Separace kovů na měniči aniontů
Úkol: Za použití měniče aniontů v chloridové formě oddělte  nikl a zinek a v eluátu stanovte jejich obsah chelatometricky. Předem stanovte titr OR chelatonu 3 na MgSO4.7 H2O.
Pomůcky: 

Samuelsonova kolonka s měničem aniontů – uveďte  rozměry 
anex OSTION AT 0608 v chloridovém cyklu

univerzální indikátorové papírky  

odměrná baňka 100 cm3

pipeta 10 cm3
byreta 50 cm3
odměrný válec 10 cm3 ,      kádinky 600 cm3
tyčinka, střička

roztok chelatonu 3   c = 0,05 mol dm-3

HCl  c = 2 mol dm-3 ; 0,5 mol/ dm-3;  001 mol dm-3 ; roztok NaOH, 10%,  roztok NH3 1+1

indikátory eriochromová čerň T, murexid,  xylenolová oranž

hexamethylentetramin   

MgSO4. 7 H2O p.a.

Schwarzenbachův ústojný roztok,  

vzorek

Postup:

Stanovení titru roztoku chelatonu 3

Titr stanovte na vhodné navážky MgSO4.7 H2O /3x/.  Po rozpuštění navážky asi ve 100 cm3 vody přidejte 5 cm3 Schwarzenbachova ústojného roztoku a indikátor eriochromovou čerň T a titrujte roztokem chelatonu 3 do modrého zbarvení.                                                                    

Promytí kolony:                                                                    

 Kolonu dobře odvzdušněte a pak ji postupně promyjte

 2 x 25 cm3 HCl   c = 2 mol dm-3 

  4 x 25 cm3 HCl  c = 0,001 mol dm-3
 2 x 25 cm3  HCl  c = 0,5 mol dm-3 ( ne vodou!!!! )

Vzorek doplňte v odm. baňce na 100 cm3 roztokem   HCl c = 2 mol/ dm-3, na kolonu     odpipetujte podíl 10 cm3 (ne ústy), eluát jímejte do předlohy (Ni).

Eluce Ni: kolonu promyjte 3 x 20 cm3 HCl c = 0,5 mol dm-3.  Eluát jímejte stále do stejné předlohy (Ni).

Eluce Zn: po výměně předlohy kolonu postupně promyjte 8 x 20 cm3 HCl c = 0,001 mol dm-3.

Stanovení Ni: první eluát neutralizujte roztokem NaOH c = 2 mol dm-3, až dosáhnete hodnotu pH 3 až 7, pak přidejte 5 cm3 amoniaku 1+1, hodnota pH by měla být 11, přidejte indikátor MUREXID a titrujte roztokem chelatonu 3 ze žlutého do čistě fialového zbarvení (případně před koncem titrace přidejte ještě další amoniak).

Stanovení zinku: druhý eluát opatrně neutralizujte roztokem NaOH c = 2 mol dm-3, až dosáhnete hodnoty pH 2 až 4, přidejte nejprve indikátor XYLENOLOVOU ORANŽ (roztok musí být žlutý) a dále přidejte tuhý hexamethylentetramin, až se roztok zbarví fialově. Titrujte ihned roztokem chelatonu 3 z fialového do žlutého zbarvení, které se dalším přídavkem hexamethylentetraminu nemění na fialové (případně dotitrujte).

Naměřené hodnoty a výpočty:

 1. Stanovení titru roztoku chelatonu 3

 Navážky, spotřeby odměrného roztoku a hodnoty titru uvádějte v tabulce

 2. Stanovení obsahu niklu a zinku - výsledky přepočítejte na celý původní vzorek - bylo pipetováno 10 cm3 ze 100 cm3.

 Spotřeby odměrného roztoku chelatonu 3 při titraci niklu resp. zinku se nesmí podstatněji lišit (jen asi o 0,2 cm3), jinak je třeba hledat chybu v nesprávném postupu resp. nedodržení všech podmínek, zejména hodnoty pH.

Současně pracujte na dvou kolonách.

