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Cwiczenie nr 1

ELEKTROGRAWIMETRIA

Elektrograwimetryczne oznaczanie miedzi i niklu w roztworze

Cel éwiczenia: Celem Cwiczenie jest oznaczenie zawartoSci miedzi i niklu w roztworze w postaci
metalu wydzielajgcego sie na katodzie.

Odczynniki:
e Kwas siarkowy, stezony
e Kwas azotowy, stezony
e Azotan miedzi Cu(NOs) - 3H.0
e Stezony amoniak (ok. 25% roztwor NH3)
e Siarczan amonu, krystaliczny
e Siarczan niklu NiSO4 - 7H.0
e 0.1% roztwdr heksacyjanozelazianu (lll) potasu (KsFe(CN)s)
e Roztwor DMG
e Alkohol do przemywania katody

Aparatura i szkto laboratoryjne:
e Kolba miarowa o pojemnosci 100 ml — 3 szt.
e Pipeta wielomiarowa o pojemnosci 10 ml — 2 szt.
¢ Pipeta wielomiarowa o pojemno$ci 5 ml — 2 szt.
e Zlewka o pojemnosci 250 ml - 1 szt.
e Zlewka o pojemnosci 100 ml - 2 szt.
o Elektrolizer
e Elektroda platynowa — 2 szt.
e Ptytka ceramiczna na proby — 2 szt.
o Szkietko zegarkowe lub bibuta, zakraplacz - 2 szt.

Sposéb wykonania:

1. Oznaczanie miedzi:

a) Zwazy¢ katode przed rozpoczeciem pomiaréw na wadze analitycznej z doktadnoscia do
0.0001 g.

b) Przygotowa¢ wodny roztwér Cu(NOs)2 poprzez rozpuszczenie 0,6040 g (lub nieco ponize))
krystalicznej soli w kolbie miarowej 100 cm3, a nastepnie przenies¢ caty roztwér do naczynka
reakcyjnego uzupetniajac wodg do 150 cms3.

c) Doda¢ 5 cmd stezonego HySOs, ogrza¢ roztwér do temp. ok. 80°C. Wrzuci¢ myszke
(mieszadetko) i zanurzy¢ elektrody do 2/3 ich wysokosci.
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d) Wiaczy¢é mieszanie i przeprowadziC elektrolize przy | = 1 A oraz napieciu powyzej 2V
(postepowac zgodnie z instrukcjami prowadzacego).

Przebieg wydzielania sie miedzi z roztworu ocenia sie w przyblizeniu na podstawie zabarwienia
roztworu (orientacyjny czas trwania elektrolizy mozna przewidzie¢ na podstawie prawa Faradaya).
Obecno$¢ lub brak miedzi w elektrolicie sprawdzi¢ za pomocq reakcji kroplowej. W tym celu pobrac
krople roztworu elektrolitu i umiesci¢ na szkietku zegarkowym lub specjalnej ptytce ceramicznej. Do
kropli elektrolitu doda¢ krople 0.1 % roztworu heksacyjanozelazianu(lll) potasu (KsFe(CN)s). W
przypadku obecno$ci miedzi powstaje czerwonobrunatne zabarwienie.

e) Po zakonczeniu elektrolizy uktad elektrod nalezy podnie$¢, a katode z wydzielong miedzig
nalezy przemyc¢ (nie wytaczajac pradu) woda, a nastepnie alkoholem.

f) Katode z osadem miedzi wysuszy¢ suszarka, ostudzi¢ i zwazyé na wadze analitycznej z
dokfadnoscig do 0.0001 g.

g) Warstwe miedzi z katody usuna¢ poprzez zanurzenie w stezonym kwasie azotowym, wysuszy¢
suszarka, ostudzi¢ i zwazyc¢ elektrode na wadze analitycznej z doktadnoscig do 0.0001 g.

2. Oznaczanie niklu:

a) Zwazy¢ katode przed rozpoczeciem pomiaréow na wadze analitycznej z doktadnoscia do
0.0001 g.

b) Przygotowa¢ wodny roztwér NiSOs4 poprzez rozpuszczenie 0,4215 g (lub nieco mniej)
krystalicznej soli w kolbie miarowej 100 cm3, a nastepnie przenies¢ caty roztwér do naczynka
reakcyjnego uzupetniajac
wodg do 150 cm3.

c) Dodawac stezony amoniak do uzyskania niebieskiego zabarwienia roztworu soli.

d) Wrzuci¢ myszke (mieszadetko) i zanurzy¢ elektrody do 2/3 ich wysokoSci.

e) Wiaczy¢ mieszanie i przeprowadzi¢ elektrolize przy | = 1 A oraz napieciu powyzej
4V (postepowac zgodnie z instrukcjami prowadzacego).

Przebieg wydzielania sie niklu z roztworu ocenia sig w przyblizeniu na podstawie zabarwienia roztworu
(orientacyjny czas trwania elektrolizy mozna przewidzie¢ na podstawie prawa Faradaya). Obecno$¢ lub
brak niklu w elektrolicie sprawdzic za pomocg reakcji kroplowej z DMG (dwumetyloglioksym) na bibule,
Szkietku zegarkowym lub specjalnej ptytce ceramicznej (rézowoczerwone zabarwienie Swiadczy o
obecnosci niklu).

f) Po zakonczeniu elektrolizy katode z wydzielonym niklem nalezy wyja¢ i przemy¢ woda, a
nastepnie alkoholem.

g) Katode z warstewka niklu wysuszy¢ suszarka, ostudzi¢ i zwazy¢ (na wadze analitycznej z
doktadnoscig do 0.0001 g.

h) Warstwe niklu z katody usungé¢ przez zanurzenie w goragcym kwasie azotowym (1:2), wysuszy¢
suszarkg, ostudzi¢ i zwazyc¢ elektrode na wadze analitycznej z doktadno$cig do 0.0001 g.
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3. Oznaczanie miedzi i niklu w mieszaninie.
a) Otrzymang mieszanine roztworu soli miedzi i niklu przenie§¢ do naczynka reakcyjnego
uzupetniajac wodg do 150 cm3.
b) Przeprowadzi¢ elektrolize miedzi zgodnie z punktami 1 ¢ — g, a nastepnie elektrolize niklu
zgodnie z punktami 2 ¢ — h.

Opracowanie wynikow:

1. Zrdznicy masy czystej katody i z osadzonym metalem wyznaczy¢ mase wydzielonych metali.
Obliczy¢ % efektywnosci elektrolizy poréwnujac do masy metalu zawartej w rozpuszczonej soli.

Zaproponowac przelicznik wagowy oparty na masie molowej metalu i jego soli.

el

Obliczy¢ teoretyczne czasy elektrolizy dla 100% efektywno$ci procesu korzystajgc z prawa
Faradaya oraz danych i wielkosci, ktore byty uzywane w poszczegoinych doswiadczeniach.
5. Dla badanej mieszaniny wyznaczy¢ masy wydzielonych metali oraz % zawarto$¢ miedzi i niklu

w mieszaninie wykorzystujac wyznaczone % efektywnosci elektrolizy poszczegéinych metali.
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