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Versuch 1: Nickel

Kontrollfragen:
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H2DMG ist eine schwache säure, so das im Gleichgewicht nur ein sehr geringer Teil als HDMG+ vorliegt. Ammoniak sorgt dafür, das sich dieses Gleichgewicht mehr zu der deprotonierten Form des DMG verschiebt. Dieses ist dadurch in der Lage, mit Nickel einen Komplex zu bilden. 

2) Der Überschuss an DMG ist minimal, da das Fällungsreagenz HDMG- in der Lösung erzeugt wird. Dadurch ergibt sich eine Fällung aus homogener Lösung.
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Mit K=10-10,66 und [H+]=10-9 folgt:
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2,2% des DMG liegen also als Monoanion vor.

4) Das Fällungsmittel wird in der Lösung gebildet. Dadurch, das es jedoch immer wieder aus dem Gleichgewicht entfernt wird, wird immer neues HDMG- gebildet. Dadurch wird die Fällung quantitativ. 

5) Die Lösung wird bis zur Filtration warmgehalten, damit sich kein H2DMG abscheidet. Dies würde das Wägeergebnis verfälschen. Man spült mir Ammoniak um die Reste von DMG zu deprotonieren. Da sich DMG gut in Ethylalkohol löst, wird hiermit zuletzt gewaschen.

6) Läuft die Glasfritte trocken, so saugt sich der Niederschlag in die Fritte. Dadurch wird ein weiteres abfiltrieren erschwert. 

7) Wasserstoffperoxid und andere Oxidationsmittel, so z.B. auch Nitrit, stören die Fällung, ebenso wie andere Metallionen, mit denen DMG komplexe bildet. (Au3+, Pd2+, Cu2+, Fe3+). Diese Ionen müssen vor der Fällung entfernt werden. 

8) Würde der Exikator unter Vakuum gestellt werden, könnte es beim öffnen passieren, dass die Probe aufgewirbelt wird, da der Nickel-DMG-Komplex amorph ist.

9) Aus einem ähnlichen grund wie unter 8) erwähnt. Würde die Pumpe abgestellt werden, würde der Druck unter der Fritte sprungartig von 20 auf 1000 mbar steigen. Die Probe könnte aufgewirbelt werden oder die Fritte durch den temporären Überdruck aus der Halterung gedrückt werden.

10)


[image: image4.wmf](max)

9844

,

0

2

,

0

7844

,

0

2

(min)

7383

,

0

15

,

0

5883

,

0

2

100

,

115

408

,

3

693

,

58

20

,

0

556

,

2

693

,

58

15

,

0

)

(

)

(

)

(

)

(

)

(

)

(

)

(

(max)

(min)

2

2

g

g

g

M

n

m

g

g

g

M

n

m

mol

g

M

mmol

mol

g

g

n

mmol

mol

g

g

n

M

m

n

HDMG

Ni

HDMG

HDMG

Ni

HDMG

HDMG

=

+

=

×

×

=

=

+

=

×

×

=

=

=

=

=

=

=

-

+

-

-

+

-

-


Nickel wird in dieser Probe mit H2DMG versetzt. Durch Zugaben von Ammoniak wird das DMG deprotoniert, wodurch es mit Nickel als Ni(HDMG)2 fällt. Der Niederschlag hat eine rote Farbe.

	Tiegel
	1
	2
	3

	Einwage Tiegel
	28,9219g
	29,4347g
	28,4895g

	Einwage Tiegel mit Probe
	29,1523g
	29,6637g
	28,7185g

	Probe
	0,2304g
	0,2290g
	0,2290g


Die Ergebnisse weisen untereinander eine Abweichung von weniger als 0,7% auf. Daher ist anzunehmen, das die Bestimmung korrekt war.

Berechnung der Menge an Ni2+:

Die Fällungsform Ni(HDMG)2 hat ein Molares Gewicht von 288,893 g/mol. Nickel eines von 58,693g/mol. Daraus ergibt sich ein gravimetrischer Faktor von 0,2032. 

Der Durchschnitt der Auswagen beläuft sich auf 229,4mg. Das Gewicht des Nickels, welches in einer Probe gebunden ist, liegt also bei 46,61mg. In der kompletten Probe lagen 4 mal so viel Nickel vor, also 46,61mg*4=186,4mg.

Die Probe hatte also 186,4mg Nickel/100mL
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