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Chelatometrische Bestimmung von Nickel, Kobalt, Mangan und
Zink in Systemen mit Eisen das vorher mit Glycerin maskiert wurde
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Bestimmungen von zweiwertigen Kationen Nickel, Kobalt, Mangan und
Zink in Systemen mit Eisen (III) kann man ohne gravimetrische Trennung vom
dreiwertigen Kation chelatometrisch so durchfiihren, dass man vorher das Eisen
mit Glycerin maskiert. Glycerin erwies sich als giinstiges Maskierungsmittel
fiir dreiwertige Kationen! und zweiwertige Kationen der vierten analytischen
Gruppe geben mit Glycerin keine Komplexe.

Die Bestimmungen muss man bei pH > 12 durchzufiihren, da in diesem
Bereich die Stabilitdt der Fe®*-Glycerin-Komplexe grosser als jene von Fe3+-
-Chelaton III ist. Um die Reaktion zwischen Fe3*-Glycerin in Sinne der Komplex-
bildung zu verschieben, wurde Glycerin im Uberschuss zugegeben. Das Molver-
héltniss Fe3*-Glycerin betrdgt 1:600 bis 1:1650. Es sind also Systeme mit
relativ grosser Glycerinmenge anwesend und man kann so von Mischsystemen
Wasser-Glycerin sprechen.

Da bei diesen pH-Werten zweiwertige Kationen als Hydroxide ausfallen,
~ haben wir Retitrationsverfahren angewendet. Die Hydroxide der zweiwertigen
Kationen 16sen sich zwar in Glycerin, sie reagieren aber dann mit Chelaton IIl
sehr langsam, unter Bildung von Hydroxokomplexen. Vor der Retitration haben
wir zwecks Beschleunigung der Reaktion zwischen den zweiwertigen Kationen
und dem Chelaton die Systeme einige Minuten gekocht.

Auf Grund des angefiihrten wurde fiir die komplexometrische Bestimmung
von zweiwertigen Kationen der vierten analytischen Gruppe in Systemen mit
Eisen(III) die nachfolgende Methode ausgearbeitet: Den Systemen mit cca 10 mg
Me?* und 10 bis 100 mg Fe3* geben wir bestimmte Mengen von Glycerin 15—
—100 ml und Chelaton III-Lésung in kleinem Uberschuss gegeniiber des Me?*
zu, desgleichen auch noch die notige Menge von 5 N KOH um den pH-Wert
zwischen pH = 12 und pH = 13 zu erreichen. Nach einige Minuten Kochen und
Abkiihlen auf Zimmertemperatur (bei Zn auf 35° C) wurde der Chelaton Uber-
schuss mit CaCl,-Standardlésung unter Anwendung des Mischindikators Cal-
cein + Timolphtalein retitriert?. Die Ergebnisse sind in Tabelle I verzeichnet.

Die Konzentrationen der zweiwertigen Kationen entsprechen den Mengen
die fiir die chelatometrischen Bestimmungen geeignet sind. Die Konzentrationen
dieser Kationen liegen in den Grenzen von 9,3 - 10 N bis 4,8 - 107 N und die
obere Konzentrationsgrenze des Eisens bei welcher die Methode noch anwendbar
ist, betragt fiir die Bestimmung von Zn und Mn cca 50 mg, fiir Ni, Co cca 100 mg
in 100 bis 200 ml Losung.
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TABELLE I*
genommen in mg M%ﬂe?e Standardfehler einer | Standardfehler
Me2+ pH %hl‘lvneé- Einzelmessung in fiir den Mittel-
' Me?* Fed+ in mg abs % %o wert in %o
Ni+ 11,32 11,04 12,7 | 0,048 0,0510 4,54 1,44
bis bis
99,36 12,9
Co?* 11,79 9,21 12,2 | 0,065 0,0686 5,82 1,79
bis bis
o 92,10 | 12,9
Mn2* 8,76 9,20 12,0 | 0,045 0,0570 6,50 1,88
bis bis
46,00 | 12,5
Zn2* 9,67 10,59 | 12,3 | 0,125 0,0954 9,87 2,98
bis bis
49,42 13
_;E Systeme wurden mit Wasser auf ein bestimmtes Volumen aufgefiillt, so dass das
Gesamtvolumen der einzelnen Systeme 100 bis 200 ml — je nach dem Menge von Fest, bzw.

Glycerin — war. In Systemen mit Mn2* geben wir noch einige ml 0,1 M Ascorbinsdure zu.
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1ZVOD

Kompleksometrijsko odredivanje nikla, kobalta, mangana i cinka u prisutnosti
feruma maskiranog glicerinom

F. KrleZa

Kompleksometrijski se mogu odrediti nikal, kobalt, mangan i cink u sistemima
sa ferum (III)-ionima ako se ferum prethodno maskira glicerinom. Gornja granica
koncentracija za ferum je pri tome 50 do 100 mg u 100 do 200 ml otopine, a kon-
centracije dvovalentnih kationa odgovaraju onima podesnim za kompleksometrijska
odredivanja. Nakon maskiranja feruma glicerinom u omjeru od oko 1000 : 1 (glicerin
ferum) dodaje se 0,02 M otopina helatona u slabom suvi§$ku uz odrZavanje pH od
12—13. Nakon prokuhavanja i ohladenja suviSak se helatona retitrira standardnom
otopinom CaCly uz smjesu indikatora kalcein + timolftalein.
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