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CWICZENIE 4

Analiza kapieli galwanicznych

Wprowadzenie

Jednym z najczesciej stosowanych sposoboéw modyfikacji powierzchni wyrobow meta-
lowych jest naktadanie powtok metalowych. W zaleznosci od przeznaczenia wyrdznia si¢ po-
wtoki: ochronne, dekoracyjne lub ochronno-dekoracyjne oraz techniczne.

Istnieje wiele sposobow naktadania powlok metalowych. Jedna z nich jest metoda galwa-
niczna. Polega na elektrolitycznym wytwarzaniu warstewki metalicznej na przedmiocie (katoda)
zanurzonym w elektrolicie zawierajacym jony metalu powloki. Metodg t¢ stosuje si¢ do nakta-
dania powtok metalicznych (np. Zn, Cd, Cr, Ni, Co, Sn z kapieli soli prostych oraz Cu, Ag, Au z
kapieli zawierajacych sole kompleksowe) oraz stopowych (np. Co-Ni z kapieli soli prostych oraz
Cu-Zn z kapieli zawierajacych sole kompleksowe).

W celu zapewnienia dobrej jakosci wytwarzanych powlok metalicznych konieczne jest
utrzymanie statosci st¢zen odpowiednich soli metali. Jednak w czasie dtugotrwatej eksploatacji
kapieli galwanicznych nastepuja zmiany st¢zenia jonéw metali, co zmusza do okresowej kontroli
sktadu roztworu.

W ¢wiczeniu oznacza si¢ stezenia jonow kobaltu i niklu w kapielach stosowanych do
elektrolitycznego naktadania powtok kobaltowych oraz stopowych Co-Ni. W tym celu stosuje
si¢ miareczkowanie metoda kompleksometryczna za pomoca EDTA (s6l sodowa kwasu etyleno-
diaminotetraoctowego, skrécony zapis wzoru: H>YNa,). EDTA reaguje z jonami metali w sto-
sunku molowym 1 : 1, niezaleznie od warto$ciowo$ci metalu:

M*" + H,YNa, — M-Y? + 2H" + 2 Na'

EDTA tworzy latwo rozpuszczalne kompleksy zaréwno z jonami Ni*', jak i Co*". Mia-
reczkujac kompleksometrycznie zalkalizowany roztwoér, w obecno$ci mureksydu jako wskazni-
ka, mozna oznaczy¢ stezenie jonoéw Co”" lub Ni*" w kapielach zawierajacych tylko sl kobalto-
wa lub tylko niklowa. W przypadku roztworu zawierajacego mieszaning soli kobaltu i niklu
oznacza si¢ sumaryczne stgzenie jonow obu metali.

W celu selektywnego oznaczenia kompleksometrycznego metali w mieszaninie soli nale-
zy przeprowadzi¢ tzw. ,,maskowanie” jednego z oznaczanych pierwiastkow. W ¢wiczeniu pro-
wadzi si¢ ,,maskowanie” jonow kobaltu. Polega ono na przeprowadzeniu jonu przeszkadzajacego
w oznaczeniu (Co*") w zwiazek kompleksowy (Co(NH3)¢™") o trwatosci wigkszej od trwatosci
kompleksu z EDTA (Co’*-EDTA). Zwiazany w ten sposob kation metalu jest niezdolny do reak-
¢ji z odczynnikiem miareczkujacym.

Utlenianie jondw Co® w roztworach alkalicznych (amoniakalnych) prowadzi sie za po-
moca nadsiarczanu amonu (NH4),S,0s5. W wyniku reakcji powstaja kompleksy amoniakalne
kobaltu(IIT) Co(NHs)s> "

2Co(NH3)s”" + (NH4)2S,05 + 2H,0 — 2Co(NH3)s” + 2 NH,HSO,4 + 2 OH
W tych warunkach jony Ni*" nie ulegaja zadnym reakcjom. Tak przygotowany roztwor miarecz-
kuje sig¢ za pomoca EDTA (w obecnosci mureksydu jako wskaznika) w celu oznaczenia stgzenia
jonow niklu.

Stezenie jonow kobaltu Co”" oblicza si¢ jako roznice wynikéw dwoch miareczkowan:
mieszaniny soli kobaltu(II) i niklu(II) oraz mieszaniny soli kobaltu(III) i niklu(II).
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Przebieg ¢wiczenia

Materialy i aparatura

biureta 50 cm’ Kapiel do naktadania powlok kobaltowych
2 kolbki stozkowe 250 cm’ Kapiel do naktadania powlok Co-Ni
2 zlewki 250 cm’ NHj o4 (stgZony)

2 kolby miarowe 100 cm’ 0,02 M EDTA

pipeta 5 cm’ (NH4),S,05 (stata)

cylinder miarowy 10 cm’ mureksyd

precik szklany

lejek szklany

tryskawka

tyzeczka plastikowa

kuchenka elektryczna

waga techniczna

I. Oznaczanie stezenia jonow Co*"w siarczanowo-chlorkowej kapieli do nakladania powlok
kobaltowych

Probke badanej kapieli o objetosci 5 cm® nalezy odmierzy¢ pipeta do kolby miarowej o
objetoéci 50 cm’ i uzupetnié woda do kreski. Z rozcienczonego roztworu nalezy pobra¢ probke o
objetosci 5 cm® do kolby stozkowej i dodaé kilka kropel mureksydu do uzyskania zéltego za-
barwienia. Do roztworu wprowadza si¢ nastgpnie ok. 10 cm’ stgzonego amoniaku NHj3 54 — roz-
twor przyjmuje pomaranczowa barweg. Tak przygotowana probke nalezy miareczkowac 0,02 M
roztworem EDTA do zmiany barwy zabarwienia roztworu na rézowe. Oznaczenie nalezy powto-
rzy¢ trzykrotnie.
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II. Oznaczanie stezen jonow Co*" i Ni¥* w siarczanowo-chlorkowej kapieli do nakladania

powlok Co-Ni

Probke badanej kapieli o objetosci 5 cm® nalezy odmierzy¢é pipeta do kolby miarowej o
objetosci 50 cm® i uzupehié¢ woda do kreski.

Ila. Oznaczanie sumarycznego stezenia jonow Co’ iNi**w kapieli
Z rozcienczonego roztworu nalezy pobraé¢ probke o objetosci 5 cm® do kolby stozkowe; i

doda¢ kilka kropel mureksydu. Do roztworu wprowadza si¢ nastepnie ok. 10 cm’ stgzonego
amoniaku NHj 44 — roztwdr przyjmuje zotto-pomaranczowa barwg. Tak przygotowana probke
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nalezy miareczkowac powoli 0,02 M roztworem EDTA do zmiany barwy zabarwienia roztworu
na fioletowe. Miareczkowanie nalezy powtorzy¢ trzykrotnie.

IIb. Oznaczanie stezenia jonéw Ni'™ w kqpieli

Z rozcienczonego roztworu nalezy pobraé¢ probke o objetosci 5 cm® do kolby stozkowe; i
doda¢ kilka kropel mureksydu. Do roztworu wprowadza si¢ nastepnie ok. 10 cm’ stgzonego
amoniaku NHj3 54 oraz ok. 1 g nadsiarczanu amonu (NH4),S,0s. Roztwor nalezy ogrza¢ do wrze-
nia na kuchence elektrycznej do chwili, gdy nie nastepuje dalsza zmiana barwy (ok. 3 min.). Po
ochtodzeniu do temperatury pokojowej, dodaje si¢ ponownie 10 cm® stezonego amoniaku NH; aq
oraz kilka kropel mureksydu. Roztwor miareczkuje si¢ 0,02 M EDTA do zmiany r6zowobrazo-
wego zabarwienia roztworu na réozowo-fioletowy. Miareczkowanie nalezy powtdérzy¢ trzykrot-
nie.

Na podstawie wynikéw oznaczen obliczy¢ stezenie jonéw kobaltu i niklu w analizowa-
nych roztworach.
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