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EIEKTROLITYCZNE WYDZIELANIE HA KATODZIE 
PLATYNOWEJ ŚLADÓW NIKUJ ORAZ OZNACZANIE 
ICH W ŚCIEKACH PRZEMYSŁOWYCH I  SOLANKACH

O znaczanie n ik lu  w ś c ie k a c h  przem ysłow ych u tr u d n ia  duży nadmiar jo ­

nów in n y ch  m e ta l i  oraz ob ecn ość  różn ych  związków organ icznych«D o- 

tych czasow e metody w y d z ie la n ia  i  z a g ę s z c z a n ia  n ik lu  w p o s t a c i !  

osad u , e k s tr a k c y jn e , c h r o m a to g r a fic zn e , zw iązan e z są c z e n ie m , p r z e ­

mywaniem oraz innym i czy n n o śc ia m i -  u tr u d n ia ją  a n a l iz ę  i  n ie  przy  

każdym roztw o rze  analizow anym  są  m ożliw e .

E le k t r o l i t y c z n a  m etoda w y d z ie la n ia  n ik lu  opracowana p rzez  FRE- 

SENIUSA [1 ]  sto sow an a  b y ła  rzad k o z uwagi na jed n o czesn e  o sa d za n ie  

s i ę  na k a to d z ie  jonów k o b a ltu , m ie d z i, o ło w iu , cynku, kadmu i  s r e b ­

r a ,  c o  w przypadku a n a l iz y  k u lom etryczn ej s ta n o w i poważną p rzeszk o ­

d ę . Stosow ane o s t a t n io  e l e k t r o l i t y c z n e  z a g ę s z c z a n ie  może d ać  n ie o ­

c en io n e  u s łu g i  jak o te c h n ik a  w y d z ie la n ia  śladów  z bardzo  z ło żo n y ch  

układów , jak im i są  ś c i e k i  przem ysłow e.

Warunki e le k t r o l i t y c z n e g o  w y d z ie la n ia  n ik lu  w a n a l i z i e  t e c h n ic z ­

n e j  podaje DYMÓW [ ? ] .  K atodę s ta n o w i s ia t k a  p la ty n o w a , anodę s p i ­

r a la  z d ru tu  p la ty n o w eg o . N a p ię c ie  i  n a tę ż e n ie  prądu o b lic z a n o  d o ś­

w ia d c z a ln ie  w z a le ż n o ś c i  od rozm iarów e le k t r o d y .  E le k t r o l i z ę  prowa­

dzono z am oniakalnego roztw oru  z dodatk iem  s ia r c z a n u  amonu, m iesza ­

ją c  e l e k t r o l i t  stru m ien iem  dw utlenku w ę g la .  CSOKAN [3j u z y sk iw a ł  

dobre r e z u l t a t y  w y d z ie la ją c  n i k i e l  z je g o  kom pleksu rodanku s z e ś -

(SCN)? ) w o b e c n o śc i s ia r c z a n u  amonu.
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W s z e r e g u  prac au torzy»  PROCBNKO [4] ,  KOLTHOFF [ 5] ,  KOWAIBMO [ 6 j  

podają warunki e le k t r o l i t y c z n e g o  w y d z ie la n ia  nadm iaru in n ych  ka­

t io n ó w , przy  czym n i k i e l  p o z o s ta je  w r o z tw o r z e .

Podczas e l e k t r o l i z y  ro ztw o ru  za w iera ją ceg o  c h lo r e k  amonowy i  

w in ia n  sodow o-potasow y w u rzą d zen iu  z e le k tr o d a m i Pt-Z n MAJUMDAR 

i  EHOWAL [ 7 ] w y d z ie la ją  i lo ś c io w o  na k a to d z ie  p la tyn ow ej n i k i e l  

(p rzy  pH »  7 , 0 - 8 , 5 ) ,  oraz k o b a lt  (p rzy  pH = 7 , 0 - 9 , o ) .

W podany sp osób  p ie r w ia s t k i  t e  można o d d z ie l i ć  od P e , A l,  Cr, 

T i,  Th, Zr, B e, Zn, Mn, W, V, Mo, U, T e, Ta, a ta k ż e  jonów m e ta li  

a lk a l ic z n y c h .

O znaczanie jonów n ik lu  obok jonów k o b a ltu  przeprow adza s i ę  w 

amoniakalnym ro ztw o rze  z dodatkiem  cyjanku p o ta so w eg o . Po w yd zie­

l e n iu  jonów n ik lu  ozn acza  s i ę  w p ozosta łym  ro ztw o rze  e l e k t r o l i t u  

jon y k o b a ltu  po o g rza n iu  do w rzen ia  z ro zcień czon ym  (w c e lu

r o z ło ż e n ia  cyjankow ego kom pleksu C o ), M etoda u m o żliw ia  o d d z ie le n ie  

i  o z n a c z e n ie  obok s i e b i e  mikrogramowych i l o ś c i  jonów n ik lu  i  ko­

b a l t u ,

W n i n i e j s z e j  pracy  d o św ia d czen ia  w łasne uzyskane przy e le k t r o ­

lity c z n y m  w y d z ie la n iu  o ło w iu  i  m ied z i [8 j  zastosow an o  do n ik lu  po­

s łu g u ją c  s i ę  sy n te ty c z n y m i roztw oram i e l e k t r o l i t ó w ,  a n a stę p n ie  

śc ie k a m i g a lw a n iz e r sk im i o znanym s k ła d z ie  jakościow ym  i  ilo śc io w y m

C zęść  d o św ia d cza ln a

O d czy n n ik i»

Kwas azotowy c z , d , a , ,  ro ztw ó r  2 n

Dwum etylogioksym , ro z tw ó r  "K5 w a lk o h o lu  etylow ym

C y try n ia n  dwusodowy, ro ztw ó r  2 0 ^ ,O czyszczony w sp osób  n astęp u ­

jący»  do 200 ml ro z tw o ru  c y try n ia n u  dodaje s i ę  2 ml d w u m ety log lio -
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ksymu, 1 ml s tę ż o n e g o  w od orotlen k u  amonu i  30 ml ch lo ro fo rm u . Po 

minutowym w y trzą sa n iu  w arstw ę chloroform ow ą od rzu ca  s i ę  i  pow tarza  

e k s tr a k c ję  z 20  ml. c h lo ro fo rm u . Roztwór wodny c y tr y n ia n u  w olny  

j e s t  od śladów  n ik lu .

Kwas s o ln y  c z . d . a , ,  ro z tw ó r  12 n  

Chlorowodorek h y d ro k sy la m in y , roztw ór 205

F e n o lo f t a le in a ,  ro z tw ó r  0 ,1°) w a lk o h o lu  etylow ym  

W odorotlenek  amonu, ro z tw ó r  0 , 5 n  
Kwas so ln y , roztw ór 0 ,5  n 
Woda. bromowa,ro ztw ó r  nasycony  

W inian sodow o-potasow y c z . d . a .
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¿W F gjjF **

Pehametr IBS-61

E le k tr o d a  p latynow a W inklera
2Katoda* s ia t k a  Pt o p o w ierzch n i 56 cm ,  m asie  2 1 ,5 9  g  

Anoda* s p ir a la  z  d ru tu  Pt 0  1 ma, d łu g o ś ć  25 cm 

E le k tr y c z n e  m ie sz a d ło  m agnetyczne, 4 2 0 -4 5 0  obr/m in  z g r z e j n i ­

kiem  100 W, M ie sz a ln ik  w k o sz u lc e  p o l ie t y le n o w e j .

O porn ica suwakowa 2000Q 
P rostow n ik  se len o w y  24 V, 4 A 

Am perom ierz, za k res  0 ,0 2 - 2 ,0  A 

W oltom ie.rz, za k res  0 ,2 - 6 ,0  V 

F otom etr P u lfr ic h a

W p racach  w stępnych  p o słu żo n o  s i ę  203 wodnym roztw orem  ch lo rk u  s o ­

du zaw ierającym  o k o ło  10*”% n ik lu ,

250  ml roztw oru  wlewano do z le w k i na 250 ml ( ty p  w y so k i)  i  p ro -
2

wadzono e l e k t r o l i z ę  przy g ę s t o ś c i  prądowej 0 ,0 0 3 5  A/cm ,  s to s u ją c  

m ie sz a n ie  e l e k t r o l i t u  oraz ogrzew anie ro ztw o ru  do tem peratury  

7 5 -8 0 °C , P ierw szą  p r zeszk o d ą , na jaką n a tr a f io n o  w tr a k c ie  e l e k t r o ­

l i z y ,  b y ło  w y d z ie la n ie  s i ę  osadów* c ie m n o fic le to w e g o  w roztw orze  

e l e k t r o l i t u  oraz cza rn eg o  na k a to d z ie .

Wykonane a n a l iz y  osadu w y d z ie lo n eg o  na k a to d z ie  w ykazał;/ zawar­

t o ś ć  o k o ło  103 n ik lu  zaw artego  w roztw orze  e l e k t r o l i t u  w y jśc io w eg o ,

W c e lu  sp raw d zen ia , c z y  w y d z ie la ją c y  s i ę  f io le t o w y  osad j e s t  zw ią z ­

kiem  n ik lu ,  ro ztw ó r  są czo n o  p rzez  są c z e k  sp iekow y G-4 u sz c z e ln io n y  

a zb estem . Bezbarwny p r z e są c z  n ie  z a w ie r a ł n ik lu .  Osad na sączk u  

ro ztw a rza n o  w kw asie azotowym 2 n  i  łą c z n ie  z osadem z katody u zy ­

skano o k o ło  1003 wprowadzonej do roztw oru  e l e k t r o l i t u  i l o ś c i  n ik lu .
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W warunkach ozn a czeń , na p od staw ie  danych l it e r a tu r o w y c h  [9] 

możha sp o d z iew a ć  s i ę  m o ż liw o śc i tw o rzen ia  s i ę  w od orotlen k u  n ik lo ­

wego w p o s ta c i  Ni 0 (o h )  w dwóch m o d y fik a cja ch * (3 -  m od y fik a cja  
X  y  Z

n ie  p o s ia d a ją c a  p o s t a c i  k r y s t a l i c z n e j  i  p rzech o d zą ca  na p o w ietrzu  

w N i- O - ( o h ) .:  j -  m o d y fik a cja  p o s ia d a ją c a  s tr u k tu r ę  k r y s ta l ic z n ą
J C- •

w fo rm ie  sz e śc ia n ó w  w z g lę d n ie  p ły te k .

Roztwory badane z a w ie r a ły  dużą za w a rto ść  jonów ch lork ow ych , z 

te g o  powodu zbadano wpływ ic h  s t ę ż e n ia  na obserwowane z ja w isk o  

s t r ą c a n ia  s i ę  osadów, W tym c e lu  zm n iejszan o  sto p n io w o  s t ę ż e n ie  

jonów ch lorkow ych , z a s tę p u ją c  je  jonami azotanowym i w zg lęd n ie  s i a r ­

czanow ym i, aby c a łk o w ite  s t ę ż e n ie  e l e k t r o l i t u  b y ło  s t a ł e ,  W wyniku  

przeprow adzonych d ośw iad czeń  o k a za ło  s i ę  m ożliw e e le k t r o l i t y c z n e  

w y d z ie la n ie  n ik lu  przy s t ę ż e n iu  jonów chlorkow ych n ie  p rzek ra cza ­

jącym  2 ^ ,

Celem d a ls z y c h  badań b y ło  z n a le z ie n ie  ta k ie g o  czv n n ik a  k o m p le -? 

k s u ją c e g o , k tó ry  p ozw ala łb y  na e l e k t r o l i t y c z n e  w y d z ie la n ie  n ik lu  

p rzy  s t ę ż e n ia c h  jonów ch lorkow ych  p r zek ra cza ją cy ch  Jako czyn­

n i k i  kom pleksujące zasto so w a n o  szcza w ia n  dwusodowy, w in ia n  sodow o- 

p o ta so w y , c y tr y n ia n  dwuamńnowy, w ersen ia n  dwusodowy i  s ia r c z a n  

dwuamnnowy. Dobre w yn ik i uzyskano przy s to so w a n iu  w in ia n u  sodow o- 

p o ta so w eg o , k tó ry  c a łk o w ic ie  za p o b ieg a  w y trą ca n iu  s i ę  osadu wodoro­

t le n k u  n ik lu  u m o ż liw ia ją c  100? w y d z ie la n ie  n ik lu  n a  k a to d z ie ,

W t r a k c ie  badań nad zastosow an iem  czynników  kom pleksujących  oka­

z a ło  s i ę ,  że duży wpływ na p r z e b ie g  e le k t r o l i t y c z n e g o  w y d z ie la n ia  

n ik lu  p o s ia d a  pH roztw oru  e le k tr o liz o w a n e g o .

Jak p rzed sta w io n o  w t a b l i c y  1 , n a j p e łn ie j s z e  w y d z ie le n ie  jonów 

n ik lu  u zy sk u je  s i ę  w ro z tw o rze  e l e k t r o l i t u  an a lizo w a n eg o  przy  

pH 6 - 7 .
Uzyskane d o św ia d c z e n ia  zastosow an o  n a s tę p n ie  do e le k t r o l i t y c z n e g o  

w y d z ie la n ia  n ik lu  ze  śc iek ó w  przem ysłow ych.
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. T a b lic a  1

Wpływ pH na e l e k t r o l i t y c z n e  w y d z ie la n ie  n ik lu

m
Zaw artość

n ik lu
m i/l

Oznaczono 
po e ls k tr .w y d z ,  

m g /l

Błąd

<*

5 ,0 0 ,8 0 - 4 3 ,5
6 ,0 1 ,6 8 -  2 ,3
7 ,0 1 ,7 2 1 ,71 -  0 ,6

8 ,0 0 ,7 6 - 4 6 ,8

9 ,0 0 ,2 0 - 8 8 ,4

W ykonanie o zn a c z e n ia

Do z le w k i *o pojem n ości 250  ml wprowadza s i ę  250 ml analizow anego  

r o z tw o r u , d od aje 5 g  w in ia n u  sod ow o-p otasow ego . Roztwór ogrzewa 

s i ę  do 8 0 °C, w łą cza  m ie sz a d ło  m agnetyczne i  zamyka obwód e le k t r y c z ­

n y .

Tem peraturę roztw oru  w z a k r e s ie  75-80°C  utrzym uje s i ę  przy pomo­

c y  g r z e j n ik a  e le k tr y c z n e g o . Po 1 g o d z in ie  e l e k t r o l i z y ,  e le k tr o d y  

wyjmuje s i ę  z roztw oru  n ie  w y łą cza ją c  prądu i  n ie  p rzera ża ją c  m ie­

s z a n ia .  E le k tr o d y  p r z e n o s i s i ę  do z lew k i na 100 ml i  w yd zie lon e  na  

k a to d z ie  m eta le  ro z tw o rzą  na g o rą co  w o k o ło  80 ml 2 n  kwasu a z o to ­

w ego , Po o s tu d z e n iu  ro ztw ó r  p r z e n o s i s i ę  do k o lb y  m iarowej na 100 

m li j e s t  to  roztw ór A.

W c e lu  o z n a czen ia  n ik lu  odpow iednią c z ę ś ć  roztw oru  A (n ie  w ię ­

k szą  n i ż  50 m l -  0 ,0 2 - 0 ,0 5  mg N i)  zad aje  s i ę  w r o z d z ie la c z u  małą 

i l o ś c i ą  kwasu s o ln e g o  2 n , a n a s tę p n ie  wprowadza s ię *  10 ml roztw o­

r u  c y tr y n ia n u  dwuamonowego, 1 ml chlorow odorku h yd rok sy lam in y , 2 ml 

dw um etylogliaksym u, otrzym any roztw ór  z o b o ję tn ia  s i ę  w odorotlenkiem
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amonu wobec k r o p l i  f e n o lo f t a l e in y  i  dod aje 3 k r o p le  nadm iaru od -  

c z y n n ik a .

Do r o z d z ie la c z a  wprowadza s i ę  20 ml ch loroform u  i  e k str a h u je  

w c ią g u  1 m in u ty . Warstwę wodną odrzuca s i ę ,  ro z tw ó r  chloroform ow y  

w y tr z ą sa  s i ę  z 10 ml w od orotlen k u  amonu ( l+ 5 0 ) .  N a stęp n ie  w c e lu  

p rzep row ad zen ia  n ik lu  do w arstw y wodnej w y trzą sa  s i ę  ro ztw ó r  c h lo ­

roform owy z 10 ml 0 ,5  n HC1 w c ią g u  1 m in u ty . Warstwę ch loroform o­

wą od rzu ca  s i ę .

Otrzymany kwaśny ro ztw d r n ik lu  p r z e n o s i s i ę  i lo ś c io w o  do k o lb k i  

m iarow ej na 50 ml i  za d a je  k o le jn o *  2 ml ro ztw o ru  d w u ifcety log lio -  

ksymu, 2 ml Br? a q . ,  5 ml NĤ OH s t ę ż .  Roztwdr d o p e łn ia  s i ę  wodą 

d esty lo w a n ą  do k r e s k i i  po 30  m inutach wykonuje pom iar kolorym e­

tr y c z n y  przy  d łu g o ś c i  f a l i  ś w ie t ln e j  X = 460 nm [10J .

Z ałączon e t a b l i c e  p odają  przykładow e w yn ik i ozn aczeń  kationów  

n ik lu  w so la n k a ch  ( t a b l .  2 ) oraz śc ie k a c h  przem ysłow ych ( t a b l ,  3 )

T a b lic a  2

O znaczan ie n ik lu  w so la n k a ch  

(U ję te  w t a b l i c y  w y n ik i są  ś r e d n ią  z p ię c iu  o zn aczeń  z te g o  samego

roztw oru

20£ roztw ór  
wodny

Oznaczono
e k s tr a k .b e z p .

^ g /1

Oznaczono 
po e l e k t r o l . z a g ę s z .  

^ g /1

Błąd

N a d  c z .  
PN -57/C -80083 34 36 + 5,9

NaCl c z . d . a .  
PN -57/C -80083 23 25 + 9 ,0

NaCl ja d a ln a  
KPN-54/92002 18 19 +5,5
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T a b lic a  3

O znaczanie n ik lu  w śc ie k a c h  g a lw a n iz e r a k ic h

( u j ę t e  w t a b l ic y  w y n ik i są  ś r e d n ią  z t r z e c h  ozn aczeń  i  te g o  samego
ro ztw o ru )

Rodzaj
śc iek ó w

Oznaczono 
z próby  

z m in e r a l iz .
m g /l

Oznaczono 
po e l e k t r o l i t ,  

w y d z ie la n iu  
m g /l

Błąd w z g l.  
ozn a czen ia  

z próby  
z m in e r a liz .

Woda
z K ło d n icy 0 ,011 0 ,0 1 2 +9,1

Ś c ie k i
p r z e m y sł. 0 ,1 5 0 0 ,1 6 2 + 8 ,0

Ś c ie k i
g a lw a n iz .I , 4 ,2 5 0 4 ,3 3 0 + 2 ,0

Ś c ie k i
g a lw a n .I I .

7 ,2 0 0 7 ,3 5 0 + 2 ,0

P yskus.ia  wyników j  wnjLoskl

U zyskane w yn ik i o zn aczeń  n ik lu  w so la n k a ch  i  ś c ie k a c h  p rzem ysło­

wych w skazują na m ożliw o ść  s to so w a n ia  e le k t r o l i t y c z n e g o  wzbogaca­

n ia  p rzez  e l e k t r o l i t y c z n e  w y d z ie la n ie .  S tosow an ie  czy n n ik a  kcm ple- 

k su ją c e g o  w p o s ta c i  w in ian u  sodow o-potasow ego pozw ala na prowadze­

n ie  e l e k t r o l i z y  bardzo ró żn y ch  pod względem jakościow ym  i  i l o ś c i o ­

wym an alizow an ych  roztw ćrów . Zastosowane postęp ow an ie  za b e z p ie c z a  

c a łk o w ic ie  przed w ytrącan iem  s i ę  zasadowych s o l i  n ik lu  w roztw o­

ra ch  e le k tr o liz o w a n y c h  p rób ek . W opracowanych warunkach w y d z ie la ją  

s i ę  k a tio n y  in n ych  m e ta l i  (m ie d z i, o ło w iu , s r e b r a  i  r t ę c i ) ,  co  

u ła tw ia  rów noczesne prow adzenie a n a liz y  na i c h  z a w a r to ść .
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ELEKTROLITYCZNE WYDZIELANIE NA KATODZIE PLATYNOWEJ ŚLADÓW NIKLU 

I  OZNACZANIE ICH W ŚCIEKACH PRZEMYSŁOWYCH I  SOLANKACH

S t r e s z c z e n i e

Opracowano warunki oraz m etodę e le k t r o l i t y c z n e g o  w y d z ie la n ia  i  za ­

g ę s z c z a n ia  śladów  n ik lu  ze śc iek ó w  przem ysłow ych i  so la n e k  na ka­

to d z ie  p la ty n o w e j . W ydzielony m eta l ro ztw a rza  s i ę  na gorąco  w kwa­

s i e  azotowym , a n a s tę p n ie  ozn acza  fo to m e tr y cz n ie  w p o s ta c i  dwume- 

ty lo g lio k s y m ia n u .



3JIEKTP0JIKTH4ECKOE iłiflEJlEHKE U GfiPEflEJIEHHE CJIEflOB HliKEJIri 
B npOIfcLiiJIEHHblX GTOMHHX BOJUX li CCJIHHHX P^CCQHaX

P e 3 ń m e

Pa3paóOTaHo y c a o B n a  u MeTOj; sjreKTpoJiHTimecKoro Bu^eJiehhh h 
crymeHHa cjieaoB  HHKeJia b npoMbiuuieHHux c to h h h ix  BO^ax h coaaHHx 
p a c c o a a x  Ha nJiaThhobom K aT O je .  ¿fei^eJieHHLift MeTaJiJi n o jm a e T c a  
KHcaoii Bapxe b ropaweM c o c t o k h h h  b a30THoii KwcjiOTe, a  d o to m  
$o tO M eT pim eckh  o n p e j e a a e T C a  b BHje .nnMeTHJunioKCHOMaTa.

44_______________________________Zbigniew  G regorow jcz , J e rz y  C zern iec

EIECTROLITIG PRECIPITATION AND DETERMINATION OP NICKEL TRACE ON 
THE PLATINUM CATHODE IN INDUSTRIAL SEWAGES AND BRINES

S u m m a r y

A method o f  e l e c t r o l i t i c  p r e c ip i t a t io n  and c o n c e n tr a t io n  o f  n ic k e l  

t r a c e  from  th e in d u s t r ia l  sew ages arxi b r in e s  on th e  p la tin u m  c a t ­

hode h a s been  worked o u t .  The p r e c ip ita te d  m eta l w ere b e in g  d i s s o l ­

ved i n  th e  h o t n i t r i c  a c id  and th en  determ ined  p h o to m e tr ic a lly  i n  

th e  shape o f  d im eth ylg lyox ira i& n .


