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N O R M A BRANŻOW A BN-86 
HUTNICTWO Analiza chemiczna rud 0818-01/13 

METALI I odpadów cynkowo-ołowiowych 
NIEŻELAZNYCH 

Oznaczanie zawartości niklu , 

l. METODA SPEKTROFOTOMETRYCZNA 

1.1. Zasada oznaczania. Rozpuszczenie próbki 
w kwasach, ekstrakcyjne oddzielenie związku komplek
sowego niklu (II) z dwumetyloglioksymem, reekstrakcja 
niklu roztworem kwasu solnego i fotometryczny pomiar 
absorpcji roztworu przy długości fali 465 nm. 

1.2. Odczynniki i roztwory 
a) K was solny (1,18) i roztwór o c == 0,5 mol/dm). 
b) K was azotowy (1,4). 
c) Kwas siarkowy (1,83). 
d) Mieszanina kwasów: l część kwasu azotowego 

(1,4) i 3 części kwasu solnego (1 ,18). 
e) Amoniak (0,91) i roztwory 1+ 1 i 4+96. 
f) Wodorotlenek sodowy, roztwór o c == 2 mol/dm ). 
g) Cytrynian trójamonowy, roztwór lO%(m/V): 

140 g kwasu cytrynowego rozpuścić w wodzie, zobo
jętnić amoniakiem do pH == 9 i dopełnić wodą w kol
bie pomiarowej do objętości 1000 cm 3. Dodać kilka 
kropli chloroformu w celu uchronienia przed powsta
waniem pleśni. 

h) Chlorowodorek hydroksyloaminy , roztwór 
lO%(m/V). 

i) Dwumetyloglioksym, roztwór l%(m/V) wetano
lu i roztwór I%(m/V) w roztworze wodorotlenku so
dowego. 

j) Winian sodowo-potasowy, roztwór 5%(m/V). 
k) Nadsiarczan amonowy, roztwór 3%(m/V), świe

żo przygotowany. 
l) Roztwór buforowy - maskujący. 200 g octanu 

amonowego bezwodnego rozpuścić w 500 cm) wody, 
dodać amoniaku do pH == 9, rozpuścić w tym roz
tworze 400 g tiosiarczanu sodowego i dopełnić wodą 
do 1000 cm 3• 

m) Chloroform. 
n) Fenoloftaleina, roztwór O, I %(m/ V) w etanolu. 
o) Wzorcowe roztwory niklu 

Roztwór A. 0, 100 g niklu o zawartości minimum 
99,99% Ni rozpuścić w 15 cm 3 roztworu kwasu azo
towego (2+ l) , dodać 2 cm 3 kwasu siarkowego, odpa
rować do wydzielenia się gęstych białych par i ochło
dzić. Do pozostałości dodać 50 cm 3 wody, zagotować 
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do rozpuszczenia, roztwór przenieść do kolby pomiaro
wej pojemności 1000 cm 3, uzupełnić wodą do kreski 
wymieszać. 

l cm 3 roztworu A zawiera O, l mg niklu . 
Roztwór B. 50 cm) roztworu wzorcowego A umles

cić w kolbie pomiarowej pojemnośc i 500 cm 3, uzu
pełnić wodą do kreski i wymieszać. 

l cm 3 roztworu B zawiera 0,01 mg niklu . 
1.3. Aparatura. Spektrofotometr z kompletnym wy

posażeniem. 

1.4. Wykonanie oznaczania 
1.4.1. Przygotowanie krzywej wzorcowej. Do siedmiu 

rozdzielaczy pojemności 250 cm3, w których zaznaczo
na jest objętość 100 cm), odmierzyć kolejno z mikro
biurety: O; 1,0; 2,0; 3,0; 4,0; 5,0 i 6,0 cm) wzorcowego 
roztworu B, uzupełnić wodą do objętości około 50 cm), 
zobojętnić amoniakiem wobec fenoloftaleiny i kolejno 
dodać po 10 cm 3 roztworu chlorowodorku hydroksy
loaminy i 20 cm3 roztworu buforowego, mieszając roz
twór po dodaniu każdego odczynnika. Całość doprowa
dzić do pH == 9 roztworem amoniaku (1+ l), dodać 
4 cm3 alkoholowego roztworu dwumetyloglioksymu 
i uzupełnić wodą do objętości 100 cm3

• Roztwór ekstra
hować 3-krotnie porcjami po 10, 5 i 5 cm) chloroformu 
wytrząsając przez ' 2 -;- 3 min i zbierając ekstrakty 
w drugim rozdzielaczu pojemności 100 cmJ

. Połączone 

ekstrakty przemyć 20 cm3 roztworu amoniaku (4+96), 
wytrząsając zawartość rozdzielacza przez 2 -;- 3 min. 
Po dokładnym rozdzieleniu się warstw, fazę organicz
ną przelać do zlewki pojemności 100 cm3 , a warstwę 
wodną przemyć 5 cm3 chloroformu , który dołączyć do 
zlewki. Zlewkę lekko podgrzać w celu odpędzenia chlo
roformu. Następnie dodać 2 cm 3 kwasu siarkowego, 
podgrzać , utlenić części organiczne kilkoma kroplami 
kwasu azotowego i odparować do sucha. Do suchej 
pozostałości dodać 20 cm 3 wody, roztwór zagotować, 
przelać do kolby pomiarowej pojemności 100 cm3 i ko
lejno dodawać: 5 cm 3 roztworu winianu sodowo-pota
sowego, 2 cm 3 roztworu nadsiarczanu amonowego, 
15 cm 3 roztworu wodorotlenku sodowego i I cm 3 roz
tworu dwumetyloglioksymu w roztworze wodorotlenku _ 
sodowego. Roztwory podgrzać do temperatury 50°C 
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i ogrzewać S min. Po ochłodzeniu rozcieńczyć wodą do 
kreski , wymieszać i zmierzyć absorpcję roztworów przy 
długości fali 465 nm w odniesieniu do roztworu nie 
zawierającego niklu. Na podstawie otrzymanych war
tości absorpcji wykreślić krzywą wzorcową. 

1.4.2. Przebieg analizy. Odważkę I g próbki umieś
cić w zlewce pojemności 400 cm 3 i rozpuścić w 15 cm3 

mieszaniny kwasów. Odparować do gęstości syropu, 
dodać S cm 3 kwasu siarkowego i odparować do gę
stych białych par. Ostudzoną pozostałość rozpuścić 

3 d ' w S cm 3 kwasu solnego i 20 cm wo y, zagotowac, 
ostudzić, przenieść do kolby pomiarowej pojemności 
100 cm 3

, uzupełnić wodą do kreski i wymieszać. Do 
rozdzielacza pojemności 250 cm 3

, z zamaczoną kreską 
przy objętości 100 cm 3

, pobrać pipetą odpowiednią 

część roztworu wg tabl. I. 

Tablica l 

Zawartość nik lu 
Objętość roztworu 

pobranego do analizy 
% cm) 

od 0,001 do 0,005 całość 

powyżej 0,005 do 0,010 50 
powyżej 0,010 do 0,015 25 
powyżej 0,015 do 0,025 20 
powyżej 0,025 do 0,050 10 
powyżej 0,050 do 0,10 5 

Do roztworu w rozdzielaczu dodać 10 cm 3 roztworu 
cytrynianu amonowego, zobojętnić a moniakiem wobec 
fenoloftaleiny do różowego zabarwienia i kolejn o doda
wać mieszając po dodaniu każdego odczynnika: 10 cm3 

, . 3 
roztworu chlorowodorku hydroksyloammy, 20 cm roz-
two ru buforowego - maskującego, roztworu amonia
ku (1+1 ) do pH = 9 oraz 4 cm 3 alkoholowego roz
tworu dwumetyloglioksymu. Zawartość rozdzielacza 
rozcieńczyć wodą do objętości 100 cm 3 i ekstrahować 
trzy razy porcjami po 10, S i S cm3 chloroformu, wy
trząsając za każdym razem przez 2 min. Połączone war
stwy chloroformowe, zebrane w rozdzielaczu pojem
nośc i 100 cm3 , przemyć dwukrotnie 20 cm3 roztworu 
amo niaku (4+96). Warstwę wodną przemyć S cm 3 chlo
roformu i odrzucić. Warstwę chloroformową wraz 
z porcją chloroformu z przemycia umieścić w rozdzie
laczu pojemności 100 cm 3 i reekstrahować nikiel dwo
ma porcjami po S cm 3 roztworu kwasu solnego o c = 

= 0,5 mol/dm 3
, wytrząsając za każdym razem przez 

I min. Reekstrakt umieścić w kolbie pomiarowej po
jemności 100 cm 3

, uzupełnić wodą do 20 cm 3 i dalej 
postępować wg 104. 1. 

1.5. Obliczanie wyników. Zawartość niklu (X) obli
czyć w procentach wg wzoru 

x = . 100 (I) 
m 

w którym: 

m -

za wartość niklu odczytana z krzywej wzorco
weJ, g, 
odważka próbki odpowiadająca pobranej czę
ści roztworu, g. 

1.6. Dopuszczalne różnice między wynikami równo
ległych oznaczań przy zawartości niklu: 

od 0,001 do 0,005% 0,0005%, 
powyżej 0,005 do 0,010% 0,001%, 
powyżej 0,01 do 0,05% 0,003%, 
powyżej 0,05 do O, 1% 0,006%. 

2. METODA ABSORPCJI ATOMOWEJ 

2.1. Zasada oznaczania. 
w kwasach i pomiar absorpcji 
fali rezonansowej 232 nm. 

Rozpuszczenie próbki 
atomowej przy długości 

2.2. Odczynniki i roztwory 
a) Kwas solny (1,18) i roztwór I+5. 
b) Kwas azotowy (1,4). 
c) Wzorcowy roztwór niklu: 0,100 g niklu o zawar

tości minimum 99,99 Ni rozpuścić w 20 cm3 roztworu 
kwasu azotowego (I + I), przenieść do kolby pomiarowej 
pojemności 1000 cm3

, uzupełnić wodą do kreski i wy
mieszać . 

I cm 3 roztworu zawiera 0,1 mg niklu. 

2.3. Aparatura. Spektrometr do absorpcji atomowej 
ze źródłem promieniowania charakterystycznego dla 
niklu, płomień acetylen-powietrze. 

2.4. Wykonanie oznaczania 
2.4.1. Przygotowanie krzywej wzorcowej. Do dziewię

ciu kolb pomiarowych pojemności 100 cm3 odmierzyć 

O· O S· I O' 2 O' 4 O' 6 O' 8 O' 10 O i 12,0 cm3 roztworu """""'" , 
wzorcowego. Do każdej kolby dodać po 2 cm3 kwasu 
solnego, uzupełnić wodą do kreski i wymieszać. Zmie
rzyć absorpcję atomową niklu bezpośrednio przed i po 
pomiarze absorpcji roztworów badanych. 

2.4.2. Przebieg analizy. Odważkę próbki o masie wg 
tabl. 2 umieścić w zlewce pojemności 400 cm 3

, zwilżyć 

wodą , dodać 15 cm3 kwasu solnego, lekko ogrzać 

i dodać S cm 3 kwasu azotowego. Roztwór odparować 
do suchej pozostałości , dodać 20 cm 3 kwasu solnego 
i odparować do wilgotnej pozostałości. Dodać 10 cm 3 

roztworu kwasu solnego, zagotować, ostudzić, prze
nieść do kolby pomiarowej pojemności 100 cm 3 , uzu
pełnić do kreski wodą i wymieszać.' Zmierzyć absorpcję 
atomową niklu w roztworze analizowanej próbki rów
nolegle z roztworami wzorcowymi i roztworem ślepej 
próby. Zawartość niklu odczytać z krzywej wzorcowej. 

Tablica 2 

Zawartość niklu Odważka próbki 
% g 

od 0,005 do 0,01 2,0 
- powyżej 0,01 do 0,05 1,0 

powyżej 0,05 do 0,1 1,0 

2.5. Obliczanie wyników. Zawartość niklu (X) obli
czyć w procentach wg wzoru 

x= 
(c - CI) . V 

10000 . m 
(2) 



BN-86/0818-0 1/13 3 

w którym: 
c - stężenie niklu w roztworze badanej próbki, 

-Ilg/cm' , 
c I stężenie niklu w roztworze ślepej próby, 

Ilg/cm', 
V - objętość roztworu próbki, cm', 
m - odważka próbki, g_ 

2.6. Dopuszczalne różnice między wynikami równole
głych oznaczań - przy zawartości niklu: 

od 0,005 do 0,010% 0,001%, 
powyżej 0,01 do 0,05% 0,003%, 
powyżej 0,05 do 0,1% 0,006%. 

KONIEC 

INFORMACJE DODATKOWE 

l. Instytucja opracowująca normę - Instytut Metali Nieżelaznych , 
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