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RESUMO

Preparou-se uma solugao aquosa 0,01M de dimetilglioxima dis
sodica que foi padronizada com solugao 0,1 N de 3acido sulfirico(ti
trisol MERCK) por titulag3ao condutométrica. Também, preparou-se uma
solugao 0,001M de cloreto de niquel II que foi titulada com titriplex
III. Logo apos, procedeu-se a titulagao condutometrica do cloretode
niquel II com a solugao padronizada de dimetilglioxima dissodica. A
diferenca entre os resultados dos dois metodos & de 1,6%.

SUMMARY

SCHNEIDER ,I. and GRAZZIOTIN,N,A., 1979. Condutometric titration of
Ni2+ by complexation with di-sodium dimethylglyoxime. Cien
cia e Natura(1): 39-43.

An aqueous solution of 0,01M di-sodium dimethylglyoxime was
prepared and standardized with 0.1IN sulfuric acid (titrisol MERCK) by
conductometric titration. Also a solution of 0.001M nickel dichloride
was prepared and titrated with titriplex III. Then the nickel dichlo
ride was determined by conductometric titration with the standardi
zed di-sodium dimethylglyoxime. The difference betweem the results
was 1.6%.

INTRODUGAO

A dimetilglioxima & o agente complexante mais empregado pa
ra a determinagao de Niz+ por gravimetria. Como este procedimento &
bastante demorado, resolveu-se verificar a viabilidade da aplicagao
de outro método que fosse mais rapido.

Encontrou-se, na literatura, a determinagao condutométrica
de Ni por complexao com dimetilglioxima na forma acida o que, no
entanto, exige os seguintes cuidados especiais: utilizagao deum con
dutometro de altissima freqliencia (2 a 10 Megaciclos/s) de acordo com
NAKANO, HARA & YASHIRO (5) ou o emprego de solugoes hidroalcoolicas
de mimetilglioxima que, posteriormente, requerem alcalinizagao com
amonia, confdrme HALL, GIBSON, PHILIPS & WILKINSON (2), ou a titula
¢ao condutometrica inversa, segundo DIEZ & MATEOS (1).

Por estas razoes, tentou-se simplificar os metodos condu

2+



40

tométricos acima referidos e efetuar as titulagdes, pelo método di
reto em meio aquoso e com condutometro cuja freqliencia & de 200 ou
2000 ciclos/s. Levando-se em conta que os sais de Niz+ apresentam boa
solubilidade em agua e que a dimetilglioxima na forma acida & inso
luvel, e -soluvel na forma salina, preferiu-se usar o sal dissodico
da dimetilglioxima.

MATERIAL E METODOS

0 material analisado foi o cloreto de niquel II hexahidra
tado que foi colocado em estufa numa temperatura de 200°C durante 4
a 6 horas para eliminar toda a agua de cristalizagao conforme OHLWEILER
(6). Num frasco de tara, pesou-se certa quantidade do sal anidro e adicio
nou-se agua desionizada até obter-se uma solugao 0,001M. Esta foi ti
tulada com uma solugdao 0,01M de titriplex III, segundo MERCK (3).

ApOs preparou-se uma solucao aquosa, aproximadamente 0,01M
de dimetilglioxima dissodica e uma solugao 0,IN ou 0,05M de acido
sulfirico a partir de uma ampola titrisol MERCK. Colocou-se 100ml da
solugao do sal de dimetilglioxima em erlenmeyer e , através de uma
bureta, acrescentou-se porgoes de 1lml da solugao de acido sulfiurico
para efetuar a titulacao condutométrica*. Embora este método nio foi
encontrado na literatura a sua aplicagao baseou-se no trabalho de MO
RI & SCHNEIDER (4) que, analogamente, dosaram sais de acidos fracos
(acidos barbitliricos) com acido sulfurico. A seguir, efetuou-se a titula
¢ao condutométrica do cloreto de niquel II. Colocou-se, num erlenmeyer, 50 ml da
solucdo de cloreto de niquel II com mais 50 m] de agua desionizada e, sendo a so
lugao de dimetilglioxima dissodica transferida de uma bureta, em porgoes de 1ml.

RESULTADOS

0s resultados da titulagao da solug3ao de cloreto de niquel
II foram obtidos a partir de trés analises de 100ml desta. Em cada
volumetria, gastou-se 9,25ml1 de titriplex III 0,01M. A concentragao
resultante para a solugao de cloreto de niquel II foi de 0,000925M.

A padronizagdo da solugdo de dimetilglioxima dissodica, rea
lizada por condutometria, foi efetuada em triplicata e aTabela I con
tém os valores das condutancias relativas das tres analises.

0s valores das condutancias relativas foram 1ancadosemgn§
ficos e entio, determinou-se o ponto de equivalencia experimental. Os
valores encontrados para cada aliquota foram: a=14,19m1, b=14,18ml e
c=14,13m1, correspondendo a média de 14,17m1. 0 resultado da concen
tragdo da solugao de dimetilglioxima dissddica foi de 0,0071M.

* Condutometro Philips, Tipo PW9501; Celula Philips PWI510 e agita
dor magnético Ika Combimag, Tipo RCT.
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TABELA I. VALORES DAS CONDUTANCIAS RELATIVAS DA TITULAGKO DA SOLUGKO
DE DIMETILGLIOXIMA DISSODICA COM SOLUGKO O,IN OU 0,05M

DE ACIDO SULFORICO.
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0,05M

aliquotas de Na, DMG

a

3,000
3,030
3,060
3,090
3,120
3,150
3,212
3,264
3,326
3,379
3,421
3,485
3,573
3,627
3,705
4,290
5,058
5,815
6,549
7,271
8,004
8,664
9,272
9,828
10,329
10,850

b

3,000
3,030
3,060
3,090
3,120
3,150
3,201
3,264
3,316
3,368
3,410
3,463
3,528
3,605
3,659
4,232
4,965
5,686
6,396
7,116
7,800
8,434
9,004
9,557
9,970
10,500

Condutancia relativa em mS da analise das

3,000
3,030

10,168
10,625

CONOUTANCIA RELATIVA (ms)

lativas

A Figura 1(Grafico 1) representa a analise da aliquota“a",
com a finalidade de ilustrar o tipo de grafico resultante.
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quel II.

De maneira analoga ao caso anterior, os valores das condu
tancias relativas foram langados em graficos para determinar o pon
to de equivalencia experimental. Assim, os valores encontrados para
cada aliquota foram: a= 12,80ml, b= 12,80ml e c= 12,77ml, correspon
dendo a média de 12,79 ml. 0 resultado da concentracgao da solugao
de dimetilglioxima foi de 0,0071M.

A Figura 1 (Grafico 2) ilustra a analise da aliquota "a"
para se ter uma ideia do tipo de grafico resultante neste procedi
mento.

TABELA II. VALORES DAS CONDUTANCIAS RELATIVAS DA ANALISE DA SOLUGAO
DE CLORETO DE NTQUEL II COM SOLUGAO 0,0071M DE DIMETIL
GLIOXIMA DISSODICA (Na,DMG).

2
Na,DMG 0,0071M Condutancia relativa em uS das analises
das aliquotas de cloreto de niquel II
(m1) a b c
0,0 3,000 3,000 3,000
1,0 3,182 35182 3,161
2,0 3,346 3,356 3,325
3,0 3,502 3,502 3,492
4,0 3,671 3,661 3,650
5y 0 3,833 3,812 3,812
6,0 3,996 3,954 3,964
7,0 4,173 4,087 4,120
8,0 4,352 4,212 4,298
9,0 4,545 4,382 4,469
10,0 4,730 4,532 4,642
11,0 4,940 4,662 4,851
12,0 5,152 4,883 5,062
13,0 5,390 5,085 5,288
14,0 5,723 5,381 5,586
15,0 6,095 5,727 5,957
16,0 6,461 6,090 6,357
17,0 6,845 6,435 6,728
18,0 7 222 6,761 7,092
19,0 7,616 7,259 7,485
20,0 8,016 7,632 7,896
21,0 8,434 7,998 8,276
22,0 8,821 8,369 8,662
23,0 9,225 8,721 9,077
24,0 9,610 9,102 9,424
25,0 10,000 9,450 9,800

A diferenca percentual entre os resultados dos dois méto
dos de analise da solugao de cloreto de niquel II (0,000925M por vo
lumetria com titriplex III e 0,00091M por condutometria com dimetil
glioxima dissodica) foi de 1,6%.

DISCUSSAQ

Comparando os resultados entre os dois metodos detitulagao
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do cloreto de nigquel II (volumetria e condutometria), cuja diferen
ca foi de apenas 1,6%, pode-se verificar que o método condutométri
co e perfeitamente viavel, podendo, tambem, ser aplicado a outros
sais de Ni2+ que sejam soluveis em agua. Sua vantagem em relagao a
volumetria com titriplex III & a maior seletividade da dimetilglio
xima para com o N12+, ja que o EDTA nao apresenta nenhuma seletivi
dade.

Conforme se pode observar, no grafico 2, tem-se apenas um
Unico ponto de inflexao, bastante nitido, quando a relagao molar e de
1:2 entre o Niz+ e a dimetilglioxima. DIEZ & MATEOS (1) aplicando a
titulacao condutométrica inversa obtiveram graficos com angulos mais
suaves.

Dentre as principais vantagens fornecidas pelo método con
dutomeétrico empregado no presente trabalho para a titulagao de Ni2+
destaca-se a sua simplicidade, a precisao dos resultados, a dispen
sa do uso de condutometro de altissima freqUeéncia (5) e a desneces
saria utilizagao de solugdes hidroalcodlicas de dimetilglioxima, re
comendadas por HALL et al (2), cuja posterior alcalinizagao com am§
nia pode comprometer os resultados pelo aumento da condutinciadefuﬂ
do. Conquanto a amonia seja acrescentada para aumentar a precipitg
¢ao, no metodo estudado a precipitagcao & bem visivel pela adigao da
primeira gota da solugao de dimetilglioxima dissodica a solugao de
cloreto de niquel II.

CONCLUSAO

A titulagao condutometrica de Ni 2t

por complexagao com di
metilglioxima dissodica, empregada neste trabalho, & um método sim
ples, apresenta boa reprodutibilidade e os resultados analiticos di
feriram de apenas 1,6%, daqueles obtidos pelo ja consagrado metodo

volumétrico com titriplex III.
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