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But :  
 
Synthèse d’un composé du nickel puis détermination de sa composition. 
 
 
Protection de l'environnement 
 
 Relever les risques attachés à la manipulation des produits suivants et en 
déduire les précautions à prendre dans chaque cas. 
 
Sels de nickel ammoniaque concentrée  
 
Le nickel est un métal allergisant. Certains pays européens ont refusé qu'il entre 
dans la composition de certaines pièces d'euro. Le port de gants de protection 
est donc nécessaire tout au long du TP et on ne quittera pas la salle sans s'être 
lavé les mains. 
 
Il est déconseillé de manipuler de l'ammoniaque concentré si on porte des 
lentilles de contact. On prendra donc les dispositions nécessaire pour pallier à 
ce risque 
 
Les divers filtrats sont évaporés ; les liquides organiques sont récupérés pour 
être brûlés. Le résidu solide est traité avec de la potasse alcoolique pour donner 
le l'hydroxyde de nickel qui, par calcination, donne de l'oxyde inoffensif et qui 
peut donc être rejeté à la poubelle. 
 
 
Synthèse du composé: 
 
Peser dans un petit becher 5,00 g de chlorure de nickel hexahydraté. Le 
dissoudre dans 5 mL d’eau environ. 
Verser (sous la hotte) cette solution dans un erlenmeyer contenant 20 mL 
d’ammoniaque concentrée. Y rajouter 5 mL d’une solution aqueuse de chlorure 
d’ammonium 4M. Laisser reposer  un quart d’heure dans la glace. 
Filtrer (sous la hotte) le solide violet sur un entonnoir à verre fritté n° 3 installé 
sur une fiole à vide reliée à une trompe à eau. Laver le solide avec un peu 
d’ammoniaque,   puis un peu d’alcool, enfin un peu d’éther. 
Laisser sécher à l’air et transvaser dans un pilulier préalablement pesé. Peser la 
quantité obtenue.  
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• Quel est le rôle de NH4

+ ? On pourra s’aider de Simultit®. 
• Justifier l’utilisation du bain de glace, des lavages à NH3, à l’alcool, à l’éther. 
 
Analyse du composé: 
 
Le composé est de type Ni(NH3)nClp, qH2O. Quelle est la valeur de p ? Il reste à 
déterminer n et q. Pour cela on réalisera deux dosages. 
 
1/ Dosage du Nickel. 
Peser environ exactement 150 mg de composé (m1). Les dissoudre dans environ 
20 mL de tampon pH 10, ajouter quelques gouttes de murexide. La solution 
doit être jaune d’or, sinon la diluer. Doser par une solution d’EDTA M/20. 
(virage jaune--> violet, volume v1). 
• Simuler le dosage de Ni2+, dans un tampon ammoniacal molaire, par H2Y2-. 
 
2/ Dosage de l’ammoniac. 
Peser environ exactement 150 mg de composé (m2). Les dissoudre dans 25 mL 
d’acide nitrique 0,2 M. Doser l’excès d’acide par NaOH 0,1 M (volume v2). 
 
Résultats: 
 
 

 

• Simuler le dosage ci-contre. 
Interpréter la courbe obtenue. En 
déduire l’indicateur coloré à utiliser. 
 
• Former les relations semi-numériques 
donnant n et q en fonction de m1, m2 
(en mg), v1 et v2 (en mL). 
Application : calculer n et q et en 
déduire la formule du composé obtenu. 
 
• Déterminer le rendement de la 
synthèse. 

 
• Rechercher les caractéristique de la 
murexide (pKa, couleurs, formule). 
Justifier les changements de couleurs 
observés ainsi que l'utilisation d'un 
tampon. 
 
• Si le tampon est trop concentré en 
ammoniaque, on n'obtient pas la 
couleur jaune d'or attendue. Pouvez-
vous justifier qualitativement cette 
observation ? 
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Question subsidiaire : 
On pourrait également pour confirmation doser les ions chlorures présents 
dans ce composé. Quelles sont les deux méthodes (volumétriques) classiques a 
priori utilisables ? Les essayer (au moins qualitativement) et expliquer les 
raisons de vos échecs. 


