Volumetrik ve Kompleksometrik Yöntemler
Krom
A 5
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Krom Kaplama Çözeltileri

A5
1
Krom trioksit miktarı tayini
Eklenen kimyasallar :
1)
Amonyum biflorür

2) Derişik HCl

3) Potasyum iyodür çözeltisi (%10 + %0,1 KOH)

4) 0,1 N sodyum tiyosülfat

5) %1 lik nişasta çözeltisi

Yöntem :

10 ml. krom kaplama çözeltisini pipetle 500 ml.lik balon jojeye koyun ve çizgiye kadar saf su ile seyreltin. Hazırlanan çözeltiden 10 ml.yi 300 ml.lik erlene alarak 100 ml. saf su ile seyreltin, 2 gr. amonyum biflorür, 10 ml. derişik hidroklorik asit ve 5 ml. potasyum iyodür çözeltisi ekleyin. 0,5 ml. nişasta çözeltisini indikatör olarak kullanıp, mavi renk kaybolana kadar 0,1 N sodyum tiyosülfat ile titre edin. (Sodyum tiyosülfat hacmi : a ml.)
Hesaplama :
a x 16,67  = . . . [gr/lt] CrO3
A5
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Krom III miktarı tayini – 1.Yol

Eklenen kimyasallar :
1)
Sodyum peroksit

2) Derişik HCl

3) Potasyum iyodür çözeltisi (%10 + %0,1 KOH)

4) 0,1 N sodyum tiyosülfat

5) %1 lik nişasta çözeltisi

Yöntem :

500 ml.lik balon jojedeki çözeltinin (bkz. A5 1) 10 ml.sini bir pipetle 300 ml.lik erlene koyun, 100 ml. saf su ile seyreltip, yaklaşık 0,2 gr. sodyum peroksit ilave edin ve 20-30 dakika süreyle kaynatın. 

Soğuduktan sonra 2 gr. amonyum biflorür, 10 ml. derişik hidroklorik asit ve 5 ml. sodyum iyodür çözeltisi ekleyin. Bir önceki yöntemdeki gibi 0,1 N sodyum tiyosülfat ile titre edin. (hacim : b ml.)
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Hesaplama :
(b – a) x 8,7 = . . . [gr/lt] Cr III



(b – a) x 12,668 = . . . [gr/lt] Cr2O3
a = Cr2O3 titrasyonunda kullanılan 0,1 N sodyum tiyosülfat hacmi [ml.]

b = Cr III titrasyonunda kullanılan 0,1 N sodyum tiyosülfat hacmi [ml.]
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Krom III miktarı tayini – 2.Yol

Eklenen kimyasallar :
1)
%30 luk potasyum hidroksit

2) %30 luk hidrojen peroksit

3) %20 lik hidroklorik asit

4) %10 luk potasyum iyodür çözeltisi

5) 0,1 N sodyum tiyosülfat çözeltisi

6) %1 lik nişasta çözeltisi

Yöntem :

10 ml. krom kaplama çözeltisini pipetle 500 ml.lik balon jojeye koyun, çizgiye kadar saf su ile doldurup seyreltin. Bu çözeltinin 10 ml.sini 300 ml.lik erlene alıp 10 ml. potasyum hidroksit çözeltisi ve 5 ml. hidrojen peroksit ekleyin. 20 dakika kaynatın, soğuduktan sonra 100 ml. saf su ile seyrelterek, 10 ml. potasyum iyodür çözeltisi ve birkaç damla nişasta çözeltisi ekleyin ve mavi renk kaybolana kadar 0,1 N sodyum tiyosülfat çözeltisi ile titre edin. (Sodyum tiyosülfat çözeltisi hacmi : b ml.)

Hesaplama :
(b – a) x 8,7 = . . . [gr/lt] Cr III



(b – a) x 12,668 = . . . [gr/lt] Cr2O3
a = Cr2O3 titrasyonunda kullanılan 0,1 N sodyum tiyosülfat hacmi [ml.]

b = Cr III titrasyonunda kullanılan 0,1 N sodyum tiyosülfat hacmi [ml.]
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Sülfat miktarının gravimetrik tayini1
Eklenen kimyasallar :
1)
İndirgeme çözeltisi (hacimce, 15 ölçek izopropil 

alkol + 7 ölçek derişik hidroklorik asit + 25 ölçek derişik asetik asit)

2) Doymuş pikrik asit

3) %10 luk baryum klorür çözeltisi

Yöntem :

10 ml. krom elektrolitini pipetle 250 ml.lik behere koyun, 75 ml. indirgeme çözeltisi ekleyerek 15-20 dakika kaynatın. Ilık saf su ile seyreltip 5 ml. pikrik asit ve 10 ml. baryum klorür çözeltisi ilave edin. 1-2 saat dinlendirip baryum sülfatı filtre edin. Filtreyi darası alınmış krozede yakarak kül edin, soğuduktan sonra baryum sülfat ağırlığını ölçün. (a gr.)

Hesaplama :
a x 41,15 = . . . [gr/lt] SO4"
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Sülfat miktarının gravimetrik tayini2
Eklenen kimyasallar :
1)
Etil alkol

2) %3 lük baryum klorür çözeltisi

3) 0,1 M EDTA çözeltisi

4) Erio T indikatörü

5) 0,1 M çinko klorür çözeltisi

6) Derişik HCl

Yöntem :

20 ml. krom kaplama çözeltisini pipetle bir behere koyun, 150 ml. saf su ile seyrelterek 20 ml. derişik hidroklorik asit ve 30 ml. etanol ekledikten sonra kromik asit indirgenene kadar kaynatın. İndirgeme tamamlandığında pipete çektiğiniz 10 ml. baryum klorür çözeltisini kaynamakta olan çözeltinin üzerine ilave edin. Çökelti oluşması için sıcak bir yerde yarım saat kadar bekletip mavi bant filtre kağıdından filtre edin. Filtrenin üzerindeki tortuyu sulandırılmış hidroklorik asitle, krom ya da baryum kalıntısı kalmayıncaya kadar yıkayın. Bir cam çubukla filtre kağıdını delerek, altına koyduğunuz bir 
1 Solt

: J. Electrodepositors Tech.Soc.  22,  sayfa 759.

2 Weiner
: Analytische Untersuchungen im galvanischen Betrieb.

   

  Eugen G. Leuze Verlag, Saulgau/Wurtt., (1968)  sayfa 160.
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miktar saf su doldurulmuş 500 ml.lik erlene daldırın. 200 ml. çizgisine kadar saf su doldurarak tam 20 ml. 0,1 M EDTA çözeltisi ve 20 ml. derişik amonyak ekledikten sonra, kaynama sıcaklığında, baryum sülfat tamamen çözünene kadar karıştırın. Soğutup 20 ml. derişik amonyak ve birkaç damla Erio T indikatörü (senyet tuzu) ekleyerek, rengi maviden kırmızıya dönene kadar 0,1 M çinko klorür çözeltisi ile titre edin. (0,1 M çinko klorür çözeltisi hacmi : a ml.)

Hesaplama :
(20 – a) x 0,4805 = . . . [gr/lt] SO4"
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Sülfat miktarının iyodometrik tayini1
Eklenen kimyasallar :
1)
İndirgeme çözeltisi

2) Baryum kromat çözeltisi (25 gr. BaCl2 ile 20 gr. amonyum kromat suda çözülüp, zayıf alkali olana kadar amonyakla ayarlanır, birkaç dakika ısıtılıp mavi bant filtre kağıdından filtre edilir. İyice yıkanıp 100  °C’ de kurutulur. Kuru tortunun 25 gr. kadarı 1000 ml.lik balon jojeye alınıp biraz saf su ve 100 ml. kadar derişik hidroklorik asit eklenir. Çözündüğü zaman saf suyla 1000 ml.ye seyreltilir.)

3) Sodyum asetat

4) Sodyum florür

5) Potasyum iyodür

6) %1 lik nişasta çözeltisi

7) 0,01 N sodyum tiyosülfat çözeltisi

Yöntem :

25 ml. krom kaplama çözeltisini pipetle 400 ml.lik bir behere koyun, üzerine 200 ml. indirgeme çözeltisi ekleyin. İlk hacminin 1/3’ ü kalana kadar buharlaştırın. 20 ml. baryum kromat çözeltisi ilave edip, hala sıcakken katı sodyum asetat ekleyin. Çözeltiyi 1000 ml.lik balon jojedeki tortunun üzerine ilave edip biraz soğumasını bekledikten sonra, çizgiye kadar saf su ile doldurarak seyreltin. Bir bölümünü mavi bant filtre kağıdından kuru bir beherin içine süzüp, filtre edilen karışımın 20 ml.sini bir erlene alın. Yaklaşık 0,5 gr. katı sodyum florür ve ardından 0,5 gr. katı potasyum iyodür ekleyin. 100 ml. derişik hidroklorik asit ilave ederek 2 saat kapalı halde bekletin.   Daha sonra   0,1  N   sodyum  tiyosülfat  çözeltisi  ile,  mavi  renk 

1 Weiner, Ney
: Galvanotechnik 50 (1959)  sayfa 66.
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kaybolana kadar nişastaya karşı titre edin. (Sodyum tiyosülfat çözeltisi hacmi : a ml.)

Hesaplama :
a x 0,6404 = . . . [gr/lt] SO4"
Not : Çözeltide önemli miktarda renge aşırı duyarlı iyonların bulunması, renk değişimine ve işlemin sona erme zamanına etki eder. Bu durumda işlemin sona ereceği zamanı belirlemesi için telle durdurmalı büret kullanılması uygun olur.
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Demir miktarı tayini – 1.Yol

Eklenen kimyasallar :
1)
%30 luk potasyum hidroksit

2) %30 luk hidrojen peroksit

3) %20 lik hidroklorik asit

4) Derişik amonyak

5) 0,1 N sodyum tiyosülfat

6) %10 luk potasyum iyodür

7) %1 lik nişasta çözeltisi

Yöntem :

5 ml. krom kaplama çözeltisini pipetle 400 ml.lik erlene alarak 100 ml. su ile seyreltin, alkali tepkime yapması için yeteri miktarda %30 luk kostik soda çözeltisi ekleyin, ardından 5 ml. hidrojen peroksit ekleyerek kaynamaya bırakın. Demir (III) hidroksit çökeltisi oluştuğunda süzerek ılık suyla yıkayın. Filtredeki demiri 1:1 amonyakla çökelterek süzüp ayırarak, tekrar, miktar olarak %20 lik hidroklorik asitte çözüp 300 ml.lik erlene alın. Soğuduktan sonra 15 ml. potasyum iyodür çözeltisi ekleyip, 3 dakika geçince serbest iyodürü, 1 ml. nişasta çözeltisini indikatör olarak kullanarak, mavi renk kaybolana kadar 0,1 N sodyum tiyosülfat çözeltisi ile titre edin. (0,1 N sodyum tiyosülfat hacmi : a ml.)

Hesaplama :
a x 1,116 = . . . [gr/lt] Fe
8-9
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Demir miktarı tayini – 2.Yol
Eklenen kimyasallar :
1)
%30 luk NaOH

2) Sodyum peroksit

3) 1:1 HCl

4) Derişik amonyak

5) Kalay-II-klorür çözeltisi (125 gr. SnCl2.H2O , 100 ml. derişik HCl de çözülüp saf su ile 1000 ml.ye tamamlanır.)

6) Reinhardt-Zimmermann çözeltisi (67 gr. mangan sülfat 500 ml. suda çözülüp 138 ml. fosforik asit (1,87) ve 130 ml. derişik sülfürik asit eklenerek suyla 1 lt.ye seyreltilir.)

7) Doymuş civa (II) klorür çözeltisi

8) 0,1 N potasyum permanganat çözeltisi

Yöntem :

Krom kaplama çözeltisinden 10 ml.yi pipetle 250 ml.lik behere koyun ve 50 ml. saf su ile seyrelterek, alkalileştirmeye yetecek miktarda sodyum hidroksit ekleyin. Ardından yaklaşık 2 gr. sodyum peroksit ilave ederek 15 dakika boyunca kaynatın. Soğuduktan sonra çökeltiyi süzerek miktar olarak 1:1 hidroklorik asitte çözüp amonyak ilave ettikten sonra kaynatın. Süzüp, yıkadıktan sonra tekrar 1:1 hidroklorik asitte çözerek bir erlene alın. Yeniden ısıtıp, sarı renk kaybolana kadar kalay II-klorür çözeltisi damlatın. Soğuduktan sonra 10 ml. civa (II)-klorür çözeltisi, 5 ml. Reinhardt-Zimmermann çözeltisi ve 200 ml. saf su ekleyin. Çözelti pembe renk alana kadar 0,1 N potasyum permanganat çözeltisi ile titre edin. (Potasyum permanganat hacmi : a ml.)

Hesaplama :
a x 0,559 = . . . [gr/lt] Fe
A5
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Bakır miktarı tayini – 1.Yol

Eklenen kimyasallar :
1)
Derişik hidroklorik asit

2) Asetik asit

3) Etil alkol

4) Hidrojen sülfür

Yöntem :

Krom kaplama çözeltisinden 10 ml.yi pipetle bir behere alıp 150 ml. su ile seyrelttikten sonra, 25 ml. derişik hidroklorik asit, 25 ml. asetik asit ve 25 ml. etil alkol ekleyin ve 20-25  dakika boyunca kaynatın.   Ardından  bakır 
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sülfür çökelmesi durana kadar hidrojen sülfür ekleyin. Tortuyu kağıt filtreden süzüp tartın, az miktarda hidroklorik asit ve hidrojen sülfür içeren suyla yıkayın. Bakır sülfürü bakır okside dönüştürmek için, filtre kağıdını ve tortuyu bir krozede dikkatlice tutuşturup 2 saat boyunca yakın. Soğuduktan sonra bakır oksidi tartın. (a gr.)

Hesaplama :
a x 79,89 = . . . [gr/lt] Cu
A5
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Bakır miktarı tayini – 1.Yol
Eklenen kimyasallar :
1)
Derişik hidroklorik asit

2) Asetik asit

3) Etil alkol

4) Nitrik asit

Yöntem :

Krom kaplama çözeltisinden 10 ml.yi pipetle 400 ml.lik behere alarak 100 ml. saf su ile seyreltin, 25 ml. derişik hidroklorik asit, 25 ml. asetik asit ve 25 ml. etil alkol ekleyin. 20-25 dakika kadar kaynattığınız karışıma, indirgenme işlemi bittikten sonra 30 ml. derişik nitrik asit ekleyip 2 A akımda elektroliz edin. Daha sonra elektrotları alkolde durulayıp ağırlığı tartın. (Kaplanan bakır ağırlığı : a gr.)

Hesaplama :
a x 100 = . . . [gr/lt] Cu
A5
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Çözeltideki nikel miktarı tayini
Eklenen kimyasallar :
1)
Amonyak

2) Dimetil glioksim çözeltisi (20 gr. sodyum hidroksiti 900 ml. suyla seyrelterek, 10 gr. dimetil glioksim ve 50 ml. hidrojen peroksit ilave edip 1000 ml.ye seyreltin.)

3) Sodyum peroksit

4) Hidroklorik asit
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Yöntem :

Krom kaplama çözeltisinden 10 ml.yi pipetle bir behere koyup 50 ml. saf su ile seyreltin, 2 gr. sodyum peroksit ekleyip 15 dakika boyunca kaynatın. Mümkün olduğunca az miktarda hidroklorik asit ve gerektiği takdirde amonyak kullanarak çökeltiyi eritin. İçindeki demiri ayırmak için mavi bant filtre kağıdından süzerek filtreyi yıkayıp, filtre edilmiş çözeltiye 10 ml. dimetil glioksim ekleyin. 80 °C’ ye kadar ısıtıp çökelti oluştuktan sonra darası alınmış porselen bir krozeye filtre edilir. Sıcak sudan geçirip 120 °C’ de kurutun, soğuduğunda ağırlığını tartın. (Çökeltinin ağırlığı : a gr.)

Hesaplama :
a x 20,32 = . . . [gr/lt] Ni
A5
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Çinko miktarı tayini
Eklenen kimyasallar :
1)
Amonyum klorür

2) %0,1 lik metil oranj çözeltisi

3) %0,1 lik bromtimol mavisi

4) %20 lik diamonyum hidrojen fosfat çözeltisi

5) Sodyum peroksit

Yöntem :

Krom kaplama çözeltisinden 5 ml.yi pipetle 400 ml.lik behere koyun, 100 ml. saf su ile seyrelttikten sonra 2 gr. sodyum peroksit ekleyerek yaklaşık 20 dakika kaynatın. Soğuduktan sonra hidroklorik asit ekleyerek asidik hale getirin, 5 gr. amonyum klorür, 5 damla metil oranj ve 5 damla bromotimol mavisi ilave edin. Çözelti turuncu – kırmızı renk alır. Renk sarımsı yeşile dönene kadar amonyak damlatın.

Eğer elektrolit demir içeriyorsa kahverengi bir tortu oluşur ki, siyah bant filtre kağıdından süzmek suretiyle ayrılabilir. Çözelti yeniden sarı renk alana kadar kaynatarak 20 ml. yeni hazırlanmış diamonyum hidrojen fosfat çözeltisi ekleyin, kum banyosunda bir saat bekletin. Çökelti oluştuğu zaman mavi bant filtre kağıdından süzün, porselen krozede yavaşça tutuşturup yakın ve soğuduğunda ağırlığını tartın. (çökeltinin ağırlığı : a gr.)

Hesaplama :
a x 85,82 = . . . [gr/lt] Zn
13-14
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Klorür miktarı tayini
Eklenen kimyasallar :
1)
p.a. sodyum disülfür
2) Nitrik asit

3) %5 lik gümüş nitrat çözeltisi

Yöntem :

Krom kaplama çözeltisinden 20 ml.yi pipetle 400 ml.lik behere koyup 100 ml. saf su ile seyrelttikten sonra, Cr (IV)’ ün hepsi indirgenene kadar yaklaşık 4 gr. sodyum disülfür ekleyin, 20 ml. nitrik asit ve 10 ml. gümüş nitrat çözeltisi ilave edin. Çökelti oluştuğunda cam filtreden (gooch krozesi) süzüp 105 °C’ de kurutarak çökeltinin ağırlığını tartın. (a gr.)

Hesaplama :
a x 22,37 = . . . [gr/lt] Cl'
A5
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Bakır, çinko ve nikel miktarlarının tayini
Eklenen kimyasallar :
1)
Derişik hidroklorik asit

2) Derişik asetik asit

3) Etil alkol

4) Derişik amonyak

5) Mureksit – NaCl ile 1:100

6) 0,05 M EDTA çözeltisi

7) 1 N nitrik asit

8) %20 lik tiyoglikolik asit

9) Timolftalekson

10) 0,05 M kalsiyum klorür çözeltisi

11) 1 N hidroklorik asit

12) %10 luk tiyokarbamin çözeltisi

13) Uratropin tampon çözeltisi (400 gr. uratropin + 100 ml. HCl, 1000 ml. ye seyreltilir)

14) 0,05 M kurşun nitrat çözeltisi

15) Ksilenol oranj

Yöntem :

Krom kaplama çözeltisinden 20 ml.yi pipetle 1000 ml.lik behere koyup 500 ml. çizgisine kadar saf su ile seyreltin. 25 ml. derişik hidroklorik asit, 20 ml. derişik asetik asit ve 25 ml. etil alkol ekleyerek, çözeltiyi kromik asidin indirgenmesi tamamlanana kadar 30 – 40 dakika kadar kaynatın. Ardından sıcak haldeki çözeltiye Cr (III), Fe ve Al çökelmesini sağlamak için amonyak ekleyin.  Amonyak  eklenmeden  önce çözeltinin hacmi en az  250 ml. olmalıdır.
14

Karışımı filtre edip filtre üzerinde kalan tortuyu birkaç defa sıcak suyla yıkayın. Filtratı ve yıkanmış tortuyu 500 ml. lik balon jojeye koyarak 500 ml.ye tamamlanana kadar saf su ekleyip seyreltin. Bu çözeltinin 100 ml.sini 300 ml.lik erlene alıp 3 ml. derişik amonyak ve biraz mureksit ekleyerek rengi sarıdan eflatuna dönene kadar 0,05 M EDTA çözeltisi ile titre edin. (EDTA çözeltisi hacmi : a ml.)

Çözeltinin 100 ml.sini pipetle 300 ml.lik erlene alın, 1 N nitrik asit ekleyerek hafifçe asidik hale getirdikten sonra %20 lik tiyoglikolik asit damlatın. Eğer çözeltide bakır varsa kırmızımsı kahverengi renk belirmeye başlar ve tiyoglikolik asit eklendikçe sarı renkli çökelti oluşur. Bu durumda tortu yeniden çözülene kadar 10 – 25 ml. derişik amonyak ekleyin. Çözeltinin rengi artık açık kahverengi ya da sarımsı kahverengiye döner. Dikkatli bir şekilde ölçülmüş 0,05 M EDTA çözeltisinden bir miktar ekleyin. Eğer nikel mevcutsa çözeltinin rengi kahverengiden soluk maviye dönecektir. 150 – 200 ml. olana kadar saf su ile seyreltip timolftalekson ekledikten sonra, fazla EDTA’ yı 0,05 M kalsiyum klorür çözeltisiyle geri titre edin. Renk kuvvetli mavi olduğunda titrasyon tamamlanır. (EDTA hacmi – CaCl2 hacmi = b ml.)

Seyreltilmiş çözeltinin 100 ml.sini 300 ml.lik erlene alarak 1 N hidroklorik asitle hafif asidik hale getirip, erimiş olan çökelti yeniden oluşana kadar %10 luk tiyokarbamin çözeltisi ekleyin. Ardından ek olarak 3 ml. daha tiyokarbamin koyun. Uratropin tampon çözeltisini kullanarak pH 5,5’ a ayarlayıp 150 ml.çizgisine kadar saf su koyarak seyreltin. 5 ml. 0,05 M EDTA çözeltisi ekleyip fazla EDTA’ yı 0,05 M kurşun nitrat çözeltisi ile titre edin. Bu işlem esnasında kullanılacak olan ksilenol oranj indikatörü limon sarısından eflatuna dönüşür. (EDTA hacmi – kurşun nitrat hacmi = c ml.)

Hesaplama :
b x 0,7336 = . . . [gr/lt] Ni
(c – a) x 0,8172 = . . . [gr/lt] Zn
(a – c) x 0,7945 = . . . [gr/lt] Cu
Not : Eğer çözeltide nikel mevcut değilse, EDTA ile titre etme işlemi tiyokarbamin eklenmesinden hemen sonra yapılabilir. Eklenen miktar (c ml.), çinkonun hesaplanmasında kullanılabilir.
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Florür miktarının kompleksometrik tayini1
Eklenen kimyasallar :
1)
%25 lik sodyum hidroksit

2) 1:1 hidrokorik asit 

3) 0,1 M kalsiyum klorür çözeltisi

4) 0,1 N amonyak

5) 0,02 N hidroklorik asit

6) %5 lik amonyum nitrat çözeltisi

7) Timolftalekson

8) Derişik amonyak

9) 0,05 M EDTA çözeltisi

Yöntem :

Krom kaplama çözeltisinden 20 ml.yi pipetle 250 ml.lik balon jojeye koyup 20 ml. saf su ile seyrelterek 50 ml. %25 lik sodyum hidroksit çözeltisi ekledikten sonra kaynatın. Oda sıcaklığına soğumasını bekleyip kalan hacmi saf su ile doldurun. Mavi bant filtre kağıdından süzüp 50 ml.sini 400 ml.lik behere alarak, metil kırmızısıyla zayıf asit reaksiyonu sağlanana kadar seyreltik hidroklorik asit katın. 25 ml. 0,1 M kalsiyum klorür çözeltisi ilave edip metil kırmızısına karşı, kırmızı renk tamamen kaybolana kadar 0,1 N amonyakla nötralize edin. Hafif pembe renk alana kadar 0,02 N hidroklorik asit damlatıp (pH 4,5) 15 dakika boyunca kaynattıktan sonra, gece boyunca oda sıcaklığında bırakın. Sabahleyin filtre hamurundan süzüp, kalan tortuyu 10 ml. %5 lik amonyum nitrat çözeltisi ile 3 kez yıkayın. Filtre edilen çözeltiyi ve tortuyu tekrar karıştırıp 30 ml. derişik amonyak ve biraz timolftalekson ekleyin. Renk sarıya dönene kadar 0,05 M EDTA çözeltisi ile titre edin. (hacim : a ml.) Eksik değer, krom elektroliti atlanmak suretiyle aynı eklemeler yapılarak elde edilir. (hacim : b ml.)

Hesaplama :
(b – a) x 0,5 = . . . [gr/lt] NaHF
(b – a) x 0,6 = . . . [gr/lt] H2SiF6
1 Borchert
: Massanalytische Schnellmethoden.

   VEB Deutscher Verlag fur Grundstoffindustrie Leipzig (1966),  sayfa 85.
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Florür miktarı tayini1
Eklenen kimyasallar :
1)
%25 lik sodyum hidroksit

2) 1:1 hidrokorik asit 

3) %10 luk kalsiyum klorür çözeltisi

4) Derişik amonyak

5) Derişik asetik asit

6) Derişik nitrik asit

7) Amonyum oksalat

8) Amonyum klorür

9) %10 luk sülfürik asit

10) 0,1 N potasyum permanganat çözeltisi

Yöntem :

Krom kaplama çözeltisinden 25 ml.yi pipetle 250 ml.lik balon jojeye koyup 20 ml. saf su ile seyrelttikten sonra, %25 lik kostik soda çözeltisi ekleyip devamlı çalkalayarak kaynatın. Çözelti kesin şekilde alkali reaksiyonu göstermelidir. Oda sıcaklığına soğumasını bekleyip, kalan hacmi saf su ile doldurup seyrelttikten sonra kuru bir filtreden süzün. Süzülmüş karışımın 100 ml.sini 400 ml.lik behere alıp 1:1 hidroklorik asit ilave ederek hafifçe asidik hale getirin. 10 ml. %10 luk karbonatsız kalsiyum klorür çözeltisi ekleyip, amonyak ilavesiyle zayıf alkali hale getirin. Ardından bikromatın altın rengi ortaya çıkana kadar asetik asit katın. Gereksiz miktarda asetik asit eklemekten kaçının. Çözeltiyi ısıtmak çökeltinin pıhtılaşmasını hızlandıracaktır. Daha sonra mavi bant filtre kağıdından süzüp dikkatlice yıkayın. 

Tortuyu filtreyle birlikte behere aktarıp 5 ml. derişik nitrik asit ilave ederek çözün. 250 ml. saf su ekleyerek seyreltip, kaynama noktasına kadar ısıttıktan sonra 5 gr. amonyum okzalat ve 5 gr. amonyum klorür ilave edin. tekrar kaynatıp bir kez daha filtre edin. Filtrenin üzerinde kalan tortuyu sıcak suyla yıkayıp, bir erlene koyduğunuz tortu ve filtre kağıdının üzerine 100 ml. %10 luk sülfürik asit ekleyin. 60 – 80 °C’ ye kadar ısıtıp, sıcak halde iken 0,1 N potasyum permanganat çözeltisi ile titre edin. (KMnO4 hacmi : a ml.)
Hesaplama :
a x 0,4 = . . . [gr/lt] HF
a x 0,452 = . . . [gr/lt] H2SiF6
1 Borchert
: Massanalytische Schnellmethoden.

   VEB Deutscher Verlag fur Grundstoffindustrie Leipzig (1966),  sayfa 84.
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Çözeltideki florürlerin miktarlarının tayini1
Eklenen kimyasallar :
1)
0,1 N sodyum florür çözeltisi

2) 0,05 N zirkonyum oksiklorür çözeltisi

3) Monoklor asetik asit tampon çözeltisi (9,448 gr. monoklor asetik asit + 50 ml. 1 N NaOH karışımı, 100 ml.ye seyreltilir.)

4) Sodyum alizarin sülfonat indikatörü (0,5 gr. sodyum alizarin sülfonat 100 ml. saf suda çözülür.)

5) %2 lik sodyum hidroksit

6) HCl çözeltisi (10 ml. derişik HCl 1000 ml.ye seyreltilir.)

7) Derişik sülfürik asit

8) Hidrazin sülfat

Yöntem :

Krom kaplama çözeltisinden pipetle 25 ml. alarak 500 ml.lik yuvarlak altlı balona koyup, suyla 50 ml.ye seyreltin. Balonu akmakta olan soğuk suyun altına tutup devamlı çalkalayarak, çözeltinin rengi koyu yeşil olana kadar yeteri miktarda hidrazin sülfat ekleyin. Balonun içine biraz deniz kumu atıp, yağlayıcı olarak silikon yağı kullanarak deney aletlerini aşağıdaki şekilde gösterildiği gibi hazırlayın.
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A – Buhar üreteci

D – Liebig  soğutucusu

G – Damıtma termometresi

B – Çift boyunlu 

E – Ayırma hunisi


H – Buhar regülatörü

      seyreltme şişesi

F – Bunsen ocağı


I   – Buhar çıkışı
C – 500 ml. balon joje
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Buhar üretecinin içindeki kaynayan su miktarının sabit kalmasına ve soğutma suyunun düzenli şekilde akmasına özen gösterin. 500 ml.lik balon jojeyi alıcı kap olarak kullanın.

Deney düzeneğini kurduktan ve çift boyunlu seyreltme şişesindeki indirgeme karışımı kaynamaya başladıktan sonra, ayırma hunisinden yavaşça 50 ml. sülfürik asit ilave edin. Damıtma sıcaklığını 133 °C ile 136 °C arasında tutun. Damıtığı saf su ile 500 ml.ye seyreltip iyice çalkalayın. İki adet 500 ml.lik erlene pipetle 200’ er ml. koyarak 10 damla indikatör çözeltisi ekledikten sonra, kalıcı pembe renk elde edene kadar sodyum hidroksitle, ardından renk yeniden sarıya dönene kadar hidroklorik asitle titre edin.

2 ml. tampon çözeltisi ilave edip, aşağıda verilen referans çözeltisiyle aynı tonda kalıcı pembe renk kesin olarak belirinceye kadar zirkonyum oksikorür çözeltisi ile titre edin. (hacim : a ml.)

Referans çözeltisinin hazırlanması :

500 ml. erlene 10 ml. sodyum florür çözeltisi koyup yaklaşık 250 ml.ye kadar saf su ile seyreltin. 10 damla indikatör çözeltisi damlatıp renk sarı olana kadar hidroklorik asitle titre edin. Üzerine 2 ml. tampon çözeltisi ilave edip zirkonyum oksit çözeltisiyle titre edin. (hacim : b ml.)







  20

Zirkonyum oksiklorür çarpanı :   F = 







   b

Hesaplama :
a x F x 0,095 = . . . [gr/lt] F’
a x F x 0,1185 = . . . [gr/lt] SiF6
