Volumetrik ve Kompleksometrik Yöntemler
    Demir
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Demir Kaplama Çözeltileri
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Demir miktarının kompleksometrik tayini

Eklenen kimyasallar :
1)
%10 luk nitrik asit

2) %10 luk kostik soda

3) %5 lik sülfosalisilik asit

4) 0,05 M EDTA çözeltisi

Yöntem :

Demir kaplama çözeltisinden 10 ml.yi pipetle 500 ml.lik balon jojeye koyun ve çizgiye kadar saf su doldurarak iyice çalkalayın. Bu çözeltinin 10 ml.sini bir erlene alıp üzerine 5 ml. nitrik asit ekledikten sonra 3 dakika boyunca kaynatın. Oda sıcaklığına soğutup 100 ml. saf su ile seyreltin ve kostik soda ekleyerek pH’ ını 2-2,2 yapıp nötralize edin. 5 ml. sülfosalisilik asit ilave edin, 40 °C’ ye kadar ısıttıktan sonra renk kırmızıdan saydam olana kadar EDTA çözeltisi ile titre edin. (EDTA çözeltisi hacmi : a ml.)

Hesaplama :
a x 13,96 = . . . [gr/lt] Fe



a x 49,71 = . . . [gr/lt] FeCl2 x 4H2O
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Demir miktarının oksidometrik tayini
Eklenen kimyasallar :
1)
%20 lik sülfürik asit

2) Derişik fosforik asit

3) Difenilamin

4) 0,1 N potasyum kromat çözeltisi

Yöntem :

Demir kaplama çözeltisinden 10 ml.yi pipetle 100 ml.lik balon jojeye koyun ve çizgiye kadar saf su doldurarak iyice çalkalayın. Bu çözeltinin 20 ml.sini bir erlene alıp 100 ml. saf su ile seyrelttikten sonra 25 ml. sülfürik asit   ve    5 ml.  fosforik   asit   ekleyin  ve   üzerine   3  damla   difenilamin 
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damlatın. Ardından menekşe-mavi renk görünmeye başlayana kadar 0,1 N potasyum kromat çözeltisiyle titre edin. (potasyum kromat çözeltisi hacmi : a ml.)

Hesaplama :
a x 2,792 = . . . [gr/lt] Fe



a x 9,942 = . . . [gr/lt] FeCl2 x 4H2O
A13
3
Mangan miktarı tayini
Eklenen kimyasallar :
1)
Hidroksilamin hidrojen klorür çözeltisi %10

2) %20 lik trietanolamin çözeltisi

3) Amonyak

4) Timolftalekson

5) 0,05 M EDTA çözeltisi

Yöntem :

Demir kaplama çözeltisinden 10 ml.yi pipetle 100 ml.lik balon jojeye koyun ve çizgiye kadar saf su doldurun. Bu çözeltinin 20 ml.sini bir erlene nakledin, üzerine 10 ml. hidroksilamin hidrojen klorür çözeltisi, 20 ml. trietanolamin çözeltisi ve 35 ml. amonyak ilave edin. 150 ml. saf su ile seyreltin, birkaç parça timolftalekson ekleyin ve koyu mavi çözeltiyi saydam olana kadar titre edin. Eğer renk 2-3 dakika sonra yeşile dönüyorsa 0,05 M EDTA çözeltisiyle tekrar titre edin. (EDTA çözeltisi hacmi : a ml.)

Hesaplama :
a x 1,373 = . . . [gr/lt] Mn
4
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Mangan miktarının demiri ayırdıktan sonra tayini
Eklenen kimyasallar :
1)
Derişik nitrik asit

2) 1:1 nitrik asit

3) Potasyum klorat

4) Derişik hidroklorik asit

5) Hidroksilamin hidrojen klorür

6) Trietanolamin

7) Amonyak

8) Timolfitalekson

9) 0,05 M EDTA çözeltisi

Yöntem :

Demir kaplama çözeltisinden 50 ml.yi pipetle bir cam behere koyun, 25 ml. nitrik asit ekledikten sonra buharlaştırın ve ilaveten 10 ml. daha nitrik asit ekledikten sonra yeniden buharlaştırın. Kalan tortuyu 15 ml. 1:1 nitrik asitte çözün. Her eklemeden önce çözeltiyi ısıtın ve bir önceki eklemenin oluşturduğu tortu tamamen çökelene kadar bekleyerek, toplam 3 gr. potasyum klorürü azar azar ilave edin. Mangan dioksit tortusunu filtre edin ve tortuyu filtrenin üzerindeyken 3 kez soğuk, 2 kez de sıcak suyla suyla yıkayın. Filtre üzerindeki tortuyu 10 ml. hidroklorik asitte çözün ve her yıkama için 5 ml. hidroksilamin hidrojen klorür çözeltisi kullanarak yıkayın. Çözeltileri  miktarsal (kantitatif) olarak 100 ml.lik balon jojeye koyup çalkalayın ve çizgiye kadar saf su doldurun. Elde edilen çözelti toplam mangan miktarını ve biraz da demiri ihtiva eder. 10 ml.sini bir erlene alıp üzerine 20 ml. trietanolamin ve ardından 30 ml. amonyak ekledikten sonra, 150 ml. saf su ile seyrelterek birkaç parça timolftalekson ilave edin ve renksiz olana kadar 0,05 M EDTA ile titre edin. (EDTA hacmi : a ml.)

Hesaplama :
a x 0,5494 = . . . [gr/lt] Mn
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Amonyum tuzlarının tayini
Eklenen kimyasallar :
1)
%30 luk kostik soda

2) 1 N sülfürik asit

3) 1 N sodyum hidroksit

4) Fenolftalein

Yöntem :

Demir kaplama çözeltisinden 50 ml.yi pipetle damıtma ünitesine koyun ve musluk deliğinden 50 ml. soda akıtın. Alıcı kabın içine ise 20 ml. 1 N sülfürik asit koyunuz. 30 dakika kadar damıtıp, alıcı kaptaki karışımı 1 N sodyum hidroksitle fenolftaleine karşı titre ediniz. (hacim : b ml.)

Hesaplama :
(a – b) x 1,32 = . . . [gr/lt] (NH4)2SO4
A13
6
Klorür miktarı tayini
Eklenen kimyasallar :
1)
1 M demir(III) amonyum sülfat çözeltisi

2) 0,01 M amonyum tiyosiyanür çözeltisi

3) 0,1 N gümüş nitrat çözeltisi

4) Derişik nitrik asit

Yöntem :

Demir kaplama çözeltisinden 10 ml.yi pipetle 150 ml.lik mezüre koyup çizgiye kadar saf su ile doldurun. Bu çözeltinin 10 ml.sini bir erlene nakledin ve 100 ml. saf su ile seyreltip, 10 ml. nitrik asit, 10 ml. demir(III) amonyum sülfat çözeltisi ve 2 ml. amonyum tiyosiyanür çözeltisi ilave edin. Kırmızı renk kaybolana kadar 0,1 N gümüş nitrat çözeltisi ile titre edin. (hacim : a ml.) Kullanılan gümüş nitrat çözeltisinden 0,2 ml. eksiltiniz.

Hesaplama :
a x 8,864 = . . . [gr/lt] Cl
7
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Serbest hidroklorik asit miktarı tayini
Eklenen kimyasallar :
1)
0,1 N kostik soda

2) %0,1 lik bromfenol mavisi

Yöntem :

Demir kaplama çözeltisinden 25 ml.yi pipetle 300 ml.lik erlene koyun ve 50 ml. saf su ile seyreltin, 1 ml. bromfenol mavisi ekleyin, renk mavi olana kadar kostik soda ile titre edin. (hacim : a ml.)

Hesaplama :
a x 0,146 = . . . [gr/lt] hidroklorik asit
