Volumetrik ve Kompleksometrik Yöntemler
  Paladyum
A16
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Paladyum Kaplama Çözeltileri

A16
1
Paladyum belirleme (kompleksometrik)1 –1.Yol 

Eklenen kimyasallar :
1)
%1 lik nikel tetrasiyanür çözeltisi
2) Amonyak
3) Müreksit

4) 0,05 M EDTA çözeltisi

Yöntem :

Paladyum kaplama çözeltisinden 5 ml.yi pipetle içinde 50 ml. nikel tetrasiyanür çözeltisi bulunan 300 ml.lik erlene alın. Çözelti hafif asidik (pH 4,5-5) reaksiyon göstermelidir. Eğer göstermezse, dikkatlice birkaç damla 1 N nitrik asit damlatın. 30 saniye geçtikten sonra amonyakla alkalileştirip, biraz müreksit ekleyin ve renk eflatun olana kadar 0,05 M EDTA çözeltisi ile titre edin. (EDTA hacmi : a ml.)
Hesaplama :
Pd yoğunluğu = a x 1,067 [gr/lt]

A16 2
Paladyum belirleme (kompleksometrik)2 –2.Yol
Eklenen kimyasallar :
1)
1 N HNO3
2) 0,05 M EDTA çözeltisi

3) 1 M amonyum asetat
4) Ksilenol oranj

5) 0,05 M toryum nitrat çözeltisi

1
Brochert : Massanalytische Schnellmethoden


VEB Deutscher Verlag fur Grundstoffindustrie Leipzig (1966), s.157
2
Komplexometrische Bestimmung mit Titriplex, E. Merck, Darmstadt, s.46
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Yöntem :

Paladyum kaplama ya da aktivasyon çözeltisinden 5 ml.yi pipetle bir erlene alıp, 50 ml. saf su ile seyrelterek, 10 ml. 1 N HNO3, 10 ml. EDTA çözeltisi (hacim : a ml.) ve pH 3 olmasını sağlayacak kadar amonyum asetat ilave edin. Ksilenol oranj ekleyin ve renk kırmızıya dönene kadar 0,05 M toryum nitratla titre edin. (hacim : b ml.)
Hesaplama :
Pd yoğunluğu = (a – b) x 1,067 [gr/lt]

A16 3
Paladyum belirleme (kompleksometrik) –3.Yol

Eklenen kimyasallar :
1)
0,05 M EDTA çözeltisi

2) 1 N nitrik asit

3) 1 M sodyum asetat çözeltisi

4) Metil timol mavisi

5) 0,05 M çinko sülfat çözeltisi

Yöntem :

Paladyum kaplama çözeltisinden 5 ml.yi pipetle 300 ml.lik erlene alıp, 50 ml. saf su ile seyrelterek, 5 ml. 0,05 M EDTA çözeltisi (hacim : a ml.) ekleyin. 5 ml. 1 N nitrik asitle hafifçe asitleştirip, pH derecesini sodyum asetat çözeltisi eklemek suretiyle yaklaşık 5,5 olarak ayarlayın. Metil timol mavisi ilave ederek, renk maviye dönene kadar 0,05 M çinko sülfatla titre edin. (Hacim : b ml.)

Hesaplama :
Pd yoğunluğu = (a – b) x 1,067 [gr/lt]
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A16 4
Klorür belirleme

Eklenen kimyasallar :
1)
Sodyum bikarbonat
2) %5 lik potasyum kromat çözeltisi
3) 0,1 N gümüş nitrat çözeltisi
Yöntem :

Paladyum kaplama ya da aktivasyon çözeltisinden 5 ml.yi pipetle bir erlene alıp, 100 ml. saf su ile seyreltin ve sodyum bikarbonatla turnusol kağıdı kullanarak nötralize edin. Kırmızı turnusol kağıdını belirgin şekilde maviye çevirmeye yeter miktarda ekleyin.  Ardından indikatör olarak 5 damla potasyum kromat çözeltisi damlatıp, gümüş klorür çökeltisi kırmızımsı kahverengini alana kadar gümüş nitrat çözeltisiyle titre edin. (Gümüş nitrat hacmi : a ml.)
Hesaplama :
NaCl yoğunluğu = a x 1,169 [gr/lt]

A16 5
Nitrit belirleme

Eklenen kimyasallar :
1)
0,1 N potasyum permanganat

2) 1 N sülfürik asit

3) 0,1 N demir(II) sülfat çözeltisi

Yöntem :

50 ml. potasyum permanganat çözeltisini (hacim : a ml.) pipetle 500 ml.lik erlene koyup 150 ml. 1 N sülfürik asitle asitleştirin. 40 °C’ ye kadar ısıtıp, pipetin ucunu potasyum permanganata daldırmaktan kaçınarak pipetle yavaş yavaş 5 ml. paladyum kaplama çözeltisi ekleyin. Daha sonra pipetin ucuna su spreyi uygulayın. İyice karıştırıp fazla potasyum permanganat çözeltisini demir(II) sülfatla titre edin. (hacim : b ml.) 
Hesaplama :
KNO2 yoğunluğu = (a – b) x 0,8512 [gr/lt]
Not :

HNO2 (azot-II asidi) tuzları potasyum permanganat tarafından oksitlenir, bu reaksiyon sadece asit çözeltisinde yer alır. Eğer nitrit çözeltisi asitleştirilir ve potasyum permanganatla doğrudan titre edilirse azot(II) oksit dumanı oluşması tehlikesi vardır.
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A16 6
Amonyak belirleme

Eklenen kimyasallar :
1)
%30 luk kostik soda
2) 1 N sülfürik asit

3) 1 N kostik soda
4) Fenolftalein
Yöntem :

Bu yöntem Kjeldahl aletlerinin kullanımını gerektirir. 50 ml. paladyum kaplama çözeltisini pipetle damıtma tüpüne koyup 250 ml. saf su ile seyreltin. Sıkı sıkıya bağlanmasına dikkat ederek soğutucu monte edin. 40 ml. kostik sodayı huniden yardımıyla tüpün içine akıtın. Alıcıya 20 ml. 1 N sülfürik asit koyun (hacim : a ml.). Ardından 30 dakika boyunca damıtıp, alıcıdaki içeriği 1 N kostik soda ile fenolftaleine karşı titre edin. (hacim : b ml.)
Hesaplama :
NH3 yoğunluğu = (a – b) x 0,34 [gr/lt]

