Fotometrik Yöntemler
Yağ Alma
B 7
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Yağ Alma Çözeltileri

B7
1
Sodyum metasilikat tayini
Eklenen kimyasallar :
1)
Amonyum molibdat çözeltisi   (50 ml. sülfürik 

asit 1,84 900 ml. saf su ile seyreltilir; 50 gr. analitik saflıkta amonyum molibdat bunun içinde çözülüp 1000 ml.ye seyreltilir)
2) %10 luk oksalik asit çözeltisi
3) Kalay(II) klorür çözeltisi (3 gr. SnCl2.2H2O, 50 ml. HCl karıştırılmış kaynama sıcaklığındaki saf suda çözülür, soğuduktan sonra 250 ml.ye seyreltilir)
Yöntem :

5 ml. yağ alma çözeltisini pipetle 1000 ml.lik balon jojeye koyun ve işarete kadar saf su doldurun. 20 ml.sini bir behere nakledin ve sırasıyla





1 ml. amonyum molibdat çözeltisi





1 ml. oksalik asit çözeltisi





1 ml. kalay(II) klorür çözeltisi
ekleyin. 20 ml. su ve aynı miktarlarda kimyasallarla hazırlanmış referans çözeltisine karşı, bir fotometre ile 810 nm.de ölçüm yapın.
Not : 50 mg.a kadar P2O5 bulunmasının sodyum metasilikat tayinininde etkisi olmaz.
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2
Trisodyum fosfat tayini

Silisyum oksit asidi gibi, fosforik asit te amonyum molibdat ile fosforik molibdik asit bileşiği yapar. Bu bileşik, indirgeme ayraçları kullanılarak molibden mavisine indirgenebilir. İki molibdik asit bileşiği meydana gelirken oluşan sitrik asidi silisyum oksit asidi giderebilir.
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Eklenen kimyasallar :
1)
Sitrik asit – metol – pirosülfat çözeltisi   (2 gr. 

asit, 2 gr. metol ve 10 gr. sodyum pirosülfür suda çözülüp 100 ml.ye seyreltilir.)
2) Amonyum molibdat çözeltisi (50 ml. H2SO4 1,84 900 ml. saf su ile seyreltilir, 50 gr. analitik saflıkta amonyum molibdat bu sıvıda çözülüp 1000 ml.ye seyreltilir.)
Yöntem :

5 ml. yağ alma çözeltisini pipetle 1000 ml.lik balon jojeye koyun ve işarete kadar saf su doldurun. 20 ml.sini bir behere nakledin ve bir defada biri olmak üzere





1 ml. sitrik asit – metol – pirosülfür çözeltisi






1 ml. amonyum molibdat çözeltisi

ekleyin. 10 dakika bekleyin, 20 ml. saf su ve aynı miktarlarda kimyasallarla hazırladığınız referans çözeltisine karşı bir fotometre ile 720 nm.de ölçüm yapın.
Hesaplama :
P2O5 yoğunluğu = E 720 x 392 [mg/lt]

Not :

Eğer sodyum metasilikat içeriği fosforun 20-40 katı kadarsa %10 mutlak hata hesaba katılmalıdır.
B7
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Siyanür tayini

Eklenen kimyasallar :
1)
1 N H3PO4
2) Doymuş brom suyu
3) Arsenit çözeltisi (2 gr. As2O3 1 N NaOH’ ta çözülür.)

4) Amil alkol
5) Benzidin – piridin ayracı (25 ml. piridin + 0,1 gr. benzidin + 0,5 ml. %20 lik HCl 100 ml.ye seyreltilir.)
Yöntem :

1 ml. yağ alma çözeltisini pipetle 1000 ml.lik balon jojeye koyun ve işarete kadar saf su doldurun.  20 ml.sini bir ayırma hunisine nakledin  ve sırasıyla

3-4-5





50 ml. saf su





2 ml. fosforik asit






1 ml. doymuş brom suyu






1 ml. arsenit çözeltisi





25 ml. amil alkol





2 ml. benzidin – piridin ayracı

ekleyin. 5 dakika çalkalayın, alkol fazını ayırın ve kuru bir filtreden süzün. 480 nm.de ölçüm yapın. Referans çözeltisini hazırlamak için aynı miktarlarda kimyasalı 50 ml. saf suya ilave edin, aynı yöntemle işlem yapın ve meydana gelen amil alkol çözeltisini kullanın.
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Kromat tayini

Eklenen kimyasallar :
1)
1.84 sülfürik asit
2) Asetonda %1 difenil karbazit çözeltisi
Yöntem :

5 ml. yağ alma çözeltisini pipetle bir behere koyun ve sırasıyla






15 ml. saf su





0,2 ml. derişik sülfürik asit






0,4 ml. difenil karbazit çözeltisi

ekleyin. Referans çözeltisini 20 ml. saf su ve yukarıdakiyle aynı miktarlarda kimyasal madde (ayraç) kullanarak hazırlayın. 545 nm.de ölçüm yapın.
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Bakır tayini

Eklenen kimyasallar :
1)
%20 lik amonyum klorür çözeltisi
2) %25 lik amonyak
Yöntem :

20 ml. yağ alma çözeltisini pipetle bir behere koyun ve sırasıyla






2 ml. amonyum klorür çözeltisi






10 ml. amonyak

ilave edin. Referans çözeltisi 20 ml. saf su ve yukarıdakiyle aynı miktarlarda kimyasal içerir. 630 nm.de ölçüm yapın.
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Nikel tayini

Eklenen kimyasallar :
1)
%10 luk sitrik asit
2) Doymuş brom suyu
3) %10 luk amonyak
4) Alkolde %1 dimetil glioksim
Yöntem :

20 ml. yağ alma çözeltisini pipetle bir behere koyun ve sırasıyla






2 ml. sitrik asit






2 ml. brom suyu






3 ml. amonyak





1 ml. dimetil glioksim
ekleyin. 440 nm.de, 20 ml. saf su ile aynı şekilde hazırlanmış referans çözeltisine karşı ölçüm yapın.
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Çinko tayini

Eklenen kimyasallar :
1)
Roşel tuzu çözeltisi
2) Potasyum bikarbonat çözeltisi
3) Kloroformda ditizon (0,015 gr. ditizon 1000 ml. kloroformda çözülür.)
4) %12,5 lik amonyakta %10 potasyum siyanür
5) %30 luk formaldehit

6) 20 gr. NaCl + 10 ml. %24 lük hidrazin hidrat 70 ml. 1 N HCl’ de çözülür
Yöntem :

5 ml. yağ alma çözeltisini pipetle bir ayırma hunisine koyun ve sırasıyla






45 ml. saf su





2,5 ml. Roşel tuzu






4,5 ml. bikarbonat çözeltisi






20 ml. ditizon çözeltisi

ilave edin. 5 dakika çalkalayıp kloroformun ayrışmasına izin verin ve kuru bir filtreden süzün. Referans çözeltisini hazırlamak için 50 ml. saf su alın ve aynı miktarlarda kimyasalı aynı yöntemle ilave edin. Kloroform fazını referans çözeltisi olarak kullanın. 530 nm.de ölçüm yapın.
Paragraf B 5-7’ ye not :

Bakır mevcut olması halinde aşağıdaki şekilde başlayın :

5 ml. yağ alma çözeltisi + 45 ml. saf suyu Çözelti 6 ile asitleştirin. Ayırma hunisinde çalkalayın, kırmızı renk kaybolup, yeşilimsi menekşe ton alana kadar 20 ml. ditizon çözeltisi ekleyin. Son ditizon eklemesinin ardından ilk paragraftaki gibi devam edin.
