Fotometrik Yöntemler
Altın
B 8

1
Altın Kaplama Çözeltileri
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Nikel tayini
Eklenen kimyasallar :
1)
Derişik hidroklorik asit
2) %10 luk sitrik asit
3) Derişik amonyak
4) Alkolde %1 dimetil glioksim

5) Kloroform
Yöntem :

5 ml. altın kaplama çözeltisini pipetle bir behere koyun, 5 ml. derişik hidroklorik asit ekleyin (gaz çıkışı olur) ve beyaz gazlar oluşana kadar ısıtın. (potasyum nikel siyanürün bozunması) Bu işlemi bir kez daha tekrar edin. Soğutup 100 ml.lik balon jojeye nakledin ve işarete kadar saf su doldurun. 20 ml.sini ayırma hunisine nakledip, saf su ile seyreltin ve sırasıyla





2 ml. sitrik asit





5 ml. amonyak





1 ml. dimetil glioksim çözeltisi

ilave edin. 25 ml. kloroform ile 5 dakika çalkalayın, kloroform fazını kuru bir filtreden hava geçirmeyen tıpalı bir kaba süzün. 100 ml. saf suya yukarıdaki yöntemle aynı kimyasallar eklenerek hazırlanmış referans çözeltisine karşı 370 nm.de ölçüm yapın.
Hesaplama :
Ni yoğunluğu = E 370 x 414 [mg/lt]
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İndiyum tayini1
Eklenen kimyasallar :
1)
Ditizon (0,02 gr.ı 100 ml. kloroformda 

çözülmüş halde)
2) Ditizon (kloroformda %0,001)
3) KCN, %1 lik, pH’ ı amonyakla 9’ a ayarlanmış
4) 1:1 HCl

5) 1:1 amonyak
Yöntem :

10 ml. altın kaplama çözeltisini pipetle bir behere koyun, 15 ml. 1:1 HCl ekleyip (gaz çıkışı olur) kısaca kaynatın. soğutun, ayırma hunisine nakledin, pH 2 ayarlayın, 10 ml. % 0,02 ditizon çözeltisi ekleyin ve kuvvetlice çalkalayın. Ayrıştıktan sonra kloroform fazını ayırın ve çözeltinin pH’ ını amonyakla 8,5-9’ a ayarlayın. Bu çözeltiye 10 ml. potasyum siyanür ekleyip kuvvetlice çalkalayın. Sonra tam olarak 10 ml. miktarında %0,001 ditizonla 2 dakika boyunca çalkalayın ve bu işlemi tekrar edin. Çözeltileri karıştırın ve kuru bir filtreden süzün. 510 nm.de kloroforma karşı ölçüm yapın.
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Bakır tayini

Eklenen kimyasallar :
1)
1:1 sülfürik asit
2) %20 lik sülfosalisilik asit
3) 1:1 piridin
4) %10 luk amonyum tiyosiyanat
5) Kloroform
Yöntem :

5 ml. altın kaplama çözeltisini pipetle bir behere koyun, 5 ml. sülfürik asit ekleyin (gaz çıkar) ve beyaz gazlar oluşana kadar ısıtın. Soğutup 100 ml.lik balon jojeye nakledin ve işarete kadar saf su doldurun. 20 ml.sini ayırma hunisine nakledin ve sırayla





5 ml. sülfosalisilik asit





5 ml. piridin





5 ml. amonyum tiyosiyanat

ilave edin.

1
Lange : Kolorimetrische Analyse, Verlag Chemie, Weinheim (1956)
3-4
25 ml. kloroformla 5 dakika çalkalayın, kloroform fazının ayrışmasına izin verin ve küçük, kuru bir filtreden süzün. Referans çözeltisi hazırlamak için aynı miktarlarda kimyasalları 50 ml. saf suya ekleyin ve kloroformu referans olarak kullanın. 405 nm.de ölçüm yapın.
Hesaplama :
Cu yoğunluğu = E 405 x 815 [mg/lt]
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Demir tayini

Eklenen kimyasallar :
1)
Ayraç çözeltisi (0,33 gr. batofenantrolin, 1:1 

etanolde çözülür)
2) %10 luk sodyum asetat çözeltisi
3) %10 luk hidroksil amonyum klorür çözeltisi
4) Kloroform

5) Sülfürik asit
Yöntem :

5 ml. altın kaplama çözeltisini pipetle bir behere koyun, 5 ml. sülfürik asit ekleyin (gaz çıkar) ve beyaz gazlar oluşana kadar ısıtın. Bu işlemi iki kere tekrar edin. Soğuduktan sonra çözeltiyi 100 ml.lik balon jojeye nakledin ve işarete kadar saf su doldurun. 20 ml.sini ayırma hunisine alın ve sırayla





2 ml. hidroksil amonyum klorür çözeltisi





2 ml. sodyum asetat çözeltisi





4 ml. ayraç çözeltisi
ekleyin. 1 dakika sonra 25 ml. kloroform ilave edip kuvvetlice çalkalayın. Kloroform fazının ayrışmasına izin verin ve kağıt filtreden süzün. Kloroforma karşı 540 nm.de ölçüm yapın.
Hesaplama :
Fe yoğunluğu = E 540 x 69,6 [mg/lt]
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Fosfat tayini

Eklenen kimyasallar :
1)
Sitrik asit – metol – pirosülfür  çözeltisi   ( 2 gr. 

sitrik asit, 2 gr. metol ve 10 gr. sodyum pirosülfür 100 ml.ye tamamlanır.)
2) Amonyum molibdat çözeltisi (900 ml. su ile 50 ml. derişik sülfürik asit + 50 gr. amonyum molibdat)
3) Sülfürik asit
Yöntem :

5 ml. altın kaplama çözeltisini pipetle bir behere koyun ve 5 ml. sülfürik asitle buharlaştırın. Soğuduktan sonra 100 ml.lik balon jojeye nakledin ve işarete kadar saf su doldurun. Kuru bir filtreden süzün, 20 ml.sini pipete alın ve sırasıyla





1 ml. sitrik asit – metol – pirosülfür  çözeltisi





1 ml. amonyum molibdat çözeltisi
ekleyin. 10 dakika bekleyin ve aynı miktarlarda kimyasal ve 20 ml. saf su içeren referans çözeltisine karşı 720 nm.de ölçüm yapın.
Hesaplama :
P2O5 yoğunluğu = E 720 x 392 [mg/lt]

B8
6
Kobaltın fotometrik tayini1
Eklenen kimyasallar :
1)
NH4SCN
2) NH4F veya pirofosfat (demiri renklendirmek için)
3) Amil alkol
Yöntem :

5-25 ml. altın kaplama çözeltisini pipetle ayırma tüneline koyun (0,2-2,0 mg. Co) ve 25 ml.ye kadar saf su doldurup, 25 ml. %40 lık amonyum sülfosiyanat ilave edin. Demir yüzünden çökelmeyi engellemek için, katı halde pirofosfat veya florür ekleyin. Ardından 25 ml. amil alkol ilave edin ve 5 dakika çalkalayın, ayrıştırın (filtre etmeden, muhtemel renk değişimlerinden sakınarak) ve 620 nm.de amil alkole karşı ölçüm yapın.
Hesaplama : kalibrasyon eğrisi için

1
Analyt, Vorschrift : Dr. E. Durrawachter-DODUCO KG. Pforzheim.
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Altın tayini – 1. yöntem
Eklenen kimyasallar :
1)
Altın suyu
2) o-Toluidin çözeltisi (100 ml. 1 N HCl’ de 0,1 gr. o-toluidin)
3) 1:1 HCl
Yöntem :

1 ml. altın banyosunu 3 ml. altın suyu ile işleyin (gaz çıkar) ve kuruyana kadar buharlaştırın. Artığı 3 ml. 1:1 HCl ve biraz suyla işleyin ve tamamen çözülene kadar ısıtın. Çözeltiyi 100 ml. balon jojeye nakledin, o-toluidin çözeltisinin 25 ml.sini ekleyin ve işarete kadar saf suyla tamamlayın. 20 dakika sonra 437 nm.de suya karşı ölçüm yapın.
Cl, NO2 ve Pd ile girişim yapar.
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Altın tayini – 2. yöntem
Eklenen kimyasallar :
1)
Ayraç  çözeltisi   (100  ml.  saf  suda  40  mg. 
rodamin B)
2) 5 N HCl
3) %30 luk NH4Cl çözeltisi
4) Diizopropil-eter
5) Altın suyu
Yöntem :

1 ml. altın banyosunu pipetle ayırma hunisine koyun, 5 ml. altın suyu ekleyin (gaz çıkar) ve iyice çalkalayın. Ardından 5 ml. 5 N HCl, 10 ml. NH4Cl çözeltisi ve 5 ml. rodamin-B çözeltisi ekleyin ve tekrar kuvvetlice çalkalayın. Son olarak çözeltiyi 10 ml. diizopropil-eterle işleyin ve 30 saniye daha kuvvetlice çalkalayın.organik fazı ayırın ve diizopropil-etere karşı 565 nm.de ölçüm yapın.
Sb, Tl, Pt, Sn ile girişim yapar.
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Altın tayini – 3. yöntem
Eklenen kimyasallar :
1)
Ayraç  çözeltisi  (100  ml.  suda  40  mg.  metil 
moru)
2) 1 N HCl
3) Trikloretilen
4) Sodyum sülfat, susuz
5) Altın suyu
Yöntem :

2 ml. altın banyosunu tıpalı ayırma hunisine pipetle koyun, 5 ml. altın suyu (gaz çıkar), 5 ml. 1 N HCl ve 5 ml. ayraç çözeltisi ilave edin. Çözeltiyi 20 ml. trikloretilenle işleyip 2 dakika kuvvetlice çalkalayın. Organik fazı 1 gr. susuz sodyum sülfat içeren bir test tübüne akıtın ve 20 dakika içinde 600 nm.de trikloretilene karşı ölçüm yapın.
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Talyum tayini – 1. yöntem
Eklenen kimyasallar :
1)
Parlak yeşil (0,1 gr. 100 ml. suda çözünmüş) 

moru)
2) %6 lık hidrobromik asit
3) Brom suyu
4) Sodyum sülfat, susuz

5) HCl
6) İzoamil asetat
Yöntem :

2 ml. altın banyosunu pipetle bir behere koyun, HCl ile nötralize edin (gaz çıkar), 50 ml. saf su ile seyreltin, 5 ml. hidrobromik asit ve 10 ml. brom suyu ilave edin. Fazla bromu çıkarmak için kaynatın, çözeltiyi soğutup ayırma hunisine nakledin. Ayraç çözeltisinden 1 ml. ekleyip, 1 dakika boyunca 10 ml. izoamil asetat ile çalkalayın. Organik fazı 1 gr. susuz sodyum sülfat içeren bir test tübüne akıtın ve 632 nm.de izoamil asetata karşı ölçüm yapın.
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Talyum tayini – 2. yöntem
Eklenen kimyasallar :
1)
Ayraç  çözeltisi  (0,01 gr. kristal mor –hekza 

metil pararosanilin– 100  ml.  suda çözülür)
2) %6 lık hidrobromik asit
3) Brom suyu
4) İzoamil asetat
Yöntem :

2 ml. altın banyosunu pipetle bir behere koyun, HCl ile nötralize edin (gaz çıkar), 50 ml. saf su ile seyreltin, 5 ml. hidrobromik asit ve 6 ml. brom suyu ilave edip, fazla bromu çıkarmak için kaynatın. Çözeltiyi soğutup ayırma hunisine nakledin, 0,5 ml. ayraç çözeltisi ekleyin ve 1 dakika boyunca 10 ml. izoamil asetat ile çalkalayın. Organik fazı 1 gr. susuz sodyum sülfat içeren bir test tübüne akıtın ve 595 nm.de izoamil asetata karşı ölçüm yapın.

