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Nikel Kaplama Çözeltileri

B11
1
Kromat tayini
Eklenen kimyasallar :
1)
%20 lik sülfürik asit
2) Asetonda %1 lik difenil karbazit
Yöntem :

Nikel kaplama çözeltisinden pipetle 5 ml. alıp 100 ml.lik balon jojeye koyun ve işaretli yere kadar saf su doldurun. Bu çözeltinin 20 ml.sini alıp sırasıyla





0,2 ml. sülfürik asit





0,4 ml. difenil karbazit çözeltisi
ilave edin. Absorbansı 545 nm.de ölçün. Referans çözeltisini sadece difenil karbazit yerine 0,4 ml. saf su kullanarak yukarıdaki gibi hazırlayın.
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Üç valanslı Krom tayini
Eklenen kimyasallar :
1)
%20 lik kostik soda
2) Doymuş brom suyu
3) %20 lik sülfürik asit
4) Asetonda %1 lik difenil karbazit
Yöntem :

5 ml. nikel kaplama çözeltisini pipetle 100 ml.lik balon jojeye koyup 20 ml. saf su ile seyreltin ve %20 lik kostik soda ile nötrleştirin. Nötr olur olmaz kostik eklemeyi kesin. 5 ml. doymuş brom suyu ve 1 ml. kostik soda ilave edin ve bromun fazlası dağılana kadar kısa süre kaynatın. Soğutun ve pH 4 olana kadar %20 lik sülfürik asit ekleyin, kısa süre kaynatın ve işarete kadar saf su doldurun. Kromat tayininde olduğu gibi devam edin.
Hesaplama :
NH3 yoğunluğu = E 630 x 145 [mg/lt]
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Koumarin tayini1
Eklenen kimyasallar :
1)
Kostik soda
2) Diazotize sülfanilik asit (%1 lik sülfanilik asit, 10-12 °C’ de eşit hacimde %4,5 luk sodyum nitritle karıştırılır.) Bu çözeltiye eşit hacimde %10 luk sodyum karbonat ilave edilir.
Yöntem :

5 ml. nikel kaplama çözeltisini pipetle 100 ml.lik balon jojeye koyup, kostik sodayla pH 12’ ye nötrleştirin. Soğuduktan sonra 30 ml. diazotize sülfanilik asit ekleyin ve çok kuvvetlice çalkalayın. İşarete kadar saf su doldurun ve No.42 Whatman kağıdından süzün. 604 nm.de ölçüm yapın.
Referans çözeltisini 30 ml. diazotize sülfanilik asidi pipetle 100 ml.lik balon jojeye koyup işaretli yere kadar saf su doldurarak hazırlayın.
Hesaplama :
Kalibrasyon eğrisini kullanarak tayin edin.
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Amonyak tayini – 1. Yol2
Eklenen kimyasallar :
1)
0,1 M EDTA
2) Aseton
3) Sodyum fenolat çözeltisi (12,5 gr. fenol 26 ml. 5 N kostik sodada çözülüp, saf suyla 100 ml.ye tamamlanır). Her zaman yeni hazırlayıp kullanın.
4) NaOCl çözeltisi (10 gr/lt. Cl). %10-14 lük kireç klorürü kullanın. 
Yöntem :

10 ml. nikel kaplama çözeltisini pipetle 150 ml.lik balon jojeye koyup, işaretli yere kadar saf su doldurun. Bu çözeltinin 20 ml.sini 50 ml.lik balon jojeye nakledin ve her eklemede iyice çalkalayarak, sırayla aşağıdaki ayraçları ekleyin:
1
Wild : Korose a Ochrana materialu (1964), 4, s.86

2
Wild : Galvanotechnik 54 (1963) 10, s.562
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1 ml. EDTA çözeltisi





0,3 ml. aseton






10 ml. fenolat çözeltisi






5 ml. NaOCl çözeltisi
Saf su ile 50 ml.ye tamamlayın ve 30 dakika bekletin. 630 nm.de ölçün.
Referans çözeltisini sodyum fenolat çözeltisini atlayarak yukarıdaki şekilde hazırlayın.
Not :

Bu yöntem çözeltide piridin bileşiği (parlatıcı) mevcut ise kullanılır.
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Amonyak tayini – 2. Yol
Eklenen kimyasallar :
1)
Roşel tuzu çözeltisi (200 ml. suda 100 gr. + 10 

ml. Nessler ayracı. Kullanmadan önce çökelmesini bekleyin.
2) Nessler ayracı (10 gr. HgI2 , 5 gr. Ki , 20 gr. NaOH suda çözülür, bir gece bekletilir ve frit camdan filtre edilir.
Yöntem :

10 ml. nikel kaplama çözeltisini pipetle 100 ml.lik balon jojeye koyun ve işarete kadar saf su doldurun. Bu çözeltinin 20 ml.sini bir behere nakledin ve sırayla





1 ml. Roşel tuzu çözeltisi





0,5 ml. Nessler ayracı
ekleyin. 1 dakika bekleyin ve filtre edin. 395 nm.de damıtılmış ve ekleme yapılmamış nikel kaplama çözeltisine karşı ölçüm yapın.
Not :

Eğer elde edilen değer E x  ise (m x değeri azalır), E x / 14,33 (m x / 14,33) bölümü ölçülmüş olan analiz değerinden çıkarılmalıdır.
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Bakır tayini
Eklenen kimyasallar :
1)
%20 lik sülfosalisilik asit 
2) Suyla 1:1 seyreltilmiş piridin
3) %10 luk amonyum tiyosiyanat
4) Analitik saflıkta kloroform
Yöntem :

10 ml. nikel kaplama çözeltisini pipetle bir damlatma hunisine koyun ve sırayla





50 ml. su





5 ml. sülfosalisilik asit





5 ml. piridin






5 ml. amonyum tiyosiyanat

ilave edin. 25 ml. kloroformla 5-10 dakika çalkalayın, kloroform fazının ayrışmasını bekleyin ve sıkıca kapatılabilen tıpalı bir kaba kuru bir filtreden süzün. Referans çözeltisini hazırlamak için amonyum tiyosiyanatı atlayarak, yukarıdaki kimyasalları aynı yöntemle 100 ml. nikel kaplama çözeltisine ilave edin. Sıkıca kapalı kaplarda, 405 nm.de ölçüm yapın.
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Bakır tayini
Eklenen kimyasallar :
1)
%5 lik EDTA çözeltisi 
2) %20 lik amonyak
3) %20 lik amonyum klorür
4) %1 lik sodyum dietil ditiokarbaminat
5) Analitik saflıkta kloroform
Yöntem :

10 ml. nikel kaplama çözeltisini pipetle 200 ml.lik bir damlatma hunisine koyun, 50 ml. suyla seyreltin ve sırasıyla





5 ml. EDTA çözeltisi





4 ml. amonyak






1 ml. amonyum klorür çözeltisi
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ilave edin. 10 ml. kloroformla 5 dakika çalkalayın ve çözücüyü çekin. 1 ml. sodyum ditiokarbaminat ve 25 ml. daha kloroform ekleyip 10 dakika çalkalayın. Kloroformun ayrışmasını bekleyin ve sıkıca kapatılabilen tıpalı bir kaba küçük, kuru bir filtreden süzün.
Referans çözeltisini de yukarıdaki yöntemle, yalnız sodyum dietil ditiokarbaminatı atlayarak hazırlayın. Sıkıca kapalı kaplarda, 440 nm.de ölçüm yapın.
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Çinko tayini
Eklenen kimyasallar :
1)
%10 luk Roşel tuzu çözeltisi
2) %20 lik potasyum bikarbonat çözeltisi
3) Kloroformda ditizon (15 mg. ditizon 1000 ml. kloroformda çözülür.)
4) 20 gr. sodyum klorür + 10 ml. %24 lük hidrazin hidrat , 70 ml. 1 N HCl’ de çözülür.
Yöntem :

5 ml. nikel kaplama çözeltisini pipetle ayırma hunisine koyun, 50 ml. suyla seyreltin ve 4 no.lu ayraçtan 5 ml. kullanarak asitleştirin. Kırmızı renk kaybolup yeşilimsi mor ton kalana kadar, her defasında 20 ml. olmak üzere ditizon ekleyin ve 5 dakika çalkalayın. Son ditizon eklemesi bitince sulu faza





5 ml. Roşel tuzu çözeltisi





9 ml. potasyum karbonat çözeltisi





20 ml. ditizon çözeltisi

ilave edin. 5 dakika çalkalayıp kloroformun ayrışmasını bekleyin ve sıkıca kapatılabilen tıpalı bir kaba küçük, kuru bir filtreden süzün.

Referans çözeltisi için, 50 ml. saf suya aynı miktarlarda ayraç çözeltileri ekleyip aynı işlemleri tekrar edin. Kloroform fazını referans çözeltisi olarak kullanın. 530 nm.de ölçün.
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Toplam demirin tayini (İki veya üç değerli)
Eklenen kimyasallar :
1)
Tampon çözeltisi pH 2 (44,6 gr. glikokol, 34,8 

gr. sodyum klorür ve 1,95 gr. hidroksil amonyum klorür suda çözülür, 385 ml. hidroklorik asit eklenir, saf su ile 1000 ml.ye seyreltilir.)
2) Metanolde %0,5 lik batofenantrolin çözeltisi
3) Analitik saflıkta kloroform
Yöntem :

10 ml. nikel kaplama çözeltisini pipetle ayırma hunisine koyun, 50 ml. suyla seyreltin, 50 ml. tampon çözeltisi ve 1 ml. batofenantrolin ilave edin. 30 dakika bekletin, ardından tam olarak 25 ml. kloroformla 5 dakika karıştırın. Kloroform özütünü sıkıca kapatılabilen tıpalı bir kaba kuru bir filtreden süzün, 20 ml. saf su ve aynı miktarlarda ayraçlarla yukarıdaki gibi hazırlanmış referans çözeltisine karşı 540 nm.de ölçüm yapın.
Hesaplama :
Fe yoğunluğu = E 540 x 6,96 [mg/lt]
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Anyon-aktif yüzey etkin maddelerin tayini
Eklenen kimyasallar :
1)
Metilen  mavisi  çözeltisi   (0,35 gr.  metilen 

mavisi DAB6 500 ml. suda çözülür, 6,5 ml. sülfürik asiteklenip 1000 ml.ye seyreltilir.
2) Kloroform DAB6
Yöntem :

5 ml. nikel kaplama çözeltisini pipetle 1000 ml.lik balon jojeye koyun ve işaretli yere kadar saf su doldurun. 5 ml.sini ayırma hunisine nakledin, 100 ml. saf su ile seyreltin, 20 ml. metilen mavisi çözeltisi ekleyin ve kuvvetlice çalkalayın. Ardından 20 ml. kloroform ilave edip kuvvetlice çalkalayın ve kloroform fazı ayrıştığında kuru bir filtre kağıdından 100 ml.lik balon jojenin içine süzün. Bu işlemi kloroform fazı mavi rengini kaybedene kadar tekrarlayın.
1
Wild : Galvanotechnik 54 (1963) 10, s.562
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Daha sonra kabı işaretli yerine kadar kloroformla doldurun ve ağzı sıkıca kapalı bir kapta, 100 ml. saf su ve aynı miktarlarda ayraçlarla hazırlanmış referans çözeltisine karşı 653 nm.de ölçün.
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Nitrat içeriği tayini
Eklenen kimyasallar :
1)
1 N kostik soda
2) Bakır sülfat çözeltisi (20 mg. CuSO4.5H2O 100 ml.de çözülmüş)
3) Hidrazin sülfat çözeltisi
4) N2O3 ayracı [(100 ml. suda 1 gr. p-sülfanilik asit ve 50 gr. sodyum asetat), (95 ml. suda 0,1 N a-naftilamin + 5 ml. aseton çözeltisi) ile birlikte)]
5) Saf derişik asetik asit (asetik asit buzu)
Yöntem :

5 ml. nikel kaplama çözeltisini 30 ml. su ile seyreltin ve kuvvetli asit katyon değiştiricisinden geçirin. Ayrılmış çözeltiyi 500 ml.lik balon jojeye nakledin, yaklaşık pH 7’ ye kadar nötralize edin ve işarete kadar saf su doldurun. Bu çözeltinin 20 ml.sini 50 ml.lik bir balon jojeye alın, 50 °C’ deki su banyosuna yerleştirin ve birkaç dakika geçtikten sonra sırayla





1 ml. kostik soda





1 ml. bakır sülfat çözeltisi






1 ml. hidrazin sülfat çözeltisi

ilave edin. Balonun kapağını kapayın ve 15 dakika daha su banyosunda bırakın. Balonu soğuk suya yerleştirin ve





1 ml. N2O3 ayracı






10 ml. saf derişik asetik asit

ekleyin. 15 dakika daha bekletin, 50 ml. saf su ekleyip, 25 ml. saf su ve aynı miktarlarda ayraçlarla yukarıdaki şekilde hazırladığınız referans çözeltisine karşı 530 nm.de ölçün. 0,02-0,8 mg/lt yoğunluğundaki N2O3’ ün doğrudan tayin edilmesi mümkündür fakat, daha yüksek ise önce seyreltilmelidir.
Hesaplama :
N2O3 yoğunluğu = E 530 x 441 [mg/lt]
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Kobalt tayini
Eklenen kimyasallar :
1)
%10 luk amonyak
2) 100 mg. B-nitrozo-alfa-naftol ve 3 ml. 1 N NaOH’ ın 100 ml.ye tamamlanmasıyla hazırlanan çözelti
3) %25 lik analitik saflıkta hidroklorik asit
4) Analitik saflıkta etil eter

Yöntem :

5 ml. nikel kaplama çözeltisini pipetle 100 ml.lik balon jojeye koyun ve işarete kadar saf su doldurun. Bu çözeltinin 20 ml.sini ayırma hunisine nakledin ve sırasıyla





1 ml. amonyak





1 ml. ayraç çözeltisi






2 ml. hidroklorik asit

ilave edin. Fazla eklenmiş ayracı 25 ml. eterle 2 dakika çalkalayarak ayırın ve eter fazı ayrıldığında, sulu fazı 365 nm.de ölçün.
Referans çözeltsini hazırlamak için 2 no.lu ayracı atlayarak aynı yöntemi uygulayın.
Hesaplama :
Co yoğunluğu = E 365 x 17,5 [mg/lt]
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Piridin ve türevlerinin tayini
Eklenen kimyasallar :
1)
%10 luk potasyum siyanür çözeltisi
2) Kloramin, %5 lik sulu çözelti
3) %5 lik barbiturik asit
4) Tampon çözeltisi (24,5 gr. disodyum hidrojen fosfat ve 75,4 gr. potasyum hidrojen fosfat 1000 ml.ye seyreltilir.)
Yöntem :

50 ml.lik balon jojeye, verilen sırayla, 5 ml. tampon çözeltisi, 3 ml. potasyum siyanür ve 8 ml. kloramin T çözeltisi koyun (gaz çıkar) ve iyice karıştırın. 1 ml. nikel kaplama çözeltisi ilave edin, tekrar çalkalayın ve 10 dakika bekletin. Ardından çalkalamaya devam ederek, 8 ml. barbiturik asit koyun, işaretli yere kadar saf su ilave edin ve tekrar kuvvetlice çalkalayın.
13

40-60 dakika sonra 578 nm.de fotometrik tanımlama işlemini uygulayın.
Referans çözeltisini hazırlarken, barbiturik asidi atlayıp aynı işlemleri uygulayın.

Not :

Piridin derişimi düşük olduğunda ölçüm amil alkol özütü içinde yapılmalıdır.
