Fotometrik Yöntemler
Paladyum
B 12
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Paladyum Kaplama Çözeltileri

B12
1
Paladyum tayini – 1.Yol
Eklenen kimyasallar :
1)
100 ml. suda çözülmüş 0,2 gr. nitrozo-R-tuzu   
(2 hidroksin-1 nitrozo-naftalin disülfonik asit-(3-6)-disodyum tuzu)
2) Asetik asit (170 ml. suyla seyreltilmiş 25 ml. asetik asit)
Yöntem :

Paladyum kaplama veya aktivasyon çözeltisinden pipetle 5 ml. alıp 100 ml.lik balon jojeye koyun ve işaretli yere kadar saf su doldurun. Bu çözeltinin 30 ml.sini 50 ml.lik balon jojeye nakledip 10 ml. asetik asit ve 2 ml. ayraç çözeltisi ilave edin. Çözeltinin pH 2,0-2,6 arasında olmalıdır. Suyla doldurun, aynı miktar ve aynı ayraçlarla hazırlanmış referans çözeltisine karşı 510 nm.de ölçün.
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Paladyum tayini1 – 2.Yol
Eklenen kimyasallar :
1)
1.19 hidroklorik asit
2) Potasyum tiyosiyanat
Yöntem :

20 ml. paladyum kaplama çözeltisini pipetle bir behere koyun, 1 gr. potasyum tiyosiyanat ekleyin ve tamamen çözülene kadar karıştırın. 10 ml. hidroklorik asit ilave edin ve 10 dakika sonra 570 nm.de suya karşı ölçün.
Hesaplama :
Pd yoğunluğu = E 570 x 2,525 [mg/lt]

1
Erdos, Hasko : Galvanotechnik 56 (1965) 12, s.726
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Paladyum tayini – 3.Yol
Eklenen kimyasallar :
1)
Ayraç çözeltisi (100 ml. etanolde çözülmüş 0,1 

gr. 2-nitrozo naftol-(1)
2) %25 lik hidroklorik asit
3) %3 lük EDTA çözeltisi

4) %25 lik amonyak

5) Toluen
Yöntem :

5 ml. paladyum kaplama veya aktivasyon çözeltisini pipetle 100 ml.lik balon jojeye koyun ve işarete kadar saf su doldurun. Bu çözeltinin 20 ml.sini ayırma hunisine nakledin ve pH değerini hidroklorik asit kullanarak yaklaşık 2,5 e ayarlayın. Daha sonra 1 ml. EDTA çözeltisiyle 0,2 ml. ayraç çözeltisi ilave edin ve 10 dakika bekletin. 1 ml. amonyak çözeltisi ve 20 ml. toluen ekleyip 2 dakika çalkalayın. Organik fazı süzün, filtreden geçirin ve 550 nm.de toluene karşı ölçün.
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Paladyum tayini – 4.Yol
Eklenen kimyasallar :
1)
Ayraç çözeltisi (100 ml. suda çözülmüş 0,5 

gr. bizmutiol-1-dipotasyum tuzu1
2) Tampon çözeltisi, pH 6,5 (100 ml. çözeltide 25 gr. amonyum asetat, 10 gr. sodyum asetat ve 1 ml. asetik asit)
3) Titriplex III (Merck) (100 ml. suda çözülmüş 5 gr. Titriplex)
4) Mutlak etanol

Yöntem :

2 ml. paladyum banyosu veya aktivasyon çözeltisini pipetle 100 ml.lik balon jojeye koyun, 5 ml. tampon çözeltisi, 4 ml. Titriplex III çözeltisi, 5 ml. etanol ve 5 ml. ayraç çözeltisiyle işleyin. İyice karıştırın ve 400 nm.de suya karşı ölçün.
NO3, NO2, Au ve Rh ile girişim yapar.
1
1,3,4-tiyadiazolditiyol-(2,5) dipotasyum tuzu
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Paladyum tayini – 5.Yol
Eklenen kimyasallar :
1)
Nitrozo-R tuzu (100 ml. suda 0,3 gr.)
2) %10 luk asetik asit
Yöntem :

2 ml. paladyum banyosu veya aktivasyon çözeltisini pipetle 100 ml.lik balon jojeye koyun, 20 ml. asetik asit ve 5 ml. ayraç çözeltisi ilave edin. Çözelti pH 2,0-2,6 olmalıdır. Çözeltiyi işaretli yere kadar tamamlayıp, aynı miktarda ayraç içeren saf su çözeltisine karşı 310 nm.de ölçüm yapın.
Ag, cu, Fe, Hg, Ni, Sb, Sn, Zn ile girişim yapar.
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Nitrit tayini
Eklenen kimyasallar :
1)
Ayraç   çözeltisi     (1 gr.  p-sülfürik  asit  ve 
suda çözünmüş 50 gr. sodyum asetata 0,1 gr. alfa naftilamin eklenir, 5 ml. aseton ve 95 ml. suda çözülür, 200 ml.ye tamamlanır.)
2) Saf derişik asetik asit
Yöntem :

5 ml. paladyum kaplama çözeltisini pipetle 100 ml.lik balon jojeye koyun, işarete kadar su ilave edin. Bu çözeltinin 20 ml.sini bir kaba nakledin ve sırayla





1 ml. ayraç çözeltisi





5 ml. asetik asit
ekleyin. 15 dakika bekletin ve 530 nm.de ölçün. Referans çözeltisini aynı ayraçlarla ve aynı yöntemle hazırlayın.
Hesaplama :
N2O3 yoğunluğu = E 530 x 23,4 [mg/lt]
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Amonyak tayini
Eklenen kimyasallar :
1)
0,1 M EDTA çözeltisi
2) Sodyum fenolat çözeltisi (26 ml. 5 N kostik sodada çözülüp, suyla 100 ml.ye seyreltilmiş 12,5 gr. fenol)
3) NaOCl çözeltisi (10 gr/lt. Cl)
4) Aseton

Yöntem :

5 ml. paladyum kaplama çözeltisi veya aktivasyon çözeltisini pipetle 100 ml.lik balon jojeye koyun ve işarete kadar su ilave edin. Bu çözeltinin 20 ml.sini 50 ml.lik balon jojeye nakledin ve her eklemeden sonra iyice çalkalamak suretiyle, sırasıyla





1 ml. EDTA çözeltisi





0,3 ml. aseton





10 ml. fenolat çözeltisi






5 ml. NaOCl çözeltisi

ekleyin. İşarete kadar saf su doldurun, 30 dakika çökelmesini bekledikten sonra, 20 ml. su ve yukarıdaki miktarlarda ayraçlarla aynı şekilde hazırladığınız referans çözeltisine karşı 630 nm.de ölçün.
Hesaplama :
NH3 yoğunluğu = E 630 x 145 [mg/lt]
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Krom(VI) tayini
Eklenen kimyasallar :
1)
%20 lik sülfürik asit
2) Asetonda %1 lik difenil karbazit çözeltisi
Yöntem :

5 ml. paladyum kaplama çözeltisi veya aktivasyon çözeltisini pipetle 100 ml.lik balon jojeye koyun ve işarete kadar su ilave edin. Bu çözeltinin 20 ml.sini alın ve sırasıyla





0,2 ml. sülfürik asit





0,4 ml. difenil karbazit
ekleyin. 545 nm.de ölçün. Referans çözeltisini 20 ml. saf su ile yukarıdaki ayraçlarla aynı şekilde hazırlayın.
Hesaplama :
Cr(VI) yoğunluğu = E 545 x 29,4 [mg/lt]
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Toplam 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. paladyum kaplama çözeltisi veya aktivasyon çözeltisini pipetle 100 ml.lik balon jojeye koyun, kostik sodayla nötralize edin, 5 ml. brom suyu ve 1 ml. kostik soda ekleyip fazla brom gidene kadar kaynatın.
Gerekirse filtre edin, süzüntüyü 2 ml. sülfürik asitle asitleştirin ve saf suyla 100 ml.ye tamamlayın. Bu çözeltinin 20 ml.sini alıp B12 6 daki gibi devam edin.
