Fotometrik Yöntemler
Alkali Kalay
B 15
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Alkali Kalay Kaplama Çözeltileri

B15
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Bakır miktarı tayini
Eklenen kimyasallar :
1)
Derişik nitrik asit
2) Derişik amonyak
Yöntem :

5 ml. kalay kaplama çözeltisini pipetle behere alın, 5 ml. derişik nitrik asit ekleyip kısa süre kaynatın. Soğutup 20 ml. saf suyla seyrelttikten sonra filtre kağıdından 100 ml.lik balon jojeye süzün. Filtre kağıdını saf suyla iyice yıkayın ve balonu çizgisine kadar saf suyla doldurun. Bu çözeltiden 20 ml. alın ve 12 ml. derişik amonyak ilave edin. Aynı kimyasallar eklenmiş saf suya karşı 630 nm.de ölçün.
Hesaplama :
E 630 x 30,51 = . . . [mg/lt] Cu
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Kurşun miktarı tayini
Eklenen kimyasallar :
1)
Ditizon  çözeltisi  (1  lt.  karbon  tetraklorürde 

çözülmüş 0,02 gr. ditizon)
2) Amonyak çözeltisi (Suyla 500 ml.ye seyreltilmiş 250 ml. NH3)
3) Derişik nitrik asit
4) %10 luk potasyum siyanür çözeltisi
5) %10 luk hidroksil amonyum klorür çözeltisi
6) %10 luk potasyum sodyum tartarat
Yöntem :
5 ml. kalay kaplama çözeltisini pipetle behere alın, 5 ml. nitrik asit ekleyip kısa süre kaynatın. Soğutup 20 ml. saf suyla seyrelttikten sonra filtre kağıdından süzün. Filtratı ve yıkananları 100 ml.lik balon jojeye nakledin, pH’ ı amonyakla 7-8 yapın ve çizgiye kadar saf su doldurun. Bu çözeltiden 20 ml.yi ayırma hunisine alın ve sırasıyla
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2 ml. potasyum siyanür çözeltisi





1 ml. hidroksil amonyum klorür çözeltisi





2 ml. potasyum sodyum tartarat çözeltisi






25 ml. ditizon

ilave edin. 1 dakika kadar kuvvetlice çalkalayın ve organik fazı kuru bir filtreden süzün. 515 nm.de karbon tetraklorüre karşı ölçün.

Hesaplama :
E 515 x 91,2 = . . . [mg/lt] Pb
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Nitrat miktarı tayini
Eklenen kimyasallar :
1)
Ayıraç  çözeltisi  (100 ml.  suda 1 gr. N-naftil-1  

etilen diamonyum diklorür)
2) %25 lik amonyak
3) %1 lik mangan(II) sülfat çözeltisi
4) %1 lik sülfanilamid çözeltisi
5) p.a. çinko tozu

6) %25 lik hidroklorik asit

Yöntem :
5 ml. kalay kaplama çözeltisini pipetle 100 ml.lik balon jojeye alın ve nitrik asitle pH 8’ e nötralize edin. Çizgiye kadar saf su doldurun. Bu çözeltinin 20 ml.sini alın ve 2 ml. amonyak çözeltisi, 0,5 ml. manganez sülfat çözeltisi ve 1 ml. sülfanilamid çözeltisi ilave edin.
Ardından 0,3 gr. çinko tuzu ekleyin, balonu sık sık sallayarak, buzlu suda 30 dakika soğutun. Filtre ettiğiniz çözeltiyi daha sonra 1 ml. amonyak çözeltisi + 9 ml. su karışımıyla yıkayın. Filtratı ve yıkananları 50 ml.lik balon jojeye nakledin, 5 ml. hidroklorik asit ve 1 ml. ayıraç çözeltisi ilave edip, saf su ile 50 ml.ye tamamlayın.
15 dakika sonra 543 nm.de suya karşı ölçün.
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Mevcut bakır içindeki çinko miktarı tayini
Eklenen kimyasallar :
1)
%10 luk roşel tuzu çözeltisi
2) %10 luk potasyum bikarbonat çözeltisi
3) Kloroformda ditizon (15 mg. ditizon 1000 ml. kloroformda çözülür)
4) 20 gr. NaCl + 10 ml. %24 lük hidrazin hidrat 70 ml. 1 N HCl’ de çözülür, 100 ml.ye seyreltilir)
5) 1:1 HCl

Yöntem :
5 ml. kalay kaplama çözeltisini pipetle 100 ml.lik balon jojeye alın ve 1:1 HCl ile pH 7-8’ e nötralize edin. Çizgiye kadar saf su doldurun. Bu çözeltinin 20 ml.sini ayırma hunisine alın, 4 no.lu ayıraçtan 5 ml. ekleyip, çalkaladıktan sonra kırmızı renk kalmayıp, yeşilimsi mor olana kadar 20 ml. ditizondan ilave edin. Ditizon eklendikten sonra organik faza 





5 ml. roşel tuzu çözeltisi





10 ml. potasyum bikarbonat çözeltisi





20 ml. ditizon çözeltisi
ilave edin. 5 dakika boyunca kuvvetlice çalkalayın. Kloroformun ayrışmasını bekleyin ve kuru bir filtre kağıdından süzün. 50 ml. saf su ile yukarıdaki ayıraçlarla aynı yöntemle hazırlanmış referans çözeltisine karşı 530 nm.de ölçün.
Hesaplama :
E 530 x 18,2 = . . . [mg/lt] Zn

