ELEKTROMETAL KAPLAMA ICIN
MODERN ANALIZ YONTEMLERI

A) Volumetrik - Kompleksometrik

B) Fotometrik

C) Polarografik

D) Potansiyometrik ve Diger Yontemler
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1-2

Antimon (Sb) Kaplama Cozeltileri

Al 1 Potasyum permanganat kullanarak antimon miktar: tayini

Eklenen kimyasallar : 1) Sodyum hidroksit
2) Derisik hidroklorik asit
3) 0,1 N potasyum permanganat

Yontem :

2 ml. antimon kaplama c¢oézeltisini pipetle 300 ml.lik erlene koyun. 150 ml.
saf su ile seyreltin ve c¢ozelti alkali olana kadar sodyum hidroksit ekleyin.
Daha sonra asit reaksiyonu gosterene kadar, en fazla 5 ml. hidroklorik asiti
yavas yavas ekleyin. 0,1 N potasyum permanganat ile bitis noktasina kadar
titre edin. Potasyum permanganat hacmi : a ml.

Hesaplama : ax 3,044 = ... [gr/lt] Sb

Al 2 Potasyum bromat kullanarak antimon miktar: tayini

Eklenen kimyasallar : 1) %10’ luk sodyum hidroksit
2) Derisik hidroklorik asit
3) Metil kirmizisi
4) 0,1 N potasyum bromat c¢cozeltisi

Yontem :

2 ml. antimon kaplama co6zeltisini pipetle 300 ml.lik erlene koyun. 150 ml.
saf su ile seyreltip kostik soda ile nétralize edin. Daha sonra 25 ml.
hidroklorik asit cozeltisi ekleyerek 70 °C’ ye kadar isitin ve birka¢ damla
metil kirmizis1 damlatip, ¢c6zelti renksiz olana kadar potasyum bromatla titre
edin. Potasyum bromat hacmi : a ml.

Hesaplama : ax3,044 =...[gr/lt] Sb
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Al 3 Serbest asit miktar: tayini

Eklenen kimyasallar : 1) Bromfenol mavisi
2) 0,1 N sodyum hidroksit ¢cozeltisi
3) Potasyum hidrojen tartarat

Yontem :

S5 ml. antimon kaplama c¢o6zeltisini pipetle 300 ml.lik erlene koyun. Birkag¢
damla bromofenol mavisi ve 2 gr. potasyum hidrojen tartarat ekleyin. Daha
sonra ¢ozelti maviye donene kadar 0,1 N sodyum hidroksit c¢ozeltisi ile titre
edin. NaOH hacmi : a ml.

Hesaplama : ax4=...|gr/lt] HF
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1-2

Sar1 (Piring) Kaplama Coézeltileri

A2 1 Bakir miktari tayini

Eklenen kimyasallar : 1) 0,1 N sodyum tiyosulfat
2) 1:1 sulfurik asit
3) %10 luk potasyum iyodur cozeltisi
4) Amonyum persulfat
5) %1 lik nisasta c¢ozeltisi

Yontem :

10 ml. sar1 kaplama co6zeltisini pipetle erlene koyun. 5 gr. amonyum
persulfat ve 15 ml. sulfurik asit ekleyin (¢6zelti dumanlanir). Dumanlanma
bitene kadar cozeltiyi 1sitin. Sogutup, 100 ml. saf su ile seyreltin. 10 ml.
potasyum iyodur cozeltisi ekleyip 5 dakika sonra da 2 ml. nisasta c¢oézeltisi
ilave edin. Mavi renk kaybolana kadar 0,1 N sodyum tiyosulfat ¢cozeltisi ile
titre edin. Sodyum tiyosuilfat hacmi : a ml.

Hesaplama : ax0,64=...[gr/lt] Cu

A2 2 Cinko miktar1 tayini

Eklenen kimyasallar : 1) 0,02 M EDTA c¢ozeltisi
2) Tampon ¢ozeltisi (54 gr NH4Cl + 350 ml. NH3
1 litreye seyreltilir.)
3) Erio T indikatéra 1:400
4) %30 luk formaldehit ¢cozeltisi

Yontem :

2 ml. sann kaplama co6zeltisini pipetle erlene koyun. 100 ml. saf su ile
seyreltip 20 ml. tampon c¢oézeltisi ve bir tutam Erio T indikatért ilave edin.
Renk maviye doénene kadar 0,02 M EDTA ile titre edin. Formaldehit
cozeltisinden 2 damla damlatin. Eger renk pembelesmisse tekrar mavi olana
kadar titre edin. EDTA hacmi : a ml.

Hesaplama : ax 0,653 =...[gr/lt] Zn
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A2 3 Bakir ve cinko miktarlar tayini

Eklenen kimyasallar : 1) Derisik nitrik asit
2) Amonyak
3) 1 N HCI
4) %10 luk tiyokarbamin ¢ozeltisi
5) Ksilenol oranj
0) Uratropin tampon c¢o6zeltisi (400 gr. uratropin +

100 ml. HC1 1000 ml.ye tamamlanair)
7) 0,05 M EDTA c¢ozeltisi
8) %30 luk H202

Yontem :

10 ml. sar1 kaplama c¢o6zeltisini pipetle 100 ml.lik balon jojeye koyun. 10 ml.
derisik nitrik asit ekleyip (¢6zelti dumanlanir) kaynayana kadar 3-5 dakika
1isitin. Daha sonra sogutup amonyakla dikkatlice noétralize edin. Cizgiye
kadar saf su doldurup iyice calkalayarak karismasini sagladiktan sonra
kuru bir filtreden gecirin. Filtredeki tortunun 10 ml. sini bir erlene koyun.
Saf suyla 100 ml.ye seyreltin, 10 ml. 1 N nitrik asit ekleyin ve renk
kaybolana kadar dikkatlice tiyokarbamin c¢oézeltisinden ekleyin. Fazladan 2
ml. daha tiyokarbamin ve birkac¢ parca ksilenol oranj koyun. Sar1 renk elde
edilir. Eflatun renk alana kadar uratropin tampon cozeltisinden ilave edin.
Fazladan 2 ml. daha tampon ¢o6zeltisi koyup 0,05 M EDTA c¢o6zeltisiyle limon
sarisi rengini alana kadar titre edin. Hacim : a ml.

Simdi 10 ml. %30 luk hidrojen peroksit ekleyiniz. Renk hemen eflatuna
doner. 100 ml. saf su koyup EDTA ile renk eflatundan yesile donene kadar
titre edin. Hacim : b ml.

Hesaplama : ax3,269 =...[gr/lt] Zn
bx 3,177 =...[gr/lt] Cu
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A2 4 Serbest sodyum siyanur miktari tayini

Eklenen kimyasallar : 1) %20 lik kostik soda
2) %10 luk potasyum iyodur cozeltisi
3) 0,1 N giimus nitrat ¢cozeltisi

Yontem :

10 ml. sann kaplama co6zeltisini pipetle erlene koyun, 100 ml. saf su, 25 ml.
kostik soda, 2 ml. potasyum iyodur ekleyin ve gimus nitrat cozeltisi ile
bulutlu gériintim kesin olarak elde edilene kadar titre edin. AgNO3 hacmi : a
ml.

Hesaplama : ax 0,98 =...[gr/lt] NaCN

Not :

Bu yoéntem kullanilirken, cinkonun sodyum siyantrle yaptigr bilesikte
harcanan miktar gézoéntne alinarak tolere edilmeli ve ¢inko bazlari miktari
hesaplanmalidir. Naz(Zn(CN4)) formuliinden yola cikilarak, 1 mol c¢inko
atomunun 4 mol siyanurle bag yaptig1 gérulebilir. Bu ytzden her bir gram
cinko icin sodyum siyanur miktar1 3 kat1 azalir.

A2 5 Sodyum karbonat miktar: tayini

Eklenen kimyasallar : 1) %10 luk baryum klortir ¢ozeltisi
2) 1 N HCI
3) Fenolftalein
4) 1 N NaOH

Yontem :

10 ml. sar1 kaplama co6zeltisini pipetle behere koyup 200 ml. saf su ile
seyrelterek, cokelti olusumu bitene kadar baryum klorir cozeltisinden
ekleyin. Cokelti sabitlendikten sonra bir filtre kagidindan stztp kaynama
sicakligindaki suyla dikkatlice yikayin. Ardindan filtre ve ¢cokeltiyi bir erlene
koyup, 100 ml. saf su ve 25 ml. 1 N hidroklorik asit (Hacim : a ml.)
ekleyerek kaynama noktasina kadar isitin. Baryum karbonat eridiginde oda
sicakligina kadar sogutup, ek olarak 1 N hidroklorik asit ¢ozeltisi ve 1 N
NaOH ile fenolftaleine kars: titre edin. (Hacim : b ml.)

Hesaplama : (@-b)x5,3=...][gr/lt] NaoCO3
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A2 o6 Sodyum hidroksit miktari tayini — 1. Yol

Eklenen kimyasallar : 1) 0,1 N giimUs nitrat ¢cozeltisi
2) Baryum klorur c¢ozeltisi
3) Fenolftalein
4) 0,1 N hidroklorik asit

Yontem :

10 ml. sann kaplama c¢o6zeltisini pipetle bir erlene koyun. 10 ml. saf su ile
seyreltip, siyanur iceriginde kullanmis oldugunuz miktarin 2 kati kadar
gumus nitrat ¢ozeltisi ekleyin. Daha sonra 20 ml. baryum klortr coézeltisi
ilave edip, rengin eflatundan renksiz hale gelisini kontrol etmek icin
fenolftaleini indikator olarak kullanarak 0,1 N HCI ile titre edin. HCl hacmi :
a ml.

Hesaplama : ax0,4=...[gr/lt] NaOH

A2 7 Sodyum hidroksit miktari tayini — 2. Yol

Eklenen kimyasallar : 1) Sodyum siyantr
2) Tropaeolin 000
3) 0,1 N hidroklorik asit

Yontem :

10 ml. sar1 kaplama c¢o6zeltisini pipetle bir erlene koyun. 100 ml. saf su ile
seyreltin, 1 gr. NaCN ve 2 ml. Tropaeolin 000 ekleyip rengi degisene kadar
0,1 N HCl ile titre edin. HCIl hacmi : a ml.

Hesaplama : ax0,4=...[gr/lt] NaOH

A2 8 Sodyum karbonat ve sodyum hidroksit miktarlar tayini

Eklenen kimyasallar : 1) 0,1 M nikel sulfat ¢cozeltisi
2) %3S lik baryum klorur ¢ozeltisi
3) Fenolftalein
4) 0,1 N HCl
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Yontem :

Pipetle cektiginiz 10’ ar ml. sari kaplama c¢oézeltisini A ve B diye
adlandiracaginiz iki ayr erlene koyun.

A erlenine serbest sodyum siyantr miktari belirlenirken kullanilmis olan 0,1
N glimus nitratla ayni miktarda 0,1 N nikel stlfat c¢ozeltisi koyup, birkac
damla fenolftalein damlatarak, 0,1 N HCI ile renk degisene kadar titre edin.
Hacim : a ml.

B erlenine 20 ml. baryum klortir ¢oézeltisi koyun, nikel stlfatta oldugu gibi
birkac damla fenolftalein damlatarak 0,1 N HCI ile renk degisene kadar titre
edin. Hacim : b ml.

Hesaplama : bx0,4=...[gr/lt] NaOH
(a—b)x 1,06 =. .. [gr/lt] NaxCOs3

A2 9 Sodyum stilfiir miktari tayini

Eklenen kimyasallar : 1) %35 lik baryum klorur ¢ozeltisi
2) %1 lik nisasta ¢cozeltisi
3) 0,1 N iyodur cozeltisi

Yontem :

10 ml. sar1 kaplama c¢ozeltisini pipetle bir behere koyun. 100 ml. saf su ile
seyreltip kaynatin. Cokelti olusturana kadar baryum kloriir ¢oézeltisinden
ekleyiniz. Cokeltiyi bir filtre ile stiztip, filtreyi dikkatlice yikadiktan sonra
Olcerek bir erlene koyun. 200 ml. saf su ve 2 ml. nisasta c¢cozeltisi ekleyip
sabit mavi renk elde edene kadar 0,1 N iyodur co6zeltisi ile titre edin. Hacim :
a ml.

Hesaplama : ax 6,303 =...[gr/lt] NaxSO3
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Bronz Kaplama Co6zeltileri

A3 1 Bakir ve kalay miktarlar tayini

Eklenen kimyasallar : 1) 0,1 N sodyum klorur ¢ozeltisi
2) Derisik hidroklorik asit
3) %30 luk hidrojen peroksit
4) %10 luk tiyokarbamin ¢ozeltisi

5) Ksilenol oranj
0) 0,05 M EDTA c¢o6zeltisi
7) Uratropin tampon c¢o6zeltisi ( 400 gr. uratropin

+ 100 ml. HCI, 1000 ml.ye seyreltilir.)
8) 0,05 M kursun nitrat ¢cozeltisi

Yontem :

10 ml. bakir-kalay kaplama c¢oézeltisini pipetle bir balon jojeye koyun, 10 ml.
sodyum klortir c¢o6zeltisi ve 10 ml. hidroklorik asit ekleyin (cozelti
dumanlanir). Cozeltiyi kaynatip oda sicakligina sogutun. Cizgiye kadar
seyrelterek iyice calkalayin. Bu karisimdan 10 ml.yi 300 ml.lik erlene koyup
renksiz hale gelene kadar tiyokarbamin ilave edin. Test c¢o6zeltisinin mavi
rengi soldugunda ya da onceki cokelti eridiginde 2 ml. daha tiyokarbamin
ekleyin. Ardindan tam olarak 10 ml. 0,05 M EDTA c¢o6zeltisi ekleyin (hacim :
a) ve ksilenol turuncusu indikatéra ilave edip, tampon c¢o6zeltisi yardimiyla
pH 5,5 e ayarlayin. Saf su ile 100 ml.ye seyreltin, renk limon sarisindan
eflatuna dénene kadar 0,05 M kursun nitrat cézeltisi ile titre edin. (hacim :
b)

Renk eflatun oldugunda 10 ml. hidrojen peroksit ve 100 ml. saf su ilave
ederek, 3 dakika bekledikten sonra, renk yesil olana kadar 0,05 M EDTA
cozeltisi ile titre edin. (hacim : ¢) Renk degisimi eflatundan maviyi gecerek
yesile dogrudur.

Hesaplama : (a—-b) x5,935=...[gr/lt] Sn
c x3,177 =...[gr/lt] Cu
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A3 1 hakkinda aciklama

Kaynatma islemi esnasinda kalay tetrakloridin buharlagsmasina engel olmak
icin sodyum klortir eklenir. Eger coézelti tamamen temiz degilse, ikinci
kaynatma isleminden 6nce 2 ml. daha derisik hidroklorik asit ve birkacg
damla hidrojen peroksit ekleyin. Hidrojen peroksit eklenmesi bakirin
tiyokarbamin ile bilesik yapmasinin 6nline gecer. Ayni zamanda ksilenol
oranj da hidrojen peroksit tarafindan oksitlenecektir ki bu ylizden bakir
titrasyonu icin bir indikat6ér olarak kullanilabilir.
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A3 2 Bakir miktar: tayini
Eklenen kimyasallar : 1) %10 luk potasyum florir ¢ozeltisi
2) Oksitlenmis ksilenol oranj
3) Uratropin tampon c¢o6zeltisi ( 400 gr. uratropin

+ 100 ml. HCI, 1000 ml.ye seyreltilir.)
4) 0,05 M EDTA cozeltisi
5) Derisik hidroklorik asit
0) %30 luk hidrojen peroksit

Yontem :

10 ml. bakir-kalay kaplama c¢o6zeltisini pipetle 100 ml.lik balon jojeye koyun,
10 ml. hidroklorik asit ekleyip (¢c6zelti dumanlanir) kaynatin. Oda sicakligina
sogutup S5 ml. hidrojen peroksit ekledikten sonra S dakika sureyle tekrar
kaynatin. Soguttuktan sonra saf su ile hacme kadar seyreltip iyice
calkalayin. Bu karisimdan 10 ml. alarak 300 ml.lik erlene koyup 15 ml.
potasyum flortir coézeltisi ekleyerek, saf su ile seyreltikten sonra Uzerine 5
damla oksitlenmis ksilenol oranj damlatin. Cozelti soluk sar1 ya da sarimsi
yesil bir renk almis olmalidir. Rengi eflatuna cevirmek icin; dikkatlice ve
yeteri miktarda tampon c¢6zeltsi ekleyin. Renk degisimi tamamlandiginda ek
olarak 2 ml. daha tampon coézeltisi ekleyip, EDTA c¢ozeltisi ile eflatundan
once mavi ve sonunda yesil renk alana kadar titre edin. (hacim : a)

Hesaplama : a x3,177=...[gr/lt] Cu

A3 3 Sodyum siyanur miktar: tayini

Eklenen kimyasallar : 1) %10 luk potasyum iyodur coézeltisi
2) 0,1 N giimus nitrat ¢cozeltisi

Yontem :

10 ml. bakir-kalay kaplama c¢oézeltisini pipetle 300 ml.lik erlene koyun, 10
ml. saf su ile seyreltin, 1 ml. potasyum iyodur c¢ozeltisi ekleyin ve
bulanikligin ilk gectigi ana kadar glimus nitrat c¢ozeltisi ile titre edin.
(GUmus nitrat hacmi : a ml.)

Hesaplama : a x0,98 =...[gr/lt] NaCN
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A3 4 Serbest sodyum hidroksit miktar: tayini

Eklenen kimyasallar : 1) %10 luk baryum klortir ¢ozeltisi
2) Tropaeolin 000
3) 1 N hidroklorik asit

Yontem :

10 ml. bakir-kalay kaplama co6zeltisini pipetle 300 ml.lik erlene koyun, 100
ml. saf su ile seyreltin, 50 ml. baryum klortir ¢cézeltisi ve 2 ml. Tropaeolin
000 ekleyin. Renk sari ya da sarimsi turuncu olana kadar 1 N hidroklorik
asit ile titre edin. (HCI hacmi : a ml.)

Hesaplama : a x4=...[gr/lt] NaOH

A3 5 Karbonat miktari tayini

Eklenen kimyasallar : 1) %10 luk baryum klortir ¢ozeltisi
2) Metil oranj
3) 0,5 N hidroklorik asit
4) Fenolftalein
5) 0,5 N kostik soda c¢ozeltisi

Yontem :

5 ml. bakir-kalay kaplama c¢o6zeltisini pipetle bir behere koyun, 200 ml. saf
su ile seyreltin ve kaynatin. 50 ml. baryum klortir ¢ozeltisi ekleyip olusan
tortunun coékelmesini bekleyin. Tortuyu filtre edip, turnusol kagidi yikama
suyunu alkali olarak gostermeyinceye kadar kaynama sicakligindaki suyla
dikkatlice yikayiniz. Tortuyu o6lcerek erlene koyup tzerine 100 ml. su ve 2
damla metil oranj ekleyin ve 0,5 N hidroklorik asitle titre edin. Rengi
degistikten sonra fazladan 5 ml. 0,5 N HCI ekleyip 3 dakika kaynatin.
Titrasyon miktarinin hacmi, fazladan eklenen asidinki de dahil olmak tizere :
a ml.

Cozelti oda sicakligina sogutuldunda birka¢ damla fenolftalein ekleyip renk
kirmiziya dénene kadar 0,5 N kostik soda ile titre edin. Kostik soda hacmi :

b ml.

Hesaplama : (a—b) x2,65=...[gr/lt] NaxCO3
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Kadmiyum Kaplama Co6zeltileri

A4 1 Kadmiyum miktarinin elektrolitik tayini

Eklenen kimyasallar : 1) Sodyum siyanur
2) Sar1 amonyum sulfat

Yontem :

10 ml. kadmiyum kaplama c¢ozeltisini pipetle 200 ml.lik behere koyun, 2 gr.
sodyum siyanur ve 150 ml. saf su ekleyin. 30 — 40 [1C’ ye kadar 1sitip, bakir
kapli platin ya da amalgam kapli pirin¢ katot kullanarak bu sicaklikta
elektroliz edin. 30 dakika sure ile 2 - 3 A akim kullanip, ardindan
kadmiyumun tamami kaplanana kadar 5 - 6 A’ de devam edin. Test
cozeltisinden kluiclik bir 6rnek alarak biraz isitip, daha sonra kaplanmamis
kadmiyum kalip kalmadigini anlamak icin, Uzerine sari amonyum sulfat
eklendiginde sar1 bir tortunun olusup olusmadigina bakin. Elektroliz
tamamlanmigsa elektrodu dikkatlice suyla yikayip alkole daldirdiktan sonra
80 [IC’ de kurutun ve tartin. Elektrodun agirliginda, kaplamadan dolayi
olusan artisin miktar: : a gr.

Hesaplama : ax 100 =...[gr/lt] Cd

A4 2 Ferrosiyanuir kullanarak, titrasyonla c¢cézeltideki kadmiyum
miktarinin tayini

Eklenen kimyasallar : 1) %15 lik sodyum stulfat
2) Derisik hidroklorik asit
3) Amonyak
4) Potasyum ferrosiyanuir ¢ozeltisi (43,0693 gr/l1t)
5) Uranil asetat indikatéri

Yontem :

10 ml. kadmiyum kaplama co6zeltisini pipetle 400 ml.lik behere koyarak,
kaynamakta olan sudan 100 ml. ve 30 ml. sodyum sulfat ekleyip soluk sari
renkli kadmiyum sulfat olusmasi icin bir stire bekleyin. Olusan tortuyu filtre
edip, bir miktar sodyum stulfat iceren sicak suyun icine bosaltin. Ardindan
bir erlene dékiin, 30 ml. hidroklorik asit ve 30 ml. su ekleyip kaynamaya
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birakin. Kukurt kokusu gidene kadar kaynattiktan sonra, 200 ml. saf su ile
seyrelterek alkali olana kadar amonyak ekleyin. 80 [IC’ ye kadar isitin,
uranil asetat indikatérii kullanarak potasyum demir siyanir c¢ozeltisi ile e
edin. (potasyum ferrosiyantir hacmi : a ml.)

Hesaplama : ax1,79=...[gr/lt] Cd

A4 3 Kadmiyum miktarinin kompleksometrik tayini — 1. Yol

Eklenen kimyasallar : 1) Tampon c¢ozeltisi (70 gr. NH4Cl + 570 ml. NH3
1000 ml.ye seyreltilir)
2) Erio T indikat6éri
3) 0,05 M EDTA cozeltisi
4) %30 luk formaldehit

Yontem :

10 ml. kadmiyum kaplama c¢o6zeltisini pipetle 100 ml.lik balon jojeye koyun,
cizgiye kadar saf su doldurun. Balondaki karisimin 10 ml.sini bir erlene alip
100 ml. saf su ile seyrelterek, 10 ml. tampon c¢o6zeltisi ve biraz Erio T ekleyin.
Eger renk hala mavi ise, duru mavi olana kadar damla damla 0,05 M EDTA
ekleyin. Daha sonra 2 — 5 ml. kadar %30’ luk formaldehit ¢ézeltisi ekleyip,
renk sarap kirmizisindan maviye dénene kadar 0,05 M EDTA c¢ozeltisi ile
titre edin. Renk degisiminden sonra ek olarak 2 ml. daha formaldehit
cozeltisi katip 0,05 M EDTA ile tekrar titre edin. Renk degisimini gbdzleyene
kadar formaldehit ekleme islemini yineleyin. (EDTA hacmi : a ml.)

Hesaplama : ax5,621 =...[gr/lt] Cd
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A4 4 Kadmiyum miktarinin kompleksometrik tayini — 2. Yol

Eklenen kimyasallar : 1) Tampon ¢ozeltisi ((70 gr. NH4Cl + 570 ml. NH3
1000 ml.ye seyreltilir)
2) Derisik amonyak
3) Metil timol mavisi
4) Formaldehit ¢cozeltisi
5) 0,05 M EDTA

Yontem :

10 ml. kadmiyum kaplama c¢o6zeltisini pipetle 100 ml.lik balon jojeye koyun,
cizgiye kadar saf su doldurun. Balondaki karigimin 10 ml.sini bir erlene alip
50 ml. saf su ile seyrelterek, 10 ml. tampon ¢oézeltisi, 10 ml. amonyak, biraz
metil timol mavisi ve 5 ml. formaldehit coézeltisi ekleyin. Karisimin rengi
maviden o6nce kirmiziya dénene, sonrasinda kul grisi veya renksiz olana
kadar 0,05 M EDTA cozeltisi ile titre edin. Bu renk degisimi saglandiktan
sonra ek olarak 1 — 2 ml. daha formaldehit ekleyin. Eger karisimin rengi
degisirse tekrar 0,05 M EDTA cozeltisi ile titre edin. Renk degisimini
gozleyerek, gerekli oldukca formaldehit ekleme islemini yineleyin. (EDTA
hacmi : a ml.)

Hesaplama : ax5,621 =...[gr/lt] Cd

A4 5 Kadmiyum miktarinin kompleksometrik tayini — 3. Yol

Eklenen kimyasallar : 1) Derisik nitrik asit
2) Ksilenol oranj
3) Uratropin tampon c¢o6zeltisi (400 gr. uratropin +

100 ml. HC1 1000 ml. ye seyreltilir)
4) 0,05 M EDTA c¢ozeltisi

Yontem :

10 ml. kadmiyum kaplama coézeltisini pipetle 100 ml.lik balon jojeye koyun,
10 ml. nitrik asit ekleyin (¢6zelti dumanlanir). 10 dakika boyunca kaynatip
oda sicakligina soguttugunuz cozeltiyi balonun cizgisine kadar saf su
koyarak seyreltin. Karisimdan 10 ml. yi 300 ml.lik bir erlene nakledin ve saf
suyla seyrelttikten sonra, biraz ksilenol oranj koyup, rengin saridan eflatuna
donmesine yetecek miktarda uratropin tampon c¢ozeltisi ekleyiniz. Renk
degistiginde fazladan olarak 2 ml. daha ekleyin, bu kez renk limon sarisi
olana kadar 0,05 M EDTA cozeltisi ile titre edin. (EDTA hacmi : a ml.)

Hesaplama : ax5,621 =...[gr/lt] Cd
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A4 o Serbest sodyum siyanur miktar tayini

Eklenen kimyasallar : 1) Metil alkol
2) Ditizon c¢ozeltisi, % 0,1 lik
3) 0,1 M kadmiyum sulfat ¢cozeltisi

Yontem :

10 ml. kadmiyum kaplama c¢ozeltisini pipetle 200 ml.lik erlene koyun,
lUzerine 10 ml. metil alkol ve 5 ml. ditizon coézeltisi ekleyip, rengi sarimsi
turuncudan kirmiziya déonene kadar 0,1 M kadmiyum stulfat ¢ozeltisi ile titre
edin. (kadmiyum sulfat hacmi : a ml.)

Hesaplama : ax1,96=...[gr/lt] NaCN

A4 7 Toplam sodyum siyanuir miktari tayini — 1. Yol

Eklenen kimyasallar : 1) Mureksit
2) Tampon ¢ozeltisi (70 gr. NH4C1 + 570 ml. NH3
1000 ml. ye seyreltilir)
3) 0,1 M nikel sulfat ¢ozeltisi

Yontem :

10 ml. kadmiyum kaplama c¢o6zeltisini pipetle 100 ml.lik balon jojeye koyun,
balonu cizgiye kadar saf su ile doldurun. Karisimdan 20 ml. alarak 300
ml.lik erlene koyup cizgiye kadar saf su doldurun, bir tutam mureksit ve 10
ml. tampon ¢ozeltisi ekleyin. Karisimin rengi eflatundan sariya dénene kadar
0,1 M nikel sulfat ¢ozeltisi ile titre edin. (nikel stilfat hacmi : a ml.)

Hesaplama : ax9,8=...|gr/lt] NaCN

A4 8 Toplam sodyum siyanur miktari tayini — 2. Yol

Eklenen kimyasallar : 1) %10 luk potasyum iyodur cozeltisi
2) 0,1 N giimUs nitrat ¢cozeltisi
3) %25 lik kostik soda ¢ozeltisi

Yontem :

2 ml. kadmiyum kaplama c¢0Ozeltisini pipetle bir erlene koyup saf su ile
seyrelttikten sonra, 25 ml. kostik soda ve 2 ml. potastum iyodur c¢ozeltisi
ekleyin ve 0,1 N glimus nitrat ¢ozeltisi ile titre edin. Degismeyen, bulanik bir
goruintu elde edene kadar calkalayin. (gimus nitrat hacmi : a ml.)

Hesaplama : ax4,9=...|gr/lt] NaCN
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A4 o Sodyum karbonat miktar: tayini

Eklenen kimyasallar : 1) 0,1 M nikel stlfat cozeltisi
2) Fenolftalein
3) 0,1 N HC1

Yontem :

10 ml. kadmiyum kaplama c¢ozeltisini pipetle 200 ml.lik erlene koyun, 0,1 M
nikel sulfat cozeltisinden serbest sodyum miktarini belirlerken kullanildig:
kadar ilave edin ve fenolftaleini indikatoér olarak kullanarak, 0,1 N
hidroklorik asitle ¢c6zelti renksiz hale gelene kadar titre edin. (hidroklorik asit
hacmi : a ml.)

Hesaplama : ax 1,06=...[gr/lt] NaxCO3

Not : Serbest sodyum siyaniirle bag yapmasi icin co6zeltiye nikel sulfat
eklenir. Bu yontem co6zeltide sodyum hidroksit olmadigi zaman dogru degeri
verir. Eger bu saglanamamissa asagidaki yOntemlerden  birisi
uygulanmalidir.

A4 10 Sodyum hidroksit ve sodyum karbonat miktarlar: tayini — 1.Yol

Eklenen kimyasallar : 1) 0,1 M nikel sulfat ¢cozeltisi
2) %35 lik baryum klortur c¢oézeltisi
3) Fenolftalein
4) 0,5 N HCl

Yontem :
10 ar ml. kadmiyum kaplama co6zeltisini pipetle A ve B gibi iki ayr erlene
koyun.

Ornek A:

0,1 M nikel stlfat cozeltisinden, siyanir miktarini belirleme ydénteminde
kullanilan 0,1 M kadmiyum sulfat kadar ekleyin. Birka¢c damla fenolftalein
damlatin ve renksiz olana kadar 0,5 M hidroklorik asitle titre edin. (HCI
hacmi : a ml.)

Ornek B:

A orneginde kullanilan miktarda nikel sulfat ekleyin, 20 ml. %5 lik baryum
klortir ¢cozeltisi ve birka¢c damla fenolftalein ilave edip, renksiz olana kadar
0,5 N hidroklorik asitle titre ediniz. (HCl hacmi : b ml.)

Hesaplama : (@a-b)x5,3=...[gr/lt] NaoCO3
bx2=...[gr/lt] NaOH
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A4 o Sodyum hidroksit ve sodyum karbonat miktarlar: tayini — 1.Yol

Eklenen kimyasallar : 1) 0,1 M nikel stlfat cozeltisi
2) Fenolftalein
3) 1 N HCl
4) Metil oranj

Yontem :

10 ml. kadmiyum kaplama c¢ézeltisini pipetle 300 ml.lik erlene koyun, 100
ml. saf su ve toplam siyantr miktarini belirlerken kullanilanin 5 kati nikel
sulfat cozeltisi ekleyerek, birka¢c damla fenolftalein damlatiniz. Renk
eflatundan seffaf hale gelene kadar 1 N hidroklorik asitle titre edin. (Hacim :
a ml.)

Cozeltiye birkac damla metil oranj ekleyin ve renk saridan kirmiziya gecene
kadar titre edin. (Hacim : b ml.)

Hesaplama : (a-b)x4=...[gr/lt] NaOH
bx 10,6 =. .. [gr/lt] Na2COs3
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Krom Kaplama Cozeltileri

AS 1 Krom trioksit miktari tayini

Eklenen kimyasallar : 1) Amonyum biflortir
2) Derisik HCI
3) Potasyum iyodur ¢ozeltisi (%10 + %0,1 KOH)
4) 0,1 N sodyum tiyostulfat
5) %1 lik nisasta c¢ozeltisi

Yontem :

10 ml. krom kaplama co6zeltisini pipetle S00 ml.lik balon jojeye koyun ve
cizgiye kadar saf su ile seyreltin. Hazirlanan ¢ézeltiden 10 ml.yi 300 ml.lik
erlene alarak 100 ml. saf su ile seyreltin, 2 gr. amonyum biflortir, 10 ml.
derisik hidroklorik asit ve 5 ml. potasyum iyodur c¢oézeltisi ekleyin. 0,5 ml.
nisasta c¢o6zeltisini indikatér olarak kullanip, mavi renk kaybolana kadar 0,1
N sodyum tiyosulfat ile titre edin. (Sodyum tiyostlfat hacmi : a ml.)

Hesaplama : ax 16,67 =...[gr/lt] CrO3

A5 2 Krom III miktari tayini — 1.Yol

Eklenen kimyasallar : 1) Sodyum peroksit
2) Derisik HCI
3) Potasyum iyodur c¢ozeltisi (%10 + %0,1 KOH)
4) 0,1 N sodyum tiyostulfat
5) %1 lik nisasta c¢ozeltisi

Yontem :

500 ml.lik balon jojedeki c¢6zeltinin (bkz. A5 1) 10 ml.sini bir pipetle 300
ml.lik erlene koyun, 100 ml. saf su ile seyreltip, yaklasik 0,2 gr. sodyum
peroksit ilave edin ve 20-30 dakika stireyle kaynatin.

Soguduktan sonra 2 gr. amonyum biflortir, 10 ml. derisik hidroklorik asit ve
5 ml. sodyum iyodur c¢oOzeltisi ekleyin. Bir 6nceki yontemdeki gibi 0,1 N
sodyum tiyosulfat ile titre edin. (hacim : b ml.)
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Hesaplama : (b-a)x8,7=...[gr/lt] CrIII
(b-a)x 12,668 =. .. [gr/lt] Cr203

a = Cr203 titrasyonunda kullanilan 0,1 N sodyum tiyosulfat hacmi [ml.]
b = Cr III titrasyonunda kullanilan 0,1 N sodyum tiyostlfat hacmi [ml.]

AS 3 Krom III miktar tayini — 2.Yol

Eklenen kimyasallar : 1) %30 luk potasyum hidroksit
2) %30 luk hidrojen peroksit
3) %20 lik hidroklorik asit
4) %10 luk potasyum iyodur cozeltisi
5) 0,1 N sodyum tiyostulfat cozeltisi
0) %1 lik nisasta c¢ozeltisi

Yontem :

10 ml. krom kaplama co6zeltisini pipetle 500 ml.lik balon jojeye koyun,
cizgiye kadar saf su ile doldurup seyreltin. Bu c¢o6zeltinin 10 ml.sini 300
ml.lik erlene alip 10 ml. potasyum hidroksit c¢oézeltisi ve 5 ml. hidrojen
peroksit ekleyin. 20 dakika kaynatin, soguduktan sonra 100 ml. saf su ile
seyrelterek, 10 ml. potasyum iyodur cozeltisi ve birka¢ damla nisasta
cozeltisi ekleyin ve mavi renk kaybolana kadar 0,1 N sodyum tiyosulfat
cozeltisi ile titre edin. (Sodyum tiyostulfat ¢6zeltisi hacmi : b ml.)

Hesaplama : (b-a)x8,7=...[gr/lt] CrIII
(b-a)x 12,668 =. .. [gr/lt] Cr203

a = Cr203 titrasyonunda kullanilan 0,1 N sodyum tiyosulfat hacmi [ml.]
b = Cr III titrasyonunda kullanilan 0,1 N sodyum tiyostlfat hacmi [ml.]
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AS 4 Sulfat miktarinin gravimetrik tayini!

Eklenen kimyasallar : 1) Indirgeme c¢ozeltisi (hacimce, 15 dlcek izopropil
alkol + 7 olcek derisik hidroklorik asit + 25
Olcek derisik asetik asit)
2) Doymus pikrik asit
3) %10 luk baryum klortir ¢ozeltisi

Yontem :

10 ml. krom elektrolitini pipetle 250 ml.lik behere koyun, 75 ml. indirgeme
cozeltisi ekleyerek 15-20 dakika kaynatin. Ilik saf su ile seyreltip 5 ml. pikrik
asit ve 10 ml. baryum klorur c¢oézeltisi ilave edin. 1-2 saat dinlendirip baryum
sulfat1 filtre edin. Filtreyi darasi alinmis krozede yakarak kil edin,
soguduktan sonra baryum sulfat agirligini él¢ctin. (a gr.)

Hesaplama : ax41,15=...[gr/lt] SO4

AS 5 Sulfat miktarinin gravimetrik tayini?

Eklenen kimyasallar : 1) Etil alkol
2) %3 1tk baryum klorur cozeltisi
3) 0,1 M EDTA cozeltisi
4) Erio T indikatéru
S) 0,1 M cinko klorur ¢cozeltisi
0) Derisik HCI

Yontem :

20 ml. krom kaplama co6zeltisini pipetle bir behere koyun, 150 ml. saf su ile
seyrelterek 20 ml. derisik hidroklorik asit ve 30 ml. etanol ekledikten sonra
kromik asit indirgenene kadar kaynatin. Indirgeme tamamlandiginda pipete
cektiginiz 10 ml. baryum klorlir c¢oézeltisini kaynamakta olan ¢o6zeltinin
Uzerine ilave edin. Cokelti olusmasi icin sicak bir yerde yarim saat kadar
bekletip mavi bant filtre kagidindan filtre edin. Filtrenin Uzerindeki tortuyu
sulandirilmis hidroklorik asitle, krom ya da baryum kalintis1 kalmayincaya
kadar yikayin. Bir cam cubukla filtre kagidini delerek, altina koydugunuz bir

1 Solt : J. Electrodepositors Tech.Soc. 22, sayfa 759.

2 Weiner : Analytische Untersuchungen im galvanischen Betrieb.
Eugen G. Leuze Verlag, Saulgau/Wurtt., (1968) sayfa 160.
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miktar saf su doldurulmus 500 ml.lik erlene daldirin. 200 ml. c¢izgisine
kadar saf su doldurarak tam 20 ml. 0,1 M EDTA co6zeltisi ve 20 ml. derisik
amonyak ekledikten sonra, kaynama sicakliginda, baryum sulfat tamamen
cozlinene kadar karistirin. Sogutup 20 ml. derisik amonyak ve birka¢c damla
Erio T indikatérti (senyet tuzu) ekleyerek, rengi maviden kirmiziya dénene
kadar 0,1 M cinko klortuir ¢ozeltisi ile titre edin. (0,1 M cinko klortir ¢ézeltisi
hacmi : a ml.)

Hesaplama : (20 -42a) x 0,4805 = . . . [gr/lt] SO4’

AS o6 Sulfat miktarinin iyodometrik tayini!

Eklenen kimyasallar : 1) Indirgeme cozeltisi

2) Baryum kromat c¢ozeltisi (25 gr. BaCly ile 20
gr. amonyum kromat suda c¢o6zulip, zayif
alkali olana kadar amonyakla ayarlanir, birka¢
dakika 1sitilip mavi bant filtre kagidindan filtre
edilir. lyice yikanip 100 °C’ de kurutulur.
Kuru tortunun 25 gr. kadar1 1000 ml.lik balon
jojeye alinip biraz saf su ve 100 ml. kadar
derisik hidroklorik asit eklenir. Coéztinduga
zaman saf suyla 1000 ml.ye seyreltilir.)

3) Sodyum asetat

4) Sodyum flortir

5) Potasyum iyodur

0) %1 lik nisasta cozeltisi

7) 0,01 N sodyum tiyosulfat cozeltisi

Yontem :

25 ml. krom kaplama c¢o6zeltisini pipetle 400 ml.lik bir behere koyun, tizerine
200 ml. indirgeme cozeltisi ekleyin. Ilk hacminin 1/3’ @1 kalana kadar
buharlastirin. 20 ml. baryum kromat c¢oézeltisi ilave edip, hala sicakken kati
sodyum asetat ekleyin. Cozeltiyi 1000 ml.lik balon jojedeki tortunun Utizerine
ilave edip biraz sogumasini bekledikten sonra, cizgiye kadar saf su ile
doldurarak seyreltin. Bir bélimunt mavi bant filtre kagidindan kuru bir
beherin icine suzup, filtre edilen karisimin 20 ml.sini bir erlene alin.
Yaklasik 0,5 gr. kat1 sodyum flortir ve ardindan 0,5 gr. kati potasyum iyodur
ekleyin. 100 ml. derisik hidroklorik asit ilave ederek 2 saat kapali halde
bekletin. Daha sonra 0,1 N sodyum tiyosulfat cozeltisi ile, mavi renk

1 Weiner, Ney : Galvanotechnik 50 (1959) sayfa 66.
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kaybolana kadar nisastaya kars: titre edin. (Sodyum tiyosulfat cozeltisi
hacmi : a ml.)

Hesaplama : ax0,6404 = . .. [gr/lt] SO4

Not : Cozeltide 6nemli miktarda renge asiri duyarli iyonlarin bulunmasi,
renk degisimine ve islemin sona erme zamanina etki eder. Bu durumda
islemin sona erecegi zamani belirlemesi icin telle durdurmali buret
kullanilmasi uygun olur.

AS 7 Demir miktari tayini— 1.Yol

Eklenen kimyasallar : 1) %30 luk potasyum hidroksit
2) %30 luk hidrojen peroksit
3) %20 lik hidroklorik asit
4) Derisik amonyak
5) 0,1 N sodyum tiyostulfat
0) %10 luk potasyum iyodur
7) %1 lik nisasta c¢ozeltisi

Yontem :

S ml. krom kaplama c¢oézeltisini pipetle 400 ml.lik erlene alarak 100 ml. su ile
seyreltin, alkali tepkime yapmasi icin yeteri miktarda %30 luk kostik soda
cozeltisi ekleyin, ardindan 5 ml. hidrojen peroksit ekleyerek kaynamaya
birakin. Demir (III) hidroksit cékeltisi olustugunda stizerek ilik suyla yikayin.
Filtredeki demiri 1:1 amonyakla cokelterek stizlip ayirarak, tekrar, miktar
olarak %20 lik hidroklorik asitte ¢coztip 300 ml.lik erlene alin. Soguduktan
sonra 15 ml. potasyum iyodur cozeltisi ekleyip, 3 dakika gecince serbest
iyodtirti, 1 ml. nisasta c¢ozeltisini indikatér olarak kullanarak, mavi renk
kaybolana kadar 0,1 N sodyum tiyosulfat cozeltisi ile titre edin. (0,1 N
sodyum tiyostulfat hacmi : a ml.)

Hesaplama : ax1,116 =...[gr/lt] Fe
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AS5 8 Demir miktari tayini— 2.Yol

Eklenen kimyasallar : 1) %30 luk NaOH

2) Sodyum peroksit

3) 1:1 HCI

4) Derisik amonyak

5) Kalay-II-klortuir c¢ozeltisi (125 gr. SnClz.H20 ,
100 ml. derisik HCI1 de ¢ozultp saf su ile 1000
ml.ye tamamlanair.)

0) Reinhardt-Zimmermann  ¢ozeltisi (67  gr.
mangan sulfat 500 ml. suda ¢oziultup 138 ml.
fosforik asit (1,87) ve 130 ml. derisik sulftirik
asit eklenerek suyla 1 lt.ye seyreltilir.)

7) Doymus civa (II) klortir ¢ézeltisi

8) 0,1 N potasyum permanganat ¢ozeltisi

Yontem :

Krom kaplama coézeltisinden 10 ml.yi pipetle 250 ml.lik behere koyun ve 50
ml. saf su ile seyrelterek, alkalilestirmeye yetecek miktarda sodyum
hidroksit ekleyin. Ardindan yaklasik 2 gr. sodyum peroksit ilave ederek 15
dakika boyunca kaynatin. Soguduktan sonra cokeltiyi stizerek miktar olarak
1:1 hidroklorik asitte ¢cozUp amonyak ilave ettikten sonra kaynatin. Stizlp,
yikadiktan sonra tekrar 1:1 hidroklorik asitte c¢ozerek bir erlene alin.
Yeniden 1sitip, sar1 renk kaybolana kadar kalay II-klortr c¢oézeltisi damlatin.
Soguduktan sonra 10 ml. civa (II)-klortir coézeltisi, 5 ml. Reinhardt-
Zimmermann c¢o6zeltisi ve 200 ml. saf su ekleyin. Cozelti pembe renk alana
kadar 0,1 N potasyum permanganat cozeltisi ile titre edin. (Potasyum
permanganat hacmi : a ml.)

Hesaplama : ax 0,559 =...[gr/lt] Fe

AS 9 Bakir miktari tayini— 1.Yol

Eklenen kimyasallar : 1) Derisik hidroklorik asit
2) Asetik asit
3) Etil alkol
4) Hidrojen sulfur

Yontem :

Krom kaplama c¢ozeltisinden 10 ml.yi pipetle bir behere alip 150 ml. su ile
seyrelttikten sonra, 25 ml. derisik hidroklorik asit, 25 ml. asetik asit ve 25
ml. etil alkol ekleyin ve 20-25 dakika boyunca kaynatin. Ardindan bakir
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sulfur cokelmesi durana kadar hidrojen sulftir ekleyin. Tortuyu kagit
filtreden stizlip tartin, az miktarda hidroklorik asit ve hidrojen sulfur iceren
suyla yikayin. Bakir stlftirti bakir okside déntistirmek icin, filtre kagidini ve
tortuyu bir krozede dikkatlice tutusturup 2 saat boyunca yakin. Soguduktan
sonra bakir oksidi tartin. (a gr.)

Hesaplama : ax79,89 =...[gr/lt] Cu

A5 10 Bakir miktar: tayini— 1.Yol

Eklenen kimyasallar : 1) Derisik hidroklorik asit
2) Asetik asit
3) Etil alkol
4) Nitrik asit

Yontem :

Krom kaplama c¢ozeltisinden 10 ml.yi pipetle 400 ml.lik behere alarak 100
ml. saf su ile seyreltin, 25 ml. derisik hidroklorik asit, 25 ml. asetik asit ve
25 ml. etil alkol ekleyin. 20-25 dakika kadar kaynattiginiz karigsima,
indirgenme islemi bittikten sonra 30 ml. derisik nitrik asit ekleyip 2 A
akimda elektroliz edin. Daha sonra elektrotlar1 alkolde durulayip agirlig:
tartin. (Kaplanan bakir agirligi : a gr.)

Hesaplama : ax 100 =...[gr/lt] Cu

AS 11 Cozeltideki nikel miktar: tayini

Eklenen kimyasallar : 1) Amonyak
2) Dimetil glioksim c¢ozeltisi (20 gr. sodyum
hidroksiti 900 ml. suyla seyrelterek, 10 gr.
dimetil glioksim ve 50 ml. hidrojen peroksit
ilave edip 1000 ml.ye seyreltin.)
3) Sodyum peroksit
4) Hidroklorik asit
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Yontem :

Krom kaplama coézeltisinden 10 ml.yi pipetle bir behere koyup 50 ml. saf su
ile seyreltin, 2 gr. sodyum peroksit ekleyip 15 dakika boyunca kaynatin.
Mumkin oldugunca az miktarda hidroklorik asit ve gerektigi takdirde
amonyak kullanarak cokeltiyi eritin. Icindeki demiri ayirmak icin mavi bant
filtre kagidindan suizerek filtreyi yikayip, filtre edilmis ¢ozeltiye 10 ml. dimetil
glioksim ekleyin. 80 °C’ ye kadar isitip cokelti olustuktan sonra darasi
alinmis porselen bir krozeye filtre edilir. Sicak sudan gecirip 120 °C’ de
kurutun, sogudugunda agirligini tartin. (Cokeltinin agirlig: : a gr.)

Hesaplama : ax20,32=...[gr/lt] Ni

AS 12 Cinko miktan tayini

Eklenen kimyasallar : 1) Amonyum klortir
2) %0,1 lik metil oranj ¢ozeltisi
3) %0,1 lik bromtimol mavisi

4) %20 lik diamonyum hidrojen fosfat ¢cozeltisi
5) Sodyum peroksit

Yontem :

Krom kaplama ¢oézeltisinden 5 ml.yi pipetle 400 ml.lik behere koyun, 100 ml.
saf su ile seyrelttikten sonra 2 gr. sodyum peroksit ekleyerek yaklasik 20
dakika kaynatin. Soguduktan sonra hidroklorik asit ekleyerek asidik hale
getirin, 5 gr. amonyum klortir, 5 damla metil oranj ve 5 damla bromotimol
mavisi ilave edin. Co6zelti turuncu - kirmizi renk alir. Renk sarimsi yesile
doénene kadar amonyak damlatin.

Eger elektrolit demir iceriyorsa kahverengi bir tortu olusur ki, siyah bant
filtre kagidindan stizmek suretiyle ayrilabilir. C6zelti yeniden sar1 renk alana
kadar kaynatarak 20 ml. yeni hazirlanmis diamonyum hidrojen fosfat
cozeltisi ekleyin, kum banyosunda bir saat bekletin. Cokelti olustugu zaman
mavi bant filtre kagidindan stizlin, porselen krozede yavasca tutusturup
yakin ve sogudugunda agirligini tartin. (¢cékeltinin agirhg: : a gr.)

Hesaplama : ax85,82=...[gr/lt] Zn
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AS 13 Kloriir miktar: tayini

Eklenen kimyasallar : 1) p.a. sodyum disulfir
2) Nitrik asit
3) %35 lik gimUs nitrat ¢cozeltisi

Yontem :

Krom kaplama co6zeltisinden 20 ml.yi pipetle 400 ml.lik behere koyup 100
ml. saf su ile seyrelttikten sonra, Cr (IV)" in hepsi indirgenene kadar
yaklasik 4 gr. sodyum disulftr ekleyin, 20 ml. nitrik asit ve 10 ml. gimus
nitrat cozeltisi ilave edin. Cokelti olustugunda cam filtreden (gooch krozesi)
stizip 105 °C’ de kurutarak ¢okeltinin agirligini tartin. (a gr.)

Hesaplama : ax22,37=...[gr/lt] CI

AS 14 Bakir, cinko ve nikel miktarlariin tayini

Eklenen kimyasallar : 1) Derisik hidroklorik asit
2) Derisik asetik asit
3) Etil alkol
4) Derisik amonyak
5) Mureksit — NaCl ile 1:100
0) 0,05 M EDTA c¢o6zeltisi
7) 1 N nitrik asit
8) %20 lik tiyoglikolik asit
9) Timolftalekson
10) 0,05 M kalsiyum klorur ¢ozeltisi
11) 1 N hidroklorik asit
12) %10 luk tiyokarbamin ¢oézeltisi
13) Uratropin tampon ¢oézeltisi (400 gr. uratropin +
100 ml. HCI, 1000 ml. ye seyreltilir)
14) 0,05 M kursun nitrat ¢cozeltisi
15) Ksilenol oranj

Yontem :

Krom kaplama c¢ozeltisinden 20 ml.yi pipetle 1000 ml.lik behere koyup 500
ml. cizgisine kadar saf su ile seyreltin. 25 ml. derisik hidroklorik asit, 20 ml.
derisik asetik asit ve 25 ml. etil alkol ekleyerek, cozeltiyi kromik asidin
indirgenmesi tamamlanana kadar 30 — 40 dakika kadar kaynatin. Ardindan
sicak haldeki cozeltiye Cr (III), Fe ve Al cokelmesini saglamak icin amonyak
ekleyin. Amonyak eklenmeden ©nce coézeltinin hacmi en az 250 ml.
olmalidir.
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Karisimi filtre edip filtre Utizerinde kalan tortuyu birkac defa sicak suyla
yikayin. Filtrat1 ve yikanmis tortuyu 500 ml. lik balon jojeye koyarak 500
ml.ye tamamlanana kadar saf su ekleyip seyreltin. Bu ¢o6zeltinin 100 ml.sini
300 ml.lik erlene alip 3 ml. derisik amonyak ve biraz mureksit ekleyerek
rengi saridan eflatuna dénene kadar 0,05 M EDTA cozeltisi ile titre edin.
(EDTA c¢o6zeltisi hacmi : a ml.)

Cozeltinin 100 ml.sini pipetle 300 ml.lik erlene alin, 1 N nitrik asit ekleyerek
hafifce asidik hale getirdikten sonra %20 lik tiyoglikolik asit damlatin. Eger
cozeltide bakir varsa kirmizimsi kahverengi renk belirmeye baslar ve
tiyoglikolik asit eklendikce sari renkli ¢cokelti olusur. Bu durumda tortu
yeniden co6zllene kadar 10 — 25 ml. derisik amonyak ekleyin. Co6zeltinin
rengi artik acik kahverengi ya da sarimsi kahverengiye déner. Dikkatli bir
sekilde olculmtis 0,05 M EDTA c¢ozeltisinden bir miktar ekleyin. Eger nikel
mevcutsa ¢ozeltinin rengi kahverengiden soluk maviye dénecektir. 150 — 200
ml. olana kadar saf su ile seyreltip timolftalekson ekledikten sonra, fazla
EDTA’ y1 0,05 M kalsiyum klortir ¢ozeltisiyle geri titre edin. Renk kuvvetli
mavi oldugunda titrasyon tamamlanir. (EDTA hacmi — CaCl; hacmi = b ml.)

Seyreltilmis ¢ozeltinin 100 ml.sini 300 ml.lik erlene alarak 1 N hidroklorik
asitle hafif asidik hale getirip, erimis olan ¢ékelti yeniden olusana kadar %10
luk tiyokarbamin c¢o6zeltisi ekleyin. Ardindan ek olarak 3 ml. daha
tiyokarbamin koyun. Uratropin tampon c¢ézeltisini kullanarak pH 5,5 a
ayarlaylp 150 ml.cizgisine kadar saf su koyarak seyreltin. 5 ml. 0,05 M
EDTA c¢ozeltisi ekleyip fazla EDTA’ y1 0,05 M kursun nitrat ¢ozeltisi ile titre
edin. Bu islem esnasinda kullanilacak olan ksilenol oranj indikatérti limon
sarisindan eflatuna déntstr. (EDTA hacmi — kursun nitrat hacmi = ¢ ml.)

Hesaplama : b x 0,7336 = . .. [gr/lt] Ni
(c-a)x0,8172 =...[gr/lt] Zn
(a-¢)x0,7945 = . . . [gr/lt] Cu

Not : Eger cozeltide nikel mevcut degilse, EDTA ile titre etme islemi
tiyokarbamin eklenmesinden hemen sonra yapilabilir. Eklenen miktar (c
ml.), cinkonun hesaplanmasinda kullanilabilir.
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AS 15 Flortr miktarinin kompleksometrik tayini!

Eklenen kimyasallar : 1) %25 lik sodyum hidroksit
2) 1:1 hidrokorik asit
3) 0,1 M kalsiyum klorir ¢cozeltisi
4) 0,1 N amonyak
5) 0,02 N hidroklorik asit
0) %35 lik amonyum nitrat ¢ozeltisi
7) Timolftalekson
8) Derisik amonyak
9) 0,05 M EDTA c¢ozeltisi

Yontem :

Krom kaplama c¢ozeltisinden 20 ml.yi pipetle 250 ml.lik balon jojeye koyup
20 ml. saf su ile seyrelterek 50 ml. %25 lik sodyum hidroksit c¢coézeltisi
ekledikten sonra kaynatin. Oda sicakligina sogumasini bekleyip kalan hacmi
saf su ile doldurun. Mavi bant filtre kagidindan stiztip 50 ml.sini 400 ml.lik
behere alarak, metil kirmizisiyla zayif asit reaksiyonu saglanana kadar
seyreltik hidroklorik asit katin. 25 ml. 0,1 M kalsiyum klortir ¢cozeltisi ilave
edip metil kirmizisina karsi, kirmizi renk tamamen kaybolana kadar 0,1 N
amonyakla noétralize edin. Hafif pembe renk alana kadar 0,02 N hidroklorik
asit damlatip (pH 4,5) 15 dakika boyunca kaynattiktan sonra, gece boyunca
oda sicakliginda birakin. Sabahleyin filtre hamurundan sutzip, kalan
tortuyu 10 ml. %5 lik amonyum nitrat ¢ozeltisi ile 3 kez yikayin. Filtre edilen
cozeltiyi ve tortuyu tekrar karistinp 30 ml. derisik amonyak ve biraz
timolftalekson ekleyin. Renk sariya donene kadar 0,05 M EDTA co6zeltisi ile
titre edin. (hacim : a ml.) Eksik deger, krom elektroliti atlanmak suretiyle
ayni eklemeler yapilarak elde edilir. (hacim : b ml.)

Hesaplama : (b-a)x0,5=...[gr/lt] NaHF
(b-a)x0,6=...[gr/lt] HoSiFe
1 Borchert : Massanalytische Schnellmethoden.

VEB Deutscher Verlag fur Grundstoffindustrie Leipzig (1966), sayfa 85.
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AS 16 Flortr miktar: tayini!

Eklenen kimyasallar : 1) %25 lik sodyum hidroksit
2) 1:1 hidrokorik asit
3) %10 luk kalsiyum klortr ¢cozeltisi
4) Derisik amonyak
5) Derisik asetik asit
0) Derisik nitrik asit
7) Amonyum oksalat
8) Amonyum klortir
9) %10 luk sulftirik asit
10) 0,1 N potasyum permanganat c¢cozeltisi

Yontem :

Krom kaplama c¢ozeltisinden 25 ml.yi pipetle 250 ml.lik balon jojeye koyup
20 ml. saf su ile seyrelttikten sonra, %25 lik kostik soda c¢ozeltisi ekleyip
devamli calkalayarak kaynatin. Cozelti kesin sekilde alkali reaksiyonu
gostermelidir. Oda sicakligina sogumasini bekleyip, kalan hacmi saf su ile
doldurup seyrelttikten sonra kuru bir filtreden stztin. Stztlmus karisimin
100 ml.sini 400 ml.lik behere alip 1:1 hidroklorik asit ilave ederek hafifce
asidik hale getirin. 10 ml. %10 luk karbonatsiz kalsiyum klortir cozeltisi
ekleyip, amonyak ilavesiyle zayif alkali hale getirin. Ardindan bikromatin
altin rengi ortaya cikana kadar asetik asit katin. Gereksiz miktarda asetik
asit eklemekten kacinin. Cozeltiyi 1sitmak c¢okeltinin pihtilasmasini
hizlandiracaktir. Daha sonra mavi bant filtre kagidindan stztp dikkatlice
yikayin.

Tortuyu filtreyle birlikte behere aktarip 5 ml. derisik nitrik asit ilave ederek
cozin. 250 ml. saf su ekleyerek seyreltip, kaynama noktasina kadar
1sittiktan sonra 5 gr. amonyum okzalat ve 5 gr. amonyum klorur ilave edin.
tekrar kaynatip bir kez daha filtre edin. Filtrenin Uzerinde kalan tortuyu
sicak suyla yikayip, bir erlene koydugunuz tortu ve filtre kagidinin tizerine
100 ml. %10 luk sulftirik asit ekleyin. 60 — 80 °C’ ye kadar 1sitip, sicak halde
iken 0,1 N potasyum permanganat cozeltisi ile titre edin. (KMnO4 hacmi : a
ml.)

Hesaplama : ax0,4=...[gr/lt] HF
ax 0,452 = ... [gr/lt] H2SiFe
1 Borchert : Massanalytische Schnellmethoden.

VEB Deutscher Verlag fur Grundstoffindustrie Leipzig (1966), sayfa 84.
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A5 17 Cozeltideki flortirlerin miktarlarimin tayinil

Eklenen kimyasallar : 1) 0,1 N sodyum flortir ¢cozeltisi

2) 0,05 N zirkonyum oksiklorlr ¢ézeltisi

3) Monoklor asetik asit tampon co6zeltisi (9,448
gr. monoklor asetik asit + 50 ml. 1 N NaOH
karisimi, 100 ml.ye seyreltilir.)

4) Sodyum alizarin stlfonat indikatéra (0,5 gr.
sodyum alizarin sulfonat 100 ml. saf suda
cozulur.)

5) %2 lik sodyum hidroksit

0) HCI c¢ozeltisi (10 ml. derisik HCI 1000 ml.ye
seyreltilir.)

7) Derisik sulfurik asit

8) Hidrazin stulfat

Yontem :

Krom kaplama c¢oOzeltisinden pipetle 25 ml. alarak 500 ml.lik yuvarlak alth
balona koyup, suyla 50 ml.ye seyreltin. Balonu akmakta olan soguk suyun
altina tutup devaml calkalayarak, cozeltinin rengi koyu yesil olana kadar
yeteri miktarda hidrazin sulfat ekleyin. Balonun icine biraz deniz kumu atip,
yaglayicit olarak silikon yagi kullanarak deney aletlerini asagidaki sekilde
gosterildigi gibi hazirlayin.

A — Buhar treteci D - Liebig sogutucusu G - Damitma termometresi
B - Cift boyunlu E — Ayirma hunisi H - Buhar regiilatora
seyreltme sisesi F — Bunsen ocagi I - Buhar cikist

C - 500 ml. balon joje
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Buhar duretecinin icindeki kaynayan su miktarinin sabit kalmasina ve
sogutma suyunun duizenli sekilde akmasina 6zen gosterin. SO0 ml.lik balon
jojeyi alict kap olarak kullanin.

Deney duzenegini kurduktan ve cift boyunlu seyreltme sisesindeki indirgeme
karisimi kaynamaya basladiktan sonra, ayirma hunisinden yavasca 50 ml.
sulfiirik asit ilave edin. Damitma sicakligini 133 °C ile 136 °C arasinda
tutun. Damitig1 saf su ile 500 ml.ye seyreltip iyice calkalayin. iki adet 500
ml.lik erlene pipetle 200’ er ml. koyarak 10 damla indikatér c¢oézeltisi
ekledikten sonra, kalic1 pembe renk elde edene kadar sodyum hidroksitle,
ardindan renk yeniden sariya dénene kadar hidroklorik asitle titre edin.

2 ml. tampon c¢o6zeltisi ilave edip, asagida verilen referans cozeltisiyle ayni
tonda kalici pembe renk kesin olarak belirinceye kadar zirkonyum oksikortr
cozeltisi ile titre edin. (hacim : a ml.)

Referans cozeltisinin hazirlanmasi :

500 ml. erlene 10 ml. sodyum flortir coézeltisi koyup yaklasik 250 ml.ye
kadar saf su ile seyreltin. 10 damla indikatér c¢ozeltisi damlatip renk sari
olana kadar hidroklorik asitle titre edin. Uzerine 2 ml. tampon c¢ozeltisi ilave
edip zirkonyum oksit ¢ozeltisiyle titre edin. (hacim : b ml.)

20
Zirkonyum oksiklorur carpani: F=——

b
Hesaplama : axFx0,095=...[gr/lt] F

axFx0,1185=...[gr/lt] SiFe
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Kobalt Kaplama Co6zeltileri

A6 1 Kobalt miktarinin kompleksometrik tayini?

Eklenen kimyasallar : 1) Amonyak
2) Mureksit
3) 0,01 M EDTA c¢ozeltisi

Yontem :

Kobalt kaplama coézeltisinden 25 ml.yi pipetle 1000 ml.lik balon jojeye alip
cizgiye kadar saf su doldurun. 10 ml.sini bir erlene koyarak 100 ml. saf su
ile seyreltin, az miktarda mureksit ve sar1 renk elde etmeye yetecek kadar
amonyak ekleyin. Ardindan 0,01 M EDTA c¢o6zeltisi ile renk degisene kadar
titre edin. (EDTA hacmi : a ml.)

Hesaplama : ax2,357=...[gr/lt] Co

Not : Eger titrasyon esnasinda c¢oOzelti turuncu renge doénerse, sari olana
kadar damla damla amonyak ilave ediniz.

A6 2 Kobalt miktarinin kompleksometrik tayini
(pirokatekin moru kullanarak)

Eklenen kimyasallar : 1) Tampon c¢ozeltisi (1 N NH4Cl + 1 N NHy)
2) Pirokatekin moru
3) 0,01 M EDTA c¢o6zeltisi

Yontem :

Kobalt kaplama coézeltisinden 25 ml.yi pipetle 1000 ml.lik siseye alip cizgiye
kadar saf su doldurun. 10 ml.sini bir erlene koyarak 100 ml. saf su ile
seyreltip, 10 ml. tampon c¢oézeltisi ve 0,3 ml. indikatér ilave ettikten sonra
rengi maviden mora dénene kadar 0,01 M EDTA ile titre edin. (EDTA hacmi :
a ml.)

Hesaplama : ax2,357=...[gr/lt] Co

1 Flaschka : Microchim. Akta 39 (1952).
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A6 3 Kobalt miktarinin kompleksometrik tayini
y
(ksilenol oranj kullanarak)

Eklenen kimyasallar : 1) Sodyum asetat
2) Ksilenol oranj
3) 0,01 M EDTA c¢ozeltisi

Yontem :

Kobalt kaplama cozeltisinden 25 ml.yi pipetle 1000 ml.lik siseye alip cizgiye
kadar saf su doldurun. 10 ml.sini bir erlene koyarak 150 ml. saf su ile
seyreltin, kaynayana kadar isittiktan sonra pH 5-6 olana kadar sodyum
asetat ilave edin. Ardindan 0,1 ml. ksilenol oranj ekleyerek, rengi mordan
sariya donene kadar 0,01 M EDTA ile titre edin. (EDTA hacmi : a ml.)

Hesaplama : ax2,357=...[gr/lt] Co

A6 4 Klorur miktar: tayini

Eklenen kimyasallar : 1) 0,1 N giimus nitrat
2) %35 lik potasyum kromat

Yontem :

Kobalt kaplama co6zeltisinden 5 ml.yi pipetle erlene alip saf su ile seyreltin,
0,5 ml. potasyum kromat ilave edip kirmizimsi renk alana kadar 0,1 N
gumus nitrat ile titre edin. (gimus nitrat hacmi : a ml.)

Hesaplama : ax 0,709 =. .. [gr/lt] CI
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A6 5 Borik asit miktari tayini

Eklenen kimyasallar : 1) Karma indikatér (alkolde eritilmis 1 gr.
bromokresol moru ve 0,2 gr. bromtimol mavisi)
2) 0,1 N NaOH
3) 0,1 N HCl
4) Mannitol

Yontem :

10 ml. kobalt kaplama c¢o6zeltisini pipetle 100 ml.lik balon jojeye alip cizgiye
kadar saf su ile tamamlayarak seyreltin. Karisimin 20 ml.sini 300 ml.lik
erlene koyup 5-10 damla karma indikatér damlatin. Eger renk sari ise,
degisene kadar 0,1 N NaOH ile titre edin. Mavi ise titrasyonda 0,1 N HCI
kullanin. Elde edilen c¢o6zeltiye 1,5 gr. mannitol katarak renk degisimi
gozlenene kadar 0,1 N NaOH ile titre edin. (NaOH hacmi : a ml.)

Hesaplama : ax 3,09 =...[gr/lt] H3BO3
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Asitli Bakir Kaplama Cozeltileri

A7 1 Bakir miktarinin elektrolizle tayini

Yontem :

Bakir kaplama cézeltisinden 20 ml.yi pipetle 400 ml.lik behere alip 300 ml.
saf su ile seyrelttikten sonra 3 saat boyunca 3 amperde elektroliz edin.
Elektrotlar1 durulayip kuruttuktan sonra kaplanmis bakirin agirligini tartin.
(agirlik : a gr.)

Hesaplama : ax50=...[gr/lt] Cu

Not : Eger titrasyon esnasinda c¢oOzelti turuncu renge doénerse, sari olana
kadar damla damla amonyak ilave ediniz.

A7 2 Bakir miktarinin volumetrik tayini

Eklenen kimyasallar : 1) 0,1 N sodyum tiyosulfat ¢ozeltisi
2) 6 N sulftirik asit
3) %10 luk potasyum iyodur coézeltisi
4) %1 lik nisasta cozeltisi

Yontem :

Bakir kaplama coézeltisinden 5 ml.yi pipetle 400 ml.lik erlene alarak 100 ml.
saf su ekleyip seyreltin. 10 ml. 6 N sulftirik asit ve 10 ml. %10 luk potasyum
iyodur c¢ozeltisi koyun. Uzerine saat cami kapatarak 5 dakika bekletiniz. 2-3
ml. nisasta cozeltisi ilave edip iyice calkaladiktan sonra, soluk sari renk
alana kadar 0,1 N sodyum tiyosulfat c¢ozeltisi ile titre edin. (0,1 N sodyum
tiyosulfat miktar: : a ml.)

Hesaplama : ax1,28=...[gr/lt] Cu
ax4,99 =...[gr/lt] CuSO4 x SH20
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A7 3 Serbest sulftirik asit miktar: tayini

Eklenen kimyasallar : 1) 1 N sodyum hidroksit ¢ozeltisi
2) %1 lik metil oranj ¢cozeltisi

Yontem :

Bakir kaplama coézeltisinden 5 ml.yi pipetle 350 ml.lik erlene alarak 5 damla
metil oranj damlatin ve indikatérin rengi degisene kadar 1 N sodyum
hidroksit ¢ozeltisi ile titre edin. (sodyum hidroksit hacmi : a ml.)

Hesaplama : ax4,9=...[gr/lt] HxSO4

A7 4 Klortir miktarininin gravimetrik tayini

Eklenen kimyasallar : 1) Derisik HNO3
2) %35 lik gimUis nitrat ¢cozeltisi

Yontem :

Bakir kaplama cézeltisinden 100 ml.yi pipetle 400 ml.lik behere koyup 100
ml. saf su ile seyrelterek, 20 ml. derisik HNO3z ve 20 ml. glimus nitrat
cozeltisi ekleyin. Cokelti oturunca cam filtreden sUzln, agirlik sabit
kalincaya kadar 100 °C sicaklikta kurutun ve kuru AgCl’ yi tartin. (agirlik :

agr.)

Hesaplama : ax2974=...[gr/lt] CI
ax 4,078 =...[gr/lt] NaCl
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A7 5 Klortir miktarinin kompleksometrik tayini

Eklenen kimyasallar : 1) p.a. derisik HNO3
2) 0,1 N potasyum permanganat ¢ozeltisi
3) 0,1 N giimus nitrat ¢cozeltisi
4) 0,01 M EDTA c¢ozeltisi
5) Derisik amonyak
0) Potasyum tetrasiyano nikolat
7) Mureksit — NaCl 1:100

Yontem :

Bakir kaplama cozeltisinden 100 ml.yi pipetle 250 ml.lik behere alarak 2 ml.
nitrik asit damlatin. 10 ml. potasyum permanganat ve 10 ml. gimus nitrat
ekleyerek cokelti iyice pihtilasana kadar karistirin. 10 dakika bekleyip No.40
Whatman kagidindan suzerek, durulama suyunda bakir kalmayincaya
kadar nitrik asitle hafifce asidik hale getirilmis saf su kullanarak yikayin.
Durulama islemi sona erince filtreyi 300 ml.lik erlene koyup giimus klortirt
yaklasik 10 ml. amonyakta eriterek 100 ml.ye kadar saf su ile seyreltin. Bir
tutam potasyum tetrasiyano nikolat ilave edip 50 °C’ ye kadar isitin. Bir
tutam mureksit ekleyip renk turuncu-saridan eflatun olana kadar 0,01 M
EDTA ile titre edin. (EDTA hacmi : a ml.)

Hesaplama : ax0,709 =. .. [gr/lt] CI
ax 1,169 =. .. [gr/lt] NaCl

A7 o Demir miktar tayini

Eklenen kimyasallar : 1) Derisik sulftirik asit

2) P.a. ¢inko tozu

3) 0,1 N potasyum permanganat ¢ozeltisi
Yontem :

Bakir kaplama cozeltisinden 10 ml.yi pipetle 400 ml.lik behere alarak 100
ml. saf su ile seyrelterek, 25 ml. derisik sulftirik asit ve 20 gr. cinko tozu
ekleyiniz. Sogumasini bekleyip No.42 Whatman kagidindan 500 ml.lik erlene
stizinuz. Filtreyi yikayip soluk pembe renk elde edene kadar 0,1 N
potasyum permanganat coOzeltisi ile titre ediniz. (potasyum permanganat
hacmi : a ml.)

Hesaplama : ax 0,558 =. .. [gr/lt] Fe

Not : Bu yontemin dogru sonuc¢ vermesi i¢cin demir yogunlugu 0,8 gr/lt ’ den
az olmamalidir.



Volumetrik ve Kompleksometrik Yontemler Siyvanurli Bakir A 8

1-2

Siyanurlu Bakir Kaplama Cozeltileri

A8 1 Bakir miktarinin elektrolizle tayini

Eklenen kimyasallar : 1) p.a. derisik HNOs3
2) Derisik H2SO4

Yontem :

Bakir kaplama coézeltisinden 5 ml.yi pipetle 400 ml.lik uzun bir behere alip
10 ml. derisik derisik HNO3z ve 10 ml. derisik H>SOs4 ekleyin. Cozelti
dumanlanmaya baslayana kadar, kaynatma levhasinin uzerinde 1sitin.
Sogutup dikkatlice 350 ml. saf su ekleyin, platin elektrotlar kullanarak
yaklasik 2 saat boyunca 2 amperde elektroliz edin. Elektrolizden sonra
tartilan agirligl 6nceki agirliktan ¢ikarin. (a gr.)

Hesaplama : ax200=...[gr/lt] Cu
A8 2 Bakir miktarinin volumetrik tayini
Eklenen kimyasallar : 1) Amonyum persulfat

2) Derisik H2SO4

3) KCNS—KI cozeltisi (400 gr. KCNS + 100 gr. KI
1000 ml. suda ¢oézulur.)

4) Sodyum tiyosulfat c¢ozeltisi (39 gr/lt sodyum
tiyosulfat)

5) Nisasta ¢cozeltisi (20 gr/lt nisasta)

Yontem :

Bakir kaplama coézeltisinden 10 ml.yi pipetle 500 ml.lik erlene alarak, 8 gr.
amonyum persulfat ve 20 ml. derisik sulfurik asit ekleyin (cozelti
dumanlanir.) Bu c¢oézeltiyi beyaz dumanlar ¢ikmaya baslayana kadar isitin.
Soguduktan sonra 100 ml. saf su ekleyin ve tekrar sogutup, 20 ml. KCNS-KI
cozeltisi ve 3 ml. nisasta cozeltisi ilave edin. Kirmizimsi beyaz renk sabit
kalip en az 3 dakika streyle goértiintr kalmas: durumuna ulasilana kadar
sodyum tiyostulfatla titre edin. (sodyum tiyosuilfat hacmi : a ml.)

Hesaplama : a=...[gr/lt] Cu
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A8 2 hakkinda not :

Eger 39 gr/lt sodyum tiyosulfat yerine 0,1 N sodyum tiyosulfat coézeltisi
kullanilacak olursa, hesaplamada a’ nin ¢carpani 0,636 olur.
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A8 3 Bakir miktarinin kompleksometrik tayini — 1.Yol!

Eklenen kimyasallar : 1) p.a. amonyak
2) %30 luk p.a. hidrojen peroksit
3) %35 lik gimUis nitrat ¢cozeltisi
4) Mureksit — NaCl 1:100
S) 0,05 M EDTA cozeltisi

Yontem :

Bakir kaplama c¢o6zeltisinden 10 ml.yi pipetle 100 ml.lik balon jojeye alarak
cizgiye kadar saf su doldurun. Karisimin 5 ml.sini 300 ml.lik erlene alarak
50 ml. saf su ile seyreltin, sirasiyla 5 ml. amonyak, 2-3 ml. hidrojen peroksit
ve 2-3 ml. gimus nitrat ekleyin. Mureksit ilave edip renk mor olana kadar
0,05 M EDTA c¢ozeltisi ile titre edin. (0,05 M EDTA hacmi : a ml.)

Hesaplama : ax6,35=...[gr/lt] Cu

A8 4 Bakir miktarinin kompleksometrik tayini — 2.Yol

Eklenen kimyasallar : 1) Amino asetik asit
2) Hidrojen peroksit
3) Tampon c¢ozeltisi (570 ml. NH4OH + 70 gr.
NH4ClI 1000 ml.ye seyreltilir)
4) 0,1 M EDTA cozeltisi
5) Mureksit — NaCl 1:100

Yontem :

Kaplama c¢ozeltisinden S5 ml.yi pipetle 500 ml.lik erlene alarak 30 ml. saf su
ile seyreltin, 2 gr. amino asetik asit ve 3 ml. hidrojen peroksit ekleyin. Yavas
yavas 1sitarak 8-10 dakika boyunca kaynatin. Yine yavas yavas sogutup 15
ml. tampon c¢ozeltisi ve Mureksit—-NaCl karisimi ekledikten sonra mor renk
alana kadar 0,1 M EDTA ile titre edin. (EDTA hacmi : a ml.)

Hesaplama : ax1,27=...[gr/lt] Cu

1 Dubsky : Metalloberflache 21 (1967) 5, sayfa 134-135.
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A8 5 Siyantir miktar: tayini

Eklenen kimyasallar : 1) Amonyak
2) Potasyum iyodur c¢cozeltisi 100 gr/It
3) 0,1 N giimus nitrat ¢cozeltisi

Yontem :

Bakir kaplama ¢oézeltisinden 10 ml.yi pipetle 300 ml.lik erlene alarak 150 ml.
saf su ile seyreltin, 3 damla amonyak ve 1 ml. potasyum iyodur c¢o6zeltisi
ekleyin. Cozelti beyaz dumanh bir gériintii alana kadar 0,1 N glimus nitratla
titre edin. (gimus nitrat hacmi : a ml.)

Hesaplama : ax 0,98 =...[gr/lt] NaCN
ax1,30=...[gr/lt] KCN

A8 o6 Cozeltideki toplam siyanur miktar tayini

Eklenen kimyasallar : 1) Derisik fosforik asit
2) %25 lik kostik soda
3) Potasyum iyodur c¢cozeltisi 100 gr/l1t
4) 0,1 N giimUs nitrat cozeltisi

Yontem :

Bakir kaplama c¢ozeltisinden 10 ml.yi pipetle alarak tizerine musluklu huni
oturtulmus damitma Unitesine koyup, 200 ml. saf su ile seyreltin. Musluklu
huniye 20 ml. fosforik asit, aliciya ise 20 ml. %25 lik kostik soda koyun.
Ardindan musluklu huniyi acarak 30 dakika kadar damitin. Aletleri
durulayip, damitiga 1 ml. potasyum iyoduir ekledikten sonra beyaz dumanl
bir gériintt alana kadar 0,1 N glimus nitratla titre edin. (gimus nitrat hacmi
:aml.)

Hesaplama : ax0,98 =...[gr/lt] NaCN
ax1,30=...[gr/lt] KCN
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A8 7 Cozeltideki karbonat miktar: tayini — 1.Yol

Eklenen kimyasallar : 1) %30 luk BaClz cozeltisi
2) Metil oranj
3) 1 N hidroklorik asit
4) 1 N kostik soda

Yontem :

Bakir kaplama cozeltisinden 10 ml.yi pipetle 400 ml.lik behere alarak 200
ml. saf su ile seyreltin, 30 ml. baryum klortir ekleyin. Coékelti olusumu
sabitlenince mavi bant filtre kagidindan filtre edip, cokeltiyi dikkatlice sicak
suyla yikayin. Ardindan filtre kagidi ve ¢cokeltiyi 300 ml.lik erlene koyup, 100
ml. saf su, 25 ml. 1 N hidroklorik asit ve birkac damla metil oranj ilave
ederek indikatér renk degistirene kadar 1 N kostik soda ile titre edin. (hacim
:aml.)

Hesaplama : (25-2a)x 5,3 =...[gr/lt] NaxCO3
(25-a)x 6,91 =. .. [gr/lt] KoCOs3

A8 38 Cozeltideki karbonat miktar: tayini — 2.Yol

Eklenen kimyasallar : 1) Cwva(ll) klortir ¢ozeltisi
2) Metil oranj
3) 1 N hidroklorik asit

Yontem :

Bakir kaplama c¢ozeltisinden 10 ml.yi pipetle 500 ml.lik erlene alarak 100 ml.
saf su ile seyreltin, sodyum ya da potasyum siyanur icerigi hacmine esit
hacimde ve banyonun bakir iceriginin iki kat1 doymus civa(Il) klortir ¢oézeltisi
ekledikten sonra, 5-6 damla metil oranj damlatin. Sar1 renk turuncuya
donene kadar 0,1 N hidroklorik asitle yavas yavas titre edin. (HCI hacmi : a
ml.)

Hesaplama : ax5,3=...|gr/lt] NaxCO3
ax6,91=...[gr/lt] K2CO3
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A8 9 Cozeltinin icerdigi hidroksit miktarini tayini

Eklenen kimyasallar : 1) 1 N sulftirik asit
2) Epsilon mavisi (1 gr/lt , suda ¢6zinmus)

Yontem :

Bakir kaplama c¢o6zeltisinden 10 ml.yi pipetle 300 ml.lik erlene alarak 25 ml.
saf su ile seyreltip 4-6 damla Epsilon mavisi damlatin. Erleni diizenli sekilde
ve yavas yavas dondurerek, renk mavimsi mordan turuncu-sariya dénene
kadar 1 N sulfuirik asitle titre edin. (H2SO4 hacmi : a ml.)

Hesaplama : ax2,24=...[gr/lt] KOH
ax1,6=...[gr/lt] NaOH

A8 10 Cinko miktar tayini

Eklenen kimyasallar : 1) Derisik HNO3
2) Derisik HoSO4
3) %20 lik NaOH

Yontem :

Bakir kaplama ¢ozeltisinden 10 ml.yi pipetle 400 ml.lik behere alarak, 15 ml.
derisik HNOs3, ve 15 ml. derisik H2SO4 ekleyin (¢ozelti dumanlanir), beyaz
buhar olusumu goézlenene kadar kaynatin. Sogutup 300 ml. saf su ile
seyrelttikten sonra, tim bakir miktar1 harcanana kadar elektroliz edin.
Ardindan elektrotlar dikkatlice durulayip, cozeltiye pH 13 yapmaya yetecek
miktarda %20 lik NaOH ekleyerek, agirligi bilinen bakir kapli platin
elektrotlarla 2 A akimda yaklasik 1 saat streyle tekrar elektroliz edin.
(Elektroliz 6ncesi ve sonrasi agirlik farki : a gr.)

Hesaplama : ax 100 =...[gr/lt] Zn
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A8 11 Cozeltideki stilfiir iyonu miktar: tayini

Eklenen kimyasallar : 1) %30 luk baryum klortir ¢ozeltisi
2) Nisasta cozeltisi
3) 0,1 N iyodur cozeltisi

Yontem :

Bakir kaplama c¢ozeltisinden 10 ml.yi pipetle bir behere alarak, 200 ml. saf
su ile seyreltip, 30 ml. %30 luk baryum klortir ¢ozeltisi ekleyin. BaCO3 ve
BaSOg3 c¢okeltisini filtre edip sicak suyla iyice yikayin. Cokeltiyi bir erlene alip
200 ml. saf su ve 2 ml. nisasta coézeltisi ekleyin, mavi rengin ilk géruindtgu
ana kadar 0,1 N iyodur co6zeltisi ile titre edin. (iyodir hacmi : a ml.)

Hesaplama : ax 0,6303 =. .. [gr/lt] NaxSO3

A8 12 Siyanur miktar tayini

Eklenen kimyasal : NiSO4.7H20 c¢ozeltisi
(14,328 gr/1t NiSO4.7H20)

Yontem :

Bakir kaplama cozeltisinden 10 ml.yi pipetle 300 ml.lik erlene koyun, 150
ml. saf su ile seyreltin, bulanik bir gértintii elde edene kadar nikel stulfat
cozeltisi ile titre edin. (nikel stlfat ¢6zeltisi hacmi : a ml.)

Hesaplama : ax0,625=...[gr/lt] NaCN
ax0,794 = ... [gr/lt] KCN

A8 13 Cinko miktarinin kompleksometrik tayini

Eklenen kimyasallar : 1) Tiyokarbamin c¢ozeltisi
2) Derisik nitrik asit
3) Metil timol mavisi
4) Uratropin tampon ¢oézeltisi (400 gr. uratropin +

100 ml. HC1, 1000 ml.ye seyreltilmis)
5) 0,05 M EDTA c¢ozeltisi
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Yontem :

Bakir kaplama ¢o6zeltisinden 10 ml.yi pipetle bir erlene koyun, 10 ml. derisik
nitrik asit ekleyip 10 dakika kaynatin. Oda sicakligina sogutup saf su ile 100
ml.ye seyrelterek, mavi renk kaybolana kadar dikkatlice %10 luk
tiyokarbamin co6zeltisi ekleyin. Fazladan 2 ml. daha tiyokarbamin ekleyip
100 ml. saf su ile seyreltin, metil timol mavisi ve rengi saridan maviye
degistirmeye yetecek miktarda uratropin tampon c¢oézeltisi ilave edin. Limon
sarisi olana kadar 0,05 M EDTA ile titre edin. (EDTA hacmi a ml.)

Hesaplama : ax0,3269 = . .. [gr/lt] Zn

A8 14 Demir miktarinin kompleksometrik tayini

Eklenen kimyasallar : 1) Derisik nitrik asit
2) %10 luk amonyum flortir ¢ozeltisi
3) %10 luk tiyokarbamin coézeltisi
4) 0,05 M EDTA c¢ozeltisi

S) Uratropin tampon ¢oézeltisi (400 gr. uratropin +
100 ml. HC1, 1000 ml.ye seyreltilmis)
0) Ksilenol oranj

7) 0,05 M kursun nitrat ¢cozeltisi

Yontem :

Bakir kaplama c¢ozeltisinden 10 ml.yi pipetle 300 ml.lik erlene koyun, 10 ml.
nitrik asit ekleyip 10 dakika kaynatin. Oda sicakligina sogutup 15 ml.
amonyum floriir ¢ézeltisi ilave edin, test ¢ozeltisi renksiz ve tamamen berrak
olana kadar yavas yavas tiyokarbamin ekleyin. Fazladan 2 ml. daha
tiyokarbamin ekleyin, 5 ml. 0,05 M EDTA c¢ozeltisi koyarak, uratropin
tampon cozeltisi ilavesiyle pH degeri 5,5 olana kadar ayarlayin. Ksilenol
oranj katip, renk saridan eflatuna dénene kadar kursun nitrat ¢oézeltisiyle
titre edin. (kursun nitrat hacmi : a ml.) Renk degistikten sonra, kontrol i¢cin
fazladan birka¢c damla daha tampon c¢o6zeltisi damlatin. Renkte bir degisme
olmamalidir.

Hesaplama : (5-a)x0,2793 =. .. [gr/lt] Fe
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A8 15 Rosel (senyet) tuzu miktarinin kompleksometrik tayini?

Eklenen kimyasallar : 1) %10 luk hidroklorik asit
2) 1 M sodyum asetat ¢cozeltisi
3) %10 luk kursun(IV) asetat cozeltisi
4) Derisik amonyak
5) %10 luk tiyokarbamin c¢oézeltisi
0) Ksilenol oranj
7) 0,05 M EDTA c¢ozeltisi

Yontem :

Bakir kaplama c¢oézeltisinden 10 ml.yi pipetle 100 ml.lik balon jojeye koyun,
10 ml. %10 luk nitrik asit ekleyerek 5 dakika boyunca kaynatin. Oda
sicakligina soguttuktan sonra, cizgiye kadar saf su ile doldurup iyice
calkalayin. Eger co6zelti bulaniksa kuru bir filtreden stztin. Stiztilen sivinin
10 ml.sini 250 ml.lik balon jojeye koyun, 20 ml. 1 M sodyum asetat c¢ozeltisi
ve 25 ml. kursun(lV) asetat coOzeltisi ilave ederek 15 dakika bekleyin.
Kaynamakta olan sudan 80 ml. ve 5 ml. de derisik amonyak ekledikten
sonra tekrar kaynatip oda sicakligina sogutarak isaretli yere kadar saf su
doldurun ve kuru bir filtreden stizin.

Stiztilen sivinin 100 ml.sini 300 ml.lik bir erlene koyun, tizerine mavi renk
kaybolana kadar 10 ml. tiyokarbamin ilave edin. Daha sonra ksilenol oranj
ve rengi eflatuna cevirmeye yetecek miktarda sodyum asetat katin. Renk
eflatun oldugunda, limon sarisi olana kadar 0,05 M EDTA coézeltisi ile titre
edin. Sodyum asetat eklendiginde c¢o6zeltinin rengi eflatuna dénmemelidir.
(EDTA hacmi : a ml.)

Hesaplama : ax 10,5 =...[gr/lt] Rosel tuzu

1 Borcherd : Massanalytische Schnellmethoden.
VEB Deutscher Verlag fur Grundstoffindustrie Leipzig (1966), sayfa 144.
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A8 16 Yuzey etkin madde miktarinin kompleksometrik tayini!
Eklenen kimyasal : %1 lik tri-n-bttil fosfat ¢ozeltisi

Yontem :

Bakir kaplama c¢ozeltisinden 50 ml.yi pipetle 500 ml.lik erlene alarak 100 ml.
saf su ile seyreltin. Ardindan tri-n-bttil fosfat c¢o6zeltisiyle titre edin.
Titrasyonun tamamlanip tamamlanmadigini anlamak icin erleni sertce
calkalayin. Kopuklenme kalmamissa titrasyon islemi tamamlanmis
demektir. Her calkalamadan sonra 20 saniye bekleyin. Tri-n-btuitil fosfat
eklemeleri her defasinda 1’er ml. olarak yapilmalidir. (hacim : a ml.)

Hesaplama : ax F=...[gr/lt] Yizey etkin madde
Not :
F carpanini belirlemek icin saf bakir kaplama co6zeltisi ve miktar1 bilinen

1slatma kimyasali ile yukarida verilen yontemi uygulayin.

1slatma kimyasali (ml.)

Hacim

A8 17 Tiyosiyanat miktar tayini2

Eklenen kimyasallar : 1) BaClz , %2,5 luk cozelti

2) p.a. bromur
3) HNO3 ¢ozeltisi
4) H>0-

Yontem :

Bakir kaplama c¢oézeltisinden 5 ml.yi pipetle 400 ml.lik behere alarak, 100 ml.
(1:8) HNOs ekleyip c¢okelti yogunlasincaya kadar isitin (gaz c¢ikisi olur).
Beheri sicak levhanin Uzerinden alip 10 ml. H2O2 ekleyin, cokelti ¢cozulup
cozelti berraklasana kadar calkalayin. Bromur sivisindan 50 ml. ilave edip
10 dakika 1sitin. Numuneyi su banyosuna koyup 1 saat boyunca isitarak,
her 10 dakikada bir 20 ml. bromur sivisi ekleyin. Bromur sivisindan son

1 Oberkoxholt : Galvanotechnik 59 (1968) 2, sayfa 117.
2 Sawluk : Galvanotechnik 64 (1973) 3, 5, sayfa 196.
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ilaveyi yaptiktan sonra beheri su banyosundan alarak oda sicakligina
sogutun. Ardindan dikkatlice 10 ml. HoO2 ekleyerek su banyosunda tekrar
1sitin. Cozeltiyi kaynamaya basladiginda 50 ml.BaCl, ¢cozeltisi ekleyip 12 saat
ara verin. Son olarak No.40 Whatman kagidindan filtre edin, yikayip
kurutarak 700 °C’ de tutusturun. Soguduktan sonra kalan artigin agirligini
tartin. (a gr.)

Hesaplama : ax 83,28 =...[gr/lt] KCNS
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Floborathh Bakir Kaplama Cozeltileri

A9 1 Bakar icerigi miktar tayini

Eklenen kimyasallar : 1) %25 lik sodyum hidroksit
2) p.a. asetik asit
3) Potasyum iyodur
4) 0,1 N sodyum tiyostulfat cozeltisi
5) %1 lik nisasta c¢ozeltisi

Yontem :

Floroborath bakir kaplama c¢ézeltisinden 20 ml.yi pipetle 200 ml.lik balon
jojeye koyun ve cizgiye kadar saf su ile tamamlayin. 20 ml.sini 500 ml.lik bir
erlene nakledin, 150 ml. saf suyla seyreltin ve cozelti zayif alkali olana ve
bakir hidroksit c¢okelmesi baslayana kadar surekli calkalayarak %25 lik
kostik soda ekleyin. Zayif asit reaksiyonunu saglayacak miktarda p.a. asetik
asit ilave edin. Sonra nisasta cozeltisi ekleyin ve renk sari olana kadar 0,1 N
sodyum tiyostulfat ¢cozeltisiyle titre edin. (Sodyum tiyosulfat hacmi : a ml.)

Hesaplama : ax3,18=...[gr/lt] Cu
ax 11,56 =. .. [gr/lt] Cu(BF4)2

A9 2 Serbest floborik asit miktar: tayini

Eklenen kimyasallar : 1) 1 N NaOH
2) Keresol kirmizisi

Yontem :

10 ml. floroboratli bakir kaplama co6zeltisinden pipetle 300 ml.lik erlene
koyun, 150 ml. saf suyla seyreltin, birka¢ damla keresol kirmizisi indikatért
damlatin ve renk mordan maviye dénene kadar 1 N NaOH ile titre edin.
(NaOH hacmi : a ml.)

Hesaplama : ax 8,783 =...|gr/lt] HBF4
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Pirofosfatli Bakir Kaplama Coézeltileri

Al101 Bakir miktarinin kompleksometrik tayini!

Eklenen kimyasallar : 1) Amonyum persulfat
2) 6 N amonyum hidroksit (1000 ml.ye
seyreltilmis 400 ml. NHy)
3) PAN indikatért
4) 0,05 M EDTA c¢ozeltisi

Yontem :

Pirofosfathh bakir kaplama coézeltisinden 10 ml.yi pipetle 100 ml.lik balon
jojeye koyun ve cizgisiye kadar saf suyla tamamlayin. Karisimin 10 ml.sini
bir erlene alip 0,5-1 gr. amonyum perstlfat ekleyerek iyice calkalayin ve
mavi renk alana kadar 6 N amonyum hidroksit ilave edin. Birka¢c damla PAN
indikatoérii damlatin, renk yesile dénene kadar 0,05 M EDTA ile titre edin.
(0,05 M EDTA hacmi : a ml.)

Hesaplama : ax 3,177 =...[gr/lt] Cu
ax 8,876 = ... [gr/lt] CusP207

1 Armet : Modern Electroplating Laboratory Manual, Robert Draper Ltd. (1965), sayfa. 82.
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Al102 Toplam hidroflorik asit miktar: tayini

Eklenen kimyasallar : 1) Sodyum karbonat
2) Alkolle karistirilmis %0, 1 lik fenolftalein
3) %0,05 lik sodyum alizarin stlfonat
4) %2 lik nitrik asit
5) Tampon coézeltisi (2000 ml.ye seyreltilmis, 53
ml. derisik NH3 + 90,4 ml. formik asit karisimi)
0) 0,05 N toryum nitrat ¢ozeltisi

Yontem :

Pirofosfathh bakir kaplama coézeltisinden 10 ml.yi pipetle 100 ml.lik balon
jojeye koyun ve cizgisiye kadar saf suyla tamamlayin. Bu karisimin 2 ml.sini
ve 0,5 gr. potasyum karbonati bir platin krozeye koyup susuz hale getirin,
15 dakika boyunca sivilastirilmis 5 gr. sodyum karbonatla amalgamlayin.
Soguduktan sonra 100 ml. saf suyla seyreltin, birka¢c damla %0,1 lik
fenolftalein ve 10 damla %0,05 lik sulu sodyum alizarin sulfonat cozeltisi
damlatin. Ardindan renk pembeden sariya dénene kadar %2 lik nitrik asit
damlatin. 2,5 ml. tampon co6zeltisi ekleyip, renk tekrar pembe olana kadar
0,05 N toryum nitratla titre edin. (0,05 N Th(NO3)2 hacmi : a ml.)

Hesaplama : ax5=...|gr/lt] HF
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Yag Alma Cozeltileri

Al 1 Sodyum hidroksit miktar: tayini

Eklenen kimyasallar : 1) 0,5 N hidroklorik asit
2) Metil oranj
3) Gerekirse, %10 luk BaCl, ¢cozeltisi

Yontem :

Yag alma c¢ozeltisinden 10 ml.yi pipetle 500 ml.lik erlene koyun, 100 ml. saf
su ile seyreltin ve renk degisimi olana kadar 0,5 N HCl ile titre edin. (hacim :
a ml.)

Eger yag alma cozeltisi K2CO3 ya da NaxCOg3 iceriyorsa, test ¢ozeltisine 10 ml.
BaCl; c¢ozeltisi ekleyin ve 0,5 N H2SOg4 ile titre edin.

Hesaplama : ax2=...[gr/lt] NaOH

Al 2 Cozeltideki sodyum karbonat miktarini belirleme

Eklenen kimyasallar : 1) 0,5 N hidroklorik asit
2) Metil oranj
3) %10 luk BaCl, c¢ozeltisi

Yontem :

Yag alma cozeltisinden 10 ml.yi pipetle bir behere koyun ve 10 ml. %10 luk
BaCly cozeltisi ekleyip mavi bant filtre kagidindan stiztin. Tortuyu saf su ile
yikadiktan sonra, filtreyi ve tortuyu 500 ml.lik erlene koyup 100 ml. saf su
ve 20 ml. 0,5 N HCI ilave edin. 5 damla metil oranj damlatin ve renk
degisene kadar 0,5 N NaOH ile titre edin. (NaOH hacmi : a ml.)

Hesaplama : (20-a)x 2,65 =. .. [gr/lt] NaxCO3
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Al 3 Sodyum metasilikat miktar tayini

Eklenen kimyasallar : 1) Derisik hidroklorik asit
2) 1:1 hidroklorik asit
3) Sulfurik asit
4) Hidroflorik asit

Yontem :

Yag alma cozeltisinden 10 ml.yi pipetle 400 ml.lik bir behere koyun ve 20 ml.
derisik HCI ekleyip tamamen buharlasana kadar kaynatin. 20 ml. 1:1 HCI
ilave edip mavi bant filtre kagidindan filtre edin. Saf su ile yikayip fitreyi ve
tortuyu platin krozenin icinde kuruttuktan sonra 900 °C’ de 1 saat boyunca
tutusturun. Sogutup tarttiginiz krozenin icindeki kiiltin tizerine 2 ml. derisik
sulftirik asit ve 5 ml. hidroflorik asit ekleyin ve buharlasana kadar kaynatin
(cozelti dumanlanir). Tutusturma islemini tekrarlayip, hidroklorik asit
eklenmeden 6nce ve sonra SiO> agirhigindaki fark: 6l¢tin : (a gr.)

Hesaplama : ax 203 =...[gr/lt] Na2SiO3

Al 4 Trisodyum fosfat miktar: tayini

Eklenen kimyasallar : 1) 0,5 N sulfuirik asit
2) Metil oranj
3) Fenolftalein
4) 0,5 N sodyum hidroksit

Yontem :

Yag alma cozeltisinden 10 ml.yi pipetle S00 ml.lik erlene alin, 150 ml. saf su
ile seyreltin, birkac damla fenolftalein damlatarak renk degisene kadar 0,5 N
HoSO4 ile titre edin. Ardindan c¢ozeltiyi icindeki ttim karbondioksit
buharlasana kadar kaynatin, soguduktan sonra birkac damla fenolftalein
damlatin, renk degisene kadar 0,5 N NaOH ile titre edin. (hacim : b ml.)

Hesaplama : bx 8,2 =...[gr/lt] NagPO4
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Al 5 Sodyum veya potasyum siyanur miktar: tayini

Eklenen kimyasallar : 1) 0,1 N giimUs nitrat ¢cozeltisi
2) %10 luk potasyum iyodur coézeltisi
3) %10 luk sodyum hidroksit ¢ozeltisi

Yontem :

Yag alma cozeltisinden 10 ml.yi pipetle 300 ml.lik erlene alin, 50 ml. saf su
ile seyreltin, 5 ml. %10 luk NaOH coézeltisi ve 5 ml. %10 luk potasyum iyodur
cozeltisi ekleyin. Sutli goértiintti sabit kalana kadar 0,1 N gimTs nitratla titre
edin. (AgNO3 hacmi : a ml.)

Hesaplama : ax 0,98 =...[gr/lt] NaCN
ax1,3=...[gr/lt] NaKCN

Al o6 Na>CO3z, NaOH, ve Na3sPO4 miktarlar: tayini

Eklenen kimyasallar : 1) 0,5 N H2SO4
2) 0,5 N NaOH
3) Metil oranj
4) Fenolftalein

Yontem :

Yag alma c¢ozeltisinden 10 ml.yi pipetle 300 ml.lik erlene koyun, 150 ml. saf
su ile seyreltip birka¢ damla metil oranj damlattiktan sonra renk degisimi
olana kadar 0,5 N H2SOs ile titre edin. (0,5 N HoSO4 hacmi : a ml.)

Bu cozeltiyi 10 dakika boyunca kaynatin, soguduktan sonra birka¢ damla
fenolftalein damlatin ve renk degisene kadar 0,5 N NaOH ile titre edin. (0,5 N
NaOH hacmi : b ml.)

Bir baska, 500 ml.lik erlene pipetle 10 ml. yag alma ¢oézeltisi koyun. 150 ml.
saf su ile seyreltin, birka¢c damla fenolftalein damlatin, renk degisene kadar
0,5 N H2SOs4 ile titre edin. (hacim : ¢ ml.)

Hesaplama : @-b-¢)x5,3=...][gr/lt] NaoCO3
(2c-a)x2=...[gr/lt] NaOH
bx 8,2 =...[gr/lt] NagPO4
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Al 7 NaOH ve Na3PO4 miktarlar tayini

Eklenen kimyasallar : 1) p.a. NiSOg4 c¢ozeltisi (14,328 gr./1t. NiSO4.7H20)
2) 1 N H2SO4
3) Metil oranj
4) Fenolftalein
5) 1 N NaOH

Yontem :

Yag alma ¢o6zeltisinden 10 ml.yi pipetle bir erlene koyun ve 150 ml. saf su ile
seyreltin, birka¢c damla metil oranj damlattiktan sonra indikatér renk
degistirene kadar 1 N H>SOy ile titre edin. (1 N HoSO4 hacmi : a ml.)

Karbondioksidi buharlastirmak icin 10 dakika boyunca kaynatin,
soguduktan sonra birka¢ damla fenolftalein damlatarak indikatér renk
degistirene kadar 1 N NaOH ile titre edin. (1IN NaOH hacmi : b ml.)

Hesaplama : bx4=...[gr/lt] NaOH
(a-2b)x 16,4 =. .. [gr/lt] NazPO4

Al 38 NasPO4, NasSiOs ve NaCN miktarlari tayini

Eklenen kimyasallar : 1) p.a. NiSOg4 c¢ozeltisi (14,328 gr./1t. NiSO4.7H20)
2) 1 N H2SO4
3) Metil oranj
4) Fenolftalein
5) 1 N NaOH

Yontem :

Yag alma cozeltisinden 10 ml.yi pipetle S00 ml.lik erlene koyun ve 150 ml.
saf su ile seyrelterek, dumanlh bir gérintti olusana kadar nikel stulfat
cozeltisiyle titre edin. (NiSO4 hacmi : a ml.)

Bir diger erlene yine 10 ml. c¢c6zelti koyup 150 ml. saf su ile seyrelttikten
sonra, birka¢ damla metil oranj damlatin ve renk kirmiziya dénene kadar 1
N H>SOs4 ile titre edin. (H2SO4 hacmi : b ml.)

Bu cozeltiyi 20-30 dakika boyunca kaynatin, soguduktan sonra birkac
damla fenolftalein damlatarak renk pembe olana kadar 1 N NaOH ile titre
edin. (NaOH hacmi : ¢ ml.)

Hesaplama : ax0,625=...[gr/lt] NaCN
cx 16,3 =. .. [gr/lt] NazPO4
(b-2c-0,127¢) x 11,6 = . . . [gr/lt] Na»SiO3.5 H20
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Al o NaCN ve NaOH miktarlarn tayini

Eklenen kimyasallar : 1) 1 N H2SO4
2) Tropaeolin O indikatéru
3) p.a. nikel stlfat ¢ozeltisi (14,328 gr./lIt.
NiSO4.7H20)

Yontem :

Yag alma c¢ozeltisinden 10 ml.yi pipetle 500 ml.lik erlene koyun, 150 ml. saf
su ile seyreltin, birkac damla Tropaeolin O indikatérti damlattiktan sonra
renk degisene kadar 1 N H2SOs ile titre edin. (H2SO4 hacmi : a ml.)

Bir diger erlene gene 10 ml. ¢6zelti koyun, dumanli bir gértintli olusana
kadar nikel stulfat ¢ozeltisiyle titre edin. (NiSO4 hacmi : b ml.)

Hesaplama : ax4=...|[gr/lt] NaOH
b x 0,625 =. .. [gr/lt] NaCN

Al 10 NayCO;ve NaCN miktarlar tayini

Eklenen kimyasallar : 1) p.a. nikel sulfat ¢ozeltisi (14,328 gr./lt.
NiSO4.7H20)
2) Metil oranj
3) 1 N H>SO4

Yontem :

Yag alma c¢ozeltisinden 10 ml.yi pipetle S00 ml.lik erlene koyun, 150 ml. saf
su ile seyreltin, birka¢ damla metil oranj damlattiktan sonra renk degisene
kadar 1 N H2SO4s ile titre edin. (H2SO4 hacmi : a ml.)

Bir diger erlene gene 10 ml. c¢oézelti koyun, dumanli bir gértinti olusana
kadar nikel stulfat ¢ozeltisiyle titre edin. (NiSO4 hacmi : b ml.)

Hesaplama : (a—-0,127 b) x 5,31 = . . . [gr/1t] NaxCOs3
b x 0,625 = ... [gr/lt] NaCN
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Al 11 NasPO4ve NaxCO3 miktarlar tayini

Eklenen kimyasallar : 1) 1N H2SO4
2) 1IN NaOH
3) Metil oranj
4) Fenolftalein

Yontem :

Yag alma c¢ozeltisinden 10 ml.yi pipetle S00 ml.lik erlene koyun, 150 ml. saf
su ile seyreltin, birka¢ damla metil oranj damlattiktan sonra, renk degisene
kadar 1 N HoSOs ile titre edin. (H2SO4 hacmi : a ml.)

Bu cozeltiyi 20 dakika boyunca kaynatin, soguduktan sonra birka¢ damla
fenolftalein damlatin ve 1 N NaOH ile titre edin. (NaOH hacmi : b ml.)

Hesaplama : (a—-2b)x 5,31 =. .. [gr/lt] NapCOs3
bx 16,38 =. .. [gr/lt] NasPO4

Al 12 Klorir iyonu miktar: tayini

Eklenen kimyasallar : 1) Derisik HNO3
2) AgNOs3, %5 lik ¢cozelti

Yontem :

Yag alma coézeltisinden 25 ml.yi pipetle 250 ml.lik behere koyun, 100 ml. saf
su ile seyreltin, 15 ml. derisik HNO3 ve 10 ml. %5 lik giimus nitrat ¢c6zeltisi
ekleyin. Gumus klortir cokeltisi olusana kadar kaynatin, cokeltiyi cam
fitreden stizerek agirligi sabit kalincaya dek kurutun ve tartin. (AgCl agirlig :

agr.)

Hesaplama : ax9,896=...[gr/lt] CI’
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Al 13 Sodyum siyantir miktar tayini

Eklenen kimyasallar : 1)
2)
3)
4)
S)
6)

Yontem :

1 N HC1

0,5 N NaOH

Fenolftalein

%30 luk formaldehit

0,1 N NaOH

0,1 M nikel stlfat ¢ozeltisi

13

Yag alma c¢ozeltisinden 50 ml.yi pipetle 300 ml.lik erlene koyun, 150 ml. saf
su ile seyreltin ve sodyum siyanur titrasyonunda kullanilan miktarda nikel
sulfat cozeltisi ekleyin. Ardindan 4-6 damla fenolftalein damlatin ve 1 N
hidroklorik asitle renk kirmizidan saydam olana kadar titre edin. Kaynatip
soguttuktan sonra 0,5 N kostik soda c¢ozeltisiyle fenolftaleine karsi nétralize
edin. Renk pembelesmeye basladiginda, daha 6nce kostik soda c¢o6zeltisiyle
fenolftaleine karsi noétralize edilmis 25 ml. formaldehit ekleyip renk tekrar
pembe olana kadar 0,1 N kostik soda coézeltisiyle titre edin. (0,1 N kostik

soda hacmi : a ml.)

Hesaplama : ax0,13=...[gr/lt] NaCNO
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Altin Kaplama Co6zeltileri

Al21 Altin miktarinin elektrolizle tayini
Eklenen kimyasal : Sodyum siyanur

Yontem :

Altin kaplama ¢o6zeltisinden 10 ml.yi pipetle bir behere koyun, 150 ml. saf su
ile seyreltin ve 2 gr. sodyum siyanur ekleyin. Ardindan 2-3 A akimda
elektroliz edin. Elektroliz sona erdiginde katodu saf su ile yikayip alkole
daldirin ve 110 °C’ de kurutup tartin. (agirlik artis: : a gr.)

Hesaplama : ax 100 =. .. [gr/lt] Au

Al22 Altin miktari tayini

Eklenen kimyasallar : 1) 1,4 nitrik asit
2) 1,84 sulftirik asit
3) %38 lik formaldehit

Yontem :

Altin kaplama c¢ozeltisinden 10 ml.yi pipetle 400 ml.lik behere koyun, 10 ml.
1,4 nitrik asit ve 10 ml. sulfurik asit ekleyin (¢6zelti dumanlanir). Yogun,
beyaz sulfur trioksit dumani gériinene kadar dikkatlice 1sitiniz. Soguduktan
sonra 100 ml. saf su ile dikkatlice seyreltin, 5 ml. formaldehit co6zeltisi
ekledikten sonra beyaz duman olusana kadar tekrar isitin. Tekrar sogutup
150 ml. saf su ile seyreltin ve darasi alinan sinterlenmis cam krozeden filtre
edin. Sicak suyla yikayip 110 °C’ de kurutun. (Agirlik : a gr.)

Hesaplama : ax 100 =. .. [gr/lt] Au
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3-4

Al23 Altin miktarinin gravimetrik tayini!

Eklenen kimyasallar : 1) p.a. HoSO4
2) H>0O32, hacimce %30 luk

Yontem :

Altin kaplama c¢ozeltisinden 10 ml.yi pipetle 250 ml.lik behere koyun, 10 ml.
H>SO4 ekleyin ve beyaz dumanlar (SOs buhari) olusana kadar kum
banyosunda 1sitin. Biraz sogutup birka¢c damla H>O> damlatin ve beheri
tekrar kum banyosuna yerlestirin. Co6zelti berraklasana kadar bu islemi
tekrar. Sogumaya birakip, saf su ile seyrelttikten sonra No.40 Whatman
kagidindan filtre edin. Cokeltiyi kil krozede yikayip yakin, tavladiktan sonra
agirhigini tartin. (agirlik : a mg.)

Hesaplama : a/l10)=...[gr/lt] Au

Al24 Altin miktarinin iyodin kullanarak titrasyonla tayini

Eklenen kimyasallar : 1) Potasyum iyodur
2) 0,01 N sodyum tiyosulfat
3) 0,01 N iyodin co6zeltisi
4) %1 lik nisasta c¢ozeltisi

Yontem :

Altin kaplama c¢ozeltisinden 10 ml.yi pipetle bir erlene koyun ve 15 ml.
derisik hidroklorik asit ekleyip, tamamen kurumasina izin vermeden agda
kivamina gelene kadar kum banyosu uzerinde buharlasmasini saglayin
(cozelti dumanlanir). Soguduktan sonra yaklasik 150 ml. saf su ve 5 gr.
potasyum iyodurin biraz suyla hazirlanmis c¢ozeltisini ekleyiniz. 2 ml.
nisasta ¢ozeltisi ilave edin ve renk kaybolana kadar 0,01 N sodyum tiyostulfat
cozeltisi ile titre edin. (hacim : a ml.) Mavi renk tekrar elde edilene kadar
0,01 N iyodin co6zeltisi ile titre edin. (hacim : b ml.)

Hesaplama : (a—b)x0,0985 =. .. [gr/lt] Au

1 Analyt. Vorschrift : Dr. E. Durrwachter - DODUCO KG., Pforzheim.
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Al25 Altin miktarinin kompleksometrik tayini

Eklenen kimyasallar : 1) Derisik hidroklorik asit
2) Altin suyu (Bir hacim derisik nitrik asit + 4
hacim derisik hidroklorik asit)
3) Derisik amonyak
4) 0,05 M EDTA cozeltisi
5) Mureksit
0) 1 N nitrik asit
7) %2,5 luk nikel tetrasiyanur ¢ozeltisi

Yontem :

Altin kaplama cozeltisinden 10 ml.yi pipetle bir behere koyun ve 20 ml.
derisik hidroklorik asit ekleyip, 2,5 ml. kalana kadar ¢ézeltiyi kaynatin. 2-3
ml. altin suyu ekleyerek tekrar kaynattiktan sonra 100 ml. saf su ile
seyreltin ve bir stire daha kaynatmaya devam edin. Gtimus klorur ¢okeltisini
filtre edip, filtre tizerindeyken iyice yikayarak glimis miktarini belirlemek
icin kullanin. Filtre edilen siviyla yikama suyunu karistirin. 3-5 ml. derisik
amonyak ekleyip, renk kil grisinden kirmizims: mora dénene kadar 0,05 M
EDTA cozeltisiyle mureksite karsi titre edin. Titrasyon tamamlandiginda 1 N
nitrik asitle (pH 5) cozeltiyi asidik hale getirin, 20 ml. %20 lik nikel
tetrasiyanlir c¢oOzeltisi ve yarim dakika sonrasinda da 3-5 ml. derisik
amonyak ilave edin. 15 dakika sonra, simdi sar1 renkte olan c¢o6zeltiyi
kirmizimsi1 mor renk alana kadar 0,05 M EDTA co6zeltisiyle titre edin. (hacim
:aml.)

Hesaplama : ax 0,986 =...[gr/lt] Au

Not:

Gumus klorir cokeltisine amonyak eklendiginde test cozeltisi sik sik
bulaniklasir. Bu bulaniklik cékeltideki altin fosfattan kaynaklandig: icin bir
anlam tasimaz. Test coOzeltisi berraklastigi zaman bu pH degerinin S
olduguna isarettir. Buharlastirmadan sonra kaplama c¢ézeltisine altin suyu
ve hidroklorik asit eklemek gereklidir. Ctinkd siklikla, buharlasma sirasinda
altin miktarini belirlemede kullanilamayan kolloidal altin olusur.
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Al26 Gumus miktar tayini

Eklenen kimyasallar : 1) 1:1 amonyak
2) %2,5 luk nikel tetrasiyantr ¢ozeltisi
3) 0,02 M EDTA cozeltisi
4) Mureksit

Yontem :

Altin miktar tayini esnasinda altin kaplama coézeltisinden filtre edilmis olan
gumus klortr cokeltisini 1:1 amonyaga ¢6zip 100 ml. saf su ile seyreltin. 15
ml. nikel tetrasiyantr co6zeltisi ekleyin ve 10 dakika sonra, mureksit
indikatér rengi saridan kirmizimsi mora dénene kadar 0,02 M EDTA
cozeltisiyle titre edin.

Hesaplama : ax0,4315=... [gr/lt] Ag

Al27 Bakir ve nikel miktarlarn tayini — 1.Yol

Eklenen kimyasallar : 1) Derisik hidroklorik asit
2) Altin suyu
3) Derisik amonyak
4) 0,05 M EDTA c¢ozeltisi
5) %20 lik tiyoglikolik asit ¢cozeltisi
0) Timolftalekson
7) 0,05 M kalsiyum klorur c¢oézeltisi

Yontem :

Altin kaplama cozeltisinden 10 ml.yi pipetle bir behere koyun ve 20 ml.
derisik hidroklorik asit ekleyip, 2,5 ml. kalana kadar ¢ézeltiyi kaynatiniz. 2-3
ml. altin suyu ekleyerek tekrar kaynattiktan sonra 100 ml. saf su ile
seyreltin ve bir stire daha kaynatmaya devam edin. Gimus klorir cokeltisini
filtre edip, filtre edilen siviyla yikama suyunu karistirin. 3-5 ml. derisik
amonyak ekleyin ve mureksitin rengi ktil grisinden kirmizimsi1 mora dénene
kadar 0,05 M EDTA c¢ozeltisi ile titre edin. (hacim : a ml.)

Titrasyon tamamlandiktan sonra 5 ml. tiyoglikolik asit c¢o6zeltisi, 20 ml.
amonyak ve bir tutam timolftalekson ekleyin, bakir icerigine esit miktarda
EDTA y1 renk soluk mavi olana kadar 0,05 M kalsiyum klortur coézeltisi ile
titre edin. (hacim : b ml.)

Hesaplama : bx0,3177 =. .. [gr/lt] Cu
(a—b)x0,2935 =. .. [gr/lt] Ni
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Al238 Bakir ve nikel miktarlar tayini — 2.Yol

Eklenen kimyasallar : 1) 0,1 N giimUs nitrat ¢cozeltisi
2) Derisik amonyak
3) Mureksit
4) 0,05 M EDTA c¢ozeltisi
5) %20 lik tiyoglikolik asit ¢ozeltisi
0) Timolftalekson
7) 0,05 M kalsiyum klorur c¢oézeltisi

Yontem :

Altin kaplama coézeltisinden 10 ml.yi pipetle bir erlene koyun, 100 ml. saf su
ile seyreltin ve serbest sodyum siyanur icerigini belirlerken kullanilanla ayni
miktarda 0,1 N glimus nitrat ¢ozeltisi ekleyin. Fazladan 10 ml. 0,1 N gimus
nitrat ¢6zeltisi ve bir tutam mureksit ilave edin, renk kirmizimsi1 mor olana
kadar 0,05 M EDTA c¢ozeltisi ile titre edin. (hacim : a ml.)

Titrasyon tamamlandiginda 5 ml. %20 lik tiyoglikolik asit c¢ozeltisi ve bir
tutam timolfitalekson ekleyin, bakir icerigine esit miktarda EDTA y1 renk
mavi olana kadar 0,05 M kalsiyum klortr c¢o6zeltisi ile titre edin. (hacim : b
ml.)

Hesaplama : bx0,3177 = ... [gr/lt] Cu
(a—b)x0,2935 =. .. [gr/lt] Ni

Al209 Serbest sodyum siyanur miktarinin gimus nitratla tayini

Eklenen kimyasallar : 1) %10 luk potasyum iyodur coézeltisi
2) 0,1 N giimus nitrat ¢cozeltisi

Yontem :

Altin kaplama cézeltisinden 10 ml.yi pipetle bir erlene koyun, 150 ml. saf su
ile seyreltin, 2 ml. kalsiyum iyodtr cozeltisi ekleyin ve sabit dumanl gértintt
elde edene kadar 0,1 N gimus nitrat cozeltisiyle titre edin. (gimus nitrat
hacmi : a ml.)

Hesaplama : ax 0,98 =...[gr/lt] NaCN
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Al12 10 Serbest sodyum siyantir miktarinin nikel stilfatla tayini

Eklenen kimyasallar : 1) Derisik amonyak
2) 0,1 M nikel sulfat ¢ozeltisi
3) Mureksit

Yontem :

Altin kaplama co6zeltisinden 10 ml.yi pipetle bir erlene koyun ve 150 ml. saf
su ile seyreltin, 5 ml. amonyak ve bir tutam mureksit ekleyin, renk
kirmizimsi1 mordan sar1 olana kadar 0,1 M nikel stlfat ¢ozeltisiyle titre edin.
(hacim : a ml.)

Hesaplama : ax1,96=...[gr/lt] NaCN

Al1211 Sodyum karbonat miktar: tayini

Eklenen kimyasallar : 1) 0,1 M nikel sulfat ¢cozeltisi
2) Fenolftalein
3) 0,5 N hidroklorik asit

Yontem :

Altin kaplama co6zeltisinden 10 ml.yi pipetle bir erlene koyun ve 150 ml. saf
su ile seyreltip, serbest sodyum siyanir miktarini belirlerken kullanilan
miktarda 0,1 M nikel stlfat cozeltisi ilave edin. 3 damla fenolftalein ¢oézeltisi
damlatin ve renk kirmizimsi mordan saydam olana kadar 0,5 N hidroklorik
asitle titre edin. (hacim : a ml.)

Hesaplama : Na2CO3 yogunlugu = a x 5,3 [gr/lt]

Al12 12 Klorir miktar: tayini

Eklenen kimyasallar : 1) 0,1 N giims nitrat ¢cozeltisi
2) Derisik nitrik asit
3) p-dimetilamino benzilidin rodanin, asetonda
%0,05 lik cozelti

Yontem :

Altin kaplama c¢ozeltisinden 10 ml.yi pipetle bir erlene koyun ve 10 ml.
derisik nitrik asit ekleyip (¢c6zelti dumanlanir) kisa bir stre kaynatin.
Soguduktan sonra 100 ml. saf su ile seyreltin ve birka¢c damla p-
dimetilamino benzilidin rodanin c¢ozeltisi damlatip, renk kirmiziya dénene
kadar 0,1 N gimus nitrat ¢cozeltisiyle titre edin. (hacim : a ml.)

Hesaplama : ax0,3546 = . .. [gr/lt] Cl
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Demir Kaplama Cozeltileri

Al31 Demir miktarinin kompleksometrik tayini

Eklenen kimyasallar : 1) %10 luk nitrik asit
2) %10 luk kostik soda
3) %3S lik stlfosalisilik asit
4) 0,05 M EDTA cozeltisi

Yontem :

Demir kaplama c¢ozeltisinden 10 ml.yi pipetle 500 ml.lik balon jojeye koyun
ve cizgiye kadar saf su doldurarak iyice calkalayin. Bu c¢ézeltinin 10 ml.sini
bir erlene alip tizerine 5 ml. nitrik asit ekledikten sonra 3 dakika boyunca
kaynatin. Oda sicakligina sogutup 100 ml. saf su ile seyreltin ve kostik soda
ekleyerek pH’ in1 2-2,2 yapip nétralize edin. 5 ml. sulfosalisilik asit ilave
edin, 40 °C’ ye kadar 1sittiktan sonra renk kirmizidan saydam olana kadar
EDTA cozeltisi ile titre edin. (EDTA ¢b6zeltisi hacmi : a ml.)

Hesaplama : ax 13,96 =...[gr/lt] Fe
ax49,71 =. .. [gr/lt] FeClx x 4H20

Al32 Demir miktarinin oksidometrik tayini

Eklenen kimyasallar : 1) %20 lik sulfarik asit
2) Derisik fosforik asit
3) Difenilamin
4) 0,1 N potasyum kromat cozeltisi

Yontem :

Demir kaplama co6zeltisinden 10 ml.yi pipetle 100 ml.lik balon jojeye koyun
ve cizgiye kadar saf su doldurarak iyice calkalayin. Bu ¢o6zeltinin 20 ml.sini
bir erlene alip 100 ml. saf su ile seyrelttikten sonra 25 ml. sulfiirik asit ve
S ml. fosforik asit ekleyin ve TUlzerine 3 damla difenilamin
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damlatin. Ardindan menekse-mavi renk gérinmeye baslayana kadar 0,1 N
potasyum kromat c¢ozeltisiyle titre edin. (potasyum kromat c¢ozeltisi hacmi : a
ml.)

Hesaplama : ax2,792 = ... [gr/lt] Fe
ax9,942 =... [gr/lt] FeCl x 4H20

Al133 Mangan miktar: tayini

Eklenen kimyasallar : 1) Hidroksilamin hidrojen klortur ¢ézeltisi %10
2) %20 lik trietanolamin cozeltisi
3) Amonyak
4) Timolftalekson
5) 0,05 M EDTA c¢o6zeltisi

Yontem :

Demir kaplama co6zeltisinden 10 ml.yi pipetle 100 ml.lik balon jojeye koyun
ve cizgiye kadar saf su doldurun. Bu c¢o6zeltinin 20 ml.sini bir erlene
nakledin, Uzerine 10 ml. hidroksilamin hidrojen klortur c¢oézeltisi, 20 ml.
trietanolamin c¢o6zeltisi ve 35 ml. amonyak ilave edin. 150 ml. saf su ile
seyreltin, birka¢ parca timolftalekson ekleyin ve koyu mavi ¢ozeltiyi saydam
olana kadar titre edin. Eger renk 2-3 dakika sonra yesile dontiyorsa 0,05 M
EDTA cozeltisiyle tekrar titre edin. (EDTA c¢6zeltisi hacmi : a ml.)

Hesaplama : ax 1,373 =...[gr/lt] Mn
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Al34 Mangan miktarinin demiri ayirdiktan sonra tayini

Eklenen kimyasallar : 1) Derisik nitrik asit
2) 1:1 nitrik asit
3) Potasyum klorat
4) Derisik hidroklorik asit
5) Hidroksilamin hidrojen klortr
0) Trietanolamin
7) Amonyak
8) Timolfitalekson
9) 0,05 M EDTA c¢o6zeltisi

Yontem :

Demir kaplama c¢o6zeltisinden 50 ml.yi pipetle bir cam behere koyun, 25 ml.
nitrik asit ekledikten sonra buharlastirin ve ilaveten 10 ml. daha nitrik asit
ekledikten sonra yeniden buharlastirin. Kalan tortuyu 15 ml. 1:1 nitrik
asitte coztin. Her eklemeden o6nce coézeltiyi 1sitin ve bir énceki eklemenin
olusturdugu tortu tamamen cokelene kadar bekleyerek, toplam 3 gr.
potasyum klorurti azar azar ilave edin. Mangan dioksit tortusunu filtre edin
ve tortuyu filtrenin Uizerindeyken 3 kez soguk, 2 kez de sicak suyla suyla
yikayin. Filtre Uzerindeki tortuyu 10 ml. hidroklorik asitte ¢6ziin ve her
yikama icin 5 ml. hidroksilamin hidrojen klortir ¢ézeltisi kullanarak yikayin.
Cozeltileri  miktarsal (kantitatif) olarak 100 ml.lik balon jojeye koyup
calkalayin ve cizgiye kadar saf su doldurun. Elde edilen co6zelti toplam
mangan miktarini ve biraz da demiri ihtiva eder. 10 ml.sini bir erlene alip
Uzerine 20 ml. trietanolamin ve ardindan 30 ml. amonyak ekledikten sonra,
150 ml. saf su ile seyrelterek birkac parca timolftalekson ilave edin ve
renksiz olana kadar 0,05 M EDTA ile titre edin. (EDTA hacmi : a ml.)

Hesaplama : ax0,5494 = . .. [gr/lt] Mn
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Al35 Amonyum tuzlarinin tayini

Eklenen kimyasallar : 1) %30 luk kostik soda
2) 1 N sulftairik asit
3) 1 N sodyum hidroksit
4) Fenolftalein

Yontem :

Demir kaplama c¢oézeltisinden 50 ml.yi pipetle damitma Uinitesine koyun ve
musluk deliginden 50 ml. soda akitin. Alict kabin icine ise 20 ml. 1 N
sulfiirik asit koyunuz. 30 dakika kadar damitip, alict kaptaki karisimi 1 N
sodyum hidroksitle fenolftaleine karsi titre ediniz. (hacim : b ml.)

Hesaplama : (a—-b)x 1,32 =...[gr/lt] (NH4)2SO04

Al36 Klortir miktar: tayini

Eklenen kimyasallar : 1) 1 M demir(Ill) amonyum stulfat ¢cozeltisi
2) 0,01 M amonyum tiyosiyanur cozeltisi
3) 0,1 N giimUs nitrat ¢cozeltisi
4) Derisik nitrik asit

Yontem :

Demir kaplama coézeltisinden 10 ml.yi pipetle 150 ml.lik meztre koyup
cizgiye kadar saf su ile doldurun. Bu ¢6zeltinin 10 ml.sini bir erlene nakledin
ve 100 ml. saf su ile seyreltip, 10 ml. nitrik asit, 10 ml. demir(Ill) amonyum
sulfat cozeltisi ve 2 ml. amonyum tiyosiyanur c¢oézeltisi ilave edin. Kirmizi
renk kaybolana kadar 0,1 N giimUs nitrat ¢ozeltisi ile titre edin. (hacim : a
ml.) Kullanilan gimus nitrat ¢ozeltisinden 0,2 ml. eksiltiniz.

Hesaplama : ax8,864 =...[gr/lt] Cl
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Al37 Serbest hidroklorik asit miktar: tayini

Eklenen kimyasallar : 1) 0,1 N kostik soda
2) %0,1 lik bromfenol mavisi

Yontem :

Demir kaplama coézeltisinden 25 ml.yi pipetle 300 ml.lik erlene koyun ve 50
ml. saf su ile seyreltin, 1 ml. bromfenol mavisi ekleyin, renk mavi olana
kadar kostik soda ile titre edin. (hacim : a ml.)

Hesaplama : ax 0,146 = . . . [gr/lt] hidroklorik asit
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Kursun ve Kalay-Kursun Kaplama Coézeltileri

AZ 1 Kursun miktarinin kompleksometrik tayini —1.Yol

Eklenen kimyasallar : 1) %20 lik trietanolamin
2) 1 N sodyum hidroksit
3) Tampon c¢ozeltisi (1 litreye seyreltilmis, 70 gr.
NH4Cl1 + 570 ml. NH3)
4) Erio T indikatéri
5) 0,05 M EDTA c¢o6zeltisi

Yontem :

Kursun kaplama c¢o6zeltisinden 10 ml.yi pipetle 100 ml.lik balon jojeye koyun
ve cizgiye kadar saf su doldurarak seyreltin. Hazirlanan c¢o6zeltinin 10 ml.sini
bir erlene koyun ve 100 ml. su ile seyreltip 5 ml. trietanolamin ekleyerek, 1
N kostik soda ile dikkatlice nétralize edin. Ardindan S ml. tampon c¢oézeltisi
ile bir tutam Erio T indikat6éra ilave edip 40 °C’ ye kadar isittiktan sonra,
renk sarap kirmizisindan maviye dénene kadar 0,05 M EDTA c¢ozeltisi ile
titre edin. (EDTA hacmi : a ml.)

Hesaplama : ax 10,36 =. .. [gr/lt] Pb

A3 2 Kursun miktarinin kompleksometrik tayini -2.Yol

Eklenen kimyasallar : 1) Metil timol mavisi
2) Uratropin tampon c¢ozeltisi (1000 ml.ye
seyreltilmis, 400gr. uratropin + 100 ml. HC])
3) 0,05 M EDTA c¢ozeltisi

Yontem :

Kursun kaplama c¢ozeltisinden 10 ml.yi pipetle 100 ml.lik balon jojeye koyun
ve cizgiye kadar saf su doldurarak seyreltin. Hazirlanan ¢ézeltinin 10 ml.sini
bir erlene koyup 100 ml. su ile seyreltin. Metil timol mavisi ve rengi maviye
cevirmeye yetecek miktarda tampon c¢oOzeltisi ekleyin. Ardindan renk
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limon saris1 olana kadar EDTA cozeltisi ile titre edin. Eger renk degisimi
yavas ise biraz daha tampon cozeltisi ekleyin. Co6zeltinin rengi maviye
donene kadar tampon coézeltisi ekleyip yeniden titre edin. (EDTA hacmi : a
ml.)

Hesaplama : ax 10,36 =...[gr/lt] Pb

A3 3 Kursun miktarinin sodyum dikromat kullanarak tayini

Eklenen kimyasallar : 1) Amonyum asetat
2) Derisik asetik asit
3) 0,1 N sodyum dikromat cozeltisi
4) 1 N sulftirik asit
5) Potasyum iyodur
0) 0,1 N sodyum tiyostulfat ¢cozeltisi
7) %35 lik EDTA c¢ozeltisi
8) %1 lik nisasta cozeltisi

Yontem :

Kursun kaplama c¢o6zeltisinden 10 ml.yi pipetle 100 ml.lik balon jojeye koyun
ve cizgiye kadar saf su doldurarak seyreltin. Hazirlanan c¢ézeltinin 20 ml.sini
250 ml.lik balon jojeye koyarak 50 ml. saf su, 10 gr. amonyum asetat ve 10
ml. asetik asit ekleyin. Karisimi kaynatip, icerdigi demiri 50 ml. 0,1 N
sodyum dikromat co6zeltisi ekleyerek cokeltin. Oda sicakligina sogutup
cizgiye kadar saf su ile doldurduktan sonra iyice calkalayin. Kuru bir
filtreden gecirip karisimin 100 ml.sini pipetle bir erlene alin, yaklasik 200
ml. ye kadar saf su ile seyreltin, S ml. 1 N sulftirik asit ve 0,5-1 gr. potasyum
iyodur ekleyin. 5 dakika gectikten sonra 10 ml. EDTA c¢oézeltisi ekleyin,
cokeltilmis iyodurt renk kaybolana kadar 0,1 N sodyum tiyostulfat ¢oézeltisi
ile nisastaya karsai titre edin. (Hacim : a ml.)

Bos miktar :

50 ml. 0,1 N potasyum dikromat cozeltisinden pipetle 50 ml. alarak 250
ml.lik balon jojeye koyun, 10 gr. amonyum asetat ve 10 ml. asetik asit
ekleyin. Cizgiye kadar saf su ile seyreltip iyice calkaladiktan sonra, ¢6zeltinin
50 ml.sini 300 ml.lik bir erlene alip yukarida goésterildigi gibi devam edin.
(Hacim : b ml.)

Hesaplama : (b-a)x8,63=...[gr/lt] Pb
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Az 4 Kursun miktarinin potasyum dikromat kullanarak tayini

Eklenen kimyasallar : 1) Derisik asetik asit

2) Sodyum asetat 250 gr/It

3) Potasyum dikromat ¢cozeltisi 30 gr/lt

4) %1 lik nisasta cozeltisi

5) HCl

0) Yikama c¢ozeltisi (10 ml/1lt asetik asit buzu +
20 gr/1t sodyum asetat)

7) Potasyum iyodur

8) 0,1 N sodyum tiyostulfat ¢cozeltisi

Yontem :

Kursun kaplama ya da kalay-kursun kaplama coézeltisinden 5 ml.yi pipetle
500 ml.lik erlene koyun ve 50 ml. saf su ile seyreltin. 1 ml. asetik asit buzu
ve 20 ml. sodyum asetat c¢ozeltisi ekleyerek yaklasik 60 — 80 °C’ ye kadar
1isitin. Buna 50 ml. potasyum kromat coézeltisi ekleyin, No.40 Whatman
kagidindan suzln, sari renk kalmayana kadar yaklasik 45 °C sicakliktaki
yikama cozeltisinde yikayin. Filtreyi ve artig: bir erlene koyup mumkuiin olan
en az miktarda hidroklorik asitte eritin, 100 ml. saf su ekledikten sonra
sogutun ve yaklasik 2 gr. potasyum iyodir ekleyin. Uzerini kapayip 2 dakika
bekleyin, ardindan 2 ml. nisasta c¢ozeltisi ekleyerin, renk sariya doénene
kadar 0,1 N sodyum tiyosulfat cozeltisi ile titre edin. (Hacim : a ml.)

Hesaplama : ax1,38=...[gr/lt] Pb

AZ 5 Kalay-kursun kaplama ¢o6zeltisindeki kalay miktar: tayini

Eklenen kimyasallar : 1) 0,1 N iyodur c¢ozeltisi
2) %1 lik nisasta c¢ozeltisi
3) %30 luk sulftirik asit

Yontem :

Kursun kaplama c¢ozeltisinden 2 ml.yi pipetle 300 ml.lik erlene koyun, 20
ml. sulfurik asit, 50 ml. saf su, 2 ml. nisasta cozeltisi ekleyin ve renk maviye
donene kadar 0,1 N iyodur cozeltisi ile titre edin. (0,1 N iyodur c¢ozeltisi
hacmi : a ml.)

Hesaplama : ax297=...[gr/lt] Sn
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Ad o6 Serbest asit miktarini belirleme

Eklenen kimyasallar : 1) Keresol kirmizisi
2) 1 N kostik soda cozeltisi

Yontem :

Kursun ya da kalay-kursun kaplama c¢oézeltisinden 10 ml.yi pipetle 300
ml.lik erlene koyun ve 150 ml. saf su ile seyreltin. Birka¢c damla keresol
kirmizisi indikatérii damlatin ve renk kirmizidan sariya dénene kadar 1 N
NaOH ile titre edin. (1 N NaOH hacmi : a ml.)

Hesaplama : ax38,78=...[gr/lt] HBF4
ax 10,5 =...[gr/lt] HCIO4
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Nikel Kaplama Cozeltileri

Al151 Nikel miktarinin elektrolitik yolla tayini

Eklenen kimyasallar : 1) Amonyum klorur
2) Alkolde %1 lik dimetilglioksim c¢o6zeltisi
3) Derisik amonyak

Yontem :

Nikel kaplama coézeltisinden 5 ml.yi pipetle behere koyun, 5 gr. amonyum
klorir ve 20 ml. derisik amonyak ekleyin. 250 ml.ye kadar saf su ile
seyreltip 70 °C’ ye kadar 1sitin. Renk kaybolana kadar 3 A’ akimda elektroliz
edin. Renk kayboldugunda akimi 6 A’ e yukseltin ve dimetilglioksim c¢ozeltisi
ile tim nikelin kaplanip kaplanmadigini test edin. (Kirmizi kaplama nikel
varligin1 gosterir.) Elektroliz tamamlandiginda katodu dikkatlice yikayip
alkole daldirin, 100 °C’ de kurutup tartin. (Agirlik artisi : a gr.)

Hesaplama : ax200=...[gr/lt] Ni

Al152 Nikel miktarinin kompleksometrik tayini

Eklenen kimyasallar : 1) Amonyum klorur
2) 1:1 amonyak
3) Mureksit — NaCl 1:100
4) 0,1 M EDTA cozeltisi

Yontem :

Nikel kaplama c¢o6zeltisinden 10 ml.yi pipetle 100 ml.lik balon jojeye koyun ve
cizgiye kadar saf su doldurarak seyreltin. Hazirlanan ¢ézeltinin 10 ml.sini
300 ml.lik erlene koyun, 50 ml. su ile seyreltin. Bir tutam amonyum klorur,
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30 ml. 1:1 amonyak ve bir tutam mureksit ilave edin. Ardindan renk acik
kahveden mora dénene kadar 0,1 M EDTA ile titre edin. (EDTA hacmi : a
ml.)

Hesaplama : ax 5,87 =...[gr/lt] Ni

Al153 Nikel miktarinin kompleksometrik tayini

Eklenen kimyasallar : 1) 500 gr/lt sitrik asid
2) %25 lik amonyak
3) %10 luk potasyum iyodur ¢6z. + 1 gr/lt NaOH
4) 50 gr/lt NaCN c¢o6z. + 3,4 gr/lt AgNO3
S) Icerdigi nikel miktar: bilinen nikel stilfat ¢éz.
(25 gr/1t nikel stlfat)

Yontem :

Nikel kaplama c¢oézeltisinden 5 ml.yi pipetle 400 ml.lik erlene koyun, 100 ml.
saf su ile seyreltin ve 5 ml. sitrik asit ¢ozeltisi ekleyin. Renk mavilesinceye
kadar amonyak damlatin (fazlasindan kacinin). 5-10 damla potasyum iyodur
cozeltisi ekleyin, cozelti seffaf oluncaya kadar sodyum siyanur c¢ozeltisi ile
titre edin ve bu sirada erleni sabit hizla sallayin. (NaCN c¢o6zeltisi hacmi : a
ml.)

Siyanur ¢ozeltisinin standardizasyonu :
Icerdigi nikel miktar1 bilinen nikel stilfat c¢ozeltisinden 5
ml.yi yukaridaki gibi titre edin. (siyanur c¢ozeltisi hacmi : b
ml.)

Hesaplama : Siyanlr c¢o6zeltisinin standart gicinii hesaplamak icin,
nikel sulfat cozeltisindeki nikel miktarini (gr/lt olarak),
nikel sulfat cozeltisinin titrasyonunda kullanilan sodyum
siyanur miktarina (ml.) béltn.

Fxa=...[gr/lt] Ni
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Al154 Klorur icerigi miktar tayini — 1.Yol

Eklenen kimyasallar : 1) p.a. HNO3 1,4
2) 0,1 N AgNO3
3) Doymus ferrik amonyum co6zeltisi
4) 0,1 N amonyum stulfosiyanat

Yontem :

Nikel kaplama c¢oézeltisinden 2 ml.yi pipetle 400 ml.lik erlene koyun, 100 ml.
saf su ile seyreltip 5 ml. nitrik asit ve 25 ml. 0,1 N gimus nitrat c¢cozeltisi
ekleyin. Ardindan 2 ml. ferrik amonyum sulfat c¢oézeltisi ekleyin ve soluk
pembe renk belirene kadar 0,1 N amonyum sulfosiyanat cozeltisi ile titre
edin. (0,1 N amonyum sulfosiyanat hacmi : a ml.)

Hesaplama : (25-a)x 1,773 =. .. [gr/lt] CI
(25 -a) x 5,943 = . . . [gr/lt] NiCly

Al155 Klorur icerigi miktar tayini — 2.Yol

Eklenen kimyasallar : 1) Potasyum kromat ¢ozeltisi %10
2) 0,1 N giimUs nitrat cozeltisi

Yontem :

Nikel kaplama co6zeltisinden 10 ml.yi pipetle 300 ml.lik erlene koyun, 50 ml.
saf su ile seyreltin ve 3 ml. %10 luk potasyum kromat c¢ozeltisi ekleyin.
Kirmizimsi kahverengi elde edene kadar 0,1 N gimus nitrat ¢ozeltisi ile titre
edin. (0,1 N gimus nitrat ¢ozeltisi : a ml.)

Hesaplama : ax0,354 =...[gr/lt] CI’
ax 1,17 =...[gr/lt] NiCl,
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Al156 Borik asit miktar: tayini — 1.Yol

Eklenen kimyasallar : 1) Bilesik indikatér (100 ml. alkolde ¢c6zinmts, 1
gr. bromkeresol moru ve 0,2 gr. bromtimol
mavisi)

2) 0,1 N NaOH
3) 0,1 N HC1
4) Mannitol

Yontem :

Nikel kaplama coézeltisinden 10 ml.yi pipetle 100 ml.lik erlene koyun ve
cizgiye kadar saf su doldurun. 20 ml.sini 300 ml.lik erlene nakledin ve 5-10
damla bilesik indikatéor damlatin. Eger c¢ozelti sariya dénmusse, renk
degisene kadar 0,1 N NaOH ile titre edin. Eger maviye dénmusse 0,1 N HCI
kullanarak devam edin. 1,5 gr mannitol ekleyip renk degisene kadar 0,1 N
NaOH ile titre edin. (NaOH hacmi : a ml.)

Hesaplama : ax 3,09 =...[gr/lt] H3BOs3

Al157 Borik asit miktar: tayini — 2.Yol

Eklenen kimyasallar : 1) Doymus potasyum siyanoferrat(Il) cozeltisi
2) %0,1 lik bromkeresol moru sulu coézeltisi
3) Mannitol
4) Alkolde %1 lik fenolftalein
5) 0,1 N NaOH

Yontem :

Nikel kaplama coézeltisinden 2 ml.yi pipetle 300 ml.lik erlene alarak 25 ml.
saf su ile seyreltin, 10 ml. potasyum siyanoferrat(ll) c¢ozeltisi ve 3 damla
bromkeresol moru indikatérti ekleyin. Renk maviye dénmus olmalidir. Eger
hala yesilse, maviye dénene kadar 0,1 N NaOH ile titre edin. Ardindan 2 gr,
mannitol, 0,5 ml. fenolftalein ekleyip renk mavimsi yesilden mavimsi mora
donene kadar 0,1 N NaOH ile titre edin. (NaOH hacmi : a ml.)

Hesaplama : ax 3,09 =...|[gr/lt] H3BOs3
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A158 Sakkarin miktari tayini?

Eklenen kimyasallar : 1) 1:1 HC1
2) Gravetol (0,2 gr. metil kirmizisini 50 ml.
izopropil alkolde c¢coézup, 1,75 ml. sulfurik asit
ilave edin ve etil asetatla 1 lt.ye tamamlayin. 2
gln sonra ¢oOzeltiyi stizlin.)
3) Etil alkol
4) 0,1 N NaOH

Yontem :

Nikel kaplama coézeltisinden 50 ml.yi pipetle bir ayirma hunisine koyun, 2
ml. 1:1 HCI, 10 ml. gravetol ve 25 ml. etil alkol ekleyin. Bir dakika boyunca
glclice calkalayin. Ayrismasi icin biraz bekleyin ve alttaki yesil katmani
akitin. Sarn cozeltiyi bir erlene alip, 25 ml. etil alkol ekleyin ve renk
pembeden sariya dénene kadar 0,1 N NaOH ile titre edin. (NaOH hacmi : a

ml.)

Hesaplama : ax1,4=...|[gr/lt] Sakkarin

A1509 p-toluen stlfonamit miktar: tayini2

Eklenen kimyasallar : 1) p.a. asetik asit buzu
2) Potasyum iyodur
3) Nisasta cozeltisi
4) 0,1 N sodyum tiyostulfat
5) Klorin silindiri

Yontem :

Nikel kaplama c¢o6zeltisinden 25 ml.yi pipetle erlene koyun, bir ucu sivri cam
tipten asagidaki klorinin tizerine 10 dakika boyunca gicli bir akisla akitin.
Cozelti ve cokeltiyi No.40 Whatman kagidindan az miktarda suyla beraber
stiziip, ¢okeltiyi durulamadan filtrenin tizerinde birakin. Bir yandan da cam
tipun icini ve disini durulayin. Kalan klorin gazi erlenden ve tlpten
cikarilmalidir.

Oberkoxholt : Galvanotechnik 59 (1968) 2, s.117
2 Dubsky : Metalloberflache 19 (1965) s.318
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Stzilen siviyr ve tortuyu hafif bir su jetine tutup yikayin. Jeti filtre kagidinin
her iki tarafina da tutup, emilmis olan klorinin tamamen c¢ikmasina dikkat
edin. Suizilen sivi miktarinin 150 ml.yi gecmemelidir. Filtreyi ve tortuyu
erlene yerlestirip, 10 ml. asetik asit buzu ekleyin ve cam bir ¢cubukla tortu
tamamen c¢o6zinene kadar karistirin. Saf su ile seyreltip, yaklasik 1 gr.
potasyum iyodur ilave edin ve nisasta c¢ozeltisine karsi sodyum tiyostulfatla
titre edin. (Sodyum tiyostulfat hacmi : a ml.)

Hesaplama : ax0,168 = ... [gr/lt] p-toluen sulfonamit

A1510 Sodyum format miktar: tayini

Eklenen kimyasallar : 1) %25 lik kostik soda
2) 0,1 N potasyum permanganat ¢ozeltisi
3) Potasyum iyodur
4) %25 lik sulfurik asit
5) %1 lik nisasta c¢ozeltisi

Yontem :

Nikel kaplama c¢o6zeltisinden 10 ml.yi pipetle behere alarak, 150 ml. saf su ile
seyreltin, %25 lik kostik soda ile pH 13 olana kadar alkali hale getirin ve
kaynamaya birakin. 10 dakika kaynadiktan sonra oda sicakligina sogutun,
250 ml.lik balon jojeye alin ve cizgiye kadar saf su doldurun. Coézeltiyi kuru
bir filtreden stiztip, stizmus oldugunuz sividan 25 ml. alarak, 5 ml. %25 lik
kostik soda, 50 ml. 0,1 N potasyum permanganat ekleyin ve 30 dakika su
banyosunda birakin. Sogutup 3 gr. potasyum iyodur ekleyin ve sulftirik
asitle asidik hale getirin. 1 ml. nisasta c¢o6zeltisi ekleyip cozelti
berraklasincaya kadar 0,1 N sodyum tiyosulfatla titre edin. (Sodyum
tiyostlfat hacmi : a ml.)

Hesaplama : (50 —a) x 3,401 =. . . [gr/1t] HCOONa
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A1511 Formaldehit miktar: tayini

Eklenen kimyasallar : 1) Sodyum sulftir ¢ozeltisi (12 gr/1t NaHSOg)
2) 0,1 N iyodur cozeltisi
3) %1 lik nisasta c¢ozeltisi

Yontem :

Nikel kaplama c¢oézeltisinden 10 ml.yi pipetle 300 ml.lik erlene koyun, 50 ml.
saf su ile seyreltip 10 ml. sodyum tiyosulfiir ¢ozeltisi ilave edin. Reaksiyona
girmesi icin 15 dakika bekleyin. 10 ml. bisulfiir ¢cézeltisini baska bir erlene
alip 50 ml. saf su ile seyreltin, 1 ml. nisasta c¢o6zeltisi ekleyin ve mavi renk
elde edene kadar 0,1 N iyodur co6zeltisi ile titre edin. (Hacim : a ml.)

15 dakika sonra ilk ¢ézelti duruldugunda ayni bicimde titre edin. (Hacim : b
ml.)

Hesaplama : (a—-b)x0,1501 =. .. [gr/lt] HCOH

A1512 Demir miktan tayini

Eklenen kimyasallar : 1) Amonyum klorur
2) Derisik HNO3
3) Amonyak
4) Kalay(ll)  klortir  ¢ozeltisi (1000 ml.ye
seyreltilmis 125 gr. SnCly +10 ml. HCI)

5) Doymus civa(Il) klortir ¢cozeltisi
0) 0,1 N potasyum permanganat ¢ozeltisi
7) Reinhardt-Zimmermann c¢oézeltisi (500 ml. saf

suda 67 gr. manganez sulfat + 138ml. fosforik
asit (1,7) + 1 litreye seyreltilmis 130 ml.
sulfarik asit (1,82))

Yontem :

Nikel kaplama c¢o6zeltisinden 25 ml.yi pipetle 400 ml.lik behere koyun, 10 gr.
amonyum klorir ve 10 ml. nitrik asit ilave edip kaynamaya birakin. Sogutup
150 ml. saf su ile seyreltin ve alkali reaksiyonu saglamaya yeterli miktarda
amonyak ekleyin. Tortu olustugunda kuru bir filtreden stzlp, durulamayi
takiben artigi 1:1 hidroklorik asitte ¢6ziin ve sari renk kaybolana kadar
kalay(Il) klortir co6zeltisi damlatin. Ardindan 5 ml. doymus civa(ll) klortr
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cozeltisi ve 5 ml. Reinhardt-Zimmermann c¢oézeltisi ilave edip 100 ml. saf su
ile seyreltin ve pembe renk elde edene kadar 0,1 N potasyum permanganat
cozeltisi ile titre edin. (Potasyum permanganat hacmi : a ml.)

Hesaplama : ax0,2234 =. .. [gr/lt] Fe

A1513 Demir miktarinin kompleksometrik tayini

Eklenen kimyasallar : 1) Derisik nitrik asit
2) Amonyum klorur
3) Amonyak
4) 1:1 nitrik asit
S) 1:1 hidroklorik asit
0) %35 lik stulfosalisilik asit ¢ozeltisi
7) 0,05 M EDTA c¢ozeltisi

Yontem :

Nikel kaplama cozeltisinden 100 ml.yi pipetle bir behere koyun, saf su ile
seyreltin, 5 ml. nitrik asit ekleyin ve kisa bir stire kaynatin. 3 gr. amonyum
klortur ekleyip demiri amonyakla cokeltin. Guclu bir alkali reaksiyon elde
edilmis olmalidir. Tekrar kaynatip cokelti yogunlasinca cokeltiyi filtre edip
amonyakli suyla yikayin. Sicak nitrik asitle ¢okeltiyi filtreden ¢éztp 200 ml.
saf su ile seyreltin ve demiri tekrar amonyakla c¢oékeltin. Tortuyu filtre edip,
filtrenin Uzerindeki tortuyu amonyakl suyla 4-5 kez yikayin.

Ardindan tortuyu seyreltik nitrik asitte ¢c6ztp, bu cozeltiyi yaklasik 100 ml.
saf su ile seyreltin ve pH 1,5-2 olana kadar amonyak ekleyip ayarlayin. 40
°C’ ye kadar 1s1tin, indikator olarak 2 ml. stilfosalisilik asit ¢ozeltisi ilave edin
ve renksiz ya da ucuk sari olana kadar 0,05 M EDTA ile titre edin. (EDTA
hacmi : a ml.)

Hesaplama : ax0,0279 =. .. [gr/lt] Fe
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A1514 Amonyak miktar tayini

Eklenen kimyasallar : 1) %25 lik NaOH
2) 0,1 N H2SO4
3) 0,1 N NaOH
4) % 0,1 lik metil oranj

Yontem :

Nikel kaplama coézeltisinden 50 ml.yi pipetle huni musluklu bir damitma
Unitesine koyun ve 50 ml. saf su ile seyreltin. Huniye 40 ml. %25 lik kostik
soda coOzeltisi akitin, aliciya pipetle 20 ml. 0,1 N sulftirik asit koyun. Kostik
soda eklendigi zaman amonyagi 30 dakika damitin. Sogutucuyu aliciya
daldirin ve renk degisene kadar icindekileri 0,1 N NaOH ile metil oranja karsi
titre edin. (0,1 N NaOH : a ml.)

Hesaplama : (20 -a) x 0,034 = . . . [gr/lt] NH3

A1515 Bakir miktariin kompleksometrik tayini!

Eklenen kimyasallar : 1) Uratropin tampon ¢oézeltisi ( 400 gr. uratropin
+ 100 ml. HCI, 1000 ml.ye seyreltilmis)
2) %10 luk hidroksilamin hidrojen klorir ¢6z.

3) Piridin

4) 1 N KBr cozeltisi

5) Kloroform

0) Nitrik asit

7) Glisino timol mavisi

8) 0,05 M EDTA c¢ozeltisi

Yontem :

Nikel kaplama ¢o6zeltisinden 100 ml.yi pipetle bir ayirma hunisine koyun, 20
ml. tampon c¢o6zeltisi, 1 ml. hidroksilamin hidrojen klortir ¢oézeltisi, 2 ml.
piridin ve 2 ml. potasyum bromur c¢ozeltisi ekleyerek iyice calkalayin.
Ardindan 2. ve 3. numunelere 1 ml. piridin eklemek kaydiyla, 3 defa 10
ml.lik numuneler alin. Her numune ayirict hunide ayr1 ayri toplanmali ve 5
ml. su, 1 ml. piridin, 1 ml. potasyum bromur karisimiyla ¢calkalanmalidir.

1 Janik, Korbe : Talanta London (1958) s.55
Bestimmung von Kupfer in Nickellegierungen
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Numuneleri bir erlene akitip kloroformu su banyosunda buharlastirin.
Karisimi birkac damla nitrik asit ekleyip ayristirin ve saf su ile seyreltin.
Ardindan glisino timol mavisi ve rengi saridan maviye cevirmeye yetecek
miktarda tampon cozeltisi ekleyin. Renk tekrar sariya dénene kadar 0,05 M
EDTA c¢ozeltisi ile titre edin. (Hacim : a ml.)

Hesaplama : ax0,03177 =...[gr/lt] Cu

A1516 Kobalt miktarinin kompleksometrik tayinil

Eklenen kimyasallar : 1) Amonyak
2) 0,05 M EDTA c¢ozeltisi
3) Tampon c¢ozeltisi (75 gr. NH4Cl + 570 ml. NHs,
1 litreye seyreltilmis)
4) 0,05 M magnezyum sulfat
5) Erio T indikatért
0) %30 luk hidrojen peroksit
7) Sodyum siyanur

Yontem :

Nikel kaplama cozeltisinden 10 ml.yi pipetle 100 ml.lik dereceli balona
koyup saf su ile seyreltin. Kaynamaya birakin ve zayif alkali olana kadar
amonyakla ayarlayin. Sogutup cizgiye kadar saf su ile doldurun. lyice
calkalayin ve coékelmis olan demiri kuru bir filtreden stizin. Stzdiguintliz
swvinin 10 ml.sini bir erlene alip 10 ml. saf su ve 30 ml. 0,05 M EDTA
cozeltisi ilave edin. (Hacim : a ml.)

20 ml. tampon c¢oOzeltisi ve bir tutam Erio T indikatéri ekleyin, 0,05 M
magnezyum sulfat ¢cozeltisi ile titre edin. (Hacim : b ml.)

Titrasyon tamamlandiktan sonra 3 ml. hidrojen peroksit ilave edin, bundan
dolay:1 sarap kirmizis1 rengi 6nce mavi kobalt karisimina ve ardindan
morumsu kirmiziya dénusir. 1 gr. sodyum siyanur ekleyip 3-4 dakika
bekleyin ve orijinal rengi tekrar elde edene kadar magnezyum sulfatla titre
edin. (Hacim : ¢ ml.)

Hesaplama : a—-(b-c)x2,947 =...[gr/lt] Co

1 Pribil : Chem. listy 48 (1954) s.825-827
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Al517 2 gr/1t’ den az miktardaki cinkonun kompleksometrik tayini

Eklenen kimyasallar : 1) %10 luk kostik soda
2) 1:1 nitrik asit
3) Metil timol mavisi
4) Uratropin tampon c¢oézeltisi ( 400 gr. uratropin
+ 100 ml. HCI, 1000 ml.ye seyreltilmis)
5) 0,05 M EDTA c¢ozeltisi

Yontem :

Nikel kaplama c¢oézeltisinden 100 ml.yi pipetle bir behere koyun, yaklasik 200
ml. saf su ile seyreltin ve nikeli kostik sodayla ¢okeltin. Cokelti olusumu
bittiginde fazladan 10 ml. kostik soda ekleyin ve nikel hidroksit cokeltisi
koyulasincaya kadar kaynatin. Oda sicakligina sogutup co6zeltiyi ve tortuyu
1000 ml.lik balon jojeye nakledin. Cizgiye kadar saf su doldurup iyice
calkalayin ve bir bolimtint kuru bir filtreden stiztin. Stizilmus olan sivinin
500 ml.sini bir erlene alin ve c¢ozeltiyi yaklasik 150 ml. kalana kadar
kaynatin. Nitrik asitle hafifce asidik hale getirin, mavi rengi elde etmek icin
biraz metil timol mavisi ile yeter miktarda tampon cozeltisi ilave ederek, renk
limon sarisina dénene kadar 0,05 M EDTA ile titre edin. (Hacim : a ml.)

Hesaplama : ax 0,654 =...|gr/lt] Zn

A1518 Kursun miktarinin kompleksometrik tayini!

Eklenen kimyasallar : 1) Amonyak
2) Asetik asit buzu
3) %15 lik sodyum bikromat ¢ozeltisi
4) 1 N nitrik asit
5) 0,01 M EDTA cozeltisi
0) Uratropin tampon ¢o6zeltisi ( 400 gr. uratropin
+ 100 ml. HCI, 1000 ml.ye seyreltilmis)
7) 0,01 M c¢inko sulfat cozeltisi
8) Metil timol mavisi

Brochert : Massanalytische Schnellmethoden
VEB Deutscher Verlag fur Grundstoffindustrie Leipzig (1966) s.109
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Yontem :

Nikel kaplama c¢oézeltisinden 100 ml.yi pipetle bir behere koyun ve yaklasik
300 ml. saf su ile seyreltin. Once amonyakla hafifce alkalilestirin, daha
sonra asetik asit buzu ile kuvvetli asidi hale getirin. Kaynamaya birakip 20
ml. sodyum bikromat c¢ozeltisi ekleyin. Dikkatle karistirip bir gece
dinlendirin. Ertesi glin tekrar kaynatip kuru bir filtreden bir kez gecirin. Tam
ve dikkatlice yikayip filtreyi ve tortuyu bir erlene nakledin, 50 ml. saf su ve
10 ml. 1 N nitrik asit ilave edin. Kursun kromat ¢6zindigl zaman 5 ml.
0,01 M EDTA ekleyin. (Hacim : a ml.)

30 ml. tampon c¢o6zeltisi ekleyip fazla EDTA’ y1 metil timol mavisine kars: 0,01
M cinko sulfat cozeltisiyle renk saridan maviye dénene kadar titre edin.
(Hacim : b ml.)

Hesaplama : (a—b)x 20,72 =. .. [gr/lt] Pb

Al1519 Magnezyum miktar tayini

Eklenen kimyasallar : 1) 1:5 amonyak
2) NaCN
3) %10 luk NH4Cl
4) 0,05 M EDTA c¢ozeltisi
5) Erio T indikatéri

Yontem :

Nikel kaplama c¢o6zeltisinden 5 ml.yi pipetle bir erlene alip, 50 ml. saf su ile
seyreltin ve amonyakla dikkatlice n6étr hale getirin. Renksiz ya da soluk sar
olana kadar kati siyanur ekleyin. 10 ml. amonyum klorir c¢ézeltisi ilave edip
40 °C’ ye 1sttin, bir tutam Erio T indikatérti ekleyin ve renk mavimsi yesil
olana kadar EDTA ile titre edin. (EDTA hacmi : a ml.)

Hesaplama : ax0,2432 =. .. [gr/lt] Mg
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A1520 Cozeltideki stilfiir iceren parlaticilarin miktarlarinin tayinil

Eklenen kimyasallar : 1) %10 luk ve %20 lik hidroklorik asit
2) %35 lik baryum klortr cozeltisi
3) Katyon degistirici
4) Sodyum peroksit

Yontem :

Nikel kaplama cozeltisinden 5 mlyi 200 ml.ye seyreltip 5 ml. %10 luk
hidroklorik asitle asidik hale getirin. Kaynattiktan sonra devamli karistirarak
40-50 ml. baryum klortr ile sulfati ¢oékeltin. Su banyosuna yerlestirin ve
yaklasik 1 saat kadar banyoda birakin. Ardindan mavi bant filtre kagidindan
filtre edin. Filtre edilmis siviy1 1 damla/sn. hizla katyon degistiriciden
gecirin. Situnu durulayip elutrasyon tortusunu 20 ml.ye ayarlayin.

Buharlasma tortusunu 2 gr. NaOH ve 2 gr. sodyum peroksitle karistirip,
kapakli nikel krozede eritin. 100 °C’ ye sogutun ve igerigini saf suda ¢6zln.
Derisik hidroklorik asidi metil oranja karsi kullanarak coézeltiyi asidik hale
getirin ve baryum klortir cozeltisi ekleyip filtre edin. Kuruttuktan sonra
tutusturun ve baryum stilfat olarak tartin.

Hesaplama : Parlaticilarin hacmi mg/lt olarak asagidaki esitlikle
verilmistir.

m = F x BaS0O4
Vv

V : Kaplama c¢ézeltisinin analiz edilen kisminin hacmi.
F : Parlaticinin donUstlirme carpani.

F degerleri: sodyum naftalin stilfonat 986,0
sodyum naftalin distlfonat 711,8
sodyum naftalin tristilfonat 620,2

paratoluen suilfonamit 733
sakkarin 789
sakkarin (Na tuzu) 1033

1 Dubsky, Dudo : Metalloberflache 17 (1963) 8, s.237-239
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A1521 Nemlendirici miktar: tayini!

Eklenen kimyasallar : 1) %50 metil alkol/su cozeltisiyle 1 litreye
seyreltilmis 5 ml. tri-n-btitil fosfat
2) Gliserin

Yontem :

Nikel kaplama co6zeltisinden 25 ml.yi 300 ml.lik erlene koyun ve 3 damla
gliserin damlatin. Coézeltinin yUzeyinde kopuk tabakasi olusana kadar
glclice calkalayin. Kabarciklanma bitene kadar n-btutil fosfat cozeltisiyle
titre edin. (Kullanilan hacim : a ml.)

Hesaplama : ax F=...[gr/lt] Nemlendirici
F carpanini belirleme :
Yukaridaki yodntemin aynisini 1 gr/lt nemlendirici iceren bir c¢ozeltide

tekrarlayin. Gerekli n-bttil fosfat hacmi : a ml.

F= 2,5/a
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Paladyum Kaplama Coézeltileri

Al61 Paladyum miktarinin kompleksometrik tayini! —1.Yol

Eklenen kimyasallar : 1) %1 lik nikel tetrasiyanur ¢ozeltisi
2) Amonyak
3) Mtreksit
4) 0,05 M EDTA cozeltisi

Yontem :

Paladyum kaplama c¢ozeltisinden S5 mlyi pipetle icinde 50 ml. nikel
tetrasiyantr c¢ozeltisi bulunan 300 ml.lik erlene alin. Cozelti hafif asidik (pH
4,5 - 5) reaksiyon gostermelidir. Eger gostermezse, dikkatlice birka¢c damla 1
N nitrik asit damlatin. 30 saniye gectikten sonra amonyakla alkalik hale
getirin, biraz mureksit ekleyin ve renk eflatun olana kadar 0,05 M EDTA
cozeltisi ile titre edin. (EDTA hacmi : a ml.)

Hesaplama : ax 1,067 =...[gr/lt] Pd

Al6 2 Paladyum miktarinin kompleksometrik tayiniz -2.Yol

Eklenen kimyasallar : 1) 1 N HNO3
2) 0,05 M EDTA c¢ozeltisi
3) 1 M amonyum asetat
4) Ksilenol oranj
5) 0,05 M toryum nitrat ¢ozeltisi

1 Brochert : Massanalytische Schnellmethoden
VEB Deutscher Verlag fur Grundstoffindustrie Leipzig (1966), s.157

2 Komplexometrische Bestimmung mit Titriplex, E. Merck, Darmstadt, s.46
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Yontem :

Paladyum kaplama ya da aktivasyon cozeltisinden 5 ml.yi pipetle bir erlene
alin, 50 ml. saf su ile seyreltin, 10 ml. 1 N HNO3, 10 ml. EDTA c¢o6zeltisi
(hacim : a ml.) ve pH 3 olmasini saglayacak kadar amonyum asetat ilave
edin. Ksilenol oranj ekleyin ve renk kirmiziya dénene kadar 0,05 M toryum
nitratla titre edin. (hacim : b ml.)

Hesaplama : (a—b)x 1,067 =. .. [gr/lt] Pd

Al6 3 Paladyum miktarinin kompleksometrik tayini -3.Yol

Eklenen kimyasallar : 1) 0,05 M EDTA cozeltisi
2) 1 N nitrik asit
3) 1 M sodyum asetat cozeltisi
4) Metil timol mavisi
5) 0,05 M cinko sulfat cozeltisi

Yontem :

Paladyum kaplama co6zeltisinden 5 ml.yi pipetle 300 ml.lik erlene koyun, 50
ml. saf su ile seyreltin, 5 ml. 0,05 M EDTA c¢oézeltisi (hacim : a ml.) ekleyin. 5
ml. 1 N nitrik asitle hafifce asidik hale getirin, pH derecesini sodyum asetat
cozeltisi eklemek suretiyle yaklasik 5,5 olarak ayarlayin. Metil timol mavisi
ilave ederek, renk maviye dénene kadar 0,05 M cinko sulfatla titre edin.
(Hacim : b ml.)

Hesaplama : (a—b)x 1,067 =...[gr/lt] Pd
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Al6 4 Klorur miktar: tayini

Eklenen kimyasallar : 1) Sodyum bikarbonat
2) %35 lik potasyum kromat cozeltisi
3) 0,1 N giimus nitrat ¢cozeltisi

Yontem :

Paladyum kaplama ya da aktivasyon coézeltisinden 5 ml.yi pipetle bir erlene
alin, 100 ml. saf su ile seyreltin ve sodyum bikarbonatla turnusol kagidi
kullanarak nétralize edin. Kirmizi turnusol kagidini belirgin sekilde maviye
cevirmeye yeter miktarda ekleyin. Ardindan indikatér olarak S damla
potasyum kromat co6zeltisi damlatip, giimus klortir coékeltisi kirmizimsi
kahverengini alana kadar gimus nitrat c¢oézeltisiyle titre edin. (Gimus nitrat
hacmi : a ml.)

Hesaplama : ax 1,169 =...[gr/lt] NaCl

Al6 5 Nitrit miktar: tayini

Eklenen kimyasallar : 1) 0,1 N potasyum permanganat
2) 1 N sulftuirik asit
3) 0,1 N demir(II) stlfat ¢ozeltisi

Yontem :

50 ml. potasyum permanganat cozeltisini (hacim : a ml.) pipetle 500 ml.lik
erlene koyup 150 ml. 1 N sulftirik asitle asidik hale getirin. 40 °C’ ye kadar
1sitin, pipetin ucunu potasyum permanganata daldirmaktan kacinarak
pipetle yavas yavas 5 ml. paladyum kaplama coézeltisi ekleyin. Daha sonra
pipetin ucuna su spreyi uygulayin. lyice karistinp fazla potasyum
permanganat ¢cozeltisini demir(ll) stulfatla titre edin. (hacim : b ml.)

Hesaplama : (a—b)x0,8512 =. .. [gr/lt] KNO2

Not :

HNO; (azot-II asidi) tuzlar1 potasyum permanganat tarafindan oksitlenir, bu
reaksiyon sadece asit ¢ozeltisinde yer alir. Eger nitrit ¢ézeltisi asitlestirilir ve
potasyum permanganatla dogrudan titre edilirse azot(ll) oksit dumani
olusmasi tehlikesi vardir.
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Al6 6 Amonyak miktan tayini

Eklenen kimyasallar : 1) %30 luk kostik soda
2) 1 N sulftuirik asit
3) 1 N kostik soda
4) Fenolftalein

Yontem :

Bu yontem Kjeldahl aparatlarinin kullanimini gerektirir. S0 ml. paladyum
kaplama c¢ozeltisini pipetle damitma tUpline koyup 250 ml. saf su ile
seyreltin. Siki sikiya baglanmasina dikkat ederek sogutucu monte edin. 40
ml. kostik sodayr huniden yardimiyla tiptn icine akitin. Alictya 20 ml. 1 N
sulfiirik asit koyun (hacim : a ml.). Ardindan 30 dakika boyunca damaitip,
alicidaki icerigi 1 N kostik soda ile fenolftaleine karsi titre edin. (hacim : b
ml.)

Hesaplama : (a—-b)x0,34) ... [gr/lt] NHs
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Gumus Kaplama Cozeltileri

Al71 Gumus miktarinin elektrolizle tayini

Yontem :

Gumus kaplama c¢ozeltisinden 10 ml.yi pipetle bir behere alip saf su ile
seyreltin ve 2 A akimda de karistirma uygulamadan elektroliz edin.
Gumusun cogu kaplandiginda (yaklasik 20 dakika sonra) akim yogunlugunu
4 A’ e yukseltin. Platin elektrotlar1 saf su ve alkol ile durulayip 105 °C’ de
kurutun. Kaplanan gimusu tartin : a ml.

Hesaplama : ax 100 =. .. [gr/lt] Ag

Al7 2 Gumus klortir formunda giimus miktar tayini

Eklenen kimyasallar : 1) Derisik nitrik asit
2) %35 lik sodyum klortir ¢cozeltisi

Yontem :

Gumus kaplama coézeltisinden 10 ml.yi pipetle bir behere alip 25 ml. derisik
nitrik asit ekleyerek kaynatin ve ilk olusan gimus siyantir cokeltisi tekrar
cozluilene kadar kaynatmaya devam edin. Ardindan 50 ml. saf su ile seyreltip
gumus klortir cékelmesi durana kadar sodyum klortir eklemeye devam edin.
Cozeltiyi devamli surette karistirarak ve kaynamasina izine vermeden,
cokelti yogunlasip iyice cokmeye baslayana kadar isitin. Kisa bir stlre
bekleyip, darasi1 alinmis cam krozeye stiziin ve suyla dikkatlice yikayip 120
°C’ de kurutun. Desikatérde sogutup tartin. (agirlik : a gr.)

Hesaplama : ax7526=...[gr/lt] Ag
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Al7 3 Gumus miktarinin tiyosiyanat titrasyonuyla tayini —1.Yol

Eklenen kimyasallar : 1) Demir(Ill) amonyum sulfat ¢ozeltisi
2) 0,1 N potasyum tiyosiyanat cozeltisi
3) Derisik sulfuirik asit
4) Derisik nitrik asit

Yontem :

Gumus kaplama cozeltisinden 10 ml.yi ¢oézelti dumanli iken pipetle bir
erlene alip, 10 ml. derisik sulfiirik asit ve 10 ml. derisik nitrik asit ekleyin.
Gumus siyanur cokeltisi tekrar ¢éztilene kadar ¢cozeltiyi 1sitin ve yogun beyaz
sulfirik asit dumanlar1 olusmaya baslayana kadar i1sitmaya devam edin.
Sogutup saf su ile seyrelttikten sonra 3 ml. derisik nitrik asit, 2 ml. demir(III)
amonyum suUlfat c¢oézeltisi ilave edin ve devamli surette calkalayarak, soluk
pembe gérinus ortaya cikana kadar 0,1 N potasyum tiyosiyanat ¢cozeltisiyle
titre edin. (Potasyum tiyosiyanat hacmi : a ml.)

Hesaplama : ax 1,079 =...[gr/lt] Ag

Al7 4 Gumus miktarinin tiyosiyanat titrasyonuyla tayini —2.Yol

Eklenen kimyasallar : 1) %30 luk formaldehit ¢cozeltisi
2) 1:1 nitrik asit
3) Demir(IIl) amonyum stulfat ¢ozeltisi
4) 0,1 N potasyum tiyosiyanat cozeltisi

Yontem :

Gumus kaplama cozeltisinden 10 ml.yi pipetle bir erlene alip, 5 ml.
formaldehit ¢ozeltisi ekleyin ve 5 dakika boyunca kaynatin. Ardindan 40 ml.
nitrik asit ekleyip tekrar kaynatin. Soguttuktan sonra saf su ile 150 ml.ye
seyreltip, 2 ml. demir(Ill) amonyum sulfat ¢ozeltisi ekleyin ve soluk pembe
renk alana kadar 0,1 N potasyum tiyosiyanatla titre edin. (Potasyum
tiyosiyanat hacmi : a ml.)

Hesaplama : ax 1,079 =...[gr/lt] Ag

Not : Bu yontemde dumanlanma gerekli degildir.
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Al7 5 Gumus miktarinin kompleksometrik tayini!

Eklenen kimyasallar : 1) Doymus brom suyu
2) Amonyak
3) %10 luk potasyum nikel siyantr
4) 0,05 M EDTA c¢ozeltisi
S) Mtreksit — 1:1 NaCl

Yontem :

Gumus kaplama c¢ozeltisinden 10 ml.yi pipetle bir erlene alip, soluk sar1 renk
alana kadar brom suyu ekleyin. 10 dakika kaynatip yaklasik 5 ml. daha
brom suyu ilave edin ve tekrar 5 dakika kaynatin. Sogutup 15 ml. amonyak,
S5 ml. potasyum nikel siyantr ekleyin, saf su ile 150 ml.ye seyreltin ve
indikator olarak miureksit kullanarak, renk saridan kirmiziya dénene kadar
0,05 M EDTA c¢ozeltisi ile titre edin. (EDTA hacmi : a ml.)

Hesaplama : ax0,535=...[gr/lt] Ag

Al7 6 GUumus nitrat kullanarak serbest siyantir miktar: tayini

Eklenen kimyasallar : 1) %10 luk potasyum iyodur coézeltisi
2) 0,1 N giimUs nitrat ¢cozeltisi

Yontem :

Gumus kaplama coézeltisinden 10 ml.yi pipetle 300 ml.lik erlene alip saf su
ile 150 ml.ye seyreltin, 2 ml. %10 luk potasyum iyodur coézeltisi ekleyin ve
sabit dumanlh goérintt elde edilene kadar 0,1 N glimus nitrat coézeltisi ile
titre edin. (GUmus nitrat hacmi : a ml.)

Hesaplama : ax 0,98 =...[gr/lt] NaCN

1 Lalitha, Natarjan : Metal Finishing 66 (1968) 5, s.82-83
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Al7 7 Nikel stilfat kullanarak serbest siyanur miktar tayini

Eklenen kimyasallar : 1) Derisik amonyak
2) Mtreksit — 1:100 NaCl
3) 0,1 M nikel sulfat ¢ozeltisi

Yontem :

Gumus kaplama cozeltisinden 10 ml.yi pipetle bir erlene alin, 150 ml. saf su
ile seyreltin, 5 ml. derisik amonyakla bir tutam Mureksit ilave edin ve renk
eflatundan sariya donene kadar 0,1 M nikel stlfat cozeltisi ile titre edin.
(Nikel stlfat hacmi : a ml.)

Hesaplama : ax1,96=...[gr/lt] NaCN

Al7 8 Sodyum karbonat miktar: tayini — 1.Yol

Eklenen kimyasallar : 1) 0,1 M nikel stlfat cozeltisi
2) Fenolftalein
3) 0,5 hidroklorik asit

Yontem :

Gumus kaplama cozeltisinden 10 ml.yi pipetle bir erlene alin, 150 ml. saf su
ile seyreltin ve serbest siyanir miktar1 tayinide kullanilmis olan miktarda
nikel sulfat cozeltisi ilave edin. 3 damla fenolftalein ekleyip, eflatundan
renksiz olana kadar 0,5 N hidroklorik asit ¢ozeltisi ile titre edin. (HCl hacmi :
a ml.)

Hesaplama : ax5,3=...[gr/lt] NasCO3
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Al7 9 Karbonat icerigi miktar tayini — 2.Yol

Eklenen kimyasallar : 1) %25 lik amonyak
2) %10 luk baryum klortir ¢ozeltisi
3) 1 N hidroklorik asit
4) %0, 1 lik metil oranj
5) 1 N kostik soda

Yontem :

5 ml. giimus kaplama ¢ozeltisini bir behere pipetle bosaltip 100 ml. saf su ile
seyreltin, 2 ml. amonyak ve 25 ml. baryum klorur ¢ézeltisi ekleyin. Cokelti
oturdugunda bir filtre kagidindan stzip saf su ile iyice yikayin. Filtreyi ve
cokeltiyi bir erlene koyup tizerine 25 ml. 1 N hidroklorik asit ilave edin ve
serbest kalmis olan karbonik asitten kurtulmak icin kaynatin. Sogutup 100
ml. saf su ekleyin ve renk pembeden sariya dénene kadar metil oranja kars:
1 N kostik soda ile titre edin. (Kostik soda hacmi : a ml.)

Hesaplama : (25-2a)x 10,6 =. .. [gr/lt] NaxCO3
(25-a)x 13,82 =. .. [gr/lt] KoCO3

Al17 10 Bakir ve nikel miktarinin kompleksometrik tayini

Eklenen kimyasallar : 1) 0,1 N giimus nitrat ¢cozeltisi
2) Derisik amonyak
3) Mtreksit
4) 0,05 M EDTA c¢o6zeltisi
5) Timolftalekson
0) 0,05 M kalsiyum nitrat ¢ozeltisi
7) Tiyoglikolik asit %20

Yontem :

10 ml. gimus kaplama c¢ozeltisini 300 ml.lik erlene pipetle bosaltip, 100 ml.
saf su ile seyreltin ve serbest sodyum siyantir miktar tayininde kullanilmis
olan miktarda glimus nitrat ¢cozeltisi ilave edin.

10 ml. daha giimus nitrat ¢cozeltisi ile 5 ml. derisik amonyak ve bir tutam
mureksit ekleyip, renk eflatuna déonene kadar 0,05 M EDTA cozeltisi ile titre
edin. (Hacim : a ml.)
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5 ml. tiyoglikolik asit c¢ozeltisi, 20 ml. derisik amonyak ve bir tutam
timolftalekson ilave ettikten sonra, bakir icerikle esit miktarda olan serbest
haldeki EDTA’ y1 renk mavi olana kadar 0,05 M kalsiyum nitrat ¢ozeltisi ile
titre edin. (Kalsiyum nitrat hacmi : b ml.)

Hesaplama : (a—b)x0,2935 =. .. [gr/lt] Ni
bx0,3177 =. .. [gr/lt] Cu

Al17 11 Nikel miktarinin kompleksometrik tayinil

Eklenen kimyasallar : 1) Amonyakl giimus klortir ¢ézeltisi.
(71,67 gr. AgCl 600 ml. %25 lik amonyakta
cozulip, saf su ile 1000 ml.ye seyreltilir)
2) 1 N gimus nitrat ¢cozeltisi
3) Mtreksit
4) 0,05 M EDTA c¢ozeltisi
5) %35 lik amonyak ¢ozeltisi

Yontem :

S5 ml. giimus kaplama c¢oézeltisini 300 ml.lik erlene pipetle bosaltin, 100 ml.
saf su ile seyreltin ve 25 ml. %5 lik amonyak c¢ozeltisi ile 4,5 ml. amonyaklh
gumus klorur ¢ozeltisi ilave edin. Ardindan tortu tekrar ¢coziilene kadar 1 N
gumus nitrat cozeltisi damlatin. Bulanik bir gériinti varsa birka¢ damla %5
lik amonyum hidroksit c¢oézeltisi damlatmak suretiyle berraklastirilir. Bir
tutam mureksit katip, renk saridan mora doénene kadar 0,05 M EDTA
cozeltisiyle titre edin. (EDTA hacmi : a ml.)

Hesaplama : ax0,5869 = ... [gr/lt] Ni

1 Malat, Holecek : Chemist ANALYST 89 (1964)
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Al8

Alkali Kalay Kaplama Cozeltileri

Al81 Kalay miktarinin iyodometrik tayini

Eklenen kimyasallar : 1)
2)
3)
4)
S)

Yontem :

Derisik hidroklorik asit
p-a. Demir tozu
Mermer kiriklari

0,1 N iyodur cozeltisi
%1 lik nisasta cozeltisi

1-2

10 ml. kalay kaplama coézeltisini 500 ml.lik erlene pipetle bosaltip 200 ml.
saf su, 50 ml. derisik hidroklorik asit ve 2-3 gr. demir tozu ilave edip demirin
hepsi c¢cozulene kadar kaynatin. Akan suyun altinda hizla sogutup icine
bezelye tanesi buyukligiinde mermer koyun ve renk kirmiziya dénene
kadar, 5 ml. nisasta co6zeltisini indikatdér olarak kullanarak 0,1 N iyodur
cozeltisiyle titre edin. (iyodtr hacmi : a ml.)

Hesaplama : ax 1,187 =...[gr/lt] Sn
ax 2,668 =...[gr/lt] NaoSnOs

Al8 2 Kalay miktarinin kompleksometrik tayini

Eklenen kimyasallar : 1)
2)
3)
4)
S)
6)
7)
8)
9)

Derisik hidroklorik asit

%30 luk hidrojen peroksit cozeltisi
1 N NaCl cozeltisi

0,05 M EDTA cozeltisi

Glasiyal asetik asit

Timol mavisi

3 M sodyum asetat cozeltisi
Pirokatekin moru

0,05 M cinko asetat cozeltisi
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Yontem :

10 ml. kalay kaplama c¢o6zeltisini 100 ml.lik mezire pipetle bosaltin, 5 ml.
derisik hidroklorik asit, 10 ml. %30 luk hidrojen peroksit ve 10 ml. 1 N
sodyum klortir ¢ézeltisi ilave edin ve karisimi 10 dakika kaynatin. Oda
sicakligina sogutup cizgiye kadar saf suyla doldurarak iyice calkalayin. 10
ml.sini bir erlene alip tizerine 10 ml. 0,05 M EDTA co6zeltisi (hacim : a ml.), 2
ml. glasiyal asetik asit ve birkac damla timol mavisi ekleyin ve renk
kirmizidan sariya dénene kadar 1:1 amonyak damlatin. 10 ml. 3 M sodyum
asetat cozeltisi ekleyin (pH 5), saf su ile 100 ml.ye seyreltip 70-80 °C’ ye
1sitarak S damla pirokatekin moru damlatin ve fazla 0,05 M EDTA c¢ozeltisini
renk mavi olana kadar 0,05 m cinko asetat cozeltisi ile titre edin. (hacim : b
ml.)

Hesaplama : (a—b)x5,935=...[gr/lt] Sn
(a—b)x 13,34 =. .. [gr/lt] NaxSnO3

Al183 Serbest sodyum hidroksit miktar tayini

Eklenen kimyasallar : 1) %10 luk baryum klortir ¢ozeltisi
2) 0,1 N hidroklorik asit
3) Timolftalein

Yontem :

10 ml. kalay kaplama c¢o6zeltisini 300 ml.lik erlene pipetle bosaltip, 100 ml.
saf su ile seyreltin. 50 ml. baryum klortir c¢oézeltisi ekleyip timolftaleini
indikatér olarak kullanip renk maviden renksiz olana kadar 0,1 N
hidroklorik asitle titre edin. Titrasyonun sonuna dogru birka¢c damla daha
indikatér ilave edin. (hidroklorik asit hacmi : a ml.)

Hesaplama : ax0,4=...[gr/lt] NaOH

Not :

Kaplama cozeltisinde karbonat ve sodyum stanat mevcut ise baryum
klorurle cokeltilirler. Eger sodyum stanat cékelmemisse, eklenecek sodyum
hidroksit titrasyon esnasindaki hidrolizi artiracaktir.
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Al84 Sodyum karbonat miktar: tayini

Eklenen kimyasallar : 1) %10 luk baryum klortir ¢ozeltisi
2) Metil oranj
3) 0,5 N hidroklorik asit
4) Timolftalein
5) 0,5 N kostik soda

Yontem :

10 ml. kalay kaplama c¢ozeltisini bir behere pipetle bosaltin, 250 ml. saf su
ile seyreltin ve kaynatin. 50 ml. baryum klortir ¢ozeltisi ekleyip tortunun
dibe cokmesini bekleyin. Tortuyu bir kez filtre edin ve filtrenin tizerindeyken
yikama suyu turnusol kagidiyla alkali reaksiyon g6stermeyinceye kadar
yikayin. Tortunun hepsini bir erlene alin, 100 ml. saf su ve 2 damla metil
oranj ekleyip 0,5 N hidroklorik asitle titre edin. Renk degistiginde 5 ml. daha
hidroklorik asit ekleyip 3 dakika kaynatin. Titrasyon degerini fazladan
eklenen S ml. hidroklorik asidi de dahil ederek a ml. olarak belirtin.

Oda sicakligina sogutup birka¢ damla timolftalein damlatin ve renk maviye
doénene kadar 0,5 N kostik soda ile titre edin. (hacim : b ml.)

Hesaplama : (a—-b)x2,65=...[gr/lt] NaxCO3

Al185 Klortir miktar1 tayini

Eklenen kimyasallar : 1) Derisik HNO3
2) 0,1 N giimUs nitrat ¢cozeltisi
3) p-dimetilamino benzilidin rodanin
asetonda %0,05

Yontem :

S5 ml. kalay kaplama c¢o6zeltisini bir erlene bosaltin, 100 ml. saf su ile
seyrelterek 0,5 ml. p-dimetilamino benzilidin rodanin co6zeltisi ekleyin ve
kirmizi renk (tortu) elde edilene kadar 0,1 N giimus nitrat cozeltisi ile titre
edin. (gimus nitrat hacmi : a ml.)

Hesaplama : ax0,709 =. .. [gr/lt] CI
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Al86 Kalay(IV) miktar tayini?

Eklenen kimyasallar : 1) FeCls cozeltisi
(136 gr/1t FeCl3.6H20, ya da 0,5 N)

2) Derisik HCI

3) Cinko tozu
Yontem :
10 ml. banyo co6zeltisini bir erlene bosaltin, 50 ml. saf su ile seyrelttikten
sonra 50 ml. derisik HCI ekleyin ve 1sitin. Cozeltiye 3-4 gr. cinko tozu ekleyin
ve kaynayana kadar 1sitin, eger gerekli ise biraz daha HCI ilave ederek cinko
ve kalayin her ikisi de ¢6zlinene kadar 1sitmaya devam edin. Son olarak sari
renk sabit kalincaya kadar sicak coézeltiyi demir klortr ile titre edin. (FeCls
hacmi : a ml.)

Hesaplama : ax297=...[gr/lt] Sn
ax 6,67 =...[gr/lt] NaxSnO3

Al87 Serbest hidroksit miktar: tayini!

Eklenen kimyasallar : 1) 1 N HCI
2) Epsilon mavisi indikatéri

Yontem :

10 ml. banyo c¢ozeltisini 300 ml.lik erlene bosaltin, 30 ml. saf su ile
seyrelttikten sonra 3-5 damla Epsilon mavisi indikatéri damlatin ve renk
maviden turuncu-sariya dénene kadar 1 N HCl ile titre edin. (hacim : a ml.)

Hesaplama : ax5,61=...][gr/lt] KOH
ax4=...[gr/lt] NaOH

Al1838 Toplam alkali miktar: tayini?

Eklenen kimyasallar : 1) 1 N HCI
2) Metil oranj

Yontem :

10 ml. banyo c¢o6zeltisini 300 ml.lik erlene bosaltin, 30 ml. saf su ile
seyrelttikten sonra 3-5 damla metil oranj damlatin ve renk saridan kirmiziya
donene kadar 1 N HCl ile titre edin. (hacim : a ml.)

Hesaplama : ax5,61=...][gr/lt] KOH
ax4=...|[gr/lt] NaOH

1 Oberflache-Surface 13 (1972) 1, s.23



Volumetrik ve Kompleksometrik Yontemler Asitli Kalay A 1 9

Asitli Kalay Kaplama Cozeltileri

Al191 Toplam kalay miktarinin kompleksometrik tayini?

Eklenen kimyasallar : 1) Derisik hidroklorik asit
2) %30 luk hidrojen peroksit
3) 1 N sodyum klortr
4) 0,05 M EDTA cozeltisi
5) Asetik asit buzu
0) Timol mavisi
7) 1:1 amonyak
8) 3 N sodyum asetat ¢cozeltisi
9) Pirokatekin moru
10) 0,5 M cinko asetat ¢ozeltisi

Yontem :

10 ml. kalay kaplama co6zeltisini 100 ml.lik balon jojeye pipetle bosaltin, 5
ml. derisik hidroklorik asit, 10 ml. %30 luk hidrojen peroksit ve 10 ml. 1 N
sodyum klortir c¢ozeltisi ekleyin ve 10 dakika kaynatin. Oda sicakligina
sogutup cizgiye kadar saf su doldurun ve iyice calkalayin. Bu c¢o6zeltinin 10
ml.sini 200 ml.lik erlene alin, 10 ml. 0,05 M EDTA c¢oézeltisi (hacim : a ml.), 2
ml. asetik asit buzu ve birka¢c damla timol mavisi ekleyin. Ardindan renk
kirmizidan sariya dénene kadar 1:1 amonyak damlatin. pH 5 olana kadar 10
ml. 3 N sodyum asetat cozeltisi ekleyip saf su ile 100 ml.ye seyreltin. 70-80
°C’ ye kadar 1sitip S damla pirokatekin moru damlatin ve fazla 0,05 M EDTA
cozeltisini renk maviye donene kadar 0,05 M cinko asetat cozeltisi ile titre
edin. (hacim : b ml.)

Hesaplama : (@a-b)x5,935=...[gr/lt] Sn

Not : Kaynama sirasinda kalay(IV) klortirtin buharlasmasini engellemek icin
sodyum klortir eklenir. Eger nétralizasyondan evvel deney coOzeltisine asetik
asit eklenmemis ise yer yer yuksek alkalilik durumu ortaya cikar ve bu
bolgelerde kalay(IV) hidroksit ¢cokelmesi neticesi deneyde hesaplanan kalay
miktari azalir. Eklenen cinko c6zeltisinin bag yapmayan ilk damlasi1 EDTA ile
bilesik yapmis olan kalay(IV) atomunu yerinden cikarir ve kalay(IV) iyonlar
pirokatekin moru ile birlikte giicli mavi renkli bilesik meydana getirirler.
Deney cozeltisindeki toplam kalay icerigi 50 mg.1 gecmemelidir.

1" Jankovsky : Komplexometrische Bestimmung von Zinn (IV) :
Collect. Czechoslov. Chem. Comun 22 (1957) s.1052-1055
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Al192 Kalay miktarinin elektrolitik tayini!

Eklenen kimyasallar : 1) Potasyum hidroksit
2) Hidrojen peroksit
3) Okzalik asit

Yontem :

5 ml. kalay kaplama c¢o6zeltisini icinde birka¢ gram kati potasyum hidroksit
bulunan 200 ml.lik behere pipetle bosaltin. Birka¢ ml. hidrojen peroksit
ekleyip 5-10 dakika kaynatin. 5 gr. kati okzalik asit ilave edin ve fazla
hidrojen peroksiti cokeltmek icin 10 dakika daha kaynatip saf su ile yaklasik
180 ml.ye seyreltin. 60-70 °C sicaklikta 1,5 A’ de bakir kapl platin elektrot
kullanarak elektroliz edin. 3 saatin sonunda kalay miktar olarak kaplanmis
olur. Daha fazla su ekleyerek bu test edilebilir : Birka¢ dakika sonra
daldirilan yeni katot parcasinda kalay kaplamasi gériilmemelidir. Ardindan
elektrotu su ve alkolle yikayip 80 °C’ de kurutun ve agirhiktaki artisi tartin.

(a gr.)

Hesaplama : ax200=...[gr/lt] Sn

Al193 Kalay miktarinin meta-stanik asit halinde tayini
Eklenen kimyasal : Derisik nitrik asit

Yontem :

10 ml. kalay kaplama co6zeltisini 100 ml.lik balon jojeye pipetle bosaltip,
isaretli yere kadar saf su doldurun. Coézeltinin 20 ml.sini bir behere alin, 15
ml. derisik nitrik asit ekleyin ve yogun beyaz bir nitrik asit dumani ¢ikana
kadar kum banyosunda buharlastirin. Ardindan yaklasik 120 ml. saf su ile
seyreltin, sicak bir yerde 10 dakika bekletip meta-stanik asidi mavi bant
filtre kagidindan stzlin ve ayrildigi zaman sicak su ile yikayin. Filtreyi
tortuyla beraber kurutup, agirligi bilinen bir krozede tavlayin. Desikatérde
sogutun ve tekrar tartin. (agirlik artisi : a gr.)

Hesaplama : ax393,9=...[gr/lt] Sn

Not : Filtre edilmis olan siviy1 bakir, nikel ve ¢inko tayininde kullanin. (Krom
kaplama coézeltileri bélimuine bakin)

1 Weiner : Analytische Untersuchungen im galvanischen Betrieb.
Eugen G. Leuze Verlag, Saulgau/Wurtt. (1968) s.134
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Al194 Kalay(II) miktarinin iyodometrik tayinil

Eklenen kimyasallar : 1) Derisik hidroklorik asit
2) 0,1 N iyodur cozeltisi
3) %1 lik nisasta ¢ozeltisi

Yontem :

5 ml. kalay kaplama c¢o6zeltisini 300 ml.lik erlene pipetle bosaltip 200 ml. saf
su ile seyreltin, 30 ml. derisik hidroklorik asit ekleyin ve S5 ml. nisasta
cozeltisini indikatdr olarak kullanip renk maviye dénene kadar 0,1 N iyodur
cozeltisi ile titre edin.

Hesaplama : ax 1,187 =...[gr/lt] Sn(Il)

Not : Sadece kalay(Il)nin elektrolitik olarak kaplandigindan iyice emin
olunmadan ve test cozeltisinin kalay(IV) icerip icermedigi ortaya
cikarilmadan c¢ézeltinin indirgenmesi yanlis olacaktir. Tanimlanan tahlil
kalay elektrodun icerebilecegi diger metallerden hemen hemen hig
etkilenmez. Oksidasyon icin gerekli klortir iyonlarinin var olmasini saglama
almak icin hidroklorik asit eklenir. Eger bunlar eksik olursa, kolayca
hidrolize olabilen kalay(IV) olusur ve ¢cokelme meydana gelmez.

Al195 Kalay(II) miktarinin kompleksometrik tayini?

Eklenen kimyasallar : 1) %1 lik amonyum flortir ¢cézeltisi
2) %1 lik tartarik asit
3) Metil timol mavisi
4) Piridin + asetik asit buzu c¢o6zeltisi

(40 ml. asetik asit buzu+ 160 ml. piridin, 1
litreye tamamlanmais)
5) 0,05 M EDTA c¢ozeltisi

Yontem :

10 ml. kalay kaplama c¢ozeltisini 100 ml.lik balon jojeye pipetle bosaltip
cizgiye kadar saf su ile doldurun ve iyice calkalayin. Bu ¢ézeltinin 10 ml.sini
200 ml.lik erlene alin ve 10 ml. amonyum flortir ¢ézeltisi ile 20 ml. tartarik
asit ilave edin. Ardindan biraz metil timol mavisi ekleyin.

1 Dubsky : Direkte komplexometrische Bestimmung von Zinn (II) :
Collect. czechoslov. chem. Comun 24 (1959) s.4015-4049
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Cozelti sar1 renk alir. Renk maviye donene kadar dikkatlice piridin —asetik
asit buzu c¢ozeltisinden ekleyin ve mavi oldugunda ise 6énce mor ardindan
soluk sar1 renk alincaya kadar 0,05 M EDTA coézeltisi ile titre edin. (Hacim :
a ml.)

Hesaplama : ax 0,5935 = ... [gr/lt] Sn(II)

Not : Bu yontemde test co6zeltisinin 50 ml.den daha fazla kalay(IV)
icermemesine dikkat edilmelidir.

Al96 Kalay miktarinin kompleksometrik tayini

Eklenen kimyasallar : 1) 1 M trietanolamin ¢6zeltisi
2) Metil kirmizisi
3) 0,05 M EDTA c¢ozeltisi
4) Tampon c¢ozeltisi (74 gr. NH4Cl + 570 gr. NH3)
5) Erio T indikat6éri
0) 1:1 amonyak
7) 0,05 M cinko asetat

Yontem :

10 ml. kalay kaplama c¢ozeltisini 100 ml.lik balon jojeye pipetle bosaltip
isaretli yere kadar saf su ile doldurun. Bu ¢ézeltinin 10 ml.sini bir erlene alip
10 ml. EDTA c¢ozeltisi, 5 ml. trietanolamin co6zeltisi ekleyin ve metil
kirmizisini indikatér olarak kullanip 1:1 amonyakla nétralize edin. Ardindan
10 ml. tampon c¢oézeltisi, bir tutam Erio T indikat6ért ilave edip, fazla EDTA’ y1
renk maviden kirmiziya dénene kadar 0,05 M cinko asetat ile titre edin.
(Hacim : a ml.)

Hesaplama : (c-a)x5,935=...[gr/lt] Sn
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Al197 Kalay(II) miktarinin demir klortir ¢ozeltisi titrasyonuyla tayini!

Eklenen kimyasallar : 1) Demir klorur ¢ozeltisi
(91,4 gr. FeCl3 x 6.H20 + 50 ml. derisik HCI,
1000 ml.ye tamamlanmais)
2) Potasyum tiyosiyanat cézeltisi 50 gr/It
3) Derisik hidroklorik asit

Yontem :

10 ml. kalay kaplama c¢ozeltisini bir erlene pipetle bosaltip 15 ml. hidroklorik
asit ile 100 ml. saf su ekleyin ve kaynatin. 10 ml. potasyum tiyosiyanat
cozeltisi ilave edin ve sabit pembe renk elde edilene kadar demir klorur
cozeltisi ile titre edin. (demir klortir hacmi : a ml.)

Hesaplama : axF=...[gr/lt] Sn

Demir kloriir carpanini belirleme :

0,2-0,3 gr.lik parcalar halinde yagsiz kalay talasindan (E) tartin ve 300 ml.lik
erlenin icinde 10 ml. hidroklorik asitte fazla koépurtmeden eritin. Erlenin
agzin1 oksijen girmemesi icin saat cami ile kapatin. Kalayin hepsi c¢ozeltiye
karisinca 5 ml. hidroklorik asit ve 100 ml. su ekleyip kaynatin, 10 ml.
potasyum tiyosiyanat ilave edin ve sabit kirmizi renk elde edene kadar demir
klorur cozeltisi ile titre edin. (Hacim : b ml.)

F=(E /b)x 100

Al1938 Serbest asit miktar1 tayini — 1.Yol

Eklenen kimyasallar : 1) 1 N kostik soda
2) Timolftalein — alkolde %0,1 lik cozelti

Yontem :
10 ml. kalay kaplama c¢o6zeltisini bir erlene pipetle bosaltip 100 ml. saf su ile
seyreltin, 3 ml. timolftalein c¢c6zeltisi ekleyin ve mavi renk elde edene kadar
kostik soda ile titre edin. (Kostik soda hacmi : a ml.)
Hesaplama : H>S0O4 yogunlugu = (b x 4,90) — (a x 0,826) [gr/l1t]

b : Kaplama c¢o6zeltisindeki kalay icerigi

1 Druckschrift : Firma Dr.-Ing. Max Schlotter, Geislingen/Steige.
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Al199 Serbest asit miktar1 tayini — 2.Yol

Eklenen kimyasallar : 1) %3 Itk amonyum okzalat ¢cozeltisi
2) Metil kirmizisi
3) 1 N kostik soda

Yontem :

10 ml. kalay kaplama c¢o6zeltisini bir erlene pipetle bosaltip 50 ml. amonyum
okzalat c¢ozeltisi ekleyin. 10-15 dakika bekleyip 100 ml. saf su ile seyreltin,
metil kirmizisindan 5 damla damlatin ve renk sariya dénene kadar 1 N
kostik soda ile titre edin. Titrasyonun sonuna dogru birka¢c damla daha
indikatdér damlatin. (Kostik soda hacmi : a ml.)

Hesaplama : ax4,9=...[gr/lt] HxSO4

A19 10 Kloriir miktar: tayini

Eklenen kimyasallar : 1) 0,1 N giimUs nitrat ¢cozeltisi
2) 0,1 N amonyum tiyosiyanat cozeltisi
3) Ferrik amonyum sulfat ¢cozeltisi 300 gr/It +
100 ml. HNO3
4) Derisik HNO3

Yontem :

S5 ml. kalay kaplama c¢o6zeltisini bir erlene pipetle bosaltip 50 ml. saf su ile
seyrelterek, 20 ml. derisik nitrik asit ve 25 ml. 0,1 N glimus nitrat cozeltisi
ekleyin. (hacim : a ml.) 2 ml. ferrik amonyum sulfat ¢6zeltisi ilave edip soluk
pembe renk gortilene kadar 0,1 N amonyum tiyosiyanat cozeltisi ile titre
edin. (Hacim : b ml.)

Hesaplama : (a—b)x0,6092 =. .. [gr/lt] CI
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Alkali Cinko Kaplama Cozeltileri

A201 Cinko miktarinin elektrolitik tayini
Eklenen kimyasal : %25 lik kostik soda

Yontem :

5 ml. ¢inko kaplama c¢o6zeltisini bir behere pipetle bosaltip 300 ml. saf su ile
seyreltin ve 5 ml. kostik soda ilave edin. 2 A akimda elektrolize baslayin.
Yarim saat sonra akim siddetini 4 A’ e ¢ikarin. Elektroliz tamamlandiginda
(nokta testi), akimi kesmeden yikayin, saf su ile iyice durulayin, alkole
daldirin ve 70 °C’ de kurutun. (Agirlik artisi : a gr.)

Hesaplama : ax?200=...[gr/lt] Zn

A202 Cinko miktarinin kompleksometrik tayini — 1.Yol

Eklenen kimyasallar : 1) Tampon ¢o6zeltisi (70 gr. NH4Cl1 + 570 ml.
derisik NH3z 1000 ml.ye seyreltilir)
2) Magnezyum kompleksonat*
3) Erio T indikatort
4) Formaldehit
5) 0,05 M EDTA c¢ozeltisi

Yontem :

10 ml. cinko kaplama c¢oézeltisini 100 ml.lik 6l¢cti balonuna pipetle bosaltip
isaretli yere kadar saf su doldurun ve iyice calkalayin. 10 ml.sini bir erlene
alin ve yaklasik 150 ml. saf su ile seyreltin. 5 ml. tampon c¢o6zeltisi, birkac
magnezyum kompleksonat tanesi ve Erio T indikatéri ilave edin. Eger cozelti
mavi renk almayip kirmizilasirsa, saf mavi renk elde edilene kadar 0,05 M
EDTA cozeltisi ile titre edin. Ardindan birka¢ ml. formaldehit ¢ozeltisi ekleyin
ve hemen 0,05 M EDTA cozeltisi ile titre edin. Renk sarap kirmizisindan
maviye dénene kadar titrasyona devam edin. (Hacim : a ml.)

* Etilendiamin tetra asetik asidin magnezyum tuzu
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Tekrar birka¢c ml. formaldehit ilave edin ve eger bu ilaveyle renk yeniden
kirmiziya dénerse EDTA ile titre etmeye devam edin. (EDTA hacmi : a ml.)

Hesaplama : ax3,269=...[gr/lt] Zn

Not : Magnezyum bilesiklerinin eklenmesi ve test c¢Ozeltisinin renginin
formaldehit ilavesinden daha 6énce 0,05 M EDTA ile saf maviye ayarlanmasi
sayesinde, cozeltide kalsiyum ya da magnezyum bulunmasi halinde analizin
boéliinmesi engellenir.

A203 Cinko miktarinin kompleksometrik tayini — 2.Yol

Eklenen kimyasallar : 1) Amonyak
2) Metil timol mavisi
3) 0,05 M EDTA c¢ozeltisi
4) Formaldehit ¢ozeltisi

Yontem :

10 ml. cinko kaplama c¢oézeltisini 100 ml.lik balon jojeye pipetle bosaltip,
isaretli yere kadar saf su doldurun. Coézeltinin 10 ml.sini bir erlene alip 50
ml. saf su ile seyrelttikten sonra 10 ml. derisik amonyak ve birkac¢ parca
metil timol mavisi ilave edin. Eger simdi renk saf mavi olmussa, gri ya da
renksiz hale gelene kadar 0,05 M EDTA c¢ozeltisi ile titre edin. 5 ml.
formaldehit ilave edip renk maviden gri ya da renksiz hale gelene kadar titre
edin. Tekrar birka¢c ml. formaldehit ilave edin ve eger renk mavilik gésterirse
0,05 M EDTA ile titre etmeye devam edin. (EDTA hacmi : a ml.)

Hesaplama : ax3,269 =...[gr/lt] Zn
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A204 Cinko miktarinin kompleksometrik tayini — 3.Yol
Eklenen kimyasallar : 1) Derisik nitrik asit
2) Ksilenol oranj
3) Uratropin tampon ¢oézeltisi ( 400 gr. uratropin

+ 100 ml. HCI, 1000 ml.ye seyreltilir.)

Yontem :

10 ml. ¢inko kaplama c¢oézeltisini 100 ml.lik balon jojeye pipetle bosaltip, gaz
cikisi altinda 10 ml. derisik nitrik asit ekleyin. 10 dakika kaynattiktan sonra
oda sicakligina sogutun ve isaretli yere kadar saf su doldurun. Eger cozelti
cokelen sulfirden dolay:r bulanmissa, kuru bir filtreden stzip pipetle 10
ml.sini 300 ml.lik erlene alin. Yaklasik 100 ml.ye kadar saf su ile seyreltip,
biraz ksilenol oranj ve ¢bzeltinin rengini saridan eflatuna cevirmeye yetecek
kadar tampon c¢ozeltisi ilave edin. Fazladan 2 ml. daha ekleyin ve renk limon
sarisi olana kadar 0,05 M EDTA ile titre edin. (EDTA hacmi : a ml.)

Hesaplama : ax3,269 =...[gr/lt] Zn

Not : Bu yontemin kullanilmasi c¢o6zeltide bisulfit varligt durumunda
uygundur.

A205 Cozeltide demir mevcut olmasi halinde ¢cinko miktar: tayini

Eklenen kimyasallar : 1) %3 luk hidrojen peroksit
2) 1 N nitrik asit
3) Uratropin tampon c¢oézeltisi ( 400 gr. uratropin
+ 100 ml. HCI1 1000 ml.ye seyreltilir.)
4) 0,05 M EDTA c¢ozeltisi
5) Ksilenol oranj

Yontem :

10 ml. cinko kaplama c¢ozeltisini 100 ml.lik balon jojeye pipetle bosaltip,
isaretli yere kadar saf su doldurun. Karisimin 10 ml.sini 300 ml.lik erlene
alin, 10 ml. hidrojen peroksit ekleyip 3 dakika kaynatin. Oda sicakligina
soguttuktan sonra 50 ml. saf su ile seyreltip, cokelti olmussa bunu ¢é6zmek
icin S ml. 1 N nitrik asit ilave edin. Biraz ksilenol oranj ve ¢oézeltinin rengini
eflatuna cevirmeye yetecek kadar tampon coézeltisi ilave edin. Ardindan renk
limon sarisi olana kadar 0,05 M EDTA ile titre edin. (EDTA hacmi : a ml.)

Hesaplama : ax3,269 =...[gr/lt] Zn
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A206 Potasyum ferrosiyanuir kullanarak cinko miktar: tayini!?

Eklenen kimyasallar : 1) Potasyum ferrosiyantr ¢ozeltisi (43,0693 gr/1t)
2) Derisik hidroklorik asit
3) Hidrojen peroksit
4) Amonyum sulfat
S) %2 lik uranil asetat

Yontem :

10 ml. cinko kaplama c¢o6zeltisini bir erlene pipetle bosaltip, 50 ml. derisik
hidroklorik asit, 10 ml. hidrojen peroksit ekleyin ve kaynatin (gaz cikisi olur).
Yaklasik 10 dakika sonra erleni sogutup 250 ml. saf su ile seyreltin, 15 gr.
amonyum sulfat ilave ederek potasyum ferrosiyanur ile titre edin. Uranil
asetat testin bitme noktasini belirlemek icin indikatér olarak kullanilir.
(Potasyum ferrosiyanur hacmi : a ml.)

Hesaplama : a=...[gr/lt] Zn

A207 Toplam sodyum siyanur miktar tayini

Eklenen kimyasallar : 1) Derisik amonyak
2) Mureksit
3) 0,1 M nikel sulfat ¢cozeltisi

Yontem :

S ml. ¢inko kaplama c¢oézeltisini 300 ml.lik erlene pipetle bosaltip, 150 ml. saf
su ile seyrelttikten sonra, 10 ml. amonyak, biraz mureksit ekleyin ve renk
sariya dénene kadar 0,1 M nikel stlfat ¢cozeltisiyle titre edin. (Nikel sulfat
hacmi : a ml.)

Hesaplama : ax3,92=...[gr/lt] NaCN

1 Langford : Analysis of Electroplating and Related Solutions, 4. basim
Robert Draper Ltd. (1971) s.222.
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A2038 Toplam sodyum siyanuir miktari tayini — Liebig Yontemi

Eklenen kimyasallar : 1) %20 lik kostik soda
2) Derisik amonyak
3) %10 luk potasyum iyodur coézeltisi
4) 0,1 N giimUs nitrat ¢cozeltisi

Yontem :

10 ml. cinko kaplama c¢oézeltisini 100 ml.lik balon jojeye pipetle bosaltip,
isaretli yere kadar saf su ile doldurun. Karisimin 20 ml.sini 300 ml.lik bir
erlene alarak 150 ml. saf su ile seyrelttikten sonra, 5 ml. %20 lik kostik
soda, 3 damla derisik amonyak ve %10 luk potasyum iyodur ¢cozeltisinden de
6 damla ilave edin. Ardindan opal 1simali, piriltili bir gértintis elde edene
kadar 0,1 N gimus nitrat ¢ozeltisi ile titre edin. (Gimus nitrat hacmi : a ml.)

Hesaplama : ax4,9=...|gr/lt] NaCN

A2009 Sodyum hidroksit miktari tayini — 1.Yol

Eklenen kimyasallar : 1) %10 luk sodyum siyanur ¢ozeltisi
2) Sodyum indigo sulfat cozeltisi
3) 1 N hidroklorik asit

Yontem :

10 ml. ¢inko kaplama c¢o6zeltisini 300 ml.lik erlene pipetle bosaltip, 50 ml. saf
su ile seyrelttikten sonra, 30 ml. %10 luk sodyum siyanur cozeltisi ve 4-5
damla sodyum indigo sulfat cozeltisi ekleyin. Ardindan c¢o6zeltinin rengi
yesilden sariya donene kadar 1 N hidroklorik asitle titre edin. (HCl hacmi : a
ml.)

Hesaplama : ax4,0=...[gr/lt] NaOH
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A20 10 Sodyum hidroksit miktari tayini — 2.Yol

Eklenen kimyasallar : 1) Sodyum siyantr
2) Tropaeolin 000 indikat6ri
3) 1 N hidroklorik asit

Yontem :

10 ml. cinko kaplama c¢oézeltisini 300 ml.lik erlene pipetle bosaltip, 100 ml.
saf su ile seyrelttikten sonra, 1 gr. sodyum siyanur, 2 ml. Tropaeolin 000
indikatort ekleyin ve renk degisene kadar 1 N hidroklorik asitle titre edin.
(HCI hacmi : a ml.)

Hesaplama : ax4,0=...[gr/lt] NaOH

A2011 Sodyum karbonat miktar: tayini

Eklenen kimyasallar : 1) %35 lik baryum nitrat cozeltisi
2) 1 N hidroklorik asit
3) 1 N kostik soda
4) Metil oranj

Yontem :

10 ml. cinko kaplama c¢o6zeltisini 400 ml.lik behere pipetle bosaltip SO ml. saf
su ile seyrelttikten sonra biraz kaynatin ve tortu olusana kadar baryum
nitrat ekleyin. Tortu cokeldiginde kagit filtreden stztp saf su ile iyice
yikayin. Filtreyi ve tortuyu bir erlene koyarak 100 ml. saf su ve 20 ml. 1 N
hidroklorik asit ilave edin (Hacim : a ml.). Biraz kaynattiktan sonra, metil
oranj1 indikator olarak kullanarak fazla hidroklorik asidi 1 N kostik soda ile
(Hacim : b ml.) titre edin.

Hesaplama : (a—b)x 5,3 =...[gr/lt] NaxCO3
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A20 12 Sodyum karbonat miktarinin kompleksometrik tayini

Eklenen kimyasallar : 1) 0,05 M baryum klortur ¢cozeltisi
2) Derisik amonyak
3) Timolftalekson
4) 0,05 M EDTA c¢ozeltisi

Yontem :

10 ml. cinko kaplama c¢o6zeltisini 100 ml.lik balon jojeye pipetle bosaltip, 20
ml. saf su ve 50 ml. 0,05 M baryum klortir ¢ozeltisi ekleyin (Hacim : a ml.).
Biraz kaynatip oda sicakligina soguttuktan sonra isaretli yere kadar saf su
doldurun. lyice calkalayip kuru bir filtreden stiziin. Stuztilen sivinin 10
ml.sini 200 ml.lik erlene alip 50 ml. saf su ile seyreltin, 10 ml. derisik
amonyak ve timolftalein indikatéra ilave edin. 0,05 M EDTA c¢o6zeltisi ile titre
edin. (Hacim : b ml.)

Hesaplama : (a—10b) x 5,3 =. . . [gr/1t] NaxCO3

Not : Eger cozeltide sulfir iyonlar1 varsa, sodyum sulfir baryum tuzu ile
coziinmez bir bilesik yapacagindan (ki bu bilesik ancak mineral asidinde
¢6ztinlir), bulunan sodyum karbonat miktar1 c¢ok yuksekmis gibi
goruinecektir. Bu durumda asagidaki diizelme yapilmalidir. Sodyum sulfar
degeri 0,8414 ile carpilir ve sodyum karbonat miktari olarak bulunan
degerden cikarilir. Aradaki fark gercek sodyum karbonat degeridir.

A20 13 Demir ve aluminyum miktarlar tayini

Eklenen kimyasallar : 1) Derisik nitrik asit

2) Derisik amonyak

3) %10 luk hidroklorik asit

4) %35 lik stilfosalisilik asit

S) Tampon cozeltisi
(53 ml. derisik NH3 + 90,4 ml. formik asit,
2000 ml.ye seyreltilmis)

0) 0,05 M EDTA c¢ozeltisi

7) 0,05 M FeCls cozeltisi
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Yontem :

25 ml. c¢cinko kaplama c¢o6zeltisini 400 ml.lik bir behere pipetle bosaltip, 25
ml. derisik nitrik asit ekledikten sonra 15-20 dakika kaynatin. Oda
sicakligina sogutup saf su ile yaklasik 150 ml.ye seyreltin, tekrar kaynatip
demir ve aluminyumu amonyakla cokeltin. Cokeltiyi filtre edip, filtrenin
uzerindeyken iki kez saf su ile yikadiktan sonra, 25 ml. %10 luk hidroklorik
asitte eritin ve demirle aluminyumu tekrar amonyakla cokeltin. Cokeltiyi
filtre edip, filtrenin Uzerindeyken iki kez saf su ile yikadiktan sonra, 25 ml.
%10 luk hidroklorik asitte eritin. Cozeltiyi 100 ml.lik balon jojeye alip isaretli
yere kadar su doldurun ve iyice calkalayin. A ve B diye adlandiracaginiz iki
erlene pipetle bu karisimdan 10’ar ml. koyun.

A cozeltisine 100 ml. saf su ekleyerek, amonyakla pH’ 1m1 1,5’ a ayarlayin ve
40-50 °C’ ye kadar 1sitin. Indikatér olarak 2 ml. %5 lik stilfosalisilik asit ilave
edip, renksiz olana kadar 0,05 M EDTA ile titre edin. (Hacim : a ml.)

B c¢ozeltisini 100 ml. saf su ile seyreltip tizerine 10 ml. 0,05 M EDTA co6zeltisi
ekleyin. Ardindan 20 ml. tampon coézeltisi ilave edip 3 dakika stureyle
kaynatin. Oda sicakligina soguttuktan sonra fazla EDTA’ yi, sulfosalisilik
asidi indikatér olarak kullanip, 0,05 M demir triklortr ile titre edin. Eklenen
EDTA miktarindan (ml.) kullanilan FeClz miktari ¢ikarilirsa : hacim b ml.

Hesaplama : ax 1,117 =...[gr/lt] Fe
b x 0,5394 = . .. [gr/lt] Al

A20 14 Demir ve bakir miktarlar tayini

Eklenen kimyasallar : 1) Derisik nitrik asit
2) %20 lik kostik soda
3) %10 luk hidroklorik asit
4) Uratropin tampon ¢oézeltisi ( 400 gr. uratropin
+ 100 ml. HCI 1000 ml suda seyreltilir.)
5) 0,05 M EDTA c¢ozeltisi
0) 0,05 M kursun nitrat ¢cozeltisi
7) Ksilenol oranj
8) 1 N potasyum florir ¢cozeltisi
9) %10 luk tiyokarbamin ¢oézeltisi
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Yontem :

25 ml. c¢cinko kaplama c¢o6zeltisini 400 ml.lik bir behere pipetle bosaltip, 25
ml. derisik nitrik asit ekledikten sonra (bu esnada gaz cikisi olur), 15-20
dakika kaynatin. Sogutup 150 ml. saf su ile seyreltin ve beyaz cinko
hidroksit c¢okeltisi eriyinceye kadar dikkatlice %20 lik kostik soda ekleyin.
Cozeltiyi filtre edip, filtrenin Utzerindeki ¢okeltiyi saf su ile iki kez yikayin.
Cokeltiyi 25 ml. %10 luk hidroklorik asitte eritip, yaklasik 150 ml.ye
seyreltin, bakir ve demiri kostik soda ile tekrar ¢cokeltin. Cokeltiyi filtre edip,
filtrenin Uzerinde 3 kez saf su ile yikayin ve 25 ml. %10 luk hidroklorik
asitte eritin. Karigimi 100 ml.lik balon jojeye alin ve isaretli yere kadar saf su
doldurup iyice calkalayin. A ve B olarak adlandiracaginiz iki erlene pipetle
40’ ar ml. bosaltin.

A 6rnegine 5-10 ml. EDTA c¢ozeltisi ve pH’ 1 5 — 5,5 yapmaya yetecek kadar
uratropin tampon co6zeltisi ekleyin. Fazla EDTA’ y1 0,05 M kursun nitrat
cozeltisi ile titre edin (hacim : a ml.). Ksilenol oranji indikatér olarak
kullanarak rengi saridan eflatuna cevirin.

B 6rnegine 10 ml. 1 M potasyum flortr c¢oézeltisi ekleyin. Renk bakir icerige
bagli olarak mavimsi griden saf maviye doénecektir. Karisim renksiz olana
kadar dikkatlice %10 luk tiyokarbamin c¢o6zeltisi, ardindan 2 ml. daha
tiyokarbamin ve tam olarak 5 ml. 0,05 M EDTA c¢oézeltisi ilave edin. Tampon
cozeltisi ekleyerek pH 5,5’ a ayarlayip, fazla EDTA’ y1 0,05 M kursun nitrat
cozeltisi ile titre edin. (hacim : b ml.)

Hesaplama : b x 0,2792 = . . . [gr/lt] Fe
(a-b)x0,3185=...[gr/lt] Cu

Not : Bakirin kostik soda ile cokeltilmesi sadece amonyum tuzlarinin
bulunmamasi durumunda nicel bir anlam ifade eder. Eger demir derisimi
cok yuksekse, cokeltiyi amonyakla cézdikten hemen sonra demir-bakir
cokeltisini ¢Ozeltiden ayirmak gerekir. Ancak bundan sonra stizilmus olan
cozeltideki bakir derisimi belirlenir.
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A20 15 Sodyum sulfat miktan tayini

Eklenen kimyasallar : 1) 0,1 N iyodur c¢ozeltisi
2) %3S lik baryum nitrat ¢ozeltisi
3) %1 lik nisasta c¢o6zeltisi

Yontem :

10 ml. ¢cinko kaplama c¢o6zeltisini 400 ml.lik behere pipetle bosaltip, 100 ml.
saf su ile seyreltin ve kaynamaya birakin. Cokelti olusana kadar baryum
nitrat cozeltisi ekleyin. Ayristiginda filtre edip, filtre kagidinin Uzerindeki
cokeltiyi yikayin. Ardindan 300 ml.lik erlenin icinde durulayip 2 ml. nisasta
cozeltisi ekleyin, 200 ml. saf su ile seyreltin ve sabit mavi renk elde edene
kadar 0,1 N iyodur ¢ozeltisi ile titre edin. (iyodur hacmi . a ml.)

Hesaplama : ax 0,6303 =. .. [gr/lt] NaxSO3
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Asitli Cinko Kaplama Cozeltileri

A211 Cinko miktarinin elektrolitik tayini

Eklenen kimyasallar : 1) Amonyak
2) Sodyum siyanur
3) %25 lik kostik soda

Yontem :

25 ml. cinko kaplama c¢oézeltisini 250 ml.lik balon jojeye pipetle bosaltip,
isaretli yere kadar saf su doldurun. Coézeltinin 25 ml.sini 400 ml.lik bir
behere alip, biraz sodyum siyantrde coézulebilen cokelti zerreleri olusana
kadar amonyakla nétralize edin. 3 ml. %25 lik kostik soda ilave edip,
yaklasik 150 ml.ye seyreltin. Bakirli platin ttl kullanarak, 2 A akim
yogunlugundan baslayip 4 A’ e kadar ylukselterek oda sicakliginda elektroliz
edin. Elektroliz tamamlandiginda akimi kesmeden yikayin ve 70 °C’ de
kurutun. (Agirliktaki artis : a gr.)

Hesaplama : ax400 =...[gr/lt] Zn

A212 Cinko miktarinin kompleksometrik tayini! — 1.Yol

Eklenen kimyasallar : 1) Tampon c¢ozeltisi ( 54 gr. NH4Cl + 350 ml.
derisik amonyak, 1000 ml.ye seyreltilir.)
2) Erio T indikatért
3) 0,02 M EDTA c¢ozeltisi
4) Askorbik asit
5) Amonyak
0) Potasyum siyanur

1 Druckschrift : Firma Dr.-Ing. Max Schlotter, Geislingen/Steige.
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Yontem :

10 ml. cinko kaplama c¢o6zeltisini 100 ml.lik balon jojeye pipetle bosaltip,
isaretli yere kadar saf su doldurun. Coézeltinin 10 ml.sini 300 ml.lik bir
behere alip, 150 ml. saf su ile seyreltin, 20 ml. tampon ¢o6zeltisi ve bir tutam
Erio T indikatérii ekleyerek renk ucuk mavi olana kadar 0,02 M EDTA
cozeltisi ile titre edin. (EDTA hacmi : a ml.)

Hesaplama : ax2,61=...[gr/lt] Zn

Not : Eger eflatundan ucuk maviye gecisteki renk degisikligi zor oluyorsa,
cinko kaplama ¢o6zeltisinin 2 gr/lt.den daha fazla demir icerdigi farzedilebilir.
Bu durumda c¢ézelti koyu mavi olana kadar dikkatlice bir tutam askorbik
asit ekleyin. Ardindan alkali reaksiyonu saglanana kadar amonyakla titre
edip, 1-2 gr. potasyum siyanur ekleyerek kaynama noktasina cok yaklasana
kadar kaynatin. Simdi ¢6zelti renksiz ve berraktir. Oda sicakligina sogutup
yukarida anlatilan isleme devam edin.

A213 Cinko miktarinin kompleksometrik tayini! — 2.Yol

Eklenen kimyasallar : 1) %20 lik trietanolamin c¢ozeltisi
2) Derisik amonyak
3) Metil timol mavisi

4) 0,05 M EDTA c¢ozeltisi

Yontem :

10 ml. cinko kaplama c¢oézeltisini 250 ml.lik balon jojeye pipetle bosaltip,
isaretli yere kadar saf su doldurun. Coézeltinin 10 ml.sini 200 ml.lik bir
erlene alip 50 ml. saf su ile seyrelttikten sonra, 20 ml. trietanolamin ¢oézeltisi
ve 30 ml. derisik amonyak ilave edin. Metil timol mavisi indikatéri ilave
edip, kirmizidan gecerek kul grisi rengi alincaya kadar 0,05 M EDTA co6zeltisi
ile titre edin. (EDTA hacmi : a ml.)

Hesaplama : ax 8,173 = ... Zn|gr/lt]

1 Brochert : Massanalytische Schnellmethoden
VEB Deutscher Verlag fur Grundstoffindustrie Leipzig (1966) s.128
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A214 Cinko miktarinin kompleksometrik tayini — 3.Yol
Eklenen kimyasallar : 1) Derisik amonyak
2) 1 N nitrik asit
3) Metil timol mavisi
4) Uratropin tampon c¢oézeltisi ( 400 gr. uratropin

+ 100 ml. HCI, 1000 ml.ye seyreltilir.)
5) 0,05 M EDTA c¢ozeltisi

Yontem :

10 ml. ¢cinko kaplama c¢oézeltisini 200 ml.lik balon jojeye pipetle bosaltip, 30
ml. saf su ile seyrelttikten sonra biraz kaynatin ve derisik amonyak
kullanarak demirle aluminyumu dikkatlice cokeltin. Cokelmis olan beyaz
cinko hidroksiti eritmeye yetecek amonyak ekleyin. Oda sicakligina sogutup
isaretli yere kadar saf su doldurun ve iyice calkalayin. Kuru bir filtreden
stizlp, filtre edilmis olan sivinin 10 ml.sini 300 ml.lik bir erlene alin. 1 N
nitrik asitle hafifce asidik hale getirin ve yaklasik 100 ml. saf su ile seyreltin.
Ardindan biraz metil timol mavisi ekleyip rengi saridan maviye veya eflatuna
cevirmeye yetecek kadar tampon coézeltisi ilave edin. Fazladan 3 ml. tampon
cozeltisi daha ekleyip, renk sariya dénene kadar 0,05 M EDTA cozeltisi ile
titre edin. (EDTA hacmi : a ml.)

Hesaplama : ax8,173=...[gr/lt] Zn

A215 Klortir derisimi tayini — 3.Yol

Eklenen kimyasallar : 1) Derisik nitrik asit
2) 0,1 N giimUs nitrat ¢cozeltisi
3) Doymus ferrik amonyum sulfat ¢cézeltisi

4) 0,1 N amonyum tiyosiyanat ¢cozeltisi

Yontem :

10 ml. cinko kaplama c¢ozeltisini 100 ml.lik siseye pipetle bosaltip, isaretli
yere kadar saf su ile doldurun. Bu karisimin 2 ml. sini 300 ml.lik erlene alin,
saf su ile seyrelttikten sonra, 5 ml. nitrik asit ve tam olarak 25 ml. 0,1 N
gumus nitrat cozeltisi ile noétrlestirin. Ardindan 2 ml. ferrik amonyum stulfat
cozeltisi ekleyerek, ucuk pembe renk gbzlenene kadar 0,1 N amonyum
tiyosiyanat cozeltisi ile titre edin. (amonyum tiyosiyanat ¢oézeltisi hacmi : a
ml.)

Hesaplama : (25-a)x 17,73 =. .. [gr/1t] CI
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A216 Sulfat konsantrasyonu tayini

Eklenen kimyasallar : 1) Doymus baryum kromat ¢ozeltisi
2) Sodyum asetat
3) Potasyum iyodur
4) %35 lik EDTA c¢ozeltisi
5) 0,1 N sodyum tiyostulfat ¢cozeltisi

Yontem :

25 ml. cinko kaplama c¢o6zeltisini 1000 ml.lik balon jojeye pipetle bosaltip,
yaklasik 500 ml.ye kadar saf su ile seyrelttikten sonra, 20 ml. baryum
kromat cozeltisi ve pH 5 — 5,5 elde edene kadar yaklasik 20 gr. sodyum
asetat ilave edin. Ardindan isaretli yere kadar saf su doldurun. Cokelti
oturdugunda kuru bir filtreden stiztin. Filtratin 20 ml.sini bir erlene alin, saf
su ile seyreltin, 1 gr. potasyum iyodur ve 10 ml. EDTA c¢oézeltisi ekleyip 0,1 N
sodyum tiyostulfatla titre edin. (Sodyum tiyosulfat hacmi : a ml.)

Hesaplama : ax 8,005 =...[gr/lt] SO4”

A217 Amonyak miktari tayini

Eklenen kimyasallar : 1) %40 lik kostik soda
2) 0,1 N sulfurik asit
3) 0,1 N kostik soda
4) Metil oranj

Yontem :

10 ml. (50 ml.) cinko kaplama ¢6zeltisini damitma Uinitesine pipetle koyun ve
muslugundan 40 ml. kostik soda ilave edin. Aliciya pipetle 25 ml. 0,1 N
sulfairik asit koyun. Yaklasik 30 dakika damitin, sonra alicidaki siviy1 0,1 n
NaOH ile titre edin. (0,1 N NaOH hacmi : a ml.)

Hesaplama : (25-2a)x 0,17 =. .. [gr/lt] NHs
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A218 Fluoborik asit miktar1 tayini!

Eklenen kimyasallar : 1) Setil trimetil amonyum klortir
(3,2 gr. 100 ml. suda ¢oézulur)
2) 0,1 N kostik soda
3) 0,1 N potasyum siyano ferrat(Il) cozeltisi
4) 1:1 sulfarik asit
5) 0,1 N potasyum permanganat ¢cozeltisi

Yontem :

10 ml. cinko kaplama c¢oézeltisini 100 ml.lik balon jojeye pipetle bosaltip,
isaretli yere kadar saf su doldurun. Bu karisimin 10 ml.sini, icinde 25 ml.
setil trimetil amonyum klortir ¢ozeltisi ve 50 ml. saf su bulunan 400 ml.lik
bir behere koyun. Indikatér kagidi kullanarak, 0,1 N kostik soda ile hemen
pH 1n1 7’ ye ayarlayin. Simdi dikkatlice 50-60 °C’ ye 1sitin, oda sicakligina
sogutun ve 500 ml.lik balon jojeye filtre edin. Filtrede kalan cokeltiyi 2-3 kez
saf su ile yikayin ve bir kenara alin. Artan setil trimetil amonyum klortirti
cokeltmek icin filtrata 25 ml. 0,1 N potasyum siyanoferrat(ll) cozeltisi
ekleyin, isarete kadar saf su doldurun, iyice calkalayin ve kuru bir filtreden
stiztin. Filtratin 200 ml.sini bir erlene pipetle bosaltin, 15 ml. 1:1 sulfturik
asit ekleyin ve 0,1 N potasyum permanganat ile titre edin. (Hacim : b ml.)

Titre edilen test cozeltisi ilk basta yesilimsi sar1 iken, sonlara dogru
kirmizimsi1 renk alir. Her tanimlama igin acik deger (Hacim : a ml.)

arastirilarak tespit edilmelidir. Bu amacla yine ayni kimyasallar kullanilir.

Hesaplama : (@a-b)x 35,13 =...[gr/lt] HBF4

1 Schaak, Wagner : Zeitschr. Analyt. Chem. 146 (1955) p. 326-338.
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A2109 Demir ve aluminyum miktarlarinin kompleksometrik tayini
Eklenen kimyasallar : 1) Derisik amonyak

2) %10 luk hidroklorik asit

3) 0,05 M EDTA c¢ozeltisi

4) Sodyum asetat

5) 0,05 N kursun nitrat ¢cozeltisi

0) Ksilenol oranj

7) %10 luk amonyum flortir ¢cézeltisi
Yontem :

10 ml. cinko kaplama coézeltisini bir behere pipetle bosaltip, saf su ile
yaklasik 200 ml.ye seyrelttikten sonra kaynatin ve demir ile aluminyumu
amonyakla hidroksit olarak coékeltin. Iyice koyulasinca cékeltiyi filtre edin.
Filtrenin Uzerindeyken birka¢ kez amonyakli suyla yikayin, 10 ml. %10 luk
hidroklorik asitte eritin ve 100 ml.lik dereceli silindire déktin. Isaretli yere
kadar saf su ile doldurup iyice calkalaymn. Bu cozeltiden A ve B diye
adlandiracaginiz iki ayri erlene 25 ml. koyun ve saf su ile yaklasik 100 ml.ye
seyreltin.

A 6rnegi : Seyreltik amonyak ekleyerek pH’1 3,5 — 3’ e ayarlayin, 10 ml. 0,05
M EDTA c¢ozeltisi ekleyin (hacim a ml.) ve 3 dakika kaynatin. Test ¢ozeltisi
pH’ 1nin 2,5’ un altina diismesine izin vermeyin. Oda sicakligina sogutup pH’
15 - 5,5 a yukseltmeye yetecek miktarda sodyum asetat ilave edin. Ardindan
ksilenol oranji indikatér olarak kullanip, renk eflatun olana kadar 0,05 M
kursun nitrat ¢ozeltisiyle titre edin. (hacim : b ml.)

B 6rnegi : 10 ml. %10 luk amonyum flortir ¢oézeltisi ekledikten sonra 5
dakika bekletin, ardindan 10 ml. 0,05 M EDTA c¢oézeltisi ilave edin ve 0,05 M
kursun nitrat ¢cozeltisiyle yukarida tanimlandig: sekilde titre edin.titre edin.
(hacim : ¢ ml.)

Hesaplama : (a-c)x 1,117 =. .. [gr/lt] Fe
(@-b)-(a-c) x0,5396 = ... [gr/lt] Al

Not : Demir ve aluminyumu ¢ékeltmek icin amonyak ekleme islemine beyaz
cinko hidroksit eriyene kadar devam edilmelidir.
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A21 10 Demir miktarinin kompleksometrik tayini!

Eklenen kimyasallar : 1) Hidrojen peroksit
2) Varyamin mavisi indikatéria
3) 0,01 M EDTA c¢ozeltisi
4) Glikokol

Yontem :

S5 ml. ¢inko kaplama c¢ézeltisini bir erlene pipetle bosaltip 50 ml. saf su ile
seyrelttikten sonra, birka¢ damla hidrojen peroksit damlatin ve 5 dakika
kaynatin. 40 °C’ ye kadar sogutun ve amonyak ile pH derecesini 2-3’ e
ayarlayin. Ardindan 0,2 gr. Glikokol, birka¢c damla Varyamin mavisi ekleyip,
40 °Cden daha dusuk sicaklikta olmamak tUzere c¢ozeltiyi 0,01 M EDTA
cozeltisi ile titre edin. Orjinal mavimsi mor renk titrasyonun bitmesinden
kisa stire Once griye doner, titrasyon bittiginde tam sar1 renge ulasilmis olur.
(EDTA hacmi : a ml.)

Hesaplama : ax0,1117 =. .. [gr/lt] Fe

A21 11 Borik asit miktar tayini2

Eklenen kimyasallar : 1) Doymus sodyum karbonat ¢ézeltisi
2) Gliserin
3) Metil oranj
4) Fenolftalein
5) 0,1 N kostik soda
0) %25 lik sulfarik asit

Yontem :

50 ml. cinko kaplama c¢o6zeltisini 300 ml.lik behere pipetle bosaltip 100 ml.
saf su ile seyrelttikten sonra, cokelme kesilene kadar doymus sodyum
karbonat ekledikten sonra fazladan biraz daha ilave edin. Kaynatma
noktasina kadar isitip, cinkonun katilasip cékelmesini hizlandirmak icin
cam bir cubukla karistirin. Soguttuktan sonra cozeltiyi ve cokeltisini 250
ml.lik dereceli silindire déklin, saf su ile dikkatlice durulayin ve isaretli yere
kadar saf su ile doldurun. lyice karistirip icindeki katilarin dibe oturmasini
bekleyin. Stipernatant temizleme co6zeltisinin bir kismini kuru bir filtreden
kuru bir behere stizin ve bunun 50 ml.sini analizi tamamlamakta kullanin.

Flaschka : Microchim. Acta (1954).

2 Weiner : Analytische Untersuchungen im galvanischen Betrieb.
Eugen G. Leuze Verlag. Saulgau/Wurtt. (1968) s.140.
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50 ml. c¢oézeltiyi 300 ml.lik erlene doktip Uzerine birka¢c damla metil oranj
damlattiktan sonra %25 lik sulfirik asitle asitlestirin ve karbonik asidi
uzaklastirmak icin 3 dakika kaynatin. Sogutup renk kirmizidan sariya
donene kadar 0,1 N kostik soda ilave edin. Birka¢c damla fenolftalein
damlatin ve renk pembe olana kadar kostik sodayla titre edin. 20 ml. gliserin
ekleyin ve renk tamamen kaybolduktan sonra, pembe renk tekrar gézlenene
kadar borik asidi 0,1 N kostik sodayla titre edin. (hacim : a ml.)

Hesaplama : ax0,6184 =...[gr/lt] H3BO3
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Tablo I.

Kolorimetrik indikatérler — gecerli pH derecesi ve renk degisimini gdésterir.

Indikator

pH Derecesi

Renkteki Degisim

Parlak keresol mavisi(asidik) 0,0 — 1,0

Keresol kirmizisi (asidik)
Chinaldin kirmizisi

Timol mavisi (asidik)

Metakeresol moru
Tropaeolin 00
Benzil oranj

B — Dinitrofenol

o — Dinitrofenol
La Motte saris1
Bromfenol mavisi
Metil sarisi
Kongo kirmizisi
Metil oranj
Bromfenol yesili
v — Dinitrofenol
Metil kirmizisi

Klorfenol kirmaizisi

Azolitmin ( turnusol)

Bromkeresol moru
p — Nitrofenol
Nitrazin sarisi
Bromtimol mavisi
Notral kirmizi

Fenol kirmizisi

0,2-1,8
1,0 - 2,0
1,2-2,8
1,2-2,8
1,3-3,0
1,0-3,3
2,2 - 4,4
2,8 - 44
2,6 - 4,2
2,8 -4,6
2,9 - 4,0
3,0-5,0
3,1 -44
3,8-54
4,0-5,6
4,2 -6,3
4,8 - 6,4
5,0 - 8,0
5,2-6,8
56-7,6
6,0 -7,0
6,0 - 7,6
6,8 - 8,0
6,8 — 8,4

kirmizimsi turuncu

kirmaizi
renksiz
kirmizi
kirmaizi
kirmizi
kirmizi
renksiz
renksiz
kirmaizi
sari
kirmaizi
menekse
kirmaizi
sari
renksiz
kirmizi
sari
kirmizi
sari
renksiz
sari
sari
kirmizi

sari

mavi

sari

kirmizi

sari

sari

sari

sari

sari

sari

sSari

mavi

sari

kirmizi

sari

mavi

sari

sari

kirmizi

mavi

mor

sari

mavi

mavi

turuncu

kirmizi



Tablo I. (devam)

Indikator

pH Derecesi

Renkteki Degisim

m — Nitrofenol

Rosolik asit

Keresol kirmizisi (alkali)
o — Naftalftalein
Timol mavisi (alkali)
Turmerik

o — Keresolftalein
Fenolftalein

Ftalein kirmizisi
Timol moru (menekse)
Timolftalein

La Motte moru

Taly kirmizisi

Alizarin sarisi R

6,8 -84
6,9 - 8,0
7,2-8,8
7,3 -8,7
8,0-9,6
8,0-10,0
8,2-9,8
8,8 -10,0
8,6 - 10,2
9,0 -13,0
9,3-10,5
9,6 -11,2
10,0-11,6
10,1 -12,0

Parlak keresol mavisi (alkali) 10,8 - 12,0

Nitromin

Parazol oranj

Tropaeolin 000
Tropaeolin O

La Motte sulftir oranj
Titan sarisi

Epsilon mavisi

La Motte moru (menekse)

Akril mavisi

10,8 - 12,0
11,0-12,6
11,9-13,0
11,1 -12,7
11,2-12,6
12,0 - 13,0
12,0 - 13,0
12,0 - 13,6

12,0 - 13,6

renksiz
sari
sari
sari
sari
sari
renksiz
renksiz
sari
sarimsi yesil
renksiz
mor
kirmizi
sari
mavi
mavi
sari
sari
sarl
sari
sari
sari
menekse moru

kirmizi

sar1
kirmizi
kirmizi
mavi
mavi
turuncu
eflatun
kirmizi
kirmizi
turuncu
mavi
kirmizi
sar1
turuncu/
kirmizi

sari

turuncu/

kahverengi

turuncu

kirmizi

turuncu

kirmizi

kirmizi

kirmizi

mavi

mavi



Tablo II. EDTA karsiliklari

1 ml. 0,01 M EDTA c¢ozeltisi asagidaki miktarda elemente/bilesige karsilik gelir:

0,2697 mg. Aluminyum
1,3763 mg. Baryum
1,124 mg. Kadmiyum
0,4008 mg. Kalsiyum
0,5894 mg. Kobalt
0,6357 mg. Bakir
1,040 mg. Siyanur
0,5585 mg. Demir
2,0721 mg. Kursun
0,2432 mg. Magnezyum
0,5493 mg. Mangan
2,0061 mg. Cwa
0,5869 mg. Nikel

1,067 mg. Paladyum
0,9800 mg. Fosforik asit
2,1576 mg. Gumus
0,8763 mg. Stronsiyum
2,321 mg. Toryum
1,870 mg. Kalay

0,6538 mg. Cinko



Tablo III.

1 ml. ¢6zeltinin karsilig: :

Asitlik gostergesi

Maddenin Adi 0,5N 0,2 N 0,1 N

H3BO3 0,030 920 0,012 368 0,006 184
HBr 0,040 462 0,016 368 0,006 184
Sitrik asit kristalleri 0,035 020 0,014 008 0,007 004
HNOs3 0,031 508 0,012 603 0,006 302
H3PO4 (orto) 0,049 020 0,019 608 0,009 804
H3PO4 0,024 510 0,009 804 0,004 902
HClO4 0,050 233 0,020 093 0,010 047
HCl 0,018 233 0,007 293 0,003 647
KHSOq4 0,068 090 0,027 236 0,013 618
H>SO4 0,024 520 0,009 808 0,004 904
H2C204 0,022 509 0,009 004 0,004 502
H2C204 . 2H20 0,031 517 0,012 607 0,006 303
CO2 0,022 000 0,008 800 0,004 400
CO4 0,011 000 0,004 400 0,002 200
SOz 0,016 015 0,006 407 0,003 203
SOs3 0,020 015 0,008 006 0,004 003



Tablo IV.

1 ml. asidin karsilig: :

Alkalilik gostergesi

Maddenin Adi 0,5N 0,2 N 0,1 N

BaCOs 0,049 343 0,019 737 0,009 869
BaO 0,038 340 0,015 336 0,007 668
Ba(OH)2 0,042 844 0,017 138 0,008 569
Ba(OH)2 . 8H20 0,078 876 0,031 550 0,015 775
CaCOs 0,025 023 0,010 009 0,005 005
CaO 0,014 020 0,005 608 0,002 804
Ca(OH)2 0,018 524 0,007 401 0,003 705
K2COs3 0,034 550 0,013 820 0,006 910
KHCO3 0,050 057 0,020 023 0,010 011
K20 0,023 548 0,009 419 0,004 710
KOH 0,028 052 0,011 221 0,005 610
MgCO3 0,021 083 0,008 433 0,004 217
MgO 0,010 080 0,004 032 0,002 016
Mg(OH)2 0,014 584 0,005 834 0,002 917
Na>COs3 0,026 501 0,010 600 0,005 300
Na2CO3 . 10H20 0,071 541 0,028 616 0,014 308
NaHCOs3 0,042 008 0,016 803 0,008 402
Na2O 0,015 499 0,006 199 0,003 100
NaOH 0,020 002 0,006 001 0,004 001
N 0,007 004 0,002 802 0,001 401
NH3 0,008 516 0,003 406 0,001 703
NH4 0,009 020 0,003 608 0,001 804
NH4Cl1 0,026 748 0,010 699 0,005 350
(NH4)2SO4 0,033 036 0,013 214 0,006 607
SrCO3 0,036 910 0,014 764 0,007 382
SrO 0,025 908 0,010 363 0,005 182
Sr(OH)2 0,030 411 0,012 164 0,006 082



Tablo V.

Oksitlik gdstergesi

1 ml. 0,1 N KMnOg4 1n karsilig: :

Maddenin Ad1  gr. log Maddenin Ad1  gr. log
As 0,003 745 5735 KClO3 0,002 043 3102
As203 0,004 946 6942 Ks3Fe(CN)e 0,032 924 5175
BaO 0,007 668 9278 K4Fe(CN)e 0,036 834 5662
Ca 0,002 004 3018 K4Fe(CN)6.3H20 0,042 239 6257
CaO 0,002 804 4478 KMnO4 0,003 161 4998
CaCO3 0,005 005 6994 KNO3 0,004 252 6290
Cu (Bertrand) 0,006 354 8033 KNO3 0,003 370 5276
Cu20 (Bertrand) 0,007 154 8546 K2S20s 0,013 516 1309
Fe 0,005 585 7470 Mn (Volhard-Wolf) 0,001 647 2166
FeO 0,007 185 8564 MnO 0,002 128 3280
Fe2Os 0,007 985 9023 MnO» 0,004 347 6382
FeSO4 0,015 192 1816 NaxC204 0,006 701 8261
FeS04.7H20 0,027 803 4441 NaClO3 0,001 772 2490
FeSO;4 .

(NH4)2S0O4.6H20 0,039 216 5935 NaNO: 0,003 450 5378
H2C204 0,004 502 6534 NaNO3 0,002 834 4524
H>C204.2H,O 0,006 303 7995 (NH4)2S20s 0,011 411 0573
HNO:> 0,002 351 3713 PbO> 0,011 961 0778
HNOs3 0,002 101 3224 Sb 0,006 088 7845
H202 0,001 701 2306 Sb203 0,007 288 8626
H2S20s 0,009 707 9871 Sn 0,005 935 7734



Tablo VI.

Iyodometrik déntistim carpanlari

1 ml. 0,1 N iyot ¢ézeltisinin gram karsilig :

Maddenin Ad1  gr. log Maddenin Ad1  gr. log
As 0,003 746 5735 NaHSOs3 0,005 204 7163
AsOs3 0,006 146 7886 NaxS 0,003 903 5914
As203 0,004 946 6942 NaoS . 9H20 0,012 01 0795
Formaldehit 0,001 501 1764 Na2SOs3 0,006 303 7996
HaS 0,001 704 2314 Nap,SO3 . 7TH,O 0,012 609 1007
H>SO3 0,004 104 o612 Na2S203 0,015 813 1990
KHSO3 0,006 004 7784 Na2S203 . SH20 0,024 821 3948
K>S 0,005 513 7414 S 0,001 603 2050
KSbO . Sb 0,006 088 7844
C4H406 . 2 H2O 0,016 697 2226 Sb203 0,007 288 8626
K2SOs3 0,007 913 8983 SOz 0,003 203 5056
K>SOs3 . 2H.O 0,009 715 9874 SOs3 0,004 003 6024
1 ml. 0,1 N iyot ¢ézeltisinin gram karsilig :

Maddenin Ad1  gr. log Maddenin Ad1  gr. log
BaCrO4 0,008 446 9266 H202 0,001 701 2306
Br 0,007 992 9026 J 0,012 692 1035
Cl 0,003 546 5497 KBrOs3 0,002 784 4446
Cr 0,001 734 2390 KClO3 0,002 043 3102
Cr20s 0,002 533 4038 K>CrOq4 0,006 473 8111
Cu 0,006 354 8031 K>Cr207 0,004 903 6905
CuSO4 0,015 960 2031 Ks3Fe(CN)e 0,032 924 5175
CuSO4. 5HO 0,024 969 3974 K2SOs3 0,003 567 5523
Fe 0,005 585 7470 KMnOg4 0,003 161 4998
Fe2Os 0,007 985 9023 MnO3 0,004 346 6391
FeCls 0,016 222 2101 NaxCrOq4 0,004 633 6659
FeSO4 0,015 192 1816 NazCr207.2H20 0,004 967 6961
FeSO4 . 7H2O 0,027 803 4441 PbCrO4 0,010 774 0322
HJOs3 0,002 932 4672 PbO2 0,011 961 0778
HJO4 0,002 399 3800



Tablo VII. GimtUs test gdstergesi

1 ml. 0,1 N AgNO3 ya da 1 ml. 0,1 N NaCl’ nin gram karsiligi :

Maddenin Adi gr. log Yontem
Ag 0,010 788 0330

AgNOs3 0,016 989 2302

Ag>0 0,011 588 0640

Br 0,007 992 9027

Cl 0,003 546 5497

CN 0,002 602 4152 Volhard
CN 0,005 204 7163 Liebig
HBr 0,008 092 9081

HCl 0,003 647 5619

HCN 0,002 703 4317 Volhard
HCN 0,005 405 7327 Liebig
HCNS 0,005 909 7716

Hg 0,010 013

HgO 0,010 831 0346

HJ 0,012 793 1070

HaS 0,012 793 1070

J 0,012 692 1035

KBr 0,011 902 0756

KCl 0,007 455 8725

KCN 0,006 511 8137 Volhard
KCN 0,013 023 1147 Liebig
KCNS 0,009 718 9876

K>S 0,016 602 2202

KJ 0,016 602 2202

NaBr 0,010 292 0123

NaCl 0,005 845 7668

NaCN 0,004 901 6903 Volhard
NaCN 0,009 803 9914 Liebig
NaCNS 0,008 108 9089

NaJ 0,014 992 1758

NasS 0,014 992 1759

NH4Br 0,009 796 9911

NH4Cl 0,005 350 7283

NH4CNS 0,007 612 8815

NHa4J 0,014 496 1613



Tablo VIII. Agirlik hesaplama

Arastirilan Madde Asil Madde Carpan log
Ag AgBr 0,5745 75 929
AgCl 0,7526 87 656
Ag>S 0,8706 93 982
Al Al2O3 0,5291 72 354
AlPOq4 0,2212 34 478
Al;O3 AlPOg4 0,4178 62 096
Alx(SO4)3 Al,O3 3,3564 52 584
As As203 0,7574 87 930
AsyS3 0,6090 78 463
As3Ss 0,4831 68 404
(NH4MgAsQOa4)2.H20 0,3937 59 516
MgoAs207 0,4826 68 357
Mg>P>07 0,6728 82 789
As203 As 1,3204 12 070
AsoS3 0,8041 90 533
AsoSs 0,6379 80 474
(NH4MgAsQa4)2.H20 0,5198 71 586
MgrAs207 0,6372 80 427
As>0Os AsoSs3 0,9342 97 045
MgrAs207 0,7403 86 939
AsO3 AsoS3 0,9993 99 968
MgoAs207 0,7918 89 862
AsOq4 AsoS3 1,1294 05 282
MgoAs207 0,8949 95 176

BaSO4 0,3967 59 850



Tablo VIII.

Arastirilan Madde Asil Madde Carpan log
B B203 0,3107 49 234
BOs B203 1,6892 22 770
B4O7 B»>O3 1,1150 04 723
Ba BaCOs 0,6960 84 260
BaCrOa 0,5421 73 410
BaSO4 0,8455 92 711
BaSiFs 0,4916 69 160
BaCOs BaCrOg4 0,7789 89 150
BaSO4 0,8455 92 711
BaCl, BaSOq4 0,8923 95 049
BaCl2.2H->0 BaSO4 1,0468 01 988
Ba(NO3)2 BaCrOa 1,0316 01 350
BaO BaCO3 0,7771 89 045
BaCrOa 0,6053 78 195
BaSO4 0,6570 81 757
BaSiFe 0,5489 73 945
Bi BixO3 0,8970 95 279
BiOCl1 0,8024 90 441
BiPO4 0,6875 83 727
Bi2S3 0,8130 91 009
Br AgBr 0,4255 62 889
AgCl 0,5575 74 624
C CO2 0,2729 43 600
CN Ag 0,2411 38 220
AgCN 0,1943 28 847
COq2 CaCOs3 0,4397 64 316
CaO 0,7848 89 464



Tablo VIII. (devam)

Arastirilan Madde Asil Madde Carpan log
COs CO2 0,3635 13 468
C204 CO2 1,0000 00 000
CaO 1,5695 19 576
Ca CaCOs3 0,4005 60 260
CaC204.H20O 0,2743 43 822
CaF» 0,5133 71 037
CaO 0,7147 85 412
CaSO0q4 0,2944 46 894
CaCN, N 2,8592 45 625
CaCO3 CO2 2,2742 35 0684
CaC204.H20 0,6850 83 569
CaO 1,7850 25 164
CaSO0q4 0,7351 86 635
CaClz CaO 1,9791 29 647
Cl 1,5652 19 456
CaFs CaO 1,3923 14 373
Cl 0,5735 75 855
CaO Ca 1,3992 14 588
CO2 1,2743 10 527
CaCOs3 0,5604 74 849
CaC204.H20 0,3838 58 410
CaFs 0,7182 85 624
CaSOq4 0,1419 61 479
CaS04.2H20 0,3257 51 282
Ca(OH)2 CaO 1,3212 12 099
Caz(POa4)2 CaO 1,8438 26 573
Mg>P207 1,3935 14 411
P>0s 2,1840 33 925



Tablo VIII. (devam)

Arastirilan Madde Asil Madde Carpan log
CaSO0q4 BaSOq4 0,5832 76 585
CaO 2,4276 38 512
SOs3 1,7004 23 055
Cd CdoO 0,8754 94 220
CdoP207 0,5637 75 101
Cds 0,7781 89 103
CdSOq 0,5392 73 176
CdoO Cd2P207 0,6439 80 881
CdS 0,8888 94 882
CdSOq4 0,6160 78 958
Cl Ag 0,3287 51 676
AgCl 0,2474 39 334
NaCl 0,6066 78 289
Cl0Os3 AgCl 0,5822 76 507
ClO4 AgCl 0,6939 84 128
Co Co2P207 0,4038 60 618
CoSO4 0,3803 58 008
CoO Co 1,271 10 415
Co2P207 0,5136 71 063
CoSO4 0,4835 68 638
Cr BaCrOg4 0,2053 31 239
Cr203 0,6843 83 526
PbCrO4 0,1609 20 658
Cr203 BaCrOa 0,3000 47 711
Cr 1,4614 16 479
PbCrO4 0,2352 37 136



Tablo VIII. (devam)

Arastirilan Madde Asil Madde Carpan log
CrO3 BaCrOa 0,3947 59 628
Cr203 1,3157 11 917
PbCrO4 0,3094 49 053
Cr207 BaCrOg4 0,4263 62 970
Cr20s3 1,4210 15 259
CrOq4 BaCrOa 0,4579 66 077
Cr20s3 1,5262 18 363
PbCrO4 0,3589 55 497
Cu CuCNS 0,5226 71 817
CuO 0,7989 90 250
CuzS 0,7986 90 234
CuS 0,6648 82 269
CuClz CuO 1,6903 22 796
Cu20 CuO 0,8995 95 398
CuO Cu 1,2518 09 754
CuCNS 0,6541 81 564
CuzS 0,9996 99 983
CuSOq4 CuO 2,0066 30 246
CuS04.5H20 Cu 3,9295 59 433
CuCNS 2,053 31 238
CuO 3,1390 46 679
Cuz2S 3,137 49 653
F CaF3 0,4867 68 726
Fe FeO 0,7773 89 059
FeoO3 0,6994 84 473
FeCls Fe 2,9046 46 308
FeoO3 2,0317 30 785



Tablo VIII.

Arastirilan Madde Asil Madde Carpan log
FeO Fe 1,2865 10 941
FeoO3 0,8998 95 415
FesO3 Fe 1,4298 15 527
FeO 1,1110 04 585
FePO4 0,5292 72 362
FeS, FeoO3 1,5025 17 681
FeS0O4.7H20 Fe 4,9787 69 711
Feo(SO4)3 Fe 3,5804 55 393
Fe2Os3 2,5042 39 866
H H-.O 0,1119 04 883
H3BO3 B203 1,776 24 944
HBr AgBr 0,4309 63 438
HCN Ag 0,2505 39 881
AgCN 0,2018 30 492
H2C204 CO2 1,0230 00 986
CaO 1,6052 20 553
HCI AgCl 0,2544 40 552
Cl 1,0282 01 218
HClO4 AgCl 0,7009 84 565
HF CaFs 0,5126 70 974
CaSO0q4 0,2940 46 829
HsFe(CN)e AgCN 0,2675 42 732
Hs4Fe(CN)e AgCN 0,2688 42 940
HJ AgJ 0,5448 73 627



Tablo VIII. (devam)

Arastirilan Madde Asil Madde Carpan log
HNO3 Co0H16N4.HNO3 0,1680 22 531
NH4Cl 1,1780 07 113
NO 2,1000 32 221
N2Os 1,1670 06 699
H>PO3 MgoP2O7 0,7369 86 741
H3PO4 MgoP2O7 0,8805 94 475
P20s 1,3801 14 002
H.S BaSO4 0,1460 16 436
H>SO3 BaSO4 0,3516 54 610
H>SO4 BaSO4 0,4202 62 344
Hg HgoClo 0,8498 92 932
HgS 0,8622 93 561
HgCl» HgS 1,1670 06 706
J Ag 1,1762 07 059
AgCl 0,8855 94 717
AgJ 0,5405 73 280
JO3 AgJ 0,7450 87 214
K KCl1 0,5244 71 966
KClO4 0,2822 45 052
K20 0,8301 91 913
K>PtClg (ampirik) 0,1603 20 486
K2SO4 0,4487 65 199
KCl1 KClO4 0,5381 73 086
K>PtCle (ampirik) 0,3067 48 671
KHCOs3 COq2 2,275 35 698



Tablo VIII. (devam)

Arastirilan Madde Asil Madde Carpan log
K20 KCl1 0,6317 80 051
KCl104 0,3399 53 137
K>PtCls (ampirik) 0,1931 28 570
K2SO4 0,5406 73 284
K2SO4 BaSO4 0,7465 87 303
Li LiCl 0,1637 21 402
LizPOg4 0,1797 25 462
Li>SO4 0,1263 10 123
LioO LiCl 0,3524 54 701
LisPO4 0,3869 58 761
Li>SO4 0,2718 43 425
Mg MgO 0,6032 78 044
MgoP2O7 0,2185 33 945
MgSO4 0,2020 30 535
MgCOs3 MgO 2,0915 32 046
Mg2P207 0,7573 87 928
MgClz Cl 1,343 12 804
MgO 2,352 37 325
MgoP2O7 0,8553 93 212
MgO MgoP>07 0,3623 55 907
MgSO4 0,3349 52 497
MgSO4 MgO 2,9806 47 503
MgoP>07 1,0810 03 390
Mn Mn304 0,7203 85 749
Mn3yP2O7 0,3870 58 771
MnS 0,6315 80 034
MnSO4 0,3638 56 086



Tablo VIII. (devam)

Arastirilan Madde Asil Madde Carpan log
MnO Mn 1,291 11 102
Mn3O4 0,9301 96 851
MnS 0,8154 91 136
MnOo Mn 1,5830 19 936
Mo MoOs3 0,6667 82 391
MoO4 MoOs3 1,111 04 576
N NH4Cl 0,2619 41 806
(NH4)2PtCle (ampirik) 0,0631 80 002
NH3 NH4Cl 0,3184 S0 297
(NH4)2PtCls (ampirik) 0,07642 88 320
NH4 NH3 1,0591 02 497
NH4Cl 0,3372 52 791
(NH4)2PtCle (ampirik) 0,08125 90 984
NH4Cl1 (NH4)2PtCls (ampirik) 0,24095 38 193
NO2 N2Os3 1,2105 08 297
N2Os3 NO2 0,8261 91 705
NOs3 Co0H16N4.HNO3 0,1653 21 822
NH4Cl1 1,1591 06 413
N>Os CooH16N4.HNO3 0,1440 15 823
KNO3 0,5342 72 769
NH4Cl1 1,010 00 414
NO 1,800 25 522
NO3 0,8710 94 001
Na Cl 0,6486 81 197
NaCl 0,3934 59 486
Na>SO4 0,3238 S1 026
NaBr AgBr 0,5480 73 878



Tablo VIII.

Arastirilan Madde Asil Madde Carpan log
NazCOs COq2 2,4091 38 185
NaHCOs3 0,6309 79 994
NasSO4 0,7454 87 283
NaCl AgCl 0,4078 61 045
Cl 1,6486 21 711
NaHCO3 CO2 1,9093 28 086
NaJd AgJ 0,6385 80 516
NaNO3 N2Os 1,5740 19 698
NazO N2Os 0,5739 75 886
NaCl 0,5303 72 451
NazSO4 0,4364 63 991
NazPO4 P>0s 2,3094 36 349
NaszPO4.12H20 P20s 5,3534 72 863
NazS03.7H20 BaSOq4 1,0803 03 354
Na2SO4 BaSOs4 0,6086 78 430
Ni Ni(C2HsN4O)2 0,2250 35 220
NiC3H14N4O4 0,2032 30 792
NiO 0,7858 89 530
NioP2O7 0,4028 60 507
NiSOq4 0,3793 57 898
NiO Ni 1,2727 10 470
NiSO4.7H20 NiO 3,7604 57 523
@) Cl 0,2256 35 339
H>O 0,8881 94 847
02 KMnO4 0,2531 40 332



Tablo VIII. (devam)

Arastirilan Madde Asil Madde Carpan log
P MgoP2O7 0,2787 44 514
P205.24Mo00O3 0,01724 23 654
P20Os CaO 0,8443 92 648
MgO 1,174 06 977
MgoP2O7 0,6379 80 473
(NH4)3PO4.12M00Os3 0,03753 57 438
P205.24Mo00O3 0,05282 72 279
Pb PbCl, 0,7450 87 218
PbCrO4 0,6411 80 692
PbO 0,9283 96 770
PbS 0,8660 93 753
PbSO4 0,6833 83 459
PbO PbClz 0,8026 90 448
PbCrO4 0,6906 83 922
PbS 0,9329 96 983
PbSO4 0,7360 86 689
PbS PbSO4 0,7890 89 706
PbSO4 PbO 1,3587 13 311
BaSO4 1,2993 11 370
Pt (NH4)2PtCls (ampirik) 0,4402 64 366
S BaSOq4 0,1373 13 782
CuO 0,4029 60 521
SO2 BaSO4 0,2744 43 845
SOs3 BaSOq4 0,3430 53 528



Tablo VIII. (devam)

Arastirilan Madde Asil Madde Carpan log
SO4 BaSOq4 0,4115 61 440
Sb SbaS3 0,7169 85 543
SbaSs 0,6030 78 034
Sb20s3 Sb 1,1971 07 814
SbaS3 0,8582 93 957
SboSs 0,7219 85 848
Sb20s Sb 1,3285 12 337
SboSs Sb 1,3950 14 457
SboSs Sb 1,6583 21 966
Si SiO2 0,4672 66 950
SiOs SiO2 1,2664 10 257
SiO4 SiO2 1,5328 18 548
Sn SnO2 0,7877 89 634
SnO» Sn 1,2700 10 366
Sr SrCOs 0,5936 77 348
SrO 0,8456 92 716
SrSO4 0,4770 67 856
Ti TiO2 0,5995 77 779
U NazU207 0,7509 87 559
U3z0s 0,8482 92 842
\% V20s 0,5602 74 834
Y WOs3 0,7931 89 933



Tablo VIII. (devam)

Arastirilan Madde Asil Madde Carpan log
Zn ZnO 0,8034 90 492
ZnoP>07 0,4290 63 245
nsS 0,6710 82 670
ZnSOq4 0,4050 60 745
ZnCO3 ZnO 1,5410 18 780
ZnO Zn 1,2448 09 508
ZnoP207 0,5340 72 753
ZnS 0,8352 82 178
ZnSOq4 0,5041 70 251
ZnS ZnO 1,1971 07 822
ZnP>07 0,6394 80 577
BaSO4 0,4174 62 055
ZnSOq4 ZnO 1,9840 29 754
ZnS02.7H20 ZnO 3,5334 54 819
ZnS 2,9510 46 997



Tablo IX. Standart karisim hazirlamak icin kolorimetrik ve metal indikatorleri

Kromazurol 5
Difenilamin
Ditizon

Erio krom siyah T

Glisin timol mavisi
Metil oranj

Metil kirmizisi
Metil timol mavisi
Mureksit

PAN

Fenolftalein

Pirokatekin menekse
Sodyum alizarin stlfonik asit

Sodyum veya potasyum kromat

Sulfosalisilik asit
Timol mavisi

Timol ftalekson
Tiron

Varyamin mavisi B

Ksilenol oranj

Ksilenol oranj (oksitlenmis)

bakir indikatora

100 ml. suda 0,1 — 0,4 gr. ¢cézulur

Derisik sulfiirik asitte 1 gr. ¢ézultr

100 gr/ml. karbon tetrakloriirde 10 mg. ¢cézulur
300 gr. sodyum klortire 1 gr. karistirilir, veya 1 gr.
Erio krom siyah T + 0,25 gr. metil saris1 + 300 gr.
NaCl, ya da 2 gr. Erio krom siyah T + 1 gr.
Tropaeolin 000 + 500 gr. NaCl

100 gr. potasyum nitrata 1 gr. karistirilir

Suda 0,1 gr. ¢ézulur

100 ml. %90 lik etil alkolde 0,2 gr. cozultur

100 gr. potasyum nitrata 1 gr. kanstirilir

500 gr. sodyum klortrle 1 gr. karigtirilir

100 ml. metil alkolde 0,1 gr. ¢cozulur

100 ml. %70 lik alkolde 0,1 gr. ¢cozulur

Saf suda 0,1 gr. ¢cozualur

Saf suda 0,1 gr. ¢ozulur

100 ml. suda 2,5 gr. ¢ézulur

100 ml. suda 2 gr. ¢ézulur

%20 lik alkolde 0,1 gr. ¢cézulur

100 gr. potasyum nitrata 1 gr. karistirilir

100 ml. suda 2 gr. ¢cézulur

300 gr. sodyum klortrle 1 gr. karigtirilir

100 gr. potasyum nitratla 1 gr. kanstirilir

0,1 gr. ksilenol oranji 100 ml. suda ¢6ztin, 3 -5
ml. %30 luk hidrojen peroksit ekleyin ve 10 dakika

kaynatin. Soguttuktan sonra, buharlasmis hacim
kadar su ekleyin.



Tablo X. Analitik cozeltilerin hazirlanmas: ve standardizasyonu

0,1 N asitler

0,1 N hidroklorik, nitrik asit ya da sulfurik asit, saf suya karsilik 1 N asidin
seyreltilmesiyle elde edilir. 1 litre 0,1 N ¢ozelti icin, 100 ml. 1 N ¢oézeltiyi saf su
ile 1000 ml.ye seyreltin. Standardizasyon, metil oranji indikatér olarak
kullanarak kostik soda ile saglanir.

0,1 N amonyum tiyosiyanat cozeltisi (NH4CNS)

7,611 gr. amonyum tiyosiyanati 100 ml. saf suda c¢6zlin. Asagida anlatilan
sekilde standardize edin : 10 ml. ¢ozeltiyi pipetle 300 ml.lik erlene alin, 150 ml.
saf su ile seyreltin, 5 ml. derisik nitrik asit ve 10 ml. 0,1 M demir(Ill) nitrat
cozeltisi ekleyip, kirmizi renk kaybolana kadar 0,1 N gimus nitrat ¢ozeltisiyle
titre edin.

1 N kostik soda

1 N kostik soda 1 ml.de 40.005 mg. NaOH icerir. Bilesik kuvvetli higroskopik
(nem ceken) oldugu icin 40,5 gr. NaOH tartip 1 litre saf suda ¢c6zerek hazirlayin.
Standardizasyon icin; metil oranj ya da fenolftaleini indikatér olarak kullanip,
1 N hidroklorik asitle veya stulftirik asitle titre edin.

0,1 N kostik soda
1 N c¢ozeltiden 100 ml.yi saf su ile 1 litreye seyreltin.

0,1 N setil trimetil amonyum kloriir cozeltisi (C10H42NCI)

1 ml. setil ¢ozeltisi 0,032 gr. setil triamonyum klortr icerir. Standardizasyon:
icinde 100 ml. su, 100 ml. 2 N sulfarik asit ve 25 ml. 0,1 N potasyum
hekzasiyanoferrat (II) cozeltisi olan 500 ml.lik dereceli balona pipetle 25 ml.
setil c¢ozeltisi koyun. Su ile doldurun, iyice calkalayip beyaz tortuyu kuru bir
filtreden stiztin. Ilk filtre artigini (filtrat) atin ve 200 er ml.lik iki ayr1 érnegi 0,1
N potasyum permanganatla titre edin.

0,1 M EDTA cozeltisi
etilen diamin tetra asetik asidin disodyum tuzundan 37,21 gr.ni 1 litre saf
suda ¢o6ztn. 0,1 M magnezyum kloriir ¢oézeltisindeki gibi standardize edin.

0,05 M EDTA cozeltisi
0,1 M EDTA c¢ozeltisinden tam olarak 500 ml. yi S00 ml. saf su ile seyreltin ve
0,1 M magnezyum klortr ¢oézeltisindeki gibi standardize edin.



Tablo X. (devam)

0,1 N demir(II) amonyum siilfat cozeltisi
Analitik olarak saf maddeden 39,5 gr.1 1000 ml. saf suda ¢6ziin, 20 ml. derisik
sulftirik asit ekleyin ve demir(Il) stilfat ¢cézeltisindeki gibi isleme devam edin.

0,1 N demir(Il) siilfat cozeltisi

Analitik olarak saf maddeden 28 gr. tartarak 1000 ml.lik balon jojeye koyun.
200 ml. saf su ve 20 ml. derisik sulfarik asit ekleyin. Tuzun hepsi
cozinduginde, isaretli yere kadar saf su doldurup iyice calkalayin. Cozelti
dengesini hizla kaybettiginden, her tayin esnasinda yerel kontrol yapilmalidir.

0,1 N hidroklorik asit
Hazirlanis: : 87 ml. derisik hidroklorik asit saf su ile 1 litreye seyreltilir.

0,1 M kursun nitrat cozeltisi
33,124 gr. kursun nitrat 1000 ml. saf suda eritilir. EDTA c¢o6zeltisindeki gibi
standardize edilir.

0,15 M kursun nitrat cozeltisi
16,562 gr. kursun nitrat 1000 ml. saf suda eritilir. 0,1 N co6zeltideki gibi
standardize edilir.

0,1 N iyodiir cozeltisi

Normal 0,1 N iyodur coézeltisi 12,692 gr/lt iyodur icerir. Iyodurin
kararsizligindan dolayi, tam dogrulugun gerekli oldugu hallerde, standart
cozelti hazirlanirken direkt agirlik 6lcimi yapilamaz. Genel yontem : Iki kez
aritilmis maddenin 13 gr.ini tartin, alt tipasi olan 200 ml.lik balona koyun, 20
gr. saf potasyum iyodiir ve 40 ml. su ekleyin. Iyodiiriin hepsi ¢éziindigiinde
100 ml.lik balon jojeye bosaltin ve isaretli yere kadar saf su ile doldurun.
Standardizasyon : Cozeltinin 20 ml.sini 300 ml.lik erlene pipetle bosaltin ve 100
ml. saf su ile seyreltin. Ardindan iyodur nedeniyle olusmus olan rengin
kayboldugu ana kadar 0,1 N sodyum tiyosulfat cozeltisi ile titre edin. Nisasta
cozeltisi ekleyin ve mavi renk kaybolana kadar 0,1 N sodyum tiyostlfat cozeltisi
ile titre edin.

0,1 N kursun(IV) asetat cozeltisi

45 gr. kursun(IV) asetat1 1000 ml. asetik asitte ¢6ztin. Karisimi1 60-70 °C’ de 10
dakika kaynatin, boéylece kursun asetat daha hizli ¢oézialur. Sogutup cam
filtreden stiztin veya ¢okeltinin tizerindeki temiz siviy1 dikkatlice baska bir kaba
alin.



Tablo X. (devam)

0,1 M magnezyum kloriir ¢cozeltisi

Bu c¢ozeltinin 1 ml.si 9,523 gr. magnezyum klortir (MgClp) icerir. Cozeltiyi
hazirlamak icin, 21 gr. MgCl,.6H20O tartin ve Erio krom siyah T’ yi indikatér
olarak kullanip 0,1 M EDTA c¢oézeltisiyle ayarlayin. Standardizasyon icin,
¢cozeltinin 5-10 ml.sini pipetle 300 ml.lik erlene koyun, 100 ml. saf su ile
seyreltin ve pH 10 tampon co6zeltisinden 15 ml. ekleyin. Yaklasik 50 °C’ ye
kadar isitin, birka¢ grantil parcasi Erio T indikatér tozu katin ve renk sarap
kirmizisindan saf maviye dénene kadar 0,1 M EDTA c¢o6zeltisi ile titre edin.

0,05 M magnezyum kloriir cozeltisi
0,1 M cozeltinin 100 ml.sini tam olarak 100 ml. saf su ile seyreltin. Yukarida
anlatildigi gibi standardize edin.

0,1 M magnezyum siilfat cozeltisi

0,1 M magnezyum sulfat ¢ézeltisinin 1 ml.si 12,038 mg. MgSOs icerir. Cozeltiyi
hazirlamak igin, 25 gr. MgS04.7H20’ yu 1 litre saf suda ¢6ztun. Standardize
etmek icin magnezyum klortir ¢cézeltisindeki ydntemi izleyin.

0,1 N sodyum dikromat cozeltisi
Hazirlanis: : 29,9 gr. analitik kalitede tuzu tartin ve 1 litre saf suda c¢6zlin.
Standardizasyon yontemi potasyum dikromatta uygulananin aynisidir.

0,1 M nikel siilfat cozeltisi

Hazirlanig1 : 28,086 gr. nikel sulfati (NiSO4.7H20) 1 litre saf suda c¢o6zin.
Standardize etmek icin, ¢ézeltinin 5 ml.sini pipetle 300 ml.lik erlene koyun, 3
ml. derigsik amonyak, 100 ml. saf su ve bir tutam mtreksit ilave edin. Ardindan
0,05 M EDTA c¢ozeltisiyle renk eflatun olana kadar titre edin. Sona dogru nikel-
EDTA bilesiginin daha yavas meydana gelmesini saglamak icin titrasyon
islemini cok yavas yapin.

1 N nitrik asit
66 ml. derisik nitrik asidi saf su ile 1 litreye seyrelterek hazirlayin.



Tablo X. (devam)

0,1 N potasyum dikromat cozeltisi

Bu c¢ozelti 1 ml.de 4,9035 mg. potasyum dikromat icerir. Cozeltiyi hazirlamak
icin; 4,9035 gr. kurutulup pudra haline getirilmis tuzu 1000 ml.lik balon jojeye
koyun ve saf suda c¢odziin. Isaretli yere kadar su doldurduktan sonra iyice
calkalayin. Oksitlenmenin teorik esitligine gbére; 1 mol potasyum dikromat 3
gram-atom veya 6 gram-atom hidrojene karsilik gelir.

KoCro07 + 4H2SO4 = KoSO4 + Cra(SO4)3 + 4H20 + 30

Standardizasyon : 10 ml. potasyum dikromat c¢o6zeltisini pipetle 300 ml.lik bir
erlene koyun, 5 ml. derisik sulfturik asit, 100 ml. saf su ve 0,5-1 gr. potasyum
iyodur ekleyip, 0,1 N sodyum tiyosulfat ¢cozeltisiyle hemen titre edin. Serbest
iyodirin sebep oldugu renklenmenin kaybolmasi anina yakin bir zamanda
nisasta cozeltisi ekleyip, mavi renk kayboluncaya kadar sodyum tiyosulfat
cozeltisiyle titre etmeye devam edin.

0,1 N potasyum hekzasiyanoferrat(Il) cozeltisi
Cozeltinin 1 ml.si 42,239 mg. potasyum hekzasiyanoferrat(ll) icerir.

K4[Fe(Cn)s].3H20

Cozeltiyi hazirlamak icin, tuzdan 42,35 gr. tartip 1000 ml.lik balon jojeye
koyun, saf suda ¢6zlin, isaretli yere kadar saf su doldurup iyice calkalayin.
Standardizasyon : Cozeltiden 10 mls.yi pipetle 500 ml.lik bir erlene koyun, 20
ml. 1:1 sulfurik asit ve 250 ml. saf su ekleyip, renk yesilimsi saridan ucuk
kirmiziya dénene kadar 0,1 N potasyum permanganat c¢ozeltisiyle titre edin.

1 N potasyum hidroksit

1 N potasyum hidroksit, litrede 56,1041 gr. potasyum hidroksit icerir. Bilesik
kuvvetli higroskopik (nem ceken) oldugu icin 57 gr. tartip 1 litre suda c¢codzerek
hazirlayin. Ardindan metil oranji indikat6ér olarak kullanip, 1 N hidroklorik asit
veya 1 N sulfuirik asitle ayarlayin.

0,1 N potasyum hidroksit
1 ml. 0,1 N potasyum hidroksit 5,6104 mg. KOH icerir. Cozeltiyi hazirlamak
icin, 100 ml. 1 N potasyum hidroksiti saf su ile 1 litreye seyreltin.



Tablo X. (devam)

0,1 N potasyum permanganat ¢cozeltisi
Potasyum permanganat bir asit cozeltisinde kuvvetli bir oksitleyicidir. Baz
reaksiyonu asagidaki esitlikle ifade edilir :

2KMnO4 + 3H2SO4 = 2MnSO4 + K»SO4 + 3H-0 + 50

2 mol potasyum permanganat, 5 gram-atom asit ve 10 gram-atom hidrojene
karsilik gelir. Karsit kutle bu yltzden molekul kitlesinin 5’ te biridir. Bu
nedenle 0,1 N potasyum permanganat cozeltisi 3,1605 gr/lt potasyum
permanganat icerir. Cozeltiyi hazirlamak icin 3,3 gr. analitik saflikta potasyum
permanganat: yaklasik 1 litre saf suda ¢c6zin ve icinde bulunabilecek organik
maddelerin oksitlenmesi icin 30 dakika kaynatin. Sogutup asbest filtreden
1000 ml.lik balon jojeye stiztin ve isaretli yere kadar saf su doldurun.

Standardizasyon icin , yuksek saflikta sodyum oksalattan 3-5 kez 100-150’ ser
mg. 0rnek alin ve analitik olarak 0,1 mg. tartin. Daha dogru sonuclar almak
icin, terazinin kefesinde ne kadar sodyum oksalat kaldigini gérmek amaciyla
kefedeki maddeyi erlene bosalttiktan sonra denge kefesini tartmak tavsiye
edilir. Iki deger arasindaki fark gercek agirligi verecektir. Ornegi 100-150 ml.
saf suda ¢6ztin, 10 ml. 1:1 sulandirilmis sulftirik asit ilave edin, 80-90 °C’ ye
kadar 1sitip standardizasyonu yapilan c¢ozeltiyi soluk kirmizi renk elde edilene
kadar titre edin.

Titrasyon baslangicinda permanganat renginin kaybolmas: birkac¢ saniye alir.
Standardizasyon uygulanirken titrasyonu hizla bitirmeden o6nce, ilk damlalar:
ekleyip birkac¢ saniye beklemek bu ylizden gereklidir.

0,1 N giimiis nitrat cozeltisi

Bu cozelti 16,9888 gr/1t gimus nitrat icerir. Hazirlamak igin, 17 gr. tuz tartip 1
litre saf suda ¢6ztin. Standardizasyon : Daha 6nce 200 °C’ de 2 saat boyunca
kurutulmus analitik saflikta sodyum klortirden 4 adet 0,1169’ ar gr.lik 6érnek
tartin. Sodyum klortiri 100 ml. saf suda ¢6zln, birka¢c damla potasyum kromat
cozeltisi ekleyin ve standardize edilmekte olan giimuis nitrat cozeltisiyle titre
edin. Bir diger yontem ise; sodyum klortir ¢ozeltisine 10 ml. 1 M demir(Ill) nitrat
cozeltisi, 2 ml. 0,01 N amonyum tiyosiyanat ¢cozeltisi ve 5 ml. derisik nitrik asit
ekleyip, kirmizi renk kayboluncaya kadar, standardize edilmekte olan gimus
nitrat cozeltisiyle titre etmektir. Gerekli olan hacimden 0,2 ml. c¢cikarilir ve bu
miktarda amonyum tiyosiyanat eklenir.



Tablo X. (devam)

0,1 N sodyum tiyosiilfat cozeltisi

1 litre c¢o6zelti hazirlamak icin, 25 gr. tuzu 1 litre saf suda ¢6zUn.
Standardizasyon 0,1 N iyodur co6zeltisi veya potasyum iyodat kullanilarak
uygulanir. 0,1070 gr. potasyum iyodattan serbest kalan iyodur, tam olarak 30
ml. 0,1 N sodyum tiyosulfat cozeltisine karsilik gelir. Bu nedenle, potasyum
iyodat kullanarak standardizasyon yapmak icin 3 adet 0,1070’ er gr.lik 6rnek
tartip, her birini 3 adet 300 ml.lik erlende 25’ er ml. saf su ile ¢6ztin. Her erlene
2 gr. yuksek saflikta, iyodat icermeyen potasyum iyodur ve 5 ml. %25 lik
sulfiirik asit koyun. Iyodat ve iyodiiriin etkilesmesinden iyodin ortaya cikar ve
artan iyodurun icinde ¢ézlinur. Standardize edilmekte olan sodyum tiyosulfat
cozeltisi ile titre edin, sona yaklasildiginda nisasta ekleyin. Bu nokta c¢6zeltinin
saman saris1 renginden anlasilir. Nisasta cozeltisi eklenmesinden kaynaklanan
mavi rengin son izleri de kayboldugunda titrasyon tamamlanmis olur. Ardindan
tiyostulfat ¢ozeltisini tam olarak 0,1070 gr. iyodat 30 ml. olana kadar saf su ile
sulandirin.

1 N siilfiirik asit
Hazirlamak icin yaklasik 27 ml. sulftirik asidi saf su ile 1 litreye seyreltin.

0,05 N toryum nitrat cozeltisi
7 gr. kristalize toryum nitrati [ Th(NO3)4.6H20 | 1 litre suda ¢éztin. 120 °C’ de
kurutulmus saf sodyum flortir kullanarak standardize edin.

0,05 M toryum nitrat cozeltisi

29,4125 gr. toryum nitrati 1000 ml. saf suda c¢6ztin. pH 2-3’ de, pirokatekin
morunu (menekse) indikatér olarak kullanip 0,05 M EDTA co6zeltisi ile titre
edin. Renk degisimi kirmizidan limon sarisina dogru olacaktir.

0,05 M cinko kloriir cozeltisi

6,9 gr. cinko klortiri 1000 ml. saf suda ¢6zin. Standardizasyon : Cozeltinin 10
ml.sini pipetle 200 ml.lik bir erlene koyun, saf su ile 100 ml.ye seyreltin, rengi
eflatun veya maviye cevirmek icin 5 ml. 1 N nitrik asit ve ksilenol oranj veya
metil mavisi ve kafi derecede uratropin tampon coézeltisi ekleyin. Limon sarisi
olana kadar 0,05 M EDTA c¢oézeltisi ile titre edin.

0,05 M cinko siilfat cozeltisi

14,38 gr. cinko sulfati (ZnS0O4.7H20) 1000 ml. saf suda ¢6ztin ve 0,05 M cinko
klorir cozeltisini standardize ederken uygulandigi sekilde, 0,05 M EDTA
cozeltisi ile titre edin.



Tablo XI.

Tampon karisimlar: ve hazirlanislari

pH 1

pH2-4

pH 3

pH 4 -6,5

pH 4,5

pH 5,4

pH 5,5

pH 7

pH 6,5 - 8

pH8-11

pH 10

1 N hidroklorik asit

1 6lci 2 M monoklor asetik asitle 1 6lci 1 M sodyum asetat
cozeltisini karistirin. 2 M monoklor asetik asit 189 gr/lt monoklor
asetik asit, 1 M sodyum asetat ise 82gr/lt sodyum asetat ihtiva
eder.

53 ml. derisik amonyak (yogunlugu 0,90 kg/dm?) ve 90,4 ml. %98
lik formik asidi saf su ile 2000 ml.ye seyreltin.

Asetat — asetik asit. Gerekli sekilde karistirilabilecek halde 1 N
asetik asit ve 1 M sodyum asetat cozeltisi alin. 1 N asetik asit saf
su ile 1 litreye seyreltilmis 60 gr. asetik asit ihtiva eder. 1 m
sodyum asetat ¢cozeltisi 82 gr/1t sodyum asetat icerir.

150 gr. kristalize sodyum asetat + 150 ml. asetik asidi saf su ile
500 ml.ye seyreltin.

400 gr. uratropin + 100 ml. derisik hidroklorik asit + 1000 ml. saf
su

40 ml. asetik asit + 160 ml. piridin

Hekzametilen tetramin (uratropin). %20 lik hazir sulu c¢oézeltiyi alin.
Cok yuksek asitlikteki cozeltiler uratropin c¢ozeltileri eklenerek
istenen pH derecesine ayarlanabilir.

Trietanolamin ve hidroklortirti. 1 M trietanolamin cozeltisi ve 1 M
hidroklorik asidi alin. Trietanol kullanirken, cogu metalle kararh
baglar olusturmas:1 nedeniyle dikkatli olunmaldir. 1 M
trietanolamin c¢o6zeltisi saf su ile 1000 ml.ye seyreltilmis 150 gr.
trietanolamin icerir.

Amonyak - amonyak tuzlar1 : 1 M amonyak ve 1 M amonyum
klorur gerekli olan sekilde karistirilmalidir. Asagidaki karisimlar da
Onerilebilir :

54 gr. amonyum klortir + 350 ml. derisik amonyak saf su ile 1000
ml.ye seyreltilir.

70 gr. amonyum klortir + 570 ml. derisik amonyak saf su ile 1000
ml.ye seyreltilir.

80 gr. amonyum nitrat + 350 ml. derisik amonyak saf su ile 1000
ml.ye seyreltilir.

Bu tampon cozeltileri icin en saf kimyasallar kullanilmalidir. Ticari
saflikta amonyak cogu kez az miktarda toprak alkali igerir.

pH 11 - 13 1 N kostik soda tampon amaciyla kullanilabilir.



Tablo XII. Diger cozeltiler ve hazirlanislar:

0,4 M aluminyum kloriir cozeltisi
96 gr. aluminyum klortirti (AIC13.6H20) 1000 ml. saf suda ¢c6zlin.

%50 lik amonyum asetat cozeltisi
S50 gr. amonyum asetati 50 ml. saf suda ¢6zln.

%10 luk amonyum floriir cozeltisi
25 gr. amonyum flortirti 225 ml. saf suda ¢ézun.

Baryum kromat cozeltisi

20 gr. baryum kromati 1000 ml. %5 lik perklorik asitte ¢6ztin. Baryum kromat
hazirlamak icin ; 25 gr. baryum klortird 300 — 500 ml. saf suda ¢6zin, 20 gr.
sulu amonyum kromat ¢oézeltisi ilave edin, amonyakla zayif alkali hale getirin ve
birkac¢ dakika 1sitin. Sogutup, No.42 Whatman kagidindan filtre edin ve tortuyu
saf su ile iyice yikayin. 100 °C’ de kurutun ve bunun 20 gr.ni c¢oézeltide
kullanin.

Bruhns cozeltisi
62,5 gr. potasyum tiyosiyanat veya 48 gr. amonyum tiyosiyanat ve iyodat
icermeyen 20 gr. iyodtirit 1000 ml. saf suda ¢6zin.

1 M kloroasetik asit
95 gr. monokloro asetat: 1 litre suda ¢6zln.

Krom indirgeme cozeltisi (Langford)
200 ml. derisik hidroklorik asit, 600 ml. %33 ltuk asetik asit ve 120 ml. etil ya
da metil alkoltin karisimidir.

1 M demir(III) amonyum siilfat cozeltisi
482 gr. demir(Ill) amonyum sulfati [ Fe(NH4)(SO4)2.12H20 11000 ml.lik bir 6lcti
balonuna koyun, 1000 ml.ye kadar saf su doldurulup ¢6zin.

Hidrojen peroksit cozeltisi
%30 luk hidrojen peroksidi saf su ile 1:10 oraninda seyreltin.



Tablo XII. (devam)

Hidroksilamin hidrokloriir cozeltisi
10 gr. hidroksilamin hidroklorirti 100 ml. saf suda ¢6zln.

0,15 M o-fenantrolin cozeltisi
30 gr. 1,10-fenantrolini (o-fenantrolin, 4,5-fenantrolin) [ C12HgN2.H2O ] 1000 ml.
saf suda ¢6zun.

Civa(I) nitrat cozeltisi
S0 gr. civa(l) nitrat1 [ HgNO3.H20 |1000 ml. saf suda ¢ézun.

1 M potasyum sodyum tartarat cozeltisi
282 gr. potasyum sodyum tartarati (Rosel tuzu) [ KNaC4H406.4H20 | 1000 ml.
saf suda ¢c6zun.

1 M potasyum bromiir ¢cozeltisi
119 gr. potasyum bromuri 1000 ml. saf suda ¢ézun.

Potasyum kloriir ¢cozeltisi
200 gr. potasyum klortird 1000 ml. saf suda ¢6zUin.

Potasyum floriir cozeltisi
100 gr. potasyum flortiirti 1000 ml. saf suda ¢c6zln.

Potasyum nikel tetrasiyaniir cozeltisi

25 gr. nikel sulfat1 100 ml. saf suda ¢6ztin ve sabit bir sekilde karistirarak azar
azar 25 gr. potasyum siyanur ekleyin. Bu bal saris1 sivida kabarmaya ve beyaz
potasyum sulfat cékelmesine neden olur. Bir stire sonra yine karistirarak siviya
azar azar 100 ml. %95 lik mavi ispirto ilave edin. Hala ¢ékelmeye devam eden
potasyum sulfati cekin ve her yikamada 2 ml. alkol kullanarak 2 kez yikayin.
Filtrat1 yaklasik 70 °C’ ye 1sitin. Eger kristallenme goéruirseniz iyice sallayin.

Kristal macunu meydana cikar ¢ikmaz (tam olarak kurumadan) sogumaya
birakin ve ilave olarak 50 ml. mavi ispirto ekleyin. Cokeltiyi tekrar filtre edin ve
her seferinde 5 ml. alkol kullanarak yikayin. Sar1 artig1 ince bir tabaka halinde
filtre kagidinin tizerine yayin ve tozdan koruyarak iki giin birakin. Arta kalan
preparat kullanima hazirdir.



Tablo XII. (devam)

2,5 grant 100 ml. saf suda ¢6zin. Eger potasyum siyanur elde edilemiyorsa,
yaklasik 0,2 gr. sodyum siyanlUr alin ve 50 ml. saf suda ¢6ztip, nikel sulfat
cozeltisiyle her zamanki sekilde titre edin. Renk sariya déndtginde 0,1 M veya
0,01 M EDTA c¢oézeltisini kullanarak tekrar eflatun olana kadar dikkatlice titre
edin. Ardindan bu ¢oézeltiye giimuis ya da altin tuzu eklenebilir.

Giimiis diyamin siilfat cozeltisi
1 gr. gimus sulfati1 400 ml. saf suda ¢6ztin ve 100 ml. derisik amonyak ekleyin.

2 M sodyum asetat cozeltisi
164 gr. sodyum asetat: 1000 ml. saf suda ¢6zlin.

Tiyoglikolik asit cozeltisi
25 gr. %75 lik tiyoglikolik asidi 75 gr. saf su ile seyreltin.

Tiyoiire cozeltisi
100 gr. tiyotireyi 1000 ml. saf suda ¢6ztin.

Trietanolamin c¢ozeltisi
200 gr. trietanolamini 800 gr. saf su ile seyreltin.



Fotometrik Yontemler B

Prensipler — Sayfa 1

Fotometrik Analizin Prensipleri

a) Kolorimetri ve Fotometri

Teknigin tarihi gelisiminden dolayi, derisim tayin etmek amaciyla yapilan
goruinur 151k karsilastirmasi islemini belirtmek icin ‘kolorimetri’ deyimi kabul
edilmistir. Genis manada



Fotometrik Yontemler

Antimon

Antimon Kaplama Cozeltileri

B 1 Kursun miktar: tayini

Eklenen kimyasallar : 1)

2)
3)
4)
5)
6)

Yontem :

S5 ml. antimon kaplama c¢o6zeltisini pipetle 100 ml.lik balon jojeye koyun ve
isaretli yere kadar saf su doldurun. Bu c¢o6zeltinin 20 ml.sini ayirma hunisine

Ditizon ¢o6zeltisi (0,02 gr. ditizon 200 ml.
kloroform)

1:1 amonyak

%10 luk potasyum siyantr

Hidroksil amonyum klortur ¢ézeltisi %10
%10 luk potasyum tartarat ¢ozeltisi
Kloroform

alin, pH 7-8” e amonyakla nétralize edin ve sirasiyla

ilave edin. 20 ml. ditizon c¢ozeltisiyle iyice calkalayin, organik fazi bir kagit

1 ml. hidroksil amonyum klorir ¢oézeltisi
2 ml. potasyum sodyum tartarat ¢cozeltisi

filtreden stizin ve 520 nm. de kloroforma kars1 6l¢ciim yapin.



Fotometrik Yontemler Pirinc (Sari) B 2

Pirin¢ (Sar1) Kaplama Coézeltileri

B2 1 Demir miktari tayini

Eklenen kimyasallar : 1) Tampon ¢ozeltisi pH 2 (44,6 gr. glikokol, 34,8
gr. sodyum klortir ve 1,95 gr. hidroksil amon-
yum klortir + 385 ml. hidroklorik asit; 1 litreye
seyreltilir)

2) Metanol icinde % 0,5 lik batofenantrolin*
3) Derisik sulfuirik asit
4) Kloroform

Yontem :

5 ml. sar1 kaplama ¢o6zeltisini pipetle bir behere koyun, 5 ml. derisik sulfirik
asit ekleyin ve beyaz gaz olusana kadar 1sitin. Soguttuktan sonra 100 ml.lik
balon jojeye aktarin ve isaretli yere kadar saf su doldurun. 20 ml.sini ayirma
hunisine alin, 20 ml. tampon c¢ozeltisi ve 1 ml. batofenantrolin ¢cozeltisi ilave
edin. 30 dakika dinlendirin ve tam olarak 25 ml. kloroformla birlikte 5
dakika boyunca kuvvetlice calkalayin. Kloroformu kuru bir filtre kagidindan
stizlip, 20 ml. saf su ve ayni miktarlarda kimyasallarla hazirlanmis referans
cozeltisine kars1 540 nm. de 6lciim yapin.

Hesaplama : E 540 x 69,6 =. .. [mg/lt] Fe

* 4, 7-difenil-1,10-fenantrolin



Fotometrik Yontemler Kadmivum B

1-2

Kadmiyum Kaplama Co6zeltileri

B 1 Demir miktari tayini

Eklenen kimyasallar : 1) Derisik hidroklorik asit
2) %80 lik tiyoglikolik asit
3) Derisik amonyak

Yontem :

10 ml. kadmiyum kaplama cézeltisini pipetle 200 ml.lik balon jojeye koyun,
20 ml. derisik hidroklorik asit ekleyin, bu esnada gaz cikisi olur, kisa bir
stire kaynatin. Soguttuktan sonra amonyakla pH 6,5-7’ ye nétralize edin ve
isaretli yere kadar saf su doldurun. 10 ml.sini bir behere nakledin, 2 ml.
tiyoglikolik asit ekleyin ve su banyosunda 30 dakika stre ile 90 °C’ ye 1sitin.
Soguduktan sonra 4 ml. amonyak ekleyin ve saf suya karsi 530 nm. de
O0lciim yapin.

Hesaplama : E 530 x 15,14 = . . . [mg/l1t] Fe

B 2 Titanyum miktar1 tayini?

Eklenen kimyasallar : 1) Amonyum oksalat-pirosulfit ¢ozeltisi

(5 gr. amonyum oksalat, 2 gr. Na>S»Os ile suda
cozulup 100 ml.ye seyreltilir)

2) %1 lik 1-8 dioksinaftalin (3.6 sodyum distlfo-
nat %1 lik asetik asitte ¢éztilur)

3) Sodyum asetat cozeltisi

4) Asetik asit buzu

S) Derisik HCI

Yontem :

10 ml. kadmiyum kaplama co6zeltisini pipetle 100 ml.lik balon jojeye koyun,
10 ml. derisik hidroklorik asit ekleyin, bu esnada gaz c¢ikis1 olur, kisa bir
stire kaynatin. Soguttuktan sonra isaretli yere kadar saf su doldurun. Bu
cozeltinin 10 ml.sini pipetle alin ve sirasiyla :

Zimmermann : Photometrische Metall- und Wasseranalysen
Wissenschaftliche Verlagsgesellschaft, Stuttgart (1967)
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5 ml. amonyum oksalat bistlfiir ¢ozeltisi
5 ml. ayirac¢ ¢cozeltisi

5 ml. sodyum asetat ¢cozeltisi

2 ml. asetik asit buzu

ilave edin. Referans c¢ozeltisi olarak ayni miktarlarda kimyasal eklenmis 10
ml. saf suyu alin. 5 dakika bekledikten sonra 450 nm. de 6l¢ciim yapin.

Hesaplama : E 450 x 98,1 = ... [mg/lt] Ti

B 3 Cinko miktar1 tayini?

Eklenen kimyasallar : 1) Ayirac cozeltisi (0,1 gr. 1-(2 piridil azo)-2

naftol
100 ml. metanolde ¢6ztlur)

2) Tampon c¢ozeltisi (60 gr. NH4Cl + 370 ml. NH3
1 litreye tamamlanir)

3) Potasyum siyanur c¢ozeltisi (1 gr. KCN 100 ml.
suda ¢ozulir)

4) %35 lik formaldehit ¢cozeltisi

5) Kloroform

0) Derisik HCI

Yontem :

10 ml. kadmiyum kaplama c¢o6zeltisini pipetle bir behere koyun, 15 ml.
derisik hidroklorik asit ekleyin ve 10 dakika kaynatin. Soguttuktan sonra
100 ml.lik balon jojeye nakledin ve isaretli yere kadar saf su doldurun. Bu
cozeltinin 20 ml.sini alin ve sirasiyla :

S5 ml. tampon c¢oézeltisi

5 ml. potasyum siyantr cozeltisi
1 ml. ayirac¢ ¢ozeltisi

3 damla formaldehit

ilave edin. Sonra 10 ml. kloroform ekleyin, 1 dakika boyunca kuvvetlice
calkalayin ve organik fazi filtre kagidindan stztin. 540 nm. de kloroforma
karsi 6lcim yapin.
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B 4 Bakir miktari tayini

Eklenen kimyasallar : 1) Derisik hidroklorik asit
2) %20 lik amonyum sitrat ¢cozeltisi
3) %0,1 lik sodyum dietil ditiokarbaminat
4) Kloroform

Yontem :

10 ml. kadmiyum kaplama c¢o6zeltisini pipetle bir behere koyun, 10 ml.
derisik hidroklorik asit ekleyin, bu esnada gaz c¢ikis1 olur, 10 dakika boyunca
kaynatin. Soguttuktan sonra 100 ml.lik balon jojeye nakledin ve isaretli yere
kadar saf su doldurun. Bu ¢ozeltinin 20 ml.sini pipete alin ve sirasiyla :

S5 ml. amonyum sitrat
5 ml. sodyum dietil ditiokarbaminat
20 ml. kloroform

ekleyin. 2 dakika boyunca kuvvetlice calkalayin, kloroform fazini kuru bir
filtre kagidindan stiztin ve 436 nm. de kloroforma kars1 6lciim yapin.

B 5 Nikel miktar1 tayini

Eklenen kimyasallar : 1) Ayiracg ¢Ozeltisi (1 gr. dimetil glioksim 100
ml.ye seyreltilir)
2) %25 lik hidroklorik asit
3) Derisik amonyak
4) Doymus brom suyu
5) Derisik sulfuirik asit
0) %10 luk sitrik asit

Yontem :

5 ml. kadmiyum kaplama c¢o6zeltisini pipetle bir behere koyun, 5 ml. derisik
sulftirik asit ekleyin ve beyaz gaz cikisi olana kadar 1sitin. Bu adimi iki kez
tekrar edin. Soguttuktan sonra 100 ml.lik balon jojeye nakledin ve isaretli
yere kadar saf su doldurun. Bu c¢o6zeltinin 20 ml.sini alin, kesin sar1 renk
elde edene kadar birka¢c damla brom suyu damlatin. 10 dakika sonra
cozeltideki fazla bromu biraz amonyakla indirgeyin, 1 ml. sitrik asit, 1 ml.
amonyak ve 1 ml. ayirac ¢ozeltisi ilave edip su ile 50 ml.ye tamamlayin. 15
dakika gectikten sonra, suya kars1 450 nm. de 6lciim yapin.
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Krom Kaplama Cozeltileri

B4 1 Demir miktari tayini

Eklenen kimyasallar : 1) Sodyum disulfit

2) Tampon c¢ozeltisi (44,6 gr. glikokol, 34,8 gr.
NaCl ve 1,95 gr. hidroksilamin hidroksil
amonyum klortir saf suda c¢oézulir, 385 ml.
HCl ilave edilir, saf su ile 1 litreye tamamlanair)

3) Metanolde %0,5 lik batofenantrolin* cozeltisi

4) p.a. metanol

5) p.a. kloroform

Yontem :

S5 ml. krom kaplama c¢o6zeltisini pipetle ayirma hunisine koyun, 150 ml. saf
su ile seyreltin ve yaklasik 2 gr. sodyum disulfitle indirgeyin. Bu c¢oézeltiye 50
ml. tampon cozeltisi ve 1 ml. batofenantrolin ilave edin. 30 dakika bekletip,
tam olarak 25 ml. kloroformla birlikte iyice calkalayin. Kloroform fazini kuru
bir filtreden hava gecirmeyen tipali bir kaba sutztp, 20 ml. saf su ve
yukaridaki sekilde ayni miktarlarda kimyasallar eklenmis ve ayni
islemlerden gecmis referans cozeltisine karsi 540 nm. de 6l¢ciim yapin.

Hesaplama : E 540 x 13,92 = . . . [mg/l1t] Fe

* 4 7-difenil-1,10-fenantrolin

B4 2 Bakir miktari tayini

Eklenen kimyasallar : 1) %20 lik sulfosalisilik asit
2) Su ile 1:1 seyreltilmis piridin
3) %10 luk amonyum tiyosiyanat cozeltisi
4) p.a. kloroform
5) Sodyum disulfur

Yontem :

Krom kaplama coézeltisinden 5 ml. yi pipetle ayirma hunisine bosaltin, 150
ml. saf su ile seyreltin ve yaklasik 2 gr. sodyum disulfiirle indirgeyin. Sonra
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bir seferinde bir tanesini olmak Uizere ;

S5 ml. sulfosalisilik asit
S ml. piridin ¢ozeltisi
S5 ml. amonyum tiyosiyanat ¢ozeltisi

ilave edin. 25 ml. kloroform ile 5-10 dakika kadar iyice calkalayin,
ayrismasina izin verdiginiz kloroform fazini kuru bir filtreden hava
gecirmeyen tipali bir kaba stiziin.

Referans c¢ozeltisini hazirlamak icin, ayni kimyasallari 50 ml. saf suya
ekleyin ve ayni yolla islem yapin. Sikica kapatilmis kapta 405 nm. de 6lctim

yapin.

Hesaplama : E 405 x 16,3 = . .. [mg/lt] Cu

B4 3 Nikel miktar tayini

Eklenen kimyasallar : 1) Nitrik asit
2) %10 luk sitrik asit
3) Derisik amonyak
4) Alkolde %1 lik dimetil glioksim
5) Kloroform
0) Sodyum disulfur

Yontem :

Krom kaplama c¢o6zeltisinden 5 ml. yi pipetle ayirma hunisine bosaltin, 50 ml.
saf su ile seyreltin ve krom(IV) Uin hepsini indirgemeye yetecek kadar
sodyum disulfuir ilave edin. Ardindan, biri digerinden sonra olmak tizere :

5 ml. sitrik asit
20 ml. amonyak
S ml. dimetil glioksim

ekleyin. lyice calkalayin ve 25 ml. kloroformla 5 dakika boyunca 6ziini
cikarin. Kloroform fazi ayristiginda kuru bir filtre kagidindan stiziip, SO ml.
saf su ve ayni1 kimyasal eklemeleriyle hazirlanmis referans ¢oézeltisine karsi
370 nm. de 6lcim yapin.

Hesaplama : E 370 x 83 = . . . [mg/1t] Ni
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B4 4 Selenyum miktar1 tayini!

Eklenen kimyasallar : 1) Ayirac ¢Ozeltisi (donma sicakligindaki 100 ml.
suda ¢o6ztlmus 0,5 gr. 3,3! diamino benzidi-
min klorur)

2) Saf su ile 100 ml.ye seyreltilmis 9,5 ml. %98-
100 ik formik asit

3) 0,1 M EDTA co6zeltisi

4) 7 N amonyak

5) Toluen

Yontem :

Krom kaplama c¢ozeltisinden 5 ml. yi pipetle bir behere bosaltin ve krom (VI)

indirgenmesi tamamlanana kadar, krom(VI) y1 krom (IV) e indirgeyin. Sonra

amonyak kullanarak pH 7’ ye ayarlayin. Sirasiyla 2 ml. 2,5 M formik asit, 2

ml. 0,1 M EDTA c¢oézeltisi ve 2 ml. ayirac ¢ozeltisi ilave edin. 7 N amonyak

kullanarak pH 2,5 a ayarlayin ve 45 dakika slreyle karanlikta birakin.

Ardindan 7 N amonyakla tekrar pH 7’ ye ayarlayin, su ile yaklasik 50 ml.ye

seyreltin ve 5 ml. toluenle 1 dakika boyunca calkalayin.

Organik fazi ayirin ve 420 nm. de toluene kars1 6lciim yapin.

Fries : Spurenanalyse, E. Merck, Darmstadt, s.128
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Asitli Bakir Kaplama Cozeltileri

BS 1 Kloruir iyonlar:1 miktar: tayini

Eklenen kimyasallar : 1) p.a. derisik nitrik asit
2) Cl icermeyen etilen glikol
3) 0,1 N giimus nitrat ¢cozeltisi

Yontem :

5 ml. bakir kaplama coézeltisini pipetle 25 ml.lik balon jojeye koyun, 10 ml.
etilen glikol ve 1 ml. 0,1 N glimus nitrat ilave edip cizgiye kadar saf su
doldurun.

Referans co6zeltisini, giimus nitrat katmadan yukaridaki sekilde hazirlayin.
Oda sicakliginda 30 (1 dakika) bekletin ve referans cozeltisine karsit 440
nm. de 6l¢ciim yapin.

Not :
Analiz cozeltisi yaklasik 90-100 mg/lt. den fazla NaCl icermemelidir. Eger
klorur icerigi daha fazla ise indirgeyin.

BS5 2 Demir miktari tayini

Eklenen kimyasallar : 1) 40 gr. amonyum asetat ve 50 ml. asetik asit
buzu, 100 ml.ye seyreltilmis
2) %10 luk amonyum persulfat cozeltisi
3) %20 lik sulfosalisilik asit ¢ozeltisi

Yontem :
Bakir kaplama coézeltisinden 5 ml.yi pipetle 100 ml.lik balon jojeye bosaltin
ve cizgiye kadar saf su doldurun. Bu c¢oézeltiden 20 ml. alin ve sirasiyla

S ml. amonyum asetat
1 ml. amonyum persulfat
2 ml. stlfosalisilik asit

ilave edin. Sulfosalisilik asit yerine 2 ml. saf su kullanarak referans
cozeltisini yukaridaki gibi hazirlayin. 460 nm. de 6l¢cim yapin.
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B5 3 Anyon-aktif ylizey etkin maddelerin miktar: tayini

Eklenen kimyasallar : 1) 6,5 ml. stlftirik asitle birlikte 500 ml. saf suda
cozulen 0,35 gr. metilen mavi DAB® 1000 ml.
ye seyreltilir.

2) Kloroform DAB®

Yontem :

S ml. bakir kaplama c¢ozeltisini pipetle 1000 ml.lik balon jojeye koyup isarete
kadar saf su doldurun. Bu karisimin 5 ml.sini ayirma hunisine nakledin,
100 ml. saf su ve 10 ml. metilen mavisi c¢o6zeltisi ekleyin. Kuvvetlice
calkalayin 20 ml.lik dozlarla kloroform ekleyip iyice calkalayin ve kloroform
fazin1 kuru bir filtreden 100 ml. balon jojeye stiziin. Bu islemi kloroform
fazinin rengi mavi olmayana kadar tekrarlayin. Daha sonra balonu cizgiye
kadar kloroformla doldurup 653 nm. de 6lcim yapin. Referans cozeltisini,
bakir kaplama cozeltisi yerine saf su kullanarak ayni sekilde hazirlayin.

BS5 4 Tiyokarbamin miktar tayini

Eklenen kimyasallar : 1) %20 lik tartarik asit
2) %35 lik bizmut nitrat ¢cozeltisi
3) Nitrik asit
4) %20 lik NaOH

Yontem :

S ml. bakir kaplama c¢o6zeltisini pipetle 100 ml.lik balon jojeye koyun, 5 ml.
kostik soda, 2 ml. nitrik asit ekleyin ve isarete kadar saf su doldurun. Bu
cozeltinin 25 ml.sini alin, 2 ml. tartarik asit ve 3 gr/ml. bizmut nitrat
cozeltisi ekleyin. 5 dakika sonra 470 nm.de referans c¢ozeltisine kars1 6lcim
yapin. Referans c¢ozeltisini aynen yukaridaki gibi bakir kaplama
cozeltisinden hazirlayin yalniz bizmut nitrat kullanmayin.
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Alkali Bakir Kaplama Cozeltileri

B6 1 Selenyum miktar: tayini

Eklenen kimyasallar : 1) 1:1 sulfurik asit

2) Ayirac cozeltisi (0,5 gr. 3.3 diamino benzidin
klorir donma sicakligindaki 100 ml. suda
cozulur)

3) %9,5 lik formik asit ¢cozeltisi

4) 0,1 M EDTA co6zeltisi

5) 7 M amonyak (55 ml. NHz 100 ml.ye
tamamlanir)

0) Toluen

Yontem :

5 ml. bakir kaplama c¢o6zeltisini pipetle 100 ml.lik balon jojeye koyun ve 1:1
sulftirik asitle nétralize edin (bu esnada gaz cikisi olur). 10 ml. etilen glikol
ve 1 ml. 0,1 N glimus nitrat ilave edip isaretli yere kadar saf su doldurun.
Kisa bir stire kaynatin ve soguduktan sonra isarete kadar saf su doldurun.
30 ml.sini ayirma hunisine nakledin ve sirasiyla

2 ml. formik asit
2 ml. EDTA
2 ml. ayirag c¢ozeltisi

ilave edin. 7 M amonyak ile c¢ozeltiyi pH 2,5’ a ayarlayin ve 45 dakika
karanlikta birakin. Sonra amonyakla pH 7’ ye ayarlayin, su ile 50 ml.ye
seyreltin ve 10 ml. toluenle 2 dakika boyunca calkalayin. Organik fazim
ayirin ve 420 nm. de toluene karsi 6lcim yapin.
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B6 2 Demir miktar: tayini

Eklenen kimyasallar : 1) 1:1 sulfurik asit
2) %10 luk amonyum persulfat
3) %20 lik sulfosalisilik asit
4) Derisik amonyak

Yontem :

S5 ml. bakir kaplama ¢6zeltisini pipetle bir behere koyun, 10 ml. stlfurik asit
ekleyin ve beyaz gazlar meydana cikana kadar buharlastirin. Bu islemi bir
kez daha tekrarlayin. Soguttuktan sonra 100 ml.lik balon jojeye nakledin ve
isarete kadar saf su doldurun. Bu c¢6zeltinin 10 ml.sini alin ve sirasiyla

5 ml. saf su

2 ml. sulfosalisilik asit

1 ml. amonyum perstulfat
7 ml. amonyak

ilave edin. 10 ml. saf su ve ayni1 miktarlarda kimyasallar kullanilarak
hazirlanmis referans ¢ozeltisine karsi 430 nm.de 6l¢ciim yapin.
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Yag Alma Cozeltileri
B7 1 Sodyum metasilikat miktar: tayini
Eklenen kimyasallar : 1) Amonyum molibdat ¢ozeltisi (50 ml. stlftirik

asit 1,84 900 ml. saf su ile seyreltilir; S0 gr.
analitik saflikta amonyum molibdat bunun
icinde ¢ozulup 1000 ml.ye seyreltilir)

2) %10 luk oksalik asit ¢cozeltisi

3) Kalay(II) klorur cézeltisi (3 gr. SnCl2.2H20, 50
ml. HCl kanstirilmis kaynama sicakligindaki
saf suda cozulur, soguduktan sonra 250 ml.ye
seyreltilir)

Yontem :
S ml. yag alma c¢ozeltisini pipetle 1000 ml.lik balon jojeye koyun ve isarete
kadar saf su doldurun. 20 ml.sini bir behere nakledin ve sirasiyla

1 ml. amonyum molibdat ¢6zeltisi
1 ml. oksalik asit ¢cozeltisi
1 ml. kalay(Il) klortir ¢ozeltisi

ekleyin. 20 ml. su ve ayni miktarlarda kimyasallarla hazirlanmis referans
cozeltisine karsi, bir fotometre ile 810 nm.de 6lciim yapin.

Not : 50 mg.a kadar P>Os bulunmasinin sodyum metasilikat miktar
tayinininde etkisi olmaz.

B7 2 Trisodyum fosfat miktari tayini

Silisyum oksit asidi gibi, fosforik asit te amonyum molibdat ile fosforik
molibdik asit bilesigi yapar. Bu bilesik, indirgeme ayiraclari kullanilarak
molibden mavisine indirgenebilir. Iki molibdik asit bilesigi meydana gelirken
olusan sitrik asidi silisyum oksit asidi giderebilir.
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Eklenen kimyasallar : 1) Sitrik asit — metol — pirosulfat ¢ozeltisi (2 gr.
asit, 2 gr. metol ve 10 gr. sodyum pirosulfiur
suda ¢ozulip 100 ml.ye seyreltilir.)

2) Amonyum molibdat coézeltisi (50 ml. H2SO4

1,84 900 ml. saf su ile seyreltilir, 50 gr.
analitik saflikta amonyum molibdat bu sivida
cozulup 1000 ml.ye seyreltilir.)

Yontem :

S5 ml. yag alma c¢ozeltisini pipetle 1000 ml.lik balon jojeye koyun ve isarete
kadar saf su doldurun. 20 ml.sini bir behere nakledin ve bir defada biri
olmak tizere

1 ml. sitrik asit — metol — pirosulfir ¢cozeltisi
1 ml. amonyum molibdat ¢ézeltisi

ekleyin. 10 dakika bekleyin, 20 ml. saf su ve ayni miktarlarda kimyasallarla
hazirladiginiz referans c¢ozeltisine karsi bir fotometre ile 720 nm.de 6lcim

yapin.

Hesaplama : E 700 x 392 = . . . [mg/lt] P2Os

Not :
Eger sodyum metasilikat icerigi fosforun 20-40 kati kadarsa %10 mutlak
hata hesaba katilmalidir.

B7 3 Siyantir miktar1 tayini

Eklenen kimyasallar : 1) 1 N H3POq4

2) Doymus brom suyu

3) Arsenit cozeltisi (2 gr. As;O3 1 N NaOH’ ta
cozulur.)

4) Amil alkol

5) Benzidin — piridin ayiraci (25 ml. piridin + 0,1
gr. benzidin + 0,5 ml. %20 lik HCI 100 ml.ye
seyreltilir.)

Yontem :
1 ml. yag alma c¢oOzeltisini pipetle 1000 ml.lik balon jojeye koyun ve isarete
kadar saf su doldurun. 20 ml.sini bir ayirma hunisine nakledin ve sirasiyla
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50 ml. saf su

2 ml. fosforik asit

1 ml. doymus brom suyu

1 ml. arsenit ¢6zeltisi

25 ml. amil alkol

2 ml. benzidin — piridin ayiraci

ekleyin. 5 dakika calkalayin, alkol fazini ayirin ve kuru bir filtreden stiztin.
480 nm.de oOlcum yapin. Referans c¢ozeltisini hazirlamak icin aym
miktarlarda kimyasali 50 ml. saf suya ilave edin, ayni yontemle islem yapin
ve meydana gelen amil alkol ¢ézeltisini kullanin.

B7 4 Kromat miktar: tayini

Eklenen kimyasallar : 1) 1.84 sulftirik asit
2) Asetonda %1 difenil karbazit ¢cozeltisi

Yontem :
S5 ml. yag alma co6zeltisini pipetle bir behere koyun ve sirasiyla

15 ml. saf su
0,2 ml. derisik sulftirik asit
0,4 ml. difenil karbazit ¢cozeltisi

ekleyin. Referans c¢oézeltisini 20 ml. saf su ve yukaridakiyle ayni miktarlarda
kimyasal madde (ayirag) kullanarak hazirlayin. 545 nm.de 6l¢cim yapin.

B7 5 Bakir miktar: tayini

Eklenen kimyasallar : 1) %20 lik amonyum klortr ¢ézeltisi
2) %25 lik amonyak

Yontem :
20 ml. yag alma co6zeltisini pipetle bir behere koyun ve sirasiyla

2 ml. amonyum klortir ¢ozeltisi
10 ml. amonyak

ilave edin. Referans ¢ozeltisi 20 ml. saf su ve yukaridakiyle ayni1 miktarlarda
kimyasal icerir. 630 nm.de 6l¢ciim yapin.
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B7 6 Nikel miktar tayini

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

Yontem :
20 ml. yag alma co6zeltisini pipetle bir behere koyun ve sirasiyla

2 ml. sitrik asit

2 ml. brom suyu

3 ml. amonyak

1 ml. dimetil glioksim

ekleyin. 440 nm.de, 20 ml. saf su ile ayni sekilde hazirlanmis referans
cozeltisine karsi 6lciim yapin.

B7 7 Cinko miktar1 tayini

Eklenen kimyasallar : 1) Rosel tuzu cozeltisi

2) Potasyum bikarbonat cozeltisi

3) Kloroformda ditizon (0,015 gr. ditizon 1000 ml.
kloroformda ¢oézulur.)

4) %12,5 lik amonyakta %10 potasyum siyanur

5) %30 luk formaldehit

0) 20 gr. NaCl + 10 ml. %24 luk hidrazin hidrat
70 ml. 1 N HCI’ de ¢ozulur

Yontem :
S ml. yag alma co6zeltisini pipetle bir ayirma hunisine koyun ve sirasiyla

45 ml. saf su

2,5 ml. Rosel tuzu

4,5 ml. bikarbonat ¢cozeltisi
20 ml. ditizon c¢ozeltisi

ilave edin. 5 dakika calkalayip kloroformun ayrismasina izin verin ve kuru
bir filtreden stiztin. Referans ¢oézeltisini hazirlamak icin 50 ml. saf su alin ve
ayni miktarlarda kimyasali ayni yontemle ilave edin. Kloroform fazini
referans ¢ozeltisi olarak kullanin. 530 nm.de 6l¢ciim yapin.
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Paragraf B 5-7’ ye not :
Bakir mevcut olmasi halinde asagidaki sekilde baslayin :

5 ml. yag alma cozeltisi + 45 ml. saf suyu Cozelti 6 ile asitlestirin. Ayirma
hunisinde calkalayin, kirmizi renk kaybolup, yesilimsi menekse ton alana
kadar 20 ml. ditizon co6zeltisi ekleyin. Son ditizon eklemesinin ardindan ilk
paragraftaki gibi devam edin.
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Altin Kaplama Cozeltileri

B8 1 Nikel miktar tayini

Eklenen kimyasallar : 1) Derisik hidroklorik asit
2) %10 luk sitrik asit
3) Derisik amonyak
4) Alkolde %1 dimetil glioksim
5) Kloroform

Yontem :

S5 ml. altin kaplama c¢ozeltisini pipetle bir behere koyun, 5 ml. derisik
hidroklorik asit ekleyin (gaz cikisi olur) ve beyaz gazlar olusana kadar 1sitin.
(potasyum nikel siyantiriin bozunmasi) Bu islemi bir kez daha tekrar edin.
Sogutup 100 ml.lik balon jojeye nakledin ve isarete kadar saf su doldurun.
20 ml.sini ayirma hunisine nakledip, saf su ile seyreltin ve sirasiyla

2 ml. sitrik asit
5 ml. amonyak
1 ml. dimetil glioksim co6zeltisi

ilave edin. 25 ml. kloroform ile 5 dakika calkalayin, kloroform fazini kuru bir
filtreden hava gecirmeyen tipali bir kaba stiztin. 100 ml. saf suya yukaridaki
yontemle ayni kimyasallar eklenerek hazirlanmis referans coézeltisine karsi
370 nm.de 6lciim yapin.

Hesaplama : E 370 x 414 = ... [mg/lt] Ni
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B8 2 Indiyum miktarn tayini!

Eklenen kimyasallar : 1) Ditizon (0,02 gr.1 100 ml. kloroformda
¢c6zulmuis halde)
2) Ditizon (kloroformda %0,001)
3) KCN, %1 lik, pH’ 1 amonyakla 9’ a ayarlanmis
4) 1:1 HCl
5) 1:1 amonyak

Yontem :

10 ml. altin kaplama co6zeltisini pipetle bir behere koyun, 15 ml. 1:1 HCI
ekleyip (gaz cikisi olur) kisaca kaynatin. sogutun, ayirma hunisine nakledin,
pH 2 ayarlayin, 10 ml. % 0,02 ditizon c¢ozeltisi ekleyin ve kuvvetlice
calkalayin. Ayristiktan sonra kloroform fazini ayirin ve cézeltinin pH’ 1
amonyakla 8,5-9’ a ayarlayin. Bu c¢ozeltiye 10 ml. potasyum siyantur ekleyip
kuvvetlice calkalayin. Sonra tam olarak 10 ml. miktarinda %0,001 ditizonla
2 dakika boyunca calkalayin ve bu islemi tekrar edin. Coézeltileri karistirin ve
kuru bir filtreden stizin. 510 nm.de kloroforma karsi 6lcim yapin.

B8 3 Bakir miktari tayini

Eklenen kimyasallar : 1) 1:1 sulfarik asit
2) %20 lik sulfosalisilik asit
3) 1:1 piridin
4) %10 luk amonyum tiyosiyanat
5) Kloroform

Yontem :

S5 ml. altin kaplama c¢6zeltisini pipetle bir behere koyun, 5 ml. sulftirik asit
ekleyin (gaz cikar) ve beyaz gazlar olusana kadar isitin. Sogutup 100 ml.lik
balon jojeye nakledin ve isarete kadar saf su doldurun. 20 ml.sini ayirma
hunisine nakledin ve sirayla

5 ml. sulfosalisilik asit
5 ml. piridin

5 ml. amonyum tiyosiyanat

ilave edin.

1 Lange : Kolorimetrische Analyse, Verlag Chemie, Weinheim (1956)
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25 ml. kloroformla 5 dakika calkalayin, kloroform fazinin ayrismasina izin
verin ve kuicik, kuru bir filtreden stizin. Referans c¢oézeltisi hazirlamak icin
ayn1 miktarlarda kimyasallar1 50 ml. saf suya ekleyin ve kloroformu referans
olarak kullanin. 405 nm.de 6lcim yapin.

Hesaplama : E 405 x 815 =. .. [mg/lt] Cu

B8 4 Demir miktar tayini

Eklenen kimyasallar : 1) Ayirac ¢ozeltisi (0,33 gr. batofenantrolin, 1:1
etanolde ¢cozullr)
2) %10 luk sodyum asetat ¢cozeltisi
3) %10 luk hidroksil amonyum klorlir ¢ézeltisi
4) Kloroform
5) Sulfurik asit

Yontem :

S5 ml. altin kaplama c¢o6zeltisini pipetle bir behere koyun, 5 ml. sulftirik asit
ekleyin (gaz cikar) ve beyaz gazlar olusana kadar isitin. Bu islemi iki kere
tekrar edin. Soguduktan sonra c¢ozeltiyi 100 ml.lik balon jojeye nakledin ve
isarete kadar saf su doldurun. 20 ml.sini ayirma hunisine alin ve sirayla

2 ml. hidroksil amonyum klortir ¢ozeltisi
2 ml. sodyum asetat cozeltisi
4 ml. ayira¢ cozeltisi

ekleyin. 1 dakika sonra 25 ml. kloroform ilave edip kuvvetlice calkalayin.
Kloroform fazinin ayrismasina izin verin ve kagit filtreden stiztin. Kloroforma

karst 540 nm.de 6lciim yapin.

Hesaplama : E 540 x 69,6 = . . . [mg/lt] Fe
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B8 5 Fosfat miktar1 tayini

Eklenen kimyasallar : 1) Sitrik asit — metol — pirostlfiir c¢ozeltisi ( 2 gr.
sitrik asit, 2 gr. metol ve 10 gr. sodyum
pirosulfir 100 ml.ye tamamlanir.)

2) Amonyum molibdat ¢cozeltisi (900 ml. su ile 50
ml. derisik sulfurik asit + 50 gr. amonyum
molibdat)

3) Sulfurik asit

Yontem :

S5 ml. altin kaplama co6zeltisini pipetle bir behere koyun ve 5 ml. sulfurik
asitle buharlastirin. Soguduktan sonra 100 ml.lik balon jojeye nakledin ve
isarete kadar saf su doldurun. Kuru bir filtreden stiziin, 20 ml.sini pipete
alin ve sirasiyla

1 ml. sitrik asit — metol — pirosulfiir cozeltisi
1 ml. amonyum molibdat ¢6zeltisi

ekleyin. 10 dakika bekleyin ve ayni miktarlarda kimyasal ve 20 ml. saf su
iceren referans cozeltisine karsi 720 nm.de 6lciim yapin.

Hesaplama : E 700 x 392 = . . . [mg/1t] P2Os

B8 6 Kobaltin miktarinin fotometrik tayini?

Eklenen kimyasallar : 1) NH4SCN
2) NH4F veya pirofosfat (demiri renklendirmek
icin)
3) Amil alkol

Yontem :

5-25 ml. altin kaplama ¢6zeltisini pipetle ayirma ttineline koyun (0,2-2,0 mg.
Co) ve 25 mlye kadar saf su doldurup, 25 ml. %40 Ik amonyum
sulfosiyanat ilave edin. Demir ylUzinden c¢okelmeyi engellemek icin, kati
halde pirofosfat veya florur ekleyin. Ardindan 25 ml. amil alkol ilave edin ve
S5 dakika calkalayin, ayristinn (filtre etmeden, muhtemel renk
degisimlerinden sakinarak) ve 620 nm.de amil alkole karsi 6l¢cim yapin.

Hesaplama : kalibrasyon egrisi i¢cin

1 Analyt, Vorschrift : Dr. E. Durrawachter-DODUCO KG. Pforzheim.
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B8 7 Altin miktari tayini — 1. yéntem

Eklenen kimyasallar : 1) Altin suyu
2) o-Toluidin ¢ozeltisi (100 ml. 1 N HCI’ de O,1 gr.
o-toluidin)
3) 1:1 HCI

Yontem :

1 ml. altin banyosunu 3 ml. altin suyu ile isleyin (gaz cikar) ve kuruyana
kadar buharlastirin. Artig1 3 ml. 1:1 HCI ve biraz suyla isleyin ve tamamen
cozuilene kadar isitin. Cozeltiyi 100 ml. balon jojeye nakledin, o-toluidin
cozeltisinin 25 ml.sini ekleyin ve isarete kadar saf suyla tamamlayin. 20
dakika sonra 437 nm.de suya kars1 6lcim yapin.

Cl, NOy ve Pd ile girisim yapar.

B8 8 Altin miktar1 tayini — 2. yéntem

Eklenen kimyasallar : 1) Ayirac cozeltisi (100 ml. saf suda 40 mg.
rodamin B)
2) 5 N HCl
3) %30 luk NH4Cl cozeltisi
4) Diizopropil-eter
5) Altin suyu

Yontem :

1 ml. altin banyosunu pipetle ayirma hunisine koyun, 5 ml. altin suyu
ekleyin (gaz cikar) ve iyice calkalayin. Ardindan 5 ml. S N HCI, 10 ml. NH4Cl
cozeltisi ve S ml. rodamin-B c¢ozeltisi ekleyin ve tekrar kuvvetlice calkalayin.
Son olarak cozeltiyi 10 ml. diizopropil-eterle isleyin ve 30 saniye daha
kuvvetlice calkalayin.organik fazi ayirin ve diizopropil-etere karsi1 565 nm.de
O0lciim yapin.

Sb, Tl, Pt, Sn ile girisim yapar.
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B8 9 Altin miktari tayini — 3. yéntem

Eklenen kimyasallar : 1) Ayirac c¢ozeltisi (100 ml. suda 40 mg. metil
moru)
2) 1NHCI
3) Trikloretilen
4) Sodyum stlfat, susuz
5) Altin suyu

Yontem :

2 ml. altin banyosunu tipali ayirma hunisine pipetle koyun, 5 ml. altin suyu
(gaz cikar), 5 ml. 1 N HCI ve 5 ml. ayirac ¢ozeltisi ilave edin. Coézeltiyi 20 ml.
trikloretilenle isleyip 2 dakika kuvvetlice calkalayin. Organik fazi 1 gr. susuz
sodyum sulfat iceren bir test tibutine akitin ve 20 dakika icinde 600 nm.de
trikloretilene karsi 6l¢ciim yapin.

B8 10 Talyum miktar tayini — 1. ydntem

Eklenen kimyasallar : 1) Parlak yesil (0,1 gr. 100 ml. suda ¢6ziinmus)
moru)
2) %6 lik hidrobromik asit
3) Brom suyu
4) Sodyum stlfat, susuz
5) HCI
6)  Izoamil asetat

Yontem :

2 ml. altin banyosunu pipetle bir behere koyun, HCI ile nétralize edin (gaz
cikar), SO ml. saf su ile seyreltin, 5 ml. hidrobromik asit ve 10 ml. brom suyu
ilave edin. Fazla bromu cikarmak icin kaynatin, ¢oézeltiyi sogutup ayirma
hunisine nakledin. Ayira¢ cozeltisinden 1 ml. ekleyip, 1 dakika boyunca 10
ml. izoamil asetat ile calkalayin. Organik fazi 1 gr. susuz sodyum sulfat
iceren bir test tlibline akitin ve 632 nm.de izoamil asetata karsi 6l¢ciim yapin.
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B8 11 Talyum miktar tayini — 2. yontem

Eklenen kimyasallar : 1) Ayirac cozeltisi (0,01 gr. kristal mor —hekza
metil pararosanilin- 100 ml. suda ¢6zulir)
2) %06 lik hidrobromik asit
3) Brom suyu
4)  Izoamil asetat

Yontem :

2 ml. altin banyosunu pipetle bir behere koyun, HCI ile nétralize edin (gaz
cikar), 50 ml. saf su ile seyreltin, 5 ml. hidrobromik asit ve 6 ml. brom suyu
ilave edip, fazla bromu cikarmak icin kaynatin. Coézeltiyi sogutup ayirma
hunisine nakledin, 0,5 ml. ayirac ¢ozeltisi ekleyin ve 1 dakika boyunca 10
ml. izoamil asetat ile calkalayin. Organik fazi 1 gr. susuz sodyum sulfat
iceren bir test tlibline akitin ve 595 nm.de izoamil asetata karsi 6l¢ciim yapin.
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Demir Kaplama Cozeltileri

B9 1 Manganez miktar: tayini

Eklenen kimyasallar : 1) Derisik nitrik asit
2) %10 luk sodyum hidroksit
3) GUmus nitrat ¢cozeltisi

4) %40 ik amonyum persulfat cozeltisi

Yontem :
Demir kaplama c¢oézeltisinden pipetle 5 ml. alip 100 ml.lik balon jojeye koyun
ve isaretli yere kadar saf su doldurun. Bu ¢6zeltinin 5 ml.sini alip sirasiyla

1 ml. nitrik asit
4 ml. gimus nitrat
1 ml. amonyum persulfat ¢cozeltisi

ilave edin. Kaynama noktasina kadar 1sitip, kaynar kaynamaz oda
sicakligina sogutun. 25 ml.lik balon jojeye dékiin ve isarete kadar saf su
doldurun. Referans coézeltisini 20 ml. saf su ile, aym1 kimyasallar ve ayni
yontemle hazirlayin. 525 nm.de 6lcim yapin.

Hesaplama : E 505 x 625 = . .. [mg/lt] Mn
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B9 2 Amonyak miktar1 tayini

Eklenen kimyasallar : 1)
2)
3)
4)

Yontem :

0,1 M EDTA cozeltisi

Aseton

Sodyum fenolat cozeltisi (12,5 gr. fenol 26 ml.
5 N NaOH’ ta ¢ozultr ve 100 ml.ye seyreltilir)
Sodyum hipoklorit (10 gr/1t Cl)

5 ml. altin kaplama c¢ozeltisini pipetle 100 ml.lik balon jojeye koyup isarete
kadar saf su doldurun. Bu c¢oézeltinin 20 ml.sini 50 ml.lik balon jojeye
nakledin ve sirasiyla ve her eklemeden sonra iyice calkalayarak

1 ml. EDTA co6zeltisi
0,3 ml. aseton

10 ml. fenolat ¢cozeltisi
5 ml. NaOCI ¢ozeltisi

ilave edin. 50 ml.ye tamamlayip 30 dakika bekletin ve 630 nm.de suya karsi

6lctim yapin.

Hesaplama : E 630 x 145 = . .. [mg/1t] NH3
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Kursun ve Kalay-Kursun Kaplama Coézeltileri

B101 Kursun miktar tayini

Eklenen kimyasallar : 1) Ayirag ¢ozeltisi (100 ml. kloroformda ¢6zGlmus
0,2 gr. dietil amonyum- dietil ditiokarbaninat)
2) %25 lik di-amonyum hidrojen sitrat
3) Hidroklorik asit

Yontem :

Kursun veya kalay-kursun kaplama cozeltisinden pipetle S ml. alip 250
ml.lik balon jojeye koyun ve isaretli yere kadar saf su doldurun. Bu
¢ozeltinin 30 ml.sini alip, buna 10 ml. amonyum sitrat ¢ozeltisi ve 5 ml.
hidroklorik asit ekleyin. Ayirma hunisinde 10 ml. ayirac ¢ozeltisiyle birlikte 2
dakika boyunca kuvvetlice calkalayin. Organik faz ayristiginda kuru bir
filtreden stiziin ve 440 nm.de ayira¢ ¢cozeltisine kars1 6lciim yapin.



Fotometrik Yontemler Nikel B 1 1

Nikel Kaplama Cozeltileri

Bll1 Kromat miktar1 tayini

Eklenen kimyasallar : 1) %20 lik sulfarik asit
2) Asetonda %1 lik difenil karbazit

Yontem :
Nikel kaplama c¢ozeltisinden pipetle 5 ml. alip 100 ml.lik balon jojeye koyun
ve isaretli yere kadar saf su doldurun. Bu ¢6zeltinin 20 ml.sini alip sirasiyla

0,2 ml. sulftirik asit
0,4 ml. difenil karbazit ¢cézeltisi

ilave edin. Absorbansi 545 nm.de Olciin. Referans cozeltisini sadece difenil
karbazit yerine 0,4 ml. saf su kullanarak yukaridaki gibi hazirlayin.

Bl1l2 Uc degerlikli krom miktar: tayini

Eklenen kimyasallar : 1) %20 lik kostik soda
2) Doymus brom suyu
3) %20 lik sulftirik asit
4) Asetonda %1 lik difenil karbazit

Yontem :

5 ml. nikel kaplama co6zeltisini pipetle 100 ml.lik balon jojeye koyup 20 ml.
saf su ile seyreltin ve %20 lik kostik soda ile nétrlestirin. No6tr olur olmaz
kostik eklemeyi kesin. 5 ml. doymus brom suyu ve 1 ml. kostik soda ilave
edin ve bromun fazlas1 dagilana kadar kisa stire kaynatin. Sogutun ve pH 4
olana kadar %20 lik sulfurik asit ekleyin, kisa stire kaynatin ve cizgiye kadar
saf su doldurun. Kromat miktari tayininde oldugu gibi devam edin.

Hesaplama : E 630 x 145 =. .. [mg/lt] NH3
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B113 Koumarin miktari tayini?

Eklenen kimyasallar : 1) Kostik soda
2) Diazotize sulfanilik asit (%1 lik sulfanilik asit,
10-12 °C’ de esit hacimde %4,5 luk sodyum
nitritle karnistirilir.) Bu c¢ozeltiye esit hacimde
%10 luk sodyum karbonat ilave edilir.

Yontem :

5 ml. nikel kaplama c¢o6zeltisini pipetle 100 ml.lik balon jojeye koyup, kostik
sodayla pH 12’ ye nétrlestirin. Soguduktan sonra 30 ml. diazotize suilfanilik
asit ekleyin ve cok kuvvetlice calkalayin. Isarete kadar saf su doldurun ve
mavi bant filtre kagidindan stiztin. 604 nm.de 6l¢ciim yapin.

Referans c¢ozeltisini 30 ml. diazotize sulfanilik asidi pipetle 100 ml.lik balon
jojeye koyup isaretli yere kadar saf su doldurarak hazirlayin.

Hesaplama : Kalibrasyon egrisini kullanarak tayin edin.

Bl1l4 Amonyak miktar: tayini — 1. Yol2

Eklenen kimyasallar : 1) 0,1 M EDTA

2) Aseton

3) Sodyum fenolat cozeltisi (12,5 gr. fenol 26 ml.
5 N kostik sodada c¢ozulip, saf suyla 100
ml.ye tamamlanir). Her zaman yeni hazirlayip
kullanin.

4) NaOCl cozeltisi (10 gr/lt. Cl). %10-14 Itk kire¢
klortra kullanin.

Yontem :

10 ml. nikel kaplama co6zeltisini pipetle 150 ml.lik balon jojeye koyup,
isaretli yere kadar saf su doldurun. Bu c¢ézeltinin 20 ml.sini 50 ml.lik balon
jojeye nakledin ve her eklemede iyice calkalayarak, sirayla asagidaki
ayiraclar ekleyin:

Wild : Korose a Ochrana materialu (1964), 4, s.86
2 Wild : Galvanotechnik 54 (1963) 10, s.562
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1 ml. EDTA co6zeltisi
0,3 ml. aseton

10 ml. fenolat cozeltisi
S ml. NaOCIl coézeltisi

Saf su ile 50 ml.ye tamamlayin ve 30 dakika bekletin. 630 nm.de 6l¢ctin.

Referans cozeltisini sodyum fenolat c¢ozeltisini atlayarak yukaridaki sekilde
hazirlayin.

Not :
Bu yontem co6zeltide piridin bilesigi (parlatici) mevcut ise kullanilir.

B115 Amonyak miktar tayini — 2. Yol

Eklenen kimyasallar : 1) Rosel tuzu cozeltisi (200 ml. suda 100 gr. + 10
ml. Nessler ayiraci. Kullanmadan 6nce
cokelmesini bekleyin.

2) Nessler ayiract (10 gr. Hglo , 5 gr. Ki , 20 gr.
NaOH suda cozulur, bir gece bekletilir ve frit
camdan filtre edilir.

Yontem :
10 ml. nikel kaplama c¢o6zeltisini pipetle 100 ml.lik balon jojeye koyun ve
isarete kadar saf su doldurun. Bu c¢o6zeltinin 20 ml.sini bir behere nakledin
ve sirayla

1 ml. Rosel (senyet) tuzu coézeltisi
0,5 ml. Nessler ayiraci

ekleyin. 1 dakika bekleyin ve filtre edin. 395 nm.de damitilmis ve ekleme
yapilmamis nikel kaplama c¢ozeltisine kars1 6lciim yapin.

Not :
Eger elde edilen deger E x ise (m x degeri azalir), E x / 14,33 (m x / 14,33)
bélimu 6lctilmuis olan analiz degerinden ¢ikarilmalidir.
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B116 Bakir miktar: tayini

Eklenen kimyasallar : 1) %20 lik suilfosalisilik asit
2) Suyla 1:1 seyreltilmis piridin
3) %10 luk amonyum tiyosiyanat
4) p.a. kloroform

Yontem :
10 ml. nikel kaplama co6zeltisini pipetle bir damlatma hunisine koyun ve
sirayla

50 ml. su

5 ml. sulfosalisilik asit

S ml. piridin

5 ml. amonyum tiyosiyanat

ilave edin. 25 ml. kloroformla 5-10 dakika calkalayin, kloroform fazinin
ayrismasini bekleyin ve sikica kapatilabilen tipali bir kaba kuru bir filtreden
stiziin. Referans ¢ozeltisini hazirlamak i¢cin amonyum tiyosiyanati atlayarak,
yukaridaki kimyasallar1 ayni ydéntemle 100 ml. nikel kaplama co6zeltisine
ilave edin. Sikica kapali kaplarda, 405 nm.de 6lciim yapin.

Bl117 Bakir miktar tayini

Eklenen kimyasallar : 1) %35 lik EDTA ¢ozeltisi
2) %20 lik amonyak
3) %20 lik amonyum klortr
4) %1 lik sodyum dietil ditiokarbaminat
5) p.a. kloroform

Yontem :
10 ml. nikel kaplama c¢ozeltisini pipetle 200 ml.lik bir damlatma hunisine

koyun, 50 ml. suyla seyreltin ve sirasiyla

S5 ml. EDTA cozeltisi
4 ml. amonyak
1 ml. amonyum klorir ¢cozeltisi
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ilave edin. 10 ml. kloroformla 5 dakika calkalayin ve ¢oéztictiyt cekin. 1 ml.
sodyum ditiokarbaminat ve 25 ml. daha kloroform ekleyip 10 dakika
calkalayin. Kloroformun ayrigsmasini bekleyin ve sikica kapatilabilen tipali
bir kaba kuicik, kuru bir filtreden stizin.

Referans c¢o6zeltisini de yukaridaki yoéntemle, yalniz sodyum dietil
ditiokarbaminati atlayarak hazirlayin. Sikica kapali kaplarda, 440 nm.de
6lcim yapin.

B118 Cinko miktar: tayini

Eklenen kimyasallar : 1) %10 luk Rosel tuzu cozeltisi
2) %20 lik potasyum bikarbonat c¢cozeltisi
3) Kloroformda ditizon (15 mg. ditizon 1000 ml.
kloroformda ¢oézulur.)
4) 20 gr. sodyum klorur + 10 ml. %24 Iuk
hidrazin hidrat , 70 ml. 1 N HCI’ de ¢ézulur.

Yontem :
5 ml. nikel kaplama c¢ozeltisini pipetle ayirma hunisine koyun, 50 ml. suyla
seyreltin ve 4 no.lu ayiractan 5 ml. kullanarak asitlestirin. Kirmizi renk
kaybolup yesilimsi mor ton kalana kadar, her defasinda 20 ml. olmak Utizere
ditizon ekleyin ve 5 dakika calkalayin. Son ditizon eklemesi bitince sulu faza
5 ml. Rosel tuzu cozeltisi
9 ml. potasyum karbonat ¢cozeltisi
20 ml. ditizon c¢ozeltisi

ilave edin. 5 dakika calkalayip kloroformun ayrismasini bekleyin ve sikica
kapatilabilen tipali bir kaba ktictik, kuru bir filtreden stiztin.

Referans coézeltisi icin, 50 ml. saf suya ayni miktarlarda ayirac coézeltileri
ekleyip ayni islemleri tekrar edin. Kloroform fazini referans cozeltisi olarak
kullanin. 530 nm.de 6l¢ctn.
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B119 Toplam demirin miktari tayini (iki veya tic degerli)

Eklenen kimyasallar : 1) Tampon ¢ozeltisi pH 2 (44,6 gr. glikokol, 34,8
gr. sodyum klorir ve 1,95 gr. hidroksil
amonyum Kklorir suda c¢oézulur, 385 ml.
hidroklorik asit eklenir, saf su ile 1000 ml.ye
seyreltilir.)
2) Metanolde %0,5 lik batofenantrolin ¢cézeltisi
3) P.a. kloroform

Yontem :

10 ml. nikel kaplama ¢6zeltisini pipetle ayirma hunisine koyun, 50 ml. suyla
seyreltin, 50 ml. tampon c¢oOzeltisi ve 1 ml. batofenantrolin ilave edin. 30
dakika bekletin, ardindan tam olarak 25 ml. kloroformla 5 dakika karistirin.
Kloroform 6zutinu sikica kapatilabilen tipali bir kaba kuru bir filtreden
stiziin, 20 ml. saf su ve ayni miktarlarda ayiraclarla yukaridaki gibi
hazirlanmis referans c¢ozeltisine karsi1 540 nm.de 6lcim yapin.

Hesaplama : E 540 x 6,96 = . . . [mg/lt] Fe

B1l1l 10 Anyon-aktif ytizey etkin maddelerin miktarlar1 tayini

Eklenen kimyasallar : 1) Metilen mavisi c¢oézeltisi (0,35 gr. metilen
mavisi DAB® 500 ml. suda cozalar, 6,5 ml.
sulftirik asiteklenip 1000 ml.ye seyreltilir.

2) Kloroform DAB®

Yontem :

S5 ml. nikel kaplama co6zeltisini pipetle 1000 ml.lik balon jojeye koyun ve
isaretli yere kadar saf su doldurun. 5 ml.sini ayirma hunisine nakledin, 100
ml. saf su ile seyreltin, 20 ml. metilen mavisi ¢ozeltisi ekleyin ve kuvvetlice
calkalayin. Ardindan 20 ml. kloroform ilave edip kuvvetlice calkalayin ve
kloroform fazi ayristiginda kuru bir filtre kagidindan 100 ml.lik balon jojenin
icine sltztin. Bu islemi kloroform fazi mavi rengini kaybedene kadar
tekrarlayin.

1 Wild : Galvanotechnik 54 (1963) 10, s.562
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Daha sonra kab: isaretli yerine kadar kloroformla doldurun ve agzi sikica
kapali bir kapta, 100 ml. saf su ve ayni miktarlarda ayiraclarla hazirlanmig
referans cozeltisine kars1 653 nm.de 6lciin.

B1l1 11 Nitrat icerigi miktar: tayini

Eklenen kimyasallar : 1) 1 N kostik soda

2) Bakar sulfat c¢ozeltisi (20 mg. CuS0O4.5H20 100
ml.de ¢o6zulmuis)

3) Hidrazin stulfat cozeltisi

4) NoO3 ayiract [(100 ml. suda 1 gr. p-sulfanilik
asit ve 50 gr. sodyum asetat), (95 ml. suda 0,1
N a-naftilamin + 5 ml. aseton cozeltisi) ile
birlikte)]

5) Saf derisik asetik asit (asetik asit buzu)

Yontem :

5 ml. nikel kaplama c¢6zeltisini 30 ml. su ile seyreltin ve kuvvetli asit katyon
degistiricisinden gecirin. Ayrilmis c¢6zeltiyi 500 ml.lik balon jojeye nakledin,
yaklasik pH 7’ ye kadar noétralize edin ve isarete kadar saf su doldurun. Bu
cozeltinin 20 ml.sini 50 ml.lik bir balon jojeye alin, 50 °C’ deki su banyosuna
yerlestirin ve birkac dakika gectikten sonra sirayla

1 ml. kostik soda
1 ml. bakir stlfat ¢cézeltisi
1 ml. hidrazin sulfat ¢ozeltisi

ilave edin. Balonun kapagini kapayin ve 15 dakika daha su banyosunda
birakin. Balonu soguk suya yerlestirin ve

1 ml. N2O3 ayiraci
10 ml. asetik asit buzu

ekleyin. 15 dakika daha bekletin, 50 ml. saf su ekleyip, 25 ml. saf su ve aynm
miktarlarda ayiraclarla yukaridaki sekilde hazirladiginiz referans ¢oézeltisine
karst 530 nm.de 6l¢tin. 0,02-0,8 mg/It yogunlugundaki N2O3z’ tin dogrudan
tayin edilmesi muimkutndur fakat, daha ytksek ise 6nce seyreltilmelidir.

Hesaplama : E 530 x 441 = . .. [mg/lt] N2O3



Fotometrik Yontemler Nikel B 1 1

12-13

Bl1l 12 Kobalt miktar tayini

Eklenen kimyasallar : 1) %10 luk amonyak
2) 100 mg. B-nitrozo-alfa-naftol ve 3 ml. 1 N
NaOH’ 1 100 mlye tamamlanmasiyla
hazirlanan c¢cozelti
3) %25 lik p.a. hidroklorik asit
4) p.a. etil eter

Yontem :

S5 ml. nikel kaplama c¢oézeltisini pipetle 100 ml.lik balon jojeye koyun ve
isarete kadar saf su doldurun. Bu c¢oézeltinin 20 ml.sini ayirma hunisine
nakledin ve sirasiyla

1 ml. amonyak
1 ml. ayirac cozeltisi
2 ml. hidroklorik asit

ilave edin. Fazla eklenmis ayiraci 25 ml. eterle 2 dakika calkalayarak ayirin
ve eter fazi ayrildiginda, sulu faz1 365 nm.de 6l¢un.

Referans c¢o6zeltsini hazirlamak icin 2 no.lu ayiraci atlayarak ayni yéntemi
uygulayin.

Hesaplama : E 35 x 17,5 =...[mg/lt] Co

B11 13 Piridin ve ttrevlerinin miktarlar tayini

Eklenen kimyasallar : 1) %10 luk potasyum siyanur c¢cozeltisi
2) Kloramin, %5 lik sulu coézelti
3) %35 lik barbiturik asit
4) Tampon c¢ozeltisi (24,5 gr. disodyum hidrojen
fosfat ve 75,4 gr. potasyum hidrojen fosfat
1000 ml.ye seyreltilir.)

Yontem :

50 ml.lik balon jojeye, verilen sirayla, 5 ml. tampon ¢6zeltisi, 3 ml. potasyum
siyanur ve 8 ml. kloramin T ¢o6zeltisi koyun (gaz cikar) ve iyice karistirin. 1
ml. nikel kaplama c¢o6zeltisi ilave edin, tekrar calkalayin ve 10 dakika
bekletin. Ardindan calkalamaya devam ederek, 8 ml. barbiturik asit koyun,
isaretli yere kadar saf su ilave edin ve tekrar kuvvetlice calkalayin.
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40-60 dakika sonra 578 nm.de fotometrik tanimlama islemini uygulayin.

Referans c¢o6zeltisini hazirlarken, barbiturik asidi atlayip ayni islemleri
uygulayin.

Not :
Piridin derisimi dusiik oldugunda 6lctim amil alkol 6zutl icinde yapilmalidir.
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Paladyum Kaplama Coézeltileri
Bl121 Paladyum miktari tayini — 1.Yol
Eklenen kimyasallar : 1) 100 ml. suda ¢6ziulmus 0,2 gr. nitrozo-R-tuzu

(2 hidroksin-1 nitrozo-naftalin distlfonik asit-
(3-6)-disodyum tuzu)

2) Asetik asit (170 ml. suyla seyreltilmis 25 ml.
asetik asit)

Yontem :

Paladyum kaplama veya aktivasyon coézeltisinden pipetle 5 ml. alip 100
ml.lik balon jojeye koyun ve isaretli yere kadar saf su doldurun. Bu
cozeltinin 30 ml.sini 50 ml.lik balon jojeye nakledip 10 ml. asetik asit ve 2
ml. ayira¢ ¢ozeltisi ilave edin. Coézeltinin pH 2,0-2,6 arasinda olmalidir. Suyla
doldurun, ayni miktar ve ayni ayiraclarla hazirlanmis referans c¢oézeltisine
kars1 510 nm.de 6l¢in.

B122 Paladyum miktar1 tayini! — 2.Yol

Eklenen kimyasallar : 1) 1.19 hidroklorik asit
2) Potasyum tiyosiyanat

Yontem :

20 ml. paladyum kaplama c¢o6zeltisini pipetle bir behere koyun, 1 gr.
potasyum tiyosiyanat ekleyin ve tamamen c¢oézilene kadar karistirin. 10 ml.
hidroklorik asit ilave edin ve 10 dakika sonra 570 nm.de suya kars1 6lctin.

Hesaplama : E 570 x 2,525 = . . . [mg/1t] Pd

1 Erdos, Hasko : Galvanotechnik 56 (1965) 12, s.726
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B123 Paladyum miktar: tayini — 3.Yol

Eklenen kimyasallar : 1) Ayiracg ¢ozeltisi (100 ml. etanolde ¢oztlmus 0,1
gr. 2-nitrozo naftol-(1)
2) %25 lik hidroklorik asit
3) %3 ik EDTA co6zeltisi
4) %25 lik amonyak
5) Toluen

Yontem :

S5 ml. paladyum kaplama veya aktivasyon ¢ozeltisini pipetle 100 ml.lik balon
jojeye koyun ve cizgiye kadar saf su doldurun. Bu co6zeltinin 20 ml.sini
ayirma hunisine nakledin ve pH degerini hidroklorik asit kullanarak yaklasik
2,5 e ayarlayin. Daha sonra 1 ml. EDTA c¢oézeltisiyle 0,2 ml. ayirac ¢cozeltisi
ilave edin ve 10 dakika bekletin. 1 ml. amonyak co6zeltisi ve 20 ml. toluen
ekleyip 2 dakika calkalayin. Organik fazi stiztin, filtreden gecirin ve 550
nm.de toluene karsi élclin.

Bl24 Paladyum miktari tayini — 4.Yol

Eklenen kimyasallar : 1) Ayirag c¢ozeltisi (100 ml. suda ¢o6ztlmus 0,5

gr. bizmutiol-1-dipotasyum tuzu!

2) Tampon c¢ozeltisi, pH 6,5 (100 ml. cozeltide 25
gr. amonyum asetat, 10 gr. sodyum asetat ve 1
ml. asetik asit)

3) Titriplex III (Merck) (100 ml. suda ¢6ztulmus S
gr. Titriplex)

4) Mutlak etanol

Yontem :

2 ml. paladyum banyosu veya aktivasyon c¢ozeltisini pipetle 100 ml.lik balon
jojeye koyun, 5 ml. tampon coézeltisi, 4 ml. Titriplex III ¢c6zeltisi, 5 ml. etanol
ve 5 ml. ayirac c¢ozeltisiyle isleyin. lyice karistirin ve 400 nm.de suya karsi
Olclin.

NOg3s, NOg, Au ve Rh ile girisim yapar.

1 1,3,4-tiyadiazolditiyol-(2,5) dipotasyum tuzu
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Bl125 Paladyum miktar1 tayini — 5.Yol

Eklenen kimyasallar : 1) Nitrozo-R tuzu (100 ml. suda 0,3 gr.)
2) %10 luk asetik asit

Yontem :

2 ml. paladyum banyosu veya aktivasyon ¢ozeltisini pipetle 100 ml.lik balon
jojeye koyun, 20 ml. asetik asit ve 5 ml. ayirac ¢cozeltisi ilave edin. Cozelti pH
2,0-2,6 olmalidir. Cozeltiyi isaretli yere kadar tamamlayip, ayni miktarda
ayirac iceren saf su ¢ozeltisine kars:1 310 nm.de 6l¢cim yapin.

Ag, cu, Fe, Hg, Ni, Sb, Sn, Zn ile girisim yapar.

Bl26 Nitrit miktar: tayini

Eklenen kimyasallar : 1) Ayirac c¢ozeltisi (1 gr. p-sulfurik asit ve
suda ¢c6ztinmus 50 gr. sodyum asetata 0,1 gr.
alfa naftilamin eklenir, 5 ml. aseton ve 95 ml.
suda c¢ozulir, 200 ml.ye tamamlanair.)
2) p.a. asetik asit

Yontem :

S5 ml. paladyum kaplama c¢oézeltisini pipetle 100 ml.lik balon jojeye koyun,
cizgiye kadar su ilave edin. Bu c¢o6zeltinin 20 ml.sini bir kaba nakledin ve
sirayla

1 ml. ayirac ¢ozeltisi
5 ml. asetik asit

ekleyin. 15 dakika bekletin ve 530 nm.de 6lctin. Referans c¢oézeltisini ayni
ayiraclarla ve ayni yontemle hazirlayin.

Hesaplama : E 530 x 23,4 = . . . [mg/1t] N2O3
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B127 Amonyak miktar1 tayini

Eklenen kimyasallar : 1) 0,1 M EDTA c¢ozeltisi
2) Sodyum fenolat c¢ozeltisi (26 ml. 5 N kostik
sodada cozultip, suyla 100 ml.ye seyreltilmis
12,5 gr. fenol)
3) NaOCl ¢ozeltisi (10 gr/1t. Cl)
4) Aseton

Yontem :

S5 ml. paladyum kaplama cozeltisi veya aktivasyon c¢oOzeltisini pipetle 100
ml.lik balon jojeye koyun ve cizgiye kadar su ilave edin. Bu c¢o6zeltinin 20
ml.sini 50 ml.lik balon jojeye nakledin ve her eklemeden sonra iyice
calkalamak suretiyle, sirasiyla

1 ml. EDTA co6zeltisi
0,3 ml. aseton

10 ml. fenolat cézeltisi
S ml. NaOCIl coézeltisi

ekleyin. Cizgiye kadar saf su doldurun, 30 dakika cokelmesini bekledikten
sonra, 20 ml. su ve yukarnidaki miktarlarda ayiraclarla ayni sekilde

hazirladiginiz referans c¢ozeltisine karsi1 630 nm.de 6l¢cin.

Hesaplama : E 630 x 145 =. .. [mg/1t] NH3

B1238 Krom(VI) miktari tayini

Eklenen kimyasallar : 1) %20 lik sulfarik asit
2) Asetonda %1 lik difenil karbazit ¢cozeltisi

Yontem :

S5 ml. paladyum kaplama cozeltisi veya aktivasyon c¢oOzeltisini pipetle 100
ml.lik balon jojeye koyun ve cizgiye kadar su ilave edin. Bu c¢oézeltinin 20
ml.sini alin ve sirasiyla

0,2 ml. sulftrik asit
0,4 ml. difenil karbazit

ekleyin. 545 nm.de 6lcin. Referans cozeltisini 20 ml. saf su ile yukarnidaki
ayiraclarla ayni sekilde hazirlayin.

Hesaplama : Cr(VI) yogunlugu = E s45 x 29,4 [mg/l1t]
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B129 Toplam krom miktari tayini

Eklenen kimyasallar : 1) %20 lik kostik soda
2) Doymus brom suyu
3) %20 lik sulftirik asit
4) Asetonda %1 lik difenil karbazit

Yontem :

S5 ml. paladyum kaplama co6zeltisi veya aktivasyon c¢oOzeltisini pipetle 100
ml.lik balon jojeye koyun, kostik sodayla nétralize edin, 5 ml. brom suyu ve
1 ml. kostik soda ekleyip fazla brom gidene kadar kaynatin.

Gerekirse filtre edin, stizintiyu 2 ml. stlfiirik asitle asitlestirin ve saf suyla
100 ml.ye tamamlayin. Bu ¢oézeltinin 20 ml.sini alip B12 6 daki gibi devam
edin.
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Gumus Kaplama Cozeltileri

B 1 Bakir miktar tayini (Tetra amin yéntemi)!

Eklenen kimyasallar : 1) %25 lik amonyak
2) Derisik HNO3

Yontem :

10 ml. gimus kaplama c¢oézeltisini pipetle behere koyup 10 ml. nitrik asit
ekleyin ve gaz cikisi olurken, beyaz dumanlar olusana kadar kaynatin.
soguttuktan sonra 100 ml.lik balon jojeye nakledin ve isarete kadar saf su
doldurun. Bu ¢oézeltinin 20 ml.sini alip 12 ml. amonyak ekleyin. 630 nm.de
Olcln.

Referans c¢ozeltisi icin 20 ml. saf suya ayni ayirag ilavelerini yapin.

Hesaplama : E 630 x 305,1 =. .. [mg/lt] Pd

B 2 Bakir miktar tayini (Piridin tiyosiyanat yéntemi)

Eklenen kimyasallar : 1) %10 luk sulftirik asit
2) %20 lik sulfosalisilik asit
3) Suyla 1:1 seyreltilmis piridin
4) %10 luk amonyum tiyosiyanat ¢cozeltisi
5) Analitik saflikta kloroform
0) 1 N sulftirik asit

1 Zimmermann : Photometrische Metall- und Wasseranalysen
Wissenschaftliche Verlagsgesellschaft, stuttgart (1967)
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Yontem :

10 ml. gimUs kaplama c¢ozeltisine pH 6 elde edene kadar %10 luk stulftrik
asit ilave edin. Beyaz gaz olusana kadar kaynatin. Soguttuktan sonra 100
ml.lik balon jojeye nakledin ve isarete kadar saf su doldurun. Karisimin 20
ml.sini ayirma hunisine alin ve

1 ml. 1 N sulfuirik asit

5 ml. sulfosalisilik asit

5 ml. piridin

5 ml. amonyum tiyosiyanat ¢cozeltisi

ekleyin. 25 ml. kloroformla 5-10 dakika calkalayin, kloroform fazini bir filtre
kagidindan sikica kapatilabilen bir kaba stiztin. 405 nm.de 6lciin. Referans
cozeltisini hazirlamak icin 50 ml. saf suya ayni yéntemle yukaridaki ayirac
ilavelerini yapin.

Hesaplama : E 405 x411 =...[mg/lt] Cu

B 3 Bakir miktar: tayini (Okzalil dihidrazit yontemi)

Eklenen kimyasallar : 1) %10 luk potasyum tartarat
2) Okzalil dihidrazit c¢o6zeltisi (100 ml. etanolle
karistirilmis 30 ml. okzalik asit dietil ester)

Bir kaba, kabi1 sallamaya devam ederek, yavasca %24 Itk hidrazin hidroksit
koyun. Meydana gelen beyaz kristal cokeltisi sudan gecirilerek yeniden
kristallestirilebilir.

Ayirac cozeltisi hazirlamak icin, 4 ml. doymus sulu okzalil dihidrazit
cozeltisi, 6 ml. analitik saflikta amonyak c¢o6zeltisi ve 10 ml. sulu asitaldehit
cozeltisi kullanilir.

Yontem :

Hemen hemen nétr hale getirilmis 20 ml. gimus kaplama c¢oézeltisine (5 ml.
gumus kaplama c¢ozeltisi HNO ile nétralize edilir ve 100 ml.ye seyreltilir), 5
ml. potasyum sodyum tartarat cozeltisi ile 20 ml. sogutulmus oksalil
hidrazin ayiraci ekleyin ve suyla 50 ml.ye tamamlayin. 30 dakika bekleyin ve
540 nm.de suya karsi 6lctin.

1 Fries : Spurenanalyse, E. Merck, Darmstadt, s.86
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B 4 Dimetilglioksim kullanarak nikel miktar: tayinil!

Eklenen kimyasallar : 1) Derisik sulfarik asit
2) Derisik nitrik asit
3) %10 luk sitrik asit
4) %10 luk amonyak
5) Alkolde %1 lik dimetil glioksim
0) Kloroform

Yontem :

10 ml. gimus kaplama c¢ozeltisini pipetle bir behere koyun ve gaz cikisi
olurken 5 ml. nitrik asit ile 5 ml. stlfuirik asit ilave edin. Beyaz gaz olusana
kadar 1sitin. Bu islemi iki kez tekrarlayin. Soguduktan sonra 100 ml.lik
balon jojeye nakledin ve isarete kadar saf su doldurun. Karisimin 25 ml.sini
bir ayirma hunisine alin ve sirasiyla

2 ml. sitrik asit
3 ml. amonyak
1 ml. dimetil glioksim

ekleyin. 25 ml. kloroformla 5 dakika calkalayin, kloroform ekstresini kuru
bir filtre kagidindan suztp, kapag: sikica kapatilabilen bir kapta biriktirin.
Hemen 370 nm.de 6lctiin. Referans cozeltisi 50 ml. suya yukaridaki kimyasal
ilaveleri ayni sekilde yapilarak hazirlanir.

Hesaplama : E 370 x 165,6 = . . . [mg/1t] Cu

B 5 Nikelin miktar: tayini2

Eklenen kimyasallar : 1) Etanolde %1 lik rubeanik asit
2) Tampon cozeltisi (15 gr. H3BO3s + 20 gr. KCl
400 ml. suda c¢ozalur, %4 1tk potasyum
hidroksit ile pH 9’ a ayarlanir ve 500 ml.ye
seyreltilir)
3) %1 lik Arap zamki ¢cozeltisi
4) Derisik sulftirik asit

1 Zimmermann : Photometrische Metall- und Wasseranalysen
Wissenschaftliche Verlagsgesellschaft, Stuttgart (1967)

2 Fries : Spurenanalyse, E. Merck, Darmstadt, s.104
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Yontem :

10 ml. gimUs kaplama co6zeltisini pipetle bir behere alin, 5 ml. derisik
sulfiirik asit ekleyin ve beyaz gaz olusana kadar isitin. Soguttuktan sonra
100 ml.lik balon jojeye nakledin ve cizgiye kadar saf su doldurun. Bu
cozeltinin 10 ml.sini 20 ml.lik balon jojeye alin, 5 ml. tampon ¢ozeltisi, 1 ml.
arap zamki c¢ozeltisi ve 1 ml. rubeanik asit ilave edin. Cizgiye kadar saf su
doldurun.640 nm.de 6l¢cim yapin.

B 6 Antimon miktar: tayini?

Eklenen kimyasallar : 1) Derisik HCI
2) Sulftrik asit (40 ml. derisik HoSO4 100 ml.ye
tamamlanair)
3) %10 luk tiyokarbamin ¢oézeltisi
4) %10 luk potasyum iyodur coézeltisi

Yontem :

25 ml. gimus kaplama c¢o6zeltisini pipetle bir behere alin, 25 ml. hidroklorik
asit ekleyip kaynatin. (Bu esnada gaz cikisi olur.) Cozeltide fazladan
hidroklorik asit bulunmaktadir. Coézeltiyi ve tortuyu 250 ml.lik balon jojeye
nakledin, cizgisine kadar saf su doldurun ve iyice calkalayin. Tortu coékeldigi
zaman bir filtre kagidindan stzlin ve stziUntlinin 10 ml.sini pipete alarak
sirasiyla

10 ml. %40 ik sulfurik asit
2,5 ml. tiyokarbamin ¢o6zeltisi
5 ml. potasyum iyodur ¢oézeltisi

ilave edin. Meydana gelen sar1 renkli ¢ozeltiyi, 10 ml. saf su ile yukaridaki
yontemi izleyerek hazirlanmis referans ¢cozeltisine karsi 365 nm.de 6l¢ciin.

Hesaplama : E 365 x 241 = . . . [mg/lt] Sb

Zimmermann : Photometrische Metall- und Wasseranalysen
Wissenschaftliche Verlagsgesellschaft, Stuttgart (1967)
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B 7 Nitrat iyonu miktar: tayini!

Eklenen kimyasallar : 1) Katyon degistirici

2) 1 N kostik soda

3) Sulfurik asit

4) Hidrazin sulfat ¢ozeltisi (1000 ml.de 1,2 gr.
NoH4.H2S0O4)

5) Bakir sulfat ¢cozeltisi (1000 ml.de ¢é6ztinmus 20
mg. CUSO4.5HQO)

0) N2O3 ayiraci: (100 gr. suda 1 gr. p-sulfanilik
asit ve 50 gr. sodyum asetat + 95 ml. suda 0,1
gr. naftalinamin + 5 ml. asetik asit buzu)

7) Asetik asit buzu

Yontem :

5 ml. glmus kaplama c¢o6zeltisini sulfurik asitle yenilenmis katyon
degistiriciden gecirin, elutriati (yikanarak ayrilmis cézeltiyi) 100 ml.lik balon
jojeye nakledin ve cizgiye kadar saf su doldurun. Bu ¢ézeltinin 20 ml.sini
tipal1 bir balon jojeye alin ve sirayla

5 ml. kostik soda
1 ml. bakir stlfat ¢cézeltisi
1 ml. hidrazin sulfat ¢ozeltisi

ilave edin. Tipayr kapatin ve 60 °C su banyosunda 15 dakika birakin.
Ardindan soguk suya tutun ve

1 ml. N2O3 ayiraci
10 ml. asetik asit buzu

ekleyin. 15 dakika bekletin, saf su ile 50 ml.ye tamamlayip, 25 ml. saf suyla
yine yukaridaki ydntemle hazirlamis oldugunuz referans cozeltisine kars:

530 nm.de 6l¢iim yapin.

Hesaplama : E 530 x 85,5 =. .. [mg/lt] N2Os3

1 Zimmermann : Photometrische Metall- und Wasseranalysen
Wissenschaftliche Verlagsgesellschaft, Stuttgart (1967)
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Asitli Kalay Kaplama Cozeltileri

Bl41 Demir miktar: tayini

Eklenen kimyasallar : 1) %380 lik tiyoglikolik asit
2) Derisik amonyak

Yontem :

10 ml. kalay kaplama co6zeltisini pipetle 500 ml.lik balon jojeye alin, biraz
suyla seyreltin, amonyakla pH 5’ e nétralize edin ve cizgiye kadar saf su
doldurun. 100 ml.sini bir behere nakledin, 2 ml. tiyoglikolik asit ekleyip, 90
°C su banyosunda 30 dakika boyunca 1sitin. Oda sicakligina sogutun, 4 ml.
amonyak ekleyin ve gerekiyorsa filtre edin. 530 nm.de suya kars1 6lctin.

Hesaplama : E 530 x 757 = . . . [mg/1t] Fe

B142 Bakir miktari tayini

Eklenen kimyasallar : 1) %10 luk EDTA c¢o6zeltisi
2) Derisik amonyak
3) %20 lik amonyum klortr c¢cézeltisi
4) %1 lik sodyum dietil karbamat c¢6zeltisi
5) Kloroform

Yontem :
2 ml. kalay kaplama co6zeltisini pipetle ayirma hunisine alin, 100 ml. saf
suyla seyreltin ve sirasiyla

5 ml. EDTA cozeltisi
5 ml. amonyak
1 ml. amonyum klortir

ilave edin. 10 ml. kloroformla 5 dakika calkalayin ve ¢oéztictiyt cekin. 1 ml.
sodyum dietil ditiokarbaminat ayiraci ve 25 ml. kloroform ilave edin ve 10
dakika calkalayin. Kloroform fazi ayristiginda kuru bir filtreden stzun.
Referans cozeltisini 100 ml. su ile ayni1 yontemle hazirlayin. 440 nm.de
olcun.

Hesaplama : E 440 x 63,5 = . . . [mg/lt] Cu
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Alkali Kalay Kaplama Cozeltileri

B151 Bakir miktari tayini

Eklenen kimyasallar : 1) Derisik nitrik asit
2) Derisik amonyak

Yontem :

5 ml. kalay kaplama c¢o6zeltisini pipetle behere alin, 5 ml. derisik nitrik asit
ekleyip kisa stre kaynatin. Sogutup 20 ml. saf suyla seyrelttikten sonra
filtre kagidindan 100 ml.lik balon jojeye stiziin. Filtre kagidini saf suyla iyice
yikayin ve balonu cizgisine kadar saf suyla doldurun. Bu c¢oézeltiden 20 ml.
alin ve 12 ml. derisik amonyak ilave edin. Ayni kimyasallar eklenmis saf
suya karsi1 630 nm.de 6lciin.

Hesaplama : E 630 x 30,51 = . .. [mg/lt] Cu

B152 Kursun miktari tayini

Eklenen kimyasallar : 1) Ditizon c¢o6zeltisi (1 lt. karbon tetrakloriirde

cozulmus 0,02 gr. ditizon)

2) Amonyak  ¢ozeltisi (Suyla 500 ml.ye
seyreltilmis 250 ml. NH3)

3) Derisik nitrik asit

4) %10 luk potasyum siyanur cozeltisi

S) %10 luk hidroksil amonyum klorir ¢cozeltisi

0) %10 luk potasyum sodyum tartarat

Yontem :

5 ml. kalay kaplama co6zeltisini pipetle behere alin, 5 ml. nitrik asit ekleyip
kisa stre kaynatin. Sogutup 20 ml. saf suyla seyrelttikten sonra filtre
kagidindan stiztin. Filtrati ve yikananlari 100 ml.lik balon jojeye nakledin,
pH’ 1 amonyakla 7-8 yapin ve cizgiye kadar saf su doldurun. Bu c¢oézeltiden
20 ml.yi ayirma hunisine alin ve sirasiyla
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2 ml. potasyum siyanur c¢ozeltisi

1 ml. hidroksil amonyum klorir ¢ozeltisi
2 ml. potasyum sodyum tartarat ¢cozeltisi
25 ml. ditizon

ilave edin. 1 dakika kadar kuvvetlice calkalayin ve organik fazi kuru bir
filtreden stiztin. 515 nm.de karbon tetraklortire karsi élctin.

Hesaplama : E 515x91,2 =...[mg/lt] Pb

B153 Nitrat miktar1 tayini

Eklenen kimyasallar : 1) Ayirac cozeltisi (100 ml. suda 1 gr. N-naftil-1
etilen diamonyum diklortir)
2) %25 lik amonyak
3) %1 lik mangan(Il) sulfat ¢cozeltisi
4) %1 lik stlfanilamid ¢cozeltisi
5) p.a. cinko tozu
0) %25 lik hidroklorik asit

Yontem :

5 ml. kalay kaplama c¢o6zeltisini pipetle 100 ml.lik balon jojeye alin ve nitrik
asitle pH 8’ e nétralize edin. Cizgiye kadar saf su doldurun. Bu ¢6zeltinin 20
ml.sini alin ve 2 ml. amonyak ¢6zeltisi, 0,5 ml. manganez sulfat ¢cozeltisi ve 1
ml. stlfanilamid co6zeltisi ilave edin.

Ardindan 0,3 gr. cinko tuzu ekleyin, balonu sik sik sallayarak, buzlu suda
30 dakika sogutun. Filtre ettiginiz c¢o6zeltiyi daha sonra 1 ml. amonyak
cozeltisi + 9 ml. su karisimiyla yikayin. Filtrati ve yikananlar: 50 ml.lik balon
jojeye nakledin, 5 ml. hidroklorik asit ve 1 ml. ayira¢ ¢cozeltisi ilave edip, saf
su ile 50 ml.ye tamamlayin.

15 dakika sonra 543 nm.de suya kars1 6lctin.
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B154 Mevcut bakir icindeki ¢cinko miktar: tayini

Eklenen kimyasallar : 1) %10 luk rosel tuzu coézeltisi

2) %10 luk potasyum bikarbonat ¢cozeltisi

3) Kloroformda ditizon (15 mg. ditizon 1000 ml.
kloroformda ¢o6zultr)

4) 20 gr. NaCl + 10 ml. %24 lik hidrazin hidrat
70 ml. 1 N HCI’ de c¢ozalur, 100 ml.ye
seyreltilir)

S5) 1:1 HC1

Yontem :

5 ml. kalay kaplama ¢6zeltisini pipetle 100 ml.lik balon jojeye alin ve 1:1 HCI
ile pH 7-8’ e notralize edin. Cizgiye kadar saf su doldurun. Bu ¢6zeltinin 20
ml.sini ayirma hunisine alin, 4 no.lu ayiractan S ml. ekleyip, calkaladiktan
sonra kirmizi renk kalmayip, yesilimsi mor olana kadar 20 ml. ditizondan
ilave edin. Ditizon eklendikten sonra organik faza

S ml. rosel tuzu cozeltisi
10 ml. potasyum bikarbonat ¢ozeltisi
20 ml. ditizon c¢o6zeltisi

ilave edin. 5 dakika boyunca kuvvetlice calkalayin. Kloroformun ayrismasini
bekleyin ve kuru bir filtre kagidindan stziin. 50 ml. saf su ile yukarndaki
ayiraclarla ayni yontemle hazirlanmis referans coézeltisine karsi 530 nm.de
olcln.

Hesaplama : E 530 x 18,2 = ... [mg/lt] Zn
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Su Analizi (Atiksu ve su sirkulasyon sistemleri icin)

(a) Atiksu analizi !

B161 Krom(VI) miktar: tayini

Eklenen kimyasallar : 1) %20 lik sulfarik asit
2) Asetonda %1 lik difenil karbazit

Yontem :
20 ml. atiksuyu pipetle behere koyun ve sirasiyla

0,2 ml. sulftirik asit
0,4 ml. difenil karbazit

ekleyin. 20 ml. saf su ile yukandaki yéntemle referans ¢ozeltisi hazirlayin.
545 nm.de 6lcin.

Hesaplama : E s45 x 1,47 = . . . [mg/lt] Cr(VI)

B162 Nitrat miktar1 tayini

Eklenen kimyasallar : 1) 1 N kostik soda

2) Bakir sulfat ¢ozeltisi (1 1t. suda ¢éztlmus 0,02
gr. CuS04.5H20)

3) Hidrazin sulfat coézeltisi (1 1t. suda c¢o6ztlmus
1,2 gr. NoH4.H2SO4)

4) NoSO3 ayiraci (100 ml. suda 1 gr. sulfanilik
asit ve 50 gr. sodyum asetat + 95 ml. suda 0,1
gr. a-naftanilamin + 5 ml. asetik asit buzu)

5) Asetik asit buzu

1 Zimmermann : Photometrische Metall- und Wasseranalysen
Wissenschaftliche Verlagsgesellschaft, Stuttgart (1967)
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Yontem :
20 ml. atiksuyu pipetle 50 ml.lik balon jojeye koyun, 50 °C’ deki su
banyosuna yerlestirin ve birka¢ dakika gectikten sonra sirasiyla

1 ml. kostik soda
1 ml. bakir stlfat ¢cézeltisi
1 ml. hidrazin sulfat ¢cozeltisi

ilave edin. Balonun kapagini kapatin ve su banyosunda 15 dakika birakin.
Balonu soguk suya yerlestirin ve

1 ml. N2O3 ayiraci
10 ml. asetik asit buzu

ekleyin. 15 dakika daha bekleyin, saf su ile doldurun ve ayni miktarlarda
ayiraclarla, ayni yontemle hazirlanmis referans cozeltisine karsi 530 nm.de
Olcun.

Hesaplama : E 530 x 4,275 = . . . [mg/1t] N2Os

B163 Nitrit miktar: tayini

Eklenen kimyasallar : 1) Ayirag ¢Ozeltisi (1 gr. sulfanilik asit ve 50 gr.
sodyum asetati suda ¢6zlin, 5 ml. asetik asitte
cozulmus 0,1 gr. alfanaftilamin ekleyip 200
ml.ye seyreltin)
2) Asetik asit buzu

Yontem :
20 ml. atiksuyu pipetle bir behere koyun ve sirasiyla

1 ml. ayirac ¢cozeltisi
5 ml. asetik asit

ilave edin. Referans c¢ozeltisini 20 ml. su ve ayni miktarlarda kimyasallarla
hazirlayin. 15 dakika bekleyin ve 530 nm.de élcun.

Hesaplama : E s30x 1,17 = . . . [mg/1t] N2Os3
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Bl164 Fosfat miktar: tayini

Eklenen kimyasallar : 1) Sitrik asit-metol-pirostlfit ¢oézeltisi
(2 gr. sitrik asit, 2 gr. metol ve 10 gr. sodyum
pirosulfiti 100 ml.ye seyreltin)

2) Amonyum molibdat c¢oézeltisi (50 ml. derisik
sulftirik asiti 900 ml. suyla seyreltin, 50 gr.
amonyum molibdat ilave edip 1000 ml.ye
tamamlayin)

Yontem :
20 ml. atiksuyu pipetle bir behere koyun ve sirasiyla
Ayirac 1’den 1 ml.
Ayira¢ 2’ den 1 ml.
ilave edin. 10 dakika sonra, 20 ml. saf su ve ayni miktarlarda ayiraclarla
hazirlanmis referans c¢ozeltisine kars1 720 nm.de 6lctn.

Hesaplama : E 720 x 19,6 = . . . [mg/1t] P2Os

B165 Siyanur miktar1 tayini

Eklenen kimyasallar : 1) 1 N fosforik asit

2) Doymus brom suyu

3) Arsenit c¢ozeltisi (100 ml. 1 N NaOH’ ta
cozUlmus 2 gr. As203)

4) Amil alkol

5) Benzidin-piridin ayiraci (25 ml. piridin + 0,1
gr. benzidin + 100 ml. suyla co6zelti halinde 5
ml. HC])

Yontem :
50 ml. atiksuyu pipetle ayirma hunisine koyun ve sirasiyla

2 ml. fosforik asit

1 ml. brom suyu

1 ml. arsenit c¢ozeltisi

25 ml. amil alkol

2 ml. benzidin-piridin ayiraci

ekleyin. 5 dakika calkalayin, alkolik fazi ayirin ve kuru bir filtreden stizUn.
Referans c¢ozeltisi icin 50 ml. saf suyu, ayni yoéntemi izleyerek ayni

miktarlarda ayiraclari ve amil alkol ¢ozeltisini kullanin. 480 nm.de 6l¢in.

Hesaplama : E 480 x 0,29 = . . . [mg/lt] CN
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Bl166 Klorur miktar: tayini

Eklenen kimyasallar : 1) 1 N fosforik asit
2) 1-toluidin c¢o6zeltisi

Yontem :
20 ml. atiksuyu pipetle bir behere koyun ve sirasiyla

1 ml. fosforik asit
0,5 ml. ayirag ¢ozeltisi

ilave edin. 20 ml. saf su ve ayni1 miktarlarda ayiraclarla hazirlanmis referans
cozeltisine karsi 440 nm.de 6lctn.

Hesaplama : E 440 x 1,59 = . . . [mg/1t] Cl>

B16 7 Nikel miktar tayini

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

Yontem :
20 ml. atiksuyu pipetle bir behere koyun ve sirasiyla

2 ml. sitrik asit

2 ml. brom suyu

3 ml. amonyak

1 ml. dimetil glioksim

ekleyin. 20 ml. saf su ve ayn1 miktarlarda ayiraclarla hazirlanmis referans
cozeltisine kars1 440 nm.de 6lciin.

Hesaplama : E 440 x 6,05 = . . . [mg/1t] Ni
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B16S8 Bakir miktar: tayini (tetraamin yéntemi)

Eklenen kimyasallar : 1) %20 lik amonyum klorir c¢ozeltisi
2) %25 lik amonyak

Yontem :
20 ml. atiksuyu pipetle bir behere koyun ve sirasiyla

2 ml. amonyum klortir ¢ozeltisi
10 ml. amonyak

ekleyin. Referans c¢ozeltisi icin 20 ml. saf suya ayni eklemeleri yapin. 630
nm.de Ol¢ln.

Hesaplama : E 630 x 1,502 = . . . [mg/lt] Cu

B169 Bakir miktar: tayini (piridin tiyosiyanat yéntemi)

Eklenen kimyasallar : 1) 1 N sulftirik asit
2) %20 lik sulfosalisilik asit
3) 1:1 piridin
4) %10 luk amonyum tiyosiyanat ¢cozeltisi
5) Kloroform

Yontem :

20 ml. analiz 6rnegini 1 ml. 1 N sulfurik asitle nétrlestirin ve kaynayana
kadar 1sitin. Eger soguduktan sonra herhangi bir renk belirtisi varsa, renk
kaybolana kadar kloroformla calkalayin. Bir damlama hunisine

1 ml. sulfarik asit (kullanilmigsa atlayin)
5 ml. sulfosalisilik asit

5 ml. piridin

5 ml. amonyum tiyosiyanat ¢cozeltisi

koyun. 25 ml. kloroformla S5 dakika calkalayin, kloroform fazinin
ayrismasina izin verip kiictik, kuru bir filtreden sikica kapanabilen bir kaba
stiziin. Referans coézeltisini hazirlamak icin 20 ml. saf suya ayni kimyasal
eklemelerini yapin. Kloroformu referans olarak kullanin. 405 nm.de 6l¢tin.

Hesaplama : E 405 x 40,1 =. .. [mg/lt] Cu
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B16 10 Demir miktar: tayini

Eklenen kimyasallar : 1) %20 lik suilfosalisilik asit
2) %10 luk amonyum persulfat cozeltisi
3) %25 lik amonyak + 5 gr. KCN, 100 ml.ye
seyreltilmis

Yontem :
20 ml. atiksuyu pipetle bir behere koyun ve sirasiyla

2 ml. sulfosalisilik asit
1 ml. amonyum persulfat ¢cozeltisi
2 ml. amonyak

ilave edin. 20 ml. saf suya ayni ilavelerle referans ¢o6zeltisini hazirlayin. 430
nm.de Ol¢ln.

Hesaplama : E 430 x 1,285 = . . . [mg/lt] Fe

B16 11 Cinko miktar: tayini (bakir ve kursunun olmamasi durumunda)

Eklenen kimyasallar : 1) %10 luk rosel tuzu c¢ozeltisi
2) %20 lik potasyum bikarbonat c¢ézeltisi
3) Kloroformda ditizon (1000 ml. kloroformda 15
mg. ditizon)

Yontem :
50 ml. atiksuyu pipetle ayirma hunisine koyun ve sirasiyla

2,5 ml. rosel tuzu coézeltisi
4,5 ml. bikarbonat ¢cozeltisi
20 ml. ditizon c¢o6zeltisi

ilave edin. Kloroform fazinin oturmasini bekleyin ve kuru bir filtreden siki
kapakli bir kaba stiziin. Referans c¢oézeltisini hazirlamak icin 50 ml. suya
ayni eklemeleri yapin. Cozeltiden ayrilmis olan kloroformu referans olarak
kullanin. 530 nm.de 6l¢cin.

Hesaplama : E 530 x 0,34 = . .. [mg/lt] Zn
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B16 12 Kursun miktar tayini

Eklenen kimyasallar : 1) 5 mg/ml Pb iceren 1 N asetik asit
2) %0,1 tiloz ¢ozeltisi (metilseltiloz ¢6z.)
3) 100 gr. sodyum asetat iceren 0,01 N sodyum
sulfit ¢cozeltisi

Yontem :
20 ml. atiksuyu pipetle bir behere koyun ve sirasiyla

1 ml. asetik asit
1 ml. tiloz cozeltisi
1 ml. sodyum sulfit

ekleyin. Referans c¢ozeltisini 20 ml. saf su ve ayni kimyasallarla hazirlayin.
380 nm.de dl¢un.

Hesaplama : E 380 x 4,67 = ... [mg/lt] Pb

B16 13 Aluminyum miktar tayini

Eklenen kimyasallar : 1) 0,2 N perklorik asit
2) 1 N kostik soda
3) Sodyum alizarin tristilfonat (25 mg., 12 ml.
asetik asit eklenip 100 ml.ye seyreltilmis)
4) Aseton
5) 1 N asetik asit

Yontem :
20 ml. atiksuyu pipetle bir behere koyun ve sirasiyla

1 ml. perklorik asit
1 ml. kostik soda

2 ml. ayirag ¢ozeltisi
3 ml. aseton

1 ml. asetik asit

ekleyin. Referans cozeltisini 20 ml. saf su ve ayni kimyasallarla hazirlayin.
495 nm.de 6l¢un.
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b) Su sirktilasyon sistemleri

B16 14 Bor miktar tayini (H3BOa)

Eklenen kimyasallar : 1) 1,84 sulftirik asit
2) Ayirac c¢ozeltisi (100 ml. 1,84 H2SO4’ te 50 gr.
1,1 diantrimid)

Yontem :

5 ml. antilmig suyu pipetle 50 ml.lik balon jojeye koyun, 10 ml. ayirac
cozeltisi ekleyip, sicaklik artisini g6zéntine almadan sulfiirik asitle 50 ml.ye
tamamlayin. Ayni zamanda 5 ml. saf su ve ayni eklemelerle referans
cozeltisini de hazirlayin. Cozeltileri 90 °C’ ye 1sitilmis kurutma kabinine
koyun ve 3 saat birakin. Muslugun altinda sogutun, cizgiye kadar 6zenle
sulfirik asit doldurun ve analiz ¢cbzeltisini, sifir1 referans alarak 630 nm.de
olcln.

Hesaplama : E 630 x 6,5 = . .. [mg/lt] H3BOs3

B16 15 Anyon aktif (metilen mavi aktif) deterjan miktar tayini

Eklenen kimyasallar : 1) 12,5 gr. NaoHPO4.2H>0O’yu 950 ml. saf suda
¢6zln, yaklasik 3 ml. 0,5 n NaOH ile pH 10’ a
getirin ve 1 litreye tamamlayin.

2) Notr metilen mavisi c¢ozeltisi (1 litreye
seyreltilmis 0,35 gr. metilen mavisi)
3) Asidik metilen mavisi ¢6zeltisi (0,35 gr. metilen

mavisi, 500 ml. suda coéztindurulip 6,5 ml.
sulfirik asit eklenmis ve 1 litreye
tamamlanmaisg)

4) Kloroform

Yontem :

50 ml. arntilmis suyu pipetle ayirma hunisine koyun ve 50 ml. saf suyla
seyreltin. 10 ml. fosfat cozeltisi, 5 ml. nétr metilen mavi ¢cozeltisi, 15 ml.
kloroform ilave edin, her eklemeden sonra calkalayin. Kloroform tabakasi
ayrisana kadar 1 dakika kuvvetlice calkalayip, bunu 110 ml. saf su ve 5 ml.
asidik metilen mavisi ¢6zeltisi iceren ikinci bir ayirma hunisine nakledin.
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Tekrar 1 dakika kadar calkalayin. Kloroform fazini, agzina kloroforma
batirilmis pamuk tikanmis kiiciik bir huniden, 50 ml.lik kuru bir balon
jojeye akitin. Calkalama islemini her iki ayirma hunisinde de ikiser kez
tekrarlayin, her seferinde 10 ml. kloroform kullanin, 6ézttleri balon jojeye
ayri ayri akitin.

100 ml. saf su kullanarak ayni yontemleelde edilmis kloroform 6ztitiine karsi
653 nm.de 6l¢un.

B16 16 silisyum oksit asidi miktar1 tayini

Eklenen kimyasallar : 1) Amonyum molibdat ¢ozeltisi (50 ml. sulfurik
asidi 900 ml. saf suyla seyreltin, 50 gr.
amonyum molibdati bunda ¢6zin ve 1000
ml.ye tamamlayin.)

2) %10 luk okzalik asit

3) Hidrokuinon c¢o6zeltisi (2 gr. hidrokuinon 0,1
ml. derisik HoSO4 katilmis suda coézalar, 100
ml.ye tamamlanair.)

4) Karbonat-sulfit c¢ozeltisi (16 gr. sodyum
karbonat ve 4 gr. sodyum sulfit 100 ml.ye
seyreltilir.)

Yontem :
20 ml. artilmis suyu pipetle behere koyun ve

1 ml. 1 no.lu ayiractan ekleyin. 10 dak. sonra
1 ml. 2 no.lu ayiractan
1 ml. 3 no.lu ayiractan
1 ml. 4 no.lu ayiractan

ilave edin. 20 ml. saf su ve ayni ayiracglarla hazirlanmis referans ¢oézeltisine
kars1 750 nm.de Olcin.

Hesaplama : E 750 x 10,4 = . . . [mg/lt] SiO>
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Alkali Cinko Kaplama Coézeltileri

B171 Bakir miktari tayini

Eklenen kimyasallar : 1) 1:1 HC1
2) Derisik amonyak
3) %20 lik amonyum klortr

Yontem :

5 ml. c¢cinko kaplama c¢oézeltisini pipetle behere koyun, 10 ml. 1:1 hidroklorik
asit ekleyin (bu esnada gaz cikisi olur) ve kaynayana kadar isitin.
Soguttuktan sonra 100 ml.lik balon jojeye nakledin ve cizgiye kadar saf su
doldurun. Bu c¢6zeltinin 20 ml.sini alin ve

2 ml. amonyum klortir ¢cozeltisi
10 ml. amonyak

ekleyin. Eger gerekli ise (demir hidroksiti stizmek icin) filtre edin ve 630
nm.de 6l¢in.

Hesaplama : E 630 x 30,51 = . . . [gr/lt] Cu

B172 Demir miktar: tayini

Eklenen kimyasallar : 1) %20 lik suilfosalisilik asit
2) %20 lik amonyum perstlfat ¢cozeltisi
3) Derisik sulfuirik asit
4) 100 ml.ye seyreltilmis “40 gr. amonyum asetat
+ 50 ml. asetik asit”

Yontem :

S5 ml. cinko kaplama co6zeltisini pipetle behere koyun, 5 ml. sulfurik asit
ekleyin (bu esnada gaz cikisi olur) ve kaynamaya birakin. Beyaz dumanlar
olusana kadar kaynatin. Ferro ve ferrik siyanurin yikimi icin bu islemi iki
kez tekrar edin. Soguttuktan sonra 100 ml.lik balon jojeye nakledin ve
isarete kadar saf su doldurun. Bu c¢6zeltinin 20 ml.sini alin ve sirasiyla
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5 ml. amonyum asetat ¢ozeltisi
1 ml. amonyum persulfat ¢cozeltisi
2 ml. sulfosalisilik asit ¢ozeltisi

ilave edin. Referans cozeltisini 20 ml. saf su ve yukaridaki kimyasallarla
hazirlayin. 460 nm.de 6l¢ctin.

Hesaplama : E 460 x 437 = . . . [gr/lt] Fe

B173 Molibden miktari tayini — 1. yol

Eklenen kimyasallar : 1) 1:1 sulfurik asit
2) %10 luk okzalik asit
3) p.a. asetik asit
4) Fenil hidrazin (20 ml. fenil hidrazin 80 ml. saf
alkolle seyreltilir)
5) %20 lik sodyum asetat cozeltisi
0) %20 lik pirosulftir ¢cozeltisi

Yontem :

10 ml. ¢inko kaplama c¢o6zeltisini pipetle behere koyun, 10 ml. 1:1 sulftirik
asit ekleyin ve kaynayana kadar 1sitin. Soguduktan sonra 100 ml.lik balon
jojeye nakledin ve cizgiye kadar saf su doldurun. Bu ¢o6zeltinin 10 ml.sini
alin ve biri digerinden sonra olmak tizere

1 damla pirosulfur ¢cozeltisi
0,1 ml. okzalik asit

S5 ml. asetik asit

1 ml. fenil hidrazin c¢oézeltisi
2 ml. sodyum asetat ¢ozeltisi

ekleyin. Kaynama sicakligindaki su banyosunda 5 dakika 1sitin ve hemen
sogutup 25 ml. saf suyla tamamlayin. 10 ml. saf su ve ayni kimyasallarla

hazirlanmis referans cozeltisine karsi 515 nm.de 6lctin.

Hesaplama : E 515 x 252 =. .. [gr/lt] Mo
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4-5

B174 Molibden miktar: tayini — 2. yol

Eklenen kimyasallar : 1) Ayirac c¢ozeltisi (0,2 gr. toluen ditiol (3.4) + 1 gr

tiyoglikolik asit; 3 ml. %32 lik kostik soda ve
100 ml. su karisiminda ¢6zulmus)

2) 30 ml. suyla seyreltilmis 10 ml. derisik
sulftarik asit

3) Ortofosforik asit %84

4) Kloroform

5) 1:1 sulfurik asit

Yontem :

10 ml. cinko kaplama c¢ozeltisini pipetle behere koyun, 10 ml. 1:1 sulftrik
asit ekleyin, kaynayana kadar isitin ve beyaz dumanlar olusana kadar
kaynatmaya devam edin. Soguttuktan sonra 100 ml.lik balon jojeye nakledin
ve cizgiye kadar saf su doldurun.

Bu c¢ozeltinin 20 ml.sini pipetle ayirma tiineline koyun, 8 ml. sulfurik asit
(ayirac 2), 5 damla ortofosforik asit ilave edip yaklasik 40 ml. saf suyla
seyreltin. 40 ml. saf su ve 3 ml. ayirac ¢cozeltisi ekleyin. 10 dakika sonra, tam
olarak 20 ml. kloroformla 10 dakika boyunca calkalayin ve kloroform fazi
ayristiginda kuru bir filtre kagidindan stiztin. 670 nm.de 6l¢ciin.

B175 Sulfit miktar: tayini?

Eklenen kimyasallar : 1) Sulfit ayiraci [24 gr. potasyum sodyum
tartarat + 5 gr. NaOH + 1 gr. Pb(CH3COOQO), ;
100 ml.ye seyreltilmig]
2) %0, 1 polivinil alkol
3) %30 luk NaCN

Yontem :

5 ml. ¢inko kaplama c¢ozeltisini pipetle 100 ml.lik balon jojeye koyun ve 10
ml. %30 luk sodyum siyanur ¢oézeltisi, 10 ml. polivinil alkol ¢ézeltisi ve 5 ml
sulfit ayiract ekleyin. Cizgiye kadar saf su doldurun ve iyice calkalayin. Eger
cozeltide sulfit iyonlar1 varsa renk kirmizimsi kahverengiye doner. Saf su ile
ayni sekilde hazirlanmis referans ¢ozeltisine karsi 520 nm.de 6l¢in.

1 Fath, Hasko : Galvanotechnik 56 (1965) 9, sayfa 533.
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1-2

Asitli Cinko Kaplama Cozeltileri

B181 Batofenantrolin kullanarak demir miktari tayini

Eklenen kimyasallar : 1) Ayirac ¢6zeltisi (100 ml. 550 lik etanolde
¢cozilmus 0,33 gr. batofenantrolin)
2) %10 luk sodyum asetat ¢ozeltisi
3) Hidroksil amonyum kloriir ¢ézeltisi, suda %10
4) Kloroform

Yontem :

5 ml. cinko kaplama co6zeltisini pipetle 100 ml.lik balon jojeye koyun ve
cizgiye kadar saf su doldurun. Bu ¢o6zeltinin 20 ml.sini ayirma hunisine alin,
2 ml. hidroksil amonyum klorur ¢ézeltisi, 2 ml. sodyum asetat ¢ozeltisi ve 4
ml. ayira¢ ¢ozeltisi ekleyin.

30 dakika beklettikten sonra tam olarak 25 ml. kloroformla 5 dakika
boyunca calkalayin. Kloroformu kuru filtre kagidindan tipali bir kaba stiztin

ve 540 nm.de 6lcin.

Hesaplama : E 540 x 67,6 = . . . [mg/lt] Fe

B182 Tiyoglikolik asit kullanarak demir miktari tayini

Eklenen kimyasallar : 1) %80 lik tiyoglikolik asit
2) %25 lik amonyak

Yontem :
10 ml. ¢inko kaplama c¢o6zeltisini pipetle S00 ml.lik balon jojeye koyun ve
cizgiye kadar saf su doldurun. Bu ¢o6zeltinin 50 ml.sine

45 ml. saf su
2 ml. tiyoglikolik asit

ekleyin ve yaklasik 90 °C’ lik sicak su banyosunda 30 dakika i1sitin. Oda
sicakligina sogutun ve 9 ml. amonyak ilave edin. 530 nm.de saf suya karsi

Olcun.

Hesaplama : E 530 x 1514 = . . . [mg/lt] Fe
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B183 Sulfosalisilik asit kullanarak demir miktar: tayini

Eklenen kimyasallar : 1) %10 luk amonyum persulfat ¢cozeltisi
2) %20 lik sulfosalisilik asit ¢ozeltisi
3) %25 lik amonyak, 100 ml.de 5 gr. KCN ile
birlikte

Yontem :
S5 ml. cinko kaplama co6zeltisini pipetle 100 ml.lik balon jojeye koyun ve
cizgiye kadar saf su doldurun. Bu ¢6zeltinin 20 ml.sine

10 ml. saf su

2 ml. stlfosalisilik asit

1 ml. amonyum persulfat ¢ozeltisi
2 ml. amonyak

ekleyin. Referans c¢o6zeltisini 20 ml. saf su ile ayni yéntemle hazirlayin. 430
nm.de 6l¢ln.

Hesaplama : E 430 x 514 = . . . [mg/lt] Fe

B184 Karbamat kullanarak bakir miktar: tayini

Eklenen kimyasallar : 1) %35 lik EDTA ¢o6zeltisi
2) %25 lik amonyak
3) %20 lik amonyum klorur
4) %1 lik sodyum dietil ditiokarbamat ¢oézeltisi
5) p.a. kloroform

Yontem :

5 ml. cinko kaplama co6zeltisini pipetle 100 ml.lik balon jojeye koyun ve
cizgiye kadar saf su doldurun. Bu ¢oézeltinin 20 ml.sini ayirma hunisine alip,
5 ml. EDTA c¢o6zeltisi, 2 ml. amonyak ve 0,5 ml. amonyum klortuir ekleyin. 10
ml. kloroformla 5 dakika calkalayin ve c¢ozlictiyi akitin. Ardindan 1 ml.
sodyum ditiokarbamat ayiraci ve 25 ml. de kloroform ilave edip tekrar 10
dakika daha calkalayin. Kloroformun ayrigsmasini bekleyin ve kucuk, kuru
bir filtre kagidindan sutzup, tipali bir kapta biriktirin. Referans coézeltisini
hazirlamak icin 100 ml. saf suya ayni kimyasallarlar1 ekleyin, kloroform
referansini elde etmek icin kloroformla calkalayin. 440 nm.de referans
cozeltisine kars1 6l¢in.

Hesaplama : E 440 x 125 = ... [mg/lt] Cu
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Tablo XIII ve XIV. Sonme degerleri,
Gecirgenlik ile sénme arasindaki iliski.

“Photometrische  Metall- und  Wasser-Analysen (1967), Wissenschaftliche
Verlagsgesellschaft mbH., Stuttgart.” kitabindan alinarak yeniden dtizenlenmistir.

Tablo XIV herhangi bir logaritma tablosunun kullanildig1 gibi kullanilmalidir.
Ik sttun gecirgenlik degerini (T) blitiintin yUzdesi olarak, en tUstteki sira ise
ondalik kesirleri buitiintin ytzdesi olarak gdsterir. Bu ytzden kesirli degerlerin
gecirgenligi icin s6nme degerleri tablodan dogrudan dogruya okunabilir.

Ornek : T = %23,6 E = 0,627
T = %55,3 E =0,257

%1 ile %10 arasindaki gecirgenlik degerlerini bulurken, T x 10 icin verilmis
sonme degeri alinip 1 eklenir :

Ornek : T = %6,7 ise E =0,17 (%67 icin verilen deger)
1,00
r
1,17 (%6,7 i¢in)

Sonme tablosunda 3 haneli gruplarin éntindeki yildiz (*) isareti, ayn1 satirin ilk
sirasinda verilen sayinin ilk kisminin bir azaldigini anlatmak icin konulmustur.

Ornek : T %63,0 icin .20 066 T %63,4 i¢in .19 791

T =%63,4ise E =0,1979

T’ nin %10 ile %40 arasindaki degerleri icin, sbnme degeri 3 ondalik hanede,
%40 ile %100 arasinda ise 4 ondalik hanede verilmistir. Bununla birlikte
gecirgenlik 6lcimuUnuin ortalama hatasinin sénme degerindeki 4. ondalik
haneye hatasiz olarak nadiren yuvarlandigi hatirlanmalidir.

Bu sebeple; anlamli bir sonuc¢ elde edebilmek icin, tablodan alinan sénme
degeri bir yukari haneye yuvarlanmali ve sadece gecirgenlik degerinin ortalama
hatasi i¢cin yuvarlanmis olan bu hanelerdeki deger alinmalidir.

Sonme degerindeki degisim, AE, gecirgenlikteki ortalama hata olan AT = %0,1’ e
karsilik gelir ki bu hata hanesinin ardindan gecirgenlik degerinin birkac¢ sayisal
hanesi daha vardir :



Tablo XIII. Soénme degerleri

AE = %0, 1 icin
% T E
AE

5 1,30 9.103
10 1,00 4 .103
20 0,70 2 .10
30 0,52 1.103
40 0,40 1.103
50 0,30 9.10+4
60 0,22 7 .10
70 0,15 6. 104
80 0,10 5. 104
90 0,05 5. 104

Bu yuzden, gecirgenlik £ %0,1 hatayla 6lctldigiinde, sénme degeri 1,0’ dan
0,22’ ye kadar 3 ondalik hane ile anlaml olarak ifade edilebilir, 4 ondalik
hanenin kullanimi ise sadece 0,22’ nin altindaki degerlerde dogrudur.




Tablo XIV. Gegirgenlik ile sénme arasindaki iliski.

E

%T .0 1 2 3 4 .5 .6 7 .8 9

10 1.0 000 | *957 | *914 | *872 | *830 | *788 | *747 | *706 | *666 | *626
11 0.9586| 547 | 508 | 469 | 431 | 393 | 355| 318 | 281 | 245
12 9208 172| 136| 101 | 966 | 031 | *996 | *962 | *928 | *894
13 8861 | 827 | 794 | 761 | 729 | 697 | 665| 633 | 601 | 570
14 8539 | 508 | 477 | 447 | 416| 386 | 356 | 327 | 297 | 268
15 0.8239| 210| 182 | 153 | 125| 097 | 069 | 041 | 013 | *986
16 7959 | 932 | 905 | 878 | 952 | 825 | 799 | 773 | 747 | T21
17 7696 | 670 645 | 620 | 595 | 570 | 545 | 520 | 496 | 471
18 7447 | 423 | 399 | 375| 352 | 328 | 305| 282 | 258 | 235
19 72121 190 | 167 | 144 | 122| 100| 077 | 055| 033 | O1l1
20 6990 | 968 | 946 | 925| 904 | 882 | 861 | 840 | 819| 799
21 6778 | 757 | 737 716 | 696 | 676 | 655| 635| 615| 596
22 .6 576 | 556 | 536 | 517 | 498 | 478 | 459 | 440 | 421 | 402
23 6383 | 364 | 345| 326 | 308 | 289 | 271 | 253 | 234 | 216
24 6198 | 180 | 162 | 144 | 126| 108 | 091 | 073 | 055| 038
25 0.6 021 | 003 | *986 | *969 | *952 | *935 | *918 | *901 | *884 | *867
26 5850 | 834 | 817 | 800 | 784 | 768 | 751 | 735| 719 | 702
27 5686 | 670| 654 | 638 | 622| 607 | 591 | 575| 560 | 544
28 5528 | 513 | 498 | 482 | 467 | 452 | 436 | 421 | 406 | 391
29 5376 | 361 | 346 | 331 | 317 | 302 | 287 | 272 | 258 | 243
30 0.5229| 214 | 200| 186 | 171| 157 | 143 | 129| 114| 100
31 5086 | 072 058| 045| 031| 017 | 003 | *989 | *976 | *962
32 4949 | 935 | 921 | 908 | 895| 881 | 868 | 855 | 841 | 828
33 4815 802 | 789 | 776 | 763 | 750 | 737 | 724 | T711| 698
34 4685 672 660 | 647 | 634 | 622 | 609| 597 | 584 | 572
35 4559 | 547 | 535| 522 | 510 | 498 | 486 | 473 | 461 | 449
36 4437 | 425| 413 | 401 | 389 | 377 | 365| 353 | 342 | 330
37 4318 | 306 | 295| 283 | 271 | 260 | 248 | 237 | 225| 214
38 4202 191 179| 168 | 157 | 145| 134 | 123 | 112| 101
39 4089 078 | 067 | 056 | 045| 034 | 023 | 012 | 001 | *990
40 0.3979| 969 | 958 | 947 | 936 | 925 | 915| 904 | 893 | 883




Tablo XIV. (Devam)
E

%T .0 1 2 3 4 B) .6 7 .8 .9

40 0.39794 | 685| 577| 469 | 362 | 254 | 147 | 040 | *934 | *828
41 387221 616| 510| 405| 300| 195| 091 | *986 | *882 | *779
42 37675 572| 469 | 366| 263 | 161 | 059 | *957 | *856 | *754
43 .36 653 | 552 | 452 | 351 | 251| 161 | 051 | *952 | *853 | *754
44 35655 | 556 | 458 | 360 | 262 | 164 | 067 | *969 | *872 | *775
45 0.34 679 | 582 | 486| 390 | 294 | 199| 103 | 008 | *913 | *819
46 33724 | 630| 536 | 442 | 348 | 255| 161 | 068 | *975 | *883
47 32790 | 698 | 606 | 514 | 422 | 331 | 239 | 148 | 057 | *966
48 31876 | 785| 695| 605| 515| 426| 336 | 247 | 158 | 069
49 30980 | 892 | 803 | 715| 627 | 539 | 452 | 364 | 277 | 190
50 0.30 103 | 016 | *930 | *843 | *757 | *671 | *585 | *499 | *414 | *328
51 .29 243 | 158 | 073 | *988 | *904 | *819 | *735 | *651 | *567 | *483
52 .28 400 | 316| 233 | 150 | 067 | *984 | *901 | *819 | *737 | *654
53 275721 490 | 409 | 327 | 246 | 165| 084 | 003 | *922 | *841
54 26761 680| 600| 520| 440| 360 | 281 | 201 | 122 | 043
55 0.25964 | 885| 806 | 727 | 649 | 571 | 493 | 415 | 337 | 2359
56 25181 | 104 | 026 | *949 | *872 | *795 | *718 | *642 | *565 | *489
S7 24412 | 336| 260| 184 | 109| 033 | *958 | *882 | *807 | *732
58 .23 657 | 582 | 508 | 433 | 359 | 284 | 210| 136| 062 | *988
59 22915 841 | 768 | 695| 621 | 548 | 475| 403 | 330 | 257
60 0.22 185| 113 | 040 | *968 | *896 | *824 | *753 | *681 | *610 | *538
61 21467 | 396 | 325| 254 | 183 | 112 | 042 | *971 | *901 | *831
62 20761 691 | 621 | 551 | 482 | 412| 343 | 273 | 204 | 135
63 .20 066 | *997 | *928 | *860 | *791 | *723 | *654 | *586 | *518 | *450
64 .19382 | 314 | 246 | 179| 111 | 044 | *977 | *910 | *843 | *776
65 0.18 709 | 642 | 575| 509 | 442 | 376| 310 | 243 | 177 | 111
66 .18 046 | *980 | *914 | *849 | *783 | *718 | *653 | *587 | *522 | *457
67 17393 | 328 | 263 | 198 | 134 | 070| 005 | *941 | *877 | *813
68 16749 | 685| 622 | 558 | 494 | 431| 368 | 304 | 241 | 178
69 .16 115 | 052 | *989 | *927 | *864 | *802 | *739 | *677 | *614 | *552
70 0.15490| 428 | 366| 304 | 243 | 181 | 120| 058 | *997 | *935




Tablo XIV. (Devam)
E

%T .0 1 2 3 4 B) .6 7 .8 .9
70 0.15490| 428 | 366| 304 | 243 | 181 | 120| 058 | *997 | *935
71 .14 874 | 813 | 752| 691| 630| 569 | 509 | 448 | 388 | 327
72 .14 267 | 206| 146 | 086 | 026| *966 | *906 | *847 | *787 | *727
73 .13668 | 608 | 549 | 490 | 430 | 371 | 312 | 253 | 194 | 136
74 13077 018 | *960 | *901 | *843 | *784 | *726 | *668 | *610 | *552
75 0.12494 | 436 | 378| 321 | 263 | 205| 148 | 090 | 033 | *976
76 .11919| 862 | 805| 748 | 691 | 634 | 577 | 520 | 464 | 407
77 11351 295| 238 | 182 | 126| 070| 014 | *9538 | *902 | *846
78 10791 | 735| 679 | 624 | 568 | 513 | 458 | 403 | 347 | 292
79 10237 182 | 127 | 073 | 018 | *963 | *909 | *854 | *800 | *745
80 0.09691 | 637 | 583 | 528 | 474 | 420| 366 | 313 | 239 | 205
81 .09 151 | 098 | 044 | *991 | *938 | *884 | *831 | *778 | *725 | *672
82 .08619| 566 | 513 | 460 | 407 | 355| 302 | 249 | 197 | 145
83 .08 092 | 404 | *988 | *935 | *883 | *831 | 779 | *727 | *676 | *624
84 .07 572 | 520| 469 | 417| 366| 314 | 263 | 212 | 160 | 109
85 0.07 058 | 007 | *956 | *905 | *854 | *803 | *753 | *702 | *651 | *601
86 .06550| 500 | 449 | 399 | 349 | 298| 248 | 198 | 148 | 098
87 .06 048 | *998 | *948 | *899 | *849 | *799 | *750 | *700 | *651 | *601
88 .05552| 502 | 453 | 404 | 355| 306 | 257 | 208 | 149| 110
89 .05061| 012 | *964 | *915 | *866 | *818 | *769 | *721 | *672 | *624
90 0.04 576 | 528 | 479| 431 | 383 | 335| 287 | 239 | 191 | 144
91 .04 096 | 048 | 001 | *953 | *905 | *858 | *810 | *763 | *716 | *668
92 .03621| 574 | 527 | 480 | 433 | 386| 339| 292 | 245| 198
93 .03 152 | 105| 058 | 012 | *965| 919 | *872 | *826 | *780 | *733
94 .02687| 641 | 595| 549 | 503 | 457| 411 | 365| 319 | 273
95 0.02228 | 182 | 136| 091 | 045| 000 | *954 | *909 | *863 | *818
96 01773 | 728 | 682 | 637 | 592 | 547 | 502 | 457 | 412 | 368
97 .01323| 278 | 233 | 189 | 144 | 100| 055| 011 | *966 | *922
98 .00877| 833 | 789 | 745| 700| 656 | 612 | 568 | 524 | 480
99 .00436| 393 | 349 | 305| 261 | 218 | 174 | 130 | 087 | 043
100 | 0.00 000
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Polarografik Yontemler Antimon C 1

1-2

Antimon Kaplama Cozeltileri

Cl 1 Kursun miktar: tayini

Eklenen kimyasallar : 1) 1 M NaOH
2) %0,5 jelatin ¢cozeltisi
3) 1 M KCN

Yontem :

S5 ml. antimon kaplama c¢o6zeltisini pipetle 100 ml.lik balon jojeye koyun, 10
ml. 1 M NaOH, 10 ml. 1 M KCN, 0,2 ml. jelatin ¢cozeltisi ekleyin ve cizgiye
kadar saf su doldurun. Azot gazi tatbik edin, képtkler cikar sonra O ile -1 V
arasinda polarografik degerine bakin. Kursunun yari-dalga potansiyeli -
0,765 V, antimonunki -1,15 V’ tur.

Cl 2 Kalay miktar: tayini

Eklenen kimyasallar : 1) 1 M HCI1 + 4 M NH4Cl ¢ozeltisi
2) p.a. demir tozu
3) %0,005 jelatin c¢ozeltisi

Yontem :

S5 ml. antimon kaplama c¢o6zeltisini pipetle bir erlene koyun, 30 ml. 1 M HCI +
4 M NH4Cl c¢ozeltisi ve 2 gr.demir tozu ekleyin ve reaksiyon icin 10 dakika
bekleyin; antimon metalik formda cokelecektir.

10 dakika gectikten sonra 1 ml. 9%0,005 jelatin c¢o6zeltisi ilave edip cizgiye
kadar saf su doldurun, filtre edin. Azot gaz: tatbik edin, képtkler ¢cikar sonra
O ile -1 V arasinda polarografik degerine bakin.

Sn(II)’ nin yari-dalga potansiyeli -0,52 V’ tur.



Polarografik Yontemler Antimon C 1

3

C1l 3 Bakir ve cinko miktarlar tayini

Eklenen kimyasallar : 1) 1 M NH3 + 1 M NH4Cl c¢ozeltisi
2) %0,5 jelatin ¢ozeltisi
3) Doymus sodyum sulfuir ¢cozeltisi

Yontem :
4 ml. antimon kaplama c¢o6zeltisini pipetle 100 ml.lik balon jojeye koyun, 20
ml. 1 M NHs + 1 M NH4Cl ¢oézeltisi, 10 ml. sodyum sulfur ¢ozeltisi ve 0,5 ml.
jelatin cozeltisi ekleyin ve cizgiye kadar saf su doldurun. Azot gazi tatbik
edin, kopukler cikar sonra O ile -2 V arasinda polarografik degerine bakin.
Yari-dalga potansiyelleri : Cu=-0,25V

Zn=-1,33V



Polarografik Yontemler Pirinc (Sari) C 2

Pirin¢ (Sar1) Kaplama Coézeltileri

C2 1 Kursun ve kadmiyum miktarlar tayini

Eklenen kimyasallar : 1) 0,5 M KCN
2) 0,5 M etilen diamin
3) %0,5 jelatin ¢ozeltisi

Yontem :

S ml. pirin¢ kaplama ¢o6zeltisini pipetle 100 ml.lik balon jojeye koyun, 5 ml.
0,5 M potasyum siyanur ¢ozeltisi, 5 ml. 0,5 m etilen diamin ¢o6zeltisi ve 0,2
ml. %0,5 jelatin c¢ozeltisi ekleyin. Cizgiye kadar saf su doldurun ve
polarogrami O ile —1,5 V araligina ayarlayin.

Yari-dalga potansiyelleri : Pb =-0,76 V
Cd=-1,10V

Not :

Bakir-siyanur bilesigi polarografik olarak etkisiz iken bakir nétr kalir. Cinko
sadece potansiyel -1,72 V’ a ulastiginda farkedilebilir, bu yltzden tayin
islemine etki etmez.



Polarografik Yontemler Kadmivum C 3

1-2

Kadmiyum Kaplama Co6zeltileri

C3 1 Bakir ve kursun miktarlan tayini!

Eklenen kimyasallar : 1) 0,5 N HCl
2) %0,5 jelatin ¢cozeltisi

Yontem :

S5 ml. kadmiyum kaplama c¢o6zeltisini
pipetle bir behere koyun, 20 ml. 0,5 N
hidroklorik asit ekleyin, kaynayana
kadar 1sitin ve daha sonra sogutun. 100
ml.lik balon jojeye nakledin ve 0,5 ml.
%0,5 jelatin cozeltisi ilave edin. Azot
gazi tatbik edin, képukler cikar sonra O
ile -1 V arasinda polarografik degerine
bakin.

C3 2 Cinko miktar1 tayini2

Eklenen kimyasallar : 1) Derisik HCI
2) Derisik HNO3
3) p.a. aluminyum
4) %0,5 jelatin ¢ozeltisi

Yontem :

5 ml. kadmiyum kaplama c¢o6zeltisini pipetle bir behere koyun, 5 ml. derisik
hidroklorik asit ekleyin (gaz cikisi olur) ve kaynayana kadar isitin.
Soguduktan sonra cozeltiye 5 gr. aluminyum talas: koyun ve 10-20 dakika
kadar reaksiyonu bekleyin. Aluminyumun Uzerine kadmiyum kaplanacaktir.
Cozeltiyi filtre ettikten sonra 100 ml.lik balon jojeye nakledin ve 0,3 ml. %0,5
jelatin c¢ozeltisi ilave edin. Azot gazi tatbik edin, képtikler cikar sonra O ile -2
V arasinda polarografik degerine bakin.

Wwild : Galvanotechnik 60 (1969), 10, s. 757-760.
2 Spalenka : Prirucka anorg. pol. analyzy. Verlag SNTL, Prag (1961), s. 179.



Polarografik Yontemler Kadmivum C 3

3-4-5

C3 3 Kalay miktar1 tayini

Eklenen kimyasallar : 1) 1 M HCI + 4 M NH4Cl
2) %0,005 jelatin ¢cozeltisi

Yontem :

5 ml. kadmiyum elektrolitini pipetle 100 ml.lik balon jojeye koyun, 30 ml. 1
M HCl + 4 M NH4Cl ekleyin (gaz c¢ikisi olur) ve kaynayana kadar isitin.
Soguduktan sonra 5 ml. %0,005 jelatin ¢oézeltisi ilave edin ve cizgiye kadar
saf su doldurun. Azot gazi tatbik edin, kopukler cikar sonra O ile -1 V
arasinda polarografik degerine bakin.

C3 4 Titanyum miktari tayini

Eklenen kimyasallar : 1) 1 N HC1
2) 0,2 M sitrik asit
3) %0,5 jelatin ¢cozeltisi
4) Metil oranj

Yontem :

5 ml. kadmiyum elektrolitini pipetle 100 ml.lik balon jojeye koyun, 20 ml. saf
suyla seyreltin, birka¢ damla metil oranj damlatin ve renk degisene kadar 1
N hidroklorik asitle nétralize edin. Sonra 20 ml. 0,2 M sitrik asit ve 0,2 ml.
jelatin cozeltisi ekleyin ve cizgiye kadar saf su doldurun. Azot gazi tatbik
edin, képukler cikar sonra O ile -1 V arasinda polarografik degerine bakin.
Ti(V) ten Ti(Ill)’ e kadar yar1 dalga potansiyeli -0,37 V’ tur.

C3 5 Nikel miktar tayini

Eklenen kimyasallar : 1) Derisik HCI
2) 0,5 M piridin
3) %0,5 jelatin ¢ozeltisi

Yontem :

S5 ml. kadmiyum kaplama c¢ézeltisini pipetle 100 ml.lik balon jojeye koyun, 5
ml. derisik HCIl ekleyin (gaz cikisi olur) ve kaynayana kadar isitin. Oda
sicakligina sogutun ve 20 ml. 0,5 M piridin c¢o6zeltisi ile 0,5 ml. jelatin
cozeltisi ilave edip, cizgiye kadar saf su doldurun. Azot gazi tatbik edin,
kopukler cikar sonra — 0,5 V ile —1,5 V arasinda polarografik degerine bakin.
Nikel icin yar1 dalga potansiyeli —0,78 V’ tur.



Polarografik Yontemler Krom C 4

1-2
Krom Kaplama Cozeltileri
C4 1 Stronsiyum miktar: tayini!
Eklenen kimyasallar : 1) Indirgeme c¢ozeltisi (hacimce 15 6lcti izopropil

alkol + hacimce 7 6l¢t derisik HCl + hacimce
25 o6lcu asetik asit)
2) %10 luk tetra etil amonyum bromur c¢6zeltisi
3) %0,5 jelatin ¢ozeltisi

Yontem :

5 ml. krom kaplama co6zeltisini
pipetle 500 ml.lik balon jojeye
koyun ve 30 ml indirgeme
cozeltisiyle indirgeyin. Sogutun ve
cizgiye kadar saf su koyarak
seyreltin. Bu c¢o6zeltinin 5 ml.sini
100 ml.lik balon jojeye nakledin,
20 ml. %10 luk tetra etil
amonyum bromur co6zeltisi ve 1
ml. %0,5 jelatin ¢ozeltisi ilave edip
cizgiye kadar saf suyla
tamamlayin. Azot gaz tatbik edin,
kopukler cikar sonra -1 ile -3 V
arasinda polarografik degerine
bakin. Stronsiyumun yari-dalga
potansiyeli —-1,94 V’ tur.

1 wild : Galvanotechnik 62 (1971), 1, s.2-4.



Polarografik Yontemler Krom C 4

2-3

C4 2 Potasyum miktar: tayini!

Eklenen kimyasallar : 1) Indirgeme cozeltisi (C4/1 deki gibi)
2) %10 luk tetra metil amonyum hidroksit
cozeltisi
3) %0,S jelatin ¢ozeltisi

Yontem :

S5 ml. krom kaplama c¢ozeltisini
pipetle 500 ml.lik balon jojeye koyun
ve 30 ml. indirgeme c¢o6zeltisiyle
indirgeyin. Sogutun ve cizgiye kadar
saf su koyarak seyreltin. Bu
cozeltinin S ml.sini 100 ml.lik balon
jojeye nakledin, 20 ml. %10 luk tetra
metil amonyum hidroksit cozeltisi ve
1 ml. %0,5 jelatin ¢ozeltisi ilave edin.
Azot gazi tatbik edin, koépukler cikar
sonra -1 ile -3 V arasinda
polarografik degerine bakin.

C4 3 Sulfat miktar1 tayini2

Eklenen kimyasallar : 1) Indirgeme cozeltisi (C4/1 deki gibi)
2) Etanol
3) Kursun asetat (3,952 gr /1t kursun asetat)
4) %0,5 jelatin ¢ozeltisi

Yontem :

5 ml. krom kaplama ¢o6zeltisini pipetle S00 ml.lik balon jojeye koyun, 30 ml.
indirgeme coOzeltisiyle indirgeyin ve cizgiye kadar saf su koyarak seyreltin. Bu
cozeltinin 10 ml.sini 100 ml.lik balon jojeye nakledin, 25 ml. etil alkol, 0,3
ml. %0,5 jelatin ¢ozeltisi ve 5 ml. kursun asetat cozeltisi ilave edin. Azot gazi
tatbik edin, koéptkler cikar sonra O ile —1 V arasinda polarografik degerine
bakin.

Wild : Galvanotechnik 62 (1971), 1, s.2-4.
2 wild : Galvanotechnik 60 (1969), 10, s.757-760.



Polarografik Yontemler Krom C 4
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Not :

Sulfatin polarografik tayini kursun
ve SO4 iyonlar1 arasinda meydana
gelen c¢oziinmez kursun sulfat
bilesigi olusturma reaksiyonuna
baglidir. Kursun icerigindeki
azalma sulfat derisimini tayin
etmeyi mUimkun kilar.

C4 4 Klortr miktar: tayini

Eklenen kimyasallar : 1) %20 lik sodyum disulfur ¢ozeltisi
2) 0,1 N sulfuirik asit
3) %0,5 jelatin ¢cozeltisi

Yontem :

1 ml. krom kaplama c¢o6zeltisini
pipetle 100 ml.lik balon jojeye
koyun ve 5 ml. sodyum disulftr
cozeltisi ile  Cr(IV) tamamen
indirgenene kadar 5 ml. 0,1 N
sulfurik asit ekleyin.

Reaksiyon tamamlandiginda 0,3
ml. %0,5 jelatin c¢ozeltisi ilave edin
ve +0,5 V'’ -0,5 V arasinda anodik -
katodik polarografik degerine
bakin.




Polarografik Yontemler

Krom C 4

5-6

C4 5 Bakir, nikel ve ¢inko miktarlar tayini

Eklenen kimyasallar : 1)

2)

3)

4)
Yontem :
S ml. krom kaplama

cozeltisini pipetle 500 ml.lik
balon jojeye koyun, 30 ml.
indirgeme c¢Ozeltisi ekleyin,
kaynayana kadar i1sitin ve
soguduktan sonra saf suyla
cizgiye kadar tamamlayin.

Bu co6zeltinin 10 ml.sini 100
ml.lik balon jojeye nakledin
ve 0,3 ml %0,5 jelatin
cozeltisi, 25 ml. 1 M NH3 + 1
M NH4Cl cozeltisi ve bir
tutam sodyum sulfiir ekleyin.
Cizgiye kadar saf suyla
seyreltin. Azot gaz1 tatbik
edin, koépukler cikar sonra O
ile -2 V arasinda polarografik
degerine bakin.

C4 o Selenyum miktari

Eklenen kimyasallar : 1)

2)
3)

Yontem :

Indirgeme cozeltisi (C4/1 deki gibi)
1 M NHs + 1 M NH4Cl1

%0,5 jelatin ¢cozeltisi

Sodyum sulfir

tayinil!

Indirgeme cozeltisi (15 ml. izopropil alkol + 5
ml. HC1 + 25 ml. CH COOH)

1 M NHz + 1 M NH4Cl

%0,5 jelatin ¢ozeltisi

S5 ml. krom kaplama c¢o6zeltisini pipetle 100 ml.lik balon jojeye koyun, 10 ml.
indirgeme c¢ozeltisi ile Cr(IV) tamamen indirgenene kadar indirgeyin.
Soguduktan sonra 50 ml. 1 M NH3z + 1 M NH4Cl ¢ozeltisi ve 0,5 ml. jelatin
cozeltisi ilave edip, -1 V' dan -2 V’ A kadar kutupsal grafigini cikarin.

SeO" in yari-dalga potansiyeli

-1,4 V’ tur.

1 Drotschmann, Metallwirtschaft 23 (1944), s. 343-346.



Polarografik Yontemler Kobalt C 5

1-2

Kobalt Kaplama Co6zeltileri

C5 1 Cinko miktari tayini

Eklenen kimyasallar : 1) %20 lik NaOH
2) Amonyum klorur
3) Derisik amonyak
4) %0,5 jelatin ¢ozeltisi

Yontem :
5 ml. kobalt elektrolitini pipetle bir behere koyun ve 10 ml. %20 lik kostik
soda ekleyin. Tortu c¢cokeldiginde c¢cozeltiyi 100 ml.lik balon jojeye filtre edin ve
sirasiyla

10 ml. amonyak
0,5 gr. amonyum klorur
0,5 ml. jelatin ¢ozeltisi

ilave edin. Cizgiye kadar saf su doldurun. Azot gazi tatbik edin, koépukler
cikar sonra -0,5 ile -2 V arasinda polarografik degerine bakin.

C5 2 Bakir miktari tayini

Eklenen kimyasallar : 1) %30 luk hidrpjen peroksit
2) Amonyum klorur
3) Derisik amonyak
4) %0,5 jelatin ¢ozeltisi

Yontem :

5 ml. kobalt kaplama c¢ozeltisini pipetle bir behere koyun, 5 ml. hidrojen
peroksit ekleyin ve yaklasik 10 dakika kaynatin. soguduktan sonra c¢oézeltiyi
100 ml.lik balon jojeye nakledin ve sirasiyla



Polarografik Yontemler Kobalt C 5

2-3

30 ml. amonyak
1 ml. amonyum klortr
0,5 ml. jelatin c¢ozeltisi

ilave edin. Cizgiye kadar saf suyla seyreltin. O ile -0,5 V arasinda
polarografik degerine bakin.

C5 3 Nikel miktar tayini

Eklenen kimyasallar : 1) 0,5 M piridin c¢ozeltisi
2) %0,5 jelatin ¢cozeltisi

Yontem :

5 ml. kobalt elektrolitini pipetle 100 ml.lik balon jojeye koyun, 20 ml. 0,5 M
piridin cozeltisi ve 0,2 ml. jelatin cozeltisi ekleyip cizgiye kadar saf su
doldurun.

Azot gaz1 tatbik edin, kopukler cikar sonra -0,5 ile -1 V arasinda
polarografik degerine bakin.

Yari-dalga potansiyelleri : Ni =-0,78V
Co=-1,07V



Polarografik Yontemler Asitli Bakir C 6

Asitli Bakir Kaplama Cozeltileri

Cé6 1 Klorur miktar: tayini

Eklenen kimyasal : %0,5 jelatin ¢ozeltisi

Yontem :

50 ml. bakir elektrolitini pipetle
100 ml.lik balon jojeye koyun, 0,3
ml. %0,5 jelatin cozeltisi ilave edin
ve azot gazi tatbik edin, képukler
cikar. Sonra +0,25 ile -0,5 V
arasinda anodik-katodik pola-
rografik degerine bakin.




Polarografik Yontemler Alkali Bakar C 7

1-2

Alkali Bakir Kaplama Cozeltileri

C7 1 Cinko miktari tayini

Eklenen kimyasallar : 1) Derisik HNO3
2) 1 M NaOH
3) %0,5 jelatin ¢ozeltisi

Yontem :

10 ml. bakir kaplama c¢oOzeltisini pipetle 400 ml.lik behere koyun, 15 ml.
derisik HNO3 ekleyin (¢6zelti dumanlanir) ve beyaz dumanlar olusana kadar
kaynatin. Soguduktan sonra 300 ml. saf suyla seyreltin ve bakir tamamen
bitene kadar elektroliz edin. Daha sonra 100 ml.lik balon jojeye nakledin ve
cizgiye kadar saf su doldurun. Bu c¢oézeltinin 20 ml.sini 100 ml.lik balon
jojeye koyun, 30 ml. 1 M NaOH, 0,5 ml. %0,5 jelatin c¢cozeltisi ekleyin ve
cizgiye kadar saf suyla tamamlayin. Azot gaz tatbik edin, koépukler cikar
sonra O ile -2 V arasinda polarografik degerine bakin.

Cinkonun yari-dalga potansiyeli —1,49 V’ tur.

C7 2 Kursun miktari tayini

Eklenen kimyasallar : 1) 10 M NaOH
2) Doymus sodyum sulftr ¢cozeltisi
3) %0,5 jelatin ¢ozeltisi

Yontem :

S5 ml. bakir elektrolitini pipetle 100 ml.lik balon jojeye koyun, 10 ml. 10 M
NaOH, 2 ml. doymus sodyum sulftir ¢ézeltisi ve 0,5 ml. %0,5 jelatin c¢ozeltisi
ekleyip cizgiye kadar saf suyla tamamlayin.

Azot gazi tatbik edin, képukler cikar sonra O ile —1 V arasinda polarografik
degerine bakin.



Polarografik Yontemler Alkali Bakar C 7
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C7 3 Demir miktari tayini

Eklenen kimyasallar : 1) Derisik sulftrik asit
2) Derisik nitrik asit
3) %0,5 jelatin ¢cozeltisi

Yontem :

10 ml. bakir elektrolitini pipetle 400 ml.lik behere koyun, 15 ml. derisik
HNO3 ve 15 ml. derisik H2SO4 ilave edin ve beyaz dumanlar olusana kadar
kaynatin. Soguduktan sonra c¢oézeltiyi S00 ml.lik balon jojeye nakledin ve
cizgiye kadar saf suyla seyreltin. Bu ¢oézeltinin 50 ml.sini 100 ml.lik balon
jojeye alin, 1 ml. %0,5 jelatin cozeltisi ekleyin ve cizgiye kadar saf su
doldurun. Azot gazi tatbik edin, koépukler cikar sonra +0,5 ile 0,5 V
arasinda polarografik degerine bakin.

C7 4 Indirgenen bakir elektrolitindeki formaldehit miktar: tayini?

Eklenen kimyasal : %0,5 jelatin ¢ozeltisi

Yontem :

S5 ml. elektroliti pipetle 100 ml.lik
balon jojeye koyun, 1 ml. 9%0,5
jelatin c¢ozeltisi ekleyin ve cizgiye
kadar saf suyla seyreltin.

Azot gazi tatbik edin, kopukler cikar
sonra -0,5 ile -2 V arasinda
polarografik degerine bakin.
Formaldehitin yari-dalga potansiyeli
-1,53 V’ tur.

1 wild : Galvanotechnik 62 (1971), 1, s. 2-4.



Polarografik Yontemler Bakir - Kalay C 8

1-2

Bakir - Kalay Kaplama Cozeltileri

C8 1 Cinko miktari tayini

Eklenen kimyasallar : 1) Derisik nitrik asit
2) 1 M NH4Cl + 1 M NH3 cozeltisi
3) %0,5 jelatin ¢ozeltisi

Yontem :

10 ml. elektroliti pipetle bir behere koyun, 20 ml. derisik HNOj3 ekleyin
(cozelti dumanlanir) ve beyaz dumanlar olusana kadar buharlastirin.
Soguduktan sonra bakir tamamen bitene kadar c¢ozeltiyi elektroliz edin
(yaklasik 2 saat). Daha sonra 500 ml.lik balon jojeye nakledin ve cizgiye
kadar saf su doldurun. Bu c¢oézeltinin 50 ml.sini 100 ml.lik balon jojeye
koyun, 40 ml. 1 M NH4Cl + 1 M NH3 co6zeltisi ve 9%0,5 jelatin ¢ozeltisi ekleyin
ve cizgiye kadar saf suyla tamamlayin. Azot gazi tatbik edin, képtkler cikar
sonra —0,5 ile -2 V arasinda polarografik degerine bakin.

C8 2 Kursun miktari tayini

Eklenen kimyasallar : 1) %40 lik potasyum sodyum tartarat cozeltisi
2) 10 M NaOH
3) Doymus NaxSO3
4) %0,5 jelatin ¢cozeltisi
5) %10 luk KCN c¢ozeltisi

Yontem :
5 ml. bakir-kalay kaplama c¢ozeltisini pipetle 100 ml.lik balon jojeye koyun ve

S5 ml. potasyum sodyum tartarat cozeltisi
10 ml. NaOH coézeltisi

5 ml. KCN co6zeltisi

2 ml. NaxSOs3 cozeltisi

0,5 ml. jelatin ¢ozeltisi

ilave edin. Cizgiye kadar saf suyla seyreltin. Azot gazi tatbik edin, képukler
cikar sonra O ile -0,6 V arasinda polarografik degerine bakin.



Polarografik Yontemler Yag Alma C 9

Yag Alma Cozeltileri

Co 1 Bakir, nikel, cinko ve kromat miktarlar tayini

Eklenen kimyasallar : 1) 1 mol NH4OH + 1 mol NH4Cl
2) %0,5 jelatin ¢cozeltisi

Yontem :
5 ml. yag alma co6zeltisini 100 ml.lik balon jojeye koyun, 20 ml. 1 M NH4sOH
+ 1 M NH4Cl, 0,5 ml. %0,5 jelatin ¢ozeltisi ilave edin.

Azot gazi tatbik edin, képtkler cikar sonra O ile -2 V arasinda polarografik
degerine bakin. NH4OH + NH4Cl ortamindaki yari-dalga potansiyelleri :

Cu (II) = -0,25V
CrOg4 = -0,46 V
Cu () = -0,54 V
Ni = -1,09 vV
Zn = -1,36 'V



Polarografik Yontemler Altin C 1 O

1-2

Altin Kaplama Co6zeltileri

C101 Bakir, nikel ve ¢cinko miktarlar tayini

Eklenen kimyasallar : 1) Derisik HCI
2) 1 M NH4Cl1 + 1 M NH3
3) %0,5 jelatin ¢ozeltisi

Yontem :

S5 ml. altin kaplama c¢o6zeltisini pipetle bir behere koyun, 5 ml. derisik
hidroklorik asit ilave edin (¢6zelti dumanlanir), kaynayana kadar isitin.
Soguduktan sonra 100 ml.lik balon jojeye nakledin, 15 ml. 1 M NH4Cl + 1 M
NH3 cozeltisi ve 0,5 ml. %0,5 jelatin c¢ozeltisi ekleyip cizgiye kadar saf suyla
tamamlayin. Azot gaz tatbik edin, képukler cikar sonra O ile -2 V arasinda
polarografik degerine bakin.

Yari-dalga potansiyelleri :

Cu(l= -0,54V
Ni = -1,00V
Zn =  -1,33V

C102 Indiyum miktar tayini?

Eklenen kimyasallar : 1) Glikoz — HCI ¢ozeltisi (30 gr. glikoz + 600 ml.
derisik HCI, 1 litreye seyreltilmis)
2) %0,1 metil kirmizisi

Yontem :

5 ml. altin kaplama c¢o6zeltisini pipetle 100 ml.lik balon jojeye koyun, 20 ml.
glikoz — hidroklorik asit coézeltisi (gaz c¢ikist olur) ve 0,2 ml. %0,1 metil
kirmizisi ekleyip cizgiye kadar saf suyla tamamlayin. Azot gaz tatbik edin,
kopukler cikar sonra O ile -1 V arasinda polarografik degerine bakin.
Indiyumun yari-dalga potansiyeli = — 0,68 V

1 Spalenka : Prirucka anorg. pol. analyzy. Verlag SNTL, Prag (1961), s. 122.



Polarografik Yontemler Altin C 1 O
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C103 Nikel miktari tayinil

Eklenen kimyasallar : 1) Derisik NH3
2) 4 M NH4Cl
3) 1 N KCN (1 N NH3 te)
4) %0,S jelatin ¢ozeltisi
5) Nikel kalibrasyon cozeltisi, 1 gr /It Ni derisi-
minde NiSO4 bazi ile

Yontem :

0,5 — 5 gr /lt. Ni iceren altin kaplama c¢o6zeltisini analiz etmek icin, pipetle 5
ml. kaplama c¢o6zeltisini, 10 ml. 1 N KCN, 25 ml. derisik NH3, 25 ml. 4 M
NH4Cl ve 2 ml. %0,5 jelatin cozeltisi ile birlikte 100 ml.lik balon jojeye
koyun. Cizgiye kadar saf su doldurun.

Referans almak amaciyla ikinci bir balon jojeye ayni ¢ozeltiden hazirlayin ve
5 ml. (5 mg.) nikel kalibrasyon c¢o6zeltisi ilave edin.

Yukaridaki sartlarda Ni*2 icin yari-dalga potansiyeli yaklasik olarak —1,20 V’
tur.

C104 Kobalt miktar1 tayini?

Eklenen kimyasallar : 1) Derisik NH3
2) %0,5 jelatin ¢ozeltisi
3) 1 mg /ml. Co*? iceren, kobalt kalibrasyon
cozeltisi

Yontem :

0,1 — 1 gr /1t. Co iceren altin kaplama co6zeltisini analiz etmek icin, 10 ml.
kaplama c¢o6zeltisini pipetle100 ml.lik balon jojeye koyun, 50 ml. derisik NH3
ve 2 ml %0,5 jelatin c¢ozeltisi ilave edin ve cizgiye kadar saf suyla
tamamlayin.

Ikinci bir balon jojeye ayni cozeltiden hazirlayin ve 1 ml. (1 mg.) kobalt
kalibrasyon co6zeltisi ilave edin ve referans almak icin kullanin.

Yukaridaki sartlarda Co*?2 icin yari-dalga potansiyeli yaklasik olarak -1,15 V’
tur.

1 Analyt. Vorschrift : Dr. E. Durrwachter-DODUCO KG., Pforzheim.
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C105 Talyum miktar1 tayini

Eklenen kimyasallar : 1) 1 M NH3z + 1 M NH4Cl
2) %0,5 jelatin ¢ozeltisi

Yontem :

S5 ml. altin banyosunu
pipetle 100 ml.lik balon
jojeye  koyun, 25 ml
amonyak - amonyum
kloruir ¢ozeltisi, 1 ml. jelatin

cozeltisi ekleyin ve cizgiye
kadar saf suyla
tamamlayin. Azotla

arindirdiktan sonra - 0,25
V ile -1 V araliginda
kutupsal grafigini cikarin.
Talyumun yari-dalga
potansiyeli = - 0,46 V

C106 Kadmiyum miktar1 tayini
C10 1’ deki yontemi uygulayin.

Kadmiyumun yari-dalga potansiyeli — 0,81 V’ tur.



Polarografik Yontemler Demir C 1 1

Demir Kaplama Cozeltileri

C1l11 Mangan miktar: tayini!

Eklenen kimyasallar : 1) Metol
2) Doymus sodyum bisulfit
3) %2 lik sodyum hidrosit
4) %0,5 jelatin ¢ozeltisi

Yontem :
5 ml. demir kaplama c¢o6zeltisini pipetle 100 ml.lik balon jojeye koyun ve biri
digerinden sonra olmak tizere

10 ml. saf su

0,1 gr. metol

S5 ml. sodyum sulfit ¢cozeltisi

20 ml. %2 lik sodyum hidroksit ¢ozeltisi
1 ml. %0,5 jelatin cozeltisi

ekleyin. Cizgiye kadar saf suyla tamamlayin, azot gazi tatbik edin, koéptkler
cikar sonra -1 ile -2 V arasinda polarografik degerine bakin.

Manganin yari-dalga potansiyeli = -1,7 V

1 Spalenka : Prirucka anorg. pol. analyzy. Verlag SNTL, Prag (1961), s. 304.



Polarografik Yontemler Kursun ve Kalay-Kursun C 1 2

1-2

Kursun ve Kalay-Kursun Kaplama Coézeltileri

C121 Bakir miktari tayini

Eklenen kimyasallar : 1) 1 M NHs + 1 M NH4Cl
2) %0,5 jelatin ¢cozeltisi

Yontem :

S5 ml. kursun veya kalay-kursun kaplama co6zeltisini pipetle 100 ml.lik balon
jojeye koyun, 30 ml. 1 M NHsz + NH4Cl ve 0,5 ml. %0,5 jelatin coézeltisi
ekleyin ve cizgiye kadar saf suyla seyreltin. Azot gazi tatbik edin, képtkler
cikar sonra -0 ile —1 V arasinda polarografik degerine bakin.

Cl122 Kadmiyum, nikel ve ¢cinko miktarlar tayini

Eklenen kimyasallar : 1) Derisik sulftirik asit
2) 1 M NH3 + NH4Cl
3) %0,S jelatin ¢ozeltisi

Yontem :

S5 ml. kursun veya kalay-kursun kaplama co6zeltisini pipetle bir behere
koyun, 2 ml. derisik sulfiirik asit ilave edin ve buharlastirin (bu esnada
kokulu gaz cikisi olur). Soguttuktan sonra cozeltiyi ve kursun sulfat
cokeltisini 100 ml.lik balon jojeye nakledin, 30 ml. 1 M NHz + 1 M NH4Cl
cozeltisi ve 0,2 ml. %0,5 jelatin cozeltisi ekleyin ve cizgiye kadar tamamlayin.
Azot gazi tatbik edin, kopukler cikar sonra 0,5 ile -2 V arasinda polarografik
degerine bakin.

Not :
Kursun, kursun sulfatin ¢ézUnurligli sayesinde yavas yavas elde edilir
fakat, diisik konsantrasyonda oldugu icin tayine etki etmez.
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Nikel Kaplama Cozeltileri

C131 Bakir ve kursun miktarlarn tayini
Eklenen kimyasal : %0,5 jelatin ¢ozeltisi

Yontem :

5 ml. nikel kaplama c¢ozeltisini pipetle 100 ml.lik balon jojeye koyun ve 0,5
ml. %0,5 jelatin c¢ozeltisi ekleyin. Cizgiye kadar saf suyla seyreltin. Azot gazi
tatbik edin, koptkler cikar sonra O ile —1 V arasinda polarografik degerine
bakin. Hassasiyeti bakir konsantrasyonuna bagh olarak ayarlayin.

C132 Kadmiyum, nikel ve ¢cinko miktarlar tayini

Eklenen kimyasallar : 1) 1 M NH3z + 1 M NH4Cl
2) %0,5 jelatin ¢ozeltisi

Yontem :

10 ml. nikel kaplama c¢o6zeltisini
pipetle 100 ml.lik balon jojeye
koyun, 20 ml. 1 M NHs; + 1 M
NH4Cl c¢ozeltisi, 0,3 ml. %0,5
jelatin coézeltisi ekleyin ve cizgiye
kadar saf suyla tamamlayin.

Azot gaz1 tatbik edin, koépukler
cikar sonra O ile —1 V arasinda
polarografik degerine bakin.
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C133 Cinko miktar1 tayini

Eklenen kimyasallar : 1) 1 M EDTA c¢ozeltisi
2) 0,1 M Ca(NOg)2
3) Derisik amonyak
4) %0,5 jelatin ¢ozeltisi

Yontem :

10 ml. nikel elektrolitini pipetle
500 ml.lik balon jojeye koyun ve
cizgiye kadar saf suyla seyreltin.
Bu coézeltinin 5 ml.sini 100 ml.lik
balon jojeye nakledin, biri
digerinden sonra olmak tizere

20 ml. saf su

10 ml. 1 M EDTA cozeltisi

4 ml. 0,1 M Ca(NO3)2 ¢cozeltisi

3 ml. %0,5 jelatin ¢ozeltisi

30 ml. derisik amonyak

ilave edin. Cizgiye kadar saf suyla
seyreltin, azot gazi tatbik edin,
kopukler cikar sonra -0,6 ile —1,6 V arasinda polarografik degerine bakin.

C134 Indirgenen bir nikel kaplama cézeltisindeki sodyum hipofosfit ve
nikel miktarlar tayini

Eklenen kimyasal : %0,5 jelatin ¢ozeltisi

Yontem :

5 ml. nikel kaplama ¢o6zeltisini
pipetle 100 ml.lik balon jojeye
koyun, 0,5 ml. %0,5 jelatin
cozeltisi ekleyin ve cizgiye
kadar saf suyla seyreltip,
hipofosfit  miktarin1  tayin
etmek icin 0 dan -1 V’ a kadar
polarografik  degerini elde
edin. Hipofosfit gibi, nikel
miktarini tayin etmek icin de
araligt 0 dan -2 V’ a alin.
Hipofosfit de bir indirgeme
ajanit oldugu icin, azot gazi
tatbiki gerekli degildir. Hipofosfitin yari-dalga potansiyeli -0,24 V’ tur.
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C135 Kadmiyum miktari tayini

Eklenen kimyasallar : 1) 1 M NH3z + 1 M NH4Cl
2) %0,5 jelatin ¢ozeltisi

Yontem :

5 ml. nikel kaplama ¢o6zeltisini pipetle 100 ml.lik balon jojeye koyun, 20 ml.
1 M NHs + 1 M NH4Cl cozeltisi ile 0,5 ml. %0,5 jelatin ¢ozeltisi ilave edin ve
cizgiye kadar saf suyla seyreltin.

Azot gazi tatbik edin, képtkler cikar sonra O ile —1 V arasinda polarografik
degerine bakin. Kadmiyumun yari-dalga potansiyeli -0,81 V’ tur.

C136 Sodyum miktar1 tayini!

Eklenen kimyasallar : 1) Tetra metil amonyum hidroksit ¢ézeltisi, %1
2) Etanol

Yontem :

5 ml. nikel kaplama c¢o6zeltisini pipetle 100 ml.lik balon jojeye koyun, 25 ml.
tetra metil amonyum hidroksit ¢ozeltisi ve 25 ml. etanol ilave edin ve cizgiye
kadar saf suyla seyreltin.

Azot gaz1 tatbik edin, kopukler cikar sonra -1,5 ile -3 V arasinda
polarografik degerine bakin.

1 Krusenstjern, Kunz : Metalloberflache (1966) 6 , s. 274-275.
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C137 Indirgenen elektrolitteki paladyum miktar tayini!

Eklenen kimyasallar : 1) 1:1 hidroklorik asit
2) 1 M piridin + 1 M KCI c¢o6zeltisi
3) %0,5 jelatin ¢ozeltisi

Yontem : _
Indirgenen elektrolitten pipetle ~——.. . -
10 ml. alarak bir behere koyun,
5 ml. hidroklorik asit ilave edin
ve kaynayana kadar i1sitin. .
Soguduktan sonra 100 mllik
balon jojeye nakledin, 30 ml. 1
M piridin + 1 M KCI ¢ozeltisi ve
0,5 ml. jelatin co6zeltisi ekleyin.
Cizgiye kadar saf suyla seyreltin.
Azot gazi1 tatbik edin, kopukler
cikar sonra O ile -1 V arasinda
polarografik degerine bakin.

gomzgnmy
: £H0pE 2530 S foy

C138 Cozeltideki piridin ttrevleri miktarn tayinil!

Eklenen kimyasallar : 1) Tetra metil amonyum hidroksit ¢c6zeltisi, %10
2) pH 10 tampon cozeltisi
3) %0,5 jelatin ¢cozeltisi

Yontem :

Nikel kaplama cozeltisinden pipetle 2 ml. alarak 100 ml.lik balon jojeye
koyun, 20 ml. tetra metil amonyum hidroksit c¢o6zeltisi, 30 ml. tampon
cozeltisi ve 0,5 ml. jelatin ¢ozeltisi ekleyip, cizgiye kadar saf suyla seyreltin.
Iyice calkalayin ve filtre edin. Azot gazi tatbik edin, képtuikler cikar sonra
stizdugunuz sivinin 50 ml.si icin -1 ile -2 V arasinda polarografik degerine
bakin.

Yari-dalga potansiyelleri : nikotinik asit = -1,6 V
piridin hidroklortir -1,45V

1 Wild : Galvanotechnik 61 (1970) 10, s.811.
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C139 Kobalt miktar: tayini

Eklenen kimyasallar : 1) 3 M KCN cozeltisi
2) %0,5 jelatin ¢ozeltisi

Yontem :

Nikel kaplama co6zeltisinden pipetle 5 ml. alarak 100 ml.lik balon jojeye
koyun, 40 ml. 3 M KCN coézeltisi ve 0,5 ml. jelatin ¢cozeltisi ekleyip azot gazi
tatbik edin, kopukler cikar sonra -0,75 ile —1,5 V arasinda polarografik
degerine bakin.

Yari-dalga potansiyelleri : Co = -1,2V
Ni -1,38 V
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Paladyum Kaplama Cozeltileri

C141 Paladyum miktar: tayini!

Eklenen kimyasallar : 1) 1 M piridin + 1 M KCI ¢o6zeltisi
2) %0,5 jelatin ¢ozeltisi

Yontem :

S5 ml. paladyum elektroliti veya ZFiiimss iy
aktivasyon c¢Ozeltisini pipetle =
100 ml.lik balon jojeye koyun,
20 ml. 1 M piridin + 1 M KCI
cozeltisi ile 0,5 ml. jelatin
cozeltisi ekleyin ve cizgiye
kadar tamamlayin.

.

Azot gaz1 tatbik edin, koépukler
cikar sonra O ile -1 V arasinda
polarografik degerine bakin.
Paladyumun yari dalga
potansiyeli =-0,36 V

i
b
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Cl142 Nitrit miktar: tayini2

Eklenen kimyasallar : 1) 0,1 N LaCls
2) %2 lik BaCl c¢ozeltisi
3) Asetik asit

Yontem :

S5 ml. paladyum elektrolitini pipetle 100 ml.lik balon jojeye koyun, 10 ml. 0,1
N LaCls ve 5 ml. asetik asit ekleyin. Azot gazi tatbik edin, képukler cikar
sonra O ile —1,5 V arasinda polarografik degerine bakin.

Nitrik(II) oksidin yari-dalga potansiyeli = -0,76 V

1 wild : Galvanotechnik 61 (1970) 10, s.811.
1 Heyrovsky : Polarographisches Proktikum.
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C143 Krom(III) miktari tayini

Eklenen kimyasallar : 1) 1 M NH3z + 1 M NH4Cl
2) %0,5 jelatin ¢ozeltisi

Yontem :

5 ml. paladyum elektrolitini pipetle 100 ml.lik balon jojeye koyun, 20 ml. 1
M NHs + 1 M NH4Cl c¢ozeltisi ve 0,2 ml. jelatin coézeltisi ekleyin ve saf suyla
tamamlayin. Azot gaz tatbik edin, képukler cikar sonra -1 ile -2 V arasinda
polarografik degerine bakin.

Cr(IlI)’ in yari-dalga potansiyeli = -1,42 V

C144 Krom(VI) miktar: tayini

Eklenen kimyasallar : 1) 0,1 M NH3 + 0,1 M NH4Cl
2) %0,5 jelatin ¢ozeltisi

Yontem :

5 ml. paladyum elektrolitini pipetle 100 ml.lik balon jojeye koyun, 30 ml. 0,1
M NH3 + 0,1 M NH4Cl ¢ozeltisi ve 0,2 ml. jelatin ¢ozeltisi ekleyin ve saf suyla
tamamlayin. Azot gazi tatbik edin, képtikler cikar sonra O ile -1 V arasinda
polarografik degerine bakin.

Cr(VI)’ nin yari-dalga potansiyeli = -0,46 V
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Gumus Kaplama Cozeltileri

C151 Antimon miktar1 tayini!

Eklenen kimyasallar : 1) 1:1 hidroklorik asit
2) %0,5 jelatin ¢ozeltisi

Yontem :

S5 ml. gimus kaplama co6zeltisini pipetle 100 ml.lik balon jojeye koyun, 10
ml. 1:1 hidroklorik asit (kokulu gaz cikisi olur) ve 0,3 ml. jelatin c¢ozeltisi
ekleyin. Hidrosiyanik asit kayboldugunda cizgiye kadar saf suyla
tamamlayin. Gumus klorir c¢okeltisi olusunca filtre edin ve 10 dakika
boyunca azot gazi tatbik edin, koépukler cikar sonra O ile -1 V arasinda
polarografik degerine bakin. Antimonun yari dalga potansiyeli =-0,26 V

C152 Bakir ve nikel miktarlar tayini

Eklenen kimyasallar : 1) 1:1 HNO3
2) 1 M NHsz + 1 M NH4Cl
3) %0,5 jelatin ¢cozeltisi

Yontem :

S5 ml. gimus elektrolitini pipetle bir behere koyun, 10 ml. suyla seyreltin, 10
ml. nitrik asit ekleyin ve kaynayana kadar isitin. Sogudugunda cézeltiyi 100
ml.lik balon jojeye nakledin, 30 ml. 1 M NH3 + 1 M NH4Cl cézeltisi, 0,3 ml.
%0,5 jelatin c¢ozeltisi ilave edin ve cizgiye kadar saf suyla tamamlayin. Azot
gaz1 tatbik edin, kopukler cikar sonra O ile -2 V arasinda polarografik
degerine bakin.

1 Rusconi : Galvanotechnik + Oberflachenschutz (1962) 3, s.56.
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Asitli Kalay Kaplama Cozeltileri

C161 Kalay miktar: tayinil

Eklenen kimyasallar : 1) 1 M HCI + 4 M NH4Cl
2) %0,005 jelatin c¢ozeltisi

Yontem :

1 ml. kalay kaplama co6zeltisini
pipetle 100 ml.lik balon jojeye
koyun, 5 ml. 1 M HCIl + 4 M
NH4Cl cozeltisi, 0,3 ml. %0,005
jelatin cozeltisi ekleyin ve cizgiye
kadar saf suyla tamamlayin.
Azot gazi tatbik edin, koépukler
cikar sonra O ile -1 V arasinda
polarografik  degerine bakin.
Sn(IV)’ 1in yari-dalga potansiyeli —
0,25 V’ tur. Ayn1 zamanda bakir
miktar1 da tayin edilebilir.
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C162 Bakir, nikel ve ¢cinko miktarlar tayini

Eklenen kimyasallar : 1) 1 M NH3 + 1 M NH4Cl
2) %0,5 jelatin ¢ozeltisi

Yontem :

2 ml. kalay kaplama c¢ozeltisini pipetle 100 ml.lik balon jojeye koyun, 20 ml.
1 M NHs + 1 M NH4Cl ¢ozeltisi ve 0,5 ml. %0,5 jelatin ¢cozeltisi ekleyip cizgiye
kadar saf suyla tamamlayin. Azot gaz tatbik edin, képuikler cikar sonra O ile
—2 V arasinda polarografik degerine bakin.

Yari-dalga potansiyelleri : Cu=-0,25V
Ni =-1,09V
Zn=-1,33V

1 Wwild : Galvanotechnik 60 (1969) 10, s.757.
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C 16 Asitli Kalay’ in devamu icin

Kalay — Bakir € 8 Bakr- Kalay bélimune bakiniz.
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Alkali Kalay Kaplama Cozeltileri

C171 Kursun miktar: tayini

Eklenen kimyasallar : 1) Derisik HNO3
2) 0,1 M NaNOs3
3) %0,5 jelatin ¢ozeltisi

Yontem :

S5 ml. kalay kaplama c¢o6zeltisini pipetle 100 ml.lik balon jojeye koyun, 10 ml.
derisik HNOs3 ekleyin ve kaynayana kadar 1sitin. Cozelti sogudugunda 10 ml.
0,1 M NaNO3 ve 0,5 ml. %0,5 jelatin ¢ozeltisi ilave edin ve cizgiye kadar saf
suyla seyreltin. Azot gazi tatbik edin, koépukler cikar sonra O ile -1 V
arasinda polarografik degerine bakin. Kursunun yari-dalga potansiyeli —0,38
V’ tur.

C172 Kadmiyum, cinko ve bakir miktarlar: tayini

Eklenen kimyasallar : 1) Derisik HNO3
2) 1 M NH4Cl1 + 1 M NH3
3) %0,5 jelatin ¢ozeltisi

Yontem :

5 ml. kalay kaplama c¢o6zeltisini pipetle 100 ml.lik balon jojeye koyun, asidik
reaksiyon olana kadar derisik nitrik asit ekleyin ve kaynayana kadar isitin.
Cozelti sogudugunda sirasiyla

20 ml. 1 M NH4Cl + 1 M NH3 c¢ozeltisi
0,5 ml. %0,5 jelatin cozeltisi

ilave edin. Cizgiye kadar saf suyla seyreltin. Azot gazi tatbik edin, képtkler
cikar sonra O ile -2 V arasinda polarografik degerine bakin.

Yari-dalga potansiyelleri : Cu=-0,25V
Cd =-0,81V
Zn=-1,36 'V
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Su (Atik Madde Analizi)

C181 Bakir miktari tayini

Eklenen kimyasallar : 1) 1 M NHs + 1 M NH4Cl
2) %0,5 jelatin ¢cozeltisi

Yontem :

20 ml. atik suyu pipetle 100 ml.lik balon jojeye koyun, 20 ml. 1 M NHz + 1 M
NH4Cl ve 0,5 ml. jelatin co6zeltisi ekleyip cizgiye kadar saf suyla seyreltin.
Azot gazi tatbik edin, képukler cikar sonra O ile —1 V arasinda polarografik
degerine bakin.

Yari-dalga potansiyelleri : Cu(ll)=-0,25V
Cu (I) =-0,54 V

C182 Kromat miktar1 tayini

Eklenen kimyasallar : 1) 1 M KOH
2) %0,5 jelatin ¢cozeltisi

Yontem :

20 ml. atik suyu pipetle 100 ml.lik balon jojeye koyun, 30 ml. 1 M KOH ve
0,2 ml. jelatin c¢ozeltisi ekleyip cizgiye kadar saf suyla tamamlayin. Azot gazi
tatbik edin, koépukler cikar sonra O ile -1 V arasinda polarografik degerine
bakin. CrO4’ Uin yari-dalga potansiyeli —1,03 V’ tur.
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C183 Krom(III) miktari tayini

Eklenen kimyasallar : 1) 1 M NH3 + 1 M NH4Cl cozeltisi
2) %0,5 jelatin ¢ozeltisi

Yontem :

20 ml. atik suyu pipetle 100 ml.lik balon jojeye koyun, 20 ml. 1 M NHz + 1 M
NH4Cl cozeltisi ve 0,2 ml. jelatin cozeltisi ekleyip cizgiye kadar saf suyla
seyreltin. Azot gazi tatbik edin, képukler cikar sonra -1 ile -1,5 V arasinda
polarografik degerine bakin. Cr(IlIl)’ tin yari-dalga potansiyeli —1,10 V’ tur.
Eger cozeltide cinko mevcut ise tayini engelleyecektir.

C184 Nikel miktari tayini

Eklenen kimyasallar : 1) 1 M KCI + 1 M KCN cozeltisi
2) %0,5 jelatin ¢cozeltisi

Yontem :

20 ml. atik suyu pipetle 100 ml.lik balon jojeye koyun, 20 ml. 1 M KCl1 + 1 M
KCN cozeltisi ve 0,5 ml. jelatin cozeltisi ekleyip cizgiye kadar saf suyla
seyreltin. Azot gazi tatbik edin, koéptkler cikar sonra -1 ile -2 V arasinda
polarografik degerine bakin. Nikelin yari-dalga potansiyeli —1,42 V’ tur.

C185 Kalay miktar1 tayini

Eklenen kimyasallar : 1) 1 M HCI + 4 M NH4Cl c¢ozeltisi
2) %0,005 jelatin cozeltisi

Yontem :

30 ml. atik suyu pipetle 100 ml.lik balon jojeye koyun, 30 ml. 1 M HC1 + 4 M
NH4Cl c¢ozeltisi ve 0,5 ml. jelatin cozeltisi ekleyip cizgiye kadar saf suyla
seyreltin. Azot gazi tatbik edin, kopukler cikar sonra O ile -1 V arasinda
polarografik degerine bakin. Sn(IV) yari-dalga potansiyeli —0,25 V, Sn(II) yari-
dalga potansiyeli —0,52 V’ tur.
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C186 Kadmiyum miktar: tayini

Eklenen kimyasallar : 1) 1 M NH3 + 1 M NH4Cl cozeltisi
2) %0,5 jelatin ¢ozeltisi
3) %0,2 KCN cozeltisi

Yontem :

20 ml. atik suyu pipetle 100 ml.lik balon jojeye koyun, 20 ml. 1 M NHz + 1 M
NH4Cl c¢ozeltisi, 2 ml. KCN c¢o6zeltisi ve 0,5 ml. jelatin c¢ozeltisi ekleyip cizgiye
kadar saf suyla seyreltin. Azot gaz tatbik edin, képukler ¢cikar sonra -0,5 ile
-1 V arasinda polarografik degerine bakin. Kadmiyumun yari-dalga
potansiyeli -0,81 V’ tur.

C187 Cinko miktar1 tayini

Eklenen kimyasallar : 1) 1 M NH3 + 3 M NH4Cl ¢ozeltisi
2) %0,5 jelatin ¢ozeltisi

Yontem :

20 ml. atik suyu pipetle 100 ml.lik balon jojeye koyun, 15 ml. 1 M NH3 + 3 M
NH4Cl c¢ozeltisi ve 0,5 ml. jelatin cozeltisi ekleyip cizgiye kadar saf suyla
seyreltin. Azot gazi tatbik edin, képukler cikar sonra -1 ile -2 V arasinda
polarografik degerine bakin. Cinkonun yari-dalga potansiyeli -1,36 V’ tur.

C18s8 Paladyum ve rodyum miktarlar: tayini

Eklenen kimyasallar : 1) 1 M piridin + 1 M KCI ¢o6zeltisi
3) %0,5 jelatin ¢ozeltisi

Yontem :

50 ml. atik suyu pipetle 100 ml.lik balon jojeye koyun, 30 ml. 1 M piridin + 1
M KCI c¢ozeltisi ve 0,5 ml. jelatin c¢ozeltisi ekleyip cizgiye kadar saf suyla
seyreltin. Azot gazi tatbik edin, kopukler cikar sonra O ile -1 V arasinda
polarografik degerine bakin. Paladyumun yari-dalga potansiyeli -0,36 V,
rodyumunki ise -0,45 V’ tur.
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Asitli Cinko Kaplama Cozeltileri

C191 Bakir, demir, kursun ve kadmiyum miktarlar tayini

Eklenen kimyasallar : 1) Hidrojen peroksit
2) 0,03 M trietanolamin + 0,5 M amonyak
3) %0,5 jelatin ¢ozeltisi

Yontem :

S5 ml. cinko elektrolitini pipetle 100 ml.lik balon jojeye koyun, 10 ml. saf
suyla seyreltin ve 2 ml. hidrojen peroksit ekleyin. Kaynayana kadar 1sitin ve
cozelti soguduktan sonra 20 ml. 0,03 M trietanolamin + 0,5 M amonyak
cozeltisi ile 0,3 ml. %0,5 jelatin c¢ozeltisi ilave edin. Cizgiye kadar
tamamlayin, Azot gazi tatbik edin, koptkler cikar sonra O ile -1 V arasinda
polarografik degerine bakin.

Yari-dalga potansiyelleri : Cu =-0,23V
Fe =-0,60V
Pb =-0,76 V
Cd =-0,88V

Zn =-1,45V
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Alkali Cinko Kaplama Cozeltileri

C201 Kursun ve kadmiyum miktarlarn tayini!

Eklenen kimyasallar : 1) Sodyum sulftir
2) %0,5 jelatin ¢ozeltisi

i i o e

Yontem :

S5 ml. cinko elektrolitini pipetle 100
ml.lik balon jojeye koyun ve biraz
kat1 sodyum sulftr ile 0,3 ml. %0,5
jelatin cozeltisi ekleyin.
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Cizgiye kadar tamamlayin, azot gazi
tatbik edin, koéptkler cikar sonra —
0,25 ile -2 V arasinda polarografik
degerine bakin.

C202 Bakir miktari tayini

Eklenen kimyasallar : 1) Derisik HCI
2) 1 M NHsz + 1 M NH4Cl
3) %0,5 jelatin ¢ozeltisi

Yontem :

5 ml. ¢inko elektrolitini pipetle bir behere koyun, 5 ml. derisik HCI ile asidik
hale getirin ve kaynayana kadar isitin (kokulu gaz c¢ikisi olur). Cozelti
sogudugunda 100 ml.lik balon jojeye nakledin, 20 ml. 1 M NH3 + 1 M NH4Cl
ile 0,3 ml. 9%0,5 jelatin cozeltisi ekleyip cizgiye kadar saf suyla tamamlayin.
Azot gazi tatbik edin, képukler cikar sonra O ile —1 V arasinda polarografik
degerine bakin.

1 Wwild : Galvanotechnik 60 (1969) 10, s.758.
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C203 Vanilin miktar: tayini?
Eklenen kimyasal : 0,2 M tetra metil amonyum hidroksit

Yontem :

25 ml. cinko elektrolitini pipetle
100 ml.lik balon jojeye koyun ve
10 ml. 0,2 M tetra metil
amonyum  hidroksit  ekleyin.
Cizgiye kadar saf suyla seyreltin,
azot gazi tatbik edin, koépukler
cikar sonra —1 ile -3 V arasinda
polarografik degerine bakin.

Alkali cinko kaplama co6zeltileri
jelatin (Tiloz) icerdigi icin, hem de
vanilinin kolloid koruyucu
ozellikleri yuztinden  c¢ozeltiye
jelatin ilave edilmez.Vanilin igin
yari-dalga potansiyeli -1,73 V’
tur.

C204 Bakir ve kalay miktarlar: tayini

Eklenen kimyasallar : 1) 1:1 HC1
2) 1 M HCI + 4 M NH4Cl cozeltisi
3) %0,005 jelatin ¢ozeltisi

Yontem :

5 ml. cinko elektrolitini pipetle bir behere koyun ve 1:1 HCI ile n6tralize edin
(kokulu gaz cikisi olur). Kaynayana kadar isitin ve ¢ozelti sogudugu zaman
100 ml.lik balon jojeye nakledin, 5 ml. 1 M HCIl + 4 M NH4Cl ile 0,3 ml.
%0,005 jelatin c¢ozeltisi ilave edip cizgiye kadar saf suyla seyreltin. Azot gazi
tatbik edin, koéptkler cikar sonra O ile —1 V arasinda polarografik degerine
bakin.

1 Wild : Galvanotechnik 60 (1969) 10, s.758.
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C205 Molibden miktari tayini

Eklenen kimyasallar : 1) Doymus brom suyu
2) 10 M sulfuirik asit
3) %0,5 jelatin ¢cozeltisi

Yontem :

S5 ml. ¢inko kaplama c¢o6zeltisini pipetle 100 ml.lik balon jojeye koyun, 10 ml.
brom suyu ekleyin ve sar1 renk kaybolana kadar kaynatin. 20 ml. 10 M
H>SO4 ekleyin (kokulu gaz cikisi olur) ve kaynayana kadar isitin. Cozelti
sogudugunda 0,5 ml. %0,5 ekleyin, cizgiye kadar saf suyla seyreltin, Azot
gaz1 tatbik edin, kopukler cikar sonra O ile -1 V arasinda polarografik
degerine bakin.

Mo(VI)’ dan Mo(V)’ e kadar yari-dalga potansiyeli -0,15 V ve Mo(V)’ ten
Mo(IIl)’ e kadar ise —0,23 V’ tur. Mo(VI)’ dan indirgeme adim adim yapilir ve
her adim acikca tanimlanair.

C206 Sulfat iyonu miktari tayini

Eklenen kimyasallar : 1) 0,1 M Pb(NO3)2
2) Sodyum sulfat
3) %0,5 jelatin ¢cozeltisi

Yontem :

S5 ml. cinko elektrolitini pipetle 100 ml.lik balon jojeye koyun, 5 ml. 0,1 M
kursun nitrat ¢cozeltisi, biraz sodyum stlfat ve 0,3 ml. %0,5 jelatin cozeltisi
ekleyin. Cizgiye kadar saf suyla tamamlayin, azot gazi tatbik edin, képtkler
cikar sonra -0,25 ile -2 V arasinda polarografik degerine bakin.

Ikinci bir balon jojede ayni c¢ozelti hazirlanir, ¢inko elektroliti eklenmez.
Sulfat iyonu derisimi ¢cozeltideki kursun miktarindaki artistan hesaplanir.



Bolum C Tablolari

Polarografik Yontemler

Tablo XV : Polarografik analizler icin inorganik maddelerin yari-dalga
potansiyelleri



Tablo XV.

Polarografik analizler icin inorganik maddelerin yari-dalga potansiyelleri

Kimya ve Fizik El Kitab:1 (Handbook of Chemistry and Physics) genis bir yari-
dalga potansiyel tablosu icerir. Asagida verilen tablo, adi gecen tablodan
kisaltilarak alinmistir. Tabloda gdsterilen yari-dalga potansiyelleri, cesitli temel
kaplama elektrolitlerinde bulunan en ©6nemli maddelere aittir. Yari-dalga
potansiyelleri 20 °C sicaklikta ve bir Ag/AgCl referans elektrot kullanilarak
Olctilmustur.

Kisaltmalar :
w = iyiislem adimi
i =  islem adimi yok
NR = kott islem adima

\p = cokelme
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D Bo6lumu Hakkinda Not :

Bu béluim tercih edilen analitik tekniklerden olusmaktadir. Bununla birlikte,
bu boélumdeki teknikler, kitap yayinlandigi esnada hentiz butiin kaplama
elektrolitleri icin saptanmamaisti. Alternatif metodlar A, B ve C bélimlerinde
genis sekilde aciklanmastir.

Eksik olan alt bolim numaralari not edilerek (D1 — antimon kaplama
cozeltileri gibi) mevcut olan béluimler sirayla verilmis, eksik béluimler ileride
tamamlanmasi1 amaciyla bos birakilmistir.
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Analiz degerlerini dijital olarak hesaplayan Potansiyometre
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Asitli Bakir Kaplama Cozeltileri

D6 1 Klortir miktarinin potansiyometrik tayini
Eklenen kimyasal : 0,01 N AgNO3 cozeltisi
Yontem :

100 ml. bakir kaplama c¢o6zeltisini pipetle 150 ml.lik bir behere koyun ve 0,01
N glimus nitrat c¢ozeltisiyle potansiyelde kimildanma olana kadar titre edin.
Titrasyonun sonuna dogru gimus nitrat esit ve kiicik porsiyonlar halinde
eklenmelidir. Olciim icin bir HgxSOs4 referans elektrodu ve bir Ag/AgCl
indikator elektrodu kullanin. (AgNO3 = a ml.)

Hesaplama : ax 5,84 =...[mg/lt] NaCl

Not :

Bitis noktasinin tayin edilmesi

Hacimdeki esit artislar icin potansiyel degerindeki degisimleri ve D degerinin
maksimum degerden 6nceki ve sonraki adimlardaki farkini elde edin, sdyle
ki;

V=V;+[deltaV.(D;/ (D1 + D) ]

\Y = Titrasyon bitimindeki hacim

Vi = Maksimumdan 6nceki hacim

delta V = Hacimdeki artma miktari

D: = Maksimumdan 6nceki adimdaki potansiyel degeri

D> = Maksimumdan sonraki adimdaki potansiyel degeri
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Alkali Bakir Kaplama Cozeltileri

D7 1 Siyanur miktarinin potansiyometrik tayini!
Eklenen kimyasal : 0,1 N giimUs nitrat ¢cozeltisi
Yontem :

Oda sicakligindaki bakir kaplama cozeltisinden pipetle 5 ml. alarak bir
behere koyun ve elektrotlar iyice suya gémulene kadar saf suyla seyreltin.
Silindiri 0,1 N AgNOg3 ile doldurun.

Potansiyometre ayarlari :

Titrasyon hizi 4
Gerilim aralig 500 mV
Karsit gerilim 500 mV

Siyanuirin potansiyel farki ortadan kalkar kalkmaz titrasyonu kesebilmek
icin, titrasyon esnasinda buretin ucu sivinin icinde olmalidir,

Degerlendirme :
Sonuclar grafik kagidi tUzerinde isaretlenip grafigi cizilmelidir. Cizim

yaparken kaydirmali cetvel kullanin ve hacim degerlerini x ekseninde
isaretleyin.

Hesaplama : ... [ml] 0,1 N AgNO3 x 0,520 x 2 = . .. [gr/lt] CN-
... [ml] 0,1 NAgNO3x 1,302x2 =...[gr/lt] KCN
... [ml] 0,1 N AgNO3 x 0,980 x 2 = . .. [gr/lt] NaCN

1 Vorschrift : Firma Deutsche Metrohm, Bernhausen bei Stuttgart-
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Yag Alma Cozeltileri

D9 1 Klortir miktarinin potansiyometrik tayini

Eklenen kimyasallar : 1) Derisik HNO3
2) 0,1 N AgNOg3 cozeltisi

Yontem :

10 ml. yag alma c¢ozeltisini pipetle 400 ml.lik bir behere koyun, 10 ml.
derisik HNOg3 ekleyin ve kaynayana kadar 1sitin. Sogutup 250 ml. saf su ilave
edin, HgoSO4 referans elektrodu ve Ag/AgCl indikator elektrodu kullanarak
potansiyelde degisme olana kadar 0,1 N AgNOs3 ile titre edin. AgNO3 hacmi :
a ml.

Hesaplama : ax 0,354 =...[gr/lt] Cl

D9 2 Yag alma verimi tayini

Eklenen kimyasal : 10 gr/lt sodyum klortir + 5 gr/l1t aktif karbon

Yontem :

S5 x 5 cm. boyutundaki pirin¢ levhalarin yagini1 almak icin test coézeltisine
daldirin, sodyum klortir — aktif karbon c¢ézeltisinde iyice islatin. Etkili bir
sekilde yag almaya tabi tutulmamis bodlgelere aktif karbon yapisacak ve
acikca belli olacaktir.
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Altin Kaplama Co6zeltileri

D101 Gumus miktarinin potansiyometrik tayini?

Eklenen kimyasallar : 1) Derisik sulftirik asit
2) 0,01 N sodyum klortr cézeltisi

Yontem :

20 ml. altin kaplama c¢ozeltisini pipetle bir behere koyun, 10 ml. derisik
sulftirik asit ekleyin ve beyaz dumanlar olusana kadar buharlastirin. Cozelti
sogudugunda 50 ml.lik balon jojeye doékun ve cizgiye kadar saf suyla
tamamlayin. Altin ¢ékeldiginde temiz sividan pipetle 20 ml. cekip bir behere
koyun, 40 ml. saf suyla seyreltin, bir gimus elektrot ve civa stlfat referans
elektrodu kullanarak, potansiyelde degisme olana kadar 0,01 N NacCl ile titre
edin. NaCl hacmi : a ml.

Hesaplama : ax0,168 =...[gr/lt] Ag

D102 Nikel miktarinin potansiyometrik tayini?

Eklenen kimyasallar : 1) 0,2 M KCN cozeltisi
2) %2 hidrazin sulfat ¢cozeltisi
3) Derisik HCI
4) Derisik HNO3
5) Derisik NH3

Yontem :

10 ml. altin kaplama c¢o6zeltisini pipetle bir behere koyun, 10 ml. derisik HCI
ekleyin (gaz cikisi olur) ve 1sitin. Siyanur ¢okeldiginde c¢ozeltiyi baslangictaki
hacminin dortte biri kalana kadar buharlastirin, tim kati maddeler ¢céztilene
kadar derisik HNO3 damlatin ve tekrar hacminin dértte biri kalana kadar
buharlastirin. Sogutun ve 100 ml.lik balon jojeye dékup, cizgiye kadar saf
suyla seyreltin.

1 Hoeltgen : Galvanotechnik 55 (1964), sayfa 6
2 Application Bulletin no. 14d, Firma Metrohm, Herisau/Schweiz
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Bu co6zeltinin 10 ml.sini bir behere nakledin, 10 ml. saf suyla seyreltin, 10
ml. derisik amonyak ve 5 ml. hidrazin sulfat ¢oézeltisi ekleyip kaynayana
kadar 1sitin.

Indirgeme esnasinda pH degeri 10,5 in altinda olmalidir. Oda sicakligina
soguttuktan sonra AgeS kapli kati giimus elektrot ve bir kalomel referans
elektrot kullanarak 0,2 M KCN c¢ozeltisiyle titre edin. KCN hacmi : a ml.

Hesaplama : (@x2,934) / 2=...[gr/lt] Ni

D103 Altin ve bakirin ayni anda tayini

Eklenen kimyasallar : 1) 10 gr. Mohr tuzu (FeSO4(NH4)2SO4.6H20) 250
ml.ye seyreltilir (0,1 M Fe) sonra HCI’ ye dikkat
ederek 0,1 M yapilir.

2) Asetat tampon c¢ozeltisi (50 gr. Sodyum asetat
+ 3 ml. derisik asetik asit 250 ml.ye seyreltilir.)

3) Potasyum flortir ¢ozeltisi, %20 KF

4) Potasyum iyodur ¢ozeltisi, 0,2 M KI

Titrasyonun yapailist: 0,05 M Cu(ll) cozeltisi ar1 CuS0O4.5H>0’ dan
veya esit miktarda saf bakirn c¢ozerek
hazirlanir. Coézelti ayni zamanda HzSOg4
dikkatlice kullanilarak 0,05 M yapilmalidir.

Baz cozeltisi :

10 ml. kaplama c¢o6zeltigsini 100 ml. beherde 10 ml. derisik hidroklorik asitle
1sitin. Siyanur reaksiyonu (képuiikcik cikarma) sona erdiginde yari hacmine
kadar buharlastirin. Sonra cokelmis altin1 en fazla 0,5 ml.ye kadar derisik
HNO3 damlatarak okside edin. Yapilan eklemelerin gercekten c¢ozeltiye
karisip karismadigini (kabul edildigini) gérmek icin dikkat edilmelidir.

1 Application Bulletin, Firma Metrohm, Herisau/Schweiz
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1
Nikel Kaplama Cozeltileri
D13 Anyon degisimi araciligiyla cozeltideki yabanci metallerin tayini!

Eklenen kimyasallar : 1) Derisik HCI
2) 6 M HC1
3) 3,5 M HCl
4) 0,01 M EDTA c¢ozeltisi
5) 0,005 M HCl1
0) Mureksit — NaCl karisimi 1:100
7) Derisik NH3
8) Tampon c¢ozeltisi (70 gr. NH3Cl + 570 ml.
derisik NH3z, 1000 ml.ye seyreltilmis)
9) Erio T (NaCl ile 1:400)
10) 10 M HCI
11) 0,5 M HCI

D131 Bakir, cinko ve kadmiyum miktarlar: tayini

Yontem :

50 ml. nikel kaplama ¢o6zeltisine 45 ml. 1,19 hidroklorik asit ekleyin ve daha
onceden 6 M hidroklorik asitle durulanmis olan iyon degistiriciden gecirin.
Cikisinda nikelden eser kalmayincaya kadar 6 M HCI ile yikayin. Ardindan
bakir1 3,5 M hidroklorik asitle yikayarak cikarin ve elutriati (tortuyu) 0,01
EDTA cozeltisiyle titre edin. Simdi 0,005 M HCIl kullanarak, cinko ve
kadmiyumu birlikte yikayarak cikarin, elutriati tekrar EDTA c¢ozeltisiyle titre
edin. Bu tarif edilen yontemi kullanirken cinkoyu kadmiyumdan ayirmak
mumkin degildir, elde edilen deger daime bu iki metalin toplamini
verecektir.

Nikelde fazlalik olarak sadece bakir metalinin var olmasi durumunda ise,

0,005 M hidroklorik asitle yikamak suretiyle bakir direkt olarak cikarilabilir
ve bu halde tayin islemi 6ncekine nazaran cok daha hizli sonuc¢lanacaktir.

1 Knodler : Metalloberflache 16 (1962), sayfa 229-231.
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Bakir titrasyonu icin pH yaklasik 8 olana kadar elutriata NHj3 ilave edin, bir
tutam mureksit ekleyin ve renk saridan menekseye dénene kadar 0,01 M
EDTA c¢ozeltisiyle titre edin. Cinko veya kadmiyumun titrasyonu ic¢in
elutriata amonyak ve her 100 ml. icin 2 ml. tampon c¢ozeltisi (8 no.lu
kimyasal) ekleyin, bir tutam Erio T katin ve renk kirmizidan maviye dénene
kadar titre edin.

D132 Cinko ve/veya kadmiyum miktarlar tayini

Yontem :

Eger sadece cinko ya da kadmiyumdan birisinin, veya cinkoyla kadmiyumun
birlikte analizi isteniyorsa 50 ml. nikel kaplama c¢o6zeltisini 21 ml. HCI ile
asidik hale getirin, bdylece hidroklorik asit acisindan 3,5 M haline getirilmis
olur. Ardindan 0,005 M hidroklorik asitle yikayip cikarin ve yukaridaki gibi
isleme devam edin.

D133 Nikel-kobalt ¢ozeltilerindeki kobalt miktar: tayini

Yontem :

Kaplama c¢o6zeltisinden 25 ml. numune alin ve 250 ml.ye seyreltin. Bu
¢cozeltinin 10 ml.siyle 90 ml. 1,19 HCI’ yi karistirin, iyon degistiriciden gecirin
ve sUtunun icini 10 M HCI ile yikayip cikarin. Daha sonra 0,5 M HCI ile
yikayip kobalti ¢ikarin. NHj ile elutriati pH 6’ ya ayarlayin, biraz mureksit
indikatéri ekleyin ve renk saridan menekseye doénene kadar EDTA
cozeltisiyle titre edin.

Hesaplama : 1 ml. 0,01 EDTA c¢o6zeltisi = 0,6354 mg. Cu
= 0,6538 mg. Zn
= 1,124 mg. Cd
= 0,5894 mg. Co
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D134 Stalagmometre kullanarak ylizey gerilimi tayini

Yontem :

Stalagmometrenin emme tlipline kaplama coézeltisinden bilinen miktarda sivi
cekin ve damlalar1 sayin. Bu degeri ylizey gerilimi bilinen ayni sayiya karsilik
gelen standart bir ¢ozeltininki ile karsilastirin (su 72 dyn/cm). sayimlar ayni
cihazla yapilmalidir.

Ts x Dx x (standart ¢ozeltisinin damla sayisi)

Hesaplama : Tx =
Ds x (test ¢ozeltisinin damla sayisi)
Tx = Test c¢ozeltisinin ytzey gerilimi
Ts = Standart ¢ézeltinin ylizey gerilimi
Dy = Test c¢ozeltisinin yogunlugu
Ds = Standart ¢ozeltinin yogunlugu

D135 Borik asidin potansiyometrik tayinil!

Eklenen kimyasallar : 1) 0,1 N potasyum hidroksit
2) EDTA cozeltisi (etilen diamin tetra asetik asit
sodyum tuzu 0,1 M, [Titripleks veya
komplekzon III olarak da bilinir)
3) Mannitol c¢oézeltisi (15 gr. D(-)-mannitol, p.a.
(Merck), 100 ml. suda)

Yontem :

Oda sicakligindaki 10 ml. nikel kaplama c¢oézeltisini bir dereceli balonun
icinde saf suyla seyreltin ve iyice karistirin. Bu c¢6zeltinin 10 ml.sini 100
ml.lik behere nakledin ve 20 ml. Mannitol ile 1 ml. EDTA c¢ézeltisi ilave edin.

Silindiri 0,1 N KOH ile doldurun ve potansiyometreyi hazir hale getirin.

1 Vorschrift : Firma Deutsche Metrohm, Bernhausen bei Stuttgart.
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Ayarlar : Titrasyon hizi 5
Gerilim aralig 500 mV
Karsit gerilim 500 mV

Cam elektrodun, porselen diyaframin islanmasi icin yetecek kadar siviya
batmis olmasina dikkat edin. Buretin ucu da titrasyon esnasinda sivinin
icine batmis halde olmalidir. Tam bir karistirma elde edebilmek icin
ajitasyon yapilmalidir. Ajitasyon basladiginda titrasyon da baslatilabilir.
Sulfurik ve borik asit degisimleri acikca gérinir goérlinmez titrasyona son
verilmelidir.

Degerlendirme :

Sonuclar bir grafik haline getirilmelidir. Sulftirik asit ve borik asit icin
buktlme noktalar1 kaydirmali bir cetvelle elde edilmeli ve bukutlme
noktasindaki hacim x ekseninde isaretlenmelidir.

Eger sulfurik asit icin potansiyeldeki dismenin tesbiti dtstik alkali
tiketiminden dolayi1 cok zor olur ise, analiz islemi ilk analizde kullanilan
miktarin 10 kati kaplama numunesi ve EDTA kullanilarak ve Mannitol
eklemeden H2SOq ile titre ederek tekrar edilebilir.

Borik asit miktarini tesbit etmek icin hesaplama yapilirken kullanilacak
potasyum hidroksit miktari, sulfirik asit damlatmasindan sonra 6lctlen
hacim degerinin borik asit damlatmasindan sonra elde edilen hacim
degerinden cikarilmasiyla elde edilir. Cikan sonuc¢ 10’ a bolinur.

Hesaplama :
(...ml.O, ] NKOH - ...ml 0,1 NKOH)x 6,18 = ... [gr/lt] H3BO3
(ikinci damlatmada) (ilk damlatmada)

D136 Klorurtin potansiyometrik tayini

Eklenen kimyasal : 0,1 N giimus nitrat ¢cozeltisi

Yontem :

Oda sicakligindaki 5 ml. nikel kaplama co6zeltisini pipetle bir behere koyun

ve saf suyla seyreltin. Elektrotlarin iyice siviya batmasini ve tam karistirmay
saglayin. Silindiri 0,1 N AgNOg3 ile doldurun.

1 Vorschrift : Firma Deutsche Metrohm, Bernhausen bei Stuttgart.
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6
Potansiyometre Ayarlari : Titrasyon hizi 4
Gerilim aralig: 500 mV
Karsit gerilim 0O mV

Titrasyon esnasinda buretin ucu siviya batmis olmaldir. Ajitasyon
basladiginda titrasyon da baslatilabilir. Klortirtin potansiyel degisimi acikca
goérunur gérunmez titrasyona son verilmelidir.

Degerlendirme :
Sonuclar bir grafik haline getirilmelidir. Buktilme noktasi kaydirmali bir
cetvelle elde edilmeli ve bukilme noktasindaki hacim x ekseninde
isaretlenmelidir.

Hesaplama : ...ml 0,1 NAgNO3x0,355x2 =...[gr/lt] CI-
..ml. 0,1 N AgNO3 x 1,296 .. . |gr/1t] NiCl,



Potansiyometrik ve Diger Yontemler Gumaus

D 15

Gumus Kaplama Cozeltileri

D151 Gumustn potansiyometrik tayini!

Eklenen kimyasallar : 1)
2)
3)

Yontem :

p.a. HNOs
p-a. HoSO4
0,1 N KBr

1-2

S5 ml. giimus kaplama ¢o6zeltisini pipetle cekip 250 ml.lik bir behere koyun, 5
ml. derisik HNO3 ve 5 ml. HoSO4 ekleyin ve beyaz SOz dumanlar: olusana
kadar kum banyosunda i1sitin. Sogutup saf suyla dikkatlice 100 ml.ye
seyreltin. Bir gimus referans elektrodu kullanarak potansiyelde en buyuk
degisim gozlenene kadar (yaklasik 200 mV) 0,1 N KBr ile titre edin. 0,1 N

KBr hacmi : a ml.

Hesaplama : ax2,137=...[gr/lt] Ag

D152 Antimonun potansiyometrik tayini2

Eklenen kimyasallar : 1)
2)
3)
4)
S)
6)

Yontem :

Derisik sulftirik asit

Derisik nitrik asit

Sodyum sulfur

Derisik hidroklorik asit

%35 lik potasyum bromur c¢oézeltisi
0,05 N potasyum bromat c¢oézeltisi

S ml. gimus kaplama c¢ozeltisini pipetle cekip 100 ml.lik bir behere koyun, 5
ml. derisik sulfurik asit ve 2 ml. derisik nitrik asit ekleyin ve yogun beyaz

duman olusup c¢ozelti
buharlastirin.

1 Analyt. Vorschrift : Dr. E. Durrwachter-DODUCO KG., Pforzheim.

2 Weiner : Analytische Untersuchungen im galvanischen Betrieb.
Eugen G. Leuze Verlag, Saulgau/Wurtt. (1968) sayfa 66

tekrar durulasana kadar kum banyosunda
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2

Sogumaya birakin, yaklasik 10 ml. saf suyla seyreltin, bir tutam sodyum
sulfir katin ve tekrar beyaz duman olusana kadar buharlastirin.
Sogudugunda 15 ml. derisik hidroklorik asit ve 5 ml. potasyum bromur
cozeltisi ilave edin, kaynama noktasina kadar 1sitin ve beheri yarisina kadar
saf suyla tamamlayin. Ardindan bir cam elektrot ve bir altin elektrot sokun
ve kuvvetli bir karistirma ile 40 °C’ de, potansiyelde degisme olana kadar
0,05 N potasyum bromatla potansiyometrik titrasyon uygulayin. Potasyum
bromat hacmi : a ml.

Hesaplama : ax 0,304 =...[gr/lt] Sb

Not :

Potasyum bromat ¢oézeltisinin standardizasyonunu saptamanin en iyi yolu,
antimon konsantrasyonu bilinen bir glimus c¢o6zeltisinde dogrudan
yapmaktir. Bu amacla yeni hazirlanmis, antimon icermeyen giimus kaplama
cozeltisine tam olarak dogru o6l¢ctilmuis miktarda 0,5 — 1 gr/lt antimon
eklenmeli ve titrasyon yukaridaki gibi uygulanmalidir.
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Cinko Kaplama Cozeltileri

D19 1 Potasyum hekzasiyanoferrat(ll) kullanarak c¢inko miktarinin
potansiyometrik tayini

Eklenen kimyasallar : 1) Potasyum hekzasiyanoferrat(ll) ¢6z. 43,07 gr/lt
2) Potasyum hekzasiyanoferrat(Ill) ¢c6z. 1 gr/lt
3) 0,1 N hidroklorik asit
4) Potasyum stulfat

Yontem :

10 ml. cinko kaplama c¢o6zeltisini pipetle bir behere koyun, 50 ml. saf suyla
seyreltin, bir tutam potasyum stulfat, 2 damla 0,1 N hidroklorik asit ve 10
ml. potasyum hekzasiyanoferrat ilave edin.

Cozeltiyi yaklasik 60-70 °C’ ye kadar 1sitin ve birlestirilmis bir platin elektrot
kullanarak, potansiyelde kimildama olana kadar potasyum
hekzasiyanoferrat(Il) cozeltisiyle titre edin. Potasyum hekzasiyanoferrat(Il)
hacmi : a ml.

Hesaplama : a=...[gr/lt] Zn



Anahtar Kelimeler

Kitapta gecen konularin tam listesi asagida alfabetik olarak verilmistir.

A

Alkali (Bakir banyosunda) D7.2

Alkali (Kalay banyosunda) A18.8

Altin (Altin banyosunda) Al12.1 -A12.2-S12.3-A12.4-A12.5-B8.7 -
B8.8 -B8.9-D10.3

Aluminyum (Atiksuda) B16.13

Aluminyum (Cinko banyosunda) A20.13 - A21.9

Amonyak (Cinko banyosunda) A21.7

Amonyak (Demir banyosunda) A13.5-B9.2

Amonyak (Nikel banyosunda) A15.14-B11.4-B11.5

Amonyak (Paladyum banyosunda) Al16.6 -B12.7

Antimon (Antimon banyosunda) Al.1-A1.2

Antimon (Guimus banyosunda) B13.6 -C15.1 -D15.2

Asit (Antimon banyosunda) Al1.3

Asit (Kalay banyosunda) A19.8 -A19.9

Asit (Kursun banyosunda) Al4.6

B

Bakir (Altin banyosunda) A12.7-A12.8 -B8.3-C10.1 -D10.3

Bakar (Antimon banyosunda) C1.3

Bakar (Atiksuda) B16.8 -B16.9 - C18.1

Bakar (Bakir banyosunda) A7.1-A7.2-A8.1-A8.2-A8.3-A8.4-A9.1- A10.1

Bakir (Bronz banyosunda) A3.1-A3.2

Bakir (Cinko banyosunda) A20.14-B17.1-B18.4-C19.1-C20.2-C20.4

Bakir (Gamtis banyosunda) A17.10-B13.1 -B13.2-B13.3-C15.2

Bakir (Kadmiyum banyosunda) B3.4 - C3.1

Bakir (Kalay banyosunda) B14.2 -B15.1 -C16.2 -C17.2

Bakir (Kalay-kursun banyosunda) C12.1

Bakar (Kobalt banyosunda) C5.2

Bakir (Krom banyosunda) A59-A5.10-A5.14 -B4.2 - C4.5

Bakar (Kursun banyosunda) Cl2.1

Bakar (Nikel banyosunda) Al15.15-B11.6-B11.7-C13.1 - D13.1

Bakar (Paladyum banyosunda) A17.10

Bakir (Pirin¢ banyosunda) A2.1 -A2.3

Bakir (Yag alma banyosunda) B7.5-C9.1

Bor (Atiksuda) B16.14

Borik asit (Cinko banyosunda) A21.11

Borik asit (Kobalt banyosunda) A6.5

Borik asit (Nikel banyosunda) A15.6 - A15.7-D13.5

Cinko (Altin banyosunda) C10.1

Cinko (Antimon banyosunda) C1.3

Cinko (Atiksuda) B16.11 - C18.7

Cinko (Bakir banyosunda) A8.10-A8.13-C7.1 -C8.1

Cinko (Bakir-kalay banyosunda) C8.1

Cinko (Cinko banyosunda) A20.1 - A20.2 - A20.3 - A20.4 - A20.5 - A20.6
-A21.1-A21.2-A21.3-A21.4-D19.1

Cinko (Kadmiyum banyosunda) B3.3 -C3.2

Cinko (Kalay banyosunda) B15.4

Cinko (Kalay-kursun banyosunda) C12.2

Cinko (Kobalt banyosunda) Cs.1

Cinko (Krom banyosunda) A15.12 -A5.14 -C4.5

Cinko (Kursun banyosunda) C12.2
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Cinko
Cinko
Cinko

D

Demir
Demir
Demir
Demir

Demir
Demir
Demir
Demir
Demir
Demir
Deterjan
Deterjan
Deterjan

F

Florur
Flortar
Flortur
Formaldehit
Formaldehit
Fosfat
Fosfat
Fosfat

G

GUmus
Gumus
GUumus

H

(Nikel banyosunda)
(Pirin¢ banyosunda)
(Yag alma banyosunda)

(Altin banyosunda)
(Atiksuda)

(Bakir banyosunda)
(Cinko banyosunda)

(Demir banyosunda)
(Kadmiyum banyosunda)
(Kalay banyosunda)
(Krom banyosunda)
(Nikel banyosunda)
(Pirin¢ banyosunda)
(Atiksuda)

(Bakir banyosunda)
(Nikel banyosunda)

(Bakir banyosunda)
(Cinko banyosunda)
(Krom banyosunda)
(Bakir banyosunda)
(Nikel banyosunda)
(Altin banyosunda)
(Atiksuda)

(Yag alma banyosunda)

(Altin banyosunda)
(Guimus banyosunda)
(Paladyum banyosunda)

Hidroklorik asit (Demir banyosunda)

Hidroksit
Hidroksit
Hidroksit
Hidroksit
Hidroksit
Hidroksit
Hidroksit

I

Indiyum

K

Kadmiyum
Kadmiyum
Kadmiyum
Kadmiyum

(Bakir banyosunda)
(Bronz banyosunda)
(Cinko banyosunda)
(Kadmiyum banyosunda)
(Kalay banyosunda)
(Pirin¢ banyosunda)

(Yag alma banyosunda)

(Altin banyosunda)

(Atiksuda)

(Cinko banyosunda)
(Kadmiyum banyosunda)
(Kalay banyosunda)

Al15.7-B11.8-C13.3-D13.1 -D13.2
A2.2 - A2.3
B7.7-C9.1

B8.4

B16.10

A7.6 -A8.14-B5.2-B6.2-C7.3
A20.13 -A20.14 - A21.9-A21.10-B17.2 -
B18.1 -B18.2 -B18.3 - C19.1
Al13.1 -A13.2

B3.1

B14.1

A5.7-A5.8-B4.1
A15.12-A15.13-B11.9

B2.1

B16.15

B5.3

B11.10

A9.2 - A10.2

A21.8

A5.15-A5.16 - A5.17

C7.4

Al15.11

B8.5

B16.4
Al11.4-A11.8-A11.11 -B7.2

Al12.6 -D10.1
D15.1
Al17.1 -A17.2-A17.3 -A17.4-A17.5

A13.7

A8.9 -D6.1

A3.4

A20.9 - A20.10

A4.10 - A4.11

A18.3 - A18.7

A2.6 - A2.7-A2.8
Al11.1-A11.7-A119

B8.2 -C10.2

C18.6

C19.1 - C20.1
A4.1-A42-A4.3-A4.4-A45
C17.2
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Kadmiyum (Kalay-kursun banyosunda) C12.2

Kadmiyum (Kursun banyosunda) C12.2

Kadmiyum (Nikel banyosunda) C13.5-D13.1-D13.2

Kadmiyum (Pirin¢ banyosunda) C2.1

Kalay (Antimon banyosunda) C1.2

Kalay (Atiksuda) C18.5

Kalay (Bronz banyosunda) A3.1

Kalay (Cinko banyosunda) C20.4

Kalay (Kadmiyum banyosunda) C3.3

Kalay (Kalay banyosunda) Al18.1 -A18.2-A18.6 -A19.1 - A19.2-A19.3
-A19.4 - A19.5-A19.6 - A19.7 - Cl6.1 - C20.4

Kalay (Kursun banyosunda) Al4.5

Karbonat (Altin banyosunda) Al12.11

Karbonat (Bakir banyosunda) A8.7 - A8.8 -D7.2

Karbonat (Bronz banyosunda) A3.5

Karbonat (Cinko banyosunda) A20.11 - A20.12

Karbonat (Gamtis banyosunda) A17.8 -A17.9

Karbonat (Kadmiyum banyosunda) A4.9-A4.10-A4.11

Karbonat (Kalay banyosunda) A18.4

Karbonat (Pirin¢ banyosunda) A2.5-A2.8

Karbonat (Yag alma banyosunda) A11.2-A11.6-A11.10-A11.11

Klor (Atiksuda) B16.6

Klorur (Altin banyosunda) Al12.12

Klortir (Bakir banyosunda) A7.4-A7.5-B5.1-C6.1 -D6.1

Klorar (Cinko banyosunda) A21.5

Klorur (Demir banyosunda) A13.6

Klortir (Kalay banyosunda) A18.5-A19.10

Klortir (Kobalt banyosunda) A6.4

Klortir (Krom banyosunda) A5.13-C4.4 -D4.3

Klortur (Nikel banyosunda) A15.4-A15.5-D13.6

Klortir (Paladyum banyosunda) Al6.4

Klortir (Yag alma banyosunda) Al11.12 -D9.1

Kobalt (Altin banyosunda) B8.6 - C10.4

Kobalt (Kobalt banyosunda) A6.1 - A6.2 - A6.3

Kobalt (Nikel banyosunda) Al15.16 -B11.12-C13.9

Kobalt (Nikel-kobalt banyosunda) D13.3

Koumarin (Nikel banyosunda) B11.3

Krom (Atiksuda) B16.1 - C18.2 -C18.3

Krom (Krom banyosunda) A5.1 -A5.2-A5.3-D4.1

Krom (Nikel banyosunda) B11.1-B11.2-C13.2

Krom (Paladyum banyosunda) B12.8 -B12.9-C14.3-C14.4

Krom (Yag alma banyosunda) B7.4 - C9.1

Kursun (Atiksuda) B16.12

Kursun (Bakir banyosunda) C7.2

Kursun (Bakir-kalay banyosunda) C8.2

Kursun (Cinko banyosunda) C19.1 - C20.1

Kursun (Kalay banyosunda) B15.2-C17.1

Kursun (Kursun banyosunda) Al4.1 - A14.2 - A14.3-A14.4-B10.1

Kursun (Nikel banyosunda) A15.18 -C13.1

Kursun (Pirin¢ banyosunda) C2.1

M

Magnezyum (Nikel banyosunda) A15.19

Mangan (Demir banyosunda) A13.3-A13.4-B9.1-C11.1

Molibden (Cinko banyosunda) B17.3-B17.4 - C20.5



Anahtar Kelimeler

N

Nemlendirici
Nikel
Nikel
Nikel
Nikel
Nikel
Nikel
Nikel
Nikel
Nikel
Nikel
Nikel
Nikel
Nitrat
Nitrat
Nitrat
Nitrit
Nitrit

P

Paladyum
Paladyum
Paladyum

Parlaticilar
Piridin
Potasyum

R

Rodyum
Rosel tuzu

S

Sakkarin
Selenyum
Selenyum
Senyet tuzu
Silikatlar
Silisik asit
Siyanat
Siyanur
Siyanur
Siyanur
Siyanur
Siyanur
Siyanur
Siyanur
Siyanur
Siyanur
Sodyum
Stronsiyum
Sulfat
Stlfat
Sulfit

(Nikel banyosunda)
(Altin banyosunda)
(Atiksuda)

(Demir banyosunda)
(Gamtis banyosunda)
(Kadmiyum banyosunda)
(Kalay banyosunda)

A15.21

Al12.7-A12.8-B8.1 -C10.1 -C10.3-D10.2
B16.7-C18.4

Cl12.2

A17.10-A17.11 -B13.4-B13.5-C15.2
B13.5-C3.5

C16.2

(Kalay-kursun banyosunda) C12.2

(Kobalt banyosunda)
(Krom banyosunda)
(Nikel banyosunda)
(Paladyum banyosunda)
(Yag alma banyosunda)
(Gamtis banyosunda)
(Kalay banyosunda)
(Nikel banyosunda)
(Atiksuda)

(Paladyum banyosunda)

(Atiksuda)
(Nikel banyosunda)
(Paladyum banyosunda)

(Nikel banyosunda)
(Nikel banyosunda)
(Krom banyosunda)

(Atiksuda)
(Bakir banyosunda)

(Nikel banyosunda)
(Bakir banyosunda)
(Krom banyosunda)
(Bakir banyosunda)
(Yag alma banyosunda)
(Atiksuda)

(Yag alma banyosunda)
(Altin banyosunda)
(Atiksuda)

(Bakir banyosunda)
(Bronz banyosunda)
(Cinko banyosunda)
(Gamtis banyosunda)
(Kadmiyum banyosunda)
(Pirin¢ banyosunda)
(Yag alma banyosunda)
(Nikel banyosunda)
(Krom banyosunda)
(Cinko banyosunda)
(Krom banyosunda)
(Cinko banyosunda)

C5.3

A5.11 -A5.14-B4.3-C4.5
Al15.1 -A15.2-A15.3-C13.4
A17.10-A17.11

B7.6 - C9.1

B13.7

B15.3

B11.11

B16.3

A16.5-B12.6 - C14.2

C18.8

C13.7

Al6.1 -Al16.2 -A16.3-B12.1 -B12.2-B12.3
-B12.4-B12.5-C14.1

A15.20

B11.13-C13.8

C4.2

C18.8
A8.15

A15.8

B6.1

B4.4-C4.6

A8.15
A11.3-A11.8-B7.1
B16.16

Al11.13

A12.9 - A12.10

B16.5

A8.5-A8.6 -A8.12-D7.1
A3.3

A20.7 - A20.8
Al17.6 - A17.7

A4.6 - A4.7-A4.8

A2.4
A11.5-A11.8-A11.9-A11.10-B7.3
Al15.10-C13.4-C13.6
C4.1

A21.6
A5.4-A5.5-A5.6-C4.3-D4.2
B17.5-C20.6
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Sulfar (Bakir banyosunda)
Sulfar (Cinko banyosunda)
Sulfar (Pirin¢ banyosunda)
Sulfarik asit (Bakir banyosunda)

T

Talyum (Altin banyosunda)
Titanyum (Kadmiyum banyosunda)
Tiyokarbamin (Bakir banyosunda)
Tiyosiyanat (Bakir banyosunda)

p-toluen stilfonamit (Nikel banyosunda)

\"/

Vanilin (Cinko banyosunda)

Y

Yag alma kiri  (Yag alma banyosunda)
Yuzey gerilimi (Nikel banyosunda)

A8.11
A20.15
A2.9
A7.3

B8.10-B8.11 - C10.5-C10.6
B3.2-C3.4

B5.4

A8.17

Al15.9

C20.3

D9.2
D13.4



