Volumetrik ve Kompleksometrik Yöntemler
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Sarı (Pirinç) Kaplama Çözeltileri
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Bakır miktarı tayini
Eklenen kimyasallar :
1)
0,1 N sodyum tiyosülfat

2) 1:1 sülfürik asit
3) %10 luk potasyum iyodür çözeltisi

4) Amonyum persülfat

5) %1 lik nişasta çözeltisi

Yöntem :

10 ml. sarı kaplama çözeltisini pipetle erlene koyun. 5 gr. amonyum persülfat ve 15 ml. sülfürik asit ekleyin (çözelti dumanlanır). Dumanlanma bitene kadar çözeltiyi ısıtın. Soğutup, 100 ml. saf su ile seyreltin. 10 ml. potasyum iyodür çözeltisi ekleyip 5 dakika sonra da 2 ml. nişasta çözeltisi ilave edin. Mavi renk kaybolana kadar 0,1 N sodyum tiyosülfat çözeltisi ile titre edin. Sodyum tiyosülfat hacmi : a ml.
Hesaplama :
a x 0,64 = . . . [gr/lt] Cu
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Çinko miktarı tayini
Eklenen kimyasallar :
1)
0,02 M EDTA çözeltisi

2) Tampon çözeltisi (54 gr NH4Cl + 350 ml. NH3   1 litreye seyreltilir.)

3) Erio T indikatörü 1:400

4) %30 luk formaldehit çözeltisi

Yöntem :

2 ml. sarı kaplama çözeltisini pipetle erlene koyun. 100 ml. saf su ile seyreltip 20 ml. tampon çözeltisi ve bir tutam Erio T indikatörü ilave edin. Renk maviye dönene kadar 0,02 M EDTA ile titre edin. Formaldehit çözeltisinden 2 damla damlatın. Eğer renk pembeleşmişse tekrar mavi olana kadar titre edin. EDTA hacmi : a ml.
Hesaplama :
a x 0,653 = . . . [gr/lt] Zn
3
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Bakır ve çinko miktarları tayini
Eklenen kimyasallar :
1)
Derişik nitrik asit

2) Amonyak

3) 1 N HCl
4) %10 luk tiyokarbamin çözeltisi

5) Ksilenol oranj
6) Uratropin tampon çözeltisi (400 gr. uratropin + 100 ml. HCl 1000 ml.ye tamamlanır)

7) 0,05 M EDTA çözeltisi

8) %30 luk H2O2
Yöntem :

10 ml. sarı kaplama çözeltisini pipetle 100 ml.lik balon jojeye koyun. 10 ml. derişik nitrik asit ekleyip (çözelti dumanlanır) kaynayana kadar 3-5 dakika ısıtın. Daha sonra soğutup amonyakla dikkatlice nötralize edin.  Çizgiye kadar saf su doldurup iyice çalkalayarak karışmasını sağladıktan sonra kuru bir filtreden geçirin. 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 çözeltisinden ekleyin. Fazladan 2 ml. daha tiyokarbamin ve birkaç parça ksilenol oranj koyun. Sarı renk elde edilir. Eflatun renk alana kadar uratropin tampon çözeltisinden ilave edin. Fazladan 2 ml. daha tampon çözeltisi koyup 0,05 M EDTA çözeltisiyle limon sarısı rengini alana kadar titre edin. Hacim : a ml.

Şimdi 10 ml. %30 luk hidrojen peroksit ekleyiniz. Renk hemen eflatuna döner. 100 ml. saf su koyup EDTA ile renk eflatundan yeşile dönene kadar titre edin. Hacim : b ml.

Hesaplama :
a x 3,269 = . . . [gr/lt] Zn



b x 3,177 = . . . [gr/lt] Cu
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Serbest sodyum siyanür miktarı tayini
Eklenen kimyasallar :
1)
%20 lik kostik soda

2) %10 luk potasyum iyodür çözeltisi

3) 0,1 N gümüş nitrat çözeltisi

Yöntem :

10 ml. sarı kaplama çözeltisini pipetle erlene koyun, 100 ml. saf su, 25 ml. kostik soda, 2 ml. potasyum iyodür ekleyin ve gümüş nitrat çözeltisi ile bulutlu görünüm kesin olarak elde edilene kadar titre edin. AgNO3 hacmi : a ml.
Hesaplama :
a x 0,98 = . . . [gr/lt] NaCN
Not :

Bu yöntem kullanılırken, çinkonun sodyum siyanürle yaptığı bileşikte harcanan miktar gözönüne alınarak tolere edilmeli ve çinko bazları miktarı hesaplanmalıdır. Na2(Zn(CN4)) formülünden yola çıkılarak, 1 mol çinko atomunun 4 mol siyanürle bağ yaptığı görülebilir. Bu yüzden her bir gram çinko için sodyum siyanür miktarı 3 katı azalır.
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Sodyum karbonat miktarı tayini
Eklenen kimyasallar :
1)
%10 luk baryum klorür çözeltisi

2) 1 N HCl
3) Fenolftalein

4) 1 N NaOH
Yöntem :

10 ml. sarı kaplama çözeltisini pipetle behere koyup 200 ml. saf su ile seyrelterek, çökelti oluşumu bitene kadar baryum klorür çözeltisinden ekleyin. Çökelti sabitlendikten sonra bir filtre kağıdından süzüp kaynama sıcaklığındaki suyla dikkatlice yıkayın. Ardından filtre ve çökeltiyi bir erlene koyup, 100 ml. saf su ve 25 ml. 1 N hidroklorik asit (Hacim : a ml.)  ekleyerek kaynama noktasına kadar ısıtın. Baryum karbonat eridiğinde oda sıcaklığına kadar soğutup, ek olarak 1 N hidroklorik asit çözeltisi ve 1 N NaOH ile fenolftaleine karşı titre edin. (Hacim : b ml.)

Hesaplama :
 (a – b) x 5,3 = . . . [gr/lt] Na2CO3
6-7-8
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Sodyum hidroksit miktarı tayini – 1. Yol

Eklenen kimyasallar :
1)
0,1 N gümüş nitrat çözeltisi

2) Baryum klorür çözeltisi

3) Fenolftalein

4) 0,1 N hidroklorik asit

Yöntem :

10 ml. sarı kaplama çözeltisini pipetle bir erlene koyun. 10 ml. saf su ile seyreltip, siyanür içeriğinde kullanmış olduğunuz miktarın 2 katı kadar gümüş nitrat çözeltisi ekleyin. Daha sonra 20 ml. baryum klorür çözeltisi ilave edip, rengin eflatundan renksiz hale gelişini kontrol etmek için fenolftaleini indikatör olarak kullanarak 0,1 N HCl ile titre edin. HCl hacmi : a ml.
Hesaplama :
a x 0,4 = . . . [gr/lt] NaOH
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Sodyum hidroksit miktarı tayini – 2. Yol

Eklenen kimyasallar :
1)
Sodyum siyanür

2) Tropaeolin 000

3) 0,1 N hidroklorik asit

Yöntem :

10 ml. sarı kaplama çözeltisini pipetle bir erlene koyun. 100 ml. saf su ile seyreltin, 1 gr. NaCN ve 2 ml. Tropaeolin 000 ekleyip rengi değişene kadar 0,1 N HCl ile titre edin. HCl hacmi : a ml.
Hesaplama :
a x 0,4 = . . . [gr/lt] NaOH
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Sodyum karbonat ve sodyum hidroksit miktarları tayini
Eklenen kimyasallar :
1)
0,1 M nikel sülfat çözeltisi

2) %5 lik baryum klorür çözeltisi

3) Fenolftalein

4) 0,1 N HCl
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Yöntem :

Pipetle çektiğiniz 10’ ar ml. sarı kaplama çözeltisini A ve B diye adlandıracağınız iki ayrı erlene koyun. 

A erlenine serbest sodyum siyanür miktarı belirlenirken kullanılmış olan 0,1 N gümüş nitratla aynı miktarda 0,1 N nikel sülfat çözeltisi koyup, birkaç damla fenolftalein damlatarak, 0,1 N HCl ile renk değişene kadar titre edin. Hacim : a ml.

B erlenine 20 ml. baryum klorür çözeltisi koyun, nikel sülfatta olduğu gibi birkaç damla fenolftalein damlatarak 0,1 N HCl ile renk değişene kadar titre edin. Hacim : b ml.

Hesaplama :
b x 0,4 = . . . [gr/lt] NaOH



(a – b) x 1,06 = . . . [gr/lt] Na2CO3
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Sodyum sülfür miktarı tayini
Eklenen kimyasallar :
1)
%5 lik baryum klorür çözeltisi

2) %1 lik nişasta çözeltisi

3) 0,1 N iyodür çözeltisi

Yöntem :

10 ml. sarı kaplama çözeltisini pipetle bir behere koyun. 100 ml. saf su ile seyreltip kaynatın. Çökelti oluşturana kadar baryum klorür çözeltisinden ekleyiniz. Çökeltiyi bir filtre ile süzüp, filtreyi dikkatlice yıkadıktan sonra ölçerek bir erlene koyun. 200 ml. saf su ve 2 ml. nişasta çözeltisi ekleyip sabit mavi renk elde edene kadar 0,1 N iyodür çözeltisi ile titre edin. Hacim : a ml.

Hesaplama :
a x 6,303 = . . . [gr/lt] Na2SO3
