Polarografik Yöntemler
Krom
C 4
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Krom Kaplama Çözeltileri

C4
1
Stronsiyum miktarı tayini1
Eklenen kimyasallar :
1)
İndirgeme çözeltisi   (hacimce 15 ölçü izopropil 
alkol + hacimce 7 ölçü derişik HCl + hacimce 25 ölçü asetik asit)
2) %10 luk tetra etil amonyum bromür çözeltisi
3) %0,5 jelatin çözeltisi
Yöntem :

5 ml. krom kaplama çözeltisini pipetle 500 ml.lik balon jojeye koyun ve 30 ml. indirgeme çözeltisiyle indirgeyin. Soğutun ve çizgiye kadar saf su koyarak seyreltin. Bu çözeltinin 5 ml.sini 100 ml.lik balon jojeye nakledin, 20 ml. %10 luk tetra etil amonyum bromür çözeltisi ve 1 ml. %0,5 jelatin çözeltisi ilave edip çizgiye kadar saf suyla tamamlayın. Azotla de-aerasyondan sonra –1 V’ dan –3 V’ A kadar kutupsal grafiğini çıkarın. Stronsiyumun yarı-dalga potansiyeli –1,94 V’ tur.

1
Wild

: Galvanotechnik 62 (1971), 1, s.2-4.
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2
Potasyum miktarı tayini1
Eklenen kimyasallar :
1)
İndirgeme çözeltisi  (C4/1 deki gibi)

2) %10 luk tetra metil amonyum hidroksit çözeltisi

3) %0,5 jelatin çözeltisi

Yöntem :

5 ml. krom kaplama çözeltisini pipetle 500 ml.lik balon jojeye koyun ve 30 ml. indirgeme çözeltisiyle indirgeyin. Soğutun ve çizgiye kadar saf su koyarak seyreltin. Bu çözeltinin 5 ml.sini 100 ml.lik balon jojeye nakledin, 20 ml. %10 luk tetra metil amonyum hidroksit çözeltisi ve 1 ml. %0,5 jelatin çözeltisi ilave edin. Azotla de-aerasyondan sonra –1 V’ dan –3 V’ A kadar kutupsal grafiğini çıkarın.
C4
3
Sülfat miktarı tayini2
Eklenen kimyasallar :
1)
İndirgeme çözeltisi  (C4/1 deki gibi)

2) Etanol
3) Kurşun asetat (3,952 gr /lt kurşun asetat)

4) %0,5 jelatin çözeltisi

Yöntem :

5 ml. krom kaplama çözeltisini pipetle 500 ml.lik balon jojeye koyun, 30 ml. indirgeme çözeltisiyle indirgeyin ve çizgiye kadar saf su koyarak seyreltin. Bu çözeltinin 10 ml.sini 100 ml.lik balon jojeye nakledin, 25 ml. etil alkol, 0,3 ml. %0,5 jelatin çözeltisi ve 5 ml. kurşun asetat çözeltisi ilave edin. Azotla de-aerasyondan sonra 0 V’ dan –1 V’ A kadar kutupsal grafiğini çıkarın.
1
Wild

: Galvanotechnik 62 (1971), 1, s.2-4.

2
Wild

: Galvanotechnik 60 (1969), 10, s.757-760.
3-4
Not :

Sülfatın polarografik tayini kurşun ve SO4 iyonları arasında meydana gelen çözünmez kurşun sülfat bileşiği oluşturma reaksiyonuna bağlıdır. Kurşun içeriğindeki azalma sülfat derişimini tayin etmeyi mümkün kılar.
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4
Klorür miktarı tayini
Eklenen kimyasallar :
1)
%20 lik sodyum disülfür çözeltisi
2) 0,1 N sülfürik asit
3) %0,5 jelatin çözeltisi

Yöntem :

1 ml. krom kaplama çözeltisini pipetle 100 ml.lik balon jojeye koyun ve 5 ml. sodyum disülfür çözeltisi ile Cr(IV) tamamen indirgenene kadar 5 ml. 0,1 N sülfürik asit ekleyin.

Reaksiyon tamamlandığında 0,3 ml. %0,5 jelatin çözeltisi ilave edin ve +0,5 V’ tan –0,5 V’ A kadar anodik – katodik kutupsal grafiğini elde edin.
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5
Bakır, nikel ve çinko miktarları tayini
Eklenen kimyasallar :
1)
İndirgeme çözeltisi  (C4/1 deki gibi)

2) 1 M NH3 + 1 M NH4Cl
3) %0,5 jelatin çözeltisi

4) Sodyum sülfür

Yöntem :

5 ml. krom kaplama çözeltisini pipetle 500 ml.lik balon jojeye koyun, 30 ml. indirgeme çözeltisi ekleyin, kaynayana kadar ısıtın ve soğuduktan sonra saf suyla çizgiye kadar tamamlayın.
Bu çözeltinin 10 ml.sini 100 ml.lik balon jojeye nakledin ve 0,3 ml. %0,5 jelatin çözeltisi, 25 ml. 1 M NH3 + 1 M NH4Cl çözeltisi ve bir tutam sodyum sülfür ekleyin. Çizgiye kadar saf suyla seyreltin, azotla de-aerasyondan sonra 0 V’ dan –2 V’ A kadar kutupsal grafiğini çıkarın.
C4
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Selenyum miktarı tayini1
Eklenen kimyasallar :
1)
İndirgeme çözeltisi  (15 ml. izopropil alkol + 5





ml. HCl + 25 ml. CH COOH)

2) 1 M NH3 + 1 M NH4Cl

3) %0,5 jelatin çözeltisi

Yöntem :

5 ml. krom kaplama çözeltisini pipetle 100 ml.lik balon jojeye koyun, 10 ml. indirgeme çözeltisi ile Cr(IV) tamamen indirgenene kadar indirgeyin. Soğuduktan sonra 50 ml. 1 M NH3 + 1 M NH4Cl çözeltisi ve 0,5 ml. jelatin çözeltisi ilave edip, –1 V’ dan –2 V’ A kadar kutupsal grafiğini çıkarın.
SeO" in yarı-dalga potansiyeli –1,4 V’ tur.

1
Drotschmann, Metallwirtschaft 23 (1944), s. 343-346.
