Konu 4
Gravimetrik tek tayinler, Mg?*, Ni?*, Pb?*

Magnezyum tayini

Magnezyum, amonyak ile baziklestirilmis cozeltiler icinde amonyum fosfat ile magnezyum amonyum fosfat halinde
gOkturalir ve magnezyum pirofosfat halinde sabit tartima getirilir.

Coktlricu olarak genellikle diamonyum fosfat veya disodyum fosfat kullanilir.

Beherdeki numuneye 10-15 mL saf su ilave edilir. Bunun Uzerine sigratmadan ve dikkatlice 5 mL derisik HCI ilave
edilir. Beher isitilarak gozeltinin berraklasmasi saglanir. Hacmi yaklasik 15 mL ye seyreltilir. Bu ¢dzeltiye 10 mL saf
suda ¢dzinmis 2.5 g amonyum fosfat ilave edilir. Karistirilan gozeltiye birkag damla metil kirmizisi ilave edilir. Cozelti
mumkuin oldugu kadar sogutulur. Sonra yavas yavas ve karistirilarak derisik amonyak ilave edilir. Amonyak ilavesine
renk sariya donistnceye kadar devam edilir. Karistirma esnasinda baget beherin kenarlarina degdirilmez. Sonra 5 mL
daha derisik amonyak ilave edilir ve birkag dakika daha karistirilir ve gokelti dinlendirilmeye birakilir.

Cokelti orta gozenekli stizgec kagidindan stzular ve beherdeki butlin kati maddeler stizgeg kadidina alinir. Cokelti 20
kat seyreltiimis amonyakla yikanir. Slizgeg kagidi krozeye alinir ve énce kurutulur ve sonra yakilir. Sicaklik yavas
yavas 900 C ye kadar isitilir ve bu sicaklikta magnezyum pirofosfat halinde sabit tartima getirilir.

Nikel tayini

Nikel genel olarak dimetilglioksimle goktlrilerek tayin edilir.

Numune behere alinir ve saf su ile hacmi 100-120 mL ye seyreltilir. 2-3 mL derisik HCI ilave edilir. Cozelti 60-80 C de
ki su banyosunda isitilir. Cézelti amonyak kokana kadar amonyak ile nétrallestirilir. Cékme sona erinceye kadar % 1 lik
dimetilglioksim c¢ozeltisi ilave edilir. Bu esnada yine amonyak kokusu gelmelidir. 10-15 dakika beklenerek ¢okme
kontrol edilir.

Coktirucl ile gokmenin tamamlanip tamamlanmadidi kontrol edilir. Cékme tamam ise su banyosu

Uzerinde 30 dakika kadar bekletilir ve cam krozeden suzilen gokelti su ile iyice yikanir ve etiivde

110-120 C de 1 saat bekletilerek nikel dimetilglioksimat halinde sabit tartima getirilir.

Kursun tayini

Kursun c¢ozeltisi Uzerine 2-3 damla derisik silflirik asit ilave edilip beyaz dumanlar gikincaya kadar isitilir. Beher
sogutularak kenarlar piset yardimiyla yikanir. Yikama suyu 15 mL yi gegmemelidir. Tekrar beyaz dumanlar gikincaya
kadar isitilir. Tekrar sogutulur ve 50 mL su ilave edilerek 1 saat dinlendirilir. Dinlendirme esnasinda ara sira karistirilir.
cokelti stizgeg kagidindan stziliir. gokelti % 2 lik soduk silfiirik asit ile yikanir. Krozeye alinarak kurutulur ve yakilir.
Yakma esnasinda sicaklik 600 C nin Gzerine gikilmamalidir. Clinki kursun silfat 800 ‘C de bozunmaya baslar. ¢okelti
kursun silfat halinde sabit tartima getirilir.



