Fabrika ve Laboratuarlarda Kukurt Miktarinin
Suratle Tayini i¢in Usul.

Kukiirt tayini, teknik laboratuarin calig-
ma programinda ¢ok bilyik bir mevki
isgal eder; hemen hemen yalniz gravimet-
rik usulle yapildigindan c¢ok fazla zaman
sarfin1 mucip olur.

Asagida muharrir tarafindan tecriibe
olunmus Volimetrik bir usulden bahsedi-
lecektir ki bu usul sayesinde kiikiirt mik-
tarinin tayini i¢in sarfedilen zaman, mi-
him miktarda azalir.

Bu usuliin esas taamiilleri asagida yazil-
migstir:

1,— Ba CI; + H, SO, = Ba S0, + 2 HCi

2,— Ba Cl + K, CrO, = BaCvQ, 4 2 KCl

3— ¥ Cry O + 6 Fe SO, + 7 H; 80,

= Cr.(50,); + 3Fe, (50,): + K80,
+ 7H,Q

Yukardan ¢ikarilmis olan adedi miinase-

betler bervechi atidir:

Ba C1, ile H, SO, arasinda 1 : 1 (molar)
K,CrO, » Ba » 1:1
Fe SO, » K,Cr0, » 3:1

Molikiilar hesap ilizerine nazari itibare
aliman mabhliillerde geriye yapilan titras-
yonda m/10 Fe SO, mahluliiniin Iccm.
3,269 mg. H, SO, de veya 3,202 mg. SO, de
veya 2,669 mg. SO, veya 1,069 mg. S de
tekabiil eder. Bir litre m/10 ferro siilfat
mahluli 27,801 gr. Fe SO, 7 H, O ihtiva
etmektedir.
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Liizumlu olan mabhliiller.

M/10 Ba Cl, mahliili A
M/5 K, Cr,0, » B

ve yukarida zikredilen demir stilfat mah-
lilia. C

Ameliyenin yapilisi: A kor tecriibe:

250 ccm. lik bir balon joje derununa dik-
katle Olgiilmils 25 ccm. A mahliliinden,
lizerine takriben 2-3 gr. amonyum asetat ve
25 ccm. B mahliili ilavesiyle riisubun ¢ok-
mesi temin olunur. Iyi bir karistirmay1
miiteakip balonun hacmim gosteren cizgiye
kadar temdid olunur, Teressiibden sonra
kuru bir stiizge¢ kagidindan yine kuru bir
«Becherglas» a stiziliir.

Stizilen mahlilin ilk 10-15 ccm. atildik-
tan sonra tam 50 ccm. hacminde alman nu-
muneye 10 ccm. H, SO, konarak © E.
Thielmann'm tarifine gore Potansiometrik
metodla titre edilir. Bu size ilk sarfedilecek
miktar1 verir 1.

Tayini yapilacak olan esas numunede
kiikiirt miktart 50 mgr. m1 gecmemek ve
azami 50 ccm. ldzim olacak olan mahlil
250 ccm. lik bir balon joje derununda 25
ccm. Barium kloritle tersip olunduktan son-
ra karnigtirthir. Amonyum Asetat ve Potas-
yum Bikromat ilavesini miteakip tekrar

(*) M. T. A. No. 4/1939 a bak.



karnistirilarak ¢izgiye kadar temdit olunur.
Yukarida bahsolundugu gibi siiziilerek tit-
rasyonu yapilir. II

Bu defa daha fazla mahliil sarfi icap
edecektir, clinkii Barium'un bir kism1 Kii-
kurtle birlesmis olmakla artan bikromat
miktar1 eskisinden (kor tecriibedekinden)
daha cok olacaktir.

L e sarfolunanin bes misli II. ye sarfo-
lunanin bes mislinden tenzil olundukta
alinan numunede mevcut kiikirt icin sar-
fi icap eden FeSO, miktarint bulmus olu-
ruz. Yukarida bahsedilenlerin yardimile
bu fark muadil gramlarile zarbolundukta
aranilan kikiirt miktar1 bulunmus olur.

Seri halinde yapilan miktar tayinlerin-
de 1-2 kor tecriibe tabii kafidir. Mabhliiliin
Ferro Siilfat muhteviyati hemen her za-
man miutehavvil olmasi ytiziindendir ki bu
mahliulll ekseriya kontrol etmek ve teva-
fuk edecek bir tashih faktoriinii hesaba
katmak lazimdir. Bitiin mahliller hazir-
landig1 takdirde, mevzubahs olan miktar
tayini infisahla birlikte takriben bir saat
kadar siiriip kiikiirtli mahliilde bulunabi-
len Silis ve daha baska yabanci madenle-
rin burada hicbir rolleri yoktur. Geri Tit-
rasyonun lyodimetrik olarak da yapilmasi-
na kolaylikla imkan vardir.

Burada esas mahliilii teskil etmekte olan
n/10 Tiosulfatin 1 ccm., birlesik veya S de

Ferro Siilfatta oldugu gibi tekabiil edip
yalniz kor tecriibeden dolayr fazla mabhliil
sarfint mucip olmaktadir.

Daha ziyade artan malzeme sarfiyatina
mukabil kullanilan mabhliillerin uzun za-
man dayanikli olmasi ve ve sabit kalmasi
richamlar1 vardir. Barium Siilfat ve Ba-
rium Kromatin yekdigerine olan blyiik
miisabehetlerinden dolayr (0,00001 Mol/
Lit. Silfata 0,000014 Mol/Li Kromat iki
riisup arasinda bir muvazene tehlikesini
meydana getirmektedir.

Fakat gerek ameliyenin sogukta yapil-
mas1 ve gerekse Kromat ildvesinden evvel
Siilfatlarin dibe ¢okmiis bulunmasi bu teh-
likeyi de ehemmiyetli bir sekilde bertaraf
etmis olur.

Cok hassas calismalarda vukua gelecek
boyle kiiciik hata ihtimallerinden tevakki
edebilmek icin Kromat ildvesinden evvel
bir ara slizme ameliyesine tabi tutulur. Bu
ameliye yapilsa bile mecmuu ¢aligma miid-
deti takriben 15-20 dakika kadar uzatilmig
olur.

Her halde Gravimetrik usulde calisirken
yabanci iyonlarin ayrilmasi, bundan maa-
da riisubun kiil edilmesi ile buna taalliik
eden isler meyaninda asgari iki tarti igin
de sarfedilecek zamani nazari itibare al-
mak lazimdir.
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