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Bu kitap universite duzeyinde analitik kimya nicel analiz

laboratuvarrnda bir uygulama krtabr olarak kullanrlmasl amaci ile

haztrlanmtqttr,

itk Uotumde nicel analiz basamaklarr, analitik amagla kullanllan

temel kimyasal iglemler, temel istatistik iglemleri, iaboratuvarda gUvenli

galrgma ve kimyasal attklarrn gevreye en uygun bigimde verilmesi tqin

bilinmesi gereken genel kurallar agrklanmrgirr. Bu boliimu asit-baz,

Eokelme, yukseltgenrne-indirgenme ve kompleks olugumu titrasyonlartnr

iqeren volumetrik yontemler rzlemigtir. Bundan sonra gravimetrik analiz,

gravimetrik titrimetri ve katr 6rneklerin analizi ile ilgili ktsa bilgiler ve

deneyler yer almrqttr. Kitabrn sonuna o$rencinin ders ve laboratuvar

arasrnda ba$lantr kurmastnr saQlamak amactyla, bir o$renme modeli olarak

6nerilen V-diagramt eklenmigtir.

Kitabrn deneysel igeri$i analitik kimya laboratuvarlarrnda yrllardrr

uygulanan deneylerden segilmig, bunun yantncia yontemlerie ilgili Ealtgma

problemleri yer almamtgttr. Teknik ingilizce ogrenimine katkt amact ile

temel terimlerin ingilizce kargtltklarr ilk gegtikleri yerde verilmigtir.

Deneyler, 6lrenciye belirli bir laboratuvar disiplinr, bilgi ve becerisi

kazandrrmak igin adrm adrm ve krsa emir cUmleleri geklinde ayrtnttlt olarak

verilmigtir. O$renciden bu yontemlere uymalart beklenecek, ancak neden

ve nigin sorularr ile deney aganralart tartlgtlacakttr.

Kitabrn basrmrnr gergeklegtiren Baltkesir Universitesi RektorlUQu'ne

tegekkurkerimizi sunarrz.
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80LUM i

NiCEL ANALiZE GENEL BAK15, KULLANILAN KIMYASALLAR,

MALZEMELER VE TEMELloLEMLER

Analitik kimya 6rnek maidenin igeriginin ne oldu$unu (nitel analiz),

ne kadar oldugunu (nicel analiz) ve hangi yaprda oldugunu (yaptsal analiz)

belirleyen kimyanrn bir dalrdir. Bu kitapda nicel analiz uzerinde durulacakttr.

1. 1 , Nicel Analiz (Quantitative Analysis)

Nicel analiz, nitel analizi yaprlmrg ya da igerigi brlrnmeyen bir 6rnek

igerisindeki herhangi bir bilegen ya da bilegenlerin ne kadar oldu$unu (%

derigim, molarite, normalite, mg/L, gtl vb.) saptamak iEin yaprlan analizdir.

Orne$in tanr analizi istendi$i durumlarda 6nce nitel analiz yaprlrr ve sonra

nicel analize gegillr. Bu iglem oldukga zaman alrcr ve zordur. Ancak nitel ve

nicel analizin arC arda yaprlmasr bazen kagrnrimazdrr.

Genel olarak nicel analiz yontemlerini;

1)Klasik Yontemler

a) Gravimetri

b) Volumetri

2) Enstrumantal (cihazlr, aygrtlr) Yontemler

a) Elektroanalitik Yontemler

b) Spektroskopik Yontemler

c) Kromatografik Yontemler

olarak srn rfland rrabiliriz.
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sa$ltklt oimasrnt istiyorsak Qok sayrrja pareiei ornekle Ealrsrlriialrdrr. Olqunn

sonrasl hesaplamalarda eide eCtlen sonugiar guvenilirlikleri igin tagrdrkiari

belirsizlik ile birlikte verilmelidir'.

Yaprlan Analizin Do(rulu$unun Kontrolu

Yaprlan bir analiz-in dogrulu$unun kontrolu iqin clegigix yi;liar vardrr.

a) Tekrailanan olgmeleile konlrol ( paralet gaitgma 1

Bu amagla birden fazla ornekle paralel Ealrgrlrr". Her bir olgumde

sonuglarrn gakrgmasr (kesinlik) e$er yontem yanrlgrsr yok ise do$rulu$u

gcstenr. Paralel galrgma farkrna varmadan yapriabilecek kigisel yanrlgr

ortaya qrkararak analizciyi uyarlr.

ornek 4: cl iqer"err bir ornekten 4 ayrr eriene -1O'ar mt- arrnmrg, her

bir erlendeki ci iyonu ayarlr AgN03 gozeltisi ile titre editmig ve agaQrdaki

nacimler saptanmrg olsun.

1.ei'len: 6.75

2.erien: 6.50

3,erlen: 6.45

4.erlen: 6,50

sonuElara bakrlcjr$rnda 2., 3. ve 4. erlendeki sonuglarrn uyum igerisinde

olduQu ancak 1 . erlencje bir farklrlik oldugu gortllmektedir. Buna gore 1.

Erlen igin 6rnek alrken yada titrasyon srrasrnda veya sonunda bir hatanrn

yaprldrQr soylenebilir. Ancak daha kesin bir gey soyleyebiimek igin deneme

sayrsr arttrrrlabiirr.

b) K}tlenin korLtnumu ile kontrol

ornekteki tunr bile$enlerin niter anarizi do$ru olarak yaprlnrrgsa ya da
i:elirlenecek madde drgrnda oilegirn iam olarak biiiniyor jse bu kontrol

yaprlabilir. Dogru bir analizde tum bilegenlerin y0zdelerinin toplamr teorik

olarak 100 olmahdrr.

Omek 5: Bilegiminde sadece CuSOr, KCI ve KzSO+ oldugu bilinen

bir drnekte yaprlan analizler sonucunda %28.11 CuSOn, yo4g.l3 KCI ve

%22.10 Kzsoa oldugu bulunmug olsun. Hig yanrrgrsrz bir analizde bu

sonuglarrn toplamr 100 olmahydr. oysa bunlann toplamr gg.g4

diir.Toplamda 0.06 hk bir negatif yanrrgr yaprlmrgtrr. Ancak nicel analizde

bu iyi bir sonugtur.Eger analiz sonuglarr toplamr g8.50 gibi bir degerde

olsaydr bu durumda bilegenlerden herhangi birinin, ikisinin veya hepsinin

analizlerinde bir yanrlgr yaprldrgr sdylenebilirdi ve analizin gdzden

gegirilmesi gerekirdi. Eger yinelenen analizlerin sonucu da benzer qekilde

yanrlgrh grkryorsa o zaman ya analizci yanrlgrsr ya da yontem yanrlgrsr ya

da her ikisi birlikte dtigunulebilir.. Bu .durumda yaprlacak ig, yOntern

de$igtirmek ve dikkatli gahgmaktrr.

c)Ytiklerip denkligi ile kontrol

Bu test iyonik yaprdaki Orneklerin analizine uygulanrr. Ornbkteki
positif(+) yUk toplamrnrn negatif(-) y0k toptamrna egit (I C* Z* = I C- Z)
olmasr gerekir. Burada c* ve c- iyonlann molar derigirni Z* ve Z iyonlann
yrikud0r., Pu testte de,tartrr analiz, zorun lud u r.



Ornbk 6: Bir srvr <lrnek igerisinde bulunan

yaprlmrg ve aga!tdaki sonuglar elde edilmigtir.

katyon ve anyon analizleri

00115

00123

00111

≫ 00349

Na・

Fe←

Bu sonuglara g6re katyonlann ve anyonlarln toplam egdeoer gram

sayrlarr birbirine egit saytlabilir.

d) FaNr ydntemlede elde edilen sonuglann kar9tla$ttnlmas ile

kontrol

Dogrululu kontrol etmenin en guvenceli yollanndan biridir. Sonuglar

degigik yontemlerden elde edilenlerle kargrlagtlrillr ve uyum gdzlendi!inde

do0ruluktan emin olunabilir.

e) Standaftla ve Standart Katma ile Kontrol

Elimizde bilegimi gok iyi bilinen ve bilegimi omegimize yakln bir

ornek var ise her ikisininde analizi yaptlarak sonuqlarln karglla9tlrllmasl

yoluyla bir yanrlgrnrn olup olmadtgt anlagtltr (standart ile kontrol).

Eger elimizde boyle bir standart yok ise, analizi yaprlacak maddenin

gok saf bilegiginden grkrlarak hazrrlanmrg bir standart Qozelti yardtmtyla

standai katma denilen bir yontem uygulanrr. Bu yontemde cirnek

uygulanan yontemle bir kez analizlendikten sonra bir de drneOin Uzerine

slandart gozeitiden bilinen miktarda eklenerek analizlenir. Her iki analizden

elde edilen sonuglarrn farkt, slandart gozeltiden kattlant vermelidir. Katrlan

%100 tam bulunursa yaptlan iglem doorudur. lki analiz araslndaki farkrn %

sine geri kazantm (recovery) denir. Eger geri kazantm % 100 den fark| ise

fark oranrnda sonugta drizeltme yaptltr.

Ornek 7: Bir Fe analizinde ornekte doOrudan yaprlan analizde demir

miktan 0.1575 g bulunmugtur. Aynt analiz ornek tizerine 0.0552 g demir

eklenerek yinelendiginde toplam demir 0.2120 g olarak bulunmugtur. Geri

kazan rm r hesaplayrn rz.

Do$rudan analiz sonucu: 0.'1575

Standart katma sonucu: 0.2'120

Fark: 0.0545

Geri kazanrm: 
0 0545 xlm = %g8.7J
0.05 52

Dooal olarak sadece bir denemeye gore hesap yapmak ve sonug vermek
grivenli olmayacaktrr. Bu nedenle i$lemler yinelenebilir sonuglar alrncaya
kadar yaprlmalrdlr.

Sonuglar yantlgrlardan arrndrrrlarak verilmelidir. Qogu zaman
yanrlgrlann deoeri saptanamaz, giderilir. Bunlardan bir tanesi kdr
dAzefimesi yoluyladtr. Belirlenecek madde drgrnda ornekteki tUm
bilegenleri igeren ve 6rnege benzeyen qdzeltilere ko(btank)denir. Analizi
yaptlacak orneoin bilegimi goQu kez bilinmedioinden ancak bilegimi orneOe

04500

02827

02064

(02827/23)xl

(02064/5585)x3

C「

so′
~

HCOJ

CO∫
‐

07399

02758

01452

01739

(02753/96)x2

(01452161)xl

(01739ノ 60)x2

00208

00057

00024

00058

Σ=00347

Y[ik miktafl sayrs



Kromatografi ozrinde bir ayirma yontemrdir. Ancak son yrrarcia
cihazrarrn gerrgtiriimesi ire nicer an-ariz ycntemreri srnrfrna da girmigtir. (Gaz
kromatografisi(GC), yuk,sek performansrr srvr Kromatografisi, {HpLC)grbi).

Burada nicel ana!iz yoniemrarinden gravimetri ve vorumetri
uygulamalart uzerinde durulmure, c!iger yontemler ise kapsam drgr
birakrlmrgtrr.

Nicel Analiz Basamaklarr (euantitative Analysis Steps)

Genel oiarak nicel anaiiz jgin yaprlnrasr gereken iglemleri agagrdaki
gekilde srral ryabiliriz;

a)Yontem segimi (Seiecting a methotj
onemli agamalarrndan biri otup 6rne$in igerdi$i
biiegiminin drkkate airnmasr yanrnda yontemrn

i- Dogruluk (Accuracy)

ii- Duyartrk (Sensitivity)

iii- Kesintik (precision)

iv- Segicitik (Setectivfty)

gibi ozellikleri de gozonUne alrnarak yontem segilmelidir.
DoQruruk: Gergek degere yakrnrrk orarak tanrmranabirir. orqiiren ya

da g6zlenen deger, gergek de$er ile aynr de$ilse bir yanrlgi var demektir.
Bu farklrlrk ne kadar bUyuk ise yaprlan yanrlgr o kadar buyuk ve y,ontemin
do$ruluQu da o denli dUgUk olur.

Y' yanrrgr; Xn, gergek de$er ve Xu orguren de$er ise rnurak yanrrgrdrr (M y 
)

M,y. = Xc _Xg

Ba$ri Yanrigr (B.Y.) = 1" - t, *10(.)
x*

Duyarltk'. Bir aygrtrn ya da yontemin duyarlr$r analit derigim farklarrni

ayrrdetme yetene$inin bir olEusudur. Gravimetrik analizde, terazinin

dengesini de$igtirecek en kuguk ornek agrrlrgtdv. votumetrik yontemde ise

nazirlanan ayarlr qozeltinin derisimine baglr olarak 1 damla (yaklagrk 0.05

mL) ayarli gozeltinin igerdigi madde rniktarrna egdeQer belirlenen madcje

miktandrr (kor ile duzeltmeden scnra). Ancak bu tanrm volumetrik analizin

gergeklegmesi iqin gerekli kogullarrn saQlandrQr durumda gegerlidir.

ornek 1: '100 mL ornekteki ca2* nin mureksit betirteci kullanilarak

0.0100 M EDTA rle titrasyonunda volumetrik duyarlrk

rn= 40x103 x 0.C100 x 0.05 =2 x 10's g Caz. ii00 mL, 5..106 Molar

veya0.2 mg/L dir.

yakrnhgr yani yinelenebiiirligi olarak tanrmlanrr. Bir yontemin kesinliOi

standaft sapma ile belirlenir. standarl sapma ne kadar kuguk ise kesinlik o

kadar buyriktur. Ancak, kesinligi buyur< demek yaprlan iglemin dogru
oldu$unu gostermez. E$er ydntemde herhangi bir yanrlgr yok ise o zaman
kesinlik dogrulugunda olEusUdur.

segicilik; olgulen brr buyukluk ya da bir sinyai sadece olqulmek
istenen madde tarafrndan sa$lanryorsa uygulanan yontem o madde igin

segicidir denir.

ornek 2'. caz*. Ni2' ve sf - iqeren bir 6rnekte Ni2* nin berirtilmesi

veya gokturtilerek ayrrlmasr iEin amonyaklr ortamda dimetil glioksim segimli
bir reaktiftir, Qunk0 bu ortamda caz' ve Sr2' dimetil glioksim ile tepkime
vermez.

ior anal',tsis): Anairzin en

madde miktarr ve orne$irr



Ornek 3: CO:! , SOa2' t,6 p3,,:r iqere n bir Cozeltirjen SOa2- nin

belirtrlnre,"i veya ayr'imasr i;in asiilr ortamrja Ba2' seQi!-nli bir reaktiftir.

Qunkri BaCOs ve Ba3(POo)2 asitli ofiamda gokmezier'.

Bunun yanrnda EDTA bir qok katyonla h;enzer iepkime verdi$i igin

seEimli bir reaktif de$ilciir.

b't Ornek alma ve naarlama(SamptinE and preparing or sample):

Yontemin gerektirdiQi miktarda ornek alma ve seQilen yonteme gore orne$i

hazrrlama (gozme, seyreltme ve Cerigtii^rne ) surecidir. Analiz yapttacak

orneklerin kaynaklarr deQigik olabiiir. Crnegin, katr, srvr, gaz, canlr veya

cansrz ortamdan, durgun veya akrgkan ortamdan ornek alrnma zorunlulu$u

olabilir. Ancak hepsinde aranan i-rzeliik airnan ornegin kaynagrn turn

ozelliklerini temsii etrrresicrr ornek ya homojen olrriatrdrr ya da deQigik

yerlerden al r nro homo.lerrlegiirilmelidir.

Stvt ornekler; genelde homojendirler [Jul tr_ir emsklspin herhangi bir

noktasrndan temiz bir pipetle 6i"nek alinrr. Akar haldeki sular ve ,Jeniz sularr

homojen deQildir. Akarsulann biiegiml zaman iie deniz suyunun bilegimi ise

derinlik iie deQigir. ornegin bilegimi derinlikle degigen ornekierde ust, orta

ve alt kesimlercjen ornek ai r nara x homojenlegti nlir.

Katrlardan ornek alrnak; biraz caha gugtur ve dikkat ister. OrneQin.

do$al xayaglar metailer aiagrmlar hem yaprsal yonden hem de brtyukluk
yonunden (tanecik buyuklugu) heteroienciir. Kayaqtai.da degigik b6lgelerden

ornek alrnrp 6nce krrrcrlarda krrrlrr, degirmenlerde ogrituiur ve elenerek

belirii tane buyuklu$une geiiri!ir. Bununda beiirii noktalarrnCan ornek alrnrp

agat havanda o$iltuierek tartrm airnacak hale getiriiir.

Gaz crnekler; gaz buretleri yardrmryla alrnrriar. Bazende belirli

hacimieri adsorblayrg ortamlardan gegiriierek 6rnek alrnabilir.

Ornek metai ya da ala$rnr ise ya bir tornadan gegirilerek ya da bir

6natkapla de$i9ik yerlerinden talag alarax taritm aitnacak nale getirrlir'. lnce

ievha ya da tel halinde ise kUguk parEalar bi,;iminde kesilerek tartrlir.

Analizcie uygulanacak yontenrier genelde gozelti oilarnrnda

qalrgmayr gerektirir. Alagrm, filiz, toprax ve gegiili endustriyei urunier gibi

kompleks ornekierin analizinde, EozUnme agan'rasl hiq de kolay degildir.

Ornek asit iq;inde veya eritig ile gozunmelidir.

c)Girisimlerin gidertlmesi(elimtnating inter-ferences), aytrrna

(separation), maskeleme (masking); Ornekte analizt girglegtirecek,

yanrlgrya neden olacak maddeler varsa bunlari ayrrma .reya etkisiz hale

getirme rglemiciir. Bir analizde dlgUlen buyukluk ya da gozienen fiziksel

ozellik olgUlmek istenen madde dtgtnda di$er nraddeler tarafrndan

de$igtiriliyorsa saQlrklr bir analiz yaprlamaz. Kisaca analizi bozan bir madde

varsa girigim var demektir OlEme ya da gozlem agamasrndan 6nce bunun

gideriimesi gerekir. Bu ar^naEla ya ayrrma ya da maskeleme ( perdeleme)

iglemleri yaprlrr. Orne$rn Fe3* un yaninda Co2* nin analizini organik lazda

SCN ile yaptrQrmrzda Fe3' un SCN ile olugturdugu FeSCN'* n,n krrmrzr

rengi CoSCN* nrn olugturdu$u mavi rengi kapatrr ve brz Co2* nin varlr$rnr

gozleyemeyiz, Bunu onlemek igin ortama NaF eklenerek Fe3n u FeF53

(renksiz) kompleksi halinrie maskeleyerek CoSCN. nrn mavi rengini

g6zleyebiliriz.

d)OQme ve sonuElartn deQerlendiriimesi (measuring and evalualion

of data):Bu aqama analizin son agamasrdrr ve ornekte belirlenmesi istenen

maddenin (analitin) ozelliginin 6lqulmesi sonuglarrn hesaplanmasr ve

sonuqlarrn guvenirliliginin belirlenmesini igerir. Otqum Konrlmuna getirilen

ornekler hemen 6lgulnreridir E$er beklemek gerekiyorsh bozunmanin

olmayaca$r ve kirlenmeyecek bir ortamda saklanmalrdrr. Sa$lrklr bir analiz

igin birbirine paraiel en az iki ornek ile galrgmak gerekir ClqUmun daha da
「
，



yakin bir kё r 9ozelti nazlrlanab‖ i「  lyi blr kar。 |la,tlrma i9in kё r Orneё idO ana

め「nek 91bil§ 10nllerden ge91rrnek gerckir

Gra/′,ηθ′rlσθ: たOr σJzθ′
`mθ
sl kё r ile elde edller1 9ё kelek agi「 ||。 inin

Ornekten:elde edilen 9ё kelek aolrl10ind・ 3∩ 9:kartllfnasl‖ el

y。′υmerr/σθたoノ
´
σ」Zθ′[mes,kё r i9in tも kOtilen titrant hacnlinin ёrnek

191n tt〕 ketilen tltrant hacrrinden 91kartllmasl lle yaplllr

ハ′er/ノ ar7ar'Zyゎ月rθ ttη /θ rlndθ ise Ornek i9in elde ed‖ en sinyalden kё rile

elde ed‖en sinya1 91karilarak dozeltme yaplllr

Verilerin istatiksel Degerlendirilmesi

istatistik analiz ve analiz sonucu elde edilen sayrsal verilerin yorumu
ile ilgilidir. istatistik ile elde edilen verilere degigik agrlardan bakrlrr

Bir olgLimun kesiniiSinr, aritnretik ortaiamadan olan sapma belirler.
Sapma ne kadar kuEuk ise, kesinlik o kadar iyidir.

Gしven slnlri(COnndence Llmit): Analizle百 n 9oounda Vett saylsi

aZdir Bu nedenle,aritrnetlk ortalama,x,sOnsuz saylda verlden elde edilen

ger9ek degerden, μ, farklldir Bu lki deoerln bi「 bi‖erine yakinllol be‖ l bir

guven‖ |「lik duzeylne gё re hesaplanl「   Ger9ek deoer, nOrrnal daglllm

eOrilerinden turetllmi§ lstatiStik bir faktё「01an t― degerinin(slnl「II Saylda veri

19in)kU‖anilmasille bu!unan Ortalama deoer‖ e Veri‖「 clzelge l l de farkll

serbestllk derecesl(baOimsiZ deOi§ ken saylsl, N-1)ve farkl1 9ovenilirlik

seviyelerl 19in t― deoerleri verllmi,tl「

μ=又 ±
★

Guven aral101(―tS/マ N den+ts/ヾ N)ger9ek deOerden(μ )sapmayl
venr,bu da ё19omun kesinlloidir.

Ornek 8i seke‖ e etklle,ml§  bir proteinin karbonhldrat yむ zdesinln
yinelenen anallzlerde 1 2 6, 119, 130, 12 7 ve 12.5 olarak bulunmu§

tur

Karbonhldrat 19eriOinl°/o95 90ven arallol‖ e bulunuz

又=ツ81254 S=°/。040

N: olgunt saylst

ortalanra de$erin gevresine sagrlmrg olan orEurn verilerinin kontroru, en gok
standart sapma (standart deviation), s ile yaprlrr. Kimi zaman ba$rr standart
sapma (BSS) da kullanrlmaktadir.

%95 gttvenillパ ik seviyesinde t=278(N‐ 1=4)dir

μ=又±て石てF=1254± 2:llチ:≧12=1254± 050

Ger9ek deoettn 12 04-1 3 04 arasinda bulunma olasillol%95 dl「

11

酬mttk o腱Jama ω=干

ortalamadan sapma=xl_x

7.,BSS=jx100
x
‐v雫平

０́

N≦ 20
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gruplara, farklr guvenilirlik seviyelerinde uygulanrr (Qizelge 1. 2). Bu test

uygulanlrken 6nce veriler kuqukten buyu{e dogru srralanlr ve en qok sapan

de$er (xr) ile ona en yakrn deQer (xr) arasrndaki fark, dizinin yayrlma

degerine (range, en buyuk (x"5) ,re en kuquk (x"q) deger arastndakt fark)

bdlun0r.

l*.-*"1o. -r )-.-1.-
< oeD v -Y,'eb ,'.k

Bulunan deneysel de$er (Qo"n), gizelgede yaptlan analiz saytlart igin

belirli guvenilirlik seviyelerinde belirlenmig teorik-Q degerleri ile

kargrlagtrrrlrr. Bulunan de$er Eizelgedeki teorik-Q degerinden kUqukse (Qoen

. Or"o) 6lgum deQeri attlmaz, bUyukse (Qo"n > Qreo) atlltr.

Ornek 9: Bir magnezit filizi 6rne$inin analizinde elde edilen %MgO

degerleri 75.95, 76.04, 76.23, 76.00 ve 76.08 dir. Verilen de$erler iginde

%95 guvenilirlik seviyesi igin atrlmast gereken de$er var mtdtr?

Verilen analiz sonuglart bUyUkluk slraslna konur.

7595 76.0076.0476.08 76.23

En  9ok  sapan  deoer 7623  tOr  Q  degerl  hesaplanarak,  atlllp

atllmayacaglna karar ve‖ |lr

Qぃ =讐井響l=堕 =0715  028

N=5i9in Qte。 =071(7895 gOven‖ ir‖k seviyesinde)

054く o71 olduguna gore 76 23 deoerlnin atilmasina gerek yoktur

CiZelge 1 2 Vett atiml19in teOttk― Q dege‖ eri

‖欄》|》1李格 1
略―一一半弊一斗帯■一|:井二一籠給

二ニ
ト黒一―→

41‐一――儡‐T■:分一一1子発

Ven Atllmasi(Q teSti)i Bir anallzde eldё  edilen bil grup vendeki bbz1 610も
m

degerle百nde Sapmalar gё rOlし r, bU deOederin onalamaya katlllp

kat1lmayacagina karar vermek 9erekir Bu ama91a Q‐ testi adl venlen bir

istatistlk y6ntem kullanlllr. Bti test 9oounlUkla 3 11a 10 adet verl 19eren

12 13

10 1 37 181 223 317

1 36 1 80 220 3.11 444

つ
こ

1 36 178 ZtB i s.oo 432

13 1_35 1.77 216~  13.01 4.22

14 1、 34 176 214 298 414

20 133 1173 209 2.85 3185

30 1.31 170 204  1275 365

128 165 1釧   |?60 329
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1. 2. Kimyasallarrn ve Reakiiflerin Seqimi ve Kullanrmr

Analitik kimyada kulianrian reaktifierin kalitesi yaprlacak anaiizin

do$rulugu uzerinde etkrn rol oynar, bu nedenle kirnvasallarrn ve reaktiflerin

segimi gok onemlidrr.

Qegitii yurt iEi ve yurt drqr frr"maiarca uretrlen ve satrlan kiinyasallarrn

,gaflrr kalitesi teknik saflrk ile analitik saflti( araslnda degigir'.

iyi yetigmig bir ana!izcr ne zaman duguk saflrkta kimyasal, ne zaman

yuksek saflrkta klmyasal kullanrlacagrnr iyi bitir. Ayrrca, analiz yapan kiginin

yapaca$t bir analizde kullanacagr kimyasallarrn arrli$rnrn sonuqlarr nasrl

etkileyeceQini bilmesi gerekir,

Reaktiflerin Srnlflandrnlmasr

Teknik saflrkta (Technical grade, tech.): Bu saflrktaki maddelerin
uretiminde eser oranda bulunan maddelerin yok edilmesi igin herhangi bir
ozel yontem uygulanmaz. Bu tur maddeler sadece laboratuvarlarda gozelti

hazrrlamada kullan rlrr.

Analitik Saflrkta (chemically pure Grade): Bu tur maddeler teknik
safltktakilerden biraz daha iyi kalitededirler. Bu tur maddelerin analitik
galrgmalarda kullanrlmasr gerektiginde kirlilik testi yaprlmalrdrr.

u.s.P. Saflrkta (United States pharmacopeia Reagent Grade): Bu
ttlr maddeler United States Pharmacopeia tarafrndan uretilirler. Bunlarrn
etiketlerinde saQlrk igin zararlr kirleticilerin srnrr deQerleri yazrlrdrr. Bunlar
saglrga zararl olmayan bazr kirleticileri igerebilirler.

A.c.s. safrrkta (American chemicar society Reagent Grade): Bu
maddeler analitik galrgmalarda rahatlrkla kullanrlrr. Bazr Uretici firmalar,
maddelerin etikeflerinde safsrzrrkrarrn maksimum de0erreri veya igerdikreri
safsrzlrklarrn analizsonuglarrnr verirler.

Birincil ayar maddesi (primary standard grade): orabirdigince saf
olarak elde edilmig maddelerdir. Ticari olarak satrlan bu maddele r analiz
edilmiglerdir ve uzerlerindeki etikeflerde safl rk yuzdeleri bulunur.

ozel amaglr reaktifler: ozel amaglr kullanrm igin firmalar tarafrndan
tlretilen kimyasallardrr. Ornegin; spektrofotometrik gozucUler, atomik
spektroskopi, kromatografi ve elektron mikroksopu igin reaktifler.

Reaktif ve Qrizeltilerin Kullanrmr

Yaprlacak bir anaritik Earrgmanrn niceriQi kuilanrran reaktifin
gozeltilerin saflrgrna bagrrdrr. yeni, hiE agrrmamrg bir gige ire garrgmak

ｅ
　
　
ｎ
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90VCn Veren t」 urumdur Reaktilenn kt」
||〔】nlllrken kl「 lenrnemeleハ ilin dikkat

ed‖ mOSi gereken kura‖ ar i

l‐ Var Olan orヽ Saf kllmyasallle 9all§  AITacina uy9un safllkta kl「
nyasall al ve

olanakll iSe ana rOaktif§ iseSinden ku‖
a:lacaoin kadarlni bir baska te rliz

,|§ eye aktar

2-Kullandlktan helη en sonra§ 10enin agZinl kaF)at

3- sisenin kapaoinl parmaklar1711rl arasinda tut, asla tez9ahlrl lJZerlne

kOyma

4-Reaktifin veya 9ё zeltinin asla fazlaSlnl,1§ eye gcri kOyma

5‐ KI‖ i spatulalarl asla kullanma Cellk VOya porselen spatUla kUllan

6‐ Dallha 9al10ma masaSlni ve terazllen temiz kullan Bi「 oCy dё
kし ldし ounge

hembn sil

7¨ Hbr roakJf Onerllen saklanma kO§ Ulunda saklanmalldi「
 Reaktif atlklarl

ve atlk 9ё Zeltiler 9evre Saol10‖ la Uy9un Olarak atll「
nalli daha da lyisi

olanaklllSe gerl kazanilmal:d lr

l.3.Laboratuvar Malzemelerihiハ 丁emiZlennlesi OO i§ aretlenmesi

BごAё‖er,ba16hi61eler Ve kloz61er kullanirn slraslnda karl,mamalari

19in l§ arё‖eniner Beム erler, baloniO161er bu nedenle Su ‖e Silinmeyen

kalemler ile isaretlenl「  PO「 selen k「 6Zeler a6ygun demlr(111)k10「
url kobalt

nltrat  oOZё ltilerl veya ёZel mlirekkepler ile i§ aretlenir ve kul flrinda

ll l

pl,1「 |li「 ler

Cam vO b6rs61en malzemeler kullanllnladan ёnce temlzlenmelldl「

8unlar slcak detelanll su ile ylkanmall,daha sonra nlusiUk St,yu lle

9alkalarlmall ve SOn olarak da bir ka9 kez Sbi Su ile durl.lanmalldir

lヽalzerrlele「 in    tenllzlcndlol,    yじ ZOylerl1lde    st」    damlaclklarinln

Olu,manlaslndan anlら §||lr,Su lnce bir film halinde akmalldir Kullanmadan
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once cam malzemeler kurutulmalrdrr. Bu iglem igin etuv kullanllabilir.

Ancak, hacim 6lgum kaplartnrn (pipet, balonjoje) etuve konulmayaca$t

unutulmamaltdrr. Bu tur malzemeler rlrk hava akymt ya da etil alkol:aseton

(1 :'l ) karrgrmrndan gegirilerek kurutulmaltdtr

Deterjan ile yrkama sonucu yine de bir ya$ tabakasr kallrsa, derigik

sulfurik asit ile haztrlanmtg sodyum veya potasyum dikromat (kromik asit)

gozeltisi kullanrlrr (Not). Bu gozelti ile temizlenen malzemeler su ile gok

galkalanmalrdrr gunkU dikromat iyonlart cam ve porselen malzemelerin

yuzeyinde yaptgtp kaltr. Bu temizleme gozeltisi 700 C ye kadar rsrtrldrgrnda

daha etkili olur. Bu g6zelti son derece agtndtrrctdtr (corrosive), bu nedenle

galrgrrken gok dikkatli olmak gerekir.

Not: Temizleme gdzeltisi; lsrya dayanrklr bir kaba konan yaklagtk 5 g

sodyum veya potasyum dikromat az miktarda su ile bulamaE haline getirilir.

Uzerine 95 mL derigik H2S04 yavag yavag ve karrgtrrtlarak eklenir. lglem

srrasrnda mumkunse kap so(utulmalldtr. Kromik asitin yanrstra H2O2 :

HzSO+ (1:1)karrgrmrda kullanrlabilir. Bunun igin cam kaba bir olgu derigik

H2O2 alrnrp Uzerine bir olgU derigik HzSOa azar azar kartgttrtlarak eklenir.

Bu ikinci yol gevre kirliliQi yaratmamast yonUnden seEilmelidir.

1. 4 Srvrlarrn Buharlagmast

Analit ugucu degilse analiz srrasrnda gozelti hacmi, buharlagttrtlarak

azaltrlrr. Bu amagla yaprlan buharlagtrrma iglemi a9a$tdaki gekilde

gergekleEtirilir.

７
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$ekil 1. 1 Srvrlarrn buharlagma dUze negi

Benerin Jsiu saat camr ile kar-.atrlrr. boyrls6. Eozeltinirr drEarrdan toz

veya herhangi brr etl.ri ile kirlenrnesi engellenir r,,e beherin dokLilrnc yerinden

olugan buharlarrn Erkmasr sa$lanrr.

Buharlagmayr kontroi aitrnda tutmak Qok zordur. gi)nkLi bazt

gozeltiler yerel olarak Eok rsrnabilirler. Hatta isrnma sonucunda tagma ile

madde kaybr olabilir. Bu necienle rsttn'ia yava1; ve gok dikkatli yaprlmairdrr.

Buharlagma ile gCzeltiden istenmeyen biiegenierin uzaklagtrrrlmasr

saQianabilir. Ornegin, klorur ve nitrat iyonlarrn,n uzaklagtrrrlmasr iqin HzSOa

eklenir ve beyaz SOa durnanlai-r 96zleninceye kadar buhai-lagtirmaya

devanr edilir. Nilrat iyonu ve azot oksitler asidik gczeiiiye ure eklenmesi ile

ortanrdan uzaklagttrrltr. Qozelti kurulu$a kadar buharlagtrnlrr ve artrk madde

yavag yavag yakilrr. BuvUl( mixtarda amonyum klonjrun ortamdan

uzakiagtrrrlrnasr gerektiginde, qozeltiyi Qok kuguk bir hacime kadar

buharlagtrrdrktan sonra derigik niirik asit eklemek en iyisidir. lsrtnra

srrasrnca amonyum ivonu hrzla yukseitgenir ve sonra gozelti kurulu$a

kaCat buharlagtrrrl rr.

istenmeyen organik bilegikler gogunlukla Hzsoa ekrenerek

uzaklagttrtltrlar ve SO3 dumanlarr gozleninceye kadar g6zelti buharlagttrrlrr.

Eser duzeyde kalabilecek organik maddelerinin de ortamdan

yUkseltgenerek uzaklagtrnlmasr igin nitrik asit eklenebilir.

1. 5 Tartrm (Kiifle Otgtimu;

Bir analizdeki en onemli iglemlerden biri tartrmdrr. Tartrm ne kadar
kesin ve duyarlr alrnrrsa analizden o kadar guvenilir veri elde edilir.
Tartrmlarrn duyarlrlrgrna ba$lr olarak analitik terazi veya ustten kefeli
leraziler kullanrlrr.

Analitik terazilerin yaprsal ve kullanrm farklarr olmasrna kargrn, en
fazla ytiklenmeleri 100-200 g ve duyarlrklan ise 0.1 mg veya ustundedir.

Analitik kimyada kullanrlan teraziler, butunuyle elektronik olanlar
drgrnda mekanik bir sistem olan kaldrrag yasasrna gore galrgrrlar. Bunlar tek
veya iki kefeli teraziler olarak adlandrrrlrrlar.

Dosru, guvenilir bir tartrm yapmak ve terazinin uzun omurlu olmasrnr
sallamak igin gereken kurallar :

1- rerazi, her tur mekanik titregimden etkilenmeyecek bir zemin uzerine
konmalrdrr.

2- Kolay buharlagan maddererden uzak ormalr, ozeilikre ayrr bir odada
bulunmalrdrr.

3- Srcaklrk farklarrnrn etkiri ormamasr igin rsr kaynaklarrndan ve dolrudan
gelen g0neg rgrnlarrndan uzak, hava akrmrarrnrn burunmadrgr yerrer
segilmelidir.

4- Yerinin de$igtirilmesi gerekti$inde tireticifirmanrn katalogunda belirtilen
onerilere uygun kiliileme yaprldrktan sonra tagrnmalrdrr.

5- Tartrlacak madde, elle tutulmadan bir pens ya da spatul ile kefe uzerine

19



orlay a .qeiecek sekilde kon mal i.J rr.

6- Tarlrlacqk maddenin sicakli$r terazi ociasr s;cakirgrnda olrnalrCrr.

7- Y.efe uzerinde, kimyasal etki yapan maddeler do$ruclan konulmaz,

onceden uygun bir kap iqinde bulunmalrCrr.

8- Tartinr limitr agrlrnamaitdrr.

f- iqlem suresince tum pencer"eler'. kapalr olmalr, tari;m bittikten sonra

madde

kefede brrakilmamalrdlr.

10- Her tartrmdan once ve sonra xefe yumugak tuylu f rr-ga ile

tenrizlenmelidir.

Kurutma ve Tartlm Malzemeleri

Katr maddeler gogunlukla nem kapariar ve bunun sonucunda
bilegimleri degiqir". Bu nedenle genelde bu tur madcjeler tartrlmadan once

atmosferden kaptrklarl nemi kaybetmeleri rgrn kurutulurlar.

Katr maddeler ozel tartrm kaplarrnda kurutulurlar ve saklanrriar.

$ekil 1. 2 Tartrnr kapiarr

Tartrm kaplarr tabanlarr duz cam kaplardrr ve kapaklrdtrlar. cam

kaplarrn yant stra plastik tarttm kaplarr da vardtr. Bunlartn cam kaplara gore

avanta.ir daYanrklrlrklartdtr

Kurutma ve Tarttmda Desikattir Kullanlmt

Katr maddelerin absorpladr$r nemi uzaklagtrrmak tgtn en uygun

yontem etuvde kurutmaktrr. Bu yontem etuv srcaklrQrnda bozunan

maddelere uygulanmaz. Bu maddeler duguk basrnq ve slcakltkta kurutma

yapabilen ozel ettlvlerde (vakum etUvleri) kurutulur. Ayrlca bazt kattlartn

absorpladrgr nem kurutma ile uzaklagtlrtlamaz, bu tur maddeler belirlenen

nem miktarlarr ile iglem gorurler.

Etuvlerde nemi ugurulmug, kurutulmug katr maddeler, desikat$rlerde

saklantr. Desikat6r (Desiccator), maddenin yeniden nemlenmesini, toz

almastnt Onleyen camdan veya plastikten yaprlmrg kapaklr bir kaptrr' $ekil1'

3. te desikatorun bolumleri g6sterilmigtir. lgine nem gekici (desiccant)

olarak daha gok susuz kalsiyum klorur, srlika jel, kalsiyum sIlfat, fosfor

pentaoksit konur. Desikat6rUn kapagr ile alt tabantnrn iyi kapanmast igin her

ikisinin traglt ktsmtnrn gok ince bir yag (grease) filmi ile kaplanmast gerekir'

Bunun iEin genelde vazelin kullantltr.国
Ｕ
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鶴そ⑬ 一颯納赫

sckl1 1 3 Deslkato「 un bё lomlen

Desikatё re ma,de kOnurken veya alln rken doslkatOrし n kapagl

d00「 udan kaldirilmamall, yatay yttzeyl yalayarak a911maildir lsinma

sl「asinda kap9k fl‖ ayabill「 solumada ise kaynama olur Ana gё vdenin ve

kapaOIn tre§ ll kiSTina Surulen v9selin slcaoln etkisi lle yumu,ayabilir ve

19pak keylp,kl「
|labill「 Etuvden veya Flrlndan alinan slcak k「 Oze desikatOre

卜9,IUktan sonra! kaPak 90k az arallk blraklllr, kroze 6da slcakl101na
gelince kapati1lr Aksl halde deslkatё r i91nde oluSan vakum sonucu kapak

gё vdeye kaynar ve a911masl g091esl「 cok higrOskOplk olan maddeler slki

kapakll kaplarda deslkatё re kOnu「 lar

sablr ra″ ′′ηa gerirme′ madde,96kelek veya sablt ta試 lnl kabl bir ka9

kez be‖ i bi「  sicakllkta belirii bir sure tutulur Daha sonra deslkatё rde

SOOutulu「 ve ta満 |lir Bu i§ lem ta咸 lmlar arasindakl fark o 2-0.3m9dan fazla

olrnayincaya kada「 tekrar edili「 . Bu  lsl lle kl「 nyasal veya fizlksel olayln

tarnamlandlllnln bir gё ste「gesidir

Nem gekici (Higroskopik) maddererin tarrrmr;maddererin gogu beili
bir 6lg0de higroskopiktir. Qok hrzlr olarak krsa bir stlrede kapasitesi
orgtrsLinde nem arrrrar ve dengeye uragrrrar. Bu tOr maddererin tartrmr iqin
ana sakrama gigesi tartrlrr sonra bu gigeden gereken miktarda madde hrzrr
bir gekilde altntp ana saklama gigesi yeniden tartrlrr ve farktan madde
miktarr burunur. Ana sakrama gigesi terazinin us srnrrrnr agryorsa aynr
titizlikle normar tartrm igremi uyguranrr. Tartrm sonrasr orabirdi$ince hrzrr bir
gekilde tartrm kabrnrn a$zr kapatrlmalrdrr.

srvrrann taftrmr; srvr maddererin ta,,rmr generikre higroskopik
maddererdeki tartrm gibidir. Agrndrrrcr ve ugucu ormayan srvr ornekrer
bilinen yolla tartrm kaprarrnda tartrrabirir. EQer ornek agrndrrrcr ve ugucu ise
onceden tartrmr arrnmrg cam ampurde sakranmarrdrr. once ampurun ucu
rsrtrrrr ve boynu 6rne$e dardrrrrrr. Ampur soQurken ornek ampur igine dorar,
daha sonra ampurun aQzt zayr bir arev ire kapatrrrr, ampur soQuturur ve
tartrlrr. En son orarak ampur orne$in konaca$r kapta tekrar krrrrrr.

1. 6. Srizme ve yakma

Kullanrlan Malzemeler

Krozerer, porseren, aruminyum oksit, niker, demir, sirika, artrn grimrig
veya platinden yaprrmrg kaprardrr. Agrrrrkrarr beili bir deneyser yanrrgr
stnrrlarr igerisinde sabittir. Bu kaprar ile igrerine konan gdkelek rsrtma ire
belli bir bilegi$e ddntJgtLlrultirler. Zor goztjnen orneklerin ytiksek srcak'kta
yakrlmalarr igin nikel, demir veya grimug gibi krozeler kullanrtmaz. Bu tip
krozeler atmosferden ve iglerine konan maddelerden etkilenirler. Bu
nedenden oturu hem agrrrrkrarrnda degigikrik orur, hem de kroze ire
etkilegen qokerek kirrenir ve bekrenenden farkrr bir yaprya dontigebirir.

23



A;talizcinttr y'aprlacak anali;re oorf: err 62 kl11snnri:rilri Oiai:'ilece$i en uygun

krozeyi secrnesi qerekir.

Suzgeq krozeler : '

a) Gozenekii Prtrseleit Krcze ' Drpieri gSzenarli poi'selenden

;;ilprlmrgrrr. 1000-1 1001 C de e!','eriqliclrler.

b) Gozenekti Cam Kroze: Diplerini cam tozLinLin srKigtlrllrnasryla

yaprian bir disx oiugturur. Gbzenekierrne gore ince (fine), orta (medium),

kaba (coai-se1 uq gruptirriar. En tazla 200t C ve kadar kullanlnra

elverrgliclirler.

c) Gbuche Krozesi;Dipleri asbest (amyant) liflerinin delikli bir zemin

uzerine oturtulmasryia oiuEturulmugtur. 500'r C ye kadar kullanrlabilir-l€r'.

Ancak asbestten ijaha az nern gekicr ..naC,lelcri suzup kurutmada

kullanr labilir. Ashest kanserolen oldu$undan kuilan:rnt sa,ki ncal trjtr

$ekii 1 4 de vakumlu suzme gr:sterilmigtir. Kroze ile suz-me erleni

arasln<jaki ba$lanma bir tastik aiJaptOi' ile saglanr,'raktadrr. Tuzak gigesi su

irompu ite sallanan vaKUm ortar.rr kaldrrrldr$inda (su kaoatrlclr$rnda) suyun

suzLlntuye Kan$masrnl engeliernek iqin kulianrlrr. Qokelek krozede

toplanclrktan sonra kroze sabit a$rrlrga geiinceye kaCdr sabit srcaklrkta

rsrt rlrr.

\------'
fuge erieni

$ekil 1. 4 Vakumlu suzme dijzene$t

Suzgeg kagrtlarr ile suzme, genellikle analitik huniler aracillgl ile

yaprlrr. Bu hunilerin kenarlannda suzrnenin lrtzit olabiimesi igin ozel oluklar

varcjrr ve uQ ktsrmlart, suzuntunun damla olugturarak akmasl iqin 6zel

olarak bigimiendirilmigtir.

KUlsUz sUzgeg xa$rdr HCI ve HF asitler ile yrkanrp, daha sonra

amonyak ile ndtrallegtirilmig fiberlerden yaptlmtgttr. 9 veya 11 cm gaptndaki

bu sUzgeg kaQrtlarr yandr$rnda 0.'1 mg dan daha azkul btraktrlar. Bunlarda

gdzenek buyuklU$Une gore stnrflandtrtltrlar (Qizelge 1. 3).

lsrtma araqlari; Eokeleklerin gogu duguk stcaklrkta nem ugurulduktan

sonra do$rudan olarak tartrlabilir. Etuvler, elektrik ile galrgrrlar ve bir kag

derecelik de$igkenlik ile belli bir srcaklrkta sabit rsttmayt saQlariar. Etuvler

ile modellerine ba$lr oiarak 2500 C ye kadar grkrlabilir.'1100 C pek gok

gdkelek igin iyi bir kurutma srcakltQrcitr.

Gooch krozesi

i.astk girig

Calm huni CekCr OCa:a

ヽ

/t

(__,
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40,44 Orta

42 Yavag 1.1

. Scheicher and Schtlell

suzgeE kagrdi uzerinde topranan gokele$in ilk kuruturmasr bek
alevinde yaprlrr. Daha sonra kul firrnrnda belli bir srcaklrkta yakiiir. Elektrikli
frrrnlar ile 11c00 c veya daha ustunde galrgrlabilir. Bu frrrnlar ile galrgrrxen

ozel uzun ma$a ve rsrya dayanrkir elorvenrer kullanrrmalrdir.

Frrrn iginde isrtrran objenin ardi!r i"enk kabaca ortamrn
hakkrnda bilgi verir'(donuk krlnrrzr; 7000 c, krzrr krrmrzrsr; g00c c,
1 1 OCc C veya beyaz;1 3O0o C).

Si.izme ve Yakma Teknikleri

krozelere lers vakum Lryguianrr) once iemizlerrir. daha sonra gokeleQe

uygulanacak rsrtma vc sogutma sureieri aynen uygr.rlanarak krozeler (4 ::

0.2 mg) sabit tartrma getiritir.

Qdkeleklerin suzulmesi ve yrkanmasr: suzme iqlemi ug bolumcien

oluEur" aktarma (deoantation), yrkama ve taglnma. Aktarrna aEamasrnda,

dinlendirilmig gokele$in uzerincieki sulu krsrm bulancrrrlmadan yavagQa

dokulur. Boylece suzgeg kagrdrnrrr veya cam krozenin gozenekleri qokelek

ile trkanmaz, suzme rglemi olabitdiQince hrzlr bir gekilde gergektegtirilir.

Aktarma iglenri yaprlrrken beherin aqzrna bir baget tutularak, srQrama

onlenir ($ekil 1.5)

Sulu klsim suzulduKten sonra yikama Edzeltrsinden behere kggr-ik bir
hacim konur, kangtrrrlir ve dinlendinlir (yrkama igiemi). Ustteki sultr faz yine
yavagQa suzulur. Qokele$i silzgeE ka$rdrna almadan onceki ,./ikama iqlemi

ile suzme iglemi hrzlandrrrlrr.

Aktarma iglerninden sonra goKelek beherden hunrye alrnir. Beherde
kalanlar bir kuguk parga suzgeg kaQrdr ile sirinerek huniye konur'eya gok
az yrkama gozeltisinden behere eklenerek tekrar huniye alrnrr. Suzme
iglemi srrasrnda huniler uqte ikisinden fazla dolduruli-narnalydrrlar, g0nku
gokelekler yer gekimine kargr rslak yuzeyde dagrlma ozelligi gosterirler.

Jelatinimsi gdkelegin yrkama iglerni tamamlanmadan kurumasrna
izin verilmemelidir, gunku kuruyan gokele$rn ustu kabuklagrr ve gailaklar
olugabilir. Uzerine bir srvr dokuldu$unde ancak Eailaklardan srvr gegebiiir,
bu nedenle yikama iglerni iyi yaprlmamrg olur.

Krilsiiz siizgeg Kagrdrnrn sijzme ve yakma iglemlerindeki Kuilanrmr

Suzgeg kagidr (gekit

Bir ucu yrrtrlrr rre katianan

konur. yerlegtirmenin tam

1. 6. a ve b) once ikiye ve sonra dorde kaflanrr.

ka$rt koni olugturacak gekilde agrlrr ve huniye

olrnasi igin sUzgeg ka$rdr su ile isiairlrp,

2i

Qizeige '1. 3 Silzgeg kaQrtlarrnin ozellikleri

Ureticl firma Suzme

hizt " (p)

Gclzenek gapr Suzulecek

gokeleQrn ozeilici

S anci S

Siyah

band

Beyaz

band

Mavi

band

Wl"ratmarr

41 Htzlr 41
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Kaba tanecikli.

jelimsi ve prhtr

gorunumlu

Orta tanecikii

Kuqnk ianecikli

Krozelerin hazrrlanmasr: qokele$in kurutulma ve

srrasrnda krozenin aQrrlrgr sabit kalmalrdrr. Bu amagla,
)6

sicaklrgr

portakal:

yarrlma iglemi

krozeler (canr



parmaolniztn varcjimr ile yavagqa huniye i;rice yaorgtrrrlrr. Boylece suzgeq

kagrcJiilehuniarastndaha';aboglu0ur'alnaz-vesuzmeiglemislrastnda

huninin boyun ktsmtnda da ha'va boglu$u olmaz'

Suzrneveyikamaiglemleritamamlar-rdtktansoni"a,suzgegkagtdi

iEindeki madde ile bil.likte qekil 1 7. de gcsterildiQi gibi bohqa geklinde

katlanrr ve onceden sabit tartrrna getirilmir< krozeye akiariltr. Kulsi'jz suzgeq

ka$rdl rslak oidu$unda yrrlllmaya kargr direnci azdtr, bu yuzden katlama

iglemi sirasrnda gok dikkatli olmak gerekir. Yrrtrlma olasrir$rnt azaltmak iqin,

suzme ve yakma iglemi sonrasr b\raz- bekleyei-ek suzgeE kaQtdtntn

kurumastna izin vermek gerekir.

Suzgeg ka$rdrnrn yakrlmasr; iqine silzgeq ka$rdr konan kroze kil

uggen uzerine $ekil '1 . B de gorUldugu gibi eQik bir gekiide yerlegtirilir'

isttma iglemi hafif hrir alev ile baglar ve alev krozenin dibine gelecek gekilde

tutulur. srcaklrk nem gittikten sonra yavag yavas arttirrlrr ve ka$tt

kuliegmeyebag|ar'Krozenina$zlndanrncebirdumanqrkrgrr.q6zlenir.

Dumanqidcteilioiut.ise,buka$rdtntutugtu$unugdsterir.Budurumda

rsrtmaya krsa bir ara verilir. EQer alev Eozleniyorsa, krozenin aQzi kroze

kapa$r ile kapatrlmairclrr. sonunda, duman 9rkl9r bitti$i zarnan' son kalan

karbonunda gitmesi igin alev biraz artttrlltr. Daha sonra kroze kul ftrtntna

konur, ornegin yakrlmasr tamamlantr ve kroze ornekie birlikte sabit tarttma

getirilir.

(a'

/イ

`η
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$ekil 1. 5 Suzme iglemi
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$ekil 1 6. a ) SuzEeg kagrrlrnrn kailanmasr

zorunludur'. Hacim birirni litre (L), ^. 40C de i kE suyun kapladr$r hacrm

olarak tanrmlanmrgtrr. lnrililitre (mL) ise 1i1000 litredir. 1 cm3 isc 1mL. den

qok az bir farkltitk gOsterir ve kenarr 1 cm olan bir kubun hacmi olarak

tanrmlarrtr. 1000 mL, 1OOO,27 cmt cjur. Ancak pratik kr.rilanrmda rnL = cm3

olarak altnabilir.

$ekil 1. 7 SUzgeg kagrdrndaki qokelegrn krozeye atrnmasi

‐」た一単
ご

響 〕)に
`b)

r// /

ヽ
く` 、

gekit 1. 6. b) Suzgeg kagrdrnrn huniye yerlegtiriliEi

1. 7 Hacim 6tgiimt:

Analizlerin gogunda gozeltiler. kullarlor$rndan

onernli temel igiemlerderr bir.idrr. DoQru bir analiz
olgUlrnesi ve hacim oigme kaplsplplp biiinEii bir.

hacim olgUr-nu en

igin hacmin dogru

gekilCe kullanrlnrasr



$ekil 1. B. Suzgeq kaQrdrnrn yaktlrnast

Hacim Otgii Kaptartntn Ayarlanmasl

iEerisindeki srvtn,'r hacmini belirli doQrulukta gdsterecek gekilde

igareflenmig ya da birimlendirilmig hacim olqme kaplarrna ayarr yaptlmtg

kaplar denir. Boyle bir kabrn ayar igleminde saf Suyun 40C deXi hacrnt

yerine ZOoC iEin rgaretleme ya da birimlendirme yaptlrr. Ancak igai'etlerne

veya birirnlendirmenin do$ru yapllrp yaprlmadrQr kullanrct tarafrndan kontrol

edrimelidir. E$er 200C den farkir srcaklrklarda kulianrlacaksa srcaklrk farkl

nedeniyle hacim olgumunde yaprlacak yanrlgr duzeltilmelicJir (bat<rnrz Ek-F)'

Buret Ayari

Buretin ayarr yaprlnnadan once temizli$inden emin olunrnast gerekir

igei.isine stvt doldurup akrtrld rgrnda kenarlarda bulagma gozlentyorsa

)/.

buretin iq geperlerinin krrli oidugu arrlagtltr. Temizleme (damlacrk olLigumu)

igin detarjan, kronrik asit veya t hacim derigik H2SO4 ve t hacim H2O2

(1.1) karrgrmr gozeltileri kullanrlabilir. Bu q6zeltilerin kullantmtndan sonra,

once bolca suyla, son olarak da damttrk su ile yrkama yaptimaltdtr.

Temizlemenin yeterli olup olrnadrgr yukarrdakt gibi srvlnrn (suyun) kenarlara

bulagmasr gdzlenerek kontrol edilir. Ayar iEin :

a) 100 mL liktemiz birbeheri 0.1 ntg duyarltlrkla tarlve notet. I'
b) BUretine saf su doldur ve stftr gizgisine getir . '

c) Buret muslu$unu kontrollu bir gekilde ag ve saf suyu

birimlendirilmig son gizgiye kadar onceden tartmrg oldu$un '100j mL lik

beherin igresine al. Bu strada dtgarrya slgramantn olmamastna 6zen

goster.

d) iqi su dolu beheri tekrar tart ve dolu beher ile bog beher

arasrndakr agrrlrk farktndan saf suyun aQtrltgtnt hesapla.

e) Bir termometre yardtmtyla suyun stcaklrQrnt olq ve kaydet.

f) Bu 200 C stcaklrktaki suyun yo$unlu$una bak.

g) d = mA/ den suyun hacmini (V) hesapla. Bu iglemi tekrarlanabilir

sonuElar alrncaya kadar yinele, ortalama al, sonuglartn standart sapmastnl

hesapla.

h) Buretin 200 C igin birinilendirilmig hacmi ile hesapladrgrn hacmi

kargrlagtrr, yorumla.

i) Aynr iglemleri buretin de$igik bolgeleri rgin yap Ornek: Buretini srfrr

gizgisine ayarla ve onceden tartr$rn behere 10.0 mL su al, tart ve onceki

glbi V hacmini hesapla. Benzer iglemleri 10-20 mL 20-30 mL,30-40 mL

aralrklarr igin yap ve varsa farklrlrklarr yorumla.



Pipet Ayan

Pipet ayarrna gegmeden 6nce bu aracr iyi kuilanabilmek gerekir.

Bunun igin bir beher iqerisine su doldurulur ve pipet ile buradan su gekerek

istenilen seviyede suyu dr.rrdurma-bogaltma prati$i kazanrlrr. EQer puar

kullanrlacaksa bununla da pratik yaprlmalrdrr. Pipet kullanmada yeterince

deneyim kazandrktan sonra artrk ayar iglemine gegilebilir. Bu iglem de buret

ayartnda oldu$u gibi yaprlrr.

1.8 Laboratuvar Not Defteri

Kimyasal bir galrgmanrr-t 6nemli noktalarrnda biri de deneysel

verilerrn tam olarak kaydedilmesidir. Bu not alma igleminde dikkat edilecek

noktalar gunlardrr;

1. sayfalarr numaralanmt$ amaca uygun bir defter edin

2. deneyden elde edilen verileri duzenli olarak kaydet. Her deneme igin yeni

sayfa kullan

3. tum veriler t0kenmez kalem ile not et

4. veriler not ederken neye ait olduklarrnr yaz. Orne$in, bog kroze agrrlr!r,

dolu kroze agrrlr$r gibi

5. kullanrlan her sayfaya deney tarihi yaz

6. yanlrg yaztlan bir veriyi silme ya da sayfayr yrrtma, uzerini giz, hemen

yanrna do$rusu yaz

7. not defterinden asla bir sayfa yrrtma. Yanlrg veya kullanrlmayacak veri

igeren sayfanrn uzerine bir garpr igareti koy.

iyi bir laboratuvar defterinin veri sayfasrnda:

'1. deney baglr$r

2. yaprlan analize dayanan krsa bir temel ilke agrklamasr

31

3. her deney iqin orijinar verirer ve hesapranm15 sonuqlar yer armarrdrr.
Yukarrda belirtilen kurallarr iqeren bir deney sayfasr orne$i $ekil 1. g de
verilmigtir.

'1. 9. Laboratuvarda Girvenlik

Kimya laboratuvarrnda garrgmanrn her zaman iEin bir riski vardrr.. Her
an igin bir kaza orabirir ya da siz kaza yapabilirsiniz Bu riski azartmak igin
agagrdaki kurallara dikkat edilmelidir.

1. Laboratuvar onruQu ormadan asra carrgrrmamarr. Kapah ayakkabr
giyilmeli ve saglar uzun ise toplanrnalr.

2' oncelikle laboratuvara en yakrn yangln sondLrrucurerin yeri oQrenirmeri.
3 Her zaman laboratuvarda koruyucu gozluk takrlmalt.
4 Laboratuvarda asra yarnrz garrgrrmamarr. Qevrenizde baQrrdigrnrzda sizi
duyacak biri daima olrnalr.

5' Laboratuvarda asra yemek yenmemeli ve birgeyrer rgirmer^neli.
Laboratuvar marzemereri ire bir gey igirmemeri ve raboraruvarda sigara
kullanrlmamalr.

6 Kullanrlan kimyasailarrn EoQu zehirri, bazrlart gok z-ehirli ve bir krsmr da
kuvvetli asit ve baz gdzellileri gibi agrndrrrcrlardir. Bu kimyasallarrn zararlrlk
dereceleri stok gigererinin uzerindeki igareiler ire berirtirmigtir. cirt
kimyasallardan uzak tuturmarr. B6yre bir oray oldugunda ise borca su iie
yrkanmalr ve laboratuvar gorevlisinden yardrm istenmeli.
7' Qozuculer pipet yardrmr ire puar kuilanrrarak Eekirmeri. Asra agrz
kullanrlmamalr.

B. lsrtrlmrg malzemeler asla qrplak el ile tutulmamalr.
9' cam borularr bir maniar veya lastik trkagrn deiiQine sokarken Eok dikkafli
olunmalr. Bu igrem yaprrrrken erer bir kaq kat bez ire sarrimarr.
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10. AgrQa Erkan gaz-larrn zehirli ve zehirsiz r.:lntastna bakmakstztn daima

Eeker ocak kullanrlmalr. Kr:kulart test ederken dikkatli oiunmalr.

1'1. Vucudunuzun ya da gozlerinizin patlamalara ya da gegitli stqramalara

karqr korunmasinr iyi yapabilmek igin laboratuvardaki guvenlik duqunun ve

goz yrkayrcrnrn yerieri onceden bilinmeli ve nastl galtgtrklart 6Qrenitmeli.

12. Gerekli durumlarda ilkyardtm seti kullantlmait.

13. Laboratuvardaki tehlikeli iglemlerin yaprldr$r yerlerde ve guvenlrk

cihazlarrnrn uzerinde uygurl etiketler bulunmalt.

14. Kimyasallarrn uygun gekilde saklanmast, yangrn, tehlikeli patlamalar ve

insanlarrn buharlar ile etkilegmesini en aza indirir. Kuvvetli asitler ve bazlar,

yukseltgeyici ya da indirgeyici reaktifler bagka maddeler ile etkilegimleri en

az olacak gekilde kaplarda saklanmaltcitr. Asitler ve Eozuculer igin qeker

ocakta uygun raflar olmalrdrr. Herharrgi bir ddkulme sonucunda yangtn

Erkmamasr igin bu raflar uygun maddelerden yaptlmrg olmalart gerekir

SaYfa

4 Gravimetrlk Stilfat Mlktarlnln Bel rlennlesl

teki sulfatrn BaSOa olarak gokturulmesi ve tarttlmasr

g. OrneX (S0lfat qdzeltisil Ornekl

Bog kroze, g 210564

2295

2308

:01′ 02/1999

:04ア 02/1999

$ekil 1. B Bir Laboratuvar Defteri Veri Sayfasr

21 9874

225514

225510

225515

225512

225513

05639

2320

Bog kroze + BaSOa, g ilk tartrm

ikinci tarttm

2¬ 6144

216140

uEuncu tarttm 21 6146

dё rdOncu tartim 216143

Ort. BaSO4 agtrlt$t, g 21 6143

Fark I 0.5579

Sulfat, mg

Orlalama S[tlfat, mq

Baglagrg tarihi

Bitrg tarihi

つ

′



Explosive
Patlaytcr

○ Oxidizing
(fire-promoting)

YOkseltgeyici

T+
T

Very toxiC

Toxic

COk 2Cbirli

Zchirli

Xn Harmmi
Zararll

Kolay alcv alabilir

F Fl劉TEnablc

Alev alabillr

C Corrosive
A4rndrrrcr

Xi I rrilant
Goz Ya$arllcl

¬

$ekil 1.9 Kimyasallartn zararlt ozelliklerini ve derecelerini belirten igareler
Kimyasal Atrklar

Eger dogaya dikkafli bir gekilde atrlmazlarsa, kullandrgrnrz

kimyasallarrn pek Eogu bitkilere, hayvanlara ve insanlara zarar verirler.

Qozeltilerin go0u kanalizasyona guvenlikli bir gekilde dokulmesine raQmen,

nehirler ve yeraltt sularr bagkalarr tarafrndan kirletilmektedir. YaptrQrnrz her

J6

deney igrn asistanrnrzdan kullancJrgrnrz reaktifi nasrl atacaQrnrzr

ogrenmelisiniz. Genel olarak:

'l) Her gozelti veya kimyasalr g6pe ya da lavaboya dokmeyiniz. Qunku bu

gdzelti a$rr metal iyonlarr igerebilir veya organik hrir Eozucu olabilir. eevre ve

insan sa$lrQ na zarar verir

2) Dokulebilir gozeltinizr lavaboya c16kup, arkasrndan bol musluk suyu

akttrntz.

3) Atrk uygun bir kimyasal iglem uygulanarak Qevreye vereceQi zarar

azaltrlarak ya lavaboya dokulmeli ya da uygun garflarda saklanmalr.

Kimyasal atrklarrn dogaya verilmesi ile ilgili bir kaq ornek:

Artrk dikromat(cr2C,2 ), sodyumbisutfit (NaHSos )ite once cr(il1) e

indirgenir sonra NaoH ekleyerek cr(oH)3 olarak goktur0lur, suyu

buharlagtrrrlrr ve topra$a gomulur.

Atrk asit gdzeltileri, atrk baz Eozeltileri ile notralleginceye kadar

karrgtrrrlrr (pH kagrdr ile kontrol edilerek)ve musluga dokUlur.

Atrk iyodat (l03 ) Eozettiteri sodyumbisulfit ile iyodure indirgenir. Bu

tepkime asrt uretir. OluEan asit atrk baz ile n6trallegiirilir, sonra tUm g6zelti

lavaboya dok0lur.

Atrk kurgun gozeltisi sodyummetabisilikat (Na2sio3) qozeltisi ile

etkilegtirilir, gdzunmeyen PbSiOg gokeleQi topraga gomulur.

Atrk gumug ve altrn degerli olduklarrndan kimyasal iglemlerle geri

kazanrlmalrdrr.

Qeker ocaklarlardaki zehirli gazlarrn bacadan grkmalannr onlemek
igin bu gazlar kimyasal tuzaklarla tutulmalrdrr. Bazt zehirli gazlar alevden
gegi ri lebilir, boylece zatarstz uru nlere donu giu rUlebilir.

９
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4) Bazt atrklar kimYasal geri

miktarr azaltr.

kazantmla tekrar kullanrlabilir. boylece attk

EnonemlinoktakimyasalolarakUygUnolmayanatrklarbirbiriile

higbir zaman karrgtrrrlmamalrdtr ve her atrk 9i9esi etiketlenmelr ve bu

etikeflerde neyi ne kadar (yaklagrk derigim) igerdigi belirtilmelidir.

BOLUM II

VOLUMETRIT AUAIIZ

Volumetri, hacim olgme iikesi ile madde miktarr beiir-lenen bir

yontemdir. Bu y6ntemde Eozelti ortamtnda birbiriyle !'ttzlt ve lam olai'ak

tepkimeye giren iki madcjeden brr ianesirrin ayarlr g6zeltisinin egde$er

katrlrm antndaki hacmr olgUlilr. Ayarlr qdzelti igindeki madde miktart tam

olarak brlinen gozelttlere denir. EgdeQer katrm ant Yeya egdeQcrlik noktasr

ise bu iki madde arastndaki htzlt ve tam olan tepkimenin sona erdr(r ya Ca

her iki maddenin egdeQer- gram saytlarinrn egit oldugu andtr Bu ant

saptamaya yarayarl maddelere belirleq denir. Ancak eqdeOerlik noktastnt

tam olarak gdsteren bir bagka deyigle tam egde$erlik antnda renk

degigtiren belirteq yoktur. Bu nedenle belirtegler yardrmryla eqde$erlik

noktaStna yaktn, belirteon rerrk ddnugum aralrQtna giren ve titras.von sonu

noktasr olarak adlandrrrlan bir noktada titrasyon sonlandtrtllr. Yaprlan bu

yanrlgrya titrasyon yanrlgrsr (TY) denir" Titrasyon yanrlgrsrnr, egdeQerlik

noktasr ile titrasyon sonu noktasr arastndaki fark olarak da tantmlayabiliriz

Bir volumetrik analizin yapilabilmesi igin temel gartlar agagrdaki gibi

ozetlenebilir:

1) Tepkime tek bir kimyasal denklemle tanrmlanabilmeli ve stokiyometrik

olmalr

2)Tepkime htzlt ve tam olmalr,

3) Titrasyon sonunu saptamak rgin uygun bir belirteq seqilebilmelidir.

Volumetride molarite ve normalite birimleri kullantlrr. Molarite (M). 1

L qozeltideki maddenrn mol sayrsrdrr Normalrte (N), '1 i- gozeltideki

maddenin egde$er gram saYtsrdtr.
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Bir rnaddenin egdeger gramt rnor ya c,a forrnur kuresinin
element ise atom kutresinin etki deQerine borunmesi ire burunur-.

Normarite birimi ve egdeger gram endustriyer ve sa$rrk birimrerinde
hala kullanrlmaktadrr buracla yalnrzca molarite ve moi ku,eleri
kullanrlacaktrr.

2. 1 AyarhQozeltilerin Hazrrlanmasl

Ayarlr gozeltiler iki yolta hazrrlanabilir

a) birincir ayar maddererinde gok dikkafli orarak tartrran uygun miktar,
qozgende qozurdukten sonra birinen hacime tam orarak sevrertirerek
hazrlanrr.

b) Yrrksek safrrkta erde ediremeyen ya da tartrrmararr ordukga gug
maddelerin (HCl, NH3 vb.) once yakragrk derigimii gozertiieri hazrrranrr.
Daha sonra birincir madde (primer standard) creniren yuksek safrrktaki bir
madde ile uygun bir belirteg kullanrltp titre edilerek avarlama
(st a n d a rd i zatio n,) y aplu.

2. 2. Ayarh Qozeltilerin Saktanmasr

Bazt ayarrr Eozertirerin, czeilikre bazrarrn uzun sr,,re sakranmasr
halinde cam gigererden gozertiye sirikat ve aruminat gegerek a:yariarr
bozulur, Boyle Eozeltilerin polietiren gigererde saklanmalarr gerekir. Bazr
qozeltiler ise cam rrzerine adsorbe orurlar. Bunun yanrnda rgrk etkisi ile
bozunabilen AgN03, KMnoq, gibi maddererin gozertireri renkri gigererde
saklanmalrdrrlar. E$er madde mikrobiyar bozunmaya uygun ise bu durumda
bazr koruyucular ekrenebirir. orneQin; s2o32' un uzun sure sakranmasr igrn
1-2 damla kloroform katrlrr.

Qozelti sakrama yeri ise srcakrr$rn az degigtigi yerrer ormalrdrr. srcak
yerde ve aQzr iyice kapatrlmamrg ortamda saklanan gozeltilerrn zamanla
buharlagma nedeniyre derigimreri de. igtiginden ayarrarr bozurmug orur.

2. 3. Volumetride yaprlan yantlgrlar

Volumetride yaprran yanrrgrrar agaQrdaki gekirde srraianabirir.
a) Titrasyon yanrlgrsr ya da belirtec yanrlgrsl, uygun belirtecin

segilmemesi.

b) Ku,anrran rerazi ve hacim 6igme kaprarrnrn (pipet, buret,
balonjoje) yanrlgrlr olmasr veya yanrlgrlr kullanrlmasr.

c) Ayarlr gozertinin doQru hazrrranmamasr, brrincir ayar maddesinin
iyi segilmemesi ya da geregi gibi Ealrgiimarnasr.

d) ornekte burunan ve anarizrenecek madde drgrnda titrant ire
tepkimeye giren diger maddererin varrr$r (girigimcirer) anariz sonucunu
Pozitif veya negatif etkiler.

veya

(kara rlr

Birincir ayar madde de agasjrdaki gu ozeilikrer aranmarrdrr:
1) Kolay elde edilebilir ve analitik anlamda saf otmalr.
2) AErk hava ve srcakrrk etkirerrne kargr dayanrkrr ormarr

olmalr).

3) Ayarlanacak madde ile hrzlr ve tarn tepkimeye girmeli.
4) Mor kLrresi buyuk ormari (tartrmdan geren hatanrn az ormasr rgin)

ve kolay tartrlabilmel,.

5) Berirlecin titrasyon sonunu gosternresini engereyecek gekiide
renkli olmarnalr

6) Koiay Eozunmeli ve oda srcaklr!rnda titre edilebilmeli
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e) Ayarlama ve analiz iglemleri nernen nemen aynl stcakltkta

yaorlmalr.

Voiumetride kullanrlan belirteElere yontemler tantttltrken yerl

geldiQinde ayrtntrlt olarak deginilecektir

2. 4. Analiz Sonucunun Hesaplanmast

Genel olarak bir titrasyon tepkimesini agagtdaki gibi g6sterelim;

aA +bB + cC +dD

egitligi elde edilir. Buradan

wn =a/b x Wr x Ms x Vs (4)

genel egitligi bulunur. Bu egitliklerde wa ve Wr,,4e strastyla titre ediienin

kutlesi ve molekul agrrlt$r, Msve VB slraslyla titre edenin molarite cinsinden

derigimi ve litre cinsinden hacmidir. Bu egitlik genel olarak tum titrasyon

hesaplarrnda kullanrlrr.

Bu tepkimede A titre edilen (anaiyle), B titre eden (titrant) a ve b ise stokiyo

metrik katsayrlar olsun. Egdegerlik noktasrnda iki maddenin mol saytlart

oranr iqin

no =9 (1)
n^b

egitligi yaztlabilir. Burada na Ve ns strastyla titre edilen A ntn ve titre eden B

nin mol sayrlarrdrr. Diger yandan mol saytst, n, ve molar derigim, M,

tanrmlarrndan aga$rdaki egitlikler yazrlabilir.

n---- M=l (2\--woV

Bu egitliklerde w, maddenin agrrir$r, We,titre edilenin mol aQtrlrgt ve V litre

cinsinden gozelti hacmidir. 2 nolu egitliklerden yararlanrlarak

w.
n^ = fr ' ns = MeVa yazar (1) de yerine koyarsak

o 
x'i =l, MaVs
wA

(3)
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edLurvr rtt

VOLUMETRI UYGULAMALARI

3. 1 Asit- Baz Titrasyonlart

Asitlerin, bazlarrn ve zayi asit tuzlarrnrn volumetrik belirlenmesi

hidronyum veya hidroksit iyonlarrnrn su olugturarak notrallegmeleri ilkesine

dayanrr. Egdegerlik noktast yakrnrnda pH daki htzli de$igme ile tepkime

karakterize edilir. Bu deQigim asit-baz belirtegi ile ya da potansiyometrik

olarak pH-metre yardrmr ile kolaylrkla belirlenir. Notrallegme titrasyonlarr

kuvvetli asit veya bazlarrn ayarlr gozeltiler ile yaptltr.

Asitlerin Ayarlanmasr, kuvvei!i asitlerin ayarlanmastnda bagltca

NazCOs, NazBaOz .'10H2O (Boraks), TI2CO3. KlO3, HgO gibi birincil ayar

maddeleri kulianrlrr.

Na2CO3 ile ayarlamada, NazCOg saf NaHCO3 rn yaklagrk 260-290c C

arasrnda rsrtrlmasrndan elde edilir(- 30 dak). NazCOs rn kurutulmasr 1100 C

de etuvde yaprlrr ve CaCl2 igeren desikatdrde saklantr.

2 NaHCOs (k) -+ NazCO3 (k) + HzO (g) + COz (g)

NazCOe a kargr yaprlan asit ayarlanmastnda titrasyon sonu ikinci

srErama bolgesinde saptanrr. BelirleE olarak metil oranj kullanrlrr (pH = a.2).

Titrasyon sonuna do$ru olugan COz i Eozeltiden uzaklagtrrmak iEin

Eozelti kaynattlrr. Qunku CO2 uzaklagttrtlmazsa

HCOs + H" -+ HzO + COz
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Dengesi nedeniyle bir miktar HCO:titre edilmecen kairr ve negatif yanrlgr

olur

CO3?-+ H- -+ HCO3'

HCOg'+ H--r COz + HzO

nettepkime:CO32 + 2H* r H2O - COz

Di$er kullanrlan ayar maddeleri agaQrdaki Qizelge 3 1 cJe verilmigtir

Qizelge 3. i Asit Ayarlarimasrnda Kullanilan Qe$iili Ayar Maddeleri

Ayar maddesi Mr:lekul

Agrrlrgr

Titrasyon Tepkrmesi Belirteg

Boraks,Na2BoO7.l0H2O 381.7/ BaOT'' + 7H2O -_) 4 H3BO3 + 2OH rvreul KtTmtzlst

2OH + 2h- -:2H2O

BaO72 + 5H2O + 2H' -r 4 H3BO3

CO32' + 2H. --+ llzO + COz Metil oranj
Talyum karbonat,TI2CO" 468.74

Asit gozeltilerinin ayarlanmasr icin onceden ayarlanmrg baz
qozeltileride kullanrlabilir. Ancak ayarh baz gozeltisinin do$rulugundan emin
olmak gerekir. EQer uygun saklama kogullarr saQlanmamrgsa ve oldukEa
eski tarihte hazrrlanmrgsa kullanrimasr sakrncalr olabilir.

Daha seyrek bagvurulan yollardan biri, derigik asit bilegiminirr ozenli
yo$unluk olgumu ile belirlenmesidir sonra bu uygun Eozeltinin derigimi igin
hesaplanrp tartrlan bir miktar istenen hacme seyreltilir. (Hesaplama iEin
gerekli yoguniuk - derrgirn Eizelgeleri kimya el kitaplarrnda bulunabilir).

DrQeri rse sabit kaynayan (azeotropik) HCI Eozeltisidir Bu qozerti 760
mm Hg basrnEta % 20.221(w/w) HCI iqerrr.
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Bθ z′ ar′ /7 ハya″ a′7/77aSち  ktivvetll bazlarln ayarlanrnaslnda potasyum

blftalat(KHC8H404),benZOlk asit(C7H602),pOtaSyum bilyodat KH(103)2,

okzallk asn dihidrat(卜 12C2042H20),Sulfamik asit(H2N― S03H),2,4,6t‖ nitro

benzolk aslt kLl‖ anlllr

a)POtasyum biftalat ile aya‖ ama(KHC8H404)i Saf Olarak elde

edilmesi kolay,nem oekici olmayan 135° C ye kadar isitlldlolnda bOzunma

olmayan bir zay f asltti「 (pKa=54)丁 ek saklncasl blr zaylf aslt olmasldi「

COnkO bu tur zaylf asitlerin tltre edilmelen siraslnda karbonatla§ madan‖ e‖

gelen yanllgi ёnemll dOzeydedir Bu nedenlo daha aya‖ ama basamaginda

yapllacak yanllglyl azaltmak 19in ayarlanacak bazln karbonatla§ marn§

ollη asi gerekir

丁ltrasyon tepklmesl:

HC8H404 + OH‐ ―→ C8H4042 + H20

Titrasyonda ku‖ anllacak bellrtec fenolftaleyndlr

b)3θρZο鷲スSI`〃θスyartar77ar Saf olarak elde edileblllr ve su 19ermez

Suda 96zunurlむ Oo aZ Olduou 191n alkolde 9ёzunur Ticari alko‖ er blr miktar

asidlk olablleceoinden kё「(bO§ )deneme yaplimalldl「 Tit「 asyon fenolftaleln

bell「 te9111e yaplllr Tltrasyon tepkimesil

C6H5‐ COOH+OHミ 士C6H5~COO‐ +H20    Ka=614x10‐ 5

3. 1. 1 Asit-Baz Belirtegleri

NOtrallegme titrasyonlarrnda sonuglarrn dogrulu$u uygun beiirteg

segimine baglrdrr. N6trallegme titrasyoniarrnda kullanrlan belirtegler renkli

zayl organik asit veya bazlardrr. Bu bilegiklerin rengi belli bir pH aralr$rnda

degigir. En gok kullanrlanlar fenolftaleyn, metil oranj, metil krrmrzrsr ve

bromokresol yegilidir.
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Renk de$igiminin olduQu noktadaki hidroien iyonu derigimi her

belirteq iqin farklrdrr. Fenolftaleyn, hidrojen ryonu derigimi 108 M dan buyuk

olan gozeltide renksizdir ve hidrojen iyonu derigimi 10'10 M dan kuquk olan

qozeltilerde pembedir. Eger hidrojen iyonu derigimi 10-t0 M ,lan i08 M ra

de$igirse, fenolftaleyn belirtecinin rengi pembeden renksize donUgUr. E$er

gozeltinin hidrojen iyonu derigimi bu iki de$er arastnda olursa, renk koyu

pembe ile renksiz arasrnda olur. Yani, fenolftaleyn bazrk bdlgede renk

degigtirir. Metil oranj, metil krrmtzrsr ve bromokresol yegili asidik bdlgede

renk deQigtirir ([H.] = 10-3 - 10.s M). Bazr belirteglerve pH aralrklarr Qizelge

3 2 de verilmigtir.

Qizelge 3. 2 Bazr Onenrli Asit-Baz Belirtegleri

Gegig b6lgesi, pH Renk de$igimi Trpr

Timol mavisi

Metiloranj

Bromokresol yegili

Metil krrmrzrsr

Fenolftaleyn

Timolftaleyn

Alizarin sarrsr GG

12-28

31-44

38‐54

42‐63

83‐ 10.0

93-105

10-12

K‐S

K‐T

S‐M

K― S

R―Mor

R‐M

R―S

1

2

2

2

1

1

2

M. Mavi, R:Renksiz, T:iuruncu, P: Pernbe, K: Ktrmtzt, S: Sart

(1)asit tipi: Hln + HzO -+ HsO' + ln'

(2) baz tipi: ln' + HzO -+ lnH* + OH

Bir titrasyon iEin en uygun belirteE, titrasyonun egdeQer noktasrndaki

hidrojen iyonu derigiminde renk de$igimi g6sterendir.
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Bazt asit-baz belirleq gozeitiiennin haztrlantgt:

Bromokresol yeqilr 0.1 g bromokresol yegilr 7 5 mL 0'02

qozillur ve 250 mL Ye seYreltilir.

Metil oranj: 0.1 g metil oranj 100 mL suda gozulur'

Metil krrmrztsr: 0.1 g metil ktrmtztst 18.7 mL 0 02 M NaOll

250 mL ye seYreltilir

Fenolftaleyn; 0.1-0.5 g fenolttaleyn 50 mL alkolde gozulur

eklenir.

M NaOH te

te Cё Z口 lur ve

ve 50 mL su

1200

1000

800

200

Fenolftaleyn
gegig arahfr - 

--

' Brom,rtimol mavisi 
-_.

L__一 一

|

3. 1. 2 Uygun Belirteg Seqimi

Kuvveili asit ve bazlarrn iitrasyonunda, egde$erlik noktastntn pH sr 7

dir. Egde$erlik noktasr civarrnda pH de$igimi tepkimeye giren bilegiklerin

derigimi yUksek olduQunda yuksek olur. Bu tip titrasyonlarda fenolftaleyn

(bazik bolge belirteci) ya da bromokresol yegili (asidik b6lge belirieci) notral

bolge belirteci olan bromotimol mavisinin yantnda kullanylabilirler' Ancak'

analit ve titrantrn derigimi kuquldu$unde, pH degigiminin buyuklugude

azalu, ancak egdegerlik noktastnda pH daima 7 dir ($ekil 3' 1)'

B egrisinde, duguk derigimli asit ve bazrn titrasyonunda sadece

bromotimol mavisi uygun belirteE olarak gorulmektedir'

3. 1.3 Ayarlr Asit Qdzeltisiyle Yaprlan Titrasyonlar

0.1 M Hidroklorikasit Qtrzeltisinin Haztrlanmast

.1. Derigik HCI gozeltisinden 9 mL al ,ye 1L ye saf su iie tamamla.

2 lyice kartgttr, etiketle ve kapaKlr cam gigede sakla'

|

o ool___L__」 _ _1   上___土    |
000 500  1ooo 1500 200o 2500 3000

NaOH hacmi ml

sek‖ 3 1 Hcllle aya‖ l NaOH ln titrasyon eo百sl A:5000 mL 005 M Hcl
‖e0100o M NaOH:B:50,Oo mL O ooo5 M HCIIle o oolooo M NaOH

0.1 M Hidroklorikasit Q6zeltisinin Ayarlanmasr

l.Biricil ayar saflrkta Nazco3 tr alarak etuvde 1100 c de 2 saat kurut.
2.Desikatorde so$uttuktan sonra, 0.'r mg duyarrrrrkra 0.1-0.15 g civarrnda
ta(rm al ve not et

3. 250 mL lik erlene al ve 20 mL saf suda goz.

4. 1-2 damla metil oranj belirteci damlat.
5. Bureti hazrrladrgrn HCI Eozeltisiyle bir iki kez yrkadrktan sonra doldur.
6 Erlendeki Nazcos qozertisine damra damra yakragrk 0.1 M HCr
gozeltisinden ekre ve titrasyon boyunca erieni surekri Earkara.
7' Qozeltinin rengi agrk pembe oruncaya kadar titrasyona cievam et.
B' AQrga grkan co2 in uzakragtrrrrmasr iEin gozertiyi 2-3 dakika kaynat. Renk
tekrar sarrya donerse titrant ekre ve buretten topram hacmi cku.

牲6001:鴛
:認二l ye゛ i
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9. Titrasyorru bjr kaq kez Caha yineleyerek, paralel deney sonuglartntn

ortalarnastnt al.

10. Ayarlr HCI q6zeltisinin derigimini agagtdaki gekilde hesapla.

Na2CO3 + 2HCl *r 2NaCl + COz + HzO

Mr., v"., =2-1 't",t*
i\J 2 !u1

Sodyumhidroksit Analizi

1. NaOH 6rne$ini 250 mL lik bir erlene al.

2. Yaklagrr 25 mL ye saf su ile seyrelt.

3.2-3 damla metiloranj belirteci ekle.

4. Orne$i renk de$iginceye kacJar ayarlr HCI ile titre et.

5. Harcarian HC! in hacminden yararlanarak ornekteki NaOH miktartnr

hesapla

GiiE Q<iztinen Bazik Tuzlartn Qozi.iniirliik Qarptmtnrn

Belirlenmesi

1. Ca(OH)2 veya Ba(OH)2 tuzlarrntn saf sudaki doygun gdzeltilerinden 10

mL alve 250 mL lik erlene koy.

2.25 mL ye saf su ile seyrelt.

3.2-3 damla metil oranjekle.

4 Renk donugumu oluncaya kadar ayarlt HCI ile titre et.

5. Harcanan HCI hacminden yararlanarak OH-iyonu derigimini belirle.

6.Bu deger yardrmlyla gozunurluk garprmlnr belirle, qizeigedeki ile

kargrlagtrr. Farklrlrk var ise nedenrni yorumla.

Ca(OH)2 :j Ca2' + 2 OH

Ba(OH), ;: Ba2* + 2 OH

Ksq= [C^'-1tOH]2
Kcc= [Ba"][OH ]'

Karbonat ve Karbonat Karrgrmlarrnrn Analizi

Na2C03, NaHCOs ve NaOH ten birini veya ikili karrqrmlarrnrn nitel ve

nicel analizleri notrallegme titrasyonlarr igin iyi orneklerdir. Uq, birden

birarada bulunmazlar, gunku aralarrnda gerEeklegen tepkime bunu onler.

NaOH ve NaHC03 karrgrmr sonucu tepkenlerden biri veya her ikiside

tukeninceye kadar Na2CO3 olugur. NaOH tukenmig ise, gdzelti NaHCOe-

NazCOr igerir; NaHCOa tukenmig ise geride NaOH ve Na2CO3 kalrr.

Bu karrgrmlarrn analizi ayarlr asit ile titrasyon gerektirir. Birinde, pH

aralrQt B-9 arasrna gelen bir belirteg, digerinde ise asidik bolge belirleci

kullanrlrr.

Titrasyon, aynr orne$e her iki belirtecin srra ile eklenmesi sonucu

olugan renk deQigimleri ile ya da aynr miktar karrgrmr igeren iki farklr 6rneQe

belirtegten birini ekleyerek gergeklegtirilir.

Yontem 1: Tek ornek kullanrlarak yaprlan titrasyon

Ornekten 20 mL alrnrr. 2-3 damla fenolftaleyn eklenir ve ayarly HCI

ile pembe renk yok oluncaya kadar titre edilir. Daha sonra. 2-3 damla

bromokresol yegili veya metii oranj beiirteci eklenrr ve ayarlr asit ile

titrasyona kalrcr yegil renk oluguncaya kadar devam edilir. Qozeltinin
bilegimi Qizelge 3. 3 de verjlen hacimsel iligkiye g6re belirlenir.

（
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Qizelge 3.3 Tek orrrekie yapriarr Titrasyon ile Karbonat ve Bikarbonat
Karrgrnrlarrnrn Analizinde i-laom lligkisi

BIle。 lm 而蔽

「

~雨
、

「

高耐
noktalarina r:laqmak lqin gereken ayarlr asit hacmi

Fenolftaleyn(Vr) ve bromokresot yegili(V1,)-Oonum

Qizelge 3. 4 Karbonat. Bikarbonat

Analizinde Flacim lligkisi

vc Hiclroksit lvonlarrnr Igeren Karrgrrl

BIle§ im

NaOH

Na2C03

NaHC03

NaOH,Na2C03

NaHC031 Na2C03

Vf>0:∨
bッ =丁
~~~~‐―――一―――― 一― ―

――――、

Vi=Vby

V千 =0,Vby>o

∨f=VoH+∨ c。3,Vby=vc。3V:>Vby
Vfく Vby Vi=Vc。 3,Vby=Vc。3+VHco3

noktalanna ulagmak rEin gereken ayarli asit hacmi

NaOH

Na2C03

NaHC03

NaOH,Na2C03

NaHC03,Na2C03

Vf=Vby

Vf=%Vby

VI=0,Vby>0

Vr = Vop + Vcos , Vuy = V6s + 2V663 2V1 > Vsy

Vt = Vcoa V5y - 2V663 + Vgccs Vsy > 2V1

YOntem 2:Aynl lTRlktar ananti9eren lkl ornek ku‖ anllarak yap‖ an tltrasyon

Aynl rniktar ana‖t 19eren 20 mL Ilk  lkl o「 nek 9ё zeltiSl allnl「

Bunlardan binne 2-3 damla fenolftaleyn ve dloenne 2-3 damla bromokresol

ye§ ||l ekleni「 Her ёrnek 9ozeltiSi ayarll Hcllle renk deol§ imi Oluncaya kada「

tltre edill「  cёzeltinln bile§ lmi lki tltrasyondan elde edilen hacimler

ku‖ an larak(clzelge 3 4)de verilen ill§ kiye gё re bell‖ enir

Sodyumkarbonat Analizi

l Na2C03ё「neOlni 2 saat llo° c da etuvde kurut ve desikatё rde sogut

2 0rnekten o 10oo‐ o.1500 g tart ve 250 mL Ilk erlene koy.

3 20-30 mL kaynaml,suda 9ё z ve 2‐ 3 damla fenolftaleyn ekle eoer Sulu

Ornek verill「 se yakla§ lk 20 rnL ye su lle seyrelt ve bellrte9 ekle

4 Ayarll asitile renk donu§ unceye kadar titre et.

5 HCl hacmipden yara1lanarak ёrnekteki Na2C03 mlktarlni hesapla

SodyumkarbOnat‐ Sodyumbikarbonat Kar:§ lm:nin Analizi

l Ornek katl lse kurutulmu§ uy9un rnlktar ta耐 lml§ ёrneOini al,250 mL Ilk

balon loieye kOy, ve sonra 91zgiye kadar kaynatlllp sOoutull´nuo su lle

taman¬ la,

2 巨oer ёrnek 9ёzelti hallnde lse pipet‖ e belll bir hacim al ve 250 mL‖ k
balonioleye kOy,9iz91ye kadar seyrelt

3 0rnegl ayarll Hcl‖ e herikl yontemden bl「 lnl ku‖ anllarak anallz et

Yё ntem l:Titrasyonun her adlmlnda HCl hacmi kullanllan bell「 te91ere bagll

olarak VI ve Vby§ ekllnde verilmi§ tlr Hesaplama a§ aoldaki glbidlr

W NalCO,=｀
(1ン )XM80 x Wi12CO:

W NaHc。
,=(氏 y― ヽ )X MHG X WN■ HC03
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Yontem 2 : Karrqlmdaki her bilegenin miktarr aga$rriakl gibi lresapllanrr'

w xa.co3 = v, (l-)x M.,., x V/Nu,co.

w r.,i"Hcr..,, = (.Vu, - \ )x lv1 ,,., x W*"".u.

Sodyumkarbonat-SodyumhidroksitKarrqlmlnlnAnalizi

1'orneQini250mLlikbalonjojeyekoy,qozveSafsuileqizgiyekadar
seyrelt.2.CozabsorplamasrntengeilemekiEinagZlnliyicekapat.

3. Ornek gozeltisinden 25 mL orne$inden al, erlene koy ya da orne{inr

doQrudan erlene koy.

4. Qdzeltini ayarlr HCI ile yontem 1 veya 2 ye gore titre et'

Yontem 1: Titrasyonun her aCtmtnda kullanrlan HCI hacmi kullantlan

belirteglere baglr olarak Vl ve v6y geklinde verilmigtir. Hesaplama:

W Na2c。
,=V5ylL)x MHcI X WNa2CO]

W NaOH=(Vf― Vby)x MHc X WNoOH

Yё ntem 2:Kar101mdakl her bilesenln agI‖ 101a,aOldakl§ ekllde hesaplanlri

WN●OH=(2、
一
Ⅵ y)X MHO X WN.。 H

W Na2coi=(Vby~Vf)x NIHcI X N、 .2c。
=

3.1.4 Ayarll Baz c6Zeltisiyle Yap:lan Titrasyonlar

O.l M sodyumhidroksit Cё Zeltisinin Hazl「 :anmaSI

1. 4 g karbonatsrz NaOH i hrzli bir qexil<je tart, onceden Kaynattltp,

soQutulnrug (not) 1 L saf suoa qoz.

2. Qozeltinin CO2 so$urmamasr rc;in hava rle iligkisini onle.

Not Srcak baz-ik qdzeltiler COr di gabuk sogurur.

0.1 M Sodyum hidroksit Qozeltisinin Ayarlanmast

1, Onceden 1100 C de 2 saat etuvde kurutulup, desikat6rde sogutulmug

potasyum hidrojen fitalat (KHP) birincil ayar maddesinden 0.1500-0.2000 g

civartnda tam tarttm al.

2.20 mL saf suda goz.

3. 2-3 damla fenolftaleyn belirtecinden ekle.

4. Qozeltiyi renk pembeye donunceye kadar ayarlr NaOH Eozeltisiyle titre

et.

5. Renk 30 saniye sabrt kalrnca titrasyonu bitirve harcanan hacmi not et.

6. En az uE paralel qalr9. Titrasyon sonuglartntn oftalamastnt al ve NaOH in

molaritesini hesapla.

Hidroklorikasit Analizi

l Verilen HC1 0rneoln1 250 mL Ilk edene al

2 0rnek 9ёzeltlni yakla§ lk 20 mL ye seyrelt 2 damla fenolftaleyn ekle(oot)

3 96zeltiyl ёnceden ayadanml, NaOH 9ёZeltisi ‖e renk a91k pembe

oluncaya kadar titre et.

4. Renk 30 sn kalrct olmalt.

5. Harcanan baz hacmini not et ve sonucu mg veya g HCI olarak bul.

Not: Kuvvetli asit-baz titrasyonlarrnda asit ya da baz Eozeltisinin deriginri

Eok kuguk olmadrkEa asidik veya bazik bolge belirtegleri kullantlabilir.



Tuzruhunda Hidroklorikasit Analizi

1.25O mL lik erlene =C.1 g HCI iEeren iuz r.uhu ornegi al ve 250 mL ye

seyrelt,

2. 2-3 damla {enolftaleyn ekle

3. A.yarlr NaOH iie renk pembe oluncaya kadar titre et.

4. Harcanan hacmi not et ve HCI derigimini hesapla.

Sirkede Asetikasit Analizi

Zayrf asitlerin ayarlr kuvvetli baz ile analizlerinde bazik gegig bolgesi

belirte91erl ku‖ an‖ lr

Sirkede ve ,arapta tOplam asit ―lktarlnln asetik asit clnsinden

beli‖ enmeOl zaylF a,itlerln analizine ё「nek venlebllir sl「 kedeki toplam asit

rniktarl ayarll baz tltrasyon so,Ч Cu be‖「lerlir_ Ba§ ka asltlerde i9e「 meslne

raOmen asetik aslt i9erlol en fazla olduoundan ana‖ z sonucu asetik aslt

olarak verilir

1 250 mLIlk e‖ ene l-2 mL slrke ёrneginlo l mL duya‖ lllkla al

2 50rnL safsu ve 3-4 darnla fenolftaleyn ekle

3 Renk pembe oluncaya kadar ayarll NaOH‖ e tltre et

4 Sonucu 100 mL ё「nekte g CH3COOH Olarak ver

Kuwefli ve Zayfi Asit Karrgrmlarrnrn Analizi

Bir kuvvetri asit ve Ku sr 10-a veya daha duguk oran zayrf bir asit
karrgrmrnrn ayarrr NaoH ire titrasyonunda iki titrasyon sonu noktasr gozrenir
ve titrasyon ikr farklr belirteg kullanrlarak yaprlrr.

Hidroklorikasit ve Asetikasit Kangrmrnrn Analizi

1. 0rnek gozeltini al ve 20 mL ye su iie seyrelt.
2'2'3 damra metir oranj berirteginiekre ve ayarrr NaoH gozertisi ire renk
degigene kadar titre et.

3 Sonra 2 damla fenorftareyn ekre ve pembe renk oruguncaya kadar titre
et.

4' Birinci titrasyon sonu noktasrna ulagrrdrQrnda harcanan baz hacminden
yararlanarak HCI miktarrnr hesapla

5. lkinci titrasyon sonu noktasrna uragrrdrgrnda harcanan baz hacminden
yararlanarak HAc miktannr hesapla

3. 2 Q<ikelme Titrasyonlarr

Qokerme titrasyonrarr, berirrenecek iyonra az gozunen biregik
olugturabiren bir iyonun ayarrr gozertisi ire trtrasyonudur Boyre bir
tepkimenrn vorumetrik anarizcre kuilanrrabirmesi igin aga$rdaki koguilar
gereklidir:

1. Qokelen maddenin EozunurluQu az olmalrdrr.
2. Qokelme tepkimesi hrzlr olmalr ve gabuk dengeye gelmelidir.

―
―
―
―
―
上
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3. Beraber Eokelme, iyon hapsetme veya adsorpsryon gibi sonucu

etkileyecek clayla;" olmamal rd i r-

4. Titrasyon sonunu belirleyecek uygun bir belirleq bulunabilmelidir. Yani

tiirasyon yantlgrst 9ok az olmaltdtr.

Volumetrik analizde qokelme tepkimelerirtin uygLrlamalarr qok fazla

degildir. Ancak oldukqa eski olmastna raQmen bir kaq Eokturme y6ntemi

srkqa kullanrlrr ve bu ydntemler ile klortrr, bromur, iyodur ve tiyosiyanat

iyonlart belirlenir.

3.2. l Gilmiig Nitrat ile Qokelme Titrasyonlarl

Qokelme titrasyonlarr uygulamalarrnda qogu zaman ayarlt AgNO3

qOzeltisi kullantlrr ve bu nedenle arjantometrik yonternler olarak da

adlanrjtrrirrlar. Burada sadece Mohr, Volhard ve Fajans yontemi ile klorur

belirlenrnesi verilmektedir'. Genelolarak bu y6ntemlerde 0.1 M ayarlr gumug

nitrat 96zeltist kullantltr

Ayarlr 0.1 M Gi.imi.ig Nitrat Qozeltisinin Haztrlanmast ve

Saklanrnast

17.0 g grimUg nitratr temiz, Kuru birtartrm kabrnda iart ve 11Oc C de

1 saat rsrt (not 1), desikatdrde soQut.0.1 mg duyarlrkla gUmlig nitrat iqeren

tartrm kabtnt tart ve 1 L lik balonlojeye aktar. Tarttm kabtnt dara iqin

yeniden tarl, AgN03 tt qoz ve igaret qizgisine kadar seyrelt ve iyice karrgtrr

(not 2). Tartrm farkrndan AgNOr qozeltisinin molaritesrni bui'
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Notlar:

'1. Gumug nitrat tsr iie bozunur. 1 saat 110c C de rsrtma sonucu renkte

aqrlma gorulur, ancak bu etki gozardt edilebilir duzeydedir, daha uzun sure

rsrttlmamalrdtr.

2. GumUg rritrat gdzeltisi tgrk gegirmeyen kaplarda saklanmalrdrr.

Mohr Yontemi ile Klori.ir Miktarrnrn Belirlenmesi

1. a) Ornek katr ise lsaat 1100 C de kurut,0.1 mg duyarlrkla 0.25-0.35 g

ornek tart qoz ve '100 mL ye tamamla.

b) Ornek gozelti olarak verilirse, 100 mL balonjojede su ile seyrelt.

2. Ornek gozeltisinden 25 mL al buna spatul ucu ile NaHCOs ekle ve gaz

qrkrgr bitinceye kadar bekle (not 1)

3. 1-2 mL %5 llk KzCrOa (not 2) potasyum kromat ek{e ve Ag2CrO4

olugumundan dolayr ilk kalrcr tugla krrmrzrsr renk oluguncaya kadar titre et

(25 mL saf su, bir miktar CaCO: ve bir damla "k5 KzCrOd iEeren tanrk

deneme igin harcanan AgNO3 hacmi ornek igin harcanandan grkarrlarak

duzeltilmig degerleri bulunuz).

4. Sonucu g Cl- veya NaCl olarak veriniz.

35.46*., = 
r**OO 

x VorNo, x M og^o,



Notlar:

1. Mohr titrasyonu pH 7-B arasrnda gerEekregtirirmeridir Eger pH dr,guk
olursa (pH<6) kromat iyonunun bir krsmr dikromat iyonuna donugur.

2 CrOa?-' * 2 H' .,'. CrzOf' + HrO

Bu yuzden cro.2' derigimi duger ve egdegerrik noktasrna uragmak igin datra
gok Ag. iyonrarr gerekir. Bazik ortamda ise gumug hidroksit ve gumug oksit
olugur.

Ag' + OH _+ AgOH 
1r.y

2 AgOH 1xy-> Ag2O 1r,1+ H2O

egdegerlik noktasrnda, [Ag'] = V Kr, = 10 s 
M

AgOH in gokelmesinin baglamasr igin OH derigimi

lnr- l=r\= -? 
j] ro' 

= 2xro 3 Mr r lae-l to

pH = 14-t-tog(2x'10')l = tt.g

Bu nedenle, gozeltinin pH r 11 den briyuk olmamalrdrr.

2. Kromat bir deriqim berirtecidir. ornekte burunan cr un tamamr Agcr
geklinde qoktukden hemen sonra Agzcro+ rn gokermesi ire titrasyon sonu
belirlenir. Bu nedenre croa?' derigimi oyre ayarranmarrdrr ki titrasyon

sonunda ekrenen 'r damra agrrr AgN03 den 6nce Ag2cro.1 0rugur-nu iie tu$ra
krrmrzrsr qokelek g6zienebrlsin. Bu agaQrdaki gibi hesaptanabilir,

Tam egde$erlik anrnda oriamdaki Ag. iyonlarrnin kaynagr

AgCi :. Ag' + Cl'

tepkimesine g6re gozunurtukden gelen Ag* drr AgCi iqin Koo = 1.10-10

olduguna gdre egdegerlikte

s = [Ag"] = [Cl'] =+ [Ag'] ' * Krn [Ag'] = ,,'f O$= 10-s M dir.

Ag2croa igin Knn = 1.1012 orduQuna gore Ag2croa rn r0t'Aqo oftamrnda
gokelmeye baglamasr iqin [CrOo? 1 = 2

Ag2CrO+ + 2Ag'+CrOa2'

Koo = [Ag'] 'ycroo'1 hro,,l= ,.5+ - 10-'' 
- = I0-:M

lae-l' (ro-'r'

102 M croqz derigiminin saglanmasr igin %5 lik Kzcr-oq gozeltisinden

titrasyon sonu hacmine gore 1-z mL kullanrlrr. Uygulamada titrasyon
sonunda oimasr gereken K2croa derigimi, titrasyon scnu hacmi dikkate
alrnarak benzer gekilde hesaplanmalrdrr. I l

Agzcroo rn g6zunurlii$Li srcaklrkla arttrgrndan titrasyon oda srcaklr$rnda
yaprlmalrdrr.
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CrOa2- belirteci tek yonludur Bu belirteq ile yalnrz- ayarlr AgNO3 qoz-eltisi ile

Cl belirlenmesr yaprlabilir' ayarlt Cl qozeltrsr ile Ag' belirlenmesi

yaptlamaz.

Volhard Yiintemi ile Klortir Miktarrnrn Belirlenmesi

1. Ornek alrmt Mohr ydntemrnde oldugu gibidir'

2. G0mu9 nitratrn aSlrlslnl (- 10 mL hacmr tam olarak not ederek) ekle'

3. Qozeltiyi 5 mL 6 M HNO: ten ekleyerek asitlendir (not 1)'

4. 5 mL 0.5 M demir(lll) gozeltisi ve 5 mL klorur iqermeyen nitrobenzen ekle

(not 2).

5.lyicekarrgtrr'Gumugunfazlastnr0.lMayarlrtryosiyanatqozeltisrile

olugan FeSCN2* bilegiQinin rengi 1 dakika kalrct oluncaya kadar titre et'

6. Sonucu g Cl oiarak veriniz'

Notlar,

1. Nitrik asit q6zeltiyi berraklagtrrmak rgin eklenrr. Demir(lll) gozeltisi HNo3

igerisinde haztrlantr ve b6ylece tekrar HNOs eklenmesi gerekmez'

2. Tiyosiyanat iyonunun gUmug iyonu ile olugturduQu bilegiQinin Edzunurluk

garptrnl AgCl bilegigininkinden daha kuqukttJr'

AgCl (k) + SCN'--l AgSCN (k) + Cl

Buolaybuyukbiryanrlgryanedenolabilir.Bununolugmastnt

engellemekiqinyag6zeltitiyosiyanatiletitreedtlmedenoncesuzuluryada

nitrobenzeneklenerekAgClungevresindeyagrmsrbirfilmolugturarakAgCl

un tiyosiyanat ile tepkimeye girmesi engellenir (Nitrobenzenin eklenme

iglemi 9et<er ocakta yaprlmal rd tr)'
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Fajans Yijntemi ile Klorilr Miktarrnrn Belirlenmesi

1. Ornek alrmr drler y6ntemler ile aynt'

2. "/.2lik fluoressein belirteciricien (not) her 10 mL Cl orneQi igin 2 damla

damlat.

3. Ayarlr AgNO3 qozeltisi ile gflkelegin rengi gul pembesi oluncaya kadar

titre et.

4. Sonucu g Cl olarak veriniz.

Not: Egdegerlikten sonra 1 rjamla aqti'r Ag- ekienrnesi ortamda olugan

AgCl gokele$inin agrn eklenerr Ag. vr adsorbe ederek Agcl I Ag-

katyonunun olugmastna neden olur. Bu katyon ise bir zaytf asit olan

f luoresseinin anyonunu (Fl ) ctiQer anyonlara gore seqimli olarak adsorplar

ve olugan AgCl I Agt I Fl adsorpsiyon brlegi$inin rengi gul pembesidir.

3. 3 Yiikseltgenme- indirgenme Titrasyonlart

Titre edilen ile titre eden arasrnda eiertron airg-verigi nedeniyle bir

tepkime oluyorsa bu tur titrasyonlara yUkseltgenme-indirgenme titrasyonlart

ya da redoks titrasyonlarr denir. Asit-baz, qokelme ve komplekslegme

titrasyonlarr rle kargrlagtrrrldr$rnda, yukseltgenme-indirgenme

titrasyonlarrntn uygulamalart daha fazlacirr. Burada bu uygulamalardan

ikisine yer verilecektir.

1. Permanganat rle yaprlan titrasyonlar

2. iyoda daYalr titrasYonlar

Kullan rlan belirteqler; yukseltgenme-irrd irgen me tiirasyonlarrnd a

titrasyon sonu potansiyomeire ile saptandl$r gibi, kimyasal belirteqierle de
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saptanabrlir. Bu belirlegler yukseltgeyici veya indrrgeyrci reakti{ler olup,

tepkimeye giren maddelerin veya urunlerin derigrmindeki deQigiklige de$il,

sistemirr potansiyelindeki deQrgmelere yanrt verirler. Bu nedenle
yukseltgenme-indrrgenme e$rilerince grafigrn ordinatr derigrmin logaritmik

deQeri yerine pil potansiyelidir ( elektrcd potansiyeti ). Redoks belirleEteri irg

grupta incelenir:

'1. Titrantrn kendisi (ornegin; KMnOq)

2. fite eden ya da edilenin redoks Eiftlerinden bir tanesi rle renkli bilegik

olugturabilen maddeler (Orne$in; gozunur nigasta)

3. lndirgenmig geklinin rengi ile yukseltgenmig geklinin rengi farklr olan
organik bilegikler (Ornegin, metilen mavrsi, ferroin)

Ayarlr gozeltilerin hazrrlanmasrnda en srk kullanrlan yukseltgeyici

reaktifler +0.5 - +1 7 v arasrnda deQigen standart elektrod potansiyeline

sahiptirler.
,i

Potasyum permanganat. KMnO+, potasyum iyodat, KiOs ve
amonyum vanadat, NHaVos en qok kullanrlan yukseitgeyici reaktiflerdir.

Genel olarak, indirgeyici reaktiflerin ayarlr gozeltileri
yukseltgeyicilerinkine oranla kararlrlrklarrnrn duguk olmasr nedeni ile az
kulla n rlrrlar.

Yukseltgenme-indirgenme titrasyonlarrnda, en gok bilinen birincil
ayar maddeleri arsenik(lll) oksit, (As2o3) sodyum okzalat, (Nazczoa) mohr
tuzu (FeSOa(NHa)2SOa 6H2O), ve potasyum iyodattrr (Kl03)

3. 3. 1 Permanganat ile Yapllan Titrasyonlar

Bu titrasyonlarda iitrant olarak oldukga kuvvefli bir yukseltgen olan
ayarlr potasyum permanganat gozeltisi kullanrlrr. Rengi nedeni ile
permanganat aynr zamanda belirteq iglevi de Eorur. Egdegerlikten sonra

eklenen 1 damla agrrr KMnoa gozelti rengini pembe yapar. pH rna baQlr

olarak agagrdaki gibi indirgenme basamaklarr olugur;

MnOa-+BH*+5e.-+ Mnz'+4H2O (kuvveili asrdik) E0=1.51 V

MnOa + 4 H' + 3 e' --+ MnO2 + Z HzO (notral/zayr{ bazik) Eo =l .70 V

MnO++e-+MnOa2 (bazik) Eo = 0.56 V

KMnOq ile,

1. Asitli ortamda yukseltgenebilen katyon ve anyonlarrn 1Fe2',sn2*, vor*
,CrOo,, NOz, Sor', Hzoz, Mo3*, Ti3", v4, ) dogrudan belirlenmesi
yaprlabilir.

2. Asitli orlamda Fezt veya CrOo'"' gibi iyonlar NlnOq', CrzO/', MnOz

Mn3Oa , PbOz, Pb2O3, pbeOo, Ceo- iyonlarrnr indirgeyerek dolaylr

belirlenmelerinde kullantltr. Bunun iqin ornek uzerine bilinen miktarda agrrr

Fe2* veya croo, eklenir, artan reaktif ayarrr Kmnoa ire geri tire edilir

3. Notral veya zayi bazik ortamda bazt maddelerin (Mn'*, HCooH)
belirlenmesinde kullan rlrr

Potasyum permanganat Qiizertisinin Hazrrranmasr ve
Saklanmasr

'1. Yaklaqrk 3.2 g KMnO4 tart.

2; 500 mL lik suda goz ve kaynat (not 1).

3. Daha sonra alzrnr kapatarak bir gece beklet.

4. Qozeltiyi iEine cam pamugu yerlegtirilmig huni rle lrtrelik batonjojeye suz
(not 2-3)ve su ile tamamla.



5. Temiz. koyu renk (not 4) carn bir gigeye aktar, etiketle ve agztnt

kapatarak sakla.

Notlar:
.1. KMnOa rn kuvvetli bir yukseltgen olmasr nedeniyle organik maddelert

yukseltger. Bu yuzden hazrrlandrgr suda organik maddeler, toz ve benzeri

geyler olmamaltdrr, bunlar permanganat iyonunu indirger. Qdzelti tslttlarak

organik maddelerin hrzlr bir gekilde bozunmast ve bekletiierek olugan MnOe

din g6kmesi sa$lantr.

MnO+' + indirgeyici reaktif -+ MnOz + yukseltgenme urunu (notral gozelti)

2. Olugan MnO2, gozeltinirr bozunmasrnr katalize eder, bu nedenle

hazrrlantrken KMnOa gozeltisi ayarlanmadan once s0zulttr.

3. Suzme igleminde suzgeq kagrdr kullanrlmaz gunku kagtt gozeltide

indirgenmeye neden olur.

4. GUneg tgtnlartndan etkilendigi iqrn koyu renkli gigelerde ve karanltkta

saklanrr.

Potasyum Permanganat Qozeltisinin Ayarlanmast

1. Etuvde 1100C de 2 saat bekletilmig ve desikatore altnmtg Nazczoa dan

0.1 mg duyarlrlrkla 0.1-0.'15 g tart:

2. Yaklagrk 20 mL su ekle ve uzerine 5-6 mL 2 M HzSOq ekle.

3. Qozeltiyi 70 - 8Oc C ye kadar rsrt (not 1).

4. Qozeltiye srcak rken buretten 1-2 damla KMnoa damlat ve rengi

kayboluncaya kadar iyice galkala

5. Srcaklrk 600 C nin altrna dugmeyecek gekilde KMnOa ile 30 saniye kalcr

pembe renge kadar titre et.
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Aynr igleme yinelenebilir sonuglar

M HzSO+ gozeltisini aynr kogullarda

KMnOq ile titre et.

8. Kdr deneme igin harcanan KMnOa hacmini ornek icin harcanan

hacrmden Erkart. l

9. KMnOa tn molaritesini hesapla.

2 Mn04‐ +5C2042-+16H→ → 2 Mn2++10c02+8H201

Wヽ叩`=:幽 ×‰ げ Mttc

3.3.2.Perrnanganat Titrasyonu Uygulama:a ri

Demir Miktarin:n Be!irlenmesi

Demir filizi ve demir urunlerindeki demir analizi igin en yaygrn

kullanrlan yontem permanganat ile demir(ll) iyonunun titrasyonudur.

ornekler gozelti haline getirilerek ornekteki demir uygun yontemler ile

demir(ll) iyonuna donUgtUrUlurler Bu amagla en gok kullantlan iki yontem

vard rr.

1. Qozelti sulfirik asit ile hazrrlandrgrnda metalik zn ile indirgeme (Jones

indirgenme yontemi)

2. Hidroklorik asit Edzeltisinde kalay(ll) klor[r ile indirgeme

Bu yontemin temeli SnCl2 ile Fe(lll)'Un indirgenmesi srrasrnda. Cl-

iyonlarrnrn KMnO+ ile yukseltgenmesini engellemek igin MnSOa , H2SOa ve

H3POa iEeren koruyucu gozelti (Zimmermann-Reinhardt reaktif i)

kullanrlmasrna dayanrr Ortarnda Demir(lll) iyonu oldugunda. demir

6. Harcanan titrant hacmini not et

alrncaya kadar devam et.

7. Tanrk deneme olarak 2A mL 2
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titrasyonu igin egdeQerlik noktasr oncesi cl iyonunun bjr krsmr da

yukseltgenir. Bu nedenle harcanan permanganat rniktan qerekenden fazla

olur ve analizde yuksek sonuglar elde edilir. Ayrrca, cl ryonu ile olan

tepkime yavagtrr ve gozlenen titrasyon sonu noktasr rengi soluk olur, bu

yuzden tam karar vermek guEIegir. Koruyucu gozelti Mn(ll) iyonu igerir ve

bu ryon KMnoa ile Fe(ll) arasrndaki tepkimeyi katalizler. aynr zamanda

permanganatrn yukseltgeme gucunu azaltarak cl 'e etki etmesini onler.

Reaktifteki POo3 aga0rdaki tepkimeyle renksiz demir kompleksi olugturarak

demirin sarr renkli Fecla olugumunu engeller ve titrasyon sonu noktasrnrn

daha iyi gozlenmesini saglar H2soa ise tepkime igin gerekli asiiligi saglar.

Fe3' + 2HpO42 -+ Fe(pOa)23- +zH'

1. Ornek katr ise HCI ile Eoz ve suz. Ornek gbzelti halinde ise 3'den devam

et.

2. Hacmi 10 mL kalrncaya kadar buhar banyosunda buharla;trr. Qozeltinin
rengi sarr olur (Fe3').

3. Qozelti srcak iken renk beyazlagrncaya kadar damla ciamla snclz ekle
(notl ). Tek bir damla tum demir(lll) iyonlarrnr rndirgemeye yetebilir.

4. Sarr renk gittikten sonra da 1-2 damla fazladan ekle.

2 Fe3* + Sn2* -> Sno. + 2 Fe2-

5. Qdzeltiyi oda srcaklrgrna kadar so0ut ve hrztr bir gekilde 10 mL %s tik
HgC12 gozeltisinden ekle (not 2-3).

6. 2 dakika qozeltiyidinlendir. Eger beyaz qokelti yoksa gozeltiyiat (not 4).

7 Karrgrmr 250 mL lik erlene al ve 50 mL ye su ile seyrelt.

8. 20 mL koruyucu gozeltiden (not 5) ekle.

9. KMnOa ile hemen titre et.
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10 Ta,rk deneme igrn f:e orne$i drgrnoa diger reaktifreri anarizde airnanmiktarlar kadar karrgtrr ve KMnOa ile tilre et
1 1' Kor deneme igin harcanan KMno+ hacminr topram trketimden qrkarl2 Ornekteki Fe yuzdesini hesapla.

5Fe2o + Mnoq'+gHr -:5Fe3* + Mnr- t 4H>O

Wre = 5 X Munoa X Vranoa x Wr"

Notlar:

1 3 g Sncrz u 10 mL cierigrk t--lcr de goz ve 20 mL su ire seyreit. Qozeititaze hazuranmarrdrr Uzun sure bekretirdi$inde havanrn oksr.leni rre sncra edonugur.

2. Suda hazrrlanmrg %5 (wlvt tik HgCl2 qozeltisi
3. Reaktif hemen eklenmez ise. fazla Xalay(ll) iycnlarrnrn bir krsmr civa(lJ)klorurun civa(r) klorur yerine metalik Hg ya donugmesine neden orur.' 4 Qokerek az miktarda ve beyaz renkte ormarr. Qokerenin gri renkte ormasrerementer civanrn orugtugunu gosterir. Elementer civa KMnoa ire yavaggatepkimeye gtrer ve yanrlgr getrrir. Bu nedenle 6r.nek bozulmugtur, atrlrr.5 Koruyucu Qozertinin Hazrrranrgr: 40 mL der. H2soa n rzo ml *,., _ oomL % g5 rik H3po4 karrgrmrnr so$ut. Bu karrgrmr 20 g Mnsoo +Hro nul'100 mL saf sudakigozeltrsine ekle.

6. Atrk gozeltiler artrk gigegerinde saklanmalr.

Peroksit Miktannrn Belirlenmesi

1 Veriren iki pararei peroksit ornegrni yakragrk 150 mL ye seyrert.2.3-4 rnL 4 M H2SC, ekle ve aErk pembe renge kadar ayn ayntitre et.
il.



3. Sonucu mg H2O2 olarak ver.

5HzOz I 2MnOa + 6H' -r 50a I 2Mn'n + 8H2O

Okzalat (CrOo'-) ve Biokzalat (HC2O4 ) Kartqtmtntn Analizi

Okzalat ve biokzalat karrgrmrnrn analizr iki farklr titrasyonu gerektirir.

Bunlardan bir notralleEme ve di$ericie yLikseltgenme-tndirgenme

titrasyonudur.

Notrallegme titrasyonunda, biokzalat ayarlt NaOH q6zeltisi ile titre

edilir. okzalat iyonu etkilenmez. Titrasyon tepkimesi;

HCzOa + OH -+ Cz,O,,2 r HzC (belirteg: fenolftaleyn)

Redoks titrasyonunda, CzO,,Z ve HCzO+ iyonlartntn her ikiside ayarlr

KMnOa ile titre edilir Titrasyon tepkinresi,

2MnOa + 5CzOa2 +. 16H*-) 2Mn2u + lOCOz + SHzO

Yontem:

1. Bilinmeyen ornek qozeltini al ve 100 rnL ye seyrelt.

2. 3-4 damla fenolftaleyn beltrleci ekle.

3. Qozeltiyi 0.1 M ayarlr NaOH ile titre et

4. Harcanan baz hacmini not ei.

ikinci bir ornek Eozeltisi al

1 Yaklagrk'100 mL ye seyrelt.

2. 10 mL 9 M H2SO4 koy.

l)

3. Karrgrmr 800 C ye tslt ve 0.02 M KMnO+ ile titrc et

4. Harcanan KMnOa hacmini not et.

5. Sonucu drnekieki mg HC2Oa- ve CzO+z-olarak ver.

Hesaplama:

nHc.o; : Il''looH

w nc,o,

--- 
.---_ = v N,oH (ml-)x N{ 

^,o,,w' HC]O;

aaLL

-Xn *-Xlc,ol_ = nKM"oo
5 HC2u6 

5

2 
r, 

wuc,g;- 
* ? 

^-Y:,c- = v,-,.^ xrvl
,^ *;; 5 w.,o. - 'KNt'o{ ""^KMnoJ

3. 3. 3. iyoda Dayalr TitrasYonlar

Y0kseltgenme-indirgerrme tepkimeleri ve titrasyonunda iyot

kimyasrnrn ikiturlii uygulamasr vardtr, iyodimetri ve iyodometri.

iyodimetri (Do$rudan titrasyon): Zayf asidik veya zayfi bazik

bolgede (pH= 6-7.5) litrant olarak l2 gozeltisinin kullanrldr$t ve iyodu (12)

iyodure (l') indirgeyebilen maddelerin belirlenmesinin yaptlabildigi bir

yontemdir. Genel olarak titrasyon tepkimesi;

ind+n12+nH2O + Y0k+2nl +2nH*

lzll sisteminin standart elekirot potansiyeli buyuk olmadt$rndao (E127'-=

0.534 V) gok az sayrda madde 12 ile yukseltgenir, bu nedenle uygulamast

qok azdrr. Bu yontem ile belirlenecek maddeler; Sn2' , HzS, SzOs' , HrSO. ,

（
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HgAsO:, novalgin. se{aloksin, antiprinclir. Belirteq olarak Qozunur nigasta

(nigasta pigmigi) kullantltr.

iyodun sudaki gdzuntirlu$Unun az olmast ve buharlagmasr nedeniyle

iyot gozeltilerine iyodur katrlarak iriiyodure (ls ) donugturtllur ve bu gekilde

kullanrltr.

12 + l' ;: l. (triiyodirr veya iyotlu iyodur)

Ancak iyodun kararstz olmast nedeniyle gunumuzde doQrudan triiyodur

hazrrlanrak yerine sabit akrmda iyodurun elektrolizlenmesi ile olugturulan

iyot kullan rlmaktad tr (kulometrik titrasyon).

iyodometri (Dolaylr titrasyon). Notral veya zaytf asitli ortamda (pH=

3-B) bir yukseltgen tarafrndan aqr$a gtkarrlan l'e nin nigasta belirteci

kullanarak SzOeZ ile titre edilmesine clayanrr. Genel olarak;

Yuk+2n l-+2n Ht * lnd + n lz+ n HzO

lz + 2 SzOt? ;: 2 l' + SaOo2 ( tetratiyonat )

Titrasyonda pH 3-8 araltgrnda Ealrgmak oldukga onemlidir. EQer titrasyon

daha asitli otamda yaPrltrsa,

SrO.'- + H' :j SOz + HzO + S veya HzSOs + S

Tepkimesi nedeniyle agtrt S2O32 tuketilir. Eger bazik ortamda yaprlrrsa,

lz+ OH- + lO + i"+ H2O veya HIO + I (kararsrz)

3lO'+tOe+21

14

tepkimeleri nedeniyle negatif yanrlgr yaprlrr

Nigasta belirtecr: Her iki yOntemde de bu belirleq kullanrlrr. Ancak
nigasta 'gozunur nrgasta'olmalrdrr. Normal nigasta yaklagrk "h\a amrlozve
yaklagrk %80 amilopektin igerir. Amilopektin 13- ile krrmrzr renkli bir bilegik

olugtururken amiloz mavi renkli bir adsorbsiyon bilegigi olugturur. Bu

nedenle igerisinde daha fazla amiloz igeren nigasta kullanrlrr ki buna
'gdzunur nigasta' denir. Amilozun l3- ile verdiQi bu mavi renkli bilegik

nedeniyle nigasta belirteg gdrevi yapar.

Ancak nigasta belirteci titrasyon sonuna dogru eklenmelidir. Qtinku
nigasta igindeki amiloz, 12 adsorblar ve 12 un eksik trtre edilmesine neden

olur.

Nigasta belirteci ile Ealrgrrken dikkat edrlecek diger ncktalar;

a) Belirteg taze hazrrlanmalrdrr. Bekletilmesr halinde bakteriyel
pargalanmalar sonucu dekstroz denilen madde agrga grkar. Bu madde

indirgenoldu$undanagtrtS2o32-tuketilmesinenedenolur.

b) Jelatin, alkol gibi maddelerin vartrQr amitoz-12 adsorbsiyon bilegigin

olugumunu engellediginden ortamda bulunmamalrdlr.

c) Belirteg duyarlr$r srcaklrk arttrkga azalr. Bu nedenle oda srcakirSrnda

galrgrlmalrdrr. BelirteE duyarlrgr : 12 igin 5.7 x 10-7 M drr

0.05 M Tiyosiilfat Qozeltisinin Hazrrlanmasr

1.12.5 g Na2s2o3.5H2o ve 0.1 g Na2co3 (not) tart ve kaynatrldrktan sonra

soQutulmug 1 L saf suda goz.

2. Qozelti berraklagrncaya kadar karrgtrr

3. Temiz, kapaklr bir 9igeye aktar ve karanlrkta sakla,
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Not: Kristal suyunun bir ktsnrtntn kaybt rrederrryle bilegirni deQigtiQinden ve

zamanla bakterilerirr etkisiyle bozundu$undan gozeltinin ayarlanmast

gerekir. NazCOa, NaOH veya boraks ilavesi COz ile Eozeltinin pH rrtn

deQigmemesi igindrr Uzun sure saklanacaksa, bakterilerden korumak iqin

1-2 damla kloroform eklenir.

0,05M Tiyosi.i lf at' Qozeltisi nin Ayarlanmast

Saf olarak tartrlabilen KzCrzOt, KIO:, KBrO3 gibi maddeler kullantitr

Crtatz' +6l'+ l4H'-) 2Cri' +7HzO+3lz

lOr +51'+6H*+3HzO+3lz

BrO3' + 6 I + 6 H* -+ 3 HzO + 3 12+ Br-

denklemlerinden agrga qrkan l2 tiyosulfat ile titre edilir.

Birincrl ayar maddesi KzCrzOz ile ayarlama.

1. Toz haline getirilerek 180-2000 C de kurutulmug K2Cr2O7 tan yaklagrk

0.1-0.2 g arastnda 0.1 mg duyarltlrkla tart.

2. 10 mL suda goz, uzerine SmL 2 M HzSOa ve taTe hazrrlanmtg 10 mL

%10 luk Kl gozeltisi ekle ve agzrnt kapat.

3. Karanlrkta aQzt kapalr olarak 10 dak beklet.

4. Erlenin kenarlarrnr 10 mL saf su ile yrka ve Eozelti rengi limon sartst

oluncaya kadar yaklagrk 0.1 M SzO:2 gozeltisi ile titre et.
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5. 1 mL niqasta ekleyerek olugan nra';i renk yegil oluncaya kadar titrasvona

devam et. Buradaki yegil renk c13' nrr-: rengiciir. Denemeyi yinelenebilrr

sonuglar alrncaya kadar yap.

Birincil ayar nraddesi Potasyirm iyodat iie ayarlama:

'1. Potasyum iyodatr, 110c C de'1 saat etuvcie kurut, sonra desikatorde

sogut.

2. 0.'1 mg duyarlrlrkla 0.12-015 g arasrnda Klo3 tad ve 250 mL rik erlene

koy.

3. 50 mL suda goz ve 20 mL %10luk Kl gozeltisi ekle.

4.2mL 3 M l-l2so4 ekle ve qozeltinin rengi agrk sarr oluncaya kadar ayarlr

0.05 M Na2S2O3 ile hemen titre et ( Not ).

5. 5 mL nigasta belirteci ekle ve mavi renk yok oluncaya kadar titre

et.Olugan tepkimeler,

lOs + 51" +6H' -+ 312 +3HzO

3lz + 6SzOs2'-+ 6l +3SaOo,z-

net: lOr'+ 6H* + 652032 --) l'+3SaO62' + 3H2O

Nigasta belirtecinin hazrrlanmasr: 1 g Eozunur nigasta az miktarda saf su ile

bulamaE haline getirilir. 100 ml kaynar su eklendikten sonra 2-3 ciak daha

kaynatrlrr ve soQuduktan sonra kullanrlrr. Qozelti berrak olrnalrdrr.

Not. Beklenirse asidik odamda hava oksijeni iyoduru iyoda yukseltgeverek

pozitif yanrlgrya neden olur.



SrO.'- gdzeltisi ayarlr MnOa' cozeltisi ile de ayarlanabilir, bunun igin

a$a0rdaki gekilde qalrgrlrr

1 . Erlene 10 mL ayarlr KMnOa qozeltisi al.

2 Azerine 5 mL %10 luk taze hazrrlanmrg Kl ve 2 mL 2 M HzSOa koy,

galkala ve 5 dak karanlrkta beklet.

3. Erlen kenarlarrni 10 mL saf su ile yrka ve 0.05 M S2o32 qozertisi rre agrk

sarr oluncaya kadar titre et.

4. 1mL nigasta ekle ve olugan koyu mavi renk kayboluncaya kadar

litrasyona devam et, harcanan hacmi oku, not et. Denemeyi yinelenebrlir

sonuglar alrncaya kadar yap.

Hesaplama:

2 MnOa +10 l' +'16 H' --) 2 Mn2* + 5 12+ B HzO (titrasyondanonce)

12 + 2 SrOs'- *+ SnOo2- + 2l' (titrasyontepkimesi)
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3. 3.4. iyodometri Uygulamalarr

Bakrr Miktartntn Belirlenmesi

1. Cu igeren ornek gdzeltiyi al ve 20 mL saf su ekle.

2.0.5 mL derigik asetik asit ve 10 m! %10luk Kl qozeltisi ekle, galkala ve

agzr kapalr olarak 5 dak karanltkta beklbt.

3. Erlen geperini bir miktar su ile yrkayarak 0 1 M tiyosulfat gozeltisi ile aEtk

sarr renge kadar tttre et.

4. 1 mL nigasta belirteci ekle ve olugan koyu mavi renk kayboluncaya kadar

titrasyona devam et.

Olugan tepkimeler;

2 Cu21+2「 → 2 Cul(k)十 12

12+ 2S2032‐ → s4062‐ . 21

Net:2Cu2*+2Szo:2'+2 |---> 2oul (k) + Saoo2'

Hesaplama:

Not: Cul varlr!tnda

duguk sonug elde

w .,, = 63.54 * Vrro, x M,ro, x 10 -i

iyotun tiyosulfat ile trtrasyonunda beklenenden biraz

edilir, Eunku belli bir oranda iyot Cul kattst Uzerinde
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adsoi'planrr. Bu sorun ortama eklenen SCN iyonu ile krsmi olarak gozunen

CuSCN tuzunun olugmasr iie onlenir. Katr yuzey r"rzerindeki Cu(l) iyodurun

bir krsmr Cu(l) tiyosiyanat bileqiQine donuqur.

Cul (k) * SCN + CuSCN (k) + l'

Yukardaki tepkimede de belirtildigi gibi adsorplanan iyot serbest

hale geger. Ancak, tiyosiyanat iyonu erken eklenmemelidir, gunku iyotu

yavag yavag indirgeyebilir.

Potasyumkromat Miktarrnrn Belirlenmesi

1. Verrlen orne$i 20 mLye seyrelt

2. 3 mL 2 M HzSOa ve 10 mL %10 luk Kl ekle ve qalkala.

3. Ayarlr tiyosulfat ile aqrk sari renge kadar titre et ve 1 mL nigasta belirteci

ekleyerek olugan mavi renk yegil renge dOnUnceye kadar titre et.

Denklemler:

2 CrOa?' + 2 H' --> CrzOtz+ 4H2O

CrO+2'+ 6l'+ 14 H* -+ 2 Cr3* + 7 HzO + 3lz

12+2S2032 ‐→ 2「 +S4062

3. 4. Kompleks Oluqumuna Dayanan Titrasyonlar

Kompleks bilegik olugumuna dayanan titrimetrik yontemlere

kompleksometrik titrasyonlar denir. Kcmpleksleqme tepkimesi ;netal

iyonu(M) ile orlaklanrnamrg en az bir elektron qiftine sahip iyonik veya

molekuler yapt araslndaki iepkimedir.

Mn*,metal iyonu. L yr-iksilz bir ligand oimak uzere genei bir

kom'plekslegme dengesi agagrdaki gibi gosterilir;

Mnn+L --: llln

Metal iyonu M uzerindeki koordinasyon yerlerinde gozucit veya diger

elektron gifti veren grupiar yer altrlar. Yukandaki tepkime nretal iyonuna

ba$lr bir gozucu molekulunun ligand ile yer degigirrdi$ini gostermektedir.

QOzucu molekulleri tepkime yazrmlartnda gosterilmez.

Ligandlar bir serbest elektron Eifti iqerdiklerinde tek digli (orne$in;

NHg) ve iki veya daha qok serbest elektron gifti iEerdiklerinde Eok digli

olarak adlandtrrltrlar. Qok digli ligandlar aynl atom ile iki veya daha fazla

koordinasyon bag olugtururlar ve olugan halka yaprsl sonucu bilegik gelat

adrnr alrr. Metal iyonunun elektron verici atomlar ile paylagtrgr elektron qifti

sayrst (koordinasyon sayrsr) genellikle 4 veya 6 drr. Bir gelat yaprcr

koordinasyon ba$r yapan iki clonor atoma sahip ise gift digli, 3 grup var ise

ug digli denir.. D6rtdigli, begdigli, altrdigli gelat yaprcLlarda vardtr.

Komplekslegme tepkimelerinde denge sabitleri olugurn veya karartltk

sabitleri olarak adlandtrtltr,

Qr:k digli ligandlarin olu;um sabitleri iek digli ligandlannkine oranla

daha buyuktur.
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Analizierde en qok kullanrlan ve bilinen qok digli ligancl etilendramin

tetraasetikasittir (EDTA) Yaprsr aqa$tdaki gekildedir

HOOC~H2C CH2~C00H'\/
:N-CHz-CHz-N:

.'t \
HOOC-H2C cH2 -cooH

EDTA zayrf gok protonlu bir asittir. Dort asidik hidrojenine ek olarak

her azot atomunun serbest bir elektron gifti vardrr Bu nedenle altt digli

ligand olarak ele altntr. EDTA ve iyonlarl klsaca H4Y, H3Y, HrYz, HY3, Y'

oiarak gdsterebilrr. Disoclyurn tuzu, Na2H2Y,suda kolay goz0nmesi nedeni

ile analitik Ealrgmaiarda en qok kullanrlantdrr. EDTA nrn trtrant olarak en

onemli 6zelliklerinden biri metai iyonlart ile meialin de(erligine

bakrlmakstztn '1:1 oranrnda birleqmesidir. Na- ve K. gibi bazik metallerle

kompleks olugturmaz. EDTA-metal kompleksinin olugumu ve olugum sabiti

egitli0i a$a0rda verilmigtir.

JUln+ * ya' ;i pgy(n'a)t

Metal katyonlarr ile EDTA arasrnda olugan komplekslegme tepkimesi

gozeltinin pH rna bagirdrr. Ca2' ve M92* gibi F-DTA ile zayrf kompleks

olu gtu ran iyonlart n titrasyonur bazik orta mda gerEekle9ir.

Znz" ve Ni2* iyonlarrnrn orta kuvvetteki EDTA kompleksleri hafif

asidik ortamda olur. EDTA qozeltilerinin pH ya ba$rmlrgrndan dolayi

gozeltiler onceden belirlenmig pH da tamponlanrrlar.

EDTA titrasyonlarrnrn d6num noktalartntn gozlenebilmesi igin metal-

belirteqleri kullanrlrr. Erio krom siyahi T (EBT) en Eok bilinen meial-

belrrlectdir.

dt

Bu belirleqler rneial iyonlarr renklr bileErkler oluEturan orqanik

boyalarcirr. EBT nin Uq iyonlaqabilerr protonu vardtr ve H3ln clarak gosteriiir.

Asidik ve hafif bazik gdzeltilerde, beiirteE agagtda belirtildigi gibi asit

baz dengesi gosterir.

H2ln ':' Hlrr2' .' ln3

pK =63 pi( -1 15
1.2

krrm rzr mavi turuncu

EBT nrn metal kompleksleri genellikle ktrmtzt renktedir. Belrrteg

yardrmryla renk degigirnini gozlemek iqin, pll 7 veya uzerihe ayarlanrr,

boylece Hln2 geklindeki nravr renkteki belrrtei: oiugur. Titrasyon sonu

noktasr tepkimesr:

Min + HY3 _〉  Hlr12‐ + MY2

kl「 rln i zi            mavl

3.4.l EDttA ileYapllan Titrasyonlar

Doorudan ttitrasyon:Yaklaslk 25 metallyonu utrasyOn sOnu noktasI

beli‖ enmesl 19in metal― lyonu bellrtec  kullanllarak doo「 Udan EDTA

titrasyonu lle ana‖ z ed‖ eblllrler  Bu yOntem titrasyon sonu noktasl

bell「 lenmesi olanakll olan ve EDTA Ile hlzll tepkimeye giren metal lyOnlari

19in uygulanabllir                                          .

Gen Titrasyoni Bu yontem uygun belinecin Olmadiol Vё  EDttA Ile,ok

kara‖ l bile§ lk olU§ turan katyonlarin anallzle百 nde uyOulanl「 ЁIIlneA Hら ci品 de

ayarll巨 DTA 9ё zeltisindern a§ 「l nl ktarda ahalit oёzeltis ne eklenir ve EDTA

nin fazlasl Eriok「om siyahl T belirtecl ku‖ anllarak ayarll 鶴192・ Veya Zn2+
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qozeltisi ile geri titre ecrilir Metal-EDTA kompleksrnin Mg EDTA veya Zn_
EDTA komplexsrnden daha kararlr olmasr gereKrr.

Yerdegigtirnre Titrasyonu: Bu yonternde, Mg veya Zn kompleksi
geklindeki gozeltisinin faziasr analit gozeltisine eklerrir. Eger metal iyonu
M92* veya znz*'ya oranra EDTA ile daha kararrr biregik orugturursa,
a9a$rdaki gibi bir yerdegi;tirme tepkimesr olugur

MgY' -r N42* + My2 + Mgr* veya Zlyz + M2n _> Myz. + Znz,

Agr$a grkan Mg2* veya. Znz* ayarrt EDTA ire titre edirir. Berirrenecek metar
iyonu igin uygun belirteg olmadrQr zaman kullanrlrr.

Ayarlr Baz Q6zertrsi ire Trtrasyon: Bu y6ntemde, NazHey nin fazrasr
nretai iyonunun notral pozeltisine eklenir.

M2* + H2Y2' j My2- +2H-

Agrga Erkan H' iyoniarr ayarrr baz gozertisr ire titre edirir.

0.010 M EDTA eozeltisinin Hazrrlanmasr

1. Birincil ayar maddesi olarak kullanrlabilen saf Na2H2y.2H2O bilegiQi 2
saat 800 C de olasr nem igeri$ini uzaklagtrrmak igin kurut.
2. soguduktan sonra, yakragrk 3.8 g (1 mg duyarrrkra) EDTA tart ve 1 L rik
balonjojeye koy.

3 Yaklagrk 500 mL su ekre ve EDTA Eozrinunceye kadar ararrkrarra karrgtrr.
Qozunme hrzr yavagtrr, bu nedenre yakragrk 15 dakika veya daha uzun
surede tam g6zunme gergeklegir.

4. Qizgiye kadar seyrelt ve galkala. Qozeltiyi saklamak igin cam yerine

polietilen qige tercih et. gunkli zamanla camdaki metal iyonlan cozunitr ve

EDTA qozeltisinin derigimi azalr.

0.10 M Mg-EDTA Kompleksinin Haztrlanmast

'1. 312 g NazHzY.2HzO bilegigini 50 mL saf suda Eoz ve 2.46 g

MgSOa.THzO ekle.

2. Bir kag damla fenolftaleyn ekle, daha sonra gozeltinin rengi agrk

pembeye donunceye kadar yeterli miktarda NaOH ekle.

3. Qozeltiyi 100 mL ye saf su ile tamamla.

pH = 10 Tamponunun Hazrrlanmasr: 70 g NHaCI yi bir rniktar suda

goz, 570 mL derigik NHr ( d=0.98 g/cm3. %25 ) ekle ve .lL ye seyrelt.

Tampon gozelti uzun sure polietilen gigede saklanabilir.

EBT Eozeltisinin hazrrlanmasr: 100 mg belirteci 15 mL trietanolamin

ve 5 mL mutlak alkol karrgrmrnda goz. Qozelti 15 g0nde bir yeniden

hazrrlanmalrdrr. Buzdolabtnda saklanarak bozunmast yavaglar. Yada 10 g

NaCl igerisinde 0.1 g EBT kartgttrtlrr. Agat havanda o$utulur. Bu kartgtm

uzun sure bozunmadan saklanabilirligi nedeniyle tercih edilir. Ancak

yinelenen titrasyonlar igin bu kartgtmdan egit miktarlarln kullantlmastna

dikkat edilmelidir.

3. 4.2 EDTA Titrasyonlannrn Uygulamalart

Direkt Titrasyon ile Magnezyum Miktarlntn Belirlenmesi

1. Ornek gozeltisini 20 mL ye seyrelt, 1-2 damla pH-10 tamponu ve 4-5

damla (veya bir spatul katr ) Erio T belirteE gozeltisinden ekle
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2.0.010 fv1 EDTA gozeltisi ile renk krrmrzrrJan maviye donunceye kadar titre
oi

3. Sonucu mg Mgz. olarak ver.

Notlar :

'1. Titrasyon sonu noktasrnda belirtecin renginin degrgim tepkimesi gok
yavagtrr, dikkatli oi, agrrr EDTA ekleyebrlirsin.

2. odamda bagka toprak alkaliler var ise, onlarda Mg2* ile beraber titre
edilebilirler. Bunlar analizden once (NH4)2c03 eklenerek ortamdan
uzaklagtrrrlrrlar. Pek qok katyon girigim yapabrlrr, bu nedenle onceden
hidroksitlerr olarak qokturiilmeleri gerekir.

Yerdegigtirme Titrasyonu ile Kalsiyum Miktannrn Belirrenmesi

1 . ornek qozeltini 20 mL ye seyrert, 2 mL pH-10 tamponu, 4 mL 0. i 0 M Mg-
EDTA gozeltisi ve 4-5 damla EBT belirleci ekle.

2.0.010 M ayarlr EDTA Eozertisi ire renk krrmrzrdan maviye donunceye
kadar titre et.

3. Sonucu mg Ca2* olarak ver.

Notlar:

1 . Ornekte 15-.16 mg Ca2* bulunmall.

2. Buradaki girigimrer magnezyumun doQrudan berirrenmesi
yontemindekileri ile aynr ve benzer gekilde ortamdan uzaklagtrrrirr.
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Geri Titrasyon ile Kalsiyum Miktannrn Belirlenmesi

1. 1O-15 mg Caz'igeren ornek qozeltisrne 50 mL 0.010 M EDTA qozeltisr

ekle.

2. 2 mL pH-10 lamponu ve 4-5 damla EBT belirleci koy.

3. EDTA nrn fazlasrnr ayarlr 0.1 M MgSOa Eozeltisi ile renk mavrden

krrmrzrya donunceye kadar tttre et.

CaZ* + Y4 (fazla) -> CaY2' + Ya (fazla)

Y4 (fazla) + M92' -> MY2 (geri-iitrasyon)

I'IEDTA=l-163* [lYg

Not: Magnezyum sulfat gozeltisi 2.5 g MgSO4THyO bitegiginin 1 L suda

gozunmesryle hazrrlanrr Bu gozelti EDTA Eozeltisi ile titre edilerek

ayarlan rr

EDTA Titrasyonu ile Suda Sertlik Belirlenmesi

Suda gdzunmug olarak bulunan bazik tuzlarrndan bagka butun metal

tuzlarr sertlik ozelli$ine neden olur. Do$al sularda gozunnrug Ca2' ve M92*

tuzlarr, di$er tuzlara oranla daha gok bulunmaktadrr. Bu nedenle, sertlik

ornekteki EDTA ile kompleks olugturan tum metallerin toplam miktarr

CaCOg cinsinden rfade edilir.

Sulardaki sertlik geqici sertlik ve ka!rcr sertlik olarak ikiye ayrrlrr.

Geqici serllik metallerin HCO3 ve CO..2' tuziarrndan kaynaklanan sertllktir



ve kaynatma ile giderileb.ilir. Kalrcr sertlik tse metallerin Cl , NOr", SO+2'

tuzlanndan kaynaklanrr ve kaynatma ile giderilemez.

Sertlik derecesi: Sularda sertlik yapan gegitli tuzlarrn belirli bir hacim

iEindeki miktarrnrn bir referans maddeye gore hesaplanmasryla elde edilir.

Alman Sertli$i,'1 AS: 100 mL sinde 1 mg CaO de egdeQer katyon igeren

suyun sertligine denir.

lngiliz Sedligi, 1 lS: 70 mL sinde 1 mg CaCO3 a e$de$er katyon igeren

suyun

sertligine denir

Fransrz Sertligi, 1 FS: '100 mL sinde 1 mg CaCO3 a eEdeger katyon igeren

suyun sertli$ine denir.

Bu sertlik dereceleri arasrnda aga$tdakt denklik vardtr.

1 AS = 1.25 tS = 
.1.79 FS

Sertlik belirlenmesi, ev ve endustriyel alanda kullanrlan suyun kalitesinin

degerlendirilmesinde yararlrd rr.

Ydntem.

1. 100 rnl lik orneQi bir kag damla 6M HCL ile asitlendir ve CO2 yi

uzaklagtrrmak igin bir kaE dakika kaynat (not 1 ).

2. Sogut, bir kag damla metil ktrmrztst (pH:4.2-6.3) ekle ve 6 M NaOH ile

gozeltiyi notrallegtir.

3. 2 mL pH-10 tamponu ve 4-5 damla bir spatul ucu EBT ekle.

4. Q6zeltiyi 0.010 M EDTA ile gozeltinin rengi ktrmrztdan maviye

donunceye kadar titre et (not 2).

5. Sonucu suda mg CaCOa/L olarak verin.

ソ^

Notlar

l′  Sudaki C032 ve HC03 HCl eklenorek ortanndan uzakla,tl「 ||lr

2H++C032_)c。 2+H20

H・ +HC03 1‐ 1)C021‐ H2o

Belirtecin rengi gok yavag degigirse, bu magnezyumun olmadrgrnr gosterir.

Bu clurumda .l-2,mL 
O.1O M MgY' (Mg-EDTA) gozeltisi trtrasvondan once

eklenmelidir.
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BOLUM IV

GRAVIMETRiI( AT.IALIZ

Gravimetrik analiz, analit ile kimyasal olarak iligkili bilegimi bilinen
maddenin a$rrlrQrnrn 6lgumtine dayanrr. Gravimetrik analiz, gokturme,
buharlagtrrma ve elektrogravimetri yontemlerini igerir.

Qokturme ydnteminde, berirrenecek madderer reaktif ire kimyasar
olarak tepkimeye girip az g6zunen urunrer orugtururrar. stlzme, yrkama,
kurutma, yakma ve ktzdtrma iglemleri sonrasr elde edilen ve bilegimi bilinen
katr urUn tartrlrr.

Buharlagtrrma ydnteminde, miktar belirlennresi yaprlacak maddeler
gaz olarak ornekten ayrrlrr, burada analiz buharlagma sonrasr kalan
maddenin agrrlrgrna dayantr.

Elektrogravimetri yonteminde, analiz edilecek maddenin elektrolizi
yetedi bir sure igerisinde ve uygun potansiyel altrnda analitin nicel olarak
yUkseltgenme-indirgenmesi olayrna dayanrr. Burada elektroflardan birinde
biriken madde tartrlrr.

Hemen hemen her erementin gravimetrik yontem ire anarizi
yaprlabilir. Burada en gok kullanrlan g6kttirme yontemi ile ilgili 6rnekler
verilmigtir.

QdktUrme y6ntemlerinde belli bir karrgtrrma htzrnda ozel gokttirUcri
reaktif yavagga eklenerek birlikte gokelme en aza indirilecek ve iri taneli
suzulebilir kristaller elde edilir. Qokeleklerin gogu tartrma uygun olmayan
yaprda veya deQigik oranda su veya g6zucu igeren maddererdir. Bu
nedenle, bu gdkelekler rsrtrlarak bilegimleri tam olrak bilinen maddelere
d6nugtUrrjkirler.

4. 1. Gravimetrik Uygulamalar

Gravimetrik yonternler EoQunlukla inorganik anyonlar, katyonlar ve

su, SOz, COz ve l2 gibi notr bilegikler igin geligtirilmigtir. Qegitli organik

maddeler (ornegin sut tlrunlerinde laktoz) de gravrmeirik olarak

belirlenebrilirler Burada sulu ortarndaki baz.r anyon ve katyonlarrn

gravrmetrik analizine yer verrlrnigtrr. Girigimciler ve

uzaklagtrrrlmasrna deQinilmeyecektir.

Sulu Ornekte Siilfatrn Gravimetrik

Belirlenmesi

Olarak Miktarrnln

Qdzeltideki sulfatrn miktarrnrn belirlenmesi baryum iyonu ile

EoktUrme ilkesine dayanrr.

Ba2* + Soo2' = Basoa (k)

Olugan BaSO+ gokelegi uygun suzgeg kagrdrnda suztrlur, su ile yrkanrr ve

kuvvetlice yakrlrr ve kavrulur.

Yontem:

1. 0.25 - 0.3 g sulfat igeren 100 mL sulu orne$i400 mL behere al

2. 6 M HCI den (not1) 2 mL ekle ve uzeri saat 66.6n1 ile. kapat, su

banyosunda kaynayrncaya kadar rsrt.

3. Her ornek igin 25 mL 1.3%(wiv) BaCl2.H2O gozeltisi kaynayrncaya kadar

tsrt ve surekli karrgtrrarak srcak ornek g6zeitisine hemen ekle.

bu nlan n

"



4. 1-2 saat kaynama noktasrnrn altrnda BaSO.1 trn q6kelmesi igin karrgrmr

dinlendir. (not 1-2)

5. Mavi band suzgeg kagrdtndan stcakken suz

6. Qokelegi 3 kez srcak su ile yrka.

7. Suzme sonrasr sUzgeg kaQrdrnr katla, sabit tartrma getirilmig porselen

krozeye koy.

B. Bunsen beki uzerinde suzgeg ka$rdrnr dikkatlice yavag yavag yak (not 3).

9. Kul frrrnrnda yaklagrk yarrm saat 8000 C de sabit tartrma getirmek igin

kavur (not 4-5).

10. Ornekteki sUlfat miktarrnr hesapla.

Notlar:

1. Oda srcaklr$rnda BaSO+ trn gdzunudugu 100 g suda 0.3-0.4 mg drr.

QozrjnurluQu mineral asit miktarr arttrkga artar. Orne$in, 2 M HN03 iginde

100 g suda 17.0 mg BaSOa g6zUnur. Di$er yandan, gokturme asidik

ortamda yaprlmalr, Qunku Ba2* iyonlarrnrn notral ve bazik g6zeltileri var olan

POo} , CO32-veya OH- iyonlarr ile gokelek olugturabilir.Zayfi asidik ortamda

gokturme ile iri tanecikler Eoker.

2. Dinlendirilmig gdkelek herhangi bir zarar vermeden bir kag glln

bekletilebilir.

3. YUksek srcaklrkta BaSOa suzgeg kagrdrnrn C u ile tepkimeye girer ve

BaS e indirgenebilir.

BaSO+ (k) +   C (k) --+ BaS (k) + a CO (g)

Bu indirgenme suzgeg kaQrdrnr dugtlk srcaklrkta yakarak 6nlenir.

4. EQer yakma iglemi gok yUksek srcaklrkta yaprlrrsa, BaSOa agagrdaki

gekilde bozunabilir.

０
４
０
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BaS04(k)→ BaO(k)+S03(9)           ′

5 Bu yOntem ile So42‐ anallzine ek Olarak Ba2+,Pb2+ve S〆 +ana三 iz de

yapllab‖ |「 _

Glr,innleri   Sulfatln   BaSo4   §ekllnde   96ktし「口lcrek   gravinletrik

bell‖ enmeslnde kar§ |laSIlan gin§ imlerin bi「 klslnl d由§ok SOnu9 bir klSml da
yOksek sOnuc elde ed‖ mesine neden olur

DOsuk sOnuca neden olan gi「 |§ inn eri

l υヽlineral as tln fazla olrnasI

2  H2SO´  |le birllkte‐ 96kelme (Bu hata sC)42 tayininde gecerli, Ba2■

bell‖ enmesinde deoll,9unko H2so4yakma esnaslnda gider)

3 Alkali metal ve 9e§ itll lki degerlikl lyonlarln bl「 |lkte-9okmesi(bu yOnlar n

s口 lfatla「 l genelllkle e§ deger H2S04ten daha az aglrdlr)

4 NH41 1yOnunun birllkte-96kelnlesi(NH4)2S04 9ё keleO n yakllmasl ile

buharla§ lr

5 Demirln b‖ lkte‐90kelmesl bazik Fe(|||)Sulfattlr

6 Sttz9e9 kagldl hlzll bl「 §ekilde yaklllrsa BaS04 tin bi「 kisml BaS re

indirgenir

7 Cr(‖ |)lyOndhtin ∨a‖ gl(cr(HI)lyonunun to'uム eA s由 IFat komplekslel

OIU,aCaol19in BaS04 96kelegitamanllyle basarllamayabilr)

Yt」 ksek Sonuca neden olan giri§ irn10ri

l Mineral asltlo OlmamasI(az 96Z口 nen baryum karbonat ve fosfat 9ё kebill「
)

2.Baryum klorurttn bi‖ lkte 9ё kelinesi



3. Anyonlarrn birlikte gdkelmesi, ozellikle baryum nitrat ve klorat tuzlarr

Sulu Ornekte Demir Miktannrn Belirlenmesi

Sulu Ornekte demir miktartntn belirlenmesi Fe(lll) un hidroksiti olarak
g6kmesi ve daha sonra yakrlarak Fe2O3 un olugmasrna dayanrr.

Fe3* + 3 NH3 + 3 HzO-+ Fe(OH)3(k) + 3 NHa.

2Fe(OH)31r1 -+ Fe2O31r1 + 3H2O (g)

Fe(oH)g jelatinimsi bir kufle olugturur ve suzgeg kagrdrnrn

gdzeneklerini trkar. Bu nedenle, oldukga kaba kulsuz suzgeg kagrdr

kullanrlrr. Hatta, gdkelegin ahnmasr olabildigince geciktirilir ve sonra

aktarrlrr.

Omekteki t0m demir HNo3 ile Fe(lll)'e yukseltgenerek gokurme
yaprlrr.

3Fe2*+NOs-+4H*-;3Fe3* + NO + 2HzO

Bu yUkseltgenme basamaSrnda FeNOz' kompleksi olugabilir ve

gozeltinin rengi oldukga koyulagrr, bu bilegik HN03 un agrrr eklenmesi ile

bozunur.

onemsenmeyecek bir g6zun0rluge sahip oldu$undan, gokelek srcak

NH4NO3 gozeltisi ile yrkanrr.

Yontem:

1. lki tane terrriz ve rgareilenrniE porselen kroze al, sabit tartrma getir (not
1).

2. Her ornek gozeltisine 6 M HCt cien 5 nrL ekle ve 20-30 mL lrk hacirne saf
su ile seyrell.

3. 1-2. mL derigik HNo3 ekle ve yukseligenmenin tamamlanmasi iqin

yavagQa rsrt boylece azot oksiiler gider.(3-5 dak.) (not 2) .

4.200-250 mL ye seyrelt rsrt ve derigik amonyaktan yavag yavag ekle. iyice
karrgtrr, amonyak eklemeye Eokelme tamamlanrncaya kadar devanr et (not
3).

5. Karrgrmr yanm saat kadar srcakta dinlendir.

6. Bir kag damla fazladan amonyak ekleyerek cokelmenin tamanrlanrp
tamamlanmadrQrnr kontrol et.

7 Berrak iist sulu krsmr kulsuz siyah band suzgeE kaQrdrncian sirz (not 4)
8. Beherde kalan gokeleQi bir kag kez srcak 1 % (NH4NC3)qozeltisi ile yrka.

Bu igleme suzuntu kir:rur iyonlarrndan tamamen annrncaya kadar devam et
(not 5)

9. Suzuntu klorur testrnc yanrt vermedi0inde Eokele$i suzgeg kagrdrna

tamamryle aktar.

10. Beherin geoerlerinde kalan maddeyi kuquk bir suzgeE kagrdr ile
sryrrarak aktar.

11. Eger olanaklrysa, gokele$i yrkadrktan sonra bir gece beklet.

12. Sabit tartrma getirmek igrn gokelegi iqeren suzgeg ka$rdrnr porselen

krozeye aktar.

'13. Duguk srcaklrkta kagrdr yak. Hava almasrna izin vernre, aksi durumda

FezO: (krrmrzr) FerOr (siyah) donugebilir.

14. Tum karbon yanrncaya kadar yavag yavag srcakir$r arttrr. Daha sonra

kul frrrnrnda 600 -8000 c de 1 saat yak ve boylece sabit tartrma getir.

15. Sonucu mg Fe olarak ver.

０
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Notlar:

1. Krozeler karrgmamalarr igrn igareflenmeli. lgareflemek igin doygun Fe(lll)
klorur veya kobalt nitrat kullanrlabilir ve daha sonra rsrtarak igareUer

kurutulur. FeCl3 sarr renk, Co(NOg)e mavi renk verir.

2. sulu amonyaQrn kokusu gozeltinin uzerinde hissedilinceye kadar

eklenmeli. Qokele$in rengi krrmrzrmsr kahverengr olarak g6zlenir. Eger

96keleQin rengi siyah olursa ya da siyaha yaklagrrsa, bu Fe(ll) nin varlrgrnr

gosterir. Bu durumda omek dokultrr.

3. Gozenekli siyah bant suzgeg kagrdr jelatinimsi gOkelek igin kullanrtrr.

Bunun igin Whatman 41 sUzgeg kaQtdr uygundur.

4. Suzuntu klorur testi rgrn hunrnin ucundan bir kag mL gozelti deney tupune
alrnrr, HNos ile asitlendirilir ve bir kag damla 0.1 M AgN03 eklenir. yrkama

iglemine bulanrklrk kalmayrncaya kadar devam edilir.

Sulu Ornekte Nikel Miktannrn Belirlenmesi

Sulu ornekteki nikel hafif bazik ortamda dimetilgloksimin (caHzozNz)

(DMGO)alkolltl gozeltisi ile g6ktUrulebilir. Srizme ve kurutma iglemi sonrasr,

organik nikel bilegigi Ni(C4H7O2N2)2 urun geklinde elde edilir.

Q6kelegin molekul yaprsr buyuk oldugundan az miktarda nikelle
galrgmak gerekir. DMGo gozeltisinin agrnsr suda DMGo in gdzrinurlugunun

az olmasr ve alkolde nikel- DMGo bilegiginin Eok gozunmesi nedenleri ile

tehlikelidir ve konlrol edilmelidir.

Yontem;

1 . 30-35 mg Ni igeren ornek gozeltisini 400 mL lik behere at ve '100 mL ye

seyrelt.

2. Derigik amonyaktan NH: kokusu hissedrnceye kadar ekle (1-2 mL).

3. 6 M HCI (2-5 mL) ile gozeliiyi hafif asidrk yap (turnusol kagrdr ile kontrol

et).

4. Qozeltiyi 60-800 C ye kadar rsrt ve 20 mL o/o1 (w/v) dimetilgloksimin

alkollu gozeltisinden ekle.

5. Daha sonra iyice karrgtrrarak 6 M NH3 ten kokuyu hrssedinceye kadar

ekle, bundan sonra 1-2 mL fazladan NH3 ekle.

6. Qokele$i 600 C de 30-60 dakika dinlendrr.

7. En az'1 saat so$ut ve daha 6nce '110-1200 C sabit tartrma getirilmig

gouche krozesinden suz.

B. QOkelek su ile yrkanarak klorUr iyonlarrnrn giderildiQi AgNOrr gozeltisr ile

kontrol et.

9. Krozeyi 110-1200 C de yeniden sabit tartrma getir,

10. Ornekteki nikeli mg olarak vcr.

Sulu Ornekte Magnezyum Miktannrn Belirlenmesi

Magnezyumun gravimetrik analizi amonyaklr qozeliiderr magnezyum

amonyum fosfai hekzahidrat (MgNHaPOa.6H20) kompleks tuzunun

EokturUlmesine dayanrr. Qokelek oda srcaklrQrnda kurutului' ve hekzahidrat

olarak tartrlrr veya yakrlarak magnezyumpirofosfata (Mg2P2O7)

d6nugturUlur ikincisi daha qok tercih edilir.

Yontem:

1. Ornek gozeltisini 400 rnL- lik behere al. Qozeityr 200 mL ye saf su ile

seyrelt.

2. 6 M HCI gozeltisrnden 2-3 mL ekleyerek gozeltiyi asiCik yap. , i
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3. 15 mL %20 (NH4)2Hpo4 ve bir kag damra metir krrmrzrsr berirteci ekre
(pH aralrgr: 4.8-6-0). Bu srrada herhangi bir gdkerme ormamarr.

4. Derigik amonyak gozeltisinden berirtecin rengi sarrya donunceye kadar
damla damla ekle (not 1-2).

5. Sonra 5 mL fazla NHs ekle, bu durumda MgNHapOa gokmeye baglar.
Qdkelme oldukEa yavag orur. Bu ytlzden buzru su banyosunda veya bir
gece boyunca gdkermenin tamamranmasr igin bekretmek iyi orur.
6. Kulsuz suzgeg ka$rdrndan gokeleQin ustundeki suru krsmr aktar. Sonra
25 mL 1 M amonyak gdzertisinden ekle ve gokelegin uzerindeki sulu krsmr
tekrar aktar. Bu iglemi 2-3 kez tekrar et (not 3).

7. Qokelegi suzgeg kagrdrna aktar ve klortir testi negatif yanrt verene kadar
yrkama iglemine devam et.

B. onceden tartrrmrg porseren krozeye suzgeg kagrdrnr kaflayrp, aktar.
9. Krozeyi oldukga yavag orarak kurut, duman grkmayrncaya kadar krozeyi
hafif bir alev ite yak.

10. Yakma tamamrandr$r zaman, sabit tartrma getirmek igin kul frrrnrnda
900-1 OO0o C de kavur.
'11. Sonucu mg Mg olarak ver.

Notlar:

1- Magnezyum amonyum fosfat asidik ve bazik gruprar igerdigi igin hem
asidik hem de bazik ozellik tagrr.

MgNHapOa (k) --) Mgz* + NHa* + pOa3.

NHa* + HzO ---r NH3 + H3O*

POa3'+H2O-;HpO42-+OH'

Bu yuzden gokelegin gdztrnurhiQu oldukga yriksek oldugundan gok dikkafli
olmak gerekir.
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Qokiurme agarnasrnda fazla NH3 eklenmesi gbzelilde bulunan NHao

iyonlarr ile tampon oiugturur ve MgNHaPO..r trn gozUnmesini onler. Buna ek

olarak, gozeltide Poa3' iyonunun fazla olmasr orlak iyon etkisincjen dolayr

MgNHaPOa trn qdzun[rlugtrnu azaitrr.

2 QoktUrme hafif bazik ortamda yaprlrr. Kuvvetli bazik gozeltide lrag(OH)2

gokebilir. Asidik ortamda POa3 H.PO4 e donugur ve qokelmeyi 6nler.

3. Ytkama da, magnezyum veya fosfat tuzlarrnrn gozeltileri kullanrlmalrdtr,

qunku bu tuz-lal:, buharlagamazlar ve yrkama iglerni esnasrnda ortamcjan

uzaklagamazlar Amonyum tuzlarr buharlagrr fakat asidik ozelliklerincjen

dolayr gozunurlu$u arttrrdrklarrndan yrkama da kullanrlmazlar. En iyi yrkama

gozeltisi amonyaktrr. Bazik ozelliQinderr clolayr, Poa3' iyonunun hidrolizi

yeterli OH saglanarak azaltrlrr,

4.2. Gravimetrik Titrimetri

Kutle 6lgUlerek yaprlan bir nicel analiz yontemidir Bu yontemin

volumetrik yonteme qore bazr ustunlukleri vardrr. Bunlai;

1. Ydntem. hacim oglme kaplarrnln kullanlmr ve avarlamalardan gelecek

yanrlgrlan iEermez. 0rneQin; buretin akrtmasr veya kirliiigi, titrantrn hrzfu

akrtrlmasr ile olugabilecek hacim farklrlrklan

2. Titrasyon sonu terazi ile 1 mg duyarltkla saptanabildi(inden ve bu da

0.001 mL ye kargrllk geldiginden. y6ntemin do{rulugu ve titrasyon sonunu

saptamadaki duyarlrlrQr yuksektir. 
:

4.2.1Ydntem
:,

'1. Titrantr darnlalrklr bir kaba koy. Titrasyondan once ve sonra tart.
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2. lki tarrm arasrndaki fark, ayarlr gozeltinin harcanan kutlesini verir.

3. Sulu ortamda yeterince seyreltik olarak haztrlanmtq olan g6zeltinin

yogunlugu yaklagrk 1 olarak alrndrgrnda bu gozeltinin kutlesi hacmine egit

alrnrr ya da bu gozeltinin yoQunluQu dogru olarak saptantrsa gergek kutlesi

bulunabilir. Titrasyon tepkimesine gore titrasyon sonunda belirlenecek

maddenin miktarr hesaplantr.

Ornek: Cl 0n AgN03 gdzeltisi ile gravimetrik titrasyonu ile miktartntn

belirlenmesine iligkin bagt nttyt tLiretelim.

Cl+Ag** AgCl

T‖ re eden AgN03in mOlantesi o o500 M olsun Bu dege百 o o5 mol′ 1000g

olarak alab‖ iriz.

0 05 molAg× 興 ×
35.5g Cl =

looo g ooz l mol Agl l mol Cl

k10rur e§ degeridir

A g aya‖ :AgN03 9ё Ze‖ iS1 19ini

0001775g(11 1 g ayarlr g6zeltinin
g gdzelti

wcr = 0.001 775 xA veya *", = *i x 0.0054 x A yazrlabilir.

Uygulama : Cl- miktarrnrn belirlenmesi

1. Ayarlr AgNO3 gozeltisini damlalrklr bir gigeye koy, 0.1 mg duyarltkla tart.

2. Verilen Cl orne$ini Mohr ydnteminde oldugu gibi tarttmtnt aldt$tn

damlalrklr gigedeki ayarlr AgNOs gozeltisi tle damla damla titre et.

3. Titrasyon tamamlandr!rnda yeniden damlaltklt gigeyi tart.

4. Yukarrdaki drnekte olduQu gibi Cl miktartnt bul.
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Soru : Daha 6nce yaptt$tntz

titrimetriye uyarlaytntz.

volumetrik trtrasyon denemelerini gravimetrtk



BOLUM V

BAZ:KAT:ORNEKLERIN ANALiZLER:

Katl maddeler deoi§ lk kOmpleks yapllarda Olabill「 ler Ornegin,bir filiz

ё「negi pek 90k Saylda element veya b‖ e,ik 19ereb‖ |「  Bёyle maddeler
ana‖ zln son o19om a§amasina gelmeden ёnce pek 90k l§lemlerden ge9er
Bu a§amalar ёrnek alma,orneol hOmqen hale getl「 me,kurutma,tart:m,

9ёZme Ve ana‖ tik aylrmadl「

Bu ama91a a,agidak1 9ё zme i§ lemlerl az miktardaki ёrneoe ёrnek
9ёzununceye kadar slrayla uy9ulan:「

l Su(lSI)

2 Sey Hcl(lsl)

3.Der HCI(lsl)

4.Sey.HN03(lSi)

5.Der.HN03(iSi)

6 DerHN03:der.HCi l:3v/v(kral suyu)

7 0ze1 9ёzocoler(HN03,HCI04 9ibi)

8 Enti§ (Na2C03,K2S203,B203,CaC03,NH4Cl glbl)

Once Oda s!cakl10inda 9ёzunmezse islt!larak denenir.

Yttkseltgenmeyen asltler ile meta‖ erin 9ё zttnmesi  H  ile yer

degi§ tirrne Olaylna dayan!「  Hidrolenden daha aktif Olan meta‖er(daha
duook indlrgenme pOtanslye‖ ne sahip)ylkseltgeyici Olmayan asitlerde

96zunurler Hcl hid「 Oienden daha ak‖ f Olan metaller,zaylf asit tuzlari ve

oks蔵 leri 9ё zer seyrenik H2S04 Ve HClo4 hidrOlenden daha aktr olan

meta‖ er i9in ku‖ anill「 sicak ve derl,lk H2S04 hidrOlenden daha az aktif
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olan metalleri gdzmede kuilanrrrr. Ancak, surfat tuzlarnrn gozunurrLiQu
problem yaratabilir.

Nitrik asit hidrojenden az veya gok aktif metaileri gozer. Nitrik asitin
seyreltik veya derigik olmast yukseltgeyicilik kuvvetinr etkiler. Genetde metal
en yuksek oksidasyon basamacrrna yLiksertgenir Metaileri gozmesinde
derigik HNo3 kullanrrdrgrnda pasifrenme yapma gibi bazr srnrrlamalar vardrr.
Sulfur tuzlarr ve yukseltgenen anyonlarrn tuzlarrnt da qozer.
' srcak, derigik HCro4 kuilanrrarak Eok kuvveili yuksertgeyici ortam
saQlanrr ve tum metailer gozuiebilir. Ancak HCloa in pailama tehrikesine
kargr rsrtma ozenle yaprlmalrdrr.

Bazen ornekreri gozmede asiflerin brr karrgrmrnr ku[anmak avantaj
sa$layabilir. En gok birinen karrgrm krar suyudur (1 3 HNo3 + HCr). Nitrik
asitin y0kseltgeyici kuvveti ve HCI in kompeks olugturma ve kuvvegi asidik
ozelligi vardrr. Brom ve Hzoz tin minerar asitrerine ekrenmesi qozucunun
gUcunrl arttrrrr

Zaylf bir asit ve yuksertgeyici ormasrna raQmen HF ozer bir gozucu
olarak kullanrrrr. Sirisr anariz edirmeyecek oran sirikat ornekreri HF ire
gozUnur ve silika SiFa olarak buharlagrr.

SiO2 +4 HF -+ SiFa + ZHrO
il

srcak ve derigik HCioa kuvvefli bir yuksertgeyicicrir. ayrrca su giderici
bir reaktiftir ve organik maddereri gozer. Geneilikre HN03 ire birrikte bir
karrgrm halinde kullanrirr.

Mineral, kaya, filiz, toprak ve aragrm gibi kompreks anariz ornekreri
eritig yontemi le gozunUrtegtirilirler.

Eritig ile g6zme asit ire ire gozmeden iki nedenre daha gugrtldur.
Eritig, asit ile Eozme oftamrna gore daha yuxsek srcakrrkta (300-10000 c)
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galtgtltr. Ayflca, 6rnek ile kangttnlan eritig maddesinin derigimi Qok

b0y0kt0r.

Eritig ile gdzmede bazt zorluklar vardrr. Tepkime kogullanna ve

yriksek slcakltla dayanan ozel kaplar kullanrlrr. Bunlar pt, Ag, Ni, Au ve Fe

gibi metallerden yaprlmrglardrr.

Eritig agamasrnda gergeklegecek tepkimeden krozenin

etkilenmemesi gerekir.

Eritig tamamlandrktan ve eritig gozeltisi sooutulduktan sonra, katr

madde genellikle su veya seyreltik asit iqinde qozrind0nilur. Elde edilen
gozelti yLiksek miktarda tuz igerir, bu nedenle kimyasal veya aletsel analiz

agamasrnda bu dikkate ahnmalrdrr. Di{er zorluklar ise eritigten kaynaklanan

safstzlrklar, uygulanan yuksek stcakltktan dolayr buharlagma ve tepkime

sonucu olugan bazr kayrplard rr.

Qizelge 7. 1 de en srk kullanrlan eritig ornekleri verilmigtir. Eritigler

kendi aralarrnda asidik veya bazik olmalanna gore ikiye ayrrlrrlar.

Karbonatlar, hidroksitler ve peroksifler bazik Sar an, borik asit ve
pirosulfatlar ise asidik kogullar tercih ederler.

Bunlarrn dtgrnda bazr galrgmalarda asit eritig bombast ile gozme ve

mikrodalga etkislyle gdzme iglemleri de uygulantr.

5. 1. Piringte Bakrr ve qinko Miktarlanntn Belirlenmesi

1. Analitik lerazide 0.5-1 .0 g kadar Ornek tart.

2. Ozerine 5-10 mL kadar su ve 10-15 mL kadar HNO3 ekle ve hacim
yarrya ininceye kadar bu harlagtrr.

3. Qozelti 250 mL ye seyrelt.

Qinko Miktarrnrn Belrrlenmesr.

1 . 250 mL lik balonioleden 5 rhl al ve gdkelek oluiuncaya kadar NHs ekle.

2. Bu ana kadar eklenen NHs kadar daha NH3 ekle (not)..Fazlast yanllglya

neden olur.

3. Sonra gozellinin mavi rengi kayboluncaya kadar "/o2o lik KCN ekle ve

gozeltiyi 100 mL ye seyrelt.

4. 2 mL o/o1o formaldehit ve 3 damla %0.5 EBT belirteci ekle. Renk garap

krrmrzrst olmalt.

5. Delilse biraz daha formaldehit ekle.

6. 0.01 M EDTA ile olusan mavi renk 5-10 saniye kallct olana kadar titre et.

7. 4 mL 0.01 M EDTA 2.615 mg Zn ya kargtltkhr. Sonucu mg Zn ve o/oZn

olarak ver.

Not: Hem gozeltinin pH rnr y0kseltiyor, hem de ginko hidroksitin gokmesini

onltiyor. Amonyak fazla eklenirse titrasyon sonu noktastntn gozlenmesl

zorlasryor.

Bakrr Miktarrnrn Belirlenmesi:

lyodometrik bdltimiinde belirtildili gibi yaprlrr.

5. 2. lladen Cevherinde Demir Miktaflntn Belirlenmesi

En yaygrn demir cevherleri hematit (Fe2O3), magnetit (FesOr) ve

limonit (2Fe2Os.3HzO) dk. Bu madenlerin analiz basamaklarr:

1) QOZUnUrlegtirme

2) Demirin Fe(ll) ye indirgenmesi

3) Fe(ll)'nin standart bir yiikseltgeyici ile titrasyont'dur.

Yontem:

1- Demir filizini 1 100 C da en az ug saat kurut ve desikatdrde soout.

104 105



2- Bu drnekten ne kadar alaca$rnt'sorumlu asistanrndan o$ren:

3- Ornegi tart ve 500 mL,lik balona koy. 10 mL der. HCI Vd,,g',ml 0.2S M

SnClz ekle (Not 1), saat camr ile kapat.

4- Qeker ocakta balonu'kaynama noktasrnrn altrnda 6mek pargalanrncaya

kadar rsrt. Pargalanma tamamen bittiginde goz0nmeyen krsrm tamamryla

beyazdrr (Not 2).

5- Sarr rengi gidermek igin 1.2 mL SnCl2 ekle ve rsrt.

6- 50 mL HClve 3 mL snclz den olugan tanrk denemeyi aynr stireyre rsrt.

7- Ornek'tamamen pargalandrktan,sonra agrrr Sn(ll) yi g)zelti'hafif sarr

oluncaya kadar 0.02 M KMnOr eklenerek uzaklagtrr.

8- 15 mL ye seyrelt.

9- Tanrk deneme igin hafif pembe renk oluncaya kadar KMnOa ekle ve 1

damla SnC12 gdzeltisi ile renksizlegtir.

10- ornek S)zeltisini ltaynama srcaktr$rna kadar rsrt ve san renk

gorununceye kadar 0.25 M snclz den damla damla ekle. sonra 2 damla

fazladan ekle (Not 3).

11- oda srcakhgrna kadar sogut hrzhca 10 mL %s lik Hgcl2 gOzeltisi ekle.

Az miktarda bulanrk beyaz HgrClz g6kmelidir (Not 4).

12- Ornekteki demir miktarmr' 3.3.2 Permanganat titrasyonu uygulamalarr

b6lumundeki demir miktarrnrn belirlenmesi deneyini kullanarak belirle.

Notlar:, i r l

1- snclz demir filizindeki Fe(l'll) oksitterinin Fe(lt) ye indirgenmesinde

kullanrlrr. Snclz un yetersiz oldu$u FeC[ komplekslerinin sari renginden

anlagrlrr.

2- Asit ilavesi vd rsrtrlrnadan sonra koyu renkli pargacrklar var ise gozeltiyi

ktilsuz suzgeg kalrdrndan suz. Kahntryr 5-10 mL 6 M HCI ile yrka, kuguk bir
platin krozede kalrdr yak. 0.5-0.7 g Na2co3 ile karrgtrr, eriyinceye kadar

rsrt, so$ut ve 5'ml- su ekle ve dikkatlice bir kag mL 6 M HCI ekle. Krozeyi
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eriyik Qozununceye katiar isrt ve orjinai suzr-,ntu rle brrlegtrr Qozeltivi i5 nrL
ye kadar buharlagtrr ve analize davam et.

3- Qozelti tamamryra rensizregmeyebirir fakat burrun yerine agrk sarr_yegir
renk alabrlir. snc12 eklenmesi bu rengi cre$rgtirnreyecektir. Eger agrrr sncrz
eklenirse 0.02 M KMnoa ire uzakragtrrrrabirir ve indirgenme tekrarranrr.
4- Qokelegin ormamasr kuilanrran Sncrz un yetersiz ordugunu gosterir ve
Fe(lll) un indirgenmemesi tamamlanmamrgtrr Gri bir gokelek KMnoa ile
tepkime veren elementer Hg nrn varrrQrnr gosterir Her durumda bu 6rnek
atrlrr.

5. 3. Piringte Kalayrn Gravimetrik Miktarrnrn Berirrenmesi

Piring ile nitrik asidin tepkimesi sonucunda az gozunen metastannik
asit (Hzsno3.xH2o) orugur ve piring iqerigindeki diger biregenrer gozunur.
Katr suztilup yrkanrr ve yakrlarak SnO2 e dontigturulur.

Yontem:

'l- Porselen krozeler sabit tartrma getirilir

2- ornek bilegiminde burunabirecek ya$rn uzakragtrrrrmasr amacryra
asetonla yrkanrr

3- 0.1 mg duyarlrirkla i g ornek ta(,250 mL lik behere kcy.
4- Qeker ocak iqinde ornek uzerine 15 mL der. HNoave 10 mL saf su ekle,
ustunu saat camr ile kapat.

5- 30 dak beklettikten sonra eQer gerekri ise tekrar HNo3 ekre.

6- Qozeltiyi 5 mL karrncaya kadar buharragtrr fakat kurutma (Not 1).

7- 5 mL 3M HNo3 ve 25 mL saf su velcf|tre ka$icrrekre, kaynatmadan 45
dak. rsrt.

B- KUlsuz suzgeg kaQrdrndan suz (Not 2,3).
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9- Qokelekteki gok az miktarda oiabilec;ek baxrrr kuquk hacimlerde srcak 0.1

M HNO3 ile yrka.

10- Qokelek uzerine 1 damla NHs ekle, qokelekte mavilrk varsa yrkama

iglemini tekrarla.

11- Ka$rdr krozeye al, bek Uzerinde suzgeg ka$rdrni yak.

12- 9000C da kul frnnrnda sabir tartrma getir (Not 4).

13- Ornekteki kalay yuzdesini hesapla.

Notlar.

1- Ornek rsrtrlrrken kurutulursa ornek iEindeki gozunen bilegenlerin yeniden

gdzUnurlegtirilmesi q;ok zor ve zaman alrodrr.

2- SUzme iglemi oldukQa zaman alrcrdrr ve ara verilmeden yaprlmalrCrr.

3- E$er ornekteki Pb ve Cu bilegimi elektroanalitik yontern ile biliniyorsa

suzuntuyu uzun brr beherde topla, son hacim yaklagrk 125 mL olmalrdrr.

E$er gerekli ise bu hacime buharlagtrr. Sadece Sn analiz edilecekse

ytkama hacmi onemli de$ildir.

4- SnOz rn krsmi indirgenmesi ile yakrlan gokelek gri gorUnur, bu durumda

bir damla HNO3 ekle, dikkatlice buharla$ttr ve tekrar yak.

5.4. Qelikte Nikelin Gravimetrik Miktarrnrn Belirlenmesi

Yontem:

1- 30-35 rng arasrnda nikei igeren ornegi tart ve 400 mL lik behere koy.

2- 50 mL 6 M HCI ile lsrtarak orneQi goz.

3- Qeker ocak iqerisinde 15 mL 6 M HNO: ekle ve azot oksrtler grkrncaya

kadar kaynat.

4- Kalrntryr 200 mL ye seyrelt ve kaynayrncaya kadar rsrt.
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5- ornekteki niker miktarrnr 4.1 Gravimetrik Uyguramarar borumunorixi sulu
ornekte nikel miktarrnrn berrrlenrnesi deneyindeki gibi belirle.



EKLER

EK-A DENEY RAPORU OLARAK V. D|YAGRAMININ KULLANTLMASI

V- diyagramr o$rencinin ders ve laboratuvar arasrnda ba$lantr

kurmasrnr saQlamayr amaglayan, 6$renme surecindeki temel kavramlarr

srrayla izleyen bir rapor sunma tekniQr, bir ogrenme modelidir. A9a$rda

genel hatlarr ile bir V diyagramr gosterilmigtrr.

Diyagram temel olarak, kavramsal krsrm ve deneysel krsrm olarak iki

bolumden olugmugtur. odak sorusu krsmr ise teoriden pratige bir gegig

olarak dugunulebilir. Bu diyagramda kavramsal krsrm, odak sorusu, araQ ve

geregler krsmr ogrenci tarafindan laboratuvara gelmeden once hazrrlanrr.

Kavramsal krsrmda o$renci deney konusu ile ilgili teorr ve ilkeleri de$igik

ka;znaklardan aragtrrarak maddeler halinde yazar, bu srrada kargrlagtr$r ve

kendisince bilinmesi gereken temel kavramlarr 'Kavramlar' baglrgr altrnda

alt alta stralar. Laboratuvar oncesinde teori, ilke ve temel kavramlarr kendisi

belirleyerek hazrrlanmrg 6$renci, deneyin amacinrda ortaya koyan, bazr
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anahtar kavramlarr, deneydeki orayrarr vb. iqeren odak sorusunu orugturur.
odak sorusu birden fazla olabilrr Ancak ikiden fazla olmayacak gekilde
hazrrlanmasr oguflenir. Laboratuvar kitabrndan deneysel krsrm adrm adrm
okunarak deneme srrasrnda kullanrracak araQ ve geregler saptanrr ve ilgili
krsma not edirrr. Buraya kadar raboratuvara germeden once yaprran hazrrlrk
deney oncesinde o$renciyi raboratuvarda o$renmeye hazrrramrg, yani
o$renciyi raboratuvara motive etmig oracaktrr. Boylelikre deney srrasrnda
verilmeye calrgrlan ek bilgilerin daha kolay anlagrlaca$r dugunulmektedir.

Deney bittikten sonra hazrrranacak oran deneyser krsrm, odak
sorusunun yanrtr, veri birgi donugumreri ve hesapramarar-sonuE art
bolumlerini igerir. odak sorusunun yanrtr bolumu en son doldurulur ve bu
b6lumcie bu yanrtrn yanrsrra yeni aragtrrma ve odakrar olugturabirecek yeni
sorularda dnerilebilir. Veri-bilgi donugumleri bolumunde elde edilen veriler
kaydedilir, gerekirse 9ekil, tabro ve grafik gekrinde yeniden duzenrenir. Bu
duzenlemeler odak sorusuna daha koray yanrt bLrrma orana$r sagrar.
Hesaplamalar-sonug alt b6rumunde deney verirerinden gidirerek yaprran

hesaplamalar, sonuglarrn istatistiksel de$erlendirilmesi ve sonugia ilgili (ya
da deneyle) yorumrar yer arrr Vorumetrik titrasyon igin gener bir V
diyagramr sayfa 112 cje drneklendirilmigtir.

Deney sonunda butunuyre ogrenci tarafrndan dordururarak
hazrrlanan V diyagramrnrn deneyin tum agamalarrnrtek bir kagrtta topraya.
iyi bir deney raporu olaca$r, raboratuvarda 69renme verimini arttrraca$r
beklenmektedir. Ancak bu modelin bagarrlr olmasr buyuk olgude o$renciye
baglrdrr. Burada ogrenciden irk agamada bekrenen, bu diyagramr dogru bir
gekilde hazrrlamasrndan gok, hazrrrama gabasr igerisinde ormasrdrr.
Kullanrlma sureci igerisinde oQrencinin diyagram haztrramada deneyim
kazanmasryla bagrangrgtaki kuEuk aksakrrkrar kendiriginden ortadan
kalkacaktrr.

Kavramsal ktstm Deneysel krsrm
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EK… B 9620NURLUK cARPIMI SABiTLERI

Madde Forrnも | K99

Aluminyum hidroksit

Baryum karbonat

Baryum kromat

Baryum iyodat

Baryum okzalat

Baryunr sulfat

Bizmut oksi klorur

Bizrnut oksi hidroksit

Kadmiyr-rm karbonat

Kadmiyum hidroksit

Kadmiyum okzalat

Kadmiyurn sultur

Kalsiyum karbonat

Kalsiyum florur

Kalsiyum okzalat

Kalsiyum sulfat

Bakrr(l) bromUr

Bakrr(l) klorur

Baktr(l) iyodi.rr

Bakrr(l) ttyosiyanat

Bakrr(ll) hidroksit

Bakrr(ll) sulfUr

Denrir(ll) htdroksit

51 x 10s

1.2 x 10'o

1.57 x .l 
0'e

2.3 x 10'B

1.3 x 10'o

7 x 10s

4 x lO'o

2 5 x 10'10

5.9 x 10's

9 x 108

2 x 1028

4.8x10e

4,9 x 10 
11

2.3 x 10's

2.6x105

5.2 x'l0e

1.2 x 10'6

1.1 x 1012

4.8 x 10'5

1.6 x 10 'e

6 x 10'"

8 x 10.'6

AI(OH)3

BaC03

BaCr04

Ba(103)2

BaC204

BaS04

BiOCI

BiOOH

CdC03

Cd(OH)2

CdC204

CdS

CaC03

CaF2

CaC204

CaS04

CuBr

CuCl

Cul

CuSCN

Cu(OH)2

CuS

Fe(OH)2

2x10

112



Madde Formul K。
9

Demir(ll) sulfur

Demir(lll) hidroksit

KurEun karbonat

Kurgun klor0r

Kurgun krcmat

Kurgun hidroksit

Kurgun iyodur

Kurgun sUlfat

Kurgun sulfUr

Magnezyum amonyum fosfat

Magnezyum karbonat

Magnezyum hidroksil

Mangan(ll) hidroksit

Mangan(ll) s0lfur

Civa(l) bromur

Civa(l) klorur

Civa(l) iyodur

GumUg arsenat

GUmUg bromur

GumUg klorUr

GUm0g kromat

Gumug siyanUr

Gum09 iyodat

FeS

Fe(OH)3

PbC03

PbC12

PbCr04

Pb(OH)2

Pb12

PbS04

PbS

M9NH4P04

MgC03

M9(OH)2

Mn(OH)2

MnS

H92Br2

H92C12

H9212

AgsAs04

AgBr

A9Ci

A92Cr04

AgcN

Aglo3

6 x 10-rB

4 x 10.36

3.3 x 101a

1.6 x 10-s

1.8 x l0 ra

2.5 x l0'6
7.1 x 10'e

1.6 x 10'6

7 x 10'28

3 x 10''3

'I x 10'5

1 .8 x l0''1

1.9 x 10 
13

3 x 1013

5,8 x 10-23

1.3 x 10'rg

4.5 x 10'2s

1 x 10'22

5.2 x 10 '3

L82 x .l0.10

1.'lx'1012

7.2 x 10'11

3 x 108

114

７

・

N4acldc F6r品 01 lK;」
'1

GLrmuQ iyodur

Stronsiyum okzalat

Stronsiyum sullat

Qink-o hidroksit

Qinko okzalat

Qinko sulfur

A91

SrC204

SrS04

Zn(OH)2

ZnC204

ZnS

8.3 x 10 
17

, ^,85.b x tu

3.2 x 107

1 .2 x 10'1/

7.5 x 10's

4.5 x 1O'24



EK‐C AS:TLERIN IYONLAsMA SAB:TLERl

Asit Formul lyOnla,mざ SEЬ iti,25° C

Kl       K2       K3

Asetik

Arsonik

Arsen t

Benzolk

Karbonik

Klorasetik

Stttk

Etilendiamin

tetraasetik

Formik

Hidrolensiyanur

Hidrolen stilfur

HipOklOrn

lyodik

Laktik

Malelk

Malik

Nitrlt

Okzalik

Fosforik

Pikrik

suramik

sulforik

SOlfOrё z

Tartarik

Trikloroasetik

CH3COOH

H3As04

H3As03

C6H5COOH

H2C03

CiCH2COOH

HOOC(OH)C

(CH2COOH)2

C2H4N2CIH8

(COOH)4

HCOOH

HCN

H2S

HOCI

H103

CH3CHOHCOOH

CisHOOCCHiCHCOOH

HOOCCHOHCH2COOH

HN02

H2C204

H3P04

(N02)3C6H20H

H2NS03H

H2S04

H2S03

HOOC(CHOH)2COOH

C13COOH

1,75 x 10 5

6.0x 10t 1.05x10'

6.0 x 1o'10 3.0 x 1o'1a

6.t4 x l0s

4.45 x 10' 4.7 x 10'"

14.36 x 10 3

7.45 x 1o'a 1.73 x 10 s

3.0 x 10r2

4.O2 x 101

6.0 x 10;

K<=5.5x10'11

4.2 x 1013

1 .0 x 1O'2

1 77 x 1O'a

2.1 x l0's

5.7x108

3.0x108

1 .7 x 10'1

1 .37 x 10'a

1.20 x 10'2

4.0 x 10'a

5.1 x 10'a

5.36 x 10'2

7.11x 103

5.1 x 10.1

1.03 x 10'1

Kuvvetli

1.72 x 1A'2

9.20 x 10 a

1.29 x .10'1

2.1 x 10.3

1.2x10]s

5.96 x 10'7

8.9x106

5.42 x .1 
0's

6.34 x 10 I

1.2 x 10'2

6.43 x 10 
B

q31x10s

116

EK―D BAZLARIN IYONLAsMA SABITLER:

Baz Formul lyonla§ ma Sabit,K25

Amonyak

Anilin

Dimetilamin

Etanolamin

Etilendiamin

Hidrazin

Hidroksilamin

Metilamin

Piperidin

Piridin

Trimetilamin

NH3

C6H5NH2

(CH3)2NH

HOC2H5NH2

H2NC2H4NH2

H2NNH2

HONH2

CH3NH2

C5日 ,lN

C5H5N

(CH3)3N

1769x10

3.94 x 1O'10

5.9 x 104

3.1U x l0 s

Kr=8.5x10's

Kz = 7.1 x'l 08

1.3x106

1 .07 x 10'8

4.8 x 10'a

'l .3 x 10'3

.l .7 x 10'e

6.24 x 10's



EK‐E SUYUN YOGUNLUK TABLOSU EK―F    ELEMENTLERiN ATOM

Atom aol‖ 101 1Sutunundakl parantez

gosterrnektedir

AGIRLIKLARI TABLOSU

19indek rakamlar iZOtOp ざム

'Slnl

Element Adt Sembo10 Atom NumarasI Atom Agrrlrgt (g)

Aktinyum

Alttn

Aluminyum

Amerikyum

Antimon

Argon

Arsenik

Astatin

Azot

Baktr

Baryum

Berilyum

Berkelyum

Bizmut

Bor

Brom

Civa

Qinko

Demir

DisporsiYum

EinsteinYum

Erbiyum

Fermiyum

Flor

Ac

Au

AI

Am

Sb

Ar

As

At

N

Cu

Ba

Be

Bk

BI

B

Br

Hg

Zn

Fe

Dy

Es

Er

Fm

89

79

13

95

51

18

33

85

7

29

56

4

97

83

5

35

80

30

26

66

99

68

100

9

227

19696654(3)

26981539(5)

243

121760(1)

39948(1)

7492159(2)

210

1400674(7)

63546(3)

137327(7)

9012182(3)

247

20898037(3)

10811(5)

79904(1)

20059(2)

6539(2)

55845(2)

16250(3)

252

16726(3)

257

189984o32(9)

Yolunluk

(g/cm3)

S:cakl:k(° C)

099970 10

099950 つ
こ

099924 14

099894 16

099860 18

099820 20

0.99777 22

099730 24

099678 26

099623 28

099565 30

117

F



Fosfor

Fransiyum

Gadolinyum

Galyum

Germanyum

GUmu$

Haf niyum

Hahniyum

Helyum

Hidrolen

Holmiyum

indiyum

iridyum

itterbiyum

itriyum

iyot

Kadmiyum

Kalay

Kaliforniyum

Kalsiyum

Karbon

Klor

Kobalt

Kripton

Krom

Ksenon

Kukurt

Kuriyum

Lantanyum

P

Fr

Gd

Ga

Ge

Ag

Hf

Ha

He

H

Ho

ln

lr

Yb

I

Cd

Sn

Cf

Ca

C

CI

Co

Kr

Cr

Xe

c

Cm

La

15

87

64

31

JZ

47

/Z

105

2

1

67

4S

11

/U

39

53

48

trn

98

20

6

17

36

24

54

16

96

E1

Lr

Li

Lu

Mg

Mn

Md

Mo

Nd

ir la

Np

Ni

Nb

No

o

Os

Eu

Pd

Pt

Pu

Po

K

Pr

Pm

Rn

Ra

Re

Rh

Rb

Ru

Rf

103

J

71

1a
IL

101

42

bU

1C

93

28

41

102

o

76

bJ

46

78

94

84

19

59

6.1

86

oo

75

45

e'7

44

144

30.e73762(4)

223

157.2s(3)

6e.72s(1)

72.61(2)

107.8682(2)

178.49(2)

262

4.002602(2)

1.00794(7)

164.93032(3)

1 14.818(3)

1e2.217(3)

173.04(3)

88.eos85(2)

126.eO447(3)

1 12.41 1(8)

1 1 8.710(7)

251

40.078(4)

12.01 1(1)

35.4s27(e)

58.93320(1)

83.80(1)

s1.9961(6)

131.2s(2)

32.066(6)

247

138.s05s(2)

LawrenstYum

Lityum

Lutesyum

MaQnezyum

Manganez

Mendelevyunt

Molibdenyum

Neodinyum

Neon

Neptunyum

Nikel

Niyobiyum

Nobelyum

Oksijen

Osmiyum

Oropiyum

Palladyum

Platin

Plutonyum

Polonyum

Potasyum

Praseodmiyum

Prometyum

Radon

Radyum

Renyum

Rodyum

Rubidyum

Rutenyum

RutherlordiYum

262

6.e41(2)

174 e67(1)

24.30s0(6)

s4.9380s(1)
atro

e5.e4(1)

144 24(3)

20.1797(6)

237

58.6s34(2)

e2.e0638(2)

259

1s.9994(3)

1e0.23(3)

1 s 1 .e65(9)

106.42(1)

1e5.08(3)

244

209

3e.0e83(1)

140.90765(3)

145

222

226

186.207(1 )

102.e0550(3)

85.4678(3)
'r01 07(2)

261

119
ハ
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Samaryum

Selenyum

Seryum

Sezyum

Silisyum

Skandiyum

Sodyum

Stronsiyum

Talyum

Tantalyum

Teknesyum

Tellur

Terbiyum

Titanyum

Toryum

Tulyum

Tungsten

Uranyum

Vanadyum

Zirkonyum

7

師

Ｓｅ

Ｃｅ

Ｃｓ

Ｓｉ

Ｓｃ

Ｎａ

Ｓｒ

Ｔ‐

Ｔａ

■

ｂ

乃

「

「

ｈ

Ｗ

∪

Ｖ

Ｚｒ

62

34

58

55

14

21

11

38

81

73

43

52

65

22

90

69

74

92

23

40

15036(3)

7896(3)

140.115(4)

13290543(5)

280855(3)

44955910(9)

22989768(6)

8762(1)

2043833(2)

1809479(1)

98

12760(3)

15892534(3)

47867(1)

232.0381(1)

168_93421(3)

18384(1)

2380289(1)

509415(1)

91224(2)
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