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ONSOZ

Bu kitap Universite dlUzeyinde analitik kimya nicel analiz
\aboratu&armda bir uygulama kitabi olarak kullanimasi amaci ile
hazirlanmistir.

ilk bolimde nicel analiz basamakiari, analitk amagcla kullanian
temel kimyasal islemler, temel istatistik islemleri, {aboratuvarda guvenli
caligma ve kimyasal atiklarin gevreye en uygun bigimde verilmesi igin
bilinmesi gereken genel kurallar agiklanmistir. Bu bélimd  asit-baz,
¢okelme, yikseltgenme-indirgenme ve kompleks olugsumu titrasyonlarini
iceren volumetrik yontemler izlemistir. Bundan sonra gravimetrik analiz,
gravimetrik titrimetri ve kati drneklerin analizi ile ilgili kisa bilgiler ve
deneyler yer almistir. Kitabin sonuna &grencinin ders ve laboratuvar
arasinda baglanti kurmasini sagiamak amactyla, bir 6grenme modeli olarak
onerilen V-diagrami eklenmistir.

Kitabin deneysel igefigi analitik kimya laboratuvarlarinda yillardir
uygulanan deneylerden secilmis, bunun yaninda yéntemlerie ilgili ¢alisma
problemleri yer almamistir. Teknik ingilizce ogrenimine katki amact ile
temel terimlerin ingilizce karsiliklari ilk gectikleri yerde verilmistir.

Deneyler, 6grenciye belirli bir laboratuvar disiplini, biigi ve becerisi
kazandirmak icin adim adim ve kisa emir cimleleri seklinde ayrintili olarak
verilmistir. Ogrenciden bu yontemlere uymalari beklenecek, ancak neden
ve ni¢in sorulari ile deney asamalari tartisiiacaktir.

Kitabin basimini gergeklestiren Balikesir Universitesi Rektorligi'ne

tesekklrkerimizi sunariz.
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BOLUM I

W - ‘ S NICEL ANALIZE GENEL BAKIS, KULLANILAN KIMYASALLAR,
MALZEMELER VE TEMEL iSLEMLER

Analitik kimya 6rnek maddenin i¢eriginin ne oldugunu (nitel analiz),

ne kadar oldugunu (nicel analiz) ve hangi yapida oldugunu (yapisal analiz)

belirleyen kimyanin bir dalidir. Bu kitapda nicel analiz Gzerinde durulacaktir.
1. 1. Nicel Analiz (Quantitative Analysis)

Nicel analiz, nitel analizi yapiimis ya da igerigi bilinmeyen bir 6rnek
icerisindeki herhangi bir bilesen ya da bilesenlerin ne kadar oldugunu (%
derisim, molarite, normalite, mg/L, g/l vb.) saptamak i¢in yapilan analizdir.
Omegin tam analizi istendigi durumlarda 6nce nitel analiz yapilir ve sonra
nicel analize gecilir. Bu islem oldukga zaman alici ve zordur. Ancak nitel ve
nicel analizin ard arda yapilmasi bazen kaginimazdir.

Genel olarak nicei analiz yontemlerini;

1) Klasik Yontemler

a) Gravimetri

b) Volumetr

2) Enstrimantal (cihazli, aygith) Yéntemler

a) Elektroanalitik Yontemler

b) Spektroskopik Yontemler

¢) Kromatografik Yontemler

olarak siniflandirabiliriz.
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saghikh olmasini istiyorsak cok sayida parele! drnekle calisdmalidir, Olciim
sonrasi hesaplamalarda eide edilen sonuglar guveniiirlikieri icin tasidiklari
belirsizlik ile birlikte verilmelidir.

Yapilan Analizin Dogrulugunun Kontroiu

Yaptian bir analizin dogrulugunun kontrolu igin degisik yollar vardir.

a) Tekrarlanan olgmelerle kontrol ( paralel ¢alisma )

Bu amagla birden fazla 6rnekie paralel ¢alisilir. Her bir olgimde
sonuglarin gakismas: (kesinlik) eger yontem yanilgis: yok ise dogrulugu
gc‘-stérir, Paralel galisma farkina varmadan yapiiabilecek kisisel yanilg!
ortaya gikararak analizciyi uyarir.

Ornek 4: Cl iceren bir 6rnekten 4 ayri erlene 10°ar mL alinmis, her
bir erlendeki Cl' iyonu ayarlit AgNO; cozeltisi ile titre ediimis ve asagidaki

hacimier saptanmis olsun.

i.erlen:  8.75
2.erien:  6.50
d.erlen:  6.45
4.erlen:  6.50

~

Sonuglara bakildiginda 2., 3. ve 4. erlendeki sonuglarin uyum icerisinde
oldugu ancak 1. erlende bir farklik oldugu gorilmektedir. Buna gore 1.
Erlen igin 6rnek alrken yada titrasyon sirasinda veya sonunda bir hatanin
yapildigi s6ylenebilir. Ancak daha kesin bir sey séyleyebilmek icin deneme
sayisi arttirilabilir.

b) Kutlenin korunumu ile kontrol

Ornekteki tim bilesenlerin nitel analizi dogru olarak yapiimissa ya da

belirlenecek madde disinda bilesim tam olarak biliniyor ise bu kontro!

N

ya'pllabilir. Dogru bir analizde tim bilesenlerin yiizdelerinin toplami teorik
olarak 100 olmalidir.

Omek 5: Bilesiminde sadece CuSQ,, KCI ve K;SO;4 oldugu bilinen
bir 6rnekte yapilan analizler sonucunda %28.11 CuSO,. %49.73 KCI vé
%22.10 K2SO4 oldugu bulunmus olsun. Hi¢ yanilgisiz bir analizde bu
100 olmaliyd.. 99.94
dir.Toplamda 0.06 Ik bir negatif yanilgi yapiimistir. Ancak nicel analizde

sonuglarin  toplami Oysa bunlarin  toplami
bu iyi bir sonugtur.Eger analiz sonuglari toplami 98.50 gibi bir degerde
olsaydi bu durumda bilegenlerden herhangi birinin, ikisinin veya hepvsininb
analizlerinde . bir yanilgi yapildigi séylenebilirdi ve analizin gézden
gecirilmesi gerekirdi. Eger yinelenen analizlerin sonucu da benzer sekilde
yanilgili ¢ikiyorsa o zaman ya analizci yanilgisi ya da yontem yanilgist ya
da her ikisi birlikte disinilebilir. Bu-.durumda yapilacak is, yodntem
degistirmek ve dikkatli galigmaktir.

c) Yiklerin denkligi ile kontrol

Bu test iyonik yapidaki ‘&rneklerin analizine uygulanir. Ornekteki
(XCZ,=%C.2)
olmas: gerekir. Burada C, ve C. iyonlarin molar derigimi Z, ve Z iyonlarin

positif(+) yik toplaminin negatif(-) yiik toplamina esit

yukuddr. Bu testte de tam analiz zorunludur. ootesst A

AS X



Ormek 6: Bir sivi drnek igerisinde bulunan katyon ve anyon analizleri

yapllmis ve agsagidaki sonuglar elde edilmigtir.

Katyon Miktar(g/100mL) Yk miktar hesabi Yik miktari sayisii
K* 0.4500 (0.45/39)x1 0.0115
Na' 0.2827 (0.2827/23)x1 0.0123
Fe*  0.2064 (0.2064/55.85)x3 0.0111
¥=0.0349
Anyon  Miktar(g/100mL) Yk miktari hesabi Yiik miktari sayisi
cr 0.7399 (0.7399/35.5)x1 0.0208
SO%  0.2758 (0.2758/96)x2 0.0057
HCOs;  0.1452 (0.1452/61)x1 0.0024
COs* 0.1739 (0.1739/60)x2 0.0058

¥=0.0347

Bu sonuglara gore katyonlar:ﬁ ve anyonlarin toplam esdeger gram
sayilan birbirine esit sayilabilir.

d) Farkli yéntemlerle elde edilen sonuglarin kargilagtiriimasi ile
kontrol

Dogrulugu kontrol etmenin en givenceli yollarindan biridir. Sonuglar
degisik ydntemlerden elde edilenlerle karsilagtinlir ve uyum gézlendiginde
dogruluktan emin olunabilir.

e) Standartla ve Standart Katma ile Kontrol

Elimizde bilesimi gok iyi bilinen ve bilesimi émegdimize yakin bir
ornek var ise her ikisininde analizi yapilarak sonuglarin kargilastinimasi

yoluyla bir yanilginin olup olmadigi anlagilir (standart ile kontrol).

Eger elimizde boyle bir standart yok ise, analizi yapilacak maddenin
gok saf bilesiginden gikilarak hazirlanmis bir standart ¢ozelti yardimiyla
standart katma denilen bir yontem uygulamir. Bu ydntemde drnek
uygulanan yontemle bir kez analizlendikten sonra bir de 6rnegin iizerine
standart ¢ozeltiden bilinen miktarda eklenerek analizlenir. Her iki analizden
elde edilen sonuglarin farki, standart ¢ozeltiden katilani vermelidir. Katilan
%100 tam bulunursa yapilan islem dogrudur. Iki analiz arasindaki farkin %
sine geri kazanim (recovery) denir. Eger geri kazanim % 100 den farkl ise
fark oraninda sonugta dizeltme yapilir.

Ornek 7: Bir Fe analizinde 6érnekte dogrudan yapilan analizde demir
miktari 0.1575 g bulunmustur. Ayni analiz 6rnek Gzerine 0.0552 g demir
eklenerek yinelendiginde toplam demir 0.2120 g olarak bulunmustur. Geri

kazanimi hesaplayiniz.

Dogrudan analiz sonucu: 0.1575
Standart katma sonucu: 0.2120
Fark: 0.0545

‘ 0.0545
Geri kazanim: ————x100 = %98.73

0.0552

Dogal olarak sadece bir denemeye gore hesap yapmak ve sonug vermek

guvenli olmayacaktir. Bu nedenle islemler yinelenebilir sonuglar alincaya
kadar yapilmalidir.

Sonuglar yanilgilardan arindirilarak  verilmelidir. Cogu zaman
yanigilanin - de@eri saptanamaz, giderilir. Bunlardan bir tanesi ké&r
duzeltmesi  yoluyladir. Belirlenecek madde disinda omekteki  tim

bilesenleri iceren ve ornege benzeyen c¢ozeltilere kér(blank) denir. Analizi

yapilacak 6rnegin bilesimi ¢ogu kez bilinmediginden ancak bilesimi ornege
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Kromatografi ¢ziinde bir ayirma ydntemidir. Ancak son yillarda
cihazlarin gelistiriimesi ile nicel analiz yéntemleri sinifina da girmistir. {(Gaz

kromyatograﬁsi(GC), Ylksek Performansl Sivi Kromatografisj, (HPLC) gibi).

Burada nicel analiz yontemlerinden gravimetri  ve volumetr
uygulamalar {zerinde durulmug, diger yontemler ise kapsam disi

birakilmistir.

Nicel Analiz Basamaklari (Quantitative Anailysis Steps)

Genel olarak nicel analiz icin yapiimasi gereken islemleri asagidaki
sekilde siraliyabiliriz;

a)Yontem segimi (Seilecting a method for analysis): Analizin en
Snemli asamalarindan biri olup Ornegin igerdigi madde miktar ve ornegin
bilegiminin dikkate alinmas: yaninda yontemin

i- Dogruluk {Accuracy)

ii- Duyarhk (Sensitivity)

iii- Kesinlik (Precision)

iv- Secicilik (Selectivity)
gibi 6zellikleri de gozéniine alinarak yontem segilmelidir.

Dogruiuk: Gergek degere yakinlik olarak tanimlanabilir. Olgiilen ya
da gbzlenen deger, gergek deger ile ayn degilse bir yanilgi var demektir.
Bu farkhiik ne kadar blylk ise yapilan yanilgr o kadar buyik ve yontemin
dogrulugu da o denli dustik olur.

Y, yanilgi; Xg, gercek deger ve X, dlculen deger ise mutlak yanilgidir (M.Y.).

M.Y. = Xs -X,

Bagil Yanigi (B.Y.) = 2% (100
X

Duyariik: Bir aygitin ya da yontemin duyarh@i analit derisim farkiarin:

ayirdetme  yeteneg@inin  bir olglstdir. Gravimetik analizde, terazinin
dengesini degistirecek en kiglk ornek agirhgidir. Volumetrik ydntemde ise
hazirtlanan ayarli ¢Ozeltinin derigsimine bagii olarak 1 damla (yaklasik 0.05
mL) ayarli ¢bzeltinin icerdigi madde miktarina esdeger belirlenen madde
miktaridir (kor ile dizeltmeden scnra). Ancak bu tanim volumetrik analizin
gergeklesmesi igin gerekli kosullarin saglandigr durumda gegerlidir.

Ornek 1: 100 mL dmekteki Ca®* nin mureksit belirteci kullanilarak

0.0100 M EDTA ile titrasyonunda volumetrik duyarlik

m= 40x10° x 0.0100 x 0.05 =2 x 10° g Ca® /100 mL, 5.10° Molar
veya 0.2 mg/L dir.

yakinhigi yani yinelenebilirligi olarak tanimlanir. Bir yontemin kesinligi
standart sapma ile belirlenir. Standart sapma ne kadar kiicik ise kesinlik o
kadar buytktlr. Ancak, kesinligi blytk demek yapilan islemin dogru
oldugunu gdstermez. Eder yontemde herhangi bir yanilg yok ise o zaman
kesinlik dogrulugunda olgusudur.

Segicilik; Olgiilen bir biyiklik ya da bir sinyai sadece odlgulmek
istenen madde tarafindan saglaniyorsa uyguianan yontem o maqde icin
segicidir denir.

Omek 2: Ca®*, Ni** ve S°* iceren bir 6rnekte Ni%* nin belirtiimesi
veya ¢oktlrllerek aynilmasi igin amonyakl ortamda dimetil glioksim segimli
bir reaktiftir. Clinki bu ortamda Ca®* ve Sr** dimetil glioksim ile tepkime

vermez.



Omek 3: CO.°, SO, ve PO, iceren bir cozeltiden SO4° nin
belitimesi veya ayrimast igin asith ortamda Ba®' secimli bir reaktiftir,
Cink( BaCOjz ve Bag(PO.); asitli ortamda ¢okmezier.

Bunun yaninda EDTA bir gcok katyonla benzer tepkime verdigi icin
segimbi bir reaktif degildir.

by Ornek alma ve hazirlama(Sampling and preparing of sample):
Yontemin gerektirdigi miktarda ¢rnek alma ve segilen yonteme gore érnegi
hazirlama (¢6zme, seyreltme ve deristirme ) surecidir. Analiz yapiacak
orneklerin kaynaklari degisik olabiiir. Ornegin, kat:, sivi, gaz, canli veya
cansiz ortamdan, durgun veya akigkan ortamdan érnek alinma zorunlulugu
olabilir. Ancak hepsinde aranan ozellik alinan 6rnedin kaynagin tirm
ozelliklerini temsil etmesidir. Ornek ya homojen olmaiidir ya da degisik
yerlerden alinip homojenlestiriimelidir.

Sivi drnekler; genelde homojendirler. Bu tir érmekierin herhangi bir
noktasindan temiz bir pipetle érnek alinir. Akar haldeki sular ve deniz sular
homojen degildir. Akarsularin bilesimi zaman ile deniz suyunun bilesimi ise
derinlik ile degisir. Ornedin bilesimi derinlikie degisen orneklerde Ust, orta
ve alt kesimlerden drnek alinarak homojenlestirilir.

Katilardan 6rnek almak; biraz daha gigtir ve dikkat ister. Ornegin,
dogal kayaglar metaller alagimlar hem yapisal yénden hem de bUyUkItk
yonlnden (tanecik blyUklugu) heterojendir. Kayaglarda degisik boigelerden
ornek alinip dnce kiricllarda kirilir, degirmenlerde oguttitr ve elenerek
belirli tane blytklugine getirilir. Bununda belirli noktalarindan érnek alinip
agat havanda 6gutllerek tartim alinacak hale getirifir.

Gaz c¢mekler; gaz blretleri yardimiyla alnirtar. Bazende belirli

hacimieri adsorblayici ortamlardan gegirilerek 6rnek alinabilir.

%

* (separation),

Ornek metai ya da alasim ise ya bir tornadan gegirilerek ya da bir
matkapla degisik yerlerinden talas alarak tartim alinacak hale getiritir. Ince
ievha ya da tel halinde ise kuguk pargalar bi¢iminde kesilerek tartilir,

Analizde uygulanacak vyontemier genelde c¢ézelli ortaminda
galismayi gerektirir. Alagim, filiz, toprak ve gesitli endUstriyel Urinier gibi
kompleks ornekierin analizinde, ¢cozidnme asamasi hi¢ de kolay degildir.
Ornek asit icinde veya eritis ile ¢ozanmelidir.

c)Girisimierin gideritmesi(eliminating interferences), ayirma
maskeleme (masking), Ornekte analizi guglestirecek,
yanigiya neden olacak maddeler varsa bunlari ayirma veya etkisiz hale
getirme islemidir. Bir analizde olgilen buyuklik ya da goézienen fiziksel
ozellik olcilmek istenen madde disinda diger maddeler tarafindan
degistiriliyorsa saglhikh bir analiz yapilamaz. Kisaca analizi bozan bir madde
varsa girisim var demektir. Olgme ya da gézlem asamasindan énce bunun
gideriimesi gerekir. Bu amagla ya ayirma ya da maskeleme ( perdeleme)
islemleri yapilir. Ornegin Fe** un yaninda Co®" nin analizini organik fazda
SCN ile yaptigimizda Fe* un SCN’ ile olusturdugu FeSCN*" nin kirmizi
rengi CoSCN" nin olusturdugu mavi rengi kapatir ve biz Co”* nin varhgini
gozleyemeyiz. Bunu dnlemek icin ortama NaF eklenerek Fe* 0 FeFg
(renksiz) kompleksi halinde maskeleyerek CoSCN® nin mavi rengini
gozleyebiliriz.

d)Olegme ve sonuglarin degerlendiriimesi (measuring and evaluation
of data): Bu asama analizin son asamasidir ve 6rnekte belirlenmesi istenen
maddenin (analitin) o6zelliginin  élgilmesi sonuclarin hésapianmas: ve
sonuglarin givenirliliginin belirlenmesini icerir. Olcim konumuna getirilen
Ornekler hemen olgllmelidir. Eger beklemek gerekiyorsa bozunmanin
olmayacag ve kirlenmeyecek bir ortamda saklanmalidir. Saglikh bir analiz

icin birbirine paralel en az iki 6rnek ile calismak gerekir. Olctimin daha da
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yakin bir kor gozelti hazirlanabilir. Iyi bir karstlastirma igin kor 6rnegide ana
ornek gibi islemlerden gegirmek gerekir
Gravimetride, kor ddzeltmesi kor ile elde edilen cokelek agirliginin
Ornekten elde edilen gokelek agirligindan gikartimas: ile;
Volumetride kor diizeltmesi kér icin tiketilen titrant hacminin ormek
igin tuketilen titrant hacminden ¢ikartilmasi ile yapilir.
Aletli analiz yontemlerinde ise 6rnek icin elde edilen sinyalden kor ile

elde edilen sinyal ¢cikarilarak duzeitme yapilir.
Verilerin istatiksel Degerlendirilmesi

Istatistik analiz ve analiz sonucu elde edilen sayisal verilerin yorumu
ile ilgilidir. istatistik ile elde edilen verilere degisik agilardan bakilr,
Bir olgimin kesinligini, aritmetik ortaiamadan olan sapma belirler.

Sapma ne kadar kliclk ise, kesinlik o kadar lyidir,

Y A
aritmetik ortalama (%)= <=

N: 6lcim sayisi
N ¢ y

ortalamadan sapma = x; - X

Ortalama degerin gevresine saciimis olan Olgtm verilerinin kontrolu, en ok
standart sapma (standart deviation), s ile yapilir. Kimi zaman bagil standart

sapma (BSS) da kuilaniimaktadir.

!'r‘; T j D,
x 100 oo |20 -X)
V N-1

Z.
IN
o
O
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Guven sinin (Confidence Limit): Analizlerin gogunda veri sayisi
azdir. Bu nedenle, aritmetik ortalama, x, sonsuz sayida veriden elde edilen
gercek degerden, p, farklidir. Bu iki degerin birbirlerine yakinligi belli bir
guvenilirlik dizeyine goére hesaplanir. Gergek deger, normal dagihm
egrilerinden tlretilmis istatistik bir faktér olan t-degerinin (sinirli sayida veri
icin) kullaniimasi ile bulunan ortalama deger ile verilir. Cizelge 1. 1 de farkls
serbestlik derecesi (bagimsiz degisken sayisi, N-1) ve farkli givenilirlik
seviyeleri igin t-degerleri verilmistir.

pu=x= s
N
Guven araligi (-ts /Y N den +ts / N) gercek degerden (u) sapmayi

verir, bu da Olgimun kesinligidir.

Ornek 8: Sekerle etkilesmis bir proteinin karbonhidrat yuzdesinin
yinelenen analizlerde 12.6, 11.9, 13.0, 12.7 ve 12.5 olarak bulunmustur.

Karbonhidrat igerigini %95 giiven araligi ile bulunuz.

X =%12.54 S = %0.40

%95 guvenilirlik seviyesinde t = 2.78 (N-1 = 4) dir.

ts 2.78 x0.40

N5

=12.54+£0.50

Gercek degerin 12.04 - 13.04 arasinda bulunma olasiligi %95 dir.
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Cizelge 1.1 Cesitli Guvenilirlik Seviyesinde t-degerleri

R — S
FS_);;;"bEétlik T “Guvenilirlik Seviyesi, % 5
i derecesi ! |
N ”*féo NE |95 | 99 '99.9 \
| | | | I |
| | | | . SETN IS
T T 6.3 27 | 6366 63662 |
. | i o
F] —TTeg 292 |43 1592 7316 }
SR G R RIS e S WSS
13 1.64 | 2.35 1318 584 1 12.9 |
b Tiss lzi3  |278 h g0 860 ]
1 1.53 i i |
A N S—— I ! ]
5 1.48 | 2.02 | 257 1 4.03 | 6.86 |
s I T R ¥ T % Tees T
L | | N O .k |
7 "ng BREEC ’I 236 1’350 [ 5.40 !
1 - | — | I - ,__4
B 740 78 231 1336 5.04 |
i e - B S —— —
{9 138 | 1.88 43226 1325 | 4.78
! P
| 10 !”T’a‘? 181 ¥ | 459 {l
TR ERT 180 |2 | 444 |
e — : , —
|12 1.36 | 178 i | 4.32 '
—_— + 1 e !
113 1.35 | 1.77 ! | 4.22 l
b -~ —i — -
| 14 1.34 1176 214 2.98 414 g
‘ [ | ATV (USRS U, S —
20| T3 2709 285 3.85 i
b | I | :
30 ' 1.31 11,70 | 2.04 275 3.65
[ o Y
> 1 1.28 | 1.65 1ot [ 2.58 3.29 |
1 .
| R

Veri Atilmasi (Q testi): Bir analizde elde edilen bir grup verideki bazi olgtim

degerlerinde  sapmalar  goralur, bu degerlerin ortalamaya

katlmayacagina karar vermek gerekir. Bu amacla Q-testi adt verilen bir
istatistik yontem kuilanilir. Bu test cogunlukla

3 ila 10 adet veri iceren
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katilip

gruplara, farkl guvenilirlik seviyelerinde uygulanir (Cizelge 1. 2). Bu test
uygulanirken once veriler kiiciikten buylUge dogru siralanir ve en gok sapan
deger (xs) ile ona en yakin deger (xy) arasindaki fark, dizinin yayllma
degerine (range, en blyik (Xen) ve en klglk (xek) de@er arasindaki fark)

polindar.

( _1X5_X¥.
Qoo =
b " Xek

Bulunan deneysel deder (Qqen), Gizelgede yapilan analiz sayilari igin

belili  guvenilirlik ~ seviyelerinde belilenmis  teorik-Q  degerleri ile
kargilastiriir. Bulunan deger cizelgedeki teorik-Q degerinden kigikse (Qgen
< Queo) Olcim degeri atiimaz, biyiikse (Qgen > Qieo) atilir.

Ornek 9: Bir magnezit filizi orneginin analizinde elde edilen %MgO
degerleri 75.95, 76.04, 76.23, 76.00 ve 76.08 dir. Verilen degerler iginde
%95 glvenilirlik seviyesi igin atiimasi gereken deger var midir?

Verilen analiz sonuglari blyutklik sirasina konur.
75.95 76.00 76.04 76.08 76.23

En ¢ok sapan deger 76.23 tur. Q degeri hesaplanarak, atilip

atilmayacagina karar verilir.

\7623 7608| 0.15

[ =0.54
76.23-7595 028

den

N =5 icin Qo = 0.71 (%95 glivenilirlik seviyesinde)
0.54 < 0.71 olduguna gore 76.23 degerinin atilmasina gerek yoktur.

Cizelge 1. 2 Veri atimi igin teorik-Q degerleri
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[ Gozlem sayisi Queo-deger
1990 guvenilitlik | %95 guvenilirlik ; %99 glveniliriik
| |
o 3 0.941 ; 0.970 0.994
‘ Ao
F 4 0.765 : 0.829 | 0.926
B a 0.642 ’ T0.71 T T TTos21
s 0.560 0625 | 0.740
7 - 0.507 0588 0.680
8 0.468 0.526 0.634
9 0.437 I 0493 L 0598
10 | 0.412 0.466 0.568

1. 2. Kimyasallarin ve Reaktiflerin Sec¢imi ve Kullanimi

Analitik kimyada kullanian reakliflerin kalitesi yapilacak analizin
dogrulugu tzerinde etkin rol oynar, bu nedenle kimyasallarin ve reaktiflerin
secimi cok onemlidir,

Cesitli yurt ici ve yurt disi firmalarca Uretilen ve satilan kimyasallarin
saflik kalitesi teknik saflik ile analitik saflik arasinda degisir.
| lyi yetismis bir analizci ne zaman dusuk safiikta kimyasal, ne zaman
yluksek saflikta kimyasal kullanilacagini iyi bilir. Ayrica, analiz yapan kisinin
yapacag! bir analizde kullanacagi kimyasallarin anliginin sonuglari nasil

etkileyecegini bilmesi gerekir.

Reaktiflerin Siniflandiriimasi

Teknik saflikta (Technical grade, tech.): Bu safliktaki maddelerin
uretiminde eser oranda bulunan maddelerin yok edilmesi i¢in herhangi bir
ozel yontem uygulanmaz. Bu tir maddeler sadece laboratuvarlarda cozelti
hazirlamada kullanilir.

Analitik Saflikta (Chemically Pure Grade): Bu tir maddeler teknik
safliktakilerden biraz daha iyi kalitededirler. Bu tir maddelerin analitik
calismalarda kullaniimasi gerektiginde kirlilik testi yapilmaldir.

U.S.P. Saflikta (United States Pharmacopeia Reagent Grade): Bu
tir maddeler United States Pharmacopeia tarafindan uretilider. Bunlarin
etiketlerinde saglik icin zararli kirleticilerin sinir degerleri yazilidir. Bunlar
saglhga zararli olmayan bazi kireticileri icerebilirler.

A.C.S. Saflikta (American Chemical Society Reagent Grade): Bu
maddeler analitik calismalarda rahatiikla kullanilir. Bazi dretici firmalar,
maddelerin etiketlerinde safsizliklarin maksimum degerleri veya igerdikleri
safsizliklarin analiz sonuglarini verirler.

Birincil ayar maddesi (Primary Standard grade): Olabildigince saf
olarak elde edilmis maddelerdir. Ticari olarak satian bu maddeler analiz
edilmiglerdir ve Uzerlerindeki etiketlerde saflik yuzdeleri bulunur.,

Ozel amagl reaktifler: Ozel amagli kullanim igin firmalar tarafindan
uretilen kimyasallardir.  Ornegin: spektrofotometrik ¢oziiciler, atomik

spektroskopi, kromatografi ve elektron mikroksopu i¢in reaktifler.

Reaktif ve Cozeltilerin Kullanimi

Yapilacak bir analitik calismanin niceligi kullanilan reaktifin ve
Cozeltilerin safligina baglidir. Yeni, hi¢ agilmamis bir sise ile ¢alismak en

1S



gliven veren durumdur Reakliflerin kullaniirken kirlenmemeleri igin dikkat
edilmesi gereken kurallar .
1-Var olan en saf kimyasal lle ¢alig. Amacina uygun saflikta kimyasal al ve

¢

olanakli ise ana reaktif sisesinden kullanacagin kadarint bir baska temiz
siseye aktar. ‘

2. Kullandiktan hemen sonra sisenin agzint kapat.

3- Sisenin kapagini parmaklarinin arasinda tut, asla tezgahin dzering
koyma.

4- Reaktifin veya gozeltinin asla fazlasini siseye geri koyma.

5- Kirli spatulalart asla kullanma. Celik veya porselen spatula kullan

6- Daima galigma masasini ve terazileri temiz kullan. Bir sey dokuidtginde
hemen sil.

7. Her reaktif 6nerilen saklanma kogulunda sakianmalidir. Reaktif atiklar
ve atik cozeltiler gevre saghgina uygun olarak atilmal, daha da lyisi

olanakli ise geri kazanilmalidir.
1. 3. Laboratuvar Malzemelerinin Temizienmesi ve jsaretlenmesi

Beherler, balonjojeler ve krozeler ’Ku!lamm sirasinda karismamalar
icin isaretlenirler. Beherler, balonjojeler bu nedenle su ile silinmeyen
kalemler ile isaretlenir. Porselen krozeler doygun demir(ill) kiorur, kobalt
nitrat  ¢ozeltileri veya ‘6zel mirekkepler ile isaretienir ve kul firinda
pisirilirler. |

Cam ve porseien ma!zeméler kullamimadan ¢nce temizlenmelidir.
Bunlar sicak deterjanli su ile yikanmali, daha sonra musluk suyu ile
calkalanmali ve son olarak da bir kag kez saf su ile durulanmahdir.
Malzemelerin temizlendigi, ylzeylerinde Su damiaciklarinin
olusmamasindan anlagtlir, Su ince bir film halinde akmalidir. Kullanmadan
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snce cam malzemeler kurutulmalidir. Bu iglem igin etiv kullanilabilir.
Ancak, hacim olgim kaplarinin  (pipet, balonjoje) etlive konulmayacag:
unutulmamalidir. Bu tir malzemeler 1k hava akymi ya da etil alkol:aseton
(1:1) kangimindan gegirilerek kurutulmahdir

Deterjan ile ylkama sonucu yine de bir yag tabakasi kalirsa, derigik
sulfurik asit ile hazirlanmis sodyum veya potasyum dikromat (kromik asit)
cozeltisi kullanilir (Not). Bu gozelti ile temizlenen malzemeler su ile gok
calkalanmalidir ¢unkl dikromat iyonlari cam ve porselen malzemelerin
ylzeyinde yapisip kalir. Bu temizleme cozeltisi 70° C ye kadar isitildiginda
daha etkili olur. Bu ¢ozelti son derece asindiricidir (corrosive), bu nedenle

caligirken gok dikkatli olmak gerekir.

Not: Temizleme ¢ozeltisi; Isiya dayanikh bir kaba konan yaklasik 5 g
sodyum veya potasyum dikromat az miktarda su ile bulamag haline getirilir,
Uzerine 95 mL derisik H,SO4 yavas yavas ve kanstinilarak eklenir. Islem
sirasinda mimkinse kap sogutulmalidir. Kromik asitin yanisira HO,

H,SO4 (1:1) karnisimida kullanilabilir. Bunun igin cam kaba bir 6l¢t derigik
H,O, alinip Gzerine bir 6l¢t derisik HoSO4 azar azar karistirilarak eklenir.

Bu ikinci yol gevre kirliligi yaratmamasi yoninden segilmelidir.

1. 4 Sivilarin Buharlagmasi

Analit ugucu degilse analiz sirasinda ¢ozelti hacmi, buharlastirilarak

azaltilir. Bu amagla yapilan buharlastirma islemi asagidaki sekilde
gergeklestirilir.
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Sekil 1.1 Sivilarin buharlagma diizenegi

Benerin dstl saat cami ile kapatilir, boylece cozeltinin disanidan toz
veya herhangi bir etk ile kirlenmesi engellenir ve beherin dokiime yerinden
olugsan buharlarin ¢ikmasi saglanir.

Buharlagmayr kontrol aitinda tutmak g¢ok =zordur, ciinkii baz
cozeltiler yerel olarak gok isinabilifler. Hatta isinma sonucunda tasma ile
madde kaybi olabilir. Bu nedenle isitma yavas ve cok dikkatli yapiimaiidir.

Buharlagma ile ¢ozeltiden istenmeyen bilesenierin uzaklastinimasi
sa@ianabilir. Ornegin, klorlr ve nitrat iyonlarinin uzaklastiriimasi icin H,SO,
eklenir ve beyaz SOz dumaniart gdzleninceye kadar buharlastirmaya
devam edilir. Nitrat iyonu ve azot cksitler asidik ¢ozeliiye Gre eklenmesi ile
ortamdan uzaklastinlir. Cozelti kuruluga kadar buharlastirilir ve artik madde
yavas yavas yakilir. BuyUk mikiarda amonyum kiorGriin  ortamdan
‘uzakiastinimas: gerektiginde, ¢ozeltiyi ¢ok kiglk bir hacime kadar
buharlastirdiktan sonra derigik nitrik asit eklemek en iyisidir. Isitma
sirasinda amonyum iyonu hizla yikseitgenir ve sonra ¢ozelti kuruluga

kadar buharlastiribr.

Istenmeyen  organik bilesikler gogunlukla H,SO,

uzaklastirilirlar ve SO3 dumanlari gézleninceye kadar ¢Ozelti buharastirilir.

eklenerek

Eser dizeyde kalabilecek

organik maddelerinin  de  ortamdan

yukseltgenerek uzaklastiriimasi igin nitrik asit eklenebilir,

1. 5 Tartim (Kiitle Olgiimii)

Bir analizdeki en 6nemli islemlerden biri tartimdir. Tartim ne kadar
kesin ve duyarli alinirsa analizden o kadar guvenilir veri elde edilir.
Tartimlarin duyarlihgina bagli olarak analitik terazi veya Ustten kefeli
teraziler kullanihr.

Analitik terazilerin yapisal ve kullanim farklari olmasina karsin, en
fazla ylklenmeleri 100-200 g ve duyarliklari ise 0.1 mg veya Ustindedir.

Analitik kimyada kullanilan teraziler, batunuyle elektronik olanlar
disinda mekanik bir sistem olan kaldirag yasasina gore calisirlar. Bunlar tek
veya iki kefeli teraziler olarak adlandirilirlar.

Dogru, givenilir bir tartim yapmak ve terazinin uzun émiirlii olmasini
saglamak i¢in gereken kurallar :

1- Terazi, her tir mekanik titresimden etkilenmeyecek bir zemin (izerine
konmalidir.

2- Kolay buharlagan maddelerden uzak olmali, 6zellikle ayri bir odada
bulunmalidir.

3- Sicaklik farklarinin etkili olmamas; icin 1s1 kaynaklarindan ve dogrudan
gelen glnes isinlarindan uzak, hava akimlarinin bulunmadig: yerler
secilmelidir.

4- Yerinin degistirimesi gerektiginde tretici firmanin katalogunda belirtilen
Onerilere uygun kilitleme yapildiktan sonra taginmalidir.

S- Tartilacak madde, elle tutulmadan bir pens ya da spatul ile kefe Gizerine
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ortaya gelecek sekilde konmalhdir.
6- Tartlacak maddenin sicakligi terazi odas: sicakliginda olmalidir,
7- Kefe uUzerinde, kimyasal etki yapan maddeler dogrudan konulmaz,
dneeden uygun bir kap icinde bulunmalidir
8- Tartim limiti astimamaiidir.
9- is}!em stresince tum pencereler, kapall olmali, tartm bittikten sonra
madde

kefede birakilmamalidir.

10- Her tartimdan o6nce ve sonra kefe yumusak tuyli firca ile

temizienmelidir
Kurutma ve Tartim Malzemeleri

Kati maddeler ¢ogunlukla nem kapariar ve bunun sonucunda
bilesimleri degisir. Bu nedenle genelde bu tir maddeler tartiimadan énce
atmosferden kaptiklari nemi kaybetmeleri icin kurutulurlar,

Kati maddeler 6zel tartim kaplarinda kurututuriar ve saklaniriar.

Sekil 1. 2 Tartim kaplar

Tartim kaplari tabanlari diuz cam kaplardir ve kapakhdiriar. Cam
kaplarin yani sira plastik tartim kaplari da vardir. Bunlarin cam kaplara gore

avantaji dayanikliliklaridir

Kurutma ve Tartimda Desikator Kullanimi

Kati maddelerin absorpladigi nemi uzaklastirmak igin en uygun
yontem etivde kurutmaktir. Bu yontem etiv sicakhiginda bozunan
maddelere uygulanmaz. Bu maddeler disik basing ve sicaklikta kurutma
yapabilen &zel etiivlerde (vakum ettvleri) kurutulur. Ayrica bazi katilarin
absorpladigi nem kurutma ile uzaklastinlamaz, bu tir maddeler belirlenen
nem miktarlari ile islem gorurler.

Etivlerde nemi ugurulmus, kurutulmus kati maddeler, desikatorlerde
saklanir. Desikator (Desiccator), maddenin yeniden nemlenmesini, toz
almasini dnleyen camdan veya plastikten yapilmisg kapakli bir kaptir. Sekil1.
3 te desikatérin bolumleri gosterilmistir. Igine nem gekici (desiccant)
olarak daha cok susuz kalsiyum klorir, silika jel, kalsiyum sllfat, fosfor
pentaoksit konur. Desikatérin kapagt ile alt tabaninin iyi kapanmasi igin her
ikisinin trasli kisminin ¢ok ince bir yag (grease) filmi ile kaplanmasi gerekir.

Bunun igin genelde vazelin kullanilir.
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Desikant

Sekil 1.3 Desikatérin bolimieri

Desikalore madde konurken veya alinirken desikatoriin kapagi
dogrudan kaldirnimamal, yatay vyiizeyi vyalayarak acimaiidir. Isinma
sirasinda kapak firlayabilir sogumada ise kaynama olur. Ana gévdenin ve
kapagin trash kismina stirliien vaselin sicagin etkisi ile yumusayabilir ve
kapak kaytp, kirilabilir. Etivden veya firindan alinan sicak kroze desikatére
kdnduktan sonra, kapak c¢ok az arahk birakilir, kroze oda sicakhigina
gelince kapatilir. Aksi halde desikator icinde olusan vakum sonucu kapak
govdeye kaynar ve agiimas: giglesir. Cok higroskopik olan maddeler siki
kapakl kaplarda desikatore konurlar.

Sabit tartima getirme; madde, ¢Okelek veya sabit tartim kabi bir kag
kez belli bir sicaklikta belirli bir stre tutulur. Daha sonra desikatérde
sogutulur ve tartdir. Bu islem tartimlar arasindaki fark 0.2-0.3 mg dan fazia
oimayincaya kadar tekrar edilir. Bu s ile kimyasal veya fiziksel olayin

tarmamlandiginin bir gostergesidir.

Nem cekici (Higroskopik) maddelerin tartimi; maddelerin ¢ogu belli
bir olglide higroskopiktir. Cok hizli olarak kisa bir strede kapasitesi
olglstinde nem alirlar ve dengeye ulasirlar. Bu tir maddelerin tartimi icin
ana saklama sisesi tartilir sonra bu siseden gereken miktarda madde hiz
bir sekilde alinip ana saklama sisesi yeniden tartiir ve farktan madde
miktari bulunur. Ana saklama sisesi terazinin s sininni asiyorsa ayni
titizlikle normal tartim islemi uygulanir. Tartim sonrasi olabildigince hizli bir
sekilde tartim kabinin agzi kapatiimalidir.

Swvilarin - tartimi;  sivi maddelerin tartim genellikle higroskopik
maddelerdeki tartim gibidir. Asindirici ve ugucu olmayan sivi érnekler
bilinen yolla tartim kaplarinda tartilabilir. Eger 6rnek asindirici ve ugucu ise
énceden tartimi alinmig cam ampulde saklanmalidir. Once ampulun ucu
isttilir ve boynu 6rnege daldirilir. Ampul sogurken érnek ampul igine dolar,
daha sonra ampulun agz zayif bir alev ile kapatilir, ampul sogutulur ve

tartilir. En son olarak ampul 6rnegin konacag kapta tekrar kirilir.
1. 6. Siizme ve Yakma

Kullanilan Malzemeler

Krozeler, porselen, aluminyum oksit, nikel, demir, silika, altin gimus
veya platinden yapimis kaplardir. Agirliklar belli bir deneysel yanilg
sinirlari igerisinde sabittir. Bu kaplar ile iglerine konan ¢cOkelek isitma ile
belli bir bilesige donustirdlarler. Zor ¢ozinen Srneklerin yluksek sicaklikta
yakilmalari igin nikel, demir veya glmus gibi krozeler kullanilimaz. By tip
krozeler atmosferden ve iclerine  konan maddelerden etkilenirler. Bu
nedenden 6tiri hem agiriklarinda degisiklik olur, hem de kroze ile
etkilesen cokelek kirlenir ve beklenenden farkli bir yapiya donusebilir.
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Analizcinin yapiiacak analize gbre en az Kirienmenin oiabilecedi en uygun

D
o

krozeyi secmesi gerekir.
Stizgec krozeler .

a) Gozenekii Forselen Kroze: Dipleri gdzenekli porselenden
yapimistir. 1000-1100°C de elveriglidirler.

b} Gozenekli Cam Kroze: Diplerini cam tozunun sikistiriimasiyla
yapiian bir disk ofusturur. Gozenekierine gore ince (fine), orta (medium},

kaba (coarse) Ug¢ ‘grupturiar. En fazla 200° C ve kadar kullanima
elverislidirler.

¢) Gouche Krozesi: Dipleri asbest (amyant) liflerinin delikli bir zemin
dzerine oturtulmasiyia olusturuimustur. 500° C ye kadar kullaniabilirlér.
Ancak asbestten daha az nem cekici maddeler] slzip kurutmada
kullanilabilir. Asbest kanserojen oldugundan kuitan:mi sakincahdrr.

Sekit 1. 4 de vakumlu stizme gosteriimistir. Kroze ile stizme erleni
arasindaki baglanma bir iastik adaptér ile saglanmaktadir. Tuzak sisesi su
trompu ile sadlanan vakum ortami Kaldinidiginda {su kapatildiginda) suyun
stzéintiye karismasini  engeliemek igin  kullaniir.  Cokelek krozede
toplandiktan sonra kroze sabit agwhga gelinceye kadar sabit sicakikta

s,
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Nuge erleni Kapan
Sekil 1.4 Vakumlu stizme diizeneg

Stzgeg kagitlart ile stizme, genellikle anaiitik huniler araciligi ile
yapihr. Bu hunilerin kenarlarinda stizmenin hizit olabiimesi igin 6zel oluklar
vardir ve u¢ kisimlar, stzintinin damla olusturarak akmas: igin 6zel
olarak bigimiendirilmistir.

Kilstiz stzge¢ kagidi HC! ve HF asitler ile yikanip, daha sonra
amonyak ile notrallestiriimis fiberlerden yapiimigtir. 8 veya 11 cm gapindaki
bu stizgec kaditlar yandiginda 0.1 mg dan daha az kil birakirlar. Bunlar da
gozenek buytklagine gore siniflandinifiriar (Cizelge 1. 3).

Isitma araglari; ¢okeleklerin gogu distk sicaklikta nem ugurulduktan
sonra dogrudan olarak tartifabilir. Etiivler, elektrik ile calisirlar ve bir kag
derecelik degiskenlik ile belli bir sicaklikta sabit isitmay: saglariar. Ettvier
ile modellerine bagi oiarak 250° C ye kadar gikilabilir. 110° C pek gok

¢okelek icin iyi bir kurutma sicakligidir.

bo
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Cizelge 1. 3 Sltizgeg kagitlarnin dzeliikleri

Uretici firma Stzme - Gézenek capi Suzulecek
hizi () gokelegin ozelligi
Sand S  Whatman -
Siyah 41 Hizli 4.1 Kaba tanecikli,
band jelimsi ve  piht
gorunumii

Beyaz 40, 44 Orta 2.4 Orta tanecikii
band
Mavi 42 Yavas 1.1 Kaguk tanecikli

band

* Scheicher and Schuell

Stizge¢ kagidi Uzerinde toplanan ¢okelegin ilk kurutulmasi bek
alevinde yapilir. Daha sonra kil firminda belli bir sicaklikta yakilir. Elektrikli
firintar ile 1100° C veya daha Ustlinde cahisiabilir. Bu firinlar ile galisirken
6zel uzun masa ve isiya dayanikii eldivenler kullanimalidir.

Firn iginde 1sitilan objenin aldigi renk kabaca ortamin sicakhgi
hakkinda bilgi verir (donuk kirmizi: 700° C, kizil kirmizisi; 900° C, portakal;
1100° C veya beyaz; 1300° C).

Suzme ve Yakma Teknikieri

Krozelerin hazilanmas): ¢okelegin kurutulma ve vakiima islemi

sirasinda krozenin agirligi sabit kalmalidir. Bu amagla, krozeler (cam
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krozelere lers vakum uygulanir) énce temizlenir, daha sonra cokelege
uygulanacak tsitma ve sogutma sireleri aynen uyguianarak krozeler (4 +
0.2 mg) sabit tartima getirilir.

Gokeleklerin stzilmesi ve yikanmast: stzme islemi g bolumden
olusur: aktarma (decantation), yikama ve taginma. Aktarma asamasinda,
dinlendiriimis ¢okelegin Uzerindeki sulu kisim bulandirimadan yavasca
dokalur. Boylece stizgeg kagidinin veya cam krozenin gézenekleri ¢okelek
le tikanmaz, stizme islemi olabildigince hizli bir sekilde gergeklestirilir.
Aktarma iglemi yapilirken beherin agzina bir baget tutularak, sicrama
anlenir (Sekil 1.5)

Sulu kisim stzuldikten sonra yikama ¢ozeltisinden behere Kuclk bir
hacim konur, karistirilir ve dinlendirilir (Yikama isiemi). Ustteki sulu faz yine
yavasca suzulir. Cokelegi stizgec ka@idina almadan dnceki yikama islemi
ile sizme islemi hizlandiriiir.

Aktarma igleminden sonra cékelek beherden huniye ahnir. Beherde
kalanlar bir kliglk parga sizgeg kadidi ile silinerek huniye konur veya ¢ok
az yikama c¢ozeltisinden behere eklenerek tekrar huniye ahlnir. Stizme
islemi sirasinda huniler Ggte ikisinden fazla dolduruimamalydiriar, gink(
cokelekler yer cekimine karsi islak yuzeyde dagima ozelligi gosterirler.

Jelatinimsi ¢okelegin yikama islemi tamamlanmadan kurumasina
izin verilmemelidir, glinkii kuruyan ¢Ckelegin Ustl kabuklasir ve catlaklar
olusabilir. Uzerine bir sivi dokdlduginde ancak catlaklardan sivi gegebilir,
bu nedenle yikama islemi iyi yapiimamis olur.

Kilsiiz Siizge¢ Kagidinin Siizme ve Yakma islemierindeki Kullanim

Slzgeg kagidr (Sekil 1. 6. a ve B) 6nce ikiye ve sonra dorde katianir.
Bir ucu yirtilir ve katlanan kagit koni olusturacak sekilde acilir ve huniye

Konur. Yerlestirmenin tam olmas: icin slzge¢ kagidi su ile islatilip
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parmaginizin yardimi ile yavasga huniye iyice yapistirilir. Boylece stzgeg
kag:di ile huni arasinda hava boslugu kalmaz ve slizme islemi sirasinda
huninin boyun kisminda da hava boslugu olmaz.

Stzme ve yikama islemleri tamamlandiktan sonra, stzgeg kagdi
icindeki madde ile birlikte sexil 1. 7. de gosterildigi gibi bohga seklinde
katlanir ve 6nceden sabit tartima getirilmis krozeye aktarihr. Kiistiz suzgeg
kagidi islak oidugunda yirtiimaya kars! direnci azdir, bu yuzden katlama
islemi sirasinda ¢ok dikkatli olmak gerekir. Yirtiima olasiigini azaltmak icin,
sizme ve vakma iglemi sonrasi biraz bekleyerek slzge¢ kagidinin
kurumasina izin vermek gerekir

Suizgec kadidinin yakimasi; igine slzgeg kagidi konan kroze kit
iicgen Uzerine Sekil 1. 8 de gorildugu gibi egik bir gekiide yerlestirilir.
Isitma islemi hafif bir alev ile baslar ve alev krozenin dibine gelecek sekilde
tutulur. Sicaklik nem gittikten sonra yavag yavas arttirtir ve  kagit
killesmeye baslar. Krozenin agzindan ince bir duman Gikig! gozlenir.
Duman siddetli olur ise, bu kagidin tutustugunu gosterir. Bu durumda
isitmaya kisa bir ara verilir. Eger alev gozleniyorsa, krozenin agzi kroze
kapag ile kapatilmaidir. Sonunda, duman cikisi bittigi zaman, son kalan
karbonunda gitmesi igin alev biraz arttiriir. Dana sonra kroze kUl firinina
konur, érnedin yakiimasi tamamlanir ve kroze drnekie birlikte sabit tartima

getirilir

Sekil 1. 5 Stizme iglemi
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—— o, o yi_,,.»j zorunludur. Hacim birimi litre (L), ~ 4°C de 1 kg suyun kaplachg: hacim

~ \\. - /’,7/;/ , ,'f"/;’/ | olarak tanimlanmistir. 1mililitre {(mL) ise 1/1000 litredir. 1 cm® ise 1mL den

- k\‘ L““"%i:f;?““) uj‘—’*“‘i e cok az bir farkhitk gosterir ve kenari 1 cm olan bir kibin hacmi oiaralfA

‘ : tanimlanir. 1000 mL, 1000,27 cm® dur. Ancak pratik kullamimda mL = cm”
S A i . olarak alinabilir

ie) ()

Sekil 1. 7 Suzge¢ kagidindaki gékelegin krozeye alinmasi

Sekil 1. 6. b) Stzgec kagidinin huniye yerlestirilisi

1. 7 Hacim Olgiimii

Analizlerin ¢ogunda c¢ozeltiler Kullalldigindan hacim slctimit en

onemli temel islemlerden biridir. Dogru bir analiz icin hacmin dogru

Olgilmesi ve hacim &icme kaplarinin bilingli bir sekilde kullaniimast

L
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Sekil 1. 8. Suzge¢ kagidinin yakiimas:

Hacim Olgli Kaplarinin Ayarlanmast

icerisindeki sivinin hacmini belirli dogrulukta gosterecek sekilde
isaretlenmis ya da birimlendiriimis hacim Olgme kaplarina ayar yapimis
kaplar denir. Boyle bir kabin ayar isleminde saf suyun 4°C deki hacmi
yerine 20°C icin isaretleme ya da birimiendirme vapilir. Ancak isaretieme
veya birimlendirmenin dogru yaptlip yapilmadig kullanici tarafindan kontrol
edilmelidir. Eger 20°C den farkl sicakliklarda kulianilacaksa sicakiik fark

nedeniyle hacim dlgiminde yapilacak yanilgi duzeltilmelidir (bakiniz Ek-F).

Buret Ayari

Biretin ayart yapiimadan once temizliginden emin olunmasi gerekir.
icerisine sivi doldurup akitildiginda kenarlarda bulagsma gozleniyorsa
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biretin i¢ geperlerinin kirli oidugu anlasilir. Temizleme {damlacik olusumu)
icin detarjan, kromik asit veya 1 hacim derigik H.50; ve 1 hacim H.O,
(1:1) karnigimi gozeltileri kullanilabilir. Bu ¢ozeltilerin kullanimindan sonra,
once bolca suyla , son olarak da damitik su ile yikama yapimahdir.
Temizlemenin yeterli olup olmadigi yukaridaki gibi sivinin {suyun) kenarlara
bulasmasi gozlenerek kontrol edilir. Ayar igin :

a) 100 mL lik temiz bir beheri 0.1 mg duyarlilikla tart ve not et.

b) Buretine saf su doldur ve sifir gizgisine getir .

c) Buret

muslugunu  kontrolld  bir

sekilde ag¢ ve saf suyu
birimlendirilmis son ¢izgiye kadar onceden tartmis oldugun 100" 'mL ik
beherin icresine al. Bu sirada disariya sigramanin olmamasina 6zen
goster.

d) ici su dolu beheri tekrar tart ve dolu beher ile bos beher
arasindaki agirlik farkindan saf suyun agirigini hesapla.

e) Bir termometre yardimiyla suyun sicakhigini dl¢ ve kaydet.

f) Bu 20°C sicakliktaki suyun yoguniuguna bak.

g) d = m/V den suyun hacmini (V) hesapla. Bu islemi tekrarlanabilir
sonuglar alincaya kadar yinele, ortalama al, sonuglarin standart sapmasini
hesapla.

h) Buretin 20° C icin birimlendirilmis hacmi ile hesapladigin hacmi
karsilastir, yorumla.

i) Ayni islemleri buretin degisik bolgeleri igin yap. Ornek: Buretini sifir
cizgisine ayarla ve 6nceden tartigin behere 10.0 mL su al, tart ve dnceki
gibi V hacmini hesapla. Benzer islemleri 10-20 mL, 20-30 mL, 30-40 mL

aralklan icin yap ve varsa farkliliklari yorumla.

3
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Pipet Ayari

Pipet ayarina gegmeden Once bu arac! iyi kullanabiimek gerekir.
Bunun igin bir beher igerisine su doldurulur ve pipet ile buradan su gekerek
istenilen seviyede suyu durdurma-bosaltma pratigi kazanilir. Eger puar
kullanilacaksa bununla da pratik yapilmalidir. Pipet kullanmada yeterince
deneyim kazandiktan sonra artik ayar islemine gecilebilir. Bu islem de biiret

ayarinda oldugu gibi yapihr.

1. 8 Laboratuvar Not Defteri

Kimyasal bir g¢alismanin onemli noktalarinda biri de deneysel
verilerin tam olarak kaydedilmesidir. Bu not alma isleminde dikkat edilecek
noktalar sunlardir;

1. sayfalari numaralanmis amaca uygun bir defter edin

2. deneyden elde edilen verileri duzenli olarak kaydet. Her deneme icin yeni
sayfa kullan

3. tam veriler tukenmez kalem ile not et

4. veriler not ederken neye ait olduklarini yaz. Oregin, bos kroze agirligt,
dolu kroze agirligi gibi

5. kullanilan her sayfaya deney tarihi yaz

6. yanhs yazilan bir veriyi silme ya da sayfay! yirtma, Gzerini ciz, hemen
yanina dogrusu yaz

7. not defterinden asla bir sayfa yitma. Yanlis veya kullaniimayacak veri
iceren sayfanin tzerine bir garpi isareti koy.

lyi bir laboratuvar defterinin veri sayfasinda;

1. deney bashgi
2. yapilan analize dayanan kisa bir temel ilke agiklamas
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3. her deney i¢in orijinal veriler ve hesaplanmis sonuglar ver almalidir.

Yukarida belirtilen kurallar iceren bir deney sayfasi 6rnedi Sekil 1. 8 de

verilmistir.
1. 9. Laboratuvarda Giivenlik

Kimya laboratuvarinda calismanin her zaman i¢in bir riski vardir. Her
an igin bir kaza olabilir ya da siz kaza yapabilirsiniz. Bu riski azaltmak icin
asagidaki kurallara dikkat edilmelidir.

1. Laboratuvar 6nligi olmadan asla calisilmamali. Kapali ayakkabi
giyilmeli ve saglar uzun ise toplanmal.

2. Oncelikle laboratuvara en yakin yangin sonduruciilerin yeri ogrenilmeli.

3 Her zaman laboratuvarda Koruyucu gozlik takilmali.

4. Laboratuvarda asla yalniz ¢alisiimamali. Cevrenizde bagirdiginizda sizi

duyacak biri daima olmal.

5. Laboratuvarda asla yemek yenmemeli ve birseyler icitmemeli.

Laboratuvar malzemeleri ile bir sey icilmemeli ve laboratuvarda sigara

kullanilmamali.

6. Kullanilan kimyasallarin cogu zehirli, bazilari gok zehirli ve bir kismi da

kuvvetli asit ve baz ¢ozeltileri gibi agindiricilardir. Bu kimyasallarin zararl ik

dereceleri stok siselerinin  {izerindeki isaretler ile belirtilmistir.  Cilt

kimyasallardan uzak tutulmal;. Bdyle bir olay oldugunda ise bolca su ile

yikanmali ve laboratuvar gorevlisinden yardim istenmel.

7. Gozuciler pipet yardimi ile puar kullanilarak cekilmeli. Asla agiz

kullaniimamali.

8. Isitilmis malzemeler asla ¢iplak el ile tutulmamali.

9. Cam borulari bir mantar veya lastik tikagin deligine sokarken cok dikkatli

olunmali. By islem yapilirken eller bir kag kat bez ile sariimal.
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10. Aciga cikan gazlarin zehirli ve zehirsiz olmasina bakmaksizin daima [Sayfa ' a
ceker ocak kullaniimali. Kokulari test ederken dikkatli oiunmalr. 1 Gravimetrik Sulfat Miktarinin Bémenmegi“ -
11. Vicudunuzun ya da gozlerinizin patlamalara ya da gesitli sigramalara 2. Ornekteki stlfatin BaSO, olarak ¢oktirilmesi ve tartiimas|
karsi korunmasini tyi yapabilmek i¢in laboratuvardaki glvenlik dusunun ve 3 Omek (Silfat cozeltisi) T 1Omek1 Ormek?
g6z yikayicinin yerieri nceden bilinmeli ve nasil galistiklari ¢greniimeli. " Bos kroze, g 51.0564 519874
12. Gerekli durumlarda ilkyardim seti kullaniimait. Bos kroze + BaSOs, g ik tartim 516144 55 5514
13. Laboratuvardaki tehlikeli islemlerin yapidigr yerlerde ve guvenlik Tincl tartm 516140 55 5510
cihazlarinin tzerinde uygun etiketler bulunmal. "igincd tartim 57 6146 55 BE15
14. Kimyasallarin uygun sekilde saklanmast, yangin, tehlikeli patlamalar ve Jordunca arim = 516143 555510
insanlarin buharlar ile etkilesmesini en aza indirir. Kuvvetli asitler ve bazlar, Ot BaSO, agmar. g 516143 555573
yukseltgeyici ya da indirgeyici reaktifler bagka maddeler ile etkilesimleri en
az olacak sekilde kaplarda saklanmalidir. Asitler ve ¢oziculer igin geker Eak 1105579 B
ocakta uygun raflar olmalidir. Herhangi bir dokdime sonucunda yangin 1
ctkmamasi icin bu raflar uygun maddelerden yapilmis olmalari gerekir. .
Sulfat, mg 229.5 232.0
Ortalama Sulfat, mg 230.8 |
Baslagic tarihi [ 01/02/1999
Bitis tarihi - 04/02/1999

Sekil 1. 8 Bir Laboratuvar Defteri Veri Sayfasi
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R Explosive F4 Higly ﬂammat.)lvc
Patlayici Kolay alev alabilir
(0] Oxidizing F Flammable
(fire-promoting) Alev alabilir
Y ukseltgeyici
T+ Very toxic C Corrosive
Tr l'y'l‘oxic Asindirici
Cok zehirli
Zehirli
Xn Harmful Xi Irritant
Zararh G8z Yagartici

Sekil 1.9 Kimyasallarin zararli 6zelliklerini ve derecelerini belirten isaretler

Kimyasal Atiklar

Eger dogaya dikkatli bir sekilde atilmazlarsa, kullandigimiz
Kimyasallarin pek ¢ogu bitkilere, hayvanlara ve insanlara zarar verirler.
Cozeltilerin cogu kanalizasyona guvenlikli bir sekilde dokilmesine ragmen,
nehirler ve yeralti sular baskalar tarafindan kirletiimektedir. Yaptiginiz her
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deney icin asistaninizdan kullandiginiz  reaktifi nasil  atacaginizi
ogrenmelisiniz. Genel olarak:

1) Her ¢ozelti veya kimyasal ¢ope ya da lavaboya dékmeyiniz. Cunkl bu
¢ozelti agir metal iyonlari icerebilir veya organik bir ¢dziici olabilir. Cevre ve
insan saghgina zarar verir.

2) Dokdlebilir ¢ézeltinizi lavaboya dokup, arkasindan bol musluk suyu
akitiniz.

3) Atik uygun bir kimyasal islem uygulanarak cevreye verecegi zarar

azaltilarak ya lavaboya dokulmeli ya da uygun sartlarda saklanmali.
Kimyasal atiklarin dogaya veriimesi ile ilgili bir kac ornek:

Artik dikromat ( Cr,05% ), sodyumbisilfit ( NaHSO3 ) ile 6nce Cr(lll) e
indirgenir sonra  NaOH ekleyerek Cr(OH); olarak coktirdlar, suyu
buharlastirilir ve topraga gomilir.

Atik asit c¢ozeltileri, atik baz cozeltileri ile nétrallesinceye kadar
karistirihir (pH kagidi ile kontrol edilerek) ve musiuga dokalir.

Atik iyodat (103) gozeltileri sodyumbisulfit ile iyodire indirgenir. Bu
tepkime asit dretir. Olusan asit atik baz ile nétrallestirilir, sonra tim ¢ozelti
lavaboya dokalur.

Atik kursun gozeltisi sodyummetabisilikat (Na,SiOq) cozeltisi ile
etkilestirilir, cozinmeyen PbSiO; ¢okelegi topraga gomalir.

Atik giimls ve altin degerli olduklarindan kimyasal islemlerle geri
kazaniimalidir.

Ceker ocaklarlardaki zehirli gazlarin bacadan gikmalarini 6nlemek
icin bu gazlar kimyasal tuzaklarla tutulmalidir. Baz zehirli gazlar alevden

gecirilebilir, boylece zararsiz triinlere donustirilebilir.
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4) Baz: atiklar kimyasal geri kazanimla tekrar kullanilabilir, boylece atik
miktari azalr.

En 6nemli nokta kimyasal olarak uygun olmayan atiklar birbiri ile
hicbir zaman karistinimamalidir ve her atik sisesi etiketlenmeli ve bu

etiketlerde neyi ne kadar (yaklasik derigim) icerdigi belirtiimelidir.
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BOLUM 1l

VOLUMETRIK ANALIZ
Volumetri, hacim dicme ilkesi ile madde miktar belirlenen bir
yontemdir. Bu yontemde ¢ozelti ortaminda birbiriyle hizli ve tam olarak
tepkimeye giren iki maddeden bir tanesinin ayarl ¢ozeltisinin esdeger
katiim anindaki hacmi olgultr. Ayarli ¢ozelti igindeki madde miktart tam
olarak bilinen ¢ozeltilere denir. Esdeger katim ani veya egdegerlik noktasi
ise bu iki madde arasindaki hizl ve tam olan tepkimenin sona erdigi ya da
her iki maddenin esdeger gram sayillarinin esit oldugu andir. Bu ani
saptamaya yarayan maddelere belirte¢ denir. Ancak esdegerlik noktasini
tam olarak gosteren bir baska deyisle tam esdegerlik aninda renk
degistiren belirteg yoktur. Bu nedenle belirtecler yardimiyla esdegerlik
noktasina yakin, belirtecin renk déntstm araligina giren ve titrasyon sonu
noktas! olarak adlandirlan bir noktada titrasyon sonlandiriir. Yapilan bu
yanilgiya titrasyon yanilgisi (TY) denir. Titrasyon yanilgisini, esdegerlik
noktasi ile titrasyon sonu noktasi arasindaki fark olarak da tanimlayabiliriz.
Bir volumetrik analizin yapilabilmesi igin temel sartlar asagidaki gibi
ozetlenebilir:
1) Tepkime tek bir kimyasal denklemle tanimlanabilmeli ve stokiyometrik
olmali.
2) Tepkime hizli ve tam olmal,
3) Titrasyon sonunu saptamak igin uygun bir belirteg segilebilmelidir.
Volumetride molarite ve normalite birimleri kullaniir. Molarite (M), 1
L cozeltideki maddenin mol sayisidir. Normalite (N), 1 L g¢ozeltideki

maddenin esdeger gram sayisidir.



Bir maddenin esdeger gram: mol va da formiil kutlesinin veya
element ise atom kitlesinin etki degerine bolunmesi ile bulunur.

Normalite birimi ve esdeger gram endustriyel ve saglik hirimlerinde
hala kullanimaktadir burada yalnizca

molarite  ve mol kitleler;

kullaniacaktir.
2.1 Ayarli Cozeltilerin Hazirlanmas

Ayarl) ¢ozeltiler iki yolla hazirianabilir.

a) birincil ayar maddelerinde cok dikkatli olarak tartilan uygun miktar,
¢ozgende c¢ozildikten sonra bilinen hacime tam olarak seyreltilerek
hazirlanir.

b) Yiksek saflikta elde edilemeyen ya da tartiimalar oldukga gli¢
maddelerin (HCI, NH, vb.) tnce yaklasik derisimli ¢ozeltileri hazirlanir,
Daha sonra birincil madde {primer standard) denilen yuksek safliktaki bir
madde ile uygun bir belirteg  kullanilip  titre

edilerek ayarlama

(standardization) yapilr.

Birincil ayar madde de asagidaki su 6zellikler aranmalidir:

1) Kolay elde edilebilir ve analitik anlamda saf olmali.

2) Agik hava ve sicaklik etkilerine karsi dayanikii olmal (kararl
olmali).

3) Ayarlanacak madde ile hizl ve tam tepkimeye girmeli,

4) Mol kitlesi biyiik olmali (tartimdan gelen hatanin az olmas: icin)
ve kolay tartifabilmeli.

5) Belirtecin titrasyon sonunu gostermesini engelleyecek sekiide
renkli olmamal.

6) Kolay ¢oziinmeli ve oda sicakliginda titre edilebilmel;
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2. 2. Ayarii Gozeltilerin Saklanmast

Bazi ayarli ¢ozeltilerin, 6zellikle bazlarn uzun stre saklanmasi
halinde cam siselerden cozeltiye silikat ve aliiminat gecerek ayarlar
bozulur. Boyle ¢ozeltilerin potietilen siselerde saklanmalar gerekir. Bazi
¢ozeltiler ise cam UGzerine adsorbe olurlar. Bunun yaninda isik etkisi ile
bozunabilen AgNO;, KMnO., gibi maddelerin ¢ozeltileri renkli siselerde
saklanmahdirlar. Eger madde mikrobiyal bozunmaya uygun ise bu durumda
bazi koruyucular eklenebilir. Ornegin; S.05° {in uzun sdre saklanmasi igin
1-2 damla kloroform katilir.

Cozelti saklama yeri ise sicakhgin az degistigi yerler olmahdir. Sicak
yerde ve agz! iyice kapatiimamis ortamda saklanan gOzeltilerin zamanla

buharlagsma nedeniyle derisimleri degistiginden ayarlari bozulmus olur.
2. 3. Volumetride Yapilan Yanilgilar

Volumetride yapilan yanilgilar asagidaki sekilde siraianabilir.

a) Titrasyon yanilgisi ya da belirte¢ yanilgisi, uygun belirtecin
secilmemesi.

b) Kullanilan terazi ve hacim olgme  kaplarinin (pipet, biiret,
balonjoje) yanilgili olmas veya yanigil kullaniimasi.

c) Ayarli gozeitinin dogru hazirlanmamasi, birincil ayar maddesinin
lyi secilmemesi ya da geregi gibi ¢alisiimamasi.

d) Ornekte bulunan ve analizlenecek madde disinda titrant ile
tepkimeye giren diger maddelerin varhg: (girisimeiler) analiz sonucunu

Pozitif veya negatif etkiler.



e) Ayarlama ve analiz islemleri hemen hemen ayn sicaklikta
yapiimali.
Volumetride kullanilan  belirteciere tanitilirken

yontemler yeri

geldiginde ayrintili olarak deginilecektir

2. 4. Analiz Sonucunun Hesaplanmasi

Genel olarak bir titrasyon tepkimesini asagidaki gibi gosterelim;

aA +bB — cC +dD

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

metrik katsayilar olsun. Esdegerlik noktasinda iki maddenin mol sayilar

orant igin
n, a
bz, W 1
ng b )

esitligi yazilabilir. Burada na ve ng sirasiyla titre edilen A nin ve titre eden B |
nin mol sayilandir. Diger yandan mol sayisi, n, ve molar derisim, M, |

tanimlarindan asagidaki esitlikler yazilabilir.

n=—2. M=o (2)
W, Y
Bu esitliklerde w, maddenin agirhgi, W titre edilenin mol agirhgr ve V litre

cinsinden ¢ozelti hacmidir. 2 nolu esitliklerden yararlémlarak ,
n, =—=, ng=MgVg vyazar (1) de yerine koyarsak

A

A

a—2-=bh
A

MsVs (3)
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esitligi elde edilir. Buradan

wa =a/b x Wa X Mg x Vg (4>

genel esitligi bulunur. Bu esitliklerde wa ve Wya sirasiyla titre ediienin
kutlesi ve molekul agirligr, Mg ve Vg sirasiyla titre edenin molarite cinsinden
derisimi ve litre cinsinden hacmidir. Bu esitlik genel olarak tim titrasybn

hesaplarinda kullanilir.



BOLUM 11

VOLUMETRI UYGULAMALARI

3. 1 Asit- Baz Titrasyonlari

Asitlerin, bazlarin ve zayif asit tuzlarinin volumetrik belirlenmesi
hidronyum veya hidroksit iyonlarinin su olusturarak nétrallesmeleri ilkesine
dayanir. Esdegerlik noktasi yakininda pH daki hizli degisme ile tepkime
karakterize edilir. Bu degisim asit-baz belirteci ile ya da potansiyometrik
olarak pH-metre yardimi ile kolaylikla belirlenir. Notrallesme titrasyonlari
kuvvetli asit veya bazlarin ayarli ¢ozeltiler ile yapilir.

Asitlerin  Ayarlanmasi; kuvvetli asitlerin ayarlanmasinda baslica
Na,CQOsj, Na,B,0; .10H,0 (Boraks), Tl,COj;. KlO;, HgO gibi birincil ayar
maddeleri kullantlir.

Na,COj ile ayarlamada, Na,CO3 saf NaHCOg3 in yaklastk 260-290°C
arasinda isitiimasindan elde edilir(~ 30 dak). Na,COg in kurutulmasi 110°C

de ettvde yapilir ve CaCl; igeren desikatdrde saklanir.

2 NaHCO; (k) — Na,COs (k) + H.0 (g) + CO2 (g)

Na,COj a kars! yapilan asit ayarlanmasinda titrasyon sonu ikinci
sigrama bolgesinde saptanir. Belirteg olarak metil oranj kullaniir (pH = 4.2).
Titrasyon sonuna dogru olusan CO; i ¢ozeltiden uzaklastirmak igin

cozelti kaynatilir. Cinkld CO, uzaklastinimazsa

HC03 + H+ — Hgo + CO)
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Dengesi nedeniyle bir miktar HCOgtitre edilmeden kalir ve negatif vanilg;

olur.

COglIL + H* - HCO:;
HCO3 + H'— CO» + H,O
net tepkime : CO,° + 2 H' - H.O + CO,

Diger kullanilan ayar maddeleri asagidaki Cizelge 3. 1 de verilmistir.

Cizelge 3. 1 Asit Ayarlanmasinda Kullanilan Cesitli Ayar Maddeleri

Ayar maddesi Molekul  Titrasyon Tepkimesi ~ Beliteg

Agirhg

Boraks,Na;B,0;.10H,0  381.77 B.O;” + 7H,0 — 4 HyBO, + 20K Metil Kirmizian

20H + 2H" 5 2H,0

B4O7? + 5H,0 + 2H" -5 4 HyBO,

Talyum karbonat, TL,CO, 468.74 CQSZ' + 2H" - H,0 + CO, Metil oran]

Asit  gozeltilerinin ayarlanmas! icin  6nceden éyarianrmg baz
cozeltileride kullanilabilir. Ancak ayarli baz cézeltisinin dogrulugundan emin
olmak gerekir. Eger uygun saklama kosullar; saglanmamissa ve oldukca
eski tarihte hazirlanmissa kullaniimas: sakincali olabilir.

Daha seyrek basvurulan yollardan biri, derigik asit bilesiminin 6zenli
yogunluk élgtimu ile belirlenmesidir. Sonra bu uygun ¢ozeltinin derisimi igin
hesaplanip tartilan bir miktar istenen hacme seyreltilir. (Hesaplama icin
gerekli yogunluk - derisim gizelgeleri kimya el kitaplarinda bulunabilir).

Digeri ise sabit kaynayan {azeotropik) HCI gozeltisidir. Bu cozelti 760
mm Hg basincta % 20.221 (w/w) HCl igerir.
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Bazlarin Ayarlanmasi; kuvvetli bazlarin ayarlanmasinda potasyum
biftalat { KHCgH4O4 ), benzoik asit (C;HO:), potasyum biiyodat KH(103),
okzalik asit dihidrat (H.C,0,.2H,0), stlfamik asit (H:N-SO3zH),2,4,6 tri nitro
benzoik asit kullanilir.

a) Potasyum biftalat ile ayarlama ( KHCgH;O,4 ); saf olarak elde
edilmesi kolay, nem c¢ekici olmayan 135°C ye kadar isitildiginda bozunma
olmayan bir zayif asittir (pK, = 5.4). Tek sakincasi bir zayif asit olmasidir.
CUnku bu tur zayif asitlerin titre edilmeleri sirasinda karbonatlasmadan ileri
gelen yanilgr onemli d()zeydedir. Bu nedenle daha ayarlama basamaginda
yapilacak yaniglyr azaltmak i¢in ayarlanacak bazin karbonatlagsmamis
olmas! gerekir.

Titrasyon tepkimesi:

HCgHsOs + OH — CgHi04° + H0
Titrasyonda kullanilacak belirtec fenolftaleyndir.

b) Benzoik Asit ile Ayarlama, saf olarak elde edilebilir ve su icermez.
Suda ¢ozinurligt az oldugu icin alkolde ¢ozunur. Ticari alkoller bir miktar
asidik olabileceginden kor (bos) deneme yapimalidir. Titrasyon fenolftalein
belirteci ile yapilir. Titrasyon tepkimesi:

CeHs-COOH + OH" = CgHs -COO + H,0 Ka=6.14x10"°

3. 1. 1 Asit-Baz Belirtegleri

Notrallesme titrasyonlarinda sonuglarin dogrulugu uygun belirte¢ |
segimine baglhdir. Notrallesme titrasyonlarinda kullanilan belirtegler renkli |

zayif organik asit veya bazlardir. Bu bilesiklerin rengi belli bir pH araliginda

degisir. En c¢ok kullanilanlar fenolftaleyn, metil oranj, metil kirmizisi ve

bromokresol yesilidir.
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Renk degisiminin oldugu noktadaki hidrojen iyonu derisimi her
belirtec icin farkiidir. Fenolftaleyn, hidrojen iyonu derisimi 10 ° M dan biiyiik
olan c¢6zeltide renksizdir ve hidrojen iyonu derisimi 10" M dan klcuk olan
cozeltilerde pembedir. Eger hidrojen iyonu derigimi 10" M dan 10% M ra
degisirse, fenolftaleyn belirtecinin rengi pembeden renksize dénusir. Eger
gozeltinin hidrojen iyonu derisimi bu iki deger arasinda olursa, renk koyu
pembe ile renksiz arasinda olur. Yani, fenolftaleyn bazik boélgede renk
degistirir. Metil oranj, metil kirmizist ve bromokresol yesili asidik bolgede
renk degistirir ((H'] = 107 -10” M). Baz belirtegler ve pH araliklar Cizelge

3. 2 de verilmistir.

Cizelge 3. 2 Bazi Onemli Asit-Baz Belirtegler|

Gecis bolgesi, pH  Renk degisimi Tipi

Timol mavisi 1.2-2.8 K-S 1
Metil oranj 3.1-4.4 K-T 2
Bromokresol yesili  3.8-5.4 S-M 2
Metil kirmizisi 4.2-6.3 K-S 2
Fenolftaleyn 8.3-10.0 R-Mor 1
Timolftaleyn 9.3-10.5 R-M 1
Alizarin sarisi GG 10-12 R-S 2

M: Mavi, R:Renksiz, T:turuncu, P: Pembe, K: Kirmizi, S: Sari
Hin + H,O — H3;0" + In
(2) baz tipi: In" +H,O — InH" + OH

(1) asit tipi:

Bir titrasyon icin en uygun belirteg, titrasyonun esdeger noktasindaki

hidrojen iyonu derisiminde renk degisimi gosterendir.
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Baz asit-baz belirteg ¢ozeitilerinin hazirlanis::

Bromokresol yesili: 0.1 g bromokresol yesili 7.5 mL 0.02 M NaOH te
cozulur ve 250 mL ye seyrettilir.
Metil oranj: 0.1 g metil oranj 100 mL suda ¢ozulur.

Metil kirmizisi: 0.1 g metil kirmizist 18.7 mL 0.02 M NaOH te cozilar ve

250 mL ye seyreltilir.
Fenolftaleyn: 0.1-0.5 g fenolftaleyn 50 mL alkolde ¢ozulur ve 50 mL su

eklenir.
3. 1. 2 Uygun Belirte¢ Se¢imi

Kuvvetli asit ve bazlarin titrtasyonunda, esdegerlik noktasinin pH st 7

E‘

dir. Esdegerlik noktasi civarinda pH degisimi tepkimeye giren bilesiklerin |

derisimi yilksek oldugunda yuksek olur. Bu tip titrasyonlarda fenolftaleyn |

(bazik bolge belirteci) ya da bromokresol yesili (asidik bolge belirteci) nétral

bolge belirteci olan bromotimol mavisinin yaninda kullanylabilirler. Ancak,

analit ve titrantin derisimi kuguldigiinde, pH degisiminin buyukligude |

azalr, ancak esdegerlik noktasinda pH daima 7 dir (Sekil 3.1).

B egrisinde, dustk derisimli asit ve bazin titrasyonunda sadece |

bromotimol mavisi uygun belirte¢ olarak gortlimektedir.

3. 1. 3 Ayarli Asit Cozeltisiyle Yapilan Titrasyonlar

0.1 M Hidroklorikasit Gozeltisinin Hazirlanmasi

1. Derisik HCI gozeltisinden 9 mL al ve 1L ye saf su ile tamamla.

2. lyice karistir, etiketle ve kapakli cam gisede sakla.
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12.00 - A
10.00 - /R
‘ Fenolftaleyn ‘ -7
8 OO (g gcms arahgl o y’
s |
: Bromotimol mavisi ___ ;
:& 6.00 - gegls aralip
| Bromokrezol yesili /
400} gecis arahigy 7

OCOLU._’,.
6.0C 5.00 7000 bOO 2“0“ 23(‘0 '10 )0

NaOH hacmi, ml

Sekil 3.1 HCl ile ayarli NaOH in titrasyon egrisi. A: 50.00 mL 0.05 M HCI
ile 0.1000 M NaOH; B: 50.00 mL 0.0005 M HCl ile 0.001000 M NaOH

0.1 M Hidroklorikasit Cozeltisinin Ayarlanmasi

1.Biricil a 2CO:; (
yar saflikta Na,COj ti alarak etiivde 110° C de 2 saat Kurut,

2.Desikatérde soguttuktan sonra, 0.1 mg duyarlilikla 0.1-0.15 g civarinda
tartim al ve not et

3. 250 mL lik erlene al ve 20 mL saf suda ¢coz.
4.1-2 damla metil oranj belirteci damiat.
5. Bureti hazirladigin HCI ¢ozeltisiyle bir iki kez yikadiktan sonra doldur.

6. Erlendeki Na,CO, ¢Ozeltisine damla damla yaklasik 0.1 M HCI
¢ozeltisinden ekle ve titrasyon boyunca erleni siirekli calkala.

7. Cozeltini ‘
Gozeltinin rengi acik pembe oluncaya kadar titrasyona devam et.

3 8 ~ .
- 8. Agiga ¢tkan CO; in uzaklastirnimasi igin ¢ozeltiyi 2-3 dakika kaynat. Renk

ekrar sariya dénerse titrant ekie ve blretten toplam hacmi oku

o



9. Titrasyonu bjr kag kez daha yineleyerek, paralel deney sonuglarinin
ortalamasini al.

10. Ayarli HCI ¢ozeltisinin derisimini asagidaki sekilde hesapia.

Na,COz + 2 HC! — 2 NaCl + CO; + H0

M V . 2 X 74\'42 CO,
Ho YHO T T,

W

Nu, CO,
Sodyumhidroksit Analizi

1. NaOH o6rnegini 250 mL ik bir erlene al.
2. Yaklasik 25 mL ye saf su ile seyrelt.
3. 2-3 damla metil oranj belirteci ekle.
4. Ornedi renk degdisinceye kadar ayarll HCl ile titre et.
5. Harcanan HC! in hacminden yararlanarak Ornekteki NaOH miktarini
hesapla.

Gli¢ Cozinen Bazik Tuzlarn

Cozunirluk  Carpiminin

Belirlenmesi

1. Ca(OH). veya Ba(OH), tuzlarinin saf sudaki doygun ¢ozeltilerinden 10
mL al ve 250 mL lik erlene koy.

2. 25 mL ye saf su ile seyrelt.

3. 2-3 damla metil oranj ekle.

4. Renk dontsimi oluncaya kadar ayarli HCl ile titre et.

5. Harcanan HCI hacminden yararlanarak OH iyonu derisimini belirle.

n
b

6.Bu deger yardimiyla ¢ozintrlik g¢arpimini belirle, c¢izelgedeki ile

karsilastir. Farklilik var ise nedenini yorumla.

Ca(OH), < Ca® + 20H
Ba(OH), + Ba’" +2OH

K= [Ca” ] [OH P
Kes = [Ba®] [OH J

Karbonat ve Karbonat Karigsimlarinin Analizi

NaCOs, NaHCO; ve NaOH ten birini veya ikili karisimlarinin nitel ve
nicel analizleri nétrallesme titrasyonlari igin iyi 6rneklerdir. Ucl birden
birarada bulunmazlar, ¢linku aralarinda gerceklesen tepkime bunu énler.
NaOH ve NaHCO; karigsimi sonucu tepkenlerden biri veya her ikiside
tukeninceye kadar Na,COs olusur. NaOH tukenmis ise, ¢ozelti NaHCO;-
Na»COg icerir; NaHCOj; tikenmis ise geride NaOH ve Na,COj kalir.

Bu kansimlarin analizi ayarli asit ile titrasyon gerektirir. Birinde, pH
araligl 8-9 arasina gelen bir belirteg, digerinde ise asidik bélge belirteci
kullanilir.

Titrasyon, ayni 6rnege her iki belirtecin sira ile eklenmesi sonucu
olusan renk degisimleri ile ya da ayni miktar’kar@im; iceren ikbi farkl ornege

belirtecten birini ekleyerek gergeklestirilir.

Yontem 1: Tek 6rnek kullanilarak yapilan titrasyon

Ornekten 20 mL alinir. 2-3 damla fenolftaleyn eklenir ve ayarly HCI
le pembe renk yok oluncaya kadar titre edilir. Daha sonra. 2-3 damla
bromokresol yesili veya metil oranj beiirteci eklenir ve ayarli asit ile
titrasyona kalici yesil renk olusuncaya kadar devam edilir. Cozeltinin

bilesimi Cizelge 3. 3 de verilen hacimsel iliskiye gére belirlenir.
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Cizelge 3. 3 Tek Omekie Yapilan Titrasyon ile Karbonat ve Bikarbonat

Karnigimlarinin Analizinde Hacim lliskisi

Bilesim Fenolftaleyn(Vy) ve bromokresol ife§&li(\v7h.:) dontm
noktalarina ulagsmak icin gereken ayarli asit hacmi

NaOH Vi>0, Vo, =0 ' T

Na,COs, Vi = Vyy

NaHCO; Vi=0, Vg, >0

NaOH, Na.CO4
NaHCO;;, N82003

Ve=Vou + Veos , Voy = Voes Vi > Vy,

Vi < Vb Vi=Veos, Vby = Veos + Vicos

Yontem 2: Ayni miktar analit igeren iki 6rnek kullanilarak yapilan titrasyon

Ayni miktar analit iceren 20 mL lik iki 6rmek ¢Ozeltisi alinir.
Bunlardan birine 2-3 damla fenolftaleyn ve digerine 2-3 damla bromokresol
yesili eklenir. Her drnek ¢ozeltisi ayarii HCl ile renk degisimi oluncaya kadar
titre edilir. Cozeltinin  bilesimi iki titrasyondan elde edilen hacimler

kullanilarak (Cizelge 3. 4)de verilen iliskiye gore belirlenir.
Sodyumkarbonat Analizi

1. Na,COj3 érnegini 2 saat 110° C da etivde kurut ve desikatorde sogut.

2. Ornekten 0.1000-0.1500 g tart ve 250 mL lik erlene koy.

3. 20-30 mL kaynamis suda ¢dz ve 2-3 damla fenolftaleyn ekle eger sulu
ornek verilirse yaklagik 20 mL ye su ile seyrelt ve belirteg ekle

4. Ayarl asit ile renk dontsiinceye kadar titre et.

5. HCI hacminden yararlanarak 6rekteki Na,CO- miktarini hesapla.

Cizelge 3. 4 Karbonat, Bikarbcnat ve Hidroksit lyonlarini Igeren Karigim

Analizinde Hacim lliskis|

“Bilesim Fenolftaleyn(Vy) ve bromokresol yesili(Vpy)  donim
noktalarina ulagsmak icin gereken ayarli asit hacmi
"NaOH Vi=Vy,
NazCOs Vi= % Vy,
NaHCO; Vi=0, Vpy >0
NaOH, Na,CO; Vi =Von + Vcos , Viey = Vou + 2Veos 2Vi> Vp,
NaHCO;, NaxCOs Vi = Veos Viy = 2Veos + Viicos Viy > 2V

Sodyumkarbonat-Sodyumbikarbonat Karigiminin Analizi

1.0rnek kati ise kurutulmus uygun miktar tartilmis érnegini al, 250 mL lik
balon jojeye koy, ve sonra gizgiye kadar kaynatilip sogutulmus su ile
tamamla.

2. Eger Ornek ¢ozelti halinde ise pipet ile belli bir hacim al ve 250 mL lik
balonjojeye koy, gizgiye kadar seyrelt.

3. Ornegi ayarli HCI ile her iki yontemden birini kullanilarak analiz et

Yontem 1: Titrasyonun her adiminda HCI hacmi kullanilan belirteclere bagh

olarak Vi ve Vy, seklinde verilmistir. Hesaplama asagidaki gibidir..

Wia,co, = Vg (J '>X Myq x \7‘/1\‘»uzcoJ

Wanco, = (Vg - Vi)x My x W,

NaHCO,



Yontem 2 Kansimdaki her bilesenin miktar: asagidaki gibi hesaplanir.

=V, (IJ\ X Miye X VJNLQCO.‘
=(Vy, - Vo)X My X Wiico,

W Na,co,

w NaHCO,

Sodyumkarbonat-Sodyumhidroksit Karisiminin Analizi

1. Ornegini 250 mL lik balonjojeye koy, g6z ve saf su ile cizgiye kadar
seyrelt. 2. CO; absorplamasint engellemek igin agzini iyice kapat.

3. Ornek ¢ozeltisinden 25 mL dreginden al erlene koy ya da ornegini
dogrudan erlene koy.

4. Cozeltini ayarli HCl ile yontem 1 veya 2 ye gore titre et.

Yontem 1: Titrasyonun her adiminda kullanilan HCI hacmi kullanilan
belirteclere bagl olarak V¢ ve Vi seklinde verilmistir. Hesaplama:
Wina,c05 = Vs, (L)X Mye X Wy,co,

W =(V; - Vi X My X Wy

NaOH

Yontem 2: Karisimdaki her bilesenin agirligr asagidaki sekilde hesaplanir;

Woeon = (2Vy - Vi, )X Mye X Wiom

(Vy, - VX My X Wy,

WiNa,co, — WYy

3. 1. 4 Ayarl Baz Gozeltisiyle Yapilan Titrasyonlar

1,CO;

0.1 M sodyumbhidroksit Gozeltisinin Hazirlanmasi

1. 4 g karbonatsiz NaOH i hizli bir sekilde tart, 6nceden kaynatilip,

sogutulmus (not) 1 L saf suda ¢oz.

n
(@)

2. Cozeltinin CO, sogurmamast igin hava ile iligkisini énle.
Not: Sicak bazik ¢ozeltiler CO» di gabuk sogurur.
0.1 M Sodyum hidroksit C6zeltisinin Ayarlanmast

1. Onceden 110° C de 2 saat etivde kurutulup, desikatérde sogutulmus
potasyum hidrojen fitalat (KHP) birincil ayar maddesinden 0.1500-0.2000 g
civarinda tam tartim al.

2. 20 mL saf suda ¢oz.

3. 2-3 damla fenolftaleyn belirtecinden ekle.

4. Cozeltiyi renk pembeye doninceye kadar ayarli NaOH ¢ozeltisiyle titre
et.

5. Renk 30 saniye sabit kalinca titrasyonu bitir ve harcanan hacmi not et.

6. En az g paralel ¢alis. Titrasyon sonuglarinin ortalamasini al ve NaOH in

molaritesini hesapla.
Hidroklorikasit Analizi

1. Verilen HCI 6rnegini 250 mL lik erlene al.

2. Ornek ¢ozeltini yaklastk 20 mL ye seyrelt. 2 damla fenolftaleyn ekle(not).
3. Cozeltiyi onceden ayarlanmis NaOH c¢ozeltisi ile renk agik pembe
oluncaya kadar titre et.

4. Renk 30 sn kalici olmali.

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

Not: Kuvvetli asit-baz titrasyonlarinda asit ya da baz ¢oOzeltisinin derisimi

cok kiiciik olmadikga asidik veya bazik bolge belirtegleri kullanilabilir.



Tuzruhunda Hidroklorikasit Analizi

1. 250 mL lik erlene =0.1 g HCl igeren tuz ruhu ornegi al ve 250 mL ye
seyrelt.

2. 2-3 damla fenolftaleyn ekle.

3. Ayarli NaOH ile renk pembe oluncaya kadar titre et.

4. Harcanan hacmi not et ve HCI derisimini hesapla.

Sirkede Asetikasit Analizi

Zayf asitlerin ayarli kuvvetli baz ile analizlerinde bazik gecis bolgesi
belirtecleri kullanihir.

Sirkede ve sarapta toplam asit miktarinin asetik asit cinsinden
belirenmesi zayif asitlerin analizine &rnek verilebilir. Sirkedeki toplam asit
miktari ayarli baz titrasyon sonucu belirlenir. Baska asitlerde icermesine
ragmen asetik asit icerigi en fazla oldugundan analiz sonucu asetik asit
olarak verilir.

1. 250 mL lik erlene 1-2 mL sirke 6rneg@ini 0.1 mL duyarlilikla al.
2. 50 mL saf su ve 3-4 damla fenol ftaleyn ekle.

3. Renk pembe oluncaya kadar ayarli NaOH ile titre et.

4. Sonucu 100 mL ¢rnekte g CH;COOH olarak ver.

Kuvvetli ve Zayif Asit Karigimiarinin Analizi

Bir kuvvetli asit ve K, s1 10 veya daha dusik olan zayif bir asit
karisiminin ayarh NaOH ile titrasyonunda iki titrasyon sonu noktas;

ve titrasyon iki farkl belirte¢ kullanilarak yapilir.

gozlenir

Hidroklorikasit ve Asetikasit Karigiminin Analizi

1. Ornek ¢ozeltini al ve 20 mL ye su ile seyrelt.

2. 2-3 damla metil oranj belirtecini ekle ve ayarli NaOH ¢ozeltisi ile renk
degisene kadar titre et.

3. Sonra 2 damla fenolftaleyn ekle ve pembe renk olusuncaya kadar titre
et.

4. Birinci titrasyon sonu noktasina ulagildiginda harcanan baz hacminden
yararlanarak HCI miktarin hesapla.

5. Ikinci titrasyon sonu noktasing ulasildiginda harcanan baz hacminden
yararlanarak HAc miktarini hesapla.

3.2 Cokelme Titrasyonlan

Cdkelme titrasyonlari, belirlenecek iyonla az ¢ozlinen bilesik
olusturabilen bir iyonun ayarl ¢Ozeltisi ile titrasyonudur. Boyle bir
tepkimenin volumetrik analizde kullanilabilmesi icin asagidaki kosullar

gereklidir:

1. Cokelen maddenin ¢ozunurlugt az olmalidir.

2. Cokelme tepkimesi hizl, olmal ve ¢abuk dengeye gelmelidir.
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3. Beraber c¢okelme, iyon hapsetme veya adsorpsiyon gibi sonucu
etkileyecek olaylar olmamalidir.
4. Titrasyon sonunu belirleyecek uygun bir belineg bulunabilmelidir. Yani
titrasyon yanilgisi ¢ok az olmaldir.

Volumetrik analizde cékelme tepkimelerinin uygulamalari cok fazla
degildir. Ancak oldukga eski olmasina ragmen bir kag goktirme yontemi
stkca kullanilir ve bu yontemler ile klortir, bromur, iyodir ve tiyosiyanat

iyonlari belirlenir.
3. 2. 1 Guimiis Nitrat ile Cokelme Titrasyonlart

Cokelme titrasyonlari uygulamalarinda ¢ogu zaman ayarlt AgNO3z
cozeltisi kullanilir ve bu nedenle arjantometrik yontemler olarak da
adlandiriirlar. Burada sadece Monr, Volhard ve Fajans yontemi ile klorur
belirlenmesi verilmektedir. Genel olarak bu yontemlerde 0.1 M ayarl gumus

nitrat ¢cozeltisi kullanthr.

Ayarli 0.1 M Gumus Nitrat Cozeltisinin Hazirlanmasi ve

Saklanmasi

17.0 g glimus nitrati temiz, kuru bir tartim kabinda tart ve 110° C de
1 saat isit (not 1), desikatorde sogut. 0.1 mg duyarlikla gimus nitrat iceren
tartim kabini tart ve 1 L lik balonjojeye aktar. Tartim kabini ‘dara igin
yeniden tart. AgNO; ti goz ve isaret cizgisine kadar seyrelt ve iyice karistir

(not 2). Tartim farkindan AgNO5 ¢ézeltisinin molaritesini bul.
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Notlar:

1. GUmus nitrat 1s1 iile bozunur. 1 saat 110 C de isitma sonucu renkte
acilma gorulir, ancak bu etki goézardi edilebilir dizeydedir, daha uzun sure

isitilmamahidir.

2. Gumus nitrat ¢ozeltisi 1sik gecirmeyen kaplarda saklanmalidir.
Mohr Yontemi ile Klorur Miktarinin Belirlenmesi

1. a) Ornek kati ise 1saat 110° C de kurut. 0.1 mg duyarlikla 0.25-0.35 g
ornek tart ¢oz ve 100 mL ye tamamla. )
b) Omek ¢ozelti olarak verilirse, 100 mL balonjojede su ile seyrelt.

2. Ornek gozeltisinden 25 mL al buna spatil ucu ile NaHCO3 ekle ve gaz
cikisi bitinceye kadar bekle (not 1).

3. 1-2 mL %5 lk K,CrO, (not 2) potasyum kromat ekle ve Ag.CrO,
olusumundan dolayi ilk kalici tugla kirmizisi renk olusuncaya kadar titre et
(25 mL saf su, bir miktar CaCO; ve bir damla %5 K,CrO4 iceren tanik
deneme icin harcanan AgNO; hacmi drnek i¢in harcanandan cikarilarak
duzeltiimis degerleri bulunuz).

4. Sonucu g ClI' veya NaCl olarak veriniz.

3546 v
Wa = —— X Vo, XM AgNO,

1x1000




Notlar:

1. Mohr titrasyonu pH 7-8 arasinda gerceklestiriimelidir. Eger pH dusuk

olursa (pH<6) kromat iyonunun bir kismi dikromat iyonuna donasdr.
2C0 + 2H" +* Cr0,% +H,0

Bu yuzden CrO,* derigimi duser ve esdegerlik noktasina ulagsmak icin daha

¢ok Ag" iyonlari gerekir. Bazik ortamda ise gimus hidroksit ve guimuUs oksit
olusur.

Ag' + OH — AgOH 4

2 AQOH (k> AggO kit Hgo

esdegerlik noktasinda, [Ag] = V K., = 10° M
AgOH in ¢okelmesinin baslamasi icin OH’ derisimi

K 2.6x10°
§¢ e "7‘2(_”,;_ = 2X103 M

[O”V]: 'Agy] 10°

pH = 14-[-log(2x10%)] = 11.3
Bu nedenle, ¢ozeltinin pH 1 11 den blydk olmamalidir.
2. Kromat bir derisim belirtecidir. Ornekte bulunan CI' Gn tamam: AgCl

seklinde ¢oktikden hemen sonra Ag.CrO4 in ¢okelmesi ile titrasyon sonu

belirlenir. Bu nedenle CrO,* derisimi oyle ayarlanmalidir ki titrasyon

sonunda eklenen 1 damla asiri AGQNO3 den dnce Ag.CrO, olusumu ile tugla

kirmizisi ¢okelek goézlenebilsin, Bu asagidaki gibi hesaplanabilir;
Tam esdegerlik aninda ortamdaki Ag* iyonlarinin kaynagi
AgCi = Ag" +CI

tepkimesine gore ¢oézinirliikden gelen Ag" dir. AgCl icin Kee = 1.107°

olduguna gore esdegerlikte

s=[Ag'] = [CI]

AgzCrOy4 igin Kg = 11077 olduguna goére Ag,CrO, in 10° Ag" ortaminda

¢okelmeye baslamasiicin [CrO,° ] = ?

Ag:CrO4 = 2 Ag™ + CrO,%

T K. 107"
CrO" |= +— - =—=10"M
o] lag'f (o)

Keo = [Ag'] *[CrO*]

10° M CrO derigsiminin saglanmasi icin %5 lik K,CrQ, ¢Ozeitisinden
titrasyon sonu hacmine gére 1-2 mL kullaniir. Uygulamada titrasyon
sonunda oimasi gereken K,CrO, derisimi, titrasyon senu hacmi dikkate
alinarak benzer sekilde hesaplanmalidir. '

Ag.CrOq4 In ¢OzGnUrlugu sicaklikla arttigindan titrasyon oda sicakhiginda

yaptmalidir.



CrO,* belirteci tek yonlidur. Bu belirteg ile yalniz ayarlt AgNOs cozeltisi ile
ClI' belirlenmesi yapilabilir, ayarlt Cl cozeltisi ile Ag’ belirlenmesi

yapilamaz.
Volhard Yontemi ile Klorir Miktarinin Belirlenmesi

1 Ornek alimi Mohr yonteminde oldugu gibidir.

2. Gumdus nitratin agirisini (~ 10 mL hacmi tam olarak not ederek) ekle.

3. Cozeltiyi 5 mL 6 M HNO; ten ekleyerek asitlendir (not 1).

4 5mL 0.5 M demir(ll) gdzeltisi ve 5 mL Kloriir icermeyen nitrobenzen ekle
(not 2).

5. lyice karigtir. Gumusun fazlasini 0.1 M ayarli tiyosiyanat gozeltisi ile
olusan FeSCN?* bilesiginin rengi 1 dakika kalici oluncaya kadar titre et.

6. Sonucu g CI olarak veriniz.

Notlar:

1. Nitrik asit gozeltiyi berraklastirmak icin eklenir. Demir(lI1) cozeltisi HNOg
icerisinde hazirlanir ve boylece tekrar HNOg eklenmesi gerekmez.

2. Tiyosiyanat iyonunun gumus iyonu ile olusturdug@u bilesiginin ¢cozundrluk

carpimt AgCl bilesigininkinden daha kGguktar.

AGCI (k) + SCN — AgSCN (k) + C

Bu olay buyuk bir yanilgiya neden olabilir. Bunun olugmasini
engellemek igin ya cozelti tiyosiyanat ile titre edilmeden 6nce suzullr ya da
nitrobenzen eklenerek AgCl un cevresinde yagimst bir film olusturarak AgCl
un tiyosiyanat ile tepkimeye girmesi engellenir (Nitrobenzenin eklenme

islemi geker ocakta yaptimalidir).
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Fajans Yontemi ile Klorir Miktarinin Belirlenmesi

1. Ornek alimi diger yontemler ile ayni.

5 o402 lik fluoressein belirtecinden (not) her 10 mL CI 6rnegi icin 2 damla
damlat.

3. Ayarli AgNO; ¢ozeltisi ile gokelegin rengi gul pembesi oluncaya kadar
titre et.

4. Sonucu g ClI olarak veriniz.

Not: Esdegerlikten sonra 1 damla asiit Ag~ ekienmesi, ortamda olusan
AgCl c¢okeleginin asiri eklenen Ag’ yi adsorbe ederek AgCl | Ag'
katyonunun olusmasina neden olur. Bu katyon ise bir zayif asit olan
fluoresseinin anyonunu (FI') diger anyonlara gore segimli olarak adsorplar

ve olusan AgCl| Ag" | FI" adsorpsiyon bilesiginin rengi gll pembesidir.
3. 3 Yiikseltgenme- indirgenme Titrasyonlari

Titre edilen ile titre eden arasinda elektron alig-verisi nedeniyle bir
tepkime oluyorsa bu tlr titrasyonlara yiikseltgenme-indirgenme titrasyonlar
ya da redoks titrasyonlari denir. Asit-baz, cokeime ve komplekslegsme
titrasyoniar: ile karsilastiriidiginda, yukseltgenme-indirgenme
titrasyonlarinin uygulamalari daha fazladir. Burada bu uygulamalardan
ikisine yer verilecektir.

1. Permanganat ile yapilan titrasyonlar

2. lyoda dayali titrasyonlar

Kullanilan belirtecler;  yUkseltgenme-indirgenme  titrasyonlarinda
titrasyon sonu potansiyometre ile saptandigi gibi, kimyasal belirtegierle de
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saptanabilir. Bu belirtegler yikseltgeyici veya indirgeyici reaktifler olup,
tepkimeye giren maddelerin veya Urinlerin derisimindeki degisiklige degil,
sistemin  potansiyelindeki degismelere yanit verirler. Bu nedenle
ylkseltgenme-indirgenme egrilerinde grafigin ordinat: derisimin logaritmik
degeri yerine pil potansiyelidir ( elektrod potansiyeli ). Redoks belirtecleri (ic
grupta incelenir;

1. Titrantin kendisi (6rnegin; KMnQ,)

2. Titre eden ya da edilenin redoks ciftlerinden bir tanesi ile renkl; bilesik
olusturabilen maddeler (Ornegin; ¢ozunir nisasta)

3. Indirgenmis seklinin rengi ile ylkseltgenmis seklinin rengi farkli olan
organik bilesikler (Ornegin: metilen mavisi, ferroin)

Ayarli gozeltilerin hazirlanmasinda en sik kullanilan yukseltgeyici
reaktifler +0.5 - +1.7 V arasinda degisen standart elektrod potansiyeline
sahiptirler.

i Potasyum permanganat, KMn‘O,;, potasyum iyodat, KiO; ve
amonyum vanadat, NH,VOs en gok kullanilan yiikseltgeyici reaktiflerdir.

Genel olarak, indirgeyici reaktiflerin ayarl ¢cOzeltileri
ylukseltgeyicilerinkine oranla kararhliklarinin dusglk olmasi nedeni ile az
kullanilirlar.

Yikseltgenme-indirgenme titrasyonlarinda, en gok bilinen birincil
ayar maddeleri arsenik(lll) oksit, (As,O3) sodyum okzalat, (Na,C,0,) mohr

tuzu (FeSOA<NH4)2804.6HQO), ve potasyum iyodattir (KI1O3)
3. 3. 1 Permanganat ile Yapilan Titrasyonlar

Bu titrasyonlarda titrant olarak oldukca kuvvetli bir ytkseltgen olan
ayarli potasyum permanganat cozeltisi  kullanilir. Rengi nedeni ile
permanganat ayni zamanda belirte¢ islevi de gorur. Esdegerlikten sonra
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eklenen 1 damla asin KMnO, ¢ézelti rengini pembe yapar. pH ma bagh
olarak asagidaki gibi indirgenme basamaklar: olusur;

MnO, +8H" +5e - Mn* +4 HoO  (kuvvetli asidik) E'=151V

MnOs +4H' +3e — MnO; +2 H,0 (nétralizayif bazik) E°=1.70 V

MnO, + e — MnO,> (bazik) E°=0.56V
KMnQOy ile,

1. Asitli ortamda yikseltgenebilen katyon ve anyonlarin (Fe®*,Sn®* vO?*
,C204", NO,, SOs%, H,0, Mo™, Ti*, v dogrudan belirlenmesi
yapilabilir.

2. Asitli ortamda Fe®' veya e gibi iyonlar MnQy,’, Crgo,v?', MnO,
Mn3Os , PbO;, Pby,Os, Pbs04 Ce* iyonlarini indirgeyerek dolayl
belirlenmelerinde kullanilir. Bunun igin 6érnek Gzerine bilinen miktarda asiri
Fe® veya C,0,% eklenir, artan reaktif ayarli KmnOy ile geri tire edilir.

3. Notral veya zayif bazik ortamda bazi maddelerin (Mn**, HCOOH)

belirlenmesinde kullanilir.

Potasyum  permanganat Cozeltisinin  Hazirlanmas:  ve

Saklanmasi

1. Yaklasik 3.2 g KMnO, tart.
2. 500 mL lik suda ¢6z ve kaynat (not 1).
3. Daha sonra agzini kapatarak bir gece beklet.
4. Cozeltiyi icine cam pamugu yerlestiriimis huni ile litrelik balonjojeye stz
(not 2-3) ve su ile tamamla.
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5. Temiz, koyu renk (not 4) cam bir siseye aktar, etiketle ve agzini
kapatarak sakla.

Notlar:

1. KMnO, in kuvvetli bir yikseltgen clmasi nedeniyle organik maddeleri

yikseltger. Bu ytzden hazirlandigi suda organik maddeler, toz ve benzeri

seyler olmamalidir, bunlar permanganat iyonunu indirger. Cozelti 1sitilarak

organik maddelerin hizli bir sekilde bozunmasi ve bekletilerek olugsan MnO,

din ¢ékmesi saglanir.
MnO, + indirgeyici reaktif — MnO; + yukseltgenme Grant  (notral ¢ozelt)

2. Olusan MnO;, ¢ozeltinin bozunmasini katalize eder, bu nedenle
hazirlanirken KMnQg4 ¢cozeltisi ayarlanmadan once suzilur,

3. Suzme isleminde stzge¢ kagidi kullaniimaz gunkd kagit c¢ozeltide
indirgenmeye neden olur.

4. Gunes isinlarindan etkilendigi igin koyu renkli siseierde ve karanlkta

saklanir.
Potasyum Permanganat Gozeltisinin Ayarlanmasi

1. Etivde 110° C de 2 saat bekletiimis ve desikatore alinmis NazC»04 dan
0.1 mg duyarlihkla 0.1-0.15 g tart.

2. Yaklasik 20 mL su ekle ve Uzerine 5-6 mL 2 M H,50, ekle.

3. Cozeltiyi 70 — 80° C ye kadar isit (not 1).

4. Cozeltiye sicak iken buretten 1-2 damla KMnOg4 damlat ve rengi
kayboluncaya kadar iyice calkala.

5. Sicaklik 60° C nin altina dismeyecek sekilde KMnQj, ile 30 saniye kalc
pembe renge kadar titre et.
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6. Harcanan titrant hacmini not et. Ayni isleme yinelenebilir sonuglar

alincaya kadar devam et.

7. Tanik deneme olarak 20 mL 2 M H,SO4 ¢ozeltisini ayni kosullarda
KMnOy ile titre et.

8. Kor deneme igin harcanan KMnO, hacmini ormek icin harcanan

hacimden ¢ikart.

9. KMnO, in molaritesini hesapla.

2MnOs + 5C04% +16 H" = 2Mn®* + 10CO, + 8 H,O'

o

W a0, = = X 134X Vio, XMyyo,
3. 3. 2. Permanganat Titrasyonu Uygulamalar:

Demir Miktarinin Belirlenmesi

Demir filizi ve demir drunlerindeki demir analizi igin en yéygm
kullanilan yontem permanganat ile demir(ll) iyonunun titrasyonudur.
Ornekler cozelti haline getirilerek 6rnekteki demir uygun yontemler ile
demir(ll) iyonuna donustirdltrler. Bu amagla en gok kullanilan iki yontem
vardir.

1. Cozelti sulfirik asit ile hazirlandiginda metalik Zn ile indirgeme (Jones
indirgenme yontemi)
2. Hidroklorik asit ¢ozeltisinde kalay(ll) klortr ile indirgeme

Bu yontemin temeli SnCl, ile Fe(lll)Un indirgenmesi sirasinda, C‘I‘
iyonlarinin KMnOy, ile ylkseltgenmesini engellemek icin MnSO, , H,SO4 ve
HsPO4 iceren  koruyucu gozelti  (Zimmermann-Reinhardt  reaktifi)

kullaniimasina dayanir. Ortamda Demir(lll) iyonu oldugunda, demir
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titrasyonu i¢in esdegerlik noktasi  dncesi Cl' iyonunun bir kismi da
yukseltgenir. Bu nedenle harcanan permanganat miktar gerekenden fazla
olur ve analizde yuksek sonuglar elde edilir. Ayrica, Cl" iyonu ile olan
tepkime yavastir ve gézlenen titrasyon sonu noktasi rengi soluk .olurl, bu
ylzden tam karar vermek guclesir. Koruyucu ¢ozelti Mn(ll) iyonu icerir ve
bu iyon KMnQg ile Fe(ll) arasindaki tepkimeyi katalizler, ayni érﬂfmd&)
permanganatin ylukseltgeme guclnl azaltarak Cl’e etki etmesini onler.
Reaktifteki PO~ asagidaki tepkimeyle renksiz demir kompleksi olusturarak
demirin sari renkli FeCl, olugsumunu engeller ve titrasyon sonu noktasinin
daha iyi g6zlenmesini saglar H,SO, ise tepkime igin gerekli asitligi saglar.

Fe® +2HPO,® - Fe(PO.),” +2 H'

1. Ornek kati ise HCl ile ¢6z ve stz. Ornek cozelti halinde ise 3'den devam
et. “ N
2. Hacmi 10 mL kalincaya kadar buhar banyosunda buharlastir. Gozeltinin
rengi sari olur (Fe®").

3. Cozelti sicak iken renk beyazlasincaya kadar damla damla SnCl, ekle
(not1). Tek bir damla tim demir(lll) iyonlarini indirgemeye yetebilir.

4. Sari renk gittikten sonra da 1-2 damla fazladan ekle.
2Fe™ + Sn®" 5 Sn* 4+ 2 Fe®

5. Cozeltiyi oda sicakhigina kadar sogut ve hizli bir sekilde 10 mL %5 lik
HgCl, ¢ozeltisinden ekle (not 2-3).

6. 2 dakika ¢ozeltiyi dinlendir. Eger beyaz ¢okelti yoksa ¢ozeltiyi at (not 4).
7. Karigimi 250 mL lik erlene al ve 50 mL ye su ile seyrelt.

8. 20 mL koruyucu ¢ozeltiden (not 5) ekle.
9

. KMnOy ile hemen titre et.

~J
<

10. Tanik deneme icin Fe Srnegi disinda diger reaktifler; analizde alinan

miktarlar kadar karistir ve KMnO, ile titre et.

11. Kér deneme icin harcanan KMnQy h

acmini toplam tiketimden cikar.
12. Ornekteki Fe yuzdesini hesapla.

5Fe®™ + MnO, +8H" 5Fe™ + Mn® & 41,0

Wre = 5 X Miynoa x Vinos X Wie

Notlar:

1.3 g9 SnCl, ¢ 10 mL derisik HCI de ¢0z ve 20 mL sy ile seyrelt. Cozelti

taze hazirlanmandir. Uzun sure bekletildiginde havanin oksijeni ile SnCly e

dondsdr,
2. Suda hazirlanmis %5 (w/v) ik HgCl, cozeltisi

3. Reaktif hemen eklenmez ise fazla kalay(ll) iyonlarinin bir Kismi civa(ll)

kKlortirtin civa(l) klordr yerine metalik Hg ya donismesine neden olur.

" 4. Cokelek az miktarda ve beyaz renkte olmalr COkelegin gri renkte olmasi

elementel civanin olustugunu gésterir. Elementel civa KMnQy ile yavasca
tepkimeye girer ve yanilgr getirir. By nedenle drne
5. Koruyucu Cézeltinin Hazirlanis::

mL % 85 lik H3P04

k bozulmustur, atilir.
40 mL der. H,S0, + 120 mL saf su + 40

karisimini sogut. By kanigimi 20 g MnS04.4H,0 nun
100 mL saf sudaki ¢ozeltisine ekle.

6. Atik ¢ozeltiler artik siseserinde saklanmal;

Peroksit Miktarinin Belirlenmesi

1. Verilen iki paralel peroksit ornegini yaklasik 150 mL ye seyrelt.

2.3-4mL 4 M H>SO. ekle ve acik pembe renge kadar ayri ayri titre et
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3. Sonucu mg H,C, olarak ver
5H,05 + 2MnO4 +6H = 50, + 2Mn™" + 8 H0
Okzalat (C,0,) ve Biokzalat (HC,0,) Karisiminin Analizi

Okzalat ve biokzalat karisiminin analizi iki farkli titrasyonu gerektirir.

Bunlardan  bir notrallesme ve digeride . yikseltgenme-indirgenme

titrasyonudur.

Notrallesme titrasyonunda, biokzalat ayarli NaOH c¢ozeltisi ile titre
edilir, okzalat iyonu etkilenmez. Titrasyon tepkimesi;
HC,Os +OH — C,0,” + H,O  (belirtec: fenolftaleyn)

Redoks titrasyonunda, C,04° ve HC,O4 iyonlarinin her ikiside ayarl

KMnQy ile titre edilir. Titrasyon tepkimesi,

2MnO, + 5C,0° +16H" —» 2Mn* + 10CO, + 8 H,O

Yontem:

1. Bilinmeyen drnek cozeltini al ve 100 mL ye seyrelt.
2. 3-4 damla fenolftaleyn belirteci ekle.

3. Cozeltiyi 0.1 M ayarli NaOH iie titre et.

4. Harcanan baz hacmini not et.

Ikinci bir 6rnek ¢ozeltisi al,
1. Yaklasik 100 mL ye seyrelt.
2.10mLIM HQSOA koy.

[

3. Karisimi 80° C ye 1stt ve 0.02 M KMnOj ile titre et.
4. Harcanan KMnQO, hacmini not et.
5. Sonucu 6mekieki mg HC04 ve C,04° olarak ver.

Hesaplama :

Dc,op = Mo

w HC,03

—_ = Vy.ou (mL)X M a0

HC,03

2

Xn

— + —X
5 HC,0; =

Czog’ =0 KMnO,

[N )

2 VYiuc,o; 2 Weor

X I X e
W S W
C,

HC,03

-=V xM

KMnO, KMnO,

03
3. 3. 3. lyoda Dayali Titrasyonlar

Yikseltgenme-indirgenme  tepkimeleri ve titrasyonunda  iyot
kimyasinin iki turli uygulamasi vardir, iyodimetri ve iyodometri.

lyodimetri (Dogrudan titrasyon): Zayif asidik veya zayif bazik
boélgede (pH= 6-7.5) titrant olarak I, g¢ozeltisinin kullanitdigi ve iyodu (l2)
iyodire (I) indirgeyebilen maddelerin belirlenmesinin yapilabildigi  bir

yontemdir. Genel olarak titrasyon tepkimesi;
ind+nl,+nHO = Yik+2nl +2nH’
I,/I” sisteminin standart elektrot potansiyeli buytk olmadigindan (Ej.=

0.534 V) cok az sayida madde I, ile yukseltgenir, bu nedenle uygulamasi

cok azdir. Bu yontem ile belirlenecek maddeler; Sng*, H.S, $,05°, H.S0s5

~1]
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HsAsO,, novalgin, sefaloksin, antiprindir. Belirteg olarak ¢ézinir nisasta
(nisasta pismisi) kullaniir.

iyodun sudaki ¢ozunarlugiinin az olmast ve buharlagsmasi nedeniyle
iyot cozeltilerine iyodir katilarak triiyodure (I; ) donUsturlidr ve bu sekilde

kullaniiir.
I, + 1" =" 14 (triiyodlr veya iyotlu iyodur)

Ancak iyodun kararsiz olmasi nedeniyle gunumuzde dogrudan triiyodur
hazirlamak yerine sabit akimda iyodurin elektrolizienmesi ile olusturulan
iyot kullaniimaktadir (kulometrik titrasyon).

fyodometri {Dolayh titrasyon): Notral veya zayif asitli ortamda (pH=
3-8) bir ylkseltgen tarafindan agiga gikarilan I, nin nisasta belirteci
kullanarak S,0," ile titre edilmesine dayanir. Genel olarak;

4 ~

Yk +2nT +2nH" <= Ind+nl;+nHO
I+ 2 $,05° = 21 + 8,06 ( tetratiyonat )

Titrasyonda pH 3-8 araliginda galigmak oldukg¢a onemlidir. Eger litrasyon

daha asitli otamda yapilirsa,

S,057 + H' == SO, +H,0+S  veya H,S03+S

Tepkimesi nedeniyle asiri S,05° tiketilir. Eger bazik ortamda yapilirsa,

b+ OH — 10 +1 +H,O veya HIO + 1 (kararsiz)
310 = 1073 + 2!

tepkimeleri nedeniyle negatif yanilgi yapilr.

Nisasta belirteci: Her iki yéntemde de bu belirte¢ kullanilir. Ancak
nigasta ‘¢ozunur nisasta’ olmalidir. Normal nisasta yaklasik %20 amiloz ve
yaklasik %80 amilopektin icerir. Amilopektin I3 ile kirmizi renkli bir bilesik
olustururken amiloz mavi renkli bir adsorbsiyon bilesigi olusturur. Bu
nedenle icerisinde daha fazla amiloz igeren nisasta kullanilir ki buna
'¢ozlndr nisasta’ denir. Amilozun Iy ile verdigi bu mavi renkli bilesik
nedeniyle nisasta belirteg gorevi yapar.

Ancak nisasta belirteci titrasyon sonuna dogru eklenmelidir. Clunku
nisasta icindeki amiloz, I, adsorblar ve I, un eksik titre edilmesine neden

olur.

Nisasta belirteci ile calisirken dikkat edilecek diger noktalar:

a) Belirteg taze hazirlanmahdir. Bekletiimesi halinde bakteriyel
parcalanmalar sonucu dekstroz denilen madde agiga ¢ikar. Bu madde
indirgen oldugundan asiri S204° tiketiimesine neden olur.

b) Jelatin, alkol gibi maddelerin varlhigi amiloz-l, adsorbsiyon bilesigin
olusumunu engellediginden ortamda bulunmamalidir.

c) Belirte¢ duyarhigi sicaklik arttikga azalir. Bu nedenle oda sicakhginda

calisiimaldir. Belirteg duyarhigi : I, igin 5.7 x 107 M dir.
0.05 M Tiyosiilfat Cozeltisinin Hazirlanmasi

1.12.5 g Na»S,04.5H,0 ve 0.1 g NapCOg (not) tart ve kaynatildiktan sonra
sogutulmus 1 L saf suda ¢oz.

2. Cozelti berraklagincaya kadar karistir.

3. Temiz, kapakii bir siseye aktar ve karanlikta sakia.
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Not: Kristal suyunun bir kisminin kaybi nedeniyle bilesimi degistiginden ve
zamanla bakterilerin  etkisiyle bozundugundan ¢ozeltinin  ayarlanmasi
gerekir. Na,CO;, NaOH veya boraks ilavesi CO; ile ¢ozeltinin pH nin
degismemesi icindir. Uzun sire saklanacaksa, bakterilerden korumak igin

1-2 damla kloroform eklenir.
0.05M Tiyosulfat’ Cozeltisinin Ayarlanmasi

Saf olarak tartilabilen K:Cr>O7, KIOs, KBrO3 gibi maddeler kullanilir.
Cro02 +61 +14H 52Cr +7H0+3 1,
103 +51+6H" —-3H0+31

BrOs +61+6H — 3HO0+31,+Br

denklemlerinden aciga ¢ikan I, tiyosulfat ile titre edilir.

Birincil ayar maddesi K,Cr,O- ile ayarlama:

1. Toz haline getirilerek 180-200° C de kurutulmus K,Cr,O; tan yakiasik
0.1-0.2 g arasinda 0.1 mg duyarlilikla tart.

2. 10 mL suda c¢oz, uzerine 5mL 2 M H,SO4 ve taze hazirlanmis 10 mL
%10 luk Kl ¢ozeltisi ekle ve agzini kapat.

3. Karanlikta agzi kapal olarak 10 dak beklet.

4. Erlenin kenarlarini 10 mL saf su ile yika ve ¢ozelti rengi limon sarist

oluncaya kadar yaklasik 0.1 M S,04° ¢zeltisi ile titre et.
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5.1 mL nisasta ekleyerek olusan mavi renk yesil oluncaya kadar titrasycna

devam et. Buradaki yesil renk Cr™ nin rengidir. Denemeyi yinelenebilir

sonuglar alincaya kadar yap.

Birincil ayar maddesi Potasyum iyodat ile ayarlama:

1. Potasyum iyodati, 110° C de 1 saat etivde kurut, sonra desikatérde
sogut.

2. 0.1 mg duyarlilikla 0.12-0.15 g arasinda KlO; tart ve 250 mL lik erlene
koy.

3. 50 mL suda ¢0z ve 20 mL %10 luk KI ¢ozeltisi ekle.

4.2 mL 3 M H,S504 ekle ve gozeltinin rengi acik sari oluncaya kadar ayarli
0.05 M Na,S,03 ile hemen titre et ( Not ).

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

et.Olusan tepkimeler,

|O;;V + 51 +6H' —3 3!2 + 3H(O

3l + 68,057 — 61 +38,06”
net: 105 + 6H" + 65,05 — | +3S5,06° + 3H,0
Nisasta belirtecinin hazirlanmasi: 1 g ¢6zUnir nisasta az miktarda saf su ile
bulamag haline getirilir. 100 ml kaynar su eklendikten sonra 2-3 dak daha
kaynatilir ve soguduktan sonra kullanilir. Cézelti berrak olmalidir.

Not: Beklenirse asidik ortamda hava oksijeni iyodiri iyoda yikseltgeyerek

pozitif yanilgiya neden olur.



S,04° gozeltisi ayarli MnO, cozellisi ile de ayarlanabilir, bunun icin
asagidaki sekilde ¢alisilir:

1. Erlene 10 mL ayarli KMnO, ¢ozeltisi al.

2. Uzerine 5 mL %10 luk taze hazirlanmis Ki ve 2 mL 2 M H,SO4 koy,
calkala ve 5 dak karanlikta beklet.

3. Erlen kenarlarini 10 mL saf su ile yika ve 0.05 M S,05° ¢ozeltisi ile acik
sari oluncaya kadar titre et.

4. 1 mL nisasta ekle ve olusan koyu mavi renk kayboluncaya kadar
titrasyona devam et, harcanan hacmi oku, not et. Denemeyi yinelenebilir
sonuclar alincaya kadar yap.

Hesaplama:
2MnO, +10 1+ 16 H™ > 2Mn”" + 51,+ 8 H,0 (titrasyondan énce)

I, + 25,05 —S,08 + 21 (titrasyon tepkimesi)

Buna gore
n, 2 N, ., 9
KMnO 4 < S:04 Z
S = ve —=— ve buradan
1y 5 n, 1
5 1
TN - /. T —
n; 2 n KMnO, ye Ty, = a nSQO
Her ikisi esitlenirse
5 1
EHKMnQ,a inslo

5C \% = G ne Vg e

KMnO4 KMnO, ~8. 0%

esitliginden tiyosulfatin derisimi hesaplanir.

3. 3. 4. iyodometri Uygulamalart
Bakir Miktarimin Belirlenmesi

1. Cuigeren ornek ¢ozeltiyi al ve 20 mL saf su ekle.

2. 0.5 mL derisik asetik asit ve 10 m! %10 luk Kl ¢dzeltisi ekle, calkala ve
agzi kapah olarak 5 dak karanlikta beklet.

3. Erlen geperini bir miktar su ile yikayarak 0.1 M tiyosiilfat ¢ozeltisi ile agik
sari renge kadar titre et.

4.1 mL nisasta belirteci ekle ve olusan koyu mavi renk kaybcluncaya kadar

titrasyona devam et.
Olusan tepkimeler;
B0u + 21 - 20Ul U+ I
l, + 25,05 = S406° + 21
2 Cul (k) + S.O¢

Net: 2Cu® + 25,05+ 21 —

P ; 5
Hesaplama: W, = 63.54 X \’Szo] XMslo, x10

Not: Cul varh@mda iyotun tiyosulfat ile titrasyonunda beklenenden biraz

dusik sonug elde edilir, ¢linkl belli bir oranda iyot Cul katisi Uzerinde
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adsorplanir. Bu sorun ortama eklenen SCN iyonu ile kismi olarak ¢ozinen

CuSCN tuzunun olugsmas ile onlenir. Kali yuzey tzerindeki Cu(l) iyodurin

bir kismi Cu(l) tiyosiyanat bilesigine donusdr.

Cul (k) -+ SCN - CuSCN (k) + I

Yukaridaki tepkimede de belirtildigi gibi. adsorplanan iyot serbest
hale geger. Ancak, tiyosiyanat iyonu erken eklenmemelidir, ¢clnkG iyotu
yavas yavas indirgeyebilir.

Potasyumkromat Miktarinin Belirlenmesi

1. Verilen 6rnegi 20 mbLye seyrelt.
2.3mL 2 M H,SO4 ve 10 mL %10 luk Kl ekle ve calkala.
3. Ayarl tiyosulfat ile agik sari renge kadar titre et ve 1 mL nisasta belirteci
ekleyerek olusan mavi renk yesil renge doninceye kadar titre et.
Denklemler :

2 CFOA’Z» +2H - CFZO,VE- -+ 4HZO

CrO2 +61+14H -2C** +7H,0 +3 1,

o+ 28505 ~+ 21"4 540"

3. 4. Kompleks Olusumuna Dayanan Titrasyonlar

Kompleks bilegik olusumuna dayanan fitrimetrik yontemlere
kompleksometrik titrasyonlar denir. Kompleksiesme tepkimesi metal
iyonu(M) ile ortaklanmamis en az bir elektron ¢iftine sahip iyonik veya
molekiler yap! arasindaki tepkimedir.

n+

M™ metal iyonu, L ylksuz bir ligand oimak uzere genei bir

komplekslesme dengesi asadidaki gibi gosterilir;

Metal iyonu M Uzerindeki koordinasyon vyerlerinde ¢ozicl veya diger
elektron gifti veren gruplar yer alirlar. Yukandaki tepkime metal iyonuna
bagl bir ¢éziici molekulunin ligand ile yer degistirdigini gostermektedir.
Cozict molekdlleri tepkime yazimlarinda gosterilmez.

Ligandlar bir serbest elektron cifti icerdiklerinde tek disli (ornegin;
NHs) ve iki veya daha gok serbest elektron gifti icerdiklerinde gok disli
olarak adlandirilirlar. Cok disli ligandlar ayni atom ile iki veya daha fazla
koordinasyon bag olustururlar ve olusan halka yapisi sonucu bilegik selat
adini alir. Metal iyonunun elektron verici atomlar ile paylastigi elektron gifti
sayisi (koordinasyon sayisi) genellikle 4 veya 6 dir. Bir selat yapici
koordinasyon bagi yapan iki donér atoma sahip ise ¢ift digli, 3 grup var ise
tic disli denir. - Dortdigii, besdisli, altdisli - selat yapicilarda vardir.
Komplekslesme tepkimelerinde denge sabitleri olusum veya kararilik
sabitleri olarak adlandirilir.

Cok disli ligandlarin olugum sabitleri tek disli ligandlarinkine orania

daha buyuktar.



Analizierde en ok kullanilan ve bilinen ¢ok digli ligand etilendiamin

tetraasetikasittir (EDTA). Yapisi asagidaki sekildedir.

HOOC-H.C CH, -COOH
S, s
:N"CHQ‘CHQ‘N:
# N
HOOC-H,C CH, -COOH

EDTA zayif ok protonlu bir asittir. Dort asidik hidrojenine ek olarak
her azot atomunun serbest bir elektron cifti vardir. Bu nedenle alti disli
ligand olarak ele ahnir. EDTA ve iyonlari kisaca HsY, HaY", Hng', HY®, Y*
olarak gosterebilir. Disodyum tuzu, NayH,Y,suda kolay ¢ozlinmesi nedeni
ile analitik calismalarda en ok kullanilanidir. EDTA nin titrant olarak en
onemli  ozelliklerinden biri metal iyonlar ile metalin degerligine
bakiimaksizin 1:1 oraninda birlesmesidir. Na* ve K* gibi bazik metallerle
kompleks olusturmaz. EDTA-metal kompleksinin olusumu ve olusum sabiti

esitligi asagida verilmistir.
Mm N Y4- == I\/‘Ym-f»)s

Metal katyonlari ile EDTA arasinda olusan komplekslesme tepkimesi
cozeltinin pH na baghdir. Ca®* ve Mg®" gibi EDTA ile zayf kompleks
olusturan iyonlarin titrasyonu bazik ortamda gerceklesir.

Zn®* ve Ni** iyonlarinin orta kuvvetteki EDTA kompleksleri hafif
asidik ortamda olur. EDTA cozeltilerinin pH ya badmhgindan dolay
cozeltiler dnceden belirlenmis pH da tamponlanirlar.

EDTA titrasyonlarinin déniim noktalarinin gézlenebilmesi icin metal-
belirtecleri kullaniir. Erio krom siyahi T (EBT) en ¢ok bilinen metal-
belirtecidir.
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Bu belirtecler metal iyonlari renkli bileskler olusturan organik
boyalardir. EBT nin Ug¢ iyonlasabilen protonu vardir ve Hsin olarak gosterilir.
Asidik ve hafif bazik ¢ozeltilerde, betlirte¢ asagida belirtildigi gibi asit

baz dengesi gosterir.

. s P i 3
Holn + Hin < In®
pK =6.3 pK =115
1 2

Kirmizi mavi turuncu

EBT nin metal kompleksleri genellikle kirmizi renktedir. Belirteg
yardimiyla renk degisimini gézlemek icin, pH 7 veya uzerihe ayarlanir,
boylece HIn® seklindeki mavi renkteki belirteg olusur. Titrasyon sonu

noktas! tepkimesi:

Min® + HYS 5 HIn® + MY?®

Kirmizi mavi

3. 4. 1 EDTA ileYapilan Titrasyonlar

Dogrudan Titrasyon: Yaklasik 25 metal iyonu titrasyon sonu noktasi
belirlenmesi icin  metal-iyonu belirteci kullanlarak dogrudan EDTA
titrasyonu ile analiz edilebilirler. Bu yontem titrasyon sonu noktasi
belirlenmesi olanakli olan ve EDTA ile hizli tepkimeye giren metal iyonlari
ic¢in uygulanabilir.

Geri Titrasyon: Bu yéntem uygun belirtecin olmadigi ve EDTA ile gok
kararli bilesik olusturan katyonlarin analizlerinde uygulanir. Bilinen hacimde
ayarli EDTA ¢ozeltisinden asiri miktarda analit ¢cozellisine eklenir \/é‘EDTA

2

nin fazlasi Eriokrom sivahi T belirteci kullanilarak ayarli Mg®" veya zZn®

&5
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cozeltisi ile geri titre edilir. Metal-EDTA kompleksinin Mg-EDTA veya Zn-
EDTA kompleksinden dana kararli olmas; gerekir.

Yerdegistirme Titrasyonu: Bu yontemde, Mg veya Zn kompleksi
seklindeki ¢ozeltisinin fazias: analit ¢ozeltisine eklenir. Eger metal lyonu

Mg®' veya Zn*"ya oranla EDTA ile daha kararl bilesik olusturursa,

asagidaki gibi bir yerdegistirme tepkimesi olusur.

MgY* + M* o MY? 4 Mg™ veya ZnY? + M** - MY? 4+ Zp®

Agiga gikan Mg veya Zn” ayarli EDTA ile titre edilir. Belirlenecek metal

iyonu igin uygun belirtec olmadigi zaman kullanihir.

Ayarli Baz Gozeltisi ile Titrasyon: Bu yéntemde, NazH,Y nin fazlasi
metal iyonunun nétral ¢ozeltisine eklenir.

M+ HY? o MYZ o
Aciga ¢ikan H iyonlar ayarll baz ¢ozeltisi ile titre edilir.
0.010 M EDTA Gozeltisinin Hazirlanmasi

1. Birincil ayar maddesi olarak kullanilabilen saf NaxH:Y.2H,0 bilesigi 2
saat 80° C de olasi nem igerigini uzaklastirmak icin kurut.

2. Soguduktan sonra, yaklasik 3.8 g (1 mg duyarlikla) EDTA tart ve 1 L lik
balonjojeye koy.

3. Yaklagik 500 mL su ekle ve EDTA ¢ozunlnceye kadar araliklarla karistir.

Cozinme hizi yavastir, bu nedenle yaklasik 15 dakika veya daha uzun
strede tam ¢6ziinme gergekiesir.

4. Cizgiye kadar seyrelt ve calkala. Cozeltiyi saklamak igin cam yerine
polietilen sise tercih et, ¢inki zamanla camdaki metal iyonlari ¢ézdndr ve

EDTA ¢ozeltisinin derisimi azalir.
0.10 M Mg-EDTA Kompleksinin Hazirlanmasi

1. 372 g NapH;Y.2H,O bilesigini 50 mL saf suda ¢6z ve 2.46 g
MgS0,4.7H,0 ekle.

2. Bir ka¢g damla fenolftaleyn ekle, daha sonra g¢ozeltinin rengi agik
pembeye donlunceye kadar yeterli miktarda NaOH ekle.

3. Cozeltiyi 100 mL ye saf su ile tamamla.

pH = 10 Tamponunun Hazirlanmasi: 70 g NH4Cl yi bir miktar suda
¢oz, 570 mL derisik NH3 ( d=0.98 g/cma, %25 ) ekie ve 1L ye seyrelt.
Tampon ¢ozelti uzun sire polietilen sisede saklanabilir.

EBT cozeltisinin hazirlanmasi: 100 mg belirteci 15 mL trietanolamin
ve 5 mL mutlak alkol karisiminda ¢6z. Cozelti 15 ginde bir yeniden
hazirlanmalidir. Buzdolabinda saklanarak bozunmasi yavaslar. Yada 10 g
NaCl icerisinde 0.1 g EBT karistirilir. Agat havanda ¢guttlir. Bu karigim
uzun slre bozunmadan saklanabilirligi nedeniyle tercih edilir. Ancak
yinelenen titrasyonlar i¢in bu karisimdan esit miktarlarin kullanimasina
dikkat edilmelidir.

3.4. 2 EDTA Titrasyonlarinin Uygulamalari

Direkt Titrasyon ile Magnezyum Miktarinin Belirlenmesi
1. Ornek c¢ozeltisini 20 mL ye seyrelt, 1-2 damla pH-10 tamponu ve 4-5

damla (veya bir spatil kati ) Erio T belirteg ¢Ozeltisinden ekle.
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2.0.010 M EDTA ¢ozeltisi ile renk kirmizidan maviye déniinceye kadar titre
et,

3. Sonucu mg Mg”* olarak ver.

Notlar :
1. Titrasyon sonu noktasinda belirtecin renginin degisim tepkimesi ¢ok
yavastir, dikkatli ol, asirt EDTA ekleyebilirsin.

2. Ortamda baska toprak alkaliler var ise, onlarda Mg™ ile beraber titre
edilebilirler.  Bunlar analizden 6nce (NH4),CO5; eklenerek ortamdan
uzaklastirilirlar. Pek ¢ok katyon girisim yapabilir, bu nedenle 6nceden

hidroksitleri olarak ¢okturaimeleri gerekir.
Yérdegistifme Titrasyonu ile Kalsiyum Miktarinin Belirlenmesi

1. Ornek ¢ozeltini 20 mL ye seyrelt, 2 mL pH-10 tamponu, 4 mL 0.10 M Mg-
EDTA gozeltisi ve 4-5 damla EBT belirteci ekle.

2. 0.010 M ayarli EDTA cozeltisi ile renk kirmizidan maviye donlnceye
kadar titre et.

3. Sonucu mg Ca** olarak ver.

Notlar:
1. Omekte 15-16 mg Ca®* bulunmali.

2. Buradaki girisimler magnezyumun dogrudan belirlenmesi

yontemindekileri ile ayni ve benzer sekilde ortamdan uzaklastiriiir.

0
(@23

Geri Titrasyon ile Kalsiyum Miktarinin Belirlenmesi

1. 10-15 mg Ca”' iceren 6rnek ¢ozeltisine 50 mL 0.010 M EDTA cozeltisi
ekle.

2.2 mL pH-10 tamponu ve 4-5 damla EBT belirteci koy.

3. EDTA nin fazlasini ayarl 0.1 M MgSO, cozeltisi ile renk maviden

kirmiziya doninceye kadar titre et.
Ca™ + Y* {fazla) = Ca¥® + ¥* (fazla)
Y* (fazla) + Mg® - MY® (geri-titrasyon)
NEpTA = Nca + Nug

Not: Magnezyum stlfat ¢ozeltisi 2.5 g MgS0O4.7H,O bilesiginin 1 L suda
¢ozunmesiyle hazirlanir. Bu c¢ozelti EDTA c¢ozeltisi ile titre edilerek

ayarlanir.
EDTA Titrasyonu ile Suda Sertlik Belirlenmesi

Suda ¢ozlinmus olarak bulunan bazik tuzlarindan baska bitin metal
tuzlari sertlik 6zelligine neden olur. Dogal sularda ¢oziinmus Ca’' ve I\/Ig2+
tuzlar, diger tuzlara oranla daha gok bulunmaktadir. Bu nedenle, sertlik
Ornekteki EDTA ile kompleks olusturan tum metallerin toplam miktari
CaCOj cinsinden ifade edilir.

Sulardaki sertlik gecici sertlik ve kalici sertlik olarak ikiye ayrilir.

Gegici sertlik metallerin HCOs ve CO,” tuzlarindan kaynaklanan sertliktir
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ve kaynatma ile giderilebilir. Kalici sertlik ise metallerin CI', NOg’, SO~

tuzlarindan kaynaklanir ve kaynatma ile giderilemez.

Sertlik derecesi: Sularda sertlik yapan cesitli tuzlarin belirli bir hacim

icindeki miktarinin bir referans maddeye gore hesaplanmasiyla elde edilir.

Alman Sertligi, 1 AS: 100 mL sinde 1 mg CaO de esdeger katyon igeren
suyun sertligine denir.

Ingiliz Sertligi, 1 1S: 70 mL sinde 1 mg CaCOg3 a egdeger katyon igeren
suyun

sertligine denir.

Fransiz Sertligi, 1 FS: 100 mL sinde 1 mg CaCOg a esdeger katyon igeren
suyun sertligine denir.

Bu sertlik dereceleri arasinda asagidaki denklik vardir.
1AS=1251S=179FS

Sertlik belirlenmesi, ev ve endistriyel alanda kullanilan suyun kalitesinin

degerlendiriimesinde yararhdir.

Yontem:

1. 100 mL lik ornegi bir ka¢ damla 6M HCL ile asitlendir ve CO; yi
uzaklastirmak i¢in bir kag dakika kaynat (not 1).

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

3.2 mL pH-10 tamponu ve 4-5 damila bir spatul ucu EBT ekle.

4. Cozeltiyi 0.010 M EDTA ile g¢ozeltinin rengi kirmizidan maviye
donltnceye kadar titre et (not 2).

5. Sonucu suda mg CaCOg/L olarak verin.
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Notlar.

1. Sudaki CO5” ve HCO4 HCI eklenerek ortamdan uzaklastirihir,

2H" + CO5° -5 CO» + H,0
H+ + HCO@ ors CO) 1- H)O

Belirtecin rengi ¢ok yavas degisirse, bu magnezyumun olmadigini gosterir.
Bu durumda 1-2 mL 0.10 M Mng' (Mg-EDTA) ¢ozeltisi titrasyondan once

eklenmelidir.
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BOLUM IV
GRAVIMETRIK ANALIZ

Gravimetrik analiz, analit ile kimyasal olarak iligkili bilesimi bilinen
maddenin agirfiginin  6lgimine dayanir.  Gravimetrik analiz, ¢oktirme,
buharlagtirma ve elektrogravimetri yontemlerini icerir.

COkturme yonteminde, belirlenecek maddeler reaktif ile kimyasal
olarak tepkimeye girip az ¢éziinen Urinler olustururlar. Stzme, yikama,
kurutma, yakma ve kizdirma islemleri sonrasi elde edilen ve bilesimi bilinen
kati Urtn tartilr.

Buharlagtirma yonteminde, miktar belirlenmesi yapilacak maddeler
gaz olarak ornekten ayrilir, burada analiz buharlagsma sonrasi kalan
maddenin agirigina dayanir.

Elektrogravimetri yonteminde, analiz edilecek maddenin elektrolizi
yeterli bir sire igerisinde ve uygun potansiyel altinda analitin nicel olarak
yukseltgenme-indirgenmesi olayina dayanir. Burada elektrotiardan birinde
biriken madde tartilir.

Hemen hemen her elementin gravimetrik yontem ile analizi
yapilabilir. Burada en c¢ok kullanilan ¢Oktirme yontemi ile ilgili 6rnekler
verilmistir.

Coktirme yontemlerinde belli bir karistirma hizinda ézel ¢oktiriici
reaktif yavasca eklenerek birlikte ¢okelme en aza indirilecek ve iri taneli
suzdilebilir kristaller elde edilir. Cokeleklerin ¢ogu tartima uygun olmayan
yapida veya degisik oranda su veya ¢Ozicl igeren maddelerdir. Bu

nedenle, bu gokelekler isitilarak bilesimleri tam olrak bilinen maddelere

doénustaralarler.

4. 1. Gravimetrik Uygulamalar

Gravimetrik yontemler gogunlukla inorganik anyonlar, katyonlar ve
su, SO,, CO;, ve | gibi notr bilesikler icin gelistirilmistir. Cesitli. organik
maddeler (6rnegin = sut drUnlerinde laktoz) de gravimetrik olarak
belirlenebilirler. Burada sulu ortamdaki bazi anyon ve katyonlarin
gravimetrik  analizine  yer  vernimistir.  Girisimciler ~ve  bunlarn

uzaklastiriimasina deginiimeyecektir.

Sulu Ornekte Sulfatin  Gravimetrik  Olarak  Miktarinin

Belirlenmesi

Cozeltideki sulfatin - miktarinin = belirlenmesi  baryum iyonu ile

¢Okturme ilkesine dayanir.

Ba®* + SO,4 = BaSO0s (k)

Olusan BaSO, ¢okelegi uygun stzgec kagidinda stzildr, su ile yikanir ve

kuvvetlice yakilir ve kavrulur.

Yontem:

1.0.25 - 0.3 g sulfat igeren 100 mL sulu 6rne@i 400 mL behere al.

2. 6 M HCI den (not1) 2 mL ekle ve Uzeri saat cami ile. kapat, su
banyosunda kaynayincaya kadar isit.

3. Her ornek icin 25 mL 1.3%(w/v) BaCl,.Ho,O ¢ozeltisi kaynayincaya kadar

Isit ve surekli karistirarak sicak drnek gozeitisine hemen ekle.



4. 1-2 saat kaynama noktasinin altinda BaSO,4 tin ¢okelmesi igin karigimi
dinlendir. (not 1-2)

5. Mavi band sluzgeg¢ kagidindan sicakken suz .

6. Cokeleg@i 3 kez sicak su ile yika.

7. Suzme sonrasi slizge¢ kagidini katla, sabit tartima getirilmis porselen
krozeye koy.

8. Bunsen beki tizerinde stizge¢ kagidini dikkatlice yavas yavas yak (not 3).
9. Kil finninda yaklasik yarim saat 800° C de sabit tartima getirmek icin
kavur (not 4-5).

10. Ornekteki siilfat miktarini hesapla.

Notlar:

1. Oda sicakliginda BaSO,4 tin ¢ozundriigu 100 g suda 0.3-0.4 mg dir.
Cozunurlugu mineral asit miktari arttikga artar. Ornegin, 2 M HNOj icinde
100 g suda 17.0 mg BaSO, ¢oziniur. Diger yandan, ¢oktirme asidik
ortamda yapilmali, ¢iinkii Ba®* iyonlarinin nétral ve bazik gozeltileri var olan
PO4> , CO4* veya OH iyonlari ile ¢Okelek olusturabilir. Zayif asidik ortamda
¢Oktarme ile iri tanecikler ¢éker.

2. ‘Dihlendirilmi§ ¢cOkelek herhangi bir zarar vermeden bir kag gun
bekletilebilir.

3. Yuksek sicaklikta BaSO,4 stuzgeg kagidinin C u ile tepkimeye girer ve
BaS e indirgenebilir.

BaSO, (k) + 4 C (k) — BaS (k) + 4 CO (g)

Bu indirgenme stizgeg kagidini dustk sicaklikta yakarak énlenir.
4. Eger yakma islemi cok yuksek sicaklikta yapilirsa, BaSO, asagidaki

sekilde bozunabilir.
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BHSO4 (k) — BaO (k) =k SO;: (q)

\&

¢ " o o 2+ 24 2 .
5. Bu yontem ile SO,° analizine ek olarak Ba®', Pb® ve Sr** analizide

yapilabilir.

Girisimler: Sulfatin BaSO.  seklinde coktlralerek gravimetrik
belirlenmesinde karsilasilan girisimlerin bir kismi dusik sonug bir kismi da
ylksek sonug elde edilmesine neden olur.

Dusuk sonuca neden olan girisimler:

1. Mineral asitin fazla olmasi )
2. HxS0; ile birikte-gokelme (Bu hata SO,” tayininde gecerli, Ba®'
belirlenmesinde degil, ¢ctinki H,SO, yakma esnasinda gider) |

3. Alkali metal ve cesitli iki degerlikli iyonlarin birlikte-gokmesi (bu iyoniarin
sulfatiar genellikle esdeger H,SO, ten daha az agirdir)

4. NH," iyonunun birlikte-cokelmesi (NH4)2.S04 ¢okelegin yakilmasi it@

buharlasir

5. Demirin birlikte-gokelmesi bazik Fe(ill) stlfattir

6. Stzgeg¢ kagidi hizli bir sekilde yakilirsa BaSO4 tin bir kismi BaS re
indirgenir

7. Cr(Il) iyonunun varhigi (Cr(lll) iyonunun ¢oziinen s.ulfat kompleksleri

olusacagr icin BaSO, ¢okelegi tamamiyle basarilamayabilir)

Yiksek Sonuca neden olan girisimler:

1. Mineral asitin olmamasi (az ¢tziinen baryum karbonat ve fosfat cokebilir)

2. Baryum KlorUrin birlikte ¢okelmesi



3. Anyonlarin birlikte ¢okelmesi, 6zellikle baryum nitrat ve klorat tuzlari
Sulu Ornekte Demir Miktarinin Belirlenmesi

Sulu érnekte demir miktarinin belilenmesi Fe(lll) Gn hidroksiti olarak

¢Okmesi ve daha sonra yakilarak Fe;O3 tin olugsmasina dayanir.
Fe®* + 3 NHj + 3 H,0 — Fe(OH)s (k) + 3 NH,*
ZFG(OH)g (k) = F8203 k) + SHQO (g)

Fe(OH)s jelatinimsi bir kutle olusturur ve stzge¢ kagidinin
gozeneklerini tikar. Bu nedenle, oldukga kaba kilsiz siizge¢ kagidi
kullanilir.  Hatta, ¢okelegin alinmasi olabildigince geciktirilir ve sonra
aktarilir.

Ornekteki tim demir HNOj; ile Fe(lllye ylkseltgenerek ¢oktirme

yapilir.
3Fe” +NO; +4H" - 3Fe* + NO + 2 H,0

Bu yukseltgenme basamaginda FeNO?* kompleksi olusabilir ve
¢ozeltinin rengi oldukga koyulasir, bu bilesik HNO3 (in asiri eklenmesi ile
bozunur.

Onemsenmeyecek bir ¢oziinarluge sahip oldugundan, ¢okelek sicak

NH4NO;3 ¢ozeltisi ile yikanir.
Yontem:
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1).

2. Her érnek ¢ozeltisine 6 M HCI den 5 mL ekle ve 20-30 mL lik hacime saf
su ile seyrelt.

3. 1-2 mL derisik HNOj; ekle ve ylikseligenmenin  tamamlanmas: icin
yavasea isit boylece azot oksitler gider (3-5 dak.) (not 2) .

4. 200-250 mL ye seyrelt isit ve derisik amonyaktan yavas yavas ekle. lyice
karigtir, amonyak eklemeye ¢okelme tamamlanincaya kadar devam et (not
3).

5. Karisimi yarim saat kadar sicakta dinlendir.

6. Bir kag damla fazladan amonyak ekleyerek ¢Okelmenin tamamlanip
tamamlanmadigini kontrol et.

7. Berrak Gst sulu kismi kiilstiz siyah band siizgec kagidindan siiz (not 4)

8. Beherde kalan ¢okelegi bir kag kez sicak 1 % (NHaNOg) ¢ozeltisi ile yika.
Bu isleme stiziinty kiorlr iyonlarindan tamamen arnincaya kadar devam et
(not 5)

9. Suzuntd klordr testine yanit vermediginde cokelegi stzgeg kadidina
tamamiyle aktar.

10. Beherin geperlerinde kalan maddeyi kuglk bir stzgeg kagid ile
styirarak aktar.

11. Eger olanakliysa, ¢okelegdi yikadiktan sonra bir gece beklet.

12. Sabit tartima getirmek icin cokelegi iceren sizgec kagidmi porselen
krozeye aktar.

13. Dustk sicaklikta kagidi yak. Hava almasina izin verme, aksi durumda
Fe O3 (kirmizi) Fe;Oy (siyah) donusebilir.

14. Tum karbon yanincaya kadar yavas yavas sicakligr arttir. Daha sonra
kdl firininda 600 -800° C de 1 saat yak ve boylece sabit tartima getir.

15. Sonucu mg Fe olarak ver.

\O
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Notlar:

1. Krozeler karigmamalari igin isaretienmeli. Isaretlemek icin doygun Fe(lll)
klorir veya kobalt nitrat kullanilabilir ve daha sonra isitarak isaretler
kurutulur. FeCls sari renk, Co(NOs3), mavi renk verir.

2. Sulu amonyagin kokusu ¢ozeltinin tzerinde hissedilinceye kadar
eklenmeli. Gokelegin rengi kirmizimsi kahverengi olarak gézlenir. Eger
¢Okelegin rengi siyah olursa ya da siyaha yaklagirsa, bu Fe(ll) nin varhigini
gosterir. Bu durumda 6mek dokulir.

3. Gozenekli siyah bant stizgeg¢ kagidi jelatinimsi ¢okelek igin kullanihr.
Bunun i¢in Whatman 41 stizge¢ kagidi uygundur.

4. SUzUnty klordr testi igin huninin ucundan bir kag mL ¢ozelti deney tupune
alinir, HNOj ile asitlendirilir ve bir kag damla 0.1 M AgNO; eklenir. Yikama

islemine bulaniklik kalmayincaya kadar devam edilir.
Sulu Ornekte Nikel Miktarinin Belirlenmesi

Sulu ornekteki nikel hafif bazik ortamda dimetilgloksimin (C4H702N,)
(DMGO) alkollii gozeltisi ile ¢oktirilebilir. Sizme ve kurutma islemi sonrasi,
organik nikel bilesigi Ni(C4H;0.N,). uiriin seklinde elde edilir.

Gokelegin molekil yapisi biyiik oldugundan az miktarda nikelle
calismak gerekir. DMGO ¢ézeltisinin asirisi suda DMGO in ¢ozUunurigundn
az olmasi ve alkolde nikel- DMGO bilesiginin ¢ok céziinmesi nedenleri ile
tehlikelidir ve kontrol edilmelidir.

Yontem:

1. 30-35 mg Ni igeren ornek ¢ozeltisini 400 mL lik behere al ve 100 mL ye
seyrelt.
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2. Derisik amonyaktan NH; kokusu hissedinceye kadar ekle (1-2 mL).

3.6 M HCI (2-5 mL) ile cozeltiyi hafif asidik yap (turnusol kagidi ile kantrol
et).

4. Cozeltiyi 60-80° C ye kadar isit ve 20 mL %71 (w/v) dimetilgloksimin
alkollu ¢ozeltisinden ekle.

5. Daha sonra iyice karistirarak 6 M NH; len kokuyu hissedinceye kadar
ekle, bundan sonra 1-2 mL fazladan NHj ekle.

6. Cokelegi 60” C de 30-60 dakika dinlendir.

7. En az 1 saat sogut ve daha oOnce 110-120° C sabit tartima getirilmis
gouche krozesinden suz.

8. Cokelek su ile yikanarak klordr iyonlaninin giderildigi AgNOy cozeltisi ile
kontrol et.

9. Krozeyi 110-120° C de yeniden sabit tartima getir.

10. Ornekteki nikeli mg olarak ver.
Sulu Ornekte Magnezyum Miktarinin Belirlenmesi

Magnezyumun gravimetrik analizi amonyakli ¢ézeltiden magnezyum
amonyum fosfat hekzahidrat (MgNH4PO4.6H.,0) kompleks tuzunun
cokturdlmesine dayanir. Cokelek oda sicakliginda kurutulur ve hekzahidrat
olarak tartilir veya yakilarak magnezyumpircfosfata  (MgzP.07)

dondstarilur. Ikincisi daha cok tercih edilir.

Yontem:

1. Ornek ¢ozeltisini 400 mL lik behere al. Cozeityi 200 mL ye saf su ile
seyrelt.

2. 6 M HCI ¢ozeltisinden 2-3 mL ekleyerek ¢ozeltiyi asidik yap.

~N
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3. 15 mL %20 (NH4),HPQO,4 ve bir ka¢ damla metil kirmizisi belirteci ekle
(pH araligi: 4.8-6.0). Bu sirada herhangi bir ¢okelme olmamali.

4. Derisik amonyak ¢ézeltisinden belirtecin rengi sariya déninceye kadar
damia damla ekle (not 1-2).

5. Sonra 5 mL fazla NH; ekle, bu durumda MgNH4PO4 ¢okmeye baslar.
Gokelme oldukga yavas olur. Bu yiizden buzlu su banyosunda veya bir
gece boyunca ¢okelmenin tamamlanmasi icin bekletmek iyi olur.

6. Kulsliz stzge¢ kagidindan ¢Okelegin Ustindeki sulu kismi aktar. Sonra
25 mL 1 M amonyak cézeltisinden ekle ve ¢okelegin Uzerindeki sulu kismi
tekrar aktar. Bu islemi 2-3 kez tekrar et (not 3).

7. Cokelegi stizgeg kagidina aktar ve klorir testi negatif yanit verene kadar
yikama islemine devam et.

8. Onceden tartilmis porselen krozeye suzge¢ kagidini katlayip, aktar.

9. Krozeyi oldukga yavas olarak kurut, duman ¢ikmayincaya kadar krozeyi
hafif bir alev ile yak.

10. Yakma tamamlandi§i zaman, sabit tartima getirmek icin kil firininda
900-1000° C de kavur.

11. Sonucu mg Mg olarak ver.

Notlar:
1. Magnezyum amonyum fosfat asidik ve bazik gruplar igerdigi igin hem
asidik hem de bazik 6zellik tasir.

MgNH:PO4 (k) - Mg® + NH,* +PO,*

NH;" + H:O — NH; + H;0*

PO, + H,0 — HPO,> + OH

Bu ylzden ¢okelegin ¢ozundrligi oldukga ylksek oldugundan ¢cok dikkatli
olmak gerekir.
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Coktirme asamasinda fazla NHjy eklenmesi cazeltide bulunan NH,"
iyonlart ile tampon olusturur ve MgNH,PO, tin ¢ozinmesini dnler. Buna ek
olarak, cozeltide PO iyonunun fazla olmasi ortak iyon etkisinden dolayt
MgNH.PO, tin cozinlrligint azaltir.,

2. Gokturme hafif bazik ortamda yapilir. Kuvvetli bazik ¢ozeltide Mg(OH),
cokebilir. Asidik otamda PO,> H4PO, e dontsur ve gokelmeyi onler.

3. Yikama da, magnezyum veya fosfat tuzlarinin ¢ozeltileri kullaniimalidir,
¢unkd bu tuzlar, buharlasamaziar ve yikama islemi esnasinda ortamdan
uzaklagsamazlar. Amonyum tuzlari buharlasir fakat asidik 6zelliklerinden
dolayi gozunurligu arttirdiklarindan yikama da kullaniimaziar. En iyi yikama
¢Ozeltisi amonyaktir. Bazik ozelliginden dolay!, PO~ iyonunun hidrolizi

yeterli OH saglanarak azaltilir.
4.2. Gravimetrik Titrimetri

Katle olgllerek yapilan bir nicel analiz yontemidir. Bu yéntemin

volumetrik yonteme gore bazi Gstinlukleri vardir. Bunlar;

1. Yontem, hacim 6¢lme kaplarinin kullanimi ve ayarlamalardan gelecek
yanilgilari icermez. Ornegin; buretin akitmas! veya kiriligi, titrantin hizl
akitilmasi ile olusabilecek hacim farkliliklar:.

2. Titrasyon sonu terazi ile 1 mg duyarlikla saptanabildiginden ve bu da
0.001 mL ye karsilik geldiginden, yontemin dogrulugu ve titrasyon sonunu

saptamadaki duyarliligr yluksektir.
4.2.1Yontem

1. Titranti damlalikh bir kaba koy. Titrasyondan énce ve sonra tart.
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2. Iki tanm arasindaki fark, ayarli ¢ozeltinin harcanan kutlesini verir.

3. Sulu ortamda yeterince seyreltik olarak hazirlanmis olan g¢ozeltinin
yoguniugu yaklasik 1 olarak alindiginda bu ¢ozeltinin kitlesi hacmine esit
alinir ya da bu ¢ozeltinin yogunlugu dogru olarak saptanirsa gergek katlesi
bulunabilir. Titrasyon tepkimesine gore titrasyon sonunda belirlenecek

maddenin miktari hesaplanir.

Ornek: CI" Gn AgNO; cozeltisi ile gravimetrik titrasyonu ile miktarinin

belifrenmesine iliskin bagintiyi turetelim.
Cl+ Ag" = AgClI

Titre eden AgNO; in molaritesi 0.0500 M olsun. Bu degeri 0.05 mol/1000g

olarak alabiliriz.

005molAg 1molCl  355gCl _0.001775gCl
1000 g¢oz. 1molAg' 1mol Cl' g cozelti

1 g ayarl c¢dzeltinin

klorir esdegeridir.
A g ayarli AgNOj ¢ozeltisi igin;

wor = 0.001775 x A veya wg = % x 0.0054 x A yazilabilir.

Uygulama : CI" miktarinin belirlenmesi

1. Ayarli AgNO; ¢ozeltisini damlalikh bir siseye koy, 0.1 mg duyarlikla tart.
2. Verilen CI' ornegini Mohr ydnteminde oldugu gibi tartimini aldigin
damlalikli sisedeki ayarl AQNO3 ¢gozeltisi ile damla damia titre et.

3. Titrasyon tamamlandidinda yeniden damlalikl siseyi tart.

4. Yukaridaki 6rnekte oldugu gibi CI" miktarini bul.
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Soru : Daha once yaptiginiz volumetrik titrasyon denemelerini gravimetrik

titrimetriye uyarlaymiz.
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BOLUM Vv
BAZI KATI ORNEKLERIN ANALIZLERI

Kati maddeler dégisik kompleks yapilarda olabilirler. Ornegin, bir filiz
6rnegi pek c¢ok sayida element veya bilesik icerebilir. Béyle maddeler
analizin son 6lgim asamasina gelmeden 6nce pek ¢cok islemlerden geger.
Bu agamalar érnek alma, ornegi homojen hale getirme, kurutma, tartim,
¢6zme ve analitik ayirmadir.

Bu amagla asa@idaki ¢c6zme islemleri az miktardaki ornege ornek

¢ozilinunceye kadar sirayla uygulanir.

1. Su (1s1)
. Sey. HCI (is1)
. Der.HCI (1s1)

. Sey. HNO; (1s1)

. Der.HNO;j (is1)

- Der.HNOj : der.HCI 1:3 v/v (kral suyu )

. Ozel goziiciler (HNOs, HCIO, gibi )

- Eritis (Na2COs3, K2S:05, B,03, CaCOj,, NH,4CI gibi)

® N O AW N

Once oda sicakliginda ¢6zinmezse isitilarak denenir.

Yikseltgenmeyen asitler ile metallerin ¢ozinmesi H ile yer
degistirme olayina dayanir. Hidrojenden daha aktif olan metaller (daha
ddstk indirgenme potansiyeline sahip) yukseltgeyici olmayan asitlerde
¢ozunurler. HCI hidrojenden daha aktif olan metaller, zayif asit tuzlari ve
Oksitleri ¢ozer. Seyreltik H,SO, ve HCIO, hidrojenden daha aktif olan
metaller i¢in kullanilir. Sicak ve derigik HoSO4 hidrojenden daha az aktif

102

olan metalleri ¢6zmede kullanilir. Ancak. silfat tuzlannin - ¢ozandrliigo
problem yaratabilir.

Nitrik asit hidrojenden az veya ¢ok aktif metalleri cézer. Nitrik asitin
seyreltik veya derisik olmasi yukseltgeyicilik kuvvetini etkiler. Genelde metal
en yuksek oksidasyon basamagina ylkseltgenir. Metalleri ¢6zmesinde
derisik HNOs kullanildiginda pasiflenme yapma gibi bazi sinirlamalar vardir.
Salfdr tuzlar ve yukseltgenen anyonlarin tuzlarini da gOzer.

Sicak, derisik HCIO, kullanilarak cok kuvvetli yikseltgeyici ortam
saglanir ve tim metaller ¢ozilebilir. Ancak HCIO4 in patlama tehlikesine
karsi 1sitma 6zenle yapilmalidir.

Bazen ornekleri ¢ézmede asitlerin bir karisimini kullanmak avantaj
saglayabilir. En ¢ok bilinen karisim kral suyudur (1:3 HNO, + HCI). Nitrik
asitin ylkseltgeyici kuvveti ve HC| in kompeks olusturma ve kuvvetli asidik
ozelligi vardir. Brom ve H,0O, tin mineral asitlerine eklenmesi ¢ozicuniin
guclnd arttirir. o

Zayif bir asit ve yikseltgeyici olmasina ragmen HF 6zel bir ¢éziict
olarak kullanilir. Silisi analiz edilmeyecek olan silikat érnekleri HF ile

¢ozunur ve silika SiF,4 olarak buharlasir.
SiOy +4HF - SiF, +2 H.O

Sicak ve derisik HCIO, kuvvetli bir ylkseltgeyicidir, ayrica su giderici
bir reaktiftir ve organik maddeleri cozer. Genellikle HNO; ile birlikte bir
karigim halihde kullanilir.

Mineral, kaya, filiz, toprak ve alastm gibi kompleks analiz érmekleri
eritis yontemi le ¢oztnrlestirilirler.

Eritis ile ¢cozme asit ile ile ¢ozmeden iki nedenle daha gucludar.
Eritis, asit ile c6zme ortamina gore daha ylksek sicaklikta (300-1000° C)
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caligihr. Ayrica, ornek ile kanstinlan eritis maddesinin  derisimi cok
blyuktar.

Eritis ile ¢ozmede bazi zorluklar vardir. Tepkime kosullarina ve
yuksek sicakliga dayanan 6zel kaplar kullanilir. Bunlar Pt, Ag, Ni, Au ve Fe
gibi metalierden yapilmislardir.

Eritis asamasinda gerceklesecek tepkimeden krozenin
etkilenmemesi gerekir.

Eritis tamamlandiktan ve eritis ¢zeltisi sogutulduktan sonra, kat
madde genellikle su veya seyreltik asit icinde ¢ézindiiriiliir. Elde edilen
¢ozelti yiksek miktarda tuz igerir, bu nedenle kimyasal veya aletsel analiz
agamasinda bu dikkate alinmalidir. Diger zorluklar ise eritisten kaynaklanan
safsizliklar, uygulanan yiiksek sicakliktan dolayi buharlagsma ve tepkime
sonucu olusan bazi kayiplardir.

Cizelge 7. 1 de en sik kullanilan eritis 6rnekleri verilmistir. Eritisler
kendi aralarinda asidik veya bazik olmalarina gore ikiye ayrilirlar.
Karbonatlar, hidroksitler ve peroksitler bazik sartlar, borik asit ve
pirosilfatlar ise asidik kosullar tercih ederler.

Bunlarin diginda bazi galigmalarda asit eritis bombasi ile ¢ézme ve

mikrodalga etkisiyle ¢ézme islemleri de uygulanir.
5. 1. Piringte Bakir ve Ginko Miktarlarinin Belirlenmesi

1. Analitik terazide 0.5-1.0 g kadar érnek tart.
2. Uzerine 5-10 mL kadar su ve 10-15 mL kadar HNO; ekle ve hacim

yariya ininceye kadar buharlastir.

3. Cozelti 250 mL ye seyrelt.

Cinko Miktarinin Belirlenmesi:
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1. 250 mL lik balonjojeden 5 mL al ve gdkelek oluguncaya kadar NHs ekle.

2. Bu ana kadar eklenen NH; kadar daha NHa: ekle (not). Fazlasi yanilgiya
neden olur.

3. Sonra ¢ozeltinin mavi rengi kayboluncaya kadar %20 lik KCN ekle ve
¢Ozeltiyi 100 mL ye seyrelt.

4. 2 mL %10 formaldehit ve 3 damla %0.5 EBT belirteci ekle. Renk sarap
kirmizisi olmali.

5. Degilse biraz daha formaldehit ekle.

6. 0.01 M EDTA ile olusan mavi renk 5-10 saniye kalici olana kadar titre et.

7.4 mL 0.01 M EDTA 2.615 mg Zn ya karsihiktir. Sonucu mg Zn ve %Zn

olarak ver.

Not : Hem ¢ozeltinin pH ini yikseltiyor, hem de ginko hidroksitin ¢gokmesini
Onlilyor. Amonyak fazla eklenirse titrasyon sonu noktasinin gézlenmesi

zorlasgiyor.

Bakir Miktarinin Belirlenmesi:
lyodometrik bélimunde belirtildigi gibi yapilir.

5. 2. Maden Cevherinde Demir Miktarinin Belirlenmesi

En yaygin demir cevherleri hematit (Fe.Os), magnetit (FesO4) ve
limonit (2Fe203.3H;0) dir. Bu madenlerin analiz basamaklari: :

1) gdziinlrlestirme

2) Demirin Fe(ll) ye indirgenmesi

3) Fe(ll)'nin standart bir ylikseltgeyici ile titrasyontdur.

Yontem:
1- Demir filizini 110° C da en az li¢ saat kurut ve desikatérde sogut.
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2- Bu 6rnekten ne kadar alacagini sorumlu asistanindan égren:

3- Ornegi tart-ve 500 mL. lik balona koy. 10 mL der. HCI vé 3'mL 0.25 M
SnCl; ekle (Not 1), saat cami ile kapat.

4- Geker ocakta balonu kaynama noktasinin altinda 6rnek pargalanincaya
kadar 1sit. Pargalanma tamamen bittiinde ¢éziinmeyen kisim- tamamiyla
beyazdir(Not 2). :

5- Sari rengi gidermek igin 1.2 mL SnCl; ekle ve isit.

6- 50 mL HCI ve 3 mL SnCl, den olusan tanik denemeyi ayni siireyle isit.

7- Omek:tamamen: pargalandiktan sonra agiri Sn(lt) i Qozeltl ‘hafif sari
oluncaya kadar 0.02 M KMnO, eklenerek uzaklastir.

8- 15 mL ye seyrelt.

9- Tanik deneme igin hafif pembe renk oluncaya kadar KMnO, ekle ve 1
damla SnCl, ¢gdzeltisi ile renksizlestir.

10- Ornek - gozeltisini kaynama sicakligina kadar isit ve sari renk
goruninceye kadar 0.25 M SnCl, den damla damla ekle. Sonra 2 damla
fazladan ekle  (Not 3).

11- Oda sicakligina kadar sogut hizlica 10 mL %5 lik HgCl, gézeltisi ekle.
Az miktarda bulanik beyaz Hg,Cl, ¢okmelidir (Not 4).

12- Ornekteki demir miktarini 3.3.2 Permanganat titrasyonu uygulamalari
bélimindeki demir miktarinin belirenmesi deneyini kullanarak belirle.
Notlar: :- EEE A o

1- 8SnCl, demir filizindeki Fe(Hl) oksitlerinin Fe(ll) ye indirgenmesinde
kullanilir. SnCl; Un yetersiz oldugu FeCl; komplekslerinin sari renglnden
anlasilir. '

2- Asit ilavesi ve istilmadan sonra koyu renkli pargaciklar var ise cozeltiyi
kilstz stizgeg kagidindan stz. Kalintiyi 5-10 mL 6 M HCl ile yika, kiigiik bir
platin krozede kagidi yak. 0.5-0.7 g Na;CO;s ile karigtir, eriyinceye kadar
Isit, sogut ve 5:mL su ekle ve dikkatlice bir kag'mL 6 M HCI ekle. Krozeyi
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eriyik ¢ozuntnceye kadar isit ve orjinal siziintu ile birlestir. Cozeltiyi 15 mL
ye kadar buharlastir ve analize davam et.

3- Cozelti tamamiyla rensizlesmeyebilir fakat bunun yerine acik sari-yesil
renk alabilir. SnCl; ekienmesi bu rengi degistirmeyecektir. Eger asiri SnCl,
eklenirse 0.02 M KMnQ, ile uzaklastirilabilir ve indirgenme tekrarlanir.

4- Cokelegin olmamasi kullanilan SnClz Un yetersiz oldugunu gosterir ve
Fe(lll) Gn indirgenmemesi tamamlanmamistir. Gri bir ¢okelek KMnO; ile

tepkime veren elementel Hg nin varhigini gosterir. Her durumda bu 6rnek
atihr.

5. 3. Piringte Kalayin Gravimetrik Miktarinin Belirlenmesi

Piring ile nitrik asidin tepkimesi sonucunda az ¢6zunen metastannik
asit (HaSnO3.xH,0) olusur ve piring icerigindeki diger bilesenler ¢cozunar.

Kati stzilip yikanir ve yakilarak SnO; e donustarildr,

Yontem:
1- Porselen krozeler sabit tartima getirilir.

2- Ornek bilesiminde bulunabilecek yagrn uzaxla§t|r|lma31 amauyla
asetonla yikanir.

3- 0.1 mg duyarlilikla 1 g 6rnek tart, 250 mL lik behere koy.

4- Geker ocak iginde drnek (izerine 15 mL der. HNO; ve 10 mL saf su ekle,
Ustlnl saat cami ile kapat.

5- 30 dak beklettikten sonra eger gerekli ise tekrar HNO; ekle.

6- Cozeltiyi 5 mL kalincaya kadar buharlastir fakat kurutma (Not 1).

7-5mL 3M HNO3 ve 25 mL saf su ve Y filtre kagidi ekle, kaynatmadan 45
dak. 1sit.

8- Kllstiz stizgec¢ kagidindan siiz {Not 2,3).
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9- Cokelekteki cok az miktarda olabilecek bakir kiiguk hacimlerde sicak 0.1
M HNOj ile yika.

10- Cokelek uzerine 1 damla NHjy ekle, ¢okelekte mavilik varsa yikama
islemini tekrarla.

11- Kagidi krozeye al, bek Uzerinde siizgeg kagidini yak.

12- 900° C da kil firininda sabir tartima getir (Not 4).

13- Ornekteki kalay yizdesini hesapla.

Notlar:

1- Ornek isitilirken kurutulursa érnek igindeki ¢oziinen bilesenlerin yeniden
¢ozunurlestirilmesi ¢ok zor ve zaman alicidir.

2- Suzme islemi oldukga zaman alicidir ve ara verilmeden yapiimalidir.

3- Eger ornekteki Pb ve Cu bilesimi elektroanalitik yéntem ile biliniyorsa
stzuntlyu uzun bir beherde topla, son hacim yaklasik 125 mL olmalidir.
Eger gerekli ise bu hacime buharlastir. Sadece Sn analiz edilecekse
ylkama hacmi 6nemli degildir.

4- SnO; in kismi indirgenmesi ile yakilan ¢okelek gri gérinir, bu durumda

bir damla HNOj ekle, dikkatlice buharlastir ve tekrar yak.
5.4. Gelikte Nikelin Gravimetrik Miktarinin Belirlenmesi

Yontem:
1- 30-35 mg arasinda nikel igeren ornegi tart ve 400 mL lik behere koy.
2- 50 mL 6 M HCl ile isitarak ornegi ¢coz.

3- Ceker ocak igerisinde 15 mL 6 M HNOj3 ekle ve azot oksitler ¢ikincaya
kadar kaynat.

4- Kalintiyr 200 mL ye seyrelt ve kaynayincaya kadar isit.

it
(@]
o0

5- Ornekteki nikel miktarini 4.1 Gravimetrik Uygulamalar bdlUmUndéRi Sulu

ornekte nikel miktarinin belilenmesi deneyindeki gibi belirle.
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EKLER

EK-A DENEY RAPORU OLARAK V- DIYAGRAMININ KULLANILMASI

V- diyagrami 6grencinin ders ve laboratuvar arasinda baglanti
kurmasini saglamay! amaclayan, 6grenme sirecindeki temel kavramiari
sirayla izleyen bir rapor sunma teknigi, bir 6grenme modelidir. Asagida

genel hatlari ile bir V diyagrami gosteriimistir.

Kavramsal kisim Deneysel kisim
Odak sorusu

( iki adet olabilir !!1)

Teoriler ve ilkeler Odak sorusunun yaniti

Kavramlar Veri-bilgi dontusumleri

/ Hesaplamalar-sonuc
\,

Arag ve geregler

Diyagram temel olarak, kavramsal kisim ve deneysel kisim olarak iki
bélimden olugsmustur. Odak sorusu kismi ise teoriden pratige bir gecis
olarak dugUnulebilir. Bu diyagramda kavramsal kisim, odak sorusu, arac ve
geregler kismi 6grenci tarafindan laboratuvara gelmeden 6nce hazirlanir.
Kavramsal kisimda Ogrenci deney konusu ile ilgili teori ve ilkeleri degisik
kaynaklardan arastirarak maddeler halinde yazar, bu sirada karsilastigr ve
kendisince bilinmesi gereken temel kavramlari ‘Kavramlar bashgi altinda
alt alta siralar. Laboratuvar 6ncesinde teori, ilke ve temel kavramiari kendisi

belirleyerek hazirlanmis 6grenci, deneyin amacinida ortaya koyan, bazi
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anahtar kavramlari, deneydeki olaylari vb. iceren odak sorusunu olusturur.
Odak sorusu birden fazla olabilir. Ancak ikiden fazla olmayacak sekilde
hazirlanmasi 6gutlenir. Laboratuvar kitabindan deneysel kisim adim adim
okunarak deneme sirasinda kullanilacak ara¢ ve gerecler saptanir ve ilgili
kisma not edilir. Buraya kadar laboratuvara gelmeden 6nce yapilan haziriik
deney oOncesinde dgrenciyi laboratuvarda ogrenmeye hazirlamis, yani
Ogrenciyi laboratuvara motive etmis olacaktir. Boylelikle deney sirasinda
verilmeye c¢alisilan ek bilgilerin daha kolay anlasilacag diistinilmektedir.

Deney bittikten sonra hazirlanacak olan deneysel kisim, odak
sorusunun yaniti, veri bilgi dontsiumleri ve hesaplamalar-sonug alt
bolimlerini igerir. Odak sorusunun yaniti bolimi en son doldurulur ve by
bolimde bu yanitin yanisira yeni arastirma ve odaklar olusturabilecek yeni
sorularda onerilebilir. Veri-bilgi déntstmleri boluminde elde edilen veriler
kaydedilir, gerekirse sekil, tablo ve grafik seklinde yeniden duzenlenir. Bu
duzenlemeler odak sorusuna daha kolay yanit bulma olanagi saglar.
Hesaplamalar-sonug alt bslumiinde deney verilerinden gidilerek yapilan
hesaplamalar, sonuglarin istatistiksel degerlendiriimesi ve sonugcia ilgili (ya
da deneyle) yorumlar yer alir. Volumetrik titrasyon icin genel bir Vv
diyagrami sayfa 112 de orneklendirilmistir.

Deney sonunda bitindyle 6grenci  tarafindan  doldurularak
hazirlanan V diyagraminin deneyin tim asamalarini tek bir kagitta toplayan
iyi bir deney raporu olacagi, laboratuvarda 6grenme verimini arttiracagi
beklenmektedir. Ancak bu modelin basarili olmasi buyuk élgtide ogrenciye
baglidir. Burada égrenciden ilk asamada beklenen, bu diyagrami dogru bir
sekilde hazirlamasindan cok, hazirlama ¢abasi icerisinde olmasidir.
Kullaniima  streci icerisinde 6grencinin diyagram hazirlamada deneyim
kazanmasiyla baslangictaki kliguk aksakliklar kendiliginden ortadan
kalkacaktir.
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EK-B COZUNURLUK CARPIMI SABITLER:i

s Madde Formul Kee
0!
vl =
i b
tz)l g [ Aluminyum hidroksit Al(OH)3 2x10%
I = 3 @ e
2 F % 3 2 | Baryum karbonat BaCOs 5.1x 107
wiox 8 2 ‘ )
- ol g% s § & g | Baryum kromat BaCrO, 1.2x10"°
15 32 8 553 % s ‘ i
Q 5% % iss o= ) | Baryum iyodat Ba(104), 1.57 x 10°
S % i m83 £ 3 Baryum okzalat BaC,0, 23x10°
= Baryum stilfat BaSO, 1.3x10"
o |
< - s Bizmut oksi klortr BiOCI 7 x10°
> S ‘ : - :
= ey s Bizmut oksi hidroksit BIOOH 4x10"°
e \é \\ E 3o Kadmiyum karbonat CdCO4 25x10™
= 2 $538 % . . : ;
& 5 § > 3 £3:38 Kadmiyum hidroksit Cd(OH), 59x10"
= gz, ~ de8
z 4% /// §L. Kadmiyum okzalat CdC,0. 9x10°
E £ /// Kadmiyum siilfur Cds 2x10%
o = P
- # Kalsiyum karbonat CaCO, 4.8x10°
o ‘
> p Kalsiyum floriir CaF, 49x10"
< =
5 : 3 Kalsiyum okzalat CaC204 2.3x10°
i 5 £ 5 Kalsiyum slfat CaSo, 2.6x10°
= . 5 e o Bakir(l) bromiir CuBr 52x10°
) o g ; = S8 5
= 2! ; E £ Bakir(l) klorir CuCl 1.2x10°
= =4 s FES g 5 Bakir(l) iyodur Cul 1.4 x30™
4 w = 2.5 =) ‘
2 El- 1% 3% ‘ Bakir(l) tiyosiyanat CuSCN 48x10"
£ - | 2.8 ‘ y
S kR 1 Bakir(ll) hidroksit Cu(OH), 1.6x10"
x L% E ‘ ;
f P2 % Bakir(ll) sulfur Cus 6x10%
o | Demir(11) hidroksit Fe(OH), 8x 107
|




Madde Formul Ko
Demir(l) sulfir FeS 6x10"®
Demir(l1l) hidroksit Fe(OH)s 4x10°
Kursun karbonat PbCO; 33x10"
Kursun klortr PbCl, 1.6x10°
Kursun kromat PbCrO, 1.8x10"
Kursun hidroksit Pb(OH), 25x10'®
Kursun iyodur Pbl, 7.1x10°
Kursun sulfat PbSO, 1.6 x10°
Kursun sulfar PbS 7 x 107
Magnezyum amonyum fosfat MgNH,PO,  3x 10"
Magnezyum karbonat MgCO, 1x107°
Magnezyum hidroksit Mg(OH), 1.8x10™"
Mangan(ll) hidroksit Mn(CH), 1.9x10"
Mangan(ll) sulfur MnS 3x107"°
Civa(l) bromr Hg.Br, 58x10%
Civa(l) klortr Hg.Cl, 1.3x10"°
Civa(l) iyodur Hgalo 45x10%
Gumus arsenat AgsAsO, 1 %107
Giimis bromiir AgBr 52x10"
Gumis klortr AgCl 1.82x107"
Gumiis kromat Ag,CrO, 1.1x107"
Gimus siyanir AgCN 72x10™"
Gumus iyodat AglOs 3x10°®

Madde

T Formal

R R R

1%
Gumus iyodur Agl 83x10"
Stronsiyum okzalat SrC,04 56x%10°%
Stronsiyum sulfat SrS0. 3.2x107
Cinko hidroksit Zn(OH), 1.2x10"
Cinko okzalat ZnC,0, 75x10°
Cinko stlfur ZnS 45x10™
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EK-C

ASITLERIN IYONLASMA SABITLERI

EK-D BAZLARIN IYONLASMA SABITLERI
Baz Formul lyonlasma Sabiti, K 2§° c
Amonyak NH 1.769 x 10°
Anilin CeHsNH, 3.94x 10"
Dimetilamin (CHa),NH 59x10*
Etanolamin HOC,HsNH; 3.18x10°
Etilendiamin HoNC,H:NH K,=85x10"
Ko=7.1x10°
Hidrazin H,NNH, 1.3x10°
Hidroksilamin HONH, 1.07 x10°
Metilamin CH3NH, 48x10"
Piperidin CsHi N 1.3x10°
Piridin CsHsN 1.7 x 107
Trimetilamin (CHa)sN 6.24x 107

Asit Formuil lyonlagsma Sabiti, 25° C
K, Ko Ks
Asetik CH3COOH 1.75x10°
Arsenik HaAsO4 6.0x10° 1.05x107  3.0x10"
Arsenit H3AsOs5 6.0x10" 30x10™
Benzoik CgHsCOOH 6.14x 107
Karbonik H,COy4 445x107  47x10™"
Klorasetik CICH,COOH 14.36x 10°
Sitrik HOOC(OH)C 7.45x10"  1.73x10°  4.02x 107
(CH,COOH),
Etilendiamin CaHaN,CaHg 1.0x10%  21x10° 6.0x 10"
tetraasetik (COOH), Ki=55x10"
Formik HCOOH 177 x 10"
Hidrojensiyanir ~ HCN 21x10°
Hidrojen siilfir ~— H,S 57x10°® 12x10"°
Hipoklorit HOCI 3.0x10°
lyodik HIO, 1.7%x10"
Laktik CH3CHOHCOOH 1.37x10°¢
Maleik CisHOOCCH:CHCOOH 1.20x10° 5986 x 10"
Malik HOOCCHOHCH,COOH 4.0 x 10™ 8.9x10°®
Nitrit HNO, 51x10"
Okzalik H,C,04 536x10°  542x10°
Fosforik HaPO4 711x10%  634x10° 42x107
Pikrik (NO2)3CgH,OH 5.1x10"
Sulfamik H,NSO;H 1.03x 10"
Siilfurik H.SO4 Kuvvetli 1.2x107?
Sulfuréz H,S04 1.72x10%  6.43x 10°
Tartarik HOOC(CHOH),COOH  9.20x 10°  4.31x 10°
Trikloroasetik Cl,COOH 1.29x 10"
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EK-E SUYUN YOGUNLUK TABLOSU EK-F ELEMENTLERIN ATOM AGIRLIKLARI TABLOSU

Atom agirhgr ‘sutunundaki  parantez icindeki  rakamlar izotop S‘yay|snm

Yogunluk Sicaklik (° C) gostermektedir.
(g/cm®)
Element Adi Sembolt  Atom Numarasi Atom Agirhgr (g)
0.99970 10
0.99950 e Aktinyum Ac 89 ’ 227
0.99924 14 Altin Au .79 196.96654(3)
0.99894 6 Aluminyum Al 13 26.981539(5)
0.99860 18 Amerikyum Am 95 243
0.99820 o) Antimon Sb 51 121.760(1)
099777 55 Argon Ar 18 39.948(1)
0.99730 = Arsenik As 33 74.92159(2)
099678 = Astatin At 85 210
555653 = Azot N 7 14.00674(7)
099585 = Bakir Cu 29 63.546(3)
Baryum Ba 56 . 137.327(7)
Berilyum Be 4 9.012182(3)
Berkelyum Bk 97 247
Bizmut Bi 83 208.98037(3)
Bor B 5 10.811(5)
Brom Br 35 79.904(1)
Civa Hg 80 200.59(2)
Cinko Zn 30 65.39(2)
Demir Fe 26 55.845(2)
Disporsiyum Dy 66 162.50(3)
Einsteinyum Es 99 252
Erbiyum Er 68 167.26(3)
Fermiyum Fm 100 257
Flor F 9 18.9984032(9)
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Fosfor
Fransiyum
Gadolinyum
Galyum
Germanyum
Gimus
Hafniyum
Hahniyum
Helyum
Hidrojen
Holmiyum
indiyum
iridyum
Itterbiyum
Itriyum
lyot
Kadmiyum
Kalay
Kaliforniyum
Kalsiyum
Karbon
Klor
Kobalt
Kripton
Krom
Ksenon
Kakuart
Kariyum

Lantanyum

Cm
La

15
87
64
31
32
47
72
105

67
49
77
70
39
53
48
50
98
20

17
27
36
24
54
16
96
57

30.973762(4)
223
157.25(3)
69.723(1)
72.61(2)
107.8682(2)
178.49(2)
262
4.002602(2)
1.00794(7)
164.93032(3)
114.818(3)
192.217(3)
173.04(3)
88.90585(2)
126.90447(3)
112.411(8)
118.710(7)
251
40.078(4)
12.011(1)
35.4527(9)
58.93320(1)
83.80(1)
51.9961(6)
131.29(2)
32.066(6)
247
138.9055(2)
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Lawrensiyum
Lityum
Lutesyum
Magnezyum
Manganez
Mendelevyum
Molibdenyum
Neodinyum
Neon
Neptunyum
Nikel
Niyobiyum
Nobelyum
Oksijen
Osmiyum
Oropiyum
Palladyum
Platin
Platonyum
Polonyum
Potasyum
Praseodmiyum
Prometyum
Radon
Radyum
Renyum
Rodyum
Rubidyum
Rutenyum

Rutherfordiyum

Lr
Li
Lu
Mg
Mn

. Md

Nd
Ne
Np
Ni
Nb
No

Eu
Pd
Pt
Pu
Po

Pr
Pm
Rn
Ra
Re
Rh
Rb

Rf

103

71
12
25
101
42
60
10

28
41
102

86
88
75

37
44
104

262
6.941(2)
174.967(1)
24.3050(6)
54.93805(1)
258
95.94(1)
144.24(3)
20.1797(6)
237
58.6934(2)
92.90638(2)
259
15.9994(3)
190.23(3)
151.965(9)
106.42(1)
195.08(3)
244
209
39.0983(1)
140.90765(3)
145
222
226
186.207(1)
102.90550(3)
85.4678(3)
101.07(2)
261

N
S



Samaryum Sm 62 150.36(3)
Selenyum Se 34 78.96(3)
Seryum Ce 58 140.115(4)
Sezyum Cs 55 132.90543(5)
Silisyum Si 14 28.0855(3)
Skandiyum Sc 21 44.955910(9)
Sodyum Na 11 22.989768(6)
Stronsiyum Sr 38 87.62(1)
Talyum T 81 204.3833(2)
Tantalyum Ta 73 180.9479(1)
Teknesyum Tc 43 98
Tellar Te 52 127.60(3)
Terbiyum Tb 65 158.92534(3)
Titanyum Ti 22 47.867(1)
Toryum Th 90 232.0381(1)
Tulyum m 69 168.93421(3)
Tungsten W 74 183.84(1)
Uranyum u 92 238.0289(1)
Vanadyum V 23 50.9415(1)
Zirkonyum Zr 40 91.224(2)
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