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LABORATUVAR KURALLARI

Laboratuvarda giivenliginiz en 6nemli konudur. Bir laboratuvarda dogabilecek
kazalarin pek g¢ogundan basit Onlemler alarak korunmak miimkiindiir. Asagida verilen
laboratuvar kurallarina uymak suretiyle hem kendinizi hem de laboratuvarda bulunan diger
arkadaslarinizin karsilasilabilecek problemlerden korumus olacaginiz diisiincesi her zaman
aklinizda bulunmasi gereken konulardan birisidir. Bu nedenle asagida verilen kurallara uymak

zorunludur.
e Deneylerden basarili olabilme sart1 50 taban puandir.
e Laboratuvara devam zorunlulugu %80°dir.

e Laboratuvara 10 dakikadan ge¢ gelen ogrenciler deneye alinmayacak ve deneyden

basarisiz sayilacaktir.
e Ogrenci yapacag: deneye dnceden calismak zorundadir.

e Donem sonunda her 6grencinin en fazla 2 telafi hakki vardir. Bu telafi hakk: igerisine

deneye gelmeme/gelememe ve basarisiz olmak dahildir.
e Ogrencinin finale girebilmesi igin tiim deneylerde basarili olmasi gerekmektedir.
e Laboratuvar saati sonunda tiim veriler sorumlular tarafindan goriilecektir.

e Donem basinda 6grenciye verilen malzemeler 6grencinin lizerine zimmetlenecektir.

Her 6grenci zimmet kagidini imzalamak zorundadir.

e Zimmetlenen malzemelerde herhangi bir kayip/kirilma olmasi durumunda 6grenci o

malzemeyi 15 giin igerisinde geri getirecektir.

e DoOnem sonunda zimmetlenen malzemeler laboratuvar sorumlular: tarafindan tekrar

kontrol edilecek, eksik olmas1 halinde 6grenci finale alinmayacaktir.

e FEllerde agik yara, kesik, catlak vs. varsa ¢calismaya baglamadan 6nce mutlaka bandajla

kapatiniz ve yapacaginiz ise uygun eldiven giyiniz.

e Laboratuvarda giyeceginiz kiyafetler rahat ¢alisabilmenizi saglayacak ve sizi olasi

kazalardan koruyacak sekilde olmasina 6zen gdsteriniz.
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Laboratuvara girmeden once uzun beyaz Onlilk giyilmesi ve laboratuvar boyunca

oniiniin ilikli tutulmasi zorunludur.
Giyeceginiz ayakkabi1 rahat ve diiz olmali, agik ayakkabi giyilmemelidir.
Saglar1 uzun olanlarin saglarini uygun bir sekilde toplamasi gerekmektedir.

Zararli, zehirleyici, tahris edici kimyasallarla calisirken mutlaka uygun kisisel

koruyucu donanimlar (maske, gozliik, eldiven vb.) kullanilmalidir.

Laboratuvara yiyecek ve icecek getirmek yasaktir.

Laboratuvarda, laboratuvar grubuna dahil olmayan kimse bulunmayacaktir.
Laboratuvardan ¢ikarken mutlaka ellerinizi sabunlayarak yikayiniz.

Laboratuvarda yanici ve toksik maddelerle calisirken mutlaka ¢eker ocak kullaniniz.

Pipet kullanilirken, pipet puar1 kullanilacaktir. Kesinlikle agiz ile ¢0ziici

cekilmeyecektir.

Laboratuvarda bulunan higbir kimyasal maddeye dokunmayimiz, koklamaymiz ve

tatmayiniz.

Bir maddenin kokusuna bakmak i¢in, elle agik kaptaki buhar yelpazelenerek buhar

buruna dogru gonderilir, direk koklanmaz.

Herhangi bir cam malzemenin kirilmas: veya bir kimyasal maddenin doékiilmesi

durumunda kendiniz miidahale etmeden, mutlaka sorumlu kisiye haber veriniz.

Laboratuvar sorumlularin yonlendirmelerinin aksine harekette bulunmaymiz ve

uyarilarini kesinlikle dikkate aliniz.
Laboratuvarda ¢alismaya baslamadan yapilacak islemler dikkatle okunmalidir.

Laboratuvarda sosyal kurallara uyarak deneyinizin disinda baska islerle ugrasmayiniz,

arkadaslariniza ve sorumlu gorevlilere karsi nazik olunuz, yiiksek sesle konusmayiniz.

Her 6g8renci laboratuvara gelirken yaninda laboratuvar defteri, deney foyli, cam kalemi

(water proof, orta kalinlikta) ve banko temizleme bezi bulunduracaktir.
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e Laboratuvar terk ederken, caligma ortaminizi size nasil teslim edildi ise 6yle birakin.

e Deney sonunda, deneyin sonucu/raporu istenilen bigimde diizgiin ve okunakli

yazilarak ilgili aragtirma gorevlisine teslim edilecektir.

Analitik Verilerin Degerlendirilmesi
Ortalama Deger tekrarlanan Ol¢lim sonuclarmin toplaminin toplam d&l¢lim sayisina

boliinmesiyle elde edilen sayidir.

Ortanca Deger: analiz sonuglar1 en kiiciikten en biiyiige dogru siraya kondugunda siranin

ortasina diisen sonug orta degerdir.

Dagilim: Bir analizde elde edilen sonuglarin en biiyligii ile en kiicligli arasindaki farka

dagilim denir.

Kesinlik: Bir analizde tamamen ayni yolla elde edilen sonuglarin birbirine yakinlhigina
kesinlik denir. (dagilim, sapma, ortama sapma, bagil ortalama sapma, variyans, standart

sapma, bagil standart sapma terimleri ile ifade edilir)

Dogruluk: Bir sonucun gergek degere yakinligini belirtir. (mutlak hata ve bagil hata terimleri
ile ifade edilir.)

Mutlak hata: dlgiilen degerle gercek deger arasindaki farktir. E =X - X;
Bagil hata: mutlak hatanin ger¢ek degere oranidir.

Sistematik Belirli Hata

1- Sabit hatalar: analiz edilen numune miktarindan bagimsizdir.
2- Orantili hatalar: numunenin miktar1 ile orantili olarak azalir veya artar

Sistematik Hatalarin Tespiti ve Diizeltme Metotlar:
- Sahit Deney
- Standart Numunenin Analizi
- Standart Ekleme
- Bagimsiz Analizler

- Numune Biiytikliigiinde Degisme
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Deneysel Verilerdeki Hata Tipleri

Cok az rastlanan,

analizciden veya

- Aritmetik islem hatast yapilmasi

- Rakamlarin yerlerinin degisik

Biiytik (kaba) beklenmedik olaylardan yazilmast
Hata -
kaynaklanan biyiik - (+) yerine (-) yazilmasi
hatalardir.
- yanlis skaladan okuma yapilmasi

Kaynaklar1 belirlenebilen ve - Numune Hatalari

Sistematik diizeltilebilen hatalardir. _ Alet Hatalari

(Belirli) Hata | Sonuglarin dogruluguna etki _ Metot hatalar

eder. - Kisisel Hatalar

Bilinmeyen ve kontrol
Rastgele edilemeyen hata tipidir. Iki 6l¢iim arasinda deney sartlarmin az

(Belirsiz) Hata

Olgiimiin kesinligine etki

eden hatadir.

veya ¢ok degismesidir.
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1. GIRIS
Analitik kimya, kimya biliminin belirli bir maddenin kimyasal bilesenlerinin ya da
bilesenlerden bir bolimiiniin niteliginin ve niceliginin belirlenmesini (kimyasal analiz)

inceleyen koludur.

Analitik kimyada kimyasal analiz kalitatif (nitel) ve kantitatif (nicel) olmak tizere iki
sekilde uygulanir. Bir maddenin hangi bilesenlerden (element veya bilesiklerden) meydana
geldigini bulmaya yarayan analiz tiirline kalitatif; bu bilesenlerden her birinin miktarlarini
sayisal olarak bulmaya yarayan analiz tiiriine de kantitatif analiz denir. Nicel analizden 6nce
maddenin nitel analizinin yapilmasi gerekir. Ciinkii ne oldugu bilinmeyen tiirlerin miktarinin
bulunmasi hicbir sey ifade etmez. Analitik kimyacilar hem nitel hem de nicel sorunlarla
karsilasabilirler. Ornegin, damitik suda bor bulunmas1 mikro-elektronik pargalarin iiretiminde
son derece tahrip edici 6zellige sahip oldugundan ‘Bu damitik su bor igerir mi?” seklinde nitel
bir soru sorulabilir. Yine, kriminal bilimlerde toprak 6rneklerinin karsilagtiritlmasi bir diger
nitel sorunun sorulmasina neden olur: ‘Bu iki toprak 6rnegi ayni alandan gelmis olabilir mi?’
Diger durumlarda karsilasilan sorunlar ise nicel olanlardir. ‘Bu kan serumunda ne kadar
albtimin vardir?’ ‘Bu ¢esme suyu Orneginde ne kadar kursun bulunmaktadir?” ‘Bu celik
orneginde az miktarda krom, tungsten ve mangan vardir-her birinin miktar1 nedir?’ Bunlar tek

bilesenli veya ¢ok bilesenli nicel analizlere verilebilecek tipik 6rneklerdir.
Problemlerin Céziimiine Analitik Yaklasim ve Bir Analizde Temel islemler:

Dilerseniz “Bir analitik kimyac1 kendinden istenen bir problemi nasil ¢6zmelidir?”
sorusuna yanit aramaya calisarak analitik yaklasimin ne olmasi gerektigini ortaya koyalim.
Bir analitik kimyaci Kkarsilastigi bir problemin ¢oziimiine yonelik olarak asagidaki
basamaklar1 kullanmali ve bunlarin dogrulandigini kontrol ederek probleme en azindan bir

¢Oziim yolu tiretmelidir.

1. Problemi ortaya koy ve olas1 degiskenlerle iskeletini olustur!
2. Degiskenlerle iliskili olarak deneysel adimlar: olustur!

3. Deney yap ve veri liret!

4. Deneysel verileri analiz et ve degiskenlerle iliski kur!

5. Probleme bir ¢6ziim oner!

6. Coziimiin kalitesini ispatla!
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1.1. NITEL ANALiZ YONTEMI

Bilinmeyen bir drnegin kimyasal analizinde dnce nitel analiz uygulanir, daha sonra
nicel analiz yapilir. Ciinkii bir kimyasal analizde ilk amag¢, maddenin hangi bilesenlerden
olustugunun saptanmasidir. Nitel analizin temeli, incelenen maddenin ¢ozelti haline
getirilmesinden sonra, bu ¢dzeltinin ¢esitli reaktiflerle tepkimeye sokulmasi ve bu

tepkimelerin 6zelliklerinden yararlanilarak bilinmeyen maddenin bilesenlerinin saptanmasidir.

Bir tepkimenin analitik amacl kullanilabilmesi igin, bu tepkimenin bazi1 6zelliklere

sahip olmasi gerekir. Bu 6zellikler kisaca sdyle siralanabilir.

a) Tepkime karakteristik olmalidir. Yani; tepkime sonunda bir ¢okelek olusumu,
cokelegin ¢oziinmesi, renk degisimi veya gaz ¢ikisi gibi gozlenebilen bir degisme olmalidir.

b) Tepkime spesifik olmalidir. Birgok iyonu igeren bir ¢ozeltiye bir reaktif
eklendiginde, bu reaktifle sadece bir tek iyon tepkimeye girmelidir. Ornegin; Ag" , Pb%* |
AIP*, Ca?* ve Fe** iyonlarmi iceren asidik bir ¢ozeltiye bir damla NH,SCN eklendiginde
olusan koyu kirmizi renk yalnizca Fe®" iyonu i¢in karakteristiktir. Ciinkii bu ¢ozeltide bulunan
Fe* disindaki iyonlar, NH4SCN ile kirmizi renkli bir kompleks olusturmazlar.

c¢) Tepkime duyarli olmalidir. Yani tepkime, diisiik iyon derisimlerinde dahi
gozlenebilir olmalidir.

Bir madenin belirlenmesini saglayan tepkimenin olusabilmesi i¢in gerekli olan en
diisiik madde derisimine "derisim sinir1" veya "yakalama smir1” denir ve g/ml olarak verilir.
Bu deger maddeden maddeye ve ayn1 maddenin farkli reaktiflerle tepkimeye girmesi halinde
degisir. Nitel analiz yontemleri, analiz edilecek madde miktarina bagh olarak siniflandirilir.

Analiz edilen madde miktarina gére yontemin tiirli asagida belirtilmistir.

Analiz Yontemi Incelenen Madde Kiitlesi
Makro analiz 50 mg'dan biiyiik
Yari-mikro analiz 10 - 50 mg

Mikro analiz 1-10mg

Ultra-mikro analiz 0,001 - 1 mg
Sub-mikro analiz 0,001 mg' dan az

Makro analiz yonteminde, biiyiik miktarda orneklerle ¢alisildigindan hem zaman
alict islemler, hem de biiyiik miktarlarda reaktif kullanilmas1 gerekir. Mikro teknikler ise gok
kiiciik aletlerle yapilan, tecriibe gerektiren 6zel tekniklerdir. Bu nedenle nitel analizin yeni

ogrenilmeye baslandigi, 6grenci laboratuvarlarinda kullanilan en uygun yontem yari-mikro
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analiz yontemidir, Yari-mikro analiz yontemi, diger analiz yOntemlerinin iyi yonlerini
birlestirir, aksak yonlerini ortadan kaldirir. Bu yontem makro analize gore kullanilan
reaktiflerden, sudan enerjiden, tepkime sonunda agiga ¢ikabilen g¢esitli zehirli gazlarin
miktarindan, ¢alisma yerinden ve zamandan tasarruf saglar. Ayrica bu yontem diger mikro

yontemler gibi kullanim gii¢liigli olan kiigiik aletleri gerektirmez.

Bu ders notunda 10-50 mg kat1 veya 0,05-5 mL 6rnek ¢ozeltisiyle ¢alisilan yari-

mikro nitel analiz ile yapilan analizler incelenecektir.

1.2. NiTEL ANALiZ YONTEMININ DAYANDIGI TEMEL OZELLIKLER
a) Tepkime sonunda olusan ¢okeleklerin ¢ozliniirliik farkliliklari, renk farkliliklari, degisik

¢ozelti ortamlarindaki ¢oziiniirliik farkliliklar gibi Ozelliklerinden yararlanilarak,
b) Bek alevinde bazi iyonlarin gosterdikleri renk farkliliklarindan yararlanilarak,
¢) Tepkime sonunda renkli ¢oziiniir kompleks iyonlarinin olusumlarindan yararlanilarak,

d) Tepkime sirasinda iyonlarin yiikseltgenme ve indirgenme Ozelliklerinden yararlanilarak

nitel analiz yapilir.
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2. ORNEKLERIN ALINMASI, KALITATIF ANALIZ iCIN HAZIRLANMASI
Kalitatif analiz i¢in Ogrencilere verilen drnek tipleri genel olarak asagidaki gibi

siralanabilir:
1. Cozelti,
2. Metalik olmayan kati (tek bir bilesik veya bilesiklerin karigimi),
3. Metal, metal karisimi veya alagim,
4. Dogal 6rnekler (cevher).

Bir 6rnegin sistematik analizine baglamadan 6nce, 6rnegin fiziksel 6zellikleri onemli
bilgiler verebilir. Bunlar arasinda 6zellikle renk, kristal yapi, iletkenlik vb., sayilabilir. Ancak
ilk kalitatif analizde calismaya baslayan bir 6grenci bu fiziksel 6zelliklerden yararlanacak
bilgiye sahip degildir. Ayrica ¢oziicli olarak su ve degisik asitlerde ¢oziiniirliikk denemeleri
yine sistematik analizden dnce 6rnek hakkinda faydali bilgiler verebilir. Ogrencinin bir el
kitabin1 (handbook) kullanmay1 6grenmesi bu asamada olduk¢a onemlidir, ¢iinkii ¢oziiniirliik
tablolar1 ve bilesiklerin ¢oziiniirlikleri hakkindaki bilgileri edinmesi, 6rnek analizinde

kendisine biiylik yararlar saglayacaktir.

2.1. COZELTILERIN ANALIZI

Bir 6rnegin sistematik analizi i¢in hazirlanan 6rnek ¢ozeltiden 1 mL (20 damla) bir
santrifiij tlipline alinir ve sistematik analize baslanir. Cozeltinin geriye kalan kismi1 mutlaka
saklanmalidir. Ciinkii analizin herhangi bir basamaginda ¢esitli nedenlerden dolay1 analize

bastan baglamak gerekebilir.

Sistematik analize gegmeden Once ¢dzeltinin rengi bazi 6n bilgiler verebilir. Ancak
bazi renkler birbirini kapattid1 i¢in renge bagl incelemeler olduk¢a sinirlidir. Fikir edinilmesi
acisindan bazi katyon ve anyonlarin ¢ozelti renkleri su sekildedir: Bakir iyonu, mavi veya
mavi-yesildir. Kobalt(ll) iyonu igeren sulu ¢6zelti pembe renklidir, Bakir ve kobaltin hidrate
iyonlari renklidir. Nikel iyonu, yesil veya mavimsi-yesildir. Mangan(Il) iyonu pembe, fakat
seyreltik bir ¢ozeltide hemen hemen renksizdir. Demir(IIl) iyonu, ¢6zeltinin derisime bagl
olarak saridan kahverengiye kadar degisir. Demir(Il) iyonu c¢ozeltisi ise acik yesildir.
Krom(l1l) iyonu koyu mavi veya yesilimsi siyahtir. Bu renk farki, komplekse koordinasyonla
bagli su molekiilleri ve anyonlarin sayisindan kaynaklanir. Kromat iyonu sari, bikromat iyonu

turuncu-kirmizi, ferrosiyaniir iyonu ise agik saridir.
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2.2. KATI ORNEKLERIN ANALIZI

Analizler genel olarak ¢ozelti haline getirilen orneklerle yapilir. Kati ornekler
analizden Once toz haline getirilerek yiizey alanlar1 biyiitiillir. Boylece bir c¢oziiciide
¢oziinmeleri daha kisa zamanda gergeklesir. Ornek ¢dzme isleminden 6nce bir havanda (veya
porselen kapsiil icinde) homojen olarak karistirilip, iyice toz haline getirilir ve daha sonra
¢dzme islemine gegilir. Iyi bir ¢oziiniirlestirmede ilk kural 6rnegin tamamini ¢6zen uygun bir
ortam saglamaktir. Bir 0rnegin ¢ozlinmesi demek ¢oziicli ortaminda hicbir asili tanecigin
kalmamas1 ve berrak ¢ozelti elde edilmesi demektir. Kati 6rnegi ¢ézme islemi ve ¢oziici tiiri,

ornegin ozelligine gore secilmelidir.

2.2.1. Kat1 Orneklerin Siv1 Reaktiflerle Coziiniirlestirilmesi

Cozme isleminde ¢ok kiigiik bir 6rnek kismi (bir spatiil ucu) deney tiipii icine alinir
ve lizerine birka¢ mL segilen ¢oziiciiden eklenir. Cozmede 6nce ¢dziicli olarak su kullanilir.
Eger 6rnek suda ¢oziiniirse 1 mL 6rnek ¢ozeltisi hazirlanarak sistematik analiz islemlerine
baglanir. Eger kat1 6rnek suda ¢oziinmezse, ¢ok ince toz halindeki drnekten kiigiik kisimlar

alinir sirasi ile agsagidaki asitler ile ¢6zme islemi denenir.
a. Nitrik asit (HNOg), seyreltik ve derisik,
b. Hidroklorik asit (HCI), seyreltik ve derisik.
c. Seyreltik ve derisik nitrik asit ve hidroklorik asit karigimlari.

Coziiniirlik testleri yukarida verilen siraya gore yapilarak, Ornegi en iyi ¢ozen
coziicii secilir. Kat1 6rnegin az ¢oziinmesi veya gaz cikisi gozlendigi halde, 6rnek hala

tiimiiyle ¢6zlinmezse su banyosunda 1sitilarak tamamen ¢oziinmesi saglanir.

Asidin se¢imi: Asitte ¢oziinen bilesiklerin bilyiikk cogunlugu amfiprotik anyonlar (kuvvetli
bazik &zellikte ye proton alma egilimi gdsteren anyonlar) igeren bilesiklerdir. Ornegin suda
coziinmeyen kalsiyum karbonat, asitler tarafindan ¢oziiliir. Cilinkii karbonat iyonu, asitten
gelen; protonla tepkimeye giren kuvvetli bir bazdir. Karbonatlar disinda asitte ¢oziinen
bilesiklere 6rnek olarak siilfiirler, siilfitler, fosfatlar, arsenatlar, boratlar, kromatlar, arsenitler

ve nitritler verilebilir.

Kat1 orneklerin ¢oziiniirlestirilmesi i¢in en ¢ok kullanilan ¢ asit HCI, HNO; ve
H,SO,’ dir. Coziiniirlik testlerinde bu ii¢ asitten en az kullanilami siilfiirik asittir. Cilinki

H,SO,4 kullanildiginda olusan siilfat tuzlarinin ¢ogu suda g¢oziinmezler. Bu nedenle kati
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ornekler nitrik asit, hidroklorik asit veya ikisinin kral suyunda ¢oziilmeye c¢alisilmali,

mumkiinse tek bir asidin kullanilmasi tercih edilmelidir.

Coziicii olarak nitrik asidin kullanilmasi:

Avantajlari: Biitlin nitratlar genellikle kloriirlerden daha iyi ¢06ziiniirler. Nitratlar
kloriirlerden daha az ugucu oldugundan, asit fazlasini uzaklastirmak igin ¢ozelti
buharlastirildiginda nitratlarin kaybedilmesi daha az olur. Nitrik asit bir ¢oziicii olarak yalniz
iyi bir hidrojen iyonlar1 kaynagi degil, ayn1 zamanda iyi bir yiikseltgeyicidir. Nitrat iyonu,
yalniz basina hidrojen iyonlarindan etkilenmeyen bazi maddeleri, hidrojen iyonu yaninda

¢ozliniir bir sekilde yiikseltger,

Dezavantajlari: Coziinme tamamlandiktan sonra biitiin katyon analizi boyunca nitrik asidin
yiikseltgeyici etkisi istenmez. Nitrik asit, siilfiir iyonunu serbest kiikiirt ve siilfat iyonunun
karisimina ylikseltger. Coken kiikiirt bazi katyonlar i¢in yapilan ¢oktiirme denemelerinde
sasirtict olabilir. Tepkime sonunda ortaya cikan siilfat iyonu ise toprak alkali elementlerinin
II. ve III. grup katyonlar ile birlikte ¢cokmelerine sebep olur. Nitrik asit suda ¢oziinmeyen

MnO,, SnO; ve PbO, gibi yiikseltgenleri ¢6zemez.

Coziicii olarak hidroklorik asidin kullanilmasi:

Avantajlari: Hidroklorik asit su ve HNOgs'te ¢6ziinmeyen SnO,;, PbO, ve MnO, gibi
yiikseltgenleri ¢ozer. Kloriir bilesiklerinin daha fazla ugucu olmalar1 nedeniyle hidroklorik
asitte ¢oziinmiis katyonlar, nitrik asitte ¢Oziinmiis olanlardan daha iyi alev denemesi

gosterirler.

Dezavantajlari: Giimiis, kursun ve civa(l) iyonlarinin hidroklorik asit ile ¢odziinmeyen
kloriirleri olusur. Kloriir iyonunun fazlasi bazi katyonlarin kompleks iyonlarmi olustururlar.

Ayrica HC1, HNOj tarafindan ¢oziilen suda ¢oziinmeyen bircok siilfiirii cozemez.

Mineraller, silikat iceren dogal tiirler, demir alasimlari, paslanmaz celik, bazi
metaller, metal oksitleri ve organik bilesiklerin parcalanmasi ve c¢oziiniirlestirilmesinde
yukarida anlatildig1 gibi su, asitler ve asit karigimlart yetersiz kalabilir. Madde kaybi olmadan
berrak bir ¢ozelti elde etmek i¢in uygulanan islemlerde farkli siv1 reaktifler de kullanilabilir.
Bunlara 6rnek olarak H,SO4, HCIO, (perklorik asit), yiikselgen karisimlar (HNO3-HCIO,
karigim1 gibi), HF (hidroflorik asit) verilebilir. Genel olarak kati 6rnekleri bu reaktiflerle
cozebilmek icin yiiksek sicakliklara kadar 1sitmak gerekir.
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2.2.2. Kat1 Orneklerin Eritis ile Coziiniirlestirilmesi:

Silikatlar, bazi mineral oksitleri ve demir alasimlari normal sivi reaktiflerde ¢ok
yavas ¢oziiniir. Bu durumda eritis yapmak daha uygun olur. Ornek, eritis maddesi ile 300-
1000°C arasinda tepkimeye sokulur. Bu Islem i¢in &rnegin 10 kat1 kadar eritis maddesi,
ornege eklenerek bir kroze iginde yiiksek sicakliklara 1sitilir ve eritis yapilarak maddenin su
ve diger ¢oziiciilerde kolaylikla ¢oziinebildigi bir eriyik elde edilir. Eriyikteki 6rnek yapisinin,

pargalanmasi ile olusan yeni tuzlarin ¢oziiniirliikleri fazladir.

Eritis maddesi olarak kullamilan maddeler: Eritis maddeleri olarak en ¢ok alkali metal
bilesikleri kullanilir. Asidik yapidaki ornekler i¢in bazik 6zellik tasiyan eriticiler; sodyum
veya kalsiyum karbonat, sodyum veya potasyum hidroksit, sodyum veya potasyum peroksit
kullanilir. Bazik yapidaki o6rneklerde ise asidik 6zellik tasiyan eriticiler; potasyum pirosiilfat,
asit flortirler ve borik asit kullanilir. Yiikseltgenmenin gerekli oldugu eritislerde; sodyum

peroksit veya az miktarda alkali nitrat ve klorat eritis maddesi ile birlikte 6rnege eklenmelidir.

Eritis yontemi: Eritis yapilacak kati 6rnek, oncelikle dgiitiilerek toz haline getirilir ve ylizey
alani arttirihir. Yeterli miktarda ornek (bir spatiil ucu) ve 10 kat1 kadar eritis maddesi
karigtirilarak, kullanilacak krozeye baget yardimiyla aktarilir, Krozelerin porselen, platin,
nikel, demirden yapilan tiirleri vardir. Kroze se¢imi, eritig tiirline bagl olarak yapilir ve
genellikle yaridan fazla doldurulmaz. Sigramalari 6nlemek igin gerekirse kroze kapagi
kapatilir. Sabit bir sicakliga ayarlanmis firina krozeyi koymadan 6nce mutlaka bek alevinde
yavas bir on-isitma yapilmalidir. On-1sitma ile ani sicaklik farkindan dogacak madde
sigramalar1 ve kaybi dnlenir. Ornegin, platin krozede 850°C da yapilan bir sodyum karbonat
eritisi 3-5 dakikadan birka¢ saate kadar siirebilir. Eritis, berrak bir ¢ozelti kivamina gelince
sona erdirilir ve kroze firindan alinir. Kroze i¢indeki kiitle yavas yavas sogurken, katilasma
baslamadan hemen 6nce, kendi ekseninin etrafinda dondiiriilerek 6rnegin krose ¢eperlerinde
ince bir tabaka halinde katilasmasi saglanir. Oda sicakligina soguyan kroze dikkatlice ¢oziicii
ile yikanarak ¢oziiniirlestirme islemi tamamlanir. Eritis ile ¢oziliniirlestirmenin bazi sakincalari
da vardir. Eklenen eritis maddesi miktarinin fazla olmasi, ornek c¢ozeltisine safsizlik
getirebilir, yiiksek sicaklik nedeniyle kullanilan kroze kismen ortami kirletebilir ve Grnekte
ucuculuk kayiplar artabilir. Zor ¢oziinen yapilar iceren Ornekler oncelikle sivi reaktiflerle
coziintirlestirilmeli ve geriye kalan ¢ozlinmemis kisim siiziilerek ayrilmali ve miimkiin olan en
az miktarda tuz ile eritis yapilmalidir. Soguduktan sonra bu kisimda ¢oziilerek ana 6rnek

¢Ozeltisine eklenmelidir.
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3.KALITATIF ANALiZ LABORATUVARI ICIN KULLANILAN ALET VE
MALZEMELERIN KULLANIM AMACLARI

3.1. KULLANILAN ALETLER

Santrifiij Cihazi: Kalitatif analiz laboratuvarinda analiz sirasinda ¢oktiirme islemi sikga
uygulanan bir islemdir. Cozeltide bulunan bazi iyon ve iyon gruplari uygun reaktifler
kullanarak ¢okelek olusumu ile ayrilir. Cokelegin ¢ozeltiden hizli bir sekilde ayrilmasi ve
¢ozeltide asili kalan kiigiik partikiillerin (kolloidler hari¢) tam olarak tiipiin dibine ¢okmesinin
saglanmas1 amaci ile santrifiijjleme islemi yapilir. Bu islem icin santrifiij cihaz1 kullanilir.
Santrifiij cihazinda ikili, dortli, altili veya daha fazla cift sayida santrifiij tiiplerinin
yerlestirildigi boliimler bulunur. Islem sirasinda tiipler karsilikli yerlestirilir, santrifiij islemi
tek bir tiipe uygulanacaksa ayni seviyede su doldurulmus bir diger tiip bu tiiplin karsisina
yerlestirilerek denge saglanir. Eger bu onlem alinmazsa dengesizlik nedeniyle tiip kirilir.
Tiipler cihaza yerlestirildikten sonra elektronik motor ¢alistirilir, tliplerin yerlestirildigi kisim
donmeye baglar. Tiipler dik durumdan hafif yatay duruma gecer ve disariya dogru merkezkag
kuvvet olusur. Bu kuvvetin etkisi ile ¢ozelti icinde bulunan yogunlugu biiyiik olan tanecikler
tiipiin dibine ¢oker. Santriflyj islemi sirasinda cihazin kapagi acilmamalidir. Aksi takdirde
tiipiin kirilmas1 durumunda cam pargaciklarinin yiize, cevreye sacgilmasi ve kazalara neden

olmasi s6z konusu olur. Cihaz durmadan kapagi agilmaz ve elle durdurulmaya calisilmaz.

ﬁ‘

Isitma Tablas1 (Hot plate): Deneyler sirasinda bazi tepkimelerin olusmasi, ¢okeleklerin
olgunlastirilmasi, kuruluga kadar buharlastirma gibi islemler belirli, sabit sicakliklarda
gerceklestirilir. Bu islemler icin degisik sicakliklara ayarlanabilen termostatli cihazlara 1sitma

tablas1 denir.
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Yiiksek Sicakhik Firinlari: Eritis, yakma ve sabit tartima getirme islemleri i¢in kullanilan
firmlardir. Elektrikli 1sitma sistemleri ile g¢alisan bu firinlar, 1400°C” a kadar istenilen

sicakliklara ayarlanabilirler.

Etiivler: Yiksek sicaklik firinlarina gore daha diisiik sicaklikta calisirlar. Bu cihazlar,
orneklerin ve standart maddelerin neminin ugurulmasi, malzemelerin sabit tartima getirilmesi,
cam malzemelerin kurutulmas: amaci ile kullanilirlar. Genellikle 50-350°C arasindaki

sicakliklarda caligirlar ve istenilen sicakliga ayarlanabilirler.
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Tartim Cihazlari: Orneklerin, kimyasal maddelerin, malzemelerin tartim islemlerinde
kullanilir. Degisik miktarlarda tartim araligina sahip olan bu cihazlarin mekanik ve elektronik

turleri vardir.

Su Banyosu Sistemi: Deney sirasinda tiiplerin 1sitilmasi gerekirse bu islem, gesitli kazalar ve
ornek kaybini dnlemek amaciyla agik bek alevinde yapilmamalidir. Bu nedenle tiipler, iginde

kaynayan su bulunan 250-400 mL’ lik beherlere (su banyosu) daldirilip 1sitilir.

3.2. KULLANILAN MALZEMELER
Deney Tiipii: Yar1 mikro analiz yonteminin uygulandigi laboratuvarlarda deneyler deney

tiiplinde yapilir. Deney tiipleri genellikle 1 cm ¢apinda 10 cm boyundadir.

Santrifiij Tipii: Santrifiij isleminde kullanilan alt ucu konik olan tiiplerdir. Bu tiipler
kullanilan santrifiij cihazinin cinsine gore secilir. Bunlar 1 ¢m ¢apinda 5 cm boyunda

olabildigi gibi daha kiigiikleri de vardir.

Baget: Deney ve santrifiij tiipleri, beher, erlen gibi cam malzemelerin i¢erisindeki ¢6zeltilerin
karistirilmasi igin kullanilan cam cubuklardir. Ozellikle santrifiij tiipleri ile calisildiginda,
icine konulan reaktifler sallanarak karistirilamadigindan, her reaktif eklendikten sonra baget
kullanilmalidir. Karistirma islemlerinde metalik ¢ubuklar veya spatiil kullanilmaz, Ciinki
ortamda bulunan kimyasal maddeler metal gubuk veya spatiili ¢ozebileceginden deney

hatalarina neden olur.
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Tahta Masa: Isitma islemlerinden sonra 1sinan tiipii, porselen kapsiilii, porselen krozeyi bir
yerden baska bir yere tasimak icin kullanilir. Yiksek sicaklik firinlarina krozelerin

yerlestirilmesi veya alinmasi i¢in ise metal magalar kullanilir.

Spatiil: Kati reaktiflerin aktarilmasi i¢in kullanilan bu malzeme camdan, metalden ve
porselenden yapilmistir. Metal olanlarin kullanimi1 daha smirlidir, ¢link{i metal bazi1 kimyasal
maddelerle tepkimeye girerek istenmeyen sonuglara neden olur. Spatiillerin bi¢aga, kasiga

benzeyen veya her ikisini birlikte igeren tiirleri vardir.

Tiip Fircasi: Tiiplerin ve baz1 derin cam malzemelerin su veya sabunlu su ile temizlenmesi
amaci ile kullanilir. Asit, baz veya yikama suyu gibi ¢ozeltilerle temizleme islemi sirasinda
tip fircas1 kullanilmaz. Ciinkii fircanin govdesi metaldir, reaktiflerle tepkimesi s6z konusu

olabilir.
Tiipliik: Deney sirasinda tiiplerin yerlestirildigi metal veya tahtadan yapilan malzemedir.

Piset: Analiz sirasinda seyreltme, c¢okelegin yikanmasi, ayrilmasi, ¢ézme, kullanilan
malzemelerin son ¢alkalanmasi gibi islemlerde saf su kullanilir. Saf suyun saklandig1 agzi

kapali cam veya plastikten yapilmis kaplara piset denir.

Damlabk: Ornek c¢ozeltilerinin, reaktif cozeltilerinin ve az miktarlardaki saf suyun
aktarilmasinda kullanilir. Bir damlalik ile alman ¢dzeltinin 20 damlas1 yaklasik olarak 1

mL’dir.

Damlalikh Reaktif Sisesi: Kalitatif caligmalarda yar1 mikro analiz yontemi uygulanirken az
miktarda cesitli reaktif ¢ozeltileri kullanilir. Bu c¢ozeltiler damlalikli reaktif siseleri ile
kolaylikla bir bagka tiipe aktarilabilir. Her sisede farkli bir reaktif ¢ozeltisi bulundugundan
sise kapaklar1 kesinlikle degistirilmemelidir. Aksi takdirde farkli reaktifler birbirine karigsarak

hatal1 sonuglara neden olurlar.

Porselen Kapsiil: Bek alevinde ¢bzelti buharlagtirma isleminin hizlandirilmasi igin porselen
kapstil kullanilir. Buharlastirma yapildiktan sonra sicakken porselen kapsiiliin i¢ine su veya
herhangi bir ¢ozelti eklenmez. Ani sicaklik de§isimi sigramalara ve kapsiiliin ¢atlamasina

neden olur.

Porselen Kroze: Eritis, yakma ve sabit tartima getirme islemlerinde kullanilir. Kapakli
olanlari sigramalarin oldugu durumlarda kullanilir. Krozelerin metal (nikel, demir, platin)

olanlar1 vardir ve degisik amaglar i¢in kullanilirlar. Porselen krozelerin dogrudan yiiksek
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sicaklik firinlarina konulmasi sakincalidir. Bu nedenle krozedeki 6n yakma iglemleri kil iiggen
iizerinde bek alevinde dnce yavas yavas sonra hizlica yapilir. Daha sonra kroze metal masa ile

alinip yiiksek sicaklik firinlarina yerlestirilir.

Kil Uggen: Bek alevinde kroze ile yakma ve eritis islemlerinde kullanilir. Kroze kil iiggen
icine hafif egimli olarak oturtulur. Krozenin agzinin g¢evrede calisanlara dogru doniik
olmamasima dikkat edilmelidir. Boylece kroze i¢indeki maddelerin sigramalar1 sonucu
olabilecek kazalarin oOnlenmesi saglanir. Kroze igerisindeki maddelerin alev alarak

yanmamasi i¢in 1sitma islemi bek dondiiriilerek kontrolii 1sitma ile yapilmalidir.

Amyant Tel: Isitma islemlerinde ani sicaklik degismeleri cam malzemelerin ¢atlama ve
kirilmalarina neden olur. Bunu 6nlemek ig¢in 1sitilan malzeme bek alevi iizerine dogrudan
konulmaz, malzeme amyant tel {izerine oturtulur. Amyant tel sicakligin yavas yavas artmasina

neden olarak emniyeti saglar.

Pipet: Belli bir miktar sivinin veya ¢dzeltinin bir bagka kaba aktarilmasinda kullanilan hacim

birimine gore kalibre edilmis cam ince borulardir.

Meziir: Belirli bir hacimdeki sivinin veya ¢6zeltinin bir bagka kaba aktarilmasinda kullanilan

silindirik cam veya plastik malzemelerdir.

Beher: Degisik hacimlerde cam veya plastikten yapilmis silindirik malzemedir. Cozelti

hazirlanmasinda, 1sitilmasinda ve su banyosunda kullanilir.

Bunzen Beki: Laboratuvarda alevli 1sitici olarak bunzen beki kullanilir. Alevin maksimum
sicakligi 1000-12100°C civarindadir.
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4.NITEL ANALIZ SIRASINDA UYGULANAN TEMEL ISLEMLER
4.1. COZELTININ ASIiTLiGiNIN KONTROL EDiLMESIi

Iyonlarin herhangi bir reaktifle ¢okelek vermeleri veya c¢okeleklerin ¢oziinmesi,
asidik veya bazik ortamlarda gerceklesir. Bu nedenle bu islemlere baslamadan 6nce ¢ozeltinin
asit veya bazligi kontrol edilmeli ve analiz igin gerekli ¢ozelti ortami saglanmalidir. Buradaki
laboratuvar calismalarinda, c¢ozeltinin asit veya baz 6zelligi tasidiginin kontrolii turnusol
kagidi (litmus paper) veya pH kagidiyla yapilir. Turnusol kagidi, bir indikatoriin 6zel bir
kagida emdirilmesiyle elde edilir. Turnusol kagidina ¢ozelti damlatildiginda, kagidin rengi
kirmizi ise ¢ozelti asidik, mavi ise ¢ozelti bazik demektir. Cozeltinin pH degerinin yaklasik
olarak belirlenmesi i¢in ise pH kagidi kullanilir. Bu kagit genellikle 1-14 pH araliginda farkl
renk tonlart olusturur. Duyarli pH Ol¢iimii, pH-metre adi verilen aletler (diizenekler)
kullanilarak elde edilir. Ancak katyon-anyon analizindeki islemler i¢in pH kagidinin
duyarliligr yeterlidir. Turnusol ve pH kagitlar1 ¢ozeltinin asitliginin kontrolii sirasinda
kesinlikle ¢ozelti i¢ine atilmamalidir. Bir damlalik yardimiyla alinan bir damla test ¢ozeltisi
turnusol veya pH kagidinin kiigiik bir parcasina damlatilir, bu kagidin rengi pH kagidinin renk
skalasi ile karsilagtirlldiginda c¢ozeltinin pH degeri saptanir. Kullanilmis turnusol veya pH
kagitlar1 ikinci bir kez kullanilmamalidir. pH kagidi ile elde edilen deger yaklasik bir
degerdir.

4.2.TAMPON OLUSTURULMASI

Sistematik analizdeki bazi tepkimeler belirli bir pH aralifinda olusmaktadir. Bu
nedenle ¢ozeltinin pH' 1 tepkimenin yiiriitiilebilecegi belirli bir aralikta tutulmalidir. Analiz
sirasinda ¢ozeltiye eklenen asit, baz, reaktif ¢ozeltileri ve su, analiz ¢6zeltisinin pH degerinde
biiyiik degigsmelere neden olur. Bu pH degisimini engellemek amaciyla tampon ¢ozeltiler
kullanilir. Tampon ¢6zelti, zayif asit ve bu asidin tuzundan (asidik tampon) veya bir zayif baz
ile bu bazin tuzundan (bazik tampon) olusturulan ¢ozeltilerdir. Bu ¢ozeltiler, belirli bir miktar
asit veya baz eklendiginde ve ¢ozelti seyreltildiginde pH degisimine karsi koyarlar ve
¢ozeltinin pH1 ¢ok az miktarda degisir. Ornegin bazik tampon ortaminda calisiimasi

gerektiginde ¢ozeltiye, belirli oranlarda NH3 ve NH4Cl ¢ozeltisi eklenir.

4.3. COZELTININ KARISTIRILMASI

Bir ¢ozeltinin seyreltildiginde veya ¢ozeltiye bir reaktif eklendiginde, ¢6zeltinin
homojen olarak seyrelmesi veya reaktifin ¢ozeltinin tamami ile hizli bir sekilde tepkimeye
girebilmesi i¢in karistirma islemi yapilmalidir. Agzi genis bir kapta bulunan ¢ozeltinin

karistirilmas1 manyetik karistiricilarla yapilabildigi gibi, basitge bir cam baget yardimiyla da
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yapilabilir. Bu laboratuvar ¢alismasinda analizler, deney veya santrifiij tiiplerinde
gerceklestirilir. Tlplerdeki karistirma islemi de cam bagetle yapilir. Tiipiin igindeki ¢ozeltinin
kolaylikla karistirilabilmesi ve karistirma sirasinda ¢dzeltinin tiiplin disina tagsmamasi igin tlip
yandan fazla doldurulmamalidir. Eger, tiipteki ¢ozelti miktar1 ¢ok az ise tiip sol elle tutulur,
diger elin orta parmagi ile tlipiin dibine vurularak veya tiip iki parmak arasinda tutulup saga
sola calkalanarak karistirma saglanabilir. Karistirma islemi yapilmadiginda reaktifin ve
cozeltinin tiimii tepkimeye girmedigi i¢in analizin ¢esitli basamaklarinda sorunlar ortaya

cikar.

4.4. COZELTININ ISITILMASI VE BUHARLASTIRILMASI

Baz1 tepkimelerin olusmasi igin ¢dzeltinin 1sitilmasi gerekir. Isitma islemi 1sitma
tablas1 gibi elektrikli 1siticilarda, su banyolarinda veya dogrudan bek alevi {lizerinde
yapilabilir. Beher, erlen, porselen kapsiil iginde bulunan c¢dozeltilerin 1sitilmasi elektrikli
isiticilarda veya amyant tel iizerinde bek alevinde yapilir. Bek ile 1sitma islemi kolay alev
alabilen (eter, alkol vb. gibi) ¢ozeltilere uygulanmaz. Genellikle su banyosu gibi ¢esitli
banyolar veya elektrikli 1siticilar kullanilmalidir (Dikkat: Tiiplerin agik bek alevinde
isitilmasinda meydana gelen sigrama ve tagmalar hem madde kaybina hem de kazalara neden

olur.)

Tiipteki ¢ozeltilerin 1sitilmasi i¢in su banyosu kullanilir. Bazi islemlerde ¢ozelti
hacminin azaltilmasi1 veya kuruluga kadar buharlastiriimas: gerekebilir. Tiipteki ¢ozeltinin
hacminin fazla olmasi halinde buharlastirma islemi uzun zaman alacagi i¢in ¢ozelti bir
porselen kapsiile aktarilarak yavasga 1sitilir. Kuruluga kadar buharlastirma, kapstilde birkag

damla ¢6zelti kalincaya kadar yapilir ve hemen 1siticidan uzaklagtirilir.

4.5. COKELEK OLUSTURULMASI

Bir maddenin bir reaktifle tepkimesi sonucu belirli doygunluk derisimine ulasan
¢ozeltiden, iiriniin kat1 halde ayrilmasina ¢okelme, ¢oken katiya ise ¢okelek denir. Ornek
cozeltisindeki bir iyon, ¢oziinlirligli ¢cok az olan bir bilesigine doniistiiriilerek ¢oktiiriiliir. Bu
laboratuvar c¢alismasinda yapilan sistematik analizde c¢oktiirme islemi santrifiij tiipiinde
yapilir. Tiipte bulunan Ornek ¢ozeltisine ¢oktiiriicii reaktif ¢cokme tamamlanincaya kadar

damla damla eklenmeli ve ¢okelek olusturulurken karisim bagetle karistirilmalidir.

4.6. COKMENIN TAM OLUP OLMADIGININ KONTROL EDiLMESIi
Analiz i¢in gerekli ayirmanin tam olabilmesi i¢in Ornek ¢ozeltisindeki iyonun

tamaminin ¢okelek olusturup olusturmadig kontrol edilmelidir. Kalitatif ¢alismalarda bu
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kontrol, ¢6kelek tizerindeki berrak ¢ozeltiden 1-2 damla saat camina alinip tizerine ¢oktiiriicii
reaktiften 1-2 damla eklenerek yapilir. Cokme oluyorsa ¢okme tamamlanmamistir. Bu
durumda tiipteki karisima bir miktar daha ¢oktiiriicii reaktif eklenir ve karistirilir. Bu isleme
temiz bir saat caminda ¢okelek goriinmeyinceye kadar devam edilir. Ancak c¢oktiiriicii
reaktifin asirisinin eklenmesinden de kaginmalidir. Ciinkii bircok durumda ¢okelegin reaktif

fazlasinda ¢oziinmesi olasidir.

4.7. SANTRIFUJLEME

Boliim 3’ de belirtildigi gibi santrifiijleme islemi ¢okelek ile ¢ozeltinin yani kat1 faz ile sivi

fazin ayrilmasini hizlandirir. (Dikkat: Cozeltide kat1 faz yoksa bu islem uygulanmaz.)

4.8. COKELEK iLE COZELTININ BIRBIRINDEN AYRILMASI

Santrifiij isleminden sonra tiipteki ¢okelek ve ¢ozeltinin birbirinden ayrilmasi igin
tiip 45° egimle sarsilmadan tutulur, lastigi onceden sikilmig olan damlalik, ¢ozelti kismina
daldirilir. Yavas yavas lastik birakilarak ¢ozeltinin damlalik i¢ine dolmasi saglanir. Damlalik
icindeki ¢Ozelti baska bir tiipe aktarilir. Bu isleme c¢okelek iizerinde ¢ozelti kalmayincaya

kadar devam edilir.

4.9. COKELEGIN YIKANMASI

Cozeltisinden ayrilan c¢okelek, bu c¢ozeltinin iyonlarmi igerebilir. Bu iyonlarin
analizdeki bozucu etkisini ortadan kaldirmak i¢in ¢okelegin belirtilen uygun bir ¢ozelti ile
yikanmas1 gereklidir. Aksi sdylenmedikce yikama saf su ile yapilir. Yikama islemi sirasinda
uygun miktarda yikama suyu eklenir, bagetle karistirilir, santrifiijlenir ve ¢ozeltisi atilir. Bu

islem bir kag kez tekrarlanir.

4.10. COKELEGIN KISIMLARA AYRILMASI
Bazi durumlarda ¢okelege birden fazla test uygulanmasi gerekebilir. Bunun igin

cokelek tizerine az miktarda genellikle saf su eklenir ve karistirilir. Damlalikla karisimdan bir
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miktar alinir ve temiz bir tiipe aktarilir. Karigim santrifiijlenir, tstteki ¢6zelti atilir. Bu yolla

cokelek istenilen sayida kisimlara boliinebilir.

4.11. COKELEKLERIN COZUNMESI

Cokelegin herhangi bir ¢oziiciide ¢oziinmesi gerekiyorsa, ¢okelek tizerindeki ¢ozelti
uzaklastirildiktan sonra, ¢6ziicli reaktif damla damla eklenir ve bagetle karistirilir. Bu isleme
cokelek ¢oziiniinceye kadar devam edilir, gerekirse su banyosunda 1sitilir. Cokelek tlizerindeki
cozelti uzaklastirllmazsa, ¢oziicii reaktifin seyrelmesi veya ¢ozelti ile tepkimeye girmesi

nedeniyle ¢oziicli etkisi azalir.

4.12. ALEV DENEY]

Elementler, yiliksek sicakliklara kadar isitilarak wuyarildiklarinda farkli dalga
boylarinda 151n yayarlar. G6z bu 151nlarin belli dalga boyuna sahip olanlarini algilayabilir. Bu
nedenle ¢iplak gozle ancak bazi elementlerin alevdeki renkleri izlenebilir. Bir platin tel ile bek

alevinde karakteristik renkler veren 1V. ve V. grup katyonlar sunlardir:
Ba?*(sar1-yesil) Na'(parlak sar1)

Ca2+(tugla kirmizist) K*(agik eflatun)

Sr2+(karmen kirmizisi)

Katyon ornek c¢ozeltisinde, bu katyonlarin alevdeki karakteristik renklerinin
izlenebilmesi i¢in bunlarin sistematik analiz ile ayrilmasi1 gerekir. Aksi takdirde girisimler
nedeniyle bu renkler izlenemez. Sistematik analizde IV. grup katyonlar BaCrO,4, CaC,0,4 ve
SrS0O4 seklinde ayrilir. Bu tuzlar alev deneyini verebilecek ucuculukta degildirler. Bu nedenle
bu tuzlar HC1 ile ¢oziilerek ugucu kloriirleri haline doniistiirtiliirler. Bir alev renginin olusumu

Ba?* tyonu i¢in agsagidaki denklemlerle gosterilebilir.
Ba’" +2CI (eozeltide) — BaCly (platin tel tizerinde kat1)
BaCly )y — BaCly gay)
BaCly gy — Ba@om) *+ 2Cl (atom)
Ba aom) — Ba* (uyanimis atom)
Ba* wyanims atom) —  Ba @om) + hv

(sar1-yesil renk)
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Alev deneyi, bek alevinin en sicak oldugu igteki mavi koninin tepe noktasinda
yapilir. Bu test i¢in cam baget ucuna tutturulmus 2-3 ¢cm boyunda platin (Pt) tel kullanilir.
Kullanilmadan o6nce platin tel derisik HCl ¢ozeltisine daldirilip alevin en sicak bolgesine
tutularak temizlenmelidir. Bu islem platin tel alevde renk vermeyinceye kadar tekrarlanir.

Temizlenmis platin tel alev testi yapilacak katyon ¢ozeltisine daldirilir ve alevin rengi izlenir.

V. grup katyonlarindan Na* ve K" iyonlar1 bir arada bulunursa sodyumun parlak san
rengi, potasyumun agik eflatun rengini kapatir. Bu durumda kobalt cami kullanilir. Kobalt
cami, sodyumun yaydig: sar1 renkli 1s1n1 absorpladigindan potasyumun yaydig: eflatun renkli
1s1n1n izlenmesini saglar. Bu nedenle potasyum iyonunun alev testi kobalt camindan bakilarak

yapilmalidir.

ANALITIK LABORATUVAR CALISMALARINDA DIiKKAT EDILECEK
NOKTALAR

1. Deneylerin anlayarak yapilmasi igin, ¢alisilan iyonlarin 6zellikleri ve tepkimelerle
ilgili temel bilgiler bilinmeli. Ozellikle grup analizi sonundaki notlar deney &ncesinde

dikkatlice okunmalidir.

2. Deneylerde kullanilan malzeme temiz olmali ve gerektiginde asit, baz ya da deterjan
kullanilarak temizlenip 6nce bol ¢esme suyu, daha sonra as miktarda damitik suyla bir

kag kez yikandiktan sonra kullanilmalidir.

3. Deneyleri yaparken diizenli calismak zorunludur. Raflardaki damlalikli siseler
kullanildiktan sonra yerlerine birakilmali ve kesinlikle bir sisenin damlalig1 baska bir
siseye konulmamalidir. Boyle bir durumda, karisan maddeler deney sonuglarinin

yanlis ¢ikmasina neden olur.

4. Damlalikh siselerin damlaliklar1 disinda; analiz i¢in kullanilan damlaliklar 6nce i¢inde
cesme suyu bulunan bir beherde iyice yikanmali, daha sonra da damitik suyla dolu

baska bir beherde i¢ine su ¢ekilerek bekletilmelidir.

5. Derisik asitler ve derisik bazlar gibi, damlaliksiz siselerde saklanan sivi maddeler ya
da cozeltiler once az miktarda pipet ile bir deney tiipiine alinmali, gerektiginde

istenilen miktar kadar bu tiipten alinarak kullanilmalidir.
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Dikkat: Derisik asitlere ozellikle siilfiirik asit tizerine kesinlikle su eklemeyin. Seyreltme
islemini su lizerine asit ekleyerek yapin ve bu islem sirasinda seyreltme kabini distan ¢egme

suyuyla sogutun.

6. Kati maddeleri kullanmak gerektiginde, yeterli madde once kuru bir saat camina
dokiiliir. Daha sonra istenilen miktardaki madde kuru bir saat camindan alinir. Kati
madde dogrudan spatiille kutusundan alinmaz ve saat caminda kalan fazla madde de

yeniden kutuya dokiilmez.

7. Atilmak istenen kuvvetli asit ve kuvvetli baz ¢ozeltileri kullanildiktan sonra ¢esme

suyuyla seyreltilir ve ¢esmesi agik olan bir lavaboya dokiiliir.
8. Bilinmeyen 6rnegin analizi sirasinda gézlenen her sonug veri defterine not edilir.
LABORATUVAR KAZALARINDA iLK YARDIM

Agir olaylarda derhal doktora bagvurulmalidir. Buradaki uyarilar ilk yardim niteliginde olup

dikkatle uygulanmalidir.

1. Alev veya sicak bir cisme dokunarak olusan yaniklar 6nce alkol ile yikanmali sonra
vazelin veya yanik merhemi siiriilerek iistii agik birakilmalidir. Asit yaniklarinda 6nce
bol su ile yikanmali sonra doymus sodyum bikarbonat ¢dzeltisi ile ve tekrar su ile
yikanmalidir. Baz yaniklarinda ise dnce bol su sonra %1°lik asetik asit sonra tekrar bol
su ile yikanir. Brom yaniklarinda petrol eteri ile yikanir ve yanan yer gliserinli pamuk

ile silinir. Bu ilk yardimlardan sonra tibbi yardima bagvurulmalidir.

2. GO0z yaniklarinda ise tibbi yardim zorunludur. Ancak yapilacak ilk yardimlar sunlardir:
Asitler goze sicrarsa goz kapagi agilarak goz, bol su ile yikanir ve %1' lik sodyum
bikarbonat ¢ozeltisi ile banyo yapilir. Bazlar goze sigrarsa goéz bol suyla yikanir ve
%1" lik borik asit ¢ozeltisi ile banyo yapilir. Miimkiinse gozlik ile ¢aligmak gozii

herhangi bir kazadan korur.

3. Kesik kazalarinda, kanin bir ka¢ saniye akmasina miisaade edilir ve varsa cam
parcaciklar1 bir pens ile toplanip yara alkol veya oksijenli su ile yikanir, gerekirse

sarilir. Derin kesiklerde ise mutlaka tibbi yardim gereklidir.

4. Hig bir kat1 ve sivi kimyasal maddenin tadina bakilmaz ve yutulmaz. Kaza ile asit

yutulursa once bol su, kire¢ suyu veya karbonat igirilir, baz yutulursa 6nce bol su
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sonra sirke veya limon suyu igirilmelidir. Yutulan bir metal tuzu ise siit veya yumurta
aki icirilir. Arsenik, antimon, bakir, kursun, civa, giimiis gibi metal veya tuzlar

yutulmus ise tuzlu su igirilerek midenin bosaltilmasi saglanir.

Cozme islemlerinde kullanilan derisik asitlerin buharlastirilmasi, tiyoasetamid
(hidrojen siilfiir) ve klorlu su ile galisirken mutlaka geker ocak kullanilmalidir. Buna
ragmen bir gaz zehirlenmesi olmussa tibbi yardim zorunludur ve bu yardim

saglanincaya kadar kisi acik havaya ¢ikarilir bol oksijen almasi saglanir.
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5. KATYONLARIN SISTEMATIK ANALIZI
Katyonlarin her birinin ¢esitli tepkimeleri olmasma karsin, analizde bunlardan
karakteristik olan bir veya ikisi kullanilir. Nitel (kalitatif) ve nicel (kantitatif) analitik kimya

kullanilan yonteme bagh olarak genel olarak {i¢ béliimde incelenir:
e Gravimetrik analiz
e Volumetrik analiz
e Aletli (Enstriimantal) Analiz

Nitel (kalitatif) ve nicel (kantitatif) analizde kullanilacak yontemin asagidaki

kosullar1 saglamasi gerekir.
a) Reaksiyon belirli ve tek olmalidir.
b) Reaksiyon tek yonde olusmalidir.
c) Reaksiyon hizli olmalidir.
d) Reaksiyonun bitimi kolay saptanabilmeli.
e) Reaksiyon tekrarlanabilir olmalidir.

Pozitif yiiklii iyonlar olan katyonlarin gruplandirilarak taninmasina katyonlarin
sistematik nitel analizi denir. Baz1 degisiklikler ile bu bdliimde uygulanan Fresenius’un 23
katyon igeren sistematik analiz yontemi ilk kez 1840 yilinda yayinlanmis ve gliniimiize dek

giincelligini korumustur.

Katyonlarin gruplandirilmasi kloriir, siilfiir, hidroksit, karbonat ve fosfat tuzlarinin
cozintirliiklerinin farkli olmasi temeline dayanir. Uygulanan yontemde katyonlar 6nce uygun
tepkenlerle kloriir, siilfiir, hidroksit, karbonat ve fosfat tuzlarina doniistiiriilerek, 4’ grup
tepkenleri ile ¢oken 1’1 ¢zlinmiis halde olan 5 ana grupta toplandiktan sonra her bir gruptaki
katyonlar ayirt edici 6zellikler ile birbirlerinden ayrilarak tek tek tanimlanir. Cizelge 1’°de
katyon gruplarmin c¢oktiirlicii tepkenleri ve c¢oktliirme ortamlart ile olusan ¢okeleklerin
kimyasal formiilleri ve renkleri topluca goriilmektedir. Katyonlarin sistematik nitel analizinde
NH,4" katyonu iceren tepkenler kullanildigindan tiim diger katyonlarin analizinden dnce 6zgiin

ornekte bu katyonun belirlenmesi gerekir. Bu f0y kapsaminda her bir katyon grubu ayr1 ayr
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ele alimarak kapsamli sekilde incelenecektir. Her grubu olusturan katyonlarla ilgili 6n

denemeler, ilgili grubun sistematik analizi ve bu analize agiklik getirici notlar verilecektir.

Cizelge 1. Katyonlarin gruplandiriimasi

Olusan ¢okeleklerin formiilii

Grup Coktiirme ozellikleri Katyonlarin formuiilii .
ve rengi
. . Ag’ AgCl (beyaz)
L] et o
goxet: Hg,"? Hg.Cl, (beyaz)
HgsS (siyah)
Lo Cus (siyah)
CS*Z Bi,S3 (kahverengi-siyah)
B3 PbS (siyah)
Seyreltik HCIli ortamda Pb*2 CdS (sar1)
2 H,S ile siilfiirleri ¢oker. cd? As,S; (sar)
+3 A tB AS,Ss (sar)
As™, As
13 aL+5 Sh,S; (turuncu-kirmizi)
Sb™, Sb
s sp Sh,Ss (turuncu)
’ SnS (kahverengi)
SnS; (sar)
] Al Al(OH); (beyaz)
NH4_Cl’lu ortamda cr® Cr(OH); (yesil)
seyreltik NH3 ¢6zeltisi Fe'3 Fe(OH); (kahverengi)
3 ile hidroksitleri ve Fe* Fe,S; (siyah)
NH,4CI ve seyreltik Mn*? MnS (agik pembe)
NHs’li ortamda HS ile NI NiS (siyah)
siilfiirleri ¢oker. Co CosS (siyah)
Zn*? ZnS (beyaz)
Ba2 BaCO; (beyaz)
NH; ve NH,CI’lii ortamda a SrCO, (beyaz)
(NH.),CO; cozeltisi ile (S:r+2 CaCo, (beyaz)
karbonatlar1 ¢oker. (ya da) Ma - MgCO5(NH,),\CO3.4H,0
4 Kuvvetli NHz’li Bg+2 (beyaz)
ortamda (NH,),HPO4 S?+2 Ba;(PO,), (beyaz)
¢oOzeltisi ile fosfatlar Ca®? Sr3(PO,), (beyaz)
a
coker. Mg Caz(PO,), (beyaz)
MgNH,PO,.6H,0 (beyaz)
Belirli bir ¢oktiiriicii NH, )
5 oktur Na i
y . K+ _
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5.1. I. GRUP KATYONLARIN ANALIZI
Ag" , Hg,?* ve kursun Pb®* katyonlarmin bulundugu bu gruba hidroklorik asit veya
giimiis grubu adlar1 da verilir. Bu grubun en belirgin 6zelligi ¢ok derisik olmayan HCI ile
suda ¢oziinmeyen kloriir tuzlar1 vermeleridir. Ancak c¢izelge 2’ de goriildiigii gibi kursun
kloriirin suda, ozellikle sicak suda c¢oziiniirliigli bir hayli fazladir. Tamamini bu grupta
¢cozdiirmek miimkiin olmadig: i¢in kursuna ikinci grupta da rastlanir. Buna ragmen kursun 1.

grupta c¢oktiiriilerek analiz edilir.

Bu grup katyonlart 0,3 M HCI ¢oktiiriilebilir. Daha derisik asitte olusan tuzlarin

tekrar kloriir kompleksleri halinde ¢oziinmeleri s6z konusudur.

Cizelge 2. Grup Kkloriir tuzlarimin ¢oziiniirliik sabitleri

Madde Coziiniirlik Carpimi K
AgCl 110"
-10
PbCl, 1,56x10
Hg,Cl, 2.0%10

HCI ile ¢oktiirmeden sonra kursun sicak su ile bir miktar ¢oziinerek tanima deneyi
uygulanir. Kalan c¢okelekte bulunan giimiis ve civa (I) min ayirimi kloriir tuzlarinin
amonyaktaki ¢oztiniirliik farklarindan faydalanilarak saglanir. Giimiis amin kompleksi halinde
coziliirken civa farkli bir yapiya doniiserek ¢okelekte kalir. Daha sonrada her bir iyon 6zel

tepkimeler yardimiyla taninir.

5.1.1. GUMUS

Glimiis, elementlerin periyodik tablosunda simgesi Ag olan, beyaz, parlak, kiymetli
bir metalik elementtir. Atom numaras1 47, atom agirligit 107,87 gramdir. Ergime noktasi
961,9°C, kaynama noktas1 1950 °C ve 6zgiil agirligi da 10,5 g/cm?'tiir. Cogu bilesiklerinde +1
degerliklidir. Glimiis periyodik cetvelin I B Grubu elementidir.

e Dogada bulunusu:

Dogada metalik sekilde ve mineralleri halinde bulunur. En 6nemli mineralleri argentit (Ag.S),

arsenikli giimiis (AgCI).
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Kullanim Alanlar::

v

AN NN N NN

Glimiis elektrigi ¢ok iyi gegirdiginden ve kolayca tel haline geldiginden, elektrik teli
olarak (Pahali oldugundan tercih edilmez)

Siis esyasi iiretiminde,

Ayna yapiminda,

Fotografcilikta,

Bazi ilaglar ve alagimlarin hazirlanmasinda

Saf glimiis asetik asit, boyalar ve fotograf maddeleri elde etmede

Toz halinde giimiis, cam ve ahsab1 elektrik iletkeni yapmak i¢in yeni seramik tipi
kaplama islerinde

Glimiis zeolitler, acil durumlarda, deniz suyundan igilebilir su elde etmek igin

kullanilabilmektedir.
Suda céziinen tuzlari: AgNO;, AgMn04, AgCIO3, AgCIO,4

Suda coziinmeyen tuzlari: AgCl, AgBr, Agl, Ag,S04, Ag2C204, AGCN, AQg,Cr0q,
Ag.0, Ag,S, AgSCN, Ag,CO3’ dir.

Bashca kompleksleri: Ag(CN),, Ag(S:03),>, AgCly, Agly, Ag(NHs)," dir.

GUMUS IYONUNUN (Ag") ON DENEMELERI

a) Hidroklorik asit cozeltisi (HCI) :

4 -5 damla Ag* ¢ozeltisine 2 damla 1 M HCI ¢ozeltisi ekleyin.

Ag® + HCI — AgCl + H'

Cokelekli ¢ozeltiyi ikiye ayirin, santrifiijleyerek ¢ozeltileri atin. (¢okelegi ikiye ayirin). Elde

edilen beyaz ¢okelegin,

i)

Birinci kismima 15-20 damla su koyduktan sonra su banyosunda isitarak

¢Oziiniirliiglini gozleyin.

Ikinci kismia ¢dkelek ¢dziiniinceye kadar derisik HCI ¢ozeltisi ekleyin.
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AgCl + HCI — AgCl, + H'

b) Amonyak ¢izeltisi (NH53):

AgCI ¢okelegini yeniden olusturduktan sonra, c¢okelek iizerine ¢oziinlinceye kadar 6 M NHj

cozeltisi ekleyin.

AgClI + 2NH; — Ag(NH3)2+ + CI
Bu ¢ozeltiyi (c) sikki icin saklayin.

* Biitiin ¢oziiniirliik denemelerinde, ¢okelek iizerindeki ¢ozelti ayrildiktan sonra ¢okelege istenilen coziicii

eklenir.

**Bir cokelegin ¢oziinmesi, ¢ozeltinin tamamen BERRAK olmasi demektir.
¢) Potasyum iyodiir Cozeltisi (KI):
i) 4 damla Ag"* ¢ozeltisine 2 damla 1 M KI ¢ozeltisi ekleyin.

Ag® +KI — Agl + K

Santriflijleyerek c¢ozeltiyi atin, olusan Agl ¢okelegine ¢oziiniinceye kadar 0,5 M KCN

cozeltisi ekleyin.
Agl + 2CN° — Ag(CN);y + I

i) b sikkindaki ¢ozeltiyi ikiye ayirin: Birinci tiipe 1 damla 6 M HNO3 ¢ozeltisi ve ikinci tiipe
1 damla 0.1M KI ¢ozeltisi damlatin.

Ag(NHz)," + CI" + 2HNO; — AgCl + 2 NH4NO;
Ag(NHg)," + CI'+ KI— Agl + KCI+ 2NH;
5.1.2. KURSUN

Kursun periyodik cetvelin IV A Grubu elementidir. Kursun (Pb) atom numarasi 82
ve atom kiitlesi 207,19 olan mavi-giimiis rengi karigimi bir elementtir. 327,5°C de erir ve
1740°C de kaynar. Dogada, kiitle numaralar1 208, 206, 207 ve 204 olmak iizere 4 izotopu

vardir. Kursun genellikle bilesiklerinde +4 yerine +2 degerlik alir.
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Dogada bulunusu

Dogada en yaygin olarak parlak metal goriinlimlii, grafit renginde galen (PbS) minerali

seklinde bulunur. Kursunun en ¢ok rastlanilan cevherleri, siilfiir minerali galen (PbS) ve onun

oksitlenmis tirlinleri olan seriisit (PbCO3) ve anglezit’dir (PbSO4). Bu mineraller arasinda en

onemli olam1 galendir. Genel olarak sfalerit (ZnS), giimiis ve pirit (FeS,) ile birlesik halde

bulunur.

Kullanim Alanlar

v
v

AN NN N <

Kursun metali ve oksidi pillerde,

Petroldeki vuruntuyu 6nleyici olarak kullanilan PbEt, eldesin de,

X-ray cihazlart ve niikleer reaktorlerin radyasyondan korumak amaciyla
kaplanmasinda,

Kristal cam tiretiminde,

Kablolar1 kaplamak i¢in,

Asindirict sivilarin saklanacagi kaplarin yapiminda,

Renksiz lenslerin yapiminda (yiiksek kirilma indisine sahiptir),

Su taginmasi i¢in kullanilan borularin yapiminda kullanilmaktadir.
Suda ¢oziinen tuzlari: Pb(N03),, Pb(CH3COO),, Pb(C103), ve PbCl,
Suda ¢éoziinmeyen baglica tuzlart: PbF,, PbBr,, PbS04, PbC,04, PBS, PbCO3, PbCr0y,

Baslica kompleksleri: [PbCls], [PbCl4]* [Pbl4]* , [Pb(CH3COO0)4]?, [Pb(S203)2]*

KURSUN iYONUNUN (Pb*") ON DENEMELERI

a) Hidroklorik asit ¢ozeltisi (HCI) :

4 - 5 damla Pb?* ¢ozeltisine 4 damla 3 M HCI ¢ozeltisi ekleyin,

Pb>* + 2HCI — PbCl, + 2H'

Olusan beyaz ¢okelegi ikiye ayirin:

i)

Birinci kismina 20 damla su koyduktan sonra, su banyosunda 1sitarak

¢cOziinlirliglinii gézleyin, sonra tekrar sogutun.
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i) Ikinci kismina ¢okelek ¢oziiniinceye kadar derisik HCI ¢ozeltisi ekleyin.
PoCl, + 2HCI — PbCl> + 2H
b) Potasyum iyodiir ¢izeltisi (K1):

i) 2 damla Pb?* ¢ozeltisine 5 damla su ve 1 damla 1 M KI ¢ozeltisi ekleyin. Karigimi
dikkatlice amyant tel {izerinde alevde kaynayincaya kadar isittiktan sonra ¢esme suyunda

sogutarak sonucu not edin.

i1) 1 sikkinda elde edilen Pbl, ¢okeleginin iizerine 1 M KI ¢ozeltisinin fazlasini ekleyin.
Pbl, + 2KI —  KjPbly)

c) Tiyoasetamid ¢ézeltisi:

1-2 damla Pb?* ¢ozeltisine 10 damla su ve 2 damla tiyoasetamid ¢ozeltisi ekleyip su

banyosunda 5 dakika 1sitin.

Pb*™ + H,S — PbS + 2KL
Olusan ¢okelege ¢oziinlinceye kadar 3 M HNOj ¢ozeltisi ekleyerek su banyosunda isitin.

3PbS + 8HNO; — 3Pb™ + 6NOy +2NO+4H,0 + 3S
d) Potasyum kromat ¢ozeltisi (K,C10,):
4 - 5 damla Pb?* ¢ozeltisine 10 damla su ve 2-3 damla 0,1 M K,Cr0, ¢dzeltisi ekleyin.
Pb* + K,Cr0, — PbCro, + 2K
Olusan ¢okelegi ikiye ayirin:
1) Birinci kismina ¢oziiniinceye kadar 6 M NaOH c¢ozeltisi ekleyin.
PbCr0; +4 NaOH — Pb0,* + Cr0,~ + 4 Na" + 2 H,0

ii) Ikinci kismina ¢dziiniinceye kadar 6 M HNOs ¢ozeltisi ekleyin.

2PbCros+ 2H" — 2Pb* +Cr,0+ H,0
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e) Siilfiirik asit ¢ozeltisi (H,S0y) :
4- 5 damla Pb?* ¢ozeltisine 10 damla su ve 4-5 damla 0,1 M H,S04 ¢zeltisi ekleyin.
Pb*™ + H,;S0, — PbSO, + 2H"
Olusan ¢okelege ¢oziinlinceye kadar amonyum asetat (NH4CH3COO) ¢ozeltisi ekleyin
PbS0; +4NH,CH;C00 —  Pb(CHsCOO):* +4 NH,* + S0,°
5.1.3. CIvA

Agir, glimiis renkli bir ge¢is metali olan civa, oda sartlarinda (25 °C'de) ya da normal
sartlar altinda s1ivi durumda bulunan bes elementten biridir. Civa periyodik cetvelin II B grubu

elementidir. Atom agirligi 200,59 g/mol, yiikseltgenme basamagi: +1 ve +2’ dir.
o Dogada bulunusu

Dogada en ¢ok zencefre (HgS) seklinde bulunur. Az oranda bazi kayalar arasinda ¢ok ince

dagilmis elemental halde de bulunmaktadir.
Kullanim Alanlari:
v" Termometre (sicaklik dlger) ve barometre (basing6lger) gibi bilimsel aygitlarda

v Cuva, platin ve demir hari¢ diger metallerle "amalgam" adi1 verilen alagimlar yapar.
Gilimiis, kalay, kadmiyum ve civadan ibaret bir cins amalgam disleri doldurmakta

kullanilir.

v' Kirmizi civa "(2)" siilfur (HgS) vermilion adi altinda kirmizi boya olarak kullanilir.
Gemi teknelerinin su altindaki kismi, bu boyayla boyanarak midye ve istiridyelerin

tekneye yapisarak toplanmalar1 6nlenir.
v Civa buharli lambalarda kullanilir.

v Aynalarin sirlanmasinda, altin ve giimiis iretiminde, tipta tedavi maddesi olarak

civadan faydalanilir.

v' Baz elektrik devre anahtarlarinin yapiminda da civa kullanilir.
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o Suda ¢oziinen bashca civa(l) tuzlari: Hgy(NO3),.2H,0, Hg,(Cl04),. 4H,0 dir.

e Suda ¢oziinmeyen civa(l) bilesikleri: HQ,Cl,, Hg,Br,, Hgal,, HQoCr0s, HgoSO4,
H92C03, ngs ng(CN)z, ng(SCN)z, H92C204 dir.

CiVA (I) iYONUNUN (Hg,*") ON DENEMELERI
a) Hidroklorik asit ¢ozeltisi (HCI) :
4 - 5 damla Hg,** ¢ozeltisine 2 damla 1 M HCI ¢ozeltisi ekleyin.

2 4+ 2HCI — HgCl, + 2H"

ng
Olusan beyaz ¢okelegi ikiye ayirin.

)} Birinci kismina 15-20 damla su koyduktan sonra su banyosunda isitarak

¢cozlntrliglini gozleyin.

i) Ikinci kismina ¢okelek ¢dziiniinceye kadar kral suyu (1 hacim derisik HNO3 + 3
hacim HCI) ekleyin.

3Hg.Cl, +4N0s +16 H" — 6 Hg?* + 4 NO +3Cl, + 8 H,0
b) Amonyak ¢izeltisi (NH3):
Hg.Cl;, ¢okelegini yeniden olusturduktan sonra, tizerine 3-4 damla 3 M NHj; ¢ozeltisi ekleyin.
Hg.Cl, + 2 NH; — Hg(NH2)Cl + Hg+ NH.CI
Olusan ¢okelegin iizerine ¢oziinlinceye kadar kral suyu ekleyin, ¢dzlinmezse 1sitin.
Hg(NH2)Cl+ 3Hg +15CI" +3NO; + 10H*— 4HgCl> + 3NO + 1/2N; + 6 H,0
Cozeltiyi ¢ sikkinda kullanmak icin saklayin.
C) Potasyum iyodiir ¢ozeltisi (KI):
c sikkinda ayirdiginiz ¢ozeltiye 3 damla 1 M KI ¢ozeltisi ekleyin

HgCl,® + 2KI — Hgl, + 2K* + 4CI°
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d) Kalay kloriir ¢ozeltisi (SnCl):

1- 2 damla Hg,?* ¢ozeltisine 1 - 2 damla 0,1 M SnCr, ¢ozeltisi ve 1-2  damla 3 M HC1

cozeltisi ekleyin.
Hg,?* + SnCl, +2HC1—2Hg + SnCly+ 2H*
e ) Bakaus serit (Cu):
Bakar serit parcasina 4.-5 Derisik HNO3 ¢ozeltisi ile temiz damla Hg22+ ¢Ozeltisi damlatin
Hg,”* + Cu — Cu* +2Hg
5.1.4. 1. GRUP KATYONLARININ SiISTEMATIK ANALIZI

I. Grup Katyonlarin Coktiiriilmesi

Analiz edilecek ¢ozeltiden bir tiipe 20 damla alinir. Bunun ¢izerine 5 damla 3 M HC1 eklenip
iyice karistirdiktan sonra santrifiijlenir. Cokmenin tam olup olmadigini anlamak i¢in istteki
cozeltiye 1 damla daha 3 M HC1 damlatilir. Yeniden ¢okelek olusursa santrifiijlenerek
cokelek I ve ¢ozelti I ayrilir.

Cozelti I: II. III. IV. ve V. grup katyonlarin analizi i¢in saklanir.

Cokelek I: 1 damla 3 M HC1 iceren 10 damla soguk suyla yikanip yeniden santrifiijlenir ve
yikama suyu atilir. Elde edilen beyaz c¢okelek AgCI, PbCI, ve HQ,Cl; igerebilir. Cokelek I
iizerine 6-7 damla su eklenerek karigtirilir ve 4-5 dakika su banyosunda isitilarak PbCI iin
coziinmesi saglanir. Karisim sicakken santrifiijlenir, sogumus ise yeniden tiip sarsiimadan

isitilir. Santrifiijledikten sonra ¢okelek A ve ¢ozelti A olarak ayrilir.

1 Kati ornegin ¢oziilmesi isleminde HC1 ¢ozeltisi kullanildiysa, ortamda ¢oziinmeden kalan
beyaz ¢okelek 1. grup katyonlarinin kloriirlerini icerebilir. Bu durumda analize ¢okelek iceren

cozelti ile baslanmalidr.

Cokelek A: AgCI ve HQ,Cl; igerebilir. Bu ¢okelekte PbCI, kalip kalmadigini anlamak igin
Cozelti ikiye ¢okelege 3-4 damla su eklenir ve su banyosunda 1sitilir. Ustteki ¢ozeltiden 1
damla saat camina alinarak iizerine 1 damla 1 M K,Cr04 ¢o6zeltisi eklenir, sar1 renkli PbCr04

cokelegi olusmazsa ¢okelek A da PbCI, yok demektir. Aksi hallerde yikama islemi bir kag

39

EFNAN FOTOKOPI & KIRTASIYE



kez tekrarlanir. Cokelek tizerine 15 damla 3 M NHj eklenip bir bagetle iyice karistirilir.
Cozelti bazik yapilip santrifiijlenir ve COKELEK B ile COZELTI B ayrilir.

Cozelti A: Cozelti A PbCl; igerebilir. Cozelti ikiye ayrilir.

a) Birinci kismina 4 damla 1M K,CrO4 eklenince olusan SARI COKELEK Pb*? olustugunu
gosterir. Bu ¢okelek lizerine 10 damla 2,5 M H,SO, eklenip bagetle iyice karistirilir. PBSO4
olusumu sebebiyle beyaz ¢okelek elde edilirse Pb*? vardur. Ayrica bu ¢okelek (PbSO,) lizerine

10 damla amonyum asetat eklendiginde ¢okelegin ¢oziinmesi Pb*#nin varligini destekler.

b) ikinci kismima 1-2 damla 1 M KI ¢ozeltisi eklenir. Elde edilen sar1 ¢okelek ¢oziinlinceye
kadar amyant tel lizerinde bek alevinde 1sitilip hemen ¢esme suyunda sogutuldugunda olusan

PARLAK SARI KRISTALLI COKELEK Pb*? nu gésterir.

Cokelek B: Cokelek B icinde HgNH,CI, Hg olabilir. STYAH-GRi COKELEK Hg,**  nu
gosterir. Cokelek 10 damla su ile yikanip yikama suyu atilir. Cokelege 20 damla kral suyu
eklenir, su banyosunda 5 dakika karistirilarak 1sitilir, kapsiile alinir ve kuruluga kadar sitilir.

Soguduktan sonra 5 damla suyla seyreltilip berrak ¢ozelti ikiye ayrilir.

a) birinci kismina 2-3 damla SnCl, ¢ézeltisi eklenir, BEYAZ VEYA GRI COKELEK ng2+

nu gosterir.

b) ikinci kismina 2-3 damla KI eklenir. PORTAKAL RENKLI COKELEK Hg,”  nu

gosterir.
Cozelti B: Cozelti B, Ag(NHg,)2+ ve Cl igerebilir.

a) birinci kism1 3 M HNO3 ile asidik yapilir. AgCI olusumu nedeniyle BEYAZ COKELEK
elde edilirse Ag” nu gosterir.

b) ikinci kismma 2 damla 0,1 M KI ¢dzeltisi eklendiginde olusan ACIK SARlI COKELEK
Ag+ nu gosterir. Bu ¢okelegin 10 damla 0,5 M KCN eklendiginde ¢oziinmesi Ag® varligim

destekler.

5.1.5. 1. GRUP KATYONLARIN ANALIZINDE NOTLAR

1. L grup katyonlarimi ¢oktiiriirken ortam pH iyi ayarlanmalidir. HCI ¢ozeltisinin fazla

eklenmesi durumunda, 1. grup katyon kloriirleri kompleks iyonlarint olusturarak
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coziintirler. HCI ¢ozeltisinin az eklenmesi durumunda ise Sb(IIl) ve Bi(IIl){in beyaz
renkli oksikloriirleri (SbOCI, BiOCl) hidroliz nedeniyle ¢okerler. Bu nedenle seyreltik

HCI ¢ozeltisi kullanilir ve bu oksikloriirler asagidaki tepkimeye gore ¢oziiniirler.

BiOCI + 2H30" — Bi** + CI' + 3H0

2. Karisimda yalmizea 1. grup katyonlart bulunursa HCI ile ¢oktiirdiikten sonra, su

banyosunda 1sitmaya gecilir.

3. Kursun kloriir yikama sirasinda 6nemli 6l¢iide ¢oziinebilir. Bunu 6nlemek igin, ortak

iyon etkisi kursun kloriiriin ¢oziiniirliigiinli azaltacagindan HCI eklenir.

4. Kursun kloriir sicak suda oldukca iyi ¢ozlinmesine karsilik, ¢ozelti sogudugunda
coker. Kursun iyonu icin deneyin cogu kez yanlis ¢ikmasi, bu noktaya dikkat

edilmemesinden kaynaklanir. Kursun kloriiriin ¢oziintirliigii sicaklikla s6yle degisir:
100 mL suda 0°C 0,67 gram PbCl,
100 mL suda 100°C 3,34 gram PbCl,
5. AgClI ve Hg,Cl; karisiminin NHs ile tepkimesi asagidaki gibidir:
AgCl+2NH; — Ag(NHz)," +CI
Hg.Cl, +2NH; — Hg(NH2)Cl + Hg+ NH.CI

Kullanilan NH3 miktar1 her iki tepkime i¢in yeterli olmadiginda, yalnizca Hg,Cl; ile
NH; tepkimesi olur ve ¢oziinmeden kalir. Bu nedenle, eger ortamda olduk¢a ¢ok civa(l)
bulunuyorsa (NHs; ilk eklendiginde olusan siyah veya gri ¢okelek bunu gosterir) giimiis
kacirilabilir. Bunu 6nlemek icin, ikinci bir kisim daha eklenerek ¢ozeltinin bazik olmasi

saglanir.

6. Civa(l) iyonu varsa, amonyak eklendiginde olusan ¢okelek siyah veya gri renkte olur.
Bu asamada olusan beyaz bir ¢okelek, ayrilamamis kursun kloriir ile amonyagin
olusturdugu kursun oksikloriir olabilecegi gibi, ¢ézliinmeden kalan glimiis kloriir de

olabilir. Bu nedenle amonyagin yeterli miktarda eklenmesine 6zen gosterilmelidir.

7. Cozeltinin asitli olup olmadigi turnusol kagidi ile incelenir. Ag(NHs)'nin AgCl'e
dontismesi i¢in ¢ozelti asidik olmalidir. Aksi takdirde giimiis iyonu bulunmasina

karsilik ¢okelek gézlenemez.
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5.2. II. GRUP KATYONLARIN ANALIZi

Fresenius’un sistematik analizinde agir metallerin 13 katyonu siilfirleri olarak
cokmektedir. Bu siilfiirlerin ¢oziiniirlikleri ve dolayisiyla da ¢oziniirliik carpmmi (K)
degerleri, genis bir aralikta degismektedir. K. degerlerindeki bu genis araliktan yararlanilarak
bu 13 katyondan 8i 2. grup (Cu*?, Hg*?, Pb*?, Bi*3, Cd*?, As*, Sb*? ve Sn*?) geriye kalan 5’i
ise 3. grup (Zn*?, Fe*?, Co™?, Ni*? ve Mn*?) siilfiirleri olarak ¢oktiriilebilir. Cizelge 3’de 2. ve

3. grup Katyonlarinin siilfiirlerinin K degerleri goriilmektedir.

Cizelge 3. 2. ve 3. grup katyonlarinin siilfiirlerinin K¢ degerleri

2. Grup 2. Grup 3. Grup
Stlfiir Kee Stlfiir Kge Stlfiir Kge
HgS 3,0x10 > As,S; 4,4x10°% ZnS 1,2x103
CuS 8,5x10% Sh,S; 1x107° CoS 7,0x10%
Bi,S; 1,6x107" SnS 1,8x107%® NiS 1,4x107%
PbS 3,4x107%8 FeS 3,7x107%
Cds 3,6x10%° MnS 1,4x107P

II. ve III. grup katyonlari ayirmak i¢in bu siilfiirlerin ¢oziiniirliklerindeki genis
farkliliktan yararlanilir. 0,3 M HCI ¢ozeltisinde II. grup katyonlar siilfiirleri halinde ¢okerken,
III grup katyonlar ¢okelek olusturmayip ¢ozeltide kalirlar. Hidronyum iyonu derisiminin

onemi, siilflir iyonu derigimini kontrol etmesinden kaynaklanir.
HS + 2H0 « 2H0" + S
Ka = [H30*1% [S*]/ [H2S] = 6,8x10% [H,S]
Doygun HsS cozeltisi yaklasik 0,11 M dir. Bu durumda,
[H30']°[S*] = 6,8x 10

II. grup katyonlarin siilfiirleri halinde ¢okmesini saglayan hidronyum iyonu derisimi

0,3 M (pH= 0,5) kabul edilirse katyonu ¢oktiirmek i¢in gerekli S% iyonu derisimi:

(0,3)% [$*] =6,8x10%* [S*] =7,5x10% M olur.
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Yar1 mikro analiz yonteminde katyonlarin ¢okme isleminden onceki baslangi¢ derigimleri
0,01 M degerine esit veya daha kiigiiktiir. Bu durum dikkate alindiginda iki degerlikli bir

katyon(M?*) siilfiiriiniin ¢oziiniirlik ¢arpim:
MS(k) — M* + §*
Kee= [M*1[S*1=(0,01) (7,5 x 10%%) = 7,5 x 10°*° olur.

Daha once verilen II. grup katyon siilfiirlerinin ¢oziiniirliik ¢arpimi degerlerinin
tamami [H30"] = 0,3 M olan bir ¢dzeltide elde edilen ¢oziiniirliik carpimi 7,5 x10% degerinden
kiigiik, III. grup katyon siilflirlerinin ¢ozlniirliik ¢carpimi degerleri ise 7,5 x10%° degerinden
daha biiyiiktiir. Dolayistyla bu ortamda yalmzca II. grup katyonlar c¢okecektir. III. grup

katyonlarimn siilfiirleri halinde ¢oktiirmek i¢in ortamin pH' i1 yeniden ayarlamak gerekir.

II. ve III. grup siilfirlerinin ¢oktiriilmesi igin gerekli olan H,S; tiyoasetamid
(CH3CSNH,) ve demir siilfiir gibi ¢esitli bilesiklerden elde edilebilir. Bu foyde; H,S yerine en
kolay elde edildigi tiyoasetamid bilesiginin kullanilmasi Onerilmistir. Ciinkii tiyoasetamid
bilesigi, suda kolay ¢6ziiniir ve H,S olusturmasi i¢in sadece 1sitmak yeterlidir, tek dezavantaji

pahali olmasidir. Tiyoasetamid 1sitilinca hidrolizlenerek H,S olusturur.
CH3CSNH, + 2H,0 <« CH3COO + NH;" + HS

5.2.1. BIZMUT
Sembolii Bi olan metalik bir elementtir. Periyodik cetvelde SA grubunda bulunur ve
bu grubun en agir liyesidir. Orta cagdan beri bilinen bir elementtir. Gri renkli bir metaldir.
Dogada serbest olarak ya da siilfiir ve oksitleri halinde bulunur. Atom numaras1 83, kiitle

numarasi 208,98’dir. Bilesiklerinde -3, +3, +5 degerliklerini alabilir.

e Dogada bulunusu: Dogada az bulunan elementlerdendir. Cok az miktarda serbest

halde bulunur. En ¢ok bulunan sekilleri bizmutglanz (BI,S3), bizmutocter (Bi,0s)dir.
Kullanmim Alanlari:

Doviilebilir demir iiretiminde
Akrilik fiber yapiminda katalizor olarak
Termokapillarin igerisinde

Yangin detektorlerinde ve yangin sondiiriiciilerde

AN N NN

Ilag sanayisinde
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v' Kozmetik sanayide kullanilir

e Bizmutun seyrettik asitlerde coziinen tuzlarr: BICls, Bi(N03)s, Bio(S04); dir.
e Baslica kompleksleri: Bi(SCN)63', BiCl4, Bil, diir.

BiZMUT(III) iYONUNUN (Bi**) ON DENEMELERI

a) Tiyoasetamid ¢ozeltisi:

2-3 damla berrak Bi®" ¢ozeltisine (¢ozelti berrak degilse berraklasincaya kadar 6 M HCI
ekleyin) 1-2 damla tiyoasetamid ¢ozeltisi ekleyip su banyosunda 5 dakika 1sitin.

2Bi* + 3H,S — BiS; + 6H"

Olusan kahverengi-siyah c¢okelege sicak su banyosunda ¢oziiniinceye kadar 3 M HNO3
ekleyin.

Bi,S; + 2NO3 + 8H30" — 2Bi®" + 2 NO + 3S+12 H,0
b) Amonyak ¢ozeltisi (NH53):

3 damla Bi®** ¢ozeltisine 10 damla su ekleyin. Cozelti bazik oluncaya kadar 6 M NHj3 ¢ozeltisi
ekleyin. Olusan ¢okelegin lizerine NH3 ¢6zeltisinin fazlasini ilave ederek ¢ézmeyi deneyin.

Ayn1 deneyi Cu?* ve Cd** ¢ozeltileri igin tekrarlayarak sonuclar karsilastirin.
Bi** +3NH; +3H,0 — Bi(OH); + 3NH,'
¢) Potasyum stannit ¢ozeltisi:

Potasyum stannit ¢ozeltisinin hazirlanisi: 2 damla SnCl;, ¢ozeltisi / {izerine damla damla 3 M
KOH c¢o6zeltisi ekleyin. Jelatinimsi ¢okelek olan Sn(OH); ¢oziinlinceye kadar KOH eklemeye

devam edin.
SnCl, + 2KOH — Sn(OH), + 2KC1
Sn(OH), + 2KOH — SnO,* + 2K' +2H,0

Siizge¢ kagidi iizerine 4 damla Bi** ¢ozeltisi damlatin. Uzerine 2 damla 1 M NaOH ve 2

damla yeni hazirlanmig potasyum stannit ¢ozeltisi damlatin.
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2Bi** + 60OH + 3Sn0,> — 2Bi + 3Sn0s>+3H,0

5.2.2. CiVA
e Suda ¢oziinen civa (Il) bilesikleri: Hg(NO3), ve Hg(C10,); dir.

o Suda ¢oziinmeyen civa bilesikleri: HgS, Hgl,, HgBr,, Hg(SCN),, HgO, HgS0, dir.
e Baslica kompleksleri: Hg(CN)42' HgCls', HgC|42', HgBr42', Hg|42', HgSzz‘ dir.
CiVA(II) iYONUNUN (Hg”") ON DENEMELERI
a) Tiyoasetamid ¢ozeltisi:

2-3 damla Hg** ¢ozeltisine 1-2 damla tiyoasetamid ¢ozeltisi ekleyin ve su banyosunda 5

dakika 1s1tin.

Hg** + H,S — HgS + 2H*

Olusan siyah ¢okelege ¢oziiniinceye kadar kral suyu ekleyin.

3 HgS + 2 HNOs + 6 H' + 12 CI' — HgCl:> + 2 NO +3 S +4 H,0

b) Kalay (1) kloviir ¢ozeltisi (SnCI):
3-4 damla Hg?* ¢ozeltisine 20 damla su ve damla damla 0,1 M SnCl, ¢ézeltisi ekleyin.
2Hg® + SnCl, + 2CI' — Hg,Cl, + SnCl,
Hg.,Cl, + SnCl, — 2Hg + SnCly
d) Bakur gerit (Cu):

Derisik HNOj3 ¢ozeltisi ile temizlenmis bakir serit pargasina 4-5 damla ng+ ¢oOzeltisi

damlatin.

Hg®* + Cu — Cu* + Hg
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5.2.3. BAKIR

Bakir periyodik cetvelin IB grubu elementidir. Atom agirhigt 63,54 g/mol’diir.

Yiikseltgenme basamagi +1, +2 ve +3” tiir.

e Dogada bulunusu:

Dogada daha ¢ok bilesikleri halinde bulunur. En ¢ok bulunan mineralleri kuprit (Cu,0), azurit
(2CuCOs3, Cu(OH),), kalkoprit (CuFeS,), bornit (CuzFeS3), molahit CuCOs3, Cu(OH), dir.

Bakar(Il) tuzlari genellikle suda ¢oziiniir.

Suda ¢éziinmeyen bilesikleri: CuC,0,4, CuCOg3, CuS, Cu(OH); ve Cu(103),
Kompleksleri: CuCls, CoCls*", Cu(NHs)s**, Cu(C,04),> ve Cu(CN),*
BAKIR(II) [YONUNUN (Cu®") ON DENEMELERI

a) Tiyoasetamid ¢ozeltisi:

2-3 damla Cu®* ¢ozeltisine 10 damla su ve 1-2 damla tiyoasetamid ¢ozeltisi ekleyip

su banyosunda 5 dakika 1sitin.
Cu”  + HS — CuS + 2H"
Olusan siyah ¢okelege sicak su banyosunda ¢oziiniinceye kadar 6 M HNO3 ekleyin.
3CuS + 8 HNO; — 3Cu™ +2NO +3S + 4H,0 + 6NO3
b) Amonyak ¢izeltisi (NH3):
3 damla Cu®* ¢dzeltisine berrak bir ¢ozelti elde edilinceye kadar 6 M NHj3 ¢ozeltisi ekleyin.
Cu**+ 4NH; — Cu(NHs),*"

Bu iiriine renk kayboluncaya kadar ve ¢ozelti elde edilinceye kadar damla damla %3’liik KCN

¢ozeltisi ekleyin. (DIKKAT: KCN cok zehirlidir.)

Cu(NHs)s* +4CN° — Cu(CN)s* + 4NH;
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c) Potasyum ferrosiyaniir ¢ozeltisi (KsFe(CN)g):

3 damla Cu** ¢ozeltisine 2 damla 1 M K4Fe(CN)g ¢ozeltisi ekleyin.
2Cu* + Fe(CN)s® —  CuFe(CN)s

5.2.4. KADMIYUM
Kadmiyum, kimyasal simgesi Cd olan, giimiis beyazliginda, kanserojen, toksik bir
agir metaldir. Kadmiyum periyodik cetvelin 1T B Grubu elementidir. Atom agirhigi 112,40

g/mol ve yiikseltgenme basamagi +2 dir.
e Dogada bulunusu:

Dogada tek bagma bulunmaz. Cinko mineralleri yaninda % 1 oranina kadar CdCO3; ve CdS
seklinde bulunur. Kadmiyum nitrat, kloriir, bromiir, siilfat, asetat, tiyosiyanat ve tiyosiilfat

suda kolaylikla ¢oziiniir.

Suda ¢oziinmeyen bilesikleri: CdS, CdC0;, Cd(OH),, Cd(CN),
Baslica kompleksleri, Cd(NH3)42+, Cd(CN)42', cdl,>, cdCl®  dur.
KADMIYUM iYONUNUN (Cd*") ON DENEMELERI

a) Tiyoasetamid ¢ozeltisi:
2-3 damla Cd** ¢ozeltisine 5 damla su, 1-2 damla 3 M HCI ve 1-2 damla tiyoasetamid

cozeltisi ekleyip su banyosunda 5 dakika 1sitin.
Cd” + HsS — CdS + 2H
Olusan sar1 ¢okelege sicak su banyosunda ¢oziiniinceye kadar 3 M HNOj3 ekleyin.
3CdS +8H" + 2NOy — 3Cd** + 2NO +3S +4H,0
b) Amonyak ¢okeltisi (NH3):
3 damla Cd** ¢ozeltisine 2-3 damla 0,5 M NH; ¢ozeltisi ekleyin.
Cd* + 2NH; + 2H,0 — Cd(OH), +2 NH,"
Olusan ¢okelege ¢oziiniinceye kadar NHz ekleyin.

Cd(OH),+ 2NH;" + 2N H; — CCI(NH3)42+ +2 H,0
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5.2.5. KURSUN
Boliim 5.1.2. ye bakin.
5.2.6. ARSENIK

Arsenik, kimyada As sembolii ile gosterilen ve metal ile ametal arasinda bir 6zellige
sahip bir elementtir. Atom numarasi 33, atom agirligi 74,91°dir. Periyodik cetvelin 5A
grubunda, fosfor ile antimon arasinda olup, ikisinin arasinda ozellikler gosterir. Arsenik,
bilesiklerinde 5+, 3+ ve -3 degerlikleri alabilir. Arsenik periyodik cetvelin V A Grubu

elementidir.

e Dogada bulunusu:

Dogada bilesikleri halinde bulunur. Demirli arsenik siilfiir [FeAsS(FeAs,FeS,)], arsenikli
nikel siilfiir (NiAsS), demirli arsenik (FeAs;), realgar (AssSy), orpigment (AS,S3).

Kullanim Alanlari:
v Tung rengi vermek i¢in
v Organarsin bilesikleri tip sektoriinde ilag olarak
v" Pb-As bilesikleri sagma yapiminda
v' Transistor yapiminda doping ajani olarak kullanilir.

Biitiin arsenik bilesikleri zehirlidir. As(III) ve As(V) iyonlan oksijenle kovalent bag
yaptiklarindan sulu ortamda serbest halde bulunmaz. As(IIl) bilesikleri arsenit (As033' veya
AsO;), As(V) bilesikleri ise arsenat (AsO43') halinde bulunurlar. Bundan dolay1 tepkimeleri

katyondan ¢ok anyon tepkimelerine dayanir.
ARSENIK(III) iYONUNUN (As**) ON DENEMELERI
a) Tiyoasetamid ¢ozeltisi:

2-3 damla As®* ¢ozeltisine 3-4 damla 3 M HCI ¢ozeltisi ve 1-2 damla tiyoasetamid ¢Ozeltisi

ekleyip su banyosunda 5 dakika 1sitin.
2As™ + 3H,S — As,S; + 6H'
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Olusan sar1 ¢okelegi yikadiktan sonra ikiye ayirim.
1) Birinci kismina ¢okelek ¢oziinlinceye kadar 3 M KOH ¢ozeltisi ekleyin.
As;S; + 6KOH — AsOs" + AsS¥ + 6K" +3H,0
Elde edilen ¢ozeltiyi 3 M HC1 ¢6zeltisi ile asitlendirin.
AsOs* + AsSs® + BHCL => AsS; +6CI + 3H,0

i) Ikinci kismina sicak su banyosunda ¢okelek ¢oziiniinceye kadar derisik HNO3

cozeltisi ekleyin.
3 As;S; + 28 HNO3 + 4 H,0  — 6 AsO,> + 9 H,S0, + 28 NO + 18 H*
b)Giimiis nitrat ¢ozeltisi (AgNO3):

2-3 damla As®" ¢ozeltisine nétr ya da hafif bazik oluncaya kadar 3 M KOH ¢ozeltisi
ekledikten sonra, 1-2 damla 0,1 M AgNOs; ¢ozeltisi ekleyin.

AsO;¥ +3AgNO; — AgsAsO; + 3 NOj
¢) Amonyum molibdat ¢ézeltisi (NH;);M00Q,:

2-3 damla As®* ¢ozeltisine asidik oluncaya kadar 3 M HNOj3 ¢ozeltisi ve 12 damla amonyum

molibdat ¢ozeltisi ekleyerek su banyosunda 5 dakika 1sitin.
HASO42_ + 12(NH4)2MOO4 + 23 HNO; — (NH4)3[ASM012040] +9 NH4+ + 3NO3” + 12H,0
5.2.7. ANTIMON

Antimon, periyodik tablonun 5A grubunda yer alan elementtir. Periyodik tablonun
51. elementidir. Atom numarast 51'dir. Erime noktas1 630, kaynama noktasi ise 1380
derecedir. Dogal antimon siilfiirden (Sb,S3) elde edilir. Metale benzeyen, kirilabilen ve
kolayca toz durumuna getirilebilen glimiis beyazi renginde bir katidir. Atom agirligi: 121,75

g/mol ve yiikseltgenme basamagi +3, -3, +5 dir.
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e Dogada bulunusu:

Dogada metal antimonat, antimon siilfiir ve oksitler halinde bulunur. Stibnit (Sb,S3),
bakir antimon karigik siilfiir (4 CuyS. Sb,S3), antimon giimiis blendi (3 AgyS . Sh,S3),
kursunlu antimon (PbS. Sb,S3), antimon bliite (SbyO3), (2 Sb,S3.Sb,03) Cift tuz olarak

bulunur.
Kullarnim alanlari:

v Yari iletken bir madde oldugu i¢in bu teknolojide kullanilir. Infrared dedektorlerin

yapiminda,
v’ Sertligi arttirmak i¢in alagimlar halinde kullanilir.
v" Pil, siirtinmeyi 6nleyen alagimlar, ayna, kablo yapiminda,

v Oksitleri, silftirleri, trikloriirleri alev ge¢irmeyen materyallerin yapiminda, boya

endiistrisinde, seramik ve cam yapiminda,
v Potasyum antimontartarat hidrat ilag sektoriinde kullanilir.
Baslica kompleksleri: SbCly, SbCI53', SbOC4H40¢ dir.

Kuvvetli hidroliz nedeniyle Sb(IIl) tuzlan ile ¢ozelti elde edilemez (SbO® dan dolayr).
Sb(III)'iin nitrat, klorat, perklorat, fosfat gibi tuzlar1 bilinmemektedir.

ANTIMON(III) iYONUNUN (Sb*) ON DENEMELERI
a) Tiyoasetamid ¢ozeltisi:

2-3 damla Sb*" ¢ozeltisine 10 damla su-ve 1-2 damla tiyoasetamid ¢ozeltisi ekleyip su

banyosunda 5 dakika 1s1tin,

2Sb* + 3H,S — ShS; + 6H
Olusan turuncu ¢okelegi ikiye ayirin.
1) Birinci kismina ¢okelek ¢oziinlinceye kadar 3 M KOH ¢ozeltisi ekleyin.

2Sb,S; +4KOH — SbO, + 3ShS, +4KI +2H,0
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Bu ¢ozeltiyi 3 M HCI1 ¢ozeltisi ile asitlendirin.
SbO,” + 3ShS, + 4HC1 — 2Sb,S; + 4CI' + 2H,0

iii) Ikinci kismma sicak su banyosunda ¢okelek coziiniinceye kadar derisik HCI

cozeltisi ekleyin.
Sb,S; + 6H" +12CIT — 2SbCl® + 3H,S
b) Demir tel (Fe):

Bir parca derisik HCI ¢ozeltisi ile temizlenmis Fe tel iizerine 3 damla Sb* ¢oOzeltisi ve 2

damla 3 M HCI ¢ozeltisi damlatin.
Sb* + Fe — Shb + Fe*
¢) Rodamin B cozeltisi.

Iki ayr1 saat cama birer spatiil ucu katt NaNO, koyun, iizerine NO, gazi ¢tkmayincaya kadar
derisik HCI ¢ozeltisi damlatin. Her iki saat camina ikiser damla Rodamin B ekleyin. Saat
camlarinin birine bir damla su, digerine bir damla Sb* ¢ozeltisi ekleyerek, renk farkliligini

gozleyin.
5.28. KALAY

Kalay periyodik cetvelin IV A Grubu elementidir. Atom agirhigi: 118,69 g/mol ve
yiikseltgenme basamagi: +2, +4 dir. Giimiisiimsii gri renktedir. Havada kolaylikla okside

olmaz.
e Dogada bulunusu:

Metalik halde ¢ok az, mineral olarak oksit halinde bulunur. Kasitenit (SnO,), stannit
(CuzFeSnSy), teallit (PbSnSy).

Kullanim Alanlari:
= Metalleri aginmaya kars1 korumak amaci ile kaplanmasinda,

v SnCl,.H,0 bilesigi patiska baskisi uygulamalarinda indirgen ajan olarak,
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v' Kalay-niobiyum alagimlar1 diisiik sicaklikta siiperiletkenlik 6zelligi nedeniyle,

miknatis yapimi gibi bir¢ok uygulamada,

v’ Kalay tuzlarinin cama puskiirtiilmesi ile camda elektrik iletkenligini saglamak amaci

ile,

v’ Eritilmis cam igerisine eritilmis kalay eklenerek camin diizgiin yiizeye sahip olmasi

amactyla kullanilir.
Coziiniirliigii az olan bilesikler: SnS, Sn(OH),, SnC,04, Snl,, Snz(PO4)2, SNS;, SnO,, Snly
Bilinen kompleksleri: SnClg*, SnSs®, Sn(C,04)s>
a) Tiyoasetamid ¢ozeltisi:

2-3 damla Sn2+ ¢ozeltisini 0,3 M HCI ¢ozeltisi ile asitlendirin. 1-2 damla tiyoasetamid

cozeltisi ekleyip su banyosunda 1sitin.
sn* + HS — SnS + 2H"
Olusan kahverengi ¢okelege ¢oziinlinceye kadar derisik HCI ¢ozeltisi ekleyin.
SnS, + 4H' + 6Cl — SnCl¢” + 2H.S
b) Civa(Tl) kloriir ¢izeltisi (HgCl,):
2-3 damla Sn** ¢ozeltisine 10 damla, su ve 1-2 damla HgCl, ¢ozeltisi ekleyin.
Sn** + 2HgCl, — Sn** + Hg,Cl, + 2CI
Olusan ¢okelege 4-5 damla daha Sn** ¢ozeltisi ekleyip 1sitin.
Sn** + Hg,Cl, — Sn* + 2Hg + 2CI
¢) Bazik bizmut (I1D) ¢ozeltisi (Bi*"):

2-3 damla Sn** ¢ozeltisine 10 damla su, 1-2 damla NaOH ile baziklestirilmis Bi** ¢ozeltisi

ekleyin.

3sn® + 2Bi* — 3Sn* + 2Bi
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5.2.9. II. GRUP KATYONLARININ SiISTEMATIK ANALIiZi

L. gruptan alman ¢ozelti, II-V grup katyonlarindan bazilarini ya da tiimiinii i¢erebilir.
Bu ¢6zeltinin {izerine 3 M HNOj3 den 2 damla eklendikten sonra su banyosunda 3 dakika
isitilir. Cozelti hafif bazik oluncaya kadar 3 M NH3 den ve tam asit doniimiine kadar 3 M
HC1 den damla damla eklenir. C6zelti hacmi 1 mL oluncaya kadar buharlastirildiktan sonra, 2
damla derisik HC1 ve 7 damla tiyoasetamid ¢ozeltisi ekleyip su banyosunda 5 dakika 1sitilir.
10 damla damitik su ve 2-3 damla daha tiyoasetamid ekleyip su banyosunda 5 dakika daha

isitilir ve santrifiijlenerek ¢okelek II ile ¢ozelti I ayrilir.

Cokelek 11 Cozelti I1

Il. grup katyonlarimin siilfiirlerini | III., IV. ve V. grup katyonlarmi
icerebilir. Bunlar As,S; (sar1), As,Ss | igerebilir. H,S kaynatilarak
(sar1), Sb,S3 (portakal kirmizisi), Sb,Ss | ugurulduktan  sonra ¢ozelti  diger
(portakal rengi), SnS, (sar1), HgS | gruplarin aranmasi igin saklanir.
(siyah), PbS (siyah), CuS (siyah),
Bi,Ss (kahverengi-siyah) ve CdS (sar1)
diir.

Grup I1-A ile 11-B'nin ayrilmasi: Elde edilen II grubun siilfiir ¢cokelekleri 1 damla doymus
NH4CI ve 1 damla tiyoasetamid iceren 10 damla su ile yikanip, yikama suyu atilir. 10 damla 3
M KOH eklendikten sonra su banyosunda 3 dakika karistirilarak isitilir, Santrifiijlenerek

cokelek A (grup 11-A) ile ¢ozelti A (grup 11-B) ayrilir.

Cokelek A: I1-A grup katyonlari-nin siilfiirleri (HgS, CuS, CdS, PbS, Bi,S3) ve az miktarda S
icerebilir. Cokelek 10 damla 3 M KOH ile yikanir ve ¢ozelti atilir.

Cozelti A: 11 B grup katyonlarinin ¢oziinebilen kompleks iyonlarii (AsOs®, AsSs¥, ShOy,
SbS,", Sn0O,%) igerebilir.

11-A GRUP KATYONLARININ ANALiZi

Cokelek A: Cokelek, ortamdaki fazla KOH’1 uzaklastirmak i¢in 10 damda damitik suyla
yikadiktan sonra santrifiijleyip yikama suyu atilir. Cokelek tizerine 12 damla 6 M HNOs
eklenir ve su banyosunda karistirilarak 5 dakika iyice 1sitildiktan sonra santrifiijlenir. Céokelek

B ve Cozelti B ayrilir. Cozelti listiine ¢ikan serbest kiikiirt baget ile alinip atilir.
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Cokelek B

Cozelti B

Hg(NO3),.2HgS (beyaz), HgS (siyah) veya
S olabilir. Cokelek iizerine 15 damla kral
suyu eklenir. Su banyosunda 2-3 dakika
sitilip ¢okelek' c¢oziiliir. Cozelti kapsiile
almir ve kurutulur. Soguduktan scnra
lizerine biraz su eklenir ve ¢ozelti ikiye
ayrilir.

a)birinci kismina 1 damla SnClI, eklenir.
Olusan BEYAZ veya GRI COKELEK
ng+ nu gosterir.

b)ikinci kismi temiz bir bakir yiizeye
damlatilir ve 5-10 dakika beklenir. Olusan
GRI kaplama Hg2+ nu gosterir.

Pb**, Bi**, Cu“*ve Cd** iyonlarini igerebilir.
Cozelti iizerine 3 damla derisik H;SOq4
eklenip beyaz dumanlar goriiliinceye kadar
kapsiilde 1sitilir. Bu isleme 2-3 damla madde
kalincaya kadar devam edilir. lyice
soguduktan sonra iizerine dikkatlice 1 mi su
eklejiip baget ile kansitinlir ve santrifiijlenir.
Cokelek C ile ¢ozelti C ayrilir.

Cokelek C Cozelti C
Cokelek C igerisinde PbS0, olabilir. | Bi**, Cu** ve Cd** icerebilir. Cézelti iizerine
Cokelek 4 damla suyla yikama suyunu | 1 damla AI** ¢ozeltisi eklenir. Cozelti bazik
attitktan sonra 10 damla  doymus | oluncaya kadar baget ile siirekli karistirarak

NH4CH3COO eklenir ve karistirilarak su
banyosunda 5 dakika 1sitilir. Berrak degilse
santrifiijlenir ve c¢okelek atilir. Cozeltiye 1
damla derisik CH3COOH ve 2 damla 1M
K,CrO, eklenir. SARI COKELEK Pb*" nu
gosterir. Cokelek 6 M NaOH de ¢oziiniirse
Pb2* varhigim kantlar.

damla damla derisik NH3z eklenir. Daha
sonra 3 damla da fazladan derisik NHj
eklenip santrifiijlenir ve COKELEK D ILE
COZELTI D ayrilir.
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Cokelek D

Cozelti D

Bi(OH); ve AI(OH)3 olabilir. Cokelek
lizerine 5 damla damitik su eklenerek
cokelek yikanir ve yikama suyu atilir.

Cu(N H;a,)42+ ve Cd(N H3)42+ icerebilir. Cozeltideki
MAVI RENK Cu®* iyonunu gosterir. Cozelti
ikiye ayrilir,

Daha sonra c¢okelek iizerine 10-12
damla yeni hazirlanmis potasyum
stannit cozeltisi eklenir.
COKELEKTEKI ANi SIYAHLASMA
Bi**nun varligimi gosterir.

a) Cozeltinin bir kismina 6 M CH3COOH ve 1
damla K4Fe(CN)g eklendiginde olusan KIRMIZI
COKELEK varligim Cu *2 nin varligin gosterir.

b) Cozelti D'de Cu oldugundan mavi rengi
gidermek i¢in ¢ozeltinin ikinci kismina damla
damla renk kayboluncaya kadar 1 M KCN
eklenir. Daha sonra 3 damla da fazladan 1 M
KCN ve 2-3 damla tiyo-asetamid ¢ozeltisi
eklenip 5 dakika su banyosunda isitildiginda
olusan SARI COKELEK Cd* nun varligini
gosterir.

11-B GRUP KATYONLARININ ANALIiZi

Cozelti A: Cozeltiye hafif asidik oluncaya kadar 3 M HCI eklenir. Santrifiijlenerek ¢ozelti
atilir. Cokelek tizerine 10 damla derisik HCI eklenip su banyosunda 4-5 dakika karistirilarak
isitilir, santrifujlenir ve COKELEK E ile COZELTI E ayrilir.

Cokelek E: AsyS3, As,Ss ve S igerebilir. Cokelek su ile 3 kez yikanir ve yikama sular1 atilir.
Cokelek tizerine 10 damla derisik HNO3 eklenerek su banyosunda 5 dakika karistirilir. Bunun
iizerine 5 damla 0,5 M AgNOs eklenip karistirilir (Eger beyaz ¢okelek olusursa santrifiijlenip
¢okelek atilmalidir. Bu ¢okelek ortamdan uzaklastirilamayan CI' ile Ag® nun AgCI

olusturmasindan olabilir). Berrak ¢ozelti ikiye ayrilir. Cozeltinin;

a) Birinci kismmma 5 damla 2,5 M NaCH3;COO eklendiginde olusan KIRMIZIMSI
KAHVERENGI COKELEK (AgsAsOg) As®* varligi gosterir,

b) ikinci kismina 3 damla su ile 10 damla amonyum molibdat ¢dzeltisi eklenip su banyosunda

10-15 dakika 1sitildiginda olusan SART COKELEK As® varligini gosterir.

Cézelti E: Sn** ve Sh3* iyonlarini igerebilir. Cozelti bes kisma ayrilir.
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Sb®" aranmasi:

a) iki saat camma konulan birer spatiil ucu NaNO, kristalleri iizerine 4-5 damla 3 M HC1
ekleyip NO;, gazinin ¢ikisi saglanir. Her ikisinin {istiine rodamin-B eklendikten sonra birine 1
damla su, digerine ise bilinmeyen Ornek ¢ozeltisinden damlatilir. Rodamin-B'nin renginin

KIRMIZIDAN MORA DONMESI Sb** varligini gosterir.

b) Cozelti E'nin bir kismina 1 damla tiyoasetamid eklenip 1sitildiginda olusan PORTAKAL
RENKLI COKELEK Sb*" varligim gosterir.

¢) Derisik HC1 ile temizlenmis demir tel iizerine 2 damla 3 M HC1 damlatildiginda olusan

siyah kaplama Sb** varligini gosterir.
Sn?* aranmast:

(Cozelti E'nin iki kismi {izerine 5 damla 3 M HC1 ve bir parga Mg serit eklenerek karistirilir.
Ustteki berrak ¢ozelti ikiye ayrilir. Cozeltinin,

a)birinci kismma 4 damla doymus HgCl, ¢ozeltisi eklendiginde olusan BEYAZ veya GRI
COKELEK Sn?* varligin1 gosterir,

b)ikinci kismi NaOH ile baziklestirilir ve iizerine NaOH ile baziklestirilmis Bi®* ¢ozeltisi
eklenir. Olusan SIYAH COKELEK Sn?* varligini gosterir.

5.2.10. II. GRUP KATYONLARININ ANALIZ NOTLARI

1. Cozelti bazik duruma getirilirken ¢okme olabilirse de HC1 eklenmesi ile bir kisim
cokelek yeniden ¢oziiniir. Tiyoasetamid eklendiginde ¢oziinmenin tam olmasi

gerekmediginden fazla HCI eklenmemelidir.
2. Arsenigin H,S ile ¢cokmesi i¢in ortam sicak ve asidik olmalidir.

3. Islemler sonucu olusan ¢dzelti hidronyum iyonu ydniinden 0,3 M olmalidir. Bu asitlik
I. ve III. grup katyonlarinin birbirlerinden ayrilmasi i¢in uygundur. Cozelti fazla
asidik oldugunda bazi I1. grup katyonlar1 tam ¢6kmez ve ¢ozeltide kalir. Bu 6zellikle
kalay, kursun ve kadmiyum iyonlar1 i¢in gecerlidir. Cozelti yeterince asidik
olmadiginda ise III. gruptan bazi katyonlar II. grup katyonlarinin siilfiirleri ile birlikte

cokerler. Bu durum da 6zellikle ¢inko, nikel ve kobalt iyonlar1 i¢in gecerlidir.
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10.

11.

12.

Pb(CH3COO0); damlatilmis siizge¢ kagidi tiiplin agzina kapatilir. Kararmanin olmasi
H,S varligmi gosterir. Cozeltideki H,S 'in ugurulmadigt durumda agik havanin
etkisiyle S%, SO,” iyonlarna yiikseltgenir. Ortamdaki siilfat iyonlari ile de IV. grup
katyonlari, 6zellikle baryum, siilfat halinde ¢oker. Cozeltide II. gruptan baska bir
katyon grubu yoksa bu islem yapilmaz.

Bakir, bizmut, kadmiyum ve kursun siilfiirleri, siilfiir iyonunun nitrat iyonu tarafindan

serbest kiikiirde yiikseltgenmesiyle ¢oziiniirler.

Kral suyu HgS' 1 iki tiir tepkime sonucunda c¢ozer. Siilfir iyonu, nitrat iyonu
tarafindan serbest kiikiirde yiikseltgenir ve CI iyonu HgCI42' kompleksini olusturur.

Coziinmeden kalan kisim ise serbest kiikiirttiir.

Kursun iyonu PbS0,; seklinde ¢oker. Bu c¢okelek HNO3'li ortamda Pb(HSO4),
olusumuyla ¢oziinlir. Beyaz SOz dumanlarimin goriilmesi HNO;3 'in uzaklagtigin

gosterir.

Bu karisim seyreltildikten sonra iki dakikadan fazla kalmamalidir. Bu siire i¢inde
kullanildiginda bazik beyaz bizmut siilfat ¢okelegi olusur. Santrifiij isleminden sonra
elde edilen ¢okelek kursun iyonu i¢in yapilan tiim denemelerde olumlu sonug verir.

Ancak kromatla olusan bizmut ¢okelegi NaOH i¢inde ¢coziinmez.

Kursunu, PbCrO4 seklinde ¢oktiirmeden dnce ¢ozelti asetik asit ile asitlendirilmelidir.

Bu yapilmadig1 durumda ortamda bulunabilecek olan bizmut, kromat halinde ¢oker.

Bizmut hidroksit jelimsi bir kati oldugundan gozlemek giictiir. AI** eklenerek AI(OH)s

ve Bi(0OH)3 ¢okeleklerinin karisimi elde edilir ve ¢okelek gbzlenebilir duruma getirilir.

KCN ¢ok zehirli bir madde oldugundan dikkatli ¢calismak gerekir. Eklenen KCN ile
Cu(NH)4** ayrilarak Cu(CN),* kompleksi olusur. Cu®* yoksa ¢ozeltinin rengi mavi
olmayacag i¢cin KCN eklemeye gerek yoktur ve dogrudan Cd* analizine gegilir. ,Cu?
ve Cd** iyonlarinin beraber bulundugu bir ¢ozeltide bakir iyonlar1t KCN ¢ozeltisi ile
tutulur. Cu(CN),% kompleksi H,S ile tepkime vermez ve Cd*" bu ortamda H,S ile

belirlenir.

Bu asamada siyah ¢okelek elde edildiyse ¢ozelti kismi atilir ve ¢okelek 5 damla suyla
yikanip yikama suyu da atilir. Cokelek iizerine 10 damla 1 M H,SO, eklenip su

57

EFNAN FOTOKOPI & KIRTASIYE



13.

14.

15.

16.

17.

18.

19.

banyosunda 4 dakika karistirilir, santrifiijlenerek coziinmeyen kisim atilir. Cozelti
derisik NHj3 ile noétrallestirilip 3 M asetik asitle hafif asidik yapilir. Daha sonra 1-2
damla tiyoasetamid eklenir. SARI COKELEK olusumu Cd** iyonunun varligini,

gosterir.

Bazik ¢ozelti 1I-B grubu katyonlarinin ¢éziinmiis tiyo veya oksitiyo komplekslerini
icerir. Bu ¢ozelti asitlendirildiginde kompleks iyonlar bozundugundan II-B grubu

katyonlart siilfiirler seklinde ¢oker.

Derisik HC1 ortaminda As;S3 ¢Oziinmez, Sb,Sz ve SnS ¢oziiniir. Bu islem dikkatli

yapilmadigi takdirde Cozelti E'de Sb>* ve Sn** iyonlar1 gézlenmez.

Cozeltideki H,S' i ortamdan uzaklastirmak igin karisim sitilir. HpS uzaklastirilmazsa
antimon ve kalay HC1 ¢ozeltisi ile seyreldiginden yeniden ¢oker. Cokelek olusuncaya

kadar 1sitilmalidir.

Yikama iglemi klor iyonunu ortamdan uzaklastirmayr amaglar. Bu islem

yapiimadiginda As®" gézlenemez.

Amonyum molibdat istenilenden 1-2 damla daha c¢ok kullanilmalidir. Bu ekleme
yapilmadiginda olusan ¢okelek HNO; ¢ozeltisinde ¢oziiniir. As* tiin bulunmadigi

ortamda Kirli beyaz renkli H,MoQO, olusur.

Sodyum nitrit. Sb® 'ii Sb>* 'e yiikseltger. Sb°* Rodamin-B yi yiikseltgeyip renk

degisimim saglar. Cok miktarda NaNO; kullanildiginda renk degisimi gozlenemez.

Bu durumda eklenen metalik Mg, Sb®* ii metalik antimona ve Sn*" ' i Sn** ' ye

indirger.
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6. ANYONLARIN SISTEMATIK ANALIZINE GIRIS

Anyonlar, negatif yiikli iyonlardir. Floriir, kloriir, iyodiir, siilfiir vb digindaki
anyonlar iki ya da daha c¢ok elementin kimyasal bilesiminden olusur. Bu tiir anyonlarin
kararliliklar1  ve tepkimeleri igerdikleri elementlerin kararhiliklarindan ve verdigi
tepkimelerden c¢ok farklidir. Anyonlar da katyonlar gibi, uygun c¢oktiiriicii reaktifler
kullanilarak cesitli gruplara ayrilabilirler. Anyonlarin gruplandirilmast kalsiyum, baryum,
kadmiyum ve glimiis iyonlarinin anyonlarla olusturdugu tuzlarinin ¢oziiniirliikklerinin farkl
olmasi temeline dayanir. Katyonlarin ¢oziinen ve c¢oOziinmeyen tuzlarinin ¢oziintirlik
carpimlar1 birbirinden ¢ok farkli oldugundan katyon analizi, anyon analizine gore daha

kolaydir.

Anyonlar katyonlardan daha aktiftirler, bu o6zellikleri yiikseltgenme indirgenme
tepkimelerinde daha ¢ok goriiliir. Uygulanan yontemde, yiikseltgen ve indirgen anyonlarin
birbirleriyle etkilesmesini dnlemek veya azaltmak amaciyla, analiz edilen 6rnek sistematik
analiz siliresince hafif bazik tutulur. Yiikseltgen ve indirgen anyonlar ayni ortamda
bulundugunda, bunlar aralarinda tepkimeye girerek yiikseltgeyici ve indirgeyici 6zelliklerini
kaybederler. Siilfit iyonu (SO3%) ile klorat iyonu (C1O5") 'nun tepkimeye girerek siilfat {SO4%)
ve kloriir (CI) iyonlarimi olusturmasi bu duruma bir drnektir. Ilk {i¢ grup anyonlarda ortamin
pH' 1n1 7 veya daha biiyiik tutmakla bu tepkimelerin olusmasi 6nlenir. Sodyum, potasyum ve
amonyum disindaki katyonlarin ortamda bulunmasi anyonlarin aranmasinda giicliikler
dogurabilir. Bu nedenle istenmeyen katyonlar, fazla miktarda sodyum karbonat ¢ozeltisi
eklenerek ortamdan ¢oktiiriilerek uzaklastirilmalidir. Bu durumda karbonat iyonu orijinal
ornekten aranmalidir. Ciinkii toz 6rnekler asitte ¢ozliniiyorsa, karbonat iyonu karbon dioksit
vererek ortamdan uzaklasir. Asagidaki tabloda sistematik analizde adi gegen anyonlarin
¢okme ortamlari, ¢oktiiriicii reaktifleri ve bu reaktiflerle olusturduklar1 ¢okelekler ve renkleri

topluca verilmistir.
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Grup | Grup Reaktifi | Anyonlar Cokelegin Formiilii ve Cokme Ortam
No Rengi
I | Ca(CH;COO0), |COs* CaCOs Notr ya da hafif bazik
PO,>C,04* | Cas(PO,), ortamda kalsiyum
F CaF; tuzlan halinde
(hepsi beyaz) gokerler.
Il | Ba(CHsCOO), |S04 BaSO,(beyaz) Hafif bazik ortamda
CrO,* BaCrO, (sar1) baryum tuzlar1 halinde
cokerler.
11 | Cd(CH;COO0), |S* CdS (sar1) Notr ya da hafif bazik
Fe(CN)g* Cd,Fe(CN)g (bej) ortamda  kadmiyum
tuzlari halinde
¢Okerler.
IV | AgCH;COO SCN’ AgSCN (beyaz) Asidik ortamda giimiis
cr AQCI (beyaz) tuzlar1 halinde ¢okerler
Br AgBr (turuncu)
I Agl (sar1)
vV |- NO3 Onceki gruplarda

¢okmeyen anyonlardir.

6.1. LGRUP ANYONLARIN ANALIiZi
6.1.1. KARBONAT (CO5?)

Sodyum, potasyum ve amonyum katyonlar1 diginda, diger katyonlar karbonatla ya dogrudan

dogruya az ¢oziinen karbonatlari,

LiCO3, MgC03, A92C03, BaCO3;, CaCOs3, SrC0O3, ZnCOs3, CdCOg, MnCQOs3, PbCO3, FeCOs3,

NiCOs3, TI,COs

Ya bazik karbonatlari,

CuCOj3.Cu(OH),, NiCO3.Ni(OH),

Veya hidroksitleri,

AI(OH)3, Fe(OH)3

60

EFNAN FOTOKOPI & KIRTASIYE




KARBONAT iYONUNUN ON DENEMELERI

a) Kalsiyum asetat ¢ozeltisi Ca(CH3;CO0O),

4-5 damla COs” ¢ozeltisine 5-6 damla su ve 1-2 damla 2 M Ca(CHsCOO), ¢ozeltisi
ekleyin.

COos” + Ca* —  CaCO;
Olusan beyaz ¢okelek ¢oziiniinceye kadar 3 M CH3COOH ekleyin.
CaCO; + 2CH;COOH — Ca” +2CH;COO + CO, + H,0
b) Hidroklorik asit ¢ézeltisi HCI:

)} Deney tiipiine 3 M HCI, 10 damla su ve bir spatiil ucu KCIO3 ekleyin. Uzerine bir

spatiil ucu kati NaCO3 ekleyerek olusan gaz ¢ikisini (kopilirme) gozlemleyin.
COs¥ + 2HCI —2ClI + CO; + H0

i) 6-7 damla COs* ¢ozeltisine 6-7 damla 3 M HCI ekleyip tiliplin agzina, ucunda 1

damla 0,1 M Ca(OH), ¢6zeltisi bulunan bir baget tutun.
COs* + 2HClI —2CI + CO; + H,0
Ca(OH)Q_ + C02 — CaC03 + Hgo

6.1.2. FOSFAT (PO,*)

Lityum disinda, alkali metal fosfatlar1 ve amonyum fosfat suda ¢oziiniirler. Suda ¢oziinmeyen

fosfatlar da, fosfat iyonunun bazik 6zelliginden dolay1 kuvvetli asitlerde ¢oziiniirler.

FOSFAT IYONUNUN ON DENEMELERI

a) Kalsiyum asetat ¢ozeltisi Ca(CH;COOQ),

4-5 damla PO, ¢ozeltisine 5-6 damla su ve 4-5 damla 2 M Ca(CH3COO); ¢ézeltisi ekleyin.
PO, + Ca®* — Cas(POu),

Olusan beyaz ¢okelek ¢oziiniinceye kadar 3 M CH3COOH ekleyin.

Cas(POs),+ 4CHsCOOH — 3Ca®* + 2H,POs + 4CHyCOO
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b) Amonyum molibdat ¢ozeltisi (NH4),M00O,

4-5 damla PO,* ¢Ozeltisine 5 damla su ve 5-6 damla derisik HNO3 ve 6-7 damla (NH4),Mo0O,

cozeltisi ekleyerek bagetle karistirin.
H,PO, + 12(NH4)2MOO4 + 23HNO; — (NH4)3(PO4M012035) + 21INH4NO3 + 2NO3” +12H,0
6.1.3. OKZALAT (C,04%)

Demir (III), amonyum ve alkali okzalatlar1 disinda, okzalatlar genellikle suda
¢oziinmezler. Okzalat anyonu iyi bir komplekslestiricidir. Ozellikle 3+ yiikseltgenme
basamagina sahip katyonlarla (demir, aliiminyum, krom, mangan gibi) saglam kompleksler

verir. Kompleks formiilii, M(C204)33'$eklindedir.

OKZALAT IYONUNUN ON DENEMELERI

a) Kalsiyum asetat ¢ozeltisi Ca(CH;COQ),

3-4 damla C,0,4% ¢ozeltisine 5 damla su ve 1-2 damla 2 M Ca(CH3COO); ¢ozeltisi ekleyin.
C,04 + Ca® — CaC,04

Olusan beyaz ¢okelek tizerine 3 M CH3COOH ekleyerek ¢oziiniirligii gozleyin.

b) Potasyum permanganat ¢ozeltisi KMnO,

3-4 damla C,0,* ¢ozeltisine 10 damla su ve 6-7 damla 1,5 M H,SO, ¢ozeltisi ekleyerek

1is1tin. Cozelti sicakken tizerine 1 damla 0.1 M KMnOQ, ekleyin
2KMnO, + 3H,SO, + 5H,C,04 — 2 MnSO, + K,SO, + 10CO, + 8 H,O
6.1.4. FLORUR (F)

Sodyum, potasyum, giimiis, civa ve alliminyum floriirleri disinda, floriirler genellikle
suda ¢oOziinmezler. Floriir iyonu iyi bir komplekslestiricidir. Aliiminyum, demir (III),

berilyum katyonlariyla kararli kompleksler verir.
AIFg*, FeFs”, BeFs”

Floriir iyonu bazi katyonlarla ugucu bilesikler verir. Ornek olarak BF3 ve SIF,

verilebilir.
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FLORUR IYONUNUN ON DENEMELERI

a) Kalsiyum asetat ¢ozeltisi Ca(CH3COO0),

3-4 damla F- ¢ozeltisine 5 damla su ve 3-4 damla 2 M Ca(CH3COOQ), ¢o6zeltisi ekleyin.
2F + Ca* — CaR

Olusan beyaz ¢okelegi 3M CH3COOH ¢ozeltisiyle ¢cozmeyi deneyin.

a) Asindirma Deneyi

Temiz bir cam tizerine 1 damla F~ ¢ozeltisi damlatip su banyosu iizerinde kurutun. Camin
iizerine 1 damla da derisik H»SO4 ekleyip yeniden kurutun. 3 saat bekledikten sonra cami su

ile yikayip inceleyin.
4HF + SiO, — SiF,+ 2H,0
6.1.5. 1. GRUP ANYONLARIN SISTEMATIK ANALIiZi

KARBONAT ARANMASI: Deney tiipiine 10 damla 3 M HC1, 10 damla su ve bir spatiil

ucu KCIO3 eklenir (1). Bunun {izerine bir tiipte bulunan 10 damla COs?* aranilacak ¢ozelti
(veya bir spatiil ucu toz drnek) aktarilir. GAZ CIKISI (KOPURME) COs* un varliginm

gosterir.

| -V GRUP ANYON ANALIZIi iCIN METAL iYONLARININ UZAKLASTIRILMASI

(2) 2 mL &rnek ¢ozeltisine 2 mL su eklenerek 1sitilir. Uzerine ¢dzelti bazik oluncaya kadar 1,5
M Na,COs; ¢ozeltisi eklenerek su banyosunda 10 dakika daha 1sitilir. Santrifiijlenerek ¢cokelek

atilir. Cokmenin tam olup olmadig1 kontrol edildikten sonra ¢ozeltide anyon analizine gegilir.

I. GRUP_ANYONLARININ COKTURULMESI: Yukarida belirtilen metal iyonlarinin

uzaklastirldigi ¢ozelti alinir. Uzerine ¢okme tamamlanincaya kadar 2 M Ca(CH3COO),
eklenip santrifiijlenir. Cokelek I ve Cozelti I ayrilir.

Cokelek I: Karbonat, fosfat, okzalat ve fioriir iyonlarmin kalsiyum tuzlaridir. Cokelek
damitik suyla {i¢ defa yikanip (3) yikama sulan atilir. Cokelek tizerine asidik oluncaya kadar 6
M CH3;COOH ekleyip iyice karigtirildiktan sonra santrifiijlenir. Cokelek A ve Cozelti A
ayrilir.
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Cozelti I: 11, 111., IV. ve V. grup anyonlari igerebilir.

Cikelek A Cizelti A

CH3COOH de ¢oziinmeyen CaC,04 ve CaF, olabilir. | Fosfat iyonunu igerebilir. Cozeltiye
Cokelek iki defa damitik suyla yikanip yikama suyu | 12 damla amonyum molibdat ¢ozeltisi
atilir. Cokelek iki kisma ayrilir, (HNOjs ile asitlendirilmis) ekleyip su
a) Ik kisma 10 damla 1,5 M H,SO, eklenip su | banyosunda bes dakika 1sitilir. Olusan
banyosunda 1 dakika karistirilarak isitilir. Uzerine 1 | SARI COKELEK PO,* anyonunun
damla 0,1 M KMnOQy ¢ozeltisi eklenir. Cozeltideki varligin1 gosterir

PEMBE RENGIN KAYBOLMASI C,0,”

nun varligini gosterir (4).

b) Ikinci kisim temiz bir cam pargasini iizerine
koyulduktan sonra kuruyuncaya kadar su banyosu
iizerinde tutulur (5).

1 damla derisik H,SO; kurumus kismin iizerine
damlatilip yeniden kurutulur ve 3 saat bekletilir.
Sonra cam iyice yikanir.

CAM YUZEYINDEKI ASINMA F- iyonunun
varligini gosterir (6).

6.1.6. 1. GRUP ANYONLARININ ANALIZ NOTLARI

1. Eklenen KCIOs ile ¢ozeltide bulunabilecek siilfit, siilfiir ve tiyosiilfat iyonlar1 asitli ortamda

stilfat iyonu ve serbest kiikiirde ytikseltgenir.

2. Eger ¢ozeltide sodyum, potasyum ve amonyum katyonlarindan bagka katyonlar da varsa bu
katyonlar Na,CO3; eklenmesiyle ortamdan uzaklastirilir. Cozeltide bu ii¢ katyondan bagka

katyonun olmadig1 biliniyorsa bu Islemi yapmaya gerek yoktur.

3. Elde edilen, ¢okelek sari renkli ise ortamda CrO,” iyonu bulunmaktadir. 1. grup
anyonlarinin ¢dkeleklerinin taninmasi CrO/* iyonunun yaninda zor olacagindan sari renk

kayboluncaya ka dar yikamaya devam edilmelidir.

4. Kalsiyum okzalat iizerine asit eklenmesiyle olusan okzalik asit, pembe renkli MnO4

iyonunu renksiz Mn (11) iyonuna indirger.
5. Asindirma deneyi sulu ortamda sonu¢ vermez. Ciinkii floriir iyonu kolay buharlasabilen
silisyum tetrafloriir (SiF,) ile birlesip ¢oziinmeyen silisik asiti olusturur
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6. Derisik H,SO,4 CaF; ile birleserek HF'i olusturur. HF'de cami asindirarak ugucu SiF4 i
olusturur. Bu deney yalniz F iyonu ig¢in karakteristik oldugundan baslangictaki Srnek

cozeltisinden alman 1 damla ile de yapilabilir.

7. PO iyonunun bulunmadig1 durumda beyaz bir ¢okelek olusabilir. Bu ¢okelek, amonyum
molibdat ¢ozeltisinin bozunmasi sonucu olusur. Bu tiir bir ¢okelek fosfat iyonunun varligini

gostermez.

6.2. II. GRUP ANYONLARININ ANALIiZi
6.2.1. SULFAT (SO,")

Suda ¢oziinmeyen baslica siilfatlar : BaSO4, SrSO,;  PbSO; ve HQ,SO, dir.
Giimiis ve kalsiyum siilfatlar suda ¢ziiniirler. Kristal suyu Igeren aliiminyum ve krom (III)
stlfatlar1 suda c¢oziindiikleri halde, susuz aliiminyum ve krom (III) siilfatlar1 suda
coziinmezler. Kursun (II), saryum (IV) gibi katyonlarla verdigi kompleksler disinda, siilfat
iyonu kompleks vermez, Pb(SO,),>, Ce(SO4)s*gibi. Siilfat iyonunun g¢ift tuzlar g¢ok
bilinmektedir. Ornek olarak KCr(SO4),. 12H,0, K;Mg(S0,),.6H,0 verilebilir.

SULFAT iYONUNUN ON DENEMELERI
a) Baryum kloviir ¢ozeltisi (BaCl,)

3-4 damla SO,% ¢ozeltisine 5 damla su, 3-4 damla 3 M HCI ve 1-2 damla 0,1 MBaCl,

cozeltisi ekleyin.
SO/ + Ba® — BaSOq
Olusan beyaz ¢okelegi derisik HCI ve derisik HNOj asitte ¢ozmeyi deneyin.
b) Kursun asetat ¢ozeltisi Pb(CH;COOQ),
3-4 damla SO,% ¢ozeltisine 5 damla su ve 3-4 damla 0,5 M Pb(CH3;COO), ¢ézeltisi ekleyin.

Pb(CHsCOO), + SO — PbSO4+ 2CH;COO
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6.2.2. KROMAT (CrO)

Kromat ve dikromat iyonlart kompleks olusturmazlar. Suda ¢6ziinmeyen baglica
kromatlar: BaCr04, PbCr04, Ag.Cr04, Hg,Cr04, SrCrO4 dir. Bu bilesikler kuvvetli asidik

ortamda dikromat vererek ¢oziiniirler.
2BaCrO, + 2H"— 2Ba* + Cr,0/¥ + H,0
KROMAT IYONUNUN ON DENEMELERI
a) Baryum kloriir ¢ozeltisi BaCl,
3-4 damla CrO,* ¢ozeltisine 5 damla su ve 3-4 damla 0,1 M BaCl, ¢ozeltisi ekleyin.
CrOo,” + BaCl, — BaCrO, + 2CI
Olusan sar1 ¢okelege ¢oziinlinceye kadar 3 M HC1 ekleyin.
BaCrO, + HO" — Ba®* + HCrOs + H,0
Elde edilen ¢6zeltiye 10 damla 2,5 M NaCH3;COO ekleyin.
Ba®* + HCrO, + CH3COO — BaCrO; + CH;COOH
b) Kursun asetat ¢ozeltisi (Pb(CH3COO); )
3-4 damla CrO,* ¢ozeltisine 5 damla su ve 7-8 damla 0,5 M Pb(CH3COO), ¢ozeltisi ekleyin.
K2CrO4 + Pb(CH3COO0), — PbCrO, + KCH3COO
Olusan ¢okelege coziinlinceye kadar 3 M NaOH ¢6zeltisi ekleyip karistirin.
PbCrO, +4 NaOH — CrO %+ PbO,* + 4 Na' + 2 H,0
6.2.3. I. GRUP ANYONLARININ SISTEMATIK ANALIZi

II. GRUP_ ANYONLARININ COKTURULMESI: |I. gruptan alinan ¢ézelti 1 de II., III.,

IV., ve V. grup anyonlarinin bazilart1 veya hepsi bulunabilir. Cozelti lizerine ¢dkme
tamamlanincaya kadar 1 M Ba(CH3COO), ¢ozeltisi eklenip santrifiijlenir. Cokelek II ve
Cozelti II ayrilir.
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Cokelek I1 Cozelti 11

BaSO, ve BaCrO, olabilir (1*). Cokelek II, | IIL., IV. ve V. grup anyonlan icerebilir.
10 damla damitik suyla yikanip yikama suyu
atilir. Cokelek lizerine 5 damla 6 M HCI
eklenip iyice karigtirilir,  santrifiijlenir.
Cokelek A ve ¢ozelti A ayrilir.

Cokelek A Cozelti A

BaSO, olabilir. 10 damla 3 M HCI | Cozeltiye 10 damla 2.5 M NaCH3COO (3*)
eklendiginde (2*) olusan BEYAZ COKELEK | eklenir. Olusan SARI COKELEK CrO4% nun
SO,% nun varhigim1 gosterir. Ciinkii BaSQO, | varligimi gosterir.

asitlerde ¢ozlinmez.

6.2.4. 11. GRUP ANYONLARININ ANALIZINDE NOTLAR

1) Eger ¢okelek beyaz ise, Cr042- iyonunun bulunmadigi anlagilir. Ciinkii BaCr04 san renkli

bir ¢okelektir ve ¢coziindiiglinde san renkli ¢ozelti olusturur.
2) Elde edilen ¢okelege eklenen HCl ile 1. gruptan kagabilen anyonlar ¢dziiniir.

3) NaCH3COO, ¢ozeltideki hidronyum iyonu derisimini tamponlayarak BaCrO4'm ¢6kmesini

saglar.

6.3. III. GRUP ANYONLARININ ANALIiZi
6.3.1. SULFUR (%)

SULFUR iYONUNUN ON DENEMELERi
a) Kadmiyum asetat ¢iozeltisi Cd(CH;COO),

3-4 damla S* cozeltisine 1-2 damla damitik su ve sar1 ¢okelek olusuncaya kadar 1 M
Cd(CH3COC); ¢ozeltisi ekleyin.

S* o+ Cd(CH3CO0O), — CdS + 2CH3;C00
b) Hidroklorik asit cozeltisi HCI

3-4 damla S* ¢ozeltisine 1-2 damla damitik su ve 1-2 damla 3 M HC1 ¢ozeltisi ekleyip tiibiin
agzina 0,5 M Pb(CH3COO); ¢ozeltisi ile 1slatilmis siizge¢ kagidim tutun.
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Pb(CH;COO), + H,S — PbS + 2CH3;COCH
Ayni deneyi sodyum plumbit ¢ozeltisi ile 1slatilmis stizge¢ kagidi kullanarak tekrarlayin.
Na,PbO, + H;S — PbS +2NaOH

Sodyum plumbit kursun asetat ¢ozeltisine olusan ¢okelek ¢6ziiniinceye kadar NaOH ¢ozeltisi

ekleyerek elde edilir.

¢) Giimiis nitrat ¢ozeltisi AgNOs

3-4 damla S~ ¢ozeltisine 10 damla damitik su ve 2-3 damla 0,1 M AgNOg ¢ozeltisi ekleyin
S + 2Ag" — AQS

6.3.2. FERROSIYANUR ( Fe(CN)s")

Tamamen ¢ozlinen amonyum ve alkali metal ferrosiyaniirleri ve kismen ¢dziinen
toprak alkali metal ferrosiyaniirleri disinda, ferrosiyaniirler genellikle suda ve seyreltik

asitlerde ¢6ziinmezler.

Ferrosiyaniir iyonunun karigik tuzlan da bulunmaktadir. Ornek olarak, K,Ca[Fe(CNB6)],
KFe[Fe(CNg)], KoMg[Fe(CNg)], KzZns[Fe(CNg)]2 verilebilir.

FERROSIYANUR iYONUNUN ON DENEMELERI
a) Kadmiyum asetat ¢ozeltisi Cd(CH3COO),

3-4 damla Fe(CN)g" ¢ozeltisine 1-2 damla damutik su ve bej renkli ¢okelek olusuncaya kadar
1 M Cd(CH3COOQ); ¢ozeltisi ekleyin.

Fe(CN)s" + 2Cd(CHsC00); — CdiFe(CN)s +4 CH;COO"
b) Demir (II1) kloriir ¢ozeltisi FeCl;
2-3 damla Fe(CN)g* ¢ozeltisine 5 damla su ve 2-3 damla 0,1 M FeCls ¢ozeltisi ekleyin.
Fe(CN)¢* — Fe[Fe(CN)s]+ 3CI

Berlin veya Prusya mavisi
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¢) Giimiis nitrat ¢ozeltisi AgNO3

2-3 damla Fe(CN)s" ¢ozeltisine 10 damla damutik su ve 2-3 damla 0,1 M AgNOj; ¢ozeltisi
ekleyin.

Fe(CN)s" + 4Ag" —  Ags[Fe(CN)e]
Olusan ¢okelege 2-3 damla derisik HNOj ekleyerek 1sitin.
Ags(Fe(CN)s] +2HNO3 — Ags[Fe(CN)s] +Ag"+NO; + NO, + H,0
6.3.3. III. GRUP ANYONLARININ SISTEMATIK ANALIZI
I11. GRUP ANYONLARININ COKTURULMESI

Cozelti 11 ye ¢cokme tamamlanincaya kadar 1 M Cd(CH3COQ), eklenip santriftijlenir (1%*).
Cokelek III ve Cozelti 111 ayrilir.

Cokelek IT1 Cozelti 111

CdS ve Cd2Fe(CN)6 igerebilir (2*). | IV. ve V. grup anyonlar icerebilir.
Cokelek sicak damitik suyla iki defa
yikanip yikama sular atilir (3%). Cokelek

iki kisma ayrilir,

Cokelek III ' iin,

a) Birinci kismina 3-4 damla 3 M HCI ekledikten hemen sonra tiipiin agzina 0,5 M
Pb(CH3COO0); veya sodyum plumbit ¢ozeltisi ile 1slatilmis siizge¢ kagidi kapatilir. Siizgeg
kagidinda KAHVERENGI veya SIYAH rengin olusmasi S? nun varligini gosterir.

b) Cokelegin diger kismina, ¢oziiniinceye kadar 3 M HCI (4) ve 1 damla 0,1 M FeCl;
damlatilir. Cézeltideki KOYU MAVI RENK (Prusya mavisi)  Fe(CN)¢* nun varhigmi

gosterir.
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6.3.4. III. GRUP ANYONLARININ ANALiZINDE NOTLAR

1) Cozelti hafif bazik oldugundan Cd(OH), de ¢okebilir. III. grubun varligi renkli ve yogun

bir ¢okelek olusumundan anlasilir.

2) Cokelek rengi anyon hakkinda fikir verebilir. CdS parlak sari, Cd,Fe(CN)s acik bej

rengindedir.

3) Cokelek iyice yikanarak IV. grup anyonlarindan timiyle ayrilmalidir. Ciinkii
ferrosiyaniiriin reaktifi (Fe**), SCN" ile tepkimeye girdiginde olusan kirmizi renk nedeniyle

mavi renk goriilmeyebilir.

4) Seyreltik HCI, ¢okelek tam c¢oziiniinceye kadar ve ortam hafif asidik oluncaya kadar
eklenmelidir. Eger ¢ozelti ¢cok asidik olursa, HCI i¢inde ¢oziiniirliigli ¢ok olan mavi renkli

kompleks goriilemez.
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7. VOLUMETRI
7.1.0ON BILGI

Hacim 06l¢timii temeline dayanan nicel analize volumetrik veya titrimetrik analiz denir. Bir

analizin bu yontemle yapilabilmesi i¢in agsagidaki kosullar1 saglanmasi gerekir.
e Titre edilen ve titre eden (titrant) arasinda uygun bir tepkime olmalidir.
Bu tepkime;

e Stokiyometrik olmali,

e (Cabuk olmali,

e Tam olmal,

e Tepkime tamamlandiginda sistemin fiziksel 6zelliklerinde indikatorle saptanan biiyiik
ve kesin bir degigsme olmalidir.

¢ Derigimi bilinen uygun bir titrasyon ¢ozeltisi bulunmalidir.

e Uygun bir indikatér bulunmalidir.
VOLUMETRIK KAPLAR

Volumetrik yontemin temeli hacim 6l¢timii olduguna gore, sivi hacimleri dlgmek
amactyla kullanilan kaplar1 (volumetrik kaplar) tanimak gerekir. Hacim, sicakliga baglh
oldugundan, kaplarin hacimlerinin ayarlandig1 sicaklik {izerlerine yazilmistir. Biitlin
volumetrik kaplar degisik hacim degerleri igin yapilmustir. Olgiilecek hacim degerine uygun

hacimdeki kaplar secilmelidir. Volumetrik kaplar, i¢inde en ¢ok kullanilanlar1 sunlardir:
Meziir

Hacim birimine gore derecelendirilmis silindir seklinde cam veya plastikten yapilmis
kaplardir. Belirli hacimdeki siviyr bir kaptan baska bir kaba aktarmak amaciyla kullanilir.
Meziir, yaklasik hacim 6l¢iimleri yapmak i¢in uygundur. En duyarli 6l¢lim, istenilen hacime
en yakin hacimdeki meziirii kullanarak yapilir. Ornegin 8 mL’ lik bir sivi hacmini lgmek igin

10 mL’ lik mezir kullanilmalidir.
Pipet

Pipet, hacim birimine gore derecelendirilmis, ucu sivri cam borudur. Belirli bir

hacimdeki siviy1 bir kaptan digerine aktarmak amaciyla kullanilir. Stvi, pipet i¢cindeki havanin
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emilmesiyle pipet i¢ine alinir. Kullanilan kimyasal madde zehirli veya yakici olabileceginden
pipetteki hava agizla degil, lastik bir puarla ¢ekilmelidir. Puarin bulunmadigr durumlarda
stvinin pipet i¢inde kendiliginden yiikselmesi saglanir. Sivi yiikseldikten sonra pipetin agzi
sag el isaret parmagi ile kapatilir ve dis ¢eperi temiz bir siizgeg kagidi ile silindikten sonra sivi
istenen kabin igine aktarilir. Pipetlerin hacmi 1 mL ile 100 mL arasinda degisir. Ayrica
hacimleri 0,1 ile 0,01 mL arasinda degisen mikro pipetlerde vardir. Olgiilmek istenen hacmin
biiyiikliigiine uygun hacimdeki bir pipet secilmelidir. Ornegin 8 mL’ lik bir hacim, 10 mL lik
pipetle yapilmalidir. Bu hacim 50 mL’ lik bir pipetle Ol¢iiliirse hata orani artar.

Balonjoje

Belirli bir hacim i¢in ayarlanmig cam veya plastikten yapilmis, agz1 kapali bir kaptir.
Ince uzun bir boyun ve alt1 diiz yuvarlak gévdesi vardir. Belirli derisim ve hacimde ¢ozelti

hazirlamak i¢in kullanilir. Balonjoje kullanilarak ¢ozelti su sekilde hazirlanir.
Kati Maddeden Cozelti Hazirlanmasi

Katidan gerekli miktar tartilir, tartilan kisim bir beher igine aktarilir ve bir miktar
¢oziicii ile kati, cam bagetle karistirilarak c¢oziiliir. Burada eklenen ¢oziiciiniin hacmi,
cozeltinin toplam hacmini gegmemelidir. Kati, oda sicakligindan daha yiiksek sicakliklarda
coziiniiyorsa, beherde isitilarak katinin ¢dziinmesi saglanir. Katinin tamami ¢dziinmeden
karisim balonjoje i¢ine aktarilmamalidir. Coziinme i¢in 1sitma islemi kesinlikle balonjoje
icinde yapilmamalidir. Beher i¢indeki kati tamamen ¢6ziildiikten ve sogutulduktan sonra, bir
cam huni yardimiyla etrafa sigratilmadan balonjojeye aktarilir. Beher, baget ve huni
ceperlerinde kalmis olan ¢ozelti, ¢oziicii ile bir kag kez balonjoje icine yikanir. Balonjojenin
ayar c¢izgisine kadar ¢oziicli eklenir. Ayar cizgisine yaklasildiginda ¢oziicii ekleme islemi
yavas ve ¢ok dikkatli sekilde yapilmalidir. Bu islemden sonra balonjojenin kapag:i sikica
kapatilir, taban1 ve agzindan tutularak asagi yukari calkalanarak ¢ozeltinin homojen bir
sekilde karismasi saglanir. Tartilan miktar ve ¢ozelti hacminden yararlanilarak hazirlanan

cozeltinin derisimi hesaplanir.
Sivi Maddeden Cozelti Hazirlanmasi

Uygun bir pipetle sividan gerekli hacim alinir, balonjojenin icine aktarilir. Pipetin i¢

ceperlerinde kalmis olan sivi, ¢oziicii ile birkac kez balonjojenin i¢ine yikanir. Balonjoje ayar
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cizgisine kadar ¢oziicii ile tamamlanarak yukarida anlatildigi gibi calkalanir ve homojen bir

cozelti hazirlanir. Seyreltildigi ha cime gore ¢ozelti derisimi hesaplanir.
Biiret

Hacim birimine gore derecelendirilmis alt ucu musluklu cam borudur. Sivinin biiret
icinden bosaltilmas1 musluk yardimiyla yapilir. Titrasyon isleminde belirli hacimdeki sivinin
bir kaptan digerine aktarilmasinda kullanilir. Degisik hacimlerde biiretler vardir. Ogrenci
labrotuvarlarinda kullanilan biiretler genellikle 25-50 mL’ lik hacimde olanlardir. Bu biiretler,

her 1 mL ona boliinerek 0,1 mL 6l¢iilebilecek sekilde derecelendirilmistir.
Biiret Muslugunun Yaglanmasi

Biiret kullanilmadan 6nce temizlenir ve musluk kismi yaglanir. Yaglama ile biiretteki
stvinin musluk ¢eperlerinden sizmasi Onlenir ve muslugun kolayca donmesi saglanir.
Yaglama islemi su sekilde yapilir: Musluk biiretten cikarilir, sivinin aktigi deliklerin
bulundugu yiizeyler hari¢ olmak iizere diger kisimlara bir miktar vaselin siiriiliir. Vazelinin
asir1 derecede siiriilip musluk deliklerini tikamamasina dikkat edilmelidir. Vazelin siiriilen
musluk biirete takilir ve saga sola cevrilerek biitiin yiizeylerin ince bir yag tabakasi ile

kaplanmasi saglanir.
Biiret Doldurulmasi

Temiz ve muslugu yaglanmis bir biirete kullanilacak ¢6zelti bir huni yardimiyla
doldurulur. Muslugu agilarak, alt kismindaki ince cam borunun hava kalmaksizin tamamen
¢ozeltiyle doldurulmasi saglanir. Kullanilan biiret 1slaksa, su damlaciklar1 ¢6zelti derigimini
degistireceginden, biiret doldurulmadan 6nce az miktar ¢ozelti ile bir kag kez calkalanir ve

calkalama ¢ozeltileri atilir. Bu islemden sonra tekrar biiret kullanilacak ¢ozeltiyle doldurulur.
Biiret Okumasi

Volumetrik dl¢limlerde en onemli hata kaynaklarindan birisi de biiret okunmasidir.
Biiretteki s1v1 seviyesine asagidan veya yukaridan bakilirsa sirasiyla biiyiik veya kiiciik hacim
degerleri okunur. Biiret okunurken goziin, sivi ile ayni seviyede olmasi gerekir. Kabi 1slatan
stvilar, biiret gibi bir cam boru i¢inde yiikseldiginde bir ¢ukur olusturur. Biiret okunurken
cukurun alt ucuna teget olan deger alinir. Renksiz sivilarda ¢ukurun alt ucunu gérmek

miimkiindiir. Renkli sivilarda ise bu goriilmediginden sivinin en {ist seviyesi biiret okumasi
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icin temel alinir. Daha iyi bir okuma i¢in biiretin arkasina yaris1 beyaz yarisi siyah bir karton
yerlestirilir. Karton, siyah kismi agag1 gelecek sekilde biiretin arkasina yatay olarak tutulur.
Karton siyah-beyaz sinir1 ¢ukurun seviyesine ayarlanarak okuma yapilir. Balonjoje, meziir ve

pipet kullanilirken hacim okunmasi yukarida anlatilan biiret okumasi gibi yapilabilir.
Kaynamis Biiret Musluklarinin Acilmasi

Yaglanmayan, i¢inde ¢Ozelti bekletilen veya uzun siire kullanilmayan biiretlerde,
musluk, biiret govdesine kaynar yani musluk dondiiriilemez. Bu gibi durumlarda sirasi ile

asagidaki islemler uygulanmalidir:

a) Biiret su ile 1sitilir, musluk kismi, bir kirilma durumunda elleri korumak amaci ile kalinca
bir bez pargasi veya havlu ile tutulur. Muslugun ince tarafina bir tahta pargasiyla vurularak

musluk ¢evrilmeye ¢aligilir.
b) Ayni islem bu kez tahta pargasi yerine kalin bir cam kapak yardimu ile yapilir.
¢) Biiretin muslugu sicak suya daldirilir ve bir siire bekletilir, a veya b’ deki islem tekrarlanir.

d) Biiretin muslugu sicak bazik bir ¢ozeltiye daldirilir ve bekletilir, a veya b’deki islemler

tekrarlanir.
e) Musluk hafif (isli) bir alevde 1sitilarak agilmaya ¢alisilir.
Cam Malzemenin Temizlenmesi

Kaplarin tizerinde bulunan kaba kirler gozle goriilebilirse de, ince film halindeki
kirler goriilemez. Bir cam kabin kirli olup olmadigi kabin igine su konularak kontrol
edilebilir. Su, kabin ¢eperlerini diizgiin sekilde 1slatirsa, kap temiz, 1slatmazsa kirli demektir.
Kirli kisimlarda su sizmalari, yer yer yarilip ¢izgi olusturur veya damlalar, halinde toplanir.
Kaplarin temizligi icin c¢esitli temizleyiciler kullanilir. Cam kablar i¢in Oncelikle deterjan
kullanilir. Soguk veya 1lik su ile deterjan kullanilarak cam malzeme yikanir, musluk suyu ile
iyice durulanir ve malzemenin temizlenip temizlenmedigi kontrol edilir. Kap temizlenmis ise
bir ka¢ kez damitik suyla ¢alkalanir. Bu islem sonunda temizlenemeyen cam kap kromik asit
¢ozeltiyle yikanir. Kromik asit ¢ozeltisi 6,0 g K,Cr,O7 'nin 100 mL derisik H,SO4 iginde
coziilmesiyle elde edilir. Cam kap bu ¢ozelti ile ¢alkalanir, gerekirse i¢inde bir siire bekletilir.

Cam kaplarin ¢eperlerindeki yaglarin (6rnegin vazelin) temizlenmesinde aseton veya alkol
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kullanilir. Bu organik maddelerle temizlenen kaplar, kromik asit ile tekrar yikanir. Son
kalintilarda, musluk suyu ile ¢eperlerden uzaklastirilir. Cam kaplarda permanganattan ileri
gelen MnO; kirleri HCI ¢ozeltisi ile ve AgNOj3 den ileri gelen metalik glimiis kirleri de HNO3
cozeltisi ile giderilir. Kullanilan kromik asit ¢ozeltisi atilmaz. Bir sise i¢inde yeniden
kullanilmak tizere saklanir. Deneylerde kullanilacak kaplar musluk suyu ile iyice yikanir ve

damitik suyla bir kag kez galkalanir.
BAZI TEMEL KAVRAMLAR
Titrasyon

Titrasyon, ¢ozeltide bulunan bir madde (analit) miktarinin, derigsimi kesin olarak
bilinen bir reaktif (titrant) ile verdigi kimyasal tepkime sonrasinda harcanan hacmi, es deger
gram sayisini ve analit agirligint bulmak ic¢in uygulanan bir yontemdir. Titrasyonda derigimi
iyi bilinen bir reaktif, analiz edilecek ¢ozeltiye, tepkime tamamlanincaya kadar eklenir ve
eklenen reaktifin hacmi 6lciiliir. Bu hacim esas alinarak ¢ozeltideki analit esdeger gram sayisi

ve agirligr hesaplanir.
Titrasyonun Yapihisi

Titrant olarak kullanilan ¢6zelti biirete doldurulur. Titre edilecek analiti iceren ¢ozelti
ise bir erlene koyulur. Bu cozeltiye gerekli reaktifler ve indikatér madde eklendikten sonra
titrasyon islemine baglanir. Biiret muslugunun altindaki ince cam boru erlenin igine girecek
sekilde biiret, biiret tutacag ile tutturulur. Sag el ile erlen, sol el ile biiret muslugu tutulur.
Biiretten baslangigta hizli bir sekilde titrant akitilir, bu sirada erlen siirekli ¢alkalanarak analit
ve titrantin tepkimeye girmesi hizlandirilir. Doniim noktasina yaklastik¢a titrant eklenmesi
yavaglatilir ve erlenin ¢eperleri bir piset yardimiyla yikanir. Boylece calkalama sirasinda
erlenin ¢eperlerine sicrayan madde, ¢ozelti i¢ine alinmis olur. Doniim noktasina yaklasinca
titrant ¢ozeltisinin analit ¢ozeltisine damladigi noktada indikatoriin karakteristik rengi
goriilmeye baglanir. Ancak calkalama iyice tekrar rengi kaybolur. Tam doniim noktasinda ise
bu renk artik kalicidir ve olustugu anda titrant eklenmesi kesilir. Bu renk 30-60 saniye kadar
kalic1 olmalidir. Eger renk bu siireden once kaybolursa bir iki damla daha titrant eklemek
gerekir. Bunun i¢in biiret ucunda bir damla ¢6zelti olusturulur ve bu damla pisetle erlen igine
yikanir. Bundan sonra harcanan titrant hacmi biiretten okunur. Gerekli, hesaplamalarla

numune ¢ozeitisindeki analit agirlig1 veya derisimi bulunur.
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Geri Titrasyon

Bu titrasyon yonteminde, analiz edilecek madde ile tepkimeye giren reaktifin asirisi
analiz ¢ozeltisine eklenir. Eklenen reaktifin asiris1 derisimi bilinen baska bir reaktifle geri-titre

edilerek incelenen maddenin miktari bulunur.
Standart Cozelti (Ayarh Cozelti)

Titrasyonda kullanilan ve derisimi kesin olarak bilinen reaktif ¢ozeltisidir. Bu

¢ozeltinin derisimindeki dogruluk, yontemin dogrulugunu belirler.
Primer (Birincil) Standart Cozelti

Hassas terazide tartilmis saf reaktif (primer standart madde) uygun bir ¢oziiciide
¢oziiliir, degeri kesin olarak bilinen bir hacme tamamlanarak derisimi belli "primer standart

¢Ozelti" hazirlanir.
Primer (Birincil) Standart Madde (PST)

Primer standart ¢zelti hazirlamak igin kullanilan reaktiflerdir. Bu tiir maddelerin

bazi 6zellikleri olmalidir:

- Cok saf olmalidir.

- Kararh olmalidir. Atmosferdeki maddelerden etkilenmemelidir.
- Nem ¢ekici olmamalidir.

- Uygun bir fiyatla her zaman bulunabilmelidir.

- Oldukga biiyiik bir esdeger agirliga sahip olmalidir.
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Sekonder (ikincil) Standart Cozelti

Primer standart ¢ozelti olarak hazirlanamayan ancak bir primer standart madde (veya ¢ozelti)

ile titre edilerek derigimleri belirlenen ¢ozeltilerdir.
Esdegerlik Noktasi

Herhangi bir titrasyonda ana amag, analit ¢ozeltisine kimyasal esdegeri kadar
standart titrant ¢ozeltisi eklemektir. Bu kosula esdegerlik noktasinda erisilir, Esdegerlik

noktasi, analit ve titrantin esdeger gram sayilarinin teorik olarak esitlendigi hacim oranlaridir.
Doniim Noktasi

Titrasyon sirasinda ¢ozeltideki bazi fiziksel degismelerin gézlenmesiyle deneysel
olarak esdegerlik noktasina erisildigi tahmin edilir. Bu fiziksel degismeler, titrasyonun tam
doniim noktasinda kendilerini gostermelidir. Esdegerlik noktast ile doniim noktasi arasindaki
titrant hacmi farkinin ¢ok kiiciik olmasi istenir, Deneysel olarak esdegerlik noktasinin kesin
olarak izlenememesi, kullanilan indikator tabiatina ve titrasyonu yapan kisiye baglhidir ve

titrasyon hatalarina neden olur.
Indikator (Belirtec)

Bir titrasyonun esdegerlik noktasi civarinda titrant fazlasi ile ¢ozeltideki derisim
degismelerine bagli olarak renk degistiren ve doniim noktasinin belirlenmesini saglayan

organik kokenli boyar maddelerdir.
Molarite

Bir litre c¢ozeltide ¢ozlinmiis olan maddenin mol sayisidir. Birimi mol/litre veya

milimol/mililitredir.
Tampon Cozelti

Zayif bir asit (veya baz) ile onun konjugc tuzundan olusan ¢ozeltilere tampon ¢ozelti denir.
Bu ¢ozeltiler, biiylik miktarlarda ve hemen hemen ayni derisimlerde konjuge asit-baz ¢iftini

icerir ve istenilen pH'da hazirlanabilir. Analizde 6nemli rolleri vardir:

e Tampon ¢ozeltilerin pH’ s1 seyreltmelerle degismez,

77

EFNAN FOTOKOPI & KIRTASIYE



e Tampon c¢ozeltilere az miktarlarda asit ve baz eklenmesinde ¢ozelti pH degisimine

kars1 koyar.
Standartlastirma (Ayarlama)

Bir ¢ozeltinin (genellikle titrant olarak kullanilacak bir ¢ozeltinin) derigiminin,
primer standart madde ile titre edilerek bulunmasi islemine standartlastirma veya ayarlama
denir. Hassas tartimi1 yapilan A gram primer standart madde, Vs mL c¢oziiciide ¢oziliir ve
gerekli 0n igslemler tamamlandiktan sonra, derisimi bulunmak istenilen ¢ozelti ile titre edilir.
Bu titrasyonda doniim noktasma kadar Vi mL primer standart ¢6zeltisi harcanirsa, titrant
cozeltisinin derisimi kesin olarak hesaplanir. Titrasyon doniim noktasinda primer standart
madde ve titrantin kimyasal olarak esdeger gram sayisina esittir. Bu ilkeden yararlanarak
titrantin derisimi hesaplanir ve takip eden tiim titrasyonlarda bu ayarlanmis titrant ¢ozeltisi

kullanilir.

Morimer stan=A (g) PST x (1 mol PST / Mpst (9) molekiil kiitlesi PST) / (1/ V1 (L))

Bu esitlikten ¢ozelti (titrant) derisimi kesin olarak hesaplanir ve bu c¢ozeltiye
sekonder standart ¢ozelti denir. Ayarlama islemi en az iki kere yapilmalidir. A; gr
primer standart madde i¢in V; mL titrant, A, gr primer standart madde i¢in V, mL titrant,
harcansin. A,/V, ve A,/V, oranlar1 + 0,0005 den fazla farkli olmamalidir. Aksi

takdirde bu oranlar birbirine yaklasincaya kadar ayarlama islemi tekrarlanmalidir.

UYGULAMALARI: Volumetrik yontemler tepkime tiiriine bagl olarak dort bolime ayrilir.

Her tiire ait baz1 deneysel uygulamalar incelenecektir.

e Notrallesme Titrasyonlari,
e (Coktiirme Titrasyonlari,
e Kompleks Olusum Titrasyonlari,

e Yiikseltgenme-indirgenme Titrasyonlar1 (Redoks Titrasyonlari
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7.2NOTRALLESME TITRASYONLARI
7.2.1. ONBILGI

Bu tiir titrasyonlarin temeli bir asitle bazin tepkimesine dayanur.

Notiirlesme Tepkimelerinde Esdeger Agirhk

Volumetrik hesaplamalarin yapilabilmesi i¢in tepkimeye giren
maddelerin esdeger agirliklarinin bilinmesi gerekir. Notrallesme tepkimesine
giren bir maddenin esdeger agirligi (es.ag), bu tepkimede bir formiil gram
hidrojen iyonuyla tepkiyen veya bir formiill gram hidrojen iyonu veren
agirhigidir. Ornegin; HC1, KOH, CH3;COOH, NaOH gibi bir hidrojen iyonu veya
bir hidroksit iyonu iceren asit ve bazlarda esdeger agirlik formiil agirligina esittir.
Ba(OH), gibi iki hidroksit iyonu igeren bir bazin esdeger agirligi, formiil

agirliginin yarisina esittir.

Notiirlesme Tepkimelerinde Kullanilan Ayarh Reaktifler

Kullanilan ayarli reaktifler daima kuvvetli bir asit veya kuvvetli bir baz

cozeltileridir. Titrant olarak zayif asit veya baz kullanilmaz.

Notiirlesme Titrasvonlar: icin Kullanilan Belirtecler

Bu tiir titrasyonlarda doniim noktasinin saptanmasi, esdegerlik noktasi civarinda
cozelti pH'indaki kesin degismelere dayanir. Kullanilan belirtegler ¢ozelti pH' sina bagl
olarak renk degistiren organik kokenli boyar maddelerdir. Belirli bir pH araliginda renk
degistiren yapay veya dogal bir¢ok bilesik vardir. Bunlar genellikle zay1f asit veya zayif baz
yapisindaki organik bilesiklerdir. Yapilan titrasyonun esdegerlik noktasindaki pH
degerine uygun renk degistiren bir belirte¢ secilmelidir. Bu yontemle ilgili asagidaki

uygulamalar incelenecektir;

e Ayarli NaOH ¢ozeltisi ile HC1 analizi,
e Sodyum karbonat-Sodyum bikarbonat karisiminin analizi,

e Boraks analizi

79

EFNAN FOTOKOPI & KIRTASIYE



7.2.2. AYARLI NaOH COZELTIiSIYLE HC1 MiKTAR TAYINIi

Yaklasik 0,1 M NaOH Cozeltisinin Hazirlanmasi

NaOH primer standart bir madde degildir. Dolayisiyla derisimi kesin 0,1 M
NaOH olarak bilinen bir ¢dzeltisi yerine yaklasik 0,1 M NaOH olan bir
¢ozeltisi hazirlanir ve kesin derisimi, primer standart bir asit ile titre edilerek ayarlanir.
Primer standart olarak kullanilmayisinin bir nedeni, NaOH c¢o6zeltilerinin

atmosferdeki CO; ile hizl1 bir tepkimeye girmesi ve COz%" iyonu olusturmasidir.
CO, +20H — CO;*" + H,0

Olusan COs* NaOH ¢bzeltisinin ayarlanmasi sirasinda kullanilan asitle tepkimeye
girerek H,CO3; ve HCOj3 olusturur. Bazin etkin molaritesini azaltarak karbonat hatasi denilen

hataya yol acar. Ayrica NaOH nem ¢ekici bir maddedir.

0,50 g kadar kati NaOH, porselen bir kapsiilde ve adi bir terazide ¢abucak
tartilir. Maddeyi Ortecek kadar damitik su eklenir, ¢alkalanir ve bu su dokiiliir.
Yikama islemi az miktar su ile birka¢ kez daha tekrarlanir. Yikamanin amaci, NaOH
kat1 tanecikleri iizerinde olusmus olan COs* tabakasini uzaklastirmaktir. Bu sekilde
temizlenmis olan NaOH, 100 mL’ lik bir behere aktarilir. Onceden kaynatilarak
sogutulmus dolayisiyla CO; i giderilmis 50 mL damitik suda ¢ozilir. Cozelti oda
sicakligina geldikten sonra, 100 mL'lik balonjojeye dikkatlice aktarilir. Beher
kaynatilarak sogutulmus damitik su ile yikanir, bu su da balonjojoye eklenir ve

aynt CO; siz su ile 100 mL'ye tamamlanir.

0,1 M NaOH Cézeltisinin Ayarlanmasi

Okzalik Asit dihidrat ( H,C,04.2H,0 ) ile NaOH Cézeltisinin Ayarlanmasi

Primer standart H,C,04.2H,0 katisindan ¢ikarma usulii ile 0,25 g kadar
(W;s) hassas tartim alinir ve 250 mL’ lik bir erlene aktarilir. Erlene CO; 'i giderilmis 5
ml damitik su koyularak kati ¢oOziilir. Bu c¢oOzeltiye belirte¢ olarak 2-3 damla
fenolftalein indikator ¢ozeltisi damlatilir. Bilirete NaOH ¢ozeltisi doldurulur ve
erlendeki c¢ozelti titre edilir. Baslangicta renksiz olan ¢ozelti doniim noktasinda
pembelesir. Ilk pembe renk goriildiigii anda titrasyon kesilir. Erlen yavasca calkalanir.

Olusan pembe renk 30 saniye kadar kalici olmalidir. Renk daha kisa siirede kaybolursa,
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erlen cidar1 saf su ile yikanarak 1-2 damla daha NaOH eklenmelidir. Dontim noktasina

kadar harcanan NaOH ¢o6zelti hacmi not edilir.
Titrasyon Tepkimesi :
H,C»,04+ 2 NaOH —» Na,C,0,+ 2 H,O

H2C,04.2H,0 'nun Molekiil kiitlesi = 120,070 g/mol
H>C,04.2H,0 'nun Tartilan Kiitlesi = Ws, mg

VNaoH = DOniim noktasina kadar harcanan NaOH hacmi mL

Mnaon = NaOH ¢ozeltisinin molaritesi,

1 mmol H,C,0,.2H,0 1

Mygon = H,C,0,.2H,0 x x
NaoH = Ws G H2820a- 2828 % 15 6 07 mg HyC,0,. Hy0 - Viaon

Ornek Cozeltide HCI Tavini

Verilen 6rnek ¢ozeltisi tizerine 50 mL kadar saf su ve 2-3 damla fenolftalein
clizeltisi eklenir. Bu ¢ozelti ayarli NaOH ¢ozeltisiyle pembe renk 30 saniye kalici
oluncaya kadar titre edilir. Harcanan hacim not edilir.

Titrasyon Tepkimesi:

HCI+ NaOH — NaCl+ 2 H,0

HCL1 'in Mokl kiitlesi = 36,5 g/mol
HC1 'in Ornekteki Kiitlesi = Whc), mg

VNnaon = DOnim noktasina kadar harcanan NaOH hacmi mL

Mnaon = NaOH c¢ozeltisinin molaritesi

u mmol NaOH v I NaOH c62.) X 1 mmol HCI 1 mmol HCI
= _— . X
Wit = Myaon = o Vveon (ML NaOH ¢0z.) X 4= o X 36 e mg Ol
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7.2.3. VOLHARD YONTEMI iLE KLORUR MIKTARI TAYIiNi

Volhard yontemiyle halojeniir analizinde saf giimiis nitrat (AgNOg3) primer
standart olarak kullanilir. Molekiil kiitlesi biiyiiktiir ve suda kolay ¢dziiniir. Kat1 AgNO3
veya hazirlanan ¢ozeltileri tozdan, organik maddelerden ve giines 1s1gindan titizlikle
korunmalidir. Organik maddelerle indirgenerek veya giines 1s1ginda fotokimyasal
bozunma sonunda metalik glimiis aciga ¢ikabilir. Reaktif pahalidir, kullanildiktan sonra

atilmamali koyu renkli bir cam sise igeresinde toplanmalidir.

AgNO; Kkristalleri, 110°C de bir saat kadar kurutulur ve yilizey nemi
uzaklastirilir. Desikatorde saklanan AgNO3 ¢ikarma usulii ile 1,7 g kadar hassas tartim
yapilir. Balonjojede 100 mL' lik ¢6zeltisi hazirlanir ve ¢ozelti derisimi hesaplanir. Tim

glimiis ¢ozeltileri deney Oncesi ve sonrasi karanlikta saklanmalidir.

0.05 M Potasyum Tivosivanat Cozeltisinin Hazirlanmasi ve Avarlanmasi

KSCN katist nem ¢ekicidir. Bu nedenle ayarli ¢6zeltisi dogrudan hazirlanamaz.
Yaklasik 1,225 g KSCN bir miktar saf suda ¢dziiliip 250 mL' ye tamamlanir. 0,01 mL
duyarlikla 6l¢tilmiis 25 mL standart AgNO3 ¢ozeltisi erlene koyularak 5 mL 6 M HNO3
ve 5 mL demir(lll1) amonyum siilfat belirteci eklenir. Erlendeki giimiis ¢ozeltisi titrant
olarak kullanilan KSCN ¢ozeltisi doniim noktasinda olugsan FeSCN*? kompleksinin
kirmizi-kahverengi renginin bir dakika kalic1 oldugu noktaya kadar titre edilir. KSCN
cOzeltisinin derisimi hesaplanir. Ayarlanan KSCN c¢ozeltileri uzun silire ayari
bozulmadan saklanabilir. Belirteg ¢ozeltisi 10 g NH4Fe(SO4)2.12H,0 bilesiginin yeni
kaynatilmig 100 mL 6 M HNOj c¢ozeltisinde ¢oziilmesiyle kolayca hazirlanabilir.

HNOj3 ¢ozeltisinin kullanilma amact Fe(III) iyonlarinin hidrolizini engellemektedir.

Kloriir iyvonu Miktar1 Tayini

Analizi yapilacak kati numune, 100-110°C’ da bir saat kadar aktarilir kurutulur
ve 0,25-0,35 g arasinda 0,1 mg duyarlilikla (Ws) tartilir. Dikkatle erlene aktarilir ve
yaklagik 100 mL saf suda ¢oziiliir. 5 mL 6 M HNOgs ile asitlendirilir. Bu ¢ozeltiye belli
hacimde (Vag, 0,01mL duyarlikla 6l¢iilmiis) ayarlt AgNO3 ¢ozeltisi ve 5 mL demir(111)
amonyum siilfat belirteci eklenir, ¢dzelti kuvvetlice calkalanir. Ortamdaki Ag”
iyonunun fazlasi, ayarl KSCN c¢ozeltisi ile doniim noktasinda olusan FeSCN*?

kompleksinin kirmizi-kahverengi rengi bir dakika kalici olana kadar titre edilir.
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Harcanan titrant hacmi ( Vkscn ) not edilir.

Titrasyondan énce:

Ag'+CI" — AQCl peyar) + AQ" (fasiasy Kgg=1,8x 107"

Titrasyon Tepkimesi:

AQ" (faztasy* SCN™ —  AQGSCN (peyay) Kee = 1,1 x107™*

Doéniim noktasinda:

SCN’ (fuztasn + FE™*  —  FeSCN** (kirmizi-kahverengi)

Volhard yontemiyle kloriir analizi sirasinda dikkat edilmesi gereken noktalar sunlardir:

a.

b.

C.
d.

Analiz igin verilen numuneler ¢dzelti halinde ise, kullanilacak reaktif miktar ve
derigsimleri laboratuvarda gorevli olan arastirma gorevlileri tarafindan
belirtilecektir.

Analiz i¢in verilen numuneler kati halde ise, baslangigta eklenmesi gereken
ayarli1 AgNO3; ¢ozeltisinin hacmi yaklasik olarak saptanabilir. Bunun i¢in tartilan
numune agirligt Ws'nin tamami %100 NaCl gibi kabul edilerek gerekli AgNOs3
miktar1 hesaplanir. Pratikte drne§e AgNOj; ¢ozeltisi eklenirken erlen kuvvetle
calkalanir ve AgCl ¢okmesi i¢in gerekli olan hacmin 3 - 4 ml fazlas1 eklenir.
HNO3 ¢ozeltisi, donlim noktasinin daha iyi gézlenmesi i¢in eklenir.

Coken AgCl' iin ortamdan uzaklastirilmasi gerekir.

AgCl + SCN~ — AgSCN + ClI~

tepkimesi sonucunda AgCl kismen ¢oziinerek AgSCN sekilde tekrar ¢okebilir.

[CI']/[SCN] oran1 1,8 x 10%° /1,1 x 10 = 164 diir.

Bunun i¢in AgCl siiziilerek veya su ile karismayan nitrobenzen (CgHsNO3)

eklenerek ortamdan uzaklastirilir. Siizme islemi daha uzun zaman gerektirdiginden

nitrobenzen eklenmesi tercih edilir. Nitrobenzen AgCl ¢dkeleginin SC™ ile temas

etmesini engeller. Nitrobenzen tehlikeli bir madde oldugundan kullanirken dikkatli

olmak gerekir. Buharlarinin solunmasi veya sivinin cilde temasi zehirleme yapabilir.
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Cilt tizerine dokiiliirse sabun ve sicak su ile iyice yikanmali, lizerine sivi dokiilen

giysiler de degistirilip yikanmalidir.

M agnos = Ayarlt AgNO3 ¢ozeltisinin molaritesi
M kscn = Ayarli KSCN ¢ozeltisinin molaritesi
V agnos = Eklenen AgNO; ¢ozeltisinin hacmi, mL

V kscn = Eklenen KSCN ¢o6zeltisinin hacmi, mL

mmol AgNO,
Eklenen AgNO3mmol sayist = Mygno, m X Vagno, (ML) = X mmol AgNO,
mmol KSCN 1 mmol AgNO;
Kalan AgNO;mmol sayist = Mgscn "L KSCN_ X Vksen(mL) X Tl KSCN
= Y mmol AgNO;

Harcanan AgNO;mmol sayisi = X — Y = Z mmol AgNO;

? mg Cl~ = Z mmol AgNO; X ! x 2mICl gl
$me — 4 mmot Ag8Us 1 mmol AgNO; = 1 mmol ClI- mg
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8. YUKSELTGENME-INDIRGENME TiTRASYONLARI
8.1. ON BILGI

Yiikseltgenme-indirgenme (redoks) titrasyonlari, eklenen titrant ile ¢ozelti
ortamindaki bir grup indirgen veya yiikseltgen iyonun elektron alis verisine dayali
volumetrik analiz yontemidir. Bu tiir titrasyonlarin basarili olabilmesi i¢in titre edilen
ortamdaki iyonlarin tamaminin belli bir yiikseltgeme basamaginda olmas1 sarttir.
Bunu temin edebilmek i¢inde genellikle ikinci bir indirgen veya yiikseltgen reaktif

oncelikle ortama eklenir.

Numune olarak bir demir filizi veya alasimi1 incelenirse, asitte ¢oziildigii zaman
ortamda Fe?" ve-Fe®* iyonlar1 olacaktir. Titrasyonun basarili olabilmesi icin ortamda
sadece Fe*" veya Fe?" nin var olmasi gereklidir. Titrasyon éncesi ortama eklenecek
indirgen (tamamini F e?* ye doniistiirmek i¢in) veya ylikseltgen ( Fe*" e doniistiirmek
icin) reaktifler 6zenle segilirler. Bu reaktiflerin istenilen yiikseltgenmeyi
gerceklestirecek kadar kuvvetli ancak asil titrasyonu etkilemeyecek kadar da zayif

olmasi istenir.

Yiikseltgen reaktifler:

Sodyum Bizmutat (NaBiO3): Kati olarak ortama eklenir; Reaksiyon sonucunda
Bi(5+) iki elektron alarak Bi(3+)'e indirgenir. Numune ile beraber kaynatilarak,

reaksiyon sonunda kalan kat1 siiziilerek ortamdan uzaklastirilir.
Amonyum Peroksodisiilfat (NH,),S,0g:

S,057 + 20 —  2S0,%

Genellikle Ag"® iyonlar1 bu reaksiyonu hizlandirir. Ortamdaki reaktif fazlasi birkag

dakika kaynatilarak uzaklastirilir.

25,057 + 2H,0 — 4S04 + 4H' + 0,

Sodyum veya Hidrojen peroksit (Na,O2, H,0,):

H202 +2H+ + 2¢e — 2H20

En ¢ok kullanilan reaktiflerden biridir. Ortamdaki fazlas1 kaynatilarak uzaklastirilir.
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indirgen reaktifler:

Metaller: Saf metaller standart elektrot potansiyellerine gore indirgen olarak kullanilirlar.
Cinko, kadmiyum, aliiminyum, kursun, nikel, civa ve glimiis en Onemlileridir. Bu
metaller tel veya levha seklinde kullanildig: gibi, toz veya graniil halinde de kullanilabilir.
Bir cam kolon igerisine graniile (veya toz) metal koyularak, ¢6zelti bu kolon i¢inden

gegirilirse, bu sisteme "rediiktor" denilir.
Walden (rediiktorii) reaktifi: Agy)+ Cl" — AQCl ¢+ €
Jones reaktifi: Znw — Zn* +2e

Ornegin, her iki reaktifte ortamdaki Fe®* iyonlarmi Fe** ye indirgeyerek redoks

titrasyonuna 6n hazirlikta kullanilabilir.

Gaz halindeki indirgenler: H,S veya SO, gazlar1t bu amag i¢in kullanilabilir. Asidik
coOzeltilerde kaynatma ile reaktif fazlasi ortamdan uzaklastirilir. Ancak hem bu gazlarin
zehirleyici, hem de indirgeme reaksiyonlarinin en az yarim saat kadar zaman g¢almasi

nedeniyle fazla tercih edilmezler.

Rodoks titrasyonlarinda en ¢ok kullanilan, titrant ¢ozeltileri ise permanganat
(MnOy) , dikromat (Cr,0;%), seryum (1V) (Ce*"), bromat (BrOs), iyodat (105):;
iyodimetrik yontemlerde tiyosiilfat (S,05%) ¢ozeltileridir.

indirgenme-Yiikseltgenme Titrasvonlarinda Kullanilan Belirtecler:

Bu tiir titrasyonlarin donim noktasinda renk deristiren belirteglerin,
ortamda reaktant derisimi tiikendikten sonra eklenen titrantin fazlasiyla
indirgenmesi veya yiikseltgenmesi gerekir; Ancak KMnO, titrasyonlarinda
oldugu gibi bazi titrasyonlarda ayrica bir belirte¢ eklenmesi de gerekmeyebilir.
Titrantin kendisi, bir belirtegtir. Bazi titrasyonlarda ise diger grup titrasyon
belirtegleri. Ornegin, iyodimetrik veya iyodometrik titrasyonlarda belirte¢ nisasta

cOzeltisidir. Redoks titrasyonlarinda kullanilan belirteglerin:

a) Belli bir yiikseltgenme potansiyelinde ani renk degisimi géstermesi,

INDIKATORyg + ne” «<» INDIKATOR ;4
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b) Belirte¢ yiikseltgenme potansiyelinin, doniim noktasinda titrant ve

reaktif arasindaki tepkimenin esdegerlik potansiyeline ¢ok yakin olmasi,
¢) Tepkimesinin tersinir olmasi,

d) (+0,0059/u) volt iginde renk degisimini tamamlamasi gerekir.

Bu laboratuvarda yapacaginiz bazi 6rnek titrasyonlar sunlardir:

e Potasyum Dikromat ile Kromit filizinde Demir ve Krom miktar tayini,
e Potasyum Permanganat ile Cimentoda Kalsiyum oksit miktar tayini,
e Iyodometrik yontemle piringte Bakir miktar tayini,

e lyodimetrik yontemle C-vitamini (askorbik asit) miktar tayini.

8.2. POTASYUM PERMANGANAT iLE KALSiYUM MIKTAR TAYINi

Potasyum permanganat (KMnQO,4) olduk¢a kuvvetli bir yiikseltgendir ve yaygin
kullanima sahiptir. Permanganat iyonunun kolay izlenebilir pembe rengi,
titrasyonlarinda ayrica bir belirte¢ kullanilmasini gerektirmez. Ancak c¢ok seyreltik
MnO;, ¢ozeltileriyle titrasyon yapilirsa, difenilamin siilfonik asit indikatori eklenebilir.
Permanganat titrasyonlarinda ortamda ¢oziicii olarak HCI kullanilirsa veya incelenen

ornekte C1” iyonlari varsa, hatali sonuglar elde edilir.
2MnO4” +10CI" + 16H" — 2Mn?* + 5Cl, + 8H,0

Bir diger dezavantaj, MnO, ¢ozeltilerinin uzun siire saklanamamasidir. Isikta

bekletilmemelidir ve karanlikta saklansa dahi iki haftada bir yeniden ayarlanmalidir.

2+,

MnO,  ¢ozeltileri asidik ortamda bes elektron alarak Mn“" ye 'kadar indirgenebilirken, ortam
pH' 1 4,0 tizerine ¢ikarsa, notral ve zayif bazik ortamlarda ancak ti¢ elektron alarak MnO2
(kahverengi) ¢okelegi olusturur. Notral ortamlardaki bu ozelligi, S,0s°1 SO42°¢ a
yiikseltgenme gibi titrasyonlarda kullanilabilir. Kuvvetli bazik ortamlarda ise (~IN NaOH
gibi) tek elektron alarak MnO,* ‘e indirgenir ve bazi tipik organik yapilarin tayininde

kullanilir.

Asidik ortamda I', Br', AS**, Sb**, Sn**, H,0,, Fe**, Fe(CN)s*, Mo®", W**, U**, C,0,% gibi
anyon ve katyonlar1 dogrudan yiikseltger. Ancak; Ca®*, Zn?*, Co?*, Ba*", Ag*, Pb* gibi
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baz1 katyonlarin nicel analizinde de (indirekt) yiikseltgen olarak kullanilir. Bu katyonlar
az ¢Oziinlir okzalatlar1 olarak c¢oktiiriilerek siiziilir ve yikanir. Metal oksalatlar asidik
ortamda yeniden ¢oziilerek, serbest okzalat iyonlar1 (okzalik asit) MnOj ile titre edilir. Bu
yontem en ¢ok Ca** tayini i¢in kullanilmaktadir. Amonyum okzalat ile ¢oktiiriilen CaC,04

seyreltik H,SOy ile tekrar ¢oziiliir.
CaC204(k) + H,SO, — CaS04+ H,C,04
2MnO4 + 5H,C,04 + 6H" — 2Mn?* + 10CO, + 8H,0

Bu yontemin nicel amag¢li uygulamalarinda en 6nemli pozitif hata, c¢ozeltide Ca*

derisimine yakin derisimlerde Na* veya Mg?* iyonlarinin varligindan kaynaklanir.

Yontemin esasini olusturan titrasyon tepkimesinin hizi, oda sicakliginda ¢ok yavastir.
Yiiksek sicakliklarda dahi yavas olan bu tepkime, zamanla ortamda Mn?* olusmasiyla
hizlanir. Mn®* permanganat tepkimesini katalizlemektedir. Bu nedenle, baslangigta
MnO4" eklenince kalic1 gibi gdziikken pembe renk, ortamdan yavas yavas kaybolacak ve
titrasyon ilerledik¢e olusan Mn?* derisiminin artmasina paralel pembe rengin kalicilig1
azalacak, tepkime hizlanacaktir. Titrasyonu hizlandirmak igin genellikle 60-90°'C’ a kadar
ortamin 1sitilmasi ongoérilmektedir. Doniim noktasina dogru eklenen MnO* 'm pembe

rengi yine ortamdan yavas yavas kaybolacaktir.
DENEYSEL YONTEM

Permanganat Cozeltilerinin Hazirlanmasi ve Ayvarlanmasi:

Yaklasik 0,1 M KMnQ,' iin Hazirlanmasi: 3,2 ¢ KMnO4 bir cam balonda yaklasik 1 L suda

¢oziilir. Kaynayincaya kadar 1sitilir ve 1 saat kadar sicak olarak tutulur. Balonun agzi saat-
cam ile kapatilir ve ¢ozelti en az bir gece dinlendirilir. Cozelti Gooche krozesinden veya
huniye konmus bir cam pamugu {izerinden siiziiliir. Temiz, cam kapakli bir sisede titrasyon

icin saklanir. Kullanilmadig1 zamanlarda karanlikta bekletilmelidir.

Sodvum okzalata karsi ayarlanmasi: Etivde 110°C da 1 saat kadar kurutularak sabit tartima

getirilmis olan Sodyum oksalattan (Na;C,04) ¢ikarma usulii ile 100 mg kadar hassas tartim
alinir, temiz bir erlene aktarilir ve 100 mL 0,72 M H,SO, asit (~10 mL derisik H,SO, asit +
250 mL su karistirilarak hazirlanir) ilave edilir. 70°C’ a kadar 1sitildiktan sonra (kaynatilmaz)

sicak halde biirette bulunan ayarlanacak permanganat c¢ozeltisiyle titre edilir. Titrasyon
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basinda permanganat ¢ozeltisinden birkag damla eklenerek pembe rengin gitmesi beklenir.
Erlen dikkatlice ¢alkalanir ve takip eden eklemeler daha hizli yapilir. Titrasyonun sonuna
dogru permanganat tekrar damla damla eklenir. Titrasyon siiresince ¢Ozelti daima
calkalanmalidir. Donlim noktasina dogru, erlenin kenarlar1 pisetten piiskiirtiillen damitik suyla
dikkatlice yikanir ve boylece kenarlara bulagmis olan maddelerin esas ¢Ozeltiye, karismasi
saglanir. Cozeltide yarim dakika kadar pembe rengin kaldigi anda titrasyon durdurulur.
Titrasyon c¢ok uzun slirmemeli ve titrasyon sonunda ¢ozeltinin sicakligi 60°C’ dan asagi
diismemelidir. Bagka bir erlene baslangi¢c hacmi kadar su ve H,SO, asit eklenerek, bos ¢ozelti
i¢in harcanan KMnO,4 hacmi de bulunur. Her iki titrant hacmi arasindaki farktan ve tartilan
Na,C,04 agirligindan yararlanarak KMnQOy ¢6zelti derisimi ayarlanir. Birbirine uyan sonuglar

elde edene kadar bu titrasyon tekrarlanmalidir.
NOTLAR:

1. KMnOy ¢ozeltilerinin biiret veya meziirdaki hacimleri, sivinin en st seviye ¢izgisi
esas aliarak olgtilmelidir.

2. Permanganat ¢ozeltileri biirette uzun siire bekletilmemelidir. MnO; olusumu ile biiret
muslugunun agzi tikanir ve deneysel hatalar artar. Yeni olusmus MnQO; biiret ve cam
esyadan az miktarda %3 liik H,O; iceren 1 M H,SO4 ¢ozeltisi ile uzaklastirilabilir.

3. Titrasyon kabinin kenarlarina sigrayan KMnO4 hemen su ile ¢ozeltiye akitilmalidir.

4. Eger KMnO, eklenmesi ¢ok hizli yapilirsa, Mn?" ile birlikte bir miktar MnO, olusur.
Cozeltinin acgik kahverengi olmasi bunun kanitidir. Cozeltide, MnO;’ i Mn?* 'ye
indirgeyecek miktarda okzalat bulundugu siirece, bu 6nemli bir sorun degildir,
Bulaniklasan ¢6zelti ortami yeniden berraklagincaya kadar titrasyona ara verilir.

Esdegerlik noktasinda ¢ozeltide MnO, olmamalidir.
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9. GRAVIMETRI
9.1. ONBILGI

Gravimetrik analiz, incelenen numunedeki bir element veya bilesiginin saf olarak
ayrilip tartilmasi islemidir. Element veya formiilii iyi bilinen bir bilesiginin etkin olarak

ayrilabilmesi i¢in en uygun yontem ¢oktiirmedir.
Temel Kavramlar

Analit: Analizi yapilan numunede aranilan anyon, katyon veya herhangi bir bilesigin genel
adidir. Analiz yontemi ne olursa olsun; gravimetri, volumetri veya aletli analiz, sonugta analit

miktar1 veya ylizdesi bulunur.

Kolloid: Maddenin kolloidal hali temel partikiil biyikligi ile ayirt edilir. Genel olarak
kolloidal 6zellikler maddenin partikiil biyiikligii 0,1 mikron ile 1,0 milimikron arasinda
olmasit durumunda go6zlenir. Siradan bir silizge¢ kagidi ile slizme yapilirsa yaklasik 1,0
mikrondan daha biiyiik yaricaplh partikiiller tutulacagindan, kolloidal yapilar siizme ile

tutulamaz. Bu nedenle ¢oktiirme islemlerinde kolloid olusumundan kaginmalidir.

Cokelek: Belli bir doygunluk derisimine ulasan c¢ozeltiden, yapinin kati halde ayrilmasina
cokelme, ¢coken katiya ise ¢okelek denir, Gravimetrik analizde, numune ¢ozeltisindeki bir
iyon, ¢Oziiniirliigi ¢ok az olan bir bilesigine donistiiriilerek c¢oktiiriilir. Cokelek
¢cOzilinlirligliniin  bliylik olmasi, bir kisminin ¢oziinerek ¢ozeltiye gecmesine veya hig
cokmemesine neden olur. Bu durumda ¢okelegin siiziilerek yikanmasindan da madde kaybi
artar ve negatif analiz hatalar1 biiylir. En uygun ¢oktiiriicii reaktifin secilmesi gerekir ve

genelde gerekli olan miktardan daha fazlasi ilave edilir.

Siizme: Siizme ¢okelegin ayrilmasi islemidir, Cokelek ¢ozeltiden siizme islemi ile kantitatif
(nicel) olarak ayrilir. Siizme islemi, siizge¢ kagidi, Gooch krozesi veya gesitli tipte gozenekli

yiizeyler (cam, porselen) kullanilarak yapilabilir.

Siizge¢ kagidi: Kantitatif siizge¢ kagidimin kil icerigi ¢cok diistiktiir. Adi siizge¢ kagidindan
farki, o6zellikle yakildig1 zaman kiil iceriginin 0,0001 grami gegmemesidir. Kantitatif slizgec
kagidinin porozitesi (gdzenek biiyiikliigii ) de oldukca ufaktir ve bu sayede daha kiiciik ¢aph

katilar stiziilebilir.

Genelde g tiir kantitatif siizge¢ kagidi kullanilir. Partikiil biiyiikliigii 4,1 mikrondan
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daha biiyiik olan tanecikler i¢in siyah bant, 2,2 mikrondan daha biiyiik olanlar i¢in beyaz bant
ve 1,0 mikrondan biiyiik olanlar i¢in mavi bant siizge¢ kagidi se¢ilmelidir. Siizge¢ kagidi ile
stizme islemi kantitatif huni kullanilarak yapilir. Siizge¢ kagidinin katlanmasi ve huniye
yerlestirilmesi Sekil 1'de gosterilmektedir. Siizge¢ kagidi once tam ortadan ikiye katlanir.
Daha sonra dikine tekrar ikiye katlanir ancak bu ikinci katlamada iki yiizey arasinda 3-4° lik
ac1 kalmasina dikkat edilir. Ayrica katlardan birinin boyu digerine gore biraz kisa tutulur.
Kagidin huni ¢eperine iyi yapigmasi i¢in bu kisa ugtan bir miktar koparilir. Uzun olan taraftan
kat acilir, huniye yerlestirilir, damitik su ile islatarak kagidin tamamen huni yiizeyine

yapismas1 saglanir. Stizge¢ kagidi huniye diizgiince yerlestirildikten sonra siizme islemine

gegilir.
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Bir baget yardimi ile once ¢ozelti kism1 ve sonra ¢okelek kismi huniye aktarilir.
Cokelegin tlizerindeki ¢ozeltide kat1 partikiil miktar1 az oldugundan bu kismin siiziilmesi daha
hizhidir. Cozelti ilk anda karigtirllmadan huniye aktarilir ve hizla siiziiliir, beherin alt
kisimlarina dogru artan ¢okelek siizmeyi yavaglatir. Kati partikiiller bir olclide siizgeg
kagidinin gdzeneklerini kapatir. En sonunda beherin alt kisminda kalan az miktardaki ¢okelek
bir pisetten sikilan saf su ile huniye aktarilir. Bu islem beherde kati partikiiller kalmayincaya

kadar tekrarlanir.

Gooch krozesi: Gooch krozesinde siizme islemi vakum uygulanarak hizlandirilir ve kisa
stirede tamamlanmasi saglanir. Kiigiik ¢capli ¢okeleklerin siiziilmesi uzun zaman almaktadir.
Bu siirenin kisaltilmasi i¢in su-trompu veya vakum pompasi kullanarak siizme sistemine
alttan vakum yapilir. Cam veya porselenden yapilmis olan sistemin agiz kisminda rodajli bir
kroze vardir. Kantitatif huniye benzeyen bu kroze icine baget yardimiyla akitilan ¢ozelti ve
¢okelek, hizla alttan emdirilerek siiziiliir. Ornegin nikel tayininde elde edilen nikel dimetil

glioksim ¢okelegi, bu sekilde kolayca siiziilmektedir.

Cokelegin yikanmasi: Bazi ¢okeleklerde bir veya birden fazla ¢oziinebilir bilesik, ¢cokelme
sirasinda kati ile birlikte ¢okmiis veya yiizeysel tutunma ile(adsorpsiyon) dibe siiriiklenmis
olabilir. Bu safsizliklardan kurtulmak i¢in ¢okelegin uygun bir ¢oziicii veya ¢ozelti ile (su,

NH4NOj; cozeltileri gibi) yikanmasi gereklidir.

Cokelegin kurutulmasi ve yakilmasi: Cokelek siiziiliip yikandiktan sonra tartilmadan 6nce
sabit bir bilesime getirilmelidir. Bu da ¢okelegin kurutulmasi veya yakilmasi ile olur. Her iki
islemde ¢okelegin belli bir sicaklikta 1sitilmast demektir. 250°C’nin altinda 1sitilirsa kurutma,
250°C’nin iizerinde 1sitilirsa yakma diye tanimlanir. Yakma iglemi porselen, nikel veya platin
krozede yapilir. Bunun i¢in siizgeg kagidi ¢okelek ile birlikte katlanarak ters sekilde krozeye
yerlestirilir, yavasca bek alevinde 6n 1sitma yapilir ve elektrikli firina yerlestirilerek yakilir.

Kurutma islemi ise 250°C a kadar sicaklig1 ayarlanabilen etiivlerde yapilir.
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Sabit tartim: Siizme islemi tamamlandiktan sonra numunenin yakilmasi i¢in kullanilacak
krozeler sabit tartima getirilmelidir. Krozeler oda sicaklifinda degisik oranlarda nem ve diger
tutunmus gazlari igerir. Yakma sicakliginda, krozeler nem ve tutunmus gazlarin belirli bir
kismin1 kaybederler. Bu nedenle oda sicakliginda tartilan bir kroze yakma sicakliginda belirli
bir siire tutulur ve yeniden tartilirsa, ilk agirliginin belirli bir kesrini kaybeder. Yapilan
deneylerde belirli bir negatif hataya neden olur. Bu hatay1 6nlemek i¢in baslangigta bos ve
temiz bir kroze alinir ve yakma sicakligina ayarlanmis firinda veya kurutma sicakligina
ayarlanmis etiivde uzunca bir siire tutulur, sonra desikatérde sogutularak yeniden tartilir. Eger
son tartim ile bir dnceki tartim arasindaki agirlik farki 0,5 mg veya daha kiigiikse isleme son
verilir. Bu sekilde kroze agirliginin tayin edilmesine sabit tartima getirme denir. Kroze
agirligl, en son tarttimda gozlemlenen agirliktir. Sabit tartima gelmeyen krozeler icin aym
islem arka arkaya tekrarlanir. Sabit tartim islemi numune yakildiktan sonra da (6rnek+kroze
icin) tekrarlanmalidir. Numune iceren bos kroze 1sitildiktan sonra her defasinda sogumasi icin
desikatorde bekletilmelidir. Sogutma agik havada yapilirsa kroze yeniden havadan nem kapar

ve sabit tartima gelmez.

Desikator: Nemi ucurulmus kroze ve maddelerin tekrar havadan nem kapmalarini
engellemek i¢in saklandiklar1 cam kaba desikator denir. Desikatdr, nemsiz bir ortam saglar.
Normal ve vakum desikatdrii olmak iizere iki ¢esidi vardir. Uygulanan vakum ile desikator

icindeki havanin biiylik bir kismi1 bosaltilarak nem miktar1 azaltilir.
Desikatore sicak maddeler koyuldugunda icindeki hava 1sinarak desikator kapagini
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oynatabilir ve bazen firlatarak kirabilir. Bunu 6nlemek igin belirli araliklarla kapak aralanmak
ve sicak hava digar1 atilmalidir. Desikator kapagina vazelin siiriilerek hava sizmasi 6nlenebilir

ve kapagin rahat hareket etmesi saglanir.

Desikant _Maddeler: Desikator icerisinde nemsiz bir ortam olusturmak i¢in kullanilan

maddelere desikant maddeler denir. Bu tiir maddeler ¢ok kolay nem gekici (hidroskopik)
ozellige sahiptir. Desikator igindeki hava, neminin oldukca biiyiik bir kesrini kolayca
yakalayarak nemsiz bir ortam olusturur. Genellikle desikant olarak kullanilan kati
maddeler; Susuz (kristal suyu olmayan) Kalsiyum kloriir (CaCly), kalsiyum oksit (CaO),
Baryum oksit (BaO), Aluminyum oksit (Al,O3 ), Fosfor pentaoksit (P2Os ), Kalsiyum siilfat
(CaSQ,), Silikajel, Potasyum hidroksit (KOH) gibi yapilardir.

9.2. GRAVIMETRIK ANALIZLE iLGIiLi UYGULAMALAR

Cok sayida gravimetrik analiz uygulamalar arasindan sadece bes deney secilerek
detaylar1 ile asagida anlatilmaktadir. Bu deneylerle Ogrenci yeterli laboratuvar

becerisine kavusacaktir.

e Cimentoda SiO, miktar tayini,

e (Cimentoda toplam Demir ve Aliiminyum miktar tayini,
e (oziinebilir bir numunede Demir miktar tayini,

e (elikte Nikel miktar tayini,

e Gravimetrik Siilfat tayini,

94

EFNAN FOTOKOPI & KIRTASIYE



9.2.1. Cimentoda SiO; Miktar Tayini:

Gravimetrik yontemle toplam silisyum miktar1 %Si0; seklinde bulunabilir. 250
mL behere kesin tartim1 yapilan 0,50 gram kati numune ve ayn1 agirlikta amonyum kloriir
konur. Beherin agzi saat-cami ile kapatilarak, bir pipet yardimiyla 10 mL derisik HCI
beher kenarindan yavasca akitilir. Cam bagetle karistirilarak tam ¢6ziinme olana, kadar
beklenir. Hafif¢ce 1sitilarak numunenin tam ¢oziinmesi saglanir. Su banyosu ilizerinde
kuruluga kadar (takriben yarim saat) buharlastirilir. Su banyosundan alinan behere 50
mL, sicak saf su eklenerek kantitatif (beyaz bant ) siizgec kagidi ile siiziiliir. Stizge¢ kagidi
tizerindeki ¢Okelek iki kere sicak, (1:7) seyreltik HC1 ile yikandiktan sonra, C1 testi negatif
olana kadar saf su ile (tercihen sicak) yikanir. Siiziintiiler ayr1 bir kapta toplanarak, diger
katyon analizleri i¢in saklanmalidir. Cokelti kism1 sabit tartima getirilmis platin ( yoksa
porselen) krozeye konularak 6nce bek alevinde siizge¢ kagidi alev almadan komiir haline

gelene kadar ve sonra firinda kuvvetlice yakilir. Yakildiktan sonra sabit tartima gelinceye

kadar 1000°C’ taki firinda bekletilir.

Hesaplama:

A: Tartilan numune kiitlesi
B: Silisyum dioksit kiitlesi
% Si0, = (B/A) x100
9.2.2. Cimentoda Toplam Demir ve Aluminyum Tayini:

Gravimetrik yontemle ¢imentoda toplam Fe,O3 + Al,O3 miktar1 bulunabilir.
250 mL behere kesin tartimi yapilan 0,50 gram kati numune ve ayni agirlikta amonyum
kloriir konur. Beherin agzi saat-cami ile kapatilarak, bir pipet yardimiyla 10 mL derisik
HC1 beher kenarinda yavagca akitilir. Cam bagetle karigtirarak tam ¢6ziinme olana
kadar beklenir. Hafif¢e 1sitilarak numunenin tam ¢6ziinmesi saglanir. Su
banyosu ilizerinde kuruluga kadar (takriben yarim saat) buharlastirilir. Su
banyosundan alinan behere 50 mL, sicak saf su eklenerek kantitatif (beyaz bant) siizgec
kagidi ile stiziiliir. Siizgeg kagidi tizerindeki ¢okelek iki kere sicak, (1:7) seyreltik HC1 ile
yikandiktan sonra, CI” testi negatif olana kadar saf su ile (tercihen sicak) yikanir. Siiziintiiler
ayr1 bir kapta toplanarak, 250 mL’ ye seyreltilir. Bu ¢6zeltiden biiret yardimi ile 100 mL

alinarak 400 mL’ lik bir behere aktarilir. Cozeltiye 3-4 damla metil kirmizisi indikatorii
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damlattiktan sonra ¢ozeltinin rengi sar1 oluncaya kadar damla damla derisik amonyak
coOzeltisi ilave edilir. Amonyak ¢ozeltisinin fazlasindan kaginilmalidir. Olusan ¢okelek,
siyah bant siizge¢ kagidindan siiziilir ve ¢okelek sicak amonyum kloriir ( 20 g/L )
¢ozeltisi ite yikanir. Siiziintii ¢cimento Orneginde kalsiyum oksit miktar tayini i¢in saklanir
(Bak sayfa 69). Cokelek igeren silizge¢ kagidi sabit tartima getirilmis bir porselen
krozeye aktarilir. Once kagit yanincaya kadar yavas yavas yakilir ve sonra
kizdirilir. Numune kiil haline getirildikten sonra 900-1000°C” daki elektrikli firinda yakilir.

Sabit tartima getirilerek toplam Fe,03 + Al,O3 miktar1 hesaplanir.
Hesaplama: A: Tartilan numune kiitlesi
B: Tartilan (Fe;O3 + Al,O3) kiitlesi
C: Seyrelme faktorii
% (Fe,03 + Al,03) = (B/A) x C x 100
9.2.3. Coziinebilir Bir Numunede Demir Miktar Tayini

Coziinebilir bir numunede demir miktart demir (III)’tin Demir hidroksit seklinde

coktiiriilmesi ve yakilarak Fe;O3 halinde tartilmasi ile yapilir.
Fe’* + 3NH; + 8 H,O — Fe(OH); + 3 NH,"
2 Fe(OH);3 (k) + 1s1 —  Fey03(k) + 3 H,0 (g)

Numunedeki demirin tamamini Fe* iyonu, sekline doniistirmek i¢in ¢ozeltiye

nitrik asit eklenerek asagidaki tepkime gerceklestirilir.
3Fe™+ NOs + 4H" — 3Fe* + NO + 2H,0

Deneyin Yapihsi:

Deneye baslamadan 6nce veya deney sirasinda iki adet porselen kroze temizlenerek
sabit tartima getirilir. Uygun miktarda ( 0,50 gram ) numunenin kesin tartimi yapilir
ve 600 mL’ lik behere aktarilir. (1:5)” lik HCI ¢ozeltisinden 30 mL eklenerek
numune eklenerek tam ¢oziiliir. Ardindan 1-2 mL derisik nitrik asit ilave edilir.
Yiikseltgenmenin tamamlanmasit ve azot oksitlerinin uzaklagmasi igin kuvvetlice

1sitilir. Cozelti 100 mL' ye seyreltilir. Cokelme tam oluncaya kadar, iyice
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karistirarak yavas yavas derisik amonyak c¢ozeltisi ilave edilir. Cozelti ilizerinden
amonyak kokusu gelene kadar derisik amonyak ¢oOzeltisi ilave edilmelidir.
Kirmiz1 kahverengi bir c¢okelek gozlenmelidir. Eger siyah c¢okelek gozlenirse, bu

ortamdaki demir (I1)’ nin varligin1 gésterir. Bu durumda 6rnek atilir.

Cokelme tamamlandiktan sonra siyah bant siizge¢ kdgidindan siiziiliir ve siliziintii
bir erlende toplanir. Stizge¢ kagidindaki ¢okelek bir kag kez yeni hazirlanmis %1°lik
amonyum nitrat (NH4sNO3) ¢ozeltisi ile yikanir. Yikama islemi sirasinda kantitatif
huninin ucundan saat camina alinan bir damla siiziintii iizerine bir damla seyreltik
nitrik asit ve bir damla giimiis nitrat (AgNO3) ¢6zeltisi ilave edilir. Eger bu islemler
sonucu saat caminda beyaz ¢okelek olusuyorsa, amonyum nitrat ¢ozeltisi ile yikama

islemine devam edilir.

Siizme islemi tamamlandiktan sonra stizge¢ kagidi ¢okelek ile iyice katlanarak daha
once sabit tartima getirilen porselen krozeye ters sekilde yerlestirilir. Once bek
alevinde sigrama olmayacak ve alev almayacak sekilde yavas yavas 1sitilir. Cokelek
kuruduktan sonra, 900-1000°C’ daki firinda yakilarak sabit tartima getirilir.

Numunedeki % Fe,O3 miktar1 hesaplanir.

A

Tartilan numune kitlesi,

B Tartilan Fe,O3 kiitlesi,

% Fe,04 ( B/A) x 100

Fe agirligi 2Bx {MW (Fe)/ MW (Fe,03)}

9.2.4. Celikte Nikel Miktar Tayini

Celik numunesindeki nikel miktar tayini, nikelin hafif bazik ortamda dimetil
glioksim ile ¢oktiirmesiyle yapilir. Tartarik asit ildvesi demirin girisimini (birlikte
¢okmesini) onler. Coktiiriicti reaktif olan dimetil glioksim ortama alkolde ¢6ziilerek eklenir
ve fazlasi kontrol edilmelidir. Sudaki ¢oziiniirliigii az olmasina karsin ortamdaki alkoliin

artmasi ile olusan nikel bilesiginin (nikel dimetil glioksimato) ¢dziiniirliigli artar.
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Deneyin Yapilis :

1,0 gram civarinda nikel tayini yapilacak ¢elik, numunesi tartildiktan sonra 100-150
mL' lik beherlere koyulur. En az hacimdeki derisik hidroklorik asitte (20 mL
yeterli olmaktadir) c¢oziilir ve ortamdaki demirin tamamini Fe®" haline
yiikseltgemek i¢in yeterli miktarda ( yaklasik 5 mL ) derisik nitrik asit eklenerek
kaynatilir. Seyrelme yapilarak gerekiyorsa kalan katilarin uzaklastirilmasi i¢in
siizliliir ve sicak su ile siizgeg kagidi yikanir. Son ¢ozelti 250 mL 'ye seyreltilerek 400 mL'
lik behere aktarilir. 5,0 gram kadar sitrik veya tartarik asit ilave edilir ve ¢ozelti seyreltik
amonyak c¢ozeltisi ile noétrallestirilir. Seyreltik hidroklorik asit kullanarak ve turnusol
kagidi ile kontrol edilerek, ortam hafif asidik hale getirilir. Cozelti 60-80°C arasinda
sitilir ve %1°lik alkolli dimetilglioksim ¢ozeltisinden 20-25 mL ilave edilir. Seyreltik
amonyak ¢ozeltisi, ortam hafif bazik olana kadar damla damla eklenir, iyice
karistirdiktan sonra 20-0 dakika su banyosunda birakilir. Oda sicaklifinda bir saat
kadar bekletilir. Sabit tartima getirilmis Gooch krozesinden siiziilir ve ¢okelek,
serbest kloriir iyonundan arindirilana kadar soguk su ile yikanir. Cokmenin tam olup
olmadig1 az miktarda dimetilglioksim ¢ozeltisi ile test edilebilir. Cokelek 100-120°C ‘ta bir
saat kadar kurutulur ve Ni(C4H70,N;) olarak tartilir; Cokelekteki nikel ve nikel yiizdesi

hesaplanir.
Hesaplama:
A = Tartilan numune kiitlesi,
E = Tartilan Ni(C4H;O,N,) kiitlesi,
C = Nikelagirhgi =Bx (MW (Ni)/ MW (Ni(C4H702N5y)))
%Ni = (C/A)x100

9.2.5. Gravimetrik Siilfat Tayini:

Gravimetrik siilfat tayini i¢in numune hidroklorik asit ile zayif asidik yapilir,
sicak cozeltiye derisik baryum kloriir ¢ozeltisi eklenerek SO4> iyonlar1 BaSO, olarak
coktlrilir. Baryum siilfatin agirligindan numunedeki siilfat miktar1 ve yiizdesi hesap
edilir. Baryum siilfat oda sicakliginda suda 3,0 mg/L kadar bir ¢oziiniirliige sahiptir.
Bisiilfat ( SO, + H* — HSO, ) iyonunun olusumu yiiziinden, mineral asit varhgmnda

baryum siilfatin ¢oziintrligii artar. Fakat olduk¢a fazla miktarda baryum iyonu
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varliginda ¢Oziniirlik azalir. Kromat, karbonat ve fosfat gibi baryum tuzlarinin

cokmesini engellemek i¢in ortam asitliginin iyi kontrol edilmesi lazimdir.

Deneyin Yapilis: :

0,3 gram kati ( en az 0,05 gram kiikiirt igeren numune) kesin olarak tartilir ve 400 mL’
lik behere aktarilir. Numune yaklasik 20 mL suda ¢oziiliir ve 0,3-0,6 mL derisik hidroklorik
asit eklenerek 200 -250 mL’ ye seyreltilir. Kaynama sicakligina kadar isitilan ¢ozeltiye
bir pipet veya biiret yardimiyla %5’ lik (100 mL suda 5 gram BaCl,. 2H,0 bulunan,
yaklasik 0,2 M ) sicak baryum kloriir ¢6zeltisinden 10-12 mL ilave edilir. Baryum kloriir
eklenirken ¢ozelti siirekli karistirilir ve ¢okelegin olusmasi beklenir. Bir ka¢ damla
daha baryum kloriir eklenerek ¢okmenin tamamlanip tamamlanmadigi test edilir.
Cokelme tam degilse 3,0 mL daha baryum kloriir ilave edilir. Cozeltinin toplam hacmi
150 mL’ den daha az olmamalidir. Cokelek mavi bant siizge¢ kagidindan siiziiliir ve tekrar
baryum Kloriir ilave edilerek ¢okmenin tam olup olmadigi kontrol edilir. Eger ¢6kme varsa
stizme igslemine devam edilir. Cokelek en az 8-10 kere sicak su ile yikanir. Cokelek siizgeg
kagidi ile birlikte katlanarak daha oOnceden sabit tartima getirilmis porselen krozeye

yerlestirilir. Bek alevinde once kuruluga kadar isitilir ve daha sonra yakilir. Cokelek beyaz
olunca 10-15 dakika daha kroze akkor halde tutulur. 700°C’ a ayarlanmis firinda sabit

tartima getirilir. Numunedeki SO,* miktar1 veya yiizdesi hesaplanur.

Hesaplama:
A = Tartilan numune kiitlesi,
B = Tartilan BaSO,; kiitlesi.,
C = Siilfat kiitlesi = Bx (MW(SO,*) / MW(BaS0,))

%S0,% = (C/ A) x 100

9.2.6. Cimentoda Kalsiyum Oksit Miktar Tayini:
Gravimetrik analiz amaciyla tartilan, ¢oziilen ve silisyum, demir, aliiminyum
bilesenlerinden ayrilmis olan ¢imento Orneginin ¢ozeltisi balonjojede 200 mL' ye seyreltilir,
Bu c¢ozeltiden biiretle 50,0 mL' lik bir kisim alinarak 400 mL' lik bir behere aktarilir ve

yaklasik 100 mL’ye seyreltilir. 60-90°C a 1sitilir ve sicak ¢ozeltiye ~S0mL sicak (NHy)2C204
cozeltisi eklenir ( yaklasik 3,0 g kadar amonyum okzalat igermelidir ve eger (NH4)2C204
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cozeltisi berrak degilse kullanmadan once siiziilmelidir), 3-4 damla metil kirmizisi belirteci ve
renk kirmizidan sariya donene kadar pipetten damla damla 1:1° lik NH3 ¢ozeltisi eklenir.
(Cozelti 1sitma yapilmaksizin yarim saat kadar (eger ortamda magnezyum iyonlar1 varsa 1

saatten fazla) bekletilir.

Ornek ¢odzeltisi, huniye yerlestirilen mavi bantl siizge¢ kagidindan siiziiliir. Siizgec
kagidindaki ¢okelek saf su ile iyice yikanir. Yikama suyu asidik AgNOj; ile bulaniklik
vermeyinceye kadar yikamaya devam edilir. Siizge¢ kagidi bir erlene aktarilir, 100 mL su ve
50 mL 3M H,SO, eklenir. Cokelegin ¢oziinmesi i¢in 80-90°C. a isitilir. Stizge¢ kagidini
erlenden ¢ikarmadan 0,1 M KMnOy, ile titre edilir. Cozeltinin sicakligi 60°C’ 1n altina
diismemelidir. Doniim noktasina kadar harcanan titrant hacmi, pembe rengin 30 saniye kadar
ortamda kaldigi anda Slgiilmelidir. Kagidin indirgedigi KMnO, miktari, ayni asit ¢ozeltisine
atilmis bir adet siizgec; kagidi i¢in harcanan titrant hacminden bulunur. Iki titrant hacmi

arasindaki fark alinarak, Ornekteki % CaO hesaplanir.
NOT:

Eger ilk analiz 6rnegi fazla miktarda sodyum ve magnezyum igeriyorsa kalsiyum okzalatin
yeniden ¢oktiiriilmesi daha dogru sonuglar verir. Bunun i¢in ¢ozelti siizlildiikten sonra, 6nce
4-5 kez %1’ lik (NH4),C,0, ile ve takiben 50 mL sicak 1:4 lik HCI ile ¢okelek yikanir ve
yikama sular1 ¢oktiirmenin yapildigr beherde toplanir. Birka¢ kez daha 1:100° lik HCI ile
yikandiktan sonra, toplanan yikama sulari son hacim 200 mL' ye seyreltilir. Siiziintiideki
kalsiyum iyonlar1 okzalat ile yeniden ¢oktiiriiliir, ancak bu defa ¢okelek Gooche krozesinden
stiziilir ve soguk suyla ¢okelek yikanir. Analize bu ¢okelekle yukarida anlatildigr gibi devam
edilir.

Titrasyon Oncesi:

CaC,04( + H2S04 — CaS0Oy + HaCr04

Titrasyon Tepkimesi:

2MnOy4 + 5 HyC,04 + 6 H" — 2 Mn** + 10CO, + 8 H,0
Mmnos- = Ayarli MnOy4” ¢dzeltisinin molaritesi,

Vmnos- = Eklenen titrant, MnO4 hacmi, mL
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A = Tartilan ¢imento kiitlesi, mg
H,C,04 Molekiil kiitlesi = 90,070 g/mol
CaO Molekiil kiitlesi = 56,08 g/mol
Seyreltme Faktori = 12,5

5 mmol H,C,0, N 1 mmol CaSO,
2 mmol MnO, 1 mmol H,C,0,

o 1 mmol Ca®* y 1 mmol CaO y 56,08 mg Ca0 y 1g
1 mmol CaSO, 1mmol Ca?* 1mmol Ca0 1000 mg

mmol
?7gCa0 = Mypo,- (W) X Vuno,~(mL) X

X 12,5

Bulunan g Ca0O miktart
% Ca0 = - - - x 100
Cimento kitlesi, g

101

EFNAN FOTOKOPI & KIRTASIYE



10. KOMPLEKSOMETRIK TITRASYONLAR
10.1. ONBILGI

Kimyada, iki veya daha fazla sayidaki bilesigin bir araya gelerek daha kararli ve
biiyiik bir molekiill olusturmasma kompleks denebilir. Ornegin, heme denilen
ferroprotoporphyrin ile globin denilen protein, hemoglobin adiyla bilinen kompleksi

olusturur.

Cozeltideki metal iyonlari, elektron verebilen bazi tipik anorganik veya organik
gruplarla  (elektron donorii-ligand yapilar) koordinasyon bilesikleri, veya
kompleks iyonlar olustururlar. Su, amonyak veya 8-hidroksikinolin, dimetil glioksim,
etilen diamintetraasetik asit (EDTA) gibi organik kokenli ligand gruplar, metal iyonlart ile

iki farkl tiirde kompleks olusumu gosterirler.

Bazi1 organik ve inorganik ligandlarla suda ¢oziinirligii ¢ok az olan, iyonik
olmayan (non-iyonik) kompleksler olusabilir. Ikinci olarak da, metal iyonunun yiiklii veya
yiikstiz  ligandlarla koordinasyonu-sonucunda net elektriksel yiik tasiyan iyonik
kompleksler olusabilir: katyonik, nétral veya anyonik kompleksler gibi:

Cu(NH3),2* katyonik bakir (tetraamin) kompleksi,
Cu(NH,CH,COO), notral bakir kompleksi , glysin
CuCl* anyonik bakir (tetra kloriir) kompleksi.

Metal komplekslerinde yer alan elektron alic1 (akseptor) merkezi atoma, “¢ekirdek
atom" denilir. 3d veya 4d orbitalleri yar1 dolu olan, gecis metalleri: Cr, Mn, Fe, Co, Ni, Cu vb.
gibi, ¢ekirdek atomunu olustururlar. Cekirdek atomla bag kuran ligand atomlari ise i¢
veya birinci koordinasyon kiiresini olustururlar. Birinci koordinasyon kiiresindeki
cekirdek atoma bagli atomlarin sayisina, koordinasyon sayisi denir. Bir metal iyonunun
koordinasyon sayist iki, dort veya alt1 olabilir. Bu gerek ¢ekirdek atomun gerekse baglanan
ligandin kimyasal yapisina baghdir. Merkezi ¢ekirdek atomun koordinasyon sayisi,
genellikle olusan kompleks molekiiliin geometrisini de belirler. Koordinasyon sayisi iKi
olan: Cu(CN)y, Ag(NHs)," gibi yapilar lineer (dogrusal), dért olan kompleksler: ZnCly,
Cd(CN),* gibi tetrahedral veya Cu(NHs)s** gibi kare diizlemsel olabilir. EDTA ise metal

iyonla altil1, koordinasyon gostererek oktahedron olusturur.
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Cekirdek atomla ancak tek bag kurarak i¢ koordinasyon kiiresine girebilen
ligandlara, "unidentate" (tek disli) denir. F, CI, OH, H,O, NH; ve CN" gibi
ligantlardir. Etilen di amin, ( NH,CH,CH,NH,) veya okzalat ( C,04%) iyonlart ise ¢ekirdek
atomu her iki azot veya oksijen iizerinden baglar ki bunlara da bidentate (iki disli) ligantlar

denir. EDTA ise alt1 pozisyondan i¢ koordinasyon kiiresine girer.

Kompleksometrik titrasyon yonteminde, ¢ozeltideki bir metal iyonu eklenen
titrant ile kompleks olusturur. Ancak bu titrasyonlarda unidentate ligandlar tercih
edilmez. Ciinkii bu reaksiyonlarda ligand bir ka¢ kademeli reaksiyonla kompleks olusturur.
Oysa bidentate, terdentate (ii¢ disli), quardidentate (dort disli) veya sexadentate (alti
disli) ligandlar ile reaksiyon tek kademelidir. Ornegin, bakirin glisin ile verdigi komplekste,
glisin ligandinda hem karbonil grubunun oksijeni, hem de amin grubunun azotu bakira

baglanir. Bu tiir kompleks olusumlarin tiimiine "selat" denir.

Dimetil glioksim ile nikel, magnezyum ile 8-hidroksikinolin ve daha bircok selat
olusumu sonunda suda az c¢Oziliniir, karakteristik renkte, yiiksiiz koordinasyon
bilesikleri olustururlar ki, bu olusumlarin gravimetrik yontem uygulamalarinda énemli
yeri vardir. Ancak EDTA gibi metal iyonla 1:1 oranda ve tek kademede yiiriiyen
selat olusumlarinin komplesometrik titrasyonlarda da onemli uygulamalari

vardir.

Etilendiamin tetraasetik asit ( HsY ), ¢6zelti pH' sina bagl olarak
karboksil grubuna bagli dort protonunu kaybedebilir. Sirasiyla pK; = 2,0, pK;
=2,67, pKs = 6,1 ve pK4 = 10,26 tiir veya pH < 2 de H,Y, 2 < pH < 2,67 arasinda
HsY", 2,67 < pH < 6,16 arasmnda H.Y?, 6.16 < pH < 10,26 arasinda HY*> ve pH>
10,26 da ise Y* yapisindadur.

Titrasyonlarda serbest asit (H4Y) veya disodyum tuzu (Na;H.>Y.2H,0)
gerek molekiil agirliginin biliylik olmasindan ve gerekse kararl
olmasindan dolay1 primer standart olarak kullanilir. Serbest asidi, 145°C’ta
bir-iki saat kurutarak ve asgari miktarda baz iginde ¢ozerek kullanilir.
Disodyum tuzu ise 80°C ta ve %50 bagil neni igeren atmosferde bir ka¢ giin
bekletilerek kullanilir. Ancak stokiometrik oranda su igerdigi ig¢in, agirlik
tartimlarinda bu diizeltmenin yapilmasi1 gereklidir. EDTA’nin ortam pH’ina

gore degisen kararli yapisina gore, titrasyon denkleminin ifadesi de farkli
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yazilmalidir. Asagidaki reaksiyonlardan anlasabilecegi gibi EDTA ile yapilan
titrasyonlarda pH’m sabit tutulmasi, ¢o6zeltide tampon kullanilmasi

zorunludur.

M™= (Metal iyonu)

Asidik ortamda  : M?+ HyY, — MY? +2H"

2,7<pH<6 ; M** + H,Y* — MY +2H

Notral/zayif bazik ortamda (6<pH<10): M"™ + HY®* — MY + H*
Bazik ortamda (pH>10): M" + Y& — MY ®9

EDTA titrasyonu ile ¢ok sayida metal tayin edilebilir. Ancak ¢ok segici bir ligand olmadigi igin,

fazla sayida metal iyonlari igeren ¢ozeltilerle ¢alisilamaz. Kompleks olusum sabit (Kyy):
Fe*" icin 1,3xI0%°, Cu* i¢in 6,3x10'®
Ca®" i¢in 5,0x10™°, Mg*" icin 4,9x10®

EDTA Titrasyonlarinin Doniim Noktasi ve Kullanilan Belirtecler:

EDTA ve benzeri selat olusum tepkimelerinde, kompleksometrik
titrasyonun doniim noktasini belirlemek i¢in metal-iyon belirtecleri kullanilir. Bu
indikatorler aslinda organik boyar maddelerdir ve metal iyonlar1 ile renkli selatlar
olustururlar. Kompleksleri 10° veya 107 molar derisimde dahi gozle ayirdedilebilir
siddette renklidir. Bunlardan en ¢ok kullanilani ERIO KROM SIYAHI-T olarak

adlandirlir.
Bu indikator ayni asit-baz indikatorleri gibi pH ya bagimli renk degistirir.

Hoinn — HIn*+H" — In®+2H"
Kirmizi Mavi Portakal

(ASIDIK) (BAZIK) (KUVVETLI BAZIK)

Eriokrom siyah: belirteci, metal iyonlart ile kirmizi renkli selatlar olusturur

ancak eger ortam pH' 1> 7,0 ise belirtecin kendi rengi mavidir.

Titrasyon baglangic:  M** + HIn®  — MIn+H"*
(pH >7ise) mavi kirmz
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Titrasyon sonu: MIn +HY® — HIn® +MY?

( Doniim noktast ) kirmiza mavi

EDTA titrasyonlarinda kullanilabilmesi i¢in metal-indikator kompleks olusum
denge sabitinin ayni metalin, metal-RDTA kompleks olusum denge sabitinden en az on
misli daha kiiciik olmas1 gerekir. Aksi halde doniim noktasindaki renk degisimi ¢ok
yavas olur (6rnegin Ca?’ ile) veya hi¢c olmaz, Mg® en ideal katyondur. Ornek olarak
pH=10 da tamponlanmis ve Mg?* miktarnin tayin edilecegi bir ¢ozeltinin EDTA ile

titrasyonunu tepkimelerle ifade edersek:

Eriokrom siyahi-T eklenince MgIn® den dolay1 ¢ozelti rengi kirmizidir.
Mg* +HY* — MgY* +H"
cozelti titrant
Déniim noktasinda; Mgln ™+ HY> —  MgY% +HIn*
kirmizt mavi

EDTA Titrasyonlarinda Kullamlan Yontemler

EDTA ile yapilan volumetrik analizlerde dort farkli yontem uygulanir:

1) Dogrudan  Titrasyon. Yontemi: Yukarida  verilen  titrasyon  recetesi
uygulanarak yaklasitk 25 metal iyonunun derisimi  bulunabilir.  Eriokrom

styahi belirteci varliginda dogrudan EDTA ile titrasyon yapilir.

2) Geri Titrasyon Yontemi: EDTA ile ¢ok kararli kompleks olusturan
katyonlarim  (Th*, V*, Fe**, Hg* gibi) veya metal-iyon belirtecinin
basarisiz  oldugu katyonlarin (Ca®*  gibi) titrasyonunda  kullanilir.
Cozeltiye, hacmi belli fazla miktarda EDTA eklenerek aranilan metalin
tamami1 kompleks haline gecirilir. Eklenen EDTA fazlast ise standart
Mg®*  ¢ozeltisi ile geri titre edilir. Eriokrom siyaht son asamada ¢ozeltiye
eklenir. Geri titrasyon yontemi, 6zellikle bazi anyonlarin katyonlarla az ¢oziiniir ¢okelekler
olusturdugu orneklerde tercih edilir. EDTA fazlas1 bu anyon etkilerini yok ederek ¢okmeyi

Onler.
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3) Yerdegistirme Titrasvonlari: Bu tiir titrasyonlarda ¢dzelti ortamina
Mg*-EDTA  kompleks  ¢ozeltisinden  birkag  damla  eklenir.  Cozeltideki
metal iyonu-EDTA ile daha kararli kompleks olusturuyorsa Mg?* ile yer degistirir.

MgYZ- + M2+ N MYZ- +Mgz+

Agiga gikan Mg?*, ¢ozeltideki M** ile esdeger agirliktadir ve Eriokrom siyahi belirteci ile gok
kararli bir kompleks olusturur. Standart EDTA ile titrasyonda Oncelikle ortamdaki metal
iyonu tiiketilir ve doniim noktasinda, ortamda metal iyonu kalmayinca, belirtece bagh

Mg®>* EDTA ile kompleks yapar. Belirteg rengi kirmizidan maviye doner.

4) Alkalimetrik Titrasyonlar ; Metal iyonu iceren nétral ¢ozeltiye asirt miktarda disodyum
EDTA ¢ozeltisi eklenir ve asagida verilen tepkime geregince stokiometrik oranda agiga
¢ikan hidronyum iyonlarinin derisimi titrasyonla bulunur. Titrasyonda standart bir baz ve
asit-baz belirteci kullanilir. Bu yontem, 6zellikle ¢ok sayida metal iyonu igeren Ornek

cozeltilerindeki toplam katyon derisimini bulmak i¢in yapilir.
M +HY"  —  MY?Z +2H*
Bu laboratuvarda yapacaginiz bazi drnek titrasyonar sunlardir:

e EDTA ile Kalsiyum ve Magnezyum miktar tayini,
a. Dogrudan Titrasyon Yontemi ile Magnezyum miktar tayini
b. Yerdegistirme Titrasyonu ile Kalsiyum miktar tayini
c. Geri Titrasyon Yontemi ile Kalsiyum miktar tayini
d. Su sertligi ve toplam Kalsiyum ve Magnezyum miktar tayini

e EDTA ile piringte Cinko miktar tayini.

10.2. EDTA iLE KALSIiYUM VE MAGNEZYUM MIiKTAR TAYINi
DENEYSEL YONTEM

Standart 0,01 M EDTA Cozeltisinin_Hazirlanmasi: Analitik safliktaki disodyum
dihidrogen etilendiamintetra-asetat (Na;H»Ci1oH1,0sN2.2H,0) primer standart olarak

kullanilir. Molekiil kiitlesi 372,25 g/mol’ diir. Yiizey neminin ugurulmasi i¢in 80°C’ da
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kurutulursa yukarida verilen dihidrate yapisi elde edilir. Bu tuzdan 3,722 g c¢ok hassas
tartim alinarak 1 litrelik balonjojeye aktarilir ve isaret cizgisine kadar damitik su ile
tamamlanir. Ayarlama yapilmayacagi i¢in yapilacak tartim hatasi aynen sonuglara etki

edecektir.

0,1 M Magnezyum-EDTA Kompleks Cozeltisinin Hazirlanmasi: 500 mL damitik suda
37,22 g NagH,Y.2 HyO ¢oziilerek tizerine esdeger miktarda (24,65 g) MgSO4.7H,0 katilir.

Birka¢ damla fenolftalein belirteci damlatilir ve acik pembe renkte ¢ozelti elde edinceye
kadar sodyum hidroksit ¢ozeltisi eklenir. Son hacim bir litreye seyreltilir. Derisimleri
dogru oranda hazirlanmigssa, bu ¢6zeltiden alinan bir kismi, 6rnek lizerine pH-10 tampon
cozeltisi ve birka¢ damla Eriokrom Siyahi-T belirteci karistinldiginda uguk-menekse
rengini alir. Ayrica 1 damla 0,01 M EDTA ¢ozeltisi damlatilinca rengi maviye veya 1
damla 0,01 M MgSO, ¢ozeltisiyle rengi sarap-kirmizisina donismelidir. Bu 6zellikler

saglanana kadar Mg2+ veya EDTA eklemeleri yapilmalidir.

Eriokrom Siyahi-T Coézeltisinin Hazirlanmasi: Yaklasik 0,2 g kat1 boyar madde

tartilarak 15 mL trietanolamin ve 5 mL mutlak etanol karisiminda ¢o6ziiliir. Cozelti

sogukta saklanirsa daha ge¢ bozunur.

Tampon Cozeltisinin_(pH=10) Hazirlanmasi: 142 mL derisik NHj c¢o6zeltisine
(Ozgiil agirlig1 0,88-0,90) 17,5 g saf NH,ClI ekleyerek ¢oziiliir ve 250mL’ ye seyreltilir.

a. DOGRUDAN TITRASYON YONTEMi iLE MAGNEZYUM MIiKTAR
TAYINi

Analiz edilecek 6rnek ¢ozeltiden belli bir hacim (Vs ) dlgiilerek dikkatlice 500
mL"' lik temiz bir balonjojeye aktarilir ve isaret ¢izgisine kadar seyreltilir. Bundan
50,00 mL’ lik bir kistm alinir, 2 mL kadar tampon ¢ozeltisi (pH-10 ) ve 3-4 damla
Erio T belirteci eklenir. 0,01 M standart EDTA ¢ozeltisi ile kirmizidan tam maviye
bir renk degisimi elde edilinceye kadar titre edilir. Donlim noktasinda kirmizi renk
hi¢ bir sekilde izlenmemelidir. Harcanan titrant hacmi not edilir ve Ornek

cozeltideki magnezyum miktar1 (mg/milimetre) hesaplanir.
NOTLAR:

1. Belirtecin renk degisimi doniim noktast yakinlarinda yavastir. Bu noktay1

gecirmemek i¢in titrant1 damla damla eklemek gerekir.
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2. Eger ortamda toprak alkali -metaller bulunuyorsa, magnezyumla beraber
bunlar da titre edilir. Bu tiir hatalar1 6nlemek ic¢in analize baslarken
(NH4)2CO3 gibi bir reaktif eklenerek ortam dan uzaklastirilirlar. Birgok
polivalent(¢ok degerlikli) katyonlar da titrasyonu bozar ve hidroksitleri

seklinde ¢oktiirilmeleri gerekir.
Titrasyon tepkimesi: ~ Mg*" + H,Y? —  MgY? + 2H"
b. YERDEGISTIRME TITRASYONU iLE KALSIYUM MiKTAR TAYINi

CaCOgs igeren kat1 ornekten 1,0 g kadar ( W5 ) hassas tartim alinarak veya sivi
ornekten belli bir hacim ( Vs ) Olgiilerek dikkatlice 500 mL' lik temiz bir balonjojeye
aktarilir. Kat1 6rnekten berrak bir ¢ozelti elde edilene kadar damla damla 6,0 M HC1
eklenir. Sodyum hidroksit ¢ozeltisi, metil kirmizis1 belirtecinin kirmizi rengi

kaybolana kadar eklenerek ortam nétralize edilir ve son hacim 500 mL ye seyreltilir.

Titrasyon ig¢in 50,00 mL’ lik bir kisim alinir ve tlizerine 2 mL tampon c¢ozelti
(pH=10), 1 ml kadar Mg-EDTA c¢ozeltisi ve 3-4 damla Erio T-belirteci eklenir.
Standart EDTA ¢ozeltisi ile kirmizidan maviye bir renk degisimi elde edene kadar
titre edilir. Harcanan titrant hacmi not edilir ve kat1 6rnekteki kalsiyum oksit yiizdesi

veya Ornek ¢ozeltideki kalsiyum, miktar1 (mg/mililitre) hesaplanir.
NOTLAR:

1) Eklenen Mg-EDTA ¢ozeltisinin hacim ¢ok 6nemli degildir. Ancak titrasyonun
hatasiz yapilabilmesi i¢in Mg-EDTA kompleksinin (MgY?%) varligi gereklidir.
Ca** tek basina bulundugunda belirtecin renk degisimi gdzlenmez. Kalsiyum
EDTA kompleksi daha kararli oldugundan, Mg-EDTA kompleksiyle

gozlenen tepkime su sekildedir:
ca®*+MgY* —  CaY? + Mg”

Titrasyonda oncelikle kalsiyum tiiketilir ve esdegerlik noktasinda tepkime Erio T
belirtecine bagl Mg2+ ile EDTA arasindadir. Belirtecin kirmizidan maviye donisiimii

cok belirgindir.
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2) Kalsiyum miktar tayininde Co, Ni, Cu, Zn, Hg ve Mn gibi katyonlarin varligi
titrasyonu etkiler. Bu durumda ortama hidroksilammonyum kloriir veya

sodyum siyaniir eklenmelidir.
Titrasyon tepkimesi:  Ca®* + H,Y* —  CaY®+ 2H"

c. GERIi TITRASYON YONTEMI iLE KALSIYUM MiKTAR TAYINi

Kati veya sivi analiz 6rnegi kalsiyumun yer degistirme yontemi ile
tayininde anlatildigr gibi hazirlanir. 50,00mL’ lik bir kisma 2 mL tampon ¢ozeltisi
(pH=10) ve 3-4 damla Erio-T belirteci koyulur. Biiretten standart EDTA
¢Ozeltisinin asirisim1 akitilir ve bu eklenen hacim (Vi) not edilir. Ortamdaki
kalsiyumun tamami esdeger miktarda kompleks olusturdugu i¢in, eklenmis olan
EDTA fazlasi standart MgSOy ¢ozeltisi ile belirte¢ rengi maviden kirmiziya dénene

kadar titre edilir. Harcanan titrant hacmi (Vrirrant) NOt edilir.

NOT:

0,02 M Magnezyum Siilfat Cozeltisinin Hazirlanmasi ve Avarlanmasi:

Yaklasik 2,5 g MgS0,4.7H,0 tartilarak 1,0 litre damitik suda ¢oziiliir. Hazirlanan
¢ozeltinin kesin derisimini bulmak i¢in standart EDTA ¢ozeltisi ile dogrudan

titrasyonu yapilir.

Titrasyon Oncesi: ca®* + H2Y2' SN CaY? + 2H"
Titrasyon tepkimesi: Mg?* + HoY* > MgY? + 2H*
(Asiris)

d. SU SERTLIGIi VE TOPLAM KALSIiYUM VE MAGNEZYUM MIKTAR
TAYINI

Suyun toplam sertligi genellikle suda ¢6ziinmiis olarak bulunan kalsiyum
ve magnezyum tuzlarindan ileri gelir. Ayn ayn kalsiyum ve magnezyum miktarlar1 tayin
edilebilirse de, tek bir titrasyonla her iki katyonun toplam derisimi bulunabilir ve

sonuglar CaCOj3 esdegeri olarak ifade edilebilir.
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Analiz edilecek su 6rneginden yaklasik 300 mL kadar OSl¢iilir ve 600 mL’ lik
behere aktarilir. Ortama birka¢ damla 6,0 M HC1 eklenir ve CO;’ den kurtulmak
icin birka¢ dakika kaynatilir. Sogutulduktan sonra dikkatlice 100 mL bir kisim
Olgiilerek (VS) temiz bir erlene aktarilir ve birka¢ damla metil kirmzis1 belirteci
eklenir. Cozelti NaOH ile belirteg rengi kirmizidan sartya donene kadar nétrallestirilir.
2 mL tampon cozelti (pH=10) 3-4 damla Erio T belirteci, eklendikten sonra standart
0,01 M EDTA ¢ozeltisi ile kirmizidan tam maviye bir renk demisimi izleninceye kadar

titre edilir. Harcanan titrant hacmi not edilir ve sonuglar litre suda miligram

CaCOg cinsinden hesaplanir.

NOT:

Eger belirtecin renk degisimi yavas oluyorsa, ortamda Mg2+ katyonu olmadig:
anlasilir. Bu durumda ortama 1-2 mL 0,1 M Mg-EDTA kompleks ¢okeltisi eklenerek

titrasyon tekrarlanir.

mmoly Vi + Vs 1 mmol Ca?*
?mg CaC0s = Myitrant (EDTA, — ) Ltitrant > 2HTant (EDTA, mL) X T
1 mmol CaCO; 100,08 mg CaCO5
1 mmol Ca?* 1 mmol CaCO4

DENEYSEL YONTEM

Hassas terazide yaklasik 0,2-0,5 g kadar (W;) 6rnek tartilir ve bir behere
aktarilir. Uzerine 10 mL su ve 15 mL derisik HNO3 asit eklenerek, hacim
dortte birine ininceye kadar buharlastirilir. Cozelti balonjoje i¢cinde 250 mL’ ye
seyreltilir. 250 mL’ lik balonjojeden 5,0 mL 6rnek ¢ozeltisi dikkatle 6lgiilerek
erlene aktarilir. Cokelek olusuncaya kadar damla damla seyreltik NH;
cozeltisi eklenir ve eklenen bu hacim kadar daha fazlasi1 ortama katilir. Cok asir1
miktarda NH; eklenmesi ise hataya neden olur. Co6zeltinin mavi rengi
kayboluncaya kadar %20’ lik KCN eklenir ve 100 mL ye seyreltilir. 2 mL %10’
luk formaldehit ve 3-4 damla Erio-T belirteci eklenir. Renk sarap kirmizisi
olmalidir. Degilse biraz daha formaldehit eklenir. Bundan sonra EDTA ile
kalict mavi renk olusuncaya kadar titre edilir. Harcanan titrant hacmi not

edilir ve piringteki ¢inko miktar1 hesaplanir.

Titrasyon tepkimesi:  Zn** + H,Y, —  ZnY?Z + 2H*
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