1. NICEL ANALIZ YONTEMLERI

Analitik kimya, kalitatif (nitel) ve kantitatif (nicel) analiz olmak tizere iki kisma ayrilir. Nitelik
belirleyen analiz kalitatif ya da nitel analiz, miktar belirleyen analiz kantitatif ya da nicel analiz adin1
alir. Bu iki analizin ardarda uygulanmasiyla yapilan isleme de kimyasal analiz ad1 verilir. Bagka bir
ifadeyle kalitatif analizde esas soru “numunenin icinde ne oldugu”, kantitatif analizde ise “ne kadar
oldugu’ dur. Bir kimyasal analizde 6nce kalitatif, onu takiben de kantitatif analiz uygulanir.

Nicel analiz, inorganik ve organik olmak tizere iki biiylik dala ayrilir. Ancak bu laboratuvarda

Ozellikle inorganik nicel analiz tizerinde durulacaktir. Bu boliimde, bileseni bilinen maddenin i¢indeki

element ve bilesikler miktarca tayin edilir.

Bir maddenin kalitatif analizi bilinmeden kantitatif (nicel) analizine ge¢ilmez. Bu bakimdan
nitel analiz nicel analizin yol gostericisidir. Bununla birlikte tayini yapilacak elementin yanindaki diger
elementlerin bilinmesi, segilecek metot i¢in 6nemlidir. Bir element tayin edilirken digerleri bu tayini
bozmamalidir.

Bunlarin 6nceden bilinmesi bize ayirma ve tayin metodumuzu se¢mede yardimer olur. Genel
olarak tayini istenen madde i¢indeki element ve bilesik sayisi ne kadar az olursa nicel analizi o kadar

kolay olur.

Kimya laboratuvarindan genel bir gériiniim



1.1. Nicel Analizin Onemi ve Boliimleri

Analitik kimyada yapilan ¢alismalar nicel olarak verilmezse pek fazla 6nem tasimaz. Nicel
analizde en 6nemli konu dikkat ve sabirdir. Istenileni en az hata ile tayin edebilmek i¢in metot kadar bu
iki unsurda 6nemlidir. Temizligi de unutmamak gerekir. Iyi bir kimyaci iyi bir analizci olmak
zorundadir. Her analizci kimyact olmayabilir. Analizci bir isin esasini bilmeden sadece istenilen islemi
yapabilir. Ama bir kimyaci hem esas1 hem de yaptigin1 bilmek zorundadir. Hata i¢in belirli bir sinir
vermek miimkiin degildir. Bu, tayini istenen maddenin niteligine gore degisir. Bazilarinda % 5—10 hata
kabul edilebilir ama bazilarinda % 1-2 hata bile ¢ok sayilabilir. Bu biiylik 6l¢iide maddenin cinsine ve

secilen metoda baglidir.

1.2. Nicel Analizin Kisimlari

Nicel Analiz 4 boliimde incelenebilir:
1. Gravimetrik analiz

2. Volumetrik (Titrimetrik) analiz
3. Enstrumental analiz
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. Gazometrik analiz

1.3. Laboratuvarda Kullanilan Malzemeler

Kimya laboratuvarlarinda ¢alisma bilgisi yaninda teknik bilgi de onemlidir. Her maddeyi ve
malzemeyi en iyi sekilde nasil kullanabilecegimizi bilmemiz gerekir. Aksi halde hem analizimiz hatal1
olur hem de hayatimiz tehlikeye girebilir. Nicel analizde kullanacagimiz malzemeler ve 6zellikleri
asagida ozetlenmistir.

a) Pisetler: Genellikle saf suyun en uygun sekilde kullanilmasini saglamak amaciyla yapilmis
plastik kaplardir. Bunlar el ile sikmak suretiyle suyu fiskirtirlar.

b) Porselen Kaplar: Bunlarin basinda krozeler, kapsiiller, havanlar, porselen spatiil ve kagiklar
gelir. Stizme islemlerinde porselen nugeler kullanilir. Nicel analizde kullanilan porselen kaplardan en
onemlisi porselen krozelerdir. Cokelekleri sabit tartima getirme ve yakma islemlerinde kullanilirlar. Bu
kaplar ozellikle alkali ¢ozeltilere cam kaplardan ¢ok daha dayaniklidirlar. Dayanikliliklart pisirme
derecesine ve igerisinde bulunan maddelere baghdir. Genellikle 1200°C’ye kadar dayanirlar. Sodyum
karbonat ve alkali hidroksitleri bu kaplar1 tahrip ederler. Bu kaplarin diger bir 6zelligi de sicaklig1 az
iletmeleridir.

¢) Siizme Hunileri: Herhangi bir ¢okelegi ¢ozeltiden ayirmak i¢in kullanilirlar. Cesitli boylarda
olmakla birlikte genel olarak ikiye ayrilirlar.

1. Adi Huniler

2. Kantitatif (Nicel) Huniler
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Bunlar 6zel olarak yapilmis hunilerdir. Koni agilar1 58°C’dir. Bunlar i¢in hazirlanan siizgeg
kagitlarinin agilart 60°C oldugu icin iyi siizme yaparlar. Siizge¢ kagidi énce ekseni boyunca ikiye
katlanir ve sonra merkezi dik a1 olacak sekilde tekrar katlamir ve koni sekli verilir. U¢ kat olan
kenardan biri yirtilarak zayif tarafa dolandirilir ve huniye yerlestirilir. Suyla islatilarak kenarlari
yapistirilir. Iyi bir stizmede hava kabarcig1 olmaz ve siirekli bir s1vi akimi saglanir.

d) Bek: Her tiirlii 1sitma isleminde kullanilir. Yakiti hava gaz1 veya likit petrol gazidir. Iyi bir
alev renksiz olmalidir. Beklerin {izerindeki hava deligi ile hava ayarlanir. Bir bek yakilirken su sira
izlenir: Bekin ve dedant6riin musluklari kapali olmalidir. Bekin hava deligi kapatilir. Dedant6riin
muslugu agilir. Bu arada kibrit yakilir. Bekin muslugu agilarak kibrit yaklastirilir ve yandiktan sonra
hava deligi agilarak uygun alev ayarlanir. Hava gaz akimi iyi ayarlanmazsa bek i¢ten ince bir alevle
yanar. Buna i¢ten yanma denir. Bu esnada bek govdesi kizacagindan patlama ve yanmalara sebep
olabilir. Boyle bir durumda bek sonduriiliip tekrar yakilir. Tagmalar esnasinda tasan sivi alevi
sondiirebilir. Bu da dikkat edilmesi gereken bir konudur. Kapatma esnasinda su sira izlenmelidir: Once
dedantoriin muslugu, alev kaybolduktan sonra bekin muslugu ve hava deligi kapatilir.

e) Siizge¢ Kagitlari: Beyaz, mavi ve siyah bant olmak tizere ii¢ ¢esit siizge¢ kagidi kullanilir.

Bunlarin ¢aplart 9—11 cm arasinda degisir. Yakildiklari zaman geride kiil birakmadiklar i¢in

gravimetrik analizde olduk¢a 6nemlidirler.

1. Siyah Bant: Kaba gozeneklidir ve kaba ¢okeleklerin siiztilmesi i¢in kullanilir. Stizme hiz1 yiiksektir.

2. Beyaz Bant: Orta gbzenekli ve orta biiyiikliikteki kristalleri stizmede kullanilir. Stizme hiz1 ortadir.

3. Mavi Bant: Yavas slizer ve ince kristallerin stiziilmesinde kullanilir.

Cam gubuk

Siizgec kagidi
Gokelti

- ot Siiziintii

Stizgec kagidinin katlanmasi ve stizme igleminin yapilmasi
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Stizge¢ kagidi ile stizme islemi nicel huni kullanilarak yapilir. Siizge¢ kagidinin katlanmasi ve
yerlestirilmesi sekilde gosterilmektedir. Stizge¢ kagidi 6nce tam ortadan ikiye katlanir. Daha sonra
dikine tekrar ikiye katlanir, ancak bu ikinci katlamada iki yilizey arasinda 3-4°C’lik ag¢1 kalmasina
dikkat edilir. Ayrica katlardan birinin boyu digerine gore biraz kisa tutulur. Kagidin huni ¢eperine iyi
yapigmast i¢in bu kisa ugtan bir miktar koparilir. Uzun olan taraftan kat ac¢ilir, huniye yerlestirilir ve saf
su ile 1slatarak kagidin tamamen huni yiizeyine yapismasi saglanir.

Jelatinimsi ¢Okelekler stizge¢ kagitlarini tikadiklari i¢in bunlar 6nce cam pamugundan
stiziiltirler. Cam pamuklar1 da yakildiginda kiil birakmazlar.

f) Siizme Krozeleri: Bazi {stlinliikleri sebebiyle stizme krozeleri daha kullanighdir. Bu
sttinliikler:

1. Derisik alkali ve asit ¢ozeltilerine dayaniklidirlar.

2. Siizgec kagitlar1 yakmadan sabit tartima gelmezler. Siizme krozeleri ise yakmadan sabit

tartima getirilebilir.

3. Vakumla siizme yapilabilir. Siizge¢ kagitlar1 vakumda yirtilir.

4. Uzun siireli stizme de stizgec kagitlar1 dagilir. Krozeler ise dayaniklidir.

Iki tiirlii stizme krozesi vardir.

a) Cam Krozeler: Tamamen camdan yapilmistir. Dip kisimlart gézenekli camdir. 500°C’ye

kadar dayaniklidirlar.

b) Gooch Krozeleri: Porselenden yapilmistir. Alt kisimlart gozeneklidir. Hazirlanmalari

oldukga giictiir.

Stizme krozeleri yliksek sicaklikta sabit tartima gelen ¢okelekler icin pek kullanisl degildir.

g) pH Kagitlari: Cozeltilerin asitlik ve bazligin1 anlamak i¢in kullanilirlar. En 6nemlileri
turnusol kagitlaridir.

h) Etiiv ve Firinlar: Etiivler kullanilan kabin kurutulmasi, bazi maddelerin higroskopik ve
kristal sularinin ugurulmasi ve bazi maddelerin sabit tartima getirilmesi i¢in kullanilan elektrikli
isiticilardir. En fazla 300°C’ye kadar ¢ikar.

Firmlar krozelerin ve c¢okeleklerin sabit tartima getirilebilmeleri i¢in kullanilan elektrikli
wsiticilardir. 1000 ile 1600°C arasindaki sicakliklara kadar ¢ikarlar.

i) Desikatorler: Acikta kaldigi zaman nem kapan higroskopik maddelerin saklanmasi i¢in
kullanilan bir aractir. Genellikle camdan yapilir ve taban kisminda nem ¢ekici (kurutucu) bir madde
bulunur. Bunun {izerindeki diskin tizerine ise korunan madde konulur. Kurutucu olarak en fazla
CaCl2.H0O kullanilmakla beraber amaca uygun olarak H>SOs, NaOH(eritilmis), KOH (eritilmis),
CaSOg4(susuz), CaCly(susuz), CaCl,.H>O(graniil), Mg(ClOa4)>, BaO, CaO kullanilabilir.

Bunlarin disinda nicel analiz laboratuvarlarinda kullanilacak malzemeler sunlardir: Nikel

masalar, pens, spatiil, su banyosu, pipet, baget, saat camu, kil tiggen, amyant, {i¢ ayak, spor, halka vs.
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Spor Biiret

Metal masa Cam pipet
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1.4. Cozeltiler ve Hazirlanmalar

Cozeltiler en az iki farkli maddeden olusan tek fazli (homojen) karigimlardir. Bir ¢ozeltilerin
kimyasal igeriklerini gosteren ve en dnemli siddet 6zelligi derisimdir. Derisim, ¢esitli birimlerle ifade
edilen ¢ozelti veya ¢oziictiniin birim miktarinda ¢6ziinenin bagil miktarini gosteren bir biiytikliiktiir. Derigim
birimlerinin bir kismi1 hacim temelinde, bir kismi kiitle temelinde, bir kismi ise mol sayist temelinde
tanimlanmustir. Bu birimlerin birbiri cinsinden karsiliklarimin bulunmasti igin ¢6ziinen ve ¢oziicliniin mol
kiitlesi degerlerinin yani sira ¢6zeltinin yogunlugunun bilinmesi ¢ogunlukla yeterli olabilmektedir. Hacim
temelinde derisimi bilinen ¢ozelti hazirlarken, ¢ozeltiye eklenecek ¢oziicti miktan ile ilgilenilmezken,

diger derisim birimlerinde ¢6zelti hazirlanirken, eklenecek ¢oziicti miktar1 da mutlaka hesaplanmalidir.
Hacim Bazindaki Derisimler: Molarite (M), Normalite (N), Hacimde kiitlece % (a/v, w/v)
Kiitle Bazindaki Derisimler: Yiizde kiitle (%a), Molalite (m), ppt, ppm, ppb
Mol Bazindaki Derisimler: Yiizde mol ve mol kesri (fizikokimyasal biiytikliikler i¢in)

Cozeltilerin seyreltilmesi genel olarak ¢oziinen/¢oziicti orant seklinde tanimlanabilen derigsimin
azaltilmasi anlamia geldigi i¢in ¢oziicli eklenerek, deristirilmesi ise derisimin arttirilmasi anlamina geldigi
icin ¢oziinen eklenerek veya cogunlukla buhar basinci yiiksek olan ¢oziicliniin buharlagtirilarak
uzaklagtirilmasiyla miimkiin olabilmektedir.

Hacim bazindaki ¢ozeltilerin seyreltilmeleri kolayken (M1 X Vi = M2 X V3), kiitle bazindaki
derisim birimlerinde ise ¢ok daha biiyiik hassasiyetle hazirlama kolayligi ve balon jojeye ihtiyag

duyulmamasi gibi kolayliklar1 vardir.

1.4.1. Cozelti Hazirlama ve Derisim Uygulamalari

Cozelti derisimlerinin ifadesinde en siklikla kullanilanlar;

molarite, normalite, molalite, % kitle, % hacim, ppm, % mol ve mol kesridir.

Cozelti yogunlugunun bilinmesi gereken durumlarda pipetle bilinen hacimde alinan ¢dzeltinin
onceden darasi alinmig veya elektronik terazide darasi sifirlanmig temiz ve kuru bir behere aktarilarak

kiitlesinin 6l¢lilmesinden yararlanilacak, yogunlugun kiitle/hacim olusu hatirlanacaktir.

1.4.2. Derisim Birimleri

Cozeltilerin derisiminin belirtilmesinde yaygin olarak kullanilan derigim birimi tanimlari ve ilgili

esitlikleri asagida verilmistir:
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1. Molarite : 1 litre ¢ozeltide ¢ozlinmiis olan maddenin mol sayisidir.
M = n¢éziinen/ Vgozelti (litre cinsinden)
2 . Normalite : 1 litre ¢ozeltide ¢oziinen maddenin esdeger gram sayisi
N = n¢oziinen X T / Veozelti (litre)
3. Molalite : 1000 gram ¢6ziictide ¢6zlinen maddenin mol sayisi
m = ngsziinen X 1000 / gram cinsinden ¢oziictiniin miktari
4. Kiitle Yiizdesi : 100 gram ¢ozeltide ¢ozlinmiis maddenin gram cinsinden miktaridir.
% a = (g¢sziinen / Zoozelti) % 100
5. Hacim Yiizdesi : 100 mL ¢6zeltide ¢6ziinen maddenin hacim miktaridir.
% Hacim = (V¢oziinen / Vgozelti) * 100
6. Mol Kesri : Coztinenin mol sayisinin ¢6zeltideki bilesenlerin toplam mol sayisina oranidir.
X'= Ngoziinen / Ntoplam
7. Mol Yiizdesi  : 100 mol ¢ozeltideki mol sayisi cinsinden ¢6ziinen madde miktaridir.

% Mol = (ngsziinen/ Ngszelti) > 100

Cozelti hazirlama

1.5. Cozelti Hazirlarken Dikkat Edilmesi Gereken Kurallar

1. Cozelti hazirlamada kullanilan cam kaplar temiz ve kuru olmalidir. Ancak, daha sonra {izerine
su eklenecek balon jojelerin kurutulmasi gerekli degildir.

2. Herhangi bir maddenin istenen c¢ozeltisinin hazirlanmasinda, o maddenin orjinal sisesinin
etiketinde yazil1 olan % derisim ve yogunluk bilgilerine dikkat edilmelidir,

3. Cozelti hazirlamada kullanilan su, oda sicakliginda ve saf olmalidir.

4. Katilarin ¢ozeltisi hazirlanirken, tartimi alinan katinin dnce bir beher ya da erlende ¢oziilmesi,
sonra bir balon jojeye aktarilmasi gerekir. Kullanilan beherin bir miktar daha saf su ile ¢alkalanip bu suyun

da c¢ozeltiye eklenmesi yararl olur.
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5. Belli hacimdeki sivinin aktarilmasinda pipetler kullanilir. Zehirli veya kolay buharlasan
maddelerin aktarilmasinda agiz ile emme yapilmaz. Bunun i¢in puarlar ya da plastik siringalar kullanilir.
Pipet isaret ¢izgisine kadar doldurulduktan sonra ¢zelti damla damla gereken yere bosaltilir.

6. Balon jojelerde calkalama 6zel bir dikkat gerektirir. Bunun i¢in balon jojenin kapagi sikica
kapatildiktan sonra kapak avug i¢ine alinip ters gevrilir ve 6teki el ile balonun genis kismindan tutulur. Bu
sekilde iyice calkalandiktan sonra tekrar eski duruma getirilir.

7. Balon jojede kesinlikle ¢6zelti saklanmaz. Hazirlanan ¢ozelti uygun hacimdeki temiz ve kuru
bir sigseye bosaltilir ve etiketlenir. Etikete ¢dzeltinin cinsi ve derisimi, hazirlandig1 glintin tarihi yazilir.

8. Cozeltisi hazirlanacak olan madde asit ise, balon jojeye 6nceden bir miktar saf su konur. Asit
bu suyun lizerine yavas yavas eklenir.

9. Balon jojeler kesinlikle 1sitilmazlar.

10. Cozelti hazirlamaya baglamadan 6nce yapilan hesaplama bir kez daha gozden gegirilmelidir.

11. Hacim 6l¢timlerinde kullanilan kaplar belli seviyelerine kadar doldurulur iken, cidarlarinda

hava kabarcig1 kalmamasina ve cidarinin tamamen sivi ile 1slanmis olmasina, bu volumetrik kaplarin

kalibrasyonu 20°C i¢in yapilmis oldugundan, Slgiilen sivanin bu sicaklikta (ya da oda sicakliinda)

olmasina 6zen gosterilmelidir.
12. Cozeltilerin derisimleri onlarin hangi duyarlik ve dikkatle hazirlandigini da gosterir.
Omegin; 0,25 M ¢ozelti ile 0,2500 M ¢ozelti hazirlamslar1 farkhidir ve birbirlerinin yerine

kullanilamazlar ancak ayarlama yaptiktan sonra kullanilmalidirlar.

1.6. Cozelti Hazirlamalarinda Hesaplama Ornekleri

1. Kiitlece % 96°1ik (w/w) K3Fe(CN)s katisindan 1,872 g alinarak ¢6ziilmiis ve hacmi saf su ile
500 mL’ye tamamlanmistir. Buna gore;

a) Cozeltinin molar derisimini bulunuz.

b) Cozeltideki K iyonunun ppm olarak derisimini bulunuz.

¢) (CN") iyonun molar derisimini bulunuz.

Coziim:
96gK,Fe(CN), y ImolK,Fe(CN), L]
100gmadde 329.12gK,Fe(CN), 0.5L

a) 1,872 g madde x = 0,0109 M

96gK3Fe(CN)6X ImolK ,Fe(CN), y 117.27gK™
100gmadde  329.12gK Fe(CN), 1molK,Fe(CN),

b) 1,872 g madde x

IOOOmgK+X 1
1gK™ 0.5L
96gK3Fe(CN)6X ImolK,Fe(CN), y 6molCN "~ § 1
100gmadde  329.12gK Fe(CN), 1molK,Fe(CN), 0.5L

= 1281 ppm K"

¢) 1,872 g maddex =0,0655M
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2. % 4.6 safsizlik igeren Alx(SOs)s bilesiginden yararlanarak asagidaki ¢ozeltilerin her birinden

500’er mL hazirlayiniz.

a) 0,5 M Alx(SO4); ¢ozeltisi, b) 1200 ppm APP* ¢ozeltisi (ppm =mg/ L), ¢) 1 M SO;~ ¢ozeltisi,

Coziim: a) 0,5 M Al2(SO4)s3 ¢ozeltisi;

0.5molAl, (SO,), 5 342.14g4l,(S0,), y 100gmadde
1000mL ImolAl, (SO, ), 95.4g4l,(S0,),

500 mL x

= 89,659 ¢

Al (SO4)3x) tartilir ve ¢oziilerek hacmi 500 mL’lik bir balon jojede 500 mL’ye tamamlanir.

b) 1200 ppm AP* ¢ozeltisi; (ppm = mg/L)

" 1200mgAl*" y IlmmolAl, (SO,), 5 342.14mgAl, (SO,), N 100gmadde .18

0,5L
1L 53,96mgAl’* ImmolAl, (SO, ), 95.4g4.,(S0,), 1000mg

= 3,988 g Alx(SO4)3 tartilir ve ¢oziildiikten sonra hacmi saf su ile 500 mL’ye tamamlanir.

¢) 1M SO; cozeltisi;

y 1mol(SO; ™) y ImolAl, (SO,), y 342.14gA4l,(SO,), y 100gmadde
1L 3mol(SO;™) 1molAl,(SO,),  95.4gAl,(SO,),

0,5L = 59,773 g

59,773 g Alb(SO4)3(x tartilir ve ¢oziildiikten sonra hacmi saf su ile 500 mL’ye tamamlanur.

1.7. Laboratuvar Calismalarinda Dikkat Edilecek Noktalar

1. Laboratuvar calismalari O6nemsenmeli, isin ciddiyeti hi¢cbir zaman unutulmamalidir.
Laboratuvara vaktinde ve laboratuvar ¢alismasina her agidan hazir gelinmelidir. Deneylerin anlayarak
yapilmasi i¢in, ¢alisilan iyonlarin 6zellikleri ve reaksiyonlarla ilgili temel bilgiler bilinmeli; 6zellikle
grup analizi sonundaki notlar deney 6ncesinde dikkatlice okunmalidir.

2. Deneylerde kullanilan malzeme temiz olmali ve gerektiginde deterjan, asit ya da baz
kullanilarak temizlenip 6nce bol ¢esme suyu daha sonra az miktarda saf suyla birka¢ kez yikandiktan
sonra kullanilmalidir.

3. Deneyleri yaparken diizenli ¢alismak zorunludur. Damlalikli siseler kullanildiktan sonra
yerlerine birakilmali ve kesinlikle bir sisenin damlalig1 baska bir siseye konulmamalidir, Boyle bir
durumda, karigsan maddeler deney sonuglarinin yanlig ¢ikmasina neden olur.

4. Damlalikli siselerin damlaliklar1 disinda; analiz i¢in kullanilan damlaliklar 6nce i¢inde ¢esme
suyu bulunan bir beherde iyice yikanmali, daha sonra da saf suyla dolu baska bir beherde igine su
cekilerek bekletilmelidir.

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

tiipten alinarak kullanilmalidir.
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Dikkat: Derisik asitlere 6zellikle siilfiirik asit lizerine kesinlikle su eklemeyiniz. Seyreltme

islemini su iizerine asit ekleyerek yapiniz ve bu islem sirasinda seyreltme kabini distan ¢cesme

suyuyla sogutunuz.

6. Kat1i maddeleri kullanmak gerektiginde, yeterli madde 6nce 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 dékiilmez.

7. Atilmak istenen kuvvetli asit ve kuvvetli baz ¢ozeltileri kullanildiktan sonra ¢esme suyuyla
seyreltilir ve ¢gesmesi agik olan bir lavaboya dokiiliir.

8. Bilinmeyen 6rnegin analizi sirasinda gézlenen her sonug veri defterine not edilir.

9. Yakin izleme gerektirmeyen deneysel islemler bile kendi haline birakilip gidilmemeli, ¢cok
zorunlu bir durum varsa bir baska 6grenci ya da laboratuvar sorumlusuna haber verilmelidir.

10. Laboratuvarda, laboratuvar sorumlularinin yapacagi genel agiklamalar ve uyarilar 6zenle
izlenmeli ve kesinlikle dikkate alinmalidir.

11. Deneyde beklenmedik bir gelisme olursa bu durum laboratuvar sorumlusuna haber
verilmelidir.

12. Her 6grencinin asagidaki malzemeleri saglamasi zorunludur:

v' Bir adet kii¢iik boy pens

v’ Bir adet kii¢iik boy spatiil

v' 10 adet uzun damlalik

v’ Veri defteri

v" Etiket ya da cama yazar kalem

v Havlu

v’ Sabun, siv1 deterjan vb. temizlik malzemesi

1.7.1. Giivenlik Onlemleri

1. Uzun sagh 6grencilerin saglarini toplamalari,

2. Laboratuvar 6nliigliniin uzun olmasi ve diigmelenerek ¢alisilmasi,

3. Yangindan korunmak igin;

a) Gaz musluklarinin isi bittikten sonra kapatilmasi,

b) Alev alic1 ¢oziiciilerle (alkol eter vb.) calisirken su banyosu veya elektrikli 1siticilarin
kullanilmasi,

¢) Bir yangin aninda panige kapilmadan yangin séndiiriiciilerin kullanilmasi veya tizerinin kalin

bir ortii (6nliik vb.) ile hava almayacak sekilde kapatilmasi zorunludur.
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1.8. 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 istii agik birakilmalidir. Asit yaniklarinda 6nce bol su ile yikanmali
sonra doymus sodyum bikarbonat ¢ozeltisi 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
yanan yer gliserinli pamuk ile silinir. Bu ilk yardimlardan sonra tibbi yardima bagvurulmalidir.

2. GOz yaniklarinda ise tibbi yardim zorunludur. Ancak yapilacak ilk yardimlar sunlardir:
Asitler goze sigrarsa goz kapagi agilarak g6z, bol su ile yikanir ve %1°lik sodyum bikarbonat ¢ozeltisi
ile banyo yapilir. Bazlar goze sigrarsa gz bol suyla yikanir ve %1°lik borik asit ¢ozeltisi ile banyo
yapilir. Miimkiinse gozliik ile ¢alismak g6zii herhangi bir kazadan korur.

3. Kesik kazalarinda, kanin birkag¢ saniye akmasina miisaade edilir ve varsa cam pargaciklari bir
pens ile toplanip yara alkol veya oksijenli su ile yikanir gerekirse sarilir. Derin kesiklerde ise mutlaka
tibbi yardim gereklidir.

4. Higbir kat1 ve sivi kimyasal maddenin tadina bakilmaz ve yutulmaz. Kaza ile asit yutulursa
once bol su, kire¢ suyu veya karbonat i¢irilir, baz yutulursa énce bol su sonra sirke veya limon suyu
icirilmelidir. Yutulan bir metal tuzu ise siit veya yumurta aki igirilir. Arsenik, antimon, bakir, kursun,
civa, giimiis gibi metal veya tuzlar1 yutulmus ise tuzlu su igirilerek midenin bosaltilmasi saglanir.

5. Cozme islemlerinde kullanilan derisik asitlerin buharlastirilmasi, tiyoasetamid (hidrojen
siilfir) ve klorlu su ile ¢alisirken mutlaka g¢eker ocak kullanilmalidir. Buna ragmen bir gaz
zehirlenmesi olmugsa tibbi yardim zorunludur ve bu yardim saglanincaya kadar kisi acik havaya

cikarilir bol oksijen almasi saglanir.

oy LaEuratuuarﬂa yiyecek ve icecek
TUKETME !

Galistigin bélgeyi
TEMIZLE !

Cikmadan son kontrolleri

YAP!
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2. GRAVIMETRIK ANALIZ

Gravimetrik analiz, nicel analizin vazgeg¢ilmez metotlarindan birisidir. Metodun esasi, analizi
yapilacak madde az ¢oziinen bir ¢okelek halinde ¢oktiiriiliir. Bu c¢okelek daha sonra siiziiliir ve
icerisinde bulunabilecek safsizliklar yikandiktan sonra uygun islemlerle bilesimi belirli olan bir iirtine
dontstiirtilir. Genellikle ¢6zlintirliigii az olan maddeler tizerine kurulmustur. Bdylece hata minimuma
indirilmis olur. Ortamda ne kadar az ¢okmeyen madde kalirsa hata o kadar azalir. Coziintirliik
kiigiildikge hata azalir. Gravimetrik analiz ¢oziiniirliigii biliylikk olan maddeler i¢in kullanilmaz.
Cokelegin saglam ve bilinen bir bilesigi halinde sabit tartima gelmesi gerekir. Cokelek ¢ok iyi
coktiiriilebiliyor fakat sabit tartima getirilme esnasinda bozuluyorsa bu ¢okelek gravimetrik yontemle

nicel amag i¢in uygun degildir.

2.1.Gravimetrik Analizde Kullanilacak Cokeleklerde Aranan Bashica Ozellikler Sunlardir:

Cokelegin ¢ozlinlirliigii az olmals,
Cokelek kolaylikla stiziiliip yikanmal,
Cokelek belirli bir bilegsimde olmal,
Havada ve kisa siirede bozunmamal,
Cokelek stiziilebilir sekilde iri olmali,

Cokelek spesifik olmali ve sadece aranan madde ¢okmeli,

A R o

Cokelegin formiil grami ¢oktiirtilen iyonun iyon gramindan biiyiik olmalidir.

2.2. Gravimetrik Analizde Temel Islemler

1. Metot Secimi: Once yapilacak analize uygun bir yontem segilir. Daha sonra bu yéntemde
gerekli olan malzemeler ve ¢6zeltiler hazirlanir. Daha sonra da verilen siraya gore islemler yapilir.

2. Coktiirme: Gravimetrik analizin en 6nemli adimlarindan biridir. Dikkat isteyen bir islemdir.
Cokelegin ozelligine gore sartlarin ayarlanmasi gerekir. Bazi ¢oktiirmeler sogukta bazi ¢oktlirmeler de
sicakta yapilir. Bazi ¢cokmeler ortamin pH’1ina baglidir. Bunun i¢in ¢cokme i¢in gerekli sartlar dnceden
belirlenmelidir. Coktiirmeler birtakim kolayliklar1 sebebiyle beherde yapilir. Iyi bir ¢oktiirme igin su
hususlara 6zen gosterilmelidir:

a) Islemler i¢in uygun hacimde bir beher secilir. Beherin kenarlarmda catlak ve ¢izikler
olmamalidir. Ayn1 sey baget i¢in de gegerlidir.

b) Aksine bir sey sOylenmemisse ¢oktiirme sicakta (genellikle su banyosunda) ve azar azar
reaktif ilavesiyle yapilir. Reaktif, bir biiretten ve damla damla ilave edilir. Bu arada ¢6zelti devamli

karistirilir. Coktiirticti 1015 dakika i¢inde ilave edilir.
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¢) Fazla c¢oktiiriicti ilavesi, kompleks teskiliyle tekrar ¢6ziinmeye sebep olabilir. Bunun 6niine
gecmek i¢in istenilen miktar ilave edildikten sonra bir miiddet ¢okelegin dibe ¢okmesi beklenir. Ustteki
berrak ¢6zeltiye bir iki damla ¢oktiirticii ilave edilir. Yeniden bulanma varsa ¢oktiirme tamamlanmamis
demektir. Bundan sonra biraz daha ¢oktiirlicii ilave edilerek ¢okelek olgunlagmaya birakilir. Genellikle
¢oktiirticliniin % 1-5 fazlasi ilave edilir.

d) Beherin kenarina yapisan maddeler bir ucuna lastik takilmis baget ile temizlenir.

e) Isitma esnasinda ve karistirirken ¢6zelti kaynatilmaz ve sigratilmaz.

f) Aksine bir sey soylenmemisse ¢okelekler genellikle olgunlagsmaya birakilir. Bazilart sicakta,

bazilar1 sogukta bekletilir. Bazilarinda ise beklemek hatalara sebep olabilir.

Coktirme yapildiktan sonra, gravimetrik islemlerin cogunda ¢okelek, ¢6zeltisiyle birlikte
isitilarak dinlendirmeye birakilir. Bu islem dinlendirme olarak adlandirilir ve ¢okelekteki taneciklerin
yavas kristallenmelerine katkida bulunur. Bu islem sirasinda genellikle tanecik biiyiikliigii artar ve
kristalden safsizliklar atilabilir.

3. Cokelegin Siiziilmesi ve Yikanmasi: Stizme ve yikama su siraya gore yapilir: Hangi banttan
stiziilecek ise o bant usuliince huniye yerlestirilir. Hava kabarcigi olup olmadigi kontrol edilir.
Sicramalar1 onlemek i¢in huni beherin kenarina temas ettirilir ve siizlintli beherin cidarindan asagiya
toplanir.

Cokelti bir baget yardimiyla slizge¢ kagidina aktarilir. Cozelti beher sallanmadan alinir ve
agzindan bagete temas ettirilerek akitilir. Boylece 6nce ustteki duru kisim siiziilmiis olur. Siizgeg
kagidina 3/2’si doluncaya kadar ilave edilir ve onun stiziilmesi beklenerek ikinci ilave yapilir. Bekleme
esnasinda beher sallanmaz ve sekli bozulmaz. Zira dipteki ¢okelek ¢ozeltiye karisabilir. Stizme devamli
olmali ve hava emmesine engel olunmalidir. Bagetin ucu siizge¢ kagidinin ¢ok katli tarafina tutulur
fakat degdirilmez. Kismen berrak ¢6zelti siiztildiikten sonra baget yardimiyla karistirilir ve dikkatlice
kagida aktarilir. Daha sonra piset yardimiyla beherin igine su puskiirtiilerek kati pargaciklari beherin
dibine toplanir ve siizge¢ kagidina aktarilir. Yapismis olanlar lastik baget yardimiyla temizlenir ve
biitiin kat1 parcaciklarinin kagida aktarilmasi saglanir. Bundan sonra ¢okelegin yakilmasi islemi gelir.

Her c¢okelek icin yikama suyunun niteligi degisiktir. Hatta son kati parcaciklarinin
temizlenmesinde de yikama suyu kullanilir. Zira bazi ¢okelekler su ile temasta bozunurlar. Yikamaya
geemeden Once ¢okelegin alta gecip gecmedigi kontrol edilir. Yikama suyu genellikle ¢oktiirme yapilan
ilk behere konur ve usuliince ¢okelek tizerine aktarilir. Bunun bitmesi beklenir. Aslinda tam bitmesi
beklenmemelidir. Ciinkii ¢okelek yarilir ve yikama suyu bu yariklardan gorevini yapmadan geger.
Duruma gore yikama 3-5 defa tekrar edilir. Cokelek kagidiyla birlikte krozeye alinir.

Stizme islemi sicakta, daha kolay ve kisa zamanda yapilir. Cokelek heniiz kagit yasken krozeye
alinir. Kurudugunda bazi sorunlar ortaya ¢ikar. Temiz bir pens ve el kullanarak katlanir ve krozeye

yerlestirilir.
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4. Cokelegin Kurutulmasi ve Yakilmasi: Cokelegi kurutmak icin soyle bir sira takip edilir:
Sayet vakit uygun ise slizge¢ kagidi icindeki madde bir gece bekletilir veya 100°C civarindaki etiivde
1-2 saat bekletilerek kurutulur. Buda olmazsa bek alevinde kurutulur. Kurudugu anlasildiktan sonra
alevin siddeti yavas yavas arttirilir. Stizge¢ kagidinin komiirlesmesi saglanir. Alevin siddeti arttirilarak
kagit kil edilir. Kurutma ve yakma esnasinda alevin siddeti birden artirilirsa hatalara sebep olacak
durumlar ortaya cikar. Aslinda krozelerde kapak bulunmalidir. En son bek biitiin siddetiyle agilir ve
siyahliklar kayboluncaya kadar 1sitmaya devam edilir. Kroze uygun sicakliktaki firinda 1.5 saat kadar
bekletildikten sonra desikat6re alinarak sogutulur.

5. Cokelegin Sabit Tartima Getirilmesi: Sabit tartima getirme, gravimetride yapilan temel
islemlerden birisi ve belki de en Onemlisidir. Desikatére alinan kroze, krozeyi ilk sabit tartima
getirirken beklenilen siire kadar bekletilerek sogutulur ve tartilir. Sonra kroze firinda tekrar kizdirilarak
aym sekilde sogutulur ve tartilir. Iki tartim arasinda 0,2 mg’dan az fark kalmigsa ¢okelek sabit tartima
gelmis demektir. Her zaman son bulunan miktar gegerlidir.

6. Aranan Maddenin Hesaplanmasi: Biitiin ¢okelekler yiiksek sicaklikta sabit tartima gelmez.
Bazilan diistik sicaklikta (105-120°C) sabit tartima gelirler. Bu sicaklikta stizge¢ kagitlarinm kiil etmek
miimkiin olmadig i¢in bu tip ¢okelekler cam veya gooch krozelerinden siiziiliirler. Bunlarda siizme
vakum ile saglanir.

Aranan maddenin miktarin1 bulmak i¢in sabit tartima gelmis bulunan ¢okelegin belirli bir say1
ile carpilmasi gerekir. Bu sayiya gravimetrik, hesap, kimyasal veya g¢evirme faktorii denirse de

bunlardan gravimetrik faktor ismini kullanilacaktir. Matematiksel olarak sdyle ifade edilir:

A=FxM

A = Aranan madde

F = Gravimetrik faktor

M = Cokelek miktari.

Aranan maddenin sabit tartima getirilmis ¢okelek i¢indeki oranidir. Bu bir 6rnekle agiklanirsa:
Klor tayini yapilirken sabit tartima gelebilecek ve yapisi belli saglam bilesigi AgCl’diir. Klorun glimiis
kloriir icindeki orani, klor i¢in gravimetrik faktorii verir. Bir formiil gram AgCl’deki bir atom gram Cl

orani soyle hesaplanir.

_ CI (Gram miktar)
AgCl (Gram miktar)

Bilinen atom agirliklar1 yerlerine konularak;

35457 Cl

- - = 0.2474 bulunur.
143337 AgCl st
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Bu kloriin AgCl’den hesaplanmasi i¢in bulunan gravimetrik faktordiir. Yapilan analiz

sonucunda sabit tartima getirilmis olan AgCl ¢okelegi, 0,2364 g bulunmus ise bundan klor miktar1
sOyle hesaplanir.

A=0,2474 x 0,2364

A =0,0585 g bulunur.

Sunu da hemen belirtelim, faktoriin birimi yoktur. Sayet bir maddenin herhangi bir madde
icindeki ylizdesi isteniyorsa o zaman analize baglarken bu maddeden belirli bir (T) g tartim almaliy1z.

Bu taktirde ytlizde hesab1 s6yle olur:

FxM x100:0'2474xo'2364 < 10020.0585
0.500 0.5000

x 100

%A=

% Cl=11,7 dir.

Boylece kloriin yiizdesi belirlenmis olur.

Ornek: Bir barit numunesinden alinan 0,400 gramlik bir kisim ¢6ziildiikten sonra siilfat asidi
ilavesiyle BaSO4 ¢oktiiriilsiin, stiziilen ve yikanan ¢okelek sabit tartima getirildikten sonra 0,0960 g
bulunsun. Biz buradan baryum miktarini ve numune igindeki baryum ytiizdesini hesaplayalim.

Cokelek BaSOj4 olduguna gére baryum igin faktor.

Ba 137.36 _ 13736 _ &

F,, = - = =0.5885
BaSO, 137.36+32.066+4x16.00 233.426

Buna gore Ba =FxM=0.5885x0.0960=0.0565g

F XMXIOO:O.0565

%Ba= x100=14.125

% Ba = 14.125 bulunur.
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DENEY ADI: BiR HIDRATTAKI SU YUZDESINIiN TAYiNi

Deneyin Amaci: Bir hidrat bilesigindeki (CuSO4.5H,0O) suyun mol miktarini  ve  bilesigin
stokiyometrisini belirlemek.
Teori: Dogada neredeyse her madde kimyasal ve fiziksel yapisina bagh olarak az yada ¢ok su
baglar. Organik kimyada hidrat, suyun yada elementlerinin bir bagka molekiile eklenmesiyle olusan bir
bilesiktir. Ornegin formiilii CH;CH,OH olan etanol, etilen (CH,=CH,) molekiiliiniin hidrati seklinde
distiniilebilir. Belli bagh bilesik simflarinda molekiiliin hidrat suyu kaybetmesiyle olusan susuz
formuna anhidrit denmektedir. Bazi organik ve bir ¢ok anorganik bilesiklerde ise su molekiiliin
kimyasal yapisina dahil olmadan molekiil haliyle bagh olarak bulunur. Bu sekilde kristal yap1 igerisinde
yer alan suya ise kristal suyu denir. Ornek olarak:

CaC,042H,0, MgS0O,4-7H,0, CuCl,-2H,0O, CuClO4-6H,0, C>:HsN,-H,O
molekiillerinde goriildigii gibi kristal suyu stokiyometrik olarak molekiil formtilii sonuna eklenir.
Kristal olmayan molekiillerin yapisina baglanan suya adsorbe edilmis su denir. Adsorbe edilen su ya da
kristal suyu yapisina katildigi molekiil fiziksel ézelliklerini etkiler. Ornegin, yesil renkli nikel siilfat
hekzahidrat bilesigi yeteri kadar sitildiginda 6 mol suyu kaybederek sart renkli anhidrit nikel stilfata

doniistir:

I1Sl1
NiSO4' 6H20(k}—‘b NlSO4(k) i 6H20(g)

Yesil Sari

Deneyin yapilisi: Temiz bir porselen kroze alinarak tartilir ve etiivde 100 °C’ da 5 dakika siireyle
bekletilir. Sogutulup tekrar tartildiktan sonra ayni iglem yinelenir. Bu sekilde son iki tartim arasindaki
fark 0,01gramdan az oluncaya kadar iglem tekrarlanir. Bu igleme sabit tartima getirme islemi denir. Daha
sonra yaklagik 2 gram bakir siilfat pentahidrat tartilir ve sabit tartima getirilmis porselen kroze igerisine
alarak dnceden 400 C’ a ayarlanmisg firma alinarak 30 dakika stireyle 1sitilir. Sogutulup tekrar tartilir.



Veriler ve Hesaplama:

Bos kroze (m1) : ...gram
Isitmadan 6nceki bos kroze+numune (m2) : ...gram
Isitmadan sonraki bos kroze+numune (m3) : ...gram
Uzaklasan su miktar1 (m2-m3) : ...gram
Uzaklasan suyun mol sayisi (X): ....mol

Anbhidrit miktar1 (m3-m1) : veeee...gram
Anbhidritin mol sayis1 (Y): ....mol

Bir mol numunedeki suyun mol sayis1 (X/Y):

Bir mol numunedeki suyun mol sayisinin teorik
degeri:

Deneysel Hata (%):

Hazirlik Sorulari:

1) Sabit tartima getirme islemi neden yapilir?

2) Kiristal suyu ve adsorbe edilmis su arasindaki en biiyiik fark nedir?




GRAVIMETRIK YONTEMLE SULFAT iYONU TAYINi

Deneyin Amact

Nicel analitik kimyada kullanilan gravimetrik analiz yontemiyle siilfat iyonunun

tayinini gergeklestirmek.

Deneyin Kuramu

Gravimetrik yontemle siilfat tayini; siilfat iyonunun zay1f asitli ortamda baryum klortir

¢Ozeltisi ile baryum siilfat olarak ¢oktiiriilmesi ve tartilmasi esasina dayanur.

8047 + BaCl, — BaSO. + 2CI°
Coktiirme zayif asidik ortamda yapildigi zaman Ba'? ile beraber PO;>, CO3? ve OH

iyonlarinin ¢6kmesi ile onlenir. Asitlik ¢cok fazla olursa BaSO4’tin ¢6ziintirliigii artacagindan

tam olarak ¢6kme olmaz ve alinan sonuglarda hata orani biiyiir.

Deneyin Yapilisi

1.
2.

10.

11.

Ornek etiivde 105-110°C°de 1 saat kurutulur ardindan desikatérde sogutulur.
Sogutulan ornekten 0,5-1,0 gram civarinda tartilir ve 400ml’lik beher icinde
150-200 ml suda ¢6zliir.

. Cozelti tizerine 6N HCI’den 1ml eklenir, agz1 saat camu ile kapatilir ve su banyosunda

kaynama noktasina kadar 1sitilir.

Hazirlanan %10’luk BaCl,.2H,0 kaynama noktasina kadar 1sitilir.

Sicak baryum kloriir ¢6zeltisinden 10ml alinir ve sicak 6rnek ¢ozeltisi tizerine damla
damla karistirilarak tamami eklenir.

Beherin agz1 saat camu ile kapatilip su banyosunda bekletilir.

Cokelek tizerindeki berrak siviya 1-2 damla baryum kloriir ¢6zeltisi daha eklenip
kontrol denemesi yapilir. Cokme tam degil ise Sml daha baryum kloriir ¢ozeltisi
eklenip karistirilir. Cokme tam ise 1-2ml baryum kloriir ¢ozeltisinin asirisi eklenir.
Cokelek su banyosunda 1 saat bekletilir (tam ¢okme olmasi i¢in bir gece bekletmek
uygundur).

Cokelek mavi bant siizge¢ kagidinda siiziiliir. Bunun i¢in 6nce tstteki berrak sivi
aktarilir, ardindan sicak su ile ¢okelek yikanir.

Stizgee kagidi dikkatle katlanir ve onceden sabit tartima getirilmis olan porselen
krozeye yerlestirilir.

Kroze kil liggene yerlestirilir ve once dusiik alevde kurutulup, daha sonra alev

yiikseltilerek yakilir.

~=
| S—
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12. Kroze bir alev firinina alinir ve 800°C’de yarim saat kizdirilir. Ardindan sogutulur ve

tartilir.

13. Kizdirma ve sogutma islemine kroze sabit tartima gelinceye kadar devam edilir.

14. Tim deneyler iki kez tekrarlanir ve ortalamasi alinarak oOrnekteki siilfat miktari

bulunur.

Deney Verileri

Ornek | Ornek tartim | Kroze bos tartim | Kroze dolu tartim Cokelek
No (8 ® tartim (g)
()
1
2
3
Deney Hesaplamast
SO, Tartim {g)
o _ :
70504 BaS0, X Tartilan érnek (g) x 100
Deney Notlart

¢ Baryum siilfat oda sicakliginda 100 gram suda 0,3-0,4 mg dolayinda ¢oziiniir.

Cozuniirlik mineral asitlerle 6nemli artar. Coktlirmenin asitli ortamda yapilmasi

gerekir. Ciinkii Ba™ iyonlari notral veya bazik ortamda PO4~, CO5™ veya OH iyonlari

ile cokelti verir. Bu nedenle ¢oktiirmenin zayif asitli ortamda, yaklasik 0,05N

derisimde yapilmasi ve asitin asirisinin eklenmemesi gerekir. Zayif asitli ortamda

coktiirmenin yapilmasi ile iri taneli ¢okelegin elde edilmesi saglanmis olur.

e (oktlirme ortamina eklenen baryum kloriiriin biraz asirisi, ortak iyon etkisi nedeniyle

¢cOzuntirliigli 6nemli 6l¢tide azaltir.

Dinlendirme sirasinda;

BaSO, — Ba™ + SO,

~=
| S—
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dengesi siirdiigiinden kiigiik BaSO, tanecikleri ¢6zilinerek c¢ozeltiye gegerken,
cozeltideki iyonlar yeni tanecikler olusturma yerine 6nceden olusmus taneler tizerinde
toplanarak, iri taneli kolay siiziilebilir ¢okelegin olugmasini saglar. Kiigiik BaSOy4
taneciklerinin ¢6ziinmesi sirasinda hapsedilmis olan yabanci iyonlar da ¢ozeltiye
gececeginden ¢okelegin safliginin artmasina katkida bulunur.

Baryum siilfat yiiksek sicaklikta siizge¢ kagidinin karbonu ile
kolaylikla indirgenir

BaSO,+4C — BaS +4CO

Bu indirgenme siizge¢ kagidinin diisiik sicaklikta yakilmasiyla giderilir. Boyle bir
indirgenme oldugunda ¢okelek H,SO, ile nemlendirilip tekrar kizdirilarak hata
giderilir.

Kizdirmanin 800°C civarinda yapilmasi gerekmektedir. Ciinkii
baryum siilfata adsorplanmis olan su molekiilleri ancak bu sicaklikta uzaklastirilabilir.
Kizdirma 500°C’nin altinda yapilirsa %0,6’lik bir hataya neden olunur. Sicakligin ¢ok
yiiksek olmasi halinde;

BaSO, — BaO + SO;
geregince BaSO4 bozunabilir.

Baryum siilfatin ortamda bulunan yabanci iyonlari beraberinde
stiriikleme egilimi yiiksek oldugundan saf bir ¢okelegin elde edilmesi pratik olarak
miimkiin degildir. Bunun neden oldugu hata birlikte siiriiklenen iyonlarin tiirtine gore
degisir ve bu yontemle siilfat tayini art1 veya eksi yonde mutlaka hata olasiligi tasir.

0 Yabanci iyonlardan 6rnegin; kloriir, nitrat ve klorat, baryum tuzlari
olarak baryum siilfat ile birlikte ¢oker. Bu durum gergek degerden daha yiiksek
bir sonucun bulunmasina neden olur. Baryum Kkloriiriin ¢ozeltiye ¢ok yavas
karistirilarak eklenmesiyle kloriiriin baryum siilfat ile birlikte ¢okmesi
Onlenebilir, nitrat ve kloratin birlikte ¢okmesi ise onlenemez. Bu nedenle bu
iyonlarin  ortamda bulunmamasi veya varsa HCl ile kaynatilarak
uzaklastirilmasi gerekir.

o Yabanci katyonlarda 6rnegin alkali metaller, kalsiyum ve demir (III),
stilfat tuzlar1 halinde birlikte ¢oker. Eger bunlar kizdirma sirasinda bir
degisiklige ugramazlarsa sonucun ger¢ek degerden daha az bulunmasina neden
olurlar. Cuinkii baryumun esdeger agirligi diger bir¢ok katyonun esdeger
agirhgindan daha biiyiiktiir. Ote yandan yabanc siilfatlar kizdirma sirasinda bir

degisiklige ugrasalar bile ayni sekilde gercek degerden daha az bir sonucun
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ctkmasina neden olurlar. Ornegin amonyum veya demir siilfat kizdirma

sirasinda;
(NH4),SO4 —> NH; + SO; + H,O
Fey(SO4); —>  Fe,0; +3S0;
. Bu yontemle siilfat ve baryum tayinlerinin diginda siilfat ile zor

¢Oziinen ve bilesik veren kursun ve stronyum tayinleri de yapilabilir. Ancak bu
katyonlarin ¢oziiniirliikleri daha fazla oldugundan ¢oktiirme ve yikama sirasinda bir

takim onlemlerin alinmasi gerekir.

Sorular

1. Gravimetrik yontemle stilfat iyonu tayini hangi prensibe dayanilarak yapildigini
aciklayimiz.
Coktiirme isleminin zayif asidik ortamda yapilmasinin nedenini agiklayiniz.
Kizdirma igleminin 800°C’de yapilmasinin nedenini agiklayiniz.

Yabanci iyonlarin siilfat tayinine etkisini agiklayimniz.

A S

Yabanci katyonlarin siilfat tayinine etkisini agiklayiniz.

~=
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. GRAVIMETRIK DEMIR TAYIiNi

Deneyin Amact

Demir iyonu miktarinin gravimetrik yontem yardimiyla belirlenmesi.

Deney Kurami

Gravimetrik yontemle demir tayini, ¢6zeltideki biitiin demir iyonlarinin demir (Ill)'e

ylikseltgenmesinden sonra amonyak ¢ozeltisi ile demir (IIT) hidroksit halinde ¢oktiiriiliip

Fe,;0; halinde tartilmasi temeline dayanur.

Deneyin Yapilisi:

1.

Coziniir demir tuzundan 0,5-1,0 gram civarinda duyarli olarak {i¢ tartim alinir ve
400 ml’lik behere konur. Daha sonra 100 ml saf suda ¢oziiliir.
Orneklerden biri aliir ve igine 1 ml derisik HNO; eklenip 1sitilir. Boylece
demir(Il)’nin, demir (IIT) ‘e yiikseltgenmesi saglanir.

3Fe?+NO; +4H | 3Fe” +NO+2H,0
(Cozelti kaynama noktasina kadar su banyosunda isitilir. Daha sonra 6N NH;
¢Ozeltisinden karistirilarak damla damla eklenir. Kahverengi ¢okelek olusmaya
basladiginda amonyak c¢ozeltisi daha dikkatlice biitlin demir ¢oktiiriiliinceye kadar
devam edilir. C6zeltinin amonyak kokmasi ¢okmenin tam oldugunu gosterir.

Fe™ +3NHOH —— Fe(OH); +3NH,;"
Cokelek yarim saat su banyosunda dinlendirilir.
Sicakken siyah bant siizge¢ kagidindan siiziiliir. Bunun ig¢in ¢okelek {lizerindeki
berrak sivi 6nce bir baget yardimi ile aktarilir. Daha sonra ¢okelek 25 ml yikama
cozeltisi (%]1°lik NH4NOs ¢ozeltisi) ile yikanir. Bu islem 3—4 kez tekrarlanir. Daha
sonra ¢okelek slizge¢ kagidina alinir.
Stizgee kagidi dikkatle katlanir ve 6nceden sabit tartima getirilen porselen krozeye
alinur.
Kroze bir kil tiggene yerlestirilir ve 6nce dusiik alevde yakilir.
Kroze bir alev firinina alinir ve 800°C’de bir saat kizdirilir. Boylece, Fe(OH)s’tin
Fe,05’e dontismesi saglanir.

2Fe(OH); ™ Fe,05+3H,0

Kizdirma tamamlandiktan sonra desikatérde sogutulur ve tartilir. Cokelek sabit
tartima gelinceye kadar kizdirma ve tartma islemine devam edilir. Tartim miktar1

yardimiyla demir miktar1 hesaplanir.
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10.Ttim deneyler iki kez tekrarlanir ve ortalamasi alinarak Ornekteki stilfat miktari

bulunur.

Deney Verileri

- Ornek tartim |Kroze bos tartim |Kroze dolu tartim | Cékelek tartim
Ornek No
® ® ® ®
1
2
3
Deney Hesaplamasi
2Fe tartim (g)
%Fe = X - — x 100
Fe, 05 tartilan érnek (g)
Deney Notlar

* Demirin ¢oktiiriilmesi i¢in baska bir baz kullanilabilse de, en uygunu amonyak
¢ozeltisidir. Alkali bazlarda, katyonlar c¢okelek tarafindan kuvvetle
adsorplandigindan birlikte ¢okerler. Bunlar yikama veya kizdirma sirasinda
kolaylikla uzaklastirilamazlar. Amonyum tuzlari ise kizdirma sirasinda
bozundugundan kolaylikla uzaklastirilirlar.

® Ortamdaki suyun c¢okelek ile birlikte siiriiklenmis olmasi nedeniyle c¢okelek,
peltemsi gorlinlimdedir. Bu nedenle ¢okelegi Fe(OH); seklinde degil Fe,OsxH,O
seklinde gostermek daha uygundur.

®  Saf suile yikama kolloidlesmeye neden oldugundan ¢okelek bir elektrolit ¢ozeltisi ile
yikanir. Burada asit ¢ozeltisi uygun degildir, cokelegi ¢ozer. Cokelegin
¢Ozuntirliigli yeterince az oldugundan baz ¢6zeltisine de gerek yoktur. Bu nedenle
kizdirlldiginda buharlagabilen nétral bir tuz ¢ozeltisi, ¢ogunlukla amonyum nitrat
kullanilir. Amonyum kloriir ¢6zeltisi ise tecih edilmez. Ciinkii kizdirma sirasinda
FeCl; olusabilir ki, bu da ugucudur.

Fe;O3 + 6NH/Cl ——— 2FeCl; + 6NH3 + 3H,0

~=
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*  Amonyum nitrat yiiksek sicaklikta asagidaki tepkime geregince bozunup uzaklasir
NHNO; » NH; +NO, +H,0O
= Kizdirma sirasinda siizge¢ kagidinin karbonu demiri indirgeyebilir.
Fe;0;+3C ——5 2Fe+3CO

* Buindirgeme slizge¢ kagidinin diisiik sicaklikta yakilmasiyla onlenebilir. Kizdirma ¢ok
yiiksek sicaklikta (1200°C civarinda) yapilirsa, manyetik demir okside (Fe;O,)
dontisme olabilir. Kizdirmanin bek alevinde yapilmas yeterlidir.

= Silis (SiO,) ve silikat (SiO5 ) iyonu demir (III) hidroksit tarafindan sogurulabilir veya
tutulabilir. Bu nedenle ¢oktiirme isleminden ©nce bunlarin uzaklastirilmast ve
kullanilacak bazda ¢6ziinmiis olarak bulunmamalar1 gerekir.

= (oktiirme ortaminda A, Cr, Ti", Co™ gibi ii¢ degerlilikli katyonlarin bulunmamasi
gerekir. Bunlar da amonyum hidroksit ile hidroksitleri halinde ¢okelek verir. Zn™,
Ni"? gibi bazi katyonlar da yalmiz bulunduklarinda ¢okelek vermezken, demir ile
birlikte ¢okerler. Dolayisi ile bunlarin da ortamda bulunmamasi gerekir.

= Katyonlar gibi PO;~, arsenat AsO,~, vanadat VO, gibi anyonlar demir ile birlikte
¢oktiiklerinden, tartarat (C4H404 %) ve sitrat (CoHsO; ) gibi anyonlar ise demir ile saglam
kompleksler vererek amonyak ile demirin ¢okmesini 6nleyebileceklerinden ortamda

bulunmamalari gerekir.
* Bu yontemle demirden baska, Al, Cr ve Ti gibi birgok metaller hidroksitleri halinde

coktiiriiliir. Mangan ise brom, peroksit veya persiilfat ile amonyakli ortamda
mangandioksit ¢okelegini verir. Cokelekler kizdirilip AlO3;, Cr,0;, TiO; ve Mn3;Oy4

sekline donusturilip tartilirlar.

Sorular

1- Gravimetrik yontem nedir? Gravimetrik demir iyonu tayini hangi temele dayanir?

2- Demirin ¢oktiiriilmesi i¢in kullanilan ¢6zelti ve 6zelligi nedir?

3- Olusan ¢okelek peltemsi goriinlimdedir, nedenini agiklayiniz.

4- Olusan ¢okelek neden amonyum nitrat ¢ozeltisi ile yikanir?

5- Kroze sabit tartima geldiginde i¢inde 1gram ¢okelek (Fe,O3;) olusmast i¢in % 75 demir
iceren demir tuzu Orneginden ka¢ gram almak gerekir? (Fe= 56 g/mol, H=I

g/mol,0:16g/mol).
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KANTITATIF ANALITIiK KIMYA UYGULAMALARINA GIRIS

Kantitatif analiz yontemleri, maddenin miktar tayinlerine dayali analiz yontemleridir.
Glinlimiizde miktar tayinine yonelik bir¢ok yontem bilinmektedir. Pratik ¢aligmalarda miktar
tayin edilecek maddenin yapisal 6zelliklerinden hareketle; hassasiyet, dogruluk, giivenilirlik,
uygulanabilme kolayligi ve ekonomiklik bu yontemlerden herhangi birinin se¢iminde etken
olur. Bu laboratuvarda voliimetrik ve aletli analiz yontemleri ile miktar tayinine yonelik
calismalar yapilacaktir.

Kalitatif (Nitel) Analiz Kantitatif (Nicel) Analiz
Numunedeki bilesenlerin niteliklerinin | Numunedeki bilesenlerin miktarlarin1 belirlemek
belirlenmesi i¢in yapilan analiz. i¢in yapilan analiz.

Kantitatif Analiz Yontemleri
Klasik (Yas) Yontemler Aletli (Enstriimantal) Yontemler

Analiz, sadece kimyasal maddelerin ¢ozeltileri =~ Analiz, cihaz kullanilarak gergeklestiriliyorsa bu
kullanilarak gergeklestiriyorsa buna yas analiz = yontemlere aletli analiz denir.

denir. . .
- Spektroskopik analiz

- Gravimetrik analiz . .
- Elektrokimyasal analiz

- Volumetrik analiz )
- Kromatografik analiz

VOLUMETRIK ANALIZ

Volumetrik analiz, konsantrasyonu bilinen bir ¢6zeltinin, analit ile reaksiyona giren hacminin
Olctimiine dayanan kantitatif analiz metotlaridir.

Volumetrik analizin temeli maddelerin stokiyometrik oranlarda reaksiyona girmelerine
dayanmaktadir. Ornegin;

A+B— AB

reaksiyon denklemine gére A maddesi ile B maddesi 1:1 oraninda reaksiyona girerler. Yani 1
mol A maddesi ile 1 mol B maddesi reaksiyona girdiginde 1 mol AB maddesi olusur.

C+2D — CD»

reaksiyon denklemine gore ise C maddesi ile D maddesi 1:2 oraninda reaksiyona girerler. Yani
1 mol C maddesi ile 2 mol D maddesi reaksiyona girdiginde 1 mol CD> maddesi olusur.
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Volumetrik Analiz Hesaplamalarina Giris

A+B— AB

Derigimi bilinmeyen bir A maddesinin derisimi bulunmak istendiginde, bu madde derisimi
bilinen bir B maddesi ile reaksiyona sokulur. Maddeler 1:1 oraninda reaksiyona girdiklerinde
reaksiyon sonunda (esdegerlik noktasinda) mol sayilari esit olacaktir:

nA= 1nB

Max Va=Mpx Vs

Burada Va ve Vg; A ve B maddelerinin reaksiyona giren hacimleri ve Mg B maddesinin
molaritesidir. Buradan hareketle A maddesinin molaritesi (Ma) hesaplanir.

Bu A maddesinin derisiminin birimi g/L olacak sekilde hesaplanmak istenirse, A maddesinin
molaritesi, molekiil agirhigiyla ¢arpilir.

C (g/L) =Ma x A’ nin molekiil agirhig

Eger stokiyometrik oran 1:1°den farkl: ise hesaplamalarda bu oran dikkate alinmalidir. Ornegin
derigsimi bilinmeyen bir C maddesinin derisimini, standardize D maddesi ile asagidaki
reaksiyona sokarak bulmak istedigimizde oran 1:2’dir, yani 1 mol C, 2 mol D ile reaksiyona
girmektedir.

C+2D — CD2

Bu durumda oncelikle reaksiyon sonucunda harcanan D maddesinin mol sayis1 bulunur. Eger
madde s1vi1 ise hacmi ve molaritesi {izerinden:

nD=MDxVD

Madde kat1 ise mol agirligi tizerinden D’nin mol sayist bulunabilir:

mp
MAp

np =
D’nin mol sayisi tizerinden reaksiyona giren C maddesinin mol sayis1 bulunur:

2mol D 1 mol C ile reaksiyona giriyorsa

np mol D x mol C ile reaksiyona girer.

Bu orantidan C’nin mol sayisi olan x bulunur ve son olarak C’nin molaritesi asagidaki formiil

tizerinden hesaplanir:

c™ Ve

Seyreltme Faktorii

Analiz edilmek istenilen numuneler, genellikle seyreltildikten sonra analiz edilir. Bu
seyreltmenin degisik nedenleri olabilir. Ornegin, numune ¢ok derisik ise analiz &ncesi
seyreltme iglemi sayesinde analiz sirasinda ¢ok fazla reaktif harcanmasi 6nlenmis olur. Bir
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baska neden ise seyreltme sayesinde diisiik hacimdeki bir numunenin miktarini artirip birkag
pargaya bolerek daha fazla sayida analiz yapilmasina olanak saglamak olabilir. Yapilan bu
seyreltme, hesaplamalarda dikkate alinmalidir.

Seyreltme oran1 = Seyreltmeden 6nceki miktar / seyreltmeden sonraki miktar
Seyreltme faktorii (SF) = seyreltmeden sonraki miktar / seyreltmeden dnceki miktar

Ornegin, 10 mL numune tizerine 90 mL distile su eklenirse toplam hacim 100 mL’ye arttirilmus
olunur. Bu durumda numune 10/100 oraninda yani 1/10 oraninda seyreltilmis olur.

Bu durumda seyreltme faktorii (SF): 100/10 = 10 olacaktir.

Titrasyon sonucunda yukaridaki hesaplamalara gore seyreltilmis numune ic¢in yapilacak
hesaplamalar sonrasinda elde edilen konsantrasyon degeri seyreltme faktori ile carpildiginda
asil numunenin konsantrasyonu hesaplanabilir.

Ornek:

Derisik oldugu tahmin edilen 20 mL HCI numunesi 6ncelikle 100 mL’ye distile su ile
seyreltiliyor. Ardindan bu seyreltilmis numuneden alinan 25 mL 6rnek, 0.1 M 12.5 mL NaOH
ile titre ediliyor. Buna gére baslangigta verilen derisik numunenin molaritesi kagtir?

HCI + NaOH — NaCl + H>O (reaksiyon mol orani 1:1)
mmolycr = mmolnaon
MhHci X Vicl = MNaon X VNaoH
Muci x 25=0.1x 12.5
Mici= 0.05 M (seyreltilmis numunenin derigimi)

Seyreltme faktorii = 100/20=15

Mumune = Muci X SF
Mnumune =0.05x5
Mimune = 0.25M
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Standart Cozelti:

Standart ¢ozeltiler, tayin edecegimiz madde ile kantitatif reaksiyona girebilen molaritesi kesin
olarak belli olan ¢ozeltilerdir. Ornegin bir baz ¢ozeltisinin derisimi tayin edilecekse, standart
¢ozelti olarak bir asit ¢ozeltisi kullanilabilir. Standart ¢6zelti gerekli reaktif miktar1 hassas
olarak tartilmak suretiyle hazirlanabilir. Standart ¢6zeltinin kesin derisimi, bu maddeyle
reaksiyona giren ve hassas olarak tartilabilen bir madde ile (primer standart madde) ¢6zeltinin
reaksiyonu sonucu hesaplanir.

Primer Standart Madde:

Cozeltisini ayarlayacagimiz reaktif ile kantitatif reaksiyon veren ve laboratuvar sartlarinda
hassas olarak tartilabilen kat1 maddelerdir.

Primer Standart Maddenin Ozellikleri:
1)Saf olmal1 veya saflik derecesi kesinlikle bilinmeli

2)Laboratuvar sartlarinda kararli olmali. Yani kolayca yiikseltgenmemeli, CO3 ile reaksiyon
vermemeli ve nem ¢ekmemeli.

3)Miimkiinse billur suyu olmamali, madde nem ¢ekici ise kurutulup tartilmasi zor olabilir,
kurutma esnasinda billur suyunu da kaybedebilir.

4)Kurutma sicakliginda bozunmamali, kolayca sabit tartima getirilebilmeli.

5)Esdeger tartisi biliylik olmali, tarimdan gelen hatalar esdeger tartimin biiyilk olmasi
durumunda daha az bagil hataya doniistir.

6)Ayarlanacak c¢ozelti ile uygun reaksiyon vermeli.

7)Kolay bulunur ve ucuz olmali.

Asit ayarlamasinda kullanilan primer standart maddeler:
KHCO3, TICO3, Na;COs.....

Baz ayarlamasinda kullanilan primer standart maddeler:
KHCsH404, H2C204.2H20, HC7H50: .....

Kantitatif Reaksiyonun Ozellikleri

1) Reaksiyon belirli ve tek olmali

2) Reaksiyon bir yonde meydana gelmeli
3) Reaksiyon hizli olmali

4) Reaksiyonun sonu tayin edilebilmeli

5) Reaksiyon tekrarlanabilmeli ve her defasinda ayni sonucu vermeli
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0.1 M 1 L HCI Cozeltisinin Hazirlanmasi

(% 37 a/a saf, d=1.19 g/cm>® HCI’den hareketle)
m=dxV
Konsantre HCI asitin 1000 mL’sinin agirligi
m=1.19 x 1000 = 1190 gramdir.
100 g’da 37 gram saf HCI varsa
1190 g’da X

x =440.3 g saf HCI vardir.

1M 1 L HCl i¢in 36.5 g HCI gerekiyorsa
0.1 M 1 L HCI igin 3.65 g HCI gereklidir.

1000 mL’de 440.3 g saf HCI varsa
X 3.65 g HCI

x = 8.3 mL’de vardir.

1 Litrelik balon jojenin igerisine bir miktar distile su konulur*. Uzerine 8.3 mL konsantre HCI
¢ozeltisi ilave edilip balon jojenin ¢izgisine kadar distile su ile tamamlanir. Iyice karistirilarak
sisenin igerisine konulur. Etiketlenerek saklanir.

*DIKKAT: Kesinlikle asitin tizerine su eklenmez, suyun iizerine asit eklenir. Asitin iizerine su
eklenirse ¢oziinme sirasinda agiga ¢ikacak cok yiiksek 1s1 nedeniyle patlama olabilir!

0.1 M 2.5 L NaOH Cozeltisinin Hazirlanmasi

1L 1 M ¢ozelti igin 40 g NaOH gereklidir.
25L 0.1M 10 g NaOH gereklidir.

10 g NaOH saat caminda tartilir*. Bir beher igerisinde yaklasik 400 mL distile suda ¢6ziiliir. 1
L’lik balon jojeye aktarilir ve distile su ile tamamlanir. Bu ¢dzelti 2.5L°lik siseye konulduktan
sonra siseye 1.5 L daha distile su ilave edilir. Iyice karistirlir. Etiketlenerek saklanir.

*DIKKAT: NaOH baz1 ¢cok kuvvetli bir tahris edicidir ve kesinlikle deriyle veya gézle temas
etmemelidir! Temas halinde uzun siire suyla yikayarak uzaklastirilmalidir.
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NOTRALIZASYON TiTRASYONLARI

Asitlerle bazlar arasindaki reaksiyonlar nétralizasyon reaksiyonlari olarak adlandirilir.
Titrasyon, konsantrasyonu bilinmeyen bir analiti, standart bir ¢ozelti ile reaksiyona
sokarak konsantrasyonunu bulmamiza yarayan bir laboratuvar teknigidir.

Asit-baz titrasyonlar1 nétralizasyon titrasyonlari olarak da adlandirilir.

Bazik bir maddenin standart bir asit ¢ozeltisi ile titre edilerek konsantrasyonunun
bulunmasina asidimetri, asidik bir maddenin standart bir baz ¢6zeltisi ile titre edilerek
konsantrasyonunun bulunmasina ise alkalimetri ad1 verilir.

Asit-baz titrasyonlarinin déniim noktasi, indikator adi verilen ve ortamin pH’si
pKa’larina yaklastiginda renkleri degisen maddeler kullanilarak belirlenir. Bu nedenle
notralizasyon titrasyonlarinda doniim noktasina gore uygun indikator segilmelidir.
Titrasyon egrisi eklenen titrant (biiretteki standart ¢6zelti) hacmine kars1 pH grafigidir.
Titrasyon egrilerinin sekilleri, asit ve bazlarin kuvvetli veya zayif olmalarina ve

poliprotik olmalarina gore degisiklik gosterir.

Titrasyon Teknigi

Titrasyona baslamadan 6nce ¢ozeltiler iyice ¢alkalanmalidir.

Oncelikle bilinen miktarda numune erlene koyulur ve tizerine birkag damla uygun asit-
baz indikatorii eklenir.

Ardindan standart ¢6zelti biirete aktarilir. Bu ¢6zelti ayn1 zamanda titrant olarak da
adlandirilir.

Son olarak, erlen bir elle siirekli olarak calkalanirken titrant damla damla analitin
bulundugu erlene eklenir. Doniim noktasini kagirmamak igin titrasyon ¢ok yavas bir
sekilde gergeklestirilmeli ve bir el siirekli olarak biiretin muslugu tizerinde

bulunmalidir.

0.1 M NaOH COZELTIiSININ STANDARDIZASYONU

Deneyin vapilisi:

0.1-0.2 gram arasinda okzalik asit (H2C204.2H20) dikkatlice tartilir ve tartim not edilir. Bu

tartim, terazi uzerinde bulunan okzalik asitten istenen araliktaki herhangi bir deger

eksiltilinceye kadar okzalik asitin alinmasiyla yapilir (¢ift tartim yontemi).

Erlene 50 mL su eklenir ve karistirilarak okzalik asitin ¢6zlinmesi saglanir.
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Erlene 1-2 damla fenol ftalein indikatorii eklenir.

Biiret standardize edilmek istenen NaOH ile doldurulur. Sizint1 veya hava kabarcig1 kontrol
edilir. Hacim okumalart meniskiisiin altindan yapilacaktir.

Titrasyona baslanir ve hafif pembe renk kalic1 (1-2 dakika) olarak goriiliinceye kadar devam
edilir.

Reaksiyvon denklemi:

H>C204 + 2NaOH — Na;C204 +2H20  (reaksiyon orani 1:2)

Hesaplamalar:

Oncelikle tartilan okzalik asit miktar izerinden okzalik asitin mol sayis1 hesaplanr:
(MAH2C204.2H20 =126.1 g/mol)

MH,C204.2H30
126.1

N¢,H,0,2H,0 =
Reaksyion denklemine gore:
1 mol CoH204.2H0 ile 2 mol NaOH reaksiyona girerse
N¢,H,0,.2H,0 1€ x mol NaOH reaksiyona girer

Bu orantidan NaOH’nin mol sayisi (x = ny,op ) hesaplanir ve x "ten hareketle NaOH nin
molaritesi hesaplanir:

X

Mpaon = V
NaOH

Okzalik asit tartimi:

Desikator igerisinden okzalik asit igeren kroze alinir ve Onceden sifirlanmis bir teraziye
koyulur.

Ekranda yazan deger not edilir (Ornegin 30.100 g).
0.1 - 0.2 g araliginda okzalik asit alabilmek i¢in;
30.100 — 0.1 =30.000

30.100 — 0.2 =29.900

Spatiil ile stoktan Oyle bir miktar eksiltmeliyiz ki, terazi tizerinde kalan miktar 29.900 g —
30.000 g arasinda olmali.

Ornegin terazi iizerinde kalan miktar 29.980 ise
30.100 — 29.980 = 0.120 gram okzalik asit tartmigizdir.

Ardindan {izerinde okzalik asit olan spatiilii erlenin i¢ine koyup, spatiiliin ucunda kalabilecek
okzalik asitleri de yikayarak erlene su eklenir.
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0.1 M HC1 COZELTIiSININ STANDARDIZASYONU

Deneyvin vapilisi:

10 mL HCI 6rnegi erlene alinir ve {izerine 1-2 damla fenol ftalein indikatorii eklenir.
Biiret standardize edilmis NaOH ¢6zeltisi ile doldurulur.
Kalicr (1-2 dakika) hafif pembe renk olusuncaya kadar titre edilir.

Reaksivon denklemi:

HCI +NaOH — NaCl + H,0  (reaksiyon mol oran1 1:1)

Hesaplamalar:
Oncelikle standart NaOH ¢6zeltisinin mol sayisi titrasyonda harcanan NaOH’nin miktar1

(mL) ve NaOH’nin molaritesi kullanilarak hesaplanir:

NNaoH = MNaOH X VNaOH

Reaksiyon denklemine gore:
1 mol NaOH ile 1 mol HCI reaksiyona girerse
Nyaon 1l€ x mol HCl reaksiyona girer

Bu orantidan HCI’nin mol sayist (x = ng; ) hesaplanir ve x “ten hareketle HCI’nin molaritesi
hesaplanir:

X

Myc =
Vual
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SIRKEDE ASETIK ASIT TAYINi

1. Deneyin amaci
Bu deneyin amaci, sirkenin baslica bileseni ve zayif bir asit olan asetik asidin asit baztitrasyonu yontemiyle tayinidir.

2. Kuramsal bilgiler

2.1. Asit- baztitrasyonu

Bir titrasyon, tepkime tamamlanincaya kadar tayin edilecek maddeye (analit) onunla tepkimeye giren bir reaktifin
(titrant) ilave edilmesi ve tepkime tamamlandiginda harcanan reaktifin hacminin 6lciilmesi islemidir. ilave edilen
titrant miktarinin analitle olan stokiyometrik tepkimesi i¢in gerekli olan miktarina esit oldugu noktaya “esdegerlik
noktasi” denir. Titrasyonda amag bu kuramsal noktayr bulmaktir. Ancak uygulamada esdegerlik noktasi yakininda
¢Ozeltide meydana gelen bir fiziksel 6zelligin ani olarak degistigini gosteren “déniim noktasr” belirlenebilir.

Titrasyon, iletkenlik titrasyonu ve potansiyometriktitrasyon gibi aletli titrasyon teknikleri kullanilarak
yapildiginda esdegerlik noktasi elde edilen titrasyon egrilerinden yararlanilarak belirlenir. Klasik titrasyon isleminde
ise ¢ozeltiye ilave edilen ve “indikator” denen bir maddenin esdegerlik noktasi yakininda rengini degistirmesinden
yararlanilir. Titrasyonlarda doniim noktasi ile esdegerlik noktasi arasindaki farka titrasyon hatasi adi verilir. Titrasyon
hatasinin en az olmasi icin bir titrasyonda uygun indikator secimi 6nemlidir.

Bir asit-baz tepkimesi de titrasyon amaciyla kullanilabilir. Asitlerle bazlar tepkimeye girerek tuz ve su
olustururlar. Bu tepkimeden yaralanarak herhangi bir érnekte asit veya bazin derisimi tayin edilebilir. Bir asit-
baztitrasyonundatitrasyon boyunca pH degisir. Esdegerlik noktasi yakinlarinda pH degerindeki degisim ¢ok fazladir ve
pH ya aniden yukselir (asit bir baz ile titre ediliyorsa) ya da diiser (baz bir asitle titre ediliyorsa). Titrasyon biraletli
teknikle yapilmiyorsa, esdegerlik noktasini belirlemek igin bir asit-baz indikatoriiniin kullaniimasi gerekir.

Asit-baz indikatorleri, asidik tirlerinin renginin bazik tirlerinin renginden farkli oldugu zayif asit veya
bazlardir. Asidik denge sabitlerine (K,) bagh olarak genellikle pH = pK, = 1 araliginda renk degistirirler. Her indikatoriin
kendine 6zgli renk degistirdigi bir pH aralig1 deneysel olarak belirlenmis olup, bunlar kitaplarda yer almaktadir. Bir
titrasyonda esdegerlik noktasi indikatoriinrenk degistirdigi pH araliginda kalmalidir. Bu durumdatitrasyon hatasi en
azdir. Titrasyon sirasinda esdegerlik noktasi yakinlarinda pH’daki degisim ne kadar biyiikse indikatoriin renk
degistirmesi icin harcanan titrant o kadar az olur ve dolayisiyla titrasyon hatasi azda olur. pH’daki degisimin ani ve
biyik olmasi ise titrasyon tepkimesinin tamamlanabilirligine(tamligina) baghdir.

Tepkimenin tamhg, bir titrasyontepkimesinin denge sabitinin biiyiikligi ile belirlenebilir. Hem asit hem de
bazin kuvvetli olmasi durumunda tepkime istemlidir ve tepkimenin tamhg en yiksektir. Tirlerden biri zayif
oldugunda titrasyon tepkimesinin tamligibiraz disiiktiir ve indikator se¢imi 6nem kazanir. Tepkimenin tamhgina
iliskin hesaplama 6rnekleri asagida verilmistir:

Kuvvetli asit — Kuvvetli baztitrasyonu:

HClcozeltisinin NaOHgozeltisi ile titrasyonu:

Titrasyon tepkimesi: HCl(suda) + NaOH(suda) —NaCl(suda) + H,O(s)
iyonik tepkime: H*(suda) + CI~(suda) + Na*(suda) + OH~(suda) —Na*(suda) +Cl~(suda) + H,O(s)
Net tepkime: H*(suda) + OH™(suda) — H,O(s) Bu tepkime suyun iyonlasma dengesinin tersidir. O

halde denge sabiti
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K = Ki = 1,0 x 10%olur.

su

Zayif asit — Kuvvetli baztitrasyonu:

Bir zayif asit olan HA (K. = 10°) ¢6zeltisinin NaOH ¢ozeltisi ile titrasyonu:

Titrasyon tepkimesi: ~ HA(suda) + NaOH(suda) —NaA(suda) + H,0(s)

iyonik tepkime: HA(suda) + Na*(suda) + OH~(suda) —Na*(suda) + A~ (suda) + H,0(s)

Net tepkime: HA(suda) + OH™(suda) —A~(suda) + H,0(s) Bu tepkime A~ iyonunun (HA’nin eslenik
bazi) suyla verdidi tepkimenin (hidroliz) tersidir. O halde denge sabiti

1 1 _ Kg _ 1,0x107°
~Ksu — . Towin—12
Kb(a) ﬁ Ky 1,0 x10~14

K = = 1,0 x 10°%lur.

Goruldugu gibi kuvvetli asit kuvvetli baz tepkimesi igin titrasyon tepkimesinin denge sabiti 1,0 x 10™ iken asit zayif
oldugunda zayif asidin K, degerine bagl olarak daha dusiiktiir (10°) . Zayif asidin K, degeri 10 oldugunda titrasyon
tepkimesinin denge sabiti(K) degeri 10° olup, genel olarak tamlanabilirlik icin sinir deger olarak kabul edilmektedir.
Denge sabiti bu degerden kiigiik oldugunda tepkimenin tamhgi yeterli degildir ve titrasyon egrisinde ani sigrama
bélgesi belirgin degildir. Bu nedenle ¢ok zayif asitlerin (Ko< 1078) titrasyonu sulu ortamda yapilamaz. Bu asitler, yeteri
kadar kuvvetli olduklari bir baska ortamda (susuz ortam) titre edilebilirler.

Titrasyon egrisinin sekline yani ani sigramanin
biiylkligiine etki eden ikinci etken titrasyona katilan pH INDIKATORLERI
asit ve bazderisimidir. Derisim ne kadar yiiksekse ani

sigrama bolgesi o kadar belirgin olur. Il o e 58 0 !!!

Kuvvetli asit kuvvetli baztitrasyonlarinda esdegerlik FEMOLFTALEYN

noktasinda ortamda su olustugundan (olusan tuz
notraldir ve pH'ya etki etmedigi varsayilir) pH degeri &- O :” ] [
7’dir. Kuvvetli asit kuvvetli baztitrasyonlarindatitrasyon

METILORAN]

hatasinin en az olmasi igin pH 7 civarinda renk
degistiren indikator (ornegin, bromtimol mauvisi)
kullanilmaldir.Ancak, kuvvetli asit kuvvetli & A. "N .&
baztitrasyonlarinda esdegerlik noktasipH 7’de olmasina

karsin, derisim 0,1 M’dan kiigiik olmadigi siirece pH = 4 b oo
civarinda(metiloranj) veya pH = 8

civarinda(fenolftalein) renk degistiren indikatorler de
onemli bir titrasyon hatasina yol agmadan kullanilabilir.

Zayif asit kuvvetli baztitrasyonlarinda esdegerlik noktasinda ortamda su ve zayif asidin tuzu olusur. Olusan tuzun
anyonu zayif asidin eslenik bazi oldugundan ortam bazik olup pH degeri 7’den biyiiktiir. Bu nedenle zayif asit
kuvvetli baztitrasyonlarindatitrasyon hatasinin en az olmasi igin pH 8 civarinda renk degistiren indikator (6rnegin,
fenolftalein) kullaniimalidir.

Zayif baz kuvvetli asit titrasyonlarinda ise esdegerlik noktasinda ortamda su ve zayif bazin tuzu olusur. Olusan tuzun
katyonu zayif bazin eglenik asidi oldugundan ortam asidik olup pH degeri 7'den kiigliktiir. Bu nedenle zayifbaz
kuvvetli asittitrasyonlarindatitrasyon hatasinin en az olmasi i¢in pH 4 civarinda renk degistiren indikator (6rnegin,
metiloranj) kullaniimalidir.
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2.2. GCozeltilerin ayarlanmasi

Asit baztitrasyonlarinda da diger titrasyonlarda oldugu gibi derisimi c¢ok iyi bilinen ayarli (standart) cozeltiler
kullanilir. Asit baztitrasyonlarinda kullanilan NaOH, HCI gibi maddeler birincil standart kalitesinde degildir ve bu
nedenle ayarlanmalar gerekir. Baz ¢ozeltilerinin ayarlanmasinda birincil standart kalitesindeki asitler (potasyum
hidrojen ftalatvb.), asit ¢6zeltilerinin ayarlanmasinda da yine birincil standart kalitesindeki bazlar (sodyum karbonat
vb.) kullanilir. Birincil standart maddenin 0,1 mg yaklasimla tartilmis uygun bir miktari bir indikatér yaninda
ayarlanacak ¢ozelti ile titre edilir. Stokiyometrik iliskiden yararlanarak ayarlanacak ¢ozeltinin derisimi en az 4 anlamli
rakamla hesaplanir. Sodyum hidroksit ¢ozeltisinin potasyum hidrojen ftalatla(FK: 204,22 g/mol) ayarlanmasina iliskin
titrasyon tepkimesi asagida verilmistir:

HKCgH404 (suda) + NaOH(suda)— NaKCgH4O4(suda) + H20(s)
Esdegerlik noktasinda;

mol KHP = moINaOH

olur.

Bu deneyde sirkede asetik asit tayini yapilacaktir. Sirke, izimiin ve biinyesinde seker bulunan diger yas veya
kurutulmus meyvelerin veya nisastali ve sekerli maddelere gesitli on islemler uygulanarak elde olunan siralarin 6nce
etil alkol, sonra asetik asit fermentasyonuna ugramasi sonucuveya saraplardan asetik asit fermentasyonu ile elde
edilen bir Grinddr.

Tiirk standardi olan TS 1880 EN 13188 ( Sirke-Tarim kokenli sivilardan elde edilen Grin-Tarifler, 6zellikler, isaretleme)
standardina gore meyve sirkelerindeki toplam asitlik, asetik asit cinsinden 1000 mL’de 50 g’dan (% 5(m/v)) az
olmamalidir. Sirkedeki asetik asit orani sirkenin kalitesinin bir 6l¢lisii olup, Uriinlin standartlara uygunlugunun
belirlenmesinde 6lciilmesi gereken bir degiskendir. Asetik asit, bir zayif asit olup K, degeri 25 °C'ta 1,8 x 107%tir. Asetik
asit zayif asit oldugundan dolayi bir kuvvetli baz iletitasyonunda esdegerlik noktasinda pH> 7’dir.

Asetik asit tayininde uygulanan titrasyon tepkimesi asagidaki gibidir:
CH3COOH(suda) + NaOH(suda) — CH3COONa (suda) + H,0(s)

Titrasyonda harcanan NaOH’ninmol sayisi sirkedeki asetik asidin mol sayisina esittir.
3. Deney

3.1. Cihaz ve malzemeler

e Genel laboratuvar cihaz ve malzemeleri

e Analitik terazi, 0,1 mg yaklagimla tartim yapabilen
e Pipet, 25 mL’lik tek isaretli

e Biret, 50 mL’lik 0,1 mL taksimatli

e Erlen, 250 mL’lik

3.2. Reaktifler

e Safsu
e Sodyum hidroksit (NaOH), kati, analitik saflikta
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e Fenolfitaleinindikator ¢ozeltisi, 1 gfenolfitalein100 mLkiitlece %95'lik etanolde ¢oziliir.
e Potasyum hidrojen ftalat (HKCgH40.), kati, analitik saflikta (FK: 204,22 g/mol)

3.3. islem

3.3.1. Gerekli Cézeltilerin Hazirlanmasi ve Ayarlanmasi
3.3.1.1. Yaklasik 0,1 M NaOH ¢ozeltisinin hazirlanmasi

Yaklasik 1,0 g kati NaOH tartilarak 250 mL’lik bir 6l¢ilii balona aktarilir ve bir miktar su ilave edilerek ¢oziiliir. Hacim
su ile 250 mL’'ye tamamlanir.

3.3.1.2. NaOHgozeltisinin KHP ile ayarlanmasi

1. 250 mL NaOHgozeltisi temiz ve kuru 400 mL’lik bir behere alinir. Saat cami ile kapatilir.

2.Bu ¢ozeltiden yaklasik 5 mL kullanilarak biiret 3 kez yikanir.

3.BiliretNaOH c¢ozeltisiyle sifir isaretinin biraz Gzerine kadar doldurulur ve diisey olarak kiskacla spora tutturulur.

4.BirettekiNaOH ¢ozeltisi kiiglik bir behere damla damla bosaltilarak biiret ucundaki hava kabarciklari uzaklastirihr.
Sonra, NaOHgozeltisi diizeyi £ 0,02 mL yaklasimla okunur ve bu deger ilk baz okumasi olarak veri cizelgesine
kaydedilir. (NaOH diizeyinin tam 0,00 mL isaretinde olmasina gerek yoktur. Burada donemli olan bu ilk hacmin
virgiilden sonra iki basamakli olarak kaydedilmesidir)

5. 250 ml’lik bir erlen analitik teraziye yerlestirilerek terazinin gostergesi sifira ayarlanir. Erlene 0,5- 0,7 g of
potasyum hidrojen ftalat(KHP; HKCgH4O.)konur ve 0,1 mg yaklagimla kiitlesi okunur. KHP kitlesi veri listesine
kaydedilir.

6. KHP’nin timi erlene50 mLsaf su ilave edilerek ve bir cam cubukla karistirarak ¢oziilir (gerekirse tiim katiyi
¢ozmek icin biraz isitilir).

7. Erlendeki KHP ¢ozeltisine 3 - 4 damlafenolftaleinindikator ¢ozeltisi ilave edilir.

8. indikator iceren asit ¢ozeltisi biirete doldurulmus olan NaOH ¢ozeltisiyle ¢dzeltinin rengi soluk pembe oluncaya
kadar titre edilir. Soluk pembe renk 45 — 60 s kadar kaybolmamalidir. Cozeltinin renksiz olmasiyla soluk pembe
olmasi arasinda sadece bir damla fark olmalidir. Eger daha fazla baz ilave edilmisse (bu doniim noktasinin gecildigi
anlamina gelir) ¢ozelti atilir ve titrasyon yeniden yapilir. Erlenin altina beyaz bir kagit konulmasi renk belirlemesini
kolaylastirabilir.

9. Uygun donium noktasina ulasildiginda son NaOH ¢6zeltisi hacmi £ 0,02 mL yaklasimla okunur.
10. Erlen igerigi ceker ocaktaki atik kabina bosaltilir.
11. Madde 4’ten 10’a kadar olan igslemler tekrarlanarak ikinci bir titrasyon yapilir.

12. ki titrasyon sonucundan NaOH derisimi molarite cinsinden hesaplanir. Eger birinci ve ikinci titrasyondan
hesaplanan bazderisimleri arasindaki fark 0,005 M’dan daha fazla ise Uglinci bir titrasyon yapilir. Derisim 0,005
M’dan fazla degismemelidir.

3.3.2. Asetik Asit Tayini

Darasi alinmig 50 mL’lik bir behere alinan yaklagik
25 mL sirke 6rnegi 0,1 mg yaklasimla tartilir ve
beher suyla yikanarak asidin tamami 250 mL’lik bir
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olclili balona aktarilir. Olgiilii balona su ilave edilerek hacim 250 mL’ye tamamlanir. Bu ¢ozeltiden bir biiretle 50
mL’lik sirke Ornegi bir baska 250 ml'likerlene alinir.  Cozeltiye 1-2 damla fenolftaleinindikatoriicozeltisi
damlatilir(Soldaki resim). Cozeltinin rengi renksizdensoluk pembe renge doniinceye kadar ayarliNaOH ¢ozeltisi ile
titre edilir( ortadaki ve sagdaki resim) . Harcanan bazhacmibelirlenir. Bu titrasyon islemi en az iki defa tekrarlanir.
Titrasyonda harcanan baz c¢ozeltisi hacimlerinden vyararlanaraksirkedeki asit icerigikiitlece yiizdeasetik asit
(CH3COOH) cinsinden hesaplanir.

4) Notlar

1) NaOH ¢ozeltisinin ayarlanmasinda KHP yerine analitik saflikta birincil standart kalitede oksalik asit (H,C204.2H,0)
de kullanilabilir. Bu durumda stokiyometrinin farkli olduguna (1 mol asit icin 2 molbaz harcanir) dikkat edilmelidir.

5) Sorular:

1) Asetik asit tayinini, tepkimeler halinde yaziniz.

2) Asetik asit, hidroklorik asit karisiminin sodyum hidroksitle tayininde dnce hangi asidin tepkimeye girecegini
tepkime tamligi Gzerinden agiklayiniz.

3) Bir NaOH ¢ozeltisini ayarlamak igin 0,1021 g KHP tartilarak, beherde 50 mL saf suda ¢6ziiliiyor. Cozelti erlene
alinarak {izerine 3 damla fenolftalein ¢ozeltisi konuyor. Bu ¢ozeltinin NaOH ile titrasyonunda20,2 mL NaOH
harcaniyor. Ayni islem ayni miktar KHP ile 2 kez daha tekrarlaniyor. Bu titrasyonlarda19,8, mL ve 20,0 mL NaOH
harcaniyor. NaOH ¢6zeltisinin molar derisimi nedir?

4) 3. Numarali soruda hazirlanan NaOH ¢o6zeltisi kullanilarak bir sirke 6rneginden alinan 50 mL numune suyla 1000
mL’ye tamamlaniyor. Bu ¢ozeltiden alinan 50 mL’lik kisim, 3 damla fenolftalein eklenerek titre ediliyor.
Titrasyonda35, 0 mL NaOH harcaniyor. Sirke ¢ozeltisinin yogunlugu 1,01 g/mL olduguna gore, Sirkedeki asetik
asidin kiitlece ylizdesi nedir? Bu sirkedeki Asetik asit yiizdesini TS 1880 standardiyla karsilastiriniz.

6) Kaynaklar
[1] D. A. Skoog, D. M: West, F. J. Holler, S. R. Crouch, Fundamentals of AnalyticalChemistry, 8. Edition, 2004.

Ceviri editérleri: E. Kilig, H. Yilmaz. Analitik Kimya Temel ilkeler. 8. Baski.
[2] D.C: Harris, Nicel Kimyasal Analiz, 8. Baski, 2015, Ceviri Editorii : A. R. TURKER, Palme Yayincilik.
[3] TS 1880 EN 13188, Turk Standartlari Enstitlisii.
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RAPOR: Hesaplama ve sonuglarin gosterilmesi

NaOH ¢ozeltisinin gergek molaritesi ve sirkedeki asetik asidin kiitlece yiizdesi asagidaki veri gizelgesi kullanilarak
hesaplanir ve sonug 4 anlamli rakamla rapor edilir, deney sonunda doldurulup ilgili asistana verilir.

NaOH ¢ozeltisinin ayarlanmasi icin verilerin gizelgesi

Titrasyon 1 Titrasyon2 Titrasyon3
KHP’nin kitlesi g g g
Baslangic biiret
slangle mL mL mL
okumasi
Son biret
mL mL mL
okumasi
Harcanan NaOH
. mL mL mL
hacmi
NaOHmolaritesi M M M

NaOH’nin ortalamamolaritesi

Sirkede asetik asit tayini icin verilerin cizelgesi

Titrasyon 1 Titrasyon2 Titrasyon3
Sirkenin kitlesi g g g
Baslangic biiret
3langic mL mL mL
okumasi
Son biret
mL mL mL
okumasi
Harcanan NaOH
. mL mL mL
hacmi
Sirkedeki asetik
mg mg mg

asit miktan

Asetik asidin ortalama kiitlesi, (mg)
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10. MOHR YONTEMI iLE KLORUR TAYINi

Deneyin Amact
Tuz kimyasal olarak sodyum kloriir (NaCl) formunda bulunur. Bu deneyde amag,
belirli miktardaki NaCl’nin, normalitesi belli olan AgNO; c¢ozeltisi ile titre edilerek,

yapisindaki kloriir miktarinin saptanmasidir.

Deneyin Teorisi

Mohr yontemi ile;  bromiir, klorlir ve siyaniir miktarlari, kromat indikatorii
kullanilarak ve giimiis nitratla titrasyon edilerek tayin edilebilirler. Titrasyon isleminde
doniim noktasi, kirmizi renkli Ag,CrO4 1n meydana gelmesinden anlasilabilir. Bu reaksiyonda
indikator vazifesini géren madde, yine az ¢6zlinen renkli bir tuzdur.

Kromat indikatoriiniin ortamda oldukg¢a sinirli oranlar igerisinde bulunmasi gerekir.
Ciinkii, sart renkli kromat iyonunun konsantrasyonu biiyiikk olursa, ¢6zeltinin sar1 rengi,
doniim noktasini gosterecek olan kirmizi ¢okelegin rengini maskeler. Bu nedenle, 100ml
¢ozeltide 0,05 gramdan fazla potasyum kromat bulunmamalidir.

Titrasyon islemi pH’a biiyiik olgtide baghdir. pH’in diismesi, giimiis kromatin
¢Ozuntirliiglinii arttirdi§indan, yiikselmesi de giimiisii oksit halinde ¢oktiirdiigiinden zararhdir.

Bu nedenle pH 6,5-10 arasinda ¢alismak en uygundur.

Deneyin Yapilisi
Kloriir igeren ¢6zelti, ayarli AgNO;CrO, indikatorliigii altinda titre edilir.

1. Yaklasik 8,5 gram AgNOj tartilir ve renkli bir sisede 500 ml saf suda ¢oziiliir, iyice

calkalanir.

2. Analitik safliktaki NaCl’den bir numune kabina yaklasik 5 gram alinir. Etiivde
110°C’de bir saat siire ile kurutulur. Bu 6rnekten duyarl olarak 5,25 gram dolayinda {i¢ tartim

alinir ve 250 ml’lik erlenlere aktarilir.

3. Orneklerden biri almir ve 50 ml saf suda ¢oziiliir. I¢ine 0,1 M K,CrO, ¢ozeltisinden
2 ml eklenir. Bir biiretteki ayarlanacak AgNOj ¢ozeltisi ile kirmiz1 portakal renk olusuncaya
kadar titre edilir. Biiretten harcanan AgNO; miktart okunur. Giimiis nitratin normalitesi

asagidaki formiil yardimiyla hesaplanir.

~=
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tartilan NaCl{g)

38,443

Vagno,

x1000

Nagno,-=

Islem oteki iki 6rnek ile tekrarlanir. Her ii¢ titrasyonun sonuglarmim ortalamasi

alinarak AgNOj; ¢ozeltisinin normalitesi bulunur.

4. Coziiniir kloriir tuzu 6rnegi etiivde 110°C de bir saat siire ile kurutulur. Bu 6rnekten
0,2 — 0,3 gram dolayinda dikkatle {i¢ tartim alinir, 250 mlI’lik erlenlere aktarilir ve her biri 50
ml saf suda ¢oziilerek tizerlerine 0,1 M K,CrO4 ¢6zeltisinden 2 ml (veya % 5°lik K,CrOq4
¢Ozeltisinden 1 ml) eklenir. Daha sonra ilk olarak 6rneklerden biri biiretteki ayarli AgNOs ile
kirmiz1 - portakal renk olusuncaya kadar titre edilir. Harcanan AgNO; miktar1 biiretten

okunur. Ornekteki kloriir miktar1 hesaplanur.

Nagnog xVagNO, X 35453 X107 2
% Cl = x100

dgrnek (g)

Islem oteki iki 6rnekle tekrarlanir. Her ii¢ titrasyonun sonuglarimin ortalamasi aliarak

ornekteki klortir ylizdesi bulunur.
Deney Notlar

¢ Bu tayinde kullanilan saf suyun kloriir i¢erip i¢ermedigi kontrol edilmelidir.

¢ Analiz ¢6zeltisi notral olmalidir. Cilinkii bazik ortamda
2Ag" +20H <— 2AgOH
2AgOH <— Ag,0 + H,0
geregince giimiis oksit ¢oker. Asidik ortamda ise
2Cr04” + 2H «— 2HCrO™
2HCrO; «— CrO4” + H,0

geregince indikator olarak eklenen kromatin bir kismi bikromata doniiserek derisimi azalir.
Bu da dontiim noktasinin goriilmesini gii¢lestirir. Ortam1 nétral yapmak icin ¢ozeltiye 1-2
damla fenolftaleyn damlatilir. Kirmizi renk olugsmazsa (ortam bazik degilse) 1 M NaOH’ten
damla damla eklenerek kirmizi renk olusturulur. Daha sonra 0,2 M HNOj; ten damla damla

indikatoriin kirmizi rengi kayboluncaya kadar eklenir.

~=
| S—


büşra
Kurşun Kalem


e Bu yontemle kloriir tayini su ortamlarda yapilamaz.

a) Notral ortamda giimiisle ¢okelti veren anyonlar bulundugunda (Br, I', AsO;
S, PO, gibi)

b) Giimiisii indirgeyecek indirgenler bulundugundan (Fe* gibi)

¢) Kromatla ¢okelek veren katyonlar bulundugunda (Pb™%, Ba™ gibi)

d) Kloriirle kararli kompleks veren katyonlar bulundugunda (Cd ™, Hg ™ gibi)

e) Doniim noktasinin goriilmesini engelleyici renkli katyonlar bulundugunda
(Cu™-Ni'? gibi)

f) Notral ortamda bazik klortirleri halinde ¢okelek veren katyonlar

bulundugunda (Bi”, Sn™ gibi)

¢ Yontem klorun, kloriir disinda 6teki sekilleri i¢in (klorat, perklorat gibi) kullanilmaz.
Bunlar bazi islemlerden sonra kloriire doniistiiriildiikten sonra tayin edilebilir.

¢ Yontem giimiis tayini i¢in de kullanilabilir. Bunun igin giimiis 6rnegine belli miktarda,
gerekenden biraz fazla ayarli NaCl ¢ozeltisi eklenir. Kloriiriin asirist ayarli AgNOj ile

geri titre edilir.
Sorular

Mohr yontemi kisaca agiklaymiz.
Deneyde kullanilacak olan analiz ¢6zeltisi hangi nedenlerden dolay1 notral olmalidir?
Kloriir tayini hangi ortamlarda yapilmaya uygun degildir?

Bu yontem ile giimiis tayini nasil yapilir?

Nk W

0,2 g ¢oziiniir kloriir tuzu 6rnegi iceren c¢ozelti igerisine 0,1M K,CrO4 ¢ozeltisinden 2
mL eklenmis ve 0,1N AgNOj ¢6zeltisinin toplam sarfiyat: 20 ml olarak belirlenmistir.
%C1’yi hesaplayiniz.
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REDOKS TITRASYONLARI

Analit ve titrant arasinda gergeklesen indirgenme-ylikseltgenme reaksiyonlarina dayanan
titrasyonlara redoks titrasyonlar1 ad1 verilir.

PERMANGANOMETRI

Standart ¢6zelti olarak potasyum permanganat (KMnOs) kullanilan titrasyonlara ise
permanganometri denir. MnOj asidik ve bazik ortamda farkli yar1 reaksiyonlar verir ve bunlar
asagidaki gibidir.

Asidik ortam : MnO; + 8H* + 5~ — Mn*? + 4H,0

Bazik ortam : MnOj + 2H,0 + 3e™ — MnO, + 40H~

Bu laboratuvar kapsaminda permanganometrik titrasyonlar asidik ortamda gergeklestirilecektir.

Permanganometrik titrasyonlarda indikator kullanmaya gerek yoktur. MnQOj, c¢ozeltisi koyu
mor renge sahiptir fakat indirgenme {iriinii olan Mn*? renksizdir. Erlende pembe-mor rengin
olusmasi, ¢ozeltide permanganati mangan katyonuna indirgeyen tiiriin tiikendigini, ¢ozeltiye
eklenen MnO; ‘nin indirgenmeden kaldigini, yani reaksiyonun déniim noktasini gosterir. Bu
nedenle, KMnOj4 bir otoindikatordiir.

0.02 M 1 L KMnO4 Cozeltisinin Hazirlanmasi

0.02 mol KMnOs4‘e karsilik gelen kiitlenin 0.1-0.2 g kadar fazlasi (3.2605-3.3605 g) tartilarak
bir beher igerisine konulur. (KMnO4: 158.032 g/mol)

Behere 400-500 mL saf su eklendikten sonra kati, cam bir bagetle karistirilarak ¢oziiliir.
Coziinen kisim 1 L’lik balon jojeye aktarilir. Céziinmeyen kismin {izerine 100-200 mL saf su
eklenerek bagetle karistirilir ve ¢6ziinen kisim ayni balon jojeye aktarilir. Beherdeki tiim
KMnO4 ¢oziinene kadar bu islem tekrar edilir. (Dikkat! Toplam hacmin 1 L’yi gecmemesine
dikkat ediniz.) Balon joje 1 L isaretine kadar distile suyla tamamlanip ¢alkalanarak KMnQOj ‘iin
tamaminin ¢oziindiigiinden emin olunur. C6zelti koyu renkli siseye konularak 1 hafta karanlikta
bekletilir.

1 hafta sonra KMnQj4 ¢6zeltisi cam pamugundan siiziilerek temiz bir koyu renkli siseye aktarilir
ve karanlikta saklanir.

KMnOs Cozeltisinin Ayarlanmasi

Deneyin yapilisi:

0.1-0.2 g civarinda ¢ift tartim yontemi ile hassas olarak tartilmis okzalik asit (H2C204.H2O) bir
erlen i¢inde yaklasik 100 mL distile su ile ¢oziiliir. Uzerine 10 mL % oraninda seyreltilmis
H>SO4 eklenir (Asit ¢ozeltisi 6grencilere hazir olarak verilecektir). Erlen 6nce amyant tel
tizerinde yaklasik 3-4 dakika kaynatilmadan 1sitilir sonra elle rahat tutulacak sicakliga gelene
kadar sogutulur.

Erlendeki ¢ozelti KMnOy ile kalict pembe renk elde edilinceye kadar titre edilir.
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Bankodaki her o6grenci titrasyon yaparak KMnOs molaritesini hesaplar. Sonuglar gorevli
asistana gosterilerek uygun degerler {izerinden ortalama deger hesaplanir.

Reaksivon denklemi:

2/ MnOj; + 8H* + 5™ — Mn*? + 4H,0
5/ C,052 —>2C0, + 2~

2MnOj + 16H* + 5C,0;% — 2Mn*% + 8H,0 + 10C0,
Hesaplamalar:

Oncelikle titrasyon sirasinda kullanilan okzalik asitin mol sayis1 asagidaki esitlikten
hesaplanabilir. (H,C,0,4.H,0 : 126.07 g/mol)

n _ My,c,0,H,0
H H,0 =37 rA
20204H20 MAH2C204.H20

ny,c,0,H,0 = NH,C,0,
Reaksiyon denklemine gore:
5 mol H2C,04 2 mol KMnOys ile reaksiyona girerse

Ny, c,0, x mol KMnOy ile reaksiyona girer.

Titrasyonda harcanan KMnO4’1n mol sayis1 (x = ngwmno,) kullanilarak KMnOs ‘lin molaritesi
hesaplanir.

X

MKMnO4 = Virtno
n04
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FeSO4 TAYINI

Deneyvin vapilisi:

Bu deneyde Fe*? iyonu siilfiirik asitli ortamda permanganat iyonu ile kantitatif olarak Fe*?
iyonuna yiikseltgenir. Balonjojede verilen 20 mL FeSO4 numunesi distile su ile 100 mL’ye
seyreltilir ve iyice karistirilir. Balonjojeden alinan 25 mL’lik seyreltik numune bir erlene alinir
ve tizerine 10 mL %2 oraninda seyreltilmis H2SO4 eklenir. 50-100 mL saf su eklendikten sonra

standart KMnQOj ¢ozeltisi ile kalic1 pembe renge kadar titre edilir.

Reaksiyvon denklemi:

MnO4~ + 5Fe?"+ 8H' — Mn?"+ 5Fe*" + 4H,0

Hesaplamalar:

Asil numunedeki demir siilfat konsantrasyonu g/L cinsinden hesaplanacaktir. (MAgeso, =
152 g/mol)

Titrasyon sirasinda harcanan KMnO4’{in mol sayisi, titrasyonda harcanan KMnOj4 tin hacmi ve
KMnO4’iin molaritesi kullanilarak asagidaki esitlikten hesaplanabilir.

NKgMno, = Mkmno, X Vkmno,
Reaksiyon denklemine gore:
1 mol KMnOg4 5 mol FeSOy ile reaksiyona girerse
NKMno, x mol FeSOy ile reaksiyona girer.

Bu orantidan seyreltilmis numunedeki FeSO4’mn mol sayisi (X = Ngegp, ) hesaplamir ve x ’ten
hareketle seyreltilmis numunenin molaritesi hesaplanir:

X

MFeSO4 = Vreso
€504

Ardindan seyreltilmis numunenin molaritesi, seyreltme faktorii ile ¢arpilarak asil numunenin
molaritesi (My,ymune) hesaplanabilir.

Mpumune = lvlFeSO4 x SF

Son olarak asil numunenin konsantrasyonunu g/L cinsine ¢evirebilmek i¢in molaritesi
molekiil agirligiyla ¢arpilir:

C(g/L) = Mpymune X 152
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SODYUM TiYOSULFAT COZELTISI ILE BAKIR TAYINI

Iyodometrik Titrasyonlar

Ayarli iyot ¢ozeltisiyle yapilan titrasyonlara iyodimetrik titrasyonlar, ortama konan iyodiiriin
bir yiikseltgenle yiikseltgenmesi sonucu agiga ¢ikan iyodun ayarli indirgen bir madde ile titre edilmesi
suretiyle bir yiikseltgenin tayin edilmesine de iyodometrik titrasyonlar denir. Kisaca sdylemek
gerekirse, iyodun dogrudan reaksiyona girdigi titrasyonlara iyodimetrik, dolayli olarak reaksiyona
girdigi titrasyonlara da iyodometrik titrasyonlar ad1 verilir.

Iyot bilindigi gibi yiikseltgen bir maddedir ve karsisindakini yiikseltgerken kendisi de iyodiir

iyonuna indirgenir.

L + 2¢ — 2I" E°=0,534V
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Ancak iyot suda ¢ok az ¢6zlindiiglinden, iyot ¢ozeltisi yerine iyodun KI'de ¢oziilmesiyle elde

edilen triiyodiir ¢ozeltisi kullanilir. Bu nedenle ayarli iyot ¢cozeltileri KI'de ¢oziilerek elde edilir.

L+ T — I5 E°=0,556 V

Iyot ¢ozeltisi hazirlamirken ortamdaki iyodiiriin konsantrasyonu oldukga yiiksek olmalidur.
Iyodun E° yiikseltgenme potansiyeli bircok maddenin yiikseltgenme potansiyeli arasinda oldugundan,
MnOs~, Cr207%~, H202, Ce*', 105~ gibi iyonlar asidik ortamda iyodiirii iyoda yiikseltgerken, S>03>",
HSOs~, H3AsOs, H»S, Sn?* gibi iyonlar ve molekiiller de nétral ortamda iyodu iyodiire indirger. Iyodun

veya trityodiirtin (I37) tiyostilfatla verdigi reaksiyon asagidaki gibidir:

L + 28,057 —3 S40¢> + 3I

Yukarida da bahsedildigi gibi iyotla ilgili tayinlerde iki metot vardir:
1. Direkt metot
2. Endirekt metot

3.7.1. Direkt Metot

Bu metotta reaktif olarak dogrudan iyot ¢ozeltisi kullanilir. Reaksiyon siiresince damlatilan iyot
cozeltisindeki iyodun koyu esmer rengi kaybolur. Reaksiyon sonunda ise (madde tamamen
yiikseltgendikten sonra) son damla ¢6zeltiyi sariya boyar ve bu sekilde titrasyon sonu gozlenir. Ancak
bu zayif bir renk oldugundan genellikle bir indikatére ihtiya¢ duyulur. Iyodimetride en ¢ok iyot ile
koyu mavi bir absorpsiyon bilesigi veren “nisasta” kullanilir. Dontim noktasinda son damla ortamdaki
iyotla koyu mavi bir renk meydana getirir. Veya iyot ¢ozeltisinin koyu mavi rengi kaybolana kadar
titrasyona devam edilir.

Burada analizi yapilacak numune renksizse (yani titre edilecek numune), doniim noktasinda
trityodiiriin (I3') ortamu renklendirmesi ana prensiptir. Doniim noktasinda bir damla fazla iyot ¢6zeltisi
ortami renklendirmeye yeter. Fakat yukarda da sdylendigi gibi nisasta indikatorii kullanarak koyu mavi

bir renk olusturup déniim noktasi daha net gozlenir.

3.7.2. Endirekt Metot

Endirekt metotla yapilan titrasyonlarla yiikseltgen maddeler tayin edilir. Bu amagla
yiikseltgenin bulundugu ¢6zelti iyice asidik yapildiktan sonra ortama bol miktarda potasyum iyodiir

ilave edilir. Ortamda iyot aciga ¢ikar ve iyodiiriin fazlasiyla triiyodiir verir. Buna;

2MnO4~ + 15" + 16H" — 2Mn*" + 537 + 8H»O
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Cr077 + 9" + 14H" —» 2Cr*" + 3L~ + 7H,0

reaksiyonlart drnek verilebilir. Ortama bol miktarda KI ilave edildiginden I’{in bir kismi, tayini
yapilacak yiikseltgen maddeye esdeger miktarda yiikseltgenir, bir kismi da ortamda kalir. Boyle
reaksiyonlarda a¢iga ¢ikan iyot ayarl tiyosiilfat ¢ozeltisiyle titre edilir. Tiyosiilfatla ortamda agiga

c¢ikan iyot arasinda,

25,05 + L —» S406> + 2I7

reaksiyonu meydana gelir. Reaksiyon en iyi zayif asitli (asetik asit) ortamda cereyan eder. Ancak bu
her zaman miimkiin olmaz. Ciinkii baz1t maddelerin (permanganat, kromat gibi) indirgenmesi kuvvetli
asidik ortamda yapilir. Boyle bir ortamda tiyosiilfatin bir kism1 H>SO; haline doniiserek bozunur.
Ortamda bulunma ihtimali olan bazi oksitler de bu reaksiyonu bozar. Reaksiyon ortamindan O;’i
uzaklastirmak i¢in ortama bir miktar bikarbonat ilave edilir.

Ortamin bazik olmasi da ¢ok zararlidir. Ciinkii bazik ortamda iyot dismiitasyon’a ugrayarak,

L + OH” HIO + I©

seklinde ¢oziiniir. Meydana gelen hipoiyodiir asidi veya iyot hidroksit tiyosiilfati,

4HIO + S,03* + 60H" —3 2S04* + 41" + 5H,0

reaksiyonu geregi tamamen yiikseltger. Bu nedenle ortamin bazik olmamasina dikkat edilir.

Nisasta Cozeltisinin Hazirlanmasi: Iki tiirlii nisasta vardir: Birincisi a-amiloz, ikincisi -
amiloz’dur. Bunlardan iyotla koyu mavi renk vereni S-amiloz’dur. oi-amiloz ise iyotla soluk kirmizi bir
renk verir. Nisasta ¢ozeltisi hazirlamak i¢in nisasta birka¢ damla su ile ilk 6nce hamur haline getirilir.
Bu hamur kaynamis saf suda karistirilarak ¢oziiliir. Cozelti 15-20 dakika sogumaya birakildiktan sonra,
kabin ustiinde kalan berrak kisim tistten aktarilarak alinir ve bir kapta muhafaza edilir. Ancak bu ¢6zelti
her zaman (gilinde bir) taze hazirlanmalidir. Ciinkii ¢6zelti bakterilerin {iremesi igin ¢ok uygun bir ortam

oldugundan ¢abucak bozunur.

3.7.3. 0,1M Sodyum Tiyosiilfat Cozeltisinin Hazirlanmasi ve Ayarlanmasi

Tiyosiilfat ¢ozeltisi sodyum tiyosiilfattan hazirlanir. Genellikle pentahidrati (Na2S>03.5H>0)
halinde bulunan bu madde, kolaylikla su kaybettiginden ve bakteriyel bozunmaya ugradigindan, primer
standart olarak pek kullanilmaz. Onun i¢in baska bir primer standarda veya c¢ozeltiye karsi ayarlanmasi

gerekir. Bu amagla kullanilan baslica standartlar KoCr,O7, KIO3 ve saf bakirdir. Kullanilan baglica
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cozeltiler ise KMnOg4 ve I ¢ozeltileridir. Gerek potasyum bikromat ve gerekse potasyum iyodat hem
sicakliga dayaniklidir hem de higroskopik degildir.

Yukarida da bahsedildigi gibi sodyum tiyosiilfat kolaylikla bozunabildigi i¢in hazirlanirken
dikkatli olmak ve ayarlandiktan sonra da sik sik kontrol etmek gerekir. 0,05 M 250 mL tiyosiilfat
¢Ozeltisi hazirlamak i¢in Na>S»>03.5H>0’dan yaklasik 1,26 g alinir, saf suda ¢oziiliir ve balon jojede 250
mL’ye saf suyla tamamlanir. Tiyosiilfat ¢6zeltisi kolaylikla bozundugundan, muhafaza etmek igin
cozeltiye 0,05-0,1 g kadar sodyum karbonat veya 0,1 g boraks ya da 1-2 damla kloroform ilave edilir.
(Cozelti primer standart potasyum bikromatla titre edilerek ayarlanir.

Primer standart olarak kullanilacak K>CroO; o6nce etiivde 180-200°C’de 1 saat kadar
bekletilerek kurutulur. Buradan hassasiyetle tartilmis olan 0,10-0,15 g civarindaki miktarlar titrasyon
erlenine alinir. 20 mL saf su ile ¢oziilerek tizerine 1-2 g KI ve 40 mL 1 M HCl ilave edilerek karistirilir.
Erlenin tizeri kapatilarak (saat cami veya temiz bir kagit ile) karanlik bir yerde 3—5 dakika bekletilir.
Sonra biiretteki ayarli bikromat ¢ozeltisiyle iyodun bir kismu titre edilir. Titrasyonun sonuna varmadan
ortama 3-4 mL kadar taze nisasta ¢ozeltisi ilave edilir. Titrasyona mavi rengin ag¢ik yesile donmesine
kadar devam edilir. Bundan sonra bilinen bagintilardan tiyosiilfat ¢6zeltisinin molaritesi bulunur.

Bikromatla iyodiir arasinda,

Cr,07 + 6I" + 14H" — 2Cr*" + 3L + 7H,0

reaksiyonu cereyan eder. A¢iga cikan iyot tiyostilfatla titre edilir. Titrasyon esnasinda da tiyosiilfatla

iyot arasinda,
28,057 + L —3 S40¢> + 2I

reaksiyonu olusur. Bu reaksiyonda 2 mol tiyosiilfatla 1 mol iyot reaksiyona girer. Iki reaksiyondaki
stokiyometrik oranlardan tiyosiilfatin gercek molaritesi tayin edilir.

Ornegin; bikromattan 0,1223 g tartildigim ve titrasyon sonunda da 22,3 mL tiyosiilfat
sarfedildigini diistinelim:

K>Cr207 = 294,54 g mol™

Bikromatin mmol sayis1 = 0,1223 / 0,29454 = 0,4152 mmol

Tiyosiilfatin mmol sayisi = 0,4152 mmol x 6 = 2,4913 mmol (stokiyometrik oranlardan)

Tiyosiilfatin molaritesi, M = 2,4913 mmol / 22,3 mL = 0,1117 molar

3.7.4. iyodometri ile Bakir Tayini

Iyodometri ile bakir tayininde temel reaksiyonlar;

2Cu*" + 47 — 2Cul + L
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28,07 + L —»  S40¢> + 2I

seklindedir. Ortamda tesekkiil eden I> ayarl tiyosiilfat ile tire edilir ve stokiyometrik oranlardan Cu
miktar1 tayin edilir. Tayin hafif asidik ortamda daha iyi sonug verir. Ama nétral ortamda da yapilabilir.
Orijinal numune 15 mL’ye seyreltilerek tizerine bir ¢okme oluncaya kadar 1M Na>COs3 ¢ozeltisi
damla damla ilave edilir. Sonra 1-2 damla asetik asit ilavesi ile ¢okelek ¢oziiliir ve ¢ozeltiye 0,2 g kadar
KI konularak 1s1ksiz bir yerde 3-5 dakika bekletilir. Koyu sar1 renkli ¢dzeltinin rengi hafif sar1 oluncaya
kadar ayarlanmis sodyum tiyosiilfat ¢ozeltisiyle titre edilir. Renk sariya dondiigiinde 1-2 damla kadar
nisasta ¢ozeltisi ilave edilerek mavi rengin kaybolusuna kadar titrasyona devam edilir. Bu noktadan
sonra Cul’tin adsorbe ettigi iyodu serbest hale getirmek ve daha dogru netice almak igin titre ettigimiz
¢ozeltiye 0,2 g kadar KSCN veya NH4SCN ilave edilir. Koyu sar1 renk beyazlasincaya kadar titrasyona
devam edilir. Kaydedilen sarfiyattan ve yukaridaki denklemlerdeki stokiyometrik oranlardan

bilinmeyen numunedeki Cu miktari tayin edilir.
Cull, —— CuSCN(K) + I5- L' — L + T

... mg Cu*" = (Vs,0,2- X Ms,0,2-) mmol x (63,54 mg) / 1 mmol Cu**

Ornek: Bir bakir filizi icindeki bakir tayininde numuneden alinan 1,400 g’lik bir tartim
coziildiikten sonra 0,0500 M tiyosiilfat ¢ozeltisinin 48,8 mL’si ile titre ediliyor. Buna gore filizdeki Cu

yiizdesi nedir?

(48,8 x 0,0500) mmol x (63,54 mg) / 1 mmol Cu*" = 155,0 mg Cu*"
% Cu = [(155,0 mg Cu**/1000) x 100] / 1,400 = % 11,1

3.7.5. iyodimetri ve Iyodometride Dikkat Edilmesi Gereken Bazi Hususlar

1. Titrasyonlar sogukta yapilir. Aksi halde,

e Iyodun buharlasmas: artar,

e Oksijenle iyodiir arasindaki reaksiyon hizlanir ve iyot agiga ¢ikar.

¢ Nisasta indikat6riiniin rengi zayiflar ve doniim noktasinin tayini zorlasir.

e Nisasta indikatorii iyodun biiyiik kismu titre edildikten sonra ortama ilave edilir. Ciinkii,
Erken ilave edildiginde, nisasta uzun siire asitli ortamda kalacagindan hidroliz olur ve
indikator olma 6zelligini kaybeder.

e Nisasta iyot ve iyodiirle fazlaca kompleks verir ve iyodun titrasyonu gii¢lesir. Renk
kaybolur ve tekrar olusur.

2. Iyodometrik titrasyon devamli karistirarak veya calkalayarak yapilir.
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KOMPLEKSOMETRIK TITRASYONLAR

Bir veya birka¢ merkez atomu ile buna baglanmis ligantlarin olusturdugu yapilara kompleks
ad1 verilir. Merkez atom sayisina gore komplekslere mononiikleer (tek ¢ekirdekli) veya
poliniikleer (¢ok ¢ekirdekli) adi verilir.

Bir ligant elektron vericisi olan birden fazla grup igeriyorsa bu gruplar ayn1 merkez atomu ile
koordinasyon yapabilir ve sonugta halka kapanmasi ile olusan selat kompleksleri olusur. Buna
ornek olarak demir merkez atomuna halka kapanmasi ile selat olusturan protoporfrin verilebilir.
Bu selat “heme” olarak adlandirilir ve globin ile birlikte hemoglobini olusturur.

CH,
Il
CH CH3
CHy CH=CHb
CHsa CHa
i iy
CH, :I:H-_.
CO.H COH

Heme nin (protoporfrin + Fe*?) molekiil formiilii

EDTA TITRASYONLARI
0
OH HO N
0 0
N OH HO

o)
EDTA (Etilen Diamin Tetra Asetik asit)

EDTA +2 ve +3 degerlikli iyonlarla 1:1 mol oraninda birlesmis kompleksler olusturur. EDTA
ikisi azot atomlar1 {izerinde ve dordii karboksil atomlari tizerinde bulunan alt1 ortaklanmamis
elektron ¢iftini kullanarak metallerle alti1 disli (hekzadentat) kompleksleri olustururlar.

EDTA suda ¢oziinen sodyum tuzlari halinde piyasada satilmaktadir. Bu durumda kapali
formiilii NaxH»Y.2H»O seklinde gosterilir. Kompleks yaptigi merkez atomunun yiikii ne olursa
olsun 2H" a¢1ga ¢ikar.

M2 + H,Y?2 - MY? + 2H'
M"P + HoY? - MY + 2H'
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EDTA titrasyonlarinda metal indikatorleri kullanilir. Bu indikatorlerin renk degistirmesi
ortamda metal bulunmasmma bagli oldugu icin boyle adlandirilirlar. Eriokrom siyahi T,
miireksid, pirokatesol viyole, variamin mavisi B, ksilenol turuncusu, hizli stilfon siyahi F metal
indikatorlerine 6rnek olarak verilebilir.

EDTA iLE KOMPLEKSOMETRIK Ca*? TAYINIi

Deneyin vapilisi:

Balonjojedeki numune 100 mL’ye tamamlanir ve igerisinden bullu pipetle alinan 20 mL’lik
kisim erlene aktarilir.

Uzerine 10 mL pH 10 tamponu ve 50 mL civarinda saf su eklenir.

2 damla Eriokrom siyahi T indikatorii ilave edildiginde bu indikator erlende bulunan kalsiyum
katyonu ile kirmizi renkli bir kompleks olusturur.

Bu kompleks EDTA ile titre edildiginde, EDTA kalsiyum ile kompleks olusturmaya ve
indikator de serbest kalmaya baglar. Kirmiz1 rengin mavi renge donmesi reaksiyonun bittigini
ve tiim kalsiyumun EDTA ile kompleks olusturdugunu gosterir. Boylece ¢ozelti serbest haldeki
Eriokrom siyah1 T nin mavi rengini almistir.

Hesaplamalar:

Asil numunedeki kalsiyum konsantrasyonu g/L cinsinden hesaplanacaktir. (MAc, 2+ =
40 g/mol)

Oncelikle kompleks olusturan EDTA’nin mol sayisi, EDTA’nin molaritesi ve titrasyonda
harcanan EDTAnin hacmi kullanilarak asagidaki esitlikten hesaplanabilir.

Ngpra=Mepra X VEDTA
Reaksiyon denklemine gore:
1 mol EDTA 1 mol Ca*? ile kompleks olusturursa
Ngpra x mol Ca*? ile kompleks olusturur.

Bu orantidan seyreltilmis numunedeki Ca**’un mol sayist (x = ng,+2 ) hesaplanir ve x ’ten
hareketle seyreltilmis numunenin molaritesi hesaplanir:

X

Mca+2 =
Vca+2

Ardindan seyreltilmis numunenin molaritesi seyreltme faktorii ile ¢arpilarak asil numunenin
molaritesi (M;,;mune) hesaplanabilir.

Myumune = Mcq+z X SF

Son olarak asil numunenin konsantrasyonunu g/L cinsine ¢evirebilmek i¢in molaritesi
molekiil agirligiyla carpilir:

C(g/L) = Mpumune X 40
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