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DENEY-1:
BAKIR(I) OKSIT ve BAKIR(I) OKSIT ELDESI

Yontem-1:

1.5 g CuS0O4.5H,0 20 ml suda ¢o6ziildiikten sonra, su banyosunda 0.25 g
NaOH ile reaksiyona sokulur.

CuSO, + 2NaOH — Cu(OH), + Na,SO4

Olusan ¢okelek Cu(OH); rengi siyahlasinca tistteki berrak ¢ozelti dekante edilir
ve geri kalan kisim bir miktar su ile kaynatilir. Cokelegin tistiindeki berrak ¢ozelti
yeniden dekante edilir. Boylece birkag kez yikanan ¢okelek filtre edilir ve filtratta
silfat kalmayincaya dek bu islem tekrarlanir. Fitratta siilfat kalip kalmadig,
BaCl, ¢ozeltisi ile kontrol edilir. Cokelek bir krozede kizdirilarak kuru CuO elde
edilir.
151
Cu(OH), —— CuO + H,0

Yontem-2:

0.5 g CuS04.5H,0 ve NaCl, 10 ml kaynar suda ¢oziliir. Cozeltiye 0.4 g
Na,SOzilave edilir. Ilk anda yesilimsi bir ¢kelek olusur. Bir siire karistirildiktan
sonra renk kaybolur. Sogutulan karistm NaOH’in 5 ml sudaki ¢ozeltisine ilave
edilir. Sar1 bir ¢okelek olusur. Olusan bu ¢okelek su banyosunda 30 dk karistirilir.
Renk kirmiziya donecektir. Karisim fitre edildikten sonra siilfat uzaklagincaya
kadar su ile yikanir. Sonra 5 ml 1:1 alkol-eter karistmi ile yikandiktan sonra
havada kurutulur. Elde edilen miktar tartilarak verim hesaplanir.

Degerlendirme Sorulari:
S1. Bakir oksitlerinin kullanim alanlarini arastiriniz?

S2. Sanayide kullanilan baglica bakir alagimlari nelerdir?
S3. Bakirin bagka hangi bilesikleri var arastirarak kullanim alanlarini rapor ediniz.
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KROM(III) OKSIT VE KROM(VI) OKSIT ELDESI

A: Krom (IllI) Oksit, Cr,03; Krom (Ill) hidroksitin veya amonyum
dikromatin 1sitilmasiyla elde edilir.

151
2Cr(OH)3xy — Cr2035) + 3H20)

(NH4)2CI’207(|<)—>CI'203(|<) + Ng(g) + 4H20(g)
Yontem:

0.1 mol amonyum kloriir ve 0.05 mol potasyum dikromat tartilarak bir
havana konur, 1yice ogiitiilerek toz haline getirilir. Bu karisim agzi1 genis bir
porselen kaba konup, zayif bir bek alevinde 1sitilirsa amonyum dikromat olugur.
Eger bu karisim kuvvetli bek alevinde 1sitilmaya devam edilirse bozunarak krom
(IIT) oksite doniisiir ve karisimin rengide yesile doner. Sonra kap sogumaya
birakilir. igerisinde 50 ml saf su bulunan bir behere konarak porselen kroze
lizerindeki kalmt: suyla alinir ve sonra filtre edilir. Uriin 110 °C de bir etiivde
yarim saat kurutulur. Sogutulup tartilir ve verim hesabi yapilir.

B: Krom (VI) Oksit, CrOs, potasyum dikromatin iizerine derisik siilfiirik
asit eklemekle elde edilir. Cok gii¢lii bir yiikseltgendir. Kagit, slizge¢, dokuma ve
organik kokenli higbir madde ile temas etmemelidir. Yapiy1 bozar ve ¢ok biiyiik
zararlar verir.

chr207(k) + H,SO; — 2CrO3 + KySO, + H,0O
Yontem:

Toz haline getirilmis 0.6 g potasyum dikromat 5 ml sicak suda bir beherde
¢Oziiliir. Sonra oda sicakligina kadar sogumaya birakilir. Dikkatlice lizerine 5 ml
derisik siilfiirik asit azar azar eklenerek karistirilir. Karisimin yavasca sogumasina
izin verilir. Bir siire sonra igneye benzer kirmiz1 kristaller olusur. Kristallerin
tizerindeki sivi bir bagka kaba dekante edilerek aktarilir. Sonra kristaller derisik
nitrik asitle yikanir ve filtrat bir kaba aktarilir. Uriin bir baget yardimiyla daras:
bilinen bir saat camina alinir ve 105 °C de kurutulup, tartilir ve verimi kaydedilir.
Ve teorik verimle karsilastirilir.

DIKKAT: Elinizle, kigitla veya herhangi organik bir malzeme ile
kesinlikle dokunmayin!!!
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Bazi Testler:

1) Ug deney tiipiine ayr1 ayr sentezlediginiz Cr,O3 den azar miktarda koyunuz
ve birincisine 3-5 mL su, ikincisine 3-5 mL seyreltik H,SO,, tigiinciisiine
de seyreltik HNOj3 ekleyip karistiriniz. Hangisinde ¢6ziindii not aliniz.

Degerlendirme Sorulart:

S1) Krom(III) ve Krom (VI) oksitlerinin endiistride kullanildig1 yerleri ve
islevlerini anlatiniz.

S2) Krom(VI) oksit ten sodyum dikromat eldesinin reaksiyonlarini yaziniz.
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DENEY-2:
LABORATUARDA AMONYAK ELDESI

Amonyum tuzlart kuvvetli bazlarla birlikte 1sitilirsa disariya amonyak
salarlar. Tepkimeden ¢ikan gazin kuru olmasi istenirse, gaz nem ¢ekici CaO
tizerinden gegirilir.

1S1
NH4C|(|<) + KOH(aq)—> NH3(g) + H,O + KCI

(NH4)2804 + ZNGOH(aq)—> 2NH3(9)+ Na,SO, + 2H,0

Yontem:

Iki boyunlu bir cam balona 2 g amonyum kloriir ve 10 ml destile su konur.
Cam balonun agzi dirsekli ince bir boru gecirilmis bir lastik tipa ile kapatilir. Cam
borunun diger ucu bir yikama sisesine lastik bir hortumla baglanir. Yikama
sisesinin ag¢ik ucu bir cam boruyla igerisinde % 5 lik 100 ml borik asit bulunan
erlen mayer deki ¢ozeltiye daldirilir. Bu ¢6zeltinin igerisine 4-5 damla bromofenol
mavisi indikatorii damlatilir. Cam balonun agzindaki lastik tipa ¢ikarilarak,
balondaki amonyum klortir {izerine 10 ml 2M sodyum hidroksit ¢ozeltisi ilave
edilir, agz1 hemen kapatilir. Balon alttan hafif¢e 1sitilir. Cikan amonyak gazi borik
asit tarafindan tutulur. Balondaki ¢6zeltiyi kaynatmayin, sadece yavasca isitilir.
Gaz ¢ikisi bitince isleme son verilir. Borik asit i¢erisinde tutulan amonyak miktari
0.1N ayarli HCI ile renk maviden sartya doniinceye kadar titre edilir. Daha sonra
ornek icerisindeki amonyak yiizdesini hesaplayiiz. Ve bu degeri teorik degerlerle
karsilastiriniz.

B(OH), + H;0" K,=575x10""  pKa=9.24

B(OH); + 2H,0

B(OH)s + NHs + H,0 <> NHs + B(OH)s

B(OH)y + H* <——> B(OH); + H0
Denemeler:

a) Ug deney tiipiine ayr1 ayr1; potasyum dikromat, potasyum permanganat ve
brom ¢ozeltisi koyunuz. Her bir deney tiipiine 3-5 damla % 25 lik amonyak
(NH,OH) c¢ozeltisi ekleyiniz ve her ii¢ tiipte de renk degisene kadar hafifce
1sitin1z. Bu ii¢ tlipte de, amonyagin N; ye ylikseltgendigi reaksiyonlar1 yaziniz.
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Degerlendirme Sorulart:
S1) Orto, piro ve meta asit ne demektir?
S2) Bu deneyde borik asit neden kullanilmistir?

S3) Amonyak olusup olusmadigini hangi yontemlerle anlariz?
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DENEY-3:
POTASYUM ALUMINYUM SULFAT DODEKAHIDRATIN (Potas Sabi)
HAZIRLANMASI

Aliiminyum metali {izerine potasyum hidroksit ilave edilirse hidrojen gazi
aciga c¢ikar ve aliiminat iyonu[Al(OH)4]", [AI(OH)¢] olusur.

2AIK) + 2KOH + 2H,0 —2KAIO, + 3H
2KAIOZ(aq) — K+(aq) + AIOZ_ (aq)

[AI(OH)4] AlO; + 2H,0

Bu karisimin lizerine, ¢ozelti nétral oluncaya kadar siilfiirik asit ve biraz da
fazlasi eklenirse, hidratize aliiminat iyonlar1 olusur. Eger bu ¢6zelti buharlastirilip

ve sonra sogumaya birakilirsa potasyum aliiminyum stilfat dodeka hidrat ¢oker.(

KAI(SO,)2.12H,0)

Yontem:

0.4 g Aliiminyum serit 500 mI’lik bir behere alinir. Uzerine 20 mL 0.5 M
KOH ¢ozeltisi eklenir. Tepkime baslayincaya kadar karigim isitilir. Sonra bir
kenarda herhangi bir degisim olmayincaya kadar bekletilir. Karisgim filtre edilir,
¢ozelti tizerine 20 mL 2N siilfiirik asit ¢ozeltisi eklenir ve hafifce 1sitilir. Eger,
bagka bir degisme gozlenmiyorsa ¢ozelti buharlastirilir. Deristirilmis ¢ozelti bir
kenarda sogumaya birakilir. Beherin agz1 bir saat camu ile kapatilir. Bir siire sonra
olusan kristaller filtre edilir. Bir siizge¢ kagidi tizerinde kurutulur. Verim hesabi

yapilir.

NOT: Reaksiyon ¢eker ocakta yapilmali, biiyiik beher kullanilmalidir.
Degerlendirme sorulart:
S1) Sap nedir? Baska sap ¢esitler1 var midir?

S2) Redoks tepkimeleri; yiikseltgen, indirgen, oksidasyon ve rediiksiyon nedir?
Aciklayimniz.
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AMONYUM DEMIR (II) SULFAT HEKZAHIDRAT (Mohr tuzu) CIFT
TUZUNUN ELDESI

Yontem;

0.7 g FeSO4.7H,0 (2.5 mmol) ve 0.34 g (NH4)2,SO4 (2.5 mmol) iki ayn
behere almir. 60-70 °C’ye ayarlanmis bir su banyosunda ¢ok az su kullanarak
¢Oziiliir. Daha sonra iki ¢6zelti porselen kapsiilde karistirilir ve 2.5 mL 2 N H,SO4
coOzeltisi ilave edilir ve ¢ozelti sogumaya birakilir. Mavimsi-yesil kristaller
stiziilerek ayrilir ve yiiksek olmayan sicaklikta kurutulur ve verim hesabi yapilir.
Kristaller mikroskop altinda incelenir.

FeSO,.7TH,O + (NH4)2804 + H,SO, — (NH4)2F€(SO4)2.6H20

Degerlendirme sorulari:
S1. Sap ve Cift tuz neye denir? Aralarindaki fark nedir?
S2. Bu iki 6nemli madde hangi alanlarda kullanilir?

S3. Neden her iki madde de ¢ok sayida su ihtiva etmektedir? Bu sular hangi tiir
sudur?
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DENEY-4:
ALUMINYUM KLORUR SENTEZI

Yontem:

Biiyiik bir behere (600 ml lik) 1:4 oraninda seyreltilmis 10 ml HCI asit
cozeltisi alinir. 0.54 g Aliiminyum tozu tartilir. Bu Al tozu bir spatiil ucu ile ¢ok
az alinarak HCI ¢6zeltisine yavas yavas ve ¢eker ocak icerisinde eklenir. Bir
cam baget ile karistirilarak ¢oziinmesi saglanir. Tiim aliminyum tozu bitene kadar
bu isleme devam edilir. Sonra karisim 1sitilarak buharlastirilir. Yogun bir ¢ozelti
elde edilince oda sicakliginda sogumaya birakilir. Uriin filtre edilir ve bir etiivde
105 °C de kurutulur. Aliiminyum kloriir higroskopik bir maddedir. Eger
aliiminyum kloriir 180 °C de 1sitilirsa siiblimlesir. Kat1 halde dimer bir
molekiildiir.

2Al + 6HCl— AlClgy + 3Hyg

DIKKAT: Reaksiyon devam ederken H: gazi salinmaktadir. Bu gazin
oksijenle belli bir oranda karisimi patlayicidir, bu nedenle ¢eker ocakta
calisimalidir. Atesten wuzak tutulmalidir. Laboratuar pencereleri acgik
tutulmalidir. Bir grup ¢ozme islemini yaptiktan sonra diger grup yapmalidir.
Biitiin gruplar ayni anda yapmamalidir.

Bazi Denemeler:

a) Uriinden bir miktar alip iki ayr1 kuru tiipe koyunuz. Birinin iizerine dikkatlice
eter, digerine kuru karbon tetrakloriir ekleyiniz ve gozlemlerinizi not ediniz.

b) Uriinden bir miktar alip {izerine yavas yavas NaOH ekleyin ve gdzlemlerinizi
not ediniz.

Degerlendirme Sorulari:

S1) Sentezlemis oldugunuz AICl; neden dimerlesmeyi tercih eder? Dimerin agik
formiiliinli yaziniz, olusan bag cesitlerini gosteriniz?

S2) AICI; organik kimyada Friedel Craft Tepkimesinde Kkatalizor olarak
kullanilmasinin sebebi nedir? Agiklayiniz.

S3) AICI3’ iin suyla ve NaOH ile olan tepkimesini yaziniz. NaOH ¢6zeltisinin
asirisi eklenirse ¢cokme olmamasinin nedenini agiklayiniz.

10
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DENEY-5:
SODYUM HiPOKLORIT SENTEZI

2 g sodyum hidroksit (0.05 mol) in 50-100 mL ¢o6zeltisinden klor gazi
gecirilerek hipoklorit ve kloriir iyonlar1 i¢eren bir ¢6zelti hazirlanabilir. Cl, gazi
elde etmek igin; 0.01 mol (1,5803 g) KMnO, bir miktar suda ¢oziiliir ve lizerine
0.01 mol HCI (4.18 ml, %37 w/w) ¢ozeltisi yavas yavas ilave edilir ve hafifge
isitilir. Olusan Cl; gazi NaOH ¢ozeltisinden gegirilir.

4MnO,” +2H,0 <> 4MnO, + 30, + 40H"

2MnO, +10Cl" +16H" < 2Mn*" +5Cl, + 8H,0
Clygyy + 2NaOH@Eg — NaClOg@g + NaClgg + H20

Sodyum hipoklorit (aktif klor) giiclii bir yiikseltgeme aracidir, yani yiikseltgendir.

Hipoklorit Iyonu ile Ilgili Deneyler:

a) Seyreltik Asitle Deneme: Bir miktar hipoklorit ¢dzeltisi bir deney tiipiine alinir,
lizerine bir miktar asit ¢zeltisi eklenir. Tepkime sirasinda klor gazi agiga cikar;
e Bu gaz kokusu ve rengiyle taninabilir.
e Nemlendirilmis bir turnusol kagidini1 beyazlatmasiyla taninabilir.
e I[slak potasyum iyodiir-nisasta kagidina etkisiyle aciga cikan iyottan
kaynaklanan mavi-siyah bir renk doniismesiyle taninabilir.

11
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b) Bir baska deney tiipiine biraz sodyum hipoklorit ¢ozeltisi alinir, iizerine kursun
asetat c¢ozeltisi eklenir ve bu karisim 1sitilir. Kahve renkli kursun(IV) asetat
olusur.

¢) Az miktarda sodyum hipoklorit ¢ozeltisine, bir miktar hidrojen peroksitin 1:20
oraninda hacimce seyreltilmis c¢oOzeltisini ekleyiniz. Tepkime sirasinda
gozlemlerinizi kaydediniz.
Degerlendirme Sorulart:
1) Deneydeki tiim redoks tepkimelerini agik yazip denklestiriniz.
2) Hipoklorit, klorit, klorat ve perklorat formiillerini yaziniz ve bu iyonlarda
klorun yiikseltgenme basamaklarini belirleyiniz.

3) Klor gaz1 kaynagi olarak neleri kullanabiliriz?

4) Sodyum hipoklorit agartici madde olarak bilinir, bu hangi 6zelliginden
kaynaklanmaktadir?

12
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BiR SODYUM HIiPOKLORIT ORNEGINDE AKTIiF KLOR TAYINi

Hipokloritler, iizerine asit etkisiyle agiga cikan serbest klor tayinine
dayanir. Aktifklor genellikle kullanilan 6rnegin agirlik yiizdesi olarak ifade edilir.
Analiz edilecek hipoklorit 6rnegi iizerine fazla miktarda potasyum iyodiir eklenir,
daha sonra ¢ozeltiasetik asitle asitlendirilir. Bu kosullarda agiga ¢ikan iyot ayarl
sodyumtiyosiilfat ¢ozelti ile nisasta indikatorii yaninda titre edilir.

NaCIO + 2KI + 2CH3;O0H — NaCl + 2CH3COOK + I, + H.0
|2(k) + 2N&28203(aq) — NayS40s + Nal

20 ml sodyum hipoklorit ¢ozeltisi 250 ml’ ye saf suyla seyreltilir. Bu ¢ozeltiden
alinan 25 ml’lik 6rnek bir erlene alinarak tizerine 10 ml % 10 luk Kl ve 2 N
CH3COOH c¢ozeltisi eklenir ve agz1 kapatilarak 5 dk karanlhikta bekletilir.
Sonrasinda, nigasta indikatorii yaninda 0.1 N ayarh tiyosiilfat ¢ozeltisiyle mavi
renk gidinceye kadar titre edilir. Tiyosiilfatin erlene diistiigii yerde renk agilmasi
goriilene kadar titrasyona devam edilir. Renk agildiktan sonra 2 ml % 1°lik nisasta
¢ozeltisi ilave edilir ve ¢dzeltinin rengi koyu mavi olur. Tiyosiilfat ¢ozeltisi ile
titrasyona devam edilir. Koyu mavi renk kayboldugu zaman titrasyon durdurulur
ve harcanan sodyum tiyosiilfat hacmi kaydedilir. En sonunda bulunan hacimden
aktif klorun yiizdesi hesap edilir.

NOT: Nisasta ¢Ozeltisi, doniim noktasina yakin eklenmezse nisasta ile iyot
kirmizimsi renk olusturur ki bu, doniim noktasinda kaybolmaz, yanilgiya neden
olur. Tepkimenin tamamlanmasi i¢in 5-10 dk. siire yeterlidir. Titrasyon ortami
pH: 0,3-0,4 civarinda olmalidir.

0.1 N NaxS;03 Cozeltisinin Hazirlanmasi:

Tiyosiilfat ile iyot arasindaki tepkime notral veya zayif asitli ortamda olur.
I, +2S,05% — 2 1" +5,06% (nétral veya zayif asidik ortam, pH:6-7 olmal1)
S,03% +41, +10 OH" — 2S04% +8I" +5 H,0 (bazik ortam)
$,03% + 2H* — H,S,03 — S+H,S03 —* H,0 + SO, (Asidik ortamda bozunma)
2 5,032 + 0, — 2S04% +2S (Havada)

13
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6.203 g Na,S;03.5H,0 bir miktar kaynatilmis saf suda ¢oziiliir ve lizerine 0.25 g
kadar boraks tuzu (Na;B4O;) eklenir ve kaynatilmis saf su ile 250 mL ye
tamamlanir. Agz1 kapatilir, ¢cozelti karanlikta 1 gece kadar ayarlanmak iizere
saklanir. Tiyosiilfat ¢ozeltisi, kararli bir ¢ozelti degildir, zamanla derisiminde
degisiklik olabilir. Ornegin hava oksijeni ile yiikseltgenebilir, asidik veya bazik
ortamda bozunabilir, ayrica, mikroorganizmalardan kolaylikla etkilenir ve ayari
bozulur. Tiyosiilfat ¢ozeltisi igerisine koruyucu olarak boraks, Na,CO; veya
kloroform kullanilirsa yillarca ayar1 bozulmadan kalabilir.

Cozeltiyi hazirlamak igin kullanilan suda, 6zellikle Cu?* iyonunun bulunmamasi
gerekir. Ciinkii eser halde Cu?" iyonu bile S;03%* nin bozunmasma neden olur.
Kullanmadan 6nce mutlaka K,Cr,O7, KBrOs, KIO3 gibi primer standart ¢ozeltileri
ile ayarlanmasi gerekir.

2Cu®* + 282032' — 2 Cu’ +S4062'
ACU* + Oy +2 H,0O — 4 Cu®* +4 OH"

Na.S,03 Cozeltisinin Ayarlanmasi
Dikromat (Cr.0-*) ile ayarlama

Cr2072' + 14H'+ 61" 2Cr®% + 3, + 7H)0O
I, + 82032' — 84062- + 2I-

Miktarlar not almirak, 0,2 gram civarinda K,Cr,O; (105 °C’de kurutulmus)
(0.6798 mmol) ii¢ tartim alinir ve 250 ml’lik erlenlere konur. Herbir erlene 50 ml
2 N H,SO, eklenerek ¢oziiliir. Bu ¢ozeltilere 1.75 g KI (0.01 mol) eklenir ve iyice
karistirilir. Saat camu ile kapatilir ve tepkimenin tamamlanmasi i¢in karanlik bir
yerde 5- 10 dk. beklenir. Cozelti, 250 ml seyreltilir hazirlanan tiyosiilfat ¢ozeltisi
ile titre edilir. Cozeltinin rengi agik kahverengi olunca 2 ml kadar nisasta ¢ozeltisi
eklenir ve koyu mavi renk agik yesil renge donilinceye kadar titrasyona devam
edilir. Ug paralelinde ortalamas1 almarak tiyosiilfat konsantrasyonu hesaplanir.

Iyodat (1037 ile ayarlama

IO + 51" + 6H" — 3, + 3H,0
I, + 25,0:% — 21" + S,067%

0.2 g (0.9346 mmol) civarinda KIO3 (105 °C’de en az bir saat kurutulmus) tartilir

ve tartimlar not almir ve herbiri 100 ml suda ¢éziiliir. Uzerine 2 g KI (0.012 mol)
eklenir ve karistirtlir. Elde edilen ¢ozeltinin tlizerine 2 ml 6 M HCI eklenip,

14
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NazS20s ¢ozeltisi ile titre edilir. Titrasyonun rengi agik sar1 oluncaya kadar devam
edilir. Uzerine 2 ml nisasta indikatorii eklenir, olusan mavi renk kayboluncaya
kadar titrasyona devam edilir.

Nisasta ¢ozeltisinin hazirlanmasi

1 g nigasta, 100 ml sicak saf suda ¢oziiliir. Bu gé;elti cok ¢abuk bozuldugu i¢in
igerisine ¢cok az miktarda civa (II) iyodiir eklenir. Ihtiya¢ duyulan miktarlarda ve
her deneyde yeniden hazirlanmasi tavsiye edilir.

Degerlendirme Sorulari:

1) Tim yar1 tepkimeleri yazarak tepkimelerin hepsini denklestiriniz.

2) Geri titrasyon nedir?

3) Nisasta eklenmesiyle, iyotlu ¢ozeltide “mavi renk” olusmasinin sebebi nedir?

4) Tiyosiilfatin “tesir degerligi” nedir?

15
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DENEY-6:
HiDROJEN PEROKSITIN ELDE EDILMESI

Laboratuarda hidrojen peroksit, toprak veya alkali metallerin peroksitleri-
nin diisiik sicaklikta asitlendirilmesiyle elde edilebilir. Asagida ii¢c muhtemel yol
verilmistir.

Na,O, + 2NaH;PO;— 2Na,HPO, + H0O;
BaO, + H;SO, — BaSO; + H)0O,
Na,O, + HySO; — NaSO, + Hy0,
Yontem:

0.4 g NaOH (0.01 mol) 5 ml su ile 100 mI’lik beherde ¢6ziiliir, igerisine
0.63 ml H3PO4 (% 85) eklenir ve iyice karigtirilir. Daha sonra su-buz banyosunda
sogutulur. Bu tepkimede NaH;PO, olusur. Bu ¢ozelti lizerine 0.4194 g (0.005
mol) Na,O, (% 93) azar azar ve yavasca ilave edilir, bir cam bagetle iyice
kanstirilir. Sodyum peroksit ilavesi bittikten sonra olusan c¢okelek bir nuce
hunisiyle filtre edilir, filtrat bir beherde biriktirilir. Biitiin sodyum hidrojen
fosfatin ¢okmesi i¢in filtrat daha diisiik sicaklikta olan ufaltilmis buz {izerine
aktarilir. Na,HPO, buz pargalariyla birlikte ¢oker. Daha dnce yapildig: gibi filtre
edilir. Elde edilen filtrat konsantre bir hidrojen peroksit ¢ozeltisine sahiptir. Bu
cOzeltiyi asagidaki denemeler i¢in kullaniniz.

DIKKAT: Sodyum peroksit patlayict oldugundan, ceker ocak icerisinde ve su-
buz banyosunda yavas yavas eklenmelidir.

a) 25 mg Mangan (IV) oksit bir spatiil ucu ile bir deney tiipiine konur. Elde
ettiginiz hidrojen peroksit ¢ozeltisinden lizerine damlatiniz. Gozlemlerinizi not
ediniz.( gaz ¢ikisi, kizil renk olusumu gibi...)

MnO,
2H,0, — 2H,O + Oz(g)

b) Bir kag damla %10 potasyum iyodiir ¢dzeltisi bir deney tiipiine konur, iizerine
bir ka¢ damla 2N HCI ve bir ka¢ damla sentezlenen hidrojen peroksit ilave ediniz.
Bu sirada iyot agiga cikar. Uzerine nisasta ¢ozeltisi eklenirse renk maviye
dontisiir. Eger renk soluk mavi ise az miktarda iyot olustugunu gosterir.
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H,O, + 2HCI + 2KI — I, + 2H,O + 2KCI

¢) Cok az miktarda demir (I1) siilfat az suda ¢oziiliir ve ¢dzelti sogutulur. Uzerine

2N siilfiirik asitten iki damla ilave edilir. Icerisine hidrojen peroksit damlatilir.

Karisim iyicene calkalanir. Cozelti iki kisma boliiniir, birincisine potasyum

hekzasiyano ferrat(Il) ve digerine potasyum tiyosiyanat ¢ozeltisinden bir kag

damla eklenir. Sirastyla koyu mavi ve kan kirmizisi renk olusumu goézlenir.
2Fe™? + 2H* + H,0, —» 2Fe® + 2H,0

d) 1 ml 0,01N potasyum permanganat bir deney tiipiine almnir. Igerisine biraz
hidrojen peroksit damlatilir. Gézlemlerinizi not ediniz.

Not: Hidrojen peroksitli ¢ozeltiyi seliilozik filtre kagidi ile filtre etmeyiniz.

Degerlendirme Sorulari:
1) Hidrojen peroksitin yiikseltgenme ve indirgenme reaksiyonlarini yaziniz.
2) Peroksitler hakkinda neler biliyorsunuz?

3) Yapmis oldugunuz bu deneyde hidrojen peroksitin olusup olusmadigini
anlamak i¢in yapilan testler nelerdir?

4) ¢’de yapilan denemede renk olusumundan bahsedilmektedir. Renk olusumuna

neden olan tiirii belirterek, hangi 6zelliginden dolay1 renk olusmustur? izah
ediniz?
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DENEY-7:

BiR ORNEKTEKi HIDROJEN PEROKSIT KONSANTRASYONUNUN
AYARLI POTASYUM PERMANGANAT COZELTISIYLE TAYINi

Hacimce % 20 lik hidrojen peroksit ¢ozeltisinden 5 ml alinarak 100 ml lik
bir meziire konur ve su ile 100 ml ye tamamlanir. Bu ¢6zeltiden 5 ml alinarak 100
ml lik bir 6l¢ii kabina konur. 50 ml su ve 4 ml 2N siilfiirik asit ilave edilir, sonra
tyice karistirilir. Bu karisim 0.1N potasyum permanganat ¢ozeltisi ile titre edilir.
Daha sonra 1 L orijinal hidrojen peroksit ¢ozeltisindeki, hidrojen peroksit agirlik
ylizdesini ve hacim yiizdesini hesaplayiniz.

2MnO, + 5H,0, + 6H"— 2Mn*2 + 50, + 8H,0

DIKKAT: Hidrojen peroksiti cildinizden sakininiz. Bir yerinize degerse
bol suyla yitkayiniz. Kagit, dokuma ve derinin yapisint bozar.

KMnO4 Cozeltisinin Ayarlanmasi

0.1 g H2C,04.2H,0 (0.7932 mmol civarinda, 105 °C de 2 saat kurutulmus)
250 mI’lik behere eklenir. Beherin igine 50 ml saf su eklenir madde ¢oziliir. 25
ml 6 M H,SO;, erlenin igine yavas bir sekilde aktarilir ve 70-80°C ye kadar isitilir.
Daha sonra KMnQy ile titre edilir. (1.58 g (0.01 mol) civarinda KMnO,4, 500 ml
saf suda ¢oziilerek hazirlanir.)

2 MnO4 +5 C,04% + 16 H+ — 2 Mn?* + 10 CO; + 8H,0

Degerlendirme Sorulari:

1) Tiim yar tepkimeleri yazarak tepkimelerin hepsini denklestiriniz.

2) Permanganat ile yapilan titrasyonlarda indikatoér kullanilmamasinin sebebi
nedir?

3) Bu redoks tepkimesinin yiikseltgenme / indirgenme yar1 tepkimelerini yaziniz?
4) Bir ¢ozeltiyi ayarlama / standardize etmek ne demektir? Ayrintili bir bi¢imde
aciklayiniz?
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DENEY-8:
TETRAAMMIN BAKIR (II) SULFAT HEKZA HIiDRATIN SENTEZI
[Cu(NH3)4]SO4.6H20

Bakar(IT) Siilfat Pentahidrat Eldesi

1g CuO (0.0126 mol) tizerine 25 ml su ilave edilir. 0,68 ml H,SO,4 (0.0126 mmol,
%99) ¢ozeltisi ilave edilir. Hazirlanan bu ¢ozelti yarim saat karistirilir ve
kristallendirmeye birakilir. Kurutulduktan sonra tartim alinarak verim hesaplanir.

CuO + H,S0O, — CuSO, + H-0

Yontem:

0.3 g bakar(I) siilfat pentahidrat 2 ml kaynar suda ¢oziiliir. Cozelti oda sicakligina
kadar sogutulur. Igerisine amonyak damla damla ilave edilir. Bir taraftan ¢ozelti
bir cam bagetle karistirilir. Koyu bir ¢okelek meydana gelir. Ortamda olusan
cokelek coziiliinceye kadar amonyak ¢ozeltisi ilave edilir. Bu noktaya varilinca
0.5 ml amonyak daha eklenir ve iyice karistirilir iizerine hemen 6 ml etil alkol
damla damla bir pipet yardimiyla eklenir.

Boylece iki farkli tabaka olusur. Bu karisim bir kenara kristallenmeye
birakilir. Bir gece bekletildikten sonra meydana gelen kristaller bir buchner
hunisiyle filtre edilir. Az miktarda alkolle kristaller yikanir. Siizge¢ kagidi
iizerinde kristaller ac¢ik havda kurutulur. Verim not edilir.

Bazi Testler:

A: Sentezlediginiz bilesigin 50 ml 10-4 M lik bir ¢dzeltisini hazirlayin. Bu
cozeltiyi UV goriiniir bolge spektrumunu almak i¢in kullanin. Ayni1 degisimde
bakir (II) siilfat pentahidratinda bir ¢ozeltisini hazirlayip UV goriiniir bolge
spektrumunu aliniz. Her iki 6rnekteki maksimum absorpsiyon siddetini ve dalga
boylarint mukayese ediniz. Aralarindaki farkin nedenlerini inceleyiniz.

B: Kati bakir (II) siilfat pentahidratin ve tetraammin bakir(Il) siilfat
hekzahidrat bilesikerinin magnetik sussebtibilitelerini tayin ediniz. Aralarindaki
farki mukayese ediniz.

Degerlendirme Sorular:

1) Yiiksek alan / diisiik alan kompleksi, yiiksek spin / diisiik spin kompleks nedir?
Aciklaymiz?

2) i¢ orbital / dis orbital kompleks nedir? Ornek vererek agiklayiniz?

3) Bu kompleksler UV de absorpsiyonu hangi 6zelliklerinden dolay1 yapiyorlar,
detayl olarak agiklayiniz?
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DENEY-9:

POTASYUM DIOKSALATO DIAQUA KROMATIII) KOMPLEKSININ
CIS- VE TRANS- iZOMERLERININ SENTEZi

Yontem:

A: Cis- Formunun Sentezi

Bir kuru havanda iyice toz haline getirilmis 1.2607 g H,C,0,.2H,0 (0.01
mol) ve 0.4260 g K,Cr,O7 (0.0014 mol) dikkatlice birbirine karistirilir. Sonra bu
karistm 5 damla su ile nemlendirilmis bir buharlastirma kabina alinir. Karigim
kabin orta kisminda kiime haline getirilir. Kabin agzina bir saat cami kapatilir.
Kap diistik sicaklikta bulunan bir diiz 1siticida 1sitilir. Cok siddetli bir tepkime
meydana gelir ve karisimin igerisine yayilir. Sonunda bir surup olusur. Kap
1sitmaya devam edilir ve igerisine 5 ml etil alkol azar azar eklenir. Eklenen alkol
sicak olmali ve irlin kristalize olmasi i¢in bagetle ezilmelidir. Eger katilasma
olmazsa, siv1 ara sira dekante edilir ve tekrar 5 ml alkol eklenerek bagetle ezme
islemine devam edilir. Uriin filtre edilir ve kurutulur. Verim hesaplanir ve kayit
edilir. Bu oksalat kompleksinin cis-formu giines 1s18inda genellikle siyah veya
lamba 15181nda koyu mordur. Cozeltisi kirmizi-mor renktedir.

K,Cr,0; + 7H,C,0,.2H,0 — 2K[CI’(C202)2(H20)2] + 6C02(g)+ 17H,0

B: trans- Formunun Hazirlanmasi

1.2 g oksalik asit az miktarda kaynar suda 250 ml lik bir beherde ¢oziiliir.
Uzerine ¢ok az sicak suda ¢oziilmiis 0.4 g potasyum dikromat azar azar ve
araliklarla eklenir. Tepkime sirasinda beherin agzi bir saat camiyla kapatilir ve
sogutulur. Cozelti genis agizl bir kristallendirme kabina alin. Agzina bir saat cami
kapatilir ve bir kenarda 48 saat bekletilir. Bu siire zarfinda ¢ozeltinin 1/3 1
buharlagsmalidir ve kristaller altta birikmelidir. Daha sonra filtre edilir. Kristaller
birkag kez soguk su ile yikanir ve en sonunda alkolle yikanir, kurutulur ve {iriin
miktar1 kaydedilir. Bu kompleksin trans formu giil rengindedir.

Bazi Testler:

1) Cis ve Trans formunun her birinin 10*M ik 50 ml ¢ozeltisini, 50 ml lik bir
balon jojede hazirlayin. Bu ¢6zeltinin UV goriiniir bolgede spetrumunu alin
ve maksimum absorpsiyon dalga boyunu saptayin. Aralarindaki farkin
nedenlerini arastirmiz. Sonucunuzu CrClz veya Cry(SO4)3’m UV goriiniir
alan spetrumuyla karsilastirin.

2) Her iki formun manyetik siisseptilibitesini tayin edin. Buldugunuz
magnetik ozellikle teorik olan1 birbirine uyuyor mu? Aciklayin.
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DENEY-10:
TRIS(ETILENDiAMIN)KROM(II1) KLORUR SENTEZI

Deneyin Yapihsi:

50-100 mg graniile ¢inko (yiizeyde olusan ZnO temizlenmis) ve 266 mg (1
mmol) CrCl;.6H,0 bir behere konarak tizerine 1 ml (15 mmol) etilendiamin ve 1
ml metanol ilave edilir. Beher bir magnetik karistiric1 lizerine silikon yag
banyosuna yerlestirilir. Elde edilen karisim 1sitilarak bir saat karistirilir. Cozelti
oda sicakligina sogutulur. Olusan sar1 renkli kat1 iiriin, sliziilerek reaksiyona
girmeyen ¢inko pargalar1 bir pens yardimi ile uzaklastirilir. Kristaller % 10’luk
etilendiamin-metanol ¢ozeltisi ve az miktar eterle birka¢ kez yikanir. Uriin
kurutularak verim hesabi yapilir. Elde edilen iriinin UV-Vis. Spektrumunu
alarak Ap (10 Dy) tayini ve magnetik momentini hesaplayimniz.

Ao (10 Dg)’mun Hesaplanmasi: Tris(etilendiamin)krom(III) Kkloriir ve
CrCl3.6H,0 komplekslerinin ligand alan yarilma enerjilerini hesaplamak i¢in, her
iki kompleksinde 1x10° M c¢ozeltileri hazirlanir ve UV-Vis spektrum taramasi
yapilir. Her bir kompleks i¢in alinan spektrumlardan, maksimum dalga boyunda

ligand alan yarilma enerjileri hesaplanir.

A=10 Dg=h.v=h.c/A  (h=6.62.10%].s, c= 3.10° m.s?)

Degerlendirme sorulari:

1) Kompleksin Ave A izomerlerini ¢iziniz.

2) Ao= 10 Dy degerini etkileyen faktorler nelerdir.

3) Kompleks olusumu, ligantin ve kompleksin UV-vis. spektrumlari incelenerek
nasil anlagilir.
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DENEY-11:
B-NAFTOL ORANJ (AZO-BOYAR) SENTEZI VE OZELLIKLERININ
INCELENMESI

Yontem;

25 ml lik bir beherde 10 ml su i¢inde 0.5 g siilfanilik asit (0.00289 mol)
¢oziiliip, lizerine 0.2 g susuz Na,C0O3(0.00189 mol) ilave edilir ve iyice karistirilir.
Daha sonra bu karisimin iizerine 15 g buz ilave edilip 0 °C ye sogutulur. Bagka
bir beher i¢inde 1.5 ml su i¢cinde 0.2 g NaNO; (0.00289 mol)(biraz fazlasi
eklenmeli) ¢oziilerek soguk karisima ilave edilir. 3 ml 1 M HCI ¢ozeltisinden, ilk
behere yavas yavas ilave edilerek diazolama tepkimesi gergeklestirilir.

NalQ, + HCl ——= HNO, + NaCl
NH N=N +r:1'
2 =
+ O=N-0OH + HCl S + Hy0
HO5S HOsS

50 ml bir beherde 2 ml % 10 luk NaOH ¢ozeltisine 0.4167 g (0.0025 mol) B-naftol
ilave edilerek karistirilir. Hazirlanan bu ¢6zelti, sogutulduktan sonra 0 °C deki
diazolanmis ¢ozeltiye karistirilarak eklenir

Not: Ekleme yapilmadan once diazolanmis ¢ozeltiye birka¢ ml etil asetat ilave

edilirse bazik ¢ozeltinin eklenmesi sirasinda meydana gelebilecek kopiirme
engellenir.

T o . OOk
55— + - =
)
IlblT

B-naffol oran]

22



ANORGANIK KIMYA LABORATUARI

Karisim 10 dakika karistirilarak tepkimenin iyice tamamlanmasi saglanir.
Daha sonra karigim 1sitilarak ¢okelegin tamamen ¢oziinmesi saglanir. Karisima 1
g NaCl katilip sitilir. Bir saat oda sicakliginda bekletilip buz banyosunda
sogutulur. Cokelek stiziiliip, 10 ml kaynar suda ¢oziiliir. Cozelti sicaklig1 75 °C ye
diisiince, hacminin iki kati etil alkol ilave edilip sogutularak kristaller ince
gozenekli siizme hunisiyle (gooch krozesi) filtre edilir. Bilesik 2 ml etil alkol ile
yikanarak kurulur. Elde edilen boyarmadde bir dihidrat bilesigidir. Bu madde
keten kumaslarin boyanmasinda oldukea iyidir.

Degerlendirme Sorulari:
1) Diazo bilesikleri neden renklidir?
2) Diazolama neden 0 °C de yapilir?

3) Diazolama reaksiyonunun mekanizmasi nedir?
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DENEY-12 : L .
BIDENTATE (2 DISLI) LIGANT SENTEZI

Yontem ;

2 mmol anilin veya benzilamin alinir ve 100 ml’lik bir balon igerisinde 15
ml etanol ilave edilerek ¢oziiliir. Uzerine 2 mmol salisaldehitin 15 ml etanoldeki
cozeltisi eklenir ve manyetik karistiricida, geri sogutucu altinda karistirilarak
isitilir. Sar1 renkli ¢okelek (Schiff Bazi) olustuktan sonra filtre edilir ve ¢okelek
birkag defa etil alkol ile yikanir ve etiivde 90-100 °C de kurutulur, tartilir ve verim
hesabi yapilir.

Metal Komplekslerinin Sentezi:

Yaklasik 0.1 g Schiff bazi (ligant) tartilir ve 10-20 ml etanolde 1sitilarak
¢oziiliir. Uzerine 1:1 mol oraninda olacak sekilde yaklastk 10 ml etanolde
¢6ziilmiis metal tuzu (Cu(CH3COO),, NiCly, CoCl,...) eklenir. Karisim 60-70 °C
ye kadar 1sitilir ve ara ara karistirilir. Isitma durdurulur ve karisim 15-20 dk kendi
halinde birakilir daha sonra filtre edilir ve birkag¢ defa saf su ile yikanir. Olusan
cokelek etlivde kurutulur, tartilir ve verim hesabi yapilir.

Degerlendirme Sorulari:

1) Schiff bazi nedir, genel olarak nasil elde edilirler?

2) Schiff baz1 ve metal komplekslerinin olustup olusmadigini hangi yontemler ile
anlarsiniz? Nasil? Izah ediniz.

4) Schiff bazlarmin uygulama alanlarindan 4 tanesi hakkinda bilgi veriniz?

5) Sentezlemis oldugunuz metal kompleksleri Selat midir? Tartisiniz? Yapilarini
¢ciziniz.
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TETRADENTATE (4 DISLI) LIGANT SENTEZi

Yontem ;

2 mmol etilendiamin alinir ve 15 ml etanolde ¢oziiliir. Uzerine 4 mmol
salisaldehit eklenir ve karistirilarak hafif isitilir. Sar1 renkli ¢okelek (Schiff Bazi)
olustuktan sonra filtre edilir ve 1-2 defa etil alkol ile yikanir ve etiivde 90-100 °C
de kurutulur, tartilir ve verim hesabi yapilir.

Metal Kompleksi Eldesi:

Yaklasik 0.1 g Schiff bazi (ligant) tartilir ve 10-20 ml etanolde 1sitilarak
¢oziiliir. Uzerine 1:1 mol oraninda olacak sekilde yaklastk 10 ml etanolde
¢oziilmiis metal tuzu (Cu(CH3COO),, NiCly, CoCl,...) eklenir. Karisim 60-70 °C
ye kadar 1sitilir ve ara ara karistirilir. Isitma durdurulur ve karisim 15-20 dk kendi
halinde birakilir daha sonra filtre edilir ve birkag defa saf s1 ile yikanir. Olusan
cokelek etlivde kurutulur ve tartilir. Verim hesabi yapilir.

Degerlendirme Sorulari:
1) Olusan ligandin yapisini ¢iziniz,
2) Kompleksleri nasil karakterize edersiniz?
3) Selat nedir?
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DENEY 13

POTASYUM TRiOKSALATO KROMAT(III) TRIHIDRATIN SENTEZI

Yontem:

3 g (0.023 mol) HyC;04.2H,0, 70 °C sicakliginda bulunan 20 ml su
icerisinde ¢oziiliir. Uzerine 1.3716 g toz haline getirilmis potasyum dikromat
(0.0046 mol) ilave edilir. Tepkime yavaslayip durulunca ¢ozelti kaynatilir ve
tizerine 2.54 g (0.0138 mol) K;C,04.H,0 ilave edilir. Bu maddenin ¢dziinmesi
saglandiktan sonra karisim oda sicakliginda sogumaya birakilir. icerisine 3-4 ml
etil alkol ilave edilir ve karisim bir buz banyosunda sogutmaya devam edilir.
Koyu renkli ¢ozeltiden mavi yesil kristaller ayrilir. Az miktar etil alkol daha ilave
edilir. Kristaller bir buchner hunisi ile siiziiliir. Kat1 {irtin % 50 v/v oraninda
seyreltilmis etil alkol ile yikanir. Uriin ¢ok az bir sicak suda ¢oziiliir ve yeniden
kristallendirilir. Kristaller siiziiliir ve kurutulup tirtin verimi hesaplanir.

K3 [C F(C204)3] 3 Hzo

O\
O
/

L

N

A
N

Degerlendirme Sorulari:

S1. Okzalat kag disli bir liganttir?
S2. Bu yapidaki krom neden alt1 koordine kovalent bag yapmistir? Aciklayiniz?
S3. Bu kompleks yapinin geometrik yapisi nedir? Izah ediniz?



