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ASIT-BAZ TITRASYONLARI

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 6l¢iilmesi islemidir. ilave edilen
titrant miktarinin analitle olan stokiyometrik tepkimesi i¢in gerekli olan miktarina esit oldugu noktaya “esdegerlik
noktasr” denir. Titrasyonda amac¢ 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 donim noktasi ile esdegerlik noktasi arasindaki farka titrasyon hatasi adi verilir. Titrasyon
hatasinin en az olmasi igin 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 6rnekte asit veya bazin derisimi tayin edilebilir. Bir asit-
baztitrasyonundatitrasyon boyunca pH degisir. Esdegerlik noktasi yakinlarinda pH degerindeki degisim ¢ok fazladir ve
pH ya aniden yikselir (asit bir baz ile titre ediliyorsa) ya da diiser (baz bir asitle titre ediliyorsa). Titrasyon biraletli
teknikle yapilmiyorsa, esdegerlik noktasini belirlemek icin bir asit-baz indikatoériiniin kullaniimasi gerekir.

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

Tepkimenin tamligl, bir titrasyontepkimesinin denge sabitinin bliylkIiGgu ile belirlenebilir. Hem asit hem de
bazin kuvvetli olmasi durumunda tepkime istemlidir ve tepkimenin tamlgi en yiksektir. Tirlerden biri zayif
oldugunda titrasyon tepkimesinin tamlgibiraz disiktir ve indikator se¢imi 6nem kazanir. Tepkimenin tamligina
iliskin hesaplama 6rnekleri asagida verilmistir:

Kuvvetli asit — Kuvvetli baztitrasyonu:

HCl¢6zeltisinin NaOHgozeltisi ile titrasyonu:

Titrasyon tepkimesi: HCl(suda) + NaOH(suda) —NaCl(suda) + H,0(s)
iyonik tepkime: H*(suda) + CI~(suda) + Na*(suda) + OH~(suda) —Na*(suda) +Cl~(suda) + H,0(s)
Net tepkime: H*(suda) + OH™(suda) — H,0(s) Bu tepkime suyun iyonlasma dengesinin tersidir. O

halde denge sabiti
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K= -2 =1,0x10"%olur.

Zayif asit — Kuvvetli baztitrasyonu:

Bir zayif asit olan HA (K, = 10°) ¢dzeltisinin NaOH ¢dzeltisi 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,O(s)

Net tepkime: HA(suda) + OH™(suda) —A~(suda) + H,O(s) Bu tepkime A~ iyonunun (HA’nin eslenik
bazi) suyla verdigi tepkimenin (hidroliz) tersidir. O halde denge sabiti
1 Kg 1,0 X 1073

1
K=t =g = Ko L0X107 _ 6% 10%lur.
Kp(a) KL; Ksy 1,0 X10

Goruldugi gibi kuvvetli asit kuvvetli baz tepkimesi icin titrasyon tepkimesinin denge sabiti 1,0 x 10%** iken asit zayif
oldugunda zayif asidin K, degerine bagl olarak daha dustiktiir (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 kiiclik oldugunda tepkimenin tamligi yeterli degildir ve titrasyon egrisinde ani sicrama
bélgesi belirgin degildir. Bu nedenle cok zayif asitlerin (Ka< 10°8) titrasyonu sulu ortamda yapilamaz. Bu asitler, yeteri
kadar kuvvetli olduklari bir baska ortamda (susuz ortam) titre edilebilirler.

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

sicrama bolgesi o kadar belirgin olur. ' l TEE R ;!!

Kuvvetli asit kuvvetli baztitrasyonlarinda esdegerlik FEMOLFTALEYM

noktasinda ortamda su olustugundan (olusan tuz
notraldir ve pH’ya etki etmedigi varsayilir) pH degeri il ® 0 @ N A
7’dir. Kuvvetli asit kuvvetli baztitrasyonlarindatitrasyon

METILORAN)

hatasinin en az olmasi igin pH 7 civarinda renk
degistiren indikator (6rnegin, bromtimol mavisi)
kullanilmalidir.Ancak, kuvvetli asit kuvvetli & ;A- & & 8 @ .A
baztitrasyonlarinda esdegerlik noktasipH 7’de olmasina

karsin, derisim 0,1 M’dan ki¢clik olmadigi siirece pH =4 s
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 eglenik bazi oldugundan ortam bazik olup pH degeri 7'den buiylktir. Bu nedenle zayif asit
kuvvetli baztitrasyonlarindatitrasyon hatasinin en az olmasi icin 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 eslenik asidi oldugundan ortam asidik olup pH degeri 7’den kiguktir. 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 cok iyi bilinen ayarh (standart) c¢ozeltiler
kullanilir. Asit baztitrasyonlarinda kullanilan NaOH, HCI gibi maddeler birincil standart kalitesinde degildir ve bu
nedenle ayarlanmalari gerekir. Baz ¢ozeltilerinin ayarlanmasinda birincil standart kalitesindeki asitler (potasyum
hidrojen ftalatvb.), asit ¢cozeltilerinin 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 ¢6zeltisinin 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, Gizimiin ve binyesinde seker bulunan diger yas veya
kurutulmus meyvelerin veya nisastali ve sekerli maddelere ¢esitli 6n islemler uygulanarak elde olunan siralarin 6nce
etil alkol, sonra asetik asit fermentasyonuna ugramasi sonucuveya saraplardan asetik asit fermentasyonu ile elde
edilen bir Grinddr.

Tirk standardi olan TS 1880 EN 13188 ( Sirke-Tarim kokenli sivilardan elde edilen Grin-Tarifler, 6zellikler, isaretleme)
standardina gére 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 Olclisi olup, Grinln standartlara uygunlugunun
belirlenmesinde dl¢ilmesi gereken bir degiskendir. Asetik asit, bir zayif asit olup K, degeri 25 °C’ta 1,8 x 10°tir. Asetik
asit zayif asit oldugundan dolayi bir kuvvetli baz iletitasyonunda esdegerlik noktasinda pH> 7’dir.

Asetik asit tayininde uygulanan titrasyon tepkimesi asagidaki gibidir:
CHsCOOH(suda) + NaOH(suda) — CH3sCOONa (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 yaklasimla tartim yapabilen
e Pipet, 25 mL’lik tek isaretli

e Biret, 50 mL’lik 0,1 mL taksimatl

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 mLkitlece %95'lik etanolde ¢ozilir.
e Potasyum hidrojen ftalat (HKCgH404), kati, analitik saflikta (FK: 204,22 g/mol)

3.3. islem

3.3.1. Gerekli Cozeltilerin 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¢ili balona aktarilir ve bir miktar su ilave edilerek ¢oziillr. 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 biret 3 kez yikanir.

3.BliretNaOH ¢ozeltisiyle sifir isaretinin biraz Gzerine kadar doldurulur ve diisey olarak kiskagla spora tutturulur.

4.BirettekiNaOH cozeltisi kiiclik bir behere damla damla bosaltilarak biret ucundaki hava kabarciklari uzaklastirilir.
Sonra, NaOHcozeltisi diizeyi £ 0,02 mL yaklasimla okunur ve bu deger ilk baz okumasi olarak veri ¢izelgesine
kaydedilir. (NaOH diizeyinin tam 0,00 mL isaretinde olmasina gerek yoktur. Burada 6nemli olan bu ilk hacmin
virgllden sonra iki basamakl 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; HKCgHiO.)konur ve 0,1 mg yaklasimla kitlesi okunur. KHP kitlesi veri listesine
kaydedilir.

6. KHP’nin timi erlene50 mLsaf su ilave edilerek ve bir cam gubukla karistirarak ¢oziliir (gerekirse tim katiyi
¢6zmek 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 gegildigi
anlamina gelir) ¢ozelti atilir ve titrasyon yeniden yapilir. Erlenin altina beyaz bir kagit konulmasi renk belirlemesini
kolaylastirabilir.

9. Uygun donim noktasina ulasildiginda son NaOH ¢ozeltisi hacmi £ 0,02 mL yaklasimla okunur.
10. Erlenigerigi ceker ocaktaki atik kabina bosaltilir.
11. Madde 4’ten 10’a kadar olan islemler 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 Uglincl bir titrasyon yapilir. Derisim 0,005
M’dan fazla degismemelidir.

3.3.2. Asetik Asit Tayini

Darasi alinmis 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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olciilli balona aktarilir. Ol¢iilii balona su ilave edilerek hacim 250 mL’ye tamamlanir. Bu ¢dzeltiden bir biiretle 50

mL’lik sirke oOrnegi bir baska 250 ml'likerlene alinir.  Cozeltiye 1-2 damla fenolftaleinindikatoricozeltisi

damlatilir(Soldaki resim). Cozeltinin rengi renksizdensoluk pembe renge dénilinceye kadar ayarliNaOH cozeltisi ile

titre edilir( ortadaki ve sagdaki resim) . Harcanan bazhacmibelirlenir. Bu titrasyon islemi en az iki defa tekrarlanir.

Titrasyonda harcanan baz ¢ozeltisi hacimlerinden vyararlanaraksirkedeki asit icerigiklitlece ylzdeasetik asit
(CH3COOH) cinsinden hesaplanir.

4) Notlar

1) NaOH c¢ozeltisinin ayarlanmasinda KHP yerine analitik saflikta birincil standart kalitede oksalik asit (H2C204.2H,0)
de kullanilabilir. Bu durumda stokiyometrinin farkl olduguna (1 mol asit icin 2 molbaz harcanir) dikkat edilmelidir.

5) Sorular:

1)
2)

3)

4)

Asetik asit tayinini, tepkimeler halinde yaziniz.

Asetik asit, hidroklorik asit karisiminin sodyum hidroksitle tayininde 6nce hangi asidin tepkimeye girecegini
tepkime tamligi Gzerinden aciklayiniz.

Bir NaOH ¢ozeltisini ayarlamak icin 0,1021 g KHP tartilarak, beherde 50 mL saf suda ¢oziillyor. Cozelti erlene
alinarak Gzerine 3 damla fenolftalein ¢6zeltisi konuyor. Bu ¢ozeltinin NaOH ile titrasyonunda20,2 mL NaOH
harcaniyor. Ayni islem ayni miktar KHP ile 2 kez daha tekrarlaniyor. Bu titrasyonlardal9,8, mL ve 20,0 mL NaOH
harcaniyor. NaOH ¢o6zeltisinin molar derisimi nedir?

3. Numarali soruda hazirlanan NaOH ¢6zeltisi 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 gére, Sirkedeki asetik
asidin kitlece ylzdesi nedir? Bu sirkedeki Asetik asit ylizdesini 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 editoérleri: E. Kilig, H. Yilmaz. Analitik Kimya Temel ilkeler. 8. Bask.

[2] D.C: Harris, Nicel Kimyasal Analiz, 8. Baski, 2015, Ceviri Editérii : A. R. TURKER, Palme Yayincilik.

[3] TS 1880 EN 13188, Turk Standartlari Enstitlisi.



RAPOR: Hesaplama ve sonuglarin gésterilmesi
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NaOH cozeltisinin gercek molaritesi ve sirkedeki asetik asidin kitlece ylizdesi asagidaki veri cizelgesi 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 kiitlesi g g g
Baslangic biiret
2angle mL mL mL
okumasi
Son biret
mL mL mL
okumasi
Harcanan NaOH
. mL mL mL
hacmi
NaOHmolaritesi M M M

NaOH’nin ortalamamolaritesi

Titrasyon 1

Sirkede asetik asit tayini icin verilerin cizelgesi

Titrasyon2

Titrasyon3

Sirkenin kitlesi g g g
Baslangic biret
31angi mL mL mL
okumasi
Son biret
mL mL mL
okumasi
Harcanan NaOH
. mL mL mL
hacmi
Sirkedeki asetik
mg mg mg

asit miktari

Asetik asidin ortalama kiitlesi, (mg)
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COKTURME TiTRASYONLARI

VOLHARD YONTEMI iLE KLORUR TAYINi

1.Deneyin Amaci
Bu deneyin amaci, klorir iceren bir numunede Volhard yontemiyle kloriir tayini yapmaktir.

2. Kuramsal Bilgiler
2.1. Coktiirme titrasyonu
Cokme tepkimesinin yer aldig titrasyonlar ¢oktlirme titrasyonu olarak bilinir. Coktlirme titrasyonlarinda genellikle
¢Okelegin olusmasi yavas oldugundan ¢oktlirme titrasyonlarinin uygulamasi sinirhdir. Halojeniir ve halojenir benzeri
anyonlar i¢in ¢oktlrici reaktif olarak glimis nitrat ¢ozeltisi yaygin olarak kullanilir. Gims nitratin yer aldigi ¢coktirme
titrasyonlarina Arjentometrik titrasyonlar da denir. GUmds nitratin yer aldig1 Arjentometrik titrasyonlarda esdegerlik
noktasinin bulunmasinda potansiyometrik ve amperometrik yontemler yaninda kimyasal indikatorler de kullanilir.
indikator kullanildiginda déniim noktasinda indikatoriin renk degistirmesi beklenir. lyi bir indikator titrasyon egrisinin
sicrama bolgesinde renk degistirir. Kullanilan indikatoriin cinsine gore 3 tiir arjentometrik titrasyon vardir.
(1) kromat (CrO4%7) iyonunun indikatér olarak kullanildigi ve ikinci bir renkli ¢cdkelek olusumuna dayanan Mohr yéntemi,
(2) adsorpsiyon indikatortntn kullanildig1 Fajans yontemi,
(3) ikinci bir renkli kompleks olusumuna dayanan Volhard yontemidir.
Mohr yonteminde halojentirler (klorir, bromiir vb.) glimUs nitrat ile dogrudan titrasyonla tayin edilirken Volhard

yonteminde dogrudan tayin edilemezler. Bu anyonlar dolayli olarak geri titrasyonla tayin edilebilirler.
Geri titrasyon teknigi

e Analitle titrant yeterince hizli tepkimeye girmiyorsa,

e GoOzlenen donim noktasi dogrudan titrasyonla goézlenenden daha iyi fark ediliyorsa

e Analitle asirn eklenen reaktif tamamen tepkimeye giriyorsa uygulanir.

Bu teknikte analitin tzerine analitle tepkimeye giren bir reaktifin mol sayisi bakimindan analitten fazlasi eklenir.
Daha sonra fazla reaktif uygun bir indikator yaninda titrantla titre edilir.

Volhard yonteminde, nitrik asitli ortamda, klorir
numunesine AgNOs; c¢ozeltisinin bilinen miktarda asirisi
(ortamdaki kloriirden fazla) konur. Klorir, glimus klorir
seklinde ¢oker. Ag* iyonunun fazlasi ayarli KSCN ¢ozeltisi
ile demir(lll)Jamonyumsiilfat indikator ¢ozeltisi varliginda
geri titre edilir.

CI~ + Ag*(asin) — AgCl(k) (beyaz ¢okelek) (soldaki resim)
Ag*(artan) + SCN™— AgSCN(k) (beyaz ¢okelek)

Ortamdaki artan Ag* SCN™ tarafindan harcandiginda yani esdegerlik noktaya ulasildiginda, ilave edilen bir damla fazla
SCN~, Fe* ile suda ¢éziinen kirmizi renkli [Fe(SCN)]?>* kompleksini olusturur. Karisimin renginin kirmiziya dénmesi ile
doénim noktasina ulasildigi anlasilir.

Fe3*+ SCN™ — Fe(SCN)*(kirmizi) (sagdaki resim)
Harcanan SCN™ mol sayisindan, artan Ag* mol sayisi bulunur. Baslangicta ortama konan Ag* mol sayisindan, artan Ag*

mol sayisi ¢ikartilarak numunedeki kloriir icin harcanan Ag* mol sayisi, dolayisiyla numunedeki kloriir mol sayisi ve nicel
blyuklikler hesaplanir.
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3. Deney

3.1. Cihaz ve malzemeler

- Genel laboratuvar cihaz ve malzemeleri

- Analitik terazi, 0,1 mg yaklasimla tartim yapabilen
- Pipet, 25 mL’lik tek isaretli

- Buret, 50 mL’lik 0,1 mL taksimath

- Erlen, 250 mL

-Meziir, 50 mL

- Olgiili balon, 1000 mL

- Desikator

3.2. Reaktifler

- Saf su

- GUmUs nitrat (AgNOs) ¢cozeltisi

- Potasyum tiyosiyanat (KSCN) ¢ozeltisi

- Demir(lll) amonyum siilfat, FeNH4(S04),.12H,0
- Nitrik asit (HNOs)

3.3. islem

3.3.1. Gerekli Cozeltilerin Hazirlanmasi ve Ayarlanmasi

3.3.1.1. 0,1 M AgNO:s ¢ozeltisinin hazirlanmasi

1. Yaklasik 110 °C sicakliga sahip ettivde 1 saat kurutulmus ve sogumasi icin desikatdre alinmis kati, birincil standart
kalitede saf AgNOs'dan analitik terazi kullanarak 0,1 mg yaklasimla yaklasik 17 g tartilir (m).

2. Tartilan AgNOs temiz ve kuru 1000 mL’lik bir 6l¢lll balona alinir. Balon yarisina kadar saf suyla doldurulur ve katinin
¢Oziinmesi gerceklesinceye kadar hizlica galkalanir.

3. Coziinme olduktan sonra 6l¢lilii balon ¢izgisine kadar saf suyla doldurulur. Balonun agzi kapatilir, birkag kez alt Ust
edilir ve hazirlanan ¢ozelti koyu renkli, temiz bir siseye aktarilr.

4. Sise deneyde kullanilacagi zamana kadar isik almayan, karanlik bir yerde muhafaza edilir.

AgNO; c¢ozeltisinin molaritesi hesaplanir: AgNOs’iin mol sayisi = m/169,875 (m: Gimus nitratin kitlesi, g; 6rnegin
17,0254 g). Cozeltinin toplam hacmi 1,0 L oldugundan bulunan deger AgNOs ¢ozeltisinin molaritesidir.

3.3.1.2. 0,1 M KSCN (potasyum tiyosiyanat) ¢ozeltisinin hazirlanmasi

1. Yaklasik 2,43 g KSCN alinir ve 250 mL’lik 6l¢tli balona konur.

2. Balon vyarisina kadar saf su ile doldurulur, ¢éziinme bitene kadar calkalanir ve saf su ile balon cizgisine kadar
doldurulur. Bu ¢ozelti yaklasik 0,1 M’dir.

3.3.1.3. 0,1 M KSCN (potasyum tiyosiyanat) ¢6zeltisinin ayarlanmasi
1. 0,01 mL hassasiyetle 10 - 15 mL standart AgNOs ¢ozeltisi (V1, mL) 250 mL’lik bir erlene alinir, yaklasik 50 mL’ye saf
su ile seyreltilir.
2. Uzerine 2 mL 6 M HNOs ve 2 mL Fe(lll) indikatér ¢dzeltisi eklenir.
3. Cozelti, birete konulan ve derisimi bulunacak olan KSCN ¢ozeltisi ile renk 1 dakika sabit kalan kirmiziya ulasincaya
kadar titre edilir (V2, mL).
4. Bu islem en az 2 kez tekrarlanir. Daha sonra veriler yardimiyla KSCN ¢6zeltisinin molaritesi hesaplanir.

Hesaplama: AgNOs'in mmol sayisi = V1 (mL) x M (mmol/mL) bulunur. Bu deger tepkime stokiyometrisine (1:1)
gore KSCN’nin mmol sayisina esittir.
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KSCN mmol sayisi = V, (mL) x M (mmol/mL) oldugundan
M = (KSCN mmol sayisi)/V, hesaplanir.

3.3.1.4. FeNH,4(S04),.12H,0’dan Fe(lll) indikatér ¢ozeltisinin hazirlanmasi
Yaklasik 9,6 g demir(lll) amonyum silfat tuzundan tartim alinir ve 100 mL, 6 M HNOs ¢ozeltisi icinde ¢ozllir.

3.3.1.5. 100 mL 6 M HNOs ¢ozeltisinin hazirlanmasi
62,5 mL saf su bir behere alinir 37,5 mL derisik HNOs konur ve karistirilir.

3.3.2. Kloriir tayini

Erlene alinan sivi numune Uzerine standart AgNOs; c¢ozeltisinden ihtiyactan fazla olmak Uzere 0,01 mL

hassasiyetle yaklasik 25 mL eklenir (V1 hacmi kaydedilir). Numune ¢ozeltilerine 3 mL Fe(lll) indikatéri konur ve

siddetlice kanistirilir. Karistirmaya devam edilirken, zaman kaybetmeksizin hemen ayarli KSCN ¢ozeltisi ile hizlica titre

edilir. Bir dakika kaybolmayan kirmizi renk olusunca titrasyon durdurulur ve harcanan hacim (V,) kaydedilir. islem en

az bir kez benzer miktarda numune ile tekrarlanir.

Numunedeki kloriir derisiminin hesaplanmasi:

Asiri eklenen Ag* mmol sayisi =( 0,1 mmol/mL x V: mL) = 0,1.V: mmol

Geri titrasyonda harcanan SCN" mmol sayisi = (Cscy mmol/mL x V, mL) = Csen.V2 mmol
Klordr icin harcanan Ag* mmol sayisi =( 0,1.V; - Cscn.V2) mmol

Klorir mmol sayisi = ( 0,1.V; - Csen.V2) mmol

Klorir katlesi = (mmol.35,45 mg/mol) mg

4. Notlar:

1.

Klorir numunesi kati ise; numune 1 saat 110 °C’daki etlivde kurutulur, 0,10 g’lik kisim 0,1 mg hassasiyetle
tartilir ve erlenlere alinir. Numune suda ¢6zliniiyorsa ise yaklasik 50 mL saf suda ¢6zilir, Gzerlerine 3 mL 6 M
HNOs eklenir, tayin yontemi uygulanir.(Numune suda ¢ozlinmiyorsa diger ¢oziinirlestirme yodntemleri
uygulanir)
AgNO; birincil standart olarak kullanilabilen bir maddedir. Ancak hem kati hali hem de ¢0Ozeltisi, atmosferdeki
tozlardan, organik kimyasal maddelerden ve 6zellikle glines i1sigindan siddetle etkilenir ve metalik glimUse
indirgenir. Dolayisiyla karanlikta, koyu renkli sise icinde ve agzi kapal olarak muhafaza edilmelidir. Deney
sonunda artan ¢ozeltiler atik glims sisesine alinmalidir.
Deneyde HNOs, ortamdaki Fe(lll) iyonlarinin hidroliz olarak Fe(OH)s; ¢okelegini olusturmasini engellemek
amaciyla kullanilr.
Yontemin uygulanmasinda kirmizi rengin meydana ¢cikmasi esdegerlik noktasindan dnce meydana gelebilir.
Cunki titrasyon esnasinda meydana gelen glimUs tiyosiyanat ortamdaki Ag* iyonlarinin bir kismini adsorbe
edebilir. Bu nedenle, ilk kirmiziik meydana geldiginde, erlen kuvvetlice calkalanmali, renk kaybolursa,
tiyosiyanat ilavesine devam edilmelidir.
Yontemin uygulanisinda olusan AgCl ¢okeleginin ortamdan sizllerek ayrilmasi ve daha sonra KSCN titre
edilmesi tavsiye edilir. Gims tiyosiyanatin ¢éziinlrlik carpimi (AgSCN, K= 11,1x10*2) giimis klortiriinkinden
(AgCl, K. = 1,8x107°) daha kiigiik oldugundan olusan ¢okelekler arasinda asagidaki tepkime gerceklesebilir ve
bu da gerekenden fazla KSCN harcanmasina ve hataya yol acabilir.

a. AgCl+KSCN — AgSCN + KCl
Buradan gelecek olan hata, deneyi hizli yaparak kigiltilebilir.



Gazi U. Fen Fak. Kimya BI. Analitik Kimya ABD

6. Yontemde slizme yapmak istenmiyorsa, olusan AgCl ¢okeleginin ilave edilen KSCN ile temasinin kesilmesi icin
ortama 5 mL nitrobenzen ilave edilmesi tavsiye edilir. Ancak nitrobenzen toksik bir kimyasal maddedir. Soluma
ve cilde temas halinde zehirlenmelere sebep olur, bu nedenle dikkatli kullaniimalidir.

5. Sorular:

1. Volhard yénteminin ana prensibi nedir?

2. Volhard yontemi ile kloriir tayininde titrasyon ¢ozeltisinin ortami asidik mi, bazik mi olmalidir? Neden?

3. Volhard yonteminde titrasyonun tamamlandigi nasil belirlenir?

4. Volhard yonteminde asin AgNOs'I KSCN ile geri titre ederken neden AgCl ¢cokelegini ortamdan uzaklastirmak gerekir?
5. NaCl iceren 0,100 g numune tartiliyor ve 20 mL, 0,0995 M AgNOs ¢6zeltisi ile muamele ediliyor. Artan AgNO3 0,1010
M KSCN ile titre ediliyor. Titrasyonda 8,5 mL KSCN harcandigina gére numunede kitlece ylzde ka¢ NaCl vardir?
(NaCl=58,5 g/mol)

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

editérleri: E. Kilig, H. Yilmaz. Analitik Kimya Temel ilkeler. 8. Bask.
[2] D.C: Harris, Nicel Kimyasal Analiz, 8. Baski, 2015, Ceviri Editori : A. R. TURKER, Palme Yayincilik.
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RAPOR: Hesaplama ve sonuglarin gésterilmesi

KSCN ¢o6zeltisinin molaritesi ve numunedeki kolriiriin kitlesi asagidaki veri cizelgesi kullanilarak hesaplanir ve sonug 4
anlamli rakamla rapor edilir, deney sonunda doldurulup ilgili asistana verilir.

KSCN c¢ozeltisinin ayarlanmasi icin verilerin gizelgesi

Titrasyon 1 Titrasyon 2 Titrasyon 3
AgNOs hacmi mL mL mL
Baslangi¢ biret okumasi mL mL mL
Son biiret okumasi mL mL mL
Harcanan KSCN mL mL mL
KSCN molaritesi M M M

KSCN’nin ortalama molaritesi

Kloriir tayini igin verilerin cizelgesi

Titrasyon 1 Titrasyon 2 Titrasyon 3
Baslangi¢ biret okumasi mL mL mL
Son biret okumasi mL mL mL
Harcanan KSCN hacmi mL mL mL
Klorir miktari mg mg mg
Kloriiriin ortalama kiitlesi mg
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GRAVIMETRI
Cimento Analizleri-1
Cimentoda SiO; Tayini

1. Deneyin amaci: Bu deneyin amaci, gravimetrik yontemle ¢cimentoda SiO; tayini yapmaktir.
2. KURAMSAL BILGILER
2.1. Cimento

Cimento, dogal kalker taslari (kalsit) ve kilin belli oranlarda karistiriimasi, yiksek sicaklikta isitilmasi ve sonra
ogutulmesi ile elde edilen baglayici bir malzemedir. Cimentonun dogal ham maddesi kalsit, kire¢ tasi da denilen
kalsiyum karbonattir (CaCOs). Diger 6nemli ham maddesi olan kil ise dogada tortul kitleler halinde bulunur ve suyu
kolayca emebilen aliminyum silikatlari, demir(lll) oksit (Fe,0s) ve bazi organik maddeleri igerir.

Cimento, lretimine bagh olarak yapisinda CaO, MgO, SiO,, Al,O; ve Fe,0s gibi tirleri icerir. Cimento, baglayicilik
ozelligini su ile tepkimeye girdikten sonra kazanir. Cimento, su ile karistirilip hamur kivamina geldikten bir siire sonra
yavas yavas katilasmaya baslar. Bu katilasma olayi “Priz” olarak tanimlanir ve katilasma sliresi ¢esitli kosullara baghdir.
Herhangi bir kimyasal priz geciktirici kullaniimadiysa ve hava sicakligi ¢ok diisiik degilse yaklasik 10 saat gibi bir stiregte
cimento donar ve beton haline gelir.

2.1.1. Gimento iiretimi
Cimento Uretimi 4 asamada gerceklesir:

Ham maddenin temini ve hazirlanmasi:
Kireg ve kil ocaklarindan ham maddenin temin edilmesi ve dikkatle belirlenmis oranlarda karistirilip 6gutilerek farin

(un gibi) haline getirilmesi cimento lretiminin ilk asamasidir. Farinin ana bilesenleri kireg ve silislerdir

Klinker iiretimi:
Klinker, farinin doner firinlarda 1500 °C’ta pisirilerek kalsine edilmesi ve

granle yaniiri taneler (cap 3-5 mm) haline getirilmesi esnasinda olusan bir
ara Urtindir (Bkz. Yandaki resim). Klinker, %30 kil, %70 oraninda kireg tasi
CaCOs (kalker) icerir. Cimento baglayicilik 6zelligine klinker halinde kavusur
ve su ile birlestiginde hizla donar.

Cimento 6gltme:
Bu asama, klinkerin %3-5 oraninda algi (Ca,S0.) ile beraber 6glitiilmesiyle
daha ge¢ donan, daha rahat kaliplanabilen Griinlin toz halinde elde edildigi

asamadir. Bu Urlin cimentodur.

Paketleme:
Cimentonun tiketiciye sunulmasi agamasidir.

2.1.2. Cimento Cesitleri

Dinyada ozellikleri farkh, belli standartlara sahip ¢imentolar
Uretilmektedir. Tirk standardi olan TS EN 197-1 “Genel
¢imentolar standardl” kapsaminda 27 farkli ¢imento vardir.
Bunlar CEM c¢imentosu olarak adlandirilir, icindeki katki
maddelerinin oranlarina goére 5 ana tipte gruplandirilirlar (Bkz.
Yandaki resim).
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2.1.3. Gimentonun Nicel Analizi

Cimentonun kalitesini ve 6zelliklerini belirlemek icin gravimetri, titrimetri gibi yas kimyasal yontemler kullanildigi gibi
XRF, ICP-OES gibi aletli analiz yontemleri de kullanilmaktadir.

Cimentonun klasik nicel analizinde genelde, silis tayini, Fe,0s; + Al,03 (R20s) tayini, Fe;Os tayini ve CaO tayini yapilir.
Cimentonun bilesenlerinden SiO, ve Fe;0s + Al,O3 (R,03) tayini icin ¢oktlirme gravimetrisi, Fe;0s; ve CaO tayini icin
volumetrik titrimetri yéntemleri yaygin olarak kullanilir.

2.2. Gravimetrik Analiz

Gravimetrik analiz bir nicel analiz yontemidir. Analit, dnce kimyasal yolla saf bilinen bir bilesigine dénustdralir ve
numune ortamindan ayrilir, sonra analitin bu bileseninin kitlesi 6l¢ulir. Kitle dl¢ciimlerinde analitik teraziler kullanilir.
Bu teraziler 0,1 mg yaklasimla tartim yapabilen cihazlardir.

Gravimetrik ydntemler, analitin ayrilmasi, saflastirilmasi gibi islemlere gére gesitlendirilir. Ornegin analit ¢oktiiriilerek
kati faza aliniyorsa ¢oktlirme gravimetrisi, gaz faza aliniyorsa uguculastirma gravimetrisi olarak tanimlanir. Bunlarin
yani sira elektrogravimetri, titrimetrik gravimetri de gravimetrinin gesitlerindendir.

2.2.1. Goktiirme Gravimetrisi

Coktiirme Gravimetrisi, analitin ¢6ziinmeyen veya ¢ozinirligl ¢ok disik bir bilesenin olusturulmasiyla numune
ortamindan ¢oktirulerek ayrildigi ve saf tartilabilir bir Grininin elde edildigi tayin yontemidir.

Analit + Coktiiriici reaktif > Uriin (saf, kati)

Coktiurme gravimetrisi ile tayinler uzun siiren islem basamaklari gerektirir. Dogru bir analiz i¢in her basamak 6nemlidir
ve dikkat gerektirir. Bu nedenle, gravimetrik analiz dogrulugu ve kesinligi ylksek bir yontem olmasina ragmen
uygulama alani ¢ok genis degildir. Tayin basamaklari asagida 6zetlenmistir;

o Goktirme: Uygun bir reaktif ilavesiyle analitin ¢dzelti halindeki numuneden kati faza alinmasidir. Coken Griin yani
cOkelek, analitin ¢ozlnlrligi ¢ok distk bir bilesigi olmalidir.

o Siizme: Analiti iceren kati faz genelde stiziilerek ayrilir. Sizmek igin kiilsiiz slizgeg¢ kagitlar ( Kilslz stizgec kagitlar
yakildiginda kil kalintisi olmayan malzemelerdir) veya Siizge¢ krozeler (Orn. Gooch krozesi) kullanilir. Kati fazin
slizilerek ayrilabilmesi icin taneciklerin sizllebilir 6zelliklerde olmasi gerekir. Bu 6zelligi saglamak icin ¢cokelegin
tanecik boyutlari biyik olan kristal halinde olmasi gerekir. Kolloidal stispansiyon halindeki ¢okelekler stiziilemez.

o Saflagtirma: Siizilen kati Grinln ¢ozelti ve birlikte ¢oken tirlerden arindirilmasi islemidir. Bu nedenle, kati
¢Okelegin yikama, tekrar ¢oktliirme, gerekirse isitma gibi saflastirma islemleri sirasinda olabildigince az ¢6ziinmesi
gerekir. Stizme isleminde slizgec¢ kagidi kullanilmissa, saflastirilan Girlin, tartima uygun hale getirmek veya tartilacak
bir baska bilesik haline donustliirmek Gzere ¢okelegin cinsine bagh olarak slizge¢ kagidiyla birlikte porselen, platin,
nikel veya benzeri malzemeden yapilmis bir krozeye alinir.

o Kurutma, yakma: Sadece Uriiniin tartimini alabilmek igin saflastirilan i1slak katinin izerindeki ¢6zlicliniin ve stizgeg
kagidinin uzaklastiriimasi gerekir. Kurutma etliv veya bek alevinde ¢ozlicliniin buharlastigi bir sicaklikta yapilir.
Suizgec kagidinin uzaklastirilmasi, bek alevinde sizge¢ kagidinin tutusmasina izin vermeden gerceklestirilmelidir.
Ayrica, Urinin kurutma, yakma asamasinda krozeden sigrayarak kaybedilmemesine dikkat edilmelidir. Kurutulan
ve siizgec kagidindan kurtarilan Griin bazen analitin daha kararh bir bilesigine donistirilir. Bu amagla, krozedeki
Urin firinlarda veya bek alevinde yiksek sicakliklarda yakilarak veya kizdirilarak analitin bilinen bilesimde tek bir
bilesigi elde edilir. Bu asamadaki sicaklik da elde edilecek bilesigin tiiriine baglidir. Uriinii pargalayacak sicakliklarda
cahisiimamasina dikkat edilmelidir.
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Tartma: Firindan alinip sogutularak desikatdrde saklanan lriin el degmeden krozesiyle birlikte 0,1 mg yaklasimla

tartilir. Bu tartimdan bos kroze kitlesi ¢ikarilarak Grinin kitlesi belirlenir.

Sabit tartima getirme: Gravimetride 6lglilen kitlenin ¢alisilan sicaklikta degismeyen degerini bulmak gerekir. Bu
amacla sabit tartima getirilecek malzeme belirlenen sicaklikta 1sitma, desikatérde oda sicakligina sogutma ve tartma
islemleri ¢evrimine tabi tutulur. Bu ¢evrim, malzemenin kitlesindeki degisim 1 mg’dan daha az oluncaya kadar
sirdirtlir. Son iki tartim arasindaki fark 1 mg’dan az oldugunda malzemenin sabit tartima getirildigi kabul edilir ve
en son tartim degeri o malzemenin kuitlesi olarak alinir. Gravimetrik analizde krozenin hem bos iken ve hem de
icinde tartilacak Uirlin varken sabit tartima getirilmesi gerekir.

Deney

3.1. Cihaz ve Malzemeler

e Firin (1100 % 25 °C)

e Desikator

e Porselen Kroze

e Analitik Terazi (0,1 mg yaklasimla tartabilen)

e Beher (250 mL)

e Olciilii balon (250 mL)

e Slizgec kagidi, orta sikhkta gozenekli (Bazi ticari markalarda “Beyaz bant” olarak ifade edilir)
e Biiret, pipet, erlen, piset vb. genel laboratuvar malzemeleri

3.2. Reaktifler

e Hidroklorik asit, (HCI), derisik
e HCl ¢6zeltisi, 0,5 M

e Nitrik asit, (HNOs), derisik

o KatiFeCl;

3.3. islem

3.3.1. Gerekli Cozeltilerin Hazirlanmasi ve Ayarlanmasi

3.3.1.1. 0,5 M HCI gdzeltisinin hazirlanmasi
10 mL derisik HCI’den alinir suyla 250 mL’ye seyreltilir.

3.3.1.1. Asitli glimiis nitrat ¢ozeltisi: 1,79 g AgNOs tartilir, 250 mL’lik behere aktarilir. 50 mL civarinda saf suda ¢ozilur
Gzerine 5 mL derisik HNOs konur suyla 6l¢iili balonda 100 mL'ye tamamlanir.

3.3.2. Krozelerin sabit tartima getirilmesi

SiOz'nin gravimetrik tayini icin porselen krozelerde kirlilik varsa dnce suyla yikanir, kirlilik giderilmediyse, 2 mL
derisik HNOs ile yikanir sonra saf sudan gecirilir. Krozeler kati FeCls ile isaretlenir. Krozeler 1 saat 1100 °C'ta firinda
isitihr. Firinin kapagi acilir, 20 dakika sogumasi beklenir. Uzun sapli masa ile alinan krozeler desikatére konur ve oda
sicakligina kadar sogumasi i¢in beklenir (Not 1). Bu bekleme esnasinda hem sogumayi hizlandirmak hem de
desikatorin icindeki havanin genleserek kapagi firlatmasini 6nlemek icin desikator kapagi, kaydirilarak acilip
kapatilir. Soguyan krozeler analitik terazide 0,1 mg yaklasimla tartilip kitleleri kaydedilir. Krozeler 1100°C’ta sabit
tartima gelene kadar 1sitma, sogutma ve tartma islemi tekrarlanir.

3.3.2. Cimentonun Goziiniirlestirilmesi

e Cimento numunesinden 0,5 g kadar 0,1 mg duyarhlikla tartilarak bir behere alinir. Yaklasik 0,5 g NH4Cl ilave
edilerek bir cam baget yardimiyla karistirilir.
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Karisim Gzerine dikkatlice 5 mL derisik HCI eklenir. Beherin agzi saat cami ile kapatilir.
Tepkime tamamlandiktan sonra saat cami acilir ve 1-2 damla HNOs ilave edilip numune cam bagetle karistirilir.
Boylece asitte ¢oziinen bilesiklerin (Al,Os, Fe,03 gibi) ¢ozeltiye gegmesi saglanir.
Cozme isleminin tamamlanmasi ve fazla asidin buharlastirilmasi icin beherdeki ¢6zelti 30 dakika kadar isitilir.
Isitma su banyosunda ve ceker ocakta yapilir. Isitma siiresince ¢ozelti sik sik karistirilir (Not 2).
Son olarak 15 mL 0,5 M HCI ¢ozeltisi sicak olarak beherdeki numune tizerine ilave edilir ve karistirilir. Sonugta
bir cokelek ve ¢ozelti karisimi elde edilir.
Coziinmeyen kisim c¢imentodaki silistir. Silis, diger o -
bilesenlerden siizilerek ayrilir. Siizmek icn orta i 7 /
gézenekli siizgec kagidi bir huniye yandaki seklideki gibi F i \ (A]
yerlestirilir ve siiziinti 250 mL lik bir 8lcili balona :
alinacak sekilde stizme islemi yapilir.
Kagittaki cokelek 6nce sicak 0,5 M HCl ¢ozeltisi ile birkag defa, sonra saf su ile miimkin oldugunca az miktarda
ilavelerle yikanir. Yikama islemi ¢okeltide klorir iyonu (CI™) kalmayincaya kadar tekrarlanir. CI~ varligi, yikama
suyunun birkag¢ mililitresine asitli AgNO; ¢ozeltisi damlatilarak kontrol edilir. AgNOs ¢6zeltisi damlatildiginda
beyaz ¢okelek veya bulaniklik olmamasi klorir iyonunun olmadigini gésterir.
Olgili balona alinan siiziintiiniin hacmi saf su ile 250 mL’ye tamamlanir. Bu ¢ézelti SiO;'in veya silisin
stzlintlist olarak tanimlanir. Bu stiziinti gerektiginde kullaniimak Gzere R,03 (Al,O5 + Fe;03) ve CaO tayini igin
saklanir.

3.3.3. Silisyum Dioksit (SiO,) Tayini

- Madde 3.3.2’de verilen islem sonunda orta gozenekli siizge¢ kdgidinda kalan ¢okelek sabit tartima getirilmis bir

porselen krozeye alinip 6nce distk sicakhkta kurutulur, sonra alevsiz yakma ile yakilarak stizgeg kagidi uzaklastirilir
(Not 3).
- Icinde sadece ¢dken silisyum bilesikleri bulunan kroze 1050-1100 °C firinda 1 saat kadar bekletilir. SiO; asidik bir

oksittir. Silisin ¢oktlrilmesinde ¢oken madde, metasilisik (H2SiOs) veya ortasilisik (HsSiO4) asitlerdir. Silisik asitler

ylksek sicakliklarda SiO; haline donerler.

1050-1100 °C firinda;

H,Si0s—Si0, + H,0
H4Si04—) SIOZ + 2Hzo

- Kroze, 6nce havada daha sonra desikatorde sogutulduktan sonra el degdirmeden tartilir. Bu tartimdan, krozenin

bos kiitlesi cikarilarak SiO; kiitlesi bulunur.

4. Notlar:

1)

2)
3)

Krozeler, sabit tartima getirme islemlerinde pens yardimiyla tutulur. Krozelerin elle tutulmasindan
kacinilmalidir. insan cildinden gececek safsizliklar krozenin kiitlesini degistirir.

Silisin ¢6zlinmesine mani olmak icin su banyosunda bekletme islemi 30 dakikadan fazla stirmemelidir.

Suizgeg kagidinin yakilarak uzaklastirilmasi isleminde kagidin alev almamasina dikkat edilir. Alev almasi halinde
gaz akimi ile birlikte bir miktar silis stiriiklenir ve madde kaybi olur. Kagidin alev almasi halinde krozenin agz
hemen saat camiyla kapatilir.
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5. Sorular

Cimentoda SiO,, icin kati cimentodan baslayarak genel hatlariyla analiz akis semasini ¢ikariniz.
“Sabit tartima getirmek” nedir, ne tiir malzemeler i¢in hangi amagla yapilmahdir?
c. Yiksek sicakliktaki malzeme sogutulmadan tartim yapilmaz, neden? Dogru tartim yapmak igin sogutma islemi
nasil yapiimali, nelere dikkat edilmelidir?
d. 0,1 mg duyarhhkta tartan bir terazi kullanilarak sabit tartima getirilmek istenen ve 5 kez firinlama islemi yapilan
bir porselen krozenin tartim sonuglari asagida verilmistir. Gergekte bu krozeyi 5 kez firinlamak gerekir miydi,
kacinci tartimda yeterli sonuca ulasiimistir?
tartim: 10,5276 g
tartim: 10,5243 g
tartim: 10,5227 g
tartim: 10,5225 g
tartim: 10,5226 g

vk wNRE

Kaynaklar

Giler Somer, Kantitatif Analiz Laboratuari, Ankara-1992
Kaynak: TURKIYE CIMENTO MUSTAHSILLERI BIRLIGI
http://www.tcma.org.tr/index.php?page=icerikgoster&menulD=54
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RAPOR: Hesaplama ve sonuglarin gésterilmesi
Cimentodaki SiO; kiitlesi deney verilerinden hesaplanir. Tayin sonuglari asagidaki tabloya uygun rapor edilir.

Si0, tayini icin verilerin gizelgesi

Tartiml Tartim 2 Tartim 3
Cimento kitlesi g g g
1. Krozenin kitlesi 8 8 g
2. Krozenin kdtlesi g 8 g
1.Numunede SiO; kitlesi g g g
2. Numunede SiO; kiitlesi g 8 8

Cimento numunesinde ortalama SiO; Kiitlesi:
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GRAVIMETRI
Cimento Analizleri-2
Cimentoda R,03 Tayini

1. Deneyin amaci: Bu deneyin amaci, gravimetrik yontemle ¢cimentoda R,0s (Fe;0s+Al,03) tayini yapmaktir.
2. Kuramsal Bilgi: Gravimetrik analizle ilgili kuramsal bilgi “Cimentoda SiO, Tayini” deneyinde verilmistir.

3.Deney

3.1. Cihaz ve Malzemeler
e Firin (900 % 5°C)
e Desikator
e Porselen Kroze
e Analitik Terazi (0,1 mg yaklasimla tartabilen)
e Beher, 250 mL’lik
e Olgiilii balon, 250 mL’lik
e Slizgec kagidi, iri gbzenekli (Bazi ticari markalarda “siyah bant” olarak ifade edilir)
e Biiret, pipet, erlen, piset vb. genel laboratuvar malzemeleri

3.2. Reaktifler
e Kati FeCls

e Metil kirmizisiindikatori
e NH; ¢ozeltisi, derisik
e NH4Cl ¢ozeltisi; 0,5 M

3.3. islem

3.3.1. Gerekli Cozeltilerin Hazirlanmasi ve Ayarlanmasi
3.3.1.1. 0,5 M NH,CI ¢bzeltisinin hazirlanmasi

6,7 g NH4CI tartilarak bir behere aktarilir, suyla 250 mL’ye

seyreltilir.

3.3.1.2. Metil kirmizisi indikatériiniin hazirlanmasi
0,1 g metil kirmizisi 100 mL alkolde ¢ozilir.

3.3.2.Krozelerin sabit tartima getirilmesi
Krozeler “Cimentoda SiO, tayini’nde anlatildigi gibi sabit

tartima getirilir. pH<4,4 pH> 6,2

3.3.2. Cimentonun Goziiniirlestiriimesi asidik bazik
Si0; tayini icin ¢oziilen ve 6lgiilii balonda250 mL’ye tamamlanan ¢dzelti R,03 (Al,03 + Fe,0s) tayini icin kullanilir.

3.3.3. R,0; (Fe;0s+ Al,03)Tayini

Si0, tayininde R,0s tayini icin ayrilan 250 mL’lik 6l¢iili balondaki siiziintiiden pipet veya biiret yardimi ile bir
behere 100 mL alinir. Beherdeki ¢6zelti kaynatilir ve oda sicakligina kadar sogutulur tizerine metil kirmizisiindikator
¢Ozeltisinden birkag damla eklenir. Cozeltinin nétrallestirilip hafif bazik hale getirilmesi icin sari renk gézleninceye
kadar damla damla amonyak (NHs) ¢ozeltisi ilave edilir. Amonyak ilavesinin fazlasindan kaginmalidir (NOT 1). Bu
asamada c¢ozeltide bulunabilecek olan Al ve Fe gibi elementler hidroksitleri halinde ¢dkecektir.

Karisim vakit gecirmeksizin iri gézenekli siizge¢ kagidindan sizilerek c¢okelek ¢ozeltiden ayrilir (NOT 2).
Cokelek sicak 0,5 M NH4Cl ¢ozeltisi ile yikanir (NOT 3). Stiziinti 250 mL’lik baska bir 6lcilii balona alinir. Cokelegi

1
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yikama islemi bittikten sonra stzlintiiniin hacmi saf su ile isaret ¢izgisine kadar tamamlanir. Bu ¢ozelti cimentoda CaO
tayini icin saklanir.

Cokelek stizgeg kagidi ile birlikte 6nceden 900 °C’ta sabit tartima getirilmis bir porselen krozeye alinir. Kroze,

stzgec kagidi alevlenmeden yanincaya kadar dnce yavas bir sirecte bek alevinde tutulur sonra firinda 900 °C’'ta60
dakika yakilir (NOT 4 ve 5).
Yakma islemi sonunda firindan ¢ikarilan kroze desikatorde sogutulur ve hemen 0,1 mg yaklasimla tartilir (NOT 6).
Yakma, sogutma ve tartma islemi sabit tartima ulasilincaya kadar 45 dakikalik siirelerle tekrarlanir. Ornek igeren
krozenin kitlesinden bos krozenin kitlesi cikarilarak R;0s; kitlesi elde edilir. Seyrelmeler dikkate alinarak
¢imentodaki R;Osderisimi kiitlece ylizde olarak hesaplanir.

R20s: Al,O3 + Fe;03(cok az Mn,0s3 + TiOsigerir)

4. Notlar:
1) AlLOs; amonyagin fazlasinda bir miktar ¢ozaltr. Fakat amonyum klorlir ve amonyum nitrat varliginda bu

¢O6ziinme Onlenir. Coktlirme c¢ozeltisinde yeterli miktarda amonyum varligi Al(OH)s’in tam ¢dkmesi icin
gereklidir. Asidik ¢ozeltiye amonyak ilavesi ile yeterince NH4Cl olusacaktir.

2) Cozelti cabuk siiziilmelidir. Aksi halde havanin karbondioksiti ¢dzeltideki Ca?* ile CaCOs olusturur, ¢dkelek
isitildiginda CaO halinde R;0s3 icinde kalir.

3) Yikama suyunun saf olmasi halinde AI(OH)s’in koloidal dagilmayla stizge¢ kdgidindan gecip gitme ihtimali
vardir. Bu nedenle NH4Cl gibi bir elektrolitin saf suya ilavesiyle hazirlanan yikama suyu kullanilir.

4) Suzgec kagidinin yakilarak uzaklastirilmasi isleminde kagidin alev almamasina dikkat edilir. Alev almasi
halinde gaz akimi ile birlikte bir miktar R,Ossiiriiklenir ve madde kaybi olur. Kagidin alev almasi halinde
krozenin agzi hemen saat camiyla kapatilir.

5) Fe,0; fazla kizdirilmamalidir. 900°C'un Ustiinde Fes3O4'de donisir. Ayrica demir genellikle HCI igeren
¢Ozeltilerde ¢oktlrildGgl icin slizgeg lizerinde iyi yikanmazsa kizdirma islemi sirasinda bir miktar FeCls
olusur. FeCl; de ¢cok ugucu oldugundan madde kaybina sebep olur.

6) 900 °C’luk kizdirma sicakliginda Al(OH)s’den Al,Os olusur. Al,O3 ¢ok nem gekicidir (higroskopik). Bu nedenle
R,0s iceren kroze iyi korunmali ve ¢abuk tartilmahdir.

5. Sorular

1) CimentodaR,0s tayini, icin kati cimentodan baslayarak genel hatlariyla analiz akis semasini ¢ikariniz.

2) Analizi yapilacak ¢imento numunesinden 0,5267 g alinip asitte ¢ozulliyor. Cozlinmeyen kisim sizilerek
ayrihyor. Siiziinti hacmi 250,0 ml’ye tamamlaniyor. Bu sizlintiden alinan 100,0 mL’lik 6rnek hafif
baziklestirilerek Al ve Fe hidroksitleri coktiriliyor. Cokelek sizilip, yikandiktan sonra 900 °C’ta sabit
tartima getirilmis 11,2568 g’lik bir krozeye aliniyor. Cokelek bek alevinde kurutuluyor ve 900 °C’ta firinda
sabit tartima getiriliyor ve kitlesi 11,2755 g olarak kaydediliyor. Ornek cimentodaki R,0s; yiizdesini
hesaplayiniz. (Cevap: % 8,88 R,03)

6.Kaynaklar

[1] Guler Somer, Kantitatif Analiz Laboratuari, Ankara-1992
[2] TURKIYE CIMENTO MUSTAHSILLERI BiRLiGihttp://www.tcma.org.tr/index.php?page=icerikgoster&menulD=54
[3] D.C: Harris, Nicel Kimyasal Analiz, 8. Baski, 2015, Ceviri Editéri : A. R. TURKER, Palme Yayincilik.
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RAPOR: Hesaplama ve sonuglarin gésterilmesi
Cimentodaki SiO; kiitlesi deney verilerinden hesaplanir. Tayin sonuclari asagidaki tabloya uygun rapor edilir.

R,0stayini igin verilerin gizelgesi

Tartiml Tartim 2 Tartim 3
Cimento kitlesi g g 8
1. Krozenin kitlesi(bos) g g g
2. Krozenin kiitlesi(bos) g g g
1. Krozenin kitlesi(dolu) g g g
2. Krozenin kitlesi(dolu) g g g
1.Numunede R;0; kiitlesi g g 8
2. Numunede R;0s kiitlesi g g 8

Cimento numunesinde ortalama R,0; Kitlesi:
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KOMPLEKS OLUSUMUNA DAYANAN TiTRASYONLAR

PiRINCTE CINKO MIKTAR TAYiNi

1. Deneyin Amaci: Bu deneyin amaci, piring alasiminda ginko igeriginin tayin edilmesidir.
2. Kuramsal bilgiler

2.1. Piring alasimi

Piring, sari renkte bir bakir-cinko kati alasimdir. Piring alasimi milattan 6nceki
tarihlerden beri bilinen bir alasimdir. Piring genel olarak yumusak ve kolay
islenebilen bir malzeme olup, islenebilme kolayligi alasimdaki metal oranlarina
baglidir. Bakir kirmizi-kahverenkli bir metaldir. Cinko katilarak rengi acilir.
Piringteki c¢inko ylzdesi arttikga renk, kirmizidan altin sarisina dogru yaklasir.
Pirincin renginden ¢inko muhtevasi tahmin edilebilir. Kiitlece % 55'ten az bakir
iceren beyaz piringler kolay islenemez. Dovilebilir piringler ise genellikle %

62(m/m)'nin Gzerinde bakir iceren ve soguk olarak islenebilen alfa piringleri ile
daha az bakir ihtiva eden ve sicak islem gerektiren beta piringleridir.

Alfa piringleri soguk isleme 6zelliklerine sahip olup civata, pim ve vida yapiminda kullanilir.
Beta piringleri, musluk vanasi, kapi ve pencere kolu ve bazi baglanti pargalarinin tiretiminde kullanilir.

Uglincli grup piringler ise diger metallerin katiimasiyla 6zellikleri gelistirilen alasimlardir. Ornegin, aliminyumlu
piringler korozyona karsi dayaniklidir.

2.2. Kompleks olusumuna dayanan titrasyonlar

Etilendiamintetra asetik asit (EDTA) @] @]
// N\
Metal iyonlari ile kararh selatlar olusturan EDTA’nin yapisi yandaki \ /
resimde goriilmektedir. C{|2 /CH2
N—C—C—N
EDTA dort karboksil grubu ve iki amin grubuyla metal iyonunu CI/-| H2 H2 \CH
baglayabilecek alti disli bir liganttir. EDTA, HaY seklinde gosterilirse / 2 \ 2
HO—C C—-OH
sulu ¢ozeltideki asidik iyonlasma dengeleri soyle yazilabilir: \\ //
@] 0]

HaY + H,0 5 HsY~ +Hs0* Ki=1,02x1072
HsY~ + H,0 5 HpY* + H30* K2=2,14x1073
H,Y> +H,0 5 HY?* + Hs0* Ks=6,92x1077
HY>” + H,0 5 Y* + H30* Ks=5,5x1071
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Yukaridaki denge tepkimelerinde yer alan EDTA’nin bes tiiriiniin bagil miktarlari pH’ya bagh olarak degisir. Ornegin pH
= 3-6 (asidik bolgede) baslica tiir HY>, pH’nin 10’dan biiyiik oldugu durumlarda Y*dir.

EDTA ile yapilan titrasyonlarda metal iyonu ile Y+ tepkimeye girdiginden dolayi, titrasyon sirasinda Y*nin derisimini
istenen degere ayarlamak icin pH'nin sabit tutulmasi gerekir. Bu amacgla EDTA titrasyonlarinda tampon cozelti
kullanilmasi zorunludur. Ortamin pH degeri arttikca ortamdaki Y*~ derisimi artar. Bunun sonucu olarak ta Le Chatelier
ilkesine gore kompleks olusumu artar. Asagidaki titrasyon tepkimesinin tamhginin yeteri kadar blylk olmasi igin
ortamda yeteri kadar Y* olmalidir. Y+ derisimi de pH degerine bagli oldugundan titrasyon tepkimesin tamhgi pH’ya
bagl sarth olusum sabiti tarafindan belirlenir.

[My=0-]
[M™][y 4]

Mn+ + Y4_l—_; MY(n_4)7 KMY =
Ortamdaki Y*"nin mol kesri ava. seklinde gosterilir.

ows- = [Y¥]/Cr olup, Cr EDTA tirlerinin toplam molar derisimidir.

[Y#] degeri yukaridaki denge sabiti ifadesinde yerine konursa;

My (—49)- . . o o . .
Kyy = Wolur. pH sabitken ows-sabit oldugundan, denge sabitinin yanina alinirsa etkin denge sabiti K,y elde
Y4- LT
edilir:
My (=)=
Xys- Kyy = [ l-k;

(ntier — MY

Ortamin bazikligi arttikga K}, degeri, dolayisiyla tepkimenin tamligi artar. K,y degeri 10** civarinda olan metal-EDTA

komplekslerinin titrasyonun bazik ortamda (pH = 10 civari) yapilmasi zorunludur.
Komplekslesme indikatorleri

EDTA titrasyonlarinda doniim noktasinin tayini icin metal iyon indikatora kullanilir (eriokrom siyahi T, kalkon,
kalsein, ksilenol oranj, pirokatesol viyole, kalmagit gibi). Eriokrom siyahi T katyonlarin EDTA ile
titrasyonlarinda en c¢ok kullanilan metal-iyon indikatériidir. Ornegin herhangi bir In metal indikatori

asagidaki tepkimelerle EDTA titrasyonunda kullanilir.
MYZ +In = MIn + Y4~ Min+ Y4 = MY? +In
Mavi Kirmizi Kirmizi mavi

Metal indikatorleri asagidaki 6zelliklere sahip olmalidir:
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1) Metallerle suda ¢oziinebilen renkli kompleksler meydana getirmelidirler.

2) Bir indikatortin EDTA titrasyonlarinda metal indikatori olarak kullanilabilmesi icin metal iyonu ile yaptig

kompleksin, ayni metalin EDTA kompleksinden daha az kararli olmasi gerekir.

3) Metal indikatorleri titrasyon egrisinin sicrama bolgesinde (Esdegerlik noktasinda) renk degistirecek

maddeler olmalidirlar.

EDTA ile yapilan bir titrasyonda esdegerlik noktasina kadar Erikrom

Siyahi T indikatori, metalle komplekslesir ve ¢ozeltinin rengi kirmizi
olur (indikatoriin metale bagl rengi yandaki a resmindeki gibidir).
Esdegerlik noktasindan hemen sonra EDTA'nin biraz fazlasinda Min
kompleksi bozunur M-EDTA kompleksi olusur ve ¢ozeltinin rengi

mavi olur (indikatorin serbest halinin rengi yandaki b resmindeki “ -

gibidir). @) &)

3. Deney
3.1. Cihaz ve malzemeler

e Genel laboratuvar cihaz ve malzemeleri
e Pipet, 10 mL’lik

e Pipet, 5 mL'lik

e Biret, 50 mL’lik 0,1 mL taksimatl

e Erlen, 250 mL'lik

e Olgiilii balon, 250 mL’lik

3.2. Reaktifler

e Safsu

e 0,5M NaOH

e pH=10tamponu (NHs/NH4Cl tamponu)

e KCN, %10(m/m)’lik

e Eriokrom siyahi T indikator ¢ozeltisi, %0,2'lik
e Formaldehit, %10(v/v)’lik

e HNOs;, derisik

e Ure, kat

e EDTA ¢ozeltisi, 0,01 M
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3.3. islem

3.3.1. Gerekli Cozeltilerin Hazirlanmasi

3.3.1.1. Pirincin Gozilmesi

0,2 - 0,5 g piring 6rnegi hassas terazide 0,1 mg yaklasimla tartilir. Behere aktarilan pirincin tGzerine 5-10 mL su ve 10 -
15 mL derisik HNOs eklenir ve ceker ocakta isitici tablaya yerlestirilir. Hacim doértte birine ininceye kadar buharlastirilir.
5 g kadar Ure eklenerek 5 dakika daha kaynatilir ve azot oksitlerin ugurulmasi amaciyla kuruluga kadar buharlastirilir.

Cozelti 250 mL’lik 6lglll balona aktarilir saf suyla 250 mL’ye tamamlanir.

3(NH2)2.CO + 2HNOs - 4N; +3CO; +3H,0

3.3.1.2. pH =10 (NH3/NH4*) Tampon Cézeltisinin Hazirlanmasi

67,5 g amonyum klorir ve 570 mL derisik amonyak ¢ozeltisinde ¢oziliir ve saf suile 1 L'ye tamamlanir.

3.3.1.3. Erikrom Siyahi T indikator Cozeltisinin Hazirlanmasi

Yaklasik 0,2 g kati Eriokrom siyahi T tartilarak, 15 mL trietanol amin ve 5 mL susuz (mutlak) etanol karisiminda ¢ézulir.
Hazirlanan indikator ¢ozeltisi yaklasik 1 ay kullanilabilir. Cozelti icerisine az miktarda kati sodyum borat veya % 2’lik
NH.Cl ve % 2'lik NH3 ¢Ozeltisi eklenerek uzun siire saklanabilir. Bu yontemle hazirlanan indikator ¢ozeltisi buzdolabinda

+5°C’ta saklanir.

3.3.2. Ginko Tayini

250 mL'lik 6lctlt balondan 5,0 mL 6rnek ¢ozeltisi bir pipet yardimiyla alinir ve bir erlene aktarilir. Cokelek
olusuncaya kadar damla damla 0,5 M NaOH ¢ozeltisi eklenir ve ¢okmenin tam olup olmadigl kontrol edilir. Asiri
miktarda NaOH eklenmesi ise ¢okelegin hidroksit kompleksleri halinde ¢6ziinmesine; dolayisiyla hataya neden olur. 1
mL pH 10 tamponu eklenir. Cozeltinin mavi rengi kayboluncaya kadar %10’IUk KCN eklenir (mavi renk kaybolduktan

sonra KCN eklemesi durdurulmalidir) ve ¢ozelti yaklasik 100 mL'ye seyreltilir.

Cozeltiye 3-5 damla Eriokrom siyahi T indikatori eklenir. Cozelti rengi, indikatoriin serbest halinin rengi olan
mavi olmahdir. Coézeltinin rengi kirmizi ise mavi oluncaya kadar KCN ¢ozeltisi eklenir, sonra 2 mL %10’luk formaldehit
¢Ozeltisi eklenir. Bu durumda c¢ozelti rengi indikatoriin metale bagh rengi olan kirmizi olmalidir, degilse biraz daha
formaldehit eklenir. Bundan sonra 0,01 M EDTA ile 30 saniye kadar kalict mavi renk olusuncaya kadar hizl
(formaldehitin cabuk bozunmasi nedeniyle) bir sekilde titre edilir. Harcanan titrant hacmi not edilir ve piringteki ¢inko

miktari hesaplanir.

Deney esnasinda gerceklesen tepkimeler asagida verilmistir.
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Zn** + 20H S Zn(OH); (beyaz) (K= 1/K¢e=1/5.10"= 2.10%8)
Cu?*+20H S Cu(OH), (mavi) (K=1/K¢e=1/ 2.10°=5,10%)
Zn(OH)z + 4NHs hary Zn(NH3)42* {renksiz} + 20H" (KZn(NH3)42+ = 7,8.108 )

Cu(OH)2 + 4NH3 5 Cu(NH;)s** {koyu mavi} + 20H" ( Kcunnz)2+= 1,1.10%)
(:l,I(NH3)42+ +4CN S CU(CN)42' {renksiz} + 4NH3 (KCu(CN)42' = 1.1025)

Zn(NHs)s** + 4CN° 5 Zn(CN)s*{renksiz} +4NH3 (Kzncn), 2= 1.10%)

Formaldehit ile cinkosiyaniir kompleksi bozunur, bakir siyaniir kompleksi bozunmaz. Agiga ¢ikan Zn?* iyonu EDTA ile

titre edilir. (Kcuy2= 6,3.10%8)
Zn(CN)4* + 4 HCHO + 4H,0 > Zn?** + 4 HOCH,CN + 4 OH"

Zn?* + Y* > ZnY? (Kzny2= 3,2.10%)

4) Notlar

1) KCNile ¢ahsilirken dikkatli olunmalidir. Cilde temas etmemeli ve solunmamaldir.

2) Formaldehit ilavesinden sonra titrasyona hemen baslanmali ve titrasyon hizli yapiimalidir.
5) Sorular

1. Deneyde KCN ortama ilave edilmeseydi ne olurdu, tartisiniz.

2. Ortam pH degerinin 10 civarinda tutulmasinin nedeni nedir?

3. pH = 4’te Hg* ve Mg?* iceren cozeltideki Hg?" iyonu Mg?*dan etkilenmeksizin titre edilebilir mi? Cézelti pH 11’e
ayarlansaydi ne olurdu? K(MgY? = 4,9.108), K(Hgy*= 6,3.10%%)

6) Kaynaklar
[1] Skoog, D.A., West, D.M., Holler, F.J., Crouch, S.R., Analitik Kimya Temel ilkeler Cilt:1, Bilim Yayinlari, Ankara 2007.
[2] Somer, G., Kantitatif Analiz, Ankara 2006.

[3] D.C: Harris, Nicel Kimyasal Analiz, 8. Baski, 2015, Ceviri Editéri : A. R. TURKER, Palme Yayincilik.
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RAPOR: Hesaplama ve sonuglarin gésterilmesi

Pirincteki cinko miktari asagidaki veri gizelgesi kullanilarak hesaplanir ve sonug 4 anlamli rakamla rapor edilir.

Piringte ¢inko tayini icin verilerin gizelgesi

Titrasyon 1 Titrasyon 2
Baslangi¢ biret okumasi mL mL
Son biret okumasi mL mL
Harcanan EDTA hacmi mL mL
Piring 6rneginde bulunan ¢inko miktari: (mg) (mg)
Piringteki ¢inkonun ortalama kiitlesi. mg




SULARDA SERTLIK

icme ve kullanim sular, yagislardan, yiizey sularindan, deniz suyundan ve yer alti sularindan
saglanir. Gida endustrisinde en g¢ok yer alti sulari kullanilmaktadir. Suyun bilesimi, bélgeye diisen
yagisa, suyun yeraltinda iken veya yerylziine ¢ikarken temasta oldugu maddelere bagh olarak
degisir.

Sularinin, organik madde, inorganik madde ve mikroorganizma igerigi kullanimda 6nemlidir.
Genel olarak kaynak derinlestikce sudaki inorganik tiirlerin miktari artmakta, ylzeye dogru
cikildikga azalmaktadir. Buna karsilik organik madde ve mikroorganizma igerigi kaynak
derinlestikce azalirken yizeye ¢ikildikga artmaktadir.

Beslenme ve saglikla dogrudan iliskili olan kullanim sularinin kalitesini pH, ¢6ztinmus kati ve gaz
maddeler, sertlik derecesi gibi kimyasal 6zellikler; renk, koku, tat, bulaniklik gibi fiziksel 6zellikler
ve icerdigi algler, patojen ve patojen olmayan mikroorganizmalar gibi mikrobiyolojik 6zellikler
belirler.

igme sularinin niteliklerle ilgili mevzuat ve belirlemeler, TS 266 nolu igme Suyu Standardi ile Saglik
Bakanligi’nin “insani Tiketim Amagli Sular Hakkinda Yénetmelik” te bulunmaktadir.

SERT SU

Sert su, yiksek mineral icerigine sahip sudur ve suyun sertligi céziinmus Ca**, Mg®*, sr**, Fe”,
Mn?* gibi bazi metal katyonlarin derisimi ile ilgilidir. Bu iyonlar, su tutan gézenekli toprak ya da

jeolojik olusumlarda bulunan minerallerin bir miktar ¢dziinmesiyle suya gegerler.

Sert su, bilyik olclide kalsiyum ve magnezyum karbonatlardan, bikarbonatlardan ve siilfatlarin
¢Ozlilmesiyle olusur. Suyun sertligi gecici ve kalici sertlik olmak tizere iki sekilde degerlendirilir;

GECICi SERTLIK

Kalsiyum ve magnezyum karbonat ve bikarbonatlarindan ileri gelen sertliktir. Buna karbonat
sertligi de denilir. Kalsiyum bikarbonat ve magnezyum bikarbonat mineralleri kalsiyum ve
magnezyum katyonlari (ca*" Mg2+) ve karbonat (COs%) ve bikarbonat (H CO;%) anyonlarina
ayrisarak ¢cozindrler.

Asagidaki denge tepkimesi, kalsiyum karbonat ve kalsiyum bikarbonatin (sagda) ¢d6ziinmesini ve
olusumunu aciklar:

CaCo; (k) + CO, (suda) + H,0 (s) = Ca** (suda) + 2 HCO® (suda)

Tepkime her iki yonde de gidebilir. Coziinmus karbon dioksit iceren yagmur, kalsiyum karbonat
ile tepkimeye girebilir ve kalsiyum iyonlarini onunla birlikte tasiyabilir.

Gegici sertlik, suyun kaynatilmasiyla veya suya sénmis kire¢ (kalsiyum hidroksit) ilavesiyle
karbonat seklinde ¢oktirerek azaltilabilmektedir. Kaynatma islemi ile bikarbonat parcalanarak



kalsiyum ve magnezyumu karbonatlari halinde ¢oktiiriir. Olusan CO, fazlasi gaz halinde sudan
ayrihr.

Ca (HCO3), > CaCO; (k) + H,0 + CO,
Mg (HCO3)29 MgC03 (k) + Hzo + COz
KALICI SERTLIK

Kalsiyum ve magnezyumun kloriir, nitrat, silfat, silikat ve fosfatlarindan ileri gelen sertliklerdir ve
suyu kaynatmakla giderilmez. Kalici sert suyu yumusatmak igin, icerisine Na,CO3 (¢camasir sodasi)
eklenerek ortamdaki Ca** ve Mg2+ gibi katyonlar karbonatlar halinde ¢oktirulir. Geriye kalan su
Na® iyonu iceren yumusamis sudur.

SERT SUYUN ETKILERI

Sert suyun istenmeyen bir¢ok etkisi vardir. Bunlardan en ¢ok rastlanan etkilerden birkagi asagida
O0zetlenmistir;

Ca®* ve Mg2+ iyonlarini iceren sert su sabun ile bir miktar ¢ékelti olusturur ve kdplirmeyi engeller.
Bu iyonlar sabunun yag asitleri ile tepkimeye girer. Banyo teknelerinde gorilen tortu, kalsiyum ve
magnezyum sabunlarinin bir karisimidir.

2 C17H35COONa* + Ca™ = (Cy7H35C00),Ca + 2 Na*

Sabundaki sodyum iyonu, sudaki kalsiyum iyonuyla yer degistirir. Bu olusum, giysi ve bulasik
yikamada etkisiz bir durum yaratir. Sa¢ yikamada, olusan bu bilesik saca yapisir. Sentetik
deterjanlar, sert suyun olumsuz etkisinden daha az etkilenir.

Sert sular, su tesisatlarinda tikanmalara neden olur. Bu tikanmalarin nedeni baslica kalsiyum
karbonat (CaCOs), magnezyum hidroksit(Mg(OH),) ve kalsiyum silfat (CaSO,4) tabakalaridir.
Kalsiyum ve magnezyum karbonatlar borularda ve i1si degistiricilerin ylzeylerinde ¢6ziinmeyen
kirec tabakalari olustururlar. Bu olusumun nedeni, bikarbonat iyonlarinin sil yolla
parcalanmasidir. Bu sert tabakalar borularin tikanmasina, i1si akisinin engellenmesine, birgok
sistemin de asiri 1Isinmasi sonucu bozulmasina ve korozyonuna neden olur.

SUYUN SERTLiGiNi GIDERME YONTEMLERI

Sulari yumusatmak icin kullanilan baslica metotlar da prensip aynidir. Ca ve Mg iyonlarini
cokturerek uzaklastirmak ya da Ca** ve Mg?* iyonlarini Na* iyonlariyla degistirmektir.

e Soda - Kire¢ metodu
Aliminyum silfat (Al, (SO4 )3.18H,0) ve sap (K, SO4.Al; (SO4 )3 12H,0) metodu
Permutit usuli

Trisodyum fosfat yontemi

lyon degistiricileri



SUYUN SERTLIK DERECESI

Suyun sertlik derecesini belirleyen sey icerdigi ¢cok degerlikli katyon, yani +2 ya da daha fazla
degerlikli iyon miktaridir. Sertlik, suyun icerdigi +2 degerlikli Ca ve Mg iyonlarinin toplam
derisiminin mmol/L olarak ifade edilmesiyle belirtilir.

Ca** ve Mg** iyonlarinin toplam derisimi;

0,6 mmol/L'den az olan sular yumusak,

0,6 - 1,2 mmol/L arasinda olan sular kismen sert,

1,2 - 1,8 mmol/L arasinda olan sular sert,

1,8 mmol/L'den fazla olan sular ise ¢ok sert olarak degerlendirilir.
Bunun yani sira kiitle hesabina dayali ¢esitli sertlik dereceleri vardir;

¢ 1 Fransiz Sertligi: 10 mg CaCOs/ 1 Lsu,

¢ 1 Alman Sertligi: 10 mg CaO / 1 L su.

e 1 ingiliz Sertligi: 10 mg CaCO3 /1galon (0,7 L) su.

¢ 1 Amerikan Sertligi: 1 grain (0,0648 g) CaCOs/1 Amerikan galonu (3,785 L) su.
e 1 Rus Sertligi: 0,001 g Ca/1 Lsu.

Hazirlayan: O. Sendil
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IYODOMETRIK YONTEMLER

PIRINCTE BAKIR TAYINi

1. Deneyin Amaci:
Bu deneyin amaci, piring alasiminda bakir icerigini tayin etmektir.
2. Kuramsal bilgiler

2.1. iyodometrik ve iyodimetrik yéntemler

iyodun yer aldig titrasyonlar analitik islemlerde dogrudan veya dolayli olarak kullanilan énemli bir

yontemdir. yot ¢ozeltileri kuvvetli indirgenlerin tayininde kullanilan orta kuvvette bir yiikseltgendir.
L +2e 5217 E°=+0,536 V

Standart iyot ¢ozeltisinin titrant olarak kullanildig dogrudan titrasyonlara iyodimetrik titrasyonlar denir. Bu
titrasyonlarda iyot iyodiire indirgenirken analit yiikseltgenir. iyodimetrik titrasyon vyapilabilmesi icin iyodun
indirgenme potansiyelinin analitin indirgenme potansiyelinden biiyiik olmasi gerekir. Ornegin tiyosiilfat iyonu

asagidaki tepkimeye dayanarak iyodimetrik yontemle tayin edilebilir:
l,+2 520327%540527+ 21

Titrasyonda indikator olarak nisasta ¢ozeltisi kullanilir. Esdegerlik noktasindan 6nce renksiz olan ¢ozelti, esdegerlik

noktasina ulasildiginda iyodun bir damla fazlasinda koyu mavi iyot-nisasta kompleksi olusturarak maviye doner.

indirgenme potansiyeli iyodunkinden biiyiik analitler iyodimetrik olarak dogrudan tayin edilemezler. Bu durumda,
analit ¢Ozeltisine asiri iyodir (I7) ilave edildikten sonra agiga c¢ikan iyot, ayarl tiyosilfat ¢ozeltisiyle titre edilir. Bu
sekilde uygulanan dolayl yénteme ise “iyodometrik yéntem” denir. Ornegin hidrojen peroksit tayininde ortama asiri

|- eklenir;
H,O, + 21 + 2H*—> I, +2 H,O
olusan iyot ayarli tiyosilfatcozeltisi ile titre edilerek H,0, miktari dolayl olarak tayin edilir.

l,+2 52032_—> 54062_ + 217

tiyosilfattetratiyonat
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Kati iyodun saf sudaki ¢oézinirlGgia 20 °C'ta0,028g/100 mL iken, ortamda iyodir iyonu varsa triiyodir (Is7) olusumu
ile ¢cozUnirltgi oldukca artar. Ornegin, 0,05 M triiyodiir ¢ézeltisi (0,05 M I57), 0,12 mol Kl ile 0,05 mol I,’nin 1 L suda

¢Ozlinmesiyle hazirlanir.

lr(suda) + I"S 157 K=700

2.2. Nisasta indikatori
lyodimetrik veya iyodometrik titrasyonlarda indikatdr olarak nisasta (amiloz) kullanilir. Nisasta suda koloidal bir
karisim olusturur. Bu koloidal karisim ortamdaki iyodu yiizeyine adsorbe ederek koyu mavi (iyot derisimine gore acik
maviden- siyaha kadar bir renk goziikebilir) bir renk meydana getirir. iyi bir rengin olusmasi icin ortamdaki
derisiminin blytuk dnemi vardir. Asiri eklenen iyodir hem iyotun
¢O6ziinmesini hem de adsorpsiyonu artirarak indikatérin renk
vermesini  kolaylastirir.  Formili tam olarak bilinmeyen
kompleksin icerisinde nisasta, triiyoddr, iyodiir ve suyun oldugu
bilinmektedir.

Nisasta + I3+ 1"+ H,O — Nisasta- I3I- H,0
(Koyu mavi
adsorpsiyon kompleksi)

Fazla iyot varliginda nisasta, indikatér  davranisini
gosteremediginden dolayr iyodometrik titrasyonda nisasta  Sekil 1 (Soldan saga) Triiyodiir ¢ozeltisi,

Tiyosiilfatlatitrasyonda dénim noktasindan 6nce triiyodiir
indikatori titrasyonun baslangicinda degil, iyot azaldiginda yani  cézeltisi, Nisasta varliginda D.N'dan énce triiyodiir

. . . . .. . ¢ézeltisi, Doniim noktasinda
esdegerlik noktasina vyaklasildiginda ilave edilir. lyodun
azaldigl,iyodun sari renginin acilmasiyla anlasilir. Nisasta c¢oOzeltisi ilave edildiginde ¢ozeltinin rengi mavi
olmahdir.Cozelti, mavi renk kayboluncaya kadar tiyosilfat ¢ozeltisi ile titre edilir. Esdegerlik noktasindan sonra

ortamda iyot kalmadigindan dolayi ¢ézeltinin mavi rengi kaybolur.

Nisasta + I3+ 1"+ H,O — Nisasta- I3I H,0O
(Koyu mavi adsorpsiyon kompleksi)

Nisasta iyot komplekslesme tepkimesi sicakliga bagh bir tepkimedir. Kompleksin renk siddeti 25°C’ta, 50°C’taki renk

siddetinin 10 katidir. Buz banyosunda yapilan titrasyonda renk siddeti daha da fazla olur.

Triiyodirin asidik ¢ozeltileri kararli degildir. Bunun baslica sebepleri; iyodun uguculugu, pek cok organik madde ile
yavas bir sekilde etkilesmesi (bu ylizden mantar ve lastik kapaklar kullaniimamalidir), iyodiriin havanin oksijeniyle

ylkseltgenip iyot ¢ozeltisinin molaritesini degistirmesidir. Cozelti kullanilmadan ayarlanmalidir.

61~ + 0, (g) +4 H'> 2I5~ + 2H,0
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Nisastanin haricinde iyodometrik titrasyonlarda polivinil alkol’de indikator olarak kullanilabilmektedir.

3. Deney

3.1. Cihaz ve malzemeler

e Genel laboratuvar cihaz ve malzemeleri

e Pipet, 10 mL’lik

e Pipet, 5 mL'lik

e Biret, 50 mL’lik 0,1 mL taksimatl
e Erlen, 250 mL'lik

e Olgiilii balon, 250 mL’lik

e 3.2, Reaktifler
e Safsu

e Sodyum tiyosdlfat ¢cozeltisi, yaklasik 0,05 M

e NayCOs ¢ozeltisi, % 2(m/m)’lik
e  HNO;,derisik

e Asetik Asit, derisik

e HCIl Cozeltisi, 1 M

o Kl gozeltisi, % 8(m/m)’lik

e Nisasta indikatoru ¢ozeltisi, %2(m/m)’lik

e KIlOs;, saf kati
e KSCN, saf kati

3.3. islem

3.3.1. Gerekli Cozeltilerin Hazirlanmasi ve Ayarlanmasi

3.3.1.1. 0,05 M Sodyum Tiyosiilfat Cozeltisinin Hazirlanmasi

1 L saf su en az 5 dakika kaynatilir. Soguduktan sonra yaklasik 12g Na,S,05.5H,0 (248 g/mol) ¢6zuliip 0,01 g Na,COs

eklenir. C6zinme tamamlanana kadar karistirilir ve temiz bir siseye (cam veya plastik kapakli) aktarip saklanir.

3.3.1.2. Nisasta Gozeltisinin Hazirlanmasi

2 g nisasta tartilir ve saf su ile 100 mL’ye tamamlanir. Cozelti bir behere aktarilir ve isitilarak ¢ozillr. Nisasta

indikator ¢ozeltisi taze hazirlanmalidir (NOT 1).

3.3.1.3. Tiyosiilfat Cozeltisinin Ayarlanmasi
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3.3.1.3.1. Potasyum lyodata Karsi Ayarlama: Kurutulmus birincil standart KlOsdan yaklasik 0,32 g (0,1 mg
yaklasimla) 6rnek alip 6l¢lili balonda 250 mL’ye seyreltilir. Bu ¢6zeltiden alinan 50 mL’lik kisma 2 g Kl eklenir ve
lzerine 10 mL 1 M HCI konur.Cozeltinin rengi acik sari oluncaya kadar ayarlanacak tiyosilfat ¢ozeltisiyle titre edilir.
Sonra 3-5 mL nisasta ¢ozeltisi ekleyip, olusan mavi renk kayboluncaya kadar titrasyona devam edilir. Harcanan

tiyosiilfat ¢ozeltisinin hacmi not edilerek asagidaki tepkime ve esitlikler yardimiyla Na,S;05 ¢Ozeltisinin kesin derisimi

hesaplanir.
105+ 51"+ 6H*— 3l, + 3H,0 (titrasyon 6ncesi tepkime)
312+ 65,032 — 6 |+ 3 S4,06> (titrasyon tepkimesi)

Esdegerlik noktasinda;
6*mol iyodat = mol NaS,0s;

olur.

3.3.1.3.1. Potasyum Dikromata(K.Cr,07)Karsi Ayarlama:Birincil standart saf kati potasyum dikromat 1-2 saat 150-
200 °C'ta kurutulur ve 0,1-0,12 g’hk (0,1 mg duyarlikla) kisimlar tartarak erlenlere aktarilir, 50 mL suda ¢6ziilir. Sonra
bu ¢ozeltiye 2 g KI, 1,5 mL derisik HCl ve 50 mL su eklenir. Yavasca karistirir ve erlen bir saat camiyla kapatilarak
karanlik bir yerde 5 dakika bekletilir. Saat camisu ile beherin igine yikandiktan sonra ¢ozeltitiyosiilfat ¢ozeltisiyle titre
edilir. lyodun koyu sari rengi acilinca 3 mL nisasta ¢ozeltisi eklenir. Nisasta-iyot kompleksininkoyu mavi rengi,
Cr(llI)’Gn acik yesil rengine donlsinceye kadar titrasyona devam edilir. Harcanan tiyosiilfat ¢ozeltisinin hacmi not

edilerek asagidaki tepkime ve esitlikler yardimiyla Na,;S,03 ¢ozeltisinin kesin derisimi hesaplanir.

Cr,0,% +6I" +14 H* - 2Cr* +3l, + 7H,0 (titrasyon dncesi tepkime)

312+ 65,03 6 I+ 3 S4,06> (titrasyon tepkimesi)

Esdegerlik noktasinda;
6*mol dikromat = mol NaS,0s
olur.

3.3.2. Bakir(ll) Tayini

Pirin¢ alasiminin ¢éziinmesi ile (¢inko tayini deneyine bakiniz) elde edilen 250 mL’'ye seyreltilmis ¢ozeltiden 10 mL
alinir. Cokelek olusuncaya kadar Kiitlece %2’lik Na,COs ¢ozeltisi eklenir. Asirisini eklemeden kaginilmahdir. Bu ¢okelek
derisik asetik asit ile ¢dzuliir (pH ~ 5). iyodun koyu sarirengi gézleninceye kadar %10’luk Kl ¢dzeltisinden 3 - 4 mL veya

kati KI eklenir (bk. NOT 2) ve 0,05 M Na,S,0s ile koyu sari renk acilincaya kadar titre edilir. Sonra 3 - 4 mL nisasta

4
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indikator ¢cozeltisi eklenir. Renk koyu mavi olmalidir. Tekrar Na,S;0s ile titrasyona devam edilir ve ilk sari renk elde
edildigi anda (titrantin damladigi yerde rengin acildigi an) ¢ozeltiye 1 g KSCNeklenir (bk. NOT 3).Bu durumda gri bir
renk olusur. Kirli beyaz renk gozleninceye kadar damla damla tiyosilfat ¢ozeltisi eklenir. Harcanan titrant hacmi not

edilir ve 6rnekteki bakir hesaplanir.

Titrasyon oncesi: Cu®*+2I" — %l + Cul(k)
Titrasyon tepkimesi: I, + 25,032 — 21" + S4,06% olur.
4) Notlar

1) Suda ¢éziinen nisasta bakterilerin etkisiyle bozunur ve indikator olarak etkili olamaz. icerisine koruyucu madde
konulmadan hazirlanan nisasta ¢ozeltisi en fazla 3 gin kullanilabilir. Koruyucu madde olarak 100 mLl’lik nigasta
¢Ozeltisine ¢ok az miktarda civa(ll) iyodiir yada 1 g borik asit ilave edilerek kullanim siiresi 3-4 haftaya gikartilabilir.

Uygun olani az miktarda ve deney sirasinda hazirlanmasidir.

2) Ortama eklenen Kl ile iyodun rengi aciga ¢citkmalidir. Aksi taktirde KI'(in biraz fazlasi ilave edilmelidir.

3) Burada olusan iyodun bir kismi Cul c¢oOkelegine adsorbe olur. Bu yizden Cul(k)SCN™ ilavesiyle

¢OzllerekCuSCN(k)olusturulur.

Cul(k) + SCN"(suda) —CuSCN(k) + I KSCN fazla ilave edilmez, ¢linkii SCN" ve I, tepkimeye girebilir.

Titrasyon dncesi: Cu? +2I" — %l + Cul(k)

Titrasyon tepkimesi: I, + 25,032 — 21" + S4,06% olur.

4) Cu®*/Cu* icin E° degeri 0,153 V, I/ icin E° degeri 0,536 V olduguna goére aslinda I,’nin Iye indirgenmesi ve Cu*nin
Cu®*ya yikseltgenmesi beklenir. Ancak ortamda Cul(k) ¢coktiigiinden dolayr Cu?* iyonunun Cu* iyonuna indirgenmesi

gerceklesir.

Cu®+ 21~ — % I, + Cul(k) tepkimesinin nasil gerceklestigini aciklayalim. Bu tepkimeyi asagidaki iki yari tepkimenin

toplami standart hiicre tepkimesi olarak dislinirsek,

OCu? +1” + e SCul(k) E°=?

Bhl+teS |I” E°= 0,536 V yazabiliriz. 2. Tepkime ters cevrilip 1. Tepkime ile toplanirsa yukaridaki

tepkime elde edilebilir.
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Otepkimesinin E° degerini bulmak icin ©® ve @ tepkimelerinden yararlaniriz.
OCu” +e 5 Cu* E°=0,153V

OCu? + I SCul(k) K= 1x1012 = [Cu®*][I7] 3 ve 4 tepkimelerini toplayarak 1 nolutepkimeyi elde ederiz.

OCu? + 1~ + e SCul(k) E°=?

0 0,059 1 - . - . -
Or = Ecgz;— t (log [Cu2+][I_])}denklemmmEng: degerini bulmak icin © Tepkimesinin Nernst esitliginden
yararlanabiliriz. |

o 0059 (cu®) 0 N1 o Keg :
OF = Eccuz;r —T(log m) = Eccuz: —0,059log Cur ] Eccu—2++ - 0,059logmlogarltmanm tanimindan

@F = E_ >+ —0,0591og Kgg — 0,059log cu ~_denkleminin ikinci kismi © denkleminin ikinci kismi ile ayn

L (1]

\ J
[
\ Eé)u2+

Cul

oIduéundanEguzJr = Eguz+ —0,0591og K¢¢=0,153- 0,059 log1.10*?= 0,153 + 0,708 = 0,861 V olur.

Cul cut

OCu? + 1~ + e 5Cul(k) E°= 0,816 V indirgenme (katot) tepkimesi

Bl ' Shlh+e E.°= 0,536V Yiikseltgenme (anot) tepkimesi

Ove® yar tepkimelerinin toplami olan

Cu**+2I~ — 1/21, +Cul(k) tepkimesi icin E°= EL-E.°= 0,861 -0,536 = +0,325 V olur. Pozitif potansiyel bu

tepkimenin kendiliginden ylrlyecegini gosterir.

5) Sorular

1. Farkh bakir tayin yontemlerini arastirarak hangi yontemin daha uygulanabilir ve kullanisli oldugunu tartisiniz.
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2. Derisik asetik asit (%100) yerine %50’lik asetik asit kullanilsaydi ne olabilirdi? Tartisiniz.
3. %2’lik Na,COs'in ortama asiri miktarda ilave edilmesinin sakincasi nedir?

6) Kaynaklar
[1] Skoog, D.A., West, D.M., Holler, F.J., Crouch, S.R., Analitik Kimya Temel ilkeler Cilt:1, Bilim Yayinlari, Ankara 2007.
[2] Somer, G., Kantitatif Analiz, Ankara 2006.

[3] D.C: Harris, Nicel Kimyasal Analiz, 8. Baski, 2015, Ceviri Editérii : A. R. TURKER, Palme Yayincilik.



RAPOR: Hesaplama ve sonuglarin gésterilmesi
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Na,S,0; ¢ozeltisinin gercek molaritesi ve piringteki bakirin miktari (mg) asagidaki veri cizelgesi kullanilarak hesaplanir

ve sonu¢ 4 anlamli rakamla rapor edilir.

Tiyosiilfat ¢ozeltisinin ayarlanmasi igin verilerin gizelgesi

Titrasyon 1

Baslangic biret

Titrasyon 2

mL

Titrasyon 3

mL

mL

okumasi

Son biiret okumasi

mL

mL

mL

Harcanan tiyosiilfat

mL

mL

mL

hacmi

Tiyosilfatinmolaritesi

Tiyosiilfatin ortalama molaritesi

Piringte bakir tayini icin verilerin gizelgesi

Titrasyon 1

Baslangic biret

Titrasyon 2

mL

mL

Titrasyon 3

mL

okumasi

Son biret

mL

mL

mL

okumasi

Harcanan ayarh

mL

mL

mL

tiyosilfat hacmi

Bakir miktari:

mg

mg

Ortalama Bakir Miktari

mg

mg
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YUKSELTGENME iNDIRGENME TiTRASYONLARI
iYODOMETRIK TITRASYONLAR

Camasir suyunda aktif klor tayini

1. Deneyin amaci
Bu deneyin amaci, ¢amasir sularinin baslica bileseni olan sodyum hipokloritten (NaOCl) kaynaklanan aktif klorun
iyodometrik yontemle tayinidir.

2. Kuramsal bilgiler, iyodometri hakkinda kuramsal bilgi, “Piringte bakir tayini” deneyinde verilmistir.

2.1 Camasir suyu

Camagsirlari beyazlatmak icin kullanilan kimyasal maddelere genel olarak ¢camasir suyu denir. Camasir suyu olarak
hidrojen peroksit (H.0,), sodyum hipoklorit (NaOCl) , sodyum perborat mono hidrat(NaBOs.H,0), sodyum perborat
tetrahidrat (NaBOs.4H,0), sodyum perkarbonat (2Na,C0s.3H,0), kalsiyum hipoklorit (Ca(OCl),) gibi bilesiklerin sulu
¢ozeltileri kullanilmaktadir. Bunlardan en yaygin olani sodyum hipoklorit ¢ozeltisidir.

Sodyum hipokloritin %3-6(m(v)’lik sulu ¢ozeltileri gamasir agartici veya dezenfektan olarak kullanilir. “TS 5682
Camasir Suyu” standardina gore camasir sularindaki aktif klor, Cl, cinsinden 100 mL’de 4,5 g’dan (% 4,5(m/v)) az
olmamalidir. Camasir suyundaki aktif klor orani ¢amasir suyu kalitesinin bir 6lglsii olup, Urlinin standartlara
uygunlugunun belirlenmesinde oOlgllmesi gereken bir degiskendir. Serbest klor, ortamdaki tiim klor tirlerinin
derisimleri toplamidir (Cl, HOCI, OCI') kitlece ylizde NaOCl veya Cl; cinsinden ifade edilir.

2.1. 1. Sodyum hipokloritin elde edilmesi

Sodyum hipoklorit klor gazinin seyreltik sodyum hidroksit ¢ozeltisinden gecirilmesiyle elde edilir.
Cly(g) + 2NaOH(suda) — NaCl(suda) + NaClO(suda) + HO(s)

Ya da sodyum kloriir ¢ozeltisinin elektrolizinden elde edilir.
2ClI — C|2 +2e
Cl, + H,O S HCIO + CI™ + H*

2.1.1.1. Sodyum hipokloritin agartici etkisi

Camagsirlarda kullanilan renk, genelde organik boyalardan ve pigmentlerden olusur. Sodyum hipoklorit gibi
ylkseltgen agarticilar, camasirlara renk veren molekillerdeki (kromofor) baglari kirarlar. Bu durumda ¢camasirda renk
verici molekiller renksiz baska tiirlere dontisir ve renk kaybolur. Agartici madde ile temas sliresine gére camasirin
rengi de renksiz hale donusdr.

2.1.1.2. Sodyum hipokloritin dezenfektan etkisi

Sodyum hipoklorit ¢ozeltisi camasir agartici olarak kullanilmasinin yani sira dezenfektan etkisi nedeniyle icme
sularinin, banyo, mutfaklarin ve havuzlarin zararli mikroorganizmalardan arindiriimasi amaciyla da kullanilir. Sodyum
hipokloritin dezenfektan etkisi, mikroorganizmanin hiicre duvarini bozarak onlari etkisiz hale getirmesi nedeniyledir.

Sularin dezenfeksiyonu icin sivi klor Sodyum Hipoklorit’in (sivi klor) yani sira, gaz klor (CL;) ve toz klor ( Kalsiyum

Hipoklorit) kullanilir.

Klorun dezenfeksiyon etkisi asagidaki 4 unsura baghdir.



Gazi U. Fen Fak. Kimya BI. Analitik Kimya ABD

1.Suda bulunan Aktif Klor miktari (mg/L);

2. Suyun pH degeri,

3.Sudaki klor tirlerinin sudaki mikroplarla temas siresi e [ | | %
4.Suyun sicakhg P e 3 | ®
Su icindeki Aktif Klor miktarinin dezenfeksiyona etkisi 8 50 T\ 0 d
suyun pH derecesine baglidir. Distk pH degerlerinde = 2 |— ! | { ! | | 75 °
Serbest Klor ylksek dezenfeksiyon glicline sahipken, ol — ] L 100
suyun pH degeri 7,5’in lzerine ciktiginda dezenfeksiyon 4 5 6 7 8 9 10 N

glcl %50’in altina duser pH

2.1.1.3. Sodyum hipoklorit kullaniminda dikkat edilecek hususlar

Evlerde temizlik amaciyla kullanilan diger bir madde olan tuz ruhu (% 15(m/m)’lik HCI ¢ozeltisi) ile gamasir
suyunun karismasi asiri i1si agiga cikarir. Daha da 6nemlisi, bu iki madde karisinca zehirli bir gaz olan Cl,gazi a¢iga cikar

ve bu gaz 6limlere yol agabilir.
NaClO+ 2HCl — Cly(g) + H,0+ NaCl

Benzer sekilde evlerde temizleme amaciyla kullanilan amonyak c¢ozeltilerine veya amonyak iceren
temizleyicilerle karistirilarak kullanilmasi halinde azot triklorir olusur. Bu bilesik g6z ve akcigerler icin tahris edicidir,

ayni zamanda patlayicidir.
NHs + OCI——OH~ + NH,Cl
NH,Cl + NaOClI~— OH~ + NHCl,
NHCI, + OClI=— OH~ + NCls(s)

3. islem

3.1. Gerekli Cozeltilerin Hazirlanmasi ve Ayarlanmasi

3.1.1. 0,5 M sodyum tiyosiilfat ¢ozeltisinin hazirlanmasi

3.1.2. Sodyum tiyosiilfat ¢6zeltisinin Potasyum iyodat ile ayarlanmasi

Cozeltilerin hazirlanmasi ve ayarlanmasi “Piringte bakir tayini” deneyinde verilmistir.
3. 2. Deney

3.1. Cihaz ve malzemeler

e Genel laboratuvar cihaz ve malzemeleri
e Analitik terazi, 0,1 mg yaklasimla tartim yapabilen
e Pipet, 25 mL'lik tek isaretli
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e Biret, 50 mL’lik0,1 mL taksimatli
e Erlen, 250 mL'lik
e Beher, 100 mL'lik

3.2. Reaktifler

e Safsu

e Sodyum tiyosulfat (Na;S,0s), kati

e Suda ¢Oziinebilen nisasta(amiloz)

e Potasyum iyodat (KIOs), kati, analitik saflikta (FK: 214,001 g/mol)
e Potasyum iyodur(Kl), kati, analitik saflikta (FK:166,003 g/mol)

e Derisik HCl ¢6zeltisi, analitik saflikta (%36,5 m/m)

e Buzlu asetik asit, analitik saflikta

3.3. islem

3.3.1. Aktif klor tayini

Blret ayarli Na;S;05 ¢Ozeltisi ile doldurulur ve biiretten ilk hacim okunur. Darasi alinmis 50 mL’lik bir behere alinan
yaklasik 10 mL camasir suyu 6rnegi 0,1 mg yaklasimla tartilir ve beher suyla yikanarak numunenin tamami 250 mL'lik
bir erlene aktarilir. Bu erlen igerisine 5 mL buzlu asetik asit eklendikten sonra yaklasik 2 g Kl erlen igerisine eklenir ve
kanstirilir (Not 1) . Kahverengi renk olustuktan sonra ayarli Na,S;03 ¢6zeltisi ile renk acik sari oluncaya kadar titre
edilir. Renk acilinca 3 mL nisasta ¢Ozeltisi eklenir (Not 2)ve mavi renk kayboluncaya kadar titrasyona devam edilir.
Son hacim okumasi yapilir ve harcanan sodyum tiyosiilfat ¢ozeltisi hacmi belirlenir. Bu titrasyon islemi en az iki defa
tekrarlanir. Titrasyonda harcanan Na,S;0; ¢ozeltisi hacimlerinden yararlanarak ¢camasir suyundaki aktif klor icerigi
kiitlece ylizde NaOCl veya Cl, cinsinden hesaplanir.

Sekil 2 Titrasyonla rengin agilmasi
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Aktif klor tayininde gerceklesen
titrasyon tepkimesi asagidaki gibidir:
Cla+21" =12+ 2CI

ClO+2IM+2H = : +H:0 + CI”

28,05% + |3 — S40s” + 21

OCl" + 217 + 2H*>

Cl=+1, +H,0
l, + 252032_—> 217+
54052_
Sekil 4 Titrasyon tamamlandiginda deney Sonucu Cl, cinsinden verirsek Sekil 3Nisasta indikatérii eklenmis deney
karisimi karisimi

Cly+21- = 1+ 2Cl- tepkimesine gore;
Aktif klorun(m/m) yuizdesi (AK) Cl, cinsinden asagidaki gibi hesaplanir.

ViM,.3,546
%YAK=

Vi: Ayarh S,05%¢6zeltisinin hacmi , mL
Ma: Ayarh S;03 ¢6zeltisinin molar derisimi, M

m: numune kutlesi, g dir.

4) Notlar

1) KI eklendikten sonra tepkimenin tamamlanmasi icin ¢ozeltiyi yaklasik 5 dakika
bekletiniz. Bekletme sirasinda ¢ozeltinizin 151k gérmeyecek sekilde ve agzi kapali

tutulmasina 6zen gosteriniz.

2) Fazla iyot varhginda nisasta, indikator davranisini gosteremediginden dolayi
iyodometrik titrasyonda nisasta indikatorl titrasyonun baslangicinda degil, iyot
azaldiginda yani esdegerlik noktasina yaklasildiginda ilave edilir. Cozeltinin rengi agik
sarl olduktan sonra indikatori ekleyiniz. Baslangicta ¢ozelti koyu sari renkli iken

indikatori eklemeyiniz.

5) Sorular

1- Sodyum tiyostlfatin ayarlanmasi Sekil 1 indikatér eklenmeden deney karisimi baska hangi maddeler kullanilarak
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yapilabilir?

2- Camasirsuyu orneginden 10,30 g’lik bir kisim alinarak bir erlene konulmustur. Bunun lizerine 25 mL saf su, 5 mL
buzlu asetik asit ve 2 g Kl eklenmis ve ayarli 0,1071 M Na,S,0s¢06zeltisi ile titre edilmistir. Titrasyonda 24,2 mL
Na,S,03 harcandigina gére ¢camasir suyundaki aktif klorun kitlece ylizdesi nedir?

6) Kaynaklar

[1] Skoog, D.A., West, D.M., Holler, F.J., Crouch, S.R., Analitik Kimya Temel ilkeler Cilt:1, Bilim Yayinlari, Ankara 2007.
[2] Somer, G., Kantitatif Analiz, Ankara 2006.

[3] Harris, D.C., Nicel Kimyasal Analiz, 8. Baski, 2015, Ceviri Editérii: A. R. TURKER, Palme Yayincilik.

[4] TS 5682:2009 Sodyum hipoklorit ¢ozeltisi - Sanayide ve camasir suyu olarak kullanilan

[5]Rizk-Ouaini, Rosette; Ferriol, Michel; Gazet, Josette; Saugier-Cohen Adad; Marie Therese (1986). "Oxidation reaction of
ammonia with sodium hypochlorite. Production and degradation reactions of chloramines". Bulletin de la Societe Chimique de
France.4:512-21.doi:10.1002/14356007.a02
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RAPOR: Hesaplama ve sonuglarin gésterilmesi
Na,S,03 c¢ozeltisinin gercek molaritesi ve ¢amasir suyundaki aktif klorun kitlece ylzdesi asagidaki veri cizelgesi

kullanilarak hesaplanir ve sonug 4 anlaml rakamla rapor edilir.
Na,S,0; ¢ozeltisinin ayarlanmasi icin verilerin gizelgesi

Titrasyon 1 Titrasyon 2 Titrasyon 3
KIO3 nin kitlesi g g g
Baslangic biret okumasi mL mL mL
Son biret okumasi mL mL mL
Harcanan Na;S,0s hacmi mL mL mL
Na,S,0s molaritesi M M M

Na;S,0s’nin ortalamamolaritesi

Camasir suyunda aktif klor tayini igin verilerin gizelgesi

Titrasyon 1 Titrasyon 2 Titrasyon 3
Camasir suyunun katlesi g g g
Baslangic biret okumasi mL mL mL
Son biret okumasi mL mL mL
Harcanan Na;S,0s hacmi mL mL mL
Camasir suyundaki aktif klor % % %

yuzdesi % Clo(m/m)

Aktif klorun ortalama yiizdesi, % Cl,(m/m)
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KOMPLEKS OLUSUM TITRASYONLARI

BARYUM FiLiZiNDE BARYUM TAYiNi

1. Deneyin amaci
Bu deneyin amaci, eritisle ¢ozlinlr hale getirilen baryum numunesinde kompleks olusumu titrasyonuyla baryum tayini
yapmaktir.

2. Kuramsal bilgiler
2.1. Orneklerin ¢oziiniirlestirilmesi

Analitik yontemlerin bircogu ¢6zelti ortaminda analize dayandigindan, kati haldeki 6rnegin ¢ozlinirlestirilerek ¢ozelti
haline getirilmesi gerekir. Bu amagla, asitlerle, ylkseltgenlerle, eritisle ¢dzlinlrlestirme gibi yontemler uygulanir.

2.1 Orneklerin asitlerle ve/veya yiikseltgenlerle ¢oziiniirlestirilmesi

Orneklerin asitlerle pargalanmasi sirasinda CO,, SO», H,S, NHs gibi ucucu gazlar agiga cikabilir. HF kullanildiginda bazi
turler (Si ve B gibi) florirleri seklinde ucar ya da ¢ozlinlrlestirmede yikseltgen tirler kullanildiginda halojenir gazlari
(klor, brom) gibi aciga cikabilir.

Orneklerin parcalanmasinda hidroklorik asit (HCI), nitrik asit (HNOs), sulfiirik asit (H,SO.), perklorik asit (HCIO4),
hidroflorik asit (HF) gibi asitler kullanilabildigi gibi bazen de asit karisimlarinin kullanilmasi gerekli olabilir. Bunlardan
en bilineni 3 hacim derisik HCl ve 1 hacim derisik HNOs karisiminin kullanildigi “kral suyu”dur. Kral suyu asitlerin tek
basina etki edemedigi altin ya da platin gibi metallerle tepkimeye girebilen yiikseltgen bir karisimdir. Burada nitrik asit
metali ylkseltger:

3NOs~(suda) + Au(k) + 6H*(suda) S53NO,(g) + Au**(suda) + 3H,0(s)

ve hidroklorik asitten kaynaklanan Cl~ise metali komplekse alarak ¢ozer.

Au®*(suda) + 4 CI~ (suda) SAuCl;~ (suda)

Nitrik asit altini eser miktarda ¢6zer, ortamdaki CI~ eser miktarda altin iyonuyla kompleks (AuCl,™) olusturup ilk
dengeyi Urinler yoninde kaydirarak altinin tamamen ¢éziinmesini saglar.

Hidroklorik asit (HCI) metal oksitler ve karbonat iceren metaller icin iyi bir ¢c6zlicl olup ayrica kolay yikseltgenen Mg,
Zn gibi metalleri de H, cikisiyla birlikte ylkseltgeyerek ¢ozer. Nitrik asit Sb,Ss, As,Ss, HgS gibi hidroklorik asitle
¢6zlinmeyen metal stlfrleri ¢dzebilir. Stlfiirik asit (H,SO4) ylksek kaynama noktasindan dolayi(340 °C) pek ¢ok organik
bilesigi parcalayarak c¢ozebilir. Sicak perklorik asit (HCIO4) yikseltgen o6zelliginden dolayl ¢cogu alasimi ve organik
numuneyi ¢ozer, ancak ¢oziinirlestirme isleminde patlayici etki gostermesinden dolayi dikkat edilmeli, islemler ¢ceker
ocak altinda yapilmalidir. Hidroflorik asit (HF) kayaglarin, minerallerin ve topragin ¢oziinirlestirilmesinde kullanilir ve
camin yapisindaki silikat ile tepkimesinden dolayi cam kaplarda saklanamaz.

2.2. Orneklerin eritis ile pargalanip ¢oziiniirlestirilmesi

Bazi metal oksitleri, silikatlar ve demir alasimlari asit veya asit karisimlari gibi reaktiflerle ya hi¢ ¢6ziinmez ya da ¢ok az
¢Ozlndrler. Bu durumda eritis maddesiyle karistirilan silikat veya metal oksit, 250 — 1200 °C gibi yiksek sicakliklarda
porselen ya da alasim kroze icerisinde tepkimeye sokulur. Eritis yapilacak olan numunenin yiizey alanini artirmak igin
numune islemden 6nce iyice 6gitllmelidir. Dengeyi Urlnler ydnline kaydirmak icin eritis maddesi numuneye oranla

1
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daha fazla kullanilir (yaklasik 10 kat). Eritis maddesi olarak asidik yapidaki 6rneklerin ¢ozinirlestirilmesi icin sodyum

veya kalsiyum karbonat, sodyum veya potasyum hidroksit, sodyum veya potasyum peroksit, bazik yapidaki 6rnekler
icin ise; potasyum pirostlfat, hidroflorik asit ve borik asit kullanilir. Eritis maddesinin numune ile olusturdugu tuz,
kuvvetli asitlerle kolay ¢ozlinmelidir. Bu nedenle eritis reaktifi olarak genellikle zayif asit tuzlari secilir. Bu islem
sirasinda ucuculuk kayiplarina ve eritis maddesinden gelebilecek safsizliklara dikkat edilmelidir. Asitlerle
¢Ozundrlestirilmesi cok zor olan baryum siilfat (BaSQ,), kalsiyum siilfat (CaSO4) ya da kursun silfat (PbSO4) gibi tuzlarin
¢oziinirlestirilmesi icin karbonat eritisi yapilir. Ornegin BaSO4’in asiri miktardaki Na,COs’la 600-700 °C’taki eritisinden
BaCO; elde edilir.

BaSO4(k) + NayCOs(k) = BaCOs(k) + NaySOa(k)
Elde edilen BaCOs kuvvetli asit ilavesiyle kolayca ¢ozillir.
BaCOs(k) + 2HCl(suda) = Ba?*(suda) + 2Cl(suda) + CO(g)+ H,O(s)
2.3. Kompleks olusumu titrasyonu
Metallerin EDTA ile titrasyonu ilgili genis bilgi “Pirincte Zn tayini” deneyinde verilmistir.
3. Deney
3.1. Cihaz ve malzemeler

e Kroze, platin ya da nikel, 40 mL’lik

e  Beher, 100 mL

e iri gdzenekli siizgeg kagidi, Siyah bant
e  Olgiilii balon, 250 mL’lik

e  Olgulii balon, 25 mL’lik

e  Ucayak
e Erlen
° Blret

3.2. Reaktifler

e Safsu

e NH4CI, kati
e Na,COs3, kati
e HCI, derisik

e pH =10 amonyak tamponu (NHs/NH*)
e NHs,derisik

e Disodyum EDTA, kati, analitik saflikta
e  Erio krom siyahi-T indikatori

o MgCl; kati
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3.3. islem

3.3.1. Gerekli Cozeltilerin Hazirlanmasi ve Ayarlanmasi
3.3.1.1. 0,01 M EDTA Cozeltisinin hazirlanmasi

EDTA’nin sodyum tuzu birincil (primer) standart madde oldugundan dogrudan tartim alinip ¢6zilebilir. 3,722 g
disodyum EDTA tartihp beherde ¢ozilir, 1 L'lik 6l¢tli balona aktarilir ve saf suyla 1,0 L'ye tamamlanir.

3.3.1.1. 0,01 M MgCl, Cozeltisinin hazirlanmasi

Yaklasik 2 g MgCl,.6H,Otartilarak beherde ¢ozilir, 1 L'lik
Olclll balona aktarilarak suyla 1,0 litreye tamamlanir.

3.3.1.2. 0,01 M MgCl; Cozeltisinin ayarlanmasi

1. Hazirlanan ¢ézeltinin derisimini bulmak i¢in 10 mL Mg
¢Ozeltisi bir erlene konur, lzerine 5-6 damla Eriokrom siyahi
indikatori ve 50 mL su eklenir.

2. Erlendeki ¢ozelti standart EDTA ¢o6zeltisi ile dogrudan titre
edilir. Yandaki sekilde donim noktasindan 6nce (a) donim

noktasinda (b) ve doniim noktasindan sonra (c) indikatorin
renk degisimi gorilmektedir. Metallerle EDTA 1:1 tepkimeye
girdiginden harcanan EDTA hacminden yararlanarak Mg?* ¢dzeltisinin derisimi hesaplanir.

3.3.2. Numunenin ¢6ziiniirlestirilmesi; karbonat eritisi

Platin veya nikel kroze icerisine analiz edilecek olan baryum

filizinden 0,5 g kadar alinir ve lzerine 0,5 g NHiCl ve 5 g

Na,COsilave edilerek iyice karistirilir. Kroze icerisindeki karisim
Kroze, numune ve

bek alevinde veya 600 -700 °C’a ayarlanmis firinda eritis N2,CO3
tamamlanincaya kadar isitilir. Isinma ile asagidaki tepkimeyle - —
baryum siilfatin tamami baryum karbonata déndstr (NOT 1): é‘
Bek alevi
BaSO4(k) + Na,COs(k) - BaCOs(k) + Na;SOa(k)
4 2L03 3 25Uy — |

3.3.3. Baryum Tayini

Kroze 1-2 dakika kadar sogutulduktan sonra 100 mL sicak su
iceren beher igerisine konur ve kroze icerisindeki numunenin su
ile iyice karismasi saglanincaya kadar kaynatilir (NOT 2).
Tamamen sogutulan numune siyah bant slzge¢ kagidi ile
sizliliir ve ¢okelek birkag kez su ile bolca yikanir. Béylece SO4%~

iyonlarinin tamamen uzaklasmasi saglanir. Yikanan c¢okelek
stizgeg kagidi ile birlikte bir behere alinir ve lzerine 25 mL kadar
su ilave edildikten sonra 3 M HCl ¢6zeltisinden ortam asidik oluncaya kadar ilave edilir, cokelegin ¢6zlinmesi saglanir.

BaCOs(k) + 2 HCl(suda) = Ba?*(suda) + 2Cl~(suda) + CO,(g) + H,O(s)

Numune siyah bant slizgec¢ kagidi ile tekrar stziillr. Stzlintl derisik NH; ile notrallestirildikten sonra damitik su ile 250
mL’lik bir 6l¢iili balonda 250 mL’'ye tamamlanir. Bu ¢ozeltiden erlene alinan 25 ml’lik numune {izerine 2-3 mL pH= 10
amonyak/amonyum klorir tamponu(NHs/NH4Cl) ilave edilir. Daha sonra erlende bulunan ¢ozeltiye hacmi ve derisimi
tam olarak bilinen 35 mL EDTA ¢0zeltisi, 5-6 damla Eriokrom siyahi-T indikatora ilave edilir. Cozeltinin rengi mavi
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olmahdir. Artan EDTA, sarap
kirmizisi rengin goriindiigti donlim
noktasina kadar Mg?* cozeltisi ile
geri titre edilir. 30 s kadar kalicl
kirmizi renk gorilmesi donim
noktasini ulasildigini  gosterir. Bu
sire sonunda tekrar mavi renk
olusursa titrasyona devam
edilmemeli, ilk kirmizi  rengin
goruldiglh hacim kaydedilmelidir
(NOT 3). Titrasyon tepkimesi asagida
verilmistir:

Ba>* + EDTA(fazla) —
Ba(EDTA) + EDTA (artan) Kol =
107,76

EDTA (artan) + Mg*— Mg(EDTA)

4) Notlar

1) Eritis maddesi analitin yaklasik 10 kati oldugundan isi etkisiyle yer degistirme tepkimesi gerceklesir. BaSO4, BaCOs'e
donusdr.

2) Kizgin kroze suya daldirilirsa sigramalar elinize veya ylzlinilize zarar verebilir, ayni zamanda madde kaybi olabilir.
Dikkatli cahisiimalidir.

3) MgY? kompleksinin olusum sabiti (Kwmgyv2-= 4,9 x 108), BaY* kompleksinin olusum sabitinden (Ksay2- = 5,8 x 107) daha
biyuktir. Bu nedenle Mg?* ilavesiyle artan EDTA tiiketildikten sonra daha fazla ilave edilecek olan Mg*nin asagidaki
tepkimeler geregi Ba-EDTA kompleksinin de bozunmasina yol agma olasiligi vardir:

BaY? + Mg*— MgY* + Ba’*  yer degistirme tepkimesi icin denge sabiti asagidaki tepkimelerden
yararlanilarak hesaplanabilir:

Ba? + Y* — BaY?> Keav2- = 5,8.107 pH =10icin «,. = 0,35 oldugundan K’eay2=5,8x10" x 0,35 = 2,03x10’
Mg + Y+ — MgY?* Kmgy2- = 4,9.108 pH = 10 igin a,. =035 oldugundan K’wgy2--= 4,9x108x 0,35 = 1,72x108
Birinci tepkimeyi ters gevirip ikinci tepkime ile toplanirsa;

BaY> — Ba?* y/ Kay= 1/ K'gav2-= 1 / 2,03x107

Mg?* +)(“'/—> MgY?* K'meya-- = 1,72x10°

BaY? + Mg*— MgY? + Ba?* K =Kay X K'vgv2--= 8,42 olur.
Buna karsilik, Mg2*nin eriokrom siyahi-T indikatori ile olusturdugu kompleksin denge sabiti 1 x 107dir.

Mg?* + In> — Mgln— Kmgin = 1x107
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EDTA’nin fazlasini ayarli Mg?* ¢ézeltisi ile titre ederken esdegerlik noktasinda ortamdaki EDTA kadar Mg?* tepkimeye

girer. Ortamda EDTA bittikten sonra Mgin— kompleksinin olusum sabiti (107) yer degistirme tepkimesinin denge
sabitinden (8,42) daha biiyiik oldugundan eklenen Mg?* éncelikle ortamdaki indikatérle tepkimeye girer ve Mgln~ nin
sarap kirmizisi rengi gozlenir. Ortamdaki indikatér tamamen bitmeden yer degistirme tepkimesi gerceklesmez. Bu
nedenle EDTA’nin fazlas titre edilirken déniim noktasindan sonra indikatérii tamamen tiiketecek kadar fazla Mg?*
eklenmemelidir.

5) Sorular

1) Eritis nedir, neden gerek duyulur? Ornekler veriniz.

2) Hangi tiir tuzlar asit ilavesiyle ¢ozlinmez neden?

3) Kral suyu nedir hangi tiir maddelerin ¢6ziilmesinde kullanilir? Ornekler veriniz.

4) BaSO.'in karbonat eritisi ile ¢ozlinlrlestirildikten sonra EDTA ile tayinini tepkimelerle kisaca anlatiniz?

5) Karbonat eritisiyle BaCOs’a donustiiriilen 0,3532 g baryum filizi, asitle ¢oziindlikten sonra nétrallestirilir ve 250,0
mL’ye seyreltilir. Buradan alinan 25 mL’lik kisim pH = 10’a tamponlandiktan sonra 35,0 mL 0,01 M EDTA ¢ozeltisi, 5-6
damla eriokrom siyahi-T indikatéri ilave edilir ve artan EDTA déniim noktasina kadar 20,0 mL 0,01 M Mg?* ¢dzeltisi ile
geri titre edilir. Numunedeki kiitlece % Ba nedir?

6) Kaynaklar
[1] D. A. Skoog, D. M: West, F. J. Holler, S. R. Crouch, Analitik Kimya Temel ilkeler, 8. Baski, 2004. Ceviri editorleri:

E. Kilig, H. Yilmaz, Bilim yayincilik.
[2] D.C: Harris, Nicel Kimyasal Analiz, 8. Baski, 2015, Ceviri Editéri: A. R. TURKER, Palme Yayincilik.
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RAPOR: Hesaplama ve sonuglarin gésterilmesi

Baslangicta alinan numune igerisindeki baryumun kitlesi hesaplanir. Bunun icin harcanan EDTA’nin mol sayisindan
Ba’nin mol sayisi bulunur ve seyreltme faktori de dikkate alinarak yapilacak olan hesaplamayla baslangig
numunesindeki baryumun kutlesi hesaplanir. Sonug 4 anlamh rakamla rapor edilir ve deney sonunda rapor

doldurulup ilgili asistana verilir.

MgCl; ¢6zeltisinin ayarlanmasi igin verilerin gizelgesi

Titrasyon 1 Titrasyon 2 Titrasyon 3
Baslangi¢ biret okumasi mL mL mL
Son biiret okumasi mL mL mL
Harcanan EDTA hacmi mL mL mL
MgCl; molaritesi M M M
MgCl.'nin ortalama molaritesi M

Ba filizinde Ba tayini igin verilerin gizelgesi

Titrasyon 1 Titrasyon 2 Titrasyon 3
Ba filizinin kitlesi g g g
Eklenen EDTA hacmi mL mL mL
Baslangi¢ biret okumasi mL mL mL
Son biiret okumasi mL mL mL
Harcanan MgCl; hacmi mL mL mL
Ba miktari mg mg mg

Filizdeki Baryumun ortalama kiitlesi, (mg)




YUKSELTGENME-iINDIRGENME TiTRASYONLARI
KROMIT FiLiZINDE KROM TAYiNi
1. Deneyin Amaci
Bu deneyin amaci, kromit filizinde krom igerigini tayin etmektir.

2. Kuramsal Bilgiler
2.1. Krom filizi

Krom tabiatta filizleri seklinde bulunur. En yaygin filizi olan kromit (FeCr.04) ¢ogunlukla, lavin katilagmasi
sonucu olusan kayaglarda bulunur. Bu kayaclar yer yizeyinin Ustiinde oldugu kadar derin kisimlarda da
bulunur. Dolayisiyla hem acik alan hem de yer alti madenciligi ile ¢cikartilabilir.

Cevher islemesi

Dinya kromit cevherinin %95’i metalirji sanayinde ferrokrom alasimi olarak kullaniimaktadir. Kromit, demir
ve kromdan olusan ve az miktarda da karbon ve silis iceren alasim lretmek amaciyla yiiksek sicaklikta
indirgeme sirecine tabi tutulur. Karbon ve silisyum miktari alasimin derecesi, icindeki kiikirt, fosfor ve
titanyum gibi elementlerin varligina gére degiskenlik gosterir.

Uygulama Alanlari

Krom elementi, celik, alasim, kimya ve refrakter (atese dayanikli malzemeler) sanayilerinde ¢esitli amaclarla
kullaniimaktadir. Asinmaya dayanikli ve asiri sert olmasi kromu, kaplama ve metal cilalama icin de ideal bir
malzeme yapmaktadir.

Ferrokrom ve Paslanmaz Celik

Ferrokrom kitlece % 50 - % 70 krom ve % 30 - % 50 demir iceren bir alasimdir. Celik sanayi, paslanmaz celik
uretiminde diinya ferrokrom miktarinin %80’den fazlasinin kullaniimasi ile bu alasimin en bulyik tiketicisi
durumundadir.

2.2 Orneklerin yiikseltgenlerle ¢éziiniirlestirilmesi

Bazi durumlarda numunenin ¢ozlinurlestirilmesi icin asit ya da asit karisimlari yeterli olmaz. Numuneyi
¢OzUnur bir tuzuna donustiirmek igin ylikseltgeme yapilmasi gerekir. Sodyum peroksit Na;O; bu amagla
yaygin olarak kullanilan bir yikseltgen eritis maddesidir. Peroksit eritisi ile birgok filiz cozlinir hale getirilir.

2FeCr;04 + 7Na20; = 2NaFeO; + NazCrO4 + 2Naz0

3. Deney

3.1. Cihaz ve malzemeler



e Genel laboratuvar cihaz ve malzemeleri

e Analitik terazi; 0,1 mg yaklasimla tartim yapabilen
e Beher, 500 mL'lik

e Biret, 50 mL’lik 0,1 mL taksimatli

e Erlen, 250 mL’lik

o Olciilii balon, 250 mL’lik

e Pipet, 10 mL'lik

e Pipet, 5 mL'lik

e Porselen kroze

e Saat cami

e Slizgec kagidi, iri gbzenekli (Bazi ticari markalarda “siyah bant” olarak ifade edilir)

3.2. Reaktifler

e Safsu
e HCI, derigik
e HySO4,6 M

e NayOy, kati, analitik saflikta

e Potasyum dikromat, K2Cr20y, birincil (primer) standart kalitede
e Sodyum difenilaminsiilfonat indikator ¢ozeltisi

e FeS04.(NH4)2S04. 6H20, kati

e H3PO,, derisik

e Ba(NO3),, 0,1 M

3.3. islem
3.3.1. Gerekli Cozeltilerin Hazirlanmasi

Potasyum Dikromat Cozeltisinin (0,02 M) Hazirlanmasi: Birincil standart K,Cr,07; 150-200 °C da 2 saat
kurutulur. Soguduktan sonra katidan 4,9 g potasyum dikromat 0,1 mg yaklasimla tartilir, bir beherde 100 mL

suyla ¢ozillr ve bir litrelik ol¢lli balona aktarilarak hacmi 1 L'ye tamamlanir.

Sodyum Difenilamin Siilfonat indikatorii: 0,2 g kati 100 mL suda ¢6zilir. Bu indikatoriin indirgenmis hali

renksiz, yikseltgenmis hali mavi renklidir.

Demir(ll) amonyum siilfat ¢6zeltisinin (0,1 M) Hazirlanmasi: 0,1 mg duyarlikla 9,8 g demir(ll) amonyum
sulfat [FeSO4. (NH4)2S04. 6H20]1(392,14 g/mol) tartihr, 200 mL su ve 5 mL 6 M H2SO4 eklenerek, dikkatlice bir

balon aktarilir ve son hacim 250 mL’ye seyreltilir.



Demir(ll) amonyum siilfat ¢ozeltisinin ayarlanmasi: Yaklasik 0,1 M olan bu ¢6zeltiden bir pipetle tam 10 mL
alinarak 5 mL difenilaminstilfonat indikatori ilave edilir ve ¢ozelti renk yesilden sonra tam maviye déniinceye
kadar 0,02 M KCr;07 ile titre edilir. Harcanan potasyum dikromat ¢ozeltisinin hacmi ve derisiminden

yararlanarak demir(ll) amonyum siilfat ¢ozeltisinin tam derisimi hesaplanir.
3.3.2. Kromit Filizinin Coziiniirlestirilmesi

Kromit filizi 6nce NayO; ile eritis yapilarak ¢ozinir hale getirilir. Bunun icin yaklasik 0,5 g ince toz halinde
ogutilmis filiz 0,1 mg yaklasimla tartilarak nikel veya kalin cidarl bir porselen krozeye aktarilir. Uzerine 6,0
g Nay0; eklenerek iyice karistirilir. Karistirmada kullanilan cam baget lizerindeki filiz artiklari da krozeye
aktarilir. Krozenin kapagi ortilir ve bek alevinde (veya 800 °C'da firinda) sivi hale gelinceye kadar isitilir.
Kroze sogutulur, icinde yaklasik 200 mL su bulunan 600 mL’lik behere konur ve beherin Usti saat cami ile
kapatilir. 10 dakika beklenir ve sonra krozenin icinde kalinti kalmayincaya kadar kroze beherin icine yikanir.

Bu islem sonunda asagidaki tepkimeler gerceklesir:
2FeCr204 (k) + 7Na202(k) = 2NaFeO:(k) + Na>CrO4 (suda) + 2Na20O(k)
NaFeOz(k) + 2H.0 - NaOH (suda) + Fe(OH)s(k)
2NaO(k) + 2H20 - 4NaOH(suda)

Cozelti isitilarak Fe(OH)s’Gn ¢okmesi saglanir ve siyah bant stzgec kagidi kullanarak stzuliir. Cokelekte
CrO4% kalmayincaya kadar ¢okelek kaynar sicak su ile iyice yikanir. Siiziintiiden alinan bir miktar Gzerine
Ba(NOs)2 cozeltisi ilave edildiginde sari ¢okelek olusmamasi siziintlide kromat iyonu kalmadigini gosterir.
Siziintd sari renkli olmahidir. Cokelekte CrO4% kalmadigina emin oluncaya kadar yapilan biitiin yikama sular
ayni beherde toplanmalidir (NOT 1). Toplanan bitin stziintler yaklasik 200 mL kalincaya kadar ugurulur ve
1 mL 6 M H,S04 eklenerek asidik bir ortam elde edilir (NOT 2). Oda sicakligina sogutulan ¢ozelti dikkatlice

Olculu balona aktarilarak su ile 250 mL’ye seyreltilir. Bu numune ¢ozeltisi krom miktar tayini igin saklanir.
3.3.3. Krom Tayini

Na,O:ile eritis yapilarak elde edilen 250 mL ¢ozeltiden biret yardimiyla hacmi kesin bilinen 25 mL ¢ozelti
alinir. Numune ¢ozeltisine hacmi kesin bilinen 25-30 mL 0,1 M ayarl demir(ll) amonyumsiilfat, 5 mL H3POa4
(NOT 3) ve 0,5 mL difenilamin silfonat indikatori eklenir. Karisim yaklasik 200 mL’ye seyreltilir ve 0,1 M

K2Cr,07 ile rengi yesilden viyole maviye doniinceye kadar titre edilir. Harcanan titrant hacmi not edilir.
6Fe?* (fazla) + Cr,07% + 14H* - 2Cr3*+ 6 Fe3*+ 7H,0

Titrasyon Tepkimesi:



6FeZ*+ Cr,07% + 14H* >  6Fe3*+2Cr3* + 7H0
4) Notlar:
1. Ortamda CrO.? kalmasi krom kaybina yol acar.

2. Titrasyon sirasinda ilave edilen HySO4‘lin gbrevi ortami asidik yapmak ve kromat iyonunu dikromat

iyonuna donustirmektir.
2Cr04%* + 2H* > Cr,07> + H20

3. Fosforik asidin gorevi de titrasyon ile olusan Fe3* ile kompleks yaparak demir(lll) kloriir komplekslerinin

siddetli sari rengini 6nlemektir. Boylece esdegerlik noktasi daha duyarlikla gozlenebilir.
5) Sorular
1. Alinan numunenin ¢ézinurlestiriimesinden, krom tayinine kadar islemleri tepkimeler halinde yaziniz.

2. Cozinlrlestirme isinde sodyum peroksitin roliini yikseltgenme basamaklarindaki degisim Gzerinden

aciklayiniz.

3. Eritis maddesinin numunenin 10 kati civarinda alinmasinin tepkime verimiyle mi tepkime stokiyometrisi

ile miilgilidir? 0,5 g numune 6 g Na;0; ile eritis yapilirsa durumu asagidaki tepkimeye gore inceleyiniz.
2FeCr.04+ 7Na20; > 2NaFeO; + Na,CrO4 + 2Na;0

4. 0,3218 g krom filizi tartilarak peroksit eritisiyle ¢dziinurlestiriliyor. Cozelti 250 mL’ye tamamlaniyor.
Cozeltiden alinan 25 mL Gzerine 35 ml 0,1224 M Fe(ll) amonyum siilfat ¢ozeltisi , 5 mL fosforik asit ¢cozeltisi
ekleniyor. Fe(ll)'nin fazlasi difenilamin siilfonat indikatori yaninda 6,6 mL 0,0868 M K,Cr.07 ¢ozeltisi ile

titre ediliyor. Numunedeki Cr'un kitlece yizdesini bulunuz.
6. Kaynaklar

[1] Skoog, D.A., West, D.M., Holler, F.J., Crouch, S.R., Analitik Kimya Temel ilkeler Cilt:1, Bilim Yayinlari,
Ankara 2007.

[2] Somer, G., Kantitatif Analiz, Ankara 2006.

[3] D.C. Harris, Nicel Kimyasal Analiz, 8. Baski, 2015, Ceviri Editorii: A. R. TURKER, Palme Yayincilik.

RAPOR: Hesaplama ve sonuglarin gésterilmesi



Kromit filizinde krom miktari asagidaki veri cizelgesi kullanilarak hesaplanir ve sonug 4 anlamli rakamla rapor

edilir.

Fe(ll) Amonyumsiilfat Cozeltisinin ayarlanmasi igin verilerin gizelgesi

Titrasyon 1 Titrasyon 2
Baslangi¢ biiret okumasi mL mL
Son biiret okumasi mL mL
Harcanan K,Cr,07 hacmi mL mL
Fe(ll) Amonyumsiilfat Cozeltisinin Molaritesi: (M) (M)
Fe(ll) Amonyumsiilfat Cozeltisinin ortalama Molaritesi. M

Kromit filizinde krom tayini icin verilerin gizelgesi

Titrasyon 1 Titrasyon 2
Baslangi¢ biiret okumasi mL mL
Son biiret okumasi mL mL
Harcanan K,Cr,07 hacmi mL mL
Kromit filizinde bulunan krom miktari: mg mg

Kromit filizinde bulunan kromun ortalama kiitlesi. mg
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