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+ TEMEL GERECLER

) 'K-imya laboratuvarlz;rlnda,kullamlan binlerce arac ve gereci burada tek tek
incelemek, tamitmak miimkiin degildir. Gergekte bunlarm hepsini bir analitik

‘kimyacinin da bilmesi gerekmez. Hatta arastuma yapan bir . analitik kimyacinin

'kuuandlf";f' arag ve gereglerin gogu da bir Srenci laboratuvarinda bulunmaz. Bu

_:iedenle burada analitik kimyada kullamlan biitiin ara¢ ve gereclerden cok, bir

amalitik kimya 6grenci laboratuvarinda bulunan ve ozeliikle bu dersin yitriitiil-
mesi igin gerekli olan temel arag ve gereclere yer verilecekiir. '

Laboratuvarda kullanilan birgok ara¢ ve geregler biitiin iglemlerde kullanil-
digt halde bir kisrm yalmz belli dencylerde kullanthular. Ornegin bir piset veya
bir beher biitiin deneylerde kullamidif: halde, kroze yalniz gravimetrik analizler-
de, biiret ise, yalniz volumetrik analizlerde kullamlir. Bunun yamsira nicel ana-
litik kimya laboratuvarinin yliriitiilmesi srasinda &grencinin kullanacagt ve nitel
analitik kimya laboratuvarinda tamdig1 birtakim malzemeler daha vardir ki bun-
lar nicel analitik kimya laboratuvarina &zgli olmadiklarindan ve &nceki labora-
tuvar derslerinden tanmdifindan burada tekrarlanmayacak, yalmz nicel analitik
' kimya laboratuvarina Szgii olanlarin en dnemlileri kisaca tamtilip kullanma se-

killeri ve 6ze}1ikleri anlatilacaktir, o ]

'1.1. ANALITIK TERAZILER VE TARTIM

' Nicel analitik kimya laboratuvarlarmdaki gereclerin en dnemlilerinden biri
terazidir. Nicel analizde amac bir maddenin bilegenlerinin o madde icindeki ora-
ninm bilinmesi olduguna gore, ne kadar maddenin analiz edildiginin dogru ola-
rak bilinmesi gerekir. Bu ise ancak analitik bir terazi ile miimkiin olabilir. Ana-
litik teraziler en az onbinde bir gram (1/10.000 veya 1/10 miligram diizeyinde)

tartim yapabilen terazilerdir,

. Analitik teraziler gél:§ma prensiplerine ve Ozelliklerine gore elektrikli ve
glektriksiz teraziler veya tek kefeli ve iki kefeli teraziler olmak -tizere cesitli
gruplarda incelenebitir. Bunlardan cift kefeli terazilerde ayr1 bir kutuda bulunan
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- L1 .let _‘Kefeh Terazilerle Tartim

‘ 1z m]I] (i i i maii r uzerg (4]
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" genellikie susuz Ca(y,

kullanihyr,
~ Terazi. tary
- ma hazir jse tart
madd . rma iglemine p
¢ terazinin gg] kefesine tahmip edilen P anabilic Bunup icin fartilacak
a

B v s b

ggeri' aimlp bu kez isleme, kavalye ter,a'zi kqlunun saf yoniine konarak de-
edilir. . Belli bir noktadan sonra ibre “0” taksimatinin etrafinda’ salinmaya
Bu durumda, gergekte salimmin durmasimi beklemek ve gostergenin “0”
st gosterip gbstermedigini kontrol etmek gerekir. Ancak pratikte salim-
amamlanmasi i¢in uzun siire beklemek yerine, safa ve sola saliumlarda
enin gosterdifi taksimatlar okunarak.salintm sonunda ibrenin nerede duracag
esaplanlr.'Bu amagla en sik kullanilan “gok salimm” yéntemidir. Bu yontem-

' ¢ saga ve sola sahmimlardan en az beg defer alinir. Sifir noktasina gére sola

;
mmlar eksi, saga saltmmlar ise arty olarak tanmmlandiktan sonra degerlerin

‘heésaplanir .

Ornek :1 Bir tartim sirasinda agapidaki salintm degerleri okunmustur. Buna
gbre bu tartrmun “sifir noktast” yani gSstergenin duracafit nokta nedir?

Sola: —6.0, —5.0
Saga: 9.0, +80, +70

Burada yapilacak iglem saga ve sola salimmlarm ortalamalarin bulmak_,‘ daha

sonra bu iki deferin aritmetik ortalamasim almaktic.’

— 6.0+(—5.0) =_55 '

Sola salimmlarin ortalamasi :

2
Saga salimlarm ortalamas: : +9'O—I;8'0‘+7'0. =+ 8.0
Durma noktas1 (sifir noktas:) ; ——"—5'5;_8'0 = 1,25

Bu durum, eger salinimlarin sonu beklenseydi, géstergenin sag yonde 1.25 ciz-

gisinde duracafim gdsterir. Bu durumda-terazi dengeye gelmemis demektir. Ka-
valyesi sag yonde harelket ettirerek veya gramlarin bulundugu kefeye santigram-

lardan ekleyerek teraziyi dengeye getirmek gerekir.

Ornek : 2 Bir tartim sirasmda su gramlzir kullandlmigtir 10 g, 2 2, 1 g, 500
mg, 100 mg; 50 mg, 20 mg 20 mg ve kavelye terazi kolunun' sag tarafinda
+2.8 noktasindadir. Buna gbre tartilan madde kag gramdir? '

ortalamast alimp ikiye bollinerek salmimlar sonunda gdstergenin duracagi nokta .




~

10.000 mg
2.000 mg
1.000 mg

500 mg
100 mg
100 mg
50 mg
20 mg
20 mg
28 mg

— . com
13792.8 mg = 13,7928 ¢

garpip (kgvalyeden okunan degeri) yan yana yazmaktr,
Buna gore, gramlar : 10+2+4+1=13
13
Desigramlar : 500+ 100+ 100=700
S 13.7
Santigramlar: 50 +~20+2'0 =90
13.79

Miligramlar ; - 2.8‘><‘10=28

- 13.7928 ¢

L1.2. Tek Kefel Terazilerle Tartgn

g a(,l'icn'zum icin yapilacak ilk islem kullanian gramlani a
a sonra alt alta yazip matematikse] olarak to,plamak);lli-l

ya d‘a 2 y ‘biri i i s‘ 7
) i Z

5

b- . . } K 3 . . .
pirime .‘ie"lrme "isfef tek kefeli ister iki kefeli ile olsun bir tartiim yapilirken su noktalara

at edilmesi gerekir. L
O N " . . | ) i

Cift kefeli terazi Tek kefeli terazi

Sekil: 11 Teraziler

1. Bir analiz boyunca yapilacak biitiin islemier aym terazi ile ve ayin gram-

*'larla yapilmahdir. Bu, terazinin kendisinden gelen hatayr en aza indirir .Aym
hata_tartmin baginda ve sonunda yapildigi igin fark degismez. :

2. Tartim swrasinda terazi kefesinin kapé@t kapal: tutulmali veya is bitiril-

ikten sonra hemen kapatiimalidir. Bu sekilde nem veya karbon dioksit gibi mad-
elerin terazi icine girmesi, dolayisiyla tartilan madde tarafindan sofurulmasi

nlenecepi gibi kapagt agik bir terazide tartimi yapan kiginin nefesi, kefenin salin-
asina neden olabilir. ) .

3. Her tartmdan once terazinin ayari mutlaka kontrol edilmelidir.
' 4, Tartllacak madde temiz, kuru ve oda sicakhpmda olmahdir. Cok si-
cak veya ¢ok sopuk maddeler hangi amagcla olursa olsun tartilmamahdir.
5. Swilar, toz halindeki katilar veya benzerleri szat canu veya benzeri bir
kapta tartdmali, dogrudan tartimamahdir,




Tartxlacak madde daima terazinin sol kefesine, gramiar ise sag kefeye ]
alidir. Gramlara ef ile dokunmamali, masast ile tutulmaidyy, | .

- 7. Terazi acik jken (tartim sirasinda) gram veya madde alma veya ckleme :.
.islémi kesinlikle yapilmamalidir, .

"8. Gramlar, kutusundaki kendj yerlerine konmah,

tartim _tamarhlandlktan 1
- sonra terazi temizienmis olarak birakilmalidyr, : !

9. Terazi i¢inde nem g:ekici bir madde (genellikle CaCIz) bul{mdurulmaljdlr. 1

1.2. DESIKATORLER vg KULLANILMALAR]

Desikatérler, kuru bir atmosfer saglayan kapal; kaplardyr, Dis atmosfer ko- E
sullarindan ctkilepeq kimyasal madge veya gerecler buralarda saklanir, Degika-

Sekil: 1.2 Desikator ,,

) . k gerekir,
: a dikkat etme
gok kullanilan kurutucular azalan nem cekicilik egilimine gire cezelge 1.1 ge Bir desikatoriin kullammi sirasinda su noktalar ldiktan sonra ici tama-
s e 1t . - s 1 ]
verilmistir. ) katorii ilk kullamma hazirlamak icin ka}:]agtler?g; veya sabunla yrkanir.
. : . Desikatd kiyorsa de ir kagit par-
- . : ) . . s sonra gere - . mig bir kag
] - Cizelge 1.1 Nem Cekici Maddeler men bogaltihir. Once tsu, da:;. kurutulur. Huni seklinde }(%t;azlt f{lsmmdaki, ku-
! ) ; n sonra famam . s ikatoril - iri-
4 ) . Susuz kalsiyu Klortir Kumlan:::lt;la (sekil 1.3) susuz kalsiyum klc[);:trlad:csmra porselen althk yerlestiri
i - " Qi . o ’ iy ’ . - ‘
i o ga:ilgua icin yapilmig olan bsimeye bosaltilir _
ol Magnezyum perklorat. trihidrat u s # hir.
.‘! . Susuz kalsiyum, siilfat lip desikatorin gapagl kapatl .
) Derig_ik sitlfiirik agjt ) :
. Baryum perklorat ,
" Magnezyum Perklorat
o : " Fosfor Pentacksit N
D

! durulmast
] 3 B ir des ikatore 1\1‘\1‘1.1'.1.‘0\.‘111{[“ dol
Sekil: 1, i g :
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Olgii kaplan swvilarin hacminin lgiilmesi amactyla kullamlirlar. En ¢ok kul-

2. ) « N .
~apafin xahathkla agimasint saglamak igin gevresine az miktarg

' arda va- o

janilan Olgit kaplan meziitler, balonjojeler, pipetler ve biiretlerdir (sekil 1.5).

zelin siiriiliir,
1

3. Cok sicak bir kap dog ikats .
grudan desikatére ko (
o S 1 nmaz. Onee d
zon; a:r sl({)gptlflur ve daha sonra konur, Eger stcak madde dol“Srarclida o i ” ‘?C
o 1; Iapag{ hemen kapatilirsa icerideki hava genlegecepi g o a de"S]katore
§up kirilmasina neden olunabilir, Desikatériin kapag yerf ga:z[:l llmi:}:'agm e
el bir gekilde JE-

4. Desikatére nemli bi
' 4 Ir madde konmamalid
. r . Bu, kurut ' it
oygunluk noktasing gelmesine, dolayisiyla iglevini i U_le_mumn k‘xsa S
B yerine getirmemesine neden

1.3. OLCU KAPLARI

"Analitik kimya JaEc;ratuvarlar :
: mda kullanilan .
1lm . ey gerecler oenej]
Eer I:ilsé'dl;".)’Bun}]:lrdan bu" kismy olgu kab: olarak kullamhﬁare I;];zncam]d o e
Se :ie : mﬁ i (sekil 1.4) br.rg_:ok cam kaplar hernekadar belli hacim]e . ?r en‘, be-
dis ar Yfi_klaSIk hacmi belirttiklerinden ve tizerlerinde haci - g.0§terjrler. 3
madigindan 8l¢ii kabr olarak kullanimazlar, acim gizgisi bulun- =

Sekil: 1.5 “Meziir, balonjoje, taksimatli pipet, pipet, -biiret

Bunlarin 1 ml den 1 litreye kadar degisik hacimli olanlar: vardir. Biiretler.
ve meziirler mililitre taksimatht olup ayni kapla gesitli hacimlerin &lgiimleri ya-
pilabilir. Pipetlerin hem mililitre taksimatli hem de belli hacimler icin olanlan
vardir. Balonjojelerle yalmz belli hacimlerin &lgiimleri yapilabilir . ‘

Olgii kaplarimin iizerlerinde yazili hacmi dogru olarak &lgebilmesi icin bunun

dnceden ayarlanmas: gerckir, Ayarlama, “akittifi hacim” veya “aldigi hacim” ol-
mak iizere farkli iki esasa gore yapilabilir, “Akittif1 hacim”, 6lgii kabi iizerindeki

balon erlen R o
. ge

Sekil: 14 Beher, erlen, balon, sige
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10
oot cigeisi arasindaki hacim kadar cézeltinin e ' L 3. Pipetler
iki igaret gizgist arasiieest - gozeltinin aktigin, belirtir, pj - 3.
ctlr gonelile bu 55 8o ayarlanilar, “Aldigs haciny i;;néig?ftfr i by
deki gizgiye kadat ¢0uelti dolduruldugunda kabum icindeki gszeitinin hZcLS‘?‘-e -
.. et . 101 ve
Imast nedeniyle capj

- Balonjojeler ve me]

Pipetler belli hacimdeki sivimin aktarilmas: amaciyla kullamihbirlar, Bunlarmn
Be ililitre taksimatht olantari bulundufu gibi yalmz belli hacimler i¢in olanlan1 da
*':yardll'. Hangi hacim igin oldugu ve ayarlandifn sicaklik iizerlerinde yazilidir. Her
‘iki tiir pipetler de aksi belirtilmedikge “akitrlan” hacim esasina gore: ayarlanmig-
Cam kaplarin ayarlanmast, aksi belirtiiinedik Hardir. '

T SR ! ce su il 5 8
icaklik genelliqu kap izerinde belirtilir.- e ve‘ oda sicakliginda ya-§

Bir ‘pipeti kuilaomak igin, hacim gizgisinin bulundugu taraftan tutulur,
pipetin Oteki ucu aktarilacak gozeltiye daldirilr. Afizld emilerek cozelti pipete
almr. Hlacim gizgisinin biraz iist kismina kadar doldurulduktan sonra afiiz gekilir
ve hizla isaret parmagi kapatilir. Daha sonra pipet goz hizasina kadar kaldirilr
. .ye isaret parmap hafif gevsetilerck cozelti damla damla bogaltilir. S yiizeyinde
olusan kavisin alt sur1 (renkli gozeltilerde iist simir1) hacim gizgisine gelinceye ka-
dar sivimin fazlasi bogaltilir, Zehirli veya kolay buharlasan maddelerin aktaril-
- masmda agiz ile emme yapiimaz. Bu amagla yapilmis diizenckler (puarlar v.b).
132 Balonjojeler o . . - kollamhr. Pipet isaret gizgisine 'kadar doldurulduktan sonra. u¢ kisminda dig yii-
e - S :cydeki s silinir ve varsa ucundaki damla bir cama dokundurularak almir, Si-
Balonjojeler dibi diiz, govdesi yuvarlak, yzun dar boyunly ve b R .~y isténilen yere bogaltildiktan sonra ig yiizeylerdeki sivinin tamamen akmast igin
cizgisi bulunan Blgii kaplandir. Bunlarm 10 m] dep 1 litreye kadve hur'ada_ isarct J 10 - 15 saniye beklenir. Ucondaki son damla sivinin bogaltldig1 kaba dokundu-
lar1 vardir. Ayarlama belli sicakiik ve hacim igin “aldiklary™ ar hacimli- olan- - rularak alnr. : - .

T o esasina gi 1
- Kullanm sirasmda, ozellikle isaret cizgisinin tstlindeki kisymda suadiomrfagijixhr. 1
1Klary- 3

o’ bulupmamast gerekir. . : = 154, Biiretler
. ) . - 3.4, Bur
Balonjojeler genelhklf': 'S&Yl‘eltme‘ veya belli hacimde Szelti hao 3 ‘
ciyla kullamslrlar. Bunun igin ¢ozelti balonjojeye hun vejfa 'pi;egzz:;ama S
sonra kanistrarak seyreltilic (genellikle su) eklenir, Hacim cizgisine kl_mr' D.a ha
da eklemeye damla damla devam edilir, yaklagildigun-

~ pilir. S

1.3.1. Meziirler

Meziirler “aldiklari” véya “akittiklary”
Rinlarm 5 ml den 1000 ml ye kadar cesitli
{ hacim &lglimleri icin genellikle kullanal

1I:ac.im' €sasma gore ayarianabilirler.:
' a;:lmlerde olanlart vardir. Cok dy. §
il mazlar, yaklagik hacim gl i igin 3
i i | 7 : Olciimleri igin :

Biiretler bir uen agik, dteki ucu acip kapama muslugu ile kapatilmig, tizeri
mililitre- taksimath uzun bir cam boru goériiniimiindedirler. Genellikle 25, 50 ve
100 ml hacimlidirler. Ogrenci laboratuvarlarinda gogunlukla 50 ml likleri kul-

. Ozellikle katilardan ¢ozelti hazirlamalk gerektig _.‘ i lantlr.

O e gorme veya i slemi bir beherdinde veya ¢zeltinin wsitlma- P : ' - .
'balinjojeye alinir ve ayni sekilde karstrarak hacim Biiret bir spora tutturulduktan sonra sol el ile musluk arkadan ilk iig¢ par-

makla tutulur (sekil 1.6). Musluk bag parmak ve isaret. parmag ile agilip kapa-
tihr, Sag el ile ¢ézeltinin akitilacadn (titrasyon kabi) tutulu’r._ -

e 'yaplllr. Daha sonra gozeit
¢izgisine kadar seyreltici ek-

lenir. .

“Balonjojelerde calkalama dzel bir dikkati gerokiiri.,
kapaj1 sikica kapatildiktan sonra kapak avug icine g
ile balonun genig kismumndan ttulur, Bu sekilde iyice .l
eski'duruma getirilir,

" Hazirlanacak 'gi)'zeltinin stcaklifn kabin ayarlama
farkis ise hacim izgisine kadar tamamlamadan nce g
r diigmesini beklemek gerekir,

Bunun igin bolonjejenin
ters cevrilir ve teki el
alapdrktan sonra tekrar

Cozelti, biirete huni yardimiyla. sifir ¢izgisinin biraz iistiine kadar dolduru-
lur. Daha sonra musluk alttan yavagga agilarak sivi ylizeyinde olusan Kavisin
alt sinry sifie gizgisine gelinceye kadar damla damla bogaltilir. Bu sirada mus-
- luk ile biiretin ucu arasmdaki kisimda hava boslugunun kalmamasmé dikkat edil-
-swakglgmdan F=5°C dern 9 melidir. Ejer varsa biiret hizla agilip kapatilarak veya bogaltilip 45° efimle tek-
 ma kad teakligin ayarlama sicakly- ' rar doldurularak bu hava giderilmelidir. ' :

et T




sin " alt sinm esas almurken renkli sivilarda bu kavis
iist seviyesi esas alir (Sel_cil 1.7).

Sekil : 1.6 - Biretin kullamlmas: © Sekil: 1.7 Biiretlerde okuma

. Biiret kullamilmaya baglamadan Bnce deterjan veya kromik asit ile iyice
yikanmal;, su akitildifinda iginde _su damlaciklart birakmamalidir. Bunun icin
kromik asit ¢ézeltisinin 1-2 saat siire ile biiret icinde birakidmas: gerckebilir.
Eger bitret musluk kismindan akitiyorsa, musluk vazelinlenerek bu giderilmeli-

dir. Vazelin veya bagka yagsi maddeler biiretin ucunu tikarmusgsa bu, ince bir tel
yardimtyla veya isiilarak acilmalidr,

Biiret i¢inde uzun siire ¢ozelti brrakimamalidir. Ozellikle sodyum hidroksit
gibi bazlar camn agmmasina, dolayisiyla biiret hacminin degismesine neden ola-
bilir. Ayrica yine zamanla icindeki madde kristallenebilir veya bozunabilir ki bu
temizlenmesini ve o cozeltinin tekrar kullanulmasint  giiglegtirir.

P iivmwm‘mmn-ﬂ_ — e Ptai

Biiretlerde, ve gencl olarak silindirik yapdi kaplarda, sivi seviyesinin okun-
mas1 5zel bir bilgiyi gerektirir. Saydam sivilarda ¢ozelti yiizeyinde olusan kavi- 3

. . m
gorillemediginden sivinm |

. ; 13

Biiretten ¢ozelti ‘hizla akitilmigsa, muslugun kap:itﬂmamylft sarfiyatin .olsurlg
arasinda en az 1 dakikahk zaman gegmelidir. Béylece biiret. ¢eperlerinde]
- agagiya akmasi saglanmg olur, Aksi halde okuma yapildiktan sonra s
s::g:;.inisn yiikseldigi goriiliir. Biiret kullanim1 sirasinda dikkat edilecek bir bag- -

§

'ka nokta da, analize baglamadan &nce biiretin ucundaki damlamn biiretin ucu-

pu bir beherin dig kismma dokundurarak alinmasidir. Bu damla biiretin icin-
deki hacime dahil olmadigindan hataya neden olur.

Yeni temizlenmis bir biirete ayarh bir ¢Ozelti cklenirse seyrelme nﬁdeniyle
Szeltinin derigimi defigir. Bu nedenle biiret ¢ozelti ile’ doldurulmadan dnce ya
Vfamamen kurutulmal: yeya ¢6zeltinin 3 -4 m! si ile birkag kez galkalanmahdir.
1.4. KROZELER

Krozeler, analitik kimya laboratuvarlarinda kullamlan temel gereclerden

- biridir. Analiz 6rneginin ¢dziiniirlestirilmesi sirasmda, gravimetrik tayinlerde ve

siizme iglemlerinde kullanilabilirler. Genel olarak porselen, metal ve siizgechi
krozeler olmak ijzci'e_ﬁg grupta incelebilirler (gekil: 1.8).

Sekil: 1.8 Cesitli krozeler

Porsélen krozeler atese dayamikl killerden yapﬂm;s olup s:rlanm1§!af'd(11r.
Kultams amaglarina gore gesitli hacimlerde olanlarn vard.lr. I\/{etal lfrozelerln;m. :
en ¢ok kuilanilanlar: -nikel, demir ve platin kro.zelerdlr.-. Suzgegl}_ kroz.eler s
venellikle siizme amaciyla kullanilirlar. Bunfarda krozen_m alti stizme is emm.c
;ygun olarak gozenekli olarak yapimugtir, En gok kullantlam Gooch krozesi-
dir. - ‘ .
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15. SUZGECLER

Siizgegler kati ile swvinn birbirinden ayrilmast -amaciyla kullanthrlar, Er 3
gok kullamlanlar kagit, amyant ve cam -stizgeglerdir. Siizgeg kagitlari yandik-

larinda kiil birakmazlar. Cesgitli firmalar tarafindan cegitl adla‘r altinda {iretilmek-
tedir. Cizelge 1.2 de bunlardan bir kism: kargll_asnrmall olarak verilmistir.

Cizelge : 1.2 gegitli siizgeg kagitlan

Schleicher ' ve

Serit rengi Whatman No Schvell No Ozelligi

Mavi veya Krmizm = 40 589t iri gbzenekli
Beyaz ' 41 . 5892 Orta gizenekli
Siyah 42 . og®

Kiicilik gézenekli

Siizgeg kagitlar1 Szel olarak yapilnus olup gesitli gézenek biiyiikligindedir-
ler. Cokelegin iriligine gére bu siizgeg kagitlarindan biri kullamilir. Siizme kroze-
leri, siizge¢ kagidinin kullanimasinda sakinca oldugu durumlarda kutlanilirlar.
Bunlarin ortak zelligi camdan veya porselenden yapilmis bir govde ve siizme
islemini saglayan tabamin bulunmasidir. Bu amagla en gok kullamlan Gooch kro-
zesidir, Bu tiir siizgeglerle siizme islemi vakum altinda vapilie (sekil : 1.9),

tutucu

Sekil: 1.9 Sizme krozeleri ile vakumda siizme

15

" 1.6, PISETLER

Pisetler; analitik kimya laboratuvarlarinda, ozellikle saf su (ve gerektifin-

" de yikama gbzeltisi) konulan temel gereglerdendir. Hazir olarak plastikten yapi-

janlart satildigi gibi dibi diiz balonlardan laboratuvarlarda da yaplabilir (se-

kil : 1.10).

Laboratuvarda piset yapmak igin dibi diiz uygun kapz‘tsi‘tede‘ bir balon ali-
er Bunun agzina uygun biiyiikliikte bir lastik mantar sc_egiln"..lnce .cam boru
gegecek sekilde iki delik agilir.Bir -cam borudan iki-parga kesilip gekilde gbriil-

diigii gibi bek alevinde kwvnlir ve lastik mantara dikkatli bi rsekilde yerlestirilir.

Daha sonra mantar balona tal_c:lu:.

N

Sekil: 1.10 “Piset .




TEMEL ISLEMLER

Kimla Iaboratuvar]

: A y arinda. yapil .

linmesinde yarar gorii a. yaptlan -temel iglemlerden, pj ; .

nis bilgj an;it.k_gorulenler burada kisaca -hatlrlatllacal’ct icel analizler igin bj-
\ ik kimya ders kitabnda verilmistir tr. Bunlacla ilgili ge-

21. CAM KAPLARIN. TEMIZLENMES;j

e g:li;l;iizlldkimyasal analizlerde kullanilan ks
€ su, sabun, . deterjan, k i
] HCI+.1 HNO;), bromlu -hidrokio e

plafln temiziigi cok Gnemlidir. Bun-
i :sxtler, kuvvetli bazlar, kral suyuw
i >, P rma-nganatm alkali cozeltileri ve-

er. Temizleme iglemi sirasinda kabm

Cam &lgii kaplarim temizlenmesi & ' l
:zgie:] izbmdlg g:feperleripde bulunan S;agszf ltabl'::gl s gl il o
b Olargi b;t;e{:lr;ini?r bt-mlarm temizlenmesinde
[(‘2(;1-207 e | ;c;:;;li(ka;tsggzeltisi "ile temizlenebilirler, By ¢cozelti 3
et o o0l o 1,50, I.te ¢cozitlmesiyle hazirlanabilir Kirli k gram
oot o N inin rengi ?ortakal renginden yegil rex'l d'l' "ab "
mat ey a0 rca kuliarli.ﬂabllir. Yesil renk. olugtus dge itin Koo
: gendiginde) ¢ozelti dokiiliir ve yenisi hzti:rri1 ks
anir,

'glﬂin' eld

ca get:éek hacmi etkiler. Eger |
yeterli olmazsa “yikama ¢ozel- -
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e edilmesi sabit tartim ile miimkiindiir. Sabit.tartim en az ii¢ tarfim

farklarm =0.3 mg olmasi. yani 1/10 mg duyarhligindaki bic tartrm-

arasindaki
6 farkin bulunmast demektir. Bir maddeyi

da son rakamlar arasinda en fazla
¢abit tartima getirebilmek igin kizdirma (veya kurutma) islemi sonunda oda si- -
cakhgina kadar sofutulur ve. tartilir. Madde tekrar ayni kosullarda kizdimhr {ve-
ya kurutulur) ve sofutulduktan sonra tekrar tartilir. Bu sekilde yapilan dgiincii

degerlei' 0.3 mg kadar birbirine yakm ise madde sabit tar-
o tartimin degeri bu-

dan bilyiik ise kiz-

tartumin sonundaki
nma gelmis demektir. Her ii¢ tartimn ortalamasi alinarak

junur.- Eger ii¢ tartim sonundaki deferlerin farki 0.3 mg

"dwma (veya kurutma) iglemine aym kogullarda devam edilir.

2.3. KURUTMA

_ Birgok maddeler gerek yiizeylerinde tutunmug olarak gerckse molekiile bag-

41 olarak su igerirler, Bu suyun miktar: sabit oimayip giinden giine havanin nem-

liligine veya .baska etkenlere baph olarak degisir. Ornegin ayn: madde-farkl giin-
terde tartilirsa farkli sonuglar elde edilebilic .Bu nedenle birgok maddeyi analize
baglamadan once kurutarak suyunu uzaklagtirmak ve sabit bir ‘aélrl‘lga getirmek

gerekir.
Kurutma iglemi genellikle maddenin - bir tartim kabipa almp etiivde
105 - 110 °C de yaklagik 1 saat isitilarak gabit tartima getirilmesiyle olur: Ku-

rutulan madde desikatérde saklanir .Bazi maddeler (6rnegin bazi silikatlar) 110

°C dolayinda biitiin. suyunu birakmazlar, Bunlar ancak 1000 °C dolaymda ku-

cutulabilir. Ote yandan bazi maddeler de 100 °C dolayinda bozunabilirler. Bun-
lar1 kurutmak ise ya diisiik sicakliklarda sitmakla veya desikatdrde tutmakla

yapilabilir.

2.4.- BUHARLASTIRMA o
biri de coeeltilerin gerek kuruluga ka-

‘Analizlerin en Onemli kisimlarindan
a buharlastiriimasidir. Buharlagtirma su

dar gerekse hacminin azaltilmast amactyl
veya kum banyosunda 80 -90 °C arasinda yapilir. Atmosferik kogullar {toz -v.b) _

engel degilse gozeltinin agzt actk brrakilabilir. Aksi halde bir saat camu ile bubar-
lasmay1 engellemeyecek sekilde (sekil: 2.1) kapatﬂmahdlr.

Analitik ve Sinai Kimya Uygulamasi — F. 2
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SEI{H H 2.1 arla S, [](i 5 al In al) as
1 tII‘ma 8lrasi a a caminin k t 1
’ atilmasi

2.5. COKTURME

Coktiirme : .
Burada a » Bravimetrik analizlere dzoiy i
. mag ¢oziiniirliisi L 1ziere  ozgu islemlerin ilkini
cdilmesidir. Bf;&anlln' ul;lrugu“ olabildigi kadar az, saf ve irlilk:m meydana getirir.
kullanihr, Céktiiriicsi X t9201<:turme; igin, miimkiin dlduéuncaaneh go%celegin elde
» ortama damla damla eklenir ve bu 51r:§yrelt]k cozeltiler
a cozelti siirekli

kangtirilir, ¢

veya oda sicaklsp onunda ¢bkelek sicak

N Bmda bir siire d; . su banyosunda -

eokelek- elde edilebiﬁrbu; sire dinlendirilir. Bu §eki13c(le sgzgle(giikla‘s{llqk%oc “
_ ’ r irilikte ve saf

2.6. KONTROL DENEMESi

Konfrol de

P . nemesi cdltiirn .

i . ¢oktit
nﬁ‘ﬁ’;)’ipﬂin islemdir, Bunup i;l;:len?kt
amla goktirteq m o chzeltinin
bakilir Herh;;: ’ 'abyn' agtan ekleni
. . * 1 bi s .
dugunu gﬁsterif ' ¢okelmenin

am

ﬁrmeoslzzraﬁ:j Izzapxhp yaptlmadigum anlamak
OlusmaSIps 1“ Itan sonra g¢okelegin dibe ¢ok-
e a% anir, ]?errak cozeltiye birkag
P e o ir ¢Okelmenin ‘olusup olusmadci:

7 anmanm olusmamasi ¢Skmenin tamg:);a

2.7. SUZME VE vIKAMA

Birgok analiz

i ; lerd
Suzme iglemi ile olyr F:S'?lu
pilir, -

g " ?
S
e a

yaptlrsa islem daha kisa ‘siirede tamamlanir.
unun siirekli stvi ile delu olmast
amen huniye yapistirtimalt, kagit-
iizgeg kafwdinin bir kdgesinin yir-
ak uglart ile bas-

Siizme uzun boyuniu hunilerde
siirekliligini saglamak igin huni boy
saplamak igin siizgeg kagidt tam
da hava boglugu kalmamahdir. S
idiktan sonra huniye yerlestirilip parm

Siizmenin
gerekir, Bunu
la buni arasin
pimast ve' su ile 1slat
uriimast gereki'p (sekil: 2.2).

e : ) A
\-.'.._ . / . l ) 7‘ ' ’

stirilmesi

Sekil: 2.2 Siizgee kagrdimin l:'aﬂamp huniye yerle
cokeligin dibe gokmiis olmast - gerekir. Si-
ktarilir. Daha sonra, cokelek Gizerine 10 - 15

m] yikama cozeltisi eklenip iyice karigtirihr. Cokelek dibe ¢okmeye baglaymecaya
kadar beklenir ve tekrar berrak kisum siizittiir. Bu isleme . durultma ile yikama
denir, ve en az 3 -4 kez tekrarlanmalidir. Daha sonra gbkelek Uzerine yikama
gozeltisi piiskiirtiilcrek gekil: 2.3 te goriildiigii sekilde siizgec ahnur, Stizme is-
lemi sirasinda ¢ozeltinin hicbir zaman slizge¢ kagidiun Ust smirna gelmemesi-
ne, gozelti ile kagdin {st sumri arasinda en az 1 cm 1ik mesafenin kalmasma
dikkat etmek gerekir. Beherin geperlerinde kalan ¢okelek artiklartm aimak igin

deki cozeltiye daha

ucu lastikli bagetler kullambir, Cokelek bununla Once beher
sonra siizgece alimr. Cokelek siizgege alindiktan sonra yikama gozeltisi ile yr-

kama iglemine baglanir. Yabanc iyonlar tamamen gidinceye kadar yikamaya de-

vam edilir .Bu, kontr_of denemesi ile anlagilabilir.

Sﬁzme;islemine gegmeden Once
zerken once berrak.kisim tamamen a
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Sekil: 2.3 Siizme ve beherin yilkanmasi '

2.8 YAKMA VE KIZDIRMA

.  Gravimetrik analizlerde ¢okelek ana _gﬁzéltiden siizerek ayrihr Eger ka-
rarh yapida ise suyu uzaklagtirldiktan- sonra tartiabilir. Kararl yapida degilse
kararli yapidaki gsekline doniistiiriilerck tartilir. Stizme Aigl‘en}i siizgee kafidi ile
vapilmigsa kagidin uzaklastirilmasi gerekir. Bunun igin icinde ¢cékelek bulunan

siizgeg kafndi sabit tartimdaki porselen, veya metal bir krozede yakilir (gekil
2.43. ) '

Siizgeg kapidmmn huniden alinip krozeye yerlestirilmesi Gzel bir dikkati ge-
* rektirir. Huniye yapigik olarak duran siizge¢ kagidimm bir kenarindan spatiil ve-
ya tel maga yardimiyla kaldirihr ve ige, cOkeleBin iizerine dogru Kivrilir. ‘Daha

sonra dteki kisimlar ‘da aym gekilde katlanir ve ¢okelek bu gekli ile ters gevri-
lerek krozeye verlestirilir (sekil: 2.5). :

Yakma iglemi i¢in ©nce diigiik alevde yavas yavag kurutularak nem uzak-
lagtirilir. Daha sonra siizgeg kagidinn yavag yavas siyahlandigt goriiliir. Bu se-
kilde kapidin tamamm yanincaya kadar alev yiikseltilmez. Yanma tamamlandik-
tan sonra alev yiikseltilip tamamen kiil olmasi ve ¢Bkelekte bulunan suyun uzak-

.21

' 5 dikkat editmeli-
L kagdur alev almamasina .
aglanic. Yakma sirasinda . i flmelt
?itlrggtflalivg alirsa saat camu (veya bagka bir camd‘}cziila) fl:czroze iizerine kap
ir. b a .
larak alev sondiiriiliir, higbir zaman iiflencrek sondurulm

o5 Siizgec kagudmn huni-
den alinmasl ve krozeye yerle.stlrﬂ-
- mesl

gekil: 24 érnekh‘ kurutulmas: Sekil &

B gi kiyorsa
Sizgeg kagdmin yakllmasmdan sorira gpkelegx_n klzdll‘lltr:;.f; %lerr;lagél e
bu islem istenen kizdirma sicakhigina gore bek alevinde veya. |

yapilir.

2.9. KATILARIN TARTILMASI

< cbilic. Ornek bif ¢ kabinda
Katlarm tartilmasl iki gekilde gergcklcstlrﬂeblhr. Orne.llt b;;ﬁi::ut[;mhr_ iy
iken sabit tartima getirildikten sopra madde numune k?.bl' -I'B"'[ece"i A
ha sonra numune kabmdan bir miktar almip maddenin ¢OzU ﬁe D et
h? ie srnek numune kabi ile birlikte tekrar tartilir. i}k tartim ile
arasindaki fark alman madde miktarinl verir. .

" isteni i i dogru-
Tartumda uygulanan bir bagka yOntem de istenilen miktar maddeyi dog

L icl g iken afuhgt
dan tartmakiwr. Bunun icin maddenin, igine konacagt kabin bog iken agwlhig

S

. . . 1 -
w - 1
razinin Sag kEfE’SIIl‘ci b0§ kab da S01 I:EEGSE }:0]”'11:‘ IeIaZI dengase gEh‘n:a}: I:EI'

dar kab icine madde cklenerck tartim yapilir .
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2.10. SIVILARIN OLCULMES]

¥81vi haldeki 6 . et
or amI:;I: krz;c:::allerden érnek a{mak genellikle svi -hacminin Olgiilmesiyle
le_rle 005 it .dam] an en dlfyarh plgﬁ kaplar1 pipetler ve biiretlerdir, Pipet-
e Setlemepenns ka)d duygrl}fglnda drnek almak miimkiindiir. Ancak @rnek
o kan_l;]rda OIda “ar a-z.lse veya drack maddenin tamamy analiz'edi'linek
" élmabﬂm arda ugu glPl tartma iglemi ile &rnek alinabilir, Bu sekilde or-
| €51 i¢cin maddenin yoguningunun bilinmesi gerekir,

2.1, Omek ALMA VE ANALIZE HAZIRLAMA

Analitik k3 : :
cek madde katk "myanin ana konusu maddenin- analiz edilmesidir. Analiz edile-
donin bilesimg I‘,- SIv1 veya gaz halinde olabilir. Herne sekiide olursa olsun mad
. biiesiminl tanimlayabilmek ici ; . B

) ! ¢m analiz edile P - .
ve bu maddenin biitiin 6rnei temsil etm 0 madde miktarinin bilinmesi

: . esi gerekir. § ; ; .
deler homojen bir dagilim gisterdiginden by o B atindeki mad-

o . bi - : n bunlarm belli hacimleri &rnes; temsi
homoj_ennlg(iatg;r ;;eﬁ;mn;o_]t_an bir Slaglhm gﬁstefmediginden alman 6rfeginmlj:
200 o degisikgeﬂeer.edolsa saghyeice.lk sekilde olmast gerekir. Bu amagla
e e o yr):n : in leg veya def{xsxk‘zamanlarda gelisigiizel alinan 6rnek-A
S e hazirlanir. Bu yigin parca bilyiikliigii belli bir diizeye ge-

parcalandiktan sonra yigi temsil edecek sekilde analiz icin &r-

[lek allnll‘. Bll & i i
€51

daha sonra da Ir ¢oziicii 6
uygun b;rl ¢oziciide goziilerck c¢ozeltisinin hazirlanmas: gerekir

Analiz edj ]
edifecek madde kurutularak sabit tartima getirildikten som:a belli

bir miktarda ¢ i
artm alinir ve uygun bir cOziiclide ¢oziiliir, Cozmek igin sirasiyla

Na,CO,4 WY - - ...
20 Na,0, gibi) -ve asidik eritigler (Na,S,0,, N2.,8,0; gibi) denenir. M P
1) de . Mad- -

de bu ¢oziicii iri
cozucilerden birinde mutlaka coziiliiv. (Eritigler igin bak ek: 1}). Ornek
: 1), Orne
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2.12. DENEY SONUCLARININ RAPOR EDILMESI

- Analitik kimyada deney sonuglari belli bir diizen iginde rapbr edilmelidir,
Deneyle ilgili biitiin bilgiler raporda bulunmalidir. Deney raporu baslica ii¢ ki-

] simdan olugur.

1. Genel bilgiler: Bu boliimde deneyin nasil yapilacagt kisaca yazilir. Var-
sa denklemier yazilr. - ‘

2. Deney sonuglart ve hesaplamalar : Bu bolimde deneyle ilgili bitiin ve-
riler bulunur. Ornefin bir gravimetrik analizde krozenin bos, agulgt, dolu agir-
lifr ‘veya bir volumetrik analizde ayarli ¢bzeltinin normalitesi harcanan ¢izelti
hacmi bulunur. Deney sonucunun hesaplanmasiyla ilgili iglemler ayrntih olarak.
verilir. : - ' -

3. ‘Deneyin iartismasi: Bu bdliimde deneyin 'yapilis sirasinda kargilagilan
sorunlar yazilir, Varsa kargilasilan olaylarm nedenleri ve bunun sonucu ne.ge-
kilde ctkileyebilecegi belirtilir. : :

Deney sonucunun rapor edilmesiyle ilgili bir rapor Srnefi asagida verilmis-

. tir.

DENEYIN API: Gravimetrik yontemle demir tayini

1. Deneyin yapiligi: Verilen gézeltinin biitiin demir iyonlart nitrik asit ile
- demir (IlT) e yiikseltgendikten sonra amonyak cozeltisi ile Fe(OH), halinde ¢k~
tiiriiliir. Stizme, yikamia ve kizdirma islemlerinden sonra ‘Fe,O,; halinde tartilir,

i

2. Deney sonucunun hesaplanmast :
“Kroze bég. aguhge 2_5.7366
Kroze + madde  : 26.1267
0.3901

‘.o

Madde

.Demir (g)=G.F X tartim

2Fe
—_—— =U. . 1
- Fe,0. Xtartim (.)’[><0390. )

=0.2731g
3. Tartigma: Deney yapilirken miimkiin hata kaynaklar: agiklanir.

~
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2.13. GRAVIMETRIK FAKTOR VE E

HESAPLANMASI SDEGER AGIRLIGIN

Srav:mtetnk_ analizlerde aranan element veya iy'onun agirhg;
madden,ig;a;rlm'etﬂnk “faktvorle carptlmasiyla bulunuf. Gravimetrikg,f
ormiil aguhiginm tartilan maddenin formiil agirhgina

¢bkelek agr-
aktdr, aranan
oranidir,

ligimy

Gravimetrik faktsr (G.F)= Aranan maddenin formiil agirhg
St f.k Tartilan maddenin formiil ag?ﬁng"f
metrik faktbr Ornegin  siilfat  tayini Oy
_ : yininde S80,/BaSO,: klori ini
Cl/Aé(rZI,'vejia.kdemu tayininde 2Fe/Fe,0, §eklind;/h':sa1:>i1:';1:urklorur e
_bravimetrik analizlerdeki gravimetrik o etri l
' esdeger gglrllgln hesaplanmas: da &neml; bifall:gudkuidar rotmetelic anafiferde
E d > 3 B} ) ‘.7 . JJ
orun jegeiglgzr.agmllglgdhefapla@.351hasn veya baz Szelligindeki maddeler icin
okl o S ma G.I.llllll .f?rx}lul agirhfimn gozeltiye verdifii hidrojen veya hid
B e a_yl'slna blitmii ile kolaylikla hesaplanabilir. Ornegin Hé] iein
Cj-k'; 4 igin H,80,/2 veya CH,CQOH i¢in CH;COOH/1 dir . o
Okelek ici : -
a farkhecm-v;_',;a;1 I:;);:pllczlttiogi:fum; Igin esdeger agiligin hesaplanmas: biraz
lidir. Bunla _ egdeger agrhig kat ; girlig
: c ? yonun ‘ato
tyepr;uigl ;ieger]-lgme bolunrz}esxyle bulunur. Ayiracin egdeger aglrlrlrézag:lﬁgllfm o
o ye: g1ren_ maddemg egdeger apirlign ise bir esdeger f atyﬂn_]a
meye giren miktardir. Ornegin s e ka'tyonla o
epkimes i . Agt+CI~ > ApCl
mes
1 igin AgNO;, Ag,SO, ve BaCl, ayrraciarinin esdeger agirhklari
. AgNO,/1 ; Ag,S0,/2 ; BaCl,/2
feklinde hesaplanabilir. Aym; sekilde
_ 2CN~+2Agt > A
o ' g[Ag(CN).]
tepknnes; I¢in siyaniiriin egdeger agirhfn CN-/1 2
d ]

2CN~+Agt— A (CN

tepkimesi icin ise 2XCN—~ di SN

. N~ dir. Ciinkii burada bj for .
dar siyaniiriin tepkimeye girdigi Snemlidir a bir egdefier gram giimiisle ne ka-

Yiik - indiroe: -
sy tepkinizltfen;ne lﬂdlrg.em_e tepkimelerinde ise esdeger agirliin hesaplan
elektron SaYlSlfarelg"?addex}m formiil aglr_hgmm tepkimede verdigi vez alg}?_
Moo anz ‘do‘ tinmesiyle bulunur. Ornegin permanganat kosul]g a “1g1
' Z2 ye indirgenir veya MnO e . - ra gore
tn egdeger apichin swasila s € yikseltgenir. Buna gore permangana-

KMnO,/3 ; KMnO,/5 ve KMnQ,/1

seklinde hesa ili
planabilir, Bu neden] i :
hesa : anat nle bir redoks titrasyvonund & sirhis
planab:lme‘m cin mutlaka once kimyasal tepkimegin yazzm?s?eggr ;_gllllgm
_ rekir,

B@LUM - 3

GRAVIMETRIK (agihk Slgiithii) TAYINLERI - .

Gravimetrik analiz, aranan maddenin Gtekilerden ayrilarak saf element®ve-
ya saf bilegigi halinde tartiimasi temeline dayanir. Maddenin Gtekilerden ayril-
mast olayr genellikle, olusturulan bilegigin goktiiriilmesi seklinde olur .Bazi hal-
lerde iki tartim farki alinarak da gravimetrik analiz yapilabilir. Ornegin nem ve-
ya ugucu madde miktar1 tayini bu sekilde yapihr. -

Bir gravimetrik analizdeki temel islemler; Ornegin analize hazirlanmasi, ¢ok-
tirme, dinlendirme, siizme ve yikama, kurutma, yakma ve kizdirma ve tartim
olarak siralanabilir. Bunlar temel iglemler bolimiinde kisaca incelenmistir.

Gravimetrik yontemie amyonlarin ve katyonlarin tayinleri yapilabilir. Bu-
cada anyonlardan kloriir ve siilfat katyonlardan ise aliiminyum, demir, nikel, kal-
siyom ve magnezyum, tayinleri anlat_llabaktlr.

‘3.1, KLORUR TAYINI

Gravimetrik yontemle kloriir tayini, kloriiriin asitli ortamda gumug. pitrat
ile giimiis klorlir halinde c¢oktiiriilip glimis kloriir halinde tartilmasi temeline

dayamir.

Eslem 3

“1. Coziniir kloriir tuzu orneginden 5 - 6 gram kadar bir numune kabmna ali-
nir. Etiivde 105 -110 °C de 1 saat kurutulur ve bir desikatorde saklamoir.

2. Bu droekten 0.2 - 0.3 gram dolaymnda duyarh olarak ii¢ ayn tartum ali-
air ve 400 ml lik beherlere konur.

3. Orneklerden biri almir ve igine _yaklaslk 150 ml saf su eklenerck cozii-
liir. Buna 6 N HNO, c¢ozeltisinden 1 ml eklenir (not: 1)

4. Yaklasik 0.1 N derisimde AgNO; ¢bzeltisi hazirlanir. Bunun 15ml si
damla damla ve karistirarak sogukta behere cklenir (not: 2). Tamam eklendik-
ten sonra karistirmaya bir siire daha devam edilir.
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5 I_Behe.r_su banyosqna alinir ve kaynama noktasina kadar sitihr. Bu ara-
da ¢okelek dibe c¢oker. Ustteki berrak siviya 1-2 damla AgNO; cozeltisinden
eklenerek ¢Skmenin tam olup olmadigi kontrol edilir, Herhangi bir ¢ékelme oluy-
sa AgNO, cozeltisinden 5 ml daba damla damla karighirarak eklenir. Tekrar

kontrol denemesi yapilir. ‘CSkmenin tam oldugu -anlasildiktan sonra 5 ml daha
Ag_NO;, ¢ozeltisi eklenir (not: 3). ) ’ '

6. B:cher su banyosunda yarim saat birakilarak dinlendirilir, veya en iyisi
. kilr?.nllk bir yerde bir gece bekletilir. Bu sekilde temiz ve siiziilebilir irilikte bir
gokelek elde edilmis olur. Cokelek siiziiliir. - '

7. Siizme islemi. sabit tartimdaki Gooch krozesinde su trompu kullanarak
vakumda’ yapilir (not: 4). Siizme iglemine c¢tkelek iizerindeki berrak svi akta-
rilarak baslanir. Daha sonra ¢okelek iizerine 50 ml yikama ¢bzeltisi (litrede 10 ml
6. N HNOQ, iceren su) eklenip iyice karstiralir. Birkac dakika beklendikten son-
ra tekrar berrak sivi krozeye aktarilir. Bu sekilde durultma ile yikama iglemi 3 - 4
kez tekrarlanur (not: 5) ' ' '

8. Cokelek bir pisetten -piiskiirtiilen yikama ¢ozeltisi 'yardimlyla krozeye ali- -~ F

t%lr. Stiziintii giimiis tepkimesi vermeyinceye kadar yikama islemine devam edi-
lll': Bunun icin sitziintiiden 4 - 5 ml bir tiipe alimir. Uzerine seyreltik hidroklorik

© asit gozeltisinden 1-2 damla eklenir. Olusacak, gézle gdriilebilir bif ¢cbkeime
yikamanmn tam olmadigiu gosterir (not: 6,7).

1700% dYxlicama 1islemi tamamlandiktan sonra gokelek kroze ile birlikte yaklagik
¢ kurutulur (not: 8). Bu sicaklikta ¢okelege tutunmu olén su ile birli
HCl ve HNO, de buharlagr. . ¥ l-e ke

lf). Kroze desikatSrde sogutulur ve tartiir. Kurutma vé tartma iglemine kro-
ze sabit tarttma gelinceye kadar devam edilir.

jll. "Son tartimdan bog kroze agulift ¢ikarilarak AgCl miktar: bulunur. Bu-
radan da Srnekteki yiizde kloriir miktar: hesaplamir. .

Cl tartim (g)
x
AgCl tarttlan drnek (g) %100

% Cl=

12, "Biitijn iglemler oteki iki Srnekle takrarlanir. Her fic analizin ortalamasi
ghnarak ornekteki kloriir yiizdesi bulunur.,

Notlar : ' . ' -

. 1. Coktiirme igleminden dnce ¢zelti 6N HN(V)3 ile asitlendirilmelidir. Bu se-
klld.e ortamda bulunabilecek fosfq.t, karbonat gibi anyonlarm nétral ortamda giimiis
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ile gokelek vermesi Onienir. Giimily kloriiriin géziinmesi sézkonusu olabilecegi i¢in

agin asit cklemekten de kaginmak gerekir.

2. Coktiirme iglemi sofukta yapilir. Sicakta yapilirsa, ortam esitli oidu-
pundan kloriiriin bir kismi : .-

Ci—+2NQ,~+4H* = Cl,+2NO,+2H,0

tepkimesi gerefince klor gazma yiikseltgenerek uzaklagabilir.

3. Giimils kloriiriin ¢oziiniirliigi 25°C de - 1.9 gm/lt, 100°C de ise
21 gm/lt dir. Coziiniirliik, ortama Ag* iyonlarmmn biraz fazlaémm eklenmesiyle
azaltilabilir, Ancak eklenen asirt Ag* iyonlarmin derigimi 0.1 mol/It den da-
ha fazia olmamaldir. Ciinki Ag* iyonlammn astrist AgCl ¢bkelegi tarafindan
tutulur (adsorplanir) ve bu yikama ile giderilemez.

4, Siizme, cam veya porsclen siizme krozelerinde yapxin‘. Siizgee kagida ile
yapilan siizmede, kagidm yakilmas: swrasinda, karbon, giimiis kloriirii metalik
giimiige indirgeyebilir. ‘Zorunlu dyrumlarda siizgec kagidi ile siizme yapilirsa
yakma islemi porselen krozede yapilir, kesinlikle platin kroze kullanilmaz. Kro-
zeye 1-2 damla kral suyu damlatilarak indirgenmis giimiigiin ‘tekrar giimiig klo-
riire doniismesi .saglanir. '

- 5. Yikama cdzeltisi 40 - 50°C ye kadar sitilabilir. Daha fazla 1sitmak ¢b-
ziindirliigii artiracagindan hataya neden olur. Yikama cozeltisine eklenen HNO;
¢oziinticliigii azaltttgs gibi AgCl cokeleine tutunmug olan yabanci iyonlarmn ¢6-
zeltiye gegmesini saflar. Bu sckilde ¢dkelege tutunmug olan Ag*, SO,™* gibi
iyonlar H* ve NO,~ iyonlan ile yer degistirerck cozeltiye geger. Cokelek bu kez

tutunmus olarak H* ve NO,~ iyonlarini icerirse de bunlar kurutma sirasmda bu-’

harlagarak uzaklagirlar.

6. Giimiis kloriir cokelefi 1gikta uzun siire bekletilirse semer renge donti-
siir. Bunun nedeni 151k etkist ile giimiis kloriiriin :

2A8Cl — 2Ag+Cl,

tepkimesine gore elementel glimiige indirgenmesidir. Bu bozunmanin siizme ve

yikama isleminden Once veya sonra olusuna gore.sonuca etkisi farkli olur. Bo-

zunma, siizme ve yikama isleminden sonra olmussa klor gazimn uzaklasmig ol-
mast nedeniyle ¢okelek tartimmda bir azalma goriiliir. Eger bozunma olay: siiz-
me ve yitkama isleminden énce oimussa, acia cikan klor gazi ortamdan bulunan
giimiig iyonlan ile ‘ ‘ '

3C1,+5Ag+3H,0 = 5AgCl1+-6117ClO;~




tepkimési geregince tekrar AgCl gokelegini olu

sturur. Bozunma sirasinda agiga
. ¢ikan metalik giimiis nedeniyle de ¢okelegin a

gieliginda bir artig goriiliir,

8. Gimig kloriir g¢okeleginin hizla kurutulmas gerektiginde, islem kroze.
ye aseton ekleyip siizme iglemini siirdiirerek yapilabilir. Bu sekilde gOkelegin
igerdigi su aseton ile almr. Daha sonra vakumda siizme igleminin 4 - 5 dakika
daha siirdiiriilmesiyle asetonun buharlagmasi saglanir. Bu sekilde sicaktakurug-
maya gerek olmaksizin tartim yapilabilic. Ancak bu yontemin duyarlilig: tam

olarak kamitlanmig degildic. Bu nedenle ¢ok duyarli sonug gerektiginde kulianil-.
mast Snerilir.

8. Giimilg kloriir 100 - 120°C de kurutuldugunda nemin’ % 0.03 - 0.04 i,
200°C de kurutnldugunda ise % 0.01 i ¢okelekte kalir. Kurutma 455°C de ya-
pildiginda ise nem tamamen uzaklagir. Bu sicaklikta bozunma veya b
olayi da. gbriilmez. Ancak ‘¢ofu kez bu sicakliga cikilmaz. Kurutmanmn
°C de yapilmasiyla meydana gelen hata dnemsenmeyecek kadar azd

ubarlasma
150 - 200
Ir.

9. Coktiirme ortaminda I-, CN-, SCN-, .Br-

‘ gibi anyonlarin bulunmamas
gerekir. Bunlar da giimiis nitrat ile ¢cokelek verir, ‘

.10, " Bu yi)‘nterﬁ bazi degigikliklerle Ag*, Br-, CN—, I, .SCN- tayinlerinde
de kullanilabilir. ' '

3.2. SULFAT TAYINi

Gravimetrik ydntemle siilfat tayini, siilfat iyonunun zayif asitli ortamda bar-
yum Klorfir ¢tzeltisi ile BaSO, halinde ¢aktiiriilip BaSO,

halinde tartilmas: te-
meline dayanir.

.

Islem :

1. Coziiniir siilfat:tuzu Grnegi bir numune kabina alir. Etivde 105 - 110
°C de 1 saat siire ile kurutulur. Desikatérde sogutulur. -

2. Bu ornekten 0.5-1.0 gram dolayinda duyarlt olarak ii¢ ayri tartim
alimr ve 400 ml lik beherlere konur,

3. Orneklerden biri 150 - 200 mi saf suda goziiliir .Igine 6N HCI den 1 mi
eklenir {not: 1) ve agz1 saat cam ile ka
sina kadar isitilir. | )

i 4. Hazirlanan % 10 luk BaCl, . 2H,O cOzeltisi kaynania noktasina kadar
1stixlar,

patilir, su banyosunda kaynama nokta- 3
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" 5 Sicak baryum kloriir gozeltisinden 10 mi almur ve sicak drnek ¢Ozeltisi-

" ne damla damla karigtirarak cklenir. Tamam eklendikten sonra beherin agz tek-

rar saat camm ile kapatthp su banyosunda bekletilil.:. Cikelek iizerindek'i berrlak
siviya 1-2 damla baryum kloriir ¢ozeltisi ek}emg .kontro! den.emem yap{'i:.
Cokme tam degilse 5 ml daha baryum kloriir ¢ozeltisi eklen‘.lp karigtiritir. (io -
me tam ise 1-2 ml baryum kloriir ¢dzeltisinin asirist eklenir (not: 2). Su ban-

‘yosunda 1 'saat veya en iyisi oda sicakbfinda bir gece bekletilir (not: 3).

8. Cokelek mavi bant siizgeg kafidmdan siiziiliir. Bunun igin"iinlee ﬁls;tte‘l‘u
berrak sivi aktarilic, Daha sonra ¢dkelek iizerine. sxfak sa'f‘.su pLEs‘kur.tu erek ¢o-
kélek siizgee kafidina almir. Sicak saf su ile siiziintii kloriir tepkimesi vermeyin-

eye kadar yikanir. _ o

= 7. Siizgeg kagidi dikkatle katlamr ve Snceden sabit‘-t:.n:tm}_a get(lir'{h_r.llig (;}:;1:
Porselen'krozeye yerlestirilir. Kroze bir kil iiggene yerlestirilip once uiu anra
de kurutulur. Daha sonra alev yiikseltilerek kagit -yakiir (not: 4). Daha s;o i
kroze bir alev firmma alimir ve burada 800 °C de yarim saat kizdirbr (not: 5).
Sogutulur ve tartibr. - .

8. Kizdirma, sofutma ve tartma iglemine kroze sabit tartima gelinceye ka-
«dar devam edilir. Daha sonra érnekteki siilfat miktar: hesaplaoir.

SO, tartim (g)
X — -
BaSO, tartidan ornek (g)

9. Biitiin islemler Steki iki ornek igin tekrarlamir. Ug analizin ortalamasi
alinarak Orpekteki siilfat miktari bulunur.

% SO,= X IQO ‘

Nothar : - . ’

. -

1. Baryum siilfat oda sicakhfinda 100 gr _suda 0.3 -0:._4 mg dcl)Iz(a.iymda Eﬁ:
ziiniir. Coziiniirliik mineral asitlerde onemli &lglide artar. Ornefin © adswzio .
ginda 2N HNOj; te 100 gr suda 17 mg ¢oziiniirken 2N HCI de 100 g Iju Z} ﬁnl;ﬁ
mg ¢bziiniir, Ote yandan ¢ktiirmenin de asitli ortamda yapilmast gerel 1r;]lan ki
Ba*t iyonlars ndtral veya bazik ortamda PO,~%, CO,~2 veya OH™ 1yo

¢okelti verir. Bu nedenle goktiirmenin zayif asitli ortamda, yaklagtk 0.05 N de- .

rigiminde yapilmasi ve asitin agisimin ekl'em{lemesi \ger.ekir.-Zaylf ftSlth mtiﬁ:
da ¢tktiirmenin yapilmas: ile iri taneli ¢dkelegin elde edilmesi de saglannug. olur.

2. Coktiirme ortamma eklenen baryum kloriirin biraz agiss, ortak iyon
etkisi nedeniyle ¢oziiniirliifii onemli Olglide azaltir,

3. Dinlendirme sirasmda
BaS0O, = Bat?+80,2

|
1
¥
1
i |
1
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30
(NH,):S0: > NH,+50s+H:O
Feg(SOQS - F6203+3503

le tartim :d_aha az bulunur.

dengési stirdiigiind .

N . en kiiciik B

geltideki iyonlar yeni taneciklg.sgfu ttane
i stur

rinde toplanarak, iri
» ITi taneli
‘da kiigiik BaSO, ekl gay sl

cikleri ¢Ozilinerek ¢Gzelti

K gozeltiye pece
Lna yeflne onceden olusmusg’cjgr
ilir ¢okelegin olugmasim éaf;lare

itledeki azalma nedeniy

ve baryum tayinlerinin yaﬁl gira siilfat ile zor ¢O-

taneciklerinin ¢t

iyonlar da ¢ozelti min ¢dziinmesi
ve ge . i strasinda o .
. ececeginden ¢ikelegin saflij hapsedilmis olan .yg Bu yontemle siilfat inleri i

Lo 4. Baryum siilfat yitksek & ginin artmasma katkida by il veren kursun Ve stronsiyum tayinleri de yapilabilir. Ancak bu-kat-
indirgenir. sicaklikta siizge¢ kapidinin karb ' . biles! snirtiikleri daha fazla oldugundan goktirme Ve yikama sirasmda

- _ onu ile kok o :‘::zrin alinmast gerekKir. Ornepin stropsiyum siilfatin ¢Oziiniirligi gbzel-

e ) .

siyle azaltilabilir.

Bu indirge BaSO,+4C —» Bas+4C0
nme siizgec kagid
bir indirgenmeé soz gidinmn diisiik s
konusy » wcaklikta yakimastyla giderilebilir, B
kizdirilarak hata giderilebilirolqugunda cokelek. H,SO, ilg E:legrflzl;éeb‘]lir B
- . B N Irihp  tel

ALUMINYUM TAYINI

; : . S ub {imi < cpzeltideki aliminyum jyonlaripin
5. Kizd metrik yontemie aliminyum tayini, oz¢ . :
‘mus (adso:pljrl:lr:;;;u SIO_ODC dolayinda yapilmast gerekir, ?{Vlgﬁzelt‘lsi jle aliiminyum hidroksit halinde coktiiriiliip  AlOs halinde
: ) .olan . 1 gerekir, Ciinkii e .
Kizduma 500°C nin altmj; ?Olekulleri ancak bu 51cakc1i‘1i?; uufaeﬁozaltu st temelne o
agtirilab

6[6 3w a 11 B .
yandan sicakliin ok Yﬁksei glsrilla.;%}?‘? (lilk bir hataya neden olunab
‘ 1 halinde -

r numune kabina aliptr. Etiivde

m tuzu srneginden bi
ram dolaymda (yaklagik 50 mg

(;bziinﬁr aliiminyu
Buradan 0.5 - 10 g

- BaS .
gerefince BaSO, bo: . a30, = BaO+S80, o de kurutulur.
- zunabilir -110 .
6. B ) jnyum jcerecek gekilde) duyarlt olarak 3 tarfim alinir ve 400 mi lik beher-
aryum siilfattin ortamda by l:? kgnur. . o o
lerden birine 20 ml 6 NHC cklenip drnek coziilir ve 200 ml

kirmistzl indikatoriinden

leme efilimi yii N luna: ] )
yiksek oldugundan af n yabanci iyonlari beraberinde sii E . peter
' Ktasma kadar sitilir. Metil

miimkiin degildir bir cokeles

ne gore degigir ﬁf;:ﬂun neden- oldugu h;}ta iiﬁ;ﬁt ?ldf fdllmem pratik olar o seyreltilit. Kaynama DO siiy

de mutlaka hata 0158:11 ”blr deyisle bu y&ntemle siilfet SUrl.xk!enen iyonlarm ti b, - 4 damla cklendikten sonra 6 N amonyak gozeltisinden damla damia ve ka-

rat baryum tuzla 151 tagir. Yabanci iyonlardan 2 ta}_“nx art}. veya eksi yo B cprarak eklenir (not: 1). Aliiminyum hidroksit cokelefi olugmaya baglaymnca
drnegin kloriir, nitrat ve ki nonyak cklemeye daha dikkatle, indikatoriin rengi kumndan sariya ddniin-

r1 hal
daha yiiksek bir inde baryum siilfatla birlikte ¢6
Ir ¢ e ¢Oker. Bu, gercek deferden ceye- kadar devam edilir (not: 2,3)

sonucun byl
cok yavag ve Kkar ulunmasina ned _
- stirarak . neden olur. Ba e
' - e ¢Okmesi On<

kloratin birlj

irl 3 s

ortamda bulunmamasi veya vall':;e I%[‘zlzmleSl ise Snlenemez. Bu nedenle bunlarm
¥ . arin

rekir. it |
1 asit ile kaynatilarak uzaklagtirilmas: ge-

Karigtirma grasinda indikatd-

1 1-2 dakika kangtirilic (ot: 4).
amonyak ekleyerek tekrar sarl-

3, Coze
&nerse, birkag damla daba

4. Karpm 5 .10 dakika dinlendirilerek cokelegl

Ustieki berrak -lelmlsiyah,band siizge¢ kz_mgldmdah siiziiliir, Gokelek iiz?rine 50
ml yikama gozeltisi (litrede 10 gram _NH.;NOS ve 1 ml6NNH, iceren cbzelti)
eklenir (Not: 5). lyice karigtirilic. Cikelek dibe ¢Oktiikten sopra tekrar beirak
Kkisim stz Bu sckilde yikama iglemi 2 - 3 kez tekrarlanir.

: 3, Sﬁzgegtéki gokelek yikama cozelfisi yarc_hmlyla beherdeki ana giizgltiye
alingr. Buna 50 mi 3 MHC eklenip S0 banyosunda ssitilarak ¢oziilir (not: ).

Yabaner kat .

. . YOIﬂa.rdan - . e .

stilfat tuzlar halinde. birliktelszﬁﬁmegln alkali metaller, kalsiyum ve demir (EII)
er, i mir ;

fe uframaziarsa sonucun ge Eger bunlar kizdm i
Ciinkii baryumun eg deglelr gef@éli degerden daha az bsll:n;llrasmda bir degisiki-
Ote yandan yabanc Sﬁlfaﬂaigll:hgl Steki bircok katyonunkin?ii’:adnﬁder; ‘Olurlar.
gercek degerden daha lzdirma sirasinda bi e ey e aha biiyiliktir.
I az bi ir depigiklige ugrasalar bile yi
yme

yum veya demir siilfat ki

I sonucun b
ulunmasina "
ne <
dirma sirasinda - den olurlar. Ornegin amon-

ya donmesi saglanir. . |
n dibe ¢bkmesi saglamir.
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6. Cozeltiye 150 ml su ve 4 -5 damla metil kirmizist eklenip 6N NH g5~ 8
a CB-

zelis fle Gnceden oldugu sekilde gdktrilir. Cokelek 2-3 dakika dinlendir
0 sonra s1yal:z band siizgeg kagidimdan siiziilir. Yikama gozeltisi ile k 1r}.1-
tepkimesi vermeyinceye kadar yikanir. ' e klorii

7. Yikama tamamlandiktan sonra siizgee kagid: dikkatle kattanir ve &nce

den sabit tartima getirilen porselen krozeye yerlegtirilir. Siizgec kagidi dikkatl
e

bek alevinde yakildiktan sonra kroze alev firimna alinir ve burada 1000 °C ¢
e

15 dakika kizdiihr (not: 7). Desikatorde soputulur ve tarttlir. Kizdirma ve tart
¢ . t- 3

ma iglemine ¢Bkelek sabit tartima gelinceye kadar devam edilir.

tanir.

_ 2Al tart
% Al= —<8L_ __tartim (g)
ALO, * Alnan semek (g < 100 :

9. Bitiin iglemler oteki iki ornek ici : '
o : i iki Srnek igin tekrarlanie. Her i izi
. 3 X L £ . er u H -
lamas: alinarak rnekteki aliiminyum miktart bulunur ¢ sl 0,”{1‘

Notlar 3 s )

zijniirl.BAhinz{inylum hidroksit bazin agmisinda aliiminat Al'(OI-I)"fl halinde ¢&
. Bu nedenle ortamin pH sinin 6.3 ile 9.0 arasind ' ; ;
t edenle ol : . . a olmasi gerekir. Cozelti
gil:kp}; deglslmllm kontrol edebilmek icin en uygun baz amonygakeg;jrze](fiz?;il:'l
ii bunun eglenik (konjuge) asiti olan amon i .
' oun 1 yum iyonunun ort -
501]);16: Ii;azeltx tamponlanabilir. Bunun igin 0.5 M NH,* uygun bir rdi:'?;nfcll{;: nge
rak amonyak ¢dzeltisinin kullamlmasinin b i onds.
o agka bir yaran da i
ginde kaynatilarak uzaklastirilabilmesi &5 i et

. aynal ve gokelek kirlilizi
kadar bir miktar amon i imi e Theme

yum iyonu aliminyum hidroksit ile birlik 0
: . te

bq, kizdirma sirasmda ugucu bir bilesik verdiginden sorun yaratmaZGOkerse °

il ZAng;a?;}al bslunin bli(rgok metal katybnu da bazik ortamda ¢ékelti vere
. nlardan bir kismu g¢ézeltinin tamponlann ini -
syl sesa ba oot ; ponlanmasi veya pH sinin ayar-
: ¢ yomun komplekse alinmasiyla anali
getirilebilir. Ornegin demir (II), man i Kt e
etiril I, ), gan (JI) ve maginezyum  katy 15 hi
sitleri halinde ¢tkebilir, Ancak i e thmonrmas
. ortamin amonyum kloriir il |
bu bniepebilir. Nikel, i ibi s CBkelh vermmmint 1os m
! . , ¢inko ve bakir gibi katyonlarin cokelti ii
: cokelti vermeleri is -
yagin agmist eklenerek tetramin kom i i i, O
pleksleri halinde tutularak &nlenebilir, O
yandan krom, kalay, demir (III), titan ibi e o v
! an , , , yum gibi katyonlarin analize =
meleri ise bunlar ortamdan uzaklagtirilmadan kolayhkla onlenemez e

8. Tartlan AlLQ, miktar yardtmlylé. ornekteki aliiminyum miktar hesap .:f
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3. Katyonlarm yanisiwra ortamda bulunan bazi anyonlar da analize zarar
yerebilir. Ornegin fosfat, aliiminyum fosfat halinde ¢Bker. Silikatlar, silisyum
dioksit halinde gokelefi kirletir. Sitrat ve tartarat gibi bazt anyonlar ise aliimin-
yumu kompleks vererek tuttuklarmdan ¢Skelek vermesini Onlerler. Analize za-
rar veren krom {III), titan, kalay, demir (III), fosfat, silikat veya sitrat iyonlarim

‘jgeren ortamlarda aliiminyum tayini yapabilmek i¢in buniarin uygun bir yntem-

le ortamdan nzaklagtirlmalar1 gerekir, Ornegin oksin C,H,ON, fosfati ortamdan
uzaklastrmak igin iyi bir ayiragtir. Kupferron C,H.,0.N;; demir ve titan: alii-
minyuma zarar vermeden coktiiren iyi bir aywagtir. Kalay, H.S ile coktiirlilerck
uzaklastirilabilir. Silisynm dioksit, cozeltinin kuruluga kadar buharlagtiriimasiy-
la uzaklagtilabiliv. Sitrat ise gOzeltinin pitrik asit ile kaynatiimasiyla pargala-
pabilir. ‘ ' ' .
4. Aliiminyum hidroksit ¢oktiirtildiikten sonra 1 -2 dakika kaynatilir. Da-
ha fazla kaynatilmas: cokelegin ¢oziinmesine neden olurken daha az kaynatilirsa
gokelek iginde hava kabarcigt kahr ve dolaysiyla cokelegin dipte defil Ustte
toplanmasina neden olur.

5. Yikama saf su ile yapimaz. Ciinkil saf su peptitlesmeye ve bdylece ¢i-
kelefin ¢bzeltiye gegmesine neden. olur. Coziinmeyi azaltmak igin bir elektro-
lit ile yikanmasi gerekir. Amonyum nitrat veya amonyum kloriirlii su ile yika-
ma en iyisidir. Bunlar, kizdirma sirasmda ugucu bilesik vererek bozunurlar.

6. Aliminyum, alkali ve toprak alkali ‘metal katyonlannin bulundufu or-
tamlarda ¢oktiiriiliirse ¢Okelek, yrkama isleminden sonra bile dnemli &lgiide bu
katyonlar1 icerir. Bu, sonucun daha fazla bulunmasina néden olur. Aliiminyum
hidroksitin aktarma yontemiyle yikanmasindan sonra hidroklorik asitte ¢oziiliip
tekrar g¢oktiiriiimesiyle bu tiir bata en aza indirilebilir.

7. Aliiminyum oksit suyu kuvvetle tutan (adsorplayan) bir :maddedir. Bu
aedenle suyun tamamen uzaklagtirilabilmesi igin 1000 °C nin #istiinde kuzdinl-
masi ve tartimin kisa siirede yapilmas gerekir.

. 8. Aliiminyum, AOH), seklinin yant sira Oksin ile ¢oktiiriilerek de ta-
vin edilebilir. :Aliiminyum, oksin ile kararh kristal yaptli ve kolay siiziilebilir
cikelek verir. Bunda ,birlikte ¢tkme: oldukga azdir .Bu tayinde ¢bkelegin kizdi-

nlmas: gerekmez., '

3.4. DEMIR TAYINI

Gravimetrik yontemle ‘demir tayini, cozeltideki biitiin demir iyonlarinin de-
mir (III) e yiikseltgenmesinden sonra amonyak ¢dzeltisi ile demir (IIT) hidroksit
halinde ¢oktiiriilip Fe,O; halinde tartiimasi temeline dayamir. ‘

Analitik ve Smai Kimya U&gulamam — F. 3
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fislem :

1. Coziiniir demir tuzundan 0.5- 1.0 gram dolaymda duyarli olarak iig

tartim alinir ve 400 ml lik beherlere konug. Daha sonra 100 ml saf suda ¢ozis-
liir. : ' ‘

2, Crngklerder_l biri alinir ve igne 1 ml derigik HNO, eklenip 1sitilir. Boy-
lece demir (II) nin demir (III Je yiikscltgenmesi saglanrr. ‘

3Fe*?+NO;~+4H" -> 3Fe 2+ NO+2H,0

3. Cbeelti kaynama noktasma kadar su banyosunda sitilir. Daha sonra
6N NH, cozeltisinden karigtirarak damla damla cklenir. (ot: 1), Kahverenkli
gbkelek olusmaya bagladifinda amonyak ¢ézeltisi daha dikkatle eklenmeye bag-’
lanir. Amonyak eklemeye biitiin demir ¢Oktiiriiliinceye kadar devam edilir, Co-

- zeltinin amonyak kokmasi ¢Skmenin - tam eldugunu gdsterir (—not: 2).

Fe**-+3NH,OH —» Fe(OH);+3NH,*

4. Cokelek yarim saat kadar su banyosunda dinlendirilir. Sicakken siyah
band stizge¢ kagidindan siiziiliir, Bunun icin ¢bkelek iizerindeli berrak sivi bir
baget yardimiyla aktarilir. Daha sonra ¢okelek- lizerine 25 ml yikama ¢ozeltisi
(% 1 lik NH,NO, ¢ozeltisi) eklenir (not: 3). Birkag dakika bekledikten sonra
tekrar berralf stvi aktarilir, Bu iglem 3 -4 kez tekrarlamr. Daha sonra ¢Skelek

stizgee kafidina almur. Siiziinti kloriir tepkimesi vermeyinceye kadar yikama ig-
lemi siirdiiriiliir.

5. Siizgee kagidi dikkatle katlanir ve Gnceden sabit tartima. getirilen por-
selen krozeye alinir. Once diisitk alevde yakilir. Daha sonra 800 °C de 1 saat
kadar kzdmlir. Béylece Fe(OH); in Fe,Qs e doniismesi saglanr.

Fe(OH); — Fe,0,+3H,0 c !

6. Kizdirma tamamlandiktan sonra desikatérde sofutulur. Tartilir. Coke-
- - lek sabit tartima gelinceye kadar kizdirma ve tartma islemine d
um miktar: yarmmyla demir miktan hesaplamr, ‘

1

evam edilir, Tar-

% Fe= 2Fe % __t:g._rtl_m_(g)__

., Fe,O, tartilan Srnek (g) X100

7. Biitiin iglemler &teki iki oroek igin tekrarlanir, Her lic. analizin ortala- -
mast alinarak drnekteki demir miktar1 bulunur.
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Notlar s -

1. Demirin ¢Oktiiriilmesi icin baska bir baz “kullamlabilirs_e de en utjiguz:i
amonyak gozeltisidir. Alkali bazlarda: katy?nlar gokelekl taralflznda:. ‘I,C:V:eklz bt
tuldugundan (adsorplandigindan) birlikte ¢tkerler. Bun ar1 y1 Z]: klzdfr : Jazdie-
ma sirasinda kolaylikla uzaklagtimlamazlar. Amonyum tuzlari 1
sinda bozundugundan kolaylikla uzaklagtirilirlar.

2. Cokelek peltemsi gdriiniimdedir. Bu, ortamdaki‘suyu ‘d?. birlil%e s:Ir;lg
lemis 'olmasmdandlr. Bu nedenle ¢tkelegi Fe(OH), seklinde Qegll Fe.0Q, . xH,
seklinde gdstermek daha uygun olur.

+ '3, Saf su ile yikama kolloidlesmeye neden olduggr.lda'm g?llcce;elf_ blgzzlfktégz

it ¢ozeltisi ile yikanir. Burada asit gﬁzeltisi_l.lytg);un d-?gﬂlf-ii’n god: egg;regk y(;ktm-

sin gOzinirligh i ldugundan baz ¢bze ;

kelegin ¢Oziniirliigli yeterince az o \ i . s

B tral bir tuz c¢ozeltisi, ¢og

denle kizdinnldigimda buharlasabilen nd bir tuz 0z . r -

fr];oz;um nitrat ¢ozeltisi kullanihir. Amonyum kloriir gozeltlsl ise tercih edilmez '
Clinkii kizdirma sirasmda FeCl, olugabilir ki bu ugucudur,

" Fe,0,+6NH,Cl — 2FeCly+6NH,+3H,0
Amonyum nitrat yiiksek sicaklikta
| NH.NO, = NH, +NO.+H0

1

geregince. bozunup uzaklagxrl. |
4. Kizdirma sirasinda siizgeg kagidmm karbonu demiri indirgeyebﬂf:.
Fe,0,+3C — 2Fe+3C0O : o

Bu indirgenme siizge¢ kafidinin diislik ‘sicaklikta yakilmasiyla ﬁnlt?lx:el;ilu.ir Kolli:
d:rlma cok yiiksek sicaklikta (1200°C dglaymda) yaplhrsa manyetxt 1?:1?[-
site Fe.O, doniisme olabilir. Kizdirmanin bek alevinde yapilmast yeterlidir.
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5. Silis SiO., ve silikat SiQ,—2 iyonu demir (ITT) hidr?ksit tanﬁﬁiaﬁz:i:
’urulai:ilir veya tl-jtulabilir. Bu nedenle ¢dktiirme igleminden once1 E;m 2o v
’%agtlrﬂmam ve kullamlacak bazda ¢ziinmiis olarak bulunmamalari g

. - serlikli katyon-
Sk tii +2 Ti+3, Co*® gibi tig degerlikli
. Coktiirme ortamunda AL3, Cr*3, , Cc bi lig d Kli katyon-
e 6b l(;r?fn:masx gerekir. Bunlar da amonyum hidroksit ile hldrOkSIﬂ;':l‘l ;1111:;_
larﬂl..1 uluk verir. Ote yandan Zn*2, Ni*? gibi baz katyon%ar yallt'uz llau ur;) :la -
E‘i:i’l(fa(.) {z?;rl amo;lyakta ¢okelek vermezken demir ile birlikte ¢Okerler. Y.
.styla bunlarin da ortamda bulunmamasi gerekir.
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7. Kat ibi - : ~ : "
atyonlar gibi PO,™*, arsenat AsO,™%, vanadat VO, gibi anyonlar

demir i.Ie birlik.te goktiiklerinden, tartarat C,H,O¢2 ve sitrat C,HQ,~® gibi an
Xonlar l_se dem:F ile saglam kompleksler vererek amonyak ile demirin ¢8kmesinj
dnleyebileceklerinden ortamda bulunmamalan gerekir.

- ;3 I?u ygflt&mle Al derf bagka Cr ve Ti gibi birgok metaller hidroksitleri
alinde .gokturulur. Mangan ise bromi, peroksit veya persiilfat ile amonyakli or-
ta‘mda hidrate mangandioksit ¢tkelegini verir. Cokelekler kizdiritip Al,Oy-, Cr,0

TiO; ve Mn,Q, sekline doniistiiriilerek tartilirlar. ' U

3.5, NIKEL TAYINi

Gravimetrik y&ntemle nikel tayini, ¢ozeltideki nikel iyonlarinmn dimetilgliok-

sim ile nike! dimetilglioksim halinde ¢Oktiiriiliip nikel dimetilglioksim halinde tar-

tilmasi temeline dayanir,

islem ;

- 1. Coziiniir nikel tuzu Orneginden bir .numune kabina ;almlr. Etilvde

100 - 105 °C de kurutulir. Buradan duyarlt olarak 0.5 gram dolaymda 3 ayn

tartim alinir, t:100 ml lik beherlere konur.

2. Orneklerden biri 100 ml suda ¢éziiliir. Cozeltiye 6N HCl den damla

;lan;I)a cklenerek ortam asidik yapilir (turnusol kagidi ile kontrol edilir) (Not:

.3. .Coz'eltil70 - 80 °C ye kadar 1sitilir. Dimetilglioksimin alkolde (not: 5) ve-
ya 'd{metllglxokmm sodyum tuzunun suda ¢oziinmesiyle hazirlanan 0.1 M lik ¢6-
zeltisinden 15 1‘111 kanigtirarak eklenir (not: 3, 4). Daha sonra 6 N NH, cozeltisin-
den ortam bazik oluncaya kadar (amonyak kokuncaya kadar) eklenir. Bu sirada

- pembe renkte ¢ikelek olugur.

4. Cokelek 1 saat kadar su banyosunda dinlendirilir. Dimetilglioksim ¢&- -

zeltisinden 1-2 damla cklenerek kontrol denemesi yaptlir.

zﬁf': S.S "Cfikf_:_lek sa}.bit tartimdaki Gooch krozesinden su trompu yardimyla sii-
ur. Siiziintii kloriir tepkimesi vermeyinceye kadar sicak su ile yikanir. Etiivde

6. Taftlian nikel dimeti]. 1‘ i i 2 Y ‘
g 10kSlm Nl C H‘ Y 0 - i i
i I Ny ! ( 4. uNZO )2 ﬂrdlml la Orncktekl nl-

J‘
v |
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. Ni tartim (g)
= X100
% Ni Ni(C,H,N.O:): x tartilan Srnek (g)

7. Biitiin iglemler oteki iki drnekle tekrarlapir. Her iig analizin ortalamas
alnarak Ornekteki nikel miktart bulunur. : .

Notlar :

1. Nikel dimetilglioksim kuvvetli asitli ortamda ¢Bziiniir. Bu nedenle tam
¢bkme bilyiik dlciide ortamin pH sine baghdwr. Cokme zayif asitli veya zayif ba-
zik ortamda oldukca bagarthdir. Ornegin asetatla tamponlanmis ortamlarda
(CH,COOH+CH,COONa)pH yaklagik 5 dolayinda ve amonyumla' tamponian-
mug ortamlarda (NH,OH+NH.Ch)pH yaklagik 9 dolayinda basarill bir ¢oktiirme
yapilabilir. Coktiirme kuvvetli asitli ortamda yapildiginda ¢oziinme olurken kuv-
vetli bazik ortamlarda stokiometrik olmayan bir gokelek olustugundan bagarils
¢tktiirme: yapilamaz.

2. Nikel dimetilglioksimin sudaki coziiniirliigii oldukca diigiiktiic (K, =
=2 .3%X107%%), Nikel (II) iyonunun‘derisjimi 10~° mol/lt dolayindadir. Oldukca
diisiik olan bu ¢dziiniirliik ¢oktiiriiciiniin biraz agsimin eklenmesiyle daha da
azaltilabilir. ) ,

3. Dimetilglioksim zayif bir asit olup, hidrojen iyonu vererek nikel ile hal-
ka yapisinda bir -molekiil olusturur.

. oM : o’ Ry e
CH,—C =N ‘ s C_N\\' AT
4 I o Ni.+2 ‘ /Nln‘\ + 20
CH,—C=N_ = CHy—C=N_ = C—CH,
on 'oHO~

Dimetilglioksimin ¢okelek verebilmesi igin katyonun iki degerlikli olmasi ve olu-
gan molekiiliin kare ~yap151ﬁda olmast gerekir. Bu kosullan saglayan yalmz nikel,
platin ve palladyumdur. Ancak palladyum ve platin asitli ortamda ¢Oktiiriildiigi
halde nikel bazik ortamda ¢Oktiiriiliir. Bu nedenle tepkime spesifiktir.

4. Coktiirme ortamunda demir bulunuyorsa bu, bazik ortamda Fe(OH)s
¢okelegini verir. Bu nedenle komplekse alinmasi gerekir. Bunun icin yeterli mik-
tarda tartarik asit veya sitrik asit eklenerek demirle kararh kompleksler verme-
si saglanr, ‘ ’ _ ’

5. Dimetil glioksimin sudaki coziiniirligli oldukea diisiiktiir. Bu nedenle
alkoldeki veya amonyaktaki gbzeltisi kullanilir. Nikel dimetilglioksim alkolde ¢d-
ziildiigiinde, c¢Oktlirme ortamndaki alkol derisimi % 50 yi geememelidir.
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) 6. ‘ Nikf:l% nikel dimetilglioksim halinde tartma yering siyah band siizpe
kagidh ile siziip, kizdirma isleminden somra NiO halinde tartmak 6nerilebig1irg

Ancak kizdirma igleminin hava akimli ortamda ve dikkatle yapilmas: gerektifin-

den pek uygulanmaz.
3.6. MAGNEZYUM TAYINi

Gr_avimetrik yontemle magnezyum tayini, ¢ozeltideki magnezyum iyonlari-
ﬂ}n"']ffiZlk m:tamda amonyum fosfat ile magnezyim amonyum fosfat halinde gk~
tiiriilip magnezyum pirofosfat halinde tartilmasi temeline dayanir.
Istem :

. e - - ¥ .
1. Coziiniir magnezyum tuzu Srneginden numupe kabma bir miktar alinir.

Etiivde 105 - 110 °C de kurutulur. Buradan duyarh olarak 0.5 - 1.0 gram dola-

‘yinda il¢ ayn tartim alimr, ve 400 mllik beherlere konur.

. 12: ‘Ormneklerden biri almr, iizerine 150 -200 ml saf'su eklenerek cozii-
1}1};. cine 6 N HCI .c.len .2 - 3 m] eklenerek ortam asitli yapilir. Buna 15 ml % 20
ik (NH.).HPO, cbzeltisi ve 1 damla metil kirmizis1 indikatérii eklenir.

damj:.dDe]rigikl lamonziak ¢ozeltisinden indikatoriin rengi sari olincaya kadar
amla eklenir (not: 1, 2). Daha sonra amon Bzeltisini

_ . , nonyak c¢ozeltisinin 5 ml asmis
;k:;almr. Bteyaz reflkte MgNH,PO, olusmaya baglar. Olusum oldukca yavagtir,
Suzlu su‘_lgmdc? dort saat bekleyerck veya en iyisi bir gece kendi halinde bekle-
tilerek ¢6kmenin tamamlanmasi saglamr.

4. Cokelek tizerindeki berrak s ' st ¢
: lya 1-2 damla (NH).HPO, cozeltisi ek-
!e;;rek kontrol .denemem yapilir, Daha sonra beyaz band siizgeg kagldgl‘ndan (veeya
Za it tartimdaki Gooch krozesinden) siiziiliir, Bunun icin onee berrak sivi bir
: ii%et yalgixmlyla aktanihr. Daha sonra ¢Gkelek iizerine 25 ml 1 N NH; ¢dzelti
en eklenir (not: 3). Tekrar berrak siv1 siiz, g il A

2 e ge¢ kagrdma alimir, Bu islem 3 -
Ilz:z .t-ekrarla-nm .Cokelek siizgec kafidima aliir, Yikama iglemine burad; siiziint('jr
oriir tepkimesi vermeyinceye kadar devam edilir; , ’

5. Siizgeg kapidi dikkatle katlamr ve & i
: di < Onceden sabit tartima getiril -
ielte? krclagzeye y;rlestmhr. Kroze diigiik bek alevinde énce agm aglflgc ;EZ::kplf;
utulur. Bu swada amonyak uzaklagir, Daha sonra alev vii ili ' .
: : v yiikseliilip kag
(not: 4, 5). Kroze alev firnma ahnarak 1000 - 1100 2C de klzdughragsl:)g}l(l?;;rlji

ve tartihr. Kizdirma ve tartma islemi i
: slemine kroze sabi .
vam edilir (ot: 6, 7). . t tartima gelinceye kadar de- '
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6. Tartilan magnezyum pirofosfat miktarmdan Mg:P.O: , yiizde magnezyum
miktars hesaplanir. :

L Mg ttm® a0
% Mg Mg.P.0O; tartilan &rnek (g) X100

7. Biitlin iglemler dteki iki drnek ile tekrarlanir. Her ii¢ analizin sonucu-
pun ortalamasi almarak ornekteki magnezyum miktart bulunur.

Noilar : ' .
1. Magnezyum amonyum fosfat, zayif asidik ve kismen i{uvvetli bazik
gruplar igerdiginden asit - baz tepkimesi verir.
MgNH,PO, = Mg*?+NH,*+PO,™*
PO,~*+H;0 = HPO,*+ OH"
NH,*+H.0 = NH,+1,07

Bu, ¢bkelegin onemli Slgﬁde ¢oziiniir oldugunu gosterir. Bu coziinme Onlem alin-
madig taktirde iyl bir gravimetrik analiz igin oldukca fazladir. Coktiirme sira-
ginda eklenen amonyagin asirisi ve asitin notiirlegtirilmesinden gelen amonyum
iyonlari, etkin bir tampon olugturur. Bu, yukandaki MgNILPO, iin - bozunmasi
tepkimesini dnler. Ortamdaki fazla fosfat da ortak iyon etkisi .nedeniyle ¢dzi-
niirliigiin azalmasina katkida bulunur. .

2. Coktiirme zayif bazik ortamda yapilir. Kuvvetli baiik ortamda Mg(OH).
¢okebilir. Asitli ortamda ise

PO,~3-+3H* == H,PO,

dengesi gerefince HoPO, olugur ki fosfat bu gekilde iken g¢okelek vermez,

3. Yikama swrasinda magnezyum ve fosfat iyonlarmi igeren gozeltiler yi-
kama cozeltisi olarak kullamimazlar. Ciinkil bunlarm tuzlar ugucu olmadlklalgm-
dan kizdirma swasmda uzaklagtirilamazlar. Herne kadar amonyum tuzlarn ugu-
cu iseler de cozeltileri asidik Ozellik gosterdiginden ¢Oziinlirligi artir. Dola-
yistyla bunlar da kullanilmazlar. Bu nedenle en iyi yikama gOzeltisi amonyak ¢o-
zeltisidir™™ Amonyak asit - baz dengesini zorladigindan ¢bziiniirligl azaltir, Or-

tamda yeterince OH™ bulundugundan bu,
' pO,~+H,0 = HPO,*+OH"

tepkimesini sola kaydirn'.




-

4. Kurutma ve yakma swasmnda gerekli Ozen gosterilmezse siizgee kafidi-
nm karbonu ¢dkelegi indirgeyebilic. Gooch krozesi ile siizme yapildigmda bu ha. ¢
ta gidel:’ilebilirse de siizgec kaéldl‘ile stizme daha iyi sonug verir.

5. Siizme islemi siizgeg kagidi yerine Gooch krozesi ile yapilmigsa kroze
dnce ~kurutulur. Daha sonra bir nikel krozede kil dereceye kadar kizdurilir,

6. Siizgeg kagidi kullanmildifinda ¢Skelegin rengi gri fenk alabilir. Bu du-
rumda kroze. sofutulduktan sonra igine derisik nitrik asit veya kaii amonyum
nitrat eklenip dikkatle kizdirilarak hata giderilebilir.

7. Eger kizdirma 1100 °C nin iistiinde yapilisa fosfor, P.Os seklinde bu-
harlasacagindan cékelegin azalmasina neden olur.

8. Analiz giizeltisincié potasyum iyonlari varsa magnezyum amonynm fos-
fat yerine magnezyum potasyum fosfat ¢ker. Sodyum iyonlar: varsa magnezyum
amonyum fosfat ile birlikte ¢okebilir. Boyle bir ¢dkelek kizdmma ile tamamen
pirofosfata déniigtiiriilemeyeceginden tartimun daha fazla bulunmasma neden olur.
Tekrar gﬁktﬁrme ile sodyumun peden oldugu hata giderilebilir ancak potasyu-
munki giderilemez. '

9. Ortamda bulunan fazla miktardaki amonyum iyonu vey'a amonyum tuz-
lart sonucun fazla bulunmasina yol agar. Bunun nedeninin birlikte ¢Bken amon-
yum iyonlarmm kizdirma sirasinda metafosforik asiti HPO; olusturmast oldugu
sanilmaktadir. Bilr basgka goriis ise agm amonyumlu ortamda (NH,).Mg(PO.):
tiirii bir ¢ift fosfat tuzunun olustugn, bunun ise kizdwma sirasmda metafosfata
doniistiigiidiir .Bu tiir bir hata da tekrar ¢Oktirme ile giderilebilir, Az miktarda
bulunan sitrat CoH,0,%, iyonunun sonuca Snemli bir etkisi yoktur. Okzalat
C.0,™%, iyonu ise kompleks olusturdugundan tam ¢Gkmeyi Onler.

10. Bu ybdntemle magnezyum ve fosfatin yam sira fosfat ile ¢oziinmeyen
cift tuz veren Steki metaller de analiz edilebilir. Bunlardan berilyum ve mangamm
amonyum fosfat tuzlari magnezyem gibi amonyakta c¢Oziinmediklerinden amon-
yak.h cozeltide coktiiriiliirler. Kadmiyum, kobalt ve ginkonun tuzlari ise amon-
yakta ¢oziiniirler .Bu nedenle aym ydntemle bunlarin tayini istencifinde ¢Oktiir-
menin ndtral ortamda yapilmasi, amonyak yerine saf suyun yikama ¢ozeltisi ola-
rak kullanilmas: gerekir. ' '
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47, KALSiYUM TAYINI

Gravimetrik yontemle kalsiyum tayini, cozeltideki kalsiyum iyonlarinin asit-

4i ortamda okzalat iyonu ile kalsiyom okzalat halinde goktiiriiliip kalsiyum kar-
onat halinde tartlmasi temeline dayanir. :

jislemt : '

1. Cdziniir kalsiyum tuzu Srneginden bir numune kabma alinir. Etiivde

105 - 110 °C de kurutulur. Buradan 0.5 - 1.0 gram dolaymnda duyarlt olarak ii¢
sartm alir ve 400 ml lik beherlere konur.. .

2. Ormmeklerden birine 4N HCl cozeltisinden 25 ml eklenip, gbziinmesi sag-
dapwr. Cozelti 250 ml ye seyreltilir. Su banyosunda 1sitilir. Onceden hazirlanmig
olan yaklasik 025 M derigimdeki okzalat cozeltisinden (250 ml de 10 g
(NH,).C.0, igeren gozelt) kangtirarak damla damla 25 ml eklenir. Asitli or-
#amda bir ¢dkelme gozlenmez (not: 1). ‘

3, Cozeltiye 1-2 damla metil kirmizist indikatériinden eklenip 1M NH,
gozeltisinden damla damla eklenmeye baglanr. Ortam ndtral veya zayif bazik
.oldugunda (metil kirmizisimn rengi kirmizidan sariya dondiigiinde) amonyak ek-
lemeye son verilir. Su banyosunda bir saat veya €n iyisi oda sicakbifinda bir
sgece bekletilir Ustteki berrak kisma okzalat ¢ozeltisi éklenerek kontrol denemesi
yaptlir (not: 2, 3). ‘ R

4. Mavi band slizge¢ kagidindan siiziiliir. Bunun i¢in dnce iistteki berrak
Jasim siizgeg kagadma aktardir. Daha sonra yikama gozeltisi ile (litrede 2.5 g
-(NH,):C.0; igeren cozelti) cokelek siizgee kagidina alnir ve siiziintll kloriir tep-
kimesi vermeyinceye kadar yikama islemine devam edilir.

5. Siizgec kapidi dikkatle katlamir ve Snceden sabit tartima getirilen por-
selen krozeye yerlestirilir. Once kurutulur ve vakilir. Daha soara 500 °C de alev
frnmda 2 saat kizdmilir (not: 4). Desikatérde sogutulur ve tartiir. Kizdirma
we tartma islemine kroze sabit tartima gelinceye kadar devam edilir.

6. Tartilan CaCO; miktart yardmiyla drnekteki kalsiyum miktari hesap-
danir.

Ca tartim (g) %100

o _—
7% Ca CaCO; x tartilan ornek (g)

7. Biitiin islemler oteki iki srnek jle tekrarlapir. Her ii¢ analizin ortala-
wmast ahnarak ornekteki kalsiyum miktarl bulunur.

1
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Notiar :

t1. 1.Ni:‘)tral veya ba.'z'ik kalsiyum sozeltisine amonyem olczalat cklenirse, in-
ce taneli zor siiziilen c¢ikelek olusur. Asidik ¢bzeltiye amonyum ekleyip y,ava‘:°
yavas baz ckleyerek kolay siiziilebilir cokelek elde edilebilir. o

2. Kalsiyum okzalat alkali metalleri birlikte siiriikler. Ortamda Mg** iyo
lari varsa CaC.0, coktiikten sonra MgC,O, de Onemli blgiide gﬁkegilir YBI:]-'
uui1 I;xktzsn‘gékelfk ile ¢Bzeltinin temas siiresine gore degisir. Tekrar g'dic;iirmf;:
i{o ué a b'lrhk_te g?lfn}e veya sopradan ¢okmenin neden oldugu hatalar azaltilabi-
ir. Urenin hidrolizi ile yapilan nétiirlegtirme ydnfemiyle oldukca temiz ve i it
neli siiziilebilir ¢tkelek elde edilebilir. ' e

NH.CONH,+H,O+2H* = CO,+2NH,*

3. Cokelegin ¢oziiniirliigii sofukta az, sicakta ise oldukga fazladir (100 g

4] a —
;lsgnjzm(iliulﬁt.’?)(lo -* g 95 °C de 1:4><10‘a g) Yikama cozeltisine eklenen:
amonyus Ud ala ;)rtak 1y0ri.etklsx nedeniyle oldukca fazla olan bu ¢oziinlirligt.
e ciide ?:1z-a tir, Gftréglf_ldf:n fazla amonyak eklenirse sicakta camin gbzii~
c::rtama silisyom kirliliginin gegmesine meden olacagindan metil oranj ve-
‘ya metil kirmuzismmn renk degigtirmesine yetecek kadar amonyak eklenmeli]dir

4. Kalsiyum okzalat kizdirma sicakhifma gore farkli sekillerde tartilabilir..

Smdﬂa) "1‘1012 °C .)_r'e“kadar Ce}C204.HzO oldukea kararlidir. 81-102 °C ara-
: ¢Okelekte goriilen az miktardaki azalma ¢bkelege tutunmus olan (adsorp--
anmug olan) suyun uzaklagmig' olmast ‘nedeniyledir. g

b) 102-226 °C arasinda molekiile bagh olan 1 mol su uzaklagir.
CaC,0, . H;0 — CaC;0,+H.O

c) 226-398 °C i Sigikli
e arasmdg- mo?ekulde degigiklik olmaz, CaC,0O, halinde ka--

d) 398 -420 °C araginda ise kalsi
. : siynm okzalat i
rek kalsiyum karbonata doniigiir. ’ relat Kasbon monolsit Kaybeds-

CaC,0, — CaC03+co'
e) 420-660°C i - o ey er :
. arasinda molgkulde higbir degisiklik olmaz, CaCO; halin-
) 660°C den sonra CaCOa bozunmaya baglar ve. CaO olusur.

CaCO, — Ca0+CO,
g) 838-1025°C arasinda CaO defismeden kalm.
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.Kalsiyam okzalat1 monohidraf1 halinde sartmak mimkiin gibi goriinmekte
ése de molekiile tutunmug olan (adsorplannug olan) suyun bu sicaklikta uzak-
Jagtiriimast tam olarak miimkiin olmadigindan bu sekilde tartim dnerilmez. Su-
suz kalsiyum okzalat 250 °C dolaynda '’kolaylikla elde edilebilmekte ise de ¢ok
nem cekici oldugundan dogru bir tartim almak oldukg¢a giictiir. Kizdirma 900 °C
dolaymda yapildiginda kalsiyum oksit tam olarak elde edilebilmektedir. Ancak
kalsiyum oksit hem nem hem de karbon dioksit sopurucu ozellige sahiptir. Bu ne-
denle burada da dogru bir tartim almak oldukga giictir. Dolayisiyla en iyi tar-
4m sekli CaCOs, en iyl xizdirma sicaklify da 500 °C dolayidir. Agz kapakh
bir krozede kizdirma isleminin yapimas, kroze sogutulduktan-sonra yine ka-
pag ile birlikte zaman gegirmeden tartilmast halinde 900 oC dolaymda kizdira-
gak CaO halinde tartmak da oldukca iyl sonug verir.

5. Kalsiyum, okzalaf1 palinde ¢oktiiriilditkten sonra kizdirip tartmak yerine
punun ayarli KMnO. ile titrasyonn seklinde volumetrik olarak da tayin edile-
ibilir. ‘

6. Bu yontemle kalsiyumun yam sira kurgun, bakar, cinko, nikel, stron-
siyum, baryum gibi Steki bircok metaller de okzalatlar1 halinde coktiiriilerek
gravimetrik olarak tayin edilebilir. Ancak bu metaller baska yontemlerle gok
Aaha iyl bir sekilde fayin edilebildiklerinden bu yontem pek kullanilmaz.




BOLUM : 4

VOLUMETRIK (HACIM f)L(;I"JMI"}) ANALIZLER

Bund N . s fore -
an nceki bolimde incelenen gravimetrik analizlerde bir ¢ozeltidekd

aranan
madde ayiracin fazlas: cklenerek ¢Bktiiriiliip ortamdan ayrildiktan sonra:

dogru

o i egillﬂnai':n:;t ,dolgzlfh olarakv tartilirken volumetrik analizlerde ayiracin fazla-

e ’ile - S{ab'ﬁye egdeger 1‘<adar1 eklenir. Bu nokta, gdzeltideki aranam

Teplimen; ]3'? i bilinen ayiac arasindaki tepkimenin tam bitim noktasidir..
n Dbitim noktas indikatdr adi verilen belirteglerle anlagilir.

' V t - . i .-

linen Vgglzl:;tliel::lcﬂ:nahzlllerd?' aya:ry -QS)ZCIti.adl verilen derigimi duyarlt olarak bi-

et bEfla iz ¢Ozeltisi 1(;1.ndek1 bilinmiyenin derigimi bulunur. Ayarlz

L gzeltini. an biirete kopur, fmahz ¢Bzeltisi ise erlendedir. Ayarh g¢ozelti aﬁa-
e damla damla eklenir ve analiz ¢Gzeltisi siirekli calkalanir. Tepkime-

n-iu bitim nOktaSl il ici 1 ekl&ll T & ap arr
: nt belll‘lemek 1911] a[laliz d isi i i 3 i

Titrasyonlar, olugturulan tepkimenin tiiriine gére asit - baz, ¢8ktiirme, komp--

lekslesti i
stirme ve redoks titrasyonlar: olmak iizere gemel olarak 4 grupta incelenir.. -

Biitis . .
itiin volumetrik analizler baglica gu dért asamada gerceklestirilir.

1. Ornegin anali -

analizde a;I;f;glu ;nahze hazxrlaqmas:: Adindan da anlasildig: gibi volumetril:

Bu nedenls 1z eullecek maddenin mutlaka ¢dzelti halinde bulunmasr gerekir.
efer ornek katt halde ise uygun bir ¢bziiciide ¢bziitiir. Ornekie tit-

rasyona zara
r veren madde veya maddeler varsa uygun yontemlerle uzaklastirli-

veya z irilz

Dgha SE:‘rell:ziz "hale. getll:llll:. Ortz.lmda kat1 artiklar varsa siiziilerck uzaklagurilir
bolli b gozel:u _.belh bir hacime seyreltilic ve dogrudan veya buradan almanl-l
) acimlerdeki &rneklerle titrasyon yapalir.

2. . Indikatd e . .
do indilcat'oilkszt(;:nize'gmg: Yolumetnk analleerin en -dnemli kisrmlarindan birk
. indikattie Seggi]me;r. 1rkjutrasy(.)nda tep‘kl.menin bitim noktasini belirleyici bir-
PH. arabkiarei renlx{ ier;: 1.r. As1t-b‘az titrasyonlarinda uygun indikatdr, belli .
ise ortama oklo edigtiren organ}k boyar maddelerdir. Oteki titrasyonlarda:.
nen ve aywacin asisl ile gozlenebilir bilesik olugturan maddeler,

organik boyar mad - . .
bilie, addeler veya aywacin bizzat kendisi indikatér olarak kullamla--
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3. Ayarh gbzeltinin hazirlanmas:; Titrasyonda analiz edilen madde ile ¢b-
zeltiye eklenen madde arasmda stokiometrik bir iligkinin kurulabilmesi igin ek-
fenen maddenin gergek derisiminin ¢ok duyarh olarak bilinmesi gerekir. Ayira-
cn derigiminin duyari olarak bilinmesi i¢in yapilan igleme ayarlama denir. Bu
dglemin titrasyona baglamadan 8nce yapilmast ‘gere,kir. '

4. Titrasyohun yapilmast: Titrasyon belli hacimdeki analiz gozeltisine bir
‘biiretten ayarl ¢Gzeltinin eklenmesiyle yapilir. Titrasyonun belli bir agamasinda
ortama indikatdr maddesi eklenir. Indikatérde beklenen degigiklik "gbzlendikten
.sonra titrasyona son vexilir, Harcanan ayarll gozelti hacmi ve alnan &rnek mik-

_ttar1 hesaplamr.

" Yukarida genel hatlariyla dzetlenmeye calgilan titrasyonun uygulamaya yo-
«aelik biitiic agamalar1 herbir analiz i¢in ayr ayri ve ayrmtih olarak ilgili bokim-
qerde anlatilacaktir. Bu konularla ilgili daha ayrmtili bilgi icin Analitik Kimya ders
kitabindan yararlanilabilie. :

4.1. ASIT - BAZ TITRASYONLAR”

Asit - baz titrasyonlarinda analiz gozeltisi veya ayarlt ¢cOzeltinin biri asit Ote-
i ise bazdir. Ancak aranan madde titrasyon ortaminda snceden asit veya baz
‘halinde bulunmayabilir, belli tepkimelerden sonra olugturulabilir.

Asit - baz titrasyonlary; ayarh bir asit cozeltisi ile baz tayini ve ayarh bir

shaz cozeltisi ile asit tayini olmak fizere iki grupta incelenebiliz.

L

4.1,1. Baz Miktarmm Tayini

Bir ¢zeltideki baz miktarin fayin edilebilmesi igin ayarl bir asit gbzelti-

.sinin hazirlanmas: gerekir. Avyarlama iglemi grasinda kullamian saf katr maddeye

sbirincil (primer) standart, ayarl cbzeltiye ige ikincil (sekonder) standart denir.
Tayini yapilacak bazin szelligine gbre uygun bir indikatdr segilir.

4.1.1.1. 0.1 NHCl Cézeltisinin Hazirlanmasi

Asit - baz titrasyonlarinda ayarli chzelti olarak genellikle HCl veya H.SO.
Jullantlir, zayif asitler pek kullaniimaz. Nitrik asit kuvveth bir asit ise de azot
.oksitlerini safsizik olarak bulundurur ve asitin ayar1 zamanla bozulur, bu neden-
de pek kullamilmaz. ‘ .
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+ ziir yardimiyla 8.6 mi dleiiliir ve yukarida hazirlanan balonjojeye aktarilir. Meziir

Islem :

1. Litrelik iiigii balonu dnce kromik asit gozeltisi ile temizienir. Daha son-
ra sirasiyla ¢egme suyu ve saf su ile yikanir. )

2. Derisik HCI den (yopunlugu 1.18 g/mi, % 36 lik), 10 ml lik bir me-

2 .3 kez saf su ile galkalamr ve balonjojedekine eklenir. Daha sonra balonumn:
yarisina kadar saf su eklenip iyice calkalamir. Olgii cizgisine kadar saf su ek~
lepir, Ajzi kapatihp ayarlanmak iizere saklanir.

Not : - ' " ‘ .

Bir litre 0.1 N HCI] gﬁz'eltisini ‘hazlrlamak icin  36.5X0,1=3.65 g HCI;
(100/36)X3.65=10.14 g % 36 bk asit; veya (10.14/1.18)=8.59 ml % 36 Ik
asit gereklidir. : : '

4.1.1.2. 0.1NHCI Cozeltisinin Ayarlanmast

Yaklagik derisimde hazirlapan HCI ¢ozeltisi ya ayarl: bir baz gﬁieltisi ile:
veya birincil standart bir maddeye kargt ayarlanir. Genellikle ayarh baz ¢bzeltis
olarak, NaOH, birincil standart madde olarak ta Na,CO, kullanilir.

4.1.1.2.1. 0.1NHCI cozeltisinin ayarh NaOH ile ayarlanmast

1. .Ayarh NaOH cozeltisinden bir biiret yardimiyla duyark olarak belli ha-
cimde (10-20ml arasinda) almir ve 250 ml lik bir erlene akfarlir, Icine fe-
polftaleyn indikatériinden 2 damla eklenir,

2. Basgka bir biiretteki ayarlanacak asit ¢dzeltisinden damla damla ekleyip-
karigtirarak titrasyon yapilir. indikatoriin rengi kirmuzidan renksize dondiigiinde-
titrasyona son verilir.

3. Harcanan asit miktar1 biretten okunur. Asit gozeltisinin normalitesi - he--
saplanir. '

w

N —_ NNaOH X VN&OH.
HCL™ vV,
HCl !

4. Islem en az iki ‘Srnekle daha tekrarlanie. Her iig titrasyonun sonuglart--

mn ortalamast alnarak asit ¢ozeltisinin normalitesi bulunur.

. 4.1.1.2.2. 0.1 NHCI cozeltisinin saf Na,CO, ile ayarlanmasy

_ Asit ¢ozeltisinin Na,CO; ile ayarlanmast ya ayarl Na,COs giﬁzpltisi ile veya
delli miktardaki katt Na,CO; ile yapilir. ‘

!

1. Ayarh Na,CO, ¢bzeltisini hazirlamak icin; saf Na,CO, etiivde 110 °C
de kurutularak sabit tartima getirilir. Buradan yaklagtk 5 gram dolaymnda duyarh
olarak, litrelik bir 8l¢ii balonuna aktarilir. Az miktarda saf suda ¢oziildikten
sonra litreye tamamlanir. Tartilan Na,CO, yardimiyla hazirlanan ¢ozeltinin: nor-
malitesi hesaplanir.

Tartilan Na.CO, 2
Na,CO, egdefer agirhifn’

Tartilan Na,CO, (g) '
(105.9889/2)

NNa,CO;=

2. Hazirlanan bu ayarli Na,CO, gdzeltisinden bir biiret yardimiyla 10 - 20
«al arasmda ahnir. Icine metil oranj indikatoriinden 2 damla eKlenir. Indikato-
riin rengi kirmiz: oluncaya kadar titrasyon stirdiiriiliir. Cozelti 10 dakika siire
ile kaynatilr. Sogutulur ve tekrar Kirmizi renk oluguncaya kadar biiretten HCI
«eklenir. Toplam harcanan HCl miktar1 biiretten - okunur, HCI ¢dzeltisinin nox-
.analitesi hesaplanir. :

_ NNa,CO; X VNa,CO-
NHCI.— V
HCl

Islem en az iki ayr oOrnekle daha tekrarlanir. Titrasyon sonuglarimm orta-

. damasi alinarak asit ¢dzeltisinin normalitesi bulunur..

3. Asit cozeltisinin ayarlanmasi kati Na,CO, ten belli bir tartm alp bu-
qunla dogrudan-da yapilabilir. Buaun icin kurutulmus saf Na,COsq igeren numu-
ne kabimn dolu tartimi almir. Bunun iginden 0.2 -0.3 gram dolaymnda bir cam
‘parcasi _,yard}mlyla alimr ve 250 ml lik erlene cam pargass ile birlikte konur.
Nuroune kabn tekrar tartilip iki tartim arasindaki fark alinarak erlene bogalt-
lan Na,CO, miktar: bulunur. Erlene:50 ml saf su eklenip Na,COj tin coziinmesi
saglamr. Igine 1-2 damla metiloranj indikator gozeltisinden eklenir. Bir biiret-
#eki ayart bilinmeyen asit ctzeltisinden indikatoriin rengi kwmizi oluncaya ka-
dar damla damla ve karistwarak eklenir. Cozelti 10 dakika siire ile kaynatilir.
Bu srada kirmzi renk kaybolursa tekrar asit ¢ozeltisi eklenerek kirmuz rengin

" olugmast saglanir, Toplam harcanan asit miktar: biireticn okunur. Asit gizelti-

sinin pormalitesi hesaplanir.
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Noowi= tartilan Na.COy(g) X2 X1000 ‘
Het Vaa (ml) X 105.9889 .

Islem en az iki Srnek cozeltisi ile tekrarlamr. Titras&on sonuclariin orta-
lamasi alinarak asit ¢dzeltisinin n?rmalitesi bulunur. '

Notlar :

1. Sedyum karbonat gok saf olarak elde edilebilir. Normal kosullarda gaz:
veya nem sofurucu dzellifi bulunmadifindan birincil standart madde olarak kul-
lanilabilir. Susuz Na,CO, m molekiil agirligi 105.9889 gramdir.

\ ' 2, Sal Na,CO; bulunmadifi veya saflifindan endise edildigi durumlarda

‘ NaHCO; iin 270 - 300 °C de kizdirilmastyla saf Na,CO, elde edilebilir. Bu amag-
la yakiagik 10 gram kadar NaHCO; porselen bir kapsiile alinir. Diigiik bek ale—
vinde sitthr. Ornek igine daldmilan termometre ile sicaklik .kontrol edilir. Yak-
lagk 270 -300 °C de bir saat kizdwllr. Kizdirma sirasinda sicakbiin 300 °C
yi gecmemesine dikkat etmek gerekir. Aksi halde Na,CO; bozunabilir,

’ 2NaHCO, —» Na,CO,+H,0+CO, |
Na,CO; —> Na,0+CO,

Bir saatlik kizdirmadan sonra desikatdrde sogutulur ve tartilir. Tekrar ya-
rm saat siire ile kizdirilir, sogutulur ve tartilir. Yarimgar saatlik kizdirma ve tart-
ma iglemlerine sabit tartrma gelinceye kadar devam edilir. Bu sekilde elde edi--
len Na,CO; ajfzi kapali bir numune kabmda, desikatorde saklamir.

3. Asit ¢Ozeltisi, ayarli baz veya Na,CO;mn yam swa CaCO,, veya HgOr
gibi bagka maddeler ile de ayarlanabilir, _ : .

4.1.1.3. Ayarh Asit Ciizeltisi ile Baz miktan Tayini - -

4.1.1.3.1. NaOH mikiarinmn tayini

Tayini yapilacak baz ¢ozeltisi 250 ml lik bir erlene alinic .ve 50 ml ye sey—
reltilir. icine fenolftoleyn indikatdriinden 2 damla eklenir. Bir biiretteki ayarin
asit ¢Ozeltisi ile indikatér kirmizidan renksize. ddniinceye kadar titre edilir. Har~
canan asit miktan biiretten okunur. Baz miktar hesaplanir,

NaOH (2) =Nuai X Vaa X 1073X40.00

Eger katr ornekteki NaOH yiizdesi bilinmek isteniyorsa,

Ge

. lamlacak i . tayinin !
. muzst, kalsiyam hidroksit tayininde ise fenolftaleyn uygun mdlkatorle‘rdm
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NHC1XVH¢1><‘10‘3><40.00 .X100
Alnan ornek (g)

% NaOH=

nel olarak herhangi bir bazm miktart ‘bilinmek isteniyorsa, .
" Baz (g) =Nua X Vaa X 1072 X (bazin egdeger aglipn)

Bagka bazlarmn tayini de ajm sekilde yapilabilir. Ancak bu durumda kul-
ndikatrii iyi secmek gerekif. Ornegin amonyak tayininde metil kir-

4.1.1.3.2. Yemek sodasmda toplam baz tayini

Yemek sodasi, NaHCO, etiivde 110 °C de kurutulduktan sonra 03-04¢g
dolaymnda duyarl olarak tartilir. Bir erlende 50 ml suda cdziilir, 100 mi ye sey-
reltilir. Igine 1-2 damla metiloranj indikatdriinden damlanlu:.- Ren'l.c pc.;rtakal—
dan kirmiziya doniinceye kadar ayarh HCI ¢dzeltisi ile titre edilir. Cozelti 2 da-
kika kaynatilir ve tekrar titre edilir. Harcanan asit miktari biiretten okunur. Baz

A

miktar1 hesaplanr.

' NgaX Ve X102 X 17
Toplam % baz (OH")= el O:;:;k © X100

veya NaHCO; miktari,

L % NaHCO,= —Ba=gtins——— X100

4.1.1.3.3. Camasi sodasinda karbonat mil_;tan tayini

Kuratulmus ¢amasir sddasx orneginden 0.1 -0.2 gram- dolaylflc?a duyarh ola~
rak tartiir, 250 ml lik bir erlene aliir ve 100 ml suda gziiliir. Igine ;- 2 dam-
la metiloranj indikatorii eklenerek ayarh asit ¢ozeltisi ile rf:nk portakaldan kir-
miziya doniinceye kadar titre edilir. Cozelti 2 dakika siire ile kaynaflhr. Tekrar
kirtmzi renk olusuncaya kadar titre edilir. Harcanan asit miktarn biiretten oku~-

nur. Karbonat miktar1 hesaplanir.

Na,CO,
Nioy X Vaa X 107X ("'_2_q')

% Na,CO;= Sk o X100

Analitix ve Smnai Kimya Uygulamast — F. &




. : N . m .
canan kisim bulunur. Harcanan asit miktarlay, ¢lkarilarak metiloranj igin

: . RSN nat vepir,
(veya metil kirmizis)) indikatdriinden ekleniy Yerir. Daha sonra metil oranj

S5t

50
t ile tepkimeye girerek 1 e§degef gram. karbonik
polftaleyn indikatorii kullamldiginda harcanan
harcanan asit ise g¢bzeltide yalnz karbonat

-am bikarbona
;r baska deyisle fe
indikatoril ile
esit degilse fark,

V. o— Vi . t=Vacos™

4.1.1.34. Na,CO; ve NaHCO; veya Nazcoa ve NaOH
_ ’ hE karisiml

K ' simlarinin
o t;)I:utulrlrluf1 karigimdan 0.2 - 0.3 gram dolaymg | an
: ir erlende 1.00 1.1.11 saf suda ¢bziiliir, enoft a duyarl olarak tartilir
eklenir ve ayarh as.lF gozeltisi ile indikatériip e tz.ile}’n indikatdriinden 2 d
c.eyf‘: k:a d.ar .mrg ? dilir. Harcanan HCI miltag, lngl kfrmlzldan renksize dggd
tiloranj indikatérii eklenir. Titrasyona ayary, aq.aydf’dﬂir- Cozeltiye bu kez’
portakaldan kirmuztya déniinceye kadar devam ‘. S6zeltisi ile indikatoriin

sofutulur ve titrasyona devam edilir .Toplay edilir, Cogzeltj 2 dakika k
. 8 ayn.

asit miktarindan fenolftaleyn icin harcanan ki, asit sarfiyati kaydedilir. To

L

. . icin t
. picarbonat iyonlar1 i¢in U
tidekt ]ijlg{aharcanan asit ‘daha -fazla ise fark,.
i . .
. Ve.:— V. o™= Vimon ) .
oksit icin harcanan asit miktarimni verir. Ciinkil fenolftaleyn
{1 tamamen, hem de Na.CO, NaHCO; a kadar titre edil-
a1z birinci kisimda meydana getirilen NaHCO; titre

NaHCO; bulunamiyacagindan metiloranjla titre

dyum hidr
hem NaO
anjla ise yal

NaOH yaninda
.CO;m fenolftaleyn indikatorii ile titrasyonunda meydana ge-

{esenin yiizdesi hesaplanir. Yardimyla karisimdaki herbj

Na,CO;—NaHCO, kar1§1m1 icin;

% N2a;COp= M)mX’l‘o—axNa C'o
Ornek (g) 2 %100

NeaX (Vo , o—
9 NaHCO, = =28 daa X100 NaHICO,
. r ‘o':rnf)HCIXIO-SXNaHCOS
ek () . X100

sit Miktarmm Tayini

ki asit miktarmn fayin edilebilmesi icin ayarli bir baz ¢bzelti~
erckir. Baz cozeltisinin ayarlanmast, ayarli bir asit cozelti-
asitftalat gibi bir birincil standart' madde ile yapilir.

NaOH — Na,CQ; karigmmi igin : 12. A

Nea X (Vi o~ 201
M‘mem—%m 0
Binok (g ———2NaOH_ /0

Bir gdzeltide
in pazirlanmasl g

% NaOH= :
§ o ile veya potasyut

]

% Na,CO;= Naa X (Ve -_°)HC1><10—3>< .
2 Cozeltisinin Hazirlanmast

Ornek @ Na,Co

X100 412.1. 01 N NaCH

Sodyum hidroksit " !
.y oldugundan birincil standart olarak kullanilamaz. Kapagl yeni acilmis ana-
ahip ach kati aOH, yaklagtk % 97 safliktadir. Ayarh baz cozeltisinin safsiz-
 litk ame nat igermemesi gerekir. Ciinkii karbonat, titrasyon swrasinda me-

Notlar :
1. Karbonat iyonu, ¢bzeltiden iki asit pProto '
N alabilir,

H++C03_2 —>HC03'T ?'.. ik olarak i{al‘bo ttal e
g , ; fenoiftaleyn
SI?I;“'::] e:fsimdc karbonatsiz NaOH -¢ozeltist baghea iic gekilde hazirlanabilir;

NaOH ten yaklagtk 10 gram tartihr, 250 ml lik temiz bir balon-
ynatulip sogutulmus saf suyun 50'ml si eklenip coziinmesi
ha sonra 250 mh ye seyreltilir. Hazirlanan bu ¢ozelti igine yaklagik
eklenerek jgindeki karbonafin cbkmesi saglanir. Daha sonra bar-
o asinst 1 M Na,SO; cozeltisinin 5 ml si eklenerek ¢Oktiiriiliir.
t kendi halinde dinlendirilir. Ustteki berrak stvidan bir pipet yar-
ve litrelik bir balona aktarilir. Kaynatiimig saf su ile lit-

kapah olarak saklanir.

H*-+HCOs~ - H;Co,

Ancak b ilki ;
Bu 6ze1]?1i1t( | Ola)fardan ﬂlfl P%I 84 dolaying, ikincigj i
u ; ,e n yararlanarak bir gozeltideki karbol; '0cisi ise 4.0 dolayinda olur
yliu aymt t_1tra.s.y9n.da ‘far%ch indikat6rler k_ullanaraljt ve bikarbonat miktarimn ta
ta eyn mdllfatoru ile indikatdriin kirmiz rengj ) Yaptlabilir. Bunun igin fenolf-
'zelt131 ile titre edilir. -Bu sirada 1 egdefier grp yboluncaya kadar ayarh asit ¢b-
ile tepkimeye girerck 1 egdefier gram bikarhg .

1. Kati
jojeye ahmuf.
© saglamr. Da

-1 gram BaCl:
yum iyonlarml
yaklagtk 1 sa2
dimiyla 100 ml alimr
- qeye seyreltilir. Agz

Onceden ka

a

ve indikatirij

larmiziya doniinceya kadar titrasyona devam edili
I. Bu gr

n rengi portakaldan
ada 1 egdefer gram

ﬁketilen asit miktarini verir. Efer fenolftaleyn -

oldukca nem gekici ve karbon dioksit sofgufucu ozellige |

NaOH den farkli déniim noktalars verir. Yaklagik -
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sﬁfsxzh"mui almiz kati tabletle-
rbonat g y etle tartilan P.ALF (g) X 10°

- diE (kanarak giderilebilecegi kabul edilir. Nawon= . :
G i?el; et Herbir tanecik, aglrllglnln yarist gi- _ ‘ Vixaon X204.2374
hidro}fs layislyaol’l_t--e)’f: atilir, Daha sonra litreye tamamlanip fslem en az iki Srnekle daha tekrarlanir. Titrasyon sonuglarinin ortalamass
‘52 g0 gy AuE™ d? i PL a I‘J,IJOJ L alinarak bazin normalitesi bulunur. :
. g . N '
2 yil‘ldg ;llaslk 8 EtrgIIK o um'hidroksit_gézeltisinde coziinmeme- Notl
e a o P 5 e vak] . : otlar :
o 9% qgin 7 gt §EP a0l G021 Y §1:< (19 M derisimdedir.
pu? cad? a ath®e St Cogub g guda ¢OZUILI- Coze': u agal kapal olarak 1. Potasyum asitftalat C;HLCOOK . COOK, kolaylikla temin edilebilen bir
e gzl K (bor po¥® 1y % grada Na:COs dibe ¢oker. Ustteki ber- birincil standartir. Bu madde ile NaOH ayarlanmasinda ¢Gzeltinin karbonat iyo-
dir’ o of wet? - 015 T BY ) iojeye aktarilir. Kaynatl g
pePe sodyum carlar oH Idﬁ,tillf‘ i palonjojeye BKiartir. aynatilmig saf su au icermemesi gerekir. Potasyum asitftalat 1 degerlikli bir asittir ve esdeger agir-
3. ader afafﬂ Nauﬂ e £ b : fig1 204.2374 g dir. Bir bagka deyigle kurutulmug potasyum asitltalattan 10.2118 g
e, 25 & rkas -2 b tartilarak hazirlanan 500 ml lik ¢dzelti tam 0.100 N dir. -
si O it cae 1 - |
Buf“; ir 525611 5.5 fxr-' yar]allmas' 2. Potasyum asitftalatm 100 - 110 °C de 1 gece bekletildiginde bozundu-
re> it 12 g 8 ot otrlilmiistiir. y
f:lg Qozee ta at? . ﬁgnﬂ’ﬂ masmda birincil standart madde ola- gu gortlmis l,]r ‘
e 1itf6y o o D a,};;cil standart madde olarak da ayarh HCl 3. Titrasyon sirasmda 30 saniye siireli kirmizi rengin olusmasi yeterlidir..
' i o1t Lo '
) 0.1 N ysit ¢° zlltftala | Cézelti karbon dioksit soguracagindan bir siire sonra rengi acilabilir.
1, . .dro 1 a R . . :
4 J yur[l hipotasy“‘ . " gCl ile ayarlanmas: 4. Sodyum hidroksitin ayarlanmasinda birincil standart elarak potasyum.
Szuﬂluklaﬂ o G ayd* : : asitftalatin yam swa siilfamik asit, benzoik asit veya potasyum asitiyodat da kul-
(oK G‘f’s"i kullﬂn ﬁchﬁs' : 10 - 20 ml arasinda belli hacimde du- lamlabilir. ; :
porel™™ Nﬂﬂoﬂ ¢ _‘zeltisingeaktaﬂhr, 50 ml ye seyreltlir. Igine 1-2 J
4 6O 1e : . piiretteki ayarlanacak NaOH ile . ee s .
22'1'_ 0.1 oy as1’£1 ik el; " pe ka ::c eye kadar titre edilir. Harcanan 4.1.2.3. Ayarh NaOH ile Asit miktar: tayini
41 oK ay 50{{1 klgnl (a donuncsr= hesapl .
- ett ve 2727 4 €F iakd rmalitesi planir. o ‘
Bir pu Lt diK.atOr ﬂ po* 220 no Tayint yapilacak asit gdzeltisinden 10-25ml arasinda belli hacimde du-
o]ﬁfalf orﬁﬂj i g rﬂlzida;rlur' B NHk)('\/'ﬂ_g varl olarak alimr, 250 ml lik erlene konur ve 100 ml ye seyreltilir. Igine 1-2
yarllla me'til reﬂgi, Kitt ot oKV ﬂ; V a0H damla metiloranj damlatilir. Indikatériin rengi kwmzidan portakala déniinceye
dﬂf?kﬂfbruﬂ o re Nwao® Titrasyon S onuglarnin ortalamast ali- kadar ayarll baz cozeltisi ile titre edilir. Harcanan baz miktar: biiretten okunur.
lﬂdbﬂ ikt rarlﬂﬂlr ’ ' Cozeltideki asit yiizdesi veya asit derigimi hesaplanir. ‘
Na 1€ " ' :
hé an — . o . s ]
e dﬂ_ hesﬂpl . o % asit (g/100 mh= NNaOHXVNao??XlO ><A.s1tm esdeger agirh@ %100
- 51-11?11 alifesl fﬂs g gsiiféalat ile ayarianmas ornek hacmi (ml)
i .y PO
en g 090 in ¥ : 1 NiaguX Vo X 1077
1:513111 ozeltl Mglt s otasyum  asitftalat KHCH.O,, ten - [H 1= ornck haemi (ml) x100
ﬂarak Ngaﬂ s urﬂtulﬂ’ I olarak tartthr, 250 ml lik bir erlene . ‘
22 0_11'4 . Je 1311{ o dl.})’zr 1-2 damla fenolftaleyn damlatilir. ir_l- . pH=—log [H"]
22% 110 1oy et spiinceye kadar ayarlanacak NaOH ile ! : ' '
41 e 100 ot do 5Zii11’f1‘ [onge dookunllr- Bamn normalitesi hesaplanr. :r Istem en az iki Grnekle daha tekrarlamr. Titrasyon sonuglarinn ortalamast ali-
Etu"o -1 Oa‘; gud? 1c1r1fllz piire tet? : narak asit miktart bulunur.
) 5 et . art
Iaﬁ‘k 10“11 1gs1% ikt
gtk Ce i 108 Tz
gont" 4 rene cand”
4 atOF Har
dlkat dilif.
itr®




54
4.1.2.4. Sirkede Toplam Asit Tayini.

girke cozeltisinden 1-5ml arasinda belli hacimde duyarh olarak alnir
250 ml 1ik erlene bogaltdr, 100 m! ye seyreltilir. I¢ine 2 -3 damla fenolftaleyI;
damlatlir. Avarli biz ¢Bzeltisi ile kirmuzi renk oluguncaya kadar titre edilir. Har-
n baz miktar biiretten okunur. Sirkedeki asit miktarr hesaplanir.

cana
Mo X VHaoH X103 X CH,COOH
Oinek hacmi (ml)

N_I?YaOH KViyaon X 1073
Ornek hacmi (ml)

pH=—log[H*]

o HAC (g HAc/100 ml)= X100

[H]= X100

4.2. COKTURME TITRASYONLARIE

Bu tiir titrasyonlarda lanaliz edilecek madde gozeltisi, ayarh bir ¢oktiiriicii ile
tepkimeye sokulur, Cozlinfirliigi oldukea az olan iiriin olugur. Cékmenin ta-
mamlandig! nokta uygun bir indikatSrle belirlenir, Birgok maddenin tayininin bu
yont emle, yani oldu}cga z?r cOziinen bilegiginin g'c'aktiiriilmesiyle‘ yapimas: diigii-
iilebilir. Ancak ¢Okmenin tamamlandifi noktamn belirlenmesinde wygnn bir
jndikatoriin bulunallnamasu nedeniyle yontemin kullarim alani smichdir. Bu yon-
temle yapian iki titrasyondan Volhard ydntemiyle kloriir tayihi ve Mohr yén-
temiyle Klortr tayini anlatilacaktir,

4.2.1, Volhard Yontemiyle Kloriir Tayini

Kloriir ig?ren g"ﬁzeltiye belli miktarda ayarli AgNO, gbzeltisinden eklenerek
AgCl gaktiiriilul,'. Cokelek siiziilerek ahmdiktan sonra siiziintiideki giimiis iyonla-

amip 2SSt ayarh tiyosiyanatla, demir (III) iyonunun indikatdrliigli altinda geri -

titre edilir.

4211, Cizeltilerin Hanrlanmasy

1. Ayafh .AgHOa gbzeltisi bazmlamak icin yaklagik 8.5 gram AgNO; tar-
tilir ve renkli bir sisede 500 m! saf suda ¢Ozilliir. Analitik safliktaki NaCl etiiv-

de 2 saat 110 °C de kurutulur. Buradan 5.8443 gram duyarh olarak tartilr,

fitrelik bir balonjojeye ahmir. (not: 1). Once az miktarda suda coziiliir. Daha
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sonra litre ¢izgisine kadar saf su tamamlanir. Bu ¢ozelti tam 0.1000 N NaCl ¢o-
geltisidir. Buradan bir pipet yardmmiyla 25 ml duyarl olarak bir erlene ahnir,
fcine 0.1 MK.CrO, cozeliisinden 1 ml eklenir ve bir biiretteki AgNO; ¢ozel-
tisinden damla damla eklenerek Kirmizi- portakal renkte ¢tkelek olusuncaya ka-
dar (Ag.CrO; oluguncaya kadar) titre edilir. Harcanan AgNQO, miktar1 biiretten’
okunur. Giimiis nitratin normalitesi hesaplanir.

NyaX Viar . 0.1X25
VAgNO, VAgNO,

NAgNO;, =

2. Yaklagik 0.1 N KSCN g¢ozeltisi hazirlamak icin 4.9 gram KSCN tarti-
4r ve 500 ml bir balonjojede ¢oziiliir (not: 2)

3. Yaklagik 53 gram FeNH,(SO.): tartiir ve 100 ml saf suda g¢oziilerek
yaklastk 2 M lik ¢dzeltisi hazirlanir, ‘

A. Giimiig nitrat cozeltisinden 250 ml lik bir erlene bir biiret yardmiyla
40 ml almir. Buna 1 ml 6 NHNO; ve 1 ml -2 M FeNH,(80,), cbzeltisinden
eklenir. Bagka bir biiretteki KSCN cozeltisi ile kan kirmizisi renk olusuncaya
kadar titre edilir. Alinan AgNO, cozeltisinin hacmi ve harcanan KSCN cbzeltisi-
nin hacmi yardimiyla 1 ml AgNO;e egdeger olan KSCN miktart hesaplamr,

1 mi AgNO,= (\%ﬁ\%) ml reex
3

.

.4.2.1.2. Klor Analizi : .

1. Coziindir kloriir tuzundan (NaCi) yaklagk 5 gram bir numune kabmna
almir. Etiivde 110 °C de 1 saat kurutulur. Buradan 0.2 - 0.3 gram dolayinda
duyarlt Qlarak 3 tartim almir ve 250 ml lik erlenlere konut.

" 2. Orneklerden biri alnir ve 40 ml saf suda coziiliir, Buna 1 ml 6 N HNO;
ve 3ml nitrobenzen eklenir. Bir biiretten alatilan AgNO, cizeliisinden biitiin
Cl~*ii AgCl olarak g:ijkttirecelf miktarda yaklagik 3 -4 ml fazlas: ile belli ha-

cimde eklenir. ‘
3. Erlene 1ml indikatSr ¢Ozeltisi (ZMF'eNI-I_i(SOQz) eklenir.- Bir biiret-
teki KSCN ile kirmizi rénk oluguncaya kadar .titre edilir.

4. Harcanan KSCN yardimiyla eklenen AgNQ;1n aginsi, bu miktarn ¢i-
kanlmasiyla da kloriir igin harcanmig olan AgNQ, hacmi bulunur. Daha sonra

Srnekteki kloriir miktar1 hesaplamr.
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v AgNOSxNAgNO;;-—VKSCNXNKSGN)X 1073X35.453 _ .
% Ccl= ornek (g) — X100
- kisaca, ' I -
veyd V AeNOs X NAGNO, X1072X35.453 ,
_ g _ X100
9% Cl= oroek (g) '
Notlar : : ) .
,. Sodyum kloriirden 6 gram dolaymda tartilip litrelik bir balonjojede ¢6- 4
il es.i ve bunun_normalitesmm hesaplanmasiyla da ayarh NaCl ¢ozeltisi hesap-
ziilm Y
lanabilir.
— Tartidan NaCl (g)
_ e 58.443
.2 yaklasik derisimde KSCN ¢ozeltisi hazirlamak yerine bu maddenin
- 105 -110 °C de 2 saat kurntulur, buradan duyarh ola-

a olaol §
am tartiltp 1 litrelik ¢Szelti hazirlanrsa bu, tam 0.1000 N lik

dir. EBer belirli moiktar1 almamiyorsa, yaklagik 10 gram dolayin-

analitik saflikt
cak 9.7173 &

KSCN goizetis!
da duyarh tarti®

hesaplanif.
N — tartilan XSCN (g)
' KSCN 97‘173 _ .
. Ortama pelli hacimde ayarh AgNO, eklenmesiyle AgCl gﬁl{ér. Asiry
3 etmeden once bu ¢dkelefin ya siiziilerck alinmast veya nitro-

) ol tHtTe .. . ; ..
AgNOs1 861 ek otkisiz bale getirilmesi gerekir. Clinkii AgSCN nin ¢oziiiirlid
pin ¢oziiniirliifiinden (K, =1.8X107%°) daha az oldugundan

AgCl+SCN— — AgSCN+Cl-

B » bir miktar gitmiig Klortir cbziintir. Bu, daha fazla tiyosiyanatn kulla-
geregine n olacagindan onemli bir hata kaynagidir. Bu hatayr énlemek igin,

mlmasma nedeé

a) Olusan i
Siiziintiide, tiyos!

AgCl cokelefi siiziiliir, ve % 1 lik HNO; cozeltisi ile yikanr
yanatin agirisi geri titre edilir. : .

Oreanik bir V1, grnegin nitrobenzen eklenerek taneciklerin efraﬂ bir ta-
-b)y Org ak tiyosiyanat ile tepkime vermesi &nlenir.

paka ile kaplanar o .
ynatllarak cokelegin topaklanmasi saglanr ve sojutulmus ka-

szelti k& A
c) Coze yapilir. Kaynatma ile iri ¢okelekler olugacagmdan ¢ikelek yii-

; ile titrasyon .
:e&;imalzlahr dolayisiyla goziinme azalr.

almr ve litrelik ¢dzelti hazirlanir. Bu ¢ézeltinin normalitesi 3

Sy o T

.

b
1
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Bromiir ve iyodiir tayinlerinde aym igleme gerek yoktur. Ciinkii AgBr ve
Agl nin coziiniirliikleri AgSCN den daha azdirlar.

4. Bu ydntemde, giimiis ile Kloriirden' daha zor ¢dziinen ¢bkelek veren an-
yonlar ve tiyosivanat ile giimiig tiyosiyantirden daha zor goziinen g¢okelek veren
katyonlarin ortamda bulunmamas1 gerekir. Ortamda bulunan asiri miktardaki
£INO, analize zararhidir. Ancak, rnek nitrik ‘asitte ¢oziilerek hazirlanmig ise kay-
patilarak nitroz oksitin uzaklagtilmas: gerekir. Ciinki nitroz oksit HSCN iile

‘\kmmzx renkli bir kompleks verir.

4.2.2. Mobr Yiontemi ile Kloriirx Tayini

Kloriic iceren g¢bzelti ayarli AgNO,CrO, ile indikatdrliifi altinda tifre

edilir.

iglem :

1. Yaklagik 8.5 gram AgNO, tartilir ve renkli bir sisede 500 nil saf suda
goeiiliir, iyice calkalanir. ' :

2. Analitik safliktaki NaCl den bir numune kabina yaklagtk 5 gram al1-

air. Etiivde 110 °C de bir saat siire ile kurutulur. Buradan duyarli olarak 5.25
gram dolayinda fi¢ tartm alinir ve 250 ml lik erlenc aktarilir,

3. Orneklerden biri almr ve 50 ml saf suda ¢bziliir. Igine 0.1 M K:CrO,
cozeltisinden 2 ml eklenir. Bir biiretteki ayarianacak AgNO, cozeltisi ile karmmuzt
portakal renk oluguncaya kadar titre edilir. Biiretten harcanan AgNO; miktan

ckunur. Giimiis nitratin normalitesi hesaplanir,
| ' Tartilan NaCl(g)
X
58.443 1000
VAgNO;
fslem 8teki iki ornek ile tekrarlanir. Her ii¢ titrasyonun sonuglarinin ortalamast
alinarak AgNO, c¢bzeltisinin normalitesi bulunur.

NAsNO, =

4. Coziinir klorir tuzu Srnegi etiivde 110 °C de bir saat slire ile kuru-.

- tulur. Bundan 0.2 - 0.3 gram dolaymda dikkatle ii¢ tartim alinr, 250 mt lik er-
lene aktarilir ve 50 ml saf suda ¢oziilir. Buna 0.1 M K.CrO, cézeltisinden 2 ml
(veya % 5 lik K.,CrO, cozeltisinden 1 ml) eklenir. Bir biiretteki ayarh AgNO;
ile kirmuzi - portakal renk oluguncaya kadar titre edilir. Harcanan AgNO, mik-
tart biiretten okunur. Ornekteki kloriir miktar1 hesaplamr.
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NApNO; X VAgNO,X35.453 X102
ornelk (g)

BCl= X100

Islem oteki iki Srnekle : '
tekrarlanir. Her ii¢ titra
: . S
mast alinarak ornekteki kloriir yiizdesi bulunuf Yo SOI{ugtlal‘lmn oray

Notlar ;

1. Bu tayinde kuflanila e
elidin nlan saf suyun kloriir igerip icermedigi kontrol edil

2. Analiz gbzeltisi nétrol olmalidir. Ciinkii bazik ortamda
2Ag* +20H- - 2AgOH
2Ag0H — Ag,0-+H,0
gerefince ghimiis oksit ¢dker. Asidik ortamda ise
2CrQ,t+2H* — 2HCrO,~
2HCrO,~ == Cr*0;7*+H.0

fizli'zfim:zealmdi]ls{atar 01‘5.11‘111{ eklenen kromatm bir kismi bikromata dﬁntiéerei{ de.
Pk icn Ir- 1u da —donum noktasimin goriilmesini giiclestirir. Ortamn nétral ya -
ot b 9‘122{3 t{}{e 1-2 damla fenolftaleyn damlatilir .Kumizi renk olu mazls)a
N ld)zlha cliiﬂze)();ﬁ;?qogl ten damla damla eklenerek kirmzi renli olusg

. I . t T I 3
bolumesga kadar cklene 3 ten damla. damla indikatdriin kirmiz rengi kay-

3. !311 yontemle kloriir tayini su ortamlarda yapilamaz.
a) Notral ortamda giimiisle ¢Okelti veren anyonlar bulundujunda (Br—, I~
AsQ,~ 8§72, PO,~® gibi) | -
b) Giimiisii indirgeyecek indirgenler bulundugundan (Fe*? gibi)
c) K;omaﬂa ckelek veren katyonlar bulundugunda (Pb*?, Ba*® gibi)
d) Kloriirle k ’ .
it ararlt kompleks veren katyonlar bulundugunda (Cd*2, Hg**
¢) Doniim noktasmin gori ini’ i " ik
o (Cuth N by, goriilmesini engelleyici renkli katyonlar bulundugun-

f) Notral ortamda bazik kloriirleri hali o :
dugunda (Bi*s, Sn*z gibi) oriirleri halinde ¢tkelek veren katyonlar bulun-

&
i
;

bi) kullantimaz.
tayin edilebilir.

pelli miktarda, gereken
agirisl ayarh AgNO; ile geri titre edilir. .

4.2.3; Fajaps Yontemi ile Kloriix Tayini

ress
meline dayanit,

iglem :
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ciginda Steki gekilleri jgin (klorat, perklorat gi-

4. Yontem klorun, kloriir
emlerden sonra kloriire déniigtiiriildiikten sonra

Bunlar bazi isl

tayini icin de kullanitabilir. Bunun igin glimily Ornegine -

5. Yontem giimiis
den ‘biraz fazla ayarh NaCl cozeltisi ellenir. Kiortlirlin

1 giimiig nitrat cozeltisi ile flo-

Yéntem, gbzeltideki kioriir iyonlarnmn ayarl
atr eglipinde titre edilmesi te-

in veya diklorpflores_sin gibi bir organik indik

1. Yaklagik 8.5 gram AgNO, tartibr. Renkli bir sisede 500 ml saf suda

coziiliir. Ayarlanmak iizere saklanir,

9. Analitik safliktaki NaCl bir numune kabi icinde etiivde 110°Cde 1
saat siire ile kurutulur. Bundan 0.2 - 0.3 gram dolayinda ‘duyarls olarak iig tar-

am alir, 250 mt ik erlenlere aktarilir.

3. Orneklerden biri 50 m) saf suda coziilir. Buna 5 damla diklorofloressin
indikator ¢ozeltisi (% 70 lik aikoldeki % 1 lik cozeltisi) ve 0.1 gram dextrin -
eklenir. Ayarlanacak AgNO; bir biiretten damla damla eklenir. Déniim nokta-
sina yaklagildiginda (pembe renk olugumu bagladifinda) AgNO; daba dikkat-
le eklenir. Titrasyona cbzelti tamamen pembe renge boyandiginda son verilir.

an AgNOs; miktarl biiretten 6kunu_r ve cbzeltinin normalitesi he-

4, Harcan
saplanur.
“Tartilan NaCl (g) =$<100
N 58.442
AgNO,; = VAgNO,

5. Tglerd steki iki NaCl Ornegt ile tekrarlamr, Titrasyon sonuglarimin orta-

{famast AgNO; 1 normalitesi bulunur.
110 °C de kurutulur. Bundan

6. Kloriir tayini yapilacak srnek etiivde
ahmr, 250 ml lik erlenlere ak-

0.2 - 0.3 gram dolaymda duyarh olarak ii¢ tarfim
tarilir. : '
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7. Bu b i o |
indikatﬁl-lﬁléﬁzi;,elgerdeﬁ biri 50 ml saf. suda cziilir. nétral degilse fenolftaleyn3
5 gamls diklorot] nce .az, daha sonra asit ekleyerek ortam nétral yapilir. B yn

: iklorofloressin ve 0.1 gram dextrin eklenip kalict pembe ren.k :::la.:

suncaya kadar AgNO, ile titre edilir.

8. H ' : o ‘ 3
arcanan AgNO; miktar1 biiretten okunur. Ornekteki kloriir miktar
['I'I.

hesaplanir. '

2 Ci= NASNO X VAgNO, X 101X35.453
Ornek (g)

X100

9. il an L P T :
slem oteki iki 6rnekle tekrarlanir, Titrasyonlarin ortalamasi alinarak or. I‘-

nekteki kloriir miktari bulunur.

Notlar: -

1- + = age - . - M

sodyurn 2:;5151; ;'e_l{gl.l} P11e§1k1er1 zayif organik asitlerdir ve bu asitler veva '§

gt et tat g]:;zunurler. Olugan organik anyonlar cksi yiikli AgCl ¢6- 3

e rainda utu azken. (adsorplanmazken} arti yiiklii AgCl g'dkelef;i t -
vvetle tutulurlar. Titrasyonda, esdegerlik noktasindan Snce gézeltia faz?a ¢

mikt st N .
o 1itr;i}z{tsieks'.Il‘llj.r.uklu kloriir iyonu igerir ve bu iyonlar AgCl ¢ikelegini cevrele
yiiklii pargaciklar haline getirir. Egdegerlik noktasma gelindiginde crii-
gii-

miig i i l
§ iyonlarinm bir damla agmsi eklendiginde ¢ozeltide arti yiiklii iyonlar gogun ]
sun- 4

lukta & & i
el (S?raZ?kAgCI ¢cokelegi buuly_onlarla gevrelenerek arti yiiklii ¢Bkelek haline
. Organik anyon bu arfi yiiklii ¢bkelek tarafindan kuvvetle tutuldugundan

¢Okelek beyazdan pembeye kadar degi i
0o el Deyancar 'y efigen bir renk alir, Bu, titrasyonun doniim

2' - 3 ) - * . . . ' g
Cogeltiye dextrin gibi bir kolloidin eklenmesiyle cokelefin kolloidal - §

siispansiyon halinde kalmast sag 5
ispe glamir. Béylece kesin donii Sriilii
doniim noktasinda karisim tamamen renklenir, Fmim nokiast goril ve

43‘ .' - .. e X '
. Indlll{atDIH? go_l_celel'c;tarafmdan tutulmas1 iki y8nliidiir. Bu nedenle tit
yon, ajarl kloriir ¢ozeltisi ile glimiis tayini amaciyla da yapilabilir )

; 1
g

S. Bl - - aa » ) !
indikataﬂ;cimltmil veira '1§'odur tlitra_lsyonlarmda da floressin veya diklorofloressin
e d.;cl z-.l.m abi{lr. Eosin (tetrabromofloressin) ise kloriir titrasyoﬁu icin
e .dl'c', ;2 m1 ;ézl;acslegllken I.Jromi:ir, iyodiir ve tiyosiyanat titrasyonlar1 igin kis
: 1 vermesi ve pH 1 e kadar asitli itmesi
nedeniyle oldukga uygun bir indikat&rdir. ' W ortamlards Kuflantlablimed

4.3. KOMF

témeline dayanan titrasyonlardir. En ¢ok kulla
Ve EDTA dll‘._

i i 20 g S S S R Bt i R T T =
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LEKSLESTiRME TiTRASYONLARI (KOMI’LEKSOMETRi)

iral bir komplcksin olugturulmast

Bir gozeltide kompleks bir iyonun veya nd
pilan komplekslestiriciler siyaniir

4.3.1. SivANUR TITRASYONLARI (Siyaniir Tayini)

yéntem, bir g'c'\zeltideki siyanikc iyonlarmin. ayarll glimiig iyonlar: ile titras-

k. yonu girasmda olugan

Ag*+2CN- — Ag(CN):~

xompleksinin oldukga kararh olmas1 temeline dayapir.

iglem : A
1. Yaklagik 0.1 N derisimde AgNO; cdzeltisi hazirlanir ve analitik saflik-
taki NaCl ile ¢oktiirme titrasyonlarinda anlatildifs gekilde ayarlapir.

"2, Coziiniir siyaniir tnzundan yaklasik 5 gram dolayinda bir numune ka-
tna ahmr. Bir etiivde 110 oC de bir saat siire ile kurutahar. Buradan yaklagik
0.2 - 0.3 gram dolaymda duyarh olarak ii¢ tarttm alinir, 250 mi lik erlenlerc ko-
nur.

3. Orneklerden biri 50 mi saf suda coziilil
AN NH, ¢ozeltisinden eklenir. Ayarli AgNO, ile

ya kadar titre edilir.
4. Harcanan AgNO; miktarl biiretten okunur. Ornekteki siyaniir miktarl

r. fgine 0.1 gram KI ve 10 m}
giizeltis_i ile bulamikhk olugunca-

thesaplanir.

N ~3 -

] AgNongAgNE)3>< 10‘ X2CN %100
Tartilan ornek (g)

9% CN=

5. islem oteki iki drnek ile tekrarlanmr. Titrasyon sonﬁglarmul ortalamas?
alinarak Grnekteki siyantir miktar: bulunur. ’ :

‘Notlar : _

1. Titrasyon sirasinda esdegerlik noktasina kadar ortamdaki Agt iyonlan
oldukga azdir. Esdegerlik noktasmdan hemen sonra ortamdaki Ag* iyonlan bir-
den artacagindan zor ¢bziinen Ag[Ag(CN)g] ¢okelegi olugur ki bu déniim nok-
tas1 olarak almir. Esdegerlik noktasma yaklagiidifinda AgCN ¢6kmeye baglar.
. Bu ¢okmeyi dnlemek igin ortama KI ve amonyak eklenir.
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2. Siyaniir ve bromiir birlikte bulunduklarinda bu ydntemle tayin edilebilir-
ter. Bunun icin érnekte il bulamkhk olusuncaya kadar yukarida anlatildigr gekil-
df: ayarli AgNO; ile titre edilir .Daha sonra’ belli miktarda AgNO, c¢ozeltisi ekle-
!m:.' Bu sirada AgBr ¢oker. Giimiigiin agirst ayarl tiyosiyanat ile Fets iyonlar:
mdlka_t{)'.rlﬁéiinde geri titre edilir. Ik bulamkhga kadar' harcanan siyaniir titras-
yonu igin, geri titrasyondan geri kalan kisim jse bromiir igin harcanan AgNO,

. miktarini verir.

4.3.2. EDTA TITRASYONLARI

N -EDTA .k('m.lpleksle§tirme titrasyonlarmda kﬁllamlan en Snemli kompleksleg-
tiricilerden biridir. Bununla ¢ogn metal katyonunun tayini yapilabilir.

EDTA, etilendiamintetraasetikasit

. Hooc-cH, .- CH,~COOH.
| - ‘\N CH -
ye 9 CHy~N
HOOC-CHZ- . CHZ_COOH

yﬁplsu?da dort degerlikli bir ayirag olup bu uzon formiilii yerine H,Y seklinde
gosterilir, Titrasyonlarda bunun suda ¢oziiniir sodyum tuzu olan Na, .Y . 2H,O
kullanilr. EDTA iki degerlikli katyonlarla kompleks verir ve 1 mzol -EISTAZI
nfol metal katyonu ile tepkimeye girer. Bir bagka deyisle EDTA min egdeger
agl.rhél, molekiil agirlift olan 372.242 nin yansidir. Ticari olarak Tripleks fII
Trilon B, Komplekson gibi degisik adlar altinda % 99.5 ten daha “saf olaralz

| bulunur. Birincil standart olarak kullanilabilir,

4.3.2.1. EDTA ile svlarda sertlik tayini

‘ .Ig.inde lfalsiyum ve magnezyum iyonlari bulunan sert su, ayarli EDTA ¢6-
zeltisi ile Eriokromblack T indikatérliigii altinda titre edilir. Eger ortamda mag-

" pezyum iyonu yoksa bir miktar eklenmesi gerekir. Esdegerlik noktasinda ¢ozelti

mavi renk alir.

Islem :

R 1. 0,010 MliiDTA gbzeltisi hazirlamak igin Na,H.Y . 2H.0 tﬁzu etiivde
80 °C de 2 saat siire ile kurutulur. Sofutulur ve bundan duyarh olarak 3.7224

1
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gram tartir, titrelik bir balonjojeye konur. Once az miktarda saf suda ¢Ozuliif, .
daha sonra litreye tamamlanir. Eger tam olarak 3,7224 gram tar{mak miimkiin ol-

mazsa bu depere yakmn afulikta tartun almir. Bunun 372.242 ye boliinmesiyle

‘ gozeltinin molaritesi veya 186.121 e boliinmesiyle normalitesi bulunur.

. Eriokromblack T indikatorii katt halde veya ¢ozelti halinde kullantlabilir.
Birincisi i¢in 20 gram NaCl tartilir. Bir havanda iyice ogiitiiliir. Buna 0.1 gram
Eriokromblek T ekleyerek gitmeye toz haline gelinceye kadar’ devam edilir.
Apz1 kapal1 bir sisede saklanir. Bir titrasyon igin 30 - 40 miligram yeterlidir.

indikator cbzeltisi 0.5 gram Eriokramblack T nin 100 ml etil alkolde coziil-
mesiyle hazirlanabilir. Cozelti yaklagtk 1 ay kullanilabilir. icine eklenmecek az
miktardaki sodyum borat veya benzeri bir koruyucu (% 2 lik NH,Cl ve % 2 lik
NH.OH cozeltisi, trietanolamin v.b) daha uvzun siire saklanabilmesini saglar.

3. Tiirasyon ortaminda pH nin yaklagik 10 dolaymnda olmasini saglamak i¢in
58 ml derigik amonyak gozeltisine 6.75 gram NH.CI katilir ve 100 m] ye tamam-

layarak tampon ¢ozelti hazirlanr.

50 ml almr ve 250 ml lik bir erlene ko-
t ml tampon gozeltisi eklenir. EDTA ile
plam sertlik ppm CaCO; ola-

4. Sertlik tayini yapilacak. sudan
pur, Buna 25 mg {02 indikatorden ve
gok mavisi olusuncaya kadar titre edilir. Sudaki to

rak hesaplanir,

Viorea X Nepza X Ea—cioix 1000

Alinan st (mb)

Toplam sertlik (ppm CaCO0;)=

5. Iglem en az iki érnekle daha tekrarlanir. Titrasyonlarin ortalamast ali-
aarak sudaki toplam sertlik ppm CaCO, olarak bulunur.

Notlar

1. Hazirlanan EDTA cHzeltisinin ayarmdan’ kugku duyuldugunda buaun bi-
rincil standart bir maddeye karst ayarlanmasi gerekir. Birincil standart olarak
110°C de kurutulmus analitik safliktaki CaCO, veya metalik cinko Lullanilir.

Jukla kalsiyum Kloriir gozeltisine doniigtiiritlerek
da duyarli olarak CaCO, tartilir, 250 ml
su ve 5ml 6 NHCI eklenip beherin agzt
aglandiktan sonra cozeltl litrelik bir balon-
diktan sonra litreye tamamlanir. Bu cozelti,

Kalsiyum karbonat, cogun
kullapihr. Bunun igin 1 gram dolayin
ik bir behere aluur. Buna 10 ml saf
hemen kapatilir. Tamamen goziinme §
jojeye aktarilir. Beher saf su ile yikan
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Neaco, — tartilan (2)><1000 _ tartidan (g) X 10°
(CaCO,/2)XV(ml) - 50.04XV(ml)

EEHN;:I&CIZ ¢Ozeltisidir. Bu c¢ozeltiden 25 ml lik drnekler abmnir. Bunlara 0.5 mi
or --k3 , 1 ’n}l tampon ¢Ozeltisi ve 25 mg dolayinda toz indikatér eklenir. E‘:DTA
gtk mavisi oluncaya kadar titre edilic, EDTA mn normalitesi hesaplanir, -

_ NCaCI, % VCaCl,

NEMA—

Vepra

2. Sert suyun titrasyonu swrasinda EDT Asarfiyat: 25 ml nin iistiinde ise sa

droegi 10 mi, eger 10 i i i
o ger 10 ml nin altinda ise 100 m1 olarak alinip titrasyon tekrarla-

3. EDTA Kkalsiyum iyonlamn ile CaY™3,
Catt+H, Y2 — CaY2+2H*

vfayfa magnezyum iyonlan ile MgY—2 komplekslerini E)lusturur. Bunlardan ilki iki

cisinden daha kararli oldufundan bnce Ca*? tamamen coker. EDTA n fI ;n—
s?xl'z_s.‘Mg“ cbker. Titrasyonda donilim noktast Mg*® iyonlar;nm tamanizn aZ__;‘
tiigii noktadir. Mafnezyumun Eriokromblack T ile renkli bir kompleks vefc?'“u'.
ve bunun -MgY—2 den daha az kararl: oldugu goriilmiigtiir i(;indepma“ne 18’-:
iyonu ve 1nrdikat6r bulunan ¢ozeliiye EDTA eklendiginde' s

Mgln—+H,Y* = MgY~*+HIn2+H*
sarap kirmizisi T mavi

:lenl-c ldegigim'; ykaanda%ci doniisiim tam olarak saglandlgmda" goriiliir. Bir bagka
be;;rlg e EDTA 1Ule kalsu'rum tayininde ortamda mutlaka magnezyum iyonlar: da
ulonmalidrr. Eger kalsiyum ornegi onceden magnezyum iyonlarini ig:ermiyorsa-.

hazirlanan EDTA ¢Ozeltisine t Ozeltisi i
B > veya tampon ¢Ozeltisine MgCl. (litrede 1 -2 gram)

Icinde kalsiyum, indikatér ve magnezyum iyonlar: bulunan éﬁze]tiyc EDTA |

eklendifinde Snce

Mg¥—#-+Ca** —> CaY~*+ Mg

_ geregince Mg*? iyonlar1 agifa qikar. Bu iyonlar indikatdrle

Mg*2+HIn"? — Mgln~-+H*

geregince tepkimeye girer. Renk degi imi biitii i i '
L o ] iin kalsiyum iyonlar1 komplekse ahn-

4, Cbzeltide bulunan Cu*?, Zn*?, Mn™ iyonlar1 bu yontemle sertlik
tayininde zararhidir, Bakir ve ¢inko, cozeltiye % 1.5 - 2.0 lik Na:S ¢izeltisinden
eklenip coken siilfiirlerin siiziilmesiyle, mangan ise ¢ozeltiye %0 1 lik hidraksila--
min hidrokloriin az miktarda eklenmesiyle snlenebilir.

4.4. REDOKS TiITRASYONLARI

Bir cozelti drnegine eklenen ayarls yiikseltgen veya indirgen yardmmyla yiik-
seltgenme - indirgenme tepkimesine dayanarak yapilan titrasyonlara redokst titras-
yonlar1 denir ‘Bunlarmn en dSnemlileri giinlardir.

a. Ayarh KMnO, ¢Bzeltisinin kullanildigt permanganat titrasyonlart (man-
ganometri) , - _

b. Ayarh XK.Cr, O, cozeltisinin kullanildis kromat titrasyonlar:

c. Ayarh Na;$:0s ¢cbzeltisinin kultanildigt tiyosiilfat titrasyonlar1 (iyodomet- -

ri) .
d. Ayarh iyot cozeltisinin kullaniddigt iyot titrasyonlart (iyodimetri)
f. Ayarl Ce** cozeltisinin kullamldift seryum fitrasyonlan

Bunlardan yalnz ayé.rh cozelti olarak EMnQ, , Na;5,0, ve K.Cr.O; nin kul-
lamildig: titrasyonlara burada srnekler verilecek, dtekiler incelenmeyecektir.

4.4.1. Permanganat Titrasyonlan

Bu titrasyonlarda ayarlt gbzelti olarak KMnO, ¢ozeltisi kullantr. Perman-
ganat ortamin asitligine gére 5,3 veya 1 elektron alarak indirgenir ve mor rengi

kaybolur. Esdegerlik noktasinda indirgénmemis permanganatin kaimast cozeltiyh

mor renge boyar ve bu doniim noktas: ‘olarak almir.

Hernekadar permanganat, ortamn aéitligine bagh olarak cesitli yiikseltgenme
basamaklarina indirgenirse de permanganat titrasyonlarinda 5 elektron alarak +2
degerlige indirgendigi tepkimeden yararlamlir.

[

4.4.1.1. 0.1 N KMnO, cozeltisinin hazilanmasi

Titrasyon asitli ortamda yapﬂa&:agmdan KMnO, in egdeper afirhis
KMnO,/5=31.61 gramdir. Dolayisiyla yaklagik 0.1 N derisimde KMnO, gbzel-
siti, 3.161 gram KMnO,; iin 1 litrede coziilmesiyle hazirlanabilit. Ancak KMnO,
safsizlik olarak MnO, igerdiginden ve bu da cozeltinin ayarimin zamanla bozul-
masma neden oldugundan nceden siiziilerek uzaklastmlmast gerekir.

Analitik ve Smal Kimya Uygulamast — F. 5
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figlem '

_ 1. Yaklagik 3.2 gram KMnO, fartilir ve litrelik bir balonjojeye ahwir. Uze-
rine yaklagitk 200 ml saf su eklenip ¢dziinmesi saglanir. Daha sonra litreye yak-

- lagtk 50 ml kalincaya kadar saf su ile tamamlamr. Bir behere almp diisiik bek
alevinde 1 saat kaddr ile kaynatilir, ‘ )

2. Amyant bir ipin lifleri agilarak pamuk haline getirilir. Bﬁ, bir behere

aliip derigik HCI de kaynatilr ve kloriir tepkimesi vermeyinceye kadar lifler -

ivice yikanir. . g

3'. Uzun boyunlu bir huniye az miktarda cam pamugu yerlestirilir. Bu cam
pjcu'nugunun ortasina kaynatilip yikahan amyant lifler huninin sekline uyacak se-
kilde yerlestirilir. - ' :

) 4 Kayll%.ltlllp S(j.gutu]an KMnO, , yukanda hazirlanan siizgecten stiziiliir. \Sﬁ-
?unty bagka bir litrelik balonjojede toplanir. Balonjoje ‘kaynatilip éogutulm11§ su
ile litreye tamamlanr. '

5: Bu sekilde hazirlanan KMnO, yaklagik 0.1 N de;risimdedir. Birincil stan-
dart bir maddeye kars: ayarlanmak {izere renkli sisede ve karanlikta saklamr,

Mot

Permanganatin siiziilmesi igin amyant liflerin yam sira, permanganatin yiik -

seltgen olarak etki edemiyecefi cam pamugu veya bagka bir siizgec de kullanila-

bilir, Ancak kesinlikle kagt siizgec kullanilmaz.
4.4.1.2. KMnQ, cozeitisinin ayarlanmasi '

Yaklagik derigimde ‘hazirlanan ¢bzelti birincil standart bir maddeye karg
ayarlanir. Bu amacla en ¢ok kullanilan As,0, , Na,C,0, ve demir teldir. C')nced;n

asit olarak ayarlanmig olan H.C,O, te bu amagla ikincil standart olarak kuila- -

sulabilir,
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Tartilan Na.C,0,(g) X 1000
N — cartral Sresheo el
KMRO 66.9878 X VEM=O,

3, Islem &teki iki Ornekle tek_rarlamr; Titrasyon sonuglarinin ortalamast
ahmarak XMnO, ¢ozeltisinin normalitesi bulunur. :

Notlar ;

1. Permanganat, volumetrik analizlerde kullanilan en ©nemli yiikseltgon
ayraglardan biridir. Titrasyonda baﬁka bir indikatére gerek duyulmamast, tepki-
melerin genellikle olduk¢a hizh olmasi, ucuza ve kolaylikla saglanabilmesi ex
snemli ustiinliiklerindendir. Permanganat gdzeltisinin icerdigi MnO. safsiziify,
katalitik etki yaparak bozunmayr hizlandinr ve bu da uzun siire saklanmasiii
nler. Suyu bile ayrigtirabilecek kadar kuvvetli bir yikseligen olmasi, kuvvetli
igiktan etkilenmesi ve MnO:. in katalitik etki yapmas: nedeniyle 15-20 giinde
bir KMnO, ayarinin konirol edilmesi gerekir.

. 2. Permanganatin okzalat ile titrasyonu. sl;aémda ilk 1-2 damlada tepki-
menin olduk¢a yavag oldugu goriilir. Olusan Mn*z katalitik etki yaptifindan

Kkimeler oldukca hizhdir. Déniim noktasinda ise yaklagtk 30 saniye-

sonraki tep
renk kaybolabilir.

tik kalici mor renk yeterlidir. Daha fazla bekletildiginde bu
3. Ortamda. safsizlik olarak bulunan Kloriir, titrasyonu olumsuz ydnde et-
kiler. Ancak titrasyonun 70 °C nin iistiinde yapilmas halinde ise kloriiriin olum-
suz etkisi énemli lclide azahr. Sicakligm 90 °C yi bulmasi halinde ise okzalik
asitin . '
H,C,0, = CO, +H+CO

seklinde bozunmas1 sozkonusudur.

4. Permanganatm ayarlanmasi As,O, ile de yapﬂﬁbilir. Arsanik (IIf) ok-
sit suda kolaylikla gbziinmediginden Once bazda ¢oziiliir. Daha sonra bu ¢dzelti

slem ¢ ’ '
_ . 3 asitlendirilir’ ve asitli arsendz asit gozeltisi permanganatla titre edilir.

, 1. Yaklagik 7 - 8 gram dolayinda Na,C,0, bi
- - : 20y bir numune kabina altnir, Etiiy- 1 . B
i de 105-110 ° de iki saat kurutulur. Buradan 0.2 gram dolaymda duyarhh ola- A FRO L0 = LA,

! rak ti¢ tartim almwr ve 250 ml lik erlenlere konur. - ' HASOy™HHT = FLASO, -

& ‘ 2 .(:jrn.elflerden biri aliur ve igine yaklasik 50 - 60 ml saf su konarak mad- 55 SH,AsOy+2MnO, 65T - SHASOLHZMITHH SO
! - de ¢oziiliir. Igine 25 ml 6N H.SO, eklenir. Daha sonra 70 - 80 °C ye kadar 1si- |
. tl:xr ve smallccta;i KMnO, ile titre edilir. Titrasyona 30 saniyelik kalici mor renk

oluguncaya kadar devam ecdilir. Harcanan KMnQ, miktar1 bii

gﬁzeltinin' normalitesi hesaplanir. ' ¢ phetten ok, ve

: | ) Yukaridaki son tepkime kendilifinden cok yavag olur. Ortama’ eklenen potas-
! yum iyodiir veya potasyum iyodat katalik etki yaparak tepkimeyi hizlandirr.
Buradaki katalitik etkinin permanganatin iyodiirii yiikseltgemesi sonucu agia
cikan iyodun arseniti yitkseltgemesi, bu sirada aglfa ¢ikan iyodiiriin ise tekrar
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permanganat tarafindan yiikseltgenmesi geklinde oldugn samlmaktadir. Bir bag-
ka deyigle iyodiiriin iglevi arsenit ile permanganat arasindaki elektron alig ve-
rigini saglamak geklindedir. Bu ydntemle okzalatin aksine kloriirlii ortamda bile
titrasyon yapilabilir. Bu titrasyonda As;O, in egdefer agirhfi As.0,/4 tiir.

4.4.1.3. Ayarh KMnO, ile demir tayini

_ Demif 6r1.1egi uygun bir yontemle ¢bzeltiye alindiktan sonra uygun bir in;
dlrg.enle gozeltideki biitiin -demir, demir (XIT) iyonu haline déniigtiiriiliir. Indir-
genin agirist uzaklagtirildiktan sonra ayarh KMnQ, ile

MnO,~+5Fe+2+48H? ~ Mn**-+5Fe**+4H,0
tepkimesine gore titre edilir.

Islem :

1. Coziiniir demir tuzu drnefinden 5 -6 gram dolayinda bir numune ka-
bina alimir. Etiivde 110 °C de 1 saat siire ile kurutulur. Buradan 0.5 gram do-
laymda duyarh 3 tartim almir.

2.. Orneklerden birine 6N HCI den 10 ml eklenip sicakta ¢oziilir. Cozelti
sicak iken % 10 luk SnCl, damla damla eklenip siirekli kanstirilir. Bu is-
leme ¢bzeltinin rengl saridan renksize veya agik yesile doniince iki damla daha
agirist cklenip son verilir.

2Fc*s4-8n*2 — 2Fe+2--8n—*

3. Cozelti oda sicakligna kadar sogutulduktan sonra icine 10 ml doygun
civa (I} kloriir ¢ozeltisi bir seferde eklenir. Bu swrada ipek goriiniimiinde bir
gokelek olusur. Eger ¢okelek olugmamigsa civa (II) kloriiriin yetersiz oldugu
anlagilr. Cokelek beyaz renkte degil gri renkte ise civa (II) nin civa (D yeriné
n?etalik_civaya indirgendigi anlagilir. Bu, permanganatla ¢ok yavag da olsa tep-
kime vererek sonucu etkileyecegi gibi gri renk titr&Syonun doniim noktasimn gg-
riilmesini giiclegtirir. Bu durumda cdzelti dokiiliip islem tekrarlanir.

. .4. Cozelti 200 ml ye seyreltilir. Igine 25 m1 Zimmerman - Reinhard ¢ézel-
tisi eklenir ve permanganatla titre “edilir. Titrasyona 30 saniyelik kalici renk olu-
suncd son verilic. Harcanan KMnO, ve alinan 6rnek yardimiyla ornektek1 de-
mir miktar1 hesaplanir,

NKMnO, X VKMnO, X 10~%X55.847
tartitan Srnek (g)

% Fe= X100 .

5. I§1em oteki iki Srnek ile tekrarlamir. Titrasyon sonuglarmm ortalamas:
alinarak &rnekteki demir mlktarx bulurur,
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Notlar :

1. Kalay (II) Kkloriir cozeltisi 3 gram SnCl, nin 10 ml derisik HCI de ¢6-
ziiliip 20 ml ye seyreltilmesiyle hazirlanir. Uzun siire beklefilirse hava oksijeni
kalayn yikseltgeyebilir.

2. Zimmerman - Reinhard ¢ozeltisi igin 70 gram MnSO, . 4H.0, 500 mi
saf suda soziilir. Buna, karigtirarak 125 ml derisik H.SO, ve 125 ml % 8.5 lik
derisik H;PO, eklenir. Saf su ile litreye tamamlanir.

3. Demir (III). iyonlarmm kalay (Ii) ile indirgenmesi tépkimesi oldukca
yavag bir tepkimedir. Ancak ortamda bulunan kloriir iyonlar kataliz etkisi yapa-
rak tepkimeyi hizlandirir. '

4. Ortama eklenen civa (I) kloriir
Sn*2+2HgCl, ~> Sn*4 +Hg2Clg +2CI'

tepklmesme gore ortamdaki Sn*2 nin - asrisini yiikseltger. Bu iglem yapilmazsa
Sn*z de, KMnOj 1 indirgeyeceginden demirin daha fazla bulunmasima neden olur.
ipeksi goriintimdeki Hg,Cl., permanganatla tepkimeye girmediginden, zararsiz-
dir. Ortama eklenen asir1 Sn*?

Sn+2+ngCI,, - Sn+‘+2Hg+ZCl"
tepkimesine gore metalik civamin agifa ¢ikmasina neden olur.

5. Permanganatla titrasyona baglamadan Once ortamdaki kloriiriin perman-
ganati indirgemesinin Snlenmesi gerekir. Bilindigi gibi derigik asitli ortamda per-
manganat kloriirii yiikseltger ve Cl, gazt agia cikar. Bu yiikseltgeme, Fet*? ka-
talitik etki yaptigindan seyreltik asitli ortamda bile olur. Bu indirgenmeyi Onle-
mek icin ortama Zimmerman --Reinhard gozeltls1 eklenir.. Bu ¢ozeltideki herbir
maddenin 1slev1 su sckilde dzetlenebilir. -

Fosforik asit; demirle Fe(PO,),~* kompleks iyonunu olugturarak Fe*? iyon-
farim tutar. Yaklagrk 1N HCI derisiminde permanganatin Kloriirii yiikseltgemesi
oldukca giictiir. Ancak Fe*® iyonlu ortamlarda yikkseltgenme oldukga hizhidirn
Fosfat ile Fe+® iyonlarinm tutulmug olmasi bu tehlikeyi ortadan kaldirr. Ayrica
demir%(IIT) iyopu kloriir ile sar1 renkli FeCl,~ kompleks iyonunu verir ki bu
da déniim noktasmim goriilmesini giiclegtirir. Mangan siilfat; KMnO, ile demir
() arasindaki tepkimeyi katalizZler. Aym zamanda permanganatin yiikseltgeme
giiciinii azaltarak kloriire etki etmesini onler. Siilfiirik asit ise titrasyon icin ge-
rekli olan asitlifi saflar. )
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4.4.1.4. Ayarh KMrO, ile kalsiyum fayini

Yéntem; ciziiniirlestirilen analiz 6rnegindeki kalsiyum iyonlarmin sodyum
okzalat ile CaC.O, halinde g¢oktiiriilmesi, sizme ve yikama iglemlerinden sonra
- cbkelepin silfiirik asitte ¢Ozuliip, acifa cikan okzalat iyonlarimin ayarli perman-
ganatla tifre edilmesi temeline dayanir.

Cat2+C,0,7? = CaC,0,
CaC,0,+2H+ = H.C.0,+Ca*?
5C,0,~*+2Mn0,~+ 16H* — 2Mn*2+10 CO, +8H:0

fslem :

1. Coziinir kalsiyum tuzu orneginden 3 -4 gram dolayinda bir numune
kabina almur, Etiivde 110 °C de 1 saat siireyle kurutulur. Buradan 0.5 gram
dolayinda duyarh olarak ii¢ ayri tartim ahmr, 400 ml lik erlenlere konur.

2. Orneklerden birine 10 ml 5 N HCl konup coziinmesi saglanir. Bu s

rada gaz ¢ikist nedeniyle sicramanin olmamasina dikkat etmek gerekir. Cozelti

dikkatle kaynatilarak CO, uzaklagtirilir, 200 ml ye seyi'éltilir.‘

3, Cozelti 60-70°C ye kadar su banyosunda witilir, Jgine 4 -5 damla
metil kirmuzist indikatéri eklenir. Yaklagik 2 gram amonyum okzalat 25 ml
suda ¢Oziildiikten sonra c¢ozeltiye eklenir. Daha sonra 6N NH, cozeltisi indika-
téciin rengi degisinceye kadar damla damla eklenir, Bu sirada CaC,;0, . H,O ¢6-

kelegi olugmaya baglar. Asitin notiirlesmesi saglandiktan sonra daha fazla amon-

yak eklemekten kagimlr. Yaklagik yarim saat kadar su banyosunda dinlendirilir
(siire 1 saati ge¢memelidir). '

4. Codkelek cam veya porselen bir krozeden veya beyaz band siizgec kage-
dindan siiziiliir. Siiziintii loriir tepkimesi vermeyinceye kadar buz ile sofutulmus
saf su ile yikamr. '

5. Stizgeg, cokelek ile birlikte bir behere alinir. _ﬂzerine 100 ml saf su ve
100 ml 3N H.SO, cklenir, 70 - 80 °C ye kadar isitilip, ¢oziinmesi saglanir. Siiz-
se¢ kagidi (veya kroze) beherden alindiktan sonra ayarh KMnO, ile bir bagetle

karigtirarak titre edilir. Harcanan permanganat miktar: biiretten okunur. Ornek-

teki kalsiyum miktar: hesaplanir. o

NEMn0O, X VEMnO, X 10"3X(Ca0/:2)

% CaQ= »
% G20 Ornek (g)

X100
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Not ¢

Ayarl KMnO.1 ile demir ve kalsiyumun yani swa birgok anyon ve katyon
da analiz edilebilir.

a. Bir ornekieki arsenik veya antimuanm miktarl ]
IMnO,~+ SH,ASO;+GH* — 2Mn**+5H,AsO,+3H,
teplkimesine gore tayin edileﬁilir. '
b. Bir gijieltideki okzalat iyonlarlllkalsiyum tayininde oldugu. §ékiide tayin’
edilebilir.

c. Bir ornekteki krom‘tayini icin; krom kromata yiikseltgenir. Daha sonra
Mohr tuzu ile (demir (II) amonyum siiltat) kromat krom (III) ¢ indirgenir. De-
mir (II) nin agwist permanganatla geri titre edilir. ‘

d. Bir gozeltideki nitrit 4 . _
SNO,~+2Mn0,~+6H* — SNO,~+2Mn**+3H,0
tepkimesine gore tayin edilebilir. . |
e. Bir cozeltideki hidrojen peroksit
5H,0,+2MnO,~+6H* ~ 50,+2Mn**+8HO:
tepkimesiné_ gbre tayin edilebilir.

f. Farkli yiikseltgenme basamai olan iyonlar diigiik yiikseltgenme basa-
maklarma indirgendikten sonra dogrudan titre edilebilirler. Bunlar arasinda
Cr(11), Ti(lIH, v{aD, VaIn, vav), Fe(ID), U(IID), SndD, As(ID), Sh(IL), Mo

(@D, W(V), Pt(III) sayiabilir.

4.4.2. Tiyosiilfat Titrasyonfan (lyodemetri)

Kuvvetli bir ylikseltgen, notral veya asidik ortamda iyodiirle tepkimeye gi-
rirse yiikseltgenerek esdefer miktarda iyot agiga cikarir. Agifa ¢ikan bu iyot ayarh
bir indirgenle titre edilerek tayin yapilabilir. Kuvvethi yiikscltgene esdeper kadar
ivodun ayarli indirgenle' {genellikle tiyosiilfatla) titrasyonu islemine iyodometri,
'denirf@iyottan,daha kuvvetli herhangi bir yilkseltgen bu tiir tepkime verir. Dola-
yistyla bu yontemle kloriir, bromiir, iyodat, periyodat, hipobromit, bromat, hi-
poklorit, klorit, klorat, persiilfat, hidrojen peroksit, nitrit .arsenat, ferrisiyaniir,
kromat, permanganat, mangan dioksit basta olmak iizere bircok madde tayini
vapilabilir.
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4.4.2,1. 0.1 N Na;S.0; cozelfisinin hazirlanmas)

~ Yaklagik 25 gram Na,S.0; . 5H;O tartilir, litrelik bir kaba bosaltilir. Yak-
lagik 250 ml kaynatilmis suda ¢&ziiliir ve litreye kaynatilmig su ile camamlanir,
Igine 1 gram kadar boraks tuzu atilir ve galka]amr Sogutulup agz: kapatilmig
olarak ayarlanmak icin saklamr, :

Notlar :
1. Tiyosiilfatm iyot ile olan tepkimesinde
28,0, = 8,0,2~+2e¢

iki mol tiyosiilfat iki elektron verir. Dolayisiyla éscle;"gcr agicligl tiyosiilfatin motl
agirligina esit olur. Sodyum tiyosiilfat N2.S,0, . 5H,Q halinde bulunur. Dolay:-
siyla 0.1 N lik ¢Bzelti hazirlamak icin 24.819 gram madde almak gerekir

2. Tiyosiilfat ¢ozeltisi kararli bir ¢ézelti degildir, Zamanla der1§unmde de-
g1§1k11k olabilir, Ornegm hava oksijeni- ile

. 28:0,724-0; — 250,724-28
tepkimesine gore yiikseltgenmesi veya asitli ortamda
‘ S:0,72 = S0, 2§
gerefiince yiikseltgenmesi derigim degigimine neden olur.

3. Tiyostilfat ¢ozeltisi mikroorganizmalardan- kolayhikla etkilenerek éyan
bozulur. Ancak igine bir koruyucu katidarak bu etki ortadan kaldirilirsa yillarca
ayari bozulmadan saklanabilir. Koruyucu olarak cesitli maddeler kullanilabilir,
Bunfar arasinda en g¢ok kullanilanlar; litrelik ¢bzeltiye 1 - 2 gram kadar boraks, 1
ml 0.1 N NaQH, 0,1-0.2 gram kadar Na.CO;, 3 -4 damla kloroformdur. Bun-
lardan kloroform tlyosulfatm giiciine hicbir etki yapmadan 3 - 4 yil ayarinmn bo-
zulmadan kalmasint sajlar. Bakterilerin etkisinin pH 9 - 10 dolaymda en yuk-
sek oldugu saptanmigtir.

4.4.2.2, Nisasta cozeltisinin Hazrlanmas:

Gerek iyodometrik titrasyonlarda gerekse iyodimetrik titrasyonlarda kulla-

‘milan hemen hemen tek indikatdr nigasta gozeltisidir. Iyot nisasta ile mavi renkte

bir kompleks verir. Bu kompleksin olusumu iki y5nlii bir tepkimedir ve ortamdaki
iyot tamamen tiiketildiginde renk kaybolur, veya tersine eser miktardaki iyot ile
mavi renkli kompleks verir. Iyodimetride déniim noktast mavi rengin kaybolma-
siyla, iyodimetri ise mavi rengin olusmasiyla anlagilir.

Bt
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fglem :

. Yaklagik 1 gram ¢dziiniir nigasta tartiir, 20 ml suda hamur haline getirilir.
Bu, kaynatilmakta olan 80 ml saf suya eklenir ve kaynatmaya 2 - 3 dakika daha
devam edilir.. Sogutulur, Buna 001 gram- dolaymda Hgl, eklenir ve agz1 kapah
olarak saklanir.

Notlar :

1. Indikator olarak kullanilacak nigasta gozeltisinin taze haziulanmig veya
iyi korunmug olmas1 gerekir.

2. Nisasta ¢ozeltisinin titrasyon sirasinda iyodun bilyiik bir kismuz titre edil-
diktan sonra eklenmesi gerekir. Aksi halde iyodun bir kismu doniim noktastidan
sonra bile nigastaya tutunmug olarak kalabileceginden hataya neden olur. Aynca
agrt iyot nigasta jle kirmizi renkte bir bilegik verir ki bu doniim noktasmda
"kaybolmadlgmdan ddniim noktasmm goriilmesini nugle§tlnr

3. Nigasta kuvvetli asitli ortamlarda ve alkeide kul]am[maz Mavi renk
asitildsginda kaybolur.

4.4.2.3. 0;1NN328203 cizeltisinin ayarlanmasi

Yaklagik derigimde hazirlanan tiyosiiifat ¢dzeltisi birincil standart bir mad-
deye kargi ayarlanir. Bu amagla en ¢ok kullamlan birincil standartlar, potasyum
bikromat, potasyum iyodat, potasyum bromat, metalik bakir ve elementel iyot-
tur. Sodyum okzalat ile ayarlanmig olan KMnO, ¢bzeltisi de bu amacla ikincil

standart olarak kullanilabilir, Tiyosiilfat hangi maddenin 'tayini icin kullanila-

«aksa genellikle, varsa bu maddenin birincil standardi ile ayarlanmas: tercih
edilir. Ornegin krom tayininde kullandacak tiyosiilfatn K.Cr.O; ile veya bakar
tayininde kullanilacak tiyosiilfatin metalik .bakir ile ayarlanmastyla ySntemden
.gelen hatalar hem ayarlama hemde tayin sirasinda tekrarlanacafindan en aza in-
dirilmis olur.

4.4.2.3.1. Tiyosiilfatm K;Crzo7 ile ayarlanmas

Tiyosiilfatin X.Cr.O; ile ayarlanmam asitli ortamda bikromatin potasyomr

iyodiirden
Cr,O, 2+ 14H*+ 61~ = 2Cr**+3L,+7H.0

tepkimesine gdre aciga cikardifi elementel iyodun




‘ JBstem =

R tepkimeside gdre iyot agiga cikarki bu da sonucun fa
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o 1,4+28.0,7*+ — §,0,7%+ 21

tepkimesine gore tiyosiilfatla indirgenmesi temeline cl'ayamr.

1. Etiivde 110 °C de kurntulmug K.Cr,O; den 0.2 gram dolaymda du-

yarl olarak ii¢ tartim alnzr, 500 mi Iik erlenlere aktarilir. o

2. Orneklerden biri ahmr ve igine 50ml .2,N H.SO, eklenerel: Q:;Lll lillre.
Buna 2 gram NaHCO,; ve 5 gram KI eklenir. Iyice kanigtirihr. S:clla lc):kl\nir.
kapatilir ve tepkimenin tamamlanmas: i¢in karanlik bir yerde 10 dakika beklenir.

3. Cozelti 300 ml ye seyreliilic ve bir biiretten akitilan tiyosiilfat gozeltist

e titre edilir. Cozeltinin rengi agik kahve rengi olunca 2mi_11.11§35ta cozeltish
cklenir ve mavi renk kayboluncaya kadar titrasyona devam edilir.

4. Tartilan bikromat ve hafcanan tiyosiilfat yardimiyla tiyosiilfatm norma-

litesi hesaplanur. ‘
N Tartilan K.Cr.Q, (g) % 1000
) 49.03

Vs, 0,7

Nofiar 2

1. - Titrasyon kabindaki- oksijenin uzaklastiriimast gereki

AT+ 0, 4H* 5> 21+ 2FLO

r. Aksi halde

gegeregince oksijen iyot agga ckarr ki bu hataya neden olur. Bunun 1¢in or-

tama NaHCO, veya Na,CO, eklenit. Agiga gikan CO: ‘gt‘i.zeltl.nfﬂ Esmmife ktil
lacagmdan igerideki oksijenin kovulmasm: safladift gibi ¢ozeltinin aga iktar
masmy da Snler. Ancak kullamlacak karbonat gok fazla ofmamalidr. Bit m
asitin tiiketilmesine neden olacagindan ortmian asitligini azaltabilic.

dakikalik siire yeterlidir. Daha

2. ‘Tepkimenin tamamlanmast igin 5-10 . hava ok-

uzun siire bekletilirse iyodun buharlagarak kaybi sdzkonust olduge gib
sijeninin yiikseltgemesi de qlabilir. _ {
3. Potasyum iyodiiriin iyodat icermemesi gerekir. Aksi halde asitli ortamdz

fez [0, +51-+6H* = 3I,+3H.0

7la bulunmasina neden olur.

Potasyum iyodiiriin iyodat igerip icermedigini anlamak icin KI den yaklagik 0.5
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~gram alinir. Suda géziildiikten sonra 6N H,SO, ten 1-2 ml ve 1- 2 damla ni-
gasta ¢ozeltisi eklenir, Olusacak ‘mavi renk ortamda iyodatin bulunduéunu g0s-
terir. Hemen olugmayip bir sire sonra olusan mavilik ise hava oksijeninin - ne-
den oldngu yiikseligenme nedeniyledir.

4. Titrasyonda ortamn asit derigimi Snemlidir. Agint asitli ortamda tiyo-
siilfat, ‘

S:0;7#+2H* = H.S,0, = $+50.+HO,
geklinde bozunabilir. Bazik ortamda ise,
- 85:0;7%-+41,+10 OH~ — 280,24+ 81~ +5H.0

tepkimesi gerefince tiyosiilfat, stilfata yiikseltgeqebilir. Bu nedenle en uygun ca-
lisma ortann 0.4-0.5 N asit derisimidir.

5. Nigasta gozeltisi, titrasyonun sonuna dogru déniim noktasma yakin ek-
lenir, Eger 6nceden éklenirse nigasta ile iyot kirmzimst renk olusturur ki bu dé-
qaiim noktasinda kaybolmaz, yamlgwa neden olur. Titrasyonun ayarh iyot ile ya-
ptmast halinde ortamda fazla miktarda iyot' bulunmayacagindan  nigastanin tit-
vasyonun baginda cklenmesinin sakincast yoktur, '

6. Titrasyonda siilfiirik asitin yam sira HCl de kullanlabilir.

7. Ayarlama iglemi icin tartilan K.Cr.O, ile dogrudan titrasyon yapilabi-
lecegi gibi K:Cr.O, ile belli derisimde ¢dzelti hazirlayip buradan alinan 25 - 50

.l lik Srueklerle de yapilabilir. Bu durumda hazirlanacak ¢ozeltinin normalitesi

tartilan, K,Cr.O; (g) « 1000

J ==
. NX,Cr,0, 49.033 V(ml)

-

olur, Tiyosiilfatin’' normalitesi ise
ot .-

'NK,0r,0; X VK,Cr,0r
Vs,0, 72

Ns.0,2 =

geklinde hesaplanmir .

‘8. Tiyosiilfatin ayarlanmasinda K2(.2r207 den bagka KIO;, metaik bakir,
As:Qy , ayarh KMnO, veya ayarl: iyot gizeltisi gibi maddeler de kullapilabilir.

~
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4.4.2.3.2. Tiyosiilat ¢ozeltisinin ayarluJI;KMnO.l ile ayarlanmasi

vontem belli hacimdeki ayarll permanganatin

2MnO,~+10 I--+16H+ — 2Mn*2+ 5L+ 8H.O

" tepkimesine gore potasi,'um iyodiirden agifa gikardif iyodun tiyosiilfatla nisasta 3

indikatorliiglinde titrasyonu temclifne dayanir.

fslem : S

Onceden ayarlanmig olan KMnO, giizeltisind.el% bir biiret yardimiyla belli
hacimde (20- 30 ml dolaymda) bir erlene alir. Igine 2 gram .kadar _KI (ve¥a
cozeltisinden 20 ml) ve 5 ml 4 N H,80, (}IOZelflS"l .eklel‘lll‘. -A(%l.gaa
cikan iyot, bir biiretten aketilan tiyosiilfat ile nigaita i{lc_!lkatoru 11_e tl.tre edilir. 1
Harcanan tiyosiilfat miktart biiretten ckunur ve ‘gozeltmm normalitesi hesapla- ¢

% 10 luk. KI

nig.
NEMnO, X VEKMnO,
Vs, 0,7

Ns,0,™ =

4.4.2.4. Tiyosiilfat ile krom tayini
Ayarl tiyosiilfat ile krom tayini,
Cr,0,~2+14H*+61~ = 3L,+2Cr+*+7H:0

tepkimesine gore iyodiir
tisi ile ' '
1,+28,0,72 = 2I~+8,0,7% .

imesine gﬁfe titre edilmesi temeline dayan. Titrasyonda indikator olarak
pisasta gozeltisi kullamlir.

islem :
1. Etiivde 110°C de kurutulmug kromat tuzu Srneginden 0.5-1.0 gram
dolayu'lda duyarlt olarak ii¢ tartim almr, 50 ml lik erlenlere konur.

5. Orneklerden biri 100 mi 2 N H,SO, te ¢bziiliir. Erlene 2 gram NaHCO,
cklenir. Calkalanip bir yerde 10 dakika bekletilir. :

ve 5 gram KI o .

3. Cozelti 300 ml ye seyreltilir ve ayarlt tiyosiilfat gﬁzeltisi.lle titre fﬂdihr.
Cozelti agik kahverengini aldifinda ni§asta_g:ijze1tisinden 2 ml eklenir ve mavi renk
kayboluncaya kadar titrasyona devam edilir.

¢ozeltisinden agifa cikan iyodun ayarl fiyosiiifat ¢dzel-
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4. Harcanan tiyosiilfat miktarr biiretten okunur. Ornekteki krom yiizdesi
" fesaplanir. ‘

Ns,0,—2 x V8,0, x (Cr/3 x 10-°

% Cr= Ornek (g)

X100

5, lslem en az iki Grnekle daha tekrarlanir. Titrasyonlarm ortalamasi ali-
ap yiizde krom miktar1 bulunur, '

E' ' 4.4.2.5. Ayarh Tiyosiilfat gozeltisi ile bakr fayini

= Yontem, ¢zeltideki bakir iyonlarinin potasyum iyodiirle tepkimesi sonucu
I : .

2Cu+2+4I~ — 2Cul+],

acipa ¢ikan iyodun ayarh tiyosiilfat ile titrasyonu temeline dayamir.

fslem s

1. Coziiniir bakir tuzu 110 °C de kurutulur ve bundan 0.3 - 0.4 gram do-
fayinda duyarl olarak ii¢ tartim alimr, 250 ml lik erlenlere konur.

2. Orneklerden biri abmr. Igine 100 ml saf su eklenip ¢Bziinmesi sagla-
aqur. Buna 10 mt 4 N asetik asit 2 gram KI eklenir. Karanhk bir yerde 10 da
kika bekletilir. Ayarh tiyosiilfatla iyodun rengi acilincaya kadar titre edilir. Ici-
ne 1 ml nisasta ¢Ozeltisi eklenip mavi renk agilmcaya kadar titre edilic. Daha
sonra 2 gram KSCN veya NH,SCN eklenir ve mavi renk kayboluncaya kadar
titrasyona devam edilir. '

3. Harcanan tiyosiilfat miktart biiretten okunur. Ornekteki bakir miktan
tiesaplanir, ' S
Ns, 0,72 X Vs,0,—2 x 10—* x {Cu/1)
Ornek (g)

% Cu= X100
4. Islem oteki iki Ornekle tekrarlanir. Titrasyon sonuglarmin ortalamas
alinp yiizde bakir miktar1 bulunur. ' '

‘Noﬂar s

1. Tiyosiilfatin bakirla olan tepkimesi asitli ortamda gerceklesir. Ancak
kuvvetli asitli ortamda cahsiimaz. Ciinkii bu ortamda hava oksijeninin yiikselt-
geme etkisi bakir (II) katalizorliigiinde izlanir. Bu npedenle en uygun ¢ahigma
ortamy pH 3 - 4 dolaymdadir.
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 CaCI(OC)+2KI+2H" — T, +2KCl+Ca™ +H.0

y 2. Ortamda bulunan azot oksitleri ve +3 ve +5 degerlikli arsenik ve anti-

muan ile demir (1) iyodiir ve iyotla tepkime verdiklcrinden analize zarar ve- ot éyarll tiyosillfat.ile titlje edilir. '

. tepkimesine dayanir. Agiga gikan iy
! ricler. ‘ : ‘ C

3. Titrasyon ortammdaki Cul cokelepi titrasyonun déniim noktasiin go-
‘ riilmesinde sorun yaratabilir. Cokelegin iyodu tutma (adsorbliine) eilimi yliksek-
! tir. Bu nedenle titrasyonun sonuna dogru ortama 1-2 gram KSCN veya NH.SCN
eklenmesiyle, Cul c¢okeledinin tuttugu iyot g¢bzeltiye salindigindan daha dogru
bir déniim nokiasinm goriilmesini saglar. ‘

fglem : ‘ _ |
Apartma tozundan duyarli olarak 5 gram dolaymda. taL:nhr, 2.50 ml lik- bx.r
.baionjc‘ijey‘e alingr. Yaklagtk 100 ml su eklenip homojen: bir su‘s.p‘ans;yon cide (;:dl-l
tinceye kadar iyice calkalamr. Daha sonra 250 ml ye seyreltilir. Bu.raflan 50 m
lik srnck bir pipet yardimiyla almur ve 250 ml lik erlene bogal_tihr. I¢ine 2 grzju?j
K1, 15ml 4N 1,50, eklenir. Yaklagik 10 dakika ka’fF:tI'-lllk“blr_ yerc‘l.e bekletl'hr ‘
ve‘ ayarh tiyostilfat ile nigasta indikatorligiinde titre edilir. Orn_ektekl klor mik-

o 4.4.2.6. Ayarh tiyosiiifat ile 1.0, tayini
T . L sar1 hesaplamir.
Bu yontemle hidrojen peroksit tayint 7

“ H,O,+2[~+2H* = L,-+2H.0

. T 250 -
Ns,0,~% X V8,0,7% X 1073 X (€ =5

~ ® 100.
% Cla=— ornek (g) - .

g tepkimesine gbre agia ¢ikan iyodun ayarl tiyosiilfat ile titrasyonu temeline da-

i - . . o e qrre e

1 yamr. Tepkime normalde oldukca yavaghr ancak molibdat katalizorliigénde hiz-
hdir.

e daha tekrarlapr. Titrasyon sonuglarin ortalamast ali-

'

iglem en az iki oraekl

narak yiizde Klor miktarr bulunur.

‘ igiem: _
s 1. Ticari hidrojen peroksitten (yaklagik % 3 H,0. icetir) vaklagik 3-5
;“? gram (veya 3 ml) duyarh olarak alr ve 250 ml lik balonjojeye konur. Saf su
_ _ ile 250 ml ye seyreltilir. - ‘
' 5. Buradan-alinan 25 ml lik Ginek 250 ml lik erlene bogaltilr. Buna .10
ml 4N H,50,, 1g KI ve 3 damla % 3 lik amonyum molibdat ¢ozeltisi eklenir.
Ayarh tiyosiilfat ile nigasta indikatsrliigiinde titre edilir. Harcanan tiyosiilfat mik-
tar1 biiretten okunur. Ornekteki hidrojen peroksit yiizdesi hesaplanir.

Notlar ¢ 7 .

i. Agartma toztt nemli ortamda bozunarak

puplardan klorit asitli ortamda
Cl10,~-H41~+4H* = 21,+Cl~+2H0

klorit ve klorata ayrigabilis.

a gikarr. Ancak bu tépkime asetik asitli ortamda cok yavas \!
kin bir déniim noktast goriilmez. Bu nedenle herne.k'adar ¢o- .
ik asit kullanimast Onerilirse de siilfiirik asitin kulia-

gerefince iyot aclg
Al Ne.o—2 % V0~ x 10~ x (H,0 fr, ti.trasyor{da kes
' % H.0:(g)= $:0572 X V8:0s - X )_<( :0:) 250 %100 k- funlukla asit olarak ase

T Ornek () ) 23 3 nilmast daha uygun olur.

- 5. Yiiksek kaliteli hipolioritler % 70 _ 74, ficari olanlar ise 7

5-20 ak-

‘ 4.4.2.7. Ayath tiyosiilfat ile afartma tozunda aktif klor tayini ' E- L Klor igerir.
' ‘ v o Afiartma toza genellikle kireg suyu, Ca(OH), icerisinden klor gazi gegirilme-

| ) s_1yle elde edilir ve CaCI(OCI) formiiliiyle gosterilir. Ancak agartma tozu bu mad- 1 ]
!\ ’ :1;1‘;:;1 (kal§iyum hipokleritin) yani sira kal_siyu-m klorat Ca(ClQ;), ve CaO dz 443, BIKROMAT TITRASYONLARI

Ajartma tozu asit etkisiyle klor gaz agifa cikarir. ' ‘. N
: Potasyhm bikromat birincil standart bzellige sahip bir maddedir. S:et 1gm-
Kristallendirme ile analitik saflikta elde edilebilir.

 CaCI(CIO) +2H* — Ca**+H,0+Cl. .
, . < .. .. 4  dan giphe edildiginde tekrar v

il P.t.(;l.gia Qlkal.l bu klorun .m.lktan agartma tozunun kalitesinin (giictiniin) bir Blgii- S8  Bikromat cozeltisi oldukea kararh olup yilarca ayart bozulmadan saklanabilir. ’E
siidiir. Aktif klorun tayim C ¥ ‘ |
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Bikromat titrasyonunun hidroklorik asitli ortamda yapilabilmesi demir ta-
yini igin 6nem arzeder .Bikromat titrasyonlarinda indikatdr olarak difenilamiz
- siilfonat, difenilamin veya difenilbenzidin kullanilir. Doniim noktasinda menek-
se renk olusur, Renk olugumu iki ydnliidir.’

4.4.3.1. Ayarh 0.I N K.Cr.0; cozeltisinin Hazirlanmas:

‘Analitik safliktaki K.Cr.O, etiivde' 110 °C de 1 saat siire ile kurutulur.
Buradan duyarli olarak 4.9033 gram tartilir. Litrelik bir balonjojeye ahmir. Az
suda coziiliip litreye tamamlapar,

Not : '

Tam olarak 4.9033 gram tartmak yerine yaklagik 5 gram dolayindaki tar-
timla litrelik (veya belli hacimde) cbzelti hazirlayip bunun normalitesi hesapla-
nabilir.

tartilan chrzo'z(g) 1000
(294.196/6) AVKQCr;OT

N Kg Gr207 =

4.4.3.2, Ayarl ‘I.(g(!rzoT ile demir tayini

1. Kurutulmus demir &rneginden 0.2 - 0.3 gram dolaymnda duyarh olarak
tartihr. Uygun bir yontemle ¢ziildiikten sonra 250 ml lik bir erlene almr.

2. Permanganat titrasyonunda oldufu gibi énce Sn** daha sonra Hg** ek-
leyerek indirgenir. Daha sonra 200 ml su, 5ml % 20 lik H,S0,, 5ml % 85
lik H,PO, ve 6-8 damla % 0.2 lik indikatdr ¢dzeltisi eklenir.

3. Ayarli K,Cr.0;, ile titre edilir. Yesil renk olusmaya baslayinca g¢ozelti
daha dikkatli eklenir. Menekse veya mor - mavi renk olugtugunda titrasyona sor
verilir. Harcanan bikromat miktar: biiretten okunur .Demir miktar: hesaplanir.

NCr, 0,72 X VCr, 0,710 X (Feyl)
ornek (g)

% Fe= X100

BOLUM : 5
| SINAT ANALIZLER

5.1. KRIiSTAL BUYUTME

Kat maddelerin icindeki atom veya molekiiller diizenli bir gekilde diizen-
lenmemis iseler katt madde amorf diye isimlendirilic. Bu tiir maddelerin keskim
bir ergime sicakliklari yoktur. Maddenin sicaklis artirildiinda dnce yumugamaya
baslar ve maddenin niteliine gore birkac santigrat derece aralifinda tamamen
ergir. Amorf maddeler izotropik Szellik gosterirler. Bu durumda maddenin optik,
elektrik ve mekanik ozellikleri maddenin degisik yonlerinde aymdir.

Kath madde icindeki atom ve molekiiller belli bir ditzenlilik gésteriyorsa.
kristal diye isimlendirilir. Bu durumda katt maddenin kesin Dbir ergime sicak-
g vardir, ve genellikle anizotropik &zellik gosterir. Bu durumda kristal kiip ya-
pisinda ise izotropik Szellik gdsterir. Anizotropik kristallerde kati maddenin ki--
rilma indisi, elektrik iletkenlizi ve mekanik &zellikleri kristalin inceleme y®&niine
gore degisik olur. Kullamis amacina bagh olarak cofunlukla kat: maddenin dii-

.zenli bir kristal olusturmasr istenir. Kristal bilyiitiilmesi eritilmis kiitlede veya ¢6-

¢eltide yapilir, Birinci durumda madde eritilic ve sonra’ degisik yontemlerle yavag-
yavag sogutulur. Sogutmanin sekline ve hizina gore defisik biyiikliikte ve diizen-
lilikte kristaller elde edilir. Cézeltideki kristallendirmede, katt maddenin az ¢&--
ziindiigii bir ¢dziiciisii secilir. Madde bunun iginde ¢Oziindiiriilerek doymus ¢o-
z.ltisi hazirlanir. Daha sonra gozelti yavag buharlagtirmaya birakilarak katt mad--
denin kristallendirilmesi saglamir, Eger katt maddenin kiigiik bir kristali ¢ozelti:
icinde asili olarak bulundurulursa kristal biiyimesi bu kiiglik kristal Uzerinde-
olur. Asagidaki deneyde bdyle bir kristal biiyiimesi incelenecektir.

+

Islem :

1. En az 10 gram kadar alﬁminyurjn sapindan tartilarak 250 m! lik bir-
bzhere konur. Uzerine her 1 gram kati igin 7 ml su eklenir.

2. Karigim 50 - 60 °C de sitilirken bir taraftan karistnlir. Efer ¢ozelti-
bulanik gdriiliirse ¢okelmenin olmas: igin bir siire beklenir, saydam ¢ozelti bag-
ka bir behere ahmr. -

3. Bir parga dikig iplifi cam cubuga bajlamr ve cam cubuk beherin iize--
rine konularak ipligin yaklagik 2 cm sinin g¢Gzeltiye daldirilmasi saglamr. Ipli--
gin cozeltinin hemen- tstiinde kalan kismmna az miktarda vazelin siiritlerek gozel--

~ tinin ipligin yukarisina dogru emilmesi Onlenir.

Analitik ve Smai Kimya Uygulamasi — F. 6
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4. Beher bi g i i g
cher bir kafiit mendil veya siizgeg kapidiyla sikica kapatilarak kagicim

iizerinde kailem ucn ile birkac delik acthr ve beher karanhk bir yerde birk
ag

glin bekletilir. Bu sirada beherde altiminyum sap: kristalleri olugur

5. Eger kristaller ipligin iizerinde olusmuslarsa en iyi yijzey alinir, Steki.
» i-

ler ¢ozeltiye brrakihir. Eger ipligin ‘tizeri

) . Eger ipligin tizerinde belirgin yiizeyli kri
; Sy, e ; yuzeyli kr mam
beherin dibindeki en iyi yiizeyli kristal secilir ve iplie gaglanlls:al olusmanmissa

& Seqilip iplie baglanan kristal, 70ml su icinde coziilmis 10 gram al
m n 4 by alu-
d l)n yumd§£lpl ctzeltisine daldirilr. Bu durumda ¢tzeltinin sofuk (oda ;cak] g .
a) ve doymus olmasina dikkat edilir. Aksi 1810
. Aksi dur szelth ici .
tal ¢bziinmeye baglar. wrumda ¢dzelti iginde asumus kris-

) -t? Beher kagitla kapatilarak kristalin biiylimesi igin beklenir Hcr haf
ristal tartilarak biiyiikliigii saptanir, Bu bekleme birkag ay devam ved bili -
ebilir.

) 18{ Eger renkli bir kristal elde edilmek isteniyorsa KAI(SO,), . 12 H.O
/2 - 2 -
.u.wd Cr(SO.). . 12 H.O sap1 kullaniir. Bu duromda 8 gram sap 56 ml -s fye
.l - rrpay ar an . - a
¢mae coziilir. Bilyliyen kristal koyu mavi - yesil olur. Eger 15 gram krom N
1 §apl

25 ml - ) -
saf su iginde hazirlamip aliiminyum sap1 ¢ézeltisine tam saydambk yo‘c"
X

.[ . . -

5.2. GUBRE VE GUBRE ANALIZLERI

‘SEbZ:n::y :;ag;‘;l;n; i;slz{xfglla-yan yiyeceklerin biiyiik bir kismi toprakta yetigtirilen
e 80 B‘th.lelle, cf-ola}.rh olarak et iiretilmesinde katkida bulunan
o o o . Bitki er de oteki canlhlar gjbi yasamlarim saglamak igin baz
e maddele g geIreksmim duyarlar. Bu lpa,ddelerin olusturduklan elementler
grupté toplamrg Leu ,1 II. ve III.' dereceden clementler olmak iizere baghea iic
suph top ”. : g.emenger g:lzeige 5.1 dg verilmigtit. Buradaki elementler

sturduklart bilegikler, insan biinyesinde oldugu gibj “bitki biinyesinde de

va dofrmdan veve . dedicillin.
va dogrudan veya degisiklige ugratilarak kullanilir, Bir anlamda bitkiler ot
ve Gte-

.kl Canh org zZnrala bl bII n . 3 i ) =
I 1 g bl men Tl g T mi 1
no as t,

t] g’ .

Karbon (C) Kalsiyum (Ca) Bor (B)
Hidrojen (H) Magnezyum (Mg) Bakir (Cu)
Oksijen (O) Kiikiirt (S) Demir (Fe)

" Azot (N) * Mangan (Mn)
Fosfor (P) - Cinko (Zn)
potasyum () v ‘ Molibden (Mo)

: ‘ Klor (CD)

Cizelge 5.1 Bitkiler i¢in gerekli baslica elementler

[. derece elementler IL. derece elementler II1. derece elementler

- Bitkilerin gereksinme duyduklari elementler dogal olarak ha‘va veya toprak-
ta bulunmaktadir, Ornegin karbon, hidrojen, oksijen bol miktarda su ve karbon
dioksit gibi bilegikler halinde havadan veya toprakian alinabilir. Oteki element
veya bilesiklerin cogu toprakta bol miktarda bulunmakla beraber daha iyi-verin

inmast icin giibre olarak topraga verilir. Cizelge 5.2 de gosterildigi gibi degisik
bulunmas: gereken bilegik miktart

ikleri amonyak, amonyum

al
Dbitkilerin yetigmési igin topragm bir hektarinda
degisik olur. Topraga giibre olaral verilen. azot bileg
nitrat, tire, amonyum siilfat ve amonyum fosfat gibi bilesiklerdir.

\ Cizelge 5.2. Hektar bagma gercken bilegik miktarlavi ‘

Uriin Azot (kg) P.O; (k2) K.O (kg) MgO (kg)
Tahullar 50 21 41 6—10
Fasiilye - mércimek 71 19 ' 33 -
Patates - 103 39 250 12—15
Pancar 108 47 213 . 60
Cimen 146 ' 391 34 15—60

Bitkilerin yetismeleri igin topraga verilen bilegikler (giibreler) belirli sicak-
gore iglevlerini yapabilirler. Bu nedenle top-

hik ve. topragm asitlik derecesine
lik dreecesinin yarlanmas: da

raga verilen bilesiklerin tiiriiniin  yan1 sira asit
tnemlidir. :

5,2.1. Fosfath Giibrelerin Analizleri

Fostat giibrelerinde yapilan analizlerde tane biyiikligii (elek an
nem, setbest asit ve suda ¢oziinen fosfor pentaoksit yiizdeleri bulunur.

alizleri),.
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5.2.1.1. Elek Analizleri

Giibre ornégi elek delik cap1 bilinen eleklerden eIener;ak biiyiikliikleri sap
fanir.

.
%

1. Yaklagik 150 - 200 gram giibre ornegi tartilarak elektrikli elek diizene.}

Bimin iist elefine konur. Diizenek, iisttekinin delik ¢apr 4.76 ve alttakinin 1.0
mm olan iki elekten. olusur. Eleklerin titresim frekanslari ayarlanabilir olmakh
«ir, .

2. Eleklerin titresim frekanslann 5 dakikada eleyecek . §eki1cie ayarlan
Eleme iglemi bitince elek iistinde kalan Ornek miktar tartlir. Giibré Grnegini
elek tistli yiizdesi hesaplanir.

e elek iistii tartim (®
% Elek tstii= "5 agirhg (g)

X100

5.2.1.2. Nem Tayini )

Giibre igindeki nem miktarmm bulunmas: i¢in yaklagik 6-8 gram giibre .;Z,
fartim kabma duyarl olarak tartilir. Tartim kabi &rnekle birlikte 3 -5 saat §
. 100-105 °C de etiivde kurutulduktan sonra desikatorde soutulur ve tartihr, 3
‘Sabit tartrm elde e'dilincgye kadar islem tekrarlamir. Afirhk kaybi nem miktaring

“Verir.

Dzha duyarh analizler icin infrared (kirmmzr oStesi) rutubet alma Acihazlarx

kullanilir, Bu cihazda 10 gram kadar rnegin nemi 8 dakikada almur,

nem agirhg (g)

Ornek afirhipi(g) »100

% Nem=

5.2.1.3. Serbset Asit Miktarmm Tayini

Fosfat giibrelerinin icindeki serbest asit H,PO, , H.PO,~ ve HPO,_2 nin bile-
siklerinden olusur. Buna gore ornek fenolftaleyn indikatdrliigiinde ayarh sodyum
‘hidroksit ¢ozeltisi ile titre edilerek serbest asit miktart bulunur.

Jstem :

L Yaklagtk 2.5 gram giibre Srnedi duyarh olarak tartilip 250 ml lik bir
balonjojeye komur ve 100ml suda ¢Oziilir. -

2. Coziinmenin tamamlanmasi icin 10 - 15 dakika beklenir, Bu swada ¢o-
zeltl iyice ¢alkalamr. Daha sonra hacim saf su ile 250 ml ye tamamlanir.

-4

8y

3. Cbzeltiden 100 ml alinarak bir erlene aktarlir, Buna 2 - 3 damla fenolf-
ve 55 °C ye kadar msitilr. Boylece havadan sofurabilecegi karbom

n eklenir _
ey stirilmig olur. Eger cozelti pembe renkli olursa fosfor, fosfat ha-

ioksit uzakla

indedir.

. 4. Cozelti pembe renkli degilse sicak iken 0.1 N ayarli NaOH ile pembe
enk oluguncaya kadar titre edilir. Bu durumda ortamdaki H,;PO, ve H.PO,~

itre edilmis olur. -
5. Bu cbzeltiye 3 - 4 damla metil oranj eklenerek ayarli 0.1 N H(;l ile pem-

pe renk veniden goriilinceye kadar titre edilir.

6. Eger harcanan NaOH hacmi, HCl den bilyiik ise
mili esdeger H;PO,= Voo X Niaor—Via X Nrar
mili e§degef H2P04_=ch1><NHc[

. 01;11". Harcanan HCl hacmi NaOH den biiyiik ise

mili esdeger HPO, 2= Ve X Nua— Vivaon X Nuaor
mili egdeger H.PO,~=Vyxaon X Nuaon

_olur. Eger VaeXNyo=ViaonXNyaox ise bu durumda yaloiz. H.PO,~ vardir ve

degeri kullanilan asit veya baz mili esdegerine esiitir. Eger
| Vimon XNyaon =2 Vua X Nua

ise yalmz H PO, vardir ve -

milli esdeger HyPO,=Vyu0uX Nyaon

dir. Toplam serbest asit bulunan asit degerlerinin toplamina esit olur.

5.2.1.4. Suda coziinen P,0; miktarmmn tayini

Bunun icin biitiin fosfatlar asidik ortamda H.PO, haline doniistiiriilerek
ayarli NaOH ile titre edilir, ‘

Islem :

1. Hazirlanan ¢dzeltiden 100 ml ahinarak bir erlene aktarihr, Buna 2-3
damla metil oranj ve renk kirmuzi oluncaya kadar yavag yavag 0.1 N HCI ek-
lenir, ] . .
2. Cozeltiye 2-3 damla fenolftaleyn eklenir ve pembe renk olusuncaya
kadar ayarli NaOH ile titre edilir,

3. Ornekteki suda ¢oziinebilir P,O; yiizdesi hesaplaqlr. i
o 100 250

éroek apulipi(m 100

% P;0;=VyaouX Nraon X(P;05/6) X
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5.2.2. Kangik giibre analizleri

Bu tiir giibrelerde nem ve elek analizlerine ek olarak potasyum, azot ve
fosfat analizleri de yapilir,

\

5.2.2.1. Potasymmn miktarnm .tayini

Potasyum miktar1 Lindo - Gladding ydntemiyle analiz edilerek bulunur. Bu
yontemle potasyum, K.PtCl, halinde ¢Sktiiriiliir ve kurutulduktan sonra tartilir.

fslem ;

1. Bir huni icine siizgee kagidi yerlestirilir. Igine analiz edilecek giibre or-

"nepinden 2.5 gram kadar duyarli olarak tartthr. Bunun igin drnek, tartm ka-

binda tartildiktan sonra istenilen miktar siizgeg kagidina aktarlir ve tartim kabi
tekrar tartilir, Tartimlar arasindaki fark alinan 8rnek miktarinn verir.

2. Huni, icindeki siizgeg kagidiyla birlikte 250 mi lik balonjojenin ag-
zina yerlegtirilir ve yavag yavag, kaynama noktasina kadar wsitiloug 200 ml saf
su eklenerek drnefin ¢bziilmesi ve siizillerek balona akmasi saglamir.

3. Cozeltideki kalsiylim iyonlarmit tamamen ¢8ktiirmek icin sicak ¢ozeltiye
agut miktarda derigik amonyak cdzeltisi ve c¢oktiirme tamamlamncaya kadar

- amonyum okzalat c¢dzeltisi eklenir.

4. Sogutulduktan sonra 250 ml ye seyreltlhr ve daha sonra bir suzueg
kagfidindan  stiziiliir, :

5. Siizlintliden 50 ml almarak bir: platin kaba konur. Once beherde az
miktarda kalincaya kadar buharlagtirthp daha sonra platin krozeye de alinabi-

. {ir. Buhariagtrma Onceden yapilmamigsa platin krozede buharlastiilir. Buna

1/1 oraminda seyreltilmis sitlfiirik asit eklenir ve beyaz dumanlar ¢ikincaya ka-
dar 1sitilarak kurntulur,

6. Geride kalan artifa bir miktar kat: amonyum karbonat eklenir ve tekrar
beyaz dumanlar gikincaya kadar isitthr. Ornek desikatérde sogutulup tartihr.
Amonyum karbonat ekleyip 1sitma ve sonra da sofutup tartma islemleri sabit
tartima oelmceye kadar tekrarlanir.

7. Artik, az miktarda sicak ‘su ile g:ozulerek 100 ml 1ik bir behere alimir
ve toplam hacim 25 ml ye tamamlamr ‘
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8. Soputulduktan somra asidik oluncaya kadar 0.1 NHCI damla damila

eklenir, - Cozeltiye, gﬁkehﬁe tamamlanmcaya kadar kloroplatinik asit ¢Ozeltisin-

den eklenir. Bu cozelti her 10 ml sinde 1 gram platin bulunacak sekilde hazir-
lanir. COkme tamamlaninca ¢dktiiriiciiden 2 -3 ml-daha eklenir.

9. Su banyosunda hemen' hemen kuruluga kadar buharlastirilic. Cozelti

¢ 80 lik alkolle yikamir ve Onceden sabit tartima -getirilmis Gooch krozesin-
den siiziiliir, Cékelek Gooch krozesinde iken tekrar aym alkolle yxkamr ve sii-
gintiiniin renksiz olmasi gdzlenir. Daha sonra, hazirlanan amonyum kloriir ¢&-
zeltisinin 10 ml si ile yikanir. Bu c¢dzeltinin hazirlanmast igin 100 gram saf

. amonyum kloriir 500 ml saf suda ¢dziliir ve 5- 10 gram potasyum kloroplati-

nat K.PtCl, eklenir. Karigim zaman zaman 6 -8 saat siire ile galkalamr, bir
gece bekletildikten sonra siiziiliir.

" 10. Cdkelek amonyum kloriir gozeltisi ile 6-7 kez ylkandlktan sonra bir
defa da- % 80 lik alkol ile yikanir.

Cokelek 110 °C deki etiivde 50 dakika kadar kurutulur .Desikatorde so-
gatulduktan sonra tartilir, Bu tartimdan kroze bog agirhg: glkarllarak K.PtCl,
agirhigi bulunur Buradan potasyum miktar hesaplamr

K.0 _ K.PtCl, apirhj (g) 250 '
X =2 X100
K.PtCl; . orpek (&) 50

% K.0=

5.2.2.2. Azot miktarmm tayini

" Giibre icindeki azot Kjeldahl yontemiyle analiz edilir. Bunun igin gida
analizleri béliimiinde anlatidan ydntem uygulanr, Giibre &rneginden 0.7 -3.5

gram kadar alinir. Kataliztir olarak 0.7 gram civa oksit veya egdegerindeki me-

talik civa ile 10 glam toz haline getirilmis potasyum sulfat kullanilir. Der1§1k
siilfiirik asitten 20 - 30 ml eklenir.

5.2.2.3. Fosfor mikéarimn tayini

Giibre icindeki fosfor, P,O; olarak hesaplanir. Bunun igin gravimetrik
otarak fosfat agagidaki esitlipe gore amonyum fosfomolibdat olarak c¢oktiirii-

lerek’ yapilir,
H3PO4+ 12(NH.,)2MOO.,+2I1HN03-—> (NH,),PO, . 12MoQ;+21NH,NO,+12 H.O
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j§lem :

ik b‘1. Anal‘iz Ornegi Spiitildiikten sonra yz{klaglk 2.5 gram tartihr ve 250 mI
ir balonjoje Uzerine yerlegtirilmis huni icindeki stizgeg¢ kagidina konur. .

2. = s e oas -
Kadas Analiz rnegi iizerine kaynama noktasina kadar isitilmis saf sudan 200 m|
yavag yavas eklenip cOziilerek balonjojeye siiziilmesi saglanir. ‘

e 3. Siizme iglemi tamamlandiktan sonra ¢zelti hacmi 250 ml ye tamamla-
ve bundan 50 ml ahqarak 250 m] lik bir behere aktarilir.

teniz 4-D Cozeltiye, gokelek elde edilinceye kadar derisik amonyak cozeltisi ek- 3
. Daha sonra cokelek coziiliinceye kadar 1/1 oraminda seyreltilmis HNO,

N damla damla eklenir.

5. . .
Bir beherde 100 gram % 85 lik.molibdik asit, 240 ml su ile iyice ka-

‘st . 3
Sticilir ve karigima 140 ml NH,OH (d=0.90) ile 60 ml HNO; {(d=1.42) ekle-

air, B . ‘ .
agka bir beherde 400 ml HNO, (d=1.42) ve 960 ml saf su karistilir, Bun-

daIl 8 : “ e . :
onra birinci beherdeki karigim ikinci behere aktatilirken devamh Karigtini- 3

hr. ¥ N
o Saanzjlfna 19 rlnl saf suda ¢bziinmils 0.01 gram amonyum fosfat eklenir ve
at dinlendirildikten sonra amonyum molibdat ¢bzeltisi olarak kullamilir.

Cozelti 45 °C yi agmayacak ‘sekilde hafifce 1sitir ve beklenen her

0.1 s
8 P.0; icin 60 ml olacak sekilde amonyum molibdat ¢ozeltisi eklenir,

7. a2 . s s : :

fein cce Cozelti iyice kanstrildiktan sonra amonyum fosfomolibdatin g¢okmesi

mak ‘O.gutulur ve bir saat kadar dinlendirilir. Cokelmenin tamamlandifini anla-
l H N [3

ha £ ¢in birkag damla amonyum molibdat ¢dzeltisi cklenir. Bulaniklik olursa da-
azla eklemek gerekir. -

8. ' . . . eq s . ' )
Karigim sabit tartima getirilmig bir Gooch krozesinden siiziiliir. Coke-

ek % 1 1k 1
' NO d :
ile yikamr. . ve daha sonra % 1 lik KNO, veya NHNO; (veya (NH,).50,)

9. 3 N o
sofutny Ornellc 110 °C de iki saat kadar etiivde kurutuldiktan sonra desikatorde
ur ve tartihr, Toplam afirhiktan kroze, bos agwht cikanlarak

N
| (NH,).PO, . 12 MoO; agirhg1 bulunur, -

: P.Os Eulunan agirl i
Surlik (g) 250
(NH,);PO; . 12 MoQ; . Groek (g) X100X ——

% P,0O,=
50
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.3, KOSELE VE DERI ANALIZLERI

1 gekliyle ‘ayakkabi ve diger bircox amaglar icin
Bu nedenle bazm iglemlerden gegirildikten sonra

kul]anlhrlar. Bu islemlerden kimyasal tnemi olan, tabaklama (taneleme) dir.
gunun igin bazl sebzelerin kok, yaprak veya meyvelerinde bulunan tabaklayicl-
ar kullanilabilir. Ancak bu tiir tabaklama 3 - 6 ay gibi uzun bir siire ahr. Ta-
pakiama mekanizmasl tam alarak bilipmemekle birlikte krom ile yapilan tabak-

jama daha kisa zamanda ve ucuza mal olmaktadir. Geenellikle ayakkabilarin ince . ‘
taraflar1 krom, kalin taraflar1 ise sebze tabaklamasiyla yapihir.

Hayvan derileri alindikla
pliapma  uygun degildirler.

Bu deneyde basta ayakkabi derileri olmak iizere bazi derilerin kalite kontrb_l

* ' nalizleri yapilacaktir.

~. §.3.1, Nem Miktarmmn tayini

iglem : - ‘ ‘
1. Analiz edilecek deri iyice temizlendikten sonra makasia ince ince kesi-
terek ornek hazirlamr. Bir tartt kab: etiivde kurutularak sabit tartima getirilir.

2. Sabit tarttma getirilmig tartt kabma deri drneginden 5 - 10 gram kadar
konur ve duyath olarak tartilir. Tartilan srnek etiivde 100 - 105 °C de sabit tar-
uma gelinceye, kadar kurutulur. Desikatérde sogutulup tartilir. Toplam agirhk-
tan bog agulik cikarilarak agirliktaki azalma (nem) miktart bulunur. Buradan
yiizde nem  hesaplanir. '

Nem (8) ¢ 100

o Nem= ek (2

5.3.2. Yag miktarmm tayini

islem : ‘ ‘
1. Analiz edilecek deri drneginden 10 gram kadar duyarli olarak tartihir.

5. Soxhlet cihasmmn (Sekil 5.1) balonu etiivde sabit tartima gelinceye ka- |

dar kurutulur. Desikatdrde sogutulup duyarl olarak tartilir.

3. Ornek Soxhlet cibazinda
(ekstrakte) tabi tutulur. Segici ayl
‘dammtilarak geri ahmir.

rma iglemi tamamlandiktan sonra petrol eteri

petrol eteri ile 4 -3 saat kadar secici aywrmaya .
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. 1{4 Soxhlet balonunda kalan yag' 100 - 105 °C de ctilvde sabit tartima ka-
ar kurutulur ve desikatordé sogutularak tartilr. '

saplamr.

4

ornek (g)

% Yap= 28 _ w100

5. Bulunan yag agihg ve rnek aguhig yardlmlizla yiizde yag miktar: he~

6. Secici ayirmadan artan kalinti suda ¢éziinen madde miktarinmn tayini

igin saklanr,

, Sekil 5.1.

5.3.3. Kl miktarmn tayini

islem :

Soxhlet Cihazi

1. Analiz edilecek &rnekten 1 - 3 gram kadar duyarl o]arak tartilir ve sabit

tarimdaki platin veya nikel kroze igine konur.

2-1Kroze Gnee diigiik bek alevinde wsiilarak Srnek komiirlestirilir. Daha
sonra alev firminda 800 °C de tutularak kiil edilic, E

lmtist goriiliirse oksijenli su ile wslatip yakihr.

‘3. Kroze desikatsrde so

hesaplanir,

% Kil=

gutulup tartilr, Elde edilen tartimdan kiil miktarr -

Kiil (2)
ornek (g)

X100

ger kiil iginde karbon. ka-

T X DI Iy

5.3.4. Suda Coziinen Madde Miktarmin Tayini

fsiem :
1. Yag ve nemi. alinan ornekten 3 -5 gram duyarli olarak tartilir ve 500
.l lik behere konur. , ‘ ‘

2. Ornek iizerine 300 ml saf su eklenir ve dda sicaklifinda 18 saat siire ‘ '

ile bekletilir. .
3, Cozelti siyah band siizgeg kégldl ile 500 ml lik bir balonjojeye siiziiliir,
4. Beherde kalan deri 6rnegi birkag defa az miktarda saf su ile yikanir
wve siiziiliir. Balon jojedeki hacim saf su ile 500 ml ye tamamlamir.

* 5. Balon jojeden alman 50 ml lik &rnek sabit tartima gétirilmig buharlag- -

firma kabma (porselen veya cam) ahmir ve Once su baryosunda daha sonra

100~ 105 °C de etiivde buharlagtirilarak kurutulur, Kurutma iglemine sabit tar-

tima gelinceye kadar devam edilir. Desikatorde sogutulur ve tartilir.
6. Bulunan tartim yardmiyla suda ¢dziinen maddelerin ylizde miktarr he-
saplanir. ‘

5.3.5, Deri Maddesi Miktapnnmn Tayini

Deri maddesi miktarinin saptanmasi icin drnekteki toplam azot miktarn Kjel-
dahl yontemiyle (bak gida analizier]) bulunur. Dérideki proteinlerin azota gore
gravimetrik faktdrii 5.62 oldufundan bulunan toplam azot miktar: 5.62 ile gar-
pilaral drnekteki toplam deri maddesi miktar1 bulunur. ‘Bu degerden yiizde deri
maddesi miktar1 hesaplamr. . '

5.3.6. Krom’ Miktarmm Tayini
fglem :

1. Krom ile tabaklanmig deriden yakléglk 3 gram sabit tartuma getirilmig
bir porselen kroze icine konularak duyarhi olaral tarttlir.

2. Ornek bek alevinde iyice kiil haline getirilir. Olusan %l 1/1 oramnda
karstirilmg 4 gram Na,0,—Na.CO, kariginu ile iyice karigtirilarak kroze igin-
de bir saat kadar bek alevinde 1sttilir,

3. Kroze sogutulduktan sonra sicak suda ¢oziiliir, HCI ile hafifce asitlen-
dirilic. Czelti 500 mi lik balon jojeye siiziiliir.

4. Eger ornekte su icinde cbziinmeyen'madde kalirsa 1 gram Na,0.—Na.CO,
“kangim ile yeniden sitilir ve suda  ¢bziilir.

5. Balon jojedeki. gozelti 500 ml ye tamamlanir. Buradan 100 ml alinarak
bir erlene bosaltilir. Erlendeki ¢ozelti 4 N H.SO, ile nétiirlestirildikten sonra 5
ml daha asit cklenir. . '

i




~maddeye % 3 - 5. kadar alg1 tast veya daha az oranlarda curuf,
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6. Karisma 10ml % 10 luk KI cbzelis, eklenic ve 5 dakika karanitk by ]
{{erde belfletq:r. Daha sonra 0.1'N ayarli tiyosiilfat gbzeltisi ile titre edilir. Iyo-
l-unb rengi agilmaya l?aglaymca 2 -3 ml nisasta ¢Ozeltisi eklenir ve mavi renk
cayboluncaya kadar titrasyona devam edilir. Harcanan tiyosiilfat miktart yardi- §

miyla rnekteki krom miktar1 hesaplanir.

‘ Deney esnasinda gu tepkimeler olusur;
Cr0; = Cr.0;* yiikseltgenme '
Cr,0,~*+6I-+14 H* = 2 Cr+*+3 [,+7 H:0
2 S,;O;“‘H—Ig = 8,07 +2 1

6 CriON=V(S:0) XN(S,05-) X 1202 100 -
0, = VS0 IXNE08IX 6+ Frnek @

5.4. CIMENTO ANALIZLERi
mlanir. Bu tiir bir-

Cimento, hidrolik birlestirici yapt malzemesi olarak tani
yiizeyleri birbirine

letiriciler su ile etkilendiklerinde sertlesiv ve temas ettikleri
yapigtirirlar. '
. 'Cifnen_t‘o felde etmek icin 8nce, kalker (kireg tasy) ile kil
"erl gpz (-)IIEII.nF alinarak) belirli oranlarda kargtirildiktan
_.;lcakhkta. pigirilir. Klinker icindeki bilegikler gimentonun tiiriine gore sunlardir:
.Ca()".hS1O2 ; 3Ca0. 8i0, ; 3Ca0 . AL,O; ; 4Ca0 . ALOs . Fes0s MeO,
Oglitiilmemig durumda findik biiyiikligiinde olan ve klinker adi verilen bu.
kil ve benzeri
krni:ldl:i'eifar eklfnerek ince: toz halinde dgiitiiliirse gimento elde edilir. Kalker ve:
o irlikte 8giitiiliip dogrudan firna verilirse kuru pisirme sistemi, efer su ka-
. I;; g:amur"hzihnde firma Yenhrs’e yas pigirme sistemi diye isimlendirilir. Yakit
ullanimt yoniinden kuru sistem daha ucuza mal olmakla birlikte ham maddeler
% 15 - 18 veya daha fazla nem igeriyorsa, bunlarin kurutulmast gok daha paha-
liya mal oluar, dolayisiyla ‘yag sistem wygulamir, e
- Kalkerin dogada saf olarak bulunan tiiriine kalsit ads verilir. Bilegimi kal-
siyum karbonattir. Kireg tagt diye isimlendirilir. Kalkerler, kabuklu hayvanlarm
r;z;nrllmde; sonra ince taneli ve .sﬂn'yapxda olarak tortulagan kayalar halinde bu-
nu 1at‘. igak ile Kolayca gizilir ve sitildiginda CaO (sénmilg kireg) haline d-
niigiirler. Az miktarda SiO; , Al,O, ve Fe,O, igerirler, Igerisindeki CaCO, mikiars
;,7:;01(2;? flaz!a 'olgn ve kolayc? to_z haline gelebilen beyaz renkli kalkerlere te-
pesir Ko e]r) e;: dam“r. Bmilarlr.l oteki tiirleri numulitli, mercan ve antrot gibi kal-
hasen V.e Da g yogun kiitleli kalkerler ise mermerlerdir. Fosil kalntilarindan,
olua deni:gm e % 75-90 €aCQ, bulunan amorf yapidaki kalkerlere kalkerli

(kimyasal bilegim-
sonra yiiksek

2 pulunan aliminyum silikatlard

3 _ pik maddeler icerirler.

" fatli sularda dayamklidir.

R
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ham maddesi olan killer tortul kiitleler halinde
ir. Suyu kolayca emer, dile dokunulunca yapigir
olanlarina kaolin denir. Genellikle Fe.O, ve orga-

Cimentonun Steki nemli
ve tirnakla kolayca gizilir. Saf

Yalnizea kalker, kil ve alcr tagindan olugturnlmus cimentoya portland ci-
mentosu denir. Tiirkiyede iiretilen cimentonun biiyiik bir kismu bu cimentodur.
Portland gimentosu diginda eklenen katki maddelerine gore Tiirkiye'de asafida-

Xi gimento tiirleri iir.etilmektedir.

Katlal cimentolar : Portland ¢imentosu hammeddelering ek olarak klinke-
re % 10 kadar puzalonik maddeler de eklenir. Puzalonik maddeler dgiitiilme so-
'-nunda Ca(OH)z ile birleserek baglayici tzellik kazanan maddelerdir.

30 - 40 dolaymmda fras eklenerck yapilan ¢i-

Tras cimentosu: Klinkere %
uzundur, Ancak daha ucuza mal olur ve siil-

mentolardir, Sertlesme siiresi daha

Klinkere % 30 kadar termik santraller ve ben-

Ucucu kiillii cimentoler ¢
kiiller eklenerek yapilan cimentolardir. Tras gi-

zeri yerlerden elde edilen ugucu
mentosuna benzer.

Beyaz ¢imento: Bu tiir cimentolarda’ kalker olar
kaloin kullanilarak klinker yapilir. Ogiitiildiikten sonra

fienir.

bazt boya maddeleri ek-

ham maddeler Tiirkiye'de fazla miktarda bulun-
kil ve tras dogal kaynaklarda, ugucu kiil termik
elik isletmelerinde bol miktarda vardir.

Cimento icin kullanilan
.maktadir. Bunlardan kalker,
.santrallerde, euruf ise demir-¢

Portland ¢imentosunun i¢indeki bilesiikler cimentonun tiiriine gore cizelge
5.3 te verilmigtir. Bu bilesiklerin olusturduklar faz dengeleri ¢ok karmagsiktir ve
sam olarak bilinmemektedir. Bu bilesikler disinda portland ¢imentosunun igin-
de % 4.00=0.25 kizdirma Kaybi, % 0.85:0.15 gbziinmeyen artiklar buluna-

ak mermer ve kil olarak

bilir.
Cizelge: 5.3 Portland cimentosunun icindeki bileéiklerin yiizde araliklan
Bilesik , % 3 i Bileaik %
Ca0 59 - 68 AlLOs 3-17
Si0, 18 - 26 Fe.0; 2-6
MgO 1-3 alkali oksit 1-3
SO, 1-3
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ml derisik HCl eklendikten sonra su banyo-

25 mlL gaf su ve 5

5.4.1. Porlland Ci : o
‘ nd Cimenfosu ve Klinker Analiz Orneginin Haznlanmas; 2. Beher® . e
: . - as v duruncaya kadar sitilr. Bu swrada bir bagetle siirekli kanstualir.
Cimento analizleri igin 200 g dolayinda ciment - £da goziinme A
¢ ¢imento kullambr. Alinag ¢ :3 Karigim saf su ile 50 ml ye tamamlanr ve su banyosunda 15 dakika

parlak bir kagit iizerine iizeri
. yayilir ve iizerinde kag sdiri :
miknatis gezdirilir. Bdylece cimento iginde bu]uigafindteﬁgﬁrgmeyecek sekilds ek oziitlenmesi saglanir.
] ; . ) etalik demir
vinf'a-k alllmr. Toplama islemi tamamlandiktan sonra miknatssla a::lli:nansl
: . el?'ei; safsizliklar tartilarak miktar: tespit edilic. Geriye kalanp a:nan d
: g’ke Pv e 10“0 -110 °C de 12 saat kadar kurutolmaya birakilir gmento
esi atordc; sogutularak analiz icin kullanlir. fir. Daha

iie bekletiler
4. Kahgxm peyaz ban
e yikanir.

t siizgeg kagidindan siiziiliir. Artik 6 kez 2-3 ml saf

kagidi ve artik, icinde 30.m1 kadar % 5 lik sodyum karbonat ‘

5. Siizges - . o
ere konur ve 15 dakika kadar su banyosunda bekletilerek Oziit-

nan bir beh
jrilir. . _

6. Kanslﬂi bagka bir beyaz bant siizgeg kagidi ile siiziiliir. Artik ?.kez :
ml stcak sus sonrar 3 - 4 damla 1/9. oraninda seyreltilmig HCl cozeltisi ve
ha sonra da alt1 kez 2 -3 ml sicak su ‘ile yikamir.

7 Sﬁigeﬁ kagidi katlanarak- sabit tartima getirilmig platin veya “ porselen
¢ krozeye konur: Kroze once hafif daha sonra kuvvetli bek alevinde isttilarak
'zgeé kagds yakih. Daha sonra 1000 - 1100 °C deki -alev firninda 1 saat kiz-

Klinker drneginin hazirlanmasinda benzer islemler yapilir. Ancak ilk
. [ ilk-i

olarak &rnek havanda &giitii )
: giitlilerek santimet i ,
lunan elekten gegirilir. - metre karesinde 4900 dolaymda delik

il ) .
‘ . t

54.2. Cimento Kizdirma Kaybmm Hesaplam;iam
Cimentoda kizdirma kaybi, 900 - 1000 °C ;:le isifilan Srnegin aglrhkA ka
: a

| 'b}na denir. Bunun igin agagidaki islemler yapilr,
‘ rilir.

8. Kroze dnce h
mdan kroze bos agir
an da yiizde coziinmey

~

avada daha sonra desikatorde sogutulur ve tartilir. Bu tar-
b cikartlarak goziinmeyen madde miktart bulunur. Bura-
en madde miktar1 hesaplanir.

| " krlc;ze?mcn}:f Errlleginden sabit tartima getirilmis 20 - 25 ml lik .bir' )
| e yaklag gram alinir ve duyarh ola

f > yakl: ! rak tartilir, B :
i : kroze bos afirlifi gikarilarak drnek agurhigr bulunur el Bulunan R

il . . 2. Kroze alev firmma almr ve 900 - 1000 °C de 15 dakika tutulu A]j
r. Al

i . firmindan alinan & . Bnce Ten 1 = .
| n Ornek Once desikatdrde sogutulur. Daha sonra tartilr. (Si0,) Miktarmin Tayini
2,

A4, Cimentoda silis

; © 3. Kroze ikinci kez firma konula i ‘ ‘
1. nularak ayni sicaklikta 5 dakika daha tutuly | ile karistirihrsa Fe,O; ve Al:QOs goziinily. Kalan artik H50,

|

1! ve benzer sekilde soj X . ‘

B ‘ sekilde soputularak tartilir. Bu sekilde isl . Cimento HC

o . . e A ‘

Ll kadar tekrarlamr. Bulunan agirhk kizdirma 8ncesi Suﬂ;ksablt tartima . gelincey e HF ile tepkimeye sokulursa silis ¢oziiliir ve aguhk farkiarindan silis miktart
i - ma kaybi bulunur. Buradan kizdirma k °s1 aguliktan ikartlarak kizd g :

] ! :! _ a kaybinin yuzcllem hesaplanir, bulunur

| slem :

1. Hazirlanmig cimento Orneginden yaklagitk 2 gram duyarh olarak tarti-

I 5.4,3. Coziinmeyen Madde Miktarmm Tayini
| 50 mi lik bir behere ‘alinr.

E-Adlr ve
5. Yaklagik 2 gram amonyum Kkloriir 6rnege eklenerek iyice

n dikkatle 20 m}

i s . - ’ '
Cimento once HC, sonra Na,CO, ile tepkimeye sokulursa asidik ve baziky

ortamlarda ¢oziinebilen bile - ‘
. senler ayrilr. i ‘ T
miktarm verir. yrilir. Geriye kalan artik, ¢dziinmeyen madd

karigtirtlir.

. 3, . Beherin iistli bir saat camu ile kapatilarak kenarmnda
derisik hidroklorik -asit cklenir ve beherin agzt kapatilir. , ‘

4. Beherdeki tepkime tamamlaninca saat cami ka}dxrllarak kangma 1 -2
rigik nitrik asit eklenir ve beher tekrar kapatllarak 30 dakika siire ile

Estem :

damla de

1. Yak . e .
aklagxk 1 gram c¢imento Ornefi duyarh olarak tartilir ve 100 ml i
su banyosunda sitilir.

1 . behere konur.

!




- tarmn toplami bulunur, Bu miktar ayni zamanda HCl de ¢dziinmeyen mad

- lagtinlarak uzaklagtirilir.
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i

5. Karigun beyaz bant siizge¢ kafrdindan siiziilir. Artik 1/20 oranm,
scyreltilmis HCl g¢Gzeltisi ile 2 -3 kez ve sicak su ile 10 -12 kez yikanir, °
seferinde 3 -4 ml yikama ¢ozeltisi kullamlr.

6. Siiziintii Fe,0, ve A1203 analizi icin saklanir, Siizgeg kafid: katlana_l- A
¢Okelek ile birlikte sabit tartina getirilmis platin veya porselen bir krozgy
konur.

7. Kroze dnce hafif daha sonra kuvvetli bek alevinde sitilarak siizgeg ka~
gudr yakilir. Daha sonra 1000 - 1100 °C deki alev firminda bir saat siire ile klz
dialir,

8. Kroze dnce havada daha sonra desikatorde sogutulduktan sonra tart ':'
lir. Bu tartimdan kroze bog agirlifi ¢ikanlarak SiO, ve ¢Oziinmeyen madde mik-73

i

miktarint verir.

9. Krozeye 1 m! saf su, 2 damla 1/1 oraminda seyrelt11m1§ siilfiirik asu;l
ve 10 ml derisik hidroflorik asit eklenir. Karigim bir geker ocakta hafif bek ale- 7
vinde kuruluga kadar buharlagtirlir. 3

10. Bu xglemier 3 kez daha tekrarlamp artiktaki silis tamamen buhar-.

i1. Aruk 1000 -1100°C dek1 alev firminda 5 dakika Kadar kizdirthr,

Kroze 6nce havada daha sonra desikatorde sogutulur ve tartilir. Bu tartim, yu- # 3
karida bulunan HCl de ¢dziinmeyen madde miktarindan gikarilirsa silis miktars 4

bulunur. Bulunan bu silis miktar1 yarduniyla gimentodaki SiO, yiizdesi hesap-
lanar, [

5.4.5. Cimentoda demir (III) oksit ve aliiminyum oksIt top]animm (R;0;) Tayini 1

L]

- Cimeato igindek:i' Fe.0; ve' Al,O; analizi igin Ornek ¢ozeltiye -alindiktan _
sonra bu iyonlar amonyum hidroksitle hidroksitleri halinde ¢oktiiriiliir. Kizdiril- 3¥

diktan sonra oksitleri halinde tarfiir, Burada biitin demirin Fe*® halinde ol-
masim saglamak igin ¢Oktiirmeden once drnek gozeltisine bromlu su eklenir.

islem :
1. Yukarida silis tayini bdliimiinde elde edilen ve bu ‘tayin igin saklanan
gﬁzeltjye 20 - 25 ml bromlu su (% 1 Iik) ve 40 - 50 ml derigik HCI ekenir.

2. Bromun fazlasimin tamami uguncaya kadar g¢dzelti kaynatiliv. Sicak glﬁ-
zeltiye 2 -3 damla metil kirmizis1 indikatérii (0.2 g metil kirmuzisinin 100 mb
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% 60 bk ctil alkolde ¢odziilmesiyle hazirlanan ¢tzelti) eklenir. Renk sariya di-
piinceya kadar yavag yavag 1/1 oraninda seyreltilmis ve karbon dioksit icerme-
yen amonyum hidroksit ¢tzeltisi eklenerek demir ve aliiminyumun hidroksitleri

halinde ¢tkmesi saglamr.

3. Kansim 1 dakika kéiiar kaynatlldlktan sonra ¢okmenin tamamlanmas:

icin 5 dakika kadar bekletilir.

4. Cozelti beyaz bant siizge¢ kagidindan siiziiliir ve % 2 hk sicak amonyum

~ pitrat, ¢ozeltisi ile iki kez ytkanir.

5. Cokelti siizgeg kafidr ile birlikte almarak bir behere konur ve yaklamik
100 ml 1/1 oranminda seyreltilmis HCI de c¢oziiliir.

6. Cozeltideki demir (II1) ve aliiminyum iyonlar: yeniden‘ amonyum hid-

‘roksit ¢bzeltisi ile hidroksitleri halinde ¢oktiiriiliir, siiziilir ve yikanr.

7. 1k sﬁziintii.f-birlestii'ilerek. kalsiyum oksit analizi icin saklanir..

8. Siizgec kagidi, igindeki ¢okelek ile birlikte sabit tartima- getirilmis platin
veya porselen bir krozeye yerlestirilit. Bek alevinde siizgeg kagidi yakilir. Daha
sonra kroze alev firininda 1000 °C de sabit tartima gelinceye kadar kizdirilir., Bu-
lunan tartimdan kroze bos agiclgi gikarilarak Fe.O; ve AlO, toplam agulg
bulunur. Bu agmlik ve alinan-Srnek miktari yardimiyla da ylizde R.O; miktart

hesaplanir.

54.6. Cimentoda demir (III) oksit tayini

Demir (ITI) oksit tayini; gozeltlye ahmmg ve tamamen demit (il) haline dd-
niigtiiriilmiis demir 1yonlarmln potasyum blkromat ile titre edllmemyle yapalir,

islem :

1. Anahz icin hazirlanan ¢imento omegmden yaklag.lk 1gram duyarh ola-
rak tartilir ve 400 ml bir behere konur.

2. Behere 40 ml saf su ve 10 ml derigik HCI eklenir. Cozelti 1sittlirken ¢i-
mento tamamen ¢bziiniinceye kadar bir baget ile kargtirtlir. :

3. Sicak gozeltiye sar1 renk kayboluncaya kadar damla damla kalay (II)
kloriir ¢ozeltisinden (5 g SnCl, 10 m!-derigik HCl de ¢6ziiliip 100 ml ye tamam-
lanir) eklenir...Daha.sonra SnCl, g¢ézeltisinin 1 ml agirist eklenir. Bu §ek11de de-
mir (III) ivonlarinin demir (II) iyonlarina indirgenmesi saplanir.

Analitik ve Smai Kimya Uygulamasi — F. 7
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4, Cozelti sogutuliduktan sonra 10 m! do i i |
< 50 veun civa (II) klorir (6g H
saf so icinde goziilerek 100 ml ye tamamlanmr) ¢dzeltisi eklenir, Bu anciga bf;l;

5. Cbezelti kuvvetle 1 dakika siire ile kan ’ -
e ) : stirtlir ve 15 ml fosforik asit-sijj.
:;ﬁ asalft kal:ll§1rr;10 31_5 ]ml derigik M;PO, ve 15ml derisik H.SO, kar1§t1rlld1ktl:m g
s su 1le, m. t . . . .
celfilic ye tamamlanir) eklenir. Cozelti saf su 11el .;150 ml ye sey- }

lanarak bunun 2 damlasi ¢ozeltiye eklenir. Indikatériin hazirlanmasi igin birin- .,

rak 100 m! saf suda c¢bziiliir.

I

7. Cok duyarh olarak tartilmig 2.4570 g 'chrzo, az miktarda saf suda

giziilerek 1 litreye tamamlamr. Bu gekilde hazirlanan ¢6zeltinin 1 ml si 0.004 o E
004

Fe,0; e karsilik gelir. ° ‘

) 8 Ornek ¢ozeltisi bikromat cozeltisi ile titre edilir Indikatér olarak dife-
?'amm kullanilmigsa koyu mavi bir rengin olusmasiyla, baryum difeniamin siil-
onat kullamlmlgsa koyu pembe bir rengin olusmasiyla titrasyona son verilir.

6. Difenilamin veya baryum difenilamin siiifonat indikator ¢ozeltisi hazir- 3

ciden 1 g alimip 100 ml derigik H2804 te coziiliir veya ikinciden 0.3 gram alma-

3

9. Kullanilan bikromat hacmi 0.004 ile carpilarak Fe.O; agirligt bulusur.

Bu aguwhgim Srnek agirhfima boliiniip 100 ile 1 i i
o BB e p. carp1 masxyl; da yuzde‘FezO3 mik-

5.4.7. Cimr-*oda aliiminyum oksit tayini

Yukarida bulunan toplam R.O, yiizdesi L
. yiizdesinden Fe,O d p G
nekteki ALO, yiizdesi bulunmus olur. 20y yiizdesi ¢ikarthrsa &r

% AO:=% R,0y—% F6203

5.4.8. Cimentoda Kalsiymm Oksit Tayini ‘ T '
Kalsiyum oksit tayini igin R.O, tayini . i ‘
lsiyum yininde elde edilen ve bu tayin icin sak-
lzinaﬁl -s'u:'mntu kullanthr. Cozeltideki kalsiyum iyonlar: kalsiyum okzalat ghélis:de
gok‘turulur ve 900 - 1000 °C de kizdirilarak kalsiyum oksit halinde tartilr

N

’

_ pir ve

fglent :

I1. Demir (III) ve aliiminyum oksit toplammin tayini swrasmda kalsiyum

oksit analizi igin saklanmis olan ¢bzeltiye birkag damla amonyak cozeltisi ekle-

kaynayincaya kadar sitilir. . . y

2. Kaynama noktasina kadar isitilmug olan bu ¢ozeltiye; yine kay-nama nok-
tasina kadar 1sttiloig % 5 lik 100 ml amonyum okzalat gozeltisi eklenir ve iyi

" pir cokelek olusuncaya kadar su banyosunda isimaya devam edilir. Bu durum-

da ¢oken Kkalsiyum okzalat cokelepindeki kristal biiyiiklitkleri siizmeye uygun
olur. :
3. Cozelti 20 dakika kadar bekletilerek gﬁkmenin témamlanmasn saglamr.

Cokelme tamamlaninca siiziiliic ve bir kez % 0.1 lik amonyum okzalat ¢ozel-
tisi ile yikamw. Siiziintii saklanrr.

4. Siizgee kagidi katlanarak igindeki cokelek ile birlikte sabit tartima geti-
rilmis platin veya porselen bir krozeye konur. Once bek alevinde stizgec kafidi
yakilir. Daha sonra 900 - 1000 oC de sabit tartima kadar 1sitilir. Bylece kalsi-
yum okzalatin tamamen kalsiyum oksite doniigmesi saglanir.

"5, Kroze igindeki kalsiyum oksit az miktarda derisik hidroklorik asit ile

" cbziilerek bir behere aktarilir. Cozeltiye 100 ml saf su eklenir.

6. Cozelti amonyak cozeliisi ile bazik hale getirildikten sonra amonyagin
2 -3 ml fazlasi ekienir. Bu sirada aliiminyum hidroksit ¢Skerse siiziiliip alir ve
wzdirildiktan sonra ALO, olarak agirhf bulunur. Bulunan deper yiizde Al.O;
haline doniigtiiriildiikten sonra daha Omce bulunan AlLO: degerine eklenir.

7. Cozeltideki kalsiyum yeniden kalsiyum okzalat olarak goktiiriiliir. Sii-
ziiliip yikanwr ve kizdizlarak kalsiyum oksite doniistiiriiliir. Kalsiyum oksit sabit
tarhma getirildikten sonra bulunan tartimdan kroze bog afirhfs cikarlarak kal-
siyum oksit aghg bulunur, Siiziintu yukarida 3. maddcde saklanan sliziintii ile
birlestirilir ve magnezyum tayini igin saklanir,

8. Eger kalsiyum oksit koyu renkli ise fazla miktarda mangan igerdigi an-

* lagilir. Bu durumda mangan nzaklastirmak igin cokelege dikkatle 5ml su ve

10-ml 1/1 orannda seyreltilmig HCI cklenerek kamgim isitihir. Cozelti renkli ise
10 dakika, kadar dikkatle sitihp Sziimléndirilir. Mangan aynldiktan sonra iglem~
ter tekrarlanarak kalsiyum oksit miktari buinnur. Alinan drnek miktar: yardmiy-

la yiizde kalsiyum oksit hesaplapr.
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54.9. Magnezyum oksit tayini

ye derigik hidrokiorik asit eklenerck gsiq

endirilip ye
150 ml kalincaya kadar buharlagtirilir. _ '

2. Cozeltiye 40 mi kadar 9% 25 jj) diap

) N . 2 amon u . . 3 3
zeltisi eklenir ve birka¢ dakika kaynatilyr, C . lfu:llu ic:ff;}ti’n;iig;ﬁfgi €0~ .
§ 50~

Ozelti
Eutular,

3. Cozeltiye derigik amonyak ¢bzeltis; g
caya kadar eklenir, Bu sirada cbzelti siireky;

asiris) eklenir,

5. Siizgeg kagidi katlanarak igindeki

¢Okelek
tirilmis platin veya porselen bir krozeye i

kizdinlir. Bu sirada magnezyom pirofosfat

liezyl_lm oksit yiizdes; hesaplanrr,

_ ZXMgO tartimy :
% MEO= b0, X 2ktm (g) X100

Ornek { g)

54.10. Mangan (I oksit tayinj

Cimento Srnegindeki mangan ¢zeltiye alipy,
niigtiiriildiikten sonra ayarlt potasyum permangan cBzeltisiyle titre edilerek
gan miktar: bulunur, By titrasyonda mangan (I mangan (1) e yﬁkseitgen?;an_

1. Igindeki mangan miktarina gére 2.0 ~5.0 gram arasinda gimento grne .

gi duyarli slarak tartihr ve bir erlege konur,

amla damla, ¢8kelme tamamlan,p,.
: I aristirilir, Dap <
min g5 e Bu amonyak cozeltisingy a sonra eklenen hae.

: ile birlikte sabit tartighg ge-
onur, iy kagidi ¢ i

de yakilir, Daha sonra alev firminda 1100 - 1200 %ecg dgglsd;binizrzi; allfzxgn-

ar

! ma N erimemesine dikkat edilir, B -
tindan kroze bos aguhg ¢ikanlarak- Mg,P,0, aglips bulypyr Dal:al;;nraumtaag

ak mangag an iyonlarma’ da-,
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nir. .
3. Kangim kuruluga kadar bir kum banyosunda buharlagticithir. Daha son-
ra 100 ml saf su ve 15 gram kati ¢inko oksit eklenir. E

4. Cozelti iyice kanghrilarak ginko oksitin gﬁzﬁnmesi-sgglanlr. Az ka-
tarda ¢inko oksit ¢tziinmeden kalmis olmalidir,

5. Cozelti 0.05 N ajlrarh permanganat gb‘zgltsiyle pemb.c; re_:nk olu§unca(3;a
kadar titre edilir. Kullanilan permanganat bacmi ve normalitesi yardimiyla Mn, s
yiizdesi hesaplanir,

NKMnO, X VKMnO, X (Mn,0,/4)
ornek agirlig (g)

% Min,0,= - X100

54.11. ¢imentoda Kiikiirt trioksit tayini

Ornekteki “kiikiirt cOzeltiye ahndiktan sonra baryum kioriirle baryum siil-
fat halinde ¢oktiiriilitp tartilarak tgyin_l yapilir,

slem : .

1. Analiz jcin hazirlanan ¢imento &rneginden yaklagik 1g duyarl.llol-arali
tartilir ve 100 ml lik bir behere konur, Buna 25 ml saf su ve 5 ml derigik HC
eklenir, : .
o2 Karigim “1sitilicken bir bagetle siirekli karistirslir, Bu igleme cimento ta-
mamen ¢dziiniinceye kadar devam edilir, : .

3. Cozelti 50 ml ye seyreltilir ve 15 dakika kadar su banyosunda dinlen-
dirilir, -

4. Cozelti 400 ml ik bir beheére siiziiliir ve artk swcak su ile 7-8 kez

yikanir. | o -
6. Karigim su banyosunda 3 saat kadar dinlendirilir. Daha sonra siiziil

- ve gbkelek yikanr,

7. Siizgeg kapidi katlanarak icindeki BaS._O.ll goOkelegi ilef birhkfe sab;:aza:l;
tma getirilmis porselen bir krozeye konur, Once bek alevinde suzgegb.t f]ar '
yakilir. Daha sonra kroze alev firnmda 900 °C dolayinda kIZdl[‘Il“fllffll,l‘{‘ sg ; .
tima getirilir, Bu tartimdan kroze bos agrhii cikarlarak BaSO, agic 121 bulvnur,
Alinan Srnek miktar yardimiyla da % SO, hesaplanir.

_ SO, Xtartim (g) %100
% S0,= BaSO, Xt6rnek (g)

2. Ornege 10ml saf su, Sml derisik HCl ve 15 ml derisik HNO, ckle- .




' 5.5. SU ANALIZLERI

buz daha hafif cldugundan yiizeyde bir tabaka olusturur ve boylece alttaki suyun 3§

.igin % 5 - 10 ve yetigkinler igin % 20 dolaymda azalmast 6liimciil sonuglar do-

* liklerini s g s g . -
| m!:fr:]nnl ve niceliklerinin bilinmesi ¢cok Snemlidir .Bu nedenle en tnemli kulla-
_ anlarindan olan igme sulari ve sulama sularindaki analizler incelenecektir.

103 .
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1. Potasyum hegzakloro platinat, K,PiCl, n 1.245 grami, 1.00 gram kristal:
kobalt Kloriir, CoClz . 6,0 ile birlikte 100 ml derigik HCI iginde cozillerek saf
" gu litreye tamamlanit. .‘.

2. Olusan gozelti ana cozeltidir ve rengi 500 birimdir. Bu gozeltiden 0.5
© ml araliklarla 0.5 -7.0 ml arasinda ornekler alnarak saf su ile 50 wl ye tamam-
e Boylece renkleri 5, 10, 15,20, 25, 30, 35, 40, 45, 50, 55, 60 ve 70 olan
karsilagtirma gozeliileri hazirlanur.

oy

Su, yeryiiziinde en ya‘ ' i
. ygin olarak bulupan kimyasal bilesiktir. Sivi h
» 13 - - b | 1
:Julun:;u b11e§1klerczen f?rmul apirhipy (18.015) en diisiik olanidir. Genlesir ad?)
Vzglily;‘l 1bu.zun yogunlugt{ daha diigiik olur. Eger buz daha hafif olmasayd’l 26
ehirlerin donmas1 dipten yiizeye dofru olur ve igindeki canhlar &liirdii,

stlastirdarak renk bu'um

sicakhins donma noktasmimn iistiinde bir deger tutar. ‘
3. Omek rengi referans serigindeki renklerle kars:

: ?;glsjg ongJI isist (4..184 i/g C)“, ergime 1sist (334.72 j/g) ve buharlasma
1 ' .3§ ]{g) ote-ki stvilara gore oldukga yiiksektir. Su, cogu anorganik
;iegige}ng( hbxlegﬂcler igin iyli “bir g_iiziiciidijr. Bu durum suyun kullamig alan ve
oner ; : 5a_a6 59911: :rtlrmaktadtr."Ornf.:g'in gocuk agwhfinin % 801 ve yetigkin-
in 72 52 02 cadarn suc%ur. Viicut icin gerekli maddelerin ¢ofunlugu su icin-

¢oziinmiis (iyorlar) halinde bulunurlar. Bu nedenle viicut suyunun cocuklar

saptanir. , .

5.5.3. Su Sertligi ve Sertlik Derecesinin Olgiilmesi
yapmadan) ozelligi sertligi diye tanunla-

Suyun sabunu tiiket‘ebilme (koplik
rbon dioksit alarak asidik &zellik kaza-

air. Dogal kaynaklardaki su havadan ka
nir. Boyle bir su ornegi magnezyum ve kalsiyum tuzlarmdan olugan kayalarla
temasa gegince onlarin icindeki tuzlart gbzerler. Boyle magnezyum ve kalsiyum
iyonlarim1 iceren sulara sert sular denir. Eger. sodyum ve potasyum bilegikli sa-
puniar bu tiir bir suya eklenirse sodyum ve potasyum ivonlar1 magnezyum ve
“fkalsiyum iyonlan ile yer degistirerck ¢okelek olugumuna neden olurlar, Bu du-

larmin hepsinin gokmesine kadar devam eder. Or--

cum sertlife neden olan iyon
tamda bulunan magnezyum ve kalsiyum iyonlarmm: hepsi ¢dktiikten sonra $a=

bun kopiirmeye baglar.
hirsa sodyum ve potasyum sabunlar1 pargala-

Suyun asitlik derecesi fazla o
narak serbest yaj asitlerine doniigiirler. Bu nedenle su sertligi giderilirken su igin-
deki varsa bu tiir asitleriin de giderilmesi gerekir. Su sertlifi sertlife neden olan

'tuzlarin niteliklerine gore ikiye ayrir. . .
magnezyum bikarbonatlarm neden oldugn sert-
un belirli bir siire kaynatiimastyla giderilebilir.
suda az ¢oziinen karbonat tuzuna

gurur’, .
. Suyun kullanig amacina gore icinde ¢éziinmiis kimyasal bilegiklerinin nite-

il

5.5.1. Analiz icin su Srneginin alinmas

Ana(ljl_z icin su Ornegi alinrken asagidaki noktalara dikkat edilmelidir.
a. Ornegin alinacagn kap temiz olmali, & 5 '
o iyiee. salk lanmi p mall, 6rnek alimmadan dnce kap ayn: su
b. " Su tad ve koku icin analiz ediléc
ve ckse en geg 48 saat igind 1i -
malidir. Bekletilme -durumunda su § - 15 °C de tutulmahdlrg i
c. Snlama suyu igin analiz . Bisi -
G Su iz yapilacaksa; defisik kollardan gelen sul
birlestikleri nok"ta]m:c-ian sonraki yerlerden &rnek alinmali, taban vegyeraltfusfl;_:-]
rindan alman Ornegin hangi derinlikten ahndigt belirtilmelidir.

Gegici sertlik : Kalsiyum ve

liklere denir. Bu tiir sertlikler suy

Kaynafma sonunda ¢oziiniir bikarbonat tuzu,

doniigiir ve dolayisiyla ¢Skme olur.
Ca(HCO,): = CaC0;+CO,+H.0

Zyumun Kloriir, siilfat, fosfat veya silikat

tir sertlikler kaynatiimayla giderilemez.

¢

5.5.2. Koku, Renk ve Tad Tamm
Kaha serflik : Kalsiyum ve magne

tuzlarindan meydana gelen sertiiktir. Bu

Bu tiirdeki analizler daha ¢ok icme sular1 i¢in Snemlidir. Icme sularinda
Bunun icin degisik ydntemier kullanihir.

:ﬁf:e;;li“gglim‘w éadmm degisik olmasi, iginde istenmeyen bazi maddelerin ola-

sterir. B

tamm testi ise klofol?lai?;g:rgg:eglziﬁgej oﬁzamag.lve tadmakla yapilabilir. Renk : Kalic1 ve gecici sertligin toplamina sertlik biitiinii d
3 ir seri -'

rak yapilir. : ' ¢ edilen bir seri ;enkle kargilagtira- ' degisik tammlar kullantimaktadir, Bunlarin paslicalan sunlardir.

enir .Sertlik birimi olarak

v
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Alman sertligi: Bu sertlik, 100 ml] sy j
yum jyonlarinin miktarina denir.

Fransiz sertligi: Bu sertlik, 100 m] sy j
siyum iyanlarinin miktarina denir.

Ingiliz sertligi: Bu sertlik 70 ml sy

. ginde 1 mg CaCO, e esde i
iyonlarimin  miktarma denir. ' ’ ¢ © csteter Kalsiym

i Bu tanimlara gore deisik sertlik birimlerinin arasindaki baﬁmt: su sekilde-

1 Alman sertligi=1.25 Ingiliz sertligi=1.79 Fransiz sertligi

Sularmn sertlik derecelerine gore simflandmrlmalar gizelge 5.4 de verilmigtir.

Cizelge: 5.4 Sulann sertlik derecelerine gore smiflandinimalan

Ozellik Alman sertligi Fransiz sertligi
Cok yumugak 0-4 0-72
Yumusak ' 4-8 7.2-14.5

Orta yumusak 8-12 14.5-21.5

Sert 4 12-18 21.5 -32;5

Cok sert ' 18-30 31.5-54.0

5.5.3.1. Sertlik Olciimleri

Dogada bulunan su, saf degildir, Yagmur yagdifainda havada bulunan gaz-

Jar (kiikl‘ir.t“dioksit, azot oksitleri gibi) ve hava kirliligine neden olan diger par-
;:.'ic:lklar yagmur sularinda eriyerck birlikte yere digerler. Bylece suyun pH si
nétral suyun pH sindan.daha farkli olur. ‘ T '

Suyun sertlik derecesini dlgmek igin alkol icinde hazirlanmig cok seyreltik
sabun @zeltisi, sertlifi dlciilecek suya eklenir, Kopiik olusuncaya kadar eklenen
s?bun ¢Ozeltisi sertlii verir. Kalici ve geeici sertligi ayirmak icin su kaynatilarak
squildiikten sonra sofutulur ve sabun eklenir. Bu gekilde kalicr sertlik bulunur
Dogrudan dogruya alindif haliyle sabun eklendiginde ise sertlik biitiinii bulunur.
Sertlik biitiinii ve kaher sertlik arasmdaki fark gecici sertligi verir. '

¢inde 1 mg CaOya esdeger kalsi- .'

¢inde 1 mg CaCO,e esdeger kal-
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Sertlik derecesi; Lange ve Wartha - Pfeifer yéntemi denilen bir ybntemle
de Olgiilebilir. Bu yontemde Once Pfeifer ¢ozeltisi denilen 0.1 N NaOH ve
0.1 N Na.CO; ayarh cGzeltisi hazirlamr .Analiz agapidaki sekilde yapilir,

1. Analiz edilecek drnek cbzeltisinden 100 ml ye 25 - 50 ml Pfeifer ¢ozél-
tisi eklenerek kalsiyum ve magnezyum iyonlar1 ciktiiriiliir.

Cat?*+Na,CO; — CaCO,+2Na*
Mg*2+2NaOH — Mg(OH).+2Na*

‘2. Birkag dakika kaynatthp sofutulduktan sonra saf su ile 250 ml ye ta-

. mamlianir.

3. Cozelti kansim siiziiliir ve siiziintiiniin ilk 20 ml si alindiktan sonra ge-
riye kalandan 100 ml alnarak 0.1 N ayarh HCI ¢bzeltisi ile titre edilir.
NaOH+HCI ~» NaCl+H.0
Na.CO,+2HCI -» 2NaCl+CO,+H,0

4. Titrasyon i¢in kullamlan HCl hacmine V. ve gozeltiye eklenen Pfeifer
gozeltisinin Wacmine V, denirse toplam sertlik Alman sertligi cinsinden

- 2
Alman sertligi (toplam)=2.8 ( Vi— —l—g—g- V2)

olur.
Gegici sertlifin Olcilimii igin ¢bzeltideki bikarbonat miktan &lgiiliir, Buntm
icin : i :

1. Sertligi tayin edilecek su &rnegi siiziildiikten sonra 100 ml si erlene ko-
nur. .

2. Erlendeki ¢ozeltiye birkag damla metil oranj eklenerek renk doniimiine
kadar 0.1 N ayarh HCI ile titre edilir.
' ' HCO,~+HCl - Cl-+CO0,+H,0

3. Birkac dakika kaynatilarak olugan karbon dioksit uzaklagtirilir. Sertlik
mg CaO miktar1 cinsinden gosterildifinden kullanilan asitii' miliesdefer gram
sayist kalsiyum oksitin esdefier gram sayis1 olan 28 ile carpilarak sertlik bulunur.

mg CaO=ecgdeger gram Cal)Xmiliesdeger gram asit
=28X0.1XV
=28V
Burada V, kullanilan asit hacmidir.

Toplam sertlik igin yapilan hesaplamalarda kullanilan 2.8 faktorii aym yak-
lagimla bulunur. . '
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5.5.4 Diger Iyen Amalizieri

_Su icinde -bulunabilen birgok anyon ve Icatyonlarln nitel ve mcel analizleri
yapilabilir. Bu, gerek igme suyu gerekse sulama suyu igin ¢ok Onemlidir. Bu
analizler, temel analitik kimya boliimiinde anlatilan bilinen yontemlerle yapihr.

5.6. CAMASIR SUYU VE KIREC KAYMAGI ANALIZLERT

Camagir suyn ve kire¢ kaymag ajartict olarak kullanadir.. Bu bilegikler 1930
yillarindan beri kullansimaktadir. Bunlarda aktif inadde hipoklorit, ClIO™ tir. Ki-
re¢ kaymaginda kalsiyum klorohipokloritin CaCl(OCl) yam swra kalsiyum kloriic
CaCl, , kalsiyum klorat Ca(ClOy), ve kalsiyum oksit CaO da bulunur. Kireg kay-
magindaki Cl yiizdesi % 70 - 74 degerlerine kadar cikabilir, Klor su ile asafi-
daki dengeyi olugturur.

Cl.+-H.0 == HOCI+Cl~+H*

Camagrr suyunun aktif maddesi sodyum hipoklorit, evde kullanilan ¢amagir su-
yundaki klor oram % 5 - 5.5 arasinda degisir. Bir gok camagir sulari % 12-15
arasinda Kklor icermektedir. Cozeltinin asitligine (pH) bagh olarak camagir su-
yunda degisik oranlarda NaCl, Na.CO,, NaHCO,; ve NaClO, gibi bilegikler de

~ bulunur, Bu bilesiklerdeki karbonatlar havadan soguruian karbondioksitten (CO.)

meydana gelir. Asitlik durumuna. gbre asafidaki dengeler olusur.
3NaOCl = 2NaCl+NaClO,
'2NaQC1+HOC! = 2NaCl+HCIO; -

Asitlik etkisi kire¢ kaymagmda da benzer defisimler yapar. Ornegin asxth ortam-
da asagldakl tepkime meydana gelir.

CaCI(OC)+2H* — Ca*?*+Cl+H.O

Oteki bozunma iiriinleri klorit ClO,~ ve klorat CIO,~ gibi bilegiklerdir. Bu bi-
legikler uygun asidik ortamiarda volumetrlk veya gravimetrik yontemlerle analiz
edilebilirler.

5.6.1. Kire¢ kaymaginda aktif klor fayini = : :

Bunun igin ornek, sulu gﬁzéltiye‘almdlktan sonra arsenik asit c¢Ozeltisi ek-

lenerek aktif klor OCI— sekline. indirgenir ve fazla arsenik asit ayarh iyot cdzel-

tisi ile geri titre edilir. Klorun indirgenmesi i¢in kullanilan arsenik oksitin egde-
gerlik saywst ve buradan da klor miktar: hesaplanir.
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iglem :

1. Apz kapali bir tartim kabmdakl srackten 10 gram kadar duyarlt ola-
rak tartilarak Kiiciik bir porselen kapsiile ahnir. Buna biraz su eklcnu' ve iyice
ezilir. Bir slire beklenir ve usttek: berrak gozeln bir huni yardlmlyla bir litrelik

» bir balon jojeve aktanlr.

2. Su katip czme ve aktarma iglemine kapsiildeki Ornek tamamen balon

. jojeve aktarlincaya .kadar devam edilir. Balon jojedeki gozelti iyice kanstrihr

ve saf su ile litreye tamamlanir.

3. Balon ‘joje iyice kangtirilarak icindeki katilar gokmeden 50 ml lik bir
erlene almur,
4. FErlendeki ¢ozeltiye 50 m! 0.1 N gyarh H,As0Q, c¢ozeltisi eklenir. Ba ge-

-kildc aktif klor indirgenir.

HoASO, +20C1+H,0 — H.AsO,+2CI-+H;0

5. Arsenik asitin agirist 0.1 N ayarll iyot gozeltisi ile geri titre edilir, Bu
durumda indikator olarak 2ml % 1 lik nigasta ¢ozeltisi eklenir. Titrasyona ko-
yu mavi renk gorulunceye kadar devam edilir,

6. Ornekteki klor miktan ve yiizde klor miktar asagldakl sekilde hesapla-
oir.
Cl, 1000

2 X750

gram Cl, = (NH,AsO; X VELAsO, — N1, X VI,,) X 1077 %

o gram Cl, 100
% CL= drnek (g) %

5.6.2. Camagr Suyunda Aktif Klor Tayini

Bu analiz, kire¢ kaymagi icin uygulanan ydatemle yapilir. Ancak Sroek ¢G-
zeltisi hazirlanirken, 10 ml gamagir “suyn 100 ml lik “balonjojeye chmur ve ha-
cim saf su ile 100 ml ye tamamlanir. Balon jojedeki gozelti iyice karigtiridir ve
buradan 20 ml almarak bir erlene konur. Bundan sonraki iglem ve hesaplamalar
kireg kayniagi icin yapilanlarin aynidir .Hesaplamalardaki (1000/50) faktord ye-
rine (100/20) kullamilir. Sonug aglr]ikga yiizde yerine hacim - afirlikca yiizde
olarak bir bagka deyigle 100 ml rnekteki gram klor miktan olarak rapor edilir.
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5.6.3. Camagix suyunda Serbest Alkali ve Sgdyum Hipoklorit Tayini

Bu analiz igin rnek asitlendirilerek biitiin sodyum hipoklorit hipoklorik
asit haline doniigtiiriilir. .

NaOCI+H* — Na+t+HOCI
Olugan HOC], potasyum iyodiirl‘e tepllcimeye sokuldugunda iyot agléa' glka_r.
' " HOCI+2KI —> KCI+KOH+,
Aciga cikan iyot ayarh tiyosiilfat ¢ozeltisi ile titre_edilerek miktar1 bulunur.
' I,-+2N2,5.0; = 2Nal+Na,S, 0,

Aym iglemler gamagir suyu yerine kireg kaymag: icin de yapilabilir. Ancak bu
" durumda 10 gram kireg kaymag alnip cozeltisi hazirlandiktan sonra litreye ta-
mamlanir ve bu ¢ozeltinin 50ml si alnarak islemler yapihir.

fslem :

1. Camaglr suyundan 25 ml alinir ve bir litrelik bir balonjojeye konur. .

Kaynatilarak ic¢indeki karbon dicksiti _uzakIa§t1r1lm1§ saf su ile litreye tamamla-

2. Cozeltiden 50 ml alinarak bir erlene aktardur ve 2 gram potasyum iyo-

diir ve 10ml 6 NH,SO, eklenir. Czelti birkac dakika calkalanir. Daha zayd

bir asit (drnegin asetik asit) kullamlirsa gozeltideki ClO,~ gok yavag Ci~ haline
indirgenir ve nicel sonu¢ alinmaz

3. Cozeltiye 100 ml saf su eklendikten sonra 0.1 N ayarli tiyosiilfat gozel-
tisi ile nisasta indikatorliiglinde titre edilir. '

4, Karngma 2 -3 damla metiloranj ekienir ve 0.5 N ayarlh NaOH ile tit-
re edilir. Titrasyon sonunda gdzelti sar1 renge doner.

5. Ornegin 100 m] sindeki NaOH miktarlar1 agagidaki gekilde hesaplamr.
mili esdeger NaOCl = mili esdefer I, = mili egdeger.

. Na,8,0, = VN2,8.0; X NNa,$,0s
gram NaOCl/100 ml ornek = VNa,S.0, X NNa,$.0; x 107°X

1000 100 NaOCl
50 25 2

gram NaOH/100 ml &rn.={(NH,SO, X VH,50, — NNa,$,0; X VN2,5,0;
— Nyaor X Visaom) X 1073 (1000/50) X (100/25) X NaOH

¢ by i e Db

5.6.4. Camagir Suyunda Toplam Klor ve Sodynm Kloriir Tayini '

Bunun icin ornek c¢ozeltisi igindeki degisik bilesikler balinde bulupan Klor,
hidrojen peroksit ile klor iyonu haline indirgenir. Daha sonra bu kloriir giimiis
pitrat ile titre edilerek toplam klor miktar: bulunur.

istem :

1. Camasr suyundaﬁ' 25 ml almip kaynatilmig suyla litrelik bir balon jo-
jede litreye tamamlamr. Bu gozeltiden 50 ml almarak bir erlene aktarir.

2. Bu cozeltive damla damla ‘hildrojen peroksit ¢ozeltisi eklenir ve cozelti
kanistirihr. Bu sirada zaman zaman karigimdan bir damla alinip potasyum iyodir
ve nisasta emdirilmis siizgeg kagidi Gizerine kanur, renk . verip vermedifi goz-

lenir. Renk goriilmedigi zaman hidrojen peroksit eklemeye son verilir.

3. Coeelti 4-5 dakika kaynatihr ve bu sekilde icindeki hidrojen peroksiti-
nin asmist uzaklagtirdlir,

4, Cizelti sogutnlduktan sonra 1 ml % 5 1ik K.CrO, cozeltisi indikatdr ola-
rak eklenir ve ayarli 0.1 N AgNO, ile titre edilir.

5. Ornekteki toplam klor ve sodyum Kloriir miktarlari agagidaki sekilde
hesaplanr.

Cl (2)/100 ml ornek=V AgNQ,; X NAgNO, X 10-% X —1% X -%Q- ® XCl
) ' . NaCl
NaCl (g}/ 100 ml. érnek=(toplam Cl(g)—0.5Xaktif klor) X cl

5.6.5. Camagir Suyunda Sedywm Karbonat miktarmm Tayini

" Ornek -igindeki karbonat, baryum kloriir ¢tzeltisiyle baryum karbonat ha-
linde ¢Bktiiriiliir. Cékelek bek alevinde kizdwilarak tarfilir.

fislem 2

1. Camasir snyundan 25 m! almr ve Onceden kaynatilmig olan saf su
ile litreye tamamlanr. Bu cbzeltiden 100 ml ahinarak bir behere aktarilir.

2. Uzerine % 5 lik sicak BaCl, ¢ozeltisi yavag yavag cklenmerek baryum

karbonat ¢Oktiiriiliir.
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3. Karigim yarim saat kadar su banyosunda isitlir, Sogutuiduktén son-
ra beyaz bant siizgee kafidindan siiziilir, Cokelek az su ile yrkanir.

4, Siizgeg'kagr,ldl, icindeki ¢Gkelek ile bitlikte sabit tartima getirilmis bir
porselen krozeye konur. Kapit bek alevinde yakilr.

5. Kroze desikatorde sofutulduktan sonra tartiir. Isitma ve tartma is-

lemlerine tartima gelininceye kadar devam edilir. Bu tartimdan kroze bog agir-

lifa ¢ikarlarak baryum karbonat apuli@ bulunur, Daha sonra ¢ozeltideki sod-
yum karbonatin yiizdesi hacim - agirlik cinsinden hesaplanir.

1000 100 |

__ Na.CO, .,
% Na,CO,= —Bacoa Xtarfm (g) X 100 X 25

5.7. KOMUR ANALIZLERI

Komiir, dteki fosil yakitlardan pétrol, ve dogal gaz gibi birinci dereceden
enerji kaynagidir. Bunlardan ikinci derece enerji kaynagi olan élektrik enerjisi

iicetilir, Komiir en gok 1890 - 1950 yillart arasinda kullanilmis ve daha sonra

yerini petrole birakmmgtir. Ancak petrol rezervierinin azalmasi ve pahaliya mat
olmasy enerji kaynaf: olarak kOmiirli yeniden &nemli bir konuma getirmistir.
Bugiin diinyada 600 yil yetecek kadar komiiriin oldugu sanilmaktadir,

Agag, yaprak ve bitkilerin diger birgok kistmlan cansz duruma gegtikle-
rinde bakteriyolojik parcalanmaya ufrarlar. Eger bu tiir kalintilar derinlere
gtimﬁliip oksijensiz kalrlarsa parcalanma hizlar yavaglar, kdmiirlesme baslar.
Komiiriin kalitesi olustuu derinlikteki basing ve .sicaklik degerlerine gére de-
gisir. Dilsiik basmg ve sicaklikta (birkag yiiz metre derinlikte) linyit ve diisiik
kaliteli bitlimlii komiirler, daha yiiksek basinclarda ise bitiimlii ve antresit tiirii
kOmiirler olugur. Linyitten antresite geciste hidrojen ve oksijen yiizdeleri aza-
lir, buna kargin karbon yiizdesi artar. .

Bitiimlii komiirlerde yiizde kirk defierine kadar, antresit kdmiirlerinde ise
yizde O-14 arasinda ugucu madde bulunur. Ist deferi ise antresit igin
3.2X107—3.5X107 kj/ton, bitiimli kdmiirler icin ise 2.3X107—3.3X10”
kj/ton arasindadir,

K6miir iginde tutulmug degigik miktarlarda nem ve mineraller bulunur.

Yanma sirasinda ¢ogu minerdller kiil icinde kaldiklari halde bir kisom ¢ikan kar-
bon dioksit gazi ile birlikte pargactk olarak havaya karigir ve ¢cevre kirlenme-
sine neden olurlar, Komiir, genel olarak karbon, hidrojen, kiikiirt, oksijen, mi-
neral ve nemden olusur. Bunlardan karbon, hidrojen ve kiikiirt bilinen yontem-

i
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lerle analiz edilir. Oksijen ise toplam agirhk farkind
trik iiretimi ve kok komiirii eldesi gibi kullanim
nem, ueucu madde, karbom, kil ve kiikiirt mikta
yeterlidir. . .

Komiir az oksijenle alevsiz yakilirsa su, hafif petrol iirii
fuen, ksilen gibi), amonyak, kémiir zifti ve kemiir gazt gibi ucucu maddeler
ayrilir, geriye mangal kOmiirii kalir, Bu'igleme kﬁmﬁrﬁn karbonlastiriimast de-
pir. Efer ugucu madde miktan ‘% 23 - 32 dolayinda bulunursa karbonlastirma
sonucunda gozenekli yapida bir kiitle kahr ki bu kok kdmiirii olarak isimlen-
dirilir. Bu nedenle kok komiiriiniin eldesinde bitlimlii tiiriindeki kdmiirler uy-
gundur. Kok komiirii genel olarak demir -¢elik sanayi gibi metalurjide indir-
gen olarak kullanilr. ‘Diinyadaki kémiirlerin yaklagitk % 77 si vakit (elektrik

an hesaplanir. Isitma, elek-
alanlarinda komiir igindeki
r1 ile 1s1 degerinin bilinmesi

- firetimi ve 1sitma), % 111 indirgen ve kalam; da degisik amaglarla kullanlmak-

tadir,

Komiir igindeki kiikiirt cofunlukla pirit Fes,
kiikiirt bilesikleri icin basit bir formiil yoktur. Baz
4 dolayma cikiyorsa da g¢ojunlukla % 3iin altindadr. Komiiriin kiikiirtten
armndirimast jgin degisik yéntemler kullanimaktadir. Bunlarm en basitlerinden

biri kdmiir yandiktan sonra gikar kiikiirt dioksitin kalsiyum karbonat ' tarafm-
dan tutulmasidir. S

halinde bulunur. Organik
kdmiirlerin kiikiirt yiizdesi

Ca_COa -+ SOz - Ca303 -+ COz

Bunun. icin gofunlukla Kireg tast su ile kéngtlrllmlg olarak kullanilir.

_Tig‘.eu-i amagh bazt kémiirlerde yakit amach kullanimlar igin kalite kontrol
analizleri yapilir. Bunlardan nem ‘ve ugucu madde tayinlerinde kullanilacak ko-
miir ogiitiilip 0.2 mm ik -elekten gecirildikten sonra havada kurutulur.

5.7.1. Maden ve Tss Komiiriinde Nem Tayini

ogu Orneklerde yapildigi gibi kimiirde sabit , tartima getirilinceye kadar
tsttilarak nem tayini yapilamaz. Ciinkii isitma sonunda Steki ucucu maddeler
de ayrilir ve agulik farki yalmz nem icin bulunmug olmaz.- Bu nedenle kémiir-
deki nem tayini hacim Sleme yontemiyle yapilr. Bunun igin kdmiir drneginde-
ki nem Oziitlenmeyle ¢bzeltiye alinarak su damitilir,

Ky

" jslem :

1. Maden kémiiri Srnedi giitiliir, 0.2 mm lik elekten gecirilir ve ha-
vada 1-2 saat kurutulur. Bu &rnekten 100 gram duyarh olarak tartdir, 500

"ml lik bir balona konur.

il e
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2. Balona 200ml toluen CH:CH, eklenir. Kaynamayt kolaylastirmak-
igin balona 2-3 tane kaynama tagl veya cam pargasl konur.

3. Balondaki karisim bir siire kaynatildiktan sonra olusan su 0.1 ml du-
yarli dereceli bir kaba damitilarak almr. Damitma diizenegindeki sogutucu en
az 20 cm olmali ve bir cam boru ile toplama kabimin altina kadar uzatilmal-

dir (sekil: 5.2).

termometre

sofutucu

1gitma

 Jekil 5.2 Basit bir damitma dilzenegi

4. Damitma isleminden gelebilecek hatalari en aza indirmek igin bir re-
ferans dogrusu elde edilir. Bunun icin; ! '

2. Damutma diizenegindeki aym balona 200 ml kultapilan cdziiciiden (to-
luen veya ksilen) konur ve hacmi tam olarak bilinen (toplanan su miktarina
yakin) su eklenerek damitilir, damitilan su miktar: Olgiiliir.

b. Aym deney defisik su hacimleri igin 4 -5 kez tekrarlapir. Balona ek-
lenen su ve damitilan su hacimleri birbirine karg: grafige gecirilir. Bu grafik
komiirdeki gercek nem miktarmm hesaplanmasinda kullanslir.

6. Maden komiirii drneginden elde edilen su hacmi grafikte yerine ko-
pur ve buna karst gelen gercek su hacmi bulunur. Kullanpilan maden komiirii-
niin agirhg ve bulunan su hacmi yardumyla kémiirdeki nem miktar1 ylizde ola-
rak hesaplanir. Cofu komiirlerdeki nem miktar1 % 2.2 - 40 arasinda degisir.
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5.7.2. Maden Komiiriinde Kiil Tayini

Komiirde kil tayini yapmak icin komiir alev firminda 81515 °C de kiz-
dinilarak kiitlendirilir. Bunun icin alev firmmda Snce 30 dakika 500 °C de, da-
ha sonra 30 - 60 dakika 815 °C dolaymda sitilarak homojen kiillendirme sag-
{anir, ' '

Islem :

1. Porselen veya platin bir kroze kapapt ile birlikte firinda 815 °C dolayn-
da 15 dakika kadar isitifir. Crkaritdiktan sonra 10 dakika kadar sofuk, kaln bir
metal iizerinde ve daha sonra desikatdrde sogutularak tartilir. islemler sabit tar-
tim elde edilinceye kadar tekrarlanr, o

2. Elekien gecirilerek kurutulmug kdmiirden sabit tartima getirilmis krozeye
1 -2 gram kadar konur ve duyarl olarak tarttir. Bulunan agrhiktan krozenin bog
agirlipr ¢ikarilarak alinan kdmiirtin agirhigy bulunur. : '

3. Kroze alev firmina kapakstz olarak konur. Ornek firinda 500 °C de 30
dakika tutulur. Daha sonra firin 815 °C dolayina kadar isitilarak 60 dakika daha
kizdimhr, ' '

4. Daha sonra 6rnek firndan alinarak sogutulur ve tartihr. Kizdirma ve
tartma iglemleri sabit tartm elde edilinceye kadar siirdiiriiliir. Bu agirhiktan kro-
ze ve kapagimin agirligt gikariarak kiil miktar: bulunur. Daha sonra kiil yiizdesi
hesaplamr.

5.7.3. Komiirde Ucucu Madde Tayini

Komiir platin bir kroze iginde alevsiz olarak yakilirsa ugucu maddeleri ¢1-
kar ve agichk farkindan ugucu madde miktarr hesaplamir. Kullanilacak platin kre-
ze maden komiirii icin 10 - 20 ml hacminde, 25 - 35 mm capmnda ve 30 -35 mm
viikseldiginde olmalidir. Kok kémiirlii igin ise 10 ml hacimli kroze yeterlidir. Her
iki durumda da kroze iyice kapanir olmalidir. Isttmada kullapilan finn 95020
°C ye ayarlanabilir olmalidir. ‘

islem

- 1. Platin kroze kapagi kapatilmus olarak sabit tartima getirilir. Yaklagik
1 gram maden veya tag komiiril kroze igine konularak duyarlt olarak tartilir,

Analitik ve Smai Kimya Uygulamasi — F. 8
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5. Kullaptlacak fira 950 °C dolayma ayarlanir ve ornek igeren kroze fi-

rina almrr. Ik ki fi¢ dakikada
masina neden olurlar. Kapak hafifge vur 2

3. Bir dakika daha isitidiktan sonr_a_kroze fm}ldan gikarilir ve kapag: agl!..
madan sofumaya biakilir. Sicaklik yeterince diigtiikten sonra sofutmaya desi-

kattrde devam edilir.

ularak krozeye hava girmesi Onlenir.

ak uveucu madde ciktiktan sonraki agihik bulu-

4. Sop roze tartilar .
Soguyan kro Karilarak ugucu madde ve nem miktart bulunur,

nur. Bu agirhk ilk aguhktan ¢!

Onceden bulunan nem miktart tOP e
cu madde miktar bulupur. Buradan da ucucu madde yiizdesi hesaplanir.

komiirlerin drnekleri firma konmadan Once bek
r miktar uguct madde uzaklastirilic. Bu tiir komiir-
dan ani 1simalarda sigramalar, dolay:-

5. Linyit veya bitiimll
alevinde bir siire 1sitifir ve bi v
lerde ugncu madde yiizdesi fazla oldugun

siyla madde kaybi olabilir.
§.7.4. Komiirde Sabit (bagh). Karbon Tayini

nem, kiil ve uguct ma_d.de yiizdeleri tayin edilmigse sabit
¢ hesaplanabilir.

100— (% nem+ %o ugucu madde)

Eper komiirdeki )
karbon yiizdesi agagadaki sekild

9% sabit karbon=

5.7.5. Komiirde Kiikiirt Miltarumn Tayini -
Cevre kirliligine olan kétleI nedeniylel komiir igindeki‘ kiikiirt yiizdesinin
bilinmesi .gerekir ‘Copu gelismis ﬁl‘kelerde degisik ybre ve amaglar i¢in kullam-
lan komiirlerin igindeki kiikiirt miktarina su_nrlamalar getirilmigtir.

Kiikiirt tayini g;-avimetrik veya volumetrik yontemlerle yapilabilir. Her iki

yontemde de ilk islem aymdir. Burada yalmz gravimetrik ydntem verilecektir.

fslem :

1. Havada kurutularak
gram kadar duyarh olarak tart
rilir.

Eschka karigim; .agirlikea 1k
veya K,CO; ile kangtthr, OEUt

0.2 mm lik elekten gecirilmis kOmiir Srnefinden 1
tir ve 2.5 gram Eschka kargimt ile jyice karisti-

i kistm kurutulmug MgO ve bir kisru Na, CO,
jerek 0.2 mm lik: elekten gegirilir.

cok ugucu maddeler ¢ikar ve parlak alevin olug- .2

lam ugucu madde miktarindan gikarilarak ugu-
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2. Yaklagtk 25 ml lik porselen krozeye 0.5 gram Eschka karigim konu-
farak diizgiince yayihr. Krozeye tartim kabinda hazirlanmig komiir - Eschka ka-
pgrm eklenir ve kroze yavagca masaya vurularak karigtmin dizgiin. yaydmas: sag-

. !anlr.-..

3. Krozedeki kangima 1 gram Eschka karigumi eklenerek iyice Sriiilmesi
saglanr. Alta ve iste yerlegtirilen "Eschka karigimlari porsclen- ylizeyin etkilene-
rek bozulmasmi Onler.

4. Kroze alev firmina alinarak 800 °C dolayinda 2 -3 saat kizdirthr, Da-
ha sonra crkarthip sogutulur . - '

5. Krozedeki karisim tamamen yanmugsa, icinde 25 - 30 ml su bulunan 400
ml lik bir erlene aktartlr. Eger yanmayan pargaciklar kalmigsa islern tekrarla-
nir. Beher saat camu ile kapatilarak kaynatili. '

6. Kati maddenin ¢bziinmesi icin dikkatle ve yavas yavag yeterli miktarda
derisik "HCI g¢ozeltisi eklenir, Karigim 3 dakika kaynatilarak olugan karbon di-
oksitin uzaklagmast saglanir, '

7. Coezelti siizgec kagidindan 400 ml lik bir behere siiziiliic ve siizgee ka-
i 5' kez 20 ser ml lik sicak su ile yikanmr.

8. Siiziintiiye -2 -3 damla metil kirmuzist indikatorii ve daha sonra renk
degisinceye kadar seyreltik amonyak gozeltisi damla damla eklenir. Bu sirada
eser miktarda gokelek olugur. Bu ¢okelek tamamen cbznlinceye kadar amon-
yak eklemeye devam edilir. Daha sonra 1 ml fazlas1 eklenir.

" 9. Beher saat cami ile'kapétﬂarak kaynayincaya kadar wsitilir ve daha son-
ra soputularak 10 ml % 8.5 lik BaCl. cozeltisi. eklenir. Beher su banyosunda
yarim saat kadar birakilarak Sziimlenmesi saglanr.

10. Kangm siizge¢ kapidindan siiziildiikten sonra slizgeg kagidi katlana-
rak sabit tartima getirilmis porselen krozeye konur. Kroze once yavas, daha son-
ra kuvvetli bek alevinde kizdirilir. Daha sonra 800 °C deki alev firmmmda 15 da-
tiika siire jle kizdilr. Sogutulur ve tartihr. Bu igleme sabit tartun elde edilin-
ceye kadar devam edilir. . : :

11. Son tartimdan bos kroze aguhgmn gikarilmasiyla bulunan BaSO, agm-

lig1 y.'l«.lrdlmlyla kémiirdeki yiize kiikiirt miktart hesaplanir.

S tartim (g)'
[2/ - LA
%8 BaSO, X “Grnek @) X100




116

5.7.6. Komiiriin kalori degerinin olciiimesi

Kémiirit N o - '
Bu amag igiun ::‘101‘1 degeri kalorimetrik yontemle deneysel olarak bulunabilir.
itli marka cihazl""atlir,HDavis, Emerson, Mahler, Parr, Peters, Williams gibi ce-
. al‘ u an ‘l MM - - s - a -
mast aletin el Kitabinds ilabilir. Bu cihazlann cahisma gekli ve Slglimiin yapil

I i I
igir ve belli parcalars igerir, Bu parcalar kisaca soyledir.

rulanl;airKl?:;;ln::‘:j kab1: Kalorimetre bombasint gevreleyen ve su ile doldu-
layinda olur veys 1;) lir, Bu kisim (f:eket) icindeki su oda sicakhiimn=£3 °C do-
keti komiirin yanm ir termostat diizenefi ile istenen sicaklhiga ayarlanir, Su ce-
ruyuca bir kapakls a;ly]a OlusaP 1511 Sofurur ve {izeri hava akimlarma kargi ko-
bir mekanik diizeneklaph oldufu icin disartya 1s1 degisimi yapmaz. Ceketteki su
lanir. Kullamlan b1 ¢ devamh k_angtmlarak sicakhgin diizenli sogurulmas: sag-
' ma b dﬁzeneginl termometre”ﬂe"d_c? sxc.akhk diizenli olarak dlgiiliiv. Karstir-
miinde kullanilag t\'e yakilan komiiriin niteligine. gbre ayarlanmr. Sicakhik dlgii-
cek dugarikta o ermometre 0.01 - 0.02 °C hk sicakhk degisimlerini ‘dlgebile-
lart iletken of mahdir. Kanstirier ve termometrenin su diginda kalan kisim-
mamali ve 151 kaybina neden olmamahdir.

kalorizx;letlr(: lgl:;llj:: c:) 01}11;3'51.: Kalorimetrenin, yakitin iginde yandifi kismuna
vam ettirecek yeterl'ly enir, Iglnde tutugmayi sag}ayacak diizenek ve yanmayr de-
drnek igin 0.5 gra llkteh?ksuen bulunur. Bulundurulan oksijen miktarr bir ‘gram
layan bakir veya I;l ?kSIJeﬂde_Il_az“oh?ayacak sekilde ayarlanir. Tutugmayl sag-
Iir. Bu nedenle br; atin teller igin, olgiilen toplam 1sidan belli bir dizeltme yapi-

! z1 standartlar kullanarak kalorimetredeki su sicakbfinin bir

birim artmasi igj . X
<o a1 1¢In gerekli 1s: miktan saptanir ve. bu degerler kullanilarak yanma
nuct agifa ¢ikan 1 hesaplan:r.

islem;

1. Toz halj e .
sonra yaklagik fllne getirilmis Srnekten, bir sise iginde iyice karigtinldiktan
g kadar ahimir ve sabit tartimdaki kalorimetre bombasi krozesi-

ne aktaril
ol 1, duyarh olarak tarthr, Tartma igleminden sonra kroze hombadaki
yerine konur ve kapak kapatilir ' | |

2. Tutu and S .
festirilir. §may1 saglayacak ‘demir. veya platin teller temizlenip yetlerine yer-
3. Ornek - )
Kalorimetre bomngaddesm_lfl herbir gramina kars1 5 g kadar oksijen olacak sekilde
fimeteenin. bive E}_thoksuenle doldurulur. Bu durumda bombadaki basmg¢ kalo-
YUkliiiine gére 20 -30 atmosfer olur.

yazilidir. Ancak tiim cihazlar belli prensiplere gbre ca-

|

s i e e N o
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4. Kalorimetre ceketi, agirhgi duyark Qlarak Fartﬂan saf su ile doldurulur.
Su miktar1 cihazin standartlastirtlmas: igin kullapiian aym olmalidir.

5. Kalorimetredeki su 51cak11§1 sabit bir depere getirilecek sekilde ayarla-
pir. Bu deper yanmadan sonraki deferden gok farkli (2~ 3 °C) olmamahdir.

6. Yakma islemi akii veya kuru pil bataryasmdan saglanan yaklasik 12
volt deperindeki gerilimle yapilir. Elekirik devresi yaklasik 2 saniye-kapalt ka-
lacak sekilde bir anahtarla kapatilr. Daha yiiksek bir gerilim k_ullamhrsh isten-
meyen bir ark olugabilir, Devreye, yakma telinin yandiint gosterir bir ammet-
renin eklenmesi daha iyi sonug verir.

7. Yakma islemine baslamadan yaklagik 5 dakika énce karighirict galisti-
rilmaya baglamr ve 1 dakikalik araliklarla sicaklik okunur. Sicakhk okunmasina
yanma tamamlandiktan beg dakika sonrasma kadar devam edilir. Sicakhgm en
yilksek oldugu defer saptanir.

8. Islemler tamamlandiktan sonra bomiba icindeki gazlar gikarilir ve bom-
ba agilir .Eger yanma tam olmamussa (parcaciklar varsa) okunan degerler dik-

kate alimmagz, tekrarlanir. Efer yanma tam olmusgsa bombamn i¢i su ile calkala-

oir ve toplanan ¢bzelti ayarh NaOH ile (1 ml=0.02173 g HNO;=5 kalori) me-
til oranj veya metil kirmizisi indikatorii kuilanilarak titre edilir, olugan toplam asit
miktar1 bulunur. Bulunan toplam 11 miktarindan herbir gram HNO, i¢gin 230
kalori cikarilir. Suin H.80, ve SO. olusum entalpileri ile sulu HNO,; olusum
entalpisi arasindaki’ fark nedeniyle herbir gram kiikiirt igin 1300 kalorilik 151
toplam 1siya eklenmelidir. - ) ' ‘

5.8. DETERJAN ANALIZLERI

. Deterjan kimyas1 siirekli degisiklipe ugrayan bir alandir. Deterjanlann itk
kullanimi, sabunlarin sert sularda iglevini yerine getirememeleri nedeniyledir. Sa-
bunlardaki yag asitlerinin anyonu sert sudaki kalsiyum ve ma@nezyum iyonlariy-
ia birleserek suda ¢dziinmeyen bilesikler yaparlar ve biylece temizleme igini ya-
pamazlar. Bu sirada olusaﬁ cokelek elbise ilizerinde birikerek daha cok Kkirlen-
meye neden olur. Bunu énlemek igin sularin sertlifinin devamlt giderilmesi veya
sabun yerine daha uygun temizleyicilerin kullamlmas: gerekir. Bu alanda deter-

janlar dpemli bir kullamm alani bulmugtor. Bunlarda aktif madde olarak aikil

benzen siiffonat (ABS) denilen kimyasal bilesikler kullanumistir.
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Deterjan kimyasinda ikinci bir degisiklik 1967 yillarinda gdriilmektedir. Bu

llarda deterjan art1g1 olarak atilan fosfatlarm g8l ve nehirlerde yosunlagmaya
neden Siduklar: gdzlenmigtir. Bu yosunlar su yiizeyini kapladiklarindan su icin-
deki oksijen azalmakta ve canlt yasamm tehlikeye girmektedir. Bu nedenle birgok
yorelerde fosfath deterjanlarm kullanim: yasaklanmustir. Biiyiik kentlerin ‘yakin-
larindaki g6l ve nehirler deterjan artiklart nedeniyle kisa bir siirede Sli gol veya
sli nehir haline gelebilirler. Cogu deterjan yapimeilars 19701 yillarda fosfat
* miktarint azaltarak bunun yerine bagka bilesikleri kullanmaya baglamglardir. Bu
" pilesiklerden en Onemlileri sodyum nitriloasetat (NTA) dur.

CH.,~CH~GCH,, ~CH~CH..~CH~CH. o
3¢ 2 ?H CH, ?H cH, (i:H _ SO3Na"
CH; CH, CH, cH

3 3

ABS nin sodyum tuzu

Ancak kalsiyum ve magnezyum iyonl ilesi irlesi

l ey Ve I g ; yum iyonlari bu bilegiklerle de b1r1§§1rler ve olusan
‘I;‘ oz <Ok g e“ emizleme iglevini de yapmaz. Bu nedenle. 1947 yilinda de- 8
‘ IJ Tjan icine fosfat baglayict katk: maddeleri eklenmigtir, Bu Jbilesiklerden én Snem :

z

|| lileri pirofostat ve sodyum tripolifosfattir. _ o
| ) ] . ] - 3
. - | " ou,-E-o7wa |

1y o . 1 & ) ¥

“I | 0 / , L, R 0

I . 2] \\/P =0 - N-cH,~€-Ona"

. e e A

\ + A -

‘| " . ‘ N 47 , CH,-C~0"Na'

EI‘] 0::' _o\ . M.g . .

i » s+

fll g et - 0 z," 0 | . .
'| i'; 0=P-0; ) \P — Bu bilegik 1970 yillarmin sonuna dofru Snemini kaybetmigtir. Ciinkii NTA
) ‘ o ‘ ' fc‘; kolayca kadmiyum (II), civa (II) gibi zehirleyici etkisi olan iyonlart da bag-

layabilmekte ve bunlarr suya aktarmig olmaktadir ki bu da ciddi sorunlara ne-

Kalsiqu pirofosfat '
. den olmaktadir.

Magnezyum tripolifosiat

Bu alanda kullanilan baska bir bilesik sodyum karbonattir. Ancak oclugan
kalsiyam karbonat ve magnezyum karbonat, kalici gtkelek olusturduklart gibi
hidrolize ugrayarak bir miktar sodyum hidroksit ve sodyum bikarbonat olugumu-
na neden olur.Bu. bilegikler Szellikle gocuklar igin tehlikeli' olabilir. Silikatlar ve
sabunlar, kullamilan &teki katki maddeleridir. Bunlar da ¢bkelek olusturduklan
gibi alev almaz ozellikteki giyeceklerin bu b‘zelli’k_lerinin yok olmasina neden olur.
Fosfata ek olarak veya onun yerine kullanilan Steki bilegikler; metasilikatlar, sit-
ratlar, perboratlar ve polikarbonatlar gibi bilegiklerdir. Bu bilesiklerin hepsinin '
Snemli eksiklik veya sakincalart vardir. Bu nedenle daha iyi deterjan yapimi igin
caligmalar devam etmektedir. : '

s \iuz;)]il'ef'mi; p;t;mdaki kalsiyum ve magnezyum iyonlarim uzaklastlrdlik-
rli olmachklan igin oldukg¢a kullamigh olmusgl 5 eteri
ehirli a glardir. Boylece det
:c_;lllfmfml gittikce artm1§,<1953 yiinda sabuna egdefer miktards ydeterjan e;]:::f:
lmugtir. Zamanimmzda temizleyici olarak % 90 oranmda kullanilmaktadir

tu Deterjan kimyasmda_ 1?§5 yillarina’ gelindiginde Snemli bir degisim olmug-
Ur. Buu yillarda ABS bilegiginin -biyolojik parcalanmaya ugramadifi ve lké
] : ma artit olarak atildiktan sonra sularda &némli bir kirlilik yaptift anla lfml:
lt:)r.-ikBu ylllardan sonra AB.S yerine lineer alkil siilfonat LAS denilen veﬁbiys-
Jik pargalanmaya wgrayabilen bir bilesik kullanilmigtir. Bu bilesikte alkil grub
dallanmis olmayip dogrusal bir yapidadir. : S

I'IJ ' CH

[ 3 .
| cus(cnz)g-cu—©-503m‘“

Lineer sodyum alkil benzensiilfonat (LASj

5.8.1. Suda Coziinmeyen Maddelerin Tayini

Ornek su ile lcar1§t1r11arak suda c¢éziinen maddeler uzaklastiriliv, Artik, sa-
bit tartima gelinceye kadar isitilarak kurutulur.
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Islem ¢

- 1. Yaklagik 2 gram duyarh olarak tartiir ve bir er}eﬁe konur. Uzerine
200 ml kadar saf su konmarak coziiliir.

2, Karigim sabit tarima getirilmis Gooch krozesinden siiziiliir. Artik 5-6
kez 2-3 ml saf su ile yikanur. ‘

3. Kroze 105 °C deki etiivde bir saat kadar kurutulur. Desikatérde so-
gutulduktan sonra tartilir. Bu iglem sabit tartim elde edilinceye kadar siirdiiriiliir.
Son tartimdan kroze bos agirhgn gikarilarak artik miktar), bunun yardimiyla da
suda ¢dziinmeyen madde yiizdesi hesaplanir.

5.8.2. Alkolde Cioziinen Maddelerin Tayini

Ornek alkolde ¢oziiliir 've ¢oziinmeyen madde miktar1 saptamr,

Islem :

1. Yaklagik 5 gram ornek duyarh olarak tartilir-ve bir behere konur. Bu-
na 50 ml % 95 lik etil alkol eklenir ve su banyosunda kuruluga kadar bubar-
lastirilir, .

2. Alkol ekleme ve kurntma islemi bir kez daha tekrarlandiktan sonra ye-
niden alkol eklenir ve 3 dakika kadar su banyosunda bekletilir.

3. Kangim siizge¢ kagidindan siiziiliir. Artik, 2-3 kez birkag mililitre si-
cak alkol ile yikanir. ‘

4. Siiziintii sabit tartima getirilmis 50 ml lik bir beherde, su banyosunda
kurutulur. Kurutma islemi bittikten sonra beher 105 °C deki etiivde lurutulur
ve desikatdrde sogutulduktan sonra tartilir. Bu tartimdan beher bog agirligi ci-
karfarak alkolde ¢oziinen madde aguhj, buradan da yiizde agirlik bulunur.

5.8.3. Kloriir Miktarimn Tayini

Ornek ¢ézeltiye ahndiktan sonra igindeki teki anyonlar magnezyum g¢ike-
tekleri, halinde ¢oktiiriiliir ve gozeltideki kloriir, ayarh glimiig nitrat ile titre edi-
lerek bulunur.

Islem :

1. Yaklagtk 5 gram 6rnek duyarlr olarak tartiir ve bir behere konur. Uze- .

rine 100 ml saf su eklenir. Cozelti sitilarak orpegin ¢oziinmesi saglanir .
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2. Cozeltiye 20ml % 2 lik Mg(NOs), gdzeltisi eklenir. Eklenen Mg(NO,),
kloriir icermemelidir.

3. Kangim su banyosunda yarim saat kadar isihldiktan sonra sofutulur ve
mavi bant siizgec kafidindan bir erlene siziiliir.

4. Siiziintiiye 1ml % 5 lik potasyum kromat c¢Ozeclisi eklenir ve c¢Ozelti
0.1 N ayarh AgNO, ¢izeltisi ile titre edilir. Titrasyona Ag.CrO, ¢Okeleginin por-
takal rengi goriiliince son verilir. .

5. Ornekteki kloriir, yiizde NaCl ‘olarak hesaplanir.

: _ NaCl
% NaCl=NAgNO; X VAgNO, X1072X ornek (g) x100

5.8.4. Toplam Al.kﬁf Madde Tayini \

Aktif madde Ornek alkolle &ziitlenerek bulunur. Ancak iglemler aktif mad-

‘de tiilerine gére degigken ii¢ safhada yapilir,

Iglem A:

1. Yaklasik 10 gram o&rnek duyarhi olarak tartlr ve bir behere konur.
Uzerine 35m! saf su eklenerek c¢oziiliir.

aktaritir,

3. Cozelti 50 ml petrol eteri (40 - 60 °C) ile oziitlenir. Eter fazi ikinci bir

avirma hunisine aktarilir.

4. Ayirma hunisindeki ¢ozelti 25 erml lik eterle iki kez daha oziitlenir,
Eter fazlani ikinci aywrma hunisindeki eter fazlariyla birlestirilir.

-5. Eter ¢ozeltisi 3 kez 20 ser ml % 30 luk alkol ile galkalanarak yikanir.

6. Petrol eteri ¢dzeltisi sabit agirhktaki bir cam kap igine alimr ve su ban-
yosunda kuruluga kadar buharlagtirilir. ‘

7. Kurntma iglemi bittikten sonra cam kap 105 °C deki etiivde sabit tar-
tma kadar msthlir. Desikatdrde sogutulduktan sonra tartilir. Bu tartimdan cam
kabin bog afirhfi cikarilarak kat madde afirhifn bulunur. Bu katt madde deterjan
icindeki siilfatlanmamus veya siilfonatlanmamig organik maddelerin maktarin
verir. .

2. Cozeltiye 15 ml % 95 Li¥ alkol eKlesiir ve" ¢ozelti bir- ayuma hunisine
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fslem B:

| 1. Yaklasik 5 gram &mek duyarh olarak tartihir ve bir porselen kapsiile
konur . ) ) ‘

2. Buna 50ml % 95 lik alkol eklenir ve kurutuluncaya kadar su banyo-
sunda buharlagtiriir, Bu islem bir kez daha tekrarlandiktan sonra 50 ml % 95
lik alkol eklenir ve 3 dakika daha kaynatilir,

3. Cozelti mavi bant siizge¢ kafidindan siiziilir ve artik % 95 lik sicak
alkol ile yikamr, - . : '

i Alkol ¢ozeltisi sabit tartima getirilmis uygun bir cam kapta buharlastirilarak
oraek kurutulur, Daha sonra cam kap 105 °C deki etiivde sabit tartima kadar
kurutulur. Desikatér iginde soputulduktan sonra tartilir. Bu tartimdan cam ka-
bin agirhii cikarlarak arfik agwlg: bulunur. Buradan alkolde c¢bziinen madde
yiizdesi hesaplanir. '

% toplam aktif madde+ % NaCl=% alkolde cbziinen madde— % siilfatlania- - .

g veya siilfonatlanmamis madde

Isiem C:

o i.sllem B den elde",‘ edilen kuru madde klor tayini yontemi ile analiz edilerf;k
icindeki sodyum kloriir yiizdesi bulunur. Buna gére iglem B den bulunan %o

(toplam aktif madde+NaCl) den. % NaCl gikarilarak % toplam aktif madde bu-

lunur.

’

5.9, CAM ANALIZI

. Cam“amorlf yapida bir maddedir. Sivi haldeki Call'.l karigiminm kristallen-
meden sopuyup katilagmasi ile olugur. Bunun igin cama agiri sofumug siv1 da
denir.- '

Tii_rleri.nc gﬁre.degigiklik gostermekle beraber biitiin camlarda bulunan ana
IEa_(.ideler S.102 , PbO, .1'\1203 , Ca0, Mg0, Na.CO; , K.0, FeO dur. Ayrica camn
tiirline ve istenen rengine gére baryum, boraks, maﬁgan, kiikiirt, ¢inko, kalay,

. bakir, krom, altin, uranyum, floriirler, fosf_atlai‘, lityum ve stronsiyum da bulu-

nabilir.

Bilinmeyen bir cam &rneginin analizinde silis, kursun, demir aliiminyum ok-
sit, ‘kalsiyum oksit, magnezyum oksit, sodyum karbonat, potasyum oksit, baryum,
boraks, mangan ve kiikiirt analizi temeli olusturur. Bu analizler iizerinde kisaca
durulacaktir. ' .
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Nicel analizlerden dnce cammn nitel apalizinin yapilip igindeki elemanlarm
neler oldufunun belirlenmesi gerekir.

Omepin analize hazilanmasi ve SiO, tfayini:

1. Cam o6rneji havanda toz edilir. Buradan 1 gram tartilip platin krozeye
konur. 4 g sodyum ve potasyum karbonattan olusan eritis karigumi ve 0.5 g
KCIO, aym krozeye eklenir. Kroze icindekiler iyice kanstiilir ve eritis yapilir.
Eriyen kiitle sogutulur ve 50 - 100 mi sicak su ve 10ml HCl eklenerek kiitle
bir behere alinir. ' R

2. Camda boratlar varsa Once bunlar uzaklastinilir (bor analizinde bu ko-
nuya yer verilmigtir.) '

3. Elde edilen eritis ¢ozeltisi porselen’ kapsiile -alinip su banyosunda kuru-
fupa kadar sitthr. Isitica iizerinde 110 °C de en az yanm saat tutulur.

4. Artik (kalnt) HCI ve su ile kanstirdarak siiziiliir. Siizgeg kagidr iize-
cindekiler sicak su ile yikamw, Yikama iglemi siiziintii kloriic -tepkimesi verme-
yinceye kadar siirdiiriiliir. Cokelek saklanir, ‘

5. Siiziintii tekrar porselen kapsiile ahmip aym sekilde kuruluga kadar bu-
harlagtirilir, 1sitict iizerinde 110 °C de en az yanm saat tutulur, Tekrar sicak su
ve HCl eklenip siiziiliir, ytkapir. Siiziintli saklaoir. Cokelek iglem 4 teki goke-
lek ile birlestirilir, Platin bir krozeye yerlegtirilip yakihr. Sabit tartima gelinceye
kadar kizdm:ilir. '

. 6. Platin kroze icindekiler ile birlikte tartilir. Artik seyreltik FI,SO; ile 1s-
latilir. Kroze 3/4 iine kadar HF asit ile doldurulur. Kurnluga kadar buharlag-
tinlir, Yakibir ve tartilir. ‘ L .

7. Tartmin sonucu, ilk tartim degerinden gikarilarak SiQ, ‘miktart bulu-

our. Buradan % SiO. hesaplanir.

8. Kroze icinde kalan madde 2 gram kadar KHSO, ile kanishinlip eritig
yapilir, Eriyen kiitle seyzeltik FICI asit ile alnur ve islem 5 ten elde edilen sii-
ziintii ile birlegtirilic. - 1

Kursun Oksit tayini:

9. Islem 8 deki ¢ozelti notiirlegtirilir ve 1 damla HCl asit ile zayif asidik
yapilir. Cozelti iginden birkag dakika H.S gazi gecirilerek PbS.nin ¢okmesi bek-
lenir. Gooch krozesinden siiziiliir. Cokelek doygun H.S li su ile yikanw. Siiziin-
tiiden tekrar H.S gazi gegirilerek biitin kursunun ¢okiip ¢okmedigi kontrol edi-

lir.
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10. Sigzinti saklanir. Kursun siilfiic ¢Skelegi 1/4 oranmnda seyreltilmis
HNO; te gdziiliir. Cozelti siiziilerek Gooch krozesinde kullanilan asbestten uzak-
lagtirilmasi saglanur.

Cozeltiye devamh karigtirilarak seyreltik siilfiirik asit cklenip PbSO 4 lin

gokmesx saglamr

1

12. Soguyan ¢ézeltiye hacmi kadar % 98 Iik etil alkol eklenir. Bir saat
kadar gOkelegin tabana ¢Skmesi beklenir ve kizil dereceye kadar isitilir. Sabit
tritima getirilmis Gooch krozesinden siiziiliir, % 50 lik alkolle yikanir.

13. Kroze ve icindekiler yavag y'avag isitilir ve yakilarak beyaz bir ¢okelek
_elde edilir. Sogutulup tartilir, Tarttmdan PbSO, miktar1 bulunur. Buradan da
Grnekteki PbO yiizdesi hesaplanir.

14. Islem 10 da elde edilen ¢dzeltive 2 -3 cl,ainla HNO; eklenerck kay-
natilir, Boylece kiikiirt uzaklagtirtlir ve demir yiikseltgenir. .

15. Cozelti sogutulur, 5 g NH,CI eklenir ve ¢izelti zayif amonyakli olun-
caya kadar amonyak eklenir. 5 dakika kadar kaynatidip ¢tkelegin dibe ¢kmesi
saglanir. Bu cdkelek Fe(OH), , AI(OH), ve MnO. igerir.

16. Cokelek siiziiliir ve sicak suyld veya % 2 lik NH,NO; c¢dzeltisi ile yi-
kanir. Siziintii kalsiyom ve baryum fayini igin saklanir.

17. Cokelek sabit tartima getirilmig platin krozede yakilit. Sogutulur, tar-
tillir. Sonug Fe 0, ve Al,O, toplam miktarim verir. Bu kalimtida KHSO, ile eritis
vapilir, Seyreltik siilfiirik asit ile ¢oziiliir ve 250 mllik erlene alimr. Iginden
H.S gaz gegirilerek demir indirgenir. Asin H.Si uzaklastrmak igin ¢ozelti az
miktarda kalincaya kadar kaynatilir. Sogutulur ve spatiilin ucunda az miktarda
NaHCO; cklenerek ayarh KMnO, ile titre edilir. Kullanilan ayarlh KMnO, hac-

minden 9% Fe,OQ, miktar1 hesaplamir. Onceden bulunan Al:O, ve Fe 203 toplam '

miktarindan c¢ikanlarak AlO, ylizdesi bulunur,

Kalsiyom oksit fayini:

18. Islem 16 da elde edilen ¢Bzelti kaynatilir. Siirekli karigtirarak sicakta
10 - 20 m]l sicak doygun (NH,).C.O, gbzeltisi eklenir. Daha sonra 5 ml amon-
yak cOzeltisi eklenir. Birkac saat veya en iyisi bir gece bekletilir. Boylece dibe
¢oken kalsiyum okzalat siiziiliir ve % 2 lik amonyakli su ile yikanir. Siiziintii
magnezyum oksit tayiﬁi icin saklanir. Cokelek tartdimr, Bir platin krozede yakalir.
Sabit tartima getirilir, Kalsiyum oksit olarak tartilir.
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Magnezyum oksit fayini :

19. ‘Islern 18 de elde edilen ¢Bzelti kaynatilarak derigtirilir. ‘Sicakken de-
vamlt kangtirarak 10 - 20 m! doygun (WH,).HPO, veya Na.HPO, tuzu ¢ozeltisi
eklenir. Sonra amonyak eklenir ve siddetle kangturilir. Ancak bu arada Beherin
ceperlerine: defmemeye Ozen gosterilir. Cokelegin tabana ¢Gkmesi icin birkag
saat veya en iyisi bir gece bekletilir. Siiziilir ve % 2 lik amonyak cozeltisi ile
ylkamr: Cokelek ve siizgeg kagidi kurutulur. Bir porselen veya platin krozede
once yavﬁs, daha sonra bek alevinde yitksek sicaklikta rsrishir .Sabit tartima ge-
tiritir. Sogutulup magnezyum pirofesfat halinde tartilir. Yuzde MgO olarak he-

saplanir.

Alkalilerin tayini:

20. Ince toz halindeki cam &rnefinden 1 gram tartilir. Bir platin krozede
su ile slatilir ve 2 gram okzalik asit konur. Kroze yari yariya doluncaya kadar
% 48 lik HF ten ilave edilir. Kuruluga kadar buharlagtirilir. Okzalit asitin agi-
rsim nzaklagtrmak icin daha yiiksek sicakhkta isitilir.

21. Biitiin asit ugurulduktan sonra kroze sofutulur, buharlagtrma ok-
zalik. asit ve su e iki kez daha tekrarlanwr. Kullandan okzalik asit miktart 5
gram kadardir. Ugiineli buharlagtirmadan sonra biitiin agiri okzalik asit ugunca
geride'_kalan okzalatlar sicak su ile aliur, Soguntulup stiziiliir. Cokelek kurgun
okzalat ve kalsiyum okzalattir.

22. Siiziintii platin kapsiilde kuruluga kadar buharlagtirilir, ve sonra okza-
fatlar1 karbonatlara ¢evirmek igcin daha yiksek sicaklia isitilir. Coziinmeyen
karbonatlar siiziiliir, alkali karbonatlar siiziintiide kalir.

H

23. Siiziinti HCI asitle asitlendirilir, silis kahntilarin: wzaklagtrmak igin
platin krozede kuruluga kadar buharlagtizihir, Bu arada NaCl ve KCl erimeye bag-
laymca 1sttma durdurulur. Kroze sogutulup tartiir, Bu tartim alkali kloriirlerin
agirligim verir. '

42. Bu kloriirler sude ¢oziiliip alev fotometresinde incelenerek sodyum ve
potasyum igerifi ayri ayri bulunabilir.

25, Kloriirler 25 ml suda c¢oziiliip 4 -5 ml Kkloroplatinik asit eklenir (Klo-
ro platinik asitin 10 ml sinde 1 gram platin olmalidir). Cozelti survp kivamim
alincaya kadar buharlagtirir. Céziinmeyen K,PtCls Gooch krozesinden stiziiliir.
Akan su renksiz oluncaya kadar % 85 lik etil alkolle yikamir. Gooch krozesi
130 °C de kurutulur ve sabit tartima getirilic, Tartilir. )
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26. Elde edilen XK, PtCl, tactimindan KCI mlktarl bulunur. Toplam Kloriir
miktarindan bu miktar glkarﬂarak NaCl . miktar1 bulunur.

‘B.O; tayini ¢ ' o '

27. Herhangi bir tayine baglamadan 6nce borik asit uzaklagtirilir. Bunun
icin eritisten sonra iglem 3 ten elde edilen cbzelti 10 - 25 ml metil alkol ilave-
siyle su banyosu iizerinde buhar]astmhr Isitma ve metil alkol ilavesine ¢ikan bu-
harlarin iist taraflna tutulan alev vesil oluncaya kadar devam edilir. Bu gekilde
drnekteki butun bor uzaklagtirilir,

28. B.0q tayml aynt bir Srnekle yaplhr Bunun igin 0.5 gram &rnek ve
4 gram Na,CO, ile, eritis yapihr. Eritig iiriinii 20 - 30 ml seyreltik HCl asit ile
almir. Birkag damla nitrik asit eklenerek demir yiikseltgenir. Biitiin gozeltz dibi
yuvarlak 250 ml ik bir balona almur.

. v

29, Kaynaymcaya kadar isitibr ve igine hicbir kopiirme olmaymcaya ka-
dar kisim kisim kalsiyum karborat tozu atihr, Ortamda CaCO, 1 az fazlasi bu-
lunmalidar. - S

30. Balonun agzi 60 cm uzunlufunda ve bir parmak kahnlifinda geri so-
gutucu gegirilmis bir tipa ile kapatillr Balonun icindeki gozeltl bu gekilde 10 da-
kika kaynatilr,

31. Heniiz kaynar olan ¢dzelti bir siizgegten siiziiliir ve stizgeg kaynar su
ile yikanir, Bu arada toplam hacmin 100 ml nin altinda olmasmna dikkat edilir. '

22. Siizeecten alinan cdzelti 700 ml lik bir balona konur. Igine bir miktar
daha CaCQ, atilir, ve 80 °C ye sitihr, Balona bir sigrama tutucnsu eklenerek
su trompuna baglamr., Bu arada gozelti kaynamaya baglayarak icerdifi karbon
dioksiti verir. 5- 10 dakika sonra cézelti o kadar sofurki kaynama durur. C&-
zelti boylece oda sicaklhigina kadar sofutulur, ‘gerekirse siiziiliir.

33, Cozeltiye 4-5 damla fenoiftaleyn indikatorii eklenir ve pembe renk
olusunicaya kadar ayarl NaOH ile titre edilir. Uzerine 1 gram mannit tuzu veya
10 ml gliserol konup galkalanir. Pembe renk kaybolur. Yeniden pembe renk on-
suncaya kadar NaOH ile titre edilir. 1 gram daha mannit tuzu atidr. Mannit ila-

" vesiyle pembe renk kaybolmayincaya kadar bu iglem siirdiiriiliir. Sonugta kul-

lamlan ayarh NaOH miktarindan B.Q; miktar1 hesaplanir, buradan da % B.O;
bulunur

34. Kullamlan ayarlh NaOH borzks ile ayarlanir. Bunun icin saf boraks
kristallerinden Na,B:0, .10 H.O, 19.072 g tartthp suda ¢oziiliir. Hacim litreye

tamamlamr. Boylece n/10 luk boraks ¢ozeltisi hazirlanir. Buradan belli bir mik- . §

v
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tar ¢ozelti alimp metil kirmizis indikatdrii kullamlara.k ayarli HCI ile titre edi-
lip asidik hale getirilir. Sonra 4 - 5 damla fenolftaleyn cklenerek n/10 luk NaOH
ile pembe renge kadar titre edilir. 1 gram mannit tuzu atilarak ¢alkalanir ve renk
kaybolur. Yeniden pembe renk olusuncaya kadar NaOH ile titre edilir. 1 gram
daha mannit eklenip pembe rengin olusup olusmadif1 kontrol edilir. Isleme pembe
renk kayboluncaya kadar devam edilir. Kullanilan NaOH miktan ve boraks
miktar1 yardimiyla NaOH nmn gergek normalitesi hesaplanir,

MnQ, Tayini:

35. Yeni bir 6rnekle yapilan caligma sonucu. iglem 15 ten elde edilen ¢&-

_'kelek seyreltik FINO, te ¢dziiliir. Cozeltinin demir (II) iyonlart igermemesi ge-
rekir.

. 36. Bu cozeltiye ¢Skelek olusturmayacak sekilde miimkiin - oldugunca cok
Na,CO; eklenir. Bu ekleme dikkatle ve damla danila yaprmalidir. Cozelti biraz
seyreltilir ve 0.5 gram sodywm asetat cklenir, kaynatilir. Biraz bekletilip siiziildr,

37. Coékelek % 0.5 lik amonyum asetat gOzeltisiyle yikanir. Agafiya gecen
gbzelti metil oranj indikatSriine karst notiir olmahdir. Cokelek demir ve aliimin-
yum hidroksitleri icerir. Asafiya gegen c¢ozeltide mangan iyonlan bulunur, Iste-
nirse bu gtkelekte demir ve aliiminyum tayinleri yapilabilir.

38. Bu‘ giizelﬁ biraz buharlagtirilarak derigtirilic. 10 gram sodyum asetat
eklenir. Cozeltinin hacmi 200 ml kadardir. Cozeltiye renk kayboluncaya kadar
bromlu su eklenir.

- 39. Cozeltiye bir miktar daha bromlu su ilave edilip 15 dakika daha kay-
natihr. Cokelegin dibe ¢Skmest icin beklenir ve siiziliir.

40. Elde edilen ¢bkelek az miktarda bisiilfit iceren sicak seyreltik' HCI ile
gbziiliir. Amonyum fosfat ve yavag yavas amonyak eklemr Bu arada ¢ozelti sii- -
rekli sibbir ve karigtinhr, Birkag saat bekletlhp siiziiliir. Seyreltik amonyak ¢6-
zeItm ile yikanir.

41. Tartim belli porselen krozede yakilip manganez pirofosfat halinde tar-
ttlir. Buradan MnO, yiizdesi hesaplamr
Wiikiirt Tayimi :

42, Kiikiirt tayini de ayr: bir 6rnekle yapilir. Bunun igin cam &rneginden
2 gram kadar tartithr. 5 gram sodyum potasyum karbonat ve 0.5 gram potasyum
piteat ile karstirtlir, eritis yapihr. Eritig sirasinda alevin karigima etkisini Snlemek
i¢in bir asbest levha kullamlabilic, Levhamun ortasinda krozenin otulacagl kadar
yer agilarak isitma yapilir. '
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43. Eritig diriinii su ile abmr, Porselen kapsiilde kuruluga kadar buharlag-

finlr, Artik, seyreltik HCI asit ile ‘alnir. Siiziiliir ve yikanr. Asagiya gecen ¢o-

zelti tekrar kurutulur, Seyreltik HCl ile alinir. Karbon dioksitin ugmast i¢in kay-
natihr, siiziilir ve yikamr,

4, Asagiya gecen stcak gozelnye BaCl, gozeltlsl eklenerek siilfat ¢oktiirii-
liir. Baryum kloriir ¢ozeltisinin eklenmesi yavag yavas ve siirekli karigticarak yapil-
malidir, Baryum siilfatin dibe ¢tkmesi igin birkag saat bekletilir ve sabit tartima
getirilmis bir Gooch krozesinden siiziilir. Cokelek seyreltik alkol cozeltisi ile
yikanir. 800 °C de yakilir. Sogutulup tartilir. Elde edllen BaSO, tartmmindan %
kiikiirt miktart hesaplanir.

Baryum oksit tayini ;

45. Tslem' 16 dan elde edilen g¢bzelti amonyag: ugurmak iizere kaynatilir.
Kuruluga kadar buvharlagtirmaya devam edilir.

46. Geriye kalan madde 300 ml su ile alinir. Buna 5 -6 damla asetik asit
korwr. Yeter miktarda amonyum asetat ile ¢Ozelti nGtirlestirilir. Isttdir ve agin

miktarda amonyum kromat ilave edilerek baryum kromat ¢oktiirliliir. Bir iki sa- -

at sonra sabit tartima getirilmis bir Gooch krozesinden siiziillir. Amonyum kro-
mat igeren su ile yikanip kalsiyumdan arindirtir. Sonra Yyrkamaya su ile devam
edilir. Béylece ¢okelekteki amonyum kromatin asirisi temizlenir.

47. Cokelek 110 °C de kurutulur ve yakilarak BaCrO4 halinde tartilir.
Sonug % BaO olarak hesaplanir. -

'5.10. GAZ ANALIZLERI

Gazlarin uygun bir ¢bzelti veya kati tutucular igine soguruhﬁamyla analizleri
yapilir. Gaz kangimmlarimn (baca gazlari, sehir gazlari, yikksek firm fazlan gibi)
sistematik bir gekilde tutucularca sofurularak, ayri ayr analizleri yapihr. Analiz
edilen gaziarin baghcalari, oksijen, azot, karbon dioksit, doymarmug hidrokarbontar,
karbon monoksit, hidrojen ve metandir. Bu tlie gaz karngimlarimn analizini va-
pabilmek igin ticari olarak kullamlan birgok basit cihaz bulunmaktadir. Bunlar-
dan en cok ]gullanllan1 ORSAT cihazidir (Sekil 5.3). Bu cihazda tutucular dere-
celenmis degisik cam silindirler igindedir ve birbirleriyle paralel olarak bagianir.

- Gaz birisinden veya birkacindan aym anda geciritir. Tutulan gaz hacmi bilinen

sicaklik ve basingta dlciiliir. Analiz igin kullanilan &teki cibaziardan en Snemli-
leri ELLIOTT ve HEMPEL cihazlaridir.
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Sekil 5.3 ORSAT ciham

5,10.1. Orsat cihaziyla Karbon dioksit. tayini :

Karbon dioksit potdsyum hidroksit icine sogurntarak analiz edilir. Bunun
icin anaﬁz edilecek gaz potasyum hidroksit iceren kolondan gecirilir, gaz hacmin-
deki azalmadan karbon dioksit miktar: bulunur. Karbon dioksitin hepsinin so-
guruldugunu tespit etmek icin gaz, potasyum hiroksitli kolondan birkag defa ge-
girilir ve herbir gecirmeden soﬁra_ gaz hacmi olciiliir. Hacim sabit olunca kar-
bon dioksitin hepsinin soguruldugu anlagihr. '

5.10.2. Orsat Cihaziyla Oksijen Tayini

Oksijen iceren gaz, icinde alkali pirogallol cdzeltisi, nemli beyaz fosfor gu-
buklari, sodynm disiilfinat (Na,S.0,) bazik ¢ozeltisi, az miktarda sodyum disiil-
finat igeren antrahidrokinon siilfonat maddelerinden birisi olan kolondan gegiri-
litse oksijen tutulur. Orsat cihazinda oksijen tutucusu olarak cogunlukla alkali
pirogallol gozeltlsl igeren kolon kullanilir, Gaz icindeki karbon dioksit tamamen
sopurulduktan sonra oksijen tutucusu kolonundan birkag defa gecirilir. Gaz hac-
mindeki azalma miktarindan oksijen miktar: bulunur.

Analitik ve Smnai Kimya Uygulamasi — F. 9
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5.10.3. Orsat Cihazny.la Karbon Monoksit Tayini

Karbon monoksit, hidroklorik asitle asitlendirilmis bakir (I) kloriir tarafin<
dan sopurularak Cu.Cl;.2CO kompleksini olugturur. Gaz hacmindeki azalma-
dan karbon monoksit miktar1 bulunur. Karbon dioksit ve oksijeni almmug gaz,
karbon monoksit tutucu kolonundan gegirilerek tayini yapilir. Ancak gaz iginde
' benzen etilen, asetilen gibi doymamug hidrokarbonlar bulunursa bunlar da ba-
tir () kloriir tarafindan sogurulur. Bu durumda karbon monoksit analizinden
once gaz karigmu, % 20 - 25 kiikiirt trioksit igeren sulfurik\ asit ¢ozeltisinden ge-
 girilerek doymamig hidrokarboplar tutulur,

5.10.4. Orsat Cihaziyla Hidrojen\_ve Metan Kangimmmn Analizi

Bu durumdaki bir gaz karigimi orsat cihazindan gecirilmeden Once bilinen
miktardaki oksijenle yakilir. Yakma sonunda su tepkimeler olusur.

- H,+1/20; = H.Oy
CH,+20, - 2H2(5, +C02(g)

yakma; gaz kansimi ve oksijenin birlikte kizgin bir platm tel {izerinden gegm]-
mesiyle saglamr. Olugan su, oda sicakhiginda siv1 oldugn igin ayrbr. Gazin tep-
kime ©ncesi ve tepkime sonrasi hacmi &lgiiliir. Bu durumda sicakhk ve basing
sabit tutnlur. Daha sonra gaz kargmmi orsat cihazindan gegirilerek karbon diok-
sit miktan tespit edilir. Bu miktardan metanin mlktan bulunur. Daha sonra hid-

|
mJemn miktarl hesaplamr

5.10.5. Azot Tayini

Azot herhangi bir tutucu ile sofurularak tayin edilemez.- Bu nedenle Steki

gazlarm analizi yapildiktan sonra, bunlar toplamdan gikanlarak azot miktari bu-
lunur,

BOLUM : 6

GIDA ANALIZLERI

Insanlarin diisiinebilme ve iletisim saglama &zellikleri onlan 5teki canli tiir-
lerinden (iistiin yapmakla birlikte insanlar da yagamlarim siirdiirebilmek igin bazi
besin maddelerini almak zorundadirlar. Yiyeceklerin en lezzetli bir sekilde hazir-
lanmas1 insan evriminde bilyiik bir ugrag konusu olmustur. Bir taraftan eldeki
ham maddeleri en iyi sekilde isleyerek yemek yapmak, o6te yandan bunlarm bo-
zulmadan saklanmasi igin siirekli bir gaba gosterilmektedir. Uretilebilecek yiye-
cek miktar: ile diinya niifus artisz kar§11a§t1nld1g1nda bunun Snemi daha da ¢ok
artmaktadir.

Besin ham maddelerinin en iyi sekilde islenebilmesi ve korunabilmesi. igin
besin kimyasimin ¢ok iyi bilinmesi gerekir. B:rinler su ve mineral tuzlardan bas-
ka en tnemli dort bilesenden olugmaktadir. Bu bilegenler proteinler, karbonhid-
ratlar, yaglar. ve vitaminlerdir. Bu bilegenlerden’ hepsi organik yapidaki oldukeca
karmagik bilesiklerden olusur. Gida maddelerinin baska bir Snemli katk: mad-
desi kendilerine renk veren boyai maddelerdir. Bu nedenle besin maddelerini
incelerken bunlar da dikkate almak gerekir.

6.1. PROTEINLER

Proteinler kimyacilarca bilinen en karmagik bilegiklerdendir. Bunlar degigik
amino asitlerden olusan polimerik maddelerdir. Aym veya degigik tiirdeki ami-
no asitler (proteinlerde 26 degisik amino asit bulunur) birbirleriyle peptit baglar:
denilen baglarla birleserek polimerik yapidaki proteinleri olustururiar. Ornegin
iki amino asit asagidaki sekilde birlegebilir. -

: 0 0 0 0
HZN-CHZ-é-OH + _HZN-CHZ—E—OH —_— HZN—CHZ—&~NH-CH2-t—0H

peptit badi
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Bilinen 80 amino asitten 20 tanesi tam olarak bilinmektedir. Bunlardan
7 tanesi (valin; teromin, lusin, izolusin, metionin, triptofen, laysin) viicut tara-
findan sentez edilemezler, dolayisiyla besinlerle alinmalart gerekir,

flk olarak 1954 yilinda basit bir protein olan insiilinin yapis tesbit edilmistir.
Bu proteinde 15 degisik amino asit vardir. Ve bir molekiiliinde toplam 51 mo-
lekiil amino asit bulunur. Bazi proteinlerin molekiil agirligt milyonlar degerinde-
dir, Viicut aldig: proteinléri parcalayarak amino asitlerine aywr ve kendisine ya-

rarh proteinleri yapar. Proteinin par¢alanmas: sirasinda enerji agiga cikar ve faz-

la azotlar iire olarak digari atilir,

Proteinler 1siya gok duyarhidirlar. Sabit bir sicaklifn iistiinde degigifne udra-
yarak ap brgiisii durumuna gegerler. Bu durumda protein molekiilleri yeni baglar-
la birbirine baglanarak ii¢ boyutlu baglantilar olugtururlar. Yumurta, et gibi be-
sinlerin 1sitmayla katrlasmalar1 bu nedenledir.

Besin proteinlerinin en dnemlileri jelatin ve gluten (gliadin ve glutein) pro-
teinleridir .Jelatin fazla su sogurur vei35 °Cnin iistiindeki sicakliklarda erir. So-
gutuldugunda su, molekiil lifleri arasinda tutuklanir ve jel olusturur. Gluten en
¢ok un iginde bulunur ve suyla karighrildiginda elastik (hamur) bir yap gOste-
rir. Eger hamur 75 °C dolaymnda witiirsa protein ag yapismma geger ve hamur
katilagir. .

Proteinler en dnemli besin maddeleri oldugundan dengeli bir beslenme sag-
lamak icin dogal kaynaklara. ¢k olarak degisik ybntemlerle sentetik proteinler
yapiimaya gahgiimaktadir. :

6.1.1. Protcin Analizleri

Degisik gida maddelerindeki proteinlerin dogrudan analizleri giic oldugun-
dan, azot analizi yapilir ve besindeki protein tiiriine gbre sabit bir gravimetrik
faktorde azot miktar: carpilarak protein miktar: bulunur.

Azot analizi igin én uygun yontem Kjeldahl yontemidir. Bunun igin draek
maddesi once siilfiirik asit ile dzitlendirilerek proteindeki azot amonyak haline
gevrilir. Sonra da amonyak bir asit icinde damitdarak miktar1 bulunur. Kjehldahl
diizenegi sekil 6.1 de verilmigtir.

s

Istem :

1. Yafi ve nemi ahnmug Srnekten yaklagtk 1 gram duyarli olarak tartifir
ve dikkatlice 500 ml lik bir Kjeldahl balonuna konur. Balona 25 ml derisik
siilfiirik asit eklenerek tiim drnefin dipte toplanmast saglanir.

sofiutucu -

Rjeldahl . r‘
balonu

\ toplama kabi

>

Sekil 6.1 Kjeldahl diizenei

2. Kangima katalizér olarak 1 gram kadar bakir siilfat ve potasyum siil-
?t karisimi konur. Bunun i¢in daha bagka katalizdrler de kullanilabilir. Orne-
gin 0.5 g HegO, 0.1 g Se ve 0.2 g CuSeO, bn amagla kullamlabilir,

3. “Slgrama kayb}nl dnlemek icin balonun agzina bir huni yerlestirilir ve
balon egik olarak bir spora baflandiktan sonra dikkatle diisiik bek alevinde kay-
nattlir. '

4. Cozelti renksiz veya acik sar1 oluncaya kadar sittlir. Bu iglem 2 - 3 sa-

a_t_ kadar bir zaman alabilir. Bu durumda protein pargalanarak amonyuma donii-
giir, ‘ :

5..Ism:na islemi tamamlandiktan sonra balon tamamen soguyuncaya kadar
beklenir. Karigim katilagirsa ¢ozelti iyice galkalanir, '

6. Cozelti saf su ile 150 ml ye seyreltilir. Uzerine 1 -2 damla fepolftaleyn
ve balonun i¢ kenarlarindan 100 ml % 40 ik NaOH dikkatle eklenir.
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rumda ¢bzelti bazik Szellik- (kirmiz: renk) gésterir ve amonyum ivonlan NaOH
ile amonyak haline doniisiir.

8. Darmutma diizeneginin toplama kabina (erlene) 100 mi 0.1 N HCI. ve-
ya 50 ml % 4 liik borik asit ¢dzeltisi konur, Sofutucunun ucu asit fizerine deg-
dirilir, ,

9. Damuitma balonu alttan kaynatllarak amonyagin hepsi toplama kabmn-
daki asitin i¢inden gecirilir. Asitin HCl veya HBO, olusuna gdre asagidaki nd-
tiirlegtirme tepkimeleri olur.

,  HCI+NH, = NH,*+Cl-
HBO,+NH, —> NH,*+B0,~
Sogutucu 22 su ile yikanarak toplama kabma aktardir.:

10. Asit olarak HCI kullamlmigsa asitin agiris1 0.1 N ayarli NaOH ile geri
titre edilir. Eger borik asit kullamlmigsa 0.1 N ayarh HCI ile titre edilir. Bu du-
rumda olugsan BO,~ iyonlart asitle HBO, haline doniisiir. Indikatdr olarak her
iki halde 2 - 3 damla bromkrosel yesili (% 0.1 lik alkoldski ¢Gzeltisi) kullanilr.

© 11. Asit olarak HCI kuilanilmas: durumunda azot miktar

gfam azot=(Vuc X Nuet— Viaon XNNaOH) X1072X14

* Asit olarak HBO2 kullamlmaSI durumunda;

gram azot=Viye XNy X107 X 14

Burada birinci durumda toplama kabina konulan HCI ve titrasyon igin kullam-
lan NaOH; ikinci durumda ise titrasyon igin kullamlan HCI degerleri gosterilmek-
tedir. Hacimler ml cinsinden alindigr icin 103 ile carpilnnigtir,

12. Analiz edilen Srnekte proteinin azota gdre gravimetrik faktdrii bilini-

vorsa, bu faktSr azot agmhg ile ¢arpilarak protein ag1r11g1 bulunur. Protein agiz- -

1g1 Groek aguligma boliinip yiiz ile carpildiginda protein yiizdesi bulunur.

13. Bazt gide maddelerinde proteinin azota gore gravimetrik faktdr deger-
leri sunlardu: Un igin 5.70; peynir igin 6.38; findik icin 6.25.

"6.2. Karbonhidratlar

Karbonhidratlar bitkiler iginde oldukg¢a yaygm sekilde nisasta, seker, Sﬂklz,
seliiloz, dekstrin ve pektin olarak bulunurlar. Bitkiler iginde, fotosentez yoluyla
dogrudan veya dolayh olarak su ve karbon dioksitten firerler. Genel formiilleri

Ci(H:0), scklindedir. Ancak bu bilesikler bilinen hidratlardan  (Srnegin

7. Balon calkalanmadan Kjeldahl damitma diizenegine baglamr. Bu du- K
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CuS0, . SH.0) farklidirlar. Hidrojen ve oksijen oranlari su i¢indekinin aym ol-
dugu halde bagh olarak su molekiilleri icermezler. Karbonhidratlarin en az komp-
leks olam tatl, kristal yapida ve suda ¢Oziinen sekerlerdir. Bunlar monoksakka-
cit denilen heterosiklik bilesiklerdir. En onemhs1 asagida formiilierle gosterﬂen

P, glikozdur.
cH sz . CH o
g - O \ .
-; OH

= 04\ A /

A ~glikoz

. —glikoz

» & - glikoz dogal olarak bqunuf, 8 - glikoz ise zamanla o - glikozun degigime
ugramasiyla olusur. DiZer bir &nemli monoksakkarit fruktozdur.

- Iki monosékkzirit birleserek daha kompleks sékerler olan maltoz (glikoz-gli-
koz), sakkaroz (glikoz - fruktoz), laktoz (ghkoz glikoz) gibi disakkaritleri olus-
tururlar

OH CH 201{

sakkaroz - -




.. mayla olusmaktadir. ' 3
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‘Cok sayida monoksakkaritler birleserek pohsakkantlerl yaparlar. Bunlardan
seliiloz « ~ glikozlardan, nisasta f§ - ghkozlardan olusan amiloz (dojrusal zinciry ;
ve amilopektin (dallanmig ii¢ boyutle zincirler) karlglmlandlr Iyot ile mavi reng1
veren kiiclik amiloz molekiilleridir. 4

Birgok meyvede ve baz bitki kbklerinde bulunan pektin denilen polisakka. §
ritler jel yapan karbonhidratlardandir. Nigasta 1sitldiginda hidroliz olur ve arg’
lirtin olarak kahverenkli dekstrini verir.

Viicut igin gereken enerjinin baghca kaynagi: karbonhidrotlardir, Bunlar vii- §
cuda alindiklarinda Gnce enzimlerle monosakkaritlere ayrilwlar. Sonra da mono- '3
sakkaritler kolayca c¢Oziinebilen glikojen denilen polimerik maddeler olusturur- 3
+lar. Bunlar gerektikce tekrar monosakkaritlere doniigtiiriiliirler. Birkisim karbon- 4
hidratlar da viicutta yag haline doniigiirler. Enerji iiretimi karmagik bir mekamz- 9

Dogada bolca bulunan su yosunlari difer bir Onemli karbonhidrat kayna- §

grdir. Bunlar halen genig dlclide gida teknolops1 hammaddesi olarak kullamlmak- §
tadir, 1

Sekerdeki tatliik basit karbon hidratlardan kaynaklanmaktadir. Tatlilik de-
recesi monosakkarit derecesine gore degisir. Ornegin cay sekeri olan sakkaroz §
esas birim olarak kabul edilirse, misir ve patates nisastasidan hidroliz edilerek §
elde edilen ve pudra sekeri olarak bilinen glikoz % 75 kadar tatlidir. Bal ve bazn
tath meyvelerde glikoz ve sakkarozun yanisira bulunan fruktoz en tath mono-
sakkarittir. Gida olarak enerji degeri olmayan sakarin ve siklamat gibi bilesikler |
daha tathdir (birincisi sakkarozun 9 kat: ikincisi 50 kat1 daha tathidir) ve bazan |
rejim gekeri olarak kullamiler, ' 4

Bagta bal olmak iizere bircok tatll yiyecekler insan tarafindan gok eski caf-
lardan beri kullanilmakla beraber seker kamist veya pancarindan seker oziitle-
mesi ilk olarak 1747 yiiinda Alman kimyactst Andreas Marggraf tarafindan ya-
pimugtir. Gergek anlamda seker endustnsl 1812 wilinda Napolyon tarafindan
baglatﬂmlgtlr

6.2.1. Seker Pancarmmdan Seker Elde edilmesi

Seker pancarmdaulg:t')ziicii yardimiyla éeker dziitlendikten sonra kristallen-
dirilerek seker elde edilir.
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fglem :

1. Yaklasik 20 - 25 gram geker pancari duyarli olarak tartlllr ve bir havan
iginde once kiigiik pargalara- kesilir, sonra ezilir.

2. Ezilen pancar 150 ml lik bir behere konur. Havan ve &teki kullamlan
geregler su ile yrkanir ve bu behere aktarilir. Beherdeki su hacmi yaklagik 100

.l ye tamamlanir.

3. Cozelti bek alevinde dikkatle 20 dakika kadar kaynmatilir. Sicak cOzelti
su trompu yardumiyla siiziiliir, Beher sicak saf su ile calkalamr ve artiga ckle-
nerek yikanmast sagiamr.

4. Siziintll 250 ml lik bir behere aktarilir. Su trompunun balonu sicak su
ile calkalanarak siiziintiiye eklenir. Cozeltiye yaklagik 0.2 gram kalsiyum oksit
eklenir ve bek alevinde 5 dakika kaynatilir,

5. Cozelti sicak iken su trompu yardimiyla siiziiliir. Beherin ici sicak saf

~ su ile calkalanir ve bunupla sliggec kafudi iizerindeki artik yikarur,

6. Cozelti 250 ml-lik- bir behere aktarilir ve su trampunun balonu az mik-

" darda sicak su ile yikanarak cozelti ile birlestirilir. Yaklagik bilya bityitkliigiinde

iki parca kati karbon dioksit (kuru buz} eklenir ve 10 dakika msitihr. Eger ¢6-
zelti hacmi 50 ml den fazla ise yaklagrtk 50 ml kalincaya kadar buharlastiriiir.

7. Cozelti yeniden su trompu yardumuyla siiziiliic. Siiziinti 100 ml lik bir
behere alimr ve yaklaslk 1 ml kalincaya kadar buharlagtirilir,

8. Etanol ve metanol ;ozeltllermden 42 ml ve 18 ml karngtirilarak 60 ml
lik bir ¢dzelti ha21r1an1r )

9. Hazulanan alkol- gizeltisinden 10 ml alinarak beherdeki 1 ml lik seker

. ¢Ozeltisine eklenir ve calkalamr. Sekerin bir kismm kristallesiv. Cozeltideki sivi

bagka behere aktarilir ve kalan gekere yeni bir 10 ml lik alkol karigumi eklenir,
Aym islemler biitiin geker kristalleninceye kadar tekrarianir.

10. Seker ¢dzeltisi su trompu yardumyla siiziiliir, Siizgec kagid: tizerindeki
scker havada kurutularak tartilir ve seker yiizdesi hesaplamr

_ seker angrhglu(g) % 100
pancar agirlig (g)

% .seker

Not :

Seker zehir Gzellii gBsteren metanol ile kirlenmis olabllecegmden tadina
bakilmamasi® 6nerilir.
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6.2.2. Toplam indirgen (invert) geker miktarimn tayini

Indirgen geker miktari, sekerin Fehling gozeltlsl ile mdlrgenmesryle kolayca
bulunabilir. Bunun icin geker &rnefi Fehling gbzeltisiyle indirgendikten sonra

" agiga ¢ikan bakir (I) oksit miktari bulunur ve bu degerlere kargt olan geker mik-

tar1 ¢izelge 6.1 den okunur,

Toplam indirgen seker miktar: bal analizinde de anlatildifx §éki1de yapilir..
Bunun -icin yaklagik 1 gram geker duyarli olarak tartihr ve 250 mt lik bir ba-
lon jojede az miktarda su ile ¢dziliir. Toplam hacim 250 ml ye tamamlanir. Bu

¢bdzeltiden 50 ml alinarak bal analizi bdlimiinde anlatlldigl sekilde tayin yapilir.

Tiirkiyede rafine gekerlerde % 99.80 dolaymnda topldm mcllrgen seker bu—-
lonur. Diinya standartlart 96 99.70 dolayindadur.

6.2.3. Sekerde Nem Miktarmin Taj/ini

Bunun igin seker drnegi 105 °C de bir siire kurutularak agwhk kaybi he-
saplanr, '

Cizelge: 6.1, Bakir (I) oksit miktarina Iéargn indirgen geker miktan’

Cu, O, mg _seker, mg Cu.0, mg seker, mg
100 43.3 ' 280 115.7
© 110 . 453 - 290 120.1
120 492 300 124.6
130 : 53.1 310 . 129.7
140 57.0 ‘ 320 133.7
150 . 610 330 138.2
160 - 65.1 340 142.8
170 69.2 350° 1477
180 | 134 360 . 1527
190 715 370 157.5
200 . 815 380 161.9
210 857 390 . 166.5
220 ©90.0 400 171.4
230 94.4 410 176.2
240 98.4 420 181.2
250 1029 430 186.2
. 260 _ 107.1 : 440 191.2
270 111.4 ' 450 196.3

. 460 201.6

1§lem :

1. Yaklagik 10 gram kadar geker Ornegi dikkatle: tartlldlktan sonra sabit

tartma getirilmis aliiminyum kaba konur ve 3 saat kadar 105 °C de etiivde
bekletilir. '

2. Ornek etiivden alindiktan sonra desikatorde sogutulur ve fartiir. Bu tar-
timdan bos kab agihfr ¢ikarrdarak nem agiehify bulunur, Buradan da nem yiiz-
desi ‘hesaplamr.

% Nem= L 2B ;09
seker agiriig (g)

Kristal geker igcindeki nem‘miktan en fazla % 0.4 olmalidir.

.24, Sekerde Kiil Tayini

Seker icindeki kiil, siilfat kiili ve karbonat kiilii olarak bilinir. Seker dog-
sudan kiillendirilirse toplam kiil miktart bulunur. Bu deger rafine sekerlerde
Y% 0.04 ii_gecmemelidir. Iki tiic kil icin farkl jglemler yapilir.

Siilfat kiilii fcin islemler :

1. Yaklagik 50 gram rafine geker sabit tartlﬁa get-irilmis bir platin kapsiil
i¢ine konularak duyarlt olarak tartlhr.

2, Ornege 8 - 10 ml kadar derigik siilfiirik asit damla damla eklenir ve ka-
rigim diigiik bek alevinde sitilir. Bu sirada karigim platm bir -tel ile siirekli ola-
rak karisticdir.

'3, Kiitle tamamen k&miirlesince 550 °C ye ayarléﬁmxg bir firina alinir ve
kiil pembe - beyaz bir renk alncaya kadar beklenir.

4. Platin kapsiil desikatérde sogutulduktan sonra tartilir. Bu tartimdan kro-
ze bog afirhigi gikanlarak siilfat kul ‘agirhig bulunur. Buradan da yiizde kiil mik-
tart hesaplamr.

Karbonat kiilii icin islemler :

1. Yaklagtk 30°- 40 gram rafine seker sabit tarfima getirilmis bir platin
krozeye konur. Ornek bek alevinde tamamen kiil haline gelinceye kadar dikkatle
sitilir. Bu durumda Srnek alev almamali ve kopiiriip tagmamalidir.
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2. Kapsiil s_ogutulur. Kiitle az miktarda sicak su ilc nemlendirilic ve bir
bavana almarak 6giitiiliir, :

3. Kiitle 3 kez 3-5 ml su ile Oziitlenic ve &ziit bir siizge¢ kagidindan
siiziiliir, Artik, siizge¢ kagidi ile birlikte sabit tartima getirilmig platin krozeye
alimir ve bek alevinde yakilarak kiillendirilir. Daha sonra 450 °C deki firinda
bir siire tutularak icindeki kiiliin beyazimsi - pembe renk almasi saglamr.

4. Kroze sofutulduktan sonra % 5 lik ambnyum nitrat ¢ozeltisi ile nem-
lendirilir, Once su banyosunda kurutulur. Daha sonra 450 °C deki firinda 30
dakika tutularak kizdiridir. ' ‘

5. Kroze desikatér iginde sogutuiarak tartilir. Isitma ve tartma ‘islemleri
sabit tartina kadar siirdiiriiliir. Bu tartimdan kroze bog agirligr gikarilarak kiil
" miktar1 bulunur, Buradan da karbonat kiiliiniin yiizdesi hesaplanir,

6.3. Gida Maddelerinde Nisasta Tayini

Y

Gida maddelerinin birgogunda (patates, piring, un gibi) bol miktarda ni-
‘ sasta ‘bulunur. Bunlar glikozlarm ¢ - baglantilariyla baglannug polisakaritlerdir.
" Kolayca tziimlenir. Dogrusal yapidaki amilozda 1000 - 4000 kadar glikoz mole-
kiilii bulunur, Dogal nigasta (misrr, patates) % 20 - 30 amiloz ve % 70 - 80 ami-
lopektin igerir. Bazi nustr tiirleri % 100 amilopektinden olugur, Nisastann kul-
lanig amac1 ve alanlar: bu iki bilesigin oranlarma gore degisir. Amiloz dnce 1s1-
tihp sonra sofutuldufunda jel gdriiniimiinii alir. ‘Amilopektin ise sitilip sogu-
tuldugunda mumsu bir gdriiniim “alir. ;

Bugday ve patatesten nigastanin elde edilmesi eski ¢aglardan beri bilinmek-
tedir. Elde edilen nisasta besin olarak kullamilmasimn yanisira yapishrict ve

i ‘kozmetik sanayinde de kullanilmugtir. Giiniimiizde en Snemli nisasta kaynagi-ba- )

z1 musir tifrleridir. Bu tiir nisastalarm ayrilmas: kolay oldugu gibi depolanmast ve
tasinmas da kolaydrr. Bunun igin ilk iglem olarak musir % 0.1 lik kiikiirt dioksit
iceren su jle 52 °C de ve 48 saat siire ile pigirilic. Lifler, gluten ve su ayrid-
diktan sonra nisasta kurutularal§ kullamhr. Ozel baz kullamimlar igin elde edi-
len nisasta kimyasal ve fiziksel degigikliklere ugratiir. Bu degisiklikler kullams
amacma goére farklidm, ' '

Nigasta analizieri degisik yontemlerle yapilie, Bu y'dntémlerden bazilar: sun-~
larder; ‘

i
i)
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6.3.1. Lintner Yontemi ile Nisasta Tayini

Bu yontemde Srnek maddesi igindeki nigasta HCt ile hidroliz edildi'l.-:ten
sonra agiga gikan glikoz polarimetre ile olgiiliir. C
islem : ' _

1. Yaklasik 5 gram Ornek duyarh olarak tartihr. ve 200 ml lik bir balon
jojedeki 20 m! su igine konur. ’ , :

2. Cozeltiye yavas yavas 40 ml derisik HCI eklenerek iyice galkalanir.

\ 3. Yaklagtk 50 ml % 12 lik HCl eklenir ve 10-15 dakika cOziilmenin
tamamlanmasi icin beklenir, .

4. Ornekteki proteinleri ¢tktirmek igin 5ml % 5 lik fosfo'funstik __a:sit
2,0,. 12 WO, . 42 H,O yavag yavas cklenir. Toplam hacim % 12 lik HCI ile
200 ml ye tamamlanir. ‘

5. Kangim iyice galkalanw ve siiziiliir. Siiziintiiden 2 ml polarimetre tiipii-
qe alinarak Olclim yapilir. ‘ |

6. ‘Buliman polimetrik Olciim deferi (6zgiil_d6nﬁ, spesifik rotas_yon) saf
inigasta Srpedi icin rapor edilen degere boliintr ve 100 ile‘garplllrsa P[’ﬂfkte}fl
-yiizde bulunur. Ornegin un analizleri igin rapor edilen un nigastasinm Szgiil do-
miigii +200 diir. Buna gére

okunan Ozgiil donii %100
- 200

% Un=

%.3.2. O'sulfivan Yintemi ile Nigasta Tayipi "

Kimyasal ybntemlerde en gok O’sullivan Diastas-yﬁnter‘ni‘ ve Maylulovex_'. al-
kali - etanol yontemi kullambr. Her iki yontemde de drnek 191ndek1. yaglar dnee
Soxhlet cihazinda (Sekil 5.1) eter ile dziimlendirilip uzaklagtn'ﬂlr. 1\‘11§asta z'llnah%l
kalan artik fizerinde yapilir. Birinci yontemde nisasta hidroliz edilerek ?ozclt.l-
ye alindiktan sonra indirgen seker miktarimin tayini igin kullamlan gravimetrik

yontem uygulanir, '
Mayhover alkali - etanol ySnteminde Srnek birkag kez alkol - sodyum hid-

roksit ve asitlerle etkilendirilerek nigasta coktiiriiliir ve ylizde nigasta bulgnu]r.
Ancak bu yﬁﬂtem‘ O’sullivan yontemi kadar duyarll sonug vermez. Bu nedenle

-asafidaki iglemler O’sullivan igin verilmigtir.
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Islem :

Yaklagtk 3 gram ornek Soxhelet cihazinda eter ile dziimlendirilir. Artik 3n-
ce alkol daha sonra matlak alkol ile galkalanarak bir siizgeg kagidi fizerine al-
mr. ’ ' . |
2. Siizgeg kagidt i_izerindeki ornek 50 ml su ile behere aktarilir ve 15. da-
kika kamstirarak kaynatihr. Bu sirada nigasta jelatinlegic ve homojen bir kari-
sim elde edilir.

3, Cozelti 55°C ye kadar sofutulur ve 0.03 gram diastasnﬁ az miktarda
suda ¢éziinmilg cozeltisi eKlenir. Karigim 55-60 °C bir saat veya daha fazla:

bekletilir. Bu durumda ¢ozeltiden 1 damla alinp buna iyot ¢bzeltisi eklendiginde -

mavi rengin goriinmemesi gerekir.

4, Cbdzeltinin sicaklign 100 °C ye glléanhr ve 250 ml lik bir balon jojeye
siiziiliir. Artik birkag kez 2 -3 ml sicak su ile yikanur.
. 5. Balon jojedeki toplam hacim saf su ile 250 ml ve tamamlanrr ve so-
* Butulur. . .
6. Cozeltiden 200 ml abmir ve buna 20 ml derisik HCI eklenir. Su banyo-
sunda 2.5 saat siire ile 1siflir.

7. Cbzelti sogutulur ve % 10 vk Na,CO; ¢bzeltisi yavas yavas eklenerck
notiirlegtirme saglanar.

Cozeltideki tc.p]ani indirgen seker miktarr gravimetrik yt'mtemle\ dnceden
yapildigr sekilde bulumpur. Bulunan geker miktar1 0.90 faktorii ile carpilarak ni-

sasta miktar1 bulunur.

toplam indirgen seker (g)X0.90 250
drnek afirhgi (g) 200

% Nigasta= X100

'64. GIDA MADDELERINDE YAGLAR

_ Yaj, serbest yag asitleri denilen vzun zincirli organik asitlerin gliserol ‘dé-ﬁ

pilen ii¢ hidroksilli bir alkolle yaptiklar1 esterlerdir. Genellikle sterol denilem
daha karmagik alkollerden’ de az miktar da igerir. Protein ve karbonhidratlarda
oldupu gibi polimerik bir yapi gostermezler, molekiil yapist daha basittir. Yag--

lar yogunlagnus enetji kaynaklar1 gibidir. Viicuttaki yag tabakas: sofufa karst .

koruyucu bir islev gordiigii gibi hassas organlarm (bSbrek gibi) da koruyuculu-
gunu yapar. Yag ayni zamanda A, D ve E gibi yafda ¢oziinen vitaminlere kay-

naklik iglevini goriir.

'143.

Yaplar; hayvanlarin viicudunda veya. bitkilerin meyve, tohum, gekirdék gibi
- iastmlarinda dopal olarak bulunurlar. Hayvan viicudundan elde edilen yaglar
| hayvansal yaglar {tereyag, ic 'yaglar, bahk yaglar1 gibi), bitkilerden elde edilen
yalar da bitkisel yaglar (zeytin, aycicegi, i)amuk yaglart gibi) olarak isimlendi-

rilir.

‘- Bitki tohumlarimn bir kismu yag eldesi i¢in yetistirilir. Bunlardan ea Snem-
4 T aygicegi ve keten tohumlaridir. Pamuk, s, zeytin gibi bitkilerden yag yan
- dirlin olarak elde edilir. Bitkisel yaglarn ¢ofu sivi olmakla birlikte kakao yafl ve
‘koko vagt gibi bazi katt bitkisel yagiar da vardir. Kat yaglardaki yag asitlerinin
hidrokarbon zinciri doymusg, sivi jfaglarda doymamis (olefin) halindedir. Bu ne-

5 : denle sv1 yag hidrojenlendirilirse katilagir.

En c¢ok bulunan yag asitleri ve icinde bulunduklart yag tiirler‘i sunlardir;

' Jaurik asit CHo(CH,),,CO.H (tereyag1 ve koko ya), palmitik asit CH,(CH,)1.CO-H
{gogu yaglar}, oleik asit CH,(CH.);CH=CH{(CH.);CO.H (¢ofu yaglar), linoleik
.asit CHa(‘CHg)A}CHZCHCHQCH=CH(CH2)7COEH (soya yagy), z}ragidonik asit
fCHa(CHz).l(CH=CHCI‘I)3:CI'I(CH2)2C02H (bghk yapy). Bu yaf asitleri ‘niolekiil-

derinin hepsinde toplam karbon sayist-gift sayihdir. Yalnizea yunus baligmndan el-

de edilmis olan izo - valerik asitte (CH,).CHCH.CO.H tek sayill karbon atomu

ayardir.

Yagiarln sodyum hidr'oksitle verdikleri tepkimeye sabunlasma denir. Elde -

edilen organik asitin sodyum tuzu suda ¢oziinlir ve sabun admi alir. Ornegin her-

hangi bir gliseril esteria sulu. sodyum. hidroksit ¢zeltisi ile tepkimesi su gekilde
olur.
y H
1
H-C-0-C~(CH,) | (CH, N 07C(CH,) , (CH HeC~OH
1 ¢ 2°M2716773 + 7.
Ao o _ = -0
H-C-0-C-(CH,) 1 CHy  + O3NaOH > i oTc(cn:) . CH CH(CH,)CH H-C-OH
Na Bpuitaly 2’ 7%"3 Heboxt

'HIJ C-(CH.) CH CH(CH,),CH
H-G-0-C-(CHy)y 2 7% | ¢
gliseril ester sabun -
gliserol

_ Sabun yapilrken yan iriin olarak elde edilen gliserbl parfiim sanayinde bi-
rinci derecede Kullanilan bir madde oldugu gibi eger nitrik asitle esterlestirilirse

<ok kuvvetli bir patlayict olan “nitrogliserin elde edilir.
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6.4.1;° Yag. Miktan Tayini

. Y:;fl sikaniacak tohum 6ncevmekanik olarak temizlenir ve daha sonra sik-
L a makinalarmda preslenerek yaginun % 65 - 70 kadari alinir. Bu yag siiziilii
alindiktan sonra geriye kalan kiispe oziitlenerek geriye kalan yagin % 4 - 12 kali
dar1 alnir. Oziitleyici olarak hegzan gibi hidrokarbon g¢oziiciiler kullanilir.

g : .Il_,aborafuvarda, w?rilen bir besin maddesinin icindeki yag miktarmin tayini
vgm cirnek dnce HCI ile kayngtllarak yagsal olmayan maddeler ¢dzeltiye almir
e ortamdan uzaklastirilir. Daha sonra 6rnek Soxhelet cihazinda petrol eteri ile

Oziitlenerek yag eter fazina almur, D
. Damitilarak alinan eter buha 5
tartilarak miktar: bulunur. rlastiole ve 2

Istem :

1. Yaklagk 10 grém droek maddesi du
) - arll olarak tartil ;
konur. Uzerine 30 ml 6 N HC! eklenir. d rulir ve bir erlene

cn 2.“ K.z_ir1§1ma birkag tane kaynama tasi konduktan sonra erlen bir elektrik
II::agl uzelélédi, yavas yavag sitilarak kaynatibr, Kaynatma iglemine yajsal 'ol—
ayan maddelerin tamamen ¢oziinmesine kadar deva il
m edilir,
30 °C kadar sogutulur. i et sonra eren

4 .“3. Soxhe{et cihazinin balonu 105 °C deki etiivde 1 saat kadar tutulur ve
esmatkrd.e_ sofutularak tartilir. Isitma ve sojutma isglemine sabit tartima kadar
devam edilir. Balon Soxhelet ‘cihazma bajlanir,’

. 4. Erlen ig_indeki kangim Soxhelet cihazinin (sekil 5.1) B kismma bogal-
tlarak A 1‘1a.zne51-ne gegmesi -saglanir. Erlen sirastyla ilik su ve 60 °C danutimus.
E;t:i:f t:;f:});‘l gekbn:kag kez yikanir ve yikama g¢bzeltisi de Soxhelet aygitina ak-
. Cihazdaki toplam ¢Ozelti miktarn A h ini iyesi
v aznesinin yar seviyesi dolaymna gel-

. 5. f’etrc?l eteri A haznesinden alarak cihazin balonunda toplanir. Balon
saat siire ile isitilarak yagin petrol eterine Oziitlenmesi saglanir.

6. Balon cihazdan almarak su banyosunda eter tamamen buharlagmcaya |

kadar isitihr. Daha sonra balon, igindeki yag ile birlikte etiivde 105 °C de bir
saat kadar tytulur, Bunun sonunda balon desikatérde sogutulur ve tartihir. Etiiv-
de 1sitma ve sojutup tartma iglemi sabit tartima kadar tekrarlanir. Bu .tartlm
dan balonun bog aguhf: ¢ikanlarak yagin agirhg bulunur. ‘ )

y 7. ‘Omekte.k.i_ y.:agl_n.tamamen oziitlendigini anlamak icin Soxhelet cibazina,
sabit tartima getmlml; ikinci bir' balon baglanir ve dziitleme islemine iki saat da-
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ha devam edilir. Oteki balonda yapiian islemler burada tekrarlamr. Efer yag
miktan: bulunursa ilk bulunan degere eklenir. Yag agirhgs ve Ornek agrhgn yar-
dimiyla yag yiizdesi hesaplamr.

6.4.2. Yaplarda su ve Ugucu madde Tayini

Ornek, 100 - 105 °C deki etiivde sabit tartima getirilinceye kadar bekleti-
lerek su ve ucucu madde miktar: tayin edilir.

islem :

1. Eritilmis veya yumusatdmus Srneklerde su dibe cokme egilimi gbster-
diginden, -suyu homojen olarak dagitmak icin drnek bir beher igine almarak kum
banyosunda veya elekirik ocaginda hafifce eritilmeden yumugatilir ve bir kang-

‘tirer ile iyice kanstirilr.

2. Yaklagk 10 gram kadar hazrlanmis 6rnek daha Oneceden sabit tartima
getirilmis bir porselen veya cam kapsiile alinarak duyarh olarak tartilir. Bu tar-
timdan kapsiiliin bos aguhift gikarlarak Srnek agirhigt. bulunar.

3. Ornek 103 - 105 °C deki etiivde 2 - 3 saat tutulur, Bu stire sonunda de-
sikatdrde soputularak tartibr. Isitma iglemi 20 dakika daha siirdiiriiliir ve desi-
katdrde sogutulduktan sonra tartilir. Tartimlar arasindaki fark 0.02 gramdan faz-
la.depilse bu tartim son tartim olarak almmr. Fark bu degerden bilyiik ise 1sit-
ma ve soputma iglemi tekrarlanir. Efer agirlikta bir artig gdzlenirse yiikseltgen-
me oldugu anlagthir. Bu durumda sonug, agirhfin  artmaya baglamasindan he-
men once yapilan tartimdan hesaplanir. Son tartimdan 1sitma Sncesi tartim ¢t
karilarak agirhik kaybi bulunur, Tartilan drnek miktari ve agulk kayb yardimy-
la yag igindeki su ve ugucu madde yiizdesi hesaplanir,

4. Eger yagm asi deferi 4 ten yiksek ise msitma islemi etiiv yerine kum
banyosunda 105 °C yi gegmeyecek bir sekilde yapiir. Bu durumda bir termo-
metre Srnek icinde bulundurulur ve Srmek bu termometreyle siirekli karigtirilir.

Tartimlar termometre kapsiil iginde iken yapilir.

6.4.3. Yapda, ¢oziinmeyen yabancr maddelerin tayini

Yaj, petrol eteri veya n - hegzan ile oziitlendiginde ¢dziinmeyen maddeler
yabanci maddeler olarak isimiendirilir.' Bunlar toprak, kum ve benzeri madde-
ler,. minerai maddeler, karbonhidratlar, azoflu maddeler, baz tegineler, kalsi-
yum ve alkali sabunlari, oksitlenmis yag asitleri gibi maddelerdir.

Analitik ve Smai Kimya Uygulamasi — .10
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dslem ¢

1. Daha &nce kurutulmus Srnekten yaklagtk 20 gram kadar duyarli ola-
rak tatilr ve 300 ml lik kapakl bir erlene konur. Uzerine 200 ml n - hegzan ck-
denir. - o ' .

2. Erlenin agz1 kapatilir ve ¢bzelti calkalanir, 20 °C de yaklagik 30 dakika
bekletilir, - . ' -

3. Mavi bant siizgeg kagid: bir cam kap icinde etiivde 105 °C de bir saat
kadar kurutulduktan sonra desikatdrde sogutulur ve tartilir.

4, Cbozelti karigim hazirlanan siizges kafidindan siiziifiir. Artik az miktar-
da ¢bzield ile yikanmr. '

5. Sizgeg kagidi huniden alndiktan sonra daha Snce iginde tartiddign cam
kaba konur. Once havada sonra 105 °C deki etiivde sabit tartima gelinceye ka-
dar kurutulur. Bu tartmdan kabin ve slizgecin tartimlar1 gikarilarak yabanci
~maddelerin agirhfi bulunur ve yiizde yabanci madde miktar: hesaplanir.

6.4.4. Sabunlagma Sayist

" Herhangi bir yagin bir grami igindeki serbest veya ester halindeki organik
asitlerin notiirlestirilmesi icin kullaniian KOH i mg sayisina sabunlagma sayist
denir. Yag iginde degisik sayt ve molékiil agirlifinda organik asitler bulunabildigi
icin sabunlagma sayist da degisik olur. Bu degeri saptamak i¢in vag ornegl KOH
ile tepkimeye sokulur. Ancak tepkime hiz1 serbest organik asitlerde ve esterlerde
farkli oldugundan dogrudan titrasyon tepkimesi yerine geri titrasyon daha sag-
Aikl1, sonug ‘verir. Béyle bir deney asagidaki sekilde yapilabilir.

dslem :

1. Yaklagik 0.2 gram bitkisel yag duyarli olarak tartilip 250 ml lik bir
-erlene konur, : ' : -

, 2. Erlendeki yaga 25 mi etil alkolli 0.5 N KOH duyarl olarak Blgiiliii) ek-

denir ve kar1§1m 30 dakika kadar kaynatilr. Kaynatmann daha iyi sonug ver-
cmesi i¢in erlene bir geri sogutucu baglamr. Boylece buharlagan madde segutucu
‘tiipiinde yopunlagarak yeniden erlene doner. '

3. Kajmaitma iglemi tamamlandiktan sonra karisim 0.5 N ayarh HCl ¢d-
.zeltisi ile fenolftaleyn indikatorliifiinde titre edilerck agit olan KOH miktars
"ﬂbulunur. Kullanitan HCl hacmine V. denir,

4
1
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4. Baska bir erlene 25 ml etil alkollu 0.5 N KOH c;‘c')zéltisi almir. Fenolf-
taleyn indikatdrliigiinde 0.5 N ayarlt HCI ¢ozeltisi ile titre edilir. Kullanilan
HCl miktarma V, -denir. ‘ )

5." Kullamlan Srack agiwch§t w gram, KOH. normalitesi N ve milimol agir-
gy 56.11 mg olarak alinirsa sabunlasma sayist Vi '

V,=56.11X(V,—V./)wXN

olur.

6.4.5. Asit Degerinin Tayini

Asit deperi yag igindeki ‘serbest haldeki asit miktarmi belirler. Buna gore
tamm soyle yapilabilir: bir gram yag igindeki serbest asiti notiirlegtirmek igin
kullamian KOH nin' mg sayisina asit degeri denir. Eger yag oda sicaklifinda

KOH ile tepkimeye sokulursa yag icindeki esterler etkilenmeden serbest asit-
ler tepkimeye girebilirler. Ancak bu durum yag igindeki asitleri secici ayirma
yontemiyle ayuma igin alkol - eter ¢oziicii sistemi (% 50 - 9% 50) kullanilir,

Istem ; o ;
' 1. Yaklagik 0.5 gram yag duyarh' olarak tartilir ve 50 ml alkol - eter ¢o-

zeltisinde ¢Oziliir.

2. Coziinme iglemi tamamlandlktah sonra karismm (enolftaleyn indikacorlii-
giinde 0.1 N ayarh KOH cozeltisi ile titre, edilir. Kullanlan KOH hacming V,
denir. .

3. Bagka bir erlende 50 ml alkol - efer ¢Bzeltisi benzer kosullarla 0.1 N
ayarli KOH ¢ozeltisi jle titre edilir. Kullamlan KOH hacmine V, denir. Eger or-
nek afurhg w g, KOH in normalitesi N ve milimol agclig 56.11 olarak alinirsa
asit deferi Ax ‘

A= Ve ys56.11XN
w i\
olur. Ester degeri E, bulunmak istenirse

E.=V.—A;

esitligi kullanilir.
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6.4.6. iyot Degerinin Tayini

Yag asitlerinin bazifar1 doymamus (olefinik) hidrokarbonlardan olugur. Her-
hangi bir yagdaki doymamig hidrokarbon oran: yagin ergime noktasini dogrudan
etkiler. Ergime noktast doymugluk oram ile artar. Ornegin tereyagl ve margarin-
lerde doymus hidrokarbonlu asitler, sivi yaglarda ise doymamis hidrokarbonlu-
lar daha fazladir. Eger sv1 bir yag hidrojenlendirilerek igindeki doymang hid-
rokarbonlar doyurulursa yag kati hale gecer. Genel olarak, verilen bir yagdaki
doymamiglik orani iyot ile tepkimeye sokularak bulunur. Bu durumda herbir
—HC=CH— c¢ift bag1 icin bir mol iyot kullanlmis olur ve 100 g yag i¢in kul-
tanilan toplam iyotun gram cinsinden sayisma yagmn iyot degeri denir.

H H

|
—HC=CH—+I,» —C—C—
J |
e I I

islem ;

1. Yaklagk 0.2 gram yag (sv1 veya kat) 10m! kloroform CHCl, veya
karbontetrakloriir CCl, iginde coziilir ve fizerine 25 ml iyot - bromiir IBr,
gozeltisi eklenir. Bu gozelti 500 ml asetik asit, 4 ml brom ve 2.3 iyotun ka-
ristiriimasiyla  hazirlamr,

2. Cozelti kanigimu karanhk bir yerde 3 - 4 dakika kadar bekletilir. Analiz
iki paralel deney halinde yapilirsa daha iyi-sonug almr. Kargima bekleme sii-
cesi sonunda 100 mil su ve 20 ml % 10 luk KI gbzeltisi eklenerek iyice karis-
urthr. Kansim iginde agagidaki tepkime olur. :

I-+IBr — I,+Br~

3. Cozeltideki fazla iyot ayarh tiyosiilfat ile nigasta indikattrliigiinde titre
edilir. Kullanilan tiyosiilfat hacmine V, denir. :

4, Icinde yag bulunmayan ve Steki maddeleri (¢oziicii ve ayl_rar;lar) iceren
verilen miktardaki ikinci bir ¢ozelti hazirlamr ve bu tiyosiilfat ile titre edilir.

Bu titrasyona kalibrasyon titrasyonu da denir. Burada harcanan tiyosiilfat ¢d--

zeltiginin hacmine V. denir.

5. Analiz icin alman yag agrhii w, tiyosiilfat cbzeltisinin normalitesi N
ise iyot deferi I | ' ‘
L=12.69X (V,—V,/w)XN

olur.

.

6.4.7. Yajplarda peroksit indeksinin tayini

Bin gram ya$ orncginde bulunan ve deney kosullarinda KIii yiikseltgeyen
miliesdegier gram cinsinden peroksit miktarina peroksit indeksi denir. Bu indeks
yagin acilik degerini verir. Peroksitle yiikseligenip agifa cikan iyot, sodyum ti-
yosiilfat ile titre edilerek bulunur. '

fslem : . , _
1. Yag ornegi kati ise afzm kapah bir kapta 60 - 70 °C deki etiivde 1s1-
ulir ve tamamen erimesi saglanir. Bu haliyle yaklagik 40 °C deki sicak bir tabla
izerinde bir siire tutularak kat kismmlarin ¢okmesi ve ustte berrak ¢ozeltinin olusg-
mast saglanir. '

2. Ust kisimdaki faz mavi bant siizgeg kagidindan siiziilerek bir behere
alnir. Bu srada ¢ok gerekli olmadikca Srnek fazia isitfimamalidir. Beherde top-
tanan &rnek berrak ve saydam olmalidir. :

3. Hazirlanan drnekten yaklasik 5 gram duyarli olaruk tartilir ve 250 ml
fik kapakli bir erlene konur. Yag oroegi swvi ise dogrudan tartilarak Ornek ali-
nie.

4. Bir beherde 3 kisim asetik asit, 2 kisim kloroform ile kanstirilarak
kloroform - asetik asit g¢dzeltisi hazirianir.

5. Asetik asit - kloroform gozeltisinden 30 ml ahnarak yag Ornefine ekle-
nir ve erlenin agzi kapatilarak drnek tamamen ¢bziiniinceye kadar galkalamur.

6. Sicak suda doymug potasyum iyodir cozeltisi hazirlanir ve bu cozeltiden
bir pipetle 0.5 ml almarak analiz cozeltisine eklenir. Cozelti arasuna calkalanarak
1 dakika bekletilir.

7. Cozeltiye 30 ml saf su eklenir ve 0.01 N ayarli tiyosiilfat chzeltist ile
titre edilir. Cézeltinin sar1 rengi iyice agihnca % 1 lik nigasta gozeltisinden 0.5
ml eklenir ve titrasyonma mavi renk kayboluncaya kadar devam edilir. Burada
harcanan tiyosiilfat ¢ozeltisinin hacmine V., denir.

8. Aym iglemler yag Ornegi olmaksizin yapihr ve titrasyon icin harcanan
tiyosiilfat hacmine V- denir. Yapilan bu ikinci igleme kor deney veya tanuk deney
de denir. Tiyosiilfatim normalitesine N ve alman drnek miktarina w denirse
peroksit indeksi

P, = (Vo— V) XNX(1000/w (g) )

olur.
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6.5. GIDA MADDELERINDE VITAMINLER

Vitaminlerin dnemi 1913 - 1914 yillarindaki calgmalardan sonra anlagil~
mugtir. Bu caligmalardan birinde yag, karbonhidrat, protein ve tuz karigimiyla

" peglenen farelerin gelisme gostermedikleri ve bir stire sonra &ldiikleri gbzlenmis-

thl. Ay yiyecege gilinde 3 ml kadar siit eklendiginde farcler normal geligmeleri-

ni gostermigtir. Bu miktar sut icindeki toplam kati madde miktar: 0.08 gram ol-
dugu halde farelerin giinliik agwelik artmalart 0.5 gram olarak goriilmiigtiir. Daha
sonraki caligmalarda bu iglevi saglayan kimyasal bilegiklerin vitamin olarak isim-
lendirilen bilegikler oldugu anlagilmstir. Halen 15 dolayinda vitamin tanunlan-
mugtir. Bunlardan bazilari metabolizmada etkin olan enzimlerin ‘iglevine katalizdr
gbrevi yapmaktadirlar. Cogu besin maddeleri yeteri kadar vitamin icermektedir.
Ancak besinlerin hazirlanmalan sirasinda tahrip edilen veya daha fazla gereksi-

nim duyulan vitaminler besin maddelerine eklenir. Ornegin margarinler, siit tozu ‘3

ve ekmek gibi besin maddelerine yapay vitaminler eklenir.

Vitaminlerin kimyasal yapilar1 bilinmediginden harflerle isimlendirilmekiey-
di. Zamammizda hemen hemen hepsinin yapilari bilinmekle beraber barflerle
gosterme  siirmektedir. Vitaminlerden suda cbziinenler sunlardir: thiamin (By),
riboflavin (B.), nikotinik asit (niasin), pridoksin (Bg), siyanokobalamin (Bi»),
a§koribik asit (C). Oteki Snemli vitaminler: yagda ¢dziinen Ai, A ,D,E ve K

gibi vitaminlerdir. ,

Vitaminlerin’ yokluguﬂda veya azhiginda viicutta karmagik diizensizlikler

clur. Ornegin A vitaminj yetersizligi gece korliigiine ve korneal hastalikiarina;
. D vitamininin yetersizligi kemik ve dis hastaliklarma neden olur.

b

Vitaminlerin en ¢ok bulunduklar: besin maddeleri sebze, meyve, siit, et ve

" bububatlardir. Bu besin maddeleri hazirlanirken vitaminlerin yok oclmamasina

gikkat edilmelidir.

Copu besin maddelerindeki vitamin analizleri fotometrik olarak yapilabil-
mektedir. Bunun icin besin maddesindeki vitamin uygun ¢oziiciilerle (cogunlukla
asidik ortamda) &ziitlenip ¢ozeltiye alimr. Cozelti dzel bir kromatografik kolon-

- dan gegirilerek vitaminler ayrilr ve fluorimetri veya bagka optik yontemler

kullanilarak miktarlart bulunur. Bu, tiir cihazlar gok pahal olduklarmmdan Sgren-

ci laboratuvarlarinda bu deneylerin yapilmasi giigtiir. Ancak C - vitamini yas

)

yontemlerle analiz edilebilir. Burada bu analiz anlatilacaktir.

- saglar. C- Vitamininin yetersizliginde deri a!n ve eklem

"6.5.1., Meyve sulannda C - vitamininin tayini

\OH

OH C~
N #

| ™~
I

‘ \é/

C=0

A T Cwon -

; H,0H

erinin, dig ve kilcal damarlarmn geligimingk
lerde kanamalara neden

clan bir hastalik goriliir, C- Vitamini taze meyve ve sebzelerde bulunur., Ozel-

jikle patates ve narenciyede fazla miktarda ¢ - Vitamini vardir. Giinlikk C- Vi-
tamini gereksinimi yetigkinlerde 55 - 60 mg kadardur.

Bu vitamin vilcuttaki eklem yerl

¢ - Vitamini iyot ile asagidaki tepkimeyi verir.

Buna'g'dre .bir'mol-C-Vitamini (askorbik asit) bir mol iyot ile tepkime-
ye girer ve nicel analiz iyot titrasyonu ile yapilir.
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islem :

1. Deneyim iyi sonu¢ vermesi igin iki ayr1 Srnek ile paralel gahsxhr Bunun
icin 250 ml lik iki ayrt erlen kullamlir. Herbir erlene 2ml 6 M asetik asit, 2

ml nisasta cozeltisi (% 1 lik) ve 10 ml saf su konularak karigtirtlir,

2. Meyvelerden sikilarak alman meyve (portakal, elma gibi) suyundan her-
bir erlendeki karigima 10 ml eklenir, belirli hacim ve derigimde iyot gozeltisi ko-
nur ve hemen titrasyon iglemine baglanir. Eger fazia beklenirse askorbik asit
havadaki oksijen ile tepkimeye girerck istenmeyen yan tepkimeleri verir.

3. Biirete ayarh tiyosiilfat cdzeltisi doldurularak titrasyon igin kullamilir.
Erlendeki meyve suyu renk doniigiimiine kadar titre edilir.- Bu durumda eger
portakal kullanilmussa, suyunun rengi portakal veya sari - portakal renginde ve
iyot - nisasta kompleks rengi koyu mavi olduundan esdeferlik noktasmnda ¢6-
zelti grimsi veya ona yakin bir renk alir.

4. Titrasyon igin kullanilan iyot ¢Bzeltisinin hacmi tespit edilir. Askorbik
asitin molekiil agirlipt 176 olduuna gdre 10 ml meyve suynndaki miktar

gram C - Vitamini (10 ml de)=V1, X NI, X10-2X176
seklinde hesaplamr

5. Her iki erlen icin bulunan degierler birbirinin aym veya cok yakin olma-
trdr, Sonug 100 ml meyve suyundaki gram C - Vitamini olarak rapor edilebilir.
Benzer deney bagka meyve sular ile de yapilabilir.

6.6. Bal Analizleri

Bahn icindeki bilegenler dekstroz, fruktoz, sukroz, dekstrm mineral tuz-
lari, protein ve mumdur. Balda bulunan enzimler baglangictaki seker’ miktarlart
arasindaki orani degistirebilic ve uzun siireli depolamada sukroz tamamen bagka
bilesiklere doniigebilir. Bal iginde % 5 ten fazla sukroz bulunuyorsa arilarin kis
aylarinda yalmz serbetle beslendikleri anlagihr.

Copu dogal ballar negatif optik doni (rotasyon) ‘Bzelligindedirler. Ancak
sukroz ve sivt glikoz optik doniiyi daha cok pozitif yaparlar. Suni balda indir-

~genmis (invert) seker bulunur.

" Bal analizleri yapihirken Srnek su banyosunda 50 °C de wsifilarak eritilir ve
homojen bir yap1 elde edilir.

6.6.1. Toplam Katt Madde Tayini

Bal igindeki toplam kati madde miktar1, baln ,% 20 lik (hacim - agirlik)
sulu cozeltisinin Szglil agirhgr kullanlarak asagidaki formiille bulunur.

(% 20 lik ¢ozeltinin Szgiil aguhg - 1)

0.00386 - X3

Kat1 madde (%)= -

fyi bir dogal baldaki kati madde yiizdesi 13-23 arasindadir.

Cozeltinin Szgiil agirligmi bulmak igin duyarll ofarak hacmi bilinen ¢Gzel-
tinin apirlign ve aym hacimdeki suynn aguli bulunur. Cozelti agrelifimn suyun
apirhgma oram Szgiil afuwhign verir,

-

6.6.2. Kiil Milstarmmn Tayini

Bunun igin bal Brnepi isitilarak kiillendirilir. Buradan kil miktart hesapla-
nir.

fslem :

1. Bir porselen kroze sabit tartima getirildikten sonra igine 2 gram kadar
ornek konup duyarh olarak tartibir,

2. Kroze once hafif alevde, daha sonra kuvvetli alevde isitilarak Snek
kiillendirilir. '

3.. Ornek desikatdrde sogutulduktan sonra tartihr ve yiizde kiil miktar1 he-
saplanir. Dogal bal icindeki kiil miktar1 % 0.35 i gegmez ve ok az siilfat igerir.

6.6.3. Serbest Asit Miktanmn Tayini !

Bal icindeki toplam serbest asit, ¢dzeltiye alman bal drneginin ayarlh sod-
yum hidroksitle titrasyopuyla bulunur.

islem :

1. Yaklagik 10 gram bal drnefi duyarh olarak tartilr ve 250 ml lik bir
erlene konur. Uzerine 75 ml saf su eklenerek iyice karnstirilr.

2. Cozeltiye 2 -3 damla fenolftaleyn eklenerek 0.1 N gyarli NaOH ile fit-
re edilir.

3. Serbest asitin hepsmm formik asit HCOOH, oldugu dugunulerek yliz-
de asit miktan hesaplamr .
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6.6.4. Seker Miktarinm Tayini

Bal icindeki baslica sekerler fruktoz ve dekstrozdur. Az miktarda da sak-
karoz ve dekstrin bulunur. Dogal bal ile dteki ballar arasindaki en &nemli fark,
dekstroz ve fruktoz arasindaki orandir. Dogal baldaki 100 birim dektroz igin 106 -
119 birim fruktoz varken, yapay baldaki 100 birim dektroz icin 90 birim fruk-
toz vardir. Bu nedenle bahn kalitesinin belirlenmesi i¢in fruktoz ve dekstroz ara-
sindaki oranm bilinmesi yeterlidir.

Seker miktar: polarimetrik yontemle yapildifi gibi gravimetrik ve volumet-
rik yontemle de belirlencbilir. Polarimetre Olciimlerinde optik donii degerd
+-5° ve —15° degerleri arasmda bulunursa bal doga! baldir.

Gravimetrik yontemle toplam §ekér miktari, volumetrik ydntemle ise dekst-

- roz miktarlar1 bulunur. Deneysel iglemler asafidaki gekilde yapilir.

. Islem :

1. Yaklagik 2 gram bal 6rnegi duyarli olarak tartiir ve 250 ml lik saf
su iginde ¢oziiliir .Bu ¢ézeltiden alinan 25 ml lik kisim gravimetri deneyi, bagka

bir 25 ml lik kisim ise volumetri deneyi icin kullanihr.

2. Baska bir beherde Fehling ¢tzeitist hazirlanir. Bunun icin bir litresin-

de 69.278 g CuSO, . 5H.O bulunan ¢ozeltiden 25 ml ile, litresinde 100 g NaOH

ve 340 g sodyumpotasyym tartarat bulunan ¢ozeltiden 25 ml alinarak karigtirilir.

3. Hazirlanan 50 ml lik Fehling ¢ozeltisi, 100 ml seviyesi igafetlenmig 400
ml lik behere alinarak bir saat canu ile BSrtiiliir.

4. Beaher su banyosunda iken igine, igaretli seviyeye kadar sicak su-
ya daldirt .“ak 5 dakika kadar 1sifiir. Ancak bu durumda beher su banyosunda
dibe degdirilmemelidir. : :

5. Isttma siiresi sonunda Fehling ¢ozeltisine' 25 m! bal gozeltisi eklenerek
beher saat cami ile yeniden Ortiiliir ve tam olarak 12 dakika dzha sitilir.

6. Cozelti karigimi, dnceden sabit fartima geﬁrilmig Gooch krozesi ile s1-
cak iken siiziiliir. . o

7. Kroze, nikel kroze igine konularak bek alevinde sabit tartima kadar
wittlir. Ornek desikatdrde sofutulduktan sonra duyarli olarak tartshr,” Tartilan
madde bakir (I) oksittir. Tartilan bakir (I) oksit, icin toplam seker miktar: ci-
zelge 6.1 de verilmistir,
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8. Bir erlene 25 ml bal-gﬁze_ltisi konulur ve iizerine agir1 miktarda (tep-
kime igin gerekenin en az iki katy) 0.1 N ayarh iyot ¢Gzeltisi eklenir.

9. CSzeltiye, iginde 0.2 M sodyum bikarbonat ve 0.2 M sodyum karbo- -

nat bulunan ¢bzeltiden 100 ml eklenir ve kar1§;m karanlikta iki saat kadar tutu-
lar.

10. Bekleme siiresinin sonunda 12ml % 25 lik siilfiirik asit ile asitlendi-
rildikten sonra iyodun aginsi 0.1 N ayarli tiyosiilfat cozeltisi ile: geri titre edilir.
Burada da indikatfr olarak nisasta ¢dzeltisi kullanilir.

11. Eklenen iyot miktan ile titre edilen iyot miktar1 arasindaki fark dekst-
rozun indirgenmesi icin kullamlan iyot miktarim verir. Genel olarak 1mi 0.1
N I, nin 0.009005 g dekstroza egdeger oldugu esas alinarak dekstroz miktar: he-
saplanir. Fruktoz miktar: ise toplam indirgenen seker ile dekstroz miktann ara-
sindaki farka esittir. Fruktozun destroza oram bulunarak balin kalitesi “belirlenir.

6.7. SARAPLARDA KALITE KONTROL ANALIZLERi

Sarap ilziim suyunu"n fermantasyonu ile elde edilir. Bazan elma, geftali gi-

bi bagka meyvelerden de sarap elde edilebilir. Ancak bu durumda sarabin hangi

meyveden elde edildigi belirtilir. Kullamlan fiziimlerin kalitesi genis Slgiide 1kli-

me baglidir. Sicak iklimlerdeki daha iyi olgunlagir ve fermantasyona ugrayabilecek .

en yiiksek scker seviyesini verir. Ancak, cok sicak iklimlerde sarap kalitesinde
dnemli bir faktdr olan asitlik ¢ok diisiik bir degere ulagwr. Buradaki baglica asit-
ler tartarik (% 0.2 - 0.8) ve malik: (% 0.1 -0.5) asitlerdir.

Alkol miktan saraplarin Snemli dzelligini olugturur. Alkol yilizdesi genellik-
{e % 14iin altndadir. Baz tath saraplarda ise bu oran % 14 ln istindedir.
Brendi gibi bazi tiirlerine ise fazladan alkol eklenir. Baz: saraplarda fermantas-
yon tamamlanmadan durdurnlur ve bdylece bir miktar (% 9 - 15 kadar) seker
icerirler. Genel olarak her % 1 geker fermantasyona ufraymeca % 0.55 al-
kol verir. Sarap icin en iyi iiziimler 96 25 kadar geker igerirler, dolayisiyla
% 13.75 alkol verirler. Avrupanin bazi nemli yerlerinde seker ylizdesi % 30-40
olan iiziimler iretilmektedir. Sarabm dayanikli olmasi i¢in en az % 9 alkol iger-
mesi gerekir.

Beyaz sarap yapilirken fermantasyondan 6nce iiziimlerin kabuk kisimlart ay-
alr. Kiromzi sarap siyah iiziimlerden yapilic ve kabuklariyle birlikte fermante edi-
lir.
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Sarap yapilirken ozellikle iiziimiin kabuklarinda bulunan bazi bakteriler ar-
zu edilmeyen bazi yan iirtinler vermektedir. Bu tiir bakterilerin islevini Snlemek
icin antiseptik olarak kiikiirt dioksit kullanihr. Kiikiirt dioksit aym zamanda fer-
mantasyonda olugan az miktardaki aset aldehitle birlegerek onu ortamdan uzak-
lagtirtir ve sarabin oksijenle tepkimesini dnler. Eger oksijen saraptaki etil alkol
ile tepkime verirse asetik asit olusur. Bu asit ise sirkede bulunur. Ancak sarap
icinde bulunabilecek kiikiirt dioksit miktart saghiga zararli olmayacak bir diizey-
de olmalidir. Viicuda kiikiirt dioksit verildifi zaman idrardaki B, vitamini
seviyesinde diigfis, kalsivum iyonlann seviyesinde ise artig oldugn bilinmek-
tedir. Her ne kadar kiikiirt dioksitin viicuda etkisi tam olarak bilinmemekte ise
de, gerek yapabilecegi etkiler gerekse sarabin tad: ve kokusuna yaptig: etkiler
nedeniyle gopu iilkelerde sarap icindeki yasal kiikiirt dioksit miktar: iltrede 200 -
450 mg arasinda deglgmektedlr

Sarap icindeki protein miktar1 ¢ok azdir. Saraptaki amino asit sayis1 da ¢ok
azdir. Azotun bazan % 90 kadari bir tek amino asit, prolinde bulunmaktadir.
Oteki Snemli amino asitler; glutamik asit, alanin, fenilalanin, theronin, valin

- ve askorbik asittir.

Sarapta kalite koﬁtrol analizleri fiziksel ozeHiklerin (tad, koku, yogunltk
renk vs.) yamsira asitlik degeri, kiikiirt d1ok51t ve prolin gibi kimyasal analizlerin
yapitmasiyla olur. ‘ -

6.7.1. Sarapia Toplam Asit miktarmm Tayini -

Asit miktarimin belirlenmesi garap kalitesi ile ilgili oldugu gibi sarap yapumi
sirasinda ‘bakterilerin yaptigi degisimleri izlemek bakimundan da Gnemlidir. Ya-
pum swrasmda eklenen kiikiirt dioksit miktan da asitlik derecesine gore degisir,

Saraptaki toplam asit mikfan, litredeki tartarik asitin mg miktan olarak ifa-

de edilir. Bunun icin sarap Grnegi ayarl sodyum hidroksit ¢ozeltisi ile titre edilir. -

o OH OH O 0 OH OH 3
. HO-&-6—(—(-0H + 2NaOH —> Na (o-c-l—él-— ~0)
B H i B

Islem :

1. Sarap Grnefinden 25 ml alinarak 250 mi lik bir erlenc konur ve iizeri-
ne 75 ml saf su eklenir. '
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2. Cozeltiye 4 - 5 damla metil kirmizis1 indikatdrii eklenir ve czelti 0.05 N
ayarli NaOH ¢bzeltisi ile sar1 renk oluguncaya kadar titre edilir. Kullanilan NaOH
bacmj yardimyla tartarik asitin miktar1 mg/litre olarak hesaplanir, :

6.7.2. Saraptaki Kiikiirt dioksit Miktarmn Tayim

Herhangi bir. srnekteki kiikiirt dioksitin tayini, dofrudan ayarh iyot ¢dzel-
tisi ile titre edilerek yapilabilir. '
SO,+I.+2H,0 — 21~ + S0, 2+4H*

Tepkime sonunda hidrojen iyonu agifa ciktif1 igin nicel bir- analizde ftitras-
yon bazik ortamda yapilabilir. Daha duyarh sonug, geri titrasyon ‘ySntemiyle

alinabilir. Bunun 19m drnek ¢ozeltisine agir1 miktarda ayarls 1y0t ¢Ozeltisi eklemr -
ve iyodun fazlasi ayarh t1yosulfat ile titre edlhr

"glem :

1. Sarap orneginden 25 ml alimarak bir erlene konur. Erlendeki ¢ozeltiye
50 ml 0.05 N ayarh iyot cbzeltisi eklenerek calkalanir, Cozelti 5 dakika kadar
karanhk bir yerde bekletilir.

2. Cozelti 0.05 N ayarl tiyostilfat ¢ozeltisi ile titre edilir. Bagka b1r er-
lene 50 ml 0.05 N ayarlt iyot ¢ozeltisi ve 25 ml saf su eklenerck 0.05 N tiyo-
siilfat cozeltisi ile benzer sekilde titre edilir. Ilk titrasyonda harcanan iyot ¢é-
zeltisinin hacmine V; ve ikinci titrasyonda harcanan iyot ¢Szeltisinin hacmine V.,

* denirse kiikiirt dioksit ile tepkimeye giren iyodun egdegerlik sayisi Vi—V, hac-

mindeki tiyosiilfatn egdegerli ksayisina esittir, Efer sodyum tiyosiilfatin norma-
ditesi N ise,

miliegdeger I,= mxhegdeger SOz'—(Vn VN
' mg SO./litre =mg 50, X (1000/25)

‘Boylece bir litre  saraptaki kiikiirt dioksitin mg cinsinden aguligi bulunmug olur,

6.7.3. Saraptaki Prolin Miktarirmn Tayini .

Prolin oteki amino asitlerde oldugu gibi en duyarl: olarak kromatografik
yontemlerle analiz edilebilir. Ancak bu aletlerin pahali olmast nedeniyle ninhid-
vinle verdigi renkli kompleksten yararlamlarak bulunabﬂlr Prolin ile ninhidrin
agapidaki gekilde tepkime verir. '
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ijriin olarak veya gay-

ahve yapl_hrkén yan
kafeindir. Kahve icin-

Sanayide, genellikle kafeinsiz k
: 1.5 -3.5 kadan

an elde edilir. Toz cayin yaklagik %
eki kafein oranl biraz daha fazladir.
" Kateinin sudaki gonlinirligi 25 °C do 22g/100ml ve 100°C de 67
g/100 ml dir. Kloroform icinde ise 23 oC de 18.2 g/100 ml dir. Buna gore
1 fazmdaki kafein Bziitlerme yontemiyle kloroform fazina alinabilir. Denge denk-
emi agagidaki gibidir. : _

- - . _ (kafein CHOL)
Kafein (H.0) = kafein (CHCI) K»= ~iafein HL0)

m denge sabitini verit

deki goziiniiritik deperlerinden yaklagik
icinde belli bir oranda ¢o-
herbir stvi fazdaki miktar
deneysel olarak sap-

N

su arasmndaki dagil

" Burada Kp kafeinin Klorofom ve
seri kafeinin kloroform v su icin
ak, su ve kloroform birbirinin
, ziinditklerinden; iki siv1 faz dengede iken kafeinin

- gbziiniirlikleriyle corantil ‘olmaz. Dolayistyla Kp degerinin

tanmas1 gerekir.
Kafeine fiziksel aliskanhigin varhif bilin
Lk bilinmektedir. Az miktarda ahndigl zama
cin, hazidanan desisi gl -lar. Ancak uyum veé zamanlamadaki davranslar
sarap Orneginin ninhidrinle ve de~gl§1k deflﬁlmlerdeki 20 darda biiziilmelere neden olur. Baz bag agrilarmmn né
nk, bilinmeyenin -derigimini rdigi ¢Szeltinin rengi kar- b marlannin genislemesiyle ilgili oldugundan bu tr agn _
1 verr. A kil olmaktadir. Kafeinin etkili dozaji 200 mg olarak belirtilmektedir. Bu mik-
. +ar biiyiik bir fincan Kkahvedeki kafeine egdegerdir. Akt maddesi kafein olan
ilag tabletlerindeki miktar 100 - 200 mg dolaymda depismektedir. Cok fazla do-
zajda kafein almirsa baz1 rahatsizhiklara neden olur. !
cay ve kahve icindek

larak ~ klorofrm - su
sonra herhangi bir ilag icinde

lanarak bun]

[ arin i ~

y & cizilorek b 1_bsogurma degerleri bulunur. Bu s

miktar almar:k] rasyon dofrusu elde edili; Daho

i agir il s 1 '

\ gurum degeri bulsn;rmg{ tE!rdda pinhidrinle karistir
o . u e"' o "

: gere karst olar derigim bﬁlunllg:r kalibrasyon dog

lyaaplih;'_.b Saraplarda prolin miktzlr

alibrasyon doj s .

P4 s grusu i

s yinda hazirlansr, e

Surma degerleri derisime kag-
a sonra sarap Orneginden ‘b
ilir, Elde edilen ¢dzeltinin sor:
. dogrusunda yerine konarak i
1 ;:131:;11;“2 :trede.miligram clarak hesa;:)laifz; A
o eas 4 mg/litre dolaymdadir, dolaysiy-
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memekle birlikte pisikolofik aligkan-
o daha et ve hizlt diigiinmeyi saj-
genis slgiide etkilenir. Damar-
deni basta bulunan kan da-

EBfer laboratuvarda bay]e' bie al,et
lar icin kafein tedavisi et-

. vaklastk bir dep

" it deger bulunabilir. i

( kadar ayarh ¢ozelti ile b Sememinin
silagtinlir. En. uygun re

yoksa dogrudan renk karsilagtirmasiyla

‘ - 6.8. KAFEINi
. . ‘ EDILMESI] - 3
| Kimyasal formiilii asa SI VE ANALIZI ‘

J‘ iig:eceklerde bulunur,
i kafein miktari bulunacak

sisternin  kafeinin dagihm
ki kafein mik-

gida verilmis olan kafein en c¢ok cay kaﬁve ve kolali *
y s olali *

| .
‘w . . ' N A Asagidaki deneylerde once
' ' ' p. e elde edilen kafein kullani
g denge sabiti tayin -edilecektir. Daha

C
‘ H3‘\.1:1/ \ c: SCH
! | —_— 3 .. iart bulunacaktir.

6.8.1. Cay ve Kahveden Kafeinin Eide Edilmesi

pkime verebilecek safsizhiklar uzak-

onra yan (e
fein elde cedilir.

Grnek cozeltiye alindiktan S
ntemiyle ka

A& /c -
o A
\ \N/ H - Jdastirthir, Daha sonra ziitleme yo

.
CH, | . Agtem ¢ :
/ . b o - H :
' . 1. Yaklagik 5 gram ¢ay duyarh olarak tartiir ve 250 ml lik bir erlene
' = &onur. Uzerine 125 ml saf su eklenir. '
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4. Daputma iglemi bittikten sonra balon igindeki kafein kgzmarak almar

ab'it tartimdaki tartum kabmda tartilir Tartidan kafein Kloroform fazindaks
Y s- miktarim verir. Bu miktar baglangigta alman kafein miktarindan ¢ikan-
" r:::n:u fazmdaki kafein miktar bulunor. Bu miktarlar g/50 ml biriminden mol/
" jtre birimine gevruirse ve oranlary alnirsa Ky degeri bulunur.

2. Kangm 15 dakika kadar kaynauldiktan sonra sicak iken 20 ml % 10 3
luk sulu kursun asetat eklenerek bagka bir dogal bilesik olan tanin ¢Oktiiriiliir, ‘

3. Coezelti sicak iken su trompu yardimyla siiziiliir. Cokelek az miktarda
sicak su ile yikanir. ' '

4. Cozelti temiz bir behere aktarilr ve yaklagik 25 ml kalincaya kadar bu-

harlagtirilir, 68 3. Verilen Bir flag Tabletindeki Kafein Miktarmn Tayini

R Cozelti soputulduktan sonra ayirma hunisine alimr ve ii¢ kez 25 ml Klo-.
roform ile calkalanur, kafein kloroform fazina alinur. '

. : [

1. Analiz edilecek ilagtan 3 tablet almarak duyarli olarak tartilir. Tablet- i
jer 150 ml su ile 550 ml lik bir behere konur, 10 dakika kadar kaypatlarak I
piitiin  kafeinin cozeltiye gecmesi saplanir, .

6. Kloroform ¢ozeltileri birlestirilerck susuz sodyim veya magnezyum {ize-

rinde birkag saat kurutulur. Daha sonra bir damitma balonuna stiziilerek aktari- -
' lr. ' '

| |

fglem : ' - ' "';i
|

|

2. Kaynatma islemi sonunda sicak ¢ozelti su trompu yardymiyla sizlir. \|;
Siiziinti oda sicakhfna kadar sogutulduktan sonra ayirma hunisine aktarilir.
Balon iki kez 5mi saf su ile ykaparak ayirma hunisine aktarilir. : l

- . 7. Kloroform daq‘utllarak uzaklastiiilr. Damutma diisiik sicaklikta ve va-
: kum altinda yapihrsa daha iyi sonug verir. Ozellikle suyun ¢zelti iginde yogun-.

3 ‘ lagmamasma_dikkat ctmek  gerekir. 3. Aywma hunisine 25 m] kloroform eklenip kuvvetle galkalanarak oziit- '

8 1. i tma bal Lnr. Aym islemler 25 ml .

\‘ 8. Damitma balonundaki kafein kazinarak alnir. Gerekirse siiblimlegtirilerek % lelme fs agliﬂu; I;izrgj:l):;l t:;:;fg;; E\lrreaiubi.itawgin 31‘(&1;1;1;:1;15 rame balsnda foplamir. |\
- - . : e’ ver] .3 kloroformla ! . i, - o o
: . ?:rfllligtlrﬂablhr. Elde edilen kafein duyarli olarak tart.lhr ve yiizde verim hesap n Toplanan “loroform gbzeltisi susuz s odyum siilfat veya magnezyum giilfat iize- |

| . I N ' rinde kurutulur.

4. Kloroform su banyosunda damitilarak uzaklagtriir. Damitma balonun- |
6.8.2. Kloroform - Sﬁ sisteminde Kafeinin Dafibim Sabiti ' ‘ . 3 daki kafein kazinarak almir. Bu kafein tartilarak agwligs bulunur. Bu agu11k yar-
| ’ 1 dimyla kafein yiizdesi hesaplanir.

"i‘ Iglem : y ‘ 7 B _

o . . - ) ] 3 [:. . . . i

,ih 1. Yaklagik 1 gram kafein duyarli olarak tartilir ve bir erlene konur. Uze- " & 69. PEYNIR ANA,I;IZLER |

*H' 2: N ‘49 ml“sff e 'eklef;ir. ansn bt ale’Vde silarak arigoihe ve Kafenin '. ‘; Siit bozuldugu zaman katlasir. Bu durum, bozulan siitte artan laktik asitin
:‘!E psinin gOziinmest Sagtalit: - i - W gifa ve beta kazeinleri p!ht11a§t1rmasmdan ileri gelir. Laktik asit, laktozun ka-
: ‘.I‘ | .

|-i

i

. . . . . 5 ' . Pithilag-
2. Cozelti ayirma hunisine aktarihr. Erlen 10 ml sicak su ile calkalanarak - rgik bir mekanizma ile bakterilerle f.ermantasyorla ug‘l:amaslyla olugur hPlt 1 25
' . ‘ o ma swrasmda laktozun bir kismi, kalsiyumun biiyiik bir kism ve tereyagimn be-

ayir isindeki ¢ozeltiye eklenir. . ot e -
! _.S’ ma' hunisindeld gopeltye €T men hepsi piht jcinde tutuklanir. Pihtilasma sonunda kalan cozeltiye girat de-

3. Aymma hunisine 50 mi kloroform eklenir. lyice galkalanarak dengeye ! " pir. Sirat iginde laktozun biiyitk kismi, mineraller ve girat proteinleri depilen
il gelmesi saglamr. Denge saglandiktan sonra Kloroform fazi 100 ml lik damitma - kazeinin digindaki proteinler bulunur.

g balonuna almir ve daputma diizenefine bajlanir. Damitma islemi, su trompu ] ' L. " . tasl . 1 olaydr. Ancak
B . - ' 1 Pihilasma islemi peymrin yaptimasindaki basglica kimyasal olaycil.

! kull.afnlarak vakum altmd.a. ve su banyosunda yapilir. Toplama balonu buzlu ] bu olay cok uzun siirede olabilmekte ve bu siirenin sonunda zarark olan yan tep-
i su igine daldirihrsa daba iyl sonug alnr. 1 ! ¥

Analitik ve Smai Kimya Uygulamasl — .1
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kimeler olmaktadir, Bu nedenle olayin hizlandirilmast icin maya denilen gastrik
svist kullantlir, Cozeltiye Iaktik asit veya baska bir asit eklenirse .pihtilagma
tuzlanir. Ancak bu durumda pH gok diisiik olur ve kalsiyumun ¢ou goziinerek
sirata gecer. Peynirin besi degerini artinct etkisi olan bircok mikroorganizmalar
da bu pH de etkisizlegirler. Buna gore istenen tad ve goriiniimde peynir elde
etmek icin pH nin belli bir deferin altina diigm?mesi gerekir.

Degisik kalite ve ozellikteki peynirler belli kosullarda yapilir. Bu kosulla-
rm bashcalann sunlardir; .

a. Kullamlan siitiin cegidi: inek, koyun, veya bagka stitler, yag1 almmg

veya ahnmarng siitler, pastdrize edilmig veya edilmemig siitler gibi farkliliklar,
b. Mayalama sicakhj, '
c. Mayanm eklenme sekli ve miktari,

d. Mayalama sonundaki iglemler: uzaklastirilan sirat miktar, yiiksek veya
diisiik basingta presleme veya bagka islemler, !

e. Bakteri, kiiltiir, tuz ve Steki eklenenlerin tirii ve etkilegim siiresi. Orne-
gin, tuz eklendiginde bazi mikroorganizmalarn iglevleri engellenir. Bakteriler pro-
tein veya yaglarn Slgiilii bir deferde parcalanmalarina neden ojur. Biitiin bun-
lar. kontrotlu yaptlirsa amaglanan ‘bzellikte peynir elde edilir.

Peynirin analizi yapilarak Kkalitesi ve. besi degeri belirlendifi gibi kullam-
lan siit icin, de degerlendirmeler yapilabilir. Analiz sonuclarindan peynirdeki yag
ve protein miktar: ile mineral tuzlar ve asitlik degerleri bulunur.

6.9.1. Nem Tayini

Nem tayini, Srnegin 100 - 105 °C dolaymnda sabit tartima kadar isitilma-
siyla yapilir. - : ' ’

{stem :

1. Bir tarti kab: etiivde 1sitilarak sabit tatrma .getirilir. Bupun igine duyarh
olarak tartifan 5 gram kadar peynir konur.

2. Ornek, 100 - 105 oC deki etiivde ‘sabit tartima gelinceye kadar 1sitilir.
Desikatorde sogutulur ve tartilir. Tartim farki bulunarak nem miktart, daha son-
ra da yiizde pem miktar1 hesaplantr,
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6.9.2. Yag Miktarmm Tayini

Yag miktarimn tayini Soxhelet cihazinda (sekil 5.1) dziitleyerek veya alkolde
oziitleyerek yapihr. .

iglem :

1. Peynir 6rneginden 1-2 gram dolayinda duyarl olarak tartihr ve bir
erlene konur. Uzerine 8 ml su, 10 ml derisik HCl eklenir. Kanigim hafifce kay-
aatilarak biitlin kati maddenin ¢oziinmesi saglamr.

2. Karigim soputulduktan sonra 10 ml etanol (veya metanol) eklenerek
iyice kargtihr. Karigim ayirma hunisine almarak 25 ml petrol eteri ile karigt1-
rilir ve yagm oziitleme yontemiyle eter fazina gegmesi salanir. Eter faz: bir da-
mitma balonunda toplanir.

3. Ogiitleme iglemi aym miktar eterle ii¢ kez daha tekrarlamr. Biitiin eter-
Jer toplarur. Toplanmig olan eter chzeltisindeki eter damlyllarak yagdan ayrilir.
Kalan yag, tartt kabmna almarak duyarh olarak tartihr. Tartzm kabma alnirken
balon az eterle yikanarak yaga eklenir. Daha sonra buharlastirilarak uzaklagti-

ciir. .
4, Yag miktars ve toplam agichk yardimiyla ylizde yag miktar bulunur.

6.9.3. Kiil Miktarmm Tayini

Kiil miktarin tayini drnegin isitilarak kiillen'dirilmesi_ ve bu kiiliitn dogrudam

tartilmasiyla yapilir .
i

islem :
1. Sabit tartima getirilmig porselen kroze igine 2 gram kadar peynir konur
ve duyarlt olarak tartilr.

" 2. Ornek bek alevinde dnce_diisiik alevde, daha sonra kuvvetli alevde kiil-
lendirilir. Kroze desikatérde sofutulur ve tartilir. Kiil agirhgr yardimuyla yizde
kiil miktar: hesaplamir. Bu kiil tuz analizi igin saklanr.

69.4. Tuz Miktarmn Tayini

Peynir igindeki tuz- giimils nitrata esdeger tuz olarak bulunur. Bunun icin
peynir kiilii uygun sekilde cozeltiye alindiktan sonra glmiis nitratla- titre edifir.




. Islem :

164

. Kl bie erleno ahnarak 50l 01N nitck asit ve 50 ml su iginde go-
zijliir. ‘

9. Buna 0.1N glimiig pitrat gozeltisinden (ayarly) belli miktarde eklenir.
Cozelti Sml 6N pitrik asitle asitlendirili. Demit (I indikator cozeltisinden
1-2 ml ve 5ml pitrobenzen eklenir. Karigim kuvvetle calkalanir.

3. Giimilg nitratin agiest 0.1 N ayarh KSCN cozeltisi ile koyu kirmuz1 r?ﬂk
oluguncaya kadar titre edilir. '

4, Cozeltiye eklenen miktardan geri titre edilen miktar gikartlarak peynir

rnegindeki tuza esdeger olan giimiig nitrat miktar1 bulunur. Daha sonra peynir-
deki tuz yiizdesi hesaplanir.

6.9.5. Asiflik Miktanam Tayini

Ornek gozeltiye alindiktan sonra sodyum bidroksitle titre edilir ve bulunad

asit degeri laktik asit cinsinden hesaplanit. -

Iglem: |

1. Yaklagtk 10 gram peynir bir erlene konur ve fizerine 40 °C dOlaYl;‘l
da tsitikmig saf sudan 80 ml eklenir. Kuyvetle calkatanr, Toplam hacit 100
ye tamamlanr ve gozelti bir erlen icine siizilir. .

o, Siiziintiiye birkag damia fenolftaleyn eklenir ve ayarh sodyl}_m.hidwl‘]':“t
gozeltisi ile titre delir. Asit miktart laktik asit CH,CHOHCOOH cinsinden 1€
saplanir. - ‘

i

6.9.6. Protein Miktarinin Tayini
Peynir igindeki protein Kjeldahi yontemiyle tayin edilir.

iglem: | )

1. Yaklagtk 2 gram kadar peynir duyarl: olarak tartilir ve Kjel
na (Sekil 6.1) konur . .

2. Katalizor olarak 9% 96 susuz sodyum siilfat, 9% 3.5 bakis siilfat ve 9% 0.5

daht balonu~

- selenyum dioksit karigmindan 8 gram almir ve peynit jroefine konur.

)
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3. Kansma 20ml derigik stilfiirik asit eklendikten sonra balon sisteme
baglamr. Balon hafif egik durumda tutularak diigiik bek alevinde 1sitilir. Beyaz
duman -¢ikigt durduktan sonra daha yiiksek sicaklikta bir saat kadar kaynatilr.
Zaman zaman karigim calkalanir.

4, Cozelti sofutulduktan sonra cihazm ig yiizeyleri 400 ml saf su ile yika-
narak balona alumir, Cihazin toplama balonuna 50 ml % 4 lik borik asit ve 3-4
damla indikatér (%o 0.016 metil kirmizisi ge o, 0.083 bromkresol mavisi igeren
alkol ¢ozeltisi) konur. .

5. ‘Kjéldahl balonuna % 50 lik NaOH eklenerek cozelti bazik yapilir. Bu-
pun icin en az 75 mi NaOH eklenir ve damitma cihazina baglanmir. Ancak ba-
lon igindeki karigm galkalanmamahdlr. Aksi halde tepkimede olusan amonyak
kayb1 olabilir. '

6. Kjeldahl balonunda olugan amonyak borik asit igine damitilarak almur.
Yaklagtk 300 mi cozelti toplama balopunda dartilarak alindiktan sonrd damit-

. ma iglemine son’ verilir.

7. Toplama balonundaki karnigm 0.1N ayarh siilfiirik asit ¢Ozeltisi ile tit-
re cdilir. Indikatdr olarak bromkrosel yesili kullambiz,

HBO;-+NH; = NH,* +BO:™
BO,~-+H* = HBO:

Buna _gore titrasyonda kullanilan siflfiirik asitin egdegerlik sayist proteinden olu-
san amonyagm egdegerlik sayisma egittiv. Sit icindeki protginlerin gravimetrik
faktorii 6.38 ‘dir. ‘

gram protein=V 5,80, X Ni£,80, X107*X 14007 X6.33

8. Protein agirhg ve kullamilan peynirin agirhigl yardimiyla peynirdeki pro-
tein yiizdesi besaplamir.
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BOLUM : 7

ALETLi ANALIZLER

Kimyasal bir analizin sonuclandirilmasi maddenin bir fiziksel Szelliginin 81-
¢iillmesiyle olur. Olgiilen ozellikler baglica kiitle, hacim, basing, yogunluk, optik
Seellikler, radyasyon kapasitesi, potansiyel ve iletkenlik olarak belirlenebilir. Bun-
lardan kiitle ve hacim olgiimiine dayanan gravimetri ve volumetri 1920 lere ka-
dar biitiin analizlerin dayandin temel yontemlerdi., Bu nedenle "bunlara klasik
analiz yontemleri veya yas analiz yoéntemieri de denir. Oteki yontemier . ise aletli
analiz yéntemleri veya modern yontemler olarak bilinir. Genellikle aletli yontem-
leri zamandan tasarruf etmek, bircok kimyasal ayirmalardan kagmmak ve goBu
kez daha duyarh ve dogru sonuglar elde etmek igin kullanilir.

Biitiin aletli analizlerde bir alete gerek vardir. Bunun gorevi kimyasal bi-
legimi, aleti kullananm kolayca anlayabilecegi bir bulguya cevirmektir. Aletli ana-
liz yontemleri genellikle optil& yontemler, elektrometrik yontemler ve kromatog-
rafik yéntemler olmak lizere baglica iic grupta toplanabilir.

7.1. OPTIX YONTEMLER

Isik ile madde arasidaki etkilesim ile ilgili olan optik ySntemleri sofurum,
yayma ve polarimetrik, refraktometrik yontemler olmak iizere ii¢ gruba ayirmak
miimkiindiir. Optik sofurum yontemlerinin en nemlisi ve nicel analizlerde en
¢ok kullamlant goriilen bolgedek1 151k sofurumunu mceleyen kolorimetridir.

Isik yayma yontemleri icinde de gbriinen bolgede yayma yapan elementlerin
analizini saflayan alev fotometresi iizerinde durmakta yarar vardir.

7.1.1. Kolorimefri

Renkli bilegik veren maddelerin analizinde Snemli bir yer tutan kolorimet-

ride cesitli araclar kullanilabilir. Bunlar Nessler tiipii, Duboscq kolorimetresi gibi |

gok basit araclar veya filtreli fotometre veya spektrofometre gibi oldukca komp-
leks araclar olabilir.
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Nessler tiipleri; 50 veya 100 ml kapasiteli altt diiz silindirlerdir. Olgiim icin

analiz ¢Ozeltisi ve derigimi bilinen ayarh ¢ozelti egit hacimlerde iki ayr titpe ko-
nur. Tiplerdeki ¢ozeltilere ayni hizalardan bakilarak iki tiipteki renk koyulugn-
aun aynl olup olmadif: kontrol edilir. Renk koyulugu aym oluncaya kadar koyu
renkli tlipteki gbzelti seyreltilic. Rengin aym olmas1 sofurumlarin esit oldugunuw
gbsterir. Sogurumlarm esit olmasi ise tiiplerdeki madde der1§1m1erm1n bn:blrme
egit oldugunu belirler. Bu durumda,
V,.C=V,.C,

yazilabilir, Burada V,, V,; ayarll gbzelti ve analiz ¢Gzeltisi igeren tiiplerdeki
gozelti hacmini, C,, C, ise ayarh c¢bzelti ve analiz ¢Ozeltisinin derisimlerini gos-
terir. Bunlardan V,,V, ve C; belli olduguna gére V, bulunabilir, ‘

Duboscq kolorimetresi de Nessler tiiplerine benzer bir yontemle caligr. An-
cak burada g¢Ozeltilere iistten bakihir ve sistem alttan aydmiatilir (gekil: 7.1).

Sekil: 7._1" Duboscq kolorimetresi
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Fotometreler ve spektrofotometreler temelde; bir 1k kaynagi, bir dalga
boyu secicisi, ornek yerlegtirme bolgesi ve almag (dedektdr) dan olusur. Foto-'
metre ile spektrofotometre arasindaki en dnemli fark fotometrelerde filtre, spek-
trofotometrelerde ise monokromator denilen diizeneklerin kullamlmasidur. Filtre- -
ler ancak bir dalga boyu aralifmda gahsma olanafi saglarlar. ‘Monokromatdrier
ise tek bir dalga boyunda &lglim yapma olanafit verdiklerinden bunlarla daha
duyarh sogurum Slgiimleri yapilabilir. ' o

Fotometre ve spektrofotometreler tek yollu veya iki yollu olabilirler. Tek
yollu tiirlerde drnek ve ayarli gdzelti ile ayn ayn Slgiim yapilr. Cift yollu olan-
larda ise ornek ve ayarh ¢ozelti ile aym anda dlglim yapildigimdan daha duyarh
sonug alnabilir. Sekil 7.2 ve sekil 7.3 de fotometre ve spektrofotometre sema-
tik olarak verilmigtir.

-

| : - as .
lamba filtre  KWVet - g yesr gisterge
Sekil: 7.2 Sematik olarak fotometre
tungsteapasy
yarzklar
" mnidrojen v L : !
. 1amgjéas§-€§ o 5, Littrow bpr:.zmas:. J‘ 1{
\ .! P k| i
-1 j
1 .
} § ; referans kiivet:
s i '
| (B foton gogalt!.@?-‘
¥ , s otektdr
1] .
1"_ !J . -
! monokromator 1gin kesicl

Sekil: 7.3 Sematik olarak spekt:ofotometrc
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41.1.1. Kolorimetrik yontemle fosfat tayini ' .
Fosfat genellikle Hal‘?(MoaOm)‘; tiirlinde sart renkte bir kompiekse gevrilip'

daha sonra bilesimi tam olarak bilinmeyen mavi renkte bir komplekse indirgene-

ek tayin edilebilir. ‘ _

- Cozeltiler :

‘A Molibdat{gt')zeltisi: 2.5 gram amonyum moﬁbdat (NH;)GMOTOM.#HzO
‘20 ml suda ¢oziiliir. Uzerine 50 ml 1/3 oranmnda seyriltilmis siflfiirik asit ekle-
mir ve snyla 100 ml ye tamamlanir.

b. Ayarh fosfat cozeltisi (0.05 mg/ml): 0.7164 g KH.PO, 100 ml suda
wgoziiliir, Bu cbzeltinin 10 ml si litreye tamamlamir,

¢ Siilfonik asit indirgeme cozeltisi: 0.5g 1- amino - 2 - naftol - 4 - siilfo-
mik asite, NH,C,oH:(OH)SO,H . 1/2H;0(1 : 2 : 4 asit) Sml Na.80, ¢ozeltisi (4
g Na2,S:0,/20 ml) eklenir. Bu kangm 195 ml sodyum pirosiilfit Na.5.0s , cizel-
fisinde (30 g Na,S:05/200 ml) ¢ziiliir. Bu indirgeme cozeltisi koyn renkli bir
sigede saklanmalidir. Aywracin her iki haftada bir hazirlanmas: gerekir.

Hslem :

1. Bir pipetle 50 ml drnek ctzeltisi alimp 100 m! lik bir balonjejeye ko-
aur. (Bu cozeltinin 0.3 - 1 mg kadar fosfor igerdigi varsayilir). Uzerine bir dam-
1a fenolftaleyn indikatorii damlatilir ve pembe renk olugumu varsa 1/3 oramnda
seyreltilmig siilfiirik asitten yeterli miktarda .konarak bu renk yok edilir. Daha
sonra 1 ml daha asit eklenir.

2. Bu ¢ozelti suyla 70 - 80 ml ye seyreltilir; 10 ml. molibdat ¢bzeltisi ekle-
air. Iyice galkalanr ve 4 ml siilfonik asit indirgeme ¢ozeltisi konur. Cozelti actk
«mavi bir renk almali ve renk yaklagik 7.dakikada en yiiksek degere ulagmalidar.
Bu ¢ozelti suyla 100 ml ye tamamlanir. : "

3. Karglagtirma tiirii bir arag, ornegin Duboscq kolorimetrisi kullam-

Yiyorsa her iki kaba ayarh ¢zelti konur, 0 - 50 mm arasinda skalast olan bir tiir
kargilagtiricida sol kap orta bir defere (25 mm) getiritir. Saf kap buna gore ay-
a1 renk elde edilinceye kadar ayarlapm. - ' :

4. 8ol kap yerinde “birakihi, Sap kap temizlenir. Igine Srnek ¢ozeltisi ko-
aur ve renk uyusumu elde edilinceye kadar ayarlamrc .Daha sonra
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esithii kullanilarak &rnek cozeltisinin derigimi hesaplanir. Burada C, ve b, qyarha
¢zeltinin derigimi ve aracin ckalasinindan okunan gbzelti de_rinlig1, C, ve bs

‘rnegin derigimi ve skaladan okunan gozelti derinligidir.

5. Kolorimetre veya spektrofotometre kullanihyorsa derigimi 10, 20, 30, 40
ve 50 mg/1t olmak lizere bir seri ayarl gozelti hazulanir. Yukarida anlatildifi se-
kilde renkli kompleks bileglerine doniigtiiriilir, Cozeltilerin en yiiksek sogurum:
yaptiklar1 660 nm de soggurum Olgiimleri alinir. '

6. Sogurum degerleri mg fosfor/litreye kargi grafife gegirilerek kalibras-

yon eprisi izilir. _ o
7. Ornek cozeltisinin sogurum degeri egride yerine konarak fosfor derigi-
mi bulunur. Sonug mg fosfor/litre cozelti olarak verilir. :

Notlar =

1. Kalibrasyon efrisi, baglangie noktasindan ge '
n Beer yasasina uydufunu gosterir (sekil 7.4).

cen bir dogru elmahdir. Bw

dyrum sistemi

A

'——» C (mg/lt)

Sekil: 7.4 Beer Kalibrasyon Birisi

1
B
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L

2. Istenirse kalibrasyon dogrusunun egiminden renkli gbzeltinin ozgiil so-
gurum sabiti hesaplanabilir.

A=abC

oldugundan efim a.b olur. Burada (b) cozeltinin konuldugu kabm 1§1f{ yolun-
daki boyunu gosterir, Genellikle 1 cm olur, (2) Ozgiil sogurum sabiti, (A) ise
-sogurum degeridir,

3. Ozgiil sofurum bilindigi taktirde molar sourum sabiti (¢) bulunabilir,
£=Ma olur, Burada M renkli maddenin molekiil agirhfini gram olarak gisterir.:

P

PR

7.112. Amonyak (monyum) tayini -

Cozeltilerdeki veya dogal sulardaki amonyum iyonu, bu iyonun Nessler ayi-
ract ile verdigi renkli bilegifin kolorimetrik analizi ile tayin edilebilir.

Cozelfiler :
" a. Potasyum hidroksit, KOH: 9% 15 lik ¢ozeltisi
b. Sodyum hidroksit, NaOH: % 10 luk ¢dzeltisi

c. Nessler aymraci: 0.8 gram KI 1 ml suda ¢dziiliir, 1.2 g Hgl, eklenir. C6-
ziinme tamamlanmincaya kadar karigtirilir, 29 ml % 10 luk KOH c¢ozeltisi ekle-
air, Kangtilsr ve bir stire beklenir. Ustteki berrak ¢dzelti alinir veya zaman ki-
sitliysa siiziiliir, ancak, en iyisi beklemektir. Bu ¢bzelti kullamlmadan Once taze
thazirlanmalidir. ’ '

d. Ayarli amonyak gdzeltisi: (0.05 mg N/ml): 0.2357 g (NH,).850, 1 litre
suda coziiliir. - ‘ o . :

Aslem :

1. Ayarh amonyum siilfat ¢izeltisinden 5 ml almp 100 mi lik balonjojeye
konur; 1ml % 10 luk NaOH ve 60 - 70 ml su eklenir. Iyice karigtiriir. Nessler
ayracindan 10 ml eklenir. Turuncu - kahve -veya kirli kirmz bir renk olugur.
{0zelti berrak olmali, herhangi bir ¢tkelme olmamalidrr,

2. Cozeltide bulamiklik varsa 3 ml ayarh ¢ozelti ile yeni bir ¢ozelti hazir-
fanmalidir. Buradan alinan 5 ml &rnekle aymi islemler tekrarlanir.

3. Kargilagtrma tiirii kolorimetre, drnegin Duboscq kolorimetresi kullant-
hyorsa; dnce ayarli ¢dzelti aracin her iki koluna konur. Yine sol kap orta ska-
laya getirilir (25 mm), sa kap renk uyusumn igin ayarlamir.

:




'z‘lrlamr, 400 - 450 pm dalga boyunda sogurum Olciimii almur.
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4. Sol kap yerinde birakihr. Sag kap temizlenir ve drnek ¢Ozeltisi konur. -
Renk uyusumu elde edilecek sekilde ayarlanir.

5. Kolorimetre veya spektrofotometre kullaniliyorsa; iginde 0.020 - 0.250,
mg arasinda azot bulunacak sekilde amonyak bulunan bir seri ayarhh c¢dzelti ha-

Mo Vo
6. Kalibrasyon egrisi gizilir. Ornek ¢dzeltisinin sofurum degeri efride ye--
rine konarak derigimi bulunur. Sonu¢ mg N/ml olarak ifade edilir,

7.1.1.3. Kolorimefrik yintemle Demir Tayini " i

© Cozeltide. demir tayini (1,10) ortofenantrolinle CiHyN. Fe (ID) iyonunum N
verdigi renkii kompleksin kolorimetrik yontemle analizi ile duyarh olarak yapi- S

labilir. 1
Cozeltiler : . S 3
a. 1,10 fenatrolin gizeltisi: % 0.1 lik; 0.25 g 1,10 fenantrolin 250 ml % 95- -

lik etanolde ¢oziiliir. . _ -

zeltisi _ :
c Sodg'um asetat CH,COONa: Doygun suln ¢ozeltisi T

d. Ayarlh demir (1D gbzeltisi’ (0.100 mg Fe/ml): 0.1 gram demir tel 10
ml 1/1 oraninda seyreltilmig HCl de ¢bziliir, Biitin demiri demir (I} ¢ yiik- 4
seltgemek icin 5 ml derigik HNO; konup gozelti 1 litreye tamamlamir.

Islem : : . 4
1. Ayarh demir (I]) ¢bzeltisinden 5 m! almip 100 ml lik balonjojeye kopur.
Uzerine 10 ml NaAc cklenerek pH 3 - 6 ‘arasmda ¢bzelti tamponlanir. Cozelti-~ .

nin pH si pH kagudi ile kontrol edilir. Buna 10 ml hidroksilamin hidrokloriir ek- ;}-‘
lenip 5 dakika kadar indirgenmenin tamamlanmasi’ i¢in beklenir.

2. Uzerine 10 ml 1,10 fenantrolin eklenir ve 100 ml ye seyreltilir. Turun-
cu - kirmizi rengin olusmas: igin 10 dakika kadar beklenir. Cé;eltinin 400 - 600
am arasinda sogurum degerleri alinir. " :

3. Demir (IOI) c¢ozeltisi konulmadan aymi gekilde hazirlanan. 'bir kontrok
gozeltisinin sofurum degeri bulunarak yukaridaki sogurum deperlerinden gikari~ 3
L. A , 3

b. Hidroksilamin hidrokloﬁir NH.OH . HCl cbzeltisi: % 10 luk sulu ¢o- 9 ;‘: _

.f
: .y
\ ..

173

4.. Sonuglar dalga boyuna karg1 grafige gecirilir. En yiiksek sofuruma kar-
silik olan dalga boyu bulunur. Analiz bu dalga boyunda yapilmaya calsihir,

5. Ayarh demir (IIT) goézeltisinden 1.0, 2.0, 3.0, 4,0 ml igeren bir seri ¢o-
zelti ‘hazirlanir. Uzerlerine 10 ml NaAc, 10 ml hidroksilamin hidrokloriir ve 10
aml 1,10 fenantrolin eklenir. Isaret cizgisine kadar seyreltilip 100 m! ye tamam-
danmir. Bu ¢ozeltilerin sogurumu segilen dalga boyunda 'Eilgiili.ir. '

6. Sofurum derisime kargt grafife gegirilir. Beer yasasmna uygunlufu sap-
danir.

7. Analiz edilecek ¢bzeltiden benzer gekilde srnek hazirlayip sogurnm de-
geri almir. Kalibrasyon efrisinden yararlanarak igerdigi demir miktarnn bulu-
aur. Sonug mg Fe/lt olarak ifade edilir,

7.1.1.4. Titanyum tayini

Filiz ve topraik analizlerinde titanyumun en ¢abuk ve en duyarh tayini dort
«defferlikli titanyumun asidik ¢ozeltide hidrojen peroksit ile yaptigi sari renkhi
&ompleksin kolorimetrik Slclimiine dayamir. Bu kompleks 420 - 430 nm de en
wyiiksek ‘sofurumu yapar, ‘ ‘ '

Lozeltiler: \ . . .
a. Hidrojen peroksit, H,O;: % 3 lik g¢bzeltisi
b.. Siilfiirik asit, H.50,: derisik

foo. . ‘

c. Avyarli titanyum ¢8zeltisi: 0.25 gram TiO, 3 -4 gram potasyum pirosiil-
#fatla K,S,0- bir platin'veya porselen krozede ergitilir. Eritis 50 ml sicak 4N H.SO,
de gdziiliir.- Ay asitle 250 ml ye tamamlanrr. Bu ¢bzeltinin 1 mlsi 1.00 mg TiO.
qgerir. ‘ ' !

‘iglem 1

' 1. .Analiz edilecek gozeltiden ve ayarh titanyum ¢ozeltisinden 100 ml de
fl - 8 mg TiO, bulunacak gekilde g¢ozeltiler hazirlanir,

2. Uzerlerine H.SO, eklenerek pH 1.5 - 3.5 arasma ayarlanr. Daha sonra
10 ar ml % 3 lik H.0, eklenir, 100 ml lik balonjojelere konup igaret gizgisi-
we kadar, su ile seyreltilir, . ' ' ‘
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. dslem : , : _
-; e 1. Potasyum bikromat 440 nm’de, KMnO, ise 525 nm de en yiiksek so-
) L ’ ‘ . ! gurum -gosterir. Potasyum bikromatin 440 ve 525 nm de sogurumlari t‘:_lgiiliir.
o 4. Analiz gﬁzeltismm.sogurum degeri b“I“_n“f= egride yerine konarak deri- : Bunun igin en iyisi bu dlgiimleri birkag degisik derisimler igin yapmaktr. Ol-
_ simai bulvnur. Sonug mg Ti/ml olarak ifade edilir. - «iim sonuglarindan yararlanarak her iki dalga boyundaki e (veya a) degerleri

3. Ayarh gozeltilerin sogurumu 420 - 430 nm de Slgiiliir, kalibrasyon egri-
si cizilir. ‘ '

pulunur,

: ’ 7.1.1.5. Kansunlarie analizi 2. Permanganatm 440 ve 525 nm deki sogurumlari Slgiiliir. Her iki dalga

Analizci genellikle iki veya daha fazla maddeyi iceren karigimlari analiz et- % tooyundaki e (veya a) deferleri hesaplanw. o
, ‘ n-l.ek zorunda kalabi]_ir. Yas analitik yﬁntexylerc{en farkh olarak, karigimi bilefgenle—» ] 3. Analiz edilecek ¢ozeltinin de 440 vé 525 nm de sopurumlan Blgiiliir.
‘ ;‘mle aylfmadan anallz_elszzk spe?cfroskoplk lyontem.lel-le olas1d1r.dA111{cak bilegen-- 8 ~vukanda anlatilan hesaplamalar yapilr. Buradan mangan ve kromun derisimleri
‘ erin sofurumlaruun birbirine etkili olmamas: gerekir. Bu durumda karigmun so-- 2 ibulunur, Sonuglar mg Cr/ml ve mg Mn /ml olarak ifade edilir.

gurumu bilesenlerin sogurumlar: toplarma esit olur.

—

I £ Iki bilesenii bir karigim igin Beer yasasma éb’rc asagdaki esitlikler yazﬂabi—: - 4

| ' . .
it - -7.1.1.5.2. Kobalt ve nikel kangimlarinm analizi
' . - : Ar=A,+A, :

P a

ki ﬁyu dalga boyu icin esitlik daha acik olarak yazilirsa Lozeltiler :

a. Ayarh kobalt gozeltisi (0.15M): 436 gram Co(NOy)..6H.O 100 ml
:suda gﬁzﬁ_liir.

b. Ayarh nikel cbzeltisi (0.15 M): 4.36 gram Ni(NO). . 6H.0 100 ml sq-
«la ¢oziiliir. '

- Ar = £ bC,+ €, bC, 0. dalga boyu icin)
‘HF A _ A'r=gy bC,+&"/bC, (A dalga boyu igin)
i Burada Az, A’z ve b bilinen ve deneysel olarak bulunan degerlerdir, C, ve Cs
bilesenlerin mol/litre olarak derigimlerini gosterir &, ve £+ birinci bilegenim _
A ve X dalga boyundaki molar sofurum sabitleridir, Bunlar ‘bilegenin farklhi de- ‘,,

risimlerinin A ve A" dalga boylarinda sogurumlarimn Slciiliip Beer dogrulari--

|

|

i i len:l' v
“ mn, ¢izilmesiyle ve dofrularmm egiminden bulunur, Falem s
I

|

1. Nikel 395,660 ve 710 nm de sofurum yapar. Kullanilan aracin olanak-

il d cﬁ)fm sekilde s ve ]s w de ikinci bilegen igin gizilen ]_g,e.er dogrulan’ndgn el- '  : darina gore bu dalga boylarmdan birindeki sogurumu ile kobaltin sogurum c_lal%a
“:\ de E]; ‘1“7’ b (‘ijelgey ld © dl.mi antlan deney kabinin boyl{tunu verir, Az ve A’y dency- - dboyu. olan 510 nm de nikelin sofurumu Slgiiliir. Yine cegitli derﬁ?n}e;deh go-
b ¢ buiunan degericrair. ‘ . 8 wzeltilerin sofurumlarim bulmak en iyi yoldur. Olgiim sonuglarma gore her dalga
| .

boyundaki ¢ (veya a) degerleri hesaplanir.

7.1.1.5.1. Mangan ve Krom Kartsimiun Analizi o o
2. Kobaltm 510 nm deki ve 395,660 veya 710 nm den herhangi birinde-

gl Cozeltiler ; | ' B : i sogurumu lgiiliir, Yine her dalga boyundaki e (veya a) degerleri hesaplanir.

B | & Avart KiCr0; cozeltisi (0.001 M): 0294 gram K,Cr:O; 500 mi sudas . | 3. Analiz edilecek karsimin 510 nm ve Steki segilen dalga boylarmdaki
| ‘ goziiliir, {izerine 15 ml derlg,;lle;,SO‘1 eklenip litreye tamamlanir. ! . sogurumlart olgiiliir. Daha nce anlatifan hesaplama yontemiyle kobalt ve nikel
ih ‘b Ayarli KMnO, ¢ozeltisi (0.003 M): 0.464 gram KMnQ, 500 ml suda ¢6- derigimleri bulunur. Sonuglar mg Co/ml ve mg Ni/ml' olarak ifade edilir. -

ziiliir, tizerine 14 ml derigik H.SO, eklenip litreye tamamlanr.
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7.1.1.5.3. Kobali, demir ve bakir kangumnm alializi,

Cozeltiler :

a. Ayarh kobalt cozeltisi (0.1 mg Co/ml): 0.60 gram Co(NO3)2 6H.O &
litrede ¢oziiliir, .

b. Ayarh bakir cozeltisi (0.1 mg Cu/ml); 0.21 gram CuCl, 1 litre suda ¢o—
giiliir,

c. Ayarly demir ¢ozeltisi (0.012 mg Fe/ml: 0.12 gram demir tel 10 ml
1/1 oraninda seyreltilmis HCl de gozulur litreye tamamlanir. Bu g:ozeltmm 1
ml si 100 ml ye seyreltilir.

d. . Amonyum tiyosiyanat, NH.SCN (% 50 lik): 50 gram amonyum tiyo--
siyanat suda ¢oziilir ve 100 ml ye seyreltilir.

e. Amonyum peroksidisiilfat, (NH,).8:Os : Doygun ¢ozeltisi; Bunun igin 10-
ml suda, agirt miktarda tuz ¢dziiliir. Ustteki berrak gozeln alinrr,

Islem :

1. 50ml lik bir balonjojeye 300 - 900 mikrogram kobalt igerecek sekilde:
6rnek ¢ozeltisinden alinir, Buna 2ml derisik hidroklorik asit, 0.5 ml doygum
amonyum peroksidisiilfat ve taze hazirlanmms’ 25 ml aseton ve 2.5 ml % 50 lik.
NH.SCN kangimu eklenir, kangtilir. ‘Cozelti 50 ml ye saf su ile tamamlanir.

2. Renk olusumundaq sonraki 10 dakika icinde sofurum oOlgiiliir.

3. Bakr icin 8lgiim 380 nm de, demir igin 480 nm de ve kobalt icin 625-
am de yapilir. Duyarh analiz yapmak icin bu &lglimleri ayarh bir gozeltiden sey--
reltmeyle hazirlanan iki {i¢ farkh derisimde yapmakta yarar vardrr.

4. fslem 300.- 1000 mikrogram bakir igeren ve 75 - 100 mikrogram demir- .
igeren ¢ozeltilerle tekrarlanir. Her dalga boyu icin molar sofurum () ve Ozgiil

sogurum (2) hesaplanr,
_ Analizi istenen ¢bzeltinin_de 380 nm, 480 nm ve 625 nm de sofurumlare
oliiliir. Igindeki bakir, demir ve kobalt miktarlari mg/mi olarak hesaplanir.
‘ :

7.1.2. "Alev Fotomefresi

‘Alev totometresi yayma spektrofotometresinin en yaygin tiiriidiir. Buradac
elektronlar uyaric: kaynak alevdir. Ozellikle alkali ve toprak alkali metaller gibi.
uyarima enerjileri diigiik olan elemient analizlerinde kullanislidir. Burada analiz:
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edilecek metal tuzunun bir ¢dzeltisi aleve piiskiirtﬁliir. Coziicii buharlasﬂ. Toz
haline gelen tuz, gaz halinde atomlarma aynlir ve deferlik elektronlarmdan biri
yiiksek enerji diizeyine yiikselir. Bu uyarilmig elektron daha diigiik enerji diize.
yine dineiken aradaki enerji farkm belirli bir dalga boyunda yayar. Bu dalga
boyu elementten elemente degisir ve elementi karekterize eder. Uyarict alev ola-
rak en ¢ok dogal gaz alevi ve asteilen alevi kullanilir. Bunlar oksijen gazi ile

yakalir.

~ Alev fotometresi temelde bir alev kay;iagl, piiskiirtiicti (atomizer), dalga bo-
yu segici ve dedektdrden olusur (gekil: 7.5).

Dedektsr

kaynagz

- Gipterge:
ve piliskiirtiieii &

Sekil: 7.5 Alev fotometresi

7.1.2.21. Alev fotometrest ile su analizi

Herhang1 bir alev fotometres1 1le dogal gaz ve oksijen alev sistemi kullani-
labilir. :

(ozeltiler : ‘
a. Ayarli sodyum kloriir gézc::ltisi: 1 litrede 100 mg sodyum igerir.

b. Ayarlh potasyum kloriir ¢ozeltisi: Litrede 160 mg‘i)otasyum icerir,
c. Ayarh mégnezyum slilfat gozeltisi: Litrede 100 mg magnezyum igerir.

_d. Ayarh kalsiyum siilfat cozeltisi: littede 100 mg kalsiyom igerir. _

Hazirlanan bu gozeltller plastik §1§elerde saklamr Baylece camdan gelecek:
sodyum ile kirlenmesi Snlenmis olur.

Analitik ve Smai Kimya Uygulamasi — F. 12
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Islem : ‘ | , _ 7
1. YuKardaki dort ayarlt cozeltiden litrede 75, 50, 25, 10, 5, ve 1 mg
metalik elementi jcermek Uzere seri cozeltiler hazulanr. “Alev fotometresi
sodyum yayma dalga boyu olap 589 nm e ayarlamr, ve 100 ppm sodyum ¢~
zeltisi kullanilarak en yitksek yayma verecek sekilde alev ve dalga boyu ayarla-
qir. Bu dalga boyn 589 nm den biraz daha farklt olabilir.

2. iglem oteki sodyum cozeltilerd ile tekrarlamr. Yayma vermeyen referans
gbzelti olarak saf su kullantir. Bununla yayma aifira ayarlan. Her Blglimden
sonra aleve saf s’ piiskiirtiilerek yanma bolgesi gemizlenir. Boylece hazirlanan
bir seri ayarlt sodyom gbzeltisinin yiizde yayma miktar1 (% T) bulunur.

3. Aym iglem potasyum chzeltisi i¢in 767 nm de, kalsiyum igin 556 nm
de, magnezyum icin ise 371 nm de tekrarlanir.

4. Simdi analiz. ornegi olarak musluk suyu alev fotometresine pliskiirtiiliic

" ye dort ayn dalga boyunda ve her dalga boyu igin aletin ayarlanmasini da dik-

kate alarak yayma degerleri okunur.

5. . Sodyum, potasyum,‘ kalsiyum ve magnezyum icin kalibrasyon egrileri
gizilir. Bu gizim, % yayma ordinatta ve elementin derigimi (mg/It) absiste olmak
iizere yapilir. ) '

6. Musluk suyu ile elde edilen deperler kalibrasyon eprisinde yerine ko-
parak sudaki Na, K, Mg, ve Ca derisimleri bulupur. Sonuglar litrede mg ola-
rak verilir. : ‘ '

4. Sonuglart kortrol ctmek icin musluk suyunda bulunan derigimier kul-

janilarak bir gozelti hazirlamr. Eger musluk suyunun demir, mangan gibi bagka .

clementlerden de dikkate deper miktarda icerdigi biliniyorsa hazirlanan bu ¢o-
zeltiye bu elementlerden de gerektifi kadar cklenir. Bu ¢ozelti ayni gekilde analiz
dilic ve Na, K, Ca ve Mg miktarlar kalibrasyon egrisi kullanilarak yeniden bu-
tonur. Tki defer arasinda fark varsa bu farkin iyonlarl arasindaki etkilegim so-
aucu -oldugn belirtilmelidir. ‘

7.1.2.2. Kireg tagmdaki kalsiyumim alev fotometresi ile taj{ini

Cozeltiler :
a. Hidroklorik asit: 1/1 oraninda seyreltilmig

b. Ayarh kalsiyum cozeltisi: 0.5000 gram kalsiyam karbonat 10ml 1/1
oraminda seyreltilmis HCl de ¢oziliir ve 1 litreye tamamlanir. Bu ¢ozeltinin 1mi
st 0.40 mg Ca jgerir.
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fslem :

1. Analiz edilecek kircg tagindan 1.000 gramlitk iki sroek tartilir ve iki
platin krozeye konur. Yiiksek sicaklikia (950 - 1000 oC) 30 dakika kizdmilir.
Kizdwma @iriinii 10 ml 1 /1 oranmnda seyreltilmis HCl de coziliir ve birer litreye
tamamlanir, Her Ornekten 25 ml gozelti almp 100 ml balonjojelere seyreltilir.

2. Ayarh kalsiyum chzeltisinden 5, 10, 25 ve 50 ml alip 100 ml lik balon-
jojelerde seyrelterek asrt ayr: ayarh cbzelti hazulamr. Ayarh gbzeltiler ve drnek
maddesinin 1510 yayma giddetleri bir alev fotometresinde &iciillir. Ayarh ¢ozelti-
lerden aliman sonuclarla kalibrasyon egrisi cizilir. Mililitrede miligram kalsiyum
degerlerine karsiik % yayma degerlerini gosteren kalibrasyon efirisini kullana-
rak ornek ¢ozeltisindeki kalsiyum bulunur. Sonug % Ca olarak ifade edilir.

7.1.3. POLARIMETRI

Simetrik yapida olmayan maddeler, polariie e etki ederek titresim diiz-
lemini donditrme Szelligi gosterirler. Bu nedenle bu tiir maddelere .optikge aktif
maddeler denir. Bu ozellikten yararlanarak yaptlan analiz yontemine polarimetri,
kullanilan araca da polarimetre adi verilir. Bir polarimetre temelde polarize 11K
olusturmak igin bir diizenek, analiz cozeltisinin konuldugu bir tip ve gozlem bol-
gesinden olusur. (Sekil 7.6) Polarimetre dahz ¢ok mnicel analizierde kullapihr.

 Nikel -+ e
polarizdri - l
g JQ N ' l R - B :
Wy H adaie-tadatnd 41 - goz
_ grnek LNikol
lamba J - tiipli analizdrii
T —

Sekil: 7.6 Polarimetre

Maddenin titresim diizlemini déndiirme ctkisi veya rotasyon derecesi mad-
denin derigimi, tiipiin uzunlugu, 151810 dalga boyu ve sicakitk gibi birgok depis-
kene baghdir. Bir maddenin déndiirme etkisini belirtmek igin genellikle Szgiit
déndiirme degeri kullamilir. Ozgiil dondiirme kullamlan polarize 1510 dalga bo-

yuna ve sicakliga baélldlr, asagdaki gibi bir esitlikle verilir.

——

B
[V'JL T iXce
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Burada [oc]t t°C ve A dalga boyundak1 Bzgiil dondurmeyi
: Derece olarak gdzlenen donme agisimi
! : desimetre (dm) olarak polarimetre tiipiiniin boyunu |,

: Analiz ¢Ozeltisinin derigimini g/ml olarak belirtir. Saf swvilar icin ¢ ye-
rine yogunluk kullapilir, Ozgitl dondiirmenin smakllga bag11]1g1 icin kullanilan
egitlik su sekilde yazilabilir.

o L e
[41 =[a]" +n(t—t)

Burada [oc];1 ve [«] :.1 tll ve.tg sicakliklarindaki zgiil déndiirme degerleridir, n
isc sabittir, . I

Ozgiil dondiirme ile derigim arasindaki iliski iig ayn.egitlikllé verilebilir. Bi-
ot tarafindan Gnerilen bu e§1tl1kler dogrusal (1), parabolik (2) ve hiperbolik (3)
iligkileri gdsterir.

t

[«}, =A+Bq . )
. [a], =A+Bq+Cq | @
Cot | Bq ‘

Bu egitliklerde A, B ve C sabitlerdir, q ¢dzeltideki ¢oziiciiniin agirlik kesrini verir.
Hangi -esitlifin gecerli oldufunu saptamak igin farkll derigimlerde Glgiimler ya-

Qllu\ ve [a]; degerleri q deferlerine kargi grafife gecirilir. Boylece A, B ve C

degerleri saptanir.

7.1.3.1. Ouzgiil dondiirme degerinin bulunmasi

Cozeltiler : . :
a. Potasyum sodyum tartarat (Roge tuzu): 30 gfam roge tuzu 70 ml suda
gOziiliir,
" lglem :
1. I Polarimetre tiipiine saf su konur ve polarimetre sifir dereceye ayarlémr-
*2. Saf su yerine tiipe Roge tuzu c¢dzeltisi konarak dénme agis1 bulunur.
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3. Bulunan degerlerden yaraﬂanarak Roge tuzunun dzgiil dénmesi hesap-
lanir. . :
' 3. Bulunan degerlerden yararlanarak Roge tuzunun Ozgiil dénmesi hesap-
lanir. -

4. Derigimi bilinmeyen bir roge tuzu ¢ozeltisiyle islem tekrarlanir ve he-
saplanan 6zgill ddnme degeri kullamlarak &rnegin derigimi bulunur.

7.1.3.2. Ozgiil dondiirme degerine. sicakhifan etkisi

[;ozelh[er :

7 a. Galaktoz ¢ozeltisi, C5H1105 CHO : 5 gram galaktoz 95 m! suda ¢ozii-
{tir. Cam kapakh bir balona konur.

Islem :

1. Cézeltiyi igeren bolan, iginde saf su bulunan bagka bir balon ve &lgii-
mii yapilacak polarimetre tiipii 10 °C deki sabit sicakhk banyosuna yerlestirilir.
Sicaklik dengesi elde edilinceye kadar (10, 15 dakika kadar) bekletildikten son-
ra tiip cikarir ve igine saf su konur Tiipiin d1§ kismu silinip araca yerlegtirilir.
Arag sifir dereceye ayarlamir.

2. Polarimetre tiipli hemen bogaltilir. Sabit sicaklik banyosunda tekrar 5
dakika kadar tutulur. Jcine galaktoz ¢ozeltisi konup donme degeri okunur.

3. Aym iglem 20 °C ve 30 °C de tekrarlanir.

4. Polarimetrede okunan degerler sicaklia karsi grafige gegirilir. Elde edi-
len dogrunun efimi sicaklikla ilgili diizeltme faktriinii (nyi) verir.
Not :

Sabit sicaklik banyosu yoksa gozeltilerin ve tiipiin uzermden birkag dakika
sofuk su akitilarak Olgitm yapilabilir. Sonuglar ¢ok duyarh olmayabilir. Ancak
yine dé sicakhffim ozgiil dondiirmeye etkisini gOstermeye yeter. ’

7.1.3.3. Derigimin Ozgiil dondiirmeye Etkisi

i Cozeltiler.:
a. Kamfor g¢bzeltisi (C,,H10) ¢ 30 gram kamfor 70 ml etanolde goziiliir.
b. Etanol: Derisik, d=0.7850, g/cm?, 25 °C de
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iglem :
1. Polarimetre tiipiine etanol konup arag sifir dereceye ayarlanir,

2. Tipe bu kez kamfor ¢ozeltisi konarak Sletim yapilie ve yu'karldaki d
rigimde 6zgiil dondiirme degeri hesaplanir. Cézeltinin aglig1 ve hacmi bulunarak
yogunlugu tayin edilir. S

'3, Yukaridaki (a) ¢Ozeltisinden yararlanarak farkhi derisimlerde dort gt‘)-‘
zelti daha hazirlanir. Bu ¢dzeltiler icin déndiirme degerleri ve yojunluk 6igiim-
feri yapilir. Her ¢bzelti igin zgiil dondiirme degerleri hesaplanir.

4, Ozgiil dondiirme degerleri derigsime kargt grafife gecirilir. Biot egitlik-

lerinden hangisinin deney sonuglarina uygun oldugu bulunur. Bulunan esitlikteki
sabitler hesaplanir. Bulunan degerler kullamlarak derigimi bilinmeyen bir kam-
for ¢cozeltisnin derigimi tayin edilir.

7.1.4 REFRAKTOMETRI

Bir 151k 1gm1 bir ortamdan yogunlugu farkli olan bagka bir ortama gegerse, -

g ybniinde bir degigiklik olur. Buna kirilma® (refraksiyon) denir. Kirilma
madde ile 151k arasmdaki etkilesimin sonucudur ve maddeyi karakterize eden bir
olaydir. Maddenin bu etkisi kirilma indisi ile ifade edilir. Kirilma indisi (n) 151
&0 bogluktaki hizimin madde icindeki hizina oram olarak ifade edilir ve degeri

daima 1 den biiytik olur. Kirlma indisinin igiilmesine dayanan analiz yontemi-

ne refraktometri, bu amacla kullanilan araca da refraktometre denir. Refrakto-
metri maddelerin nicel ve nitel analizlerinde, safhk tayinlerinde oldukg¢a ok kul-
lamlan bir yontemdir. Er cok kullanilan refraktometre tiirii Abbe refraktomet-
residir (gekil 7.7).

Bu arag temelde bir isik kajuagi, pirizma sistemi ve bir gézlem bolgesin-
den olusur. Kirdma indisi 1.3 - 1.7 arasinda olan maddeler igin bagariyla kulla-
anlir,

Kirilma indisi ile maddenin yogunlugu arasindaki iligki Ozgiil kirilma de-

geri (r) ile verilir ve agafidaki gekilde ifade edilir.

= +2) 1
@—1) d

Burada r Ozgiil kirrlma degerini, n; kirnlma indisini ve d ise yogunlugu verir.

18%

Bir de maddenin yapisiyla ilgili olmasi bakimindan onemli olan molekiiler

kirnima  indisi (R) vardxr ve a\;agldaki gekilde verilir.

R=rM Ty

3 Burada M, molekiil agirhgmi gbsterir. '

e,
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Sekil: 7.7 Abbe Refraktometresi

7.1.4.1 Bam sivilarin ve kangmlarmm kirlma indislerinin tayini

Deney Abbe refraktometresi ile yapihr. Aracin pirizmalarmn te.miz ve ku-
tu olmast gerekir. Degilse bir pamuk pargast yardimiyla etanolle temizlenir. Alt-
taki pirizmaya bir damla saf su damlatilir ve pirizmalar birbirine tutturuulur. Ska-
la 1.33 degerine ayarlanir. En iyi aydmlhi elde etmek icin 151k kaynaf ve ay-
na ayarlanr. :
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1. Benzen, karbontetrakloriir, kloroform, etilakol, gliserin, eter, toluen ve

biitanoliin 20 °C de kinlfna indisleri tayin edilir. Her madde i¢in bes okuma ya-

pilir ve bunlarm ortalamasi aluur, Her svinm yogunlugu bulunur. Yojunluk ve
kirilma indisleri degerleri kullamlarak &zgiil kirslmalar hesaplanir. Maddelerin

" molekiil aguliklar: yardimiyla molar kirilma degefileri hesaplanir.

2. iki sv1 kangtmldigmda hacim ‘degigikligi clmuyorsa karigimin kirilma
indisi agagdaki esitlikle verilebilir. ' '

_ mvitnave
V1, + Vs

Burada n Kari§mun mrﬂma.in'disini,‘ n, ve n, kangimi olusturan swvilarm kiril-
ma indislerini, v, ve v, kansan sivilarin hacimlerini gbsterir. Karigumn molekii-
ler kirilma degeri de asafidaki gekilde verilebilir.

‘,

Burada n, ¥angmun kirdma indising, dy» karisimun yogunlugunu, X, , X, Kang-

n*—1 ) « (X1M1+X2NI2 )

‘Rz,z; ( nz+2 dys

m1 olugturan bilesenleri mol kesirlerini, M, , M, ise molekiiler kinlma degerini |

Verir. .

Bir karigimin kiilma indisi bilegenlerin mol kesriyle dogru orantih olarak
depigir. Bu nedenle kirlma indisi lgtimleri tuz karigimlarinm analizlerinde kul-

lamlabilir. Bunun icin 100 ml sinde 2,4, 6,8 ve 10 gram KNOQ, iceren bir seri:

cozelti hazirlamr, Bunlarm 25 °C de kirilma indisi degerleri bulunur. Kirilma
indisi deperleri derisim deferlerine karst grafige gecirilir. Bilinmeyen bir ¢bzel-
tinin derigimi bu efri yarduntyla bulunur. '

3. Ozgiil kirilma veya molar kirilma degerleri toplanabilir degerlerdir. Bu-
fnun igin bir karswnin bzgiil kirlma, degerleri ile bilesenlerin 6zgﬁl‘k1r11ma de-

gerleri arasmda bir egitlik yazﬂabiﬁr. Bu egitlik

Zry . =‘XI';_ +Yr,

seklindedir. Burada Z kangmnin agirhgini, X ve Y bilegenlerin afirliklarint, rre

karigimm bzgiil kirlma degerini 1; Ve Iy bilegenlerin Gzgiil kirima degerlerini
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~erir, Z nin degeri X ve Y nin toplamina esit olur. Bu esitligin bir uygelama-
-1 yapmak igin benzen ve karbon tetrakloriirden bir karisim hazirlamir, Karigi-
min ve bilesenlerin kirilma indisleri ve yoéunluklan bulunur. Bu degerlerden
1,12, Ve 1z deferleri bulunur. Yukaridaki esitlikler kullalarak karigimm yiiz-

de bilegimi hesaplanir.

' 7.2. ELEKTROMETRIK YONTEMLER

Gerilim, akim ve iletkenlik gibi bir elektriksel zelligin Slgiilmesine daya-
man elektrometrik yontemlerin baghcalar potansiyometri (gerilim olgme), kon-
daktometr: Gletkenlik dlgme) ve elektrolizdir. : ‘

-

72,1 Poténsiyometri (gexilim Glgme)

Bu y&ntem, uygun bir indikatsr elektrotla referans elektrot arasindaki geri-
fim farkinin ‘bilinen titrasyon iglemleri swasinda gesitli arahklarla dlgiitmesidir.
Referans elekirot; potansiyeli sabit olan, indikatSr elektrot ise potansiyeli gozel-
tiye bagh olarak defigen elektrotlardir. Potansiyometre denilen araglarla Olclim
yapilir. Bu araglar hem pH odlglimii, hem de gerilim slgiimiinde kuilaniabilidler.

_ Referans clekirot olarak cogunlukla doygun kalomel elekirot (SCE) kullanilr.

indikatér elektrot yapilan deneye gore deisir. Titrasyon kabina, Srnefin bir be-
tere, konulan titrasyon ¢Ozeltisi dikkatle karistirily, Bupun igin manyetik Karig-

tirietlardan yararlandabilir. Titre eden cozelti yani titrant bir biiretten yavag ya- -
vas akmilw. Titrant eklenmeden once gozeltinin gerilimi Bleiiliir. Her 2-3 ml -

titrant eklenmesinden sonra ¢ozelti 30 saniye kadar veya gerilim farkr sabit ka-
iincaya kadar kerigtirilir ve titrasyon pilinin gerilimi Slgiiliir. Biretten eklenen
litrant miktan okunup kaydedilir, Titrasyona esdegerlik nokta 1-2 pH birimi
veya 50 - 100 milivolt asilincaya kadar devam edilir. Pilin gerilimi y, titrant hac-
mi ise x ekseninde olmak tizere titrasyon efrisi cizilir. Egride depisimin en fazla
oldugu veya efrinin doniim noktas:, egdegerlik noktastm verir. Esdegerlik nok-
tasina karstik olan titrant hacminden ve titrant derigiminden yararlanarak analiz
gozeltisinin derigimi ‘bulunur.
_ Viga XNuiteatn

Némek‘- V
Grnek
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Bir potansiyometrik titrasyon diizenegi sekil 1.8 de gésterilmigtir._ .

pH -
metre

indikatsr .
elektrod
7

| kalomel '
elektrod

Sekil: 7.8 Bir potansiyometrik titrasyon diizenefi

72.1.1. Sodyum karbonat ve bikarbonat kansmmlanmm potansiyometrik iayind

Nétiirlegtirme titrasyonuna Srnek olan bu deneyde herhangi bir pH metre
(potausiyoﬁlen'e) ve cam - kalomel elektrot cifti kullanilabilir.

Ciizeltiier: :
a) Hidroklorik asit, HCl: 0.1 N
b) Sodyum karbonat, Nazé:os: Kat,analitik saflikta

Istem :

. 1. Hidroklorik asit ¢Bzeltisinin ayarlanmast: Birincil standart ozellikteki
Susuz saf Na,CO; tan 0.2 gram kadar duyarl olarak tartilir, 600 ml lik 'bir be-
here aktariir ve 400 ml saf suda coziiliir. Beher manyetik karigtiricr iizerine ko-
nur. Potansiyometrenin clektrotlan ¢ozelti igine daldrilw. Bir bi.ir.etten. alatilan
yaklagik 0.1 N derigimdeki ayarlanacak HCI cozeltisi ile titre edilir. Titrasyona
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2 m} asit ekleyerek baglanir., Cozelti 30 saniye karstirthir (sabit bir gerilim elde
edilinceve kadar) ve gerilim deferi potansiyometreden .okunur. Bu sekilde ikiger
mililitre asit ekleyerek titrasyon siirdiiriiliir. Esdegerlik noktasi dolayinda yani
pH1m hizh degistigi bolgede 0.25 ml asit eklenmesiyle titrasyon siirdiiriiliir, Is-
lem, hizh degigimden sonra pH iki birim altina ininceye kadar siirdiiriiliir. Daha
sonra kullanilan asit hacmi mililitte olarak x ckseninde, elde edilen pH deger-
leri ise Y ekseninde olmak iizere grafife gecirilir. Grafikte iki esdegerlik nok-
tast yani defigimin hizh oldugu nokta bulunur. ikinci egdegerlik noktasma kar-
silik olan asit hacmi ve tartilan sodyum karbonat miktarindan hidroklorik asit
gozeltisinin gercek normalitesi bulunur. ‘ '

2. Ornek ¢bzeltisinin analizi: Analizi yapilacak kurutulmus karbonat-bi-
karbonat kanigimndan 2 gram dolayinda duyarl olarak tartilr ve litrelik bir ba-
lonjojeye konur. Once 250 ml saf suda g¢oziillir ve daha sonra litreye tamamla-
pir. Buradan 100 mi g¢ozelti almp 600 ml lik behere konur, 400 ml ye kadar
seyreltilir. Ayarlama igleminde oldugn gibi titre edilir. Sonuglar grafige gegiri]ji.
Grafikteki iki esdegerlik noktast sirasiyla agafidaki tepkimeleri belirler.

N2,CO;-+HCl — NaHCO;+NaCl
NaHCO;+HCt— H.CO;+NaCl ‘

Her iki esdegerlik noktas: igin kullamilan HCl cbzeltisinin hacmi ve normalite-
sinden yararlanarak karigimdaki sodyum karbonat ve bikarbonat yiizdeleri bu-
lunur. '

Birinci egdegérlik noktasina ulagmak igin kullanilan HCI ¢bzeltisinin hacmi
V, ve bu noktadan ikinci egdeperlik noktasma kadar kpilamlan HCI hacmi V;
olarak almirsa drnekteki Na,CO; ve NaHCO, yiizdeleri agagidaki esitliklerle he-
saplanir. ‘ :

% Na.CQ,=V; XNHCDH X 10‘3$<(106/1)X (100/6rnek, g)
9% NaHCO,=(V,— V,;) XN(HC) X 10~*X (84.01/1) X (100/6rriek, g)

7.2.1.2. Kloriir - iyodiir Karisimlarmm Potansiyometrik Analizi

Cokelme titrasyonuna Srnek olan bu deneyde bir pH metre (potansiyomet-
re) ve kalomel - giimiis elektrot gifti kullanilir. Deneyde indikatr elektrot olarak
kullanilan giimiis elektrot, parlatilmug bir giimiig tel veya cubuk geklinde satilan
bir giimiig elektrot olabilir. Referans elektrot doygun KNO; gdzeltisi ile hazirla-
nan bir kalomel elektrot olabilir. Ancak titre ‘edilecek ¢dzeltiye bir KNO, tuz
kpriisiiyle baglanmas1 gerekir. Tuz képriisii, iginde doygun KNOs chzeltisi bu-
funan U geklindeki bir cam tiipten olugur.
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iglem : : . , )
1. Ayarht AgNO, g&jzeltisi;lin hazirlapmasi: Yaklasik 8.5 gram AgNO; tar-
tilic ve renkli bir §i§éde 500 ml saf suda coziiliir. Analitik safliktaki NaCl etiivde
2 gaat 110 °C de kurutulur. Bundan yaklagik 6 gram (veya duyarlt olarak
5.8443 g) tartilir. Litrelik bir balonjojede ¢Ozilliir, litreye tamamlanir. Bu ¢dzel-
tiden 25ml duyarh olarak bir erlene’ alimr. fcine 0.1 M K,CrO, ¢dzeltisinden
1 ml eklenit, Bu ¢ozelti hazirlanan AgNO; cozeltisiyle titre edilir. Titrasyona.
kirmizr - portakal renk olugsunca son verilir. Giimiig nitrat ¢dzeltisinin normalitesi
hesaplanir, E ' : - '
Tartilan NaCl(g) X Vian

58.443 X VA oNO,

2. Orpek ¢ozeltisinin analizi:’ Kurutulmug analiz éroefinden 1.5 gram ka-
dar duyach olarak tartilir, 500 ml lik bir balonjojeye aktarihr, az suda ¢oziilip
500 ml ye seyreltilic, Bu g¢ozeltiden 100 ml duyarh olarak alnir ve 600 ml lik
bir behere konur. Yaklasik 300 ml ye kadar seyreltilir. Beher manyetik karisti-
ric1 iizerine konur. Bir biiretten akitilan ayarh AgNO; ile titre edilir. Titrasyon
her 2 ml de gerilim degeri okunarak siirdiiriiliir. Gerilim degigimi 20 milivolttan
fazla olmaya baglaymca her 0.5 mi de bir gerilim degeri okunarak titrasyon siir-
diiriiliic. Okunan gerilim degerleri Y, buna karsiik olan AgNOs hacimleri ise X
ekseninde olmak iizere grafife gecirilir, Grafikteki iki doniim noktast (kwrik bal-

NagNO,

geler) srasiyla I- ve CI™ iyonlarmm cokelmesiyle ilgili esdegerlik noktalarny 1

gosterir (gkeli 7.9). Herbir déniim noktas: ile ilgili AgNO, hacimleri V,, V, yar-
dimzyla ka;1§1mdaki yiizde kloriir .ve yiizde iyodiir miktarlar1 hesaplanar.

" fletkenlik (mv) -

Cl gbkelmesi

;-

s
. AR
W

1~ ¢bkelmesi .

AgNO, (ml)

. Sekil: 7.9 Kloriir - iyodiir kangimlarmnin potansiyometrik titrasyonu efrisi
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‘ /
% Cl= VzXN(AgNOS) X 10—*X35,5 «100
. Ornek ()
BI= V1XN(AgN03) X10~8X127 %100
- Ornek (g) .

7.2.1.3. Potansiyometrik yontemle filizde cinko- tayini

X

_ Potansiyometrik yontem, iyon - birlesme tepkimelerinde de kullaniabilir.
Bunlar genellikle redoks sistemleri olup inert bir elektrot kullanilarak g¢tzeltideki
bir iyonun aktivitesini tayin etmekte de kullamlabilir. Inert elektrot olarak go-
gunlukla platin elektrot kullanihr. ince bir platin bu gdrevi porebilir. Cinko iyo-
ou potasymln‘ ferrosiyaniir cozeltisi ile agafidaki gokeledi verir.

3Zn+2:+ 2K+t +2Fe(CN)s~* — KoZn, [Fe(CN)s]l, K =10"%
Bu nedenle ¢inkonun titrasyonu ferrisiyaniir - ferrosiyantir yar1 pilinin potansi-
yelinin degigimi ile miimkiin olur. | -
Fe(CN);—*+e~ = Fe(CN),~*
[Fe(CN)s~]
[Fe(CN)™*]

Cinko g'é'zeltisine az miktarda Fe(CN)~® eklenip K.Fe(CN), ¢Ozeltisi ile titre
edildiginde biitiin ginko gdkelinceye kadar potansiyel yavag yavag deBisir. Biitiin

E=0.36—0.059 log

* ginko ¢oktigii anda potansiyelde hizli bir artig olur ve bu da ¢bzeltideki ferro-
~siyoniir derisiminin arttifim gosterir. Boylece egdegerlik noktas: bulunur, Oku-

man potansiyel (gerilim), kullanilan titrant hacmine karsi ‘grafige gecirilir. Gra-
fikte efrinin dénim nokfiis1 biitiin ¢inkoyu c¢oktiirmek igin gereken K.JFe(CN)q
hacmini verir. Burada referans elektrot olarak kalomel elektrot kullamlir. Her-
hangi bir pH metrenin milivolt skalasiyla titrasyon izlenebilir.

islem ¢

1. Bu titrasyon igin gerekli olan derisik HCI, derisik HNOQ, , derigik HF,
derigik NH, , ka1 KCIO; , kat1 NH,CI, doygun bromlu su, % 5 lik tiyoasetamid
cozeltisi, 0.001 M K Fe(CN) ve ayarh 0.067 M K.Fe(CN); maddeleri dnceden

~hazirlamr.

‘2. Filiz Srneginden 0.5 gram kadar kurutulduktan sonra duyarh olarak
tartihr ve 250 ml lik behere aktariir. = .




190

3. Buna 5ml derigik HCl ve 10 ml derisik HNO; eklenir. Ayrica birkag

.damla derisik HF cklenmesi silis peltesinin olugmasim énlemek bakimindan ya-

rarh olabilir. Ciinkii silis peltesi bir miktar ¢inko iyonunu sogurarak hataya ne-

den olabilir.

4, Cozeld birkag mililitre kalincaya kadar dikkatle kaynatilir. Atesten ge~ '

kilir, ve 15 ml KCIO, ile doyuralmus HNO, eklenip kuruluga kadar buharlasti-
rilir.

5. Beher soputulduktan sonra 35ml amonyak ¢zeltisi eklenip kaynayin-
caya kadar birkag dakika isitilir. Bu amonyak gGzeltisi 200 gram amonyum -klo-
ririin 500 ml derigik amonyak ve 50 ml suda goziilmesiyle hazulanir.

6. Amonyak cozeltisi eklenip ssitilan cozeltiye doygun bromlu su eklenip

kaynatmaya kisa bir siire daha devam edilir. Kullanilacak bromiu suyun miktar¥
filizin mangan icerigine baglidir. Mangan, kurutulan kalmtnin koyu kahve rengt
ile anlasihr. Mangan baglangigta HNO, ve KCIO; ile tamamen cbker. Kuruluga
kadar buharlagtirinca kismen indirgenerek daha az veya daha gok coziiniir hale
gelebilir. Filizde mengan miktar1 ¢ok az da olsa ve hatta olmasa bile 10 ml
bromlu suyu kullanmak dogru olur.

77, Coeelti sicakken mavi band siizgee kagidindan 400 ml
stiziiliir, Beher sicak su ile yikantr. Behere yapisip kalan gok az mi
de dnemsenmeyebilir.

ktardaki mad-

8. Stizgee kagidindaki madde kaynama noktasmna kadar isitilmis amonyum
Kloriir gizeltisi ile on kez yikanir. Bu amonyum kloriir cbzeltisi 100 gram amon-
yum kloriiriin suda coziiliip 50 ml derisik amonyak cklenip bir litreye tamamlan=
masiyla hazirlanir.

/9. Elde edilen siiziintiiye kiigiik bir turnusol kagidi atilir ve
lorik asitle cozelti notiirlestirilir,

derigik ‘hidrok-

10. Buna 3 m! daha HCI konur. Gerekirse ¢ozelti sicak su. ile 250 m? y&
seyreltilir. Kaynama noktasma kadar isitilir ve buna 50 ml doygun H.S li sv
veya 10ml % 5 lik tiyoasetamid ¢ozeltisi eklenir. Birkag dakika daha 1sitilur.

11. Hazirlanan bu ¢dzelti potansiyometrik titrasyon igi_nlhazxrd{r. ?U ?5"
zeltiye 1ml 0.001 M K;Fe(CN), kounr. Platin - kalomel clekirot gifti ¢6zeltlye
daldinilir. Elektrotlar pH metreye baglamr. '

'12. Cozelti 0.067 M K,Fe(CN), ¢ozeltisi ile titre edilir. Titrasyon, i::mcekb
lerde oldugu gibi manyetik kanistirzer ile’ ve ikiser ml titrant eklenip gerilim d__e--
gerinin okunmastyla yapilir. Gerilimdeki degisim artmaya baglaymca daha az tit~
rant ckleyerek (0.4 -0.3 ml ye kadar) gerilim degeri okunur. Gerilimdekx artis;
tekrar yavaglayinca titrasyona son verilir. . .

ik bir behcre, 7
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13. Gerilim degeri Y, titrant hacimleri ise X ekseninde olmak iizere 'gra-
fik cizilir. Grafikte titrasyonun esdegerlik noktast bulunur, Bu noktadaki K,Fe(CN)s
thacmini kullanarak kag mol Fe(CN)s—* kulltanldify hesaplanir. -

MEK, Fe(CN), X V esd. (It} =mol

14. Bu mol sayisimun 3/2 si kadar ¢inko iyonu g¢tkelek verir (bu durum
.g'c‘ikelme tepkimesinden goriilebilir). Bulunan ¢inko iyonu mol saysi, efer her-
hangi bir seyrelme yapiimamugsa, alinan ilk cdzeltide bulunan ¢inko iyonu mol
sayistdir. Elde edilen ginko iyonu mol sayist 65.37 ile ¢arpilarak alina ndrnekteki
inko miktari, ve buradan da yiizde ginko miktar1 bulunbilir. i

o 7= MEAF(ON: X Ve, ()X 3/2X65.37
v oroek (g)

X100

‘Not : U , _

Ayarli K ,Fe(CN), c¢bzeltisini hazirlamak icin derigimi duyarlt olarak bili-
nen bir cinko ¢ozeltisi ile titrasyon tekrarlamir. Egdeerlik noktasindaki titrant
jha_cmi ve cinko mol sayismdan K,Fe(CN), mn molaritesi hesaplanir.

*7.2.2. Kondaktometri (iletkenlik Blgme}.

Bir ¢ozeltinin elektriksel iletkenlii iyonlarin sayisina, bityiikliigiine, yiikii-
ne ve ayni zamanda ¢oziiciiniin akicihk (viskozluk) gibi bazi Szelliklerine bagh
.olarak degisir. Bu nedenle ‘bir ¢ozeltide kimyasal tepkimeler yoluyla iyon tiirle-
rinde ve miktarinda degisiklik olursa ¢ozeltinin iletkenligi deisir. Cozeltideki
iletkenlik degisimlerine dayanarak yapilan analiz ydntemine kondaktometri (ilet-
kenlik 6lgme) denir ve kondaktometre (iletkenlik Slger) denilen araglar kullani-
lir. Kondaktometreler; bir elektrik kaynagi, analiz ¢ozeltisinin bulundugu iletken-
lik hiicresi ve bir direnc 8lcerden (6rnegin Weston kopriisii) olugur. Aracin en
.duyarli blgesi olan iletkenlik hiicresinde genellikie {izeri platin siyah ile kaplan-
amg platin elektrotlar kullandir.

Kondaktometrik titrasyon yontemi, koyu renkli veya berrak olmayan ¢&-
zeltilerin analizinde, ve ¢Bkelme tepkimelerinde ¢ok kullamilan oldukga uygun
yontemlerden biridit, Yéntemde potansiyometrik titrasyona benzer bir diizenek
kullanir. Sekil 7.10 da kondaktometride kullamilan deBisik hiicre tipleri veril-
anigir. _ ,




-Cozeltiler : _ ! ) .

-kenlik hiicresine konur.
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.daldirma -
hilcresi

Sekil: 7.10 - Kondadtometrik titrasyonda kullamlan hiicre tiplery

7.2.2.1. Kuvvetli Bix Asidin Titrasyonu

a. Hidroklorik asit; 0.010 N ve 0.001 N
b. Sodyum hidroksit; 0.1 N ve 0.01 N

islem :

Hazirlanan 0.01 N HCI ¢dzeltisinden 100 ml alinir ve kondaktometrinin ilet-
Baglangictaki iletkenlik Olgiiliir. Manyetik karigtiricy
galistiriliz. Bir biiretten akitilan 0.1 N NaOH gzeltisinden damlatilarak titras~
yona baglanir. Her 0.2 -0.3 ml NaOH eklendikten sonra iletkenlik dlciiliir.
Bi sekilde toplam 20 ml NaOH eklenir. Tletkenlik deferleri ¥ ekseninde ve mi-
lilitre olarak titrant hacimleri X ekseninde olmak iizere graflge gegirilir.

Kuvvetli bir asit ile kuvvetli bir bazin 'titrasyonuna drnek olan bu deney-
de NaOH eklendikge hidrojen iyonu derisimi azalacagmdan esdegerlik noktasn-~

_ na kadar iletkenlik hizla azalir. Esdegerlik noktasimdan sonra ise ortamda fazia
: OH~ iyonlar1 bulunacagindan iletkenlik tekrar hizla artar. Titrasyon egrish

sekil 7.11 deki gibi olur.

"
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Derigimi bilinenmeyen bir asit gézeltisi alinir ve 0.1 N NaOH ile aym ge-
kilde titre edilir. Grafikten elde edilen esdegerlik noktasindaki NaOH miktars
kullamlarak analiz edilen asitin derigimi bulunabilir.

cot miletkenlik

S
e

)
esdeferlik ncktasi

| " Na0H (ml)

Sekil. 7.1 Kondaktometrik ydntemile kuvvetli bir a.smn kuvvetli bir bazla titrasyonu
egrisi

Not :

1. Okunan iletkenlik degen seyreltme faktoru gozonune almarak diizeltil-
melidir. Bunun i¢in kullamlacak esitlik,

thtran}_'_i"_ Vamek

v&mek

(Hetkenlik) gorger = (iletkenlik) geunan X

2. Ancak seyreltme % 10u asmlyorsa' bu diizeltmeye gerek olmayébilir.

Analitik ve Smnai Kimya Uygulé.mam — F, 13
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7.22.2.2. Zayf Bir Asitin Kuyvetli Bir Bazla Titrasyonu

Cozeltiler :

" a Asetik asi 004N ve 0.005N
b. Sodyum hidroksit; 0.5N ve 0.05N"
c. Amonyak cozeltisi; 0.5 N ve 0.05 N

islem :

Hazirlanan 0.04 N derigimdeki asetik asit cozeltisinden 100 ml ahmr ve ilet-
kentik hiicresine konur. Kuvvetli bir asidin kuvvetli bir bazla titrasyonu deneyin-
de anlatildifn sekilde 0.5 N NaOH ile titre edilir. Titrasyon 100 m! 0.005 N ase-
tik asit ve 0.05 N NaOH ile tekrarlamr. Bu kez 100 mi 0.04 N asetik asit ¢b-
zeltisi 0.5 N amonyak ¢ozeltisi ile titre edilir. Bu titrasyonda titrant olarak 0.06

‘N amonyak g¢ozeltisi kullamilarak tekrarlamr. Her titrasyon igin titrant hacmine

kars: iletkenlik degerleri grafife gegirilir. Grafikten egdegerlik noktasi bulunur.

Dérigimi bilinmeyen bir asetik asit ¢ozeltisi ile ve titrant olarak 0.5 N amonyak . 9

¢bzeltisi kullanarak titrasyon tekrarlamr.jDaha sonra - bilinmeyen asitin derisimi
hesaplanir, Zayif bir asitin kuvvetli bir bazla titrasyonunun iletkenlik egrisi se-
kil 7.12. deki gibi, zayif bir asitin zayif bir bazla titrasyonunun iletkenlik efrisi

ise sekil 7.13 deki gibidir.

iletkenlik

esdegerlik noktasi
baz(ml)

Sekil: 7.12 Zanf bir asifin Kuvvetli bir bazla titrasyonu iletkenlik eftrisi
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. . ! .
Tagiri NH40H

tailetkenlik

|
t
1
{
1
|
1
egdegerlik noktasi

baz (ml)

Sekil:- 7.13  Zayif bir asitin zayif bir bazla kondakiometrik titrasyonda iletkenlik efrisi

7.2.2.3. Cikelme Titrasyonu

Cozeltiler :
a) Sodyum Kkloriir, NaCl: 0.002 N |

. Kati NaCl den 5.85 gram tartilir, litrelik cozeltisi hazirlanir. Bu ¢ozeltiden
20 ml ahmir ve litreye seyreltilir. . -

b)  Giimiis nitrat, AgNO;: 0.05N
Kati AgNOQ, tan 0.850. gram tartihr, 100 ml suda c¢Oziilir.
¢) Giimiis asetat, AgOOCH,C: 0.05N

Kat1 giimiis asetatdan 0.835 gram tartilir, 100 ml suda ¢ziiliir.

{slem :

4

Hazirlanan 0.002 N NaCl ¢ozeltisinden 100 m] ahnir ve iletkenlik hiicresi-
ne konur. Yukarida kuvvetli asitin kuvvetli bazla titrasyonunda anlat:ldifn sekil-
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{

de 0.05N AgNO, ile titre edilir. Titrasyon, titrant olarak 0.05 N giimiis ase-

tat ile tekrarlanir. Her iki titrasyonun iletkenlik degerleri titrant hacmine kargt
grafie gegirilir. Grafiklerden esdegertik noktalart bulunur.

Derigimi bilinmeyen NaCl gﬁzéltisi ile titrasyon tekrarlanw. Grafikten, eg-
degerlik noktasindaki titrant derigiminden yararlanarak bilinmeyen NaCl g¢ozel-
tisinin derigimi bulunur. Bu titrasyon arasindaki defisim,

Na++Cl-+Ag++0Ac~ — AgCl+Na*+0Ac~
Na*+Cl-+Ag*+NO;~ = AgCl+Na*+NO,~

esitlikleri ile _giisterilébilir; Esdegerlik noktas: dolayinda ilctkenlik az, egdegerlik
noktasuun iisttinde ve altinda ise fazladw. Esdegerlik noktasimin iki yammndaki
iletkenlik titre eden ve edilen iyonlarm iletkenliklerine bagh olarak defisir. Sod-
yum kloriir cozeltisinin. giimiig nitrat veya giimiig. asetat ile titrasyonunda elde edi-
len egriler 1esil 7.14 ve sekil 7.15 de verildigi gibi olmalidir.

e 5 iletkenlik

)
.
]
'

" egdeferlik noktasi

[ S AgN03 {ml) -

Sekil: 7.14 Sodyuﬁ Kloriir ¢bzeltisinin Giimiig nitrat ile kondoktometrik olarak titrasyon
: . egrisi
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a‘§1r1 NaCl

—_—d iletkenlik

agiri AgODAg

. ~egdeferlik noktasi
. ——> Ag0Ac

“ekils 7.15 Sodyum kloriir ¢ozeltisinin giimils asetat ile kondoktimetrik olarak titrasyon

egrisi

7.2.3. Elektrogravimeiri (Elektroliz)
B . I
Elektrolitik coktiirme demek olan elektroliz, metalik iyonlarin birbirinden
ayrilmasinda ve miktar tayininde kullamlan én &nemli yontemlerden biridic. En
¢ok kullfiulan elektroliz cihazlarr, dogru akim altinda ¢aligan araglardir. Bu tiir
elektroliz isleminde kullamlan esitlik Faraday yasasina dayanarak elde edilir ve
agapidaki gibi yazlabilir, : S

8= "36500Xn
Burada
2 Elektrotda toplanaﬁ' madde miktar1 (g)
i : Akim siddeti (amper)
t : Elektroliz siiresi (saniye)
M: Indirgenen veya elektrotta toplanan maddenin atom veya mole-

lekiil agirhif . N
-n ¢ Elektroliz olaymda ahnan veya verilen elektron sayist
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Elektroliz cihazlari, uygun bir elektroliz hiicresi ve dogru akim kaynagindan olu-
sur. Elektroliz hiicresinde yer alan elektrotlar genellikle platin elektrotlardir.
Elektrotlar silindir seklinde tel Grgiiler seklinde olup anot katodun igine girer.
Bazan anot spiral seklinde de olabilir. Basit bir elektroliz cihazi §ek11 7.16 da

verilmistir.

6-12 volt de

=L .
Juit MYy
A )ampermetre
/‘v\vqltmetre
NS
" MO tOLy:

pt anod
-l

: g L.pt elek katod
elektroliz [f. BE Pt elek kato
“kabi -

Sekil: 7.16 Elektroliz diizenegi

7.2.31. Bakir ve Nikelin Elektrogravimetri ile Tayini

Bakir - nikel alagimlarinin analizinde elektroliz, basariyla uygulanan bir yon-
temdir. Cozeltinin pH 1mnm ayarlanmasiyla bu ayrilma bagartyla yapilabilir. Asi-
dik cbzeltide bakir ayrilir. Cozelti bazik yapilarak nikel indirgenir. Alagimda de-
mirin .bulunmas1 sonuglari etkilemez, dolayisiyla analiz ¢dzeltisinden uzaklastiril-

i

masi1 gerckmez,

islem :
1. Bu deney icin gerekh olan derisik H,SO,, derisik NH;, derigik HNO, ,

kati iire, derigik etil alkol ve % 0.5 lik dimetil glioksim ¢bzeltileri, hazn'lamr
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2. Elektrolize baglamadan once platin elektrotlar derisik nitrik asite dal-
dirihr ve 3 -5 dakika bekletilir. Cikarilip su ile yikamr, ve elektroliz hiicresine
yerlegtirilir. Elektrotlarin birbirine de§memesine dikkat edilir.

3. Elektrolizi yapilacak c&zeltiden belli hacimde alinir ve elektroliz kabi-
na konur. Buna 3 ml derisik H.SO, eklenir. Elektrotlar elektroliz kabmn taba-
mndan 0.5 em yukarida olmalidir, .

4. Elektrotlarin dstiinii 1 em kadar drtecek sekilde elektroliz kabina saf
su konur. Kabin iistii saat camu ile kapatihr, Manyetik karigtirier ile kanstirilar.

5. Gerilim 3 - 4 volta ayarlanir, Akim genellikle 1 - 3 amper arasinda olur.
Buna 10 Zakika sonra 0.5 gram iire eklenir ve elektroliz mavi renk kalmaym-
caya kadar siirdiirdiliir.

6. Katodu tamamen ortecek sekilde saf su eklenir ve bu yeni yiizeye ba-
kirin toplamp toplanmadigi gozlenir, Toplanma varsa elektrolize 20 dakika da-
ha devam edilir. Dejilse beher biraz asag: alinir, bu arada-akim hala gegmektedir.

7. Elektrotlar saf su ile ykanr ve akim kapatilir.

8 Katot aragtan gikarilir. Alkolle ylkamr ve 110 °C de etuvde blrkag da-
kika kurutolur. Scgutulup tartilir.

9. Elektroliz kabindaki gﬁzelti turnusel kagich ile kontrol edilerek amonyak
¢bzeltisi ile nétiirlestirilir. Bundan sonra derigik amonyak ¢ézeltisinden 15 ml da-
ha eklenir. Boylece ¢dzelti, olugan Ni{NH,),** kompleksi nedeniyle mavi olur,

10. Elektrotlar elektroliz kabina tekrar yerlegtirilerek elektrolize baglanir.
Nikeli toplanmasi tamamlaninca elektrotlar gxkarlhr Alkolle yikanir, 110 °C de
kurntulur ve sogutnlup tekrar tartilir.

11. Nikelin tamamen md1rgen1p indirgenmedigini anlamak icin ¢6zeliiye
birkag damla dimetil glioksim c¢ozeltisi eklenir. Kirmizi rengin olugmas: ortamda
nikelin bulundugunu gdsterir. Bu durumda biitiin nikel indirgeninceye kadar
elektrolize devam edilir. - :

12. Nikelin toplanmasmdan sonra- glde edilen tartum ile bakirin toplanma-
sindan sonraki tartlm farlu nikel miktarim verir.

13. Elektroliz tamamlandiktan sonra elektrotlar denglk HNO,; c¢bzeltisine
daldinlarak biitiin nikel ve bakir goziiliir. Su ve alkol ile yrkamr. Kurutulup tar-
tulir. Son tartimdan ilk tartimlar ¢ikarilarak &rnekteki nikel ve bakir miktarlar,
buradan da yiizde bakir ve nikel miktarlar: hesaplanir. !
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. 7.3. KROMATOGRAFI

Kromatografi, cisimleri iki ayr1 faz arasinda, bu fazlardaki hareket hizlari-
mn farkllifina dayanarak aywma yontemidir. Cesitli yontemleri igeren kroma-
tografinin burada, kolon ve kagit kromatografileri iizerinde durulacaktir. Ctin-
Kii bu ydntemler, kuilanilan arag yoniinden en ucuz, yapilabilirligi yoniinden ise
en basit ySntemlerdir. '

7.3.1. Kolon Kromatografisi

Kolon kromatografisi iki yontemle calisir. Bunlar yer degistivme (displace-
ment) kromatografisi ve akitma (elution) Kromatografileridir.
Yer degistirme kromatografisi : Birkag santimetre c¢apinda ve -10-20 cm

' uzunlufunda bir kolon aliiminyum oksit gibi bir dolgu maddesiyle sikica doldu-

rulur., Analizi yapilacak maddenin ¢&zeltisi kolona iistten eklenir.
Ornegin, A ve B gibi iki farkh maddeyi ieren analiz gozeltisinde, A ve B

kolondaki dolgu maddesi tarafindan tutulur (adsorplamr). Daha sonra A ve B -

yi ¢bzen bir sivi (6rnegin C) kolona yukaridan eklenir. Ancak C sivist dolgu
maddesinde A ve B den daha fazia tutulan (adsorplanan) bir madde olmali-
dir. Bu durumda C, kolondan agagiya dogru akarken A-ve B ile yer degistirir.
Onlan agiga ctkarir ve agafiya dogru akmalarim saglar. Ote yandan eger B, ‘dol-
gu maddésinde A~ «dam,daha fazla tutuluyorsa C den sonra B ve en sonra da A
olmak lizere bu iig madde kolondan kusaklar halinde ayr:hr Ciinkii C kolona
¢klenip akiildik¢a kolondan 6nce A maddesi, daha sonra B maddesi ve en son-
ra C maddesi kusaklar halinde akar. Kugaklarin birbirinin {istiine binmesi ne-
deniyle (A, 3 ve C maddeleri renkli oldugu zaman bu goriilebilir) bu ydntem
nicel ‘analizler igin pek uygum degildir (sekil 7.17). :

I#E
E c C
’ B 8
’ A A
\ J ‘ L. o . J
(o) (v) (e)

Sekil 7.17 Kolon kromatografisinde A ve B’ maddelerinin b:rbmnden aynlmasi

- Qozeltiler :
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Alitma kromatografisi: Yer degigtirme yomteminde kuvllanilan kolon bura-
da da kullanilabilir. Aktif olmayan dolgu maddesi ince bir ¢oziicii filmi ile kap-
lamr. Bu goziicit filmi dolgu maddesinin taneciklerinin yilzeyine kuvvetle tutulur.
Boylece olugan faza “duran faz” denir. Bagka bir g¢oziicit kolondan akitilir. Bu
¢oziicii Gyle secilirki duran fazla karigmaz, onda ¢bziinmez ve duran fazin dolgu
maddesi Gizerinde tutulmaz (adsorplanmaz). Bu géziiciiye hareketli faz veya akitia
{eluent) denir. ‘ ‘ :

A ve B gibi iki farkh maddeyi igeren analiz gozeltisi kolona iistten konur.
Daha sonra hareketli faz (akitict) eklenir. Ornek cozeltisi asagiya dopru akitict
ile birlikte akmaya baglar, Bilegenlerden biri (Ornegin B) duran fazda Gtekiler-
den fazla goziiniiyorsa, bagka bir deyisle B daha siki tutuluyorsa B, A dan daha
sonra akar ve A ile B bu sekilde birbirinden aynlir. Bu ydntem nicel anal:z]er
icin de uygundur. Sekil 7.18 de yontem sematik olarak verilmigtir.

‘.W+ ' ‘ H
c .c' .
\ - .
B B
C c
A | A1
:_ . P . .J \ S
- o} (b} e}

Sekil: 7.18 Kolon kromatografisinde gematik ‘olarak akitma ydntemi

7.3.1.1. Baz Inorganik iyonlarn Birbirinden Aynlmas:

a. Kursun nitrat; 0,03 M
" b. Giimiig nitrat; 0.03 M ‘
Talyum (I)-nitrat; 0,03 M

o

d. Potasyum kromat; 0.03 M
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: 3. Once 150 200 mi-su -ile akltma‘ybnfemi uygulanir, Daha sonra 5 ml
|

I

i : Koloaun hazulammast: ' ' g £.CrO, ile renk’ olugumu saglamr Gumiig kursun ve talyum (I) iyonlarmmn kro-

};!f : © Bir santimetre ¢apmnda vo 20 santlmetre uzunlugunda bir cam kolon kroma- matlari olusur. Buna 2 nil su eklenerek kromatin aginsi uzaklagturdie. Kursun, gii-
f | b tografik amagla kullamlan AlO, dolgu maddem ile doldurulur ve gekil 7.19 da= nl!.]§ ve talyum (1) 1yonIar1 kromat ile sirasiyla sail, ‘kirmuzi ve yine san renkte
‘ H;-: ki g1b1 bir diizenek hazlrlamr . - . | kromat - bilesiklerini olusturur. Bu ‘iiriinler kolonda en iistte PbCrQ, , ortada
L1

o o _ o AgCrO, ve en altta Tl .CrO; kusag halinde siralanir. Akitma .ySntemiyle bun-
lar ayn ayri elde edilebilir. istenirse elde edilen cozeltilerde kursun, giimiis ve
talyum lyonlanmn mrktallarl bulunur deneyln duyarhgl saptanablhr

oegen 7.3.1.2. Pcrmangafnat ve Bikromat iyonlanﬁ;n Birbirindén Ayrilmas
‘ Coeltiler : :
a. Nitrik- asit; 0.5 M
! i b. Potaéyum permanganat; 0.02 M
] 3 c. Potasyum bikromat; 0.016 M .
‘ d. Silfiirik asit; 0.5M

]

kolon ‘ islem :
. 1. Daha tnceki deneylerde oldugu gibi aliiminyum oksit kolonu hazirlamr.
2. Yukaridaki a ve b cozeltilerinden e§1t hacnmlcrde karlstu:xlarak bir ¢~
zelti hazirlangr. :
3. Bu gdzeltinin 10 m! si koIona iistten eklenir-ve 0 5 M nitrik asit ile aki-
1 alir. Akma hizi dakikada 2 ml ye ayarlanir,
! 4. Bu durumda Cr.Q,~* kolonun iist tarafinda tutulor (adsorplamr), MnO,~
ise agapiya dogru daha yaygin bir kusak olugturur.
_ j 5. Akitmaya 0.5 M HNO, ile devam edilerek butun WMnQ,~ kolondan asa-
toplama , . i #iya dogru akitihr. Islem renk defisimi’ ile goztenebilir.
kab1 _ ‘ ! 6. Akitmaya 0.5 M H.S0, ile devam edilir. Boylece Cr,0;7? da kolondan
akitilip almir.
7. lstenirse elde edilen MnO,~ ve Cr;0,72 cozeltileri. ko!onm\.trlk yén-
S ‘ temle analiz edilip derigimleri bulunur, Ayirmanin tam olarak yap1l1p yapilma-
o - ' : .. 1 digs kontrol edilir. :

Sekil: 7.19 Kolon kromatografisi diizenegi

i , Istem :

1. Ik tig ¢ozeltiden birer mililitre almir ve- b1r karlsun hazu‘lamr Bu ka- 7.3.2. Kajit Kromatografisi

i ngim kolora iistten konur. . : | Temelde kolon kromatografisine benzeyen kagit kromatografisinde kolen-
daki aktif clmayan dolgu maddesi yerine kajgit parcasl kullanilir. Caligtacak kagit

|
5 .f‘: : , 2. Su trompu ile. zayif bir emme saglanmr. Bu sekildé sivim kolona yer-
* dizerine kiigiik bir nokta olarak konur. Coziicii bu nokta jizerindzn’ belli bir yon-

[ lesmesi saglanir.
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de akitdir. Analiz ¢dzeltisini olugturan maddeler birbirinden ayrilir. Ayrilman;3 Jem :
| mekanizmas) tam olarak bilinmemektedir. Bir teoriye gore kafitta bulunan sy 1. Burada yaklagik 30 cm uzunlugunda bir deney tiipii kullanihir. Kroma-
Nl duran faz olarak etki eder ve duran faz ile akan faz arasindaki ¢oziiniirliik fark] rafi kagids veya siizgeg kagidindan 1 - 1.5 cm eninde ve 27 - 28 cm uzunlu-
al ayrilmayr saglar. Bagka bir teoriye gore ise mekanizma tamamen tutunmayl ign da bir serit kesilir. Kagidin bir ucu iki tarafindan kesilerek sivriltilir.
P ’ (adsorpsiyona) dayamir, kafittaki suyun etkisi yoktur. En dogru olant bu iki tef ". a. Sivri ugtan 2 cm kadar yukariya bir damla siyah miirckkep damlatilir.
g oriyi' de dikkate alan olmalidur. 3 ! 3, Kagdin érnek bulunan ucuna bir agirlik yerlestirilir. Oteki ucu bir rap-
| | Kagit kromatografisine baglica iki tekaik uygulamr §1k1§ (tirmanma) (as- : ye jle tiipin agzina kapatilacak olan mantara tutturulur.

i seading) kromatografisi ve inig (descending) kromatografisi. Tirmanma kroma.j 4. Deney tiipiine 10 m! kadar g¢oziicii konur ve kajit tiipe yerlestirilir.
; tografisinde Ornek, kagidin bir kenarindan 1cm kadar yukariya konulur. Kagt,! 5. Islem, ¢dziicii (aklthl) kagit iizerinde yiikselip yukaridan 2 cm mesafe
| 6rnek bulunan taraf asagida olmak lizere bir ¢dziicilye yarim santim kadar dald:-* kalmcaya kadar siirdiirtiliir.
1 rilir, Coziici kapller etki ile yuksellrkcn maddeleri birbirinden ayrrir (gekil 7.20). . 6. Kagit ¢ikartilip kurutulur.
; ~ Inig kromatografisinde de Srnek kagidin bir kenarindan 5 - 6 cm agafiya konur. * 7. Dency tiipline bagka bir ¢oziicii (eluent) konarak islem tekrarlanir. Bu
|
|

Kromatografi kabinda dik tutulur. Kagidm kenar biikiilerek bir ¢fziicii tankma amagla swrastyla su, metil alkol, derisik amonyak, etanol, 50/50 su - metanol ka-

daldirilir. Coziicii bu biikiim yerinden yitkselmeye baglar ve Srnekle birlikte aga- - agmn ve 0.1 MHCI goziicii olarak kullanihr. Deney diizenegi sekil 7.21 de veril-

fiya dogru akar. Coziicliniin tanktan digartya dogru sifon yapmamast icin kagxt
\ tank diizeyinin iistiinde bulunan bir cubuktan gegirilir, Bu teknik .daha uzun ka- |
i git kullanimim sagladlgl icin ayiricihpy (rezolusyonu) daha fazladie (sekil 7. 20).

mistir.

Mantar

cam kapak cam cubuk
. w3

N Raptiye

¢izgen kiivets,

i broek g¢Szgen kafit

*

] b}

oy 0¢

. grkisg < ini
I .
ik | ) Sekil: 7.20 Cikis ve Inig kromatogeafileri

|

i

Kajit

13

| ‘ 7.3.2.1. Siyah Miirekkebin Bilegenlerinin Aynlmas:
’ Cozeltiler

Siyah murekkep

Metanol

Etanol r
Hidroklorik as:t 0.1 M
Amonyak; derisik

O oo o

Sckil: 7.21 Basit bir kafit kromatografisi dilzzncgi
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7.3.3. Iyon Degistirme Kromatografisi

" Bir kolon kromatografi tiirii olan iyon degistirme kromatografisinde ‘dolgu
maddesi, olarak iyon degistirici recineler kullamlir. Iyon degistirici regineler gok
sayida iyonik grup igeren polimerik maddelerdir. Bunlar katyon degistiriciler ve
anyon degistiriciler olmak iizere iki ana gruba aynlirlar. Her grup kuvvetli ve

- zayif degigtiriciler olmak lizere alt gruplara ayrilabitir.

Kuvvetli katyon degistiriciler siilfonik asit grubu —SO,~H* igeren regine-
lezdir ve RSO,H genel formiilii ile gosterilirler. Zayif katyon degistiriciler kar-
boksilik asit grubu —CO, H*, iceren reginérigilerlerde formiildeki H* lar ye-
ring Na*, K* gibi iyonlar bulunabilir ve recine kuvvetli. bir asit, Sraegin HCI ile
yikanarak tekrar H formuna cevrilebilir. Kuvvetli anyon degistiriciler kuaterner
amin grubu —N(CH,),*OH", igerir ve genel formiilleri RN{CH,).OH dir. Za-
yif anyon degistiriciler sekonder amin grubu —NH(CH,),*OH~ veya tersiyer
amin grubu —N(CH,).*OH™, . igerir, genel formiilieri RNH(CH);)OH veya
RN(CH,),OH dir. Anyon degistirici recine formiilinde OH yerine CI, NO;~
gibi iyonlar bulunabilir ve. regine kuvvetli bir baz, Srnegin NaOH ile. yrikanarak
tekrar OH formuna gevrilebilir. '

Ufak gaptaki ayirmalar icin herhangi bir biiret kullamlabilir. Biiretin mus-
luga yakin kismma bir miktar cam pamugu yerlestirilir. Bunun iizerine regine
yag olarak dikkatle doldurulur. Regine ilk kez hazirlaniyorsa aktarma yontemiy-
le iyice ytkamr. Yikamaya iistteki sivi berrak oluncaya kadar devam edilir. Bu
karigim yansina kadar saf su ile doldurulmug olan kolona bosaltthir. Recinenin
dibe ctkmesi igin bir siire beklenir. Katyon degistirici reginelerin yogunlugu su-
yunkine yakin oldugu icin kolonun fist tarafinda recine yiizeyi kolayhkla bozu-
labilir. Bu karigikligy &nlemek yani recine taneciklerinin cozelti igine daglmasine
tnlemek icin kolonun ¢apina uygun bir siizge¢ kagid: kesilir. Regine kolonunun
iizerine yerlegtirilir, hafifge bastirilir,

7.3.3.1. Demir (II) ve bakwr (fI) iyonlarman birbirinden ayrimas

Bu ayirma kuvvetli bir katyon degistirici, -6rnegin Dowex 50 reginesine tu-
tunmus olan demir (III) ve bakir (II) iyonlart kargimunin dnce H,PO, ile de-
mir (III) iyonlarmmn, sonra HCI ile ba_er (II) iyonlarm: akitma temeline da-
yanir,

Kolonun hazirlanmasi: Kuvvetli asidik bir katyon degigtirici regineden, or-
negin Dowex 50 reginesinden, kolona.dolduracak kadar aliir. Su ile karigims
hazirlamir, Aktarma ydntemiyle fistteki siva berrak oluncaya kadar yikanir ve ko-

At

fona yerlestirilir. Kolondan 20 ml kadar 5 MHCI akitilir. Arkasmdan ‘saf su
gecirilerek akan ¢dzelti asidik ozellik vermeyinceye - kadar recine yakamr. Boyle-
ce recine hidrojen formuna gevn].m1§ .olur. - .

A

Lozeltiler : ‘ S L

Demir (III) kloriir gézeltisi: 0.02 M

Bakir (I} kloriir gizeliisi: 0.02 M

Fosforik asit ¢ozeltisi: 9%.10 luk
Hidroklorik - asit ¢dzeltist: 1/1 oraminda séyreltilmis.

o oR e oW

Potasyum feiro siyaniir, K.Fe(CN);: 1N

Tsiem :
1. Yukaridaki hazirlanan a ve b gozeltllermden 5 er ml alimp 10 ml lik
bir ¢bzelti hazirlanir. Bu karigim regine kolonuna istten konur .

2. Kolon 100 ml szf su ile. yikanir, Boylece asitten arlndlrllmis olur,

3. Akitma 1§Iem1ne % 10 luk fosforik asit eklenmeszylc baslanir. Asitin

. akma hizi dakikada 2 ml olacak sekilde ayarlamir, Akan c¢ozelti 2 ml lik kisim-

lar halinde toplamr ve K Fe(CN), ¢dzeltisinden damla eklenerek demir (HI) iyo-
pu aranir. Demir (III) iyonu Fe(CN),~* ile ndtral veya asidik ortamda koyu
mavi bir ¢tkelek verir. Bu mavi renge Prusya Mavisi denir.

3Fe(CN)~*+4Fe*® —> | Fe,[Fe(CN)ols

4. Kolondan akan g'dzelfide demir (III) iyonu goriilmeyince, bagka bir de-
yigle biitiin demlr (III) akitildiktan sonra FICI g:ozeltlsl ile: ak1tma islemine bag-
danir. - . :

5. Akan gijzeltiler demir (III} te oldugu gibi 2 ml lik kisimlar halinde top-
lamr ve bunlarda bakir (II) iyonu aym aywragla aramir. Asidik gozeltide bakir
{II) iyonu Fe(CN),™* ile kirmizi renkte bir ¢okelek verir.

2Cu*?+Fe(CN);~ = | Cu.[ Fe(CN),]

‘Not :

Deneydéki ayirma islemi bagtan HCl ¢dezeltisi ile yapilsayd: bakwr (IT) iyon-
lart demir (IIT) iyonlarindan daha c¢abuk kolondan asagiya inecekti. Clinkil ba-
kir iyonlarmin yiikii demirinkinden az oldugundan regine yiizeyinde demire go-
re daha az bir kuvvetle tutulur ve kuvvetli asidik akiticr ¢ozelti ile demir (II1)
yaninda bakir (II) de akar bu durumda ayirma tam- yapilamaz.
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7.3.3.2. Halojen kangimlanmin birbirinden ayrilmas:

Bu aywrma kuvvetli bir anyon. degistirici, Srnegin Dowex 2, reginesi kul-
tandarak  yapilabilir. Reginenin NO,~ formunda olmasi gerekir, Bu durumda
analiz gdzeltisinde bulunan halojen iyonlan nitrat iyonlan ile yer deBistirip re-
gine tarafindan tutulur ve NaNO; c¢ozeltisi ile akittlir.

Kolenun hazirlanmas: :

Kuvvetli bazik bir anyon degistirici .regineden,. 6rnefin Dowex 2 regine~
sinden, kolonru dolduracak kadar alimr. Su ile karisim: hazirlanur, kolon .doldu-

rulue. Kolona 0.5° M NaNOQ; ¢ozeltisi eklenerek yikama iglemi yapilwr. Yikama, -
akan ¢Ozeltide kloriir kalmayincaya kadar siirdiiriiliir, B&ylece regine nitrat for-
. muna gevrilmis olur, ‘ :

Cozeltiler ¢

a. Sodyum kloriir; 0.2 M
b. Sodyum bromiir; 0.2 M

¢. Giimilg nitrat; 0.03 M
f. Sodyum nitrat; 3 M
¢. Sodyum iyodiir; 0.2 M |
d. Sodyum nitrat; 0.5 M

g. Potasyum kromat; 3 M

Islcm:l

1. Yukarida hazirlanan a b ve ¢ gozeltilerinden 2 ger m! alinarak 6 ml
lik bir kangim hazirlanie. Bu karistmin 2 ml si kolona iistten konur.

2. Akitma iglemine 0.5 M NaNO, gozeltisi ile baslamr.ve akma hiz1 da-
kikada 2 ml olacak sekilde ayarlamr. Akan ¢bzeltiler 10 ml lik kisumlar halinde
toplanir, ‘ :

3. Topla'nan gozeltiler 0.03 M AgNO, ile titre edilir, indikator olarak K.CrO,
kullan:lir.

- 4. Titrasyon sonug vermemeye baslaymca bu kez akitma 3 M NaNOj ile
stirdiriiliir. Akan ¢ozeltiler aym gekilde toplanir ve 0.03 M AgNO; ile titre edi-
lir, ‘ : ‘

5. lslem akan (}'(‘)Zﬁltidﬁ:j iyodiir kalmayincaya kadar siirdiiriiliir.

6. Akan ¢Bzelti hacmine kargt kullanilan giimiis nitra‘t ¢Ozeltisinin ds,rigf-'
mi grafige gegirilir. Grafigin sekli sekil 7.22 deki gibi olabil_lr. I:lulla.n.ﬂan giimdis
pitrat miktarn ve akan ¢bzelti hacminden yararlanarak analiz cizeltisindeki klo-
ciir ve iyodiic derisimleri bulunur . :

g o VAgNO; X NAgNOs
. MCI“ = - V[ 3
Mo— = Vi X MAgNOs
! - V3'—V2
V, X MAgNO,
Mg, —= V,—V, ’

Agub3(£13

Akan gdzelti haemi (w1}

Sekil: 7.22 Halojea kangunlanimn aynlmast

Analitik ve Smai Kimya Uygulamasi — F. 14 .




BOLUM : 8

FiLiZ VE ALASIM ANALIZLERI

Filiz ve alagmmlar gibi kangik yapxdaki maddelerin nicel analizi, dikkath ya-
pilmig bir nitel analizi gerektirir. Nitel analiz, maddedeki bilesenlerin bagil mik-
tarlar1 hakkmda az ¢ok bilgi verdiginden daha sonra yapilacak nicel analize igtk
futar. .

Filizlerin analizine baglamadan ©nce ince toz haline getirilmest gerckir.
Bunun igin en iyisi bir havanda 8giitmektedir.

Alagim kirilgansa filizde oldugn gibi toz haline getirilir. Degilse kiigiik par-

galar halinde kesilir veya ince tel halinde gekilir.

Filiz ve alagimlan ¢oziiniirlestirmek igin cesitli yontemler _uygulanir. Bir
kismi bir yiikseltgene gerek olmaksizmn cok derigik olmayan HCl de hemen he-
men tamamen cBziiniir. Geriye kalan kisim ¢Sziinmeyen kalint1 olarak belirtilebi-
lir, Minerallerin biiyiik bir kismu ise bir yiikseltgen kullanilarak coziiniirlegtiri-
lebilir. Yiikseltgen olarak nitrik -asit, potasyum klorat, brom veya bagka bir mad-
de kullapilabilir. Silikatlar veya silikat igeren filizler ancak eritis yapilarak ¢o-
ziiniirlegtirilebilir. ‘ ‘

Burada farkli tiirde filiz analizine ve bazi Snemli alasimlarm analizine yer
verilecektir. Hazirlanan cozeltilerdeki element analizlerinde yag yontemler ya-
uinda olanaklar olgiisiinde aletli analizlere de yer verilecektir.

8.1.. Filiz, Analizleri

8.1.1. Dolomit veya Kirectasi Analizi

Dolomit veya magnezyumlu Kkire¢ taginin ana bilegseni CaCO; ve MgCQa'
tir. Bunun yaninda bu filizlerde az miktariarda demir ve aliiminyum oksitleri,
silikat ve ¢bziinmeyen silikatlar igerirler. Ayrica su, mangan Ve fosfat da ige-
rebilir, ‘

Kiregtagt dolomite benzer ancak bunda hi¢ veya ¢ok az MgC(?s bulunur.
Birgok hallerde, ozellikle endiistriyel analizde kiregtasi veya dolomitte; yanma
kayb, silikatlar, oksit karigimi, kalsiyum oksit ve magnezyum oksit analizleri
yapilir. :

istem :
1. Yaklagik 10 gram kadar madde ince toz haline getirilir. Bunun bir kis-

" muyla nitel analiz yapilarak igindeki elementler ve miktarlart hakkinda bilgi edi-

nilir. Kalam ile nicel analiz yapilr. -

2. Ornekten 0.5- 1.0 gram dolayinda duyarh olarak en az ii¢ tartim ah-
awr. Sabit tartima getirilmig krozelere konur ve agizlan kapatilir.

3. Krozeler dnce bekte 5- 10 dakika sitilir. Daha sonra 900 - 1000 °C
deki alev firmma konup sabit tartuna gelinceye kadar isitihir. Sogutulup tartilir.
Agirhik azalmasindan yiizde yanma kaybi bulunur. '

4. Bir behere 10 ml kadar su konur. Yanma kaybi tespit edilmis Grnek

. behere aktarilic, Krozenin ceperlerine yapismis madde varsa 1ml 1/1 oramnda

seyreltilmis HCL eklenip kisa bir siire wsitilir ve behere yikanir.

3. Bchere 15 ml derisik HCl konur. Saat cam ile kapatiip su banyosun-
da bir siire bekletilir. Bu siirenin sonunda Srnek tamamen parcalanmalidir.

6. Ornek coziiliince saat canu ‘behere yikanarak ahmr. Cozelti su banyo-
sunda kuruluga kadar buharlagtirdir, Buharlagtirma sonunda beher saat camiyla
Ortiiliir.

7. Beher sogutulur, 10 ml HCl konur ve bir siire daha su banyosunda bek-
fetilir .Daba sonra buna 20-ml su eklenip kaynayincaya kadar wsitilir ve kiiglik
bir sitzgec kagidindan sivi kisom akitihir.

8. Geriye kalan kati madde iizerine 20 ml 1/9 oraninda seyreltilmis HCl
konur, 5 dakika kaynatiir ve siiziiliir. Biitiin kati siizgeg kagidina aktariarak
1/100 oraminda seyreltiimig HCI ile 10 kez yikanir. Siizgec kagidi katlanir ve
daha sonra kullamilmak iizere saklanir.’

9. Siiziintii ve yikama cbzeltileri su banyosunda kurutulur .Beherden asit
dumanlarinm ¢ikigt durunca ayarli bir isitict iizerinde bir saat siire ile 120 - 140
°C- de tutulur,

10. Sogutulur, 10 m! HCl konur. Su banyosunda kisa bir siire tutulur.
Uzerine 20 m! su eklenir ve kiiciik bir siizgeg kagidindan siiziilir. Yukarida ol-
dugn gekilde 1/100 orammnda seyreltiimis HCI ile yikanir.

11, suziintli ve yikama c;tizeltileri 4_00'vcya 600 ml lik bir behere alinir,
analiz icin kullaniir.

12. Yukarida 8 ve 10 daki siizgec kafitlarr sabit tartuna getirilmig por-
selen veya platin krozeye konur, 1000 °C de 10 dakika kizdinhr Kizdirma is-
lomine sabii tartm elde edilinceye kadar devam ediliv. Taitim sonucundan yiiz-
de Si0. hesaplamr. .
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13. Islem 11 deki cozelti 200 ml ve Seykéltilir. iglem 9 dan jtibaren kul-

tanilan asit derigimleri dikkate alinarak bu ¢ozeltinin asit derigimi 1- 1.5M ola- |

cak gekilde HC1 ¢bzeltisi cklenir.

14. Bir iki damla metil krmizist indikatorii eklenip kaynaymcaya kadar
wsitilir ve yeni hazirlanmas (karbonat igermeyen) 6 N amonyak cozeltisi ile nétiir-
lestirilir .Cokelegin' dibe ¢okmesi igin birkag dakika kaynatilir. ]

15. Aktarma yoluyla siiziiliir, Yikama cozeltisi olarak gicak amonyum

- klorlir gozeltisi (100 ml de 2 gram) kullanilie. Yikama 20 ml lik cozeltilerle 3

kez yapibr. Siiziintidl ve yikama gozeltisi saklamr.

16, Slizgec kagidi buniden dikkatle alimr ve iginde c;t')kélek bulunan be-
tere konur. Icine 30 ml sicak 3 N HCI eklenir. Siizgee kafidi yirtiip biitiin ¢~
kelek goziiliir. '

17: Elde edilen gozelti 100 mt ye seyereltilir. Kaynama nokfasmna kadar
itilir. istem 14 te oldugu gibi tekrar ¢cOktiiriiliir ve siizitltir. Stizme yine aktar-

~ma yoluyla yapihr ve biitiin ¢okelek kagit izerine almir, sicak amonyum kloriir

gozeltisi ile iyice. yikanir.
18. Siiziintd ve yikama gozeltileri birlestirilerek HC ile zayif asidik yapl-
ur, su banyosuna konur. ‘

19. Siizgeg kagidi almir, katianir, krozeye yerlestirilir, yakilir, sabit tart-
ma ‘getirilmek tizere 5 - 10 dakika 1000 °C de tutulur. Tartim sonucundan %
oksit karigmm R.Os hesaplanir. :

20, Islem 18 deki gozelti 250 ml ye kadar buharlagtinitir, Birkag damia
metil kirmizist indikatorii konur, Kaynaymcaya kadar 1siilir ve 1-1.5 gram ok-
zalik asit veya amonyum okzalat (az miktarda suda ¢oziilmis olarak) eklenir.

21. Cozelti kaynar halde iken bir pipet yardimyla yeni hazirlanmmg 3 N

amonyak gozeltisi eklenir. Bdylece kalsiyum okzalat gokelcgi olusmaya baglar..

22. Notralligi saglamak {izere bir biiretten 10 dakika siireyle yavag yavas
amonyak cozeltisi akitilr. Bu arada gozelti isitiimaya devam' edilir. Manyetik
karistiricith 1s1ticL kullantimas: uygus olur. : "

23. Indikatdriin renk degistirdifi anda cBkelek dinlenmeye birakilir, CO-
kelmenin tam olup olmadig1 az miktarda amonyum okzalat ckienmesiyle kontrol
edilebilir. Cokelme olmuyorsa cozelti 1 saat siireyle dinlenmeye birakilir.

24, (okelek aktarma yoluyla giiziiliir, Amonyum okzalat cozeltisi ile iki
kez yikanir. Siiziintd ve yikama cozeltisi asitlendirilir ve buharlagtirmaya bira-
kalir. ' . -
25. Cokeledi igeren beher siizgeg kagidmin bulundugn huninin altina konur,
Cokelek 50ml 2-3 N sicak HCI ile ¢bziiliir Asit ¢ozeltisi stizgee kagidimn lize-
sinden akiilarak kagittaki cbkelekler de goziiliir. Asit gbzeltisinin azar azar bir
pipetten akinlmas: dofru olur. | ‘
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26. Kapit birkagc kez sicak su ile yikamir. Biitiin ¢dzelti -
; gozelti ve yik
nt behere toplanir. Kagit atilir. yikamalar ay-

27. Cozelti 250 mi ye seyreltilir. Buna 0.5 gram okzalik asit veya amon-
yum okzalat cklenir. Kalsiyum, onceki gibi tekrar ¢Oktiiriilir.

28. rSiiziintii ve ylkama‘ cozeltileri iglem 24 te elde edilenle birlegtirilir.

29, Kalsiyum okzalat cokeleginden kalsiyum tayini birkag yontemle yapila-
bilir.

a. Platin kroze varsa, iyi bir si.i'zgeg kagidindan siiziiliir. Yakilarak kalsi-
yum oksit halinde tartilir, .

b. Platin kroze yoksa cozillerek volumetrik olarak tayin yapilir.

c. Eger varsa alev fotometresiyle tayin yapilir.

l§len‘| a; -Si.izgcg kagidinin  iistiindeki g'dkelek amonyum okzalat ¢Ozeltist
Fl.-Z g/litre) ile iyice yikanir. Akan cozeltilerde kloriir denemesi yapilir. Bunun
icin 5 ml tik cozeltiler almr ve nitrit asitle asitiendirikldikten sonra giimiis nit-

rat ¢Ozeltisi cklenir.’ Yikama iglemine gozelti kloriir tepkimesi vermeyinceye ka-

 dar devam edilir. Sonunda kagt katlanip platin krozeye konur ve yakilir. Sabit

taruma gelinceye kadar 1000 °C, de kuzdirthr ve tartilir. ‘Buradan yiizde kalsi-
yum oksit hesaplanur. :

fslem b: Cokelek 10 -20 ml lik soguk su ile yikamr. (Soguk suyu elde et-
mek icin iginde saf su bulunan balon, iginde buz bulunan behere konur. Bu‘§e'-
kilde sogutulan su yikamada kullanslir). Siiziintlide aym sekilde kloriir denemesi
yapilir. Yikama tamamlandikfan sonra cokelek 150 ml su ve 50ml 6 N siilfiirik
asit iceren cbzeltide 80 - 90 °C ye kadar isiilarak goziiliir. Daha sonra bu ¢6-
zeltiden permanganat titrasyonu ile kalsiyum tayini yainhr.

islem c: Islem b de anlatildigy sekilde cokelek ¢ozeltive alindiktan sonra
¢Ozelti hacmi saptanir. Gerekirse seyreltme yaptlir ve aletli analizler bdliimiinde
anlatildign sekitde alev fotometresi ile tayin yapilir. .

30. fslem 28 deki cozeltiye 50 ml nitrik asit konur. Su banyosunda ku-

ruluga kadar buharlastirilir (bu islem amonyum tuzlari ve okzalik asitin bozulmass
icin yapilu. ‘ ' “

31. Codkelek miktart fazla ise nitrik asit ve hidroklorik asit ekleyip tekr:ar
buharlastieshir. . ‘ .
) 32, Ci?zﬁnmeyen kisma 2 ml HCI ve 50ml su konur. Hafif wsitilarak bii-
tiin tuzlarna ¢oziinmesi saglanir. Coziinmeyen kisim varsa (silikatlar olabilir) siiz-
me ile bunlar uzaklagtinlir. -
. 33. C:dzelti 150 ml ye seyreltilir. Buna 10 ml amonyum fosfat cozeltisi ek-
{enir. Bu cozelti 25 g (NH,).HPO, 1m 100 m! suda goziilmesiyle hazirlanit, co-
zelti berrak degilse siiziilerek kullamhr. ' ,
; ;
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34. Cézelﬂye birkag damla metil kirmuzisi indikatériinden ieklenir, Buzlu

" su banyosunda sofutulur ve derigik amonyak ile yavag yavag ¢Oktiiriiliir. Cozelti

adtral olunca birkag dakika siddetle kargtilir. Amonyagm 5 ml agirist eklenir
ve 4 saat buzlu suda veya en iyisi bir -gece oda sicakhfinda ‘bekletilir.

35. Cokelek aktarma yoluyla siiziilir, 1/20 oraninda seyreltilmis amon-
yak cozeltisi ile iki kez yikanr. Siiziintii ve yikama cozeltileri atihr. Cokelegi
iceren beher siizme hunisinin altina yerlestirilir.

36. Cokelek 1/9 oraninda seyreltilmiy sicak HCI de ¢oziilerek behere ali-
nir. Kagit birkag kez az miktarda sicak su ile yikarr. Kagit atihr.

37. Cbzelti 150 ml ye seyreltilir. Buna 0.5 ml amonyum fosfat ayiract ko-
nur. Islem 34 - 35 de anlatldifn sekilde tekrar ¢Oktiiriiliir. Gravimetrik ySntem-
le magnezyum tayininde anlatildif sekilde siiziiliip yakiarak magnezywp tayini
yapihir. Sonug MgO olarak hesaplanw. - :

8.1.2. Cinko - Blend Analizi g

Cinko blend temelde ginko siilfiirden ohisur. Ancak genellikle kursun siil-
fiir ve demir siilfiirle birlikte bulunur., Ayrica bakir, kadmiyum, mangan ve si-
likatiar1 da igerir. Cinko blend analizlerinde ¢inko, kursun, 'de_niir ve kiikiirt ta-
yinlerinin yapilmas: genellikle yeterlidir. - '
Islem : . '

1. Ince toz haline getirilmis olan filiz Grneginden 1 gram dolaymda duyarh

. olarak tartihr. Uygun bir porselen kapsiilde 5 ml derigik hidroklorik asit ve 10

ol derisik nitrik asit eklenir. )

2. Kangim birkag mililitre kahncayé kadar buharlastiriir. Uzerine 5 ml
derigik hidroklorik asit ve 100 ml su eklenip kaynar halde stiziiliir.

3. Cokelek seyreltik hidroklorik asit ve sonra sicak su ile yikanir. Siiz-
gec kafidi icindekilerle birlikte platin krozeye almr. Yavas yavag wsitifarak ka-
g1t yakilir. Alev kuvvetlendirilerek yakma tamamlanir. Yakma iglemi firinda ya-
piliyorsa firm 1050 - 1150 °C ye ayarlanir.

4. Kizdirma sonunda sabit tarttm elde edilince krozeye 1/1 1k siilfiirik

" asitten birkag damla ve 5 ml hidroflorik asit konur. Cozelti buharlagtirilir, Tek-

var kuvvetle kizdinhr ve tartilir, Iki tarim arasindaki fark coziinmeyen silikat-
lar1 verir ' o ‘ _

~ 5. 'iglem 2 ve 3 ten elde cdilen siiziintiller ve yikama g'dicltileri birlesti-
tilir ve bir kapsiilde buharlagurilarak deristirilir. Elde edilen derisik ¢ozeltiye
Karistirarak 5'ml derigik siilfirik asit konur ve c¢bzelti hafif isitilarak buharlag-
tirilir. Buhurlagtirma siilfiirik asit dumanlari cikincaya kadar siirdiiriifiic. Daha
sonra kapsill sogumaya birakilir. ' ' ‘
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6. Cozeltiye karigtirarak 20ml su dikkatle eklenir. Cokelek birkag. saat
bekletilic ve siiziiliir. Bu kursun siilfat ¢tkeleginden gravimetrik olarak kizdirip
tartmakla kursun tayini yapilr. '

) 7. Kursun siilfatin siizillmesinden elde edilen siiziintiide, istenirse elektro-
riz ile bakir tayini yapilabilir. -

8. Elektrolizden sonra g¢bzeltiye hacminin % 51 kadar derigik siilfiirik asit
eklenir ve hidrojen siilfiir gazi gecirilerek kadmiyum, kadmiyum siilfiir halinde
¢Oktiiriiliic. Siiziiliir ve buradan istenirse kadmiyuni tayini yapilabilir.

9.’ Stiziintii, Snce hidrojen siilfiiriin uzaklagtirilmasi icin isitihr ve potas-
yum klorat, XCIO; ile doyurulmug nitrik asitten 15 mi eklenir. Kuruluga kadar
buharlastirilip sogutulur, ' ‘

10. Kalan madde iizerine 35 ml amonyak c¢Ozeltisi eklenir. Bu cozeltinin
hazfmlanmam icin 200 gram amonyum kloriir, 500 ml derisik amonyak ve 50 ml
su kansuminda ¢bziiliir. Coziinmeyi tamamlamak igin bir iki dakika kaynatilir.

11. Amonyakl c¢ozeltiye 10-25m! doygun bromlu su cozeltisi eklenir.

Bromlu suyun miktar: analiz Srneginin mangan igerigine baglidir. Ornekteki man-

. gan igerigi hi¢ veya gok az da olsa en az 10 ml bromlu su kullanmakta yarar

vardir. Bromlu, su, kuruluga kadar buharlagtirma sirasinda kismen ihdirg‘enmis

olan mangam tekrar yiikseltgemektir. Brom ilavesinden sonra ¢ozelti kisa bir sii-
re kaynatilir, :

7 12. Cbzelti sicakken siiziiliir. Cokelek kaynar haldeki amonyum kloriir ¢o-
zeltisiyle 10 kez yikamr. Bu amonyum kloriir ¢ozeltisi, 100 g amonyum klorii-
rii suda ¢dziip buna 50 ml derigik amonyak ekiendikten sonra litreye seyrcltmek-
le hazirlabinir. Elde edilen cOkelek demir (III) hidroksit, alliminyum hidroksit
ve mangan dioksit icermektedir. '

13. Siizgeg kagidi igindekilerle birlikte yakilir. Sabit tartima getirilmek dze-
re 5-10 dakika 1000 °C de kizdirtir, Tartim sonucundan yiizde -oksit kans-
mi R.O, resaplamr. - : ‘ : S .

14. Elde edilen oksit karigim coziiniirlestirilerek igindeki demir, aliimin-
yum ve mangan tayinleri ayri ayn yapﬂabilir. Bunun igin potasyum pi'rosiilfatla'
gb‘zijniirl_emlrme‘ uygun bir yontem olabilir. Coziiniirlestirmek icin oksit karigim
miktarinin 10 Kkati” potasyum pirosiilfat platin krozede isitilarak suyu ugurulur.
Sogumaya brrakilir .Oksit karigimi bunun {izerine dokiiliir .Dikkatle 1sitilarak er-
gitilir. Bu arada swcaklilk yavag yavag yiikseltimelidir, Pirosiilfat 300 °C de ergir
ve 450 °C de SO, c¢ikmaya baglar, Sicakhk daha g¢ok yiikseltilmemelidir. Aksi
halde eritigin anlar'm kalmaz. Ciinkii geri kalan K.SO, in eritigte hicbir rolii yok-
tur. Yiiksek sicakhk ve uzun siire 1sitma stilfat haline gecen maddenin. tekrar

[
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parcalanarak oksit olusturmasma neden olur ki bu da cozeltinin berraklrgmm
kalmamastyla anlagilabilir. Bunun igin krozenin kapagi sik sik acilarak kontrol
edilmelidir. .

15. "Ergimenin tamamlanmasindan sonra kroze almur, iginde‘ saf su bulu-
nan bir behere brrakilir. Kroze yikanarak ahnir. Elde edilen cbzeltide demir ve
mangan tayinleri yapihr. Bunlarm'farkindan aliiminyum miktar1 hesaplamr.

16. Cbzeltiye 5 gram sodyum asetat ve birkag mililitre hidrojen peroksit - 4§

eklenir. Cozelti kaynayana kadar isitilir. Boylece Fe(OH), ve bazik asetat ha-
linde koyu kahve renkli demir (IXI) {in ¢Oktiigii goriiliir, '

17. Biraz daha hidrojen peroksit eklenip ¢okelek siiziiliir .Once sodyum
asetat ve hidrojen peroksit igeren yikama ¢ézeltisi ile, daha sonra saf su ile yi-
kanir.

18. Cokelek 1/1 orasunda seyreltilmis sicak hidroklorik asitle ¢éziiliir .De-
‘mir, buradan kolorimetrik olarak tayin edilir, N

. 19. Istem 17 den elde edilen siiziintiide bulunan mangan, permenganata
yiikseltgenir, Bunun igin 0.25 g KIO, konur. Kaynayincaya kadar isitilir. So-
gutulduktan senra permanganat kolorimetrik olarak tayin edilir.

20, Iglem 12 den elde edilen siiziintiide ginko analizi yapilir. Bunun igin
gozeltiye turnusol kagidr atilir, Derigik hidroklorik asitle notiirlestirilic' ve 3 ml
daha  hidroklorik asit eklenir, Cozeltide yeterli miktarda bakir varsa, indikator
olarak etki edebilecegi igin turnusol kajidina gerek olmayabilir. '

- -21. Cozelti gerekirse sicak suyla 250 ml ye seyreliilir. Kaynayincaya ka-

dar asttihr ve iizerine 50 ml hidrojen siilfiirle doyurulmug su eklenjr veya % 5
lik tiyoaseramid ¢ozeltisi konur. '

22, Bu sgekliyle g¢Gzelti ginko tayini igin hazirdir. Bu tayin igin en iyi
K.Fe(CN), ile volumetrik veya potasiyometrik olarak titre etmektir. Potasiyo-
metrik tayin aletli analizler bélimiinde anlatilomgtr, :

23. Volumetrik tayin igin 0.01 M K.Fe(CN), gﬁzeltisi hazirlanir. Analiz

Ozeltisi bununla titre edilir. Cokelmenin iyi olmast i¢in diizenli olarak kangtiri-

lir. Egdegerlik noktasmi gdzlemek igin her seferinde gozeltiyi kanigtirdiktan son-
ta % 2 lik uranyum nitrat ve % 3 liik amonyum molibdat bulunan bir porselen
pargas1 iizerine bir damla konur. Esdeperlik noktasmnda renk agik kahve renk
alir. Bu noktaya yaklasildigr zaman renk acik yesilimsi veya mavi - sart bir renk
alir. Burada kullantlan K. Fe(CN); in 1ml si 0.01 g cinkoya egdegerdir,

8.1.3. Bakrr Filizinde Bakir Tayini
Bakw filizi genellikle demir, arsenik ve antimon igerir. Biitiin bunlar iyo-

dometrik titrasyon igin zararhdir. Bu nedenle bakiin iyodometrik yontemle ta- -

yini i¢in ya bakinin ortamdan uzaklagtirilip analiz edilmesi veya safsizliklarin za-

1
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sarsiz hale getirilmesi gerekir. Bakir, Srnefin nitrik asitte coziilmesi ve daha son.
ea siilfiirik asit gozeltisine aktarilip cinko veya aliiminyumia ¢Oktiiriilmesiyle or-
tamdan uvzaklastirilabilir. Bakir ¢Okelegi daha sonra nitrik asitte giiziiliip iyodo-
metrik olarak titre edilir. ’ >

PARK yontemi olarak bilinen yéntemde ise ayirma iglemine gerek yoktu:l.
Demir ivonu, amonyum floriir. eklenerek zararsiz hale getirilir (kararly FeF,~*
kompleksi olusturulur).  Arsenik ve antimon ise +5 degerliliklerine yitkseltge-
aerek zararsiz hale getirili, pH -dikkatle 3.5 ¢ ayarlanir. Ftalat tamponu bu
pH 1 diizenleyeDbilir. .

fstem =

1. Balar Srnegi 110 °C de kurutulur. Buradan® 0.2 gram bakir icerecek
sekilde 0.5 -2.0 gram arasinda duyarh olarak tartihr ve 150 ml lik bir behere
konur, ‘ .

2. Ornek tizerine 20 ml derisik nitrik asit eklenip sy banyosunda tamam
goziliinceye kadar witilir, Cozelti 5'ml kalincaya kadar gy banyosunda lSltméya
devam cdilir. Igine 5 ml iire cOzeltisi (1 giire/25 ml ¢iszelti) eklenir ve 1sitmaya
birkag dakika daba devam cdilir. Saf.su ile 30 ml ye seyreltilic ve kaynama
noktasina kadar silir, : -

3. Cozelti sicakken beyaz band siizgeg kagidindan siizii!iir. Stizgee kagi-
dindaki artik 1/100 oraninda seyreltilmis nitrik asitle 3- 4 kez yikamr,

- 4. Siiziintii su banyosuna konur ve 30 ml kalincaya kadar buharlastirihr.
Sogutulur ve 6N amonyak cozeltisinden eklenerck demir coktiiriiliir. Cikelek
olusmaya basladifinda amonyak damla damla eklenir ve her seferiride cozelti
koklanarak ¢6kmenin tamamlantp tamamlanmadils  kontrol edilir, Cézeltinin
amonyak kokmaya baglamasi ¢Skmenin tamamlandigim gosterir, Bu noktada
amonyagn asiris1 eklenmemelidir. Bakir ile koyu mavi renkij Cu(NH;),** kom-
pleksini olugturur. ' ]

5. Bu cizeltiye 2 gram NH,F.HF (NH:F,) eklenir ve goziiniinceye ka-
dar calkalanir. Daha sonra 1 gram potasyum asit ftalat eklenir ve tekrar cozii-
niinceye kadar calkalanir. ‘ '

6. Cozeltiye 3 gram KI eklenir. Iyice calkalamir ve 10 dakika bekletilip.
ayarl tiyosiilfat ile titre edilir. Iyodun rengi acildiinda 3 ml nisasta ¢Ozeltisi ek-
lenir. Indikatoriin rengi agildifinda ise 2 gram KSCN eklenearek fitrasyon ta-
marnlanir.

7. Harcanan tiyosiiifat biiretten okunur ve fiiizdeki bakir yiizdesi hesap-

lanir,
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8.1.4. Stibrnitte Antimon Tayini

Stibnit, antimon siilfiir ve az miktarda silisyum dioksit igeren bir filizdir.
Eger ortamda arsénik ve demir varsa antimonu aywmak icin birtakim uzun is-
lemler gerekir. Ancak ortamda analizi bozan maddeler bulunmadigmda filizin
g:ozdnye alinmasindan sonra herhangi bir ayirmaya gerek olmaksizin ii¢ deger-
likli antimonun ayarli iyot ¢ozeltisi ile titre edilmesi yeterlidir. -

FiIiz derisik hidroklorik asitle ¢oziiliir. Cozelti kaynatilarak H,S uzaklag-
tirilir. Ortam asitlendirilmeden 6nce KCI cklenerek SbCl, iin l?uharlagarak uzak-
lasmas: Snlenir. Agirt kloriirli ortamda SbCl,~ kompleksi olugur ki bu ugucwe

degildir. Hidrojen siilfiiriin vzaklagthrilmasindan sonra c¢bzelti seyreltilir, nétiir- |

lestirilir ve sodyum bikarbonat eklenerek ¢dzelti tamponlanir. Tamponlanmig or-
tamda ayarli iyot ¢Ozeltisi ile titre edilir. Bazik antimon tuzunun ¢Bkmesi tartarik
asit ekleyerek H(SbO)C,H,0, kompleksini olugturmakla Onlenebilir.

Islem :

1. Filiz 110 °C de k_ur.utulur. Bundan 0.5 - 3.0 gram dolayinda duyarh ola-

‘rak tartilir, 500 mt lik bir erlene alinir.

2. Igine 0.3 gram kadar toz haline getirilmis KCl kristali eklenir. Buna
10 ml derisik HCI eklenip su banyosunda tamami giziiniinceye kadar sitihr. Co-
ziinmenin yaklasik 15 dakikada tamamlanmasi ve erlenin dibine beyaz silisin
kalmasi gereklr :

3. (oziinme tamamlandiktan sonra toz haline getirilmig tartarik asitten 3
gram- eklenir ve su banyosunda sitmaya 10 - 15 dakika daha devam edilir.

4. Bir pipetten piiékiirti.ilen saf su‘ilqa 100 ml ye seyreltilir. Bu sirada eger

~ kirmuz1 antimon siilfiir ¢kelegi olugursa su eklemeye son verilir ve su banyosun-

da ¢dkelek ¢dziinilp biltiin H.S uzaklagincaya kadar sitmaya devam edilic. Eger
beyaz bir ¢tkelek (bazik antimon tuzu) olugursa ¢ozelti dokiiliip atilir. Ciinkii bu
gokelege tekrar czmek oldukga gligtir,

4. (ozeltiye 1 damla metﬂoran] veya metil kirmizis1 (veya b1r parca ‘tur-

nusql kagidi) eklenir ve 6 N NaOH ile notiirlestirilir. Sodyum hidroksitin agiri-

sini eklemekten kagimilir, Cozeltiye 6 N HCI den ekienerck zayif asitli yapilir.

5. Buna 5 gram sodyum bikarbonat eklenip calkalanarak ¢bziinmesi saj-
lanir. Bu sirada c¢ozeltinin tamamen notiirlegmis ve tampon g gorevi yapacak kadar
da ortamda HCO,~ iyonunun kalm1§ olmas: gereklr

b
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6. Ayarh iyot ¢bzeltisi ile, 3 - 5 ml nigasta ¢bzeltisi kullanarak titre edi-

* lir. Harcanan iyot miktar1 biiretten okunur. Antimon yiizdesi hesaplamr.

V1, x NI, X 10—* X (Sb/2)

L2 =
% Sb ! érnek (g) <100

Not :

Bu titrasyonda en Snemii hata kaynagi yetersiz bikarbonat nedeniyle orta-
min yeterince tamponlanamamig olmasidir, Bu durumda doniim noktasm gor-

mek giigtiir.
o

8.1.1.5. ALUMINYUM FILIiZLERININ ANALiZi

/

Bu yontem, icinde Snemli 6igiide alliminyum ve az miktarda aglr'élemcnt—
ler iceren boksit, kil veya reirakterlerin analizi igin wygundur.

Alliminyumla c¢okelti veren veya ¢Skmeyi engelleyen ve aliiminyum filizle-
rinde en ¢ok Dulunan elementler demir, mangan, titan, silis ve fosfordur. Alii-
minyum tayininde zararh olan fakat gok daha nadir olarak rastlanan elementler ise
krom, kobalt, berilyum, zirkonyum, uranyum vanadyum, bor, flor ve nadir top-
rak elementleridir,

Aliiminyum filizleri, eritigc baglamadan 8nce platin krozeye zarar verebi-
lecek kolay indirgenebilir metallerin ve fosforun bulunnp bulunmadifi kontrol -
edilmelidir. Bunun icin az miktarda filiz; sodyum karbonat ve odun kdmiirii ile
karigtirilir ve bir kdmiir pargasi {izerinde kizdirihr, Daha sonra suda ¢oziiliir. Her-
hangi bir metalik artik kolay indirgenebilir metalin oldugunu gésterir. Filizin fos-
for igerip igermedigi.ise gu sckilde anlagilabilir. Toz haline getirilmig filiz Grne-
ginden az miktarda alnir ve bir siizge¢ kagidi lizerine konur. Bunun {izerine % 15
tartarik asit iceren amonyum molibdat c¢ozeltisinden eklenir. Yarim "dakika siire
ile sicak bir zemin {izerinde veya diiglik bek alevinde sitilir. Bunun ‘iizerine 1
damla benzidinin asetik asitteki doygun cozeltisinden eklenir ve siizgee kafudy
amonyak sigesi iizerine tutulur, Koyu mavi repk fosforun bulundugunu gdsterir.

Analizin yapilis1:

1. ince toz haline getirilmis Srnekten 0.5 gram kadar duyarl olarak tarti-
uir. Asitte ¢dziiniirlestirme denenir. Efer gfziinme saglanamazsa 5 gram Na.CO,
ile platin krozede eritis yapilir, Eritig {iriinii sogutulur. Bunun yesil renkte olma-
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s1 mangan veya nikelinde bulundugunu, kahverengi renk demirinde bulundugu-
nu, sart renk krom veya uranyumun-da bulundugunu, mavi renk ise kobalt, man-~
gan, bakir veya molibdenin de bulundufunu gosterir. ‘ .

2. Krozeye az miktarda asit ve gerektiginde HCI asit de eklenerek icinde-
kilerin c¢oziinmesi saglamr. Cozelti porselen bir kapsiile alinr. Islem tamamen
g¢Oziinme saglanmcaya kadar tekrarlanir. Cozeltinin sar: renkte olmas: ortathda
demirin bulundugunu, yesil veya mavi renk vanadyum, mkel bakir veyd kro-
mun da bulundugunu gosterir.

. 3. Cozelti kuruluga kadar buharlagtirilir. Eger dogruﬁan asitte ¢Oziiniir-
lestirme saglanabilmigse buharlagtirma aynt gekilde yapain. '

4, Igine az miktarda saf su eklenip siiziilir. Artik sicak seyreltik HCl ve
sicak saf su ile yikanir. Siiziintli saklanir.

5. Sﬁzgég kagidi icindeki artiklarla birlikte platin krozeye alinir. Sitzgeg
kagidi dikkatle yakibr. Karbon tamamen yandiktan sonra kroze kuvvetli alevde
. bir .siire daha kizdurilir.

6. Sogutulur. Artik ‘su ile nemlendirilir. Uzerine 4'-5 damla H.SO, ve 5
ml HF asit eklenir. Dumanlar ¢ikincaya kadar kizdiihr, Sogutulur. Az miktar-
da su eklenir ve kiigiik bir behere alimir. Igine az miktarda bromiu su eklenip
kaynatilir. Bu gekilde demirin yﬁkseltgcnmﬁsi saglanir, Cozelti islem 3 te elde
edilen ¢Ozelti ile birlegtirilir ve hacim 200 mi seyreltilir. '

7. Cozeltiden 1-2 damla bir tiipe alir ve iizerine 1 -2 damla H.Sli su
eklenir. Serbest kiikiirtten bagka herhangi bir cokelegin olusmamas: (grup II kat-
yonlarinin bulunmamasi) ¢dzeltinin amonyakia gokturmeye hazir oldugunu gos-
terir.

8. Cozeltiye 2 damla metil red indikatdrii eklenir. Daha sonra indikatd-
riin rengi kirmizidan sartya déniinceye kadar bir biiretten karistirarak damla
damla. amonyak g¢ozeltisi eklenir. 1 -2 dakika kaynaymcaya kadar sitiir. Eger
gozelti kirmuzt renge donerse 1-2 damla daha amonyak eklenir.

9. Cbdkelegin dibe ¢tkmesi igin birkag dakika bekletilic ve daha sonra si-
yah band siizgeg kagidindan siiziiliir. Sicak su ile iyice yikanir.

10. Eger ¢okelek fazla miktarda ise gokelegi HCI asitte ¢dziip tekrar aym
sekilde ¢oktiirmek uygun olur. Bu sekilde ¢bkelegin birlikte siiriiklemiy oldugu
bakir, ¢inko, kalsiyum, tungsten, vanadyum, molibden gibi safsizliklarin gideril-
mesi saglanir. ‘ '

_ A e L e
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11, S_ii:zgeg kafiudi igindeki cokelek ile birlikte kurutulur ve yakilir. Sabit
tartima geririldikten sonfa Fe,0O; ve AlLQ; karisim bulunur, AlLQ; oldukca nem

.gekici Ozellige sahip oldugundan sofutma 1§1em1nden hemen sonra tartim yapll—

mahdir, .

12. Tartilan oksit karimm bir porselen krozede potasyum pirosiilfat ile
eritig yapilir. Eritis lrlind % 5 lik H.SO, ile 100 ml ye tamamlanir. Bu sirada
§i0; in aynldigt goriiliirse bu- siiziilerek ahmr, Kurutulur ve kizdilir. Bu mik-
tar dnceden bulunan Fe.O;+AlLO; toplam miktarindan cikarilir,

13._ Cozeltiden bir ‘tiipe 1-2 damla alinir. Uzerine 1 damla seyreltik fos-
forik asit ve 1 damla % 3 Iuk H.0, eklenir. Sar1 veya portakal renk ortamda
titan, vanadyum, veya kromun bulunduunu gosterir.

14. Pirosiilfat eritiginden sonra elde edilen cozeltideki demir, volumetrik
olarak permanganat titrasyonu ile bulunur, Buradan Fe.0O, milktar: hesaplamr
Toplam miktardan glkanlarak Al,O; miktan bulunur,

8.1.6. KROM FiLiZLERiNiN ANALIZY

Yontem; demir ve kromlu filizler, kayalar, mineraller, celikteki krom téyin-
leri i¢in uygundur. Peroksit eritiginden sonraki ¢ézeltide bulunan elementlerin
hicbiri (titrasyonun doniim noktasimn goriilmesini engelleyecek kadar renkli ol-
madik¢a) analize zararhl degildir, ' ..

Analizin yapihigi:

1. Toz haline getirilmis Srnekten yaklaglk 0.5 gram kadar duyarl olarak
tartilir. Yaklasik 4 gram Na,O, ile iyice karigtieilir.

2. Bir nikel krozeye 1 gram kadar.Na.Q, konur. Bunun iizerine yukanida

hazirlanan karigim konur. Bunun iizerine de 1 gram kadar tekrar Na,O, konur.

i 3. Krozenin afzi porselen veya nikel bir kapakla kapatildiktan sonra kil
icgen lizerine veya ortas: delinmig bir amyant lizerine yerlestirilir. Diigiik alev-
deki bek ile isitilmaya baslanir. Kroze kapagl zaman zaman ‘agilip koatrol edi-
lerek karigimin tamamen ergimesi saflanir.

4, Tamamen erglme saglandtktan sonra bir masa ile tutularak krowe efik
durumda iken dondiiriiliir, Boylece eriyigin krozenin biitiin ¢eperlerine dafilma-
91 saBlanir, Bek alevi yiikseltilerek 1 -2 dakika daha kizdmbir. Bek sondiiriiliir.
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5. Kroze bir miiddet kendi halinde sofumaya birakilir. Tamamen soguma-
sint. beklemeden, icinde vaklagik 150 - 200 ml saf su bulunan bir behere dikkatle
birakilir ve beher hemen bir saat camu ile kapatihr (eger kroze fazla sicak ise
siddetli bir gaz gikig olacagindan dokiilmeler olabilir). Gaz gikigt tamamlandik-
tan sonra kroze bir masa vardimiyla g¢ikanlarak igindekilerin tamamen g¢bzeltiye
gecip gegmedifi kontrol edilir. Efer gegmemisse gerektiginde bir miktar isitila-
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Analizin yapihigi:

‘ -

1. Analiz edilecek ornekten 0.5 g kadar duyarl: olarak tarttir ve bir behe-
re almir. Igine 10 ml derisik HCl eklenip bir saat cami ile kapatilir. Yavag ya-
vag tamamen ¢dziinme saglanincaya kadar isitilir. Fger ¢bziinme saflanamazsa
icine 5ml deristk HNO, eklenip 1sitma stirdiiriiliir. Tamamen ¢éziinme sagIan-.
diktan sonra icine 5 ml derisik HASOdt eklenip biitiin asitler uzaklagsincaya kadar

_ rak bu saglanir. _ :
I ‘ e o g L ¥ st
I 6. FEriyigin tamamen ctzeltiye gecmesi saglandiktan sonra kroze gikariir

ve saf su ile yikanir. Peroksitin fazlasim uzaklastirmak igin ¢ézelti bir siire kay-
natiir. Daha sonra dinlenmeye birakilir, Yaklagk 15 dakika sonra siyah band
! siizgec kagidindan siiziiliir, 4 - 5 kez saf su ile yikanr.

' 2. Cozelti sogutulur. Igine 30 m! soguk su ve 10 ml derisik HCI asit ek-
lenir. Biitiln tuzlar ¢bziiniinceye kadar wsitthr. Siiziiliir, yikamir. Siizgegte kaia.
artik efer renkli ise (tamamen ¢dziiniirlestirme saglanamamigsa) stizgee kagid
bir platin krozeye alimir ve yakilir. Artiin 5 - 6 kati kadar Na,CO; eklenip eri-
tig yapilir, Er1t1§ lriinii HCI asitte gziiliip énceden elde edilen cozelti ile birles-
girilir.”

7. Cokelek, hidroksiti halinde demiri igerir. Asitte ¢oziiliip ayarli perman-
ganatla titre edilerek miktar1 bulunabilir. : .

L o

| 8. Siiziintii kromat halinde krom aliiminat halinde aliminyum igerir. Eger
! aliiminyum tayini de yapilmak isteniyorsa c¢ozeltiye 1-2 damla fenolftaleyn in-
by dikatdrii eklenip indikattriin rengi kayboluncaya kadar damla damla asit eklenir.
Olusan AI{OH), siyah band stizge¢ kafidindan siiziilerek aliur, yikanir. Kuru-
tulup yaknarak buradan aliiminyom tayini yapilabilir.

3. Cozeltiye anionyak eklenerck ortam bazik yépxhr. Birkac damla bromln
su eklenip kaynatillir. Siyah band siizge¢ kagidindan siiziiliir, sicak su ile yikanir,

4 Stizgee kafidi iizerindeki gokelek behere alimr. Igine 5 ml derigik HCI
eklenip ¢bziiliir. Once 1/1 lik HCI ile, daha sonra su ile yikanir,

i i e s o e T

9. Aiﬁminyum tayini gerekmiyorsa siiziintii zayif asitli olucaya kadar HCE

. agitle asitlendirilir. Bu, cBzeltinin renginin saridan portakala ddnmesiyle anlag:- . :
labilir. Daha sonra 1/11ik HCI asitten 25 ml daha eklenir, 250 - 300 ml ye sey- 8.1.8. KURSUN FILIZLERININ ANALizZi -
relrilir. ‘

| _ . !
10. Bu cézeltiye 3 g kadar KI eklenir. Karanlik bir yerde 10 dakika bek- [ ‘Kursun PbCrO; halinde ¢oktiiriiliir ve daha sonra HCI asitle ’

Pl

i;‘ ) . letilip ayarls tiyosiilfat ile nisasta indikatorii kullamlarak titre edilir. Harcanan  § - ‘ PbCrO, +2HCI — PbClL, & CrO FHO . .
g 4 a 3 i

|

|

tiyosiilfatin hacmi yardimiyla drnekteki Cr,O, yiizdesi hesaplanir. 4
. geregmce bozulur, Bu ¢bzeltiye KI eklenirse

1 : . 1. : ’ '- ‘
8.1.7. DEMIR FILIZLERININ ANALiZI ~ - : K ‘ 2CrO,+12HCI+6KI — CrCl; +6KCl +6H,0+31, o !

\;“ Demir filizleri veya metaturjik demir iiriinlerinin analizinde permanganat gerefiince iyot agiga ¢ikar, Bu iyot ayarh tiyosiilfat ile titre editir. !

\
EiD veya bikromat ile titrasyon, en iyi sonucu verir. Permanganat titrasyonu siilfii-  § . : -«
: l | rik asitli ¢ozeltilerin veya KHSO, ile eriti sonundaki ¢ozeltinin analizi i¢in uy- Analizin yapiligt : o ;
Al gundur, Ortamda bulunan titan, vanadyum, krom, molibden, tunsten ve uran- l i
| yum da siilfiirik asitli ¢ozeltide demirin indirgenmesi swrasinda, indirgenebilirler. i
i bu nedenle bunlarin uygun sekilde uzaklagtirilmalari veya zararsiz hale' getiril-

| meleri gerekir. Ornefin kromun kromata yiiks ltgenmesi ve demirin hidroksiti
halinde ¢tktiiriiliip, siiziilerek alinmas:, safsizliklarn giderilmesi bakimindan uy-

gun bir yoldur.

1. Yaklagik 0.5 gram kadar 8rnek duyarli olarak tartihr ve 250 ml Iﬂs’ bir
behere almr. Igine 20 mi derisik HCI eklenir ve dikkatle sitihr. Bu sekilde de-
mir ¢oziiniirlestirilebilir. Galen filizi de bu sekilde tamamen coziiniirlegtirilebilir.
Eger HCI asitle tamamen ¢oziiniirlestirme saglanamazsa igine 5 mi derisik HNO,
eklenip 1sitma siirdiiriiliir. Biitiin omck cOzilniirlestirilinceye  kadar HCI asit ve
HNO; ekleme islemi tckrarlanir.




" gekilde hazirlapir: Ticari sodyum asetatin sopuk saf sudaki
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2. Tamamen gﬁziiniirléstirme saglandiktan sonra 5 ml derigik H.S0: ek-

lenir ve beyaz dumaniar g¢tkigl sona erinceye kadar sittlie. Sogutulur ve yak-
lagtk 30 ml saff su eklenir, Kaynaymcaya kadar 1sitthr. Isitmaya demir (II1) siil-

fat gbziiniinceye kadar devam edilir.

10 mi etil atkol eklénir ve oda sicakligma kadar soputulur. Siizi-

3. Buna
en az 4 kez yikarr.

tiir. Gokelek, sopuk seyreltik (1/10) siilfiirik asit ile

4, Siizgec kagidindaki giikelek'bir pisetten piiskiirtiilen sicak su yardimiy-

la bir behere almr.

Basgka bir ‘behere yaklagik 25 ml dziitleme cozeltisi konur. (Bu gbzelti gu

doygun cizeltisi ha-
arlanr, Siiziiliir. Bu cozeltinin 2 hacmi 3 hacim saf su ile kanstinhir, Bunun
litresinde 25 mi olacak sekilde puzlu asetik asit eklenir). Siizgeg kapgidi bu ¢o-
zeltiye atlr. Kaynama noktasina kadar sitithir ve bu sirada bir bagetle iyice ka-
rigtiralir. Bu sekilde siizgeg kagidinda kalmg olan: kursun siiifat kazamlir. Bu

ghizelti. yukartdaki cbzelti ile . birlestirilir. Siizgeg

5. Ornekte baryum varsa (veya varligmdan siiphe ediliyorsa) kurgun siil-
fatin gOziilmesi §u sekilde yapilir. Uzerinde ¢okelek' buliinan ‘'siizgeg kagidi bir
behere almr, Uzerine 10 mi hidroklorik asit karisimu eklenir, (Bu gozelti doy-
gun NaCl cbzeltisinin bir litresine 150 ml saf su ve 100 ml derigik HCl eklen-
mesiyle hazirlamr). Kangmm hemen hemen kuruiuga kadar isslir. Buna 25 -ml
Sziitleme gozeltisi (islem 4 te hazirlanan) eklenir ve kaynatilr. Kaynama sira-
sinda biitin kursun siilfat coziinilinceye kadar zaman zaman sziitleme ¢Ozeltist

eklenir. Siyah band sizge¢ kagidindan siiziilir. Toplam hacim 150 ml yi gegme-
yecek sekilde sicak su ile yikanir.

erekse islem 5 deki sekilde elde edilen kurgun giilfat

6. Gerek iglem 4 g
cbzeltisi eger gerekiyorsa 150 ml ye seyreltilir. Kaynaymncaya kadar 1stilir. Kay-

nayan gozlye doygun potasyum bikromak gozeltisinden 10 ml eklenir. Karigim
en az 7 dakika dikkatle 1sitilir. Siiziiliir, Beher sicak su ile calkalamr. Cikelek
en az 10 kez her geferinde 5 - 6 mi kullanarak sicak seyreltik sodyum asetat ¢b-
zeltisi ile yikamr. (Bu cozelti 50 ml doygun sodyum asclat gozeltisinin litreye

seyreltilmesiyle hazirlanir).

7. Huninin altna temiz bir balonjoje konur. Stizgeg kagndindaki cokelege
inden eklenerek goziinme-

iglem 5 de hazirlanan hidroklorik asit karigimi gozeltis

si saglanir. Bunun igin en az 50 ml asit kangimi kullamlir. Siizgee kagdr so-
guk su ile yikanir Ornek ma
iglemlerden biri uygulanarak analiz yapilir.

kapdi sicak su ile yikamr..-

ddesinin icerdigi kursun ylizdesine ghre asagidaki -
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8. Ornek i ' .
ek % 20mnin altinda kurgun igeriyorsa 9 506 lik K1 ¢ozeltisinden

2 m! ecklenir. Nisasta ¢ozeltisi indikatdrii
il g si md1kato.ru kullanilarak ayarh tiyosiilfat ile titre

9. Ornpek iceri
k29 ahmr.%}gzige d;[sl Ifﬁzla. kurgun. igeriyorsa yukaridaki ¢ozeltiden vakla-
o2 o A e ."hldr.o.klorlk asit kargimu (iglem: 5 de hazulanan}
ebvorongt renl aldo odil cOzeltisinden 2 ml eklenip ayarh tiyosiilfat ile acik
2 o e di 11.1ceye kadar titre edilir. Daha sonra ana cdzeltiden yak-
aha eklenip iglem tekrarlamir. Bu gekilde kursun ige;en ana g'diclti

‘bitinceye kadar i e e
glem siirdiiriiliir. Dah : R
yon tamamlanir. a sonra nigasta indikatérii eklenerek titras-

10. Fazla miktarda kur i 3

b ; . sun_iceren Srneklerin analizinde i e e
b o analizinde iglem

ir yol izlenebilecegi gibi igslem 7 de elde edilen ¢dzelti belli b1§r hacgm;1 ile:m] fmlbl

lamip buradan belli hacimlerde i
Al e Ornekler alinarak islem 8 deki gibi titrasyon ya-

8.1.9. MANGAN FiILIZLERININ ANALIZI

lardaf‘ilzlllerde .mangar.l. tayini i.gin oldukga hizli olan Bu yntem g¢ok az mikt
farda e gjsd.1ﬁer§n drnekler icin tavsive edilmez. Krom; asitli hidrojen per(?lz-
iginden analiz i¢in zararhdir. Vanadyu “moli -

» . : m i i
fazla m1ktardar bulunduklarmda renkleri nedeniyley zar’arllilgllrlgjen e mikel e

Analizin yaprhs ;

1. 3 i
. lsﬂlthilé::Is;lll{lgg.Sk a%r::ﬂ;ll:h:rlnelf I;LI; bgherde 10 m] derigik hidroklorik asit-
. | rlagtirtlir. Uzerine 10 ml nitri i o te
:ar’ buh:dr}agtmhr. Daha sonra 15 ml daha HNO, ve 2 - Smtnl({)t B o
eyip biitiin, klor ¢ikincaya kadar kaynatilr. ‘ B potasynm Klorat k-

9, o

Seyrdti]ir151;1;;2¥iaz SOE 1\;‘-:1:1111‘.. Cegme_ suyu ile sogutulur. Sofuk su ile 200 ml ye

seyrel el.den. II;G f i %mmmde hidrojen peroksit cbzeltisi bir biiretten karig-

rarek ¢ ‘1r (bu cdzelti 350 ml saf su, 50 ml derigik H,S50, ve 100 ml % §3

Moo ginzd ir;: _kangtlrﬁmaswla hazirlanir). Hidrojen peroksit4 eklemeye bii:ﬁn
2 rgeninceye kadar (cOzelti renksiz ol ili

ha sonra yaklagitk 10 ml favlasi cklenir. oluncaya kadar) dovam edflr. Do

3. Hidroj itin f
e 1 t;;i;g];n perok-sxtm fazlas1 ayarh permanganat ile geri titre edilir. Kul-
s, Db 1 peﬁoksn ay‘arh permanganatla veya bagka bir madde ile a ar-‘
- sonra ornekteki mangan miktar1 yiizde MrO. olarak hcsaplamz

Analitik ve Smai Kimya Uygulamasl — F. 15
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8.1.10. BOR FiLIZLERININ ANALIZI

Cogu bor mineralleri su icinde ¢oziiniirler. Ancak cevher icinde demir, alii-
minyum gibi elementler varsa bir kisim bor mineralleri bunlarla kalir ve g¢dziin-
mez. Bu nedenle analiz suda c¢Oziinen ve c¢bziinmeyen kisimlar igin yapilir ve
buradan toplam deger bulunur.  Buna gore deney ii¢ kisimda gergeklestirilir.
Eger cevher icinde gozunmeyen borosﬂlkatlar varsa ayrica sodyum karbonatla
eritis yapilir, :

* Analizin yapilisa 2

1. Ince toz haline getirilmis Srnekten faklaglk 5 gram duyarh olarak tar-
tiir. 250 ml lik bir beherde 200 ml kadar su ile 20 dakika hafifge kaynatilir.
Bu sirada beherin agz1 saat cami ile kapali tutulur. Kaynatma sonunda karigt-

ma 2 -3 gram NaCl kristalleri eklenir ve ¢Okelegin ¢tkmesi igin 15 dakika bek-,

letilir, Siiziintii bir siizge¢ kafidindan 500 ml lik bir balon jojeye siiziiliir. Co-

. kelek beherde birakilir. Aym iglemler ¢kelek igin 75 ml kadar su ve 1g NaCl

tle iig defa daha tekrarlanir ve yikama sulari balonjojede toplamir. Bu iglemier
bittikten sonra balonjojedeki toplandan ¢ozelti 500 ml ye tamamlanmir. -

2. Balonjojedeki ¢dzeltiden 100 ml alimp 250 ml lik erlene aktartlir. Co-
zeltiye once 2-3 damla metil kirmizisi (veya metil oranj) ve daha sonra renk
kirmiziya ddniinceye kadar yavag yavas 6 N HCI eklenir. Sonra 0.3 - 0.5 mi ka-
dar fazla HCl eklenir .Erlenin agz1 saat cami ile kapatlarak 10 dakika kadar
hafif kaynatilir. Boylece ¢ozeltideki CO, uzaklagtirilir. Fazla kaynatilirsa borik
asitin bir kismu da buharlagabilir. Erlendeki c¢tzelti su banyosunda sogututur ve
afzindaki saat cam da su ile yikanarak siizlintii ¢Gzeltiye eklenir. Cozelti biiret
igine konulmus ayarli NaOH c¢ozeltisi ile notiirlestirilir. Erlene 25 - 50 ml glise-
rin ve 2-3 damla fenolftaleyn indikatdrii eklenir. Ag¢ik kumuzi renge kadar
ayarh NaOH ile titre edilir. Bu durumda 1 ml 0.5 N NaOH ¢bzeltisi 0. 01741 g
B.0; e esdegerdir.

3. 8u ile aywma sonunda kalan ¢8kelek 250 ml Iik beher icinde 10 ml
6 N HCI ijle kangtiilir ve beherin agzt saat cam ile kapatildiktan sonra 15 - 20
dakika kadar hafif kaynatthr. Cozelti sogutulduktan sonra siiziiliir. Siiziintiiye
yavag yavas toz sodyum karbonat eklenerek demir, aliiminyum ve silislerin ¢ok-
mesi saglanir, Cokelme iglemi tamamlandikfan sonra ¢ozelti siiziiliir ve siiziintii
1§]em 2 dekine benzer gekilde NaOH ile titre edilir.

G
4. Eger g¢okelekte fazla bor varsa iglemler tekrarlamr. Cokelekte borosi-
likatlarin var oldufu samhiyorsa sodyum karbonatla eritis yapilir ve yukanda

soldugu §ek11de analiz edilir,
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8.2. Celik Analizleri -

Demir ve gelik analizi pratikte $nemli bir rol oynar. Bir demir iiriiniiniin
ozellikleri demir disinda bulunan elementlerin cins ve miktarlarma baghdic. Bu
nedenle bu tiir analizlerde demirin degil 6teki elementlerin tayini diisiiniilir. Bu
oteki elementler ii¢ grupta toplanabilir. Birinci grup, mutlaka bulunmast gereken
ve gelifin Ozellikleri iizerinde etkili olan elementleri icerir. Bunlar demir, kar-
bon, mangan, fosfor, kiikiirt ve silisyumdur. Ikinci grup elementler alagim olug-
turan elementlerdir ve bakir, nikel, krom, vanadyum, molibden, tungsten ve ko-
balt elementlerini igerir. Ugiincii grup, genellikle az miktarda bulunan ve iiriiniin
dzelliklerine belirgin bir etkisi olmayan elementlerdir. Bunlar bazan dzellikle ham
maddeye eklenebilir. Bunlarin en &nemlileri alummyum titan, arsenik, antimon
kalay ve ¢inkodur. -

>

~ Genellikle birinci grup elementlerin tayini yapilmasi yeterli oldugundan bu-
rada karbon, mangan, fosfor, kiikiirt ve silisyum elementlerinin nicel analizleri
iizerinde durulacak, ayrica azot ve bakir analizleri de verilecektir.

- Celikte karbon serbest halde veya bilegikleri halinde bulunur, Bu iki sekil-
deki karbon toplam karbon olarak tayin edilir. Bunun igin analiz ornegi karbon
tayin aracinda 1000 °C tizerinde saf oksijen i¢inde yakihr. Olugan. karbon diok-
sit sodyom hidroksit emdm]mrg asbest kolonunda tutulur. Kolonun agurhigmdaki
artigtan karbon yiizdesi hesaplanir. Oteki elementlerin tayini igin bilinen analitik
yontemler uygulanir, -

8.2.1. Mangan tayini: - : ,

Mangan tayini volumetrik, gravimetrik veya kolorimetrik yontemlerle va:
pilabilir. Burada kolorimetrik ydntem ile persiilfat - arsenik yonteml fizerinde du-
tulacaktir,

.

8.2.1.1. Kolorimefrik Yontemle Mangan Tayini

Kolormetrik yontem Bzelliklg mangan igerigi az olan Ornekler icin ¢ok uy- .
gundur, Yéntem, manganmn permanganata yilkseltgenmesi ve ¢ozeltinin en yik-
sek sourum dalga boyunda sofurumunun &lgiilmesi temeline dayanir.

Cozeltiler ¢ : . i

a. Asit kangimg; Bir kisim nitrik asit, 1 kisim fosforik asit ve 1 kisim su
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b. ‘Potasyum periyodat; katr halde

¢ Ayarli mangan cOzeltisi; 1 ml ‘sinde 0.2 mg mangan igerir, 0.6153 g

MnSO, mn litrede ¢Oziilmesiyle hazirlanir.

fslem :

1. Analiz érneginden 0.5 gram dolayinda iic tartim almir ve duyarl ola-

“rak tartilir, 250 ml lik bir balonjojelere konur. Bunlara 50'ml asit karnigim ek-
. lenerek bir msitic1 iizerinde azot oksitleri uzaklaginciya kadar kaynatilir.

2. Elde edilen cézeltiler 100 ml ye seyreltilir. Buna 0.25 g KIO, dikkatle

" eklenir, 3 dakika daha kaynatilir. Bylece mangamin permanganata yiikseltgen-
.mesi saglanir.

3, Cozeltiler oda sticakliina kadar sogutulur. Tgarete kadar seyreltilir. Iyi-
ce karigtnhp. sofurumu Slgiiliir.

4. Ayarh ¢ozeltiyi hazirlamak icin mangan icermeyen saf demirden 4 tar-
tim 0.5 gram dolaymda ahinir.

5. Bunlar 250 ml lik balon jojelere konur. Asit kar1§11111nda coziiliic. Azot
oksitlerini nzaklagtirmak icin kaynatilir. Bu orneklerin icine swrasiyla 5, 15 ve
25 mi ayarh mangan c¢ozeltisi konur. Birisi oldugu gibi birakilr, -

6. Cbozeltiler 100 ml ye seyreltilir, 0.25 g KIO, konﬁr ve 3 dakika kay-
natilarak mangan yiikseltgenir. Isaretel kadar seyreltilir.

7. Bu gﬁzeltilerih sogurumlar1 360 nm den 660 nm e kadar 20.nm aralik-
larla 8lciiliir, Sogurumun en fazla oldugu dalga boyu dolayinda oIg:um 5 nm ara-
liklarla yapili,

8. Sonu(;ta sogurun degerlen dalga boyuna kam grafige ahmr, En ylksek
sofurumun dalga boyu bulunur.

9. Ayarh cozeltiler, ayarli mangan igermeyen ¢Ozeltinin ve analiz Srnek-
lerinin sogurumlar: bu segilen dalga boyunda olgiiliir. '

10. Sopurum degerleri ayarh ¢ozeltilerin mangan derisimlerine karg (250
ml de mg olarak) grafige gegcirilir.

11. Bu kalibrasyon egrisinden yararlanarak ome;clerdekl mangan mlktarl
bulunur ve % mangan miktar: hesaplanir. -

229

Celikte kolorimetrik olarak mangan tayinine bir &rnek: Analiz edilecek ce-
Ilik orneginden 0.500 g tartilip asitle ¢dziiliir. Uygun islemlerle. igerdigi mangan
MnQ,~ haline yiikseltgenir. Son ¢dzelti 250 ml lik bir balonjojeye konup Lsarete
kadar seyreltilir.

Diger taraftan ayarh bir‘mangan gozeltisi hazirlanmalidir. Bunun igin 0.158 g
KMnOQ, 100 ml saf suda coziilir 10 ml derisik H.SO, eklenir ve balonjojeye
konup hacim 250 ml ye tamamlanwr, Bu ayarli g¢bzeltiden 25, 15 ve 10 mi

~ahp 100 mi lik balonjojelere konur, isarete kadar seyreltilerek A, B ve C diye

isimlendirecegimiz ti¢ ayarh cozelti elde edilir.

Ayarli ¢ézeltilerden ve analiz gozeltisinden ayrn ayn kolorimetre drnek ka-
bma uygun miktarlarda konup 525 nm de sofurumlar1 &lgiiliir.

Boyle bir Olciimde agagidaki sonuglar elde edlldlgme gdre Ornegimizdeki
Mn yiizdesi nedir?

Cozelti ~ Sogurum
A | _ : 0,80
B _ 0,48
c ' _ 10,32

Ornek 0.14

Ayarl gszeltilerdeki' mangamn derisimlerini litrede gram olarak bulalmns.
Formiile gére 158 gKMnO, te 55 g Mn vardir. Ayarli ¢Bzeltinin 250 mi

sinde 0.15 g KMnO, ve 0.055 g Mn var demektir, 1 htredekl Mn miktan

1000

0.055X “250" =0,22 g olur.

Seyreltmeleri diigiinlirsek A, B ve C gﬁzeltiéinin Mn derigimleri

25

2 =0,055 g/t B:0,022X 13 0,033 g/

100

A 0,22X —

C 0,2 =
22X T 1 0 o =0,022 g/It bulunur.
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1. Sodyum arsenit - sodyum nitrit: 0.05 N

1.3 g saf arsenik (IIT) oksit 25 ml 4N sodyum hidroksitte ¢oziiliir ve 200 ml
ye seyreltilir. Hidroksiti notiirlestirmek icin biraz fazlasiyla seyreltik siilfiirik asit

eklenir. Bu asidik cézelti sodyum bikarbonatla nétiirlestirilir. Turnusol kagidi ile .

nodtrallik kontrol edilir. Bu ¢bzeltiye 0.85 g sodyum nitrit eklenip bir litreye ta-
marmlanir,

2. Potasyum permanganat: 0.05N

Céozelti. daha tnce anlatildhg: gibi haziclamr. Saf sodyum okzalat ile ayar-
fanir, :

Sodyum arsenit - Sodyum nitrit- ¢ozeltisinin ayarlanmas:

10 ml 0.05 N ayarhi permanganat ¢dzeltisi pipetle almr ve 250 m! lik bir
- erlene konur. Uzerine maogan igeriji bilinen 1g elektrolitik demir ve.30 ml
siilfiirik asit - fosforik asit ve nitrik asitten olusan asit kargum eklenir. Cozelti
Snce sitilir. Sonra bir - iki dakika kaynatilarak azot oksitleri ugurulur. Buna 50
ml sopuk su, 5ml giimiis nitrat gGzeltisi ve 10 ml amonyum persiiliat gozeltisi
eklenir. Tekrar kaynayincaya kadar isitiir ve 30 -45 saniye kaynatma siirdii-
riiliir. Erlen suya sokularak 20 -25 °C ye hemen sofutulur. Sofuyan karigima
5 ml sodyum kloriir ¢ozeltisi, 10ml 12 N siilfiirik asit eklenir. Daha sonra ar-
senit - nitrit ¢bzeltisi ile titre edilir.

indirgeme g¢ozeltisi sabit hizla ve dakikada 5-6ml yi gecmeyecek sekilde
eklénir, Bu arada erlendeki gozelti siirekli kartstirilir, Cozeltinin rengi aglk pem-
be olunca indirgeme ¢ézeltisi daha yavas eklenir. Damlalar yaklagtk 5 saniye-
* lik araliklarla damlatilir, Cok acik pembe rengin olugmasiyla belirlenen egde-
gerlik noktast dolayinda en az 10 saniyede bir damla olmak iizere mdlrgeme
gozeltisi eklenir. Egdeferlik noktasina variidiginda renk birden bire beyaz oldr
(AgCl olusur). Egdegerlik noktasma ulagildiktan sonra bir damla- permanganat
gozeltisi eklendiginde en az 3 dakika kalan bir renk olusur. (Neden?)

fslem :
!

1. Celik Srneginden 0.9 - 1. ig arasmda tarnhr ve 30 mi asit' karigmminda
¢oziiliir.

2. Sodyum arsenit - sodyum nitrit ¢Szeltisinin ayarlanmast boliimiinde an-
latilan iglemler ikinci ciimleden itibaren aynen uygulanir,
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Wodtlar :

1. Tayinde = % '0.01 Mn dan daha Dbiiytik bir duyarlilik istenmiyorsa
ayarlama isleminde demir ilavesine gerek olmayabilir. Bu durvmda ayarlama
§8yle yapihir; 30 ml asit karigimu 250 mi lik erlene alr, Uzerme 50ml! su, 1
ml AgNO, ve 10 ml amonyum persiilfat ¢zeltisi konur. Bir dakika kaynatilir,
0da sicakhgma kadar soputulur, 10 ml 0.05 N ayarli KMnO, czeltisi eklenir
we arsenit - nitrit ¢dzeltisi ile daha &nce anlatiddify gibi titve edilir.

2. Ornegin mangan igerifi % 0.3 -0.8 degerlerinin dignda ise (1 g Br-
nek alindifinda) arsenit - nitrit ¢bzeltisi, Srnegin igerdigi kadar mangan igeren
KMnO,; a kars titre edilmelidir.

3. Krom, vanadyum, nikel ve molibden gibi elementlerm bulunmas: sonu-
cu etkilemez, ancak egdegerlik noktasmda ¢6zeltinin renkli olmast nedeniyle daha

az behrgm olur.

4. Dotkme demir de yukarndaki 1§]eme gore analiz edlleblhr Ancak ornegm
goziiniirlestirilmesinden sonra grafitin siiziiliip alinmas1 gerekir.

$.2.2. Fosfor Tayini

Celikie fosfor, fosfiir halinde bulunur. Bu nedenle tayine baglamadan Gnce
fosfiiriin fosfata yiikseltgenmesi gerekir. Daha sonra analiz, amonyum molibdat-
1a ¢Oktiiriip. ¢tkelegin- gesitli islemlere tabi tutulmasiyla jrapﬂlr. Burada magnez-
va ve alkalimetrik yontemler iizerinde durulacaktr.

'8.2.2.1. Magnezya yontemi
Cozeltiler : ‘

a. Nitrik asit; 6 N _

b. Potasynm permanganat; % 2 lik
Sodyum: siilfit; Na.50,.7H.0; 0.5 N
Amonyak cozeltisi; 6 N B

& oo

Amonyum molibdat ¢dzeltisi; bu aywag iki gozeltider oluser () 1003
amonyum molibdat (NH,);MoO, , 400 ml su 've 80 ml derisik amenyak
karisimunda ¢oziiliir (i)400 ml derigik nitrik asit 600 ml su ile seyrel-
tilir. Birinci gbzeltiden bir kisim, ikinci ¢ozeitiden iki kisim alinarak
‘yavag yavag kargtirilir. Bu sekilde elde edilen ¢ozelti daima taze hazir-
{anmalidir. "

o




i
I
;
|
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8.2.2.2. Alkalimetrik Yontemle Fosfor Tayini

Gravimetrik yOntemin yamnda pratikte en ¢ok kullamlan y&ntemlerdem
biri fosforu alkalimetrik ydntemle tayin etmektir. Bu yéntemde olugturulan amon-

.yum fosfomolibdat belli miktarda ayarli NaOH cozeltisinde ¢oziiliir. Bazin agi-
~ ris1 ayarh bir asitle fenolftaleyn indikatorii kullanarak geri titre edilir. Cokelegi

gézmek igin gereken NaOH miktarindan asafida gosterilen ¢bziinme denklemi
yaddimiyla fosfor miktar1 bulunur.

(NHL),PO, . 12M00;+23NaOH —> 11Na.MoQ,+
S (NH,): MoO,+NaNHHPO,+11H.C

!
Cozeltiler =

a) Sodyum hidroksit, NaOH: 01N

Karbonat igermeyen derigik NaOH ¢bzeltisi su ile seyreltilerek 01 N lik
¢ozelti hazilanir., Fenolftaleyn indikatorii kullanarak potasyum hidrojenttalat
ile ayarlanir.

b) Nitrik asit, HNO;: 0.1 N

Tml derigik nitrik asit 1 litreye seyreltilfr. Feﬁolftaleyn indikét'drii kulla-
narak ayarlh NaOH ile ayarlanir.
Islem :

1. Fosfor igerigine bagh olarak 1 ile 3 gram arasinda celik Srnefi tartilir
ve 250 ml lik bir balonjojeye konur. Nitrik asitte ¢Oziiliir. Onceki yontemde an-
lanidif1 gibi potasyum permanganat ve siilfit ile muamele edilir,

2. Kiikiirt dioksitin uzaklastrilmasindan sonra ¢dzelti 30 °C ye kadar so-
sutulur, 35 ml 6 N NH,OH ve 40'ml molibdat ayiraci eklenir.

Balonjojenin agzi ‘kapatilir. _i_gindékiler bes - on dakika calkalanir. Cdkele-
gin cokmesi beklenir. Ustteki gdzelti atthr ve mavi band siizgeg kagidindan sii-
ziiliir, ‘

3. Cbkelek ve siizgeg kaprdy jki kez beser mililitrelik 1/100 derisimdeki
nitrik asitle yikanir. Yikamaya % 1 lik KNO; ile devam edilir. Biylece akan
¢ozelti metil oranjla kontrol edildiginde asit tekimesi vermemelidir.

4. Siizge¢ kagidh igindekilerle birlikte ilk balonjojeye atiir. Yaklagtk 20
ml 0,1 N NaOH eklenir ve ctkelek coziilitr. Cokelek cbziinmezse biraz daha.
sodyum hidroksit eklenir ve galkalanir.
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5. Cozeltiye 50ml su ve 5 damla % 0.1 lik fenolftaleyn ¢ozeltisi ekle-
aip 0.1 N HNO:; ile titre edilir. Asidin birkag damia fazlas1 konur ve titrasyon lik
acik pembe rengin gériilmesine kadar NaOH eklenerek tamamlanir.

Notlar :
1. Bu ydntem her celik tiirii analizinde uygulanabilir.

2. Amonyum fosfomolibdat cokeleginde fosforla molibdik asitin uygun
oranda bulunmasi gerekir. Bunun icin c¢tkelme sicaklit onemlidir .Sicaklik g¢ok
yiiksekse ¢Skelek molibdik asitce zengin olur ve fosfor icin yitksek defer bulu-
nar. En iyisi ¢bktiitme sirasinda sicakhgi 45 °C alinda tutmaktir. Ayrica yiik-
sek sicaklikta ¢okelegin vanadyum ve arsenik gibi elementlerle kirlenmesi olastlig
artar. ' - ' '

3. Bu yontem kisa siirede ve doru sonug vermesi bakimindan pratikte en
gok kullanilan bir yéntemdir. ‘ :

8.2.3. Kiikiirt Tayini

Celikte kiikiirt tayininde kullanilan ybntemlerin en dnemlisi kikiirdiin kal-
siyum siilfat halinde tartidmasi temeline dayamr. Bunun yanmda volumetrik yon-
tem de ok kullanilir. Burada bu iki yéntem iizerinde durulacaktir.

8.2.3.1. Gravimefrik Yoéntem

Lozeltiler :
a. Nitrik asit; derisik
b. Hidr.oklorik asit; derigik
c. Sodyum kloriir; kati
d. Cinko; toz halinde, kiikiirtsiiz
e. Baryum kloriir; % 10 luk gﬁzelfisi

1. Analiz drnefinden 5 gram do]aymda'duyarll ‘olarak tartiir ve 250 ml
fik bir erlende 50 ml derigik nitrik asitte coziiliie. Coziinme yavagsa her keresin-
de birkag damla olmak iizere 5 mi derigik hidroklorik asit eklenir.
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2. Ornek coziiliince, 0.5 gram saf NaCl konur. Kuruluja kadar buharlas—
urilie ve sitict iizerinde 10 - 15 dakika tutulur,

3. Sogutulur ve buna 30 ml derisik hidroklorik asit eklenir. Surup lva-
mlnda bir gozeltl elde edilinceye kadar buharlagtirilir. /

4, Buna 5 ml hidroklorik as1t 25 ml su ve 5 gram ginko eklenir. Su ban-
yosuna konur. Demir (IIF) 1yon1ar1 indirgeninceye ve hidrojen cikisi duruncaya
kadar istihr.

5. Cbzelti kiigiik bir stizgeg kagrdindan siiziilir. Siiziintii 250 ml lik bir be-
herde toplamr. Cokelek 50 - 75 mi 1/50 lik HFCl ile yikanir.

6. (;ozeltl 70 °C kadar sitilir ve siilfat, 10ml % 10 luk baryum kloriir
cOzeltisi ile gokturulerek siilfat tayini boliimiinde anlatildifs sekilde tayin edilir.

7. Cozeln en az 18 saat bekletilic ve mavi band siizge¢ kagidindan siizii-
liir. Burada 10 m! HCI ve 10 ml % 10 luk BaCl. iin 1 litre sudaki g:ozeltls1 kul-
lanilarak gdkelek yikamir. Bylece demir safsizhifindan kurtariir.

8. Yikamaya soguk suyla devam edilir. Siiziintiide kloriir denemesi yapi-
lir. Boylece kloriirler uzaklagtirilir. Son yikama igin 50 - 75 ml den fazla su kul-
lamlmamalldlr : ’

9, Cokelek, ouceden sabit tartima getirilmig bir krozede yakilarak sabit
tartima getirilir. En iyi sonucu elde etmek igin platin kroze kullanzlmali, yakma
sonundaki artik 1 damla 12 N H.SO, ve 0.5-1 ml HF ile asitlendirilip kuru—-
luga kadar buharlagtirilmalt ve tekrar yaklp tartilmalidir.

8.2.3.2, Volumetrik Yontem
Kiikiirt tayininde kullanilan dlger yontem volumetnk yontemdir. Bu ybn-

temdé celik Srneginin hidroklorik asitte cbziinmesiyle icindeki kiikiirt, hidrojen:
siilfiire doniigtiiriiliir. Olugan hidrojen siilfiir amonyakli ¢inko siilfat veya kad-

~miyum klorilir gbzeltisi tarafindan sogurularak ZnS veya CdS olugturvlur, Olu-
san siilfiir asidik gbzeltide ayarl iyot gozeltisi ile titre edilir. Asin oranda KI ige-

ren KIO, ¢dzeltisi ayarl iyot ¢bzeltisi olarak kullamihr. Asidik gizeltide iyodat

ve iyodiir tepkimeye girerek iyot verir. Bu da siilfiirii kiikiirde yilkseltger.

10,~+51~+6H* — 31, +3H.0
. H.S8+1; — S+2I-+2H*

Esdegerlik noktasm belirlemek igin nigasta kullanihr.

Cozeltiler 2

1. Amonyakit ¢inko siilfat: 20 g ZnSO, . 7TH,O alinir ve 100 ml suda ¢b-

ztiliir. Buna 100 m! derisik amonyak eklenir. Bekletildifinde bir ¢tkelme olursa
siiziiliir.

2. Potasyum 1yodat potasyum iyodiir: 1.1 g saf kuru KIO; ve 12 g Kl
alimr_ve litrelik suda ¢oziilerek litreye tamamlamr,

3. Nigasta: Coziiniir nigastadan % 0.2 lik ¢ozeltisi hazirlamr.
islem :

1.” Qelik Srneginden 5 g alnir ve 250 ml lik bir balona konur Balonun
agz iki delikli bir lastik tipa ile kapatihir. Deliklerden birinden balonun tabani-
na kadar uzanan bir akitma borusu gegirilir. Oteki delikten gikanlan bir cam
boru 250 ml Iik bir erienin tabanina kadar uzatilr. Bu erlenin igcine 100 ml su',
10 ml amonyakli ginko siilfat ¢bzeltisi konur.

2, Balona 80ml 1/1 seyreltiimis HCl akitma borusundan akatilir, balon
sitilir. Bu sirada hizht bir gaz gikisi olur. Ornek gozunduktcn sonra balon 2 da-
kika kadar kaynatihr.

3. Cikig borusu balondan gikarihp erlen iginde birakilarak kanstlrlm ola-
rak kullanilir. Erlene 5 ml % 0.2 lik nigasta ¢Gzeltisi ve 40ml 1 /1 lik HCI ek-
lenir, hemen KIO,—I~ ¢bzeltisi ile titre edilir, T1trasyon ilk kalict mavi renk
oluguncaya kadar siirdfiriiliir,

Notlar :

1. Bu y&ntem gelikteki biitiin kiikiirdiin siilfiir halinde bulundugu ve asit-
le muamelede biitiin siilfiiriin H,S gaz1 halinde ¢iktifi varsayimma dayanmak-
tadir. Gergekten bu kogullarin tam olarak saglandifi stylenemiyecegine gbre yon-
tem, gravimetrik yontem kadar duyarl degildir. Ancak tayinin ¢ok cabuk yapi-
labilmesi, onun o6zellikle kontrol laboratuvarlarinda en cok kullanilan bir yon-

~tem olmasim saglamaktadir.

8.2.4. Silisyum Tayini )

Celikte silisyum tayini silis ve silikatlarin hldroﬂonk asitle ugucu hale ge-
tirilmesi temeline dayanir.

Lozeltiler :
a. Siilfiirik asit: 1/5 oraminda seyreltilmis ve 1/1 oraninda seyreltilmis.'

!
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b. Hidroklorik asit; 1/20 oraminda seyreltilmis.
¢. Hidroflorik asit; derigik -
islem :

1. Analiz edilecek 6rnekten 5 gram dolaymnda duyarh olarak tartilir ve
300 ml lik bir kapsiilde 125 ml 1/5 oraninda seyreltilmis siilfiirik asitte ¢ozii-
lir. Coziinme yavag yavag 1sitilarak kolaylagtirilr,

2. Cozelti siilfiirik asit dumanlar: gikincaya kadar buharlagtirilir. Bu arada.
sacilma olmamasina Ozen gosterilir.

3. Siilfiirik asit dumanlarimn ¢ikig: sona -erince kapsiil 1siticidan alhmir, bi-
raz sofutulur. Sonra 40 °C ye kadar wsittlmis 100 ml su bir defada konur. Co-
ziinmeyi saflamak igin karigtinilir. Gerekirse isitilir, ancak kaynatilmaz.

4. Cozelti bekletilmeden siyah band siizge¢ kafihndan siiziiliir. Kapsiile:
yapiganlar alimr, Cokelek 1/20 lik hidroklorik asitle alti kez ylkanarak demir
tuzlarindan armdurilr,

5. Siizge¢ kagidi icindekilerle birlikte platin krozeye konur. Yavag yavag
witilarak kagit yakilir. Alev kuvvetlendirilerek yakma tamamlanir, Yakma alev
firmmda yapihiyorsa 1050 -110 °C ye ayarlanir,

6. Yanma sonunda sabit tartim elde edilince krozeye 1/1 lik siilfiirik asit--
ten birka¢ damla ve 5 ml HF asit konur. Hidroflorik asit buharlagtirilir ve siil-
fiirik asit dumanlar uzaklagtinldiktan sonra tekrar kuvvetle yakilir ve tartilir.
Sonug % Si olarak veriliz.

:

8.2.5. Bakwr Tayini

Celikte bakmin tayini kisa zamanda en iyi gekilde kolorimetrik-olarak ya-
pilir. Yontem, bakirin benzoin oksimle yaptifi kompleksin 440nm de- soguru-
munun Jlgiilmesi temeline dayanir,

Cozeliiler :

a. Alfa - benzoinoksim (cupron) C,;:H,.0 : NOH ; 0.25 NNaOH icindekt
% 0.5 lik cozeltisi

b. Sodyum hidroksit; : 10 luk c¢zeltisi

R
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c. Rose (Rochelle) tuzu cozeltisi; 300 g sodyum potasyum tartaratin 500
ml sudaki cOzeltisi .
d. Kloroform; derisik
e. Nitrik asit cozeltisi; 1/2 oramnda seyreltllmls
f. Hidrojen peroksit; % 30 luk
- g Ayarh bakir ¢bzeltisi; bir ml sinde 0.1 mg bakir iceren bir ¢ézelti, bu
amacla bakir siilfat” kullamlabilir.

fslemn :

1. Analiz edilecek Srnekten 0.5 gram dolaymda duyarlt olarak ii¢ tartum
alimr ve 150 m] ik beherlere konur, Nitrik asitte, ¢oziiliir. Gerekirse cozeltideki
mangan dioksiti ¢ozmek igin birkag damla hidrojeni peroksit eklenir.

2. Cozelti, azot oksitlerini uvzaklagurmak igin kaynaulhr. Ornek seyreltik
nitrik asitte kolay coziilmiiyorsa birkag damla hidroklorik asit eklenerek coziin-
met amainlanir.

3. Cozelti yavag yavag sofutulur. Buna 25 ml Roge tuzu coOzeltisi ve 30 mi
% 10 luk sodyum hidroksit eklenir. pH % 10 luk NaOH ile 11.3-12.3 ara-
sma ayarlamr (ayarlamada pH metre kullanmak yararhdir).

4. Bunun iizerine 2 ml benzoinoksim c¢bzeltisi eklenerck karigim 250 ml
lik aywma hunisine almir. Buna 30 mi kloroform konarak ii¢ kez 30 ar saniye
kuvvetle calkalanir.

5. Kioroform fazi kiigiik b1r stizgec kapidindan siiziiliir ve siiziintli 5O mb
lik bir balon jojeye konur. Aylrma hunisi ve siizge¢ kagidi 5ml daha kloro-
formla yikanir.

6. Cozelti hacmi kloroform ile 50 ml ye tamamlamr, Cozeltinin sogurumu:
440 nm de Slciiliir, '

7. Kalibrasyon egrisini cizmek igin 0.5000 g bakir icermeyen celikten ha-
zirlanan ¢ozeltiye ayarli bakir gdzeltisinden 2.4.6 ve 8 ml konarak analiz ¢d-
zeltisi gibi bir seri ¢dzelti hazirlapir. Sofurum degerleri bakir gOzeltisine karge
grafife almir. ]

8. Bu kalibrasyon efirisi yardimiyla analiz ¢tzeltisindeki bakur miktar1 bu-
tunur. Bu bakir miktan yardumiyla da yiizde bakur miktar: hesaplanir.

8.2.6. WNikel Tayini

Celikte nikel tayini dimetil glioksimle yapacagi kompleksin 490 nm de so-
gurumunun Slglilmesi yoluyla kolorimetrik olarak yapilabilir,

Analitik ve Sinai Ki}nya Uygulamasl1 — F. 1&
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Cozeltiler ;

‘ | .
a. Asit kargmy; 133 ml derisik H.SO; , 167 ml H,;PO, ile karistietlip lit-
reye seyreltilir.

< b. Nitrik asit; BN
c. Tartarik asit cozeltisi; 20 g tartarik asit 100 ml suda ¢oziliir.
d. Bromlu éu; doygun ‘
e. Amdhyak; derigik‘ '
f. Dimetilglioksim; 1g dimetilglioksim 100 ml metil alkolde ¢dziiliir.
¢. Sodyum hidroksit; 6N | |

h. Ayarh nikel ¢ozeltisi; 1 ml sinde 0.1 mg nikel igerir. Bu cbzeltiyi ha-
zirlamak igin 1.00 g saf nikel 15 ml derisik nitrik asitte coziiliir. Buna 10 ml
.derisik siilfiirik asit eklenip sitilir. Azot oksitlerinin ¢ikigi bitince sogutulur, 50

.ml suda coziliir ve 1 litreye tamamlanir. Bu stok ¢ozeltisinin 10 ml sine 1/1.

ik H,SO, eklenip 1 litreye seyreltilir,

sIslem 3

Analiz 6rneginden 0.25 gram dolayinda ti¢ ayrt tartim duyarh olarak -ali-
,nir. Ayrica saf demir Grneginden de 0.25 gramlik iig ayn tartim almr. Bunlar
250 ml lik balon jojelere konur. Her srnek 20 ml asit karisiminda ¢oziliir. Uze-
.rine 10ml 8 N nitrik asit konur. Azot oksitlerinin ¢ikmast igin kaynatilir. So-
. gutulyr ve 250 ml ye seyreltilir. ' : ‘

2. Analiz edilecek g¢ozeltilerden tahmin edilen nikel miktarna pre aga-
«gidaki hacimlerde g¢ozelti pipetle 100 ml lik balonjojelere konur.

Diigiinitlen nikel miktart (%) - alinacak hacim (ml)-

0.01 -0.50 . ' 50
0.50 - 1.00 25
1.00 - 1.50 10
1.50-5.00 2
5 den fazla - - 1

-3, Tartilan saf demir ile hazirlanan gﬁzeltilerdén-de yukanidakilerle aymi
pmiktarda ¢ozelti abmp 100 ml lik balonjojelere konur. Uzerlerine 1,2 ve 3ml
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- ayarh nikel gbzeltisi eklenir, Her balonjojeye her jlaveden sonra karigtirarak 5

ml tartarik asit 5ml bromlu su, 10 ml derisik amonyak. ve 5ml dimetilgliok~
sim g¢ozeltisi eklenir. - .

4. Bir dakika sonra 10ml 6 N NaOH konur ve isarete kadar , seyreltilir..
Beg dakika sonra sogurum Blgiilir. ‘ '

. 5. Bilinen cozeltilerdeki nikel dege_rleri kullanitarak. kalibrasyon' egrisi ¢i-
zilir. Hazrlanan ii¢ analiz cozeltisindeki nikel miktarlarn bulunur. Bunlatm or-
talamas: ahnarak Ornekteki yiizde mikel miktar1 hesaplanir.

8.3. PIRINC, TUNC VE LEAIM ANALIZLERI

Sanayide birgok alagimlar kullamilir, Bunlardan .en Onemlileri piring, tung
ve lehim gibi alagimlardir. Piring bir 'bakir - ginko alagimadir. Cinko oram % 18
ile 30 arasinda degisir. Tuncun ana bileseni % 70 -95 bakir, % 1- 25 ginko,
% 1 - 18 kalaydir. Lehin ise yaklagk % 50 kalay ve %, 50 kursun igerir. Bu

alagimlardan tzellikle tunca Steki metallerden az miktarda ekienerck baz ek ii_zel-

. likler elds edilebilir. Bu nedenle analiz; katilabilecek biitlin metalleri kapsayacak

sekilde yapalrr.

Piﬁng ve tung Srnekleri yag tabakast ile kaph olabilecekleri i¢in analizden:.
Snce benzen veya aseton ile yikanir. Once agik havada daha sonra 110 °C de
kurutularak tartilir. ‘

t ' -
8.3.1. Piring, fung ve lchimde kalay tayini

Alagimdaki kalay, asagidaki tepkimede goriildiga gibi nitrik asit ile metas-

' tapnik asit haline doniigtiiriiliir. Daha sonra kizdirtarak kalay. dioksit halinde:

tartilir.
‘ 3 Sn+4 HNO,+H,O — 3 Hy$n0;+4 NO
H.SnO; = SnO,+H.0

Doﬁtudan cBkiiirme veya kizdirma durumunda Steki bazi metallerde (demir, ba-
kir, ¢inko ve kurgun gibi) birlikte cbkerler. Oteki metallerin gokmesini 6nlemek

igin baz1 ek iglemler yapihr.
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islemler ¢

1. Temizlenmis Ornek maddesinden yaklagik 1g duyarli olarak tartiarak
100 mt lik behere konur ve 15 ml derisik HNO, ile 10m] su karigim: ekle.
fnir. Beher bir saat cam: ile kapatilir ve igindeki ¢ozelti 80 - 100 °C-de 5 - 10
ml kabneaya kadar bubarlagtribr. Bu iglem en az bir saat siirede tamamlanir.

- Eger ¢bkelti olusmazsa Srnekteki kalay miktari ¢ok az demektiv.

2. Cozelti 50 ml ye seyreltilir ve 90 - 100 °C de 10 - 15 dakika belletilir,
Sicak iken iri gozenekli bir siizgeg kagldlndan stiziliir. Siiziintli bulamk ise ye

nider siiziililr, C6kelek yaklaglk 10 defa sicak 1/20lik nitrik asit cozeliist ile ’

yikamr, Siiziintli kursun analizi i¢in saklamr. .

3. Siizgec kagidi katlanarak ¢okelek ile birlikte sabit tartima getirilmis por-
selen krozeye konur. Once disiik bek alevinde siizgeg kapidi kiil edilir. Daha
sonra 1100 °C de kizdirilir. Sabit tartima getirilir.

4. Krozedeki ¢okelegin yaklagik 15 kati kadar NH,I eklenir ve 425 - 475
“C deki finnda duman cikisi duruncaya kadar kizdirilir. Bu islem yaklasik 15
dakika siirer ve kalay; stannik iyodiir, Snl, olarak buharlagir.

5. Ornek sogutulduktan sonra 2 ml derigik nitrik asit eklenir, ve kurulu-
£a kadar buharlagtirdir. Cékelek 900 - 1000 °C'de sabit tartima getirilir. Bulu-
nan agirlik, islem 3 deki agirliktan cikariarak kalay dioksit aglrhgl bulumur. Bu
agwhk kullamlarak &rmek icindeki yiizde kalay hesaplanir. Kroze icindeki ¢O-

kelek 2 - 3 ml derigik nitrik asitte gbziilerek kursun analizi igin saklanan iglem 2 -

deki ¢ozeltiye eklenir.

8.3.2. Piring, Tung veya Lehimd;e Karsun Tayiﬁi

Alagim icindeki kursun elektroliz yontemiyle veya kursun siilfat halinde

. goktiiriilerek analiz edilir.

8.3.2.1. Elektroliz yontemiyle kursun tayini

Kurgun, kursun dioksit olarak anot iizerinde toplanw. Elektrolizde man-
gan, glimis, bizmut, antimon ve Kalay safsizlik olarak toplanir. Eger ortamda
arsenik, civa ve fosfor varsa kurstnun hepsi anotta toplanamaz. Ortamdaki klor
éyonlan elektrolizi tamamen &nler. Elektroliz kuvvetli asidik ortamda yapihr.

P
]
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iglem ¢ ’
1. Kalay analizinde bu analiz i¢in saklanan sliziintiiniin her 10 ml sine yak-
lagtk 1.5 ml derisik HNO; ve 0.5 ml derisik IH.SO, eklenir.

2. Elektrot olarak platin teller kullanilwr, Elektroliz 1.5.-2 amper ve 2
voltta yapihr. Elektrolize 1 saat kadar devam edilir_. Az miktarda su cklenir ve
cozelti seviyesi yiikseltilir. Elektrolize 15 dakika daha devam edilir. Eger ¢o-
zeltiye sonradan daldirlmig anod izerinde (cozelti seviyesinin yiikseitiimesinden
sonra) PbQ. olugmazsa elektrolizin tamamlandifs anlagilir.

3. Elektroliz tamamlandiktan sonra ¢Ozelti alinir, ve devre agilir. Anot
elektrodu oncé su, daha sonra astonla yikamr. Etiivde 120 °C de kurutularak
tartthir, Bulunan PbO. aguhgi 0.864 faktorii Pb/Pb0O,=0.866 dir; ancak olusan
safsizhiklar nedeniyle 0.864 faktdrii kullanilir) ile carpitarak kursunun agirhig bu-
lunur ve buradan da yiizde kursun miktar1 hesaplamr.

8.3.2.2. Kursun Siiliat olarak coktiirme b

Kursun siilfat, birgok metal siilfatlarindan ¢oktiirtilerek ayrilir. Bu durum-
da ortamda nitrik asit ve h1droklor1k asit bulunmamalidir. Aksi halde ¢oziiniir-
lik artar. :

islem:

1. Kalay' analizinden elde edilen siiziintiiye 4 ml derisik H,SO, eklenir
ve kizgin elektrikli ocakta (tablada)} beyaz dumanlar c¢ikincaya kadar wsitilir. So-
gutulduktan sonra beherin i¢ kenarlarr su ile yikanir, dumanlar cikincaya kadar
yeniden buharlagtirnlarak nitrik asit dumanlart tamamen uzaklagtirilir. Buhar-
lagtrma duman cikiginin Stesinde fazla siirdiiriilmemelidir.

2. Sogutulduktan sonra 25 ml su eklenir. Devaml karigtirarak tekrar kay-
nama noktasina kadar 151t111r Bu durumda kursurn siilfat disindaki tiim ¢okelekler
gozeltiye geger. Daha sonra 50 ml su eklenir ve bir saat kadar arada sirada ka-
ngtlrarak oda sicakliinda bekletilir.

3. Kangim sabit' tartima getirilmis Gooch krozesinden siiziiliir, Cokelek
birkag defa 1/20 lik siilfiirik asitle yikanir. Siiziintii bakw analizi icin saklamir.
Cokelegi iceren Gooch krozesi bir porselen kroze igine koour ve 500 - 600 °C
deki flrmda sabit tarttma kadar kizdirilr. Bulunan kursun siilfat aguhgmdan
kursun yiizdesi hesaplamr




~ Kursun siiifat ¢ktiirme yontemindeki siiziintii kullanilirsa dogrudan 2 ml nitrik
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:8.3.3. Piring, rI:ung: ve Lehimde Bakw Tayini

Bakir; “elektroliz yontemiyle veya tiyosiyanat halinde ¢oktiiriilerek analiz
edilebilir, Her iki yontemde de alagim igindeki kalay ayriimalidir. Elektroliz yon-
teminde ortamda nitrik asit fazta bulunmamahdir. Bu nedenle alagimdaki bakir
tayini kursun analizinden sonra elde edilen siiziintiiden yapilir, Eger alagm dog-
rudan kullamlacaksa kalay ve kursun tayininde yapilan iglemler, ilk iglem olarak
yapilir,

8.3.3.1. Bakirm Eloktroliz ybntemiyle tayini

Elektroliz i¢in platin anod ve katod kullamlir Voltaj 2 volt oldugunda
elektroliz biitiin gece devam edecekse 0.5 amper, 3 saat kadar devam edecekse
1.5 amperlik akmn kullamlr.

Islem :

1. Eger elektroliz yéntemiyle tayin edilen kursundan kalan siiziintii kulla-
milirsa nitrik asitin’ fazlasim uzaklagtirmak igin 3 ml derigik siilfiirik asit eklenir
ve kiikiirt trioksit dumanlar ‘¢ikincaya kadar buharlagtinlir. Cozelti sofutulduk-
tan sonra 75 - 100 ml. ye kadar seyreltilir ve 2 -3 ml derigik nitrik asit eklenir.

asit eklenir.

2. Yukarida belirtilen volt ve amper kosullarinda elektroliz baglatilir. C6-
zelti renksiz duruma gelince beher kenarlar1 ve elektrotlar yikanarak gozelti se-
viyesi yiikseltilir ve elektrolize 15 dakika daha devam edilir. Cozeltinin yiiksel-
digi kisimdaki katot elektrodu iizerinde daha fazla bakir toplanmiyorsa elektro-
lize son verilir, Bu durumda cozeltiden 1 ml kadar gekilerek bir porselen kaba
konur ve iizerine taze hazirlanms H.S ¢bzeltisinden birkag damla eklenir. Renk
degigimi gozlenmezse elektroliz tamamlanmigtir. Aksi taktirde elektrolize devam
edilir ve zaman zaman test tekrarlanir.

3. Katot, devreden bekletilmeksizin alnir. Once su sonra iki kez alkol
banyosunda yikamwr. Sabit tartima kadar etiivde kurutulur. Bulunan bakic agir-
Iigimdan yiizdesi hesaplanir, Siiziintii demir ve cinko analizi icin saklanur.

$.3.3.2. Bakirm kiiproz tiyosiyanat olarak goktirilmesi Do

Az asitli ve siilfiirdz asit gibi indirgen maddeli ortamlarda bakir (II); tiyo-

siyanatla, bakir (1) tiyosiyanat ¢Okelefini verir.
2Cu*2-+2SCN—+ 02+ H,0 — 2CuSCN+80,~*+2H+

.ortam fazla asitli olursa cOkelegi

. ve cinko tayini igen S
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n gozinirkigi artaf. Ortamda nitri kasit gibi
tiyosiyanat cklenirse ¢okelek, komp-

yiikseltgen maddeler olmamabdir. Cok fazla e e syanat doti

leks "olugumu ile ¢bziiniir. Bu nedenle eklenen agirl miktar

. gimi 0.05 N gcgmemelidir.

jslem :

1. Kursun tayininde : .
tarda ¢bkelek oluguncaya kadar seyreltik amonyak ¢
Roylece cozelti aotiirlestirilmis olur.

zelti ik siilfiicik asit

2. Cozeltiye 10 ml 1/51k sul. :
ile seyreltilir. Yaklagtk 25 ml % 3 ik amonyum veya sody
kaynama noktasina kadar istlir.

. itrik asitten- Bzeltiye az mik-
ilen nitrik asitten arlndlrllmlg goz .
e Szeltisi yavas yavag eklenit..

eklenir ve 300 ml ye kadar sa.f su
um bisiilfit eklenir V&

: tiyosi a—.
3, Cozelti kanigtirilicken  yavag yava§;15 mi ,% 10 luk lj.ltrnair:i:n.lcaimeﬁm
at NH,SCN, eklenir. Cozelti 1 -2 saat kadar sogutulr.).:laya. bkl
Eclrnamlzimp 'Eamamldnmad@ birkag damla NH4SCN. gozeltisl emeni,_-
ea::iilir Eger gﬁkelme tamamlianmamigsa ayiragtan biraz daha e . .
' . - su _wpgas -y e e
4, Kangm, saiait tartima getirilmig Gooch krozesinden glizilir. €O

Bzeltisi i kamr. Siiziintli demir
i i kama cozeltisi ile 10 defa b _
O P lge;:l‘:;.:f::. a(}iikelek % 20 lik aikol ile de yikanarak safs1z

6 ik etiiv-
akl: souneii atiir. Cokelek 110°C lik e
lindeki NH.SCN pzaklagtirihr, Bu suzunu at 0 O K ok
lc;: ::fbllil tartima liaddr kurutulur ve CuSCl*:I agurispt bulunur. Bu aghktan

yiizdesi hesaplamr.

8.3.4. Bakme veya Tungta Demir ‘Tayini

ak gﬁktiiriilerek fay'm edilir. Ancak bu do-

D, o O e Piring ve tung icinde aliiminyum ¢ok az

inko ve aliiminynmda goker. ; 0 aliminyutn $% e
:)‘i:l!:iz:i:glundan fazla bir hataya neden olmaz. kafmun (;;okr.n;:n:::n ;g;n e
' uygun bir pH degerinde coktiiriildr. Coktiirmeden once emir

bir yiikseltgenle +3 degerlige yi.ikseltgenmelidir.

fstem: : - |

§ kulianihirsa bakirn elektroliz yonltemljl!le
) g ktroliz yon-

tayinine kadar olan islemler ilk islem olarak yapilir. Egerbakirn glektr ¥

Ty g

1. Eger ornek maddeleri dogrudan




248

edilen ¢ézelti kullanilirsa ¢dzelti 40 ml derigik HNO, ve 20 ml derisik HCl ek-
lenir ve hemen hemen kuruluga kadar buharlagtirtliz. Kahntiya 4 ml derisik HCI
eklenir ve ¢dziilmesi igin wsttilir. Saf su ile 75 ml ye seyreltilir. Eger bu durum-
da ¢bkelek varsa bir siizge¢ kafidmdan siiziiliir ve ¢bkelek atilir.

2. Cozelti kaynama noktasina kadar isitilir ve kalicr gitkelek elde edilinceye
kadar yavas yavag derisik amonyak ¢ozeltisi eklenir. Bu durumdan sonra 10 ml
daha amonyak eklenir. Cokelme tamamlandiktan sonra bir siizgeg kagidindan
siiziilir. Cokelek 3 -4 defa 1/100 liikk HCI ile yikandiktan sonra siizge¢ kagd:
ile birlikte ¢oktiiriildiigii behere konur,

3. Cokelege 20ml 1/3 liikk sicak HCI ¢ozeltisi eklenir ve tamamen éij-
ziinmesi saglamr, Demir daha ©nce oldugu gibi amonyakla demir (IIT) hidrok-
sit halinde coktiiriilir. Ancak bu kez 5 ml fazla amonyzk kullamilir. Cokelek
siicgez kagidindan siiziiliv ve 1/100 lik HCI gdzeltisi ile yikanir. Suzuntuler
birlestirilir ve ginko taym1 i¢in saklanir,

4. Siizgec kafidi katlanarak porselen -krozeye konur. Once bek alevinde
stizgec kafidi kiil edilic .Daha sonra 900 - 1000 °C deki finda sabit tartima
kadar kizdmilir. Bulunan Fe,O: aguwhfindan demir yiizdesi hesaplanir.

" 8.3.5. Piring, Tun¢ veya Lehimde Cinko Tayini

Cinko, giﬁko amonyum fosfat ZnNH,PO, . 6IL,0 olarak coktiiritliir ve kiz-
dirtlarak ginko pirofosfat Zn.P,O, halinde tartilr.

islem :

1. Eger bakir ve kursunun elektroliz yontemiyle tayininden kalan gbzelti
kultanihiyorsa, bu ¢ozeltide bulunan fazla amonyum tuzlar uzaklagtiriimaldir.
Bunun i¢in cdzeltiye (demir tayininden elde edilen ¢Szelti) 25 ml derisik HCl ve
25 ml derigik HNO; eklenir ve hemen hemen kuruluga kadar buharlagtirilir. Ka-
hintiya 2 -3 ml derigsik HCI eklenir ve ssitilarak gbziinmesi saglanir. Saf su ile
50 ml ye seyreltilir. Eger ¢tkelek kalrsa siiziilir ve ¢okelek atilir. Eger bakir
ve kursun elektroliz yontemiyle tayin edilmemiglerse ¢bzelti oldugu gibi kulla-
mulir,

2. Cozeltiye birkag damla metil kuwmizis1 ve daha sonrada renk sari olun-
caya kadar yavas yavag seyreltik amonyak eklenir. Cozelti kaynama noktasina
kadar isitibr ve yavag yavas 30 ml taze hazirlanmis % 20 lik diamonyum hid-
rojen fosfat (NH,),HPO, cdzeltisi eklenir. Karigim yarmm saat kadar su banyosun-
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da Sziimlemeye birakilir, Cékmenin tamamlamp tamamlanmadigi kontrol edilir.

Bu durumda cbzelti san renkte olmalidir.

3. -Kangim siizgec kafidindan siizidliir ve ¢bkelek % 1 lik (NH,).HFPO,
gozeltisi ile birkag defa yikamr. Siizgeg kafidh katlanarak sabit tartima getirilmig
porselen krozeye konur. Once bek alevinde siizgeg kafidi kil edilir. Daha son-
ra 900 - 1000 °C deki finnda sabit tartima kadar kizdirihr. Tartilarak bulunan
Zn,P,0; apirhigindan ornekteki cinko ylizdesi hesaplamr.

#8.3.6. Piring ve tuncta aliiminyum tayini

Alagim drneginden aliiminyum tayini yapmak igin ormek gozeltiye alindik-
tan sonra kalay, kursun ve bakir ¢dzeltiden uzaklastirimalidir. Bu nedenle ka-
day, bakir ve kursun ayrrmalan ilk islem olarak yapilir. Cozeltldekl aliiminyum,
fenilhidrazinle ¢oktiiriilir ve kizdmilarak Al,O, halinde tartihr, Demirin ¢Skme-
mesi icin ¢bzeltinin uygun asitliti derecesine -ayarlanir.

Xglem =

1. Yaklasik 5 gram alagim drnegi duyarh olarak tartilarak aluur ve ilk is-
fem olarak kalay, bakir ve kurgun ayrihr.

2. Cozeltiye 10mil derisik HCl ve birka¢ metil kirmizisi eklenir. Daha
sonra derisik amonyak ile notiirlestirilir, Yaklagitk 2 dakika kadar kaynatilir ve
bir siizgee kafidindan siiziilir .Cokelek 9% 2 lik NH,Cl ¢ozeltisi ile yikanir,

3. Cokelek yeniden behere alinir ve 1/1 lik sicak HCI gzeltisi ile ¢ozii-
{iir. Aliminyum ve demir iglem 2 deki gibi tekrar gSktiriiliir. Tekrar 1/1 lik
HCl ile ¢oziliir. Saf su ile yaklagik 100 ml ye seyreltilir ve notiirlegsinceye ka-
gar amonyak eklenir. Demir ¢Bziinliinceye kadar HCl eklenir.

4. Cozeltiye 5-20 damla kadar doymusg amonyum bistilfit NH,HS ¢dzel-

" tisi ve birkag damla metil oranj eklendikten sonra seyreltik amonyak ile ndtiir-

fegtirilir. Daha sonra 6 - 7 damla 1/1 lik HCI eklenir.

5. Cozeltiye 1-3 ml femlh1draz1n yavag yavag eklenerck c¢kmenin ta-
mamlanmas1 saglanir. Cokelek bir siizgeg kafidindan siziildiikten sonra sabit
tartima getirilmig platin krozeye konur, Once bek alevinde siizgec kagidi kil edi-

lir ve daha sonra 900 - 100 °C de firmnda kizdirilarak sabit tartrma getirilir. Tar- -

tilan aliiminyum oksit Al,O; miktarindan aliiminyum yiizdest hesaplanir.




EKLER

pH TAYINI ICIN TAMPON COZELTILER

(pH 2.2 - 8.0 icin fosfat karigimlar1)

pH 0.1 M sitrik asit (ml) 0.2 M Na.HPO, (ml)
2.2 C 040 19.60
2.4 . 1.24 18.76
2.6 T 2,18 17.82
2.8 847 16.83 ~
3.0 411 15.89
3.2 4,94 15.06
34 5.70 14.30
3.6 6.44 13.56
3.8 7.10 12.90
4.0 7.71 12.29
4.2 8.28 11.72 -~
4.4 8.82 - 11.18 -
4.6 9.35 10.65
4.8 9.86 10.14
5.0 " 10.30 9.70
52 10.72 9.28
5.4 11.15 8,85
5.6 11.60 8.40
5.8. 12.09 7.91
6.0 12.63 7.37
6.2 13.22 6.78
6.4 13.85 6.15
6.6 14.55 5.45
6.8 15.45 4,55
7.0 - 16.47 3.53
7.2 17.39 2.61
7.4 18:17 1.83
7.6 18.73 1.27 .
7.8 19.15 0.85 '
8.0 19.45 0.55
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Fk: 2

;o

BAZI BIRINCIL STANDARTLARIN MOLEKUL VE ESDEGER

AGIRLIKLARI
Molekiil Egdeger
Kullanildigr' alan Ma'ddv:a arhip apirhig
Asidimetri Na,CO, 105.989 52.994
A Na:B,0; . 10 H,O 38137  190.69
HeO 216,59  108.30
Alkalimetri HCl 36.46 36.46
KHC:H,O, 204.229  204.229
H.C,0,.2 I'izU 126.067 63.033 )
[‘ndirgeme
titragyonu - KCr Oy 294193 49,032
KIO; 214.005 35.667 .
KBrO, 167.01 27.83
L : 253.809 126904
;
Yiikseltgenme | -
titrasyonu ' A0y 197.841 49.460
(NHL).Fe(50,), . 65,0 392,14  '392.14
H.C.0, . 2H.0 126.067 63.033
Na.C.0, 134.000 67.000
Coktiirme
titrasyonu NaCl - 58.44 58.44
Komplekslegtirme
' titrasyonu Na,H,Y . 2H.0 372.242 -
MgSO, . 7TH.O 246.48 —

pH 1.81 - 11.93 I¢in Kangmlar

Esit hacimde 0.04 M HPO,, 0.04 MHAc ve 0.04 MH,BO; ka-
ristilmastyla hazirlanan .100 mil lik ¢ozeltiye 0.2 M NaOH den eklen-
mesi gereken miktar (ml) ) :

V(m_l) rH V{ml) pH
0 1.81 50.0 6.80
2.5 1.89 52.5 7.0
5.0 1.98 55.0 7.24
7.5 2.09 5755 7.54
10.0 2.21 60,0 7.96
12.5 2.36 62.5 8.36
15.0 2.56 65.0 '8.69
17.5 2.87 67.5 8.95
20.0 3.29 70.0 9.15
22.5 3.78 1725 937
25.0 4.10 75.0 9.62
275 435 71.5 9.91
30.0 4.56 80.0 10.38
325 4.78 82.5 10.88
35.0 5.02 85.0 11.20
375 533 87.5 11.40
40.0 572 90.0 11.58
42.5 6.09 92.5 11.70
45.0 637 95.0 11.82
475 6.59 97.5 11.92
| ' 100.0 ' 11.98
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EK . 4 7
DER(: : I
SIK A§1TLER1N BAZI OZELLIKLERI
Asitin ad. Yo(gu!/ﬂ;fu yaklagik % yaklagik
- gr/ml) (agrlkga) normalite
I-H c (buZh])' 1.05 a9 5
. 17
HB: ; “1.70 . 57 , 7
- 1.49 48 | 9
HNO, 11-:8 36 12
42
1111‘;03 (dumanly) 1.5 ;(; | iy
o . . 24
H:so: 175 . 88 . 45
1.84 98 36
BAZI ASIT CO '
| ZELT
A L. ERININ HAZIRLANMASI

Hazirlanigs

‘4___'_.—-——"_'-‘

Asetik agit

Hidroklorik

Nitrik asit

Stilfirik asit

- Okzalik asit

2N
0.1N
SN
2N
0.1N

6N
3N
0.1N
AN
0.1N
01N

Zlngﬂml buzlu asetik asit litreye seyreltilit.
buzlu asetik asit litreye seyreltilir.

2?}0 ml derigik HCL litreye seyreltilir.
1 0 ml derisik HCI litreye seyreltilir.
0 ml derigsik HCl litreye seyreltilir.

fi'fg ml derisik niteik asit litreye seyreltilir.
s ml derigik nitrik asit litreye seyreltilir.
3 ml derigik nitrik asit litreye seyreltilir.

;5 ml derigik siilfiirik asit litreye seyreltilir.
8 m! derigik siilfiirik asit litreye seyreltilir.

i;ilrgram kristal okzalik asit ile litrelik' gbzelti bazir-

FK: 6 o .
BAZL BAZ (;C)ZELTiLERINN FHAZIRLANMASI
Baz © Derigimi Hazrlanist : :
Amonyak 2N 135 ml derisik amonyak litreye seyreltilir.
0.1N 6.7 mi derisik amonyak litreye seyreltilir.
Potasyum ' -
ngidroksit ' 2N 112 gram KOH jle litrelik cozelti hazirlanit.

0.5N 28%g KOH ile litrelik g'dzelti.hamlamr.
01N 56¢ KOH ile litrelik gozelti hazirlanir.

Sodyum hidroksit 2N g0 g NaOH ile Yitrelik cozeltl hazirlanir.
0.1N 4 g NaOH ile- litrelik gozelti hazirlanir.

FK: 7 .
BAZI TUZ (;(')ZELTiLERiNtN HAZIRLANMASI
(Analizler icin kullanis Jurumlarind gore hazirlanmis)
Tuz Derigim Hazrlanigt ‘ ‘
‘NHLAC 3N T 231 g NHAc il litrelik gozeltl
1N 77 g NEHLAC ile litretik gozeltl
BaCly’ 05N 61 g BaCl2 . 2H,0 ile Jitrelik gozelt
CoCl, . OSN 55.5 g CoCl. 5 H:0 e litrelik gozelti
0.1 N 11.1. g CoCls . 5 H:0 e litrelik gozelti
CoMOy), 03N 44 g Co(NOx): - 6 H,0 ile litrelik gozeld
01N 146 2 CoNO3):z « 6 H,O ile Litrelik gozeiti
1, 01N 127 g L+20 gKI il 100 ml gdzelti
" Pb(AC)z 05N 95 g Pb(AC) -3 H,0 ile litrelik cozelti
01N - 198 Ph(AC): - 3 1,0 ile litrelik gozeld
KCN 05N 32.5 g KCN ile Btrelik gozelti .
0iN - 658 KON ile litrelik gozelt
K,Cr:0: 0.5N 245 g K.CriO: ile fitrelik gozelti
. : 01N 5g K,Cr,0; ile Ltrelik gozeltt
KMnO, 01N 32¢g KMnO, jle litrelik ¢ozeltd
KSCN - 01N 9.7g KSCN ile strelik gozelti
AgNOs 0.1N . 17 g AgNOs ile fitrelik gozelti
5aCl. . 01N 113 g SaClz . 21,0 ile lirelik gbzelt

255
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EK: 8

INDIKATOR COZELTiLER]'LNiN HAZIRLANMASI '
Indikator Hazirlanist

‘Bromkrosel mavisi
Bromkrosel yesili

Diklorfloressin) (sodyum tuzundan)

Difenilamin

Eosin (sodyum tuzundan)
Flioressin (sodyum tuzundan)
Metiloranj

Metil kirmiza

Fenolftaleyn '

Fenol kirmizisi §

KCr0;

Sodyum difenilamin p-siitfonat
Eriokromblack T

INi{s,asta

EK: 9

% 70 lik alkoldeki % 0.1 lik cozeltisi

% 70 lik alkoldeki % 0.1 lik cozeltisi
Sudaki % 0.1 lik gizeltisi

Derigik siilfiirik asitteki % 1 lik ¢Hzeltist
Sudaki % 0.1 lik ¢bzeltisi

Sudaki 9% 0.1 lik cozeltisi

Kaynayan litrelik suya 0.6 gram

% 60 Ik alkoldeki % 0.1lik cbzeltisi

Etil alkoldeki % 0.5 lik ¢bzeltisi

0.1 gram 29 ml 0.01 N NaOH ile karigtirilip>
250 ml ye seyreltmekle

Sudaki ‘9% 5 lik gozeltisi

Sudaki % 0.2 lik ¢ozeltisi, ,

0.1 gram 10 gram NaCl ile dglitiliir.

1 granm suda hamur yapilip 100:'ml kaynayamn

suya cklenir, 2 dakika daha kaynatilir.

BAZI pH LAR ICIN TAMPON 'CC')ZELTiLERD\TiN HAZIRLANISI

pH ' Hazirlanigt

10 770 gram analitik safliktaki NH.,Cl suda ¢oziiliir, 570 ml derigik amon- .

yak ¢ozeltisi eklenip litreye tamamlanir.

5  27.3 gram NaAc.3 H:0 suda ¢oziiliip i¢ine 60 ml 1 N HC) eklenip

litreye tamamlanir.

2.1 " 50 ml 0.02 M HCI ile 50 ml 0.18 MKCI karigtirilr,
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EK: 10
BAZI ZAYIF ASITLERIN iYONLASMA SABITLERI
Asit Formiilii " Iyonlagma sabiti pK
Arsenik asit H,As0, K, 5.62X107° 225
[ K, 1.10X10-7 6.77
K, 2.95X10-2 11.53
Arsendz asit H;AsO; K, 35.8X107% 9.24
.. K, 3X10-u 13.52
Asetik asit CH,COOH 1.86X10-° 473
Borik asit H.BO, K, 3.70X107* 9.24
Formik asit HCOOH 1.77X10- 3.75
' Fosforik asit H,PO, K. 5.51X10-3 212
K. 6.23X107® 7.21
K; 22X10- 12.67
Hidrojen peroksit H-O: 2.4X1072 11.62
‘Hidroflorik asit H.F, 7.4X10-+ 3.13
Hidrojen siilfiir H,S K, 5.7X10—® 7.24
' K, 1.2X10-% 14.92
Siyanik asit HCN 7.2X107 9.14
Iyodik asit HIO; 1.67 X102 0.78
Karbonik asit H.CO, K, 4.31X10" 6.37
K. 5.6X10™ 10,21
Kromik asit - H,CrO, K. 1.8X10~ 0.75
K. 3.2X10-7 6.50
Nitrdz asit HNO, 4% 10" 3.40

Analitik ve Smal Ximya Uygulamasi — F. 17

i
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EK : 10 (dévam) .
Asit Formiilii [yonlagma sabiti pK
Okzalik asit " H.C:0, K: 3.9X10-2 1.23
K: 6.4X10°° 4.19
Su H.O 1.0X107¢ - 14
Siilfiiroz asit H:804 K, 1.3X1072 1.89
K. 63X10° 7.20
Sitrik asit H,C:H;0; K;  1.2X10~® 2.92
K: 7.3X107* 4.14
K 1.5X107¢ 5.82
Sﬁksi[}ik aSit HngH404 K]_ 6.9 xX10—® 4.16
" K, 2.5X10-° 5.61
Tartarik asit H.C 1,0, K, 1.04X10-® 2.98
K. 6.9X10°°5 4.16
EK: 11
BAZI ZAYIF BAZLARIN IYONLASMA SABITLERI
Baz Formiilii Iyonlasma sabiti PK
Amonyum hidroksit NH,OH 1.79X10-¢ 4.75
Baryum hidroksit Ba(OH), - K, 23X10™ 0.64
Kalsiyum Hidroksit =~ Ca(OH). K, 3X102 1.5
Kursun Hidroksit Pb(OH), K: 9.6X10* 3.02
K., 3X10°% 7.52
Anilin C,H;NH. 4.0X10720 - 9,40
Benzidin (NH.C.H.), K: 9.3X10- 9.03
' K. 5.6X10~% 10.25
Piridin CHN 2.04X10~® 8.69

EK: 12

BAZI BILESKILERIN COZUNURLUK CARPIMLARI VE

239

COZUNURLUKLERI

- Bilegik Coziiniirlitk ¢arpmi (K) Coziiniirliik (mol/litre)
Ag(OH) 2X10-® 1.4X107*
AKOH), 1.0X 10792 4.4X107°

. Cd(OH). 1.2X 107 1.4X10™*
Cr(OH), 5.4X10-% 1.2X10~7
Cu(OH). 5.6X107 2.4X1077
Fe(OH). 1.0X10—w 6.3X10°
Fe(OH), 3.8X107% 1.9X10710
Mg(OH), 5X1072 1.1X10*
Mn(QH), 4X1071 2.1X107%
Ni(OH), 6.3X10-18 5.4X107°
Co(OH), 2.0X10-1¢ 3.7X10"¢
Sb(OH); 4X 10 2X10—1
Sn(OH). 5X 10~ 2.3X10~°
Zn(OH). 1X107Y7 1.3X107¢
Ag.S 6.3X107% . 2.5X10™v
Bi.S, 1.0X10-97 1.6X 102
Cds 7.9%X10-% 8.8 10~
CoS 6.3X10-3¢ 2.5X 1018
CoS 2X 1020 4.5X1071
Cu.S 2.5X 10748 1.8X 10~
FeS 3.2X10-18 6.8X10™°
HgS 4% 1078 6.3X10~%
Mn$ 1.4X10-3 3710
NiS 2X107% 1.4X10~
PbS 2.5X10~% 5.0X107#
SnS 1.0X 10~ 3.2X107
ZnS 1.2X10-28 3.5X10™2
AgCl 1.6X 10710 1.2X10-°
Hg.Cl, 1.1X10718 6.5X107
PbCl, 1.6X10-° 1.6X102
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EK: 12 .(devam)

. Coziintirlik carpimi (Kp)

Bilesik Coziiniirliik (mol/litre)
" AgBr 7.7X 10~ 8.8X10~7

© Hg,Bry 5.2X10-% 2.8X10-8
PbBr, 9.1X10-* 1.3X10-2
Agl 1.5X 107 1.2X10-¢
Hg.l, 4.5%1072 2,2X10710
PbI, 1.1X10™° 6.5X10~*
Cul 1.1X107 1.05X10-¢
Ag:SO, 7.7X1075 2.6X1072
BaSO, 1.1X107% 1.05X10~5
CaS0, .2 H,0 6.1X10°5 7.8X10-2
PbSO, 2.2X10-8 1.5X10-*
SrS0, 2.8X1077 5.3X10-*
Hg.SO, 6.3X10~ 7.9X10"
- Ag.CO; 6.1 1012 1.15X 10+
BaCO, 8§ 10—® 8.9X10-°
CaCO, 4.8X10"? 1.9X1075
MgCO, 1.0X10™3 3.2X10-¢
SrCO, 1.1X107% 1.05X10~5
CdCO,4 52%X1072 2.3%X107¢
PbCO, 1.5X1071 3.9X10~7
BaC,0;, . 2 H;0 1.6X10~7 4X10*
CaC.0,.2 H,0 2.6X107° 5,1X103
MgC204 8.6X10% 9.1X10~*
PbC.0, 3.2X 10— 5.6X10-
SrC.0, . H.O 5.6X10~% 2.4X104
ZnC,0, 7.5%X10~° 8.7X10-5
Ag,CrO, 1.1X10-2 6.5X107% .
BaCro, 2.4X10™% 1.5X10-5
PbCrO, 1.8X 10— 1.3X10~7
SrCrO, 3.5X 1073 541073
Ag,PO, 1.3X10-2 4.6X107°
MgNH,PO, 2,510 6.3X10~°
Pby(PO,), 7.9X10™ 1.5%X10-°

EK: 13

AMONYAK COZELTISININ YOGUNLUK - YUZDE iLiSKiSi

" Yogunluk (g/cm?)

Yiizde (agirhkea)

~
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0.880
0.884
0.888
0.892
0.896
0.900
0.904
0.908
0.912
0.916
0.920

0924 .
0.928
0.936
0.944
0.952
0.960
0.968
0.976
0.984
0992 '

- 0.996

34.35
32.84
31.37
30.00
28.67
27.33
26.00
24.68
23.39
- 22,12
20.88
19.67
18.45
16.06
13.71
11.49
9.34
7.26
5.25
3.30
1.43

0.512
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EK: 14 EK: 14 (devam)
BAZI ASIT VE BAZ COZELTILERININ YOGUNLUK - YUZDE .
AGIRLIK ILISKISE Yopunluk (g/cm®  HiSO, ~HNO,  HCI KOH  NaOH
Yoguuluk (g/em?) _HOD: s = Rom Moo 40 831 89.07 — 47.39 4522
1.000 02609 1333 0360 0197 0159 00 o1 96 _ 133
1.020 3242 3.982 4.388 238 194
1040 - 6237 7530 8.490 458 374 1520 . 6200 - - 5080 49.44
‘ 1.060 9129 10.97 1251 . 674 5.56 - 1.540 63.81 | — — - e
"‘ 1.080 . 1196 14.31 1647 8.89 7.38 1.560 65.59 — - - -
1.100 14.73 17.58 20,39 1103  9.12 1.580 6735 - T T
1.120 1473 20.97 2425 13.14 11.01 1.600 69.09 - - -
: | 1.140 2008 2394 2818 1522 1283 1.620 70.82 - -7 B
] 1.160 267  27.00 32.14 1729 14.64 1.640 72.52 - - - -
i 1.180 2521 30.00 36.23 19.35 16.44 1.660 42 - B B
1200 - 2172 3294 ~ 21.38 1825’ 1680 1592 T - - -
| 1.220 30.18 35.93 — 2338 120,07 1.700 77.63 - - = -7
i 1.240 ;61 3902 .~ 25.36 21.90 1.720 7937 - - - o
b 1.260 3501 4214 - 27.32 23.73 1.740 8116 — - - -
i 1.280 37.36 4527 — 2925 25.56 - L760 83.06 - o - -
i 1300 . 39.68 48.42 - o an1s 0 2741 1 1.780 85.16 - - - -
i'; : 1.320 ., 4195 5171 R < X 2026 1.800 87.69 . - B -
Il 1.340 4417 5513 — 3490 - 3114 1.820 o1it . - -
'!‘;; 1360 4633  58.78 - 36.73 33.06
| 1.380 4845  62.70 - 38.56 35.01
L‘ : £ 1.400 5050 6697 — 40.37 36.99
I 1.420 5251 7163 — 42.15 38.99
/! 1440 . 5449 7671 ~ 43.92 103 |
. 1.460 641 w39 - —  4ses w2
!a
g
ki
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Alnimizda bilgilerden bir .celenk,

Nura dofru can atan Titk genciyiz.
Y\eryii\ziindéyoktu:,‘- olmaz Tiirk'e denks'
Korku fbilméz soyumuz. ' o
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. Yurdum, seni yiiceltmeye'an_tlai: olsun.

Canda_n ‘actik cehle kargl bir savags !
Ey bu yolda and igen geng arkadas! - °

Ofren, opret halka hakks, glirle €08+
Purma durma kog. -

Sanh irurd'um, ber bucagm saqla dolsun;
Yurdum, senl yiiceltmeye andlar olsun.
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