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LABORATUVAR GENEL KURALLARI

Deneyler Kimya Miihendisligi Boliim Laboratuvarinda grup olarak yapilacaktir.

Her hafta deneysel calismaya baslanmadan 6nce 6grenciler, o hafta yapacaklar1 deney ile ilgili bir

algoritma hazirlarlar. Algoritmanin deney oncesinde deney sorumlular tarafindan kontrol edilir.

Deney sirasinda 6grenci algoritmasii takip ederek deneyini yapar ve deney sonucunu deney
sorumlusuna kontrol ettirir.

Laboratuvar dersine %80 devam zorunludur. Deneye gelmeyen/alinmayan 6grenciler deneyden
“basanisiz” sayilirlar. Ug hafta laboratuvar uygulamasma gelmeyen/ alinmayan &grenci dersten

basarisiz sayilir ve ddnem sonu sinavina giremez.

Tablo 1. Onemli Telefonlar Numaralari

Dekanlik Fakiilte Sekreteri 0258 296 33 01
Mediko sosyal merkezi 0 258 296 29 28
Kimya Miihendisligi Boliim sekreteri 0258 296 32 21
Polis imdat 155
Yangin Ihbar Itfaiye 110
Hizir Acil 112

Ogrencilerimize laboratuvar calismalarinda basarilar dileriz.



LABORATUVAR GUVENLIK KURALLARI

e Laboratuvarlara zamaninda gelinmelidir. Geg gelen 6grenci deneye katilamaz.

e Beyaz laboratuvar énliigii giyilmesi zorunludur. Onliiksiiz olarak kesinlikle deney
yapilmamal, kimyasal maddeler ile temas edilecek deneylerde eldiven ve emniyet gozIligi
de kullanilmalidir.

e Ilgili deney sorumlusunun izni olmaksizin laboratuvar disina ¢ikilmamahdar.

e Laboratuvarlarda cep telefonu kullanilmasi yasaktir.

e Laboratuvara yiyecek-igecek getirilmemelidir.

e Laboratuvarda saglar kesinlikle toplanmalidir.

e Laboratuvarda giiriiltii yapilmamalidir. Asla saka yapilmamalidir.

e Onliik icindeki kiyafetiniz ve ayakkabiniz rahat hareket etmenize engel olmamalidir.

e Yangin sondiirme teghizat ve yangin ¢ikislarinin 6nii kKapatilmamahdir.

e Elektrik diigmelerinin veya izolatorlerinin 6nii kapatilmamahdar.

e Tiim dolaplar kapah tutulmahdir.

e Alev alic1 ¢oziiciiler atesleme kaynaklarindan uzak tutulmalidir.

e Islak ellerle veya 1slak zemin tizerindeyken elektrikli aletlere dokunulmamalidir.

o Elektrikli bir aletin {izerine su dokiildiigiinde elektrik hatt1 ile baglantisini kesilmeli ve gerekli
temizligin yapilmasi saglanmalidir. Tekrar kullanmadan 6nce kontrolii yaptirilmalidir.

e  On 1sitma siiresi olmayan aletler kullanildiktan hemen sonra kapatilmalidir.

e Kat1 haldeki maddeler siselerden daima temiz bir spatiille alinmalidir. Ayni spatiil
temizlenmeden baska bir madde i¢ine sokulmamalidir.

e Sise ya da kap kapaklari hi¢bir zaman alt taraflar1 tezgdh yiizeyine gelecek sekilde
konulmamalidir. Aksi halde, kapak yabanci maddelerle kirleneceginden tekrar kaba sise/kap
agzina yerlestirildiginde sise/kap i¢indeki maddeyi kirletip onu bozabilir.

e Siselerin kapak veya tipalar1 degistirilmemelidir. Cozeltiler siselere doldurulurken
tagma/genisleme durumlarina karsin kapak pay1 (dortte bir kisim kadar) mutlaka g6z ontinde
bulundurulmalidir.

e (ozelti konulan siselerin etiketlenmesi yanlisliklara meydan verilmemesi i¢in gereklidir.

e FEtiketli siselerden malzeme akitilirken sisenin etiketli yiizii yukar1 gelecek sekilde aktarma
islemi yapilmalidir. Islem bu sekilde yapilmadiginda, sise/kap agzindan akan damlalar etiketi
ve lizerindeki yaziy1 bozacagindan sise/kap iizerine yeniden etiketleme yapilmasi gerekir.
Ayrica siseden/kaptan akitma islemi bittikten sonra kapak yardimiyla son damla silinerek

alinmalidir.



Organik ¢oziiciiler lavaboya dokiilmemelidir.

Atik maddeler 6zelliklerine gore farkli atik kaplarinda toplanmalidir.

Siilfiirik asit, nitrik asit, hidroklorik asit gibi asitlerle bromiir, hidrojen siilfiir, hidrojen
siyaniir, kloriir gibi zehirli gazlar iceren maddeler ile ¢eker ocakta ¢aligilmalidir.

Tiim asitler ve alkaliler sulandirilirken daima suyun iizerine ve yavas yavas dokiilmeli, asla
tersi yapilmamalidir.

Termometre kiriklarinin civali kisimlari ya da civa artiklari asla ¢ope ya da lavaboya
atilmamalidir.

Asit, baz gibi asindirict yakict maddeler deriye damladigi veya sigradiginda derhal bol
miktarda su ile yikanmalidir. ileri diizey miidahaleler gerektiginde laboratuvar sorumlusuna
haber verilmelidir.

Deneysel ¢alisma sonunda temizlik ve diizen i¢in zaman ayirilmali; kullanilan masa, cihaz ve
malzemeler temiz birakilmalidir.

Calisma bittikten sonra eller sabunlu su ve gerektiginde antiseptik bir siv1 ile yikanmalidir.



DENEYSEL VERILERDEKI HATA TiPLERI

Deneysel verilerdeki hata tipleri agagidaki tabloda siniflandirilmistir.

Tablo 3. Deneysel verilerdeki hata tipleri

Biiyiik (kaba)
Hata

Cok az rastlanan, analizciden veya
beklenmedik olaylardan

kaynaklanan biiyiik hatalardir.

Aritmetik islem hatasi yapilmasi
Rakamlarin yerlerinin degisik
yazilmasi

(+) yerine (-) yazilmasi

Yanlis skaladan okumayapilmasi

Kaynaklar1 belirlenebilen ve

Numune Hatalar1

(Belirsiz) Hata

Olgiimiin kesinligine etki eden
hatadr.

Sistematik e Alet Hatalar1
o diizeltilebilen hatalardir.
(Belirli) Hata e Metot hatalar
Sonuglarin dogruluguna etki eder.
¢ Kisisel Hatalar
Bilinmeyen ve kontrol edilemeyen .
o e Iki Ol¢lim arasinda deney
Rastgele hata tipidir.

sartlarinin az veya ¢ok

degismesidir.




1 GiRiS

Analitik kimya, kimya biliminin belirli bir maddenin kimyasal bilesenlerinin ya da bilesenlerden bir
boliimiiniin niteliginin ve niceliginin belirlenmesini (kimyasal analiz) inceleyen koludur.

Analitik kimyada kimyasal analiz kalitatif (nitel) ve kantitatif (nicel) olmak iizere iki sekilde
uygulanir. Bir maddenin hangi bilesenlerden (element veya bilesiklerden)meydana geldigini
bulmaya yarayan analiz tiiriine kalitatif; bu bilesenlerden her birinin miktarlarin1 sayisal olarak
bulmaya yarayan analiz tiirline de kantitatif analiz denir. Nicel analizden 6nce maddenin nitel

analizinin yapilmasi gerekir. Cilinkii ne oldugu bilinmeyen tiirlerin miktarinin bulunmasi higbir sey

ifade etmez.
1.1 NITEL ANALiZ YONTEMIi

Bilinmeyen bir 6rnegin kimyasal analizinde 6nce nitel analiz uygulanir, daha sonra nicel analiz
yapilir. Cilinkii bir kimyasal analizde ilk amag¢, maddenin hangi bilesenlerden olustugunun
saptanmasidir. Nitel analizin temeli, incelenen maddenin ¢ozelti haline getirilmesinden sonra, bu
cozeltinin cesitli reaktiflerle tepkimeye sokulmasi ve bu tepkimelerin 6zelliklerinden yararlanilarak
bilinmeyen maddenin bilesenlerinin saptanmasidir.

Bir tepkimenin analitik amaclhi kullanilabilmesi i¢in, bu tepkimenin bazi 6zelliklere sahip olmasi
gerekir. Bu ozellikler kisaca sdyle siralanabilir.

o Tepkime karakteristik olmalidir. Yani; tepkime sonunda bir ¢okelek olusumu, c¢okelegin

¢oziinmesi, renk degisimi veya gaz ¢ikisi gibi gézlenebilen bir degisme olmalidir.

e Tepkime spesifik olmalidir. Bir¢ok iyonu igeren bir ¢ozeltiye bir reaktif eklendiginde, bu

reaktifle sadece bir tek iyon tepkimeye girmelidir. Ornegin; Ag* , Pb?", AI**, Ca®" ve Fe®*
iyonlarini igeren asidik bir ¢ozeltiye bir damla NH4SCN eklendiginde olusan koyu kirmizi
renk yalmzca Fe* iyonu icin Karakteristiktir. Ciinkii bu ¢ozeltide bulunan Fe* disindaki
iyonlar, NH4SCN ile kirmizi renkli bir kompleks olusturmazlar.

e Tepkime duyarhi olmahdir. Yani tepkime, diisiik iyon derisimlerinde dahi gozlenebilir

olmalidir.
Bir madenin belirlenmesini saglayan tepkimenin olusabilmesi igin gerekli olan en diisiik madde
derisimine "derisim sinir1"” veya "yakalama siir1" denir ve g/ml olarak verilir. Bu deger maddeden
maddeye ve ayni maddenin farkli reaktiflerle tepkimeye girmesi halinde degisir. Nitel analiz
yontemleri, analiz edilecek madde miktarma bagl olarak smiflandirilir. Analiz edilen madde

miktaria gére yontemin tiirii agagida belirtilmistir.



1.2 ORNEKLERIN ALINMASI, KALITATIF ANALIZ ICIN HAZIRLANMASI

Kalitatif analiz i¢in 6grencilere verilen 6rnek tipleri genel olarak asagidaki gibi siralanabilir:

o (Cozelti,

e Metalik olmayan kati (tek bir bilesik veya bilesiklerinkarigimi),

e Metal, metal karisimi veya alasim,

e Dogal 6rnekler (cevher).
Bir 6rnegin sistematik analizine baslamadan Once, 6rnegin fiziksel 6zellikleri 6nemli bilgiler
verebilir. Bunlar arasinda 6zellikle renk, kristal yapi, iletkenlik vb., sayilabilir. Ancak ilk kalitatif
analizde caligmaya baslayan bir 6grenci bu fiziksel 6zelliklerden yararlanacak bilgiye sahip degildir.
Ayrica ¢oziicii olarak su ve degisik asitlerde ¢oziiniirlilk denemeleri yine sistematik analizden dnce
ornek hakkinda faydali bilgiler verebilir. Ogrencinin bir el kitabin1 (handbook) kullanmay1
ogrenmesi bu asamada olduk¢a 6nemlidir, ¢iinkii ¢6ziiniirliik tablolar1 ve bilesiklerin ¢oziiniirliikleri

hakkindaki bilgileri edinmesi, 6rnek analizinde kendisine biiyiik yararlar saglayacaktir.
1.2.1 Cozeltilerin Analizi

Bir 6rnegin sistematik analizi ig¢in hazirlanan 6rnek ¢ozeltiden 1 ml (20 damla) bir santrifiij tiipiine
alinir ve sistematik analize baslanir. Cozeltinin geriye kalan kism1 mutlaka saklanmalidir. Ciinkii
analizin herhangi bir basamaginda ¢esitli nedenlerden dolay1 analize bastan baglamak gerekebilir.

Sistematik analize ge¢gmeden Once ¢dzeltinin rengi bazi 6n bilgiler verebilir. Ancak bazi renkler

birbirini kapattig1 i¢in renge bagli incelemeler oldukga sinirlidir.
1.2.2 Kati1 Orneklerin Analizi

Analizler genel olarak ¢ozelti haline getirilen 6rneklerle yapilir. Kat1 6rnekler analizden once toz
haline getirilerek yiizey alanlar1 biiyiitiiliir. Béylece bir ¢oziiciide ¢oziinmeleri daha kisa zamanda
gerceklesir. Ornek ¢ozme isleminden dnce bir havanda (veya porselen kapsiil i¢inde) homojen olarak
karistirilip, iyice toz haline getirilir ve daha sonra ¢ézme islemine gegilir. Iyi bir ¢oziiniirlestirmede
ilk kural 6rnegin tamamini ¢6zen uygun bir ortam saglamaktir. Bir 6rnegin ¢dzliinmesi demek ¢oziicii
ortaminda hicbir asili tanecigin kalmamasi ve berrak ¢ozelti elde edilmesi demektir. Kati 6rnegi

¢ozme islemi ve ¢oziciitiirli, 6rnegin 6zelligine gore secilmelidir.

Kati Orneklerin St Reaktiflerle Coziiniirlestirilmesi

Cozme isleminde ¢ok kiigiik bir 6rnek kismi (bir spatiil ucu) deney tiipii i¢ine alinir ve lizerine birkag
ml segilen ¢6ziictiden eklenir. C6zmede dnce ¢oziicii olarak su kullanilir. Eger 6rnek suda ¢6ziiniirse
1 ml 6rnek ¢ozeltisi hazirlanarak sistematik analiz islemlerine baslanir. Eger kati 6rnek suda
coziinmezse, ¢ok ince toz halindeki o6rnekten kiigiik kisimlar alinir sirasi ile asagidaki asitler ile
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¢ozme islemi denenir.

e Nitrik asit (HNOg), seyreltik ve derisik,

e Hidroklorik asit (hcl), seyreltik ve derisik.

e Seyreltik ve derisik nitrik asit ve hidroklorik asitkarisimlari.
Coziintirliik testleri yukarida verilen siraya gore yapilarak, 6rnegi en iyi ¢ozen ¢oziicii segilir. Kati
Oornegin az ¢oziinmesi veya gaz ¢ikisi gozlendigi halde, 6rnek hala tiimiiyle ¢oziinmezse su
banyosunda 1sitilarak tamamen ¢oziinmesi saglanir.
Asit Secimi
Asitte ¢oziinen bilesiklerin biiyiik cogunlugu amfiprotik anyonlar (kuvvetli bazik 6zellikte ve proton
alma egilimi gdsteren anyonlar) igeren bilesiklerdir. Ornegin suda ¢dziinmeyen kalsiyum karbonat,
asitler tarafindan ¢6ziiliir. Ciinkii karbonat iyonu, asitten gelen; protonla tepkimeye giren kuvvetli bir
bazdir. Karbonatlar disinda asitte ¢Oziinen bilesiklere 6rnek olarak siilfiirler, siilfitler, fosfatlar,
arsenatlar, boratlar, kromatlar, arsenitler ve nitritler verilebilir.
Kat1 Orneklerin ¢oziiniirlestirilmesi i¢in en ¢ok kullanilan ti¢ asit HCl, HNO3z ve H2SO4’tiir.
Cozuniirliik testlerinde bu ti¢ asitten en az kullanilan: siilfiirik asittir. Clinkii HoSO4 kullanildiginda
olusan siilfat tuzlariin ¢ogu suda ¢6ziinmezler. Bu nedenle kat1 6rnekler nitrik asit, hidroklorik asit
veya ikisinin kral suyunda ¢oziilmeye c¢alisilmali, miimkiinse tek bir asidin kullanilmasi tercih
edilmelidir.

Cozici olarak nitrik asidin kullanilmast:

Avantajlari: Biitiin nitratlar genellikle kloriirlerden daha 1y1 ¢6ziiniirler. Nitratlar kloriirlerden daha
az ugucu oldugundan, asit fazlasin1 uzaklastirmak icin ¢ozelti buharlastirildiginda nitratlarin
kaybedilmesi daha az olur. Nitrik asit bir ¢6ziicii olarak yalniz iyi bir hidrojen iyonlar1 kaynagi degil,
ayni zamanda iy1 bir ylikseltgeyicidir. Nitrat iyonu, yalniz basina hidrojen iyonlarindan etkilenmeyen
bazi maddeleri, hidrojen iyonu yaninda ¢oziiniir bir sekilde yiikseltger.

Dezavantajlari: Coziinme tamamlandiktan sonra biitiin katyon analizi boyunca nitrik asidin
yiikseltgeyici etkisi istenmez. Nitrik asit, siilfiir iyonunu serbest kiikiirt ve siilfat iyonunun karigimina
yiikseltger. Coken kiikiirt baz1 katyonlar i¢in yapilan ¢oktiirme denemelerinde sasirtict olabilir.
Tepkime sonunda ortaya ¢ikan siilfat iyonu ise toprak alkali elementlerinin ve Il1l. Grup katyonlari
ile birlikte ¢okmelerine sebep olur. Nitrik asit suda ¢éziinmeyen MNO., SnO., VE PbO; gibi
yiikseltgenleri ¢ozemez.

Cozici olarak hidroklorik asidin kullanilmasi:

Avantajlart: Hidroklorik asit su ve HNOz3'te ¢6ziinmeyen SnO2, PbO, VE MnO> gibi yiikseltgenleri
cozer. Kloriir bilesiklerinin daha fazla ugucu olmalar1 nedeniyle hidroklorik asitte ¢Oziinmiis

katyonlar, nitrik asitte ¢dziinmiis olanlardan daha iyi alev denemesi gosterirler.
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Dezavantajlari: Giimiis, kursun ve civa(l) iyonlarmin hidroklorik asit ile ¢oziinmeyen kloriirleri
olusur. Kloriir iyonunun fazlasi bazi katyonlarin kompleks iyonlarini olustururlar. Ayrica HCI,
HNO:s tarafindan ¢oziilen suda ¢oziinmeyen birgok siilfiirii ¢c6zemez.

Mineraller, silikat igeren dogal tiirler, demir alagimlari, paslanmaz ¢elik, bazi metaller, metal oksitleri
ve organik bilesiklerin pargalanmasi ve ¢oziiniirlestirilmesinde yukarida anlatildigi gibi su, asitler ve
asit karisimlari yetersiz kalabilir. Madde kayb1 olmadan berrak bir ¢ozelti elde etmek i¢in uygulanan
islemlerde farkl siv1 reaktifler de kullanilabilir. Bunlara 6rnek olarak HoSO4, HC104 (perklorik asit),
yiikselgen karisimlar (HNO3-HCIO4 karigimi gibi), HF (hidroflorik asit) verilebilir. Genel olarak kat1
ornekleri bu reaktiflerle ¢6zebilmek i¢in yiiksek sicakliklara kadar 1sitmak gerekir.

Kati Orneklerin Ervitig Ile Coziiniirlestirilmesi:

Silikatlar, bazi mineral oksitleri ve demir alagimlari normal s1v1 reaktiflerde ¢ok yavas ¢Oziiniir. Bu
durumda eritis yapmak daha uygun olur. Ornek, eritis maddesi ile 300- 1000°C arasinda tepkimeye
sokulur. Kroze iginde yiiksek sicakliklara 1sitilir ve eritig yapilarak maddenin su ve diger ¢oziiciilerde
kolaylikla ¢ozilinebildigi bir eriyik elde edilir. Eriyikteki 6rnek yapisinin, par¢alanmasi ile olusan
yeni tuzlarin ¢éztiniirliikleri fazladir.

Eritis maddeleri: En ¢ok alkali metal bilesikleri kullanilir. Asidik yapidaki 6rnekler i¢in bazik
ozellik tastyan eriticiler; sodyum veya kalsiyum karbonat, sodyum veya potasyum hidroksit, sodyum
veya potasyum peroksit kullanilir. Bazik yapidaki 6rneklerde ise asidik 6zellik tastyan eriticiler;
potasyum pirosiilfat, asit florlirler ve borik asit kullanilir. Yikseltgenmenin gerekli oldugu
eritislerde; sodyum peroksit veya az miktarda alkali nitrat ve klorat eritis maddesi ile birlikte 6rnege
eklenmelidir.

Eritis yontemi: eritig yapilacak kati 6rnek, oncelikle ogiitiilerek toz haline getirilir ve yiizey alani
arttirtlir. Yeterli miktarda 6rnek (bir spatiil ucu) ve on kati kadar eritis maddesi ile karigtirilarak,
kullanilacak krozeye baget yardimiyla aktarilir. Krozelerin porselen, platin, nikel, demirden yapilan
tiirleri vardir. Kroze se¢imi, eritis tiirline bagl olarak yapilir ve genellikle yaridan fazla doldurulmaz.
Sicramalar1 onlemek igin gerekirse kroze kapagi kapatilir. Sabit bir sicakliga ayarlanmig firina
krozeyi koymadan dnce mutlaka bek alevinde yavas bir dn-1sitma yapilmalidir. On-1s1tma ile ani
sicaklik farkindan dogacak madde sigramalar1 ve kaybi dnlenir. Ornegin, platin krozede 850°C’de
yapilan bir sodyum karbonat eritisi 3-5 dakikadan birka¢ saate kadar siirebilir. Eritis, berrak bir
cozelti kivamina gelince sona erdirilir ve kroze firindan alinir. Kroze igindeki kiitle yavas yavas
sogurken, katilasma baslamadan hemen 6nce, kendi ekseninin etrafinda dondiiriilerek 6rnegin kroz
e ¢eperlerinde ince bir tabaka halinde katilagsmas1 saglanir. Oda sicakligina soguyan kroze dikkatlice
¢oziicii ile yikanarak ¢oziiniirlestirme islemi tamamlanir. Eritis ile ¢oziiniirlestirmeninbazi sakincalari

da vardir. Eklenen eritis maddesi miktarinin fazla olmasi, 6rnek c¢ozeltisine safsizlik getirebilir,



yiksek sicaklik nedeniyle kullanilan kroze kismen ortami kirletebilir ve 6rnekte uguculuk kayiplari
artabilir. Zor ¢6ziinen yapilar i¢ceren 6rnekler 6ncelikle sivi reaktiflerle ¢oziiniirlestirilmeli ve geriye
kalan ¢oziinmemis kisim siiziilerek ayrilmali ve miimkiin olan en az miktarda tuz ile eritis

yapilmalidir. Soguduktan sonra bu kisimda ¢oziilerek ana drnek ¢ozeltisine eklenmelidir.
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2 KALITATIF ANALIiZ LABORATUVARI iCIN KULLANILAN ALET VE

MALZEMELERIN KULLANIM AMACLARI

Santrifiij Cihazi: Kalitatif analiz laboratuvarinda analiz sirasinda ¢oktiirme islemi sik¢a uygulanan

bir islemdir. Cozeltide bulunan bazi iyon ve iyon gruplari uygun reaktifler kullanarak g¢okelek

olusumu ile ayrilir. Cokelegin ¢ozeltiden hizli bir sekilde ayrilmasi ve ¢ozeltide asili kalan kiigiik

partikiillerin (kolloidler hari¢) tam olarak tiipiin dibine ¢Okmesinin saglanmasi amaci ile

santrifiijleme islemi yapilir. Santrifiij cihazinda ikili, dortlii, altili veya daha fazla ¢ift sayida santrifiij

tiiplerinin yerlestirildigi boliimler bulunur. Islem sirasinda tiipler karsilikli yerlestirilir, santrifiij islemi

tek bir tiipe uygulanacaksa ayni seviyede su doldurulmus bir diger tiip bu tiipiin kargisina

yerlestirilerek denge saglanir. Eger bu onlem alinmazsa
dengesizlik nedeniyle tip kirilir. Tipler cihaza
yerlestirildikten sonra elektronik motor calistirilir, tiiplerin
yerlestirildigi kisim donmeye baslar. Tipler dik durumdan
hafif yatay duruma gecer ve disartya dogru merkezkag
kuvvet olusur. Bu kuvvetin etkisi ile ¢ozelti i¢inde bulunan
yogunlugu biiylik olan tanecikler tiipiin dibine c¢oker.
Santrifiij islemi sirasinda cihazin kapagi acilmamalidir.
Aksi takdirde tliptin  kirilmast  durumunda = cam
parcaciklarinin yiize, ¢evreye sacgilmasi ve kazalara neden
olmasi s6z konusu olur. Cihaz durmadan kapagi agilmaz ve

elle durdurulmaya calisilmaz.

Isitma Tablas1 (Hot plate): Deneyler sirasinda bazi tepkimelerin olugmast,
¢okeleklerin olgunlastirilmasi, kuruluga kadar buharlastirma gibi islemler

belirli, sabit sicakliklarda gergeklestirilir. Bu islemler i¢in degisik sicakliklara

ayarlanabilen termostatli cihazlara isitma tablasi denir.

Yiiksek Sicakhik Firinlari: eritis, yakma ve sabit tartima getirme
islemleri i¢in kullanilan firmlardir. Elektrikli 1sitma sistemleri ile

calsan bu firinlar, 1400°C’a kadar istenilen sicakliklara

ayarlanabilirler.
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Etiivler: Yiiksek sicaklik firinlarina gore daha diistik
sicaklikta ¢alisirlar. Bu cihazlar, 6rneklerin ve standart
maddelerin neminin ugurulmasi, malzemelerin sabit
tartima getirilmesi, cam malzemelerin kurutulmasi amaci
ile kullanilirlar.  Genellikle 50-350°C  arasindaki
sicakliklarda  c¢alisirlar ~ ve  istenilen  sicakliga

ayarlanabilirler.

Sekil 4. Etiiv

Tartim Cihazlari: Ormeklerin, kimyasal maddelerin, e -—
malzemelerin tartim iSlemlerinde kullanilir. DegiSik miktarlarda tartim i '

araligina sahip olan bu cihazlarin mekanik ve elektronik tiirleri vardir.

Su Banyosu Sistemi: Deney sirasinda tiiplerin 1sitilmasi gerekirse bu
islem, ¢esitli kazalar ve 6rnek kaybini 6nlemek amaciyla agik bek

alevinde yapilmamalidir. Bu nedenle tiipler, i¢inde kaynayan su

bulunan 250-400 ml" lik beherlere (su banyosu) daldirilip 1sitilir.

Sekil 6. Su banyosu

Deney Tiipii: Yar1 mikro analiz yonteminin uygulandig: laboratuvarlarda deneyler deney tiipiinde
yapilir. Deney tiipleri genellikle 1 cm ¢apinda 10 cm boyundadir.

Santrifiij Tiipii: Santriflij isleminde kullanilan alt ucu konik olan tiiplerdir. Bu tiipler kullanilan
santrifiij cihazinin cinsine gore secilir. Bunlar 1 cm ¢apinda 5 cm boyunda olabildigi gibi daha
kiigiikleri de vardir.

Baget: Deney ve santr fiij tiipleri, beher, erlen gibi cam malzemelerin igerisindeki ¢ozeltilerin
karistirilmast icin kullanilan cam cubuklardir. Ozellikle santrifiij tiipleri ile calisildiginda, icine
konulan reaktifler sallanarak karistirilamadigindan, her reaktif eklendikten sonra baget
kullanilmalidir. Karistirma islemlerinde metalik ¢ubuklar veya spatiil kullanilmaz, Ciinkii ortamda
bulunan kimyasal maddeler metal gubuk veya spatiilii ¢ozebileceginden deney hatalarina neden olur.
Tahta masa: Isitma islemlerinden sonra isinan tiipii, porselen kapsiilii, porselen krozeyi bir yerden
baska bir yere tasimak igin kullanilir. Yiksek sicaklik firinlarina krozelerin yerlestirilmesi veya
alinmasi i¢in ise metal magalar kullanilir.

Spatiil: Kat1 reaktiflerin aktarilmasi i¢in kullanilan bu malzeme camdan, metalden ve porselenden

yapitlmistir. Metal olanlarin kullanimi daha sinirlidir, ¢linkii metal bazi kimyasal maddelerle
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tepkimeye girerek istenmeyen sonuglara neden olur. Spatiillerin bicaga, kasiga benzeyen veya her
ikisini birlikte ig¢eren tiirleri vardir.

Tiip Fircasi: Tiiplerin ve bazi derin cam malzemelerin su ve deterjanla temizlenmesi amaci ile
kullanilir. Asit, baz, yikama suyu gibi ¢ozeltilerle temizleme iglemi sirasinda tiip firgas: kullanilmaz.
Tiipliik: Deney sirasinda tiiplerin yerlestirildigi metal veya tahtadan yapilan malzemedir.

Piset: Saf suyun saklandig1 agz1 kapali cam veya plastikten yapilmis kaplara piset denir.

Damlalik: Ornek ¢ozeltilerinin, reaktif ¢ozeltilerinin ve az miktarlardaki saf suyun aktariimasinda
kullanilir. Bir damlalik ile alinan ¢dzeltinin 20 damlasi yaklasik olarak 1 ml°dir.

Damlalikh Reaktif Sisesi: Kalitatif calismalarda az miktarda ¢esitli reaktif ¢ozeltileri kullanilir. Bu
¢ozeltiler damlalikli reaktif siseleri ile kolaylikla bir baska tiipe aktarilabilir. Her sisede farkli bir
reaktif ¢ozeltisi bulundugundan sise kapaklari kesinlikle degistirilmemelidir.

Porselen Kapsiil: Bek alevinde ¢6zelti buharlastirma isleminin hizlandirilmasi igin porselen kapsiil
kullanilir. Buharlastirma yapildiktan sonra sicakken porselen kapsiiliin i¢ine su veya herhangi bir
cozelti eklenmez. Ani sicaklik degisimi sicramalara ve kapsiiliin ¢atlamasina neden olur.

Porselen Kroze: Eritis, yakma ve sabit tartima getirme islemlerinde kullanilir. Kapakli olanlari
sicramalarin oldugu durumlarda kullanilir. Porselen krozelerin dogrudan yiiksek sicaklik firinlarina
konulmasi sakincalidir. Bu nedenle krozedeki 6n yakma islemleri kil iiggen {izerinde bek alevinde
Once yavas yavas sonra hizlica yapilir. Daha sonra kroze metal masa ile alinip yiiksek sicaklik
firmlarina yerlestirilir.

Kil Ucgen: Bek alevinde kroze ile yakma ve eritis islemlerinde kullanilir. Kroze kil icgen icine hafif
egimli olarak oturtulur. Krozenin agzinin cevrede calisanlara dogru doéniik olmamasina dikkat
edilmelidir. Boylece kroze i¢indeki maddelerin sigramasi dnlenir. Kroze igerisindeki maddelerin alev
alarak yanmamasi i¢in 1sitma islemi bek dondiiriilerek kontrolii 1sitma ile yapilmalidir.

Amyant Tel: Isitma islemlerinde ani sicaklik degismeleri cam malzemelerin ¢atlama ve kirilmalarini
onlemek igin 1sitilan malzeme bek alevi iizerine dogrudan konulmaz, malzeme amyant tel iizerine
oturtulur. Amyant tel sicakligin yavas yavas artmasina neden olarak emniyeti saglar.

Pipet: Belli bir miktar sivinin veya ¢ozeltinin bir bagka kaba aktarilmasinda kullanilan hacim
birimine gore kalibre edilmis cam ince borulardir.

Meziir: Belirli bir hacimdeki sivinin veya ¢ozeltinin bir baska kaba aktarilmasinda kullanilan
silindirik cam veya plastik malzemelerdir.

Beher: Degisik hacimlerde cam veya plastikten yapilmis silindirik malzemedir. Cozelti
hazirlanmasinda, 1sitilmasinda ve su banyosunda kullanilir.

Bunzen Beki: Laboratuvarda alevli 1sitic1 olarak bunzen beki kullanilir. Alevin maksimum sicaklig

1000-1100°C civarindadir.
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Tablo 3. Laboratuvarda kullanilan malzemeler
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3 NITEL ANALIiZ SIRASINDA UYGULANAN TEMELISLEMLER
3.1 COZELTININ KARISTIRILMASI

Bu laboratuvar ¢alismasinda analizler, deney veya santrifiij tiplerinde gerceklestirilir. Ttiplerdeki
karistirma islemi de cam bagetle yapilir. Tiipiin igindeki ¢ozeltinin kolaylikla karigtirilabilmesi ve
karistirma sirasinda ¢ozeltinin tiipiin disina tasmamasi igin tiip yaridan fazla doldurulmamalidir. Eger,
tiipteki ¢cozelti miktar1 ¢ok az ise tiip sol elle tutulur, diger elin orta parmagi ile tiipiin dibine vurularak
veya tiip iki parmak arasinda tutulup saga sola ¢alkalanarak karistirma saglanabilir. Karistirma islemi
yapilmadiginda reaktifin ve ¢ozeltinin tiimii tepkimeye girmedigi i¢in analizin ¢esitli basamaklarinda

sorunlar ortaya gikar.
3.2 COZELTININ ISITILMASI VE BUHARLASTIRILMASI

Baz1 tepkimelerin olusmasi i¢in ¢ozeltinin 1sitilmasi gerekir. Isitma islemi 1sitma tablasi gibi
elektrikli 1siticilarda, su banyolarinda veya dogrudan bek alevi iizerinde yapilabilir. Beher, erlen,
porselen kapsiil icinde bulunan ¢ozeltilerin 1sitilmasi elektrikli 1siticilarda veya amyant tel lizerinde
bek alevinde yapilir. Bek ile 1sitma islemi kolay alev alabilen (eter, alkol vb. Gibi) ¢ozeltilere
uygulanmaz. Genellikle su banyosu gibi ¢esitli banyolar veya elektrikli 1siticilar kullaniimalidir
(Dikkat: Tiiplerin agik bek alevinde 1sitilmasinda meydana gelen sigrama ve tasmalar hem madde
kaybina hem de kazalara neden olur.)

Tiipteki ¢ozeltilerin 1sitilmasi i¢in su banyosu kullanilir. Bazi islemlerde ¢ozelti hacminin azaltilmasi
veya kuruluga kadar buharlastirilmasi gerekebilir. Tiipteki ¢ozeltinin hacminin fazla olmas1 halinde
buharlastirma islemi uzun zaman alacagi i¢in ¢ozelti bir porselen kapsiile aktarilarak yavasca 1sitilir.
Kuruluga kadar buharlastirma, kapsiilde birka¢ damla ¢ozelti kalincaya kadar yapilir ve hemen

1siticidan uzaklastirilir.
3.3 COKELEK OLUSTURULMASI

Bir maddenin bir reaktifle tepkimesi sonucu belirli doygunluk derisimine ulasan ¢ozeltiden, tiriiniin
kat1 halde ayrilmasima ¢okelme, ¢oken katrya ise ¢okelek denir. Ornek ¢ozeltisindeki bir iyon,
¢oziiniirligli ¢ok az olan bir bilesigine doniistiiriilerek ¢oktiiriiliir. Bu laboratuvar ¢alismasinda
yapilan sistematik analizde c¢oktiirme islemi santrifiij tiipiinde yapilir. Tiipte bulunan 6rnek
¢ozeltisine ¢oktiiriicii reaktif ¢okme tamamlanincaya kadar damla damla eklenmeli ve ¢okelek

olusturulurken karisim bagetle karistiriimalidir.
3.4 COKMENIN TAMAMLANMASININ KONTROL EDILMESI

Analiz i¢in gerekli ayirmanin tam olabilmesi i¢in 6rnek ¢ozeltisindeki iyonun tamaminin ¢okelek

olusturup olusturmadigi kontrol edilmelidir. Kalitatif ¢calismalarda bu kontrol, ¢okelek iizerindeki
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berrak ¢ozeltiden 1-2 damla saat camina alinip lizerine ¢oktiiriicii reaktiften 1-2 damla eklenerek
yapilir. Cokme oluyorsa ¢okme tamamlanmamistir. Bu durumda tiipteki karisima bir miktar daha
coktliriicti reaktif eklenir ve karistirilir. Bu isleme temiz bir saat caminda ¢okelek goriinmeyinceye
kadar devam edilir. Ancak ¢oktliriicti reaktifin agirisinin eklenmesinden de kaginmalidir. Clinki

bir¢ok durumda ¢okelegin reaktif fazlasinda ¢éziinmesi olasidir.
3.5 SANTRIFUJLEME

Daha 6nceki boliimlerde de belirtildigi gibi santrifiijleme islemi ¢okelek ile ¢ozeltinin yani kat1 faz

ile s1vi fazin ayrilmasini hizlandirir. (Dikkat: Cozeltide kat1 faz yoksa bu islem uygulanmaz.)
3.6 COKELEKILE COZELTININ BIRBIRINDEN AYRILMASI

Santrifiij isleminden sonra tiipteki ¢okelek ve ¢ozeltinin birbirinden ayrilmasi igin tiip 45° egimle
sarsilmadan tutulur, lastigi 6nceden sikilmis olan damlalik, ¢6zelti kismina daldirilir. Yavas yavas
lastik birakilarak ¢ozeltinin damlalik i¢ine dolmasi saglanir. Damlalik i¢indeki ¢ozelti bagka bir tiipe

aktarilir. Bu isleme ¢okelek tlizerinde ¢6zelti kalmayincaya kadar devam edilir.
3.7 COKELEGIN YIKANMASI

Cozeltisinden ayrilan ¢okelek, bu ¢ozeltinin iyonlarini igerebilir. Bu iyonlarin analizdeki bozucu
etkisini ortadan kaldirmak icin ¢okelegin belirtilen uygun bir ¢ozelti ile yikanmasi gereklidir. Aksi
soylenmedik¢e yikama saf su ile yapilir. Yikama islemi sirasinda uygun miktarda yikama suyu

eklenir, bagetle karigtirilir, santrifiijlenir ve ¢ozeltisi atilir. Bu islem bir kag kez tekrarlanir.
3.8 COKELEGIN KISIMLARA AYRILMASI

Bazi1 durumlarda ¢okelege birden fazla test uygulanmasi gerekebilir. Bunun i¢in ¢okelek iizerine az
miktarda genellikle saf su eklenir ve karistirilir. Damlalikla karisimdan bir miktar alinir ve temiz bir
tiipe aktarilir. Karigim santrifiijlenir, iistteki ¢ozelti atilir. Bu yolla ¢okelek istenilen sayida kisimlara

boliinebilir.
3.9 COKELEKLERIN COZUNMESI

Cokelegin  herhangi bir c¢oziiclide c¢oOziinmesi gerekiyorsa, c¢okelek iizerindeki c¢ozelti
uzaklastirildiktan sonra, ¢oziicii reaktif damla damla eklenir ve bagetle karistirilir. Bu isleme ¢okelek
coziiniinceye kadar devam edilir, gerekirse su banyosunda isitilir. Cokelek iizerindeki ¢ozelti
uzaklastirilmazsa, ¢oziicii reaktifin seyrelmesi veya ¢6zelti ile tepkimeye girmesi nedeniyle ¢oziicii

etkisi azalir.
3.10 ALEV DENEYIi

Elementler, yiiksek sicakliklara kadar 1sitilarak uyarildiklarinda farkli dalga boylarinda 1sin yayarlar.
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Goz bu 1smlarin belli dalga boyuna sahip olanlarini algilayabilir. Bu nedenle ¢iplak gozle ancak bazi
elementlerin alevdeki renkleri izlenebilir. Bir platin tel ile bek alevinde karakteristik renkler veren
IV. ve V. Grup katyonlar Sunlardir: Ba®*(san-yesil) Na'(parlak sar1) Ca?*(tugla kirmizis1) K*(acik
eflatun) Sr¥*(karmen kirmizis1). Katyon &rnek ¢ozeltisinde, bu katyonlarin alevdeki karakteristik
renklerinin izlenebilmesi i¢in bunlarin sistematik analiz ile ayrilmasi gerekir. Aksi takdirde girisimler
nedeniyle bu renkler izlenemez. Sistematik analizde V. Grup katyonlar BaCrO4, CaC204 ve SrSO4
seklinde ayrilir. Bu tuzlar alev deneyini verebilecek uguculukta degildirler. Bunedenle bu tuzlar HC1
ile ¢oziilerek ugucu kloriirleri haline dontistiirtiliirler.

Alev deneyi, bek alevinin en sicak oldugu i¢teki mavi koninin tepe noktasinda yapilir. Bu test i¢in
cam baget ucuna tutturulmus 2-3 cm boyunda platin (Pt) tel kullanilir. Kullanilmadan 6nce platin tel
derisik HCI ¢o6zeltisine daldirilip alevin en sicak bolgesine tutularak temizlenmelidir. Bu islem platin
tel alevde renk vermeyinceye kadar tekrarlanir. Temizlenmis platin tel alev testi yapilacak katyon
¢ozeltisine daldirilir ve alevin rengi izlenir.

V. Grup katyonlarindan Na* ve K" iyonlar1 bir arada bulunursa sodyumun parlak san rengi,
potasyumun agik eflatun rengini kapatir. Bu durumda kobalt cam1 kullanilir. Kobalt cami, sodyumun
yaydigi sar1 renkli 1511 absorpladigindan potasyumun yaydigi eflatun renkli 1s1nin izlenmesini saglar.

Bu nedenle potasyum iyonunun alev testi kobalt camindan bakilarak yapilmalidir.

3.11 ANALITIK LABORATUVAR CALISMALARINDA DIKKAT EDILECEK
NOKTALAR

Deneylerin anlayarak yapilmasi i¢in, ¢caliSilan iyonlarin 6zelliklerive tepkimelerle ilgili temel bilgiler
bilinmeli. Ozellikle grup analizi sonundaki notlar deney ncesinde dikkatlice okunmalidir.
Deneylerde kullanilan malzeme temiz olmal1 ve gerektiginde asit, baz ya da deterjan kullanilarak
temizlenip dnce bol ¢eSme suyu, daha sonra as miktarda damitik suylabir ka¢ kez yikandiktan sonra
kullanilmalidir.

Deneyleri yaparken diizenli ¢aliSmak zorunludur. Raflardaki damlalikli SiSeler kullanildiktan sonra
yerlerine birakilmali ve kesinlikle bir SiSenin damlalig: baSka bir SiSeye konulmamalidir. Boyle bir
durumda, kariSan maddeler deney sonuglarinin yanliS ¢ikmasina neden olur.

Damlalikli SiSelerin damlaliklar1 diSinda; analiz igin kullanilan damlaliklar dnce iginde ¢eSme suyu
bulunan bir beherde iyice yikanmali, daha sonra da damitik suyla dolu baSka bir beherde i¢ine su
cekilerek bekletilmelidir.

DeriSik asitler ve deriSik bazlar gibi, damlaliksiz SiSeler de saklanan sivi maddeler ya da ¢ozeltiler
once az miktarda pipet ile bir deney tiipiine alinmali, gerektiginde istenilen miktar kadar bu tiipten

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

18



4 KATYONLARIN SISTEMATIK ANALIZI

Katyonlarin her birinin ¢esitli tepkimeleri olmasina karsin, analizde bunlardan karakteristik olan bir
veya ikisi kullanilir. Nitel analitik kimya kullanilan yonteme bagli olarak genel olarak {i¢ boliimde
incelenir:

e Gravimetrik analiz

e Volumetrik analiz

e Aletli (Enstriimantal) Analiz
Nitel ve nicel analizde kullanilacak yontemin asagidaki kosullar1 saglamasi gerekir.

e Reaksiyon belirli ve tek olmalidir.

e Reaksiyon tek yonde olusmalidir.

e Reaksiyon hizli olmalidir.

e Reaksiyonun bitimi kolay saptanabilmeli.

e Reaksiyon tekrarlanabilir olmalidir.
Pozitif yiiklii iyonlar olan katyonlarin gruplandirilarak taninmasina katyonlarin sistematik nitel
analizi denir. Baz1 degisiklikler ile bu boliimde uygulanan Fresenius’un 23 katyon igeren sistematik
analiz yontemi ilk kez 1840 yilinda yayinlanmis ve giiniimiize dek giincelligini korumustur.
Katyonlarin gruplandirilmasi klortir, siilfiir, hidroksit, karbonat ve fosfat tuzlarinin ¢oziintirlikklerinin
farkli olmasi temeline dayanir. Uygulanan yontemde katyonlar 6nce uygun tepkenlerle kloriir, siilfiir,
hidroksit, karbonat ve fosfat tuzlarina dontistiiriilerek, 4’i grup tepkenleri ile ¢éken 1°i ¢oziinmiis
halde olan 5 ana grupta toplandiktan sonra her bir gruptaki katyonlar ayirt edici 6zellikler ile
birbirlerinden ayrilarak tek tek tanimlanir. Tablo 2’de katyon gruplarinin ¢oktiiriicii tepkenleri ve
coktiirme ortamlari ile olusan ¢okeleklerin kimyasal formiilleri ve renkleri topluca goriilmektedir.
Katyonlarin sistematik nitel analizinde NH4" katyonu igeren tepkenler kullanildigindan tiim diger
katyonlarin analizinden 6nce 6zgiin 6rnekte bu katyonun belirlenmesi gerekir. Bu foy kapsaminda

her bir katyon grubu ayr1 ayri ele alinarak kapsamli sekilde incelenecektir.
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Tablo 4. Katyonlarin gruplandirilmasi

Grup Coktiirme 6zellikleri  |Katyonlarin formiilii| OluSan ¢6keleklerin formiilii ve rengi
Ag* AgCI (beyaz
Seyreltik HCl ile J gCl (beyaz)
Pb*2 PbCl; (beyaz)
1 kloriirleri ¢oker.
Hg,*2 Hg.Cl, (beyaz)
+2
Hg HgsS (siyah)
cu’ Cus (siyah)
Bi+3 Bi»Ss (kahverengi-siyah)
P2 PbS (siyah)
cd? CdS (sar)
Seyreltik HCI“li ortamda As? AgH ASs,S3 (sar1) As2Ss (sart)
2 H,S ile siilfiirleri ¢oker. Sb+3l e Sh,S3 (turuncu-kirmizi), Sh,Ss (turuncu)
Sn*e. Snt SnS (kahverengi), SnS; (sar1)
Al*® Al(OH); (beyaz)
Cr* Cr(OH)s (yesil
NH4CI“li ortamda (OFD: (vesth .
] N Fe*s Fe(OH)s (kahverengi)
seyreltik NH3 ¢ozeltisi ile .
] o Fe*s Fe,Ss (siyah)
hidroksitleri ve NH4Cl ve
) Mn*? MnS (agik pembe)
seyreltik NH3“liortamda ) o
3 Ni*2 NiS (siyah)
HoSikstilfiirleri ¢oker. )
Co*? CosS (siyah)
Zn*? ZnS (beyaz)
Ba*? BaCO;3 (beyaz)
NH3 ve NH,CI'lii ortamda Sr+? SrCO; (beyaz)
(NH4)2CO3 ¢ozeltisi ile Ca*? CaCO;3 (beyaz)
karbonatlari ¢oker. (ya da) Mg*? MgCO3(NH4)2\CO3.4H,0 (beyaz)
Kuvvetli NHz“li ortamda Ba*? Bas(PO,), (beyaz)
4 (NH4)2HPOQ4 ¢6zeltisi ile Sr+? Sr3(PO.), (beyaz)
fosfatlar1 ¢oker. Ca* Cas(PO.,), (beyaz)
Mg*? MgNH4PO4.6H,0 (beyaz)
NH,* -
Belirli bir ¢oktiiriicii
. ‘ Na* -
oktur.
y K+ )
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4.1 1. GRUP KATYONLARIN ANALIZI

Ag" , Hg2%* ve kurSun Pb?* katyonlarmin bulundugu bu gruba hidroklorik asit veya giimiis grubu
adlar1 da verilir. Bu grubun en belirgin 6zelligi ¢ok derisik olmayan HCl ile suda ¢6ziinmeyen kloriir
tuzlar1 vermeleridir. Ancak Tablo 3’de goriildiigii gibi kursun kloriiriin suda, 6zellikle sicak suda
¢ozlinlirligi bir hayli fazladir. Tamamini bu grupta ¢ozdiirmek miimkiin olmadig1 i¢in kursuna ikinci
grupta da rastlanir. Buna ragmen kursun 1. Grupta ¢oktiiriilerek analiz edilir. Bu grup katyonlar1 0,3
M hcl ¢oktiiriilebilir. Daha derisik asitte olusan tuzlarin tekrar kloriir kompleksleri halinde
¢Oziinmeleri s6z konusudur.

Tablo 5. Grup kloriir tuzlarinin ¢éziinitirliik sabitleri

Madde |Coziiniirliik Carpimi K
AgCl 1x107%0

PbCl, 1,56x10710
Hg.Cl, 2,0x10718

HCl ile ¢oktiirmeden sonra kursun sicak su ile bir miktar ¢oziinerek tanima deneyi uygulanir. Kalan
cokelekte bulunan giimiis ve civa (I) nin aymrimi klorlir tuzlarinin amonyaktaki ¢oziiniirliik
farklarindan faydalanilarak saglanir. Gimiis amin kompleksi halinde ¢oziliirken civa farkli bir

yaptya doniiserek ¢okelekte kalir. Daha sonrada her bir iyon 6zel tepkimeler yardimiyla taninir.
411 GUMUS

Elementlerin periyodik tablosunda simgesi Ag olan, beyaz, parlak, kiymetli bir metalik elementtir.
Atom numarasi 47, atom agirligi1 107,87 gramdir. Ergime noktas1 961,9°C, kaynama noktasi 1950 °C
ve 6zgiil agirligi da 10,5 g/cm?'tiir. Cogu bileSiklerinde +1 degerliklidir. GimiS periyodik cetvelin |
B Grubu elementidir. Dogada metalik Sekilde ve mineralleri halinde bulunur. En 6nemli mineralleri
argentit (Ag2S), arsenikli giimiis (agci).

Kullanim alanlari

e Giimiis elektrigi cok iyi gegirdiginden ve kolayca tel haline geldiginden, elektrik teli olarak
(Pahali oldugundan tercih edilmez)

e Siis egyast liretiminde,

e Ayna yapiminda,

e Fotografcilikta,

e Bazi ilaglar ve alasimlarin hazirlanmasinda

e Saf glimiis asetik asit, boyalar ve fotograf maddeleri elde etmede

e Toz halinde glimiis, cam ve ahsabi elektrik iletkeni yapmak i¢in yeni seramik tipi kaplama
islerinde
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e (Glimiis zeolitler, acil durumlarda, deniz suyundan igilebilir su elde etmek icin
kullanilabilmektedir.
Suda ¢oziinen tuzlari: AQNO3, AgMnO4, AgCIO3, AgCIO4
Suda ¢oziinmeyen tuzlari: AQCIl, AgBr, Agl, Ag2SOs, Ag2C204, AgCN, AgoCrOs, Ag20, AgeS,
AgSCN, Ag2CO0s' dir.
Baslica kompleksleri: Ag(CN)3, Ag(S,03)53, AgCly, Agl;, Ag(NH3)F “dur.

412 KURSUN

Kursun periyodik cetvelin IV A Grubu elementidir. Kursun (Pb) atom numarasi 82 ve atom Kkiitlesi
207,19 olan mavi-giimiis rengi karisimi1 bir elementtir. 327,5°C de erir ve 1740°C de kaynar. Dogada,
kiitle numaralar1 208, 206, 207 ve 204 olmak iizere 4 izotopu vardir. Kursun genellikle bilesiklerinde
+4 yerine +2 degerlik alir.

Dogada en yaygin olarak parlak metal goriiniimlii, grafit renginde galen (PbS) minerali Seklinde
bulunur. Kursunun en cok rastlanilan cevherleri, siilfir minerali galen (PbS) ve onun oksitlenmis
iriinleri olan seriisit (PbCO3) ve anglezit“dir (PbSO4). Bu mineraller arasinda en onemli olani
galendir. Genel olarak sfalerit (ZnS), giimiis ve pirit (FeS.) ile birlesik halde bulunur.

Kullanim Alanlan

e Kursun metali ve oksidi pillerde,
e Petroldeki vuruntuyu 6nleyici olarak kullanilan PbEts eldesin de,
e X-ray cihazlar ve niikleer reaktorlerin radyasyondan korumak amaciyla kaplanmasinda,
e Kristal cam tretiminde,
e Kablolar1 kaplamak i¢in,
e Asindirict sivilarin saklanacagi kaplarin yapiminda,
e Renksiz lenslerin yapiminda (yiiksek kirilma indisine sahiptir),
e Su taginmast igin kullanilan borularin yapiminda kullanilmaktadir.
Suda ¢oziinen tuzlari: PB(NO3)2, Pb(CH3COO)2, Pb(C103), ve PbCl
Suda ¢oziinmeyen baslica tuzlari: PbF2, PbBr2, PbSOs, PbC204, PbS, PbCO3, PbCrOs,
Bagslica kompleksleri: [PbCls], [PbCls]? [Pbl4]? , [Pb(CH3COO)4]%, [Pb(S203)2]*

4.1.3 CIiVA

Agir, glimiis renkli bir gecis metali olan civa, oda Sartlarinda (25 °c'de) ya da normal Sartlar altinda
stvi durumda bulunan bes elementten biridir. Civa periyodik cetvelin 1l B grubu elementidir. Atom
agirhigr 200,59 g/mol, yiikseltgenme basamagi: +1 ve +2'dir.
Dogada en ¢ok zencefre (HgS) Seklinde bulunur. Az oranda bazi kayalar arasinda ¢ok ince dagilmis
elemental halde de bulunmaktadir.
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Kullanim Alanlan

e Termometre (sicaklik Olger) ve barometre (basingdlger) gibi bilimsel aygitlarda

e Civa, platin ve demir hari¢ diger metallerle "amalgam" ad1 verilen alasimlar yapar. Glimiis,
kalay, kadmiyum ve civadan ibaret bir cins amalgam disleri doldurmakta kullanilir.

e Kirmizi civa "(2)" siilfiir (hgs) vermilion adi altinda kirmiz1 boya olarak kullanilir. Gemi
teknelerinin su altindaki kismi, bu boyayla boyanarak midye ve istiridyelerin tekneye
yapisarak toplanmalar1 6nlenir.

e Civa buharli lambalarda kullanilir.

e Apynalarin sirlanmasinda, altin ve giimiis liretiminde, tipta tedavi maddesi olarak civadan
faydalanilir.

e Bazi elektrik devre anahtarlarinin yapiminda da civa kullanilir.

Suda ¢oziinen bagslica civa(l) tuzlar:: Hg2(NO3)2.2H20, Hg2(ClO4)2. 4H20 dur.
Suda ¢oziinmeyen civa(l) bilegikleri: Hg2Clz, Hg2Br2, Hgol2, Hg2CrO4, Hg2SO4, Hg2CO3, HQ2S.
Hg2(CN)2, Hg2(SCN)2,Hg2C204 dir.

4.2 1. GRUP KATYONLARININ SISTEMATIK ANALizZi
4.2.1 Grup Katyonlarin Coktiiriilmesi

Analiz edilecek ¢6zeltiden bir tiipe 20 damla alinir. Bunun tizerine 5 damla 3 M HC1 eklenip iyice
karistirdiktan sonra santrifiijlenir. Cokmenin tam olup olmadigin1 anlamak igin istteki ¢ozeltiye 1
damla daha 3 M HC1 damlatilir. Yeniden ¢okelek olusursa santrifiijlenerek ¢okelek I ve ¢ozelti I
ayrilir.

Cozelti I: I1. III. TV. ve V. grup katyonlarin analizi i¢in saklanir.

Cokelek I:1 damla 3 M HC1 iceren 10 damla soguk suyla yikanip yeniden santrifiijlenir ve yikama
suyu atilir. Elde edilen beyaz ¢okelek AgCI, PbCI. ve Hg2Cl: igerebilir. Cokelek I {izerine 6-7 damla
su eklenerek karistirilir ve 4-5 dakika su banyosunda isitilarak PbCI’{in ¢6ziinmesi saglanir. Karigim
sicakken santrifiijlenir, sogumus ise yeniden tiip sarsilmadan 1sitilir. Santrifiijledikten sonra Cokelek
A ve Cozelti A olarak ayrilir.

/!!Kat1 ornegin ¢oziilmesi igleminde HCI ¢ozeltisi kullanildiysa, ortamda ¢oziinmeden kalan beyaz
¢okelek 1. grup katyonlarinin kloriirlerini igerebilir. Bu durumda analize ¢okelek iceren ¢ozelti ile
baslanmalidir.

Cokelek A: AgCI ve HgoCl; icerebilir. Bu ¢okelekte PbClI, kalip kalmadigini anlamak i¢in ¢ozelti
ikiye ¢cokelege 3-4 damla su eklenir ve su banyosunda 1sitilir. Ustteki ¢ozeltiden 1 damla saat camina
alinarak tizerine 1 damla 1 M K>CrOs ¢ozeltisi eklenir, sar1 renkli PbCrOs ¢okelegi olusmazsa
Cokelek A’da PbClz yok demektir. Aksi hallerde yikama islemi birkag kez tekrarlanir. Cokelek

lizerine 15 damla 3 M NH3s eklenip bir bagetle iyice karigtirilir. Cozelti bazik yapilip santrifiijlenir
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ve Cokelek B ile Cozelti B ayrilir.
Cozelti A: Cozelti A PbCl> igerebilir. Cozelti ikiye ayrilir.
a) Birinci kismina 4 damla 1M K2CrOs eklenince olusan SARI COKELEK Pb*? olustugunu

gosterir. Bu ¢okelek tizerine 10 damla 2,5 M H2SO4 eklenip bagetle iyice karistirilir. PBSO4
olusumu sebebiyle beyaz ¢okelek elde edilirse Pb*? vardir. Ayrica bu ¢okelek (PbSOa) iizerine
10 damla amonyum asetat eklendiginde ¢okelegin ¢oziinmesi Pb*2’nin varligini destekler.

b) ikinci kismma 1-2 damla 1 M KI ¢ozeltisi eklenir. Elde edilen sar1 ¢okelek ¢oziiniinceye
kadar amyant tel {izerinde bek alevinde 1sitilip hemen ¢esme suyunda sogutuldugunda olusan
PARLAK SARI KRISTALLI COKELEK Pb*?’nu gésterir.

Cokelek B: Cokelek B iginde HgNHCI, Hg olabilir. S'YAH-GRI COKELEK Hg.?*’nu gésterir.
Cokelek 10 damla su ile yikanip yikama suyu atilir. Cokelege 20 damla kral suyu eklenir, su
banyosunda 5 dakika karistirilarak 1sitilir, kapstile alinir ve kuruluga kadar 1sitilir. Soguduktan sonra
5 damla suyla seyreltilip berrak ¢ozelti ikiye ayrilir.

a) Birinci kismma 2-3 damla SnCly ¢ozeltisi eklenir, BEYAZ VEYA GRI COKELEK
Hg2?"’nu gosterir.

b) ikinci kismina 2-3 damla K1 eklenir. PORTAKAL RENKLI COKELEK Hg,?"’nu gosterir.

Cozelti B: Cozelti B, Ag(NH3)?* ve CI” ierebilir.

a) Birinci kism13 M HNOgs ile asidik yapilir. AgCI olusumu nedeniyle BEYAZ COKELEK elde
edilirse Ag* nu gosterir.

b) Ikinci kismma 2 damla 0,1 M KI ¢ozeltisi eklendiginde olusan ACIK SARI COKELEK
Ag*’nu gosterir. Bu ¢okelegin 10 damla 0,5 M KCN eklendiginde ¢oziinmesi Ag* varligimi

destekler.
4.2.2 1. GRUP KATYONLARIN ANALiZINDE NOTLAR

1. Grup katyonlarini ¢oktiiriirken ortam pH iyi ayarlanmalidir. HCI ¢6zeltisinin fazla eklenmesi
durumunda, I. Grup katyon kloriirleri kompleks iyonlarint olusturarak ¢oziiniirler. HCI
cozeltisinin az eklenmesi durumunda ise Sb(III) ve Bi(Ill)'iin beyaz renkli oksikloriirleri
(SbOC, BiOCI) hidroliz nedeniyle ¢okerler. Bu nedenle seyreltik HCI ¢6zeltisi kullanilir ve
bu oksikloriirler asagidaki tepkimeye gore ¢Oziiniirler.

BiOCI + 2 H30* — Bi*" + CI + 3 H.0

2. Karisimda yalnizca I. grup katyonlar1 bulunursa HCI ile ¢oktiirdiikten sonra, su banyosunda
1sitmaya gegcilir.

3. Kursun kloriir yikama sirasinda énemli 0l¢lide ¢oziinebilir. Bunu 6nlemek igin, ortak iyon
etkisi kursun kloriiriin ¢ozliniirligiinii azaltacagindan HCI eklenir.

4. Kursun kloriir sicak suda oldukca iyi ¢oziinmesine karsilik, ¢ozelti sogudugunda coker.
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Kursun iyonu i¢in deneyin ¢ogu kez yanlis ¢ikmasi, bu noktaya dikkat edilmemesinden
kaynaklanir. Kursun kloriiriin ¢oziiniirliigii sicaklikla soyle degisir:
100 mL suda 0°C 0,67 gram PbCl>
100 mL suda 100°C 3,34 gram PbCl;
5. AgCI ve Hg2Cl; kariSiminin NH3 ile tepkimesi asagidaki gibidir:
AgCI + 2 NH3z — Ag(NHs)," + CI
Hg2Cl2 + 2NH3 — Hg(NH2)Cl + Hg + NH4Cl
Kullanilan NH3 miktart her iki tepkime i¢in yeterli olmadiginda, yalnizca Hg>Cl> ile NH3 tepkimesi
olur ve ¢éziinmeden kalir. Bu nedenle, eger ortamda oldukga ¢ok civa(I) bulunuyorsa (NHz ilk
eklendiginde olusan siyah veya gri ¢okelek bunu gosterir) giimiis kacirilabilir. Bunu 6nlemek ig¢in,
ikinci bir kisim daha eklenerek ¢6zeltinin bazik olmasi saglanir.
Civa(l) iyonu varsa, amonyak eklendiginde olusan ¢okelek siyah veya gri renkte olur. Bu asamada
olusan beyaz bir ¢okelek, ayrilamamis kursun kloriir ile amonyagin olusturdugu kursun oksiklortir
olabilecegi gibi, ¢oziinmeden kalan giimiis kloriir de olabilir. Bu nedenle amonyagin yeterli miktarda
eklenmesine 6zen gosterilmelidir.
(Cozeltinin asitli olup olmadigi turnusol kagidi ile incelenir. Ag(NH3s)'nin AgCl'e doniismesi i¢in

cozelti asidik olmalidir. Aksi takdirde giimiis iyonu bulunmasina karsilik ¢okelek gozlenemez.

4.3 1. GRUP KATYONLARIN ANALIZI

Fresenius'un sistematik analizinde agir metallerin 13 katyonu siilfiirleri olarak ¢okmektedir. Bu
stilfiirlerin ¢6ziiniirliikleri ve dolayisiyla da ¢oziniirlik ¢arpimi (K¢) degerleri, genis bir aralikta
degismektedir. K¢, degerlerindeki bu genis araliktan yararlanilarak 13 katyondan 8i Il. Grup (Cu*?,
Hg*2, Pb*2, Bi*3, Cd*2, As™, Sb*2 ve Sn*?) geriye kalan 5i ise lll. Grup (Zn*?, Fe*2, Co*?, Ni*? ve
Mn*?) siilfiirleri olarak ¢oktiiriilebilir. Tablo 4’de 2. ve 3. grup katyonlarmnin siilfiirlerinin K

degerleri goriilmektedir.

Tablo 6. 2. ve 3. Grup katyonalrinin siilfiirlerinin K¢, degerleri

Il. Grup 1. Grup 1. Grup
Siilfiir Kee Siilfiir Ko Siilfiir Ko
HgS 3,0x107>3 As;Ss 4,4x107% zZns 1,2x10°%
CuS 8,5x107%° Sh,S3 1x107%0 CoS 7,0x107%3
Bi2S3 1,6x10 "2 snS 1,8x10°%8 NiS 1,4x10°%*
PbS 3,4x10°%8 FeS 3,7x1071°
CdS 3,6x10°% MnS 1,4x10°71
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I1. ve I1ll. Grup katyonlar1 ayirmak igin bu siilfiirlerin ¢oziiniirliikklerindeki genis farkliliktan
yararlanilir. 0,3 M HCI ¢o6zeltisinde Il. grup katyonlar siilfiirleri halinde ¢okerken, III grup katyonlar
cokelek olusturmayip ¢ozeltide kalirlar. Hidronyum iyonu derisiminin 6nemi, siilfiir iyonu derigimini
kontrol etmesinden kaynaklanir.

HS + 2H,0 < 2Hs0" + S*

Ka = [H30*14[S?] / [H2S] =6,8x10-2 [H2S]

Doygun HzS ¢ozeltisi yaklagik 0,11 M dir. Bu durumda,
[H30*]? [S*] = 6,8 x 10"

I1. grup katyonlarin siilfiirleri halinde ¢okmesini saglayan hidronyum iyonu derisimi 0,3 M (pH=0,5)
kabul edilirse katyonu ¢oktiirmek igin gerekli S?* iyonu derisimi:

(0,3)% [S*] =6,8x1024 [S*] =7,5xI0"% M olur.
Yar1 mikro analiz yonteminde katyonlarin ¢okme isleminden 6nceki baslangi¢ derisimleri 0,01 M
degerine esit veya daha kiigiiktiir. Bu durum dikkate alindiginda iki degerlikli bir katyon (M?*)
stilfiirtiniin ¢oziiniirliikk ¢arpima:

MS(k) < M2 + SZ
K= [M?*][S?] = (0,01) (7,5 x 102%) = 7,5 x 10% olur.

Daha 6nce verilen II. grup katyon siilfiirlerinin ¢6ztintirliik ¢arpimi degerlerinin tamami [HzO*] = 0,3
M olan bir ¢dzeltide elde edilen ¢dziiniirliik ¢arpimi 7,5 x10% degerinden kiiciik, III. grup katyon
siilfiirlerinin ¢oziiniirlikk ¢arpimi degerleri ise 7,5 x10% degerinden daha biiyiiktiir. Dolayisiyla bu
ortamda yalnizca II. grup katyonlar ¢okecektir. III. grup katyonlarin stilfiirleri halinde ¢oktiirmek
icin ortamin pH' in1 yeniden ayarlamak gerekir.

I1. ve III. grup siilfurlerinin ¢oktiiriilmesi i¢in gerekli olan H»S; tiyoasetamid (CHzCSNH>) ve demir
stilfiir gibi cesitli bilesiklerden elde edilebilir. Bu foyde; H>S yerine en kolay elde edildigi
tiyoasetamid bilesiginin kullanilmasi onerilmistir. Cilinkii tiyoasetamid bilesigi, suda kolay ¢oziintir
ve HzS olusturmasi icin sadece 1sitmak yeterlidir, tek dezavantaji pahali olmasidir. Tiyoasetamid
isitilinca hidrolizlenerek HaS olusturur.

CH3CSNH2 + 2HyO < CHs3COO + NHs" + H.S

431 BizMUT

Sembolii Bi olan metalik bir elementtir. Periyodik cetvelde 5A grubunda bulunur ve bu grubun en
agir tiyesidir. Orta ¢cagdan beri bilinen bir elementtir. Gri renkli bir metaldir. Dogada serbest olarak

ya da siilfiir ve oksitleri halinde bulunur. Atom numarasi 83, kiitle numarasi 208,9°dir. Bilesiklerinde
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-3, +3, +5 degerliklerini alabilir.
Dogada az bulunan clementlerdendir. Cok az miktarda serbest halde bulunur. En ¢ok bulunan
sekilleri bizmutglanz (BLSs), bizmutocter (Bi203)dir.

Kullanim Alanlan

e Doviilebilir demir liretiminde

e Akrilik fiber yapiminda katalizor olarak

e Termokapillarin igerisinde

¢ Yangin detektorlerinde ve yangin sondiiriiciilerde

e ilag sanayisinde

e Kozmetik sanayide kullanilir.
Bizmutun seyrettik asitlerde ¢oziinen tuzlari:BiCls, Bi(NOs)s, Bi2(SOs)sdur.
Baslica kompleksleri: Bi(SCN)s>, BiCls', Bils™ diir.

432 CIiVA

Boliim 4.1.3’e bakiniz.

Suda ¢oziinen civa (1) bilesikleri: Hg(NO3)2 ve Hg(C104)odir.

Suda ¢oziinmeyen civa bilesikleri: HgS, Hglz, HgBr2, Hg(SCN)2, HgO, HgSO4’dur.
Baslica kompleksleri: HJ(CN)+> HgCls', HgCls>,HgBrs>, Hgls?, HgS > dr.

4.3.3 BAKIR

Bakir periyodik cetvelin IB grubu elementidir. Atom agirhigr 63,54 g/mol’diir. Yiikseltgenme
basamagi +1, +2 ve +3* tiir. Dogada daha ¢ok bilesikleri halinde bulunur. En ¢ok bulunan mineralleri
kuprit (Cu20), azurit (2CuCO3, Cu(OH)z2), kalkoprit (CuFeS.), bornit (CuzFeSs), molahit CuCOs,
Cu(OH) dir. Bakar(II) tuzlar1 genellikle suda ¢6ziiniir.

Suda ¢oziinmeyen bilegikleri: CuC204, CuCOs, CuS, Cu(OH)2 ve Cu(103)2

Kompleksleri: CuCls’, CoCl %, Cu(NH ) ", Cu(C O ) # ve Cu(CN)

4.3.4 KADMIYUM

Kadmiyum, kimyasal simgesi Cd olan, glimiisbeyazliginda, kanserojen, toksik bir agir metaldir.
Kadmiyum periyodik cetvelin II B Grubu elementidir. Atom agirlig1 112,40 g/mol ve yiikseltgenme
basamagi +2 dir. Dogada tek basina bulunmaz. Cinko mineralleri yaninda % 1 oranina kadar CdCOs3
ve CdS seklinde bulunur. Kadmiyum nitrat, kloriir, bromiir, siilfat, asetat, tiyosiyanat ve tiyosiilfat
suda kolaylikla ¢6ziiniir.

Suda ¢oziinmeyen bilesikleri: CdS, CdCOsz, Cd(OH)., Cd(CN):

Baslica kompleksleri: Cd(NH3)4?*, Cd(CN)4%, Cdls*, CdCls*dir.
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435 KURSUN
Bolim 4.1.2. ye bakiniz.
43.6 ARSENIK

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

Dogada bilesikleri halinde bulunur. Demirli arsenik siilfiir [FeAsS(FeAs2FeS)], arsenikli nikel
stilfiir (NiAsS), demirli arsenik (FeAsy), realgar (AssSs), orpigment (AS2Ss).

Kullanim Alanlan

e Tung rengi vermek igin

e Organarsin bilesikleri tip sektoriinde ilag olarak

e Pb-As bilesikleri sagma yapiminda

e Transistor yapiminda doping ajan1 olarak kullanilir.
Biitiin arsenik bilesikleri zehirlidir. As(111) ve As(V) iyonlart oksijenle kovalent bag yaptiklarindan
sulu ortamda serbest halde bulunmaz. As(l1l) bilesikleri arsenit (AsOs* veya AsOy), As(V)
bilesikleri ise arsenat (AsO4>) halinde bulunurlar. Bundan dolay tepkimeleri katyondan ¢ok anyon

tepkimelerine dayanur.
437 ANTIMON

Antimon, periyodik tablonun 5A grubunda yer alan elementtir. Periyodik tablonun elementidir. Atom
numarast 51'dir. Erime noktas1 630°C, kaynama noktas1 ise 1380°C’dir. Dogal antimon stilfiirden
(Sb2S3) elde edilir. Metale benzeyen, kirilabilen ve kolayca toz durumuna getirilebilen giimiis beyazi
renginde bir katidir. Atom agirligi: 121,75 g/mol ve ylikseltgenme basamagi +3, -3, +5 dir.

Dogada metal antimonat, antimon siilfiir ve oksitler halinde bulunur. Stibnit (Sb2S3), bakir antimon
kar1Sik stilfiir (4 CuzS. Sh,S3), antimon giimiis blendi (3Ag2S.Sb2S3), kursunlu antimon (PbS. Sb2S3),
antimon bliite (Sb203), (2 Sb2S3.Sb203) Cift tuz olarak bulunur.

Kullanim alanlar

e Yar iletken bir madde oldugu icin bu teknolojide kullanilir. Infrared dedektorlerin
yapiminda,

e Sertligi arttirmak i¢in alagimlar halinde kullanilir.

e Pil, siirtlinmeyi onleyen alasimlar, ayna, kablo yapiminda,

e Oksitleri, siilfiirleri, trikloriirleri alev ge¢irmeyen materyallerin yapiminda, boya

endiistrisinde, seramik ve cam yapiminda,
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e Potasyum antimontartarat hidrat ila¢ sektoriinde kullanilir.
Baslica kompleksleri: SbCls, SbCI *, SbOC4H4O6™ dir.
Kuvvetli hidroliz nedeniyle Sb(III) tuzlan ile ¢6zelti elde edilemez (SbO*dan dolay1). Sb(III)'iin

nitrat, klorat, perklorat, fosfat gibi tuzlari1 bilinmemektedir.
4.3.8 KALAY

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

Metalik halde ¢ok az, mineral olarak oksit halinde bulunur. Kasitenit (SnO3), stannit (CuzFeSnSa),
teallit (PbSnSy).

Kullanim Alanlan

e Metalleri aginmaya kars1 korumak amaci ile kaplanmasinda,
e SnCl2.H20 bileSigi patiska baskis1 uygulamalarinda indirgen ajan olarak,
e Kalay-niobiyum alasimlan diisiik sicaklikta siiperiletkenlik ozelligi nedeniyle, miknatis
yapimi gibi birgok uygulamada,
e Kalay tuzlarinin cama piiskiirtiilmesi ile camda elektrik iletkenligini saglamak amaci ile,
e Eritilmis cam igerisine eritilmis kalay eklenerek camin diizgiin yiizeye sahip olmasi amaciyla
kullanilir.
Coziiniirliigii az olan bilesikler: SnS, Sn(OH)2, SNC204, Snly, Sn3(PO4)2, SNS2, SNO2, Snls
Bilinen kompleksleri: SnCle?", SNS3?, SN(C204)3*

4.4 1. GRUP KATYONLARININ SISTEMATIK ANALIZI

I. gruptan alinan ¢ozelti, II-V grup katyonlarindan bazilarin1 ya da tiimiinii i¢erebilir. Bu ¢ozeltinin
iizerine 3 M HNO3 den 2 damla eklendikten sonra su banyosunda 3 dakika 1sitilir. Cozelti hafif bazik
oluncaya kadar 3 M NHj3 den ve tam asit doniimiine kadar 3 M HCI den damla damla eklenir. Cozelti
hacmi 1 mL oluncaya kadar buharlastirildiktan sonra, 2 damla derisik HCI ve 7 damla tiyoasetamid
cozeltisi ekleyip su banyosunda 5 dakika isitilir. 10 damla damitik su ve 2-3 damla daha tiyoasetamid

ekleyip subanyosunda 5 dakika daha 1sitilir ve santrifiijlenerek ¢okelek II ile ¢ozelti 11 ayrilir.
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Cokelek 11

Cozelti I1

II. grup katyonlarinin siilflirlerini igerebilir.

Bunlar As»Ss (sar1), As2Ss (sar1), Sb2Ss
(portakal kirmizisi), Sb2Ss (portakal rengi),
SnS; (sar1), HgS (siyah), PbS (siyah), CuS

Il., IV. ve V. grup katyonlarini i¢erebilir.
H>S kaynatilarak ugurulduktan sonra
cozelti diger gruplarin aranmasi igin

saklanir.

(siyah), BI,Ss (kahverengi-siyah) ve CdS

(sar1) diir.

Grup I1-Aile 11-B'nin ayrilmasi: Elde edilen II grubun siilfiir ¢okelekleri 1 damla doymus NH4Cl
ve 1 damla tiyoasetamid igeren 10 damla su ile yikanip, yikama suyu atilir. 10 damla 3 M KOH
eklendikten sonra su banyosunda 3 dakika karistirilarak 1sitilir, Santrifiijlenerek ¢cokelek A (grup 1l-
A) ile ¢ozelti A (grup 11-B) ayrilir.

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

Céozelti A: 11 B grup katyonlarmin ¢oziinebilen kompleks iyonlarmi (AsOs>, AsSs*, SbO2", ShS,,
Sn0,%) igerebilir.

44.1 11-A GRUP KATYONLARININ ANALIZi

Cokelek A: Cokelek, ortamdaki fazla KOH’i uzaklastirmak i¢in 10 damla damitik suyla yikadiktan
sonra santrifiijleyip yikama suyu atilir. Cokelek tizerine 12 damla 6 M HNOs eklenir ve su

banyosunda karistirilarak 5 dakika iyice 1sitildiktan sonra santrifiijlenir. Cokelek B ve Cozelti B

ayrilir. Cozelti iistiine ¢ikan serbest kiikiirt baget ile alinip atilir.

Cokelek B Cozelti B

+

Hg(NOs)2.2HgS (beyaz), HgS (siyah) Cu®*ve Cd?
veya S olabilir. Cokelek iizerine 15 damla
kral suyu eklenir. Su banyosunda 2-3
dakika 1sitilip ¢okelek' ¢oziiliir. Cozelti
kapstile alinir ve kurutulur. Soguduktan
sonra lizerine biraz su eklenir ve ¢ozelti
ikiye ayrilir.

a)birinci kismina 1 damla SnCI> eklenir.
Olusan BEYAZ veya GRI COKELEK

Pb%*, Bi®, iyonlarini
igerebilir. Cozelti lizerine 3 damla derisik

H.SOs  eklenip  beyaz  dumanlar
goriilinceye kadar kapsiilde 1sitilir. Bu
iSleme 2-3 damla madde kalincaya kadar

devam edilir. lyice soguduktan sonra

Hg?* nu gosterir.

b)ikinci kismi temiz bir bakir ylizeye
damlatilir ve 5-10 dakika beklenir.
Olusan GRI kaplama Hg?* nu gosterir.

tizerine dikkatlice 1 mL su eklenip baget
ile karigtirilir ve santrifiijlenir. Cokelek C

ile Cozelti C ayrilir.
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Cokelek C

Cozelti C

Cokelek C igerisinde PbSOs olabilir.
Cokelek 4 damla suyla yikama suyunu
10 damla doymus
NH4CH3COO eklenir ve karistirilarak su
Berrak

attiktan  sonra

banyosunda 5 dakika 1sitilir.
degilse santrifiijlenir ve ¢okelek atilir.
Cozeltiye 1 damla derisik CH3COOH ve 2
IM  KaCrO4 SARI
COKELEK Pb?" nu gésterir. Cokelek 6 M

damla eklenir.

NaOH de ¢bziiniirse Pb?* varligini kanitlar.

Bi®*, Cu®* ve Cd?" icerebilir. Cozelti
iizerine 1 damla AI** ¢ozeltisi eklenir.
Cozelti bazik oluncaya kadar baget ile
strekli kariStirarak damla damla deriSik
NHs eklenir.
fazladan derisik NH3 eklenip santrifiijlenir

Daha sonra 3 damla da

ve Cokelek D ile Cozelti D ayrilir.

Cokelek D

Cozelti D

Bi(OH); ve AI(OH)s olabilir. Cokelek
iizerine 5 damla damitik su eklenerek
cokelek yikanir ve yikama suyu atilir. Daha
sonra ¢okelek iizerine 10-12 damla yeni

hazirlanmig potasyum stannit ¢ozeltisi

eklenir. COKELEKTEKI ANI
SIYAHLANMA  Bi**nun  varligm
gosterir.

Cu(NH3)4?* ve Cd(NH3)s?* igerebilir.
Cozeltideki MAVI RENK Cu?* iyonunu
gosterir. Cozelti ikiye ayrilir,

a) Cozeltinin bir kismma 6 M CH3COOH
ve 1 damla KsFe(CN)s eklendiginde
olusan KIRMIZI COKELEK Cu *?’nin
varligini gosterir.

b) Cozelti D'de Cu oldugundan mavi rengi

gidermek i¢in ¢ozeltinin ikinci kismina

damla damla renk kayboluncaya kadar

1 M KCN eklenir. Daha sonra 3 damla

da fazladan 1 M KCN ve 2-3 damla

tiyo-asetamid ¢ozeltisi  eklenip 5

dakika su banyosunda 1sitildiginda

olusan SARI COKELEK Cd?" nun

varligini gosterir.
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4.4.2 11-B GRUP KATYONLARININ ANALiZi

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

Cokelek E: As>S3, AszSs ve S igerebilir. Cokelek su ile 3 kez yikanir ve yikama sular atilir. Cokelek
tizerine 10 damla derisik HNOs eklenerek su banyosunda 5 dakika karistirilir. Bunun iizerine 5 damla
0,5 M AgNO:3 eklenip karistirilir (Eger beyaz ¢okelek oluSursa santrifiijlenip ¢okelek atilmalidir. Bu
¢Okelek ortamdan uzaklastirilamayan CI™ ile Ag™ nun AgCl olusturmasindan olabilir). Berrak ¢ozelti
ikiye ayrilir. Cozeltinin;
a) Birinci kismma 5 damla 2,5 M NaCH3COO eklendiginde olusan KIRMIZIMSI
KAHVERENGI COKELEK (AgsAsOs) As®** varligini gosterir,
b) ikinci kismma 3 damla su ile 10 damla amonyum molibdat ¢ozeltisi eklenip su banyosunda
10-15 dakika 1sitildiginda olusan SARI COKELEK As** varligini gsterir.
Céozelti E: Sn** ve Sb*" iyonlarimi igerebilir. Cozelti bes kisma ayrilir.

Sb** aranmas::

a) 1Iki saat camina konulan birer spatiil ucu NaNO; kristalleri iizerine 4-5 damla 3 M HC1
ekleyip NO2 gazinin ¢ikisi saglanir. Her ikisinin iistiine rodamin-B eklendikten sonra birine
1 damla su, digerine ise bilinmeyen 6rnek ¢ozeltisinden damlatilir. Rodamin-B'nin renginin
KIRMIZIDAN MORA DONMESI Sb*" varligin1 gosterir.

b) Cozelti E'nin bir kismina 1 damla tiyoasetamid eklenip 1sitildiginda olusan PORTAKAL
RENKLI COKELEK Sb** varligin1 gosterir.

c) Derisik HC1 ile temizlenmis demir tel tizerine 2 damla 3 M HC1 damlatildiginda olusan siyah
kaplama Sb®" varligim gosterir.

Sn** aranmasi:

Cozelti E'nin iki kismi iizerine 5 damla 3 M HC1 ve bir parga Mg Serit eklenerek kariStirilir. Ustteki
berrak ¢ozelti ikiye ayrilir. Cozeltinin,
a) Birinci kismma 4 damla doymus HgCl, ¢ozeltisi eklendiginde olusan BEYAZ veya GRI
COKELEK Sn?* varhgim gdsterir,
b) ikinci kismi NaOH ile baziklestirilir ve iizerine NaOH ile baziklestirilmiS Bi®* ¢ozeltisi
eklenir. Olusan STYAH COKELEK Sn?* varligin1 gdsterir.

443 1. GRUP KATYONLARININ ANALiZ NOTLARI
1. Cozelti bazik duruma getirilirken ¢okme olabilirse de HC1 eklenmesi ile bir kisim ¢okelek

yeniden ¢oziiniir. Tiyoasetamid eklendiginde ¢dziinmenin tam olmas1 gerekmediginden fazla

HCI eklenmemelidir.

32



10.

11.

12.

Arsenigin HoS ile ¢cokmesi i¢in ortam sicak ve asidik olmalidir.

Islemler sonucu oluSan ¢ozelti hidronyum iyonu yéniinden 0,3 M olmalidir. Bu asitlik I1. ve
II1. grup katyonlarinin birbirlerinden ayrilmasi i¢in uygundur. Cozelti fazla asidik oldugunda
bazi II. grup katyonlar1 tam ¢okmez ve ¢ozeltide kalir. Bu oOzellikle kalay, kursun ve
kadmiyum iyonlari i¢in gegerlidir. Cozelti yeterince asidik olmadiginda ise I1I. gruptan bazi
katyonlar II. grup katyonlarinin siilfiirleri ile birlikte ¢okerler. Bu durum da 6zellikle ¢inko,
nikel ve kobalt iyonlari i¢in gegerlidir.

Pb(CH3COO), damlatilmis siizge¢ kagidi tiiplin agzina kapatilir. Kararmanin olmasi H2S
varligim gésterir. Cozeltideki HzS 'in ugurulmadig1 durumda agik havanin etkisiyle S2, SO4>
iyonlarna yiikseltgenir. Ortamdaki silfat iyonlar: ile de IV. grup katyonlari, 6zellikle
baryum, siilfat halinde ¢oker. Cozeltide II. gruptan baska bir katyon grubu yoksa bu islem
yapilmaz.

Bakair, bizmut, kadmiyum ve kurSun siilfiirleri, stilfiir iyonunun nitrat iyonu tarafindan serbest
kiikiirde yiikseltgenmesiyle ¢oziiniirler.

Kral suyu HgS' i iki tiir tepkime sonucunda ¢dzer. Siilfiir iyonu, nitrat iyonu tarafindan
serbest kiikiirde yiikseltgenir ve C1” iyonu HgCls2kompleksini oluSturur. Coziinmeden kalan
kisim ise serbest kiikiirttiir.

Kursun iyonu PbSOs Seklinde ¢oker. Bu ¢okelek HNO3'li ortamda Pb(HSO4), olusumuyla
¢oziliniir. Beyaz SO3 dumanlariin gériilmesi HNOs3 'in uzaklastigini gosterir.

Bu karnisim seyreltildikten sonra iki dakikadan fazla kalmamalidir. Bu siire i¢inde
kullanildiginda bazik beyaz bizmut siilfat ¢okelegi olusur. Santrifiij isleminden sonra elde
edilen ¢okelek kursun iyonu i¢in yapilan tiim denemelerde olumlu sonu¢ verir. Ancak
kromatla olusan bizmut ¢okelegi NaOH iginde ¢oziinmez.

Kursunu, PbCrO4 Seklinde ¢oktiirmeden once ¢ozelti asetik asit ile asitlendirilmelidir. Bu
yapilmadig1 durumda ortamda bulunabilecek olan bizmut, kromat halinde ¢oker.

Bizmut hidroksit jelimsi bir kat1 oldugundan gozlemek giigtiir. A1>* eklenerek AI(OH)s ve
Bi(OH)3 ¢okeleklerinin karigimi elde edilir ve ¢okelek gozlenebilir duruma getirilir.

KCN ¢ok zehirli bir madde oldugundan dikkatli ¢alismak gerekir. Eklenen KCN ile
Cu(NH)4?* ayrilarak Cu(CN)s> kompleksi olusur. Cu?" yoksa ¢ozeltinin rengi mavi
olmayacag icin KCN eklemeye gerek yoktur ve dogrudan Cd?* analizine gegilir. Cu®* ve
Cd?* iyonlarinin beraber bulundugu bir ¢ozeltide bakir iyonlar1 KCN ¢ozeltisi ile tutulur.
Cu(CN)4s>kompleksi H S ile tepkime vermez ve Cd?* bu ortamda H.S ile belirlenir.

Bu agamada siyah ¢okelek elde edildiyse ¢ozelti kismi atilir ve ¢okelek 5 damla suyla yikanip
yikama suyu da atilir. Cokelek tizerine 10 damla 1 M H2SO4 eklenip su banyosunda 4 dakika
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13.

14.

15.

16.

17.

18.

19.

4.5

451

karistirilir, santrifiijlenerek ¢oziinmeyen kisim atilir. Cozelti derisik NH3 ile notrallestirilip
3 M asetik asitle hafif asidik yapilir. Daha sonra 1-2 damla tiyoasetamid eklenir. SARI
COKELEK olusumu Cd?* iyonunun varligim gosterir.

Bazik ¢ozelti II-B grubu katyonlarinin ¢éziinmiis tiyo veya oksitiyo komplekslerini igerir. Bu
cozelti asitlendirildiginde kompleks iyonlar bozundugundan II-B grubu katyonlar siilfiirler
seklinde ¢oker.

Derisik HC1 ortaminda As>S3 ¢oziinmez, SboSs ve SnS ¢oziiniir. Bu islem dikkatli
yapilmadig1 takdirde Cozelti E'de Sb®" ve Sn?* iyonlar1 gozlenmez.

Cozeltideki H2S' i ortamdan uzaklastirmak i¢in karisim 1sitilir. HzS uzaklastirilmazsa antimon
ve kalay HCI ¢ozeltisi ile seyreldiginden yeniden ¢oker. Cokelek olusuncaya kadar
isitilmalidir.

Yikama islemi klor iyonunu ortamdan uzaklastirmay1 amaglar. Bu islem yapilmadiginda As>*
gbzlenemez.

Amonyum molibdat istenilenden 1-2 damla daha c¢ok kullanilmalidir. Bu ekleme
yapilmadiginda olusan ¢okelek HNO3 ¢ozeltisinde ¢oziiniir. As®* 'iin bulunmadigi ortamda
kirli beyaz renkli H2MoOg4 olusur.

Sodyum nitrit. Sb®* 'ii Sb®* 'e yiikseltger. Sb>* Rodamin-B yi yiikseltgeyip renk degisimim
saglar. Cok miktarda NaNO; kullanildiginda renk degisimi gzlenemez.

Bu durumda eklenen metalik Mg, Sb** ii metalik antimona veSn** ' ii Sn?* ' ye indirger.

I1l. GRUP KATYONLARIN ANALIZi

III. grup katyonlar1 demir(Ill) (Fe®*"), aliiminyum(II) (AI®*), krom(Il1) (Cr®*), nikel(ll) (Ni%"),
cobalt(I1) (Co?"), mangan(ll) (Mn?"), ¢inko(II) (Zn?*)’dur. Bu katyonlar 1. ve Il. Grup katyonlarinin
coktiiriicii reaktifleriyle ¢okelek olusturmazlar. Bunlar NH3-NH4CI ortaminda siilfiirleri ve
hidroksitleri halinde ¢oktiiriilerek ¢cozeltiden ayrilirlar. Bu ortamda Cr** ve AI** iyonlari hidroksitleri,

digerleri ise stilfiirleri halinde ¢okerler.

III. GRUP KATYONLARIN SISTEMATIK ANALIZi

III. Grup Katyonlarmin Coktiirtilmesi: Sadece I1I. Grup katyonlar1 igeren 6rneginiz (veya tam analiz
yapiliyorsa II. Gruptan ayrilan Cozelti II) izerine 4 damla doygun NH4CI ve iyice bazik olana kadar
(turnusol kagidi mavi oluncaya kadar) damla damla derisik NH3 eklenir (1). Cokelek III ve Cozelti
I ayrilir.
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Cokelek III: FeS (siyah), ZnS (beyaz), NiS
(siyah), MnS (acik pembe), CoS (siyah),
AI(OH)3 (beyaz) ve Cr(OH)3 (yesil) igerebilir.
Cokelek tizerine 10 damla derisik HCI

eklendikten sonra ¢okelek baget ile karistirilir

Cozelti III: 1IV. Ve V. grup katyonlarim

icerebilir. Bu ¢ozelti 3 M HCl ile
asitlendirildikten sonra ¢ozelti hacmi yariya
ininceye kadar su banyosunda isitilir. Olusan

¢Okelek atilir. Berrak ve renksiz ¢ozelti saklanir.

(4).

¢Oziinmesi i¢in derisik HNO3 eklenir ve berrak

Su banyosunda 1sitilarak ¢okelegin

kisim baska bir santrifiij tiipiine alinir.

Grup HI-A ile 111-B’nin ayrilmasi: Cokelek I1I den elde edilen ¢6zelti 6 M KOH ile baziklestirildikten
sonra dort damla H20: eklenir (5). Cozelti 5 dakika su banyosunda 1sitilir ve santrifiijlenir. Cokelek

A (grup 111-B) ve Cozelti A (grup III-A) ayrilir.

Cozelti A: AlO2 ", CrO4 % ve ZnO: ™ igerebilir. | Cokelek A: Cokelek 10 damla suyla yikanip
suyu Cokelek  Fe(OH)s,

MnO(OH)2, Ni(OH)2 ve Co(OH)s igerebilir.

Bunlar I11-A grubu katyonlarini olusturur yikama atilir.

Bunlar 111-B grubu katyonlarmni olusturur.

DIKKAT: \ll. Grup katyonlarin analizinde iceriginde hangi iyonlarin bulundugunu belirlemeniz istenen
ornekte (bilinmeyen drnek) sadece Cr3+, Fe3+, Ni2+ ve Co2+ olabilir. Girigsim etkilerinden dolayr bu grup

analizinde Zn2+, Mn2+ ve Al3+ iyonlari drnek ¢ozeltilerine dahil edilmemigtir.

452 111-A GRUP KATYONLARININ ANALIiZi

Cozelti A: Aluminat (A1O2 ~), kromat (CrO4 % )ve cinkat (ZnO> ~) iyonlarini igerebilir. Bu ¢cozeltiye
10 damla doygun NH4CH3COO ve ¢ozelti tam asidik oluncaya kadar 3M CH3COOH eklenir. Daha
sonra hafif¢e bazik oluncaya kadar (turnusol kagidinin ilk maviye doniistiigli noktaya kadar) 3 M

NHj3 eklenip ¢ozelti santrifiijlenir. Cokelek B ve ¢ozelti B ayrilir.
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Cozelti B: CrO4 2 veya Zn(NHas)s ?* igerebilir
(8). Cozelti iizerine c¢okme tamamlanincaya
kadar 1 M Ba(CH3COO); eklenip santrifiijlenir.
Cokelek C ve Cozelti C ayrilir.

Cokelek B: Al(OH)3 olabilir. Cokelek 10 damla
suyla yikanip yikama suyu atildiktan sonra
cokelek ¢coziiniinceye kadar damla damla 3 M
CH3COOH eklenir. Cozeltiye 3 damla doygun
NH4CH3COO ile 3 damla aluminon eklendikten
sonra 3 M NHz ile hafifce bazik duruma
getirilir. 2 dakika  bekledikten
santrifiijlenir (7). Olusan KIRMIZI COKELEK

sonra

AP nin varhgin belirler.

Cokelek C: BaSO4 ve/veya BaCrOs olabilir (9).
SARI COKELEK Cr** nm varligm gosterir.
Cokelek tizerine 6-7 damla 3 M HNO3 eklenip
su banyosunda 5 dakika 1sitilir. Uzerine 2 damla
1 M NazSOs4 ¢ozeltisi eklenip santrifiijlenir ve
berrak ¢ozelti alinir. Bu ¢ozelti iizerine 1 cm
yiiksekliginde karbontetrakloriir (CCls) eklenip
tiiplin dis1 ¢esme suyunda sogutulur ve %3 liik
H202 den 3 damla eklenip hemen karistirilir.

Eter tabakasindaki MAVI RENK Cr** nm

varligin belirler (10). Bu renk gecici olabilir.

Cozelti C: Cozelti Zn(NHs)s?* icerebilir.
Cozelti 3 M CH3COOH ile hafif asidik
yapildiktan sonra berrak ¢ozelti ikiye ayrilir. a)
Birinci kismina KsFe(CN)s ¢06zeltisi eklenir.
Olusan BEYAZ COKELEK Zn?' nm varligim
gosterir. b)ikinci kismina 5 damla tiyoasetamid
ekleyip su banyosunda 5 dakika 1sitilir. Olusan
BEYAZ COKELEK Zn?* nin

453 111-B GRUP KATYONLARININ ANALIiZi

Cokelek A: Cokelek Fe(OH)z, MnO(OH)., Ni(OH)2 ve Co(OH)s igerebilir. Cokelege tiyoasetamid

ilave edilir sonrada tamamen ¢oziiniinceye kadar kral suyu eklenir gerekirse su banyosunda 1sitilir.

Soguyan tiipe 2 mL su eklenerek ¢ozelti dort esit kisma boliiniir.

Birinci Kisim: Cozeltiye 3 damla 3M NH4SCN
ekleyip kanstirilir. Cozeltide olusan KOYU
KIRMIZI RENK Fe* nin varhigin1 gosterir

Ikinci Kisim: Eger birinci kisimda demir
belirlenmisse demiri maskelemek i¢in ¢ozeltiye

¢oziinmeyen kati kalincaya kadar parca parga

kati NaF eklenir. Cozelti 3 M NHs ile
baziklestirilip, 6 damla dimetilgloksim eklenir.
Olusan PEMBE COKELEK Ni?" nin varhgini

gosterir
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Uciincii Kisim: ¢ozeltiye 7-8 damla derisik
HNOs3 ve bir spatiil ucu PbO2 ekleyip 5 dakika
karistirilarak su banyosunda sitilir. Tiip i¢inde
PbO; kalmamissa dipte az miktarda kalacak
sekilde tekrar PbO> eklenip 5 dakika kaynatilir
ve 5 dakikada tiipliikte bekletilir. Cozeltide
olusan MOR RENK Mn?* nin varligin1 gsterir

Doérdiincii Kisim: Cozeltiye ¢éziinmeyen kati
kalincaya ve kirmiz1 renk kayboluncaya kadar
parga parca kat1 NaF eklenir (14). Daha sonra
bir spatiil ucu NH4SCN eklendikten sonra 10
damla alkollii (amil alkol) NHsSCN tiipiin
kenarindan igindeki ¢ozeltiye karistirilmadan

eklenir. Tki sivinin arasindaki yiizeyde goriilen

MAVI-YESIL RENK Co?" nin varligmi

gosterir.

454 111. GRUP ANYONLARININ ANALIiZ NOTLARI

1. Tiyoasetamid ile III. grup katyonlarinin reaksiyonu sonucunda olusan hidrojen iyonunun derisimi,
stlfiirlerin tiimiiyle ¢cokmesine engel olacak diizeydedir. Cokmenin tamamlanmasi i¢in ¢dzeltinin
bazik yapilmasi gerekir. Bununla birlikte, IV.grup katyonlarindan Mg?* *nin Mg(OH). seklinde
¢okmesini Onlemek i¢in OH derisimi diisiik tutulmalidir. Bu durumu saglamak ve ortami
tamponlamak i¢in NH4Cl eklenmelidir. Baglangictaki ¢ozeltiye NHs eklendiginde olusan ve asiri
NHs de coziinmeyen KIRMIZI KAHVERENGI COKELEK demir(Ill) iyonunun, RENKSiZ
JELATINIMSI COKELEK ise aliiminyum(III) iyonunun varligmi gosterir.

2. Cokmenin tam olup olmadigini anlamak amaciyla elde edilen berrak ¢ozeltiye bir damla daha
tiyoasetamid eklenir ve bes dakika daha 1sitilir. Olusan BEYAZ COKELEK Fe(III), Co(II) ve Ni(II)
iyonlarinin bulunmadigini gosterir.

3. Siilfiir iyonu asitlendirilip ortamdan uzaklastirilmazsa atmosferdeki oksijenin etkisiyle S 2, SO4
2- iyonuna yiikseltgenir ve IV.grup katyonlarindan 6zellikle baryumun siilfat seklinde ortamdan
cokerek ayrilmasina neden olur,

4. Cokelek tiimiiyle ¢oziiniirse Ni?* ve Co?" *nin bulunmadig1 anlasilir. Bunun nedeni bu katyonlarin
HC1’de olduk¢a yavas ¢oziinmeleridir. Bu asamada elde edilen ve yalnizca HNO3s eklendiginde
¢oziinen SIYAH COKELEK Ni?* veya Co%*" ’nin bulundugunu ya da her ikisinin birlikte
bulundugunu gosterir.

5. Cok fazla miktarda Na»O» eklemekten kacginilmalidir. Cozeltiden bir dakika siireyle hava
kabarciklar1 ¢ikaracak kadar Na>O, eklemek yeterlidir. Fazla miktarda eklenen Na,O> nedeniyle
demir, kobalt ve nikel hidroksitleri ¢ozeltiye geg¢ip aliiminyum ve ¢inko iyonlarinin bulunmasini
giiclestirirler (bu asamada Na20O; eklenmesinin nedeni Cr(II), Fe(II), ve Co(II) iyonlarini sirastyla

Cr(IV), Fe(II), ve Co(I1I)'e, ayrica Mn(H20), 2" iyonunu da MnO(OH) ye yiikseltgemektedir).
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6. NH3 ve NH4CH3COO ile tamponlanmis bir ¢ozeltide Al(OH)3 yaklasik tlimiiyle ¢oktiiriiliir. Bu
durumda Zn?*, hidroksit halinde ¢oktiiriilmeyip Zn(NHs)4 ?* seklinde ¢ozeltide kalir.

7. Burada aliiminyum hidroksit ¢okelegi iizerine adsorplanan aluminon KOYU PEMBE RENKLI
cokelek olusturur.

8. Eger ¢Ozeltide krom iyonu varsa ¢Ozelti sar1 renkli olmalidir. Ba(NO3)2 eklendiginde renk
kayboluyorsa Cr®* nun varlig1 kesinlesir.

9. Tiyoasetamid ile olusturulan siilfiirler HNOs3 ile ¢oziiniirken siilfiirin bir kismi siilfat iyonuna
yiikseltgenir. BaSO4’1n ¢oziiniirliigii cok diisiik oldugundan Ba2+ , BEYAZ COKELEK olusturarak
BaS04 halinde ¢oker. Ortamda CrOs? oldugunda BaSO4 ve BaCrO4 birlikte ¢okerler.

10. CrO4 % igeren asidik bir ¢ozeltiye eklenen H202, CrOs olusumu nedeniyle MAVI bir renk
olusturur. Bu bilesik kararsiz olup oksijen ¢ikararak hemen bozunur ve renk de kaybolur.

11. Siit goriiniimiindeki BEYAZ COKELEK Zn?* iyonunu gosterir. Bununla birlikte, FeS ve CoS
halinde ¢oken az miktardaki Fe?* ve Co?* iyonlariyla, II. gruptan kagan ve PbS halinde ¢oken Pb?*
iyonu nedeniyle ¢okelekte siyahlagma olabilir. Bu durumda, 3 M HCI eklendiginde ZnS, FeS ve PbS
¢oziiniir, CoS Ise ¢cokelek halinde kalir. Santrifiijlenerek alman berrak ¢ozeltiye 0,05 gr Na2O ve 20
damla 3 M KOH eklenir. Bir dakika kaynatilarak olusabilecek ¢okelek atilir. Cozelti 1,5 M H2SO4
ile asitlendirilip, bu asamada da olusan ¢okelek atilir. 3 M NHs ile hafifce bazik yapilan ¢6zelti daha
sonra 3 M CH3COOH ile asitlendirilip iizerine 2—3 damla tiyoasetamid eklenir. Olusan BEYAZ
COKELEK ZnS olup Zn?* nun varligm gosterir.

12. Asidik ¢dzeltiye eklenen PbO2 (veya NaBiO3) mangan(II) iyonunu MOR RENKLI permanganat
iyonuna yiikseltger.

13. Cozeltinin rengi KOYU KIRMIZIMSI - KAHVERENGI olmalidir. Kullanilan malzeme ve
maddelerden gelebilecek eser miktardaki demir(Ill) iyonu ACIK KIRMIZI RENK verir.

14. Fe®" iyonunun varligi Co?* ve Ni?* iyonlarini kapatir. Fe**, Co?* ve Ni?* iyonlarinin karisimini
iceren bir ¢dzeltiye eklenen Fiyonu Fe3+ iyonu ile kompleks olusturarak tutar. Bu durumda Co?" ile
Ni?* deneyin yapilmas1 miimkiin olur.

15. Co?* iyonu varsa, dimetilglioksim ile kahverengi bir kompleks vererek Ni?* iyonunu kapatabilir.

Bunu 6nlemek igin 1-2 damla fazla dimetilglioksim eklenmelidir.

4.6 IV.GRUP KATYONLARININ ANALIZi
Bu grubun katyonlari baryum (Ba?*), kalsiyum (Ca?*), magnezyum (Mg?*) ve stronsiyum (Sr?*)°dur.
IV.Grup katyonlar1 olarak ¢oken dort element, periyodik cetvelin 11 A grubu elementleridir.
Kimyasal 6zellikleri oldukga birbirine benzeyen bu katyonlar sadece 2+ yiikseltgenme basamagina

sahiptirler ve kompleks iyon olusturma egilimleri ¢ok zayiftir. Ayrica Ba?*, Ca®*, Mg** ve Sr?*
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katyonlar1 karakteristik alev renkleri verirler.

46.1 IV.GRUP KATYONLARIN COKTURULMESI

IV. grup katyonlarinin hepsinin suda az ¢oziiniir tuzlar1 karbonat ve fosfatlaridir. Bu tuzlarin
coziiniirlikkleri ve ¢oziliniirliikk carpimlar1 agsagida verilmistir. Goriildigli gibi ¢oziiniirliikleri kiigiik
olup, magnezyum tuzlar1 disindakiler i¢in 10 g/100 mL degerindedir.

Tablo 7. 1V. Grup Katyonlarin Olusturdugu Bilesiklerin K¢g Degerleri

Bilesik 0/100 mL K¢e
BaCO; 10 10°
Bas(PO4)2 103 103
CaCOs 103 5x10°
Caz(PO4):2 10 102
MgCOs 10 10°
MgNH4PO4.6H,0 102 101
SrCOs 103 10°
Sr3(PO4)2 103 103

4.6.2 1V.Grup Coktiiriiciisii Olarak Karbonat iyonu

IV. grup ¢oktiiriicii reaktifi olan amonyum karbonat ve amonyum hidrojen fosfat, NH4* iyonu ve
NHj3 ortaminda ayni etkinlikte degildir. Her iki anyon da grubun tamamen ayrilmasini saglamaz. Bu
nedenle her biri baz1 avantaj ve dezavantaja sahiptirler. Bunlar asagida kisaca agiklanmistir.
Avantaji: BaCOgs, SrCO3 ve CaCOs igeren IV.grup c¢okelegi asitte kolay ¢oziiniir ve ¢6zme iglemi
sirasinda CO3 2 iyonu karbondioksit halinde ortamdan uzaklasir. Dolayisiyla alev testi bu iyonlara
kolaylikla uygulanir. Dezavantaji: NH4" iyonu igeren amonyakli bir ¢ozeltide IV.grup iyonlari tam
olarak COs% anyonu ile ¢oktiiriilemez. Ornek ¢ozeltisinden 1., I1. ve IIl.grup katyonlarinin ayrilmasi
islemi sirasinda ortama NH* * tuzlar1 eklenmektedir. NHs * iyonu asagidaki reaksiyon geregince
karbonat iyonuna proton vererek karbonat iyonunun etkinligini azaltmaktadir.

NHs* + CO3% — NH; + HCOs-

4.6.3 IV.Grup Coktiiriiciisii Olarak Fosfat Iyonu

Avantaji: Fosfat anyonu, Ba?*, Ca*" ve Sr?* katyonlarrm NH* ve NH; ortaminda tersiyer fosfat
tuzlar1 halinde tam olarak ¢oktiiriir. Mg?* iyonu ise MgNH4POs seklinde tam olarak ¢oker.
Dezavantaji1: Fosfat tuzlar asidik ortamda karbonat tuzlar1 gibi kolay ¢oziinmedigi i¢in derisik asidin
asirisinin kullanilmasi ve tam bir ¢ézlinme saglamak icin 6rnek ¢dzeltisinin seyreltilmesi gerekir.

Ayrica ayirma i¢in fosfat anyonu kullanilmasi alev testini giiclestirir.
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4.6.4 VLGrup Coktiiriiciisii Olarak Fosfat-Karbonat Karisimi
Fosfat veya karbonat iyonlarinin grup reaktifi olarak tek baslarina kullanilmasi yukarida agiklanan
baz1 sakincalari ortaya ¢ikarir. Diger yandan fosfat-karbonat karisiminin kullanilmasi avantajlardan

bazilarin1 korurken, dezavantajlarin hepsini de tasimaz. Bu nedenle IV. Grup ¢oktiiriiciisii olarak

(NH4)2HPO4 ve (NH4)2.COs karisimi kullanilir.

4.6.5 Alev Deneyi

Yeterince yiiksek 1s1 veren bir bunsen alevine metallerin 6zellikle uguculugu yiiksek klortir tuzlarimin
cozeltisi tutulacak olursa, 1s1 etkisiyle buharlasma, kuruma, erime ve gaz haline gelme adimlar
ardindan metal iyonlar1 atomlasir. Gaz halindeki metal atomu temel enerji diizeyinden {ist enerji
diizeyine 1s1 etkisiyle uyarilir. Uyarilmis durumdaki bu metal atomlar1 temel enerji diizeylerine
donerken fazla enerjilerini foton (151mm) seklinde c¢evreye yayarlar. Bu elementlerden goriiniir
bolgede (400-800 nm) 1s1n1m yapanlarin taninmalar1 amaciyla kloriirlii derisik ¢ozeltilerinin veya
katilarinin halka seklinde biikiilmiis bir platin tel yardimiyla bunsen alevinin en sicak kismina

tutulmasi ile alevde olusan renk izlenebilir.

Yikseltgen
kisim

Isi Bolge
En sicak Bolge

Indirgen
Kisim

Soguk Bolge
BUNSEN BEKI

Alevde tutulan metal tuzuna 6rnek olarak ele alinan BaCI2 tuzunun gegirdigi reaksiyon denklemleri:
BaCl2 +1s1 — Ba(g) + Cl (g) (atomlasma)

Ba(g) + 1s1 — Ba(g)* (uyarilma)

Ba(g)* — Ba(g) + h v (1s1ma) seklinde yazilabilir.

Uyarilmis Ba atomlarinin temel diizeye diiserken yaydiklar1 fotonlar 513 nm ve 553,5 nm dalga
boylarindadir. Bunlardan 513 nm dalga boylu olan yeterince siddetli olmadigindan gozle fark

edilebilir bir renklenmeye yol agmazken, 553.5 nm dalga boylu 1s1nim agik yesil renklenmeye yol
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acar. Ba ile aym sekilde alevde renklenmeye yol acan katyonlar ve taninmalarina esas renkleri,
alevdeki goriinlim 6zellikleri asagidadir: Baryum : Sari- yesil Kalsiyum : Turuncu - kirmizi - tugla
kirmizist (kisa siireli) Stronsiyum : Koyu kirmizi - Karmen kirmizis1 Bakir : Parlak mavi-yesil
Sodyum : Koyu sart (uzun siireli) Potasyum : Agik viyole Lityum : Kirmizi Bunlarin digindaki

elementler goriiniir bolgede yeterince siddetli 1s1n1m yapmazlar.

4.6.6 Alev Deneyin Yapilisi

Alev denemesinde kullanilmak {izere hazirlanmis cam ¢ubuk ucuna tutturulmus platin tel, once
derisik HCI ¢ozeltisine batirildiktan sonra alevin en sicak bdlgesine artik aleve renk vermeyinceye
kadar tutularak, énceki kalintilarindan kurtarilir. incelenecek katyonun veya drnegin derisik HCI ile
asitlendirilmis ¢6zeltisine Pt halka kismi1 daldirilarak 6nce alevin diisiik sicaklik bolgesinde suyunun
ucurulmasi saglanir, sonra yavas¢a alevin daha {ist kismindaki sicak bolgeye cikartilarak alevde
olusan renklenme izlenir. Emin olmak i¢in bu iglem birka¢ kez yinelenir. Sodyum alevinin baskin
oldugu durumlarda potasyum varligina bakilirken kobalt camindan yararlanilmalidir. Alev denemesi
sirasinda Pt telin cama tutturuldugu bélge ve cam cubugun aleve temas etmemesine 6zen

gosterilmelidir.

4.6.7 IV. GRUP KATYONLARIN SISTEMATIK ANALIZI

IV. Grup Katyonlarin Coktiiriilmesi: Sadece IV. Grup katyonlar1 igeren 6rneginiz (veya tam analiz

yapiliyorsa III. Gruptan ayrilan Cozelti IIT) tizerine 5 damla 2 M (NH4)2COs ve 10 damla 0,5 M

(NH4)2HPO4 eklenir. Cozelti derisik NHz ¢ozeltisi ile kuvvetlice bazik yapilir, ¢gékmenin tam olup

olmadig1 reaktiflerden 1-2 damla daha damlatilarak kontrol edilir, ¢ozelti santrifiijlenir. Cokelek IV

ve Cozelti IV ayirilir.

Cokelek IV: Cokelek baryum, kalsiyum, stronsiyum ve magnezyum karbonat ve fosfatlarii

icerebilir. Cokelek 5 damla su ile yikanir, yikama suyu atilir. Cokelek ¢oziiniinceye kadar damla

damla en az Olciide derisik CH3COOH c¢ozeltisi eklenir. Cozelti 2mL ye seyreltilip 5 damla 1 M

K2CrOs eklenir ve 1 dakika karigtirilir. COkmenin tam olup olmadigi belirlendikten sonra

santrifiijlenir, ¢okelek A ve ¢ozelti A ayrilir.

Cozelti IV: Cozelti V. Grup katyon analizi i¢in saklanir.

Cozelti A: Sr*™ Ca?* ve Mg?* iyonlarmi ve Ba?* un ¢oktiirme isleminden kalan fazla CrO4% iyonlarini

icerebilir. 5 damla 0,5 M (NH4)2HPO4 ve 3 damla 2 M (NH4)2CO3 eklenir. Cozelti derisik NH3

cozeltisi ile kuvvetlice bazik yapilir ve santrifiijlenir. Cokelek B ve Cozelti B ayrilir.

Cokelek A: Cokelek BaCrOas olabilir. Cokelek 6-8 damla derisik HCI de ¢oziiliir ve ¢ozelti hacmi

yartya inene kadar bir kapsiilde 1sitilir (3). Kalan ¢ézelti ikiye ayrilir. a) Cozeltinin ilk kisminda Ba?*

icin alev deneyi yapilir. Alevdeki SARI-YESIL RENK Ba?* un varligin gosterir. b) Cézeltinin ikinci

kismina 4-5 damla 1 M (NH4)2SO4 eklenir. Olusan beyaz ¢cokelek Ba®* nun varligim gosterir. Olusan
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bu ¢okelek higbir asitte ¢oziinmez.

Cokelek B: Stronsiyum, kalsiyum ve magnezyumun fosfat ve karbonatlari olabilir. Cokelek 10 damla
derisik CH3COOH ¢o6zeltisinde ¢oziiliir ve 5 damla su eklenir. 4-5 damla 1 M (NH4)2SO4 eklenip su
banyosunda 1sitilir, sogutulup ¢dkmenin tam olup olmadigi anlasildiktan sonra santrifiijlenir.
Cokelek C ve Cozelti C ayrilir.

Cozelti B: Cozelti CrO4? iyonlarmi igerdiginden atilir.

Cokelek C: SrSO4 olabilir . Cokelek ii¢ kez sicak su ile yikanip yikama sulari atildiktan sonra iizerine
3 damla derisik HCI eklenir. Daha sonra alev deneyi uygulanir. Alevdeki KOYU KIRMIZI
(KARMEN KIRMIZISI) RENK Sr?* un varligini gosterir.

Cozelti C: Ca®* ve Mg?* iyonlarim igerebilir. Cozeltiye 4-5 damla 0,25 M (NH4)2C,04 eklenip su
banyosunda sitilir ve santrifiijlenir. Cokelek D ve Cozelti D ayrilir

Cokelek D: Cokelek CaC204 olabilir. Uzerine 2—-3 damla derisik HCI eklendikten sonra alev deneyi
uygulanir. Alevdeki TUGLA KIRMIZISI RENK Ca?" un varhigim gosterir.

Cozelti D: Cozelti Mg?* igerebilir. Cozeltideki NHa * 1sitilarak uzaklastirilir ve ¢ozelti seyreltilir.
Ikiye ayrilan ¢dzeltinin bir kismina 0,5 M (NH4)2HPO4 eklenip derisik NH3 ile ¢ozelti bazik yapalir.
Beyaz ¢okelek Mg?* iyonunun varhimi gosterir. Cozeltinin ikinci kismiyla karbazit deneyi de

yapilabilir.

46.8 1V.GRUP KATYONLARININ ANALIiZ NOTLARI

1. Baryum, kalsiyum ve stronsiyum fosfatlar1 jelatinimsi ¢okelek halinde hemen cokerler. Bu
cokelekler ayni zamanda magnezyumun da ¢Okmesine yardimci olurlar. Cozeltide yalniz
magnezyum iyonu varsa ¢okme biraz ge¢ olur. Boyle bir durumda tiipiin i¢ ¢eperleri bir cam g¢ubukla
kasinmalidir.

2. Kuvvetli asidik ortamda BaCrO4 ¢okemeyeceginden zayif bir asit olan CH3COOH kullanir.

3. BaCrQg, alev deneyinde renk verecek kadar ugucu bir madde olmadigindan, ugucu bir sekle
donitistiirtilmelidir. Ayrica HCI ile 1sitildiginda kromat iyonu krom(III) iyonuna indirgenir.
2BaCrO4 + 16H30" + 6CI" — 2Ba®" + 2Cr®* + 24H,0 + 3Cl;

Ba?* iyonu fazla miktarda HCI’li ortamda alev deneyinde daha iyi sonug verir.

4. Sr?* iyonu SrSOs halinde ¢oktiiriilerek Ca?* iyonundan tiimiiyle ayrilamaz. Ayrica SrSO4'm
¢oziiniirliik carpimu biiyiik oldugundan tiim Sr?*, SrSO4 halinde ¢okmez. Bir sonraki deneyde SrC204
halinde CaC;0s; ile birlikte ¢oker.

5. Metallerin kromat, siilfat ve okzalatlar1 alev deneyini verebilecek kadar ucgucu bilesikler
olmadigindan HCl ile kolaylikla buharlasabilen kloriirleri haline dontistiirtiliirler.

6. Kalsiyum okzalat ¢oziiniirliigli az olmasina ragmen, asir1 doygun ¢6zelti olusturma egilimindedir.

Bu nedenle ¢ozelti 1sitilip bir bagetle karistirilmali ¢okme yavas ve ¢cokelek taneli olmalidir. Hemen
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¢oken kumlu goriiniimdeki beyaz ¢okelek SrSO4 olabilir.
4.7 V.GRUP KATYONLARININ ANALIZi

Bu grubun katyonlar1 amonyum (NHz ™), sodyum (Na* ) ve potasyum (K*) dur. Bu iyonlarin birkag
istisna disinda biitiin tuzlar1 suda ¢oziiniir. Bu nedenle bu grup icin herhangi bir ¢oktiirticii reaktif

yoktur.

471 V.GRUP KATYONLARININ SISTEMATIK ANALIZI

Amonyum Iyonunun Taninmasi: I — V.grup katyonlarmin sistematik analizinde, ¢dzeltiye gesitli
asamalarda amonyak ¢ozeltisi ya da amonyum tuzlari eklendiginden, amonyum iyonu 6ncelikle ilk
(orijinal) 6rnek ¢ozeltisinden aranmalidir. Cozeltiden alinan 5 damla kiigiik bir tiipe koyulup lizerine
5 damla su eklenir. Cozelti 3 M KOH ile baziklestirilip 1slatilmis kirmizi turnusol kagidi tiipiin agzina
tutulur (turnusol kagidi tiipe degdirilmeden, tiipiin iizerinde pens ile tutulmalidir) ve ¢ozelti su
banyosunda 1 dakika isitilir. Kirmizi turnusol kdgidinin maviye dénmesi amonyum iyonunun
varhigini gosterir. Ayn tiipiin agzina Hga(NOs)2 damlatilmis stizge¢ kagidi tutuldugunda, siizgeg
kagidindaki siyahlasma yine amonyum iyonunun varligini gosterir.

Na+ ve K+ ANALIZI ICIN NH4 + IYONUNUN AYRILMASI: Na* ve K* nin analiz edilebilmesi
icin NH*" iyonunun ayrilmasi gerekmektedir. Bu islem icin &rnek ¢ozeltisi (veya tam analiz
yapiliyorsa Cozelti IV) kapsiile alinir, kuruluga kadar 1sitilir ve soguduktan sonra {izerine 15 damla
kral suyu eklenir. Kapsiil yeniden kizil renk alincaya kadar 1sitilarak i¢indeki ¢ozeltinin kurumasi
saglanir. Bu isleme kapsiilden beyaz dumanlar ¢ikmayincaya kadar devam edilir. Kapsiil iyice
soguduktan sonra 20 damla su eklenip geride kalan kat1 kisim ¢6ziiliir. Elde edilen ¢ozelti V Na* ve

K* iyonlart igerir ve dort kisma ayrilir.

Birinci Kisim: Cozelti V in birinci kismina 7-8
damla ¢inko uranil asetat ¢ozeltisi ekleyip karistirilir
ve 5 dakika beklenir. Olusan SARI COKELEK Na*

nin varligim gosterir

ikinci Kisim: Cozelti V in ikinci kismma 6-7;
damla derisik HC1 eklenir ve alev deneyi uygulanir.
Iki saniye kalan ACIK EFLATUN RENK K* nin

varligini gosterir.

Uciincii Kistm: Cozelti V’in tciincii kismi 67
damla derigik HC1 ile asitlendirilir ve alev deneyi
uygulanir. 5 saniye kalan PARLAK SARI RENK

Na* nin varligini gosterir.

Dordiincii Kistm: Cozelti V in dordiincii kismina 1
damla yeni hazirlanmis sodyum kobalt(IIl) hekza
ekleyip beklenir. ACIK SARI
COKELEK K* nin varhigm gésterir. Cokelegi su

nitrit  ¢ozeltisi

banyosunda 1sitip ¢ozdiikten sonra sogutup yeniden
eklenen sodyum kobalt(III) hekza nitrit ¢ozeltisiyle
olusan ACIK SARI COKELEK K* nm varligin

gosterir
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4.7.2 V.GRUP KATYONLARININ ANALIZ NOTLARI

1. Doygun kobalt(111) hekzanitrit ¢6zeltisi, deneyden 6nce hazirlanmalidir (bu ¢6zeltinin rengi sari
olmalidir, pembe ise ¢ozelti yeniden hazirlanmalidir).

2. Potasyum bilesikleri, sodyum bilesiklerine oranla daha ugucu olduklarindan, potasyumun alev
deneyinde goriilme siiresi sodyuma nazaran daha kisadir. Potasyumun eflatun rengi, sodyumun
parlak san rengiyle kapatilir. Bu nedenle potasyum ve sodyum birlikte bulundugunda, potasyumun
alev rengi kobalt camiyla gozlenebilir.

3. Doygun bir ¢ozelti olan ¢inko uranil asetat ¢ozeltisi sodyum aranirken fazla bekletildiginde saat
cammin kenarinda igne seklinde kristallesebilir. Sodyum c¢okelegi ise saydam olmayan kum
goriinlimiinde bir ¢okelektir. Cokelegin goriiniimiinden kesin sonug ¢ikarilamazsa, ¢okelek iizerine

4-5 damla su eklenip karistirilir. Bu durumda ¢inko uranil asetatin ¢oziindiigii gozlenir.

5 ANYONLARIN SISTEMATIK ANALIZI

Anyonlar, negatif yiiklii iyonlardir. Floriir, kloriir, iyodiir, stilfir vb disindaki anyonlar iki ya da daha
cok elementin kimyasal bilesiminden olusur. Bu tiir anyonlarin kararliliklari ve tepkimeleri
icerdikleri elementlerin kararliliklarindan ve verdigi tepkimelerden ¢ok farklidir. Anyonlar da
katyonlar gibi, uygun ¢oktiiriicii reaktifler kullanilarak cesitli gruplara ayrilabilirler. Anyonlarin
gruplandirilmasi kalsiyum, baryum, kadmiyum ve giimiis iyonlarinin anyonlarla olusturdugu
tuzlariin ¢oziiniirliiklerinin farkli olmasi temeline dayanir. Katyonlarin ¢6ziinen ve ¢dzlinmeyen
tuzlariin ¢o6ziiniirliik ¢arpimlar: birbirinden ¢ok farkli oldugundan katyon analizi, anyon analizine
gore daha kolaydir.

Anyonlar katyonlardan daha aktiftirler, bu 6zellikleri yiikseltgenme indirgenme tepkimelerinde daha
cok goriiliir. Uygulanan yontemde, yiikseltgen ve indirgen anyonlarin birbirleriyle etkilesmesini
onlemek veya azaltmak amaciyla, analiz edilen drnek sistematik analiz siiresince hafif bazik tutulur.
Yiikseltgen ve indirgen anyonlar ayni ortamda bulundugunda, bunlar aralarinda tepkimeye girerek
yiikseltgeyici ve indirgeyici 6zelliklerini kaybederler. Siilfit iyonu (SOs%) ile klorat iyonu (CI1O3Y)
'nun tepkimeye girerek siilfat (S042) ve kloriir (C1") iyonlarmi olusturmasi bu duruma bir &rnektir. {lk
lic grup anyonlarda ortamin pH'mi1 7 veya daha biiyiik tutmakla bu tepkimelerin olugmasi 6nlenir.
Sodyum, potasyum ve amonyum disindaki katyonlarin ortamda bulunmasi anyonlarin aranmasinda
giicliikler dogurabilir. Bu nedenle istenmeyen katyonlar, fazla miktarda sodyum karbonat ¢ozeltisi
eklenerek ortamdan ¢oktiiriilerek uzaklastirilmalidir. Bu durumda karbonat iyonu orijinal 6rnekten
aranmalidir. Ciinkii toz 6rnekler asitte ¢oziiniiyorsa, karbonat iyonu karbon dioksit vererek ortamdan

uzaklasir.
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Grup No| Grup Reaktifi Anyonlar | Cokelegin Formiilii ve Rengi Cokme Ortami

2- 3- ~ - - -
co, PO, CaC0s, Cas(POs)s, CaFs IN6tr ya da hafif bazik ortamda kalsiyum
I Ca(CHsCO0). 9 . tuzlan halinde ¢okerler.
C.0 E (hepsi beyaz)
2V
e 42' BaSOu(beyaz) Hafif bazik ortamda baryum tuzlar
. Ba(CH,CO0): 2 BaCrO, ( halinde gokerler.
CrOq4 4 (sarr)
i | Cd(CHCO0) s CdS (sar1) Notr ya da hafif bazik ortamda kadmiyum
3 2 : ..
Fe(CN)e* Cd,Fe(CN)s (bej) tuzlar1 halinde ¢okerler.
SCN- AgSCN (beyaz) )Asidik ortamda giimiistuzlar1 halinde
Cr AgCl (beyaz) cokerler.
v AgCHsCOO .
Br AgBr (turuncu)
I Agl (sar1)

v ) NOs Onceki gruplarda ¢gkmeyen anyonlardir.

51 |.GRUP ANYONLARIN ANALIiZi
51.1 KARBONAT (CO3?)

Sodyum, potasyum ve amonyum katyonlar1 disinda, diger katyonlar karbonatla ya dogrudan dogruya
az ¢ozilinen karbonatlar1, LiCO3z, MgCQO3z, Ag2CO3, BaCO3, CaCOs3, SrCO3, ZnCO3, CdCO3, MnCO:s,
PbCOs, FeCOs, NiCOs, TI2CO:s.

Bazik karbonatlari: CuCO3.Cu(OH)2, NiCO3.Ni(OH)2

Hidroksitleri: AI(OH)s, Fe(OH)3

5.1.2 FOSFAT (PO43)

Lityum disinda, alkali metal fosfatlar1 ve amonyum fosfat suda ¢oziiniirler. Suda ¢dzlinmeyen
fosfatlar da, fosfat iyonunun bazik 6zelliginden dolay1 kuvvetli asitlerde ¢oziiniirler.

5.1.3 OKZALAT ( C204%)

Demir (IIT), amonyum ve alkali okzalatlar1 disinda, okzalatlar genellikle suda ¢6ziinmezler. Okzalat
anyonu iyi bir komplekslestiricidir. Ozellikle 3+ yiikseltgenme basamagina sahip katyonlarla (demir,
aliiminyum, krom, mangan gibi) saglam kompleksler verir. Kompleks formiilii, M(C204)s*
seklindedir.

5.1.4 FLORUR (F)

Sodyum, potasyum, giimiis, civa ve aliiminyum floriirleri disinda, floriirler genellikle suda
coziinmezler. Florlir iyonu 1yi1 bir komplekslestiricidir. Aliiminyum, demir (III), berilyum
katyonlariyla kararli kompleksler verir.

AlFs>, FeFe*, BeFs*

Floriir iyonu baz1 katyonlarla ucucu bilesikler verir. Ornek olarak BF3 ve SiFaverilebilir.
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52 1. GRUP ANYONLARIN SISTEMATIKANALIZI

5.2.1 Karbonat Aranmasi
Deney tiipiine 10 damla 3 M HC1, 10 damla su ve bir spatiil ucu KCIO3 eklenir (1). Bunun iizerine

bir tiipte bulunan 10 damla CO3® aranilacak ¢ozelti (veya bir spatiil ucu toz 6rnek) aktarilir. GAZ
CIKISI (KOPURME) CO3? un varhigin1 gosterir.

5.2.2 |-V GRUP ANYON ANALIZI ICIN METAL IYONLARININ UZAKLASTIRILMASI
(2) 2 mL 6rnek ¢dzeltisine 2 mL su eklenerek 1sitilir. Uzerine ¢ozelti bazik oluncaya kadar 1,5 M
Na>COs ¢ozeltisi eklenerek su banyosunda 10 dakika daha 1sitilir. Santrifiijlenerek c¢okelek atilir.
(Cokmenin tam olup olmadig1 kontrol edildikten sonra ¢ozeltide anyon analizine gegilir.

5.2.3 1. GRUP ANYONLARININ COKTURULMESI:

Yukarida belirtilen metal iyonlarmin uzaklastirildigi ¢ozelti alinir. Uzerine ¢okme tamamlanincaya

kadar 2 M Ca(CH3COO)> eklenip santrifiijlenir. Cokelek I ve Cozelti I ayrilir.

Cokelek I: Karbonat, fosfat, okzalat ve fioriir iyonlarinin kalsiyum tuzlaridir. Cokelek damitik suyla
iic defa yikanip (3) yikama sulan atilir. Cokelek {izerine asidik oluncaya kadar 6 M CH3COOH
ekleyip iyice karistirildiktan sonra santrifiijlenir. Cokelek A ve Cozelti A ayrilir.

Cozelti I: IL., II1., IV. ve V. grup anyonlar1 igerebilir.

Cokelek A Cozelti A

CH3COOH de ¢o6ziinmeyen CaC204 ve CaF: | Fosfat iyonunu igerebilir. Cozeltiye
olabilir. Cokelek iki defa damitik suyla yikanip | 12 damla amonyum molibdat
yikama suyu atilir. Cokelek iki kisma ayrilir, cozeltisi (HNOg ile asitlendirilmis)
a) Ilk kisma 10 damla 1,5 M H2SOs eklenip su | ekleyip su banyosunda 5 dakika
banyosunda 1 dakika kariStirilarak 1sitilir. Uzerine sitilir. Olusan SARI COKELEK
1 damla 0,1 M KMnO4 ¢ozeltisi eklenir. Cozeltideki PO,* anyonunun varhigim gosterir.
PEMBE RENGIN KAYBOLMASI C;0+* nun
varligini gosterir (4).

b) Ikinci kisim temiz bir cam parcasini iizerine
koyulduktan sonra kuruyuncaya kadar su banyosu
tizerinde tutulur (5). 1 damla deriSik H>SO4
kurumus kismin iizerine damlatilip yeniden
kurutulur ve 3 saat bekletilir. Sonra cam iyice
yikanir. CAM YUZEYINDEKI ASINMA F

iyonunun varligini gosterir (6).
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5.2.4

1.

5.3

531

I. GRUP ANYONLARININ ANALiZ NOTLARI

Eklenen KCIOs3 ile ¢ozeltide bulunabilecek siilfit, siilfiir ve tiyosiilfat iyonlari asitli ortamda
stilfat iyonu ve serbest kiikiirde yiikseltgenir.

Eger ¢ozeltide sodyum, potasyum ve amonyum katyonlarindan baska katyonlar da varsa bu
katyonlar Na,CO3 eklenmesiyle ortamdan uzaklastirilir. Cozeltide bu ii¢ katyondan baska
katyonun olmadigi biliniyorsa bu islemi yapmaya gerek yoktur.

Elde edilen, ¢okelek sar1 renkli ise ortamda CrO4? iyonu bulunmaktadir. I. grup anyonlarinin
¢okeleklerinin taninmas1 CrO4% iyonunun yaninda zor olacagindan sar1 renk kayboluncaya
kadar yikamaya devam edilmelidir.

Kalsiyum okzalat tizerine asit eklenmesiyle olusan okzalik asit, pembe renkli MnO4™ iyonunu
renksiz Mn (1) iyonuna indirger.

Asindirma deneyi sulu ortamda sonu¢ vermez. Ciinkii floriir iyonu kolay buharlasabilen
silisyum tetrafloriir (SIF4) ile birlesip ¢oziinmeyen silisik asiti olusturur

Derisik H2SO4, CaF: ile birleserek HF'i olusturur. HF'de cami aSindirarak ugucu SiF4 ‘i
olusturur. Bu deney yalniz F~ iyonu ig¢in karakteristik oldugundan baslangigtaki O6rnek
cozeltisinden alman 1 damla ile de yapilabilir.

PO.* iyonunun bulunmadig1 durumda beyaz bir ¢okelek olusabilir. Bu ¢okelek, amonyum
molibdat ¢6zeltisinin bozunmasi sonucu olusur. Bu tiir bir ¢okelek fosfat iyonunun varligim

gostermez.
Il. GRUP ANYONLARININ ANALIZi

SULFAT ( SO+)

Suda ¢oziinmeyen baslica siilfatlar: BaSOs, SrSOs, PbSOs ve Hg2SO4 dir. Giimiis ve kalsiyum

stilfatlar suda ¢o6ziintirler. Kristal suyu igeren aliminyum ve krom (I11) siilfatlar suda ¢oziindiikleri

halde, susuz aliminyum ve krom (III) siilfatlar1 suda ¢6ziinmezler. Kursun (I1), saryum (IV) gibi

katyonlarla verdigi kompleksler disinda, siilfat iyonu kompleksvermez, Pb(SOa),?, Ce(SO4)s? gibi.
Siilfat iyonunun ¢ift tuzlari ¢ok bilinmektedir. Ornek olarak KCr(SQO4)2. 12H,0, K2Mg(SO4),.6H20

verilebilir.

5.3.2

KROMAT (Cro?)

Kromat ve dikromat iyonlar1 kompleks olusturmazlar. Suda ¢éziinmeyen baslica kromatlar: BaCrOa,

PbCrO4, Ag2CrOs4, Hg2CrOas, SrCrOsdir. Bu bileSikler kuvvetli asidik ortamda dikromat vererek

¢cOzlniirler.

2BaCrOs + 2H* —2Ba** + Cr0Os* + H,0
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5.3.3 1l. GRUP ANYONLARININ SISTEMATIKANALIZzI

5.3.4 I1l. Grup Anyonlarmin Coktiiriilmesi
I. gruptan alinan ¢ozelti I de IL. , Ill. ,IV., ve V. grup anyonlarinin bazilar1 veya hepsi bulunabilir.

Cozelti tizerine ¢okme tamamlanincaya kadar 1 M Ba(CH3COOQ), ¢6zeltisi eklenip santrifiijlenir.

Cokelek II ve Cozelti II ayrilir.

Cokelek 11 Cozelti I1

BaSOs ve BaCrOs olabilir. Cokelek II, 10 I1l., IV. ve V. grup anyonlan igerebilir.
damla damitik suyla yikanip yikama suyu atilir.
Cokelek iizerine 5 damla 6 M HCl eklenip iyice
karigtirilir, santrifiijlenir. Cokelek A ve cozelti

A ayrilir.

Cokelek A Cozelti A
BaSOg olabilir. 10 damla 3 M HCI eklendiginde Cozeltiye 10 damla 2.5 M NaCH3COO
(2*) oluSan BEYAZ COKELEK SO4* nun (3*) eklenir. Olusan SARI COKELEK

varligin1  gosterir. Ciinkii BaSOs asitlerde CrO4% nun varligin1 gosterir.

¢Oziinmez.

5.3.5 1l. GRUP ANYONLARININ ANALiZINDE NOTLAR

1. Eger ¢okelek beyaz ise, Cr042- iyonunun bulunmadigi anlagilir. Ciinkii BaCrO4 san renkli bir
¢okelektir ve ¢oziindiigiinde san renkli ¢ozelti olusturur.

2. Elde edilen ¢okelege eklenen HCl ile 1. gruptan kagabilen anyonlar ¢6ziiniir.

3. NaCHzCOO, ¢ozeltideki hidronyum iyonu derisimini tamponlayarak BaCrO4'in ¢okmesini

saglar.

5.4 11l. GRUP ANYONLARININ ANALIZI

5.4.1 SULFUR (%)

5.4.2 FERROSIYANUR ( Fe(CN)s*)

Tamamen ¢odziinen amonyum ve alkali metal ferrosiyaniirleri ve kismen ¢6ziinen toprak alkali metal
ferrosiyantirleri disinda, ferrosiyaniirler genellikle suda ve seyreltik asitlerde ¢oziinmezler.

Ferrosiyaniir iyonunun karisik tuzlari da bulunmaktadir. Ornek olarak, K.Ca[Fe(CN6)],
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KFe[Fe(CNe)], K2Mg[Fe(CNe)], K2Zns[Fe(CNe)]2 verilebilir.

5.5

5.5.1

1. GRUP ANYONLARININ SISTEMATIK ANALiZi

Grup Anyonlarmin Coktiiriilmesi

Cozelti II ye ¢okme tamamlanincaya kadar 1 M Cd(CH3COO): eklenip santrifiijlenir (1*).
Cokelek III ve Cozelti III ayrilir.

Cokelek I11 Cozelti I11

CdS ve CdaFe(CN)s igerebilir. Cokelek sicak | IV. ve V. grup anyonlar i¢erebilir.
damitik suyla iki defa yikanip yikama sulari

atilir. Cokelek iki kisma ayrilir.

Cokelek III ' iin,

a)

b)

5.5.2

Birinci kismina 3-4 damla 3 M HCI ekledikten hemen sonra tiipiin agzma 0,5 M
Pb(CH3COO0)2 veya sodyum plumbit ¢ozeltisi ile 1slatilmis siizge¢ kagidi kapatilir. Siizgeg
kagidinda KAHVERENGI veya SIYAH rengin olusmas1 S? nun varligini gsterir.

Cokelegin diger kismina, ¢oziinlinceye kadar 3 M HCI (4) ve 1 damla 0,1 M FeCls damlatilir.
Cozeltideki KOYU MAVI RENK (Prusya mavisi) Fe(CN)s* nun varligini gosterir.

I11. GRUP ANYONLARININ ANALIZINDE NOTLAR

Cozelti hafif bazik oldugundan Cd(OH)2 de ¢okebilir. III. grubun varligi renkli ve yogun bir
cokelek olusumundan anlasilir.

Cokelek rengi anyon hakkinda fikir verebilir. CdS parlak sari, Cd2Fe(CN)s agik bej
rengindedir.

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

Seyreltik HCI, cokelek tam ¢oziiniinceye kadar ve ortam hafif asidik oluncaya kadar
eklenmelidir. Eger ¢ozelti ¢ok asidik olursa, HCI i¢inde ¢oziiniirliigii cok olan mavi renkli

kompleks goriilemez.
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6 GRAVIMETRIK ANALIZ

Gravimetrik analiz, incelenen numunedeki bir element veya bilesiginin saf olarak ayrilip tartilmasi
islemidir. Element veya formiilii iyi bilinen bir bilesiginin etkin olarak ayrilabilmesi i¢in en uygun
yontem ¢oktiirmedir.

Analit: Analizi yapilan numunede aranilan anyon, katyon veya herhangi bir bilesigin genel adidir.
Analiz yontemi ne olursa olsun; gravimetri, volumetri veya aletli analiz, sonugta analit miktar1 veya
yiizdesi bulunur.

Kolloid: Maddenin kolloidal hali temel partikiil biiyiikliigi ile ayirt edilir. Genel olarak kolloidal
ozellikler maddenin partikiil biiytikliigii 0,1 mikron ile 1,0 milimikron arasinda olmas1 durumunda
gozlenir. Siradan bir stizgec kagidi ile stizme yapilirsa yaklasik 1,0 mikrondan daha biiyiik yarigaplh
partikiiller tutulacagindan, kolloidal yapilar siizme ile tutulamaz. Bu nedenle ¢oktiirme islemlerinde
kolloid olusumundan kaginmalidir.

Cokelek: Belli bir doygunluk derisimine ulasan ¢6zeltiden, yapinin kat1 halde ayrilmasina ¢okelme,
coken katiya ise ¢okelek denir, Gravimetrik analizde, numune ¢ozeltisindeki bir iyon, ¢oziiniirligi
cok az olan bir bilesigine dontstiiriilerek ¢oktiiriiliir. Cokelek ¢ozlniirliigiiniin biiyiik olmasi, bir
kisminin ¢oziinerek ¢ozeltiye gegmesine veya hi¢ ¢okmemesine neden olur. Bu durumda ¢okelegin
stiziilerek yikanmasindan da madde kayb1 artar ve negatif analiz hatalar1 biiyiir. En uygun ¢oktiiriicti
reaktifin se¢ilmesi gerekir ve genelde gerekli olan miktardan daha fazlasi ilave edilir.

Siizme: Siizme ¢okelegin ayrilmasi islemidir, Cokelek ¢6zeltiden siizme islemi ile kantitatif (nicel)
olarak ayrilir. Stizme islemi, siizge¢ kagidi, Gooch krozesi veya ¢esitli tipte gézenekli yiizeyler (cam,
porselen) kullanilarak yapilabilir.

Siizgec kagidi: Kantitatif stizge¢ kagidinin kiil icerigi ¢ok diistiktiir. Adi siizge¢ kagidindan farki,
ozellikle yakildig1r zaman kiil igeriginin 0,0001 grami ge¢cmemesidir. Kantitatif siizge¢ kagidinin
porozitesi (gozenek bliyiikliigii ) de oldukga ufaktir ve bu sayede daha kii¢iik ¢apli katilar siiziilebilir.
Genelde ¢ tiir kantitatif siizge¢ kagidi kullanilir. Partikiil biiyiikligii 4,1 mikrondan daha biiyiik olan
tanecikler i¢in siyah bant, 2,2 mikrondan daha biiyiik olanlar i¢in beyaz bant ve 1,0 mikrondan biiyiik
olanlar i¢in mavi bant siizge¢ kagidi secilmelidir.Siizge¢ kagidi ile siizme islemi kantitatif huni
kullanilarak yapilir. Siizge¢ kagidinin katlanmasi ve huniye yerlestirilmesi Iekil 1'de
gosterilmektedir. Stizge¢ kagidi once tam ortadan ikiye katlanir. Daha sonra dikine tekrar ikiye
katlanir ancak bu ikinci katlamada iki ylizey arasinda 3-4° lik ag¢1 kalmasina dikkat edilir. Ayrica
katlardan birinin boyu digerine gore biraz kisa tutulur. Kagidin huni ¢eperine iyi yapismasi igin bu
kisa ugtan bir miktar koparilir. Uzun olan taraftan kat agilir, huniye yerlestirilir, damitik su ile
islatarak kagidin tamamen huni ylizeyine yapismast saglanir. Stizge¢ kagidi huniye diizgilince

yerlestirildikten sonra siizme islemine gegilir.
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Siizge¢c Kagidi Katlama Metodu

Siizme Islemi

Cokelek

Bir baget yardimi ile 6nce ¢ozelti kismi ve sonra ¢okelek kismi huniye aktarilir. Cokelegin tizerindeki
cozeltide kat1 partikiil miktar1 az oldugundan bu kismin siizilmesi daha hizlidir. Cozelti ilk anda
karistirilmadan huniye aktarilir ve hizla siiziiliir, beherin alt kisimlarina dogru artan ¢okelek stizmeyi
yavagslatir. Kati partikiiller bir dl¢iide siizge¢ kagidinin gézeneklerini kapatir. En sonunda beherin alt
kisminda kalan az miktardaki ¢okelek bir pisetten sikilan saf su ile huniye aktarilir. Bu islem beherde
kat1 partikiiller kalmayincaya kadar tekrarlanir.

Gooch krozesi: Gooch krozesinde siizme islemi vakum uygulanarak hizlandirilir ve kisa siirede
tamamlanmas1 saglanir. Kii¢iik ¢apli ¢cokeleklerin siiziilmesi uzun zaman almaktadir. Bu siirenin
kisaltilmas1 i¢in su-trompu veya vakum pompasi kullanarak siizme sistemine alttan vakum yapilir.
Cam veya porselenden yapilmis olan sistemin agiz kisminda rodajli bir kroze vardir. Kantitatif
huniye benzeyen bu kroze i¢ine baget yardimiyla akitilan ¢ozelti ve ¢okelek, hizla alttan emdirilerek
siiziiliir. Ornegin nikel tayininde elde edilen nikel dimetil glioksim ¢okelegi, bu Sekilde kolayca
stiziilmektedir.

Cokelegin yikanmasi: Bazi ¢cokeleklerde bir veya birden fazla ¢oziinebilir bilesik, ¢cokelme sirasinda
kat1 ile birlikte ¢okmiis veya yiizeysel tutunma ile(adsorpsiyon) dibe siiriiklenmis olabilir. Bu

safsizliklardan kurtulmak i¢in ¢okelegin uygun bir ¢oziicii veya ¢ozelti ile (su, NH4sNO3 c¢ozeltileri
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gibi) yikanmasi gereklidir.

Cokelegin kurutulmasi ve yakilmasi: Cokelek siiziiliip yikandiktan sonra
tartilmadan Once sabit bir bileSime getirilmelidir. Bu da ¢okelegin
kurutulmasi veya yakilmasi ile olur. Her iki iSlemde ¢okelegin belli bir
sicaklikta 1sitilmasi demektir. 250°C “nin altinda 1sitilirsa kuruimg,250°C “nin
tizerinde sitilirsa yakma diye tanimlanir. Yakma islemi porselen, nikel veya
platin krozede yapilir. Bunun i¢in siizgeg kagidi ¢okelek ile birlikte katlanarak
ters Sekilde krozeye yerlestirilir, yavaSca bek alevinde 6n 1sitma yapilir ve
elektrikli firina yerlestirilerek yakilir. Kurutma iSlemi ise 250°C a kadar

sicaklig1 ayarlanabilen etiivlerde yapilir.

Sabit tartim: Siizme islemi tamamlandiktan sonra numunenin yakilmasi i¢in kullanilacak krozeler
sabit tartima getirilmelidir. Krozeler oda sicakliginda degisik oranlarda nem ve diger tutunmus
gazlari igerir. Yakma sicakliginda, krozeler nem ve tutunmus gazlarin belirli bir kismini kaybederler.
Bu nedenle oda sicakliginda tartilan bir kroze yakma sicakliginda belirli bir stire tutulur ve yeniden
tartilirsa, ilk agirliginin belirli bir kesrini kaybeder. Yapilan deneylerde belirli bir negatif hataya
neden olur. Bu hatay1 6nlemek i¢in baslangigta bos ve temiz bir kroze alinir ve yakma sicakligina
ayarlanmig firinda veya kurutma sicakligina ayarlanmis etiivde uzunca bir siire tutulur, sonra
desikatorde sogutularak yeniden tartilir. Eger son tartim ile bir 6nceki tartim arasindaki agirlik farki
0,5 mg veya daha kiiciikse isleme son verilir. Bu sekilde kroze agirhigmin tayin edilmesine sabit
tartima getirme denir. Kroze agirligi, en son tartimda gézlemlenen agirliktir. Sabit tartima gelmeyen
krozeler i¢in ayni islem arka arkaya tekrarlanir. Sabit tartim islemi numune yakildiktan sonra da
(6rnek+kroze igin) tekrarlanmalidir. Numune igeren bos kroze isitildiktan sonra her defasinda
sogumasi i¢in desikatorde bekletilmelidir. Sogutma ag¢ik havada yapilirsa kroze yeniden havadan
nem kapar ve sabit tartima gelmez.

Desikator: Nemi ugurulmus kroze ve maddelerin tekrar havadan nem kapmalarii engellemek i¢in
saklandiklar1 cam kaba desikator denir. Desikatér, nemsiz bir ortam saglar. Normal ve vakum
desikatorii olmak tizere iki ¢esidi vardir. Uygulanan vakum ile desikator igindeki havanin biiyiik bir
kismi1 bosaltilarak nem miktar1 azaltilir.

Desikatore sicak maddeler koyuldugunda igindeki hava isinarak desikator kapagini oynatabilir ve
bazen firlatarak kirabilir. Bunu 6nlemek i¢in belirli araliklarla kapak aralanmak ve sicak hava diSari
atilmalidir. Desikator kapagina vazelin siiriilerek hava sizmasi dnlenebilir ve kapagin rahat hareket

etmesi saglanir.
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Desikant Maddeler: Desikator i¢erisinde nemsiz bir ortam oluSturmak i¢in kullanilan maddelere
desikant maddeler denir. Bu tiir maddeler ¢ok kolay nem ¢ekici (hidroskopik) 6zellige sahiptir.
Desikator igindeki hava, neminin oldukga biiyiik bir kesrini kolayca yakalayarak nemsiz bir ortam
oluSturur. Genellikle desikant olarak kullanilan kat1 maddeler; Susuz (kristal suyu olmayan)
Kalsiyum kloriir (CaCly), kalsiyum oksit (CaO), Baryum oksit (BaO), Aluminyum oksit (Al.Os3 ),
Fosfor pentaoksit (P.Os ), Kalsiyum siilfat (CaSOs), Silikajel, Potasyum hidroksit (KOH) gibi
yapilardir.

6.1 GRAVIMETRIK ANALIZ iLE iLGILIUYGULAMALAR

Cok sayida gravimetrik analiz uygulamalar arasindan sadece bes deney segilerek detaylar1 ile
asagida anlatilmaktadir. Bu deneylerle 6grenci yeterli laboratuvar becerisine kavusacaktir.

e (Cimentoda SiO2 miktar tayini,

e (Cimentoda toplam Demir ve Aliiminyum miktar tayini,

e (Coziinebilir bir numunede Demir miktar tayini,

e (elikte Nikel miktar tayini,

e Gravimetrik Stlfat tayini,
6.1.1 Cimentoda SiO2 Miktar Tayini

Gravimetrikyontemle toplam silisyum miktart %SiO2 Seklinde bulunabilir. 250 mL behere kesin
tartim1 yapilan 0,50 gram kati numune ve ayni agirlikta amonyum kloriir konur. Beherin agz1 saat-
camu ile kapatilarak, bir pipet yardimiyla 10 mL derisik HC1 beher kenarindan yavagga akitilir. Cam
bagetle kariStirilarak tam c¢oziinme olana, kadar beklenir. Hafifce isitilarak numunenin tam
¢Oziinmesi saglanir. Su banyosu iizerinde kuruluga kadar (takriben yarim saat) buharlastirilir. Su
banyosundan alinan behere 50 mL, sicak saf su eklenerek kantitatif (beyaz bant ) siizge¢ kagidi ile
stiziiliir. Siizge¢ kagidi lizerindeki ¢okelek iki kere sicak, (1:7) seyreltik HC1 ile yikandiktan sonra,
CI testi negatif olana kadar saf su ile (tercihen sicak) yikanir. Siiziintiiler ayr1 bir kapta toplanarak,
diger katyon analizleri i¢in saklanmalidir. Cokelti kismi sabit tartima getirilmis platin ( yoksa
porselen) krozeye konularak dnce bek alevinde siizge¢ kagidi alev almadan komiir haline gelene
kadar ve sonra firinda kuvvetlice yakilir. Yakildiktan sonra sabit tartima gelinceye kadar 1000°C'deki
firinda bekletilir.

Hesaplama.:

A: Tartilan numune kiitlesi B: Silisyum dioksit kiitlesi

% SiO2 = (B/A) x100 (Esitlik I)
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6.1.2 NEM MIKTARI TAYINI
Analiz i¢in hazirlanmis saat caminin iizerine drneklerden % 0,2 duyarlilikta bir miktar alinarak,

103+2°C ye ayarlanmis etiivde bekletilir. iki tartim arasindaki fark esitleninceye kadar 2 saat daha
bu sicaklikta tutulup islem tekrarlanir. Nem miktari, orneklerin agirlik yiizdesi olarak esitlikten
hesaplanir.

Nem (%) = [(g1-g2) /g1]*100 (Esitlik IT)
Burada;

g1: Ornegin baslangi¢ agirhig (g)

g2: Etiivde kurutulduktan sonraki agirligi (g)

7 VOLUMETRIK ANALIZ
7.1 MOHR YONTEMIYLE KLORUR TAYINI

Mohr yontemi, doniim noktasi i¢in oldukga belirgin renkli ikinci bir ¢okelek olusumunu esas
alir. Mohr yontemi, Br™ ve Cl iyonlarinin giimiis nitrat ile tayinlerinde genis 6l¢iide uygulanir.
Belirtec olarak kromat ivonu (CrO4’) kullanilir. Ornegin kloriir tayininde, AgNOjz ilavesiyle CI-
tamamen ¢oktiiriildiigli zaman ilk agir1 ilave edilen Ag” ile kromat iyonu arasinda kirmizi renkli
giimiis kromat ¢okelegi meydana gelir. Mohr yonteminin uygulanmasinda olusan reaksiyonlar
asagida verilmistir.

Ag" + CI"— AgCl (k) ( Titrasyon Reaksiyonu)

Ag* + CrO,> — Ag,CrO4 (k) (Doniim Noktas1 Reaksiyonu)

Bu iki ¢okelegin saf sudaki ¢oziiniirlikkleri karsilagtirilirsa AgoCrO4'in molar ¢oziiniirliigii
AgCl'un molar ¢oziiniirliigiinden 7-8 defa daha biiyiiktiir. Pratik yonden kritik bir deger olan bu
farklihk CrOs?2 derisiminin uygun bir aralikta hazirlanmasimi gerektirir. Cok asir1 ilave
yapilirsa, déniim noktas1 rengi, esdegerlik noktasindan 6nce gozlenir. Eger yeterince CrO42
eklenmez ise doniim noktasi rengi ¢ok net gozlenir. Bu durumlarda sirasiyla oldukga biiyiik
negatif veya pozitif hatalar ortaya ¢ikar. Bu yiizden donlim noktas1 hatalarini diizeltmek i¢in
birka¢ deneme yapilir. Mohr yontemi ile Br™ tayininde de benzer problemler vardir. Bromiir
tayininde olusan AgBr cokeleginin sari rengini belirlemek i¢in kor ile karsilasgtirma
yapilmalidir. Karsilastirma i¢in Br™ igeren herhangi bir ¢ozeltiye 1 ml K,CrO4 ve AgBr ¢okelegi
olusturmak i¢in de 2-3 ml AgNOs ilave edilir. Olusan renkli ¢ozelti ile titrasyon boyunca

karsilagtirma yapilir.

7.2 DENEL ISLEM
1. 110- 120 °C sicaklhiga ayarlanmis etiivde 1 -2 saat siire ile katt 6rnek kurutulur. Kurutulmus
ornekten 0.1 mg duyarlilikla 0.25-0.35 g tartilir.
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2. Tartilan 6rnek 250 ml'lik bir erlene aktarilir ve yaklasik 50 ml distile su ile ¢6ziiliir.

3. Erlene 0.5 M K>CrO4 ¢ozeltisinden 8 damla ilave edilir

4. Kor deneme i¢in temiz bir kapsiil iginde yaklasik 0.1 g saf CaCOg ile 2-3 ml distile su siispansiyon
haline getirilir. Yaklasik 100 mL damitik su ve 8 damla 0.5 M'lik K2CrOg4 belirteg ¢ozeltisi igeren
bir erlene bu siispansiyondan 3-5 damla eklenir. Sonra erlen igerisindeki ¢6zelti ¢ok kiiciik damlalar
halinde ayarli 0.1 N' lik AgNO3 ¢6zeltisi ile yesil-sar1 renkten, kahverengi-sari renk elde edilinceye
kadar titre edilir. Harcanan ayarli AQNO3z ¢ozeltisinin hacmi biiretten okunur. Titrasyon sonrasrnda
elde edilen c¢ozelti. paralel calisilan Ornek ¢ozeltisinin titrasyonundaki doniim noktasinin
belirlemesinde yardime1 olmasi igin saklanmalidir.

5. Erlendeki 6rnek ¢ozeltisi 0.1 N ayarli AgNOs ¢ozeltisi ile kor denemedeki renk doniimiine kadar
titre edilir. Kuvvetlice dondiiriilen erlen i¢inde olusan renk 30 s kadar kalict olmalidir. Harcanan
AgNOs3 ¢ozeltisinin hacmi biiretten okunur.

6. Hesaplama: Reaksiyon denklemi CI" + Ag* — AgClI

Ayarli AQNO3 Cozeltisinin Normalitesi : N

Kor Denemede Harcanan Ayarli AgNO3z Hacmi : V1

Ornek i¢in Harcanan Ayarlt AgNO3z Hacmi, : V>

Cl “in Esdeger Agirligi: 35.54

Ornekteki CI Agirhg:W

Buna gore ;

W) : 35.54 x N x (V2-V1)

esitliginden CI” miktar1 hesaplanir. Eger kati 6rnekteki kloriir derisimi % CI olarak isteniyorsa,

% ClI : (W ¢r / Tartilan Ornek Agirhigr x 100 esitligi kullanilir.

Notlar

Nemin uzaklagmasi igin, bir saatten daha fazla siireye ihtiyag vardir.

Uygun tartim yiizdesine baglidir. Tipik olarak 6rnekler yaklasik % 50 ClI” icerir. Verilen 6rnek miktari
bu deger dikkate alinarak hesaplanmistir.

Cozelti prensip olarak notral olmahdir. Eger ¢ozelti asidik ise CrO4% ve Cr.07% olusur. Bazik ise
AgNOs ilave edildiginde Ag20 ¢okelir.

Asidik ¢ozeltiler Cl” igermeyen toz halindeki saf CaCOs ile doyurularak nétrallestirilmelidir. Bazik
cozeltiler ise asetik asit ile fenolftalein belirtecinin doniim noktasina kadar nétrallestirilmelidir.
Belirteg ¢ozeltisi 0.5 F olacak sekilde uygun miktarda K>CrOs'un suda ¢oziilmesi ile elde edilir.
Erlendeki belirte¢ derisimi 0-005-0.0025 M arasinda olmalidir.
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7.3 PIRINCTE iYODOMETRIK YONTEMLE BAKIR TAYINI
fyodometrik yontemin en 6nemli uygulama alanlarindan birisi bakir tayinidir. Cu?* iyonu, iyodiirii

(I") trityodiire (I3) ytikseltger.

2CU2* 51" <> 2Culg + I3

Bu reaksiyon sonucu, Cu?*'

ye esdeger oranda iyot veya trityodiir olugsmaktadir. Ortama asir1 iyodiir
eklenerek denge triiyodiir lehine kaydirilir. Trityodiir olusumu istenen bir durumdur. Bu sebeple,
bakir tayinlerinde gerekli olan iyodiirden en az %4 daha fazla KI eklenmelidir. Reaksiyon sonunda

olusan I3 ayarli Na;SO3 ¢ozeltisi ile titre edililir.

7.4 DENEL BOLUM
1. £ 0.1 mg duyarhlikla toz veya talas halindeki piring 6rneginden 0.2-0.4 g tartilir ve 250 ml'lik
temiz bir behere konur. Uzerine 10 ml distile su ile 15 ml derisik nitrik asit eklenerek, hacim 5-6 ml
kalana kadar 1sitilir. Cozelti 250 ml'lik bir balon jojeye distile su ile birlikte aktarilir ve seyreltilir.
2. Balon jojedeki ¢ozeltiden dikkatlice 10 ml alinarak, 250 ml'lik bir erlene aktarilir. % 10'luk Na2COs3
¢ozeltisinden damla damla, ¢okelek elde edinceye kadar eklenir. Asir1 sodyum karbonat
eklenmemelidir. Bu ¢okelek buzlu asetik asit ile ¢oziiliir.
3. Erlendeki ¢ozeltiye %8'lik KI ¢ozeltisinden 3-4 ml eklenir. Erlen i¢inde olusan iyot daha dogrusu
trityodiir 0.05 N ayarl1 Na2SOg3 ¢ozeltisi ile titre edilir.
Titrasyon, iyodun koyu renginden uguk sar1 renge gecinceye kadar siirdiiriiliir. Bu noktada ~3-5 mL
nisasta ¢ozeltisi eklenir. Renk, siyah —mavi goriimiindedir. Sonra Na>SOzile titrasyona tekrar devam
edilir ve ilk sar1 rengin elde edildigi anda ortama ~1 g KSCN eklenir. Gri-mavi bir renk olusur. Tekrar
ucuk sar1 renk elde edilene kadar titrasyona devam edilir ve harcanan sodyum tiyosiilfat hacmi
bulunur.
4. Hesaplama
Islem iyodometrik bir titrasyon oldugundan titrasyon iki asamalidir.
1. Titrasyon dncesi : 2Cu?" + 51" «» I3 + 2Cul
2, Titrasyon reaksiyonu : I3+ 25,03? <> 31 + S406>
Bakirin Egdeger Agirligr (1. Reaksiyon) :63.54/1 = 63.54
Piring Orneginden Alian Miktar, g : Wp
Na2S203 Cozeltisinin Normalitesi : N
Na2S203 Cozeltisinin Hacmi, ml : V
Alinan Ornekteki (Wp) Bakir Miktar, g : Wey
Piringin alman miktarinin 250 ml'de ¢oziiliip, bundan 10 ml alindig1 dikkate alinarak,

Wee = [(N X V) /2000] x 63.54 X 25
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esitligi yazilir. Bu esitlikten elde edilen, wg,, degeri kullanilarak % Cu degeri igin de;

% Cu = [Weu /W, ] x 100

Esitligi yazilir.

Notlar

1. Piring 6rneklerinin kurutulmasma gerek yoktur.

2. a. Buharlagma ¢eker ocakta yapilmalidir.

b.Eger 6rnek ¢oziinmiiyorsa, bir miktar daha derisik nitrik asit eklenir ve 1sitilir. Bu durumda da
¢ozlinmiiyorsa 5-10 ml H2SO4 ekleyerek, beyaz dumanlarinin ¢ikisi (SO3), tamamlanincaya kadar
wsitilir.

3. Bu ¢dzelti bakir tayininde kullanildiktan sonra ¢inko tayininde de kullanilacagindan saklanmalidir.

Balon jojeden, 10 ml ¢6zelti pipetle veya biiret yardimiyla alinmalidir.

4. Bu islemle pH'1 ~5 (pH:4.5-5.5) olur. iyodometrik titrasyonlarin, pH 0-7 arasinda

gerceklesebilecegini hatirlaymiz.. Ayrica ortamdaki siilfat ve nitrat gibi iyonlar Cu*?’nin
indirgenmesine olumsuz etki eder. Sodyum karbonat' bu iyonlarin etkilerini gidererek Cul
olusumunu saglar.

5. KSCN eklenince,tekrar gri-mavi renklenmenin sebebi ortamda bulunan Cul ¢okelegi {izerinde
adsorblanmis I3™“lin ortaya ¢ikmasidir. Cul, SCN ile;

Culg+ SCN« CuSCN + I

reaksiyonunu verir. Tiyosiyanat, bakir(I) ile iyodiiriin yapisint bozarak daha kararli olan bakir(I)
tiyosiyanat ¢okelegini olusturur. Bu sirada adsorblanmis triiyodiir serbest hale geger ve nisasta ile
kompleks olusturarak tekrar mavi renk elde edilir.

6. Kaydedilen sodyum tiyostilfat hacmi, titrasyon baslangicindan bu noktaya kadar harcanan

miktardir.
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