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A. ANALITIK KIMYA LABORATUVARI HAKKINDA

1. Dersin amact; Analitik Kimya dersinde goriilen kuramsal bilgilerin laboratuar
uygulamalarinin yapilmasi, analiz verilerinin ve sonuglarmin degerlendirilmesi

amacina yoneliktir.

2. Kazanilan bilgiler; Kantitatif (nicel) ve kalitatif (nitel) ¢oktiirme ve belirlemelerdeki
kurallar, metal iyonlarinin diger iyonlardan ayrilmasi kurallari, volumetrik ve
gravimetrik kurallar ile kantitatif (nicel) analizde 68renciye karar verebilme yetenegini

kazandirma.

3. Ogretim yontemi; Ogrencinin, kaynak kitaplardan ve deney foyiinden ¢alisarak ilgili
deney icin algoritma hazirlamasi ve laboratuarda uygulamasi, devaminda 6gretim iiye

ve yardimcilarinin verdigi 6rneklerin analizi seklinde gerceklestirilmektedir.




B. LABORATUVAR KURALLARI

Laboratuvarda giivenliginiz en Onemli konudur. Bir laboratuvarda dogabilecek
kazalarin pek cogundan basit Onlemler alarak korunmak miimkiindiir. Asagida verilen
laboratuvar kurallarina uymak suretiyle hem kendinizi hem de laboratuvarda bulunan diger
arkadaslarinizin karsilasilabilecek problemlerden korumus olacaginiz diisiincesi her zaman
aklinizda bulunmasi gereken konulardan birisidir. Bu nedenle asagida verilen kurallara

uymak zorunludur.

» Laboratuvarda giyeceginiz kiyafetler rahat calisabilmenizi saglayacak ve sizi olasi

kazalardan koruyacak sekilde olmasina 6zen gosteriniz.
» Giyeceginiz ayakkabi rahat ve diiz olmali, agik ayakkabi giyilmemelidir.
» Bayan 6grenciler laboratuvarda etek ve kisa pantolon giymekten kaginmalidir..

» Laboratuvara girmeden Once uzun beyaz Onliikk giyilmesi ve laboratuvar boyunca

oOninun ilikli tutulmasi1 zorunludur.

» Sagclart uzun olanlarin saglarin1 uygun bir sekilde toplamasi, bunun igin esarp v.b.

aksesuarlarin kullanilmamasi gerekmektedir.
» Laboratuvara yiyecek ve igecek getirmek yasaktir.
» Laboratuvarda, laboratuvar grubuna dahil olmayan kimse bulunmayacaktir.
» Laboratuvardan ¢ikarken mutlaka elerinizi sabunlayarak yikayiniz.
» Laboratuvarda yanici ve toksik maddelerle galisirken mutlaka ¢eker ocak kullaniniz.

> Pipet kullanilirken, pipet puari kullanilacaktir. KESINLIKLE AGIZ iLE COZUCU
CEKILMEYECEKTIR.

» Laboratuarda bulunan higbir kimyasal maddeye dokunmayiniz, koklamaymiz ve

tatmayiniz.

—
| —



Kirilan cam malzemeyi veya dokiilen kimyasal maddeyi kendiniz temizlemeyiniz.

Mutlaka sorumlu kisiye haber veriniz.

Laboratuar sorumlularin yonlendirmelerinin aksine harekette bulunmaymniz ve

uyarilarini kesinlikle dikkate aliniz.

Laboratuarda sosyal kurallara uyarak deneyinizin disinda baska islerle ugrasmayiniz,

arkadaslariniza sorumlu gorevlilere kars1 nazik olunuz, yiiksek sesle konusmayiniz.

Laboratuvar baslamadan once kullanilacak cam malzemenin bir kismi tarafinizdan
karsilanacaktir. Bu nedenle duyurulan dikkatle takip ediniz ve gerekirse sorumlularla
goriisiinliz. Ancak her 6grenci laboratuara gelirken yaninda laboratuar defteri, deney
foyii, cam kalemi (water proof, orta kalinlikta) ve banko temizleme bezi

bulunduracaktir.

Laboratuvari terk ederken, calisma ortaminizi size nasil teslim edildi ise 6yle birakin.

—
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C. LABORATUVAR DEFTERI

e Laboratuvarda kullanilacak defter A4 biiyiikliigiinde, sert kapakli ve yaklasik 40-60
sayfa olmalidir.

e Laboratuvara baslamadan Once defterin biitlin sayfalar1 numaralandirilmali ve
laboratuar sorumlusuna kontrol ettirilmelidir.

e Defterden sayfa koparilmamalidir.

e Ogprenciler defterlerini deney siiresince yanlarinda bulundurmali ve deneyde yapilan
islemleri, alman tiim verileri, tartim, hacim vb. verileri defterlerine TUKENMEZ
KALEM ILE GERCEK DEGERLERINi YAZMALIDIRLAR.

e Herhangi bir yazim hatasinda ise {izeri tek bir ¢izgi ile ¢izilerek hata belirtilmelidir.

e Deneyin ad1 ve baglama tarihi deftere yazilmalidir.

e Her deneyden Once deftere hazirlanan algoritmasi: kontrol edilecektir. Algoritma
hazirlamayan 6grenciler deneye alinmayacaklardir.

e Laboratuvar saati disinda alinan veriler i¢in o giiniin tarihi atilmalidir.

e Laboratuar saati sonunda tim veriler sorumlular tarafindan goriilecek ve
imzalanacaktir.

e Her deney sonunda notlarin belirlenmesi amaciyla defterler laboratuar sorumlusu
Arastirma Gorevlisine teslim edilecektir. Notlarin belirlenmesinden sonra 6grenciler

deney giiniinden once defterlerini laboratuar gorevlisinden geri alacaklardir.

—
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KATYONLARIN SISTEMATIK NITEL ANALIZI
Giris
Bir maddenin bilesimi nitel (kalitatif) ve nicel (kantitatif) olarak belirlemek amaciyla
kullanilan yontemlerin kurumsal ve deneysel yonlerini inceleyen bilim dalina analitik kimya
denir. Nitel analiz organik ya da inorganik 6zellikte olan bir maddenin bilesenlerini, nicel
analiz ise bu bilesenlerin miktarlarini belirler.
Gerek nitel (kalitatif) gerekse de nicel (kantitatif) analitik kimyada “teshis” ve “ tayin”
bilinen bir madde ile karsilastirma seklinde yapilir.
Nicel (kantitatif) analitik kimya kullanilan yonteme bagli olarak genel olarak ii¢
boliimde incelenir:
e Gravimetrik analiz
e Volimetrik analiz
o Aletli (Enstriimental ) Analiz
Nitel (Kalitatif) ve nicel (kantitatif) analizde kullanilacak yontemin asagidaki kosullari
saglamasi gerekir.
a. Reaksiyon belirli ve tek olmalidir.
b. Reaksiyon tek yonde olusmalidir.
c. Reaksiyon hizli olmalidir.
d. Reaksiyonun bitimi kolay saptanabilmeli.

e. Reaksiyon tekrarlanabilir olmalidir.

Pozitif yiikli iyonlar olan katyonlarin gruplandirilarak tanimmmasma katyonlarin
sistematik nitel analizi denir. Baz1 degisiklikler ile bu boliimde uygulanan Fresenius’un 23
katyon igeren sistematik analiz yontemi ilk kez 1840 yilinda yaymlanmis ve gliniimiize dek
giincelligini korumustur.

Katyonlarin gruplandirilmasi kloriir, siilfiir, hidroksit, karbonat ve fosfat tuzlarinin
coziiniirliiklerinin farkli olmasi temeline dayanir. Uygulanan yontemde katyonlar 6nce uygun
tepkenlerle kloriir, siilfiir, hidroksit, karbonat ve fosfat tuzlarina donstiiriilerek, 4’ii grup
tepkenleri ile ¢coken 1’1 ¢oziinmiis halde olan 5 ana grupta toplandiktan sonra her bir gruptaki
katyonlar ayirt edici 6zellikler ile birbirlerinden ayrilarak tek tek tanimlanir.

Cizelge 1’de katyon gruplarinin ¢oktiiriicii tepkenleri ve ¢coktiirme ortamlari ile olusan
cokeleklerin kimyasal formiilleri ve renkleri topluca goriilmektedir.

Katyonlarin sistematik nitel analizinde NH," katyonu igeren tepkenler kullan1ldigindan

tim diger katyonlarin analizinden 6nce 6zgiin 6rnekte bu katyonun belirlenmesi gerekir.
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Cizelge 1. Katyonlarin gruplandirilmasi

Grup | Coktiirme Katyonlarin Olusan ¢okeleklerin formiilii ve
ozellikleri formiilii rengi
Seyreltik HCl ile Ag’ AgCl (beyaz)

1 kloriirleri ¢oker. Pb*? PbCl, (beyaz)

Hg, " Hg.Cl, (beyaz)
Hg* HgS (siyah)
Cu*? CuS (siyah)
Bi*? Bi,»Ss (kahverengi-siyah)
Pb*? PbS (siyah)
Cd*? CdsS (sar1)
Seyreltik HCI’li +3 +5

2 ortamda H,S ile AsT, As AS2Ss (sar1)

stilfiirleri ¢oker. As,Ss (sar1)
Sh*3, sh* Sh,S; (turuncu-kirmiz)
Sh,Ss (turuncu)
sn*? sn* snS (kahverengi)
SnS; (sar1)
Al Al(OH); (beyaz)
NH4CI’li ortamda Cr? Cr(OH)s (yesil)
seyreltik NH3; Fe? Fe(OH)3 (kahverengi)

3 cozeltisi ile +3 i
hidroksitleri ve Fe Fe;Ss (siyah)

NH,CI ve seyreltik | Mn*? MnS (agik pembe)
NHs’li ortamda H,S ") . .
ile siilfiirleri ¢oker. Ni NIS (siyah)

Co* CoS (siyah)

Zn*? ZnS (beyaz)

Ba™ BaCOs (beyaz)
NH3 ve NH,CIlii +2
ortamda (NH,),CO3 St SrC0;s (beyaz)
cozeltisi ile Ca* CaCOs (beyaz)

4 karbo(;zﬂdaar)l coker. | \gt MgCOs(NH2)2\CO3.4H,0  (beyaz)
Kuvvetli NH3’li Ba'*? Bas(PO.), (beyaz)
ortamda +
(NH4),HPO, Srt? Sr3(POL), (beyaz)
¢ozeltisi ile Ca* Cag(POy). (beyaz)
fosfatlar1 ¢oker. M g+2 MgNH:PO,.6H,0 (beyaz)

NHS |

5 Belirli bir Na* | e

¢Oktiiriicii yoktur. S
( |
\ )




1. GRUP KATYONLARININ NiTEL ANALIZi

Deneyin Amaci

Verilen 6rnek ¢ozelti igerisindeki 1. grup katyonlariin ayrilmasi ve taninmasi.
Deneyin Kurami

1.Grup katyonlari, kloriirleri soguk seyreltik asitlerde ¢coziinmeyen Ag*, Hg,™* ve Pb*?
katyonlarin1 igerir (giimils grubu). Giimiis grubu kloriirlerin ¢oziiniirlik carpimi (K)

degerleri ve ¢oziiniirliikleri (C) Cizelge 1’de verilmistir.

Cizelgel. 1.Grup katyonlarinin kloriirlerinin K ve C degerleri:

Tuz Kee C(M)
AgCl 1,610 7 1,310
Hg.Cl> 2,0x10 *° 7.9%107
PbCl, 1,010 3,0%10°°

Cizelge 1’deki degerlerden de goriildiigi gibi, PbCl, iin ¢oziinirligi AgCl'nin
¢ozlnlirliigiinden yaklasik bin kat, HgoCly’den ise yaklasik yiiz bin kat daha fazladir.
Coktiiriici anyonun fazlaligi durumunda, bu ¢oziiniirliiklerinin ortak iyon etkisi nedeniyle
daha da azalacagi aciktir. Bu da AgCl ve HgyCly’iin ¢oktiirme ortamimda hemen hemen
tamamen ¢okecegini, PbCly’lin ise ¢ogu zaman tam olarak c¢okmeyecegini ve diisiik
derisimlerde oldugunda ise hi¢ ¢dkmeyebilecegini gdsterir.

1.Grup katyonlar1 kloriirleri olarak diger gruplardan ayirdiktan sonra, tek tek
taninabilmesi i¢in baz1 6zelliklerinin bilinmesi gerekir.

Ornegin; PbCly, AgCl ve Hg,Cly den sicak suda daha ¢ok ¢dziinmesi ile ayrilabilir.
PbCl,’iin 0°C ve 100°C sicakliklarinda sudaki ¢oziiniirliikleri sirasiyla 0.673 g/100 mL ve
3,34 g/100 mL olup 100°C deki ¢oziintirliik degeri 5 kat daha biiytiktiir. Fakat yine de bir
miktar PbCl, ¢éziinmeden AgCl ve Hg,Cl, ile birlikte kalabilir ve bu nedenle Ag*ve Hg,"
katyonlarinin taninmasini zorlastirabilir.

AgCl ise Hg,Cly’den amonyakta ¢oziinerek, ¢oziiniir Ag(NH3)" kompleks iyonunu
olusturmasi ile ayrilabilir. NH3 ayni zamanda Hg,Cl, ile her ikisi de suda ¢oziinmeyen
metalik civa (Hg, siyah) ile civa 2 amino kloriiri (HgNH2Cl, beyaz) olusturarak Hg2+2

katyonunun ¢6zeltideki siyahlagsma ile taninmasin1 da saglar.

—
w
| —




Deneyin Yapilisi

1.Grup katyonlarinin coktiiriilmesi:

1. Analizi yapilacak ¢ozeltiden 10 damla alinarak tizerine, 3M HCI ¢ozeltisinden 3—4
damla eklenir, iyice karistirilir ve santrifiijlenir (HCI in az miktarda fazlasi, ortak iyom etkisi
nedeniyle 1.grup kloriirlerinin daha iyi ¢okmesini saglar. HC1 ya da CI" iyonunun fazla
miktarda eklenmesi ise ¢oziiniir AgClg_2 ve PbCl,? komplekslerinin asagidaki tepkimeler
sonucu olusmasini saglar.)

AgCI(K) + 2CI" «—> AgCl5
PbCly(k) + 2CI"«— PbCl,?

2. Cokmenin tam olup olmadigin1 anlamak i¢in istteki ¢ozeltiye, bir damla daha 3M
HCI ¢ozeltisi damlatilir. Yeniden ¢okelek olursa ¢ozelti bir kez daha santrifiijlenir ve ¢okelek
ile ¢ozelti ayirilir.

3. Tiipte kalan ¢okelek, 1 damla 3M HCl iceren 10 damla soguk su ile yikayip yeniden
santrifiijlenir ve yikama suyunu atilir. (PbCl, yikama sirasinda onemli dlcilide ¢oziinebilir.
Ortak iyon etkisi PbCl; “lin ¢ozliniirliigiini azaltacagindan yikama suyuna HCI eklenir.)

Pb*2 + 2CI" «— PbCl, (k)
beyaz
Ag" + CI' «— AgCI (k)
beyaz
Hg,™ + 2CI" > Hg,Cl, (k)
beyaz

Cokelek 1: Elde edilen beyaz ¢okelek, PbCl,, AgCl ve Hg,Cl; olabilir. Bu ¢okelek 2.islemde
Pb*? katyonunun ayrilmasi ve taninmasinda kullanilacaktur.

Cozelti 1: 2-5. grup katyonlarini igerebileceginden bu gruplarin analizi i¢in saklanacaktir.

—
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+
Pb? katyonun ayrilmasi ve taninmasi:

4. Cokelek 1’in iizerine, 6—7 damla damitik su eklenerek, kaynar su banyosunda 4-5
dakika karistirarak 1sitilir.

5. Karisim sicakken derhal santriifiijlenerek, ¢ozelti hemen dikkatle ayirilmalidir.
(PbCl; sicak suda oldukg¢a iyi ¢oziinmesine karsin, ¢ozelti sogudugunda ¢oker. Pb*? lyonu i¢in
deneyin ¢ogu kez yanlis ¢ikmasi, bu nedenledir).

6. Cokelekte PbCl, kalmamasi icin, ¢okelek iki kez daha sicak suyla yikanir.

7. Yikama suyundan alinan 1 damla ¢ozeltiye, 1 M K>CrO,4 ¢ozeltisi damlatilir.

8. Cokelek olusmazsa, ¢okelekte PbCl, yok demektir. Cokelek olusursa, c¢okelek
olusmayana dek yikama islemini stirdiiriiliir.

Cékelek 2: AgCI ve Hg,Cl, icerebilir ve 3. islemde Ag” ile Hg,*? katyonlarinin ayrilmasi ve
taninmasinda kullanilacaktir.

Cézelti 2: PbCl, icerebilir ve Pb*? katyonunun taninmasinda kullanilacaktir.

Pb%" katyonun taninmast:
9. Cozelti 2’nin bir kismina, 4 damla 1 M K,CrOy4 ¢ozeltisi eklenir. Olusan SARI
COKELEK Pb* katyonun varligini gosterir.

10. Cozeltinin diger kismina ise, birka¢ damla 3 M H,SO, ¢ozeltisi eklendiginde
olusan BEYAZ COKELEK Pb*? katyonun varhiginin diger bir kanitidir.
Pb*? + CrO, > «—PbCrO, (k)
sarl
Pb*™2 + SO, ? «—>PbSO, (K)

beyaz

Ag’ile Ho,?" katyonlarimin ayrilmasi ve Hg,’’katyonunun taninmasi:

11. Cokelek 2 iizerine, 10 damla 3M NH3 ¢ozeltisi eklenerek 1yice karistirilir
12. Santrifiijlenerek ¢okelek ile ¢ozelti ayrilir.
Hg,Cl (k) + 2 NHz <— Hg (s)+ HgNH,CI (k) + NH;" + CI’
siyah beyaz
AgCI (K) + 2 NH; «— Ag(NHa)," +CI’
Cokelek 3: Olusan SIYAH ya da GRI COKELEK, Hg (s) ile HgNH,CI (k) karisimidir ve
ng2+ katyonu varligini gosterir.
Cozelti 3: Ag(NH3)," ve CI iyonlarini igerebilir ve 4. islemde Ag’ katyonunun taninmasinda

kullanilacaktir.

——
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Aq+ katvonunun taninmasi:

13. Cozelti 3’iin bir kismi, 3 M HNOj ¢ozeltisi ile asitlendirilir. Olusan BEYAZ

COKELEK Ag" katyonu varhigini gosterir. (Cozeltinin asidik olup olmadig: turnusol kagidi
ile denetlenmelidir. Ag(NHs)," nin AgCl e déniismesi i¢in ¢ozelti asidik olmalidir. Cozelti
asidik degilse ¢ozeltide Ag” iyonlari bulunmasina karsin ¢okelek gozlenemez).
Ag(NHs)," + CI" + 2H3;0 «—»AgClI (K) + 2NH,4" + 2H,0
beyaz

* Bilinmeyen Ornek ile ayni1 iglemleri yineleyin.

Deney Verileri:
Bilinen ve bilinmeyen Orneklerin her ikisi i¢in de bulgularmizi asagidaki 6rnek
cizelgede verildigi gibi yazin (Cizelge 2). Bu cizelgeyi tiim katyon ve anyon analizlerinin

veriler ve sonuglar boliimlerinde kullanin.

Cizelge 2. Sistematik analizde verilerin sunulmasinda kullanilacak 6rnek ¢izelge

Madde Tepken Gozlem Sonug
Bilinen 6rnek 3 M HCI Beyaz ¢okelek 1.grup var
Cokelek 1 Sicak su Kismen ¢6ziilme Pb*? olabilir
Cozelti 2 1M KoCrOs | Sari gdkelek Pb*? var
Cokelek 2 3 M NHj3 Cokelekte siyahlasma ng+2 var

Kismen ¢oziilme Ag’ olabilir
Cozelti 3 3 M HNO3 Beyaz ¢okelek Ag+ var
Bilinmeyen 6rnek

——
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Sorular

1- 1.Grup katyonlarin ¢oktiirme 6zelligini yaziniz?

2-1.Grupta c¢oktiiriilen katyonlar hangileridir ve ¢oken tuzlarin formiilleri ve isimlerini
yaziniz?

3- Kursun katyonunun taninmasi deneyinde ¢okelegin sicak su ile yikanmasinin nedeni nedir?
4- Renksiz bir bilinmeyen 6rnege (U), HCI ilave edildiginde beyaz bir ¢okelek (Cokl)
olusmaktadir. Cokl ¢okelegine sicak su eklendiginde, bir ¢ozelti (Coz) ve beyaz ¢okelek
(Cok2) gozlenir. Coz gozeltisi, KoCrO, ve asetik asit ile muamele edildiginde ¢okelek
gozlenmez,U ¢dzeltisinin bir kismina ayni iglemler uygulandiginda ise CrO4? iyonunu igeren
renkli bir ¢ozelti gozlenir. Cok2 cokelegine amonyak eklendiginde tamamen ¢oziindigi
goriilmiistiir. Bu 6rnekte 1.Gruptan hangi iyonlar bulunur, hangileri bulunmaz ve bulunma
ihtimali olanlar hangileridir?

5- Asagida verilen K¢ degerlerini kullanarak belirtilen sicaklikta glimiis(I) kloriiriin sudaki
molar ¢oziiniirligiini hesaplayiniz.

a) 50°C°da K= 1,3x10”

b) 100°C’da K= 2x10°®

——
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2. GRUP KATYONLARININ NIiTEL ANALIZi

Deneyin Amaci

Verilen 6rnek ¢ozelti icerisindeki 2. grup katyonlariin ayrilmasi ve taninmasi.
Deneyin Kurami

Fresenius’un sistematik analizinde agir metallerin 13 katyonu siilfiirleri olarak
cokmektedir. Bu siilfiirlerin ¢oziiniirlikleri ve dolayisiyla da ¢ozliniirlik carpimi (Kq)
degerleri, genis bir aralikta degismektedir. K. degerlerindeki bu genis araliktan yararlanilarak
bu 13 katyondan 8’i 2. grup (Cu*?, Hg™?, Pb*?, Bi*?, Cd*?, As™, Sb*? ve Sn*?) geriye kalan 5’i
ise 3. grup (Zn*?, Fe*?, Co™?, Ni*? ve Mn*?) siilfiirleri olarak ¢oktiiriilebilir. Cizelge 1°de 2. ve

3. grup katyonlarimin siilfiirlerinin K. degerleri goriilmektedir.

Cizelge 1. 2. ve 3. grup katyonlarinin stilfiirlerinin K degerleri

2A Grubu 2A Grubu 3. Grup
Siilfiir Ke Siilfiir Ke Siilfiir Kee
HgS 3,0x10 > As,S; 4,4x10°% ZnS 1,2x10%
CuS 8,5x10 Sh,S; 1x10 % CoS 7,0x10 %
Bi,S;3 1,6x10 " SnS 1,8x10°%® NiS 1,4x10%
PbS 3,4x107%8 FeS 3,7x10°%°
Cds 3,6x10 % MnS 1,4x10P°

2. Grup katyonlarmin siilfirlerini, 3. grup katyonlarinin siilfirlerinden ayirabilmek
icin her iki grubun da ¢oktiirlicii anyonu olan S iyonu derigimi dikkatle ayarlanmalidir.
Siilflirleri ¢oktliirmek i¢in gerekli olan S iyonlar1 HoS’lin ayrigmasiyla saglanir. HpS gazi

suda ¢oziinen zayif bir asittir ve iki basamakli ayrisma tepkimesi verir.

H,S H" + HS [HT]THS"
— Kag= =2 1 _ g 14108
(H,5]
; 4G (H*1[572]

HS «—> H+S Kay= ———— =1,2x10%%

(H57]
2 tepkime toplanarak,

HS «— 2H +5S7 Ka = —:HT: :55]_2]: 1,1x10 %

o
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elde edilir. H,S’in doygun sulu ¢6zelti derisimi 0,1 M’dir. Bu deger kullanilarak ¢oktiirme

icin gerekli olan S iyonu derigimi,

11x107%%x01]  1,1x107%
Hl2  [EY]2

[S7]=

esitligi yardimiyla, yalnizca ortamin pH’ina bagl olarak hesaplanabilir. Bu nedenle, 2. grup
katyonlarmin stilfiirleri ¢oktiiriilmeden 6nce, ortamin pH’min ayarlanmasi ¢ok Onemlidir.
Cozelti ¢ok asidik olursa 2. grup katyonlariin stilfiirlerinin hepsi ¢okmeyebilir. Cozelti ¢ok
bazik oldugunda ise 3. grup katyonlarmin bazilarmin siilfiirleri de birlikte ¢okebilir. H" iyonu

derisimi yaklasik olarak 0,3 M oldugunda S ?iyonu derisimi,

b 11x102
—_ 0 3‘2

™~

=12x10"%M

olarak hesaplanir ve bu deger oldukga kiiciik bir degerdir. Bu deger tiim 2. grup katyonlarinm
coktiirebilecek fakat 3. grup katyonlarini ¢oktiirmeyecek bir araliktir.

Analiz sirasinda ¢ozeltide ¢okelmeden onceki katyon derisimleri yaklasik 0,01 M ya
da daha azdir. 1ki degerli bir iyonun siilfiiriiniin, 1,2x10% M’hk S iyonu derigimi ile

¢okebilmesi i¢in bu siilfiiriin K¢ degert,

[M+2] [sz]z(ch)MS
0,01x1,2x10 **=1,2x10 **
olarak hesaplanan 1,2x10 % degerinden daha kiigiik olmas1 gerekmektedir.

PbS, CdS, As,Ss, Sh,S3 ve SnS, bilesikleri, K¢, degerlerinin birbirlerine ¢ok yakin
olmasi ve ¢oktiirmenin S% iyonu derisimine oldugu kadar katyonun derisime de bagli olmasi
nedeniyle, 2. grupta tam olarak ¢oktiiriilmeyerek 3. grupta da ortaya cikabilirler. Bunun yani
sira, ZnS, CoS ve NiS de normal olarak biiyiikk miktarda 3. grupta ¢okmelerine karsin
2. grupta da ¢okebilirler. S iyonu derisimi ayarlanarak tam bir ayirma yapilabilmesi igin, iki
katyonun K. degerlerinden biri digerinin yaklasik olarak 10° kat1 olmalidir.

2. grup katyonlarimin 8 siilfiirii, HgS, CuS, Bi,S3, PbS, CdS, As,Ss, Sh,S; ve SnS,’diir.
Bunlardan ilk 5’1 bazik diger 3’1 ise asidik karakterdedir. Bu nedenle 2. grup cokelegine
KOH ¢ozeltisi eklendiginde As,Ss3, Sh,S3 ve SnS; ¢oziinecek HgS, CuS, Bi,S;, PbS, CdS ise
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¢oziinmeden kalacaktir. BOylece 2. grup katyonlar1 KOH’ de c¢oziinmeyen 2A grubu
katyonlar1 ve KOH’de ¢6ziinen 2B grubu katyonlar1 olarak iki alt gruba ayrilmis olur ve bu
ayirma nitel analiz i¢in biiyiik kolaylik saglar.

2. ve 3. grup silfiirlerini ¢oktiirmek i¢in kullanilan H,S tiyoasetamidin hidrolizinden

asagidaki tepkimede goriildiigii gibi elde edilir.

CH3CSNH; + 2H,0 , CH3COO™ + NH;" + H,S
¢ozelti asidik oldugunda,
CH3COO" + H;0 " <— CH3COOH + H,0

tepkimesi de olusur.

Deneyin Yapilist

2. Grup Katyonlariin Coktiiriilmesi:

1. Analizi yapilacak ¢ozeltinin (gruplarin analizi siiriiyorsa 1. grup katyonlariin nitel
analizinde 1. igslemden ayrilan Cozelti 1) 1ml’si bir deney tiipiine alinir ve iizerine 2 damla 3
M HNO; c¢ozeltisi ekledikten sonra, su banyosunda 3 dakika isitilir. (Asidik karakteri
nedeniyle SnS; nin KOH deki ¢oziiniirliigii bazik karakterdeki SnS’e oranla ¢ok daha fazladir.
Bu nedenle Sn*? iyonlarmi Sn** iyonlarma yiikseltgemek gerekir. Bu islem yapilmazsa KOH
ile 2. grup katyonlarinin 2A ve 2B alt gruplarina ayrilmas: sirasinda, kalay kaybedilebilir.
Sn*? iyonlarinin Sn** iyonlarma yiikseltgenme tepkimesi,

3Sn™+2NO; + 8 H;0" + 18 CI' «—— 3SnClg*+ 2NO + 12 H,0
seklindedir ve islem kloriir iyonlar1 varliginda ¢6zeltinin nitrik asit ile 1sitilmasiyla yapilir.)

2. Cozeltiye, once kirmizi turnusolun rengi maviye doniisene dek 3M NHj3
cozeltisinden, daha sonra yine tam kirmizi renge doniistiigli ana dek 3M HCI ¢ozeltisinden
eklenir.

3. Cozelti, hacmi 1mL oluncaya dek buharlagtirdiktan sonra, 2 damla derisik HCl
eklenir. Elde edilen bu ¢6zelti yaklasik 0,3 M HCI derisimindedir.

4. Cozeltiye, 5 damla tiyoasetamid ¢ozeltisi eklenerek su banyosunda 5 dakika 1sitilir.
(Arsenigin H,S ile ¢okmesi i¢in ortam sicak ve asidik olmalidir.)

5. Cozelti tizerine, 0,5-1 mL damitik su ve 2-3 damla daha tiyoasetamid ¢ozeltisi
eklenip, su banyosunda 5 dakika daha 1sitildiktan sonra santrifiijlenir.

6. Cokelek ile ¢ozelti ayrilir.
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3HgCl; + 2H,S + 4H,0

HgC|22HgS + H,S + 2H,0

Cu*? + H,S + 2H,0

2Bi*™® + 3H,S + 6H,0

Pb*? + H,S + 2H,0

Cd*™? + H,S + 2H,0

2H3AsO3 + 3H,S

2H,AsO, + 5H,S + 2H;0"

arsenat iyonu

HgCl,.2HgS(K) + 4H;0" + 4CI

beyaz
3HgS(K) + 2H30" + 2CI°
siyah
CuS(k) + 2H;0"
siyah
Bi,S3(K) + 6H30"
kahverengi-siyah
PbS(k) + 2H30"
siyah
CdS(k) + 2H;0"
sari
As,S;3 (k) + 6H,0
sari
As;Ss (k) + 10 H,0

sari

2SbCl, " + 3H,S + 6H,0 Sh,S3 (k) + 6H30" + 8CI
turuncu-kirmizi

Sb,Ss (K) + 10 H3O" + 12CI°
turuncu

SnS (k) + 2H30"

kahverengi

<«— SnS, (k)+ 4H30Jr + 6CI°

2SbClg + 5H,S + 10H,0 ¢ )

Sn*2 + H,S + 2H,0
SnClg 2 + 2H,S + 4H,0

klorostannat iyonu sar1

Cokelek 1: HgS, CuS, Bi,Ss, PbS, CdS, As,Ss, As,Ss, Sh,Ss, ShySs, SnS ve SnS; olabilir. Bu
cokelek 2. islemde 2A ve 2B katyon gruplarinin ayrilmasinda kullanilacaktir.

Cozelti 1: 3-5. grup katyonlarini igerebilir. H,S {in uzaklastirilmasi i¢in ¢ozeltiyi kaynatin ve
diger gruplarin aranmasi icin saklaym. ( Cozeltideki H,S iin ugurulmadigi durumda, agik
havanm etkisiyle S iyonlar1 SO, iyonlarina yiikseltgenerek 4. grup katyonlarinin, 6zellikle
de BaSO,’lin ¢okmesine neden olur. Cozeltide 2. grup katyonlardan bagka katyon grubu
yoksa ya da 3. grup katyonlarinin nitel analizine hemen devam edilecekse S iyonlarinin

S04 iyonlarma yiikseltgenmesi oldukca yavas yiiriidiigiinden bu isleme gerek yoktur.)
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2A ve 2B gruplariin ayrilmasi:

7. Silfiir ¢okeleklerini igeren Cokelek 1’1, 1 damla tiyoasetamid ve 1 damla doymus
NH4Cl ¢ozeltileri iceren 10 damla damitik su ile yikayip yikama suyunu atin. (Yikama
suyundaki H,S silfiir ¢okeleklerinin siilfatlara yiiseltgenmesini geciktirmek i¢in, NH4CI ise
cokelegin asiltisal olarak dagilmasini 6nlemek i¢in eklenir.)

8. Cokelege, 8 damla 3 M KOH ¢ozeltisi ekleyip su banyosunda 3 dakika karistirarak
1sittiktan sonra santrifiijleyin ve

9. Cozeltiyi temiz bir deney tiipiine aktarin.

10. Cokelege yeniden 8 damla 3 M KOH c¢ozeltisi ekleyip santrifiijleyin ve her iki

cozeltiyi birlestirin.

2As,S; (k) + 4OH +—> AsO, + 3AsS, + 2H,0
3Sh,S; (K) + 40H € Sh(OH), + 3SbS,”
35nS; (k) +60H «——» Sn(OH)s 2 + 3SnS; 2
HgS (k) + S? <+— HgS,?

Cékelek 2: 2A grubu katyonlarim siilfiirleri olan HgS, CuS, Bi,S3, PbS ve CdS ile az
miktarda S igerebilir ve 3. islemde 2A grubu katyonlarmmin ayrilmasi ve taninmasinda
kullanilacaktir.

Cozelti 2: 2B grubu katyonlar1 olan arsenik, antimon, kalayin ve az miktarda da civanin
¢coziinlir kompleks iyonlarimi igerir ve 6. islemde 2B grubu katyonlarinin ayrilmasi ve

taninmasinda kullanilacaktir.

2A grubu katyonlarindan Hg’* katyonunun ayrilmasi ve taninmasi:

11. 2. islemde elde edilen Cokelek 2’yi, ortamdaki fazla KOH’1 uzaklastirmak i¢in 10

damla damitik su ile yikayip yikama suyunu atilir.

12. Cokelek tizerine, 10 damla 3M HNOj ¢ozeltisi eklenerek su banyosunda 3 dakika
karistirarak 1sittiktan sonra santrifiijlenir.

13. Eger cok miktarda c¢okelek kalmissa aymi islem tekrar edilir ve c¢ozeltiler
birlestirilir.

14. Cozelti tlizerine ¢ikan serbest kiikiirt, cam ¢ubuk yardimiyla alip atilir. (Bakaur,
bizmut, kursun ve kadmiyum siilfiirleri, siilfiir iyonunun HNO3 ¢ozeltisinde serbest kiikiirte

yiikseltgenmesi ile ¢oziiniirler. Civa siilfiir HNOj3 ¢ozeltisinde ¢oziinmez.)
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3CuS (k) + 2NO 2 + 8H30" «——» 3Cu*™ +2NO + 3S + 12H,0
Bi»Ss (k) + 2NO 3 + 8H;0" +<— 2Bi*?+ 2NO + 3S + 12H,0
3PbS (k) + 2NO % + 8H;0" > 3Pb*?+ 2NO + 3S + 12H,0
3CdS (k) + 2NO 2 + 8H30" «——» 3Cd™+ 2NO + 3S + 12H,0

Cokelek 3: HgS (siyah) ya da Hg(NO3),.2HgS (beyaz) ve S olabilir ve Hg** katyonunun
taninmasinda kullanilacaktir. (HgS, HNOj3 ile beyaz Hg(NO3),.2HgS ¢okelegini verir.)
Cozelti 3: Pb?*, Bi**, Cu** ve Cd®* iyonlarini icerebilir. 4. islemde bu iyonlardan Pb* nin

ayrilmasinda kullanilacaktir.

Hq+2 Kkatvonunun taninmasi.

15. Cokelek 3 iizerine, 3 damla derisik HNO3 ile 9 damla derisik HCI (kral suyu)

ekledikten sonra 10 damla da damitik su ekleyip su banyosunda 2-3 dakika ¢okelek ¢oziinene
dek kaynatin.

16. Cozelti soguduktan sonra, 2 damla SnCl; ¢ozeltisi ekleyin. BEYAZ (Hg,Cl,) ya da
GRI (Hg ve Hg,Cly) COKELEK Hg2+ katyonu varligimni kanitlar. (Kral suyu (i) HNO; in
yiikseltgeme giicii ile HgS deki siilfiir iyonunu serbest kiikiirte yiikseltgeyerek ve (i1) HCI deki
kloriir iyonunun kararli kompleksler olusturma egilimi ile kararli HgCl4* iyonunu olusturarak

HgS ii ¢ozer. Coziinmeden kalan kisim ise serbest kiikiirttiir.)

3HgS (k) + 2NO3™ + 8H30" «— 3S + 2NO + 12 H,0 +3Hg*
3Hg™+ 12CI" +—> 3HgCl,?
+
3HgS (k) + 2NO3™ + 8H30" + 12CI"«— 3HgCl, 2+ 2NO + 3S + 12 H,0
2HgCls 2+ SnCl, 2 +—> Hg,Cl, (k) + SnClg 2 +4CI
beyaz
Hg:Clo+ SnCl; 2 <«— 2Hg (s) + SnClg ?
siyah
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Pb?* katyonunun Bi®*, Cu?* ve Cd?' katyonlarindan ayrilmasi ve taninmasi:

17. Cozelti 3, bir kapsiile alinarak iizerine 3 damla derisik H,SO,4 eklenir ve koyu
beyaz dumanlar goriinene dek g¢eker ocakta isitilir. Bu igleme, kapsiilde 2—3 damla madde
kalana dek devam edilir.

18. Kapsiilii iyice soguttuktan sonra, tizerine dikkatle 1mL damitik su eklenir ve cam
cubukla karistirilir.

19. Santrifiij tiipiine aktararak santrifiijlenir. (Pb*? iyonu PbSO, seklinde ¢oker. Bu
cokelek HNO3’li ortamda Pb(HSO,); olusumuyla ¢oziiniir. Beyaz SO3 dumanlarini goriilmesi
HNO3’in ¢6zeltiden uzaklastirildigini gosterir).

Pb*2+ S04 «—— PbSO, (K)
beyaz
H,SO, L; 803 (g) + H,0O (g)

Cokelek 4: PbSO, olabilir ve Ph*? katyonunun taninmasinda kullanilacaktir.

Cozelti 4: Bi*, Cu™ cd* iyonlarini igerebilir ve 5. islemde bu iyonlardan Bi**iin

ayrilmasinda kullanilacaktir.

Pb?* katyonunun taninmasi:

20. Cokelek 4, 4 damla damitik su ile yikanir ve yikama suyunu atilir. Daha sonra
iizerine 10 damla doymus amonyum asetat (NH,CH3COOQ) ¢ozeltisi eklenir ve su banyosunda
3 dakika karistirarak 1sitilir.

21. Bu islem sonunda ¢ozelti duru degilse santrifiijlenir ve olusan ¢okelek atilir.

22. Cozeltiye, 1 damla derisik asetik asit ve 2 damla 1 M K,CrO, ¢ozeltisi eklenir.
SARI COKELEK Pb** katyonunun varligmi kamtlar. (Kursunu, PbCrO, seklinde
coktiirmeden Once ¢ozelti asetik asit ile asitlendirilmelidir. Bu yapilmadigi durumda ortamda

bulunabilecek olan bizmut, kromat olarak ¢okebilir.)

PbSO, (k) + 2CH;COO" «_, Pb(CH3COO), + SO,
Pb(CH3COO); + CrOs 2 «—— PbCroy (k) + 2CH;COO0"

sari
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Bi®" katyonunun Cu?* ve Cd?* katyonlarindan ayrilmasi ve taninmasi:

23. Cozelti 4’lin lizerine, bazik oluncaya kadar, siirekli karistirarak, damla damla,

derisik NH3 ¢ozeltisi eklenir. Daha sonra 3 damla daha eklenir ve santrifiijlenir.

Bi*®+ 3NH; + 3H,0 «— Bi(OH); (k) + 3NH,"
Bi(H,0)s™ + 3NH; +—>  Bi(H,0)3(OH)s (k) + 3NH,"
Cu?+4NH; 5 Cu(NH3),"
mavi
Cd*™+4NH; <+—> Cd(NH3)s™

renksiz
Cokelek 5: Bi(OH); olabilir ve Bi*? katyonun taninmasinda kullamlacaktr.
Cozelti 5: Cu(NHs);" ve Cd(NHs)," komplekslerini igerebilir ve Cu*? ve Cd*? katyonlarinin

taninmasinda kullanilacaktir.

-+
Bi*® katyonunun taninmasi :

24. Cokelek 5, 5 damla damitik su ile yikanarak yikama suyunu atilir.

25. Daha sonra ¢okelek tizerine, 10-12 damla yeni hazirlanmis potasyum stannit
¢ozeltisi eklenir. COKELEKTEKI ANI SIYAHLASMA Bi*® katyonunun varligini gosterir.
(Potasyum stannit ¢ozeltisi hazirlamak i¢in 2 damla SnCl; ¢dzeltisi lizerine damla damla 3 M
KOH ¢ozeltisi eklenir ve olusan jelatimsi bir ¢okelek olan Sn(OH), ¢oziinene dek KOH
cozeltisi eklenmesi stirdiirtiliir.)

Sn*?+20H  <«— Sn(OH),
Sn(H,0)4 + 20H  <+—> Sn(H,0),(OH), (k) + 2H,0
Sn(OH), + OH" <«— Sn(OH);
Sn(H20)2(OH); (k) + (OH); <«— Sn(H20),(OH), + H,O

2Bi(OH); + 3Sn(OH)s + 30H"  <+— 2Bi (k) + 3Sn(OH)g 2
2Bi(H20)3(OH); + 3Sn(H,0)(OH);” <+— 2Bi (k) + 3Sn(H,0)(OH)s + 6H,0
siyah
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Cu?' katyonunun taninmasi :

26. Cozelti 5°in RENGI MAVI ise, Cu*? katyonu varhigin bir kamitidr.

27. Bu ¢ozeltiden alinan 1 damla iizerine, 1 damla 6 M asetik asit ve 1 damla 0.05 M
K4Fe(CN)g ¢ozeltisi eklendiginde olusan KIRMIZI COKELEK Cu*? katyonu varliginin diger
bir kanitidir.

2Cu*? + Fe(N)s * «— Cu,[Fe(CN)¢] (K)
koyu kirmizi

Cd?* katyonunun taninmasi :

28. Cozelti 5 mavi renkli ise, rengini gidermek icin 1 M KCN c¢ozeltisinden renk
kaybolana dek, damla damla eklenir.

29. Daha sonra 3 damla da fazladan 1 M KCN ve 2-3 damla tiyoasetamid ¢6zeltisi
eklenerek su banyosunda 5 dakika 1sitilir.

30. Olusan SARI COKELEK Cd*? iyonu varligim1 kanitlar. (Eklenen KCN ile
Cu(NHs);? kompleksinden Cu(CN)s kompleksi olusur. Cu*? yoksa c¢ozelti renksiz
olacagindan KCN eklemeye gerek yoktur).

2CU(NH3)s" + 7CN" + 20H «— 2Cu(CN)3 2 + 8NH3 + CNO™ + H,0
Cd(NHs),™ + 2CN” «—> Cd(CN); (k) + 4NH;
beyaz
Cd(CN); (K) + 2CN «—> Cd(CN),2 (k)
Cd(CN), % + H,S «— CdS (k) + 2HCN + 2CN’
Sari

2B grubu katyonlarindan arsenigin ayrilmasi ve taninmasi :

31. Cozelti 2’ye, asidik olana dek 3 M HCI ¢ozeltisi eklenir ve santrifiijlenerek, elde
edilen ¢oOzelti atilir.

32. Cokelege, 10 damla derisik HCI1 ¢ozeltisi eklenerek, su banyosunda 4-5 dakika
karistirarak 1sitilir ve santrifiijlenir.

33. Cozelti temiz bir deney tiipiine aktararak saklanir. Cokelek ile islemlere devam
edilir.

34. Cokelek iizerine, 8 damla su ve 4 damla derisik HCI ¢ozeltisi eklenerek yikanir,
santrifiijlenir ve ¢ozeltiyi bir onceki saklanan c¢ozelti ile birlestirilir. (Cozeltideki HpS
ortamdan uzaklastirmak i¢in karisim 1sitilir. HpS uzaklastirilamazsa antimon ve kalay HCI

cozeltisi seyreltildiginde yeniden ¢oker. Cokelek sar1 olana dek 1sitilmalidir.)
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AsO;, + 3AsS; + 4H30" «—> 2 As;S; (K) + 6H,0
sarl

Sb(OH), + 3ShS;” + H,O «— 2Sh,S; (k) + 8H,0

turuncu-kirmizi

Sn(OH)4 + 3SbS; + 6H30" «— 3SnS; (K) + 12H,0
sar1

Cokelege derisik HCI eklenmesiyle asagidaki tepkimeler olusur.

Sh,S3 + 6H30" + 12CI° «— 2SbClg > + 3H,S + 6H,0
SnS; + 4H30" + 6CI" «— SnClg % + 2H,S + 4H,0

As,S3 + Derisik HCI «— Tepkime vermez
Cokelek 6: AsyS3, As;Ss, ve S igerebilir. 2A grubundan kalan kiigiik bir miktar HgS de burada
ortaya ¢ikabilir. Bu ¢okelek arsenik katyonunun taninmasdinda kullanilacaktir.

Cozelti 6: Sn*™ ve Sb* iyonlari igerebilir ve bu iyonlarin taninmasinda kullanilacaktir.

Arsenik ivonunun taninmasi :

35. Cokelek 6, sicak su ile 3 kez yikanir ve yikama sulart atilir. (Yikama islemi CI
iyonlarin1 ortamdan uzaklastirmak i¢in yapilir. Bu islem yapilmadiginda arsenik iyonu
gozlenemez.)

36. Cokelek tizerine, 4 damla derisik HNOj3 c¢ozeltisi eklenerek, 5 dakika su
banyosunda 1sitilir.

37. Olusan ¢ozeltinin iizerine, 5 damla 0,5M AgNO; ¢ozeltisi eklenir ve karistirilir.
(Eger ¢Okme olursa santrifiijlenip ¢okelek atilmalidir. Olusan ¢okelek ortamdan
uzaklastirilamayan C1” ile Ag* nin AgCl olusturmasindan olabilir).

38. Duru c¢ozeltiye, 15 damla 2,5M sodyum asetat ¢ozeltisi eklenir. Olusan
KIRMIZIMSI-KAHVERENGI COKELEK AgzAsO; olup arsenik iyonunun varligin
gosterir.

As,S3 (K) + 10NO3 + 8H30" «— 2H,AsO, + 3S + 10NO, + 10H,0

2CH3COO" + H30" «— 2CH3COOH + OH
H,AsOs +2 OH «—» AsO4 % + 2H,0
AsO, % + 3AgH «— AgzAsO, (k)

Kirmizimsi-kahverengi
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Antimon ivonunun taninmasi.

Cozelti 6’y1 biri az biri ¢cok olacak sekilde iki kisima ayirin ve az olan ¢ozelti ile
antimon i¢in agagidaki iki deneyi yapin.

39. iki ayr1 saat camma ¢ok az miktarda NaNO, kristallerinden koyup iizerine 3’er
damla 3M HCI ¢ozeltisi eklenerek, NO, gaz1 giderilene dek karigtirilir.

40. Daha sonra her ikisinin {istiin de, 2 damla rodamin-B ¢ozeltisi ekledikten sonra
birine 1 damla damitik su digerine ise 1 damla Cozelti 6’dan damlatilir ve renklerini
karsilastirilir.

41. Rodamin-B’nin KIRMIZI RENGININ LEYLAK-MOR RENGINE dogru dénmesi
antimon iyonunun varligim gosterir.(Sodyum nitrit Sb¥ii Sb e yiikseltger. Sb>* ise
rodamin-B’yi yiikseltgeyip renk degisimini saglar. Cok miktarda NaNO; kullanildiginda da
ayn1 renk degisimi gozleneceginden NaNO; miktarina dikkat edilmelidir.)

42. Cozelti 6 dan 1-2 damla alip iizerine, 1 damla tiyoasetamid ¢ozeltisi eklenir ve
wsitilir. Bu islemler sonucunda olusan TURUNCU COKELEK antimon iyonunun varlhigin:

gosterir.

2ShClg® + 5H,S + 10 H,O «—— Sb;,Ss (k) + 10H;0" + 12CI
turuncu

Kalay ivonunun taninmasi:

43. Cozelti 6°dan ayrilan miktarca ¢ok olan ¢ozeltiye, kendi hacmi kadar 3 M HCl
cozeltisi ve bir parga Mg serit eklenerek, Mg serit tamamen ¢ozlinene dek karistirilir.

44, Bu ¢ozeltiye 4 damla doymus HgCl, ¢ozeltisi eklenir. Olusan BEYAZ ya da GRI
COKELEK kalay ivonunun varhigini gsterir.(Metalik Mg,Sb®" y1 metalik antimona ve Sn**
y1,Sn2+ ya indirger. Cozeltideki kiiclik siyah taneciklerin olusumu antimon varliginin

kanitidir.)

2SbClg > +3Mg +— 2Sb (k) + 3Mg*™ + 12CI
siyah
SnClg 2 +Mg «—— SnCl, 2 + Mg*™ + 2CI
SnCl, 2 + 2HgCl, «——» Hg,Cl, (k) + SnCls 2
beyaz
Hg,Cl, + SnCl, 2 «—— 2Hg(s) + SnClg ?
siyah

* Bilinmeyen 0rnek ile ayni1 iglemleri yineleyin.
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Deney Verileri

Madde Tepken Gozlem Sonu¢

Sorular

1- 2. grup katyonlar1 nelerdir? Isimleri, formiilleri ve degerlikleri ile yaziniz.

2- 2. grupta bulunan metal katyonlarmin tiyoasetamit ile ¢oktiiriilen tuzlarmin
formiillerini ve ¢okelek renklerini yaziniz.

3- 2A ve 2B gruplariin birbirlerinden ayrilmasi i¢in deneyde kullanilan kimyasallar ve
uygulanan iglemler nelerdir, kisaca agiklayiniz.

4- 2. Grup katyonlar1 ¢oktiirlilmeden once ortamm pH’min ayarlanmasi neden ¢ok
onemlidir?

5- 2. grup katyonlarin taninmasi deneyleri sonucunda bu katyonlarin olusturduklari

cokelekleri ve bu ¢okeleklerin renklerini yaziniz.
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3. GRUP KATYONLARIN NiTEL ANALIZI

Deneyin Amaci

3. grupta yer alan katyonlarin nitel analiz yoOntemleriyle gozlemlenmesi ve
tanimlanmas.
Deneyin Kurami

Fresenius’un sistematik analizine gore 3.grupta; Al Cr', Zn*?, Co™, Ni*?, Mn*? ve
Fe*?, Fe™ katyonlar1 yer almaktadir. NH3 ve NH4ClI ¢ozeltileri ile pH’1 yaklasik olarak 9’a
ayarlanmis H,S’l1 bir ortamda, Al®ve Cr katyonlari, hidroksitlerinin siilfiirlerinden daha az
¢ozlinlir olmas1 nedeniyle hidroksitleri olarak, digerleri ise 2.grup katyonlar gibi siilfiirleri
olarak cokerler. 3.grup siilfiirlerinin K¢, degerleri 2.grup siilfiirlerinin degerlerinden daha
biiylik olmast nedeniyle 3.grup siilfiirleri benzer kosullarda 2.grup siilfiirlerinden daha ¢ok
coziiniirler. Bu nedenle 3.grup siilfiirlerinin ¢oktiiriilebilmesi i¢in 2.grup siilfiirleri i¢in
gerekenden daha biiyiik bir S iyonu derisimi gerekmektedir. Cézeltinin HpS gaz1 ile doygun
hale getirilmesi durumunda ¢oktiirme igin gerekli olan S iyonu derisiminin daha biiyiik

olabilmesi i¢in;

verilen esitlige gore [H']<0,3 M olmasi gerekir. Bunun saglanabilmesi i¢in ¢ozeltinin daha az
asidik veya daha fazla bazik olmasi gerekmektedir. Baziklik ortama NHj ¢ozeltisi eklenerek
saglanabilir. NH3’lin ayrismasi i¢in ile olusan OH" iyonlar1 ortamin pH’in1 arttirirken Al ve
Cr*3 katyonlarinin da hidroksitleri olarak ¢okmesini saglar.

OH" iyonu derisimi ¢ok yiliksek olursa 4. grup katyonlarindan Mg2+ Mg(OH);
(Kee=1,1 X 10 ) olarak ¢okebilir. Bu durumda ortamdaki OH™ iyonlari, derisimi; SZ iyonu
derisimini 3. grup katyonlarinin siilflirlerinin ¢dkebilecegi bir derisime dek arttiracak,
Al(OH); ve Cr(OH)3’iin ¢6kmesine yeterli olacak ayn1 zamanda Mg(OH),’yi ¢oktiirmeyecek
bir degerde olmalidir. Bu da pH’1n yaklasik olarak 9 degerinde tutulmasi ile saglanabilir.

Ortamin pH degerini sabit tutabilmek amaciyla tampon ¢ézeltiler kullanilan ¢ozeltiler
tampon ¢ozeltilerdir. Tampon c¢ozeltilerinin pH’1, ¢0zeltiye asit veya bazin kiiglik
miktarlarinin eklenmesinden etkilenmez. Tampon cozeltilerinin kullanilan iki yaygin tiirii

vardir.
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1- Bir zayif asit ile bu zayif asitin bazik tuzundan olusan (CH3COOH ve NaCH3;COO
gibi) tampon ¢ozeltiler.
2- Bir zayif baz ile bu zayif bazin asidik tuzundan olusan (NHs, NH4CI gibi) tampon

coOzeltiler.
Analizlerde pH’1 yaklasik 9 degerinde tutabilmek i¢in NH3 ve NH4Cl tampon ¢ozeltisi
kullanilacaktir. NH," iyonlar1 derisiminin arttirilmasiyla OH ™ iyonlar1 derisiminin azalacag

NHs;’iin ayrisma dengesiyle ispatlanabilir.

NH3;+ H,O 4—>NH4+ + OH"

_ Ve, [0H"] veya or- ]

[.'
[NH3] [NHy "]

X K,

Kb

Ortama NH4Cl c¢ozeltisi eklenmesi OH™ iyonu derisimini yukaridaki kosullar
saglayabilecek bir degerde tutacak, bir baska deyisle tamponlayacaktir.

3. grup katyonlar1 kuvvetli bir bazin fazlasi ile etkilestirilerek iki alt gruba ayrilir.
KOH fazlas1 eklendiginde hidroksitleri ¢oziinen aliiminyum, krom ve ¢inko 3A katyon
grubunu, hidroksitleri ¢dziinmeyen kobalt, nikel, mangan ve demir ise 3B katyon grubunu
olustururlar. Bu ayirma nitel analizde biiyiik kolaylik saglamaktadir.
Deneyin Yapilisi

3. Grup Katyonlarinin Coktiiriilmesi

1. Analizi yapilacak Ornegin (gruplarin analizi siirliyorsa 2. grup katyonlarinin nitel
analizinde 1. islemden ayrilan Cozelti 1) 1 ml’si bir deney tiipiine alinir ve lizerine 4
damla doymus NH4Cl ¢ozeltisi ve ¢ozelti iyice bazik oluncaya kadar damla damla
derisik NHj ¢ozeltisi eklenir. (Eger cozelti; 2. gruptan kalan ve H,S’1 ugurulduktan
sonra saklanan ¢ozelti ise NHj3 eklendiginde olusan ve asir1 NHs’de ¢oziinmeyen
kirmizi kahverengi ¢okelek Fes® iyonunun, renksiz jelatinimsi c¢okelek ise Als’

iyonunun varligini gosterir.)

Al +3NH; +3H,0 <«—> AIOH)s(k) + 3NH,"
Fe*® +3NH; +3H,0 <«—— Fe(OH); (k) + 3NH,*
Cr*3 +3NH; +3H,0 <«—— Cr(OH)s (k) + 3NH,"
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Bu iyonlarin sulu (hidrate) sekilleri kullanildiginda tepkimeler asagida verildigi gibi

degismektedir.
Al(H,0)s™ + 3NH;

Fe(H,0)s™ + 3NHj;
Cr (H20)6+3 + 3NH3;
Ni™? + 6NH;
Co*? + 6NH;

Zn*? + 4ANH,
Mn*2 + NH,

2. Cozelti lizerine 10 damla tiyoasetamid

+—>

—>

Al(H,0)3(0H)3 (k) + 3NH,*
renksiz-jelatinimsi
Fe(H20)3(OH)s (k) + 3NH4"
kahverengi-jelatinimsi

Cr (H20)3(0OH)3 (k) + 3NH,"
grimsi-yesil-jelatinimsi
Ni(NH3)g™

Co(NH3)s*

Zn (NH3)4 ™2

Tepkime vermez.

coOzeltisi eklenir. Ardindan 5 dakika su

banyosunda 1sitilir ve santrifiijlenir. Cokmenin tam olarak gerceklestigini denetlemek

icin istteki duru ¢ozeltiye 1 damla daha tiyoasetamid ¢ozeltisi eklenir ve 5 dakika

daha 1sitilip santrifiijlenir. Cokelek ile ¢ozeltiyi ayirilir. (Beyaz bir ¢okelek olusumu

cozeltide cinko iyonlarinin bulundugunu, demir, kobalt ve nikel iyonlarinin ise

bulunmadigini gosterir.)

2Fe(OH)3 + 352 + 6NH,* «—— Fe,Ss (K) + 6NH3 + 6H,0

siyah

Al(OH)3 ve Cr(OH)s, (NHz), S’den etkilenmez.

Mn2+ + SZ-

Ni(NH3)g?" +S%

Co(NH3)g®" +S%

Zn (NH3), > +S%

—>

+—>

+—>

«— MnS (k)

pembe

NiS (k) +6NH3
siyah

CoS (k) +6NH3
siyah

ZnS (k) + 4NH;
beyaz
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Cokelekl: Al(OH)3, Cr(OH)s, Fe,Ss, MnS, NiS, CoS ve ZnS igerebilir. 3A ve 3B gruplarinin
ayrilmasinda kullanilacaktir.

Cozelti 1: 4-5.grup katyonlarini igerebilir. Cozelti 3M HCL c¢ozeltisi ile asitlendirildikten
sonra hacmi yariya inene kadar su banyosunda 1sitilir. Cokelek olusursa ¢ozelti santrifiijlenir
ve ¢okelek uzaklastirilir. Duru ve renksiz ¢ozelti 4. grup katyonlarin analizi i¢in saklanir (SZ‘
iyonlar1 asitlendirme ve kaynatma ile ortamdan uzaklastirilmazsa, atmosferdeki oksijenin
etkisiyle SO, iyonlarina yiikseltgenerek 4. grup katyonlarindan bazilarimin siilfatlar1 olarak

cokmelerine ve ortamdan ayrilmalarina neden olurlar).

3A ve 3B gruplarinin ayrilmasi

3. Cokelek 1 tizerine 5 damla derisik HCI ¢ozeltisi eklenir ve karistirilir (Cokelegin
tiimiiyle ¢oziinmesi Ni*? ve Co*? iyonlarinin bulunmadigini gosterir. Bu katyonlar
HCI’de oldukga yavas ¢oziiniirler. Bundan dolay1 bu asamada elde edilen ve yalnizca
karisima HNO; eklendiginde ¢oziinen siyah ¢okelek, Ni*? ya da Co*? ya da her ikisinin

birlikte bulundugunu gosterir).

AI(OH)3(k) + 3H;0" <«— AI” +6H,0
Al(H20)3(0H)3(k) + 3H30" <«— AI(H,0)™ + 3H,0
Cr (OH)3(k) + 3H;0" <+— Cr™+6H,0
Cr (H20)3(OH)3(k) + 3Hs0" <«——» Cr(H;0)" + 3H,0
Fe,Ss(k) + 6H30" <+— 2Fe*® +3H,S + 6H,0
MnS (k) + 2H;0" <+— Mn*?+ HyS + 2H,0
ZnS (k) + 2H;0* <«— Zn" + H,S + 2H,0

4, HCl eklenmis ¢oOzelti lizerime 3 damla derisik HNO;3; ¢ozeltisi

eklenir ve su banyosunda tam ¢6zelti olusuncaya kadar 1sitilir.

NiS (k) + 2NOy + 4H;0" <«— Ni*?+2NO, + S + 6H,0
CoS (K) + 2NOg + 4H;0°  <«—> Co0*?2+2NO, + S + 6H,0

5. Cozelti 3 M KOH ¢ozeltisi ile baziklestiriltikten sonra yaklasik 0,2 g Na,O, i dikkatle
ve kanstirilarak ¢ozeltiye eklenir. Cozelti su banyosunda 3 dakika 1sitilir ve
santrifiijlenir. Cokelek 10 damla su ile yikanir ve yikama suyu ¢ozelti ile birlestirilir

(Fazla miktarda Na;O, eklenmesi sakincalidir. Fazla miktarda eklenen NayO,
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nedeniyle demir, kobalt ve nikel hidroksitleri kuvvetli bazik bir ¢ozeltide dagilabilir ve
aliminyum ve ¢inko iyonlarinin bulunmasi gii¢lestirirler. Bu nedenle Cozeltiden
1 dakika siireyle hava kabarciklart ¢ikacak kadar NayO, eklenmesi yeterli
olacaktir.Na,O, eklenmesinin nedeni Cr** iyonunu CrO,* iyonuna, Fe(OH), ve
Co(OH),’yi  Fe(OH); ve Co(OH)s’e ve ayrica Mn(OH),’yi  MnO(OH),’ye
yiikseltmektir).  Cokelegi  olusturan  tepkimeler asagida  verildigi  gibi
gerceklesmektedir.

Mn*2+20H  <«— Mn(OH)y(k)
Mn(OH),(k) + O, 2+ H,O  +—>  MnO(OH),(K) + 20H
Mn(H20),? +20H"  +—  Mn(H,0)4(OH),(K) + 2H,0
beyaz

Mn(H,0)4(OH)a(k) + 0,2 +—  MnO(OH),(k) + 20H+ 2H,0
kahverengi
Son iki tepkimenin toplanmasi ile elde edilen tepkime;
Mn(H,0);"%+ 0,2  +«—> MnO(OH)z(k) +3H,0
(bazik ¢ozelti)
seklinde gergeklesir. Demirin en kararli hali Fe* olmasi nedeniyle tiim 3. grup analizi
siiresinde demir yiiksek olasilikla Fe* olarak bulunur.
Fe'*+30H <+—> Fe(OH)s(k)
Fe(H,0)s™ +30H <+—  Fe(H,0)3(OH)s(k) + 3H,0
Kahverengi-jelatinimsi
Co™+20H <«—— Co(OH)x(k)
Co(H,0)s"? +20H" «——  Co(H,0)4(OH), + 2H,0
Pembe
2C0(OH)a(k) + O; % + 2H,0 +—>  Co(OH)3(k) + 20H"
2C0(H,0)4(OH); + 0,2 «—  2Co(H20)3(0OH); + 20H
Kahverengi
Ni*? +20H  <—  Ni(OH)z(k)
Ni(H20)s? +20H" <«—>  Ni(H20)4(OH); + 2H,0

Yesil-jelatinimsi
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Cozeltiyi olusturan tepkimeler asagidaki gibidir.

Al™ + 30H
Al(OH)3(k) + OH

Al(H,0)s™ +30H

Al(H20)3(0OH)3(k) + OH

Zn*? + 20H

Zn(OH),(K) + OH'

Zn(H,0)4*% +20H

Zn(H20)2(0OH)2(k) + OH’

Cr3 + 30H
Cr(OH)3(k) + OH"

2Cr(OH)4 (k) + 30,

Cr(H20)s™ +30H"

Cr(H20)3(0OH)s(k) + OH’

Cr(H20)2(OH)4 +30,

Cokelek 2:

+—>

“—>

+—>

Al(OH)s(k)

Al(OH)4 (veya AlO;" + 2H,0)
Coziintir
Al(H20)3(0OH)3(k) + 3H,0
Beyaz-jelatinimsi
Al(H,0),(OH)4 + H,0

Coziiniir

Zn(OH)2(k)

Zn(OH)3 (veya HZnO, + 2H,0)
Coziinlir

Zn(H;0),(OH),(k) + 2H,0
Beyaz-jelatinimsi
Zn(H,0)(OH);™ + H,0O
Coziiniir

Cr(OH)s(k)

Cr(OH)4

Coziiniir

2CrO4 %+ 40H" + 2H,0
Coziiniir
Cr(H20)3(OH)s(k) + 3H,0
Grimsi-yesil-jelatinimsi

Cr(H20)2(0OH), + H,0O
Coziiniir

2CrO,4 %+ 40H" + 6H,0

Coziiniir

MnO(OH), (hidrate mangan (4) dioksit MnO,H,0), Fe(OH);, Co(OH); ve

Ni(OH), icerebilir ve S.islemde 3B grubu katyonlarmin ayrilmasi ve taninmasinda

kullanilacaktir

Cozelti 2: Aliiminat (A1O,), kromat (CrO42) ve cinkat (HZnO,) iyonlarini igerebilir ve 3.

islemde 3A grubu katyonlarinin ayrilmasi ve taninmasinda kullanilacaktir.

——

25

A



3A grubu katvonlarindan Al katvonunun ayrilmasi ve taninmasi

6. Cozelti 2 tizerine 10 damla doymus NH4CH3COO ve ¢ozelti tam asidik olana kadar 3
M CH3COO ¢ozeltisi eklenir. Ardindan ¢ozelti hafifce bazik olana kadar 3 M NHj
cozeltisinden damla damla eklenir ve santrifiijlenir.

7. Santrifiij isleminin ardindan ¢okelek ve ¢ozelti ayrilir (NH; ve NH4;CH3COO ile
tamponlanmis bir ¢ozeltide Al(OH); tiimiiyle ¢oktiiriilebilir. Bu c¢ozeltide ¢inko,
hidroksiti olarak ¢cokmeyip Zn(NH3)42+ kompleksi olarak ¢ozeltide kalir).

AI(OH); + CH;COOH <+ AI"™+ CH;COO™ + 4H,0
Al(H20)5(0H); + 4CH3COOH <+ Al(H,0)" + 4CH3CO0"
Al +3NH; + 3H,0 +—— AI(OH)3(k) + 3NH,*
Al(H,0)6™ + 3NH; <«— AIl(H,0)3(OH)s(k) + 3NH,"
Renksiz-jelatimsi
Cokelek 3: Al(OH); olabilir. Al*® katyonunun tanimmast icin kullanilacaktir.
Cozelti 3: CrO4* ve Zn(NHs),*" iyonlarini igerebilir. Krom ve ¢inko iyonlarimin birbirlerinden

ayrilip taninmasinda kullanilacaktir (SARI RENKLI ¢ozelti krom iyonu varligimi gosterir).

+
Al"® katyonunun taninmasi

8. Cokelek 3, 10 damla damitik su ile yikanir ve yikama suyu atilir. Cokelek ¢oziinene
kadar tlizerine 3 M HCI ¢o6zeltisinden damla damla eklenir. Olusan ¢6zelti iizerine 3
damla doymus NH4CH3COO ¢ozeltisi ile 3 damla alimiinon eklenir.

9. Ardindan ¢ozelti 3 M NHj ¢ozeltisi ile hafif bazik duruma getirilir ve 2 dakika
bekletilip ve santrifiijlenir. Olusan KIRMIZI COKELEK Al katyonunun varligini

gosterir.

AI(OH)3(k) + 3H;0"°  <+«——> Al +6H,0
Al(H20)3(0H)3(k) + 3H;0"  «—  Al(H20)6™ (k)+ 3H,0
Al +3NH; +3H,0 <«—  AI(OH)3(k) + 3NH,"
Al(H,0)6™ (k) + 3NH;  «—  Al(H,0)3(OH)3(k) + 3NH,"
Renksiz-jelatimsi
Al(H;0)3(0OH)s(k) + Aliminon adsorpsiyonu ——  KIRMIZI COKELEK
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4.Krom ve cinko ivonlarinin ayrilmasi ve taninmasi

10. Cozelti 3 lizerine ¢okme tamamlanincaya kadar 2 M Ba(CH3COO), ¢ozeltisi eklenir
ve ¢ozelti santrifiijlenir.

11. Santrifiij isleminin ardindan ¢okelek ile ¢ozeltiyi ayrilir.

Cokelek 4: BaCrO,4 veya BaSO, olabilir. Kromun taninmasinda kullanilacaktir (Cozeltideki
S 2 iyonlar1 Na,O; etkisiyle SO, 2 iyonlarina yiikseltgenir ve SO4 2 iyonlari Ba** iyonlari ile
BaSO, olarak ¢oker).
Ba*? + CrO, > «—— BaCrO,(k)
Sar1
Ba™ +S0, % <+—> BaSO4(K)
Beyaz

Cozelti 4. Zn(N H3)4+2 iyonlarini icerebilir. Cinko katyonunun kullanilmasinda kullanilacaktir.

Kromun CrO,~ ivonu olarak tammmasi
12. Cokelek 4, SARI RENKLI ise CrO4 2 iyonlarimin varligini

gosterir. Cokelek tizerine 10 damla 3 M HCI ¢ozeltisi eklenir ve su banyosunda 1
dakika 1sitildiktan sonra olusan beyaz g¢okelek alinir (BaCrO4 HCI de coziinecek,
BaSO, ise ¢oziinmeyecektir).

13. Bir parca slizge¢ kagidi iizerine ¢ozeltiden 2 damla
damlatip {lizerine 2 damla H,O, ¢ozeltisi damlatilir. Hizla kaybolan MAVI RENK
krom varligmin bir kanitidir. (CrO42' iceren asidik bir ¢ozeltiye H2O; ¢ozeltisi, CrOs
(perkromat) olusumu nedeniyle mavi renk olusturur. Bu bilesik kararsiz olup oksijen

gazi ¢ikartarak hemen bozunur ve bu nedenle renk kaybolur).

BaCrO, (k) + HsO* <+—>  Ba* + HCrO4 + H,0
HCrO4 +2H,0,+ H3;0" *+—> CrOs + 4H,0
Mavi
4CrOs +12H;0" <+—>  4Cr*? + 70, + 18H,0
Zn"? katyonunun taninmasi

14. Cozelti 4, 3M CH3COOH ¢ozeltisi ile hafice

asitlestirildikten sonra 5 damla tiyoasetamid c¢ozeltisi eklenir ve kaynayan su
banyosunda 5 dakika bekletilir. Olusan BEYAZ COKELEK Zn*? kayonu varligini

gdsterir (Siit gorinimiimdeki beyaz ¢okelek Zn®* varligim gosterir. Az miktarda Fe*?
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ve Co*? iyonlarinin ya da 2. grupta kalabilen Pb*? tyonlarinin FeS, CoS ve PbS olarak
cokmeleri ¢okelegi siyahlastirabilir. Boyle bir ¢okelege 3M HCIl ¢ozeltisi eklendiginde
ZnS, FeS ve PbS ¢oziiniir. CoS ise ¢oziinmeden kalir. Santrifiijlenerek alinan duru
cozeltiye 0,05 g Na,O, ve 20 damla 3M KOH ¢o6zeltisi eklenip 1 dakika kaynatildiktan
sonra ¢okelek olusumu varsa santrifiijlenerek c¢okelek atilir. Cozelti 1,5 M H,SO,4
cozeltisi ile asitlendirilir. Tekrar ¢okelek olusumu varsa santrifiijlenerek ¢okelek atilir.
Cozelti 3M NH3 ¢ozeltisi ile hafifce baziklestirilip ardindan 3M CH3COOH ¢ozeltisi
ile asitlendirilir ve iizerine 2-3 damla tiyoasetamid ¢ozeltisi eklenir. Olusan beyaz

¢okelek ZnS olup Zn*? kayonu varligini gosterir).

Zn(NH3),? + 4CH;COOH ~ *+—>  Zn*?+ 4NH," + 4CH;COO
Zn*?+ H,S+2H,0 <«—  ZnS(k) + 2H;0"
Beyaz

3B grubu katyonlarinin ayrilmasi ve taninmasi

15. Cokelek 2, 10 damla damitik su ile yikanir ve yikama suyu atilir. Cokelek 2-3 damla
derisik HCI ¢ozeltisi ile ¢oziiliir ve ¢ozeltiye, hacmi yaklagik 2 ml olana kadar damitik

su eklenir. Olusan ¢ozelti dort esit kisma boliindir.

Ni(OH),(k) + 2H;0* <— Ni*?+4H,0
Fe(OH)s(k) + 2H;0" *+—>  Fe*?+6H,0
2Co(OH)3(k) + 6H30" + 2CIT  «+—> 2C0*? + Cl, + 12H,0
MnO(OH),(k) + 4H;0* + 2CIT  <+—> Mn*?+Cl, + 7H,0

Manganin MnO, ivonu olarak taninmasi

16. Cozeltinin birinci kismina yaklasik 0,2 gram kat1 sodyum bizmutat (NaBiOj3) eklenip
iyice karistirildiktan sonra santrifijjlenir. KIRMIZIMSI-MOR bir ¢ozelti rengi

permanganat (MnOy’) iyonunun varhigmi gosterir.

2Mn*? + 5BiO5 + 14H;0" «—— 2MnO;  +5Bi™ + 21 H,0
Kirmizimsi-mor
(Asidik c¢ozeltiye NaBiOsz yerine PbO, eklendiginde Mn*? iyonu mor renkli

permanganat iyonuna yiikseltgenir.)
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FeJ'3 katvonunun taninmasi

17. Cozeltinin ikinci kismma 2 damla 3M NH;SCN ¢ozeltisi

eklenir. KOYU KIRMIZI bir ¢ozelti rengi Fe?* katyonunun varligimi gosterir
(Cozeltinin rengi koyu kirmizimsi kahverengi olmalidir. Kullanilan malzeme ve
maddelerden gelebilecek eser miktardaki Fe*® iyonu agik kirmizi renk verir).

Fe*® + 6SCN” «— Fe(SCN)g>

Koyu kirmizimsi-kahverengi

+ .
Co’ ivonunun taninmasi

18. Cozeltinin ligiincii kismina ¢oziinmeyen kat1 kalana kadar parga parga kat1 NaF eklenir
(Fe*® iyonunun varligi Co™ ve Ni*? iyonlarimi kapatir. Fe**, Co* ve Ni*? iyonlarini
iceren bir ¢ozeltiye eklenen F~ iyonu, Fe*? iyonunu renksiz ve kararh ferrifloriir
kompleks iyonu olusturarak tutar.

Fe* + 6F <«— FeFg°

FeFg ® iyonu Co™® ve Ni*? katyonlarinin taninmasinda kullanilan tepkenlerin hig biri ile
tepkime vermez).

19. Cozeltiye, bir spatiil ucu NH4SCN eklendikten sonra, 10
damla alkollii NH4SCN c¢ozeltisi, tiipii hafifce egerek kenarindan ve igindeki siviya
karistirmadan yavasca eklenir. Iki sivinin yiizeyinde olusan MAVI-YESIL renk Co*?

katyonunun varligini gosterir.

Co"?+ 4SCN" «+— Co(SCN),?
Mavi-yesil

Ni*? katyonunun tanimmasi

20. Cozeltinin dordiincii kismina ¢oziinmeyen kat1 kalana
kadar parca parca kat1 NaF eklenir. 3M NHj3 ¢ozeltisi ile ¢ozelti baziklestirilip lizerine
4 damla dimetilglioksim eklenir. Olusan KIRMIZI COKELEK Ni*? katyonunun
varligin1 gosterir (Cozeltide Co™ iyonunun varligi, dimetilglioksim ile koyu renkli bir
kompleks olusturarak Ni*? iyonunu kapatabilir. Bunu énlemek igin 1-2 damla fazla
dimetilglioksim eklenerek kirmizi renkli nikel dimetilglioksimin ¢dkmesi saglanmasi

gerekmektedir).

Ni*?+ 2NH; + 2C4HgON,  <«— (CsH705N,),Ni (K) + 2NH,*
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Kirmizi
21. Bilinmeyen ornek ile ayni

islemler tekrarlanir.

Deney Verileri

Madde Tepken Gozlem Sonug¢

Sorular
1. Ugiincii grup katyonlari nelerdir?
2. Ugiincii grup katyonlarin nitel analizinde ortam pH’1n1 yaklasik 9 da tutmanin
nedenini agiklaymiz.
3. Tampon ¢ozeltisini tanimlayarak en yaygin olarak kullanilan iki tiiriinii yaziniz.
4. NHjzve NH4CI tampon ¢ozeltilerinin kullanilmasinin nedenini agiklayiniz.

5. Ugiincii grup katyonlarin olusturduklar1 ¢okeleklerin yapist ve rengi nasildir?
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4. GRUP KATYONLARIN NiTEL ANALIZI

Deneyin Amaci

Bilinmeyen bir ornekte; 4. grup katyonlarinin, karbonatlar1 halinde ¢oktiiriilerek
belirlenmesi
Deneyin Kurami

Ba "2, Sr *2, Ca ** ve Mg* gibi toprak alkali metal katyonlarindan olusan gruba 4. grup
katyonlar1 denir. 4. grup katyonlarinin grup ¢oktiiriiciisii olarak fosfat, karbonat veya her ikisinin
karisimi kullanilabilinir.

4. grup katyonlart karbonatlari olarak c¢oktiiriilirken yalnizca CO3 2 iyonlar1
kullanildiginda, ortamin pH degeri Mg*? iyonlarinin Mg(OH), olarak ¢ékebilecegi bir degere
yiikselebileceginden ¢ozeltiye CO3 ? iyonlart ile birlikte NH, ™ iyonlar: da eklenerek pH degerinin
yiikselmesi engellenmelidir. CO3 2 ve NH4" iyonlarinin her ikisi de hidrolizleri nedeniyle pH

degerini etkilerler.

Tuz iyonlarmin su ile verdikleri tepkimelere hidroliz tepkimeleri denir. Kuvvetli bir asit
ile zayif bir bazdan olusan asit katyonlu bir tuzun (NH4CI gibi) hidrolizinde Hs0" iyonu ile bu
tuzu olusturan zayif baz, kuvvetli bir baz ile zayif bir asitten olusan baz anyonlu bir tuzun
(Na2CO3 gibi) hidrolizinde ise OH™ iyonu ile bu tuzu olusturan zayif asit olusur. Bu hidroliz
tepkimeleri agsagidaki gibidir.

NH4Jr +H,O > NH3 + H30Jr
CO4# + H,O¢«—> HCO; + OH

Hidroliz tepkimelerinde goriildiigii gibi CO3 2 iyonlarmin varligi pH degerini artiracak, NH,"
iyonlarinin varligi ise pH degerini distirecektir. Boylece 4. grup Kkatyonlarinin yalnizca

karbonatlarinin ¢ékecegi en uygun pH degeri saglanmis olur.

4. Grup katyonlar: periyodik cetvelin ayn1 grubunda yer aldiklarindan kimyasal
ozellikleri birbirlerine benzer. Bu nedenle, 6zellikle kalsiyum, stronsiyum ve baryumun
degisik anyonlarla olusturduklar tuzlarin ¢6ziiniirliikk ¢arpimi degerleri birbirlerine ¢ok yakin
oldugundan, bu katyon ayrilmasinda ve taninmasinda ¢oktiirme yontemi tek basina yeterli
degildir ve destekleyici olarak daha 6zgiin olan alev deneyi ile birlikte uygulanmahdir. Ca*?
ve Sr*? katyonlarimin alev deneyleri de birbirine ¢ok benzediginden bilinen 6rnekler ile on

deneme yapilmasi gereklidir.
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Kullanilan en yaygin yontem Oncelikle baryumu kromati, stronsiyumu siilfati ve
kalsiyumu okzalati olarak ayr1 ayri ¢oktiirmek ve daha sonra bu g¢okelekleri ¢ozerek alev

deneyin uygulamaktir.

Alev deneyi, 1s1 enerjisiyle uyarilan atomlarin temel enerji diizeyine donerken 1s1ma
yapmalar1 ilkesine dayanir. Yayimlanan bu isinlarin enerjisi ya da dalga boyu
elektromagnetik spektrumda goriiniir bolgeye diisiiyorsa bu elementlerin alev deneyi
yapilabilir. Alev denemesinde derisik HCl ile etkilesmeyen ve alevden etkilenmeyen platin tel
kullanilir. Alev denemesinde HCI, katyonlarin ugucu kloriirlerine doniistiiriilmesi amaciyla
kullanilir. Bir alev deneyinde 1s1 enerjisi nedeniyle olusan temel olaylar gosteren tepkimeler

sOyle siralanabilir. M, +1 degerli herhangi bir metal ve isi enerjisi gostermektedir.
M*CI" (sulu)—2_ M*CI'(k)
M*CI'(k) 2 M*CI(g)
MCI(g) —2» M(g)+%Clyg)

M(g) -2 M(g) (uyarilms atom)

M(Q) <«— M(g) +1s1ma (Alev renklenmesi)

Deneyin Yapihst

4. Grup katyonlarmin coktiiriilmesi

1. Analizi yapilacak c¢ozeltiden (gruplarn analizi striiyorsa 3. grup Kkatyonlarmm nitel
analizinde 1. islemden ayrilan ¢6zeltil) 1 mL alinip tizerine hafif bazik olana dek damla

damla derisik NH3 ¢ozeltisi eklenir

2. Cozelti iizerine 10-12 damla 2M (NH,4),CO3; ¢ozeltisi ile tiipteki ¢6zelti hacmi kadar etil
alkol eklenir daha sonra bir cam ¢ubukla iyice karigtirarak soguk suda 10-12 dakika bekletilir

ve santrifiijleyerek, ¢cokelek ile ¢ozeltiyi ayrilir

Ba'?+ COs? _, BaCOj3 (k)
beyaz
SI*?+C0s* (_, SrCOos (k)

beyaz
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Ca?+C05> <+ CaCO; (K)
beyaz
Mg*? +2C0O5 2 + 2NH," + 4H,0 «—> MgCO3(NH4),CO34H,0

beyaz

C(')’kelek 1: BaCOj, SrCO;, CaCOj; ve MgC03(NH4)2C034H20 igerebilir ve 2. islemde

Baryum katyonunun ayrilmasi ve taninmasinda kullanilacaktir.

Cozelti 1: 5. grup katyonlarini icerebileceginden 5. grup analizi i¢in saklanacaktir.

Ba*? katyonunun ayrilmasi Ve tanimasi

3. Cokelek 1 tizerine 5-6 damla 6 M CH3COOH ¢6zeltisi eklenir ve su banyosunda 2 dakika
karistirarak 1sitilir Cokelek ¢oziinmezse 2 damla daha 6 M CH3COOH cozeltisi eklenir 2
dakika daha isitilir. (Kuvvetli asidik ortamda BaCrO, ¢okemeyeceginden zayif bir asit olan
CH3COOH kullanilir).

4. Duru ¢ozeltiye 10-12 damla 2 M NH4CH3COO ve 2 damla 0,5 M K;CrO, ¢ozeltilerinden
eklenir su banyosunda 2 dakika karistirarak 1sitildiktan sonra ¢ozelti santrifujlenir. Cokelek
ile ¢ozeltiyi ayrilir Cozelti tizerine 1 damla daha 0,5 M K,CrO4 ¢ozeltisi eklenir ve ¢okmenin

tam olup olmadigin1 denetlenir

BaC0; (k) + 2 CH;COOH — Ba'+ 2 CH;COO + CO; + H,0
SrCO; (K) + 2 CHsCOOH_—_. Sr*?+ 2 CHyCOO + CO; + H,0
CaCOs (K) + 2 CHsCOOH______, Ca*?+ 2 CH3COO- + CO; + H,0
MgCOs (NH4)2CO34H,0 (k) + 4 CHsCOOH
Mg'? + 4 CH3COO + 2C0, + 2 NH4" + 6H,0
Ba*? + CrO, , BaCrOy (k) (sarr)
Cokelek 2. BaCrOy olabilir ve Ba' katyonunun taninmasinda kullanilacaktir.

Cozelti 2: Sr?, Ca*, MgJ'2 ve CrO,* iyonlarm icerebilir ve 3. islemde Sr* katyonunun

ayrilmasi ve taninmasinda kullanilacaktir.
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Ba'? katyonunun taninmasi

5. Cokelek 2, 10 damla damitik su ile yikanir yikama suyunu atilir. Cokelek tizerine 10 damla
12 M HC1 ¢ozeltisi eklenir, su banyosunda 1sitarak ¢oziinmesini saglanir ve daha sonra bu

¢ozelti bir kapsiilde kuruyuncaya dek isitilir

6. Kapsiilii soguttuktan sonra 5 damla damitik su eklenir ve bu ¢ozelti ile alev deneyi asagida
anlatildig: gibi uygulanilir. Alevdeki SARI-YESIL renk Ba katyonunun varligini gdsterir.
(BaCrOy alev deneyinde kullanilacak kadar ugucu bir madde olmadigindan, UCUCU bir sekle
déniistiiriilmelidir. HCI ile 1sitildiginda kromat iyonu, Cr*® iyonuna indirgenir ve CI” iyonu

Cl, gazina yiikseltgenir.
2BaCrO4(k) + 16 H30" + 6CI” +—> 2Ba*?+2Cr"* +3C1, +24 H,0
(Ba*? iyonunun alev deneyi fazla miktarda HCIli ortamda daha iyi bir sonug Verir).

7. Alev Deneyi: Bir platin (ya da nikel-krom) tel pargas1 bir cam ¢ubugun ucuna bek alevi ile
cam c¢ubugu yumusatarak sabitlestirilir. Telin uzunlugu yeterli ise ucunda kiigiik bir halka
olusturulur. Daha sonra tel temiz derisik HCI ¢6zeltisine batirilir ve tel akkor hale gelene dek
kizdirilir. Alev renklenirse ayni islem yinelenir ve bu islem alevde bir renklenme
gozlenmeyinceye dek siirdiiriiliir. Temizlenen tel alev deneyinin uygulanacagi ¢o6zeltiye
batirilarak bek alevinin yiikseltgen bdlgesine tutulur ve alevdeki renklenme gozlenir. Islem

renkten emin olana dek yinelenir.

Sr *? katvonunun aynlmasi ve taninmasi

8. Cozelti 2, su banyosunda 3 dakika sitilir ve sicak iken tizerine 12 damla 1M (NH,4),SO,
cozeltisi eklenerek 2 dakika daha sitilir. Tiip ¢esme suyunda sogutulurken bir taraftan da

icindeki ¢ozelti karistirilir. Daha sonra ¢ozeltiyi santrifujlenir ve ¢okelek ile ¢ozeltiyi ayrilir

SI'?+S042 «—» SrSO4(K) (beyaz)

Cokelek 3. SrSQ, olabilir ve Srt? katyonunun taninmasinda kullanilacaktir. (Sr+2 iyonu SrSO4
halinde ¢oktiiriilerek Ca* iyonundan tiimiiyle ayrilamaz. Derisik ¢ozeltilerinde CaSO,, SrSO,
ile birlikte ¢okebildigi gibi, SrSO4’lin ¢6ziiniirliik ¢arpiminin biiyiikk olmasi nedeniyle tim
Sr*?, SrSO, olarak ¢dkmeyip bir sonraki deneyde SrC,O, olarak CaC,0, ile birlikte de
¢okebilir).

Cozelti 3: Ca'*? Mg*? ve CrO4 2 iyonlarini icerebilir ve 4. islemde Ca* katyonunun ayrilmasi

ve taninmasinda kullanilacaktir.
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Sr*? katyonunun taninmasi

9. Beyaz renkli Cokelek 3 tizerine 10 damla 1,5 M Na,COj3 ¢o6zeltisi eklenir ve su banyosunda
5 dakika sitilir. Olugan SrCO4 ¢okelegi, ¢ozelti santrifujlenerek ayrilir ve tizerine 8-10 damla
3 M HCI ¢ozeltisi eklenip Karistirilir. Céziinmeyen kisim santrifujlenerek atilir. Duru ¢ozelti
ile alev deneyi islem 7 de anlatildigi gibi yapilir. Alevdeki KARMEN KIRMIZISI renk Sr

katyonunun varligini gosterir.

Ca'? katyonunun ayrilmasi ve taninmasi

10. Cozelti 3’e; 7 damla 0,25 M (NH,;).C,04 ¢ozeltisi eklenir ve su banyosunda 5 dakika
karistirilarak 1sitilip tizerine 20 damla etil alkol eklenir. Tiip ¢esme suyunda sogutulduktan
sonra ¢ozelti santrifujlenir. Cokelek ile ¢ozelti ayrilir. (CaC,04’lin ¢oziiniirliigii az olmasina
kars1 asir1 doymus ¢6zelti olusturma egilimindedir. Bu nedenle ¢6zelti 1sitilip bir cam ¢ubukla
karistirilmali ve bekletilmelidir. Cokme yavas ve ¢okelek taneli olmalidir. Hemen ¢oken kum

gortiniimiindeki beyaz ¢okelek SrC,04 olabilir).

Ca?+C,0, 2 +—> CaC,04(k) (beyaz)

Cokelek 4: CaC,04 olabilir ve Ca katyonunun taninmasinda kullanilacaktir.

Cozelti 4 Mg+2 ve CrO; % i igerebilir ve Mg+2 katyonunun taninmasinda kullanilacaktir.

Ca*? katyonunun taninmasi

11. Cokelek 4 tizerine, 10-15 damla 1,5 M Na,CO; ¢ozeltisi eklenir ve su banyosunda 5
dakika karigtirilarak 1sitilir. Olugan CaCO3 ¢okelegini C,042 iyonundan kurtarmak igin ¢okelek
yeniden 10 damla 1,5 M Na,COj3 ¢ozeltisi ile yikanir ve yikama suyu atilir. Cokelek iizerine
10-12 damla 3 M HCI ¢ozeltisi eklenir ve ¢ozeltinin ¢oziinmesi saglanir. Cozeltiye alev
deneyi 7. islemde anlatildigi gibi uygulamlir. Alevdeki TUGLA KIRMIZISI renk Ca*

katyonunun varligini gosterir.
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Mg*? katyonunun taninmasi

12. Cozelti 4, icindeki NH4" iyonunu uzaklastirmak igin 1sitilir ve damitik su ile yar1 yariya
seyreltilir. Cozeltiye bazik oluncaya dek derisik NHz ve 6 damla da 0,5 M (NH,;),HPO,
¢ozeltisi eklenir. Cozelti siirekli karistirilarak 10 dakika bekletilir. Olusan kristal yapidaki
ufak taneli BEYAZ COKELEK Mg *? katyonunun varligini gosterir.

Mg + HPO,* + NHs + 6H,0 +—— MgNH,PO,.6H0 (k) (beyaz)

Deney Verileri

Madde Tepken Gozlem Sonuc¢

Sorular
1. Coziiniirliik ve ¢oziintirliik carpimi ifadelerini aciklayimiz.
2. 4. Grup Katyonlarin ¢oktiiriilmesi i¢in yapilan islemler nelerdir? Aciklayiniz
3. Alev deneyi nasil yapilir? Kisaca agiklayiniz.
4. 4.Grup katyonlarin analizinde alev deneyi uygulamasinin nedenlerini yaziniz.
5. Sr*? ve Mg*? igeren bir cozeltiye damla damla CO;” ilavesiyle 6nce hangi ¢okelek

olusur? Neden?
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5. GRUP KATYONLARIN NiTEL ANALIZI

Deneyin Amaci

Bilinmeyen bir 6rnekte, 5. grup katyonlariin belirlenmesi
Deneyin Kurami

Ik 4 grupta ¢oktiiriilemeyen NH,*, Na* ve K iyonlar1 5. grup katyonlarini olusturur.
Ortak bir coktiirticiileri olmamasi nedeniyle bu gruba ¢oziiniir grup da denir. Katyonlarin
sistematik nitel analizinde NH;" katyonu igeren tepkenler kullanildigindan NH,4" katyonu tiim
diger katyonlarin analizinden 6nce 6zgiin 6rnekte belirlenmelidir.

Sodyum ve potasyum iyonlarindan birini digerinin varhiginda tanimlayabilmek igin
kullanilan en yaygin ¢oktiirme tepkenleri sodyum ig¢in ¢inko uranil asetat, potasyum igin ise
sodyum kobalt 3 hekzanitrit. Sodyum iyonlar1 sar1 renkli sodyum ¢inko uranil asetat olarak,
potasyum iyonlari ise yine sar1 renkli potasyum-sodyum kobalt 3 hekzanitrit olarak ¢okerler.
Potasyum iyonlarinin ¢oktiiriilmesinde NH4" iyonu da benzer bir ¢okelek verdiginden bu iyon
potasyum deneyinden Once ortamdan uzaklagtirilmalidir. Ortamda sodyum ve potasyum
iyonlar1 olmasa da, 5. gruba kagabilen diger gruplarin katyonlarinin ¢ok az miktarlart bile bu
coktiiriicti tepkenler ile ¢okelek verebildiginden, yart mikro analizlerde bu tepkenlerin
kullanilmas1 pek onerilmez. Diisiik derisimlerdeki sodyum ve potasyum iyonlari igin en
giivenilir ve belirleyici deney bu iyonlara 6zgiin olan alev deneyleridir. Alev deneyleri ile
sodyum ve potasyum iyonlarmin var olup olmadigin1 daha kolay saptayabilmek igin bilinen
orneklerle on deneme yapilmali ve bilinmeyen 6rnegin alev rengi, bilinen 6rnegin alev rengi

ile karsilagtirilmalidir.

Deneyin Yapilisi

NH," katyonunun tanimmasi

1. Bir deney tiipline 6zgiin 6rnekten (1-5. katyon analizi i¢in verilen 6rnek) 5 damla

damlatilip tizerine 5 damla da damuitik su eklenir ve 3 M KOH ¢ozeltisi ile baziklestirilir.

2. Tiipiin agz1 1slak turnusol kagidi ile kapatilir ve ¢ozelti su banyosunda kaynamayacak
sekilde 1 dakika 1sitilir. Turnusol kagidinin renginin MAVi’ye dénmesi NH," katyonunun

varligii gosterir. Ayrica NH3 kokusu da hissedilebilir.

NH,"+OH <« NHa(g) + H,0
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NH," katyonunun varhgim destektekleyici deneme

3. Bir deney tiipiine 6zgiin 6rnekten 1-2 damla damlatilir tizerine 2-3 mL damitik su ve 2-3
damla derisik NaOH ¢ozeltisi eklenir. Bu c¢ozeltiden siizgeg¢ kagidina 1 damla damlatilir ve
tizerine 1 damla da Nessler ¢ozeltisi damlatilir. Olusan KAHVERENGI COKELEK NH,"
katyonunun varhigmi destekler. (Nessler tepkeni ile agir metal iyonlari da ¢oktigiinden

yalnizca yardimci bir denemedir).

2Hgl” +OH +NH; <> NHHg,l5 (K) + H,0 + 51
Kahverengi

Na® ve K" katvonlarimn NH," katyonundan ayrilmasi ve taninmasi

4. Analizi yapilacak ¢ozelti (gruplarin analizi siiriiyorsa 4. grup katyonlarinin nitel analizinde
1. islemden ayrilan ¢ozelti 1) bir kapsiile alinir ve iyice kuruyuncaya dek isitilir. Kapsiil
sogutulduktan sonra fizerine yeni hazirlanmis kral suyundan 15 damla eklenir. Kapsiil
yeniden kizil renk olana dek alttan ve yan taraflardan isitilir. Isitma islemi kapsiilden beyaz
duman ¢ikis1 bitene dek siirdiiriiliir. Kapsiil iyice soguduktan sonra 5-6 damla damitik su
eklenir ve geride kalan kati kisim ¢oziindiiriiliir. Olusan ¢ozeltiyi Na* ve K* katyonlarini

tanima deneyleri i¢in saklanacaktir.

Na® katyonunun taninmasi

5. Hazirlanan ¢ozeltiden bir saat camima 1 damla konup {izerine 7-8 damla doymus ¢inko
uranil asetat ¢ozeltisi eklenir, ¢ozelti karstirihir ve 5 dakika beklenir. Olusan SARI
COKELEK Na" katyonunun varligin gosterir. (Doymus ¢inko uranil asetat ¢ozeltisi sodyum
aranirken fazla bekletildiginde saat camimin kenarinda igne seklinde kristallegebilir. Sodyum
¢inko uranil asetat ise saydam olmayan kum goriiniimiinde bir ¢okelektir. Cokelegin
gortiiniimiinden kesin sonug¢ ¢ikarilamazsa, ¢okelek tizerine 4-5 damla damitik su eklenip
karigtirthir. Bu durumda ¢inko uranil asetatin ¢oziindiigii gozlenir. Aliminyum, amonyum,
baryum, kalsiyum, kadmiyum, kobalt, bakir, magnezyum, civa, mangan, nikel, potasyum,
stronsiyum ve ¢inko iyonlan da benzer ¢okelek olusturabilir. Bu nedenle alev deneyi de

mutlaka yapilmalidir).

Na" +Zn*? +3U0," + 9CH;CO0" «— NazZn(UO,)s(CH3sCOO0)g(k) (sart)
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6. Hazirlanan ¢ozeltiden 1-2 damla alinip 1-2 damla damitik su ile seyreltilir ve 1-2
damla derisik HCI ¢ozeltisi ile asitlendirdikten sonra 4. grup katyonlarinin nitel
analizinde anlatildig1 sekilde alev deneyini uygulanir. Alevde 5 saniye kalan PARLAK

SARI renk Na* katyonunun varligini gosterir.

+
K" katyonunun taninmasi

7a. Hazirlanan ¢ozeltiden bir saat camina 1 damla konur ve iizerine 1 damla yeni hazirlanmig
sodyum kobalt 3 hekza nitrit ¢ozeltisi eklenir. Biraz beklendikten sonra olusan ACIK SARI
COKELEK K" katyonunun varhigini gosterir. Cokelek su banyosunda isitarak ¢oziildiikten
sonra sogutulur ve yeniden sodyum kobalt 3 hekza nitrit ¢ozeltisi eklenir. Olusan ACIK SARI
COKELEK K" katyonunun varligmi destekler.

2 K"+ Na" + Co(NOo)s > > NaK,Co(NO,)s(k)

Acik sar1
7b. Hazirlanan ¢ozeltiden 1-2 damla alinir 1-2 damla damitik su ile seyreltilir ve tizerine 1-2
damla derisik HCI ¢ozeltisi eklenir. Daha sonra alev deneyi uygulanir. Alevde 2 saniye kalan
ACIK EFLATUN renk K* katyonunun varligini gosterir.

Deney Verileri

Madde Tepken Gozlem Sonu¢

Sorular

=

5. grup katyonlarin ortak ¢oktiiriiciilerinin olmamasinin nedeni nedir?
NH,4" katyonunun analizinin 6zgiin 6rnekten yapilmasinin sebebi nedir?
Amonyum bir iyon oldugu halde buhar1 nasil turnusol kagidint maviye ¢evirir?

Kral suyu hazirlanigin1 anlatiniz

o ~ N

Sodyum katyonunun taninmasinda alev deneyi neden uygulanmak zorundadir?
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6. GRAVIMETRIK YONTEMLE SULFAT iYONU TAYINIi

Deneyin Amaci

Nicel analitik kimyada kullanilan gravimetrik analiz yontemiyle siilfat iyonunun

tayinini gerceklestirmek.

Deneyin Kurami

Gravimetrik yontemle siilfat tayini; stilfat iyonunun zay1f asitli ortamda baryum kloriir

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

S04 + BaCl, —» BaSO, + 2CI’

Coktiirme zayif asidik ortamda yapildigi zaman Ba*? ile beraber POs®, CO5? ve OH’

iyonlarinin ¢ékmesi ile onlenir. Asitlik ¢ok fazla olursa BaSO,’lin ¢6ziiniirligii artacagindan

tam olarak ¢cokme olmaz ve alinan sonuglarda hata oran1 biiytir.

Deneyin Yapilist

1.
2.

10.

11.

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

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

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

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

Beherin agz1 saat cami ile kapatilip su banyosunda bekletilir.

Cokelek tlizerindeki berrak siviya 1-2 damla baryum kloriir ¢ozeltisi daha eklenip
kontrol denemesi yapilir. Cokme tam degil ise 5ml daha baryum kloriir ¢ozeltisi
eklenip karistirilir. Cokme tam ise 1-2ml baryum kloriir ¢ozeltisinin asirisi eklenir.
Cokelek su banyosunda 1 saat bekletilir (tam ¢okme olmasit i¢in bir gece bekletmek
uygundur).

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

Stizge¢ kagidi dikkatle katlanir ve Onceden sabit tartima getirilmis olan porselen
krozeye yerlestirilir.

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

yiikseltilerek yakilir.
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12. Kroze bir alev firmina alinir ve 800°C’de yarim saat kizdirilir. Ardindan sogutulur ve
tartilir.

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

14. Tim deneyler iki kez tekrarlanir ve ortalamasi alinarak Ornekteki siilfat miktar

bulunur.

Deney Verileri

Ornek | Ornek tarttm | Kroze bos tartim | Kroze dolu tartim Cokelek

No (9) (9) tartim (g)
(@)
1
2
3
Deney Hesaplamasi
%SO SO, X Tartim (g) 100
o4 BaS50, Tartilan érnek (g) X

Deney Notlar

e Baryum siilfat oda sicakliginda 100 gram suda 0,3-0,4 mg dolayinda c¢oziiniir.
(Coziiniirlik mineral asitlerle 6nemli artar. Coktlirmenin asitli ortamda yapilmasi
gerekir. Ciinkii Ba*? iyonlari notral veya bazik ortamda PO, CO52 veya OH™ iyonlari
ile ¢okelti verir. Bu nedenle ¢Oktlirmenin zayif asitli ortamda, yaklasik 0,05N
derisimde yapilmasi ve asitin asirisinin eklenmemesi gerekir. Zayif asitli ortamda
coktiirmenin yapilmasi ile iri taneli ¢okelegin elde edilmesi saglanmais olur.

e (oktlirme ortamina eklenen baryum kloriiriin biraz asirisi, ortak iyon etkisi nedeniyle
¢Oziiniirliigli 6nemli dl¢iide azaltir.
Dinlendirme sirasinda;

BaSO, — Ba™ + SO,?
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dengesi stirdiigiinden kii¢iik BaSO, tanecikleri c¢oziinerek ¢ozeltiye gecerken,
cozeltideki iyonlar yeni tanecikler olusturma yerine dnceden olusmus taneler tizerinde
toplanarak, iri taneli kolay siiziilebilir ¢okelegin olusmasini saglar. Kiiciik BaSO4
taneciklerinin ¢oziinmesi sirasinda hapsedilmis olan yabanci iyonlar da ¢ozeltiye
gececeginden ¢okelegin safliginin artmasina katkida bulunur.

Baryum siilfat yiiksek sicaklikta slizge¢ kagidinin karbonu ile
kolaylikla indirgenir

BaSO,+4C — BaS+4CO

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

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

BaSO, — BaO + SO;
geregince BaSO,4 bozunabilir.

Baryum siilfatin ortamda bulunan yabanci iyonlar1 beraberinde
striikleme egilimi yiiksek oldugundan saf bir ¢okelegin elde edilmesi pratik olarak
miimkiin degildir. Bunun neden oldugu hata birlikte siiriiklenen iyonlarin tiiriine gore
degisir ve bu yontemle siilfat tayini art1 veya eksi yonde mutlaka hata olasilig tasir.

o Yabanci iyonlardan 6rnegin; kloriir, nitrat ve klorat, baryum tuzlari
olarak baryum siilfat ile birlikte ¢coker. Bu durum ger¢ek degerden daha yiiksek
bir sonucun bulunmasina neden olur. Baryum kloriiriin ¢ozeltiye cok yavas
karistirllarak eklenmesiyle kloriirlin  baryum siilfat ile birlikte ¢dkmesi
Onlenebilir, nitrat ve kloratin birlikte ¢okmesi ise 6nlenemez. Bu nedenle bu
iyonlarin  ortamda bulunmamasi veya varsa HCl ile kaynatilarak
uzaklastirilmasi gerekir.

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

degisiklige ugrasalar bile ayn1 sekilde gergek degerden daha az bir sonucun

()



¢tkmasma neden olurlar. Ornegin amonyum veya demir siilfat kizdirma

sirasinda;
(NH4)2,SO4 — NH;+ SO;3; + H,0
Fex(SO4)3 —> FeyO3+3S0;
. Bu yontemle siilfat ve baryum tayinlerinin diginda siilfat ile zor

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

takim onlemlerin alinmasi gerekir.

Sorular

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

Yabanc1 iyonlarin siilfat tayinine etkisini agiklaymiz.

o > N

Yabanci katyonlarin siilfat tayinine etkisini aciklayiniz.

43

—
| —



7. GRAVIMETRIK DEMIR TAYINi

Deneyin Amaci

Demir iyonu miktarinin gravimetrik yontem yardimiyla belirlenmesi.

Deney Kurami

Gravimetrik yontemle demir tayini, ¢ozeltideki biitiin demir iyonlarinin demir (Il1)'e

yiikseltgenmesinden sonra amonyak ¢6zeltisi ile demir (I11) hidroksit halinde ¢oktiiriiliip

Fe,O3 halinde tartilmasi temeline dayanur.

Deneyin Yapulisi:

1

Cozilinlir demir tuzundan 0,5-1,0 gram civarinda duyarl olarak ii¢ tartim alinir ve
400 mI’lik behere konur. Daha sonra 100 ml saf suda ¢oziiliir.
Orneklerden biri alinir ve icine 1 ml derisik HNOjz eklenip isitilir. Boylece
demir(Il)’nin, demir (I11) ‘e ylikseltgenmesi saglanir.

3Fe?+NOs +4H'___ 3Fe™+NO +2H,0
Cozelti kaynama noktasina kadar su banyosunda isitilir. Daha sonra 6N NHj
cOzeltisinden karistirilarak damla damla eklenir. Kahverengi ¢okelek olusmaya
basladiginda amonyak ¢ozeltisi daha dikkatlice biitiin demir ¢oktiiriiliinceye kadar
devam edilir. Cozeltinin amonyak kokmasi ¢okmenin tam oldugunu gosterir.

Fe*® +3NH,O0H ——— Fe(OH)s + 3NH,"
Cokelek yarim saat su banyosunda dinlendirilir.
Sicakken siyah bant siizge¢ kagidindan siiziiliir. Bunun ig¢in ¢okelek tizerindeki
berrak sivi 6nce bir baget yardimi ile aktarilir. Daha sonra ¢okelek 25 ml yikama
cozeltisi (%]1°lik NH4NO3 ¢ozeltisi) ile yikanir. Bu islem 3—4 kez tekrarlanir. Daha
sonra ¢Okelek siizge¢ kagidina alinir.
Stizgec kagidi dikkatle katlanir ve dnceden sabit tartima getirilen porselen krozeye
alinir.
Kroze bir kil tiggene yerlestirilir ve once diisiik alevde yakilir.
Kroze bir alev firmina alinir ve 800°C’de bir saat kizdirilir. Boylece, Fe(OH)s’iin
Fe,O3’e doniligsmesi saglanir.

2Fe(OH); — > Fe,03+3H,0

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

yardimiyla demir miktar1 hesaplanir.
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10.Tim deneyler iki kez tekrarlanir ve ortalamasi alinarak Ornekteki siilfat miktari

bulunur.

Deney Verileri

- Ornek tartim |Kroze bos tartim | Kroze dolu tartim| Coékelek tartim
Ornek No
(@) @) @) @)

1

2

3

Deney Hesaplamasi
2Fe tartim (g)
%Fe = X - — x 100
Fe, 05 tartilan érnek (g)

Deney Notlar

» Demirin ¢oktiiriilmesi ig¢in baska bir baz kullanilabilse de, en uygunu amonyak
cozeltisidir. Alkali bazlarda, katyonlar c¢okelek tarafindan kuvvetle
adsorplandigindan birlikte ¢Okerler. Bunlar yikama veya kizdirma sirasinda
kolaylikla wuzaklastirilamazlar. Amonyum tuzlar1 ise kizdirma sirasinda
bozundugundan kolaylikla uzaklastirilirlar.

= Ortamdaki suyun cokelek ile birlikte siirliklenmis olmasi1 nedeniyle c¢okelek,
peltemsi goriinlimdedir. Bu nedenle ¢okelegi Fe(OH); seklinde degil Fe,OsxH,O
seklinde gostermek daha uygundur.

= Saf su ile yikama kolloidlesmeye neden oldugundan ¢6kelek bir elektrolit ¢ozeltisi ile
yikanir. Burada asit c¢ozeltisi uygun degildir, c¢okelegi c¢ozer. Cokelegin
¢cOziinlirligli yeterince az oldugundan baz cozeltisine de gerek yoktur. Bu nedenle
kizdirildiginda buharlasabilen nétral bir tuz ¢ozeltisi, ¢ogunlukla amonyum nitrat
kullanilir. Amonyum kloriir ¢ozeltisi ise tecih edilmez. Ciinkii kizdirma sirasinda
FeCl; olusabilir ki, bu da ugucudur.

Fe,03+6NH,C1 ——» 2FeCl; + 6NH3 + 3H,0
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= Amonyum nitrat yiiksek sicaklikta asagidaki tepkime geregince bozunup uzaklasir
NH,NO;  _____, NH3+NO, +H0O
»  Kizdirma sirasinda siizgeg kagidinin karbonu demiri indirgeyebilir.
Fe,03+3C ———» 2Fe+3CO

* Buindirgeme slizge¢ kagidinin diisiik sicaklikta yakilmasiyla 6nlenebilir. Kizdirma ¢ok
yiiksek sicaklikta (1200°C civarinda) yapilirsa, manyetik demir okside (Fe3Oj)
doniisme olabilir. Kizdirmanin bek alevinde yapilmast yeterlidir.

= Silis (SiO,) ve silikat (SiO3 %) iyonu demir (111) hidroksit tarafindan sogurulabilir veya
tutulabilir. Bu nedenle ¢oktiirme isleminden Once bunlarin uzaklastirilmas: ve
kullanilacak bazda ¢6ziinmiis olarak bulunmamalar1 gerekir.

= (Coktiirme ortaminda Al*3, Cr', Ti*, Co™ gibi ii¢ degerlilikli katyonlarin bulunmamasi
gerekir. Bunlar da amonyum hidroksit ile hidroksitleri halinde ¢okelek verir. Zn*?,
Ni*? gibi bazi katyonlar da yalniz bulunduklarinda ¢okelek vermezken, demir ile
birlikte ¢okerler. Dolayisi ile bunlarin da ortamda bulunmamasi gerekir.

= Katyonlar gibi PO,2, arsenat AsQ,°, vanadat VO, gibi anyonlar demir ile birlikte
¢oktiiklerinden, tartarat (C4H4O6 2) Ve sitrat (CsHsO7 ) gibi anyonlar ise demir ile saglam
kompleksler vererek amonyak ile demirin ¢okmesini onleyebileceklerinden ortamda

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

coOktiiriiliir. Mangan ise brom, peroksit veya persiilfat ile amonyakli ortamda
mangandioksit ¢okelegini verir. Cokelekler kizdirilip Al,Os, Cr,Oz, TiO, ve Mn3zO4

sekline dontistiiriiliip tartilirlar.

Sorular

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

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

3- Olusan ¢okelek peltemsi goriinlimdedir, nedenini agiklayiniz.

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

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

g/mol,0:16g/mol).
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8. ASIT BAZ TITRASYONLARI

Deneyin Amaci
Asit ¢ozeltisinin ayarlanmasi ve bu ayarli ¢bzeltiye dayanarak bilinmeyen bir
ornekteki baz miktarinin titrimetrik olarak hesaplamasidir.
Deneyin Kurami
Sulu ortamda bir asit ile bir baz arasinda meydana gelen
H;0"+ OH — 2 H,0
Reaksiyonuna nétrallesme reaksiyonu denir. Her asit veya baz nétrallesmede kullanilmaz. Bu
amagla kullanilacak asit ve bazlarda aranan baslica 6zellikler sunlardir:
1- Sulu ortamda 6nemli 6l¢iide iyonlarina ayrilmalidirlar.
2- Seyreltik ¢ozeltilerinde ugucu olmamalidirlar.
3- Seyreltik ¢ozeltilerinin hava ve 1s1ktan kolaylikla etkilenmemeleri gerekir.
4- Seyreltik ¢ozeltilerinin kuvvetli yiikseltgen veya indirgen olmamalar1 gerekir.

5- Ortamda bulunan tuzlarin suda ¢éztinmeleri gerekir.

Asit-baz titrasyonlarinda analiz ¢6zeltisi veya ayarli ¢Ozeltinin biri asit digeri ise
bazdir. Ancak aranan madde titrasyon ortamimda Onceden asit veya baz halinde
bulunmayabilir, belli tepkimeden sonra olusturulabilir. Asit-baz titrasyonlar1 ayarli bir asit
cozeltisi ile baz tayini ve ayarli bir baz cozeltisi ile asit tayini olmak lizere iki grupta
incelenebilir.

Bir ¢ozeltideki baz miktarim1 tayin edilmesi i¢in ayarli bir asit ¢dzeltisinin
hazirlanmas1 gerekir. Ayarlama islemi sirasinda kullanilan saf katt maddeye birincil (primer)
standart, ayarli ¢ozeltiye ise ikincil (sekonder) standart denir. Tayini yapilacak bazin

ozelligine gore uygun bir indikator segilir.

Deneyin Yapilist

0,1 N HC1 Cozeltisinin hazirlanmasi ve ayarlanmasi

Hazirlanmasi

Asit-baz titrasyonlarinda ayarl ¢ozelti olarak genellikle HC1 veya H,SO, ¢ozeltileri
kullanilir, zayif asitler pek kullanilmaz. Nitrik asit kuvvetli bir asit ise de azot oksitlerini

safsizlik olarak bulundurur ve asidin ayar1 zamanla bozulur, bu nedenle pek kullanilmaz.
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Islem

1) Litrelik 6l¢ii balonu 6nce kromik asit ¢ozeltisi ile temizlenir. Daha sonra sirasiyla
cesme suyu ve saf su ile yikanir.

2) Derisik HCI den (yogunlugu 1,18 g/ml, %36 lik), 10 ml’lik bir meziir yardimiyla
8,6 ml olgiilir ve yukarda hazirlanan balonjojeye aktarilir. Meziir 2—-3 kez saf su ile
calkalanir ve balonjojedeki ¢6zeltinin iizerine eklenir. Daha sonra balonun yarisina
kadar saf su eklenip calkalanir. Olgii ¢izgisine kadar saf su eklenerek balonun agzi
kapatilir ve ayarlanmak iizere saklanir.

Not: Bir litre 0,1 N HC1 ¢ozeltisini hazirlamak i¢in 36,5 x 0,1= 3,65 g HC1; (100/36)x3,65=
10,14 g %36’lik asit veya (10,14/1,18)=8,59 ml %36’lik asit gereklidir.

Ayarlanmasi
Yaklasik derisimde hazirlanan HC1 ¢ozeltisi ya ayarli bir baz ¢ozeltisi ile veya birincil

standart bir maddeye karsi ayarlanir. Genellikle ayarli bir ¢ozelti olarak NaOH, birincil

standart madde olarak da Na,COj kullanilir.

0.1 N HC1 cozeltisinin saf Na,COs ile ayarlanmasi

Asit ¢ozeltisinin Na,CO3 ile ayarlanmasi ya ayarli Na,COs; ¢ozeltisi ile veya belli
miktardaki kati Na,COs ile yapilir.

1. Ayarli NayCOj3 ¢ozeltisini hazirlamak i¢in; saf Na,COjz etiivde 100°C de kurutularak

sabit tartima getirilir. Buradan yaklasik 5 gram civarinda duyarl olarak, litrelik bir

Ol¢ii balonuna aktarilir. Az miktarda saf suda ¢oziildiikten sonra litreye tamamlanir.

Tartilan Na,COj3 yardimiyla hazirlanan ¢ozeltinin normalitesi hesaplanir.

N (NasCO tartilan Na, CO5{g) 100
- X
(NazCO0s) Na, CO5 esdeger agirlify
tartilan Na, CO5(g)
N (NaCOs) = : x100

(105,9889/2)
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Hazirlanan bu ayarli Tartilan Na,COz ¢ozeltisinden bir pipet yardimiyla 10-20 ml
araliginda almir. Icine metil oranj indikatoriinden 2 damla eklenir. indikatoriin rengi
koyu kirmizi oluncaya kadar titrasyon siirdiiriilir. Cozelti 10 dk siire ile kaynatilir.
Sogutulur ve tekrar kirmizi renk oluncaya kadar biiretten HCI eklenir. Toplam

harcanan HC1 miktar1 biiretten okunur, HC1 ¢6zeltisinin normalitesi hesaplanir.

N(Na,CO5) x V(Na,CO5)
V(HCL)

N (HC) =

Islem en az iki &rnekte daha tekrarlanir. Titrasyon sonuglarmin ortalamasi alinarak asit

¢Ozeltisinin normalitesi bulunur.

Deney Notlar:

Saf Na,COj3 bulunmadigi veya safligindan endise edildigi durumlarda NaHCO3’1n
270-300°C de kizdirilmasiyla saf NayCOj3 elde edilebilir. Bu amagla yaklasik 10 gram
kadar Tartilan Na,CO3 porselen bir kapsiile alinir. Diisiik bek alevinde 1sitilir.
Ornek icine daldirilan termometre ile sicaklik kontrol edilir. Yaklasik 270-300°C’de
bir saat kadar daha kizdirilir. Kizdirma sirasinda sicakligin 300°C’yi gegmemesine
dikkat edilmelidir. Aksi halde Na,CO3 bozunabilir.

2NaHCO; —______, NayCOs + H;0 + CO;

N3.2C03 _— Na,O + CO,

Bir saatlik kizdirmadan sonra desikatorde sogutulur ve tartilir. Tekrar yarim saat siire
ile kizdirilir, sogutulur ve tartilir. Bu isleme sabit tartima gelinceye kadar devam
edilir. Bu sekilde hazirlanan Na,COs; agz1 kapali bir 6rnek kabinda desikatorde

saklanir.

Asit ¢ozeltisi, ayarli baz veya Na,CO3z in yam sira CaCOs, veya HgO gibi baska
maddelerle de ayarlanabilir.
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Avarh asit cozeltisi ile baz miktari
Avarh 0,1 N HC1 cozeltisi ile NaOH miktari

Tayini yapilacak baz ¢ozeltisi 250 mL lik bir erlene alinir ve 50 ml' ye seyreltilir. i¢ine
fenolftaleyin indikatoriinden 2 damla ilave edilir. Bir biiretteki ayarli asit ¢ozeltisi ile indikator
kirmizidan renksize doniinceye kadar titre edilir. Harcanan asit miktar1 biiretten okunur ve

baz miktar1 hesaplanir.

NaOH (g) = N (HC1) x V (HC1) x 10-3 x 40

N(HCl)x V(HC)x 10" 3x 40,00
% NaOH = x100

alinan érnek (g)

Genel olarak herhangi bir bazin miktar1 bilinmek istenirse;

‘ Baz (g) = N (HC1) x V (HC1) x 10°° x (bazin esdeger agirlign) ‘

Ayarh 0.1 N HCI cozeltisi ile vemek sodasinda toplam baz tayini

Yemek sodasi, NaHCOj3 etiivde 110°C’de kurutulduktan sonra 0,3-0,4 g civarinda
hassas olarak tartilir. Bir erlende 50 ml suda ¢éziiliir, 100 ml’ye seyreltilir. i¢ine 1-2 damla
metiloranj indikatoriinden damlatilir. Renk portakal sariya doniinceye kadar HCI ¢ozeltisi ile
titre edilir. Cozelti 2 dk kaynatilir ve tekrar titre edilir. Harcanan asit miktar1 biiretten okunur

ve baz miktari tayin edilir.

N(HCDx V(HCDx 1073 x17
Toplam % baz (OH-) = - — x100
drnek {g)
Veya NaHCO3 miktart igin;
N{HC)x V(HCI)x 107> x 84
% NaHCO3 = - — x100
drnek (g)

=N



Sorular

1. Primer standart ve sekonder standart terimlerini a¢iklayiniz.
Ayarlama iglemi neden 6nemlidir?
Titrasyon isleminde indikatér neden kullanilir?

Notrallesmede kullanilacak olan asit veya baz ¢ozeltilerinin 6zellikleri nasil olmalidir?

o ~ w N

Asit ¢ozeltisi hazirlarken hangi hususlara dikkat edilmelidir?
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9. EDTA COZELTISI ILE TITRIMETRIK SU SERTLIGI TAYINi

Deneyin Amaci

Su kalitesinin bir Ol¢iisiinii veren su sertliginin EDTA ¢d6zeltisi yardimiyla tayin
edilmesi.
Deneyin Kurami

EDTA (Etilendiamintetraasetikasit) komplekslestirme titrasyonlarinda kullanilan en
onemli komplekslestiricilerden birisidir ve pek ¢ok metal katyonunun tayininde kullanilir.
Yapisinda dort degerlikli bir ayira¢ bulunan EDTA, uzun formiilii yerine HsY seklinde
gosterilir. Titrasyonlarda EDTA’’nin suda ¢6ziiniir sodyum tuzu olan NayH,Y.2H,0 kullanilir.
EDTA iki degerlikli katyonlarla kompleks verir ve bir mol EDTA bir mol metan katyonu ile
tepkimeye girer. Bir bagka deyisle EDTA’nin esdeger agirligi, molekiil agirligi olan
372,242g/mol’iin yarisidir. Birincil standart olarak da kullanilan EDTA; ticari olarak Tripleks
III, Trilon B ve Komplekson gibi degisik adlar altinda 9%99,5’den daha saf olarak bulunur.
EDTA’nin yapisal formiili Sekil 1’°de verilmistir.

HOOC-CHZ\ __— CH2-COOH
/ :N-CH2-CH2-N: \

HOOC-CH2 CH2-COOH
Sekil 1. EDTA’nin yapisal formiilii.

Deneyin Yapilisi

1. 0,0IM EDTA ¢ozeltisi hazirlamak i¢in NayH,Y.2H,0 tuzu etiivde 80°C’de 2 saat
kurutulur.

2. Kurutma isleminin ardindan ¢6zelti sogutulur ve duyarli olarak 3,7224 gram tartilarak
litrelik bolonjojeye konulur. Ik olarak az bir miktar saf suda ¢oziiliir ve ardinda
balonjoje bir litreye tamamlanir. Eger tam olarak 3,7224 gram tartmak miimkiin
olmazsa bu degere yakin bir tartim alinir. Tarttimin EDTA’nin molekiil agirligi olan
372,242¢g/mol’e boliinmesi ile ¢ozeltinin molaritesi, esdeger agirligi olan 186,121°¢
boliinmesi ile normalitesi hesaplanir.

3. Eriokromsiyahi T indikatorii kat1 halde veya ¢6zelti halinde kullanilabilir. Bir havanda
homojen bir sekilde dgiitiilen 20 gram NaCl’ye 0,1 gram Eriokromsiyah1 T indikatorii
eklenir ve 6giitme islemi karisim toz haline gelinceye kadar devam edilir. Hazirlanan
toz karigim numune sigesinde saklanir. Titrasyon i¢in karisimdan 30-40 mg yeterlidir.
Indikatér ¢ozeltisi 0,5 gram Eriokromsiyahi T indikatdrii’niin 100 ml etil alkolde

¢oziilmesiyle hazirlanir. Hazirlanan indikatér ¢ozeltisi 1 ay kullamlabilir. Igine
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eklenen az miktardaki sodyum borat veya benzeri bir koruyucu (%2’lik NH4CI veya
%?2’lik NH,OH ¢0zeltisi vb) daha uzun siire saklanabilmesini saglar.

Titrasyon ortaminin pH’inin yaklasik 10 civarinda olmasi i¢in 58 ml derisik amonyak
cozeltisi igerisine 6,75 gram NH4Cl katilir ve karistm 100 ml’ye tamamlanarak
tampon ¢ozeltisi hazirlanir.

Sertlik tayini yapilacak su Orneginden 50 ml alinir ve 250 ml’lik erlene konulur.
Uzerine 25 mg toz indikatdér ve 1 ml tampon ¢ozeltisi eklenir. EDTA ile gék mavi
olusuncaya kadar titre edilir.

Tim deneyler iki kez tekrarlanir ve ortalamasi alinarak 6rnekteki toplam sertlik ppm

CaCOs; olarak hesaplanir.

Deney Verileri

Ornek No | Harcanan EDTA Sertlik
miktar1 (ml) (ppm CaCO,)

Deney Hesaplamasi

] V{(EDTA)x N (EDTA)x CaC04 /2
Toplam sertlik (ppm CaCO3) = x 1000

Kullarilan su (ml)

Deney Notlar

Hazirlanan EDTA ¢0zeltisinin ayarindan emin olunmazsa ¢ozeltinin birincil standart
bir maddeye ayarlanmasi gerekir. Birincil standart madde olarak 110°C’da kurutulmusg
analitik safliktaki CaCOj3 veya metalik ¢inko kullanilir.
Sert suyun titrasyonu sirasinda EDTA sarfiyatr; 25ml’nin {stlinde olursa su ornegi
10ml, 10 mI’nin altinda olursa 100 ml alinip titrasyon tekrarlanir.
EDTA;

o Kalsiyum iyonlari ile CaY?,

Ca? + HyY? —— CaY?2+2H"

o Magnezyum iyonlari ile MgY'Z,
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Mg* + HyY2— MgY?+2H*

komplekslerini olusturur. Daha kararli olmasi nedeniyle ilk olarak Ca*? iyonu
tamamen ¢oker. EDTA nin fazlasiyla Mg*? ¢oker. Titrasyonda déniim noktasi Mg*?
iyonlarinin tamamen ¢oktiigii noktadir. Magnezyum Eriokromsiyahi T indikatorii ile
renkli bir kompleks vermesi nedeniyle MgY ?’den daha az kararli oldugu gériilmiistiir.
EDTA eklendiginde;

MglIn + HyY2 — MgY 2 + HIn? + H*

Sarap Kirmizisi Mavi
renk degisimi yukaridaki donlisiim tam olarak saglandiginda goriiliir. Bu nedenle
EDTA ile kalsiyum tayininde ortamda mutlaka magnezyum iyonlari bulunmalidir.
Eger kalsiyum 06rnegi dnceden magnezyum iyonlarini igermiyorsa hazirlanan EDTA
¢oOzeltisine veya tampon ¢oOzeltisine litrede 1-2 gram olacak sekilde MgCl,
eklenmelidir.
. Icinde kalsiyum, indikatér ve magnezyum

iyonlar1 bulunan ¢ozeltiye EDTA eklendirse ilk olarak;
MgY?+ Ca™? — CaY?+ Mg*
tepkimesi geregince Mg+2 tyonlar1 agiga ¢ikar. Bu iyonlar indikator ile;
Mg*? + HIn> — MgIn + H*
tepkimesi geregince tepkimeye girer ve renk degisimi biitiin kalsiyum iyonlari
komplekse alindiktan sonra goriiliir.
) Cozeltide bulunan Cu+2, Zn+2, Mn*? iyonlart bu yontemle sertlik
tayininde zararlidir. Bakir ve ¢inko; c¢ozeltiye %1,5-2,0’lik eklenen NapS

cozeltisinden ¢oken siilfiirlerin  siiziilmesiyle, mangan ise ¢ozeltiye %1°lik

hidraksilamin hidrokloriiriin az miktarda eklenmesiyle 6nlenebilir.

Sorular
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. Su sertligini nedir? Agiklayiniz

. Su Sertligi tayini deneyinde EDTA ¢d6zeltisi kullanilmasinin nedenini agiklayiniz.
. Su Sertligi tayini deneyinde Eriokromblack T indikatorii kullanilmasinin nedenini
aciklayiniz.

. Su sertligi tayininde magnezyum iyonlarinin bulunmasinin nedenini agiklayiniz.

. Suyun sertligi i¢in kullanilan ppm birimini agiklayiniz.

55

—
| —



10. MOHR YONTEMI iLE KLORUR TAYINi

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

yapisindaki klorlir miktariin saptanmasidir.

Deneyin Teorisi

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

Kromat indikatoriinlin ortamda oldukg¢a smirli oranlar icerisinde bulunmasi gerekir.
Ciinkii, sar1 renkli kromat iyonunun konsantrasyonu biiyiikk olursa, ¢dzeltinin sar1 rengi,
doniim noktasin1 gosterecek olan kirmizi ¢okelegin rengini maskeler. Bu nedenle, 100ml
cozeltide 0,05 gramdan fazla potasyum kromat bulunmamalidir.

Titrasyon islemi pH’a biiyiikk Olgiide baghdir. pH’in diismesi, giimiis kromatin
¢Oziiniirliglini arttirdigindan, yiikselmesi de glimiisii oksit halinde ¢oktiirdiiglinden zararlidir.

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

Deneyin Yapilisi
Kloriir igeren ¢ozelti, ayarli AgNO3CrO, indikatorliigi altinda titre edilir.

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

calkalanir.

2. Analitik safliktaki NaCl’den bir numune kabma yaklasgik 5 gram alir. Etiivde
110°C’de bir saat siire ile kurutulur. Bu 6rnekten duyarli olarak 5,25 gram dolayinda ii¢ tartim

alinir ve 250 ml’lik erlenlere aktarilir.

3. Orneklerden biri alinir ve 50 ml saf suda ¢oziiliir. igine 0,1 M K,CrOy ¢dzeltisinden
2 ml eklenir. Bir biiretteki ayarlanacak AgNO3 ¢ozeltisi ile kirmizi portakal renk olusuncaya
kadar titre edilir. Biiretten harcanan AgNOj; miktar1 okunur. Giimiis nitratin normalitesi

asagidaki formiil yardimiyla hesaplanir.
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tartilan NaCl (g
58,443

X1000

Nﬁghﬂg = ?AgND,,

Islem oteki iki ornek ile tekrarlanir. Her ii¢ titrasyonun sonuglarmin ortalamasi

almarak AgNOj3 ¢ozeltisinin normalitesi bulunur.

4, Coziniir klortr tuzu 6rnegi etiivde 110°C de bir saat siire ile kurutulur. Bu 6rnekten
0,2 — 0,3 gram dolayinda dikkatle ii¢ tartim alinir, 250 ml’lik erlenlere aktarilir ve her biri 50
ml saf suda ¢oziilerek iizerlerine 0,1 M K,CrO, ¢ozeltisinden 2 ml (veya % 5°lik K,CrOy4
¢ozeltisinden 1 ml) eklenir. Daha sonra ilk olarak 6rneklerden biri biiretteki ayarli AgNOs ile
kirmizi - portakal renk olusuncaya kadar titre edilir. Harcanan AgNOs; miktar1 biiretten

okunur. Ornekteki kloriir miktar1 hesaplanir.

N 7 = ac -3
AgNOz XV asnn, X35453 X107 7
% Cl = CAE x100

drnek (g}

Islem &teki iki 6rnekle tekrarlanir. Her ii¢ titrasyonun sonuglarinin ortalamasi alinarak

ornekteki kloriir ylizdesi bulunur.
Deney Notlari

e Bu tayinde kullanilan saf suyun kloriir igerip icermedigi kontrol edilmelidir.

e Analiz ¢6zeltisi notral olmalidir. Ciinkii bazik ortamda
2Ag" + 20H <+—> 2AgOH
2AgOH «— Ag,0 + H,0
geregince giimiis oksit ¢oker. Asidik ortamda ise
2Cr0,2 + 2H" «— 2HCrO™
2HCrO; «— CrOs 2+ H,0

geregince indikator olarak eklenen kromatin bir kismi bikromata doniiserek derisimi azalir.
Bu da doniim noktasinin goriilmesini giiglestirir. Ortam1 noétral yapmak icin ¢ozeltiye 1-2
damla fenolftaleyn damlatilir. Kirmizi renk olugmazsa (ortam bazik degilse) 1 M NaOH’ten
damla damla eklenerek kirmizi renk olusturulur. Daha sonra 0,2 M HNOj3 ten damla damla

indikatoriin kirmizi rengi kayboluncaya kadar eklenir.
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e Bu yontemle klortir tayini su ortamlarda yapilamaz.

a) Notral ortamda giimiisle ¢okelti veren anyonlar bulundugunda (Br’, I', AsO,
S2 PO, gibi)

b) Giimiisii indirgeyecek indirgenler bulundugundan (Fe*? gibi)

c) Kromatla ¢okelek veren katyonlar bulundugunda (Pb*?, Ba*? gibi)

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

e) Doniim noktasinin goriilmesini engelleyici renkli katyonlar bulundugunda
(Cu*?-Ni*2 gibi)

) Notral ortamda bazik klortirleri halinde ¢okelek veren katyonlar

bulundugunda (Bi*?, Sn*? gibi)

e Yontem klorun, kloriir disinda &teki sekilleri icin (klorat, perklorat gibi) kullanilmaz.
Bunlar bazi islemlerden sonra kloriire doniistiiriildiikten sonra tayin edilebilir.

e Yontem giimiis tayini i¢in de kullanilabilir. Bunun i¢in giimiis 6rnegine belli miktarda,
gerekenden biraz fazla ayarli NaCl ¢ozeltisi eklenir. Kloriiriin asiris1 ayarli AgNOs ile

geri titre edilir.
Sorular

Mohr yontemi kisaca agiklayiniz.
Deneyde kullanilacak olan analiz ¢ozeltisi hangi nedenlerden dolay1 nétral olmalidir?
Klortir tayini hangi ortamlarda yapilmaya uygun degildir?

Bu yontem ile giimiis tayini nasil yapilir?

o > w0 NP

0,2 g ¢oziiniir kloriir tuzu 6rnegi igeren ¢ozelti igerisine 0,1M K,CrO,4 ¢ozeltisinden 2
mL eklenmis ve 0,1N AgNOs ¢ozeltisinin toplam sarfiyatt 20 ml olarak belirlenmistir.
%CI’yi hesaplayimiz.
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ANYON ANALIZINE GIRIiS

Anyonlar da katyonlar gibi uygun grup reaktifleri kullanilarak gruplara ayrilabilir.
Burada smiflandirmanin dayandigi prensip kalsiyum, baryum, kadmiyum ve glimiis
iyonlarinin anyonlarla meydana getirdigi tuzlarin ¢oziiniirliiklerinin farkli olmasidir. Bu
yontemle hemen hemen biitiin anyonlar taninabilir. Bu kitapta verilen sema, 21 anyonun

ayrilmasi ve belirlenmesini kapsar.

Katyonlarin analizi, ¢oziinen ve ¢oziinmeyen tuzlarin ¢oziiniirlik carpimlarinin
oldukca farkli olmasindan dolay1, anyonlarin gruplandirilmasina oranla daha basarilidir.
Bazi1 anyonlar birden fazla grup reaktifi ile ¢dzlinmeyen tuzlar verebildiginden, bunlari
gruplara ayirmak oldukca zordur. Ornegin siilfat (SO4%) iyonu I. ve Il. gruplarda CaSO4
ve BaSOs halinde, borat (BO2) iyonu ise 1. ve Ill. gruplarda Ca(BO.). ve Cd(BO2).
halinde ¢okebilir. Bununla beraber analiz semasinda tavsiye edilen derisimler dahilinde

calisildig: takdirde 21 anyonun yeterli bir sekilde ayrilmasi ve belirlenmesi yapilabilir.

Anyonlarin gruplara ayrilmasi ¢6zeltinin hafif¢e bazik olmasina bagli oldugundan,
analiz edilecek olan ¢ozeltinin pH’sinin deneyden once kontrol edilmesi gerekir. Ayrica
sodyum, potasyum ve amonyum haricindeki katyonlarin ortamda bulunmasi anyonlarin
aranmasinda giicliiklere yol acar. Bu katyonlar, ortama fazla miktarda sodyum karbonat
cozeltisi eklenerek uzaklastirilirlar. Soda ekstrakti da denilen bu islemle, agir metal
denilen bu katyonlar, ¢dziinmeyen karbonatlar, bazik karbonatlar veya hidroksitler
halinde c¢oktiiriiliip ayrilirlar. Ayn1 zamanda sodyum karbonatla, istenmeyen redoks

reaksiyonlarini onleyecek bazik ortam saglanmis olur.
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Grup Grup " <. -~ Ayirdedici
No Reaktifi Anyonlar Cokelegin Formiilii Ozellikler
cor sor, | CLOL Gy | Xomwu it
| Ca(Ac); | POs%, C204%, F, B\ )2 O .
ASOr. AsOs> Ca(AS_Oz)z, Caz(AsOa4)2 kalslyum tuzlar
' (Hepsi beyaz) halinde ¢okerler.
Hafif bazik
9 9 BaSO4 (Beyaz) ortamda baryum
. Ba(Ac). | SO47, Cr0q BaCrO; (Sar1) tuzlart halinde
¢okerler.
CdS (San) Notral veya hafif
" Cd(AQ) S%, Fe(CN)s*, Cdz[Fe(CN)g] (krem) | bazik ortamda
2 | Fe(CN)¢* Cds[Fe(CN)s]2 kadmiyum tuzlar
(Kavunigi) halinde ¢okerler.
Ag2S.03 (beyaz)
y | AGSCN (beyaz) Asidik cozeltide
S20377, SCN T Agl (Sar) e
(\Y} AgAC AL giimiis tuzlar
Br, CI AgBr (krem sari- . )
halinde ¢okerler.
kirmizi)
AgCI (beyaz) i}
v ClOs, BOz, NOy Onceki gruplarda
--------- ! -mmmmmenae ¢okmeyen
, NOs
anyonlar.

Not : AC’, asetat iyonunu gostermektedir.
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I. GRUP ANYONLAR

COs%, SO3%, POs*, C204%, F, AsOy ve AsOs> gibi notral veya hafif bazik
ortamlarda kalsiyum tuzlar1i ¢6ziinmeyen anyonlar 1. grup anyonlar olarak
simiflandirilirlar. Bu anyonlarin grup c¢oktiiriiclisii olarak kalsiyum asetat ¢ozeltisi
kullanilir. Kalsiyum asetatin tercih edilmesinin nedeni asetat anyonunun daha sonraki

ayirma iglemlerine bozucu etkisinin olmamasidir.

Analize baslarken numunede Na*, K" ve NHs* disinda bulunabilecek katyonlar
uzaklastirmak i¢in sodyum karbonatla muamele islemi yapilmalidir. Aksi takdirde diger
katyonlar notral ve bazik ortamda hidrolize ugrayarak ¢okerler ve analizi bozarlar. Bu
islem sonucu ortamda bol miktarda karbonat iyonu bulundugundan, analiz numunesinde

I. grup anyonu bulunmasa bile CaCO3 seklinde bir ¢okelek olusacaktir.

Cizelge: |. Grup Anyonlarin Tuzlarmin Oda Sicaklifinda Coziiniirliik ve Coziintirliik

Carpimi Degerleri.

Bilesik Coziiniirliik, g/100 mL Kee

CaCOs 10° 4,8x10°
CaSOy4 10° 2,5x10°
Ca(AsO2) - 1x10%
Cag(AsOg)2 10° 6,8x10™"°
Cag(PO)q4 10° 1,0x107°
CaCp04 10° 1,7x10°
CaF 10-3 3,9x10™"
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I. GRUP ANYONLARIN REAKSIYONLARI

KARBONAT IYONU (CO3?)
Asagidaki deneylerde 0.5 M sodyom karbonat ¢6zeltisi kullanilir.
a) Ca(Ac):

Yaklasik 0,5 mL’ye seyreltilmis 1-2 damla CO3? ¢ozeltisine 1-2 damla 2M Ca(Ac)2
eklenir. Coken beyaz CaCOs iizerine damla damla 3 M HAc ilave edilir. Asetik asit
CaCO0z3’1 ¢cozecektir.

COs*(ag) + Ca’*(ag) —» CaCO4(k)
CaCOj3(k) + 2 HAc(aq) —> Ca’*(aq) + 2 Ac'(ag) + COx(g) + H,O(s)

b) HCI

Yaklasik 0.5 mL’ye seyreltilmis 2-3 damla CO3s?> ¢ozeltisine 1-2 damla 3 M HCI
eklenir ve tiipiin agzma ucunda 1 damla 0.1 M Ca(OH)2 ¢ozeltisi bulunan bir baget
tutulur. Asit ilavesi ile ¢ikan CO2 gazi bagetin ucundaki kalsiyum ile beyaz kalsiyum

karbonat olusturur.

COz%(ag) + 2 HCl(ag) — 2 CI'(aqg) + H,0(s) + COx(g)

Ca(OH),(aq) + COx(9) —  CaCO,(k) + H,O(s)

SULFIT IYONU (SO3%)
Asagidaki deneylerde yeni hazirlanmis 0,5 M sodyum siilfit ¢ozeltisi kullanilir.
a) Ca(Ac):

Yaklasik 0,5 mL’ye seyreltilmis 1-2 damla SOs? ¢dzeltisine 1-2 damla 2 M Ca(Ac)2
eklenir. Coken beyaz CaSOs iizerine damla damla 3 M HAc ilave edilir. Asetik asit
CaSO03’1 ¢ozecektir
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SOz (ag) + Ca’(ag) —= CaSO4(k)
CaSO4(k) + 3 HAc(ag) — Ca®*(aq) + 3 Ac’(aqg) + SO;*(aq) + 3 H*(aq)
b) BaCl:

Yaklasik 0,5 mL’ye seyreltilmis 1-2 damla SO3? ¢ozeltisine 1-2 damla 0.1 M BaCl;
¢oOzeltisi eklenir. Coken beyaz BaSOs tlizerine damla damla 3 M HCl ilave edilir. BaSO3

¢oOziinecektir.

SOs*(ag) + Ba**(ag) — BaSO4(K)
BaSO4(k) + 2 H*(ag) — Ba**(ag) + SO,(g) + H,O(s)

FOSFAT iYONU (PO4%)

Asagidaki deneylerde 0,03 M Na;HPO4 (disodyum monohidrojen fosfat) ¢ozeltisi

kullanilabilir.

a) Ca(Ac):

Yaklasik 0,5 mL’ye seyreltilmis 1-2 damla POs* ¢ozeltisine 1-2 damla 2 M Ca(Ac).
eklenir. Coken beyaz Caz(POa)2 lizerine damla damla 3 M HAc ilave edilir. Asetik asit
Cas(P0O4)2’1 ¢ozecektir.

2P0, (ag) + 3Ca**(ag) —> Cag(PO,),(K)
Caz(POy),(k) + 4 HAc(aq) —> 3 Ca’*(aq) + 2 H,PO, (aq) + 4 Ac'(aq)

b) Amonyum molibdat

Yaklasik 0,5 mL’ye seyreltilmis 1-2 damla PO.* cozeltisine 2-3 damla derisik
HNO3 ekledikten sonra 4-5 damla amonyum molibdat ¢6zeltisi ilave edilir ve bagetle
kanigtirilir. Gerekirse biraz isitilir. Sar1 kristaller halinde amonyum fosfomolibdat

cOkecektir.

HPO,(aq) + 4 NH,*(aqg) + 12 MoO,> (aq) + 17 HNO5(aq) —

(NH4)3(POM012036) + 17 NO3-(aQ) + NH4N03(aQ) +9 Hzo
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OKZALAT iYONU (C204%)
Asagidaki deneylerde 0,1 M sodyum okzalat veya amonyum okzalat ¢ozeltisi

kullanilabilir.

a) Ca(Ac):

Yaklastk 0,5 mL’ye seyreltilmis 1-2 damla C,04% ¢ozeltisine 1-2 damla 2 M
Ca(Ac)2 eklenir. Olusan CaCy0s4 lizerine damla damla 3 M HAc ilave edilir. Cokelek

asetik asit ilavesi ile ¢ozlinmeyecektir.
C,0,4(ag) + 3Ca**(ag) —> CaC,04(K)

b) KMnOs4

Yaklasik 0.5 mL’ye seyreltilmis 1-2 damla C,04> ¢dzeltisine 4-5 damla 1,5 M
H2SO4 eklenir ve 1sitilir. Sicakken iizerine 1-2 damla 0,1 M KMnOg ¢ozeltisi eklenir.

60-70 °C de gergeklesen bu reaksiyon sonucu ¢ozelti renksizlesecektir.
2 MnO, (aq) + 5 C,0,%(aq) + 16 H*(ag) — 2 Mn?*(aq) + 10 CO,(g) + 8 H,O(s)

ARSENIT iYONU

Asagidaki deneylerde 0,1 M sodyum metaarsenat (NaAsO2) ¢ozeltisi kullanilabilir

a) Ca(Ac):

Yaklagik 0,5 mL’ye seyreltilmis 1-2 damla AsO. ¢ozeltisine 1-2 damla 2 M
Ca(Ac): eklenir. Olusan Ca(AsO3); lizerine damla damla 3 M HAc ilave edilir. Cokelek

asetik asit ilavesi ile ¢oziinecektir.

2 AsO,(aq) + Ca?'(ag) —> Ca(AsO,),(K)

Ca(AsO,)y(K) + 2 HAc(aq) + 2 H,O(s) — Ca?*(aq) +2 AsO;¥(aq) + 6 H*(ag) + 2 Ac(aq)
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b) S=

Yaklasik 0,5 mL’ye seyreltilmis 1-2 damla AsO>™ ¢ozeltisine 3-4 damla derisik HCI
ve 3-4 damla 0,1 M siilfiir ¢ozeltisi eklenir. Sicak su banyosunda 5 dakika 1sitilir. Sar1
renkli bir ¢okelek olusur. Cokelegi santrifiijlenir ve ayrilir. Bir kez saf su ile yikanir ve
tekrar santrifiijleyerek ayrilir. Cokelek ii¢ kisma ayrilir. Her bir kismi ayr1 ayri, 6 M
HCI, derisik HNO3z ve 6 M KOH ile muamele edilir. HNO3z ve KOH de ¢6ziindigi

gozlenir. Daha sonra ¢ozeltilerin her birini 3 M HCl ile asitlendir.

2 AsO,"(aq) + 8 H*(aq) + 3 S%(aq) — As,S;(K) + 4 H,0(s)
3 As,S;(K) + 28 HNOs(aq) + 4 H,0(s) — 6 H3AsO4(aq) + 9 H,SO0,4(aq) + 28 NO(g)
As,S5(k) + 6 OH (ag) — AsO;>(aq) + AsS;>(aqg) + 3 H,0(s)

AsO;*(aq) + AsS;> (ag) + 6 HCl(ag) —  As,S;(K) + 6 Cl(aq) + 3 H,0(s)
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I. GRUP ANYONLARIN ANALIZI

Islem 1. Karbonat Iyonunun Belirlenmesi : Deney tiipiine 10 damla 3 M HCI ve 10
damla su ilave edilir, 0,1 g KCIO3 eklenir (Not 1). Analiz edilecek ¢ozeltiden 10 damla

alinir ve tizerine yukarida hazirlanan ¢ozelti ilave edilir. Gaz ¢ikist KARBONAT
iyonunun varligini gosterir.

Islem 2. Agir Metal Iyonlarimin Ayrilmasi (Soda ekstrakti) : Analiz edilecek
¢Ozeltiden 2 mL alinir, lizerine 2 mL su ilave edilir ve su banyosunda 2 dakika 1sitilir. 2
mL 1,5 M NayCOg3 ¢ozeltisi katilir ve sicak su banyosunda 10 dakika daha isitilir,

santrifiijlenir, ¢okelek ve siiziintli ayrilir. Cokelek agir metal iyonlarinin karbonatlarini
ve hidroksitlerini igerdigi icin atilir. Cozelti kismi ise anyonlarin ¢dziinebilir sodyum
tuzlarini icerir, islem 3'e gore analiz edilir.

Islem 3. I. Grup Anyonlarin Céktiiriilmesi : Islem 2'den elde edilen ¢ozeltiye (Not 2)
damla damla ¢6kme tamamlanincaya kadar 2M Ca(CH3COO), ilave edilir (Not 3)

santrifiijlenir, ¢okelek ve ¢ozelti ayrilir.

Cokelek Karbonat, siilfiir, arsenit, fosfat | Cozelti 11-V Grup anyonlar igerir, 1I-V grup
ve okzalat iyonlarinin kalsiyum tuzlar1 |anyonlarin analizi i¢in saklanir.

olabilir. Cokelek ti¢ defa su ile yikanir,
yikama sular1 atilir (Not 4) . Cokelek
islem 4'e gore analiz edilir.

Islem 4. I. Grup Anyonlarin Alt Gruplara Ayrilmasi : Islem 4' den elde edilen
cokelek 15 damla 3 M CH3COOH (Not 5) ilave edilir, karistirilir ve santrifiijlenir.

Cozelti Siilfiir, arsenit ve fosfor |Cokelek 3 M CH3COOH ile ¢oziinmeyen CaC20Og

iyonlart olabilir. I-A grubu islem | ojabilir. I-B grubu islem 6'ya gére analiz edilir.
5' e gore analiz edilir.

Islem 5. I-A Grubu Anyonlarin Belirlenmesi Islem 4' den elde edilen ¢ozelti siilfit,
arsenit, ve fosfat iyonlarii igerebilir. Cozelti ii¢ kisma ayrilir (Not 6).

I. Kisim 2 damla der.HCl ve |I1. Kisim 5 damla der. HNO3 | I11. Kisim 2 damla 3 M
5 damla baryum asetat ilave | ye 0,2 g ka1 tartarik asit ilave | HCl ve 2 damla su ilave
edilir, santriftijlenir. Cokelek | edilir (Not 9) karistirilir ve 5 | edilir, sicak su

olusursa atilir. Berrak damla amonyum molibdat banyosunda 1sitilir ve 5
stiziintliye 5 damla % 3’1k | cgzeltisi ilave edilir, sicak su | damla tiyoasetamid ilave
H2O> ilave edilir ve banyosunda 1 dakika 1sitilir | edilir, aniden olugan sari
gerekirse 1sitilir. Beyaz (Not 10). Sar1 ¢okelek f;ékelek ARSENIT
¢okelek SULFIT iyonunun | FOSFAT iyonunun varligini |1yonunun varligini
varhigini gosterir (Not 7). gosterir (Not 11). gosterir (Not 12).

Islem 6. I-B Anyonlarin Belirlenmesi Islem 4' den elde edilen ¢okelek CaC9Oy4

olabilir. Cokelek 2 defa su ile yikanir, yikama suyu atilir (Not 13) ayrilir ve asagidaki
islem yapilir.

10 damla 1,5M H2SOy ilave edilir ve karistirilarak sicak su banyosunda 1 dakika
bekletilir. 2 damla 0,01 M KMnOgy katilir. Pembe rengin kaybolmasi OKZALAT
iyonunun varhigimi gosterir (Not 14).
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I. Grup Anyonlarin Analizine Ait Notlar

1.

KCIOg3 ilavesiyle ortamda bulunabilecek siilfiir, siilfit ve tiyosiilfat iyonlar1 asitli

ortamda siilfat iyonuna ve serbest kiikiirde gevrilir. Aksi takdirde bu iyonlar asidik
cozeltiden gaz cikaracagindan karbonat denemesinde CO: gazi zannedilip

yanligliklara yol acabilir.

Eger analiz ¢0zeltisi sodyum, potasyum ve amonyum tuzlarini igeriyorsa iglem 2'
deki sodyum karbonat ilavesi yapilmaz. Islem 3'den devam edilir.

Eger ornek ¢ozeltisi islem 2' ye gore analiz edilirse ortamda bulunan asir1 karbonat
iyonlarindan dolayr bu adimda beyaz jelatinimsi kalsiyum karbonat c¢doker.

Jelatinimsi ¢okelek 1sitilarak analize devam edilir.

Eger analiz ¢ozeltisi sar1 renkli ise Cr042‘ ve Fe(CN)63‘ iyonlari ¢ozeltide olabilir.

Cokelek renksiz olana kadar yikamr. Eger CrOs* uzaklastirilmazsa AsOs>

tayininde, AsO4+* olmadig1 halde CCls fazinda pembe renk gozlenir.

61 +2CrOs> +16 H" —» 2Cr¥* + 31, + 8 H:0

Eger analiz ¢ozeltisi islem 2'ye gore islem gormiisse bu adimda 15 damladan daha
fazla asetik asit ilave edilir. Asetik asit ilavesiyle ¢okeleknin bir boliimii

¢Oziinmelidir.

Bu grup hemen analiz edilmelidir. Bekletilirse SOs* ve AsOz iyonlar1 havanmn
oksijeni ile SO4> ve AsO4* a yiikseltgenebilirler.

Hidrojen peroksit ilavesiyle siilfiir iyonlari, siilfat iyonlarina yiikseltgenir. Asidik
cozeltide siilfat iyonlar1 BaSOg4 seklinde ¢oker.

Eger ortamda siilfiir iyonu bulunuyorsa, asidik ¢ozelti 1sitilarak siilfiirler giderilebilir.
Aksi durumda siilfiir iyonlar: serbest iyot ile reaksiyona girerek arsenat denemesini

zorlagtirir.

Kuvvetlice asidik ortamda tartarik asit arsenik ile kompleks yapar bu sekilde arsenat
tutulmus olur. Aksi halde arsenat amonyum molibdat ile tepkimeye girerek fosfat
analizini engeller. Arsenigin bulunmadigi durumlarda tartarat ile muameleye gerek
yoktur.
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10. Cozelti kaynatilmaz, ¢iinkii kaynatilinca tartarik asit ve arsenik arasindaki kompleks

sicaklikla bozunabilir.

11. Fosfat iyonu olmadigi zaman, sik sik beyaz cokelekye rastlanir. Beyaz ¢okelek

amonyum molibdat reaktifinin bozunmasiyla olusur. Bu ¢okelek atilir.

12. Eger hemen sar1 ¢okelek olugsmazsa arsenit iyonu yoktur. Arsenat iyonu ise 1 dakika

veya daha fazla zamanda sar1 pentasiilfiir halinde ¢oker.

13. Yikama ile ortamda bulunan indirgen iyonlar (siilfiir, arsenit) uzaklastirilir. Cilinkii

bu indirgen iyonlar kromat denemesine girisim yaparak analizi engeller.

14. MnOy4~ (pembe), okzalik asit ile (asidik ¢ozeltide kalsiyum okzalat reaksiyonundan

olusan) mangan iyonuna (renksiz) indirgenir.

SORULAR

1. I. grup anyonlar nelerdir? Hangi ortak 6zellikleriyle diger anyonlardan ayrilirlar?

2. Soda ekstrakti nedir? Bu isleme hangi durumlarda gerek vardir?Nasil Yapilir?

3. Asagidaki karigimlari birbirinden ayirmak i¢in uygun bir yol dneriniz.

a) Na,CO3 + CaCOs b) CaF, + CaSO3
c) NaAsOz + NazSOq d) Na2C204 + NasPO4

4. Asagidaki iyon ciftlerinden hangisi bir arada bulunmaz? Neden?

a) S0s:% + ClOs b) SO3% + Cy04*
c) AsOz + CrO4* d) CrOs* + PO

69



I. GRUP ANYONLARI ICiN ANALIZ SEMASI

Analiz ¢ozeltisi

Ca(CH3COO)2

Cokelek

karbonat, stlfir, arsenit,
fosfat ve okzalat
iyonlarinin kalsiyum tuzlan

Cozelti
I1-VVgrup anyonlar

3 M HACc
Cokelek Cozelti
CaC,0, stlfit, arsenit, ve fosfat iyonlari
I I
H,SO, hicbir kimyasal ayirma yok
0,01 M KMnO, (cozeltinin ayr kissmlari kullanilir)
Pempe rengin kaybolmasi - | -
sulfit fosfat arsenit
Okzalat varhg |
HCI HNO, _ HCI '
Ba(Ac), (NH3),Mo00, tiyoasetamid
H,0; ¢
sar gOkelek sari gOkelek
beyaz ¢okelek fosfat varhg: Arsenit varlig
sulfit varligi
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BOLUM 8
1l. GRUP ANYONLAR

Bu grup sadece kromat ve siilfat iyonlarini igerir. Daha 6nce anyon analizine giriste

belirtildigi gibi bu grup anyonlarin kalsiyum tuzlari (CaSOg4 hari¢) ¢oziinebilir olmasina

ragmen baryum tuzlari ¢éziinmez. Bu grupta bulunan iki anyon da baryum asetatla hafif

bazik ¢ozeltide BaCrO4 ve BaSOg4 seklinde ¢okerler. Bu anyonlarin ¢oziiniirlik

carpimlari asagida verilmistir:

Bilesik Kee
BaCrO4 2,1x107°
BaSO4 1,1x10-10

Eger islem 2'deki karbonatlar I. grup anyon analizi sirasinda uzaklastirilmazsa II

grupta BaCO, beyaz ¢oker. Fakat bu ¢okelek 3 M HCl'de ¢oziinlirken, kromat iyonlari

sar1 ¢dzelti olusturur, siilfat iyonlar1 da (BaSO,) HCI' de ¢6ziinmez.
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I GRUP ANYONLARIN REAKSIYONLARI

SULFAT IYONU (S04%)
Asagidaki deneylerde 0,1 M NaxSOq ¢6zeltisi kullanilabilir.
a) Ba(Ac):2

Yaklasik 1mL’ye seyreltilmis 1-2 damla SO 42_ ¢ozeltisine 1-2 damla 3 M HCI ve
1-2 damla 0,1 M Ba(Ac)2 ¢ozeltisi ekle. Bu durumda beyaz renkli BaSO4 ¢oker.

s0,” +Ba’ —BaS0,

KROMAT IYONU (Cr0O+?)
Asagidaki deneylerde 0,1 M K>CrOg ¢6zeltisi kullanilabilir.
a) Ba(Ac):2

Yaklasik 1mL’ye seyreltilmis 1-2 damla CrO4> ¢bzeltisine 1-2 damla 0,1M
Ba(Ac): ¢ozeltisi ekle. Bu durumda sar1 renkli BaCrOg ¢oker.

CrO4% + Ba2t — BaCrOq
Olusan ¢okelege 5 damla 3 M HCI ekle. Cokelegin ¢6ziindiigiint gozle

BaCrOg4 +2 HCl —H,CrO4+ BaCl

Il. GRUP ANYONLARIN ANALIZi

Eger |. grup siizlintisii renksizse kromat denemesi yapilmayabilir. Fakat
sliziintiiniin sar1 renkte olmasi kesin olarak kromat iyonunun varligint géstermez. Ciinkii
I1l. grup anyonlarindan ferrosiyaniir ve ferrisiyaniir iyonlar1 da ¢dzeltinin sar1 renkli

olmasina neden olabilirler.

Baryum siilfat 3 M HCl'de ¢6ziinmezken, baryum kromat ¢oziiniir. Kromatin sari
rengi, baryum siilfatin beyaz rengini maskeleyebilir. Eger ¢ok fazla sar1 ¢okelek olursa

bir kag defa 3 M HCI ile yikanarak sar1 renk giderilir. Bu durumda BaCrOg4 ¢okeleksine

asirt sodyum asetat ilave edilmelidir.
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II GRUP ANYONLARIN ANALIZi

Islem 7. 11. Grup Anyonlarin Céktiiriilmesi: Islem 3'den elde edilen siiziintii II-V
Grup anyonlarini igerebilir. Siiziintiiye ¢okme tamamlanincaya kadar 1M
Ba(CH3COO0)» ilave edilir, santrifiijlenir. Cokelek BaSO4 ve BaCrOg4 olabilir(Not
1), islem 8'e gore analiz edilir. Siiziintii ITI-V. grup anyonlarin: igerir, islem 9 igin
saklanir.

Islem 8. 11 Grup Anyonlarin Aynilmas: ve Belirlenmesi: Cokelek 10 damla su ile
yikanir, yikama sulari atilir. Cokelek tizerine 5 damla 3 M HCI ilave edilir,
karistirilir ve santrifiijlenir (Not 2).

Cokelek: BaSO4 olabilir. Eger ¢cokelek sar1 | Siiziintii: Kromat iyonu olabilir. 10

renkte ise renksiz olana kadar yikanir. 10 damla 2,5M NaCH3COO ilave
damla 3 M HCl ilave edilir(Not 3). Beyaz edilir(Not 4). Sar1 ¢okelek
¢okelek SULFAT iyonunun varligin KROMAT iyonunun varligin
gosterir. gosterir.

I1. GRUP ANYONLARI iCIN ANALIZ SEMASI

Analiz Cozeltisi

1M Ba(Ac),
Cokelek: BaSO, ve BaCrO, Cozelti: 111, 1V, V Grup Anyonlar
3M HCI
Cokelek: BaSO, Cozelti:CrO,*
Beyaz ¢okelek SO, Sari gokelek CrO,*
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IT Grup Anyonlarin Analizine Ait Notlar
1. Eger ¢okelek beyaz renkli ise kromat iyonu yoktur.

2. Eger ortamda asirn kromat iyonu varsa ¢okeleknin sari rengi giderilinceye kadar
¢okelek 3M HCl ile yikanir.

3. lIslem 7'den elde edilen beyaz ¢okelek BaSO4'in varhigini gosterir. HCI ilavesi ile

islem 3'den gelen I. grup anyonlar uzaklastirilmis olur.

4. Sodyum asetat ¢ozeltideki hidrojen iyonlarini tamponlayarak BaCrOg4 olusturur.
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