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ACIKLAMALAR

ALAN Laboratuvar Hizmetleri
DAL Alan Ortak
MODULUN ADI Gravimetrik Analiz Islemleri
MODULUN SURESI 80/40
Bireye/6grenciye teknigine uygun olarak gravimetrik analiz
MODULUN AMACI islemlerini yapmaya yonelik bilgi ve becerileri
kazandirmaktir.
1. Teknigine uygun olarak numuneyi c¢oktiirerek
dinlendirebileceksiniz.
o 2. Teknigine uygun olarak ¢okelegi siizebilecek ve
MODULUN OGRENIM yikayabileceksiniz.
KAZANIMLARI 3. Teknigine uygun olarak ¢okelegi kurutarak sabit
tartima getirebileceksiniz
4. Teknigine uygun olarak cokelegi kiil ederek sabit
tartima getirebileceksiniz.
Donanim: Demir 6rnegi (demir III kloriir, demir III siilfat
vb.), beher, hassas terazi, spatiil, bunzen beki, sacayagi,
amyant tel, baget, pipet, puar, su banyosu, huni, sapl halka,
ORI . spor, kiskag, filtre kdgidi, erlen, piset, nitrik asit (HNOjz), 6
NI OXEI N M amonyak (NH;) ¢ozeltisi, % 1°lik amonyum nitrat
ORTAMLARI VE e S1e M .
DONANIMLARI (NH4N03) ¢ozeltisi, saf su, etiiv, porselen kroze, kiil firini,
desikator, kroze masasi, kil tiggen, kagit, kalem
Ortam: Laboratuvar ortami, kiitiiphane, internet, bireysel
O0grenme ortamlari vb.
Modiil i¢inde yer alan her 6grenme faaliyetinden sonra
verilen 6l¢me araglari ile kendinizi degerlendireceksiniz.
OLCME VE Ogretmen modiiliin sonunda 6l¢me araci (goktan se¢meli
DEGERLENDIRME test, dogru-yanlis testi, bosluk doldurma, eslestirme vb.)

kullanarak modiil uygulamalar ile kazandigimiz bilgi ve
becerileri 6lgerek sizi degerlendirecektir.




GIRIS

Sevgili Ogrenci,

Bu modiilde laboratuvar ¢alismalarinin temel islemlerinden biri olan nicel analiz
cesitlerinden gravimetrik analizi ve uygulamalarini 6greneceksiniz. Bu bilgiler is hayatinizda
basarili olmaniza yardime1 olacaktir.

Gravimetrik analiz, nispeten az alet istemesi ve 6grenilmesi kolay olmasi nedeni ile
hem &gretim islerinde hem de pratik uygulamada c¢ok kullanilir. Gravimetrik analizlerin
olumsuz yan1 uzun zaman almasadir.

Bu modiil sizlere gravimetrik analiz islemlerinden ¢oktiirme, dinlendirme, siizme ve
yikama, ¢Okelegi kurutma, yakma, kiil etme, sabit tartima getirme ve analiz sonucunu
hesaplama konularinda bilgi ve beceriler kazandirilmasinda yardimei olacaktir.






OGRENME FAALIYETIi-1

( OGRENME KAZANIMI )

Gerekli ortam saglandiginda, teknigine uygun olarak numuneyi c¢oktiirerek
dinlendirebileceksiniz.

( ARASTIRMA )

> Gravimetrik analizin dayandigi temeller hakkinda bilgi toplayiniz.
> Cokelme olayini aragtiriniz.

1. NUMUNEYI COKTURME VE
DINLENDIRME

1.1. Gravimetrik Analiz

Aranan maddenin ¢ozeltiden gii¢ ¢oziinen bir bilesik halinde g¢oktiiriilerek ayrilip
tartilmasi esasina dayanan analiz metoduna gravimetrik analiz denir.

Gravimetrik analizin temelini agirlik 6l¢iimii olusturur. Gravimetrik analiz, nispeten
az alet istemesi ve 6grenilmesi kolay olmasi nedeni ile hem 6gretim islerinde hem de pratik
uygulamada ¢ok kullanilir.

Gravimetrik analizde esas olan, aranan maddenin ¢ozeltiden saf bir bilesik hélinde
coktiiriilerek ayrildiktan sonra tartilip miktarinin belirlenmesidir. Aranan maddenin ya
kendisi veya uygun bir reaktif ile sulu ortamda ¢oziinmeyen dayanikli ve belli bilesimdeki
bir bilesigi c¢oOzeltiden tamamen ¢oOktiiriilerek ayrilir.  Olusturulacak ¢dkelegin
¢Oziiniirligliniin ¢ok az olmasi gerekir. Bu ¢okelek ayni bilesimde veya daha bagka fakat
belirli ve saglam bir bilesigi halinde sabit tartima getirilerek tartilir. Sabit tartima getirme
bazen kurutma kosullarinda bazen de yiiksek sicakliklarda kizdirilarak yapilmaktadir. Tartim
degerinden aranan madde miktar1 hesaplanmaktadir.

Elde edilen ¢okelek ¢dzelti ortamindan gesitli sekillerde alinabilir. Genellikle ya bir
gooch krozesinden siiziiliir ya da huni iizerine yerlestirilmis bir siizge¢ kdgidindan siiziilerek
ayrilabilir. Gooch krozesi ile yapilan siizmede ¢okelti kroze ile birlikte sabit tartima
getirilerek tartilir, aranan madde miktar1 hesaplanir. Gooch krozesi siizme isleminden 6nce
sabit tartima getirilerek tartilip darasi tespit edilmelidir.



Stizge¢ kagidi kullanilarak ayrilan ¢okelti siizge¢ kagidi ile birlikte sabit tartima
getirilmis bir kroze igine konularak 6nce kurutulur. Daha sonra kiil firinda yakilir. Siizgeg
kagidi kiilsiiz oldugu i¢in tamamen yanarak uzaklagir ve krozede ¢okelti kalir. Bu ¢okelti
sabit tartima getirilerek tartilir, aranan madde miktar1 hesaplanir.

Resim 1.1: Cokelegi siizme

Gravimetrik metotlar daha ziyade anorganik anyon ve katyonlarmn tayini igin
gelistirilmistir. Bunlarin yaninda su, kiikiirtdioksit, karbondioksit ve iyot gibi nétral tiirlerin
tayininde de uygulanabilmektedir. Birgok organik madde de gravimetrik olarak kolayca tayin
edilebilir. Ornegin siit iiriinlerinde laktoz, ilag preparatlarinda salisilatlar, pestisitlerde
nikotin, tahillarda kolesterol ve badem ekstraktlarinda benzaldehit bu organik maddelere
ornek gosterilebilir. Dolayisiyla gravimetrik metotlar, biitiin analitik islemleri arasinda en
yaygin sekilde uygulanan metotlardir.

1.2. Gravimetrik Analizin Islem Basamaklar

Gravimetrik analize baslama ile bitirme arasinda yapilmasi gereken islemler
gravimetrik analizin islem basamaklari olarak adlandirilir.

Gravimetrik analiz;

Numuneyi analize hazirlama (¢6zme),
Coktiirme,

Stizme,

Yikama,

Kurutma,

Yakma,

Kiil etme,

Tartim alma,

Analiz sonucu hesaplama
islemlerinden olusur.
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Analiz iglem basamaklarindan herhangi birinde yapilacak bir hatanin biitiin analizi
etkileyecegi unutulmamalidir.



Genel olarak numunenin analize hazirlanmasinda numuneden gerekli miktar tartilip
alinir, bir beherde su veya uygun bir ¢oziicii ile ¢6ziindiiriiliip numune ¢dzeltisi hazirlanir.
Burada dikkat edilecek husus, ¢oziicii olarak kullanilan bilesigin numunedeki analiz edilecek
maddeye zarar vermemesi ve madde kaybina neden olmamasidir.

Biitiin analiz metotlarinda oldugu gibi gravimetrik analizlerde de numunenin analize
hazirlanmas1 olduk¢a Onemlidir. Fakat bu hazirliklar her numune igin farkliliklar
icerebilmektedir. Numune analize hazirlandiktan sonra ¢oktiirme islemine gegilir.

1.3. Numuneyi Coktiirme

Coktiirme gravimetrik analizlere 6zgii islemlerin ilkini olusturur. Numune ¢ozeltisi
hazirlandiktan sonra tayin edilecek madde uygun bir reaktif ile ¢oktiriliir. Coktiirme igin
kullanilan reaktif sadece aranan madde ile ¢Okelek olusturmali, bagka iyonlarla tepkime
vermemelidir. Eger bdyle bir ihtimal varsa tepkime veren iyon uygun bir yOntemle
uzaklastirilmalidir.

Coktiirmede amag ¢oziniirligh olabildigi kadar az, saf ve iri taneli ¢okelek elde
edilmesidir. Coktiirme islemi, karistirma ve 1sitma islemlerindeki kolaylik nedeniyle bir
beher i¢inde ve sicakta yapilir. Coktlirmenin tam olabilmesi i¢in Oncelikle tayin edilecek
maddenin uygun konsantrasyonda olmasi, ¢oktiiriicti reaktifin damla damla ilave edilmesi,
kabin devamli ¢alkalanmasi gerekir.

Coktlirmenin tam olup olmadig1 mutlaka kontrol edilmelidir. Bunun i¢in ¢oktiirmenin
tamamlandig1 izlenimi edinildiginde karisim bir siire kendi héline birakildiktan sonra iistteki
berrak kisma 1-2 damla ¢oktiiriicti reaktif damlatilip bulaniklik olup olmadigi gozlemlenir.
Bulaniklik olusursa ¢okelme tamamlanmamis demektir ve ¢oktiirmeye devam edilir.

Cokelme tamamlandiktan sonra elde edilen ¢okelek olgunlastirilmak iizere bir siire
dinlendirilir. Boylece gokelek ile ¢ozelti arasinda ¢oziintirlitk dengesi kurulur.

Resim 1.2: Numuneyi ¢oktiirme



1.3.1. Cokelme Olay1

Bir ¢6zeltiye uygun bir reaktif ilave edildiginde ¢6kelek olusumu baglar. Cokelek
olusumu ilk olarak ¢ekirdekg¢ik adi verilen kiiciik pargaciklarla baslar. Cokelegin biiylimesi
cekirdekcik etrafinda ii¢ boyutlu olacak sekilde devam eder. Biiylimenin sonunda istenilen
irilikte ¢okelek elde edilir.

Coktiiriicii reaktif ¢ozeltiye ilave edildiginde ¢6zeltilerdeki iyonlarin 6zelliklerine gore
¢Okelme olayimnin baglamasi farkli zamanlarda gerceklesir. Cokelegin olusumu ¢ozliniirlik
sabitine bagli olarak belirli bir noktada baslar ve artarak devam eder. Ornegin basit iyonlar
olan Ag” ile Cl ~ meydana getirecegi AgCl ¢okelegi cok kisa siirede olusurken Ba™ ile SO,
iyonlarindan olusan BaSO, ¢okelegi biraz daha ge¢ olusur. Fakat bu genellikle dikkate
alinmaz ve ¢okelmenin hemen bagladigi kabul edilir.

Cokelekler cekirdekgikler etrafinda biiyiir. Ciinkii ¢okelegin g¢ekirdekgik yiizeyine
yapigarak biiyiimesi yeni ¢ekirdek¢ik olusturmasindan c¢ok daha kolaydir. Cokelek
yiizeyindeki ¢ekim kuvvetleri ¢ozeltideki katyon ve anyonlarla etkileserek bir bag
olugmasina neden olur. Bu da ¢okelegin ii¢ boyutlu olarak biiylimesini saglar. Cokelme
olay1, ¢oziinme-¢cokelme dengesi kuruluncaya kadar devam eder. Denge durumunda ise
coken taneciklerin sayisi ile ¢ozeltiye gecen taneciklerin sayis1 birbirine esit olur.

1.3.2. Cokelekler ve Ozellikleri
Coktiirme sonucu elde edilen ¢okelegin asagidaki 6zelliklere sahip olmas1 gerekir:

Cokelek ¢ok iri taneli olmamalidir.

Cokelegin ¢oziiniirliigi cok az olmalidir.

Cokelek kolayca siiziilebilmeli ve yikanabilmelidir.

Cokelek belirli bir bilesimde sabit tartima getirilebilmelidir.

Cokelek tayini yapilacak maddeyi nicel olarak ihtiva etmelidir.

Cokelek, analiz siiresince hava sartlarindan etkilenmemelidir. Cokelek asiri nem
cekici olmamali, hava oksijeni ile tepkimeye girmemeli, ugucu olmamals, 1s1 ve
1siktan etkilenmemelidir.
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Biitiin bu 6zellikleri yerine getiren ¢okeleklerin sayist ¢ok azdir. Ciinkil ¢6ziinmez
diye bilinen ¢okeleklerin bilyiik bir cogunlugu bir miktar ¢oziiniir. Bunu 6nlemek amaciyla
ortama bazen ayiracin fazlasi veya ortak iyon ilave edilir. Ancak bu durumda da
adsorpsiyon, birlikte ¢okme, iyon siddeti artmasi, hapsetme gibi ¢okelegi kirleten olaylar
meydana gelir. Biitiin bunlara ragmen ayiracin fazlast konmali, ancak ortamdaki
konsantrasyonu ¢ok diisiik olmalidir.

Coken madde, cogu zaman cok ince taneli veya jel halinde olur. Boyle ¢okeleklerin
stiziilmeleri ¢ok giictiir. Cokelekler bazen tartma islemi esnasinda havadan nem kapar ve
hava oksijeniyle yiikseltgenir.



1.3.3. Cokelek iriligi ve Saflig

Coktiirme islemi sonrasinda ¢ozelti ile ¢okelek arasinda ¢oziinme-¢cokelme dengesi
kurulur. Denge sonrasinda elde edilen ¢okelek kristal ya da amorf (sekilsiz) haldedir. Hangi
halde olursa olsun ¢okelegin saf ve iri taneli olmasi istenir. Cokelegin iri taneli olabilmesi,
cOkelegi meydana getiren iyonlarin 6zelliklerine ve ¢oktiirme sartlarina baghdir. Bu sebeple
coktiirme sartlar1 kontrol edilerek ve uygun ortam saglanarak saf, iri taneli ve kolay
siiziilebilir ¢okelekler elde edilebilir.

Iri ve saf bir ¢okelek elde edebilmenin birkag yolu vardir. Bunlar:

>

Coktiirmeyi hizh yapmamak: Hizli yapilan bir ¢oktiirmede kisa siire iginde
¢ok sayida ¢ekirdekgik olusacagindan denge kuruldugunda ¢okelekler yeterince
irilesmemis olacak ve kolloidal taneciklerden meydana gelecektir. Kolloidler
taneciklerden (gap1 107- 10“cm arasi) meydana geldiginden gozle goriilmesi
miimkiin degildir. Ayn1 zamanda siizge¢ kagitlarindan da geger. Kolloidal
cokelekler gravimetrik amaglar i¢in kullanilamaz.

Seyreltik reaktif kullanmak: Reaktifin seyreltik olmasi bolgesel asir
doymusluklar meydana getirmeyeceginden hizli ¢okelme engellenir.

Coktiirmeyi sicak ortamda yapmak: Cokeleklerin cogunlugunun ¢oziintirliigii
sicaklikla arttigindan sicakta ¢oktiirme, asiri doymusluklar meydana gelmesini
engeller.

Coktiirmeyi asitli ortamda yapmak: Asitli ortamda birgok ¢okelegin
¢Oziiniirligi artar. Asitli ortamda ¢oktiirme ile yine asir1 doymusluklar meydana
gelmesini engellenir. Ornegin gravimetrik kloriir tayini asitli ortamda yapilir.
Ortam notr ya da bazik olursa ortamda bulunabilecek olan fosfat ya da karbonat
gibi iyonlar giimiis ile ¢okelek verirler.

Normal olarak ¢ozeltide kalmasi istenen iyonlarin ¢okeltiye gecmesi safsizliklara,
iiriin kiitlesinin yanlig tartilmasina dolayisiyla analizde hataya neden olur.

Cokelek kirliligine sebep olabilecek durumlar sunlardir:

>

Yiizey adsorpsiyonu: Normal kosullarda ¢oziinen bilesigin ¢6ken taneciklerin
yilizeyinde tutunmasidir. Daha ¢ok koloidal ¢okeleklerde goriiliir. Yikama,
yeniden ¢oktiirme gibi islemlerle azaltilabilir.

Hapsetme ve mekanik siiriiklenme: Kristaller arasindaki bosluklarda bir
bilesigin kalmasidir. Yavas ¢oktiirme ve asir1 doygunluk kontrol edilerek
azaltilir.



> Karnisik Kkristal olusumu: Kristalin yapisinda bulunan bir iyonun yerine
ortamda bulunan bagka bir iyonun yer degistirerek ¢okmesidir. Seklinde
siralanabilir.

1.3.4. Coktiirme Ortamlari

Gravimetrik amagla kullanilabilecek iyi bir ¢okelek elde edebilmek igin ¢oktlirme
ortaminin iyi ayarlanmig olmasi gerekir. Coktiirmeler numunenin ve reaktifin 6zelliklerine
gore farkli ortamlarda yapilabilir.

»  Asitli ortamda coktiirme: Asitli ortam yukarida da bahsedildigi sekilde
genellikle c¢okeleklerin  ¢oziinlirligiinii artinir.  Asitli ortamda yapilan bir
coktiirme isleminde ¢o6zeltideki asir1 doygunluk engelleneceginden hizli
¢okmenin Oniine ge¢ilmis olur.

> Bazik ortamda ¢oktiirme: Cok sik rastlanmamakla birlikte bazi ¢oktiirmeler
bazik ortamda yapilir. Ornegin gravimetrik magnezyum tayininde ¢oktiirme di
amonyum hidrojen fosfat ile bazik ortamda yapilir.

> Sicak ortamda ¢oktiirme: Sicakligin artmasi ¢oziinlirliigli artirir. Yiksek
sicaklikta gerceklestirilen ¢oktiirme isleminde baslangicta ¢cokelme ¢ok yavastir.
Olusan c¢ekirdekgik sayisi olduk¢a azdir. Cozelti sogudukca ¢okelme olusan
cekirdek etrafinda devam edeceginden iri taneli ¢okelekler elde edilir.

Gravimetrik analizde kullanilan ¢oktiiriiclilere bazi ornekler asagida verilmistir.
Cokeleklerin yakilmasi sonrasi bilegimleri karsilarina yazilmistir.

COKTURUCU | COKENLER YAKMA SONRASI BiLESIiM
NH; Fe(OH)s, AI(OH)3, Sn(OH), Fe,03, Al,O3, SN0,

H,S CuS, ZnS, As,S; Cu0, Zn0, AsO;

(NH,),HPO, MgNH,PO,, Mn3(PO,), ZnsPO, | Mg,P,0;7, Mn,P,0;, Zn,P,0;
H,SO, PbSO,, BaSO,, CdSO, PbSO,, BaSO,, CdSO,

H,C,0, CaC,0,, SrC,0, CaO, SrO

HCI AgCl, Hg,Cl, AgCl, Hg,Cl,

AgNO; AgCl, AgBr, Agl AgCl, AgBr, Agl

BaCl, BaSO, BaSO,

Tablo 1.1: Bazi ¢oktiiriiciiler ve olusturdugu ¢okelekler

1.3.5. Coktiirmede Meydana Gelebilecek Hatalar

Numuneyi ¢oktiiriirken ne kadar dikkat edilirse edilsin bazi hatalarin 6niine gegmek
engellenemez. Hataya yol acan bir¢ok sebep sayilabilir.
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Bunlardan bazilar1 sunlardir:

Uygun bir ¢oktiiriicii reaktif secilmemistir.

Aranan madde tam olarak ¢oktiiriilememistir.

Cokelme tamamlandiktan sonra ¢Oziinilirliigi yakin olan bagka bilesikler
¢Okmiigtiir.

Coktiiriicti reaktif numune {izerine hizli ilave edilmistir.

Coktiirme i¢in uygun ortam saglanmamustir.

Coktiirme esnasinda karistirma yapilmamustir.

VVV VYVV

1.3.6. Cokelegi Dinlendirme

Kristal yapidaki c¢okeltiler genellikle hemen siiziilmez. Kendi halinde veya su
banyosunda kaynama sicakliginin altinda bir sicaklikta 3-4 saat veya bir gece bekletilir. Bu
isleme dinlendirme veya olgunlagtirma denir.

Dinlendirme islemi kaynama noktasina yakin bir sicaklikta fakat mutlaka
kaynatmadan yapilmalidir. Dinlendirme siiresi analizin niteligine gore degisir. Dinlendirme
esnasinda beherin agzi saat cami ile kapatilir.

Stizme isleminin kolay bir sekilde yapilabilmesi, olusan taneciklerinin homojen tane
biiyiikliiglinde iri kristallerden olusmasina baglidir. Cokelme esnasinda iri ve ince kristaller
beraber olusur. Cokelek bu héliyle siiziiliirse ince kristallerin bir kismi siizme ortamindan
gecebilir, bir kismi da gozenekleri tikayabilir. Kiiclik taneciklerin ¢oziiniirligi, iri
taneciklerin ¢oziiniirliigiinden daha fazla oldugu i¢in ¢okelme ortami 1sitilip karigtirildiginda
kiiciik tanecikler ¢oziiniir ve soguma esnasinda iri kristaller {izerinde toplanir. Boylece kii¢iik
tanecikler biiylik tanecikler haline doniisiir. Bu tanecikler hem saf hem de iri taneli
olduklarindan daha kolay siiziilebilirler.

Resim 1.3: Iki farkh tipte su banyosu

Cokelegi dinlendirme farkli sekillerde olabilir. Bunlardan bazilari asagida verilmistir:

>  Su banyosunda dinlendirme: Bazi dinlendirmeler sicakta yapilir. 50-60 °C
sabit sicaklikta yapilacak olan dinlendirmeler igin genellikle su banyosu tercih
edilir. Belirlenen siire ve sicaklikta gergeklestirilir.
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Kum banyosunda dinlendirme: Su banyosuna gore daha yiiksek sicaklik veya
¢oOzeltisi parlama tehlikesi olabilen ¢okeleklerin dinlendirilmesi i¢in kullanilir.
Belirlenen siire ve sicaklikta yapilir.

Kendi haline birakma: Dinlendirmeler genellikle ¢okelegin kendi haline
birakilmasi ile yapilir. Baslangigta ¢6zelti kaynama sicakligina yakin bir
sicakliga kadar 1sitilir. Cozeltinin kaynamamasima dikkat edilir. Sicakta fazla
olan ¢oziiniirliikten dolayr az olan ¢okelme, ¢ozelti sogudukca yavas yavas
devam edeceginden iri taneli ve temiz bir ¢okelek elde edilir.
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Asagidaki islem basamaklar1 ve onerileri dikkate alarak gravimetrik demir
tayininde numuneyi ¢oktiirerek dinlendiriniz.

Uygulamada kullamlan arag gere¢ ve kimyasallar: Demir 6rnegi (demir III kloriir,
demir III siilfat vb.), beher, hassas terazi, spatiil, bunzen beki, sacayagi, amyant tel, baget,
pipet, puar, su banyosu, nitrik asit (HNO3), 6 M amonyak (NHs) ¢6zeltisi

Islem Basamaklari Oneriler

Laboratuvar onliigiiniizii giyiniz.
Laboratuvar giivenlik kurallarina
uyunuz.

Calisma ortaminizi ve kullanacaginiz
arag geregleri hazirlayiniz.

Arag gereglerin temizligine dikkat
ediniz.

Demir tuzu olarak demir III kloriir

» 400 ml’lik behere 0,5 g demir tuzu tartiniz. veya demir |1 siilfat kullaniniz.
Tartim kurallarina uyunuz.

» Analiz dncesi hazirliklart yapiniz.

Y V. VYV

A\

A\

A\

> Uzerine saf su ekleyerek yaklasik 100 Demirin tamaminin ¢dziinmesine
ml’lik ¢ozelti haline getiriniz. dikkat ediniz.

» Uzerine 1-2 ml derisik nitrik asit ilave > Asit ilavelerinde dikkatli olunuz.
ediniz. » Sicratmayiniz.

» Numune ¢ozeltisini bunzen bekinde
kaynama sicakligina kadar 1sitiniz.

» Beherin altina amyant tel koymay1
unutmayiniz.
» Isitmay1 kisik alevde yapiniz.

> Uzerine damla damla 6 M amonyak
¢ozeltisi ilave ediniz.

» Coktiirmede dikkat edilmesi gereken
konulart hatirlayimniz.

» Damlalik veya uygun bir pipet
kullaniniz.

» Kirmizi kahverengi ¢okelek olusunca
NH; ¢ozeltisini daha yavas ilave
ediniz.
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» Demirin tamami ¢okiince (¢6zelti amonyak
kokmaya baglayinca) amonyak ilave etmeyi
durdurunuz.

» Koklarken beheri elinizle yelleyerek
koklayiniz, burnunuza dayamayiniz.

» Amonyak ¢ozeltisi ilave etmeyi kestikten
sonra bir stire bekleyiniz.

» Berrak kismin olugmasi igin yeterli
stire bekleyiniz.

» Cokelek tizerine 1-2 damla daha amonyak
damlatarak berrak kisimda bulaniklilik olup
olmadigini gézlemleyiniz.

» Damlalik veya uygun bir pipet
kullaniniz.

» Bulaniklilik oluursa ¢oktiirme iglemine
devam ediniz, bulaniklik olusmamissa
¢Oktiirme islemini sonlandiriniz.

» Bulaniklilik olup olmadigini dikkatlice
gbzlemleyiniz.

» Cokelegi su banyosunda yarim saat
dinlendiriniz.

» Dinlendirirken su banyosu sicakligini
kontrol ediniz.
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Asagidaki ciimlelerde bos birakilan yerleri uygun kelimelerle doldurunuz.

1. Gravimetrik analizin temelini .................... Olgiimii olusturur.

2. Miktar1 belirlenecek maddenin, numunedeki diger maddelerden ayrilip tartilmasi
suretiyle ~ miktarinin  bulunmasi  esasina  dayanan  analiz = metoduna
............................................ denir

3. Gravimetrik analizde esas olan, aranan maddenin ¢ozeltiden saf bir bilesik halinde
.................................... ayrildiktan sonra tartilarak miktarinin belirlenmesidir.

4, Coktiirme islemi, karigtirma ve 1sitma islemlerindeki kolaylik nedeniyle bir
.................... icinde ve sicakta yapilir.

5. Cokelegin ........ooovveviiiiiiiiiiiin... ¢ok az olmalidir.

6. Cokelek kolayca ..........ccoovveviiiinnnn. V€ ettt

7. Cokelek, analiz sliresinge ...............ecue.e.. sartlarindan etkilenmemelidir.
DEGERLENDIRME

Cevaplarimizi cevap anahtartyla karsilastirrniz. Yanlis cevap verdiginiz ya da cevap
verirken tereddiit ettiginiz sorularla ilgili konular1 faaliyete geri donerek tekrarlayimiz.
Cevaplarimizin tiimii dogru ise bir sonraki 6grenme faaliyetine geginiz.
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OGRENME FAALIYETIi-2

( OGRENME KAZANIMI )

Gerekli ortam saglandiginda, teknigine uygun olarak cokelegi siizebilecek ve
yikayabileceksiniz.

( ARASTIRMA )

> Stizme araglart ile ilgili arastirma yapiniz.
> Cokelegi yikama sebeplerini arastiriniz.
> Yikama sular1 hakkinda bilgi toplayiniz.

2. COKELEGI SUZME VE YIKAMA

2.1. Cokelegi Siizme

Beher icinde c¢oktiiriiliip olgunlagtirilan c¢okelek, slizme islemi ile ¢ozelti fazindan
ayrilir. Siizme ya filtre kagitlar ile ya da siizme krozeleri ile yapilir.

Resim 2.1: Siizge¢ kaAgidinin dorde katlanarak koni bicimine getirilmesi

Cokelegin yapisina ve siizmeden sonra uygulanacak islemlere bagli olarak farkli
siizme araglar1 kullamlir. Ornegin indirgenme 6zelligi olan ¢okelekler icin filtre kagitlar:
kullanilmaz. Ciinkii yakma ve kill etme asamalarinda ¢okelegi indirgeyerek cokelek
yapisinin bozulmasina sebep olur. Bu nedenle indirgenme 6zelligi olan c¢okelekler igin
stizme krozeleri kullanilmalidir. Kizdirma islemi sirasinda kolay indirgenmeyen ve yiiksek
sicaklikta kizdirilmasi gereken ¢okeltilerin siiziilmesinde ise filtre kagitlart kullanilir. Filtre
kagidi kullanilacaksa gokelek iriligi goz oniinde bulundurulur.
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Stizme islemlerinin cogu normal siizme ile gergeklestirilir. Bunun i¢in Sekil 3.1'de
goriilen basit bir siizme diizenegi olusturulur. Diizenekte huni boynunun beher ¢eperine icten
degecek sekilde yakin konumlanmasi saglanmalidir. Siizme hizimin yiiksek olmasini
saglamak i¢in uzun boyunlu bir huni kullanilir. Ayrica filtre kdgidinin huniye uygun bir
bicimde yerlestirilmesi de siizme hizinin yiiksek olmasini ¢ok etkiler. Siizme igleminde dnce
filtre k&gid1 Resim 3.1’de gosterilen bigimde doérde katlanarak kullanilmaya hazir hale
getirilir. Daha sonra doérde katlanan filtre kagidinin bir kat1 bir tarafta, i¢ kat1 bir tarafta
olacak sekilde huniye yerlestirilir. Huni ile filtre kdgidinin arasinda hava boslugu kalmamasi
icin pisetle su puskirtiilerek filtre kagidi islatilir. Ardindan parmak uglart ile hafifce
bastirilarak kagidin huniye yapismasi saglanir.

&

—

Sekil 2.1: Basit siizme diizenegi

Stiziilecek karisimin durulmus olmasi gereklidir. Bulanik bir karisimda siizgeg
gozenekleri hemen tikanacagi igin siizme hizi ¢ok diisiik olur. Siiziilecek karisimin
bulandirilmamasina 6zen gostererek berrak kisim huniye aktarilarak siizme basglatilir.
Sicramayla meydana gelen madde kaybimi onlemek igin siiziilen sivi, icinde bulundugu
beherden huninin ortasina tutulan ancak huniyle temas etmeyen cam baget {izerine dokiilerek
aktarilir. Filtre kagidi siv1 ile tamamen doldurulmamalidir. Kagidin iist sinirindan 5 mm
kadar asagida kalmalidir. Stizmenin siirekliligi i¢in huni boynunun siirekli sivi ile dolu
olmasina dikkat edilir.

Berrak kismin siizme islemi tamamlandiktan sonra beherdeki ¢okelek ucu lastikli
baget yardimiyla huniye aktarilir. Beherde kalan ¢okelek kalintilarinin iizerine de piset
yardimiyla yikama ¢ozeltisi piiskiirtiilerek tamaminin huniye aktarilmasi saglanir. Cokelegin
stizgec kagidina aktarilmasi esnasinda beher sol avug icinde ve baget sol el isaret parmagi ile
bastirilir, sag elle piset kullanilir.
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Sekil 2.2: Siizme islemi ve ¢cokelegin siizge¢ kagidina aktarilmasi

Stizme islemini hizlandirmak iizere veya zor siiziilen sivilarm siiziilmesinde vakumlu
slizme uygulanir. Peltemsi ¢okelekler filtre kagidindan emmesiz, dogrudan siiziilmelidir.
Kiiciik taneli ¢okeleklerin emme ile siiziilmesi dogru degildir. Bir kismi koloidal pargaciklar
halinde siizgegten gecebilir.

RS e84 i

trompu Pompa

dizenegi

Emniyet kabi

a b c

Sekil 2.3: Vakumlu siizme diizenekleri
(a) Su trompu yardimu ile Biichner hunisi siizme diizenegi
(b) Vakum pompasi yardimu ile Hirch hunisi siizme diizenegi
(c) Vakum pompasi yardimu ile sinterize cam dipli kroze siizme diizenegi
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2.2. Cokelegi Yikama

Cokeltinin yiizeyinde adsorplanan yabanci iyonlari ve ana ¢Ozeltiyi uzaklastirmak
amaciyla yapilir. Cokelek yiizeyine tutunmus veya i¢inde hapsolmus kirlilik olusturan
maddelerin uzaklastirilmast igin ¢okelegin uygun bir ¢dziiciiyle iyice yikanmasi gerekir. Iyi
bir yikama ile ¢okelek kirliliginden kaynaklanabilecek analiz hatalar1 engellenmis olur.

2.2.1. Yikama Sulan

Yikamadan kaynaklanabilecek analiz hatalarim1 en aza indirebilmek i¢in uygun bir
yikama suyunun secilmesi gerekir. Yikama yapmak icin kullanilacak ¢oziicii ¢okelek icin
kotii bir ¢oziicii fakat safsizliklar igin ¢ok iyi bir ¢oziicli olmalidir.

Yikama suyu olarak saf su ya da bir elektrolitik ¢ozeltiler kullanilabilir.

>

Saf su: Saf su en ¢ok kullanilan yikama suyudur. Saf su ile yikamada ¢okeltinin
yapisina bagli olarak asir1 ¢oziinme, kolloidal hale gecme (peptitlesme), hidroliz
gibi nedenlerle madde kaybi meydana gelmemelidir. Ornegin aliiminyum
hidroksit ¢okelegi peptitlesme O6zelligine sahip oldugundan sicak saf suyla
yikanmaz. Onun yerine % 2’lik amonyum kloriir veya amonyum nitrat
¢oOzeltisi kullanilir.

Elektrolitik yikama ¢ozeltileri: Saf suyun yikama suyu olarak kullanilamadig
durumlarda ¢ozeltilerinde tamamen iyonlarina ayrisabilen ugucu bilesiklerin
seyreltik ¢ozeltileri kullanilir. Bu amagla amonyum tuzlari, nitrik asit,
hidroklorik asit veya bir bagka ugucu bilesik kullanilabilir.

2.2.2. Yikama Teknigi

Yikama, jet hélinde piiskiirtmeyle ve azar azar hacimlerle birka¢ kez yapilmalidir.
Yikama sayisi arttikca safsizliklarin giderilme olasiligi artar. Yikama iki sekilde yapilabilir:

>

Siizgegte yikamada, ¢okelti iizerine belirli miktarda yikama suyu veya saf su
ilave edilir. Bunun tamamu siiziildiikten sonra bir miktar daha ilave edilir.
Yikama suyunu kiigiik kisimlar halinde kullanmak, birkag biiyiik kisim halinde
kullanmaktan daha etkilidir.

Diger bir yikama sekli de ¢okeltiyi bir behere alarak {izerine belirli miktarda
yikama suyu ilave etmektir. Karigtirildiktan sonra ¢okeltinin beherin dibine
cokmesi beklenir ve tekrar siizme islemi yapilir. Bu yikama sekline durultma
yontemi denir ve ¢okeltide bulunan yabanci maddeler sivi iginde
coziineceginden bu yontem daha etkilidir. Bu islem iki ti¢ kez tekrarlanir.

Cabuk c¢oken ¢okelekler durultma yontemi ile yikanabilir, ¢abuk ¢okmeyen
cokelekleri ise siizgec iizerinde yikamak gerekir. Her iki yikama seklinde de yikama islemine
cokeltiden aritilmak istenen yabanci maddelere siiziintiide rastlanmayincaya kadar devam
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edilir. Eger c¢okelegin ¢oziiniirliigli azsa yabanci maddelerin ¢oziiniirliiglinii artirmak ve
viskoziteyi azaltmak icin sicak yikama suyu ile yikama tercih edilir.

Cokelegin yikanmasinda kullanilan yikama suyunun temiz ve ¢oOkelegi ¢ézmeyen
cinsten olmasina 6zen gdsterilmelidir.

2.2.3. Yikamada Meydana Gelebilecek Hatalar

Gravimetrik analizin her basamaginda oldugu gibi yikama isleminde de dikkat
edilmezse analiz hatalar1 yapilabilir.

Yapilmas1 muhtemel bazi hatalar:

Uygun bir yikama suyu secilmemis olabilir.

Gereginden fazla yikama suyu kullanilmus olabilir.

Gereginden fazla sayida yikama yapilmis olabilir.

Yikama suyu uygun derisimde hazirlanmamis olabilir.

Stizgec kagith yikamada slizgeg kagidi seviyesi asilmig olabilir.
Stizgeg kagidi yirtilmig olabilir.

YVVVYVYYVY

Ayrica gerek siizme ve gerekse yikama islemi esnasinda huni disina kati partikiillerin
ve ¢Ozeltinin sigramamasina dikkat edilmelidir. Aksi takdirde bir miktar partikiil
kaybedildiginde yapilan tayin hatali olur.
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Asagidaki islem basamaklar1 ve onerileri dikkate alarak gravimetrik demir
tayininde dinlendirilmis ¢okelegi siizerek yikayimz.

Arag gere¢ ve kimyasallar: Dinlendirilmis demir ¢6kelegi, huni, sapli halka, spor,
kiskag, filtre kagidi, baget, erlen, % 1°lik amonyum nitrat (NH;NO3) ¢ozeltisi, piset

Islem Basamaklar Oneriler

Laboratuvar 6nliigiiniizii giyiniz.
Laboratuvar giivenlik kurallarina
uyunuz.

Calisma ortaminizi ve kullanacaginiz
ara¢ geregleri hazirlaymiz.

Arag gereglerin temizligine dikkat
ediniz.

» Analiz dncesi hazirliklar1 yapiniz.

YV WV VYV

» Basit siizme diizenegini kurunuz.

» Diizenegi saglam bir zemine oturtunuz.

» (Cokelegi su banyosundan alarak berrak
kismu siiziiniiz.

» Siizgec kagidini 2/3’tinden fazla ¢ozelti
ile doldurmayiniz.

» Yikama suyu olarak sicak su veya %
1°1ik NH4NO; ¢6zeltisi kullaniniz.
» Fazla yikama suyu eklemekten kagininiz.

» Cokelek tizerine 20-25 ml yikama suyu
ilave ederek birkag dakika bekleyiniz.
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> Once berrak kismi daha sonra ¢okelegi
huniye aktararak siiziiniiz.

> Once s1vi kismi aktarmay1 unutmayniz.

» Cokelegi siizge¢ kagidina aktarirken
baget kullaniniz.

» Coktiirme beherinde kalan ¢okelekleri
bir piset yardimiyla yikayarak aliniz.

» Siizge¢ kagidindaki ¢okelek iizerine
%1’lik amonyum nitrat ¢ozeltisi ilave
ederek yikaymiz.

Baget kullanimiz.
Yikamayi kurallarina gore yapiniz.

» Yikama islemini 4 — 5 kez (yikama suyu
kloriir tepkimesi vermeyinceye kadar)
tekrarlayiniz.

Her yikamada 2-3 ml yikama suyu
kullaniniz.

Yikamaya, yikama suyu kloriir tepkimesi
vermeyinceye kadar devam ediniz.
Kontrolii son yikama suyunda yapmay1
unutmayiniz.
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Asagidaki ciimlelerde bos birakilan yerleri uygun kelimelerle doldurunuz.

1. Kizdirma islemi sirasinda kolay indirgenmeyen ve yiiksek sicaklikta kizdirilmasi
gereken cokeltilerin stizilmesinde ...........cccccevevereerinineneeeene kullanilir.
2. Stizme yapilirken huni ile siizge¢ kagidinin arasinda .......................... kalmamasi

i¢in pisetle su piiskiirtiilerek siizge¢ kagidi islatilir.

3. Stiziilecek karisimin durulmus olmasi gereklidir. Bulanik bir karisimda siizgeg
gbzenekleri hemen tikanacagi iGin ...........cceeeerveevvervenrennen. ¢ok diistik olur.

4., cokelekler filtre kdgidindan emmesiz, dogrudan siiziilmelidir.

5. Cokeltinin yiizeyinde adsorplanan yabanci iyonlari ve ana ¢ozeltiyi uzaklastirmak
amaciyla yapilan isleme .................... denir.

6. Yikama Suyu ....ccccceeeeveveeenieneeenne. icin kot bir ¢oziicii fakat safsizliklar icin ¢ok iyi bir

¢Oziicii olmalidir.

7. Saf su ile yikamada asiri ........................ kolloidal héale ge¢me (peptitlesme),
hidroliz gibi nedenlerle madde kaybi meydana gelmemelidir.

DEGERLENDIRME
Cevaplarimiz1 cevap anahtartyla karsilastirrniz. Yanlis cevap verdiginiz ya da cevap

verirken tereddiit ettiginiz sorularla ilgili konular1 faaliyete geri donerek tekrarlayimiz.
Cevaplarimizin tiimii dogru ise “Modiil Degerlendirme”ye geginiz.
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UYGULAMALI TEST

Gravimetrik magnezyum tayini i¢in ¢oktiirme, siizme ve yikama islemleri
yapiniz. Kazandigimiz becerileri asagidaki tablo dogrultusunda él¢iiniiz.

Degerlendirme Olgiitleri Evet Hayir

1. Numuneyi hazirladiniz m1?

400 ml’lik bir behere 0,5 g civarinda magnezyum
orneginden tartim aldiniz mi?

Yaklasik 100 ml’lik ¢6zelti haline getirdiniz mi?

1 — 2 ml derisik hidroklorik asit ( HCI) ilave ettiniz mi?
3 gr NH,Cl ilave ettiniz mi?

10 ml %10 luk (NH4)2,HPO, ilave ettiniz mi?

Herhangi bir ¢okelek olusmadi mi1?

N

Kaynama sicakligina kadar bunzen bekinde 1sittiniz mi1?

© o N g k~w

Birkag¢ damla feneol ftalein indikatorii ilave ettiniz mi?

10. Kaynama sicaklifindaki numune ¢ozeltisine 6 M NH3
coOzeltisinden damla damla ilave ettiniz mi?

11. Siirekli karigtirdiniz m1?

12.  Renk pembe olunca NHj3 ¢ozeltisi ilave etmeye son
verdiniz mi?

13.  Sicak ortamda 15 dakika dinlendirdiniz mi?
14. Kendi halinde soguyuncaya kadar dinlendirdiniz mi?

15. Siizme diizenegini kurdunuz mu?

16. Mavi bant siizgec¢ kagidini katladiniz mi1?

17. Kantitatif huniye yerlestirdiniz mi?

18.  Once iistteki berrak kismi baget yardimiyla slizgeg
kagidina aktardiniz m1?

19. % 3’liik amonyakl su ile yikadiniz m1?

DEGERLENDIRME

Degerlendirme sonunda “Hayir” seklindeki cevaplarimizi bir daha gézden gegiriniz.
Kendinizi yeterli gérmiiyorsaniz 6grenme faaliyetlerini tekrar ediniz. Biitiin cevaplariniz
“Evet” ise bir sonraki modiile gegmek i¢in 6gretmeninize bagvurunuz.
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OGRENME FAALIYETI-3

( OGRENME KAZANIMI )

Gerekli ortam saglandiginda teknigine uygun olarak ¢okelegi kurutarak sabit tartima
getirebileceksiniz.

(ARASTIRMA )

Cokelegi kurutma amacini arastiriniz.

Kroze ¢esitlerini arastiriniz.

Desikator ve kullanim amaglari hakkinda bilgi toplayiniz.
Etiivler ile ilgili aragtirmalar yapiniz.

3. COKELEGI KURUTMA

3.1. Kurutma ve Amaci

YV VY

Stiziiliip yikanan cokelek, 1slak oldugundan hemen tartilamaz. Tartilabilmesi i¢in
kurutulmalidir.

Cokelekte su, bircok sekillerde bulunur. Ornegin; 1slaklik olarak bilinen serbest su
halinde; ¢okelek yilizeyine tutunmus su hdlinde; ¢okelek aralarina hapsedilmis su halinde
veya kimyasal yapinin iginde olan kristal suyu halinde bulunabilir.

Bunlardan ilki yani nem seklinde bulunan su, 100 °C dolayinda 1sitma ile veya bu
sicakligin ¢okelege zarar vermesi halinde aseton, alkol veya eter gibi ugucu bir organik
bilesik ile yikanmasi ile giderilebilir. Bu isleme, yani serbest hidlde bulunan ve nem adi
verilen suyun giderilmesi islemine kurutma denir.

Kurutma igleminde, ¢okelekte nem olarak bulunan su uzaklastirilir. Cokelekte kristal
suyu veya bilesik formiilii igerisindeki su seklinde bulunan sular, kurutma islemi ile
uzaklastirilamaz. Bu sular, istenirse kiil etme asamasinda uzaklastirilir. Ornegin, kalsiyum
tayininde cokelek CaC,0,.2H,0’dur. Cokelek, CaC,0,.2H,0O olarak tartilmak istenirse
sadece kurutulur. CaC,0, seklinde yani kristal suyu ugurulduktan sonra tartilmak istenirse
370 °C’de kiil edilmesi gerekir.

Gravimetrik analizde siizme islemi siizge¢ kagidi kullanilarak yapiliyorsa siizgeg
kagidi icindeki ¢okelegin, yakilmadan (kiil etme) oOnce kurutulmasi gerekir. Yiiksek
sicakliktaki yakma islemine hemen gecilecek olursa yakma sirasinda siizgee kagidi
pargalanir ve etrafa ¢okelek sigrayabilir.
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Yikama islemi tamamlandiktan sonra huni i¢indeki nemli filtre kagidi, ¢ozelti
degmemis olan iist noktasindan tirnak ucu ile yukariya ¢ekilir. Huni disina ¢ikarilan siizgec
kagidinin disindan tutularak agiz kismi distan ige katlanir ve kapatilir. Bunu takiben, sabit
tartima getirilmis bir porselen krozeye yerlestirilir. Kroze muhteviyatinin kurutulmasi bek
iizerinde yapilacaksa sa¢ ayagindaki kil liggene kroze egik olarak yerlestirilir. Tam altina
gelecek sekilde bek yerlestirilir ve ¢ok diisiik bir alevde yakilir. Kroze i¢indeki siizgec kagidi
ve ¢okelek, yakilmadan diisiik alevde kurutulur. Bu esnada krozeden, hizli buharlasmadan
dolay1 ¢atirt1 gelmemelidir.

Kurutma iglemi bir etiivde yapilirsa daha emniyetli olur. Kroze 6nce 60 °C’nin altinda
bir siire etiivde tutulur. Takiben, etiiv sicakligi kademeli olarak artirilarak 100 °C’ye kadar
yiikseltilir.

Resim 1.1: Etiiv

Cam kroze igindeki bir ¢okelegin kurutulmasi ve sabit tartima getirilmesi de mutlaka
etliv iginde yapilir. Heniiz nemli olan cam kroze ve muhteviyati, tamamen soguk etiive konur
ve etiiviin sicaklik ayar diigmesi, ¢okelegin sabit tartima gelecegi sicaklik derecesine
ayarlanir. Etiiv 100 °C’nin tizerinde bir sicaklik derecesindeyse etiiv kapagi acilarak sicaklik
derecesinin 50 °C’nin altina diismesi saglanir ve kroze konularak etiiv tekrar ¢alistirilir. Bu
sartlarda, etlivde kroze bir siire bekletildikten sonra etiiv, ¢okelegin sabit tartima gelecegi
sicaklik derecesine ayarlanir. Bu sicaklikta, belirtilen stirede bekletilerek g¢okelek sabit
tartima getirilir.

Kurutma islemi, yakma oncesinde filtre kagidimin kurutulmasi amaciyla yapilmissa
kurutma tamamlandiktan sonra kroze etiivden alinir ve bir sonraki islem basamagina yani
yakmaya gegilir. Fakat kurutma, nemi uzaklastirip sabit tartima getirmek ve madde miktarini
tespit etmek amactyla yapilmigsa kurutma tamamlandiktan sonra kroze, bir masa yardimiyla
tutularak desikatore alinir. Burada oda sicakligina kadar sogumasi beklendikten sonra tartilir
ve gerekli hesaplamalar yapilir.

Kurutma isleminden sonra tartim yapilincaya kadar kroze elle degil mutlaka masa
yardimiyla tutulmalidir.
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3.2. Kurutmada Kullanilan Ara¢ Geregler

Kurutarak sabit tartima getirmede kullanilan baslica ara¢ gerecler; krozeler, masa, etiiv
ve desikatdrlerdir.

3.2.1. Krozeler

Krozeler, elde edilen ¢okelegi kurutmak, kizdirmak veya siizge¢ kagidini yakmak igin
kullanilan porselen veya soy metallerden yapilmis deney malzemeleridir.

> Porselen krozeler: Porselenden yapilmis olup yiiksek sicakliga dayanikli
krozelerdir. Degisik cap ve biiyiikliikkte olanlar1 da kapakli olanlar1 da vardir.
1400 — 1500 °C sicakliga kadar dayaniklidir.

> Nikel krozeler: Nikel elementinden yapilmis, yiiksek sicakliga dayanikli
krozelerdir. Degisik ¢ap ve biiyiikliikte olanlari da kapakli olanlar1 da vardir.

> Platin krozeler: Platin elementinden yapilmis, yiiksek sicakliga dayanikli
krozelerdir. Degisik cap ve biiyiikliikte olanlar1 da kapakli olanlar1 da vardir.

Resim 1.2: Muhtelif biiyiikliikte porselen krozeler
3.2.2. Desikatorler

Desikatorler, alt kismina nem alici bir maddenin konuldugu, ortada delikli porselen
tabladan ve tstte kapaktan olusan cam kaplardir. Kurutulan veya kiil edilen maddelerin
sogutulmasi sirasinda tekrar nem almamasi amaciyla kullanilir. Kapak govdeye rodajli,
diizgiin bir yiizeyle temas eder. Hava gegisini 6nlemek i¢in kapak kenarlar1 vazelinlenir.

Resim 1.3: Desikatorler

Baz1 desikatorlerin kapaginda ise havay1 bosaltmaya yarayan musluklu bir cam boru
vardir; bu tip desikatorlere “vakumlu desikator” denir.
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Kapagin agilip kapanmasi sirasinda igeriye dolan havanin kurutulmasini ve ¢okelegin
nem kapmasini engellemek amaciyla desikatoriin taban kismina nem alici konur. Nem alict
olarak genellikle kalsiyum kloriir (CaCl,), silikajel ve sodyum hidroksit kullanilir.

3.2.3. Etuvler

Etlivler, nem tayini, kimyasal maddelerin kurutulmasi, laboratuvar malzemelerinin
kurutulmasi, numunelerin sabit agirliga getirilmesi, kuru havali sterilizasyon gibi bir¢cok
1sitma ve kurutma iglemlerinde kullanilan laboratuvar cihazlaridir. Kurutma dolaplart veya
kuru hava sterilizatorleri olarak da adlandirilir.

Etiivler, degisik sekil ve biiyiikliiklerdedir. Cogunlukla iki veya daha fazla sayida raf
bulunur. Raflar, hava sirkiillasyonunun engellenmemesi amaciyla deliklidir, ayarlanabilir
veya sabittir. Analog veya dijital gostergeli farkli ¢esitleri vardir. Giiniimiizde ¢ogunlukla
dijital gostergeli, zaman ve sicaklik ayarlarinin tek veya kademeli programlanabildigi
(mikroislemcili) ve sicaklik salinimlarinin en aza indirildigi kontrol iinitelerine (PID
kontrollii) sahip cesitleri kullanilmaktadir.

Etiivler, farkli calisma sicakliklarina sahip olmakla beraber c¢ogunlukla ortam
sicakliginin 5 °C’den 250 °C sicakliga kadar 1sitma yapabilir. Kurutulacak materyal, raflara
yerlestirilip kapak kapatildiktan sonra cihaz ¢alistirilir. istenilen calisma sicakligi ve siiresine
ayarlanir ve sicak hava sirkiilasyonu ile kurutma saglanir.

3.3. Sabit Tartima Getirme

Krozelerin analize baglamadan once net ve degismeyen tartimlarinin (sabit tartim)
bilinmesi gerekir. Bunun i¢in krozeler sabit tartima getirilir.

Sabit tartima getirme, krozelerin kullanilacaklari sicaklik derecesinde yapilir. Ornegin,
demir tayininde kullanilacak olan bir porselen krozenin 700 °C’de; kursun tayininde
kullanilacak olan bir cam krozenin 110-120 °C’de sabit tartima getirilmesi gerekir.

Sabit tartima getirme isleminde, sabit tartima getirilecek kroze, kurutma veya kizdirma
sicakliginda 1sitilir. Kroze masasi yardimiyla desikatore alinarak sogutulur ve tartilir. Bu
islem, bir kez daha tekrarlanir. Iki tartim arasindaki fark 0,0001 granm gegmiyorsa krozenin
sabit tartima geldigi kabul edilir. Aksi hélde islem tekrarlanir.
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Asagidaki islem basamaklar1 ve onerileri dikkate alarak gravimetrik demir
tayini icin yikanmis ¢okelegi etiivde kurutunuz.

Uygulamada kullanmilan arac gerecler:

Etiiv

Porselen
Kroze

Kiil Firmm
Desikator
Hassas Terazi
Kroze Masasi

VVVYVYYVYVY

Islem Basamaklar: Oneriler

Laboratuvar onliigiiniizii giyiniz.
Laboratuvar giivenlik kurallarina uyunuz.
Calisma ortaminizi ve kullanacaginiz arag
gerecleri hazirlayiniz.

Arag gereglerin temizligine dikkat ediniz.
Krozeyi ¢okelegin sabit tartima getirilecegi
sicaklikta sabit tartima getirmeyi
unutmayiniz.

» Tartim kurallarina uyunuz.

» Analiz 6ncesi hazirliklart yapiniz.

VIV VVV

» Krozeyi sabit tartima getiriniz.

» Filtre kagidini dikkatlice katlayimiz.

» Filtre kagidinin yirtilmamasina dikkat ediniz.
» Madde kayb1 olmamasina dikkat ediniz.

» Filtre kagidinin yirtilmamasina dikkat ediniz.
» Filtre kagidini sivri ucu yukarida kalacak
sekilde yerlestiriniz.
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» Krozeyi etiive yerlestirerek 110-115
°C’de 1 saat kurutunuz.

» Etiiv sicakligini kademeli olarak artiriniz.
» Kurutma sicakligini ve siireyi dogru
ayarlaymiz.
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Asagida verilen ciimlelerdeki noktah yerleri dogru sozciiklerle doldurunuz.

1. Cokelekte serbest hilde bulunan ve nem adi verilen suyun giderilmesi islemine
........................ denir.

2. Stizgec kagidi kurutulmadan yakma islemine hemen gecilecek olursa yakma sirasinda
stizgec kagidi parcalanarak ............cccecoeevveiiienieciec s olabilir.

3. Iki tartim arasindaki fark ............... grami gecmiyorsa krozenin sabit tartima geldigi
kabul edilir.

4, Desikatorde nem alici olarak genellikle kalsiyum kloriir (CaCly), ..ocoovvvrevreeneennnn ve

sodyum hidroksit kullanlir.

5. Cam kroze i¢indeki bir ¢okelegin kurutulmasi ve sabit tartima getirilmesi mutlaka
................ icinde yapilir.
6. Sicak krozeler pens veya kroze masasi yardimiyla ................... konularak sogutulur

ve tartilir.

7. Sabit tartima getirme isleminde, sabit tartima getirilecek kroze, ...................... veya
..................... sicakliginda 1sitilir.

DEGERLENDIRME

Cevaplarimizi cevap anahtar1 ile karsilagtimiz. Dogru cevap saymmizi belirleyerek
kendinizi degerlendiriniz. Yanlis cevap verdiginiz ya da cevap verirken tereddiit yasadiginiz
sorularla ilgili konular1 tekrar inceleyiniz.
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OGRENME FAALIYETi—4

( OGRENME KAZANIMI )

Gerekli ortam saglandiginda, teknigine uygun olarak ¢okelegi kiil ederek sabit tartima
getirebileceksiniz.

( ARASTIRMA )

Cokelegi yakma amacini arastiriniz.

Stizgec kagidinin alevli yanmasinin sakincalarini arastiriniz.

Kiil etme islemi hakkinda arastirma yapiniz.

Kiil etme isleminde yapilabilecek hatalar hakkinda bilgi toplayiniz.

4, COKELEGI YAKMA VE KUL ETME

4.1. Yakma

YV VY

Kuruyan c¢okelegi siizge¢ kagidindan kurtarmak amaci ile yakma yapilir. Siizgeg
kagidi saf seliilozdan (C6H1005) imal edilmis oldugundan yiiksek miktarda karbon (C)
icerir. Karbon, yiiksek sicaklikta indirgen 6zellige sahiptir. Karbon, bu 6zelliginden dolay1
bazi maddeleri indirgeyerek hatali sonuglar bulunmasina sebep olur. Yakma islemi diisiik
sicaklikta gerceklestirildiginden karbonun indirgen 6zelligi engellenmis olur.

Kurutma tamamlandiktan sonra beki, kisik alevde gezdirerek krozenin her tarafinin
esit olarak 1sinmas1 saglanir. Kroze, homojen 1sindiktan sonra dogrudan yiiksek sicakliktaki
alevde 1sitilarak kagit yakilir. Bu sirada kroze, yandan 1sitilarak veya kil liggen iizerine egik
yerlestirilerek yanma i¢in gerekli hava akimi saglanir. Yanma sirasinda kagit alev alirsa
kroze, saat cami ile kapatilarak alev sondiiriiliir. Yakma islemine bu sekilde hig¢ siizgeg
kagidi kalmayincaya, tamami beyaz goriiniimlii kiil oluncaya kadar devam edilir. Ozellikle
siyahlagmig siizge¢ kagidinin birakilmamasi gerekir. Ciinkii siyahlasmis slizgec kagidi
elementel karbondur ve yiiksek sicaklikta indirgen 6zelligi vardir.

4.2, Kiil Etme

Cokelegi bu asamaya kadar gelmis olan yabancit maddelerden kurtarmak ve sabit bir
bilesime doniistiirmek amaciyla yapilir. Cogu maddeleri, c¢oktiiriildiikleri bilesimde sabit
tartima getirmek miimkiin degildir. Bu tiir maddeler, yiiksek sicaklik derecelerinde firmda
kizdirilarak belirli bir bilesimde sabit tartima getirilir. Ornegin gravimetrik demir (Fe)
tayininde ¢oktiiriilen madde, demir Il hidroksit (Fe(OH);) iken kiil etme agamasinda su
kaybederek demir 111 oksite (Fe,Os) doniisiir ve demir 111 oksit (Fe,O3) seklinde tartilir.
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Kiil etme, kiil firminda, her madde igin deneylerle belirlenen sicaklik ve siire
icerisinde yapilmalidir. Aksi halde analiz hatalarina sebep olabilir. Belirtilen sicakligin ve
stirenin iizerinde yapilan kiil etme islemlerinde ¢okelek pargalanarak baska bir maddeye
doniisebilir veya ucucu hale déniiserek ortamdan uzaklasabilir. Ornegin; Fe(OH)s, 900 °C’de
bir saat siire ile kiil edilir. Sicaklik 1000 °C’nin iizerine ¢iktiginda érnekte bulunan demir
(Fe), ortamda baslangigtan beri var olan kloriir (Cl ) iyonu ile ugucu demir III kloriir (FeCly)
bilesigine doniiserek ortamdan uzaklasir. Bu da bir miktar demirin (Fe) kaybolmasina neden
olur. Sonugta, gereginden az madde tartimi1 bulunacagindan analiz hatasina yol acar. Bazi

cokeleklerin kiil edilme sicakliklar1 agagidaki tabloda verilmistir:

NuUMune Kiil Etmeden Onceki Kiil Etmeden Sonraki Kiil Etme
Cokelek Cokelek Sicakhgi
Kloriir AgCl AgCl 170°C (Etiiv)
Nikel Nikel dimetilglioksim Nikel dimetilglioksim 130 °C (Etiiv)
Siilfat BaSO, BaSO, 900 °C
Demir Fe(OH); Fe,0s 900 °C
Aliiminyum | Al(OH); Al,O, 1000°C
CaC,0, 370°C
Kalsiyum CaC,0,.2H,0 CaCO; 650°C
CaO 1000 °C
Magnezyum | MgNH,PO, Mg,P,0; 1100 °C

Tablo 2.1: Baz1 ¢okeleklerin kiil edilme sicakhiklar:

Yakma islemi tamamlandiktan sonra kroze, kroze masasi yardimiyla kiil firiina konur
ve kiil etme siiresince kil etme sicakliginda kizdirilir. Tekrar masa ve pens yardimiyla
desikatore alinarak sogutulur ve tartilir. Kroze i¢indeki madde ile birlikte tekrar isitilir ve
tartilir. Iki tartim arasindaki fark 0,0001 grami gecmezse agirhigin sabit oldugu kabul edilir.
Aksi halde kizdirma ve tartma islemi tekrarlanir.

Gravimetrik analizde tartim islemi, duyarliligi en az 0,0001 gram olan analitik terazide
yapilir. Analiz siiresince tartimlarin ayni terazide yapilmasi daha uygundur. Madde tartimu,
dolu ve bos kroze farki olacagindan boylece teraziden gelecek hata ortadan kalkar. Tartma
sirasinda, tartim kurallaria mutlaka uyulmali, sogumamis kroze kesinlikle tartilmamali ve
yapilan tartim sonucu unutulmadan kaydedilmelidir.

4.2.1. Kiil Firinlari

Kil firinlari, laboratuvarlarda numunenin yakilmasi veya gravimetrik analizlerde
kizdirma, kiil etme islemlerinde kullanilan cihazlardir. Kiil firinlarinda firin tipine gére 1200
°C’ye kadar yakma yapmak miimkiindiir.

Kiil firmlari, kurutulan ve yakilan ¢okelegin saf bir madde veya sabit bir bilesime
doniisebilmesi icin gerekli olan yiiksek sicakhigr saglar. Elektrik ile 1sitilir. I¢ kismu, 1s1ya
dayanikli seramikle yapilmistir. Seramik kaplamanin arasina ve altina yakmay1
gergeklestirecek giiclii rezistanslar yerlestirilmistir. Seramik kaplama ile dis yiizey arasi,
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yalitim maddeleri ile doldurulmustur. Gilintimiizde kullanilan kiil firinlar1, otomatik ayarli ve
dijital gostergelidir.

Yakilacak numune Onceden sabit tartima getirilip darasi belirlenmis porselen veya
metal krozelere konur, firmin igine yerlestirilir. Firm, kiil etme sicakligina ayarlanir ve
ayarlanan sicakliga ulastiktan sonra krozeler belirtilen siire kadar igeride kalarak ¢okelegin
sabit bir bilesime gelmesi saglanir. Yakma islemi tamamlandiktan sonra yakma kaplar1 masa
yardimiyla alinarak desikatore aktarilir.

Kiil firmlart kullanilirken su hususlara dikkat edilmelidir:

Kiil firinlar1, mutlaka ¢eker ocak iginde ¢alistiriimalidir.

Yakma kaplari, firina 1s1 ylikselmesi olmadan 6nce konulmalidir.

Yakma islemi tamamlandiktan sonra numune hemen ¢ikarilmamali, sicakligin
yaklasik 100 °C’ye diismesi beklenmelidir.

YV VY

Resim 2.1: Kiil firinlar:

4.2.2. Kiil Etmede Dikkat Edilecek Hususlar

Kiil etme, gravimetrik analiz islemlerinin en fazla dikkat edilmesi gereken
basamaklarindan biridir. Dikkat edilmediginde analiz hatalar1 yapilabilir. Yapilmasi
muhtemel hatalarin bazilar1 agagida siralanmistir:

»  Kiil etme, kiil firininda analiz edilecek madde igin deneylerle belirlenen
sicaklikta yapilmalidir. Belirtilen sicakligin {izerine ¢ikilmas1 durumunda madde
kaybi1 olusabilir. Sicaklik disiik tutuldugunda ise yabanci maddeler tamamen
uzaklastirilamayabilir veya ¢cokelegin doniigiimil tam saglanamayabilir.

»  Belirlenen kiil etme, siiresi igerisinde yapilmalidir.

> Kiil etmek i¢in uygun kroze segilmis olmalidir.

Belirtilen sicaklik ve siirenin {izerinde yapilan kiil etme islemlerinde genellikle
¢Okelek parcalanarak baska bir maddeye doniisiir veya ugucu bir bilesik héline doniiserek
ortamdan uzaklasir. Sonugta, gereginden az madde tartimi bulunacagindan analiz hatasina
neden olur.
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4.3. Gravimetrik Analiz Sonucunu Hesaplama

Gravimetrik analiz islemlerinin, son islem basamagl analiz sonucunun
hesaplanmasidir. Aranan madde miktarin1 hesaplamak ig¢in tartilan c¢okelek miktarinin
gravimetrik faktor ile carpilmasi gerekir.

Gravimetrik faktor, aranan maddenin mol agirliginin tartilan maddenin mol agirligina
oranidir. Ya da 1 gram tartilan madde igerisinde bulunan, aranan madde miktaridir.

Aranan Maddenin Mol Agirhg:

Gravimetrik Faktor (GF) =
Tartilan Maddenin Mol Agirhg

Ornegin, gravimetrik siilfat ( SO,”) tayininde aranan madde siilfat, tartilan madde ise
baryum siilfat ( BaSOy, ) tir.

M -
asos _ 96 _ 0,412 bulunur.
M 233

A BaSO,

Buna gore GF =

Ikinci tanima bagl olarak hesaplamak istersek;

233 gram BaSO, ta 96 gram SO,” varsa
1gram BaSO, ta xgram SO, vardr.

X = & =0,412 olur.
233

Gravimetrik demir ( Fe ) tayininde aranan madde demir, tartilan madde demir III oksit
(Fe,0s) tir. Buna gore gravimetrik faktor;

_2M, ., _ 256
M 160

GF =0,7 olur

A Fe,0,

Ikinci tamima bagl olarak hesaplamak istersek;

160 gram Fe,O, te 2.56 gram Fe varsa
lgramFe,O, te xgram Fe vardir.
- 2561 =0,7 olur.
160

Gravimetrik faktorde dikkat edilmesi gereken nokta, aranan madde tartilan maddenin
bir molii icerisinde ka¢ mol var ise gravimetrik faktérde de o kadar mol olmalidir.
Yukaridaki 6rnekte, bir mol Fe,Oj3 te, 2 mol Fe var. O hélde gravimetrik faktérde de Fe’nin
mol agirligi 2 kat alinmalidir.
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Bazi1 maddelerin gravimetrik faktorleri agagidaki tabloda verilmistir.

Aranan | Tartilan | Gravimetrik Faktor Hesaplama | Gravimetrik Faktor
S04 BaSO, SO,~ / BaSO, 96 / 233

S BaSO, S/BaSO, 32/233

Fe Fe,0; 2Fe | Fe,03 2.56 /160
Fes0, Fe,0; 2Fe30, / 3Fe,0; 2.296 / 3.160
Ag AgClI Ag / AgCI 108 /143,5
Cl~ AgClI Cl~ / AgCl 35,5/1435
Mg Mg,P,0; | 2Mg / Mg,P,0; 2.24 1222
Ca CaC,0, | Ca/CaC,0, 40/ 128

Ca CaCO, Ca/CaCOs 40/ 100

Ca CaO Ca/CaO 40/ 56

Cr BaCrO, Cr / BaCrO, 52 /253

Tablo 2.2: Bazi maddelerin gravimetrik faktorleri
Aranan madde miktariin hesaplanabilmesi i¢in; gravimetrik faktor tartilan ¢okelek
miktart ile ¢arpilir. Buna gore;

Aranan Madde Miktari( m ) = Gravimetrik Faktor(GF) . Tartilan Madde Miktari

aranan

m =GF. m

aranan tartilan

esitligi ile hesaplanir.

Analiz sonucunun hesaplanmasindan sonra maddenin numune igerisindeki yiizde
oraninin da hesaplanmasi gerekir. Yiizde oraninin hesaplanabilmesi igin hesaplanan madde
miktart (Mgranan), baglangicta alinan numune miktarina (mpymyne) boliiniir ve 100 ile carpilir.

aranan

% aranan = . 100

numune

esitligi ile hesaplanir.

Dogrudan % aranan miktar1 hesaplamak istenirse;

.GF

%aranan = —artian . 100
m numune
esitligi kullanilabilir.
Gravimetrik faktor de formiile yerlestirilirse;
.m
%aranan - A _aranan tartilan . 100

A tartilan * m numune

esitligi elde edilir.
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Hesaplamalar1 kademe kademe yapmak, muhtemel hesaplama hatalarin1 engelleyebilir.

Karigim analizleri genellikle ortak bir katyon ya da anyona sahip olan 6rneklerde
yapilir. Bunun igin 6nce ortak anyon ya da katyona bagli olarak gravimetrik analizi yapilir.
Sonra bulunan analiz sonucu ve baglangicta alinan numune miktarindan hareketle
matematiksel olarak bilesenlerin miktarlari hesaplanir.

Ornek 1: 2,4856 g’lik demir drneginin analizi sonrasinda 0,8636 g Fe,O3 tartimi elde
edildigine gére numunedeki Fe yiizdesi nedir? ( Fe: 56, O: 16)

mFe =GF. m ... = mFe = 2.Fe “M o
Fe,O, 2
mFe = @ - 0,8636 = mFe = 0,6045 g
160
%Fe= —F . 100 = wore= 26045 159
m ornek 2,4856
%Fe = 24,32

Birlestirilmis formiille ¢oziilmek istenirse;

%aranan - MA aranan_* m tartilan . 100
A tartilan * m numune
%Fe = M - 100 %Fe = 24,32
160 . 2,4856

Oran orantiyla ¢oziilmek istenirse;

160 g Fe,Oste  2.56 g Fe varsa
0,8636 g Fe,Ote x g Fe vardur.

x=0,4.112/160=>x=0,6045 g Fe igerir

2,4856 g demir drneginde 0,6045 g Fe varsa
100 g demir Ornegi x g Fe icerir

x =100.0,6045/2,4856 =>x = 24,32 => % 24,32 Fe igerir.
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Ornek 2: 0,6271 g’lik magnezyum 6rneginin analizi sonrasinda 0,3658 g magnezyum
pirofosfat (Mg,P,0;) tartimi elde edilmistir. Numunedeki magnezyum (Mg) yiizdesi nedir?
(Mg: 24, O: 16, P: 31)

2.Mg 2.24
Mg = GF . M ytan => M g = --=--=------- - Mmgror => M pg = --=------ .0,3658
Mg:P-0O; 222
=> Mg =0,079¢
m g 0,079
% Mg = --------- .100 => % Mg = --—-----—--- .100 => % Mg=12,59
m Ornek 0,6271

Ornek 3: % 26,42 kloriir (Cl ~ ) iceren numuneden 0,1332 g AgCl ¢okelegi elde
ediliyor. Kloriir (Cl ~ ) numunesinden kag¢ g tartim alinmigtir?

0,1332

m
%Cl- = —2< . 100 = 26,42 =

ornek m ornek

- 100

m =0,5041¢

ormek —
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Asagidaki islem basamaklar1 ve onerileri dikkate alarak gravimetrik demir
tayini icin kurutulmus ¢okelegi yakiniz.

Uygulamada kullanilan arag¢ geregler:

Bunzen
Beki
Sacayag1
Kil
Ucggen
Kroze

YVVVYVYYVYYVY

Islem Basamaklar Oneriler

» Laboratuvar onliigiiniizi giyiniz.

» Laboratuvar giivenlik kurallarina uyunuz.

» Analiz oncesi hazirliklari yapiniz. » Caligma ortaminizi ve kullanacaginiz arag
gerecleri hazirlaymniz.

» Arag gereglerin temizligine dikkat ediniz.

» Yakma diizenegi i¢in sacayak ve kil
licgen hazirlayiniz.

» Uygun arag gerecleri seginiz.

» Kurutulmus krozeyi kil tiggene
yerlestiriniz.

» Krozenin ortali ve saglam oturmus
olmasina dikkat ediniz.
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» Bunzen bekini yakiniz.

» Gaz kagagi olup olmadigini kontrol ediniz.
» Alev siddetini ayarlayiniz.

» Kisik aleve ayarlanmis beki gezdirerek
krozenin her tarafinin 1sinmasini
saglayiniz.

» Krozenin homojen 1sinmasini saglayiniz.

» Bunzen bekini krozenin altina
yerlestirerek filtre kagidini, alev
almadan yakiniz.

» Bek alevi krozenin her tarafina temas
edecek sekilde yerlestiriniz.

» Filtre kagidi alev alirsa saat camini lizerine
kapatarak sondiiriiniiz.

» Filtre kagidi tamamen yaninca yakma
islemini sonlandiriniz.

» Filtre kdgidinin tamamen yandigindan
emin olunuz.
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Asagidaki islem basamaklar1 ve onerileri dikkate alarak gravimetrik demir
tayini icin yakilmis ¢okelegi kiil ederek sabit tartima getiriniz.

Uygulamada kullamilan ara¢ geregler: Kiil firini, desikator, masa, hassas terazi,
kalem, kagit

Islem Basamaklari Oneriler

Laboratuvar onliigiiniizii giyiniz.
Laboratuvar giivenlik kurallarina
uyunuz.

Calisma ortaminizi ve kullanacaginiz
ara¢ geregleri hazirlayiniz.

Arag gereglerin temizligine dikkat
ediniz.

» Analiz dncesi hazirliklari yapimiz.

YV V VYV

» Krozeyi kil firinina yerlestiriniz
> Kiil firinm 900 °C sicakliga ayarlayiniz.

» Ayarladiginiz sicakligi kontrol ediniz.

» Cokelegi 900 °C sicaklikta 1 saat kiil ediniz. | > Siireyi kontrol etmeyi unutmayiniz.

» Krozeyi desikatore alarak sogutunuz.

» Desikatoriin havasini almadan kapagin
kapatmayimiz.

Desikator kapagini dikkatli aginiz.
Kroze masasi kullaniniz.
Tartim kurallarina uyunuz.

» Sogutulan krozeyi tartiniz.

Sonucu dogru okuyunuz ve 0,0001

» Tartim sonucunu kaydediniz. hassasiyette kaydediniz.

» Kiil etme ve tartma islemine sabit tartim > Islemleri yukaridaki uyarilar1 dikkate
elde edilinceye kadar devam ediniz. alarak tekrarlayimiz.
» Analiz sonucunu hesaplayiniz. » Hesaplamalar1 dogru yapiniz.
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( OLCME VE DEGERLENDIRME )—

Asagida verilen ciimlelerdeki noktah yerleri dogru sozciiklerle doldurunuz.

1. Kuruyan ¢okelegi ...........c.ooooiiiiiiinn. kurtarmak amaci ile yakma yapilir.

2. Karbon yiiksek sicaklikta ..........cccccoevenininnnne. ozellige sahiptir.

3. Kroze yandan 1sitilarak veya kil tiggen iizerine egik yerlestirilerek yanma i¢in gerekli
.................................................. saglanir.

4. Kil etme, analiz edilecek madde i¢in deneylerle belirlenen ...................... Ve
.................... de yapilmalidir.

5. Aranan madde miktarint  hesaplamak i¢in tartilan ¢Okelek  miktarinin

....................................... ile carpilmasi gerekir.

6. Yanma sirasinda kagit alev alirsa kroze ................... ile kapatilarak alev
sondiiriiliir.
7. Siyahlagmis stizgec kagidi elementel ................... dur ve yiiksek sicaklikta indirgen

ozelligi vardir.

DEGERLENDIRME
Cevaplarimizi cevap anahtar1 ile karsilagtirmiz. Dogru cevap sayimizi belirleyerek

kendinizi degerlendiriniz. Yanlis cevap verdiginiz ya da cevap verirken tereddiit yasadiginiz
sorularla ilgili konular1 tekrar inceleyiniz.

40



10.

11.

12.

13.

14.

15.

16.

MODUL DEGERLENDIiRME

Asagidaki ciimlelerde bos birakilan yerleri uygun kelimelerle doldurunuz.

Gravimetrik metotlar daha ziyade anorganik .................... VE.eeutenieenieenieenneneeeeees
tayini i¢in gelistirilmistir.

Coktirme igin kullanilan reaktif sadece .............ccccceeeeeeeennn...... ile c¢Okelek
olusturmali, bagka iyonlarla tepkime vermemelidir.

Cokelek tayini yapilacak maddeyi .................oeeunene. olarak ihtiva etmelidir.

Cokelegin mol agirligi, aranan maddenin mol agirligindan tercihen .......................
olmalidir.

Dinlendirme islemi ..........cccc........ noktasina yakin bir sicaklikta fakat mutlaka
kaynatmadan yapilmalidir.

Cokelme olayl, .........coeueeee. e ——— dengesi kuruluncaya kadar devam eder.
Sicakligin artmast ..........cooeeviiiiniinnn.n. artirir.

Cok iri taneler, icinde ¢Ozelti ....................ccooen.. hatal1 sonuglar elde edilir.
Beher icinde ¢oktiiriiliip olgunlastirilan ¢okelek .................. islemi ile ¢ozeltiden
ayrilir.

Stizme hizinin yliksek olmasimi saglamak igin ...........cccceeeeeno..... bir huni
kullanilir.

Stizme islemini hizlandirmak {izere veya zor siiziilen sivilarin siiziilmesinde
............................................ uygulanir.

Cokelegin  yikanmasinda kullamlan yikama suyunun, temiz ve c¢dokelegi
..................... cinsten olmasina 6zen gosterilmelidir.

Cokeltinin  ¢Ozliniirliigli azsa yabanci maddelerin ¢oziiniirliigiinii artirmak ve
viskoziteyi azaltmak i¢in ..................... yikama suyu ile yikama tercih edilir.

Aliiminyum hidroksit ¢okelegi ............................. Ozelligine sahip oldugundan
sicak saf suyla yikanmaz.

Saf suyun yikama suyu olarak kullanilamadigi durumlarda ¢ézeltilerin de tamamen
iyonlarina ayrigabilen ........................... seyreltik ¢ozeltileri kullanilir.

Cokeltinin yikanmasinda ¢Okeltiden aritilmak istenen ..............cccoeievieiieereenne.
stiziintiide rastlanmayincaya kadar yikama islemine devam edilir.
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17.

18.

19.

20.

21.

22.

23.

24,

Saf su ile yikamada hidroliz gibi nedenlerle ............................. meydana
gelmemelidir.

Cabuk ¢oken c¢okeleKler ............cccueeeuvennenn. yontemi ile yikanabilir.

Filtre kagitlari saf .........ccooceienenee. imal edilmis oldugundan yiiksek miktarda karbon
igerir.

Cokelegi yabanci maddelerden kurtarmak ve sabit bir bilesime doniistiirmek amaciyla
yapilanigleme ..............ocooiiiiin denir.

Belirtilen sicaklik ve siirenin izerinde yapilan kil etme islemlerinde
..................................... olusabilir.

Kiil etme isleminde sicaklik diisiik tutulursa ............ccocooiiiiiiiiiiiiiiiiccieceeeeieeas
tamamen uzaklastirilamayabilir veya ¢okelegin doniisiimii tam saglanamayabilir.

Kiil etme sicakliklari ¢gokelegin ..............ccccceeoo V@ oveeeeeenee. ... gOTe farkliliklar
gosterir.

Aranan maddenin mol agirliginin tartilan maddenin mol agirligt oranina
.................................... denir.

DEGERLENDIRME

Sorulara verdiginiz cevaplar ile cevap anahtarimzi karsilastirmiz, cevaplariniz dogru

ise uygulamali teste geciniz. Yanlis cevap verdiyseniz 6grenme faaliyetinin ilgili boliimiine
donerek konuyu tekrar ediniz.
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UYGULAMALI TEST

Bu faaliyet kapsaminda asagida listelenen davraniglardan kazandiginiz becerileri Evet
ve Hayir kutucuklarina (X) isareti koyarak kontrol ediniz.

Degerlendirme Olgiitleri Evet | Hayir

Krozeyi sabit tartima getirdiniz mi?

Stizgec kagidini dikkatlice katlayip krozeye yerlestirdiniz mi?

Etiivde 110 — 115 °C’de 1 saat siire ile kuruttunuz mu?

Yakma diizenegi i¢in sacayak ve kil iiggen hazirladiniz n1?

Krozeyi kil liggene yerlestirdiniz mi?

Bunzen bekini yaktiniz mi?

Njo|a|Mw|dIE

Kisik alevde beki gezdirerek krozenin her tarafinin isinmasini

sagladiniz m1?

Bunzen bekini krozenin altina yerlestirdiniz mi?

Stizgeg kagidi alev alirsa saat camini lizerine kapatarak

sondiirdiiniiz mii?

10.  Siizgeg kagidi tamamen yanincaya kadar yakmaya devam
ettiniz mi?

11. Kiil firnnimi gerekli sicakliga ayarladiniz mi?

®©

©

12.  Uygun sicaklikta 1 saat bekleterek kiil ettiniz mi?

13.  Krozeyi desikatdre alarak soguttunuz mu?

14. Hassas teraziyi tartima hazir hale getirdiniz mi?

15.  Sogutulan krozeyi desikatorden aldiniz mi?

16. Terazinin kefesinin ortasina koydunuz mu?

17. Tartim sonucunu 1/10.000 hassasliginda kaydettiniz mi?

18. Kiil etme ve tartma islemine sabit sonug elde edilinceye kadar
devam ettiniz mi?

19.  Tartimi kullanarak 6rnekteki magnezyum miktarini
hesapladiniz m1?

20.  Ornekteki magnezyum yiizdesini hesapladimiz mi1?

DEGERLENDIRME
Degerlendirme sonunda “Hayir” seklindeki cevaplarinizi bir daha gézden gegiriniz.

Kendinizi yeterli gérmiiyorsaniz 6grenme faaliyetlerini tekrar ediniz. Biitiin cevaplariniz
“Evet” ise bir sonraki modiile gegmek i¢in 6gretmeninize bagvurunuz.
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CEVAP ANAHTARLARI

OGRENME FAALIYETIi-1’IN CEVAP ANAHTARI

Agirlik

Gravimetrik analiz

Coktiriilerek
Beher

g~ | W [IN|PF

Coziiniirligi

Stiziilebilmeli —
yikanabilmelidir

7 Hava

OGRENME FAALIYETIi-2’NiN CEVAP ANAHTARI

Filtre kagitlar

Hava boslugu

Stizme hizi

Peltemsi

Yikama

Cokelek

N o | o~ WIN|PEF

Coziinme

OGRENME FAALIYETIi-3°UN CEVAP ANAHTARI

Kurutma

Etrafa ¢cokelek sigramasi
0,0001
Silikajel

Etiiv

Desikatore

N o ol lw | DN|-

Kurutma - kizdirma
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OGRENME FAALIYETi-42UN CEVAP ANAHTARI

Filtre kdgidindan

Indirgen

Hava akim

Sicaklik - siire

Gravimetrik faktor

Saat cami
Karbon

N[O~ WIN|F

MODUL DEGERLENDIRME *NiN CEVAP ANAHTARI

1 | Anyon — katyonlarin
2 | Aranan madde

3 | Nicel

4 | Biyiik

5 | Kaynama

6 | Coziinme — ¢cokelme
7 | Cozinirligu

8 | Hapsedildiginden

9 | Siizme

10 | Uzun boyunlu

11 | Vakumlu siizme

12 | Cézmeyen

13 | Sicak

14 | Peptitlesme

15 | Ugucu bilesiklerin
16 | Yabanci maddelere
17 | Madde kayb1

18 | Durultma

19 | Seliilozdan
20 | Kiil etme
21 | Madde kayb1
22 | Yabanci maddeler
23 | Bilesimine - 6zelligine
24 | Gravimetrik faktor
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