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DENEY NO 1
0.1 N HCI COZELTIiSININ HAZIRLANMASI VE AYARLANMASI

Derisik hidroklorik asit ¢ozeltisi agirlik olarak yaklasik % 37 oraninda HCI ihtiva eder. Bu da
yaklasik 10 N HCI'dir.

Derisik (% 37) saf hidroklorik asitten 9 mL bir pipet yardimiyla dlgiilerek 500 mL saf su i¢eren 1
litrelik bir balonjojeye aktarilir, litreye tamamlanir ve calkalanarak karistirilir. Bu yaklasik 0,1 N

bir ¢ozelti verir.

Ayarlama:

Yaklasik 0,1 N HCI ¢ozeltisinin faktoriinli ve dolayisiyla tam normalitesini bulmak i¢in temel
kiyas maddelerine karsi ayarlama yapilir. Burada kullanilacak olan madde susuz, saf sodyum
karbonat (Na2COz)’tir. Saf NapCOs, biinyesindeki adsorblama ihtimali olan nemi uzaklastirmak
i¢in bir krozeye alinarak etiivde 260-270 °C’de 1 saat kurutulur (Sodyum karbonatin sodyum
bikarbonat igermedigi diigiiniilityorsa, kurutma islemi 160-170 °C ‘de yapuilabilir). Desikatore
alinip, sogumasi icin bir miiddet bekledikten sonra, dérdiincii haneye kadar dogru tartilmis 0,2-
0,3 g dolayinda iki tartim alinir. Tartilan NaoCOz, 250 mL’lik erlene alinarak 50 mL saf su ilave

edilerek ¢oziiliir. 1-2 damla metil oranj indikatorii damlatilir.

Kuru bir 50 mL’lik biiret, ayarlanacak HCI ¢ozeltisi ile birkag¢ defa yikandiktan sonra doldurulur.
Erlendeki Na,COs ¢ozeltisine biiretten damla damla HCI ilave edilir. Bu sirada erlen siirekli
calkalanarak karigsma saglanir. HCI ilave etmeye ¢ozeltinin rengi pembe oluncaya kadar devam
edilir. Bundan sonra 0,2 mL daha HCI ilave edilip ¢ozelti karbon dioksitin uzaklagmasi i¢in
kaynatilir. Kaynatma sirasinda renk tekrar sariya donerse, ¢ozelti sogutulduktan sonra 1-2 damla

daha HCl ilave edilerek notralizasyon tamamlanir.
Boylece, birinci tartimda harcanan titrasyon ¢ozeltisi (HCI) hacmi (S1 mL) bulunur.

Ayni iglemler, ikinci tartim NayCOs ile de tekrarlanir (S2 mL) . Her iki tartim icin faktor

hesaplanarak ortalamasi alinir.
Titrasyon reaksiyonu:

Na;COz + 2 HCI oo — 2NaCI + CO2 +H,0

Sodyum karbonat esdeger agirligi, formiil agirliginin yarisi olan 52,997 gramdar.

N.E.F.5% . 1000
T= LELS po

1000 N.E.S

F = HCI ¢ozeltisinin faktorii



T = Na2CO3 miktar1
N = HCI ¢ozeltisinin normalitesi
E =NaxCOz3’1n esdeger agirlig (52.997 g)

S = Titrasyonda sarfedilen HCI ¢6zeltisinin hacmi (mL)

0.1 N DEMIR (II) COZELTISININ HAZIRLANMASI VE AYARLANMASI

28 gram demir(ID)siilfat (FeSO4.7H20 formiil agirligi 278,02 g ) iizerine hidrolizi ve bazik tuzlarin
cokmesini 6nlemek i¢in 5 mL 3M siilfirik asit ¢ozeltisi ilave edilir ve 1 L’lik balonjojede saf su

ile litreye tamamlanip iyice ¢alkalanir.
Ayarlama :

Hazirlanan demir (IT) siilfat ¢6zeltisi, potasyum bikromat (K2Cr.0y7) ile titre edilir ve faktori

hesaplanir.

Analitik saflikta (K2Cr207)’den alinan 2 gr dolayinda numune bir saat camu {izerinde, etiivde 150-
160 °C ‘de 1-2 saat siireyle kurutulur. Desikatore alinir, sogumasi beklenir. Dordiincii hanesine
kadar dikkatle tartilmis 0,2 gr dolayinda 2 tartim alinir. Bunlar 250 mL’lik erlene alinarak saf suda
¢oziliir. Coziildiikten sonra {izerine 20 mL derisik HoSO4 eklenir. Soguduktan sonra 2-3 damla

ferroin indikatori eklenir.

Ayarlanacak olan demir(I)siilfat ¢ozeltisi, ayn1 ¢ozelti ile birkac defa ¢alkalanip 50 mL’lik biirete
aktarilir. Titrasyona baslanir. Baslangicta sar1 renk once yesile daha sonra maviye doner ve
kahverengi olur. Donlim noktasi kahverenginin olustugu noktadir. Ayni islemler ikinci tartim igin

tekrar edilir.
Titrasyon reaksiyonu :
Cro07% + 6Fe? + 14H" o —  2Cr** +6Fe¥ +7H0

Bu reaksiyonda potasyum bikromatin esdeger agirligi formiil agirliginin 1 / 6’sidir (294,24 / 6
=49,04 qr) .

T. 1000
N.E.S

F=

F = Demir(II)siilfat ¢ozeltisinin faktorii

T = K2Cr207 ‘nin agirligi (g)

N = Demir(II)siilfat ¢6zeltisinin normalitesi (0.1)

E = KCr207 ‘nin esdeger agirlhigi (49,04 g)

S = Titrasyonda sarfedilen Demir(IT)siilfat ¢ozeltisinin hacmi (



DENEY NO: 2
ALKALINITE

GIRIS
Alkalinite, 6rnekteki iyon ve molekiillerin disosiasyon veya hidrolizinden ileri gelen hidroksil iyonlariin
ayarli asid ¢ozeltisi ile belirli bir pH son noktasina kadar titrasyonu ile belirlenir.

Alkalinite 20 mg CaCOs/L’ den daha kiigiik ise esdeger noktanin 6tesinde titre eden ayarli asid asirisi ile
orantili olarak ekstrapolasyonla bulunur. Bunun igin, dikkatle dl¢iilen pH’1 0.3 birim diisiiren ayarli asid
miktar1 bulunur. pH daki bu degisim [H*] unun iki katina ¢gikmasina kargiliktir.

Sularda alkalinite baglica karbonat ve bikarbonat igerigi ile belirlenir. Fenolftalein veya metakresol moru
( pH:8.3 ), bromkrezol yesili veya bromkrezol yesili / metil kirmizis1 karisik indikatorii (pH:4.5)
titrasyonlarda kullantlir.

Tayini bozan etkenler: Cam elektrodu kaplayan maddeler ( yag-gres,asili katilar vb.) pH 6l¢iimiinii
etkiler; elektrodun dengeye gelmesi zaman alir. Elektrodlar sik sik yikanir. Ornek siiziilmez, seyreltilmez,
derisiklendirilmez veya degistirilmez.

Reaktifler

1- Sodyum Karbonat Cozeltisi, 0,05 N: 3-5 g NaCOs primer standard 250°C da 4 saat kurutulur ve
desikatorde sogumaya birakilir. mg’a kadar duyarlilikla 2,5 + 0,2 g.tartilarak, 1 litrelik balonjojede
coziilerek litreye tamamlanir. Bu ¢ozelti bir hafta dayaniklidir.

2- Ayarl1 0,1 N HCI
3- Alkollii fenolftalein ¢ozeltisi (pH 8,3 indikatorii)
ISLEM

Ornek, 100 ml’lik balonjojeye almarak saf su ilavesiyle hacim 100 ml’ye tamamlanir. Bu 6rnekten, bir
pipet yardimiyla 10 ml alinir, 250 ml’lik erlene konulup 50 ml’ye seyreltilir. 2-3 damla fenolftalein
katilarak ayarli 0,1 N HCI ¢ozeltisi ile kirrmzi renk kayboluncaya kadar titre edilir. Tiiketilen HCI hacmi
kaydedilir.

Hesaplama

A XN x50 x 1000 x 10

Alkalinite, mg CaCOs/L =
VL Omek

A = Kullanilan ayarl asid ¢ozeltisinin (HCI) hacmi, mL

N = Ayarli asidin normalitesi (0,1 N)



DENEY NO 3
ASKIDA KATI MADDE (AKM):
Filtrasyon Prosesi

Filtrasyon, su kaynagindan gelen veya aritma islemleri sirasinda olusan kil ve silt
taneleri,mikroorganizmalar,kolloid ve ¢oken hiimik maddeler,suyun yumusatilmasinda kullanilan
kalsiyum karbonat ve magnezyum hidroksit c¢okeltileri gibi askida kati parcaciklarinin
gideriminde yaygin olarak kullanilan temel islemlerden biridir. Filtrasyon , temiz su aritiminda
ana Unitelerden birini olusturur. Ancak son yillarda atiksu aritiminda da 6nem kazanmaktadir.
Atiksu aritiminda hem kimyasal hem de biyolojik aritma i¢in askida kati madde kalintilarinin
(Partikiiler BOI'yi de igeren) gideriminde kullanilmaktadir. Atiksu aritiminda filtrasyon bir ileri
aritma yontemidir. Istenen ¢ikis suyu kalitesine ve atiksu &zelliklerine bagl olarak birincil
aritmayi ve ikincil aritmayi takiben kullanilabilir.

Cevre Miihendisliginde filtrelerin ilk kullanim1 i¢gme suyu aritimi1 amaciyla olmustur, ¢linkii atiksu
arittimi ¢ok daha fazla parametreden etkilenir ve kompleks bir sistem dizayni gerektirir. Genel
olarak atiksu filtrelerinde daha biiylik, daha agir ve daha farkli boyutlarda taneler filtre malzemesi
olarak kullanilir ve tiim bu parametreler uygulanacak atiksu kompozisyonuna ve yiikiine bagl
olarak dizayn edilir.

Filtreler farkli kriterler esas alinarak siniflandirilirlar;Dolgu malzemesine gore siniflandirma
yapildiginda ince malzemeli,kalin malzemeli,karisik malzemeli ve diatomit filtreler olmak tizere
dort gurupta incelenirler.Su akis yoniine bagli olarak ise giris akiminin asagidan yukariya dogru
oldugu yukari akisli filtreler ve giris akiminin yukaridan agagiya dogru oldugu asagi akisli filtreler
olmak ftizere isimlendirilirler.Hidrolik yap1 esas alinarak yapilan gruplandirma da ise filtreler ,
yercekimi ile ¢alisan ve basingli filtreler olmak iizere ikiye ayrilirlar. Akim hizi kontroliine gore
ise sabit akimli ve yiik kaybr arttik¢a hizin azalmasina izin verilen azalan hizli akimli filtreler
olmak iizere ikiye ayrilir.

Filtrasyon sirasinda, kosullara bagli olarak aktif olan, farkli tutunma mekanizmalar1 vardir.
Mekanik olarak tutunma,¢okme,diflizyon,atalet ve hidrodinamik kuvvetler etkisiyle tutunma gibi
mekanizmalar, tek tek veya birlikte her bir partikiiliin tutunma islemi sirasinda etkili olur (Yao

Kuan-Mu vd.,1971,Camp,1964).

Filtrasyon prosesinde dikkate alinacak parametrelerin en 6dnemlileri sunlardir;
1)Giris karakterizasyonu
2)Filtre malzemesinin 6zellikleri

3)Akim hizi(Yiizey yiikii)



Giris  Konsantrasyonunun  artmasi ile filtrenin tikanma siiresi kisalir. Digik giris
konsantrasyonlarinda ¢alisilmasi ise filtre isletim siiresini ve buna bagli olarak maliyeti arttirir.

Filtre malzemesi 6zelliklerinden en 6nemlileri malzeme boyutu ve porozitesidir. Filtre
boyutu kiigiildiikge filtrasyon verimi artar. Fakat yiik kayiplar1 da artacagindan filtre cabuk tikanir.
Biiyiik boyutlu filtre malzemesi kullanildiginda ise filtrenin tutma kapasitesi diiser , fakat isletim
stiresi artar.Filtre malzemesi hem temiz filtre ylik kaybina etki eder, hem de filtre doldukga olusan

yiik kaybi artisini belirler. Ayrica ¢ikis suyu kalitesini de belirler.

Filtrelerde yiizey yiikii filteye giris debisinin filtre yiizey alanina oramidir. Yiizey yiikii arttik¢a
suyun filtreden gecmesi zorlasir. Diisiik ylizey yliklerinde su kolayca filtreden gecer ve yiik
kayiplar1 daha uzun siirelerde olusur. Goriildiigii gibi filtre dizaynmi pek c¢ok farkli parametreye
bagli olup, bu parameteler de birirleriyle siirekli iligski i¢indedir. Bu nedenle filtrasyon
uygulamalarinda  pilot 6lgekli 6n c¢alismalar yapilmalidir. Pilot Olgekli calismalarla tim
degiskenlerin birbirleriyle iliskileri incelenerek, filtrasyon icin en uygun calisma kosullar
belirlenebilir.

Uygulama Diizenegi

Bu uygulama kapsaminda bir pilot 6l¢ekli filtrasyon calismasi incelenecektir. Deney diizenegi 3
cm ¢apinda ve 1 m boyunda pleksiglas kolon icine yerlestirilmis olan kum filtreden olugsmaktadir.
Filtreye atiksu peristaltik pompa ile beslenecektir. Filtreden AKM orani yiiksek atiksu gegirilecek
ve filtrasyon verimi incelenecektir. Filtre giris ve ¢ikis AKM konsantrasyonlari dlgtilerek , aradaki
fark, filtre giderim verimi olarak belirlenecektir. AKM analizi, standart metodlar esas alinarak
yapilacaktir (Standart Methods,1995).

Askida Kati Madde Olciim Yontemi
Arac ve Gereg;

Etuv

Analitik Terazi (0.1 mg duyarliginda)
Filtreler

Stizme seti

Desikator

Deneyin yiiriitiiliisii;

Filtre siizme seti lizerine yerlestirilir. Vakum uygulanarak, 3 kez 20’ser ml. damitik su ile yikanir.
Filtrede hi¢ su kalmayincaya kadar vakum uygulamasi siirdiiriiliir ve yikama sular1 dokiiliir. Filtre
porselen kroze i¢ine almarak etiivde 103-105 °C “de bir saat kurutma yapilir. Kullanilincaya kadar
desikatorde tutulur. Kullanmadan hemen dnce tartilir. Iyice karistirilmis 6rnekten 100 ml. alinir
(Alinacak numune miktar1 AKM konsantrasyonu 10-200 mg arasinda ¢ikacak sekilde

secilmelidir). Alinan numune ,vakum uygulanarak stizme seti yardimiyla filtreden siiziiliir. Filtre



dikkatle alinir ve porselen krozenin iizerine konur. Etiivde 103-105 °C ‘de bir saat kurutma yapilir.
Desikatorde en az 30 dak. kurutulduktan sonra tartma islemi yapilir. Tartma islemi ardisik iki

tartim arasinda fark kalmayincaya kadar veya agirlik kayb1 5 mg’dan az olana kadar tekrarlanir.

Hesaplama:Toplam askida kati madde, mg/It = (A-B) . 1000 / ml numune

A: Filtre + kalint1 agirligi (mg)

B: Filtre daras1 (mg)



DENEY NO: 4

Cré* TAYINI (Volumetrik)

GIRIS

Bir ¢6zeltide bulunan Cr®* iyonu, ayarli Demir(II) standart ¢6zeltisi kullanilarak tayin edilebilir.
Titrasyon reaksiyonu:

Cr,0;%7 + 6 Fe?* + 14 H* woveeveeees — 2 Cr** +6 Fe** +7H,0

Bu reaksiyonda, Cré* ‘nin esdeger agirligi atom agirliginin 1/3 “tdiir (52/3=17,33 g).
DENEYIN YAPILISI:

Omek, 100 mL’lik balon jojeye almarak saf su ilavesiyle hacim 100 mL’ye tamamlanir. Bu
ornekten, bir pipet yardimiyla 15 veya 20 mL alinir (S) , 250 mL’lik erlene konulur 50 mL’ye
seyreltilir. 15-20 mL derisik H2SO4 eklenir. Soguduktan sonra 2-3 damla ferroin indikatdorii katilir.

Ayarli 0,1 N demir(Il)siilfat ¢ozeltisi, ayn1 ¢ozelti ile birka¢ defa ¢alkalanan 50 ml’lik biirete
aktarilir. Titrasyona baslanir. Baglangigta sar1 olan renk once yesile daha sonra maviye doner ve
kahverengi olur. Donlim noktasi, kahverenginin olustugu noktadir. Tiiketilen Demir(II)Siilfat

hacmi kaydedilir(Sreqy).
HESAPLAMA:

N.F.SFe(ll). E 100
1000 S

T Crs+ —

F = Demir (II) stilfat ¢ozeltisinin faktori

T =Cr® ‘ninagirhigi (g)

E = Cr® ‘nin esdeger agirligi (17,33 g)

N =Demir(II) siilfat ¢6zeltisinin normalitesi (0,1)

Sreqn=Titrasyonda sarfedilen Demir(l1) siilfat ¢ozeltisinin hacmi(ml)

S =Ornek ¢ozeltiden gekilen hacim (mL)



DENEY NO: 5

KLORUR TAYINI (Volumetrik)

GIRIS

Prensip, notral veya hafifge bazik ¢ozeltide potasyum kromat, glimiis nitrat ile kloriir iyonlar

arasindaki reaksiyonun son noktasinit belirlemek i¢in kullanilabilir. Kirmizi renkli glimiis

kromatin ¢okelmesinden 6nce giimiis kloriir kantitatif olarak ¢oker.
Analiz Yontemleri

Argentometrik yontem oldukga temiz sularda, potansiyometrik metod renkli ve bulanik
sularda; ferrisiyaniir yontemi ve akisa enjeksiyon analizi ¢ok sayida o6rnekle otomatik olarak ve

ayrica iyon kromatografisi ve kapiler iyon elektroforez kullanilir.
Tayini Bozan Etkenler

Icme sularinda bulunan degisik maddelerin miktarlar1 analizi bozacak diizeyde degildir.
Bromiir, iyodiir ve siyaniir esdeger kloriir konsantrasyonlarinda kabul edilir. Siilfiir, tiyostilfat ve
stilfit iyonlar1 analizi bozar. Bununla birlikte, siilfit nétral ¢ozeltide hidrojen peroksid ile muamele
ederek giderilebilir. Ayn1 ylikseltgenle siilfiir ve tiyosiilfat1 gidermek i¢in ortam bazik olmalidir.
25 mg/L nin tizerindeki ortofosfat giimiis fosfat ¢okelmesi nedeni ile analizi bozar. 10 mg/L nin

iizerindeki demir son noktanin farkedilmesini engeller.
Orneklerin Korunmasi

Ozel bir koruma gerektirmez. Ornekler, cam veya PE, PP siselerde saklanir.
Reaktifler

1.Kloriirsiiz su, tamamen pireksden yapilmis bir destilasyon diizeni kullanilarak destile
su yeniden destillenir. Karigik bir iyon degistirici kolondan gegirerek de kloriirsiiz su elde
edilebilir.

2.Potasyum kromat indikator ¢ozeltisi, 50 g KoCrO4 az destile suda ¢oziiliir. Belirgin
bir kirmiz1 ¢okelti meydana gelinceye kadar giimiis nitrat ¢ozeltisi eklenir; 12 saat

beklenir, siiziiliir ve destile su ile litreye tamamlanir.

3. Ayarh Giimiis nitrat Cozeltisi: 0.0141 N: 2,395 g AgNO3 destile suda ¢oziiliir ve
litreye tamamlanir. 0,0141 N NaCl'e kars1 ayarlanir. Kahverengi sisede saklanir. 0,0141 N

standard giimiis nitrat ¢6zeltisinin 1.00 mL si 0.500 mg kloriire esdegerdir.



4. Ayarh Sodvum Kkloriir Cozeltisi: 0.0141 N: 0,8241 g 140°C da kurutulmug NacCl,

kloriirsiiz suda ¢oziiliir ve litreye tamamlanir. 1.00 mL = 0.500 mg CI".

5. Sodvum hidroksid, 1 N: 40 g NaOH suda ¢6ziiliir ve litreye seyreltilir.

6. Sulfat asidi, 1 N: Karigtirarak 28 mL derisik sulfat asidi destile su i¢ine dikkatle
dokiiliir ve litreye seyreltilir.

Deneyin Yapilisi:

Ornek, 100 mI’lik balonjojeye alinarak saf su ilavesiyle hacim 100 mL’ye tamamlanir. Bu
ornekten, bir pipet yardimiyla 15 veya 20 mL alinir (Vomek), 250 mL’lik erlene konulur 50 mL’ye
seyreltilir. pH 7-10 araligindaki 6rnekler dogrudan titre edilebilir. Bu pH araliginda olmayan
ornekler, sulfat asidi veya sodyum hidroksid ¢ozeltileri ile ayarlanir. 1,0 mL potasyum kromat
indikator ¢ozeltisi eklenir. Ayarli glimiis nitrat ¢dzeltisi ile pembemsi-sar1 son noktaya kadar titre
edilir. Glimiis nitrat ¢ozeltisi ayarlanir ve bos 6rnek degeri yukaridaki yontemle belirlenir. 0,2-0,3

mL lik harcama bos 6rnek i¢in uygun degerdir.

Hesaplama
N. F. (A-B). 35,45 100
Tkiorir () = eveveveiieeeieiine, > S
1000 Vomek

N= AgNOz’1n normalitesi
F= AgNOz3’1n faktorii
A= Ornek i¢in harcanan AgNQj3 sarfiyat1 (mL)

B= Bos 6rnek i¢in harcanan AgNOgz sarfiyat1 (mL)



DENEY NO 6
NIKEL TAYINI (Gravimetrik)
GIRIS
Bu tayinde organo analitik reaktiflere bir 6rnek olusturan dimetglioksim ile ¢oktiirme yapilir.
Sematik formiil;
Ni?* + 2HDMG ——— Ni(DMG), +2H" ve kapali formiil;
Ni%* + 2HC4H702N> — > Ni(C4H702N2)2 + 2H" seklindedir.

Bu molekiilde azot atomlari dondr olup iizerindeki ortaklanmamis elektron ciftleri bag
olusturur. Bu tiir organik ligandlara kelatlayici ligand, olusan komplekse kelat kompleksi denir.
Ayni bir organik bilesikte birden fazla kompleksleyici atomun varligi, kararli kelat kompleksi
olusumuna yol agabilir. Nikel dimetilglioksim kelat kompleksinde de molekiil i¢i hidrojen
kopriileri son derece kararli besli halkalar olusturur. Béylece kristalize pembe bir ¢okelti ele

geger ve %20,32 nikel igerir.

Co, Zn ve Cu ile amonyak ¢6zeltilerinin agir1 miktarda ¢okmeyi kismen engeller; 6zellikle bu
elementler varliginda bunlarin ¢6ziiniir bilesikleri i¢in reaktif fazlas1 eklenmelidir. Co, Mn ve
Zn varliginda daha iyi sonuglar alabilmek i¢in ¢oktiirme sirasinda sodyum ve amonyum asetat
katilir; ancak Fe*, AI¥* ve Cr** ortamda bulunmalidir. Bu iyonlarm varli§inda tartarat ve sitrat
ile kompleks olusturularak maskeleme yapilir. Dimetilglioksim ile gii¢ ¢6ziinen tuzlar veren Pd
ve Au, zayif amonyakli ¢ozeltide kismen ¢oktiiriiliir; zayif asidik ¢ozeltide ise palladyum
tamamen, altin ise kismen ¢oktiiriiliir. Bizmut ise kuvvetli kalevi ¢ozeltiden ¢oktiiriiliir. Genel
olarak HzS grubu metallerin bulunmamasi sdylenebilir. Fe?* iyonlar1 ise NH3’l1 ¢ozeltide
kirmizi renkli ¢oziiniir bir kompleks olusturur ve fazla Fe?* pozitif hataya yol agar. Silis ve

tungsten ise ancak birka¢ mg’in lizerindeki miktarlarda reaksiyonu bozarlar.

Gravimetrik islemlerde dimetilglioksimin mutlak etanoldeki %1°lik ¢6zeltisi kullanilir ve bu
cozeltinin 1 ml’si 2,5 mg nikeli ¢oktiirmeye yeterlidir. Gravimetrik islem sonucu tartilan iiriin,

Ni(CsH702Ny2)2 olup, nikel i¢in gravimetrik faktor 0,2032°dir.



Ornek, 100 ml’lik balonjojeye alinarak saf su ilavesiyle hacim 100 ml’ye tamamlanir. Bu rnekten,
pipet yardimiyla 20 ml alinir (S) ve 500 mL’lik behere aktarilir. Hacim 150-200 ml’ye tamamlanir,
1-2 ml % 5’°lik HCI, 20 ml %10’luk NH4CI ¢ozeltisi ilave edilir.

Amonyak ilavesiyle hafif amonyak kokana kadar nétrallestirilen ¢ozeltiye ¢gokme sona erinceye kadar
%1 ‘lik dimetilglioksim (1 gram dimetilglioksim 100 ml % 95°’lik alkolde ¢oziilerek elde edilir)
¢ozeltisi ilave edilir. Bu arada beherden yine hafif amonyak kokusu gelmelidir. 15-20 dakika kendi
haline birakilan ¢okelegin tistliindeki berrak ¢ozeltiye birka¢ damla daha dimetilglioksim ilave edilerek
¢Okmenin tam olup olmadig1 kontrol edilir. Cokme yoksa, ¢okelek 1 saat kadar su banyosunda
bekletilir ve 110-120 °C ‘de sabit tartima getirilmis olan Gooch krozesinden siiziiliir. Cokelek sicak su
ile yikanir. Sar1 renkli siizlintliye az miktarda dimetilglioksim ¢ozeltisi katilarak ¢cokmenin tam olup
olmadigi kontrol edilir.

Bundan sonra, Gooch krozesi 110-120 °C ‘da (en az 1 saatte) sabit tartima getirilir. Aradaki fark

nikeldimetilglioksimat miktaridir.

HESAPLAMA

1 gram tartim = 0,2032 gram Nikel



DENEY NO 7

SERTLIK TAYINI (Volumetrik)
GIRIS
Toplam sertlik, uygulanan genel pratik anlayisa gore, Ca?* ve Mg?* konsantrasyonlarinin toplami olarak

mg CaCOzs/L cinsinden ifade edilir.

Sertlik sayisal olarak karbonat ve bikarbonat alkalinitesinin toplamindan daha biiyilik oldugu zaman,
toplam alkaliniteye esdeger sertlik “karbonat sertligi”; bunun asirisi olan sertlik ise “karbonat olmayan
sertlik” olarak isimlendirilir.

Sertlik sayisal olarak karbonat ve bikarbonat alkalinitesi toplamina esitse veya daha az ise, tiim
sertlik karbonat sertligidir ve karbonat olmayan sertlik yoktur.

EDTA ILE TITRIMETRIK SERTLIK TAYINI
Eriochrom Black T veya Calmagite ile pH 10,0 + 0,1 de Ca?* ve Mg?* iyonlarmin verdigi sarap kirmizist

kompleks, EDTA ile titrasyonda bozunarak mavi renk verir.
Tayini Bozan Etkenler

Baz1 katyonlar son noktanin belirlenmesini zorlastirirlar. Yiiksek konsantrasyonda agir metal varsa, sertlik
hesap yolu ile bulunur, Cozeltideki asili katilar ve kolloidal organik maddeler son noktanin
belirlenmesini zorlastirabilir. Bunu engellemek i¢in buhar banyosunda 6rnek kuruluga kadar buharlastirilir
ve 550 °C de organik madde tamamen okside olana kadar 1sitilir. Artik, 20 mL 1 N HCI de ¢oziiliir; 1 N
NaOH ile pH 7 yapilir; 50 mL’e seyreltilir ve sertlik i¢in analizlenir.

Titrasyon Kosullari: Titrasyon oda sicakliginda yapilir. Titrasyon 5 dakika i¢inde tamamlanmalidir.

Reaktifler
1. Tampon Cozelti: (a) 16,9 g NH4Cl, 143 mL derisik amonyum hidroksidde ¢6ziiliir. 1,25 g EDTA-Mg

tuzu eklenir ve destile su ile 250 mL e seyreltilir.

2. EriochromeBlack T (1-(1-Hidroksi-2-naftilazo)-5-nitro-2-naftol-4-sulfonik asid)_Erio T’nin bazik
cozeltileri oksidanlara kars1 duyarlidir ve sulu veya alkollii ¢ozeltileri dayaniksizdir. 0,5 g boyarmadde 100
g trietanolamin i¢inde veya etilenglikol monometil eter i¢inde ¢oziiliir. Titre edilecek 50 mL 6rnege 2 damla

konur.

3. Ayarh EDTA Cozeltisi, 0,01 M: 3,723 g disodyum etilendiamintetraasetat, dihidrat (EDTA) destile

suda ¢oziiliir ve 1000 mL e seyreltilir. Ayarl Ca ¢ozeltisine kars1 ayarlanir.

Cozelti PE veya borosilikat cam siselerde saklanir.



DENEYIN YAPILISI:

Ormnek, 100 mI’lik balonjojeye alinarak saf su ilavesiyle hacim 100 ml’ye tamamlanir. Bu 6rnekten, 25,0
mL (V) alinip destile su ile 50 mL e seyreltilir. 1-2 mL tampon ¢ozeltisi eklenir. Genellikle 1 mL tampon
¢ozeltinin pH’m1 10,0 + 0,1 yapmak i¢in yeterlidir. 1-2 damla indikator ¢ozeltisi veya kuru-toz indikator
eklenir. Ayarli EDTA ¢ozeltisi ile siirekli karigtirarak yavasca, son kirmizilik kayboluncaya kadar titre

edilir. Son birka¢ damla 3-5 saniye ara ile eklenir. Son noktada ¢ozelti mavi olur.

Hesaplama

N. F. Septa. (40,08/2) 100
TKaIsiyum (g) T D, G

S: Ornek i¢in harcanan EDTA hacmi (mL)
N: EDTA’nin konsantrasyonu
F: EDTA nin faktori

V: Ornek hacmi (mL)



