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Her 6grenci ilk iki hafta i¢inde bir adet vesikalik resmini ilgili asistana teslim edecektir.
Laboratuvarda onliiksiiz ¢alismak yasaktir,

Laboratuvarda yapilacak deneylerle ilgili deneye baglamadan once ilgili asistanlar tarafindan
smav yapilacaktir. Yapilan sinavlarda alinan notlarin aritmetik ortalamasi ile ara sinav
notunun toplaminin %50 hesaplanarak yariyil i¢i ¢alisma notu belirlenecektir.

Her laboratuvarm ilk 15 dakikasi i¢inde yoklama yapilacaktir. 15 dakikadan daha fazla geg
kalan 6grenci yok yazilacaktir. Laboratuvara %80 devam etmeyen 6grenciler devamsiz sayilir
ve final sinavina giremezler.

Deneylerini herhangi bir sebepten dolay1 zamaninda yapamamis olanlar son hafta i¢inde en
fazla ii¢ deneyin telafisini yapabilirler.

Yapilmasi gereken deneyleri telafi haftasinda da tamamlayamayan veya raporlarini
imzalatmamis olanlar devamsiz sayilir ve final smavina giremezler,

Her 6grencinin bir adet laboratuvar defteri olacaktir. Her deney yapildiktan sonra deneye ait
rapor hazirlanip bir sonraki hafta yapilacak olan laboratuvarin son bir saati iginde ilgili
asistana imzalatilacaktir. Raporda, deneyin nasil yapildigina ait 6zet, reaksiyonlar varsa
hesaplamalar bulunmalidir. .

Her 6grenci laboratuvardan ayrilmadan 6nce ¢alistig1 masay1 temizleyecektir.

Laboratuvar saatinde mazeretsiz laboratuvardan ayrilmak veya laboratuvar disinda dolagsmak
yasaktir.

Laboratuvara, gorevliler ve ilgili 6grencilerden baskasinin girmesi yasaktir.

Laboratuvar i¢inde herhangi bir sey yemek, igmek, telefonla gériismek ve sakiz ¢ignemek
yasaktir.

Laboratuvar saat i¢inde 6grenciler asistanlarin her tiirlii uyarilarina uymak zorundadir.
Laboratuvar ¢alisma disiplinini bozan veya bozmaya ¢alisanlar hakkinda gerekli disiplin
sorusturmasi baglatilir.

2. Arasinav notu olarak her hafta laboratuvarda yapilacak olan sinavlarin aritmetik ortalamasi
verileceginden, laboratuvarda tekrar yazilmig olanlar (devamsizliktan kalanlar hari¢) her hafta
yapilacak olan kisa sinavlara katilmak zorundadirlar. Laboratuvarda yapilacak olan sinavlara
katilmayan tekrar 6grencilerinin yariy1l igi ¢alisama notlari ara sinavda almis olduklari notun
%S50 si almarak belirlenecektir.

Numaral1 gozliik kullanmayanlar laboratuvarda koruyucu gozliik kullanilacaktir.



DENEY 1: GOSTERI DENEYLERI

AZOT TRilYODUR (NIs) SENTEZI

Bazen bag enerjileri, bir fare tuzaginin yayinda depolanmis enerjininki kadar kolayca aciga
cikabilir. NIz derisik NH3 igerisinde iyodun ¢oziinmesiyle kolayca sentezlenir. NIz yasken
kararli fakat kuru halde patlayicidir. NI3’iin enerjisi kendisini olusturan elementlerinkinden
daha biiyiiktiir. Kuru NI3 kristallerinin uzun bir ¢ubuk ile ezilmesi ile, NI3’deki baglarda
depolanmis enerji siddetli bir patlama ile agiga ¢ikar.

Gerekli Maddeler: 1 gram Iyot, Amonyak

Islem:

Bu deney ¢eker ocak icinde dikkatli bir sekilde yapilmalidir. 1 gram iyot alinir 250 mL lik bir
beherde bulunan 10 mL NHz igerisine ilave edilir. Karisim bir karistirici kullanilarak yaklagik
10 dakika karigtirilir. Stizge¢ kagidi kullanilarak reaksiyon karigimi siiziiliir. Beherde kalan
kristaller {izerine bir miktar NH3 ilave edilir ve karisim tekrar stizge¢ kagidi tizerine aktarilir.
Stizge¢ kagidinin, iizerindeki kati bir ¢eker ocak igerisinde ii¢ parcaya ayrilir. Ayrilmis
kisimlar yaklasik 1 saat kurutulduktan sonra NIs, ucuna bir tavuk kanadi baglanmis odun bir
cubuk ile dokunuldugunda patlayabilir. Bu amag i¢in asla cam ¢ubuk kullanilmaz.

2NHz+3 1o —> 2NIs+3 H2



DEMIR URETIiMi

Erimis demirin tiretildigi termit reaksiyonu ¢ok siddetli bir yiikseltgenme-indirgenme
reaksiyonudur. Sicaklik 3000-4000 [JC’ye kadar yiikselir.

FeoOs+2 Al —5 AlO3+2Fe

Termit reaksiyonu eskiden demiryolu raylarinin birbirlerine eklenmesinde kullanilird: ve hala
bazi yerlerde kullanilmaktadir.

Gerekli Maddeler: Aliiminyum tozu, Fe.O3, BaO2, KCIOs, Seker, Derisik HoSO4

Islem:

Bu reaksiyon bir ¢eker ocak igerisinde yapilmalidir. 100 cm®liik iki adet meziir kullanilarak
50 cm? aliiminyum tozu ve 50 cm® Fe2Os 6lgiilerek alimir. Bunlar bir beherde karistirildiktan
sonra beher karisimi A olarak etiketlenir. Tki adet beher kullanilarak 25 cm® BaO; ve 25 cm®
aliminyum tozu o6l¢iilerek alinip bir beherde dikkatlice karistirilir. Beher karisimi B olarak
etiketlenir. Ayrica kiigiik bir beherde esit miktarda KClO3 ve seker (her birinden 10 cm?)
dikkatlice karistirilir ve bu beher karisimi da C olarak etiketlenir. Bir kovada bulunan kuma
cukur agilip, cukura demir bir boru yerlestirilir. Sirast ile karisim A, karisim B ve son olarak
da karisim C bu boru igerisine dokiilir. Kum kovast ¢eker ocak igerisine yerlestirilir.
Koruyucu eldiven ve gozliikler takildiktan sonra dikkatlice yaklasik 1 cm? derisik H2SO4 boru
icerisine dokiiliir dokiilmez ¢eker ocak kapatilir. Reaksiyon tamamlandiktan sonra bir masa
kullanilarak kum igerisinde olusan demir alinir.



KUKURT ALLOTROPLARI
Plastik Kikiirt
Islem:

Kisa genis bir pyrex tiip yaklasik yarisina kadar kiikiirt ile doldurulduktan sonra erimis kiikiirt
viskoz oluncaya kadar yiiksek sicaklikta 1sitilir (bunzen beki kullanilarak). Tiipdeki madde
akigkan hale gelinceye kadar isitildiktan sonra soguk su igerisine yavasca dokiiliir. Uriin
sudan alindiktan sonra incelenir.

Rombik Kiikiirt
Islem:

Bir ¢eker ocak iginde 2 cm? toluen igerisinde 1 gram kiikiirt ¢oziiliir. Karisim bir saat camina
dokiiliip incelenir.

Monoklinik Kiikiirt
Islem:

Yaklagik 2 gram kiikiirt erime noktasina kadar 1sitildiktan sonra stizge¢ kagidi kullanilarak
stiziiliir. Katilasmadan hemen once siizgeg kagidi agilip kristaller incelenir.

YANARDAG

Gerekli Maddeler: (NH4)2Cr207, Mg tozu, Demir talasi, Aseton, Bir adet yaklagik 25x25 cm
boyutunda seramik pargasi

Islem:

Deney ¢eker ocak icerisinde yapilmalidir. Amonyum dikromat konik sekilde olacak halde
seramik iizerine dokiiliir. Uzerine bir tutam Mg tozu ve bir tutam Fe talasi serpilir. Daha sonra
birka¢ damla aseton ilave edilir ve bir kibrit veya ¢akmak kullanilarak tutusturulur.



DENEY 2: KATYONLARIN NiTEL ANALIZI

Katyonlarin analizi, katyon tuzlarinin ¢oziiniirliiklerine gére bir takim gruplara ayirip

daha sonra her iyonu ayri ayr1 belirleme esasina dayanir. Buradaki gruplar ile periyodik

sistemdeki gruplara ayirma arasinda bir benzerlik yoktur. Periyodik sistemin IB grubunda

bulunan giimiisle, IVA grubunda bulunan kursun nitel analizde ayni1 gruba diiserler.

Katyonlarin bu sekilde gruplara ayrilarak analiz edilmelerine katyonlarin sistematik nitel

(kalitatif) analizi denir. Genel olarak gruplandirmada kloriir, siilfiir, hidroksit, karbonat ve

fosfatlarin ¢oziiniirliiklerinin farkli olmasindan yararlanilir. Benzer 6zelliklerde ¢oken iyonlar

ayn1 grupta yer alir ve genel gruplandirma, ¢oktiiriicli reaktif ve olusan az ¢oziliniir tuzlar

Tablo 1’ de verilmistir.

Tablo 1. Katyon gruplarinin siniflandirilmasi.

. Cokelegin Formiilii Ayirt Edici
N Reaktif K I . .
Grup No Grup Reaktifi atyonlar ve Rengi Ozellik
Ag’ AgCl Kloriirler soguk
. 4 seyreltik
I Seyreltik HCI Pb PbCl HCT de
Hg2?* Hg.Cl, ¢oziinmezler
(hepsi beyaz)
Hg** Pb**
Bi%* Cu?* HgS(siyah),PbS(siyah),
Bi,S3(kahverengi — . -
os gt siyah), Cus (siyah) Siilfiirler soguk
Seyreltik HCP’li | €47 SN ' ! seyreltik
. ortamda H.S CdsS (san), HCIl’de
2 As3* Sh¥ Sh2Ss(turuncu), Siimmendor
e SnS (kahverengi), SnS; ¢

(sar1)




Al(OH)3 (beyaz), Hidroksitler
Cr(OH)s3 (yesil), NH4CI li

) ortamda NH3
NHsCl’li ortamda | a3+ crt Fe(OH)s (kahverengi) eklenerek
seyreltik NH3 Fed* cokereler

1 NiS(siyah), CoS

NH.CI ve seyreltik | Nj2+ co2* (Siyah) Siilfiirler,
NH3’11 ortamda H2S v — e | MnS (acik pembe), NHflCI ve )
Mn**, Zn ZnS (beyaz) seyreltik NH3 li
ortamda HS ile

cokerler.

Karbonatlar,
NHz’1i ortamda

ort2|r|n_|;a\1/ G(‘\N[\IHH)1 1(i:jo Ba?*, Ca2*, | BaCOs CaCOs, (NH4)2CO3
4)2 3 2+ 2+
Sre*, Mg SrC0Os, MgCO3 elilenerek
¢okerler.
v
Kuwvetli NHg'lt | o o, o Fosfatlar,
ortamda a5 C2 | Bag(PO4), Cag(POs)z, | NHe'h ortamda
(NH)2HPO, | > M9 | Sr(POs), MgNHAPOs | - (NH2)2HPOs
eklenerek
cOkerler
Na*,K*, « , }
v - NH.* Onceki gruplarda ¢cokmeyen katyonlar
4

I. GRUP KATYONLARI TANIMA TEPKIiMELERI

I. grup katyonlar1 giimiis (Ag"), kursun (Pb?") ve civa(l) (Hg2?") iyonlaridir. Bu iyonlar
sulu ortamda kloriirleri seklinde ¢oktiiriilerek ayrilir (AgCl, PbClz, Hg.Clz). Bu grup
katyonlarin ¢oktiiriilmesi seyreltik (3 M) HCI c¢ozeltisiyle gergeklestirilir. Derisik HCI
cozeltisi kullamldiginda AgCl ve PbCl. asagidaki tepkimelere gore kompleks iyonlarini

olusturarak ¢oziiniirler. Bu nedenle ¢oktiirme ortaminin pH’1 1yi ayarlanmalidir.

AgClw + HCI — [AgCl]” + H*
PbClyey + 2HCI — [PbCls]* + 2H*

Olusan I. Grup katyon klortirlerinin ¢oziiniirliik carpimi K¢ degerleri asagida verilmistir.




PbCl, (1,6x 10°), AgCI (1,8x1070), Hg,Cl, (1,3x10718)

GUMUS IYONU (Ag")

Asagida verilen tepkimelerde farkli yollarla Ag+ iyonunu tanima ve olusan giimiis tuzunun
coziinme Ozellikleri incelenmektedir. Her deneme sonrasinda gozleminizi laboratuar defterine
not ediniz. Biitlin ¢oziinirlik deneylerinde ¢okelek tizerindeki ¢ozelti ayrildiktan sonra
cokelege istenilen ¢oziicii eklenir. Bir ¢Okelegin ¢oziinmesi, ¢ozeltinin tamamen berrak

olmasi demektir.

a) Hidroklorik asit ¢ozeltisi (HCI):
4-5 damla Ag* ¢ozeltisine 2 damla 1 M HCI ¢ozeltisi ekleyin.

Ag® +HCI — AgClgy +H™

Cokelekli ¢ozeltiyi ikiye ayirin, santrifiijleyerek ¢ozeltileri atin (yani ¢okelegi ikiye ayirin).
Elde edilen beyaz ¢okelegin

i) Birinci kismina 15-20 damla su koyduktan sonra su banyosunda isitarak ¢oziiniirliigiini

gozleyin.
ii) Ikinci kismina ¢okelek ¢oziiniinceye kadar derisik HC1 ¢ozeltisi ekleyin.

AgClw +HCl — [AgCl] + H*

b) Amonyak Cozeltisi (NH3) :

AgCl ¢okelegini yeniden olusturduktan sonra, ¢okelek iizerine ¢oziiniinceye kadar 6 M NH3

cozeltisi ekleyin.

AQCle + 2 NHs—[Ag(NHs):]* +CI-

¢) Potasyum iyodiir cozeltisi (KI):

4 damla Ag™ ¢ozeltisine 2 damla 1 M KI ¢ozeltisi ekleyin.



Agt +KI — Agly + K*

Santrifiijleyerek ¢ozeltiyi atin, olusan Agl cokelegine c¢oziinlinceye kadar 0,5 M KCN

cozeltisi ekleyin.

Agley +2CN° — [Ag(CN)] + I

KURSUN IYONU (Pb?")
a) Hidroklorik asit ¢ozeltisi (HCI):
4-5 damla Pb?* ¢ozeltisine 4 damla 3 M HCI ¢ozeltisi ekleyin.

Pb%*  +2HCl — PbClpy + 2H*

Olusan beyaz ¢okelegi ikiye ayirin.

i) Birinci kismina 20 damla su koyduktan sonra, su banyosunda isitarak ¢oziiniirliigiini

gozleyin, sonra tekrar sogutun.
i) Ikinci kismina ¢dkelek ¢oziiniinceye kadar derisik HCI ¢ozeltisi ekleyin.

PbClyw +2HCI — [PbCls]> + 2 H*

b) Potasyum iyodiir ¢ozeltisi (KI):

i) 4-5 damla Pb?* ¢ozeltisine 5 damla su ve 1 damla 1 M KI ¢ozeltisi ekleyin. Karigimi
dikkatlice amyant tel {izerinde alevde kaynaymcaya kadar sittiktan sonra ¢esme suyunda

sogutarak sonucu not edin.

Pb?* +2KI — Pblyg + 2K*

il) i sikkinda elde edilen Pbl, ¢okeleginin iizerine 1 M KI ¢ozeltisinden fazla miktarda

ekleyin.

Pblogy + 2KI— Kz(Pbls)

¢) Tiyoasetamid ¢ozeltisi.
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1-2 damla Pb?" ¢ozeltisine 10 damla su ve 2 damla tiyoasetamid ¢ozeltisi ekleyip su

banyosunda 5 dakika 1sitin.

Pb?* + HS — PbSg) + 2H*

d) Potasyum kromat ¢ozeltisi (K2CrOa)
4-5 damla Pb?* ¢ozeltisine 10 damla su ve 2-3 damla 0,1 M K,CrOys ¢dzeltisi ekleyin.

Pb?* + K,CrOs — PbCrOsx +2K*

e) Siilfiirik asit ¢ozeltisi (H2SO4)
4-5 damla Pb?* ¢ozeltisine 10 damla su ve 4-5 damla 0,1 M H2SO; ¢ozeltisi ekleyin.

Pb?* +HsOs — PbSOsg) + 2H"

CiVA(I) iYONU (Hg*)
a) Hidroklorik asit ¢ozeltisi (HC1) :
4 - 5 damla Hg2?* ¢ozeltisine 2 damla 1 M HCI ¢ozeltisi ekleyin.

Hg.** + 2HClI — HgCly + 2H*

Olusan beyaz ¢okelegi ikiye ayirin: i) Birinci kismina 15 — 20 damla su koyduktan sonra su
banyosunda 1sitarak ¢oziiniirliigiinii gozleyin.ii) ikinci kismina g¢okelek ¢oziiniinceye kadar

kral suyu (1 hacim derisik HNO3 + 3 hacim derisik HCI) ekleyin.

3HgClagy +4 NOs +16 H* — 6 Hg?* + 4NO + 3Cly + 8 H0

b) Amonyak ¢ozeltisi (NHz):

Hg2Cl ¢cokelegini yeniden olusturduktan sonra, tizerine 3-4 damla 3 M NHz ¢6zeltisi ekleyin.

Hg2Clak) + 2 NHs — Hg(NH2)Cl + Hg + NH4Cl

Olusan ¢okelegin lizerine ¢dziinlinceye kadar kral suyu ekleyin, ¢oziinmezse 1sitin.
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Hg(NH2)Clg + 3 Hg + 15 CI- + 3 NO3 + 10 H* — 4[HgCls]* + 3 NO + 1/2 N2 + 6 H20

Cozeltiyi ¢ sikkinda kullanmak i¢in saklayin.

c) Potasyum iyodiir ¢ozeltisi (KI) :
c sikkinda ayirdiginiz ¢ozeltiye 3 damla 1 M KI ¢6zeltisi ekleyin.

[HoCli]® + 2KI — Hglyw + 2K° + 4CI

d) Kalay(II) Kloriir ¢ozeltisi (SnCl.) :

1-2 damla Hg,?* ¢ozeltisine 1-2 damla 0.1 M SnCl; ¢ozeltisi ve 1-2 damla 3 M HC1 ¢ozeltisi
ekleyin.

[Hgz]?* + SnCl,+2 HC1 — 2 Hg+ SnCls + 2 H*

e) Bakr serit (Cu) :

Derisik HNOs ¢ozeltisi ile temizlenmis bakir serit parcasina 4-5 damla Hg.?* ¢ozeltisi

damlatin.

Hg.** + Cu — Cu** +2Hg



Veriler ve Gozlemler:

12

Katyon

Reaktif

Renk

Coziinme

Gozlem

Ag"

HCI

NH;

Kl

Pb2+

HCI

Kl

H.S (Tiyoasetamid)

K2CrO4

H2S04

Hg?

HCI

NH3

Kl

SnCl,

Cu
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II. GRUP KATYONLARININ ANALIZi

Bu gruptaki katyonlar civa(ll) (Hg?"), kursun(II) (Pb?*), bizmut(l11) (Bi**), kadmiyum (Cd?*),
arsenik(I11) (As®*"), antimon(l11) (Sb®*) ve kalay(ll) (Sn#*) dir. Bu grup katyonlar 0.3 M HCI
¢ozeltisinin varliginda siilfiir iyonlar1 ile olusturduklar siilfiir tuzlar halinde ¢okerler. Gerekli

olan S iyonlar1 hidrojen siilfiir veya tiyaoasetamid ¢ozeltilerinden saglanir.

CHsCSNH, + 2H,0O — CH3COO + NHs% + H.S
H.S+ 2 H,O <« 2 Hs0" + S*

Hidrojenstilfiir zayif bir baz oldugundan;

« _[HOTIs™]

. =6,8.107%
[H.S]

Doygun H2S ¢ozeltisi yaklasik 0.1 M dir. Bu durumda

[HsO+]% [S*] = 6.8x10? buortamdaki [S*] = 7.5 x 102 M olur. Gériilecegi iizere II.

grup katyonlar ¢ok diistik siilfiir derisiminde siilfiirleri halinde ¢okebilen iyonlardir.

II. GRUP KATYONLARI TANIMA TEPKIMELERI
BiZMUT(II) IYONU (Bi®*")

2-3 Damla berrak Bi®" ¢ozeltisine (¢ozelti berrak degilse berraklasincaya kadar 6 M HCI

ekleyin) 1-2 damla tiyoasetamid ¢6zeltisi ekleyip su banyosunda 5 dakika 1sitin.
2Bi** + 3HS — BisSsy+ 6 H

Olusan kahverengi-siyah ¢okelege sicak su banyosunda ¢oziliniinceye kadar 3 M HNOs3

ekleyin.

BiS3) +2NO3” +8H:0" —2Bi3* + 2NO +3S + 12H,O

CIiVA(I) IYONU (Hg?")
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2-3 Damla Hg?" ¢ozeltisine 1-2 damla tiyoasetamid ¢ozeltisi ekleyin ve su banyosunda 5

dakika 1sitin.

Hg?* + H,S — HgSy + 2H"

Olusan siyah ¢okelege ¢ozlinlinceye kadar kral suyu ekleyin.

3 HgSw + 2 HNO3 + 6 H* + 12 CI" — 3 HgCls#+2NO +3S +4 H0
BAKIR(II) iYONUN (Cu?")
a) Tiyoasetamid cozeltisi:

2-3 Damla Cu?* ¢ozeltisine 10 damla su ve 1-2 damla tiyoasetamid ¢ozeltisi ekleyip su
banyosunda 5 dakika 1sitin.

Cu?* + HS — CuSg + 2H"
Olusan siyah ¢okelege sicak su banyosunda ¢oziinlinceye kadar 3 M HNO3 ekleyin.
3 CuSy) + 8HNO3; — 3Cu?* +2NO+3S +4H,0+6NOs
b) Amonyak ¢ozeltisi (NH3) :
3 Damla Cu?* ¢ozeltisine berrak bir ¢ozelti elde edilinceye kadar 6 M NHj3 ¢ozeltisi ekleyin.
Cu®* + 4NH3 — Cu(NH3)4?*

KADMIYUM IYONUN (Cd?*)

2-3 Damla Cd?* ¢ozeltisine 5 damla su, 1-2 damla 3 M HC1 ve 1-2 damla tiyoasetamid

cozeltisi ekleyip su banyosunda 5 dakika 1sitin.

Cd* + HS — CdSy) + 2H*
KURSUN(I) (Pb?")

Kursun i¢in I. Grup katyonlarin 6n denemelerine bakiniz.
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ARSENIK(III) iYONU (As*)

2-3 Damla As®* ¢ozeltisine 3-4 damla 3 M HC1 ¢ozeltisi ve 1-2 damla tiyoasetamid ¢ozeltisi
ekleyip su banyosunda 5 dakika 1sitin.

2As* + 3H,S — AspSzk) + 6H*
ANTIMON(II) iYONU (Sb®")

2-3 Damla Sb®" ¢ozeltisine 10 damla su ve 1-2 damla tiyoasetamid ¢ozeltisi ekleyip su

banyosunda 5 dakika 1sitin.
2Sb* + 3HS —  SbaSszp + 6 H'
KALAY(IT) IYONU (Sn?")

2-3 Damla Sn?* ¢ézeltisini 0,3 M HCI ¢ozeltisi ile asitlendirip 1-2 damla tiyoasetamid

¢Ozeltisi ekleyip su banyosunda 5 dakika 1sitin.
Sn?* + H,S — SnSy) + 2H*

Veriler ve Gozlemler:

Katyon | Reaktif Renk Gozlem

Bi®* H,S (Tiyoasetamid)

Hg? H,S (Tiyoasetamid)

Cu? H,S (Tiyoasetamid)

NH3

cd? H,S (Tiyoasetamid)

Pb?* H,S (Tiyoasetamid)

As®* H,S (Tiyoasetamid)

Sb3* H,S (Tiyoasetamid)

Sn?* H,S (Tiyoasetamid)
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Katyon I grubu iyonlarini iceren bir ¢dzeltinin sistematik nitel analizi

Ag" Hg™ pp*
iyonlarini igeren ¢6zeltiden 2-3 mL bir santrifiij tiipiine alinir

3-4 damla
0.1 M HCl(aq) ilave edilir ve
olupan ¢okelek santrifiijle ayrilir.

AgCI(k), Hg,Cly(k), PbCly(Kk)

Tupteki ¢cokelek tizerine 2-3 mL sicak su konur ve su
banyosunda 2-3 dakika 1sitilir ve santrifiijlenir.

AgCl(k), HgyCly(k) Cozelti Pb>" igerir. Bu
Cokelek saf su ile iyice ¢ozeltiye 1-2 damla
yikandiktan sonra tizerine 0.5 mL K,CrOy ¢ozeltisi damlatilir.

amony2 M amonyak ¢ozeltisi ilave
edilip iyice karistirilip santrifiijlenir.

|
| |

2N asetik asitte ¢oziinmeyen sari
cokelek Pb yi gosterir.

Siyah gokelek Hg nin Gozeltide [Ag(NHy),]"
varhigm gosterir. bulunur. Cozeltiye 1 damla
KI ¢bzeltisi konur. Sari
cokelek Ag ii gosterir.
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Katyon II Grubu Iyonlarini igeren Cdzeltinin Sistematik Nitel Analizi

Hg*", cu®*, Pb*", Cd*, Bi**, As*", Sb>, Sn*
(I Grup Katyonlar1 Igeren Cézelti)

4-5 mL bir santrifiyj tiipline alinir ve bu ¢ozeltiden H,S gegirilir

veya bir ka¢ damla tiyoasetamit ¢ozeltisi ilave edilir. Olusan ¢okelek
santrifiijle ayrilir.

Cokelek (IIA)

Cozelti(IIB) (As>", Sb>", Sn>")
(Cus, PbS, HgS, CdS, Bi,S3)

1 mL 3M HNOs ilave edilir

ve su banyosunda 4-5 dak 1sitilir
ve santrifiijlenir

Cokelek (HgS) Cozelti (Cu®*, Pb**, Cd*', Bi*H)
1-2 damla der HNO;3 Der NHj ilave edilir ve
3-4 damla der HCl santrifiijle ayrilir
su banyosunda kuruluga
kadar suharlastirilip
1-2 ml saf suda ¢6ziildiikten
sonra 1-2 damla KI(a Cokelek(Bi(OH);, Pb(OH),) 5oalt] 2+
ilave edilir K1rm121( Y Cozelti ([CANH5)4l™ , [Cu(NH3)4]")
renk Hg yi.gésterir. 1-2 mL 2N NaOH P
v su banyosunda sitilir ve Cozelti ikiye ayrilir
santrifiijle ayrilir l l
Cokelek(Bi(OH),) ~ Cozelti(PbOy) Asetik asit + Cozelti mavi ise
0.5 mL Asetik asitle Ferro siyaniir ¢6z.  CN” ¢ozeltisi ilave
SnCl, asitlendirili kahverengi ¢cokelek edilip H,S gegirilir
p p g
. . 2. i Cu 1 gosterir. sar1 ¢okelek (CdS)
Slyah .renk Bi CI'O4 . ilave CdlllI: Cézeltinin koyu cd y] gésterir'
gosterir. S?rl ggkelek Pb yi mavi rengi de Cu 1
gosterir.

gosterir.
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Cozelti(11B) (As>", Sb3*, Sn?")

2M HCl ile asitlendirilir

Olusan 606kelek santrifiijle

ayrilir. Cokelek tizerine 1 mL der HCI1 konup

su banyosunda 1sitilirak ¢oziiliir. Santrifiijle ayrilir.

Gokelek (As;S3) Gozelti (Sb**, Sn*)
1 mL der NH; de gozulip Cozelti ikiye ayrilir
santriftjle ayrilan ¢ozelt
tizerine der H,SO,4 ve Zn konur
Tlpun bodaz kysmyna CuCl ¢ozeltisine l
batirilmis pamuk yerlestirilir
Tiipiin agz1 ise AgNO3 ¢ozeltisine NH3 ile kalevilendirilip Bir kac parca ¢inko
daldirilmus stizgeg kagidi kapatilir. 0.2 g oksalik asit atilip parlama deney
Stizgeg kagidinin kararmasi As yi ilave edilip H,S gegirilir yapilir. Pozitif netice

gosterir Turuncu renk Sb yi gosterir. Sn 1 gosterir.
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DENEY 3: KATYONLARIN NiTEL ANALIZI

IV. GRUP KATYONLARI TANIMA TEPKiMELERI

Bu grubun katyonlar1 baryum (Ba?*), kalsiyum (Ca?*), magnezyum (Mg?*) ve
stronsiyum(Sr?*) dur. IV. Grup katyonlar1 olarak ¢oken dort element, peryodik cetvelin I A
grubu elementleridir. Kimyasal 6zellikleri oldukga birbirine benzeyen bu katyonlar sadece 2+
ylikseltgenme basamagina sahiptirler ve kompleks iyon olusturma egilimleri ¢ok zayiftir. Bu

grup katyonlarinin hepsinin suda az ¢6ziiniir tuzlar1 karbonat ve fosfatlaridir.

Ayrica Ba®*, Ca?, Mg?* ve Sr?* katyonlar1 karakteristik alev renkleri verirler. Yeterince
yiiksek 1siveren bir bunsen alevine metallerin 6zellikle uguculugu yiiksek kloriir tuzlarinin
cOzeltisi tutulacak olursa, 1s1 etkisiyle buharlasma kuruma erime ve gaz haline gelme
adimlarini takiben metaller atomlasir. Alevde uyarilan (eksite olan) atomlarin elektronlart
daha yiiksek enerji seviyelerine ¢ikarlar. Daha sonra elektronlar tekrar eski enerji seviyelerine
donerken degisik dalga boylarinda 1sinlar yayinlarlar (emisyon). Bu 1sinlarin dalga boylar1 her
atom igin farkhdir. Ciplak gézle dalga boyu 4000-8000 A arasinda olan 1sinlar
gbzlenebildiginden, eksite olan her atomun yaydigi isinlar ¢iplak gozle goriilmezler. Ayrica
birden fazla atomun birlikte bulunmasi halinde de, birinin yaydig: 1sinlar digeri tarafindan
kapatilabilir. Bu durumda filtreler veya spektroskop kullanilir. Elementlerin bu sekilde
taninmasina yarayan analiz dalma spektral analiz denir. Bu yontemin duyarlihg 1075-1078

g’dir.

Yikseltgen
kisim

isli Bélge
En sicak Bolge

indirgen
Kisim

Soguk Bilge

P BUNSEN BEKI
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Metal tuzunun formiiliine MA dersek, dordiincii ve besinci grup katyonlarinin alevde

degisik renkler vermesinin temel mekanizmasi asagidaki gibi 6zetlenebilir:

1. Cozelti alevde platin tel lizerinde 1sitilarak suyu buharlagtirilir.
181
MA(g6zelti) ——> MA(kat1)  (Platin tel lizerinde)

2. Platin tel iizerindeki kati1 1s1yla gaz haline geger.
181
MA(kat1)) —— MA(gaz)

3. Gaz halindeki bilesik 1s1yla atomlarina ayrisir.
151
MA(gaz) —— M + A

4. Metal atomlari 1s1 enerjisi alarak uyarilirlar.
151
M —— M*

5. Uyarilmis metal atomlar1 kararli olan temel haline donerken almis oldugu 1s1
enerjisini 1§1n halinde yaynlar.
M* ——— M + h (alev rengi)

Biitlin 1s1nlar belirli bir enerjiye sahiptirler. Buna 1s1ma enerjisi adi verilir. Bir 151ma

enerjisi, frekansi1 ve dalga boyu arasinda E= h = hc / bagintis1 vardir. Burada, E: enerji, h:

Planck sabiti, C: 151k hiz1, : dalga boyu ve : frekanstir.
Alevde 4. ve 5. Grup katyonlar1 asagidaki karakteristik renkleri olustururlar:
Baryum —— Sar1- yesil
Kalsiyum ——— Turuncu-kirmizi- tugla kirmizisi (kisa stireli)
Stronsiyum——— Koyu kirmizi- Karmen kirmizisi (fes kirmizisi)
Sodyum —— Koyu sar1 (uzun siireli)
Potasyum ——— Acik viyole

Platin Telin Kullanim ve Temizlenmesi
Alev denemesinde kullanilan platin telde alevi renklendiren herhangi bir yapismis
madde bulunmamalidir. Telin ucu kiigiik bir halka seklinde kivrilir ve sdyle temizlenir: Tel bir

deney tiipiindeki HCI’e daldirilir. Alevde kizil dereceye kadar 1sitilir. Bu islem tel alevde renk
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vermeyinceye kadar tekrarlanir. Alev denemesi i¢in temiz platin tel denenecek ¢ozeltiye

daldirilir ve renksiz gaz alevinin oksitleyici kismina tutulur.

Deneyin yapilisi:

Alev denemesinde kullanilmak iizere hazirlanmis cam c¢ubuk ucuna tutturulmus platin tel,
once derisik HCI ¢ozeltisine batirildiktan sonra alevin en sicak bolgesine artik aleve renk
vermeyinceye kadar tutularak, dnceki kalintilarindan kurtarilir. Incelenecek katyonun veya
ornegin derisik HCI ile asitlendirilmis ¢ozeltisine Pt halka kismi daldirilarak once alevin
diisiik sicaklik bolgesinde suyunun ugurulmasi saglanir, sonra yavasca alevin daha {ist
kismindaki sicak bolgeye cikartilarak alevde olusan renklenme izlenir. Emin olmak i¢in bu
islem birka¢ kez yinelenir. Sodyum alevinin baskin oldugu durumlarda potasyum varligina
bakilirken kobalt camindan yararlanilmalidir. DIKKAT: Alev denemesi sirasinda Pt telin

cama tutturuldugu boélge ve cam ¢ubugun aleve temas etmemesine 6zen gosterilmelidir.

BARYUM IYONU (Ba?")
a) Amonyum hidrojen fosfat ¢ozeltisi (NHz)2HPO4 :

3-4 Damla Ba?* ¢ozeltisine 10 damla su, 7-8 damla 0.5 M (NH4),HPO4 ¢dzeltisi ekleyip
cozeltiyi 6 M NHjs ile kuvvetlice bazik yapin.

3Ba** + 2HPOs +2NHs; — Ba3(POs)2x) +2NH4"

b) Amonyum karbonat ¢ozeltisi (NH4)2COg:

3-4 Damla Ba?* ¢ozeltisine 10 damla su, 3-4 damla 2 M (NH4)2COj3 ¢ozeltisi ekleyin.
Ba’* + COs> — BaCOsy

c) Alev Deneyi:

4-5 damla Ba?" ¢ozeltisine 5 damla su, 4-5 damla derisik HCI ekleyin. Derisik HCI ile alevde
renk vermeyinceye kadar temizlenmis platin teli, Ba?" ¢ozeltisine batirip bek alevinin

yiikseltgen kismina tutun. Alevdeki sar1 yesil renk Ba®* iyonunun varligim gosterir.
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STRONSIYUM iYONU (Sr?")
a) Amonyum Hidrojen fosfat ¢ozeltisi (NH4)2HPO4 :

3-4 Damla Sr?* ¢ozeltisine 10 damla su, 7-8 damla 0.5 M (NH4),HPO4 ¢ozeltisi ekleyip
cozeltiyi 6 M NHs ile kuvvetlice bazik yapin.

3Sr** + 2HPOs +2NH; — Sr3(POs)ar) +2 NH4*

b) Amonyum karbonat c¢ozeltisi (NH2)2COs:

3-4 damla Sr?* ¢ozeltisine 10 damla su, 3-4 damla 2 M (NH4)2COs ¢ozeltisi ekleyin.
Sr* + COs> — SrCOsx

c) Alev Deneyi:

4-5 damla Sr?* ¢ozeltisine 5 damla su, 4-5 damla derisik HCI ekleyin. Derisik HCI ile alevde
renk vermeyinceye kadar temizlenmis platin teli, Sr?* c¢ozeltisine batirip bek alevinin
yiikseltgen kismina tutun. Alevdeki koyu kirmizi (karmen) renk Sr?* iyonunun varligini

gosterir.
KALSIYUM iYONU (Ca?) ON DENEMELERI
a) Amonyum Hidrojen fosfat ¢ozeltisi (NH4)2HPO4 :

3-4 Damla Ca?" ¢bzeltisine 10 damla su, 7-8 damla 0.5 M (NHa):HPO4 ¢ozeltisi ekleyip
cozeltiyi 6 M NHa ile kuvvetlice bazik yapin.

3Ca** + 2HPOs#* +2NHs — Ca3(POs)2kxy +2NH4*

b) Amonyum karbonat c¢ozeltisi (NHz)2COs:

3-4 Damla Ca?" ¢ozeltisine 10 damla su, 3-4 damla 2 M (NH4).COs ¢ozeltisi ekleyin.
Ca?* + CO3> — CaCOs

c) Alev Deneyi:

3-4 Damla Ca?* ¢ozeltisine 5 damla su, 4-5 damla derisik HCI ekleyin. Derisik HCI ile alevde
renk vermeyinceye kadar temizlenmis platin teli, Ca?" ¢ozeltisine batirp bek alevinin

yiikseltgen kismina tutun. Alevdeki tugla kirmizi renk Ca?* iyonunun varligini gosterir.
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MAGNEZYUM IiYONU (Mg?")
a) Amonyum Hidrojen fosfat ¢ozeltisi (NH4)2HPO4 :

3-4 damla Mg?* ¢ozeltisine 10 damla su, 7-8 damla 0.5 M (NH4)HPO4 ¢ozeltisi ekleyip
¢ozeltiyi 3 M NHs ile kuvvetlice bazik yapin.

Mg®* + HPOs> +NHs + 6H20 — MgNHsP0O4.6 HO

b) Amonyum karbonat c¢ozeltisi (NH2)2COs:

2-3 damla Mg?* ¢ozeltisine 10 damla su, 2-3 damla 2 M (NH4)2COs3 ¢ozeltisi ekleyin.
2Mg®* + 2C0z* + H20 — MgCO3.Mg(OH)z + CO:x.

Veriler ve Gozlemler:

Katyon Reaktif Renk Gozlem

BaZ* (NH2)2HPO4

(NH4)2CO3

Alev Deneyi

Sz (NH2)2HPO4

(NH4)2CO3

Alev Deneyi

Ca®* (N H4)2 HPO4

(NH2)2CO3

Alev Deneyi

|\/|g2+ (N H4)2HPO4

(NH2)2CO3




24

V. GRUP KATYONLARI TANIMA TEPKIMELERI

Bu grubun katyonlart amonyum (NH4"), sodyum (Na*) ve potasyum (K") dur. Bu iyonlarin
birka¢ istisna diginda biitiin tuzlar suda ¢oziliniir. Bu nedenle bu grup i¢in herhangi bir

coktiiriicii reaktif yoktur.

SODYUM iYONU (Na*)
a) Cinko uranil asetat ¢ozeltisi:

2-3 damla Na* ¢ozeltisini bir saat camina damlatilir. Uzerine ¢inko uranil asetat (uranil asetat

+ ¢inko asetat) ¢ozeltisinden 2—3 damla eklenir.

Na® + Zn?"+3U02%" +9 CH3COO — NazZn(UO)3(CH3COO0)e

Olusan sar1 gokelek Na* iyonunun varhigini gosterir.

b) Alev Deneyi:

4-5 Damla Na* ¢ozeltisi tizerine 5-6 damla su ve 5-6 damla derisik HCI ekleyin. Derisik
HC1 ile alevde renk vermeyinceye kadar temizlenmis platin teli, Na* ¢ozeltisine batirip alevin

yiikseltgen kismina tutun. Alevdeki parlak sari renk Na* iyonunun varligini gosterir.

POTASYUM IYONUNU (K

a) Sodyum kobalt(III) hekza nitrit ¢cozeltisi NasCo(NO2)s:

2-3 Damla K* ¢ozeltisini bir saat camma damlatilir. Uzerine 2-3 damla sodyum kobalt(l11)

hekza nitrit ¢ozeltisi eklenir (ortamda AgNOs ¢ozeltisi bulunursa duyarlilik artar).
2K*+ Na* + Co(NO2)s> — NaK,Co(NO2)s
Olusan agik sar1 ¢okelek Na* iyonunun varligini gosterir.

b) Alev Deneyi I:

4-5 Damla K* ¢ozeltisi tizerine 5-6 damla su ve 5-6 damla derisik HCI ekleyin. Derisik HC1
ile alevde renk vermeyinceye kadar temizlenmis platin teli, K™ ¢ozeltisine batirip alevin

yiikseltgen kismina tutun. Alevdeki agik eflatun renk K* iyonunun varhigini belirler.
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c) Alev Deneyi Il :

4-5 Damla K* ve 4-5 damla Na* ¢6zeltisini bir tiipe koyup tizerine 6-7 damla derigik HCI
ekleyin. Alev deneyini bir kez ¢iplak gbzle, bir kez de kobalt camiyla yapiniz.

AMONYUM IYONU (NH4")

Sodyum hidroksit ¢ozeltisi (NaOH):

3-4 Damla NH4" ¢6zeltisi tizerine 5 damla su ve 4-5 damla 3 M NaOH ¢ozeltisi ekleyip su
banyosunda 1sitin. Cozelti 1sitilirken agiga ¢ikan NH3z gazi birkag yolla belirlenebilir. (Bu
deneyler cozelti 1sitildiktan hemen sonra yapilmali, aksi takdirde NHz gazi ortamdan

uzaklastig1 i¢in, amonyum iyonunun varligi izlenemez.)

NHs* + OH" — NHs;+ H0
* Kokusu ile (deney tiiplinii 1sittiktan sonra tiipiin kenarindan dikkatlice koklanir),

* Tipiin agzina tutulan derisik HCl'e batirilmis cam ¢ubuk {izerinde olusan NH4ClI
dumanlan ile,

* Islatilmis kirimizi turnusol kagidinin maviye doniismesi ile (turnusol kagidi tiipe
degdirilmeden, tiipiin lizerinde pens ile tutulmalidir),

* Civa(l) nitrat ile 1slatilmis siizge¢ kagidinin tlipiin agzina tutuldugunda siyahlasmasiyla
(ortamda arsenik olmamalidir).

Hg2(NO3)2 + 2 NHz — Hg(NH2)NOs + Hg + NHsNO3

Veriler ve Gozlemler:

Katyon | Reaktif Renk Gozlem
Na* Cinko uranil asetat

Alev Deneyi
K* NasCo(NO2)s

Alev Deneyi-I

Alev Deneyi-II
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NH4*

NaOH-Koku

NaOH-HCI ¢ubuk

NaOH-Turnusol

NaOH-Hgz(NOs),
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DENEY 4: ANYONLARIN NiTEL ANALIZi

KARBONAT iYONU (CO3%)
Deney 1. Siilfiirik asit ¢ozeltisi (H2SOa):

Karbonat igeren ¢ozeltiye 5-6 damla 3 M siilflirik asit damlatilir. Cikan gaz bir tiip
icerisindeki Ca(OH)2 veya Ba(OH). ¢ozeltisi igine gonderilir. Bu ¢ozeltilerde meydana

gelecek bulanma karbonat iyonunun varligini gosterir.

Ba(OH)2 + COp =— BaCO3; + H,O

Bulanma veya
beyaz ¢cokelek

Deney 2. Ug ayr deney tiipiine 1’er mL numune alinip birinin iizerine 0.1 M kursun,
ikincisine 0,1 M kalsiyum ve sonuncusuna da 0,1 M aliiminyum ¢o6zeltisi damlatilir. Beyaz
cokelek meydana gelmisse, bu karbonat iyonunun varligini gésterir. Daha emin olmak i¢in
cokelekler saf su ile yikanarak ¢okelek lizerine 3M siilfiirik asit ¢ozeltisinden ilave edilir. Asit
ilavesiyle kursun ve kalsiyum karbonatlar gaz ¢ikarak ¢oziindiigii halde aliiminyumda bir gaz
¢ikist olmaz. Clinkli aliminyum ¢d&zeltisine karbonat ilavesiyle aliiminyum karbonat degil,

aliiminyum hidroksit ¢oker.
Pb*? + CO3? === PbCO; (Beyaz ¢ikelek)
Ca™ + CO5? CaCOj3 (Beyaz cokelek)
Al(OH); + HCOj3 (Beyaz ¢okelek)

A"+ CcO3? + HO

SULFAT iYONU (S0+%)
Deney 1: Numuneden alinmis yarim mL kadar kisim iizerine asitlendirildikten sonra bir kag
damla 0,1M baryum kloriir ¢cozeltisi ilave edilir. Eger beyaz bir ¢okelek meydana gelmis ise

bu BaSOudir ve siilfat iyonunun varligini gosterir.

Ba*? + S04° BaSO, (Beyaz cokelek)

Deney 2: Numune iizerine bir ka¢ damla HCI asit ve bir ka¢ damla da 0,1M Pb(NO3).
cozeltisi ilave edilir. Beyaz bir ¢okelek PbSO4’1 gosterir. Bu ¢okelek derisik nitrik, siilfiirik

asit, amonyum asetat ve sodyum hidroksitte ¢oziiniir.
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Pb*? + SO, PbSO, (Beyaz ¢okelek)

TiYOSULFAT iYONU (S203%)

Deney 1: Bu iyonun en spesifik reaksiyonu, glimiis iyonu ile verdigi reaksiyondur. Tiyosiilfat,
Ag' iyonu ile beyaz bir ¢okelek verir. Bu ¢okelek kararsizdir ve beyazdan beyaz-sari-turuncu-
kahverengi ve siyaha kadar renk degistirir. Bu renk degisimleri sonucu elde edilen siyah

cokelek tiyosiilfat iyonunu gosterir.

2Ag" + S$,037 =——= Ag,S,0;3 (Beyaz cokelek)

Ag,S,03 +2 Hy,0 === Ag,S + H30 "+ HSO, (siyah cokelek)

SULFIT iYONU (S03%)

Deney 1: Numunede bisiilfit iyonu yoksa bir miktar numune gaz absorbsiyon cihazinin
tiibiine alinarak iizerine ¢ok az sodyum karbonat ve 3M siilfiirikasit ¢ozeltisi ilave edilir.
Cikan gaz diger tiipde bulunan nitrik asitli ve potasyum permanganatli baryum kloriir

cozeltisine gonderilir. Pembe-beyaz renkli bir ¢okelegin olusumu siilfit iyonunu gosterir.

SOz2+2H" H,0 + SO,
Ba*2+ SO, BaSO, (Beyazcokelek)
FOSFAT IYONU (PO:%)

Deney 1: 5-10 Damla PO+ ¢ozeltisinden alimir ve 4M HNO3 asit ile asidik yapildiktan sonra
0,1 g kadar tartarik asit ilave edilir. BOylece tartarik asitle fosfat iyonlar1 kompleks halinde
baglanmis olur. Sonra ¢ozeltiye amonyum molibdat ¢ozeltisi ilave edilir ve yaklasik 40°C ye

kadar su banyosunda sitilir. Sar1 bir ¢cokelek meydana gelmisse bu fosfat iyonunu gosterir.

H2PO4- +12 MOO4-2+ 22 H++ 3N H3 _— (N H4)3PO4.12 MOO3 +12 HZO

Deney 2: 5-10 Damla POs* ¢ozeltisinden aliir ve iizerine birka¢ damla 0,1 M AgNOs
cozeltisi damlatilir. Sar1 bir ¢okelek fosfat iyonunu gosterir. Meydana gelen bu ¢okelek 6M
NHz, 6M HNO3 de ¢6ziiniir.

3Ag'+ PO,
AgzPO,4 +6 NH3
AgzPO,4 +3HNO3

Ag3POy4 (Sary Cokelek)
3 Ag(NHs), + PO, 3(Gozinme)
3AgN O3+ H3PO, (Goziinme)

BORAT iYONU (BOz, BOs*, B.0+*)
Deney 1: 5-10 Damla borat ¢ozeltisinden alinir ve iizerine 2-3 damla derisik stilfiirik asit ilave

edilir. Borat iyonu mevcut ise beyaz kristalin bir ¢okelek ayrilir.
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BO, + H'+ H,O=<——== H,BO, (Beyazctkelek)

BROMUR iYONU (Br)

Deney 1: 5-10 Damla Br ¢ozeltisinden alinir ve tizerine 0,5 mL kadar kloroform veya
karbontetrakloriir ile 2-3 damla Klorlu su (Cl2 ¢6ziinmiis su) ilave edilerek ¢alkalanir. Organik
faz aciga ¢ikan bromdan dolay1 portakal rengini alir. Klor, bromdan daha aktif oldugu igin
indirgenir ve bromiir iyonlarini brom gazina yiikseltger. Br~ iyonlar1 organik g¢oziiciilerde

coziinmezken Br, ¢oziiniir ve portakal rengi bu ¢oziinmeden kaynaklanir.

C|2 +2Br 2CI + Br,

Klorlu suyun fazlasi reaksiyonu bozar.

Deney 2: 5-10 Damla Br~ ¢ozeltisinden alinir ve tizerine 0,1 M AgNOs ¢6zeltisnden ilave
edilir krem rengi bir ¢okelek Br™ iyonunu gosterir. Cokelek ikiye ayrilir birin iizerine lizerine
0,1 M NaxS:03 digerine 6 M NHs ilave edilir. Eger ¢cokelek tliyosiilfatta ¢oziiniir amonyakta
¢Oziinmezse Br™ iyonunu gosterir.

IYODUR iYONU (I")

Deney 1: Iyodiir iyonunu tanimak igin en karakteristik deney, Pb*? iyonu ile verdigi
reaksiyondur. Numuneye 3-4 damla 0,1M kursun asetat ¢ozeltisi damlatilir. Sar1 bir ¢okelek
meydana gelmisse, ¢okelek santrifiijlenerek ayrilir ve yikanir. Yikanmis ¢okelek tizerine sicak
su ilave edilerek ve 1sitilarak ¢oziiliir. Sogumaya birakilan ¢ozeltiye ¢ok parlak, altin sarisi

kristallerin olusumu iyodiir iyonunu gosterir.

+2 +

Pb 21 Pbl, (sar1¢okelek)

Deney 2: Klor, aym sekilde bilesiklerinde iyodun yerine gecerek iyodu agiga ¢ikarir. Iyotlu
cozeltiye karbon tetrakloriir ile birka¢ damla klorlu su (Clz2 ¢ézlinmiis su) ilave edilir ve

calkalanirsa karbon tetrakloriir faz1 mor renk alir. Bu renk agiga ¢ikan serbest iyodu gosterir.

Ch+21 2CI' + 1, (ccl, 'de mor renk)

TIYOSIYANAT VEYA RODANUR (SCN))

Deney 1: Tiyosiyanat iyonuda giimiis ile ¢okelek veren iyonlardandir. Numune iizerine 0,1M
AgNO3 ¢ozeltisi damlatilir. Beyaz bir ¢okelek meydana gelmisse ¢okelek iki kisma ayrilarak
biri tizerine 6M NH3 digerine 1M HNO3 ilave edilir. Tiyosiyanat iyonundan meydana gelen

cokelek 6M NH3 de ¢oziiniir. Buna karsilik 1M HNO3z’de ¢oziinmez. Bu durum tiyosiyanat

iyonunun varligini gosterir.
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Ag" + SCN’ AGSCN (Beyaz gokelek)

Deney 2: 5-10 Damla SCN- c¢ozeltisinden alinir ve iizerine birkag damla 0,1M CuSO4
cozeltisi damlatilir. Siyah renkli ¢okelek SCN™ iyonunu gosterir.

Cu'+2SCN’ Cu(SCN),

NITRAT IYONU (NO3)
Deney 1: Amonyum iyonunu igeren katt numune iizerine derisik siilfiirik asit ilave edilip
1isitildiginda kahve renkli bir gaz ¢ikisi nitrat iyonunu gosterir.

H,SO4 + NOg =<=—==HSO, + HNO3
4HNO3 ==—= 4NO, + 0O, + H,O (Kyrmyzy-kahverengi dume

Deney 2: En 6nemli taninma deneyi, halka deneyi adi verilen denemedir. Bunun i¢in 1 mL
NOs igeren ¢ozeltiye 5-6 damla 0,1M FeSOj4 ¢ozeltisi damlatilir. Bir pipet yardimiyla veya
tiipiin kenarindan ¢ok dikkatle derisik siilfiirik asit, altta ayr1 bir faz teskil edecek sekilde ilave

edilir. Iki faz arasinda meydana gelen kahve renkli halka nitrat iyonunu gosterir.

ASETAT IYONU (CH3COO")
Deney 1: 5-10 Damla CH3COO" igeren ¢ozeltiye 3M siilfiirik asit ilave edip 1sitildiginda bir

sirke kokusu duyulursa bu asetat iyonu varligin1 gosterir.

H'+ CH;COO" CH3;COOH

Deney 2: 5-10 Damla CH3COO™ igeren ¢ozeltiye 0,1M FeClz ¢ozeltisi ilavesinde kirmizi
renkli bir ¢6zelti ve bunun 1sitilmasiyla kahve renkli bir ¢okelek meydana geliyorsa bu asetat

iyonunu gosterir.



Veriler ve Gozlemler:
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Anyon Reaktif Renk Gozlem
COs* H2S04-Ba(OH)2
Pb2+
Ca2+
A\
SO4* BaCl»
Pb(NO3).
S204% Ag*
SOs* Na>COs + HS04
PO, (NH4)2M004
AgNO3
BO, BO3* B,O7* H2SO4
Br Clz
AgNO3
I Pb?*
Cl,
SCN- Ag*
Cu2+
NOz H2SO4
Halka Deneyi

FeSO4+ H2SO4
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DENEY 5: KIMYASAL REAKSiYONLARDA ISI DEGiSIMLERININ OLCUMU

Kimyasal ya da fiziksel degisimler, sik sik 1simnin artmasi ya da azalmasi durumunda
ortaya c¢ikan olaylardir. Isinin bulundugu ortamdan serbest birakilmasi ile ilgili yontem
“ekzotermik” olarak nitelendirilirken tersi durumda absorbe edilmesi de “endotermik™ olarak
isimlendirilir. Olgiilen ydntemler igerisinde 1smnin yayilimi ya da absorbe edilmesi ile ilgili
kantitatif 6lgiimlerin yapilabilmesi kimyasal bir reaktivitenin anlasilabilmesine yardimci olan
diger parametreler ve bag uzunluklar1 hakkinda 6nemli bilgileri sunmada imkanlar saglar. Bu

boliimde bu Ol¢limlerin nasil yapildigini inceleyecegiz.

Deneye Hazirlanma

Bu boliimde deneylerle ilgili yapilmasi gereken tiim ifadeleri okuyun ve laboratuar dncesi
hazirliklariniz1 yapin. Anlasilmayan (net olmayan) herhangi bir konuda yardim almak

icinde test kitabimizdaki uygun boliimii inceleyin.

Giris
Genelde bir olayin meydana gelebilmesi i¢in gerekli olan sartin AG < O (negatif)
olmasi halidir. Burada AG = AH — T(AS) denklemi islev gormektedir. Bu denklemdeki

semboller soyle ifade edilebilir:

AG: Serbest Gibbs Enerji Degisimi
AH: Entalpi Degisimi
AS: Entropi Degisimi

T: Kelvin Cinsinden Mutlak Sicaklik
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Bu denklem sayesinde “entropi” degisimleri, reaksiyonun kendiliginden olup olmadig1 ve

151 degisimleri Olgiilerek Gibbs serbest enerji degisimleri bulunur.

Bu deneyde, ii¢ sistem iizerinde duracagiz. ilk olarak, hidrojen peroksitin (H202) ayrisimi
(dekompose olmasi) calisilacaktir. Calismanin bu kisminda, bir mol H20; ‘in ayrigma
entalpisini bulacagiz. Bu kantitatif deger, H2O2 ve onun ayrigma iiriinlerinin her ikisinde de
mevcut olan bag uzunluklari ile alakalidir. Ikinci asamada, anhidro bakir(ll) siilfatin
hidratlasma 1s1s1 6l¢iiliir. Bu 6l¢iim bize su molekiilleri ve bir Cu*? iyonu arasindaki bagm
kuvvetini verir. Son asamada, endotermik bir islem olmasi agisindan su igerisindeki NH4Cl
cozeltisi ¢oziillir ve incelenir. Boylece; bu yontemin, kimyasal ve fiziksel degisimleri
etkileyen (degisimler lizerine etki yapan) 1s1 enerjisi ve entropinin rolii izerinde

yogunlastig1 goriilecektir.

Termokimyasal Olglimler, bir kalorimetre kullanilarak yapilir. Kalorimetreler genel
olarak ¢ok iyi izole edilmis ve bu nedenle gevte ile 1s1 alig verisinin ¢ok az oldugu cihazlardir.
Dogru bir caligma yapabilmek i¢in ¢ok hassas kalorimetrelerde mevcuttur. Bununla birlikte
basit fakat etkili bir kalorimetre de, kiigiik bir strafor kahve bardagindan yapilabilir (Sekil
1°de gosterildigi gibi). I¢ i¢e girmis iki adet strafor bardak kullanilmasi daha uygundur. Bu
durum yapilan aragtirmalarin giivenirliligi ve yeterliligi agisindan oldukga tatminkar olacaktir.
Strafor bardakta (kalorimetreden) meydana gelen kayip ya da absorblanan 1s1 kiigiiktiir,

dikkate alinmayabilir.

Sekil -1-
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Boliim 1: Hidrojen Peroksitin Ayrisma Yontemi

(1) Sekilde gosterildigi gibi temiz bir bos kalorimetre hazirlanir. Hidrojen peroksit son
derece reaktif bir maddedir. Hatta, bu deneyde kullanilan % 10’luk seyreltilmis ¢ozelti
bile dikkatle kullanilmalidir. El ile yada elbise ile temas ettirilmemelidir. Temas
durumunda hemen bol soguk su ile yitkanmalidir.

(2) Dereceli bir meziir kullanarak, % 10’luk H2O» ¢o6zeltisinden 25 ml kaloriimetreye
konur ve kalorimetre i¢erisindeki ¢6zeltinin baslangi¢ sicakligi kayit edilir.

(3) Akabinde hazirlanan (veya mevcut olan) 2.5 Molar KI ¢ozeltisinden 2.0 ml ilave et.
Potasyum iyodiir, asagidaki esitlie gore hidrojen peroksitin ayrismasinda katalizor

olarak gorev yapacaktir.

H202 (aq) — H20 (1) + % 02 (g) + 181

Kalorimetredeki ¢ozelti yavasga karistirilir ve zamana baglh kalarak 1s1 artis1 not edilir.
Reaksiyon karisiminin maksimum sicakligi kayit edilir.
(4) Ayrisma tamamlandiktan sonra kalorimetrenin igerisindeki karisim bir behere

bosaltilir ve sogumaya birakilir. Bir meziir kullanarak bu ¢6zeltinin hacmini 6l¢iiliir.

Hesaplamalar

Is1, hidrojen peroksitin ayrigimi ile meydana gelir. Bu durum kalorimetre igerisindeki
sicakligin artmasina neden olur. Hidrojen peroksitin ayrigmasi ile agia ¢ikan 1s1 miktart,
¢ozelti tarafindan alinan 1s1 ile esdegerdir (burada dikkat edilecek bir durumda,
kalorimetreden kayip seklinde agiga cikan 1smmin dikkate alinmamasidir). Kalorimetre

icerisindeki ¢ozelti tarafindan kazanilan q 1s1s1 su sekilde hesaplanir:

g = (m)(s)(At)
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Burada; s: ¢Ozeltinin spesifik 1sis1,
At: sicaklik degisimi
m: ¢6zeltinin kiitlesidir.

Kalorimetredeki ¢ozelti esas itibari ile su oldugu icin spesifik 1sisinin suyunki ile ayni
oldugu kabul edilebilir. Bu degerde, 4.18 j / g -c dir. Yogunlugu da aym sekilde su ile ayni
olup 1 g/ ml dir.

Buna gore:

[P

(1) Yukarida anlatilanlari esas alarak “q” y1 hesaplanir (fakat sunu unutma, siirekli veya sabit
basingta q = AH dur).

(2) H202’in molii basina agiga ¢ikan 1s1 hesaplanir. Bunu yapmak i¢in ise, kag gram H202 in
kullanildig1 hesaplanmalidir. Cozeltinin agirlik¢a %10°luk H20: igerdigi hatirlanmalidir.

(3) Elde edilen degerler uygun bir sekilde kayit edilir.

Onemli: Reaksiyonda absorblanan veya aciga ¢ikan 1s1 miktari, q , reaksiyon esnasinda

olusan ve kopan bag kuvvetleri ile alakalidir.

Boliim 2: Bakar (II) Siilfatin Hidratasyon Entalpisi

Bakar (IT) Siilfatpentahidrat (CuSO4.5H20) mavi renkli iken, anhidro Cu (II) siilfatin
renksiz oldugu belirtilmisti (gosterilmisti). Bir hidrat tuzundan suyu uzaklastirmak igin 1s1
verilmesi gerekir. Bu anlatilanlarin tersine eger su, hidratlasma 6zelligine sahip bir katyona
ilave edilirse 1s1 agi8a ¢ikar. Bu deneyde, anhidro bakir (II) siilfatin hidratasyon 1sis1

belirlenecektir. Bagka bir ifade ile, reaksiyon esnasinda ag¢iga ¢ikan 1s1 Olgiilecektir.

CuS04(K) + 5H20(s) — CuSO4.5H,0(K)
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Yontem:

Bos bir porselen kapsiil tartilir.

Yaklasik 5 g CuSO4.5H20 bu kapsiile ilave edildikten sonra tekrar tartilir.

Bunzen alev beki kullanarak hidrat suyunu uzaklastirmak igin porselen kapsiil(kroze)
icindekiler ile beraber 1sitilir. Ara sira bunzen beki kenara g¢ekilerek topaklagmis CuSO4
dikkatli bir sekilde disariya tasirmadan parcalanir. Kapsiil icerisindeki maddenin
disartya tasmamasina dikkat edilmelidir.

Bakir (IT) siilfatin tiimii anhidrit formunda beyaz bir toz haline gelinceye kadar 1sitmaya
devam edilir.

Kapsiil sogumaya birakilir. Pargalanmayan herhangi bir kisim var ise ezilerek
parcalanir.

Kuru bir kalorimetre igerisine anhidrit bakir (II) siilfati yerlestirilir ve kalorimetre
kapatilir.

25 ml’lik suyun sicakligi ¢ok dikkatli bir sekilde 6l¢iildiikten sonra bir huni kullanilarak
kuru bakir siilfat iceren kalorimetreye ilave edilir.

Bakaur siilfatin tlimiiniin ¢6ziinmesini saglamak icin kalorimetre birka¢ dakika karistirilir.

Kalorimetre icerisindeki karigimin sicaklig 6l¢iiliir.

Not: Ayrica mavi renkli CuSO4.5H,0’1n ¢oziinme 1s1s1 da Slgiilmelidir. Iki 1s1 arasindaki fark,

bakir (II) ile ilk bes su molekiiliiniin etkilesiminden dogan birlesim 1sisidir. Bu durum

yukaridakine benzer sekilde yapilir.

(10) Daha onceden kurutulmus ve tartilmis kalorimetre igerisinde yaklagik 5 g

CuS04.5H,0 tartilir.

(11) Dikkatli bir sekilde 25 ml suyun sicakligr Olgiildiikten sonra huni kullanilarak

kalorimetreye ilave edilir.

(12) Bir dakika kanstirildiktan sonra dikkatli bir sekilde ¢ozeltinin son sicakligr 6lciliir. Bu

islemde sicaklik degisimi ¢ok kiiciik olup, kalorimetre igeriginin sicaklig1 azalacaktir.

(13) Mol basina diisen AH’1 hesaplamak i¢in bu on iki adimda elde edilen degerler kullanilir.



37

CuSO4 (k) + 5H.0 — CuS04.5H20 (k)

Hesaplamalar detaylari ile beraber asagida gosterilmistir.

Hesaplamalar:

25 ml su igine susuz bakir II siilfata ilave edildiginde bakir II siilfat pentahidrat

(CuS04.5H20) olusur. Bu olusumun iki basamakta gerceklestigi diisiiniilebilir.

1. Basamak: Kati susuz tuzun hidratasyonu

CuSO4 (K) + 5H,0 — CuS04.5H20 (K) (1) AH1

2. Basamak: Pentahidratin ¢6ziinmesi

CuS04.5H20 (k) + su — CuS04.5H,0 (aq) (2) AH2

Biitiin bu reaksiyonlarda saliverilen 1s1, (1) ve (2) reaksiyonlarinin entalpisinin toplamidir.

(yani AHz = AH1 + AH)

CuSO4 (K) — CuS04.5H,0 (aq) (3) AH3
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Ayrt ayri (2) ve (3) reaksiyonlarinin 1s1 degisimleri deneylerle belirlendigi igin (1)

reaksiyonunun 1s1 degisimi hesaplanabilir. Raporda sonuglar ve hesaplamalar gosterilmelidir.

Boliim 3: Amonyum Kloriiriin Coziinme Entropisi ve Entalpisi

CuS04.5H,0 ¢oziindiiglinde c¢ozeltinin sicakliginin diismiis olmasi sasirtic1 olabilir.
Bilimde ilk bulmacalardan bir tanesi bunun gibi endotermik sistemlerin nigin gergeklestigini
aciklamaktir. Cilinkii, genel olarak kimyasal sistemler ve dogal sistemler en diisiik enerjili

hale ulagsmak egiliminde oldugu bilinmektedir.

Daha sonraki yillarda bu bulmaca acikliga kavustu. Daha diisiik enerjili sisteme varma
egilimine ilaveten kimyasal sistemler, daha yiiksek entropiye ulasma egilimindedirler. Bu
durumda, bu iki temel egilim birbirinin karsit1 oldugu goriilmektedir. Coziinme oldugunda,

diizenli kristal 6rgii dagilir ve oldukea rastgele ve diizensiz yapi olusur.

Benzer islem reaktiflerden iiriine gidildiginde enerjideki artista net olarak goriiniir.
Sicaklikta diisme gozlenir c¢ilinkii ¢oziinmeyi gergeklestirmek icin gerekli enerji ¢evreyi
Olusturan su molekiillerinden elde edilir. CuSO04.5H20 1 suda kesin olarak ¢oziindigl
gbzlendiginden, rast gelelik (diizensizlik) etkisinin enerji gerektiren olay1 tersine cevirecek

kadar biiylik oldugu sonucuna varilir.

AG<O4); AG= AH-T(AS) (5)

Boylece AH terimi pozitif ve bu yiizden olayin istemli olmamasina ragmen, bu
yeterince pozitif AS ile ters yone donistiiriiliip negatif AG elde edilir. AH 6l¢iiliip esitlik 4 ve

5 g6z oniinde bulundurularak bu reaksiyon i¢in AS in minimum degeri hesaplanabilir.

Yontem:

(1) Deneyin daha anlagilabilir ve zevkli hale getirebilmek i¢in amonyum kloriiriin

¢Oziinmesinin endotermikm mi yoksa eksotermik mi oldugu tahmin edilir. Bunun igin bir



)
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test tiipii i¢ine 1 gr civarinda amonyum kloriir kristali yerlestirildikten sonra {izerine ¢ok
az miktarda su ilave edilip tiipiin dis yiizeyine dokunulur. Tiipiin bos hali sicaklig1 ile son

sicakligi karsilastirilir. Son sicakligi ilk sicaklifindan daha diisiik degil mi?

Not: Simdi q’yu 6lgebilmek i¢in kalorimetre kullanilacaktir. Béylece bu reaksiyon i¢in

gerekli olan AH deneysel olarak tayin edilecektir.

5 g civarinda amonyum kloriir hassas olarak tartilip kuru kalorimetre icerisine konur.

Bir meziir ile 25 ml su alinir ve suyun sicakligi ol¢iiliir.

Bir huni yardimu ile su kalorimetre igerisine dokiiliir.

Kalorimetre icerisindekiler bir dakika karistirllir ve sonunda dikkatli bir sekilde
¢oOzeltinin sicaklig 6l¢iiliir.

NH4CI’nin bir moliiniin ¢6ziinme entalpisi (AH) hesaplanir.

Amonyum kloriiriin bir moliiniin ¢éziinmesi i¢in minimum AS degeri hesaplanir. Bu AH

ile birlestiginde AG = 0 1 verecek (-TAS) terimine karsilik gelir.

AG=AH -TAS

0=AH-TAS AS = AH/T

Laboratuvar Oncesi Yapilmasi Gerekenler

(1) Reaksiyon igerisinde meydana gelen 1s1, reaksiyon esnasinda olusan ve kirilan bag
kuvvetlerinin yansimasidir. Kirilan her bag icin enerji gerektigi gibi olusan her bag
icin de enerji saliverilir. Boylece, AH degeri, bag kuvvetlerini degerlendirmede
kullanilabilecegi gibi bag kuvvetleri AH degerini tahmin etmede kullanilabilir. Bunun

icin asagidaki degerler kullanilabilir.

Bag Bag Enerjisi(kJ/mol)
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O-H 463
O-0O (hidrojen peroksit) 138
O-0O (molekiiler oksijen) 494

(Bu denklem her zaman hatirlanmalidir: H202 — H20 + %2 O3)

(2) Hidrojen peroksit bozundugunda sicaklik artar. Bu olayda, bir 6grenci 1sinin ¢evreye
verilmesinden ziyade ¢evreden alinmasi gerektigini savunabilir. Ayni 6grenci, amonyum
kloriir ¢6zeltisi durumunda sicakligin diismesinin 1sinin ¢evreye yayilmasindan olduguna

inanmak ister. Bu diisiincenin yanlis oldugunu agiklayan teferruatli bir rapor yazin.

Su ana kadar yapilan tiim gozlemleri net bir sekilde rapora yaz.

Rapor Icerigi

Boéliim 1. Hidrojen Peroksitin Ayrigsmasi

% 10’luk H202 ¢Ozeltisinin baglangi¢ sicakhign ~~ meememeeeeees
Reaksiyon iiriiniiniin (H20) son sicaklign ~~ smememeeeeeees
Sicakbikartist e
Cozeltininhacmi s
Reaksiyon esnasinda agiga ¢ikan 1s1(q) (hesapla goster) ~ semmemmemmeeee-
Bozunan H.Oz’nin mol sayisi (hesapla goster) ~ smeeememeeeeee-
Bozunan H2Oz’nin AH’1 (mol bagma) e

Hidrojen Peroksitin bag enerjilerinden hesaplanan mol basina entalpisi ----------------
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Boliim 2. Bakar (1) Siilfatin Hidratasyon Entalpisi

(A) Reaksiyonun Entalpi Degisimi (AH/mol) : CuSOs (k) + su — CuS0O4.5H.0 (aq)

Isitilan CuSO4.5H,O’un kiitlesi e

CuSO4.5H,0’unmol say1st e

Uretilen CuSOs’iinmol saytst e
25 ml suyun baslangi¢ sicaklign e
Cozeltinin son sicakhign e
Sicakliktaki degisim miktarn e
Reaksiyonda ag¢iZa ¢ikan 1s1 (q)(gOzelti tarafindan absorblanan 181) ~ ------==-=--------

Reaksiyonun AH/mol’ti CuSOs (K) + su — CuS04.5H,0 (aq) ---------------—--

(B) Reaksiyonun Entalpisi: CuSO4.5H,0 (k) + su — CuS04.5H,0 (aq)

CuSO4.5H,O’un kiitlesi s
CuSO4.5H,0’unmol say1st e
25 ml suyunilk sicakhgn e
Cozeltinin son sicaklign. e
Sicakliktaki degisim miktarn e
Reaksiyon tarfindan absorblanan 1s1 (q) (Cozeltiden kaybolan) ~ ===-==-===m=m---

Reaksiyonun AH’1 (mol basina)
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CuS04.5H20 (K) + su — CuSO4.5H.0 (aq) =

(C) Reaksiyonun Entalpi Degisimi CuSOa (k) + 5H20 (s) — CuS0O4.5H,0 (k)

Yukaridaki (A) ve (B) seceneklerindeki AH degerlerine ait hesaplamalari gosterin.

AH’ larin isaretlerine dikkat edilmelidir.

Boliim 3. Amonyum Kloriiriin Coziinme Entropisi ve Entalpisi

Amonyum kloriiriin Kiitlesi (mol hesab i¢in) ~ ==mmememeeeees
Amonyum kloriiriin mol sayist s

25 ml suyun baslangi¢ sicaklign e
Cozeltinin son sicaklign e
Cevreden absorblanmus 1s1 (Cozelti tarafindan) ~ —-memmmmmemeeees
Coziinmeden dolay1 olusan AH (mol bagina) ~ —-memmemeemeeeee-

Bu reaksiyon i¢in gerekli minimum AS degeri =00 o—-mmmmmmemm-e—e--

(Hesaplamalar yapilmalidir)
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DENEY 6: cis- ve trans-DIKLOROBIS(ETILENDIAMIN)KOBALT(IIT) KLORURUN

SENTEZi

Bu deneyde, kobaltin koordinasyon bilesikleri sentezlenecektir. Bir koordinasyon
bilesigi; merkezi bir metal atom ya da iyonuna ligand molekiillerinin kovalent olarak
baglandigi bir metal kompleksidir. Bu deneyde sentezlenecek kompleks iyonlar, 3+
oksidasyon basamagindaki bir kobalt iyonuna bagl iki etilendiamin ( Ho2N-CH2-CHz-NH2 ) ve
iki Klorir ligand: igerir. Boylece [Co (en)ZCIZ]CI genel formiilii her iki bilesigi ifade eder. Bu
formiilde en, etilendiamin i¢in bir kisaltmadir. Kdseli parantezler, pozitif ve negatif iyonlar
ayirmak i¢in kullanilir. Sekil-1°de gorildiigii gibi, ligandlar uzayda farkli sekillerde
diizenlenebildiginden iki farkli bilesik miimkiindiir. Bu farkli diizenlenmeler iki izomer i¢in

oldukea farkli 6zellikler dogurur.

YONTEM

Trans Izomerinin Sentezi

Asagida verilen islemler takip edilir ve gdzlenen biitiin olaylar not alinir.

1. Yaklasik olarak 3.0 g kobalt(IDkloriir hegzahidrat tartilir ve bir buharlastirma kabina
konulur.

2. Uzerine 7.5 mL su ve 11.0 mL % 10’ luk etilendiamin ¢dzeltisi ilave edilir.

3. Yarisina kadar su ile dolu bir beherin {izerine evaporator balonu yerlestirilerek bir buhar
banyosu hazirlanir. Evaporatér balonunun beherin kenarlarina oturmasina dikkat edilir.
Eger uymazsa uygun biiyiikliikte bir beher secilir.

4. Suyun diizenli bir sekilde kaynamasi saglanir. Gerektiginde behere su ilave edilir.
Buharlastiricida gittikge koyulasan portakal renkli siispansiyon gozlenmelidir.

5. Karisim 40 dakika buhar banyosunda bekletilir. Bu arada evaporatdr balonunun igerigi

devamli olarak kanistirilir. Az miktarlarda su ilave edilmek suretiyle ¢ozelti hacmi
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korunur. Siirekli karistirma ¢ok onemlidir. Ciinkii, stirekli karistirma kobalt 11 iyonunu

kobalt IIT iyonuna ylikseltgeyen oksijen ile temasi saglamaktadir.

NH, Cl

cis izomer trans izomer

kil 1. Diklorobis(etilendiamin)kobalt(IIT) iyonunun cis ve trans tormlari.

40 dakika gectikten sonra 9 mL 12 M derisik HCI ilave edilir. Her sey plandigi gibi
gerceklesirse renk bu noktada yesile doniisecektir.

Buhar banyosu ¢eker ocak igerisine alinir ve ince bir kristal olusana kadar 1sitmaya ve
karigtirmaya devam edilir ( yaklagik 1 saat ).

Buharlagtirmanin yapildig1 kap (beher ya da balon) bir soguk su banyosuna yerlestirilir ve
ara sira karistirmak suretiyle yaklasik 15 dakika bekletilir. Bu siire sonunda karisim oda
sicakliginda veya bu sicakliga yakin bir sicaklikta olmalidir.

Parlak yesil kristaller siiziiliir ( siizlintii kirmizi kahverengi olacaktir ).

Stizlintlinlin tamamen ayrilmasi beklenir. Daha sonra hunideki {iriine 5 mL 12 M HCI
ilave edilir. Bir spatiil ile kat1 hafifce karistirilir ve siizge¢ kagidi dikkatli bir sekilde
kazinir.

Kati 12 M HCI ile 5 mL’ lik kisimlar halinde 2 kez yikanir. Yikamalar arasinda
slizlintlinlin akmasi saglanir.

Nemli kristaller temiz bir evaporator balonuna aktarilir. Eger ileri asamalar i¢in yeterli
zaman yok ise kristaller, gelecek laboratuar dersine kadar kurumasi i¢in evaporator
balonunda bekletilir. Bununla birlikte, iriin slizge¢ kagidinda bir geceden fazla

birakilmamalidir.
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13. Buhar banyosunun {izerine konan evaporator balonu 1sitilir. Kurumanin sonunda bir spatiil
kullanilarak kuru madde toz haline getirilir.
14. Toz tamamen kurutuldugunda, tartilmis bir test tiipiine aktarilir ve tekrar tartilir.

15. Parlak yesil kristaller [Co(en),Cl,|CI.HCI.2H,O formiiliine sahiptirler. Bu formiil

kullanilarak % verim hesaplanir. Bu trans izomerinden yaklasik 0.3 g alinir. Bu miktar cis
izomeri elde etmek i¢in kullanilir. Geride kalan trans izomeri ise bir test tiipiine alinir ve

tizerine Uiriiniin adinin, % veriminin ve hazirlanis tarihinin yazildig: etiket yapistirilir.

Cis Izomerinin Hazirlanmasi

Cis izomeri trans izomerinden yapilir. Bununla birlikte, ilk 6nce kristallesen HCI
giderilmelidir.

1. Yaklasik 0.3 g trans izomeri alinir ve bir test tiipiine konulur. Uzerine 3 mL metanol ilave
edilir ve birka¢ dakika alkolle temasa birakildiktan sonra siiziiliir. Daha sonra olusan
kristaller siiziiliir. Geri alinan kristallerin rengi, kristallesen HCl kayboldugundan, daha

soluk yesil olacaktir.

UYARI:Metanoliin i¢ilmesi, korliik ve 6liimle sebebiyet verebilir.

2. Bes dakika veya daha fazla siire kristaller acik havada kurumaya birakilir. Kristallere
tutunan alkol kalmadigindan, kristaller 105 — 120° de ¢alisan firina yerlestirilir ve yaklasik
15 dakika bekletilir. Metanollii kristaller firina yerlestirilmez. Cilinkii, metanol buharlari
bir patlamaya veya yangina sebebiyet verebilir.

3. Daha sonra, kuru ve donuk renkteki kristaller miimkiin olan en az miktardaki su ile
¢oziliir. Cozeltinin rengi not edilir. 6 M NHs ¢6zeltisinden yarim damla ilave edilir.
Kuruyana kadar madde buhar banyosunda 1sitilir. Bu sirada madde mor renkte olan cis
izomer haline doniisecektir. Eger kalt1 hala yesilimsi ise tekrar suda ¢oziiliir. Uzerine
yarin damla daha 6 M NHz den ilave edilir ve tekrar kurumasi i¢in buhar banyosuna
yerlestirilir.

4. FElde edilen iriin tartilarak bir test tlipiine aktarilir. Deney tiipiiniin iizerine iiriiniin adinin,

% veriminin ve yapilis tarihinin yazildig: etiket yapistirilir.
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LABORATUAR ONCESI ODEV

1. “Hegzahidrat” teriminin manasini agiklayiniz.

2. Hazirladiginiz koordinasyon bilesiklerindeki pozitif ve negatif iyonlarin yiikleri nelerdir?
3. “Enantiomer” teriminin manasini agiklayiniz.

4. Hazirlanmis olan bu iki bilesikten (cis veya trans) hangisi enantiomerik bilesen ¢iftlerine

ayrilabilir?
5. Digeri nigin bu sekilde ayrilamaz?

Rapor asagidaki verileri icermelidir.

1. CoCl,.6H20 nun kiitlesi

2. Elde edilen trans izomerin kiitlesi
3. Elde edilen cis izomerin kiitlesi
4

. Verim hesaplamasi
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DENEY 7: HESS KANUNU VE DONMA NOKTASI ALCALMASI iLE MOLAR

KUTLENIN BELIRLENMESI

A - HESS KANUNU

Prensip: Entalpi degisimi, AH, bir sistem tarafindan yayilan veya sogurulan 1s1
enerjisidir. Is1 akis1 genellikle kalorimetre denilen bir aletle dlgiiliir. Bir kalorimetre basitge
yalitkan duvarlar1 olan bir kutudur. Izolasyon kalorimetrenin bilesenleri ile etrafi arasinda hig¢
1s1 degisimi olmamasi agisindan olduk¢a Onemlidir. Kalorimetrenin iginde kimyasal
reaksiyonlar gerceklesir ve 1s1 kalorimetre bilesenlerinin bir kismindan digerine gegebilir, ama

kalorimetrenin i¢inden disar1 veya disindan iceriye 1s1 akisi olmaz.

Bu deneyde, biitiin reaksiyonlar iki Styrofoam kaptan olusan iyice izole edilmis bir
kalorimetre i¢inde gergeklestirilecektir. Agz1 plastik kapakla kapatilan ve i¢ine bir termometre
yerlestirilen kaplardan biri digerinin i¢ine oturtulmustur. Kalorimetre reaksiyon esnasinda
transfer edilen 1s1y1 hapseder ve bu 1sinin sistemin sicakliginda bir degisiklige neden olmasini

saglar. Reaksiyonlar esnasinda transfer edilen 1s1, q, asagidaki esitlikle hesaplanabilir;

q=-mXxCxAT 1)

Burada; m = bilesenlerin kiitlesi
C = bilesenlerin 1s1 kapasitesi
AT = sicaklik degisimi
= Tson — Tilk

Gortldiigii gibi 1s1 akisinin gergek biiyiikliigii kullanilan materyalin miktarina baghdir. Bu
yiizden hepsinde ayn1 miktarda materyal kullanilmadik¢a ayn1 reaksiyon i¢in
gerceklestirilen farkli denemelerde farkli 1s1 akislari elde edilebilir. Konuyu basitlestirmek
icin, genellikle 6l¢iilen 1s1 akis1 kj/mol’e doniistiiriiliir.

Bazi reaksiyonlar i¢in entalpi degisikliklerinin Ol¢lilmesinin ¢ok zor veya imkansiz

oldugu zamanlar vardir. Boyle bir durumda, Hess Kanun’unu uygulanmasiyla reaksiyonun
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entalpi degisiminin belirlenmesi miimkiindiir. Hess Kanunu’na gore; eger bir reaksiyon iKi

veva daha fazla reaksiyonun toplamiysa, toplam reaksivonun entalpi degisimi (AH) bu

reaksivonu elde etmek ilizere toplanan tek tek reaksivonlarin AH’larinin toplami kadardir.

Bu deneyde, asagidaki iki reaksiyon i¢in 1s1 akisi Ol¢iilecek;

HCl(ag) + NHz(aq) » NH4Cl(aq)

NH,CI(K) »  NH4Cl(aq)

ve asagidaki literatiir bilgileri kullanilarak;

NH3(9) —» NHs(aq)

HCI(g) ——» HCIl(aq)

NH4Cls)’lin ayrisma entalpisi hesaplanacaktir:

NH4CI(K) > NHs(g) + HCI(g)

Yontem

I. HClaq) ve NH3@q) Notralizasyon Reaksiyonunun Entalpisi

AH1="?

AH»>=?

AHs=-34.64 k] (2)

AHy= -75.14 k) (3)
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—pe tErmometre

e Plastic kapak

e iKi Styrofoam
bardak

el 250 ML beher

J

Sekil 1. Kalorimetre

Sekil 1°deki gibi bir kalorimetre diizenegi kurulur.

100 mI’lik bir meziirle 50 mL HCI 6l¢iiliip kalorimetrenin i¢ine bosaltilir. Cozeltinin

molaritesi kaydedilir.

. Meziir 6nce normal suyla sonrada iki kez saf su ile iyice ¢alkalanir. Bu meziirle 50 mL
NH3 6l¢tip 150 mL’lik bir beher igine bosaltilir. Cozeltinin molaritesi kaydedilir.

. Her bir ¢ozeltinin sicakligr dlgiiliir (her bir 6lgiimde termometre yikanir ve kurutulur).
Iki sicaklik arasindaki fark 0,5 °C’ den daha fazla olmamalidir. iki sicakligin
ortalamasi ilk sicaklik (Tik) olarak kullanilir.

NHs ¢ozeltisi kalorimetreye bosaltilir ve termometre yerlestirerek kapagi kapatilir.

Sicaklik 30 saniye araliklarla kaydedilirken ¢ozelti siirekli olarak ve yavasga
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karistirilir. Bu islem sicaklik en yiiksek seviyesine ulastiktan sonra iki dakika daha

stirdiiriiliir. En yiiksek sicaklik ¢ozeltinin son sicakligi , Tson, olarak alinir.

1. NH4Cl(k)’iin Coziinme Entalpisi

1. 2 g NH4Cl tartilir ( £ 0,01 hassasiyetle) ve tartim kaydedilir.

2. Kalorimetrenin i¢gine 50 mL su koyulup ilk sicaklik kaydedilir.

3. NH4Cl suya eklenir. Cozelti siirekli olarak ve yavasga karistirilir. Sicakliklar 30 sn
arayla kaydedilir. Bu islem sicaklik en diisiik seviyeye ulastiktan sonra iki dakika daha

stirdiiriiliir. En diisiik sicaklik ¢ozeltinin son sicaklig1 olarak alinir.

Hesaplamalar

1. NH3 ve HCI’iin hacminden ve molaritesinden yararlanarak asagidaki sorulari
cevaplaym.
a) Hangi reaktan sinirlayici reaktiftir?
b) Olusan NH4CI’iin mol sayis1 kagtir?
2. Kalorimetrenin 1s1 kapasitesinin sifir oldugunu, NH4Cl ¢dzeltisinin 4,181 JgtoC¥’lik
bir 1s1 kapasitesine sahip oldugunu ve NH3z ve HCI’nin her ikisinin de yogunluklarinin
1,00 g/mL oldugunu kabul edin. Esitlik 1’1 kullanarak Boliim I’deki HC1 ve NH3

notrallesme reaksiyonunun 1s1 transferini, qi1, hesaplayin.

3. Olusan NH4CI’iin her bir molii i¢in nétralizasyon reaksiyonun entalpi degisikligini,

AHy, hesaplayn.

AH= i
olusan moINH ,Cl
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(Coziinme reaksiyonunda kullanilan NH4C1’iin agirligindan, kullanilan NH4CI’{in mol
sayisini hesaplayin.

2. soru i¢in kullandiginiz kabullerin aynisini kullanarak, Boliim II’deki NH4Cl’lin
¢oziinmesindeki 1s1 transferini, g2 , hesaplayin.

(Coziinen NH4Cl’ilin her bir molii basina ¢éziinme reaksiyonunun entalpi degisimini,
AHo, hesaplayin.

Bu deneyden elde edilen AH: ve AH> bilgilerini ve Esitlik (2) ve (3) i¢in verilen
bilgileri kullanarak, agsagidaki reaksiyon i¢in entalpi degisimini, AH, NH4Cl)’tiin her

bir molii basina kj cinsinden hesaplayin.

NHiCI(k) ——  NHa(g) + HCI(g)

DEGERLERIN KAYDEDILMESI

Zaman - Sicaklik Okumalar:

Sicaklik ( °C) :

Zaman (dakika) HCI+NH3 _NH4Cl nin ¢éziinmesi

0:00

0:30

1:00

2:00

3:00

3:30

4:00

4:30

5:00
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5:30

6:00

HCI (ag) ve NHs (aqg) nin Notrallesme entalpisi

HCIl(ag) molaritesi

Kullanilan HCI(aq) in hacmi

HCI (aq) sicakligt

NHz(aq) hacmi

Kullanilan NHs hacmi

NHs(aq) sicaklig

Baslangic sicakligi, Tiik

Son sicaklik, Tson

NH4Cl (k) coziinme entalpisi

Kullanilan saf suyun hacmi

NH4Cl(s) agirlig

NHz(aq) hacmi

Baslangig sicakligt (Tii)

Son sicaklik, Tson

mL

mL
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B — DONMA NOKTASI ALCALMASI YONTEMi iLE MOLAR KUTLENIN
BELIRLENMESI

Bu deneyde ilk olarak saf bir ¢oziiciiniin donma noktasi, akabinde miktari bilinen ayni1
¢oziicii igerisindeki agirligi 6l¢iilmiis bilinmeyen bir ¢dzlinenin donma noktasi belirlenecektir.
Iki donma noktasi arasindaki hesaplanan farktan, kolligatif 6zellik iliskileri kullanilarak

bilinmeyenin molar kiitlesi hesaplanacaktir.

Deneye Hazirlanma

Genel Kimya kitabinizdan kolligatif 6zellikler hakkindaki kism1 okuyun.
Deneyinizdeki giris kismini okuyun ve laboratuar dncesi hazirlik kismindaki sorulari

cevaplandirin.

Giris

Bir ¢6zeltinin buhar basinci, osmotik basinci, donma noktasi ve kaynama noktasindaki
degisiklikler, ¢6ziinenin diisiik konsantrasyonlarinda ¢dziinenin miktariyla dogru orantilidir.
Bu dort 6zellik birlikte, ¢ozeltilerin “kolligatif” 6zellikleri olarak bilinir. Bir ¢ozeltinin
kolligatif 6zelligi yalnizca ¢oziinenin konsantrasyonuna ve ¢oziiciiniin dogasina baglidir,

¢oziiciiniin yapisina bagl degildir.

Bir ¢oziicliye bir ¢dziinenin ilavesi, ¢oziicliniin donma noktasinin daha diisiik olmasina
neden olur. Donma noktasi algalmasi ¢6ziinenin miktariyla asagida verilen esitlikteki gibi

iligkilidir:
Tofp — Tfp = ATfp =i. Kfp .« Mesziinen (1)
Burada, T, = ¢ozeltinin donma noktas,
T°fIO = saf ¢Oziiciliniin donma noktasi,

1 = cozeltide olusturulan ¢6ziicii partikiillerinin mol sayisi.

Elektrolit olmayanlar i¢in, i =1 dir.
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Kfp = Kullanilan ¢6zeltinin karakteristik 6zelligini tastyan donma noktasi
algalmasi sabiti
Meszinen = COzelti igerisindeki ¢oziinenin molalitesi,

= Coziiciiniin moli

Cozeltideki ¢oziicliniin kg’1

Kfp, ¢oziiciiniin 1000 gr'minda ¢dziinen partikiillerin bir molii (6.02x10%%) (¢dziinenin
1 molal ¢ozeltisi) tarafindan sebep olunan sicaklik diisiisti olarak tanimlanabilir.

Gortilecegi gibi, bu kolligatif 6zellik iliskisi, ugucu olmayan bir ¢dziinenin molar
kiitlesinin belirlenmesinde kullanilabilmektedir.

Boliim 1. Sivi Coziicii

Yontem:

NOT: Coziicii ve ¢ozeltinin sudan korunmalidir. Kullanilan tiim aletler (test tiipleri,
termometre, meziir gibi) tam kuru oldugundan emin olunmahdir.

(1) Temiz ve kuru bir meziir kullanarak temiz ve kuru bir deney tiiptine 10 ile 15 mL arasinda
siklohegzan ilave edilir. Alinan hacim tam olarak (0,1 mL hassasiyetle) kaydedilir. Deney
boyunca siklohegzani sudan uzak tutulmalidir.

(2) Deney tiipii 600 mL’lik bir beher igerisindeki buz ve su karisimina yerlestirilir ve
siklohegzanin bir kism1 donana kadar beklenir.

(3) Siklohegzanin bir kismi1 dondugu zaman, tiip buzlu sudan ¢ikartilir, dis ylizeyi tamamen
kurulanir ve donan kisim eriyinceye kadar el iginde tutularak bir miktar 1sitilir. Daha sonra
deney tiipli taban kisminda 5 numara mantar bulunan daha biiyiik bir tiipiin (20%2,5 cm)
i¢ine yerlestirilir. Iki deney tiipiiniin bu kombinasyonu, 1s1 transferinin (donme ve erime)
yavaglamasini saglayan bir hava yastig1 olusturacaktir (Sekil 1).

(4) Biiyiik deney tiipii siklohegzan 6rneginin yiizeyi, buz-su ylizeyinden daha asagida olacak
sekilde buz-su banyosu igerisine yerlestirilir. Siklohegzan igerisine bir termometre
yerlestirilir. Stvinin karistirilmasi gerekir, ancak termometre bu amacla kullanilmamalidir,
kolay kirilabilir. Zira kolaylikla kirilabilirler. Bunun yerine uygun bir karistirici, bir parca
bakir telin ucu Sekil 1'de goriildiigii gibi halka yapilarak hazirlanabilir.

(5) Sicaklik bir kag dakika siireyle sabit kalana kadar 30 saniye arayla (siirekli karistirken)
okuma zamaniyla birlikte kaydedilir. Kristal olusumu goézlemlenir ve ilk kristal olustugu
sicaklik kaydedilir. Sicaklik sabitlendiginde ve kristaller tamamen olustugunda, igteki

deney tiipii ¢ikarilip el ile 1sitilarak tiim kristaller eritilir.
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(6) Tiiptin dis1 kurulanir ve biiyiik tiipiin igerisine geri yerlestirilir. Zaman ve sicaklik aynen
daha oOnce yapildigi gibi kaydedilir. Bu iki ¢alismada tespit edilen “sabit sicaklik”
birbirine 0,1°C hatayla uymalidir. Eger boyle olmaz ise, 6l¢iim ti¢iincii kez tekrarlanir.

(7) Bilinmeyen bir madde alinir ve 6rnek numarasi ya da kodu kaydedilir. Bu bilinmeyen
maddeden analitik terazi kullamilarak bir 6rnek tartilir. Tam kiitle (agirlik) uygun
hassasiyetle kaydedilir. Tartilan 6rnek, herhangi bir kayip olmaksizin, siklohegzan deney
tiipine aktarilir ve Ornegin tiimii ¢oziiniinceye kadar iyice karistirilir. Siklohegzanin
tamami1 sivi halde olmalidir. Bilinmeyen Ornegin tiimiinii ¢6zmek icin el ile
1sitilmasigerekebilir.

(8) Karisimin donma noktasi yukarida (2) - (5) nolu basamaklardaki oldugu gibi tayin edilir,
yani hizlica dondurulur, erimesi icin 1sitilir, sonra hava yastig1 icinde 30 saniyede bir
sicaklik kaydedilirken yavasca sogutulur. Son basamakta, donma noktasi olarak bir “sabit

sicaklik” tespit etmek yerine, sicakligin ¢ok daha yavas diistiigii bir sicaklik araligi

gozlenebilir.
N
—— Karnigtirici
21
T\\—_ﬂ_/l‘
o <\~ )_—_----
S T _____,f
Hava yastig|
\“E_,. __._.—4——"'/
~— _— (hitvitk tin)
Q A [:1 Buz banyosu
Siklohegzan Q _ ___: .
—
Mantar ==

Donma Noktast Cihazi
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Veri ve Hesaplamalar

Sicaklik okumalari i¢in “y” ekseni kullanilarak grafik kagidi lizerinde zaman —
sicaklik degisimi verileri grafikleri her bir ¢alisma igin ¢izilir. Saf siklohegzan i¢in, egrinin
yatay kismi uzatilarak saf siklohegzanin donma noktasini gostermesi i¢in sicaklik eksenini

kestigi nokta belirlenir.

Cozelti durumunda ise egrinin son kismi yatay olmayabilir, ¢linkii kristaller yalnizca
saf ¢oziicii molekiillerini igermektedir ve daha fazla kat1 kaybolduk¢a yavas¢a azalan bir
donma noktasiyla sonuglanir. Orijinal ¢6zeltinin donma noktasini bulabilmek i¢in, donmadan
hemen once ki dik bir sekilde asagi dogru inen kisim boyunca uzanan zaman-sicaklik egrisi
izerine dogrusal bir ¢izgi ¢izilir, hafif egim gosteren son kisma da bir dogru ¢izilir, bu ili

dogrunun kesim noktalarina karsilik gelen sicaklik belirlenir.

Tablo1’de verilen bilgi ve esitlik (1)’1 kullanilarak:

€)) ¢Ozeltinin molalitesi hesaplanir. AT yi elde etmek i¢in saf siklohegzanin 6l¢iilen
donma noktasi kullanilir. Esitlik (1)1 kullanilir.

(b) Kullanilan siklohegzanin hacmi kiitleye dontistiiriiliir (Tablo 1).

(©) Ilave edilen ¢dziinenin (bilinmeyen 6rnek) mol sayis1 hesaplanir. Yukaridaki deney
sonuclarini ve molalite tanimini kullanin.

(d)  Coziinenin molii bagina diisen gram miktar1 (molar kiitle) hesaplanir.

Molar kiitle, esitlik (1)’in genisletilmis bir hali kullanilarak bir adimda hesaplanabilir:

/MM)

AT = K, (m(M) @)

Burada, m = gram cinsinden ¢6ziinenin kiitlesi,
M = kg cinsinden ¢oziicliniin kiitlesi,
MM = ¢bzlinenin molar kiitlesidir
(esitlikteki boliim molaliteyi vermektedir)
Tablo 1 ve esitlik (2)’yi kullanarak

@) Saf siklohegzan ve ¢ozelti i¢in Olgiilen degerler kullanilarak saf ¢oziicliniin ve
cozeltinin donma noktalarindaki degisim hesaplanir.
(b)  Tablo 1’den Ky, yi kullanarak, M i¢in kg, m i¢in g degerlerini baz alarak (Tablo 1

deki yogunluk kullanilir) esitlik (2), MM'yi hesaplamak i¢in ¢oziiliir.

Tablo 1. Siklohegzan i¢in veriler
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0.779 g/mL
Yogunluk (20 °C de)
Kfp 20.0 °C/molal
Donma noktasi 6.5 °C

Not: Siklohegzanin donma noktasi i¢in, dl¢tiigiiniiz degeri kullanmalisiniz, ¢linkii
termometrelerin dogruluklar1 degiskenlik gosterebilmektedir. Ayni termometre ile 6l¢iilmiis
iki sicaklik arasindaki farki kullanacaginiz i¢in termometre dogruluk hatalar: birbirini iptal

edecektir, hesaplamalarda g6z ardi edilir.

Boliim 2. Kat1 Coziicii

Benzer deney, kat1 ¢ozeltiler ve kat1 ¢oziiciilerin erime noktalar kullanilarak da
yapilabilir. “Rast yontemi’’nde ¢oziicii olarak kamforu kullanilmaktadir. Kamfor az goriilen
bir 6zellik olan ¢ok biiyiik donma noktas1 algalmasi sabitine sahip oldugu i¢in (kamfor i¢in

Kfp = 37.7 °C/molal) termometre ile olgiilen degerlerden oldukga iyi bir dogrulukta molar

kiitle tayinini hizli bir sekilde yapilabilmektedir.

Yontem:

(1) Asagidaki sekilde goriildiigii gibi genis bir tabla tizerine 100 ml yagi igeren 150 ml’lik bir
beher yerlestirilir. Koruyucu bir plaka ile (Masonite) beherin tizeri kapatilir, igerisine 360°
lik bir termometre yerlestirilir ve bu termometre bir tutucu yardimi ile bir mantar

kullanarak sabitlestirilir. Beher bir amyant yardimu ile ¢iplak alevden korunmalidir.

(2) Deney tiiplerinden birin miligram seviyesinde tartilir. Kaba 6gitiilmiis toz haldeki d-
kamfor, tiipiin yarisina (yaklasik 1 gr) kadar doldurulur ve tekrar ayni hassasiyette tartilir.
Bilinmeyen 6rnekten yaklasik 100 mg kamfora ilave edilir ve tekrar tartilir. Kamforun ve
bilinmeyen 6rnegin kiitlesi kaydedilir.

(3) Kamfor ile ikinci deney tiipii de yarisina kadar doldurulur, fakat tartilmaz. ikinci tiip, saf

kamfor i¢in kontroldiir (karsilastirma amaciyla kullanilacak).
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8 mantar
360 °C termometre

kamfor kamfor + numune

Masonite kapak

Yag banyosu

Demir halka amyant

r

Sekil 2. Erime Noktasi Tayin Diizenegi

(4) Koruyucu plaka igerisine iki kamfor tiipii saglam bir sekilde yerlestirilir ve termometre
yiiksekligi termometrenin dip kismi kamforun orta noktasina karsilik gelecek sekilde
ayarlanir. Simdi, kamforun erimesi gerektigi nokta olan 200 °C'ye gelinceye kadar
dikkatli bir sekilde kiiciik bir alevle beher 1sitilir.

(5) Her bir tiipteki kristallerin ilk olusumu gézlemliyorken yag banyosu yavasga sogumaya
birakilir. Her bir tiip i¢in kristal olusan bu ilk sicaklik kaydedilir (termometreler bazen
degiskenlik gosterir, gozlenen donma noktasi kamforun bilinen erime noktasi ile tam

olarak uyusmayabilir ki, bu nokta 178.4 °C dir).
Veri ve Hesaplamalar

Donma noktasindaki azalmay1 (AT) hesaplanir ve bilinmeyenin molar kiitlesini
bulabilmek i¢in esitlik (2) kullanilir (Boliim 1’in hesaplar kismina bak). Kamfor i¢in Ky =

37.7 °C/molal dir. Coziicii kiitlesinin biriminin kg olmasi gerekirken ¢6ziinenin kiitle

biriminin g oldugu unutulmamalidir.
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Onerilen Varyasyon

Naftalen kamfor yerine kullanilabilir. Naftalenin daha diisiik olan erime noktasi, bir
yag banyosu ihtiyacini ortadan kaldirir. Bunun yerine su banyosu yeterli olacaktir. Naftalenin

dezavantaj1 ise daha kiigiik erime noktas1 algalmasi katsayisina sahip olmasidir.

Laboratuvar Oncesi Yapilmasi Gerekenler

(1) Kr, degeri ¢oziinenin yapisina baglimidir? Coziiciiniin yapisina baglimidir?

(2) Asagida verilmis olan her bir gruptaki ii¢ ¢ozeltinin her biri igin ayn1 donma noktasinin
goriiliip goriilmeyecegi yada donma noktalarinin farkli olup olmayacagini belirtiniz. Eger
farkli iseler en yiiksek ve en diisiik donma noktasina sahip ¢ozeltilerin hangileri oldugunu
nedenleriyle birlikte yaziniz.

(@) Siklohegzanin 100 mL’lik {i¢ 6rnegi igerisinde, 0.1 mol naftalen (C1oHs), 0.1 mol
diklorobenzen (CsH4Cl,) ve 0.1 mol kamforun (C10H160) ayr1 ayri ¢ozeltisi.

(b) Benzenin 100 mL’lik {i¢ ornegi igerisinde de, 0.1 g naftalen (CioHs), 0.1 ¢
diklorobenzen (CeH4Cl2) ve 0.1 g kamforun (C10H160) ayr1 ayri ¢ozeltisi.

(3) Deneyde, ¢oziicii igin veri tabloda verilmis olmasina ragmen nigin donma ve erime
noktalar1 6l¢iilmek zorundadir?

(4) Olgiilen degerleri girmek iizere bir tablo ya da tablolar planlanir ve veriler kaydedilmek

iizere raporun igerigi kismina eklenir.

Raporun icerigi

Olgiilen degerler 6n hazirlikta hazirlanmis olan tablo ya da tablolara kaydedilir. Tlgili tiim

hesaplamalar gosterilir.

SORULAR

(1) Derisik bir ¢ozeltinin donma noktasi algalmasi esitlik (1) ile hesaplanandan bir sekilde
daha diisiik olabilir. Bu durum numunedeki bilesigin molar kiitlesinin yiiksek ya da diisiik

tahmin edilmesine sebep olur mu?
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(2) Asagida verilmis olan tespit edilememis deneysel sorunlar molar kiitlenin
hesaplanmasinda yiiksek tahmine ya da diisiik tahmine yol agabilir mi; yoksa bir fark

goriilmeyebilir mi?
(@) Siklohegzan (Béliim 1) ya da kamforun (Boéliim 2) bir kismi1 buharlagsa
(b) Termometre her zaman 2 derece yiiksek gosterse

(3) Donma noktas1 Olglimleri molar kiitle hesaplamalar1 i¢in siklikla yapilmaktadir, fakat
kaynama noktas1 Olclimleri nadiren yapilir. Buna sebep olarak pratik bir Oneride

bulununuz.
(4) Boliim 1 i¢in

Saf kamforun normal erime noktasi 179 °C ve erime noktasi sabiti 38 °C/molal dir. Eger
bilinmeyen bir bilesigin 0.30 grami 10.0 gram kamfor ile dgiitiilerek karistirilsa ve bu

karisimin erime noktas1 164 °C olarak 6lg¢iilse, bilinmeyen bilesigin molar kiitlesi kagtir?
Boliim 2 i¢in

Saf siklohegzanin normal donma noktasi 6.5 °C, ve donma noktas1 sabiti 20.0 °C/molal
dir. Eger bilinmeyen bir bilesigin 0.30 grammin 10.0 gram siklohegzan iginde

¢oziilmesiyle hazirlanan ¢ozelti -1.0 °C'de donsa, bilinmeyen bilesigin molar kiitlesi

kacgtir?
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Bir sistemin 6zellikleri zaman gectikce degismiyorsa o sistemin dengede oldugu
diisiiniiliir. Kimyasal sistemlerde ileri ve geri reaksiyonlarin hizlariin esit olmasi ve biitiin
kimyasal tiirlerin konsantrasyonlarinin sabit kalmasi denge olarak ifade edilir.

aA+bB <= cC+dD

)

Yukaridaki esitlik i¢in reaktanlar ve iirlinlerin konsantrasyonlar1 asagidaki denge sabiti

ifadesi ile iligkilidir.

Denge Sabiti = K

I
>0

)

Bu esitlikte, [A], [B],[C]VE[D] ; dengedeki bilesenlerin molar konsantrasyonlaridir.

Denklestirilmis esitlikteki stokiyometrik katsayilar konsantrasyon terimlerinin {iissii seklinde

yazilir. K sabitinin degeri, s6z konusu reaksiyona ve sicakliga baglidir.

Bu deneyde biz, dengede bulunan bir sistemin denge sabitini ( K¢ ) tayin edecegiz.

o
I
CH,CH;—O—C—CH, + H,0

etil asetat Su

C,H,0

(EtAc)

.

I
CH,CH;—OH + H,C-C—OH (3

etanol asetik asit
C,HO C,H,0,
(EtOH) (HAC)
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Bu denge reaksiyonunun denge sabiti (K¢) (2) nolu esitlik kullanilarak asagidaki gibi

yazilir.

_ [EtOH][HAC]
-~ [EtAc]H,0]

c

Eger reaktanlarin baslangic konsantrasyonlar1 biliniyorsa, asetik asidin denge
konsantrasyonunun belirlenmesi biitiin reaktan ve iiriinlerin denge konsantrasyonlarini

hesaplayabilmemizi saglayacaktir.

YONTEM

1. Kuru ve temiz olan 2 tane 250 mL’ lik erlen alinir. Bu erlenler 1 ve 2 diye isaretlenir. Her

bir erlene asagidaki maddeler ilave edilir.

(1) 5.00 mL 3 M HCI +5 mL saf su

(2) 5.00 mL 3 M HCI +5.00 mL etil asetat

HCI ve etil asetat miktarlar1 miimkiin oldugu kadar hassas bir sekilde alinmalidir (HCI,

katalizor olarak kullanilir).

2. Her bir erlenin agz1 sikica kapatilir ve erlenin igerigi hafif¢e ¢evrilmek suretiyle bir kag
dakika karistirtlir. Daha sonra erlenler oda sicakliginda beklemeye birakilir. Sistemin

dengeye ulasmasi yaklasik olarak bir giin alir. Dolayvisiyla calismarnin bu asamasi

onceden (bir onceki laboratuar giinii de olabilir) yapilmalidir.

3. Bekleme tamamlandiktan sonra 150 mL’ lik bir behere 100 mL 1.00 M NaOH konulur. 50

mL’ lik bir biiret ii¢c kez 5 er mL’lik kii¢iik miktarlar halinde NaOH ¢dzeltisi ile ¢alkalanir.
Her seferinde konulan NaOH ¢6zeltisi biiretin musluklu u¢ kismindan bosaltilir. Daha
sonra, 150 mL’ lik beherdeki geride kalan NaOH c¢ozeltisi ile biiret {ist seviyesine kadar
doldurulur. Bu arada biirette hava kabarcig1 varsa uzaklastirilir.

4. Her bir erlen igerisine 3 damla fenolftalein indikator ¢ozeltisi ilave edilir.

5. Biiretteki ¢ozelti hacmi 0.01 mL hassasiyetle kaydedilir ve erlenlerdeki her bir ¢ozelti,

biitlin ¢ozeltinin rengi en az 30 saniye kalici olan agik pembeye doniinceye kadar 1.00 M
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NaOH ile titre edilir. Titrasyon oldukca dikkatli bir sekilde vyapilmalidir; asit ve baz

cozeltileri oldukca derisiktir ve doniim noktasina aniden ulasiimaktadir. Titrasyondan

sonra harcanan NaOH miktar1 kaydedildikten sonra ikinci titrasyon i¢in biiret tekrar

doldurulur.

Ornek Hesaplama

(Not: Bu &rnek, yapilacak hesaplamalardaki genel yontemi gostermektedir. Ornekte, 3 M HCI
yerine 6 M HCI kullanilmaktadir. Ayrica, deney farkli bir sicaklikta yapilabileceginden

hesaplanan Kc degeri sizinkinden farkli olacaktir).

Etil asetat ve su arasindaki reaksiyonun denge sabitini belirlemek i¢in iki erlen hazirlanmistir.

(1) 6.00mL 6 M HCI + 4 mL H.0

(2) 6.00 mL 6 M HCI + 4.00 mL etil asetat



64

Deneysel sonuclar:
Erlen 1. Titrasyon i¢cin harcanan 1.00 M NaOH hacmi 34.68 mL

Erlen 2. Titrasyon i¢in harcanan 1.00 M NaOH hacmi 47.94 mL

6M HCP’ in yogunlugu : 1.11 g/mL

Etil asetatin yogunlugu : 0.893 g/mL

Hesaplamalar:

1. Her iki erlene ilave edilen 6.00 mL 6 M HCI ¢ozeltisinde bulunan HCI ve H>O miktarlar

gram olarak hesaplanir.

34.68 mL 1.00 M NaOH = 0.03468 L x 1.00 mol/L oldugundan birinci erleni titre
etmek i¢in kullanilan NaOH miktar1 0.0347 mol’ diir. Her iki erlen 0.0347 mol HCI

igermistir.
0.0347 mol HCI = 0.0347 mol X 36.46 g/mol =1.26 g HCI
6.00 mL 6 M HCIl ¢ozeltisi x 1.11 g/mL = 6.66 g ¢ozelti
Sonug olarak 6.00 mL 6 M HCI ¢ozeltisinde;

1.26 g HCI ve 6.66 — 1.26 = 5.40 g H20 bulunmaktadir.

2. Ikinci erlendeki etil asetat ve suyun baslangi¢ konsantrasyonlar1 hesaplanir.

4.00 mL etil asetat x 0.893 g/mL = 3.57 g etil asetat
3.57 g x 1 mol / 88.0 g = 0.0406 mol etil asetat

Ikinci erlendeki karisimin toplam hacmi;
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6.00 mL 6 M HCI + 4.00 mL etil asetat = 10.00 mL = 0.01000 L
[EtAc],,, = 0.0406 mol / 0.01000 L = 4.06 M

Ikinci erlendeki suyun agirhigi = 5.40 g

5.40 g H20 x 1 mol / 18.0 g = 0.300 mol H,0
[H,0],, = 0.300 mol /0.01000 L = 30.0 M

3. Dengedeki reaktan ve tirlinlerin konsantrasyonlar1 hesaplanir.
Ikinci erlenin titrasyonu i¢in 47.94 mL 1.00 M NaOH gereklidir. Bu miktarin 34.68 mL’
si 6 M 6.00 mL HCl i¢in kullanildigindan olusan asetik asidin titrasyonu i¢in
47.94 —34.68 = 13.26 mL 1 M NaOH gerekli olmustur.
1.0 mol/L x 0.01326 L = 0.0133 mol asetik asit olusmustur.
Ikinci erlendeki karisimin toplam hacmi 10.00 mL = 0.01000 L oldugundan
[HAC] = 0.0133 mol /0.01000 L = 1.33 M
Esitlik 3 ten de goriildiigii iizere olusan asetik asidin her molii basina ayni1 mol sayida
etanol iiretilecektir.
[EtOH]=[HAc]= 1.33 M
[H,0]=30.0M - 1.33M = 28.7 M
[EtAc|= 4.06M — 1.33M = 2.73M
Baslangic enge Konsantrasyonu
rler Konsantrasyonu Degisim (M) (M)
(M)
0] 30.0 -X 30.0 -x=28.7
Ac] 4.06 -X 4.06 -x=2.73
OH] 0 +X 1.33
AC| 0 +X 1.33

4. Denge Sabiti K¢ hesaplanir.

_ [EtOH][HAC] _ (1.33)(1.33) _

. =0.0226
[EtAC][H,0]  (2.73)(28.7)
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DENEY 9: BASIT DESTILASYON ILE KARISIMLARIN AYRILMASI

Destilasyon temel olarak, kaynama sicakliklar1 farkli maddelerin olusturdugu bir sivi
karistminm1 kaynama noktasina kadar isitarak kaynama noktasi diisiik olan maddeyi buhar
haline ge¢irme ve buhar1 sogutarak yogunlastirmaya ( sivilastirmaya ) dayanir. Bu yontemde
esas olay buhar basincina dayanmaktadir. Her sivi ve katimin bir buhar basinci vardir. Bir
stvinin buhar basinci, sivi ile dengedeki buharin basinci anlamimna gelmektedir. Sivi, sabit
sicaklikta 1sitilirsa sivinin buhar basinci, verilen 1s1 ile orantili olarak artar. Sivinin buhar
basinciin dig atmosfer basincina esit oldugu andan itibaren sivi kaynamaya baslar. Buhar
basincinin dis atmosfer basincina esit oldugu sicakliga, sivinin kaynama sicaklifi veya
kaynama noktasi denir. Destilasyon, karigimlarin ayristirilmasi amaciyla yapilan kaynatmada,
fazlarin zenginlestirilmesi olayindan yararlanan bir islemdir. Fraksiyonlandirma kelimesi de
bazen destilasyon islemini tanimlamada kullanilir. Destilasyon, maddelerin farkli kaynama
noktalarinin oldugu gercegine dayanir. Eger iki maddenin kaynama noktalar1 ayniysa onlari

ayirmada destilasyon islemi kullanilmaz.

Su I atm’de 100 °C'de kaynar. Eger dis basing farkliysa kaynama noktasi da degisir.
Kaynamada sicaklik ve basing, birbirleriyle alakali olup birbirlerinden ayr1 diisiiniilemezler.
Eger su bir dagin tepesinde kaynatilmak istenirse deniz seviyesindeki kaynama noktasindan
daha diisiik bir sicaklik derecesinde kaynar. Eger basing biliniyorsa sivilarin her basing degeri
icin belirli kaynama noktalar1 vardir. Destilasyon bir kaynatma islemi oldugu i¢in destilasyon
sicakliginin ve destilasyon basincinin bagimsiz olmalar1 beklenemez. Karisimlarin kaynama
noktalar1 karisimin bilesimine baghidir. Eger bir madde 200 °C digeri 300 °C de kayniyorsa
ikisinin 1:1° lik bir karisimi orta bir degerde kaynar. Zorunlu olmamakla beraber bu deger
belki 250 °C'dir. Karisim durumlarinda eger basing ve bilesim biliniyorsa kaynama noktasi
sabittir. Baska bir deyisle, siv1 bir karisim 10 kg/cm? lik bir basingta 300 °C'de kayniyorsa
sahip oldugu bilesim basit karisimlar i¢in, yani 2 bilesenli sistem olan normal pentan — normal
hekzan gibidir. Daha kompleks karisimlar i¢in, sadece bilesimin (kompozisyonun) belli bir
aralikta oldugu soylenebilir. Goriildiigl iizere basing, sicaklik ve kompozisyon destilasyonun
onemli degigkenleridir. Sicaklik, kaynatilacak karisimin kompozisyonunun dogrudan isareti

olsun diye destilasyon basinci genellikle sabit tutulur.
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Kullanilacak malzemeler

1.Isitict 5.Hortum

2.Damitma balonu 6.Sogutucu

3.Toplama kabi(erlen) 7.Metil alkol, su karigimi

4. Termometre 8.Tutturucu(bunzen kiskacr)
@

Sekil 1. 1) Bunsen beki 2) Destilasyon balonu 3) Destilasyon basligi 4) Tremometre 5)
Sogutucu 6) Sogutma suyu girisi 7) Sogutma suyu ¢ikist 8) Destilat toplama balonu 9) Vakum
10) Toplama baglig

1. Isitma diizenegi olarak beki deney masasinin uygun bir yerine ve lavaboya yakin
mesafeye yerlestiriniz.
2. Damitma balonunun igerisine konulacak sivi, balonun hacminin 2/3’ {inii gegmemelidir.

3. Sivi hacmini 6nce bir meziir ile 6l¢iip, damitma balonunun igerisine aktarabilirsiniz.
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11.

12.

13.

14.
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Damitma balonunu amyant telin {izerine bek alevini dengeli dagitacak sekilde koyarak
kiskaca baglamalisiniz. Kiskaci asir1 sikmamalisiniz.

Damitma balonunun igerisine kaynama taslarini yavas¢a koymalisiniz.

Sogutucu basgligina once uygun capta sogutucunun igteki borusunun igerisine kadar
yerlestirmelisiniz.

Toplama basligini, damlayarak gelen sivinin digartya dokiilmesini engelleyecek sekilde
toplama kabina takmalisiniz.

Damitma balonunun bagliginin ¢apmna gore uygun bir mantar secerek termometreyi
hafif¢e bastirarak ve yavag yavas dondiirerek takiniz.

Termometrenin alt u¢ haznesi, asla cam balonun dibine degmemelidir. Hazne cam
balonun yan buhar ¢ikis borusunun karsisina gelecek sekilde termometreyi yerlestiriniz.
Su giris hortumunun baglantisi alttan, su ¢ikis1 hortumunun baglantisini ise iistten yapiniz.
Isitilan karigimin sicakligint siirekli olarak kontrol ediniz. Sicaklik artisi ¢ok hizl
olmamalidir.

Her iki dakikada bir termometredeki sicaklik degisimini kaydediniz. Sicakligin sabit
kaldig1 deger, dikkatli tespit edilmelidir.

Kaynama ger¢eklesmeden sogutucudan gelen sivi, Onciil oldugundan saf degildir.
Istenilen siviya karismamasi icin kaynama olayr basladifinda toplama kabi
degistirilmelidir.

Damitma isleminin tamamlanmasindan sonra toplama kabindaki destilati veya balondaki

kalintiy1 tartarak kiitlelerini belirleyiniz.
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DENEY 10: BOYLE KANUNU

Bu deneyde, sabit bir sicaklikta sabit kiitleli bir gazin hacmi (V) ile basinci (P)

arasindaki matematiksel iliski incelenecektir. Bu matematiksel iliski Boyle Kanunu olarak
bilinir ve kesfedilen ilk bilimsel kanunlardan biridir (1662). Olgiilen &zellikler arasindaki
diger matematiksel iligski i¢cin bu arastirma modern bilimsel metodun 6nemli bir goriisii

olmustur.

Deney Icin Hazirlik

Ders kitabinizdaki Boyle kanunu ile ilgili kisimlara ¢aligin. Burada verilen agiklama

laboratuar oncesi ddevlerin cevaplandirilmasinda yardimci olacaktir.

GIRI

Sicaklik ve basingtaki az degisiklik, sivilarin ve katilarin hacmi {izerinde ihmal
edilebilecek kadar az etkisi vardir. degisimlerinden fazla etkilenmedigi i¢in ihmal edilebilir.
Bununla beraber gazlar, hem basing hem de sicaklik degistirildiginde ©nemli hacim

degisiklikleri gosterirler.

Boyle’nin orijinal deneylerinde kullanilan aletler laboratuar Oncesi g¢alismalarda
tanimlanmistir. Bu deneyde ydntem biraz daha farkli olacaktir. Sekil 1.’de gosterilen
odyometre (gaz analiz ve 6lgme aleti) kullanilmaktadir, ucu kapatilmistir ve diisey pozisyonda
tutturulmustur. Odyometre tiipiinde kullanilan sivilar oldukga ¢esitli olup, civa bu deney icin
en uygun olanidir. Fakat zehirli olan civa ile ¢alisirken dikkatli olmali, dokiildiigli anda derhal
temizlenmelidir. Sizin bu deneydeki goreviniz odyometre tlipindeki sivinin st kisminda
hapis olmus sabit bir gaz i¢in bir ¢cok basing ve hacim Ol¢limleri kaydetmek olacaktir. Her bir
Olclim i¢in, gazin hacmi odyometre tilipiiniin lizerindeki Ol¢ekten direk olarak okunabilir ve
basing iki kol arasindaki yiikseklik farkinin (x) atmosfer basinci ile birlestirilmesiyle elde

edilebilir.
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YONTEM

(1) Milimetre civa (mm-Hg ) olarak barometrik basing 6l¢iiliir ve bu deney igin veri olarak
kaydedilir.

(2) Aletin iki kolundaki civa seviyelerinin yiikseklikleri esitleninceye kadar agik olan tiip
hareket ettirilir. . Bu durumda odyometre tiipii i¢indeki basing atmosfer basincina esit
olmalidir. Bu gazin okunan ilk basinci olarak kaydedilir ve odyometre tiipli tizerindeki
hacmi ol¢iiliir.

(1 Torr =1 mmHg)

atmospheric

pressure ‘ meter stick

eudiometer tube

outer (immovable)

mercury

level gas pressure = atm. pressure

+ x mm. Hg

-— S =

movable

tube -

inner
<: mercury
level

ﬁlll'lll'lllllll]

flexible tubing

Sekil 1. Sabit kiitleli bir gazin basinc1 ve hacmi arasindaki iliskiyi kurmak i¢in kullanilan
alet.

(3) Hareketli tiipii icerisindeki civa seviyesi sabit tiiptekinin birka¢ cm altinda olacak sekilde
hareket ettirin. Odyometre i¢indeki gaz lizerindeki basing simdi x mm Hg kadar atmosfer
basincindan azdir. Burada x yiikseklikler arasindaki mm olarak temsil etmektedir.
Atmosfer basincindan x ¢ikarilarak basing hesaplanir ve hacim 6l¢iiliir.

(4) Hareketli tiip yeni bir pozisyona hareket ettirilir. ~ Fakat sabit tiipiin alt seviyesinde

kalmalidir. Boylelikle yeni basing-hacim degerleri elde edilir.
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(5) Hareketli tiip, civa seviyesi kapali tiiptekinden daha yiiksek seviyeye gelinceye kadar
hareket ettirilir ve bagka basing-hacim 6lgtimleri elde edilir. Burada (atmosfer basinci+x)
degerleri kullanilir.

(6) Hareketli tiip, civa seviyesi kapali tiiptekinden daha yiiksek seviyede olacak bir pozisyona

getirilir ve son bir basing-hacim 6l¢iimleri elde edilir.

VERI VE HESAPLAMALAR
Elde edilen tiim veriyi kaydedin. V’ye kars1 P ve 1/V’ye kars1 P grafik egrilerini ¢izin.

Bu grafiklerde x eksenine P degerleri, y eksenine de V veya (1/V) degerleri gegirilir. Uygun
grafigin egrisinin egiminden Boyle kanunundaki oranti sabiti hesaplanir. Bu sabit i¢in

birimler de ¢ikartilir.

LABORATUAR ONCESI ONCALISMA

(1) ik galismalarinda Boyle, U-tiip seklinde bir ucu agik digerr ucu kapali olan iki kollu bir
alet kullandi. Her iki koldaki civa ayni seviyeye geldiginde, tiipiin kapali ucundaki basing
dis basinca (atmosfer basinci) esit olur. Bu sartlar altinda kapali hava hacmi “V” ve
basinct “P” olur. Boyle, daha kisa koldaki kapali havanin hacmi V/2 ye diisene kadar agik
tiipe civa ilave etmeye devam etti. Boyle kanununun dogru oldugunu kabul ederek, bu
yeni durumda hava basing nedir? Kapali gazin hacmi V/2 ye diistiiglinde civa seviyeleri
arasindaki fark (x) ne olur?

(2) Bazen civa (yogunluk = 13.5 g/mL) yerine dibutil ftalat (yogunluk = 1.06 g/mL) kullanilir
clinkii zehirli degildir. Sizin deneyinizde dibutil ftalat kullanilsaydi bunun dezavantaji ne
olurdu? Eger dibutil ftalat kullanirsaniz hesaplamalarda nasil bir degisiklik olur?

(3) X ve Z gibi iki gaz ayni sicaklikta birbirine bir vana ile bagli 1 L’lik kaplar igerisinde ayr1
ayri bulunuyor. X gazinin basinci 1 atm, Z gaziminki ise 2 atm. dir. Aradaki vana

acildiginda ve gazlar karistirildiginda her bir kaptaki basing ne olacaktir?
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Gazin Hacmi

Kapal tiipteki
siv1 yiiksekligi

Acik tiipteki
siv1 yiiksekligi

iki tiipteki sivi
seviyeleri

arasindaki
fark(x)

Gazin basinci
(atm +, - x)

- QGrafigin egimi bulunur. Bu dogru bir ¢izgiden elde edilir.

- Dogru tizerinde iki farkli nokta secilip x ve y degerleri belirlenir. Birici nokta i¢in x1,

y1, ikinci nokta igin x2, Y2 belirlenir.

Egim = Ay/Ax = y2-Yy1/X2-X1

Bu egim Boyle kanununun orant1 sabitidir.
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DENEY 11: KORROZYON VE KORUNMASI

Korrozyon bir oksidasyon (yiikseltgenme) reaksiyonudur, demir kullanilmasi
durumunda asagidaki yari-reaksiyon ile gosterilebilir:

2

Anot reaksiyonu: Fe — »Fe'% + 2¢

(Yiikseltgenme)

Yiikseltgenme reaksiyonuna, elektronlarin tiiketildigi katot bolgesinde meydana gelen
indirgenme reaksiyonu eslik eder. Cevredeki ¢o6zeltinin asitligine ve bulunan oksijen

miktarina bagl olarak, asagidaki herhangi veya biitiin yari-reaksiyonlar miimkiindiir:

Katot reaksiyonlari: 2H + 2 ¢ —» H,

(Indirgenme) 2 HO + 2 e —— OH + H;

Korrozyona karst Onlem i¢in kullanilan metotlarin  bir c¢ogu gercekte

elektrokimyasaldir. Bu metotlardan biri katotik koruma veya cift etkisi olarak bilinir. Bu

teknik Sekil 1.’de goriilmektedir. Topraga gémiilmiis bir ¢elik bir boru kolay yiikseltgenen

magnezyum gibi bir metale bir iletken ile baglanir. Bu metal bir pilin anodu olur.

Indirgenme ( O, + 2 H,LO + 4 ¢ —> 4 OH ) demir (katot) yiizeyi iizerinde

meydana gelir, fakat elektron kaynagi yani oksitlenmis madde demir degildir fakat daha aktif
olan magnezyumdur. Magnezyum metalini degistirmek kaziyip ¢elik borunun bir kismin
(oksitlenen kismi) degistirmekten c¢ok kolay oldugundan bu ¢ok Onemli bir endiistriyel
uygulamadir. Anotta olusan pozitif Mg?* iyonlarinin ve katotta olusan negatif OH" iyonlarinin

hareketi i¢in nemli topragin nemli olmasi gereklidir. Boylece devre tamamlanmis olur.
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—T= ~— Magnezyum (Anot)

Mg — Mg?* + 2é

- ey _ —

-
02 + 2H0 + 46 — 40H

Demir Boru (Katot)

Sekil 1. Katotik korunma.

Demiri korumanin diger bir metodu onu baska bir metal tabakasiyla kaplamaktir. Cinko,
kalay ve krom bu amagla sik sik kullanilirlar. Galvanize demirde, demir {izerinde kapli
koruyucu bir ¢inko tabakasi vardir. Cinko orta derecede elektropozitif bir metal olmasina
ragmen, havada ve nemde hizli bir sekilde korozyona ugramaz. Bunun sebebi: ¢inko
yiikseltgenince ylizeyi lizerinde bazik ¢inko karbonat Zn(OH)2.xZnCO3 tabakasi olusur ve
daha ileri derecede korozyonu dnlenir. Eger metal yiizeyindeki ¢inko kaplama ¢izilip demir
yiizeyi ac¢ilirsa demir yiizeyinde dnemli 6lgiide korozyon olusmaz. Ciinkii, ¢inko demirden

daha fazla elektropozitif oldugundan demir katot olarak, ¢inko ise anot olarak davranir.

Bir teneke kutuyu korozyona karsi korumak icin teneke yiizeyi kalay ile kaplanir.
Indirgenme potansiyelleri tablosundan goriildiigii gibi kalay demirin altinda oldugu i¢in daha
zor oksitlenir. Bu teknikteki en biiyilk dezavantaj yiizey cizildiginde kalay katot olarak,
demirin agilan kiiclik ylizeyi ise anot olarak davranir. Bu kisimda oksitlenme ¢ok hizli bir

sekilde olur ve metal pul pul dokiilmeye baglar.

Bu deneyde, diger metallerle temastaki demir ¢ivilerin korrozyonu arastirilacaktir. Bu
amacgla onceden temin edilmis demir c¢iviler sirasiyla OH- ve Fe2+ i¢in indikator olan
fenolftalein ve ferrisiyaniir igeren bir jel icerisine yerlestirilecektir. Jelin fonksiyonu ¢ivileri
bulunduklar1 yerde tutmak ve korozyon {iriinlerinin olustuklar: alandan uzaga diffiizlenmesini

engellemektir.
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YONTEM

Kisim 1.

Indikator Jelin Hazirlanmasi
Jelin bilesimi 6nemlidir ve agagida agiklandig: gibi dikkatlice hazirlanmalidir.

0.25 g agar-agar tartin. 100 mL’lik bir mezur kullanarak 50 mL saf su (saf su) 6l¢iin ve
suyu 150 mL’lik bir beher igerisine dokiin. Beher icine bir karistirict magnet koyun ve suyu
kaynama noktasina 1sitin. 0.25 g agar-agar’1 karigtirarak suya dikkatlice ilave edin ve biitiin
agar ¢oziinene kadar 1sitin (tamamiyla kolloidal bir siispansiyon olusacaktir). Isitmayi
durdurun ve 2.5 g NaCl ilave edin. Biitiin NaCl c¢oziinene kadar karistirin. Cozeltinin
sogumasi icin 5 dakika bekletin ve sonra 20 damla fenolftalein ve 20 damla %1’lik potasyum

ferrisiyaniir ¢ozeltisi ilave edin. Ug dakika siddetlice karistirin.

Korrozyon Calismalari Icin Demir Civilerin Hazirlanmasi

Dort adet demir ¢iviyi bir test tiipiine koyun ve test tiipiine biitiin ¢ivileri ortecek
sekilde seyreltik HoSOy4 ilave ederek civiler temizlenir. Beg dakika ya da daha fazla bir siire
civileri asit igerisinde birakilir. Aym1 zamanda, 250 mL’lik beher i¢inde 50 mL saf suyu
kaynatilir. Asit ¢ozeltisi dekante edilerek civilerden ayrilir. Civileri ii¢ kez saf suyla yikanir.
Her seferinde yikama ¢ozeltisi dekante edilerek ¢ivilerden ayrilir. Kaynamakta olan su igeren
bir beher i¢ine ¢iviler konur ve indikator jel hazirlanincaya kadar ¢iviler kaynamakta olan su

icerisinde bekletilir.

Civilerden biri masa ile alinip temiz bir kagit havlu ile kurulanir. Kurulanmis ¢ivi bir
test tiipline yerlestirilir ve yukarida agiklandigi gibi hazirlanmis olan jel ¢ozeltisi ile ¢ivi
tamamen kapanincaya kadar tiip jel ile doldurulur. Bu tiip etiketlendirildikten sonra tiipliige
yerlestirilir. Sudan ikinci bir ¢ivi alinip kurutulduktan sonar ¢ivinin basi diizgiin bir sekilde
bakir bir telle sarilir (Sekil 2). Civi bir test tiipii igine yerlestirildikten sonra ¢ivi tamamen
ortiiliinceye kadar indikator jelle tiip doldurulur. Bir par¢a kursun folyo ile iigiincii ¢ivi ve bir

¢inko pargcasi ile de dordiincii ¢ivi sarilir. Bunlar1 ayr test tiiplerine yerlestirilip indikator jel
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ile ¢iviler tamamen Ortiiliinceye kadar tiiplere jel konur. Biitlin bu deneylerde metalin ¢ivinin

basi etrafina diizgiin ve siki bir sekilde sarilmis olmasi gerekir.

Deneyin ikinci kismi yapilirken test tlipleri laboratuar siiresinin sonuna kadar

bulunduklar halde kipirdatmadan bekletilir.

Kaydedilecek Veriler:

b | I 1 v

Yukaridaki sekillerde, jel ¢ozeltisinde renklenen bolgeleri kalemle karartin. Bu dort
durumun her birinde hangi madde oksitlenir, hangi madde indirgenir? Bu deneylerdeki biitiin

yar1 reaksiyonlari yazin.

(1) Demir ¢ivi
yiikseltgenir

indirgenir

(2) Demir ve Bakir

yiikseltgenir

indirgenir.

(3) Demir ve Kursun

yiikseltgenir
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indirgenir.

(4) Demir ve Bakir
yiikseltgenir

indirgenir.

Kisim 2. GALVANIK PIL

Yiikseltgenme-indirgenme reaksiyonlari genel olarak ylikseltgenen maddeden
(indirgenden) indirgenen maddeye (yiikseltgene) elektronlarin transferini igerir. Eger
yiikseltgen ve indirgen reaktifler birbirinden izole edilirse, reaksiyon ag¢ikc¢a olmaz. Ciinkii
elektronlarin transfer edilecegi bir vasita yoktur. Elektron transferinin yer alabilecegi sartlar
diisiinmek i¢in yiikseltgenme-indirgenme reaksiyonu i¢in agsagidaki 6rnek secilebilir.

2 A + Zn —— 7+ 2 Ag 1)

Bu reaksiyon iki yari-reaksiyonun toplami olarak diisiiniilebilir:

2 A +2¢ —> 2 Ag ©)

Zn ——>» zn" (3)

Birinde giimiis nitrat ¢ozeltisi, digerinde de ¢inko nitrat ¢dzeltisi bulunan iki beher
alin. Cinko nitrat ¢ozeltisine bir ¢inko ¢ubuk, digerine de bir grafit cubuk daldirin. Simdi
cinko ve grafit ¢gubuklar bir bakir tel ile birbirine baglanir (Sekil 1). Eger (1) ile gosterilen
reaksiyon meydana gelirse, ¢inko kolay ve hizli elektron verirken ¢ozeltiye ¢inko iyonlari
gecer. Verilen elektronlar grafit gubuga gecer ve ¢ozelti ortaminda bulunan giimiis iyonlar1
ile birleserek (giimiis iyonlar1 indirgenir) giimiis metali olusur. Bu reaksiyon belli dlgiide
gerceklestikten sonra birinci beherde ¢inko iyonu, ikinci beherde nitrat iyonu fazlaligi olur.
Bu durumda reaksiyon (elektron transferi) durur. Bu herhangi bir degisikliligi 6lgmek icin
gerekli olan elektron transferi olmadan olabilir.
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Eger nitrat iyonlar1 glimiis nitrat ¢ozeltisi iceren beherden ¢inko nitrat ¢ozeltisi iceren
behere transfer edilebilirse, yiik dengesi beherlerde korunur ve elektron transferi devam eder.
Bu durum, iki beheri bir elektrolit cozeltisiyle islatilmis siizge¢ kagidi ile bir birine

baglamakla saglanabilir (Sekil 2).

Cu Tel

Aot +

2NO;

7n2t 4

Sekil 1.

Sekil 2 deki pil baglantisinda asagidaki hususlara dikkat edilmelidir.

a. Qrafit elektrot pil reaksiyonlarinda yer almaz ve platin tel gibi herhangi bir aktif olmayan
ile yer degistirebilir.

b. Sol taraftaki hiicre ¢ozeltisi igindeki tuzun, ¢inko nitrat olmasina gerek yoktur. Cinko
cubuk ile reaksiyona girmeyen, iyon iireten herhangi bir tuz kullanilabilir. Pili olusturmak
icin sadece ylikseltgenme-indirgenme reaktifleri gereklidir.

c. Glimiis iyonlarin indirgendigi sag taraftaki elektrot katot olarak adlandirilir. Reaksiyon
(2).

d. Yiikseltgenmenin oldugu sol taraftaki elektrot anot olarak adlandirilir. (reaksiyon (3)).

e. Hiicre potansiyeli bakir iletken yerine bir voltmetre yerlestirilerek ol¢iilebilir. (Sekil 2)
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f. Elektronlarin verildigi yar1 reaksiyonun gergeklestigi elektrot negatif olarak, elektronlarin
goc ettigi diger elektrot da pozitif olarak isaretlenir (sekil 2) Boylece ¢inko elektrot
negatif, grafit elektrot ise pozitif olarak isaretlenir.

g. Teorik olarak, herhangi bir yiikseltgenme-indirgenme galvanik bir pil hazirlanmasinda
kullanilabilir. Reaksiyon i¢in esitlik iki yari-reaksiyona boliiniir ve her bir yari-reaksiyon

ayr1 bir pil hiicresinde meydana gelir.

Zn — Zn* + 28é 2Ag" + 28 > 2Ag
Anot Katot

ECinko

n* +

KNO:3 gozeltisi ile
islatilmis siizgeg kagidi
Sekil 2.

YO NTEM
Bir ¢inko, bir bakir ve bir kursun elektrod edinin. Her bir galvanik pil i¢in asagidaki

tabloda gosterilen ¢ozeltiler kullanilacaktir.

Galvanik Pil Cozelti Elektrot Cozelti Elektrot
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Cu-Pb 0.1M Cu(NOs3): Cu 0.1M Pb(NO3): Pb
Cu-Zn 0.1M Cu(NOs3): Cu 0.1M Zn(NO3)2 Zn
Pb-Zn 0.1M Pb(NOs): Pb 0.1M Zn(NO3)2 Zn

Bir Cu-Pb Galvanik Pilinin olusturulmasi

Yaklagik 25 mL 0.1 M Cu(NOg)2 ¢ozeltisini 50 mL’lik bir beher igine dokiin. 50
mL’lik bagka bir beher i¢ine de yaklagik 25 mL 0.1 M Pb(NO3)2 ¢ozeltisini dokiin. Bakir
nitrat ¢ozeltisi i¢ine bakir elektrotu ve kursun nitrat ¢ozeltisini icine de kursun elektrotu
yerlestirin. Bir parca silizge¢ kagidin1 sarin ve 1 M KNOs c¢ozeltisiyle 1slatin. Sekil 2°de

gosterildigi gibi iki beher arasinda silizge¢ kagidi kullanilarak bir koprii olusturulur. Pil bes
dakika bekletilir.

Elektrotlar1 bir voltmetrenin c¢ikislarina baglayin. Eger gosterge pozitif bir deger
okuyorsa her sey diizgiin bir sekilde kurulmustur. Eger degilse voltmetrenin elektrotlara olan
baglantis1 ters cevrilir. Hiicre potansiyeli okunup kaydedilir. Ayrica pozitif uca (katoda)

hangi elektrotun, negatif uca (anoda) hangi elektrotun baglandigini kayit et.

Bir Cu-Zn ve Pb-Zn pili kurmak i¢in de ayn1 yontemi kullanilir. Yukarida belirtilen
hiicreyi kurmak i¢in kullanilan Cu(NOz)2 ve Pb(NOz)> ¢ozeltileri yeni hiicreleri (pilleri)
kurmak i¢in de kullanilabilir. Ancak her bir yeni hiicre i¢in KNO3 ¢ozeltisi ile 1slatilarak yeni

hazirlanmis siizge¢ kagidi (koprii i¢in) kullanilmalidir.

Kavit Edilecek Veriler:

1. Galvanik hiicrelerin (pillerin) hiicre potansiyellerinin belirlenmesi:

Hiicre(pil): Cu-Pb Cu-Zn Pb-Zn
Ept e e e
Anot e e e

Anot Reaksiyonu =~ --------  cmeeeeeee s
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Katot = e e e

Katot Reaksiyonu ---------  ceeeeeeeee e

2. Bir Cd elektrotun 1M Cd(NOs3). ¢ozeltisine ve bir Al elektrotun 1M Al(NO3)3 ¢6zeltisine
daldirilmasi ile galvanik pilin olustugu diisiiniilerek,
a) Indirgenme yar1 reaksiyonunu ve her bir yar1 hiicre igin standart indirgenme
potansiyelini yazin.
b) Pilin E° 1 hesaplayn.
¢) Bir diyagram ¢izerek katodu, anodu ve elektron akis yoniinii gosterin.
d) Anotta ve katotta olugan reaksiyonlar1 yazin

e) Pil i¢in toplam reaksiyon denklemini yazin.
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DENEY 12: CAMASIR SUYU ANALIZi
Gerekli Reaktifler:
1. Nisasta ¢ozeltisi

Hazirlanisi: Bir spatiil toz nisasta ¢ok az soguk su ile iyice karistirildiktan sonra bir beherde
kaynatilmakta olan yaklagik 20 mL saf su igine ilave edilip iyice karistirilir. Karisim 1 dakika
kaynatildiktan sonra sogutulur ve renkli bir sigeye aktarilir. Uzun siire bekletilmeden kullanilir.

2. Potasyum iyodiir ¢ozeltisi

Hazirlanisi: Yaklasik 10 g kat1 KI 250 mL saf su iginde iyice ¢oziildiikten sonra renkli bir giseye
aktarilir.

3. 0.1 N sodyum tiyosiilfat ¢ozeltisi

Hazirlanisi:  6.200g Sodyum tiyosiilfatpenta hidrat tartilip bir huni kullanilarak 250 mL lik bir
balon jojeye aktarilir. Balon jojeye bir miktar saf su ilave edilir ve sodyum tiyosiilfatin tamamen
¢oziindiiriiliir. Bundan sonra balonjoje saf su ile boyun kismindaki ¢izgiye kadar doldurularak
yaklasik 0.1 N derisimde tiyosiilfat ¢ozeltisi hazirlanir.

Tiyosiilfat Cozeltisinin Ayarlanmasi(Ger¢ek normalitesinin belirlenmesi): 0.1 mg hassasiyetle
0.2 g civarinda Potasyun Dikromat tartilir ve 250 mL lik bir erlende kaynatilmis 50 mL saf su ile
¢Oziindiikten sonra yaklasik 2 g KI ve yaklasik 5 mL derisik HCl(aq) ilave edildikten sonra
karanlik bir ortamda 3-5 dakika bekletilir ve bu esnada agiga ¢ikan iyot daha dnceden bir biirete
konulmus olan tiyosiilfat ¢ozeltisi ile titre edilir. Titrasyon esnasinda erlendeki ¢ozeltinin rengi
sari-yesil oldugunda ortama 2-3 mL hazirlanmis olan nisasta ¢dzeltisinden ilave edilir. Olusan
koyu mavi renk kayboluncaya kadar titrasyona devam edilir ve tiyosiilfat sarfiyati biiretten
okunur. Kullanilan potasyum dikromat miktar1 ve harcanan tiyosiilfat ¢ozeltisi miktarlarindan
faydalanilarak tiyosiilfat ¢ozeltisinin gergek normalitesi hesaplanir.

6l + Cr,0s> + 14H* — 2Cr** 3l, + 7H,0

Nisasta + I + I' +H,O —  Nisasta.l.I"H,O (Koyu mavi renkli)
lo + 250 — 2I' + S406%

g/meg = NV, N =g/(meg.V)

0: K2Cr.O7 miktar1 ( g olarak)

meg: K2Cr207 nin miliekivalent agirligi (294/6000 = 0.049 g)

V: Harcanan tiyostilfat ¢ozeltisi miktar1 (mL olarak)

N: Tiyosiilfat ¢ozeltisinin ger¢ek normalitesi

Analizin Yapilist:

1. 250 mL lik bir behere 5 mL ¢amasir suyu numunesi alinarak saf su ile 100 mL ye seyreltilir..
2. 250 mL lik bir erlene 10 mL KI ¢ozeltisi alinir.
3. Bu ¢ozeltinin iizerine 10 mL asetik asit ¢ozeltisi ilave edilir.
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Bu karisimin {izerine 1. maddede hazirlanan ¢amasir suyu numunesinden 25 mL alinarak ilave
edilir.

Renk acgilincaya kadar bir biirete daha dnce konmus olan tiyosiilfat ¢ozeltisi ile titre edilir.
Nisasta ¢ozeltisimden birka¢ damla ilave edilir ve olusan koyu mavi renk kayboluncaya kadar
tiyosiilfat ¢ozeltisi ile titre edilir ve tiyosiilfat sarfiyati biiretten okunur.

%CI (m/v) = (N x V x 0.03545 x 100/25) (100/5)



