Gravimetrik Analiz & Volumetrik Analiz




Kimyasal analiz; bir maddenin bilesenlerini ve/veya bilesenlerin bagil
miktarlarmi tayin etmek icin yapilan islem(ler)dir.

Analiz Yontemlers

Klasik (Yas) Yontemler

Enstrimantal (Aletli) Yontem/ler

Analiz sadece inorganik veya organik
kimyasal maddelerin cozeltileri
kullanilarak gergeklestiriyorsa buna yas
analiz denir.

-Gravimetrik analiz
-Volumetrik analiz

Analiz kimyasal c¢ozeltilerin yanmi sira
cthaz kullanilarak  gergeklestiriliyorsa
enstriimantal analiz denir

-Spektroskopik analiz
-Elektrokimyasal analiz
-Kromatografik analiz




Reaksiyon Stokiometrisi

2H,(g) + O, (9 N 2 H,0 (s)

2 molekiil H, 1 molekil O, ile reaksiyona girer 2 molekil H,O olusur

2 mol H, 1 mol O, ile reaksiyona girer ve 2 mol H,O olusur

4 gram H, 3290, ilereaksiyona girer ve 36 g H,O olusur

pv



Gravimetrik Analiz
analit konsantrasyonunun tayini i¢in, kimyasal islemlerden sonra
olusturulan tirtiniin kiitle 6l¢iimiine dayanan bir metottur.

Ucucu hale getirme metodu,

analiz yapilacak madde veya parcalanma
uriinii ucucu hale getirilerek biriktirilir
ve lrlin tartilir veya {riin Kkiitlesi,
numunenin kiitle kaybindan
hesaplanarak madde miktar1 tayin edilir.

Coktiirme yontemi,

analizi yapilacak madde az ¢6ziinen bir
cOkelek halinde  ¢oktiiriiliir, stiziiliir,
safsizliklar ~ yikandiktan sonra  1s1l
islemlerle bilesimi belirli bir {irline
doniistliriiliir ve triin tartilarak madde
miktar1 tayin edilir.

CaCOj; (k)—CaO (k) + CO,(9)

Fe3* + OH- — Fe(OH); —Fe,0,




Analiz basamaklari

1- Coktiirme
2- Olgunlastirma

3- Siizme

4- Yikama

5- Kurutma yada
Kiil etme

6- tartma

Analitin eklenen c¢oktirici madde ile kati faz
olusturmasidir

Cokelekler olustuktan sonra karistirilmadan bir
suire 1sitilmasi ve bekletilmesidir..

Kat1 fazin ¢ozeltiden ayrilmasi icin yapilir.

Kati fazdaki safsizliklar: gidermek icin ¢okelt saf su
1le yikanir.

(okelekteki nem vel/veya diger turler
uzaklastirilarak  bilesimi  bilinen  bir  tire
donustirilir.

Olusan turinin kitlesi tartilarak, analit miktari
hesaplanir.



(okelek ve ¢oktdrdcdlerin ézellikleri.
¢oktdrdcd bir maddeye 6zgu ve segici olmals,

olusan ¢okelti ise kolayca sizilebilmeli ve kirlilikler yikanarak
uzaklastirilabilmeli, yikama ve siizme sirasinda madde kayb: olmamas:
igin ¢ozundrliligini az olmali, atmosfer bilesenleri ile reaksiyona
girmemeli, kurutulduktan veya yakildiktan sonra bilinen bir bilesime
sahip olmahdir.



ctirdicl Clibtirilen Blement* 0 ] :
NH;suseir) Be (BeO), Al {Al:O3), Be (8c,0,), Cr (CrO)t, Fe [Fe.0u
Cia (Gaz0y ), Zr (Zr(k), In (Ing(y)}, Sn (8o, UNLL00
H;5 Cu (CuO}t, Za (Zn0, veys Zo80,), Ge (GeOy), As (As.0, |
Azsh) Mo (Molk), Sn (So0o)f, 8b (SbsCh), v
Shy0c), Bi (BiyS,) JI
(NH, )5 Hg (HeS), Co{Coy0,) I
(NH W HIC, Mg (Mg,Po05), Al {AIPOLL Mn (Mn,Pa-), Zn mhf':':r"ii
Lr (FepPaOn ), Cd (CdyPyO5), Bi (BiPOy)
H,50, Li, Mn, Sg, Cd, Pb, Ba (hepsi silfutlan halinde) j
H.PCl, K (EaPHCk, veya Pi), Bb (REPCLe, Cs (CsyMCL) :
Hz (a0, Ca {Cadd), Sr{SrOL, Th {ThO,) .
(NHghMol, Cd {CdMoaO, 3¢, Ph (Pbhod,) |
HLI Ap (ApCl), He (HexCL), MNa (butil alkolden NaCl u]mi‘;l"
Si £330} |
AgND, CL{AgCI), Br [ApBr), {Agl)
(NH,)CO4 B (Bi,0,)
NHSCN Cu [Cua(SCN ]
MNaH OO, Bu, Os. Ir (s0lu oksitleri halinde ¢Gkifirillmily; H, ile
hale indirgeamis)
HMy Sn (Soty)
H IO, Hig [HgATOgh]
Nall, PN} F {PhC1E)
Halll; 505 (BaS0y)
Bt WH T POFE (Mo PL0




Ba (M Haz iy Balrliy BalCril,
P2+ E2Cry PbiZrliy P,
Ag* HCI Aol AgCl
Higg2+ HCI HgCly HaaCl
A3+ M H= Al{CH Alz Oz
Be+ MNHz Ba(COiH)z EBel
Fed+ MH= FellOH)a FezOs
Cal+ (MH)C20 CaCy0, CalDy or Cad
Sh3+ Hazs SbiSs SbaSa
A3+ Ha5 As35 Asn5y
Hg+ Ha5 Hags Hgs
Bal Ho 500, Basi, Basi,
P2+ Ha50hy PbSOig [ Y
'|5-r1+ Ha5hy Sr5ly Sraliy
Be+ (MHalizHP 4 MHaEB=POig EBezP20+
Mg+ (MHa)zHF O, MHaMgFC, MgzF:Cn
Srs EHzFPOg SrHPOC SraPz 0y
Fnt (MHaizHF 14 MHaZnPOg ZrnzPa07

Analyte Precipitant Precipitate Formed Precipitate Weighed

CM- AgH O, AgCH AgCH

F AghCy Agl Agl

Br- AgND: AgBr Aghir

CI- AgHCh AgCl AgC]

CIO4- FeS04/AgNO; AqC] AgC|

SCN- SOCUSOy CLSCH CuSCH

S04 BaClz BaSOs BaSOy



o S e - o

Feazent Analyte and form precipitated Analyte form weighed

NH (aq) Be hydrous ooride Bal)
Al rydrons oxide
B ke AlLLC,
Sc hrydrous code
© Hydrens Sc0,
Fe hrydrons oxide
& Mydross Fe O,
In hywdr oxid
i B oLs B ]-_'I]_=|:|}
{BEL ) U O, U, 0,
H.S5 Zns Znld
=5
Galh,
As S As Oy
(NH, L HBPO, hIgH PO, Mg PO,
H S0, Sr, Cd, Pb and Ba sulphates sulphates
HC] AsC] Ag]
=i {sthicec acid) S
AMO Al As]
AgHr AgBr
Asl Asl

BalCl, BaS0, EaSO,



Gravimetrik Analizde hesaplamalar

Sonuclarin Hesaplanmasi

X maddesi kiitlesi
% X maddesi =  —--mmmmmmmmm e 100
Toplam numune agirligi

Gravimetrik faktor: | lirlin ile aranilan madde arasinda reaksiyon stikiyometrisine bagli
bir orandir.

a aranilan madde nin formiil agirhigi
GF = o=
b tartilan maddenin formiil agirligi
cokelek agirhigi x GF
% X maddesi = -----—mmm=m

toplam numune agirlig



Soru: Bir tuz karistminda NaCl miktar1 tayini icin
0,9532gnumune suda c¢ozilip, klorir AgNO3 in fazlasiyla
coktiriliyor. Kurutulmus AgCl ¢cokeltisi 0,7033g olduguna gore
numuedeki NaCl yiizdesi nedir?. (NaCl: 58,44 AgCl: 143,32)



Coktiirme mekanizmasi

Coktiirticti ¢ozeltiye eklendikge once asir1 doymus ¢ozelti elde edilir, ¢ekirdeklesme
ve tanecik biiylimesi sonucunda ¢okelti olusur.

Cekirdeklesme : cok az sayida iyon ve molekiiliin kararl bir kat1 faz
olusturmak tizere birlesmeleridir.

Kristal(tanecik) biiyiimesi: | ortamda bulunan ¢ekirdekler lizerine kat1 birikmesini
ifade eder.

Cokelti olusurken yeni ¢ekirdeklerin olusumu ile olusan c¢ekirdeklerin biiylimesi

rekabet halindedir,
Bagil asir1 doygunluk arttikca Bagil asr1 doygunluk kiiciik olursa tanecik
cekirdeklesme artarken ( cok sayida biiytimesi olur. (az sayida biiyiik tanecikler
kiiciik boyutlu tanecik olusur.) olusur)




Cokeleklerin tanecik boyutu ve siiziilebilirlik

Kolloidal ¢ozelti: tanecikleri gozle goriilemeyecek kadar kiigiik ¢apta olan (10-7-10-* cm
arasi) olan ¢ozeltilere kolloidal ¢ozelti denir.

Kristal siispansiyon: tanecikleri 10-! mm mertebesinde olan ¢ozeltilere kristal
stispansiyon denir, bunlar hizla ¢cokme egilimindedirler.

Tanecik biiyiikliigiine sicaklik, madde konsantrasyonlari, karistirma hizi gibi etkenler rol
oynar . Tanecik biiytikliigii sistemin bagil asir1 doygunlugu ile ilgilidir.
Q-S
Bagil asir1 doygunluk = -----------mmmemm-
S
Q= ¢ozlinenin herhangi bir andaki derisimi
S= ¢oziinen tiirtin dengedeki ¢oziintirliik degeri

Bagil asir1 doygunluk biiyiik oldugunda kolloidal ¢ozelti, kiiclik olursa kristal kat1 olusur.




Kolloidal Cokelekler

Pihtilasma Bir kolloidal ¢ozeltinin stiziilebilir bir katiya dontstiiriilme
islemine pithtilasma (koagiilasyon) veya aglemerasyon denir.

Kisa siireli isitma ve karistirma ,

Adsorpsiyon sonucu birbirlerine yaklasmalarini engelleyen
net yikin azalmasi

(Cozeltiye uygun bir iyonik bilesigin eklenmesi ile
saglanabilir.

Peptidlesme | Pihtilasmis bir kolloidin tekrar ¢ézelti icinde dagilmas:i

olayidir. Yikama sirasinda ortaya cikabilir. Onlemek icin
yikama suyuna HNO3, HCl, NH4Cl gibi elektrolitler eklenir.

Kristal ¢cokelekler

Asirt doygun bir ¢ozeltide, madde fazlasinin ¢ozeltiden kati bir faz halinde ayrilmasina
kristallenme denir.

Deneysel olarak, yiiksek sicaklikta, ¢oktiirlicliyli yavas yavas ekleme ve karistirma ile
bagil asir1 doygunluk azaltir ve biiyiik tanecikler elde edilir. Bazen pH ayarlanarak S
degeri arttirilarak ta biiyiik tanecikler elde edilebilir.




Cokeltinin Safligi

Normal olarak ¢ozeltide kalmasi istenen bilesiklerin ¢okeltiye gegmesi safsizliklara,
iriin kiitlesinin yanlis tartilmasina dolayisiyla analizde hataya neden olur.

Yiizey Adsorpsiyonu | normal kosullarda ¢oziinen bilesigin ¢oken teneciklerin
ylzeyinde tutunmasidir. Koloidal ¢okeleklerde gortiliir. Yikama,
Yeniden ¢otiirme ile azaltilabilir.
Karsik kristal kristalin yapisinda bulunan bir iyonun yerine ortamda bulunan
olusumu baska bir iyonun yer degistirerek ¢okmesidir.

Hapsetme ve
Mekanik
strtiklenme

kristaller arasindaki bosluklarda bir bilesigin kalmasidir. Yavas
cotiirme ve bagil asir1 doygunluk kontrol edilerek azaltilir.




Soru: sadece AgCl ve AgI igerdigi bilinen bir karisimdan alinan 1,500g
nhumune de indirgenme islemi ile Ag+ iyonlari metalik glimis e
dénistirilmistir. Islem sonunda 0,8500 g metalik Ag elde edildigine
gore numunedeki AgCl ve AgI miktarlar: nedir?( AgCl: 143,32 , AgT:
243,77 , Ag: 107 ,87)

Na3PO4 (aq) + Ba(NO3)2(aq) — Ba3(PO4)2(s) + NaNO3 (aq)
reaksiyonuna gore 32.8 gNa3P0O4 gr ile kag ml 0.02M Ba(NO3)2 reaksiyona
girer, reaksiyon sonunda kag gram Ba3(PO4)2 olusur

(Na3PO4 164g/mol, Ba(NO3)2 261 g/mol, Ba3(PO4)2 601g/mol)



Titrimetrik Analiz Metotlar:

konsantrasyonu bilinen bir ¢ozeltinin analit ile reaksiyona giren miktarinin 6l¢iimiine
dayanan kantitatif analiz metotlaridir. Standart ¢ozelti reaksiyon tamamlanincaya dek

ortama yavas yavas eklenir.

Volumetrik Titrimetri Gravimetrik (agirlik) titrimetri Kulometrik titrimetri
Standart reaktifin Standart  reaktifin  kiitlesinin Analit ile bir reaksiyonun
hacminin 6l¢iilmesi Olclilmesine dayanan titrimetrik tamamlanmas1 i¢in gerekli
temeline dayanan bir metottur kulon cinsinden yuk

titrimetrik metottur

miktarinin olculdugii
titrimetrik metottur.

- Indirgenme-Yiikseltgenme
reaksiyonlari

- Asit Baz reaksiyonlari

- Kompleks olusum
reaksiyonlari

- Coktiirme titrasyonlari




standart ¢ozelti: titrimetrik analizde kullanilan konsantrasyonu bilinen ¢ozeltidir.

titrasyon: bir analit ¢ozeltisine standart reaktifin reaksiyon tamamlanincaya kadar eklendigi
isleme verilen addir.

Esdegerlik noktasi: bir titrasyonda eklenen reaktif miktarimin analit konsantrasyonuna
kimyasal olarak esit oldugu noktadir.

indikator: bir ¢Ozeltiye katildiginda , titrasyon sirasinda ¢ozeltideki bir tliriin derisimine bagl
olarak esdegerlik noktas1 civarinda renk degistiren maddedir. Titrasyonun sonun belirlemek
icin kullanilir.

Doniim noktasi: bir titrasyonda kimyasal esdegerlik noktasinda fiziksel bir degisimin
gozlendigi noktadir.

Titrasyon hatasi: E, =V -V

don

Ves: titrasyonun esdegerlik noktasina ulasmak i¢in eklenmesi gereken standart ¢ozeltinin teorik hacmi.

Vdon. Donme noktasina kadar eklenen standart ¢ozelti hacmi.




Standart cozeltiler:

Konsantrasyonu bir defa belirlendikten sonra uzun siire degismeden kalabilmeli

Analit ile reaksiyonu hizli olmali

Analit 1ile secici olarak reaksiyona girmeli, reaksiyon basit kimyasal denklemle
gosterilebilmeli

Analit ile tamamen reaksiyona girmeli ve 1y1 bir doniim noktas1 olmali

Birincil bir titrimetrik analizde referans olabilecek c¢ok yiiksek saflikta bir
standart: bilesiktir.
Cok saf olmal1

Kararli olmali

Hidrat suyu olmamali

Pahali1 olmamal1

Yiikse bir esdeger agirlig1 olmali

Ikincil standart: saflik dercesi bir kimyasal analizle belirlenmis olan titrimetrik analizde referans
madde olarak kullanilabilecek bir bilesiktir.




Volumetrik Analizde Hesaplamalar

Mol sayisi m
P
M,
Molarite n
M= ------- mol/L
\Y




Volumetrik Analizde Hesaplamalar

aA +DbB — cC + dDb

a mol A maddesi ile b mol B maddesi reaksiyona girecektir,

eger A maddesi standart olarak kullaniliyorsa titrasyonda haracanan A maddesinin
hacmi ve (konsantrasyonu) molaritesi kullanarak mol sayis1 hesaplanir,

reaksiyon stokiometrisinden B maddesinin mol sayis1 ve gram miktar1 bulunur



Soru: antiasit ilag tabletlerinin anabileseni CaCOg3 tur. 0.542 gr olarak tartilan bir
tablet HCI ile titre edildiginde, reaksiyonun tamamlanmasi icin 38.5 ml 0.200M
HCI harcandigina gore tablet icindeki CaCO3 yuzdesi nedir?

CaCO3 + HClI — Caz2+ + CO2 + Cl- +H20



soru: 0,2879g sodyum okzalati (Na,C,0,) asidik c¢ozeltide asagidaki
redoks tepkimesine gore titre etmek i¢in 25,12mL. KMnO, c¢ozeltisi

harcandigina gére KMnO, tin molaritesi nedir?

C2042- + MnO4- — Mn2+ + CO2




 AAS ile yapilan bir Cu analizinde yapilan 16 oOlgumun ortalamasi
8,53mg/L, yontemin standart sapmasi 0,32mg/L olduguna gore %90

ve %99 guven araliginda sonuclari hesaplayiniz.

p=x+ ts/(N)"1/2

df Jor s lnos loe7s fogs fo.oo o0
L 63.66 31.82 12.71 6.31 3.08 | 376
2 9.92 6.96 4.30 2.92 .85 | .0&]
3 5.84 4.54 3.18 2.35 1.64 0.978
4 4.60 3.75 2. 78 2.13 1.53 0.941
5 4.03 A.36 2.57 2.02 .48 10.920
6 3.71 3.14 245 .94 1+ 10.906
7 3.50 3.00 2.36 1.90 1.42 10.8596
= 3.36 2.90 2.31 |86 1.40 0.889
9 3.25 2.82 2.26 .83 138 0.883

10 3.17 2.T76 2.23 .51 1.37 0.879
L1 3.11 2.72 2.20 1.80 1.36 0.876
2 3.06 268 2.18 |78 .36 0.873
L3 3.01 2.658 2.16 .77 1.35 0.870
L4 2.98 2.62 2.14 .76 1.34 0.868
L5 2.95 2.60 2.13 .75 1.34 0.866
L& 2.92 258 2.12 175 1.34 0865
7 2.90 2.57 2.11 |74 1.33 0.863
L= 2858 2.55 2.10 .73 1.33 0.862



