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SODYUE TUNGSTAT ¢UzRLmilERiNiN CEsimiLi AsipiERLE ASsiprenDi-
RILIESIKDE OLUSAYN POLYTUNGSTATIARIN INCELENNESI

bzE®T

Sulu tungstat gtzeltilerinin gesitli esitlerle esitlen~
dirilmesinde tungstat enyonlaraman polimerizasyonu konusu
bir gok erastarica terafindan incelenmigtir. Lonotungstat
sulu gbzeltisine bir kuvvetli esid ilE2ve edildiZinde mono=
tungetat iyonunun polimerizasyonu bagler ve gerek o iyon-
lera, gerekse tungstet iyonlarimn konsertrssyonuns beila
olersk defigik polytungstst iyonlara olugsur. Bu iyonler sre-
sinds belli dengeler verdir, Feket olusen iyonler eresinds
hangi iyonleran hekim durumda olduklara hususunde srzstar-
macilar erasanda gbriis ferklsra verdar.

Bu galismada, elektrometrik ve kondiiktometrik titrssyon
yontemleri kullenilmek suretiyle olugan politungstate iyon-
lara belirlennefe galasalmaigtir, Elekirometrik ytntemle el-
de edilen A pH/AV efrilerindeki maksimumlarls kondiilktomet-
rik ytntemle elde edilen kesigme noktalarazna tekabiil eden
H*/woi‘ orenlarinin tem uyarlikts oldurlara bulunmustur. Co-
zeltide hzkic olen iyonleran H*Noi'orem 7/6 ve 9/6 olen
(Hig0,,)°" ve ( 23w5021)3‘ hekzamer ivonler oléwiu tespit
edilmigtir,

Bu galagme beg b¥llime ayralmagtar,

Birinei Btliimde, tungstetlaran voliimetirik gdozsj yintem-
lerdi incelennistir, Unceder hidroklorik esid ve ginke ile
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rediiklenmig olan tungstatlaran potasyum permanganatlas ok-
sidasyonuna dayanan bir vollimetrik dozaj ytntemi Snerilmig-
tir.

Aynmi gekilde, tungstat ¢Ozeltilerin goziinmeyen tungs=
tat halinde gotktirilmelerinin kondiktometrik olarsk ince=
lenmesi suretiyle dozajlara igin de ytntem Onerilmigtir,.

Ikinei Béliumde, gesitli tungstatlarin sulu gtzeltilerde
elde edilmeleri ve olugen gegitli politungstat iyomlariman
genel bir incelenmesi yapalmagtar.

Uglineli B5limde sodyum momotungstat ¢bzeltilerin gegit-
11 esitlerle elektrometrik ve kondiiktometrik titrasyonlara
yapilmak suretiyle olugan politungstat iyonlara belirlen-
migtir, Nitrik, hidroklorik, siilfiirik ve perklorik asidler
halinde benzer sonuglar elde edilmigtir. Zayaf bir asid olen
asetik asid halinde ise farkla sonug elde edilmigtir,.

Dérdiincli Btliimde, sodyum monotungstet g¢8zeltilerinin ge-
gitli asid ve pH'lerle kristallendirilmesi suretiyle olugen
tungstatleran, diferansiyel termik analiz ydntemiyle kriste-
lizesyon su mol sayisl ve eslev fotometre ile de sodyum mik-
tera teyin edilmek suretiyle bilegimleri tespit edilmigtir,.
Asetik ssid hslinde 5,96 < pH < 8,00 arasinda H320.2w03.5H20
bitungstat, 5,00 < pE< 5,48 aresanda 3 Ha20.7W03.15220
paratungstet; 3,50 < pH< 4,00 eresands ise H320.3H03.5320
tritungstat olustuiu bulunmugture

Hidroklorik ve nitrik asidler heslinde ise 4,95 < pE < 6,81
arasanda K320.2w03.5320 bitungstat olugure.

Elde edilen tungstatlar baryum kloriir ile g¢oktiirilerek
olugen beryum tungststain bilegimi kondiiktometrik ytntexzle

tayin edilmigtir. Kristelizasyonls elde edilen tungstatan,
= ‘w____
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¢bkelmede elde edilenin ayni clmadiZa ve genellikle karga-
lak tungstat yerine en sz gtzlnen tungstat tiiriniin meydans
geldiZi tespit edilmigtir.

Beginci Btlimde, tartagma ve sonug verilmigtir.



THE INVESTIGATIOK OF THE FORMATION OF THE POLYTUNGSTATES IK
THE ACIDIC SODIUL TUNGSTATES SOLUTIORS

BUMEARY

The polymerization of tungéttaa enions in aqueous so-
lutions by the eddition of strong scids has been frequently
studied, The polytungstate ions are formed depending on the
hydrogen ions and tungstete ions concentrations, There are
certein equilibrium between these ions, But divergent inter-
pretetion have been pleced upon the results obtained, There
is no a genersl agrement emong various workers concerning
which ions are predominant in the formed ions,.

In this work careful alectrométric and conductometric
titration methods are used to determine the polytungstate
spicious., There is & good agrement batween the electromet-
ric and conductometric vulusa of H /wo ratios. It has been
found that the (HWO,, )>" end (szsozl) ione having ratios
of 7/6 and 9/6 are more stable in the solutionse

Thie studie is divided to five chapiers.

In the first chapter, the methods of the volumetric do=-
sage of the tungstates are studied. A new volumetric dosage
methode which is based on the reoxidation of the reduced
tungstates has been proposed.



Also, conductometric method is given for the dosage of
soluble tungstates.

In the second chapter, & resume of the different kind
of the tungstates end their preparation from the aqueous
solutions and the spicious of tungstates ions in aqueous
solutions are givene.

In the third chapter, polytungstate ions have been
chareterized which are obtained by the electrometric and
conductometric titration of sodium monotungstete solutions
by various acids,

In the fourth chapter, et various ecids and pH diffe-~
rent polytungstetes are obteined by crystelization. The
crystal water of these polytungstates were determinsted
by DT A methode and the emount sodium by flame photome=
ters When ecetic acid is used, at the 5,96 < pH< 8,00 is
formed bitungstate mzﬂ.ZW{)saEHzO, at the 5,00 < pEH< 5,48
peratungstate 3Na20.7l03.15520 eand at the 3,50< pH< 4,00
tritungstate Nazo. 3“03.5H20 ere formed,

When nitric ecid eand hydrochloric acid are used sodium

bitungstate NaEO.EWOa.SHzO is formed at 4,95 < pi< 6,81

The polytungstates obtesined by cristellizstion ere pre-
cipitated by Baclz. The composition of the barium tungstate
formed is determined conductometrically, It is founded thst
the composition of the barium tungstete formed is not the
same of the corresponding sodium polytungstate,

The results are given in the fifth chapter.
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BOLUN I

I.l. TUNGSTATLARIN VOLUMETRIK DOZAJ YURTEMLERY

Tungstetlar, gravimetrik ve voliimetrik yodntemlerle kan-
titatif olarak teyin edilebilirler.

Gravimetrik ybntemde, tungstatlar ya anhiﬁrik tungstik
(WOB) halinde, ya ds c¢ozlinmeyen tungstatler hslinde %syin
edilirlers.

Alkali tungstetlar gibi sude ¢bziinen tungstetlsr halin-
de, Berzelius ybnteminde (1) olduZu gibi cava tungstet he=-
linde, Knorr yonteminde (2) ine benzidin tungstet hslinde
¢bktiirtiliip kavrularak enhidrid tungstik (w03) haline d¥niig=-
tirtilerek tartalar.

Belli pH'lerde, suda ¢otziinen slksli tungststlsr; suda
¢Oziinen beryum, stransiyum, kelsiyum ve kurgun tuzlera ile
gbziinmeyen tungstatlar halinde ¢tkerler, Bu gozinmeyen tungs-
tatlaran tertimandsn, ¢bziinen tungstatan miktsra bulunabi-
1lir (3).

Cozlinmeyen tungstetleran dozeji ise, largueritte ytnte-
minde (4) siilfat esidi veye kloriir esidi, Scheele, (5) E.
Carriere ve A.R.Berkem ytnteminde (3) ise nitret esidi ile
¢oziinlir hale getirilerek yaspalar.

T.2, Kiisik voith=rrix YONTEL

Anhidrid tungstik'in dozeja igin gegitli volimetrik
yéntemler tneriilmigtir. Bunlerdsnr en ilgi cekeni ¥rnce re-
diiklenmis olan tungstatlaran, tekrar cksidssyonure dsysensn
ytntemdir,

OeVon der Pfordten (6) tungstik ssicin, kloriir esidi ve



-2—

¢inko ile rediiksiyonu ve potasyum permangenatls tekrar ok=-
eidesyonu ile tungstenin dozeja ig¢in bir voliimetrik ytnte-
mi incelemigtirs.

Bu aragtaracaj g¢dzeltiyi rediikledikten sonra, bunu bir
porselen kapsiil igindeki potesyum permengesnet, mengan siil-
fat ve seyreltik sililfirik esit kerasama igine sktarar, ¢t-
zelti litreye tamamlenire. Demir siilfat ve amonyum siilfat
cbzeltilerinin ilévesinden sonrs potesyur permanganst ¢t=-
zeltisiyle titre eder.

Bu aragtiraca, tungstik asidin, hidrocklorik asit ve ¢in-
ko ile redilksiyonunun tungstat dioksit (w02) verdigini goz-
lemigtir,.

Kinichi Someyes rediiktdr etkeni clarak ¢inko yerine li-
kid g¢inko malgameri kullanms ve rediiksiyon iglemini karbon
dioksit ortemainds yapmigtare

Tungetenin redilkeiyon derecesinin likid malgemadaki me=-
tale bagla clduZu, bizmut = caiva alagami halinde tungsten,
pentevalan; c¢inko, kedmiyum ve kursun malgamalari halinde
tungsten trivelan rediiksiyon derecesine varaldafa bildiril-
migtir.

Dotreppe (7), alkeli tungstat gtzeltisini tekriben 5 cm” e

indirdikten sonra 60 cm3 derigik hidroklorik asit iléve eder.
Bu gUzeltiye iig kez 9'ar gram ginko iléve eder, Cickonun
temamen ¢Gziinmesinden sonra, % 30 luk demir III sapa gbzel=
tisinden 10 cm3 ilave edilire Demir III, demir II'ye indir-
genir, ¢tzelti agik ssra renk alar. Cozelti 700 cm3 su,

190 cm’ 6 K stilfirik esit, 20 em”° % 30 luk mangen siilfet

ve 5 g. disodyum fosfat iceren ¢dzeltiye skteralar. K/10
luk potasyum permengenst ¢bzeltisi ile agak pecbe renge ka-
dar titre edilir, Tungstik asidin rediiksiyon derecesi bir
W407 kompleks okside erigir ki, bu W203 ve ﬁ204 karasam
olan bir komplekse kargilik olure
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MeLl. Holt (8), Dotreppe gibi hareket eder ve gbzeltiye
bir miktar fosforik asit ilave eder ve demir II iyonlara,
indikatdr olerak siilfonik asit (Sarver ve Kolthoff yontemiy-
le hazarlanmig) temasanda potasyum bileromatla titre edilir.
Elde edilen sonuglar gok farkladar., Aragtiricaya gore, anhid-
rid tungetikin temamen w407'ye redilksiyonu miimkiin degildir.

Yukerada s@ziinil ettifimiz yontemler ayra ayrai denenmisg,
higbirisinin tetmin edici olmedaga gorilmiigtiir, sonug olarak
belli bir redilksiyon derecesi elde edilememigtir; Ayrice,
titrasyon sonucunun da net clmsdifa gbzlenmigtir.

Tungetetlaran dozaja ig¢in dofru olecak bir voliimetrik
yéntemin bulunmasi eragtaralmgtar. Once, rediiksiyon eiilfiirik
esit ve ¢inko ile yapalmg, buldufumuz sonuglar umut verici
olmamigtar. Rediiksiyon siiresi uzun oldufu gibi belli bir re-
dilkgsiyon derecesi elde edilememigtir.

Daha sonra, yukarids stziinli ettifimiz ybntemlerden de esin-
lenerek uygun bir yéntem bulunmugtur.

5nce, redilksiyon {izerine etki eden esas faktbrler ayri ey-
ra incelenmigtire Bu fakttrler : (Ozeltinin esitliZi ve rediik=-
siyon siliresi, kullemalen ginkonun tabiasta ve miktaradar.

I.2.1. GQUZELTININ AsiTLiGl vE REDUKSIYOKR sUresi

Cbzeltinin asitlifi redilksiyonds biiylk bir rcl oynar. (G-
zeltinin konsantrasyonu defigtifi zemen, etki sliresi de defi-
sire 5 cm® L/20 sodyun tungstat, Na,W0,.2H,0, cbzeltisi +
5 cm3 su ve 8 g. tenecikli g¢inko ile yespalsn denemelerde bulu-
nen sonuglar gizelge I.l.'de verilmigtir. Kullanilan hidroklo-
rik asit ¢ 36,5 "luk 1,19 g/cm3 ik tiir.
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CIZEIGE I.l. Asit miktaranin redilkeiyon siliresine etkisi

Hidroklorik esit

miktara (cmE) 30 40 50 60 T0 80

Zaman 36 dake.| 18 dake| 5 dak.| 4 dak.| 1 dak.| 1 dak.
34 s. 34 8. 51 B. 50 8o

Bu gizelgeye gbtre, tem rediilksiyon igin gerekli olan 8 g.

girko ile minimum siire igin, 1,16 g/cm3 yoEunlufundaki hid-
roklorik esitten TO cm3 gerekmektedir.

Ie242. CINKO MIKTARI

Cinko miktera ve ginkonun tebietina gbre tel ve graniil ha-

lindeki ginkolarla iki seri deney yspalmagtar. Her bir deneme
igin 5 cm’ 1/20 sodyun tungetet (Ne,WO

4

-2320) ¢tzeltisl kulleml-

mistire. Rediiklenen ¢dzelti N/10 potasyum permenganst ile titre
adilmiatir. Titresyondan ﬁnce gbzeltiye 50 cm” Hnso (70 g/dn i

70 e’ BP0, ( &= 1,71 g/cn®) ve T0 cn’derigik E,SO (a- 1,84 g/en’)
iléve edilir, Graniil helinde ginko ile elde aﬂilen sonuglar
Cizelge 2'de verilmigtir,.

ClZEIGE I.2. Grenil Ginko miktarainin rediilksiyon siiresine etkisi

Graniil ¢inko

bossadi® s 1l 2131 &1s] 6l 12181 91 2
3

ol on 5] 50| sof so| sof so| sof 70| 70| 70| 70

(d=1,19 g/cm J

n/10 5 0,6 1,3 2,0} 2,6 | 3,1| 3,8/ 4,2|5,1| 5,20 5,1

Knn04, cm l v
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Cizelge I.2. de gbriildiifli gibi greniil halindeki ginkodan
8 ge dan sonra bir rediiksiyon dlizlliZli elde edilmektedir. Tel
halindeki g¢inkoya nazaran graniil halindeki g¢ginkodan dsha faz-
la mikterdes slinmasainin gerekmesine rafmen graniil halindeki
¢inko, tel haslindeki g¢ginkoya tercih edilir. Graniil halindeki
¢ginko rediksiyon sirssinda dipte kelmakta, buna kargalik tel
halindeki ¢inko gaz gikiga ile birlikte ¢tzeltinin yliziine sii-
riklenmektedir. (bzelti rediiksiyon saraesinda devamla keragti=-
ralar, Tel halindeki ¢inko ile reaksiyon gok hizla olmskta ve
reaksiyon bir iki dakikads olmaktadar.

Kullanilen ginkonun gok saf olmasi gereklidire. Denemele-
rimizde kullandifamiz g¢ginkoden 10 g ile yapalan gehit dene-

mede N/10 KMnO, g¢bzeltieinden 0,3 cm3 harcenmigtar.

4

I.3. OKERILER YONTEM

Yapalan denemelerden sonre, kebul edilebilir sonug elde
etmek igin sgafada egaklandifa gekilde hareket edilmesini One-

riyoruz.

Tungstet gbzeltisinden elainen bir mikter trnek, 500 cm3 liik

bir payrex erlene konmur, asiatilerek hacmi 5-10 cn3 e indirilir,
sicek haldeki gbzeltiye 1,16 yofunlufundaki hidroklorik esgit-
ten bir defada TO0-80 cm3 ilave edilir. Tungstik esitten iberet
olan beyaz bir ¢tkelti olusur, ¢bzelti galkelsnarak gtkeltinin
¢Ozlinmesi saglanir. Eier 5 cm3 tungstat gtzeltisinde konsentres-
yon 0,5 g WOB i agarsa sera renkli tungstik asit olusur ki bu
¢bziinmezes Bu halde tungstik asit konsantrasyonunu szsltmak

gereklidir,

Hidroklorik ssitli tungstat g¢tzeltisine 15-16 g grenil
haldeki g¢inkodsn ilave edilir ve erlenmeyer 70-80°C daki bir
su banyosunun igine yerlegtirilir., Reaksiyon halindeki ¢Ozelti

& .;.\



karigtaralar. Reaksiyon saresanda g¢tzeltide su renk degigim-
leri gbzlenir : mavi, siysh, gri siysh ve karmizi kshve renk,
Son renk erigilebilinen redilksiyonun son agsamasina tekabiil
eder. Gaz gakiga yavagladifanda erlenmeyer iig delikli bir
mantarla kapatilar. Deliklerden birisinden gaz ¢akiga igin
bir cam boru, ikinci delikten ¢dzelti atmosferine karbon di-
oksit gtndermek ig¢in cam boru gegirilir, Cbzeltiden karbon
dioksit gegigine redilksiyon ve titrasyon siiresince devam edi=-
lir. Uglineti delikten ise, Bnce gbzeltilerin konulmasi igin
bir cam huni, titrasyonda ise bliretin ucu takilar. Biitiin ¢in-
ko goziindiikten sonra ¢tzelti sofutulur, cam huniden litregde
70 g mangan siilfat igeren gdzeltiden 100 cms, yoEunluZu

1,7 g/cm3 olen fosforik esitten 140 cm3 ve 130 cm3 derigik
slilfirik esit ilave edilerek kasrigtarilare. Cem huni gakeralap
yerine biiret yerlegtirilir ve N/10 potasyum permenganatles go-
zelti renksiz olans kader titre edilir, ¢bzeltinin renksiz
olmasi oksidasyonun sonunu gtsterir, bundan sonra potasyum
permanganat ilavesi ile g¢bzeltinin rengi pembeye diner, Tit=
rasyonun doZrulufunu kanitlamak igin hafif pembe renk almg
olan gbzeltiye ilave edilen fazla potasyum permangenat demir
amonyum siilfat tuzu ile geri titresyon yepilda.

Net bir oksidasyon sonucunu belirlemek igin fosforik asit
ilévesi garttar. Fosforik asit redilksiyondan ®bnce veya sonrs
iléve edilebilir. Derigik tungstet ¢bzeltisi halinde, tungs-
tik esidin ¢Gkmesini Bnlemek igin hidroklorik asit ilavesin-
den bnce birkag cm’ fosforik asit konulmasa gereklidir,

N/20 R32I04. 2320 ¢cbzeltisi ile yuksradas esgaklensn yine
temle yepilan denemelerden elde edilen sonuglardan bezilara
gizelge I.3. de verilmigtir.
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Cizelge I.3 deki sonuglara gbre uygulanan yéntemle eri-
gilen rediksiyon derecesi Wczdir « Potasyum permangsnstla
oksidasyon esgafidaki reaksiyona gbre olmaktadar:

5%02 + 2KIn0, + 3H250 —> 2MnS0 ,+K

4 4 2504+ 3H20+ 5WO

B 3

Reaksiyona gtre 5 x 232 g WOB veya 5 x 20 x 1000 em” M/20
HEEWO4.2H20, 2 x5 x 10000 cm3 N/10 KinO,'as tekabiil eder.
O halde 5 cm3 /20 Huaﬁ04.2H20 igin 5 cm5 K/10 Emm64 gerek-

lidire.

Dotreppe'nin iddla ettifi gibi rediiksiyon derecesi w4o7
helinde, 5 cm3 K/20 sodyum tungstet igin 6,25 cm3 KN/10 KEn04
gereklidir ki yeptafamaz denemelerde bu rediiksiyon derecesine
erigilememigtir,.

Tungstetlaran voliimetrik enalizleri igin Cnerdifimiz
ybntem basit, kesragak cihazler gerektirmeyen, birkeg dakika=-
da yepailabilen ve ortslama % 2 yaklagsamla netice veren bir
yontemdir,

T4+ ALKALI TUNGSTATLARIN KONDUKTINETRIK DOZAJLARI

Bir scdyum tungstat gtzeltisine; baryum, stransiyum,
kalsiyum kloriir, kursun nitrat veys kurgun ssetat gozeltisi
il8vesi dle ¢bzeltinin iletkenlik defismesi kesigen iki dogru
pargasidir. Kesisme noktesa net ve belirgindir. Iki reaktifin
kearastaralmesa ile; baryum ve kursun tungstat helinde derhal
beyaz bir gtkelti olusur. Strensiyum ve kalsiyum tungstatler
halinde ise, pE>7,3 olsn gbzeltilerde &ni bir gtkelme olur,
difer gtkeltiler igcin etil alkol ilévesi gereklidir. pE>T7,3
olan gbzeltilerde kesigme noktasi; baryum, stransiyum ve kel=-
siyum normsl tungetatlarana, pE > 3,9 icin ise normal kursun
tungsteta tekabiil eder.



=D
Bu tungstatlaran 25°c daki ¢Oziinlirliikleri gtyledir:

CaWo, & 3,23 « 10™° g/dm, SrWO, 3 2,71  10™° g/am>,

4 4

3

Bawo, : 0,96 « 107> g/am>, PbWO, t 1,59 . 10™° g/dm

4
BlitlUn hallerde pratik olarak ¢tziinmeyen tungstatlar olusur.
Reaksiyon ani ve tapmdar, kesigme noktasa sabit olup belir-
gindir.

X/20 ve kK/4 konsantresyonlarindski sodyum tungstet go=-
zeltileriyle yapilan denemelerde bulunan kesigme noktelari-
nin sabit oldufu ve g¢gbzeltinin konsantrasyonuna baZli olmadi-
g1 ve normasl tungstat, uwo4. bilegiminde olduZu bulunmugture
Bu sonuglar; kondiikktimetrik ytntemin alkali tungstatlaran
doza janda kullenilebileceZini gbstermesktedir. Baryum ve kur=-
gun tungstatlaran goziinlirliiklerinin daha &z olmesandan, stran-

siyum ve kalsiyum tungststlars tercih edilirler.

Kesigme noktasandaki aganin darliZi orsmindas kesigme yeri
o kadsr belirgindir. (6zeltiye etil alkol ildvesiyle gok iyi
sonugler elde edilmigtir. Ekivalsns noktasindan tnceki ve
sonraki dogrularin efimi iléve edilen aslkol miktara ile oren-

taladar.

I.4.1s DENEYIN YAPILISI

Doza ji yapalacak g¢&zeltinin 100 cm3 i, 250 caa liik bir

behere konulur ve elektrod sistemi yerlesgtirilir. Elektrod-
lar deha ©nce elektrcliz ile platin siingeriyle kaplsnmigtar,
Blitlin sistem bir termostste yerlegtirilir, (tzeltinin ilet-
kenlifi Ulgiiliir ve bir mikrobiiret ysrdimayls belli mikterler-
da resktif il8ve edilir ve menyetik kerastiraca yercamyls
gbzelti keragtaralar, her resktif {12vesinden sonrs iletken-

-

s p-5
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1ik ¥lgUlUr. Titrasyon sabit siacaklikta yapalar.

Qozeltilerin iletkenlik teyinleri igin kullsmilan kon-
diktometre, GB4 - 527 - Netrohm'dur.

Btil elkol ilévesi ve iyi bir karagtarme ile kasa bir
slirede gok iyl sonuglar elde edilir,

Cegitli reaktiflerle elde edilen sonuglar g¢izelge I.4 ve
dekil To.l., Sekil I.2,, Sekil I.3. ve Sekil I.4.de verilmig=-
tir.
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5 10 V,cm
Sekil I,1, (1) 100 cm® 1:/20 Ta W0, .2H,0, (2) 100 om’
13/20 Na,W0,42E,0 + 30 cm” 0l 0 gbael-
tilerinin; K/2 Pb (CH3002)2 cbzeltisiyle
kondliktometrik titrasyon efirileri.
-— T 1 -
E
E 1£
Y ;@2
~ »
3 x
B
5
7
4
6 ¢
3
5 1 L
i 10 V,em?
§ekil T2, (1) 100 o’ 1/20 He W0, 4211,0, (2) 100 cn’

W i 3 4 Ser
11/20 La2ﬂ04.2320 + 30 em Czﬂsﬂh gbzel-
tilerinin; M/2 Baclz gbzeltisiyle kondiik-
tometrik titrasyon eirileri.
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Sekil I.3. (1) 160 cm3 11/20 R32W04.2H20, (2) 100 cm3
3

m/20 H52w04.2320 + 30 em CEHSOH pbzel=

tilerinin; /2 Sr012 ctzeltisiyle kondiik=
tometrik titrasyon efrileri.
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5 10 V,cm
gekil To4. (1) 100 om” 11/20 a W0, +2H,0, (2) 100 cn’
/20 Tia,W0,42H,0 + 30 om® C,HOH gizel-

tilerinin; M/2 CaCl, c¢bzeltisiyle kon-
- iy
diilktometrik titrasyon egfrileri.



MATERYAL VE YUERTEBM

BOLUM II

II.1. TUNGSTATLARIN SULU GUZELTILERDE ELDE EDILMELERL

Tungsten'in dzhe 1783' te kegfedilmig olmasina rafmen
bilegikleri hakkanda tam bir anlagms yoktur. Bazi eragtirms-
ciler tarafindan ileriye siiriilen tungstat bilegiklerinden
bazaleranmin bagkas eregtirmecilar tarafindan mevcut oclmadakla-
ra1 iddie edilmigtir., Elde edildikleri iddis edilen bilegik-
lerin, bilegimleri birbirine gok yeskindir. Bunun nedeni tungs-
ten kimyesainin ¢gok kompleks olmasidire

Politungstatlaran sulu ¢bzeltilerden elde edilmeleri igin
iki genel yontem vardar: Normasl bir tungstat g¢tzeltisine asit
veya tungstet trioksit (anhidrik tungstik) iléve etmek. Bu
yolle elde edilen tungstatlerda HOB / RZO mol oranlara artacek
sekilde politungstatlar olusur. (R, bir elkali metaldir,)

Bu suretle olugsan politungstatlar, sragtarmacilara gore
defigik formiirlerle gtsterilmektedir. Olugen politungstetlaran
edlandaralmslara, WOB / R0 oremins gdre ifede edilir. Ornek
olarak ;

wo3 / R0 =13:1=1 igin monotungstat,

E03/ R20 =23l e=2 i¢in ditungstat,

W03 / RO0=3:1=3 dgin tritungstet,

WO, / R,0 = 12:5 = 2,4 veya

woa / R20 = 723 = 2,33 igin paratungstat

W03 / R,0 = 4 igin tetratungstat (metatungstat)

terimleri kullemlare.



II.2. POLITUKGSTAT CESITLERI

Ileriye siiriilen politungstetlar arasinds sunlara ssya-
bilirizs

IT1.2¢1s NORKAL TUNGSTATLAR 3 W03/R20= l1:1=1

Sodyum tungstat, tungstat trioksit {HOB} in sodyum kar-
bonatla eritilmesi veys sodyum hidroksitte ¢bziindiiriilmesiy-
le elde edilir, iki molekiil su icerir, N52W04.2H20 formiil
yepasaindsdire. Kuvvetli mineral esitlerle hidrat tungstik
verirs

II,2.2, DITUNGSTAT : WOB/REO =2tl=2

Lefort (10), bir normel tungstet ¢btzeltisine, mavi tur-
norolun renginin karmizaye doniinceye kedar asetik esit ilave
etmek suretiyle elde etmigtir,

Walcoot Gibbs (11), Lefort'un bnerdiZi ybntemi uygulemak
suretiyle wosﬁnzo oranml 12: 5 = 2,4 olen bir paratungstet
elde etmigtir. C. Ven Knorr (12), ditungstat elde etmefe mu-
vaffak olamemistire. Gonzaeles (13) de, Knorr gibi baserisaz
olmugture

Smith (14), kristellendirme veys WOBIRZO orem1 2'ye egit
olacek gekilde sodyum tungstat, Ha2w04, ile enhidrit tungstik
(WOJ) i kerastirmek suretiyle ditungstet elde edememigtir, bu-
na kersilak WD3/R20 orema 12/5 = 2,4 olan bir peretungstat el-
dq etmistir.

AeRe Berkem (15), esetik asitli ¢bzeltilerde 8,9 = 5,3
pH areliganda, formik esitli gtzeltilerde 8,0 - 4,9
pE eralagande, hidroklorik esitli gbtzeltilerde 7,2 - 6,8
pH arslagands kristelizasyon yolu ile cditungstatain olugtufunu

T, -

ileri siirmiigtiire
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I1.2.3. PARATULGSTATLAR

Paretungstatler, sodyum tungstat ¢dzeltilerine net bir
esit ortem elde edilinceye kedsr mineral bir asit ildvesi
ve kristellendirme ile elde edilirler.

Leurent (16), perstungstetlar igin gu formili vermigtir:

5 R0 o 12 W0 e x H,0 wosfazo = 12/5 = 2,4

3 2
Lotz (17) ve Schreiber (17') ise su formiilli ®nermiglerdir:

3R0. 7T WO, ¢ xH 0 wo3 4 R0 = 7/3 = 2,33

3 2
liarignac (18), tungstatlaran bilesiminin her iki formiile uy=-
duZunu ileriye siirmiigtiirs

AR, Berkem (15) esetik esitli ctzeltilerde 5,36 - 4,47
pH erslafanda W03/R20 = 5/2 « 2,50 olan 2 Nazo e« 5 woj,
formik esitli gbzeltilerde 3,6 - 3,3 pH araligandas
W03[R20 = 7/3 = 2,33 olan 3 RO o T WG3. hidroklorik asitli
gbzeltilerde 6,1 = 4,3 pH esralaZinds W03£R20= 7/3 = 2,33 olan

3 R 0. 7 WOB olugtufunu bulmugtur.

Goriliiyorki asetik asit halinde W03/R20 = 5/2 = 2,50 olan
peretungstat, formik esit hslinde w03/R20 = 7/3 = 2,33 olen
paeratungstat olusmaktedar,

Parstungstet iyonu;

. ; 6=
H03£R20 = 7/3 helinde hesw#024 s——lp W7024

A A . b= "
woafazo = 5/2 helinde ise Ls4h5017~——~; ﬁ5017 dire
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I1.2.4. TRITUNGSTAT: WOBIRQO- 3

Leurent (16), sodyum bitungstetain derigik ¢zeltisini
kaynar haldeki esetik asit igine iléve etmek suretiyle tri-
tungstet elde ettifini bildirmigtir.

Smith (14), w03/a20 orama 3'e esit olacak gsekilde kristal-
lendirme ve ma2w04 ile WO, i1 karagtarmek suretiyle tritumgs-
tat elde etmigtire.

3

AJR.Berkem (15), asetik asitli gtzeltilerde 3,8-2,6 pE
erelifinda, formik esitli g¢bzeltilerde ise 2,8-2,6 pH arsli-

Eanda W03/ 320 orani 3 olen tritungstet elde etmigtir.

Tritungstat iyonu, NaWs0, 0 — > wjoia dire

I1.2.5. TETRATUKRGSTAT 3 W03/320 = 4

Bu tungstat, sera tungstik hidrat siispansiyonun seyrel-
tik bir alkali tungstat iginde, alinan numunenin hidroklorik
esitle bir gtkelti vermeyinceye kadar, kaynatilmasayla elde

edilir, Copeaux (19)'ya gbtre tetratungstet iyonu,

2w
Na W0y, —> W07 dire

Yukarada sozii edilen politungstatlar disanda;

hekze (Ne,0 « 6 WO0,), okto (Ne,0 + 8 W0,), deke (Ne,0. 10 ¥0,),
dodeks {I\Tazo s 12 wos) gibi paratungstetlsrain da bulunduZu
ileriye siiriilmiigtiire.
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II.3. SULU CUZELTILERDE TUNGSTATLARIK Ivonik EALLERI

Birgok aragtarica sulu gtzeltilerde tungstst iyonlerirmn
varliaffani incelemiglerdir, Aragtirmelarin eszsam, alkeli
tungstat gtzeltilerin kuvvetli esitlerle esitlendirilmelerin-
de polimerizesyon sonucu olugan politungstet iyonleraiman tii-
rinl tayin etmek tegkil etmektedir., Bu husustas gegitli ytntenm-
ler kullamalmigtare Bunler : spektrofotometrik (20,21-23),
kondiiktometrik (21,22,23), kriyoskopi (23-25), isopiestic (2%),
termometrik (21), potensiyometrik (23,25,27,28,19,29), dif-
flizyon katsayisi tayini (33), tlirbitimetri (34) gibi ytntenm-
lerdir,

Tungstat ctzeltilerin kuvvetli esitlerle esitlendirilmele~
rinin kondiiktometrik ve potansiyometrik olaresk incelenmesi bir
gok arastirici tarafaindsn yapilmgtir. Bunlar erasinds
Britton ve Germsn (29), Dumanski ve erkedaglera (33), Rosenheim
ve Wolt (32), Britzinger ve Retensrast (25), Jander ve erks-
daglara (21,26), Souchay ve arksdsglari (23), P.Cemnon (34),
Deds Bettinger ve Ratanarat (25), D.J. Bettinger we S.Y. Tyree
(31), Anderson ve Saddington (35), Dewen J.C. Kepert (37),
Glemser ve Hoettje (36) birez farkla gartlards ve farkla tek-
nikler kullsnmiglardir.

Bir normsl tungstat ¢tzeltisinin hidroklorik esitle kon-
dilktometrik titresyon eZrisinde iki kesigme noktesa bulummug-
tur. Jender ve Heukeshoven (21) 'e gbre, bu noktslar €& tungs-
tik enyona 7 E* ve 9 E* iyonu il8vesine tekebil eder :

6 (wo4)2" +7E —> (8 wsozl)s" + 3 EQ
G- 3=
(B W0,,)"" +2 b (Ejhc0,,)

(H \\‘6021)5' enyonu perstungstetlere, (33“'6021)3- anyonu da
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metatungstatlara tekeblil edecektir.

Bu sonuglara gbre, parstungstetler ve metetungstatlar
iki hekzatungstik asitin tuzlaradar.

Britton ve German (29), normal sodyum tungstat lzerine
hidroklorik esit ildvesiyle elde ettikleri perstungstet ve
metatungstatlara ¢egitli tuzlarle g¢Uktlirlilmesini kondiiktomet-
rik ytntemle incelemigler ve elde ettikleri ¢tkeltilerin pa-
ra ve metatungstata tekeblil etmediklerini ve defigik oldufu-
nu bulmuslar ve sonundas pars ve metatungstik iyonleran bulun-
msdifina iddis etmiglerdir.

Anderson ve Saddington (35), tungstet ¢tkeltilerinde iyon-
leran difflizyonunu radyocaktif izotop kullanarek incelemigler
Ve,

n Wo2"

4

- i (2 n= 2 m)=
+ 2n B .‘_..--I:Wn 04 n-m]

genel denklemine gtre politungstat bir veye dsha fazle rever=-
sibil kondansasyon resksiyonu meydana geldiZi ifade edilmigtir,
Jender ve Souchay's gére, n = 2 m = 6 alinmak suretiyle :

2

- + 6=
6 Wo, + 6 = [Wsﬂzl + 3 B0

veya,

L 3 s
2 [w3011 +2 8= [’"s"u] + By

olugur ki birinci reaksiyonda bir trimer, ikinci resksiyonds
ise bir hekzemer iyon meydsna gelmektedir,

P, Cannon (34), kondilkktometrik ve potznsiyometrik ytntem-
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lerle kerarsiz bir "pare" iyonu ile kersrla bir "mets " iyo-
nunun bulundufunu ileri siirmiigtiir. Potansiyometrik efrinin
iki infleksiyon noktesa gtrterdigi ve bunleran H*/woi“ ore=-
ninin 1,14 ve 1,5' e tekabiil ettifini ifede etmigtir,

O.Glemeser ve Hoettje, temperatiir defigmesi ytntemiyle,
begkes sregtiracalaran ileriye siirdiikleri,

S

6 W04

+ 5=
+7TH —> (B wsozl) + 2 H20

resksiyonu yerine,

2

6 W04

- + -
+TH —> Wo0,, (0H);

politungstat tiiriinlin meydsna geldifini bildirmistir ki bir

0K~ grubunun bulundufu kebul edilmigtir.

D.Js Bettinger ve S. Young Tyree (31), sodyum tungstat
cbzeltilerini perkloret asit ile esitlendirilmesinde dsgalen
agak ytntemini kullanmaglar ve E*/woi' orema 2/3 ve T/6 ye
esit (w3011)4' bir trimer ve bir (H “6021)5- hekzemer iyonun
olugtuZunu ileriye slirmlislerdir. Her bir hslde T7/6 orsmane
tekabiil eden hekzamer iyonu hakim iyondur.

Brintzinger ve Ratansrat (25), diyeliz ytntemiyle yaptak-
lera gelasmeds pE = 7,2 de monotungstat, 5,2 pE 7,2 earesan-x
ds hekzatungstast ve 4,5 pH 5,0 aras:ndﬁ da dodekatungstat'an’
varlagani iddis etmiglerdir.

Dewan J.C, Kepert (37); Woi- enyonlaranin esitle titresyo-
nunda baglengagta (H Wsozl)s- paratungstet veya bir beske ers
tirlinlin meydana gelmedifini, feket cegitli iyonlerin bir keriga=-
Minan meydana geldifini ileriye sirmiiglerdir. Ilk damlelesrds
ylkeek asit konsentrasyonu kolloidel bir W (VI) oksidini rey-



o2l=

dena getirir ve kiasa bir slire sonra ilk olusan iyon kararla
- 5= .
(B “60213 iyonuna dbniigiire
Gorillyor ki tungstet gbzeltilerini kuvvetli essitlerin
iladvesiyle tungstat snyonlaranin polimerizesyonu bir gok
aragtirica tarafandan incelenmis ise de gtzeltideki iyonles-
ran tird hakkinde kesin bir sonuce varalamemig ve bulunsn

sonuglar farkla gekillerde tefsir edilmigtir,

Bu galigmada gegitli esitlerle sodyun tungstat gbzelti=-
lerinin kondiktometrik ve potensiyometrik titrssyon eZrileri
¢izilip efriler ilizerindeki karaik noktalardsn iyon tiirleri
tesbit edilmefe galagalmsgtir. Ayrace bir iyon tiirinin ver-
lafam gbsteren noktelere tekebiil eden pH'lerde kristalleg-
tirme ile elde edilen tungstetler gneliz edilerek olusan
tungstat tiiri tesbit edilmefe de galagalmgtar.



DERNEYSEL CALIGKA VE BULGULAR
BOLUM III

III.1., DENEYLERDE KULLANILAN LIADDE, MALZELE VE CIHAZIAR

Deneylerde, llerck mali pure enaliz sodyun tungstet,
Ih2W04.2H20, nitrik asit, HKOB, hidroklorilk esit, HCl, siil-
fiirik asit, 32504. perklorik esit, 30104. esetik asit,
GHECOOH, formik asit, HCOOH, kullanildi., Kullenilen diger
kimyasal maddelerde pure ansliz kerck meliadar. (ozeltiler

bidistile su ile hazarlesndie.

Deneylerde meydans gelen politungsitaklar; potansiyo-
metre (pH-metre), kondiiktometre, termo gravimetrik-diferan-
siyel termel analiz (TG-DTA) ve slev fotometiresi ile ince-
1311&1'

III.1l.1le pH LETRE

Cozeltilerin potensiyometrik titrasyonlarinde pH 8lglim=

leri; + 0,01 hassasiyetle Glclim yepalebilen "Beckman pE-lleter

E3" model pH metre ile yepildi. Tompon sistem olersk, ingi-
liz "Pye Unicam 1ltd Cambradge™ mala 4 pH, 7 pE ve 9 pH kapa-
1a embslajlara kullemaldi. Elektrod olarzk, "Insrumentation
Laboretory anc" yepasia doymug KC1'lii kombine cem elektrod
kullemilda,

IIT.1.2, KONDUKTOLETRE

Cbzeltilerin iletkenlikleri; 1:1072= 1:207° ohm™t are-
lafands, + 0,01 hessasiyetle ®lolim yepalebilen "lLetrohm
GB4=E52T" kondiiktometre ile tayin edildi.

Kullendafam platin elektrod, "ilullard Conductivity,-sre. _

-,

,
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E. 7591/3" dir.

IIT.1e3e TERIMO GRAVIIETRIK-DIFERANSIYEL TERIAL ARALIZ

(TG=-DTA)

Elde ecilen politungstatlaran kristel suyu enalizleri

Terco Grevimetrik yontemle, Bata Alman Linseis firmesamin
"Termowage L B1l" ciheziyle yepaildi., Cihaz baglaca dbrt ka-
simden meydane gelmigtir:

19-

2.-

3e=

4e-

170/116 Gli¢ Unitesi: Temperetiir kontrol iinitesinden el-
dafa kumandaye gbre TG=-DTA faranina besler.

Temperatiir Kontrol Unitesi: TG-DTA faraininin segilen
hazlerds kontrollu asatalmassini sagler, asatmas hazlara;
0,1, 0,2, 0,5, 1, 2, 5, 10, 20, 50°C/dzk. olarsk syar-
lenebilir,

11040 Potansiyometrik Kaydedici: DSrt kenslla olup
250 mm'lik bir skslasyes sehiptir,. Kﬁg:t hazi, isatme
hizine ve mekssds gbre eyerlsnsbilir,

Termal Terazi: Safar eyerli tiptir. Kompensasyon esasi-
ne desyenarak calisar. Numunedeki efarlak defigimi tere-
zi kolunda bir sapmsya sebeb olwr., Bu sapms, bir "in-
duktif sga trensduceri" terafindsn tesbit edilir. Bir
amplifiketdr terafindan kuvvetlendirilerek skim hali-

ne getirilen sinyal, elektro menyetik bir sistem vasa-
tasiyle terszi kolunu yine ilk safar noktesana getirir,
Bu ekim, aym zamende afarlak defigimi ile orantala bir
sinysl haline getirilerek kaydediciye verilir ve sfarlak
gzalmelara grefikle tespit edilir.

Termel terczi gez gegirmeyi veya vekum tatbikini
ssfleyacak gekilde yspalmagtare. Terszi keclu etrefana
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kuartz bir muhsfeze tekalmekts ve 1000°C & asatalebilen
bir faran, yetey olen bu kol ve muhafeza etrafina gege=-
rek 1satmsya saflemesktedar, Terszi koluna bagla bulunen
termokwypllaran ug terafa, igine kroze yerlegtirilecek bi=-
rer yuva haline getirilmig olup, bunlards terazi kolu
ucundaki yuvelarana yerlestirilmistir, Incelenecek nu-
mune ve referans maddesini havi krozeler, bu yuvalara
yerlegtirilmekte, boylece termogravimetrik inceleme es=-
nesinda eyni zemands DTA efriside gizilebilmektedir.
Krozelerin hemen sltinde ise ortamin temperatiiriini 5lg-
meye ysrayan termokupl bulunmaktadar.

S5e= Termal Terazi Amplifiket®riis Yukarada anlatilan girevine
begla ve ek olarek, yezicaimin 250 mm'lik skalasaima 2,20,
200, 2000 mg'lak afarlak defismelerine tekebiil edecek
gekilde defistirmeye, yazici kalemini baglangagta iste-
nen yere getirmeye ve efarlik defigim sinyelinin yazici-
ya intikal hizani da ayarlemsya yasramektedar, Amplifika=-
tbr devreleri wve yazzica vesitasiyle 2 g afarligaindaki bir
numune 20 mg + % 1 hassasiyetle dogruden dofruys termal
terazide tertalabilmektedir.

IIT.1.3.1. TG=DTA DENEYLERI

Deneylerde ; GElitlilerek toz haline getirilmig 50 mg numu-
nelerle hevedas c¢elasalda, 10% / dsk. asatme haza, 100 mm/saat
kafat hiza segildi. Termogravimetrik terszi emplifikatirii,

20 mg'lak efarlak defisimi 250 mm'lik skelaye tekeblil edecek
gekilde eyerlanda, DTA igin referans olarek 11203 kullamla-
rek, numune ve inert referans erssandaki temperatiir farka

t= 0,1 mv/250 mm'lik sksla segildi.
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IIT.l.4. ALEV FOTOVETREST

Elde edilen politungststlaran sodyum miktarlesranan
tayini " Bppendorf™ elev fotometresi ile yspalda.

Alev fotometresiyle elkeli ve toprak slkeli elementle=-
rin kentitatif analizleri yspalabilmektedir. Enerji veri-
lerek uyeralmis olen bir atomun elektronlara, ylikselmig
olduklara enerjil seviyelerinden eski durumlerins dbnerken
bir 1gan demeti yeyarler. Belirli bir etomun enerji durun=-
lara arasindaski ferkler kusntlegmglerdar. Yeyanlenmg bir
kuantan dslga boyunu yeds frekansainma Slgmek "Kalitatif ana-
1iz" ve bu frekansa kargi gelen kuantlsran baZal seyisam
tespit etmek ise " Kantitetif enaliz " in temelini clustu=-
I'ur'e

Biz slev fotometresinde propan-biitan gazama hsva ski=-
mylas yekerak 192500 sacaklak elde edilen alevle, nununemize-
deki sodyum miktaramn 5890 A° dalge boylu spektruzlsraman
giddetini Clgmek suretiyle miktar teyini yeptike

Fotometreye kompresbr yerdimiyle hsve besip, heve-propan
gez karagamni, elevde "dig" olersk isimlendirilen renklen-
me olmeyacek gekilde propen gazi debieini eyerledak ve nu-
mune kebana sef su konularak fotometrenin safar eyari yepal-
d1, sonra stendart c¢tzelti olarsk 144 (1/20) m.val/l sod-
yum iceren numune ile fotometrede "Na" segilerek 144'e ke~
libre edildi, kslibrasyon islemi birks¢ defe tekrarlenédik-
tan sonras, nucunenmizde galigma yspalarek Glglimler alarnda.

III.l.5. SU BATYOSU

Sabit sacekliklardeki galigmaler, "liive SB 600 " marks
Tirk mela + 0,100 hassasiyetle galagen termostatli su banyo-
sunda yapilda. i



III.2, DERELELERDEN ELDE EDILEN SONUCLAR
IIT.2.1. POTANSIYOLETRIK TITRASYON EGRILERI

Potensiyometrik efriler genel olarsk birbirine benzer
efrilerdir. Birden fezle infleksiyon noktasa gbsterirler.
Birincisi baglangigta olup monotungstzta, ikinci wve fliglincli
infleksiyon noktalaranin tefeti dikeye yakandar, asite gbre
bir iyonu belirler.

Defisik esitlerle, defisik konsantrasyonlardski tungstet
gbzeltilerinin potensiyometrik titrasyonlara yapilmig ve po=
tensiyometrik titrasyon efrileri ile potansiyometrik titres-
yon tiirev efrilerl ¢izilmigtir.

IIT,2.1.1, NITRIK ASITLE TITRASYON

Kullenilen nitrik esitin konsentrasyonu 5 Li'dar. Sodyum
tungstat, Ra WO .2320. konsantrasyonlara ise 0,05 M, 0,10 X
ve 0,25 ! d;r.

Elde edilen sonuglar, Cizelge III.l, de, potansiyomet=-
rik eérilef $ekil IIT,l., potansiyometrik tlirev efrileri de
Sekil ITI.2,, Sekil IIT.3, ve Sekil IIT.4, de verilmigtir,
0,05 K Sodyum tungstat, naz 4,2h20, gozeltisinin. 5 i
HNG3 ile potensiyometrik tiirev efrisi H /?0 “oremiman 1,20
ve 1,60 oldufu yerlerde msksimum gbstermektedir. 0,10 Uk
Ne H04.2H O hslinde 1,20 ve 1,50 de, 0,25 L Ne,\ .2520
halinde ise 1,16 ve 1,48 de maksimum gostermaktedir.
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I11.2.1.2. EIDROKIORIK ASITLE TITRASYON

Kullemalen esit 3 I dir. Sodyum tungstat, Ha2w04.2H20,

konsantresyonlara ise 0,05 L, 0,10 X ve 0,25 l'dar.

Elde edilen sonuglar, Cizelge III.2.de, potamsiyometrik
egriler, gekil III.5 de, tiirev eZriler de, $ekil III.6.,
Sekil III.T7. ve gekil III.8, de verilmigtir.

0,05 I sodyum tungstet g¢ozeltisinin, 3 M HCl ile po=-
tensiyometrik tirev egrisi H' / noi‘ oremimn 1,20 ve 1,56
olduiu yerlerde maksimum gbsterir. 0,10 M sodyum tungstat
halinde 1,20 ve 1,50 de ve 0,25 K sodyum tungstat halinde
ise 1,20 ve 1,49 da maksimum gtstermektedir,

IIT.2.1.3. SULFURIK ASITLE TITRASYON

Kullamalen esit 5 M'dir, Sodyum tungstat, H32W04.2H20,
konsantresyonlara ise 0,05 M, 0,10 X ve 0,25 K'dir,

Elde edilen sonugler, Cizelge IIIl.3.de, potansiyometrik
efriler $ekil III,9. da tlirev egriler ise, Sekil III, 1ll.,
gekil IIT,12, Sekil III.13, de verilmigtir.

0,05 M sodyum tungstat gtzeltisinin 5 M 32304 ile po=-
tansiyometrik tiirev egrisi B / wof' oramanin 1,60 da, 0,10 N
sodyum tungstat ¢bzeltisi hslinde 1,60 da, 0,25 K sodyum

tungstat ¢tzeltisi halinde 1,28 ve 1,60 da maksimum gosterir.

0,05 K sodyum tungstatin 2,493 K 32804 ile potensiyo-
metrik titresyonunda elde edilen sonuglar gizelge III.4.de,
potensiyometrik egri Sekil III.10., da, potansiyometrik
tiirev eZri de gekil III, 14 de verilmigtir.



Bu halde EY / woi' oreni 1,50 olan bir tek maksimum
elde edilmigtir. Bu nokta 6 tungstik enyonuns kargsa 9 hid-

rojen iyonuna tekabiil ederxr.

IITe26le4e PERKIORIK ASITLE TITRASYON

Perklorik asitin konsantresyonunu 5 M'dar. Sodyur tungs-
tat, N32W04.2H20, gbzeltilerinin komnsentrasyonlara 0,05 K,
0,10 K ve 0,25 K'dar.

Elde edilen sonuglar Cizelge III.5.de, potansiyometrik
efriler Sekil III.l5., potansiyometrik tiirev eZriler de
Sekil IIT.16., Sekil III,17 ve Sekil III,18., de verilmigtir.

0,05 M sodyum tungstat gtzeltisinin 5 U HCII.O4 ile potan=-
siyometrik tlirev efriei 1,40 ve 1,80 de, 0,10 M sodyum tungs=-
tat halinde 1,30 ve 1,60, 0,25 M sodyum tungstet hslinde ise
1,28 ve 1,60 da maksimum gbsterir.

III.201s5¢ ASETIK ASITLE TITRASYON

Sodyum tungstat, 1/20 N:2w04.2320, ¢bzeltisinin 10 N
esetik asit ile potansiyometrik titrasyon sonuglara Cizelge
III,6.da, potensiyometrik eZri Gekil III.19. da verilmigtir.
Goriildiigli tizere bu eZri iki infleksiyon noktasa gistermekte-
dir. Biri, baslangagta olup monotungstate, ikincisi ise, ki
gok net degildir, 5,75 pH'ye tekabiil eder.

I11.2.1.6. FORMIK ASITLE TITRASYON

Sodyum tungstat, 1/20 H52w04.2320, gbzeltisinin, 1 M
formik asitle potansiyometrik titrasyon sonuglara Cizelge
I1I,7.de, potansiyometrik efri Jekil III.20.de verilmigtire.
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Biri asetik esit ile elde edilene benzemektedir. Ikinci
infleksiyon noktaesa 5,5 pH'ye tekebll etmektedir,

Degigik esitlerle elde edilen gt / Woi- oranlera Gizel=-
ge I111.8, de toplanmigtar,

HNOB, HC1 ve HZSO halinde A pH/ A V tiirev grafiklerin-

deki birinci meksimumlar igin H / 'ﬁ‘04 oram 1,20 olup 7/6'ye

yond 7 H' iyonuna kargalak 6 1'04 “iyonu tekebiil eder, ki bu
nokteda,
6 W0e+ 7T B —=(H W, 0,,)°" + 3 B0
4 AN g

resksiyonuna gtre (H L 21) iyonu olugur,

Tirev efrilerde ikinci mesksimum igin H fWO “oram 1,5 ye-
ni 9/6 ya kergiliktir., Bir bagks deyigle 9 H' :I.yonum kergilak

6 ‘IO 4 “iyonu tekabiil eders. Bu nokteda reeksiyon gyledir:

2- 3—
6W0,~ +9 n*.,___"—>(33w6021) + 3 B0
veye,
S= J=
(EW, 0,,)7" 2 = (E ¥ 0,,)

dare
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111,242+ KONDUKTOMETRIK TITRASYON EGRILERI

Kuvvetli esitlerle elde edilen kondiiktometrik egZriler
genel olarsk birbirine benzer efrilerdir, 1ki kesisme nok-
tesi1 gbsterirler, Bu kesisme noktelera bir iyon tiiriiniin olu=
gumunu gisterir,

I11.2e241e NITRIK ASITLE TITRASYON

50 cm> 0,05 M, 0,10 K ve 0,25 M Ne W 04+2E,0 ¢bzeltile-
rinin 5 N HH03 gtozeltisiyle kondiiktometrik titrasyon sonug-
lara Qizelge III. 9. da, efrileri de ekil III.Z2l. de veril=-
migtir.

0,05 K H32w04.23 0 ¢bzeltisiyle elde edilen kondﬂktomst-
rik egride birinci kesigme noktasinda pH = 6,16 ve B* /WO
orema 6,48/6 = 1,08, ikinci kesigme noktasinda ise pH -2 »58
ve n*/woi‘ orana 9/6 = 1,5 dir.

0,10 K Ne IO .2320 gﬁzeltisi halinde birinci kesigme nok-
tasinds pH= 6 09, gt / woé orem 6,84/6 = 1,14, ikinci nok-
tads pE = 2,17 olup H fwo = orema 9,24/6 = 1,54 diir,

0,25 K R32104.2820 ¢bzeltisi halinde birinci kesisme nok-
tesinds pH = 6,16 , H*}woi' orana 6,72/6 = 1,12, ikinci nok-

teds pH = 2,25 ve n‘/wof' orema 9,00/6 = 1,50 dire

II1.242.2. HIIROKIORIK ASITLE TITRASYON

50 cm> 0,05 X, 0,10 K ve 0,25 K Na W0, .2E,0 gbzeltileri-
nin 3 M HCl ¢bzeltisiyle elde edilen kondiilktometrik titres-
yon sonuglara Cizelge III.10.das, eZrileri Jekil III.22.de
verilmigtir.
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0,05 K N52w04.23 0 gozeltisiyle elde edilen eEride bi-
rinci kesigme noktesinda pH = 6 20, H /w04 oranma 6,48/6=1,08,

ikinci nokteds pH = 2,60 ve H /'iuo4 orema 0,06/6 = 1,51 dire.

0,10 K Na2W04.2HZO ¢bzeltisiyle elde edilan egfride, bi-
rinci kesigme noktesinds pH = 6,25, K /ﬁO oran; 6,48/6 = 1,08,
ikinei kesigme noktesinda pH = 2,50 ve H* /wo “orema 9,06/6=1,51

dire

0,25 K Na W04.2320 ¢bzeltisiyle elde edilen efride birin-
ci kesigme noktasinda pH = 6,40 ve H /WO oran: 6,60/6 = 1,10,
ikinci kesigme noktasinds ise pE = 2,25, H fwo “orsma 9,06/6=1,5:
dir.

I11.24243. SULFURIK ASITLE TITRASYON
50 cm® 0,05 M, 0,10 M ve 0,25 X e o¥0,428,0 gBzeltileri-
nin, 5 M BE 0 ¢bzeltisiyle kondiiktometrik titresyon sonugla-

4
r1 Gizelge III.ll.d.a, egrileri Jekil III.23, de verilmigtir,

0,05 K Ka w04.2ﬂ 0 ¢bzeltisi ile elds cdilan efride bi-
rinci kesigme noktesinman pH'si 6,40, g /wo “orama 6,60/6 = 1,10,
ikinei nokteds pH = 2,75 ve E® / W0°~ oram 9,84 / 6 = 1,64
diirs

4

0,10 K Ks ID- 2520 glzeltisi ile elde cdilen.egridn bi=-
rinci kesigme nnktasznzn pE'sd 6.30, B flo “orem 6,72/6= 1,12,
ikinci nokteda pE = 2,75, E’f‘O oranx 9.60f5 = 1,60 dar,

0,25 ¥ Na,W0,.25,0 gbzaltiaixlc elde edilen eZride, dirin-
¢i noktada pE = 8,50 ve B /HQ ereany 6,66/6 = 1,11, ikinci
noktada pH = 2,75 ve B fWQ¢ erenx 3,24 / & = 1,54 dir.



III.2+2¢4. PERKIORIK ASITLE TITRASYON

50 om’ 0,05 k, 0,10 M ve 0,25 X Ka,¥ 0,42H,0 gbzeltile~
rinin, 5 K HCJ.D4 gUzeltisiyle kondﬁktometrik titrasyon so=-
nuglara Qizelge III,12, de, efrileri de §fekil III.24, de
verilmigtir.

0,05 M N52W04.2H 0 qbzaltisiyla elde edilen birinci
kesigme noktesinda pE = 6,20, o /wo “orema 7,20/6 = 1,20,
ikinci kesigme noktasinda pH = 2 ?5, ‘/wo orama 9,90/6=1,65

dir.

0,10 K Na WO .EHEO queltiairla elde edilen birinci
kesigme noktaa:nda pH = 6,50, H /WO “orama 6,72/6 = 1,12,
ikinci nokteds ise pH = 2,65, K /wo4- orana ise 9,72/6=1,62
dire

0,25 K Na .25?0 ¢bzeltisiyle eldn edilen birinci
kesigme naktasznda PE = 6,20 , H /wo “orem 7, 20!5 = 1520,
ikinci kesigme noktesinda ise pE = 2 30 ve B fwo “orem

9,78/6 = 1,63 diire

Ferkla konsentresyonlerdaki sodyum tungstet gtzeltile=-
rinin nitrik,hidroklorik, siilfiirik ve perklorst assitleriyle
yapalan kondiiktometrik titrasyonlara ile elde edilen efrile=-
rin kesigme noktalsrainin esit - tungstet mol oranlara Gizel-
ge III,13,de verilmistir,

111424245« ASETIK ASIT ILE TITRASYOR

50 cm3 0,05 K Laa 4.2H 0 gtzeltisinin potensiyometrik
titresyon egrisi {ekil III,19, da verilmigdi. Potensiyomet-
rik egri iki infleksiyon noktaesi gtstermektedir, Birinci bag-



langagte olup monotungstata, ikinci pH = 5,75'e tekabiil et~
mektedir.

50 cm3 0,05 K N52W04.2H20 gbzeltisinin 10 N asetik esit
ile kondiiktometrik titrasyon sonuglara CQizelge III.1l4.de,
egrisi $ekil IIT.25, de verilmigtire EEri, kuvvetli asitler-
le elde edilen kondiiktometrik eZrilerden gok farklia bir gt-
riinlimdedir, Kuvvetli asitler halindeki iki kesigme noktasa
yerine, asetik asit halinde daha fezla kesigme noktasi ve-
rir, Birinci kesisme noktasa, (B), 0,6 cm3 asetik esit ve
pH = 5,75% tekabiil eder. Ikinci kesigme noktesi, (C), 0,88
cm3 esetik asit ve pH = 5,20'ye teksbiil eder, Uglincii kesig=-
me noktasi,(D), 2,40 em® asetik esit ve PH = 4,25'e tekabiil
eder.

Denemeye bagladafamiz (A) noktasandan (B) noktasina ka-
dar olen A B bdlgesinde monotungstat ve bitungstet, B C ara-
laZanda bitungstat ve paratungstat, C D btlgesinde paratungs=-
tat ve tritungstat clusur. (D) noktasandan sonra tritungstat
ve diger politungstatler meydans gelir,

EZer potensiyometrik ve kondiiktometrik egfriler karsilag-
taralacak olursa; zayaf esitler halinde, kuvvetli asitler ha=-
linden dsha farkla ara politungstet iyonlaran olustufu gbriil=
mektedir.
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Cizelgs I11.1. (1) 50 em’ 0,05 K e %0, - 28,0,

(2) 50 e’ 0,10 ¥ Na_W0,.2E.0,

3 2774
(3) 50 em” 0,25 K nzio4.2nzo ¢bzeltilerinin;
5 K Hm3 ¢bzeltisd 1le potensiyometrik titras-
yon ve potansiyometrik titrasyon tirev sonugls- .
r1

V. co’ (1) (2) (3)

(5 =0,) | pE | ApB/AV | pH | ApH/AV| pE | ApE/AV

0 9,23 9,60 9,71

0,1 7,43 | 18,0 (7,72 18,8 | 8,09 16,2
0,2 7,26 1,7 |7,63 0,9 |8,04 0,5
0,3 7,08 1,8 |7,54 0,9 |7,99 0,5
0,4 6,83 2,5 | 7,47 0,7 | 7,93 0,6
0,5 6,43 4,0 737 1,0 | 7,89 0,4 |
0,6 4,70| 17,3 |7,28 0,9 | 7,85 0,4 |
0,7 3,75 9,5 |7,18 1,0 |7,82 0,4
0,8 2,24 | 15,1 |7,06 1,2 7,78 0,3
0,9 1,84 4,0 |6,89 1,7 |7,73 0,5
1,0 1,63 2,1 |6,68 2,1 |7,70 0,3
¥ | 6,09 5,9 | 7,67 0,3
1,2 4,80 12,9 | 7,63 0,5
1,3 4,00 5.5 | 7,60 0,2
1,4 3,73 5,2 | 7,57 0,3
1,5 1,21 0,8 |2,60 11,3 | 17,52 0,5
1,6 1,97 6,3 | 7,48 0,4
1,7 1,66 3,1 | 7,44 0,4
1,8 1,47 1,9 | 7,40 0,4
1,9 1,35 1,2 | 7,34 0,6
2,0 1,04 0,3 |1,26 0,9 | 7,29 0,5
2,1 7,23 0,6
2,2 7,17 0,6
2,3 7,10 o,#i.i:}4'

o/os



Cizelge III.ls Devam

3

V. cm (1) (2) (3)

(s X Hﬂoj) pH ApEB/AV| pH | ApB/AV| pE | ApE/AYV
2,4 7,01 0,9
25 0,90 0,3 1,02 0,5 6,91 1,0
2,6 6,74 1,7
2,7 6,52 2,2
2,8 6,09| 4,3
2,9 5,22| 8,8
3,0 0,88 0,3 4,75 4,7
3,1 4,41 3,4
3,2 4,16 | 2,5
3,3 4,00 1,6
3,4 3,83 1,7
3,5 0,77 0,2 3,43 4,0
3,6 3,00 4,3
3,7 2,50 5,0
3,8 2,16 3,4
3,9 1,83 3,3
4,0 0,70 ot | BTEl - 1.3
4,5 A20! . 1.2
5,0 0,87 | 0,5
545 0,72| 0,3
6,0 0,62| 0,2




Cizelge III.2. (1) 50 cm

«36=

3
3
3

0,05 M.Na2w04
(2) 50 em” 0,10 X lia yW0,, 4 25,0,
(3) 50 em” 0,25 K Ne,W0,+2E,0 gzeltilerinin;
3 L HC1 gtzeltisi ile potansiyometrik titras=

yon ve potansiyometrik titrasyon tlirev sonug-

L 2H20 ']

lera,
v, em” (1) (2) (3)
(3 X HC1) pH ApE/AV | pE | ApH/AV| pE | ApE/AV
) 9,27 9,70 9,80
0,1 7460 16,7 8,00 17,0
0,2 7,50 1,0 7,88 1,2 8,23 7,9
0,3 7,40 1,0 7,80 0,8
0,4 7,30 1,0 T3 0,7 8,15 0,4
0,5 7,20 1,0 7,69 0,4
0,6 7,08 - 7,62 0,7 8,10 0,3
0,7 6,88 2,0 7,58 0,4
0,8 6,68 2,0 |7.52 0,6 |8,05 0,3
0,9 6,20 4,8 T,47 0,5
1.0 4,98 12,2 7,41 0,6 8,00 0,3
1.3 4,45 593 T35 0,6
1,2 3,50 9,5 T+29 0,6 7,95 0,3
1;3 2,47 10,3 T.21 0,8
1,4 2,10 3.7 T:.12 0,9 7,91 0,2
1,5 1,88 2,2 7,02 1,0
1,6 1,76 30 6,85 1,7 7,88 0,2
18 1,65 1 § 6,65 2,0
1,8 1,57 0,8 6,30 3,5 7,83 0,3
1,9 1,50 0,7 5,58 7s2
2,0 1,44 0,6 4,83 75 7,80 0,2
2,1 4,45 3,8
2,2 4,15 3,0 1275 0,3
2,3 3,75 | 4,0 E

./.l
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Cizelge III.2, Devama

v, e’ (1) (2) (3)

(3 K HCY PHE ApE/AV | pH |APpH/AV | pH ApE/AYV
2,4 3,38 3,7 7,70 0,3
2,5 2,63 T45
2,6 2,21 4,2 7,65 0,3
2,7 1,96 2,5
2,8 T 1,9 7,60 0,3
2,9 1,63 1,4
3,0 1,55 0,8 T,55 0,3
3,2 7549 0,3
3,4 7,42 0,4
3,6 Ts35 0,4
3,8 7,28 0,4
4,0 T:17 0,6
4,2 7,02 0,8
4,4 6,81 1 |
4,6 6,46 1,8
4,8 5,60 4,3
5,0 4,73 4,4
52 4,45 1,4
5,4 4,20 1,3
5,6 3,98 1,1
5,8 3,80 0,9
6,0 et 2,7
6,2 2,70 2,9
6,4 2,13 2,9
6,6 1,79 1,7
6,8 1,56 1,2
7,0 1,41 0,8

q -

T
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Cizelge III.3. (1) 50 cm’ 0,05 I Na,¥i0,+2E,0,
(2) 50 em® 0,10 W Ne ,WO, +2E,0,
(3) 50 em® 0,25 K Na 0,4 25,0 gUzeltilerinin;
5 M H2504 ¢bzeltisi ile potansiyometrik tit-

rasyon ve potansiyometrik titresyon tiirev so-

nuglarie.
v, em’ (1) (2) (3)
(5 k E,50,) pE ApE/AY | PE | ApE /AV pH | ApE/AV
0 9,22 9,62 9,79
0,1 7,44 17,8 [7,78| 18,4
0,2 7,09 3,5 7,60 1,8 8,12 8,3
0,3 5,57 15,2 7,43 1,7
0,4 2,80 27,7 |7,24 1,9 7,98 0,7
0,5 2,17 6,3 [6,90 3,4
0,6 1,86 51 T 15,571 13,3 T.84| 0,7
0,7 1,68 1.8 [4,20] 13,7
0,8 1,52 1,6 (2,77 14,3 7,70 0,7
0,9 1,46 0,6 2,10 6,7
1,0 1,38 0,8 1,86 2,4 7,52 0,9
352 1,32 0,6 |1,70 1,6
3,2 1,27 0,5 |1,57 1,3 7,26 1,3
y 75 1,23 0,4 1,47 230
1,4 1,17 0,6 1,38 0,9 6,65| 3,0
1,5 1,12 0,5 1,30 0,8
1,6 1,08 0,3 [1,23 0,7 4,55| 10,5
1.4 1,06 0,3 1,18 0,5
1,8 1,03 0,3 1,14 0,4 3,26 6,5
1,9 1,00 0,3 [1,10 0,4
2,0 0,98 0,2 (1,06 0,4 2,45| 4,0
2,2 1,81 2,7 =
2,4 1,63 1,5r; L.té;

-/oa
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Cizelge IIT.3. Devam

v, cn’ (1) (2) (3)

(5 EH2804) pE |ApH/AV | pH ApH/AV| pE |ApE/AV
2,6 1,48 0,7
2,8 1,35 0,6
3,0 1,25 0,5
2,2 1507 0,4
3,4 1,09 0,4
336 1,03 0,3
3l8 0'95 0.3
4,0 0,94 0,2

3

Cizelge IIT.4. 20 cm™ 0,05 Kk Na.z'i

24

04.2H20 gbzeltisinin,
2,493 N H.S0, ¢bzeltisi ile potansiyomet~-

rik titresyon ve potansiyometrik titresyon

tiirev sonuglara

v, em’ pH A pE/ AV
0 T,65
0,2 T+19 2,3
0,4 6,67 2,6
0,55 5,74 6,2
0,6 4,10 32,8
0,7 2,40 17,0
0,8 2,14 2,6
1,0 1,79 1,8
1,2 1,59 1,0
1,4 1,45 0,7
1,6 1.43 0,1
1,8 1,33 0,5
2,0 1,22 0,6




(izelge IIL.5. (1) 50 cm’ 0,05 K Ne,¥0,.2E,0,

{2) 50 cm

=40=-

3

(3) 50 ex’ 0,25 K Ne ,#0,428,0 gbzeltilerinin;
5 K 30104 gbzeltisi ile potensiyometrik tit-
rasyon ve potensiyometrik titresyon tirev so-

nuglerie.
v, ez’ (1) (2) (3)
(5 & BClQ4) pE ApE/AV | pE |ApE/AV pE | ApE/AY
0 9,47 9,67 9,79
0,1 7,58 18,9 7,83 18,4
0,2 T+39 1,9 7,72 1,1 8,17 8,1
0,3 7,22 1,7 7,64 0,8
0,4 7,00 2,2 T.56 0,8 8,06 0,6
0,5 6,81 1,9 7,48 0,8
0,6 6,12 6,% 7,40 0,8 7,98 0,4
0,7 4,49 16,3 |7.,71 0,8
0,8 3,25 11,4 7,20 | 1,1 7,52 0,3
0,9 2,18 11,7 | 7,08 1.1
1,0 1,85 3,3 €,31 1,8 71,87 0,3
- Bl 1,67 1,8 6,77 1,4
1,2 1,53 1,4 6,17 6,0 7,80 0,4
1,3 1,44 0,9 |4,80| 13,7
1,4 1,35 0,9 4,25 Se5 T,71 0,5
1,5 1,28 0,7 3,65 6,0
1,6 1,22 0,6 2,85 8,0 7,63 0,4
1,7 1,17 0,5 2,13 7.2
1,6 1,13 0,4 1,82 3,1 To57 0,3
1,9 1,09 0,4 1,59 2,3
2,0 1,05 Oy4 1,44 1,5 7,48 0,5
g, 7,38 0,5
2,4 7,25 0,7

l/ll




B

Cizelge III.5. Devama

3

vV, cm (1) (2) (3)

(5 1 Hcloq) pH ApE/AV| pH | APE/AV pE | APE/AYV
2,6 7,08 0,8
2,8 6,78 1,6
3,0 6,17 3,0
3,2 4,70 T4
3,4 4,25 2,3
3,6 3,90 1,8
3,8 3937 2,7
4,0 2,60 3,9
4,2 1,84 3,8
4,4 1,47 1,8
4,6 1,24 1,1
4,8 1,11 0,6
5,0 1,01 0,5
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3

¢izelge III.6. 100 cm” 0,05

K RB2W04.2H20 ¢bzeltisinin,

10 I CHBCOOH ¢bzeltisi ile potansiyometrik
titrasyon sonuglera.
v, cm3 pH v, cm3 pH V, o pE
0 9,43 3,4 4,04 6,8 3,60
0,2 7,44 3,6 4,00 7,0 3,58
0,4 T410 3,8 3,96 Ts2 3,57
0,6 6,22 4,0 3,93 T4 3,55
0,8 5934 4,2 3,90 746 3,54
1,0 5,03 4,4 3,87 T,8 3,53
1,2 4,82 4,6 3,84 8,0 3,52
1,4 4,68 4,8 3,81 8,2 3,50
1,6 4,57 5,0 3,78 8,4 3,49
1,8 4,48 5e2 3,76 8,6 3,48
2,0 4,41 5:4 3,73 8,8 3,46
2,2 4,33 5,6 3,71 9,0 4,45
2,4 4,27 5,8 3,69 9,2 3,44
2,6 4,22 6,0 3,67 9,4 3,43
2,8 4,17 6,2 3,66 9,6 3,42
3,0 4,12 6,4 3,64 9,8 3,41
3.2 4,08 6,6 3,62 10,0 3,40




-4 3~
Cizelge III.7« 50 cm3 0,05 1L R32W04.2320 ¢tzeltisinin
1,0 L HCOOE g¢ozeltisi i1le potsnsiyometrik
titrasyon sonuglara

v, cm3 pH v, cm3 PH Y, cm3 pE
(HCOOH) (ECOOK) (HCOOE)

0 9453 T,0 2,65 14,0 3,00
0,5 Tsl2 Ts5 3,60 14,5 2,96
1,0 6,88 8,0 3,50 15,0 2,92
1,5 6,68 8,5 3,46 15,5 2,89
2,0 6,58 9,0 3,40 16,0 2,87
2,5 6,30 9s5 3433 16,5 2,85
3,0 6,00 10,0 3,30 17,0 2,83
345 5,40 10,5 3,26 17,5 8,82
4,0 4,60 11,0 3,22 18,0 2,80
4,5 4,30 11,5 3,17 18,5 2,78
5,0 4,07 12,0 3,13 13,0 2,76
945 3493 12,5 3,09 15,5 2,74
6,0 3,80 13,0 3,06 20,0 2,73
6,5 3,70 13,5 3,03
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Gizelge ITI.9. (1) 50 cm” 0,05 LI Na,W0,s2H

45

0,
.2320.
.EHZO gtzeltilerinin;
ondiiktometrik titras=-

2
WO

WO
e

(2) 50 cm® 0,10 K Ne
(3) 50 em® 0,25 K Na
5 K.HN03 ¢bzeltisi i
yon sonuglarie.

HMN oMM
s &~ N

v, om’ (1) (2) (3)
(5 1 HNO,) (1/R)x10%,0hm™+ | (1/R)x10°,0hn™> | (1/R)x10°, ohn™>
0 0,548 1,022 2,144
0,1 0,541 1,020
0,2 0,537 1,018 2,140
0,3 0,533 1,015
0,4 0,529 1,010 2,135
0,5 0,526 1,005
0,6 0,544 1,000 2,130
0,7 0,581 0,999
0,8 0,698 0,993 2,126
0,9 0,903 0,988
1,0 1,105 0,987 2,122
1.1 1,325 0,986
1,2 1,570 1,000 2,119
1,3 1,750 1,024
1,4 1,950 1,060 2,117
1,5 2,140 1,100
1,6 1,220 2,108
1,7 1,390
1,8 1,590 2,100
1,9 1,790
2,0 3,050 1,990 2,095
2,1 2,190
2,2 2,370 2,090
2,3 2,560

./.‘



Cizelge III.9. Devem

T

vV, cm (1) (2) (3)
(5 & HNO,) | (1/R)x10%,0ma™ | (1/R)x10°%,0ma™ | (1/R)x10%, 0hm™

2,4 2,720 2,085
2,5 3,920 2,970

2,6 3,130 2,082
29T 3,320

2,0 3,520 2,080
2,9 3,700

3,0 4,700 3,840 2,142
3,2 2,185
3,4 2,228
3,6 2,275
3,8 2,375
4,0 2,585
4,2 2,790
4,4 3,000
4,6 3,220
4,8 3,420
5,0 3,630
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Gizelge IIT.10. (1) 50 cm” 0,05 U a0
(2) 50 cm’ 0,10 I Ne, w 0,2H,0,
(3) 50 en” 0,25 L Ne wo4 «2H,0 gbzeltilerinin;
3 L HC1 gbzeltisi ile kondﬂkto:netrik titres-
yon sonuglara

4.2H o,

v, cu’ (1) (2) (3)
(3 K HC1 ) '(1/R}x102,ohm‘1 (1fn)x102,ohm‘1 (1/n)x102,ohmf1

0 0,580 1,040 2,165
0,1 0,578

0,2 0,576 1,039 2,162
0,3 0,574

0,4 0,572 1,037 2,162
0,5 0,571

0,6 0,570 1,035 2,161
0,7 0,569

0,8 0,568 1,033 2,160

0,9 0,570

1,0 0,586 1,030 2,160

b 8. | 0,615

1,2 : 0,640 1,028 2,160
p Iy 0,713

1,4 0,820 1,025 2,160
1,5 0,964

1,6 1,094 1,023 2,160
p I | 1,235

1,8 1,375 1,025 2,160
1,9 1,500

2,0 1,630 1,060 2,160
8. 1,110 2,160
2,4 1,143 2,160

l/l-
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Gizelge III.10. Devam

v, cm’ (1) (2) (3)
(3 W HCl ) (1fﬁ)x102,ohm'1 .(1/R)x102,ohm-1 (1/R)x102,ohm-1
2,6 1,255 2,160
2,8 1,460 2,160
3,0 1,680 2,160
3,2 2,160
3,4 2,160
3,6 2,160
3,8 2,160
4,0 2,160
4,2 2,160
4,4 2,160
4,6 2,160
4,8 2,190
5,0 2,240
5,2 2,275
5,4 2,300
5,6 2,320
5,8 2,350
6,0 _ 2,390
6,2 2,450
6,4 2,540
€,6 2,690
6,8 2,860
7,0 3,020




40
Cizelge IIT.11. (1) 50 em’ 0,05 L Na WO, e 2H,0,
(2) 50 ez’ 0,10 K Na WO, 4 28,0,
(3) 50 cm’ 0,25 L Na W0,+2E,0 gbzeltilerinin;
5 kK E 504 ¢tzeltiei ile kondiktometrik titras=-
yon sonuglari,

2
2
2

v, en’ (1) (2) (3)
(5 K K,50,) | (1/R)x10%,0nx™" | (1/R)x10°,0m0™ | (2/R)x20°, 0™

0 0,559 1,035 2,140
0,1 0,537 1,010

0,2 0,519 0,994 2,105
0,3 0,519 0,972

0,4 0,590 0,954 2,080
0,5 0,802 0,938

0,6 1,040 0,948 2,055
0,7 1,268 0,990

0,8 1,505 1,073 2,025
0,9 1,740 1,240

1,0 1,980 1,418 2,000
2k 2,205 1,610

1,2 2,465 1,808 1,970

1,3 2,700 2,010

1,4 2,910 2,175 1,945

1,5 3,140 2,400

1,6 3,340 2,555 2,020

T 3,570 2,795

1,8 3,790 2,970 2,085

1,9 3,980 3,170

2,0 4,220 3,390 2,200
2,2 2,420
2,4 2,660

./.l '- T
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Gizelge IITell. Devama

v, ox’ (1) (= (3)
(5 & B,50,) | (1/R)x10%,0na™| (1/R)x1C™ ,omm™ | (1/R)x10°,0hn™"
246 2,945
2,8 3,210
3,0 3,470
3,2 3,750
3,4 4,040
3,6 4,380
3,8 4,700
4,0 5,000

Cizelge III.1l2. (1) 50 cm3 0,05 K Hazﬁc‘4.2H20,
FC 402320,

(2) 50 cm3

0,10 K e

2

(3) 50 en” 0,25 k Ke,Wa +2H,0 gbzeltilerinin;

5B Hf1104

¢bzeltisi ils

resyon sonuglarie.

kondiiktometrik tit-

v, e’ (1) s (3)
(5 1 HC10,) (1/R)x10%,0ha~t| (1/R)x10~ ,0me™t| (1/R)x10%,0hm"t

0 0,572 1,060 2,202

0,1 0,565 1,052 :

0,2 0,559 1,04€ 2,195

0,3 0,553 1,04C

0,4 0,545 1,037 2,187

0,5 0,539 1,03C

0,6 0,538 1,023 2,180

0,7 0,574 1,028 .
=

l,l.




Gizelge III.12, Devam

V,cm” (1) (2) (3)
(5 K 30104) (1/E)x102,ohm'1 (1/R)x102,ohm-1 (1fn)x102,ohm-l

0,8 0,610 1,015 2,174
0,9 0,758 1,008

1,0 0,942 1,000 2,164
| 1,142 0,999

1,2 1,367 1,000 2,160
1,3 1,594 1,040

1,4 1,797 1,072 2,157
1,5 1,998 1,092

1,6 2,185 1,134 2,150
1,7 2,400 1,258

1,8 2,595 1,440 2,145
1,9 2,805 1,628

2,0 2,985 1,815 2,140
2,1 3,180 2,020

2,2 3,360 2,190 2,128
2,3 3,550 2,390

2,4 3,720 2,580 2,122
2,5 3,840 2,780

2,6 24955 2,116
2 3,140

2,8 3,320 2,110
2,9 3,500

3,0 3,640 2,108
3,2 2,180
3,4 2,220
3,6 2,265
3,8 2,315
4,0 2,380

ofee
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Gizelge IIl.1l2. Devem

v, o’ (1) (2) (3)
(5 1 HC10,) (1/R)x10%,0hm™" | (1/R)x20°,0ha™" | (1/R)x10%,0hm™
e 2,580
o S 2,840
i 3,140
48 3,440
5,0 3,740
5 2 4,060
5.4 4,360
St 4,660
ol 4,970
6,0 it
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Gizelge IIT.14, 100 cm® 0,05 N Na W0, 42E,0 gbzeltisinin,

10 K CH3COOB ¢Ozeltisiyle kondiktometrik

titrasyon sonuglara,

Veem® | (A/R)x20%, |  Vyem® | (1/R)x20°,
ohm ™t ohm-l
0 11,44 3,0 9,01
0,1 10,97 3,1 9,00
0,2 10,50 3,2 8,98
0,3 10,07 3,3 8,97
0,4 9,65 3,4 8,96
0,5 9,28 3,5 8,96
0,6 8,97 3,6 8,95
0,7 2,01 3,9 8,94
0,8 9,08 3,8 8,93
0,9 9,11 3,9 8,92
1,0 9,09 4,0 8,90
2,3 9,10 4,1 8,89
1,2 9,10 4,2 8,89
1,3 9,09 4,3 8,88
24 9,09 4,4 8,87
1,5 9,09 4,5 8,86
1,6 9,08 4,6 8,85
1,7 9,08 4,7 8,84
1,8 9,08 4,8 8,83
1,9 9,08 4,9 8,82
2,0 9,07 5,0 8,81
2.3 9,07 5el 8,80
2,2 9,07 592 8,80
2,3 9,06 503 8,79
2,4 9,086 5,4 8,78
2,5 9,05 L. 8,77
2,6 9,05 5,6 8,75
27 9,04 597 8,74
2,8 9,03 5,8 8,73
2,9 9,02 5,9 8,72
6,0 8,71
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ApH/AV

ApHIAY

-—
2

B

1,20

1 2 v,an
Sekil III.2. 50 cm” 0,05 U Na,¥0,+2H,0 gézeltisindn, 5 i
HNO. gbzeltisiyle potansiyometrik titrasyon

3
tirev egrisi

1,20
1,50

} 2 Vem®
gekil IIT.3. 50 cm’ 0,10 U Na,%0,.2H,0 gbzeltisinin, 5 U
unoa glseltisiyle potansiyometrik titrasyon

tirev efirisi




@ ApHIAV

1,16

1,48

1 1 1 1

1 2 3 4 5  V,em

vekil IIT.4. 50 l:m3 0,25 U R52W04.2H20 gbzeltisinin, 5 U

H:Ialt?::3 gozeltisiyle potansiyometrik titrasyon

tiirev efrisi

_k.-gu.'Jf-ir.-. H‘

# = VN
;". B {-!. » %
F » 2 a
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ApHIAV

oo

ApHIAV

(4]

_59_

1,20
1,56

1 1

1 2 V,cm?

Sekil III.6. 50 cm’ 0,05 M Na,¥0,42H,0 gbzeltisinin,

3 Ul HC1 g¢bzeltisiyle potansiyometrik tit-
rasyon tiirev egrisi

L 1

_ t 2 V.cm®

§ekil IIT,7. 50 om’ 0,10 M Na,¥0,.2H,0 gbzeltisinin,
3 I HCl gtzeltisiyle potansiyometrik tit-
rasyon tirev efrisi

g



ApH/AV

1 |
4 5 6
Sekil III.B. 50 cm® 0,25 U Na

“.Cng

2“‘04.2HZG qﬁZEItismn'
3 I HC1 ¢bzeltisiyle potansiyometrik tit-
rasyon tiirev efrisi
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Qr 1,60 ]
x=

[=8

<
20 1
10 a0

{l
1 2 V.em
gekil ITI.1l. 50 cm® 0,05 I Na W0, 42K,0 gbzeltisinin,

5 U sto4 gOzeltisiyle potansiyometrik tit-

ragyon tirev egrisi

ApHIAV

10 | -
5 a1
Ls
1 2 V,em
§ekil ITI.12. 50 cm® 0,10 M Na,W0,2H,0 gUzeltisinin,
. i H trik tit- et ATy
5 L Hy50, gbzeltisiyle potansiyometr __,"":v! £ ~
rasyon tiirev egrisi & abeus '\\
> e 2,

" -' :J '-'_I'.

|
o -
v g L,

. I
s Aaduiet? F7
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20 _

= 1,28

o

<

B |

1,60
4 F
| i
1 2 V,emd
gekil III.13, 50 cm3 0,25 M Na2w04.2H20 gbzeltisinin,
5 M sto4 gbzeltisiyle potansiyometrik tit-
ragyon tiirev e@risi
T T

3

~ 1,5

i ' 0

o

<3 L
20
10

1

gekil IIT.14. 20 ¢

.
w> 0,05 I Na

2%04e

2 V,cm
2320 gtzeltisinin,

3

2,493 N H2804 gbzeltisiyle potansiyometrik
' titrasyon tirev efrisi
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1 2 V,cn@

Sekil III.16. 50 cm’

ApHIAV

0,05 U H32w04.2320 gbzeltisinin,
5 U HC:LO4 gbzeltisiyle potansiyometrik
titrasyon tiirev efirisi.

. | L

[P 2 U,cnﬁ

II1.17. 50 cm3 0,10 M Eazi04.2320 gbzeltisinin,
5 K Hc:lo4 gbzeltisiyle potansiyometrik
titrasyon tlrev e@risi.

y
s -



AT

ApH AV

32 1,28 o

(=]

= i
“ V,cng
gekil IIT.18, 50 cu’ 0,25 U Na,WO 4+ 28,0 gzeltisinin,

5 l HC10 4 ¢bzeltisiyle potansiyometirik
titrasyon tiirev egrisi.

1
2 3
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BOLUE IV

IV.1l, SODYUL POLITUNGSTATLARIN ASITLI ORTAMDA pE'NIN
FONKSIYONU OLARAK ELDESI

Sodyun tungsizt, Iazw 4.21:220. an asetik esit, hidroklo=-
rik esit ve nitrik esit ilf8vesiyle defigik pE'lerde elde
edilen ¢tzeltilerin kristallendirilmeleri ile oclusen iiriin-
lerin bilegimleri teyin edildi, Uygulanen ytntem gtyledir:
Normzl sodyum tungstet, Ne Wﬁ .2320 an derisik g¢bzeltisi-

ne derigik asetik asit gﬁzeltisinden il8ve edildifinde, du=
rume gbre, bir ¢tkelti meydsna gelir. Bellil bir pH'de ¢bkel=-
ti meydsna gelmemesi igin tungstat ve asit konsantrasyonlara
ayarlenire. Biylece belli pH'lerle elde edilen tungstet gb-
zeltileri kristellenmefe terk edilire Yeteri kedar masdde olu-
sunca, siiziiliir, su ve asetonls yakandaktan sonra bir siire

vekum desikattriinde kurutulur, Stzlntintin pH'si ©lgllir,.

Kristelizesyonle elde edilen tungstat iki kasma ayralap,
bir kasimda Termo Gravimetrik (TG) - Diferansiyel Termsl
Ansliz (DTA) yontemiyle (IIT.le3.) enslizi yapilerek ylizde
su miktara, ikinei kasamda de slev fotometresiyle (IIT.l.4.)
sodyum mikisrana daysnsrak ylizde sodyum oksit, Ka 0, miktara
bulundu; Bulunzn & 320 ve % Na O mikterlaraina baﬁl:. olareak
E»WOB miktera hesaplansrak, numunenin kimyasal yspasi tayin
edildi,

Ornex olersk ; 50 cm3 1,40 L h32W04.2H20 gbzeltisinin
22% @ 1 I HO1 cbzeltisiyle potansiyometrik titrasyonu ya=-
pilerek pH'si 6,81 olen bir tungetat ¢tzeltisi hazarlanda
ve bu ¢bzeltinin kristellendirilmesiyle elde edilen scdyunm
tungetet Grnefi, sizlilmeden Ynce 19°c dz pHE'si 7,39 olarsk



e

bulundu. Meydana gelen kristaller gtzeltiden siiziilerek
alindl, su ve esetonls yikensrak, vakum desikettriinde ku-
rutularak elde edilen sodyum tungstat, xﬂazo.yW03.3H20
brnegi aneliz edildi.

IV, 2, SODYUK TUNGSTAT ORNEGININ AnaLiZ YONTEML

Ve 241. H,0 MIXKTARININ TAYINI

Yukarada hazarlenan ornekten slinan 50 mg sodyum tungs-
tet Ornefinin, TG-DTA ybtntemiyle (III.le3.) yepilen anali-
zi sonucu elde edilen grafikten (§ekil IV.l.) % H,0 mikta-
ri bulunmugture

gekil IV, 1, de (1) eZrisi kiitle kaybani gtstermekte-
dir, tiim skala 20 mg kiitle keybana kargalaktar, trnegimiz-
deki kiitle kayba §ekil IV.l, de gbriildugi gibi (36/100)x20=7,20
mg'dar, Bu kiitle kayba alinan 50 mg Srnek igin olduZundan,
% kiitle keyba; (7,20/50)x100 = 14,40 dar.

Bu analiz sonucundan Srne@imizin kristal suyumn % 14,40
olduZu bulunmugture Yukarada % kristal suyu mikierima hesap-
ladafamiz Srnegimizin, Termo Gravimeitrik-Difersnsiyel Ter-
mik Aneliz cihaziyle galigmamiz sonucu elde ettifimiz efri-
leri deferlendirirsek; deneme saresinda OrneZimizin kiitle
kaybiyle ilgili bilgileri elde ederken, degigik agamalarda-
ki deneme temperatiirlerinide bulebiliriz, Bunun ig¢im "Pt-Pt,
Rh (% 10) Temperatiir-Mv cetveli” (BK,l) yerdamyla, milie
volt'a gbre kalibre edilmis olan TG-DTA grefiklerindeki (2)
egrisinden yerarlsniyoruzZe
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TG-DTA grafiklerinde (3) ile gtsterdifimiz eZrinin yo-
rumnlenmasiyla da, resksiyonun gidiginde endotermik veys
ekzotermik olusunu tskip edebiliyor, encek resksiyon asi=-
sanan miktara hakkkinda bilgi seahibi olamayoruz.

Kristal suyu mikterana hesspledafaimiz Srnegin TG-DTA
grafigi gekil IV,1l, de verilmigti, denememizin defigik esa=-
melerindski temperatiirleri ve resksiyonun a1sia ebsorpladiga
veya yayanladifal yerleri gsu sekilde Szetleyebiliriz,

33°% an begleyan denememizde SrneZimiz 48°C da 151 ab-
sorplamaya ve ayni temperatiirde kiitle keybetmeye basliyore.
114°C da duren as1 ebsorpsiyonu 121°C da tekrar baslayap
133°c dea kedar devam ediyor, kiitle keybia devem eden resk-
siyon 158°C da yine asi1 elmaya bagleyap, 168°C da 1s1 ab-
sorpsiyonu sona eriyor, Yavaglayarak devam eden kiitle kay-
ba 331°C da son buluyor. Bu temperstiirden sonres 1s1 yayma=
ya basleyan Orneiimiz 344°C tekrar asi1 almaya bagliyor ve
565°C da denememizi bitiriyoruz.
Diger Orneklerin TG-DTA eZrileri Sekil IV.2,-12 de verildig

IVe2+24 Ka,0 KIKTARININ TAYINT

Yukerada % H20 miktera bulunsn brnekten slanan 0,2404 g'
lik mikter ile 100 cm” g¢Bzelti hezarlends 144 x (1/20) mi-
liekivalan 1 1 sodyum kloriir, NaCl, gbzeltisiyle kelibre
edilmis alev fotometresiyle (IIl.l.4.) 1/1 seyrelme ile
yapalan dlgiimde, 156,20 deZeri bulundue

Hessplamalerimizi Hazo = 61,979 s.mol-l. e gire yspa=-
rek, hazarladagamaz 100 em” gozeltideki % Ne,0 miktsra
agafidaki gekilde bulunmugtur:
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Ly L9792 ; 156,20 = 242,028 mg Ne,0/1000 cm’ gzeltide

20 2

242,028/1000 = 0,242028 g §a,0/1000 cm” gbzeltide

0,242028/10 = 0,0242028 g Ka,0/100 em® gbzeltide

Aldagamz 0,2404 g numunede 0,0242028 g Nazo oldugu bulun=
nugtur. % Na,0 miktaram hesaplersak;

0,0242028 x 100 = 10,06772 % Ta,0
0,2404

bulunures

I¥a2a3. wo3 KIXTARININ TaYINI

Yukarada % néo ve % mazo miktera bulunan Srnegin kelan
kasm % ﬂ03'1 verir, Buns gbre;

100 - (14,40 + 10,06772)= 75,53228 % W0, bulunure

IV2.4, SODYUK TUNGSTATIN FORMULUNUN BULUNKASI

Bilegimi bilinmeyen sodyum tungstatan yapasandskij;
R&ao,ﬁDB ve uzo pikterlera ylizde olersk hesspladaktan son=-
ra mol kesirleri;

10,00772 _ o 1624375

X
Ne 0 % ) 79



79~

< =l2:00228 _ vig » 3260646
xwoj 231,6482

14,40
F—3 -—-h—_:
xﬂze 18,0152 0,799325
olure

bulunan bu mol kesirlerinden sodyum tungstatin for-
miiliindeki Ne 0, WO

o ve Hzo'yum mol seyalarainide bulabi-
liriz;

3

0,1624375  _ 3 00 mol Na ,0

"re ,0 0,1624375

0,3260646 _ 5 61 mo1 WO

o5 T 5 1624375 3

0,799325

"nao = 0,1624375

= 4,92 mol 820

Bu sonuglerdan sonre numunemizin formilliinlin 1 mol
nuzo, 2 mol F03 ve 5 mol Hzo igerdigi ve yepasiman
RBEWEOB.EHEO olan bitungstat olduZu bulundu.

IV, 3. POLITUNGSTATLARIN ELDE EDILMELERI
1 ¥ hidroklorik esit, 2 K nitrik esit, 10 M ve 14 Xk

esetik esit ile, deZfigik konsentrasyonlardaki sodyum
tungetet ¢tzeltilerinin potensiyometrik titresyonlasra ile
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elde edilmelerindeki sonugler Gizelge IV.l. de verildi.

IVe4, POLITUNGSTATLARIN ANALIZ SONUGCLARI VE FORMULLERI

Kristelizesyonlas elde edilen (IV.3.) ve enalizleri ya-

pilan (IVe2.) politungstetlarin sonuglera Cizelge IV.2.de
verildi.

Cizelge IV,l, ve Cizelge IV,2, nin incelenmesinden de
goriildiigii gibi, asetik asitli ortamds 5,96 < pE < 8,00

erasinde sodyum bitungstat, N32I207.51520, 5,00 < pH< 5,50

erasinde sodyur parstungstat, Hasﬁ7024.15H20, 3,50 < pE < 4,00

erasinds scdyum tritungstet, Na2w3010.5H20, olugmektesdare

Hidroklorik asit ve nitrik assit kullemlerek, 4,95 < pHEH<
6,8l arasinds sodyum bitungstet olusmaktadar.



IVe5. KRISTALIZASYOKIA ELDE EDILEN POLITULGSTATLARIN, BARYUL
KLORURLE QOKTURULLESIYLE OLUSAN POLITUNGSTATILAR

Defigik pH'lerle hszarlansn sodyum tungstet gtzeltileri
baryum kloriirle gtiktiriilmeleri kondiiktometrik titrasyonla
incelenmis ve olusan tungstat tiirleri arsgtirilmastar. Bunun
igin iki ayra yol izlenmigtir,.

Degigik pH'lerde kristelizesyonls elde edilen ve bilegi~
mi bilinen tunsstetlerdan belli miktarlardas slansrak suds
gozlilmlis ve bzryun kloriirle kondilktometrik titrssyonu yepal-
mistar. Ikinci yol olesrsk; normel sodyum tungetet ¢bzeltisi-
ne belli bir politungstat olugmesi igin pH'si syarlenmig ve
sonra baryum kloriirle kondiiktometrik titrasyonu yapalmigtar.
Elde edilen sonuglar gizelge IVe3es, gekil IV, 13, ve gekil
IVe 14.ce verilmigtir.

Bitungstet oldufu bilinen ve krist2l suyu giderilmig
maddeden 1,315 g alinmap hazirlanan gbzelti Li/2 35012 ile
titre edilmigtir. BEride kesigme noktasa (gekil IV.13) 3,75 cm
L/2 BeCl,.2E,0 veys 0,456 g 53012'2Hé°'° tekabiil eder.

3

Baryum hitumgstat':n olugumu halinde ¢

RGZO.EWOB - BaCl2 BaW207 + 2 LeCl
teorik defer 0,609 g B&C12.2H20 diir, Bu defer yukeradski
deferden ferkladar.

EZer goktlirmeds W03fﬂazo = 7/3 tungstetan olduZu diiglinii=
lirse;

3 Iis 0.7 O + 33&01 —>Ba.\ + 6liaCl

37 O24

pretik defer 0,456 g BaClz.EHEO. teorik deler ise 0,530 g

38012¢2H20 dire
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Efer ¢bktirmcde W03/K520 = 5/2 tungstatan oldufu diigli-
niiliirse;

2lia ,0s 5VI0., + 23&012-—-)-38 Vi + 4 llaCl

2 3 25019

pratik defer 0,456 g BaClE.EHao, teorik defer 0,486 g
BﬂClz. 2H20 diire

O helde gbkelmede WOBIHEEO = 5/2 tungstetan beryuz tuzu
olugmaktadar. Buna gbre, bir tungstat ¢bzeltisinin az gbziinen
bir tungstet halinde g¢bktlrlilmesinde, g¢bzeltide bulunen iyo-
na tekabiil eden tungstat defil, genellikle daha az gbzlinen
bir tungstet tiirl gbkmektedir. (Ctktirme, ¢tzlinlirlik garpami
ile diizenlenir ve o hslde ¢bkelme, g¢bzeltideki bilegimde bir
defigiklik meydana getirebilir ki bunun sonucu olarzk pH'de
defigir.

Sonug olarsk, eyni pE eralifinds kristellendirme ve gb=
kelme ile elde edilen tungstetlar eyma degildir.



66°S Go6'v 9'62 nozx We 00T 2T
or‘L 8%9 9%6¢ €omt n Z or‘t It
86°¢ 06*S 062 TOH W 2 00't 0T
6€°L 8% 9¢L9 TOH W T or't 6
ZA'c 06°¢C €éce Hooo%Ho W ¥T ov‘o 8
6TV 00*v 682 H000%HO W ¥T 050 L
6€4S 00%s ot mooummu W OT G1'T 9
LL*S (A 6's mooonmu W 0T oLt S
€€*g 96*G v's H000%HD W OT or't v
9°L 6%%9 9'g H000%HO W OT 06*T ¢
zres 6v*L 2'6 HOOOHD W OT oL'T 2
gL's 00's 0'6 1000%H0 W OT 08°T T
Hd epunuos |gd gpunuos nso ‘taelpraes nuofseIjUBEUOY BA W *nuofsBIJUBSUOY OoN
PUITPUSTTEB3STIY | UCLBBILTT EST3T1221) uofsBILTL I61310205 uofseasti 0 mw.wonmua. Jauag
"o 0§

*TI8T3I858 GWTTPe OPTP UTUTISTTE}STJIY 3835un3yT
-od ueTtpe opTe epxeT,Hd TTYxey eTftasTuofsexjy} JrIjewofysusjod eTIeT3TSEe TT3rSed Tiep
-dpTuofsexjuesuocy yiSydeop fupurIeTrzrezed o mm-¢ Nmz nuo 06 ¥iepIsTuUofLsexjussucy HFSyPeq *T*AI edTezy)



Glzelge IVe 2. Defiigik konsentrasyonlardski 50 cm
2H20 gbzeltilerinin; degfisik konsanirasyon=-
lardaki gegitli asitlerle potansiyometrik
titrasyonlarayla faerkla pH'lerde elde edilen

politungstatlaran analiz sonuglara ve formiil=-

leri,.

«84=

3

Ornek Analiz sonuclara Srnegin formild
- “nazo nw03 ”Hzo '
1 1,00 | 2,01 | 4,92 a ,W,,0, ¢ 55,0
2 1,00 | 1,98 | 5,26 Ne ,¥,0- «5E,0
3 1,00 | 1,99 | 5,16 332!207.5320
4 1,00 [ 1,98 | 5,21 Na,W,0,+5H,0
5 1,00 | 2,33 | 4,99 Nasﬂ7024.15320
6 1,00 | 2,36 | 4,61 Na W0, ¢15H,0
7 1,00 | 3,09 | 4,37 N32!3010-5H20
8 1,00 | 2,95 | 5,56 Nazwaolo.SHEO
9 1,00 | 2,01 | 4,88 K W0, ¢ 5E,0
10 1,00 | 2,12 | 4,80 Ne 5,0 o5,
11 1,00 | 2,06 | 4,91 N ,¥,0, 05,0
12 1,00 | 2,12 4,86 N12W207.5320

Ka W




Civelge IVele 50 om™ gbzeltide 1,315 g Nazwzo

-85«
3

7

igeren tr=-

negin, (1) M/2 BaCl,«2H,0 ve (2) /4 BaClge
2H20 gbzeltileriyle kondiiktometrik titres-
yon sonuglari.

(1) (2) (1) (2)
v,cm (1!5):103, (1/&):103. v,cm3 (1;‘:{):103 (1/3):103
ohm ™ ohn™2 obm™* ohm™

0 3,87 3,88 5,0 6,12

0,2 3,90 542 6,28 4,58
0,4 3,95 3,92 594 6,44

0,6 4,01 5,6 6,60 4,65
0,8 4,07 3,97 5,8 6,76

1,0 4,15 6,0 6,92 4,70
I 4,22 4,02 6,2 7,08

1,4 4,27 6,4 7,25 4,78
1,6 4,35 4,07 6,6 7,41

1,8 4,42 6,8 7,58 4,84
2,0 4,50 4,12 7,0 7,75

2,2 4,57 7.2 T+91 4,90
2,4 4,65 4,18 7.4 g,07

2,6 4,73 Te6 g,23 4,98
2,8 4,80 4,24 748 8,39

3,0 4,85 8,0 8,55 5,14
3,2 4,93 4,30 8,2 8,71

3,4 4,99 E,4 £,88 5,28
3,6 5,05 4,35 8,6 9,05

3,8 5,15 8,8 9,22 5,42
4,0 5932 4,40 2,0 %,32

4,2 5,48 9,2 9,56 5,58
4,4 5,65 4,46 9,4 9,73

4,6 5,81 2,6 9,90 575 |
4,8 5,95 4,52 S,8 10,07 P 1 r-J.‘

—



i

Cizelge IV.3, Devam

V, cmo (1/R)x10°, (1/R)x10°,
o ohi ™~
10,0 10,24 5,90
10,4 6,05
10,8 6,21
11,2 6,37
11,6 6,53
12,0 6,70
12,8 6,85
12,8 7,00
13,2 7,16
13,6 7,32
14,0 7,48
14,4 7,65
14,8 7,82
15,2 7,98
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gekil IVe 13, 50 cm’ gbzeltida 1,315 g Na,¥,0, igeren
Srnegin M/2 BaCla.zﬂzo ile kondiktometrik
titrasyon egrisi.
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Sekil IVe 14. 50 mI} gbzeltide 1,315 g u.zwzo? igaren
trnegin W/4 BnClz.EHEO ile kondiiktometrik
titrasyon egrisi.



TARTISEA VE SOKNUCG

BOLUK v

Bu galagmemn Birinci BSlim'de, tungstatlaran volii=-
metrik dozaj ytntemleri incelemmigtir. Voliimetrik yontem=
ler; klasik voliimetrik ytntem ve fizikokimyasel ydntem ola=-
rek ikiye eyralabilir, Bu g¢elagmada her iki ybntem incelen-
mig ve fizikokimyssal ybntem olarak kondiiktometrik yontem
incelenmigtir,

Coziinmiis tungstatlaran dozaja igin bir voliimetrik ytn-
tem Snerilmigtir, Bu ytntem, tungstatleran ¢inko ve hidro=-
klorik asit ile rediiklenerek potasyum permanganet ile tek-
rer oksidasyonuna dasyanir. Elde edilen rediiksiyon kademesi
w02 olup, bnerdifimiz gertlardas titrasyon yspaldafa tekdirde
gok iyi sonugler eslinay.

Fizikokimyasal yontemde, cbtziinmlis tungstest cbzeltilerine;
baryum kloriir, stransiyum kloriir, kelsiyum kloriir, kursun
nitrat veya kursun ssetst gbzeltileri iléve edilerek gBktiirtil-
meleri kondiiktometrik olarek incelenmigtir. Kondilktometrik
titresyon efrileri deima iki doZru pergesandan olusur, bunla=-
ran kesisme noktzlera net ve bellidir. Iyi sonug elde etmek
igin uygun gertlar tespit edilmigtir. Baryum ve kurgun tungs-
tet olugmasande derhel bir ¢tkelti meydsna gelir, Strensiyum
ve kelsiyum helinde ise pH> 7,3 olan ¢8zeltilerde ani bir
gbkelme olur, pE< 7,3 olen gBzeltiler igin etil slkol iléve-
si gereklidir, esigme noktasa pEH> 7,3 olen gtzeltilerde bar=

L -
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yum, streansiyum ve kaslsiyum normal tungstetlara, pE > 3,9
igin dse normsl kwrsun tungstats tekeblil eder. Bazryum ve

kursun tungstatlaran gtziinlirliiklerinin dsha az olmasi ne=-
deniyle strensiyun ve kelsiyum tungstetlare tercih edilire

Ikinci Btlim'de, tungstetlaran sulu ¢zeltilerde elde
edilmeleri ve bu gdzeltilerde tungstetlaran iyonik hslleri
genel olerak incelenmigtir.

Tungstetlaran tiirleri ve cﬁzeltideki iyonik hslleri bir
gok eragtaraca tarafinden incelenmis olmasine regmen bulunsn
sonuglar ¢ofu kez birbirinden ferklia olmugtur. Bazi eragtaira-
cilaran varlagani ileriye siirdiikleri tungstatlar bagke erag-
tairicalar terefinden inker edilmigtire

Uglincll Blim'de, normal sodyum tungstat gbzeltilerdi, ge-
gitli esitlerle potensiyometrik ve kondiiktometrik titrasyon=-
lari yepalmak suretiyle olugan politungstat iyonlar belir-
lenmefe geligalmigstar.

Normal sodyum tungstat gtzeltisine bir kuvvetll esit ila-
vesiyle monotungstet (woi‘) iyonu E¥ iyonlariyla gesitli poli=-
tungstet iyonlera verir. Gerek tungstet, gerekse asit konsent-
rasyonuna bagla olarak iyonlar srasanda belli dengeler verdire
Bitlin sorun olusean iyonlar sresainds hangi politungstet iyonun
daha kersrla olarak hakim oldufudur. Bu hususte eragtiracilar
arasinds goris birlifii yoktur.

Bu gelasmsdas 0,05 L, 0,10 L, 0,25 L normasl sodyun tungs-
tat, Ne, W0, 42K,0, ¢dzeltileri, 5 kK HNOj, 3 L HCl, 5 L H,S0,,
5 L HC10, ve 10 I CE.COOH ¢bBzeltileriyle potensiyometrik ve

4 3
kondliktometrik titrasyonlsra yespalmagtare

Potansiyometrik ybntemle elde edilen A pE/ AV efrilerin-

deki meksimum nokteleran, kondiiktometrik ytntemle elde gdilen
FAS

e d

g
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efrilerdeki kesisme noktalerins tekabiil eden H*/WOi- oren=
laranin birbiriyle uyarllkta cldufu bulunmugture. Cdzeltide
hekim olan iyonlaran gt /vo “orama 7/6 ve 9/6 olen (E W0 21)5'

ve (H3W6021)3 hekzemer iyonlar oldufu septanmastare

Normal sodyum tungstet c¢bzeltisinin esetik esitle kon-
diilktometrik titrasyon egBrisi, kuvveili esitlerle elde edi-
lenden ¢ok farkladare. Kondiiktometrik eZri {lizerindeki kesig-
me noktelerana tekebll eden farkla are politungstaet iyonlar
olustufu anlasalmaktedar.

Dérdiincti B6liim'de normsl sodyur tungstst, na2w04.2320,
¢bzeltilerinin cegitli asit ve pH'lerde kristelizasyon ile
olusen tungstetlaran Termo Grevimetrik ve Difersnciyel Ter=-
mal Aneliz ybntemiyle igerdikleri kristel suyunun mol sayi-
81 ve elev fotometresi ile sodyum miktera tayin edilerek
bilesim formiilii tespit edilmigtire. Kristaslizasyon; esetik
asit, hidroklorik esit ve nitrik asitli ortamlerds ve degi-
sik pH'lerde yspalmgstar.

Asetik ssit halinde; 5,96 < pH < 8,00 erasinda Nago.
2ﬂ03.5320, bitungstat, 5,00 < pH < 5,48 arssinds 3Na20.
71'03.15320, paratungstat, 3,50 < pH < 4,00 erasinda ise
Nazo.BWOB.SHQO. tritungstet olugtuZu bulunmugture

Hidroklorik esit ve nitrik esit halinde 4,95<pH < 6,61
srasinds Haao.EWOB.SHEO, bitungstat olusmaktsdar,.

Kristalizasyon ile elde edilen tungstatlar baryum kloriir
ile ¢oktiiriilerek olusen baryum tungstet bilegimi kondiiktomet-
rik yontemle tayin edilmigtir. Kristelizasyonla elde edilen
tungstetain, ¢tkelme ile elde edilerin eyma olmadifi ve ge=
nellikle kersilik tungstet yerine en ez g¢bziinen tungstat tii=
riiniin meydana geldigi tespit edilmigtir.
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Cizelge I.3.

Cizelge I.4.
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Sayfe lio

Asit mikteraman redilksiyon siiresine

etkisi sonuglara. 4
Grenlil ¢inko mikteranan rediiksiyon

sliresine etkisi sonuglsra. 4
L/20 H52W04.2H20 ctzeltilerinin re=-

diiksiyonu sonucu, deneysel ve teorik

I/10 Xm0, sarfiyeta sornuglera. 7

4

(1) 100 em® 11/20 Ke W0, .2E,0, (2)
100 er 1/20 Laa 4.ZH 0+ 30 cm3
cznsoﬂ cbzeltisinin, (A) 1/2 Pb

CE 002)2. (B) K/2 BeCl,, (c) u/2
Sr012 ve (D) /2 Cac12 gbzeltileri

ile kondilktometrik titrssyon sonuglera. 11

Cizelge III,1. (1) 50 on’ 0,05 I Nuzwo4.zazo,

(2) 50 en 0,10 K Fa,¥0,.2H,0 ,

(3) 50 em® 0,25 X Ne WO, + 21,0
gtzeltilerinin, 5 K HH03 gozeltisi

ile potansiyometrik titresyon ve
potensiyometrik titrasyon tiirev
sonuglarie. 34

cizelge T11.2. (1) 50 cm” 0,05 I Ke,W0,25,0,

3 2 4
(2) 50 em” 0,10 M Te W 4.2H20.
(3) 50 em’ 0,25 1 Na, W0, 42,0
gbzeltilerinin, 3 K HCl ¢bzeltisi
ile potansiyometrik titressyon ve

potensiyometrik titrasyon tiirev

sonuclera T
i
Y3
"



CiZElf_'.E III.B-

Gizelge III.4.

Cizelge III.5.

Cizelge III.6.

Cizelge III.7.

Cizelge III 8.
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Sayfe Ko

(1) 50 er” 0,05 I Na W0, +2E,0,
(2) 50 em” 0,10 I Ta WO, + 25,0,
(3) 50 cm® 0,25 I Na WO, o 28,0
¢ozeltilerinin, 5 I H2504 gozel-

tisi ile potensiyometrik titresyon

n

(0% N o ]

ve potensiyometrik titrasyon tiirev
sonuglarie 38

20 ex” 0,05 X Na W0, +2H,0 gbzelti-
sinin 2,493 K 32504 ¢bzeltisi ile
potansiyometrik titrasyon ve potan-

siyometrik titresyon tiirev sonuglara. 39

(1) 50 cm3 0,05 M'Hazwo4.2E20.

(2) 50 em’ 0,10 ¥ Ke,NO,+2E,0,

(3) 50 cm’ 0,25 Il Ne W0, 42E,0
gbzeltilerinin, 5 K Hc104 ctzel=-

tisi ile potansiyometrik titrss-

resyon ve potensiyometrik titras-

yon tirev sonugleri,. 40

100 cm3 0,05 E’Ha2WO4.2320 gbzelti-
sinin 10 M CHBCOOH gtzeltisi ile po-
tansiyometrik titresyon sonuglar. 42

50 cm3 0,05 I N92W04.2H20 ¢6zeltisinin
1,0 1 HCOOE g¢tzeltiei ile potensiyomet-
rik titresyon sonuglsri. 43

0,05 II Rszﬂ04.2320, 0,10 I K52W34.2H20,
0,25 E N32W04.2520 ¢tzeltilerinin;

5 1 H0,, 3 I HCL, 5 It E,50, ve

. HC'J.G4 gtzeltileriyle potensiyomet-
rik titresyon tirev efrilerindeki birin-

el ve ikinei meksimurm noktolzrdclki H*/W0§-

oranleri. 44



Cizelge

Gizelge

Cizelge

II1.9. (1) 50 en’ 0,05 1 Fe, WO

-108=-

Sayfa o
; & % el 4.2520,
(2) 50 em” 0,10 I LEELO4.2H20,
(3) 50 cm’ 0,25 X Ne,WO,.2K,0
gbzeltilerinin, 5 L H‘;{D3 cbzel-
tisi dle kondiiktometrik titres-

yon sonuglari. 45

TI1.10.(1) 50 em 0,05 1 Ne WO «2H,0,

274
3 N
(2) 50 en” 0,10 X Ke,W0,.2E,0,

(3) 50 cm” 0,25 X N W0 , 4 2E,0,
cBzeltilerinin, 3 K HO1 ¢bzeltisd

ile kondiiktometrik titresyon so-

nuclarie 47

IIT.11.(1) 50 em’ 0,05 L Ne ,WO, « 2,0,

4
(2) 50 em® 0,10 k N ,0, + 21,0,
(3) 50 em’ 0,25 K Ye W0, + 28,0,
gbzeltilerinin, 5 K 52804 gbzel-
tiei ile kondilktometrik titresyon

sonuglerie. 49

Cizelge IIT.12,(1) 50 em’ 0,05 L Ka,W0,.2H,0,

Cizelge

III413.0,05 1 Te, WO

(2) 50 em’ 0,10 I Ke W0, 42K,0,

3 £t
(3) 50 cm” 0,25 I Ke, W0, +2E,0
gbzeltilerinin, 5 K HClO4 ctzel-
tiei dile kondiiktometrik titras-

youn esonuglerie. 50

4.2H20. 0,10 I

lie W0, 2E,0, 0,25 If Tie W0, ¢ 2H,0
gbzeltilerining 5 If HNO,, 3 K KC1,
5K H2304 ve 5 L 30104 gtzeltile~
riyle kondiliktometrik titresyon eg-
rilerindeki birinei ve ilkinei kesig-

me noktalarandaki H+fﬁof-oranlaru. 53
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Sayfe lo
Cizelge III.14. 100 cm3 0,05 I La 4.2H 0 gozel-
tisinin, 10 K CHSCODH gbzeltisiy-
le kondiiktometrik titrssyon sonug-
lara. 54

Cizelge IV.le. Degigik konsantrasyonlardski 50 cm3
hazwn4.2H 0 ¢bzeltilerinin; deBigik
konsantrasyonlardski gegitli esitler-
le potansiyometrik titrasyonlsrayla
farka pH'lerde elde edilen politungs-
tet kristallerinin elde edilme gart-
lara. 83

Cizelge IV,2. Degisik konsantrasyonlardaki 50 cm3

Nazw04.2320 ¢bzeltilerinin; deZisik
konssntrasyonlardaki gegitli asit-

lerle potansiyometrik titrasyonle=-

riyla ferkla pH'lerde elde edilen
politungstetlaran enaliz sonuglara.

ve formiilleri. 84

Gizelge IVe.3e 50 cm3 gbzeltide 1,315 g NEZWZOT

igeren Grnegin,(l) /2 Baclz.znzo

ve (2) K/4 BaCl,.2H,0 gbzeltileriy-

le kondiiktometrik titrasyon sonug=

lara. 85



SEKil I.lo

Sekil I.26

Sekil I.3.

Sekil I.4.

§E3XK1I1 1t somEBl

Sayfes Ko

(1) 100 cm 1/20 h32W04 2H 0, (2)
100 ex’ 1/20 N W 0,+2H,0 + 30 om’
hEOB gczeltilerinin. /2 Pb(CH 002)2
¢bzeltisiyle kondiiktometrik titrasyon
efirileri. 12

(1) 100 em® /20 Ne ,W0,+2E,0, (2)
100 em° 1:/20 Ne W0 .2H20 + 30 em’

CzﬁsOH QBzeltilarinin' 1/2 BaCl2

cbzeltisiyle kondiiktometrik tit-

rasyon egrileri. 12

(1) 200 en> 1/20 Ke,W0,.2E,0, (2)
100 cn’ 1/20 KaW0,+2E,0 + 30 cm
023503 gbzeltilerinin; K/2 Sr012
gbzeltisiyle kondiikktometrik tit-
resyon efrileri, 13

3

(1) 100 en 1/20 Ne W0,026,0, (2)
100 e’ 1/20 Ne W0, ¢ 2H,0 + 30 e’
2H'SOH cbzeltilerining M/2 03012
gbzeltisiyle kondiiktometrik tit-

resyon egrileri, 13

Sekil IIT.1. (1) 50 ez’ 0,05 X R32W04 28,0,

(2) 50 cm3 0,10 L Nea WO .2H20 ve
(3) 50 e 0,25 I uu2w04.2n 0 gbzel-
tilerinin, 5 X Hﬂoj cbzeltisiyle po=

tansiyometrik titresyon efrileri, 55



Sekil

gekil

Sekil

Sekil

Sekil

Sekil

Sekil

Sekil

III.2.

IIT.3.

ITI.4.

I1T.5

III.6.

I1I.7.

III.E.

III.9.

=112~
Sayfa XNo

50 cm3 0,05 I Ne WO4 ¢bzeltisinin,
5 U RI:O3 ¢bzeltisiyle potensiyomet-

rik titresyon tiirev efirisi. 56

50 em® 0,10 I NeWO, cbzeltisinin,
5 ¥ HH03 gtzeltisiyle potensiyomet-

rik titresyon tiirev eZrisi, 56

50 e’ 0,25 X Ka HO4 ¢bzeltisinin,
5 K Hhoa ¢bzeltisiyle potensiyomet=-
rik titresyon tlirev efrisi. 57

(1) 50 cm 0,05 ki NaW 04028,0,

(2) 50 co® 0,10 K Ne W04.2H 0 ve

(3) 50 em> 0,25 ¥ Ne o0, +2H,0 gbzel-
tilerinin, 3 K HC1 ¢52e1tisiy1e po=

tensiyometrik titrasyon efrileri. 58

50 omj 0,05 K RHZFO4.2320 ¢gOzeltisi-
nin, 3 M BCl g¢gbzeltisiyle potansiyo-
metrik titresyon tilirev egrisi. 59

50 cm’ 0,10 ¥ Ne,W0,.2H,0 cbzeltisi-
nin, 3 Il HC1 gozeltiaiyle potansiyo-
metrik titresyon tiirev efrisi. 59

50 cm3 0,25 M Na2w04.2320 cbzeltisi-

nin, 3 I HC1l gbzeltisiyle potensiyo=

metrik titrasyon tlirev efrisi, 60
(1) 50 ea’ 0,05 I Ka,W0,42E,0,

(2) 50 e’ 0,10 1 Xe,W0,+2E,0 ve

(3) 50 e’ 0,25 I Fe ,W0, 26,0 gbzel
tilerinin, 5 K H2504 gbzeltisiyle po=

tensiyometrik titrasyon egrileri. 6}_



Sel<dd

Sekil

Sekil

Sekil

Sekil

Sekil

Sekil

Sekil

I1T1.10.

I11.11.

III.13.

III.14.

III.15.

IT1.16.

II11.17.

=113~

3

20 en” 0,05 I Na WO .En 0 ¢tzeltisinin,

274
2,493 N HESO4 gozelt:s:yle potensiyo-

metrik tiiresyon efrisi.

50 cm3 0,05 L Na W 4.2H O ¢bzeltisinin,
5 It stod gﬁzeltisiyle potensiyometrik
titresyon tirev egrisi.
50 cm® 0,10 K Ne,%0,42E,0 gbzeltisinin
o 1 HESO4 ¢bzeltisiyle potansiyometrik
titrasyon tiirev egrisi.
50 cm3 0,25 K Na2w04.2320 ¢bzeltisinin,
5 K H2504 ¢bzeltisiyle potensiyometrik
titresyon tiirev egrisi.

20 cm3 0,05 K N82W04.2H20 ctzeltisinin
2,493 K 52504 ¢bzeltisiyle potansiyo-
metrik titresyon tiirev egfrisi,

(1) 50 em’ 0,05 ¥ NaW 0,+2H,0,

(2) 50 em° 0,10 X Xa W04.EE 0 ve

(3) 50 cm’ 0,25 K Te,W 0,+2H,0 gbaelti-
lerinin, 5 h.HCIO4 qﬁzaltisiyle potan=-
siyometrik titresyon egrileri.

50 cn® 0,05 X a0, .2H,0 gBzeltisinin,
5 N Hclo4 gﬁzeltisiyle potansiyometrik

titresyon tiirev egrisi,
50 em’ 0,10 K Ne,W0,+2B,0 cbzeltisinin,
5 I Hc:lo4 gtzeltisiyle potansiyometrik

titrzeyon tiirev efrisi.

Sevfe llo

62

63

63

64

64

65

66

66



=114~
Sayfe Ro

Sekil ITI.18. 50 cm® 0,25 I Ne W0, +2H,0 cbzeltisi-

nin, 5 K HCIO4
yometrik titrasyon tlirev efrisi 67

¢bzeltisiyle potensi-

Sekil ITXI.1S. 100 cm3 0,05 K E&z 4.2H20 ctzelti-

sinin, 10 K CH3000H cbzeltisiyle po=-
tansiyometrik titresyon elrisi. 68

Sekil IT1.20.50 om’ 0,05 I Na W 04028,0 cbzeltisi-
nin, 1 M ECOOH ngeltisiyle potansi-
yometrik titrasyon efrisi, 69

Sekil II1.21.(1) 50 em’ 0,05 ¥ Ke,¥0,.2H,0,
(2) 50 em’ 0,10 I Ke W04 25,0 ve
(2) 50 ew’ 0,25 I Ne W0, «2E,0 gtzel-
tilerinin, 5 ¥ HI\O3 cbzeltisiyle kon-

diiktometrik titresyon egrileri. 70

Sekil IIT.22.(1) 50 em> 0,05 I Ne,WO 42550,
(2) 50 cm3 0,10 K Ha .2H20 ve
(3) 50 em” 0,25 ¥ HH2WO4.2E2O cbzel-
tilerinin, 3 Il HC1l c¢tzeltisiyle kon=-
dilktometrik titrasyon efrileri. 71

Sekil IIT.23.(1) 50 cm” 0,05 I Ne wo4.25 0,
(2) 50 cm> 0,10 I e ,¥0,42E,0 ve
(3) 50 cm” 0,25 I Ye 2w 4+ 25,0 gbzel-
tilerinin, 5 LI B 504 gtzeltisiyle
kondiktometrik titresyon efrileri. 72

Sekil ITT.24.(1) 50 em” 0,05 L Na V0 , o 28,0,
(2) 50 em” 0,10 I Te W0, 2E,0 ve
(3) 50 ez’ 0,25 It T8 ,T0,,2H,0 gtzel-
tilerinin, 5 U Hclo4 gCzeltisiyle
kondliktometrik titresycn elrileri. 3/ >

I‘I :“"'? ’
o]

!



Sekil

vekil

Sekil

vekil

gekil

gekil

dekil

Sekil

Sekil

Sekil

Sekil

Sekil

Sekil

IIT.25.

IVele

IVe2e

IVe3e

IVed,

IVa5e

I?. 6.

IVeTe

IV.Ee.

IVeZe

IV. 10I

IVell.

IVel2,e

=115-

100 cx’ 0,05 K Na WO, 42,0 gbzel-
tisinin 10 E.CHBCOOH gbzeltisiyle

kondiiktometrik titresyon eZrisi.

Gizelge IV.2,deki 1 nolu Srnefin
TG-DTA egrileri.

Cizelge IV.2.,deki 2 nolu ornegin
TG=DTA eZrileri,

Cizelge IV,2.deki 3 nolu Ornegin
TG-DTA egrileri.

Cizelge IVe2.deki 4 nolu Srneiin
TG=-DTA egZrileri.

Gizelge IV.2,deki 5 nolu Ornegin
TG-DTA eErileri.

Cizelge IVe2,deki 6 nolu Grnefin
TG-DTA eZrileri,

Cizelge IV.2,deki 7 nolu GrneZin
TG-DTA eErileri,

Cizelge IV.2.deki 8 nolu Ornegin
TG-DTA egrileri.

Cizelge IV,2.deki 9 nolu trnegin
TG=DTA egrileri.

Cizelge IV,2.deki 10 nolu Ornegin
TG=DTA eErileri,

Gizelge IVe2edeki 11 nolu &rnegin
TG-DTA egrileri.

Cizelge IVo2,deki 12 nolu &rnegin
TG=-DTA eZrileri.

Seyfa No

T4

87

g8

89

90

a1

92

93

94

95

96

97

98
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Sayfa No

50 cln3 gbzeltide 1,315 g N32W207
igeren Ornegin /2 BeClz.EHEO ile
99

Sekil IV.13
kondliktometrik titrasyon egrisi,

3 cbzeltide 1,315 g N ,¥,,0,
igceren brnegin N/4 33012.2H20 ile
99

Sekil IVel4e 50 cm
kondiiktometrik titrasyon eZrisi.



Liv

0.119
0.125
De131
0137
0a143
0.149
0e155
00162
00167
0,173
0,179
04185
0.192
0.138
0,204
0,210
0,216
0.222
0,228
0235
0.241
O.248
0.254
0,261
0.267
0.273
0280
0.286
0293
0.299
06306
00312
0.319
0.325
0.332
0.338
0.345
0,351
0.358
0.364
0371
0377
0.384
0391
0398

Pt - Pt, Rh (%

L g I R B R R A S I I R R A A e N PR

°c

21
22
23
24
25
26
27
28
29
30
31
32
33
34
35
36
37
38
39
40
41
42
43
44
45
46
47
48
49
50
51
52
53
54
55
56
57
58
59
60
61
62
63
64
€5

v

0,404
0.410
0.418
Oe424
0e431
00438
0e445
Oe.452
0.458
0,466
0.472
0479
0.486
0.493
0500
0.507
0.514
0.521
0.528
0.536
0.543
04550
04557
04564
0.571
0.578
0585
04593
0.600
0,607
0.614
0.621
0.628
04636
0.643
0,650
0,658
0.665
04673
0,680
0,687
0.695
0.702
0,710
0717

EK: 1

10) Temperatiir - liv Cetveli

I ER" B 070 B e AT e R Y Yty et v vy o e i

109
110

Lv

04725
0,732
0.740
0.747
0755
0,762
0.770
0.TTT
0,785

0,792

0.800
0,807
0.815
0.823
0.831
0.838
0.846
0.854
0.861
0.869
0877
0,884
0.892
0.900
0.908
0.915
0,923
0.931
0.938
00946
0954
0,962
0,970
0,978
0,986
0,993
1,001
1,009
1,017
1,025
1,033
1,041
1.049
1,057
1,066

PN B RN AN REN EY RN ENEEETY e ey F vy e a

o
c

111
112
113
114
115
116
117
118
119
120
121
322
123
124
125
126
127
128
129
130
131
132
133
134
135
136
137
138
139
140
141
142
143

145
146
147
148
149
150
151
152
153
154
155
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156
157
158
159
160
161
162
163
164
165
166
167
168
169
170
171
172
173
174
175
176
177
178
179
180

182
183
184
185
186
187
188
189

191
192
133
194
195
196
197
198
199



v

1.445
1,453
lo.462
1.470
1,479
1,487
1.496
1.504
1,513
1,521
1,530
l.538
1.547
1.555
1.564
1,573
1.581
1.590
1.598
1,607
1,616
1.624
1,633
1,641
1,650
1,659
1,667
1.676
1,684
1,693
1.702
1.710
1,719
1.728

201
202
203
204
205
206
207
208
209
210
211
212
213
214
215
216
217
218
219
220
221
222
223
224
225
226
227
228
229
230
231
232
233
234

v

1.737
1,745
1.754
1.763
1,771
1.780
1.789
1.798
1,806
1,815
1.824
1,833
l.842
1.850
1.859
1,868
1,870
1,886
1.894
1,903
1,912
1,921
1.5930
1.938
1.947
1,956
1.965
1.974
1.983
1.992
2,001
2,009
2,018
24027

=118~

- 235
- 236
- 237
- 238
- 239
- 240
- 241
- 242
- 243
- 244
- 245
- 246
- 247

- 249
- 250
- 251
- 252
- 253
- 254
- 255
- 256
- 257
- 258
- 259
- 260
- 261
- 262
- 263
- 264
- 265
- 266
- 267

Iv

2,036
2,045
24054
24063
2,072
2,081
2,090
24099
2,108
20117
24126
20135
24144
20153
2,162
2,171
2,180
2,189
2.198
20207
2.216
2.225
2,234
2.243
24252
24261
2.271
2.280
2,289
2,298
2,306
2,316
24325
24334

269
270
271
272
273
274
275
276
277
278
279
280
28l
eg2
283
284
285
286
287
288
289
290
291
292
293
294
295
296
297
298
299
300
301
302

Iiv

Ce344
24353
24362
20371
20380
24390
24399
24408
24417
24426
24435
24444
2454
2.463
2472
2.481
2490
2,499
2,508
2,518
24,527
2,536
2¢546
24555
2,564
2.573
24583
24592
2,601
2,611
2,620
2,629
24639
20648

303
304
305
306
307
308
309
310
311
312
313
314
315
316
317
318
319
320
321
322
323
324
325
326
327
3e8
329
330
331
332
333
334
335
336



liv

24657
24666
2.676
2.685
24694
26704
2,713
2l.722
2.732
2,741
2,750
2,759
2,769
2,779
2,787
2.797
2.806
2.816
2.825
2.834
2.844
2.853
2.863
20872
24881
2.891
20900
2,910
2,919
2,928
24938
24947
24957
20966
20976

337
338
339
340
341
342
343
344
345
346
347
348
349
350
351
352
353
354
355
356
357
358
359
360
361
362
363
364
365
366
367
368
369
370
3711

=118~

v

2,985 =
24995 -
30004 =
3013 -
34023 =
34033 =
30042 =
3052 -

3.061 -

3.071 =
34080 -
34090 =~
3.099 =
3109 -
3.118 -
30128 -
36137 =
36147 =

3.156 =

3,166 -
3-175 -l

3.185 i

3.194 -
3204 -

3.213 -

34223 =
30232 =
3e242 -
3251 -
3261 -
34270 =
34280 -
3e269 -
36289 =
3309 -

372
373
374
315
376
377
378
379
380
381
382
383
384
385
386
387
388
389
390
391
392
393
394
395
396
397
398
399
400
401
402
403
404
405
406

Iiv

3¢318
30328
3337
34347
3357
34366
3376
30385
34395
30404
34414
34423
3.433
3e442
3.452
30461
34471
3.481
30491
36500
3510
3.520
3e529
34539
34549
34558
3.568
35717
3587
34587
34606
34616
34625
34635
3.645

407
408
409
410
411
412
413
414
415
416
417
418
419
420
421
422
423
424
425
426
427
428
429
430
431
432
433
434
435
436
437
438
439
440
441

v

30654

34664
34674
34684
3.693
3.703
3713
36722
36732
3.742
3751
3.761
3,771
3781
3.790
30800
3.810
3.819
3.829
34839
3.848
3.858
3.868
3.878
3.887
2897
3.907
3.916
34926
34936
34946
30955
34965
34975
3985

442
443
444
445
446
447
448
449
450
451
452
453
454
455
456
457
458
459
460
461
462
463
464
465
466
467
468
469
470
471
472
473
474
475
476



kv c

34995 = 477
4,004 - 478
4,014 - 479
4,024 = 480
40,034 = 481
4,043 = 482
4.053 = 483
4.063 = 484
4,073 - 485
40,083 - 486
4,093 - 487
4,102 - 488
4,112 = 489
4,122 = 490
4,132 = 491
4,142 = 482
4,152 = 453
4,162 - 494
4,172 = 495
4,181 - 496
4,191 - 497
4,201 = 498
4,211 = 499
4,221 - 500
4,231 - 501
4,241 - 502
4,250 - 503
4,260 ~ 504
40270 = 505
4,280 = 506
40,290 = 507
4,300 = 508
4308 - 509
4,318 - 510
‘46329~ 511

=-120=-

v

44339

44349
40359
40369
44379
40389
44399
4,409
44419
444289
4,439
40449
4.459
4.469
4,478
4,488
4.498
4.508
4.518
4.528
4,538
4,548
4.558
4,568
4,578
4.588
40599
4,608
4,618
4,628
44,638
4,648
4,658
4,668
4,678

°c

- 512
- 513
- 514
- 515
- 516
- 517
- 518
- 519
- 520
- 521
- 522
- 523
- 524
- 525
- 526
- 527
- 528
- 529
- 530
- 531
- 532
- 533
- 534
- 535
- 536
- 537
- 538
- 539
- 540
- 541
- 542
- 543
- 544
- 545
- 546

v

4,688

44698
4,708
40718
4,728
4,738
44749
4,758
4,768
4,778
4,788
4,798
4,808
4,818
4,828
4,838
4.848
4,858
44869
4.879
4.889
4.899
4,909
44919
4,929
44939
40949
44959
4.970
44980
44990
5000
5010
54020
54030

- 547
= 548
- 549
- 550
- 551
- 552
- 553
- 554
- 555
- 556
- 557
- 558
- 559
- 560
- 561
- 562
- 563
- 564
- 565
- 566
- 567
- 568
- 569
= 570
= 571
- 572
- 573
- 574
- 575
- 576
i B |
- 578
- 579
- 580

v

5.040
50051
50061
54071
5,081
5091
56102
5112
50122
5e132
50142
5153
5163
54173
5183
50193
5.204
56214
5¢224
5e234
50244
56255
56265
5275
5285
54295
50306
50316
5326
54336
54347
54357
54367
5.378
5.388

582
583
584
585
586
587
588
589
290
591
592
293
594
595
596
297
598
299
600
601
602
603
604
605
606
607
608
609
610
611
612
613



v

5398
54408
50418
5429
54439
5+450
56460
54470
56481
54491
5.501
54511
5522
5532
5542
54553
54563
5573
5584
50594
5604
5.614
50625
54635
5645
54656
54666
54676
54687
54697
54707
54717
5e728
5738

617
618
619
620
621
622
623
624
625
626
627
628
629
630
631
632
633
634
635
636
637
638
639
640
641
642
643
644
645
646
647
648
649
650

v

SeT748
5759
56769
5780
5790
5800
5811
5821
5832
5¢842
54852
54863
54873
5884
5.894
54904
5915
5925
5.936
54546
54956
54967
26977
5.988
5998
64008
6.019
6.029
64040
€.050
6,061
6,071
6.082
64092

=121~

- 651
- 652
- 653
- 654
- 655
- 656
- 657
- 658
- 659
- 660
- 661
- 662
- 663
- 664
- 665
- 666
- 667
- 668
- 669
- 670
- 671
- 672
- 813
- 674
- 675
- 676
- 677
- 678
- 679
- 680
- 681
- 682
- 683
- 684

Ev

6,103
6,113
6.124
64134
6.145
60155
64166
6,176
64187
6.197
6.208
6.218
6.229
6.239
64250
64260
64365
6471
6.577
6.683
6.790
6.897
T.005
Te.112
Te220
Te329
Te438
Te547
T«656
7766
7.876
T«987
8.098
80,209

685
686
687
688
689
6390
691
692
693
694
695
636
697
698
699
700
710
720
530
740
750
760
770
780
790
800
810
820
830
840
850
860
870
880

v 3
8.320 - 890
Be.432 - 900
Be545 = 910
84657 = 920
B.770 - 930
B.883 - 940
8.997 = 950
9,111 - 960
9,225 = 970
9.340 - 980
9455 - 990
9,570 = 1000
4'-“",&'.:
{z Lo
R 2Nl
Bt s






