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OZET

Formik asit ve asetik asit endiistriyel alanda siklikla kullanilan pahali asitler arasinda yer
almaktadir. Maliyetlerinin yiiksek olmasindan dolayr nisbeten daha ucuz olan asitlerle
karigtirilarak pazarlanabilmektedirler. Bu calismada formik asit ve asetik asidin; hidroklorik
asit, nitrat asidi, siilfiirik asit ve bunun yanisira perklorik asit ile zayif asit-kuvvetli asit ikili
karisimlart hazirlanmig, kuvvetli bir baz olan sodyum hidroksit ile potansiyometrik
titrasyonlar1 yapilmistir. Elde edilen titrasyon egrileri incelendiginde zayif asit ve kuvvetli
aside ait olan iki farkli doniim noktas1 goriilmektedir. Daha sonra zayif asidin es (konjuge)
baziyla potansiyometrik titrasyonlar tekrarlanmis ve sadece kuvvetli aside ait olan bir doniim

noktasi belirlenmistir.

Potansiyometrenin temin edilemedigi durumlarda dahi, hileli {iiriiniin tespit edilmesini
saglayabilmek amaciyla farkli indikator karisitmlart kullanilarak titrasyonlar tekrarlanmistir.
Bromfenol mavisi / dimetil saris1 indikator karisimi esliginde gerceklestirilen titrasyon

sonuglar1 incelenmistir.

Elde edilen verilerin degerlendirilmesi ile belirlenen hedeflere uygun olarak, hileli yapiya
sahip olan zayif asit-kuvvetli asit karisimlari; zayif asidin es bazinin kullanilmasi ile yapilan
potansiyometrik titrasyonla yada oOnerilen indikatér karisimi esliginde kuvvetli bir bazla

titrasyonla kolaylikla analiz edilebilmektedir.

Anahtar Kelimeler: Formik asit, asetik asit, asit karisimi analizi, indikator karigimi



ABSTRACT

Formic acid and acetic acid are very expensive acids. However they are frequently used in
industry. Because of that, they are mixed with cheaper acids on the market. In this study,
formic acid and acetic acid were mixed with hydrochloric acid, nitric acid, sulfuric acid and
perchloric acid to prepare the weak acid—strong acid mixtures together. On the other hand,
potentiometric titration was applied with the sodium hydroxide which is a strong base. There
were two end points, in the resulted titration curves. First one belongs to weak acid, second
one belongs to strong acid. The potentiometric titration was applied several times with a
conjugate base of weak acid. As a result, just one curve was obtained and this curve only

belongs to the strong acid.

Potentiometric titrations were repeated with different indicator mixtures to understand the
fake acid solution as if there was no potentiometre available. Bromophenol blue/dimethyl
yellow indicator mixtures were used in the titration. The data was examined to find the fake

mixtures of weak acid—strong acid.

It is easy to detect any fake acid mixture by observing potentiometric titration of acid mixture
with a conjugate base of weak acid or titration with a strong base and a given indicator

mixture.

Keywords: Formic acid, acetic acid, analysis of acid mixture, indicator mixture
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1. GIRIS

Formik asit ve asetik asit; tekstil, ilag, gida ve fotografcilik gibi farkli endiistriyel alanlarda
genis kullanim alani bulan asitlerdir. Diger sik kullanilan asitlere (kloriir asidi, siilfiirik asit
v.b.) oranla maliyetleri daha yiiksektir. Bu nedenle kuvvetli asit olarak nitelendirdigimiz ve
oldukca diisiik maliyetli olan asitlerle belli miktarlarda karistirilarak, bu sekilde hileli yollarla

cesitli imalatlarda kullanilmak iizere pazarlanmaktadirlar.

Potansiyometrik titrasyon yontemi kullanilarak asit karisimlarinin analizi yapilabilir. Burada
asit karistmlart sodyum hidroksit gibi kuvvetli bir bazla titre edildiginde 6nce kuvvetli sonra
zayif aside ait olan iki doniim noktasi ortaya ¢ikar. Birinci doniim noktasina karsilik gelen baz
tiketiminden kuvvetli asit, ikinci doniim noktasina karsilik gelen baz tiikketiminin

birincisinden farkindan da, zayif asit miktar1 hesaplanir.

Oysa ki titrasyonda, kuvvetli bir baz yerine s6z konusu zayif asidin es (konjuge) bazinin

cozeltisi kullanilirsa sadece kuvvetli aside ait olan tek doniim noktas1 goriiliir.

Yapilan bu calismada zayif asit — kuvvetli asit karisimlar1 once kuvvetli bir baz olan sodyum
hidroksit ile titre edildi. Ardindan yine zayif asit — kuvvetli asit karisimlar1 zayif asidin es
(konjuge) bazi kullanilarak potansiyometrik titrasyonlar yapildi. Asetik asit — hidroklorik asit
titrasyonlari, indikator karigimlar1 yardimi ile de tekrarlandi. Denemeler sonunda belirlenmis
olan bromfenol mavisi/ dimetil sarisi indikator karisimi esliginde tekrarlanarak
potansiyometre cihazinin bulunmadigi durumlarda dahi, hileli olarak hazirlanip piyasada

satisa verilen asit karistmlarinin analizinin miimkiin olabilecegi bir yontem gelistirilmis oldu.



2. GENEL BOLUM

2.1 Asitler ve Bazlar

En genel anlamda, asit-baz tanimi1 Lewis tarafindan yapilmistir. Lewis’e gore elektron c¢ifti
alabilen maddeler “asit”, elektron ¢ifti verebilen maddeler “baz”dir. Bu tanim asit ve bazlarin
elektron ciftlerini alip vererek koordinatif kovalent bag kurmalarina dayali olup, ozellikle
susuz ortamda ve proton igermeyen asitlerin reaksiyonlarinin agiklanmasinda yararhidir. Diger
bir tamim Bronsted-Lowry tarafindan verilmis olan asit ve bazlarin proton aligverisine dayali
olamidir. Buna gore, sulu ¢ozelti kosulu aranmaksizin; asit proton verebilen, baz ise proton
alabilen maddedir. Su ortamindaki proton aligverisi iyonlar, susuz ortamdakiler ise agirlikli
olarak molekiiller ve iyon ciftleri arasinda olur. Pratik kullanilabilirlik agisindan Analitik

Kimyada asit ve bazlarin en ¢cok kullanilan tanimi1 Bronsted-Lowry’e ait olanidir.

(sulu) Na™+ OH +H"+ClI' = Na" + CI + H.O 2.1)
(susuz) CeHsNH> + HCl — CgHsNH3Cl 2.2)
(gaz) NHjs + HCl — NH4Cl (2.3)

Formiil bagina bir proton verebilen maddelere monoprotik asit, iki veya daha fazla proton
verebilen asitlere de poliprotik asit denir. Asitler ve bazlar sulu ¢ozeltilerinde iyonlarina
ayrilma derecelerine gore kuvvetli, zayif ve c¢ok zayif olmak iizere iice ayrilirlar. Yalniz
ozellikleri ¢oziicliniin tabiatina baghdir; 6rnegin sulu ortamda zayif bir asit olan asetik asit

s1vi amonyak icinde kuvvetli bir asittir.

Amfoter bir maddenin, asit veya baz oldugunu sdylemek kesinlikle zordur ve bir asit-baz ¢ifti
reaksiyona girip baska bir asit-baz ¢ifti olusturur. Ornegin HoO, proton aldig1 reaksiyonda

baz, proton verdigi reaksiyonda ise asit 6zelligi gosterir:

H,O + HCl < H;0" + CI 2.4)
baz 1 asit 2 asit 1 baz 2
NH; + H,O < NH," + OH (2.5)
baz 1 asit 2 asit 1 baz 2



Bu durumda CI' ve OH anyonlar sirastyla HClI ve H2O asitlerin “es (konjuge) bazlar1”,
benzer bicimde NH;* ve H3O" asitleri de sirasiyla NH; ve H,O bazlarinin “es (konjuge)
asitleri” olur. Genel olarak ¢ok kuvvetli bir bazin es asidi, ¢cok zayif asit ve cok kuvvetli bir

asidin es bazi, ¢ok zayif bir bazdir.

Hidrojen iyonu (H"), sulu ¢dzeltide tek bagina bulunamaz. Ortamdaki su molekiillerinden biri
tarafindan solvatize edilerek H3O" iyonunu olusturur ki, bu iyona hidroksonyum iyonu adi
verilir. Solvatizasyonun karmasik yapisindan dolayr  Analitik Kimyada basit kullanim
nedeniyle genellikle proton H" biciminde gerektigi durumlarda da denklem 2.4’deki gibi
H30" seklinde gosterilebilir.

2.1.1 Asit ve Bazlarin Kuvvetleri

Bir ¢oziiciiniin proton verme ve alma egilimi, igerisinde ¢oziinen asit veya bazin kuvvetini
belirler. Ornegin, perklorik asit ve hidroklorik asit suda c¢oziindiiklerinde kuvvetli asitlerdir.
Suya gore ise daha zayif proton ¢ekici olan susuz asetik asitte ise, bu asitlerin hi¢biri tamamen

iyonlagmaz. Asetik asitte asagidaki gibi bir denge meydana gelir.
CH3COOH + HClO4 <> CH3COOH2" + ClO4 (2.6)

Fakat bu coziiciide perklorik asit, hidroklorik asitten cok daha kuvvetlidir ve iyonlagmasi
5000 defa daha fazladir. Bundan dolay:1 asetik asit, bu ikisi arasinda asitlik farkini ortaya
cikaran, bagka bir deyisle farklandirici etki gosteren bir ¢oziiciidiir. Su ise perklorik asit, nitrik
asit, hidroklorik asit ve siilfiirik asit i¢in seviyeleme etkisi gosteren bir ¢oziiciidiir. Ciinkii bu
asitlerin hepsi suda tamamen iyonlastig1 icin, asitlik kuvvetleri arasinda fark gozlenmez.

Bazlar icin de ¢oziiciilerin farklandirma ve seviyeleme etkileri s6z konusudur (Skoog,1996).

2.1.2 Asit-Baz Titrasyonlar:

Asitler ve bazlar gerek cins, gerek konstrasyon ve gerekse kuvvetlilik bakimindan, ¢ok farkli
olduklarindan, cesitli titrasyon egrilerinden soz edilir. Her titrasyon 06zel bir indikator
varliginda yapilir. Titrasyon igin indikator secimi ¢ok dnemli bir istir. Indikatorlerin rengine
pH dan bagka faktorler de etki ettiginden, titrasyon islemi yapilirken bir takim faktorleride goz

Oniine almak gerekmektedir. Bu faktorler sunlardir:
a) Sicaklik

b) Coziiciiniin tiirti



¢) Kolloid tanecikler

Ozellikle son iki faktor indikatorlerin renk degistirme pH’ sini bir pH biriminden fazla
degistirebilir. Bundan dolay1 sadece uygun indikator se¢mek ve titrasyon teorisini bilmek

yetmez. Ortam hakkinda da yeterli bilgi sahibi olmak gerekir.

En genel sekli ile bir asit-baz titrasyonuna ait reaksiyon denklemleri 2.7 — 2.9’da
belirtilmektedir

asit ¢ozeltisi HA + HC < A"+ HoC* 2.7)

baz ¢ozeltisi BOH + HC <> BOH, * + C (2.8)

titrasyon HoC™ + C" <> 2 HC (Afsar) (2.9)

HA : Birasit

BOH : Bir baz

HC : Bir ¢oziicii

2.1.3 Susuz Ortam Titrasyonlari

Titrimetrik reaksiyonlarin en basta gelen ozelliklerinden biri, reaksiyonlarin tam olarak
gerceklesmesidir. Asitlik ve bazlik sabitleri sulu ortamda 10™ veya daha kiiciik olan asit ve
bazlarin titrasyonlar1 bu sarti gerceklestiremezler. Bu nedenle sulu ortamda direk titre
edilemezler. Boyle asitlerin titrasyonlar1 bagka bir ortamda yapilir. Bu ortamlarda kullanilan

coziiciiler; amfiprotik ve aprotik ¢oziiciilerdir.

2.2 pH Elektrodu

Potansiyometrik titrasyonlarda genellikle cam elektrot kullanilmaktadir. Farkli derisimde iki
asit ¢ozeltisinin arasina, karsilikli olarak cam membran yerlestirilirse elektrolitlerin pH’sin1
O0lcmekte kullanilabilecek bir potansiyel farki olusur. Elektrodun i¢i giimiis kloriir ile
kaplanmis giimiisten yapilmustir. Ikinci bir referans elektrot, elektrokimyasal pili tamamlamak
icin kullanilan doygun kalomel elektrot veya yine bir Ag/AgCl elektrodu olabilir. Giiniimiizde
tiretilen cam elektrotlar Sekil 2.1°de gosterildigi gibi, pH 0l¢iim ve referans elektrotlarini ayni
yapida barindiran birlesik elektrotlardir. Elektrodun cam ampul kismina yakin bir gozenekli

tikac araciligr ile devre tamamlanir ve bu tiir bir birlesik elektrodun uclar1 pHmetreye



baglanirsa pil potansiyeli ol¢iilerek (Epii = Ecam — Erer) potansiyometrik yoldan pH bulunmusg

olur.
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Sekil 2.1 Cam pH elektrodu

2.3 Indikator Cesitleri

Indikatorler, ¢ozeltinin hidrojen iyonu aktivitesine gore renk degistiren organik yapida zayif

asit veya zayif bazlardir. Indikator gesitlerini asagidaki gibi siniflandirabiliriz:

1- Asit-Baz Indikatorleri
2- Redoks Indikatorleri
3- Coktiirme Indikatorleri

4- Kompleksometrik Titrasyon Indikatorleri (Metalokromik Indikatorler; metal iyonu

varliginda indikator islevi goren organik bilesikler)

2.4 Indikator Karisimlar

Analitik kimya uygulamalarinda, indikator karigimlari esliinde titrasyon yapilarak analiz
sonucuna ulasilabilmektedir. indikator karisimi kullanilmasinin nedenini ise asagidaki sekilde

aciklayabiliriz:



Normalde pH indikatorlerinin sahip oldugu belirli bir pH doniim araligt vardir. Bu pH
araliginin altinda ve iistiindeki degerlerde, indikatorler farkli renklere sahip olmaktadirlar. pH
doniim araligr birbiri iizerine kismen ¢akisan degerlere sahip indikator karisimi kullanilarak
bu renk doniim araligi daraltilmis olur ve daha hassas degerde sonu¢ alinabilmesine imkan
saglanir. Ancak dikkat edilmesi gereken diger bir nokta ise, secilecek indikatorlerin doniim

renklerinin birbirlerinin tamamlayicisi veya birinin renksiz olmasi gerekmektedir.

Farkli indikatorlerin pH donitim araliklarini Cizelge 2.1° de gosterilmektedir (Erdem ve
Baykut,1968).

Cizelge 2.1 Farkli indikatorlerin renk doniimii pH degerleri
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2.5 Potansiyometrik Titrasyonlar
Analitik kimyada potansiyometrik titrasyonlar asagidaki sekilde simiflandirilabilir.
a) Notrallesme reaksiyonlari

b) Cokme reaksiyonlari



¢) Yiikseltgenme-Indirgenme reaksiyonlari

d) Komplekslesme reaksiyonlari

2.5.1 Asit-Baz Titrasyonlarimin Doniim Noktasi Tayini

Bir potansiyometrik titrasyonun doniim noktasin1 tayin etmek icin, birka¢ yOntem
kullanilabilir. Bunlardan en pratik olani, titrant hacmine karsi, potansiyelin dogrudan grafige
gecirilmesine dayanan yontemdir. Egrinin sigcrama yaptigi bolgenin orta noktasi tespit edilir
ve doniim noktast olarak alimir. Bu orta noktay:r tespit etmek igin farkli grafik metodlar

Onerilmistir.

j X K L= P
/ % 1 4 3
{ A N Th i Ekivalens nokto
-~ - #

Sekil 2.2 Asit-baz titrasyonlarinda dontim noktasi tayini

2.6 Asit Karisimlan Titrasyonlar:

Asit karisimlari titrasyonlarina ait literatiir verileri incelendiginde ¢ok genel bir siniflandirma

yapilacak olursa iki ana baglik altinda toparlanabilir.

2.6.1 Kuvvetli Asit — Zayif Asit Karisimlari

Bir zayif asitle bir kuvvetli asit karisimi1 farkli indikatorler esliginde iki basamakta titre
edilebilir. Ancak zayif asidin asitlik sabitinin 10" den kiiciik olmast ve zayif asidin fazla

seyreltik olmamasi gerekir.

2.6.2 Diger Asit Karisinm Titrasyonlar

Genellikle matematik verilerin 1s181inda, bilgisayar programlari yardimiyla potansiyometrik
titrasyon sonuclarinin degerlendirildigini ve bu sayede farkli asitlerin konsantrasyonlarinin

tayin edilebildigini gormekteyiz. Ornegin paslanmaz celikten iiretilen pH elektrodu



kullanilarak, akis enjeksiyon analizini de iceren sistemde potansiyometrik titrasyonlar
yapilmistir. Burada, siiksinik asit ve okzalik asit karigimlarinin sodyumhidroksit ile titre
edilmesi sirasinda elde edilen veriler bilgisayar programi ile degerlendirilmis ve asit

karisiminin tayini gerceklestirilmistir (Cleidiane vd,2000).

Yine gerceklestirilen baska uygulamalarda da ortak nokta olarak kuvvetli bir baz ile (sodyum
hidroksit ile) farkli bir kalibrasyon yontemi kullanilarak asit karistmlarinin potansiyometrik
titrasyon ile tayini gerceklestirilmistir (Cleidiane vd,2000; Yongnian,1998; Papanastasiou
vd,1993; Papanastasiou vd,1995; Ivaska vd,1980).

Ayrica TSE’ nin asetik asit ve formik asit icin onerdigi standart metodlarinda da fenol ftalein
indikatorii esliginde sodyum hidroksit ile titrasyon ve potansiyometrik titrasyon esas

alinmaktadir (TS4583, 1985; TS4575, 1985; TS4576, 1985).

Bu calismada ise, zayif asit-kuvvetli asit ¢ozeltisi karistmina, zayif asidin es (konjuge) bazi
kullanilarak potansiyometrik titrasyon uygulanmistir. Sonugta sadece kuvvetli aside ait tek
doniim noktasi elde edilerek, bu sayede zayif asit ¢ozeltisi icerisinde bulunan kuvvetli asit

cozeltisinin analizi yapilabilmistir.

Ayrica, indikator karisimi (brom fenol mavisi/ dimetil saris1) esliginde titrasyon yapilarak da

asetik asit ¢ozeltisi icerisindeki kuvvetli asit miktar1 pratik olarak analiz edilebilmistir.
Bu calisma belirtilen agilardan orjinallige sahiptir.
2.7 Absorbsiyon Spektrofotometrisi

Absorbsiyon spektroskopisi b cm 15mn  yoluna sahip bir kapta bulunan c¢ozeltinin
gecirgenliginin (T) veya absorbansinin (A) Ol¢iimiine dayanir. Normal olarak absorbans

absorbsiyon yapan madde ile asagidaki esitlikte belirtildigi gibi dogru orantili olarak degisir.
A =-logT = eb.c (2.15)

Bu esitlik Beer kanununun matematiksel olarak ifadesidir. Temelinde bu kanuna dayanan
spektrofotometre kullanilmaktadir. Bazilar1 sadece goriiniir bolge icin imal edilmis olup;
digerleri ultraviyole ve goriiniir bolgede kullanilabilirler. Cok az sayida cihaz da ultraviyole

bolgeden yakin infrarede kadar 6l¢ebilme 6zelligine sahiptir (Skoog vd.,1998).



2.8 Formik Asit ve Asetik Asidin Kullanim Alanlar1

Formik asit ilk kez kirmizi karinca Formica Rufa’dan kesfedildigi i¢in ismine formik asit
denilmektedir. Kuvvetli bir alifatik karboksilik asittir (Sekil 2.1). Giinlimiizde deri, lastik ve
tekstil endiistrilerinde pH kontrolii amaciyla, tarimda koruyucu amagla, ila¢ ve gida
endiistrilerinde antimikrobiyal olarak, elektrokaplama endiistrisinde ise metal temizleyici

olarak kullanilmaktadir (1-2).

()

1 oH

Sekil 2.3 Formik asit

Asetik asit renksiz zayif bir organik karboksilik asittir (Sekil 2.2). Glasiyel asetik asit %99,5
oraninda saf asetik asit icermektedir. Sirkenin baglica bileseni asetik asittir ve giiniimiizde
gidalarda koruyucu madde olarak kullanilmasinin yani sira lastik, plastik, ilag, tekstil ve
fotograf¢ilik alanlarinda da kullanilmaktadir (3-4).

| +

H

L B |

2 i
7 R
Hie™  TOH  HgC 0

Sekil 2.4 Asetik asit

Asetik asit ve formik asit diger baz1 kuvvetli asitlere oranla daha pahalidir. Bazi asitlerin birim

fiyatlar1 Cizelge 2.2°de gosterilmektedir (5-6).



Cizelge 2.2 Bazi asitlerin birim/ton fiyatlar1

Asidin Ad1 Birim Fiyati ($+KDV/ton)
CH;COOH (glasiyel) 940

CH;COOH (%380) 740

HCOOH 875

HCIlO, 1175

HCl1(%37) 120

HNO;(%65) 67

H,S0,4(%98) 52

10




3. DENEY BOLUMU

3.1 Kullanilan Cihazlar ve Kimyasal Malzemeler

Bu calismanin deney asamasinda yapilan asit-baz titrasyonlarinda pH ol¢timii OPM 223\253
model cam elektrotlu pH metre ile gerceklestirildi. Uygun indikator karigiminin
belirlenebilmesi boliimiinde  gergeklestirilen tiim denemelerde Agilent 8453 UV

Spektrofotometresi kullanildi.

Calisilan asit ¢ozeltileri formik asit (%95), glasiyel asetik asit, hidroklorik asit (%37), nitrik
asit (%65), perklorik asit (%70) ve siilfiirik asit (%95-98) Merck cozeltilerinden hazirlandi.
Baz cozeltileri ise sodyum hidroksit, sodyum formiat Fluka’dan, sodyum asetat Riedel-de

Haen’ den ¢oziilerek hazirlandi.

Titrasyonda yer alan indikator karisiminda kullanilan; bromfenol mavisi, dimetil sarisi,

metilen mavisi Merck’ den hazirlandi.

Tiim asit-baz c¢ozeltilerinin hazirlanmasinda deiyonize su, indikator c¢ozeltilerinin

hazirlanmasinda ise %96’ lik etanol kullanilda.

3.2 Kullamilan Cozeltilerin Hazirlanmasi

3.2.1 Asit-Baz Cozeltilerinin Hazirlanmasi

Tiim asit-baz ¢ozeltileri 2N’lik derisik c¢ozeltiler halinde hazirlanarak hata yapma ihtimali
asgari seviyeye indirildi. Denemeler sirasinda derisik cozeltilerinin uygun oranlarda
seyreltilmesi ile hazirlanan cozeltiler kullanildi. Calisma i¢in hazirlanan derisik asit-baz

cozeltilerinin normalite degerleri Cizelge 3.1° de belirtilmistir.

11



Cizelge 3.1 Calisilan asit-baz ¢ozeltilerinin gercek normaliteleri

Hazirlanan Derisik Cozeltiler(N) Derisik Cozeltilerden Seyreltilerek

Hazirlanan Cozeltiler(N)
Cozelti Adi X X £tS/Vn Cozelti Adi X £tS/Vn
CH;COOH 2,07 2,044 — 2,096 CH;COOH 0,104 0,102 -0,105
HCOOH 2,10 2,054 — 2,146 HCOOH 0,105 0,103 -0,107
HCIO, 2,13 2,082 - 2,178 HCIO, 0,107 0,104 -0,109
HCl 2,10 2,064 — 2,136 HCl 0,105 0,103 -0,107
HNO; 2,01 1,975 - 2,045 HNO; 0,101| 0,099 - 0,102
H,SO, 1,99 1,956 — 2,024 H,SO, 0,099 | 0,098 - 0,101
CH;COONa 1,99 1,899 — 2,081 CH;COONa 0,099 | 0,095 -0,104
HCOONa 1,98 1,949 - 2,011 HCOONa 0,099 | 0,097 - 0,101
NaOH 2,04 1,943 — 2,137 NaOH 0,102 0,097 - 0,107

p= 0,05 n=>5 t tablo = 2,78

3.2.2 indikator Cozeltilerinin Hazirlanmasi

Referans alinan kaynaklara gore indikator ¢ozeltileri Cizelge 3.2 de belirtildikleri sekilde

hazirlanmistir (Afsar ve Karsilayan, 1994).

Cizelge 3.2 indikator ¢ozeltilerinin hazirlanmast

Indikator adi Hazirlama sekli

pH doniim degerleri ve renkleri

Dimetil saris1
Bromfenol mavisi

Metilen mavisi

0,1 g,100 mL etanolde ¢oziildii (%90)
0,1 g, 100 mL etanolde ¢o6ziildii (%20°1ik)
0,1 g, 100 mL suda ¢oziildii

pH =2,90 - 4,00 kirmizi-sar1

pH = 3,00 — 4,60 sari-mavi
yiikseltgenme, mavi — indirgenme, renksiz

(053 V-0.01V)

12




Cizelge 3.3 Brom fenol mavisi ve dimetil saris1 indikatorlerinin kimyasal formiilleri
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3.3 Deneylerin Uygulanmasi

3.3.1 Potansiyometrik Titrasyonlar

Asit-baz ¢ozeltileri derisik c¢ozeltilerinden  seyreltme yapilarak 0.1 N  olacak sekilde
hazirlandi. Her bir asit ¢ozeltisinin 5’er mL’lik hacimleri 6nce tek olarak kuvvetli bir baz
olan NaOH ile ardindan CH3COONa ve HCOONa ile potansiyometrik olarak tayin edildi.
Ardindan zayif asit-kuvvetli asit karisimi olusturularak asetik asit ve formik asitin farkli
asitlerle olan 5’er mL’lik karisimlar1 yine 6nce NaOH ile daha sonra da es baz1 (konjuge bazi)

ile potansiyometrik olarak titre edildi.

Ilave edilen baz hacmi apsise, degisen pH degeri de ordinata yazilarak potansiyometrik
titrasyon egrileri olusturuldu (Sekil 3.1 — Sekil 3.32). Bu egrilerden bulunan ekivalent
noktalardan titrasyon sonunda bulunan sonuc¢lar medg cinsinden hesaplandi. Cozeltide
bulunan gercek asit miktarlari ve titrasyon sonunda bulunan asit miktarlar1 % geri kazanimi ve
t testine gore incelemeleri yapildi. Bulunan sonuglar Bolim 4’de yer alan, Cizelge 4.1 —

Cizelge 4.16’da belirtilmektedir.
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5 mL 0,105 N HCI asit ¢ozeltisinin potansiyometrik titrasyonu

N
L 4

L 4

0 0,5 1 1,5 2 2,5 3 3,5 4 4,5 5 5,5 6 6,5 7 7,5 8 8,5

0,102 N NaOH (mL)

9

9,5

10,5

Sekil 3.1 Kloriir asidi ¢odzeltisinin sodyum hidroksit ile potansiyometrik titrasyonu

5 mL 0,099 N H2SO4 asit ¢c6zeltisinin potansiyometrik titrasyonu

o 05 1 15 2 25 3 35 4 45 5 55 6 65 7 75 8 85 9 95 10 105

0,102 N NaOH (mL)

Sekil 3.2 Siilfiirik asit ¢dzeltisinin sodyum hidroksit ile potansiyometrik titrasyonu




5 mL 0,101 N HNO3 asit ¢ozeltisinin potansiyometrik titrasyonu

0 o5 1 15 2 25 3 35 4 45 5 55 6 65 7 75 8 85 9 95 10 105

0,102 N NaOH (mL)

Sekil 3.3 Nitrik asit ¢ozeltisinin sodyum hidroksit ile potansiyometrik titrasyonu

pH

5mL 0,101 N HCIO4 asit ¢ozeltisinin potansiyometrik titrasyonu

0 05 1 15 2 25 383 35 4 45 5 55 6 65 7 75 8 85 9 95 10 105

0,102 N NaOH (mL)

Sekil 3.4 Perklorik asit ¢ozeltisinin sodyum hidroksit ile potansiyometrik titrasyonu




pH
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5 mL 0,104 N CH3COOH asit ¢6zeltisinin potansiyometrik titrasyonu

0,102 N NaOH (mL)

0 o5 1 15 2 25 3 35 4 45 5 55 6 65 7 75 8 85 9 95 10 105

Sekil 3.5 Asetik asit ¢ozeltisinin sodyum hidroksit ile potansiyometrik titrasyonu

5 mL 0,105 N HCOOH asit ¢6zeltisinin potansiyometrik titrasyonu

pH

4 45 5 55 6 65

0,102 N NaOH (mL)

7 75 85 9

9,5

10 10,5

Sekil 3.6 Formik asit ¢ozeltisinin sodyum hidroksit ile potansiyometrik titrasyonu




5 mL 0,105 N HCI asit ¢6zeltisinin potansiyometrik titrasyonu

0 T T T T T

0 2 4 6 8 10
0,099 N CH3COONa (mL)

12

Sekil 3.7 Kloriir asidi ¢dzeltisinin sodyum asetat ile potansiyometrik titrasyonu

5 mL 0,099 N H2SO4 asit ¢ozeltisinin potansiyometrik titrasyonu

L 25+

0 T T T T T 1
0 2 4 6 8 10 12

0,099 N CH3COONa (mL)

Sekil 3.8 Siilfiirik asit ¢ozeltisinin sodyum asetat ile potansiyometrik titrasyonu




5 mL 0,101 N HNO3 asit ¢6zeltisinin potansiyometrik titrasyonu

0,5

0

0 05 1 15 2 25 3 35 4 45 5 55 6 65 7 75 8 85 9 95 10 10,
5

0,099 N CH3COONa (mL)

Sekil 3.9 Nitrik asit ¢ozeltisinin sodyum asetat ile potansiyometrik titrasyonu

5 mL 0,107 N HCIO4 asit ¢cozeltisinin potansiyometrik titrasyonu

0 05 1 15 2 25 3 35 4 45 5 55 6 65 7 75 8 85 9 95
0,099 N CH3COONa (mL)

10 10,5

Sekil 3.10 Perklorik asit ¢ozeltisinin sodyum asetat ile potansiyometrik titrasyonu




5 mL 0,105 N HCI asit ¢6zeltisinin potansiyometrik titrasyonu

0 T T T T T 1
0 2 4 6 8 10 12

0,099 N HCOONa (mL)

Sekil 3.11 Kloriir asidi ¢ozeltisinin sodyum formiyat ile potansiyometrik titrasyonu

5 mL 0,099 N H2SOs4 asit ¢ozeltisinin potansiyometrik titrasyonu

00511522538354455556657 758859 951010, 11 11, 12 12, 13 13, 14 14, 15 15, 16 16, 17 17, 18 18, 19 19, 20
5 5 5 5 5 5 5 5 5 5
0,099 N HCOONa (mL)

Sekil 3.12 Siilfiirik asit ¢ozeltisinin sodyum formiyat ile potansiyometrik titrasyonu



5 mL 0,101 N HNO3 asit ¢ozeltisinin potansiyometrik titrasyonu

0 1 22 383 44525 686, 77 828 99 101011 11121213 13 14 14 151516 16 17 17 18 18 19 19 20 20 21
5 5 5 5 5 5 5 5 5 5 5 5 5 5 5 5 5 5 5

0,099 N HCOONa (mL)

0, 1,
5 5

Sekil 3.13 Nitrik asit ¢ozeltisinin sodyum formiyat ile potansiyometrik titrasyonu

5 mL 0,101 N HCIO4 asit ¢ozeltisinin potansiyometrik titrasyonu

0 1 2 2 33 4455 66, 77 88 99 101011 11121213 13 14 14 1515 16 16 17 17 18 18 19 19 20 20 21
5 5 5 5 5 5 5 5 5 5 5 5 5 5 5 5 5 5 5

0,099 N HCOONa (mL)

[N

1,
5

Sekil 3.14 Perklorik asit ¢ozeltisinin sodyum formiyat ile potansiyometrik titrasyonu




5 mL 0,105 N HCOOH c¢odzeltisinin potansiyometrik titrasyonu

0,099 N HCOONa (mL)

0 05 1 15 2 25 3 35 4 45 5 55 6 65 7 75 8 85 9 95 10 10, 11 11, 12 12, 13 13, 14 14, 15 15 16
5 5 5 5 5

5

Sekil 3.15 Formik asit ¢ozeltisinin sodyum formiyat ile potansiyometrik titrasyonu

5mL 0,104 N CH3COOH asit ¢ozeltisinin potansiyometrik titrasyonu

0 T T T T T T T T T T T T T T T T T T T T

0,099 N CH3COONa (mL)

0 05 1 15 2 25 3 35 4 45 5 55 6 65 7 75 8 85 9 95 10 10, 11

5

Sekil 3.16 Asetik asit ¢ozeltisinin sodyum asetat ile potansiyometrik titrasyonu
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5mL 0,105 N HCI + 5 mL 0,104 N CH3COOH asit karisiminin potansiyometrik
titrasyonu
13 4
12,5
12
11,5
11
10,5 -
10
9,5 -
9 -
8,5 -
8 -
7,9 1
I 6.5
a °2]
5,5 -
5 -
4,5 -
4 4
3,5 -
3 -
2,5 -
15
79
o,g 1
0 05 1 15 2 25 3 35 4 45 5 55 6 65 7 75 8 85 9 95 10 105 11 115 12 125 13 135 14 145 15 155
0,102 N NaOH (mL)

Sekil 3.17 Kloriir asidi — asetik asit ¢ozeltisinin sodyum hidroksit ile potansiyometrik titrasyonu

5 mL 0,099 NH2SO4 + 5 mL 0,104 N CH3COOH asit karigsiminin potansiyometrik
titrasyonu

13 7
12,51
12 A
1,54
11 1
10,5 4
10
9,5

8,51

7,5 1

pH

65
55
4,5
35
25
154

13

0,51

o o5 1 15 2 25 3 35 4 45 5 55 6 65 7 75 8 85 9 95 10 105 11 115 12 125 13 135 14 145 15 155 16

0,102 N NaOH (mL)

Sekil 3.18 Siilfiirik asit — asetik asit ¢ozeltisinin sodyum hidroksit ile potansiyometrik titrasyonu



5mL 0,101 N HNO3 + 5 mL 0,104 N CH3COOH asit karisiminin potansiyometrik
titrasyonu

_. A
I R N N

pH
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0o o5 1 15 2 25 38 385 4 45 5 55 6 65 7 75 8 85 9 95 10 105 11 11,5 12 125 13 135 14 145 15 155 16

0,102 N NaOH (mL)

Sekil 3.19 Nitrik asit — asetik asit ¢dzeltisinin sodyum hidroksit ile potansiyometrik titrasyonu

5mL 0,101 N HCIO4 + 5 mL 0,104 N CH3COOH asit karigsiminin potansiyometrik
titrasyonu

pH

o o5 1 15 2 25 38 35 4 45 5 55 6 65 7 75 8 85 9 95 10 105 11 11,5 12 12,5 13 13,5 14 145 15 155 16

0,102 N NaOH (mL)

Sekil 3.20 Perklorik asit — asetik asit ¢ozeltisinin sodyum hidroksit ile potansiyometrik titrasyonu




5mL 0,105 N HCI + 5 mL 0,104 N CH3COOH asit karisiminin potansiyometrik
titrasyonu

o o5 1 15 2 25 3 35 4 45 5 55 6 65 7 75 8 85 9 95 10 105 11 11,5 12 125 13 135 14 145 15 155

0,099 N CH3COONa (mL)

Sekil 3.21 Kloriir asidi — asetik asit ¢ozeltisinin sodyum asetat ile potansiyometrik titrasyonu

5mL 0,099 N H2SO4 + 5 mL 0,104 N CH3COOH asit karisiminin potansiyometrik
titrasyonu

o o5 1 15 2 25 3 35 4 45 5 55 6 65 7 75 8 85 9 95 10 105 11 115 12 125 13 135 14 145 15 155

0,099 N CH3COONa (mL)

Sekil 3.22 Siilfiirik asit — asetik asit ¢ozeltisinin sodyum asetat ile potansiyometrik titrasyonu




5mL 0,101 N HNO3 + 5 mL 0,104 N CH3COOH asit karisiminin potansiyometrik
titrasyonu

pH
NN NN LWWww ABRAPADN
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05 1 15 2 25 38 35 4 45 5 55 6 65 7 75 8 85 9 95 10 105 11 115 12 125 13 135 14 145 15 155

0,099 N CH3COONa (mL)

o

Sekil 3.23 Nitrik asit — asetik asit ¢dzeltisinin sodyum asetat ile potansiyometrik titrasyonu

5mL 0,107 N HCIO4 + 5 mL 0,104 N CH3COOH asit karisiminin potansiyometrik titrasyonu

o o5 1 15 2 25 3 35 4 45 5 55 6 65 7 75 8 85 9 95 10 105 11 11,5 12 125 13 135 14 145 15 155

0,099 N CH3COONa (mL)

Sekil 3.24 Perklorik asit — asetik asit ¢ozeltisinin sodyum asetat ile potansiyometrik titrasyonu




5mL 0,105 N HCI + 5 mL 0,105 N HCOOH asit karisiminin potansiyometrik
titrasyonu

pH

0 o5 1 15 2 25 3 35 4 45 5 55 6 65 7 75 8 85 9 95 10 105 11 115 12 125 13 135 14 145 15 155 16

0,102 N NaOH (mL)

Sekil 3.25 Kloriir asidi — formik asit ¢ozeltisinin sodyum hidroksit ile potansiyometrik titrasyonu

5mL 0,099 N H2SO4 + 5 mL 0,105 N HCOOH asit karisiminin potansiyometrik
titrasyonu

pH

o o5 1 15 2 25 38 35 4 45 5 55 6 65 7 75 8 85 9 95 10 105 11 115 12 125 13 135 14 145 15 155 16

0,102 N NaOH (mL)

Sekil 3.26 Siilfiirik asit — formik asit ¢ozeltisinin sodyum hidroksit ile potansiyometrik titrasyonu




5mL 0,101 N HNO3 + 5 mL 0,105 N HCOOH asit karisiminin potansiyometrik
titrasyonu

pH

5,5
5,
4,5
4,
3,5
3,
2,5
2,
1,54
14
0,5

0o o5 1+ 15 2 25 3 35 4 45 5 55 6 65 7 75 8 85 9 95 10 105 11 115 12 125 13 135 14 145 15 155

0,102 N NaOH (mL)

Sekil 3.27 Nitrik asit — formik asit ¢dzeltisinin sodyum hidroksit ile potansiyometrik titrasyonu

5mL 0,107 N HCIO4 + 5 mL 0,105 N HCOOH asit karisiminin potansiyometrik

titrasyonu

12,5 -
12
11,5
11
10,5 -
10
9,5
9 |
8,5 -
8 |
7,5
7 |
T 6,54
o 6
5,5
5 |
4,5 |
4 |
3,5
3 |
2,5 1
2 |
1,5 4
14
0,5 1

0 0 05 1 15 2 25 3 35 4 45 5 55 6 6.5 7 75 8 8,5 9 95 10 105 11 15 12 12,5 13 13,5 14 14,5 15 15,5

0,102 N NaOH (mL)

Sekil 3.28 Perklorik asit — formik asit ¢ozeltisinin sodyum hidroksit ile potansiyometrik titrasyonu




5mL 0,105 N HCI + 5 mL 0,105 N HCOOH asit karisiminin potansiyometrik

titrasyonu
4 -
3,5
3
2,5
I 2
1,5 4
'R
0,5

0,099 N HCOONa (mL)

Sekil 3.29 Kloriir asidi — formik asit ¢ézeltisinin sodyum formiyat ile potansiyometrik titrasyonu

5 mL 0,099 N H2SO4 + 5 mL 0,105 N HCOOH asit karisiminin potansiyometrik
titrasyonu
4 _
3,5
3 -
2,5
5 2
1,5
4
1 -
0,5
0,099 N HCOONa (mL)

Sekil 3.30 Siilfiirik asit — formik asit ¢dzeltisinin sodyum formiyat ile potansiyometrik titrasyonu



5mL 0,101 N HNO3 + 5 mL 0,105 N HCOOH asit karisiminin potansiyometrik
titrasyonu

0,5

0

5 5 5 5 5 5 5 5 5 5

0,099 N HCOONa (mL)

005 115 2 25 3 35 4 45 5 55 6 65 7 75 8 85 9 95 10 10, 11 11, 12 12, 13 13, 14 14, 15 15 16 16, 17 17, 18 18, 19 19, 20

Sekil 3.31 Nitrik asit — formik asit ¢dzeltisinin sodyum formiyat ile potansiyometrik titrasyonu

5mL 0,107 N HCIO4 + 5 mL 0,105 N HCOOH asit karisiminin potansiyometrik
titrasyonu

5 5 5 5 5 5 5 5 5 5

0,099 N HCOONa (mL)

0 05 1 15 2 25 3 35 4 45 5 55 6 65 7 75 8 85 9 95 10 10, 11 11, 12 12, 13 13, 14 14, 15 15 16 16, 17 17, 18 18, 19 19, 20

Sekil 3.32 Perklorik asit — formik asit ¢ozeltisinin sodyum formiyat ile potansiyometrik titrasyonu



3.4 Uygun Indikator Secimi

3.4.1 indikator Karisim Oranimin Belirlenmesi

Potansiyometrenin temin edilemedigi ortamlarda dahi sadece indikator karisimi esliginde
hileli asetik asit ve formik asit ¢ozeltilerinin titrasyonla tayinini miimkiin kilabilmek icin
CH;COOH - HCI karisiminin titrasyon egrisinin doniim noktast olan pH = 3,1 civarlarinda
renk degistiren Bromfenol mavisi ve Dimetil saris1 indikatorleri tespit edildi. Ancak bunlarin
hangi oranlarda karistirllmas: gerektigini belirleyebilmek icin farkli oranlarda karistirilmis
indikator cozeltileri asit-baz titrasyonuna uygulandi. pH = 3,5 ile pH = 3,9 arasinda degisen
degerlere sahip farkli NaOH-HCIl karistm oranlarinin UV spektrumlart alindi. Bu
spektrumlarin incelenmesi sonunda, biri 440 nm digeri de 592 nm de olan iki maksimum pik
tespit edildi. Maksimum dalga boylarinda en fazla absorbans degisimine sahip olan indikator
karisimi orani, uygun indikator karigimi olarak belirlendi. Sekil 3.33’de 440 nm ve 592 nm’

deki absorbans degerleri, Sekil 3.34’de de AA degerleri gosterilmektedir.

3:5 1 —e— 440 nm'deki absorbans
degerleri
3 —m— 592 nm'deki absorbans
degerleri
2,5
3
]
)g 2 |
T
[7]
c
©
21,5 -
o
[7]
Q2
<
1 4
0,5
0 T T T T T T T T T T 1
0 1 2 3 4 5 6 7 8 9 10 11
Brom fenol mavisi/dimetil sarisi indikatér karigim orani (mL/mL) numarasi
1:50/00 2:45/05 3:40/10 4:35/15 5:30/20 6:25/25
7:20/30 815/35 9:1,0/40 10:05/45
11:0,0/5,0

Sekil 3.33 Farkli oranlarda karistirilan indikatorlerin maksimum dalga boylarindaki absorbans degerleri
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—— 440 nm

—8— 592 nm

Absorbans farki

0 T T T T T T T T T T 1
0 1 2 3 4 5 6 7 8 9 10 11

Brom fenol mavisi/dimetil sarisi indikator karigsim orani (mL/mL) numarasi

1:50/0,0 2:45/05 3:40/1,0 4:35/15 5:30/20 6:225/257:20/3,0
8:15/35 9:1,0/4,0 10:05/45 11:0,0/5,0

Sekil 3.34 pH 3,50 ve pH 3,85’daki degisik dalga boylarindaki brom fenol mavisi / dimetil saris1 indikatorlerinin
absorbans farki (AA) degerleri

3.4.2 pH Degisim Araligimin Belirlenmesi

Uygun karisim orami belirlendikten sonra indikator karisiminin renk doniim pH degerinin
belirlenmesi asamasina gecildi. Bu maksatla; 6nce litaratiirde var olan metilen mavisi- dimetil

saris1 karistminin pH=3,25 olarak verilen pH doniim aralig test edildi.
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Sekil 3.35’de gosterilen renk doniimii ve Sekil 3.36’da verilen UV spektrumu ile bu karigimin

renk doniim pH degerleri gosterilmektedir.

408 1=
2240

Sekil 3.35 Metilen mavisi / dimetil saris1 indikator karistminin renk doniimii

b e e rrE— m—er o EE— = — e . - - — e i i T = T

@ Walengh o

Sekil 3.36 Farkli pH degerlerindeki renk dontimii metilen mavisi / dimetil sarisi. Renkleri ve pH degerleri
iistten baglayarak, sirasiyla:

1: gri; 1,59 2: pembe; 2,51 3: lacivert(1); 3,23 4: acik mavi; 3,65 5: yesil; 3,78 6: kirmuzi; 3,88
7: lacivert(2); 3,99
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Aym sekilde bizim deneyimizde kullanilan indikatér karistminin uygun degeri farkli pH
degerlerine getirilerek UV spektrumu alindi.

Sekil 3.37 ve Sekil 3.38” de bulunan degerler gosterilmektedir.

Sekil 3.37 Bromfenol mavisi / dimetil saris1 indikator karigiminin renk doniimii

j-" o -_,' N

e : e S e, .
3 ﬁ.‘é“ﬁ—n——’“ g "_L—.—E' F?}_;_"-*'v‘"f'f'_ e ! \
e —— g S N . b

Wavekength (nm
Sekil 3.38 Farkli pH degerlerindeki renk dontimii bromfenol mavisi / dimetil sarisi. Renkleri ve pH degerleri
iistten baglayarak, sirasiyla:

1: gri; 1,00 2: kirmuzi(1); 3,00 3: lacivert; 3,67 4: turkuaz yesil; 3,76 5: pembe; 3,82 6: kirmizi(2); 4,00  7: yesil; 4,18

8: lacivert(2); 4,65 9: kesikli; 5,75
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3.5 indikator Karisim Esliginde Yapilan Titrasyonlar

Ideal karisim orani belirlenen bromfenol mavisi/dimetil saris1 indikatorii asetik asidin farkli

asitlerle olan karisimlarina uygulandi. Bulunan sonuglar Cizelge 3.4 de gosterilmektedir.

Sekil 3.39 ve Sekil 3.40’da titrasyona ait renk doniimii ve UV spektrumu gosterilmektedir.

Sekil 3.39 Farkli pH degerlerinde asetik asit-kloriir asidi karigtminin, bromfenol mavisi / dimetil sarist

indikator karisimu ile titrasyonunun renk doniimii

Wavelanglh (r
Sekil 3.40 Farkli pH degerlerinde asetik asit-hidroklorik asit karigiminin, bromfenol mavisi / dimetil saris1

indikator karisimi ile titrasyonunun UV-VIS spektrumu.Renkleri ve pH degerleri iistten baslayarak, sirasiyla:

1: gri; 2,02 2: kirmuzi(1); 2,94 3: lacivert; 3,20 4: turkuaz yesil; 3,62 5: pembe; 4,00 6: yesil; 4,31  7: kirmuzi(2); 4,44 8: lacivert(2);
4,65 9: kesikli; 5,75
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4. SONUCLARIN DEGERLENDIRILMESI
4.1 Potansiyometrik Titrasyonlarin Degerlendirilmesi

Potansiyometrik titrasyon egrileri ekstrapole edilerek doniim noktalar belirlendi. Zayif asidin
es (konjuge) bazi ile yapilan asit karistmlarinin titrasyonunda, kuvvetli aside ait olan tek
doniim noktast goriildii (Sekil 3.21 — Sekil 3.24, Sekil 3.29 — Sekil 3.32). Tezin hedeflenen
amagclarindan birine uygun olarak pratik manada kuvvetli aside ait tek doniim noktas1 elde

edildi.

Cozeltiye konulan ve asit karigimlarindan bulunan degerler arasinda % geri kazanim ve t
testine gore degerlendirmeler yapildi. Sonuclar Cizelge 4.1 — Cizelge 4.16’da
gosterilmektedir. Cizelgelerde goriildiigii gibi ¢calismanin duyarliligi oldukga iyidir ve bulunan
degerler kendini tekrarlamaktadir. Ancak tekrar sayisinin (n = 4) durumu nedeni ile standart

sapma ve buna bagli olarak hesaplanan giiven araligi saglikli sonu¢ sunamamaktadir.

Sonuglar ayrica “sifir hipotezine” gore incelenmistir. Bulunan sonuclar Cizelge 4.21°de
gosterilmektedir. Burada da goriildiigii {izere sifir hipotezi (Cizelge 4.11 ve 4.15 i¢in olan

hari¢) red edilmektedir.
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Cizelge 4.1 5,0 mL 0,105 N HCI +5,0 mL 0,104 N CH;COOH
karisiminin 0,102 N NaOH ile potansiyometrik titrasyonu

Cizelge 4.2 5,0 mL 0,099 N H,SO, + 5,0 mL 0,104 N CH;COOH

karisiminin 0,102 N NaOH ile potansiyometrik titrasyonu

Ornek HCl1 CH;COOH Ornek H,S0, CH,COOH
No (medg) (medg) No (medg) (medg)
1 0,52 0,55 1 0,53 0,53
2 0,52 0,52 2 0,53 0,53
3 0,53 0,52 3 0,54 0,53
4 0,52 0,53 4 0,54 0,52
X 0,52 0,53 X 0,53 0,53
n 0,53 0,54 0 0,53 0,54
ES %
X +t.S/n 0,51-0,53 0,51 -0,55 X +t.Sn 0,52 -0,54 0,52 -0,54
P=0,05 n=4 P=0,05 n=4
S 0,006 0,014 S 0,008 0,006
%R 98,11 98,15 %R 100,00 96,30
P=0,05 P =0.05
nj=n=4 3,33 > 3,18 1,43 < 3,18 ny=ny= 4 0,00 < 3,18 3,33 > 3,18
tablo = 3,18 teo =318
P =0,01 P =0,01
mns= 4 333<584 | 143<5384 m=na= 4 0.00<5.84 | 3.33<584
{ anio = 5,84 ’ ’ ’ ’ € ablo = 5,84

Cizelge 4.3 5,0 mL 0,101 N HNO3+ 5,0 mL 0,104 N CH;COOH  Cizelge 4.4 5,0 mL 0,101 N HCIO, + 5,0 mL 0,104 N CH;COOH
karisiminin 0,102 N NaOH ile potansiyometrik titrasyonu

karistminin 0,102 N NaOH ile potansiyometrik titrasyonu

Ornek HNO, CH;COOH Ornek HCIO, CH;COOH
No (medg) (medg) No (medg) (medg)
1 0,54 0,53 1 0,53 0,54
2 0,54 0,53 2 0,53 0,54
3 0,54 0,52 3 0,55 0,48
4 0,53 0,53 4 0,53 0,53
X 0,54 0,53 X 0,54 0,52
n 0,55 0,54 0 0,56 0,54
ES
X % t.SAn 0,53-0,55 0,52-0,53 X + t.S/\n 0,52 -0,56 0,47 - 0,57
P=0,05 n=4 P =0,05 n=4
S 0,006 0,006 S 0,012 0,029
%R 98,18 98,15 %R 96,43 96,30
P=0,05 P =0,05
nj=n;= 4 3,33>3,18 3,33>3,18 ny=n,= 4 3,33>3,18 1,37 < 3,18
L ablo = 3518 tne=3.18
P =0,01 P =0,01
n=ny=4 3,33<5,84 3,33<5,84 n=n,= 4 3,33 <5,84 1,37 <5,84
t tablo = 5,84 t tablo = 5,84

* 5,0 mL tek asit iceren ¢ozeltinin 0,102 N NaOH ile potansiyometrik titrasyonu
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Cizelge 4.5 5,0 mL 0,105 N HCI + 5,0 mL 0,104 N CH;COOH
karisiminin 0,099 N CH3;COONa ile potansiyometrik titrasyonu

Ornek HCl
No (medg)
1 0,48
2 0,46
3 0,47
4 0,46
X 0,47
u 0,53 0,51
%k sk
X +t.SAn 0,45 - 0,49
P=0,05 n=4
S 0,010
%R 88,68 92,16
P =0,05
n=ny=4 12,00>3,18| 8,00>3,18
€ tablo = 3518
P =0,01
n=ny=4 12,00>5,84] 8,00>5,84
t ablo = 5,84
* kek

Cizelge 4.7 5,0 mL 0,101 N HNOs+ 5,0 mL 0,104 N CH;COOH Cizelge 4.8 5,0 mL 0,107 N HC10,4+ 5,0 mL 0,104 N CH;COOH
karisiminin 0,099 N CH3;COONa ile potansiyometrik titrasyonu

Ornek HNO,

No (medg)
1 0,52
2 0,51
3 0,50
4 0,52
X 0,51
u 0,55 0.47

ES skek
X + .5/ 0,49 - 0,53
P=0,05 n=4
S 0,010
PR 92,73 108,51
P=0,05
n=n=4 8,00>3,18 18,00>3,18
U tablo = 3518
P =001
n=n=4 8,00>5,84 (8,00>5,84
Tablo = 5,84
ES kek

Cizelge 4.6 5,0 mL 0,099 N H,SO, + 5,0 mL 0,104 N CH;COOH
karisiminin 0,099 N CH;COONa ile potansiyometrik titrasyonu

Ornek H,SO,

No (medg)
1 0,51
2 0,49
3 0,50
4 0,51
X 0,50
u 0,53 0,48

ES ek
X +t.Sn 0,48 - 0,52
P =0,05 n=4
S 0,010
%R 94,34 104,17
P =0,05
n=n,=4 6,00>3,18 | 4,00>3,18
1% tablo = 3,18
P =0,01
ny=n,= 4 6,00>5,84 | 4,00<5,84
t tablo = 5,84
ES Kk

karisiminin

0,099 N CH3COONa ile potansiyometrik titrasyonu
Ornek HCIO,

No (medg)
1 0,50
2 0,50
3 0,48
4 0,50
X 0,49
n 0,56 0,50

* ®%k
X £ t.87n 0,47 -0,51
P=0,05 n=4
S 0,012
%R 87,50 98,00
P =0,05
n=n=4 11,67>3,18| 1,67<3,18
t tablo = 3,18
P =0,01
ni=n=4 11,67>5,84( 1,67<5,84
€ tablo = 5,84
* e

* 5,0 mL tek asit iceren ¢zeltinin 0,102 N NaOH ile potansiyometrik titrasyonu

*% 5.0 mL tek asit iceren ¢ozeltinin 0,099 N CH;COONa ile potansiyometrik titrasyonu
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Cizelge 4.9 5,0 mL 0,105 N HCI + 5,0 mL 0,105 N HCOOH Cizelge 4.10 5,0 mL 0,099 N H,SO, + 5,0 mL 0,105 N HCOOH
karistminin 0,102 N NaOH ile potansiyometrik titrasyonu

karistminin 0,102 N NaOH ile potansiyometrik titrasyonu

Ornek HCl HCOOH Ornek H,SO, HCOOH
No (medg) (medg) No (medg) (medg)
1 0,58 0,50 1 0,53 0,53
2 0,54 0,53 2 0,53 0,53
3 0,54 0,53 3 0,54 0,50
4 0,55 0,52 4 0,54 0,53
X 0,55 0,52 X 0,54 0,53
0 0,53 0,54 0 0,53 0,54
%k
X + .S/ 0,52 -0,58 0,50 - 0,54 X + .S/ 0,53-0,55 0,50 - 0,55
P=0,05 n=4 P=0,05 n=4
S 0,019 0,014 S 0,008 0,017
%R 103,77 96,30 %R 101,89 98,15
P =0,05 P =0,05
nj=ny= 4 2,50 < 3,18 2,86 < 3,18 nj=ny=4 2,50 < 3,18 1,18 < 3,18
ablo = 3,18 bl = 3,18
P =0,01 P =0,01
nj=ny= 4 2,50< 5,84 2,86 < 5,84 nj=ny= 4 2,50<5,84 1,18 <5,84
U iablo = 5s84‘ U tablo = 5s84‘

Cizelge 4.11 5,0 mL 0,101 N HNO;+ 5,0 mL 0,105 N HCOt Cizelge 4.12 5,0 mL 0,107 N HCIO, + 5,0 mL 0,105 N HCOOH
karistminin 0,102 N NaOH ile potansiyometrik titrasyonu

karistminin 0,102 N NaOH ile potansiyometrik titrasyonu

Ornek HNO;, CH,COOH Ornek HCIO, CH,COOH
No (medg) (medg) No (medg) (medg)

1 0,56 0,51 1 0,56 0,51

2 0,48 0,56 2 0,56 0,50

3 0,56 0,51 3 0,57 0,49

4 0,56 0,52 4 0,52 0,54

X 0,54 0,52 X 0,55 0,51

0 0,55 0,54 u 0,56 0,54

X % t.SAn 0,48 - 0,60 0,48 - 0,56 X + t.S/\n 0,52 -0,58 0,48 - 0,54

P =0,05 n=4 P =0,05 n=4

S 0,040 0,024 S 0,022 0,022

%R 98,18 96,30 %R 98,21 94,44

P =0,05 P =0,05

nj=ny=4 0,50 <3,18 1,67 <3,18 n=n,=4 0,91< 3,18 2,73 < 3,18

tone=3.18 fome=23 18

P =0,01 P=0,01

n=n;=4 0,50 < 5,84 1,67 <5,84 n=n,=4 091 <5,84 2,73 <5,84

t tablo = 5,84 t wolo= 5,84

* 5,0 mL tek asit iceren ¢zeltinin 0,102 N NaOH ile potansiyometrik titrasyonu
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Cizelge 4.13 5,0 mL 0,105 N HCI1 + 5,0 mL 0,105 N HCOOH
karisiminin 0,099 N HCOONa ile potansiyometrik titrasyonu

Cizelge 4.15 5,0 mL 0,101 N HNOs+ 5,0 mL 0,105 N HCOOH  Cizelge 4.16 5,0mL 0,107 N HCIO4+ 5,0 mL 0,105 N
karisiminin 0,099 N HCOONa ile potansiyometrik titrasyonu

*

Cizelge 4.14 5,0 mL 0,099 N H,SO, + 5,0 mL 0,105 N HCOOH
karisiminin 0,099 N HCOONa ile potansiyometrik titrasyonu

Ornek HClI Ornek H,SO,
No (medg) No (medg)
1 0,51 1 0,53
2 0,48 2 0,52
3 0,51 3 0,51
4 0,48 4 0,51
X 0,50 X 0,52
u 0,53 0,49 u 0,53 0,48
_ ® stk _ * ok
X #t.SAn 0,47 - 0,53 X +t.SAn 0,50 - 0,54
P =0,05 n=4 P=0,05 n=4
S 0,018 S 0,01
%R 94,34 102,04 %R 98,11 108,33
P =0,05 P =0,05
n=ny=4 3,33>3,18 | 1,11 >3,18 n=n=4 2,00<3,18 | 8,00>3,18
tablo = 3518 tlablo=3518
P =0,01 P =0,01
n=ny= 4 3,33<5,84 | 1,11>5,84 nj=n,= 4 2,00<5,84 | 8,00>5,84
t tanlo = 5,84 tanlo = 5,84

HCOOHkarisiminin 0,099 N HCOONa ile potansiyometrik titrasyonu

Ornek HNO; Ornek HCIO,
No (medg) No (medg)
1 0,52
1 9
2 8’22 2 0,52
3 0.54 3 0,52
4 0,55 4 0,51
X 0,53 X 0,52
n 0,55 0,50 u 0,56 0,52
* soksk _ \/ * kskok
X X + .S/ 0,51 -0,53
lz(z(?ots.sn/:{tn 0’50- 0’56 P=0,05 n=4
S 0,022 S 0,006
%R 96,36 106,00 %R 92,36 100,00
P =0,05 P =0,05
ni=n= 4 1,82<3,18 | 2,73 <3,18 ?11:‘:22218 13,00>3,18| 0,00< 3,18
ttablo = 3,18
P=0,01 P=0,01
ni=n,= 4 1,82< 5,84 | 2,73 < 5,84 n=n=4 13,00>5,84| 0,00< 5,84
t tablo = 5,84 t o = 5.84

5,0 mL tek asit iceren ¢ozeltinin 0,102 N NaOH ile potansiyometrik titrasyonu

*%% 5 0mL tek asit igeren ¢ozeltinin 0,099 N HCOONa ile potansiyometrik titrasyonu

Cizelge 4.17 5,0 mL 0,105 N HCI + 5,0 mL 0,104 N
CH;COOH karigiminin indikator karigimi esliginde
0,102 N NaOH ile titrasyonu

Cizelge 4.18 5,0 mL 0,099 N H,SO, + 5,0 mL 0,104 N
CH;COOH karisiminin indikator karisimi esliginde 0,102 N
NaOH ile titrasyonu
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Ornek HCl
No (medg)

1 0,60

2 0,57

3 0,62

4 0,60

X 0,60

0 0,53

X + .5/ 0,57 - 0,63

P=0,05 n=4

S 0,021

%R 113,21

P =0,05

n=m=4 6,67>3,18

Ciablo = 3518

P =0,01

—" 6,67>5,84

U iablo = 5s84‘

Cizelge 4.19 5,0 mL 0,101 N HNO;+ 5,0 mL 0,104 N

CH;COOH karigtminin  indikator karisimi esliginde 0,102 N

NaOH ile potansiyometrik titrasyonu

Ornek HNO;
No (medg)
1 0,64
2 0,66
3 0,58
4 0,59
X 0,62
u 0,55
X + .8 n 0,56 - 0,68
P=0,05 n=4
S 0,039
%R 112,73
P =0,05
ni=ny= 4 3,59>3,18
t ablo = 3318
P =0,01
nj=n,=4 3,59< 5,84
Cablo = 5584
ES

*

Ornek H,SO,
No (medg)

1 0,64

2 0,63

3 0,59

4 0,62

X 0,62

n 0,53

X + .5/n 0,59 - 0,65

P=0,05 n=4

S 0,022

%R 116,98

P=0,05

n=n=4 8,18>3,18

U iablo = 3518

P =001

B 8,18>5,84

U tablo = 5s84‘

Cizelge 420 5,0 mL 0,101 N HCIO; + 5,0 mL 0,104 N

CH3COOH karisiminin

indikator karistmi esliginde 0,102 N

NaOH ile potansiyometrik titrasyonu

Ornek HClO,
No (medg)
1 0,62
2 0,60
3 0,57
4 0,58
X 0,59
u 0,56
X + t.8n 0,56 - 0,62
P =0,05 n=4
S 0,022
%R 105,36
P =0,05
n=n=4 2,73< 3,18
€ tablo = 3518
P =0,01
n=n=4 2,73<5,84
€ tablo = 5584
sk

5,0 mL tek asit iceren ¢ozeltinin 0,102 N NaOH ile potansiyometrik titrasyonu

Cizelge 4.21 Sonuglarin sifir hipotezine gore degerlendirilmesi
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Cizelge No Skiime X, -X, t.Syiime - N [(N1+N,)/(N.N,)] sifir hipotezi
4.1 ve 4.5 igin 0,01 0,05 0,023 0,05 > 0,023
4.2 ve 4.6 igin 0,01 0,03 0,023 0,03 > 0,023
4.3 ve 4.7 igin 0,01 0,03 0,023 0,03 > 0,023
4.4 ve 4.8 igin 0,01 0,05 0,023 0,05 > 0,023
4.9 ve 4.13 igin 0,02 0,05 0,04 0,05 > 0,04
4.10 ve 4.14 i¢in 0,01 0,023 0,020 0,023>0,020
4.11 ve 4.15 i¢in 0,03 0,01 0,07 0,01 <0,07
4.12 ve 4.16 igin 0,01 0,03 0,02 0,03 > 0,02

4.2 indikator Karisim Esliginde Yapilan Titrasyonlarin Degerlendirilmesi

Potansiyometrenin bulunmadigi ortamlarda da, oldukca pratik olarak bir titrasyonla asit
karisiminin analizinin yapilabilmesi amaciyla uygun indikator karisimi bulunmaya calisildi.
Bu amagla Sekil 3.17°deki grafik incelendi. Kuvvetli aside (kloriir asidine) ait olan doniim
noktasindaki pH degeri 3,1 olarak gozlendi. Bu pH degerini iceren renk doniim pH degerine
sahip indikatorler belirlendi. Bu indikatorler incelenirken pH doniim araliklarinin kesisen
noktalart bulunmasina, doniim renklerinin birbirinin tamamlayicisi veya birinin renksiz (yada
cekinik renkte) olmasina dikkat edildi. Renk doniimleri ve pH degerleri Cizelge 3.2’de verilen
Bromfenol mavisi / Dimetil saris1 indikator karisimi se¢ildi. Bu indikatorlerin hangi oranlarda
karistirilmasi gerektigini belirleyebilmek icin Boliim 3.4.1°deki islemler yapilarak Sekil 3.33
elde edildi. En fazla absorbans degisimi gosteren indikator karisimi gozle en rahat renk
degisimi goriilebilen indikator karisitmidir. Bu nedenle Bromfenol mavisi / Dimetil saris1 (h/h)

orani 4,5 / 0,5 olan 2 numarali karisim en uygun olarak goriilmektedir (Sekil 3.34).

Indikator karisimi kloriir asidinin sodyum hidroksit ile titrasyonuna uyguland1 ve pH= 3,5 —
3,85 arasindaki degerlerde turuncudan — maviye olan renk doniimii gézlendi (Sekil 3.37). Bu

renk doniimii UV-VIS spektrumlar1 alinarak desteklendi (Sekil 3.38).

Bulunan pH doniim araliginin literatiirle ne derece uyum gosterdigini anlayabilmek igin
literatiirde pH doniim araligr 3,25 olarak verilen Metilen mavisi / Dimetil saris1 indikator

karisimi kloriir asidi ¢ozeltisine eklenerek sodyum hidroksit ile titre edildi (Sekil 3.35). Yine
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UV-VIS spektrumlar1 alinarak menekse maviden — laciverte olan renk doniimii ispatlanmis
oldu (Sekil 3.36). Literatiirde 3,25 olarak verildigi halde pH 3,23 — 3.65 arasinda renk

doniimiiniin gerceklestigi belirlendi.

Bu calismada belirlenen Bromfenol mavisi / Dimetil saris1 (pH= 3,5 — 3,85; turuncudan —
maviye) indikator karisiminin, literatiirde yer alan Metilen mavisi / Dimetil saris1 (pH 3,23 —
3.65; menekse maviden — laciverte) indikator karistmindan daha daha dar bir pH doniim
aralifinda sonug¢ verdigi ve renk doniimiiniin gozle daha rahat bir sekilde goriilebildigi tespit

edilmistir.

Belirlenen uygun indikator karisimi esliginde asetik asit - hidroklorik asit karisimi, sodyum
hidroksit ile titre edildi. Renk doniimii ve UV spektrumlart Sekil 3.39 ve Sekil 3.40’da
gosterilmektedir. Burada 440 nm’de pH=2,94 ve pH=3,20’de belirgin bir azalma goriilmekle
birlikte pH =3,62" de (mavi olan) buradaki absorbans ani olarak azalmistir. Dolayisiyla bu
indikator karistmi kullanilarak ortamdaki hidroklorik asidin tamaminin titre oldugu baz
hacmini saptamak miimkiin olabilecektir. pH Ol¢iimiinde kullanilan potansiyometre her
ortamda bulunmayabilir. Gelistirilen bu yontemle bunlar1 gerektirmeden kuvvetli asit olan

hidroklorik asit miktar1 hesaplanabilmektedir.

Yine cozeltiye konulan ve indikator karisimi esliginde bulunan degerler arasinda % geri
kazanim ve t testine gore degerlendirmeler yapildi. Sonucglar Cizelge 4.17 — Cizelge 4.20°de
gosterilmektedir. Cizelgelerde goriildiigii gibi yine tekrar sayisinin n = 4 olmasi istatistiksel
degerlendirmeler iizerinde olumsuz yonde etkili bir faktordiir. Bunun yam sira titrimetrik
analizin renk doniimiine dayali olmasi, o anki sartlarda bulunabilecek arka fonun degisikligi,
havanin etkisi, terazinin etkisi veya sarfiyatta meydana gelebilecek cok az miktardaki
degisikligin bile tabloda goriillen sonuglart olumsuz yonde etkilemis olabilecegini

diistindiirmektedir.
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