Konu 8
Potasyum permanganat ¢bzeltisinin ayarlanmasi ve Zimmermann-Reinhardh yontemi ile Fe3* tayini

0.02 M Permanganat ¢ozeltisinin ayarlanmasi

Yaklasik molaritede hazirlanan permanganati ayarlama icin 105 °C’de etiivde 1.5-2 saat kadar kurutulmus sodyum
oksalattan hassas olarak 0.1-0.15 g civarinda Ug ayr tartim alinarak ayri ayr erlenlere konur. Tartimlar yaklasik 50
mL saf suyla ¢ozilir ve 10 mL 3 M H2S0s ilave edilir. Su banyosunda 60 C’de iyice karistirilarak Na2C>04'In tamamen
goziinmesi saglanir. Oksalatl gozeltiye katalizor olarak kiiglik bir parca MnSO4 kristali atilir. Daha sonra KMnO4 gOzeltisi
blrete dikkatlice aktarilir, mL seviyesi kaydedildikten sonra titrasyona baslanir.

Baslangicta ilk damlalarin rengi yavas kaybolurken titrasyon sonuna dogru rengin kaybolmasi yavaslar. Bundan sonra
titrasyona daha dikkatle devam edilir. Son damlanin rengi kaybolmadan bir sonraki damla ilave edilmez. Sayet 30
saniye icerisinde renk kaybolmuyorsa titrasyon tamamlanmis demektir. Blretten son sarfiyat okunur ve baslangigtaki
mL seviyesinden gikartilarak titrasyonda harcanan net hacim bulunur. Uzun siire bekleme ile erlendeki permanganat
rengi kaybolur. Bunun cesitli nedenleri vardir. Onemli olan mor rengin yaklasik 30 saniye siireyle sabit kalmasidir.
Sodyum oksalatin kitlesinden ve harcanan potasyum permanganat gdzeltisi hacminden, potasyum permanganatin
gercek molaritesi hesaplanir.

Zimmermann-Reinhardh yontemi ile Fe3* tayini

Metot genellikle ortamda bol klorir iyonu bulundugu zaman uygulanir. Fe3* iyonlarini iceren gergek bir numunede
manganometrik demir tayini igin orijinal numuneden belli bir hacim (15-20 mL) alinir ve isitiir. Ortamdaki Fe3*
iyonlarinin tamamen Fe?* ‘ya indirgenmesi icin sicak ¢ozeltiye damla damla kalay(II) klorur c¢ozeltisi ilave edilir.
Damlatma islemine gbzeltinin FeClz ‘ten kaynaklanan sari rengi kayboluncaya kadar devam edilir.

Renk kaybolduktan sonra iki damla daha SnCl: gozeltisi ilave edilir. Cozelti oda sicaklifina kadar sogutulur. Ortamdaki
fazla SnCl; ‘G uzaklastirmak igin ¢ozeltinin Gzerine 10 mL % 5’lik HgCl. gozeltisi aniden dokduldr.

Olusan Hg>Cl>'nin ise sudaki ¢ozunlrligu cok az oldugundan ayri bir faz halinde titrasyona istirak etmez. HgCl. ilavesi
ani olarak yapilmazsa Hg?* iyonlari metalik civaya kadar indirgenebilir. Metalik civa da Fe3*'i Fe?*'ye indirgediginden
hataya neden olur. Bu nedenle ortama baslangicta bol miktarda HgCl. ilave edilir. Bu ilave ile ortamda ipek
parlakliinda beyaz bir Hg:Cl. kalomeli tesekkill eder. Sayet bu kalomel rengi siyah veya gri ise indirgeme islemi
dizgin yapilmamis demektir. Cozelti dokilerek islem yeniden tekrarlanir.

Beyaz kalomel tesekkil etmisse bu ¢ozelti 100 mL su ve 25 mL Zimmermann-Reinhard ¢ozeltisi bulunan erlene
aktarilir ve kap birkag defa yikanarak yikama sulari da erlene aktarilir. Bu gozelti bol miktarda MnSQ4, H2SO4 ve H3PO4
ihtiva ettiginden, bol miktardaki Mn?* iyonlari permanganatin yukseltgenme potansiyelini disurir ve bunun sonucunda
ortamdaki klorir iyonlarinin yikseltgenmesi glglesir. Fosfat iyonlari da Fe3* iyonlari ile renksiz Fe(PO4)23~ kompleksini
olusturarak Fe**'min ClI- iyonlan ile verdigi sari renkli FeCl>~ kompleksinin olusumunu 6nler ve bdylece titrasyon
sonunun rahat goérinmesini saglar. Sonra biretteki 0.02 M KMnOs ile titre edilir. Titrasyon sonu ortamdaki
permanganat renginin kaybolmasindan anlasilir. Sarfiyat ve bilinen dederlerden orijinal numunedeki toplam demir
miktari gram ya da yulzde cinsinden hesaplanir.

Kullanilan Cozeltilerin Hazirlanmasi:

HgCl. ¢ozeltisi: 5.0 g HgClz alinir saf suda gozlilerek 100 mL'ye tamamlanir (% 5°lik gozelti).

SnCl: gozeltisi: 1.5 g SnCl2.2H20 10 mL 3M HCl'de ¢6zillr. En iyisi SnCl2.2H20yu &nce yari yariya seyreltilmis HCI ile
Isitarak ¢ozlip sonra 10 mL ye saf su ile tamamlanir. Sogukta ¢éziinme glc oldugundan yavas yavas isitilarak ¢ozulir.
Zimmermann-Reinhard ¢ozeltisi: 3 g MnS04.4H>0 15 mL suda ¢o6zllir. Cézme isleminden sonra siizme genellikle
iyi netice verir. Bu gozeltiye 7 mL der.H2S0O4 ve 7 mL der.HsPO4 ve 18 mL saf su ilave edilir ve karistirilir.



