DENEY 7 : KATYONLARIN NiTEL ANALIZI

Genel Bilgiler

Kimyasal maddelerde bilesenleri tammak ve miktarlarint belirlemek igin kuramsal ve uygulamali
¢oziimsel yontemler kullanan ve bu yontemleri inceleyen bilim dalina analitik kimya denir
Inorganik ve organik analitik kimya olmak iizere ikiye ayrihr. Inorganik analitik kimya da iki
bityiik kisimda incelenir:

1. Nitel analiz: Bir maddede hangi elementlerin veya element gruplarimin varoldugunu ortaya
¢ikaran analiz yontemidir.

2. Nicel analiz:Bir maddede bulunan elementlerin veya element gruplarinin miktarlanm genellikle
yiizde (%) miktarlar olarak belirleyen analiz yontemidir.

Iyonlann analizinde her iki yol kullanilir. Biz bu laboratuvar ¢alismasinda nitel analizin nasil
yapilacagim agiklayacagiz

Bir bilesikteki yiiklii atomlara veya gruplara iyon, elektron vermis pozitif yiiklii atom veya atom
gruplanina  katyon, elektron almis negatif yiiklii  atom veya atom gruplarnna da anyon denir.
Asagidaki tabloda bazi iyonlar 6rnek olarak verilmigtir.

Katyonlar Anyonlar
Sformuli okunugu Sformiilii okunugu
Ag’ giimiis +1 COs” karbonat
AF* aliiminyum +3 CN siyaniir
Cu® bakir +2 Si0” silikat
Fe* demir +3 S0” sulfat
Hg,** civa +1 s* siilfiir
Co* kobalt +2 PO.* fosfat
Pb* kursun +2 NOy nitrat
cr’* krom +3 Cr kloriir
Sn* kalay +4 MnO, permanganat
OH hidroksil

Katyon ve anyon analizlerinde, aranan iyonlara 6zgii kimyasal tepkimelerden yarérlamhr. Bir
tepkimenin nitel veya nicel analizde kullanilabilnesi igin:

a) Tepkime karakteristik olmalidir.Yani; farkl bir renk meydana gelmeli veya kaybolmali, bir
¢okelek olusmali veya kaybolmali veya bir gaz cikisi olmali ya da 1s1 aligverisi meydana
gelmelidir.
b) Miimkiin oldugu kadar tepkime 6zgiin (spesifik) olmalidir. Yani; sadece bir iyon igin olmalidir
¢) Tepkime, aranan madde ¢ok az miktarda olsa bile varligim ortaya cikaracak duyarlikta
olmalidur.

Bu sayilan gereklere kargin tek bir iyona has ayirdedici bir tepkimenin bulunmasi az raslanan bir
durumdur. Bu nedenle 6nce bazi iyonlar igin genel bir ayirci kullamilarak gruplandirma yapilir
Yéntemin temeli iyonlann tuzlarnin ¢éziniirlitk farkina dayamir.Bu sekilde ayirma ile ¢ozeltide
kalan iyon sayisi azaltilir. Boylece kangiklik 6nlenir. Grup iginde bulunan iyonlara 6zgiin
tepkimelerin ayirici olma olasilig arttinlmis olur.
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. _KATYONLARIN SISTEMATIK NITEL ANALIZi
1 TEORIK BOLUM:

1.1. Girig

Pozitif yiiklii iyon olan katyonlann analizi, uygun ortamlarda segilen bir ¢oktiiriicii anyon ile
olusacak tuzlann ¢oziiniirlik farkindan yararlanilarak gruplara ayirma esasmna dayamr Bu
sekildeki ayirmaya katyonlarin sistematik nitel analizi denir.

Analiz yéntemine gegmeden ¢oktiirme ve ¢dziiniirlitk hakkindaki kuramsal bilgilere géz atmak
kavrama agisindan yararh olacaktir.

Cikelme: Bilesiklerin ¢ozelti ortaminda ¢dkmesi ¢oziiniirliik carpimi K, degeri ile ilgilidir Her
bilesigin ¢oziniirlikk garpim degeri ve ¢okelme sartlan farklidir. Iyonik bir bilesigin doymus sulu
¢ozeltisi hazirlandig1 zaman asagidaki ornek tepkimede gorildiigi gibi denge kurulur:

PbCl; gany = Pb*" (quy + 2CT suwy
Burada K denge sabiti asagidaki gibidir

[Pb*][CIT
K=————
[PbCly]

Denge ifadesinde kati derisimi kullamlmaz ve K¢ = iyonlar derisimi ¢arpimi olur. Iyonlarin
oniindeki katsayilar derigimlere iis olarak yazilir.

K= [PO™][CTT®

Her bilesik igin bu deger belirlenmistir ve tablolar halinde bulunabilir. Bir tiir bilesikte ¢ozeltideki
katyon ve anyon derisimleri ¢arpim bilinen K¢, degerinden bityitkse o bilegik ortamda goker.

[Pb*][CIT* > K,, ¢okelme sartidir

Ortama ortak iyon katilirsa; 6rnegin burada CI eklenirse PbCl, nin ¢ozimiirliigii azalir. Bunun
nedeni CI' derisiminin artarak iyonlar ¢arpiminin degerini biiyiitmesidir. Yani; tepkime geriye
dénebilir.oldugundan denge, PbCl, kat1 tuzunun bulundugu yone kayar Bazi hallerde ortamdaki
H" derisimi ¢okmede etkili olur Katyonlarn sistematik analizi bu 6zelliklere gére diizenlenmistir

Coziiniirliik; bir tuzun doygun ¢ozeltisindeki bilesik derigimidir.
Cozinirligin sinur, géz{ide bilesigin doygun halidir. Ornek bilesikte ¢oziniirlitk §oyledir:
e
PbClygy == Pb* +2CrI
X X 2x

Yukandaki tepkime dengesinde x ¢6ziinmiis maddenin molaritesini gosterir. PbCl, olusturmak
igin 1 mol Pb* 2 mol CI' iyonuna gereksinim vardir. Yani 1yonlar garpimt:
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K=(x).(2x)* olur.

x degeri ayn1 zamanda litrede mol cinsinden ¢Oziinen madde miktarim verir. Buna maddenin
¢Oziiniirligii denir. Coziniirlik kimi zaman gram/100mL olarak da verilir. .

Sistematik analizde kloriir, siilfiir, hidroksit, karbonat ve
bu yontemle 4 ‘i goktiiriiciilerle aynlan bir tanesi

ayrilir. Bunlar asagida topluca verilmistir.

ya fosfat tuzlan haline getirilen katyonlar
¢oziinmilg halde ortamda kalan 5 ana gruba

Grup | Coktiirme yontemi Katyonlarin formiilii Olusgan ¢okeleklerin formiilii
Ag’ AgCl (beyaz)

1 Pb** PbCl, (beyaz)
0.IM  HCI ile | Hg?* Hg,CL, (beyaz)
kloriirleri goker TI* TICI (beyaz)

Hg™' HgS (siyah)
Cu** CuS (siyah)
Bi** Bi,S; (kahve-siyah)
Pb* IT A grubu | PbS (siyah)
2 | 0.3MHCIli ortamda | Cd* Cds (sa)
H,S ile siilfiirleri Amonyum polisiilfiirde
halinde ¢oker ¢Oziinmezler
As™, As™ As,S; (sar1)
Sb*, Sb** As,Ss (sarn)
Sn*, Sn** I B grubu | Sb,S, (turuncu-kirmuzi)
Sb,Ss (turuncu) ‘
Amonyum polisiilfiirde | SnS (eaiverengi)
o i o \ (san)
¢Oziiniirler SnS,
NH,CI'li ortamda AP? Al(OH) (beyaz)
seyreltik NHj; ile cr* Cr(OH)) (yesil)
hidroksitleri halinde | Fe** IIT A grubu | Fe(OH); (kahverengi)

3 ¢oker ,
Bazik ortamda Mn* MnS (ag1k pembe)
H,S ile siilfiirleri | Ni** ITLA grubu | NiS (siyah)
halinde ¢oker Co* B CoS (siyah)

Zn* ZnS (beyaz)
NH; ve NH,Cl lii Ba* BaCO; (beyaz)
ortamda (NH,)CO; | Sr** Sr CO; (beyaz)
ile karbonatlan Ca** Ca COs (beyaz)
halinde ¢éker. Mg?* MgCO;(NH,),CO,.4H,0 (beyaz)

4 derisik NH; I1 Ba** Ba3(POy), (beyaz)
ortamda (NH,),PO; | Sr** Sr3(PO4)» (beyaz) -
gozeltisi ile fosfatlan | Ca®* Cas(PO.), , (beyaz)
coker Mg* MgNH, PO,.6H,0 (beyaz)

5 Belirli ¢oktiiriicii yok | NH,*, Na*, K* |

Cizelge 1.Katyonlarn sistematik gruplandirma semas:
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1 2. Katyonlarin Sistematk Nitel Analizleri
1.2.1. L.Grup Katyonlarin Nitel Analizi

Bu grupta soguk seyreltik HCI li ortamda ¢oziinmeyen kloriirleri halinde goken Ag', Hg*" ve
Pb**katyonlan bulunur.

ilk islem Cozeltiden 1mL santrifitj tibiine alimr..Uzerine 3M HCI gézeltisinden 2-3 damla eklenir. lyice kangtirilir ve
santrifijlenir. Titbun dibinde beyaz kat1 ¢okelek toplamir.Cézelti bagka bir titbe aktanilir. Cozeltiye 1 damla HCI eklenir
.Cokelek olusursa tekrar santrifitjlenir.Cokelekler birlestirilir, ¢ozeltiler . Ve V. grup katyonlarim iermektedir.ve o
gruplan analizi igin bir tiipte toplamr.

Ag'+CI' <> AgClgy  beyaz
Pb?* +2Cl <> PbClyqy beyaz
Hg,*'+CI" <> Hg:Cl ¢y beyaz

AeCl, Hg,Cl, ve PbCl,, den olusan gokelek {izerine SmL kadar saf su konur. Sicak su banyosunda 4-5 dakika 1sitilip
hemen santrifiijlenir. Sicakta PbCl, nin ¢ozintrligd ok oldugundan gozeltiye geger .Cokelek ve gozelti hemen
birbirinden ayrilmahdir.. '

4 p]

COKELEK: AgCl, HgCly, vardir. Pb* nun iyice uzaklasmast igin COZELTI: gozelti PbCl, varsa gozelti soguyunca

¢Okelek sicak su ile birkag defa yikamr. Cokelege 0.5 mL 3 M | beyaz kristal halinde PbCl; ¢oker. Cokelek Uzerine

NHj eklenir. lyice kanigtirilir. Santriftijlenir. bir kag damla derigik stlfirik asit konur. Pb?* varsa

beyaz renkli PbSOy4 goker.

Hg:Clagy+ 2NH; < Hg(,) +HgNH;ClaytNH, " +CF
siyah  beyaz

Ag’ +2NH; ——>_Agz(NH3)2+

COKELEK: COZELTI: Ag(NHi)," olabilir. Bir
Siyah  ¢okelek  Hg | damla K7 konur. Santrifijlenir. Sar
varligim gosterir. ¢okelek Ag oldugunu gosterir.

AgNOs+KI->AgHKNO;
sarl

Tablo 1. 1.Grup Katyonlarinn analiz semasi
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1.2.2 I1.Grup Katyonlarn Nitel Analizi

Bu grupta bulunan katyonlar, 0.3 N HCI li ortamda H,S ile ¢6ziinmeyen renkli siilfiirler halinde
¢okerek aymlirlar.

Cu®+S*— CuS siyah
Cd* +8*—> CdS sar

2Bi** + 38 — Bi,S;  kahverengi
Pb* +S* - PbS sival

Apir metallerin gogu siilfiirleri halinde ¢okelirler Bu yiizden II.grup katyonlarla birlikte bazen 111.
Grup katyonlarinin ¢okmemesi igin S* derigiminin dikkatle ayarlanmasi gerekir. Asagida verilen
tablodaki ¢oziniirlitk garpmlanindan yararlanarak ¢oktiirmenin sartlan ayarlanmgtir.

: 1.2x10
CuS 8.5x107 Sb,S; 1.0x10™ CoS 7.0x107%
Bi,S; 0 1.6x107" SnS 1.8x10% NiS 1.4x10%
PbS 3.4x10%8 FeS 3.7x107"
CdSic.. - 3.6x10% MnS 1.4x107°

tablodaki bazi Ill.grup silfiirlerinin ¢oziiniirlik ¢arpimlant Il.grup silfiirlerinkine yakin
deperlerdedir. S* derisimi kuramsal olarak H,S (hidrojen siilfiir) gazin sudaki ayrsma
dengesinden hesaplanir. H,S zayif bir asit olup iki basamakl ayrisma tepkimesi vermektedir.

H' JHS]
H,S H +HS" K g s =) 1x]0®
[H,S]
[H"1[S*]
HS H+S§%* K g s == ] Sl 0
[HS']
Iki tepkime toplanirsa
[H I [S*]
H,S 2H' +S7* K,=— =1.1x10%
[HS ]

K.,=K, x K,; elde edilir.

H,S iin doygun sulu ¢ézeltisindeki derigimi 0.1 M dir. Bu deger yerine konulursa ¢oktiirmede
gereken S anyon derigimi asagidaki esitlikten ortamun asitliine bagli olarak hesaplanabilir

1.1x10%x 0.1
i S ——

[HT
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Bu eitlikten; ¢ozeltinin H' derisimi 0.3 molL" ye ayarlandiginda, S derigimi 1.2x10% olarak
hesaplanir. Bu deger sadece I.grup katyonlanni ¢oktiirecek bityiiklitktedir. IIl.grup katyonlari
¢ozeltide kalir. Analizde verilen 6rnek ¢ozeltiler oldukga seyreltiktir ve katyon derigimleri yaklagik
0.01 M veya daha azdir. Buna gére 6mek bir siilfiiriin ¢okebilmesi igin K¢ degeri yaklasik

[MZ+][52']qu«MS)
0.1 x“1.2x10%=1.2x10*

degerinden daha kiigiik olmalidir.

Ik iglem:] gruptan ayrilan ve bir titbe konan gozelti
dakika 1s1t1lir.0.5 mL saf su ve fazladan 2-3 damla ti

Cozelti ve gokelek ayrilir.
Cu®+ 8™~ Cus
Hg*"+S* - HgS

Cd* + S* - CdS
Pb* + S*— PbS

Bi*" + ST - Bi,S;

ye 5 damla tiyoasetamit gézeltisi eklenerek su banyosunda 5
yoasetamit gézeltisi eklenir.5 dakika daha sitilir. .Santrifiijlenir.

4 N

COKELEK :CuS, HgS, CdS. PbS, Bi;S; olabilir. IT A grubu 10 damla damitik su ile

yikanir. Yikama suyu atilir. Gokelek iizerine 10 damla 3M HNO; eklenir. Su banyosunda 3
dakika karigtirarak 1sitildiktan sonra santrifitjlenir. Aymi islemi tekrarlamir. Cézeltiler
birlegtirilerek bagka tiibe alinir..Cozelti tizerine gikan serbest kitkiirt cam cubuk yardinuyla

alr.
"4

p]

COZELTI: T-V. grup
katyonlan analizi igin
ayri  bir tiube almp
muhafaza edilir.

COKELEK: HgS veya
Hg(NOs)%2HgS olabilir. 3
damla der. HNO; ile 9 damla
der.HCI (kral suyu) eklenir

10 damla saf su ilave edilir. Su
banyosunda 2-3 dakika ¢6kelek
¢ozilnene dek  kaynatilir.
Sogutulur. Sonra 2-3 damla
SnCl; gozeltisi eklenir. Beyaz
(Hg:Clz) yada gri (Hg ve
Hg,Cl;) ¢okelek Hg* nm
varhigini gosterir

SnCl:+2Hg(NOs):—
SH(N03)4+Hg2C|2
beyaz

'Hg;Cl;+SnCl,—> 2Hg+SnCl,
gri-siyah

COZELTI : Cozeltinin rengi agtk mavi ise Cu®* bulunduguna isarettir Coezltiye
bazik oluncaya kadar NHj illave edilir. Renk NH; ilavesinde koyulasiyorsa bundan
emin olunabilir Bi(OH) 3 ve Pb(OH); goker. Santrifitjlenir.Cézelti ve ¢okelek aynlir

©

p]

COKELEK :Gokelege seyreltik (0.3 M
JNaOH eklenir Bi(OH); ¢6zilnmez Pb(OH),
¢oziinilr,

Cokelek  tizerine 10-12 damla yeni
hazirlanmig  potasyum  stannit  ¢ozeltisi
eklenir. Ani siyahlasma Bi*" nin varligim
gosterir.

2Bi(OH) 3+ 3Sn0,*—2Bi +3Sn0>+ 3H,0

siyah

ozelti kismina H,SO, ilave edilip 1sitilirsa
PbSO, ¢oker. Beyaz gokelek Pb** 1yonunun
varligin gésterir

Pb% + SO — PbSO;
beyaz

Cozelti rengi mavi ise Cu®* iyonu
var demektir. 1 damla gézeltiye 1
damla asetik asit ve 1 damla 0.05 M
K.Fe(CN)s eklenir. Kirmizi ¢okelek
Cu**y1 gésterir
2Cu** +[Fe(CN)s]* —Cu;Fe CN)s
kirmizi-kahve

Gozelti mavi ise IM KCN ¢ozeltisi
renk kayboluncaya dek 1-2 damla
fazlasi eklenir. Cu?* yoksa KCN
eklemeye gerek yoktur. 2-3 damla
tiyoasetamit ¢ozeltisi eklenip su
banyosunda 5 dakika 1sitilir. Olugan
sar1 ¢okelek<Cd®"yi gosterir
Cd*™+ 8* - CdS

san

" Tablo2 . 11.Grup Katyonlarnun sistematik analiz semas:
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1.2.3. II1.Grup katyonlarinin nitel analizi:
[ ve IL.grup katyonlarinin ¢oziinmeyen tuzlar verdikleri sartlarda ¢oziinen tuzlar veren
Fe™, Ti*, AP*,Cr*, Mn?",Zn®, Ni**,Cu™*
gibi katyonlara IIl.grup katyonlari denir. Bunlardan ilk d6rdii, amonyak- amonyum kloriir tampon

¢ozeltisinde hidroksitleri halinde, son dérdii de bu gozeltiye amonyum siilfiir veya tiyoasetamit
ilavesinde siilfiirleri halinde ¢okerler.

ILgrup katyon analizinde ilk ¢oktlirmeyle ayrilan ¢ozelti kaynatilir. 2-3 damla derisik nitrik asit eklenir..Bir siire
su banyosunda 1sitilir (demiri yikkseltgemek i¢in).Sogutulan gozeltiye nétral olana dek derigik amonyak (NH3)
konur. 0.2-0.3g katt amonyum klorir (NH(CI) ve tekrar derisik amonyak ilave edilir.Su banyosunda kangtirarak
80°C de 34 dakika 1sitilir, Santrifitjlenir. Cokelek ve ¢ozelti aynlir.

A" +3NH; +3H,0 = AI(OH)3qo +3NH,*

Fe** + 3NH;+3H,0 =~— Fe (OH)3qy +3NH,*

Cr'* +3NH; +3H,0 = Cr (OH)sq, +3NH,
© N

COKELEK: gokelegin iizerine 2 mL kadar 3M NaOH ve 1mL % 6 lik COZELTI: T B grubu bulunur
H20: konurKangtinhp su banyosunda 5-10 dakika isitilir ve
santrifiijlenir.Cokelek %1 lik amoyum nitrat ¢ozeltisiyle yikanr.
Yikseltgen ¢ézelti reaksiyonlar:

2Cr(OH)s +30,> = 2CrO¢ +40H +2H;0  ¢ozelti

(4 hY]

COKELEK: TiO;, Fe(OH); | COZELTI: CrO4*, AlOy" gbzelti IM nitrik asit ile asitlendirilir. Uzenne 2.3
cokelek seyreltik hidroklorik asit | damla %. 15k kursun asetat ve onun iizerine de 0.1 g kadar kati amonyum
(HC) te 1sitilarak  ¢ozilir. | asetat konur. Meydana gelen g8kelek santrifiijlenerek aynlir.

Cozelti iki kisma aynilir. Pb* + CrO4* - PbCrO,q,

Birinci kismin iizerine 3-4 sarl

damla 0.1 M amonyum © Y]

tiyosiyanat konur. Kirmizi renk

Fe** 11 gosterir. COKELEK: San gokelek | COZELTI: Cozltiden HaS gegirilip PbS

Fe”+SCN'—>Fe(SCN); Cr” katyonn varlifm | goktirilir.gozelti ayn tiibe alip
karmiz gosterir. 3M nitrik asitte | 1sitilir..Cozeltiye damla damla 0.1 M amonyak

Ikinci kisim gozeltiye demir g¢ozliir, 2-3 damla amil | ilave edilir. Beyaz ¢okelek AF*  katyonunu
varsa 2-3 damla derisik fosforik | alkol 2-3 damla da % 3 liik gosterir.  Suzgeg kdfididma konan g¢okelek
asit, onun iizerine de % 3 litk 2-3 H0; konur ve galkalamir. | iizerine 1-2 damla 0.1 M Co(NO3); konarak
damla H0; konur. Turuncu renk | Amilalkol fazimn maviye | kangtinlr.Yavasca 1sitilan  siizgeg kagidinda
meydana gelmesi ve amonyum boyanmasi cr*t in | gérimen mavi renk AI** oldugunu kamtlar.
Sloriir  ilavesinde kaybolmasi | varligim gosterir (thenard mavisi deneyi).

Ti* oldugunu gésterir. 2A1,05 +2Co(NO3);—> Co(AlO,), + 4NO, +0,

Tablo 3. III.grup katyonlarmn sistematik analiz semasi
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1.2.4. IV. Grup Katyonlarin Nitel Analizi

IV uincii grup katyonlart Ca*, Sr**, Ba*ve Mg® " iyonlanndan olusur, Bunlar aym zamanda
toprak alkali metal katyonlandir Bu katyonlar NH;-NHLCI lii ¢ozeltide yani bazik ortamda
amonyum karbonatla az ¢éziinen karbonatlan veya gifte karbonatlan halinde ¢okerler.

Bu katyonlan, karbonatlari halinde ¢oktiirme isi sadece €O,™ iyonlan kullanilarak yapilirsa
ortarmun bazlig1 artar ve Mg iyonlarinin Mg(OH), halinde ¢ékmesine neden olur. Cozeltiye NH,"
iyonlan ildve edilir. Bu yolla bazlifin artmasina engel olunarak uygun ¢okme pH aralig1 elde
edilir.

Tuz iyonlannm su ile verdikleri tepkimelere hidroliz tepkimeleri denir. Kuvvetli bir asit ile zayif
bir bazdan olusan asit katyonlu bir tuzun hidrolizinde H;0" (hidroksonyum) iyonu ile bu tuzu
olugturan zayif baz meydana gelir.

NH; +H,0 == NH;+H,0"

Kuvvetli bir baz ile zayif asitten olusan baz anyonlu bir tuzun hidrolizinden ise OH iyonu ile bu
tuzu olusturan zayif asit meydana gelir

COs* +H,0 == HCO, + OH'

Verilen CO5* ve NH," iyonlarinin hidroliz dengeleri ¢ozelti pH 1m etkiler. Yukardaki dengelerden
goriildiigi gibi COs* iyonlarmmn varbg: pH degerini arttiracak (daha bazik ¢ozelti); NH,"
lyonlarmm varhg azaltacaktir (daha asidik gozelti). Boylece IV. Grup katyonlarinm cokebilecegi
uygun pH araligma ulasihr.Cozeltinin pH degeri ~ 9 civarindadir. Bu ortamda Mg(OH), ¢ékmez

IV iincii grup katyonlan periyodik cetvelde aym grupta yeraldig1 i¢in, 6zellikleri birbirine benzer.
Bunlardan Ca®, Sr** ve Ba’ nin degisik anyonlarla meydana getirdikleri tuzlarin ¢dziiniirlik
carpimlan birbirine yakin oldugundan bu katyonian aynlmasmda ve tannmasinda tek bagma
yeterli olmaz. Bundan dolay1 sicakta ugucu olan kloriir tuzlart haline getirilir ve aleve verdikleri
ozgiin renklerle tammuirlar. Ca® ve Sr** nin aleve verdikleri renkler ¢ok benzer oldugundan bu
iyonlarm bilinen gozeltileri ile onceden denenerek renk tonunun farkedilmesi saglanabilir.
Kullamilan en yaygin yéntem baryumu, kromati; stronsiyumu, siilfat1 ve kalsiyumu , oksalati

halinde ayn ayn ¢oktiirmek ve daha sonra ¢okelekleri ¢bzerek alev deneyini uygulamaktir.

Alev deneyi, 151 enerjisiyle uyarnlan atomlarda elektronlarm uyrilmig halden temel hale dénerken
15ima yapmalar kuralina dayanir. Yaynlanan bu iginlamn enerjisi veya dalga boyu elektromagnetik
spekirumda goriniir bélgeye diisiiyorsa, bu elementlerin aley deneyi yapilabilir. Baz: katyonlarin
alev renkleri agagidaki listede verilmistir.

Element alevin rengi Dalga boyu A
Ca Tugla kirmizis1 | 6182-6203
Ba Parlak vyesil 5536, 5347, 5243, 5137
Sr Koyu kirmizi 6744, 6628
Na parlak san 5890, 5896
K soluk menekse 7665, 7699
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katyonlann sistematik analiz semasi asagida verilmistir.

IV ve V. grup katyonlarimi igeren cozelti artik beyaz dumanlar ¢ikmayincaya kadar buharlagtinlir. Amonyum
tuzlannin uzaklagtinlmasi igin kalintiya su ve 6M HCI konup 1sitilir. 6M NH; ile bazik yapilir.2 mL etilalkol ve 3
M amonyum karbonat eklenerek, ¢0kmenin tamamlanmas; i¢in beklenir.

Ba™+CO> =" BaCOy,
SI*+CO> = SrCOy
Ca™+CO> = CaCOy
Mg**+ COs* +2NH{* +2H,0 = MgCO;(NH4),CO; 4H,0y

Cokelek santrifiijlenerek aynilir.
4 |

COKELEK: 1-2 mL CH 3COOH (asetik asit) ile asidik ¢6zelti yapilir.1 mL 3 M | V.grup katyonlan i¢in
NH,CH;COO (amoyum asetat) ¢ozeltisi ve onu takiben ¢6zeltinin rengi san | saklanir.

oluncaya kadar Na,CrO, ¢ozeltisi ilave edilir. Meydana gelen san ¢okelek
santrifiijlenerek aynlir.

Ba®™ + Cro,r = BaCrOy,
sari
© N

COKELEK:  Uzerine COZELTI: Cozeltiye dnce 0.3 g kat1 NH,CI , bazik oluncaya kadar 6 M NH; ve sonra 3
Derisik HCI konarak | M NH,CO:; ilave edilir.Cokelek santrifitjlenerek ayrilur.
¢ozli ldr. Platin tel bu SI*+ COs* = SrCO; g

cozeltiye daldinldiktan -

sonra  bek  alevine | Ca’®* +CO* =— CaCO; ®

tutulur parlak yesil ol N

renk Ba® nin varligim | COKELEK: Yanyaniya  sulandinlmis  asetik  asitte | COZELTT- Mg
gosterir. (CH3COOH) ¢ozulir. IM (NH 2SO0, ile ¢oktiirme yapilir. | igeren cozelti

Cokelek aynlir. CH;COOH ile
2+ . = asitlendirilir. Etil alkol ve
i Sr5040 bazik oluncaya kadar 6 Af
@ N NH; ilave edilir. Damla
damla 0. IM NaHPO,
COKELEK:  Derisik | COZELTE. 0.3M (NH:C:0, | eklenir .Altigen yaprak
HCL de gozulir. Platin | ildve edilip 60-70°C ye isitilir. | lar  halinde kristal

telle  alev  deneyi | Beyaz gokelek aynlir. seklinde ¢okelek Mg?
yapiir. Koyu kirmizi oldugunu gésterir.

renk  Sr** varlifim Ca™+ C,0,7 == CaC,0,

goste rir.

¢okelek Der.HCl de ¢ozilir.
Platin telle alev deneyi yapilir.
Tugla kimuzisi  renk Ca?
oldugunu gésterir.

Tablo 4.. IV. Grup katyonlarinin sistematik analiz semasi
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1.2.5. V.Grup Katyonlarinin Nitel analizi

Bu grupta, Na”, K" ve NH," bulunur. ilk dért grup katyonlarin ¢6ktigii ortamlarda cokmezler
ve ortak ¢oktiriiciileri yoktur.Sodyum ve potasyumun 6zellikle kloriirleri ugucu oldugundan alev
deneyi ile taninmalan miimkiindiir.Na" aleve san renk, K 7 ise soluk viyole (agik menekse) renk
verir

NH," katyonu, gruplann analizi yapilmadan &nce orijinal ek iizerinde aranmalidir. Sodyum ve
potasyum iyonlan aym ¢ozeltide bulundugunda, sodyum,; ¢inko uranil asetat ile, potasyum; kobalt
IIT sodyum hekzanitrit ile ¢oktiiriilebilir

IV.grup katyonlarin analizinden ayrilan ¢ozelti 1-2 mL kalincaya kadar buharlagtirihr.

SODYUM:

a)Bir saat camina aliman 1-2 damla ¢6zelti tizerine 1-2 damla derigik hidroklorik asit konup alev deneyi yapilir.
Devaml: sar renk Na* oldugunu gosterir.

b)0.5 mL ntimune izerine 0.5 mL etil alkol ilave edilir. Bir ¢okelek meydana gelirse ¢ozelti aynilip iizerine 8-10
damla 0.25 M cinko uranil asetat ilavve edilir.10 dakika kadar kanstinlir. San bir ¢okelegin meydana gelmesi
Na* bulundugunu gosterir.

Na® +Zn* + 300, +9 CH;COO" =— NaZn(UOy); (CH3COO0)s gy
sari

POTASYUM:

a)Cozeltiden 1-2 damla alip tizerine 1-2 damla derisik HCI konur ve alev deneyi yapilir. Aleve kobalt camiyla
bakildiginda menekse renk gézlenirse K var demektir.

b)2-3 damla ¢bzeltiye 3-4 damla 0.1 M sodyum tetrafenil bor veya 3-4 damla 0.2M kobalt I11 sodyum hekzanitrit
konur. Birinciyle beyaz, ikinciyle sar1 bir gokelek meydana gelir.se K* iyonunun varlifim gésterir,

K'+Na[B(CHs)] ~ Na[B(CcHs)i] u
2K" + Na* + CoNO;)* =— NaK;Co(NO»)s g

AMONYUM:

Nilmune ilk alindiginda birkag damla veya bir spatiil ucu kadar kati madde tizerine 3M NaOH (sodyum hidroksit)
ildve edilip 1sitihr.Meydana gelen gazin amonyak kokusu ile veya Uzerine tutulan turnusol kagidim maviye
gevirmesiyle NH," iyonunun varligi anlasilir. Ayrica bu gaz HCI ile duman meydana getirir. Gaz 0.1 M HCI te
¢ozillip sodyum tetrafenil bor ilave edilirse beyaz bir ¢okelek olugur.

NH,'+OH ~— NH; g+ H;0
NH,"+ Na[B(CeHs)i] — NH, [B(CsHs)i] g

Alev deneyleri bazen birbirine benzer renk verdiklerinde yamltict olabilir. Bu yizden kimyasal tepkimelerle de
kanmitlama yoluna gidilir.

TabloV. grup katyonlarin nitel analiz semasi.
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2. DENEL KISIM
2.1 Katyonlarin Gruplara Ayrilmasi

I.-V. grup katyonlan igeren ¢ozelti santrifijj tiipiine aliur. Uzerine 3M HCI konur olusan ¢okelek
santrifiijlenerek aynlir. Cozeltide iglem tekrarlanir. Cokelek ve gozeltiler ayrilir

Cékelek : Lgrup katyon kloriirleri; AgCl, PbCl,, Hg,Cl,

Cozelti: I1.-V. grup katyonlanm igerir. Cozeltide HCI vardir. Asitli ¢ozeltiye 5 damla tiyoasetamit
¢ozeltisi konarak 5 dakika 1sitilir.0.5 mL saf su ve fazladan tiyoasetamit ¢ozeltisi eklenir.5 dakika
daha 1sitihir. Santrifiijlenir. Cokelek ve ¢ozelti aynlir.

Cdokelek : II. Grup katyon siilfiirleri;HgS,CdS, CuS, PbS, BiS

Cozelti : I1.-V. grup katyonlarnm igerir.Cézelti kaynatilir.2-3 damla 5M HNO:; ildve edilir.5-10
dakika su banyosunda 1sitilir. Nétral oluncaya kadar derisik amonyak eklenir. 0.2-0.3 g kat1
_amonyum kloriir, ardindan tekrar amonyak konur. Su banyosunda kanistirilarak 80° de 1sitilir.
Santrifiijlenir. Cokelek ve ¢ozelti ayrilir.

Cokelek: III. grup katyonlarimn hidroksitleri ¢oker. Al(OH);, TI(OH),, Fe(OH);,Cr(OH);

Caozelti: IV.-V. grup katyonlan igerir. Eger varsa IIl B grubu katyonlan bulunabilir. Bunlar,
cozeltiye H,S li su veya tiyoasetamit konarak ayrnca ¢oktiiriliip ayrilmahdir.(bu deneyde 111 B
grubu kullamlmayacaktir.) IV ve V. grup katyonlan igeren ¢ozelti buharlagtinlir Kalintrya saf su
ve 6 M HCI konup 1sitihir.6 M NHj ile bazik yapilir.2 mL etilalkol ve 3 M amonyum karbonat
ilave edilir. Cokmenin tamamlanmast igin beklenir. Cékelek ve gozelti ayrilir.

Cokelek:: IV. Grup katyonlanmn karbonat tuzlan ¢oker. Ba(COs), Sr(C0y),, Ca(COs),,
Mg(COs),

Cozelti : V. grup katyonlan ¢ozeltide kalir. Belli bir.¢oktiiriiciileri yoktur. Ayn ayn bilesikler
halinde ¢oktiiriilerek taninabilirler.
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2.2 I.grup katyonlarin aranmasi:

Bilinen ornek ¢ozelti

1 agama: Verilen niimune ¢ézeltisine 3M HCI ¢ékme tamamlanincaya kadar eklenir.Cékelek ve

_¢ozelti aynlir.

2. asama:Beyaz ¢okelek iizerine SmL saf su konur. Kaynar su banyosunda 5 dakika 1sitilir.
Cokelek ve ¢ozelti hemen aynlir. PbCl, sicak suda ¢oziiniip ¢ozeltiye geger. Cokelek tiipte
bekletilir, ¢ozelti sogutulursa goken PbCl, kursun oldugunu gésterir. Sulu kisim atilir. Cokelege

der H,SO4konup isitilir. Kursun varsa PbSO, ¢oker.

3.asama: 2. Asamada elde edilen ilk ¢okelek sicak su ile yikanir. Uzerine Der.NH; ¢ozeltisi
konarak iyice karistirilir. Meydana gelen gri siyah cokelek Hg® y1 gésterir.
Cozeltide Ag’ kalir. Buna 1 damla K1 konur.olusan san ¢okelek Ag” oldupunu gésterir.

Bilinmeyen niimune ¢ozeltisinde islemler tekrarlamir ve sonuglar asagidaki gibi ¢izelge
hazirlanarak degerlendirilir.

Madde Reaktif ve islem Gozlem Sonug
Bilinen 6rnekte
1. asama : 3 M HCI Beyaz ¢okelek Lgrup katyonlar
2. asama l.¢okelek | sicak su, 1sitma kismen ¢6ziinme Pb** olabilir
2.¢bzelti | sofuyunca g¢oker, H,SO, , 1s1 beyaz ¢okelek Pb** var
3.asama 2. ¢okelek | 3 M NH; siyahlagma,cokelek | Hg,*
¢ozelti | 1 damla KI san ¢okelek Ag’

Bilinmeyen érnekte
1. asama :

2. asama 1 ¢okelek

2. ¢ozelti

3.asama 2. ¢okelek

cozelti
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2.3 Il.grup katyonlarimn Aranmasi:

Bilinen ornek:

Il.grup katyonlan igeren ¢ozelti 0.3 molar asitli olacak sekilde HCl konur. Asitli ¢ozeltiye 5
damla tiyoasetamit ¢ozeltisi ildve edilerek su banyosunda 5 dakika isitilir. II grup katyonlar
siilfiirleri halinde ¢oktiiriiliir

Cokelek tizerine 10 damla 3 M HNO; eklenir. Su banyosunda 5 dakika 1sitilir. Cozeltl ve ¢Okelek

aynlir.

Cokelek

10 damla saf su (3 damla HNOs, 9 damla HCI) ilave edilerek ¢oziinme saglanir. Bu
gozeltiye SnCl, gozeltisi eklenir. Hg ve Hg,Cl, olusumu nedeniyle beyaz veya gri
¢okelegin gozlenmesi Hg™* iyonunun varligim gosterir.

Cozelti

a)Cozelti agik mavi renkli ise Cu**olma olasilig1 vardir. Bazik ¢ozelti oluncaya kadar
NH; konur. Renk koyu mavi olursa bakir iyonu var demektir. Varsa Bi(OH); ve
Pb(OH), ¢oker. Cokelek ve ¢ozelti aynlir. .

b)Cokelek iizerine 5 mg NaOH konursa Pb(OH), ¢6ziiniir. Cozelti ayrilir. Cokelege
10-12 damla potasyum stannit gézeltisi konur.Ani siyahlasma Bi’* iyonunun varligin
gosterir.

¢)Cozelti iizerine, 6nceki adimlarda mavi renk gézlenmigse, 1 damla asetik asit ve 1
damla 0.5 M K Fe(CN)seklenir. Kirmuzi ¢okelek Cu®* iyonunun varligmni kanitlar.
Cozelti kismma H,S 1i su veya tiyoasetamit ildve edilip 1sitildifi zaman agik san
¢okelek olusumu Cd*" iyonunun varhigim gosterir.

Bilinmeyen 6rnekte iglemler tekrarlanir. Sonuglar asagidaki ¢izelgede degerlendirilir.

Madde | Reaktif | gozlem | Sonuc
Bilinen drnek 0.3 MHCl
Tiyoasetarnit Siilfiirler géker
3 M HNO; Hg S goker
HgS ¢okelek varsa HNOs5:HCI (1:3 oraninda) ¢ozilnme
SnCl, gri ¢okelek Hg*
Cozelti a) 5 M NH; koyu mavi renk Cu®*
beyaz cokelek
'b) beyaz gokelek 5 M NaOH beyaz ¢okelek
K328n0; (potasyum stannit) Ani siyahlagma Bi**
H,S04 beyaz cokelek Pb**
c)eozelti CH3COOH
KFe(CN)s kirmizi gokelek Ccu?
H,S veya tiyoasetamit san ¢okelek cd”
Bilinmeyen drnek 0.3 MHCI
Tiyoasetamit
3 M HNOs
HegS ¢okelek varsa HNO3:HCI (1:3 oraninda)
SnCl,
Cozelti a) 5 M NH;
b) beyaz ¢okelek 5 M NaOH
K2SnO; (potasyum stannit)
H,S0,
c)ozelti CH;COOH
K4Fe(CN)s
H,S veya tiyoasetamit
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2.4 III. Grup Katyonlarinin Aranmasi

Bilinen 6mek

verilen ¢ozeltiye 2 mL 3 M NaOH ve 1 mL %6 lik H,0, ikonur. Su banyosunda 5-10 dakika
isitilir. Santrifiijlenir Cokelek ve ¢ozelti aynlir.

Cozelti  Bu ¢ozelti iizerine 2-3 damla 1M HNO;, 2-3 damla %15 lik kursun asetat ve 0.5g kati
amonyum asetat konur Béylece ¢6zelti pH 1 5-6 civaninda tutulur. San ¢okelek Cr**
lyonunun varligini gésterir.

Cokelek 0.3 M HCI de 1sitilarak ¢oziiiiir.¢6zelti iki ayn tiibe konur

1.tiip: 3-4 damla 0.1 M amonyum tiyosiyanat kour.Kirmizi renk Fe?* iyonunu
gosterir.
2 tiip: ¢ozeltide demir varsa 2-3.damla 5 M fosforik asit , onun iizerine %3 litk
H,0, konur Turuncu renk Ti*"iyonunu gésterir.

Bilnmeyen 6rnek iizernde aymi iglemler yapilir sonuglar asagidaki gizelgede degerlendirilir.

Madde

l Reaktif

| gozlem

l Sonug¢

Bilinen drnek

verilen ¢ozelti

3 M NaOH %6 lik H,0, ¢ozelti

sar1 renkli ¢ozelti

Cr*>Cr® (san)

ve ¢okelek ayrlir ve ¢okelek yiikseltgenme
gozelti 1 M HNO; sar gokelek Cr*
%15 lik Pb(CH3CO0), )
¢okelek 0.3 M HCI ¢ozelti
‘ 1.tip0.1 M amonyum tiyosiyanat | kirmiz renk Fe**
2.tip H;PO, %3 lik H,0, turuncu renk Ti*

Bilinmeyen 6rnek

verilen ¢ozelti

3 M NaOH %6 lik H,0, ¢ozelti ve
¢okelek ayrilir

Cozelti 1 M HNO;
%15 lik Pb(CH;C0OO),
cokelek 0.3 M HCI

1.tiip0.1 M amonyum tiyosiyanat
2tup H3PO4, %?3 litk H202
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2.5 IV.Grup Katyonlarin Aranmasi

Bilinen érnek

3-4 damla CH3COOH ile asitlendirilir Iml 3 M NH,CH;COO ilave edilir. Cozeltinin rengi sari
oluncaya kadar Na,CrO, konur.Meydana gelen sar1 ¢ékelek ayrilir.

Cokelek 1 Derisik HCI konarak ¢oziiliir. Alev deneyi yapilir.Yesil renk Ba*'varligin
gsterir.
Cozelti 1 0.3g kat1 NH,Cl, bazik oluncaya kadar 6 M NH; en son 0.3 M NH,CO;
ilave edilir. Cokelek ve ¢ozelti aynlir. Cokelekte StCO; ve CaCOj3 bulunur.
Cokelek 2 SrCO; ve CaCOj; gokelek iizerine yartyariya sulandinlmus asetik asit ilave
edilir.1 M (NH),SO, ile ¢oktiirme yapilir. SrSO, ¢oker Cozelti ayn tiibe
alnur. ; ,
SrSO,¢okelek 3  SrSO, gokelegi iizerine Derigik HCI konarak ¢oziiliir. Alev deneyi yapilir.
Koyu kirmizi renk Sr** iyonunun varhgmi gésterir
cozelti 3. Cozeltiye 0.3 M NH,C,0, konarak kalsiyum oksalat1 halinde ¢oktiiriiliir.
CaC,0, Cokelek derisik HCI de ¢oziilerek alev deneyi yapilir. Tugla kirmizisi renk
cokelek 4 Ca®' iyonunun varhiini gdsterir.
Islemler bilinmeyen 6mek iizerinde tekrarlamr. Sonuglar agagida verilen 6mek tablodaki gibi
degerlendirilir.
Madde Reaktif gozlem Sonug
Bilinen 6rnek CH;COOH
NH,CH;COO
Na,CrO4 San ¢okelek BaCrO,
cokelek 1 Der. HCI, alev deneyi Yesil renk Ba®
¢ozelti 1 NH,4Cl1 SrCO; ve CaCO; ten
NH; olusan ¢okelek
NH,COs
¢okelek 2 sulandinlmug CH;COOH SrSO, ¢okelek
(NH)4S04
SrSO, ¢okelek 3 Der. HCI, alev deneyi Koyu kirmizi renk Sr*
Cozelti 3 NH,C,04 Ca C,0,
Ca C,04cokelek 4 | Der. HCI, alev deneyi Tugla kirmuzis: renk Ca*
Bilinen 6rnek CH;COOH
NH,CH5COO
Na,CrO4
cokelek 1 Der. HCI, alev deneyi
¢ozelti 1 NH,C1
NH;
NH,CO;
¢Okelek 2 sulandinlmig CH;COOH
(NH)4S04
SrSO, gokelek 3 Der. HCI, alev deneyi
Cozelti 3 NH,C,0,
Ca C,04¢0kelek 4 | Der. HCI, alev deneyi
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2.6. V.grup katyonlarin aranmasi

Bilinen Ornek

Verilen 6rnek ¢ozelti 3 ayn tiibe konur

1 tiip 1-2 damla ¢ozelti iizerine Derigik HCI konur Alev deneyi yapilir. Devamli san renk
Na" Katyonunun varligimi gésterir.

2. tiip 1-2 damla ¢6zelti iizerine Derisik HCI konur. Alev deneyi yapilir. Soluk menekse
renk (viyole) K" iyonunun varligin belirtir.

3. tiip ¢ozelti lizerine 3 M NaOH konduktan sonra wisitthr. Tiip tizerine kirmizi turnusol

kagidi tutuldugunda renk maviye dénerse NH," katyonunun var oldugu anlagilir.
Tip HCI ¢ézeltisine yaklagtinldiginda beyaz duman gozlenmesi bagka bir kanittir.,

Bilinmeyen 6rnek igin iglemler tekrarlanarak tcizelge halinde diizenlenir. Bilinen 6rneklerle
¢aligma, tayinlerde gozlemlere asina olunmasin saglar.

Madde Reaktif Gozlem Sonuc

Bilinen 6rnek li¢ ayn tiibe konur

1. tiip Derisik HCL.Alev deneyi Siirekli san renk Na'

2.tiip Derisik HC1 Alev deneyi Soluk menekse renk K

3.tiip NaOH Kirmizi turnusolun NH,*
mavi renge dénmesi

Bilinmeyen 6rek ii¢ ayn tiibe konur.

1. tiip Derisik HCL.Alev deneyi

2.tiip Derisik HCI Alev deneyi

3.tiip NaOH
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