





































































































































































































































































































































































































































































































BOLUM IIL.

' NADIiR ELEMENTLER

II.1. NADIR ELEMENTLERIN REAKSIYONLARI VE SISTEMATIK ANALizi

Giris

Tungsten, molibden, titan, uranyum ve berilyum
gibi "nadir elementler” olarak bilinen clementler
endiistride onemli kullamm bulan elementlerdir. Nadir
elementler tabiri dier elementlere oranla daha az rast-
lanmalar ve simirh miktarda bulunmalarindan kaynak-
lanmigtir. Ancak bazi durumlarda bu bir hatadir zira
bu elementlerden bir kismu her yil biiyiik miktarlarda
kullanilmaktadir. Giin gegtikge kullanim alanlari
genigleyen bu tiir elementlere birkag 6rnck verecek
olursak: molibden, tungsten, titan ve berilyum ¢elik
endiistrisinde, tungsten lambalarda, titan ve uranyum
boya endiistrisinde yaygin olarak kullaniimaktadir.

T

Nadir clement tabiri bu f6yde rutin kalitatif analizlerde
nadiren rastlanan clementler anlammda kullamimigtir,
Bu kisim giris mahiyetindedir ve nadir elementler
miimkiin oldugu durumlarda bu f6yde ayrilmig olan
gruplara sokulacak ve kisa olarak ayirma metodlan ve-
rilecekdtir,

Talyum ve tungsten Grup I; molibden, alun, pla-
tin, sclenyum, tellur ve vanadyum Grup II; ve beril-
yum, titan, uranyum, toryum ve scryum Grup III
icine dahil edilirler. Vanadyum varh@ mavi renginden
ve asid ¢ozeltisi igcinde HpS ile ¢okelek
olugsmayigindan anlagilir, Siilfiir olarak izole edilmesi
Grup III (Cinko grubu) deki ammonyum siilfiirc asid_
ilavesi ile olur.
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II1.2. TALYUM, TIL

Talyum iki oksid olugturur: TlpO ve TlpO3. TI(I)
-tallos ve TI(IID)-Tatlik tuzlandir. T1(T) tuzlan daha ka-
rarlidir ve bu yiizden analitik agidan daha ilgi cekicidir.
TI(IIT) tuzlart daha kararsiz olup ¢dzelti iginde kolayca
hidroliz olurlar. TI(IIT) siilfat veya nitrat ¢ozeltileri
kaynatildiginda TI(OH)3 ¢oker. TI(I) tuzlar: potasyum

permanganat, potasyum ferrisiyaniir, kursun dioksid,
bromiir, kloriir veya altin suyu ile TI(IIT) tuzlarina ok-
side olurlar ama derigik nitrat asidle okside olmazlar.
TI(IIT) bilegikleri kolayca kalay kloriir, siilfit asidi,
ferro tuzlan veya hidroksilamin ile TI(I) bilegiklerine
rediiklenirler. '

III.2.A. TI1*, Tallos Iyonu

10 mg/ml TlNO3, Talyum Nitrat, veya leSO4,

Talyum Siilfat, cozeltisi kullamn.

lidir.

DIKKAT: Biitiin talyum bilegikleri ¢ok zehir-

A.Coktiirme ve Ayirma Reaksiyonlar:

1. TI* iyonu ile seyreltik HCIl reaksiyo-
nu: Beyaz TI(T) kloriir olugur. Oda sicaklifinda ¢ok az
¢Oziiniirdiir ama sicak suda fazla bir ¢oziiniirliik
gosterir (Kursun kloriirle kargilagtirin).

\ I + I 2 TICH

2. TI* iyonu ile KI reaksiyonu: Sar1 TII
¢okelegi suda ¢oziinmez Soguk sodyum tiyosiilfat
¢ozeltisinde de ¢bziinmez.

Tl iin Na3S203 icinde c¢oziinir olmayis
PbIy iin ise ¢oziniir olmast Talyum'un
karisimdan ayrilma yéntemini verir.

THF+1- 2 Tl

Nokta Testi: Siyahlandirilmig bir cam saatine 1
damla belli belirsiz asidlendirilmis test ¢dzeltisinden
koyun. 1 damla %10 luk KI ¢ozeltisi damlatin.
Olugan ¢ozeltinin dstiine 1 veya 2 damla sodyum

tiyosiilfat damlaun sari ¢okelek olustufunu
goreccksiniz.

KI civayi potasyum civa iyodiir olarak KoHgl4,

" uzaklagtirirken, sodyum tiyosiilfat kurgun ve giimiigle

¢Oziiniir tiyosiilfat kompleksi olugturur.

3. TI* iyonu ile potasyum kromat reak-
siyonu: Kromat ilavesiyle sar ¢okelek olugur.

2TI* + CrO] &2 TCrog 4

Talyum (I) kromatin soguk seyreltik HNO3 ve

H)S04 iginde ¢oziiniir olmadigin1 gosterin.
4. TI* iyonu ile H2S reaksiyonu: Seyrel-

 tik mineral asidi varhginda ¢okelek olusmaz. Notral
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veya asetik asid ile asidlendirilmig bmck_te ise siyah
TlyS ¢kelegi kismen ¢oker.

2TIT + HypS 22 ThpS + 2H*

5. TI* iyonu ile ammonyum siilfiir reak-

~siyonu: Siyah TIpS ¢okelegi olugur. Cokelek mi-

neral asidlerinde ¢oziiniir. Hava ile temas sonucu
T1,S, TI2804 a okside olur.

TICl iin az da olsa ¢6ziiniir olmas: bir miktar tal-
yumun Grup III (Cinko grubu) katyonlariyla
¢okmesine neden olur, Ancak genelde Grup II iyon-
lartyla ¢oker. ,

6. TI* iyonu ile kobaltnitrit reaksiyonu:
Agik kirmizt TI3Co(NO»)g ¢okelegi olusur.
3 TI* + CoNO) g~ &2 TlzCo(NOo)gd

7. TI* iyonu ile kloroplatinli asid
cozeltisi reaksiyonu:Acik san talyum kloroplati-
nat TlyPtClg, ¢oker. Suda hemen hemen hig ¢6ziiniir
degildir (0.06 g/l 15°C).

8. TI* iyonu ile potasyum ferrisiyanir
reaksiyonu: Kahverengi talyum hidroksid TI(OH)3
veya alkalin ¢ozeltilerden TlpO3.xH20 ¢okelegi
olusur. Benzer sonug sodyum hipoklorit veya hipob-
romit ¢ozeltisiyle veya alkalin ortamda hidrojen per-
oksid ile dc elde edilir.

TS0y + 4 K315e(CN)6 +6KOH & Tl)03 +
4 K4Fe(CN)g +K2504 +3Hy0

9. TI* iyonu ile ammonyum tiyosiyanat
reaksiyonu: Sicak suda ¢oziiniirlesen beyaz talyum
tiyosiyanat ¢okelegi olusur.

TI* + NH,SCN &2 TISCN{ + NH,




-

II1.2.B. TI***, Tallik iyonu

10 mg/ml TICI3, Talyum Klorir, (derigik HCl icinde

Tl,03 veya THOH)3 cozinerek hazirlamir) cozeltisi

kullanmn

A.C(’iktﬁrme ve Ayirma Reaksiyonlan

1. TI*** iyonu ile NaOH veya NH40 H
reaksiyonu: Kahverengi TI(OH)3 ¢okelegi verir.
Reaktif fazlasiyla ¢dziinmez ama HCl iginde kolayca
¢Oziiniir. ‘ : :

T + 3 0H 2 TIOH3!

2. Tttt iyonu ile HCIl reaksiyonu:
Cokelek alusmaz (TU(I) tuzlarinda farkhi olarak)

3. TI*** iyonu ile KCrOy4 reaksiyonu:
Cokelek otusmaz (TU(I) tuzlarindan farkli olarak)

4. TI*** jyonu ile potasyum iyodiir re-
aksiyonu: Kahverengi-siyah ¢okelek muhtemelen
TII ve iyot karigimi.

5. TI*** iyonu ile H3S reaksiyonu:
Siilfir ¢okmesiyle birlikte TI(I) e rediiklenir, Asid

‘notralize edilirse TlyS goker. -

Kuru Test: Biitiin talyum tuzlari Bunsen ale-
vinde koyu yesil renk verirler. Bu en iyi spektroskopi

" ile tanimlanir ve baryumdan aynilir.

Ayirma: Bu element Grup I den TICI olarak
¢oktiiriilcbilir ve AgCl ile HgoCly den kaynar su ban-
yosunda ¢Oziniirlestirilerek ayrilir. Aym sekilde
¢oziiniirlesen PbCly den ise seyreltik HypSO4 ile
aynhr. Bundan sonra Talyum, KI ¢ozeltisi ilavesiyle
TII olarak ¢oktiiriiliir. Kursundan iyodiir olarak
¢oktiiriilerck ve NapS203 ¢ozeltisiyle muamele edile-
rek ayrnlabilir zira NapS203 iginde sadece PbIp
¢oziiniirdiir. Kullanilan konformasyon testi sodyum
kobaltnitrit ile olan reaksiyon ve alev testidir.

Grup I katyonlarida TICl olarak ¢kmeyen talyum
sonugta Grup III katyonlan ¢okeleginde bulunur. Tal-
yumu buradan ayirmak igin en iyi yol Grup III
cokelegini seyrcltik nitrik asidde ¢6zmek, kaynatarak
H»>S uzaklastinldiktan sonra birkag damla siilfit asidi

~ damlatmak ve SO7 fazlasim atmak igin kaynatmak ve

¢ozeltiyi sodyum karbonat fazlasiyla muamele ederek

- kobalt, nikel, mangan ve ginkoyu ¢oktiirmektir. Tal-

yum ¢dz¢ltide TI(T) karbonat olarak kalir ve ammon-
yum siilfiir ilavesiyle Tl»S olarak g¢oktiiriilerek
ayrilr. ‘
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IIL.3 TUNGSTEN, W : Tungsten kararh ol-
mayan tungsten dioksidin, WO2, yam sira kararh san
asidik tungsten trioksid, WO3 bilesigini de olugturur.
W03 suda ve seyreltik asidlerde hemen hemen
¢oziinmez ancak kostik alkali ‘¢ozeltilerinde en iyi
coziinmiis tungsatlar1 olugtururlar. Tungstatiar en

onemli bilesikleridir. Fosforik, borik- ve silikik asid-
lerle tungstatlar komplcks olusturur ve dolayisiyla -
tungstik asil bu bilegiklerden HCI asid ile
¢Oktiriilemez. Kompleksler genelde derisik siilfiirik
asid ile kaynatllarak pargalamr ve tungstik asid serbest

kalir,

IL3. WO/ , Tungstat Iyonu

cozeltisi

10 mg/ml NayW04.2H20, Sodyum Tungstat,

kullanin

A.Coktirme ve Aylrma' Reaksiyonlari

1. WO iyonu ile HC] asid reaksiyonu:
Sogukta beyaz hidratlanmig tungstik asid,
HyWO4.HyO ¢okelegi olugur, Kaynauldifinda san
tungstik asid ¢okelegi olugr.

Seyreltik nitrik ve silfiirik asidlerle -ama fosforik
asidle degil-de benzer sonug almir. Tartaratlar, sitratlar
ve okzalatlar tungstik asid ¢ékmesini engeller.

Cokelek seyreltik ammonyak ¢ozeltilerinde
¢Oziniir. Ammonyak ¢ozeltisindeki bu
coziindrligi SiO32.xH»20 dan ayrilma
yonetemini verzr

2. WOy iyonu lle fosforik asid reak-
siyonu: Beyaz fosfotungstik asid
H3PO4W 12034.5H20 ¢okelegi olusur. Reaktif faz-
last iginde ¢okelek ¢Oziiniirlesir.

3. WO°4 iyonu ile H2S reaksnyonu asi-
dik ortamda gokelek olusmaz

4. WOy iyonu ile ammonyum silfir
reaksiyonu: Cokelek olugmaz. Ancak, ¢bzelti son-
radan seyreltik HCl ile asidlendirilecek olursa, kahve-
renkli tungsten trisiilfiir, WS3, gokelegi olusur.
Cokelek ammonyum siilfiir fazlasinda ¢6ziinerck tiyo-
tungstat, (NH4)o WS4 , olusturur.

5. Cinko ve HCI ile WO, iyonu reak-
siyonu: Sayet tungstat ¢ozeltisine HCI asid ile mua-
mele edildikien sonra az bir miktar ¢inko ilave edi-
lirse, mavi renk veya ¢okelek olusur. Bu muhtemelcn
W;0s5 veya WCls ten kaynaklanr.

6. WO"{ iyonu ile Kalay kloriir reak-
siyonu: San g¢okelek olugur. Derigik HCI ile
1sttilirsa mav1 renge doniigiir.

Nokta Test teknigi: 1-2 damla test gbnlumm 3-5

damla SnClp reaktifi ile filtre kagidy {izerinde -
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kangurin, Mavi ¢okelek veya renklenme olur.Bu
muhtemelen tungsten oksidden, W2O5 kaynaklanir.

‘Molibden de benzer reaksiyon verir. Ancak gayet
tiyosiyanat = ilave edilirse kirmuzi  kompleks
Mo(SCN) g~ iyonu olugur ve derigik HCI ilavesiyle
bu kirmizi renk yok olurken tungsten'den kaynaklanan
mavi renk kalir.

Molibden varliginda nokta testi
asagidaki gibi yapilir: Filire kagidina bir damla
derigik HCl damlatilir ve bu noktamn iizerine 1 damia
test ¢Ozeltisi damlatilir. Tungstat sar1 bir leke
olusturur. Lekeye 1 damla %10 luk potasyum tiyo-
siyanat ¢ozeltisi ve 1 damla SnClp (Derigik HC1
i¢inde %25 lik SnClp) damlatlir. Odusan Mo(SCN)'6"
iyonu kirmizi bir nokta olugturur. Bu noktaya 1 dam-
la derigsik HCl damlatinlir. Kirmizi rengin yok
oldugunu ve sadece W20O4(7) tan kaynaklanan mavi
rengin kaldig gozlenir. .

7. WO, iyonu ile FeSO4 reaksiyonu:
Kahverengi ¢okelek olusur. Seyreltik HCl ilavesi ile
beyaza doniigen ¢okelek isitildiginda sani renk alir
(molzbdallardan farkli olarak) '

8. WO 4 iyonu ile gumug nitrat reak-
siyonu: Agik san giimiig tungstat ¢okelegi olusur.
Cokelck ammonyak ¢ozeltisinde ¢oziiniir. Nitrit asid
ile parcalanarak beyaz hidratlanmig tungstik asidi
olugturur. .

B. Organik Reaktifle Reaksiyon

- 1. KHSO4-H2804-Fenol Testi (Defacqz
Reaksiyonu): Az bir miktar ornek (veya az miktar
bir ¢ozeltinin kuruyana kadar ugurtulmasindan elde

“edilen artik) agirhmnin 4-5 kati potasyum hidrojen

siilfat ile eriyenc kadar agir agir 1sitihr. Temperetiir bu




derecede berrak bir erigik olusana kadar ayni tutulur,
Sogutulan erigik derisik siilfiirik asid ilc muamele
edilir. Bir kag milligram fenol bu karigima ilave edile-
rek kanigtirihr. Yogun kirmizi renk olusur (Molibdat-
tan farkli olarak). Fenol yerine hidrokuinon kul-

- lamilirsa kirmizimsi mor bir renk olusur. Test ¢ok
hassas olup 2 pg tungstau tayin eder.

Not: Bilinmeyen kat 6rneginizden birkag mg alip,
porselen bir krozede 10-20 mg potasyum hidrojen
siilfat ve 2 damla derigik siilfiirik asid ile 1sitin,
Soguttuktan sonra birka¢ mg kat: fenol ilave cdin.

Orneginizde tungstat iyonu varsa kirmiz1 renk hemen

olusacaktir,

Kuru Test

Mikrokozmik tuz bilyesi: Oksidleyici alev-
de- renksiz veya uguk sari renk; rediikleyici alevde-
mavi, az miktar FeSO4 ilavesiyle kan kirmizisina
doner. ‘

Ayirma: Tungsten Grup I de ¢oktiiriiliir ve grup
ayirmasinda . Ag ile ammonyakl filtratta bulunur.
Siiziintii seyreltik HCI ile hemen hemen notralize edi-
lir ancak olugan ¢okelegin ¢okelek halinde kalmasi
ammonyak ¢ozcltisi-ilavesiyle temin edildikten sonra
KI ¢ozeltisi ilavesiyle giimiis Agl olarak ¢oktiiriiliir.
Siiziintii yogunlagtirthir, seyreltik HCl ife asidlendirilir
ve reaksiyon 5, 6 veya B 1. uygulanir.

Asagida talyum- (TI(I)) ve tungsten (tungstat hzi-
linde) varlifinda kursun, civa(I) ve giimiig iyonlarinin
tanimlanmasinin blok dzeti verilmigtir.
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IIL4. TI ve W VARLIGINDA GRUP I KATYONLARINI ANALIZININ BLOK OZETi

(}okelek PbClp, AgCl, Hg,Cl,, TICI, WO3. tzO igerebilir. Cokelegi 1 kere 2 ml 2N HCl ile ve 2-3 kere
de 1 ml lik soguk damitik su ile yikayn. Cokelegi bir tiipe alin ve 10 ml su ilave ederek su banyosunda kay-
natin, Sicakken siiziin (veya sicak sicak santrifujlayin ve siiziintilyii hemen bagka bir tiipe alin). -

Siiziinti 1: PbCly ve TICI igerebilir. Soguyunca
kristallenebilir. 2-3 ml derigik HSO4 ile duman
¢tkana kadar ugurun. Sofutun. 10-20 ml ye suyla

Cokelek  1: HgyCly, AgCl ve tungstik asid
icerebilir. Cokelegi birkag kere sicak suyla yikaymn
(stiziinti KoCrOy4 ile ¢okelek vermeyene kadar) Bu

sekilde Pb ve Tl nin tamami uzaklagtirilmig olur. 5 ml
1k seyreltik NH3 ilave edin. S

seyreltin, sogutun ve santrifujlaymn.

Cokelek 2

Siziinti  2:. Ag(NH3) ve

vardir

mavi ¢okelek veya renk
olusursa

W vardir.

Dcfar’_cqz reaksiyonu ile
kesin kanitlaymn.

Cokelek 3: Eger

Sizinti 3: T12S04

Sayet siyahsa | (NH4)o WOy igerebilir. Seyre]uk HCl | beyazsa PbSO4 diir | igerebilir. Seyreltik NH3
Hg(NH2)CH | ile hemen hemen notralize edin olusan | NH4CH3COOH igin-| ¢ozeltisi ile notralize
+Hgl cOkelegi cozmeyc yetecek kadar seyrel- | de gokelek ¢oziiniir. | edin ve KI gozeltisi ilave
tik NH3 ¢ozeltisi ilave edin KI | K2CrO4 ilavesiyle | edin. Sart TII ¢okelegi
Hg(I) cozeltisi ilave edin ve santrifujlaymn. sar1 ¢okelek PbCrO4 | soguk NapS203 icinde
vardir ’ . olugur. Bu da 2N | coziinmez.
: S CH3COOH da| .
Cokelek 4:| Siuiziintii 4: Tungslat coziinmez. A
.Ucuk icercbilir. Yogunlagtirin, o Tl vardr.
san Agll | seyreliik HCl ile asidicn- Pb vardir:
, dnr}n, 3 ml SnCly ilave Alev testi (yogun yesil
Ag edip kaynaun. 3 ml ‘alev) ile kesin kamit-
derisik HCl ilave edin ve

layin.
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_Not 1. Jelatinimsi ¢okelek hidrath silisyum olabilir.' Asidlerce pargalanmis silikatlar kismen burada ¢okebilir.




IIL.5. MOLIBDEN, Mo : Molibden ii¢ bazik
(MoO, M0203 ve MoO») ve bir asidik (MoO3) oksid
olusturur. MoO3 en 6nemli olamdir. Suda ¢ok az

¢oziinen bu bilegik alkali gozelulcrmde molibdatlar:
olugturarak kolayca ¢oziiniir,

Mo**++++ Molibden Iyonu
go7eltnsn

10 mg/ml(NH4)6Mo7024 4H,0, Ammonyum Molibdat,
kulanmm

Mo, 0% ***, Molibdat Iyonu

A.Coktiirme ve Ayirma Reaksiyonlan

1. Molibdat iyonu ile seyreltik HCI re-
aksiyonu: Derigik ¢ozeltilerden beyaz veya sart mo-
libdik asid HoMoO4 ¢oker. Mineral a51dm fazlasinda
bu ¢okelek ¢Oziiniir.

2. Molibdat iyonu ile HyS reaksiyonu:
Asidlendirilmig molibdat ¢ézeltisinden hidrojen siilfiir
gazi az miktarda gecirildiginde ¢ozelti mavi renk alir,
gaz miktan fazlalagtiginda kahverenkli MoS3 ¢oker.
NH4S, ¢ozeltisi ilavesiyle tiyomolibdat, (NH4)MoS4
olusmasiyla ¢oziiniir. Asid ilavesiyle MoS3 tekrar
coker. Sogukta asid ¢ozeltisinde ¢b6kme tam olmaz.
iyi ¢oktiirme i¢in H2S gazimin sicak ¢ozelti iginden
basing aluda gegmesi gerekir. Formik asid varlifinda
0°C de fazla HyS ile ¢okiiirme kantitatif olur.

3. Molibdat. iyonu ile Redikleyici ajan-
larm reaksiyonu: Cinko, kalay kloriir ¢ozeltileri
gibi rediikleyici ajanlar seyreltik HCI ile asidlendiril-
mig molibdat ¢6zeltilerini mavi renge (muhtemelen
MoCl3) sonra yesil ve en sonra da kahverengine
doniistiiriir.

4. Molibdat iyonu ile ammonyum tiyo-
siyanat cozeltisi reaksiyonu: Seyreltik HCI ile
asndlendlrxlmls ¢Ozelti sart renk alir; ¢inko veya
SnClz ilavesiyle ammonyum molibdo-tiyosiyanat
-(NH4)3Mo(CNS)g olusumuyla kan-kirmizisina doner
ve bu eter iginde ¢6ziiniirdiir. Fosforik asid i¢inde
‘kirmizt renk olusur (Demirden farkli olarak).

Nokta test teknigi: Filtre kagidh iizerine 1 damla
test ¢cozeltisi ve 1 damla %10 luk potasyum veya am-
monyum tiyosiyanat damlatin. 3N HCl iginde %S5 ilk
SnCly ¢ozeltisinden 1 damla 1lave edin. Kirmiz1 Icke
olusur.

Test hassasiyeti: 0.1 ug Mo dir.

Sayet demir varsa ilk once kirmiz bir feke olugur
ancak bu SnCl) veya sodyum tiyosiilfat ¢dzcltisi ila-

vesinden sonra kaybolur. Tungstatlarin varllgl bu tes-
tm hassasiyetini diigiiriir.

5. Molibdat iyonu ile sodyum fosfat
cozeltisi reaksiyonu: Fazla nitrik asid-varhginda
sar1, kristalin ammonyum fosfomolibdat ¢tkelegi,
(NH4)2PMo1704(, olugur.

6. Molibdat iyonu ile potasyum ferro-
siyaniir ¢ozeltisi reaksiyonu: Kirmzi-Kahve
renkli molibden ferrosiyaniir ¢okelegi olugur. Bu
¢okelek seyreltik mineral asidleri iginde ¢Oziinmez
ama kostik alkali ve ammonyum ¢ozeltileri i¢inde ko-
layca ¢oziiniir (Uranil ve bakir (II) ferrosiyaniirlerinden
farkli olarak). :

7. Molibdat iyonu ile Fe(Il) siilfat
cozeltisi reaksiyonu: Kirmizimsi-kahve renk mi-
ncral asidi ilavesiyle maviye doner. Isinldifinda renk
ucuklagarak yesile doncr ancak sogutuldugunda tekrar
mavi renge doner (Tungstat'dan farkli olarak).

B. Organik Reaktiflérlé Réaksiyonlar

1. o< -Benzoin = Oksim Reaktifi (veya
"Kupron" reaktifi) ile Molibdat iyonu reak-
siyonu:

~

O

Molibdat ¢ozeltisi seyreltik sillfiirik asid
¢ozceltisiyle iyice asidlendirilir ve 0.5 ml kupron reak-
1ifi ilave edilir. Beyaz ¢okelck olugur.

©

H

H

TQ=O-L
L O=Z=0)
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2. Potasyum Ksantat (veya potasyum
etil ksantogenat) ile Molibdat iyonu reak-
siyonu:

(SCSKOC,Hs)

Molibdat ¢ozeltisi az bir miktar kati potasyum
ksantat ile muamele edilip sonra seyreltik HCI ile
asidlendirildiginde, kirmizt-mor bir renk olusur. Bol
miktarda molibden ile, bilesik koyu yagh damlaciklar
halinde ayrilir ve benzen kloroform ve karbondisiilfiir
gibi organik ¢oziiciiler i¢inde kolayca ¢oziiliir. Reak-
siyon ‘firtiniiniin ~ formulii '

MoO2(SCSHOC2Hjs)? olarak bulunmugtur. Bu testin -

molibdatlar icin spesifik oldugu soylenmektedir an-
cak, bakir, kobalt, nikel, demir, krom ve uranyum is-
tisnai durumlarda testi etkiler. Fazla miktarda okzalat-
lar, tartaratlar ve sitratlar bu testin bassasiyetini
azaltir,

Nokta test teknigi: Notral veya gok hafif asidik

test ¢ozeltisinden bir damla siizgeg kagidina damlatin
ve damlanin {izerine minik bir potasyum ksantat kris-
talini koyun ve hemen 2N HCI damlatin. Yogun
kirmiz1 mor renkli Ieke elde edilir.

Test hassasiyeti: 0.04 ug Mo dir.

3. Fenilhidrazin reaktifi ile molibdat iy-
onu reaksiyonu: ‘

O

H

N
H

Ir-Z
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Molibdatlar ile fenilhidrazin'in asid ¢ozcltisi reak-
siyona girdiginde kirmiz1 renk veya ¢kelck olusur. -
Fenilhidrazin molibdatlarca diazonyum tuzuna oksidle-
nir ve molibdat varlifinda bazin fazlasi ile birlegerek

- renkli bir birlegik veriricr.

Nokta test teknigi: 1 damla test gozeltisi ile 1
damla reaktifi siizge¢ kagidina damlatin. Noktanin
etrafinda kirmizs renkli halka olugacakur.

Test hassasiyeti: 0.1-0.3 ug Mo dir.

Sc, Te, Sb(Ill), Sn(1V), tungstat, vanadat ve okza-
lat reaksiyonu etkilcr ve bozar.

Kuru Testler:

1. Mikrokozmik- tuz bilyesi: Oksidleyici
alev- sicakken. sari-ycsil, sofudugunda renksiz;
Rediikleyici alev- sicakken kahverengi, sofudugunda
yesil. ' '

2. "Molibden mavisi” olusumu: Porselen

bir kapsiil veya krozede derisik siilliirik asid ile
ucuraidugunda "molibden mavisi" denilcn mavi bir

kiitle eldc edilir. Bu renk su ile seyreliilme sonucu

yok olur.

Ayirma: Genelde, analiz prosesindc Mo, As,
Sb, Sn, Au ve Pt ile birlikte goriiliir, Sart ammon-
yum siilfiir ckstratinin asidlendirilerck derisik HCI
asid ile kaynaulmasi sonucu MoS3, As)S3 ile bir-
likte bulunur, MoS3, As2S3 kangimi HNO3 ile
¢Oziiniirlestirilerek; As, magnezyum nitrat reaktifiyle
veya magnezi kangimt ile ¢oktiiriilerek uzaklagtirihir
ve siiziintiide kalan molibden molibden iyonu testleri
4,8 veya kuru test 2 deki testlerden biriyle tayin edi-
lir. ' -



IIL6. ALTIN, Au: Alun gok kararl bir metal-
dir. Mineral asidlerinden etkilenmez ancak kral suyu
"aqua-regia” iginde kolayca ¢Oziiniir. v

Au + HNO3 + 4HCI 22 HAuCly + NOT + 2 HpO

Metal, klorlu ve bromlu suda da goziinerek AuCls
ve AuBr3 bilegiini olusturur. Bu bilegikler potasyum

kloriir ve potasyum bromiir ile birleserek KAuCly ve
KAuBr4 bilesiklerini olugtururlar. Metal ticari olarak
ya bakir ya da giimiigle amalgam ‘seklinde bulunur.

Altinin bilinen iki oksidli sekli vardir: Au20 ve
Au203. Auy03 sekli daha kararli olup R(AuX4) tipli
tuz kompleksleri olusturmaya yatkindar. :

Auttt Altin Iyonu

10 mg/ml HAuClq.3H20, Altin klorir (altn klorik asid veya
hidrojenaltm kloriir) cozeltisi kullanin '

A.Cﬁktﬁrme ve Ayirma Reaksiyonla'rl

1.Au*** Iyonu ile H2S reaksiyonu:
Siyah altin siilfiir ¢kelegi, AusS, genclde bir miktar

serbest altinla birlikte olugur. Seyreltik asidlerde

¢oziinmez. Sart ammonyum silfir (poli silfiir)
¢ozellisi iginde oldukga ¢oziiniirdiir. Ammonyum
stilfiir ¢ozcliisinden tekrar seyrcitik HCI asid ile
¢Oktiiritliir. Kahverenkli metalik altin, altm siilfiir ve
siilfir sicak ¢ozeltiden goktiiriiliir. Bu da sar1 ammon-
yum siilfiir ¢ozeltisiyle oldukga ¢Oziiniirdiir.

2 HAuCly + 3 HpS 2 AupSy +2 S + 8 HCI

2. Attt iyonu ile NH3 cozeltisi reak-
siyonu: Sar1 "patlayict altin” ¢okelegi olugur. Tam.
icerigi bilinmiyen bu ¢okelek AupO3.3NH3 + NH
(CINH2Au)2 olarak formiile edilir. Kuru ¢okelck
isinldiginda veya iizerine vuruldugunda patlar.

3. Aut** iyonu ile okzalik asid
¢ozeltisi reaksiyonu: Soguk nétral ¢ozeltilerden
alun ince kahverengi toz halinde, bazen de ayna
scklinde, ¢oker. (Platin ve diger grup Il metalerinden
farkli olarak). Uygun sartlarda alun, kolloidal halde
kirimizi, mor veya mavi ¢ozelti halinde clde edilir.

2HAUCly + 3HyC,04 22 2 Aud + 8HCI + 6CO, T

Benzer sonuglar FeSOy ¢ozeltisiyle de elde cdilir.
Rediiksiyon hidroksil amin vc hidrazin tuzlarniyla da
clde edilir. :

4. Aut*™* iyonu ile SnCly reaksiyonu:
"Cassius Moru" diye bilinen mor ¢dkelek olusur. Bu
cokelek notral veya zayif asid ¢ozehilerinde kotloidal
alun ve Sn{(OH)7 in adsorpsiyon bilesigidir. Cok scy-
reltik ¢ozetilerde sadece mor renk olugur. Sayet ¢ozclti
HCl ile kuvvetli asidik isc 0 zaman koyu kahvercnkli
saf alun olugur. :

2 HAuCly + 3SnCly 22 2Aul + 38nCl4 + 2HCI
5. Aut** lyonu ile H202 reaksiyonu:
Ince ayrilmig metal NaOH varlifinda ¢bker, (Platinden

farkli olarak). Coken metal yansiyan igtkta kahveren-
gi-siyah olarak transmisyon 1§1§inda ise mavimsi-

yesil olarak goriliir. -

_2HAuCly +3HyOp +8NaOH 22 2 Aul +8

* NaCl + 3 Oy + 8 H2O

6. Aut** 1lyonu ile sodyum hidroksid
cozeltisi reaksiyonu: Derisik c¢ozeltilerde
kirmizimst kahve renkli alun hidroksid, Au(OH)3
coker. Cokelek amfoterik dzellikler gosterir: fazla al-
kali ortamda ¢oziincrek (AuO»)™ iyonu igeren alun
bilesiklerini olusturur.

B. Organik Reaktifle Reaksiyon

1.p-Dimetilamino-benzilidin-rodanin Re-
aktifiyle Au*t** iyonu reaksiyonu:

Notral veya belli belirsiz asidik ¢ozeltilerde
kirmiza-mor ¢okelek verir. Giimiig, civa ve palladyum
tuzlari da bu reaktif ile renkli ~bilegikler

_olusturdugundan, test bu clementlerin yoklugunu ge-

rektirir,

Nokta test teknigi: Siizgeg kagidim rcaktifle nem-
lendirin ve kurutun. Notral veya belli belirsiz asidik
test gozeltisinden bir damla kagida damlatin. Mor Icke
veya halka olagur.

Test Hassasiyeti: 0.1 pg Au dir.

Kuru Test; Biitiin altn bilesikleri, genclde kuru
metodlarla belirlenir ve tayin edilir. Islak yolla H2S
ilc Grup 1II de ¢oktiiriilerck sar1 ammonyum siilfiir
cozcltisiyle coziiniricgtirildikten sonra derigik HCl ile
As283 ve MoS3 ile birlikte ¢oktiiriilir. AspS3 ve
MoS3 ten derigik HNO3 ile ayrilir zira, HNO3 icinde -

“alun ¢oziinmez. Bundan sonra altin, kral suyu ile

coziinerck 1,3 ve 4 ncii reaksiyonlarla tamimlanur.
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IL7. PLATIN, Pt: Platin de alun gibi mine-
ral asidlerle ¢bziinmez. Kral suyu ile ¢oziiniir ve

3 Ptl + 4 HNO3 + 18 HCl &2 3 HoP(Clg + 4 NOT
3 PIClg
T + 8HO

Bu asid ve tuzlan en yaygm bulunan platin

‘sarimsi-turuncu  kloroplatinik asid, HpPtClg. . bilesikleridir.
cbzeltisini verir. -
Pt¢**++ | Platin iyonu 10 mg/ml HaPtClg.6H20, Kloroplatinik Asid;

¢ozeltisi kullanin,

A.Coktiirme ve Ayirma Reaksiyonlan

1. Pt***7* iyonu ile H2S reaksiyonu:
Siyah (veya koyu kahverengi) muhtemelen bir miktar
- metalik platin igeren, platin disiilfiir, PtS2, ¢okelegi
sogukta yavag olarak siildifinda ise hizla, ¢oker.
Cokelek derisik asidlerle ¢oziinmez ancak kral suyunda
ve sari ammonyum siilfiir ¢ozeltisinde ¢oziiniir. Am-
monyum siilfiir ¢dzeltisinden seyreltik asidlerle tekrar
¢Oktiiriililr. ' _

HoPtClg + 2 HpS 2 PiSol + 6 HCI

2. Pt**** iyonu ile potasyum Kkloriir
cozeltisi reaksiyonu: Derigsik ¢6zeltilerden sar
potasyum kloroplatinat, KoPtClg ¢oker, (Altindan
farkli olarak). Benzer sonug ammonyum kloriir ile de
elde edilir.

3. Pt*Y** iyonu ile okzalik asid
¢ozeltisi reaksiyonu: Platin ¢dkmez, (Al¢tndan
farkli olarak). Aym sekilde hidrojen peroksid ve sod-
yum hidroksid ¢ozeltileri de mctalik platini
¢Oktiiremez.

4. Pt**** iyonu ile formik asid reak-
siyonu: Notral kaynayan ¢ozeltilerden siyah toz ha-
linde metalik platin coker.

NagPiClg + 2 HCOOH & Pt + 3 NaCl + 4 HCI

+2CO0,T

5. Cinko, Kadmiyum, Magnezyum veya
Aluminyum ile Pt**** jyonu reaksiyonu:

Biitiin bu metaller ince aynimig platini §6klﬁrﬁr. '
HyPiClg + 3Znl 22 Ptl + 3ZnClp + Hy T

6. Pt+ +++
Kkloriir reaksiyonu: Ammonyakh ¢ozeltide kolayca
metalik platine rediiklenir. Bir kisim platin tiip
cidarlarina ayna gibi yapigir, ‘

(NH4)PtC16 +NpH, 2 HCI + 6 NH3 2 8 NH,CI

+ N2T +Ptl.
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iyonu ile hidrazin hidro-

7. Pt***t iyonu ile gimiig nitrat
gozeltisi reaksiyonu: Sar1 giimiig kloroplatinat,
AgPiClg, ¢oker. Cokelek ammonyak ¢ozeltisi iginde
¢ok az ¢oziiniir. Anlak alkali siyaniirler ve alkali

- tiyosiilfatlar iginde kolayca ¢oziiniir.

8. Pt**** iyonu ile potasyum iyodir
cozeltisi reaksiyonu: Yogun kirmizt kahve veya
kirmiz1 renkli PUE iyonlarr olusur. Fazla reaktifle
KoPtlg dayaniksiz kahve renkli kau madde olarak
¢oker. Kangim 1siuldiginda siyah Ptly ¢oker.

9. Pt**** jyonu ile kalay Kklorir

cozeltisi reaksiyonu: Kirmizi veya san renk kol-
loidal platinden kaynaklanir. Etil asetat veya eter
icinde ¢oziiniir.
Nokta test teknigi: Bu reaksiyonu altun, palladyum
gibi "asil" metalicrin varhiginda uygulayabllmek igin
platin, talyum () kloroplatin olarak fikse edilir. Am-
monyakh ¢ozcltilerinde dayanaklidir. Altin ve paltad-

yum ile komplekslesen talyum boylece ¢ozeltiye

gecer. 1 damla talyum (I) nitrat: g()?eltlsml siizgeg
kagidina damlatin sonra iizerine test ¢ozeltisinden bir
damla damlatin ve bulunun iizerine tekrar 1 damla tal-
yum(I) nitrat damlatn. Olugan ¢bkelek ammonyak
¢Ozeltisi ile yikaymn ve 1 damla kuvvedi asidik SnCly
¢ozeltisi damlatn. San veya turuncu leke olusur.

Test hassasiyeti: 0.05 mg Pt dir.

B. Organik Reaktifle Reaksiyon

1. Pt**** jyonu ile Rubeanik asid
(veya Ditiyo-oksamid) reaktifi reaksiyonu:

HaN-C~ g-NHz -
s

Morumsu platin kompleks ¢ékelegi olugur



NHy—C=S
P

\
S—C=NH]y

Palladyum ve ¢ok miktarda altin testi bozar.

1 damla HCl asid ile asidlendirilmis test ¢ozelti-
sini siizgeg kagidina damlatin ve iizerine 1 damla re-
akiif ilave edin. Morumsu kirmiz1 ¢okelek olusgur.

Kuru Test:

Biitiin platin bilegikleri aktif karbon iizerinde sod-
yum karbonat ile eritildiginde siingerimsi gri metale
rediiklenirler (Altindan farkli olarak). Kalinti derigik
mineral asidlerinde ¢6ziinmez ama kral suyunda
¢oziiniir. Cézelti neredeyse kuruyana kadar ugurulur,
suda ¢oziildiikten sonra 1,2,5,9 veya B 1 reaksiyonu
uygulanir. -

Ayirma: Platin Grup II de PiS2 olarak
coktiiriiliir. Grup II Arsenik alt grubu metalleri sar
ammonyum siilfiir gozeltileri ile aynlarak HCl ile tek-
rar ¢oktiiriiliir. As, Sb, Sn, Au, Pt ve Mo siilfiirleri
kral suyu ile gbziiniir ve asid fazlas: ugurulduktan son-
ra NH4CI ¢ozeltisi ilave edilir. Sar (NH3)2PtClg
¢okelegi Pt varlifina igaret eder. Siiziintit FeSO4 ile
muamele edilir. Coken Au uzaklasitinhr. Siiziinti
tekrar HyS ile muamele edilir ve As, Sb, Sn ve Mo
siilfirler olarak tekrar ¢okuiriliir ve ¢okelek uzak-
lagtrilir. Siilfiirler bundan sonra molibdatlarda veril-
digi gibi aynlir.
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III.8. PALLADYUM, Pd: Palladyum, pla-
tin'in aksine derigik nitrik asid iginde yavag yavag kah-
verenkli palladyum nitrat ¢ozeltisi vererck; sicak
derigik HpSO4 iginde palladyum siilfat, PdSO4

¢ozeltisi vererek ¢Oziiniir. Metal, kral suyunda ise ko--

layca ¢oziinerek Pd(I) ve Pd(IV), palladyum kloriir
kanigimi veya kompleks HoPdCly ve HoPdClg asid-

lerinin karigimini. verirler. Kuruyana kadar
ucuruldugunda HaPdClg,Clo gazi kaybederek, su ile
muamcle edildiinde HQPdCly4 verir.

Palladyum iki oksid olusturur: PdO ve PdO». PdO
ve tiirevleri daha kararli oldugu haldir ve bu yiizden sa-
dece PdO reaksiyonlan incelenecektir.

Pd** Palladyum fyonu

10 mg/ml RdCly,

Palladyum Kloriir, cozeltisi kullanim.

A.Coktiirme ve Ayirma Reaksiyonlan

1. Pd** iyonu ile H2S reaksiyonu:
Notral ve asid ¢ozeltilerden siyah renkli PdS ¢okelegi
elde edilir. Cokelek (NHy),S ¢ozcltisinde ¢oziinmez.

2. Pd** jyonu ile NaOH cozeltisi reak-
-siyonu: Olusan jelatinimsi kirmizims: kahve renkli
¢okelek, hidratl: oksidtir, PdO.nH20. Reaktifl faz-
lasinda g¢okelck ¢oziiniirlesir.

3. Pd** iyonu ile NH3 cozeltisi reak-
siyonu: Kimizi Pd(NH3)4. PdClg ¢okelegi fazla
reaktif iginde ¢oziinerck renksiz Pd(NH3)4Cl2
cozeltisini verir. HCl ile asidlendirildiginde, kristalin
sart PA(NH3)2Cl elde edilir.

4. Pd** iyonu ile potasyum iyodir
¢ozeltisi reaksiyonu: Notral ¢ozeltiden siyah
Pdl, ¢okelegi olusur. Fazla reaktif iginde ¢oziinen
gOkelek kahverenkli KoPdl4 cozeltisini verir. Asid
gozeltiden siyah Pdl, goker.

5. Pd** iyonu ile civa(Il) siyanir
cozeltisi reaksiyonu: Beyaz Pd(CN)y ¢okclegi
olusur, (Platinden farkli olarak). Scyreltik HCl iginde
giicliikle ¢oziiniir ama KCN ve NH3 ¢ozeliilerinde ko-
layca ¢Oziiniir.

6. Pd** iyonu ve .rediikleyici ajanlarla
reaksiyonu: Cozclti iginde Cd, Zn veya Fe; formik
asid, siilfit asidi vs. ile siyah siingerimsi metalik pal-
ladyum ¢okelegi "palladyum siyahi” olugur. SnClp
kahve renkli metalik palladyum igeren siispansiyon
olugturur.

7. Pd** iyonu ile HgyCly reaksiyonu:
PdCl metalik palladyuma rediiklcnir,
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PACIp + HgoClpd &2 Pdl +2 HgCl

Belli belirsiz asidiendirilmis test ¢ozeltisini kan
Hg2C12 ilc sogukta ¢alkalayin. Kati Hg2C12 iin gri
renge dondiigiinii goreceksiniz.

B. Organik Reaktiflerle Reaksnyonlar

1. o -Nitroso- B-naftol cozeltisi ile
Pd** iyonu reaksiyonu: Kahverengi ve hacimh
Pd(C1oHgO7N), cOker. (Platinden farkl: olarak).

2. Dimetilglioksim Reaktifi ile Pd**
iyonu reaksiyonu: Sari kristalin palladyum di-
metilglioksim, Pd(C4H702N23)7, ¢oker. 1 N HCL-
icinde ¢oziinmez, (Nikel ve diger platin metallerinden
farkly olarak). Ancak seyreltik NH3 ve KCN
¢ozeltilerinde ¢oziiniir.

Salisilaldoksim reaktifi de palladyumu kantitatif
olarak Pd(C7HgO9N)y olarak ¢oktiiriir, (Platin’den
farkli olarak). Bir mxkroskop lam1 {izerine hafifce asi-
dik test ¢ozeltisinden 1 damla damlatin. Ufacik bir
dimetilglioksim kristali ilave edin. Bir siirc sonra sart
¢okelek olusur. Bu ¢okelck mikroskop altinda (X75)
incelendiginde uzun ve .¢ok karakteristik igneler
gO/lcmr

" Platin bu testten etkilenmez ancak altin
ve nikel benzer reaksiyon verirler.

Kullanigli nokta testi: Su iginde siispanse olmug
kirmiz1 nikel dimetilglioksimin notral veya asidik
asid igindcki palladyum tuzu ile muamelesi sonucu
seyreltik asidler i¢inde ¢oziiniirliigii ¢ok diisiik olan
san palladyum dimetilglioksim olugmasindan yarar-
lamlir. Test en iyi bir §Ckl|d0 dimetilglioksim kagldl
ile yapitlir,




Din'tetilglioksim kag'ultmn' hazuirlamisi:

Siizgeg kagidi soguk doymug alkollii dimetilglioksim
¢ozeltisine daldirihr; kurutuldukian sonra belli belirsiz
ammonyaklastirilmig 2N Ni(NO3)7 c¢ozeltisine
daldirilir. Nikel kompleksi ¢oker; su ile iyice
yikanilan siizgeg kagidt, alkole daldirilir ve sonra ku-
rutulur.

Hazirlanan nikeldimetilglioksim kagidina 1 damla

notral veya asctik asidli test ¢ozeltisinden damlaun ve
alev iizerinden gegirerck hemen hemen kurutun. Bu
siizge¢ kafidimi olusan Ickenin etrafindaki ¢cvre
yiizeyi beyaz olana kadar soguk seyreltik HCI icinde

tutun. Sonra su ile iyice yikayin. Palladyum mik-
tarina gore pembe ile kirmiza arasindaki leke kalir.
Aside kargi dayamkl palladyum dimetilglioksim leke-
nin alundaki kirmizi nikel dimetilglioksimi asid
saldirisma kargs korur.

Test hassasiyeti: 0.05 ug Pd dur.

Ayirma: Palladyum Grup II de PdS olarak ¢oker
ve sart ammonyum siilfiir i¢inde ¢6ziinmez. Do-
layisiyla Grup 11 ¢tkeleginde kalir. Asid ¢dzeltisinde
dimetilglioksim komplcksi olarak tanimlanir.
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I11.9. SELENYUM, " Se: Sclenyumun
dzelliklerinin ¢ogu siilfiirinkine benzer. Nitrik asid
veya kral suyu ile selenyum dioksid, SeO7 (veya se-

lenyum asidine 'H25e03) ‘e gevrilir. Analitik -

‘¢alismalarda elemente en sik sclenitler, R2Se03, ve

daha az dayamkl sclanatlar, R2SeO4, seklinde rast-
lanir,

IL9.A. SeOy , Selenit Iyonu

10 mg/ml H3SeO3, (Selenyum dioksidin suda
¢ozilnmesiyle) veya NajSe03.5H,0, Sodyum
Selenit, cozeltisi kullamn.

A.Coktiirme ve Ayirma Reaksiyonlan

1. SeO7; iyonu ile HyS reaksiyonu:
Sogukta selenyum ve stilfiir kanigimi san1 g¢okelek
olusur, 1siildiginda kirmiziya doner. Cokelek sari am-

. monyum siilfiir icinde kolayca ¢0ziiniir.

HySeO3 + 2 HpS & Sel +2 84 + 3 HyO

2. SeO7; iyonu ile rediikleyici ajanlarm
reaksiyonu: Siilfiir dioksid, SnCly, FeSOy4, hidrok-
silamin hidrokloriir, hidrazin hidrokloriir veya hid-
roiyodiir (KI+HCI), HCI, iginde kirmzi selenyum
coker. Cokelek ¢ofu zaman 1sitilma sonucu gri-siyaha
doniigiir. Cozeltiler derigik HCI icinde kaynauldifinda
veya uguruldugunda selenyum ScClg olarak ciddi
kayiplara yol acar. \

3. Se07; iyonu ile bakir silfat cozeltisi
reaksiyonu: Notral ¢ozeltilerde mavimsi-yesil renk-
li kristalin bakir selenit, CuSeO3, ¢Sker (Selenat’tan
farkli olarak). Cokelek seyreltik asetik asid iginde
¢Oziiniir. -

4. SeO7; iyonu ile baryum klorir

¢ozeltisi reaksiyonu: Beyaz baryum selcnit,
BaSeO03, ¢oker. Cokelek seyreltik mineral asidlerinde
¢Oziiniir.

5. Se0'3‘ iyonu ile tiyoiire testi
{CS(NH2)2): Kau veya ¢bziinmiig tiyoire selenyu-
mu, soguk seyreltik selenit ¢ozeltilerinden kirmizi toz
halinde ¢oktiiriir. Tellur ve bizmut sar1 ¢okelek verir-
ler. Cok miktarda nitnit ve bakir reaksiyonu etkiler.

Nokia test teknigi: Siizgeg kafidi tizerin az bir
miktar toz tiyoiire koyun ve iizerine 1 damla test
¢ozeltisi damlaun. Turuncu-kirmiz1 selenyum ayrilir.

Test hassasiyeti: 2 ug Se dur.

6. SeO; iyonu ile hidroiyodiir asid tes-
ti: Selenitler hidroiyodiir asidi (veya potasyum iyodiir
ve HC)) ile rediiklenirler. '
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AV OIS

"H2Se03 + 4 HI & Sel +2 12T + 3 H0

Tyot tiyosiilfat ilavesiyle uzaklagir ve selenyum
kirmizi-kahve renkli toz olarak kalir. Telluritler bu
sartlar alunda kompleks Tel g anyonu olustururlar ve
bunun rengi de kirmizi-kahve dir. Ancak, tiyosiilfat
ilavesiyle pargalanarak rengini kaybeder ve boylece
ok fazla tellur yoksa selenyum rahatca tayin edilir.

Nokta Test Teknigi: 1 damla derisik HI veya 1
damla KI+1 damla HCI siizge¢ kagadina damlaun,
iizerine Ickenin tam ortasmna gelecek sekilde 1 damla
asidik test ¢ozeltisini damiatn. Kahverengimsi-siyah
Icke olugur. 1 damla %35 lik NagSp03 ¢dzeltisi dam-
latin olusan kirmizimst-kahve renkli leke selenyum-
dur, ’

Test hassasiyeti: 1 pug Se (0.025 ml iginde)

7. SeO7; iyonu ile ammonyum_tiyosiyé-
nat ve hidroklorik asid reaksiyonu:

Asid ¢ozeltisi iginde selenitler elementer selenyu-

“ma rediikte olurlar. i ;
_ 2H,S¢03 + HSCN &2 2Sel + COpT + NH4HSO4

0.5 ml test ¢ozeltisini 2 ml doymus ammonyum
tiyosiyanat ile ve 5 ml 6N HCI ile kangtinp 30 sa-
niyc kaynatin. Sclenyum varhigmndan renk kirmiziya
doner. Arsenik (11T), antimon (III), demir (1) ve mo-
libdatlar testi bozar. .

B. Organik Reaktifle Reaksiyon

1. Se0'3'~ iyonu\ ile pirol reaktifi reak-
siyonu: :



Selenit asidi pirolu, bilegimi aydinlatilamamig
"pirol mavisi” denen mavi boyar maddeye doniistiiriir.
" Fosforik asid ¢6zeltisi iginde demir tuzlan reaksiyonu
hizlandirir.  Selenat, tellurit ve tellurat asid-
leri asagida verilen gartlarda reaksiyon ver-
mez bbylece test selenit ve selenatlarin bir-
birinden ayrilmasini saglar.

Nokta Test Teknifi: 1 damla %5 lik FeCl3
¢Ozeltisini ve 7 damla sp.gr. 1.75 olan H3POg4,
iizerinde 1 damla test ¢ozeltisi olan gukur lam iizerine
damlatin ve cam bir baget ile iyice kangtirin. 1 damla
pirol reaktifi damlaup yine kangunin. Yesilimsi mavi
renk olugur. ’

Test hassasiyeti: 0.5 pg Se dur.

IL9.B. SeO7y , Selenat iyonu

" 10 mg/ml K2SeOy, Potésyum Selenat, veya

Na358e04.10H20, Sodyum Selenat, ¢ozeltisi kullamn.

A.Coktiirme ve Ayirma Reaksiyonlar

1. SeO7; iyonu ile HyS reaksiyonu:
Cokelek olugmaz. Egcr ¢ozelti derigik HCI ile kay-
natilirsa, sclenat asidi selenit asidine rediiklendiginden,
H»S ile selenyum ve siilfiir karigim ¢oker.

H35e¢04 + 2 HCl 2 H3Se03 + ClrT + HyO
2. SeO74 iyonu ile SO3 reaksiyonu:
rediiklenme olmaz. ) ' :

3. SeO74 iyonu ile bakir siilfat cozeltist
reaksiyonu: Cokelek olusmaz, (Selenit'ten farkli
olarak). o

4. SeO4 iyonu ile baryum Kklorir
cozeltisi reaksiyonu: Seyreltik mineral asidle-
rinde ¢oziinmeyen beyaz baryum selenat, BaScO4,
¢oker. Cokelek derigik HCI asid ile kaynauldiginda
Clp gaz1 vererck ¢oziiniir, (Siilfattan farkl: olarak).

BaSeO4 + 4HCl &2 Hp$e03 + BaClp + Clp1
S + HyO

Kuru Testler: s

1. Biitiin sclcnyum bilegikleri sodyum karbonat ile
kangunilarak aktif karbon iizerinde 1sitildiklarinda kok-
mus esekturbu kokusu verir. Kalint1 birkag damla sey-
reltik HCI ile isittldiginda olugan H2S ¢ok kotii bir
koku verir. Giimiig yiizeyiyle temas ettirilen kalinti
Ag2Se olusturarak giimiis tizerinde siyah leke
olusturur.

2. Elemental selenyum derigik siilfiirik asid iginde
coziinerck SScO3 bilesidi olugturur ki bu yesil bir
¢ozeltidir. Su ile seyrcltildiginde kirmizi renkli selen-
yum ¢oker.

~ Ayirma: Tellur'c bakmn.
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II1.10. TELLUR, Te: Tellur, tabiatta sclen-
yumdan daha az yaygindir. Her iki element te periyo-
dik sistemde Grup VI da bulunur. Potasyum siyaniir
ile eritildiginde, potasyum tellurit'e, KoTe, doniigiir;
suda ¢oziinerek kirmizi ¢ozelti verir. Cozeltiden hava
gegirilecek olursa, Tellur siyah toz olarak ¢tker (Se-
lenyumdan farkli olarak; ve selemyum igin
ayirma metodudur). Ayn sartlar altinda selenyum
dayanikli potasyum selenosiyaniir, KSeCN, bilesigini
verir. Selenyum seyreltik hidroklorik asid ilavesiyle
sulu ¢ozeltiden ¢Oktiiriilebilir.

2 KCN + Te 2 KoTe + (CN)y
2KyTe+2Ho0 + 02 22 2 Tel + 4 KOH"
'KCN + Se 2 KSeCN
KSeCN + HCl 2 Sel + KCl+ HCN

Tellur nitrik asid ile Tellur diokside, TeOj3,
doniigiir. Silfir ve selenyum gibi iki seri tuz
olugturur. telluritler, R2TeO3 ve ' Telluratlar,
R2T€O4

I11.10.A. TeO}" » Tellurit Iyonu

10 mg/ml NazTeO3, Sodyum Tellurit, veya
K2TeO3, Potasyum Tellurit cozeltisi
kullanin,

A.Coktiirme ve Ayirma Reaksiyonlan

1. TeO7 , iyonu ile H»S reaksiyonu:
Asid gdzeltilerinden Tellur disiilfiir, TeS2, kahverengi
¢okelek olarak ¢oker. Kolayca Tellur ve siilfiirc
pargalamir. Ammonyum siilfiir ¢zeltisinde kolayca

¢oziiniir, ancak derigik HCl varlifinda ¢okelek

¢oziinmez.

2. TeO7 , iyonu ile SO, reaksiyonu:

Seyreltik (1- g N) HCI asid ¢ozeltilerinden siyah 10z

- olarak tamamen ¢oker. Daha derigik HCl varh@inda

¢Okelek olusmaz (Selenyum’'dan farkli olarak; Tel-
lur'un selenyumdan ayrilma ybdntemidir).

3. Te0‘3' , iyonu ile Demir (II) siilfat
¢Ozeltisi reaksiyonu: Tellur ¢okelegi olugmaz
(Selenyumdan farkl: olarak). KI+HCI ile de benzer
sonug eldc edilir.

4. Te0'3‘ , iyonu ile SnCly veya hidrazin
hidrokloriir c¢ozeltisi veya cinko ile reak-
siyonu: Siyah tellur ¢oker.

5. Te0'3' , iyonu ile seyreltik HCI asid-
reaksiyonu: Beyaz tellurit asidi, HoTeO3, (Selen-
it'ten farkli olarak) ¢bker. Asid fazlasinda ¢okelek

- ¢Oziiniir.

6. TeO7 , iyonu ile baryum Kklorir
cozeltisi reaksiyonu: Beyaz baryum tellurit Ba-
TeO3, ¢oker. Cokelek ssyreltik HCI icinde ¢dziiniir.
Ancak, %30 luk CH3COOH igindc ¢odziinmez.

176

LY T L B s T N

- aksiyonu: ’
fosfor asidi ile ugurulduklarinda tellura rediiklenirler.

7. TeOY , iyonu ile KI cbzeltisi reak-
siyonu: Haf" f asidik gozeltiden siyah Tely, goker.
Reaktif fazlasinda ¢oziiniirlegerck kirmizi potdsyum
tellur-iyodiir, K2 Telg, olusturur (Selenit'ten farkl: ola-
rak).

8. TeO>; , iyonu ile hipofosfor asidi re-
glcm telluritler hem de telluratlar hipo-

- HPOp + TeO3 €2 PO+ Ted + HpO
3H2PO, + 2Tc07; &2 3PO7;" +2Ted + 2HT +
2H,0
Sclenitler de aym sekilde selenyuma doniigiir. An-
cak, eger derigik siilfiirik asid igindcki selinit
¢ozeltileri sodyum siilfit ile muamele edilirse sclen-
yum ayrnilir ama telluriticr etkilenmez ve telliirit ilk

“6nce ¢ozeltideki SO elimine edildikten sonra tayin e-

dilir. Giimiig bakir, alun ve platin tuzlari varhinda
bunlar da reaktif tarafindan metalik hale rediiklenirler.

Nokia test ‘teknigi : Bir porselen krozede bir damla

-test ¢ozeltisini mineral asid ile kanigurin ve 1 damla

%50 lik HpPO3 ilave edin ve sonra kiruyana kadar
ugurun. Olusan siyah tancler veya gri leke tellur'dur.

Test hassasiyeti: 0.1 ug Tellurit asid ve 0.5 ug
Tellurat asididir. ~_















































































































