Siizme Islemleri:

_ Cokelegi, sivi fazdan -ayirma iglemine siizme denir. Stizme ile ¢okelek nicel olarak,
cozeltiden ayrilir. Stizme islemi, ¢okelegin yapisma ve siizme sonrast uygulanacak islemlere
baglt olarak fakli siizme geregleriyle yapilir. Siizme isleminde kullamlan geregler:

1. Stizge¢ kagid:
2. Saf asbestin sikistirlmasiyla yapilmis Gooch krozesi

3. Sinterlenmis cam veya porselenden yapilmis gézenekli krozeler

Siizge¢ Kagitlar:

Nicel slizge¢ kagitlarinin kiil icerigi ¢ok diigiiktiir. Nicel siizge¢ kagidi, yandifi zaman
analiz sonucunu deg‘;i@tirmeyécek kadar kiil veren stizge¢ kagididir. Degisik amaglar igin
cesitli gozeneklerde siizgee kagitlar1 bulunabilir. Kullanilacak stizgeg kagidi kiiciik tanecikleri
gegirmemeli ve hizli stizmeye imkan vermelidir, Genelde ii¢ gesit siizge¢ kagidi kullanilir.

Bunlar gesitli firmalar tarafindan tiretilir.

Tablo 1 Stizge¢ Kagid: Tipleri

Serit Rengi Whatman No Schleicler ve Schiiel No Gozenek
Styah Band ‘ 41 589 Siyah Iri
Beyaz Band 40 ' 549 Beyaz Orta
Mavi Band 42 589 Mavi veya Kirmmzi Kiigtk

Siizge¢ Kagidi ile Siizme islemi:

Stizgeg kagidi ile slizme, nicel huni yardimiyla yapilir. Nicel huniye siizgeg kagidinin
uygun sekilde katlanip yerlestirilmesi, siizme hizina etki eden Snemli bir etkendir. Stizgee
kag1§lar1 cesitli caplarda daire seklindedir. Stizge¢ kagidiun katlanmasi ve hicel huniye
yerlestirilmesi Sekil 1.’de gosterilmigtir. Stizge¢ kagidi énce tam ortasindan ikiye katlanir.
Sonra dikine ikiye katlanirken, tist iiste gelmesi gereken uglarin birbirlerinden yaklasik 2,53
mm (veya 3—4 °’lik ag1) uzaklikta kalmalarna dikkat edilir. Yani katlardan biriniri boyu
hafifce kisa tutulur. Kisa katin ucundan kiigiik bir parga yirtilir. Bu sekilde kagidin yirtilmasi,
huni geperine kagidin iyice yapismasimi saglar. Huni ve kagit arasindan hava kabarcigt
¢ikmast Onlenir. Dorde Iéétianm1$ stizge¢ kagidimin uzun olan tarafindan tek kat agilarak,
stizges kagidi koni $ekli£ie getirilir. Bu sekilde hazirlanan stizge¢ kagidi huniye yerlestirilir ve

damitik su ile 1slatilir. B6ylece kagidin huni geperlerine iyice yapismasi saglanir. Hazli bir
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siizme saglamak i¢in huninin alt kisminin su ile dolu olmasma dikkat edilmelidir. Bu

islemden sonra, hemen stizme iglemine gegilmelidir. - e
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Sekil 1. Stizgeg Kagidinin Hazirlanmas1 ve Huniye Yerlestirilmesi; A ve B; Katlama, C;
Koégenin Yirtilmasi, D ve E; Huniye Yerlestirme

Cokelek igeren ¢ozeltinin, hunideki siizgeg kagidina aktanlmasma, ¢okelek lizerindeki sivi
Jusmin bir baget yardimiyla huniye dikkatlice bogaltiimast ile baslanir (Sekil 2). Bu isleme
dekantasyen denir. Dekantasyon sirasinda gﬁzeltinin bulanmamasina 6zen gosterilmelidir.
Gokelek tizerindeki s1vi kisim gok az tanecik igereceginden, bu kismun siiziilmesi hizli olur.
Dekaritaéyon isleminin sonlarina dogru, huniye az da olsa cokelek gelirve cokelek tanecikleri

stizge¢ kagidinin gozenekleri kapatacagindan siizme hizi azalir. Dekantasyon tamamlandiktan

~ sonra,” beherde kalan gokelegin® huniye aktarilmasi iglemine ~gecilif. BUnim i¢in cokelsk:

tizerine yikama suyu (her ¢okelege 6zgil) ilave edilir ve ¢okelegin tekrar dibe ¢okmesi
saglanir. Ustteki sivi dekante edilirken, ¢okelegin huniyeA alinmas: sekil 2'de goriildiigi gibi
bir pisetle ¢okelek fizerine yikama suyu ilave edilerek gergeklestirilir. Bu islemler boyunca
akintiy1 huniyé dogru yonlendirmek igin, baget kullamlir. Beherde ¢okelek tanecikleri |

' kalmayméaya kadar, behere yikama suyu ile yikanir.

COkeleklerin huniye aktarilmasi boyunca huni igine aktarilan sivi, slizge¢ kagidimin
gosterdigi hacmin dértte uc;,unu agmamahdir. Beher duvarlarina yapisan tanecikler bazen
yikama' suyu ile dogrudan ¢ikanlamaz. Boyle durumlarda, ucuna plastik boru gegirihﬁis
bagetler kullanilir. Bu tiir bagetler, kullanmilmadan &nce plastik kismundan 1slatimalidir.
Plastik uglu bagetle, ¢epere yapigmug tanecikler ¢ikarilir. Sayet ¢okelek yékllarak tartilacak
ise, bu islem kiiciik bir si%ilgeg kagdi pargas: ile gergeklestirilir. Kagit pargasi ¢okelek iizerine

konur.




Sekil 2. Cokelegin Siizgec Kagidina Aktarilmast;
A; Dekantasyon, B; Yikama, C; Cokelegin Aktariimasi

Stizge¢ kagidindaki stiziilmiis ¢okelek, 5-6 kez 3-5 ml yikama suyu ile yikanmalidir. Bu
sekilde kisim kisim yikama, daha biiyiik hacimdeki yikama suyu ile yikamadan daha etkilidir.
Yikamada birinci kisim tamamen bosaltlldﬂdén sonra ikinci kisim yikama suyu ilave edilir.
Yikamanin tamamlanip tamamlanmadigina, test yapilarak karar verilir. Bunun igin yikama
sonrasi, huninin altindan son birka¢ damla kii¢iik bir saat camina veya temiz bir ylizeye alinr.
Bunun tizerine uygun bir ¢oktiirticii reaktif ilave edilir. Cokelek olusuyorsa, yikamaya dgzvam
edilir. Cokelek olusmuyorsa, yikama tamamlanmis demektir. Yikama, ¢okelek yiizeyinde
adsorblanan veya g¢okelek ile birlikte ¢okmesi istenmeyen maddelerin uzaklastirilmasi igin

yapilir.

Gooch Krozesi ile Sﬁzﬁle:
Ince kristalli veya ‘giimﬁs Kloriir gibi topaklasmis ¢okelekler siizgeg kagitlarinda gok

yavag stiziiltir. Bu tiir ¢6kelekler siizme krozeleri ile siiziilmelidir. Siizme krozeleri, ¢esitli
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alkali ve asidik ¢ozeltilerin stiziilmesi igin gereklidir. Clinkii siizge¢ kagitlari bu ortamdan
etkilenerek pargalanir. Stizme krozeleri gravimetrik analizde dogrudan kurutularak tartimi
yapilan ¢okeleklerin siiziilmesinde kullanilir. Bu tip krozelerde gozenekli kisim degisik
materyallerden yapilmistir. Stizme krozelerden en 6nemlisi gooch krozeleridir. Gooch
krozesinde stizme, vakum yardimiyla yapilarak stizme iglemi hizlandinlir. Vakum su trompu
veya vakum pompasiyla saglamr. Gooch krozeleri gozenekleri yoniinden, ince (F), orta (M)
ve kaba (C) veya sayilarla numaralandirilarak simiflandirilir. Numara arttikga gézenek capi

kiigiiliir.

— NMahum

Sekil 3. Gooch Krozesi ile Stizme Islemi

Gooch krozeleri ve diger stizme krozeleri 500 °C'nin {izerinde isitlmamalidir.,
Genellikle Gooch krozeleri en fazla 200 °C'ye kadar 1sitilir. Krozelerle siizme isleminde,
gékelegin aktarilmasi1 ve yikanmasi, siizge¢ kagitlarinda oldugu gibi gergeklestirilir. Ancak
vakum, ¢6zelti krozeye aktanlmadan uygulanmaya baglanir. Siizme iglemine baglamadan 6nce
krozelerin hazirlanmas: da Snemli bir basamaktir. Krozeler, cam malzemeleri temizlemede
kullanilan iglem basamaklarimi igeren yéntemler uygulanarak temizlenir. Gdzenekler ters
vakum uygulanmast ile de_'fcemizlenebilir. Temizlenmis, kroze sabit tartima getirildikten sonra

kullanilir. Sabit tartima getirilmis kroze desikator igerisinde saklanmalidir.




Cokeleklerin Safhigr ve Saflagtirma Yontemleri:

Olgunlastirma:

Olgunlagtirma stizmeyi kolaylagtiran bir basamaktir. Olgunlastirma islemi ile daha saf
¢okelek elde edilir. Reaktif ilavesiyle ¢6kelmenin tamamlanma siiresi vaklasik 1-4 saattir. Bu
stire bir geceye kadar uzatilabilir. Cokelek bu siire igerisinde kendi haline birakilir. Bu isleme
olgunlastirma denir. Cokelme sirasinda iri taneli kristaller yaninda ¢ok kiigiik kristaller de
meydana gelir. .Kij(;ﬁk kristaller daha kolaylikla siiziintitye geger. Olgunlastirma suresince iri

kristallerin yﬁzeyinde; bu kiigiik kristaller toplanarak daha iri taneli kristaller elde edilir.

Cokeleklerin Yikanmasi:
| Birgok iyon, diger iyonlarm varliginda ¢oktiiriliir. Cokelekler, adsorbsiyon ve birlikte
¢bkme sebebiyle safsizliklar igerir. Cokelekten bu safsizliklanin uzaklastirilmasi, dogru analiz
sonuglari elde etmek igin gereklidir. Cékeleklerin yikanmasi icin kullamilan ¢dzeltilere
yikama suyu denir. Ideal yikama suyu agagidaki 6zelliklere sahip olmalhdir;
1. Cokelek i¢in ¢oziicti etkisi gostermemelidir. Ancak safsizliklart igin iyi bir ¢oziicii
olmalidar. '
2. Cokelegin kurutuldugu sicaklikta kolaylikla ugurulabilmeﬁdir.
3. Cokelegi peptitléstirme ozelligi tagimamalidir. Ayhca ¢okelekteki iyonlar1 hidroliz
etmemelidir.
4. Cokelegi ugucu hale getirmemelidir.

5. Stiziintiide yapilacak diger analizler i¢in bozucu etki gostermemelidir.

Cokelegin Coziiniirliigiinii Azaltan Cozeltiler:

Bu yﬂtanla 'sularl ¢bkelek ile ortak iyon igeren ¢ozeltilerdir. Ormegin kalsiyum oksalat
¢Okelegi igin, yikama suyu olarak amonyum okzalat, (NH4),C;04, kullamilir. Cokelegin
géziinﬁrlﬁgﬁ ortak iyon etkisi ile azaltilir. Coziiniiriiik, ortak iyon igeren ¢6zeltiye organik
¢oziicli ilavesiyle de azaltilabilir. Omegin PbSO, ¢okelegi, seyreltik H,SO4 veya alkol ile
H,SO4 karisimi kullanilarak (1:1) ile yikanabilir. Inorganik ¢okeleklerden organik safsizliklar
uzaklastirmak igin organik c¢éziiciler kullanilir. Organik ¢o6ziiciler, inorganik ¢dkeleklerin

cOzUniirltiglini azaltir.
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Cékeleklerin Kolloidlesmesini Onleyen Cozeltiter:

Bazi ¢okelekler kolleidlesme egilimindedir. Bazi topaklagmis ¢okelekler de peptitlesme
egilimindedir. Bu egilim sebebiyle, bu tip ¢okelekler yikanirken siizgeg kagidindan siizlintiiye
gecerler. Sonucta negatif hatali sonuglar elde edilir. Bu olugumlar1 6nlemek i¢in uygun
elektrolit igeren ¢dzeltiler, yikama suyu olarak kullanilmahdir, Ornegin peptitlesme egilimi

olan AgCl ¢okelegi seyreltik HNO; (% 1) ile yikanir.

Cikelegin Hidrolizini Onleyen Cozeltiler: -

Zay1f asit veya bazlarin, tuzlarina ait iyonlar hidroliz olma egilimi gosterir. Cikelek zayif
asidin tuzu ise hidroliz sonucu ¢okelek hafif bazik hale geger.' Omegin amonyum fosfat
¢okelegi, hidroliz sonucu HPO,> ve OH iriinlerini verme egilimindedir. Bu durumda yikama
suyu, hidroliz dengesini engelleyecek &zellikle olmalidir. Bu sebeple, ¢ikelek seyreltik
amonyak ¢ozeltisi ile yikanmalidir. -

MADDE ICINDE SUYUN BULUNUSU

Analitik kimyada bazi 6zel istisnalar disinda bitiin iglemler (¢dzelti hazirlanmasi,
¢oktiirme ortaminm hazirlanmast ve ¢okeleklerin yikanmasi -gibi) su ile yiirtitiiltir. Bu
nedenden dolay: iglemlerin yapilmasi esnasinda ortamda bol miktarda su bulunur. Ayrica bazi
numunelerin analizlerinde, alisg kosuilanna bagl olarak ‘igincAle bir miktar su bulunabilir.
Kisacasi analiz i¢in verilen numune cinsine gére az veya ¢ok su buluﬁdu'rur. Numune igindeki
su bazen hiiyiik hatalara sebep olabilir. Bu hatay: ortadan kaldirmak, numune igerisindeki
suyu uzaklastirmakla giderilebilir. Fakat bazi maddelerin yapisindaki suyu tamamén
uzaklastirmak miimkiin degildir. Bu durumda madde i¢indeki suyun tayin edilmesi gerekir.

Su, madde iginde kimyasal ve fiziksel baglarla tutulur. Bu baglarin kuvvetliligine gére
suyun uzaklasﬁnlmam kolay veya zordur, Bag mekanizmasi ne olursa oléun, madde iginde su
su sekillerde bulunur;

v Hapsedilmis su
Coziilmis su

Adsorbe edilmis su

SNUENEE NN

Kimyasal yap1 suyu
Kristal suyu
Hapsedilmis su: Katinm yaritklarinda veya iginde bulunur. Maddenin i¢inde heterojen

olarak dagilirlar. 100°C de 1sitma ile uzaklastmlamazlar. Yiksek 1s1da uzaklagirlar.




