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DENEY RAPORU

DENEY ADI Polarografik Tayin (9 No’lu deney)

DENEY TARIHI 19 Mart 2003 Carsamba

AMAC Polarografik ydntemin incelenmesi ve verilen bir érnek icindeki Pb** miktarinin

bulunmasi

TEORIK BILGI Polarografi
Polarografik analiz metodu, iki elektrottan birinin (referans elektrodu) potansiyelini
sabit tutup, elektroliz voltajini degistirerek diger elektrodun(indikator elektrodu)
polarizasyon egrisini cizmek esasina dayanir.
Akim siddeti-Potansiyel egrisinde difflzyon polograminin yuksekliginden iyon
konsantrasyonu, yari dalga potansiyelinden de iyonun tirQ belirlenebilir.
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Polarografik Analiz Hesaplamalari

Polarografik analizlerde akim siddeti-potansiyel egdrisi gizilir. Yari dalga
potansiyelleri belirlenir. Her reaksiyona karsilik gelen yari dalga potansiyelleri
standart oldugundan denemenin verdigi degerin hangi reaksiyona ait oldugu
bilinebilir.



ilkovig esitligi ile denel olarak belirlenen difflizyon akimindan iyon konsantrasyonu
bulunabilir. Belli konsantrasyondaki standart ¢ozeltisi ile deneme yapilir. i4 limit
akimi pologramdan bulunur. Ayni sartlarda konsantrasyonu bilinmeyen X ¢ézeltiyle
pologram cizilir. Limit akim belirlenerek konsantrasyon bulunur.

i=K.CoX X=C.(i’d/id)

Veya 6nce X ¢bzeltiye pologram gizdirilir, sonra ¢dzeltiye analizi yapilan érnekten
belli miktar (c;) ilave edilip ayni sartlarda tekrar pologram cizdirilir. Bunlara karsilik
gelen difflizyon akimlari iyve 'y 1q=K,.Cox dan hesaplanir.
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Polarografik Yéntemle Iyonlarin Ayrimasi



Polarografi ve Atomik Absorbsiyon Spektrometresi AAS Karsilastirmasi

p . Atomik Absorbsiyon Spektrometresi
olarografi
AAS
v Okunan polarogram akim ve v Okunan pikler absorbans veya
potansiyelin gdstergesidir. yayllim dalgalarinin haritasidir.
Dalga yuUksekligi konsantrasyona Pik yUksekligi (absorbans)
v < v -
baghdir konsantrasyona baglidir.
Yaridalga potansiyeli; E4» 6rnegin l'\./laxwvr?um dalga boyu; Amax;
Y apisina ve ortama baghdir Y’ brnegin yapisina ve ortama
yap gl bagldrr.
i — E egrileri kullanilan elektrot A-d egrllgrl ener duze.yllerl
v , ~ v/ arasindaki elektron gegisine
yéntemine baglidir -
baghdir.

io= 708n.D"2.m?**.t"°.c  llkovic Esitliginin Cikariimasi
Kitle tasinimi yalniz lineer difflizyonla oluyorsa

i= nFAD(ﬁ) . esitligi gecerlidir.
X=

ox
ac o°c
I =D 9 V Laplasien déntstmu yapilirsa;
oc 820 20C ocC
e D et D or Vi or esitligi elde edilir.

Bu esitlik taginimin yalniz lineer diffiizyonla oldugu damlayan civa elektrodunun
kullanildigi durumlar igin gegerlidir.

) 1 9%
Vo =75 2 Laplasien déniisiimii havadaki ses dalgalarinin ve
ot
bosluktaki 1gik dalgalarinin(elektromagnetik dalga)
differansiyel denklemidir. Dalgalarin u yayilma hizi (faz hizi) ortamin ézelligine
baglidir.

Yukaridaki differansiyel esitligin ¢6zimunden;

D( ac) _ (c-co) D |7 esitligi bulunur.
ox/ x=0 wt 3

Buradaki V7/3 carpani; bir elektroda birim zamanda tasinan derisimin lineer
diffizyonla taginan derisimden \7/3 carpani kadar fazla oldugunu ifade eder.

= nFAD(ﬁ) esitigi = nFA(G - co) [L2  halini alr.
oXx 7/ x=0 3mt

3



A degerini dizenlersek;
Birim zamanda akan civa kltlesi akis hizidir (mg/s). Akis hizini “m” ile gésterirsek
m.t = mg/s . s = mg ise m.t garpimi bir damlanin agirligini verir. Civa damlalan

kdresel sayilirsa hacmi asagidaki gibi olur.
4 3 m.t  agirlk

V = r = =
3 " d  yogunluk

Bu esitlikten “ r ” degerini ¢cekersek;

1/3

P |3 _mt
L 4x d olur.

Civanin damlasinin alani A = 4nr ise yukarida buldugumuz r esitligini burada
yerine koyalim.

2/3

A = 4x [_3 _mtJ deva = 25 °C ‘de 13,534 gr/cm?® ise;

4r d
A = 0,85 m*® . t*® olarak bulunur. Bulunan bu A degerini = nFA(c - c,) 7D
esitliginde yerine yazalim. 3nt

. 7D
I= nF(0,85.m*°.t")(c - co) /;{t D ve t degerlerini kdk disina cikaralim.

. 7
2/3 ;2/31/2 4-1/2
I= nF(0,85.m"".t""D .t (¢ - Co) | In esitligi diizenlersek;

| = 708n.D"2.m?%"®.(c-c%)
Elektrot yiizeyindeki derisim c® = 0 olunca olusan akim “sinir akim” oldugu igin
denklem asagidaki sekli alir.

ig= 708n.D"2m?3.t"5.c  Bu esitlige “ilkovig Esitligi” denir.

n elektron sayisi
elektroaktif tlrin derigimi
difflzyon katsayisi

civa damlama stresi

m civanin akis hizi

DENEYIN

YAPILISI
Pb** analizi icin 6nce artik akim pologrami alinir. 0,1 M Pb® ile standarda ait
pologram alindiktan sonra érnek icine bir miktar Pb®* ilave edilir.
Elde edilen ologramdan standart igin iy ve drnek+ standart igin I’y limit akimlari
bulunur.
Standardin derisimi bilindigine gore, derisimler limit akimlarla orantili olacagindan
ornegimizin derisimi asagidaki gibi bulunur.
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Standarda ait pologramda iq igin 11 cm pologram yiiksekligi
Ornek+ standart 14 igin 19,75 cm pologram yiiksekligi elde edilmistir.
Pologramda 25 cm = 10uA oldugu i¢in akimlar asagidaki asagidaki gibi bulunur.

X = 0,002 mol Pb?* olur.

Pb? miktar 0,4 g olarak bulunmustur.

25cm 10pA ise 25cm 10pA ise
11 cm X uA 19,75 cm X uA
X =44 uA X=79uA
l € esitligine gore 4.4 0.1
- - — itligi =
‘. e, TINEdNE 79 = T014cy
4,4.c5 + 4,4.0,1 =7,9.0,1
44.c5+0,44 = 0,79
4.4.c; =0,35
cs= 0,079 = 0,08 M olarak bulunur.
1000 ml de 0,08 mol Pb** varsa 1 mol Pb**  207,2¢
25 ml de X mol 0,002 mol Xar

X =0,4 g bulunur.

0,8 grlik Pb** igerigi yilksek bir drnek 100 ml 1,5 M HNO; de ¢oziilerek 1 ml'si 0,1
M 25 ml HCIO, iceren destek elektrot ortamina ilave edilerek pologram aliniyor.
Artik akim ¢ikarildiktan sonra (-1 voltta) 39,5 mm iy limit akim yiiksekligi bulunuyor.
Kalibrasyon igin degerler asagidaki gibi ise verilen érnekteki Pbs(PbO,), ve Pb?**

miktarini bulunuz. (1 mm 0,0055uA)

Pb%* x 10°® 0,0 0,2 0,5 1,0 1,5 2,0 2,5
ig (MA) 4,5 11,0 21,0 34,5 54,0 70,5 86,5
1 mm 0,0055 pA ise

39,5 mm X

X=0,21 uA =210 mA

Kalibrasyondaki degerlerden biri ile kiyaslarsak;

21 mA 0,5.10-3 M ise 1000 ml'de 0,005 mol
210mA XM 100 ml'de X

X=0,005M

X = 0,0005 mol 6rnek
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Verilerin kalibrasyon grafigini gizersek egimi 35203 olarak buluruz. y = mx ise
x = y/molur. x = 210/35203 = 0,005 M ayni sonucu elde ederiz.

Pbs(PbQO,). = 813,6 gr/mol ise 0,0005 moli 0,4 gr olarak bulunur.
0,8 gr 6rnek icinde 0,4 gr Pb3(PbQy,), varsa, 6rnedin %50’si Pbs(PbQO,). dir.
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EK: Pb* analizine ait pologram



