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Boyahane Laboratuvari
Titrasyon Analizleri

Analiz Yontemleri ve Ornek Hesaplamalar

Kostik soda (NaOH), hidrojen peroksit (H20:), tuzda alkalinite/bikarbonat

Kapsam esdegeri, proses suyunda sertlik ve tuzda toplam sertlik esdegeri
Dokiiman tiirii Fabrika i¢i laboratuvar egitim notu

Hazirlanan Kisi Bahri Budak
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Onemli kullanim notu

Bu dokiiman egitim ve i¢ kalite kontrol amaciyla hazirlanmistir. Tedarikei kabulii, miisteri spesifikasyonu veya akredite
analiz raporu i¢in isletmenin onayli metodu, standardize edilmis ¢ozeltileri ve kabul limitleri esas alinmalidir.
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. Kaynaklar

1. Genel Giivenlik ve Kalite Giivence Kurallari

1.1 Giivenlik

e  Kostik soda ve hidroklorik asit asindiricidir; kimyasal gozliik/yiiz siperi, uygun eldiven ve onliik kullaniimalidir.

e  Konsantre hidrojen peroksit gii¢lii oksitleyicidir; organik madde, yanict malzeme ve metal kontaminasyonundan uzak
tutulmalidir.

e  Asit seyreltmelerinde her zaman asit suya yavasca ilave edilir; su aside ilave edilmez.

e  Baryum kloriir toksiktir; tozunun solunmast ve atiklarinin gelisigiizel uzaklagtirtlmasi dnlenmelidir.

e  Her kimyasal i¢in giincel Giivenlik Bilgi Formu (SDS) laboratuvarda erigilebilir olmalidir.

1.2 Analitik kalite glivencesi

e HCI, KMnO. ve EDTA ¢ozeltileri kullanilmadan 6nce standardize edilmeli; faktér/normalite kayit altina alinmalidir.
e  Her seri analizde en az bir ¢ift analiz yapilmalidir.

e  Blank tiiketimi anlamliysa hesaplamada mutlaka diisiilmelidir.

e Sonug birimi agik yazilmalidir: % m/m, g/L, mg/L veya mg/kg.

e Ham madde analizi ile proses banyosu kontrolii birbirine karigtirtlmamalidir.

2. Kostik Soda (NaOH) Analizi - Ticari Stv1 Uriin

Amag: Ticari s1vi kostik soda numunesindeki sodyum hidroksit miktarini agirlik¢a yiizde (% m/m) olarak belirlemektir.
Ticari lirlin analizinde numune hacimle degil, hassas terazide gram olarak alinir.

2.1 Prensip ve reaksiyon

Karbonat etkisini bastirmak amaciyla hazirlanan numuneye baryum kloriir ilave edilir. Numune, fenolftalein son noktasina
kadar standardize edilmis HCl ile titre edilir. Sonu¢ numune agirlig1 iizerinden % NaOH (m/m) olarak raporlanir.

NaOH + HC1 - NaCl + H.0

2.2 Kullanilan cihaz ve kimyasallar

Malzeme / kimyasal Ozellik / kullanim amaci

Analitik terazi En az 0,001 g hassasiyet; numune tartimi
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HCI ¢ozeltisi Standardize edilmis yaklagik 1 N titrant
Baryum kloriir ¢ozeltisi %10; karbonat etkisini bastirma

Fenolftalein %71; son nokta indikatori

CO:z igermeyen deiyonize su Hava kaynakli karbonatlagma hatasini azaltma
Erlen, biiret, manyetik karistiric Titrasyon ekipmani

\%
N
W

0,04000

2.3 Uygulama adimlar1
1. Temiz ve kuru erlene yaklasik 6-7 g sivi kostik numunesi hizla tartilir; numune agirligit W (g) kaydedilir.
2. Numuneye hemen 100 mL %10 baryum kloriir ¢ozeltisi ilave edilir.
3. 3-4 damla fenolftalein eklenir ve karistirma baglatilir.
4. Standardize edilmis yaklasik 1 N HCl ile pembe renk tamamen kayboluncaya kadar titre edilir.
5. Harcanan HCI hacmi V (mL) ve HCI normalitesi N kaydedilir.

2.4 Hesaplama formiili

Harcanan HCI hacmi (mL)
HCI normalitesi (N)
Tartilan numune agirligi (g)

NaOH mili esdeger agirligi (g/meq)

% NaOH (m/m) = [V x N x ©,04000 x 100] / W

2.5 Ornek Hesaplama
Ornek veriler: W = 6,467 g kostik numunesi; V = 80,85 mL HCI; N = 1,0020 N HCL

% NaOH = [80,85 x 1,0020 x ©,04000 x 100] / 6,467

Sonu¢ = %50,11 NaOH (m/m)

Raporlama 6rnegi: “Sivi kostik soda numunesi: %50,11 NaOH (m/m), HCI titrasyonu - fenolftalein son noktas1.”

2.6 Proses banyosu i¢in ek not: NaOH g/L hesabi

Boyahane banyosunda diisiik konsantrasyonlu NaOH kontrolii yapilacaksa, belirli hacimde numune alinarak sonug g/L
seklinde verilebilir. Bu sonug ticari kostik saflig1 degildir.

NaOH (g/L) = [V x N x 40,00] / v
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Ornek: 10,0 mL proses banyosu numunesi i¢in 25,0 mL 0,1000 N HCI harcanmussa:
NaOH (g/L) = [25,0 x 0,1000 x 40,00] / 10,0

Sonuc¢ = 10,0 g/LL. NaOH

Kaynak dayanagi: OxyChem, Caustic Soda Handbook, “Determination of Sodium Hydroxide in Caustic Soda” boliimii;
numunenin tartilmasi, baryum kloriir kullanimi, % m/m formiili ve referans 6rnek degerleri esas alinmuistir.

3. Hidrojen Peroksit (H202) Analizi - Ticari Uriin

Amag: Konsantre ticari hidrojen peroksit ¢dzeltisinin miktarini, standardize edilmis potasyum permanganat ile asidik
ortamda titre ederek agirlik¢a yiizde (% m/m) olarak belirlemektir.

3.1 Prensip ve reaksiyon

Seyreltilmis hidrojen peroksit numunesi, siilfiirik asitli ortamda bilinen normalitedeki KMnOs ile titre edilir. Kalict agik
pembe renk son noktay1 gosterir.

2 KMnOs + 5 H;0, + 3 HS0, > KzSO; + 2 MnSO, + 5 0, + 8 H;0
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3.2 Kullanilan cihaz ve kimyasallar

Malzeme / kimyasal Ozellik / kullanim amaci

Analitik terazi En az 0,0001 g hassasiyet onerilir; numune tartimi
KMnOus ¢ozeltisi Yaklasik 0,1 N; sodyum oksalatla standardize edilmis
H2SO4 ¢ozeltisi 1:3; asidik ortam olusturma

500 mL balonjoje Seyreltme

20,0 mL pipet Aliquot alma

Biiret ve erlen Titrasyon

3.3 Uygulama adimlar1
1. %20-35 H20: i¢in yaklasik 5 g numune tartilir ve agirlik W (g) kaydedilir.

2. Numune, iginde yaklasik 250 mL su ve 2 mL H2SO4 (1:3) bulunan 500 mL balonjojeye aktarilir; ¢izgiye tamamlanir ve
karigtirilir.

3. Hazirlanan ¢ozeltiden 20,0 mL alinarak 15 mL H2SOa (1:3) ve 60 mL su igeren erlene aktarilir.
4. Standardize edilmis KMnOa ile yaklasik 30 saniye kalic1 agik pembe renk olusuncaya kadar titre edilir.
5. Harcanan KMnOs hacmi V (mL) ve normalitesi N kaydedilir.

3.4 Hesaplama formiilii

\Y Harcanan KMnO4 hacmi (mL)

N KMnO4 normalitesi (N)

W Tartilan H>0> numunesi (g)

1,701 H20:2 i¢in katsay1

25 500 mL / 20 mL seyreltme faktorii

% H02 (m/m) = [V x N x 1,701 x 25] / W

Bahri Budak | Boyahane Laboratuvart | 28.05.2026



BOYAHANE LABORATUVARI | TITRASYON ANALIZLERI

3.5 Ornek Hesaplama
Ornek veriler: W = 5,000 g numune; V = 41,15 mL KMnO4; N = 0,1000 N KMnOs; seyreltme faktorii = 25.

% H20;, = [41,15 x 0,1000 x 1,701 x 25] / 5,000

Sonu¢ = %35,00 H20: (m/m)

Raporlama 6rnegi: “Hidrojen peroksit numunesi: %35,00 H20: (m/m), KMnOs titrasyonu.”

Kaynak dayanagi: Solvay Chemicals, “Hydrogen Peroxide Concentration Determination 20-70%”, Technical Data Sheet;
numune tartimi, seyreltme, son nokta ve hesaplama formiilii esas alinmstir.

4. Sodyum Kloriirde Alkalinite / Bikarbonat Esdegeri Kontrolii

Amag: Boyahanede kullanilan sodyum kloriiriin asit tiikketimine neden olabilecek alkalilik katkisini, bikarbonat esdegeri
olarak izlemektir. Bu kontrol, tuz i¢indeki alkalilik kaynaklarinin yalnizca bikarbonat oldugu varsayimi altinda HCOs~
esdegeri olarak raporlanabilir.

Yontem sinirlamasi

Asit titrasyonu; ortamda hidroksit, karbonat veya baska alkali bilesenler varsa bunlar1 da kapsar. Bu nedenle kesin bilesen
tayini yerine “alkalinite / HCOs~ esdegeri” ifadesi kullanilmistir. Siipheli sonuglarda ayr1 dogrulama metodu uygulanmalidir.

4.1 Prensip ve reaksiyon

Tuz numunesi deiyonize su ile ¢oziindiiriiliir ve standardize HCl ile pH 4,5 civarindaki toplam alkalinite son noktasina
kadar titre edilir. Son noktanin pH metreyle takibi, renkli veya belirsiz numunelerde daha giivenlidir.

HCOs~ + H* - CO. + H,0

4.2 Kullanilan cihaz ve kimyasallar

Malzeme / kimyasall Ozellik / kullanim amaci

Sodyum kloriir numunesi Temsili olarak tartilmig 10,000 g

CO: etkisi diisiik deiyonize su Coziindiirme ve blank igin

HCIl ¢ozeltisi Standardize edilmis 0,1000 N

pH metre veya uygun toplam alkalinite indikatori Son nokta: yaklasik pH 4,5

Blank deney Reaktif ve su kaynakli asit tiiketimini diizeltme

4.3 Uygulama adimlari
1. Homojenlestirilmis tuz numunesinden 10,000 g tartilir ve erlene alinir.
2. Yaklasik 100 mL deiyonize su ilave edilerek tuz tamamen ¢oziindiiriiliir.
3. Ayn1 hacimde yalniz deiyonize su kullanilarak blank hazirlanir.
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4. Numune ve blank, standardize 0,1000 N HCl ile pH 4,5 son noktasina kadar ayr1 ayr1 titre edilir.
5. Numune i¢in V, blank i¢cin Vb hacimleri kaydedilir.

4.4 Hesaplama formiilu

Numune i¢in harcanan HCI (mL)
Blank i¢in harcanan HCI (mL)
HCI normalitesi (N)

Tartilan tuz miktari (g)

HCOs™ mg/eq doniisiim katsayisi
HCO3~ esdegeri (mg/kg tuz) = [(V - Vb) x N x 61.000] / m

4.5 Ornek Hesaplama
Ornek veriler: m = 10,000 g NaCl; V =2,50 mL HCI; Vb = 0,05 mL HCI; N = 0,1000 N HCI.

HCOs~ esdegeri = [(2,50 - 0,05) x 0,1000 x 61.000] / 10,000

Sonug¢ = 1.494,5 mg/kg tuz, HCO:s™ esdegeri

Bilgi amagh ¢ozelti karsiligi: 10,000 g tuzun 100 mL suda ¢oziildiigii bu 6rnekte hazirlanan ekstraktin degeri 149,45 mg/L
HCOs™ esdegeridir. Ham madde raporunda esas deger mg/kg tuz olarak yazilmalidir.

Kaynak dayanagi: Hach toplam alkalinite prensibi ve pH son noktalar; raporlama yaklagimi tuz numunesinde kati ham
madde bazinda sonu¢ verme geregine gore diizenlenmistir. Bu kontrol, sodyum kloriirde segici bikarbonat standard1 yerine
i¢ proses tarama kontrolii olarak kullaniimalidir.

5. Proses Suyunda Toplam Sertlik Analizi

Amag: Boyahanede kullanilan proses suyundaki kalsiyum ve magnezyum iyonlarinin toplam etkisini mg/L CaCO:s
cinsinden belirlemektir.

5.1 Prensip ve reaksiyon

pH 10 ortaminda Ca?* ve Mg?" iyonlart EDTA ile kompleks olusturur. Eriochrome Black T gostergesiyle kirmizi/sarap
kirmizisi renkten saf mavi renge gegis son noktay1 gosterir.

Ca2* / Mg2* + EDTA - Metal-EDTA kompleksi

5.2 Kullanilan cihaz ve kimyasallar

Malzeme / kimyasal Ozellik / kullanim amaci
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Su numunesi 100,0 mL proses suyu

EDTA ¢ozeltisi Standardize edilmis 0,0100 M
NH4CI/NH4OH tamponu pH 10 ortam saglama
Eriochrome Black T Son nokta indikatorii

Biiret, erlen, pipet Titrasyon ekipmani

\%
Cc

100,09

5.3 Uygulama adimlar1
1. 100,0 mL su numunesi erlene alinir.
2. pH 10 tampon ¢ozeltisi ilave edilir.
3. 2-3 damla Eriochrome Black T indikatorii eklenir.
4. Standardize 0,0100 M EDTA ile renk saf maviye doniinceye kadar titre edilir.
5. Harcanan EDTA hacmi V (mL) kaydedilir.

5.4 Hesaplama formiilii

Harcanan EDTA hacmi (mL)
EDTA molaritesi (mol/L)
CaCOs mol kiitlesi (g/mol)

Su numunesi hacmi (mL)

Toplam sertlik (mg/L CaCOs;) = [V x C x 100,09 x 1000] / v

5.5 Ornek Hesaplama
Ornek veriler: v = 100,0 mL proses suyu; V =400 mL EDTA; C =0,0100 mol/L EDTA.

Toplam sertlik = [4,00 x ©,0100 x 100,09 x 1000] / 100,0

Sonu¢ = 40,0 mg/L. CaCOs

Raporlama 6rnegi: “Proses suyu toplam sertlik: 40,0 mg/L CaCOs, EDTA titrasyon yontemi.”

Kaynak dayanagi: Hach toplam sertlik yontem dokiimanlari; toplam sertlik mg/L. CaCOs olarak ifade edilir ve EDTA ile
pH 10 ortaminda son nokta izlenir.

6. Sodyum Kloriirde Toplam Sertlik Esdegeri - Hizli Kontrol

Amagc: Boyahanede kullanilacak sodyum kloriirde bulunan Ca** ve Mg?" kaynakl1 sertlik etkisini hizli bir i¢ kontrol olarak
mg/kg tuz, CaCOs esdegeri cinsinden izlemektir.
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Raporlama uyarisi

Sodyum kloriiriin resmi ham madde kabuliinde kalsiyum ve magnezyumun ayr1 ayri raporlanmasi daha uygundur. Salt
Industry Center of Japan yontemi, EDTA ile pH 12-13’te kalsiyumu; pH 10’da Ca+Mg toplamini 6l¢iip magnezyumu
farktan hesaplar. Asagidaki yontem hizli toplam sertlik esdegeri kontroliidiir.

6.1 Prensip

Tuz numunesi suda ¢6ziindiiriliir. pH 10 tamponunda Ca*" ve Mg?" iyonlarinin toplami, EDTA ile EBT son noktasina
kadar titre edilir. Sonug kati tuz agirhigima gore CaCOs esdegeri olarak hesaplanir.

6.2 Kullanilan cihaz ve kimyasallar

Malzeme / kimyasal Ozellik / kullamim amaci

Sodyum kloriir numunesi 10,000 g; homojenlestirilmis
Deiyonize su Coziindiirme ve blank

EDTA ¢ozeltisi Standardize 0,0100 M

pH 10 tamponu Kompleksometrik titrasyon ortami
Eriochrome Black T Toplam Ca+Mg son noktasi

6.3 Uygulama adimlar1
1. 10,000 g NaCl numunesi tartilir ve yaklagik 100 mL deiyonize su igerisinde tamamen ¢oziindiiriiliir.
2. Ayn1 miktarda deiyonize su ve reaktiflerle blank hazirlanir.
3. Numuneye pH 10 tamponu ve EBT indikatorii ilave edilir.
4. Standardize 0,0100 M EDTA ile kirmizidan saf maviye renk doniisiimiine kadar titre edilir.

5. Numune tiiketimi V ve blank tiiketimi Vb kaydedilir.

6.4 Hesaplama formiilii

Vv Numune i¢in harcanan EDTA (mL)
Vb Blank i¢in harcanan EDTA (mL)
(6 EDTA molaritesi (mol/L)

m Tartilan NaCl miktar1 (g)

100,09 CaCOs mol kiitlesi (g/mol)

Toplam sertlik (mg/kg CaCOs; esd.) = [(V - Vb) x C x 100,09 x 1000] / m
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6.5 Ornek Hesaplama
Ornek veriler: m = 10,000 g NaCl; V = 3,00 mL EDTA; Vb = 0,02 mL EDTA; C = 0,0100 mol/L EDTA.

Toplam sertlik = [(3,00 - ©,02) x 0,0100 x 100,09 x 1000] / 10,000

Sonuc¢ =298,3 mg/kg tuz, CaCO:s esdegeri

Bilgi amagli ¢6zelti karsiligi: Numune 100 mL ¢ozelti halinde titre edildiyse, ayn1 tiiketim yaklagik 29,8 mg/L. CaCO:s
degerine kargilik gelir. Ham madde sonucu olarak mg/kg tuz degeri kullanilmalidir.

6.6 Yontem sinirlamasi ve dogrulama

e  Yiiksek kloriir igeren ¢ozeltilerde son nokta keskinligi zayiflayabilir; sonuglar blank ve ¢ift analizle dogrulanmalidir.

e Kabul/red karar verilecekse, Ca ve Mg ayr1 ayr1 dlgiilmeli veya uygun sekilde dogrulanmis cihazli analiz
kullanilmalidir.

e  Salt Industry Center of Japan yonteminde Ca ve Mg i¢in EDTA ¢ozeltisinin en az aylik standardizasyonu
onerilmektedir.

Kaynak dayanagi: The Salt Industry Center of Japan, Methods for Salt Analysis, Fifth Edition, Calcium and Magnesium -
Chelatometric Titration bolimii; ayrica yiiksek kloriir ortaminda son nokta uyarisi i¢in Hach toplam sertlik dokiimani
dikkate alinmistir.

7. Sonuclarin Raporlanmasi ve Kontrol Formu

7.1 Sonug birimleri 6zet tablosu

Ticari stvi NaOH % NaOH (m/m) Numune gram olarak tartilir.

Proses banyosunda NaOH g/L NaOH Hacimsel numune kullanilir; tiriin safligi degildir.
Ticari H20: % H202 (m/m) Tartim ve seyreltme faktorii gerekir.

Tuzda alkalinite mg/kg tuz, HCOs™ esd. Secici bikarbonat tayini olarak yorumlanmamalidir.
Proses suyu sertligi mg/L CaCO; S1v1 proses numunesi bazinda.

Tuzda sertlik - hizli kontrol mg/kg tuz, CaCOs esd. Kabul analizi igin Ca/Mg ayrimi onerilir.

7.2 Laboratuvar kayit sablonu
Numune adi / lot no
Numune alma tarihi / saati
Analiz yapan

Titrant ad1 ve gergek faktor / normalite
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Numune miktar1 (g veya mL)
Blank tiiketimi

Numune titrasyon tiiketimi
Hesaplanan sonug ve birim
Cift analiz sonucu / fark

Uygunluk degerlendirmesi

isletme uygulamasi icin 6neri
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Bu egitim notuna ek olarak, her kimyasal/hammadde i¢in hedef deger, uyari limiti, red limiti ve tekrar analiz Kriterlerini
iceren ayr1 bir “Kabul Kriterleri Tablosu” hazirlanmalidir.

8. Kisa Sozlik

Bu bdliimde analizlerde kullanilan temel teknik ifadeler kisa ve uygulamaya doniik sekilde agiklanmustir.

Titrasyon

Titrant

Son nokta
Indikator
Standardizasyon
Normalite (N)

Molarite (M)

Blank / kor deney

Aliquot
Seyreltme faktorii
Esdeger sonug

% m/m

g/L

mg/L / ppm

mg/kg

Konsantrasyonu bilinmeyen numuneye, derisimi bilinen ¢ozelti ekleyerek miktar belirleme
islemi.

Biirette bulunan ve numuneye ilave edilen, derigimi bilinen standart ¢ozelti.

Indikator renk degisimi veya pH degeriyle titrasyonun tamamlandiginin kabul edildigi nokta.
Son noktada renk degistiren gosterge kimyasal; 6rnegin fenolftalein veya EBT.

HCI, KMnOs veya EDTA gibi titrantlarin gergek derisiminin standart maddeyle belirlenmesi.
Cozeltinin litre bagina esdeger madde miktarini ifade eden derigim birimi.

Cozeltinin litre basina mol madde miktarini ifade eden derisim birimi.

Numune olmadan ayni reaktiflerle yapilan, reaktiflerden kaynaklanan tiiketimi gosteren
kontrol.

Hazirlanmig ¢6zeltiden 6l¢lim amaciyla hassas bigimde alinan belirli hacimdeki kisim.

Ana numunenin seyreltilmesi ve aliquot alinmasi nedeniyle hesaplamada kullanilan ¢arpan.
Olgiilen etkinin belirtilen referans bilesik cinsinden verilmesi; 6rnegin CaCOs esdegeri.
100 gram numunedeki analiz edilen maddenin gram miktari; agirlikga yiizde.

Bir litre ¢ozeltide bulunan maddenin gram miktari.

Sulu numunelerde yaklasik olarak litre bagina miligram; diisiik konsantrasyon birimi.

Bir kilogram kat1 ham maddede bulunan maddenin miligram miktar.
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Kalsiyum ve magnezyum iyonlarini baglayarak sertlik analizinde kullanilan kompleks yapict
titrant.

Eriochrome Black T; toplam sertlik titrasyonunda son noktay: renk degisimiyle gosteren
indikator.

Giivenlik Bilgi Formu; kimyasalin tehlikeleri, korunma ve miidahale bilgilerini igerir.

9. Kaynaklar

Asagidaki kaynaklar, analiz yontemlerinin teknik dayanagidir. Uygulama dncesinde isletme spesifikasyonlari ve giincel
SDS dokiimanlar1 ayrica kontrol edilmelidir.

1. OxyChem. Caustic Soda Handbook - Methods of Analysis: Determination of Sodium Hydroxide in Caustic Soda.

2. Solvay Chemicals, Inc.. Hydrogen Peroxide Concentration Determination 20-70%, Technical Data Sheet, 08/19.

3. Hach. Professional Boiler Water Test Kit / Total Alkalinity and Total Hardness titration guidance.

4. The Salt Industry Center of Japan. Methods for Salt Analysis, Fifth Edition (English Version), 2022 - Calcium and
Magnesium (Chelatometric titration).

Dokiiman Sonu

Bu dokiimanda yer alan 6rnek hesaplamalar egitim amachidir. Uretim kararlarinda dlciilen gercek veriler, standardize
edilmis ¢ozeltilerin faktorleri, isletme kabul limitleri ve onayli prosediirler esas alinmalidir.
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