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1.1. Getirilecek Malzemeler

O O O O

ONLUK (olmayanlar derse alinmayacaktir!!!)
ELDIVEN (olmayanlar derse alinmayacaktir!!!)

Cam kalemi (asetath kalem)
Kagit havlu
Temizlik malzemesi

1.2. Deney Raporu Yazim Teknigi

Arial - 10 punto
Tek satir aralig
Kapak sayfasi OLMAYACAK!!!
Rapor, 2 sayfayi gegmeyecek!!

Formata uygun olmayan rapor
-10 puan alacak.

Raporlar SALI giinii laboratuvarda
ilgili 6gretim

elemanina teslim edilecek.

Gec gelen rapor, geciktigii her

bir giin icin -10 puan alacak.

Raporlar Uygulama sinavindan
once size geri verilecek.

1.3. Laboratuvar Yikama Cozeltileri

%2’lik deterjan ¢ozeltisi

1. GIRIS

GRUP NO 1.5cm Deney Tarihi
Grup lye isimleri

15
cm

1. Deneyin adi
2. Deneyin amaci (5 p)

3. Ozet/kisa teorik bilgi (max. 1 sayfa) (15
p)

4. Deneyde kullanilan malzemeler ve
cihazlar (10 p)

5. Deneyin yapilisi (10 p)
6. Deneyin sonucu (20 p)
7. Deneyin yorumu (25 p)
8. Yararlanilan kaynaklar (5 p)

9. Deney sirasinda alinan notlar (10 p)

lcm

cm

Kromik asit ¢ozeltisi (Konsantre H,SO,’te K,Cr,0; veya konsantre HNO;'te K,Cr,05)

Konsantre HNO;
Perklorik asit
Etanol-nitrik asit




1.4. Laboratuvar Malzemeleri
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1.5. Laboratuvar Cihazlari

Hassas Terazi Oksijenmetre

Etiiv inkiibator - BOi manometre Spektrofotometre

Bulaniklik Olger Isiticih Manyetik Su Banyosu Orbital Calkalayici
Karistirici

Ceker Ocak Biyolojik Kabin Kal Firini Filtrasyon Diizenegi



1.6. Genel Laboratuvar Kurallari

* Laboratuvarda calisilirken onliik, eldiven ve kapali ayakkabi giyilmesi zorunludur.

¢ Cahsmanin niteligine gore gerekirse koruyucu gozIik kullaniimalidir.

e Saclar her zaman toplu olmalidir.

* Laboratuvar disina laboratuvarda kullanilan 6nliik ve eldiven ile ¢ikilmasi yasaktir.

* Laboratuvarda yemek, icmek, ciklet cignemek ve cep telefonu kullanmak yasaktir.

e Deriyoluyla hastaliklarin bulasma riskinden dolayi laboratuvar ortaminda ¢alisilirken acik yaralar
mutlaka yara bandi ile kapatiimalidir.

* Deneylerden 6nce ve sonra bengler temizlenmelidir.

* Laboratuvarda catlak ve kirik cam esyalar kullanilmamalidir.

e Laboratuvarda calisilirken agiz yoluyla sivi cekilmemeli, puar kullaniimalidir.

¢ Hig bir kimyasal madde koklanmamali veya tadilmamalidir.

*  Asit ¢Ozeltisi hazirlarken; asit, su lizerine yavas ve dikkatli bir sekilde eklenmelidir.

* Reaktifler kullaniimadan 6nce etiketi mutlaka kontrol edilmelidir.

*  (ozeltiler hazirlandiktan sonra siselerin UGzeri mutlaka etiketlenmelidir.

* Onceden alinmis ¢ozeltiler, stok siselerine geri konulmamalidir.

* Laboratuvar kapilari glivenlik agisindan her zaman kapali tutulmalidir.

1.7. Laboratuvarlarda Karsilasilabilecek Tehlikeler ile Giivenlik ve Uyari isaretleri

Tehlikeler:
*  Yanici ve yakici sivilar
*  Kimyasallar
* Kanserojen maddeler
*  Elektrik kazalari

Uyarni isaretleri :

Zehirli Zararli/ tahris edici Parlayici/ alev alici Patlayici

Oksitleyici Korozif Cevreye zararli




4 igeri girmek ¢ok tehlikelidir
3 Cok fazla tehlikeli

2 Tehlikeli

1 Hafif Tehlikeli

0 Tehlike Yok

4 Cok kolay tutusur

3 Normal isida tutusur

2 Hafif isida tutusur

1 Yanmasi i¢in dnceden isitilmalidir
0 Yanmaz

Reaktivite

Ozel Tehlikeli
Maddeler

4 Patlayabilir -Ates varsa oray
hemen bosalt

. 3 Sok, 1s1 patlamaya neden olabilir

ALK »Q”{EI'I-(BEZ} 2 Ani kimyasal degisiklik olusabilir

COR  Korozif 1 Isitildiginda degisebilir

W__ Sukullanma 0 Normalde stabildir

OX  Oksitleyici
ACID Asit

1.8. Tehlikeli Maddelerin Uluslararasi siniflandirma numaralari:

PATLAYICILAR (Explosives)

GAZLAR (Gases)

SIVI MADDELER (Liquids)

KATI MADDELER (Solids)

OKSITLEYICILER, ORGANIK PEROKSITLER (Oxidizers, organic peroxides)
ZEHIR (Poisons, étiologie agents)

RADYOAKTIF MADDELER (Radioactive materials)

TAHRIS EDICi MADDELER (Corrosives)

BUNLARIN DISINDA (Miscellaneous; ORMs)

[

OCoONOULL D WN



2. NUMUNE ALMA ve KORUMA

2.1. Grab Numune

Ornekleme istasyonundan, yeri ve zamani temsil etmesi amaciyla bir defa alinan numuneye denir.
Grab numuneler, karistirlmadan, ayri ayri analiz edilirler. Su kalitesi uniform olan derin kuyulardan, su
kalitesindeki degisimi yavas olan blylk su kitlelerinden ve/veya 24 saat icinde su kalitesi degisimi belirgin olan
bilyiik su kitlelerinden grab numune alinarak islem yapilabilir.

2.2. Kompozit Numune

Belirli araliklarla, ayni noktadan belirlenen miktarlarda alinan numunelerin karistiriimasi ile elde edilir.
Kompozit numune alinirken, ortalama deger elde etmek icin esit miktarlarda 6rnek alinabilecegi gibi,
analizlenecek kitlesel debinin zamana baglh degisimine gore agirlikh numune elde etmek (lzere degisken
ornekler alinip karistirilabilir. Su Kirliligi Kontrol Yonetmeligince belirlenen kompozit numune alma esaslarina
gore, 24 saatlik periyotta 1 veya 2 saatlik zaman araliklari ile 6rnekler alinabilir. Ancak tesiste suyun alikonma
suresi dikkate alinmalidir, aksi taktirde 6rnek hazirlamada ciddi hatalar olusabilir.

2.3. integre Numune

Derinlik ve genislige bagh olarak suyun bilesiminin ¢ok degistigi nehirler ve géllerde farkli numune alma
noktalarindan toplanan grab numunelerin karisimindan elde edilen numunlerdir.

2.4. Numunelerin Korunmasi

Koruma teknikleri, 6rnek kaynaktan veya drnekleme istasyonundan alindiktan sonra; dogal olarak devam
eden biyolojik faaliyetlerin ve kimyasal bilesiklerin hidrolizinin geciktirilmesi; bilesenlerin uguculugunun
azaltilmasi amaciyla uygulanir. Koruma ve saklama teknikleri genellikle pH kontroli, kimyasal madde ilavesi,
sogutma ve dondurma islemleri ile yapilir.

Numune almaya baslamadan 6nce uygulanacak deneylerin ¢ozeltileri daha 6nceden hazirlanmis
olmalidir. Numune siseleri steril olmalidir. Her bir numune kabinin Gizerindeki etikette; numuneyi alan kisinin
adi-soyadi, alindigi tarih ve saat, numunenin alindigi yer, alindig1 andaki suyun sicakligi, debi, pH.. olmalidir.
Numune sisesi atik su numunesi ile doldurulmadan 6nce bu su ile 2-3 defa yikanmalidir. Organik maddelerin
analizleri icin numune sisesi agzina kadar doldurulur. Mikrobiyolojik analizler icin numune siseleri yariya kadar
doldurulur.



Tablo 1: Analiz tiriine gére numune alma ve koruma teknikleri

Min. numune hacmi

Parametre Numune kabi (mL) Bekleme siiresi / Koruma
Asidite P, G(B) 100 24 saat +4°C
Alkalinite P, G(B) 200 24 saat +4°C
BOIs P, G, BOi sisesi 100 6 -48 saat +4°C
TOK G (kahverengi) 100 HCl ile pH 2’nin a!.tlda saat +4°C en kisa
sirede
KOi P, G 100 7-28 glin H,S0, ile pH 2’nin altinda
Bakiye klor P,G 500 Derhal analiz edilmeli
Renk G 500 24 saat +4°C
Floriir p 300 28 gilin bekletilebilir herhangi bir koruma
gerekmez
Yag ve gres G, gglr;lglgglzll 1000 24 saat +4°C de HC ile pH 2’nin altinda
Hemen analiz veya 0,8 mL H,SO,/L ile pH
Amonyak PG >00 2’nin altinda +4°C de en fazla 7 giin
. Hemen analiz edilmeli veya H,SO, ile pH
Nitrat azotu PG 100 2’'nin altinda +4°C de
o Hemen analiz veya 40 mg HgCl/L ilavesi
Nitrit azotu P, G 100 ile birlikte +4°Cde
Hemen analiz veya 0,8 mL derisik
Organik N P, G 500 H,SO,/L ilavesi ile birlikte +4°C de en
fazla 7 giin
Koku G 500 Hemen analiz en fazla ise 6 saat
Tad G 500 Hemen analiz edilmeli ve +4°C
C.0, G, BOi sisesi 300 Hemen analiz edilmeli
pH P, G(B) 50 Hemen analiz veya 2 saat +4°C
Sicaklik - - Hemen analiz
Coziinm{s fosfat icin hemen analiz veya
Fosf A 1
ostat G (A) 00 40 mgHgCl/L ilavesi ile buzdolabinda
Kati maddeler P, G(B) - -
Silfat P, G 100 24 saat sogukta
g 7 gun 4 damla ginkoasetat/100mL ve
slfar PG 100 pH>9 olana kadar NaOH ilavesi
Bulaniklik PG 100 Ayni glin veya 24 saat karanlikta

buzdolabinda




3. STANDART COZELTi HAZIRLANMASI

3.1. Kati- Sivi Cozelti Hazirlanmasi:

Kati kimyasal maddelerin distile su (Ornek 3.1) veya sivi kimyasal maddeler (Ornek 3.2) igerisinde
¢Oziinmesiyle olusan ¢ozeltilerdir.
Ornek 3.1:
100 mL 1 N NaOH ¢ézeltisinin hazirlanmasi:

Oncelikle ¢ozeltideki sodyum hidroksitin mol sayisi bulunmalidir. Bu mol sayisi kullanilarak ¢ozeltide
kullanilacak NaOH miktari belirlenebilir;

Normalite = Tesir Degerligi (TD) x Molarite

Yukaridaki basit formtle gore NaOH’in tesir degerligi 1’dir ve molaritesi normalitesine esittir.

M=n/V

formla kullanilarak NaOH’in mol sayisi bulunur.
M =1 molar

V =100 mL (0,1L) ise n =0,1 mol olur.
NaOH’in molekil kitlesi 40 g/mol ise;

Hazirlanacak Cozelti icin gerekli NaOH miktari 0,1 x40=4g¢g

Sonu¢ olarak 4g NaOH alinarak 100 ml’lik balon joje icerisinde bir miktar saf suda tamamen
¢oziildiikten sonra yine saf su ile 100 mL'ye tamamlanir.

Ornek 3.2:
Kalay Kloriir Reaktifi hazirlanmasi: (Fosfat analizinde kullanilan bir ¢ozeltidir)

25 g taze SnCl,.2H,0, 100 mL gliserinde ¢ozilir. Su banyosunda isitilir ve ¢oziinmeyi hizlandirmak
Uzere cam baget ile karistirilir.

Goraldagu gibi, cozeltinin hazirlanmasinda hicbir sekilde distile su kullanilmamakta, kati kimyasal
madde tamamen baska bir sivi kimyasal madde icerisinde ¢6zlinmektedir.

3.2. Sivi- Sivi Gozelti Hazirlanmasi:

Sivi kimyasal maddelerin distile su icerisinde ¢6zililmesiyle hazirlanan ¢ozeltilerdir.

ONEMLI! : Derisik asit tizerine dogrudan su eklendiginde patlama tehlikesi oldugundan balon jojeye énce
bir miktar saf su konulduktan sonra lzerine derisik asit eklenmelidir. Bu islem yapildiktan sonra
saf su ile ¢ozelti hacmi istenilen miktara tamamlanir, seyrelme tamamlanmis olur.
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Ornek 3.3:
d= 1,84 kg/L olan %95’lik H,SO, Kullanarak 1 N, 250 mL H,SO, Cézeltisinin Hazirlanmasi:

d=1.84 kg/L ise ¢ozeltinin 1 L’sinin 1840 g oldugunu gostermektedir.
Oncelikle orijinal H,SO, ¢dzeltisinin molaritesi bulunmalidir.

100 g orijinal H,S0O, ¢6zeltisinde >< 95 g kati madde var ise (%95’lik oldugundan)
1840 g orijinal H,SO, ¢cozeltisinde X

X=(1840x95)/100 =>» X= 1748 g kati madde
n=m/MA = n=1748/98=17,837 mol

M =n/V formulu kullanilarak; M=17,837/1L=11,837 molar
Hazirlanacak Cozeltinin molarite degeri bulunacak olursa; Normalite = Molarite x Tesir Degerligi (TD)
formulu geregi; (TDyasoa =2) = 1=Mx2 = M=0,5molar
M, xV; =M, xV, formill kullanilarak orijinal H,SO, ¢6zeltisinden alinmasi gereken miktar bulunur.

0,5 x 250=17,837 x V, > V,=7mL (Balon jojeye 6nce bir miktar distile su konulur, sonra orijinal
H,S0, c¢ozeltisinden 7 mL alinarak 250 mlL’lik balon jojeye
aktarilir ve hacim distile su ile 250 mL’ye tamamlanir.)

Ornek 3.4:
d=1.19 kg/L olan %37’lik HCI Kullanarak 0,1 M, 500 mL HCI Cézeltisinin Hazirlanmasi:
d=1.19 kg/L, ise ¢bzeltinin 1 L’ si 1190 g olmaktadir

Oncelikle orijinal HCI ¢dzeltisinin molaritesi bulunur.

100 g HClI ¢ozeltisinde >< 37 g kati madde varise (%37'lik oldugundan)
1190 g HClI ¢ozeltisinde X = X=440,3 g kati madde
n=m/MA = n=440,3/36,5=12,06 mol

M =n/V formalu kullanilarak; M=12,06/1L=12,06 molar

MxV, =M, x V, formuliu kullanilarak orijinal HCI ¢ozeltisinden alinmasi gereken miktar bulunur.

0,1 x500=12,06 xV, = V,=4,15mL (Orijinal HCI ¢bzeltisinden 4.15 mL alinarak 500 mL’lik balon jojeye
aktarilir ve hacim saf su ile 500 mL’ye tamamlanir.)
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4. pH DEGERININ TAYiNi
pH o6lcimi, su kimyasinda en sik kullanilan deneylerden ve en 6nemlilerinden biridir. Asit Baz

notralizasyonu, su yumusatma, ¢oktlirme, dezenfeksiyon ve korozyon kontroli v.s. gibi, su temini ve atik su
aritilmasinin her asamasi pratik olarak pH’ya bagimhdir.

Saf su cok eser Olclide iyonize haldedir ve dengedeki iyonlar asagidaki sonuclari dogururlar;
[H].[OH] =Kw=1,01x10* [H*] = [OH] = 1,005x 10
[H™] = Hidrojen iyonlar aktivitesi, mol/L, [OH7 = Hidroksil iyonlari aktivitesi, mol/L
Kw = Suyun iyonlasma katsayisi, mol/L
Bu denge, sicakhga bagli olarak degisir. Mesela; notral pH degeri:
e 25°C'de 7,0 e 0°C'de 7,5 * 60°C'de 6,5 olarak gerceklesir.

pH degeri, hidrojen iyonunun eksi logaritmasi olarak ifade edilir. Tabii sular genelde 4 ila 9 arasindaki
degerleri alirlar. Fakat cogunlukla suda tabii olarak bulunan alkali ve toprak alkali metallerin mevcudiyeti
nedeni ile hafifce baziktirler.

4.1. Prensip

Elektrometrik pH olgciminin temel prensibi, bir standart hidrojen elektrodu ve bir referans elektrodu
kullanan potansiyometrik o6lclimle, hidrojen iyonlan aktivitesinin belirlenmesidir. Genelde hidrojeri
elektrodunun bozulma tehlikesine sahip olmasi nedeni ile cam elektrot tercih edilmektedir. Cam elektrot
sisteminde Uretilen elektromotor kuvveti (emk) pH ile dogrusal olarak degismektedir. Bu dogrusal degisme
kullanilarak, farkli pH’daki tamponlar icin dl¢tilmis emk degerinden pH’sini bulmak mimkin olmaktadir.

4.2, Girisimler:

Cam elektrotlar, pH >I0’da sodyumdan gelen girisim harig, renk, bulaniklik, kolloid madde, oksidantlar,
rediktantlar, ve yiksek tuzluluktan pek etkilenmezler. Bu nedenle, sodyum girisiminden pek etkilenmeyen
ozel elektrotlar kullaniimaktadir.

pH o6lclimleri sicaktan iki sekilde etkilenir: 1) Elektrotta meydana gelen mekanik etkiler, 2) Denge lzerinde
degisme yapan kimyasal etkiler. Bu nedenle 6lciimlerde sicaklik mutlaka olclilmeli, hesaba katilmali ve sonucla
beraber rapor edilmelidir.

4.3. Arag ve Geregler

Potansiyometre Cam elektrot, referans elektrot ve sicaklik ayarlama aletinden ibaret bir pH metre.
Rutin ¢alismalar i¢in 0,1 birim pH 6lcebilen pH metre uygun ve yeterlidir.

Referans Elektrot | Sabit bir elektrot potansiyeli saglayan bir yari pildir. Genelde, kalomel ve giimis, glimus
klorir elektrotlari kullanilir ya da yan pil icine belli sivilar konularak yapilir.

Cam Elektrot Referans elektrodunu kusatir ve genelde HCl veya tampon klorir soliisyonu ile doludur.
Beherler Tercihen polietilen veya teflon olmalidir.

Karistirici Teflon kaph bir magnetik karistirma ¢cubugu ile donatilmis magnetik karistiricidir

Akim Bolmesi Surekli akim olcimleri veya zayif bir sekilde tamponlanmis soltsyonlar icin kullantlir.

4.4. Calisma Sekli

a. Cihaz Kalibrasyonu; Cihazi kullanmadan dnce iyice temizlendikten sonra belli pH’daki tampon ¢ézelti yardimi
ile cihazi kalibre ediniz.

b. Numune Analizi; Numuneyi karistirarak, elektrotla numunenin dengeye varmasini saglayin. pH degerini
cihazdan okuyunuz. Ayni isi yine ayni numunenin baska bir kismi ile yapin ve 6l¢tigliniiz degeri kaydediniz.

Ayrica raporunuzda sicaklik degerini de ifade etmeyi unutmayiniz.
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5. RENK

Suyun rengi, dogal metal iyonlari (demir ve manganez gibi), humus ve turba maddeleri, plankton,
bitkiler ve endustriyel atiklardan dolayi olusabilmektedir. icme suyu ve sanayi kullanimlari igin kullanilan su
kaynagindaki suyun kullanim icin uygun hale getirilmesi i¢in renk aritmasi yapilmaktadir. Atik sularin yapilarina
gore iki tar renk kavrami vardir. Bunlardan birincisi gercek renktir. Digeri ise santrifiij ve filtrasyon tatbik
etmeden dogrudan olgllen renktir. Renk 6lcimi icinde numunenin durumuna gore cesitli 6l¢iim metotlari
vardir. Bunlarda isim olarak sunlardir. Gérsel mukayese metodu, cihazla 6l¢iim metodu, Ugli filtre metodu ve
spektrofotometre 6lcim metotlaridir.

5.1. Deneyde Kullanilan Aletler

Kolorimetre, santrifiij, mezir, pipet, puar.

5.2. Deneyin Yapihisi

Yeterli miktarda alinan numuneden dogrudan 25 mL alinip Kolorimetrede 6l¢iim yapilir. Sonug 500
birimden fazla ¢ikarsa dogrudan &l¢iim yapilamaz. Once 2 mL numune pipet ve puar yardimi ile alinip (izerine
23 mL distile su ilave edilir ve Kolorimetrede 6lglim yapilir. Bulunan bu deger seyrelme orani ile carpilinca
numunenin gercek renk degeri bulunmus olur. Bu islem 5 mL ve 10 mL numuneler ile tekrarlanir.

Seyrelterek bulunan sonugclar yaninda bir de santrifiij ile bulanikliga sebep olan madde ve partikilleri
¢cOktlirerek renk dlcimi yapilir. Bunun igin iki ayri tlpl esit miktarlarda (12,5 mL) koydugumuz numuneler 10
dakika santrifiijleme islemine tabi tutulur. Ainan numune Kolorimetrede okunur. Bu deneyde yapilan islemler
renkli fakat goriist berrak olan numuneler igin de yapilir.

6. BULANIKLIK

Bulanikliga sebep olan maddeler kil, silt, ince bolinmis ve inorganik maddeler, ¢6zlnir renkli organik
bilesikler, plankton ve diger mikroskobik organizmalardir. Bulaniklik olciminin temel prensibi, numuneye
gelen 1518in bulaniklik tarafindan absorbe edilmesine ve dagilmasina dayanir. Bulanikhk 6lcimiinde standart
metod olan Jackson mum bulanikhgi esastir. Jackson mum yontemi ile en diistik 6lgllebilen bulaniklik degeri 25
birimdir. Ancak aritilmis sularda bulaniklik birimi 0-1 birim kadar disik olabilir. Dolayisiyla daha disik
bulaniklik degerleri igin aletler gelistirilmistir.

6.1. Formazin Yontemi

Bu yontemde formazin polimeri standart bulaniklik sispansiyonu olarak kullanilir. Formazin
stspansiyonunun verdigi bulaniklik NTU(Nephelometric Turbidity Unit) ile ifade edilir. Bulanikligi tayin edilecek
su ve atiksu numunelerinde hizla ¢okelen kaba ve serbest partikiillerin bulunmamasi istenir. Kullanilacak
numune kabi icinde hava kabarciginin ve cam ylzeyinde lekelerin olmasi hatali okumalara sebep olur.

6.2. Deneyde Kullanilan Aletler
Turbidimetre, kalibrasyon ¢ozeltisi icin standart formazin ¢ozeltisi, mezir, pipet ve puar.

6.3. Deneyin Yapihisi

0—10 NTU bulanikhk farkini 6lgebilecek hassasiyette olan tirbidimetre numunelerin durumuna goére 0-
10, 0—400 veya 0-1000 arahg: icin kalibre edilir. Kalibrasyon ¢ozeltisi icin standart formazin ¢ozeltisi kullanilir,
daha sonra numune iyice karistirilir. Hava kabarciklari gidene dek beklenir. Tirbidimetreye 25 + 1 mL numune
konur ve Ustlne 151k almamasi icin kapak kapatilir. Bulaniklik okunur.
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7. KARBONAT SiSTEMI

Su pek c¢ok kimyasal tepkimenin gerceklestigi bir ortamdir. Dogal sularin baslica bilesenlerinden olan
karbondioksit, denge durumuna bagli olarak, havadan absorpsiyonla suda ¢6ziinebildigi gibi kirlenmis sulardaki
organik maddelerin biyolojik parcalanmasiyla da su ortaminda olusabilir. Bu ylizden ¢ogu dogal sular, evsel atik
sular ve genelde endistriyel sular, karbondioksit-bikarbonat esitligi prensibine goére tamponlanir.

Havadaki karbondioksitin suda ¢6ziinmesiyle; CO,(g) <> CO,(s)

Coziinmis karbondioksitin su molekili ile tepkimesi neticesinde karbonik asit olusur;
CO,(g)+H,0 < H,CO,

Karbonik asitten ayrilan bir hidrojen iyonu bikarbonat iyonunu;  H,CO, <> H" + HCO;

Bikarbonat iyonundan kopan diger hidrojen iyonu da karbonat iyonunu olusturur; HCO; <> H" + CO;2

Distik pH degerlerinde ortamda baskin olan madde karbonik asit iken yiiksek pH'larda karbonat ve ara
pH degerlerinde ise bikarbonat baskin olan maddedir. Dogal sularin pH’inin genellikle 6.0-8.5 arasinda degistigi
dikkate alindiginda bikarbonatin sularin ana bilesenlerinden olacagi sonucuna varabiliriz.

Asidite ve alkalinite suyun tamponlama kapasitesinin bir dlcimidir. Su numunesine eklenecek baza
karsilik pH degisimine gosterilen direnc asidite olarak ifade edilirken, asit eklendiginde gosterilen direng
alkalinite olarak tanimlanmaktadir. Elektrometrik (pH metre) veya kolorimetrik (indikator kullanilarak) pH
Olciim yontemleriyle belirlenebilecek asidite ve alkalinite parametreleri, karbonat ve H<>OH dengesine bagli
olarak iliskilendirilebilir.

[Alkalinite] + [H-Asidite] =0
[Asidite] + [OH-Alkalinite] =0

Asidite ve alkalinite titrasyon yonetmiyle voliimetrik olarak bulunur ve esdeger CaCO; seklinde rapor
edilir. Numune baslangi¢ pH degerine gore eklenecek indikatorlerin renk degisimine ve es zamanli yapilacak pH
Olcimleriyle deney geregeklestirilir.

7.1. ASIDITE

Asidite, suyun bazi notralize etme kapasitesi veya pH'l 8.3 degerine yikseltmek i¢in gerekli baz
miktarinin (eq/L) karsihgidir. Karbonik asite ait titrasyon egrisi incelendiginde pH=8.3 degerine kadar déniim
noktasina ulasilamadigl, dolayisiyla, pH<8.3 olan tiim sularin asidite icerecegi sdylenebilir. Asiditeye neden olan
baslica maddeler; dogal sularin ana bilesenlerinden olan karbondioksit ve metalurji veya asidik maden
endiistrisi gibi endustriyel atiksularin icerdigi giiclii mineral asitlerdir. Kisaca, ortam pH'ina bagl olarak H" ve
H,COs olarak ozetleyebiliriz. Asagidaki grafikte verilen asidite tirleri, pH<4.5 i¢in mineral asidite ve pH>4.5
icinse CO, asiditesi olarak tanimlanmaktadir. Bir numuneye ait asidite degeri asagida verilen esitlik kullanilarak
hesaplanir.

V(ml | NaOH)x (N, ) X 50000

ml(Numune)

Asidite (mg/L CaCO;) =
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CO; Asiditesi
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» Methyl- orange Déniim Noktas

Mineral Asidite

Sekil 1. Su ve atiksu analizlerindeki asidite tipleri ve bunlarin énemli oldugu pH araliklari.

Asidite halk saghgi acisindan estetik 6neme sahiptir. Dogal sularda bilinen derisiminden ¢ok daha fazla
miktarda malt ve karbonatli iceceklerde bulunan CO, ait bilinen olumsuz bir etki yoktur. Ancak mineral asidite
iceren sular oldukga tatsizdir. Cevre mihendisligi uygulamalari agisindan ise asidik sularin korozif 6zellikleri
nedeniyle bakim, kontrol ve uzaklastirma agisindan 6nem tasimaktadir. Karbondioksit, su yumusatma
islemlerinde kireg veya kire¢-soda yontemi uygulandiginda dikkate alinmasi gereken bir parametredir.

7.1.1. DENEY MALZEMELERI

> pH-metre » Mezir

» Manyetik karistirici » Phenolphthalein indikator ¢ozeltisi

> Blret » Methyl-orange indikator ¢ozeltisi

» Erlen » Standart sodyumhidroksit (NaOH) ¢6zeltisi, 0.02N

7.1.2. DENEYIN YAPILISI

Numuneden 50 mL alinarak, erlene aktarilir ve baslangi¢c pH'1 élgulir.

Eger pH<4.3 ise numuneye 2-3 damla methyl-orange indikatori eklenir (renk kirmizimsi turuncu olur).

Biiret 0.02N NaOH ¢ozeltisi ile doldurulur ve baz ¢ozeltisi titrasyon stiresince damla damla eklenir.

Renk degisimi gozlendigi (renk sariya doner) veya pH yaklasik 4.5’e geldiginde titrasyon durdurulur ve
harcanan NaOH miktarini (Vo) kaydedilir.

5. Ayni numuneye bu kez 2-3 damla phenolphthalein indikatoru eklenir (renk degisimi gbzlenmez) ve titrasyon

el A

baslatilir.

6. DOnlim noktasina ulasildiginda ¢6zeltinin rengi pembeye donisiir ve pH’1 8.3 civarinda olacaktir. Bu noktada
titrasyon durdurulur ve harcanan NaOH miktarini (V,) kaydedilir.

7. Titrasyon egrisini olusturabilmek icin phenolphthalein doniim noktasi sonrasinda fazladan 5 mL NaOH
eklenir veya pH 10’a kadar titre edilir.

7.1.3. VERI

Nnaon = Viumune =

DOniim noktasi Viaon (ML) pH

Methyl-orange (Vo) indikatori veya pH 4.5

Phenolphthalein (V,) indikatéri veya pH 8.3
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7.1.4. VERI ANALIZI ve TARTISMA

1. Titrasyon egrisini (pH - Vnaon, ML) giziniz ve renk degisimine karsilik gelen noktalari belirtiniz.

2. Numuneye ait phenolphthalein, methyl-orange, CO,, mineral ve toplam asiditeleri hesaplayiniz.

3. Deney sonucunu numuneye ait baskin asidite tlrlnl dikkate alarak tartisiniz ve muhtemel kaynaklarini
belirtiniz.

4. Asidite verilerinin cevresel 6nemini ve uygulama alanlarini belirtiniz.

5. Deneyden elde edilen kolorimetrik ve elektrometrik bulgulari karsilastiriniz. Varsa farkliliklarin muhtemel
nedenlerini agiklayiniz.

7.2. ALKALINITE

Alkalinite, suyun asiti notralize etme kapasitesi veya pH'l 4.3 degerine indirmek icin gerekli asit
miktarinin (eq/L) karsihgidir. Dogal sularin alkalinitesi 6zellikle zayif asitlerin tuzlarindan kaynaklanmaktadir.
Ayrica zayif veya gli¢li bazlar, bazi organik asitler, boratlar, silikatlar ve fosfatlar gibi diger zayif asit tuzlari da
alkaliniteye katkida bulunabilirler. Kisaca, dogal sulardaki alkaliniteye sebep olan maddeler, ortam pH'ina bagl

olarak OH’, CO;” ve HCO; olarak siralanabilir.
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Sekil 1: Su ve atiksu analizlerindeki alkalinite tipleri ve bunlarin nemli oldugu pH araliklari.

Alkalinite Ol¢iimi dogal sular, evsel veya endistriyel atiksular gibi pek cok alanda yapilabilir. Bu ylizden
sonuglari cesitli basliklar halinde ifade etmek miumkinddr. Asagida alt baslik gruplari halinde verilen
tanimlamalar, bu amacla kullanilabilecek ifade sekillerinden bazilaridir.

Sonug, genel olarak yorumlanmak isteniyorsa donim noktalari dikkate alinarak phenolphthalein ve
toplam alkalinite tanimlari yapilabilir. Phenolphtalein alkalinitesi (P.A.) pH 8.3 degerine yani phenolphthalein
indikatori donim noktasina kadar olgiilen alkalinitedir. Toplam alkalinite (T.A.) ise pH 4.3 degerine yani
methyl-orange indikatorii donim noktasina kadar olgilen alkalinitedir.

Vy so. (M) x N x 50000 V (ml)x N x 50000
H,S0, H,50, T.A. (mg/L CaCO;) = Toplam H,S0, H,504

ml (Numune) ml (Numune)

P.A. (mg/L CaCO;) =
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Analizlerde alkaliniteye neden olan baslica maddelerin (hidroksit, karbonat, bikarbonat) bilinmesi
sorunun c¢o6zilebilmesi icin 6nemlidir. Boyle durumlarda alkalinite sonucu titrasyona ek olarak pH o6l¢limi ve
denge esitlikleriyle desteklenerek ifade edilir. Alkalinite sadece titrasyon verileri kullanilarak ifade edilecek ise,
alkaliniteye neden olan baslica maddeler Tablo 1'de verilen esitlikler kullanilarak hesaplanir. Diger yandan,
alkalinite sonucu titrasyon verilerine pH o6lcimlerinin eklenmesi ve boylece Tablo 2'de verilen esitlikler
kullanilarak ifade edilir.

Tablo 1: Sadece titrasyon verisi kullanilarak hesaplanan yaklasik derisimler

Durum Baskin alkalinite tiirii Derisim (mg/L CaCOs)
Vp =0 HCO; [HCO; 1= Vmo * N * 50000 / Vumune
Vo =0 OH [OHT =V, * N *50000 /Vonumune
Vy = Vo Co;? [CO;*1 =V, * N *50000 /Viumune
. [CO;*]1 =V,*N*50000 / Vumune
Vino >V, CO;” ve HCO;
[HCO; ] = (Vmo - Vp) * N * 50000 /Vnumune
C072 = Vm * N * 50000 Vnumune
V, > Vino OH ve CO;’ €O, ° /

[OH-] =(Vp - Vmo) * N * 50000 /Vnumune

Tablo 2: Titrasyon verisi + pH 6lcim sonuglari kullanilarak hesaplanan alkalinite derisimleri

Alkalinite tiirii (mg/L CaCO3) Derisim (mg/L CaCOs)
Hidroksit alkalinitesi (H.A.) H.A. = 50000 x 107" -PKa)
Karbonat alkalinitesi (K.A.) K.A.=2(P.A.—H.A)
Bikarbonat alkalinitesi (B.A.) B.A=TA—-(K.A+H.A)

Bunlarin disinda, alkalinite sonucu temel tanim dikkate alinarak denge esitliklerinin kullanilmasiyla da
bulunabilir. Yik dengesi prensibine dayanan bu yaklasimda katyon ve anyonlarin esdeger derisimlerinin
toplami birbirine esit olmalidir. Bu yaklasimda alkaliniteye neden olan anyon ve katyonlarin esdeger derisimleri
asagida verilen esitlik kullanilarak bulunur.

+.  alkalinite _ _ _
[H ]+W:2[C032]+[HC03]+[OH ]

Su (K, =[H"][OH]) ve karbonik asite (K, =[H"][CO;*]/[HCO; ) ait denge esitlikleri pH 6lgimiiyle

birlestirilerek, karbonat ve bikarbonat alkalinitesi kolayca hesaplanabilir.

50000 [(alk ./50000 )+ [H *1— (K, /[H"])]

Karbonat alk. (mg/L CaCOs3) =
1+ ([H*]/ZKZ)

50000 [(alk ./50000 )+ [H *1— (K, /[H" )]
1+ (2K, /[H "))
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Bikarbonat alk. (mg/L CaCOs3) =




Alkalinite halk saghgi acisindan estetik 6nem arz etmektedir. Alkalinitesi yliksek sular oldukca tatsizdir.

Cevre muhendisligi uygulamalari agisindan koagililasyon, korozyon kontroli gibi cesitli alanlarda kullanilan

onemli bir parametredir.

7.2.1. MALZEMELER

YV VYV YV VYV

7.2.2. ORNEKLER

pH-metre

Biret
Erlen
Mezir

Manyetik karistirici

Phenolphthalein indikator ¢ozeltisi
Methyl-orange indikator ¢ozeltisi

» Standart sulfurik asit (H,SO,) ¢ozeltisi, 0,02N

» Standart sulfurik asit, H,SO,, 0.02 N: 1000 mL saf
suya 0,53 mL konsantre H,SO, eklenir.

» Sodyum Karbonat, Na,CO; c¢o6zeltisi: Standart
Na,CO;, 103°C'de kurutulur ve 1,060 g Na,CO;
tartilip, 500 mL saf su icerisinde kaynatilarak ¢oziilir,
sogutulur ve hacmi 1Lye tamamlanir.

Ornek 1 OH ~,~50 mg/L 3 mL 1M NaOH ¢ozeltisini saf suyla 1L'ye tamamlayiniz
Brnek 2 CO> ~180 mg/L 3 mL 1M NaOH ¢ozeltisi ve 3 mL NaHCO; ¢ozeltisini saf suyla
3 & 1L'yve tamamlayiniz
Ornek 3 HCO; , ~ 180 mg/L 3 mL 1M NaHCO; ¢ozeltisini saf suyla 1L'ye tamamlayiniz
Srnek 4 CO;?, ~ 180 mg/L; 5 mL 1M NaOH ¢ozeltisi ve 3 mL 1M NaHCO; ¢ozeltisini saf suyla
OH ™, ~ 35 mg/L 1L'ye tamamlayiniz
-2 ~ .
Srmek s CO;~, ~ 180 mg/L; 4 mL 1M NaHCO; cbzeltisive 5 mL 1M NaOH cdzeltisini saf suyla
HCO; , ~ 60 mg/L 1l'ye tamamlayiniz

7.2.3. DENEYIN YAPILISI

P wnN e

bl

Numuneden 50 mL alinarak, erlene aktarilir ve baslangi¢ pH’1 élgulir.

Eger pH>8.3 ise 2-3 damla phenolphthalein, pH<8.3 ise 2-3 damla methyl-orange indikatori eklenir.

Biiret 0.02 N H,SO, c¢ozeltisi ile doldurulur ve asit ¢ozeltisi titrasyon stiresince damla damla eklenir.

Renk degisimi gozlendigi veya pH yaklasik 8.3’e geldiginde titrasyon durdurulur ve harcanan asit miktarini
(V) kaydedilir.

Ayni numuneye bu kez 2-3 damla methyl-orange indikatori eklenir ve titrasyon baslatilir.

6. Renk degisiminin oldugu noktada veya pH yaklasik 4.5 iken titrasyon durdurulur ve harcanan asit miktarini
(Vimo) kaydedilir.
7. Eger numuneye phenolphthalein indikatori eklendiginde herhangi bir renk degisimi olmazsa titrasyonu

dogrudan methyl-orange indikatoriyle doniim noktasina kadar yapilir.
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7.2.4. VERI

Nhasosa = VNumune =

Phenolphthalein doniim noktasi Methyl-orange dénim noktasi

Numune praslanglg
Vp (mL) pH Vimo (ml-) pH

1.2.5. VERI ANALIZi ve TARTISMA

1. Tablo 1'de verilen esitlikleri kullanarak her bir numunedeki iyon derisimini hesaplayiniz.

2. Tablo 2'yi dikkate alarak her bir numunedeki alkalinite tlrlerini hesaplayiniz.

3. Baslangic pH degerlerini, alkalinite degerleri ve denge sabitleriyle birlikte kullanarak (K., = 10™ ve K, = 10°
193) "numunelerdeki anyon ve katyonlarin derisimini (mol/L) cinsinden hesaplayiniz.

4. Numunelerin hazirlanisinda belirtilen konsantrasyon degerleriyle, 1. ve 3. soruda hesaplanan OH’, HCO; ve
CO5” degerlerini karsilastiriniz. Ayni numunelerde farkli miktarlarda sonug elde edilmesinin nedenlerini
tartisiniz.

5. Alkalinite tayininde kullanilan indikator yonteminin yeterli olup olmadigini, ayrica alkalinite 6lgmek igin
kullanilabilecek baska yontemleri, avantaj ve dezavantajlariyla tartisiniz.

6. Alkalinite verilerinin ¢cevresel 6nemini ve uygulama alanlarini belirtiniz.
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8. SERTLIK

Suyun sertligi, suyun sabunu cokeltme kapasitesidir. Sabun, suda mevcut kalsiyum ve magnezyum
iyonlari tarafindan ¢okeltilir. Diger cok degerlikli katyonlar da sabunu ¢okeltebilir. Fakat bunlar sik sik organik
yapilana kompleks haldedir. Bunlarin su sertligindeki rolleri minimum ve tanimlamak gig¢ olabilir. Pratikte
toplam sertlik, kalsiyum ve magnezyum konsantrasyonlarinin toplami olarak ifade edilir. Sertlik genellikle mg/L
CaCO; olarak ifade edilir.

Sertlik, karbonat ve bikarbonat alkalinitesi toplamindan buyilk oldugunda toplam alkaliniteye esdeger
olarak sertlik miktarina “karbonat sertligi”, bu degerin Ustlindeki sertlik miktarina “karbonat olmayan sertlik”
denir. Sertlik, bikarbonat ve karbonat alkalinitesi toplamina esit veya kiiclikse tiim sertlik karbonat sertligidir ve
karbonat olmayan sertlik yoktur. Sertlik degisik konsantrasyon araliginda olabilir.

Sudaki sertlik tayini icin cesitli yontemler vardir. Hesap metodu, EDTA titrasyon metodu, sabun metodu
gibi...

8.1. E.D.T.A. Titrasyon Metodu

Etilendiamintetra asetikasit (EDTA) ve bunun sodyum tuzlan metal katyonlarinin bulundugu ¢6zeltiye
ilave edildigi zaman, ¢6zlinebilir halka kompleksi meydana getirir. pH’1 10,0 £ 0,1 ve icerisinde kalsiyum ve
magnezyum bulunan ¢6zeltiye Eriochrome Black- T ilave edilirse ¢ozelti kirmizimsi renk alir. Bu ¢ozelti EDTA ile
titre edilirse Ca®* ve Mg** iyonlari EDTA ile kompleks meydana getirir. Reaksiyonun tamamlandigi son titrasyon
noktasinda renk kirmizida maviye déner. Emniyetli son nokta icin, ortamda magnezyum iyonlari bulunmalidir.
pH degerinin artmasi ile donim noktasinin kesinligi de artar. Ancak yiksek pH degerlerinde indikatoriin rengi
degisir ve magnezyum hidroksit (Mg(OH),) veya kalsiyum karbonat (CaCO;) cokeltileri meydana gelebilir.
Yontemde emniyetli pH degeri 10,0 £ 0,1 olarak kabul edilir. Bu pH araliginda suda CaCO; ¢okebilecegi icin
titrasyon 5 dakika igerisinde yapiimalidir.

8.2. Engelleyiciler

Bazi metal iyonlari, son donim noktasinin belirsiz olmasina neden olurlar. Titrasyona baslamadan
once, bu engelleyici iyonlarin etkisini giderici reaktifler ilave edilmelidir. Tabloda numunede olmasi muhtemel
reaksiyonu engelleyici iyonlarin maksimum konsantrasyonlari gosterilmistir.

*Engelleyiciler Max. Konsantlrasyon (mg/L) | Onleyici IITeaktierr
Al 20 20
Ba X X
Cd X 20
Co >20 0,3
Cu >30 20
Fe >30 5
Ni >20 0,3
Mn+2 X 1
Pb X 20
Sr X X
Zn X 200
Polifosfat 10

X : Sertlik olarak titre edilen
* 1 50 mL’ye seyreltilmis 25 mL numune esas alinmistir.

Numunede sispanse ve kolloidal halde organik maddeler varsa, bunlar son dénim noktasinin
belirsizligine neden olurlar. Bu durumda su numunesi 6nce su banyosunda buharlastiriir sonra firinda
550°C’ye kadar isitilarak organik maddeler tamamen oksitlenerek bozucu etkisi 6nlenir. Kuru kalintiya 20 mL 1
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N HCl ilave edilir. Sonra 1 N NaOH ile pH 7 oluncaya kadar nétralize edilir. Damitik su ile 50 mL’ye tamamlanir.
Oda sicakhgina getirilerek yukaridaki yonteme gore tayin edilir.

Titrasyon icin en uygun sicaklik oda sicakhgidir. 15 mL’den az sarfiyat olacak sekilde numune alnir.
Tampon ¢ozeltisi ilavesinden sonraki 5 dakika icinde deney yapiimalidir.

8.3. Reaktifler

1- Onleyici Reaktifler:

Numunede engelleyici iyonlar var ise son doniim noktasi renginin kesin ve berrak olmasi icin numuneye

Onleyici reaktifler ilave edilir.

a) Numuneye 250 mg toz NaCN ilave edilerek keskin bir renk doénisimi elde edilir. Bu engelleyici
kullanildiginda pH’1 10,0 £ 0,1 de tutmak icin yeterli tampon ¢ozeltisi ilave edilmelidir.

b) 5,0 g Na,S,.9H,0 veya 3,7 g Na,S.5H,0 100 mL distile suda ¢6zilir. Bu ¢bzelti havada bozuldugundan hava
ile temas ettiriimemelidir. Bu reaktif agir metallerde, suda ¢ozliniir olmayan c¢okeltiler olustururlar.
Analizde 1 mL reaktif ilave edilmesi yeterlidir.

c) 4,5 g hidroksilamin hidroklorir, 100 mL %95’lik etil veya propil alkolde ¢ozilir.

2- Tampon Cozeltisi:
Mg. EDTA’nin Hazirlanmasi: 1,179 g EDTA ve 78,0 mg MgS0,.7H,0, 50 mL damitik suda ¢ozilar. 16,9 g NH,CI
ve 143 mL NH;OH konsantre karistirilarak ilave edilir. Damitik su ile 250 mL’ye seyreltilir.

3- EDTA (Cozeltisi (0.01 M) : Bir gece siresince icerisinde H,SO, bulunan desikatorde kurutulmus 3,723 g
Na,EDTA damitik suda ¢oziilerek 1000 mL'ye seyreltilir. Standart CaCO; ¢ozeltisine karsi ayarlanir.

4- Standart Kalsiyum Cozeltisi: 1 g anhidro CaCO; tozu 500 mL’lik erlene konur. 1+1 ‘lik HCl ile tim CaCO;
¢Oziinene kadar ilave edilir. 200 mL distile su ilave edilir. CO,’'nin uzaklastiriimasi icin birka¢ dakika
kaynatilir, sogutulur. Birkag damla metil kirmizisi indikatori ilave edilir ve 3 N NHOH veya 1+1 HCl ilavesi ile
rengi portakal rengine ayarlanir, 1L ye tamamlanir Bu standart ¢6zeltininl mL’si 1 mg CaCOs'e esdegerdir.

5- Eriochrome Black T:

a) 0,5 g Eriochrome Black T, 100 g NaCl ile karistirilarak kati karisim hazirlanir.

b) 4,5 g Hidroksilamin hidrokloriir, 0,5 g Eriochromeblack T ile karistirilarak 100 mL etil veya 120 mL propil
alkolde ¢ozilir.

8.4. Deneyin Yapilisi

15 ml'den daha az EDTA c¢ozeltisi harcayacak sekilde numune alinir. Damitik su ile 50 ml'ye
tamamlanir. 1 mL tampon ¢o6zeltisi ilave edilir (pH'nin 10,0 + 0,1’e gelmesi icin). Tampon ilavesinden sonra 5
dakika icerisinde titrasyon tamamlanmalidir. Gerekli ise son donim noktasinin kesinligi icin engelleyici
maddelerin etkisini dnleyici reaktif ilave edilir. Bir spatil ucu kadar toz indikatér numuneye ilave edilir. Sonra
pembe renk maviye donilinceye kadar EDTA cozeltisi ile titre edilir. Titrasyon sonunun keskin olmamasi
indikatorin bozuldugunu veya engelleyici gerektigini gosterir.

Hesaplama: Sertlik, mg/L (CaCOj; cinsinden) = —A x Bx1000
ml(Numune)

A= EDTA Sarfiyati (mL)
B=1 mL EDTA ¢Ozeltisine esdeger mg CaCO;
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9. KATI MADDELER

9.1. Genel Bilgiler

Sularda ve atik sularda bulunan askida veya ¢oziinmus haldeki maddeler, kati maddeler olarak
isimlendirilir. Kati maddelerin bilinen tanimi su sekildedir; buharlastirma isleminden ve 103- 105 °C'de
kurutmadan sonra geriye kalan maddelerin timi kati madde olarak siniflanir. Yiilksek konsantrasyonlarda kati
madde iceren atik sular, aritma tesisi ¢ikis suyu kalitesini ve alici ortamini olumsuz yonde etkiler. Bu etkilerin
en 6nemlisi alici ortamda ¢okelerek dip camuru olusturmalaridir. Bu nedenle aritma tesisi ¢ikisinda kati madde
konsantrasyonunun belli bir limit degeri asmasina izin verilmez. Dogal olarak ylksek oranda kati madde iceren
sular, icme suyu ve endustriyel amacli su temininde kullanilmazlar.

Evsel ve endistriyel su temininde toplam kati madde tayinleri dnemlidir. Suyun, su temini icin
potansiyelinin uygunlugunu belirlemede kullanilir. Su yumusatmanin gerekli oldugu hallerde, kullanilan
yumusatma isleminin tipi, toplam kati madde icerigine gore segilir.

Cokebilen katilarin tayini cok énemli iki uygulamaya sahiptir. Birincisi, biyolojik aritma proseslerini
kullanan tesislerde, endistriyel atiklarin aritimi igin 6n ¢oktirme havuzlarinin hacimlerinin ve diger
boyutlarinin belirlenmesinde kullanilir. Bu deney ayni zamanda, aritma tesislerinde c¢oktlirme Unitelerinin
verimlerinin belirlenmesinde de yaygin olarak kullanilir.

Askida ve ucucu askida kati madde tayinleri evsel ve endustriyel atik sularin kirlilik kuvvetini
degerlendirmede kullaniir. On ¢oktiirme havuzlarinda c¢okebilen kati maddeler uzaklastirildiktan sonra,
askidaki kati maddelerin miktarini belirlemede ve biyolojik aritmaya gelecek kirlilik ylikinin hesaplanmasinda
bu deneyden yararlanilir. Biylik aritma tesislerinde askida kati madde tayinleri rutin olarak, tesisin aritma
verimini belirlemek amaci ile yapilir.

Nehir kirlenmesi kontroli acisindan, askidaki kati maddelerin uzaklastiriimasi ¢ogunlukla BOI
(Biyokimyasal Oksijen ihtiyaci) giderme kadar énemlidir. Askida ve ugucu askida kati madde tayinlerinin her
ikisi de aktif camur prosesinde, havalandirma havuzlarindaki kati madde konsantrasyonunu kontrol amaci ile
uygulanir.

Toplam ve ugucu kati madde deneyleri camurlara uygulanan yegane kati madde tayinleridir. Bunlar
¢amur c¢lritme, vakum filtreleri ve yakma Unitelerinin projelendirilmesinde ve bu (nitelerin isletiimesi
sirasinda kontroll gerekli parametrelerdir.

Katilarin analizinde, basit gravimetrik metotlar kullanilir. Toplam kati maddeler asagidaki gibi siniflandirilabilir;
-Toplam Kati Madde - Toplam Ugucu Kati Madde

1- Cokebilen Kati Madde
2- Askidaki Kati Madde- Askidaki Ucucu Kati Madde
3- Coztinmis Kati Madde- Coziinmis Ucucu Kati Madde

*Toplam Kati Madde* su 6rneginin buharlastirildiktan sonra 103 °C sicaklikta etiivde kurutularak sabit tartima
ulasmis kabin icinde kalan madde miktaridir.

*Askida Kati Madde*  su 6rneginin belli boyutlu filtreden stizilmesi sonrasi toplam kati maddenin filtrede
kalan kismidir.

*Coziinmiis Kati Madde* askidaki kati maddenin filtrede tutulmasi sonrasi toplam kati maddenin filtreden
gecen kismidir.

Bu iki cesit kati maddenin ayrisimi bircok degiskene bagldir. Bunlar;
— Siispansiyonun icindeki maddenin fiziksel ve kimyasal yapilari,

— Filtrenin gbzenek boyutu

— Filtre maddesinin ylizey alani ve kalinlig

— Filtre Gizerinde biriken maddenin miktari ve fiziksel durumu

— Coktlirme siiresi v.b.

olarak bilinen genel faktorleri icermektedir. Kati maddelerin kurutulmasi islemindeki 1si ve 1sitma siresi gibi
faktorler nedeniyle sonuglarda 6nemli rol oynamaktadir.
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9.2. Kati Madde Tayinlerinin Cevresel Onemi

Suda mevcut ¢oziinmis maddelerin miktari, evsel kullanim icin suyun uygunlugunu belirlemede

onemlidir. Genellikle bu tip amaclar icin kati madde konsantrasyonu 500 mg/ L ‘den az olan sular kullanilir.
Yiksek kati madde icerikli sular, “mushil” etkisine sahiptirler ve bazen bu tip sulara aliskin olmayan insanlar
Uzerinde kotu saglk etkileri yaparlar. Birgok durumda kati madde icerigi 500 mg/L’nin altinda olan dogal sulan
bulmak mimkin degildir ve bu seviyeyi elde etmek i¢in aritma yapmak zorunludur. Standartlar genellikle icme
suyu temin edilen sularda Ust limiti 1000 mg/L olarak vermektedirler.
Kati madde tayinleri suyun, su temini icin potansiyelini, uygunlugunu belirlemede kullanilir. Su yumusatmanin
gerekli oldugu hallerde kullanilan yumusatma isleminin tipi toplam kati madde icerigine gore secilir. Clnki
¢Okeltme metotlari kati madde konsantrasyonunu azaltir ve iyon degisimi metotlari kati madde
konsantrasyonunu artirir.

9.3. Toplam Kati Madde Tayini

Toplam kati maddeler, filtre edilebilen ve filtre edilemeyen kati maddelerin toplamidir. Filtre edilebilen
kati maddeye c¢ozlinmus, filtre edilemeyene ise askida kati madde denilmektedir. Toplam kati madde, su
numunesinin su banyosu Uzerinde buharlastirildiktan sonra 103—-105 °C’de etiivde kurutulmasi ile geriye kalan
maddenin mg/L cinsinden ifadesidir.

9.3.1.Deneyin Yapihsi

Bir porselen kroze (buharlastirma kabi) alinir ve hassas terazide tartilir. icine iyice karistiriimig
numuneden 100 mL alinarak meziir yardimi ile 6nceden sabit tartima getirilmis porselen krozeye konur. Bu
kap, su banyosunda 100 °C’de buharlastirilir. Buharlasma sonucu kalan kati maddeyi belirlemek icin porselen
kap 103-105 °C’'de en az bir saat sire ile etiivde tutulur. Daha sonra kap etlivden alinir, desikatorde sogutulur
ve tartilir. Yapilan iki tartim yardimi ile numunedeki toplam kati madde konsantrasyonu hesaplanir.

(A_B) A= Kap + Numune tartimi (mg)

Toplam Kati Madde (mg/L) =
Numune(L) B= Kabin Darasi (mg)

9.4. Toplam Askida Kati Madde Tayini

Filtre edilemeyen kati maddeler olarak ifade edilen bu kati maddeler, su numunesinin filtreden
gecemeyen kisminin 103 °C’de etlivde 1 saat siire ile kurutulmasi ve desikatorde sogutulup tartilmasi sureti ile
tayin edilir. Bu tayinde su numunesi 6nce filtre edilir, daha sonra sabit tartiya olan filtre lzerindeki kalan
maddelerle birlikte 103 °C'deki kurutmadan sonra tekrar tartilir. Bu iki tartim yardimi ile askida kati madde
konsantrasyonu tayin edilir.

Askida Kati Madde (mg/L) = M C= Fi.Itre +uFiItrue edilemeyen kati maddenin agirligi (mg)
Numune(L) D = Filtre agirhig (mg)

Askida kati madde miktari ayrica toplam kati madde ve filtre edilebilen kati madde velileri yardimi ile
asagidaki baglantiya gére bulunabilir;

A.K.M.(mg/L) = Toplam Kati Madde (mg/L) — Filtre Edilebilen Kati Madde (mg/L)
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9.5. Toplam Coziinmiis Kati Madde Tayini

Su numunesinin standart cam pamugu filtresinden gecebilen kisminin 103-105 °C’de buharlastirilmasi
ile geriye kalan maddelerin mg/L cinsinden ifadesidir. En ¢ok kullanilan standart filtreler 0,45 um goézenekli
Millipore ve Sartorius filtreleridir.

9.5.1. Deneyin Yapilisi

100 mL numune alinir. Filtre yiizeyine filtre kagidi yerlestirilir. Olciilmiis numune filtre kagidi (izerinden
stzulur. Filtreden gecen kisim dnceden sabit agirliga getirilip tartilmis buharlastirma kabina konarak, 103- 105
°C'de bubharlastirilir. Kap tekrar tartilir. Filtre edilebilen kati madde konsantrasyonu ise asagidaki formiil
yardimi ile hesaplanir.

(E—F) E = Buharlastirilan madde+ kap agirligi (mg)

Cozlinmus Kati Madde (me/t) =-0 (D) F = Kabin Daras! (mg)

Toplam ¢6ziinmis kati madde konsantrasyonu, Toplam Kati Madde ve Toplam Askida Kati
Madde konsantrasyonlari yardimi ile ve hesap yontemi ile bulunabilir.
T.C.K.M (mg/L) = Toplam Kati Madde (mg/L) - Toplam Askida Kati Madde (mg/L)

9.6. Toplam Cokebilen Kati Madde Tayini

Bunlar agirliklar etkisi ile kendiliginden ¢okebilen kati maddelerdir. Cokelme hizi pargaciklarin
blyiklGgine ve yogunluguna baglidir. Cokebilen katilar evsel, endistriyel ve yizeysel sularda belirlenmelidir.
mL/L olarak hacimsel veya mg/L olarak agirlik seklinde ifade edilebilir. Cogunlukla hacimsel olarak dlctlir. Bu
amagla Imhoff konileri kullanilir. Koniye iyice karistirilmis 1 L’lik numune konur, 45 dakika siire ile ¢cokelmeye
birakilir. Sonra koninin kenarlarina yapisan kati maddeler yavasca karistirilir ve 15 dakika daha ¢okelmeye
birakilir. 1 saat sonra ¢okebilen kismin hacmi o6l¢llir. mL/L/saat olarak ifade edilir. Cogunlukla mL/L olarak
verilir. Eger sonu¢ mg/L cinsinden verilmek istenirse numunenin askida kati madde konsantrasyonu ¢ozulur.
Bunun igin bir kaba 1 L su numunesi konarak 1 saat ¢okelmeye birakilir. Daha sonra 250 mL ¢okmemis
kismindan numune alinarak bu numunenin askida kati madde konsantrasyonu olgilir. Cokebilen kati madde
miktari ise asagidaki esitlikten bulunur.

‘ C.K.M.(mg/L) = Toplam Askida K.M. (mg/L) - Cokelemeyen Askida K.M. (mg/L)

9.7. Toplam Ugucu Kati Madde Tayini

Toplam kati madde tayini yapildiktan sonra kap ve icinde kalan maddeler 550 +50 °C’de firinda tutulur
ve kap ile icinde kalan maddeler tekrar tartilir.

(A - B)x 1000 | A= Kap+icindeki madde agirigi (firnda yakmadan énce)
B= Kap+i¢indeki madde agirligi (550 °C’'de yakmadan sonra)
C = mL numune hacmi

U.K.M. (mg/L) =

9.8. Toplam Sabit Kati Madde Tayini
Ugucu olmayan (sabit) kati maddeler asagidaki forml yardimi ile bulunur;

T.5.K.M. (mg/ L) = M A = Kap igindeki kati madde agirligi (550 °C’de yakildiktan sonra) (mg)
T Numune(L) B = Kabin agirligi (mg)
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10. C6ZUNMUS OKSIJEN DEGERININ TAYiNi

10.1. Reaktifler

e Mangan Siilfat Cozeltisi: 480 g MnS0O,.4H,0 veya 400 g MnS0O,.2H,0 veya 364 g MnSQ,.H,0 distile suda
¢Ozillr, stizilir ve 1l'ye tamamlanir. Bu ¢Ozelti asitlendirilmis Kl ile karistirildiginda nisasta ile renk
vermemelidir.

e Alkali- iyodiir- Azid Reaktifi: 500 g NaOH (veya 700 g KOH) ve 135 g Nal (veya 150 g KI) damitik suda
¢Ozilerek 1 L'ye tamamlanir. Bu ¢ozeltiye 10 g NaN;'tGn 40 mL distile suda ¢6zinmis ¢ozeltisi ilave edilir.
Bu reaktif seyreltildigi ve asitlendirildigi zaman nisasta ile renk vermemelidir.

o Siilfirikasit Cozeltisi: Derisik, yaklasik 36 N, 1 mL’si 3 mL alkali- iyodir reaktifine esdegerdir.

e Nisasta Cozeltisi: 5 g ¢O6zlnebilen nisasta, kaynamakta olan 800 mL suda karistirilarak ¢ozilir ve 1 L'ye
tamamlanir. Birkag¢ dakika daha kaynatilir ve 1 gece bekletilerek Ustteki berrak kisim alinir. Bu ¢ozelti
litresine 1,25 g salisilik asit veya 1-2 damla toluen ilavesi ile korunur.

e Sodyumtiyosiilfat Stok Cozeltisi, 0,1 N: 24,82 g sodyumtiyosilfat (Na,SO3.5H,0) kaynatilmis ve sogutulmus
distile suda ¢ozllerek 1 L'ye tamamlanir. Bu ¢ozelti, 5 mL kloroform veya 1 g, NaOH ilave edilerek korunur.

e Standart Sodyumtiyosiilfat Cézeltisi, 0.25 N: 250 mL stok sodyumtiyosiiifat ¢ozeltisi 1 L'ye tamamlanir.
Tam 0,025 N ¢o6zeltinin 1 mL’si 200 g ¢ozlinms oksijene esdegerdir.

10.2. Standardizasyon

— Standardizasyon Cozeltisi: 3,249 g KH(lOs), distile suda ¢oziilerek 1 L'ye tamamlanir. (0,1 N ¢ozelti), bu
¢Ozeltinin 250 mL’si 1 L'ye seyreltilerek 0,025 N standardizasyon c¢ozeltisi hazirlanir.

— Standardizasyon Islemi: 2 g iyodatsiz Kl, bir erlende 100- 150 mL distile suda ¢dziliir. 10 mL (1+9) H,S0, ve
tam 20,00 mL 0,025 N biiyodat ¢Ozeltisi ilave edilir. Distile su ile 200 mL’ye seyreltilir ve tiyosilfat ¢ozeltisi ile
titre edilir. Titrasyon sonuna dogru (¢Ozelti saman sansi bir renk alinca) 1 — 2 damla nisasta ilave edilir ve mavi
rengin ilk kayBOldugu ana kadar titrasyona devam edilir. Titrasyon icin harcanan tiyosilfat ¢cozeltisi miktarina
gore 0,025 N tiyosilfatin faktoérii, 1 mL tiyosilfata 1 mL biiyodatin esdeger oldugu gbz 6niline alinarak
hesaplanir.

Ozel Reaktif: 40 g KF.2H,0 distile suda ¢oziilerek 1 Lye tamamlanir.

10.3. Coziinmiis Oksijen Deneyi

e Hava almayacak sekilde kapatilmis olan BOI sisesi acilarak 6nce 2 mL MnSQO, ¢bzeltisi ve bunu takiben 2 mL
alkali iyodur-azid reaktifi sisenin tam dibine dogru bir pipet yardimi ile ilave edilir.

e Sise kapatilarak en az 15 defa ters diiz edilerek karistiriir ve karanlik bir ortamda 10 dakika kadar
¢Okelmeye birakilir.

e (Cokelek olustugunda sisenin kapagi acilarak 2 mL 1N H,SO, ilave edilir ve sisenin agzi kapatilarak olusan
cokelek tamamen ¢oziinene dek ters diiz edilerek karistirilir.

e (Cokelek ¢ozildiikten sonra siseden 200 mL élglilerek bir erlene alinir.

e Erlene alinan ¢ozelti 0,025 N sodyum tiyosiilfat ¢ozeltisi ile acik san renge dek titre edilir.

e Daha sonra iki damla taze hazirlanmis nisasta ¢ozeltisi ilave edilir ve olusan mavi renk kaybolana dek yani
¢Ozelti renksiz hale gelene dek titrasyona devam edilir.

e 200 mL numune icin harcanan sodyum tiyosulfat miktari mg/L cinsinden ¢6ziinmis oksijen degerine esittir
(1 mL 0,025 N Na,5,03.5H,0 =1 mg/L ¢.0.)
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11. BiYOKIMYASAL OKSIJEN iHTiYACI

11.1. Genel bilgiler

Atik sularda mevcut Olglim teknikleri ile saptanamayacak miktarda ve degisik konsantrasyonlarda
organik maddeler bulunur. Bunlari ayri ayri dlcmek yerine, BOIl deneyi ile aerobik ortamda biyokimyasal
yollarla ayrismalari sonucunda ihtiyac duyduklari oksijen miktari saptanir ve bu miktar KOlektif bir parametre
olarak kullanilir. Yani burada, organik maddeyi 6lgmek yerine tiiketilen oksijen konsantrasyonunu saptamak
yoluna gidilmektedir.

BOI, aerobik sartlarda parcalanabilen organik maddenin stabilizasyonu esnasinda bakterilerce ihtiyag
duyulan oksijen miktari olarak tanimlanir. “Parcalanabilir” terimi ise, bakterilere besin teskil edebilecek ve
oksidasyon olayinin sonucunda enerji elde edilebilen organik madde anlamindadir. Bu bilgilerden de
anlasilacagi Gzere, organik maddelerin aerobik olarak parcalanmasi icin oksijen gerekmektedir. Aerobik
biyolojik sistemlerde bulunan okside olabilir organik madde miktari, bu tiir organik maddelerin stablizasyonu
icin gerekli oksijen miktarinin bulunmasi ile belirlenebilir. S6z konusu bu oksijen ihtiyaci; “Biyokimyasal Oksijen
ihtiyacl” (BOI) olarak bilinmektedir. Streeter ve Phelps; organik maddelerin biyokimyasal oksidasyon oraninin,
okside olabilme miktari 6lgiilebilen maddelerin okside olmamis kisminin konsantrasyonu ile orantili oldugunu
bulmuslardir. Bu ifade matematiksel esitliklerle gosterilecek olursa;

L=Lxe™ (1)

L = baslangictaki (t = 0 anindaki) okside olabilirlik
L=t anindaki okside olabilirlik

Lo=Lx(1-e™) (2)

Bu esitlikteki Li=Lx (1- e_kt) ifadesi giderilen veya okside edilen kismi temsil eder.

k = oksijen tuketim hiz sabiti. k degeri sicakliga bagli olarak degisir. Eger belli bir sicakliktaki k degeri biliniyorsa,
baska bir sicakliktaki k degeri asagidaki esitlik kullanilarak hesaplanabilir.

ki= k, . @™ ™ @ : oksijen tiketiminin sicakliga bagli katsayisi. Biyolojik oksidasyon islemi icin bu deger 1,047
dir. Bu sayi sicakliktaki 1°C lik artisin aerobik parcalanma hizini %4,7 oraninda artirdigini
ifade etmektedir. Sicaklik degerindeki 10°C lik bir artis, parcalanma hizinin 1,584 kat
artmasina neden olur.

Aerobik pargalanma isleminde, ilk olarak karbonlu maddeler pargalanir, daha sonra ise azotlu maddeler
parcalanir. Streeter, iki asamali bu oksidasyon icin asagidaki formali gelistirmistir.

Y=Le(1-107) + Ln(1-107"") 3)

Y = zamanla okside olan toplam organik madde (BOI)
L. = baslangictaki karbonlu maddeler (ilk asama)

L, = baslangictaki azotlu maddeler (ikinci asama)

k. = Lc icin oksidasyon veya oksijen tiketim katsayisi
kn,=Ln icin oksidasyon veya oksijen tiiketim katsayisi
a = iki asama arasindaki zaman farki

(3) nolu esitlik yalnizca (t — a) degeri pozitif oldugunda gecerlidir. Deneysel veriler géstermistir ki; kirlenmis
nehirlerde 20°C de k. degeri yaklasik 0,103 ile 0,120 arasinda, k, degeri ise 0,031 ile 0,034 arasindadir. a
katsayisinin degeri kirli nehirler icin 9 ile 10 glin arasinda degisirken bu katsayinin degeri endustriyel atiksular
icin cok daha genis bir aralikta degismektedir. (3) nolu esitligi grafiksel olarak asagidaki gibi gosterebiliriz.
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Cevre Miihendisliginde BOI kavrami, yaygin olarak su kaynaklarinin kirlenme derecelerinin
belirlenmesi, atiklarin kirletme potansiyelinin saptanmasi ile aritma sistemlerinin tasarimi, isletilmesi ve
verimliliginin belirlenmesinde kullanilir.

11.2. Olgiim Esaslari

BOI'nin tayini igin, organik maddelerin biyokimyasal oksitlenmesi sirasinda kullanilan ¢6ziinmus
oksijenin olctilmesi gerekir. Anlamli sonuclarin elde edilmesi icin organik madde ihtiva eden su numunesinin
Ozel olarak hazirlanmis bir seyreltme suyu ile karistirilmasi gerekir. Su numunesinin yeterli miktarda saprofitik
bakteri ihtiva etmemesi halinde seyreltme suyuna bakteri asilanmalidir. Boylece su numunesinin sabit bir
sicaklikta (20°C) belirli bir stire (5 giin) inkiibasyonu sirasinda yeterli oksijen ile besi maddeleri ve bakterilerin
bir arada bulunmasi saglanmis olur. Eger bir kullanilmis su numunesi s6z konusu ise, bunun icinde zaten BOI
miktarda mikroorganizma oldugundan, seyreltme suyunun mikroorganizmalarla asilanmasina gerek yoktur.
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Sonug olarak bir su numunesinin biyokimyasal oksijen ihtiyaci; sadece organik maddenin kisitli oldugu
ve atmosferden oksijen alamayacagi kosullarda, karanlikta ve 20°C sabit sicaklikta 5 glin sire ile bekletilen bir
miktar numunenin karbonlu organik maddelerin yilkseltgenmesinden dolayi baslangicta bilinen ¢6ziinmis
oksijen konsantrasyonu degerinde meydana gelen azalma miktarina esittir.

11.3. Standart BOI deneyi icin saglanmasi gereken kosullar

1) Zehirli Maddelerin Olmamasi

2) Uygun pH ve Ozmotik Kosullar: Bunun icin ortama K, Na, Ca, Mg tuzlan eklenir. Gerektiginde notralizasyon
islemi yapilir.

3) Karanlik Ortam ve Sabit Sicakhk: 20 +1- 2 °C

4) Besleyici Elementlerin Mevcudiyeti: Ortama ayrica N, P, Fe, S bilesikleri eklenir. Boylece deney sirasinda
mikroorganizmalarin gelismesinde tek kisitlayici faktérin karbon olmasi saglanir.

5) Asilama: Numunede yeterli miktarda ve tlirde mikroorganizma olmamasi durumunda ortama bir miktar
kanalizasyon suyu konur.

6) Seyrelme: Numunedeki oksijen miktari, organik maddelerin pargalanmasi igin yeterli olmal ve deney
sonunda organik maddeler oksijenin tamamim tiketmemeli ve 5 giin sonundaki ¢6ziinmis oksijen
konsantrasyonu 1 mg/ L'nin altina dismemelidir.

7) Deney Sonuglarinin Nitrifikasyondan Etkilenmemesi: Uygun sartlarda, karbonlu maddelerden baska, deney
sisesindeki azotlu maddeler ve bu arada besleyici olarak eklenen amonyak azotu biyolojik sireclerle
ylkseltgenerek ¢6ziinmis oksijeni tiiketir. Bunu 6nlemek icin inbibitor kullanilir.

11.4. Girisim

Olgiim esaslarinda belirtilen kosullarin herhangi birinin yerine gelmemesi girisime yol agar. Onemli
miktarda nitrit iceren numunelerde, nitritin ylikseltgenmesi girisim yapabilir. Ayrica, deneyde kullanilan bitin
kaplarin (seyrelme suyu kabi, BOI siseleri, mezirler, pipetler vs.) temizligine son derece dikkat edilmelidir.
Temizleme ¢Ozeltisi, deterjan veya daha Onceki deneylerden kalan organik madde kalintilari, girisim
kaynaklaridir.

11.5. Numune Alma ve Koruma

Numuneler +4 °C’ye sogutularak en fazla 48 saat korunabilir. Bu nedenle BOI deneyi, numune alinir
alinmaz hemen yapilmaldir.

11.6. Deneyde Kullanilan Reaktifler

1-Seyrelme Suyu: Distile su ya da deiyonize su kullaniimalidir. Ayrica, su 0,001 mg/ L'den az bakir icermemeli,
klor, kloraminler, organik madde, asit ve hidroksit alkalinitesi icermemelidir.
2- Besleyici Cozeltiler:

a) Fosfat Tampon Cozeltisi: 8,5 g potasyum dihidrojen fosfat (KH,PQ,), 21,75 g dipotasyum hidrojen fosfat
(K;HPO,), 33,4 g disodyum hidrojen fosfat heptabidrat (Na,HPO,.7H,0) ve 1,7 g amonyum klorir (NHCI),
yaklasik 500 mL distile suda ¢oziilir ve yine distile su ile 1 L'ye tamamlanir. Bu tampon ¢ozeltinin pH’si
7,2 olmalidir.

Bu ya da bundan sonraki ¢ozeltilerin herhangi birinde biyolojik gelisme belirtileri gérillrse ¢ozelti atilarak
yenisi hazirlanir.
b) Magnezyum siilfat Cozeltisi: 22,5 g Magnezyum siilfat (MgS0,.7H,0) distile suda ¢6zulir ve litreye
tamamlanir.
c¢) Kalsiyum Kloriir Cézeltisi: 27,5 g susuz CaCl, distile suda ¢ozilerek 1 L'ye tamamlanir.
d) Demir (111) Kloriir Cozeltisi: 0.25 g FeCl;.6H,0 distile suda ¢6ziliir ve 1 L'ye tamamlanir.
e) Asit ve Alkali Cozeltiler, 1 N: Asidik veya bazik olan kullaniimis su numunelerinin noétralizasyonlarinin
saglanmasi gerekir. Bunun icin 1 N NaOH veya 1 N H,S0, kullanilir.
f) Sodyum Siilfit C6zeltisi: 1,575 g susuz Na,SO;, 1 L distile suda ¢o6zilir. Bu ¢ozelti dayanikh olmadigindan
ginlik olarak hazirlanmalidir.
e Asilama: Asilama isleminin amaci; atik suya organik maddeyi oksitleme 6zelligine sahip
mikroorganizmalarin verilmesidir. Bu tip mikroorganizmalar evsel atik sularda, ylzeysel sularda ve
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klorlanmamis ¢ikis sularinda mevcut olduklarindan asilama islemi bu tip sularin analizlerinde gereksizdir ve
kullaniimaz.

Eger numune klorlama, yiiksek sicaklik, ekstrem pH degerleri sonucu ¢ok az miktarda mikroorganizma
iceriyor yada hig¢ icermiyorsa; bu numunelerin asilanmasi gerekir. Standart Asilama maddesi; ¢oktlrilmis ve
20 °C'de 24 ila 36 saat saklanmis evsel atik sudur.

Bazi numuneler, 6rnegin bazi endistriyel atik sular ¢cok az mikroorganizma icerdiklerinden asilama
islemi gerektirirler. Evsel atik su ile asilandiklarinda bile icerdikleri bir kissim organik maddenin indirgenmesi
mumkiin olamaz. Bu tip atiklarin BOI analizinde, bu tip atiklara adapte olmus 6zel asilarin kullanimi uygundur.
Bu asilar ya biyolojik aritma Uniteleri cikis sularindan alinir veya desarj edildigi ylizeysel sudan ve desarj
noktasindan 3- 8 km asagidan alinir. Genellikle kullanilan asi miktari 1- 2 mL/L’dir. Bazi atiklara adapte olmus
ozel asilarin kullaniminda bu miktar artirilabilir.

11.7. Deneyin Yapilisi

11.7.1. Seyrelme Suyunun Hazirlanmasi

Seyrelme suyu mikroorganizmalarin yasamasini ve gelismesini kolaylastiracak inorganik tuzlar icermeli,
toksik elementleri icermemeli, doygunluga vyakin ¢6zinmis oksijeni bulunmalidir. Bu amagla
20 °C'deki distile veya deiyonize su kullanilir. Distile suyun havalandiriimasi, bir hava pompasina baglh difiizér
kullanilarak veya seyreltme suyunu kismen dolu bir kapta siddetle calkalayarak saglanabilir. Havalandiriimis
distile su agzi pamuk tikagla kapatilarak korunur. istenen hacimde distile su, uygun bir kaba alinir ve 1 L basina
1 mL fosfat tamponu, 1 mL magnezyum siilfat ¢ozeltisi, 1 mL Kalsiyum Klorir ¢ozeltisi ve 1 mL Demir Klorir
¢Ozeltisi ilave edilir. Bu karisim karistirilarak veya bir hava pompasi ile havalandirilir.

11.7.2. Asilama

Asilamada kullanilacak kanalizasyon suyu, ana KOlektorlerden alinmali ve zehirli olmamasina dikkat
edilmelidir. Kanalizasyon suyu alindiktan sonra 24 saat icinde kullaniimali ve kullanilincaya kadar sirekli
havalandirilmalidir. Asilamadan az 6nce havalandirma durdurulup kanalizasyon suyu c¢okeltilir. Asilama igin
Ustteki ¢oziinms ve Kolloidal kisim-tst kisim- kullanilir.

11.7.3. On islemler

a) Kostik alkalinite veya asidite iceren numuneler pH 7’ye kadar H,SO, veya NaOH ilavesi ile notralize edilir.

b) Artik klor iceren numuneler ya 1-2 saat bekletilir ya da klor kalintilari Na,SOs ilavesi ile giderilir.

c) Zehirli maddeler iceren sular bu zehirli maddelerin giderimi icin 6zel islemlere tabi tutulur. 9 mg/L’den
fazla ¢6zlinmis oksijen iciren numuneler veya alglerin aktif olarak gelistigi bélgelerden alinan numunelerin
havalandirma veya siddetli karistirma ile ¢6zlinmis oksijen konsantrasyonu doygunluga kadar azaltilir.
Bunun i¢in numunenin sicakhgl 20°C'ye getirilerek ve kismen doldurulmus agzi acik sisede hizla
karistinlarak ¢6zinmis oksijen konsantrasyonu doygunluga getirilir.

11.7.4. Seyreltme Teknigi

Numunenin harcayabilecegi ¢6ziinmis oksijen miktari g6z online alinarak ¢esitli seyrelme oranlan
kullanihr.

i) i¢me sulari icin seyreltme yiizdesi yari yariya olabilir.

ii) Coktlrulmus atik sularda BOI arahgi genellikle 50-200 mg/L dir ve seyrelme ylizdesi %2-3 ve %3-4
olabilir.

iii) Aritma isleminden gecirilmemis atik sularda BOI araligi 100—300 mg/L dir ve bunlara seyrelme yizdesi
% 1 -2 olabilir.

iv) Kirlenmis nehir sularinda seyrelme ylizdesi %25-100 olabilir.

v) GOl suyu, nehir suyu, ¢ay suyu icin durumuna gore seyrelme yiizdesi %10-20 veya %50 olabilir.

vi) Cok kirlenmis atik sular veya enddstriyel atik sular igin %1-2 lik seyreltme yapmadan 6nce bir kisim atik
su 10 kisim seyreltme suyu ile seyreltilir. Genellikle 1/500, 1/1000, 1/2000 seyreltme oranlari bu tip
atik sularin BOI’ sinin 6lgimiinde iyi sonuglar vermektedir.
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Diger bir yontem ise, atik suyun tahmini BOI’ sine gore seyreltme oram segimidir. Tahmini BOl'ye
karsilik secilecek % karisim seyrelme oranlari asagidadir. Bunun igin bir meziirde toplam hacim 1 L olacak
sekilde seyreltmeler hazirlanir. Her 6rnek icin beklenen BOI degerinin karsisindaki seyreltmeden baska tabloda
onun bir alt ve bir Gstlinde yer alan seyreltmeler de yapilir. Boylece her bir 6rnek icin ug¢ seyreltme yapilmis
olur.

Atrksu yun, 300 mL’lik BOI sisesine dogrudan Atiksularin seyrelme suyuna karistirilmasi ile
konulmasi konulmasi
(Atiksu hacmi / Karigimin toplam hacmi)
Atiksu (mL) BOI Siniri (mg/L) Karigimin (%)si BOI Siniri (mg/L)
0.2 3000-10500 0.1 2000-7000
0.5 1200-4200 0.2 1000-3500
1 600-2100 0.5 400-1400
300-1050 1 200-700
5 120-420 2 100-350
10 60-210 5 40-140
20 30-105 10 20-70
50 12-42 20 10-35
100 6-21 50 4-14

Ornek: Numunenin BOI’ sinin 500 mg/L civarinda olmasi bekleniyorsa en uygun seyreltme orani (tablodan) % 1
olarak bulunur. 1 litrelik hacim i¢in numune kabi iyice ¢alkalanarak pipetle,

(1/100) x 1000 = 10 mL numune ahnir.

Tabloda %1 ‘in bir altinda ve bir Gstindeki seyreltme oranlan %2 ve %0,5’tir ve bunlar icin sirasiyla 20 mL
ve 5 mL numune alinir. Uzerine 0.6 mg/ L'den ¢ok asi diizeltmesine neden olacak miktarda yani 1-2 mL asi
konur. Daha sonra seyreltme suyu ile litreye tamamlanir.

1) Bir cam bagetle meziru iyice karstirilir.

2) pH’si 6,5-9,5 sinirlan disinda kalan seyreltmeler, 1 N NaOH veya 1 N H,S0, ile notralize edilerek pH’si
7’ye getirilir.

3) Numune ile karisik seyreltme suyu, meziirden bir lastik boru yardimi ile hava almadan sifonlanarak tg¢
BOlI sisesine doldurulur.

4) Siselerin agzi kapatilarak ikisi bes glin sonra ¢6zlinms oksijen tayini yapilmak tzere inkiibatére konur.
Digerlerinde ise hemen ¢6ziinmis oksijen tayini yapilir. inkiibatdrdeki siselerin kapak kismi disaridan
hava almamasi icin distile su ile doldurulur ve bes gilinlik inkiibasyon siresince kontrol edilerek
eksildikce ilave edilir.

11.8. Coziinmiis Oksijen Tayini

11.8.1. inkiibasyon

Sabit seyrelme suyu ve seyreltilmis numuneleri 20 °C'de 5 giin siire ile karanlikta inkiibe edilir. 5 giin
sonunda inkiibatérden alinan numune ve sabitte ¢dziinmis oksijen tayini yapilir. inkiibatérden cikarilan
numunenin ¢dziinmus oksijen tayini konsantrasyonunun en az 1 mg/L ve birinci giin tayin edilen ¢6ziinmus
oksijen ile besinci glin sonunda tayin edilen ¢éziinmis oksijen konsantrasyonlari farkinin en az 2 mg/L olmasi
istenir. Bunu saglayan seyrelme oranlari

11.8.2. Asi Diizeltmesi

Eger numune asillamamissa, asilama suyunun harcadigi ¢oziinmis oksijen, asilama suyu cesitli
seyreltilerde 5 glin inkibe edilerek ve bunlar arasindaki %40-70 ¢6ziinmis oksijen harcayan seyrelti esas
alinarak yapilan hesap uyarinca géz 6niine alinir ve BOI'de gerekli diizeltme yapilir.
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Asi diizeltmesi icin, asi olarak kullanilan havalandiriimis kanalizasyon suyundan seyreltme suyu ile %2
ve %5’lik iki seri seyreltme hazirlanir. Bu seyreltmeler de inkiibatore konur. Yapilan seyreltmelerden 5 gilinde
%40-70 ¢coziinmUs oksijen tiketimi yapan bir tanesi asi diizeltme hesabinda kullantlir.

11.8.3. Seyrelme Suyu Kontrolii

Ug BOI sisesi, asilanmamis seyreltme suyu ile doldurulur. Agzi kapatilir ve ikisi inkiibatérde 20 °C’de
tutulur ve birinde hemen ¢éziinmiis oksijen tayini yapilir. ilk giin ve besinci giin oksijen tiiketimleri farki 0,2
mg/Lyi gecmemelidir. Gozlenen tiketim, asi kullaniimayan seyreltmelerde, seyreltme suyu dizeltmesi
hesabinda kullanilir.

11.8.4. Glikoz-Glutamik Asit Kontrolii

BOI deneyi bir biyo-sinama islemidir. Bu nedenle elde edilen sonuglar kullanilan uygun olmayan asidan
ve toksik maddelerden biyik 6lglide etkilenir. Aktif olmayan asilar ve toksik bilesikler iceren seyrelme sulari ile
elde edilen BOI degerleri genellikle distktar.

Seyreltme suyunun kalitesi, asinin etkinligi ve analizcinin teknigi, periyodik olarak belli BOI’ ye sahip saf
organik bilesiklerin kullaniimasi ile kontrol edilebilir. Genellikle BOI tayininde Glikoz + Glutamik asit karigimi
(her birinden 150 mg/L olmak lizere) bu amacg icin uygun bulunmustur. Bunun i¢in 103 °C’'de 1 saat kurutulmus
glikozdan ve glutamik asitten ayri ayri 150 mg tartilir ve pipetle 5 mL asilanarak 6lctlir. BOI sisesine konur. Asili
seyreltme suyu ile sise doldurulur ve 20 °C’de 5 giin inklbe edilir. Glutamik asit karisiminin BOIls degerleri
farkhdir. Ornegin ¢okelmis taze evsel atik su asisi ile BOls 218 mg/L, nehir suyu asisi ile BOIs degeri 224-242
mg/L, aktif camur ¢ikis suyu asisi kullanildiginda ise BOIs degeri 221 mg/L bulunmustur.

11.8.5. Ani Céziinmiis Oksijen Ihtiyaci

Demir (Il) iyonu; sulfit, slilfat ve aldehit gibi molekiler oksijen ile yikseltgenebilen maddeler, alici suda
bir yik olusturdugundan dikkate alinmasi gerekir. Boyle bir substratin toplam oksijen ihtiyaci hesaplanan ilk
¢6ziinmiis oksijen degeri ya da ani oksijen ihtiyaci (AOI) ile 5 giinlik BOI'nin toplami kullanilarak bulunabilir.
Ani oksijen ihtiyacinin bulunmasi igin, ¢6ziinmils oksijen degeri ile seyrelme suyunun ¢6ziinmis oksijen
degerleri olclliir. Hesaplanan ve 15 dakika sonra olclilen ¢6ziinmis oksijen degerleri arasindaki fark, ani
oksijen ihtiyaci degerini verir.

11.9. Hesaplama

a. Asilama Yapildiginda: b. Asilama Yapilmadiginda:
(D1 — D2 )

BOI'S(mg/L):(DI_Dz)_(Bl_Bz)Xf BOIS(mg/L):
p

D, = Numunenin hazirlandiktan 15 dakika sonraki ¢oztinms oksijen degeri (mg/L)
D, = Seyreltik numunenin 5. GUn sonundaki ¢c6zinmus oksijen degeri (mg/L)

B1= Asinin birinci glin ¢c6zinmus oksijen degeri (mg/L)

B, = Asinin besinci glindeki ¢6ziinms oksijen degeri (m/L)

p = Numunenin seyreltme orani (ondalik kesir olarak)

f = Numunedeki asinin kontroldeki asiya orani (seyreltme faktori)

Asinin Seyreltmedeki Orani

Asi Seyreltme Orani

. , D —-D.
Ani Oksijen ihtiyaci: AOI(mg/L) = ———
p

D= Seyreltme sonucu baslangictaki ¢oziinms oksijen degeri (mg/L)
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12. KIMYASAL OKSIJEN iHTiYACI

12.1. Genel Bilgiler

Bir suyun veya atik suyun igerisindeki organik maddelerin kimyasal olarak oksitlenebilmesi icin gerekli
olan oksijen miktarinin esdeger ol¢lisiine KOI denir. Bir suyun KOI miktarinin tespiti icin, organik maddelerin
oksidasyonu sirasinda harcanan oksijen miktari belirlenir. Bir suya ait KOI tayini sonucu, BOl'den farkl olarak
biyolojik yollarla ayrismayan bazi maddeleri de icerebilir. Bu metot tim organik maddelerin kuvvetli oksitleyici
maddelerle asidik ortamda oksitlenebilecekleri esasina dayanmaktadir. KOI, nehir ve endistriyel atiklarin
incelenmesi ¢alismalarinda 6nemli ve ¢abuk sonug veren bir parametredir. Atiklarin toksik madde icermemesi
ve sadece Kolaylikla kullanilabilecek organik maddeleri icermesi halinde bulunan KOI yaklasik olarak nihai
karbonlu BOI degerine esit ¢ikar.

12.2. Olgiim Esaslari

Bir numunenin geri sogutucu altinda %50 siilfirik asitli ve glimis katalizli bir ortamda kaynatilarak organik
maddelerin ayrismasi saglanir. Bu islemler esnasinda indirgenen bikromatrn geriye kalan miktari 6lgilir.
Yiikseltgenme sonucu karbonlu organik maddeler CO, ve H,0’ya, azotlu organik maddeler ise NH;’e donuslir.
Organik maddelerin bikromatla (Cr,0,7) yikseltgenmesi

CeH1,06 + 4 Cr,0,%+ 32H" > 6CO, + 22H,0 + 8Cr

CoH,O0p + ¢ Cr,05%+ 8cH = nCO, + (a + 8c)/ 2H,0 + 2cCr*?

reaksiyon denklemine gore uygun olarak %95-%98 verimle meydana gelir.

Reaksiyonda belli fakat fazla bir miktar bikromat kullanilir ve reaksiyondan geriye kalan bikromat demir
amonyum silfat Fe(NH,),(S0.), ile titre edilerek tayin edilir. Organik maddenin ylikseltgenmesinde harcanan
bikromat kantitatif olarak tayin edilir. Bikromat fazlasinin demir amonyumsiilfat (DAS) ile titrasyonu ferroin
indikatoriine karsi yapilir. Ortamda Cr*® kalmadiginda ilk damla demir amonyum siilfattaki Fe** iyonlari,
ferroinle koyu kirmizi bir renk verir.

Cr'® +Fe™ > Cr”? +Fe”

12.3. Deney Metotlan

Acik Reflux Metodu atiklarin fazla bulundugu bilyiik hacimdeki sularda daha rahat uygulanir. Kapali
Reflux Titrimetrik ve Kapal Reflux Kolorimetrik metotlar ise ¢cok ekonomik olan metal tuzlan ile uygulanir,
ancak numune igerisindeki askida katilarin degerlerinin homojen olmasi gerekir.

12.4. Girigim

Diiz zincirli alifatik bilesikler, aromatik hidrokarbonlar ve piridin belli bir seviyeye kadar okside
edilemez. Ancak diiz zincirli bilesikler; ortama glims silfat katalizor olarak ilave edildiginde kuvvetli bir sekilde
oksitlenebilirler. Bununla beraber giims sulfat, klortr, bromir veya iyodiir ile reaksiyona girerek ¢okelek verir
ve deney suresince oksitlenerek dogabilecek hatalari ortadan kaldirir. Ortamda bulunan klorir Ag™yi
¢Oktlirmesi hem de bikromat ile redoks reaksiyonuna girmesinden dolayi girisim meydana gelir. Bunu 6nlemek
icin ortama HgSO, bilesigi ilave edip klorir iyonu ile kompleks olusturulur. Kirli sularda nitrit konsantrasyonu
yaklasik 1-2 mg/L seviyesinde oldugundan KOI deneyinde girisime sebep olabilir ancak bu ¢ok 6nemli degildir.

Olusabilecek girisimi engellemek icin mg nitrit basina 10 mg silfamik asit ilave edilmelidir.

12.5. Numune Alma ve Koruma

Bozunabilecek numunelerin analizi vakit kaybedilmeden yapilmalidir. Numunelere 2 mL/L derisik H,SO,
eklenerek 7 glin korunabilir. Cokebilen kati madde var ise numuneler blenderden gegirilerek homojenligi
saglanir.
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12.6. Reaktifler (Ayiraglar)

Standart Potasyum Bikromat Cozeltisi (0,25 N): Onceden iki saat siire ile 103 °C de kurutulmus 12,259 g
K,Cr,0; distile suda ¢oziilir ve 1000 mL'ye tamamlanir.

Sulfarik Asit Reaktifi: 4 kg derisik silfiirik asit ¢Ozeltisine 22 gr Ag,SO, ilave edilip ¢6zerek hazirlanir.
GUms stlfatin asit icerisinde tamamen ¢ozlinmesi icin 1 -2 glin bekletilmesi gerekir.

Standart Demir Amonyum Siilfat Cozeltisi (0,1 N): 39 g Fe(NH);S0,),6H,0 distile suda ¢o6zilir.
Calkalayarak azar azar 20 mL silfirik asit eklenir, sogutulur ve 1000 mLl’ye tamamlanir. Bu ¢ozelti
kullanildigi her glin standart bikromat ¢6zeltisine karsi ayarlanmahdir.

Standardizasyon: 10 mL standart K,Cr,0- ¢dzeltisi 100 mL’ye tamamlanir. Uzerine 30 mL derisik H,SO, ilave
edilip sogumaya birakilir. Demir amonyum silfat ile 2—3 damla ferroin indikatori kullanilarak titre edilir.
Normalite = mL K,Cr,0, x 0,25 / mL Fe(NH,),(S04),

Ferroin indikator Cozeltisi: 1,485 g 1,10 fenantrolin monohidrat ve 0,695 g Fe(NH,),(SO.,), distile suda
¢Ozilir ve 100 mL’ye tamamlanir.

Gilims siilfat: AgSO,, toz halinde

Silfamik Asit: Nitrit girisimi oldugu zaman kullantlir.

12.7. Deneyin Yapilisi

Sahit icin 20 mL distile su ve iyice karistirilmis 20 mL numune 250 mlL’lik silifli balon jojelere konur.
Numunedeki KOI'nin yiksek oldugu tahmin ediliyorsa daha az bir hacim alinarak distile su ile 20 mL’ye
tamamlanir.

Balon jojeye birkag¢ kaynama tasi ve 0,4 g civa silfat (HgSO,4) konur.

Balon joje musluk altinda calkalayarak sogutulurken 5 mL gimusla sulfurik asit (Ag,504.H,S0,) ilave edilir.
Burada civasilfatin tamami ¢ozilmelidir.

Pipetle 10 mL standart bikromat ¢ozeltisi eklenir ve karigtirilir.

Balon jojeler sogutucuya takilir, sogutma suyu acilir. Sogutucunun st agzindan 25 mL glimusli sulfarik asit
reaktifi yavasca bosaltilir. Bu arada balon joje siirekli calkalanir.

Sogutucunun tepesine ters ¢evrilmis bir beher kapatilir. Isitici agilir, kademeli olarak 5 dakikada en yiksege
getirilir. Balon joje icindekiler geri sogutma altinda 2 saat stireyle kaynatilir.

Reaksiyonlar sirasinda sogutma suyu cikisi fazla isinmissa isitici kapatilarak kaynamanin tamamen durmasi
saglanir. Az bir miktar su ile sogutucunun ici ve silifli balon jojenin igine yikanir.

Balon jojeye 60 mL kadar distile su konur, agzina bir beher kapatilarak oda sicakhgina sogutulur.

2-3 damla ferroin indikatori eklenir ve Standart demir amonyum silfat (DAS) ¢ozeltisi ile mavi- yesilden
kirmizi renge kadar titre edilir.

Dikkat: Daha once belirtildigi gibi standart demir amonyum siilfat ¢ozeltisi kullanildigi giin mutlaka standart

bikromat ¢ozeltisine gére ayarlanmalidir.

(4— B)x N x8000

KOI /L) =
(mg /L) Numune(ml)

A: Sahidin demir amonyum siilfat sarfiyati (mL)
B: Numunenin demir amonyum siilfat sarfiyati (mL)
N: Demir Amonyum Siilfat Cozeltisinin normalitesi (N)

33



13. YAG VE GRES TAYiNi

Yag ve gres tayininde, 6zel bir maddenin mutlak miktari 6l¢lilmez buna karsilik benzer fiziksel
karakteristiklere sahip maddeler grubu, triklorotrifloroetan (freon) da ¢ozlinmeleri esasina dayanarak tayin
edilir. Yag ve gres, freonda c¢ozlinerek geri kazanilabilen materyal olarak tanimlanabilir. Yag ve gres;
asitlendirilmis numuneden ¢6zlicl vasitasi ile ekstrakte edilen silfir bilesikleri, bazi organik boyalar ve klorofil
gibi diger bilesenleri de icermektedir. Sivi numuneler icin yag ve gres tayininde li¢ metot kullanilmaktadir: 1-
Kismi gravimetrik metot, 2- Kismi infrared metodu, 3- Soxhlet Metodu

13.1. Kismi Gravimetrik Metod ile Yag ve Gres Tayini

Coziinmis veya emilsifiye yag ve gres, freon ¢ozliclsi ile ilk temas halinde ekstrakte edilerek sudan
ayrilir. Bazi ekstraktlar; 6rnegin doymamis yaglar ve yag asitleri, Kolayca okside olabildiginden, bu etkiyi
minimuma indirmek i¢in sicaklik ve solvent buhari ile yer degistirme konusunda 6zel 6nlemlerin alinmasi
gerekir. Freon sadece yaglan degil tim organik maddeleri ¢6zebilme kabiliyetindedir. Sadece yag ve gresi
secimli olarak ¢ozebilecek herhangi bir ¢oziiclii henliz bilinmemektedir. Solvent uzaklastirma sirasinda kisa
zincirli hidrokarbonlarin ve basit aromatiklerin buharlasma sureti ile kaybi s6z konusudur.

Benzinden iki nolu fuel oile kadar petrol distilatlarinin dnemli bir kismi bu islem sirasinda kaybolur.
Petrol Urinlerinin agir fraksiyonlan ise ¢oziici ile ekstrakte edilemediginden kalinti olarak numunede kalirlar.

13.2. Arag ve Geregler
1 L’lik teflon tipal ayirma hunileri, su banyosu, filtre kagidi, distilasyon balonu (125 mL’lik)

13.3. Reaktifler

o Hidroklorik Asit: HCI (1+1)

e Triklorotriflroetan (1,1,2trikloro-.1,2,2-trifloroetan): K.N. 47°C'dir. Cozlici buharlastirma sirasinda
herhangi bir 6lcilebilir kalinti birakmamalidir.

e Sodyum Silfat (Na,SO,): Anhidirit, kristal halinde olmalidir.

13.4. Deneyin Yapilisi

Yaklasik 1 L numune alinir ve numune hacmi isaretlenir. Numune pH 2 veya daha distk bir degere
kadar HCI ile asitlendirilir (genellikle bu is icin 5 mL HCI yeterlidir). Numune asitlendirildikten sonra ayirma
hunisine aktarilir. Numune kabi 30 mL triklorotrifloro etan ilavesi ile dikkatli bir sekilde calkalanir ve solvent
yikama ¢ozeltisi ayirma hunisine eklenir. Ayirma hunisi yaklasik 2 dakika siire ile siddetli bir sekilde karistirilir.
Cozlicu tabakasi asagidan ayrilarak c¢ozici ile islatilimis filtre kagidi iceren bir huniden, darasi 6nceden
belirlenmis bir distilasyon balonuna alinir. Eger berrak bir ¢ozlicli tabakasi elde edilmemisse filtre kagidi
hunisine 1 g Na,SO, ilave edilir ve emiilsifiye ¢oziici kristaller lizerine yavasca dokilir. Gerekirse daha fazla
Na,SO, ilave edilir. Ekstraksiyon islemi her defasinda 30 mL'lik ¢6ziicii hacmi ile olmak Gzere iki kez tekrarlanir.
Biitlin ekstraktlar darasi bilinen distilasyon balonuna toplanir, filtre kagidi 10-20 mL ¢6zlict ilavesi ile son bir
kez daha yikanir, bu yikama da balona alinir. Su banyosunda 70 °C'de ¢oziict distile edilir. Numune kabi 15
dakika sire ile su banyosunda 70 °C’de tutulur ve son bir dakika siire icinde vakum uygulanarak hava verilir.
Daha sonra distilasyon balonu desikatorde 30 dakika kadar sogutulur ve tartilr.

13.5. Sonucun Hesabi

Eger deneyde kati halde kalinti birakmayan bir ¢o6zict kullaniimis ise distilasyon balonunun
agirligindaki artis esas olarak numunenin yag ve gres icerigini gostermektedir.

(A _ B)x 1000 A: Balonun yag ve gres icerikli toplam agirlig
mg Yag ve Gres / L = NumanetmD B: Balonun ¢dziicii sahidindeki kalintilar harig agirligi ise
umune(ml) numunedeki yag ve gres icerigi asagidaki sekilde bulunur.
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14. FOSFOR TAYiNi

Dogal ve atik sularda fosfor genellikle fosfatlar halinde bulunur. Bunlar ortofosfatlar, kondense
fosfatlar (piro, meta ve diger polifosfatlar) ve organik bagli fosfatlardir. Bu fosfat formian cesitli kaynaklardan
gelmektedir. igme suyu aritimi sirasinda kiiciik miktarlarda kondense fosfatlar suya ilave edilir. Su temizlik
amacliyla camasirhanelerde veya diger yerlerde kullanildiginda ise biylk miktarlarda kondense fosfatlar suya
ilave edilir. Fosfat bilesikleri kazan sularinin aritiminda yogun bir sekilde kullanilirlar. Ekim yapilan zirai alanlara
ortofosfatlar glibre olarak verilir. Yagmur drenajlari ile sulamadan donen sularla bu ortofosfat bilesikleri, zirai
alanlardan yuzeysel sulara tasinirlar. Organik fosfor bilesikleri ise biyolojik prosesler sonucu olusur ve evsel atik
sulara insan atiklari ve gida artiklan ile karisir. Biyolojik aritma proseslerinde organik fosfatlar ve polifosfatlar
ortofosfatlara dontstaralir.

Fosfor mikroorganizmalann biylmesi icin gerekli temel elementlerden olup, su ortaminda birincil
Uretkenligi kisitlayici bir nitrienttir. Fosforun biylmeyi kisitlayici nutrient olmasi sebebiyle ham veya aritiimis
atik sularin, zirai drenajlarin veya bazi endistriyel atik sularin su ortamina desalji, fotosentetik, akuatik mikro
ve makro organizmalarin istenmeyen miktarlarda gelismesine yol acgar. Fosfatlar ayni zamanda biyolojik
¢amurlarda ve dip sedimentlerinde hem ¢okelmis anorganik formiarda, hem de organik bilesiklerin igeriginde
bulunabilir.

14.1. Kolorimetrik Metotla Fosfor Tayini

Ortofosfat tayini icin ic ayn metot uygulanir. Metot secimi ortofosfat konsantrasyonuna baglidir.
Vanadomolibdofosforik Asit Metodu 1- 20 mg P/L, Kalay Kloriur ve Askorbik Asit Metodu ise 0,01- 6 mg P/L
araligindaki konsantrasyonlar icin uygulanir. Bu araliktan daha distk seviyedeki fosfor konsantrasyonlarinin
tayini icin ekstraksiyon islemi tavsiye edilir.

14.2. Numune Alma ve Saklama

Eger fosfor formlarinin birbirinden ayrilmasi istenirse, numune alinir alinmaz filtrelenmelidir. -10 °C’nin
altinda dondurulmak suretiyle numuneler saklanir. Numunelere 40 mg HgCl, ilave edilir. Numune uzun sire
saklandiginda icine kimyasal ilavesi yapilmahdir. Cesitli fosfor formlarinin tayini yapilacaksa; numuneler asit
veya CHCl; ilave edilmemelidir. Eger su numunesinde sadece toplam fosfor belirlenecekse; 1 mL derisik HCl 1 L
su ilave edilmeli veya hicbir sey ilave edilmeden numune dondurulmalidir.

14.3. Kalay Kloriir Metodu

Metodun esasi; molibdofosforik asidin olusturulmasi ve kalay klorirle yogun renkli molibden mavisine
indirgenmesine dayanir. Bu metotta minimum tayin edilebilir fosfor konsantrasyonu 3pg P/L’dir.

Fosfat iyonu, amonyum molibdat ile asit sartlarda amonyum fosfo molibdat olarak bilinen kompleksi
olusturur.

PO;* +12(NH,),MoO, + 24H" (NH, ), PO,12M00, + 21NH; +12H,0

14.4. Reaktifler

1. Amonyum molibdat Reaktifi; 25 g (NH4 )6 Mo,0,,4H,0, 175 mL distile suda ¢6zilir. Dikkatli bir sekilde

280 mL derisik H,S0, 400 mL saf suya ilave edilir, sogutulur. Bu karisima Molibdat ¢6zeltisi ilave edilerek,
distile suile 1 L’ ye tamamlanir.

2. Kalay Kloriir Reaktifi; 2,5 g taze SnCl,.2H,0, 100 mL gliserinde ¢6zilir. Su banyosunda isitilir ve ¢ozlinmeyi
hizlandirmak ‘lzere cam baget ile karistirihir. Bu reaktif kararli olup, koruyucu madde ilavesi veya oOzel

saklama islemi gerektirmez.

3. Stok Fosfat Cozeltisi; Bir miktar distile suda 219,5 mg anhidro KH,PO, ¢oziilir ve 1 L’ ye seyreltilir. 1,0 mL
¢oOzelti, 50 pug PO, - P igerir.
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14.5. Deneyin Yapilisi

a) Kalibrasyon Hazirlanisi: Stok c¢ozeltiden 0.1- 0.2- 0.4- 0.8- 1.2- 1.6- 2.0- 3.0- 4.0 mL alinip 100 mL’lik balon
jojelere aktarildiktan sonra saf su ile 100 mL’ye tamamlanir. Béylece sirasi ile 0.05- 0. 1- 0.2- 0.4- 0.6- 0.8- 1 .0-
1.5— 2.0 mg/L konsantrasyonlarda standart ¢ozeltiler hazirlanmis olur.

b) Analiz islemi: 100 mL numuneye 4 mL amonyum molibdat, 8 damla kalay kloriir eklenir. 10 dakika sonra (12
dakikadan 6nce) uygun dalga boyunda (690 nm) absorbansi 6lcilir. Bu islemler kalibrasyon islemi yapilmis
diger numunelere de uygulanilir. Spektrofotometrenin kalibrasyonu icin bir sahit numune hazirlanmasi
unutulmamahdir.

Renk gelisim hizi ve olusan rengin yogunlugu son ¢ozeltinin sicakhgina baglidir. Sicakliktaki her bir
derecelik artis renkte % 1 oraninda artisa neden olur. Bu nedenle numuneler, birbirleriyle aralarindaki sicaklik
farki 2°C icinde olacak sekilde 20°C ile 30°C arasinda tutulmalidir.

14.6. Sonucun Hesabi
Elde edilen kalibrasyon verilen ile bir kalibrasyon grafigi cizilerek konsantrasyonu bilinmeyen
numunenin PO,> konsantrasyonu bulunur.
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