GAZIi UNIVERSITESI
MUHENDISLIK-MIMARLIK FAKULTESI
KiMYA MUHENDISLiGi BOLUMU
KM 481 Kimya Miihendisligi Laboratuvari 11

Su ve Atik Su Teknolojileri



ICINDEKILER

1. SUANALIZLERI

Su Analizlerinin Amaci

pH Tayini

Elektriksel Tletkenlik Tayini
Alkalinite Tayini

Serbest Karbondioksit Tayini

Sertlik tayini

Asidite Tayini

Kloriir Teyini

Organik Madde Tayini

1.10. Amonyum Tayini

1.11. Demir Tayini

1.12. Deterjan Tayini

1.13. Fosfat Tayini

1.14. Kimyasal Oksijen Thtiyac1 Tayini
1.15. Coziinmiis Oksijen Tayini

1.16. Biyokimyasal Oksijen Tayini
1.17. Askidaki Kati Maddeler Tayini
1.18. Cokebilen Kati Maddeler Tayini



1. Temiz Su

pH

Elektriksel iletkenlik
Alkalinite

Sertlik

Cozuntir Oksijen

Kloriir

2. Kirli Su

pH

Elektriksel iletkenlik

Organik Madde

Askidaki Kat1 Maddeler
Biyokimyasal Oksijen Ihtiyac1

Toplam Coziinmiis Maddeler

3. Kazan Besleme Suyu
Alkalinite

Toplam sertlik

Kireg Ihtiyaci

Soda Ihtiyact

Fosfat Thtiyact

Son halde toplam sertlik



1. SU ANALIZLERI

1.1. SU ANALIiZLERININ AMACI

Su yalniz endiistride degil yasantimizin her boliimiinde degisik amaglarla ¢okg¢a kullandigimiz bir maddedir.
Kimya sanayinin her biriminde siire¢ suyu olarak veya bagka amaglarla mutlaka suya gereksinim vardir.
Kazan bseleme, sogutma, yikama, ¢ozme, nemlendirme gibi islemlerde su yardimecr maddedir. Bira ve

mesrubat liretimi, kirecin sondiiriilmesi gibi islemlerde ise su bir hammaddedir.

Suyun sanayi disinda kullanim alanlar1 da ¢ok genigtir. Sulama suyu, igme ve kullanma suyu, ¢amagir

yikama suyu ve balik iiretimi amaciyla da ¢ok miktarda tatli suya gereksinim olmaktadir.

Dogada bulunan yer iistii ve yer alt1 sular1 genellikle tatli sulardir. Bu sular i¢cinde 1 g/l den daha az
¢Ozlinmiis tuz bulunur. Bu tuzlar suya i¢inden gegmis olduklar1 ortamlardan aktarilir. Bunun sonucu olarak
yeriistii ve yeralti sularmin icinde ¢ozlinmiis olarak bulunan tuzlarin cinsi ve miktar1 kullanim amacina
uygun olup olmadigmin belirlenmesi gerekir. Eger uygun degilse aritilarak iginde bulunan zararl

bilesenlerin giderilmesi gerekir.

Tatli sularin icme suyu, tarimsal sulama suyu, kazan besleme suyu veya sanayi suyu olarak bazi 6zelliklere

uymast istenir. Bu 6zellikler kimyasal analizler yapilarak belirlenir.

Diger taraftan sular kullanildiginda kirlenir. Kirli sular kullanilmadig: gibi, bu sularm atilmis oldugu dere,
g0l, ve deniz gibi alici ortamlar1 da kirleterek ¢evreye zararl etkiler yapar. Bu nedenle kirli sularin da ne ile
ne derece kirlenmis oldugunu belirlemek {izere analiz edilmesi gerekir. Kirli sular baslica {i¢ grupta
toplanabilir. Evsel atik sular, endiistri atik sulari, sehir cadde ve meydanlarindan gelen yagis sular1. Sularin
kirlilik derecesini belirlemek tizere periyodik olarak alinmig kompozit 6rnekler {izerinde deneyler yapilmasi
gerekir. Temiz sularda hangi analizlerin yapilacagi, o suyun kullanim yeri g6z oniine alinarak belirlenir.
Kirli sularda yapilacak olan analizler de, kirlenme cinsine ve Cevre Bakanligi kirli su yonetmeliginde
verilen parametreler goz oniine alinarak belirlenir. Bu yonetmelikte her endiistrinin atik sularmin gevre alict

ortamlara bosaltim kosullar1 ve kirlilik sinir degerleri verilmektedir.

Asagida igme sular1 ve ev atik sularinda yapilmasi gereken baslica deneyler cizelge halinde verilmistir.

I¢me sularinda yapilan analizler:

1. pH

2. Elektriksel iletkenlik
3. Bulaniklik

4. Alkalinite

5. Sertlik



Kloriir
Toplam Coziinmiis Tuzlar

Amonyak

S

Nitrit
10. Organik Madde

Evsel atik sularda yapilan analizler:

Askidaki Toplam Kat1 Maddeler
Cokebilen Maddeler

Coztinmiis Oksijen

Kimyasal Oksijen ihtiyaci
Biyokimyasal Oksijen Thtiyaci
Amonyak azotu

Nitrit azotu

Fosfat

e S R O O e e

Yag
10. Deterjan

Sularda 6zel olarak Pb*, Hg+2, Cd"?, Zn", Cr”, Fe™ gibi agir metaller ve fenol, anilin, tarim koruma ilaglari

gibi organik kirleticilerin de analiz edilmesi gerekebilir.

Burada 6nemli goriilen analiz yontemlerinden bazilarma yer verilmistir.

1.2. pH TAYINI

Su icinde bulunan H' iyonlar1 derisimlerinin eksi logaritmasi pH olarak tamimlanir. Saf suda H'=10"
oldugundan pH= 7°dir. Dogal sular i¢inde bulunan ¢6ziinmiis karbondioksit, karbonik asit haline doniiserek
pH’ 1 diismesine neden olur. Alkali tuzlar ise, hidroliz olarak OH" iyonlar1 olusturur ve suyun pH degerini
yiikseltir.

Sularin pH degeri en kolay olarak pH metre aygiti ile dlgiilebilir. Bu aygit temel olarak bir voltmetredir ve

bir referans elektrot yardimi ile hidrojen elektrodunun potansiyelini 6lgme temeline dayanir.

pH metrenin kalibrasyonu:

pH metre kullanimindan 6nce pH degeri belli ve sabit olan tampon ¢ozeltilerle kalibre edilmelidir. En ¢ok
kullanilan tampon ¢ozelti pH= 7 olan standart tampon ¢ozeltisidir. Eger bu ¢ozelti yoksa, laboratuvarda

pH= 7 tampon ¢dzelti hazirlanabilir.



pH=7 tampon ¢dzelti 1.361 g susuz potasyum hidrojen fosfat (KH,PO,) ile 1.420 g disodyum hidrojen fosfat
(Na,HPO,) az miktar suda ¢oziiliir ve damitik su ile bir litreye tamamlanir. Bu tampon ¢dzeltinin pH degeri

7.0 dir.
1.2.1. Deneyin Yapihsi

pH metre aygiti fise takilarak 15 dakika 1smmasi beklenir. Ornek suyun sicakligr Slgiiliir, 25°C deki pH
degerini 6lgmek icin aygitin tizerindeki sicaklik ayar diigmesi Olgiilen sicakliga ayarlanir. pH=7.0 tampon
¢ozeltisi ile 6lglim yapilarak aygitin gosterge ayar1 yapilir. Elektrotlar ¢ikarilir, damitik su ile yikanir, siizgeg

kagidi ile kurulanir. Ornek suyun pH degeri aygitin gostergesinden okunur.
1.3. Elektriksel fletkenlik Tayini

Elektriksel iletkenlik birimi Siemens’ dir. 1 siemens (S)= 1/Ohm= 1 Ohm™= Imho olarak tanimlanir. Bu
tanima dayamlarak sularm Ohm.cm olarak 6z direnci lgiiliir. Bunun tersi alinarak Ohm™.cm™ cinsinden 6z

iletkenligi hesap edilir.

Direg agagidaki baginti ile hesap edilir.

Burada R: Direng, Ohm
p = Oz diren¢, Ohm.cm
1= Uzunluk, cm

A= Kesit alani, cm® dir.

Burada Oz iletkenlik x (Kapa)

degeri yerine konursa,
1
K A

R

elde edilir. iletkenlik élgiimlerinde kullanilan cihazlarda /A=K degeri sabittir. Buna hiicre sabiti denir. Bu

deger yerine konulursa 6z iletkenlik



K =—ohm™"em™ olarak bulunur. (K) sabit oldugundan 6lgiilen direng degerinin tersi 6z iletkenligi

verir.

Dogal olarak sularda 6z iletkenlik ¢ok kiigiiktiir. Bu nedenle genellikle mili veya mikro degerleri verilir. Su

icinde ¢Oziinmiis tuzlarin derisimi ne kadar fazla ise iletkenlik degeride o kadar biiyiiktiir.

1.3.1. Deneyin Yapihsi

Deneyde hiicre sabiti bilinen bir aygit kullanilir. Okunan deger bu hiicre sabiti ile garpilir. Aletin
kalibrasyonunu yapmak igin 0.01 M potasyum kloriir ¢ozeltisi kullanilir. Bu ¢ozeltinin 25°C deki 6z

iletkenligi 0.00141 ohm™.cm™ dir.

Iletkenlik suyun sicakligna gore degisir. Raporlarda 25°C deki sicaklik verilir. Bu nedenle t°C de 6lgiilen 6z

iletkenlik degerleri bulunur. Sicaklik faktorleri gizelge halinde asagida verilmektedir.

Sicaklik °C Faktor f
15 1.247
16 1.216
17 1.189
18 1.163
19 1.136
20 1.112
21 1.087
22 1.064
23 1.043
24 1.020
25 1.000

1.4. ALKALINITE TAYINI
Dogal sular iginde bulunan karbonat ve bikarbonat iyonlar1 zayif asit tuzu olduklarindan hidroliz sonucu

suyun pH degerini bazik yonde arttirirlar. Su i¢inde ¢ozlinmiis olan karbondioksit ile karbonat iyonlari

denge halinde bulunur.

CO; + H,0 = HCO; + OH



HCO; + H,0 = H,CO, + OH"

H,CO, = H,0+CO,

Karbonik asidin birinci hidrojeni igin asit sabiti k=4.3x107 ikinci hidrojeni igin asit sabiti k=4.7x10"" dir.
Bu nedenle karbonat iyonu bikarbonat iyonuna gore daha bazik karakterdedir. Su iginde karbonat iyonu
bulunmas halinde pH>9 olacaktir. Bu pH derecesinde fenol ftalein indikatorii mor renk alir. Eger su iginde
karbonat iyonu yoksa fenol ftalein indikatorii renksiz kalir. Buna benzer olarak su iginde bulunan bikarbonat

anyonu metil oranjin rengini sartya boyar.

Alkalinite tayinleri bu indikatorler kullanilarak yapilir. Karbonat iyonundan ileri gelen alkaliniteye fenol
Ftalein alkalinitesi” (P) adi verilir. Bikarbonatin ileri gelen alkaliniteyede “Metil Oranj alkalinitesi” (M)

denir. Bu ikisinin toplami1 da toplam alkalinite (T) olarak adlandirirlir.
1.4.1. Gerekli Cozeltiler

1. Fenolftalein indikator ¢ozeltisi:
5g fenolftalein 500 ml %95 lik alkol iginde ¢dziiliir. Uzerinde 500 ml damutik su eklenir. Hafif pembe renk
olusana kadar 0.02 N NaOH ¢ozeltisi ile titre edilir. Bu indikatoriin doniim noktast pH= 8.2-8.3 diir.

2. Metil Oranj indikator ¢ozeltisi:

0.5 g metil oranj 1000 ml damitik suda ¢oziliir. Bu indikatoriin dontim noktast pH=4-5 dir.

3. Standart 0.02 N H,SO, ¢ozeltisi:
%96 lik H,SO,4 den (d=1.84) 0.563 ml alinip damitik su ile 1000 ml ye tamamlanir. Bu ¢ozelti 0.02 N
Na,CO; ¢ozeltisine karsi ayarlanir. Bu ¢ozeltinin 1ml= 1 mg CaCO; a esdegerdir.

4. 0.02 N Sodyum Karbonat Cozeltisi
140°C de etiivde kurutulmus Na,CO; den 1.060 g tartilip karbondioksitsiz damitik su ile 1000 ml ye
tamamlanir.

1.4.2. Deneyin Yapihsi

50 ml su 6rnegi alinir. 3-5 damla fenol ftalein ¢ozeltisi damlatilir. Eger ¢ozeltide mor renk olugsmuyorsa, su

icinde karbonat iyonu yok demektir. Bu durumda suyun fenolftalein alkalinitesinin sifir oldugu anlasilir.

Fenolftalein indikatorii damlatildiginda eger mor renk olusmus ise, karbonat iyonu indikatoriin rengi

kayboluncaya kadar 0.02 N H,SOy ile titre edilir. Bu sirada su iginde su tepkime olusur.



CO; + H™ = HCO;

Yani karbonat iyonu esdeger miktarda bikarbonat iyonu haline doniisiir. Boylece fenolftalein mor rengi

kaybolur. Karbonat iyonunun titrasyonunda harcanan asit miktar1 (P) ml okunarak kaydedilir.

Ayn1 6rnek bikarbonat iyonu tayininde de kullanilir. Bunun i¢in 6rnek iizerinde bu defa 3-5 damla metil
oranj indikatorii damlatilir. Cozelti sar1 bir renk alir. Renk portakal rengine doniisiinceye kadar 0.02 N
H,SO; ile titre edilir. Harcanan asit miktar1 (M) ml okunarak kaydedilir.

1.4.3. Hesaplama

Fenol ftalein alkalinitesinin asagidaki bagimti ile CaCO; cinsinden hesap edilir.

50000

Fenol ftalein alkalinitesi = PxNx

Burada, P= Titrasyonda harcanan asit, ml
N= Asidin Normalitesi, (0.02)
V= Ornek hacmi, ml’ dir.

Ornegin 50 ml oérnek alinarak fenolftalein ile titrasyonda P = 1 ml asit harcanmis ise karbonat iyonu

bikarbonata kadar titre edildiginden harcanan miktarm 2 kati alinir.

50000

Fenol ftalein alkalinitesi= 2x1x0.02x

Fenol ftalein alkalinitesi = 40 ppm CaCO;

Metil oranj alkalinitesi asagidaki bagnti ile kalsiyum karbonat cinsinden hesap edilir.

. . ... MxNx50000

Metil Oranj Alkalinitesi= ——————
v

Burada M= Titrasyonda harcanan asit, ml

N= Asidin normalitesi, (0.02 N)

V= Ornek hacmi, ml’ dir.

Ornek olarak P= 1 ml fenolftalein igin harcama yapildiktan sonra M = 5 ml de metil oranj gercek asit

sarfiyat1 M=5-1= 4 ml dir.



4x0.02x5000

Metil Oranj alkalinitesi=
50

Metil oranj alkalinitesi = 80 ppm CaCO;
Eger P = 0 ise hesaplamada dogrudan M miktar1 kullanilir.

NOT:

Dogal sular iginde bulunmamakla beraber aritilmis veya kimyasal iglemlerde arta kalmis atik sular iginde

bazi halde OH iyonu da bulunabilir. Bu iyonda ayni deneyde fenolftalein indikatorii ile CO; iyonu ile

birlikte titre edilir. Ancak COj iyonu titre edildiginde HCO; olustugu halde OH iyonu titre edildiginde

su olugur. Bu durum g6z oOniine alinarak titrasyon sonunda, hidroksit karbonat ve bikarbonat alkalinite

degerlerini ayr1 ayr1 hesaplamak olasidir.

Fenolftalein alkalinitesi i¢in harcanan asit miktar1 (P) ml, metil oranj alkalinitesi i¢in harcanan asit miktar1

(M) ml ve toplam asit harcamasi1 da (P+M)=T ml ise alkalinite degerleri asagidaki 5 hal i¢in farkli sekilde

hesaplanabilir.
TITRASYON Alklinite Cinsi
SONUCLARI Hidroksit Karbonat Bikarbonat
Birinci Hal P=0 0 0 T
Ikinci Hal P< T/2 0 2P T-2P
Ucgiincii Hal P=T/2 | 0 2P 0
Dordiincii Hal P> | 2P-T 2(T-P) 0
T/2
Besinci Hal P=T T 0 0

Titrasyon sonuglarina gore elde edilen bu ¢izelge soyle yorumlanir.

-Birinci Hal: (P=0)

Su i¢inde hidroksit vekarbonat alkalinitesi yoktur. Asit sarfiyatinin tamami bikarbonat igin harcanmistir.

-Ikinci Hal: (P<T/2)
Su i¢inde hidroksit iyonu yoktur. Fenolftalein indikatorii i¢in harcanan P miktar1 karbonati bikarbonat haline
doniistiirmek i¢in harcanmustir. Bu nedenle karbonat alkalinitesi 2P olmalidir. Bikarbonat i¢in harcanan

gercek sarfiyat ise T-2P olacaktir.

-Ugiincii Hal: (P=T/2)



Bu durumda su i¢inde hidroksit iyonu yoktur. Fenolftalein indikatorii i¢in harcanan asit miktar1 karbonat

i¢in harcanmistir. 2P=T oldugundan su i¢inde bikarbonat iyonuda bulunmamaktadir.

-Dérdiincti Hal: (P>T/2)
Su i¢inde hidroksit ve karbonat iyonlar1 vardir. Hidroksit iyonu i¢in harcanan asit sarfiyat1 (2P-T) dir.

Karbonat i¢in ise 2(T-P) ml asit i¢in harcanmistir. Su i¢inde bikarbonat iyonu yoktur.

-Besinci Hal: (P-T)
Bu hal suda yalniz hidroksit iyonu bulunmasi halinde ortaya ¢ikar.

Dogal sularda genellikle birinci ve ikinci haller s6z konusu olabilir.
1.5. SERBEST KARBONDIOKSIT TAYINI

Dogal yeriistii sularinda ¢6ziinmiis karbondiokist 10 mg/l den daha azdir. Ancak bazi yeraltisularinda ¢ok
yiiksek oranda karbondioksit bulunabilir. Su i¢inde ¢oziinmiis olarak bulunan karbondioksit, sudaki
bikarbonat iyonu ile denge halinde bulunur.

COZ(gaz) - COz(gazanmz;;)

COZ(ciiziinmiis) +H,0 - H,CO,

H,CO, - H* + HCO;

CO, 4oy + H,0 — H*HCO;

2(gaz

Bu denge sicakligma ve su ile etkilesimde olan gaz basincia baglidir. Bu nedenle ger¢ek deger elde

edilmesi i¢in serbest karbondioksit deneyinin drnek alinir alinmaz yapilmasi gerekir.
1.5.1. Gerekli Cozeltiler

1-  0.0454 N Sodyum Karbonat Cozeltisi:

140°C lik etiivde kurutulmus susuz sodyum karbonatdan 2.407 g tartilir. Daha énce kaynatilmis ve oda
sicakligina sogutulmus olan CO, igermeyen damitik su iginde ¢oziiliir ve 1 litreye tamamlanir. Bu ¢ozeltide
1 ml= 1 mg CO, dir.

2- Fenolftalein indikator ¢ozeltisi:

5 g Fenolftalein disodyum tuzu damitik su i¢inde ¢oziilerek 100 ml ye tamamlanir.
1.5.2. DeneyinYapihisi
100 ml lik bir balon joje (dlgiilii silindir) igine 100 ml su 6rnegi almir. Ornek alinirken iginde ¢dziinmiis

halde bulunan karbondiksitin kagmamasi i¢in sifon yaparak alimmasi uygundur. Kap tasincaya kadar su

ornegi ile doldururlur. Daha sonra {ist kisimdaki fazla su dokiilerek 100 ml ye ayarlanir.



Ornek iizerine 3-5 damla fenolftalein indikatérii eklenir. Eger pembe renk olusuyorsa, su iginde serbest
karbondioksitin olmadigi anlasilir. Ornek fenolftalein indikatérii ile renk olusturmuyorsa serbest
karbondioksit miktar1 sodyum karbonat ¢ozeltisi ile titre edilir. Titrasyona en az 30 saniye kalict pembe renk

olusuncaya kadar devam edilmelidir.
1.5.3. Hesaplama

Su i¢inde bulunan serbest karbondioksit miktar1 asagidaki bagmt: ile hesaplanir.

.. SxNx22000
Karbondioksit= T mg/l

Burada, S= Titrasyon iginharcanan sodyum karbonat hacmi, ml
N= Sodyum karbonat ¢ozeltisinin normalitesi

V= Alinan 6rnek hacmi, ml

Ornegin: 100 ml &rnek icin 2 ml 0.0454 N sodyum karbonat harcanmis olsun

2x0.0454x22000
100

Karbodioksit= 20mg /1

Su i¢inde bulunan serbest karbondioksit mikar1 bu amagla hazirlanmis 6zel nomogramlar kullanilarak grafik

yontemle de bulunabilir.

Yukarda aciklandig1 iizere su iginde bulunan serbest karbondioksit suyun pH dercesi ve HCO; derigimine
baglidir. Yukardaki denge tepkimesi gz 6niine alindiginda sularn pH degeri arttikga (H™ iyonu azaldik¢a)

ve bikarbonat alkalinitesi azaldik¢a serbest karbondioksit miktarinda azalma olacaktir.

1.6. SERTLIK TAYIiNi

Su iginde bulunan Ca?, Mg gibi iki degerlikli metal iyonlarmin toplamma sertlik adi verilir. Sertlik ¢esitli

birimlerle ifade edilebilir. Pratikte en ¢ok kullanilan sertlik birimleri sunlardir.

1 Fransiz sertligi = 10 mg CaCOs / litre

1 Alman sertligi = 10 mg CaO/litre

1 ppm sertlik = 10 mg CaCOy/ litre

1 miliesdeger sertlik = 50 mg CaCOx/litre



Su i¢inde bulunan sertlik yapici iyonlar hangi cinsten olursa olsun sertlik daima kalsiyum karbonat

cinsinden ifade edilir.

Suyun alkalinite degeri gbz Oniine alinarak sularin sertligini “gecici sertlik” ve “kalici sertlik” olarak ikiye
ayirmak olasidir. Kalsiyum ve magnezyum su i¢inde bikarbonat iyonu ile bagli halde bulunuyorsa buna
gecici sertlik (veya karbonat sertligi) denir. Eger kalsiyum ve magnezyum su iginde kloriir, siilfat gibi
iyonlar ile birlikte bulunuyorsa buna da kalic1 sertlik denir. Boyle bir ayirim gegici sertligin suyun 1sitilmasi

halinde asagida tepkimeyle ¢okelmesinden kaynaklanir.

Ca(HCO,), = CaCO, + H,0 + CO,

Gegici sertligi olan sularin kazan tas1 yapmasi bu tepkime ndeniyle gerceklesir.

Gegici sertlik ve kalicr sertlik toplami, toplam sertlik olarak adlandirilir. Sularda genellikle toplam sertlik
tayini yapilir.

Deneysel olarak tayin edilmis olan toplam sertlik ve alkalinite degerleri g6z oniine alinarak gegici ve kalici
sertlik degerleri hesapla bulunur. Bu hesaplar asagidaki ilkelere gore yapilir. Toplam sertlik ile metil oranj

alkalinitesi degerleri arasinda asagidaki iki halden biri s6z konusu olabilr.

Birinci Hal:
Metil oranj alkalinitesi >> toplam sertlik

Bu durumda su i¢inde bulunan sertligin tamami gegici sertlik halindedir. Kalici sertlik sifirdir.

Ikinci Hal:
Metil oranj alkalinitesi < toplam sertlik
Bu durumda gegici sertlik = metail oranj alkalintesi olacaktir. Kalict sertlik ise su bagmnti ile bulunur.

Kalicr sertlik= toplam sertlik — Metil oranj alkalinitesi

Toplam Sertlik Tayini:

Su icinde ¢dziinmiis halde bulunan Ca™, Mg iyonlar1 “etilen diamin tetra asetik asit” EDTA bilesigi ile
kompleks olusturarak baglanir. Ozel bir indikator kullanilarak 0.01 N EDTA ¢ozeltisi ile Ca™ ve Mg ™

iyonlar titre edilebilir.
1.6.1. Kullanilacak Cozeltiler
1- 0.01 NEDTA (Etilen Diamin Tetra Asetik asitin Di Sodyum Tuzu) ¢ozeltisi:

1.86 g EDTA damitik suda ¢oziilerek 1000 ml ye tamamlanir. Bu ¢ozelti standart kalsiyum kloriir

¢ozeltisine kars1 ayarlanir.



2- 0.01 N Standart Kalsiyum Kloriir Cozeltisi:

Saf kalsiyum 0.5 g tartilir. Bire-dokuz oraninda seyreltilmis hidroklorik asit ¢ozeltisinden 3 ml eklenerek
kalsiyum karbonat asitte ¢oziilerek kalsiyum kloriir haline doniistiiriiliir. Daha sonra damitik su ile 1000 ml
ye tamamlanir. Bu ¢ozelti 1 ml = 0.5 mg kalsiyum karbonata esdegerdir. Bu ¢ozelti EDTA ¢dzeltisinin
ayarlanmasinda kullanilir.

3- Eriochrome Black-T Indikatérii (kati)

0.5 g Eriochrome black-T indikatérii ile 100 g sodyum kloriir bir havanda ezilerek iyice karistirilir. Kati

haldeki bu indikator uzun siire kullanilabilir.

4-Tampon Cozelti:

1.179 g EDTA disodyum tuzu ve 780 mg MgSO,x7H,0 50 ml damitik su i¢inde ¢oziiliir. Bu ¢ozeltiye 16.9
g NH4Cl ve 143ml derisik amonyak eklenir ve damitik su ile 250 ml ye seyreltilir.

1.6.2. DeneyinYapis1

50 ml su érnegi alinir. Uzerinde 1 ml tampon ¢ozelti ve bir spatula ucu ile kat1 haldeki eriochrome-black T
indikatorii koyulur. Cozelti kirmiz renk alir. 0.01 N EDTA ¢ozeltisi ile renk kirmizidan maviye doniinceye
kadar titre edilir.

1.6.3. Hesaplama

Toplam sertlik ppm CaCOs; cinsinden asagidaki bagint1 ile hesap edilir.

Toplam Sertlik= Sx0.5x 1000 ppmCaCO,

Burada,
S= Titrasyonda harcanan EDTA ¢ozelti, ml

V= alinan numune hacmi, ml’ dir.

Ornegin, 50 kI su numunesine 10 ml 0.01 N EDTA ¢ozeltisi harcanmus ise,

Toplam Sertlik= 10x0.5x 1220

=100ppmCaCO,



bulunur. 100 ppm CaCO; 10 FS® dir. O halde 50 ml su 6rnegi i¢in harcanir. 0.01 N EDTA ¢ézeltisinin ml

olarak hacmi dogrudan FS° cinsinden toplam sertligi verir.

1.7. ASIDITE TAYINI

Dogal sularin pH derecesi genellikle 7-8 arasinda bulunur. Su iginde ¢dziinen karbondioksit karbonk asit
olusturarak suyun pH derecesinin diismesine neden olur. Bundan baska su i¢inde bulunan demir ve

alliminyum gibi iyonlarn hidrolizi sonucunda pH degeri diisebilir.

Sularin asitligi (asidite) sodyum hidroksit ¢ozeltisi ile titre edilerek de bulunabilir. Su i¢inde asidite yaninda

metiloranj alkalinitesi de bulunabilir.

1.7.1. Kaullanilacak Cozeltiler

1-  0.02 N standat sodyum hidroksit ¢ozeltisi:

Daha once hazirlanmis olan 1 N NaOH ¢ozeltisinden 20 ml alinir ve karbondioksitsiz damitik suile 1 litreye

tamamlanir.

2- Fenolftalein indikator ¢ozetisi:

5 g fenol ftalein az miktarda damitik su i¢inde ¢oziilerek 1 litreye tamamlanir.

1.7.2. Deneyin Yapihsi

100ml su drnegi alinir. Uzerine 3-5 damla fenol ftalein indikatérii konur. Eger, mor bir renk olusmus ise
suyun asiditesi sifir demektir. (Bu durum, suyun pH derecesinin 8.3 den biiyiikk oldugunu ve su iginde
karbonat iyonu bulundugunu gosterir.)

Fenolftalein indikatorii koyuldugunda hig bir renk olusmuyorsa su i¢inde bulunan asitligi belirlemek tizere
0.02 N sodyum hidroksit ¢ozeltisi ile hafif mor renk olusuncaya kadar titre edilir.

1.7.2. Hesaplama

Suyun asidite degeri ppm CaCO; olarak asagidaki bagmti ile hesaplanir.

Asidite= —SXNXSVOXI 000 ppmCaCO,

Burada, S=Titrasyonda harcanan 0.02 N Sodyum hidroksit ¢ozeltisi, ml
N= Sodyum hidroksit normalitesi,



V= Ornek hacmi, ml

Ornegin, 100 ml su érneginde 1 ml 0.02 N NaOH ¢ozeltisi harcanmus olsun.

Asidite= 1x0x02x50x 1000
100

=10ppmCaCO,

1.8. KLORUR TAYINIi (MOHR YONTEMI)

Dogal sularda daima bir miktar kloriir iyonu bulunur. Yiizey sularinda kloriir iyonu yeralti sularina gore

daha fazladir. Deniz suyunda litrede 20 grama yakin kloriir bulunur.

Su i¢inde bulunan kloriir iyonu giimiis nitrat ¢ozeltisi ile titre edilerek tayin edilir.

1.8.1. Kullanilacak Cozeltiler

1- 0.0141 N Glimiis nitrat ¢ozeltisi:

2.396 g giimiis nitrat damitik suda ¢ozlilerek 1000 ml ye tamamlanir. Bu ¢ozeltide 1 ml = 0.5 mg kloriire
esdegerdir. Cozeltiyi ayarlamak i¢in sodyum kloriir ¢ozeltisi kullanilir.

2- %S5 lik Potasyum kromat indikatér ¢ozeltisi:

5 g potasyum kromat damitik suda ¢ozliir. Bu ¢ozeltite hafif kirmizimsi ¢okelti olugsuncaya kadar giimiis
nitrat ¢ozeltisi ilave edilir. En az 12 saat bekletilir ve sonra siiziilerek 100 ml ye tamamlanir.

3- Standart sodyum kloriir ¢ozeltisi:

Saf sodyum kloriir 900°C lik firinda 1.5 saat bekletilerek kurutulur. Soguduktan sonra 0.8243 g NaCl tartilir.

Az miktarda su i¢inde ¢oziilerek 1 litreye tamamlanir. Bu ¢dzeltinin 1 ml= 0.5 mg kloriire kars1 gelir.

1.8.2. Deneyin Yapilisi

50 ml su 6rnegi alinir. 0.5 ml potasyum kromat indikator ¢ozeltisi eklenir. Baslangigta ¢ozelti agik sar1 bir

renk alir. 0.0141 N glimiis nitrat ¢dzeltisiyle renk saridan kiremit kirmizisma doniinceye kadar titre edilir.

1.8.3. Hesaplama

Su i¢inde bulunan kloriir asagidaki bagint1 ile hesaplanir.



Kloriir= SxNx35.5x 1000

mg/l

Burada, S=0.0141 N giimiis nitrat ¢ozeltisi, ml
N= Giimiis nitrat ¢6zeltisi normalitesi

V= Alinan 6rnek hacmi, ml

Ornegin, 50 ml 6rnek alinarak bunun icin 2 ml 0.0141 N giimiis nitrat ¢ozeltisi harcanmus ise kloriir derigimi

sOyle hesaplanir.

1000

Kloriir = 2x0x0141x35.5x =20ppmCIl~

1.9. ORGANIK MADDE TAYINi (ASIDIK PERMANGANAT YONTEMI)

Su i¢inde bulunan organik bilesiklerin kimyasal olarak pargalanmasi igin gerekli olan oksijen miktar1
deneysel olarak tayin edilebilir. Bu amagla su i¢inde bulunan organik bilesikler asidik permanganat ¢ozeltisi
ile tepkimeye sokulur. Permanganatin kalan kismi geri titrasyon yontemi ile belirlenir. Boylece su iginde

bulunan organik bilesikleri par¢alamak i¢in harcanmis olan permanganat miktar1 bulunmus olur.

1.9.1. Kullamlacak Cézeltiler

1- Seyreltik siilfiirik asit ¢ozeltisi (1+3):

Bir hacim derisik siilfiirik asit ile 3 hacim damitik su karigtirilir.

2- 0.0125 N Potasyum permanganat ¢ozeltisi:
0.395 g potasyumpermanganat az miktarda su i¢inde ¢oziilerek damitik su ile litreye tamamlanir. Bu ¢ozelti

0.0125 amonyum oksalat ¢ozeltisinekarst ayarlanir. Bu ¢ozeltinin 1 ml= 0.1 mg oksijene karst gelir.

3- 0.0125 N Amonyum okzalat ¢6zeltisi:
0.8882 g amonyum okzalat [(NH4),C,04xH,O] az miktarda damitik su iginde c¢oziilerek bir litreye

tamamlanir. Bu ¢ozelti permanganat ¢ozeltisinin ayarlanmasinda kullanilir.
1.9.2. Deneyin Yapihsi
50 ml su ornegi almmarak igine 5 ml seyreltik siilfirik asit ¢ozeltisikatilir. Eger su temiz bir su ise 10 ml

0.0125 N potasyum permanganat ¢ozeltisi eklenir. (Kirli sularda organik madde miktar1 yiiksek oldugundan

potasyum permanganat ¢ozeltisinden 50 ml eklenmesi uygun olur).



Ornek kaynamakta olan su banyosu iizerinde yarim saat bekletilir. Bu siire sonunda ornek i¢inde bulunan
potasyum permanganatin bir kismi organik bilesikleri par¢alamak i¢in harcanmistir. (yarim saat bekletilen
ornegin i¢inde potasyum permanganatin fazlasi kalmig olmalidir. Bu durum ¢6zeltinin mor renkli olusundan
anlagilir. Eger mor renk tam olarak kaybolmus ise, potasyum permanganatin yetersiz kaldigi anlasilir. Bu

durumda yeniden potasyum permanganat ¢ozeltisinin katilmas gerekir.)

Ornek icinde arta kalan potasyum permanganat ¢dzeltisi miktari, amonyum okzalat ¢dzeltisi katilarak ve
geri titrasyon yapilarak belirlenir. Bunun i¢in 6rnek heniiz sicak halde iken tizerine 10 ml 0.0125 N
amonyum okzalat katilir. (Bu islemden sonra ¢ozeltinin mor rengi tamamen kaybolmus olmalidir. Aksi

halde yeniden amonyum okzalat ¢ozeltisi katilmasi gerekir.)

Ornege katilmis olan amonyum okzalatin bir kismi kalan potasyum permanganat igin harcanir, arta kalan

amonyum okzalat da potasyum permanganat ¢ozeltisi ile titre edilerek tayin edilir.

1.9.3. Hesaplama

Baglangigta 6rnek icine katilmis olan potasyum permanganat ¢ozeltisi ile geri titrasyon i¢in kullanilmis olan
amonyum okzalat ¢ozeltileri birbirine esit hacimde alinmig ise en sonda titrasyon i¢in kullanilmis olan
potasyum permanganat hacmi, su i¢inde bulunan organik maddelerin harcamis oldugu permanganatin
degerini ifade eder. Eger bu permanganat sarfiyati (S) ml ise su i¢inde bulunan organik madde miktar1 mg/1

oksijen cinsinden soyle hesaplanir.

Organik madde= sx0.1x 1000 mg / loksijen

Burada, S= Titrasyon iginharcanmis olan 0.0125 N potasyum permanganat ¢ozeltisi, ml

V=alinan 6rnek hacmi, ml

Ornegin, 50 ml su érnegi alinarak bunun igin 2 ml 0.0125 N Potasyum permanganat harcannis olsun

Organik Madde= 2x0.1x 1000

=4mg0, / litre

1.10.AMONYUM TAYIiNi

Su icinde bulunan amonyum tuzlari Nessler belirteci ile kolorimetrik olarak tayin edilebilir. Bu belirteg

amonyum tuzlari ile karakteristik kirmizi bir renk olusturur.

1.10.1. Kaullanilacak Cozeltiler



1-  Amonyaksiz damitik su:
Damitik su i¢inde KMnO, ve Ca(OH), katilarak bir cam balon iginde yeniden damitilir. Bdylece normal

damitik su i¢inde bulunabilen amonyak, karbonik asit gibi yabanci maddeler tam olarak uzaklastirilmis olur.

2- Nessler Belirteci:
10 g susuz civa-II iyodiir, 5 g Kl ile bir porselen havanda ezilir. Az miktarda amonyaksiz damitik su i¢inde
¢ozilir. Bu ¢ozeltinin i¢ine 20 g sodyum hidroksidin amonyaksiz suda ¢6ziilmiis olan soguk haldeki

¢ozeltisi katilir. Amonyaksiz damitik su ile 100 ml ye tamamlanir.

Bu belirteg karanlikta ve agzi iyi kapanan renkli bir sise iginde saklanir.

3- Potasyum-sodyum tartarat ¢ozeltisi:

100 g potasyum-sodyum tartarat (senyet tuzu) tartilir. 200 ml amonyaksiz damitik su ig¢inde ¢oziliir. Bu
cozeltiye 100 ml Nessler belirteci eklenir. Iki ii¢ giin bekletildikten sonra renksiz berrak bir ¢ozelti elde
edilir.

1.10.2. Deneyin Yapihs1

Analiz edilecek sudan 50 ml alinir. Uzerine 1 ml potasyum - sodyum tartarat ¢ozeltisi eklenir ve karistirilr.
Daha sonra 1 ml Nessler belirteci katilir. Eger su da amonyak varsa, saridan kirmiziya kadar degisen bir

renk olusur. Rengin tam olugmasi i¢in 10 dakika beklenir.

Ayni igslem ornek yerine amonyaksiz damitik su kullanilarak yeniden yapilir. Bu ¢ozelti tanik deney olarak

kullanilir.

Her iki 6rnek bir kolorimetreye koyularak Nessler renk diskleri ile karsilastirilir. Bu disklerde saridan-
kirmiziya degisen renkler ve bunlara karsi gelen amonyak derisimleri bulunur. Cozeltinin rengine uyan en
yakin deger okunur. Sonu¢ mg/litre amonyak azotu olarak verilir.

1.11.DEMIR TAYINIi (FENANTROLIN YONTEMI)

Demir +2 iyonu 1-10 fenoantrolin ¢6zeltisi ile portakal rengi bir kompleks olusturur. Bu renk yardimi ile su
icinde bulunan demir tayin edilebilir. Ancak ¢ozeltide bulunan biitiin demirin (+2) degerli hale gelmesini
saglamak tizere su asidik ortamda hidroksil amin ile kaynatilir.

1.11.1. Reaktifler

Kullanilan biitiin reaktifler demir iyonu icermemelidir. Deneylerde demiri giderilmis damitik su kullanilir.



1- Hidroklorik asit:
%35 lik derisik hidroklorik asit

2- Hidroksil amin hidrokloriir ¢ozeltisi:

10 g hidroksil amin hidrokloriir [NH,OH.HCI1] 100 ml damitik suda ¢ozliiliir.

3- Sodyum asetat ¢ozeltisi:
350 g sodyum asetat [NaCH;Ca0O.3H,0] 500 ml damitik suda ¢ozliiliir ve bir litreye tamamlanir. 100 ml
damitik suya 2 ml derisik hidroklorik asit eklenir. Boylece elde edilen ¢ozeltinin pH derecesini 3.2-3.3

degerine yiikseltmek i¢in 10 ml sodyum asetat ¢ozeltisi katilir.

4- Fenantrolin ¢ozeltisi:
0.120 g 1-10 fenatrolin monohidrat C;,HgN,.H,O tartilir. 100 ml damitik suda ¢ozliiliir. Bunu saglamak igin

karstirarak 80°C ye kadar 1sitilmasi gerekir. (Cozeltinin kaynatilmasi sakincalidir)

5-  Stok demir ¢ozeltisi.
1.404 g demir-2 amonyum siilfat [Fe(NH,4),.6H,O] tartilir. 50 ml damitik su ve 20 ml derisik siilfiirik asit
katilarak ¢oziilir. Bu ¢ozelti iizerine agik pembe renk olusuncaya kadar damla damla 0.1 N KMnO,

damlatilir. Damitik su ile bir litreye tamamlanir. Bu ¢ozeltinin 1 ml = 0.2 mg +2 iyonu igerir.

6- Standart demir ¢ozeltileri:
Bu ¢ozeltiler kullanilacagi giin hazirlanir. Stok demir ¢ozeltisinden 5, 10, 20, 30, 50 ml alinarak bunlar
damitik su ile bir litreye tamamlanir. Boylece 1 mg/l-10 mg/l demir-2 iyonu igeren satandart ¢ozeltiler

hazirlanmig olur.

1.11.2. Deneyin yapilis1

50 ml su drnegi alinir ve 125 ml lik bir erlenmayere koyulur, tizerine 2 ml derisik hidroklorik asit ve 1 ml
hidroksil aminin ¢ozeltisi eklenir. Kaynaymcaya kadar sitilir. Biitin demirin Fe' haline doniismesi
saglanir. Hacmi 15-20 ml oluncaya kadar kaynatilir, ¢ézelti oda sicakligina sogutulur. 50 ml lik balon jojeye
alinir. Uzerine 10 ml sodyum asetat tampon ¢dzeltisi ve 2 ml fenantrolin ¢ozeltisi eklenir. Damutik su ile 50

ml ye tamamlanir. Rengin tam gelismesi i¢in 10 dakika beklenir. Nessler tiiptine aktarilir.

Kolorimetrik tayin:

Ayn1 deney iglerindeki Fe™ derisimi bilinen standart demir ¢ozeltileri ile yapilarak bir seri Nessler tiipii
hazirlanir. Ornek ile elde edilen renge en yakin renk gézle karsilastirilarak bulunur. Boylece 50 ml 6rnek

icinde bulunan mg Fe** belirlenmis olur.

1.11.3. Hesaplama



Su i¢inde bulunan tampon demir miktar1 asagidaki bagnti ile hesaplanir.

mx1000

Toplam Demir=

Burada, m= Deney 6rneginde 6l¢iilen demir, mg

V= Ornek hacmi, ml dir.

1.12.DETERJAN TAYINi (METILEN MAVISi YONTEMI)

Alkil benzen siilfanat (ABS) veya alkil iceren anyonik deterjanlar ile metilen mavisi, mavi renkli bir bilesik
olusturur. Bu bilesik kloroform da ¢6ziiniir ve rengin siddeti derisimi ile orantilidir. 652 nm dalga boyunda
bu rengin siddeti spektrofotometre ile 6lgiilebilir. Bu yontem 0.025-100 mg/l ABS igeren sulardaki deterjan
miktarmi 6lgmek i¢in uygundur.

1.12.1. Aygtlar

1- Spektrofotometre

2- Ayirma hunisi, 500 ml

1.12.2. Kullanilacak Cozeltiler

1- Standart alkil benzen siilfonat ¢ozeltisi

Saf ABS den 1 g tartilir, damitik suda ¢ozilir ve litreye tamamlanir.

Bdylece hazirlanmis olan stok ¢ozeltiden 10 ml alinarak 1 litreye tamamlanir. Béylece hazirlanmig olan

standart ¢ozeltide 1 ml = 0.01 mg ABS bulunur.

2- Fenolftalein ¢ozeltisi:

Sg fenolftalein 500 ml % 90 lik etilalkolde ¢oziiliir ve damitik su ile 1 litreye tamamlanir.

3- 1 N sodyum hidroksit ¢ozeltisi:
40 g NaOH tartilir, damitik suda ¢oziiliir ve 1 litreye tamamlanir.

4- 1 N Siilftirik asit ¢ozeltisi:

28 ml derisik siilfiirik asit damitik su ile 1 litreye tamamlanir.
5- Kloroform

6- Metilen mavisi ¢ozeltisi:



0.1 g metilenmavisi 100 ml damitik suda ¢oziiliir. Bu ¢ozeltiden 30 ml alinarak, 500 ml damitik su 6.8 ml
derigik derigik siilfiirik asit, 50 g mono sodyum dihidrojen fosfat monohidrat [NaH,PO,.H,O] katilir.

Karigtirilir ve bir litreye tamamlanir.

7-  Yikama ¢ozeltisi:

500 ml damitik suya 6.8 ml derisik siilflirik asit ve 50 g sodyum dihidrojen fosfat monohidrat katilir.
Karigtirilir ve litreye tamamlanur.

1.12.3. Deneyin Yapilist

Once ABS derisimi bilinen érnekler kullanilarak bir kalibrasyon egrisi gizilir. Bu amagla 10 tane ayirma

hunisinin herbirine standart ABS ¢6zeltisinden ml olarak asagida belirtilen hacimlerde 6rnek almir.

0.0, 1.0, 3.0, 5.0, 7.0, 9.0, 11.0, 13.0, 15.0, 20.0 ml

Ayirma hunileri damitik su ile 100 ml ye tamamlanir. Bu orneklere asagidaki igslemlere uygulanarak her
birinin spektrofotometredeki absorpsiyon degerleri okunur. Bu degerler derisime karsi grafige gecirilerek

kalibrasyon egrisi ¢izilmis olur.

Ornekte Deterjan Tayini:

Sudaki tahmini deterjan derisimi gdzoniine alinarak 10 ml-100 ml su &rnegi alinir. Bu 6rnek iizerinde

asagidaki islemler yapilir.

a- Su Ornegi lizerinde 3-5 damla fenol ftalein damlatilarak sodyum hidroksit ¢ozeltisi ile alkali yapilir.

b- 10 ml kloroform ve 25 ml metilen mavisi ¢dzeltisi eklenir. 30 sn ¢alkalanir. Fazlarin ayrilmasi igin
beklenir.

c- Dipte toplanan kloroform tabakasi ikinci bir ayirma hunisine alinir. Birinci ayirma hunisinin ucu az
miktarda kloroform kullanilarak {i¢ defa ekstraksiyon daha yapilir.

d- Biitiin ekstraktlar ayn1 ayirma hunisi i¢inde toplanir. Bu ayirma hunisine 50 ml yikama ¢ozeltisi eklenip
30 sn ¢alkalanir. Fazlarin ayrilmasi igin bir siire bekletildikten sonra kloroform tabakast 100 ml lik bir
balon joje i¢ine alinir. 10ml kloroform ¢ozleti iki kez yikanir ve bu yikama sular1 da balon joje i¢inde

toplanir, isaret ¢izgisine kadar kloroform ile tamamlanir.

Oleme:

Spektrofotometrede tanik 6rnek olarak kloroform kullanilir. 652 nm dalga boyunda absorbans degeri o6l¢iiliir.

Buradan okunan degerden kalibrasyon egrisi yardimiyla mg ABS miktar1 bulunur.

1.13. FOSFAT TAYINi



Seyreltik fosfat ¢ozeltileri asidik ortamda amonyum molibdat bilesigini verir. Bu bilesik amino naftal siilfonik
asit ile koyu mavi renkli bir kompleks bilesik olugturur. Bu renk yardimi ile su ig¢inde bulunan fosfat

kolorimetrik olarak tayin edilebilir.

1.13.1. Kullanilacak Cozeltiler

1- Siilfiirik asit ¢ozeltisi:

120 ml derisik siilfrik asit ile 750 ml damitik su karistirilir. Sogutulan ¢ozelti 1 litreye damitik su ile tamamlanir.
2-  Asitli amonyum molibdat ¢ozeltisi:

50 g amonyum molibdat [(NH4)sMo,.4H,0] 200 ml damitik su icinde ¢oziiliir. Icine dikkatle 310 ml derisik
stilfurik asit katilir, sogutulur. Daha sonra damitik su ile 1 litreye tamamlanir.

3- Amino naftal siilfonik asit ¢ozeltisi:

0.5 g 1-amino 2-naftal- 4 siilfonik asit belirteci tartilir. 1 g susuz sodyum siilfit (Na,SO;) 5 ml su i¢inde ¢oziiliir
ve buna daha 6nce tartilmis olan belirteg eklenir. 30 g sodyum metabisiilfit (Na,S,05) 200 ml damitik su i¢inde
¢oziiliir. Bu ¢ozelti agz1 iyi kapatilmis siselerde ve karanlikta bekletilir.

4- Potasyum fosfat standart ¢ozeltisi:

0.7164 g potasyum dihidrojen fosfat [KH,PO,4] az miktarda suda ¢ozilir ve 1 litreye tamamlanir. Kullanilma
aninda bu ¢ozeltiden 100 ml almarak damitik su ile 1 litreye tamamlanir. Boylece elde edilen ¢ozeltinin 1 ml =

0.05 mg POy igerir.

1.13.2. Aygitlar

Bu deney spektrofotometre ile yapilir. Spektrofotometrede 725 nm dalga boyunda calisilir.

1.13.3. DeneyinY apilist

Nessler tiipii igine 50 ml su &rnegi koyulur. Uzerinde 1 damla fenolftalein ¢ozeltisi eklenir. Eger mor renk
olusuyorsa, renk kayboluncaya kadar bir ka¢ damla siilfiirik asit damlatilir. Damitik su ile yaklagik 10 ml ye
tamamlanir. Daha sonra 10 ml amino naftol siilfonik asit ¢ozeltisi katilir ve damitik su ile 100 ml ye tamamlanir.
Tam olarak 10 dakika beklenir. Bu siire sonunda spektrofotometrede okuma yapilir.

Kalibrasyon egrisinin hazirlanmasi:

Standart fosfat ¢ozeltisinden 10, 20, 30, 40, ve 50 ml alinarak yukarida belirtilen yol izlenerek (mg fosfat- okuma

degeri) kalibrasyon egrisi ¢izilir.

1.13.4. Hesaplama



Spektrofotometreden okunan degerden, kalibrasyon grafigi yardimiyla fosfat miktar1 belirlenir.

1.13. KIMYASAL OKSIJEN IHTIYACI (KOI) TAYINi

Su i¢inde bulunan organik bilesiklerin kimyasal olarak parcalanmasini saglamak iizere gerekli olan oksijen
miktar1 “kimyasal oksijen ihtiyac1” olarak tanimlanir. Bu deger suyun kirlilik derecesi hakkinda iyi bir dlgii
kabul edilir. Potasyum dikromat permanganattan daha kuvvetli bir oksitleyicidir. Alifatik ve aromatik bilesikler
ve piridin gibi gii¢ oksitlenen organik bilesikler dikromat ile pargalanabilir. Par¢alanmay1 kolaylagtirmak i¢in

giimiis siilfat katalizor olarak kullanilir.

1.14.1. Kullanilacak Cozeltiler

1-  Derisik siilfiirik asit

2- Glimds siilfat kristal

3- Ferroin indikator ¢ozeltisi: 1.485 g 1.10 Fenontrolin monohidrat, 0.695 g demir siilfat ile (FeSO4.7H,0)
damitik suda ¢oziiliir, 100ml ye tamamlanir.

4-  0.25 N Potasyum dikromat ¢ozeltisi:

103°C lik etitvde 2 saat kurutulmus potasyum dikromat (K,Cr,0;) den 12.25 g tartilir. Az miktarda damitik

suda ¢oziliip 1 litreye tamamlanir.

5- 0.1 N Amonyum-demir II stilfat ¢ozeltisi:

98 g amonyum demir II siilfat [Fe(NH,4),x(S04), 6H,0] az miktarda damitik suda ¢oziiliir. 20 ml derisik

stilfurik asit eklenir, sogutulur ve litreye tamamlanir.

6- 0.025 N Potasyum dikromat ¢ozeltisi:

Daha 6nce hazirlanmis olan 0.25 N Potasyum dikromat ¢ozeltisinden 100 ml alinir ve litreye tamamlanir.

7- Ferroin Cozeltisi:

1.735 g 1-10 Fenatrolin dihidrat ve 0.695 g FeSO4.7H,O birlikte damitik su iginde ¢oziiliip 100 ml ye

tamamlanir.

1.14.2. Deneyin Yapilist

50 ml su 6rnegi 500 ml lik agz1 rodajli bir balona alinir, iizerine 50 ml damitik su ve 25 ml 0.25 N standart
potasyum dikromat ¢ozeltisi konur. Dikkatle 75 ml derisik siilfiirik asit katilir. i¢ine 0.4 g kat:1 halde giimiis

sulfat eklenir.

Balon bir geri sogutucuya baglanir. Cozelti iki saat siire ile kaynatilir. Kaynamanin diizglin olmasi icin
balon igine bir ka¢ tane kaynama cam boncugu koyulmalidir. Iki saatlik kaynama sonucunda balon

sogutulur, geri sogutucu 25 ml damitik su ile yikanir. (Cogu zaman 2 saat kaynamaya gerek kalmaz).



Balonun i¢indeki ¢ozelti 500 ml lik bir erlen igine alinir. Balon damitik su ile yikanir. Cozelti yaklagik 350
ml ye seyreltilir. Cozelti i¢inde kalan potasyum dikromatin fazlasi 0.1 N demir-amonyum siilfat ¢ozeltisi ile
titre edilir. Bunun i¢in ¢ozeltiye 2-3 damla Ferroin indikatdr ¢ozeltisi katilir. Baglangigta renk yesil-mavidir.

Titrasyon sonunda renk kirmizimsi mavidir.

Ayni kosullarda 6rnek yerine 50 ml damitik su kullanilarak bir tanik 6rnek iizerinde de ayni islemler

tekrarlanir.

1.14.3. Hesaplama

Kimyasal oksijen ihtiyact mg oksijen/ litre olarak asagidaki bagint1 ile hesap edilir.

8000

KOI= (4 — B)xNx mg/l

Burada, A= Tanik 6rnek i¢in harcanan 0.1 N demir amonyum siilfat ¢ozeltisi
B= Ornek i¢in harcanan 0.1 N demir amonyum siilfat ¢dzeltisi, ml
N= Demir amonyum siilfat ¢6zeltisi normalitesi

V= Alinan 6rnek hacmi, ml

1.15.COZUNMUS OKSIJEN TAYINI (WINKLER YONTEMI)

Su i¢inde ¢ozlinmils haldeki oksijen, alkali ¢ozeltide mangan hidroksiti oksitleyerek {i¢ degerli mangan
hidroksit olusturur. Cozeltiye asit eklendiginde mangan(3) hidroksit ¢oziiniir ve ¢ozeltide bulunan iyodiir ile
tepkimeye girerek serbest halde iyot agiga ¢ikarir. Bu iyot ise sodyum tiyosiilfat ¢ozeltisi ile titre edilir.

Boylece ¢oziinmiis olan oksijene esdeger miktarda sodyum tiyosiilfat ¢ézeltisi harcanmis olur.

1.15.1. Kullanilacak Cozeltiler

1- Mangan siilfat ¢ozeltisi:

480 mg mangan siilfat [MnSO, 4H,0] damitik suda ¢6ziliir ve litreye tamamlanir.

2-  Alkali iyodiir azid belirteci:

500 g sodyum hidroksit ve 135 g sodyum iyodiir (veya 150 g KI) damitik suda ¢oziiliip litreye tamamlanir.
Bu ¢ozeltiye 10 g sodyum azid (NaH;) in 40 ml damitik suda ¢éziinmiis ¢ozeltisi eklenir.

3- Derisik siilfiirik asit (yaklasik 30 N)

4- Nisasta indikator ¢ozeltisi:



5 g coziilebilir nisasta bir beherde az miktarda damitik su i¢inde bulamag haline getirilir. Bu bulamag
kaynamakta olan 1 litre suyun igine bosaltilir. Bir ka¢ dakika kaynatmaya devam edilir. Bir gece ¢okelmeye
birakilir. Ust kistmdaki duru kisim bir siseye aktarilir.

5- 0.1 N Stok sodyum tiyosiyanat ¢ozeltisi.
24.82 g Na,S,0;.5H,0 kaynatilmis ve sogutulmus damitik su i¢inde ¢oziiliir. 1 litreye tamamlanir.

6- 0.025 N Sodyum tiyosiyanat ¢ozeltisi:
Stok sodyum tiyosiilfat ¢ozeltisinden 250 ml alinir ve litreye tamamlanir. Bu ¢ozeltinin 1 ml si 0.2 mg

¢ozlinmiis oksijene kars1 gelir.

7- 0.025 N Standart potasyum dikromat ¢ozeltisi:
103°C de 2 saat kurutulmus potasyum dikromattan 1.226 g tartilir. Az miktar suda ¢ozilir ve litreye

tamamlanir.
1.15.2. Deneyin Yapihsi

Agz1 cam kapakli 250 veya 300 ml hacminde 6zel BOI siselerinin igi su drnegi ile doldurulur. Sise agzindan
su tasacak sekilde tam olarak doldurulmalidir. Sisenin kapagi, sise iginde hava kabarcig1 kalmiyacak sekilde

kapatilir.

Daha sonra kapak agcilarak, sisenin dibine kadar inen uzun bir pipet yardimi ile sisenin i¢ine 2 ml mangan
stilfat ¢ozeltisi ve 2 ml alkali iyodiir azid ¢ozeltileri eklenir. Sisenin kapagi hava kabarcigi kalmiyacak
sekilde yeniden kapatilir. Sise 30 saniye alt iist edilerek karistirilir. Sonra mangan hidroksidin ¢okelmesi i¢in
10 dakika beklenir. Bu siire sonunda sisenin kapag agilir, igine bir pipet yardimi ile 2 ml derisik siilfiirik asit
koyularak kapak yeniden kapatilir. Biitiin ¢okelti ¢ozlinlinceye kadar sise alt {ist edilerek karistirlir.

Sisenin i¢indeki ¢ozelti bir erlene alinir. Sigse az miktarda damitik su ile yikanir. Yikama suyu erlene eklenir.
Cozelti icinde bulunan serbest haldeki iyot agik sar1 renge kadar 0.025 N sodyum tiyosiilfat ¢cozeltisi ile titre
edilir. Sonra 1 ml nigasta indikatdr ¢ozeltisi eklenir. Mavi renk kayboluncaya kadar titrasyona devam edilir.

1.15.3. Hesaplama

Su 6rnegi icinde bulunan ¢oziinmiis oksijen miktar1 mg/l olarak asagidaki bagmnti ile hesap edilir.

Coziinmiis Oksijen= Ax0.2x 113002 mg/l

Burada, A= Titrasyonda kullanilan 0.025 N sodyum tiyosiilfat ¢ozeltisi, ml



B= Kullanilan BOI sisesi, ml

C= Deney sirasinda sige i¢ine katilan reaktiflerin toplam hacmi, ml

Ornegin, 300 ml hacminde bir BOI sisesi kullanildig1 ve 0.025 N sodyum tiyosiilfat ¢dzeltisinden 12 ml

harcanmis oldugunu diigiinelim.

1000
sziinmiis Oksijen= 12x0.2x ——— = 8.2mg /|
Coziinmiis Oksijen 300— 6 g

1.16. BIYOKIMYASAL OKSIJEN iHTiYACI ( BOI)

Su i¢inde bulunan organik maddelerin biyokimyasal tepkimeler ile pargalanmasi i¢in gerekli olan oksijen
miktar1 biyokimyasal oksijen ihtiyaci olarak tammlanir. Biyokimyasal oksijen ihtiyact genellikle 20°C de ve
5 giinliik siire i¢in dlgiiliir. BOIs degeri suyun tasimis oldugu organik kirlilik hakkinda iyi bir fikir verir.
Deneyin genel ilkesi su i¢inde bulunan ¢oziinmiis oksijeni, baslangigta ve 20°C de 5 giinliik inkiibasyon
sonunda Olgerek bu siire iginde ne miktar oksijen harcanmis oldugunu tayin etmektir. Oksijen tiiketimi

ortamdaki mikroorganizmalar tarafindan gergeklestirilir.
1.16.1. Reaktifler

1- Mangan siilfat ¢ozeltisi:

480 g mangan siilfat [MnSO4.4H,0] az miktarda damitik su i¢inde ¢oziiliip litreye tamamlanir.

2-  Alkali iyodiir azid ¢ozeltisi:
500 g sodyum hidroksit ve 135 g sodyum iyodiir (veya 150 g potasyum iyodiir) damitik su iginde ¢oziliip 1
litreye tamamlanir. Bu ¢ozeltiye 10 g sodyum azotiiriin (NaN3;) 40 ml damitik su iginde ¢oziilerek

hazirlanmis olan azid ¢ozeltisi katilir.

3- Siilfiirik asit ¢ozeltisi:
4-  0.025 Nsodyum tiyosiilfat ¢ozeltisi:
6.205 g sodyum tiyosiilfat [Na,S,0;x5H,0] kaynatilmis damitik su i¢inde ¢oziiliir ve 1 litreye tamamlanir.

Bu ¢ozeltinin 1 ml si 0.2 mg oksijene kars1 gelir.

5-  0.025 N standart sodyum dikromat ¢ozeltisi:

1.226 g kuru potasyum dikromat az miktarda damitik su i¢inde ¢ozliiliir ve 1 litreye tamamlanir.

6- Nisasta indikatorii ¢ozeltisi:

5 g ¢oziilebilir nisasta bir beherde az miktarda su iginde bulamag haline getirilir. Bu bulamag¢ kaynamakta
olan 1 litre su igine dokiiliir. Bir kag dakika kaynatmaya devam edilir. Bir gece ¢okelmeye birakilir. Ust
kisimdaki kuru nisasta ¢ozeltisi bir sigseye aktarilir.



7-  Seyreltme suyunun hazirlanmast:

Seyreltme suyu asagidaki ¢ozeltilerin herbirinin uygun oranlarda karistirilmasi ile hazirlanir.

a) Fosfat Tampon ¢ozeltisi:

8.5 g potasyum dihidrojen fosfat [KH,PO, 24.75 g dipotasyum hidrojen fosfat [K,HPO,], 33.4 g olisodyum
hidrojen fosfat [Na,HPO,.7H,0] ve 1.7 g amonyum kloriir yaklasik 500 ml damitik su i¢inde ¢oziilerek
litreye tamamlanir. Bu ¢ozeltide pH= 7.2 dir.

b) Magnezyum siilfat ¢cozeltisi:

22.5 g magnezyum siilfat [MgS0O,.7H,0 ] az miktar damitik su iginde ¢oziiliir ve 1 litreye tamamlanir.

¢) Kalsiyum kloriir ¢ozeltisi:

27.5 g anhidrit kalsiyum kloriir az miktar damitik su i¢inde ¢oziiliir ve 1 litreye tamamlanir.

d) Demir III Klortir ¢ozeltisi:

0.25 demir III kloriir [FeCl; 6H,0O] az miktarda damitik su iginde ¢oziiliir ve 1 litreye tamamlanir.

Seyreltme suyu asagidaki gibi hazirlanir:
1 litre damitik suyun iizerine yukarida belirtilen sekilde hazirlanmis olan dort ¢ozeltinin herbirinden birer ml
katilir. Sicakligin 20°C dolaylarinda olmasi saglanir. Bu sicaklikta su icinden hava gegirilerek oksijenle doygun
hale getirlir ve inkiibatér iginde 20°C de en az 12 saat bekletilir. Seyreltme suyunun az miktarda kirli sular ile

asilanmasi uygun olur.

Kullanilmaya hazir olan seyreltme suyu iginde yaklasik 8 mg/l ¢oziinmis oksijenbulunmasi gerekir.

Seyreltme Orani:

Bu deneyde kirli su ile seyreltme suyunun hangi oranda karistirtlacaginin énceden tahmin edilmesi biiyiik 6nem
tasir. Eger yeterli miktarda seyreltme suyu kullanilmamis ise bes giinliik inkiibasyon siiresi sonunda 6rnek i¢inde
hi¢ oksijen kalmaz ve deneyden sonu¢ alinmaz, eger az miktarda ornek alinarak gereginden ¢ok seyreltme suyu
kullanilmis ise, bu durumda ilk ve son ¢ozlinmiis oksijen degerleri arasindaki fark ¢ok az olacagindan elde edilen

BOI degeri duyarsiz olacaktir.

Seyreltme oran1 deneye tabi tutulan suyun BOIs degerine bagl asagidaki sekilde segilebilir.

Suyun Tahmini BOIs degeri 300 ml lik BOI alinacak su numunesi hacmi
500 mgl/l 1 ml

100 mgl/1 S5ml

50 mgl/1 10 ml




1.16.2. DeneyinYapilisi

Bir kirli suyun BOI; degerini tayin etmek i¢in 4 adet BOI sisesi kullanilir. Bu siselerden ikisine kirli su +

seyreltme suyu, diger ikisine de yalnizca seyreltme suyu doldurulur.

300 ml lik BOI sisesinin yarisina kadar seyreltme suyu doldurulur. Uzerinde bir pipet yardimi ile énceden

hesap edilen miktarda kirli su eklenir. Sise agzina kadar seyreltme suyu ile doldurulur, kapag: kapatilir.

Yalniz seyreltme suyu ile 6rnek koyularak hazirlanmis olan ikiser siseden birertanesi 20°C deki inkiibator

icine koyulur. Burada sabit sicaklikta bes giin bekletilir.

Kalan iki sisede baslangi¢ degerlerini bulmak iizere ¢éziinmiis oksijen miktarlar: tayin edilir. Besinci giin
sonunda inkiibatérden cikarilan siselerde de buna benzer sekilde bes giinliik ¢ozlinmiis oksijen miktarlar
tayin edilir.

1.16.3. Hesaplama

BOI; degeri mg/1 olarak asagidaki baginti ile hesap edilir.

[DOilk - DOson] - [DOilk - DOs(m ]

seyreltmeorant

numune seyreltmesuyu

BOIgZ

Ornegin, 300 ml lik bir BOI sisesi 5 ml 6rnek koyulmus ve ¢dziinmiis oksijen degerleri de asagidaki sekilde

bulunmus olsun.

Ornek DOﬂk: 7.8 mg/l
DOg,p= 3.4 mg/l

Seyreltme suyu= DOy,= 7.9 mg/1
DOgon= 7.8 mg/l

(7.8-3.4)-(7.9-7.8)

BOIgZ
5/300

BOL= 258 mg/l



1.17. ASKIDAKI KATI MADDELER TAYINi (AKM)

Iyice karistirilarak almnan 1 litre su drnegi bir Gooch krozesinden tromp ile siiziiliir. Askidaki kati maddeler
kroze iizerinde kalir. Kroze 105°C lik etiivde kurutulur, sogutulur, tartilir. Krozenin bos iken alinmis olan
tartist ile aradaki fark askidaki maddeleri verir. Bu kati maddeler i¢inde bulunan ugabilen kati maddeleri
belirlemek iizere kroze yeniden 400°C lik bir firma konur. Burada kati madde i¢inde bulunan biitiin organik
bilesikler pargalanarak ugar, kroze sogutulur ve tartilir. Agirlik kaybir ugabilen askidaki kat1 maddeler olarak

mg/1 cinsinden verilir.

1.18. COKEBILEN KATI MADDELER TAYINi

Su i¢inde bulunan ve ¢okebilen kati maddeleri tayin etmek {izere IMHOFF Hunisi kullanilir. Karistirilarak
alman bir litre su numunesi imhoof hunisine konur. Huni dikolarak 30 dakika bekletilir. Su icinde askida
bulunan maddelerin hacmi, Imhoff hunisinin dibinde bulunan isaretlenmis bélgede ml olarak okunur. Sonug,

¢Okebilen kat1 maddeler olarak verilir.



