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LABORATUVAR DENEY CALISMALARINDA DiKKAT EDILMESI
GEREKEN HUSUSLAR

Laboratuvar c¢alismalarinin giivenilirligi, kullanilan deney metotlarinin hassasligi

kadar calisanlarin dikkat ve itinalarina da baghdir. Bu yiizden ¢alismalar esnasinda asagidaki

kurallara uyulmasi ¢alisanlarin kendisi ve ¢evresindeki arkadaslari i¢in oldugu kadar yapilan

deneyin hassasiyeti bakimindan da son derece 6nemlidir. Bu nedenle laboratuvar deneyleri

esnasinda asagidaki kurallara uyulmasina azami derecede dikkat edilmesi gerekmektedir.

1. Kisisel Tedbirler

Her tiirli laboratuvar calismasi esnasinda mutlaka beyaz ve temiz bir Onliikk
giyilecektir. Bdylece calisma esnasinda olabilecek sicrama ve bulagsmalardan
elbiselerin zarar gormesi Onlenmis olacaktir. Laboratuvar onliigii ve gozliigii

olmayan égrenciler laboratuvar ¢alismalarina kesinlikle alinmayacaklardir.

Laboratuvar ¢aligmalar1 sirasinda ve laboratuvara giris-¢ikis esnasinda koridorlarda
son derece sessiz olunacak, etrafi rahatsiz edecek giiriilti ve asir1 hareketlerden

kesinlikle kac¢iilacaktir.

Palto, pardosii, ceket, sapka gibi giyim esyalar1 ile ¢anta ve kitaplar laboratuvar
caligmast yapilan masalarin {izerine birakilmayacak, bunlar i¢in ayrilan yerlere

konacaktir.

Laboratuvarda yiyecek yenmeyecegi gibi sigara igcmek, sakiz ¢ignemek kesinlikle

yasaktir. Liizumsuz hareket ve davranislardan kagimilmalidir.

Laboratuvara gelmeden once o gilin yapilacak deney foyii iyice okunmali ve deneye

hazirlikli gelinmelidir.

2. Cahisma Esnasinda Dikkat Edilecek Hususlar

Calisma esnasinda temizlik ve diizene azami derecede dikkat edilecektir. Kullanilan
malzemenin cam kalemi ile ne olduklari, hangi gruba ait olduklar1 ve deney giini

yazilacaktir.

Deneyde kullanilacak cam v.s. malzemeler deneyden oOnce oOgretim elemam

tarafindan masalarda hazir bulundurulacaktir. Ilave olarak gerekecek alet ve
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malzemeler 6gretim elemanindan istenecek, masa ve dolaplar karistirillmayacaktir.
Yerlerinden alinan malzeme ve reaktif siseleri kullanildiktan sonra 6gretim

elemanina teslim edilecektir.

ili.  Seyreltme yaparken oOzellikle asitler su ozerine ilave edilirler. Kesinlikle asit

iizerine su ilave edilmez. Aksi takdirde ani sigcrama ve patlamalara yol acabilir.

Iv.  Calisma esnasinda masa lizerine asit dokiilmesi halinde kagit havlu ile asit emdirilir.
Takiben karbonat dokiiliir ve yikanir. Sayet asit seyreltik ise sadece su ile yikanip

kurulanir. Bazlarin dokiilmesi halinde seyreltik asetik asitle notrallestirilir.

V.  Yiize veya gozlere herhangi bir kimyasal madde si¢crayacak olursa hemen bol suyla
yikanmalidir. Hatta miimkiinse biitlin yiiz muslugun altina sokularak uzun siire

yikanmali ve bu arada hemen deney sorumlularina haber verilmelidir.
vi.  Deneyde kullanilan cam esyalar masalarin u¢ kisimlarina konulmamalidir.

vii.  Kuvvetli asit ve bazlar pipetle ¢ekilirken agizla emilmez. Aksi halde agza kagan bu
gibi maddeler biiylik zararlar verebilirler. Buna benzer bir durumda agiz su ile
calkalanarak uzun siire yikanmali ve deney sorumlularina haber verilerek agza kacan

asit ise zayif bir bazla, baz ise zayif bir asitle agzin ¢alkalanmasi saglanmalidir.

viii.  Deneysel ¢aligma sirasinda laboratuvar i¢inde gezinmek, aletleri kurcalamak yasaktir.

Deney sorumlularindan izin alinmaksizin deney yapilan kismin digina ¢ikilmamalidir.

3. Cihazlar ile Cahsirken Dikkat Edilecek Hususlar

I.  Calisma sekli bilinmeyen higbir elektrikli cihaz kullanilmamalidir.
ii.  Calismakta olan bir cihazin kontrol ve ayar diigmeleri ile kesinlikle oynanmamalidir.

iii. Gaz tiiplerine ¢ok dikkat edilmeli ve deney sorumlularindan habersiz

dokunulmamalidir.

4. Laboratuvar Cahsmas Bittiginde Uyulmas1 Gereken Hususlar

I.  Deneysel ¢alisma bittiginde deneyde kullanilan biitiin malzemeler &nce deterjanla

yikanmali, sonra birkag kez su ile calkalanmalidir. Daha sonra distile su ile
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vi.

durulanmal1 ve eski yerlerine konulmalidir. Kirilmis herhangi bir cam esya, ilgili grup

tarafindan bir sonraki haftaya kadar temin edilmelidir.

Calisma yapilan masalar, ait oldugu grup tarafindan temiz bir bezle silinerek bir

sonraki ¢calismaya hazir halde birakilmalidir.
Deney sonunda eller sabunla iyice yikanmalidir.
Deney bittikten sonra laboratuvarda kesinlikle dnliik birakilmayacaktir.

Yapilan deney, foydeki bilgilere ilaveten laboratuvarda anlatilanlarla birlikte deney
raporu yazim planina uygun olarak hazirlanacak ve ilgili deney sorumlularina teslim

edilecektir.

S6z konusu raporlar kontrol edilerek notlandirilacaktir.
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LABORATUVAR MALZEMELERININ TANITILMASI VE KULLANILMASI

Laboratuvar ¢alismalarini yiiriitecek 6gretim eleman(lar)1 tarafindan laboratuarda kullanilacak

genel malzemelerin tanitilmasi, asagidaki hususlar dikkate alinarak gergeklestirilecektir.

»  Oncelikle laboratuar giivenligi hakkindaki agiklamalara dikkat cekilmelidir

= Tanitilacak her laboratuar malzemesinden her ¢aligma grubu masasinda en az bir tane
bulunmasi temin edilmelidir.

= Malzeme tanitilirken adin1 yaninda malzemenin hangi amacgla kullanildig1 kisaca
anlatilmalidir.  Malzeme tanitimi sirasinda 6grencilerin malzemeyi tanimasi icin
yeterli bir siire verilmelidir.

= Malzemelerin ne ige yaradiginin yaninda en dogru sekilde nasil kullanilacagi hakkinda
da bilgi verilmelidir (6rnegin pipetin, bliretin, puarin nasil kullanilacagi
gosterilmelidir).

= Kullanilan malzemelerin kullanimlarindan sonra temizliklerinin nasil yapilacagi izah
edilmelidir.

= Deney esnasinda 6grencilere verilen malzemelerden dgrencilerin kendilerinin sorumlu
oldugu, deneylerin aksamamasi i¢in kirilan bir malzemenin kiran kisi tarafindan en
kisa stirede temin edilmesi gerektigi vurgulanmalidir.

= Ogrencilere her hafta ilgili deney raporunun hazirlanmasi gerektigi, raporlarin hangi
formatta hazirlanmasi1 gerektigi, raporlarin yazimi sirasinda hangi hususlara dikkat

edilecegi anlatilmalidir.
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KLORUR TAYINI

Giris

Bir c¢ozeltideki analitin, analit ile esdeger oranda reaksiyona girebilen standart
¢ozeltinin hacminin belirlenmesi yoluyla tayin edildigi yontem volumetrik analiz olarak
adlandirilir. Baska bir deyisle, volumetrik analiz, standart ¢ozeltinin, konsantrasyonu
bilinmeyen ¢ozeltiye reaksiyon tamamlanincaya kadar (esdegerlik noktasina ulasincaya
kadar) eklenmesi yani titrasyon ile gerceklestirilir. Ornegin, NaCl’'nin AgNO; ile
titrasyonunda, 1 mol CI" i¢in 1 mol Ag* harcandiginda esdegerlik noktasina ulasilmis olur.
H2SO4’tin NaOH ile titrasyonunda, 1 mol H2SOs i¢in 2 mol NaOH harcandiginda esdegerlik
noktasina ulasilmis olur.

Analit, bir numune veya ¢oOzeltideki konsatrasyonu tayin edilecek bilesendir.
Standart cozelti ise konsantrasyonu tam olarak bilinen ¢ozeltidir. Standart g¢ozeltilerin
konsantrasyonu bir defa belirlendikten sonra uzun siire degismeden kalabilmeli, analit ile
reaksiyonu hizli olmali, analit ile segici olarak reaksiyona girmelidir. Titrasyon, esdegerlik
noktasina ulasildiginda sonlandirilir. Esdegerlik noktasi, dogrudan tespit edilemeyebilir.
Bunun i¢in cesitli, fiziksel ve kimyasal belirtecler (indikatorler) ile reaksiyon ortamindaki
degisimler gdzlenir. Indikatdrlerle gdzlenen degisimler, renk degisimi, bulamiklik degisimi,
elektriksel ozelliklerin degisimi, diger fiziksel 6zelliklerin degisimi vb.’dir. Esdegerlik noktasi
ile doniim noktas1 arasindaki fark, titrasyon hatasi olarak adlandirilir. Volumetrik analizde,
titrant ile titre edilecek ¢ozelti arasindaki reaksiyon belirli bir stokiyometrik oran ile
belirtilebilmeli, hizli ve tam olmalidir. Volumetrik analiz yontemine 6rnek olarak, asit-baz
titrasyonlari, coktiirme titrimetrisi, kompleksometrik titrasyonlar ve yiikseltgenme-
indirgenme titrasyonlar1 6rnek olarak verilebilir.

Eger bir titrant, siirekli ayn1 maddenin tayini i¢in kullanilacak ise (6rnegin kloriir
tayini icin AgNOz3 ¢ozeltisinin kullanilmasi gibi), bu durumda titrantin konsantrasyonu, 1

mL’si 1 mg analite esdeger olacak sekilde hazirlanabilir.
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Deneyin amaci ve onemi

Volumetrik analiz yontemi ile sulardaki kloriir konsantrasyonunu tayin etmektir.
Klortir (CI"), tiim tabii ve kullanilmis sularda yaygin bir sekilde bulunan bir iyondur. Yeralti
sularina ¢oziinme yolu ile veya tuzlu su-tath su girisimi ile karigabilmektedir. Sudaki kloriir
icerigi, NaCl’den kaynaklaniyor ise 250 mg/L’lik kloriir konsantrasyonu suda tuzluluk
olusturmaya yeterlidir. Evsel kullanilmis sulardaki (evsel atik su) kloriir i¢erigi, igme sularina
gore daha fazladir. Insanlarin beslenme sirasinda aldiklart NaCl’iin biiyiik bir kismu, idrar ve
diski1 yolu ile viicuttan atilmaktadir. Bu ozellikten yararlanilarak, kloriir bir ¢ok cevre
mithendisligi aragtirmalarinda izleyici olarak kullanilmaktadir. Sulardaki kloriiriin tayini i¢in
4 farkli yontem kullanilmaktadir. Bunlar; Arjantometrik yontem, Civa nitrat yontemi,
Potansiyometrik yontem, Ferrisiyaniir yontemidir.

Kimyasal reaksiyonlarin ¢ogu ¢ozelti ortaminda gergeklesir ve en ¢ok kullanilan
¢oziicii de sudur. Ornegin, 1 mol NaCl igeren bir ¢ozelti ile 1 mol AgNO3 igeren bir ¢ozelti
karistirtlirsa 1 mol beyaz bir kat1 madde olan AgCl ¢okelerek ayrilir. Kimyasal reaksiyon

sonucu olusan katt maddelere ¢okelek adi verilir. Reaksiyonun diger iirtinii 1 mol NaNOz3’tir.

Reaksiyon denklemi
NaCl(sulu) + AgNOs(sulu) = AgCI(k) + NaNOs(sulu) seklindedir.

Bu tiir reaksiyonlara karsihkh yer degistirme reaksiyonlar: adi verilir. Yukarida
yazilan denklem reaksiyonun molekiil denklemidir. Yukaridaki 6rnekte, reaksiyon ¢ozelti
ortaminda gergeklestigine gore iyon denklemi yazmak daha dogru olacaktir. Yani, NaCl ve

AgNO3 ¢ozeltileri karistirilirsa AgCl ¢oker ve bu reaksiyonun iyon denklemi;

Na*(sulu) + Cl (sulu) + Ag* (sulu) + NOs"(sulu) = AgCI(k) + Na*(sulu) + NOz"(sulu)
seklinde olacaktir. Fakat, denklemde Na" ve NOz iyonlarmin bir degisiklige ugramadigi
goriiliir. Bu tiir iyonlara izleyici iyon adi verilir. Buna gore, gergekten yiiriiyen reaksiyon

yazilacak olursa;

Ag*(sulu) + ClI(sulu) > AgCI(k) net iyon denklemi elde edilmis olur.
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Az ¢oziinen bir tuzun sulu ¢ozeltide doymus bir ¢ozeltisi hazirlandig1 zaman; tuzun ayrismis

iyonlar1 ve ¢dziinmeyen kati arasinda dinamik bir denge kurulur. Ornegin;

AgCI(k) <> Ag*(sulu) + CI*(sulu)

dengesi igin

K= [Ag']. [CI')/ [AgCI(K)]

bagintis1 yazilabilir. Saf bir katinin konsantrasyonu, miktarindan bagimsiz yani sabit

oldugundan;

K.[AGCI] = K¢¢ = [Ag'].[CIT

Bagintisi elde edilir ve K¢¢’ye ¢oziiniirliik ¢carpimi sabiti ad1 verilir. K¢g sabiti, doymus bir
cozeltide, iyonlar derisiminin (katsayilar kadar kuvvetleri alinmig) ¢arpimina yani iyonlar
carpmmina esittir. Coziiniirlige, sicaklik, ortak iyon, yabanci iyon vb. faktorler etki
etmektedir.

Bu sekilde smurli ¢oziiniirliige sahip iyonik bilesiklerin olustugu reaksiyonlara
dayanan titrasyon islemine c¢oktiirme titrimetrisi adi verilir. En 6nemli ¢oktiiriicii reaktif,
halojeniirlerin, halojeniir benzeri anyonlarin ve bazi iki degerlikli anyonlarin tayininde
kullanilan AgNOz’tir. AQNO3’e dayanan titrimetrik metotlara arjantometrik titrasyonlar adi
verilir. Ornegin tek bir anyon icin titrasyon egrileri, kuvvetli asitler ve kuvvetli bazlarla ilgili
titrasyon egrilerine benzer sekilde olusturulur. Kloriir, bromiir ve siyaniir tayininde kromat
iyonu indikatér olarak kullamlir. indikatdr, esdegerlik noktas1 bolgesinde, Ag* iyonu ile

tugla kirmizisi renginde Ag2CrOs ¢okelegi vermek iizere reaksiyona girer.

Ag® + ClI" > AgCI(k) (beyaz renkte)

Ag* + CrO4% = Ag2CrO4(k) (kirmizi renkte)
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Deneyde kullanilan kimyasallar

Potasyum kromat (K2CrOgs) indikatorii: 50 g (K2CrOs) bir miktar distile suda ¢oziiliir.
Belirli bir kirmiz1 ¢okelek olusuncaya kadar AgNOs ¢ozeltisi ilave edilir ve 12 saat bekletilir.
Cozelti filtlenerek, 1 L’ye tamamlanir.

0.0141 N AgNOs standart ¢ozeltisi: 2.395 g AgNOs3 distile suda c¢ozilir ve 1 L’ye

tamamlanir.

Numunede girisim yapabilecek unsurlar var ise, bu girisimlerin giderilmesi icin
kimyasal c¢ozeltiler:

V' AI(OH)s siispansiyonu: Aliiminyum Hidroksit Siispansiyonu: 125 g aliiminyum
potasyum  siilfat (AIK(SOA)2.12 HZO) veya aliminyum amonyum siilfat
(AINH4(SO4)2.12 HZO) 1 L distile suda ¢oziiliir. 60°C sicakliga kadar 1sitilip yavas
yavas 55 mL derisik amonyum hidroksit (NH4OH) ilave edilir. 1 saat bekletilir. Daha
sonra karigim biiyiik bir siseye aktarilir ve ¢okelek kloriir icermeyene kadar distile su
ile yikanir. Taze olarak hazirlandiginda siispansiyon yaklasik 1 L hacim kapsar.
Fenolftalein Indikator Cozeltisi

Sodyum Hidroksit (NaOH), 1 N
Siilfiirik Asit (H,SO,), 1N

2. 2 2 <2

Hidrojen Peroksit (H,0,), % 30'luk

Deneyin yapihisi
100 mL numune veya 100 mL’ye seyreltilmis numune alinir.

« Eger numune renkli ise, 3 mL AI(OH)3 stispansiyonu ilave edilir, karigtirilir, dinlendirilir,

filtrelenir ve yikanir. Filtrat ve yikama sulari birlestirilir.

* Eger numunede siilfiir, siilfit veya tiyosiilfat mevcut ise, 1 mL H,O, ilave edilir ve 1

dakika karistirilir.

pH’1 7-10 civarinda olan numuneler dogrudan titre edilir. pH'lar1 bu aralikta olmayan

numunelerin pH'lar1 NaOH veya HZSO4 ile ayarlanir.
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Numuneye 1 mL KZCrO4 indikatdr ¢ozeltisi ilave edilir (sar1 renk olusur).

0.0141 N AgNO3 cozeltisi ile tugla kirmizisi rengin meydana geldigi son noktaya kadar titre

edilir. Sahit numune ile ayni titrasyon iglemi tekrarlanir.

Sonug¢
Hazirlanan 0.0141 N AgNO3 cozeltisinin 1 mL’si 0.5 mg CI’e esdegerdir. Asagidaki formiil

kullanilarak numunedeki C1” konsantrasyonu tayin edilir.

Cl" (mg/L) = [(Numune i¢in yapilan sarfiyat-Sahit numune igin yapilan sarfiyat) X
(0.5 mg CI/1 mL sarfiyat)/100 mL numune]x1000 mL/1 L

NaCl cinsinden sonu¢ (mg/L) = CI (mg/L) x (58.5 mg NaCl/35.5 mg CI")

10
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UV-Visible SPEKTROFOTOMETRE iLE Cr(VI) TAYINi
Giris

Isin, uzayda elektromanyetik dalgalar halinde ¢ok biiyiik bir hizla yayilan bir enerji
seklidir. Bu enerji seklinin en kolay hissedilen formlari, goriilen 1sinlar (1s1k) ve 1s1 1isinlaridir.
Gama 1sinlari, ultraviyole 1sinlar1 (UV), mikrodalgalar ve radyo frekanslar1 varliklar1 daha zor
anlasilabilen 1sinlardir. UV 1sinlarinin dalga boylari 200-400 nm, goriiniir bdlge 1sinlarinin
dalga boylar1 ise 400-800 nm arasindadir.

Seffaf bir ortamdan gecen elektromanyetik 1si1manin bazi frekanslarinin siddetinin
se¢imli olarak o ortamda bulunan bir kimyasal tiir tarafindan azaltilmasina absorpsiyon adi
verilir. Elektromanyetik 1s1ma, seffaf ortamdan gegerken, 1sinin bir kismi dagilir, bir kismi

yansir bir kismi1 da absorplanir. Bu durum asagidaki bagint1 ile ifade edilebilir.
|0:|+Ia+|d+|y

Burada lo: seffaf ortama gelen 1s1n demetinin siddeti, I: ¢6zeltiden ¢ikan 151 demetinin siddeti,
la, ld, ly ise sirasiyla absorplanan, dagilan ve yansiyan 1sin siddetini ifade etmektedir.

Bunlardan lg ve ly ihmal edilecek kadar az oldugundan yukaridaki esitlik lo= 1 + I5 seklinde
ifade edilebilir. Bu baginti ile ilk ilgilenen bilim adamlar1 Beer ve Lambert-Bouger olmustur.
Beer ve Lambert-Bouger’e gore, monokromatik bir 1sin igin, absorbans (A), 1simnin ¢ozelti
icinde aldig1 yol (b) ve absorplayict tiiriin konsantrasyonu (C) ile dogru orantilidir. Bu iligki

asagidaki esitlik ile verilir:
A=log (lo/l) =a.b.C

Burada a, absorptivite adi verilen bir sabittir. Absorptivitenin birimi, b ve C’nin birimlerine

baglidir. b cm ve C de g/L cinsinden verilir ise @’nin birimi, L/(g.cm)’dir. b cm ve C de mol/L

cinsinden verilir ise absorptivite yerine molar absorpstivite terimi kullanilir ve € ile gosterilir

(A= €.b.C). Gegirgenlik, bir 151n demetinin ¢6zeltiden gegen kisminin ¢ozeltiye gelen kismina

orani olarak ifade edilir ve T=I/lo ifadesi ile hesaplanir. Absorbans (A) ve gegirgenlik (T)
arasinda, A= log (1/T) bagintis1 vardir.

11
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Deneyin amaci

1,5-difenil karbazit ile Cr(VI)’nin olusturdugu kompleksin 540 nm dalga boyunda yapmis
oldugu absorpsiyona dayanarak UV-vis spektrofotometre ile sudaki Cr(\V1) konsantrasyonunu

tayin etmektir.

Kullanilan Arac ve Gerecler

e Genel laboratuar malzemeleri

e UV-visible spektrofotometre

Kullanilan ¢ozeltiler ve kimyasallar

e 15-difenil karbazit ¢ozeltisi: 0.25 g 1,5-difenil karbazit 50 mL asetonda ¢oziilerek renkli
sisede saklanir.

e Cr(VI]) standart ¢ozeltileri: UV-vis spektrofotometrenin kalibrasyonu i¢in 5 ppm’lik Cr(VI)
cozeltisinden sirasiyla 0.1, 0.3, 0.5, 0.7, 0.9 ve 1.0 ppm’lik Cr(VI) standart ¢ozeltileri
hazirlanir.

e (1:1, VIV) HySOs ¢ozeltisi (d=1.84 g/mL’lik H2SOa4'ten hazirlanir) ve H3POa (%85°1ik,
d=1.685 g/mL).

Deneyin yapihisi

0.1, 0.3, 0.5, 0.7, 0.9 ve 1.0 ppm’lik Cr(VI) standart ¢ozeltileri hazirlamak ic¢in 5 ppm’lik
Cr(VI) standart ¢ozeltisinden sirasiyla 2, 6, 10, 14, 18 ve 20 mL alinir ve 100 mL’lik balon
jojeye bosaltilir. Uzerine sirastyla, 2 mL (1:1, v:v) H2SO4 ve 5 damla H3sPO4 ¢dzeltilerinden
ilave edilerek hacim distile su ile 100 mL’ye tamamlanir. Cozeltilerin iizerine 2 mL 1,5-
difenil karbazit ¢ozeltisinden ilave edilerek 5 dakika beklenir. 540 nm dalga boyunda UV-vis
spektrofotometrede her bir standart ¢ozeltinin absorbans degeri okunur. Okunan absorbans
degerleri kaydedilir. Her bir standart ¢6zelti konsantrasyonuna karsi okunan absorbans degeri

ile kalibrasyon dogrusu olusturulur ve bu dogrunun denklemi belirlenir.

12
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Kalibrasyon ¢ozeltilerine uygulanan ©n islemler, Cr(VI) konsantrasyonu bilinmeyen
numuneye de uygulanir ve renk olusumu saglanir. 540 nm’de numunenin absorbans degeri

okunarak, kalibrasyon denklemi ile Cr(V1) konsantrasyonu tayin edilir.

Sorular
1. Absorpsiyon nedir?
2. Seffaf bir ortamdan gecen bir elektromanyetik 151n nasil degisimlere ugrar?

3. UV-visible spektrofotometre ile sudaki Cr(VI) tayininin esasi nedir?

13
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ALKALINITE TAYINi

Giris

Suyun alkalinitesi, o suyun asitleri nétralize edebilme kapasitesi olarak tanimlanir.
Alkalinite, sudaki karbonat (COs*), bikarbonat (HCOs) ve hidroksit (OH") iyonlarindan
kaynaklanir. Sulardaki alkaliniteyi tayin etmek ig¢in, standart bir asit ¢ozeltisi ile uygun
indikator veya elektrot yardimiyla, belirlenen bir pH doniisiim noktasina kadar titrasyon
yapilir. Titrasyonda indikator kullanilmasi durumunda, alkalinite, kullanilan indikat6r (fenol

ftalein ve metil oranj) cinsine gore iki genel tiir ile mg CaCOs/L birimi ile ifade edilir.

Fenolftalein alkalinitesi: Sudaki OH ve COs* iyonlar1 var ise, suyun pH’1 10’un
iizerindedir. Titrasyon sirasinda fenolftaleinin doniim noktast olan pH 8.3’e gelindiginde su
numunesinde asagidaki tepkimeler gergeklesmistir:

OH +H" — H20

CO3* + H" — HCO3’

Metil oranj alkalinitesi: pH 8.3’ten, pH 4.5’e yani metil oranjin doniim noktasina
kadar gergeklesen titrasyon sonucunda asagidaki tepkimeye gére HCO3™ iyonu karbonik asite
dontisiir.

HCO3z + H" — H,COg3

Suyun alkalinitesi, esas olarak bikarbonat, karbonat ve hidroksit iyonlar
konsantrasyonlarinin toplamui ile ifade edilir. Sulardaki amonyak, borat, fosfat, silikat ve
organik anyonlar gibi diger tamponlayici maddeler dogal sularda ¢ok az bulunduklarindan,

bunlarin alkaliniteye katkist genellikle ihmal edilir.

Cevre Miihendisliginde alkalinite verileri; koagiilasyon, suyun tamponlama kapasitesi

ve korozyon kontrolii gibi konularda 6zellikle 6nemlidir.

Deneyin amaci

Sudaki alkalinite tiir ve miktarini tayin etmektir.

Kullanilan Arac ve Gerecler

» Genel laboratuvar cam malzemeleri
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Kullanilan Kimyasallar
* 0.1 N, H2SO4 c¢ozeltisi: %98’lik H2SOs’ten 2.8 mL alinir ve 1 L’ye tamamlanir. Bu
¢Ozeltinin 1 mL’si 5 mg CaCOz3’e esdegerdir.

* 0.02 N, H2SO4 ¢ozeltisi: 0.1 N HoSOg4 ¢ozeltisinden 200 mL alinir ve 1 L’ye tamamlanir. Bu
¢ozeltinin 1 mL’si 1 mg CaCOs'e esdegerdir.
* Metil oranj indikatorii: 0.1 g metil oranj 200 mL saf suda ¢oziiliir.

* Fenolftalein indikatorii: 1 g fenol ftalein 100 mL alkolde ¢oziildiikten sonra {izerine 100 mL

saf su ilave edilir.

Deneyin yapilisi

Indikatérler yaninda titrasyon ile alkalinite tayini

Uygun miktarda alinan numunenin iizerine 2-3 damla fenol ftalein indikatorii ilave
edilerek, 0.1 N H2SO4 ¢ozeltisi ile numune rengi pembeden renksize doniinceye kadar titre
edilir. HoSOg4 sarfiyati fenol ftalein alkalinitesi olarak kaydedilir. Eger fenol ftalein indikatorii
ilave edildiginde numunede renk degisimi olmuyor ise, numunede fenol ftalein alkalinitesi
yok demektir. Ayni numune ilizerine 2-3 damla metil oranj indikatorii ilave ederek biirette
kalan yerden titrasyona devam edilir. Numune rengi turuncudan kirmiziya dondiigii anda

titrasyon bitirilir. Biiretten okunan toplam sarfiyat toplam alkalinite hesabinda kullanilir.
pH metre yardimiyla titrasyon

Numune i¢ine pH elektrodu daldirilir. 0.1 N H2SO4 ¢ozeltisi ile yukarida ifade edilen

doniim noktalarina kadar titrasyona devam edilir ve sonug¢ kaydedilir.

Alkalinite degerinin 20 mg CaCQOz3'/L den daha az olan numuneler igin, 0.02 N H2SO4 standart

¢ozelltisi ile titrasyon yapilir.
Sonug¢

Hazirlanan 0.1 N H2SO4 ¢ozeltisinin 1 mL’si 5 mg CaCOgs’e esdegerdir. Asagidaki

formiil kullanilarak numunedeki alkalinite tiirleri bulunur.

Fenolftalein alkalinitesi (mg CaCOs/L) = [Fenolftalein doniim noktasina kadar yapilan
H>SOg sarfiyat1 (mL) X (5 mg CaCOs/1 mL sarfiyat)/ .... mL numune]x1000 mL/1 L

Metil oranj alkalinitesi (mg CaCOs/L) = [Metil oranj doniim noktasina kadar yapilan
H2SOg4sarfiyat1 (mL) x (5 mg CaCOs/1 mL sarfiyat)/..... mL numune]x1000 mL/1 L
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SERTLIK TAYINI
Giris

Bir suyun sertligi, genel olarak suyun iginde ¢oziinmiis olan kalsiyum veya
magnezyum iyonlarindan kaynaklanir ve suyun sabunu g¢okeltme kapasitesi olarak ifade
edilebilir. Ca(Il) ve Mg(II) disinda suda bulunabilen diger ¢ok degerlikli metal iyonlar1 da
sertlik olusturmasina ragmen, bu sertlik Ca(Il) ve Mg(Il) iyonlarnin olusturdugu sertlik
yaninda ithmal edilebilir.

Sertlik, Ca(Il) ve Mg(Il) iyonlarmin, CaCOs cinsinden toplam konsantrasyonlari
olarak da ifade edilebilir. Kalsiyum bikarbonat (Ca(HCOz3)2) ve magnezyum bikarbonat
(Mg(HCO3)2) gegici sertligi olustururken, bu iyonlarn kloriirlii, nitratli, siilfatl tiirleri ise
kalict sertligi olusturmaktadir. Her iki tiir sertligin toplami ise toplam sertlik olarak
isimlendirilebilir. Gegici sertlik bikarbonatlardan kaynaklandigi igin, sularin kaynatilmasi ile
giderilebilir. Buna karsilik, kalict sertlik sularin kaynatilmasi ile giderilemez. Sertlik
genellikle “mg CaCOs/L” birimi ile ifade edilir.

Dogal sulardaki sertlik, suyun jeolojik formasyon ile temasi sonucu olusur. Yagmur
sular1 ¢6ziinmiis halde atmosfer gazlarini igerebileceginden pH’s1 diiser. Bu tiirdeki sular, yere
diistiiginde jeolojik yapidaki (toprak ve kayalardaki) bazi bilesenleri ¢ozer. Ancak, yagmur
suyunun pH’1, sularda sertlik olusturan maddelerin hepsini ¢oziip biinyesine almasi igin
yeterli degildir. Sertlik olusturan +2 degerlikli iyonlarin (6zellikle Ca(II) ve Mg(II)) biiyiik bir
kisminin suya ge¢mesi igin gerekli olan asidik sartlar, topraktaki bakteri faaliyetleri sonucu
olusan CO2 gazinin suda ¢6ziinmesinden kaynaklanmaktadir.

Sulardaki sertlik, (i) hesap yontemi ve (ii) titrant olarak EDTA’nin kullanildigi
volumetrik analiz yontemleri ile tayin edilebilir. Hesap yontemi, biitiin sulara uygulanabilir.
Bu yontemin esasi, su i¢inde sertligi olusturan metal iyonlarinin konsantrasyonlarinin “CaCQO3”
tirtinden tayin edilip toplanmasidir. Sonug, mg CaCOs/L olarak belirtilebilir. VVolumetrik
tayinde, etilen diamin tetra asetik asit (EDTA) veya bunun sodyum tuzlari titrant olarak
kullanilmaktadir. pH’1 10’a ayarlanan ve igerisinde kalsiyum ve magnezyum bulunan
numuneye Eriochrome Black T indikatorii ilave edilirse ¢ozelti kirmizi bir renk alir. Bu
cozelti EDTA ile titre edilirse, Ca(ll) ve Mg(ll) iyonlar1 EDTA ile suda ¢oziinebilir kompleks
meydana getirir. Reaksiyonun tamamlandig1 son titrasyon noktasinda renk, kirmizi renkten

maviye doner.

16



Necmettin Erbakan Universitesi, Mithendislik ve Mimarlik Fakiiltesi, Cevre Miihendisligi Bolimu

Sert sular, ¢cok miktarda sabun tiiketimine ve sicak su borularinda, 1siticilarda ve kazanlarda

kireg¢ birikimine sebep olmaktadir.

Deneyin amaci

Sulardaki toplam sertligin volumetrik olarak tayin edilmesidir.

Deneyde kullamlan kimyasallar

EDTA c¢ozeltisi (0.01 M): 3.75 g EDTA tartilir. Cozeltinin pH’1n1 yaklasik 10.5 civarina
ayarlamak i¢in 17 mL 1 M NaOH ile birlikte ¢oziilerek balon jojede 1 L’ye destile su ile
tamamlanir.

EDTA min ayarlanmasi icin standart ¢ozelti (200 mg/L): 0.2 g saf CaCOz tartilir. Platin
kapstile konur. Saf HCI ile 3 defa asitlendirilir, ugurulur, distile su ile yikanarak 1 L’ye

tamamlanir.

NH3/NH4CI tampon ¢ézeltisi: 65 g NH4Cl ve 400 mL amonyak igerisinde ¢oziliir ve distile su

ile 1 L’ye tamamlanur.

Eriochrame Black T indikatorii: 0.2 g Eriochrame Black T ve 80 g NaCl bir havanda pudra

haline getirilir, koyu renkli bir sisede muhafaza edilir.

EDTA ¢ozeltisinin (0.01 M) ayarlanmasi: Standart sert sudan 3 adet 100 mL’lik numune erlene

alinarak kalsiyum sertlik tayini yontemine gore yaklasik ¢ozeltinin sarfiyatlari belirlenir.

Deneyin Yapilisi

Bir behere 25 mL numune alinir. Numune pH'min 10’a gelmesi igin iizerine 1 mL tampon
cozelti ilave edilir. Bir spatiil ucu kadar toz indikatér numuneye ilave edilir. Sonra sari-
kirmizims1 renk mavi renge doniinceye kadar 0.01 M EDTA ¢ozeltisi ile titrasyon islemi

yapilir.
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Hesaplama iglemi asagidaki esitlik kullamilarak yapilir:

_ A.B. 1000
Toplam sertlik (mg CaCOs/L) = ————

A =0.01 M EDTA ¢dzeltisinin sarfiyati, mL
B =1 mL EDTA ¢o6zeltisinin mg CaCOs tiirlinden esdegeri,

V = Numune hacmi, mL

Sorular

1. Sulardaki sertligin tayini igin kullanilan yontemler nelerdir?

2. EDTA ¢ozeltisinin titrant olarak kullanildig1 volumetrik yontem ile sertlik tayininde pH’1n
onemi nedir?

3. Sulardaki sertlik tayininin Cevre Miihendisligi agisindan énemi nedir?

4. Sulardaki sertligin sebep oldugu olumsuzluklar nelerdir?
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COZUNMUS OKSIJEN TAYINI

Giris

Atmosferdeki tiim gazlar suda belli bir seviyeye kadar ¢oziinebilirler. Azot ve oksijen suda
zay1f ¢oziinen gazlardir. Su ile kimyasal reaksiyona girmedikleri i¢in ¢oziiniirliikleri dogrudan
kismi basinglar1 ile orantilidir. Bu sebepten dolayi, verilen sicaklikta doygun halde bulunan
miktarlarin1 hesaplamak icin Henry Kanunu kullanilabilir. Azot ve oksijenin her ikisinin
¢oziiniirligi de dogal sular i¢in ilgilenilen degerin {izerindeki sicakliklar ile 6nemli oranda
degisir. Sekil 1.’de 760 mm-Hg (1 atm) basincindaki havayla dengede olunmasi durumunda,

azot ve oksijenin saf sudaki ¢oziiniirliiklerinin sicaklik ile degisimi gosterilmistir.

Coziiniirlik, mg/L
a
- Azot
=
v Oksijen

o

5 10 15 20 25 30 35
Sicaklik, °C

Sekil 1. 760 mm-Hg basingta hava ile doymus saf suda oksijen ve azotun ¢oziiniirliiklerinin

sicaklik ile degisimi.

Tuzlu sulardaki ¢Oziiniirlik daha disiiktiir. Tatli sularda 1 atm basing altinda
atmosferik oksijenin ¢oziintrligi 0 °C’de 14.6 mg/L iken 35 °C’de 7 mg/L’ye kadar
azalmaktadir. Biyolojik oksidasyonun hizi sicaklikla arttigindan dolay1 oksijen ihtiyaci da
buna bagl olarak artmaktadir. Bu sebepten dolayi, oksijenin suda en az ¢oziinebilir oldugu
sicakliklar onem tagimaktadir. Dogal sulardaki ¢6ziinmiis oksijenin yetersizligi ile ilgili kritik
sartlarin ¢cogu, sicakligin yiiksek ve oksijen ¢oziiniirliiglinlin minimum oldugu yaz aylarinda
meydana gelmektedir.

Sularda ¢oziinmiis oksijen konsantrasyonu, sulardaki biyolojik degisimlerin aerobik
veya anaerobik mikroorganizmalarin hangisi tarafindan gergeklestirilecegini belirleyen
onemli bir faktordiir. Aerobik mikroorganizmalar, serbest oksijeni organik maddelerin

oksidasyonu i¢in kullanip zararsiz son iriinler olustururken, anaerobik mikroorganizmalarin
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organik maddeleri kullanmalar1 i¢in ¢oOziinmiis oksijene ihtiyaglar1 yoktur. Anaerobik
sartlarda, genellikle siilfat gibi belirli inorganiklerin indirgenmesi araciligiyla organik
maddelerin ayrisma reaksiyonlar1 gerceklesir ve meydana gelen son {irlinler genellikle
rahatsiz edicidir. Bunun i¢in dogada, aerobik mikroorganizmalar i¢in uygun kosullarin
saglanmas1 onemlidir. Aksi taktirde anaerobik mikroorganizmalar baskin hale gelecek ve bu
durum rahatsiz edici sartlarin olusmasina yol agacaktir.

Coziinmiis oksijen dlciimleri, BOI testinin de temelini olusturdugundan dolay1, bu
Olgimler evsel ve endistriyel atiksularin kirlilik miktarlarinin ~ belirlenmesi  ve
degerlendirilmesi i¢gin 6nem tasimaktadir.

Coziinmiis oksijen tayininde, (i) Winkler yontemi (iyodometrik metot ve onun
modifikasyonlar1) ve (ii) ¢oziinmiis oksijen elektrotlari kullanilmaktadir. Hangi ydntemin
kullanilacagi, numunedeki girisim yapan maddelere, dedeksiyon limitine ve laboratuvar

imkanlarina baglhdir.
Winkler yontemi

Winkler yonteminde, analiz edilen numunede ¢oziinmiis oksijen mevcut degil ise,
numuneye MnSO4 ve (NaOH + KI) ¢ozeltilerinden ilave edildiginde beyaz Mn(OH)2 ¢okelegi
olusur.

Mn?* + 2 OH = Mn(OH)2 (Beyaz ¢okelek olusumu gozlenir)

Analiz edilen numunede coziinmiis oksijen mevcut ise, Mn?’nin bir kismi, Mn*"e
9

yiikseltgenir ve kahverengi renkte MnO2 ¢okelegi olusur.

Mn?* + 2 OH + % 02 > MnO; ( + H20  (Kahverengi ¢okelek olusumu gozlenir)

Analiz edilen numunedeki tiim oksijenin reaksiyona girebilmesi i¢in numuneyi yeterli bir siire
(20 s kadar) salladiktan sonra olusan MnO; floklar1 ¢okelmeye birakilir. Ustte berrak bir sivi
ve altta ¢okelek ayrilir. Daha sonra numuneye siilfiirik asit ilave edilerek, asidik sartlarda

MnO2’nin 17’1 oksitleyerek, serbest I,’nin olusmasi saglanir.
S g

MnO2 +2 1" +4 H" > Mn% + I,+ 2 H,0
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Numune sisesinin agzi kapatildiktan sonra reaksiyonun tamamlanmasit ve olusan
iyodun numunede homojen bir sekilde dagilmasi amaciyla numune sisesi 10 s kadar
sallanmalidir. Daha sonra numunenin 200 mL’lik kismi standart tiyosiilfat ¢ozeltisi (0.025 N)
ile titre edilir. Titrasyonda sarf edilen tiyosiilfat ¢ozeltisinin her 1 mL’si numunedeki 1 mg/L
¢oziinmiis oksijen konsantrasyonuna esdegerdir.

Numunede bulunabilen NO,~ ve Fe3* gibi yiikseltgen 6zellikteki bilesenler, 17, 12’ye
yiikseltgerler. Bu durum, ¢6ziinmiis oksijen konsantrasyonu i¢in dogru olan degerden daha
yiiksek sonuglarin elde edilmesine neden olur. Fe?*, SOs2, S gibi indirgen bilesenler ise 12yi,
I”a indirgerler ve daha diisiik sonuglarin elde edilmesine sebep olurlar. Bu tiir girisimleri

onlemek i¢in modifiye edilmis Winkler yontemleri kullanilmaktadir.

Deneyin amaci

Winkler yontemi ile sudaki ¢oziinmiis oksijen konsantrasyonunun tayin edilmesidir.

Kullanilan kimyasallar ve ¢ozeltiler

Mangan siilfat ¢ozeltisi: 480 g MnS04.4H,0O veya 400 g MnS04.2H20 veya 364 ¢
MnS04.H20 bir miktar saf suda ¢oziiliir ve ¢ozelti hacmi 1 L’ye tamamlanur.
Alkali-iyodiir-azotiir ¢ozeltisi: 500 g NaOH ve 135 g Nal saf suda ¢oziiliir ve hacim 1 L’ye
tamamlanir. Bu ¢ozeltiye, 10 g NaNs’iin 40 mL saf su ¢oziinmesiyle hazirlanmis ¢ozeltisi
ilave edilir.

Siilfiirik asit ¢ozeltisi: %98’1ik HoSO4 ¢ozeltisi.

Nisasta cozeltisi: 2 g nisasta, koruyucu olarak 0.2 g salisilik asit ilave edilerek 100 mL sicak
saf suya ilave edilir ve iyice karigtirilir.

Sodyum tiyosiilfat stok ¢ozeltisi (0.10 N): 6.205 g NaS»03.5H,0 saf suda ¢oziiliir. Bu
cozeltiye, 1.5 mL 6 N NaOH veya 0.4 g kat1 NaOH ilave edilir, ¢6ziiliir ve hacmi 1 L’ye
tamamlanir.

Standart sodyum tiyosiilfat ¢ozeltisi (0.025 N): 0.10 N stok sodyum tiyosiilfat ¢ozeltisinden
250 mL alinarak hacmi 1 L’ye tamamlanir. 0.025 N sodyum tiyosiilfat ¢ozeltisinin her 1
mL’si, 0.2 mg ¢ozlinmiis oksijene esdegerdir. Bu ¢ozeltinin standardizasyonu, 200 mL’sinde

{poyasyum bi-iyodat (20 mL 0.025 N), Kl (2 g) ve H2SO4 (1 mL, 6 N)} igceren ¢ozeltiye karsi
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yapilir. Indikatdr olarak nisastanin kullanildig titrasyonda yaklasik 20 mL 0.025 N NazS20s3

harcanmalidir. Harcanan tiyosiilfat ¢ozeltisi miktarina gore ¢cozeltinin faktorii hesaplanir.

Deneyin Yapihisi

300 mL’lik ¢oziinmiis oksijen sisesi, su numunesi ile tamamen doldurulur. Sisenin i¢inde
hava kabarcig1 kalmamalidir. Sisenin kapagi agilarak mangan siilfat ¢ozeltisinden 1 mL ilave
edilir. Daha sonra, alkali-iyodiir-azotiir ¢6zeltisinden 1 mL alinarak, sisenin dibinden bir pipet
yardimui ile ilave edilir. Sisenin kapagi kapatilarak 15-20 defa alt-iist edilerek karistirma islemi
yapilir. Cokelek olustugunda sisenin kapagi agilarak derisik HoSO4 ¢ozeltisinden 1 mL ilave
edilir ve kapak tekrar kapatilir, ters-diiz edilerek karistirilir. Boylece, daha once olusmus
cokelegin tamamen ¢ozlinmesi saglanir. Cokelek ¢oziindiikten sonra sisedeki ¢ozeltiden 200
mL alinarak, 0.025 N tiyosiilfat ¢ozeltisi ile agik sar1 renge kadar titre edilir. Daha sonra,
indikator olarak iki damla nisasta ¢ozeltisinden ilave edilir. Olusan mavi renk kayboluncaya
kadar titrasyona devam edilir ve tiyosiilfat sarfiyati kaydedilir. 0.025 N sodyum tiyosiilfat
cozeltisinin her 1 mL’sinin, 0.2 mg ¢6ziinmiis oksijene esdeger oldugu ve 200 mL numune
hacmi dikkate alinarak numunedeki ¢6ziinmiis oksijen konsantrasyonu mg/L biriminde tayin

edilir.

Sorular
1. Coziinmiis oksijen tayini ne i¢in 6nemlidir?
2. Aerobik ve anaerobik sartlar ne demektir?
3. Cozlinmiis oksijen tayini i¢in hangi yontemler kullanilmaktadir?
4. Winkler yontemi ile ¢oziinmiis oksijen tayini hangi temel prensiplere dayanmaktadir.
5

. Winkler yontemi ile ¢oziinmiis oksijen tayininde girisim yapan maddeler nelerdir?
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KiMYASAL OKSIJEN IHTiYACI (KOI) TAYINI

Giris

Kimyasal oksijen ihtiyaci deneyi, evsel ve endiistriyel atiksularin organik Kirlilik
derecesini belirlemede kullanilmaktadir. Bu deneyde, birkag istisna disinda, asidik sartlar
altinda organik maddeler kuvvetli oksitleyiciler ile oksitlenirler. KOI’nin belirlenmesi
sirasinda, numunedeki organik maddeler, biyolojik olarak bozunabilirligine bakilmaksizin,
kimyasal olarak oksitlenerek karbondioksit ve suya doniistiiriiliir. Buna bagli olarak, bir atiksu
numunesi i¢in KOI degeri her zaman BOI degerinden biiyiiktiir. Biyolojik olarak bozunmaya
dayanikli organik maddeleri igeren atiksu numuneleri i¢in KOI ve BOI degerleri arasindaki
fark daha da fazla olacaktir.

KOI deneyinin en 6nemli avantaji, kisa siirede yapilmasidir. BOI deneyi igin 5 giin
gerekirken, KOI deneyi yaklasik 3 saat icinde tamamlanabilmektedir. Bu avantajindan dolayz,
KOI deneyi ¢ogu zaman BOI deneyi yerine kullanilmaktadir. KOI deneyinde, organik
maddeleri tamamen oksitleme kapasitesinden dolay1 en yaygin kullanilan kimyasal oksitleyici
potasyum dikromattir. Kuvvetli asidik ¢ozeltilerde dikromat iyonu oldukga yiiksek oksitleme

giiciine sahiptir. Oksidasyon reaksiyonu esitlik (1)’de verilmistir.

CnHaOpN¢ + dCI’2072' + (8d+C)H+ - nCO, + (a+ 8d '3C)/2 H,0 + CNH4+ + 2dCr3+ (1)
d=(2n/3 + a/6 - b/3 - ¢/2)’ye esittir.

KOI deneyinde, oksitleyicinin fazla miktarda kullanilmasi gerektiginden, organik
maddelerin oksitlenmesinde kullanilan miktar1 belirlemek i¢in, reaksiyon tamamlandiktan
sonra geriye kalan (bakiye) oksitleyici miktarinin tayin edilmesi gerekir. Bu amag¢ ig¢in
indirgen maddeler kullanilmaktadir. Bakiye potasyum dikromatin dl¢iilmesinin oldukga kolay
olmas1 6nemli bir diger avantajidir. Bakiye dikromat miktarinin tayini i¢in indirgen olarak
Fe?* oldukea etkilidir. Bunun igin demir amonyum siilfat (DAS) ¢dzeltisi kullanilmaktadir.

Demir amonyum siilfat ve dikromat arasindaki reaksiyon asagidaki gibidir.

6 Fe?* + Cro07% + 14 H" > 6 Fe** + 2 Cr¥* + 7H,0 (2)

Yiikseltgenme-indirgenme reaksiyonlarimin esdegerlik noktalarinda, yiikseltgenme-

indirgenme potansiyelinde oldukga belirgin bir degisiklik gozlenir. Bu degisikligi gozleyecek
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bir enstriman yok ise uygun bir indikatér de kullanilabilir. Fe?" tarafindan Cr®*’

nin
indirgenmesinde ferroin indikatorii kullanilmaktadir.

Dikromat ile ayni ortamda bulunmasi durumunda indirgen 6zellik gosteren bazi
iyonlar, KOI deneyi sirasinda oksitlenirler (esitlik 3) ve KOI sonucunun hatali (oldugundan
daha yiiksek) c¢ikmasma sebep olurlar. Atiksu numunelerinde yiiksek konsantrasyonda

bulunabilen kloriir iyonu bu tiir iyonlar arasinda en sik karsilagilan iyondur.

6 ClI"+ Cr,07> + 14 H* > 3 Cl, + 2 Cr¥ + TH,0 (3)

Deney sirasinda, numuneye civa siilfat ilave edilerek kloriir girisimi onlenebilir. Civa
iyonu kloriir iyonu ile civa kloriir kompleksini olusturur (esitlik 4). Civa kloriir kompleksi
oldukca zayif iyonize olur. Bagka bir ifade ile, fazla civa iyonlar1 varliginda, kloriir iyonu
konsantrasyonu ¢ok kiiciik oldugu icin dikromat ile okside olmaz ve girisim yapma 6zelligi

ortadan kaldirilmis olur.

Hg?" + 2CI" «» HgCl> (Koi= 1.7 x 10%3) ()

KOI deneyi, endiistriyel atiksularin analizinde olduk¢a yaygin bir sekilde
kullanilmaktadir. BOI sonucu ile birlikte kullanildiginda, KOI sonucu atiksu numunelerinde
biyolojik olarak pargalanmaya direncli organik maddelerin belirlenmesine de imkan saglar.
Kisa siirede sonug alindig1 i¢in, aritma tesislerinin isletilmeleri sirasinda oldukga yaygin bir

sekilde kullanilmaktadir.

Kullanilan Kimyasallar

Potasyum dikromat ¢ozeltisi (0.0417 M): 103 °C’de iki saat siireyle kurutulmus olan

K2Cr207’den 12.259 g tartilarak bir miktar saf suda ¢oziiliir ve hacim 1 L’ye tamamlanur.

AQ2S04 + H2SO4 ¢ozeltisi: 1 kg derisik siilfiirik asit icinde 5.5 g Ag2SO4 ¢oziiliir. Glimiis
stilfatin asit igerisinde tamamen ¢dzlinmesi i¢in 1-2 giin bekletilmesi gerekir.
Ferroin indikatori: 1.485 g fenantrolin monohidrat ve 695 mg FeSO4.7H2O bir miktar saf

suda ¢6ziiliir ve hacim 100 mL’ye tamamlanr.

Demir amonyum siilfat ¢ozeltisi (DAS) (0.25 M): 98 g Fe(NH4)2(SO4)2.6H20 bir miktar saf
suda ¢oziiliir. Uzerine calkalayarak kontrollii bir sekilde 20 mL derisik siilfiirik asit eklenir,

sogutulur ve hacim 1 L’ye tamamlanur.
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DAS standardizasyonu: Standart K>Cr207 ¢6zeltisinden 10 mL alinarak 100 mL’ye seyreltilir.
Uzerine derisik H»SOs’ten 30 mL ilave edilir ve sofumaya birakilir. 2-3 damla ferroin
indikatorii kullanilarak yapilan titrasyonda, harcanan K:Cr,O7 ¢ozeltisi hacminden DAS

¢oOzeltisinin konsantrasyonu tayin edilir.

DAS Konsantrasyonu (M) = (mL sarfiyat) x 0.0417 * 0.25/titrasyonda kullanilan DAS hacmi
(mL)

Deneyin Yapihisi

50 mL numune bir pipet yardimiyla 250 mL’lik silifli bir erlene alinir. Numunedeki KOI’nin
yiiksek oldugu tahmin ediliyorsa, uygun bir oranda numunenin seyreltmesi yapilarak deneye
baglanir. Erlene, 1.0 g civa siilfat (HgSO4) konulur. Erlen, musluk altinda sogutma iglemi
yapilarak i¢ine (H2SO4+Ag2S04) ¢ozeltisinden 5 mL ilave edilir. HgSO4 tamami ¢oziilmelidir.
Erlene, bir pipet yardimiyla standart K2Cr207 ¢ozeltisinden 25 mL ilave edilir ve karistirilir.
Sonrasinda, erlen, geri sogutucuya takilir. HoSO4+AQ2SOs ¢ozeltisinden 70 mL alinarak
sogutucunun iist agzindan yavasca bosaltilir. Isitic1 agilir ve kontrollii olarak 5 dakika i¢inde
en yiiksek dereceye getirilir. Geri sogutucu yardimiyla, numune 2 saat siireyle kaynatilir.
Reaksiyon sonunda, sogutucunun igi, silifli erlenin i¢ine yikanir ve sogumaya birakilir.
Yikama islemi sonunda hacim degiseceginden, toplam hacim belli bir degere tamamlanir.
Soguyan numune iizerine 2-3 damla ferroin indikatori ilave edilerek, standart DAS ¢ozeltisi
ile  mavi-yesilden, kirmizimsi kahverengi renk doniimiine ulasana kadar titrasyon

gerceklestirilir. KOI sonucu asagidaki formiile gore hesaplanir.
KOI (mg/L) = (A-B) x N x 8000/V

Burada;

A: Sahit numunenin demir amonyum siilfat sarfiyati, mL

B: Numunenin demir amonyum siilfat sarfiyati, mL

N: Demir amonyum siilfat ¢ézeltisinin normalitesi’dir.
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