CEVRE MUHENDISLiIGi BOLUMUNDE LABARATUAR ORTAMINDA YAPILAN ANALIZLER

SULFAT TAYIiNi (4500-SO,> D Gravimetrik Metod)

REAKTIFLER

a. Metil kirmizi indikator ¢ozeltisi: 100 mg metil kirmizi sodyum tuzunu damitilmis suda eritin ve 100
mL'ye seyreltin.

b. Hidroklorik asit, HC1, 1+1.

c. Baryum klorir ¢ozeltisi: 100 g BaCl;.2H,0'yu 1 L damitilmis suda eritin. Kullanmadan 6nce bir
membran filtreden veya sert yizeyli filtre kagidindan siiziin; 1 mL yaklasik 40 mg SO42"yi ¢okeltebilir.

d. GUmd{s nitrat-nitrik asit reaktifi: 8,5 g AgNO3 ve 0,5 mL HNOs'(i 500 mL damitilmis suda eritin.
e. Silikon sivisi.
PROSEDUR

a. Silikanin uzaklastirilmasi: Silika konsantrasyonu 25 mg/L'yi asarsa, numuneyi bir platin kapta buhar
banyosunda neredeyse kuruyana kadar buharlastirin. 1 mL HC1 ekleyin, asit kalintiyla tamamen temas
edene kadar kabi egin ve dondirin. Buharlastirmayi kuruyana kadar sirdirtin. 180°C'lik bir firinda
kurutmay! tamamlayin ve organik madde varsa, bir brilorin alevinde kdmirlestirin. Kalintiyi 2 mL
damitilmig su ve 1 mL HC1 ile nemlendirin ve buhar banyosunda kuruyana kadar buharlastirin. 2 mL
HC1 ekleyin, ¢dzlinen kalintiyi sicak suda alin ve filtreleyin. Cozlinmeyen silikayi birkag kiiglik porsiyon
sicak damitilmis suyla yikayin. Stzlntlyi ve yikamalari birlestirin. Kalintiyr atin.

b. Baryum silfatin ¢cokelmesi: Berraklastirilmis numunenin hacmini 250 mL hacimde yaklasik 50 mg
SO4* icerecek sekilde ayarlayin. Numuneyi optimum seviyeye yogunlastirmak miimkiin degilse daha
dusiik SO4% konsantrasyonlari tolere edilebilir, ancak bu gibi durumlarda toplam hacmi 150 mL ile
sinirlayin. pH't HC1 ile pH 4,5 ila 5,0'a ayarlayin, bir pH metre veya metil kirmizisi indikatoriin turuncu
rengini kullanin. 1 ila 2 mL HC1 ekleyin. Kaynama noktasina kadar isitin ve hafif¢e karistirarak, ¢cokelme
tamamlanana kadar ik BaCl, ¢Ozeltisini yavas¢a ekleyin; ardindan yaklasik 2 mL fazladan ekleyin.
Cokelti miktari azsa, toplam 5 mL BaCl, ¢ozeltisi ekleyin. Cokeltiyi 80 ila 90°C'de, tercihen bir gece
boyunca ama en az 2 saat boyunca sindirin.

c. Filtrelerin hazirlanmasi:

1) Fritli cam filtre—105°C veya daha ylksek sicaklikta tutulan bir firinda sabit agirhiga kadar kurutun,
kurutucuda sogutun ve tartin.

2) Membran filtre—Filtreyi bir filtre kagidi pargasina veya bir saat camina yerlestirin ve en az 85 kPa
vakumu koruyarak 80°C'de bir vakumlu firinda veya 103 ila 105°C sicakliktaki geleneksel bir firinda sabit
agirhga kadar kurutun. Sadece kurutucuda sogutun ve membrani tartin.

d. Filtreleme ve tartma: BaSO.'U oda sicakliginda filtreleyin. Cokeltiyi, AgNO3-HNOs reaktifi ile test
ederek gosterildigi gibi, Cl'den arinana kadar birka¢ kiiclik porsiyon ik damitilmis suyla yikayin.
Membran filtre kullaniliyorsa, ¢okeltinin tutucuya yapismasini 6nlemek icin filtrelemeden 6nce
siispansiyona birka¢ damla silikon sivisi ekleyin. Filtreyi kurutun ve filtreyi hazirlarken kullanilan ayni
prosedirle ¢okeltiyi kurutun. Bir desikatorde sogutun ve tartin.



HESAPLAMA

Sulfat (mg/L) = (mg Baryum Siilfatx411.6) / (mL 6rnek)

KLORUR TAYIiNi (4500-CI'B ARJENTOMETRIK METOD)

REAKTIFLER

a. Potasyum kromat indikator c¢ozeltisi: 50 g K,CrO4'l biraz damitilmis suda eritin. Kesin kirmizi bir
cOkelti olusana kadar AgNO; cozeltisi ekleyin. 12 saat bekletin, siziin ve damitilmis suyla 1 L'ye
seyreltin.

b. Standart glimis nitrat titranti, 0,0141M: 2,395 g AgNOs'li damitilmis suda eritin ve 1000 ml'ye
seyreltin. NaCl'ye karsi standardize edin; 1,00 mL = 500 ug CI". Kahverengi bir sisede saklayin.

c. Standart sodyum klordr, 0,0141M: 824,0 mg NaCl'yi (140°C'de kurutulmus) damitilmis suda ¢6ziin ve
1000 mL'ye kadar seyreltin; 1,00 mL = 500 pg CI".

d. Girisimin giderilmesi icin 6zel reaktifler:

1) Aliminyum hidroksit stispansiyonu: 125 g aliminyum potasyum silfat veya aliminyum amonyum
silfat, AIK(SO4),.12H,0 veya A1NH4(S04),.12H,0'yu 1 L damitilmis suda eritin. 60°C'ye i1sitin ve 55 mL
konsantre amonyum hidroksiti (NH4sOH) yavasca karistirarak ekleyin. Yaklasik 1 saat bekletin, blyk bir
siseye aktarin ve ¢okeltiyi, klorlirden arinana kadar, iyice karistirarak ve damitilmis suyla aktararak
ardisik eklemelerle yikayin. Taze olarak hazirlandiginda, stispansiyon yaklasik 1 L'lik bir hacim kaplar.

2) Fenolftalein indikator ¢ozeltisi.
3) Sodyum hidroksit, NaOH, 1N.
4) Sulfirik asit, H2SO4, 1N.

5) Hidrojen peroksit, H,0,, %30.

PROSEDUR

a. Numune hazirlama: 100 mL'lik bir numune veya 100 mL'ye seyreltilmis uygun bir kisim kullanin.
Numune ¢ok renkliyse, 3 mL A1(OH); sispansiyonu ekleyin, karistirin, ¢cékelmeye birakin ve siziin.
Sulfdr, sulfit veya tiyosilfat mevcutsa, 1 mL H,0; ekleyin ve 1 dakika karistirin.

b. Titrasyon: Numuneleri dogrudan pH araligi 7 ila 10'da titre edin. Numune pH'ini bu aralikta degilse
H.SO,4 veya NaOH ile 7 ila 10'a ayarlayin. Ayarlama icin tercihen klorirsiz tipte bir referans elektrotlu
bir pH olger kullanin. (Sadece kloriir tipi bir elektrot varsa, ayarlama icin gereken asit veya alkali
miktarini belirleyin ve bu numune kismini atin. Ayri bir kismi gereken asit veya alkali ile isleyin ve analize
devam edin.) 1,0 mL K,CrQ, indikator ¢ozeltisi ekleyin. Standart AgNOs titrantiyla pembemsi sari bir ug
noktaya kadar titre edin. U¢ nokta tanimada tutarli olun. AgNOs; titrantini standartlastirin ve yukarida
belirtilen titrasyon yontemiyle reaktif blank degerini belirleyin. 0,2 ila 0,3 mL'lik bir blank normaldir.



HESAPLAMA

Klorlir mg/L= (A-B)xNx35450/ mL numune
Burada:

A — mL sarfiyat,

B = mL kér numune icin sarfiyat,

N = AgNOs normalitesi.

ORTO FOSFAT TAYINi (4500-P D KALAY KLORUR METODU)
REAKTIFLER
a. Fenolftalein indikator sulu ¢ozeltisi.
b. Kuvvetli asit ¢ozeltisi: Bolim 4500-
P.B.2W'de belirtildigi sekilde hazirlayin.

c. Amonyum molibdat reaktifi I: 25 g (NH4)sM07024.4H,0'yu 175 mL damitilmis suda ¢6ziin. Dikkatlice
280 mL konsantre H,SO,4'G 400 mL damitilmis suya ekleyin. Sogutun, molibdat ¢ozeltisini ekleyin ve 1
L'ye seyreltin.

d. Kalay klorur reaktifi I: 2,5 g taze SnCl,.2H,0'yu 100 mL gliserolde ¢6ziin. Bir su banyosunda isitin ve
¢Oztinmeyi hizlandirmak icin bir cam ¢ubukla karistirin. Bu reaktif stabildir ve ne koruyucu ne de 6zel
saklama gerektirir.

e. Standart fosfat ¢ozeltisi: Bollim 4500-P.C.3e'de belirtildigi sekilde hazirlayin.
o/ Ekstraksiyon igin reaktifler:

1) Benzen-izobiitanol ¢oziicii: Esit hacimlerde benzen ve izobiitil alkolii karistirin. (DIKKAT—Bu ¢oziicii
son derece yanicidir.')

2) Amonyum molibdat reaktifi 1l: Yaklasik 500 mL damitilmis suda 40,1 g (NH4)sMo07024.4H,0 'yu eritin.
Yavasca 396 mL amonyum molibdat reaktifi | ekleyin. Sogutun ve 1 L'ye seyreltin.

3) Alkoll siilfurik asit ¢ozeltisi: Strekli karistirarak 980 mL metil alkole dikkatlice 20 mL konsantre H,SO4
ekleyin.

4) Kalay klorir reaktifi IlI'yi seyreltin: 8 mL kalay klorir reaktifi I'i 50 mL gliserol ile karistirin. Bu reaktif
en az 6 ay stabildir.

PROSEDUR

a. On numune islemi: 200 pg P'den fazla olmayan ve renk ve bulanikliktan arinmis 100 mL numuneye
0,05 mL (1 damla) fenolftalein indikatori ekleyin. Numune pembeye dbnerse, rengi gidermek icin
damla damla kuvvetli asit ¢ozeltisi ekleyin. 0,25 mlL'den (5 damla) fazla gerekiyorsa, daha kiiclk bir
numune alin ve dnce pembe rengi asitle giderdikten sonra damitilmis suyla 100 mL'ye seyreltin.

b. Renk gelisimi: Her eklemeden sonra iyice karistirarak 4,0 mL molibdat reaktifi | ve 0,5 mL (10 damla)
kalay klorir reaktifi | ekleyin. Renk gelisimi ve renk yogunlugu orani, son ¢ozeltinin sicakligina baghdir,



her 1°C artis yaklasik %1 renk artisi Uretir. Bu nedenle, numuneleri, standartlari ve reaktifleri birbirinden
2°C uzakhkta ve 20 ila 30°C arasindaki sicaklik araliginda tutun.

c. Renk 6l¢limii: 10 dakika sonra, ancak 12 dakikadan dnce, tim belirlemeler igin ayni spesifik aralig
kullanarak, rengi 690 nm'de fotometrik olarak 6l¢tin ve damitilmis su kullanarak bir kalibrasyon egrisiyle
karsilastirin. Cesitli konsantrasyon araliklari igin uygun isik yolu uzunluklari asagidaki gibidir:

Konsantrasyon (mg/L) Kivet Kalinligi (cm)
0,3-2 0,5

0,1-1 2

0,007-0,2 10

Reaktifler ve damitilmis su izerinde her zaman bir kor galistirin. Renk ilk basta kademeli olarak gelistigi
ve daha sonra kayboldugu icin, 6rnek ve standartlar icin esit zamanlama kosullarini koruyun. Her 6rnek
setiyle veya testlerin yapildigi her giin en az bir standart hazirlayin. Kalibrasyon egrisi, 0,3 ila 2,0 mg/L
araliginin Ust konsantrasyonlarinda diiz bir cizgiden sapabilir.

d. Cikarma: Arttinlmis hassasiyet istendiginde veya girisimlerin Ustesinden gelinmesi gerektiginde,
fosfati su sekilde ¢ikarin:

40 mL'lik bir 6rnegi veya o hacme kadar seyreltilmis bir 6rnegi 125 mL'lik bir ayirma hunisine pipetleyin.
50,0 mL benzen-izobiitanol ¢oziiciisli ve 15,0 mL molibdat reaktifi Il ekleyin. Huniyi hemen kapatin ve
tam 15 saniye boyunca kuvvetlice calkalayin. Yogunlasmis fosfat mevcutsa, herhangi bir gecikme
ortofosfata donlsiimini artiracaktir. Tikaclyi ¢ikarin ve emniyet ampullii bir pipet kullanarak 25,0 mL
ayrilmis organik tabakayi ¢ekin. 50 mL'lik bir hacimsel siseye aktarin, 15 ila 16 mL alkollii H,SO4 ¢ozeltisi
ekleyin, calkalayin, 0,50 mL (10 damla) seyreltik kalay klorir reaktifi Il ekleyin, ¢alkalayin ve alkolli
H,SO, ile isarete kadar seyreltin. lyice karistirin. 10 dakika sonra, ancak 30 dakikadan &nce, 625 nm'de
bosluga karsi okuyun. Kér numuneyi, numune igin kullanilan ayni prosediirle 40 mL damitilmis su ile
hazirlayin. Fosfat konsantrasyonunu, numuneler i¢in kullanilan ayni prosedirle bilinen fosfat
standartlarini alarak hazirlanan bir kalibrasyon egrisinden okuyun.

HESAPLAMA

Fosfat (mg/L) = mg fosfat*1000/ mL numune

ASKIDA KATI MADDE (2540-D 103-105 °C)
PROSEDUR

a. Cam elyaf filtre diskinin hazirlanmasi: Onceden hazirlanmis cam elyaf filtre diskleri kullaniliyorsa, bu
adimi eleyin. Diski burusuk tarafi yukari bakacak sekilde filtrasyon cihazina yerlestirin. Vakum uygulayin
ve diski t¢ ardisik 20 mL'lik reaktif sinifi suyla yikayin. Tim su izlerini gidermek icin emmeye devam
edin, vakumu kapatin ve yikamalari atin. Filtreyi filtrasyon cihazindan ¢ikarin ve inert bir aliminyum
tartim kabina aktarin. Bir Gooch potasi kullaniliyorsa, pota ve filtre kombinasyonunu cikarin. 103 ila
105°C'de bir firinda 1 saat kurutun. Ucgucu katlar olciilecekse, bir mufla firinda 550°C'de 15 dakika
tutusturun. Sicakhgr dengelemek ve tartmak icin desikatérde sogutun. Kurutma veya tutusturma,
sogutma, kurutma ve tartma dongisini sabit bir agirlik elde edilene veya agirlik degisimi onceki
tartimin %4'iinden veya 0,5 mg'dan az olana kadar tekrarlayin. Gerekene kadar kurutucuda saklayin.



b. Filtre ve numune boyutlarinin seg¢imi: 2,5 ila 200 mg arasinda kurutulmus kalinti elde etmek igin
numune hacmini segin. Filtrelenen hacim minimum verimi karsilamiyorsa, numune hacmini 1 L'ye kadar
artirin. Tam filtrasyon 10 dakikadan fazla sirerse, filtre gapini artirin veya numune hacmini azaltin.

c. Numune analizi: Filtreleme aparatini ve filtreyi monte edin ve emmeye baslayin. Filtreyi oturtmak
icin az miktarda reaktif sinifi suyla i1slatin. Mimkinse daha diizglin (tercihen homojen) bir partikdl
boyutu elde etmek igin, daha blyuk partikilleri kesmeye yetecek hizda manyetik karistiriciyla
numuneyi karistirin. Santrifiij kuvveti, partikilleri boyuta ve yogunluga gore ayirabilir ve numune ¢cekme
noktasi degistiginde dlsik hassasiyete neden olabilir. Karistirirken, oturtulmus cam elyaf filtreye
Olgllmus bir hacim pipetleyin. Homojen numuneler igin, kabin yaklasik orta noktasindan pipetleyin
ancak girdapta degil. Hem orta derinlikte hem de duvar ile girdap arasinda bir nokta segin. Filtreyi (g
ardisik 10 mL'lik reaktif sinifi suyla yikayin, yikamalar arasinda tamamen bosaltilmasina izin verin ve
filtrasyon tamamlandiktan sonra yaklasik 3 dakika emmeye devam edin. Yiksek ¢coziinms katilara sahip
numuneler ek yikamalar gerektirebilir. Filtreyi filtrasyon cihazindan dikkatlice ¢ikarin ve destek olarak
bir aliminyum tartim kabina aktarin. Alternatif olarak, Gooch potasi kullaniliyorsa pota ve filtre
kombinasyonunu pota adaptoriinden cikarin. Bir firinda en az 1 saat 103 ila 105°C'de kurutun, sicakligi
dengelemek icin bir desikatérde sogutun ve tartin. Sabit bir agirlik elde edilene veya agirlik degisimi
onceki agirhgin %4'inden veya 0,5 mg'dan az olana kadar kurutma, sogutma, kurutma ve tartma
déngiisiini tekrarlayin, hangisi daha azsa. Tim numunelerin en az %10'unu iki kez analiz edin. iki kez
yapilan belirlemeler ortalama agirliklarinin %5'i icinde olmalidir. Ugucu katilar belirlenecekse, kalintiyi
2540E'ye gore isleyin.

HESAPLAMA

Toplam Askidaki Katt Madde=(A-B)*1000/ mL numune
Burada:

A = Filtrenin agirligi + kurumus kalinti, mg, ve

B = Filtrenin agirhgi, mg.

NITRAT ANALIZi (4500-NO;’)(SPEKTROFOTOMETRIK METOD)
REAKTIFLER

a. Nitratsiz su: Tum ¢ozeltileri ve seyreltmeleri hazirlamak icin en yiiksek saflikta yeniden damitilmis
veya damitilmis, deiyonize su kullanin.

b. Stok nitrat ¢ozeltisi: Potasyum nitrati (KNOs) 105°C'de 24 saat boyunca bir firinda kurutun. 0,7218 g"i
suda ¢6ziin ve 1000 mL'ye seyreltin; 1,00 mL = 100 pg NO3-N. 2 mL CHC13/L ile muhafaza edin. Bu
¢Ozelti en az 6 ay boyunca stabildir.

c. Ara nitrat ¢Ozeltisi: 100 mL stok nitrat ¢ozeltisini suyla 1000 mL'ye seyreltin; 1,00 mL = 10,0 pg NO3-
N. 2 mL CHC1s/L ile muhafaza edin. Bu ¢6zelti 6 ay boyunca stabildir.

d. Hidroklorik asit ¢ozeltisi, HC1, IN.



PROSEDUR

a. Numunenin islenmesi: Gerekirse filtrelenmis 50 mL berrak numuneye 1 mL HC1 ¢ozeltisi ekleyin ve
iyice karistirin.

b. Standart egrinin hazirlanmasi: Asagidaki ara nitrat ¢ozeltisi hacimlerini 50 mL'ye seyrelterek 0 ila 7
mg NOs-N/L araliginda NOs kalibrasyon standartlarini hazirlayin: 0, 1.00, 2.00, 4.00, 7.00 . . . 35.0 mL.
NOs standartlarini numunelerle ayni sekilde isleyin.

c. Spektrofotometrik 6lciim: Sifir absorbans veya %100 gecirgenlige ayarlanmis yeniden damitilmis suya
karsi absorbansi veya gecirgenligi okuyun. NOs okumasini elde etmek i¢in 220 nm dalga boyunu ve
¢Ozlinmus organik maddeden kaynaklanan girisimi belirlemek icin 275 nm dalga boyunu kullanin.

HESAPLAMA

Ornekler ve standartlar icin, 220 nm'deki okumadan 275 nm'deki absorbans okumasinin iki katini
cikararak NOs'e bagh absorbansi elde edin. NOs-N standart konsantrasyonuna karsi NOs'e bagl
absorbansi cizerek bir standart egri olusturun. Dizeltilmis 6rnek absorbanslarini kullanarak, érnek
konsantrasyonlarini dogrudan standart egriden elde edin. NOT: Diizeltme degeri 220 nm'deki okumanin
%10'undan fazlaysa, bu yontemi kullanmayin.

KOI (5220 D KAPALI REKLAKS KOLORIMETRiK METOD)
REAKTIFLER

a. Sindirim sollisyonu, yliksek aralk: Yaklasik 500 mL damitilmis suya 10,216 g K,Cr,05, birincil standart
sinif, daha 6nce 2 saat boyunca 150°C'de kurutulmus, 167 mL konsantre H,SO4 ve 33,3 g HgSO, ekleyin.
Cozin, oda sicakligina sogutun ve 1000 mL'ye seyreltin.

b. Sindirim soltisyonu, disik aralik: a'daki gibi hazirlayin, ancak yalnizca 1,022 g potasyum dikromat
kullanin.

c. Sulfurik asit reaktifi: Konsantre H,SO4'e 5,5 g Ag2S04/kg H,SO4 oraninda Ag,SO4, reaktif veya teknik
sinif, kristaller veya toz ekleyin. Coziilmesi igin 1 ila 2 glin bekletin. Karistirin.

d. Silfamik asit: NO,'den kaynaklanan 6nemli bir girisimi ortadan kaldirmak igin, kullanilan 6rnek
hacminde bulunan her mg NO»-N igin 10 mg siilfamik asit ekleyin; damitilmis su blankini iceren refli
kabina ayni miktarda siilfamik asit ekleyin.

e. Potasyum hidrojen ftalat standardi: Potasyum hidrojen ftalat (KHP) standardi, HOOCCgH,COOK:
Hafifce ezin ve ardindan KHP'yi 110°C'de sabit agirliga kadar kurutun. 425 mg'i damitilmis suda eritin
ve 1000 mL'ye seyreltin. KHP'nin teorik KOI'i 1,176 mg O,/mg'dir ve bu ¢6zeltinin teorik KOI'si 500 ug
O2/mlL'dir. Bu ¢ozelti buzdolabinda saklandiginda stabildir, ancak siiresiz degildir. Gorinir biyolojik
blylimenin gelismesine karsi dikkatli olun. Uygulanabilirse, ¢ozeltiyi steril kosullar altinda hazirlayin ve
aktarin. Genellikle haftalik hazirlik yeterlidir.

PROSEDUR

a. Numunelerin islenmesi: Tablo’da belirtildigi gibi uygun hacimde numune ve reaktifleri tlipe veya
ampule 6lgin.



Tablo. Cesitli sindirim kaplari igin 6rnek ve reaktif miktarlar

Parcalama Tlpl | Numune mL Parcalama Salfarik asit | Toplam Cozelti
Cozeltisi mL reaktifi mL Hacmi mL

16*100 mm 2,5 1,5 3,5 7,5

20*150 mm 5 3 7 15

25*150 mm 10 6 14 30

Standart 10 mL | 2,5 1,5 3,5 7,5

tup

b. Blanki ve bir veya daha fazla standardi hazirlayin, sindirin ve sogutun. Glvenlik 6nlemlerine

dikkat edin. Her bilesenin hacminin bilinmesi ve toplam hacmin her reaksiyon kabi igin ayni olmasi kritik
Oneme sahiptir. Hacimsel kontrol zorsa, sindirilmis numuneyi aktarin, bilinen bir hacme kadar seyreltin
ve okuyun. Sindirim tiplerinde 6nceden karistiriimis reaktifler ticari olarak mevcuttur.

c. Dikromat indirgemesinin Olclimu: Cokelti olusumunu 6nlemek icin numuneyi yavasca oda sicakhigina
sogutun. Numuneler soguduktan sonra, sindirim sirasinda olusan basinci azaltmak icin gerekirse
havalandirin. Yogunlasmis suyu birlestirmek ve ¢6ziinmeyen maddeleri yerinden oynatmak igin
reaksiyon kaplarinin igerigini karistirin. Askida kalan maddenin ¢gékmesini bekleyin ve optik yolun temiz
oldugundan emin olun. Her numune blank ve standartinin secilen dalga boyunda emilimini 6l¢lin (420
nm veya 600 nm). 600 nm'de, sindirilmemis bir blank'i referans sollisyonu olarak kullanin. iyi analitik
reaktifleri dogrulamak ve blank KOl'yi belirlemek icin sindirilmis bir blank'l analiz edin; blank KOl'yi
numune KOl'sinden cikarin. Alternatif olarak, blank'in disiik KOI'ye sahip oldugu belirlendikten sonra
sindirilmis blank'i referans sollisyonu olarak kullanin. 420 nm'de, referans sollisyonu olarak reaktif su
kullanin. Tum numuneleri, bosluklari ve standartlari bu sollisyona gore Olclin. Dikromat iceren
sindirilmemis bir boslugun absorpsiyon oOl¢cimi, numuneyi reaktif suyla degistirerek, baslangictaki
dikromat absorpsiyonunu verecektir. KOl degeri olan herhangi bir sindirilmis numune, bosluk veya
standart, dikromat iyonundaki azalma nedeniyle daha diisiik absorbans verecektir. Reaktif kalitesini
saglamak ve belirli bir sindirim sirasinda absorbanstaki azalmaya reaktiflerin katkisini belirlemek igin,
reaktif suyla degistirilmis bir boslugu analiz edin. Belirli bir sindirilmis numunenin ve sindirilmis
boslugun absorbanslari arasindaki fark, numune KOl'sinin bir 6lglstdir. Standartlar ¢alistirildiginda,
sindirilmis bosluk absorpsiyonu ve sindirilmis standart absorbansinin her standart icin KOI degerlerine
gore farklarini gizin.

c. Kalibrasyon egrisinin hazirlanmasi: Her konsantrasyon araligini kapsayacak sekilde en az bes standart
hazirlayin. Hacim reaktif su ile tamamlayin; numuneler icin kullanilanla ayni reaktif hacimlerini, tiip veya
ampul boyutunu ve sindirim prosedirina kullanin. Her yeni tlip veya ampul partisi icin standartlar
kalibrasyon egrisinden %5 oraninda farkli oldugunda yeni kalibrasyon egrisi hazirlayin. Egriler dogrusal
olmahdir. Ancak, kullanilan cihaza ve ihtiya¢ duyulan genel dogruluga bagli olarak bazi dogrusal olmayan
durumlar olabilir. Numuneler, standartlar ve bosluklar ayni hacim ve optik yol uzunlugu kosullari altinda
cahistirtlirsa, KOI'yi asagidaki gibi hesaplayin:

KOl mg O,/L= mg O, in final hacim*1000/ mL numune

Kiguk 6rnek boyutu nedeniyle 6rnekleri tercihen iki kez analiz edin. Homojen olmayan 6rnekler dogru
analiz icin birden fazla belirleme gerektirebilir. Bunlar, 6rnegin durumu aksi yonde bir sey
gerektirmedigi stirece yiiksek seviyeli KOI testi i¢cin ortalamalarindan +%5'ten fazla farkli olmamalidir.
Dusuk seviyeli prosediirde, 25 mg/L'nin altindaki sonuglar nicel olmaktan ziyade nitel olma egiliminde
olabilir.



TOPLAM SERTLIK (2340 C TiTRIMETRIK METOD)
2. Reaktifler
a. Tampon ¢ozelti:

1) 16,9 g amonyum kloririd (NH4C1) 143 mL konsantre amonyum hidroksitte (NH,OH) ¢6zin. 1,25 g
EDTA magnezyum tuzu (ticari olarak mevcuttur) ekleyin ve damitilmis suyla 250 mL'ye seyreltin.

2) EDTA magnezyum tuzu yoksa, 1,179 g etilendiamintetraasetik asit dihidrat disodyum tuzunu (analitik
reaktif sinifi) ve 780 mg magnezyum silfath (MgS04.7H,0) veya 644 mg magnezyum kloriri
(MgCl;.6H,0) 50 mL damitilmis suda ¢ozlin. Bu ¢ozeltiyi 16,9 g NH4C1 ve 143 mL konsantre NH,OH'ye
karistirarak ekleyin ve damitilmis suyla 250 mL'ye seyreltin. En ylksek dogrulugu elde etmek icin, uygun
miktarda EDTA veya MgS0O, veya MgCl; ekleyerek tam esdegerlige ayarlayin. Cozelti 1) veya 2)'yi plastik
veya borosilikat cam bir kapta en fazla 1 ay saklayin. Amonyak (NHs) kaybini veya karbondioksit (CO,)
toplanmasini 6nlemek igin sikica kapatin. Ampulle galisan bir pipet araciligiyla tampon ¢ozeltisini
dagitin. Ornege eklenen 1 veya 2 mL, titrasyon bitis noktasinda pH 10,0 + 0,1'i iiretemediginde tamponu
atin.

3) Tatmin edici alternatif "kokusuz tamponlar" da ticari olarak mevcuttur. EDTA'nin magnezyum tuzunu
icerirler ve NH4C1-NH,OH tamponundan nispeten kokusuz ve daha kararli olma avantajina sahiptirler.
Genellikle daha yavas reaksiyonlar nedeniyle NH4C1-NH,OH kadar iyi bir son nokta saglamazlar ve bu
yontem otomatiklestirildiginde uygun olmayabilirler. 55 mL konsantre HC1'i 400 mL damitilmis suyla
karistirarak ve ardindan yavasca ve karistirarak 300 mL 2-aminoetanol (aliiminyum ve daha agir
metallerden arindiriimis) ekleyerek bu tamponlardan birini hazirlayin. 5,0 g EDTA magnezyum tuzu
ekleyin ve damitilmig suyla 1 L'ye kadar seyreltin.

b. Komplekslestirici maddeler: Cogu su icin komplekslestirici maddeye gerek yoktur. Bazen karisan
iyonlar iceren su, son noktada net, keskin bir renk degisimi saglamak icin uygun bir komplekslestirici
madde eklenmesini gerektirir. Asagidakiler yeterlidir:

1) inhibitor I: Asit 6rneklerini tampon veya 0,1 N NaOH ile pH 6 veya daha yiiksege ayarlayin. 250 mg
sodyum siyanir (NaCN) toz halinde ekleyin. pH 10,0 + 0,1'e ayarlamak igin yeterli tampon ekleyin.

(DIKKAT: NaCN son derece zehirlidir. Kullaniminda ekstra 6nlemler alin. Bu inhibitérii iceren
soltisyonlari, ugucu zehirli hidrojen siyaniri serbest birakmak icin asit bulunmadigindan emin olduktan
sonra bol miktarda suyla birlikte giderden asagi bosaltin.)

2) inhibitér 1I: 5,0 g sodyum siilfiir nonahidrati (Na»S.9H,0) veya 3,7 g Na,S.5H,0'yu 100 mL damitilmig
suda ¢0ziin. Sikica oturan bir kauguk tipa ile havayi disarida birakin. Bu inhibitér hava oksidasyonu
yoluyla bozulur. Onemli miktarda agir metal mevcut oldugunda son noktayi gizleyen bir siilfiir ¢okeltisi
Uretir. Asagidaki 3b'de 1 mL kullanin.

3) MgEDTA: 1, 2-siklohekzandiamintetraasetik asidin magnezyum tuzu. 100 mL numune basina 250 mg
ekleyin ve tampon ¢ozeltiyi eklemeden 6nce tamamen ¢oziin. Bu komplekslestiriciyi, son noktayi
etkileyen ancak sertlik degerine énemli olglide katkida bulunmayacak konsantrasyonlarda miidahale
eden maddeler mevcut oldugunda toksik veya kokulu inhibitorleri kullanmaktan kaginmak igin kullanin.
Bir tampon ve bir komplekslestirici madde igeren ticari preparatlar mevcuttur. Bu tir karisimlar
titrasyon sirasinda pH 10.0%0.1'i korumali ve numune titre edildiginde net, keskin bir son nokta
vermelidir.



c. Gostergeler: Bircok tir gosterge ¢c6zimi savunulmustur ve analist bunlarin dogru degerler verdigini
gosterirse kullanilabilir. Gosterge ¢ozliimlerindeki baslica zorluk yaslanmayla bozulmalaridir ve belirsiz
son noktalar verir. Ornegin, Eriochrome Black T'nin alkalin ¢ozeltileri oksidanlara karsi hassastir ve sulu
veya alkollii ¢ozeltiler kararsizdir. Genel olarak, keskin bir son nokta saglayan en az gosterge miktarini
kullanin. Bireysel olarak optimum gosterge konsantrasyonunu belirlemek analistin sorumlulugundadir.

1) Eriokrom Siyah T: I-(I-hidroksi-2-naftilazo)-5-nitro-2-naftol-4-siilfonik asidin sodyum tuzu; Renk
indeksi'nde 203 numara, 0,5 g boyayr 100 g 2,2',2"-nitrilotrietanolde (trietanolamin olarak da
adlandirilir) veya 2-metoksimetanolde (etilen glikol monometil eter olarak da adlandirilir) ¢oziin. Titre
edilecek 50 mL ¢ozeltiye 2 damla ekleyin. Gerekirse hacmi ayarlayin.

2) Calmagite: I-(l-hidroksi-4-metil-2-fenilazo)-2-naftol-4-silfonik asit. Bu, sulu ¢bzeltide stabildir ve
Eriochrome Black T ile ayni renk degisimini Uretir, ancak daha keskin bir u¢ noktasi vardir. 0,10 g
Calmagite'i 100 mL damitilmis suda ¢ozlin. Titre edilecek 50 mL ¢ozeltiye 1 mL kullanin. Gerekirse hacmi
ayarlayin.

3) Asiri indikatérden kaginmak icin dikkat edilirse, indikatérler 1 ve 2 kuru toz formunda kullanilabilir.
Bu indikatorlerin ve inert tuzlar ticari olarak mevcuttur.

Bu gostergelerin ug nokta renk degisimi net ve keskin degilse, genellikle uygun bir komplekslestirici ajan
gerektigi anlamina gelir. NaCN inhibitori uc¢ noktaylr keskinlestirmiyorsa, gosterge muhtemelen
hatalidir.

d. Standart EDTA titrant, 0.01 M: 3.723 g analitik reaktif dereceli disodyum etilendiamintetraasetat
dihidrat, ayrica (etilenedinitrilo) tetraasetik asit disodyum tuzu (EDTA) olarak da adlandirilir, damitilmis
suda ¢oziin ve 1000 mLl'ye seyreltin. Asagida aciklandigl gibi standart kalsiyum c¢ozeltisine karsi
standartlastirin. Titrant, sertlik Greten katyonlari yumusak cam kaplardan cikardigi icin, polietilen
(tercihen) veya borosilikat cam siselerde saklayin. Periyodik yeniden standardizasyon ve uygun bir
diizeltme faktori kullanarak kademeli bozulmayi telafi edin.

e. Standart kalsiyum ¢ozeltisi: 1.000 g susuz CaCO; tozunu (agir metaller, alkaliler ve magnezyum
acisindan disiik birincil standart veya 6zel reaktif) 500 mL'lik bir erlenmeyer sisesine tartin. Sisenin
boynuna bir huni yerlestirin ve tim CaCOs eriyene kadar azar azar 1 + 1 HC1 ekleyin. 200 mL damitilmis
su ekleyin ve CO,'yi disari atmak icin birka¢ dakika kaynatin. Sogutun, birka¢ damla metil kirmizi
indikatoru ekleyin ve gerektigi gibi 3N NH4OH veya 1 + 1 HC1 ekleyerek ara turuncu renge ayarlayin.
Kantitatif olarak aktarin ve damitilmis suyla 1000 mL'ye seyreltin; 1 mL = 1.00mg CaCO3.

/ Sodyum hidroksit, NaOH, 0,1 M.
PROSEDUR

a. Kirli su ve atik su 6rneklerinin 6n aritimi: Nitrik asit-stlflrik asit veya nitrik asit-perklorik asit sindirimi
kullanin.

b. Ornegin titrasyonu: 15 mL'den az EDTA titrant gerektiren bir drnek hacmi segin ve titrasyonu tampon
eklenme zamanindan itibaren 5 dakika igcinde tamamlayin. 25,0 mL 6rnegi damitilmis suyla bir porselen
glvecte veya baska uygun bir kapta yaklasik 50 mL'ye seyreltin. 1 ila 2 mL tampon c¢ozeltisi ekleyin.
Genellikle 1 mL, 10,0 ila 10,1 pH elde etmek icin yeterli olacaktir. Titrasyonda keskin bir u¢ nokta renk
degisiminin olmamasi genellikle bu noktada bir inhibitor eklenmesi gerektigi veya indikatoriin
bozuldugu anlamina gelir. 1 ila 2 damla indikat6r sollisyonu veya uygun miktarda kuru toz indikatér
formilasyonu ekleyin. Standart EDTA titrantini son kirmizimsi ton kaybolana kadar stirekli karistirarak
yavasca ekleyin. Son birka¢ damlayi 3 ila 5 saniyelik araliklarla ekleyin. Son noktada soliisyon normalde



mavidir. GUn 15181 veya glin 15181 floresan lambasi siddetle tavsiye edilir ¢linki siradan akkor igiklar son
noktada mavi renkte kirmizimsi bir ton tiretme egilimindedir. Yeterli 6rnek varsa ve girisim yoksa, 6rnek
boyutunu artirarak dogrulugu artirin.

Hardness (EDTA) as mg CaCO:,/L = A X B X 1000/mL sample
Burada:
A = mL titrant sarfiyat,

B =1.00 mL EDTA titrantinin mg CaCO3 equivalent degeri.

ASIDITE TAYiNi (2310 B TiTRIMETRIK METOD)
REAKTIFLER

a. Karbondioksitsiz su: Tum stok ve standart ¢ozeltileri ve seyreltme suyunu taze kaynatilmis ve oda
sicakhigina sogutulmus damitilmis veya deiyonize su ile standartlastirma prosediri icin hazirlayin.
Suyun son pH'l 2-6,0 olmali ve iletkenligi <2 umhos/cm olmalidir.

b. Potasyum hidrojen ftalat ¢ozeltisi, yaklasik 0,05N; 15 ila 20 g birincil standart KHCsH40,'G yaklasik
100 mesh'e ezin ve 120°C'de 2 saat kurutun. Bir desikatérde sogutun. 10,0 £ 0,5 g'l (en yakin mg'a
kadar) tartin, 1 L hacimsel bir siseye aktarin ve 1000 mL'ye seyreltin.

c. Standart sodyum hidroksit titranti, 0,17N: Cozeltiyi Masa Reaktiflerinin Hazirlanmasi altinda
belirtildigi gibi yaklasik 0,17N'a hazirlayin (6n kapagin icine bakin). 25 mL'lik bir biret kullanarak 40,00
mL KHCgH404 ¢ozeltisini titre ederek standardize edin. pH 8,7'ye yakin olmasi gereken déniis noktasina
kadar titrasyon yapin. NaOH'nin normalitesini hesaplayin:

Normality =AXBX204.2 X C

where:

A = g KHCgH404 1-L icerisindeki agirhgi,

B = mL KHCgH404 titrasyon icin alinan hacmi, ve
C = mL NaOH harcanan.

Olgiilen normaliteyi daha sonraki hesaplamalarda kullanin veya su sekilde ayarlayin 0,1000N; 1 mL =
5,00 mg CaCO3.

d. Standart sodyum hidroksit titranti, 0,02N: 200 mL 0,1N NaOH'yi 1000 mL'ye seyreltin ve bir soda
kire¢ tlipli veya siki kapakla atmosferik CO,'den korunan bir poliolefin sisesinde saklayin. 15,00 mL
KHCgH40, c¢oOzeltisi ve 50 mL biiret kullanarak KHC8H404'e karsi standardize edin. Normaliteyi
yukaridaki gibi hesaplayin.1 mL = 1,00 mg CaCO3.

e. Hidrojen peroksit, H.0,, %30.

Bromfenol mavisi indikator ¢ozeltisi, pH 3,7 indikatoéri: 100 mg bromfenol mavisi, sodyum tuzunu 100
mL suda ¢ozlin.

g. Metakresol mor indikator ¢ozeltisi, pH 8.3 indikatori: 100 mg metakresol morunu 100 mL suda
¢ozln.



h. Fenolftalein indikator ¢ozeltisi, alkolll, pH 8.3 indikatori.

i. Sodyum tiyosiilfat: 25 g Na;S,035H,0'yu ¢oziin ve damitilmis suyla 1000 mL'ye seyreltin.

PROSEDUR

Numune hidrolize edilebilir metal iyonlarindan ve polivalent katyonlarin indirgenmis formlarindan
arinmissa, b, c veya d'ye gore analize devam edin. Numunenin bu tlir maddeler icerdigi biliniyorsa veya
sipheleniliyorsa, a'ya gore 6n islem yapin.

a. Sicak peroksit islemi: Uygun bir numuneyi titrasyon siselerine pipetleyin. pH'l 6l¢iin. pH 4,0'In
Gzerindeyse, pH'l 4'e veya daha aza dusirmek icin 5 mL'lik 0,02N silfirik asit (H,SO4) artislari ekleyin.
Elektrotlari ¢ikarin. 5 damla %30 H,0, ekleyin ve 2 ila 5 dakika kaynatin. Oda sicakligina sogutun ve
4d'deki prosediire gore standart alkali ile pH 8,3'e kadar titre edin.

b. Renk degisimi: Kriterlerine gére numune boyutunu ve titrantin normalligini segin. Gerekirse
numuneyi oda sicakligina ayarlayin ve pipet ucunu sisenin dibine yakin tutarak bir pipet kullanarak
numuneyi bir erlenmeyer sisesine bosaltin. Serbest kalinti klor varsa 0,05 mL (1 damla) 0,1 M Na;S,03
¢Ozeltisi ekleyin veya ultraviyole radyasyonla yok edin. 0,2 mL (5 damla) indikator ¢ozeltisi ekleyin ve
esdegerlik noktasinin kalici renk degisimi 6zelligine sahip olana kadar beyaz bir ylzey lzerinde titre
edin. Uygun pH araligi icin belirlenmis ticari indikator ¢ozeltileri veya katilar (3,7 veya 8,3) kullanilabilir.
Numuneyle kullanilan indikatoriin ayni konsantrasyonunu belirlenmis pH'ta bir tampon c¢o6zeltisine
ekleyerek bitis noktasindaki rengi kontrol edin.

c. Potansiyometrik titrasyon egrisi:

1) Elektrotlari ve titrasyon kabini damitilmis suyla yikayin ve bosaltin. Kriterlerine gére numune
boyutunu ve titrantin normalligini segin. Gerekirse numuneyi oda sicakligina ayarlayin ve pipet ucunu
titrasyon kabinin tabanina yakin tutarak pipet bosaltma numunesi kullanin.

2) Numunenin pH'ini 6lgiin. Standart alkaliyi 0,5 mL veya daha az artislarla ekleyin, boylece artis basina
0,2 pH biriminden daha az bir degisiklik meydana gelir. Her eklemeden sonra manyetik bir karistiriciyla
iyice ama nazikge karistirin. Sigratmaktan kaginin. Sabit bir okuma elde edildiginde pH'I kaydedin.
Titrant eklemeye devam edin ve pH 9'a ulasana kadar pH'I élgiin. Titrasyon egrisini, gozlenen pH
degerlerini eklenen kiimdlatif mililitre titrantina gore gizerek olusturun. Bir veya daha fazla doniim
noktasi gosteren dizgin bir egri elde edilmelidir. Dizensiz veya dizensiz bir egri, ardisik alkali
eklemeleri arasinda dengeye ulasiimadigini gésterebilir. Egriden belirli bir pH'a gore asitligi belirleyin.

d. pH 3,7 veya 8,3'e potansiyometrik titrasyon: Numuneyi ve titrasyon tertibatini belirtildigi gibi
hazirlayin. Ara pH degerlerini kaydetmeden onceden secilmis u¢ nokta pH'ina titrasyon yapin. Ug
noktaya yaklasildiginda daha kiic¢lik alkali eklemeleri yapin ve bir sonraki eklemeyi yapmadan dnce pH
dengesine ulasildigindan emin olun.

HESAPLAMA
Asitlik, mg CaCOs/L olarak = [(A x B) - (C x D)] x 50000/mL numune
A = kullanilan mL NaOH titrant,

B = NaOH'nin normalitesi,



C = Kullanilan mL H,SO4 ve
D = H,S0,4'iin normalitesi.

Kullanilan son noktanin pH'ini su sekilde bildirin: Degeri negatif olarak bildirmek icin asitlik. Bu negatif
degerin mutlak degeri net alkaliniteye esdeger olmalidir.

ALKALINITE TAYiNi (2320 TITRASYON METODU)
REAKTIFLER

a. Sodyum karbonat c¢ozeltisi, yaklasik O.O5N: 3 ila 5 g birincil standart Na,CO5'i 250°C'de 4 saat
kurutun ve bir desikatérde sogutun. 2,5 £ 0,2 g (en yakin mg'a kadar) tartin, 1 L hacimli bir siseye
aktarin, siseyi isarete kadar damitilmis suyla doldurun ve reaktifi eritin ve karistirin. 1 haftadan uzun
sire saklamayin.

b. Standart silfurik asit veya hidroklorik asit, 0,1 N; Masa Reaktiflerinin Hazirlanmasi bolimiinde
belirtildigi gibi yaklasik normallikte asit ¢ozeltisi hazirlayin (6n kapagin igine bakin). 40,00 mL 0.05 N
Na,COs cozeltisini yaklasik 60 mL su ile bir beherde, pH'i yaklasik 5'e potansiyometrik olarak titre ederek
standartlastirin. Elektrotlari ¢ikarin, ayni behere durulayin ve bir saat cami kapaginin altinda 3 ila 5
dakika boyunca yavasca kaynatin. Oda sicakligina sogutun, kapak camini behere durulayin ve pH déniim
noktasina kadar titrasyon islemini tamamlayin. Normalligi hesaplayin:

Normallik, N=AX B/ 53,00 X C

Burada:

A = Tartilan g Na,COs,

B = Titrasyon igin alinan mL Na,COs ¢ozeltisi ve
C = Kullanilan mL asit.

Hesaplamalarda 6l¢lilen normaliteyi kullanin veya 0,1000N'ye ayarlayin; 1 mL 0,1 N ¢Ozeltisi = 5,00 mg
CaCO:s.

c. Standart silfarik asit veya hidroklorik asit, 0.02N: 200,00 mL 0,1000N standart asidi damitilmis veya
deiyonize su ile 1000 mL'ye seyreltin. Prosediriine gore 15,00 mL 0,05N Na,COs'lin potansiyometrik
titrasyonu ile standardize edin; 1 mL = 1,00 mg CaCOs.

d. Bromkresol yesil indikator ¢ozeltisi, pH 4,5 indikatér: 100 mg bromkresol yesili, sodyum tuzunu 100
mL damitilmis suda eritin.

e. Karisik bromkresol yesili-metil kirmizisi indikator ¢ozeltisi? Sulu veya alkolli ¢ozeltiyi kullanin:

1) 100 mg bromkresol yesili sodyum tuzunu ve 20 mg metil kirmizisi sodyum tuzunu 100 mL'de eritin
damitilmis su,

2) 100 mg bromkresol yesili ve 20 mg metil kirmizisini 100 mL %95 etil alkol veya izopropil alkolde ¢oztin.

f. Metakresol moru indikator ¢ozeltisi, pH 8.3 indikatéri: 100 mg metakresol morunu 100 mL suda
¢ozln.

g. Fenolftalein ¢ozeltisi, alkolll, pH 8.3 indikatoru.



h. Sodyum tiyosulfat, 0,1 N

PROSEDUR
a. Renk degisimi: Asidite bolimiine bakiniz.

b. Potansiyometrik titrasyon egrisi: Asitligi belirleme prosediiriinii izleyin (Asidite bolimine bakiniz),
standart NaOH icin uygun standart asit ¢ozeltisi normalitesini degistirin ve titrasyona pH 4,5 veya daha
dusiik olacak sekilde devam edin. Ornegi filtrelemeyin, seyreltmeyin, konsantre etmeyin veya
degistirmeyin.

c. Onceden secilmis pH'a potansiyometrik titrasyon: Uygun u¢ nokta pH'ini belirleyin. Ornegi ve
titrasyon tertibatini hazirlayin (Asidite bélimine bakiniz). Ara pH degerlerini kaydetmeden ve gereksiz
gecikme olmadan uc¢ nokta pH'ina titrasyon yapin. Ug noktaya yaklasildiginda daha az asit ekleyin ve
daha fazla titrant eklemeden 6nce pH dengesine ulasildigindan emin olun.

d. Dusuk alkalinitenin potansiyometrik titrasyonu: 20 mg/L'den dusuk alkaliniteler icin, yukaridaki
prosediiriine gore 100 ila 200 mL'yi 10 mL'lik bir mikrobiiret ve 0.02N standart asit ¢ozeltisi kullanarak
titre edin. Titrasyonu 4,3 ila 4,7 araligindaki bir pH'ta durdurun ve hacmi ve tam pH'i kaydedin. pH'I tam
olarak 0,30 pH birimine dislrmek icin dikkatlice ek titrant ekleyin ve hacmi tekrar kaydedin.

HESAPLAMA

Alkalinite, mg CaCOs/L = AX N X 50000/ mL numune

Burada,

A: Harcanan asidin mL miktari

B: Asidin normalitesi

b. Duslik alkalinitenin potansiyometrik titrasyonu:

Toplam alkalinite, mg CaCO3/L= (2 B—C) x N x 50000/ mL numune
Burada:

A = kullanilan mL standart asit ve

W = standart asidin normalitesi

B = ilk kaydedilen pH'a mL titrant,

C =pH"1 0,3 birim daha dislik seviyeye ulastirmak i¢in toplam mL titrant ve

N = asidin normalitesi.

Tablo 1: Alkaliniteye Katkida Bulunan Temel iyon Tiirlerinin Titrasyon Sarfiyatlarindan Hesaplanmasi



SARFIYAT OH" CO3 - HCO3 |
ALKALINITESI ALKALINITESI ALKALINITESI

P=0 0 0 T
P<T/2 0 2P T-2P
P=T1/2 0 2P 0
P>T/2 2P-T 2(T-P) 0

P=T T 0 0

YAG-GRESS (5520 B GRAVIMETRiK METOD)
REAKTIFLER

a. Hidroklorik veya silfirik asit, 1:1: Esit hacimlerde asit ve reaktif suyu karistirin.

b. n-Heksan, kaynama noktasi 69°C. Coziicti buharlasmada olciilebilir kalinti birakmamalidir; gerekirse
damitin. Coziiclyl kaplar arasinda aktarmak igin plastik boru kullanmayin.

c. Metil-ten-bitil eter (MTBE), kaynama noktasi 55°C ila 56°C. Coziici buharlasmada 6lculebilir kalinti
birakmamalidir; gerekirse damitin. Cozlicliyl kaplar arasinda aktarmak icin plastik boru kullanmayin.

d. Sodyum siilfat, Na,SQ,, susuz kristal.

e. Cozucl karisimi, %80 n-heksan/%20 MTBE, v/v.

PROSEDUR

Bir numune laboratuvara getirildiginde, numune sisesini su meniskisiinden isaretleyin veya daha sonra
numune hacmini belirlemek igin siseyi tartin. Numune daha 6nce asitlendirilmemisse, 1:1 HC1 veya 1:1
H,SO, ile pH 2 veya daha dislk bir degere asitlestirin. Sivi hunisi kullanarak numuneyi ayirma hunisine
aktarin. Numune sisesini 30 mL'lik ekstraksiyon ¢ozlictslyle (ya %100 n-heksan ya da ¢ozlicii karisimi)
dikkatlice durulayin ve ayirma hunisine ¢oziicli yikamalari ekleyin. 2 dakika boyunca kuvvetlice
¢alkalayin. Katmanlarin ayrilmasini bekleyin. Sulu katmani ve az miktarda organik katmani orijinal
numune kabina bosaltin. Coziict katmanini, her ikisi de ¢ozlicliyle yikanmis olan bir filtre kagidive 10 g
Na,SO; igeren bir huniden, temiz, taranmis bir damitma sisesine bosaltin.

a.Berrak bir ¢oziici tabakasi elde edilemiyorsa ve yaklasik 5 mlL'den fazla bir emiilsiyon varsa,
emdiilsiyonu ve ¢ozlicli katmanlarini bir cam santrifiij tlipline bosaltin ve yaklasik 2400 rpm'de 5 dakika
santrifiij edin. Santrifiijlenmis malzemeyi uygun bir ayirma hunisine aktarin ve ¢éziici katmanini, her
ikisi de 6nceden yikanmis olan bir filtre kagidi ve 10 g Na,SO, iceren bir huniden, temiz, taranmis bir
damitma sisesine bosaltin. Sulu katmanlari ve kalan emilsiyonu veya katilari ayirma hunisinde yeniden
birlestirin.

b.<5 mL emiilsiyon iceren numuneler i¢in, 6nceden nemlendirilmis filtre kagidi ve 10 g Na,SO, iceren
bir huniden yalnizca berrak ¢oziicliyli bosaltin. Sulu katmanlari ve kalan emiilsiyonu veya katilari ayirma



hunisinde yeniden birlestirin. Her seferinde 30 mL ¢ozlcl ile iki kez daha ekstrakte edin, ancak énce
numune kabini her ¢6zlici kismiyla durulayin. Emilsiyon sonraki ekstraksiyon adimlarinda devam
ederse santrifiijleme adimini tekrarlayin.

Ekstraktlari katranlanmis damitma sisesinde birlestirin ve siseye filtre ve NaSO,'lin ek 10 ila 20 mL
¢Ozlicl ile son bir durulamasini ekleyin. Her iki ¢ozlicu sistemi icin de ¢dzliclyl siseden 85°C'de bir su
banyosunda damitin. Cozlicl geri kazanimini en Ust diizeye gikarmak igin, damitma sisesini bir damla
ucuyla donatilmis bir damitma adaptoriyle takin ve ¢oziiclyl buz banyosuyla sogutulmus bir alicida
toplayin. Gorilinlir ¢oziici yogunlasmasi durdugunda, siseyi su banyosundan cikarin. Su banyosunu
ortin ve siseleri kapagin Gstiinde kurutun, su banyosu hala 85°C'de olacak sekilde, 15 dakika boyunca.
Son 1 dakika boyunca uygulanan vakumla siseden hava gekin. En az 30 dakika boyunca kurutucuda
sogutun ve tartin. ilk numune hacmini belirlemek icin, numune sisesini isarete kadar suyla doldurun ve
ardindan 1 L'lik dereceli bir silindire su dokiin veya bos kabi ve kapagi tartin ve numune hacmini ilk
agirhktan (1,00 numune yogunlugu varsayarak) farkina gére hesaplayin.

HESAPLAMA

Organik ¢o6zlclh kalintidan arinmigsa, taranmis damitma sisesinin agirhk kazanci yag ve gres
nedeniyledir. Taranmis sisenin toplam agirlik kazanci, A, ¢6zlicli boslugundan hesaplanan kalinti, B
disuldikten sonra, numunedeki yag ve gres miktaridir:

Yag ve gress (mg/L) = (A-B) X 1000/ mL 6rnek

BOR TAYINi (TITRIMETRIK METOD)

Bor analizi yapilmak istenen ve filtrelenmis 6rnekten 1-5 ml alinarak 100 ml’lik behere aktarilmistir ve
Gzerine 50 ml saf su ilave edilmis, daha sonra bu numunenin pH'si 7,6 degerine ayarlandiktan sonra pH
diistst sabitleninceye kadar mannitol ilave edilmistir. Bu sabitlenmeden sonra 0,05 M KOH ile pH degeri
tekrar 7,6 oluncaya kadar titre edilmistir. Titrasyonda kullanilan KOH ¢6zeltisi glinlik olarak standardize
edilmistir. Bor konsantrasyonu asagidaki formiille hesaplanmistir.

(V,-V,)x0,540675x1000xSf
V3

(Bor,mg/L)=

Burada: Vi potasyum hidroksit sarfiyati (ml), V; saf su icin sarfiyat (0,05 ml), Sf standardizasyon sabiti,
V3 behere konulan bor ¢ozeltisi hacmi (ml). Yiizde aritim verimi hesabi asagidaki formille yapiimistir.

pH-RENK-BULANIKLILIK-ILETKENLIK OLCUMU
o pH 6lcimi pH metre ile yapilacaktr.
eBulaniklilik 6lgimi spektrofotometrede veya tirbidimetrede yapilacaktr.
eRenk olglimi spektrofotometrede Pt-Co biriminde yapilacaktr.

eiletkenlik 6lciimii multi parametre dlger kullanarak iletkenlik probu ile yapilacaktr.



