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1. TURBIDIMETRIK YONTEMLE SULFAT TAYINIi
DENEY NO: 1

A. Girig
Evsel ve endiistriyel sulardaki siilfat, kazan ve 1siticilar1 zarar verdiginden dolay:
onemlidir. Siilfat dogal sularda g/L mertebesine varan konsantrasyonlarda bulunabilir. Evsel
su kaynaklarindaki siilfat miktar1 (SO4%-), yiiksek konsantrasyonlarda bulundugu zaman
insanlar lizerinde olumsuz etkiler olusturur. Bundan dolay: sularda siilfat igerigi tist degeri
250ppm tavsiye edilmistir. Endiistriyel atiklarda ¢ok daha ytliksek konsantrasyonlarda

bulunabilir.

Analiz Yontemleri

0.1 mg/L sulfat konsantrasyonlari icin iyon kromatografisi ve kapiler iyon elektroforezi
kullanilir.

10 mg SO42- / L’ nin lzerinde gravimetrik yontem; 1-40 mg SO4%- / L araliginda ise

turbidimetrik yontem kullanilir.

Analizi Bozan Etkenler
Tiirbidimetrik yontemi renk veya asir1 asili kati madde igerigi bozar. 500 mg/L’ nin
lizerinde SiO2 (+) katki yapar ve organik icerik BaSO4'in tam olusmasim engelleyebilir. icme
sularinda interferans yoktur. Ornekler 4 °C’ de saklanir.
Reaktifler
a) Tampon Cozelti A: 30 g MgCl2.6H20, 5 g NaCH3C00.3H20, 1,0 g KNO3 ve 20 mL
asetik asid (%99) 500 mL suda ¢oziliir ve litreye tamamlanir.
b) Tampon c¢oézelti B (SO42- konsantrasyonu 10 mg / L’ den az ise kullanilir): 30 g
MgCl2.6H20, 5 g NaCH3C00.3H20, 1,0 g KNOs, 0,111 g Na2S04 ve 20 mL asetik asid
(%99) 500 mL suda ¢oziliir ve litreye tamamlanir.
c) Baryum Kloriir, BaClz2: 20-30 mesh’ lik kristaller. Yeknesak bulanikhlik bu dane
biiytikligii ile saglanir.
d) Ayarh Siilfat Cozeltisi: Asagidaki yollardan biri ile hazirlanir:
d.1. 10,4 mL ayarh 0.0200 N H2SO4 destile su ile 100 mL’ ye tamamlanir; veya

d.2. 0,1479 g susuz Na2S04 destile suda ¢oziilerek litreye tamamlanir.



B. Islem
1. BaSO4 Bulanikliginin Olusturulmasi: 100 mL 6rnek 250 mL’ lik bir erlene alinir. 20
mL tampon ¢6zelti konarak karistirilir. Karistirirken, bir spatiil BaClz kristali eklenir ve
siire tutulur. 60 *2 saniye siire ile sabit hizda karistirilir.
2. BaSO4 Bulamkhiginin Olgiilmesi: Siire sonunda 6érnek kiivete konur ve bulaniklik
5+0.5 dakika i¢inde olg¢iiliir.
3. Kalibrasyon Egrisinin Hazirlanmasi: 0-40 mg / L SO4% araliginda 5 mg /L’ lik
4. Ornegin Renk ve Bulanikhiginin Etkisi: Ornegin renk ve bulanikhiligi denemeyi BaClz
kullanmadan yaparak belirlenir.

Tampon A kullanilirsa, BaClz’stiz 6rnegin absorpsiyonunu c¢ikararak, kalibrasyon
egrisinden SO42- konsantrasyonu bulunur.

Tampon B kullanilirsa, 6rnegin SO4%- konsantrasyonundan, BaClz’sliz 6rnege karsilik

olan SO4? konsantrasyonu ¢ikarilir.

C. Hesaplama

mg S042 /L =mg S04 x 1000 / VmLsrnek

Kaynaklar:
1. ‘Standart Methods for the Examination of Water and Wastewater’, Sixteenth Edition,
APHA, 1985.
2. ‘Cevre Miihendisligi Kimyast’, Prof. Dr. Ahmet SAMSUNLU, Birsen Yayinevi.



2. BIYOLOJiK OKSIJEN IHTiYACI (BOI)
DENEY NO: 2

A. Girig

Amac
- Bir atiksu numunesinin 5 giinliik BOI’sini belirlemek ve bunu sinirlayan degiskenleri
saptamak.

- BOI analizinin ¢evre miihendisligindeki énemini kavramak.
On Bilgi

BOI, belirli bir siirede (5 giin) ve belirli bir sicaklikta (20 oC) aerobik bakteriler tarafindan
parcalanabilen organik maddeler icin tiiketilen oksijen miktaridir. BOI, sudaki kirlilik
yuklniin genel bir gostergesidir. Bu test, ayrica, hem biyolojik olarak artilabilirlik
kapasitesini belirlemeye hem de bir aritma tesisinin ne 6l¢iide basarili oldugunu 6grenmeye
yarayan 6nemli bir biyoanaliz yontemidir.

BOI testinde dogal sartlar olabildigince benzetilmeye ¢alisilir ancak numunelerin havayla
temasi dnlenmelidir. Mikroorganizmalarin karbonun sinirlayic1 degisken oldugundaki oksijen
ihtiyac1 belirlenir. BOI testi dogadaki mikroorganizmalarla beslenen bir sistemi ve herhangi
bir engelleyici (zehirli, toksik) kosulun olmadigi farz edilerek yapilir. Ayni mantikla N, P gibi
minerallerin de var oldugu farz edilir. Yeterli mikroorganizma barindiran atik sular i¢in (evsel
atik su gibi) asisiz BOI testi uygulanabilir. Ancak sanayi kaynakli atik sular i¢in asilama
(aerobik bakteri kiiltiirti) yapilmasi gerekir.

Suyun 20 derecedeki ¢oziintirliigi kisith (9 mg/L) oldugu icin numuneleri seyreltmek gerekir.
Ciinkii ¢oziinmiis oksijenin tamamen tiikenmemesi istenir. Bu yiizden BOI él¢iimlerinde hangi
konsantrasyonlar icin ne kadar seyreltme gerektiginin hesaplanmasi gerekir. Numunedeki
oksijen degerleri biyolojik hareketlilik yiiziinden anlik olarak degisebilir ve diisiik sonuglarin
elde edilmesiyle sonuclanabilir. Bu yiizden genel egilim, analizin derhal veya donmaya yakin
bir sicaklikta muhafaza edilip analiz 6ncesi 20 *+ 3 oC’ye getirilerek yapilmasidir.

Deney Oncesi biitiin numunelerin pH degeri, 6nceki deneyimler pH’in kabul edilebilir aralikta
oldugunu gostermedigi miiddetce, ol¢iilmelidir. Bu deneyde girisim (inhibisyon) yapabilen
bircok madde vardir. Bu nedenle deneyin gercek prosediirii girisimlere ve numunenin

dogasina baghdir. Bu ylizden asagidaki 6zel durumlar icin diizeltmeler yapilmalhdir.



a. Yiiksek ya da diistik pH’a sahip numuneler: Siilfiirik asit (H2504) veya sodyum hidroksit

(NaOH) c¢ozeltisi kullanilarak pH degeri 6.5 ila 7.5 arasina getirilir.
b. Artik Klor bilesikleri iceren numuneler: Na2S03 ¢ozeltisi eklenerek yok edilir (NOT: Fazla

Na2S03 oksijen ihtiyacina sebep olur).

c. Zehirli madde iceren numuneler: Mikroorganizmalar i¢in toksik (zehir) etki yapan metaller

giderilmelidir.

d. C6zlinmiis Oksijene asir1 doymus numuneler: Boyle numuneler, kismi dolu bir sisede

yaklasik 200C’de hizl bir sekilde ¢alkalanarak veya temiz, filtre edilmis basingli havayla
havalandirilarak, CO 200C’deki doyma noktasina getirilir.

e. Sicaklik: Numuneler seyreltme yapilmadan 6nce 20 + 1 oC’ye getirilir.

f. Nitrifikasyonun engellenmesi: Siseler kapatilmadan 6nce 3 mg 2-kloro-6-(trikloro metil)

piridin (TCMP) eklenir.

B. Kullanilacak Arag¢/Cihaz/Malzemeler
- CO metre
- Inkiibatér (200C)
- BOI siseleri
- Oksitop
- Cesitli cam malzemeler
C. Yan Reaktifler (Ayraclar)

Yan Reaktiflerin Bircogu Sudaki Ozmotik Sartlarin saglanmasi icin eklenmelidir.

1. Fosfat tampon c¢ozeltisi: 8,5 g KH2P04, 21,75 g K2HPO4, 33,4 g Na2ZHPO4.7H20 ve 1,7 g
NH4Cl yaklasik 500 mL distile suda ¢ozilir, pH 7,2 olacak sekilde 1 L hacme seyreltilir.

2. Magnezyum siilfat ¢ozeltisi: 22,5 g MgS04.7H20 distile suda ¢oziilir ve 1 L hacme
seyreltilir.

3. Kalsiyum Kloriir ¢ozeltisi: 27,5 g CaCl2distile suda ¢6ziiliir ve 1 L hacme seyreltilir.

4. Demir Kloriir ¢ozeltisi: 0,25 g FeCl3.6H20 distile suda ¢oziiliir ve 1 L hacme seyreltilir.



5. Asit ve alkali ¢ozeltiler, 1N: Alkili veya asidik atik numunelerinin noétralizasyonu i¢cin
A. Asit - 28 mL konsantre stilfiirik asit yavasca ve karistirilarak distile suya eklenir. 1 L
hacme seyreltilir.

B. Alkali - 40 g sodyum hidroksit distile suda ¢oziiliir. 1 L hacme seyreltilir.

6. Nitrifikasyon inhibitori: 2-kloro-6-(triklorometil) piridin (TCMP).

7. Seyreltme suyu: Deiyonize ya da distile su doygunluga ulasana kadar havalandirilir.
Seyreltme suyu sahitleri 24 saatten fazla saklanmamalidir. Havalandirma, bir hava pompasina
bagh diftizor kullanilarak ya da seyreltme suyunu kismen dolu bir kapta siddetle ¢calkalayarak
saglanir. Kullanilacag: sirada seyreltme suyu sicakligi 20 * 3 °C olmalidir. Saklama ve
havalandirma sirasinda organik madde bulasmamasi icin azami dikkat gosterilmelidir.

Seyreltme orani numunenin tahmini BOI’sine gére belirlenir.

Ornegin; 20°C’de oksijenin sudaki ¢oziiniirliigiiniin 9 mg/L oldugu ve deney sonunda en az 1
mg/L oksijenin kalacagi kabulii ile seyreltme orani, BOI’si 500 mg/L olan bir atiksu numunesi
icin 55 ile 100 araligindadir (80 kat seyreltme yapilabilir). Deney sonunda istenen diizeyde

oksijen kalmasi icin farkli seyreltme katsayilari ile ¢alisilabilir.

D. Oksitop Ile Olgiim
Oksitop, biyolojik olarak giderilen organik maddenin pargalanmasiyla agiga ¢ikan CO2'nin
kismi basincinin o6lglilmesi presibiyle ¢alisir. Suyun buhar basincinin olusturacagr girisim
NaOH tabletleri ile giderilir. BOI siselerine balik atildiktan sonra, oksitop ile sisenin
kapatilmasi ve S ve M tuslarina ayni anda basilmasi ile reaksiyonun basladigi kabul edilir. Bu
oksitoplarda, evsel atiksu numuneleri i¢in, genellikle, seyreltme yapmaksizin 164 mL numune

hacmi kullanilir.
E. Islem Siras1 - BOI Siseleri

1. Numune iizerine, suyun litresi basina birer mL KH2P0O4 tampon, MgS04, CaClz ve
FeCls ¢ozeltileri eklenir.

2. 10 mg/L olacak sekilde nitrifikasyon inhibitorii eklenir.

3. pH 6,5-8,5 arasinda degilse asit ya da alkali ¢c6zeltiyle pH 7’ye getirilir.

4. Yeterli miktarda asi ilave edilir (1-2 mL).



5. Kullanmadan 6nce seyreltme suyu sicaklhigl 20 + 3 °C’ye getirilir. CO’ya doymas1 saglanir.
Numune tzerine 1 L olacak sekilde tamamlanir.

6. En az 3 paralelde ayn1 numuneler hazirlanir ve hava almasini engellemek icin suyla
tamamlanir, inkiibatore konur.

7.3 siseden birinde 15 dakika i¢inde CO tayini yapilir, kaydedilir.

8. 5 glinlin sonunda asidaki/seyreltme suyundaki ve numunelerdeki CO degerleri 6l¢iiliir.
F. islem Sirasi - Oksitop

1. Yeterli miktarda BOI sisesi ve atiksu numunesi hazirlanir.

2. pH 6,5-8,5 arasinda degilse asit ya da alkali ¢ozeltiyle pH 7’ye getirilir.

3. Analizi yapilacak evsel atiksu ve NaOH tabletleri BOI sisesine konur ve oksitop ile
agz1 kapatilir.

4. Oksitop’un iki tusuna ayni anda basilarak 6l¢lim islemine baslanir. Tiiketilen

oksijen miktari giinliik kaydedilir.

G. Sonuclar Ve Hesaplama

BOI degeri asagidaki formiile gore hesaplanir.

[51 - Dzj - {Bl B Ezjf
P

BOis (mg/L) =

D1: Asili seyrelmis atik suyun numune hazirlandiktan sonra 15 dakika i¢inde 6l¢iilmiis
cozunmus

oksijen degeri (mg/L)

D2: Asili seyrelmis atiksuyun inkiibasyondan sonraki ¢éziinmiis oksijen degeri (mg/L)
B1: Seyrelmis asinin hazirlandiktan sonra 15 dakika icindeki ¢6ziinmiis oksijen degeri
(mg/L)

B2: As1 numunesinin inkiibasyondan sonraki ¢6ztinmiis oksijen degeri (mg/L)

f = Numunedeki as1 yiizdesinin kontroldeki as1 ylizdesine orani (D1'deki as1 % /
B1'deki as1 %)

P: Seyreltme orani

2) Oksitop ile ol¢iimde; 5 glinlin sonunda 6l¢iim sonucu oksitop 6lgtim foytindeki faktor ile
carpildiktan sonra kaydedilir.



H. Kaynaklar:

1. Standard Methods for the Examination of Water and Wastewater, 20th Ed. APHA,
AWWA, WPCF, 1998, pp.2.26-2.29.

2. ERCIYES UNIVERSITESI, Cevre Miihendisligi Béliimii,Cevre Kimyasi Laboratuar1 Dersi
Notlari



3. KIMYASAL OKSIJEN IHTIYACI
Deney No:3

A. Girig
Kimyasal Oksijen Ihtiyac1 (KOI), evsel ve endiistriyel atik sularin organik kirlilik
derecesini belirlemede kullanilan en 6nemli parametrelerden biridir. Tabiatta organik
maddeler asagidaki denklemdeki gibi karbonlu maddeler oksitlenerek kararli maddeler

olan karbondioksit ve suya doniismektedir.

(i .: 'II
CHONe = 1+ 4 ¢ 0y=nC0, 4 |

KOI, atiksu o6rneginde kuvvetli bir yiikseltgen yardimi ile yiikseltgenebilen organik
maddelerin oksijen esdegerini bulmak icin yapilan tayin yontemidir. Bu analiz, sulardaki
karbonlu maddelerin karbondioksite dontlisene kadar ilave edilecek oksijeni ifade etmektedir.
Analizde oksijen yerine yiiksek oksitleyici 06zellikte oksidant kimyasal kullanilir.
Oksidasyonun hizlandirilmasi ve tamamlanmasi i¢in kuvvetli asidik ve yiikseltilmis sicaklik
sartlarinda, katalizorlerin de mevcudiyetinde reaksiyon gerceklestirilir. Testte elde edilen
bilgi ise, sudaki kirletici maddedeki karbonu gidermek i¢in harcanan oksidan miktaridir.
Harcanan oksidant miktari, oksijen ihtiyaci yani oksijen olarak ifade edilir. Sonugta analizle
elde edilen oksijen ihtiyaci atiksuyun igindeki karbon miktarinin (konsantrasyon) dolayl bir
oOlclisii olur. Ancak bu analizde organik bilesikler, yukarida ifade edilen ytliksek oksitleyici
sartlara direng gosterirler. Dolayisiyla, bu analiz, suyun icindeki tim karbonun bir dlciisii
olmaz. Ancak kimyasal oksidantla oksitlenebilen karbonlar1 kapsar. Sularda bulunan karbonu
dogrudan 6l¢gmenin yolu, TOK 6l¢iimleridir.

Bununla birlikte, analiz ortaminda bir katalizér yoksa asetikasit gibi bazi organik maddelerin
yukseltgenmesi cok zorlasir. Bunun aksine seliiloz gibi bazi biyolojik organikler yiikseltgenir.
Azot iceren bilesiklerin karbon iceren kisimlarida tayin edilebilmekle beraber, amonyak veya
proteinden aciga ¢ikan amonyagin asidik bikromatla ytlikseltgenmesi gerceklesmez. Zehirli
maddeler iceren bazi atik suyun organik yiikii hakkinda bir fikir verir. KOI tayininde
kullanilan yontem her defasinda ayni sekilde uygulanmaldir. Yiikseltgeme siiresi ve reaktif

kuvveti sabit olmalidir.



Bikromat ile geri sogutuculu kaynatma yéntemi KOI tayininde kullanilir. Bu yiikseltgen
digerlerine ustlnliik gosterir. Clinkii ¢ok genis 6rnek tiplerine uygulanabilir ve kullanilmasi
kolaydir. Bu analiz yénteminin bir aritma tesisinin ¢ikis suyundaki uygulamalar1 6nemli fayda
saglar.

KOI tayini sonucu, BOI’ den farkl olarak biyolojik yollarla ayrismayan bazi maddeleri de
icerdiginden, KOI her zaman BOI’ den biiyiik elde edilir. KOI, nehir ve endiistriyel atiklarin
incelenmesi calismalarinda 6nemli ve cabuk sonuc¢ veren bir parametredir. Atiklarin
toksik madde icermemesi ve sadece kolaylikla ayrisabilecek organik maddeleri icermesi

halinde bulunan KOI degeri, yaklasik olarak nihai BOi(karbonlu) degerine esit ¢ikar.

B. Prensip
Organik maddelerin bircogu kaynar kromik ve siilfatasidi karisumu ile parc¢alanir. Ornek
bilinen miktarda potasyum bikromat ve stilfat asidi ile geri sogutucu altinda kaynatilir ve asiri
bikromat, demir(Il)Jamonyum siilfat ile titre edilir. Yiikseltgenebilen organik madde miktari,
oksijen esdegeri seklinde 6lciiliir ve harcanan potasyum bikromat ile orantilidir.
C. Analizi Bozan Etkenler ve Olumsuzluklar
Diiz zincirli alifatik bilesikler gimiis stlfat katalizorligiinde oksidlenirse de,
oksidasyona direnirler. Ancak, giimiis siilfat kloriirlerle, bromiirlerle veya iyodiirlerle bu
analiz islemi ile ancak kismen okside olabilen ¢okeltiler verecek sekilde reaksiyon verir ve
kataliz etkisi azalir. Aromatik hidrokarbonlar varliginda katalizér kullanmanin anlami yoktur.
Ancak, diiz zincirli alkol ve asidler varliginda katalizor kullanilmasi temeldir.

Ornek icinde kloriirlerin varliginin getirdigi zorluk 6zellikle 2000 mg Cl-/L den fazla
klortirle gozlenir. Ortama geri sogutucu altinda kaynatmadan 6nce civa (II)stlfat konulursa,
klortr iyonlar1 baglanir. Olusan kompleks oksidanla daha fazla reaksiyon vermez.

NO2-N'unun mg’1 basina 1,14 mg O’lik KOI artis1 olur. Bunu engellemek icin NO2-N'nun
mg'1 basina 10 mg stlfamik asid konur.
Amonyak ve tiirevleri ylikseltgenmezler; ancak, elementel klorla reaksiyona girerler ve
kloriir etkilesimini formiillendirmeyi zorlastirirlar.
D. Uygulama

Yontem, 50 mg/L veya daha fazla KOI degerlerini derisik bikromat ile tayin etmekte
kullanilabilir. Seyreltik bikromat ile 10 mg/L nin altindaki degerler daha az dogru olarak
bulunabilir; bu takdirde ancak KOI diizeyi belirlenebilir.



E. Ornekleme ve érnek saklanmasi
Kararsiz ornekler gecikmeksizin analizlenmelidir. Cokebilen askida kati maddeleri
bulunan 6rnekler bir karistiric1 yardimi ile iyice homojenize edilmelidir. Analizde bir gecikme
olacaksa, ornek siilfat asidi ile asidlendirilerek (pH<2) korunmalidir. Balonjojelerdeki
baslangi¢c seyreltmeleri, yiiksek KOI'li érneklerin kii¢iik hacimde érneklenmemesinden ileri

gelen hatalar1 engellemek i¢in yapilmalidir.

F. Reaktifler

1. Ayarh Potasyum Bikromat Cozeltisi (0.04167M; 0,250N): 12,259 g K2Cr207 (103 °C da
2 saat kurutulmus), destile suda ¢6zliliir ve 1000 mL e seyreltilir.

2. Siulfat Asidi reaktifi: 22 g gtimiis siilfat, 2.25 L derisik sulfat asidi icinde ¢oziliir.

3. Ayarl demir (II) amonyum siilfat Cozeltisi (0,25 M): 98 g Fe(NH4)2(S04)2.6H20 destile
suda ¢oziiliir; 20 mL derisik siilfat asidi eklenir; sogutulur ve 1000 mL’e seyreltilir. Bu
cozelti giinliik olarak ayarlanmis potasyum bikromata karsi ayarlanir.

4. Ferroin Indikator Cozeltisi: 1,485 g 1,10-fenantrolin monohidrat ve 0,695 g FeSO4

.7H20 suda ¢oziilir ve 100 mL e seyreltilir.

Gimiis(I) stilfat (Ag2S04)

Civa(II) stilfat (HgS04)

Siilfamik asid (Yalnizca nitrit girisimi engellenecek ise kullanilir.)

Potasyum hidrojen ftalat standardi (HOOCCsH4COOK)

® N o wm

G. Islem

250 ml lik silifli kaynatma erleni icine 0,4 g HgSO4 konulur. 20,0 mL 6rnek ¢ozelti ve 2 ml
derisik H2S04 eklenir ve iyice karistirilir. Ornek iizerine 10,0 mL ayarli potasyum bikromat
cozeltisi konulduktan sonra, dikkatle giimiis sulfat iceren 28 mL derisik siilfat asidi
karistirarak ilave edilir. Cam boncuklardan birka¢ tane kaynama tasi olarak gorev yapmak

uzere konulur. (Dikkat: Siilfat asidi ilavesi sirasinda sik sik karistirarak ve arada gerekiyorsa

erleni soguk su altinda sogutarak 1sinmadan kaynaklanan organik madde kayiplarindan ve

1sitma sirasinda ortaya cikabilecek tehlikeli sicramalardan sakinilabilir.) (0,4 g civa siilfat

kullanilmasi 40 mg kloriir iyonunu baglamak icin yeterlidir. Daha fazla kloriir varsa (civa
stlfat: kloriir) oranini1 (10: 1) tutacak sekilde civa siilfat eklenmelidir. Az miktarda g¢okelti

meydana gelirse dahi, bu durum analizi etkilemez). Erlen geri sogutucuya baglanir ve karisim



2 saat kaynatilir. Daha kisa kaynatma siireleri ancak maksimum KO[I’e erisilebildigi hallerde
uygulanir. Siire sonunda karisim destile su ile yaklasik 150 mL'e seyreltilir. Oda sicakligina
sogutulur, kondenser su ile yikanir. Ortamda reaksiyona girmeden kalmis asir1 bikromat,
ayarl demir(II) amonyum siilfat ¢6zeltisi ile titre edilir. Titrasyon sirasinda 2-3 damla ferroin
indikatoru kullanilir. Ferroin miktar1 analizi pek etkilemez ise de her 6rnege esit miktarda
katilmalidir. Renk degisimi keskindir ve mavi-yesil ¢ézelti kirmizimsi-kahve renge déner. Son
nokta olarak en az bir dakika dayanan renk dontisii alinir; rengin birkag¢ dakika sonra tekrar
mavi-yesil’e dénmesi dikkate alinmaz. Orneklerle eszamanli olarak, 20 mL destile su igeren
bir bos 6rnek (saf su) ayrica geri sogutucu altinda kaynatilir. Benzer islemlerden gecirerek

titrasyon yapilir.

H. Hesaplama

KOI mg O/L = (A-B)*N *8000/ Vml 6rnek

A: mL demir(II) amonyum siilfat ¢6zeltisi (bos 6rnek icin harcanan)
B: mL demir(II) amonyum siilfat ¢6zeltisi (6rnek i¢in harcanan)

N: Demir(II) amonyum stlfatin normalitesi

I. Kaynaklar:

1. ‘Standart Methods for the Examination of Water and Wastewater’, Sixteenth Edition,
APHA, 1985.

2. ‘Chemistry for Environmental Engineering’, P. L. McCarty, C.N. Sawyer, Mc Graw Hill,
1978.

3. ‘Cevre Miihendisligi Kimyasr’, Prof. Dr. Ahmet SAMSUNLU, Birsen Yayinevi.



4. YAG-GRES TAYINi
Deney No: 4

A. Girig

Evsel ve endiistriyel atiksularin ve camurlarin gres igerigi, bu tip maddelerin toplanmasinda
ve aritilmasinda olduk¢a 6nemlidir. Gres, sudaki ¢6zlnirliigiiniin az olusu ve sivi fazdan
ayrilma egilimi nedeni ile 6zel bir 6nemi oldugundan burada incelenmek tzere se¢ilmistir.
Gresin bu ozellikleri, flotasyon islemleri ile kolaylikla ayrilmasinda bir avantaj olmakla
beraber, atiksularin borularda naklini, onlarin biyolojik aritma tinitelerinde par¢alanmasini ve
alic1 sulara verilmesini karisik ve zor bir islem haline sokar.

Et kesme ve paketleme endiistrilerinden gelen atiksular, o6zellikle koyun ve ineklerin
kesiminden gelen agir yaglan icermektedirler. Bu tip atiksular kanalizasyon borularinin
cidarlarina tutunarak tasima kapasitesi lizerine olumsuz etki yaparlar. Bu nedenle, gresli
maddelerin alic1 sulara ve kanalizasyon sistemlerine verilmesinde (desarjinda) bazi kurallar
ve kisitlamalar konulmustur, gelismis tlkelerde 6n aritma islemlerinin tiim gres artigi iireten
endiistrilerde uygulanmasi zorunlulugu getirilmistir. Bu 6n aritma sirasinda gresin veya yagin
desarjina izin verilmeden 6nce geri kazanilmasi i¢in gerekli islemlerin yapilmasi zorunlulugu
vardir.

Gres, aritma tesislerinde cesitli problemlere neden olmaktadir. Cok az tesis, gresin ¢ope
verilerek uzaklastirilmasi veya yakma vasitasi ile ayrilmasi olanaklarina sahiptir. On ¢ékeltme
tanklarinda yiizeyden siyiric1 yardimiyla kopiik halinde ayrilan gresli maddeler, yine tesiste
cokelen kati maddelerle birlikte uzaklastirma fnitelerine sevk edilirler. Camur ciirtitme
tanklarinda, gres yogun kopiik tabakasinda ayrilmak ve yiizeye dogru yiizmek egilimindedir.
Yiiksek gres icerikli atik-sulardan en o©nemlisi olan et, bitkisel yag ve margarin
endiistrilerinden gelen atik-sularda, kopiik problemi olduk¢a 6nemli olup, evsel kanalizasyon
sistemlerine bu tip atiksularin dogrudan verilmesi sakincahdir. Yiiksek gres icerigi olan
camurun vakum filtrasyonu da ¢ok guictiir.

Gresin tiimii 6n ¢okeltme tanklar1 vasitasi ile sudan uzaklastirilamaz. Onemli miktarda gres,
saflastirilmis suda ¢ok ince emiilsiyon halinde dagilmistir. *kincil aritma tinitelerinde biyolojik
aritma esnasinda, emiilsiye olmus maddeler cogunlukla parcalanirlar ve neticede ince
dagilmis gres parcaciklari, suda ayrilmak tlzere genis floklarla birlesmek iizere serbest

kalirlar. Aktif camur tesislerinde gres ¢ogunlukla "Gres Kiirecikleri" icine birikir ve bunlar



ylzerek, son ¢okeltme tanklarinda hos olmayan bir goriintii arz ederler. Damlatmali filtre ve
aktif camur proseslerinin her ikisi de sividan biyolojik kiitledeki hiicrelere oksijen transferini
engelleyen fazla miktarlardaki gresten olumsuz yonde etkilenirler. Bu olay bazen "bogulma”
faaliyeti olarak isimlendirilir. Son ¢okeltme tanklarinda yilizen gresin ayrilmasi yiiksek hizh
bazi aritma tesislerinde problem yaratir. Burada sorun artigin icerdigi gres miktarina gore
sahip oldugu biyolojik biliyiime hizinin, kisa siiren kalis siiresi yaninda sinirli olusudur. Bu
yuzden az miktardaki biyolojik kiitle emtlsiyon haldeki maddeleri par¢alamak i¢in yeterli
degildir. Ayn1 zamanda gresi absorblamak veya oksitlemek icin gerekli zaman da mevcut
degildir. Sonug olarak, son ¢okeltme tanklarindaki veya daha kotiist alic1 sulardaki durgun

sartlar altinda gres serbest halde ayrilacaktir.

B. Yag Ve Gresin Cevre Miihendisligi Acisindan Onemi
Evsel ve endiistriyel atiksularin ve camurlarin yag ve gres icerigi, bu tip maddelerin
toplanmasinda ve aritilmasinda olduk¢a 6nemlidir. Yag ve gres sudaki ¢oziintrligiiniin az
olusu nedeniyle sivi fazdan ayrilma egilimi gosterir ve ust faz olusturur. Yag ve gres, suda
ayrismalar1 olduk¢a yavas olup, bulunduklar1 ortamlardan kolayca gitmezler. Bu nedenle
bir¢ok sucul ortamlarda problemler dogururlar. Et kesme ve paketleme endiistrilerinden
gelen atiklar, 6nemli 6lciide yaglar icermektedir. Bu tip atiklar, kanalizasyon sistemlerinin
tikanmasi ile tasima kapasitesi tizerinde ters etki yapar. Bu nedenle, yag ve gresli maddelerin
alict sulara ve kanalizasyon sistemlerine verilmesinde bazi kurallar ve kisitlamalar
konulmustur. Tiim yag ve gres atigli olusturan endiistrilerde 6n aritma islemlerinin
uygulanmasi zorunlulugu getirilmistir. Bu 6n aritma sirasinda yag-gresin desarjindan 6nce
geri kazanilmasi/aritilmasi icin gerekli islemlerin yapilmasi zorunlulugu vardir. Yag ve gres
on ¢okeltim havuzunda kopiik halinde ayrilirlar. Bu nedenle yiiksek yag ve gres icerigi tasiyan
endiistrilerde kopiik problemi oldukc¢a 6nemli olmakla birlikte camurun vakum filtrasyonu da
oldukca gii¢ olur. Yag ve gresler, anaerobik parcalanmaya 6zellikle direnclidirler. Camur
icerisinde bulunduklarinda, glirttiiciilerde asir1 kdptliklenme olmasina neden olabilir, filtrenin
gozeneklerini tikayabilir ve ¢amurun arazide giibre olarak kullanilmasini bozabilirler. Bu
maddeler atiksular igerisine veya aritilmis atiksular icerisine bosaltildiklarinda, ¢cogu zaman
yluzeyde film tabakasinin ve kiyillarda birikimlerin olusmasina neden olur. Bir atiksuda
mevcut yag ve gres miktarinin belirlenmesinden, tesis verimliliginde karsilasilan giicliiklerin
listesinden gelinmesinde ve desarj kaliteleri tutturma agilarindan yararlanilir. Atiksu aritma

tesislerinde 6n aritma olarak; atiksudaki kagit, pacavra, plastik, metal gibi iri kati maddeler ile



kum ve yag-gres gibi maddelerin ayrilmasi islemleri uygulanmaktadir. Bu maddeler bu
asamada uzaklastirilmadig1 takdirde pompalar ve ¢amur giderme ekipmanina, vanalara,
karistiricilara, borulara, kanallara, duvarlara vb. zarar vererek aritmada problemlere yol
acabilir. Bu nedenle atiksudaki yag-gres de atiksudan 6n aritma ile alinmalidir. Membran ile
bir aritim yapacagimiz zaman 06zellikle yag ve gresi gidermemiz gerekir. Aksi takdirde yag ve
gres membranin tikanmasina neden olabilir. Atiksu aritma tesislerinde problem olusturan yag
ve gresin tamami On c¢okeltim havuzlarinda uzaklastirilmaz. Suyun icerisinde ¢ok ince
emiilsiyon halinde 6nemli miktarda yag ve gres kalir. Aktif camur tesislerinde gres cogunlukla
gres kiirecikleri icine birikir ve bunlar ytizerek, son ¢okeltim havuzlarinda hos olmayan bir
goriinti arz eder. Damlatmal filtre ve aktif camur proseslerinin her ikisi de sividan biyolojik
kitledeki hiicrelere oksijen transferini engelleyen fazla miktardaki gresten onemli 6lciide
etkilenir. Ayrica biyolojik aritmada aktif camur prosesi 30 mg/lt'den fazla yag iceriyorsa
camur inhibe olur ve aktivitesi engellenir. Evsel atiksu aritma tesislerinde yaglar, normal
olarak birincil ¢okeltme havuzunda su lizerinde yiizerler. Bu nedenle, 6n ¢okeltme havuzunda
bir képiik ve yag toplayici sistem bulunur. Endiistri tesisleri prosesleri geregi yagl ve petrolli
atiklar uretiyorsa yaglarin yag kapanlariyla kaynakta tutulmasi saglanmalidir. Yag kapanlari,
miumkiin mertebe ana proses tinitelerine yakin yapilmal ve yaglarin diger atiklara karismasi
onlenmelidir. Kayda deger oranda yag ve gres iireten endistrilerin (gida ve sabun

endistrileri, rafineriler vb.) atiksu aritma tesislerinde genellikle bir yag ayirici bulunur.

C. Deneyin Yapilisi
v' Etiivde 103-105 0C'de kurutulmus desikatérde bekletilmis bir
beher/kapsiil tartilir.
Ayirma hunisine 50 ml analizlenecek 6rnek alinir.
Uzerine yaklasik 20 ml kadar hegzan katilir.
Calkalanarak yagin hegzan fazina ge¢mesi saglanir.
Bir miiddet dinlendikten sonra 6rnek kismi atilir.
Hegzan fazi tartilan beher/kapsiil igine alinir.
Ceker ocakta hegzan tamamen ugana kadar 1sitilir.

Beher tekrar tartilir.

N X X X X X X

iki tartim arasi fark alinir ve % yag hesaplanr.



D. Ornek Olarak Hesaplama:

Bos beher tartimi =48,8074 gr

Beherin son tartimi = 48,8094 gr

Yag miktari =0,0020gr=2mg

Yag yiizdesi =2mgX100ml /50 ml =% 4 yag.
Yag Derisimi =40 mg/lt

E. Kaynaklar:
1. M.Hilmi EREN Laboratuvar Deney Raporu

2. ERCIYES UNIVERSITESI, Cevre Miihendisligi Béliimii,Cevre Kimyasi Laboratuar1 Dersi
Notlar



5. TOPLAM KATI MADDE TAYIiNi
Deney No: 5

A. Girig

Toplam Kati Madde, su numunesi icerisindeki ¢okebilen ve ¢cokemeyen kati maddelerin
toplamidir. Genellikle sediment maddeleri, kaya zerreleri, camur veya kil mineralleri, kolloidal
organik madde pargalar1 ve planktonlardan ibarettir. Insan faaliyetleri sonucu olarak yiizey
sularindaki askida kati maddelerin miktar1 artabilir. Ayn1 zamanda tarim arazilerinde
meydana gelen erozyon da askida kati madde miktarini arttirir. Suda bulunan Toplam Askida
Kat1 madde belli bir miktardan sonra genellikle suyun fiziksel olarak kirlenmesine sebep olur.
Dolayisiyla suyun bulaniklagsmasini, yogunlasmasini, toksisitesini artirabilecegi gibi 151k
gecirgenligini ve oksijen miktarini azaltarak fauna ve flora tizerine ¢okelerek su canlilarina
zarar verir. Askida kati maddelerin etki derecesi bu

maddelerin tiriine, miktarina, su canlilarinin cinsi ve biytiikliigline gore degismektedir.

B. Analiz Yontemleri
Toplam Kat1 Madde (Buharlastirma Kalintis1) (103-105 OC)
Iyi karistirlmis bir numune sabit tartima getirilmis bir kapsiil icinde buharlastirilir ve 103-
105
oC’de sabit bir agirlik elde edilene kadar kurutulur. Bos kapsiildeki agirlik artisi toplam katiy:

(buharlastirma kalintisini) ifade eder.

C. Numunelerin Korunmasi
Askida kat1 maddelerin sisenin cidarlarina yapismamasi i¢in dayanikli cam veya plastik sise
kullanilir. Kimyasal olarak koruma yontemi olmadigindan, analiz miimkiin olan en kisa
sturede yapilmaldir. Katilarin mikrobiyolojik bozunmasini 6nlemek i¢in buzdolabinda +4

oC’de saklanmalidir.

D. Girisimler Ve Giderilmeleri

Filtre kagidindaki ¢cok fazla kalinti, suyu tutacak ve kurutma stiresinin uzamasini

gerektirecektir. Suda yiizen homojen olmayan biiyiik parcalar; yaprak, odun, topaklanmis



maddeler vs. siizmeden 6nce uzaklastirilmalidir. Aksi halde hatali, yiiksek sonuclara neden
olurlar. Ayrica goriilebilir ylizen yag ve gresler de analizden 6nce homojenizatorle

karistirilarak dagitilmaldir.

E. Deneyin Yiirtitiiliisti

Toplam Kat1 Madde (Buharlastirma Kalintis1) (103-105 OC)

1- Buharlastirma kabi1 103-1050C’de sabit tartima getirilir.
2- kalint1 verebilecek miktarda iyice karistirnmis numuneden kapsiile belirli bir miktar
alinarak buharlastirma kabina konur. Genellikle 220-500 ml numune yeterlidir.

3- Kalint1 103 - 1050C’de etiivde kurutulduktan sonra desikatérde sogutulur ve tartilir.

F. Hesaplama :

Sonuglar asagidaki formiil yardimiyla hesaplanir:

Buharlastirma Kalintis1 (mg/1) = (A-B)x1000/V

A= Buharlastirma kabi ve kalintinin toplam tartimi (mg)
B= Buharlastirma kabinin bos tartimi (mg)

V= Numunenin hacmi (ml)

G. Kaynaklar:

1. Standard Methods 1989 S.2-75, GEMS S.22

2. ERCIYES UNIVERSITESI, Cevre Miihendisligi Béliimii,Cevre Kimyasi Laboratuar1 Dersi
Notlari



6.KJELDAHL METODUNA GORE AZOT TAYINi

Deney No: 6

A. Giris

Kjeldahl metoduna gore azot tayininde; numune derisik H2SO4 ile yakilarak, numune
icindeki organik maddeler yiikseltgenir ve numunedeki azot, amonyum tuzlarina
dontusturulir. Yakma islemi sirasinda reaksiyon hizini artirmak i¢in ortama K2S04, HgO gibi
kimyasal maddeler ilave edilir. Daha sonra, numune {izerine derisik NaOH c¢ozeltisi
katilarak serbest kalan NH3 damitilir ve damitilan NHs, hacmi ve konsantrasyonu bilinen
standart bir asit ¢ozeltisi i¢inde tutulur. Amonyak tarafindan nétrallestirilmeden kalan

asidin miktari, standart bir baz ¢ozeltisi kullanilarak geri titrasyonla tayin edilir.

Bu metotla, aminlerde, proteinlerde ve amidlerde bulunan amonyak azotlar: tayin edilir.

Nitro, azo ve siyano gruplarindaki azotlar i¢in, metotta baz1 degisikler yapmak gerekir.

NH4* + OH- - NHs + H20

Numunedeki Der. Sodyum Damitilan
Azot hidroksit Amonyak

NHs + H* - NH4*
Damitilan Std. Asit
Amonyak Cozeltisi

H+* + OH- - H20

Reaksiyona Std. Baz
girmeden Cozeltisi

kalan asit



Numune konulan reaksiyon balonu

NaOH ¢ozeltisi konulan ayirma hunisi

Sicrama tutucu veya Tuzak

Geri sogutucu

: Icinde standart asit ¢ézeltisi bulunan toplama kab1
slem sirasinda olusan reaksiyonlar asagidaki gibidir;

“.'JPOP???

B. Deneyin Yapilisi
Numune, 100 mL’lik bir balonjojeye alinarak saf suyla hacmi 100 mL’ye tamamlanir. Bu
numuneden bir pipetle alinan numune (S), damitma balonuna konur ve saf suyla seyreltilir.
Toplayiciya bir pipet yardimiyla 50 mL (S1) standart 0,1N HCI ¢ozeltisi konur ve saf suyla
seyreltilir. Sogucunun ucu toplayic icindeki asit ¢ozeltisine batirilir. Ayirma hunisine 20 mL
%?20’lik NaOH ¢ozeltisi konur ve muslugu acilir ve numune i¢ine akmasi saglanir. Damitma
balonuna kaynamay1 diizenli olarak saglayacak sekilde su buhar1 gonderilir. Damitma islemi
20-30 dakika siirdiiriiliir ve bu siire icinde amonyagin tamami toplayici i¢ine geger. Toplayici
icindeki asit ¢ozeltisi icine metil kirmizisi indikatérii damlatilir ve standart 0,1 N NaOH
cozeltisi ile titre edilir. Titrasyonda doniim noktas1 kirmizidan agik sariya dondiigi renktir.

Harcanan 0,1 N NaOH hacmi bulunur (S2). islem iki kez tekrarlanir.



Fi:
S1:
N2:
Fa:
Sa:

C. Hesaplama

(N1*F1*S1- N2*F2*S2)*E
T (Azot miktari, g) = ---------------mmmmmmm oo

: HCI ¢6zeltisinin normalitesi (0,1N)

HCI ¢ozeltisinin faktoru

HCl ¢6zeltisinin hacmi (50mL)

NaOH ¢ozeltisinin normalitesi (0,1N)

NaOH ¢ozeltisinin faktori

Titrasyonda harcanan NaOH ¢ozeltisinin hacmi (mL)

Numuneden alinan hacim (mL)



