Fotometrik Yöntemler
Su
B 16
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Su Analizi (Atıksu ve su sirkülasyon sistemleri için)
(a) Atıksu analizi 1
B16
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Krom(VI) miktarı tayini
Eklenen kimyasallar :
1)
%20 lik sülfürik asit
2) Asetonda %1 lik difenil karbazit
Yöntem :

20 ml. atıksuyu pipetle behere koyun ve sırasıyla





0,2 ml. sülfürik asit





0,4 ml. difenil karbazit

ekleyin. 20 ml. saf su ile yukarıdaki yöntemle referans çözeltisi hazırlayın. 545 nm.de ölçün.
Hesaplama :
E 545 x 1,47 = . . . [mg/lt] Cr(VI)
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Nitrat miktarı tayini
Eklenen kimyasallar :
1)
1 N kostik soda
2) Bakır sülfat çözeltisi (1 lt. suda çözülmüş 0,02 gr. CuSO4.5H2O)
3) Hidrazin sülfat çözeltisi (1 lt. suda çözülmüş 1,2 gr. N2H4.H2SO4)
4) N2SO3 ayıracı (100 ml. suda 1 gr. sülfanilik asit ve 50 gr. sodyum asetat + 95 ml. suda 0,1 gr. a-naftanilamin + 5 ml. asetik asit buzu)
5) Asetik asit buzu
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Zimmermann
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Yöntem :

20 ml. atıksuyu pipetle 50 ml.lik balon jojeye koyun, 50 °C’ deki su banyosuna yerleştirin ve birkaç dakika geçtikten sonra sırasıyla





1 ml. kostik soda





1 ml. bakır sülfat çözeltisi






1 ml. hidrazin sülfat çözeltisi
ilave edin. Balonun kapağını kapatın ve su banyosunda 15 dakika bırakın. Balonu soğuk suya yerleştirin ve





1 ml. N2O3 ayıracı






10 ml. asetik asit buzu
ekleyin. 15 dakika daha bekleyin, saf su ile doldurun ve aynı miktarlarda ayıraçlarla, aynı yöntemle hazırlanmış referans çözeltisine karşı 530 nm.de ölçün.
Hesaplama :
E 530 x 4,275 = . . . [mg/lt] N2O5
B16
3
Nitrit miktarı tayini
Eklenen kimyasallar :
1)
Ayıraç çözeltisi     (1 gr. sülfanilik asit ve 50 gr. 
sodyum asetatı suda çözün, 5 ml. asetik asitte çözülmüş 0,1 gr. alfanaftilamin ekleyip 200 ml.ye seyreltin)
2) Asetik asit buzu
Yöntem :

20 ml. atıksuyu pipetle bir behere koyun ve sırasıyla





1 ml. ayıraç çözeltisi





5 ml. asetik asit
ilave edin. Referans çözeltisini 20 ml. su ve aynı miktarlarda kimyasallarla hazırlayın. 15 dakika bekleyin ve 530 nm.de ölçün.
Hesaplama :
E 530 x 1,17 = . . . [mg/lt] N2O3
4-5
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Fosfat miktarı tayini
Eklenen kimyasallar :
1)
Sitrik asit-metol-pirosülfit çözeltisi 

(2 gr. sitrik asit, 2 gr. metol ve 10 gr. sodyum pirosülfiti 100 ml.ye seyreltin)
2) Amonyum molibdat çözeltisi (50 ml. derişik sülfürik asiti 900 ml. suyla seyreltin, 50 gr. amonyum molibdat ilave edip 1000 ml.ye tamamlayın)
Yöntem :

20 ml. atıksuyu pipetle bir behere koyun ve sırasıyla






Ayıraç 1’ den 1 ml.






Ayıraç 2’ den 1 ml.

ilave edin. 10 dakika sonra, 20 ml. saf su ve aynı miktarlarda ayıraçlarla hazırlanmış referans çözeltisine karşı 720 nm.de ölçün.
Hesaplama :
E 720 x 19,6 = . . . [mg/lt] P2O5
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Siyanür miktarı tayini
Eklenen kimyasallar :
1)
1 N fosforik asit
2) Doymuş brom suyu
3) Arsenit çözeltisi (100 ml. 1 N NaOH’ ta çözülmüş 2 gr. As2O3)
4) Amil alkol

5) Benzidin-piridin ayıracı (25 ml. piridin + 0,1 gr. benzidin + 100 ml. suyla çözelti halinde 5 ml. HCl)
Yöntem :

50 ml. atıksuyu pipetle ayırma hunisine koyun ve sırasıyla






2 ml. fosforik asit





1 ml. brom suyu





1 ml. arsenit çözeltisi





25 ml. amil alkol





2 ml. benzidin-piridin ayıracı

ekleyin. 5 dakika çalkalayın, alkolik fazı ayırın ve kuru bir filtreden süzün. Referans çözeltisi için 50 ml. saf suyu, aynı yöntemi izleyerek aynı miktarlarda ayıraçları ve amil alkol çözeltisini kullanın. 480 nm.de ölçün.
Hesaplama :
E 480 x 0,29 = . . . [mg/lt] CN
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Klorür miktarı tayini
Eklenen kimyasallar :
1)
1 N fosforik asit 

2) 1-toluidin çözeltisi 
Yöntem :

20 ml. atıksuyu pipetle bir behere koyun ve sırasıyla






1 ml. fosforik asit





0,5 ml. ayıraç çözeltisi
ilave edin. 20 ml. saf su ve aynı miktarlarda ayıraçlarla hazırlanmış referans çözeltisine karşı 440 nm.de ölçün.
Hesaplama :
E 440 x 1,59 = . . . [mg/lt] Cl2
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Nikel miktarı tayini
Eklenen kimyasallar :
1)
%10 luk sitrik asit
2) %10 luk amonyak

3) Doymuş brom suyu

4) Alkolde %1 dimetil glioksim 

Yöntem :

20 ml. atıksuyu pipetle bir behere koyun ve sırasıyla






2 ml. sitrik asit





2 ml. brom suyu






3 ml. amonyak





1 ml. dimetil glioksim

ekleyin. 20 ml. saf su ve aynı miktarlarda ayıraçlarla hazırlanmış referans çözeltisine karşı 440 nm.de ölçün.

Hesaplama :
E 440 x 6,05 = . . . [mg/lt] Ni
8-9
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Bakır miktarı tayini (tetraamin yöntemi)
Eklenen kimyasallar :
1)
%20 lik amonyum klorür çözeltisi

2) %25 lik amonyak

Yöntem :

20 ml. atıksuyu pipetle bir behere koyun ve sırasıyla






2 ml. amonyum klorür çözeltisi






10 ml. amonyak

ekleyin. Referans çözeltisi için 20 ml. saf suya aynı eklemeleri yapın. 630 nm.de ölçün.
Hesaplama :
E 630 x 1,502 = . . . [mg/lt] Cu
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Bakır miktarı tayini (piridin tiyosiyanat yöntemi)
Eklenen kimyasallar :
1)
1 N sülfürik asit
2) %20 lik sülfosalisilik asit
3) 1:1 piridin

4) %10 luk amonyum tiyosiyanat çözeltisi
5) Kloroform

Yöntem :

20 ml. analiz örneğini 1 ml. 1 N sülfürik asitle nötrleştirin ve kaynayana kadar ısıtın. Eğer soğuduktan sonra herhangi bir renk belirtisi varsa, renk kaybolana kadar kloroformla çalkalayın. Bir damlama hunisine





1 ml. sülfürik asit (kullanılmışsa atlayın)






5 ml. sülfosalisilik asit






5 ml. piridin






5 ml. amonyum tiyosiyanat çözeltisi

koyun. 25 ml. kloroformla 5 dakika çalkalayın, kloroform fazının ayrışmasına izin verip küçük, kuru bir filtreden sıkıca kapanabilen bir kaba süzün. Referans çözeltisini hazırlamak için 20 ml. saf suya aynı kimyasal eklemelerini yapın. Kloroformu referans olarak kullanın. 405 nm.de ölçün.
Hesaplama :
E 405 x 40,1 = . . . [mg/lt] Cu
10-11
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Demir miktarı tayini
Eklenen kimyasallar :
1)
%20 lik sülfosalisilik asit

2) %10 luk amonyum persülfat çözeltisi

3) %25 lik amonyak + 5 gr. KCN, 100 ml.ye seyreltilmiş
Yöntem :

20 ml. atıksuyu pipetle bir behere koyun ve sırasıyla






2 ml. sülfosalisilik asit






1 ml. amonyum persülfat çözeltisi






2 ml. amonyak

ilave edin. 20 ml. saf suya aynı ilavelerle referans çözeltisini hazırlayın. 430 nm.de ölçün.

Hesaplama :
E 430 x 1,285 = . . . [mg/lt] Fe
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Çinko miktarı tayini (bakır ve kurşunun olmaması durumunda)
Eklenen kimyasallar :
1)
%10 luk roşel tuzu çözeltisi
2) %20 lik potasyum bikarbonat çözeltisi

3) Kloroformda ditizon (1000 ml. kloroformda 15 mg. ditizon)
Yöntem :

50 ml. atıksuyu pipetle ayırma hunisine koyun ve sırasıyla






2,5 ml. roşel tuzu çözeltisi





4,5 ml. bikarbonat çözeltisi





20 ml. ditizon çözeltisi
ilave edin. Kloroform fazının oturmasını bekleyin ve kuru bir filtreden sıkı kapaklı bir kaba süzün. Referans çözeltisini hazırlamak için 50 ml. suya aynı eklemeleri yapın. Çözeltiden ayrılmış olan kloroformu referans olarak kullanın. 530 nm.de ölçün.
Hesaplama :
E 530 x 0,34 = . . . [mg/lt] Zn
12-13

B16
12
Kurşun miktarı tayini
Eklenen kimyasallar :
1)
5 mg/ml Pb içeren 1 N asetik asit
2) %0,1 tiloz çözeltisi (metilselüloz çöz.)
3) 100 gr. sodyum asetat içeren 0,01 N sodyum sülfit çözeltisi
Yöntem :

20 ml. atıksuyu pipetle bir behere koyun ve sırasıyla






1 ml. asetik asit





1 ml. tiloz çözeltisi






1 ml. sodyum sülfit
ekleyin. Referans çözeltisini 20 ml. saf su ve aynı kimyasallarla hazırlayın. 380 nm.de ölçün.
Hesaplama :
E 380 x 4,67 = . . . [mg/lt] Pb
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Aluminyum miktarı tayini
Eklenen kimyasallar :
1)
0,2 N perklorik asit

2) 1 N kostik soda
3) Sodyum alizarin trisülfonat (25 mg., 12 ml. asetik asit eklenip 100 ml.ye seyreltilmiş)
4) Aseton

5) 1 N asetik asit
Yöntem :

20 ml. atıksuyu pipetle bir behere koyun ve sırasıyla






1 ml. perklorik asit





1 ml. kostik soda





2 ml. ayıraç çözeltisi






3 ml. aseton






1 ml. asetik asit

ekleyin. Referans çözeltisini 20 ml. saf su ve aynı kimyasallarla hazırlayın. 495 nm.de ölçün.
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b) Su sirkülasyon sistemleri
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Bor miktarı tayini (H3BO3)
Eklenen kimyasallar :
1)
1,84 sülfürik asit
2) Ayıraç çözeltisi (100 ml. 1,84 H2SO4’ te 50 gr. 1,1 diantrimid)
Yöntem :

5 ml. arıtılmış suyu pipetle 50 ml.lik balon jojeye koyun, 10 ml. ayıraç çözeltisi ekleyip, sıcaklık artışını gözönüne almadan sülfürik asitle 50 ml.ye tamamlayın. Aynı zamanda 5 ml. saf su ve aynı eklemelerle referans çözeltisini de hazırlayın. Çözeltileri 90 °C’ ye ısıtılmış kurutma kabinine koyun ve 3 saat bırakın. Musluğun altında soğutun, çizgiye kadar özenle sülfürik asit doldurun ve analiz çözeltisini, sıfırı referans alarak 630 nm.de ölçün.
Hesaplama :
E 630 x 6,5 = . . . [mg/lt] B
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Anyon aktif (metilen mavi aktif) deterjan miktarı tayini
Eklenen kimyasallar :
1)
12,5 gr.  Na2HPO4.2H2O’ yu  950 ml.  saf  suda 

çözün, yaklaşık 3 ml. 0,5 n NaOH ile pH 10’ a getirin ve 1 litreye tamamlayın.
2) Nötr metilen mavisi çözeltisi (1 litreye seyreltilmiş 0,35 gr. metilen mavisi)
3) Asidik metilen mavisi çözeltisi (0,35 gr. metilen mavisi, 500 ml. suda çözündürülüp 6,5 ml. sülfürik asit eklenmiş ve 1 litreye tamamlanmış)
4) Kloroform

Yöntem :

50 ml. arıtılmış suyu pipetle ayırma hunisine koyun ve 50 ml. saf suyla seyreltin. 10 ml. fosfat çözeltisi, 5 ml. nötr metilen mavi çözeltisi, 15 ml. kloroform ilave edin, her eklemeden sonra çalkalayın. Kloroform tabakası ayrışana kadar 1 dakika kuvvetlice çalkalayıp, bunu 110 ml. saf su ve 5 ml. asidik metilen mavisi çözeltisi içeren ikinci bir ayırma hunisine nakledin. 
15-16

Tekrar 1 dakika kadar çalkalayın. Kloroform fazını, ağzına kloroforma batırılmış pamuk tıkanmış küçük bir huniden, 50 ml.lik kuru bir balon jojeye akıtın. Çalkalama işlemini her iki ayırma hunisinde de ikişer kez tekrarlayın, her seferinde 10 ml. kloroform kullanın, özütleri balon jojeye ayrı ayrı akıtın.
100 ml. saf su kullanarak aynı yöntemleelde edilmiş kloroform özütüne karşı  653 nm.de ölçün.
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Silisyum oksit asidi miktarı tayini
Eklenen kimyasallar :
1)
Amonyum molibdat çözeltisi    (50 ml. sülfürik 

asidi 900 ml. saf suyla seyreltin, 50 gr. amonyum molibdatı bunda çözün ve 1000 ml.ye tamamlayın.)
2) %10 luk okzalik asit
3) Hidrokuinon çözeltisi (2 gr. hidrokuinon 0,1 ml. derişik H2SO4 katılmış suda çözülür, 100 ml.ye tamamlanır.)
4) Karbonat-sülfit çözeltisi (16 gr. sodyum karbonat ve 4 gr. sodyum sülfit 100 ml.ye seyreltilir.) 
Yöntem :

20 ml. arıtılmış suyu pipetle behere koyun ve





1 ml. 1 no.lu ayıraçtan ekleyin. 10 dak. sonra





1 ml. 2 no.lu ayıraçtan





1 ml. 3 no.lu ayıraçtan






1 ml. 4 no.lu ayıraçtan

ilave edin. 20 ml. saf su ve aynı ayıraçlarla hazırlanmış referans çözeltisine karşı 750 nm.de ölçün.
Hesaplama :
E 750 x 10,4 = . . . [mg/lt] SiO2
