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FOSFOR TAYINI

1. GENEL BiLGILER

Fosforun Cevre Miihendisliginde 6nemli olan formlari, orto-fosfatlar ve poli-fosfatlar ve
organik fosfatlardir. Organik bilesiklerde bagli bulunan fosfor, genellikle toplam fosforun
kiiciik bir oranim1 olusturur. Yaygin kullanima sahip fosfat bilesikleri Cizelge 1’de

verilmistir.

Cizelge 1 Yaygin kullanima sahip fosfor bilesigi 6rnekleri

Fosfor Bilesikleri Kimyasal Formiilii

Ortofosfatlar:
Trisodyum fosfat Na3;POy4
Disodyum fosfat Na,HPO,
Monosodyum fosfat NaH,PO4
Diamonyum fosfat (NH4),HPO4

Polifosfatlar:
Sodyum hegzametafosfat Na3(PO3)s
Sodyum tripolifosfat NasP309
Tetrasodyum pirofosfat NasP,07

1.1 iCME VE KULLANMA SULARINDA FOSFOR

Polifosfatlar, su kaynaklarinda korozyonu onlemek amaciyla kullanilmaktadir. Polifosfatlar,
yumusatilmis sularin kalsiyum karbonat stabilizasyonunda yeniden karbonlama ihtiyacini
gidermek icin de kullanilirlar.

Biitiin ylizey sulari azda olsa sucul organizmalarin biiyiimesine olanak saglar. Yiizeyde
yasayan ve serbest ylizebilen organizmalar plankton olarak adlandirilir. Bunlar, Cevre
Miihendisleri i¢in biiylik 6nem arz ederler. Planktonlar hayvan olarak siniflandirilabilen
zooplanktonlar ve bitki olarak siniflandirilabilen fitoplanktonlardan olusur. Fitoplanktonlar
agirlikli olarak alg ve siyanobakterlerden ibaret olup, bu organizmalar klorofil tasidiklarindan
biiyiimeleri sudaki temel besi elementlerinin (N ve P) varligia biiylik oranda baghdir.
Arastirmalar azot ve fosforun her ikisinin de alg ve siyanobakterlerin biiylimeleri i¢in gerekli

oldugunu ve bu elementlerin miktarindaki azalmayla birlikte bu organizmalarinin biiyiime
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hizlariin kontrol edilebildigini ortaya koymustur. Azot ve fosforun ¢ok oldugu yerlerde
rahatsiz edici ortam sartlarina yol acacak alg patlamalar1 vuku bulur. Azot ya da fosforun,
yada her ikisinin birden ¢ok kisitli miktarlarda bulunmasi durumunda, alg patlamalarinin
goriilmedigi tecriibeyle sabittir. Sucul ortamlarda inorganik fosfor i¢in belirlenen kritik

konsantrasyon yaz aylarinda 5 pg/L’ dir.

1.2 ATIKSULARDA FOSFOR

Evsel atiksu, fosfor bilesikleri bakimindan zengindir. Sentetik deterjanlarin
banyolara/mutfaklara girmesinden Once, evsel atiksudaki inorganik fosfor konsantrasyonu
genellikle 2 ile 3 mg/L ve organik fosfor konsantrasyonu ise 0,5 ile 1,0 mg/L arasinda
bulunmaktaydi. Atiksudaki insan kaynakli inorganik fosforun c¢ogu, insan atigindaki
proteinlerin metabolik olarak parcalanmasindan kaynaklanmaktadir. Insanlar tarafindan atilan
fosfor miktari, proteinli gida alinmasina bagl olarak degismekle beraber, kisi basina ortalama
1,5 gr/glin’diir.

Hane temizligi i¢in tasarlanan sentetik deterjanlarin ¢ogu, ucuz dolgu malzemesi ve kireg
baglayici olarak biiyiik miktarlarda polifosfat icerirler. Bunlarin ¢ogu yapilarinda yaklasik
%12—13 fosfor ya da %50 nin iizerinde polifosfat bulundururlar. Bu tip maddelerin sabuna bir
alernatif olarak kullaniminin artmasi, evsel atiksulardaki fosfor miktarin biiyiik oranda
artmasmma neden olmustur. Sentetik deterjanlarin kullanilmaya baglanmasi ile sucul
ortamlardaki fosfor konsantrasyonlari 2 ila 3 kat arttig1 tahmin edilmektedir.

Atiksu aritiminin biyolojik proseslerinde rol oynayan biitiin organizmalar {ireme ve yeni
hiicrelerin sentezi i¢in fosfora gereksinim duyarlar. Bu bakimdan, evsel atiksular i¢erdikleri
organik maddenin stabilizasyonu i¢in gerekli fosfor miktarindan ¢ok fazla miktarda fosfor
icermektedirler. Bu durum, biyolojik atiksu aritma tesislerinin ¢ikis sularindaki fosfor
miktarma bakilarak anlagilabilir. Ne var ki bir¢ok endiistriyel atiksu, aritimda kullanilan
mikroorganizmalarin optimum biiyliime sartlarin1 saglayacak kadar fosfor icermemektedir
yada hi¢ icermemektedir. Bu tarz durumlarda fosfor eksigi, atiksuya inorganik fosfor

eklenmesi yoluyla giderilir.

1.3 CAMURLARIN BESi ELEMENTI iCERIiGi

Aerobik ve anaerobik aritim ¢amurlarinin bertarafi, atiksu aritiminda biiytik bir problemi
olusturmaktadir. Bu tiir camurlar dnemli miktarda azot ve fosfor icerdiklerinden arazilerde
besi elementi kaynagi (giibre) olarak kullanilabilirler. Ciiriitiilmiis camurlardaki fosfor orani

genellikle %1 iken, kurutulmus ¢amurlardaki fosfor oran1 %1,5 civarindadir.
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1.4 TERMIK TESISLERDE SICAKSU/BUHAR DONATILARINDA FOSFOR

Fosfatli bilesikler buharli elektrik santralleri ve buhar kazami buhar ve sicaksu tasima
borularinda kire¢ olusumunu engellemek amaciyla sik¢a kullanilmaktadir. Burada kullanilan
kompleks fosfatlar, yiiksek sicakliklar altinda bozunarak ortofosfatlara doniisiirler. Bu

durumun kontrolii, olugan ortofosfatlarin zaman iginde tayinleri ile saglanir.

2. FOSFOR TAYIN YONTEMLERI

Miihendislik uygulamalarinda, genellikle orto, poli ve organik formdaki fosfor tiirii
miktarlarinin  bilinmesi gerekmektedir. Ortofosfat analizlerinde, polifosfatlarin analiz
tizerindeki girisimleri Onemsizdir ve ortofosfatlar yeterli derecede bir hassasiyetle
oOlgiilebilmektedir. Poli ve organik formdaki fosfor tiirleri ise toplam fosfor analizlerinde
ortofosfat formuna doniistiiriilir. Mevcut fosfor tiirleri i¢in uygulanacak tayin ydntemleri

Sekil 1°de sematik olarak gosterilmistir.

2.1 ORTOFOSFAT TAYINi
Ortofosfat formda bulunan fosfor (H,PO,,H,PO;,HPO; ve PO; ) gravimetrik, volumetrik

ve kolorimetrik metotlar kullanilarak kantitatif olarak Olciilebilmektedir. Suda c¢ok yiiksek
fosfat miktar1 bekleniyorsa tayin i¢in gravimetrik metot kullanilabilir. Ancak, boyle yiiksek
konsantrasyonlu durumlar miihendislik uygulamalarinda ¢ok sik¢a karsimiza ¢ikmamaktadir.
Volumetrik metot ise fosfat konsantrasyonun 50 mg/L’yi astig1 durumlarda kullanilmaya
uygundur. 50 mg/L’yi asan durumlara, buhar kazanlarinda ve anaerobik ciiriitliciilerin {ist
kisimlarinda biriken sularda rastlanmaktadir. Bu metot bir ¢okelek olusturma, c¢okelegin
stiziilmesi, sulandirilmasi ve titrasyonundan ibarettir. Ancak c¢ok vakit alir. Su ve atiksu
analizlerinde kolorimetrik metotlar onerilir.

Ortofosfat tayininde ii¢ kolorimetrik metot kullanmilmaktadir. Bu metotlar, esasen ayni

olmasina ragmen, renk olusumu i¢in kullanilan reaktiflerde farklilik gosterirler.

Kullanilan kolorimetrik yontemler asagida siralanmstir:
A-Vanadomolibdofosforik Asit Kolorimetrik Yontemi
B-Kalaykloriir Yontemi

C-Askorbik Asit Yontemi
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* Fark bulma ile elde edilenden daha blyuk kesinlik arzu ediliyorsa, lizerinde askida madde barindiran membran
filtrenin dogrudan okunmasi gerekmektedir. Filtre HNO3 ile pargalanir ve perklorik asit kullanilir. En son kolorimetri
ile sonug belirlenir.

° Cok blylk miktarlarda tuzun, numune hacmini biiyiik 6lglide azaltan parcalama teknikleri neticesinde
cokelmesinden dolayi, ¢ok tuzlu numunelerde toplam fosfor tayini zor olabilir. Bu tip numunelerde toplam fosfor

analizi icin, dogrudan toplam ¢6ziinmus fosfor ve toplam askida fosfor belirlenir ve toplanir.

T Toplam ¢6zinmis ya da toplam askida reaktif fosfor tayininde, bliylk miktarlarda askida sediment igeren
numunelerde anormal sonuglar elde edilebilir. Bu analizlerden elde edilen sonuglar, siklikla, ortofosfatin askida
partikillerden zamana bagli desorpsiyonu sebebiyle, numunelerin analiz slresince maruz kaldigi karisma
derecesine bagl olur.

Sekil 1: Fosfor tiirleri ve analizlerinin sematik gosterimi
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Bu deney foylinde B-Kalaykloriir Yontemi iizerinde durulmustur. Bu metotta gergeklesen
kimyasal islemler asagidaki gibidir. Fosfat iceren numuneye Oncelikle amonyum molibdat

((NH 4 )2 MoO 4) ilave edilir. Bu eklenen amonyum molibdat ortamdaki fosfat iyonuyla asidik

sartlar altinda bir molibdofosfat kompleksi olusturur:

3- + +
PO~ +12(NH 4)MoOy4 +24H™ ——(NH 4)3 PO4 ® 12MoO3 + 2INH ; +12H ;0

(sar1 renk)

Eger ortamda fosfat miktar1 ¢ok fazla ise olusan molibdofosfat siiziilerek volumetrik tayinde
kullanilabilecek sar1 bir ¢okelek olusturur. Daha diigiik konsantrasyonlarda olusan bu sar1 renk
kolorimetrik orta seviye fosfat tayini i¢in bir taban olusturur. Su ve atiksu analizinde genel
olarak karsilasilan 30 mg/L’ nin altindaki fosfat konsantrasyonlarinda ise bu sar1 renk fark
edilebilir seviyenin altinda kaldigindan renk olusumu i¢in farkli bir yol takip edilir. Bu
durumda yapilacak olan bir modifikasyonda ortama vanadyum ilave edilerek ¢ok daha siddetli
bir sar1 renk veren vanadyomolibdofosfat asit kompleksinin olusmasi beklenir ki bu renkle
mg/L ve daha alt seviyelere kadar fosfor analizi yapilabilmektedir.

Ayrica amonyumfosfomolibdat i¢inde barinan molibdenin, indirgendiginde, siddeti ortamdaki
fosfat miktariyla dogru orantili olan mavi renkli bir ¢ozelti verdigi de bilinmektedir. Ortamda
fazladan bulunan amonyum molibdatin (en basta ilave edilmisti) indirgenmemesi de bir
girisime neden olmamasi agisindan ¢ok Onemlidir ki zaten fazla amonyum molibdat bu
durumda indirgenmez. Bu indirgeme islemi i¢in askorbik asit yada kalay kloriir kullanilabilir.
Ortama eklenen kalay kloriirle birlikte amonyumfosfomolibdattaki molibden indirgenerek
mavi renk verir. Olusan renkli bilesik molibden mavisi ya da heteropolik mavi olarak
adlandirilir. Kalay kloriiriin kullanildig1 islem sirasinda gerceklesen kimyasal reaksiyon
kalitatif olarak asagidaki sekilde ifade edilebilir.

2+

(NH 4)POy ® 12M0O3 + Sn* " —(Molibden mavisi)+ sn?*

Kalay kloriir kullanilirken yiiksek miktarlardaki girisimlerin varliginda hassasiyet ve dogruluk
derecesini artirmak icin bir ekstraksiyon prosediirii uygulanabilir. Bu durumda kalay kloriir
eklenmeden evvel benzen izobiitanol c¢ozeltisi kullanilarak fosfomolibdat numuneden

Ozutlenebilir.
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2.2 POLIFOSFAT TAYINI
Polifosfatlar numuneye stilfiirik asit ilave edildikten sonra en az 90 dakika kaynatmak

suretiyle ortofosfatlara doniistiiriilebilir. Ancak daha sonra hidrolizi hizlandirmak maksadiyla
eklenen fazla asiti gidermek i¢in nétralizasyon yapilmalidir. Bu noétralizasyon islemi,
numuneye fenolftalein indikatorii ilave edildikten sonra gii¢lii bir baz ile yapilabilir.
Fenolftaleinin doniim noktas1 pH 8.2 civarinda olup analiz i¢in yeterlidir. Biitiin bu
islemlerden sonra ortamdaki toplam inorganik fosfor ortofosfat formunda olacagindan
ortofosfat tayini i¢in anlatilan metotlardan biri kullanilarak ortamdaki toplam fosfor
bulunabilir.

Eger ortamdaki orto ve poli formdaki fosfor miktar1 olgiilmek isteniyorsa iki numune
hazirlanir. Bunlardan birinde dogrudan ortofosfat tayini yapilirken digerinde oOncelikle
polifosfat déniisiimii yapilarak olusanve 6nceden mevcut olan toplam ortofosfat dlgiiliir. Iki

sonug arasindaki fark ortamdaki polifosfat miktarini verecektir.

Toplam inorganik fosfat (TiF) = ortofosfat (OF) + polifosfat (PF)

2.3 ORGANIK FOSFOR TAYINI

Cevre Miihendisleri endiistriyel atiksu ve ¢amurlardaki organik fosfor miktarini belirlemek
zorundadir. Bu analiz, organik fosforun parcalanmasint ve bu suretle fosfat iyonuna
doniistiiriilmesini gerektirir. Ortamdaki organik maddeler standart metotlarda belirtilen ii¢ ayr
1slak oksidasyon yada ayristirma metotlarindan biri ile parcalanabilirler. Prosediirler
arasindaki fark oksidantlar olup, oksidant olarak perklorik asit, nitrik asit-siilfiirik asit karigimi
ya da persiilfat kullanilir. Bunlarin arasinda en gii¢lii ve en zararli olan1 perklorik asittir.
Ayristirma igleminde patlamalardan kaginmak i¢in 6zel kapaklar kullanilmalidir. Bu
nedenlerle analiz tecriibeli kisiler tarafindan veya onlarin nezaretinde yiirlitiilmelidir.
Ayristirma isi i¢in persiilfat ile oksidasyon kismen daha emniyetli oldugundan istenirse tercih
edilebilir.

Ayristirma iglemi tamamlandiktan sonra, ortamdaki tiim fosfat iyonlari, ortofosfat tayini
olgiiliir. Olgiilen fosfat miktar1 toplam fosfordur (TP). Toplam fosforla inorganik fosfor
arasindaki fark, organik fosforu vereceginden sadece organik fosfor dl¢lilmek isteniyorsa yine
iki farkli numune hazirlanmalidir. Bu numunelerden birinde toplam inorganik fosfor (TIF)

tayini yapilirken digerinde toplam fosfor (TP) tayini yapilir.
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3. OGRENCI LABORATUARINDA FOSFOR TAYINI iCIN YAPILACAK
UYGULAMALAR

3.1 KALAY KLORUR METODU iCIN KALiBRASYON EGRIiSiNiN
OLUSTURULMASI

Fosfor tayini, kalay kloriir metodu ve optik yontemle yapilacak olup, kalay kloriir metodu

kullanilarak fosforun farkli formlarinin Olgiilmesi i¢in uygulanmasi gereken prosediirler

asagida sirasiyla aciklanmistir. Diisiik fosfor konsantrasyonunun tayini i¢in kullanilan kalay

klorlir metodunun uygulanmasinda gerekli olan kalibrasyon egrisinin olusturulmasi

anlatilmistir.

3.1.1 KULLANILAN ARAC VE GERECLER

a) 690 nm dalgaboyunda 6l¢iim yapabilen spektrofotometre ile 1 cm 151k yollu kiivet
b) 7 adet 100 ml erlen

c¢) 1 adet 5 ml, 1 adet 2 ml pipet

3.1.2 KULLANILAN REAKTIiFLER

1. Amonyum molibdat: 175 mL distile su i¢inde 25 g (NH4)sM070,4.4H,0 ¢oziiliir. 280
mL konsantre stilfiirik asit 400 mL distile suya bosaltilir. Asit ¢ozeltisi sogutulur ve {izerine
amonyum molibdat ¢6zeltisi eklenip 1 L’ye tamamlanir.

2. Kalay Kkloriir cozeltisi: 2,5 g taze SnCl,.2H,0O 100 mL gliserol i¢inde ¢oziiliir. Su
banyosunda 1sitilirken bir yandan da cam ¢ubuk ile karigtirilarak ¢oziinme islemi hizlandirilir.
Bu reaktif stabil oldugunda korumaya ya da 6zel techizata ihtiya¢ duyulmaz.

3. Standart fosfat cozeltisi: 219,5 mg KH,PO, suda ¢oziiliir ve 1000 mL’ye tamamlanir.
Oyle ki 1 mL ¢dzeltide 50,0 ug PO,>—P vardr.

3.1.3 DENEYIN YAPILISI

e Standart fosfat ¢ozeltisinden 8 mL alinip bir erlende 100 mL’ ye seyreltilir. Olusan
cozelti 4 mg/L PO, P icerecektir.

e Olusan ¢ozeltiden 50 mL alip 100 mL’ ye seyreltilir. Yeni hazirlanan ¢ozeltideki
PO,> P konsantrasyonu 2 mg/L olur. Bu sekilde seyreltmeye devam edilirse asagidaki
konsantrasyonlar ve hacimlerde 6 adet PO, P ¢ozeltisi elde edilmis olur. 0.1 mg/L’
lik konsantrasyon elde edebilmek i¢in bu ¢ozeltiden 40 mL alinip 100 mL’ ye

tamamlanir.
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Cizelge 2 Seyreltme sonrasi elde edilen 6 adet PO,> P ¢ozeltisi

Olusan bu ¢ozeltilerin konsantrasyonunu diisiirmek i¢in daha da seyreltme yapilarak
hepsinin hacmi 100 mL’ ye tamamlanir. 60 mL’ lik ¢6zeltiden ise 6nce 10 L alip sonra
50 mL distile su eklemek gerekmektedir. Bu ¢ozeltilerle kullanilan 6 adet erlenin
disinda 7 no.lu erlene ise sadece 100 mL distile su konularak sahit hazirlanir. Son

durumda elde edilen ¢ozeltiler asagida verildigi gibi olacaktir.

Cizelge 3 Seyreltme sonrasi elde edilen ¢ozeltiler

Bu ¢ozeltilerin her birine sirastyla 4 mL amonyum molibdat ¢ozeltisi, 2 mL kalay
kloriir ¢ozeltisi eklenirken zamanlayici baglatilir.

Kalay kloriir ¢ozeltisinin eklenmesinin iizerinden 10—-12 dk. gectikten sonra biitiin
cozeltilerde 690 nm dalgaboyunda absorpsiyon dl¢iimii yapilir.

Elde edilen absorpsiyon degerleri konsantrasyona karsi grafik kagidina yerlestirilerek

lineer regresyon (En Kiigiik Kareler) metoduyla kalibrasyon egrisi denklemi ¢ikarilir.
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e Artik kalibrasyon egrisi kullanima hazirdir. Olgiilen herhangi bir absorpsiyon degeri
kullamilarak bu absorpsiyon degerine karsilik gelen fosfat konsantrasyonu PO, —P
cinsinden hesaplanabilir.

e Son olarak kullanilan biitiin aparatlarin yikanmasi unutulmamalidir.

3.1.4 HESAPLAMA
Sekil 2°de drnek bir absorpsiyon egrisi ve denklemi verilmistir. Ornek olmasi agisindan bu
egri kullamlarak absorbansi 0.723 olan bir numunedeki PO,> P konsantrasyonu asagidaki
sekilde hesaplanabilir:

3_ J—
C=13187A —0.0372 = 1.3187%0.723 — 0.0372 ~ 222MePOs —P

FOSFAT KALIBRASYON EGRISI - 03.03.06

[C(mg/L)] = 1.3187[A] - 0.0372 1 cm 1sik yollu kivet icin, 690 nm dalgaboyunda

R?=0.9976

2

Konsantrasyon, mg/L

Konsantrasyon,

mgil
0.000 0.000
0.093 0.100
0115 0.125
0.232 0.250
0.423 0.500
0.829 1.000
1.515 2.000
T

Ahsorbans

0 -~

0 0.1 0.2 0.3 0.4 0.5 0.6 0.7 0.8 0.9 . . . 1.4 1.5 1.6

+ Konsantrasyon, mg/L —Dogrusal (Konsantrasyon, mg/L) ‘ Absorbans

Sekil 2: Ornek kalibrasyon egrisi

3.2 KALAY KLORUR YONTEMIYLE NUMUNEDE ORTOFOSFAT TAYINi

Bu metot PO, —P konsantrasyonunun ¢ok az oldugu durumlarda kullamilir. Gerekli aparatlar
ve deney prosediirii asagidaki gibidir. Bu metotla 151k yolu uzatildiginda 7 pg P/L’ ye kadar
Olclim yapilabilir. Ancak 100 pug P/L konsantrasyonun altinda bir 6l¢tim islemi giivenilirligi

artiracaktir.
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3.2.1 ARAC VE GERECLER

Kisim 3.1.1°dekilerin aynist

3.2.2 REAKTIFLER
1. Fenolftalein indikatorii
2. Kisim 3.1.2°dekilerin aynis1
3. Kuvvetli asit ¢ozeltisi: 600 mL distile suya yavasga 300 mL konsantre siilfiirik asit

eklenir. Cozelti soguduktan sonra 4 mL nitrik asit ilave edilerek 1 L’ ye tamamlanir.

3.2.3 Deneyin Yapilhisi
e On hazirhk: 200 pg’dan fazla P icermedigi tahmin edilen, renk ve bulamklik
icermeyen 100 mL numuneye 0.05 mL (1 damla) fenolfitalin indikatorii eklenir.
Fenolftalein indikatoriinlin eklenmesinden sonra eger pembe renk olusursa bu renk
gidene kadar kuvvetli asit ¢ozeltisinden yavasca eklenir. Eger rengi gidermek icin 0.25
mL (5 damla)’dan fazla kuvvetli asit harcanirsa rengin kayboldugu anda daha kiiciik

bir hacimde numune alinarak 100 mL’ ye seyreltilir.

Sekil 3: Fenolftalein indikatorii

10
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Renk gelisimi: Her damlada iyice karistirmak suretiyle numuneye I no.lu molibdat
reaktifinden 4.0 mL ilave edilir. Bunun iizerine 0.5 mL (10 damla) kalay kloriir
reaktifi [ eklenir. Renk gelisim hiz1 ve olusan rengin siddeti ¢ozeltinin son sicakligina
bagl olup sicakliktaki 1°C artigla birlikte rengin siddetinde %1°lik bir artis olur. Bu
nedenle numuneler, standartlar ve reaktiflerin sicakligit 20 ile 30 °C arasinda

birbirinden en fazla 2 °C daha sicak ya da daha soguk olacak sekilde korunmalidir.

Sekil 4: Kalay kloriir eklenmesinden sonra numunedeki renk olusumu. Rengin siddeti numunedeki fosfor

Konsantrasyonuna baghdur.
Renk ol¢giimii: Reaktiflerin eklenmesinden yaklagik 10-12 dk. sonra 690 nm
dalgaboyunda absorbans 6l¢iimii sahit esliginde yapilarak sonuglar daha once elde
edilmis olan bir kalibrasyon egrisiyle karsilastirilir. Isik yoluna bagli olarak 6l¢iilebilir
konsantrasyon araliklar1 sOyledir: 0.5 cm 1s1k yolu i¢in yaklasik 0.3 ile 2 mg/L
arasinda, 2 cm 151k yolu i¢in yaklasik 0.1 ile 1 mg/L arasinda, 10 cm 151k yolu iginse

yaklagik 0.007 ile 0.2 mg/L arasinda dl¢iimler yapilabilir.
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Sekil 5: Spektrofotometre. Numune, goriilen 1 cm 151k yollu kiivet i¢ine konularak spektrofotometre ile
bleiiliir.
3.3 ORGANIK FOSFOR TAYINI
Bu metot vasitasiyla organik fosfor da ortofosfata doniistiiriilerek toplam fosfor (TP) analizi
yapilabilir. Bu metotta siilfiirik asit-nitrik asit, persiilfat ya da perklorik asit kullanilabiliyor
olsa da burada siilfiirik asit-nitrik asit ¢iiriitme islemi anlatilacaktir.
3.3.1 ARAC VE GERECLER
e Isitici: Elektrikli ya da gazla ¢alisan bir 1sitic1 olabilir.

e Mikro-kjeldahl siseleri

3.3.2 REAKTIFLER
1. Konsantre siilfiirik asit.
2. Konsantre nitrik asit.
3. Fenolfitalin indikatorii.

4.1 N sodyum hidroksit.
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3.3.3 DENEYIN YAPILISI
e Kullanilan kolorimetrik metoda bagli olarak metotlarla Olgtilebilecek fosfor
konsantrasyon araliginda fosfor igeren numune Olgiilerek mikro-kjeldahl sisesine
konur.
e Buna 1 mL konsantre siilfiirik asit, 5 mL konsantre nitrik asit ilave edilir ve numune

parcalama cihazina yerlestirilir. Par¢alama fan1 acilir.

Sekil 6: Parcalama reaktifine yerlestirilmis numuneler.

e Sisede 1 mL kalincaya kadar, sonra da nitrik asiti gidermek igin ¢dzelti renksiz

oluncaya kadar ¢iiriitme islemine devam edilir (1sitma yoluyla).

Sekil 7: Parcalama islemi esnasinda olusan renk.
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e (Cozeltiyi soguttuktan sonra 20 mL distile su ve 0.05 mL (1 damla) fenolfitalin
indikatorii ilave edilir (Bkz. Sekil ).

¢ Olusan ¢ozeltiye zayif pembe renk olusuncaya kadar 6 N sodyum hidroksit eklenir.

Sekil 8: 6 N sodyum hidroksit ve numuneye eklendiginde numunede olusan zayif pembe renk.

e Partikiiler maddelerden ve bulanikliktan kurtulmak amaciyla gerekirse filtrasyondan
sonra numune, 100 mL erlene ya da balonjojeye aktarilir.

e Numune hacmi distile su kullanilarak 100 mL’ ye tamamlanir.

e 3.2.3 ve 3.3.3’de anlatilan prosediirler kullanilarak toplam fosfor tayin edilir. Bulunan
fosfor konsantrasyonu toplam fosfor olup, bunun i¢inde toplam organik fosforu
bulmak i¢in ayri bir numuneyle 3.3’de verilen prosediir uygulanir. Toplam fosfor ile
polifosfat analizlerinden elde edilen konsantrasyonlar arasindaki fark organik fosforu

verecektir.

EK BILGI

1. Baz1 Endiistrilerin ve su kaynaklarinin Fosfor bakimindan alic1 ortama desarj
standartlari

14



YTU CEVRE MUHENDISLiGi BOLUMU
CEVRE KiMYASI 2 LABORATUVARI

Cizelge 4. Baz1 endiistrilerin Fosfor bakimindan alici ortama desarj standartlar

2 Saatlik 24 Saatlik
Endiistri Kolu Kompozit  Kompozit
Numune Numune

Kat1 Artik Degerlendirme ve Bertaraf Tesisleri 2 1

Kimya Sanayi (Plastik Maddelerin islenmesi ve

Plastik Malzeme Uretimi)

Komiir Hazirlama, isleme ve Enerji Uretme
Tesisleri (Termik Santraller ve Benzerleri)

Cizelge 5. Kita i¢i Su Kaynaklariin Siniflarina Gore Kalite Kriterleri

Kalite Siniflari
Su Kalite Parametreleri LG

Cizelge 6. Goller, Goletler, Batakliklar Ve Baraj Haznelerinin Otrofikasyon
Kontrolii Sinir Degerleri

Kullanim alani

Istenen izellikler Dogal koruma alan1 | Cesitli kullanimlar i¢in (dogal olarak

ve rekreasyon tuzlu, act ve sodal1 goller dahil)

Cizelge 7. Derin Deniz Desarjina izin Verilebilecek Atiksularin Ozellikleri
(Su Kirliligi Kontrolii Yonetmeligi, 1998 )

Parametre Stnir
Toplam Fosfor (mg/lt) 10
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Dogrudan desarj edilmesi diisiiniilen atik suyun kirletici 6zelliklerinin, Cizelge I1I’de verilen

degerlerin altinda olmasi ve daha yiiksek degerlere izin verilmedigi icin bu tiir atik sularin

derin desarj1 oncesi aritmaya tabi olmalar1 gerekir.

ODEV PROBLEMLER

1. Fosforun su kirliligi kontroliindeki 6nemini aciklayiniz.

2. Ortofosfatlar, polifosfatlar ve organik fosfor arasindaki fark nedir? Hangi formdaki
fosfor kolorimetrik olarak ol¢iilebilir?

3. Ug farkli fosfor formunun hepsini birden hesaplamak igin yapilmas: gereken analizi
aciklayiniz?

4. Bakteriyel aktiviteyi onlemek icin asitlendirilerek analizden 6nce birkag¢ giin boyunca
saklanmis olan bir numunede dlgiilen ortofosfat konsantrasyonu, bu islemler
yapilmadan Ol¢lilmesi beklenen konsantrasyondan yiiksek mi, diisiik mii, yoksa o
konsantrasyona esit midir? Neden numune koruma gerekmistir?

5. Yizeysel suda tespit edilen organik fosfor konsantrasyonu ile suda bulunan hangi

mikroorganizma iligkilendirilebilir. iliskilendirilebiliyor ise, analizle bulunan her pg
org. P/I’'nin suda ne kadar bu mikroorganizmanin bulundugunu ifade edebilecektir?

Arastiriniz.
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