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indigo Karmin Ile Spektrofotometrik Nitrat Tayini

Spectrophotometric Nitrate Determination with Indigo Carmine

Aral OLCAY* Cem YUCESOY**

OZET

Gelistirilen spektrofotometrik yontemle 0,0-1,0 ppm nitrat azotu
(= NO,—N"'u) araliginda nitrat tayini yapilabilir. Tayinin hassasiyeti
0,018 ppm'dir.

Deney sonuglart zaman, sicaklik, stlfiirik asit konsantrasyonu gibi
reaksiyon sartlarina bagli oldugundan bu faktdrler deney siiresince
sabit tutulmalidir ve her numune serisi i¢in yeni bir kalibrasyon egrisi

¢izilmelidir.
SUMMARY

The spectrophotometric method developed make it possible to
determine nitrate in the concentration range of 0,0-1,0 ppm nitrate-
nitrogen (=NO3—N). The sensitivity of the determination is 0,018

ppm.

The results of the experiments depend strictly on the reaction
conditions such as time, temperature and sulphuric acid concentration.
Therefore they must be held constant during the experiments. And

for each series of samples a new calibration curve must be drawn.

Anahtar Kelimeler: Nitrat tayini, indigo Karmin, Spektrofo-
tometri

Nitrat, N-siklusunda biyolojik oksidasyonun son {iiriini olarak
meydana gelir. Sularda bulunan nitrat; bitkisel ve hayvansal kaynak-
It proteinlerin bakteriyel bozunmasi, azot iceren fabrika artik sulari,
azotlu suni giibrelerin kullanilmasi, atmosferde bulunan azot oksitlerin
suda c¢oOziinmesi gibi degisik kaynaklardan ileri gelir ve normal mik-

tart 5-10 ppm'i ge¢mez.
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Niifus yogunlugunun artmas: ve sanayilesme nitrat olusumunu
artirdigindan bugilin kirlenmis sularda 200 ppm'i asan miktarlarda
nitrata rastlanmaktadir.

Yiiksek oranda nitrat iceren sular, yetiskinler tarafindan siirekli
i¢ildiginde-nitratin sindirim sisteminde bakterilerin etkisiyle nitrite,
nitritin de kanserojen etkili nitrozamine doéniigebilmesi dolayisiyla-
kansere sebep olabilmektedir(l).

Bu sular anne siitiiniin seyreltilmesinde kullanilmalari halinde ise
bebeklerde Siyanoz'a sebep olmakta ve bircok vaka 6liimle sonuglan-
maktadir. Diinya Saghk Teskilati (WHO), sularda bulunabilecek nit-
rat konsantrasyonu tist sinirint 50 ppm olarak saptamistir (2). Bu ne-
denlerle sularda nitrat tayini giinimiizde d6nem kazanmistir.

Nitrat tayininde kullanilacak yontemin 1) hizli, 2) spesifik, 3)
hassas ve 4) giivenilir olmas1 istenir. Bugilin nitrat tayini icin en cok
fenolik yapinin nitrolanmasina dayanan "Fenoldisiilfonik Asit Meto-
du" (3,4,5) ve reaktifin oksidasyonuna dayanan "Brucin Metodu"
(3,4,6,7) kullanilmaktadir. 1. metodun dezavantaji cok zaman al-
masidir. 2. metod ise 1. si kadar hassas degildir.

Bu calismada nitratin Indigo Karmin reaktifiyle ¢abuk ve has-
sas olarak tayin edilip edilemeyecegi arastirildi. Reaktif bir spektro-
fotometrik caligma (8) disinda nitratin titrimetrik olarak tayininde
kullanilmistir (9, 10, 11, 12, 13). Spektrofotometrik yontemle yapilan
on denemeler sonu¢ vermediginden tayin i¢cin optimum sartlar aras-
tirildi.

DENEL KISIM
Materyal
Kullanmilan Cihazlar

1) UV-Vis Spektrofotometre : Pye Unicam SP 8-100
2) Termostatli Su Banyosu : Grant Instruments

Ltd., Type SB 2

3) Etiiv(+ 1°C duyarhikla caligsmaktadir) : Hereaus, Typ KT 500
4) pH metre : Tacussel TS 70 N—1
5) Magnetik Karigtirict : Elektro-Mag, Type

MS
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Kullanilan Cozelti ve Reaktifler

1) Stok Nitrat Cozeltisi: 105°C de sabit tartima getirilmis 0,7218 g
potasyum nitrat (Merck) distile suyla coziilerek 1000 ml ye ta-
mamlanir. (1 ml stok nitrat c¢ozeltisi = 0,1 mg NO3-N'u (= nit-

rat azotu))

2) Indigo Karmin Coézeltisi: 105°C de sabit tartima getirilmis 0,2500
g Indigo Karmin (BDH) distile suyla ¢oziilerek 250 ml ye tamam-
lanir. Cozelti takriben 0,002 M'diir (0,0005 M ve 0,001 M cozel-
tiler de - gerekli miktar madde kullanilarak-ayn: sekilde hazir-

lanirlar) .

3) Indigo Karmin-Siilfiirik Asit Coézeltisi: 5 hacim Indigo Karmin
Cozeltisi 18 hacim derisik sulfiirik asitle (BDH) karistirilarak ha-
zirlanir. Islem buz banyosu iginde yapilarak karisim sicakliginin

35°C tzerine c¢ikmamast saglanir. Cozelti buzdolabinda muhafaza

edilir.

Caligsmada kullanilan biitiin reaktifler analitik safliktadir. Cozel-
tiler bidistile su ile hazirlanmislardir.

Yontem

On Denemeler

Literatiir yontemiyle (8) kalibrasyon egrisi cizilmeye calisildi
(Tablo 1). indigo Karmin'in (IK) nitratla reaksiyonuna asit konsant-
rasyonunun etkisini incelemek amaciyla 9,0-10,6 M siilfiirik asit ige-

ren ortamlarda tayin yapildi (Tablo 2).

Reaksiyonun oda sicakliginda yiriyip yilirimedigini incelemek
icin su banyosunda isitilmayan reaksiyon karigimi ile kaynar su ban-
yosunda (95°C) sitilan karisimin verdigi absorbanslar karsilastirildi
(Tablo 3).

Reaktif konsantrasyonunun deneydeki roliini incelemek igin
0,001 M ve 0,002 M iK c¢oézeltileriyle tayin yapildi (Sekil 1).

Suyun kaynama sicakligi deniz seviyesinden ylikseklige bagli ola-
rak degistiginden (Ankara'da 95°C) bu deneyden itibaren isitma is-
lemi 100°C sicakliktaki yag banyosunda yapildi ve 0,002 M IK ¢o6zel-
tisi kullanildi.
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Tablo 1: Literatiir ydontemiyle 0,0-2,0 ppmve 0,0-8,0 ppmNO,-N'ui¢in okunan absorbans

degerleri
NO, - N A BSORBANS NO,-N ABS.
(ppm) Lit. Veril. 1. Gin 2. gilin 3. Gin (ppm)
0.0 0.500 0.500 0.496 0.470 0.0 1.930
0.1 - 0.281 0.360 0.277 1.0 0.358
0.2 - 0.175 0.417 0.181 2.0 0.0
0.3 - 0.083 0.410 0.336 4.0 0.0
0.4 - 0.251 0.392 0.090 6.0 0.0
0.5 0.305 0.124 0.313 0.057 8.0 0.0
1.0 - 0.014 0.0 0.0
1.5 - 0.0 0.0 0.0
2.0 - 0.0 0.0 0.0

Tablo 2: Silfurik asit konsantrasyonunun reaksiyona etkisi

(Numuneler 0,5 ppm NO,-N'u igerir)

H,SO, A BSORBANS
Konst.u | Num.No. 1 2 3
9.0 0.054 0.241
9.2 0.041 0.089 -
9.4 0.249 0.033 -
9.6 0.045 0.017 0.100
9.8 0.209 0.051 -
10.0 0.291 0.005 0.054
10.2 0.224 0.195 0.130
10.4 0.049 0.021 0.034
10.6 0.047 0.082 -
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Deneyde 10 dakikalik 1sitma islemi disinda, ortama silfiirik asit
ilave edildiginde ve numune coézeltilerinin balonjojeye aktarmak igin
suyla seyreltilmesi esnasinda da -suyla silfiirik asitin karigsmasi dola-
yisiyla -sicaklik yilikselmektedir. Bu sicaklik yilikselmesinin deneye et-
kisini incelemek i¢in bir seri numune yukarida belirtilen li¢ deney ba-
samagindan sonra buzlu su banyosunda oda sicaklifina sogutuldu
(Tablo 4).

Isitma siliresi ve 1sitma sicakli§inin reaksiyona etkisini incelemek
icin numune serileri 100°C de 10 dakika, 105°C de 10 dakika, 100°C de
15 dakika ve 100°C de 5 dakika isitildilar (Tablo 5).

Tablo 3. Indigo Karmin'in nitratla reaksiyonuna sicakligin etkisi (0,0005 M 1K ile)

NO03-N | Stcaklik ABSORBANS
1 2 3 4 5 6 7

(ppm)

20° 0.523 | 0.521 - 0.496 | 0.496 | 0.528 | 0.529
0.0
0.5 0.375 | 0.510 _ | 0.412 | 0.473 | 0.501 | 0.397
0.0 0.519 | 0.523 0.496 | 0.495 | 0.528 | 0.528

95°% 10"
0.5 0.300 | 0.026 - 0.224 | 0.195 | 0.011 | 0.013
0.5 95°x5" | 0.078 | 0.112 | 0.013 | 0.022 | 0.067 | 0.050 | 0.016

Tablo 4. Sogutma isleminin reaksiyona etkisi
(0.002 M IK + 1.0 ppm NO,-N'u)

. ABSORBAN S
Seri
no. Normal Sogutulan
1 0.515+0.013 | 0.595 = 0.007
2 0.538 £ 0.007 | 0.610 £ 0.011
3 0.551 + 0.007 | 0.632 £ 0.007

Ortama ilave edilen sodyum kloririin katalizér etkisini (8) ince-
lemek i¢in sodyum kloriir igermeyen ve 0,1 ml % 5, % 10, % 20'lik
sodyum kloriir igeren ortamlarda deney yapildi (Tablo 6).

100°C de 1sitma igsleminden Once reaksiyon karisimini bekletme-
nin roliini incelemek icin bir seri numune bekletmeden, diger iki seri
ise 2 ve 5 dakika bekletildikten sonra 100° C de 1sitildilar (Tablo 6).



38 Aral OLCAY, Cem YUCESOY

A BS ORBANS

NO, -N (ppm)

Sekil 1. a) 0,001 M iK, b) 0,002 M IK ¢ézeltisiyle ¢izilen kalibrasyon egrileri.

Reaktif ¢ozeltisi, [K cozeltisi siilfiirik asitle karistirilarak hazirlan-
di1 (Sayfa 36, No: 3).

Sicaklik degiskeni kontrol altina alindiktan ve reaktif hazirlama
yontemi degistirildikten sonra sodyum kloriir icermeyen numunelerde
sonuclar tekrar incelendi. Sodyum kloriirsiiz ortamda absorbanslar
yiksek c¢ikacagindan c¢ozeltiler (1:1) oraninda seyreltildikten sonra

Ol¢ctim yapildt (Tablo 7).

Islah edilen sartlarda 0,002 M 1K iceren reaktif ¢cdzeltisiyle cok
yliiksek absorbans degerleri elde edilmesi numunelerin (1:1) oraninda
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Tablo 5. Isitma siiresi ve sicakligin reaksiyona etkisi (0,002 M 1IK ile)
Seri no NO,-N (ppm) |Banyo sicakligi | Banyoda kal- ABSORBANS
ma stiresi
1 1.0 1000 10' 0.698 = 0.008
2 1.0 1000 5 0.884 £ 0.057
3 1.0 1000 15 0.707 + 0.014
4 1.0 1000 15 0.715 £ 0.002
5 1.0 105° 10 0.734 = 0.009
6 1.0 1050 10 0.728 £+ 0.011
Tablo 6. a) Ortamdaki sodyum klorlir miktarinin, b) numuneleri 1sitmadan once beklet-
menin reaksiyona etkisi (0,002 M 1K ile)
ABSORBANS
1 1 2 1 3
Seri | NO,-N | [lave olunan 2 dakika 5 dakika
no. (ppm) NaCl Bekletilmedi Bekletildi Bekletildi
1 0.5 — 1.408 + 0.072
2 1.0 — 0.949 £ 0.009 —
3 0.5 —_ 0.959 = 0.010
0.1 ml x % 5
4 1.0 1.178 £ 0.186| 0.493 + 0.033| 0.503 £ 0.056
5 0.5 — 0.947 + 0.017 —
0.1 ml x % 10
6 1.0 1.346 £ 0.210] 0.505 £ 0.011| 0.499 £ 0.028
7 0.5 — 0.916 = 0.010
0.1 ml x % 20
8 1.0 _ 0.514 £ 0.013] 0.661 £ 0.255
Tablo 7. Sodyum kloriir icermeyen numunelerde tekrar edilebilirlik (Onerilen 0,002 M iK

ile)

"Numuneler (l:1) oraninda seyreltilmistir.

NO,-N ABSORBANS

(ppm) Reaktif 1 2 3

1.0 0.561£0.000 | 0.560 0.555£0.006
1.0 0.562£0.001 0.5600£0.001 | 0.573

1.0 0.558£0.004 | 0.560£0.001 | 0.570+0.002
1.0 0.560+£0.006 | 0.568+£0.003 | 0.578£0.002
1.0 0.560£0.000 | 0.576%£0.004 [~
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seyreltilmesini gerektireceginden 0,0-1,0 ppm NO,-N'u igeren stan-
dart cozeltilerle 0,001 M 1K c¢ozeltisinin verdigi sonuclar incelendi
(Sekil 2).

0,0-1,0 ppm NO,-N'u iceren standart cozeltilerden yararlanilarak
fenoldisiilfonik asit reaktifiyle (FdS.a.) kalibrasyon egrisi cizildi (Se-
kil 3).

ABSORBANS

NO,-N  (ppm)

Sekil 2. 0,001 M IK igeren reaktif ¢ozeltisiyle ¢izilen kalibrasyon egrisi.

Gelistirilen yontemde silfiirik asit konsantrasyonunun reaksiyon
yuriyiisiine etkisini incelemek amaciyla 8,0-13,0 M siilflirik asit iceren
ortamlarda tayin yapildi (Sekil 4).

Olciim c¢ozeltisinin renginin bozunma hizini incelemek amaciyla
¢b6zeltinin absorbanst hazirlandiktan 1 /2, 1, 1.5, 2, 3, 4 ve 5 saat sonra
olguildu (Sekil 5).
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Sekil 3. Fenoldisiilfonik asit reaktifiyle ¢izilen kalibrasyon egrisi.

Hazirlanan reaktif ¢ozeltisinin dayanikliligr 2 ay siireyle incelendi.
Sonuglar literatiir yontemiyle (8) hazirlanan reaktif ¢6zeltisinin daya-
nikliligimla karsilastirildt (Tablo 8).

Suda en c¢ok rastlanan kloriir, nitrit, siilfat, fosfat, amonyum,
magnezyum, kalsiyum, demir (II), demir (IIl) iyonlart ve organik
maddelerin 1000 ppm'e kadar konsantrasyonlarda IK ve FdS. a.
yontemine bozucu etkileri incelendi (Tablo 9).

Kloriir iyonunun kati1 giimis siilfatin asirisiyla ¢oktiiriilerek uzak-
lastirilmasinin ¢o6zeltinin absorpsiyonuna etkisi incelendi.
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Sekil 4. Gelistirilen 1K yénteminde siilfiirik asit konsantrasyonunun reaksiyona etkisi.

Tablo8. a) Onerilen reaktif ¢ozeltisinin (0,001 M IK igerir), b) Literatiirdeki reaktif ¢ozel-
tisinin  (0,0005 M 1K) dayamiklihigi. (*Giin cinsinden reaktif tazeligi)

%
Giin® Absorbans | Bozunma
1 1.086 0°

60 1.113 0°
1 0.500 0"
2 0.496 0.8"
3 0.470 6.0°
10 0.371 25.8"
11 0.315 37.0°




indigo Karmin ile Spektrofotometrik Nitrat Tayini 43

92 L
i '
90 1 A -
1 2 3 4 5
Z A MAN (Saat)
Sekil 5. IK yoénteminde olgiim c¢ozeltisinin absorbansinin zamana bagli olarak degisimi

(0,001 M iK ile)

Nitrit iyonunun asidik ortamda potasyum pergamanganatla nitra-
ta yikseltgenmesinin c¢o6zeltinin absorpsiyonuna etkisi incelendi.

Gelistirilen Yontem
— Reaktif Cozeltisinin Hazirlanmasi: (Bak. Sayfa 36, No: 3)

— Numunenin Hazirlanmasi: Numune 100 ppm kadar klo-
rir iceriyorsa katir gliimig siilfatin bir miktar asirisiyla ¢coktiiriliir, bir
gece bekletildikten sonra mavi band silizge¢ kagidindan siiziiliir (4).
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Tablo 9. a) Gelistirilen iK yonteminde, b) FdS.a. ydonteminde ortamdaki yabanci iyon -
larin sebep oldugu % tayin hatasi. "Gumis siilfat, “potasyum permanganat kullanilan

numuneler.

Yabanci Iyonun Sebep Oldugu % Tayin Hatasi

Yabanci Konst.u IK FdS. a. Yabanci Konst.u. 1K FdS. a.

iyon (ppm) Metodu Metodu iyon (ppm) Metodu Metodu
5 —32.82| — 4.04 | Org. Madde| 1000 — 129 — 0.60
o/l 100 + 522/ - 18.82 | NH,+ 420 + 501 - 18.22
NO,-N 0.1 — 8.23 0.0 | Mg'” 625 — 4.99| —25.80
NO,-N" | 0.5 + 151 — 8.58| Ca™* 250 — 473 — 8.97
S0, = 1000 - 0.68 + 3.29| Fet+ 2.7 + 491 + 6.82
PO,= 1000 + 079 — 422 | Fet++t 40 — 4.96) — 6.20

Numune nitrit iceriyorsa 6nce standart metodlardan biriyle N O, -
N'u konsantrasyonu tayin edilir. Sonra nitrit, asidik ortamda potas-
yum permanganatla nitrata yiikseltgenir. Tayinden sonra numunedeki
gercek nitrat miktart NO,-N'u = (Total NO,-N'u) - (NO,-N'u)
formiilinden hesaplanir (4).

islem

— 23 ml IK reaktifi (5 ml 0,001 M iK + 18 ml derisik siilfiirik asit)
biiretle 100 ml lik bir erlene alinir.

— Uzerine biiretle 10 ml numune konur ve karistirtlir (Buz banyosu
icinde).

— iki dakika beklendikten sonra erlen 10 dakika 100°C sicakliktaki
yag banyosunda isitilir.

— Yag banyosundan c¢ikarilinca buz banyosunda oda sicakligina
getirilir.

— Cozelti 30 ml kadar suyla seyreltilir (Buz banyosu ig¢inde).

— iki defa 10 ml distile su yardimiyla 100 ml lik bir balonjojeye akta-
rilir, oda sicaklifina soguyunca 100 ml ye tamamlanir. Meydana gelen
renk 1/2 saat siireyle dayaniklidir.

—  Absorpsiyon 6l¢limi 612 nm dalga boyunda 1 cm 1sik yolu kul-
lanarak yapilir. Tayinlerde her numune serisi i¢in 0,0-1,0 ppm
NO3-N'u iceren standart c¢ozeltilerden yararlanarak bir kalibrasyon
egrisi cizilmelidir.
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Eger numunedeki NO,-N'u konsantrasyonu belirtilen miktardan
daha yiliksekse numune, distile suyla uygun oranda seyreltildikten sonra

tekrar isleme tabi tutulur.

SONUC VE TARTISMA

Literatiir yontemiyle (8) yapilan caligsmalarda 0,0-2,0 ppm ve
0,0-8,0 ppm NO,-N'u igeren c¢ozeltilerle kalibrasyon egrisi c¢izmek
mimkin olmad: (Tablo 1). Bunun iizerine deneyde rol oynayan asit
konsantrasyonu, 1sitma zamani gibi faktorler degistirilerek deney icgin

optimal sartlar arastirildi.

9,0-10,6 M siilfiirik asit iceren ortamlarda yapilan deneyler tek-
raredilebilir sonuglar elde edilmesinde siilfiirik asit konsantrasyonunun

1. derecede rol oynamadigini gosterdi (Tablo 2).

iK ile nitratin oda sicakliginda yapilan deneylerde cok diisiik o-
randa reaksiyona girdigi goézlendi. Ortam sicaklifinin suyla siilflrik
asitin karigmasi dolayisiyla takriben 70°C ye ylikselmesine ragmen 0,0
ve 0,5 ppm NO,-N'u iceren numuneler i¢cin hemen hemen ayni ab-

sorbanslar okundu (Tablo 3).

0,001 M ve 0,002 M IK reaktifi ile yapilan deneyler tekraredile-
bilir sonuclar elde edilmesinde reaktif konsantrasyonunun rol oyna-

digin1 gosterdi (Sekil 1).

Sogutma islemi uygulanan numunelerde daha biiyiik absorbans
degerleri okundu (Tablo 4). Deney esnasinda sicaklik faktoriniin kont-

rol edilmesi gerektigi anlasildi.

Ayni miktarda NO,-N'u iceren numune serilerinin farkli sicak-
liklarda degisen siireler 1sitilmalar1 halinde seriler arast tutarliligin
artmadigr gozlendi (Tablo 5). Bu sonug¢gtan numunelerin 100°C x 10

dakika 1sitilmalarinin yeterli olduguna karar verildi.

Ortama sodyum kloriir ilave edilmeyen serilerin bazilarinda tu-
tarsiz sonuglar elde edildi. Sodyum kloriir ilave edilen numune seri-
lerinde ise tekraredilebilir ve diisiik sonuclar elde edildi. Bu da klorii-

riin reaksiyonu katalizledigini gosterdi (Tablo 6).

Hic bekletilmeden 1sitilan numuneler tutarsiz sonuclar verdiler.
2 dakika bekletildikten sonra isitilan numuneler tekraredilebilir sonuc-
lar verdiler. 5 dakika bekletildikten sonra 1sitilan numunelerde tekrar-
edilebilirlik daha disik ¢ikti (Tablo 6).



46 Aral OLCAY, Cem YUCESOY

Reaktif hazirlama ydntemi degistirildikten ve sicaklik degiskem
kontrol altina alindiktan sonra sodyum klorir ilave edilmeyen numu-
nelerde ayri1 giinlerde hazirlanan reaktif ¢cozeltileriyle yapilan 3 seri ¢a-
ligsmada tekraredilebilir sonug¢lar alindi. 9 ginlik bir zaman dilimi
icinde yapilan 14 deneyin ortalamasi 0,564 + 0,005'tir (Tablo 7). Bu
sonucglardan reaksiyonda katalizér rolii oynayan fakat (NO,” + 3 CI°
+ 4 H,0+ = NOC1 + Cl, + 6 H,0) reaksiyonu uyarinca nitrozil
kloriir vererek azot kaybina sebep olan (14) sodyum kloririn kulla-
nilmasina ihtiya¢ olmadigi anlasildi.

0,001 M IK iceren reaktif ¢ozeltisiyle yapilan c¢aligmalarda degi-
sik giinlerde tekraredilebilir absorbans degerleri okundu. Bu degerler-
den yararlanarak lineer regresyonla elde edilen dogrunun denklemi
y = — 0,9223 X + 11,0711 seklindedir. Dogrunun korelasyon kat-
sayist, r = 0,9974'tiir (Sekil 2).

(Sekil 3)'te ise FdS. a. metoduyla elde edilen kalibrasyon egrisi
goriilmektedir. Bu metodda -IK metodunun aksine- absorbans nit-
rat konsantrasyonuyla dogru orantili olarak artmaktadir.

8§,0-13,0 M H,SO, asit iceren ortamlarda yapilan tayinlerde
9,6-10,4 M H,SO, bolgesinde daha tutarli sonuglar alindig1 gozlendi
(Sekil 4). 10,2 M H,SO, iceren ortamda c¢alisildiginda 0,0-1,0 ppm
NO 3-N'u iceren numunelerde okunan absorbanslar spektrofotometrik
Olcimlerin % 2 bagil hata ile yapilabildigi 0,2-1,0 degerleri arasinda
oldugundan g¢alismalarda bu asit konsantrasyonu kullanildi.

Belirli araliklarla yapilan olciimlerden o6l¢ciim c¢ozeltisinin absor-
bansinda 1/2 saat icinde % 1, 3 saat i¢inde % 5 diisme oldugu gozlen-
di (Sekil 5).

Onerileri metodla hazirlanan reaktifin incelendigi 60 giin boyun-
ca bozunma gdstermedigi ve literatiirde Onerilen reaktif ¢ézeltisinden
(8) dayanikli oldugu gozlendi (Tablo 8).

IK metodu nitrat tayininde kullanilan standart metodlardan FdS.
a. metodu (3, 4) ile karsilastirildiginda su sonug¢lar alinmaktadir:

IK metodu 0,0-1,0 ppm NO,-N'u, FdS. a. metodu ise 0,0-2,0
ppm NO,-N'una karsilik gelen absorbans degerleri icin Lambert-
Beer kanununa uyan bir dogru verirler.

Hassasiyet IK metodunda 0,018 ppm NO,-N'u, FdS.a. meto-
dunda ise 0,010 ppm NO,-N"'u dur.
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FdS.a. metoduyla tayin kuruluga ucurma islemi dolayisiyla 2
saatten fazla zaman aldigindan cok hassasiyet gerektirmeyen caligma-
larda IK metodu tercih edilmelidir. Bu metodla tayin siiresi takriben
40 dakika tutmaktadir.

Biiyiik numune serileriyle calisilmast gerektiginde numune c¢ozel-
tisinin rengi en asag: 4 saat dayanikli olan (15) FdS.a. metodu tercih
edilmelidir. Ciinkii IK metodunda numune rengi 1/2 saat dayanir.

Suyun komple mineral analizi, yagmur suyunda nitrat tayini gibi
numunelerin igerdigi nitrat iyonu konsantrasyonunun diisik oldugu

durumlarda her iki metod da kullanilabilir.

IK metoduyla tayinde ortamda hi¢ kloriir olmamas: gerekir,
FdS.a. yonteminde ise 5 ppm kloriir varliginda % 5 hatayla tayin ya-
pilabilir (Tablo 9).

IK metoduyla 100 ppm kloriir giimiis siilfatla ¢oktiiriildiigiinde
% 5 hatayla tayin yapilabilir. FdS.a. metodunda ise giimis siilfat kul-
lanildiginda daha kot sonuclar elde edilmektedir (Tablo 9).

Nitritiyonunun her iki tayin metodunda da ortamda bulunmama-
s1 gerekir.

IK metodunda 0,5 ppm NO,-N'u asidik ortamda permanganatla
yikseltgenerek tasfiye edilebilmektedir. FdS.a. metodunda ise ayni
islem daha yiliksek hataya sebep olmaktadir (Tablo 9).

Siilfat, fosfat, amonyum, magnezyum, Kkalsiyum, demir (II) ve
demir (III) iyonlar1 da IK metodunda FdS.a. metodundan daha az
bozucu etki yaparlar (Tablo 9).

Oksidasyona dayanan metodlarin (IK, Brucin) zaman, sicaklik
asit konsantrasyonu gibi faktorlere bagli olarak farkli degerler vermeleri
her seri icin ayri1 bir kalibrasyon egrisi cizilmesini gerektirir.

Reaktif dayanikliligi acisindan IK metodu FdS.a. metoduna iis-
tiindir. Fenoldisiilfonik asit reaktifi hazirlandiktan 1-2 giin sonra ka-
tilasarak bozunmaktadir. Buna karsihik iki ayhik K reaktif cozeltisi
bile tayinlerde tekraredilebilir sonuclar vermektedir.

LITERATUR

I- Scorer, R., Nitrogen: A Problem of Decreasing Dilution, New Scientist,62 (4), 182-4
(1974).

2- Holl, K., Water, Walter de Gruyter, Berlin, New York, 68-71 (1972).

3- Taras, M.J., Greenberg, A.E., Hoak, R.D., Rand, M.C., Standard Methods for the
Examination of Water and Wastewater, 13 th Ed., APHA, Washington D.C. (1975).



48

Aral OLCAY, Cem YUCESOY

Giinay, Y., Igme Suyu ve Pis Sularda Standard Rutin Analiz; Yontemleri Kilavuzu, 1ller
Bankas:t Yayin No: 24, Ankara (1977).

Dhone. S.N., Deshpande, W.M., Statistical Analysis of two Methods wused in Nitra-
tenitrogen Determination, Indian J. Environ. Health 28 (1), 8-20 (1986).

Tiirk Su Standartlari, Nitrat Analizi, TS 3308/Subat 1979, TSE, Ankara (1979).

Annual Book of ASTM Standards, Test Method For Nitrate lon in Water, Vol 11.01, D
992-71 (1978), ASTM, Philadelphia (1983).

Maly, J., Fadrus, H., Nitrate Determination with Indigo Carmine, J. 4m. Water
Works Assoc., 67 (7), 395-7 (1975).

Marx, Bestimmung der Salpetersaeure in Brunnenwassern, Z. Anal. Chem. 7, 412-14
(1868).

Trommsdorff, H., Nachtraege zu den Untersuchungsmethoden fiir ein Statistik des
Wassers, Z- Anal. Chem., 9, 168-76 (1870).

Goppelsroeder, F., Uber eine schnell ausfiihrbare und genaue Methode der Bestim-
mung der Salpetersaeure, sowie iiber deren Menge in den Trinkwassern Basels, Z.
Anal. Chem., 9, 1-15 (1870).

Mayer, O., Zur Bestimmung der Nitrate im Wasser, feita:Ar.f. Untersuchung der Lebens-
mittel, 66, 193-200 (1933).

Ungar, J., Determination of Nitrates in aqueous Solution, J. 4ppl. Chem. 6, 245-8 (1956).

Wagner, R., Neue Aspekte zur Stickstofffanalytik in der Wasserchemie, vom Wasser,
36,263-318 (1969).

Sayato. Y., Ando, M., Spectrophotometrical Property on Phenoldisulphonic Acid
Method for the Determination of Nitrate Nitrogen, FEisei Kagaku,16 (6), 311-17 (1970).



