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OZET

Potasyum bikromat - siilfrik asit karigimi ile organik bilegiklerdeki karbonun
oksitlenmesi ve oksidasyon i¢in kullanilan K,Cr, 04 miktarindan bilegigin C % si-
nin hesaplanmasinda iki farkh yontem denenmigtir. Her iki yontem de topraklarin
organik karbon % lerinin belirlenmesinde uzun yillardan beri kullanilmaktadir, Bir-
birinden farkh yapuardaki dokuz saf organik bilegikle denenen yontemlerden kolo-
rimetrik esasa dayanan, volumetrik olana nazaran ideale (teorik degerlere) daha ya-
kin sonug¢ vermistir.

ZUSAMMENFASSUNG

Vergleichung von Kolorimetrischen - und Volumetrischen-Methoden bei der
Quantitativen - Bestimmung von Organischen - Kohlenstoffs mit
Dichromat - Schwefelsiure Oxydierung

Es wurde, bei der Oxydierung von Kohlenstoffs in organischen Verbindungen
mit Kaliumdichromat-Schwefelsaure Gemisch und Berechnung von C-Gehalt mit
Hilfe von Verbrauchten K,Cr, 0, Menge, zwei Methoden getestet. Beide Methoden
werden bei der Bestimmung von C-Gehalte der Béden seit vielen Jahren verwendet.
Kolorimetrische- und Volumetrische-Methoden wurden bei neun reinen organischen
Verbindungen getestet. Es wurde festgestellt, dass Kolorimetrische-Methode nihere
Ergebnisse zu theoretischen C-Gehalte der organischen Verbindungen liefert,

GiRiS

Mineral veya organik orijinli topraklann karakterizasyonlarinda 6nemli para-
metrelerden birisi de bu materyallerin organik karbon muhtevalandir. Organik bile-
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siklerin temel yapitag1 olan karbonun topraklardaki oram, topragm orijinine bagh
olarak genis sinirlar arasinda degisebilmektedir. Mineral topraklarda organik karbon
orani1 % 0.5'in altina inebildigi gibi, organik (turba) yigintilarda % 40-45'in lizerine
de cikabilmektedir. Birbirinden ¢ok farkh yapiya ve dolayisiyla ozelliklere sahip or-
ganik bilegiklerin topraklar igerisinde olusturdugu fraksiyon, taprak organik mad-
desi adim1 almaktadir. Toprak organik maddesini temsil eden organik karbon mikta-
rimin belirlenebilmesi icin tercih edilen analitik yontemlerden birisi de toprak ma-
teryalinin K, Cr, 0, + H,80, kangimi ile kontrollii sartlarda oksidasyonuna dayan-
maktadir. Bu oksidasyon esnasinda topraklardaki organik bilesiklerin bazilan kis-
men bazilar ise tamamen okside olmaktadir.

SKQCI'ZO'? + 16 HgSOq +CﬁH1206 =
40}'2 (804)3 + 4 KzSOq, +14 HQO + 6 002 + 4 K;Cr207

Oksidasyonda kullanilan K, Cr, O, miktarindan giderek, okside olabilen orga-
nik karbon miktarim hesaplamak miimkiindiir. Jackson' mineral orijinli topraklarda
bu yolla organik karbonun ortalama % 77 'sinin oksitlenebildigini bildirmekte ve so-
nucun bu oran dikkate alinarak hesaplanmasini 6nermektedir. Jackson, oksidasyon-
da kullanilan K,Cr; 0, miktarim bulabilmek igin artan bikromatin ayarh demir
amonyum siilfat ¢tzeltisi ile titrasyonunu énermektedir.

K2 CIQ 07 + HQSO;; - 2 H2 Cl'04 + Kz 804
2 H,Cr0, + 6 Fe (NH,), (SO4), + 6 H,S0, —
Cl'2 (504)3 + 3 Feg (804)3 +6 (NH4 )-2 804 + 8 HZO

Riehm ve Ulrich® gibi bazi arastincilar ise, oksidasyon sonunda olusan Cr*?
iyonlarinin kolorimetrik olarak tayini ile oksidasyonda kullanilan K, Cr, 0, mikta-
rin belirlemeyi tercih etmektedirler.

Amagclan aym olan bu iki yoldan hangisinin ideal sonuca daha fazla yaklagtii,
belirleyebildiimiz kadar ile, bugline kadar aragtinlmamigtir.

Bu arastrmamzin amaci, rastgele secilmis, teorik C % leri bilinen baz: saf
organik bilegiklerde yukarida agiklanan her iki yolu da deneyerek sonuclar elde et-
mek ve belirlenen C % lerini teorik degerlerle kiyaslayarak, hangi yontemin ideale
yakin sonuclar verdigini belirlemektir.

Kullanilan yontemler (1) ve (2) nolu kaynaklarin 6ziine sadik kalmakla birlik-

te, bazi depisiklikler yapilarak uygulanmis ve ilgili boliimde detaylan ile aciklan-
mgtir.

MATERYAL VE METOD

Aragtirmada kullamlan saf (Merck) ve kati organik bilesikler asagida gosteril-
migtir.
1- Sodyum formiyat (% 17.65 C)
2- Okzalik asit (% 19.04 C)
3- Maleik asit (% 41.38 C)
4- Glikokol (% 32.00 C)
5- Aset anilid (% 71.11 C)
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6- Fitalik asit anhidrit (% 64.87 C)

7- Asetil salisilik asit (% 60.00 C)

8- Tartarik asit (% 32.00 C)

9- Sitrik asit monohidrat (% 34.29 C)

Secilen organik bilesiklerden 30400 mg arasinda tam tartimlar alinmig ve
250 ml lik erlenmayerlere konulmustur, Bu 6rneklerin iizerine ve bir rneksiz erlene
(Blanck) once 15'er ml 1 N K, Cr, O, gozeltisi pipetlenmis ve sonra iizerine 20'ser
ml derisik (% 96-98) H, S0, ilave edilmigtir. Asit ilavesinden sonra 1sman karigim
laboratuvar sicakhginda 24 saat bekletilmis, bundan sonra da A ve B yontemlerinin
uygulamasina geg¢ilmistir.

Yontem - A (Kolorimetrik Yol):

Ornekler ve Blanck'imn iizerine toplam hacim 150 ml olacak sekilde saf su ilave
edilmis ve aym sekilde hazirlanms bir glukoz standart serisi (2.4, 6, 8.4, 12, 24,
36 mg Glukoz-C/Erlen) ile birlikte bir spektrofotometrede 578 nm de optik yogun-
luk Olgiimleri yapimigtr. Daha sonra ¢izilen egriden de yararlanilarak bilegiklerin
C %leri hesaplanmgtir,

Yéntem - B (Volumetrik Yol):

24 saat bekleyen ve saf su ile hacimlar1 150 ml ye tamamlanan orneklerin
iizerine 10'ar ml % 85k orto fosforik asit ilave edildikten sonra Difenilamin siil-
fonat indikatorii egliginde 0.5 N Demir Amonyum Siilfat ¢ozeltisi ile titrasyonlar:
yapimigtir. Titrasyon bitigi, indikatorin tipik mavi renginin kaybolmasi (renksiz
hale gegmesi) sonucu Cr *? iyonlanindan ileri gelen koyu yesil rengin gorillmesiyle
secilmektedir. Oksidasyon reaksiyonunda kullamlmayan (artan) K, Cr, O, 1n mikta-
1 ve dolayisiyla yiikseltgenen organik C % leri, harcanan ayarli Fe*? cozeltisi hac-
mindan bulunmustur,

ARASTIRMA SONUCLARI VE TARTISMA

Denememizden elde edilen bulgular topluca Tablo I'de gosterilmigtir. Tablo
incelendiginde, tiim orneklerde teorik C % leri ile Yontem - A ve Yontem - B ile
bulunan C % leri arasinda farklar bulundugu gorilmektedir. Kullanilan yéntemlerle
elde edilen sonuclarin tamam teorik degerlerden daha diisiiktiir.

Bu bulgunun kugkusuz gesitli nedenleri vardir (Ornegin: — COOH gruplarmin
okside formda bulunmasi, azotun da karbon ile birlikte oksitlenmesi gibi), ancak ¢a-
hsmamizmn amacit bu farklarin nedenlerini aragtirmak olmadifindan bu konunun
iizerinde durulmayacaktir. Konu ayn bir ¢caligmada incelenebilir. Aragtrmamz ac)-
sindan onemli olan bulgu, sitrik asit hari¢ difer orneklerde Yontem - A (Kolorimet-
rik Yol) 'nin ideale (teorik degerlere) daha yakin sonuglar vermis olmasidir,

Tesadiifi secilen dokuz ornegin sekizinde kolorimetrik yontemle elde edilen
sonuclarmn ideale daha yakin olmasi, bir 6mekte ise yontemler arasinda 6nemli fark
ctkmamasi, topraklardaki organik karbon miktarnmn tayininde de volumetrik yon-
tem yerine kolorimetrik yontemin tercih edilmesinin daha uygun olabilecegini dii-
siindiirmektedir. Bu konuda kesin bir karara varabilmek igin ise daha ¢ok sayida ve
farkl yapilarda orneklerle ¢aligmanin yararh olacagina inamyoruz.
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Tablo: I
Orneklerin Teorik ve Deneyle Bulunan C % leri

Orne e L Bilesigin C % si
Ny, | M Al Pt Teorik | Yontem-A | Yontem-B

1 Sodyum formiyat

HCOONa 17.65 9.80 8.71
2 Okzalik asit

HOOC .COOH .2 H,0 19.04 4.89 4.36
3 Maleik asit

HOOC .CH :CH . COOH 41.38 34.50 31.80
4 Glikokol

H,;N .CH,.COOH 32.00 410 3.59
5 Ased anilid

CH3.CO .NH .CgH; 71.11 68.05 62.49
6 Fitalik asit anhidrit

CgH,y (CO); O 64.87 62.16 57.93
7 Asetil salisilik asit

HOOC . CgH4. OCO . CH, 60.00 47.00 45.98
8 Tartarik asit

(OH) CH . CH (OH) (COOH), 32.00 22.49 21.34
9 Sitrik asit monohidrat

HO .C (CH,COOH),COOH . H,0 34.29 29.76 29.96
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