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GIRIiIS

Bitki analizleri ziraat, ormancilik ve hayvan beslenmesi problem-
Finin coziimlenmesinde gittikce artan bir énem kazanmaktadir. Be-
‘bir yetisme mubhitinde, yani belirli iklim ve toprak sartlarinda bi-
§i;.fl;;adan alman verimi artirmak icin 6n goriilen giibreleme, top-
_'i‘élahl, sulama ve benzeri tedbirlerin basar1 veya basarisizlik dere-
1 en acik olarak yetistirilen, yahut yetismekte olan bitkide ken-
sini belli eder. On goriilen bu tedbirlerde basar1 saglanmas1 halinde
‘,e bu bagarmnin devamini saglamak icin zaman zaman bitki analiz-
lerine ihtiyac duyulabilir. Verimin diismesi, biiyiime ve gelismenin
_f_ilaniaya ugramas! halinde bitkinin genel goériiniigii saglikli ve iyi ye-
;,;t;.igmekte olan bitkiye gore farklar arzeder. Iste bu farklar yapraklar-
da, meyve ve tohumlarda veya diger bitki kisimlarinda kendisini belli
ederler. Gelismesi normale nazaran farkl olan bitki kistmlarnin kim-
yasal analizleri, toprakta alinacak islah tedbirleriyle uygulanacak giib-
- releme gekillerine 151k tutar; toprak-verimlilik iligkilerinin diizeltilme-
sinde yardime: olur. '

Bitkilerin hangi kisimlarinin analize tabi tutulacagl problemi,
analizlerin amaciyle ilgilidir. Genel bir kaide koymak miimkiin de-
gildir. Fakat bitki niimunelerinin en uygun sekilde nasil toplanmasi
've toplanirken nelere dikkat edilecegi hususlari, analiz sonuglarina
biiyiik etki yapacaklan icin hayati énemi haizdirler.

) Bitkilerin organik bilegiklerinin analize hazirlanmalar1 konumu-
“zun. disinda kalmaktadir. Amacimz bitki kiilinde bulunan ve klorofil-
1i bitkilerin yasamalarinda etkileri bulunan elementlerin tayinidir. So6z

konusu elementler, bitkilerin yasaylp gelismesinde etkili olan makro
ve mikro elementlerdir.
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1 — BiTKI NUMUNELERININ TOPLANMASINA ETKI YAPAN FAK-

TORLER

1.1 — Bitki niimunelerini toplama zamani
Diinya flzerinde mevcut bitkilerin timi icin gecerli kesin bir ol-
gunluga erisme tarihi bildirmek mimkin degildir. Zira, dinya lzerin-
de, ekvatordan kutuplara, deniz ylzeyinden yiikseklere dogru gidildik-
ce degisen iklim ve onun kompleks yapisi boyle bir genellestirmegi im-
kansiz kilar. Kisa mesafelerde blyuk depismeler gosteren topografik
sartlarda, ayni iklim kusagmnda birbirinden farkli iklimlerin dogmasi-
na sebep olabilir. Burada, kisaca, iklimin diinya {izerindeki dagilisinda
rol oynhayan faktorlerin tiiminiin az veya cok bir etkiye sahip olduk-
larin1 kaydetmekle yetinecegiz. Fakat, mevki ve iklim faktorlerinin
fazla degismedifi yerlerde bile bitki tiirlerine ve ayni bitkilerin cesitli
organlarina (yaprak, meyve, siirgiin, dal, govde v.b.) gore degisen ol-
gunlagma veya toplanmaga elverisli hale gelme tarihleri mevcuttur.
Bu tarihler kesin birer tarih depildir; erken ve gec tarihlerle smirlan-
miglardir. Zira, her yilki iklim sartlari, zorunlu olarak, ortalama iklim
degerlerinden (6zellikle sicaklik ve yapig itibariyle) farklar gosterir-
ler. Iste bu farklar, bahis konusu bitkinin cesitli organlarmin olgun-
lagma veya pelirli bir amag icin toplanmaga elverigli hale gelme za-
manlarini, yukarida sozi edilen erken veya gec¢ tarih smirmna yaklas-
tirirlar. Diger taraftan, genig bir yayiliga sahip olan tiirlerin, gesitli
iklim kusaklarindaki vejetasyon devrelerinin baglama ve bitis tarihleri
farkli olur. Bu farklarda bitki niimunelerinin toplanmalarl tarihleri-
nin degisik olmasina vol acar. Bu nedenle arastiricy, bitki niimunesi
toplama zamanl icin kendi amacinl goz oniinde tutarak karar vermeli

ve bu tarihi kesinlikle bildirmelidir.

an sebeplerden dolayi, bitki toplama za-
umler ve genellegtirmelerden sa-
dikkatli davraniimasina ozellikle

yukarida kisaca agiklan
man1 bahis konusu olunca pesin hik
kmmak veya hi¢ yoksa bu yolda cok
dikkat etmek lazimdir.

Yaprak dokiimiyle topraga iade edilen besin maddelerinin arag-

tirilmas1 bahis konusu olunca, vejetasyon devresinin hemen sonunda
dokiilen yaprak ve ibrelerden, zaman gecirmeden, niimuneler almak
maksada elveriglidir. Diger tir aragtirmalar 36z konusu olunca, ama-
ca gore ve ona uyan tarihlerde niimuneler alinabilir.

1.2 — Bitki niimunelerinin tople

Bitki niimuneleri toplanirken takip edilecek metod varilmak iste-

nirken dikkat edilecek hususlar |
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nilen am 5 .
sb5z konuszczlggri{::%lzl; fu bakimdan farkli metodlarin secilmeleri
iy : urum icin tafsilath bitki topl

nu;;lrdlilrlm?k kgnumuz g1§1nda kalir. Ayrica her 6zel afaag;a metodla-
z‘ok dei (i)lr{lcelen kestirip prensipler vazetmekte miimiﬁnmac‘ima k.o-
onsi 1g1§ olan bu metodlarin dayandigi miisterek genel eg.lldl.r,
p plerin kisaca aciklanmasinda yarar vardir. Bu gsu :etlobjgktlf

) e daha

baglangicta yaplimasi miimkiin
e ol
lanmig olacaktir. an kaba hatalardan sakinilmas sa-

- 1. Nimunelerin toplanrasi
. SRR na basglamadan 6nc i
ll;l;ln axf;?-ti;mat;k istatistik yoldan degerlendirilmesi i :I’n a;l:;;il §qpu§la-
melidir ;aplgrlxyil'mmah ve bu plana uygun sekilde tatbika?lgaon ca-
istatisti.k karl)lplan ig:é?zal alzlaliz sonuclarini sonradan materiz(t}:ii;
e so B
 olabilir, maga calismak hatali sonuglara sebep

A2, T
oplanilan niimuneler temsil yetenegine sahip olmalidir. An

. eak bu sayede elde edilen ki
' n kimyasal anali
degerlendirilebili ) aliz sonuclar1 dog i .
num"g Jgglifliebmr' Analizler ne kadar itina ile yapll?fmru b 1§ekllde
uygulama imirgrsllll yetenegine sahip olmaymca bir deger tyale);smllar’
ar1 yoktur, emek v L aziar,
dan baska bir sey degillerdir, o oSt Zaman israfm-

3. Niimune t izlis
Sayet bu yolds ggg;rimglggg temizlige bilyiik bir itina gdsterilmelidir
ne denli tamnsil etenes ir é.thp gayret gosterilmez ise, niimunele -
dokru somuc vermes] gln?. Sal}lp olulj]arsa olsunlar, kimyasal analizler
husas daba oty 1 e1': Ozellikle minér elementler arastirilirken br
lerinde ssor hols bl;l 1onem kazan'l'r. Zira minor elementler, bitki kiilu
mindr eehmentin tic. unurlar. Niimunelerde, tayin edilm,ek istener;
zen by elemenfin bitif‘lme yoluyla haricten gelip eklenen miktar: b
bu da anatis S;) ¢ ide Pulupan miktarinin bir ka¢ kat: olabili "
! nucunun guvenilmez hale gelmesini sonu(_;landlrlr1 S

. 4. Bir bitkinin gelig ini

i oreanl. nin gmjeleljlmn muhtelif safhala i

ler a}i o r;) ua;;r;l ar;ltlunune .1ger1sinde bulunmamahdlr.ng:;et? l?l?jnf?lt-

Kilde toplanebin }gors ;rin bir arada bulundurulmasini gerektirecek e

rilmal v b po , opla.mln.l'n sonunda bu organlar birbirind -
Irisl ayr1 bir niimune gibi muamele gormelidir e

5. Ayni geli
i3 sme safhasida ol
gnes ve gol wda olan yapraklar (ibrel .
birer niimﬁneg ) i);&}praklan (ibreleri) birbirinden ;yrllrflgll a‘fasmda
ekolojisinde yetiien1 é?zuameleﬁ tabi tutulmalidir. Zira farkl ?gll;
senleri gy yapra ardan 1sikta . . .
m hemen iki kat1 agirlikta olurlar §( 4 s-yze:;cgenlgrh fl?ilge};ie yeti-
T ' € her yap-
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rakta (veya ibrede) ayni miktarda mineral madde bulunsa bile ana-
liz sonuclarl birim agirhga (100 g. mutlak kuru madde) nispet edi-
lince, golge yapraklarinda jki misli mineral madde varmis gibi gori-
niir. Halbuki agirhik yerine yaprak yluzeyi birimine nispet edilecek ol-
sa bu fark ortadan kalkar. Zira agirhkta fark gosteren guneg ve gol-
ge yapraklarmin yiizey olctileri pakimmdan pek fark gostermezler.
Bilindigi gibi yapraklarda fotosentez ve transpirasyon ylizeyle orantili

olur.

6. Alman bitki niimuneleri, 6n gorilen kimyasal analizleri ger-
ceklestirmege ve bozulanlar:t tekrar etmege yatecek miktarda olmali-
dir. Genel olarak 100 - 150 g. agirhgindaki bir miktar hem gerekli
ortalamayl, hem de analizleri tamamlamak icin gerekli emniyeti sag-

lamaga yeterlidir. Bu miktardan fazlasmi almak gereksiz bir gayret

sarfini icap ettirir. Daha az miktarlar ise aragtirmanin tamamlanma-

sin1 engelleyebilir ve hatta biitiin aragtirmanin tekrarina yol acabilir.

7. Nimunelerdeki kimyasal ve biyolojik degismeleri onlemek ic¢in
niimuneler toplanmalarini miiteakip, mimkian oldugu kadar erken,
icinde hava cereyanl olan 60-70°C’ye ayarli bir kurutma dolabinda
kurutulmalidirlar. Bu suretle azot bilesiklerinin bozusmasi, kuru mad-
de agirhigimdaki ‘kayiplar onlenmis olur.

8. Niimunelerin kurutulmadan laboratuvara tasinmasi zorunlu-

lugu var ise pamuk ipliginden orilmiis bez torbalarda gevsek sekilde '

paketlenerek nakledilmelidirler. Siki sekilde paketleme kizigmalara
(fermantasyon) ve dolayisiyle solunum kayiplarina ve diger degis-

melere sebep olur.

9. Analiz sonuglarmnin dopru bir sekilde mukayese edilebilmele-
rinin diger bir 6n sarti da analize ayn gekilde hazirlanmig olmalari-

dir.

10. Bitki niimunelerinin kurutulmadan evvel yikanarak armma-
lar1 baz 6zel hallerde (mindr elementler tayin edilirken, deniz suyu
veya giibre tozlar etkilerinin so6z konusu oldugu yerlerden gelen ni-
munelerde, fazla tozlanmig v.b. niimunelerde) zorunlu olabhilir. Yikan-
ma sonucu olarak bazi cozunir tuzlarin kaybindan dogacak hata
miktari, yabanci maddelerin yikanip armmasinin sagliyacagl olumlu
etkiden cok azdir. Bu sartlarda yikama ile gercege ok daha yakm

sonuclar alinir.
11. Alnan niimuneler saf cinslere inhisar etmeli ve bu cinsler

mukayese edilecekleri devrelerde kesilip toplanmalidirlar. Zira, bitki-
lerin mineral bilegimleri olgunluk cagma (vejetasyon devresinin so-
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| ;mna dogrul do%ru az'ahr. Cok genc bhitkiler total kiil ve miinferit bi-
eskenler (= r‘nurekklp = constituent) bakimindan yashla 1
cok daha .z.englndirler. Ayrica cesitli bitki tiirleri miner:l bi!l’a _Oranla
klmmdan. onemli derecede fark gosterirler. Bu husus cesitli t?'§1;n -
?lu§a?d]01r(5deney alanindan, meseld bir otlaktan niimuneu;.l(:'g:rr:
oxgex.r.n ir (5, s: 251-257). Zira bu c¢esitli ti irli bi
bu.yumeler.inin muhtelif safhalarmda? Elabili;lli: rvzegﬂl b]:l; szanda
mineral bilesimde farklarin dogmasina sebep olabilirler mdan da

1.3 — Bitki niimunelerinin kimyasal analizlere hazirlanmas:

Araziden laboratuvara getirilmis bitki ni
. nis bitki niimunelerinin ki
aén?hze ?azula;lmalarl arastirmanin énemli bir bélimiini te§kirln };ZS;;I
elen nlimuneler, her seyden once, ara . ‘
) , he , stirmanin amaciyla ilgili biitii
maliimatin yer aldigl ana Kkiitiik defterine kaydedilir ve bi{f':l nur‘:::;g

alirlar. Laboratuvardaki miiteaki Btiin gl
kullanilir. ip biitlin islemlerde bu sira numarasi

1.3.1 — Bitki niimunelerinin kurutulmas:

Toplanilan bitki niimunelerini imkii
. . . n mimkiin oldugu kada U
f;l.;l'nie kurutulmalarn ongoriilmektedir. Bundan gamag b;.tlfilsiﬁsgae
suretig Eegfvzlr:dztm;kt; olan fizyolojik faaliyetleri durdurmak ve ij
e kaybini hem de degismelerini engell i
ade . S emektir, -
Z:g) kulguyf;n bitki n'1‘aterya11nde nitrat miktan artma%(tadlr (2r 42{; -
analiz b:hi uius o numurzede nitrat tayin edilecekse bnemlidir.’Total
s konusu oldugu zaman onemli degildir. Ayrica diger azot

bilegiklerinin ve protei i i
251 39 proteinlerin bozustuklari ifade edilmektedir (5, s:

e ISII{tllll;x;csmgirliemI&en iyi sekilde icersinde hava akimi olan 60-70°C
Saglar ve ,dOIa u'ruuma dolabinda yapilir. Hava akim hizli kurumayi
Dar v k yisiyle gec k.urumanm mahzurlarini ortadan kaldirir

yuksek sicaklik organik maddenin oksitlenmesine yol acar. Siir’:

atli kurutulmus niimun
eler fe .
olurlar (5, s: 251 - 257). na kurutulmuslardan daha parlak yesil

dolablgllzlil;:fr;azﬁ?@mmdekl mindr elementler aranacak ise kurutma
lerden ihtiva etmé1 ya‘p11‘m1§ oldugu metallerin tayin edilecek elemen-
yapilmis raflar 6 rlrllelilne dlk.kat etjmek lazimdir. Cinko ve pirincten
251-25';). ) ibie ikle tavsiye edilmemektedir (2, s: 468-472; 2, s:
melidir (5, s: 2%1 - 2§58"7r)tlaif3mgiila‘ntm az celliten olanlar fercih edil-
ne birka¢ tabaka siizge¢ kagid: serrri:keiir;agzgﬁii:lﬁ‘? ;:If:l?lll:nipiliizéiﬁ-
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den gevsek sekilde dokunmus bez torbalarla firinlarin raflarina asmak
salik verilmektedir (1, s: 56 - 63). Bu suretle, ozellikle minér element-
lerin tayinini etkileyecek. olan kirlenmelerden korunulmus olunur. Ku-
rutma dolaplarindaki kurutma siiresi, materyalin tabiatina gore de-
gismekle beraber, 24-48 saat siirlar icersinde olmalidir.

Yeter sayida kurutma dolabi mevcut olmaz ise, veya getirilen ma-
teryalin miktar1 fazla ise niimuneler, havasi asit ve alkali buharlarm-
dan armnmis bir odada, birbirine karismiyacak sekilde ince tabakalar
halinde temiz kagitlar iizerine yayilarak kurutulabilirler. Bu sekilde
kurutma total analiz tayinlerini genellikle etkilemez.

Kurutulmug olan niimuneler, opilitilmeden evvel yeniden gozden
gecirilmeli ve amaca uygun olmayan kisimlarla, fazla kirlenmis parca-
lar ayiklanmaldirlar. Zira analiz sonuclarinin degeri ve sthhati bu
yolla gosterilen itina ile ¢ok yakindan ilgilidr.

Kurutulmus, gerektigi sekilde yabanci maddelerden ve yararsiz
parcalardan temizlenmis niimuneler uygun boyuttaki plastik torbala-
ra konur, etiketlenir ve 6glitiilmek fizere serin ve kuru bir yerde sak-

lanir.

1.3.2 — Bitki niimunelerinin Ogitilmeleri

Kimyasal analizlerde bagarl saglanmasinin en onemli sartlarindan
birisi de homogen, yani her ayri tartimda ayni kimyasal bilegsimde
bitki niimunesi elde edilmesidir. Bu en iyi bir sekilde miimessil bitki
niimunelerini 6giitiip homogen olacak sekilde karigtirmakla temin
edilir. Ogiitmeye baslamadan evvel goz Onunde tutulacak diger hir
hususta 6giitilmiis niimunelerde minor elementlerin, ozellikle bakir
ve cinkonun, tayin edilip edilmeyecegidir. Sayet bu iki element ta-
yin edilecekse bakir ve cinko alagimi ihtiva eden cihazlardan sakin-
mak zorunludur. Her ne suretle olursa olsun bitki niimunesinin boyle
alisimlarla temas etmemesi lazimdir. Zira, bu husus ihmal edilirse,
yukarida da kisaca temas edildigi gibi, niimunede eserhalde mevcut
olan bahis konusu elementlerin birka¢ kati, sun’i sekilde nimuneye
ilave edilmis olur ki bu da hata kaynaklarnin en onde gelenlerinden-
dir. Sonug olarak denilebilir ki, bitki niimunelerini 6glitmek i¢in han-
gi tip degirmen kullanilirsa kullanisin az veya cok bir kirlenme bahis
konusudur ve bu kirlenme mindr elementler s6z konusu edildiginde
dnemlidir (2, s: 468-472; 5, s: 251-257).

Kirlenmeyi 6nlemek i¢in analiz niimunelerini Ozel surette Ogut-
mek ve bu suretle muhtemel hatalardan sakinmak miimkiindur. Bir

EALIZE HAZIRLANMASI ESASLARI

havan eliyle havanda elle 6giitmek, yahut paslanmaz ¢elik bir bigak
veya makasla Kiymak s6z konusu olabilir (2, s: 468 - 472). Bu arada
kurutma dolabinda kurutulmug niimunelerin elle ogusturularak ufa:
lanmalar -bilhassa yapraklarin cogu - veya iyice karigtirilip homogen
hale getirilenlerin -ladin, géknar ve sedir ibreleri gibi- dogrudan dog-
ruya tartilarak analiz icin kullamilmalari tavsiye edilebilir. Onemli olan
varilmak istenilen amaca uygun ilan salim yolu secmektir.

Bitki niimunelerini 6glitmek i¢in ¢ok cesitli firmalarin imal edi
piyasaya siirdiigii cesitli degirmenler bahis konusu olabilir. Piper (E?
s: 251 - 257). Wiley degirmeni ile Christy ve Norris junior degirmenini’
salik vermektedir. Bu degirmenlerde bulunan elekler araciigl ile nii-
muneler istenilen boyuta kadar ufalamirlar. Degirmenlerde firin ku-
rusu haline getirilmis nimuneler 6gitiliir. Degirmenlerde ‘ﬁgﬁtme
hem bitki materyalini istenilen boyuta ufalar, hem de ufalanan ma-
teryali homogen hale koyar.

Ayni niimuneye ait 6gltiilmiis materyal iyice k
sigelere konur, sikica mantarlanir, sarihrséekilcsile etil?:ﬁ;filrl'lr];uﬁﬁg%z
'1.1?,.\.73,.51 temiz bir odada saklanir. Chapman ve Pratt (1, s: 56-63)
Oglitilmiis nimunelerin vidali cam kavanozlara konuldt’lktém sonra
65°C sicaklikta ve icinden hava akimi gecen bir firinda 24 saat ku-
rutulup 11k hale gelince iyice kapatilarak serin ve kuru bir yerde saklan-
Ipala:rlnl tavsiye etmektedirler. Onemli olan niimunede fizyolojik faa-
liyetin, dolayisiyle degismenin kesin olarak durmasmin saglanmasidir.

Ogltilmiis bitki nimuneleri higroskopik tabiattadirlar. Bu ne-
denle tartimlar iki yoldan yapilabilir. Birinci usulde oglitilmiiy ma-
tt?ryal temiz bir kagit lizerine ince bir tabaka halindé yayilir ve ufak
bir spatiille cesitli yerlerden azar azar alinarak istenilen miktarda
tarti yafplhr. Bu usulde ayni zamanda bitki niimunesinin 105°C deki
rutubetide tayin edilir ve bu tayinin sonucu, analiz sonuclar1 mutlak
I;uru maddeye gore hesaplanirken dikkat nazara alinir, ikinci usulde
biaram alinmis bir kurutma kabina analizde kullanilacak miktardan

Taz f.azl'a hava kurusu -veya 65°C’de kurutulup saklanmis- ogiitiil-
mug bitki materyali tartilir. Tart: kabi 105°C’de ayarlanmis bir ku-
gutmav dolabina kfmur, bir gfface, yani 12 - 16 saat kurutulur, desikatér-

e sogutulur. Sogumayr miiteakip tart: kabi desikatérden almir ve
mliht(ivafl "itina ile analizin ilk safhasinin yapilacag kaba konur, ka-
5ag} prt}llur ve derhal yeniden tartilir. Kurutma kabmin ilk tartisi

e ikinci tartis1 arasindaki fark analize konulan niimunenin mutlak

kuru agirhgim verir. Biiyii ; :
. Blyiik hassasiyet isteyen analizlerd ikinei
usul tercih edilmelidir. yen anallzlerde bu ikinci
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9. BITKI MATERYALINI KULLEME METODLARI*

Evvelce de belirtmis oldugumuz gibi, bu eserin amacl bitki ki-

liinde mevcut olan elementlerden belli baghlarini tayin etmektir. Bu |

nedenle, bitki materyalinde meveut organik maddenin tahribi genel-
likle zorunludur. Organik maddenin tahribi esnasmda inorganik bi-

lesiklerin kantitatif sekilde korunmasi ve tayine milsait bir halde bu- !

lundurulmasi dikkat edilmesi gereken en dnemli hususlardir.

Bitki materyalinin yakilp kil edilmesinde kullanilan metodiar, '

dayandiklar1 prensiplere gore, baghca iki grup halinde toplanabilirler:

Bunlardan ilki, islak yakme (= Wet Combution) veya 1slak kiilleme :
(= Wet Ashing); ikincisi ise kuru yakma (= Dry Combhution) veya !

kuru kiilleme (= Dry Ashing) §eklinde'tan1m1anabilir. Islak yakma,
organik maddenin bir sivi icersinde oksitlendigi metodlar: kapsar. Ku-
ru yakmada, niimunelerin belirli bir sicaklikta kiil edilmeleri bahis

konusudur. Kuru yakmada bitki materyali dogrudan dogruya kizdirl-
labildipi gibi stilfirik asitle islatildiktan veya bazik maddelerle (kireg |
gibi) yahut tuzlarla (kalsiyum veya magnezyum asetat yahut nitrat) |
karistirildikten sonra kizdirihir. Kuru yakma mimkin oldugu kadar |

diisiik sicaklikta yapilmali ve ameliye esnasinda katiyen acele edil-
memelidir. Karbon artiklarindan miumkin olduiu kadar fazla mik-
tarda armnmis kiil elde etmek biiylik bir tecriibe ve sabir ister. Yiksek
sicaklikta yapian killeme ameliyesi, uzun devam eden hidroklorik
asit cozlindiirmelerinden sonra
silikatlarin meydana gelisini himaye eder. Kiilleme esnasinda inorga-
nik bilesiklerinin gériinir kayiplarmin ¢ogunun bahis konusu yiiksek
sicakliktan .meydana gelmesi muhtemeldir. Sicaklik cok ylksek ise,

Kkiilii teskil eden tuzlardan bazilarmm fiizyon vaki olabilir ve flizyona |

upgramis bu tuzlar yanmamig karbon parcaciklarmnin etrafini cevirir-
ler ve boylece havayl kovarak serbest yanmagi engellerler. Kiilleme
ameliyesi ¢ok hizli yapilirsa kor haline gelmis kiitle icersinde lokal

fazla 1st nedeniyle parlama meydana gelebilir. Kizdirmadan once ni- |

muneyi silfirik asitle slatarak daha az eriyebilir (fusible) kiil elde et-
mek bazi arastirmacilarca denenmistir. Bu islemde muhtelif miktar-
larda giic ¢ozinlr silikatlarin, ozellikle minor element silikatlarimnin
tesekkiiliinii Onleyemez.

Sicaklik 600°C’yi gegmemek kaydiyla bitki materyalinin cogun-
da kizdirma esnasinda fosfor kayb1 olmaz. Bununla beraber tohumlar,

*) Piper’in (5, s. 258-275) metodlar1 hemen aynen verilmesi uygun bulun-
mustur.

- 3{111‘.

bile kolayca c¢ozinmeye kompleks

TR, O L N

g bazlk bilesiklerce fakir diger bitki materyali kiil edilirlerken nii-
uneler 6nceden kalsiyum veya magnezyum asetat veya nitratla iyi-
ece kanstirilmalidirlar. Asetatlar nitratlara tercihen tavsiye edilmeyk-
tgdir. Zira nitratlarin giddetle coksitlenmesi kiiliin sicakligmi 6nemli
ég;'ecede yiikseltir ve siddetli parlamalara sebep olabilir. Aseton, mag-
ig‘ézyum tuzlarinin ilavesiyle sicakligin, fosfor kaybina sebebiyet, verigl'
xpeden 800°C eristigini gostermistir. Kiilleme ameliyesinden o6nce ki:
reg; veya sodyum karbonat gibi bazik maddeler bitki nﬁmunesine, ka-
ristirilmaz ise, kiilleme esnasinda klor ve kiikiirt bliylik mikyasya zayi

. Killeme ameliyesi nekadar itina ile yapilirsa yapilsin hidfokl :
,ﬂg;asit coziindirilmesinden arta kalan silisli bakiye, bilegilélerden b:
rin1 az miktarda tutar, silis bakiyesinde tutulan bu maddeler a;
li fiizyonu ile, yahut silisin hidroflorik asitte c¢dziilmesiyle \ gri
llabilirler. Genellikle Mn, Cu ve Zn’nin total miktarlarmin g1 /4

5 %1

@i coziinmez bakiyede tutuldugu bulunmustur. Tutulan maddelerin

mutlak m?lfta.rlar% silis degerine etkide bulunmak icin yeterli ola-
m_.azken., silis baklyc-e tarafindan tutulan bilegikler geri alinmadik¢a
miinferit elementlerin -6zellikle mindr elementierin- tayinlerindeki ha-’

- dalar ciddi olabilirler. Kiilleme ameliyesinden once niimuneleri siil-

firik asit veya magnezyum tuzlari
veya yle muamele etmek, bahis kon
glementlerm silis tarafindan tutulmalarini 6nlemez. =

o Kiillemenin yapllqlgl dikkat vz maharete bagh olarak, bitki kiilii

aima, az veéra ¢ck miktarlarda, bakiye halde karbon ihtiva eder. Kar-
’bo.nat da degisken bir bilesiktir. Karbonat bazi bitki kiiliinde 6nemli
miktarda bulundugu halde digerinde pratik olarak mevcut olmiyabilir;
ve baz!ar _ si}ik‘atlar veya oksitler halinde birakilirlar. Binlarn;
;ﬁctﬁilxetl kiliin tabiatina tabidir ve ayni zamanda kiilleme esnasin-
o haldzf;fmill(;ikhkkifarklarl.ndan' d:'z onemli derecede miiteessir olur.
ey se }de tayin edilmis ham kiil (Crude ash) degeri bir
e Tate a:.vﬂd.lr vev onun sthhatli tayin edildigin dair az delil
B t;e z:.)n 1t,af:1f degerler yalmz genel ilgiden dolay: bulunurlar.
o raber kiilleme ar.nehyesi, miinferit bilesiklerin her birinde

gru sonuclar almak gayesiyle, dikkatle yapilmalidir. Tam bir analiz

yapildiginda, tot 51 e e - . ‘
top]am?dlr. otal kiil i¢in en glivenilir deger, miinferit bilesiklerin

karbf)lr?crir;riﬂ::; verdli;‘;:mden. dahg s1bhatli total kiil degeri isteniyorsa,
Rl sy o ot 11;n1§ .ul tay.tp _edllebzlir. Karbondan armmis kil, ham
baklvont & straksiyona ‘t:a,bl tutarak, karbondan arinincaya kadar

veyi Kkizdirarak, sulu ¢ozeltiyi kapsiile iade edip buharlandirarak

MASY BBASLARI  }3 -
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ve yeniden kizdirarak elde edilir. Bu yolda elde edilen degerler degisik i
miktardaki karbonattan hala miiteessir olurlar. Bu degerlerden kacin-
mak icin bazen siilfatlastirimis kil tercih edilir.

Bircok tayinler icin 1slak yakma metodlarl kuru yakma metod-
larina tercih edilir ve ondan daha elveriglidirler. Zira oksitlenme bir |
asit ortam cozeltisinde yapilir, sicaklik asit karisiminin kaynama nok-
tasinl asmaz, ¢oziinme kompleks silikatlar tesekkiil etmezler ve bu-
tiin bazlar asidin fazlasinda ¢oziinmiig halde elde edilir. Silfirik ve-
ya perklorik asitler kullanilirlarsa silis tamamen dehidrate olur ve
absorbsiyonu minimum bir form halinde geriye kalir. En sihhatli ca-

. ligmalarda, bitki bilesiklerinden herhangi birinin silis tarafindan bu
gekilde tutulmus eser haldeki degerlerini c¢ozeltiye yeniden dahil ede-
bilmek icin silisin hidroflorik asitte coziinmesi zorunludur. :

Islak yakma metodlarinda mubtac olunan oksijenin biyik kismi

nitrik asit tarafindan saglanir. Nitrik asitin tesirli sekilde kullanilmasl |
icin dijesyon diisiik sicaklikta yapilmalidir. Boylece ilk devrede buhar- |

lanmayla vaki olacak fazla zayiat onlenir. Perklorik asit dijesyona |
tnemli derecede yardimci olur: bazi organik bilegikleri basit bilesikler |
halinde parcalar ve bunlar da nitrik asitle kolayca oksitlenirler. Bu
maksat icin az miktarda perklorik asit yeterlidir; asil oksitleme nit-
rik asit tarafindan yapilir. Perklorik asitin mevcudiyeti halinde dijes-
yon icin ¢ok daha az miktarda nitrik asit kafidir. Perklorik asit ayni
zamanda, nitrik ve siilfirik asitin yalniz kullanilmalari halinde goéru-
len fazla kopiirmeyi 6nler. Ayrigtirilacak olan bitki materyalinde sod-
yum tayin edilmeyecekse, perklorik asit yerine sodyum perkloratin
konsantre bir cozeltisi kullanlabilir. Sodyum perklorat Kkullanildigl
zaman ekivalan miktarda fazla silfrik asit genellikle lizumludur.
Her dijesyonda 8 ml. sodyum perklorat cozeltisi (550 g. sodyum perk-
lorat suda coziiliir ve su ile litreye tamamlamr) ve 1 ml siilfirik
asit, 4 ml. perklorik asite ekivalandir (meydana gelen asitin ozgil
agirlig1 1,54 dir). Zira sodyum perklorat, perklorik asitten ¢cok daha
ucuzdur ve onun kullanilmasi ekonomi saglar. Sodyum perklorat mi-
nér elementlerin tayinlerinde de, kolayca daha saf hale getirilebilin-
digi icin, 6zel avantaj saglar. Perklorik asitin dissosiyasyonla arindi-
riimasindan bu suretle kurutulmus olur. Bir¢ok laboratuvarlarda
perklorik asit tehlikeli bir madde gibi telakki edilir. Anhidrit asit or-
ganik maddeyle temasa gelince ani olarak infilak eder. Buna mukabil
sulu cozeltileri ¢cok stabildir ve sogukta oksitlenme 6zelligi yoktur. Me-
sela, soguk sulu gozeltisi iki kiymetli demiri oksitlemez. Makul sekil-
de dikkat edildigi ve belirli tedbirler alindigi taktirde perklorik asit
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bitki materyallerinin ¢6ziimlenmelerinde tam emniyetle kullanilabilir
Kahane’e gore tehlike nitrik ve perklorik asit yalmiz olduklar: zama .
diigtinlilebilir, fakat siilfirik asidin ilavesi céziimlenmenin uy. nlurli
ve emniyetini artirabilir. Siilfirik asit kullanmadan gézﬁmlemeg-ua 1
mas! halinde asir1 1sinmay1 dnlemek icin Kahane fazla miktarday pi(-
lorik asit kullanilmasim tavsiye etmigtir. Coziimleminin son safhaI;e i
da siilfirik asitin mevcudiyeti arzuya sayandir, zira bu az ucucu as:'I:;-
¢oziimlemenin sonunda hacim azalinca fazla Isinmayl Onler. Bu al.f’
hada siilfirik asit meveut olmadikca, ¢oziimlemenin sonuna kala.n k.
lorik asit ve amonyum perklorit kdmiirlesmis organik madde ile \Ir):k \
asirn 1sinmig halde ise balonun kenarlarina temas etmekle patlg -
siddetiyle ayrigabilir. Bu son safthada, islemin kaza ile ilgili ﬁus&g:
rindan sakinmak icin, ¢ozlimlemenin baglangicinda siilfirik asit ilave
e.tmek '§a"yam tavsiyedir. Baslangi¢ safhasinda siilfirik asit ilave edi-
%mce gozumleme daha az kontrola ihtiyac gosterir. Miiteakip analitik
iglemler musaade ettigi oranda fazla siilfirik asit ilavesi arzuya sayan-
dir. Mutad olarak 5 ml. ¢ok uygun bir miktardir, fakat baz1 tayinler-
de daha ufak miktarlara cevaz vardir (mesela, bakir tayininde 2 ml

fo"sfor tayininde 3 ml.) . Orjinal olarak mevcut organik maddenin bu-’
yuk kisminin oksitlenmesi i¢in daima yeter miktarda nitrik asit kul-
lanmilmalhdir. Eger c¢oziimlemeye tabi tutulacak maddeler kati yaglar
(fa.zt) veya sivi yaglarca (oil) zengin iseler bunlar, perklorik asit ilave
edilmeden nitrik ve siilfirik asitle yapilan bir 6n dijesyonla biiyiik
kisimlar itibariyle bertaraf edilmelidirler. ’

vl Piklorlk asit ¢ozlimleme metodu cesitli laboratuvarlarda ziyade-
gke ullan11m1§t1r..Bu metodla yapilan coziimlemede ayrilmig silis
E ! eser haldc? denEnr, bakir, magnezyum ve diger minér elementleri
u a-r.' Pg'rklorlk asitle elde edilen bu ozellik, perklorik asit gﬁzﬁlﬁlé-
mesinl, s0z konusu elementlerin tayininde en uygun metod yapar

dakiBll)té;ilﬁimr;l;tderyah{n Yamada en uygun metodlarin tafsilat1 asagi-
diminde itl.e verl}mlgtlr. (?rgamk maddenin tahribi i¢in metod se-
materyalifl d§ i f'aktor.ler etkl. y:f\parlar. Bu faktérier arasinda bitki
hklar e & e 1t;aym edilecek bilesikler, elde mevecut ekipman ve kolay-
ma s’1k1c1 ‘rlla izl yapacak olamn.ki§isel tercihi sayilabilir. Kuru yak-
Jorsa analize 1}zundur. ¥a1n1z bir adet mufl firmindan yararlanli-
tan, ayn » ae alinacak numuneler“ sE)n derece mahduttur. Diger taraf-
met’odunda rlrjlagda gok sayld.a f;ozumleme yapmak icin 1slak yakma
bittie metalakz?;o ggﬁr:;n:, 11.1t{y?1g,: va{dlr: Fosfatin ve hemen diger
te ¢bziimleme siddetle tavsi;ley 1::cllilli(}rl.n sl nitrik ve peridoriic asit




21 — Kuru yakma metodlar:

Bu bélimde bahis konusu olan metodlar direkt kuru yakma, siil-

firik asit, baz ve tuz ilave edildikten sonra uygulanan kuru yakma |

metodlart gozden gegirilecektir.

211 — Direkt kuru yakma metodu

Bu metodun uygulanisi strasinda bitki materyaline hi¢ bir madde
karigtirilmaz. Bu nedenle yabanci madde ilavesinden dolayr meydana

gelecek kirlenme asgari bir diizeyde tufulmus olur. Bu metod, bazik }

maddeler ilave etmeden niimunede klor tayini i¢in kullanimaz.

92.1.1.1 — Gerekli malzeme
1 — 1000°C’ye kadar 1sitilabilen ayarli (£ 20°C) mufl firmi

2 — Uygun boyutta alcak form (s1g) diz dipli emzikli silis kap-
siil (isaretlenmis)

3 — Biyilkk boy desikator (tercihen musluklu)
4 — Silis kapsiilleri drtmege elverisgli boyutta saat cami
5 — Uzun sapli masa

6 — Analiz teragisi.

9.1.1.2 — Ameliyenin yapiist

Uygun agirlikta tartilmig firin kurusu (105°C.) bitki materyali |
sig silis kapsiile konur. Genellikle 5-10 g. materyal kafidir. Cok has- |

sas tayin metodlar kullanildigt zaman daha az (1-2 g.) , gravimetrik
metodlar kullanilidigl zaman biraz daha fazla (15-20 g.) materyal ali-
nabilir. Silis kapsiiller firin tabanma yerlegtirilmig kil veya silis -
genler izerine (paslanmaz celikten bir firin taban levhasi var ise dog-
rudan dogruya onun iizerine) oturtulurlar. Bu suretle kapsiller agirl
isinmadan korunmus olurlar. Sicaklik cok tedrici olarak ylkseltilir.
Bu suretle bitki materyalinin once kémiirlesmesi, daha sonra yanmasi
imkan1 saglanmig olur. Kapsiildeki materyal komiirlegince firmn si-
cakligl 300°C. yiikseltilir, daha fazla sicakhia baglangicta miisaade
edilmez. Bu sicaklik kendisini, firmm kapag1 acildigl zaman komiir-
legmis materyalin hafifce kizarmasiyle belli eder. Sayet sicaklik ¢ok
fazle, yiikselirse nimune cok hizli yanar, bu hizli yanma ise mesela
kiiliin lokal fiizyonu dolayisiyle sicakliin daha da artmasina ve dola-

yisiyle ugucu bilegiklerin kaybina, gig coztinur silikatlarin tesekku- §

liine sebebiyet verir. Kiil haline gelme ameliyesinin yavagca ilerleme-
sine miisaade edilir. Kémiirlesmig Organik maddenin yanmasindan
dogan 1sildama goriilmeyince, firinin sicakligl tedricen ¢ok donuk ki-
zila (very dull heat) (takriben 500-550°C.) yiikseltilir, fakat bu sicak-
1k asiimaz. Bu sicaklikta kararmis mufl’da yalmzca donuk bir kir-
mizl 1sima goriinir. Bir defada muhtelif nlimuneler kizdirihyorsa, ho-
mogen kizdirmayi saglamak icin onlarin firindaki pozisyonlanm’ de-
gigtirmek yararlidir.

Sayet kiilleme ameliyesi dikkatle yapimig ise meydana gelen kil
grimsi beyaz veya gridir; az miktarda yanmamig karbon ihtiva eder. -
Sicaklik etkisiyle hafifce vapismiglardir, fakat hi¢ bir flizyon alameti
gostermezler. Kiilleme esnasinda gelisen gozenekli striiktiir yok edil-
memelidir, zira bu goézenekler havanin serbestce ge¢mesine miisaade
ederler.

Eger ham kiiltin agirhify isteniyorsa, silis kapsiil ve muhtevas: bir
desikatorde sogutulur ve tartilir.

2.1.1.3 — Kiilleme esnasinda dikkat edilecek hususlar

Ameliyenin hatasiz bir sekiide sona erdirilebilmesi icin asagida
aciklanan hususlara dikkat edilmesi zorunludur.

) 1 — Icersine ogiitilmig bitki materyali fartimis bulunan kap-
sulvler derhal bir saat cam ile ortiilmeli ve ortiilii halde firinin bulun-
dugu odaya nakledilmelidir. Bu suretle hava akimlar1 dolayisiyle mey-
dana gelecek madde kayb1 énlentnis olur.

2 — Maga yeteri kadar isitilmadan firindaki sicak k'apsiillere
dokunulmamalhdir. Soguk masa ile dokunulunca kapsilin (6zellikle
porselen kapsilin) catlamasi ihtimali vardir.

_ 3 — Kapsiiller yeteri kadar sofuyunca -ister disarida, isterse de-
sikatérde bulunsunlar- iizerleri saat cami ile ortiilmelidir. Ancak bu
suretle kiiliin zayi olmasi Onlenebilir. Bu husus, ozellikle, desikatorler
af;lllrken desikatére dolan ani hava akiminin meydana getirecegi za-
yiat1 Onler.

. 4 — Desil.<at6rlerin kolayca acilabilmesi icin icerisindeki kapsiil-
er cok sicak iken kapaklar: ortiilmemelidirler. Ancak bu suretle dav-
;‘amhrsa desikator igersinde fazla vakum meydana gelmez ve acilma-
ar1 kolaylagarak siddetli hava akimmnin dogmas: onlenir. Musluklu

Or. Fak. Dergisi Seri: B—2
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desikatorlerde, musluk ¢ok az acilarak havanin tedricen iceri dolmasl
saglanmalidir.

5 —— Nekadar dikkat edilirse edilsin saat camlarinda bir miktar
kiil bulunmasinin ihtimal dahilinde oldugu unutulmamalidir.

9.1.2 — Silfirik asit ildvesiyle killeme

Bu metod, bilesikleri spekiro-simik yoldan tayin edilecek olan bit-
ki materyalinin kiillenmesinde kullanilir. Zira siilfatlar elektrik ar-
kinda kuilanilmasi en uygun olan tuzlardir. Kiillemeden evvel iyice
siilfatlastinlirlarsa elde edilen kiil bazik degildir. Eger bitki mater-
yalleri stilfatlagtiniimadan kil edilirse bazik bir kiil elde edilir; kiille- |
me nekadar itina ile yapilirsa yapilsin, paziklikten otiird, silis kap-
siile hafif bir etki vaki olur. Flzyona az miisait, bazik olmiyan silfat-
lastiilmig kil silis kapsiile pratik olarak etki yapmaz. Potasyumca
asir1 derecede zengin kiillerin istisnasiyle mukerrer kullanmalardan

sonra bile kapsiiliin cilasi bozulmaz.

2.1.2.1 — Gerekli malzeme
91.1.1 — Bolimiinde verilmis olan malzeme ve

Ayarlanabilir hot plet
Konsantre sulfirik asit
Cam baget

10 ml. dl¢ii silindiri
Konsantre silfirik asit
Kiilsliz siizge¢ kagidi

oo AW N e

2.1.2.2 — Ameliyenin yapilist

Mutlak kuru hale getirilmis takriben 5 g. ogutilmiis bitki ma-
teryali silis kapsiile konur. Kuru maddenin her grami igin 1 ml. kon-
santre siilfirik hesabiyle kapsiile siilfirik asit ilave edilir ve kapsilun
iizeri bir saat cami ile ortilerek bir gece siikunete terkedilir. Bu mud-
det icersinde bitki materyali yarl sivi bir hale gelir. Ertesi gin kap-
siil bir hot plet iizerine nakledilir ve diisiik sicaklikta yavagca 1sitilir,
1sitma esnasinda kopiirip tasmasl &nlenir. Tedrici 1sitmaga kitle ko-
miirlesip kismen kuruyuncaya kadar devam edilir. Tesekkiil eden top-
raklar cam bagetle itina ile kirlir ve bagetin iizerine sivasan maddeler;
bir siizgec kagid1 parcasiyle alinarak kapsiile iade edilir. Miimkiin ol
dugu kadar fazla stlfriki asit buharlandirmak icin kapsiil daha sid-
detle 1sitilir. Nihayet kapsiil koyu kirmizi sicaklik derecesine (takribem
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500-530°C.) heniiz erismis bir mufl firmina konur. Bu sicakhikta kir-
miz1 renk, firinin karanliginda ancak fark edilir. Sicaklik korunarak

kapsiill 2 saat veya biitiin karbon yanincaya kadar tutulur. Kizdirma
esnasinda firinin kapagi hafifce acik tutulur. Firinin tabanmndan iti-
balrei? b;{ratkllgn 1 ecm’lik aciklik yeterlidir. Kiilleme tamamlaninca kap
siil desikatérde sogutulur ve sii il mi . )
tl_hr.' g e stilfatlagmig kil miktarmi tayin icin tar-

Kiilleme ameliyesi bu metodla i E
‘amel yapilinca geriye az mik -

bon kalir. Kil iyice karigtirildiktan sonra, dahayfazla i§le$:d‘lau"zukarm

kalmadan, spektrografik ark’da kullanilir. Meydana gelen Kkiiliin cogu

gri renktedir, fakat potasyumca zengin bitki i :
kil meydana getirir. 8 1 materyali beyaz renkli

Bu sekilde elde edilen kiil, hidroklorik asi Ozl

. el ' , asitte coziilerek ki
taymle_r.xgln kullanilabilir. Bu kiilleme metodunda <}da minodr 1;:111{2?1:}
lerin silis tarafindan tutulmasi dnlenemez. Sihhatli ¢aligmalarda sili-

- . sin hidroflerik asitle ortamdan uzaklastirilmasi ve tuttugu elementle-

rin esas ¢Ozeltiye ilavesi zorunludur.

2.1.3 — Silfirik asitle kiillemede degisik metod
Bu metod, silis miktarmin tayi i ini
etod, I yin edilmesinin zorunlu olmadig1
hallerde, .klmya.sgl ta.y.mler igin kil g¢ozeltisi elde edilmek istendigi zg-
man tavsiye edilir. Silis hidroflorik asitte ¢oziiliir ve kiilleme esnasinda

ucurulur. Bu usulde iki islem birlestirilmi ig
stirilmis ve diger in sili
tarafindan tutulmasi énlenmistir. ; fer clementlerin siis

21.31. Gerekli malzeme

1. Silis kapsiliin istisnasi
yle 2—1.1.1 ve 2—1.2.1 boli i i
malzemeler ve ayrica Hmlerindeld

Platin kapsil (30 ml. kapasiteli)
(14-5) sulfirik asit cozeltisi
Destile su piseti

Su banyosu

Hidroklorik asit

S oo

2.1.3.2 — Ameliyenin yapilist

Y
plati‘rielz:ns i;(lad;r mutlak kuru o6gitilmis bitki niimunesi (1-5 g.)
firik asitpis f:) tonur ve he? gram kuru maddeye 1 ml. konsantre siil-
edilir. Termens edecek miktarda (1+5) siilfirik asit cozeltisi ilave
- Tamamen 1slanmay1 temin icin bir bagetle iyice kargtirilir ve
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baget az miktarda su ile kapsiil icersine yikanir. Hot plet tlizerinde
kitle kuruyup kémiirlesinceye kadar hafifce isitilir. Iyice komiirlesti-

ginde topaklar bir cam bagetle parcalanir ve bagete yapisan materyal }
bir parca filitre kagidi ile cgusturularak baget lzerinden cikarilir ve
bu flitre kagidi kapsiile iade edilir. Mimkin oldugu kadar fazla |

slilfirik asitin buharlanmasi i¢in kapsiil daha siddetle 1sitilir ve mi-
teakiben kapsiil 450°C.’deki bir mufl firinina nakledilir. Kararmig fi-
rmda kirmiziik goriliinceye kadar sicaklik yavas yavas yikseltilir
(heniiz baslamakta olan koyu Kirmizi renk 500-530°C.). Bu sicaklikta
1 saat veya biitiin karbon yanincaya kadar kizdirmaga devam edilir.
Kizdirma esnasinda firinin kapagl alttan 1 em. kadar acik tutulur.

Killenme tamamlaninca soguk kiil biraz su ile islatilir, 5 damla
konsantre sulfirik asit ve 3-5 ml. hidroflorik asit ilave edilir. Bir hot
plet lizerinde hafifce 1sitilarak kuruluga kadar buharlandirilir. Bu-
harlandirma esnasinda ¢6zeltinin kaynamamasina- dikkat edilir. Ku-
ruyunca ' bir mufl firininda yeniden 500-530°C. de Kkizdirillarak

son karbon asarida 10 dakika kizdirilarak bertaraf edilir. Biitiin kar- |

bon tahrip edilince bakiye, 5 damla silfirik asit, 2-3 damla hidroflorik
asit ve 2 ml. suda hafifce ¢oziimlenmeye tabi tutulur ve hot plet iize-
rinde bitin hidroflorik asit buharlandirilir, fakat stilfirik asitin ta-
mami buharlandirilmaz. 2-10 ml. sabit kaynama noktali hidroklorik
asit ve 10-20 ml. su ile ¢oziiliir. Tam cozlinmeyi temin icin su banyosu
tizerinde 1sitilir. Bu ¢ozelti istenilen metallerin tayininde kullanilir.

2.1.4 — Magnezyum asetat ildvesiyle kiilleme

Kizdirma esnasinda magnezyum asetat magnezyum oksite donti-
glir ve bu, baz muhtevasinca fakir (tohumlar gibi) bitki metaryelle-
rinden anhidrit fosforik (P,0,;) gibi asit bilegiklerin kaybini énler. Mag-
nezyum asetat magnezyum nitrata tercih edilir, zira magnezyum nit-
rat kizdirma esnasinda ani olarak parlar. Magnezyum oksidin katil-
masiyle elde edilmis kiil hidroklorik asitte daha kolaylikla c¢oziilir fa-
kat bakiye silis hala onemli miktarda minér elementleri tutar. Kiilde
minor elementlerin sthhatli tayini icin silisin hidroflorik asitte ¢6ziin-
mesi ve bertarafi zorunludur. Metodun en yararli yani, 1slak yakma-
ya ihtiya¢ olmadan fosfor tayinini imkén dahiline sokmasidir.

2.1.4.1 — Gerekli malzeme

1. 2-1.1.1 béliuniindeki malzeme ve
2. % 40 magnezyum asetat cozeltisi
3. 25 ml. eplirvet
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2.14.2 — Ameliyenin yapilig:

Uygun miktarda firin kurusu ogutilmiis bitki materyali silis kap-
siile konur. Alinmis her gram kuru madde icin 3-5 ml. magnez up
asetat gézeltisi ilave edilir. Cézeltinin biitiin materyale t.emasg etnfslresrir3
ne Onem verilir. Bir hot plet’te hafifce 1sitilir. Kitle komiirleginceye
kadar sicaklik tedricen yiikseltilir. Miteakiben sicaklis: 300°C’ye vﬁ}1’<-
seltilmis bir mufl firina nakledilir. Kapsiil, firmn tabamt;qa yerlegtirﬂmig

bir kil ti¢cgen fizerine oturtulmalidir. Killeme iyesi 6lii
. ameliyesine
2-1.1.2 de aciklandig1 gibi devam egilir, ] botdm

2.1.5 -— Kirec ildvesiyle Kiilleme

. Bitki materyalinde klor tayininde, kiilleme ameliyesinden 6nce
kire¢ veya sodyum karbonat gibi baz: alkaien maddelerin ilavesi -aksi
halde vaki olacak éniemli klor kaybini 6nlemek icin- zorunludur Kire
klordan armmis olmahdir. Klordan armmis Kire¢ en iyi §ekiide plf}(;

analiz (Pro analysi) kalsis ~ :
- ( ysi) kalsiyum karbonatin firinda 1sitilmasiyle hazir-

2.15.1 — Gerekli malzeme

1. S8ilis kapsiiliin istisnasiyle 2-1.1.1 béliimiindeki malzeme ve
2. 100 mllik silis kapsiil

3. Su banyosu

4. Prc analiz kalsiyum oksit

2.1.5.2 — Ameliyenin vapilsi

olaraiyg31.15n n;lkt.a;.rda ‘f1r1‘1'1 kurusu 6glUtilmiis bitki materyali (mutad
i 1g.4 51v‘1s li‘apsule kopur. Kapsiile, tartimis olan bitki nii-
edloney / b.aglrllg{nda kalsiyum oksit ve yeter miktarda su ilave
Kitle sq 1 ace ir I{aml.lr kivami meydana gelinceye kadar karigtirilir,
Py nyosu uzerlnc.ie kurutulur, mufl firinina nakledilir ve tam
toan smeye yetecek bir sicaklikta Yavag yavag kil edilir. Sicaklik
“aricen ¢ok donuk kirmiz sicakliga kadar (550°C.) yikseltilir, fakat

bu sicaklik tecaviiz edil ij
5 mez. Ve kiilleme ameliyesine 2-1.1.2. boliirniin-
de oldugu gibi devam edilir. y -1-2. boliimén

2.1.6 — S‘Ddyum hidroksit ildvesiyle Kiilleme

bori lflzk}t.rlx(lateryalipde bor tayini icin, kiilleme ameliyesinden énce
SIt kaybmi 6nlemek icin sodyum hidroksit ilave edilmektedjr.’
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sicaklik, kiilleme basladiktan 90-120 dakika sonra ¢ok donuk kirmiz
(530-550°C.) sicakhiga erisecek gekilde yiikseltilir. Firm bu ;1cak11kt;
3-4 saat tutulur ve bu suretle kitle tamamen kémiirlegtirilir. Firmin
sicaklip1 dikkatle kontrol edilmeli ve sicaklifin donuk lzlrmm. ﬁzefine
yiikselmesine musaade edilmelidir. Kiilleme ameliyesinin bu safhasin-
da onemli miktarda karbon geri kalir. ‘

22

Niimune alkalen olmadikca borik asit puhar ile ucar. Hava kurusu ha-
line gelirken bile bazi kayiplar vaki olabilir. Verilen asagidaki usul
Dodd (A.S. Dodd, Analyst, 1927, 52, 459-466)’dan almmistir. Elma ve
armutlards bor tayini i¢in kullanilmistir.

2.1.6.1 — Gerekli malzeme

. Kémﬁrlegr‘nig bakiye ¢ porsiyon halinde ekstrakte edilir; her por-
siyon 30-4}0 mi. smglf sudur. Ekstraktlar siizge¢ kapgidindan siiziilerek
100 ml. hkklb;lon jojede toplapir. Flitratlar ekseriye acik esmer veya
saman renklidir. Daha koyu bir renklenme k3miirle i

digin1 gostermektedir. Fmenin tam olme-

Platin kapsiil
2. Silis kapsiil
‘Ayarll kurutma dolabi

Ayarhh mufl firmi
5 Ana ‘1.<1tlfedek1 g:b‘ziint}r tuzlarin ekstraksiyonundan sonra flitre ka-
gid1 ve kor.nurle§ml§ bakiye platin kapsiile iade edilir, firinda kurutu-
lur ve yeniden koyu kirmizi sicaklikta (580-600°C.) kil edilir. Bu i
lem genel olarak 4 saat siirer. e

Kil iicgen

3
4
5
6. 100 ml. balon joje (bordan armnmig camdan yapimis)
7. Analiz hunisi
Kiil mimkiin & r I¢
8 sorsiyon hating I olc.iugu kadar k'arbundan arminca 15, 10, 10 ml. g
C y he e yemden ekstraksiyona tabi tutulur. Bu ekstraktlarda
. 'suzgeg” lsgg‘ldmdan, ilk ekstraktlarin topland:gt 100 ml. lik balon jo-
]’I(‘eyli .iuzulur. Balona 1 .damla fenol fitalein endikatorii ilave edilir
hal ri '(.an 10 ml seyreltik hidroklorik asit ilave edilerek hafifce asit;
la e 'd(.)ndurulur. Kak?arma ile vaki olacak tasmadan sakinmalidir. Ba-
k(;n ].iolje muhtgxfa51 ilk flitratin buharlanmis bakiyesini ihtiva eden
uf:]slh e nakledilir ve balon joje kgpsiile iki defa su ile yikanmir. Hacim
v ncaya kadar buharlagtirilir. i1k flitrattaki baz fazlasi alkalenligi
ldame eder ve borik asit kaybini énler. ¢

Saat cami

Cam baget
10. '% 10’luk sodyum hidroksit cozeltisi
11. Seyreltik (1+3) hidroklorik asit cozeltisi
12. Fenol fitelain c¢ozeltisi

13. Litmus (Turnusol) kKagidi
14. Siizgec kagidi (9 cm. capinda 44 No. lu Whatman kéagidi)
artaskuazliig kka%1d1 ve meveut bakiye ilk platin kapsiile iade edilir ve
ca 5 ml se al;t.onur.nsu majcerya.hn_ kizdirilmas: tamamlanir. Soguyun-
Srtili .ve y~re 1%< h1drpk‘1‘or11? asit ilave edilir, kapstl bir saat cami ile
cozelti buhablll banyosu tizerinde 15 dakika dijesyona terkedilir. Asit
buharland fanmaga birakilmaz. Bu esnada ikinci flitrat ufak hacme
N lrl-r111{1§t1r. I.{ulurl hidroklorik asit ¢6zeltisi bu kapsiile bosal-
Mﬁf;eakj%trm?' le \'ral.n olacalfvzayiatl onlemek icin son kapsiil ortiliir.
hidl‘Oklorﬂ:l 99:9“} litmus kagidina gore asit oluncaya kadar seyreltik
' toakibes aatm ilave edilir. 15 dakika ¢oziimlemeye tabi tutulur, mii-
buharian dsla1 caml kaldinhir. Zorunluk varsa hacim 40 ml’ye kadar
' Konsant rilir, fakat "bu buha}‘landlrma uzatilmaz. Cozeltinin gok
- re olmasina miisaade edildigi taktirde borik asit kaybolur.

4

21.6.2 — Ameliyenin yapilist
mune miisait hacimli bir platin kap

% 10 luk sodyum hidroksit c¢ozel
le iyice karigtinlir. Bir gece 105°C;

Taze olarak kiyilmig 250 g. nu
siile yerlestirilir ve taze hazirlanmig
tisi ilave edilir. Bu cozelti niimune i
de kurutulur.

Ayni zamanda taze nitmunedeki rutubeti tayin etmek icin 60-80
agirhginda paralel niimuneler alinir ve 105°C deki bir firinda 48 saa

kurutularak nimunenin rutubeti tayin edilir.

105°C. de kurutulmusg nimune mufl firlnina nakledilir. Faz
kapsiil, firnin tabani fizerine yerlestirilmig bi
itleyi yavasca komiirlestirmek icin kiil
Iikta baslanir. Ugucu bilesikler gidin: '

1silnmay1 6nlemek icin
kil iicgen iizerine oturtulur. K
leme islemine ¢ok diistik sicak

;ml’lii‘ ll}i;rei' ké_g'lfhndan suziilir ve flitrat evvelce kullanilmig olan 100
> alon jojede toplanir. Bir defa, 10 damla seyreltik hidroklorik
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asit ¢ozeltisini ihtiva eden 1lik su ile yikamir ve ufak porsiyonlar halin-
de 1k su ile yikamaga devam edilir. Toplanan flitrat hacmi 80-85
ml’yi gecmez. Bu cozelti borik asit tayininde kullanilir,

2.2 — Islak yakma metodlart
2.2.1 —-«‘Su'lfirik ve nitrik asitlerle 1slak yakma metodu

Bu metod bazen fosfor tayininde Once organik maddenin tahribi
icin kullanilir. Bununia beraber ¢ok miktarda nitrik ve stilfirik asit
harcanmasina yol a¢tifl ve dijesyon (¢Oziimlendirme) sonunda fazla
miktarda siilfirik asit kaldig1 icin az tavsiye edilmektedir. Afta kalan
siilfirik asit bircok tayinleri bozar ve fosfor tayininde en giivenilir me-
todlardan olan gravimetrik fosfor tayinine engel olur. Asagida verilen
metod esas itibariyle Richard ve Godden (Richards, M.B. and Godden,
'W.: Analyst, 1924, 49, 565-572) nin tanimladigl metoddur.

2.2.1.1 — Gerekli malzeme

Ayarl: kurutma dolabi
300 ml. Kjeldhal dijesyon balonu (diiz dipli)
Ceker ocak

Ayarli hot plet

1

2

3

4

5. Analiz terazisi
6. 2 adet 50 ml. epiirvet

7. Yarsina kadar soguk su dolu litrelik beher
8. Konsantre nitrik asit

9. Konsantre siilfirik asit

10. Destile su piseti

11. Tart: kab:

12. Desikator

2.2.1.2 — Ameliyenin yapiist

Tart1 kabindan kuruttuktan sonra uygun miktarda ince ogitiil-
miis materyal Kjeldahl dijesyonu balonuna konur. Alinan miktar
1-10 g. arasinda degisebilir. Eger fosfatin voliimetrik tayinini isteni-
yorsa niimune, miimkiin oldugu taktirde, 7-30 mg. anhidrit fosforik
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(P.0;) ihtiva etmelidir. Balona 10 ml. derigik siilfirik asit ve 10 ml. de-
rigik nitrik asit ilave edilir. Sayet 2 g. dan fazla bitki materyali alin-
mig ise 20-30 ml. veya niimuneyi sivi haline getirmege yetecek mik-
tarda kullanilir. Diisiik bir alev lizerinde veya radyasyon tipi bir hot
plet (120-150 Watt) lizerinde dikkatle dijesyona tabi tutulur ve fazla
kopiirmeden sakinilir. Ilk safhada reaksiyon ekstrem derecede siddetli-
dir. Isitma itinali olmali ve muhtevanin balonun boynundan képiiriip
tasmamasl icin zorunlu hallerde 1sitmaya ara verilmelidir. Sayet ¢o-
ziimleme icin 2-3 g. dan fazla niimune alinmis ise el altinda soguk su
dolu genig bir beher bulundurulur ve fazla koplirme gosteren balonlar-
dan her biri soguk suya daldirilir. Sogutma tesiri koplrmeyi hizla
kontrol altina sokar.

Esmer dumanlar kesilinceye ve suyun biiyik kismi buharlaninca-
ya kadar dijesyona devam edilir. Balon sogumaga birakilir, biiyik
miktarda organik madde coziimlendiriliyorsa 10 ml., coziimlendirilmi-
yorsa 5 ml. konsgntre nitrik asit yeniden ilave edilir ve silfirik asitin
beyaz dumanlari goériiniinceye kadar yeniden devam edilir. Coziinmiig
madde berrak ve renksiz hale gelinceye kadar nitrik asit ilavesine de-
vam edilir. Hot pletin tam 1sisiyle (500-600 Watt) 3-5 dakika 1sitila-
rak coziimleme tamamlanir. Soguyunca takriben 50 ml. su ile sulandi-
rilir. Bu suretle elde edilen cozelti sulfirik asitin bozucu bir etkisi ba-
his konusu olmiyan tayinlerde kullanilir.

2.2.2 — Siilfirik, nitrik ve perklorik asitlerle 1slak yakma metodu

Coziimlemenin siir'atli ve kolayca yapilmasindan, nispeten az
miktarda asit kullanilmasmdan, kiilii teskil eden metal bilesiklerinin -
silis tarafindan tutulmamasindan (adsorbe edilmemesinden) dolayi bu
¢ozlimlendirme metodu hemen biitiin kil bilesiklerinin tayininden en
degerli metoddur. Silisi kantitatif sekilde dijesyon balonundan ayir-
mak miimkiin olmadigl icin, arzu edildigi taktirde silis ayri1 tayin
edilmelidir. Eger yeniden destillenerek afinmig asitler kullanilirsa bu
metod, mindr elementlerin tayininde de en uygun tekniktir. Coziimle-
me bir balonda yapilir, ve bu nedenle kiilleme tekniginde oldugu gibi,
disaridaki maddeler tarafindan kirletilmesi tamamen elimine edilmis-
tir.

Siilfirik asit ilavesi ihmal edilmedigi taktirde, tohumlar da dahil
olmak tizere alelade bitki materyallerinin ¢oziimlenmesinde perklorik
asit veya amonyum perkloratin ¢oziimleme sonunda patlama yoluyla
ayrigsmasl tehlikesi yoktur. Bununla beraber, kat1 ve siv1 yaglarca zen-
gin tohumlarin nitrik asitle bir 6n c¢oziimlemeye tabi tutulmalar zo-
runlu olabilir.
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2.2.9.1 — Gerekli malzeme

Tart1 kabi
Desikator

Ayarh kurutma dolabi

1

2

3

4. Analiz terazisi
5. 300 ml. diiz dipli Kjeldahl balonu
6

Hot plet (ayarly)
7. Ceker ocak
8. Cam bilya
9. 3 adet 50 mi. epiirvet
10. Su piseti
11. Konsantre nitrik asit
12. Konsantre perklorik asit (dzgil agirhgl = 1.54)

13. Konsantre sulfirik asit

2.2.2.2 — Ameliyenin yapuist

Tart1 kabinda kuruttuktan sonra ince 6giitilmis bitki materyali
300 ml. lik bir Kjeldahl c¢oziimleme balonuna konur. Tek bir elemen-
tin tayini icin mutad olarak 1-5 g. yeterli bir miktardir; fakat zaruri
ise 10 g. alinabilir. 4 ml. perklorik asit, organik maddenin tam ¢6ziim-
lendirilmesine yetecek kadar nitrik asit (2 g. kadar olan niimune igin
15 ml., her ilave gram igin 7 ml.) ilave edilir. Miiteakiben 2-5 ml.
sulfirik asit ilave edilir. Yapilacak miiteakip tayinleri engellememesi
kaydiyle daha cok miktarda siifirik asit ilavesi tercih edilir. Bakir
ve P.O; tayinleri icin az miktardaki siilfirik asite cevaz vardir. Ortam-
da en az 2 ml. silfirik asit mevcut olmalidir, zira bu, nitrik asit tard
edildikten sonra, c¢oziimlemenin son safhasindaki fazla isinmayi énle-
yecek yeter miktardaki kaynama noktasi yiiksek asidi saglar. Siilfirik
asidin mevcut olmamasi halinde, c¢oziimlemenin son safhasinda, co-
ziimlemeye ugramis maddenin lokal olarak fazla 1sinmasi amonyum
perkloratin patlama siddetinde ayrigmasina sebep olabilir.

» Perklorik, nitrik ve siilfirik asitlerin ilavesinden sonra diigiik bir
sicaklikta (120-150 Watt) radyasyon tipi bir hot plet’te koyu esmer
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dumanlar goriiniinceye kadar isitilir. Sayet Bunsen beki kullaniliyorsa
cok Kkiigiik aleve ayarlanmalidir. Koyu esmer dumanlar gorildiigiinde
balon 1siticidan 5 dakika i¢in alinir ve bu suretle baslangictaki siddet-
li reaksiyonun yatigmasi beklenir. Miiteakiben balon yeniden 1siticiya
konur ve ¢oziimlendirmeye disiik sicaklikta, siilfirik asitin koyu beyaz
dumanlar1 goriiniinceye kadar itina ile ve yavasca devam edilir. Sicra-
maga bir meyil mevcut ise balon 1siticidan alinir, iki ufak cam bilya
ilave edilir ve ¢coziimlemeye devam olunur.

Coziimleme hiz: onemlidir. Isiticinin sicaklii cok yiiksek ise or-
ganik maddenin oksidasyonu tamamlanmadan evvel beyhude yere g¢ok
miktarda nitrik asit ziyan olur. Sicaklik cok diislik olursa c¢oziimleme
icin gerekli zaman bosuna uzar. 25-30 ml. nitrik asit kullanildifinda,
coziimleme, duman verme safhasina kadar, 90-100 dakika tutulma-
Lidir. Sayet nitrik asit cok siir‘atle kaynayip giderse, oksitlenme ta-
mamlanmaz ve balondaki sivi kémiirlesmis organik maddeden dolayl
siyahlagir. Eéer bu olay meydana gelirse balon 1siticidan alnir, faz-
ladan 1-2 ml. nitrik asit ilave edilir ve coziimlemeye diisiik bir hizda
devam edilir.

Siilfirik asitin beyaz duman: gorildiikten sonra ¢dziimlemeye, dii-
siik sicaklikta 5-10 dakika devam edilir. Muteakiben hot plet’in en
yiiksek sicakliginda (500-600 Watt) daha bir iki dakika c¢Oziimlemeye
devam edilir. Coziimlenme tamamlanmis ise bu safhada siv1 renksiz
olur. Boyle bir halde 1-2 ml. nitrik asit ilave edilir ve yeniden duman
goriiniinceye kadar ¢oziimlemeye devam edilir. Soguyunca 50-75 ml.
su ilave edilerek sulandirilir ve bu nihai c¢6zelti belirli bir hacme su
ile getirilerek istenilen tayinler icin kullanilr.

2.2.3 — Silfirik, nitrik ve perklorik asitlerle mikro 1slak yakma
metodu

Walkley (Walkley, A., Aus. J. Expt. Bio. and Med. Sci. 19?:2, 20,
139-147) tarafindan bitki materyalindeki ¢inko ve diger mindr ele-
mentlerin ploragrafik tayininde kullanilan bu metod ayni zamanda
analizlerinde mikro metodlarin kullaniimalarmi gerektirecek kadar az
bitki materyali mevcut oldugu hallerde de onemlidir. Coziimleme ¢ok
hizhidir ve 40-50 dakika icersinde bitirilebilir.

2.2.3.1 — Gerekli malzeme
1. Cam tart:1 kabhi

2. Ayarlanabilir kurutma dolabl
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50 ml. lik mikro Kjeldahl balonu
10 ml. lik eplirvet

Ufak ¢apli cam bilya

Hot plet

© 0 N e s W

Petrol (= gazya§l — Kerosene)
10. Konsantre silfirik asit

11. Konsantre perklorik asit

12. Konsantre nitrik asit

2.2.3.2 — Ameliyenin yapilist

Takriben 1 g. ince oglittilmiis hava kurusu materyal alinir, ufak
bir tart1 kabimmda bir gece 105°C’de kurutulur, desikatdrde sogutulur ve
tartilir. Tartilmig materyal mikro Kjeldahl balonuna konur. 10 ml.
nitrik asit, 2 ml. esit hacimde karigtirilmig stilfirik ve perklorik asit ile
kopiirmegi Onlemek i¢cin 1 damla petrol ilave edilir (stlfirik ve perk-
lorik asit karigimi yerine 1 hacim siilfirik asit ve 2 hacim sodyum
perkloratin sudaki ‘% 50 lik cdzeltisinden olusan karisgimdan 3 ml. kul-
lanilir). Sigramalardan korunma zorunlu ise, 6zellikle kor deney tayin-
lerinde, balona 1-2 cam bilya atilir. Balon bir porselen halka iizerine
oturtulur, diisiik sicakliktaki bir hot plet ile 1sitilir. Cok miktarda kir-
miz1 dumanlarin intigarina eslik eden siddetli reaksiyon genel olarak he-
men baglar, fakat gazyag: damlasi dayanikli képlirmeyi 6nler. Birkac
dakika sonra bu bidayetteki kopiirme nihayet bulur ve ¢éziimleme nit-
rik asit kaynaylp tamamen uzaklasincaya kadar siikunetle ilerler.
Perklorik asit dumanlar1 goriilmege baslayinca ikinei bir siddetli reak-
siyon meydana gelir. Bu siddetli reaksiyonun baslangic1 olduk¢a anidir
ve ancak 1-2 dakika siirer. Diisiik sicaklik korunarak daha 5-10 da-
kika cozlimlemeye devam edilir ve miiteakiben balonun baglangicindan
veya biraz daha yukaridan siilfirik asitin geriye akis1 goriilinceye ka-
dar hot pletin sicaklig1r yukseltilir. Silisi tamamen dehidrate etmek
Icin bu siddetli 1sitmaga devam edilir. Coéziimleme tamamlaninca, ¢o-
ziimlenmis madde baslica, orijinal olarak ilave edilmig olan 1 ml. siil-

irik asitten ibarettir.*Sicak sivi sarimsi yesildir, fakat kuruyunca,
manganezce nisbeten viiksek olmadikca, renksizlesir. Manganezce zen-
gin olmas1 halinde pembe renk devam eder.
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Nitrik asitin gogu tard edildiklen ve perklorik asitin dumanlan
goriindiikten sonra bazi komiirlesme vaki olabilir, fakat ayrilan bu
karbon, genel olarak, 1-2 dakika icersinde oksitlenir. Bununla beraber
sayet devam ederse, 2-3 ml. nitrik asit ildve edilir ve mutad sekilde
cozimlemeye devam edilir. Coziimlemenin ¢ok hizli olmasi ve nitrik
asitin ¢ozlimlemenin ilk safhasinda kaynayip ortamdan uzaklagmasi
halinde o6zellikle komirlesmenin meydana geldigi goriilir. Coziimle-
menin sicakligl o suretle ayarlanmaldir ki, ¢éziimleme 35-45 dakika
sonra ikinci siddetli reaksiyona erissin.

Coziimlemeye ugramis madde arzu edilen elementlerin mikrogimik
tayinleri i¢in kullanihir.
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