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i. (. Orman Fakiiltesi Toprak flmi ve Ekoloji Anabilim Dah'nda 1988-
89 Ogretim Yilindan itibaren Yiksek Lisans Program baglamigtir. Bu prog-
rammn ikinci yihindaki tez agamasi biyuk dlciide arazi ve laboratuvar calig-
malarina dayanmaktadir. Ayrica her yil lisans bitirme tezi olarak verilen ¢a-
lismalarin biyik bir ¢ouniugu da yine laboratuvarlarimiz olanaklarindan
vararfamlarak yapiimaktadir. Bu makalenin amaci 6grencilerin laboratuvar-
da vapacaklar1 calismalara yardimci olacak, bazi kimyasal toprak analiz
yontemlerini ortaya koymaktir.

1. GIRIS
Topraklarm gesitli fiziksel ve kimyasal dzelliklerinin bilinmesi. topraktan yararlanmanin dii-
senlenmesi ve Girtintin arttiriimast konusunda alinacak snlemler bakimindan gok dnemlidir.

Artan diinya niifusuna kogut olarak gereksinimlerin de artmast. sabit kalan toprak kaynakla-
nindan engok iirtin elde edilmesi bakimmdan. topragin fiziksel ve kimyusal gzelliklerinin iyi bilin-
mesini zorunlu kilmaktadir. Orman agaglarinim yayihiglart ve beslenme-biiyime iligkilerinin orta-
ya konulabilmesi icin de tzerlerinde yetigtikleri topraklarin szelliklerinin bilinmesi gereklidir. Bu
da arazide belirlenen toprak ozelliklerinin, laboratuvar analizlerinden elde edilen verilerle birlegti-
rilerek kullunilmast ile olanaklidur.

Yaptigimiz bu ¢ahiymada topraklarda: pH. karbonat. tuzluluk. organik madde. total azot ve
yararlanilabilir fosfor belirlenmesine iligkin analiz yontemleri verilecektir. Laboratuvar ve kimya
bilgisi az olan, ya da hig olmayan kigiler gozoniine almarak analiz sirasinda kullanilan ¢ézeltilerin
hazirlanmast ile, gereken alet ve malzemelere de yer verilmeye cuhgilacaktir.

{1 LU Orman Fakiftesi, Toprak Hmi ve Ekoloji Anabilim Dalu.
Yayin Komisyonuna Sunuldugu Tarih : 02.12.1991
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2. TOPRAK ORNEKLERININ ANALIZE HAZIRLANMASI

Araziden usuliine uygun olarak alinmig bozulmus toprak drnekleri laboratuvarda asit buhar-
lart ve tozdan etkilenmeyecek yerlerde serilerek kurutulurlar. Bu gekilde kurutulmus topraklara
"hava kurusu toprak" adi verilir. Daha sonra toprak drnekleri havanda ogiitiilerek (biiyiik tag
pargalan kirilmadan) 2 mm'lik elekten gegirilir. Bu sekilde kokler, topragin iskelet kismi (2 >2
mm) ve ince kism1 (<2 mm) ayrilir.

Yapilacak fiziksel ve kimyasal analizlerde topragin ince kismi (<2 mm) kullantlir.

Kimyasal toprak analizlerinde paralel 6rneklerle galigilmas: sonuglann giivenilirligi baki-
mindan 6nemlidir.

3. KIMYASAL TOPRAK ANALIZLERI
3.1 Toprak Reaksiyonunun (pH) Belirlenmesi .

Toprak pH-s1, toprak reaksiyonu ya da toprak asitligi, toprak ¢tzeltisindeki hidrojen iyonu
miktarint nitelemek igin kullamilan bir deyimdir. Toprak ¢ozeltisini hazirlamak igin ya saf su, ya
da baz1 tuz ¢ozeltileri kullamlir. Saf su kullanilmigsa bu sekilde olciilen asitlie "aktiiel asitlik"
bir tuz ¢ozeltisi kullanilmigsa Slgiilen asitlige de "'mibadele asitligi" ya da "potansiyel asitlik"
denir. (Genis bilgi i¢i bkz. KANTARCI 1987, CEPEL 1988).

) Toprak pH-sinin belirlenmesi icin gerckli alel. malzeme ve ¢ozeltiler agagida agiklanmugtir
(GULGCUR 1974, TSE 1990 a).

3.1.1 Gerekli Alet, Malzeme ve Cozeltiler

a) Cam elektrotlu pH-metre

a) 150 ml'lik erlenmayerler

¢) Aktiiel asitligi Slgmek i¢in kaynatilarak CO,'i ugurulmug ve sogutulmug saf su

d) Potansiyel asitligi slgmek igin N KCl veya 0.1 N KCI (potasyum kloriir} veya 001 M
CaCl, (kalsiyum kloriir) ¢6zeltisi

~ N KClI ¢ozeltisinin hazirlamsgi: 74.56 gr KCl tartilarak az miktarda saf suda ¢oziilir ve
saf su ile litreye tamamlamr. 0.1 N KCl igin ise 7.456 gr KCl tartilir.

~  0.01 M CaCl, ¢ézeltisinin hazirlamgi: 1.11 gr CaCl, tartilarak az miktarda saf suda ¢o-
ziiniir ve saf su ile litreye tamamlanur.

e) Olqii silindiri, 25.0 ml'lik

f) Termometre.

3.1.2 Islemin Yapilmasi

Erlenmayerler igine 10 gram ince toprak drnei tartilir. Belirlenmek istenen toprak asitligi
gesidine gore iizerine 25 ml CO4'siz saf su ya da N KC1 (0.1 N KCl) veya 0.01 M CaCl, ¢ozeltisi
eklenir. Erlenmayerin agz1, lastik bir tipa ile kapanarak iist kismina toprak bulagmayacak sekilde
hafifce galkalanir. Boylece toprak drneginin ¢ozelti ile tamamen temasa gelmesi saglanir. Bir gece
bekletildikten sonra pH-metre ile dlgtim yapalir.
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3.1.3 pH-metrenin Ayarlanmast ve Okuma

Kullanilan pH-metre, ne tiir olursa olsun, mutlaka standart ¢ozeltilerde kalibrasyonunun
(ayar) yapilmas gereklidir. Bunun icin genetlikle 4 ve 7 pH'y1 gésteren standart ¢ozeltiler kullani-
lir. Ayrica standart ¢ozeltiler ile. pH-si okunacak toprak ¢ozeltilerinin sicakliklan da dlgitlerek
pH-metrede gerekli ayarlamalar yapilmalidur. Olgime sirasinda, pH-metrenin elektrodu ¢ozelti i¢i-
ne sokulduktan sonra 6rnek hafifce ¢alkalanmali, pH-metre ibresinin sabit kalmas1 i¢in birkag da-
kika beklenmelidir.

3.2 Toprakta Karbonat Belirienmesi

Toprakta karbonatlarin belirlenmesi denince genel olarak kire¢ (CaCO;) miktarinin belirien-
mesi anlagilir.

Bu yontem, toprag1 %10'luk HCl ile muamele ederek, toprakta bulunan CaCO;'m HCl ile re-
aksiyona girmesi sonucunda agifa gikan CO, gazi.hacminin dlgiilmesi prensibine dayanur (IR-
MAK 1954, GULCUR 1974).

Gerekli alet, malzeme ve cozeltiler ile islemin yapiimas: agagida agiklanmugtir.
3.2.1 Gerekli Alet, Malzeme ve Cozeltiler

a) Scheibler kalsimetresi

b) % 10'luk HCI (Hidroklorik asit) ¢ozeltisi

- Hidroklorik asit ¢ozeltisinin hazirlanmasi (% 10'luk) : % 37'lik hidroklorik asitten 10.0
ml alimarak 27.0 ml saf su eklenir. Ay oran korunarak istenildigi miktarda hazirlanabilir.

d) 25 ml'lik 8l¢ii silindiri
e} Termometre, barometre
f)  Uzun pens

g) CO, ile doyurulmus su : Bunun igin $ekil 1'de goriilen diizenek hazirlanir. A sisesine
mermer pargalari, B gigesine ise su koyulur. A gigesinin igine %10'luk HCI eklenir. CO, gikist
basladifinda tipa kapatilarak gazin ok yoniinde hareketle su icine dolmas: saglamr. Bu gekilde
yaklagik bir saat doyurma iglemine devam edilir. Zaman zaman % 10'luk HCI cklenir. Asin gaz ¢1-
kisinda B sisesinin patlamasi ya da tipasinin gikmamasi igin sik sik C borusu ucundaki hortuma
takili pens gevsetilerek fazla gazin gikmasi saglanur.

3.2.2 Islemin Yapilmas

Kalsiyum karbonat tayininde kullanilan Scheibler kalsimetresi Sekil 2'de verilmigtir. Alet
kullanilmadan 6nce, (a) cam muslugu acik olarak B, ve B; cam borular1 CO, ile doyurulmug su
ile doldurulur. Bunun igin C sigesi su ile doldurularak sehpanin list kismina konur, pens (b) gev-
setilerek suyun B, ve B, borularina akmasi saglanir. Doldurma igleminden sonra pens sikigtartlir.
sise sehpadan indirilir. Pensin (b) dikkatle gevsetilmesi ile su seviyesi derecelendirilmis boruda
(B.) sifira gelecek sekilde fazla su akitilir. A sigesine %10'luk HCI'den 20.0 ml konur. Karbonat
miktar1 belirlenecek 1-2 gr toprak drnegi kiigitk kabin (d) igerisine konur ve bir pinset yardimiyla
dikkatle A sigesi icine yerlestirilir. Sigenin kapags sikica kapaulir. Bu sirada sigenin el ile 1sit1lma-
masina dikkat edilmelidir. Cam musluk (a) kapatilir. (C) sisesinin lastifine takili pens (b) gevseti-
lerek 20.0 ml kadar suyun akmasi saglanir. Boyle yapilmadig takdirde. guz olugtugunda (A sige-
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$ekil 1. Scheibler kalsimetresinde kullantlacak

suyu CO, ile doyurmak igin hazirlanan duzenek $ekit 2. Scheibler kalsimetres:

sinde) B borusundan su tagar. Aynca bu su akitma iglemi sonunda aletin gaz kagirip kagurmadign
da kontrol edilir. Bu gekilde B, borusundaki su énce agagn iner. fakat alet hava kagirmiyorsa, bir
..s'Lirc sonra diizey sabit kalir. Bu kontroldan sonra sol el ile lastik boruyu sikistiran pens (b). sa el
ile de gaz olL-l§um sigesi (A) yalniz bogazindan parmakla tutulur ve igindeki kiiciik kab devrilerek
toprak ornegi asitle kangacak gekilde sise (A) ¢alkalanir. CO, gikisi olurken pens (b) gevsetilerek
su yavag yavag siseye (C) akiilmahdir. Bu gekilde B. ve B, borulardaki su diizeyleri ;ym seviye-
de tutulmalidir. B, borusundaki su diizeyi sabit kalincaya kadar gaz olusum sisesi (A) sallanir.
Diizey sabit kalinca alet 10 dakika siireyle kendi haline birakilir ve tekrar galkalanir, Su her iki
boruda ayni diizeye getirilerek ¢ikan CO, 'in hacmi derecelendirilmis borudan (B.) okunur. Oku-
ma anindaki oda sicaklig1 ve barometrenin gosterdigi hava basinct dikkate alinarak, okunan ha-
cimden CO, 'in agirhig: bulunur. Bu amagla ¢izelge 1 kullanilir.

3.2.3 Hesaplama

Topraktaki karbonat miktarinin hesaplanmasim bir drnek lizerinde agiklamak gerekirse:
~ Islemin yapildig1 andaki oda stcakligi 20°C

— Hava basiner 760 mm civa basinci olsun

— 7 or hav: e BT . = .
_fu th..l kurusu toprak drnegi i¢in kalsimetrede 50 cm’* CO, gazi dlcultirse kalsiyum kar-
bonatin yiizde miktari agagidaki sekilde hesaplanu:

_ 20°C sic , : . 3 .
o 20 .C su.akh%( ve 760 mm civa basincindaki 1 ecm® CO5 'in agirhigin, cizelge 1'den bu iki
d?SCI m k‘”lum f“_’klabl olan 4269 olarak aliriz. Bu deger miligramin binde biri (mikron gram) cin-
sinden oldugu i¢in 4269 = 4.269 mg = 0.004269 gram'dir



Gizelge 1. Scheibler Cihazi lle cm? Cinsinden Bulunan Karbondioksidin Kalsiyum Karbonat Olarak Hesabi (IRMAK 1954'den alinmistir
(Asa@idaki sayilar miligramin binde birini ifade ederter)

oc Barometrede okunan hava basinci

742 | 7445 747 749 751 7535 | 756 758 760 | 7625 765 767 769 771 774
28 | 4041 | 4056 | 4070 | 4085 | 4099 | 4114 | 4128 | 4143 | 4155 | 4166 | 4177 | 4187 | 4197 | 4208 | 4218
27 | 4055 | 4070 | 4085 4099 | 4114 | 4129 | 4143 | 4158 | 4169 | 4179 | 4190 | 4200 | 4211 | 4222 | 4232
26 | 4069 | 4084 | 4099 | 4114 | 4129 | 4144 | 4158 | 4172 | 4183 | 4193 | 4204 | 4212 | 4225 | 4236 | 4247
25 | 4083 | 4098 | 4113 4128 | 4143 | 4158 | 4172 | 4186 | 4197 | 4208 | 4219 | 4230 | 4241 | 4252 | 4262
24 | 4097 | 4112 | 4127 | 4142 | 4157 | 4172 | 4186 | 4200 | 4211 | 4222 | 4233 | 4244 | 4255 | 4266 | 4277
23 | 4111 | 4126 | 4141 4156 | 4171 | 4186 | 4200 | 4214 | 4220 | 4237 | 4248 | 4259 | 4270 | 4281 4292
22 | 4125 | 4140 | 4155 4170 | 4185 | 4200 | 4214 ) 4228 | 4240 | 4252 | 4263 | 4274 | 4285} 4296 | 4307
21 4139 | 4154 | 4169 | 4184 | 4199 | 4212 | 4229 | 4243 | 4255 | 4267 | 4279 | 4290 | 4301 | 4312 | 4322
20 | 4153 | 4169 | 4184 | 4199 | 4214 | 4229 | 4243 | 4257 | 4269 | 4281 | 4292 | 4303 4314 | 4325 | 4330
19 | 4168 | 4183 | 4198 4213 | 4228 | 4243 | 4258 | 4272 | 4284 | 7296 | 4307 | 4318 4329 | 4340 | 4351
18 | 4182 | 4198 | 4213 4228 | 4243 | 4258 | 4272 | 4286 | 4298 | 4310 | 4321 | 4332 | 4343 | 4354 | 4365
17 | 4197 | 4212 | 4227 | 4242 | 4257 | 4272 | 4286 | 4300 | 4312 | 4324 | 4335 | 4346 | 4357 | 4363 | 4379
16 | 4211 | 4226 | 4241 4256 | 4271 | 4286 | 4300 | 4314 | 4326 | 4338 | 4349 | 4360 | 4371 | 4382 | 4393
15 4225 | 4241 | 4256 | 4271 | 4286 | 4301 | 4315 | 4329 | 4341 | 4353 | 4364 | 4375 4386 | 4397 | 4408
14 | 4240 | 4256 | 427} 4286 | 4301 | 4316 | 4331 | 4345 | 4357 | 4368 | 4379 | 4390 | 4401 | 4412 | 4423
13 4255 | 4371 | 4286 | 4301 | 4316 | 4331 | 4346 | 4361 4373 | 7384 | 4395 | 4406 | 4417 | 4428 | 4439
12 | 4270 | 4286 | 4301 4316 | 4331 | 4346 | 4361 | 4376 | 4388 | 4399 | 4410 | 4421 4432 | 4448 | 4454
1 4285 | 4301 | 4316 | 4331 | 4346 | 4361 | 4376 | 4391 | 4403 | 4415 | 4426 | 4437 4448 | 4459 | 4470
10 | 4300 | 4316 | 4332 | 4348 | 4364 | 4378 | 4394 | 4407 | 4419 | 4430 | 4441 | 4453 4464 | 4475 | 44%6

ZOVAVARAIING 'IN
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O halde kualsimetrede okunan 50 ¢m? CO,. 2 gram hava kurustg toprak ornedindeki 50 x
0.004269 = 0.21345 gr CaCOy'a eydegerdir.

100 gr hava kurusu toprak i¢in ise bu deger:

0.21345 x 100 : 2=10.6725 gr CaCO; ya da % 10.6725 CaCO; olarak bulunur.

Sonuglar " mutlak kuru toprak" agirhig: cinsinden verilmelidir.

3.3 Toprak Tuzlulugunun (Elektriki Iletkenliginin) Belirlenmesi

Toprak tuzlulugu. suda eriyebilen tuzlarin toprakta birikmesi ya da degistirilebilir sodyumun
adsorbsiyon kompleksi tarafindan yiiksek oranda tutulmast sonucunda ortaya ¢ikmaktadir. Cesitli
tip ve diizeylerde tuzlanmaya ugrayan topraklar, Na*, Ca**. Mg**, CI, SO ", gibi birinci derecede

onemli iyonlarla, K*, B**, HCO=;.CO; . NO7; gibi ikinci derecede 6nemli tyonlarin olugturdugu
tuzlari igerirler (ERUZ 1979).

Bu yontem i¢in gerekli alet, malzeme ve ¢ozeltiler ile iglemin yapilmasi agsagida agtklanmug-
tr (GULCUR 1974).

3.3.1 Gerekli Alet, Malzeme ve Cozeltiler

a) Elektriki iletkenlik aleti

b) Kapakli cam kaplar (3>6 cm)

¢) Spatiil

d) Vakum aleti

e) Yumusak siizge¢ kagidi

Mekanik ¢alkalayict

g) Siizme hunileri

h) 150 ml'lik erlenmayerler

1) % 0.1'lik sodyumn hekzametafosfat ¢ozeltisi: 0.1 gr sodyum hekzametafosfat 100 ml'lik
balon jojeye tartilir, az miktarda saf suda ¢oziiliir, saf su ile 100 ml'ye tamamlanur,

i) 100 ml'lik beherglaslar

j)  Termometre.

3.3.2 islemin Yapilmasi

Toprak tuzlulugunun belirlenebilmesi igin 6ncelikle toprakta bulunan tuzlan igeren bir ¢o-
zell_inin (toprak-su ekstraktr) hazirlanmasi gerekmektedir. Bunun i¢in iki yol bulunmaktadir
(GULCUR 1974, ERUZ 1979):

a) Doygunluk ekstrakti hazirlanir

b) Toprak-su oran: 1:5 olan ekstrakt hazirlanir.

3.3.2.1 Doygunluk Ekstrakt: ile Toprak Tuzlulugunun Belirlenmesi

Amag, topragin tuz konsantrasyonuyla. bitki geligimi arasindaki iligkiyi incelemekse, ekle-
necek suyun topragt doygun duruma getirecek oranda bulunmas: uygun goriiliir (SONMEZ ve
AYYILDIZ 1964). Bu sekilde hazirlanan topraga "saturasyon toprak macunu” adi verilmekte-
dir. Bunun i¢in su igerigi bilinen, 100-200 gr hava kurusu toprak tartilarak kapak!li cam kaba ko-
nur ve tartilir. Topraga saf su eklenir ve doygunluk durumuna eriginceye kadar bir spatiil ile karig-
trtlir.
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Doygunluk halinde. 15181 yansitu g icin panldar. kap egilince yavagca kalkar, yliksek oranda
kil igeren topraklar harig. biitiin topraklarda serbestge ve bulagmadan spatiilden kayar. Karigma ta-
raamlaninca kabin kapain kapatilir, bir saat ya da daha fazla beklenir. Daha sonra yukarnida agikla-
nan doygunluk kriterleri kontrot edilir. Eger karigim sertlegmis ya da kayganhgini yitirmis ise bi-
raz daha su eklenir ve yeniden kangtinly. Buna kargin karigim Ustiinde serbest su toplanmig ise,
{izerine agurhigi belirli toprak ilave edilir. Kap ve icinde toprak 6rnegi tekrar tartihr. Su eklendikce
agirlk artigt not edilir. Mutlak kuru toprak agrligindan doygunluk nemi yiizdesiﬂ, eklenmis suyun
agirliklart toplami ve hava kurusu topragin higroskopik nemi hesaplanr (KARAOZ 1989).

Doymus toprak drnegi 4 saat ya da daha fazla bekletildikten sonra vakum aletinde stizilir.
Siiziintii, bir deney tiiptinde veya gigesinde toplanir. Eger ilk siiziintii bulanik ise ya yeniden siizii-
liir ya da bulamk kisim atilir. Her 25 ml ¢ozelti igin % 0.1'lik sodyum hekzametafosfat ¢ozeltisin-
den bir damla damlatilir (stiziintiide bulunan CaCOs'in ¢okmesini énlemek igin).

3322 Toprak-Su Oranlari 1:5 Olan Ekstraktlar ile Toprak
Tuzlulugunun Belirlenmesi

Eger amag topraga yapilan iglemin sonucundaki tuz degisimiyle, zamana bagli olugmasi
beklenen tuz degisimini saptamak ise toprak-su oranlan 1/1 ya da 1/5 olan kangimlar kullamhr
(Genis bilgi igin bkz. ERUZ 1979).

Uygun miktarda hava kurusu toprak smepi tartilarak (genellikle 10.0 gr) bir erlenmayere
konur. Uzerine 1:S oranim saglayacak gekilde 50.0 ml saf su eklenir ve mekanik sallayicida bir
saat calkalanir. Siispansiyon. igerisine siizgeg kagidi konarak hazirlanan hunilerle 100 ml'lik be-
herlere siiziiltir. Eger bulamk ise ilk gegen siiziinti atilir. Her 25 ml ¢ozeltiye 1 damla hesabiyla
%.0.1'lik sodyum hekzametafostat ¢ozeltisi damlatibr.

3.3.2.3 Elektriki Iletkenlik Aletinin Ayarlanmasi, Ol¢iim ve Hesaplama

Hazirlanan siiziintilerin elektriki iletkenligi slgiilmeden once. elekuriki iletkenlik aletinin
ayarlanmasi gerekir. Bunun i¢in standart ¢ozeltinin ve okuma yapilacak stiziintiilerin sicakhgi ol-
¢iiliir, standartlama yapilarak alet ayarlanir. Daha sonra okumalar yapilabilir.

Topragin icerdigi tuz miktar saturasyon ekstraktinda yapilan clektriki iletkenlik slgmelerin-
den yararlanarak belirlenebilmektedir. Bunun igin asagidaki formitller kullamlmakiadir (ERUZ
1979) :

Cozeltide % tuz : 0.064 x EC x 10°
Toprakta % tuz : (Cozeltide % tuz x toprakia % tuz)/ 100
EC : Elektriki iletkenlik (mmho/cm)

3.4 Topraktaki Organik Karbon ve Organik Madde Miktarinin
Belirlenmesi (Walkley-Black Islak Yakma Yéntemi) :

" Bu yontem, toprag: potasyumdikromat ve siilfirikasit ile isleme tabi tutarak, icerdigi organik
karbonun kromat ile oksitlenmesini saglamak ve bu oksidasyon i¢in kullanilan miktardan geriye
kalan potasyumdikromati, normal demir siilfat ile titre ederek toprakta okside olmug karbonu be-
lirleme esasina dayanir.

Ger_ekli alet. malzeme ve ¢ozeltiler ile islemin yapilmasi agagida agiklanmigtir (IRMAK
1954, GULCUR 1974, TSE 1990 b).
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3.4.1 Gerekli Alet, Malzeme ve Cézeltiler

a)  Erlenmayer 500 mI'lik

by 10-20 mI'lik veya dereceli otomatik pipet

¢) Biiret, 50-100 ml'lik

d) Terazi

e) Desikator

f)  Ayarh kurutma dolab

g)  Ortofosforik asit (H5P0,) % 85'1ik

h)  Siilfirik asit, % 96'lik veya daha derisik

1) Standart 1 N Potasyum dikromat (K,Cr,0;) ¢tzeltisi : Bir miktar potasyum dikromat
1.05°C kurutma dolabinda kurutulup bir desikatorde sogutulur, bundan 49.04 gr tartilarak bir litre-
lik balona alinir, saf su ile ¢oziiliir ve saf su ile litreye tamamlanir. Renkli bir gisede saklanir.

i) I?ifenilamin indikatérii: 0.5 gr saf difenilamin indikatorii 20 ml saf su ve 100 ml kon-
sz.mtx'e's[ilﬁrlk asitte (H.SO) ¢oziiliir. Organik karbon analizi i¢in ayrica % 0.16'lik Baryum Dife-
nilamin Siilfonat indikatorii de kullanilabilir (0.16 gr baryum difenilamin siilfonat 100 ml'lik bir
balon jojede saf su ile ¢oziiniir ve saf su ile 100 ml'ye tamamlanair).

i) Ngr_mal demir siilfat (FeSO, . 7H,0) ¢ozeltisi: 278.02 gr FeSO, . 7H,0 tartiip litresin-
de l.ﬁ ml 'der1§1k H,SO; igeren saf suda ¢oziilir ve bu su ile litreye tamamlanir. Bazi literatiirlerde
bu ¢ozelti 0.5 N olarak (140 gr FeSO, . 7TH,O/1 It saf su) hazirlanmaktadir (ALLISON 1965, TSE
1990 b).

3.4.2 Islemin Yapilmasi ve Hesaplama

. Her analiz serisi icin N FeSO; . 7H.O ¢ozeltisinin faktérii belirlenmelidir. Bunun igin 500
ml 11k erlenmayer igine sirasiyla 10.0 ml N potasyum dikromat ¢ozeltisi konur. Uzerine 20.0 ml
derigik H.SOj eklenir. bir dakikalik hafif bir déndiirmeyle kangtirilir. Karigim 20-30 dakika sogu-
maya t?lra.klhr. Daha sonra 170 mi saf su. 10.0 ml derigik (% 85'lik) H;PO ve 10-30 damla difeni-
?amlnn indikatorii eklenir. Cozeltinin rengi koyu kahverengi ise ¢ozelti N FeSO, . 7H,0 ¢ozeltisi
11e. titre edilir. Renk morumsu lacivertten birden agik yesile dondiigiinde, harcanan FeSO, . TH,0
miktar1 agagidaki formiile uygulanarak demir siilfatin kesin normalitesi bulunur.

10.0
Ng=——
Vv
Burada;
Ni. = Demir siilfat ¢ézeltisinin kesin normalitesi
10.0 = 1 N Potasyum dikromattan alinan miktar, ml
v = N FeSO, . TH,0 ¢ozeltisinden titrasyonda harcanan miktar, ml

Analiz i¢in 0.2 mm'lik elekten gegirilmis toprak drneginden 0.5-1.0 gram (0.05 gr turba, 2
gram organik maddece ¢ok fakir toprak) 500 ml.lik erlenmayere konur. Uzerine 10.0 ml N potas-
yum dikromat eklenir. Omnek, ¢cozelti ile tamamen 1slandiktan sonra tizerine 20.0 ml derisik siilfi-
rik asit ilave edilerek erlenmayer'de bir dakikalik hafif bir dondiirmeyle kangtirihr. Karigtirma si-
rasinda topragin erlenmayerin yan yiizeylerine bulagmamasina dikkat edilmelidir. Erlen igindeki
karigim koyu kirmizi-kahve renkte olmalidir. Renk yesil ise organik madde potasyum dikromattan
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fazladir, ornek azaltilarak tekrar edilir. Karigim 20-30 dakika sogumaya bu'z?kll.u'. .Duh;.n sonra gfi-
7eitiyc 170 ml saf su, 10.0 ml H;PO, (% 85'1ik) ve 10-30 damla difenilamin indikatéri eklenir.
éldc edilen ¢ozelti, faktori dnceden belirlenmis demirsiilfat ¢ozeltisi il.e titre edilir. Koyg ku‘m.xZ.1—
kahverenk 6nce kirli yesile, sonra kirli maviye doner. Parlak, koyu yesile donene kadar titre edilir.
Ik goriilen kirli yesil kromat iyonunun, son yesil ise indikatoriin rengidir.

3.4.3 Hesaplama

Titrasyon swrasinda harcanan 1.0 ml N K,Cr,0; 3 mg oksitlenmig km'bo.nu.e§d.egerd1r. Walk-
ley bu metodda karbonun ortalama olarak % 77'sinin (faktor 1.3) belirlenebildigini bulmustur. O
nedenle harcanan 1.0 ml N K,Cr.O; =3 x 1.3 mg C = 3.9 mg karbon'a, 3.9 C ise 1.72 mg organik

maddeye esdegerdir.
Buna gore organik karbon ve organik madde miktarlar1 agagidaki formiiller yardimiyla he-

saplanabilir.

(A-B Np) x 3.9 x 100

Organik karbon (C) % = c

Organik madde % = Organik karbon x 1.72

Burada;

A = N potasyum dikromattan alinan miktar, ml

B = Titrasyonda harcanan faktori belli demirsiilfat ¢ozeltisi. ml
Ng. = NFeSO, . 2H, O ¢ozeltisinin faktori

C = Ornek miktart. mg

Sonuglar mutlak kuru toprak miktarina oranlanir.

Toprak 6rmegi klor tyonu iceriyorsa, bu kromik asit ile birlegerek krom kloriir meydana geu
rir. Koyu kirmizi renkte olan bu madde analizde hataya neden olur. Bu hqla- kullanilan H:.SOJ. iin
litresine 15 gr giimiig siilfat eklenerek veya topraklan klordan armdirmak icin ylkay;ufak gld(fl'lllff-
bilir. Yikama sirasinda bir kisim organik maddenin yitirilme olasiligt varsa ve klor miktari bilini-
yorsa Walkley tarafindan bildirilen ve CI/C oranumin 5'den kiigiik oldugu durumlardjL bi.i.ti.in 10;3—
raklara uygulanan fakat tuz miktan ¢ok yiiksek olan topraklarda uygulanamayan asagidaki formiil
ile gerekli diizeltme yapilabilir (GULCUR 1974, TSE 1990 b).

% CI°

Toprakta diizeltilmis % C = Analiz ile bulunan % C —
12

3.5  Topraklarda Toplam Azot Belirlenmesi (Somi-Mikro Kjeldahl Yontemi)

Bu yéntemin prensibi toprakta bulunan azotu siilfirik asitle yas yakma sureli‘yle amonyun}a
¢evirmek ve bu amonyumu alkali bir ortamda amonyak halinde ugurup, hafif bir asit orlamda‘b"ag.
lamak ve bunu 1/140 N H.SO, ile titre ederck belirleme esasina dayanir (IRMAK 1954, GUL-
GUR 1974, TSE 1990 c.).

Gerekli alet, malzeme ve gozeltiler ile iglemin yapilmasi agagida agiklanmigtir.
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3.5.1 Gerekli Alet, Malzeme ve Cozeltiler

a) Kjeldahl balonlar1 icin 6zel olarak yapilmiy. 15181 ayarlanabilir ocaklar ve ¢rkan asit bu-
harlarini disan atabilecek havalandirma sistemi

b)  Markham sémi-mikro Kjeldahl destilasyon cihazi

¢) 100 mlI'lik Kjeldahl balonlar

d) Hava tfleyen akvaryum motoru

e) Mikro biiret, 2 veya 5 ml'lik

) Kapakh cam tarts kaplar, hassas terazi

g) Biiret, 50 ml'lik

h) Kiictik cam huni, 1 litrelik beher

1) 100 mi'lik, 250 mI'lik, 1000 ml'lik balon jojeler

i)  Pipetler S, 10 mlI'lik

J) 1/140 N Standart H,SO, ¢Ozeltisi: Bunun igin énce 1 N siilfirik asit ¢Ozeltisi hazirlanar.
Bu amagla 26.5 ml derigik (% 96'lik) H,SO, bir biiretten 1.0 It'lik balon Jjojeye alinur, tizerine bir
miktar saf su eklenerek soguduktan sonra saf su ile litreye tamamlanir. 1/140 N H.SO, hazirlamak
igin ise 1 N H.SO, ¢ozeltisinden 7.1 ml ahnarak saf su ile litreye tamamlanur.

k) Potasyum siilfat. K,SO,

1) Bakur stlfat, CuSO, . SH.O

m) Sodyum hidroksit (NaOH) ¢ézeltisi (% 50'1ik) : 1000 gr NaOH tartilarak kalin cam da-
macanaya konur. Uzerine 1.0 litre saf su eklenir, Cam bir ¢cubukla karytirilarak sodyum hidroksit
¢oztiliir. Tortunun dibe ¢okmesi icin birkag giin beklenir. Daha sonra st turaftaki berrak ¢ozelti
bagka bir damacanaya alinarak énceden belirlenmis 2 litre diizeyine kadar CO.'siz saf su ile ta-
mamlanir.

n)  Metil red indikatorii (5% 0.2) : 0.2 gr metil red indikatorii az miktarda % 96'lik etil al-
kolde ¢oziilerck alkol ile 100 ml'ye tamamlanir.

0) Bromkresol green indikatérii (% 0.1) : 0.1 gr bromkresol green indikatérii % 95'lik etil
alkolde ¢oziilerek 100 ml'ye tamamlanr.

6} Kargik indikatorii iceren % 4'liik borik asit (H;BO;) ¢ozeltisi : 40 gr borik asit 1 litrelik
beherdeki yaklagik 800 ml saf suda ¢ozilir. Coziinmeyi kolaylaglrmak igin gerekirse 1sitilr., Co-
zelti saf su ile 1 litrelik balon Jojeye alinir. Uzerine % 0.1'lik Bromkresol green ¢ozeltisinden 30
ml, % 0.2'lik metil red ¢ozeltisinden 10 ml eklenir. Saf su ile litreye tamamlanir.

p)  Derisik siilfirik asit (H,SO,) % 96'lik

r}  Sodyum karbonat (Na ,COy)

3.5.2 Yakma Igleminin Yapilmasi

Daha 6nce mutlak kuru hale getirilmis toprak drnefinden hassas terazide 1-2 gr tartilarak
Kjeldahl balonuna konur. Uzerine 10 ml derigik siilfirik asit, yaklagik 2 gr K,SO, (silme dolu bir
spatil) ve bir kii¢itk CuSQ; . SH,0 kristali (yaklagik mercimek biiyiikliigiinde) cklenir. Hafifce
¢alkalandiktan sonra yakma ocaklarina yerlegtirilir. Ayarly ocaklar kaynayip tagmay: snlemek i¢in
6nce diigiik 151da caligtirtlr. Daha sonra tam kapasiteye gegilir. Isitma islemi balonun icindekiler
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beyaz. yesil ya da soluk mavi olduktan sonra. toprak-asit karigiminin berraklagmasi igin gegen sii-
renin yarist kadar daha bir zaman devam ettirilir. Soguduktan sonra, balon icerigi kii¢iik bir huni
kullanilarak bir pisetten ¢ikan saf su yardimiyla 250 ml'lik bir balon jojeye aktanlir. Cok kiigiik
kum pargaciklar: aktarma sirasinda Kjeldahl balonunda kalabilir. Balon igaret gizgisine kadar saf
su ile doldurulur. lyice kargtirilarak homojen hale gelmesi saglanur. Yakma iglemi. toprak érnegi
konulmaksizin sadece. kullanilan kimyasal maddelerle her drnek serisi i¢in bir kez yapilir. Buna
kor deney adi verilir. Buna da destilasyon ve titrasyon iglemleri uygulanir. Titrasyonda harcanan
1/140 N H,SO, miktari her drnek igin bulunan titrasyon degerinden diigiiliir.

3.53  Markham Cihazinin Cahgtirnlmasi

Markham cihaz1 Sekil 3'te gosterilmigtir. Bu cihaz agagidaki harflerle gosterilmig kisimlar-
dan olugmustur:

(A) Sisteme sicak su buhari saglayan $ litrelik balon. Bu balon uygun boyutta iki delikli las-
tik bir tapa ile kapatilmigtir. Lastik tapanin deliklerine biri diiz digeri dik agiya egik iki cam boru
gecirilmistir. Diiz boru ucuna yaklagik 10 cm'lik yumugak lastik boru gecirilir. Bu lastik boru bir
pens (a) ile sikistirlabilir. Kivrik olan diger cam boru lastik bir boru ile Markham cihazina bagla-
mur. Cihaza sicak su buhan gonderilmesinde kullamiw. Balona yaklagik 3.5 litre su konur ve kay-
namay1 kolaylagtumak igin igerisine birkag tane cam boncuk atilir.

(B) Markham destilasyon cihazi. I¢ ige gegmis iki cam silindirden olugmustur. Distaki silin-
dirde sicak su buharinin girmesine yarayan bir (b) ucu ile sistemi sitmada kullanilan su buharin,
destilasyon sonunda biriken siviyi ve yikama sularini digan atmada kullanilan bir (¢) ¢ikis ucu bu-
lunmaktadir. (¢) ucu tzerine yaklagik 5 ¢m uzunlugunda bir lastik boru gecirilmis ve lastik boruya
(d) pensi takilmigtir.

I¢ silindir g giriglidir. (b) giriyinden gelen sicak buhar (e) deligi yolu ile destillenecek sivi-
mn bulundugu ig silindire girer. Buradaki asit-alkali karngimin iyice kangtirarak [(g) cam bageti
(h) hunisini kapatmig ve (d) pensi lastifi sikistinilmis halde] agiga ¢ikan amonyum hidroksit
(NH,OH) buharmu (f) deliginden ge¢irerek sogutucuya (i) iletir. Sogutucudan gegen buhar yogun-
lagarak. damla damla, iginde % 4'lik borik asit ve kangik indikator bulunan (k) titrasyon kabinda
birikir.

Destilasyon yapabilmek i¢in énce sogutucuya (i) giren boru ucunun bulundugu soguk su
muslugu agilir. (A) balonun i¢indeki su kaynaulir. Bu sirada (a) pensi plastik soruyu sikigtirmuis.
(d) pensi agiktir.

Destilatin topladigs. i¢inde 2 ml karigik indikatdr bulunan (k) kabi sogutucu altina konur.
Kaynama sonucu meydana gelen buhar iistten baglayarak biltiin sistemi isitmaya baglar. Baglan-
gigta (¢) ucundan, yogunlasan su damlar. (¢) ucundan buhar ¢ikmaya bagladiginda bir pipet yardi-
miyla 5-10 ml 6rnek ¢ozeltisi pipetin gidebildigi kadar (h) hunisinin igine sokularak, i¢ silindirin
dip kismina bogaltilir. Pipet ¢ikanilir ve (g) cam bagetiyle (h) hunisi iyice kapatilir. Daha sonra (h)
hunisi 3/4'ine kadar % 50'1ik NaOH ile doldurulur. (d) pensi stkigtirlarak buharin (e) deliginden
girerek drnegi kangtrmasi ve isititmast saglanir. Bu sirada (g) bageti yavasea kaldirlarak % 501k
NaOH 6rnegin igine karigtinlr. Bu kanstirma islemi yavag yavag yapilmalidir. Aniden dékme so-
nucunda meydana gelecek kipirme NaOH'in cam sogutucu igine kagmasina neden olur. Bu da
destilasyonu olumsuz yonde etkiler. Daha sonra (g) bageti sikica kapatilarak (h) hunisi saf su ile
doldurulur. Bu gekilde destile olan Nu,OH buharimn (h) hunisinden kagis1 engellenir. Sodyum
hidroksitin ilavesinden sonra destilasyon baglar. Bu swada sogutucu kisim iginden yeterli derecede
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Soguk su
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Soguk su O
girigi™ : :
c
a4 o=

K =
L;J: karigik indikatoye \

$ekil 3. Markham destilasyon cihas) (GULGUR 1974"ten alinmistir).

soguk su gecisinden emin olunmahdur. Sogutucu i
damlamaya basladiginda kangik indik
nnca destilasyona son verilir. By

¢inden gegip yogunlagan itk NH,OH

>osutuc i . i (k) kabing
'al'omn rengt yesile disner. Yaklagik 15-20 ml‘ destilat lopl'li
nun igin (A) balonunu 1sitan bek b ¢ lir. i
o : on ve alon altindan cekilir. (; 51
i;:ice yfii:imsb::iiu yermdet.l Qlk.anl.arak (h) hunisi i¢indeki suyun akmasi sailar?fr \l'eubi(rd) Pcnlbl
el g.ﬂi:i y st;).nfademyle i¢ silindirin bir bélimiing olusturan ince () b:)1'u511 bir sif(illsfi[b("
. seferind.e Sifoi:lacb 1r1klfl:n S1v1 klar1§1mm1 dus silindire bogaltr, ¢ silindir 10-15 mi saf su ilez>v<:l

. osaltma saglanarak v : 1 agilar: 1 qan
Bir soreey dentilogons gCQHCbiI{; yikanir. (d) pensi agilarak toplanan sy digar1 akitilir.
3.5.4 Titrasyonun Yapilmasi ve Hesaplama

Toplanan destilat bir hava k 1

] T H anguricist ile (en basit sekli ile bir ;
re.lkfmkroburetlen akitilan 1/140 N H,S0, ile indik et eyl
niigiinceye kadar titre edilir. i

. . aryum motoru) kargtrila-
ator rengi leylak rengine (erguvan rengine) do-

mekte!j;sag:zl:;n;qe %%%Tecylenf)'nce kullarulan 1/140 N H

e ligeys lamumli;r:r ; C.c.l.e ox?cedeT lfurululrnu§ 0.3785 gr NaCO, saf suda ¢oziiniir ve saf su

lzere 1 almamk.i u .g-(.)zelu faktorii 1.000 olan ¢ozeltidir. Bu ¢ozeltiden 3 tekrarl) olmz-xk
250 mip o 21T ¢erisinde IQ:O ml kargik indikator ve % 476k borik asit (H,BO,) bulun:

enmayerlere konur ve iizerine 80 ml saf su eklenir. Cozeltiler 1/140 Nj H §O uil:tm

Y, I-

&uvan rengine kadar t; ili
ttre edilirler. Harcanan asit miktar

Ly . 4 sit miktarinin ) . .
formiile gore hesaplan: ortalamas: alinir, Faktesy 1se asagidaki

2SO;'in fakidriiniin belirlenmesi gerek-

10
1/140 N H,SO, Faktori =

| Harcanan 1/140 H,SO + hacmi ortalamas;
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Toprak ornegindeki azot miktarimin hesaplanmasin bir émek iizerinde gosterecek olursak:
— Analize sokulan toprak dmegdi miktar: = 1.00 gr'dur.
— Toprak 6rmedi Kjeldahl balonunda yukildiktan sonra 250 ml'lik balon jojeye aktarilmastur.
~ Bu balon jojeden 10.0 ml. drnek ¢ekilerek destilasyon yaptimistir.
- Titrasyonda harcanan 1/140 H,SO, miktart 0.97 ml.
— Kor deney icin harcanan 1/140 H,SO, miktar 0.07 ml'dir.
- Titrasyonda harcanan 1.0 ml 1/140 H,80,=0.1 mg N olduguna gore;
— Ornek igin harcanan gergek miktar 0.97 ml - 0.07 = 0.90 ml'dir.
— Faktor 1.02 olarak hesaplanmis olsun.
— Ommegimiz i¢in titrasyonda harcanan gergek 1/140 N H,SO, miktar1 0.90 X 1.02 = 0918
ml'dir.
Ornegimizde harcanan 0.918 ml 1/140 H,80, = 0.918 x 0.1 = 0.092 mg N'tur.
250 ml balon jojeden gekilen 10 ml Srnek i¢inde

0.09 mg N var ise, 250 ml'lik balon jojede

0.092 x 250
X = ——— = 2.30 mg N vardir.

10
250 mi balon jojede 1.0 gr = 1000 mg toprak drnegi bulunduguna gore :

100 x 2.30
% N = —————=0.230 olarak hesaplanur.

1000

3.6 Toprakta Yararlanilabilir Fosfor Miktarinin Belirlenmesi

3.6.1 Oisen ve Arkadaslar1 Yontemi N

Bu yontem. kiregli. alkalen ve notr reaksiyonlu topraklardaki yararlanilabilir fosfor (bitkiye
yarayigh fosfor) miktari belirlemek igin kullanihir.

Bu yontemin prensibi toprakta bulunan fosforu sody%xm bikurb.(')nal (0.§ M NaHCO,. pl;SSr)
¢ozeltisi ile agiga gikararak, ¢ozeltide bulunan fosforu.n rmk?armavgore vmaVI renk cilu§luradn Llio —
tamda fosforu baglayip. indirgeyerek elde edilen mavi rengin y()gunluguxTun kolox.lm.etr’e €0 uT
masina ve okunan degerin aym kogullarda hazirlanmus ve i¢inde fosfor miktart belirli standart ¢o-
zeltilerle karigtirilmas: esasina dayanir (TSE 1990 e).

Gerekli alet, malzeme ve ¢ozeltiler ile iglemin yapilmas: a§z_1_g1da aciklanmigtir (OLSEN and
DEAN 1965, ULGEN ve ATESALP 1972. GULCUR 1974, GULGCUR 1977, KACAR ve KO-
VANCI 1982, TSE 1990 e).
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3.6.1.1  Gerekli Alet, Malzeme ve Cozeltiler
) Spektral kolorimetre
) Yatay diizlemde calisan ¢alkalama aleti ve plastik calkalama kaplart (125-150 ml)
¢) Cesitli standart pipetler: 1, 10, 25. 50 ml'lik
}  Balon jojeler: 25, 100, 250 mm'lik
) Olgii silindirleri: 100 ve 250 ml'lik

) Erlermayer: 250 ml'lik, biiret 50 ml'lik

) Huniler, siizme sehpasi, filtre kagidi (Whatman No: 40-4] veya §S 589 mavi band). pi-
set

h) 1 M sodyum hidroksit (NaOH): 40 gr NaOH bir litrelik balon jojeye alimir ve saf su ile
litreye tamamlanir.

1) Hidroklorik asit (HCI), % 37.0’lik.

1) Sodyum bikarbonat (0.5 M NaHCO;, pH-8.5) ekstraksiyon ¢iizeltisi: 42 gr NaHCO. 1ar-
tlarak bir litrelik balona konulur. Az miktarda saf su ile ¢oziildiikten sonra yaklagik 950 ml ola-
cak sekilde saf su ile doldurulur. Ciszeltinin pH-s1 1 M sodyum hidroksit (NaOH) veya hidroklo-
rik asit (HCI) kullanilarak bir pH-metre yardimiyla 8.5'a ayarlanir ve halon saf su ile litreye ta-
mamlanir. Cézeltinin pH-s1 her analiz serisinden énce kontrol edilmelidir. Cam kaplarda en fazla
bir ay saklanabilir. Taze hazirlanmig ¢ozelti kullanilmasi Onerilmektedir.

J) Amonyum molibdat [(NH,),Mo,0., . 4H.0O| cozeltisi : 15 £r amonyum molibdat bir
litrelik balon joje icinde énceden 1stulmig (yaklagik 60°C) 300 ml saf suda ¢Ozlintir. gerckirse sii-
ziilir. Soguduktan sonra iizerine 346 ml hidroklorik asit (HCl) yavas yavag eklenir ve saf su ile
litreye tamamlanir. Bu ¢ozelti koyu renkli bir stsede saklamr.

k) Kalay kloriir (SnCl, . 2H.0) cézeltileri :

~  Stok kalay kloriir ¢ozeltisi : 10 gr kristal kalay Kloriir 25.0 m] % 37'lik HCI i¢inde ¢O6-
zliniir ve koyu renkli bir sisede buzdolab i¢inde engok 2 ay saklanir.

- Seyreltilmig kalay kloriir ¢ozeltisi : Stok kalay kloriir ¢ozeltisinden 1.0 ml 200 ml'lik
behere almarak tzerine 132.0 ml saf su cklenir. Iyice calkalanarak kullanmadan 6nee 10-15 duki-
ka bekletilir. Bu ¢ozelti her fosfor analizinden énce yeniden hazirlanmal ve encok 1-2 saatlik bir
stire icinde kullamlmalidir. Iyiktan zarar gbrmemesi i¢in renkli bir sisede saklanmalidar.

) Standart fosfor ¢ozeltileri ;

~  Stok fosfor ¢ézeltisi (100 ppm P): 40°C'de kurutulmug potasyum dihidrojen fosfattan
(KH,PO,) 0.4393 gr bir litrelik balon Jojeye tartlir ve yaklagik 500 ml saf su ile ¢OzUldr, saf su ile
litreye tamamlanr. Biyolojik aktiviteyi tnlemek icin 5 damla roluene eklenir. Bu ¢ozelti 1.0
ml'sinde 0.1 mg P icerir.

—  Seyreltilmig fosfor ¢6zeltisi (1.0 ppin P): Stok ¢ozeltiden pipetle 1.0 ml almarak 100.0
ml'lik balona aktanlr ve hacim saf su ile 100.0 ml'ye tamamlanir. Cozelti iyice kangtirir. Bu ¢6-
zelli I mi'inde 0.001 mg P igerir.

m) Aktif karbon : Ozellikle organik maddesi fuzla olan topraklarda sarr renkli ¢ikan siiziin-
tintin rengini gidermek igin kullanilan aktif karbon énce, birkag defa ekstraksiyon ¢ézeltisi ile
sonra da saf su ile yikanir ve kurutulur. Analiz sirasinda bu tip toprak rneklerine ckstraksiyon ¢o-
zeltisi uygulanmadan énce bir ¢ay kagigr akuf karbon konulur.
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3.6.1.2 [slemin Yapiimasi

3.6.1.2.1 Topragin Ekstraksiyonu ve Deney Cozeltisinin Hazirlanmasi

Analize hazirlanmis toprak drneginden 5.0 gr tartilarak 125 ml veya 150 m!'lik plastik ¢alka-
lama kabma konur. Uzerine 100.0 ml ekstraksiyon cozeltisi (0.5 M NaHCO; . 8.5 pH) eklenir.
Calkalama kabmin agzi sikica kapatildiktan sonra yatay galkalama aleti (250 devir/dak) 30 dakika
calkalanir. Filtre kagitlan konularak hazirlanan huniler siizme schpalarina yerlegtirilir. Calkalama-
dan sonra 100 mP'lik balon jojelere siiziiliir. Siizme aninda siizgee kagidindan balon jojeye gegen
ilk birka¢ damla aulir. Siiziikten 5.0 ml cekilerek 25.0 ml'lik balon jojeye alnir, iizerine 5.0 ml
amonyum molibdat eklenir. Balonun agz1 saf su ile yikanir, balon el ile lyice calkalanur. Calkala-
ma anmnda CO, gikigindan dolayr siddetli koptirme olacagindan ¢alkalama dnce yavag yavag yapi-
lir ve kabarciklar azalincaya kadar galkalamaya devam edilir. Balonun boynu saf su ile yikanarak,
hacmi yaklagik 20 ml'ye getirilir. 1.0 m! seyreltilmis kalay Kloriir gtzeltisi eklenir ve tekrar calka-
lanir. Bu calkalamada da CO, ¢ikisina dikkat edilir. Balonun kapag1 agilarak gazin gikigina izin
verilir. Balon cizgisine kadar saf su ile doldurulur. Tam 10 dakika sonra spektral-kolorimetre kul-
Janlarak deney ¢ézeltilerinin absorbanst ya da extinksiyon degeri okunur ve karsiligt olan mg P
miktar1. hazirlanan standart egriden alinir. Ayrica katsay: belirlenerek de hesap yapilabilir.

3.6.1.2.2 Standart Egrinin Hazirlanmasi

Seyreltik fosfor ¢ozeltisinin 0.0 (sadece saf su). 0,5. 1.0, 2.0, 3.0, 4.0. 5.0, 6.0, 8.0. 10 ml ali-
narak 25 ml'lik balon jojelere aktarihr. Bu gekilde sirasiyla, 0. 0.5.1.0.2.0,3.0.4.0.5.0,6.0,8.0.
10 pg P alinmig olur. Uzerlerine 5.0 ml ekstraksiyon ¢ozeltisi ve 5.0 ml amonyum molibdat cozel-
tisi eklenir. Amonyum molibdatin balonlarin boyun kistmlarina bulagmamasina dikkat cdilmeli-
dir. Balonlarin boyun kisimlari bir piset yardimiyla saf su ile iyice yikanarak hacimleri yaklagik
20 ml'ye tamamlanir ve calkalanir. Uzerine 1.0 ml seyreliilmis kalay kloriir ¢ézeltisinden konur
ve balonlar saf su ile ¢izgisine tamamlanarak iyice ¢alkalanr. Rengin geligmesi igin 10 dakika
beklenir.

Okumalara gecilmeden énce spektral-kolorimetre’nin ayari yapilir. Yukanda anlatilan iglem-
lerdeki kalay kloriir ¢ozeltisi ilavesinden ¢nce kolorimetre cahgtinlip yaklagik 10-15 dakika 1sin-
mast beklendikten sonra saf su; sifirt, hazirlanan standart ¢ozeltilerin en biiytigii absorbans 1skala-
sinda 1000 gosterecek sekilde ayarlamr ve ¢ézeltilerin renk yogunlugu kalay kloriir ¢ozeltisinin
konulmasindan tam 10 dakika sonra 660 mm dalga boyunda (kuwmuzi filtre) okunur ve okunan
degerler kaydedilir.

Standart ¢ozeltilerden okunan degerler ile mg P/100 ml arasinda bir edri gizilerek ornekler
icin okunan degerlere karsilik mg/P miktar egriden bulunarak yiizdeye gegilir veya egri ¢izimi
yerine katsay1 bulunarak hesaplamalarda kullanilir.

Grafik cizilirken mg fosfor degerleri X ekseni (absis) {izerine. alet okumalar1 ise Y ckseni
(ordinat) iizerine yazihir ve elde edilen noktalardan bir dogru gegirilir.

3.6.1.2.3 Renkli Suzintiilerde Dizeltme

Elde edilen siiziintii renkli ise bu durumdaki ornekte ayrica bir renk okumas ve diizeltmesi
yapilir. Bunun igin :

— 25 ml'lik bir balon jojeye 5.0 ml ekstraksiyon ¢zeltisi (0.5 M NaHCO; . 8.5 pH) konulur.
Uzerine 5 m] amonyum molibdat ¢ozeltisi cklenir. Saf su ile hacmi 25 ml'ye tamamlamir. Hazirla-
nan bu ¢ozelti ile kolorimetredeki % 11k gegirgenligi 100°e ayarlanir. Daha sonra renkli deney ¢6-
zeltisinden 5 m! ulmarak 25 ml'lik balona konur, tizerine 5 ml amonyum molibdat ¢dzeltisi ekle-

binda saklanmalidr. Mikrobiyoloji

mn belirlenmesinde kullanilir.

ag1ga cikararak ¢ozeltide bulunan fosforun mikt
Tu baglayp. indirgeyerek elde edilen mav
Ve okunan degerin ayn kosull
lerle kargilagtirilmas: esastna dayanur (TSE 1990 d).

ATESALP 1972, TSE 1990 d.).
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nir. Balon saf su ile 8lcii cizgisine tam i

gis amamlanir. Kolorimetrede renk okumas

i o re sy el mast yapilir. Daha dnce
hdzuvl.anlguf standart egriden, renk okumasnin kargth @ fosfor degeri bulunur )BI:J dcéuclin o
- - ’ : ) £ g . cgerden ay
91negm Olim 3.6.1.2.1'e gore bulunan foslor miktari cikartlarak topragm gercek degeri )]'“
lir. agm gergek degeri elde edi-

3.6.1.3 Hesaplama

5o m?.;)l gra.mklop.ra‘lv( ornegi }000 ml ekstraksiyon ¢ozeltisi ile calkalanip elde edilen siiziikte

. mara allmh/. yapildigr igin 5.0 ml siiziik 250.0 mg topragi temsil etmektedir. B o .

toprakta fosfor miktar1 asagidaki formiillerle hesaplanir. ) ‘ e P gore
Toprakta P, ppm = A x SF

_ Bx1000
mxn

SF
Toprakta P, ppm = A x 4000
Toprakta P,Os ppm = A x 4000 x 2.29 = A x 9160 formiiliiyle hesaplanabilir.

Formiillerde :
A = Standart egriden bulunan P miktar. me

SF = Seyreltme faktorii

m = Toprak érnegi. gr
n = Kullanilan deney ¢ozehisi. ml
B = Kullanilan ekstraksiyon ¢ozeltisi, ml

2.29 = P'un P,Oy'e doniisiim katsayist (P.Oo/P. = M) =142/62)
s 2x31 TS

Not : Calkalama gekli ve siiresine dikkat edilmelidir.

= Analiz, siiziigii ildigi gii i
naliz, siizigiin elde edildigi giin yapilmayacak ise siiziikler kapali sigelerde ve buzdola-

k aktiviteyi dnlemek igin bir-iki damla toluen damlanlir.
3.6.2 Modifiye Edilmis Bray ve Kurtz No. 1 Yontemi

Bu yontem, asi g i
yontem, asit reaksiyonlu topraklardaki yararlandabilir (bitkilere yarayigl) fosfor miktari-

Bu yontemi ibi
n prensibi. toprakta bulun: Sf
. akta nan fosfor 2 3 dzeltisi i
os oru .(.)'0—5 N HCI + 0.03 N NH,F ¢ozeltisi ile
' tarina gore mavi renk olugturan bir ortamda fosfo-
' 1rengin yogunlugunun spektral-kolorimetrede okunmast
arda hazirlanmiy ve i¢indeki fosfor miktar1 bilinen standart ¢ozelti-

erekli alet, malzeme ve ¢ozeltiler ile iglemin yapilmasi asagida agiklanmigtir (ULGEN ve
kY

3.6.2.1 Gerekli Alet, Malzeme ve Cozeltiler
a) Spektral-kolorimetre
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b)  Yatay diizlemde ¢aligan ¢alkalama aleti (250 devir/dakika) ve plastik calkalama kaplarn
(125 ml'lik)

¢) Pipetler, 1. 10, 25. 50 ml'lik

dy Balon jojeler 50. 100, 500. 1000, 2000 mlI'lik

e) Erlenmayerler. 100 ml'lik _

f)  Huniler, stizme sehpasi. stizge¢ kagitlar (Whatman No. 1 veya 2/Siyah-beyaz band ya
da Whatman No. 41-42/8S 589 mavi band)

g) Kahverengi. damlabkli giseler

hy  Olcii silindirleri, 25. 250, S00 ml'lik

1) Borik nsil,fl»;BOj). hidroklorik asit (HC1) % 37'lik

1 0.5 NHCI (hidroklorik asit) ¢cozeltisi: 20.2 ml % 371k derigik hidroklorik asit. i¢inde
250-300 ml saf su bulunan 500 ml'lik bir balona konur ve hacmi saf su ile 500 ml'ye tamamlanur.

5 LN NHJNk(Amonyum floriir) ¢ozeltisi: 37.0 gr NH,F. bir litrelik balon jojede saf su ile
¢ozilir ve hacmti safysu ile litreye tamamlanir. Bu ¢6zelti plastik bir sigede saklanur.

k) Ekstraksiyvon ¢ozeltisi (0.025 N HC1+0.03 N NH,F): 500 ml'lik bir balon joje i¢ine kon-
muy 400 ml saf su tizerine 15.0 ml IN NH,F ve 25.0 ml 0.5 NHCI eklenir. Balon joje saf su ile
¢izgisine kadar tamamlanarak iyice ¢alkalanar.

Iy Stok amonyum molihdat (NH ), Mo;0., . 4H.O ¢ézeltisi: 75.25 gr amonyum molibdat
iki litrelik bir balonda 60°C'ye kadar 18¥%&lmis 490 mi saf su ile ¢oziiliir ve ¢ozelti sogumaya bira-
kilir. lizerine bir ¢ceker ocakta yavag yavag 1500 ml derisik hidroklorik asit eklenir ve balon saf su
ile 2000 ml'ye tamamlanir. Cozelti kahverengi bir sisede 100 gr borik asit (H;BO.) ilave edilerek
saklanir ve kahverengi damlalikly bir giseye alinarak analizde kullanilir.

m) Indirgeyiciler

—  Kuru indirgeyici: 5.0 gr l-amino 2-naftol 4-Silfonik asit. 10.0 gr sodyum siilfit ve 292.5
gr sodyum bisiilfit ivice kargtirtlir ve bir degirmen ya dua havan yardimiyla ince toz haline gelin-
ceye kadar ogiitiilir. koyu renkli bir gisede ve buzdolabinda bir yil siire ile saklanabilir.

-~ Indirgeyici ¢ozelti: Kuru indirgeyici karigimindan 16.0 gr tarularak 60°C'ye kadar 1sit1l-
mig 100.0 mi saf suda ¢oziinidr. Sogutulan ¢ozelti kahverengi damlalikl bir sigede saklanir. Cozel-
ti hazirlandiktan bir giin sonra kullanilmalidir. Cok uzun bekleme sonunda ¢ozeltide kristallegme
meydana gelebilir, Ancak bu etkisini degigtirmez. Cozelti her li¢ haftada bir yeniden hazirlanma-
lidur. .

n) Standart fosfor ¢vzeltileri: 100 ppm P ve 1.0 ppm P'luk standart fosfor ¢izeltileri Blim
3.6.1.1."deki gibi hazirlanir.

3.6.2.2 Islemin Yapilmasi

3.6.2.2.1 Topragn Ekstraksiyonu ve Dency Cozeltisinin Hazirlanmasi

Toprak trneginden 5.0 mg tarularak plastik calkalama kabina konulur. Uzerine 50.0 ml eks-
traksiyon ¢ozeltisi eklenir. Bir dakika ¢alkalanir (elle veya tercihan calkalayici ile) ve hemen daha
onceden hazirlanmig siizme sehpalarinda 50 ml'lik balon jojelere siiziiliir. Siiziik bulanik ¢ikarsa
Whatman No: 41 veya No: 42 ya da SS 589 Mavi band siizgeg kigitlan kullanilir. Renk okumast
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4 NTE - i

icin siiziikten 10.0 ml ahnarak 100 ml'lik erl i

cin s alnar: ene aktarilir. Hacim saf sy ije 2 'ye ta

U7ite"1:e 10 dan‘!ﬂ amonyum molibdat eklenir ve ¢alkalanir. Daha sonra 163::7;1 )_’Ld‘_“.'“‘iﬂ“f”‘?'-

zelti onulamlhc.lylce karigmast i¢in hemen calkalanir, 15 dakika sonr g L orimotreds

okumatana secii @ sonra spektral-kolorimetye'de
3.6.2.2.2 Standart Egrinin Hazirlanmas)

Hazirlanan 1 ppm'lik seyreltik fosfor cozeltisinden (sadece s

‘ af su) 0.0, 0.
alinarak 100 m]'lik erlenlere konur. Her biri s e ron Lo o 30,40,

’ -af suile 10.0 ml'ye tamamlanyr.,
mia amonyum molibdat ¢ozeltisi ve 10 damla indir-

sonra Boliim 3.6.1.2.2."de anlatil-

ot i e boyunda okumalar yapilir ve stan-

3.6.2.3 Hesaplama

5.0 gr [opr.ak Ornegi 50.0 m] ekstraksiyon ¢ozeltisi ile calk
ml alinarak an.allz yapudii i¢in 10.0 ml siiziik 1000 mg topr
rakta fosfor miktan agagidaki formiillerle hesaplanr:

< alanip elde edilen siiziikten 10.0
gl temsil etmektedir. Buna gore top-

Toprakta P, ppm = A x SF

_ Bx1000
T maxn

SF

SF = 1000 (Deneyde)
Toprakta P, ppm = A 1000

Toprakt: =
oprakta P,Os ppm = A x 1000 x 2.29 = A X 2290 formiiliiyle hesaplanabilir.

At Standart egriden bulunan P mikiari, mg
SF @ Seyreltme fuktori
m : Toprak 6megi. gr
0 Kullanilan deney ¢cozeltisi. ml
B : Kullanilan ekstraksiyon ¢ozeltisi. ml
2.29

<29 ¢ Pun P.Os déniisiim katsavis @x3l)+5xl6)
205 déniigiim katsayist (P:C')S/P2 T3 = 142/62)

Not :Analiz stizigiin elde edildigi giin
binda suklanmall, mikrobiyoloj
tlmaldir.

Ayaplhhn:?yac'a.ksa stiztik kapali gigelerde ve buzdola-
ik aktiviteyi dnlemek igin bir-iki damla toluen damla-
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