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TOPRAK KIiRLETICi BAZI AGIR METALLERIN (Zn, Cu, Cd, Cr, Pb, Co ve Ni)
BELIRLENMESINDE KULLANILAN YONTEMLER

Nesrin YILDIZ'"

OZET : Dogal KaynaKlar yada kirlilik yoluyla agiga qikan yiiksek konsantrasyonlardaki bazi agir metaller, bitkileri ve bitkilerle beslenen

Insan ve hayvanlari (besin zincirl) olumsuz yonde etkileyebilmektedir.

Her ne kadar bitki yarayishiligi ile ilgili olsa da veya bulagma lie toprakia hareket eden metallerin derecesinin deZerlendirilmesi
amaciyla toprakiaki metal birikim miktarinin billnmesi arzu edilir. Bayle topraklarin metal kirliliginin belirlenmesi dnemlidir, Bu amagla
agir metallerin topraktan ekstrakte edilmesi amaciyla deisik ekstraksiyon stregleri kullanilmaktadir.

Bu derleme makalesinde, bazi agir metallerin belirlenmesi amaciyla kullanilan kimyasal ekstraktantlara yer verilmistir (Kleyt
yapicilar, sulu asitler, su, tamponfanmig ve tamponfanmamig tuzfar vb.)

Anahtar Kelimeler : Agir metaller, kimyasal ekstraksiyon yontemleri, Toprak Kirlilig|.

THE METHODS OF DETERMINATION OF SOME SOIL POLLUTANT HEAVY METALS

SUMMARY : High concentratlons of some heavy metals in solls orgtnating either from natural sources or pollution, can adversely affect

crops hurmans and animals.

Although plant availability is also associated with assesing metal pollution of soils, accurato quantification of accumumlatton of
metals in soils for evaluation of degree of contamination and potential for movement in leachates is desirable A variety of extraction
procedures are available and the choice of procedure of use will depend on the metals of interest and objective for Quantifying the

metal loading in the soil.

This article will be concerned with some heavy metals (Zn, Cu, Cd, Cr, Pb, Co and Ni) and types of chemical extractants used for
quantifying the level of extractable heavy metals in soils including chelating agents, dilute acids, water, buffered and unbuffered salt

solutions.

Key Words: Heavy metals, chemical extraction methods, soll pollution.

GiRig

Genellikle tamimiar tam olmamakia birlikte ekolojik
yonden agir metal terimi, kirlenme ve toksisite
bakimindan bir yan anlam olarak kullaniimakta ve
gogunlukla atom numarasi >20 olan metaller bu
kapsama girmektedir. Ekolojik bakimdan &nemli 20
element bu anlamda dikkat ¢ekmektedir. Krem, kobalt,
bakir, demir, mangan, molibden, nikel, uranyum,
vanadyum, ginko metalleri hayvan ve bitkiler icin gerekli
olduklari gibi, ayni zamanda toksik maddelerdir
(Haktanir ve Arcak, 1998).

Gumis, kadmiyumn, civa, kursun, platin, talyum,
kalay ve zirkon metalleri ise bitkiler hayvanlar igin gerekli
olmadiklari gibi, ilaveten toksik maddeler (Kirleticiler)
dir. Toksisite, metalden metale degisebildigi gibi,
organizmadan organizma ya da degisebilmektedir.
Olumlu veya olumsuz (toksik) etkiler yalnizca elementin
tipi ve konsantrasyonuna bagh olmayip, degisik tarlerin
genetik esasli fizyolojik davranigfar ile de ilgilidir
(Haktanir ve Arcak, 1998).
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Bir cok durumda topraklar, agir metaller Igin son
depolanma yeri olabilmektedir. Bu olayda topraklarin
dogal filtre edici ozellikleri ile tamponlanma kapasiteleri
bliylk 6nem tagimaktadir. Toprak ¢dzeltisinde serbest
halde bulunan agir metaller toprak mikroorganizmalan
ve bitki kokleri tarafindan alimir veya yer alti suyuna
yikanarak yer alti su kalitesinin bozulmasina, besin
zincirinin kirlenmesine etken olurlar.

Dogal kaynaklar yada kirlenme yoluyla ortaya gikan
yiksek konsantrasyonlardaki bazi agir metalier, bitkileri
ve bitkilerle beslenen insan ve hayvanlart olumsuz ySnde
ctkileyebilmektedirler.  Krom,  Nikel ve Kursun
topraklarda 10 — 100 ppm arasinda, kadmiyum ise |
ppm in altinda bulunuyorsa bu miktarlar normal seviyeler
olarak kabul edilmektedir (Mattigod ve Page, 1983).
Bununla beraber, ultrabazik kayalardan olugan serpantin
topraklarda, krom ve nikel birkag milyon ppm
konsantrasyonlara kadar yiiksek miktarfarda olugabilir ve
bu topraklarin dogal olarak verimsizligine neden olabilir
(Shewry ve Peterson, 1976). Dinyanin birgok yerindeki
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topraklarda, aynt zamanda, krom, kadmiyum, nikel ve
kuegun kirliligine rastlanmaktadir. Cr, Cd, Ni ve kursun
kirliligi, ozellikle maden kazma ve eritme aktiviteleri,
kanalizasyon sulari ve digere artiklann bertaraf edilmesi
veya yanarak yaylmasi nedeniyle kirlilik sorunlan
yaratmaktadir (Patterson, 1971). Kadmiyum ve kurgun
gevresel kirletiiler olarak insanlar ve hayvanlarda ciddi
saglk sorunlan ya-almaktadiriar (Lisk. 1972); krom
csansiyel  bir  mikroelementdir  ve  yliksek
konsantrasyonlarda memetiler ve diger hayvanlar igin
toksik bir element iken (Mertz 1982) nikel ise aymi grup
canhlar igin olasi kanserojen bir elementtir (Lisk, 1972).
Bununla beraber, nikel yiiksek bitkiler igin csansiyel
besin elementi olarak kabul edilmigtir (Brown ve ark.,
[1987).

Topraklarla butagmig olan metaller, bitki alimlariyla
toprak hayvanlarinin midelerine inmeyle ve saglanan
sulara  kangarak  besin  zincirine  girmektedirler.
Korfezlerdeki  sedimentler  ve  kabukiu  deniz
hayvanlanindan énemli bulagmalar olabilmektedir.

iz element kirliligi, toprak bilimcilerinin giderek
onemi artan ciddi bir konu olmugtur. Topraklarda bu
metallere olan ilgi, tarimsal toprak lestlerinin Gtesinde,
bitkise! verim ve besin yetersizlif ile iligkili olmaktadir.
Ornegin, toprak ve tozlara kursun bulagmasi, cocuklarda
kaz kursun seviyesinin normalin @izerine gkmasinda en
onemli ctkendir. (Cocuklarda, el ve agz aktiviteleri ve
bagirsak adsorbsiyon arasinda yikseime) (Healt Control
Center, 1985).

Kadmiyum diginda, bu metallerin topraktaki kimyast
yeterince anfagilmig degildir. Ozellikle krom ve nikel igin
bu durum s6z konusudur. Bu metallerin topraklardak
igoriinebilirtigi; Cd> Ni > Pb > Cr gckiinde bir sira
izter. Bu metaller, toprakta organik madde, demir ve
muhtemelen aliiminyum sulu oksitleri geklinde konsantre
olma egilimindedirler {Le Riche ve Weir, 1963, Garcia -
Miragaya ve ark. 1981: Soon ve Bates 1982; Soon ve
Abboud, 1990).

Nikel, bir dereceye kadar silikal kil mincrallerinin bir
bileseni olarak bulunmaktadir. Ancak kadmiyum silikat
mineral tabakasinin  kristal kafesi iginde olugma
egilimindedir. Bu metaller arasinda sadece kadmiyum,
topraklarda degisebilir durumda bulunmaktadir (Soon ve
Bates 1982). Kromun, topraklarda krom (Iil) ve Fe (Il)
oksid kangtmi  kromitlerden meydana  geldigine
inanilmaktadir. Cr** iyonu, kromun toprak kimyasiain
Fe*! ve azda olsa Al*'e ber  digini gstermistir.

Topraklarda  ekstrakte  edilebilir  agr  metal
konsantrasyonlan: Cd icin 1 ppm, keobalt i¢in 10 ppm,
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bakir igin 0.1 ppm, sclenyum igin 10 ppm vanadyum
icin 0.5-1 ppm, Nikel igin 100 ppm in Uzerinde oldugu
durumlarda toksik ctkiler ortaya gkabilmektedir
{Haktanir ve Arcak, 1998).

Bitkilerin  yagamalan igin mutlaka gerekli olan
elementlere "bitki besin elementleri” denilmektedir. Bitki
dokularinin analizinde, dogada bulunan hemen hemen
tim elementleri bulmak mdmkinddr. Clnkd  bitki
yetigtifi ortamda bulunan elementleri, kendisi igin
gerekli olsun veya olmasin az da olsa, biinyesine
almaktadir, Ancak bu elementlerden 16 tanesi (C, H, O,
N, P. S, K. Ca, Mg, Fe, Zn, Mn, Cu, B, Cl, Mo) biitin
bitkiler icin gerekli besin maddesidir. 6 elementin {Al,
Co. Na, Si, Ni. V) ise sadece bazi bitkiler veya prosesler
igin - mutlak  gerekli oldugu kabul edilmekiedir
(Bergmann, 1992).

Her ne kadar bitki iyon (besin elementi) alimr segici
ise de. yetigtirme ortaminda yarayigh formda bulunan
besin elementleri orani arttikga, bitki blnyesine pasif
yollari gegebilen bazi agir metaller, bitkiler vasitasiyta,
besin zincirine girerek hem bitkiler ve hem de insan ve
hayvanlar igin toksik ctkiler yapabilmektedir.

I.  Toprakta Ekstrakte Edilebiltr Kadmiyurn, Bakir,
Kursun, Nikel ve Cinko Analizl Yontemi
Yontemin Esast :

Kadmiyum, bakir, kurgun, nikel ve ¢inko topraktan
Ph'si 7'ye ayarh yaklasik 0.05 M amonyum etilen diamin
tetra asetat ilc ekstrakte edilmektedir.

Ekstraktda s0z konusu elementicrin
konsantrasyonlart bir Atomik Absorbsiyon
Spektrofotometre (ASS) ile belirlenebilmektedir. Nikel
belirlenirken serbestleme unsuru olarak lantanyum klorid
kullantimaktadir.

1. 1. Ekstraktin Hazirlanmasi

Arag-Geregler

Ayirag sigcleri
sise

10 ml kapasiteli, silindirik, 22 mm ¢apinda 26 mm
derinliginde 6lgli kagt§

Calkalama makinesi; Dakikada 275 frekansh.

250 ml'lik kapakl, borasilikat cam

1.2. Kimyasal Madde

Yaklagik 0.05 M Amonyum EDTA: 14.6 pgr etilen
diamintetra asctik asit 8 ml amonyak solusyonu ( % 35
m/m NH;, pH’st nitrik yada amonyak solusyonu ile pH'si
7'ye ayarlanmig) kapsayan 950 ml suda gozilerek, su
hacmi ( litreye tamamlanir.




1.3. Ekstraksiyon

10 ml hacaml kagik yardimiyla, 2 mm’lik elekten
gegirilmig hava kurusu toprak ornegi alinarak, bir siseye
konur ve yaklagk 0.05 M amonyum EDTA dan 50 ml
ilave edilir (20 °C'da) kapatilir ve galkalama makinasinda
{ saat 20 °C'de alkalanir. {25 mm g¢apinda Whatman
No. 42 fitre kagdindan sizilir ve elementler
belirfenmek Uizere [iltrat saklanir, ayni iglemler blank igin
de uygulanir.

[.4. Elementlerin Belirlenmesi :
Atomik absorbsiyon spektrofotometre kullanilir.

Kimyasal Maddeler

Kadmiyum, bakir, kursun, nikel ve ginko igin, her bir
elementi | mg/ml kapsayan stok standart solusyonlar
0.1 M perklorik asit kullanilarak hazirlanir.

Standart galigma solusyonlaninin bilegimi;

0-0.2 pg/ml Kadmiyum

0-0.2 ug/ml Bakir

0-2 pg/ml kurgun

0-0.5 pg/m! Nikel ve

0-1.5 pg/ml Cinko yaklagk 0.05 M amonyum
EDTA ¢ozeltisi kullanilarak hazirlanir.

Buna gore soz konusu elementlere ait degisik
standartlann  konsantrasyonlari Tablo ['deki aralikta
olmaldir.

Serbestleme ¢ozeltisi ; 2.68 gr fantanyum klorid saf
suda ¢oztllr ve 100 ml hacme tamamlanir,

Il. Toprakta Nitrik-Perklorik Asitle Cozinebilir
Kadmiyum, Kobalt, Bakir, Kursun, Nikel ve
Ginko

II.1. Yontemin Esasi

Kadmiyum, kabolt, bakir, kursun, nikel ve ginko,
topragin nitrik + Perklorik asit kangiminda yakilmasi
sonucu kalan mataryalin hidroklorik asit gozeltesinde
¢ozilmesidir. Solusyondaki elementlerin
konsantrasyonlari, atomik absorbsiyon
spekrofotometresinde belirlenmektedir.

i1.2. Ornek Solusyonunun Hazrlanmas!

Arag Gereg

- 20 ml kapasiteli, <ilindirik, yaklagk 28 mm
gapinda 32 mm derinlig, ‘e dlgii kagig

- 150 ml kapasiteli beher.

N.Yildiz

I1.3. Aymraglar
- Yakma asidf: | hacim Perklorik asit (% 600 mim)
4 hacim asitik asid (%70 m/m) karigtirihr.

Hidroklorik asit : (Yaklagtk 6 M) esit hacimlerdeki
HCl (% 36 m/m) ile saf su
kangtirithr (1 + 1) Nitrik asit (%
70 m/m) HNO;

1.4, iglem

Yakma; 20 ml'lik &lgl kabina 2 mm’lik elekten
gegirilmis hava kurusu toprak silme doldurulur. Yaklagk
2.5 gramlik toprak behere konulur ve 25 ml yakma asidi
(I + 41k Perklorik ve nitrik asit) ilave edilir ve saat
cami ile beher kapatdir ve bir gece bekletilir (yada,
birkag saat ara ile karigtirilir). Beher, termostatik olarak
kontrol edilebilen bir hot plate lizerinde 100 °C de bir
stire bekletilir, yakma beherinde reaksiyon yavagladiktan
sonra hot plate’ in isisi kademeli olarak 180 — 200
°C'ye kadar ykseltilir.

Oksidasyon iglemi tamamlanincaya kadar yakma
islemine devam edilir. ayet beher igeriginin rengi koyu
ise ve kangim miktari ok azalmigsa, 6rnek hat pfate
lizerinden alinarak 1-2 mi Nitrik asit ilavesi yapilir ve
yeniden 1sitma iglemine gegilerek, hot plate 1sist 240
°Cye yikseltilir. Perkiorikasidin buhan beher igerigini
sarinca beher uzerindeki saat camu yavagca kaydirihr ve
beher hot plate iizerinden alinir.

Beher icerigi sofudugunda, yaklagk 10 ml 6M HCI
ilave edilir ve yaklagik S dakika kaynatilir. Beher kaldirilir
ve saat cami saf su ile calkalanir ve beherde toplanir.
Beher igerigi kantitatif olarak SO ml'lik bir behere
aktarihr ve SO ml'ye sulandinir. Daha sonra beher
icerigi 90 mm'lik (Whatman No. 541) filtre kagidindan
gegirilir. Siiziik, elementlerin analizi igin alikonulur. Aym
iglemler blank igin de uygulanmalidir.

I1.5. Elementlerin Belirlenmesi
Arag — Gereg
Atomik absorpsiyon spektrofotometre kullanfir.

11.6. Kimyasal Maddeler

Herbiri 0.1 M perklorik asit ¢ozeltisi ile hazirlanmig
olan 0.1 mg/ml Cd, Co, Cu, Pb, Ni ve Zn stok
solusyonlari (Her bir solusyon kimyasal saf maddelerden
hazirlanmalidir).

Standart solusyonlar; Cd (0-02 ppm) Ca (0-2
ppm), Pb (0-2 ppm), Ni (0-1 ppm) ve Zn (0-1.5 ppm)
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icin ayn ayn agagidaki konsantrasyonlarda, 1.2 M
hidroklorik asit kullanilarak hazirlanmalidir (ug/ml).

Yukanidaki solusyonlar hazirlanirken: 1.2 M HCI : %
36 m/m lik hidroklorik asitten 1 hacim alimir 10 hacim
saf su ile kangtirthr (

Tablo 1). Scrbestleyici ayrag olarak, 2.68 gr.
Lantanyum klorid heptahidrat 100 ml saf su da gozildr.

Atomik absorbsiyon spektrofotometre, ilgili standart
¢Ozcltilerle  standardize edildikten sonra, drnek
okumalar yapiltr. Sonuglar mg/ml olarak nitrik perklorik
asitte ¢dziinebilir element seklinde verilir.

N. DTPA ile ekstrakte edilebilir Cu, Zn, Cd ve Ni
belirlemesi

11.}. Ydonetimin Esasi

Bir kileyt olan DTPA'min {Dietilen triamin penta
asetikasidin) toprakta bulunan Zn** Cu*?, Cd*? ve Ni*?
ile olusturdugu kompleksteki ginko, bakr, kadmiyum ve
nikelin atomik absorpsiyon spektrofotometrede (AAS)
belirlenmesidir (Lindsay ve Norvell 1978).

111.2. Arag ~ Gereg

Erlenmayer, {125 ml), saklama kabi (10 1It)
calkalama makinasi, olgl silindiri (25, 250, ml), filtre
kagidt (Whatman 42), 6l¢li balonu 100 ml, pipet (1, 2,
3,4, 5, 10, 15, 20 ml}, pH metre, Atomik absorbsiyon
spektrofotometre.

lIL.3. Kimyasal maddeler
. DTPA ekstrakt ¢ozeltisi (0.005 ™). 0.01 M
CaCl,, 0.1 M TEA;

Kimyaca saf 149.2 gr TEA, 19.67 gram DTPA ve
14.7 g CaCl2, yaklagk 200 ml deiyonize saf suda
¢oziinlr. DTPA'nin  ¢bziinebilmesi igin  yeterince
bekledikten sonra son hacim deiyonize saf su ile 2
litreye tamamlarur. Cdzeltinin pH'si pH metrede 1:1 lik
HCI ¢ozeltisi ile 7.3 £ 0.05'c ayarlanir. Bunun igin 83

Tablo |. Agir Metal Standartlarinin Konsantrasyanlan.

mi 1:1°lik HCI ¢ozeltisi katifir. Daha sonra deiyonize su
ile 10 litreye tamamlanr.

HCI ¢ozeltisi = (1:1'lik) 250 ml deiyonize saf su
tizerine 250 ml konsantre HCI (d O 1.19) kathr.

Standart Cu, Cd, Zn ve Ni ¢ozeltilert

a. Stok ¢ozeltisi: Kimyaca sal | gr. Zn, Cd, Cu ve
Ni metali ayn ayn I+1'lk 50 ml HC
gozeltisinde ¢Ozundr. Goziinmeyi
kolaylagtirmak igin hafif isitlir. Daha sonra
deiyonize su ile her bir it000 ml'ye tamamlanir
(1000 pg/mi).

b. Galisma Cozeltisi: Stok ¢Ozeltilerden S ml
alikot alinarak deiyonize su ile 1000 ml'ye
tamamiamir (5 pg/mi).

I.4. iglem

Hava kurusu ve < 2 mm (10 mesh) elekten
geirilmig toprak ornegi 125 ml'lik erlenmayere konur
ve (zerine 20 ml DTPA ekstrakt ¢ozeltisi katlr,
Calkalama makinasinda tam 2 saat g¢alkalandiktan sonra
Whatman 42. filtre kafidindan stizdliir. Her bir seri
analizde ve kimyasal maddeler yenilendik¢e olas
bulasma derecesini saptamak amactyla toprak Grnegi
diginda yukard agiklanan iglemler uygulanmak suretiyle
blank {tanik) hazirlanir. Daha sonra toprak ekstraktada
ve tanik ¢bzeltisinde AAS cihazinda okuma yapilir. Once
aleve deiyonize saf su piskirtaltr. An suyun sk
absorpsiyonu sifir olacak gekilde cihaz ayarfanir. Tamk
ve daha sonra toprak ekstrakt ¢ozeltileri aleve
plskiirtilerek okumalar not edilir. Tantk ¢dzeltisine ait
okuma topak ekstraktlarina ait okumalardan gikarihr,

Standart calisma c¢ozeltisinden, 25 ml'lik olgi
balonlarinda sorasiyla 0, 2.5, 5.0, 7.5, 10.0, 15.0 ve
20 pg/ml'lik standart ¢ozeltiler haarlanir. Standart
gdzeltilere ait Aas okumalan ayri ayrt not edilir. Standart
kurve hazirlanir.

Table . Standart Concentrations of Heavy Metals.

Solusyon Cd Co | Cu rb Ni Zn |
! 0 0 | 0 0 0 0
2 0.04 01 0.4 0.4 0.2 0.3
[ 3 0.08 02 | 0.8 0.8 0.4 0.6
| 4 0.12 03 1.2 12| 0.6 0.9
}__ 5 0.16 04 | (6 6 | 0.8 1.2
B 6 0.27 05 | 20 20 | i.0 1.5
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Hesaplama

|0 gr toprak ornegi 20 ml DTPA ¢ozeltisinde
ckirakte edilmis ve toprak ektraktinda AAS okumast
yapilmistir, Buna gore:

Ekstrakte edilebilir Zn, Cu, Cd. Ni, (ug/g) = Atx F

Burada

At = Tank gozeltisine gore dizeltilmig toprak
ekstraktina ait AAS daki okuma igin standart kurveden
bulunan Zn miktari {ug)

1
F =E X 1.25 = 0.08 {okumanin 10 gr. toprak

ekstraktinda yapilmasi ve standart ¢ozeltilerin de 20 ml
yerine 25 ml hacim igerisinde hazirfanmig  olmasi
nedeniyle) DTPA ckstraksiyon yontemi ozellikle kiregli
alkalin topraklar icin onerilen bir yontemdir. Ancak
diglik pH'k asit tepkimeli topraklarda da bu yontem ile
basarih sonuglar alinabilmektedir {Haq ve Miller, 1972).

V. Ekstrakte edilebilir Pk Belirlemesi

[V.1. Yontemin Esas
| Normal NH,; OAC (Amonyum asetat) ¢ozeltisi ile

gerceklestirilen toprak ekstraktinda Pb,
metilizobutilketon (MiBKj igerisinde ekstrakte edilmekte
ve atomik absorbsiyon spektrolotometrede

belirlenmektedir {john, 1972).

IV.2. Arag - Geregler

Erlenmayer (125 ml), Plastik upa, GCalkalama
makinasi, Saklama kabi, Olgii balonu, (25, 1000 ml),
Filtre kagidi (Whatman 42), Pipet (1, 2, 3. 5, 10 ve 25
ml), Atomik absorbsiyon spektrofotometre.

fV.3. Kimyasal Maddeler
I. Amonyum asetat (NH,OAc} ¢ozeltisi (I N)
kimyaca sal 77 g amonyum asetat (CH, COO

NH,). son hacim 1000 ml, olacak sekilde

deiyonize saf suda ¢oziinr.

2. Nitrik asit (HNO;) ¢ozeltisi : [.1'lik kimyaca saf

50 ml konsantre nitrik asit (HNO,), d = 1.42,

50 ml deiyonize saf suyla kargtirilir.

3. Standart kurgun gdzeltisi :

a.  Stok gozelti: Kimyaca saf 0.1 gram % 99.9
arihkta Pb metali [000 ml'lik 6lgi
balonunda L:!'iik nitrik asit ¢ozeltisinde
¢oziinir. Olgii halonu deiyonize an su ile
derecesine ta.  lamr ve iyice galkalanir.

N.Yidiz

Bu ¢ozelti 100 mg Pb/ml (100 ppm Pb)
igermektedir.

b. GCalisma Cozeltisi : Stok ¢dzeltiden alinan
10 ml'lik alikot 6lgli balonunda deiyonize
saf su ile derecesine tamamlanir. Bu gozelti
| pg/ml (I ppm Pb) igermektedir.

IV.4. [slem

Havada kurutulmug ve 2 mm (10 mesh)'lik elekten
elenmig, S gram toprak 6rnegi 125 ml'lik erlenmayere
konur. Uzerine 25 ml | N Amonyum asetat ekstrakt
gOzeltisi katihr ve calkalama makinasinda 30 dakika
calkalamr. Daha sonra asitte ykanmig Whatman No 42
fitre kagidindan stzildr. Her bir seri analizde ve
kimyasal maddeler yenilendikge toprak drnegi diginda
yukanda agiklanan islemler uygulanmak suretiyle tanik
hazirlanir.  Atomik  absorbsiyon  spektrofotometrede
yukarda diger clementlerin (Cu, Zn, Cd, Ni) analizinde
oldugu gibi yol izlenerek hesaplama yapilir.

S gr toprak Ornegi 25 mi | N NHOAC
gozeltisinde ckstrakte edilmis ve toprak ekstraktinda
AAS okumast yapllmigtir. Buna gore: Ekstrakte edilebilir,
Pb ug/g = AxF

Burada

At = Tanik ¢ozeltisine gore dizeltilmis toprak
ckstraktina ait AAS'deki okuma igin standart kirveden
bulunan Pb miktar {ug)

W | —

V. Ekstrakte edilebilir kobalt belirlemesi

VI.1. Yéntemin Esasi

Kobal topraktan 0.5 M asetikasit ile ekstrakte
cdilmektedir.  Bu  teknik  Ozellikle gok  dugik
konsantrasyonlara kobal kapsayan toprak &rnekleri igin
uygundur.

V.2. Ekstrakt hazirhg

Arag — Geregler

Galkalama makinasi, 20 ml haam 28 mm gapinda
32 mm derinligind esilindirik olgi kaggl, 1000 ml'lik
cam kapakll sise kimyasal madde 0.5 molar Asitik asit :
300 ml asetik asit 10 litreye tamamlan.
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V.3. Ekstraksiyon

2 mm'lik elekten gegirilmig hava kurusu topraktan
olgli kabi ile silme olarak alinir ve 1000 ml'lik gigeye
aktarilarak, Gizerine yaklagk 800 ml 0.5 M asetik asit
konur. Kapagl kapatilarak calkalama makinasinda bir
gece boyunca 20 °C'de calkalanir. Daha sonra Whatman
No: 42 filtre kagidindan sizllur ve filtratta kobalt
belirlemesi yapilir. Aym iglemler blank igin de uygulanir.

5.4. Kobalt Belirlemesl

Arag — Gereg

Atomik Absorbsiyon spektrofotometre

Kimyasal Maddeler

Amonyak solusyonu % 35 NH,

APDC solusyonu % 5 m/V: 25 gram

Amonyum tetramethylenedithiokarbomate 500 ml
son hacimlt saf suda ¢oziniir.

Chloroform : Bak yakma siirecine.

Kobalt stok standart solusyon 0.1 M perklorik asit
icerisinde 1 mg/ml kobalt hazirlanir. Bu ¢6zelti kimyasal
saf kobalttan hazirlanmalidir.

Kobalt galigma solusyonu : 0 — 2.5 ng’/ml kobalt
0.5 M asetik asit igerisinde 0, 6.25 ve 12.5 mg/ml
kobalt kapsayan ¢ozelti olacak sekilde haarfanir.

Yakma asidi : 1 hacim perklorikasit (%60 m/m
HClO,) ile 4 hacim nitrik asit (% 70 m/m HNO,)
kangtirilir.  Hidroklorik  asit  (Yaklagtk 6 M) Esit
hacimlerde su ve HCI (% 36) kangtinlarak hazirlanir
Thymol mavisi ¢ozeltisi : % 0.04.

V.S. Konsantrasyon ve Standardizasyon

Yakma ve Standardizasyon : 500 ml kapasiteli konik
ayrma hunisi ile standart ¢aligma solusyonundan 400 mi
transfer edilir. Birkag damla thymol mavisi solusyonu
ilave edilir ve HCI kullanlarak ¢ozelti pH'si 2'ye
ayarlanir. Cozelti rengi portakal rengine donigtiigiinde
pH 2'ye ayarlanmis demektir. Alternatif olarak pH metre
ile kontrol edilir. 10 ml APDC soliisyonu ilave edilerek
(6rnekte ekstrakte edilebilir kobalt miktan diisiikse %
I'lik APDC kullaniltr) galkalanir ve 20 ml kloroform ilave
edilir. 2 dakika siireyle calkalanir ve ¢ozelti st sivisi
250 ml'lik erlenmayer aktanhr. Ekstraksiyon iki kez
tekrarlanir. Her bir ekstraksiyon isleminde 10 mi APDC
gozeltisi ve 20 ml kloroform ilave edilir ve erlene
aktarilir. 10 ml kloroform ilavesi ile ekstrakt bir behere
alimir. Beher termostatik olarak ayarli hot plate lizerinde,
60 °C'de, kloroform'un ta~ ymi buharlagincaya kadar

" ng =107 gram
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bekletilir. 20 ml yakma asidi ilave edilerek, sicaklik 240
°C'ye ylikseltilir ve kuruyuncaya kadar bekletilir. 6 Molar
hidroklorik asitden 2 ml ilave edilerek beher igerigi
kantitatif olarak 10 ml'ye tamamlanarak santrifiij tiibine
aktarthir. 3 dakika stireyle (2000 devir/dak) santrifGjlenir.
Bu ¢ozelti 0-0.5 pg/ml kobalt igerir.
Daha sonra Atomik
spektrofotometrede Slgiim yapilir.
EDTA ile ekstrakte edilebilir Cd, Cr, Ni, ve Pb
(Mitchell ve ark. 1957 den modifiye edilmig yontem).

absorbsiyon

Kimyasal Maddeler

1.0.05 M EDTA (pH=7) 93.05 gram EDTA (Dr-
sodyum tuzu) damitilmig deiyonize saf suyla yaklagk 4
litre saf suda ¢oziliir ve 7 M.

NaDH ile pH'si 7‘ye ayarlamr, daha sonra son
hacim § litreye tamamianir.

islem

I. S gram hava kurusu (< 2 mm) toprak 12§
ml’lik erlenmayere konulur ve 25 ml 0.05 M
EDTA ¢ozeltisi ilave edilir.

2. 2.1 saat siireyle 120 devir/dakikada galkalanur.

3. Whatman No.42 filtre kagidindan siiziilir ve
sizikte  metaller  Atomik  absorbsiyon
spektrofotometresinde analize alinir.
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