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YAPRAK VE OLU ORTU ANALIZ YONTEMLERI

Dog. Dr. M. Omer KARAOZ!

Kisa Ozet

Bu ¢alismanin amaci lisans, yuksck lisans ve doktora ogrencilerinin tez hazir-
hg sirasinda 1. U. Orman Fakultesi Toprak Ilmi ve Ekoloji Anabilim Dali Labo-
ratuvarlarinda yapacaklar1 yaprak ve 6li ortii analiz yontemlerini ortaya koy-
maktir.

1. GIRIS

I. U. Orman Fakiiltesi Toprak Tlmi ve Ekoloji Anabilim Dalinda yapilan aragtrmalar orman
agaclarimm ekolojik isteklerinin belirlenmesi, beslenme-biiytime iligkileri, orman ekosistemlerin-
deki besin maddesi dolagimi, ¢evre kirliliginin orman agaglan ve orman toprag iizerindeki ctkileri
gibi konular iizerinde yogunlagmaktadir. Bu ¢alismalar toprak, yaprak ve 6lii ortii analizlerine ge-
reksinim gostermektedir. Toprak analiz yontemleri ile ilgili bilgiler daha 6neeki yaymlarnmizda ve-
rilmistir (KARAOZ 1989 a, 1989 b, 1990).

Temel olarak yukanda sozii edilen konular disinda dzellikle yaprak analizlerinin amaglar gu
sekilde swralanabilir (KACAR 1972):

(1) Gozle goriilebilen zararlarm nedenlerinin belirlenebilmesi,

(2) Sakl (gizli) zararlarm ortaya gikarilmasi,

(3) Besin maddesi noksanligi goriilen sahalarn belirlenmesi,

(4) Topraga verilen bitki besin maddelerinin bitki tarafindan alimip ahnmadiginin ortaya kon-
masi,

(5) Bitki besin maddeleri arasindaki etkilesimlerin belirlenmesi,

(6) Bitki blinyesinde meydana gelen olaylarm anlagilmasidur.

Y ukaridaki sozkonusu aragtirma konulari nedeniyle Toprak [Imi ve Ekoloji Anabilim Dali
Laboratuvarlarinda ¢ahisan lisans ve lisans tistii 6grencileri yaprak ve 6li 6rtii analizleri yapmak
durumundadirlar. Bu ¢aligmanin amaci, laboratuvarda calisan 6grencilere yardimer olmak iizere

1) I. U. Orman Fakuitesi, Toprak limi ve Ekoloji Anabilim Dall, Bahgekéy-lstanbul
Yayin Komisyonuna Sunuldugu Tarih : 25.06.1993
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yaprak ve 6lii ortii analiz yéntemlerini, kullamlan alet, malzeme ve kimyasal ¢ozeltilerin hazirla-
mig1 ile sonuglarim hesaplama sekillerini ortaya koymakur.

Bunun igin énce yaprak ve olii ortii 6rnegi alimi sirasinda dikkat edilecek hususlar ile senug-
larin ne gekilde ifade edilebilecegi anlatilacak, daha sonra analiz yontemleri agiklanacakur,

2. YAPRAK VE OLU ORTU ORNEGI ALINIRKEN DIKKAT EDILMESI GEREKLI
HUSUSLAR

Yukarida belirtilen aragtirma konularinda saglhikl sonug almabilmesi herseyden 6nce analizi
yapilacak omeklerin belirli prensipler dahilinde alinmasim gerektirir. Bir agagtan yaprak ornegi
ahnmasinda dikkat edilimesi gereken hususlar asagida verilmigtir (CEPEL 1995).

(1) Son yilda meydana gelen yapraklardan,

(2) Tam 151k goren en ist yan siirgiinlerden érnek alinmahidir.

(3) Yaprak érnedi alma zamam yillik besin maddesi degisimlerinin en az oldugu devrede
(sonbahar-kig) olmalidir.

(4) Tklim normallerinin diginda ekstrem derecede sapmalar gésteren hava hallerinin hitkiim
stirdiigii yillarda 6rnek alinmamahdar.

(5) Dogal afetlere ugrang mescerelerden érnek alinmamalidur.

(6) Orek alirken agaglarin genetik bakimdan farkh olup olmadigina dikkat edilmelidir.

Olii ortii drnekleri ise megcere icinde tiim mescereyi 6rnekleyebilecek sekilde, agaclarin gov-
delerinden, 6lii drtiiniin birikebilecedi ¢ukur yerlerden uzak, iizerinde dolasilmamis, ezilmemis
verlerden alinmalidir. Ornekler 1/4 m? alandan amaca gére yaprak, ciirlintii ve humus tabakasi ayri
ayrt olmak iizere, ya da kansik olarak topluca alinir. Bu esnada mineral topragmm émege karigma-
masina dikkat edilmelidir.

3. YAPRAK VE OLU ORTU ORNEKLERININ ANALIZE HAZIRLANMASI

Laboratuvarda kimyasal analizlere baslamadan 6nce 6meklerin analize hazir hale getirilmele-
ri gerekir.

Bunun i¢in araziden getirilen yaprak ve 6lii ortii drneklerine karigmig mineral toprak parga-
ciklart temizlenir. Kimyasal ve biyolojik degisimleri engellemek icin émekler 60-70°C'de kurutma
dolabinda 24-48 saat (sabit agirhga ulagincaya kadar) birakilarak kurutulur. Kurumug érnekler
ogiitiiliir ve cam kapakl kaplar icinde tekrar 70°C'de kurutularak analizlere hazir hale getirilir.

4. ANALIZ SONUCLARININ IFADE EDILMESI

Bitki analizleri ile bulunan besin maddelerine ait degerlerin sonuglarmm saghikli olarak karsi-
lastirilabilmesi i¢in sonuglar genel olarak "besin maddesi konsantrasyonlar” veya "besin maddesi
miktarlan” geklinde ifade edilmektedir (CEPEL 1995).

"Besin maddesi konsantrasyonu” 100 birimlik mutlak kuru bitki érnegindeki besin maddesi
miktarini itade eder. Bu deder " %" veya " ppm" olarak belirtilir.

"Besin maddesi miktan" ise belirli bir yaprak yiizeyinde veya belirli sayidaki yapraklarda bu-
lunan besin maddelerini ifade etmek i¢in kullamlir. Gram/em?, gram/100 yaprak, mg/cm? veya
mg/100 yaprak seklinde ifade edilir.

Analiz sonuglart 70°C'deki kuru madde ya da 105°C'de mutlak kuru madde esasina goére veri-
lebilir.
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5. YAPRAK VE OLU ORTU ORNEKLERININ ANALIZ YONTEMLERI

5.1. Yaprak ve Olii Ortii Orneklerinde 70°C'de Kuru Madde ve 105°C'de Mutlak Kuru
Madde Miktarinin Belirlenmesi

5.1.1. Gerekli Alet ve Malzemeler

(a) Termostath kurutma dolabn
(b) Cam kapakh kurutma kaplar
(c) Desikator

(d) Terazi

5.1.2. Islemin Yapilmasi

Hesap kolaylig: bakimindan kayitlarin bir ¢izelgede toplanmas: yararh olacaktir.

Cizelge 1.
Ornek Tarti  Tarikabi Yas émek Dara+kuru  Kuru drnek Kuru madde
kab darasi omek Nem
No. No. ar iy er ar e %
A B C D=C-A D
K=——x100 N = 100-K
B

Kurutma kaplarn 70°C'de bir gece kurutma dolabinda kurutulur, desikatérde sogutulduktan
sonra tartlarak darasi ¢izelgeye yazilir. Kurutma kaplarina 1-2.5 gr émek tartihr ve érnekler kurut-
ma dolabina yerlestirilir. Sabit agurhga kadar (24-48 saat) kurutulur. Kurutma dolabindan alinan
drnekler desikatorde sogutulur ve tartilu. Elde edilen degerlerle % kuru madde ve nem miktar he-
saplanabilir.

[Eger orekler 105°C'de kurutulursa ayni hesap yéntemi izlenerek "mutlak kuru madde” mik-
tar1 hesaplanabilir. '

5.2. Olii Ortii Reaksiyonunun (pH) Belirlenmesi

Cesitli agag tiirlerinin 6lii ortiilerine ait reaksiyonlarin ya da 6lii 6rtii tabakalarma ait pH degi-
siminin belirlenmesi ckolojik acidan énemli bilgiler saglamaktadir. Agagida 6li Ortii reaksiyonu-
nun nasil belirlenebilecedi aciklanmigtir (IRMAK/CEPEL 1974).

5.2.1. Gerekli Alet, Malzeme ve Cozeltiler

(a) Cam elektrotlu pH-metre

(b) 150 mI'lik erlenmayerler ve lastik tipalari

(c) Kaynatilarak CO5'1 ugurulmusg ve sogutulmus saf su

(d) N KCl veya 0.1 N KCI (potasyum kioriir) veya 0.01 M CaCl, (kalsiyum kloriir) gozeltisi

* N KCI g¢ozeltisinin hazirlamsi: 74.56 gr KCl tartilarak az miktarda saf suda ¢oziiliir ve saf
su ile litreye tamamlamir. 0.1 N KCl i¢in ise 7.456 gr KCI tartilir.

*0.01 M CaCl, ¢ozeltisinin hazirlams: 1.11 gr CaCl, tartilarak az miktarda saf suda ¢oziiliir
ve saf su ile litreye tamamlanur.
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(e) 100 ml'lik 6l¢i silindiri
(f) Terazi, termometre

5.2.2. Islemin Yapilmasi

Erlenmayerler icine 5 gr ogiitilmiis 6li 6rtii 6rnegi tartihir, tizerine 100 ml (oran 1/20)
CO5'siz saf su, tuz ¢ozeltisi kullanilacaksa N KCl, 0.1 N KCl veya 0.01 M CaCl, ¢ozeltisi eklenir.
Erlenmayerin agz1 lastik tipa ile kapanarak st kismina 6rnek bulasmayacak sekilde hafifce calka-
lanir. Bir gece bekletildikten sonra pH-metre ile Slgiim yapihr.

5.2.3. pH- metrenin Ayarlanmasi ve Okuma

Kullanilan pH-metre, ne tiir olursa olsun mutlaka standart ¢ozeltilerle kalibrasyonunun (ayar)
yapilmasi gereklidir. Bunun igin genellikle 4-7 pH'y1 gésteren standart ¢ozeltiler kullamlir. Ayrica
standart ¢tzeltiler ile pH's1 okunacak érneklerin sicakliklar da lciilerek pH-metrede gerekli ayar-
lamalar yapilmalidir. Olgme sirasinda pH-metrenin elektrodu ¢ézelti igine sokulduktan sonra érmek
hafif¢e calkalanmali, pH-metre gostergesinin sabit kalmasi i¢in birkag dakika beklenmelidir.

5.3. Yaprak ve Oli Ortii Orneklerinde Yanabilen Organik Madde, Kiil
ve Silis Miktarimin Belirlenmesi

Bitki érneklerinde besin maddesi miktarlarimin belirlenmesi icin éncelikle érneklerin ¢cozelti
haline getirilmesi gereklidir. Bu iglem swasinda yanabilen organik madde, kiil ve silis miktarlan da
hesaplanabilir (FASSBENDER/AHRENS 1977).

5.3.1. Gerekli Alet, Malzeme ve Cozeltiler

(a) Hassas terazi

(b) Porselen krozeler, kapsiiller

(¢) Termostath kurutma dolab

(d) [irn

(¢) Desikatér

(1) Piset, sal su

() Huni, siyah band filtre kigid, ucu lastikli cam gubuk

(h) 50-100 mI'lik balon jojeler

(1) Stizme sehpasi

(j) Su banyosu

(k) Pipet

(1) 3.25 N HCI (hidroklorik asit) ¢ozeltisi

* 3.25 N HCI gozeltisinin hazirlanigi: 296,65 em® % 37'lik HCI alir, saf su ile litreye ta-
mamlanir,

(m) 0.5 N HCI (hidroklorik asit) ¢dzeltisi

* 0.5 N HClI gozeltisinin hazirlamigi: 82.4 em® % 37'lik HCI alnur, saf su ile 2 It'ye tamamla-
nir.

5.3.2. Islemin Yapilmasi

Islemlere baglamadan 6nce agagidaki gizelgenin hazirlanip asama asama doldurulmas: hesap
kolayhg1 saglayacaktir.
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Cizelge 2.
Omek Kroze Kroze Yag Dara+  105°C'deki  Kuru madde Kroze + Yanabilen
No. No. darasi dmek 105°C kuru 6mek 500°C'de Kiil org. madde
kil
gr gr gr gr % ger O% L2
D E-A
A B C D=C-A K=—x100 E F=—x100 OM=100-F
B D

1 yada 2.5 grince ogiitiilmis bitki materyali dnce 105°C'de bekletilip bos agirhidr belirlen-
miy porselen krozeler icine tartilarak 105°C'de bir gece kurutulur ve desikatérde oda sicakhi@ina
kadar sogutulduktan sonra tartilarak % kuru maddesi bulunur. Ornekler yanmamn tamamen olabil-
mesi ve karbonsuz kiil elde edilebilmesi icin soguk firma verlestirilic. Ornekler firnin sicakhai ya-
vas yavas arttirlarak 500-550°C'de 4-12 saat stireyle yakilir. Gri beyaz renkte kiil olustuktan sonra

“ornekler firmdan almarak desikatére konur. Vakum yapmamas: icin desikatér kapag émekler ko-
yulduktan sonra tamamen kapanmaz, bir miktar arahik birakihr. Bir stire sonra tamamen kapatila-
rak sogumasi beklenir ve tartilir. Cizelge kullamlarak bulunan degerlerle % kiil ve % yanabilen or-
ganik madde hesaplanabilir,

Porselen kroze icindeki kiil saf suyla nemlendirildikten sonra su banyosu iizerinde 5 ml 3.25
N HCl ile 3 kez islathip kurutulur. Baz literatiirde 3.25 N HCl yerine 1 kez 5 ml % 20'lik HCI kul-
fantmaktadir (PERKIN ELMER 1982). Bu sirada silis filtre edilecek halde cékelir.

Ornekler sicak 0.5 N HCl ile 1slatilip yumusatulir, siyah band filtresinden gegirilerck 50 ml'lik
balon jojelere siiziiltir. Kroze sicak 0.5 N HCI ile iyice yikanir, ucu lastikli bir cam gubuk yardi-
muyla silis asidi kantitatif olarak filtre kiigidi Gzerine aktarilir. Balon jojedeki ¢ozelti soguduktan
sonra soguk 0.5 N HCl ile isaret ¢izgisine tamamlanir ve ¢alkalanur.

Bu ¢ozeltiden P, K, Na, Ca. Mg, Mn, Fe gibi bitki besin maddelerinin miktarlan belirlenebi-
lir.

Kroze kiiciik bir stizgec kigidr parcasiyla iyice temizlenir. Silis asidini iceren siizgec kagid
ve krozeyi temizledigimiz stizge¢ kagidi daha énce Nrinda 850°C'de 1siulmis ve desikatorde sogu-
tulduktan sonra bos agirhg@r belirlenmis porselen kapsiil i¢ine konularak 850°C'de yakilir, desika-
torde sogutulduktan sonra tartilarak asagidaki ¢izelgeye gore hesaplamalar yapilir.

Cizelge 3.
Ornek  Kapsiill  Kapsiil dara  Kapsiil + Si0, Si0, SiO,
No. No. or gr ar %
c
A B C=B-A =—x 100
D

(kuru ornek
cizelge 2'den
alinacak)
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5.4. Yaprak ve Olii Ortii Orneklerinde Fosfor (P) Belirlenmesi

Bitki oérneklerinde fosfor tayini Molibden Mavisi yontemine gore, kolorimetrik yolla Spekt-
ral-Kolorimetre kullamlarak belirlenebilir. Bunun igin kullanilacak alet, malzeme ve ¢ézeltiler ile
yontemin yapihisi agagida verilmistir (FASSBENDER/AHRENS 1977).

5.4.1. Gerekli Alet, Malzeme ve Cozeltiler

(a) Kolorimetre

(b) Hassas terazi

(c) Saf su, piset

(d) Pipetler (5, 10, 25, 50, 100 ml'lik)

(e) Balon jojeler (100, 1000 ml'lik)

() Stok ¢ozelti (1) : 65°C'de kurutulmus 0.4393 gr KH,PO, (potasyum difosfat) tartihip saf
su ile litreye tamamlanwr. Bu ¢ézelti 100 ppm P icerir (100 mg P/1000 ml = 100 ppm).

(g) Stok ¢ozelti (2) : 1 no.lu stok ¢ozeltiden 50 ml alimp saf su ile litreye tamamlanr. Bu ¢6-
zelti, 5 ppm P igerir (5 mg P/1000 ml = 5 ppm P).

(h) Stok gozelti (3) : 2 no.lu stok ¢ozeltiden 200 ml alimip saf su ile litreye tamamlanir. Bu
¢ozelti 1 ppm P igerir (1 mg P/1000 ml =1 ppm P).

(1) 8 N H,SO, hazirlanmas:: Yogunlugu 1.84 olan % 95-98 H,SO; (siilfirik asit)den 222 ml
alimp saf su ile litreye tamamlanir,

(i) Amonyum heptamolibdat (NH4)g M07054. 4 HJO ¢ozeltisi: 1.44 gr amonyum heptamolib-
dat alimp saf suda ¢oziiliir ve saf su ile 100 ml'ye tamamlanur.

(J) % 2.5'luk askorbik asit (Vitamin C) CgH O ¢ozeltisi: 2.5 gr askorbik asit saf su ile ¢ozii-
liip saf su ile 100 ml'ye tamamlanir. Bu ¢ozelti karanlik odada saklanir ve her analiz serisi igin ye-
niden hazirlanip taze halde kullamlir.

5.4.2. Islemin Yapilmasi

Boliim 5.3.2'de anlatildif sekilde elde edilen analiz ¢ozeltisinden 2-5 ml ¢ekilerek 100 ml'lik
balon jojeye konur. Uzerine 10 ml 8.N H,SO;, 10 ml % 1.44 amonyum hepta molibdat ¢ozeltisi ve
2 ml taze hazirlanmig % 2.5'luk askorbik asit ¢ozeltisi konur. Balon joje kenarma bulagmis ¢ozelti
varsa saf su ile yikanir. Balon jojeler bir saat siire ile énceden 95°C'ye kadar sitilmis etiivde bekle-
tilir. Karanlik odada sogumaya birakilir, saf su ile tamamlanip hazirlanan standart ¢ozeltiler ile bir-
likte kolorimetrede 560 mm dalga boyunda dlgiiliir.

5.4.3. Standart Cozeltilerin Hazirlanmasi, Okuma ve Hesaplama

Standart ¢ozeltileri hazirlamak i¢in yukarida belirtilen 3 no.lu stok ¢izeltisinden 3, 10, 25 ve
50 ml, 2 no.lu stok g¢ozeltiden 20, 30, 40, 50, 60 ml gekilerek 100 mI'lik balon jojelere konur. Bu
¢ozeltiler 100 ml'sinde sirasiyla 0.005, 0.010, 0.025, 0.050, 0.100, 0.150, 0.200, 0.250, 0.300 mg P
igerir. Bir balon joje igine ise saf su konur, bunun degeri sifir (0)dir. Her analiz serisi i¢in hazirla-
nan standart ¢ozeltilere de yukanda anlatilan renklendirme islemi uygulanir ve kolorimetrede oku-
malara gecilir.

Standart ¢ozeltilerden okunan degerler ile mg P/100 ml arasinda bir egri ¢izilerek érnekler
icin okunan degere karsilik mg P miktan egriden bulunarak yiizde hesabina gegilir ya da faktér bu-
lunarak hesaplamalarda kullambir.
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Faktorin Hesaplanmasi

Standart ¢ozeltiler Kolorimetrede
mg P/100 ml okunan deger
0.050 0.155 0.05/0.155=0.32
0.100 0.325 0.10/0.325 =0.31
0.150 0.495 0.15/0.495 = 0.30
0.200 0.640 0.20/0.64 =0.31
0.300 0.100 0.30/0.100 = 0.30

F=0.32+0.31 +0.30 + 0.31 + 0.30/5 = 0.31 olur.

Hesap Islemi

A c
Hava kurusu bitki materyalinde % P = F x X
B D x 1000
I = [Faktor
A = Renklendirme sirasinda kullanilan balon joje hacmi (100 ml)
B = Renklendirme i¢in Bolim 5.3.2.de elde edilen analiz ¢ozeltisinden cekilen miktar (2 veya
S5ml)
C = Bolim 5.3.2.'de clde edilen analiz ¢goézeltisinin bulundugu balon joje hacmi (50 mD)
D = Boliim 5.3.2.°de tarulan hava kurusu 6rnek miktar (1 veya 2.5 gr)

Kuru maddedeki degeri bulmak i¢in hava kurusu bitki materyali icin bulunan deger 5.3.2.,
Cizelge 2'deki kuru madde yiizdesine boliiniir.

5.5. Yaprak ve Oli Ortii Orneklerinde Ca*™, Mg™, Na®, K* Belirlenmesi

Boliim 3.3'de anlatuldigr sekilde hazirlanan analiz ¢ozeltisi kullanilarak érneklerdeki Cat,
Mg**, Na*, K* miktarlann belirlencbilir (FASSBENDER/AHRENS 1977; PERKIN ELMER
1982).

Bunun icin son yillardaki uygulamalarda Fleym{otometre ya da Atomik Absorbsiyon cihazi
kullamImaktadur.

Fleymfotometrede okumalara gegilmeden énce Ca**, Mg**, K*, Na*a ait standart egriferin
hazirlanmasi gerekmektedir. Atomik absorpsiyon cihazindaki okumalar igin standart edri ¢izilme-
sine gerek yoktur. Omek degerlerinden yiiksek olmak sartiyla hazirlanan tek bir standart ¢ozelti-
den sonra cihaz, 6rnek degerlerini ppm cinsinden ekranda vermektedir.

5.5.1. Standart Cozeltilerin Hazirlanmasi

Bolim 5.3'de anlauldigy gekilde bitki 6rneklerinin yakilmas: ve sonraki islemleri ile elde edi-
len analiz ¢ozeltilerindeki bitki besin maddelerinin (Ca™, Mg*™, K*, Na®) miktarlarina gore gesitli
konsantrasyonlarda standart ¢ézeltilerin hazirlanmasi gereklidir. Bu standart ¢izeltilerin hazirlan-
masi ile ilgili agiklamalar agagidadir.
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* Standart Kalsiyum Cozeltisi (1000 ppm Ca*¥/1 It)

1.3225 gr kalsiyum okzalat (CaC,04 . H,0), igerisinde hacmen 1+9'luk hidroklorik asit ¢o-
zeltisi (1 6lgii HC1+9 6lgii saf su) bulunan bir litrelik balon joje igerisinde ¢oziiliir, 1+9'luk hidrok-
lorik asit gozeltisi ile ¢izgisine tamamlanir.

* Standart Magnezyum Cozeltisi (1000 ppm Mg**/1 1t)

3.4672 gr magnezyum karbonat (MgCOs3) igerisinde 20 ml hacmen 1+9'luk hidroklorik asit
¢ozeltisi (1 8lgii HC1 + 9 8lgii saf su) bulunan bir litrelik balon jojede ¢oziiliir ve saf su ile ¢izgisine
tamamlanr.

* Standart Potasyum Cozeltisi (1000 ppm K¥1 1t)

105°C'de kurutulmus potasyum kloriir'den (KCI) 1.9069 gr tartihr ve bir litrelik balon joje
igerisindeki az miktarda saf su ile ¢oziiliir. Balon saf su ile litreye tamamlanur.

* Standart Sodyum Cozeltisi (1000 ppm Na*/1 1t)

le"C‘dc kurumln{u§ sodyum kloriirden (NaCl) 2.542 gr tartilarak bir litrelik balon joje igeri;
sinde saf su ile ¢oziiliir. Balon saf su ile litreye tamamlamr.

5.5.2. Standart Egrilerin Hazirlanmasi
Kalsiyum Standart Egrisinin Hazirlanmasi

Standart kalsiyum g¢ozeltisinden sirasiyla 0, 2, 4, 6, 8, 10, 12, 16, 20, 30, 50 ml alinarak 100
ml'lik balon jojelere konur, balonlar hacmen 1+9'luk hidroklorik asit ¢ozeltisi ile ¢izgisine tamam-
lanir. Bu standart gozeltiler 0, 20, 40, 60, 80, 100, 120, 160, 200, 300, 500 ppm Ca** igerir. Bu ¢6-
zeltiler fleymfotometrede okunur. Degeri 0 (sifir) olarak hazirlanan kér ¢ézelti icin okunan deger
diger standartlar i¢in okunan degerlerden ¢ikarilir ve milimetrik kagit tizerinde yatay eksene stan-
dart ¢ozeltilerin Ca** konsantrasyonlari, dikey eksene de alet okumalan isaretlenerek standart egri
hazirlanur.

Magnezyum Standart Egrisinin Hazirlanmasi

Standart magnezyum ¢ozeltisinden sirasiyla 0, 1, 2, 3,4, 5, 6, 8, 10, 20 ml alinarak 100 ml'lik
balon jojelere konur ve balon hacmen 1+9'luk hidroklorik asit ¢ozeltisi ile ¢izgisine tamamlanur.
Bu standart ¢ozeltiler sirasiyla 0, 10, 20, 30, 40, 50, 60, 80, 100, 200 ppm Mg** icerir. Bu ¢ozelti-
ler fleymfotometrede okunarak yukarida anlatildidi sekilde standart hazirlanur.

Potasyum Standart Egrisinin Hazirlanmasi

Standart potasyum ¢dzeltisinden swasiyla 0, 5, 10, 15, 20, 25, 30, 35, 40, 45, 50 ml alinarak
500 ml'lik balon jojelere konur. Balonlar saf su ile ¢izgisine tamamlanir. Bu standart ¢ozeltiler si-
rastyla 0, 10, 20, 30, 40, 50, 60, 70, 80, 90, 100 ppm K igerir. Cozeltiler fleymfotometrede okuna-
rak kalsiyumda anlatildigh sekilde standart egri gizilir.

Sodyum Standart Egrisinin Hazirlanmasi

Standart sodyum gozeltisinden swrasiyla 0, 1, 2, 3, 4, 5,6, 7, 8, 9, 10 ml alinarak 100 ml'lik
balon jojelere konur. Balonlar saf su ile ¢izgisine tamamlanir. Bu standart ¢ozeltiler sirasiyla 0, 10,

20, 30, 40, 50, 60, 70, 80, 90, 100 ppm Na* icerir. Cozeltiler fleymfotometrede okunarak yukanda
agiklandif gekilde standart egri hazirlamr.
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5.5.3. Fleymfotometre ya da Atomik Absorbsiyon Cihazindaki Okumalar ve Hesaplama

», Béllim 5.3.'de agiklandigi sekilde elde edilen analiz ¢ozeltisindeki Ca*t, Mg**, K*, Na* kon-
santrasyonlar1 fleymfotometrede ya da atomik absorbsiyon cihazi kullanilarak okunur. Ancak kal-
siyum ve magnezyum okumalarina gegmeden énce bazi elementlerin alet okumalar sirasindaki et-
kilerini gidermek amaciyla her 5.0 ml analiz ¢ozeltisi i¢in 1.0 ml lantan oksit ¢ozeltisi damlatilir.
Ayni islem Ca*tve Mg** standart ¢ozeltileri igin de uygulamr). Fleymfotometredeki okumalara
kargilik gelen konsantrasyon degerleri daha 6nceden hazirlanmis standart egrilerden bulunur. Ato-
mik absorbsiyon aleti kullanilmigsa degerler dogrudan ppm olarak okunur. Daha sonra hesaplama-
lara gegilir.

Hesaplama

Omek: 1 gr bitki ormegi kiil haline getirilmis ve 50 mI'lik balon jojelere siiziilmiis. Bu ¢ozelti
kullanilarak fleymfotometrede okuma y:upilmig ve standart egriden 40 ppm degeri bulunmugtur
(Ca*t, Mg*t, Na*, K*'den herhangi biri igin).

1 gr érnek, 50 ml'ye tamamlandigina gére sulandirma orami = 50 ml/1 gr érek = 50'dir.

50
Ornekieki bitki besin maddesi mikian = 40 ppm x = 2000 ppm
1

2000

Ornekteki bitki besin maddesi miktan % =

1l
o
12

10000

seklinde hesaplanir.

5.6. Yaprak ve Olii Ortii Orneklerinde Toplam Azot Belirlenmesi
(Somi-Mikro Kjeldahl Yontemi)

Bu yontemin prensibi bitkide bulunan azotu siilfirik asitle yas yakma suretiyle amonyuma ¢e-
virmek ve bu amonyumu alkali bir ortamda amonyak halinde ugurup, hafif bir asit ortamda bagla-
mak ve bunu 1/140 N HA80O, ile titre ederek belirleme esasma dayamr.

Gerekli alet, malzeme ve gizeltiler ile iglemin yapilmas: agagida agiklannugtir,

5.6.1. Gerekli Alet, Malzeme ve Cozeltiler

(a) Kjeldahl balonlar i¢in 6zel olarak yapilmusg, 15151 ayarlanabilir ocaklar ve ¢ikan asit buhar-
larin1 digan atabilecek havalandirma sistemi

(b) Markham sémi-mikro Kjeldahl destilasyon cihazi
(c) 10 ml'lik Kjeldahl balonlar

(d) Hava iifleyen akvaryum motoru

1) Lantan oksi, La,0, .H,0 gbzehisinin hazirlanigi: 58.65 gr lantan oksit iginde 250 mi derigk hidroklorik asit (HCI % 37'lk) olan 1 flik balor
jojede ¢ozuldr. Balon saf su ile gizgisine tamamlanir.
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(e) Mikro biiret, 2 veya 5 ml'lik

(f) Kapakh cam tarti kaplari, hassas terazi

(g) Biiret, 50 ml'lik

(h) Kiigiik cam huni, 1 litrelik beher

(1) 100 ml'lik, 250 ml'lik, 1000 m!'lik balon jojeler
(i) Pipetler 5, 10 mI'lik

(j) 1/140 N Standart H,S0, ¢ézeltisi: Bunun igin 6nce 1 N siilfirik asit ¢éizeltisi hazirlanr.
Bu amagla 26.5 ml derisik (% 96'lik) H,SOy bir biiretten 1.0 1t'lik balon jojeye alimr,
lizerine bir miktar saf su eklenerek soguduktan sonra saf su ile litreye tamamlanr. 1/140
N H,SO; hazirlamak i¢in ise 1 N H>SOy ¢ozeltisinden 7.1 ml alinarak saf su ile litreye
tamamlanir.

(k) Potasyum siilfat, K>SO,
() Bakur siilfat, CuSO, . 5H,0

(m) Sodyum hidroksit (NaOH) cézeltisi (% 50°lik): 1000 gr NaOH tartilarak kalin cam dama-
canaya konur. Uzerine 1.0 litre saf su eklenir. Cam bir qubukla karigtinlarak sodyum hid-
roksit ¢oziiliir. Tortunun dibe ¢okmesi i¢in birkag giin beklenir. Daha sonra st taraftaki
berrak ¢éizelti baska bir damacanaya alinarak énceden belirlenmis 2 litre diizeyine kadar
CO4'siz saf su ile tamamlanir.

(n) Metil red indikatérii (% 0.2): 0.2 gr metil red indikatorii az miktarda % 96'lik etil alkolde
¢Oziilerek alkol ile 100 ml'ye tamamlanir.

(0) Bromkresol green indikatorii (% 0.1): 0.1 gr bromkresol green indikatorii % 95'1ik etil al-
kolde ¢oziilerck 100 ml'ye tamamlanir.

(6) Kangik indikatorii iceren % 4'liik borik asit (H;BO3) ¢ozeltisi: 40 gr borik asit 1 litrelik
beherdeki yaklasik 800 ml saf suda ¢oziilur. Coziinmeyi kolaylagtirmak i¢in gerekirse 1s1-
ulir. Cozelti saf suile 1 litrelik balon jojeye aliir. Uzerine % 0.1'lik Bromkresol green
¢ozeltisinden 30 ml, % 0.2'lik metil red ¢ozeltisinden 10 ml eklenir. Saf su ile litreye ta-
mamlanur.

(p) Derisik siilfirik asit (11,804) % 96Tk
(r) Sodyum karbonat (Na,CO5)

5.6.2. Yakma Isleminin Yapilmasi

Daha énce 65°C'de kurutulmus bitki drnedinden hassas terazide 0.5 gr tartilarak Kjeldahl ba-
lonuna konur. Uzerine 10 ml derisik siilfirik asit, yaklagik 2 gr K,SO, (silme dolu bir spatiil) ve bir
kiigiik CuSOy . SH50 kristali (yaklagik mercimek bilytikliigiinde) eklenir. Hafifce ¢alkalandiktan
sonra yakma ocaklarina yerlestirilir. Ayarh ocaklar kaynayip tagsmay: 6nlemek icin dnce diisiik 1s1-
da calistinnlir. Daha sonra tam kapasiteye gegilir. Isitma iglemi balonun igindekiler beyaz, yesil ya
da soluk mavi olduktan sonra bitki asit karigiminin berraklagmasi icin gegen siirenin yarisi kadar
daha bir zaman devam ettirilir. Soguduktan sonra, balon igerigi kiigiik bir huni kullanilarak bir pi-
setten ¢ikan saf su yardimiyla 250 ml'lik bir balon jojeye aktarilir. Balon igaret ¢izgisine kadar saf
su ile doldurulur. fyice karigtirilarak homojen hale vcimesi saglanir. Yakma iglemi, bitki érnei ko-
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nulmaksizin sadece, kullamlan kimyasal maddelerle her 6mek serisi i¢in bir kez yapihir. Buna kor
deney ad1 verilir. Buna da destilasyon ve titrasyon islemleri uygulanir. Titrasyonda harcanan 1/140
N H,80, miktar1 her drnek i¢in bulunan titrasyon degerinden diigiiliir.

5.6.3. Markham Cihazinin Cahistiriimasi

Markham Cihaz1 Sekil 1'de gosterilmistir. Bu cihaz asagidaki harflerle gosterilmis kisimlar-
dan olugmustur:

(A) Sisteme sicak su buhari saglayan 5 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
gegirilmistir. Diiz boru ucuna yaklagik 10 em'lik yumusak lastik boru gegirilir. Bu lastik boru bir
pens (a) ile sikistinlabilir. Kivrik olan diger cam boru lastik bir boru ile Markham cihazina bagla-
nir. Cihaza sicak su buhar génderilmesinde kullanilir. Balona yaklagik 3.5 litre su konur ve kayna-
may1 kolaylagtirmak icin igerisine birkag tane cam boncuk atilir.

(B) Markham destilasyon cihazi icige ge¢mis iki cam silindirden olusmustur. Distaki silindir-
de sicak su buharmn girmesine yarayan bir (b) ucu ile sistemi 1sitmada kullanilan su buharim, des-
tilasyon sonunda biriken siviy1 ve yikama sularini digan atmada kullanilan bir (¢) ¢ikis ucu bulun-
maktadir. (¢) ucu tizerine yaklagik 5 cm uzunlugunda bir lastik boru gegirilmis ve lastik boruya (d)
pensi takilmigtir.

“Lx
b= karigik incikator

Sekil 1. Markham destilasyon cihazi (GULCUR 1974'ten alinnuigtir).
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l¢ silindir ii¢ giriglidir. (b) girisinden gelen sicak buhar (e) deligi yolu ile destillenecek sivi-
nin bulundugu i¢ silindire girer, Buradaki asit-alkali karisimini iyice kanigtirarak [ (g) cam bageti
(h) hunisini kapatmg ve (d) pensi lastigi sikistirilmis halde ] aciga ¢ikan amonyum hidroksit
(NH;OH) buharim (f) deliginden gegirerek sogutucuya (i) iletir. Sogutucudan gegen buhar yogun-
lasarak, damla damla, i¢inde % 4'liik borik asit ve kangik indikator bulunan (k) titrasyon kabinda
birikir.

Destilasyon yapabilmek i¢in énce sogutucuya (i) giren boru ucunun bulundugu soguk su
muslugu acihir. (A) balonun igindeki su kaynatilir. Bu sirada (a) pensi plastik boruyu sikistirms,
(d) pensi agikur.

Destilatin topladigs, i¢inde 2 ml kansik indikatdr bulunan (k) kabr sogutucu altina konur.
Kaynama sonucu meydana gelen buhar tistten baslayarak biitiin sistemi 1sitmaya baglar. Baslangic-
ta (¢) ucundan yogunlasan su damlar. (¢) ucundan buhar ¢ikmaya basladiginda bir pipet yardimiyla
5-10 ml 6rnek ¢ozeltisi pipetin gidebildigi kadar (h) hunisinin i¢ine sokularak, i¢ silindirin dip kis-
mna bosalulwr. Pipet ¢ikarilir ve (g) cam bagetiyle (h) hunisi iyice kapatilir. Daha sonra (h) hunisi
3/4'tine kadar % 50°lik NaOH ile doldurulur. (d) pensi sikisurilarak buharin (e) deliginden girerek
érnedi karistirmast ve isitilmasi saglanir. Bu arada (g) bageti yavasca kaldiilarak % 50'lik NaOH
ornegin igine kanstinlir. Bu kangtirma islemi yavas yavas yapilmalidir. Aniden dékme sonucunda
meydana gelecek koplirme NaOH'in cam sogutucu i¢ine kagmasina nede nolur. Bu da destilasyonu
olumsu yonde etkiler. Bu sekilde destile olan NayOH buharinin (h) hunisinden kagisi engellenir.
Sodyum hidroksitin ilavesinden sonra destilasyon baglar Bu sirada sogutucu kisum iginden yeterli
derecede soguk su gegisinden emin olunmalidir. Sogutucu iginden gegip yogunlasan ilk NHOH
(k) kabina damlamaya bagladifinda kansik indikatoriin rengi yesile doner. Yaklagik 15-20 ml des-
tilat toplaninca destilasyona son verilir. Bunun igin (A) balonunu 1sitan bek balon altindan ¢ekilir.
(a) pensi agilir, (g) cam bageti yerinden ¢ikanlarak (h) hunisi icindeki suyun akmasi saglamr ve bir
pisetle iyice yikanir. Soguk su nedeniyle i¢ silindirin bir béliimiinii olugturan ince (1) borusu bir si-
fon gibi ¢ahigarak i¢ silindirde biriken sivi karigimni dis silindire bogalur. ¢ silindir 10-15 ml saf
su ile ve her seferinde sifonla bosaltma saglunarak yikanir. (d) pensi agilarak toplanan sivi disari
akitihr. Bir sonraki destilasyona gegilebilir.

5.6.4. Titrasvonun Yapilmasi ve Hesaplama

Toplanan destilat bir hava kanstircs: ile (en basit gekli ile bir akvaryum motoru) kanstinla-
rak mikrobiiretten akitilan 1/140 N H>SOy ile indikator rengi leylak rengine (erguvan rengine) do-
niigiinceye kadar titre edilir.

Hesap iglemine gegmeden dénce kullamilan 1/140 N 11,SO'in faktériiniin belirlenmesi gerck-
mektedir. Bunun icin 105°C'de 6nceden kurutulmus 0.3785 gr NaCOj saf suda ¢oziiniir ve saf su
ile litreye tamamlanir. Bu ¢ozelti faktori 1.000 olan ¢ozeltidir. Bu ¢ozeltiden 3 tekrarh olmak iize-
re 10%r ml ahnarak icerisinde 10.0 ml kansik indikatori iceren % 4'liikk borik asit (H;BQ3) bulu-
nan 250 mllik erlenmayerlere konur ve tizerine 80 ml saf su eklenir, Cozeltiler 1/140 N H,S0; ile
erguvan rengine Kadar titre edilirler. Harcanan asit miktarimn ortalamasi alinir. Faktor ise agagida-
ki formiile gore hesaplanur:

10

1/140 N H,S0; Faktorii =
Harcanan 1/150 H,SO4 hacmi ortalamasi
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Bitki drnegindeki azot miktannin hesaplanmasini bir érnek iizerinde gissterecek olursak:

— Analize sokulan bitki 6rnegi miktar1 = 0.5 gr'dur.

— Bitki 6rnegi Kjeldahl balonunda yakildiktan sonra 250 ml'lik balon jojeye aktarilmigtir.

— Bu balon jojeden 10.0 ml 6rnek ¢ekilerek destilasyon yapilmistir.

— Titrasyonda harcanan 1/140 H,SO; miktar1 0.97 ml'dir.

— Kor deney igin harcanan 1.0 ml 1/140 H, SO, miktar1 0.07 ml'dir.

— Titrasyonda harcanan 1.0 ml 1/140 H,SO4 = 0.1 mg N olduguna gore;

- Ornek i¢in harcanan gergek miktar 0.97 ml = 0.07 = 0.90 mI'dir.

—  Faktor 1.02 olarak hesaplanms olsun.

— Ornegimiz icin titrasyonda harcanan gercek 1/140 N H,SO, miktarn 0.90 x 1.02 = 0.918
ml'dir.

Ormegimizde harcanan 0.918 ml 1/140 H»S0,; = 0.918 x 0.1 = 0.092 mg N'wr.

250 ml balon jojeden ¢ekilen 10 ml 6érnek iginde 0.09 mg N var ise, 250 ml'lik balon jojede

0.092:x 250
x= ——————— = 230 mg N vardur.
10

250 ml balon jojede 0.5 gr = 500 mg bitki érnegi bulunduguna gore:

100 x 2.30
% N= ———————— = 0.46 olarak hesaplanur.
500

5.7. Yaprak ve Oli Ortii Orncklerinde Kiikiirt Belirlenmesi

Son yillarda artig gosteren hava kirliligini olusturan etmenlerin bagmda fosil yakitlarm yakil-

masiyla atmosfere karisan kiikiirtdioksit gazi gelmektedir. Kiikiirtdioksit gazi dogrudan yaprak sto-
malarindan igeri girerek zarar vermekte ya da havadaki su ile birlegsmek suretiyle siilfiiroz ve siilfii-
rik asit olusturarak bitki tizerinde olumsuz etkiler yapmaktadir.

Bu béliimde hava kirliliginin bitkiler tizerindeki olumsuz etkisini belirlemek amaciyla yapil-

mas1 gercken kiikiirt analizi hakkinda bilgi verilecektir (THUN/HERMANN/KNICKMANN
1955).

5.7.1. Gerekli Alet, Malzeme ve Cozeltiler
(a) Hassas terazi

(b) Porselen kroze, kapsiil

(¢) Kurutma dolab:

(d) Firm

(e) Su banyosu

(f) 100 ml'lik balon jojeler
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(g) 250 mI'lik beher

(h) Hotpleyt

(1) Siizme sehpasi, huniler, cam piset
(j) Mavi bant, siyah bant filtre kiigid

(k) Sodyum karbonat (Na,CO3) % S'lik @ 50 gr ‘sodyum karbonat tartilarak iginde az miktar-
da saf su bulunan 1 It'lik balon jojede ¢éziiliir. Balon joje saf su ile litreye tamamlanur.

(1) Hidrojen peroksit (H,O,)

(m) Hidroklorik asit (HCl) % 10'luk : Derisik (% 37'lik) hidroklorik asitten 10 ml alinr, iize-
rine 27 ml saf su eklenir. Ayni oran korunarak istenildigi kadar hazirlanabilir.

(n) Seyreltik hidroklorik asit (HCI) : 20 em® % 10'luk HCI'den alinr, 1 1t'lik balon jojeye
konur. Balon joje saf su ile ¢izgisine tamamlanir.

(0) Baryum kloriir ¢ozeltisi (BaCl,) % 10'luk : 100 gr Baryum kloriir tartilarak iginde az
miktarda saf su bulunan balon jojede ¢oziliir. Balon joje saf su ile ¢izgisine tamamlanur.

(6) Derisik siilfirik asit (H>S0;4) % 98'lik.

5.7.2. Islemin Yapilmas

2 gr hava kurusu diitilmiis bitki drmegi porselen krozeye tartilir, tizerine 10 em® % 5'lik so.
yum karbonat (NayCOs) ¢izeltisi eklenir. Kurutma dolabinda 105°C'de kurutulur. Daha sonra kii
{irmmda 550-600°C'de yakilir. Yakma agsamasinda iyl yanmay1 saglamak igin kroze birkag defa fi-
rindan ¢ikarihip biraz soguduktan sonra érmek ufalamir ve yakmaya devam edilir.

Kiil haline gelmis bitki 6rmegine gok az saf su ve 5-10 ml damla hidrojen peroksit (H-05) ek-
lenir. Uzerine 3 kez 5 cm® % 10'luk hidroklorik asit (HCI) konularak su banyosunda buharlastirilir,
Bu sekilde silis asidi ayrilmig olur.

Buharlagtirma sonunda kroze i¢indeki 6rnek cam piset kullanidarak sicak seyreltik hidroklo-
rik asit ile siyah bant filtre kigidindan 100 ml'lik balon jojeye siiziiliir ve balon jojeye soguduktan
sonra seyreltik HCl ile ¢izgisine tamamlanir.

Siiziintiiden 50 ml gekilerek 250 mI'lik beherlere konur, Ornekler sicak hotpleyt iizerinde
kaynatlr. Bu esnada 25 em? % 10'luk BaCls gozeltisi yavas yavas cklenir. Bu sekilde beyaz
BaSO, ¢okelir.

Hotpleyt'in termostati kisilarak érneklerin en az dort saat daha sicak hotpleyt iizerinde buhar-
lagmasi saglanwr. Bu sirada drneklerin kaynayarak 6zellikle igindeki ¢tzelti miktar: azaldiginda sig-
ramalar yapmasi dnlenmelidir. Bunun igin ¢éizelti miktar azalan érnekler hotpleyt tizerinden ahnir.

Ornekler daha sonra mavi bant filtre kigididan siiziiliir. Bu iglem igin once soguk seyreltik
hidroklerik asit ve sonra saf su ile yitkama yapilir. Yikamadan sonra filtre kigidi darasi belli olan
kapsiillere konularak 800°C'de yakilir ve sogutulur. Uzerine 1-2 damla derisik siilfiirik asit eklenir.
Boylece BaS'e indirgenmis BaSQO tekrar BaSOy haline déniistiiriiliir. Kapsiil isitilarak siilfiirik asit
ugurulur. 10-15 dakika 800°C'de kizdinlir. Kapsiiller desikatére alinarak sogumasi beklenir ve ér-
nekler BaSOy halinde tartilir.
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5.7.3. ‘esaplama

Tartim sonucunda bulunan Baryum siilfat miktar x 0.4116 = SO
Tartin sonucunda bulunan Baryum siilfat miktar x 0.1374 = S'd verir.

Bulunan degerler firm kurusu miktarlara ¢evrilmelidir.
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