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Ozet: Son yillarda tarimsal iiretimde yasanan kiiresel dalgalanmalar mevcut tarim teknolojilerin sorgulanmasina
neden olmustur. Ozellikle {ilkemizde bitki besin elementi analizleri konusunda halihazirda analiz yontemlerinin
agir maliyeti ve hammadde konusunda disa bagimlilik {iretici ve arastirmacilarimizin belini biikmektedir. Bu
sorunlarin ¢oziimil adina alternatif teknolojilerin gelistirilmesi amaglanarak yaptigimiz ¢alismada giiniimiizde
popdler olan X-131m teknolojisinden yararlanilmus, bitkilerin toplam besin elementi igeriklerinin belirlenmesinde
mevcut yontemlere gore daha diisiikk maliyetle ve pratik bir sekilde yapilabilecegi hedeflenmistir. Bu dogrultuda,
iilkemizde yaygin olarak yetistiriciligi yapilan ¢ay, lahana ve musir bitkilerinin X 1gin1 floresan teknigiyle ¢aligan
EDXREF cihaziyla kuru bitki okumalar1 yapilmig Kalsiyum (Ca), Potasyum (K), Magnezyum (Mg), Kiikiirt (S),
Demir (Fe), Bakir (Cu), Cinko (Zn), Mangan (Mn), Fosfor (P) elementlerinin mg/kg cinsinden degerleri tespit
edilmigstir. Es zamanli olarak bu bitki 6rnekleri ICP cihazinda da okutulmustur. ICP okumalar1 referans kabul
edilerek EDXRF cihazi ICP-OES cihazina gore korelasyonu saglanmistir. Bu korelasyonda her element igin
lineer regresyon analizi yapilarak re-slope ve intercept degerleri belirlenmistir. Her bir bitki i¢in belirlenen bu
degerler EDXRF cihazma yiiklenerek elde edilen formiil yardimiyla tahmini ICP degerleri hesaplanmustir.
Yapilan istatistiki hesaplamalar sonucunda r2 degerleri p<0.05 p<0.01 diizeyinde yakinlik tespit edilmistir.
Sistemin dogrulugunu kontrol etmek amaci ile sertifikali referans bitki materyalleri kullanilmis, yapilan analizler
sonucunda %81-119 arasinda geri kazanimlar elde edilmistir. Bu oranlar sertifikali materyaller ile EDXRF cihaz1
arasindaki okumalarda pozitif iliskiler gormemize sebep olmustur. Boylelikle bu teknolojinin entegrasyonu bitki
besin elementi analizleri i¢in laboratuvar bagimlhihigi azaltmakta, ayn1 zamanda diisiik maliyet ve zamandan
tasarruf edilerek hem tarimsal yetistiricilik agisindan iiretici ve arastirmacilar i¢in dnemli bir kaynak olma niteligi
tagimaktadir.

Anahtar kelimeler: Besin, EDXRF, ICP, Maliyet, Metot
Energy Dispersion X-Ray Fluorescence Spectroscopy for Plant Nutrient Analysis

Abstract: Global fluctuations in agricultural production in recent years has led to the questioning of existing
agricultural technologies. Plant nutrient analyses on the cost and methods of analysis, especially in our country
currently heavy dependence on raw materials manufacturer and bends the back of our researchers. For this
purpose, in the work we do that are popular in recent years X-ray technology, taking advantage of a lower cost
compared to the existing methods of the plants of total and elemental that can be done in a practical way, it is
aimed. Our work in this direction, in our country, widely cultivated tea, cabbage, and corn plants, X-ray
fluorescence EDXRF technique working with plant dry readings made with the device Calcium (Ca), potassium
(K) magnesium (Mg), sulfur (S) Iron (Fe), Copper (Cu), zinc (Zn), Manganese (Mn), Phosphorus (P) of the
elements mg/kg denominated in the values were determined. Simultaneously, the samples of this plant are given
in the ICP device. The device adopted by reference readings EDXRF ICP ICP-OES according to the correlation
device is provided. This correlation by linear regression analysis for each element in re-slope and intercept values
were determined. The formula determined for each plant estimated values obtained by EDXRF-ICP values were
calculated with the help of installing the device. Statistical calculations performed as a result of the r2 values
p<0.05 p<0.01 at the level of proximity have been identified. Plant certified reference materials used to verify
the accuracy of the system with the aim of your analysis results %81-119 between the feedback has been
obtained. Positive relationships between these rates with certified materials EDXRF has been the reason we see
the device in reading. Thus, the integration of this technology for plant nutrient analysis laboratory by eliminating
the dependence, low cost and time saving in terms of agricultural production and producers and is intended to
be an important resource for researchers.
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Giris

Bu teknik ile bitki analizlerinde yeni bir donem baslayarak maliyet, zaman ve isgiicii agisindan biiyiik avantajlar
elde edilecektir. Mevcut yontemlere gore herhangi bir kimyasal kullanim zorunlulugunun olmamast bu
teknolojinin en biiylik avantajlar arasindadir. Bu sayede ¢ogunlukla ithal ettigimiz kimyasallarin kullanimim
azaltarak tlilke ekonomisine de katkida bulunacaktir. Bu yontemin gelistirilmesi ile bitkinin gelisim periyodu
boyunca mutlak gerekli besin elementi seviyelerinin takibinde laboratuvar analilerine bir alternatif olarak ulusal
ve uluslararasi diizeyde 6nem arz etmektedir.

Bitki gelisimi ve metabolizmasi icin mutlak gerekli olan elementler, bitki besin elementi olarak adlandirilmustir.
Bitkilerde, yaklasik 50 adet element icerigi bilinmekle beraber, bunlarin ancak belli bir boliimiiniin biiyiime ve
metabolizma i¢in kullanildig: tespit edilmistir. Elementler bitki beslenmesi ile dogrudan ilgili olup, bitki gelisme
periyodunda kendine 6zgii etkiye sahiptir. Topragin jeokimyasal 6zellikleri bitkilerin besin elementlerinden
yararlanma durumu, ¢evre kirliligi ve giibreleme agisindan son derece 6nemlidir (Queralt 2005). Bitkilerdeki
besin konsantrasyonlari kolorimetrik yontemlerde dahil olmak iizere alev emisyon fotometrisi, alevli atomik
absorpsiyon spektrometresi (FAAS), indiiktif eslesmis plazma atomik emisyon spektrometresi (ICP-OES) ve
indiiktif eslesmis plazma kiitle spektrometresi (ICP-MS) gibi bir¢ok yontemle yapilmaktadir (Fifield ve Haines
1997). Fakat bu yontemler giiniimiiz teknolojisine kiyasla isgiicli, zaman ve maliyet agisindan birtakim
problemler olusturmaktadir. Bu yontemler genellikle, kuru kiilleme (6rnegin yakma) veya islak kiilleme (giiglii
asitler ile sindirim) ile devam edip sonra numune matrisinin, yok edilmesini gerektirir. Ornek hazirlama
genellikle sikici ve zaman alic1 ve siirekli dikkat gerektiren bir islemdir. Bu durum bazen uygulanan prosediiriin
zaman zaman sinirlandirilmasina neden olur iken, analizler esnasinda kullanilan kimyasallarin zararli etkileri de
onemli handikaplarindan biridir (Noda 2006). Bu nedenle enerji dagilimli X-1g1n1 floresan (EDXRF) teknigi ile
yapilan elementel analizlerin diger yontemlere olan uyumlulugu, arastirmacilarin dikkatini ¢ekmis ve yapilan
caligmalar ile, bitki analizleri i¢in imit verici bir teknik oldugu sonucuna varilmistir (Clark 1992; Miah et al.
1999). Bu teknigin direkt olarak kati numuneler {izerinde analizinin gergeklestirilmesi olasiligi; ¢oklu-element
Ozelligi, nitel yar1 nicel ve nicel saptamalar yapmasi, genis, dinamik bir araliga sahip olmasi, diisiik maliyetiyle
bitki analizlerine olanak saglamasi X-isin1 floresan spektroskopisinin 6nemli bir teknik oldugunu ortaya
koymaktadir (Margui et al. 2009). EDXRF teknigi bitkilerin element kompozisyonu belirlemede bagar1 ile
uygulandigint (Chuparina ve Gunicheva 2003; Margui et al. 2009), toprak kirliligini belirlemedeki basarisi
(Orescanin et al. 2003; Aslan ve ark. 2004; Margui et al. 2005; Necemer et al. 2008) ve tarim sektoriinde (Noda
etal. 2006; Oliveira et al. 2006; Gratdo et al. 2008; Maity et al. 2010) toz drneklerin pelet seklinde uygulandigini
kanitlamiglardir.

Materyal ve Metot

Calisma igin tilkenin farkli alanlarinda yetistirilen musir, ¢ay ve lahana bitkileri toplanarak ICP-OES ve EDXRF
cihazlarinda es zamanl olarak okutulmustur. Kalsiyum (Ca), Potasyum (K), Magnezyum (Mg), Kukurt (S),
Demir (Fe), Bakir (Cu), Cinko (Zn), Mangan (Mn), Fosfor (P) elementlerinin mg/kg cinsinden degerleri
belirlenmistir. Belirlenen bu veri setlerine lineer regresyon analizi yapilarak EDXRF cihazina yiiklenecek
katsayilar hesaplanmuistir.

Kullanilan Alet ve Ekipmanlar

Bu calismada ICP — OES Perkin Elmer OPTIMA 8000, Thermo Scientific Portable XI3t XRF GOLD Series
cihazi, CEM MARS yakma iinitesi, Bilyeli degirmen ve Etiivler kullanilmustir.

Kullanilan Kimyasal Maddeler
HNO; (%65, Sigma-Aldrich, puriss. Pa), HCIO4 (70 %, Merck, p.a.) , High Purity Nitrogen (N), High Purity

Argon (Ar), Demir (Fe), Bakir (Cu), Cinko (Zn), Mangan (Mn), Magnezyum (Mg), Kalsiyum (Ca), Potasyum
(K), Fosfor (P), Kiikiirt (S) standartlar1 kullanilmistir.

Metot Kalibrasyonu I¢in Bitki Orneklerinin Toplanmast
Lahana (Brassica oleracea) bitkisi i¢gin Dogu Anadolu Bolgesi Erzurum; Hasankale (39°,58',46.9956" N,
41°,40',32.0016" E), Askale-Cinis (59°, 34' 00 N, 40°, 51' 00 E), Cay (Camellia sinensis) bitkisi icin Karadeniz

Bolgesi Rize ili; Buzlupinar (40°,57',43.524” Kuzey 40°,47',13.3728" Dogu), Kaptanpasa (40°,57', 38 Kuzey
40°,47',15" Dogu), Haremtepe Koyii (41°, 2', 22.92”” Kuzey, 40°,43', 44.8248" Dogu), Asiklar koyi (41°, 4/,
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16.0896" Kuzey, 40°, 48', 11.4372" Dogu), toplanmustir. Misir (Zea mays) ornekleri icin Akdeniz Bdolgesi
Kahramanmaras ili Ferhus (37°, 33", 28' Kuzey, 36°, 53', 43" Dogu), Orhangazi (37°, 37', 0.2 Kuzey, 36°, 43', 40
Dogu), Yenicekale (37°, 35', 46" Kuzey, 36°,37', 52" Dogu) olarak se¢ilip toplanmigtir. Lahanalar bas agarmaya
basladig1 andan itibaren oOrtii yapraklarin orta damarlarindan 6rnekler toplanmistir (Tyler and Lorenz 1962), Cay
ornekleme zamani olarak 21 mayis 2014 de bu alanlardan 6rnekler alinmistir. Ornekler toplanirken yeni cay
stirgiinlerinin iizerindeki ikinci gen¢ yapraklardan numune alinmistir (Barua and Deb 1960; Lin 1963). Misir
bitkisi i¢in piiskiilleme zamaninda en alttaki koganin karsisinda ve altinda bulunan ilk yaprak alinmistir (Krantz
and Chandler 1951). (Zea mays) Her alandan 200 yaprak 6rnegi alinmig alt 6rnekleme yapilarak 50 adete
diigtirilmistir

Kullanilan Referans Bitki Numuneleri

Bu yontemin hassaslig1 ve gercekligi dogrulamak amaciyla Tiitiin yapragi (Instute of Nucleer Chemistry Warsaw
Polland), Cim tozu (European Reference Material), Elma Yapragi (European Reference Material), Saman Tozu
(European Communities Bureouf of Reference Material) standart referans maddeler se¢ilmistir. Bu tarz analitik
cihazlarla ilgili standart materyallerini secerken miimkiin olundugu kadar farkli bitki standartlariyla ¢aligmak,
cihazin farkli bitki ekstraklarindan ayni elementleri tanimasinin sonuca yanstyan cihazdan gelen hata miktarini
azaltmada oldukca 6nemlidir.

Cizelge 1. Kullanilan standart referans materyallerin (SRM) pg g—1 cinsinden icerikleri verilmistir

Elma Yaprag Tiitiin Yapragi Saman Tozu BCR Cim Tozu
Elementler NIST 1515 IC-INCT-OBTL-5 -129 ERMCD-120
Ca 15260 + 200 39960 + 1042 6400 £ 100 6300* £ 75
K 16100 * 200 22710+ 76 33800 + 80000 34000 £ 150
Mg 2710+ 25 8530 £ 34 1450 + 40 1600 +90
Fe 835 1490* + 90 114 £ 10 1800 + 25
Cu 5.64 +0.24 10.1+04 10+0.2 10.2+0.5
Zn 125+0.3 524+138 32.1+1.7 305+ 1.1
Mn 54+£3 180+ 6 72%+8 82+4
P 1390*+ 15 1700 + 12 2360* £ 70 2800*+ 60
S 1800*+ 15 4550 + 91 3160 * 40 3400* + 20

*Sertifikali olmayan degerler.
EDXRF Analizi Icin Cozelti ve Numunelerin Hazirlanmast

Ogiitiilmiis bitki ornekleri 2’ser gram tartilarak 32 mm capinda polietilen kap igerisinde paketlenerek 4 p
kalinhiginda polipropilen X-Ray (TF-240-255) film ile kaplandi. Numuneler bir X-1sim1 floresan
spektrofotometresi olan Portable Thermo Niton X13t EDXRF cihazinda 360 saniye olarak ii¢ farkli noktadan
isinlanmistir. Al, Mo, Cu filtrelerden Soil mode main range araliginda Fe, Cu, Zn, Mn tiip voltaji 35 kilovolt
(kV), tiip akim1 100 mikroamper (nA)’e gore 30 saniye okuma P, S, Mg elementleri Mininig mode light range
araliginda hafif aralik tiip voltaji 15 (kV) tlip akim1 200 mikroamper (1LA) 60 saniye okuma, Mininig mode low
range araliginda ise Ca ve K elementleri 30 saniye boyunca iginlama ile Slglimleri yapilmigtir. X-igint
spektrumlarini elde etmek i¢cin XRF thermo software HH-XRF-8.4A programi kullanilmistir (Margui ve
Voutchkov 2018).

ICP-OES Analizi Icin Cozelti ve Numunelerin Hazirlanmasi

Ogiitiilmiis bitki 0,35 g tartilarak iizerlerine 4 ml HNO3 (%65, Sigma-Aldrich, puriss. Pa), 2 mL HCIO4 (70%,
Merck, p.a.) ilave edilip érnekler CEM MARS yakma iinitesinde 10 dk’da 180°C‘ye ulasip 10 dk, 15 dk’da
170°C ulasip 15 dk, tekrar 0 dk’da 180°C*ye ulasip 10 dk bekletilmistir. Yakma siiresi boyunca buhar basinci
1200 KPa’da sabitlenmistir. ICP-OES cihazinin kalibrasyonu i¢in belirli konsantrasyonlarda Ca, K, Mg, Fe, Cu,
Zn, Mn, P, S standartlar1 hazirlanarak cihazda okutulmustur (Kagar 1972).

ICP-OES kalibrasyon standartlarinin hazirlanigi

Bu cihaz i¢in Zn, Mn, Cu, Fe, Ca, S, P, K elementleri icin stok sollisyonlardan her bir element i¢in 0, 2, 5, 10,
20,50 ve 100 ppm olacak sekilde kalibrasyon ¢ozeltileri hazirlandi.
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Veri Analizi

Elde edilen veri setleri SPSS-22 paket programi kullanilarak istatistiksel analizleri yapildi (Y1ldiz ve Bircan
1993).

Bulgular

EDXRF Cihazinda Standart Referans Materyallerin Geri Kazanimlar

Cihazlarm analiz performanslar1 degerlendirilirken, yapilan geri kazanim degerlerini hesaplamak oldukca 6nem
arz etmektir. Cihazlarin performanslarini degerlendirmek i¢in yapilan validasyonlar sonucu sertifikali referans
materyaller ile mutlaka geri kazanimlarinin yapilmasi gerekmektedir. Ciinkii bu tarz analitik cihazlardan alinan
sonuglarin dogrulugu lizerine etki eden birgok parametre vardir. Bunlar cihazin bulundugu ortam sartlari,
kimyasal ve numune hazirliklarin gelen hatalar paylar1 vb. sorunlarin verilecek sonuca yansimamasi adina
cihazlar i¢in kullanilan gesitli validasyon c¢aligmalari1 vardir. Bu validasyon uygulamalar1 yukarida bahsetmis
oldugum hata paylariin eliminasyonu i¢in giindeme alinip her tiirlii analitik cihaz i¢in kullanilmalidir. Bu
validasyon programlar iginde sertifikali materyaller vasitasiyla yani icerigi bilinen numuneler cihazlarda
okutularak yiizde olarak ne kadar dogru bir okuma yani geri kazanim elde edildigi hesaplanmalidir. Clnki
cihazin kalibrasyonu ve bu kalibrasyon sonucu elde edilen korelasyonlarin dogrulugunu kontrol etmek i¢in
gereklidir.

Her bir farkli standart referans materyallerin ¢izelge 2 de gosterilen EDXRF cihazi tarafindan tesbit edilen
Sertifikali Referans materyalin (£standart sapma) geri kazanim ve element konsantrasyonlar: (ug g-1 DW; n =
100) hesaplanmustir. ayr1 ayrt EDXRF cihazinda analizi yapilarak. Kalsiyum (Ca), Potasyum (K), Magnezyum
(Mg), Kiikiirt (S), Demir (Fe), Bakir (Cu), Cinko (Zn), Mangan (Mn), Fosfor (P) elementleri ppm olarak
hesaplanmis, okumalar her SRM‘e gore on defa tekrar edilerek okutulmustur. EDXRF cihazinda elde edilen
geri kazanim degerleri, % 81-119 arasinda olmasi sertifikali materyaller ile EDXRF okumalar1 arasinda pozitif
bir iliski gozlemlememize neden oldu. Boylelikle elde edilen geri kazanim degerleri cihaz performansinin olumlu
yonde akredite edildiginin bir gostergesi olmustur.

Cizelge 2. EDXREF cihazi tarafindan tesbit edilen Sertifikali Referans materyalin (+ standart sapma) geri kazanim
ve element konsantrasyonlar1 (ug g DW; n = 100)

Ca K Mg Fe Cu Zn Mn p S

Bu 1650044 156003 60+  1249* 2158
calisma 00 00 ND 93 #11  ND ND 2 +148 87

NIST-  Sertifikali  15260+2 161002 5.64+0. 1250 54+ 1390+1

1515  Degerler 00 00 2710+ 835 24 3 3 5 -

Elma Gerikazan

Yaprag 1m (%) 108 96 - 112 - - 111 89 -

1

IC- Bu 37700+5 1910043 7965+l 157947 o, 197 150741 4358+

INCT-  calisma 00 00 24 3 * +9 78 162

OBTL- Sertifikali 39960+l 22710+7 85303 1490*t 10.1:0. 52.4%1 180 1700+l  4550+9

5 Degerler 042 6 4 90 4 8 +6 2 1

Tatln Gerikazan

Yaprag 1m (%) 108 84 93 105 83 109 88 95

1

BCR- Bu 6600+30 313004 2287+1  3780%1

129 calisma o 00 TE 992 TE  28+2 TE o o

Saman  Sertifikali 640010 338008 14504 114*t1 10.0*t 321%1 72+ 235047 31604

Tozu  Degerler 0 00 0 0 0.2 7 8 0 0
Gerikazan 15 92 - 86 - 87 - 96 119
m (%)

ERMC Bu 3632043 1690+7 75+ 264242  3600.2+

D-120 calsma ' 1/8%%0 54 TE 5 TE 802 4 80

Gim  Sertifikali  6300*t7  34000% 1600%t 1800*t 10.2+0. 305+l 82+ 2800%t  3400*+

Tozu  Degerler 5 150 90 25 5 1 4 60 20
Gerikazan 44 106 - 93 - 98 o1 94 105
1m (%)

*Sertifikali olmayan; TE-Tespit edilemeyen.
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Lahana (Brassica oleracea copitata) Bitkisi I¢in EDXRF Cihazina Yiiklenecek Katsayilar

Farkl1 alanlardan toplanan 50 adet lahana bitkisi ¢izelge-3 gosterildigi gibi elementel analiz karsilastirmalari (pug
g-1), ve EDXRF /ICP-OES ICP-OES ve EDXRF cihazlari ile analiz edilerek K, Ca, Cu, Fe, Mn, S, Zn degerleri
Hg g-1 olarak belirlenmistir. Elde edilen veri setlerine her bir element i¢in ayr1 ayr1 istatistiki analizler yapilmis
A: intercept, B: slope ve R2 degerleri hesaplanmistir. Hesaplamalar sonucunda iki cihaz arasinda p < 0.05 ve p
< 0.01 diizeyinde yiiksek korelasyonlar ortaya ¢ikmigtir. Ca, Cu ve S elementlerinin intercept degeri istatistiki
agidan p < 0.01 diizeyinde 6nemliyken K, Fe, Mn degerleri p < 0.05 diizeyinde 6nemli oldugu tespit edilmistir.
Slope degerleri ise tiim elementler igin p < 0.01 diizeyinde 6nemlidir.

Cizelge 3. Lahana (Brassica oleracea copitata) bitkisinde elementel analiz karsilagtirmalar (ug g-1), ve EDXRF
/ICP-OES cihazina ait regresyon analiz parametreleri (n=50).

Element Element Arah@ (ug g-) LR Analiz Parametreleri
R? A B

K 66800-151813 0.9526 -4530,513* 0,4703**
Ca 18666-23444 0.965 -1252,531** 0,853 **
Cu 17,5-7,9 0.9412 9,531** 1,002**
Fe 6014 -6700 0.9843 -1711,24* 1,153**
Mn 256,4-87,1 0.938 28,74* 2,614*=
S 19828-3114 0.9126 6857,209** 4,165**
Zn 26,5-28 0,9290 2,932** 0,8420**

Regresyon Analizi: LR model ICP = A + B*EDXRF method (A: intercept, B: slope).*p < 0.05; **p < 0.01.
Cay Bitkisi Icin EDXRF Cihazina Yiiklenecek Katsayilar

Farkli alanlardan toplanan 50 adet ¢ay bitkisi ¢izelge 4 de elementel analiz karsilagtirmalart (ug g-1), ve
EDXRFve /ICP-OES cihazina ait regresyon analiz parametreleri (n=50) verilmistir. ICP-OES ve EDXRF
cihazlar ile analiz edilerek K, Ca, Cu, Fe, Mn, S, Zn degerleri ng g™ olarak belirlenmistir. Elde edilen veri
setlerine her bir element icin ayr1 ayr istatistiki analizler yapilmis A: intercept, B: slope ve R? degerleri
hesaplanmistir. Hesaplamalar sonucunda iki cihaz arasinda p < 0.05 ve p <0.01 diizeyinde yiiksek korelasyonlar
elde edilmistir. K, Mn ve Fe elementlerinin intercept degeri istatistiki agidan p < 0.01 duizeyinde énemliyken P,
Ca, S, Zn degerleri p < 0.05 diizeyinde 6nemli oldugu tespit edilmistir. Slope degerleri ise tiim elementler i¢in p
< 0.01 dizeyinde 6nemlidir.

Cizelge 4. Cay (Camellia sinensis) bitkisinde elementel analiz karsilagtirmalar1 (ug g-1), ve EDXRFve /ICP-
OES cihazina ait regresyon analiz parametreleri (n=50).

Element Element Aralig: (ug g-1) LR Analiz Parametreleri
R2 A B

P 2200 - 4300 0.9860 -75.200* 0,494**
K 24769 -39376 0.9820 -523.341** 0.642**
Ca 9940 -13305 0.9960 79.33* 0.7334**
Fe 324.7-722.8 0.9980 0.625** 1.0004**
S 3740-6847 0.9870 -303.798* 0.5991**
Zn 4292 -44.6 0.9670 -3.053* 1.030**
Mn 1583 - 4629 0.8970 200.329** 0.299**

Regresyon Analizi: LR model, ICP = A + B*EDXRF metot (A: intercept, B: slope).*p < 0.05; **p < 0.01; 6d: 6nemli degil.
Misir (Zea mays) Bitkisi I¢in EDXRF Cihazina Yiiklenecek Katsayilar

Farkli alanlardan toplanan 50 adet musir bitkisi ¢izelge 4 de elementel analiz karsilastirmalart (pug g-1), ve
EDXRFve /ICP-OES cihazina ait regresyon analiz parametreleri (n=50) verilmistir. ICP-OES ve EDXRF
cihazlari ile analiz edilerek K, Ca, Cu, Fe, S, Zn degerleri ug g™ olarak belirlenmistir. Elde edilen veri setlerine
her bir element igin ayr1 ayr istatistiki analizler yapilmis A: intercept, B: slope ve R? degerleri hesaplanmustir.
Hesaplamalar sonucunda iki cihaz arasinda p < 0.05 ve p <0.01 diizeyinde yliksek korelasyonlar elde edilmistir.
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K, P, Fe ve S elementlerinin intercept degeri istatistiki acidan p < 0.01 diizeyinde énemliyken Ca ve Zn degerleri
p < 0.05 diizeyinde 6nemli oldugu tespit edilmistir. Slope degerleri ise tiim elementler icin p < 0.01 diizeyinde
onemlidir.

Cizelge 5. Misir (Zea mays) bitkisinde elementel analiz kargilastirmalar1 (ug g™1), ve EDXRF) /ICP-OES cihazina
ait regresyon analiz parametreleri (n=50).

Element Element Arahigi(ug g-1) LR Analiz Parametreleri
R? A B

P 4137-9137 0.9500 -4110,0030** 0,9030**

74633-114711 0,9160 7770,556** 0,5831**
Ca 19500-29780 0.9840 -372,888* 0,6700**
Fe 5628-8228 0.9580 -1793,297** 0,9020**
S 20660-8540 0.9675 -6659,425** 3,199**
Zn 20-69,8 0.9850 1,12* 0,9503**

Regression analysis: LR model, ICP = A + B*EDXRF method (A: intercept, B: slope).*p < 0.05; **p <0.01.
Formiil Olusturulmasi

EDXRF ve ICP-OES cihazi Lahana, Misir ve Cay bitkisinde yapilan elementel analizler sonucunda veri setlerine
lineer regreston analizi yapilmistir. Elde edilen yiiksek korelasyonlar sonucu EDXRF cihazininda yapilan
okumalar ICP-OES cihazina gore tahmin edilmesi i¢in formiil olusturulmustur.

ICPsonu¢ = A + B * EDXRFokuma degeri

ICP sonug; ICP cihazinda okunan elementin pg g olarak degeri,

EDXRF okuma degeri; Portable Thermo Niton X13t cihazinda okunan elementin ug g-* olarak degeri;

A; Intercept ; Bu deger istatistiki olarak yapilan regresyon analizi sonucu nisbi olarak her elementin belirlenen
okuma araliginin disina ¢gikmasi durumunda ortaya ¢ikacak hata paylarinin hata payinin eliminasyonuna ydnelik
hesaplanan deger

B; Slope ; Yapilan istatistik analizi sonucu Icp cihazinda belirlenen her elementin EDXRF cihazinda okumast
esnasinda hesaplanan elementler igin girilmesi gereken katsayilari ifade etmektedir.

Tartiyma ve Sonu¢

Ulkemizde yaygin olarak yetistirilen lahana, musir ve gay bitkileri iki cihazda da okutularak Ca, K, Mg, S, Fe,
Cu, Zn, Mn, P icerikleri pug g olarak tespit edilmistir. Bu veri setlerine Lineer regresyon analizi yapilarak iki
cihaz arasinda uyumluluk degerlendirilmistir. Ciinkii ICP sonuglarinin tahmin edilebilmesi i¢in EDXRF
cihazinin kalibrasyon kisminda intercept ve slope katsayr degerleri girilmelidir. Boylelikle EDXRF cihaziyla
analiz edilen ii¢ farkli bitkinin tahmini ICP sonuglar1 hesaplanabilecektir. Istatistiki analizler sonucunda elde
edilen yiiksek r? degerleri iki cihaz arasindaki iliskinin son derece uyumlu oldugunun géstergesidir. Istatistiki
hesaplamalar sonucu ortaya ¢ikan bitki tiiriine ait intercept ve slope degeri EDXRF cihazina yiiklenerek iiriin
bazinda ICP sonuglari tahmin edilmistir. EDXRF cihazinin kontrolleri standart sertifikali materyallerle yapilarak
geri kazanimlar hesaplanmistir. Cizelge 4.1 de verilen geri kazanim degerleri yiizde 81 ile 119 arasindadir.
Ornegin NIST 1515 elma yapragi standardinda kalsiyum degeri 15260 + 200 pg g-1 olarak
sertifikalandirilmistir. EDXRF cihazi ile yaptigimiz 6lgiimlerde elma yapragi igin cihazimiz bu degeri 16500 +
400 pg g-1 olarak okumus ve yilizde 108 olarak geri kazanim elde edilmistir. Standart olarak uluslararasi
literatiirlerde geri kazanimlarin 80 ile 120 arasinda olmasi elde edilen geri kazanimlarin basarili oldugunun
gostergesidir (Magnusson B et al 2013). Farkli bir 6rnek daha verecek olursak IC— OBTL -5 tiitiin yapraginda
sertifikali ¢inko degeri 52.4+1.8 pug g-1 olarak tespit edilmis EDXRF cihazi ile yaptigimiz okumada 44+12 g
g-1 olarak bulunarak yiizde 83 geri kazanim elde edilmistir. Yaptiimiz calisma sonucunda bitkiye tiiriine 6zel
bu degerler tespit edilip cihaza yiiklenmistir. Boylelikle EDXRF cihazinda bitkiler okutulurken bu katsayilar
vasttasi ile korelasyonu saglanan bitki dzel tahmini ICP sonuglar1 elde edilecektir. Ornegin Cizelge 4.3 de cay
bitkisinde yapilan EDXRF cihazinda yapilan okumada kalsiyum degeri 10000 pg g—1 olarak okundugu durumda,
Cizelge 4.3°deki Ca elementinin intercept ve slope degerlerini baz alirsak; ICP sonu¢ =79,33+ 0,7334*10000
yapilarak 7413 pg g—1 ICP-OES degeri elde edebiliriz. Katsayilarin cihaza yiiklenmesi ile cihaz otomatik olarak
tahmini ICP sonuglarini hesaplayarak verecektir. Burada 6nemli olan olarak bir diger husus elementler i¢in tespit
edilen araliklaridir. Soz konusu korelasyonlar bu araliklara gére ¢ahisilmistir. Ornegin Cizelge 4.4 de musir
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bitkilerinde 4137-9137 pg g1 arasinda fosfor miktari tespit edilmistir. Bu katsayilarin uygulanmasi i¢in bitkinin
ihtiva ettigi fosfor miktar1 bu aralikta olmalidir. Caligmada, ICP yontemleri ile yapilan bitki analizlerine alternatif
olarak, X-Ray teknolojisinin entegrasyonu amaglanmstir. Bu yeni teknoloji ile ICP yontemine nazaran maliyet
ve zamandan tasarruf edilmis, argon, azot gibi tehlikeli gazlarin kullanimi ortadan kaldirilarak giivenlik riskleri
minimize edilmistir. Geleneksel standart hazirlama prosediirleri ve buna bagl olusacak hata paylari ortadan
kaldirilmistir. Bu teknolojinin yayginlasmasi ile ICP yonteminde kullanilan standart bagimliligi ortadan
kaldirilarak ulusal dlgekte iilke ekonomisine katki saglanacaktir. Ayrica bu sistemlerin taginabilir olmasi bitki
elementel analizlerinde laboratuvar bagimliligini azaltarak, bitkinin yetisme ortaminda analizine imkan
taniyacaktir. Boylelikle yas bitkilerde elementel analizlerin yapilmasina imkan taninarak besin elementi
noksanliklart aninda tespit edilip olusabilecek liriin kayip riski azaltilacaktir. Yas bitki analizlerinde yapilan
¢aligmalarimiz devam etmekte olup, doktora asamasinda daha detayli ortaya konacaktir. Bu ¢aligma sonucunda
Karadeniz bolgesi Rize ilinde yetistirilen cay bitkisinde, Akdeniz bolgesi Maras ili igin Misir, Dogu Anadolu
bolgesinde yetistirilen lahana bitkilerinin ICP yontemi ile yapilan elementel analizlerine alternatif olabilecegi
tespit edilmistir. Aragtirmamiz sonucunda ¢ay, musir ve lahana bitkileri ig¢in bulunan intercept ve re-slope
degerleri taginabilir EDXRF cihazlarina yiiklendikten sonra 120 saniye gibi kisa bir zamanda kimyasal ve gaz
kullanmadan bitkinin elementel igerigi belirlenmistir. Bu metodun entegrasyonu ile bolge iireticileri daha diistik
maliyetle bitki analizi yaptirabilecek, besin elementi noksanligindan kaynakli yasanabilecek sorunlarin aninda
tespiti ile Urlin kaybi minimize edilip verim ve fliretim potansiyeli artacaktir. Ayrica bu metot ile
aragtirmacilarimizda hizli, pratik ve disiik maliyetle bitki analizleri yapabilecektir.
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