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K ı s a  Ö z e t

İ. Ü. Orm an Fakültesi T oprak İlm i ve E koloji Anabilim  D ah'nda 1988- 
89 Ö ğretim  Yılından İtibaren Yüksek Lisans Program ı başlam ıştır. Bu prog
ram ın ikinci yılındaki tez aşam ası büyük ölçüde arazi ve laboratuvar çalış
m alarına dayanm aktadır. A yrıca her yıl lisans bitirm e tezi olarak verilen ça
lışm aların büyük bir çoğunluğu da y ine laboratuvarlarım ız olanaklarından  
yararlanılarak yapılm aktadır. Bu m akalenin am acı öğrencilerin Jaboratuvar- 
da yapacakları çalışm alara yardım cı o lacak , bazı kim yasal toprak analiz  
yöntem lerini ortaya koym aktır.

1. GİRİŞ

Toprakların  çeşitli fiziksel ve kim yasal özelliklerinin bilinm esi, topraktan yararlanm anın dü
zenlenm esi ve ürünün arttırılm ası konusunda alınacak önlem ler bakım ından çok önem lidir.

Artan dünya nüfusuna koşut o larak gereksinim lerin  de artm ası, sabit kalan toprak kaynakla
rından ençok ürün elde edilmesi bakım ından, toprağın fiziksel ve kim yasal özelliklerinin iyi b ilin 
mesini zorunlu kılm aktadır. Orm an ağaçlarının yayılışları ve beslenm e-büyüm e ilişkilerinin orta
ya konulabilm esi için de üzerlerinde yetiştikleri toprakların özelliklerinin bilinm esi gereklidir. Bu 
da arazide belirlenen toprak özelliklerinin, laboratuvar analizlerinden elde edilen verilerle b irleşti
rilerek kullanılm ası ile olanaklıdu-.

Y aptığ ım ız bu çalışm ada topraklarda; pH . karbonat, tuzluluk, organik  m adde, total azot ve 
yararlanılabilir fosfor belirlenm esine ilişkin analiz yöntem leri verilecektir. Laboratuvar ve kim ya 
bilgisi az olan, ya da hiç olmayan kişiler gözönüne alınarak analiz şuasında kullanılan çözeltilerin 
hazırlanm ası ile. gereken alet ve m alzem elere de yer verilm eye çalışılacakta-.

1 1 İ.Ü . O rm an  F ak ü ltes i, T o p rak  İlm i ve Ekolo ji A nab ilim  D alı.
Yayın Komisyonuna Sunulduğu Tarih : 02.12.1991



TOPRAKLARIN BAZI KİMYASAL ÖZELLİKLERİNİN ANALİZ YÖNTEMLERİ 65

2. TO PR A K  Ö R NEK LERİNİN AN A L İZ E  H AZ IR L A N M A SI

A raziden usulüne uygun olarak alınmış bozulm uş toprak örnekleri laboratuvarda asit buhar
ları ve tozdan etkilenm eyecek yerlerde serilerek kurutu lurlar. Bu şekilde kurutulm uş topraklara 
"hava kurusu toprak" adı verilir. Daha sonra toprak örnekleri havanda öğütülerek (büyük taş 
parçaları k ırılm adan) 2 m m ’lik elekten geçirilir. B u şekilde kökler, toprağın iskelet kısm ı ( 0  >2 
mm) ve ince kısm ı (0 < 2  m m) ayrılır.

Y apılacak fiziksel ve kim yasal analizlerde toprağın ince kısm ı (0 < 2  m m) kullanılır.

K im yasal toprak  analizlerinde paralel örneklerle  çalışılm ası sonuçların  güvenilirliğ i bakı
m ından önem lidir.

3. K İM Y A SA L T O PR A K  A N ALİZLE Rİ

3.1 Toprak R eaksiyonunun (pH) Belirlenm esi .

T oprak  pH -sı, toprak reaksiyonu ya da toprak asitliği, toprak çözeltisindeki hidrojen iyonu 
m iktarını n itelem ek için kullanılan bir deyim dir. T oprak çözeltisin i hazırlam ak için ya saf su, ya 
da bazı tuz çözeltileri kullanılır. Saf su kullanılm ışsa bu şekilde ölçülen asitliğe "aktüel asitlik"  
bir tuz çözeltisi kullanılm ışsa ölçülen asitliğe de "m übadele asitliği" ya da "potansiyel asitlik"  
denir. (Geniş bilgi içi bkz. KA NTARCI 1987, Ç E PE L  1988).

T oprak  pH-sının belirlenm esi için gerekli alet, m alzem e ve çözeltiler aşağıda açıklanm ıştır 
(G Ü LÇ U R  1974, TSE 1990 a).

3.1.1 G erekli A let, M alzem e ve Çözeltiler

a) Cam  elektrotlu pH -m etre

a) 150 m l'lik erlenm ayerler

c) A ktüel asitliği ölçm ek için kaynatılarak C 0 2'i uçurulm uş ve soğutulm uş sa f su

d) Potansiyel asitliği ölçm ek için N KC1 veya 0.1 N KC1 (potasyum  klorür) veya 0.01 M 
C aC l2 (kalsiyum  klorür) çözeltisi

-  N KC1 çözeltisin in  hazırlanışı: 74.56 gr KC1 tartılarak az m iktarda saf suda çözülür ve 
saf su ile litreye tamamlanır. 0.1 N KC1 için ise 7.456 g r KC1 tartılır.

-  0.01 M CaCI2 çözeltisinin hazırlanışı: 1.11 g r CaCl2 tartılarak  az m iktarda saf suda çö
zünür ve sa f  su ile litreye tamamlanır.

e) Ö lçü silindiri, 25.0 m l'lik

0  Term om etre.

3.1 .2  İşlem in Y apılm ası

E rlenm ayerler içine 10 gram ince toprak örneği tartılır. B elirlenm ek istenen toprak asitliği 
çeşidine göre üzerine 25 mİ COTsiz saf su ya  da N KC1 (0.1 N KC1) veya 0.01 M C aC l2 çözeltisi 
eklenir. Erlenm ayerin ağzı, lastik bir tıpa ile kapanarak üst k ısm ına toprak bulaşm ayacak şekilde 
hafifçe çalkalanır. B öylece toprak örneğinin çözelti ile tam am en tem asa gelm esi sağlanır. B ir gece 
bekletildikten sonra pH -m etre ile ölçüm yapılır.



66 M. ÖMER KARAÜZ

3.1.3 pH -m etrenin Ayarlanm ası ve Okuma

K ullanılan pH -m etre, ne tür olursa olsun, m utlaka standart çözeltilerde kalibrasyonunun 
(ayar) yapılm ası gereklidir. Bunun için genellikle 4  ve 7 pH ’yı gösteren standart çözeltiler kullanı
lır. A yrıca standart çözeltiler ile, pH-sı okunacak toprak çözeltilerinin sıcaklıkları da ö lçülerek 
pH -m etrede gerekli ayarlam alar yapılm alıdır. Ö lçm e sırasında, pH -m etrenin elektrodu çözelti içi
ne sokulduktan sonra örnek hafifçe çalkalanm alı, pH -m etre ibresinin sabit kalm ası için birkaç da
kika beklenm elidir.

3.2 T oprakta K arbonat Belirlenm esi

T oprakta karbonatların belirlenm esi denince genel o larak kireç (C a C 0 3) m iktarının belirlen
mesi anlaşılır.

Bu yöntem , toprağı % 10’luk I1C1 ile m uam ele ederek, toprakta bulunan C a C 0 3'ın HC1 ile re
aksiyona g irm esi sonucunda açığa çıkan C 0 2 gazı.hacm in in  ölçülm esi prensibine dayanır (IR 
M A K 1954, G Ü LÇU R 1974). " v

Gerekli alet, m alzem e ve çözeltiler ile işlem in yapılm ası aşağıda açıklanm ıştır.

3.2.1 G erekli Alet, M alzem e ve Çözeltiler

a) Sclıeibler kalsim etresi

b) % 10'luk HC1 (H idroklorik asit) çözeltisi

-  H idroklorik  asit çözeltisinin hazırlanm ası (% 1 0 'lu k ): % 37’lik hidroklorik asitten 10.0 
mİ alınarak 27.0 mİ sa f su eklenir. Aynı oran korunarak istenildiği m iktarda hazırlanabilir.

d) 25 m l'lik ölçü silindiri

e) T erm om etre, barom etre

f) Uzun pens

g) C 0 2 ile doyurulm uş su : Bunun için Şekil l 'd e  görülen düzenek hazırlanır. A şişesine 
m erm er parçaları, B şişesine ise su koyulur. A şişesin in  içine % 10’luk HC1 eklenir. C 0 2 çıkışı 
başladığında tıpa kapatılarak  gazın ok yönünde hareketle  su içine dolm ası sağlanır. Bu şekilde 
yaklaşık bir saat doyurm a işlem ine devam  edilir. Zam an zam an % 10'luk HC1 eklenir. Aşırı gaz çı
kışında B şişesinin patlam ası ya  da tıpasının çıkm am ası için sık  sık C borusu ucundaki hortum a 
takılı pens gevşetilerek fazla gazın çıkm ası sağlanır.

3.2.2 İşlem in Yapılm ası

K alsiyum  karbonat tayininde kullanılan Scheib ler kalsim etresi Şekil 2’de verilm iştir.A let 
kullanılm adan önce, (a) cam  m usluğu açık olarak B 2 ve B3 çam  boruları C 0 2 ile doyurulm uş su 
ile doldurulur. B unun için C şişesi su ile doldurularak sehpanın üst kısm ına konur, pens (b) gev
şetilerek suyun B2 ve B 3 borularına akm ası sağlanır. D oldurm a işlem inden sonra pens sıkıştırılır, 
şişe sehpadan indirilir. Pensin (b) dikkatle gevşetilm esi ile su seviyesi derecelendirilm iş boruda 
(B2) sıfıra gelecek şekilde fazla su akıtılır. A şişesine % 10'luk HCl’den 20.0 mİ konur. K arbonat 
m iktarı belirlenecek 1-2 gr toprak örneği küçük kabın (d) içerisine konur ve bir pinset yardım ıyla 
dikkatle A  şişesi içine yerleştirilir. Şişenin kapağı sıkıca kapatılır. Bu sırada şişenin el ile ısıtılma- 
m asma dikkat edilm elidir. Cam  m usluk (a) kapatılır. (C) şişesinin lastiğine takılı pens (b) gevşeti
lerek 20.0 mİ kadar suyun akm ası sağlanır. Böyle yapılm adığı takdirde, gaz oluştuğunda (A şişe-
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ŞekiM. Scheibler kalsimstresinde kullanılacak Şekil 2. Scheiblerkalsımatresı
suyu CO2 ile doyurmak için hazırlanan düzenek

sinde") B 3 borusundan su taşar. Ayrıca bu su akıtm a işlemi sonunda aletin  gaz kaçırıp  kaçırm adığı 
da kontrol edilir. Bu şekilde B 2 borusundaki su önce aşağı iner, fakat alet hava kaçırm ıyorsa, bir 
süre sonra düzey sabit kalır. B u kontroldan sonra sol el ile lastik boruyu sıkıştıran pens (b), sağ el 
ile de gaz oluşum şişesi (A) yaln ız boğazından parm akla tutulur ve içindeki küçük kab devrilerek 
toprak örneği asitle karışacak şekilde şişe (A) çalkalanır. C O , çıkışı olurken pens (b) gevşetilerek 
su yavaş yavaş şişeye (C) akıtılm alıdır. Bu şekilde B 2 ve B3 borulardaki su düzeyleri aynı seviye
de tutulm alıdır. B 2 borusundaki su düzeyi sabit kalıncaya kadar gaz oluşum  şişesi (A) sallanır. 
D üzey sabit kalınca alet 10 dakika süreyle kendi haline bırakılır ve tekrar çalkalanır. Su her iki 
boruda aynı düzeye getirilerek çıkan C 0 2 'in hacmi derecelendirilm iş borudan (B 2) okunur. Oku
m a anındaki oda sıcaklığı ve barom etrenin gösterdiği hava basıncı dikkate alınarak, okunan ha
cim den C 0 2 'in ağırlığı bulunur. Bu am açla çizelge 1 kullanılır.

3.2.3 Hesaplam a

Topraktaki karbonat m iktarının hesaplanm asını bir örnek üzerinde açıklam ak gerekirse:

-  İşlem in yapıldığı andaki oda sıcaklığı 20°C

-  Hava basıncı 760 mm civa basıncı olsun

-  2 gr hava kurusu toprak örneği için kalsim etrede 50 cm 3 C 0 2 gazı ölçülürse kalsiyum  kar
bonatın  yüzde miktarı aşağıdaki şekilde hesaplanır:

-  20°C sıcaklık ve 760 mm civa basıncındaki 1 cm 3 C 0 2 ’in ağırlığını, ç izelge l'den  bu iki 
değerin kesim  noktası olan 4269 olarak alırız. Bu değer m iligram ın binde biri (m ikron gram) cin
sinden olduğu için 4269 = 4.269 nıg =  0.004269 gnım'dır.
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Çizelge 1. Scheibler Cihazı İle cm3 Cinsinden Bulunan Karbondioksidin Kalsiyum Karbonat Olarak Hesabı (IRMAK 1954'den alınmıştır
(Aşağıdaki sayılar miligramın binde birini ifade ederler)

t°c.
Barom etrede okunan hava basıncı

742 744,5 747 749 751 753,5 756 758 760 762,5 765 767 769 771 774

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 4226 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 4336

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 4271 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

11 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 4486
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O halde kalsim etrede okunan 50 cm 3 C 0 2, 2 gram  hava kurusıl toprak örneğindeki 50 x 
0.004269 = 0.21345 gr C a C 0 3'a eşdeğerdir.

100 gr hava kurusu toprak için ise bu değer:

0.21345 x 100 : 2 = 10.6725 gr C a C 0 3 ya da % 10.6725 C aC 0 3 olarak bulunur.

Sonuçlar "m utlak kuru toprak" ağırlığı cinsinden verilm elidir.

3.3 T oprak Tuzluluğunun (E lektrikî İletkenliğinin) Belirlenm esi

T oprak  tuzluluğu, suda eriyebilen tuzların toprakta birikm esi ya da değiştirileb ilir sodyum un 
adsorbsiyon kom pleksi tarafından yüksek oranda tutulm ası sonucunda ortaya çıkm aktadır. Çeşitli 
tip ve düzeylerde tuzlanm aya uğrayan topraklar, N a+, C a++, M g+\  CL, S O " 4 gibi birinci derecede 
önem li iyonlarla, K+, Bf++, H C O “3, C 0 3 * NO~3 gibi ikinci derecede önem li iyonların oluşturduğu 
tuzlan  içerirler (ERUZ 1979).

B u yöntem  için gerekli alet, m alzem e ve çözeltiler ile işlemin yapılm ası aşağıda açık lanm ış
tır (G Ü LÇ U R  1974).

3.3.1 G erekli Alet, M alzem e ve Çözeltiler

a) E lektrikî iletkenlik aleti

b) Kapaklı cam kaplar (0 > 6  cm)

c) Spatül

d) Vakum  aleti

e) Y um uşak süzgeç kâğıdı

f) M ekanik çalkalayıcı

g) Süzm e hunileri

h) 150 m flik  erlenm ayerler

0 %  O.TIik sodyum  hekzam etafosfat çözeltisi: 0.1 g r sodyum  hekzam etafosfat 100 m l'lik
balon jo jeye tartılır, az m iktarda sa f suda çözülür, sa f su  ile 100 ml'ye tam am lanır.

i) 100 m l'lik beherglaslar

j)  Term om etre.

3.3 .2  İşlem in Yapılm ası

T oprak  tuzluluğunun belirlenebilm esi için öncelikle toprakta bulunan tu zlan  içeren b ir çö
zeltin in  (toprak-su  ekstraktı) hazırlanm ası gerekm ekted ir. B unun için iki yol bu lunm ak tad ır 
(G Ü LÇ U R  1974, ERUZ 1979):

a) Doygunluk ekstraktı hazırlanır

b) Toprak-su oranı 1:5 olan ekstrakt hazırlanır.

3.3.2.1 Doygunluk Ekstraktı ile Toprak T uzluluğunun Belirlenm esi

A m aç, toprağın tuz konsantrasyonuyla, bitki gelişim i arasındaki ilişkiyi incelem ekse, ekle
necek suyun toprağı doygun durum a getirecek oranda bulunm ası uygun görülür (SÖ N M EZ ve 
A Y Y ILD IZ  1964). Bu şekilde hazırlanan toprağa "saturasyon toprak m acunu" adı verilm ekte
dir. B unun için su içeriği bilinen, 100-200 gr hava kurusu toprak tartılarak kapaklı cam kaba ko 
nur ve tartılır. Toprağa saf su eklenir ve doygunluk durum una erişinceye kadar bir spatül ile karış
tırılır.
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D oygunluk halinde, ışığı yansıttığı için parıldar, kap eğilince yavaşça kalkar, yüksek oranda 
kil içeren topraklar hariç, bütün topraklarda serbestçe ve bulaşm adan spatülden kayar. Karışm a ta
m am lanınca kabın  kapağı kapatılır, bir saat ya da daha fazla beklenir. Daha sonra yukarıda açıkla
nan doygunluk kriterleri kontrol edilir. Eğer karışım  sertleşm iş ya  da kayganlığını y itirm iş ise bi
raz daha su eklenir ve yeniden karıştırılır. B una karşın karışım  üstünde serbest su toplanm ış ise, 
üzerine ağırlığı belirli toprak ilave edilir. Kap ve içinde toprak örneği tekrar tartılır. Su eklendikçe 
ağırlık artışı not edilir. M utlak kuru toprak ağırlığından doygunluk nem i yüzdesi, eklenm iş suyun 
ağudıkları toplam ı ve hava kurusu toprağın higroskopik nemi hesaplanır (KARAÖZ 1989).

D oym uş toprak örneği 4 saat ya da daha fazla bekletildikten sonra vakum  aletinde süzülür. 
Süzüntü, bir deney tüpünde veya şişesinde toplanır. Eğer ilk süzüntü bulanık ise ya yeniden süzü
lür ya da bulanık  kısım  atılır. H er 25 mİ çözelti için % 0.1 'lik sodyum  hekzam etafosfat çözeltisin
den bir dam la dam latılır (süzüntüde bulunan C a C 0 3’ın çökm esini önlem ek için).

3.3.2.2 T oprak-Su O ranları 1:5 Olan Ekstraktlar İle Toprak  
T uzluluğunun Belirlenm esi

Eğer am aç toprağa yapılan işlem in sonucundaki tuz değişim iyle, zam ana bağlı o luşm ası 
beklenen tuz değişim ini saptam ak ise toprak-su oranları 1/1 ya da 1/5 olan karışım lar kullanılır 
(Geniş bilgi için bkz. ERU Z 1979).

U ygun m iktarda hava kurusu toprak örneği tartılarak (genellikle 10.0 gr) bir erlenm ayere 
konur. Ü zerine 1:5 oranını sağlayacak şekilde 50.0 mİ saf su eklenir ve m ekanik sallayıcıda bir 
saat çalkalanır. Süspansiyon, içerisine süzgeç kâğıdı konarak hazırlanan hunilerle 100 m l'lik  be
herlere süzülür. Eğer bulanık  ise ille geçen süzüntü atılır. H er 25 mİ çözeltiye 1 dam la hesabıyla 
% 0.1’lik sodyum  hekzam etafosfat çözeltisi dam latıhr.

3.3.2.3 Elektrikî İletkenlik Aletinin A yarlanm ası, Ö lçüm  ve H esaplam a

H azırlanan süzünlülerin  e lektrikî iletkenliği ö lçülm eden önce, elektriki iletkenlik  aletinin 
ayarlanm ası gerekil-. B unun için standart çözeltinin ve okum a yapılacak süzüntülerin sıcaklığı öl
çülür, standartlam a yapılarak alet ayarlanır. Daha sonra okum alar yapılabilir.

T oprağın içerdiği tuz m iktarı saturasyon ekstraktında yapılan e lektrikî iletkenlik ölçm elerin
den yararlanarak  belirlenebilm ektedir. B unun için aşağıdaki form üller kullanılm aktadır (ER U Z 
1979): •

Çözeltide %  tuz : 0.064 x EC x 103

T oprak ta  %  tuz : (Çözeltide %  tuz x toprakta % tuz) /  100

EC : E lektrikî iletkenlik (mmho/cm)

3.4 T opraktaki O rganik Karbon ve O rganik M adde M iktarının  
Belirlenm esi (W alkley-Black Islak Y akm a Y ö n tem i):

' Bu yöntem , toprağı potasyum dikrom at ve sülfirikasit ile işlem e tabi tutarak, içerdiği organik 
karbonun krom at ile oksitlenm esini sağlam ak ve bu oksidasyon için kullanılan m iktardan geriye 
kalan potasyum dikrom atı, norm al dem ir sülfat ile titre ederek toprakta okside olmuş karbonu be
lirleme esasına dayanır.

G erekli alet, m alzem e ve çözeltiler ile işlem in yapılm ası aşağıda açıklanm ıştır (IRM A K  
1954, G Ü LÇ U R  1974, T SE  1990 b).
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3.4.1 G erekli A let, M alzem e ve Çözeltiler

a) Erlenm ayer 500 m l'lik

b) 10-20 m l'lik  veya dereceli otom atik pipet

c) Büret, 50-100 m l'lik

d) Terazi

e) Desikatör

f) Ayarlı kurutm a dolabı

g) O rtofosforik asit (H 3P 0 4) %  85’lik

h) Sülfirik asit, %  96 'lık veya daha derişik

0 Standart 1 N Potasyum  dikrom at (K^CrıO;) çözeltisi : B ir m iktar potasyum  dikrom at
105°C kurutm a dolabında kurutulup bir desikatörde soğutulur, bundan 49.04 gr tartılarak bir litre
lik balona alınır, sa f su ile çözülür ve saf su ile litreye Lımamlanır. Renkli bir şişede saklana.

i) D ifenilam in indikatörü: 0.5 gr sa f difenilam in indikatürü 20 mİ sa f  su ve 100 mİ kon
santre sülfirik asitte (H2S 0 4) çözülür. O rganik karbon analizi için ayrıca % 0.16'lık Baryum  Dife
nilam in Sülfonat indikatörü de kullanılabilir (0.16 gr baryum  difenilam in sülfonat 100 m l'lik bir 
balon jo jede saf su ile çözünür ve saf su ile 100 ml'ye tam am lanır).

j) Normal dem ir sülfat (F eS 0 4 . 7H20 )  çözeltisi: 278.02 gr F e S 0 4 . 7H 20  tartılıp litresin
de 15 mİ derişik H 2S 0 4 içeren saf suda çözülür ve bu su ile litreye tam am lanır. Bazı literatürlerde 
bu çözelti 0.5 N olarak (140 gr F e S 0 4 . 7H20/1 İt saf su) hazırlanm aktadır (A LLISO N  1965, TSE 
1990 b).

3.4.2 îşlem in  Yapılm ası ve H esaplam a

H er analiz serisi için N F e S 0 4 . 7H20  çözeltisinin faktörü belirlenm elidir. Bunun için 500 
m l'lik  erlenm ayer içine sırasıyla 10.0 mİ N potasyum  dikrom at çözeltisi konur. Üzerine 20.0 mi 
derişik  H 2S 0 4 eklenir, b ir dakikalık hafif bir döndürm eyle karıştırılır. Karışım  20-30 dakika soğu
m aya bırakıhr. D aha sonra 170 mi saf su, 10.0 mi derişik (% 85'lik) H3P 0 4 ve 10-30 dam la difeni
lam in indikatörü eklenir. Çözeltinin rengi koyu kahverengi ise çözelti N F e S 0 4 . 7H20  çözeltisi 
ile titre edilir. Renk m orum su lacivertten birden açık yeşile döndüğünde, harcanan F e S 0 4 . 7 II20  
m iktarı aşağıdaki form üle uygulanarak dem ir sülfatın kesin norm alitesi bulunur.

10.0
N Pc = ---------

V

Burada;

N Fc = Dem ir sülfat çözeltisinin kesin normalitesi

10.0 =  İ N  Potasyum  dikrom attan alınan miktar, mİ

V = N F e S 0 4 . 7H20  çözeltisinden titrasyonda harcanan m iktar, mİ

Analiz için 0.2 m m 'lik  elekten geçirilm iş toprak örneğinden 0.5-1.0 gram (0.05 gr turba, 2 
gram  organik m addece çok fakir toprak) 500 m l.lik erlenm ayere konur. Üzerine 10.0 mİ N potas
yum  dikrom at eklenir. Ö rnek, çözelti ile tamamen ıslandıktan sonra üzerine 20.0 mİ derişik sülfi
rik asit ilave edilerek erlenm ayer'de bir dakikalık lıafıf bir döndürm eyle karıştırılır. Karıştırm a sı
rasında toprağın erlenm ayerin yan yüzeylerine bulaşm am asına d ikkat edilm elidir. Erlen içindeki 
karışım  koyu kırm ızı-kahve renkte olmalıdır. Renk yeşil ise organik m adde potasyum  dikromattan
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fazladır, örnek azaltılarak  tekrar edilir. Karışım  20-30 dakika soğum aya bırakılır. Daha sonra çö
zeltiye 170 mİ sa f su, 10.0 mİ H3P 0 4 (9c 85'lik) ve 10-30 dam la difenilam in indikatörii eklenir. 
Bide edilen çözelti, faktörü önceden belirlenm iş dem ii'sülfat çözeltisi ile titre edilir. Koyu kırmızı- 
kalıverenk önce kiıii yeşile, sonra kirli m aviye döner. Parlak, koyu yeşile dönene kadar titre edilir. 
İlk görülen kirli yeşil k ıom at iyonunun, son yeşil ise indikatörün rengidir.

3.4.3 H esaplam a

Titrasyon sırasında harcanan 1.0 mİ N K 2Cr2Ö7 3 mg oksitlenm iş karbona eşdeğerdir. W alk- 
ley bu m etodda karbonun ortalama olarak % 77 'sinin (faktör 1.3) belirlenebildiğini bulm uştur. O 
nedenle harcanan 1.0 mİ N K2Cr20 7 =  3 x 1.3 mg C = 3.9 m g karbon’a, 3.9 C ise 1.72 m g organik 
m addeye eşdeğerdir.

B una göre o rganik  karbon ve organik m adde m iktarları aşağıdaki form üller yardım ıyla he
saplanabilir.

(A-B NPe) x 3.9 x 100
O rganik karbon (C) % = ------------------------------------

C

O rganik m adde % = Organik karbon x 1.72 

Burada;

A = N potasyum  dikromattan alınan m iktar, mİ

B = T itrasyonda harcanan faktörü belli dem İrsülfat çözeltisi, mİ

NFc = N FeSO .,. 2H 2 O çözeltisinin faktörü

C = Ö rnek miktarı, mg

Sonuçlar m utlak kuru toprak m iktarına oranlanır.

T oprak örneği k lor iyonu içeriyorsa, bu krom ik asit ile b irleşerek krom klorür m eydana geti
rir. Koyu kırm ızı renkte olan bu m adde analizde hataya neden olur. Bu hata kullanılan H 2S 0 4'ün 
litresine 15 gr güm üş sülfat eklenerek veya toprakları klordan arındırm ak için y ıkayarak g iderile
bilir. Y ıkam a sırasında bir kısım organik m addenin yitirilm e olasılığı varsa ve k lor miktarı bilini
yorsa  W alkley tarafından bildirilen ve Cl/C  oranının 5 ’den küçük olduğu durum larda, bütün top
raklara uygulanan fakat tuz miktarı çok yüksek olan topraklarda uygulanam ayan aşağıdaki formül 
ile gerekli düzeltm e yapılabilir (GÜLÇUR 1974, T SE  1990 b).

% cr
T oprakta düzeltilm iş % C = Analiz ile bulunan % C ------------

12

3.5 T opraklarda Toplam  Azot B elirlenm esi (Söm i-M ikro Kjeldahl Yöntem i)

Bu yöntem in prensibi toprakta bulunan azotu sülfirik  asitle  yaş yakm a suretiyle am onyum a 
çevirm ek ve bu am onyum u alkali bir ortam da am onyak halinde uçurup, hafif bir asit ortam da bağ
lam ak ve bunu 1/140 N H2S 0 4 ile titre ederek  belirlem e esasına  dayanır (IR M A K  1954, G Ü L
ÇU R 1974, T SE  1990 c.). '

Gerekli alet, m alzem e ve çözeltiler ile işlem in yapılm ası aşağıda açıklanm ıştır.



TOPRAKLARIN BAZI KİMYASAL ÖZELLİKLERİNİN ANALİZ YÖNTEMLERİ 73

3.5.1 G erekli Alet, M alzem e ye Çözeltiler

a) Kjeldalıl balonları için özel olarak yapılm ış. ısısı ayarlanab ilir ocaklar ve çıkan asit bu
harlarını dışarı atabilecek havalandırm a sistemi

b) M arkham  söm i-m ikro Kjeldalıl destikısyon cihazı

c ) 100 m l'lik Kjeldalıl balonları

d) H ava üfleyen akvaryum  motoru

e) M ikro büret, 2 veya 5 ml'lik

0 Kapaklı cam  tartı kap lan , hassas terazi

g) B üret, 50 ml'lik

lı) Küçük cam huni, 1 litrelik beher

0 100 m l'lik, 250 m flik , 1000 ml'lik balon jo je ler

i) Pipetler 5, 10 m l'lik

j) 1/140 N Standart II2S 0 4 çözeltisi: B unun için önce 1 N sülfirik  asit çözeltisi hazırlanır.
Bu am açla 26.5 ini derişik (%  96 'lık) H2S 0 4 bir büretten 1.0 lt'lik balon jo jeye  alınır, üzerine bir 
m iktar sa f  su eklenerek soğuduktan sonra saf su ile litreye tam am lanu-. 1/140 N H 2S 0 4 hazırlam ak 
için ise 1 N H2S 0 4 çözeltisinden 7.1 mİ alınarak saf su ile litreye tam am lanır.

k) Potasyum  sülfat, K 2S 0 4

1) Bakrn sülfat, C u S O .,. 5H 20

m) Sodyum  hidroksit (N aO H ) çözeltisi (%  50*lik) : 1000 g r NaOH tartılarak kalın cam  da
m acanaya konur. Üzerine 1.0 litre saf su eklenir. Cam bir çubukla karıştırılarak sodyum hidroksit 
çözülür. T ortunun dibe çökm esi için birkaç gün beklenir. Daha sonra üst taraftaki berrak çözelti 
başka b ir dam acanaya a lınarak  önceden belirlenm iş 2 litre düzeyine kadar CCVsiz saf su ile ta
mamlanu-.

n) M etil red  indikatörü (%  0.2) : 0.2 gr m etil red indikatörü az m iktarda % 96 'lık  etil al
kolde çözülerek  alkol ile 100 m l'ye tam amlanu-.

o) B rom kresol green indikatörü (% 0 .1 ):  0.1 gr brom kresol green indikatörü %  95’lik etil 
alkolde çözülerek 100 m l'ye tamamlanu-.

ö) K arışık  indikatörü içeren % 4 ’lük borik asit (H 3B 0 3) ç ö z e ltis i : 40 gr borik asit 1 litrelik 
beherdeki yaklaşık  800 mİ sa f suda çözülür. Ç özünm eyi kolaylaştırm ak için gerekirse ısıtılır. Ç ö
zelti sa f su ile 1 litrelik balon jo jeye  alınır. Üzerine % 0.1 Tik B rom kresol green çözeltisinden 30 
mi, % 0.2 'lik  m etil red çözeltisinden 10 mİ eklenil-. Saf su ile litreye tam am lanır.

p) D erişik  sülfirik asit (H2SO.,) % 96'lık

r) Sodyum  karbonat (N a2C 0 3)

3.5.2 Y akm a İşlem inin Yapılm ası

D aha önce m utlak kuru hale getirilm iş toprak örneğinden hassas terazide 1-2 gr tartılarak  
Kjeldalıl balonuna konur. Ü zerine 10 mİ derişik sülfirik asit, yaklaşık  2 gr K 2S 0 4 (silm e dolu b ir 
spatül) ve biı- küçük C u S 0 4 . 5 H 20  kristali (yaklaşık m ercim ek büyüklüğünde) eklenir. H afifçe 
çalkalandıktan sonra yakm a ocaklarına yerleştirilir. Ayarlı ocaklar kaynayıp taşmayı önlem ek için 
önce düşük ısıda çalıştırılır. Daha sonra tam kapasiteye geçilir. Isıtm a işlem i balonun içindekiler
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beyaz, yeşil ya da soluk m avi olduktan sonra, toprak-asit karışım ının berraklaşm ası için geçen sü
renin yarısı kadar daha bir zam an devam  ettirilir. Soğuduktan sonra, balon içeriği küçük bir huni 
kullanılarak  bir pisetten çıkan sa f su yardım ıyla 250 m l'lik bir balon jo jeye aktarılır. Çok küçtik 
kum parçacıkları aktarm a sırasında K jeldahl balonunda kalabilir. Balon işaret çizgisine kadar saf 
su ile doldurulur. İyice karıştırılarak  hom ojen hale gelmesi sağlanır. Yakm a işlemi, toprak Örneği 
konulm aksızm  sadece, kullanılan kim yasal m addelerle her örnek serisi için bir kez yapılır. Buna 
kör deney adı verilir. Buna da destilasyon ve titrasyon işlem leri uygulanır. T itrasyonda harcanan 
1/140 N IL SO , miktarı her örnek için bulunan tiuasyon değerinden düşülür.

3.5.3 M arklıam  Cihazının Çalıştırılm ası

M arkham  cihazı Şekil 3 'te  gösterilm iştir. Bu cihaz aşağıdaki harflerle gösterilm iş kısım lar
dan oluşm uştur:

(A) Sisteme sıcak su buharı sağlayan 5 litrelik  balon. Bu balon uygun boyutta iki delikli las
tik bir tapa ile kapatılm ıştır. Lastik tapanın delik lerine biri düz diğeri dik açıya eğik iki cam boru 
geçirilm iştir. Düz boru ucuna yaklaşık 10 cm 'lik  yum uşak lastik boru geçirilir. Bu lastik  boru bir 
pens (a) ile sıkıştırılabilir. K ıvrık  olan diğer cam boru lastik bir boru ile M arkham  cihazına bağla
nır. C ihaza sıcak su buharı gönderilm esinde kullanılu-. Balona yaklaşık  3.5 litre su konur ve kay
namayı kolaylaştırm ak için içerisine birkaç tane cam  boncuk atılır.

(B) M arkham  destilasyon cihazı. İç içe geçm iş iki cam silindirden oluşm uştur. Dıştaki silin
dirde sıcak su buharının g irm esine yarayan b ir (b) ucu ile sistem i ısıtm ada kullanılan su buharını, 
destilasyon sonunda biriken sıvıyı ve yıkam a su lan ın  dışarı alm ada kullanılan bir (c) çıkış ucu bu
lunm aktadır. (c) ucu üzerine yaklaşık 5 cm uzunluğunda bir lastik boru geçirilm iş ve lastik boruya 
(d) pensi takılmıştır.

İç silindir üç girişlidir, (b) girişinden gelen sıcak buhar (e) deliği yolu ile destillenecek sıvı
nın bulunduğu iç silindire girer. B uradaki asit-alkali kanşım ın ı iyice karıştırarak [(g) cam  bageti 
(lı) hunisin i kapatm ış ve (d) pensi lastiği sık ıştırılm ış halde] açığa ç ıkan am onyum  hidroksit 
(NH4OH ) buharını (f) deliğinden geçirerek soğutucuya (i) iletir. Soğutucudan geçen buhar yoğun
laşarak, dam la damla, içinde % 4 'lük borik asit ve karışık indikatör bulunan (k) titrasyon kabında 
birikir.

D estilasyon yapabilm ek  için önce soğutucuya (i) giren boru ucunun bulunduğu soğuk su 
m usluğu açılır. (A) balonun içindeki su  kaynatılır. Bu sırada (a) pensi plastik  soruyu sıkıştırm ış, 
(d) pensi açıktır.

D estilatın topladığı, içinde 2 mİ karışık  indikatör bulunan (k) kabı soğutucu altına konur. 
K aynam a sonucu m eydana gelen buhar üstten başlayarak bütün sistem i ısıtm aya başlar. Başlan
gıçta (c) ucundan, yoğunlaşan su dam lar, (c) ucundan buhar çıkm aya başladığında bir pipet yardı
m ıyla 5-10 mİ örnek çözeltisi pipetin g idebildiği kadar (h) hunisinin içine sokularak, iç silindirin 
dip k ısm ına boşaltılır. Pipet çıkarılır ve (g) cam  bagetiyle (h) hunisi iyice kapatılır. Daha som a (h) 
hunisi 3/4 'üne kadar % 50’lik NaOH ile doldurulur, (d) pensi sıkıştırılarak buharın (e) deliğinden 
g irerek örneği karıştırm ası ve ısıtılması sağlanır. Bu sırada (g) bageti yavaşça kaldırılarak % 50’lik 
NaOH örneğin içine karıştırılır. Bu karıştırm a işlemi yavaş yavaş yapılm alıdır. Aniden dökm e so
nucunda m eydana gelecek köpürm e NaO H 'itı cam  soğutucu içine kaçm asına neden olur. Bu da 
destilasyonu olum suz yönde etkiler. Daha sonra (g) bageti sıkıca kapatılarak (h) hunisi sa f  su ile 
doldurulur. Bu şekilde destile  olan Na4OH buharının (lı) hunisinden kaçışı engellenir. Sodyum 
hidroksitin ilavesinden sonra destilasyon başlar. Bu sırada soğutucu kısım  içinden yeterli derecede
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soğuk su geçişinden emin olunm alıdır. Soğutucu içinden geçip yoğunlaşan ilk NII.jOH (k) kabına 
dam lam aya başladığında karışık indikatöriln rengi yeşile döner. Yaklaşık 15-20 mİ destilat topla
nınca destilasyona son verilir. Bunun için (A) balonunu ısıtan bek balon altından çekilir, (a) pensi 
açılır, (g) cam bageti yerinden çıkarılarak (lı) hunisi içindeki suyun akm ası sağ lan ır ve bir pisetle 
iyice yıkanır. Soğuk su nedeniyle iç silindirin bir bölüm ünü oluşturan ince (1) borusu b ir sifon gibi 
çalışarak iç silindirde biriken sıvı karışım ını dış silindire boşaltır. İç silindir 10-15 mİ sa f su ile ve 
her seferinde sifonla boşaltm a sağlanarak yıkanır, (d) pensi açılarak toplanan sıvı dışarı akıtılır. 
B ir sonraki destilasyona geçilebilir.

3.5.4 T itrasyonun Y apılm ası ve H esaplam a

Toplanan destilat bir hava karıştırıcısı ile (en basit şekli ile b ir akvaryum  m otoru) karıştırıla
rak m ikrobüretten akıtılan 1/140 N H 2S 0 4 ile indikatör rengi leylak rengine (erguvan rengine) dö- 
nüşünceye kadar titre edilir.

H esap işlem ine geçm eden önce kullanılan 1/140 N H 2SO.,'in faktörünün belirlenm esi gerek
m ektedir. B unun için 105°C'de önceden kurutulm uş 0.3785 gr N a C 0 3 saf suda çözünür ve sa f su 
ile litreye tam am lanır. Bu çözelti faktörü 1.000 olan çözeltid ir. Bu çözeltiden 3 tekrarlı o lm ak 
üzere 10’ar mi alınarak  içerisinde 10.0 mİ karışık indikatör ve % 4 'lük borik asit (H3B 0 3) bulunan 
250 m l'lik erlenm ayerlere konur ve üzerine 80 mİ saf su eklenir. Çözeltiler 1/140 N H 2S 0 4 ile er
guvan rengine kadar titre edilirler. Harcanan asit m iktarının ortalam ası alınır. Faktör ise aşağıdaki 
form üle göre hesaplanır:

10
1/140 N H 2SO., Faktörü = --------------------------------------------------------------

H arcanan 1/140 l-I2SO., hacm i ortalam ası
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T oprak örneğindeki azot miktarının hesaplanm asını b ir örnek üzerinde gösterecek olursak:

-  A nalize sokulan toprak örneği m iktarı =  1.00 gr'dır.

-  T oprak örneği Kjeldalıl balonunda yakıldıktan sonra 250 ml'lik balon jo jeye aktarılm ıştır.

-  Bu balon jojeden 10.0 mİ. örnek çekilerek destilasyon yapılmıştır.

-  T itrasyoııda harcanan 1/140 ILSO., m iktarı 0.97 mİ.

-  Kör deney için harcanan 1/140 I I2S O t m iktarı 0.07 m l’dir.

-  T itrasyonda harcanan 1.0 mİ 1/140 II2S 0 4 = 0.1 mg N olduğuna güre;

-  Ö rnek için harcanan gerçek m iktar 0.97 mİ - 0.07 = 0.90 ml'dir.

-  Faktör 1.02 olarak hesaplanmış olsun.

-  Ö rneğim iz için titrasyonda harcanan gerçek 1/140 N II2S 0 4 m iktarı 0.90 X 1.02 = 0.918 
m l'dir.

Ö rneğim izde harcanan 0.918 mİ 1/140 H 2SO, = 0.918 x 0.1 = 0.092 mg N'tur.

250 mİ balon jojeden çekilen 10 mİ örnek içinde

0.09 mg N var ise, 250 m l'lik balon jo jede

0.092 x 250
x = ----------------- = 2.30 mg N vardır.

10

250 mİ balon jo jede 1.0 gr = 1000 m g toprak örneği bulunduğuna göre :

1 0 0 x 2 .3 0
% N = ---------------- = 0.230 olarak hesaplanır.

1000

3.6 T oprakta Y ararlanılabilir Fosfor M iktarının Belirlenm esi

3.6.1 O lsen ve Arkadaşları Yöntem i

Bu yöntem , kireçli, alkalen ve nötr reaksiyonlu topraklardaki yararlanılabilir fosfor (bitkiye 
yarayışlı fosfor) m iktarını belirlem ek için kullanıla-.

Bu yöntem in prensibi toprakta bulunan fosforu sodyum  bikarbonat (0.5 M N aM C 03, pH  8.5) 
çözeltisi ile açığa çıkararak, çözeltide bulunan fosforun m iktarına göre m avi renk oluşturan b ir or
tam da fosforu bağlayıp, indirgeyerek elde edilen m avi rengin yoğunluğunun kolorim etrede okun
m asına ve okunan değerin aynı koşullarda hazırlanm ış ve içinde fosfor m iktarı belirli standart çö
zeltilerle karıştırılm ası esasına dayanır (TSE  1990 e).

G erekli alet, m alzem e ve çözeltiler ile işlem in yapılm ası aşağıda açıklanm ıştır (OLSEN and 
DEAN 1965, ÜLG EN  ve ATEŞALP 1972, G Ü LÇ U R  1974, G Ü LÇU R 1977, KA ÇAR ve K O 
V A N C I 1982, T SE  1990 e).
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3.6.1.1 G erekli Alet, M alzem e ve Çözeltiler

a) Spektral kolorim etre

b) Y atay düzlem de çalışan çalkalam a aleti ve plastik çalkalam a kap lan  (125-150 mİ)

c) Ç eşitli standart pipetler; 1, 10, 2 5 .5 0  m l’lik

d) B alon jo jeler; 25. 100. 250 mm’lik

e) Ö lçü silindirleri; 100 ve 250 ml’lik

f) E rlerm aycr; 250 m l'lik, büret 50 ml'lik

g) H uniler, süzm e sehpası, filtre kâğıdı (W iıatm an No: 40-41 veya SS 589 mavi band). pi-
set

h) 1 M sodyum  hidroksit (NaOH): 40 gr NaOI-I bir litrelik balon jo jey e  alınır ve saf su ile 
litreye tam am lanır.

ı) H idroklorik  asit (HC1), %  37.0'lik.

i) Sodyum  bikarbonat (0.5 M N a H C 0 3. pH -8.5) ekstraksiyon çözeltisi: 42 gr N aH C O , tar
tılarak bir litrelik  balona konulur. Az miktarda saf su ile çözüldükten sonra yaklaşık 950 mİ o la 
cak şekilde sa f su ile doldurulur. Çözeltinin p ll-s ı 1 M sodyum  hidroksit (NaOH) veya hidroklo
rik asit (MCI) kullanılarak  bir pH -m etre yardım ıyla 8.5'a ayarlanır ve balon saf su ile litreye ta
mam lanır. Çözeltinin pH -sı her analiz serisinden önce kontrol edilm elidir. Cam kaplarda en fazla 
bir ay saklanabilir. T aze hazırlanm ış çözelti kullanılm ası önerilm ektedir.

j) A m onyum  m olibdat [ ( N H ^ M o ^ r ,  . 4 H 2OJ çözeltisi : 15 gr am onyum  m olibdat bir 
litrelik balon jo je  içinde önceden ısıtılm ış (yaklaşık 60°C ) 300 mİ saf suda çözünür, gerekirse sü
zülür. Soğuduktan sonra üzerine 346 mİ hidroklorik asit (HC1) yavaş yavaş eklenir ve sa f su ile 
litreye tam am lanır. Bu çözelti koyu renkli bir şişede saklanır.

lc) K alay klorür (SnCl2 . 2H 20 )  çö ze ltile ri:

-  S tok kalay klorür çözeltisi : 10 gr kristal kalay  klortir 25.0 mİ % 37'lik HC1 içinde çö 
zünür ve koyu renkli bir şişede buzdolabı içinde ençok 2 ay saklanır.

-  Seyreltilm iş kalay klorür çözeltisi : S tok kalay k lorür çözeltisinden 1.0 mİ 200 m l'lik 
behere a lınarak  üzerine 132.0 mi saf su eklenir. İyice çalkalanarak kullanm adan ünce 10-15 dak i
ka bekletilir. Bu çözelti her fosfor analizinden önce yeniden hazırlanm alı ve ençok 1-2 saatlik bir 
süre içinde kullanılm alıdır. Işıktan zarar görm em esi için renkli bir şişede saklanm alıdır.

1) Standart fosfor çö ze ltile ri:

-  S tok fosfor çözeltisi (100 ppm P ) : 40°C 'de kurutu lm uş potasyum  dilıidrojen fosfattan 
(KH2PO.,) 0.4393 gr bir litrelik balon jojeye tartılır ve yaklaşık  500 mİ saf su ile çözülür, sa f su ile 
litreye tam am lanır. B iyolojik  aktiviteyi önlem ek için 5 dam la toluene eklenir. Bu çözelti 1.0 
m isinde 0.1 mg P içerir.

-  Seyreltilm iş fosfor çözeltisi (1.0 ppm P ) : Stok çözeltiden pipetle 1.0 mİ alınarak 100.0 
ml'lik balona aktarılır ve hacim saf su ile 100.0 m l'ye tamamlanu*. Çözelti iyice karıştırılır. Bu çö 
zelti 1 m l’inde 0.001 mg P içerir.

m ) A k tif karbon : Ö zellikle organik m addesi fazla olan topraklarda sarı renkli çıkan süzün- 
tünün rengini g iderm ek için kullanılan aktif karbon önce, b irkaç defa  ekstraksiyon çözeltisi ile 
sonra da saf su ile yıkanır ve kurutulur. Analiz sırasında bu tip toprak örneklerine ekstraksiyon çö 
zeltisi uygulanm adan önce bir çay kaşığı aktif karbon konulur.
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3.6.1.2 İşlem in Yapılm ası

3.6.1.2.1 Toprağın Ekstraksiyonu ve Deney Ç özeltisinin Hazırlanm ası

Analize hazırlanm ış toprak örneğinden 5.0 gr tartılarak 125 mİ veya 150 ml’lik plastik çalka
lam a kabına konur. Üzerine 100.0 mİ ekstraksiyon çözeltisi (0.5 M N aH C 0 3 . 8.5 pH) eklenir. 
Ç alkalam a kabının ağzı sıkıca kapatıldıktan sonra yatay çalkalam a aleti (250 devir/dak) 30 dakika 
çalkalanır. Filtre kâğıtları konularak hazırlanan huniler süzm e sehpalarına yerleştirilir. Çalkalam a
dan sonra 100 ml’lik balon jo jelere süzülür. Süzm e anında süzgeç kâğıdından balon jo jeye  geçen 
ilk b irkaç dam la atılır. Süzükten 5.0 mİ çekilerek  25.0 m l’lik balon jojeye alınır, üzerine 5.0 mİ 
am onyum  m olibdat eklenir. Balonun ağzı saf su ile yıkanır, balon el ile iyice çalkalanır. Ç alkala
ma anında C O : çıkışından dolayı şiddetli köpürm e olacağından çalkalam a önce yavaş yavaş yapı
lır ve kabarcık lar azalıncaya kadar çalkalam aya devam  edilir. B alonun boynu saf su ile yıkanarak, 
hacm i yaklaşık  20 m l'ye getirilir. 1.0 mİ seyreltilm iş kalay k lorür çözeltisi eklenir ve tekrar çalka
lanır. Bu çalkalam ada da C 0 2 çıkışına dikkat edilir-. B alonun kapağı açılarak gazın ç ık ışına  izin 
verilir. Balon çizgisine kadar saf su ile doldurulur. T am  10 dakika sonra spektral-kolorim etre kul
lanılarak deney  çözeltilerinin absorbansı ya da extinksiyon değeri okunur ve karşılığı olan mg P 
m iktarı, hazırlanan standart eğriden alınır. A yrıca katsayı belirlenerek de hesap yapılabilir.

3.6.1.2.2 Standart Eğrinin H azırlanm ası

Seyreltik  fosfor çözeltisinin 0.0 (sadece saf su), 0,5, 1.0, 2.0, 3.0, 4.0, 5.0, 6.0, 8.0, 10 mİ alı
narak 25 m l'lik  balon jo jelere aktarılır. Bu şekilde sırasıyla, 0. 0 .5 , 1.0, 2.0, 3.0, 4.0, 5.0, 6.0, 8.0, 
10 pg P alınm ış olur. Ü zerlerine 5.0 mİ ekstraksiyon çözeltisi ve 5.0  mİ amonyum m olibdat çözel
tisi eklenir. A m onyum  m olibdatın balonların boyun kısım larına bulaşm am asına dikkat edilm eli
dir. B alonların  boyun kısım ları bir piset yardım ıyla  saf su ile iyice yıkanarak hacim leri yaklaşık 
20 m l'ye tamamlanu- ve çalkalanır. Üzerine 1.0 mİ seyreltilm iş kalay klorür çözeltisinden konur 
ve balonlar sa f su ile çizgisine tam am lanarak iyice çalkalanır. Rengin gelişm esi için 10 dakika 
beklenil-.

O kum alara geçilm eden önce speklral-kolorim etre 'nin ayarı yapılır. Yukarıda anlatılan işlem 
lerdeki kalay klorür çözeltisi ilavesinden önce kolorim etre çalıştırılıp  yaklaşık 10-15 dakika ısın
ması beklendikten sonra saf su; sıfırı, hazırlanan standart çözeltilerin  en büyüğü absorbans ıskala
sında 100'ü gösterecek şekilde ayarlanır ve çözeltilerin  renk yoğunluğu kalay klorür çözeltisinin 
konulm asından tam 10 dakika sonra 660 mm dalga boyunda (kırm ızı filtre) okunur ve okunan 
değerler kaydedilir.

Standart çözeltilerden okunan değerler ile  mg P /l 00 mİ arasında b ir eğri çizilerek örnekler 
için okunan değerlere karşılık  mg/P m iktarı eğriden bu lunarak yüzdeye geçilir veya eğri çizim i 
yerine katsayı bulunarak hesaplam alarda kullanılır.

G rafik  çizilirken mg fosfor değerleri X  ekseni (absis) üzerine, alet okum aları ise Y ekseni 
(ordinat) üzerine yazılır ve elde edilen noktalardan bir doğru geçirilir.

3.6.1.2.3 Renkli Süzüntülerde Düzeltm e

Elde edilen süzüntü renkli ise bu durum daki örnekte ay n ca  bir renk okuması ve düzeltm esi 
yap ıla . B unun için :

-  25 m l’lik b ir balon jojeye 5.0 mİ ekstraksiyon çözeltisi (0.5 M N aH C 0 3 . 8.5 p il)  konulur. 
Ü zerine 5 mİ am onyum  m olibdat çözeltisi eklenir. Saf su ile hacm i 25 ml'ye tamamlanır. Hazırla
nan bu çözelti ile kolorim etredeki % ışık geçirgenliği 100’e ayarlanır. Daha sonra renkli deney çö
zeltisinden 5 mİ alınarak 25 m l’lik balona konur, üzerine 5 mİ am onyum  molibdat çözeltisi ekle
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nir. Balon sa f su ile ölçü çizgisine tam am lanır. K olorim etrede renk okum ası yapılır. Daha önce 
hazulanm ış standart eğriden, renk okum asının karşılığı fosfor değeri bulunur. Bu değerden aynı 
örneğin bölüm  3 .6 .1 .2 .l 'e  göre bulunan fosfor miktarı çıkarılarak  toprağın gerçek değeri elde edi
lir.

3.6.1.3 H esaplam a

5.0 gram toprak  örneği 100.0 mİ ekstraksiyon çözeltisi ile çalkalanıp  elde edilen süzükten
5.0 mİ alınarak analiz  yapıldığı için 5.0 ini süziik 250.0 mg toprağı temsil etm ektedir. Buna göre 
toprakta fosfor m iktarı aşağıdaki form üllerle hesaplanır.

Toprakta P, ppm = A x SF

gp B x 1000 
~ m x n

Toprakta P, ppm  = A  x 4000

Toprakta P 20 5 ppm = A x 4000 x 2.29 = A x 9160 form ülüyle hesaplanabilir.

Form üllerde :

A = Standart eğriden bulunan P miktarı, mg

SF = Seyreltm e faktörü

m = T oprak örneği, gr

n = K ullanılan deney çözeltisi, mİ

B = K ullanılan ekstraksiyon çözeltisi, mİ

2.29 =  P'un P20 5’e dönüşüm  katsayısı (P20 5/P 2 = —  = 142/62)
ZXÖ i.

N o t : Ç alkalam a şekli ve süresine dikkat edilmelidir.

-  Analiz, süzüğün elde edildiği gün yapılm ayacak ise süzükler kapalı şişelerde ve buzdola
bında saklanm alıdır. M ikrobiyolojik  aktiviteyi önlemek için b ir-iki dam la toluen damlatılır.

3.6.2 M odifiye Edilm iş B ray ve K urtz No. 1 Yöntem i

Bu yöntem , asit reaksiyonlu topraklardaki yararlanılabilir (bitkilere yarayışlı) fosfor m iktarı
nın belirlenm esinde kullanılır.

Bu yöntem in prensib i, toprakta bulunan fosforu 0.025 N HC1 + 0.03 N NII.,F çözeltisi ile 
açığa çıkararak çözeltide bulunan fosforun miktarına göre mavi renk oluşturan bir ortam da fosfo
ru  bağlayıp, indirgeyerek elde edilen m avi rengin yoğunluğunun spektral-kolorim etrede okunm ası 
ve okunan değerin aynı koşullarda hazırlanm ış ve içindeki fosfor m iktarı bilinen standart çözelti
lerle karşılaştırılm ası esasına dayanır (TSE 1990 d).

Gerekli alet, m alzem e ve çözeltiler ile işlemin yapılm ası aşağıda açıklanmıştu- (ÜLGEN ve 
ATEŞALP 1972, T SE  1990 d.).

3.6.2.1 G erekli A let, M alzem e ve Çözeltiler

a) Spektral-kolorim etre
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b) Y atay düzlem de çalışan çalkalam a aleti (250 devir/dakika) ve plastik çalkalam a kapları 
(125 m l’lik)

c) Pipetler, 1 .10 , 2 5 ,5 0  ml’lik

d) Balon jo je ler 50. 100, 500. 1000, 2000 m l’lik

e) E rlenm ayerler. 100 m l'lik

f) H uniler, süzm e sehpası, süzgeç kâğıtları (VVhatman No. 1 veya 2 /S iyah-beyaz band ya 
da W hatm an No. 41-42/SS 589 m avi band)

g) K ahverengi, dam lalıklı şişeler

h ) Ö lçü silindirleri, 25, 250, 500 m l'lik

ı) B orik asit, (H3B 0 3), hidroklorik  asit (HC1) % 37’lik

i) 0.5 N T IC l (hidroklorik asit) çözeltisi: 20.2 mİ % 37 'lik derişik  hidroklorik  asit, içinde 
250-300 mİ sa f su bulunan 500 m l’lik bir- balona konur ve hacmi saf su ile 500 m l’ye tam am lanu-.

j) 1 N NH.,R (Am onyum  florür) çözeltisi: 37.0 g r NH4F, bir litrelik balon jo jede sa f su ile 
çözülür ve hacm i sarçsu ile litreye tam am lanır. Bu çözelti plastik bir şişede saklanır.

k) Ekstraksiyon çözeltisi (0.025 N HC1+0.03 N NH.,F): 500 m l'lik bir balon jo je  içine kon
muş 400 mİ saf su üzerine 15.0 mİ İN N H 4F ve 25.0 mİ 0.5 NHC1 eklenir. Balon jo je  saf su ile 
çizgisine kadar tam am lanarak iyice çalkalanır.

1) Stok am onyum  m olibdat ({4H4)6 M o70 24 . 4 H 20  çözeltisi: 75.25 gr am onyum  m olibdat 
iki litrelik b ir balonda 60°C'ye kadar ılttd m ış 490 mİ sa f  su ile çözülür ve çözelti soğum aya bıra
kılır. üzerine b ir çeker ocakta yavaş yavaş 1500 mİ derişik hidroklorik asit eklenir ve balon sa f su 
ile 2000 m l'ye tam am lanır. Çözelti kahverengi bir şişede 100 gr borik asit (H 3B 0 2) ilave edilerek 
saklanır ve kahverengi dam lalıklı bir şişeye alınarak analizde kullanılır.

m) İndirgeyiciler

-  Kuru indirgeyici: 5.0 gr 1-amino 2-naftol 4-Sülfonik asil, 10,0 gr sodyum  sülfit ve 292.5 
g r sodyum  bisülfit iyice karıştmılır ve b ir değirm en ya da havan yardım ıyla ince toz haline gelin
ceye kadar öğütülür, koyu renkli bir şişede ve buzdolabında bir yıl süre ile saklanabilir.

-  İndirgeyici çözelti: Kuru indirgeyici karışım ından 16.0 gr tartılarak 60°C ’ye kadar ısıtıl
mış 100.0 mİ saf suda çözünür. Soğutulan çözelti kahverengi damlalıklı b ir şişede saklanır. Ç özel
ti hazırlandıktan bir gün sonra kullanılm alıdır. Çok uzun beklem e sonunda çözeltide kristalleşm e 
m eydana gelebilir. A ncak bu etkisini değiştirm ez. Ç özelti her üç haftada bir yeniden hazırlanm a- 
lıdır.

n) Standart fosfor çözeltileri: 100 ppm P ve 1.0 ppm P'luk standart fosfor çözeltileri Bölüm 
3.6.1.1.'deki gibi hazırlanır.

3.6.2.2 İşlem in Yapılm ası

3.6.2.2.1 Toprağın Ekstraksiyonu ve Deney Ç özeltisinin H azırlanm ası

T oprak  örneğinden 5.0 mg tartılarak plastik çalkalam a kabına konulur. Üzerine 50.0 mİ eks
traksiyon çözeltisi eklenir. B ir dakika çalkalanır (elle veya tercihan çalkalayıcı ile) ve hemen daha 
önceden hazırlanm ış süzm e sehpalarında 50 m l'lik balon jo jelere süzülür. Süzük bulanık çıkarsa 
VVhatman No: 41 veya No: 42 ya da SS 589 Mavi band süzgeç kâğıtları kullanılır. R enk okum ası
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için süzükten IÜ.O mİ alınarak 100 ml’lik erlene aktarılır. Hacim  saf su ile 20.0 m l'ye tam am lanır. 
Ü zerine 10 dam la am onyum  m olibdat eklenir ve çalkalanır. Daha sonra 10 dam la indirgeyici çö
zelti konu larak  iyice karışm ası için hemen çalkalanır. 15 dakika sonra spektral-kolorim ctrc 'de  
okum alara geçilir.

3.6.2 .2 .2  Standart Eğrinin Hazırlanm ası

Hazırlanan 1 ppm 'lik  seyreltik  fosfor çözeltisinden (sadece saf su) 0.0, 0.5, 1.0, 2.0, 3.0, 4.0. 
5.0, 6.0, 8.0, 10 mİ alınarak  100 ml'lik eden lere  konur. Her biri sa f su ile 10.0 m l'ye tam am lanır. 
Ü zerlerine 10 mİ ekstraksiyon çözeltisi, 10 dam la am onyum  m olibdat çözeltisi ve 10 dam la indir
geyici çözelti eklenerek çalkalanır. On beş dakika beklendikten sonra Bölüm 3.6.1.2.2.'de anlatıl
dığı şekilde ayarı yapılan spektral kolorim etrede 660 mm dalga boyunda okum alar yapılır ve stan
dart eğri çizilir.

3.6 .2 .3  H esaplam a

5.0  g r toprak örneği 50.0 mİ ekstraksiyon çözeltisi ile çalkalanıp  elde edilen süzükten 10.0 
mi alınarak  analiz yapıldığı için 10.0 mİ süzük 1000 m g toprağı temsil etm ektedir. Buna göre top
rakta fosfor m ik tan  aşağıdaki formüllerle hesaplanır:

T oprak ta  P, ppm =  A x SF

B x 1000
SF = ----------m x n

SF =  1000 (Deneyde)

T oprak ta  P, ppm  = A x 1000

T oprak ta  P20 5 ppm = A x 1000 x 2.29 =  A x 2290 form ülüyle hesaplanabilir.

A Standart eğriden bulunan P m iktan , mg

SF Seyreltm e faktörü

m T oprak örneği, gr

n K ullanılan deney çözeltisi. mİ

B K ullanılan ekstraksiyon çözeltisi, mİ

2.29 : P'un P20 5 dönüşüm  katsayısı (P2CVP2 — -*= 142/62)

Not :Analiz süzüğün elde edildiği gün yapılm ayacaksa süzük kapalı şişelerde ve buzdola
bında saklanm ak, m ikrobiyolojik aktiviteyi önlem ek için bir-iki dam la toluen damla- 
tılmalıdır.
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