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YONETMELIK

Gida, Tarim ve Hayvancilik Bakanlhigindan:
KiMYEVi GUBRE DENETIM YONETMELIGINDE DEGIiSiKLiK

YAPILMASINA DAIR YONETMELIK
MADDE 1 — 25/4/2002 tarihli ve 24736 sayili Resmi Gazete’de yayimlanan Kimyevi Giibre Denetim
Yonetmeliginin ekinde yer alan EK-3 ekteki sekilde degistirilmistir.
MADDE 2 — Bu Yo6netmelik yayimi tarihinde yiiriirlige girer.
MADDE 3 — Bu Yo6netmelik hiikiimlerini Gida, Tarim ve Hayvancilik Bakani yiiriitiir.

3 “EK-3

GUBRELERIN ANALIZI iCIN ONGORULEN METOTLAR

GENEL GOZLEMLER

1 ANALIZ iCIN NUMUNENIN HAZIRLANMASI

2 AZOT

2.1 Amonyak azotu tayini

2.2 Nitrat ve amonyak azotu tayini

2.2.1 Ulsch’a gore nitrat ve amonyak azotu tayini

222 Arnd’a gore nitrat ve amonyak azotu tayini

223 Devarda’ya gore nitrat ve amonyak azotu tayini

23 Toplam azot miktarinin tayini

23.1 Nitrat igermeyen Kalsiyum Siyanamid’de toplam azot tayini
232 Nitrat i¢eren Kalsiyum Siyanamid’de toplam azot tayini
233 Ure’de toplam azot tayini

24 Siyanamid azotu tayini

2.5 Ure’de biiirenin spektrofotometrik tayini

2.6 Ayni numunede azotun farkl formlarinin tayini

26.1 Nitrat, amonyak, iire ve siyanamid azotu gibi azot formlari igeren giibrelerde ayn1 numunede

azotun farkli formlarinin tayini

2.62 Iki farkli yéntemle sadece nitrat, amonyak ve iire azotu igeren giibrelerde
toplam azot tayini

2.6.3 Yiiksek performansli  sivi  kromatografi (HPLC) kullanilarak {ire
yogunlasmasinin tayini — Isobutiliden diiire ve krotoniliden diiire (Metot A) ve



3.15.1

3.15.2

3.1.5.3

5.1

6.1

6.2

7.1

72

7.3

7.4

7.5

metilen lire obligomerleri ( Metot B)

FOSFOR

Ekstraksiyonlar

Mineral asitlerle ¢0zlinebilen fosforun ekstraksiyonu

% 2’lik formik asitte ¢Oziinebilen fosforun ekstraksiyonu

%2’lik sitrik asitte asitte ¢Ozlinebilen fosforun ekstraksiyonu

Nétral amonyum sitratta ¢Ozlinebilen fosforun ekstraksiyonu

Alkali amonyum sitrat ile ekstraksiyon

Petermann’a gore 65°C da ¢Oziinebilen fosforun ekstraksiyonu
Petermann’a gore, oda sicakliginda ¢Oziinebilen fosforun ekstraksiyonu

Joulie’nin alkali amonyum sitratinda ¢dziinebilen fosfor ekstraksiyonu

Suda ¢6ziiniir fosforun ekstraksiyonu
Ekstrakte edilmis fosfor miktarinin saptanmasi

POTASYUM

Suda ¢6ziiniir potasyum tayini

KLOR

Organik materyal bulunmayan ortamlarda kloriir tayini

OGUTME PROSEDURU iLE iLGILI INCELIK

Kuru prosediir

Yumusak dogal fosfatlarin 6gilitme inceligi tayini

YUKSEK AZOTLU AMONYUM NITRAT GUBRELERININ KAREKTERISTiK

OZELLIKLERI VE PATLAMAYA DAYANIM TESTININKONTROL EDIiLMESi iLE
ILGILi METODLAR, AGIR METAL iCERIGi VE TERMIiK CEVRIM SAYISI

Termik ¢evrimlerin uygulanmasi ile ilgili metodlar
Yag tutma tayini

Yanict maddelerin tayini

pH degerinin tayini

Tane biiyiikliigiiniin tayini



7.6 Klor tayini (kloriir iyonu olarak)

7.7 Bakir tayini
8 IKINCIL ELEMENTLER
8.1 Siilfat seklinde bulunan toplam kalsiyumun, toplam magnezyumun, toplam

sodyumun ve toplam kiikiirdiin belirlenmesi

8.2 Degisik sekillerde bulunan toplam kiikiirtiin belirlenmesi

8.3 Suda eriyen haldeki kalsiyum, magnezyum, sodyum ve kiikiirdiin
belirlenmesi(siilfat halindeki)

8.4 Degisik hallerde bulunan suda eriyen haldeki kiikiirdiin belirlenmesi

8.5 Mecburi temel kiikiirdiin belirlenmesi ve dozaji

8.6 Oksalat seklinde ¢okelttirildikten sonra ayrilan kalsiyumun manganimetrik tayini

8.7 Atomik absorpsiyon spektometrisi ile magnezyum miktarinin belirlenmesi

8.8 Kompleksometri ile magnezyum miktarinin tayini

8.9 Siilfat miktarinin tayini

8.10 Ayrilan sodyum miktarmin tayini

9 MiKRO ELEMENTLER

9.1 Toplam mikro elementlerin belirlenmesi

9.2 Suda eriyen mikro elementlerin belirlenmesi

9.3 Giibre numunelerinin i¢inden organik bilesiklerin uzaklastirilmasi

9.4 Atomik absorbsiyon spektrofotometri yontemi ile giibre numunelerindeki

mikro elementlerin tayini (genel islem modu)

9.5 Giibre numunelerinden bor tayini azometine-h spektrofotometreli metot

9.6 Giibre numunelerinden kobalt tayini atomik absorbsiyon spektrofotometreli
metot

9.7 Giibre numunelerinden bakir tayini atomik absorbsiyon spektrofotometreli
metot

9.8 Giibre numunelerinden demir tayini atomik absorbsiyon spektrofotometreli
metot

9.9 Giibre numunelerinden mangan tayini atomik absorbsiyon spektrofotometreli



9.10

9.11

10

10.1

10.2

10.3

10.4

10.5

10.6

10.7

10.8

10.9

10.10

10.11

11

11.1

11.2

11.3

11.4

11.5

12

12.1

metot

Giibre numunelerinden molibden tayini bir kompleksin amonyum thiosinate
spektrofotometri metodu

Atomik absorbsiyon spektrofotometri yontemi ile giibre numunelerindeki ¢inko
tayini

MIKTARI % 10°’DAN FAZLA OLAN MiKRO ELEMENTLER

Toplam mikro elementlerin belirlenmesi

Suda eriyen mikro elementlerin belirlenmesi
Gtlibre numunelerinin i¢inden organik bilesiklerin uzaklastirilmasi

Atomik absorbsiyon spektrofotometri yontemi ile giibre numunelerindeki
mikro elementlerin tayini (genel metot)

Asidimetrik titrasyon metodu ile giibre numunelerinden bor tayini
Giibre numunelerinden kobalt tayini 1-nitroso— 2-naphtol’lu gravimetrik metot
Titrimetrik metot ile glibre numunelerinden bakir tayini

Giibre numunelerinden demir tayini atomik absorbsiyon spektrofotometreli
metot

Giibre numunelerinden manganez tayini permanganat titrasyonlu metot

Giibre numunelerinden molibden tayini 8-hidroksikinolein araciligi ile gravimetrik metot

Atomik absorbsiyon spektrofotometri yontemi ile giibre numunelerindeki ¢inko
tayini

SELATLAMA MADDELERI

Selathh Mikro Bitki Besin Maddesi Muhtevasinin ve Mikro Bitki Besin
Maddelerinin Selath Kisimlarinin Tayini

Edta, hedta ve dtpa tayini

0,0 eddha ve 0,0 eddhma ile selatlanmis demir’in tayini
Eddhsa ile selatlanmis demir’in tayini

o,p eddha ile selatlanmis demir’in tayini
NITRIFIKASYON VE UREAZ iNHIBITORLERI

Disiyanamid tayini



12.2 Nbpt tayini

13 AGIR METALLER

13.1 Kadmiyum muhtevasinin tayini

14 KARBONDIOKSIT

14.1 Karbondioksitin tayini- boliim 1: kat1 glibreler i¢cin metot

GENEL GOZLEMLER

Laboratuar ile ilgili donanim

Caligma sirasinda kullanilan erlen ve pipetlerin boyutlari belirtilmesine karsilik diger laboratuar donanimi ve kullanilan aletler
kesin olarak tanimlanmamistir. Caligmalara baglamadan 6zellikle kiiciik miktarlarda yapilacak belirlemeler ve tanimlamalar
nedeniyle, tiim laboratuar cihaz ve aletler temizlenmis olmalidir.

Kontrol testleri

Tiim cihaz ve aletlerin normal c¢alistiklarindan emin olduktan sonra bilesimleri 6nceden bilinen uygun kimyasal bilesikleri
(6rnegin amonyum siilfat, mono potasyum fosfat gibi) kullanilmak suretiyle, analiz metodunun dogru olarak uygulandigindan
emin olunmalidir. Bununla beraber, eger tanimlanan analiz metodu teknigi tam anlamiyla dogru olarak uygulanmaz ise bazen,
analiz edilen giibrelerden alinan sonuglar yanlis kimyasal bilesimi gosterebilirler ve dolayisiyla yanlig sonuglar alinmasina
neden olabilirler. Diger taraftan bazi belirleme reaksiyonlar1 ampirik (salt deneysel) niteliklidir ve analiz edilen {iriiniin
komplike kimyasal bilesimi ile yakindan baglantilidirlar. Onun i¢in miimkiin olan durumlarda laboratuarlarin standart giibre
referansi i¢in gerekli tanimlamalari yapmalari 6nerilir.

METOT 1

ANALIZ ICIN NUMUNENIN HAZIRLANMASI



EN 1482-2: Giibreler ve Kiregcleme Malzemeleri -Numune Alma ve Numune Hazirlama-Kisim
2:Numune Hazirlama

METOT 2
AZOT
METOT 2.1
AMONYAK AZOTU TAYINi

EN 15475: Giibreler: Amonyak Azotu Tayini

Bu metot ring-test’e tabii tutulmustur.

METOT 2.2

NIiTRAT VE AMONYAK AZOTU TAYINi
METOT 2.2.1

ULSCH’A GORE NiTRAT VE AMONYAK AZOTU TAYINIi

EN 15558: Giibreler: ULSCH’ye Gore Nitrat ve Amonyak Azotu Tayini

Bu metot ring-test’e tabii tutulmamastir.

METOT 2.2.2

ARND’A GORE NiTRAT VE AMONYAK AZOTU TAYINi

EN 15559: Giibreler: ARND’a Gore Nitrat ve Amonyak Azotu Tayini

Bu metot ring-test’e tabii tutulmamastir.

METOT 2.2.3

DEVARDA’YA GORE NiTRAT VE AMONYAK AZOTU TAYINi

EN 15476: Giibreler: DEVARDAya Gore Nitrat ve Amonyak Azotu Tayini



Bu metot ring-test’e tabii tutulmustur.

METOT 2.3

TOPLAM AZOT MIKTARININ TAYINi
METOT 2.3.1

NITRAT iCERMEYEN KALSiYUM SIYANAMID’DE TOPLAM AZOT TAYINI

EN 15560: Giibreler: Nitrat icermeyen Kalsiyum Siyanamid’de Toplam Azot Tayini”

Bu metot ring-test’e tabii tutulmamastir.

METOT 2.3.2

NITRAT iCEREN KALSIYUM SIYANAMID’DE TOPLAM AZOT TAYINi

EN 15561: Giibreler: Nitrat Iceren Kalsiyum Siyanamid’de Toplam Azot Tayini”

Bu metot ring-test’e tabii tutulmamastir.

METOT 2.3.3

URE’DE TOPLAM AZOT TAYIiNi

EN 15478: Giibreler: Ure’de Toplam Azot Tayini”

Bu metot ring-test’e tabii tutulmamastir.

METOT 2.4

SIYANAMID AZOTU TAYINIi



EN 15562: Giibreler: Siyanamid Azotu Tayini

Bu metot ring-test’e tabii tutulmamastir.

METOT 2.5

URE’DE BiURENIN SPEKTROFOTOMETRIK TAYINi

EN 15479: Giibreler: Ure’de Biiirenin Spektrofotometrik Tayini

Bu metot ring-test’e tabii tutulmustur.

METOT 2.6

AYNI NUMUNEDE AZOTUN FARKLI FORMLARININ TAYiNi
METOT 2.6.1

NITRAT, AMONYAK, URE VE SIYANAMID AZOTU GiBi FARKLI AZOT FORMLARI
ICEREN GUBRELERDE AYNI NUMUNEDE AZOTUN FARKLI FORMLARININ
TAYINI

EN 15604: Giibreler: Nitrat, Amonyak, Ure ve Siyanamid Azotu Gibi Farkl1 Azot Formlar1 igeren
Giibrelerde Aynt Numunede Azotun Farkli Formlarinin Tayini

Bu metot ring-test’e tabii tutulmamastir.

METOT 2.6.2

IKi FARKLI YONTEMLE SADECE NiTRAT, AMONYAK VE URE AZOTU
ICEREN GUBRELERDE TOPLAM AZOT TAYINi

EN 15750: Giibreler: Nitrat icermeyen Kalsiyum Siyanamid’de Toplam Azot Tayini

Bu metot ring-test’e tabii tutulmustur.



METOT 2.6.3

HPLC KULLANILARAK URE YOGUNLASMASININ TAYINi - iISOBUTILiDEN DiURE
VE KROTONILIDEN DIURE( METOT A) VE METILEN URE
OLIGOMERLERI (METOT B)

EN 15705: Giibreler. Yiiksek performanslhi sivi  kromatografi (HPLC) kullanilarak {ire
yogunlasmasinin tayini — Isobutiliden diiire ve krotoniliden diiire (Metot A) ve metilen iire
obligomerleri ( Metot B)

Bu metot ring-test’e tabii tutulmugstur.

METOT 3

FOSFOR
METOT 3.1

EKSTRAKSiYONLAR
METOT 3.1.1

MINERAL ASITLERDE COZUNEBILEN FOSFORUN EKSTRAKSiYONU

1. KAPSAM
Bu boliim mineral asitlerde ¢oziinen fosfor miktarimnin tayiniyle ilgili prosediirii tanimlamaktadir.
2. UYGULAMA SAHASI :

Burada tanimlanan metotlar Tarimda Kullanilan Kimyevi Giibrelere Dair Yonetmeligin EK I’inde belirtilen
fosfat igeren giibrelere uygulanmak igindir.

3. ANA PRENSIP
Nitrrik asit ve siilfiirik asit karigimu ile giibrelerdeki fosfatin ekstraksiyonu.
4. AYIRACLAR

Destile su veya mineralizesu.

4.1. Silfiirik asit (dw=1.84).
4.2. Nitrik asit (dw=1.40).
5. DONANIM

Standart laboratuar donanimi

5.1. Bir Kjeldahl erleni, en az 500 ml kapasiteli veya yuvarlak tabanl bir cam erlen iizerinde camdan refliiks bir
kondansator takilmis bulunan.



5.2.

7.1.

7.2.

7.3.

4.1.

5000 ml’lik bir dereceli cam erlen.
NUMUNENIN HAZIRLANMASI :
Metot 1’e bakiniz.

PROSEDUR

Numune :

0.001 gram hassasiyetinde, hazirlanan numuneden 2.5 g tartin ve kuru ve temiz bir Kjeldahl erlenine
aktarim.

Ekstraksiyon

Maddeyi 15 ml su ile siispansiyon haline getirin. Uzerine 20 ml nitrik asit (4.2) ve ¢ok dikkatlice 30 ml de
stilfiirik asit ilave edin (4.1)

Siddetle baslayan reaksiyon yavasladiginda, erlendeki siviyr yavasca kaynama noktasina getirerek 30
dakika kadar kaynatin. Sogumasina izin verin ve daha sonra ¢ok yavas ve dikkatlice 150 ml su ilave edin
15 dakika daha kaynatin.

Tamamen sogumasini saglaym ve siviy1 kantitatif olarak 500 ml’lik dereceli bir erlene aktarin. Gerekli
hacme kadar isaretleyin ve karigtirin. Daha sonra fosfat icermeyen kuru bir filtreden gegirerek siiziin. Filtre
edilen ilk siizlintiiyii kullanmayn.

MIKTAR TAYINi

Fosfatlarin elde edilmig bulunan numune ¢dzeltinin belli bir miktarinda miktarinin tayini Metot 3.2’ye gore
yapilacaktir.

METOT 3.1.2

%2’LIK FORMIK ASITTE (litrede 20 gram) COZUNEBILEN FOSFORUN

EKSTRAKSIiYONU

KAPSAM

Bu boliim %2 formik asit (litrede 20 g kadar) icersinde ¢dziinen fosfor miktarinin tayini i¢in uygulanan
prosediirii tanimlamaktadir.

UYGULAMA SAHASI
Sadece yumusak dogal fosfatlar i¢in gegerlidir.
ANA PRENSIP

Sert dogal fosfatlar ile yumusak dogal fosfatlar arasindaki farkliliklar1 belirlemek {izere, formik asitte
¢oziinebilen fosfor miktarinin tayini 6zel kosullar altinda olmaktadir.

AYIRACLAR
%?2 Formik asit (litrede 20 g kadar).

NOT



5.1

5.2.

7.1.

7.2.

7.3.

Destile suyla 5 litreye kadar 82 ml formik asit (% 98-100 konsantrasyonda. di, =1.22 g/ml) ¢dzeltiyi
hazirlayin.

ALETLER

Standart laboratuar aletleri.

500 ml’lik dereceli bir erlen (6rnegin:Stohmann)
Rotari calkalayicisi (dakikada 35-40 defa donen).
NUMUNENIN HAZIRLANMASI

Metot 1’e bakiniz.

PROSEDUR

Numune

0.001 gram hassasiyetinde hazirlanan numuneden 5 g kadar tartin ve genis boyunlu (5.1) 500 ml’lik
dereceli bir stuhmann erlenine aktarin.

Ekstraksiyon prosediirii

El ile (manuel olarak) erleni dondiirerek calkalayin ve isaretli yerden yaklasik 1 cm asagiya gelene kadar
iizerine 20 °C (+ 1)derecede formik asit ilave ederek gerekli hacme tamamlayin.

Erlenin agzin1 kauguk bir tapa ile kapatin ve 20 (£ 2)°C derece sicaklikta 30 dakika rotari ¢alkalayicisinda
calkalayin (5.2). ¢ozeltiyi fosfat bulundurmayan kuru bir filtreden gegirerek kuru ve temiz cam toplama
kabina aktarm. i1k gelen porsiyonu kullanmayn.

Miktar Tayini

Tamamen berrak durumda olan siiziintiide Metot 3.2 ye gore fosfat miktarini saptayin.

METOT 3.1.3

%2’LIK SITRIK ASITTE (Litrede 20 gram) COZUNEBILEN FOSFORUN
EKSTRAKSIYONU

KAPSAM

Bu boliim % 2 sitrik asit ¢ozeltisinde ¢oziinebilen (her litrede 20 g) fosforun ekstraksiyonu i¢in uygulanan
prosediirii tanimlamaktadir.

UYGULAMA SAHASI



4.1.

5.1

7.1.

7.2.

7.3.

Sadece ciiruf tiirleri iizerinde uygulanabilir (Tarimda Kullanilan Kimyevi Giibrelere Dair Y6netmeligin
EK IA béliimiine bakiniz)

ANA PRENSIP

Fosforun 2 %’lik sitrik asit ¢ozeltisi ile (20 g/It) ekstraksiyonu

AYIRACLAR

Destile su veya demineralize su.

Kristalize sitrik asit den (C¢HgO7.H,0) hazirlanan %2 sitrik asit ¢ozeltisi (Litrede 20 gram).
Not

10 ml sitrik asit ¢ozeltisini 0.1 N standart sodyum hidroksit ¢ozeltisi ile titre ederek (indikator olarak fenol
ftalein kullanilacak) konsantrasyonunu onaylatin.

Eger ¢Ozeltinin konsantrasyonu dogru sinirlar icindeyse standart ¢ozeltiden 28.5 ml kadar harcanmis
olunmalidir.

ALETLER
Rotari calkalayicisi (dakikada 35-40 defa donen).
NUMUNENIN HAZIRLANMASI

Homojen oldugundan emin olunan orijinal numuneden dikkatle alinan iiriin {izerinde analiz prosediirii
uygulanir (Metot 1’e bakiniz).

PROSEDUR
Numune

0.001 gram hassasiyetinde hazirlanan numuneden 5 g tartin ve yeterince genis bir boyuna sahip, 500 ml
kapasiteli temiz ve kuru bir erlene aktarm. Bu gibi bir erlen ile sivinin siddetle galkalanmasi miimkiin
olacaktir.

Ekstraksiyon

20 °C (£ l)derece sicaklikta 500 (£ 1)ml sitrik asit ¢dzeltisini ilave edin. Ayiragtan ilk birkag mililitreyi
ilave ederken elle siddetli bir sekilde ¢alkalayin. Bu suretle kiimelesmenin ve maddenin erlenin yanlarina
yapigsmasinin Oniine gecin. Kauguk bir tapa ile erlenin agzini kapatin ve rotari calkalayicisinda tam 30
dakika siddetli bir sekilde ¢alkalanmaya birakin (5.1) (20 (£ )°C derece sicaklikta).

Calkalama siiresi sona erdiginde derhal fosfat icermeyen kuru bir filtreden siiziin ve temiz ve kuru bir
erlene aktarin. Tlk 20 ml siiziintilyii kullanmaym. Fosfat miktarmi saptayabilmek igin yeterli miktarda
stiziintii elde edene kadar siizme islemine devam edin.

Miktar Tayini

Eksrakte olmus fosfor miktarini saptamak tizere metot 3.2 ye gore elde edilen ¢ozeltinin belli bir kisminda
fosfat miktarini saptayin.

METOT 3.14

NOTRAL AMONYUM SITRATTA COZUNEBILEN FOSFORUN EKSTRAKSiYONU



4.1.

5.1.

5.2.

5.3.

5.4.

5.35.

7.1.

KAPSAM

Bu boliim nétral amonyum sitrat igerisinde ¢oziinen fosfat miktarinin tayini i¢in uygulanan prosediirii
tanimlamaktadir.

UYGULAMA SAHASI

Nort amonyum sitratta ¢oziiniirliigii olan tiim giibrelere uygulanabilir (Tarimda Kullanilan Kimyevi
Gtibrelere Dair Yonetmelik EK I’e bakiniz).

ANA PRENSIP

Ozel kogullar altinda (pH=7), 65 °C sicaklikta ndtr amonyum sitrat ¢dzeltiyi kullanmak suretiyle fosfor
ekstrakte edilir.

AYIRACLAR
Destile su ya da mineralizesu.
Nort amonyum sitrat ¢ozeltisi (pH=7)

Bu ¢o6zelti her litresinde 185 g kristalize sitrik asit igermeli ve 6zel bir graviteye 1.09, 20 °C derecede ve
pH=7 olmalidir.

Ayirag asagida belirtildigi gibi hazirlanir.

370 g kristalize sitrik asiti 1.5 litre suda ¢6ziindiiriin ve 345 ml amonyum hidroksit ¢ozeltisi ilave etmek
suretiyle (%28-29 NH,) nétral bir ¢ozelti hazirlayin. Eger NH, konsantrasyonu %28 den diisiik ise,
amonyum hidroksit ¢dzeltisinden biraz daha fazla miktarda ilave edin. Sitrik asidi de daha az miktarda su
ile seyreltin.

Sogutun ve ¢ozeltinin igersine pH metrenin elektrotlarini daldirilmis durumda tutarak mutlak bir
notralizasyon saglandigindan emin olun. Cozeltinin igersine damla damla amonyak % 28-27 NH,, ilave
edin ve mekanik bir karistiric1 ile devamli olarak karistirin. Karigtirma islemine 20 °C sicaklikta pH=7
oluncaya kadar devam edin. Bu noktada ¢ozeltiyi 2 litreye tamamlayip ve tekrardan pH’sin1 kontrol edin.
Hazirlanan bu ayiraci siki kapali bir sisede saklaym ve diizenli araliklarla pH’sin1 kontrol edin.

ALETLER

2 litrelik cam kap.

pH metre.

200 yada 250 m!I’lik erlen.

500 ve 2000 mI’lik dereceli iki erlen.

Uygun bir karistirict ile donatilmis (Sekil 8.) ve bir termostat (1s1 denetim aleti) ile 65 °C sicakliga
ayarlanabilen su banyosu.

NUMUNENIN HAZIRLANMASI
Metot 1’e bakiniz.

PROSEDUR

Numune

Analiz edilecek giibreden (Tarimda Kullanilan Kimyevi Giibrelere Dair Yonetmelik Ek T A ve B ye
bakiniz) 1-3 g kadar tartin. Icersinde énceden 65 °C dereceye 1sitilmis amonyum sitrat ¢ozeltisi bulunan
temiz bir 250 ml’lik erlene aktarin.



7.2.

4.1.

4.2.

Cozeltinin analiz edilmesi

Erlenin agzini bir tapa ile kapatin ve ¢dzeltinin igersinde kiimelesmeyi onlemek lizere iyice calkalayin.
Daha sonra basinci dengelemek iizere tapayi biraz ¢ikartin ve tekrardan erlenin agzini kapayin. Erleni su
banyosuna daldirin ve erlendeki siviy: kesin olarak 65 °C sicaklikta tutacak sekilde ayar edin. Erleni bir
karigtirictya  takin  (Sekil 8’e bakin) karistirma sirasinda erlenin igersindeki sivinin seviyesi su
banyosununkinden daha agagida bulunmalidir. Siispansiyonun olusumunu tamamlamak {izere mekanik bir
karistirict kullanilmasi yerinde olur.

Yaklagik 1 saat siiren karistirma islemini takiben erleni su banyosundan ¢ikartin.

Derhal akan su altinda oda sicakligina kadar sogutun ve yine derhal kantitatif olarak erlendeki siviyr 500
ml’lik dereceli bir erlene aktarin (bu islem sirasinda bir aktarma sigesi-jetbottle-kullanilmalidir) gereken
hacme suyla tamamlayin. Iyice karistirm. Kuru bir filtreden siiziin (fosfatlar orta bir hizla agia
cikacaklardir) ve temiz ve kuru bir erlene aktarm. Ik siiziintilyii kullanmayip atin. (yaklasik 50 ml kadar).
Isleme devam ederek yaklasik 100 ml berrak bir siiziintii toplamaya calisin.

Miktar Tayini

Ekstredeki fosfat miktari tayini Metot 3.2’ye gore yapilacaktir.

METOT 3.1.5

ALKALI AMONYUM SIiTRAT iLE EKSTRAKSiYON
METOT 3.1.5.1

PETERMANN’A GORE 65 °C SICAKLIKTA COZUNEBILEN FOSFORLARIN

EKTRAKSIiYONU

KAPSAM

Bu boliim alkali amonuym sitrat igersinde ¢oziiniir fosfat miktarinin tayini i¢in uygulanan prosediirii
tanimlamaktadir.

UYGULAMA SAHASI
Sadece ¢oktiiriilmiis dihidrat dikalsiyum fosfat (CaHPO4.2H,0) lizerinde uygulanacaktir.
ANA PRENSIP

Cok 6zel kosullar altinda (petermann’a gore) alkali amonyum sitrat ¢ozeltisinde, 65 °C sicaklikta fosforun
ekstrakte edilmesi.

AYIRACLAR

Destile su veya demineralize su (destile su ile ayn1 6zelliklere sahip).
Petermann ¢ozeltisi

Ozellikleri

Sitrik asit (C4H407. H20); litrede 173 gr.

Amonyak azotu litrede: 42 gr.

Ph 9.4-9.7 arasinda



5.1

Diamonyum sitrattan hazirlanmasi

3500 militrelik bir kap icersinde 931 g diamonyum sitratt (molekiil agirligt 226.19) 500 ml suda
¢oziindiiriin akan su banyosunda bir miiddet birakin, karistirin ve sogutun. Uzerine kiigiik miktarlarda
amonyak ilave edin. Ornegin d*’; = 0.906. %20.81 (agirhik olarak) amonyak azotuna esdegerdir. Bu
nedenle amonyak ¢o6zeltisinden 502 ml kullanilmalidir. Isiy1 20 °C dereceye ayar edin ve gereken hacme
suyla tamamlayn. Karistirin.

Sitrik asit ve amonyaktan hazirlanmasi

2500 mililitrelik kapasiteye sahip bir kapta, 65 g sitrik asit monohidrat1 2500 ml destile suda ¢oziindiiriin.
Kabi bir buz banyosuna yerlestirin ve tlizerine kiigiik miktarlar halinde ve devamli sallamak suretiyle (bir
huni kullanarak) amonyak ¢ozeltisi ilave edin. (Huninin ince borusu sitrik asit ¢dzeltinin igersine
daldirilmis olmalidir) 6rnegin dxo =0.906 g/l amonyak azotunun %20.81’ine (agirlik olarak) esdegerdir. Bu
nedenle 1114 ml amonyak ¢ozeltisi ilave edilmelidir. Sicaklig1 20 °C dereceye ayar edin ve siviy1 standart
bir 5 litrelik kaba aktarin. Isaretli yere kadar destile suyla doldurun ve karistirin.

Asagida belirtildigi gibi amonyak azotu miktarini kontrol edin

Cozeltiden 25 ml kadarini 250 ml’lik standart bir cam erlene aktarin ve gereken hacme destile suyla
tamamlaym. Karistirin. Amonyak azotu miktarini1 bu 25 ml’lik ¢ozelti izerinde Metot 2.1°e gore galigsarak
saptayin. Eger dogru ¢ozelti kullanildiysa 0.5 N HSO4 den 15 ml kullanilmig olmasi gerekmektedir.

Eger amonyak azotu kuvveti 42 g/litre’den fazlaysa, NH3 igersinden inert gaz ge¢irilmek suretiyle
ortamdan bertaraf edilebilir, ancak pH tekrardan 9.7 ye ayar edilmelidir. Gerekirse ikinci bir defa daha
miktar saptama islemi yapin.

Eger amonyak azotunun kuvveti 42 g/litreden dan daha diisiik ise, ¢6zeltinin icersine agirligi belli amonyak
¢ozeltisi ilave etmek gerekebilir:

500
P=(42-nX 2.8) X ~mmmmmmmmmmmmemee g
20.81
M
Veya hacim V = —--emm oo (20 °C’de)
0.906

Eger V, 25 ml den az ise dogrudan onu 5 litrelik erlene aktarin ve agirligini V x 0.173 g toz hale getirilmis
sitrik asit olarak belirtin.

Eger V, 25 ml’den fazlaysa. Asagida belirtildigi gibi yeni bir ayirag hazirlamak ¢ok yerinde olur:

173 g sitrik asit tartin. 500 ml suda ¢6ziindiiriin. Ve daha 6nceden belirtilen gerekli 6nlemleri alarak tizerine
225 4+ V x 1206 ml amonyaktan daha fazlasini ilave etmemeliyiz. Bundan sonra suyla gerekli hacme kadar
tamamlayin ve karistirin.

Bu litreyi daha 6nce hazirlanan 4975 ml ile karistirin.
ALETLER

Bir su banyosu, sicakligi 65 °C(+ 1)°C derecede tutulabilen.



5.2.

7.1.

7.2.

7.3.

5.1

500 mI’lik dereceli bir cam erlen (Stohmann).
NUMUNENIN HAZIRLANMASI

Metot 1’e bakiniz.

PROSEDUR

Numune

0.001 grama en yakin olarak, hazirlanan numuneden 1 g kadar tartin ve 500 ml’lik dereceli bir erlene
aktarim.

Ekstraksiyon

Alkali amonyum sitrat ¢ozeltisinden 200 ml ilave edin (4.1). Erlenin agzin1 bir tapa ile kapatin ve sivinin
yanlara yapismasim1 Onlemek icin elle (manuel olarak) iyice calkalaymn. Boylelikle kiimellesmenin de
oniine gec¢ilmis olunacaktir.

Erleni sicakligi 65 °C dereceye ayarlanmis bir su banyosuna daldirin ve ilk yarim saat sirasinda her 5
dakikada bir ¢alkalayin. Her ¢alkalamayi takiben tapayi hafifce aralayarak basinci dengelemeye calisin. Su
banyosundaki suyun seviyesi erlende bulunan ¢dzeltinin seviyesinden yukarda olmalidir. Erleni tekrar su
banyosuna koyun ve 1 saat daha orada tutun (65°C derece sicaklikta). Her 10 dakikada bir ¢alkalaym. Daha
sonra erleni kaldirin ve 20 °C dereceye kadar sogutup suyla 500 ml ye tamamlayimn. Karistirin ve kuru bir
erlene kiviimli bir siizge¢ kagidindan (fosfat igermeyen) gegirerek siiziin. Siiziintliniin ilk porsiyonun
kullanmay1p atin.

Miktar Tayini

Ekstrakte edilen fosfat miktari, elde edilen ¢ozeltiden alinan belli miktardaki numunede, Metot 3.2 ye gore
yapilacaktir.

METOT 3.1.5.2

PETERMANN’A GORE ODA SICAKLIGINDA COZUNEBILEN FOSFORUN EKSTRAKSIYONU

KAPSAM

Bu boliim soguk alkali amonyum sitrat ta ¢oziinebilen fosfor miktarinin tayini i¢in uygulanan prosediirii
tanimlamaktadir.

UYGULAMA SAHASI
Sadece dagilmis durumda bulunan fosfatlar lizerinde uygulanacaktir.
ANA PRENSIP

Cok 6zel kosullar altinda alkali amonyum nitrat ¢dzeltisinde (petermann) 20 °C derece sicaklikta fosforun
ekstraksiyonu.

AYIRACLAR
Metot 3.1.5.1°e bakiniz.
ALETLER

Standart laboratuar donanimi ve 250 ml’lik dereceli erlen (Stohmann)



5.2.

7.1.

7.2.

7.3.

4.1.

Rotari calkalayicisi (dakikada 35-40 defa donen).
NUMUNENIN HAZIRLANMASI

Metot 1’e bakiniz.

PROSEDUR

Numune

0.001 gram hassasiyetinde hazirlanan numuneden 2.5 g tartin ve 250 ml’lik (dereceli erlen-5.1) temiz bir
erlene aktarin.

Ekstraksiyon

20°C derece sicaklikta petermann ¢dzeltisinden az bir miktar isaret edin ve kiimelenmeyi 6nlemek igin
siddetli bir sekilde ¢alkalaymn. Bu arada erlenin kenarma sivinin yapismasini da engelleyin. Derecelenmis
isaret yerine kadar petermann ¢ozeltisi ilave edin ve erlenin agzini kauguk bir tapa ile kapatin.

Rotari calkalayicisinda 2 saat siireyle ¢alkalayin (5.2). Derhal kuru bir filtreden (fosfat icermeyen) siiziin ve
stiziintiiyli temiz ve kuru bir erlene aktarin. Siiziintiiniin ilk kismini kullanmayarak atin.

Miktar Tayini

Elde edilen bu ¢ozeltisinden alinan ¢ozelti iizerinde Metot 3.2’ye gore fosfor miktari belirlenir.

METOT 3.1.5.3

JOULIE’NIN ALKALI AMONYUM SITRATINDA COZUNEBILEN FOSFOR

EKSTRAKSIiYONU

KAPSAM

Bu boliim Joulie’nin alkali amonyum sitrat ¢ozeltisinde ¢oziinebilen fosfor miktarinin tayini i¢in uygulanan
prosediirii tanimlamaktadir.

UYGULAMA SAHASI

Bu metot fosfatin alimino-kalsik seklinde bulundugu tiim katkisiz ve bilesik giibreler {izerinde
uygulanabilir.

ANA PRENSIP

Belirtilen 6zel sartlarda (oksin bulunan ortamda) ve 20 °C derece sicaklikta, alkali bir amonyum sitrat
¢Ozeltisi ile numune siddetle galkalanir.

AYIRACLAR
Destile su yada mineralizesu.
Joulie’nin alkali amonyum sitrat ¢ozeltisi:

Bu ¢ozelti her litrede 400 g sitrik asit ve 153 g NHj3 igerir. Serbest amonyak miktari yaklasik 55 g/litre’dir.
Bu ¢ozelti agagida belirtilen metotlardan biriyle hazirlanir:



4.2.

5.1

5.2.

5.3.

5.4.

7.1.

7.2.

Bir litrelik dereceli erlende 400 g sitrik asiti 600 ml amonyak (d2= 0.925g/ml, 6rnegin 200 g NHy/litre
gibi) igersinde ¢ozlndiiriin. Sitrik asit 50-80 gramlik porsiyonlar halinde, 50°C derecenin altinda bir
sicaklikta ilave edilmelidir. Amonyak ile 1 litreye tamamlayin.

Bir litrelik dereceli bir erlende 432 g dibazik amonyum sitrat1 300 ml suda ¢dziindiiriin. Uzerine 440 ml
amonyak (dx= 0.935g/ml) ilave edin. Suyla 1 litreye tamamlayin.

Not
Amonyak miktarinin onaylanmasi

Sitrat ¢6zeltisinden 10 ml kadar bir numune alin ve 250 ml’lik bir erlene aktarin. Gerekli hacme kadar
suyla tamamlaym. Hazirlanan bu ¢dzeltinin 25 ml sinde Metot 2.3’¢ gdre amonyak azotu miktarini
saptayin:

I ml H2SO4 0.25 mol/l =0.008516 g NH3’e karsilik gelir.

Bu kosullar altinda titrasyon sonucu elde edilen deger ml olarak 17.7-18 ml arasinda ise, ayirag dogru
hazirlanmis sayilacaktir.

Eger bu sekilde sonu¢ almmamis ise ¢ozeltiye 0.1 ml i¢in 4.25 ml amonyak daha (d» = 0.925) ilave
edilecektir.

Toz haline getirilmis 8-hidroksikinolin (oksin/oxine)

ALETLER

Standart laboratuar donanimi ve kiigiik cam veya porselen havan ve havan eli.
500 ml’lik dereceli erlen.

1000 ml’lik dereceli erlen.

Rotari ¢alkalayicist (dakikada 35-40 defa donen)

NUMUNENIN HAZIRLANMASI

Metot 1’e bakiniz.

PROSEDUR

Numune

0.0005 gram hassasiyetinde hazirlanan numuneden 1 g kadar tartin ve kii¢iik bir cam havana yerlestirin.
Uzerine 10 damla sitrat (4.5) ilave ederek biraz nemlendirin. Havan eli ile dikkatlice ezin.

Ektraksiyon
20 ml amonyum sitrat (4.1) ilave edin ve hamur haline gelene kadar karistirin. 1 dakika kadar bekletin.

Siviyr 500 ml’lik dereceli bir erlen igersine bosaltin. Bu arada nemlendirme islemi sirasinda havanda
kalmis partikiilleri (tanecikleri) de erlene aktarn. Kalintinin iizerine 20 ml sitrat ¢ozelti (4.1) ilave edin ve
yukarida belirtildigi gibi ezin. Yine siviy1 erlene aktarin. Bu iglemi 4 defa uygulayin, dyle ki sonunda iiriin
erlene akitilmig olsun. Bu iglem i¢in kullanilacak toplam sitrat miktar1 yaklagik 100 ml olmalidir.

Havan ve havan elini 40 ml kadar destile su ile durulayin.
Agzinda tapa bulunan erlen, rotari ¢alkalayicisinda 3 saat siireyle ¢alkalayin (5.4).

Erleni 15-16 saat kadar dinlenmeye birakin ve sonra ayni kosullar altinda yine 3 saat ¢alkalanmaya koyun.
Tiim bu prosediir siiresince 1s1 20 °C (+/-2) olmalidir.



7.3.

5.1

5.2.

Destile suyla isaretli yere kadar destile suyla tamamlaym. Kuru bir filtreden siiziin, ilk siizilintilyi
kullanmayarak atin. Berrak siiziintiiyili temiz ve kuru bir erlende toplayin.

Miktar Tayini

Ekstrakte edilmis fosfor miktarinin tayini Metot 3.2 ye gore hazirlanan ¢ozeltiden alinan belli miktarda
¢ozelti lizerinde yapilir.

EK

Oksin kullanilmasi ile magnezyum igeren giibreler {izerinde de bu Metodun uygulanabilinmesine olanak
tanimaktadir. Ozellikle bu uygulama magnezyum ve fosforik anhidrit miktarlari (Mg:/P205) 0.03’den daha
yiiksek oldugunda onerilmektedir. Bu durumda analiz prosediirii i¢in 1slatilmig olan numuneye 3 g daha
oksin ilave edin. Eger numune magnezyum igermiyorsa bile bu metotla saptamanin yapilmasi sonug
iizerinde ¢ok da etkili olmayacaktir. Ancak magnezyumun ortamda bulunmadifi durumlarda oksin
kullanilmamas1 daha uygun olacaktir.

METOT 3.1.6

SUDA COZUNUR FOSFORUN EKSTRAKSiYONU

KAPSAM
Bu boliim suda ¢oziiniir fosfor miktarinin tayini i¢in gereken prosediirii tanimlamaktadir.
UYGULAMA ALANI

Bu metot suda ¢oziiniir fosfor miktarin1 saptamak {izere, ¢oklu giibreler dahil tiim giibreler lizerinde
uygulanabilir.

ANA PRENSIP

Cok 6zel kosullarda suda ¢alkalamak suretiyle ekstraksiyonu.
AYIRACLAR

Destile yada demineralize su.

ALETLER

500 ml'lik dereceli erlen (Stohmann)

Rotari calkalayicisi (dakikada 35-40 defa donen).

NUMUNENIN HAZIRLANMASI



7.1.
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7.3.

4.1.

4.2.

42.1.

Metot 1’e bakiniz.

PROSEDUR

Numune

0.001 grama en yakin olacak sekilde 5 g numune tartin ve 500 ml’lik dereceli bir erlene aktarin (5.1).
Ekstraksiyon

Erlenin igersine 450 ml su koyun (sicakligi 20-25°C derece)

Rotari ¢alkalayicisinda 30 dakika kadar c¢alkalayin (5.2).

Daha sonra isaretli yere kadar suyla tamamlayin ve bu arada siddetle ¢alkalaym ve kuru bir filtreden (fosfat
igermeyen) temiz ve kuru bir kaba siiziin.

Miktarin tayini

Metot 3.2. ile elde edilen ¢bzeltinin bir kisminda fosfor miktar belirlenir.

METOT 3.2

EKSTRAKTE EDIiLMiS FOSFOR MiKTARININ SAPTANMASI
(Kinolin fosfomolibdat kullanmak suretiyle gravimetrik metot)

KAPSAM

Bu boliim giibrelerden elde edilen ekstrede fosfor miktarinin tayini i¢in uygulanmasi gereken prosediirii
tanimlamaktadir.

UYGULAMA ALANI
Bu metot farkli sekillerde fosfor iceren tiim giibre ekstrelerinde uygulanabilir.
ANA PRENSIP

Hidroliz islemini takiben asidik ortamda ortofosfattan farkli olan c¢esitli fosfor formlari kinolin
fosfomolibdat olarak ¢oker.

Filtre edilip yikandiktan sonra, ¢okelti 250 °C 1s1da kurutulur ve tartilir.

Yukarida belirtilen kosullarda, eger sodyum molibdat veya amonyum molibdat kullanilmak suretiyle
¢oktlirme iglemi yapildiysa, ¢ozeltide bulunmasi muhtemel bilesikler (mineral ve organik asitler, amonyum
iyonlari, ¢oziiniir silikatlar gibi) nedeniyle herhangi bir etkilesim reaksiyonu gézlenmeyecektir.

AYIRACLAR

Destile su yada demineralize su.

Konsantre nitrik asit (d2=1.40g/ml)
Ayiracin hazirlanmasi

Sodyum molibdat bazinda hazirlanan ayirag:

Cozelti A: 70 g sodyum molibdat dihidrat tartin ve 100 ml destile suda ¢6ziindiiriin.



42.2.

5.1.

5.2.

5.3.

5.4.

5.35.

5.6.

6.1.

Cozelti B: 60 g sitrik asit monohidrat tartin ve 300 ml destile suda ¢oziindiiriin. Uzerine 85 ml konsantre
nitrik asit (4.1) ilave edin.

Cozelti C: Cozelti A ile ¢ozelti B birbiriyle karistirtlir ve ¢ozelti C elde edilir.

Cozelti D:50 ml destile suya 35 ml konsantre nitrik asit (4.1) ve 5 ml taze destile edilmis kinolin ilave edin.
Bu ¢ozeltinin igersine ¢ozelti C ilave edip iyice karistirin ve karanlik bir yerde bir gece bekletin. Daha
sonra destile suyla 500 ml ye tamamlayin, tekrar katistirin ve sinterize bir cam huniden (5.6) gecirmek
suretiyle siiziin.

Amonyum molibdat bazinda hazirlanan ayirag

Cozelti A: 300 ml destile suda 100 g amonyum molibdat ¢dzlindiiriin ve bu arada sirada yavasca
karigtirarak 1sitin.

Cozelti B: 120 g sitrik asit monohidrati 200 ml destile suda ¢6ziindiiriin, tizerine 170 ml konsantre nitrik
asit (4.1) ilave edin.

Cozelti C: Taze destillenmis 10 ml kinolin iizerine 70 ml konsantre nitrik asit (4.1) ilave edin.
Cozelti D: Iyice karistirmak suretiyle yavas yavas ¢ozelti A’y1

Cozelti B ye aktarin. Karistirma islemi sona erdiginde bu karigima ¢ozelti C yi ilave edin ve 1 litreye
tamamlayin. Karanlik bir odada 2 giin dinlenmeye birakin. Daha sonra sinterize bir cam huniden gecirerek
filtre edin (5.6)

Ayirag 4.2.1 ve 4.2.2. aym yolla kullanilabilir, ancak her ikisi de koyu renkli, agzinda tapa bulunan
polietilen siseler igersinde saklanmalidirlar.

ALETLER

Standard laboratuar donanimi ve 500 ml’lik erlen, genis boyunlu
Dereceli pipetler: 10-25-50 ml'lik,

5-20 mikron biiyiikliigiinde gézenegi olan potada filtre edin.
Buchner erleni

Kurutma firmi, sicaklifi 250 °C’ye (+10) ayarlanmis.

Sinterize cam huni, 5-20 mikron biilylikligiinde gdzenege sahip.
PROSEDUR

Cozeltinin muamele edilmesi

Bir pipet yardimiyla giibre ekstresinden (Tablo 2’e bakiniz) 0.01 P»0s igeren bir miktar1 500 ml'lik bir
erlene aktarm. Uzerine 15 ml konsantre nitrik asit ilave edin (4.1) ve suyla yaklagtk 100 ml’ye kadar
seyreltin.

Tablo 2

Fosfat cozeltisinin aliquot kisimlarinin tayin edilmesi



Quinoline Quinoline
fosfomolibdat fosfomolibdat
Giibrede | Giibrede | Analiz Coktiiriilece | doniisiim Faktori | doniigiim faktorii
%P205 | %P Numunesi k numune (F) %P,0sde (F*) %P de
Seyreltme | Numune | Seyreltme
(2 (ml)
(ml’ye) | (ml) (ml’ye)
5-10 2.2-44 1 500 - - 50 32.074 13.984
5 500 - - 10 32.074 13.984
10-25 4.4-11.0 1 500 - - 25 64.148 27.968
5 500 50 500 50 64.148 27.968
+25 + 11 1 500 - - 10 160.370 69.921
5 500 50 500 25 128.296 55.937
6.2. Hidroliz
Eger ¢6zeltinin igersinde metafosfatlarin, pirofosfatlarin veya polyfosfatlarin varligindan siiphe ediliyorsa,
o zaman asagida belirtildigi gibi hidroliz edilir:
Erlendeki karigimi yavasca kaynamaya birakin ve hidroliz tamamlana kadar bu 1s1da tutun (hidroliz islemi
yaklasik 1 saat kadar siirer). Cozeltinin erlenden digariya sigramamasina dikkat edilmesi ve asiri
buharlagmaya izin verilmemesi gerekir. Bu durum baslangictaki hacmini yariya inmesine neden olabilir.
Hidroliz sona erdiginde baslangigtaki hacmine kadar suyla tamamlayin.
6.3. Potanin tartilmasi
En az 15 dakika kadar filtre potasini, sicakligi 250°C(+/-10) olan bir firinda kurutun (5.3). kurutucuda
sogumasini takiben tartin.
6.4. Coktlirme
Erlende bulunan asitli ¢ozeltiyi kaynayana kadar 1sitin, daha sonra igersine, devamli karigtirarak, 40 ml
¢oktiirlicli ajan (aywrag 4.2.1 veya 4.2.2) damla damla ilave edin. Kinolin fosfomolibdat ¢okmeye
baslayacaktir. Erleni bir buhar banyosuna yerlestirin ve ara sira sallayarak 15 dakika kadar tutun. Cozelti
soguduktan hemen sonra siiziilmelidir.
6.5. Siizme ve yikama
Bosaltmak suretiyle vakum altinda ¢ozeltiyi siiziin. Erlendeki ¢okeltiyi 30 ml suyla yikaym. Bosaltin ve
tekrar siizlin. Bu islemi 5 defa tekrarlaym. Suyla yikayarak bir pota igersine kantitatif olarak aktarin. 20 ml
suyla 4 defa yikayin, her yikamadan sonra potadan fazla suyun akmasina izin verin. Derhal ¢okeltiyi
kurutun.
6.6. Kurutma ve tartim

Bir siizge¢ kagidi ile potanin etrafini silin ve potay1 bir kurutucu firma yerlestirin. 250 °C (5.5) derece
sicaklikta ¢okeltinin agirlif1 sabit kalacaktir (genelde 5 dakika). Oda sicakliginda kurutucuda kurumaya
birakin ve derhal tartin.




6.7.

6.8.

Bos test

Her seri miktar saptama isleminde mutlaka bir bos test yapin, burada ekstraksiyon isleminde kullanilan
ayira¢ ve solventlerden yararlanabilirsiniz (sitrat ¢ozeltisi gibi). Son sonucun hesaplanmasinda bunlar1 da
dikkate alin.

Onaylama

0.01 g P»0s igeren potasyum dihidrojen fosfat ¢ozeltisinden alinan belli miktardaki numunede miktari
saptayin.

SONUCLARIN iFADE EDILMESI

EGER Tablo 2’de analiz ve seyreltme icin belirtilen numuneler kullanilacak ise asagidaki formiil
uygulanacaktir.

Giibredeki % P = (A-a) x F’

Veya

Giibredeki % P,Os = (A-a) x F

A = kinolin fosfomolibdatin agirligi, g olarak.

a = bos testteki kinolin fosfomolibdatin agirligi, g olarak.

F ve F’ = Tablo 2.nin son iki siitunda belirtilen faktor sayis1 analiz ve seyreltme yapilacak numuneler Tablo
2.de verilenlerden farkl ise, asagidaki formiil kullanilir:

(A-a)x " x D x 100

Gtibredeki % P =
M
Veya
(A-a)x f xDx 100
Gtibredeki % P205 =

M
fve f* = kinolin fosfomolibdatin doniisiim faktor sayis1 P,Os = 0.032074 (f) veya P = 0.013784 ()
D = Seyreltme faktorii

M = Analiz edilen numunenin agirhigi, g olarak.

METOT 4

POTASYUM
METOT 4.1

SUDA COZUNUR POTASYUM TAYINI



EN 15477: Giibreler: Suda Coziiniir Potasyum Tayini

Bu metot ring-test’e tabii tutulmustur.

4.1.

4.2.

4.3.

4.4.

5.1.

5.2.

5.3.

METOT 5
KLOR

METOT 5.1

ORGANIK MATERYAL BULUNMAYAN ORTAMLARDA KLORUR TAYINi

KAPSAM

Bu boliim organik materyallerin bulunmadig: ortamlarda kloriir miktarinin tayini i¢in uygulanmasi gereken
prosediirleri tanimlamaktadir.

UYGULAMA SAHASI
Organik materyallerden arindirilmig tim giibrelerde uygulanabilir.
ANA PRENSIP

Suda ¢oziinen kloriirler asitli ortamda, standard giimiis nitrat ¢ozeltisi fazlahginda ¢oktiriiliirler. Aciga
¢ikan fazla asit ferri amonyum siilfat (Velhard Metot) yardimiyla amonyum tiyosiyanat ile titre edilir.

AYIRACLAR

Destile su yada demineralize su, kloriir igermeyen.
Nitrobenzen yada dietil eter.

10 N nitrik asit.

Indikatér ¢ozeltiler:,

40 g ferrik amonyum siilfat (Fe(SO4)3.(NHs) 2S04.24H,O bir miktar suda ¢oziindiiriiliir ve 1 litreye
tamamlanir.

0.1 N standart giimiis nitrat ¢ozeltisi.

Adi gecen tuz hidroskopik oldugundan ve dekompoze olmadan kurumasi hemen hemen miimkiin
olmadigindan, ilk bagta yaklagik 9 g tartip bir miktar suda ¢oziindiiriilmesi ve daha sonra 1 litreye
tamamlanmasi onerilir. 0.1 N giimiis nitrat (AgNO3) soliisyonu ile titre ederek 0.1 N’ ayar edin.

ALETLER
Rotari calkalayicisi (dakikada 35-40 defa donen).
Biiretler.

500 ml'lik dereceli erlen.
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7.1.

7.2.
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Koni geklinde erlen, 250 mI’lik
NUMUNENIN HAZIRLANMASI
Metot 1’e bakiniz.

PROSEDUR

Numune ve ¢dzeltinin hazirlanmasi

Numuneden 5 g kadar tartin ve (0.001 grama en yakin olacak sekilde) 500 ml'lik dereceli bir cam erlene
aktarin. Uzerine 450 ml su ilave edin. Rotari calkalayicisinda yarim saat kadar calkalamaya birakin (5.1).
daha sonra suyla 500 ml ye tamamlayin. Karistirin ve temiz ve kuru bir cam erlene siiziin.

Miktarin tayini

Elde edilen siiziintiiden belli bir miktar alin (0.150 g dan fazla kloriir icermeyen). Ornegin 25 ml’si (0.25 g)
50 ml (0-5 g) veya 100 ml’si (1 g) olacak sekilde. Eger alinan numune 50 ml den daha az ise, o zaman
hacmi destile suyla 50 ml ye tamamlamak gerekir.

Cozeltisine 5 ml 10 N nitrik asit (4.2) + 20 ml indikator ¢ozeltisi (4.3), 2 damla amonyum tiyosiyanat
standart ¢ozeltisi ilave edilir (bu amacla ad1 gegcen bu son ayiragtan alinan numune biiret ile sifir noktasina
ayar edilmis durumdadir.)

Bir biiret yardimiyla 2-5 ml arasinda bir fazlalik olusuncaya kadar standart glimiis nitrat ¢dzeltisinden (4.4)
ilave edin. Uzerine 5 ml nitrobenzen veya 5 ml dietil eter (4.1) koyun ve c¢okeltiyi toplamak icin iyice
calkalayin. Ag¢iga ¢ikan glimils nitrat fazlasini kirmizimsi-kahve bir renk goriiniinceye kadar 0.1 N
amonyum tiyosiyanat (4.5) ile titre edin (bu renk ¢alkalamay1 takiben tekrardan erlende goziikebilir).

Not

Nitrobenzen yada dietil eter (ama dncelikle nitrobenzen) giimiis kloriir iyonlarini tiyosiyanat iyonlar ile
reaksiyona girmekten alikoyabilir. Bununla beraber yine de acik olarak bir renk degisimi gdzlenebilir.

Bos test
Ayni kosullar altinda bir bos test hazirlayin ve son hesaplamalar sirasinda bunu da g6z oniinde bulundurun.
Kontrol testi

Miktar saptamalar ile ilgili bolime ge¢cmeden, taze hazirlanmis ¢ozeltiden alinan belli miktarda ¢ozelti
yardimiyla, uygulanan metodun gegerli olup olmadigim kontrol edin. Oyle ki bu ¢dzelti 100 mg kadar
kloriir igeriyor olmalidir.

SONUCLARIN iFADE EDILMESI
Analiz sonuglarini, analiz i¢in alinan numune ¢dzeltideki yiizde kloriir miktar1 olarak ifade edin.
Asagida belirtilen formiil ile kloriir (CI) yiizdesini hesaplayin:

(Vz-Vcz)-(Va-Vca) x 100

Klortir yiizdesi = 0.003546 x

M
Vz=0.1 N giimiig nitrat miktar1, mililitre olarak,
Vcz=0.1 N glimiis nitrat miktari, milimetre olarak bos testte kullanilan,

Va=0.1 N amonyum tiyosiyanat miktar1 mililitre olarak,
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4.2.

Vca = 0.1 N amonyum tiyosiyanat miktari, mililitre olarak, bos testte kullanilan.

M = Alinan numunenin agirlig1, gram olarak.(7.2)

METOT 6

OGUTME PROSEDURU IiLE iLGILi il:ICELiK
METOT 6.1 (KURU PROSEDUR)

KAPSAM
Bu boliim dgiitme ile ilgili inceligin tayini i¢in uygulanan kuru prosediirii tanimlamaktadir.
UYGULAMA SAHASI

Tiim EC ibareli giibrelerde, ki bunlarin hepsinde 0.630 ve 0.160 mm'lik elek deligine sahip eleklerden
elenmeleri istenmektedir.

ANA PRENSIP

Mekanik elekten elemede: bir defa graniil biiyiikliigli 0.63 mm den bilylik olan ve ikincisi: graniil
biiyiikligii 0.160 ile 0.630 mm arasinda olan graniiller g6z 6niine alinarak yiizde olaraktan hesaplanacaktir.

ALETLER
Mekanik elek sallayicist.

0.160 ve 0.630 mm delik biiyiikliigiine sahip elekler ve sirasiyla Standart aralar1 (20 cm ¢apinda ve 5 cm
yiiksekliginde olan elekler.)

PROSEDUR

0.05 grama en yakin olarak 50 g madde tartin. Her iki elegi birbiriyle birlestiriniz ve sallayici iizerinde
igerigi biriktirin (4.1). En biiyiik delige sahip olan elek en iistte takili olmalidir. analiz edilecek numuneyi
de en istte yerlestirin. 10 dakika siireyle eleyin. Dipte toplanan kismi alin. Aleti tekrar ¢alistirin ve 1 dakika
sonra dipte toplanan miktarin 250 mgr’1 gegmemesine dikkat edin. Bu ameliyeyi (her seferinde 1’er dakika)
tekrarlayin. Daha sonra toplanan kalinti materyali ayr1 ayri tartin.

SONUCLARIN iFADE EDILMESI

0.630 mm delikli elekten gegen numunenin % olarak inceligi = (50-M,) x 2

0.160 mm delikli elekten gegen numunenin % olarak inceligi = (50-(M,+M)) x2

M, = Elekte kalan kalintinin agirligi, gram olarak, gézenek araligi. (0.630 mm olan elekten elenen)
M, = Elekte kalan kalintinin agirligi, gram olarak, gézenek araligi (0.160 mm olan elekten elenen)
0.630 mm delige sahip elek ile yapilan ¢alismalar hali hazirda kullanilmamaktadir.

Hesaplama sonunda ortaya ¢ikan degerler en yakin ondalik birime yuvarlanacaktir.

METOT 6.2

YUMUSAK DOGAL FOSFATLARIN OGUTULME INCELIiGi TAYINi
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KAPSAM

Bu bolim yumusak dogal fosfatin ogiitiillmesi ile ilgili inceligin tayini i¢in uygulanan prosediirii
tanimlamaktadir.

UYGULAMA SAHASI
Yumusak dogal fosfatlar.
ANA PRENSIP

Ince partikiil biiyiikliigiine sahip numunelerde aglomeratlar olusabilir. Bu da numunenin kuru halde
elenmesinde zorluklar yaratabilir. Bu nedenle genellikle 1slak olarak eleme tercih edilmelidir.

AYIRACLAR
% 1 sodyum heksametafosfat ¢ozeltisi.
ALETLER

Sirastyla 0.0630 ve 0.125 mm'lik elek deligine sahip standart elekler (¢aplar1 20 cm ve ylikseklikleri 5 cm
olan) ve toplama kaplari.

20 cm ¢apinda bir standa tutturulmug cam huni.
250 ml'lik cam erlen.

Kurutucu firn.

ANALIZ iLE ILGILI METODLAR
Numune alma

0.05 grama en yakin olarak 50 g kadar maddeden tartin ve elegin her iki tarafini suyla iyice yikayin. Eleme
islemine ge¢meden 6nce 0.125 mm elek deligine sahip elegi 0.063 mm elek deligine sahip olan elegin
tizerine koyun.

PROSEDUR

Analiz edilecek olan numuneyi elegin en iistline yerlestirin ve {izerinden bir soguk su akimi (musluk suyu
kullanilabilir) ge¢mesine izin verin. Ancak su akimimin asla en alttaki elegin su ile dolmasina izin
vermeyin.

Bir toplayict kap igerisinde belirtilen elekten gegen kalintiyr alarak toplaym ve tekrar elek icerisinde
yerlesimini yapin. En alttaki elekte birka¢ dakika daha 1slak eleme islemine devam edin.

Eleme islemi igerisinden gecen ¢ozelti tamamiyla berrak hale gelene kadar devam edilmelidir.

0.125 mm’lik elek deligine sahip elegin lizerine 0.063 mm’lik elek deligine sahip elegi yerlestirin. Toplama
kabinda en iist boliimiinde toplanmig olan her tiirlii materyali toplama kabina toplayin ve ayni islemin
elegin kenarlarindan bir su akim1 gegirmek suretiyle (birkag defa) tekrarlayin.

Kalintilarin her birini kantitatif olarak farkli cam erlenlere bir huni yardimryla aktarin. Erlendeki kalintilari
su ile siispansiyon hale getirin. Yaklasik bir dakika dinlendirin, bosaltin ve bu arada gerekirse daha fazla su
kullanm.

Bu erlenlerin sicakligi 150 °C derece olan bir firinda kurumaya birakin. (Yaklasik 2 saat)
Daha sonra sogutun. Arta kalan kalintilar1 yumusak bir firga ile firgalayarak toplayin ve tartin.

SONUCLARIN iFADE EDILMESI



Almnan sonuglar en yakin ondalik birime yuvarlanarak hesap edilecektir.
% incelik, 0,125 mm’lik elekte kalan = (50 — M,) X 2
% incelik, 0.063 mm’lik elekte kalan = (50 — M, + M) x 2
M, = 0.125 mm’lik elekte arta kalan kalintinin agirligi, gram olarak
M, = 0.063 mm’lik elekte kalan kalintinin agirligi, gram olarak
8. GORUSLER

Eger yukarida anlatilan iglemlerde herhangi bir sekilde numunede kiimelesmeler goriildiigii taktirde analiz
agagida belirtilen sekilde uygulanmalidir :

Cok yavas bir sekilde 50 gram numune tartip 1 litrelik erlen igerisine yerlestirin. Uzerine 500 ml
sodyumhekzametafosfat ¢ozeltisini dikkatli bir sekilde karistirarak ilave edin. Erlenin agzini bir tapa ile
kapatin ve siddetli bir sekilde ¢alkalaym. Bu sekilde kiimelenme bertaraf edilmis olacaktir. Daha sonra tim
siispansiyonu en iistteki elege yerlestirin ve bol su ile yikayin. Analiz prosediiriinii 6.2’de tanimlandig1
iizere devam edin.

METOT 7

YUKSEK AZOTLU AMONYUM NIiTRAT GUBRELERININ KAREKTERISTIiK
OZELLIKLERI VE PATLAMAYA DAYANIM TESTININKONTROL EDILMESI iLE
ILGILi METODLAR, AGIR METAL iCERiGi VE TERMIiK CEVRIM SAYISI

1. Tarimda Kullanilan Kimyevi Giibrelere Dair Yonetmeligin 27 nci maddesinin besinci fikrasinin (f)
bendine gore agir metaller i¢in dngoriilen sinirlamalar.

1.1 Bakir miktar1 10 mg/kg dan daha yliksek olmamali.

1.2. Diger agir metaller i¢in herhangi bir sinirlama bulunmamaktadir.

2. Asagida tanimlamasi yapilan patlamaya dayanim testindeki uygulanacak termik ¢evrim sayisi 5 olarak
belirlenmistir.

PATLAMAYA DAYANIM TESTININ TARIFi

Adi gegen test, testin uygulanacagi giibreden hazirlanan bir numune iizerinde uygulanmalidir. Patlamaya dayanuim testinin
uygulanmasindan o6nce, Test edilecek giibre numunesinin timii 5 defadan fazla olmamak sartiyla termik cevrimden
gecirilmelidir.

Asagida belirtilen kosullar altinda yatay bir ¢elik tiip igerisinde bulunan giibre numunesi {izerinde patlamaya dayamim testi
uygulanmalidir:

Ek yeri bulunmayan gelik tiip



Tiip uzunlugu En az 1000 mm

Nominal dis ¢ap Enaz 114 mm
Nominal duvar kalinligi Enaz 5 mm
Atesleyici Tercih edilen atesleyicinin tipi ve kiitlesi, numuneye uygulanacak patlamanin

Test 1s151

basincini en yiiksek dereceye ¢ikartabilecek cinsten olmasi gerekmektedir. Bu

suretle patlamanmn transmisyon gonderilmesi / nakledilmesi) ile
dayanikliligin1 saptamak miimkiin olacaktir.

15°C-25°C

Patlamay1 6l¢iimlemek iizere kullanilan 50 mm ¢ap

Kanit kursun silindirler 100 mm yiikseklik

Tiipii 150 mm lik aralarla ve yatay bir zemin iizerinde yerlestirin. Test iki defa uygulanmalidir. Eger her iki test sonunda

kursun silindirlerdeki ezilme % 5 den az ise test kesinlikle pozitif sayilacaktir.

2.1.

2.2.

2.3.

2.4.

METOT 7.1
TERMIiK CEVRIMLERIN UYGULANMASI iLE iLGiLi METODLAR

KAPSAM VE UYULAMA SAHASI

Bu belge, yiiksek oranda amonyum nitrat igeren tekli ve kompoze giibrelerde, yag-
tutma ve patlama testlerinden once uygulanacak termik c¢evrimler icin gerekli
islemleri tanimlamaktadir.

TARIMDA KULLANILAN KIMYEViI GUBRELERE DAIR YONETMELIGIN VI na
BOLUMUNE GORE TERMIiK CEVRIMLER

Uygulama alani

Bu bolim giibrelerde yag-tutma tayininden Once termik ¢evrimler ic¢in uygulanacak islemleri
kapsamaktadir.

Ana kurallar ve tanimlamalar

Bir erlenmayer i¢inde test numunesini 50 °C a kadar 1sitilir ve 2 saat siireyle bu 1sida tutulur (faz 50 °C) :
Daha sonra 25 °C dereceye kadar sogutulur ve bu 1sida 2 saat tutulur (Faz 25 °C).Ardigik bu iki termal
¢evrimden sonra , yag tutulmasini belirlemek iizere test numunesi 20 + 3 °C’de 3 saat siireyle tutulur.

Aletler

Normal laboratuvar aletleri, 6zellikle :

-Sirastyla 25(+ 1) °C ve 50 (£ 1)°C derecelerde su banyosu termostatlari.

-Her biri 150 mI’lik erlenler

Islemler

Her bir test numunesinden 70 (£ 5) g kadar tartin ve bir erlene koyun. Agzin1 bir tapa ile kapatin.

Iki saatte bir erlenleri 50°C ve 25°C’lik su banyolarinda yerlerini degistirerek hareket ettirin.



3.1

3.2,

3.3.

3.4.

Her bir su banyosunun 1s1s1 sabit tutulmalidir, bu arada su banyosu devaml karistirilarak su seviyesinin
test numunesinin istiinde olmasi saglanmahidir. Kopiiklii bir kauguk kapak ile tapanin kondanse
olmasini(bugulanmasini) énleyin.

PATLAMAYA DAYANIM TESTINDE KULLANILACAK TERMiK CEVRIMLER
Uygulama sahasi

Bu islem patlama testi uygulanmadan dnceki termik ¢evrimler i¢indir.

Ana kurallar ve tanimlamalar

Numuneyi bir cam kapta bulundugu ortam sicakligindan 50 °C’a kadar isitarak bu 1sida 1 saat kadar
bekletin (Faz 50 °C). Numuneyi 25 °C’a kadar sogutun ve bu sicaklikta 1 saat kadar bekletin (Faz 25 °C).
50°C e 25 °C’lik fazlarin kombinasyonu (birlesmesi) bir termik ¢evrim olusturur. Bu suretle gereken
terrmik ¢evrim sayisi tamamlandiktan sonra, patlama testinin uygulanmasindan 6énce numune 20 (+ 3) °C
derecede tutulur.

Aletler

-Minimum 1sitma ve sogutma hiz1 10°C/saat olan 20-51°C sicaklik aralifina termostatl: bir adet su banyosu
veya biri 20 °C digeri 51 °C’a termostatli 2 adet su banyosu. Banyo(lar) daki su devaml karistirilir, banyo
hacmi suyun yeterli sirkiilasyonunu saglayacak kadar genis olmalidir.
-Ortasinda termokapist bulunan her tarafi su s1izdirmaz paslanmaz gelik bir kap. Kabin dis genisligi 45
(£ 2) mm ve kap kalinligi da 1,5 mm’dir (sekil 9°a bakiniz). Kabin yiiksekligi ve uzunlugu su banyosunun
boyutlarina uygun olarak secilebilir, 6rnegin uzunluk 600 mm ve yiikseklik 400 mm.

Islem

Kabin igerisine patlama yapabilecek miktarda giibre numunesi yerlestirin ve kapagini kapatin. Kab1 su
banyosuna daldirin. Suyu 51 °C dereceye kadar 1sitin ve giibrenin orta kismindaki sicakligi 6l¢lin. Orta
kismindaki 1s1 51 °C dereceye ulastiktan 1 saat sonra, suyu sogutun. Yine orta kisimdaki sicaklik 25 °C ye
distiigiinde tekrar kabr 1sitarak ikinci ¢evrimi baslatin.

METOT 7.2
YAG TUTMA TAYIiNi

KAPSAM VE UYGULAMA SAHASI

Bu boliim yliksek azotlu amonyum nitrat giibrelerinde yag tutulmasi ile ilgili iglemleri tanimlamaktadir.

Bu metod, yagda ¢6ziinen maddeler igermeyen pril ve graniil giibrelere uygulanabilir.

TANIM

Giibrede tutulan yag miktar1: Giibre tarafindan tutulan yag miktari, tanimlanan isletme kosullar1 altinda
yapilir ve alian sonug % kiitle olarak ifade edilir.

ANA PRENSIP

Test porsiyonu belirlenen siire i¢in gaz yaginina tamamen daldirilmasi, belirlenen kosullarda fazla yagin
sizdirilmasi. Test porsiyonunun kiitlesindeki artisin 6l¢iilmesi.

AYIRACLAR
Gaz yag1

Max.akiskanlik: 5 mPas, 40 °C derecede
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5.6

6.1.

6.2.

6.3.

6.4.

6.5.

Yogunluk: 0.8-0.85 g/ml,20 °C derecede

Kiikiirt miktar : <% 1.00 (m/m)

Kiil miktar1 : <% 0.1 (m/m)

ALETLER

Siradan laboratuvar aletleri ve:

Tart1 aleti, 0.01 grama kadar tartabilen.

Cam kaplar, 500 ml’lik

Huniler, plastik materyalden yapilmis, tercihen iist kisminda silindirik duvari olan, ¢ap: yaklasik 200 mm.
Test elegi, 0.5 mm’lik deliklere sahip, huni i¢ine yerlesebilen (5.3).

Not: Huni ile elegin biiytikliikleri graniilleri tutmali ve yagh porsiyon asag: dogru rahatca akabilmelidir.
Siizgeg kagidi, hizli siizebilen, krep edilmis, yumusak ve 150 g/m? agirlikta.

Emici kagit mendil (laboratuvarda kullanilan cinsten)

ISLEMLER

Ayni test numunesinin iki ayr1 numunesinde iki ayr1 tayin yapilir.

Bir test elegi (5.4.) kullanmak suretiyle 0.5 mm den kiiclik pargaciklari ayirmn.
Agirligi yaklasik olarak 0.01 g olan taneciklerden 50 g numune tartip behere aktarin
(5.2). Prilleri veya graniilleri tamamen Ortecek sekilde yeterli miktarda gaz yagi
(boliim 4) ilave edin. Karigimi dikkatli bi¢imde karistirarak prillerin veya graniillerin

her tarafinin 1slanmasini saglayin. Bir saat camiyla beherin agzini kapatin ve 25 (£
2) °C’da 1 saat kadar bekletin.

Cam kaptaki karigimin tiimiinii igersinde bir test elegi (5.4.) bulunan bir huniden (5.3) gegirerek siiziin.
Elek tarafindan tutulan test edilen miktar1 1 saat kadar o halde elek iizerinde bekletin. Bdylece numunedeki
fazla yaglarin akip gitmesine izin verilmis olur.

Iki adet siizge¢ kagidini (5.5.) temiz bir laboratuar bankosu iizerine diizgiin olarak serin (yaklasik 500x500
mm biiylikliiglinde). Taneciklerin kenarlardan akmasini dnlemek iizere, kagidi uclarmmdan kivirarak alt
kisimda 40 mm genislikte bir taban olacak sekilde toplayin. Siizge¢ kagitlarinin ortasina iki tabaka emici
kagit mendil (5.6.) yerlestirin ve bunlarin {izerine elekte alikonmus durumda bekleyen tiim kalintiy1
aktarin. Gerekirse tanecikleri yaymak igin yumusak bir firga kullanabilirsiniz. Tki dakika kadar sonra kagit
mendildeki tanecikleri siizge¢ kagidindan siiziin. Tekrar bir bagka siizge¢ kagidi ¢ikarip banko iizerine
yaym ve ayni iglemi tekrarlaymn. Bu sefer taneciklerin {izerine biraz basing yapabilirsiniz. Her bir 8
denemeden sonra ara verin ve tekrar basa doniip islemi tekrarlaym. Tam olarak 4 adet hareket tamamlayin
: once ikisi yelkovan yoniinde, diger ikisi yelkovanin tersi yoniinde olmalidir sonra tanecikleri tekrar
ortaya dogru yuvarlayin. Anlatilan bu islem 3 defa tekrarlanmalidir. (24 sirkiiler hareket, kenarlardan da
ikiser defa kaldirarak). Dikkatlice yeni bir kagit ile dipte kalan kalintilar1 da siiziin. Tanecikleri yeni bir
stizgec kagidi ile ortlin ve yukarida anlatilan islemi tekrarlayin. Derhal tanecikleri daras1 alinmig bir cam
tabaga aktarip, yeniden tartin. Boylece tanecikler tarafindan tutulan gaz yagi miktarini bulun.

Yuvarlama isleminin tekrarlanmasi ve yeniden tanitim

Eger test miktar tarafindan tutulan gaz yag: miktar1 2.00 gramdan fazla ise, bunu yeni bir siizge¢ kagidi
ilizerine aktarin ve yuvarlama islemini tekrarlayin. Bu arada kagidin kenarlarimi kaldirarak en az 8 defa
sirkiiler hareketin devamliligini saglayin. Sonra tekrar tartin.
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SONUCLARIN iFADE EDIiLMESI
Hesaplama metotu ve formiil

Her tayinde (6.0) yag tutulmasi elenmis test numunesinin kiitlesinin bir yiizdesi olarak ifade edilir ve
asagidaki denkleme gore hesap edilir:

mp - m,

Yag tutulmast = --------------- x 100
m,

m, : elenmis test edilen miktarin kiitlesi, (gram olarak) (6.2)
my : 6.4 ve 6.5 deki test edilen miktarin kaybedilmis kiitlesi, gram olarak ifade edilmis

Elde edilen iki sonucu da ayr1 ayri bir aritmetik islemi olarak degerlendirin.

METOT 7.3
YANICI MADDELERIN TAYINi
KAPSAM VE UYGULAMA SAHASI
Bu islem, tekli yliksek azotlu amonyum nitrat giibrelerinde yanic1 maddelerin tayini islemlerini tanimlar.
ANA PRENSIP

Inorganik dolgular tarafindan iiretilen karbondioksit bir asit yardimiyla ¢ikarilir. Organik bilesikler kromik
asit/siilfiirik asit karigimi vasitasiyla oksitlenir. Olusan karbondioksit baryum hidroksit soliisyonuna
absorbe edilir. Cokelti hidroklorik asit soliisyonunda ¢oziiliir ve sodyum hidroksit soliisyonu ile geri-
titrasyonla Olgiiliir.

AYIRACLAR
Analitik tip krom(VI) trioksit (Cr,03)

20°C derecede siilfiirik asit yogunlugu = 1.83 g/ml: hacimce %60 1 litrelik bir behere 360 ml su dokiin ve
dikkatlice 640 ml siilfiirik asit ilave edin.

Giimiis nitrat: 0.1M soliisyon :
Baryum hidroksit:

Baryum hidroksitten [ (Ba (OH),.8H,0] 15 g kadar tartin ve sicak suda tamamen ¢6ziinmesini saglayin.
Sogumasina izin verin ve daha sonra 1 litrelik bir cam kaba aktarmn. isaretli yere kadar doldurun ve
karistirin. stizgec¢ kagidindan siiziin.

Hidroklorik asit : 0.1M standart soliisyon

Sodyum hidroksit : 0.1M standart soliisyon

Bromfenol mavisi: her bir litre suda 0.4 g.lik soliisyon
Fenolftalein : hacimce %60’lik etanolde litrede 2 g.lik soliisyon
Soda kireci: partikiil biiyiikliikleri, 1,0 ile 1,5 mm arasinda.

Demineralize su: karbondioksitin ¢ikarilmasi igin yeni kaynatilmais.
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ALETLER
Standart laboratuvar aletleri, 6zellikler :

- sinterize cam tabakli ve 15 ml kapasiteli fitre pota; tabak ¢api: 20 mm; toplam yiiksekligi: 50 mm;
porosite 4 (gézenek biiyiikligii 5-15 pm)

- 600 mI’lik erlen
Sikistirilmis azot

Asagidaki parcalardan olugsmus ve miimkiinse, kiiresel pargalar yardimiyla kurulmus aygit (sekil 10’a
bakiniz)

200 mm uzunlukta ve 30 mm ¢apinda, soda kireci ile doldurulmus (3.9), fiberglas tapalarla yerlestirilmis
Absorpsiyon tiipii A.

Yan kulplu ve yuvarlak tabanli 500 ml’lik reaksiyon kab1 B.
150 mm uzunlugunda kii¢iik boliimlendirilmis kolon (C”).

200 mm uzunlukta ¢ift yiizeyli kondanser C.

Herhangi bir asit fazlalifinda (fazla distile olabilir) tuzak olarak hareket edecek
Drechel sisesi D.

Drechsel sisesini sogutmak i¢in bir buz banyosu E.

Iki absorpsiyon kab1 F; ve Fa, 32-35 mm capinda, 10mm diisiik-gdzenekli sinterize cam bulunan bir gaz
distribiitoril.

Serbest kolu vidali bir mengene ile sabitlenen kisa bir lastik tiip vasitasiyla ince kapilari tiipe baglanan
devreye yerlestirilmis T-seklinde bir cam pargasi bulunan bir emme pompasi ve bir emme ayarlama aleti
G.

Uyan :

Azaltilmig basing altindaki bir alette kaynar kromik asit kullanilmasi tehlikeli bir operasyondur ve uygun
onlemlerin alinmasini gerektirir.

ISLEM
Numunenin analizi
Yaklasik 10 gram amonyum nitrat tartin (0.001 grama en yakin olarak)

Karbonatlarin uzaklagtirilmasi

Reaksiyon kabi B igerisine analizi yapilacak olan numuneyi yerlestirin. Uzerine 100
ml H2SO4 ilave edin. Ortam sicakliginda piriller veya graniiller hemen hemen 10
dakika gibi bir siirede c¢oOziinmeye baslarlar. Sekilde belirtildigi gibi aygitin
parcalarini yerlestirin. Absorpsiyon tiipiiniin bir ucunu (A) geri doniisiimsiiz bir
akim aletiyle (667-800 Pa basin¢ bulunan) azot kaynagina (4.2) ve diger ucu
reaksiyon kabina giren besleyici tlipe baglayin. Vigreuz boliimlii kolonunu (C) ve
soguk suya bagli kondenseri yerlestirin. Azotu ayarlayarak soliisyon igerisinden orta
derecede bir hizla akisin1 saglayin. Soliisyonun kaynama noktasina gelmesine izin
verin. 2 dakika kadar kaynatin. Bu zaman sonunda artik hicbir suretle kabarcik
olmamalidir. Eger hala kabarciklar veya kiigiik baloncuklar goriiliiyorsa 30 dakika
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daha 1sitmaya devam edin i¢inden azot akar iken soliisyonu en az 20 dakika
sogumaya birakin.

Sekil 10°da gosterildigi gibi aygiti birlestirin : kondenser tiipiinii drechel sisesine (D) ve siseyi de
absorpsiyon kovalari F; ve F, ye baglayin. Aygitin birlestirilmesi islemi sirasinda azot soliisyon igersinden
gecmeye devam etmelidir. Hizla F; ve F, kovalarinin her ikisine 50 ml baryum hidroksit soliisyonu (3.4)
ilave edin.

10 dakika siireyle soliisyonun icinden azot getirmeye devam edin. Islem sonunda soliisyon berrak
olmalidir. Eger bulaniklik var ise karbonatin bertaraf edilmesi islemi tekrarlanmalidir.

Oksidasyon ve absorpsiyon

Azot tiiplinii geri ¢ektikten sonra, reaksiyon kabi (B)’nin yan kolundan derhal 20 g krom trioksit (3.1) ve 6
ml gilimiis nitrat (3.3.) ilave edin: aygiti emme pompasina baglaymn ve sinterize-camdan kabarciklar
halinde azot gececek sekilde ayarlayin.

Icerisindeki sivi kaynayincaya kadar reaksiyon kabini (B) kaynatin ve en az 1.5 saat bu sekilde
kaynamasina izin verin (' Azot gegisini kontrol altinda tutmak igin emme ayar valfini (G) hazirda tutmak
gerekebilir. Ancak islem sirasnda meydana gelen baryum karbonat ¢okebilir ve sinterize cam diskleri
bloke edebilir. F» de bulunan baryum hidroksit solusyonu berrak oldugu siirece herhangi bir problem yok
sayilir. Aksi halde testin tekrarlanmasi gerekecektir. Isitma iglemini durdurun ve mengeneyi gevsetin.
Artik baryum hidroksiti bertaraf etmek lizere distribiitorlerin i¢ini ve disini iyice c¢alkalayarak yikayin.
Artik sulart birbiriyle uyumlu bir absorberde toplayin. Tayin isleminin yapilacagi 600 ml’lik cam kapta
distribiitorleri ardarda siralayin.

Sinterize-cam bir pota kullanmak suretiyle, dnce absorban F, yi daha sonra absorban F;’i derhal vakum
altinda siiziin. Suyla (3.10.) absorbanlar1 durulayarak c¢ozeltileri toplayn. Ayni suyla (50 ml kadar) potay1
yikayin. Potay1 600 m1’lik bir cam kap igerisine yerlestirin ve iizerine yaklasik 100 ml kadar su ilave edin.
Her iki absorbana 50 ml kaynamis su aktarin ve 5 dakika siireyle distribiitorler kanaliyla i¢lerinden azot
gecmesini saglaymn. Kaptan gelen suyla diger sulart birlestirin. Distribiitorlerin tamamen temizlendiginden
emin olana kadar bu iglemi tekrarlayin.

Organik materyallerden kaynaklanan karbonatin tayini

Beler igersindeki solusyona 5 damla fenolftalein (3.8) ilave edin. Soliisyon kirmizi bir renk alacaktir.
Pembe renk kaybolana kadar hidroklorik asit ile (3.5) titre edin. Pota igerisinde bulunan soliisyonu iyice
karistirin ve artik pembe rengin kayboldugundan emin olun. 5 damla brom fenol mavisi ilave edin ve
soliisyon sar1 renk alana kadar hidroklorik asitle titre edin. Uzerine bir 10 ml hidroklorik asit daha ilave
edin.

Solusyonu kaynama noktasina kadar 1sitin ve en fazla 1 dakika daha kaynamasina izin verin. Cokeltinin
stv1 icerisinde bulunup bulunmadigim dikkatli bir sekilde kontrol edin.

Sogumaya birakin ve NaOH solusyonuyla (3.6) geri titre edin.

BOS TEST

Ayni islemleri ve ayiraglari kullanmak suretiyle bir bos test hazirlayn.
SONUCLARIN IFADE EDILMESI

Karbon olarak ifade edilen numune kiitlesinin yiizdesi olarak yanici maddelerin miktarlar1 (C ) asagidaki
formiille bulunur :

Vi-V,
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E = test edilen miktarin gram cinsinden ifade edilen kiitlesi
V1 = fenolftalein rengi degistikten sonra ilave edilen 0.1 M hidroklorik asitin ml cinsinden toplam hacmi

V, = geri titrasyon i¢in kullanilan 0.1 M sodyum hidroksit soliisyonunun ml cinsinden hacmi

(1) 1,5 saatlik reaksiyon zamani, giimiis nitratin katalizor olarak gorev yaptigi reaksiyonda organik maddeler i¢in yeterli
bir degerdir.

METOT 7. 4
pH DEGERININ TAYINI
KAPSAM VE UYGULAMA SAHASI

Bu boliim yiiksek miktarda azot iceren katkisiz amonyum nitrat giibre soliisyonlarn pH degerlerini 6lgmek
iizere yapilmasi gereken islemleri tanimlamaktadir.

ANA PRENSIP

Bir pH metre kullanmak suretiyle bir amonyum nitrat soliisyonunun pH’sinin dl¢iilmesi.
AYIRACLAR

Destile veya demineralize su, karbondioksitten arindirtlmus.

Tampon soliisyon, pH=6.88, 20°C’da

3.40 (£ 0.01) g potasyum hidrojen orto-fosfat (KH,PO,) yaklasik 400 ml suda ¢6ziindiiriiliir. Daha sonra
3.55 (£ 0.01) g disodyum hidrojen orta-fosfat (Na,HP04) yaklasik 400 ml suda ¢oziindiiriiliir. Her iki
sollisyonu kayip vermeden 1000 ml’lik bir standart cam kaba aktarin, yerini igaretleyin ve karistirin.
Soliisyonu hava gecirmeyen bir sisede saklayin.

Tampon sollisyon, pH=4, 20 °C’da

10.21 (£ 0.01) g potasyum hidrojen ftalatt (KHC404H4) suda ¢6ziindiiriin. Kayip vermeden 1000 ml’lik bir
standart behere aktarin. Yerini isaretleyin ve karistirin.

Soliisyonu hava gegirmeyen bir sisede saklayin.
Kullanma hazir ticari pH soliisyonlar: kullanilabilir.
ALETLER

pH metre, cam yada kalomel yada esdeger nitelikte elektrotlarla donanmis olarak, 0.05 pH birimi
hassasiyetli.

ISLEM
pH metrenin kalibrasyonu

Tampon soliisyonlarint (3.1. ve 3.2 veya 3.3) kullanmak suretiyle 20 °C (+ 1)’da pH metreyi 4’¢ kalibre
edin. Soliisyonlarin yiizeylerinden yavagca bir azot akimi gegirin ve bunun test siiresince devam etmesine
izin verin.

Tayin

250 ml’lik bir cam erlende bulunan 10 g (+ 0.01) numunenin iizerine 100 ml kadar su ilave edin.
Coziinmeyen maddeleri siizerek, santirifiijleyerek yada yavasca bosaltarak ayirin. pH birimi olarak (0.1
birim) ifade edin. Ayrica ¢alisilan 1s1 derecesini de belirtin.
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Sonuglarin ifade edilmesi
pH metredeki sonuglar 0,1 hassasiyetinde ifade edin, kullanilan sicakligi belirtin.
METOT 7.5
TANE BUYUKLUGUNUN TAYINi

KAPSAM VE UYGULAMA SAHASI

Bu boliim, tekli yiksek azotlu amonyum nitrat giibrelerinin tane biiyiikliigiiniin belirlenmesi ile ilgili
islemleri tanimlamaktir.

PRENSIP

Test numunesi 3 katmanli bir elekten elle ya da mekanik olarak elenir. Her katmanda tutulan miktar
kaydedilir ve gdzeneklerden gegen madde ylizdesi hesaplanir.

ALETLER

Sirastyla 2.0 mm, 1.0 mm ve 0.5 mm’lik delikleri bulunan 200 mm ¢apinda 6rgii tellerden yapilmis elekler
ve her biri igin bir kapak. Elekler i¢in bir adet alici.

0.1 grama kadar tartan terazi.

Mekanik elek sallayicisi(varsa), test numunesini hem dikey hem de yatay durumda sallayabilen.
ISLEM

Numune 100 gram’lik iki esit par¢aya boliiniir.

0.1 g hassasiyetine numunelerden birini tartin.

Elek yuvalarini asagidan yukariya bakacak sekilde ayarlayin. Sirasiyla 0.5 mm,1 mm ve 2 mm’lik alicilar
kullanilmali. Tartilmis test edilen miktar en tstteki elegin iizerine koyun ve iistiinii bir kapakla ortiin.

Hem dikey hem de yatay pozisyonda, elle yada mekanik olarak elekleri sallayin, ara sira elle elek kenarina
vurun. Bu isleme 10 dakika kadar devam edin veya her elekten dakikada gegen miktarin 0.1 gramdan az
olmamasina dikkat edin.

Zaman dolunca her bir elekte kalan miktar1 toplayin. Gerekirse yumusak bir firga ile tersinden fir¢alayin.
Her elekte toplanan miktari en az 0.1 g hassasiyetinde tartin.

SONUCLARIN DEGERLENDIRILMESI

Fraksiyon kiitleleri toplam fraksiyon kiitlesinin yiizdesi haline ¢evirin (orijinal olanini degil).

Her bir elekle ilgili ylizdeyi hesaplayin : (6rn. <0.5 mm) : % A

0.5 mm’lik elekte kalan miktar1 hesaplaym : % B

1 mm’lik elekten gecen miktar1 yiizde olarak hesaplaym: % A+B

Fraksiyon kiitleleri toplami1 baslangigta ¢aligilan kiitlenin % 2’lik sinir1 igersinde bulunmalidir.

Ayri ayr en az iki adet analiz ¢aligmasi yiiriitiilmelidir. A ile alinan tekil sonuglar % 1.0 den daha fazla
degisme ve B de % 1.5 dan fazla bir degisme gostermemelidir. Durum bdyle degilse testi tekrarlaymiz.

SONUCLARIN iFADE EDIiLMESI
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A ve A+B i¢in iki degerin ne anlama geldigini rapor ediniz.

METOT 7. 6

KLOR TAYINIi (KLORUR iYONU OLARAK)

KAPSAM VE UYGULAMA SAHASI

Bu boliim, yiiksek azotlu tekli amonyum nitrat giibrelerinde, klor (kloriir iyonu olarak) tayini i¢in gerekli
olan islemleri tanimlamaktadir.

PRENSIP

Suda ¢oziinmiis haldeki klor iyonlari, asitli bir ortamda glimiis nitrat ile potansiyometrik titrasyonu ile
saptanmasi esasina dayanir.

AYIRACLAR

Destile su yada demineralize su, kloriir iyonlarindan i¢cermeyen.

Aseton AR

Konsantre nitrik asit (20 °C derecedeki yogunlugu = 1,40 g/ml)

0.1 M standart giimiis nitrat soliisyonu. Bu soliisyonu koyu renkli sisede saklaymniz.
0.004 M standart glimiis nitrat soltisyonu, kullanimdan hemen 6nce hazirlanacaktir.

0.1 M standart referans soliisyonu: Daha dnceden 130 °C sicakliktaki bir firinda kurutulmus olan analitik
saflikta potasyum kloriirden tam olarak yaklasik 3.7276 g tartin ve oda sicakligina gelene kadar bir
kurutucu igerisinde sogumaya birakin. Bir miktar suda ¢oziindiirdiikten sonra kayip vermemeye dikkat
ederek 500 ml lik bir standart erlene aktarin ve isaretli yere kadar seyreltip karistirin.

0.004 M standart potasyum kloriir referans soliisyonu: kullanimdan hemen 6nce hazirlanacaktir.
ALETLER

Giimiis indikator elektrod ve kalomel referans elektrodu ile donanmis potansiyometre, 2 mV hassasiyette, -
(-500 ila +500) mV alani icerisinde.

Koprii, ucuna gozenekli bir tapa takilmis, standard potasyum kloriir soliisyonu igeren kalomel elektroda
baglanir (4.1.),

NOT: Eger glimiis ve civa elektrodlar1 kullaniliyorsa, koprii donamina gerek yoktur.
Manyetik karistirici, teflon kaplanmig ¢ubuklu.

Net olarak derecelenmis mikropipet, 0.01 ml’lik sekilde derecelendirilmis.
ISLEMLER

Glimiis nitrat soliisyonunun standardize edilmesi

Standart potasyum kloriir soliisyonundan (3.6) 5,00 ml ve 10,0 ml olarak yeterli kapasiteye sahip
(6rnegin: 250 ml gibi) iki adet algak sekilli cam erlene aktarin. Her iki erlendeki soliisyonlar {izerinde
agsagida belirtilen titrasyon islemini uygulayn:

Bir kaba 5 ml nitrik asit soliisyonu (3.2) , 120 ml eseton (3.1) +koyun ve toplam hacim 150 ml oluncaya
kadar yeterince su ilave edin. Manyetik karistirictya ait cubugu kabin igersine yerlestirin (4.3) ve
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karistiricty1 harekete gegirin. Solusyonun igersine giimiis elektrodu (4.1) ve kopriiniin serbest kalan ayagim
(4.2) daldirin. Elektrodlar1 potansiyometreye baglayin ve aletin sifir noktasini ayar ettikten sonra, baglama
potansiyelini bir yere not alin.

Kullanilmakta olan standart referans potasyum kloriir soliisyonuna uygunluk gosteren giimils nitrat
sollisyonunu, bir mikropipet yardimiyla, sirasiyla 4 veya 9 ml.lik miktarlarda ilave edilmek suretiyle
titrasyon iglemine baglayin. 0.004 M lik soliisyonlar i¢in 0.1 ml lik, 0.1 M soliisyonlar i¢in ise 0.05 ml lik
porsiyonlar halinde giimiis nitrat soliisyonunu damlatmaya devam edin. Her ilaveyi takiben potansiyelin
stabilize olmasi i¢in biraz bekleyin.

Hazirlanmakta olan bir tablonun ilk iki siitiinuna ilave edilen hacimleri ve buna uygun olan potansiyel
degerlerini kaydedin.

Toblonun iiglincii siitununa ise potansiyel E ile ilgili ardarda gelen artiglar1 kaydedin (V,E). Dordiincii
sutuna potansiyelde artiglart arasindaki farkliliklart negatif ve pozitif seklinde degerlendirerek kaydedin
(V,E). Titrasyon isleminin sonu, (ViE) ile ilgili maksimum degerleri verebilen (V1E) glimiis nitrat
soliisyonuna 0.1 yada 0.05 ml lik ilavelerin (V1) uygunluk géstermesine baglhdir.

Reaksiyonun sonuna uygunluk gosteren giimiis nitrat soliisyonunun kesin olarak miktarin1 (Veq)
hesaplayabilmek i¢in agagida belirtilen formiil kullanilmalidir:

Veq = Vo+ A — b

Vo : Gilimis nitrat soliisyonunun ml olarak miktart V|E nin maksimum artig degerlerinden daha diisiik
hacme sahip

V1 : 0.1 yada 0.05 ml olarak ilave edilen en son hacmin miktar1
b : (V2E) ile ilgili en son pozitif deger

B : (V2E)’nin son pozitif degerleri ile ilk negatif degeri arasindaki toplam tutar (Tablo 1.deki drnege
bakiniz).

Bos test
Bir bos test yapin ve final sonuglar hesaplanirken bunu da géz 6niine alin.

V4 bos testin sonucu olsun ve ilave edilen ayiraglar ml olarak ifade edilsin. (asagida belirtilen formiile
gore)

V4=2V3-V,

V2 :Kullanilan 10 ml potasyum Kkloriir standart referans soliisyonun titrasyonu igin gerekli olan gilimiis
nitrat solisyonunun net hacmi, ml olarak degeri.

V3 : kullanilan 5 ml potasyum kloriir standart referans soliisyonunun titrasyonu igin gerekli olan glimiis

nitrat soliisyonunun net hacmi(Veq), ml olarak degeri.
Kontrol testi

Bog testin uygulanmasiyla aletin yeterince dogru olarak calisip calismadigi ve test igleminin dogru
uygulanip uygulanmadigi kontrol edilmis olur.

Tayin

Numuneden 10 mg ile 20 mg arasinda bir porsiyon alin ve tam olarak tartin (en yakin 0.01 grama kadar).
Kantitatif olarak 250 ml lik bir cam kaba aktarmn. Uzerine 20 ml su + 5 ml nitrik asit soliisyonu (3.2) + 120



ml aseton (3.1) ilave edin ve toplam hacim 150 ml olana kadar suyla tamamlayin.

Kabin igerisine manyetik bir karistiric1 yerlestirin (4.3) ve karistiriciy1 harekete gegirin. Giimiis elektrodu
(4.1) ve kopriiniin serbest kalan ayagini (4.2) soliisyonun igersine daldirin. Elektrodlar1 potansiyometreye
baglayin(4.1) ve aletin sifir noktasini ayar edin. Baslama potansiyelini bir yere not edin.

0.1 ml lik giderek artan hacimlerde mikrobiiret yardimiyla giimiis nitrat soliisyonuyla titre edin (4.4). her
ilaveden sonra potansiyelin stabilize olmasi i¢in gerekli zaman ayirin.

5.1’in dordiincii paragrafinda belirtildigi gibi titrasyona devam edin : “Hazirlanmakta olan ilk iki sutundaki
potansiyel degerlerini ve eklenen hacimleri kaydedin ....”

SONUCLARIN iFADE EDILMESI
Analiz ile ilgili sonuglart numunede bulunan klor miktari yiizdesi seklinde ifade edin.
Asagida belirtilen formiil ile klor miktar1 ylizdesini hesaplayin :

0.03545x Tx (V5-V4) x 100

%Cl=
m

T :kullanilan giimiig nitrat soliisyonunun molaritesi (mol/l)

V4 : bos testin sonucu, ml olarak (5.2).

V5 : Veq degerinin tayini ilk bulunan deger, ml olarak.(5.4)

m : Test edilen miktarin kiitlesel agirlig1, gram olarak.

Tablo 1

ORNEK
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Potansiyel
Gilimiis Nitrat
Soliisyonunun hacmi
v E ViE V:E
(ml) (mV)
4.80
4.90 176
5.00 211 35 +37
5.10 283 72 -49
5.20 306 23 -10
319 13
37
Vex=49x0.1x =4.943
37 +49
METOT 7.7
BAKIR TAYINI

KAPSAM VE UYGULAMA SAHASI
Bu belge yiiksek azotlu tekli amonyum nitrat giibrelerinde bakir tayinini tanimlamaktadir.

PRENSIP

Numune seyreltik hidroklorik asitte ¢Ozdiirlilir ve atomik absorpsiyon
spektrofotometre ile bakir miktar1 saptanir.

AYIRACLAR

Hidroklorik asit, (yogunluk 20 °C derecede = 1.18 g/ml.)
Hidroklorik asit soliisyonu 6 M

Hidroklorik asit soliisyonu 0.5 M

Amonyum nitrat

Hidrojen peroksit, %30 w/v

Bakir soliisyon(!) (stok) : 1 gram (0.001 g hassasiyetinde) saf bakir tartin ve 25 ml, 6 M hidroklorik asit
soliisyonu igersinde ¢oziin(3.2.), Uzerine 5 ml hidrojen peroksit ilave edin(3.5). Daha sonra su ile 1 litreye
tamamlayin. Hazirlanan bu soliisyonun 1 ml’sinde 1000 pg bakir (Cu) bulunur.

Seyreltik bakir soliisyonu : 10 ml kadar bakir soliisyonunu (stok) su ile 100 ml.ye seyreltin. Olusan
soliisyondan yine 10 ml kadar alin ve suyla 100 ml’ye tamamlayin. Hazirlanan bu seyreltik soliisyonun 1
ml’sinde 10 pg bakir (Cu) bulunur.



5.1.

5.2.

5.3.

5.3.1.

53.2.

5.4.

Bu soliisyon, kullanilacagi zaman hazirlanmalidir.

ALETLER

Atomik absorpsiyon spektrofotometresi. [bakir lamba ile donanmig (324.8 nm) ]
ISLEMLER

Analiz i¢in bir soliisyonun hazirlanmasi

Numuneden (0.001 g hassasiyetinde) 25 gram kadar tartin ve 400 ml’lik bir cam kaba aktarm. Uzerine
dikkatle 20 ml hidroklorik asit ilave edin(3.1) (dikkat : karbondioksitin agiga ¢ikmasi(olusumu) nedeniyle
hafif siddetli bir reaksiyon meydana gelebilir). Gerekiyorsa hidroklorik asitten biraz daha ilave edin.
Kopiirme olay1 sona erdiginde, arada bir cam bir ¢ubuk ile karigtirarak bir buhar banyosunda hazirlanan
preparat1 kuruyana kadar tutun. Uzerine 6 M hidroklorik asit soliisyonu (3.2) ve 120 ml su ilave edin. Cam
bir c¢ubukla karistirin. Cam ¢ubugu kabmn icerisinde birakin ve kabm agzini bir saat camiyla Ortiin.
Coziillme islemi sona erinceye kadar ¢ok yavas bir sekilde sollisyonu kaynamaya birakin, daha sonra
sogumasina izin verin.

Cam kab1 5 ml 6 M hidroklorik asit (3.2) ile bir defa ve 5 ml kaynar su ile iki defa yikayarak, soliisyonu
250 ml’lik bir cam erlene kantitatif olarak aktarm. Isaretli yere kadar 0.5 M hidroklorik asit ile doldurun
(3.3) ve dikkatlice karigtirin.

Ik 50 mI’lik miktar1 atin ve bakir igermeyen bir siizgeg kagidindan siiziin.

Bos soliisyon

Igerisinde numune bulunmayan bir bos soliisyon hazirlaym ve son sonuglarin hesaplanmasi igin saklayin.
Tayin

Numune ve bos test soliisyonlarin hazirlanmasi

Numune soliisyonunu (5.1) ve bos test soliisyonunu (5.2) spektrofotometrenin optimal Slgiim sahasi
icersinde kalacak sekilde 0.5 M hidroklorik asit soliisyonu (3.3) ile belli bir bakir konsantrasyonuna
ulasana kadar seyreltin. Normalde bu soliisyona ayrica bir seyreltme gerekli olmayacaktir.

Kalibrasyon soliisyonlarin hazirlanmasi

Standart soliisyon (3.6.1) y1 0.5 M hidroklorik asit soliisyonu(3.3) ile seyreltmek suretiyle,
spektrofotometrenin optimal 6l¢iim sahasi (0-0.5 mg/I Cu) icersinde kalacak sekilde en az 5 adet standart
soliisyon hazirlayin. Isaretli yere kadar soliisyonu tamamlamadan énce, her soliisyona amonyum nitrat
(3.4) ilave etmek suretiyle, her bir mililitrede 100 mg’lik bir konsantrasyona ulagilmasini saglayin.

Olgiim

Okside edici bir hava/asetilen alevi kullanarak spektrofotometrenin (4) dalgaboyunda 324.8 nm ye
ayarlaym. Hazirlanmis olan kalibrasyon soliisyonunu (5.3.2), numune soliisyonunu ve bos soliisyonu
(5.3.1) ard1 ardina ii¢ defa piskiirtiin. Her piiskiirtme arasinda aleti destile suyla yikaym. Ordinat olarak
kullanilan her standardin ortalama absorban egrisini ve apsis olarak da bakir konsantrasyonunu (pg/ml
olarak) g6z oniine alarak gerekli isaretlemeleri yapin.

Elde edilen kalibrasyon egrisini referans olarak kullanarak, final numune ve bos soliisyonlardaki bakir
konsantrasyonunu saptayin.

SONUCLARIN iFADE EDIiLMESI

Test numunesinin agirhigini hesaba katarak, analiz islemi siiresince yapilan seyreltmeleri ve bos
soliisyondan elde edilen degerleri gdz 6niine alarak numunedeki bakir miktarin1 mg Cu/kg olarak saptayin.



(") Ticari standart bakir soliisyonlar1 kullanilabilir

(%) Whatman 541 veya buna esdeger

4.1.

4.2.

4.3.

43.1.

43.2.

433.

43.4.

435.

PATLAMAYA DAYANIM TESTi
KAPSAM VE UYGULAMA SAHASI

Bu boliim, yiiksek azotlu amonyum nitrat giibrelerinin patlamaya dayanimimi  belirlemek {izere
kullanilacak islemleri tanimlamaktadir.

PRENSIP

Test numunesi ¢elik bir tipe aktarilir ve gii¢lendirilmis bir patlayicinin patlama sokuna maruz birakilir.
Test siiresince yatay durumda duran test tlipliniin kursun silindirler iizerinde olusturdugu ¢okmenin
derecesinden patlamanin ne derecede oldugu saptanir.

MALZEMELER

%83-86 arasinda pentrit igeren plastik patlayici

Yogunluk: 1500-1600 kg/m?

Patlama hiz1 : 7300-7700 m/s

Agirlik : 500 (£ 1) gram

Metalik kolu bulunmayan 7 birim uzunlukta biikiilebilen atesleyici tel, dolu agirligi: 11-13 g/m
Her bir telin uzunlugu : 400 (£ 2) mm

Sekonder patlayicinin sikistirilmig sagma taneleri (patlayici icerisindeki bir girintiye yerlestirilmis)

Patlayict : heksojen/balmumu 95/5 veya tetril yada benzer sekonder patlayici maddeler (grafit ilave
edilmis yada edilmemis)

Yogunluk:1500-1600 kg/m?

Cap: 19-21 mm

Yiikseklik 19-23 mm

Patlayiciya kadar uzanan merkezi aralik : ¢ap1 7-7.3 mm, derinligi 12 mm
Paslanmaz celikten tiip (ISO 65/1981/ag1r olarak tanimlanan)

Serisi : Nominal boyutlart DN 100 (4°°)

Dis capr : 113.1-115.0 mm

Duvar kalinlig1: 5.0-6.5 mm

Uzunlugu: 1005 (+ 2) mm

Alt levha

Materyal : saglam kaynaklanmis ve iyi kalite ¢elikten imal edilmis gelik.

Boyutlart: 160 x 160 mm



43.6.

43.7.

43.8.

4309.

4.3.10.

43.11.

43.12.

4.4.

44.1.

44.1.1.

44.1.1.1.

44.1.1.2.

Kalinlig: : 5-6 mm

Alt1 adet kursun silindir

Cap1: 50 (£ 1) mm

Yiiksekligi: 100-101 mm

Materyaller: yumusak kursun (en az %99.5 saflikta)

Celik kiittikler

Uzunlugu: en az 1000 mm

Genisligi : en az 150 mm

Yiiksekligi: en az 150 mm

Agirligr : en az 300 kg (eger ¢elik kiitiikler i¢in destekli bir taban bulunmuyorsa)
Gtiglendirilmis patlayici sarj edilmesi i¢in plastik yada mukavvadan imal edilmis silindirler
Duvar kalinligr: 1.5-2.5 mm

Cap: 92-96 mm

Yiikseklik: 64-67 mm

Patlatici (elektrikli yada elektriksiz), 8-10 patlama giiciinde.

Tahta disk

Cap1: 92-96 mm (plastik yada mukavva silindirlerin (4.3.8) i¢ ¢apina uygun olup yerlesebilmeli)
Kalinligi : 20 mm

Patlatici (4.3.9) ile ayn1 ¢ap ve boyutlarda olan tahta ¢ubuk.

Toplu igneler (maksimum uzunluklar1 20 mm) ve tabanca zimba teli

ISLEM

Celik tiipiin icersine yerlestirilmek iizere atesleyicinin hazirlanmasi.

Elde mevcut donanima gore patlayiciy1 harekete gecirmek i¢in 2 metod vardir.
7 noktal1 simiiltane atesleyici

Sekil 9’da gosterildigi gibi atesleyici hazirlanir.

Tahta diskin (4.3.10) merkezine, diskin eksenine paralel gelecek sekilde delikler agin. Delikler 55 mm
capinda konsantrik bir daire tlizerinde simetrik olarak acilmalidir. Kullanilan atesleyici telin ¢ap1 goz
onlinde tutularak delik yerlerinin ¢apt 6-7 mm (Sekil 11 Bolim A-B’ye bakiniz) olmasina dikkat
edilmelidir(4.3.2).

Biikiilebilen atesleyici telden her biri 400 mm uzunlukta olmak iizere 7 adet kesin (4.3.2). Uglar patlayici
madde kaybina neden olmayacak sekilde diiz olarak kesmeye dikkat edin ve derhal her ucu bir yapistiric
ile kapatin. Tahta diske (4.3.10) agilan deliklerden hazirlanan bu atesleyici telleri diskin 6biir tarafinda
uclart birkag cm disarda kalacak sekilde gecirin. Daha sonra her biri 5-6 mm uzaklikta olmak {izere toplu
igneleri (4.3.12) atesleyici telin sarili bulundugu tekstilin ucuna tutturun ve 2 cm genisliginde yapistirici
bir bant ile hazirladiginiz patlayici materyallerini ¢epegevre sarin. Son olarak, tahta diskle temas etmesini
saglamak iizere atesleyici telin uglarini alttan ¢gekerek toplu ignelerin tahta diskle temas etmesini saglayin.
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44.122.

44.2.

443.

443.1.

4.432.

Plastik patlayici materyali (4.3.1) 92-96 mm lik bir silindir olusturacak sekilde ve 3.8 de belirtilen silindire
uygun olarak bi¢imlendirin. Bu silindiri dik olarak yatay bir yiizey iizerine yerlestirin ve bi¢imlendirmis
oldugunuz patlayiciy1 igersine koyun. Daha sonra silindirin iist kismina gelecek sekilde 7 adet atesleyici
tel bulunan tahta diski yerlestirip hafif¢e asagiya dogru bastirin. Silindirin yiiksekligi (64-67 mm) iist ucu
disariya tagsmayacak sekilde olmali ve tahtaya diiz olarak yerlestirilmelidir. Son olarak silindiri tahtaya
tellerle cepegevre sarin.

Tahta ¢ubugun (4.3.11) etrafina bu 7 adet esit uzunluktaki atesleme tellerini uglarini toplayarak sarin.
Telin uglart tahta ¢ubuga dikey bir diizlemde duracak sekilde yerlestirilmelidir. Yapigkanl bir bant ile
hepsini emniyetli bir bigimde gepegevre sarin(?).

Sikistirilmis sagma taneleriyle patlamanin baglatilmasi
Ateslemenin yapilmasi i¢in hazirlanan patlayici ile ilgili sema sekil 12°de gosterilmistir.
Sikistirilmis sagma tanelerinin hazirlanmasi

Gerekli emniyet onlemleri alarak 10 gram kadar sekonder patlayiciyi1(4.3.3) i¢ ¢ap1 19-21 mm olan bir
kalip igersine yerlestirin ve belirtildigi gibi bigimlendirip hafif¢e bastirin.

Kalibin alt kismmin ortasinda 12 mm yiikseklikte ve 7.0-7.3 mm c¢apinda, kullanilan patlayiciya gore
ayarli bir mandal bulunmaktadir. Bu mandal patlayicinin kartus icersinde yerlestirilmesi sirasinda sekil
verilmesi agisindan gerekli olacaktir.

Atesleyicinin hazirlanmasi

Silindirin igerisine diiz bir diizlem lizerinde dik olarak plastik patlayiciy1 (4.3.8) yerlestirin ve patlayiciya
silindirik bir bigim verecek sekilde tahta bir ¢ubukla hafifce bastirin. Ortasinda agilan yuvalara sagma
tanelerini doldurun ve iizerini i¢ersine patlayiciy1 yerlestirebilecek kadar ortasinda bir delik (7.0-7.3 mm)
capinda) bulunan tahta bir disk(4.3.10) ile kapatin. Tahta diski ve silindiri yapiskan bir bant ile ¢aprazlama
sakin. Tahta disk {izerinde agilan deliklerle igerlerine doldurulan patlayicinin tahta bir gubukla geregi
kadar sikigtirilmis olmasina dikkat edin(4.3.11).

Patlama testi igin gelik tiiplerin hazirlanmasi

Celik tiipiin ucuna (4.3.4) birbirlerine ters yonde ¢aplart 4 mm olan 2 delik agin. Delikler tiipiin yan
duvarina dik durumda olmali ve kenardan 4 mm’lik bir mesafede bulunmalidir.

Alt levhadaki(4.3.5) sag ac181 tamamuyla kapatacak sekilde alt plakay: tiiplin diger ucuna kaynak yapmak
suretiyle birlestirin. Ayni kaynak yapilmis metal ile tiipli cepegevre sarin.

Celik tiipiin doldurulmasi ve bosaltilmasi
(Sekil 11,12 ve 13’e bakiniz: )

Test numunesi, ¢elik tiip ve atesleyici sarj 20 °C (+ 5)’e tutularak isilar1 ayar edilmelidir. ki patlama
testinin yapilmasi i¢in 16-18 kg test numunesi gerekli olacaktir.

Tercihen beton olmak iizere diiz ve sert bir zemin iizerinde kare bir altlik {izerine tiipii dik bir durumda
olacak sekilde yerlestirin. Tiip yiiksekliginin 1/3 iine kadar test numunesinden doldurun ve 10 cm lik
yiikseklikten 5 defa yere dogru vurarak tenciklerin/graniillerin sikica yerlesmelerini saglaym. Sikistirma
islemini hizlandirmak i¢in ¢elik tiipiin kenarina 10 defa 750-1000 gram lik bir ¢ekigle vurun.

Bu doldurma metodunu tiipiin diger tarafinda da aynen uygulayim. Son olarak bir ilave islem olarak tiipii
10 defa daha yere vurarak (toplam 20 defa) tiip kenarindan 70 mm’lik bir mesafede doldurulmasi temin
edin.

Numunenin doldurulma yiiksekligi,celik tiipiin i¢i ile uymsaglamak zorundadir numunenin tiim yiizeyini
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kaplamasi agisindan daha sonra biiyilik 6nem tastyacaktir.(4.4.1.1.) veya(4.4.1.2)

Tiip icersine atesleyici sarj1 yerlestirerek numune ile temas ettirin. Tahta diskin iist yiizeyi, tiip kenarindan
en az 6 mm kadar asagida olmalidir. Patlayici ile numune arasinda kesin olarak bir temas olup olmadigin
kontrol edin (gerekirse kiiglik miktarlar halinde numune ilave etmeye devam edin). Sekil 11 ve 12’de
gosterildigi gibi ayirict ignelerin tiip kenarmin agik ucunun yakininda bulunan deliklerden gegirilmis
olmasina ve ayaklarinin tiipe dayandigindan emin olunmalidir.

Celik tiipiin ve kursun kiitiiklerin pozisyonlarinin ayarlanmasi

Kursun silindirlerin alt yiizeylerini (4.3.6) 1’den 6 ya kadar numaralandirin. Yatay duran ¢elik silindirin
(4.3.7) ortasina merkezden 150 mm mesafede 6 adet isaret yapin (ilk isaret kiitiiglin kenarindan en az 75
mm mesafede olmalidir). Her bir isaretin {izerine dik olarak bir ¢elik silindir yerlestirin (alt tabanlar
agsagiya gelecek sekilde).

(4.4.3)e gore hazirlanan ¢elik tiipii kursun kiitiiklerin iizerine yatay olarak yerlestirin, dyle ki, gelik
kiitiigiin merkez ¢izgisine paralel duran tiip ve tilipiin kaynak olmus kenar1 6 numarali kursun silindirden
50 mm O6tesine uzanabilsin. Tiipiin yuvarlanmasini1 6nlemek {izere, kursun silindirin ayaklari ile tiipiin
duvart (her biri bir tarafinda bulunan) arasina kiigiik tahta destekler koyun.

Not : Tiipiin alt1 kursun silindirin hepsiyle temas etti§inden emin olunuz : tiip yiizeyindeki az bir egiklik
tiipli uzunlamasima ekseni etrafinda dondiirerek giderilebilir : kursun silindirlerden birisi ¢ok uzunsa bu
silindiri istenilen yiikseklige kadar ¢ekic ile dikkatlice alcaltiniz.

Patlama testinin hazirlanmasi

(4.4.4)’e gore ayar edilmis aleti tercihen bir yer alt1 siginagina yada kullanilmayan bir kdmiir yada maden
tiineli igersine yerlestirin. Patlamadan once tiipiin sicakliginin 20 °C (£ 5)’ da bulundugundan emin olun.

Not : Eger patlatma islemi i¢in dngdriilen yerler uygun degilse lizeri tahtalarla ortiilmiis bir ¢ukurda da
patlatma islemi yapilabilir. Patlama sirasinda biiyiik bir kinetik enerji ile metal par¢a ve levhalarin gevreye
sacilma olasilig1 ¢ok yiiksek oldugundan, islem yerlesim bolgelerinden veya benzeri bolgelerden yeterli
emniyet mesafesinde bulunmalidir.

Eger 7 bashkli atesleyici sarji kullanilacak ise, asesleyici tellerin de tamimlandigi gibi uzatilmig
oldugundan ve miimkiin oldugu kadar dikey sarili bulundugundan emin olunmalidir(4.4.1.1.4).

Son olarak, tahta ¢ubugu cikartin ve yerine atesleyiciyi yerlestirin. Test personeli ve kendiniz tehlikeli
sahanin disina ¢ikarilmadan kesinlikle ateslemeyi baglatmayin.

Patlaticiymnin ateslenmesi.

Patlama sonras1 meydana gelen gazlarin ortamdan kaybolmasi i¢in gerekli zamam verin ve kursun
silindirleri toplaym ve bir siirmeli kumpas ile yiiksekliklerini 6l¢iin. 100 mm’lik orijinal yiiksekligi g6z
oniine alarak isaretlenmis kursun silindirlerdeki sikismayi yiizde olarak ifade ederek kaydedin. Eger

silindirler tamamen ezilmislerse en yiiksek ve en diigiik degerleri kaydederek ortalama degeri hesaplayin.

Gerekiyorsa, patlama hizinin devamli olarak o6lgiilebilinmesi i¢in bir prob (sonda) kullanilabilir. Prob
boylamasina yada yanlamasina tiip kenarina yerlestirilmis olmalidir.

Her numuneye iki patlama testi uygulanmalidir.

TEST RAPORU

Her patlama testinin ardindan asagida belirtilen parametrelere gore bir test raporu hazirlanacaktir :
- Celik tiipiin dis ¢ap1 ve duvar kalinlig1 ile ilgili kesin degerler

- Celik tiipiin Brindel sertligi ile ilgili deger.



- Ateslemeden hemen Once test tiipii ve test numunelerinin sicaklig1.
- Celik tiip igersinde bulunan numunenin yogunlugu (kg/m?)
- Ateslemeden sonra her iki ¢elik silindirin yiiksekligi, yaninda silindir numarasi belirtilmis olarak.
- Atesleme sarjininbaglatilmasi igin kullanilan metod.
4.5.1. Test sonuglarinin degerlendirilmesi

Eger her patlamada en az bir kursun silindirdeki sikisma % 5’1 gecmemigse test kesin basarili olmus
sayilacak ve test numunesinin bu Yonetmelik Metot 7 de tarif edilen patlamaya dayanim testinde
tanimlanan sartlara uygun oldugu belirtilecektir.

() Diskin yarigapr silindirin ig yarigapina esit olmak zorundadir.

(*) NB: When the six peripheral lengths of cord are taut after assembly, the central cord must remain slightly slack.

METOT 8

GENEL HUKUMLER

1. Reaktifler

Analiz metotlarinda belirtilen aksi hiikiimler hari¢, analiz i¢in kullanilacak olan biitiin reaktifler saf olmak zorundadirlar
(p.a.) Mikroelement analizleri i¢in reaktiflerin saflig1 bos bir deney ile kontrol edilmelidir. Elde edilen sonuglara gore, ek
bir saflagtirma islemi gerekli olabilir.

2. Su

Analiz metotlarinda eritici ya da sulandirici madde tiiriiniin belirtilmedigi durumlarda, belirtilen ayristirma, sulandirma,
durulama veya yikama g¢alismalarinda su kullanilir. Normal olarak su demineralize (madensel tuzlarin arindirilmasi) ya
da saf su olmak zorundadir. Analiz metotlarinda belirtilen 6zel durumlarda, bu su spesifik saflagtirma iglemlerine tabi
tutulmak zorundadir.

3. Laboratuvar malzemesi

Alisilagelmis kontrol laboratuvarlari ekipmani yani sira, analiz metotlarinda tarif edilen aletler spesifik gerekliliklerden
dolay1 zorunlu olarak beklenilen 6zel alet ve enstriimanlarla sinirhidir. Laboratuvarda kullanilan tim ekipman (alet ve
araglar) laboratuvar sartlarina uygun olmalidir.”



IKINCIL ELEMENTLER
METOT 8.1

SULFAT SEKLINDE BULUNAN TOPLAM KALSiYUMUN, TOPLAM
MAGNEZYUMUN, TOPLAM SODYUMUN VE TOPLAM KUKURDUN
BELIRLENMESI

1.Amag

Bu metot, toplam kalsiyumun, toplam magnezyumun, toplam sodyumun ve siilfat seklinde bulunan toplam kiikiirdiin,
miimkiin olabildigince, her bir eleman1 tanimlayabilmek i¢in tek bir ayristirma iglemi ile belirlenmesi i¢in bir yontem
belirlemektedir.

2.Uygulama alan1

Bu metot, Tarimda Kullanilan Kimyevi Giibrelere Dair Yonetmelikte verilen ikincil elementli giibrelerde toplam
kalsiyumun, toplam magnezyumun, toplam sodyumun ve siilfat seklinde bulunan toplam kiikiirdiin bulundugu EC
FERTILIZER ibareli giibrelere uygulanir.

3.Prensip
Soliisyon sulandirilmis hidroklorik asit i¢inde kaynatilir.
4.Reaktifler

4.1.Sulandirilmis hidroklorik asit 1:1
Bir hacim hidroklorik asit (yogunlugu =1,18) ve bir hacim su

5.Aletler

Elektrikli, ayarlanabilir 1s1tic1
6.Numunenin hazirlanmasi

Metot 1’e bakimniz.
7.Metot
7.1 Numunenin alinmasi

Kalsiyumun, magnezyumun, sodyumun ve siilfat seklinde bulunan kiikiirdiin belirlenmesi, 1 mg. yanilma payi ile tartilan
5 gr numune iizerinde gerceklesir.

Ayn1 zamanda, eger giibre % 15’ten fazla kiikiirt (S) igeriyorsa, SO3 iizerinden hesaplanacak olursa % 37,5 SO3 ve %
18,8’den fazla kalsiyum (Ca), CaO iizerinden hesaplanacak olursa % 26,3 CaO, kalsiyum ve kiikiirdiin belirlenmesi 1 mg
yanilma payu1 ile tartilan 1 gr numune iizerinde gergeklestirilir.

Numune 600 ml’lik beher igine konmalidir.
7.2.Sollisyonun hazirlanmasi

Azar azar ve eger iiriin 6nemli bir karbonat miktar1 igeriyorsa dikkatle, yaklasik olarak 400 ml su ve 50 ml sulandirilmig
hidroklorik asit (4.1) ilave ediniz. Kaynatiniz ve otuz dakika daha kaynatmaya devam ediniz ve bu siire sonunda zaman
zaman karigtirarak sogumaya birakiniz.

Igerigi 500 ml dereceli bir siseye aktarmiz. Hacmi su ile tamamlaymiz. Karistirarak homojen hale getiriniz.



Kuru bir filtre ile kuru bir kaba siiziiniiz. Siiziilen ilk miktarlar1 dokiiniiz. Ayrilan hacim tamamen seffaf olmali.

Siiziilen miktar hemen kullanilamayacaksa kabin agzini kapatiniz.

METOT 8.2
DEGISiK SEKILLERDE BULUNAN TOPLAM KUKURTUN BELIRLENMESI

1. Amag
Bu metot, giibrelerin iginde elementel yada degisik sekillerde bulunan toplam kiikiirdiin bulunmasi i¢in bir yontem
belirlemektedir.

2. Uygulama alani

Bu metot, Tarimda Kullanilan Kimyevi Giibrelere Dair Yo6netmelikte verilen EC FERTILIZER ibareli giibrelerde her ne
sekilde bulunursa bulunsun toplam kiikiirdiin bulunmasi i¢in uygulanir (elementel, thiosiilfat, siilfit, siilfat)

3. Prensip

Alkalin ortamda elementel kiikiirdiin polisiilfiir ve thiosiilfat olarak degistirilmesi, daha sonra da buradakilerin hidrojen
peroksitte bulunabilecek olan olasi siilfitlerin oksidasyonu gerceklestirilir. Boylece, baryum siilfat (metot 8.9) ¢okeltisi ile
belirlenen kiikiirdiin degisik sekilleri siilfata doniisiir.

4. Reaktifleri
4.1. Sulandirilmis hidroklorik asit 1:1

Bir hacim hidroklorik asit (yogunlugu =1,18) ve bir hacim su

4.2. En az % 30’luk NaOH (yogunluk = 1,33)sodyum hidroksit soliisyonu

4.3. % 30 hacimli hidrojen peroksid soliisyonu

4.4. 122 g/l sulu, BaCl, 2H,0 baryum kloriir soliisyonu,

5.Aletler

Elektrikli, ayarlanabilir 1s1tic

6.Numunenin hazirlanmasi

Metot 1’e bakiniz.

7.Metot

7.1 Numunenin alinmast

1 mg yanilma pay1 ile 80 ile 350 mg kiikiirt (S) ya da 200 ile 875 mg SOs igeren bir miktar giibre tartiniz.

Genel olarak (S <% 15) 2,5 g tartiniz.

Numuneyi 400 ml bir behere bosaltiniz.

7.2. Oksidasyon

Once 20 ml sodyum hidroksit soliisyonu (4.2) daha sonra da 20 ml su ilave ediniz. Cam kapakla kapatiniz. Isitic1 plaka
lizerinde 5 dakika kaynatimz (5.1) Isitic1 {izerinden alimiz. Beher i¢ yiizeyine yapisan kiikiirdii basingli kaynar su ile bir

araya getiriniz ve kaynamaya koyunuz. 20 dakika boyunca kaynamaya birakiniz. Sogutunuz.
Gozle goriiniir bir reaksiyon kalmayana dek her defasinda 2 ml hidrojen peroksit (4.3) katiniz. Genel olarak 6 ya da 8 ml

arasi hidrojen peroksit gereklidir. Oksidasyon isleminin sogukta 1 saat siire i¢cinde gergeklesmeye birakiniz. Daha sonra
kaynamaya koyarak yarim saat kaynatiniz. Sogumaya birakiniz.



7.3.Analiz edilecek olan numunenin hazirlanmasi
50 ml su ve 50ml hidroklorik asit soliisyonu ekleyiniz (4.1)
a)Eger kiikiirt (S) igerigi % 5’ten az ise:

Soliisyonu 600 ml’lik bir behere siizerek bosaltiniz. Siizgecin {izerinde kalan kalintilar1 soguk su ile birka¢ kez yikayiniz.
Yikamanin sonunda, baryum kloriir soliisyonu (4.4) yardimiyla siiziilen maddenin son damlalarinda kiikiirt yoklugunu
kontrol ediniz. Siiziilen madde tamamen seffaf olmak zorunda. Siilfat miktar: siiziilen maddenin tamami {izerinde metot
8.9’a gore yapilacaktir.

b)Eger kiikiirt (S) igerigi % 5’ten fazla ise :

Beher igindeki miktar1, 250 ml’lik dereceli bir siseye aktariniz. Hacmi su ile tamamlayiniz. Karigtirarak homojenligi
saglayiniz. Kuru bir siizgeg ile kuru bir kaba siiziiniiz. Siiziilen madde tamamen seffaf olmalidir. Eger soliisyon hemen
kullanilmayacaksa sigenin agzi kapatilmalidir. Siilfat miktari, bu soliisyonu temsil edecek ve tam say: ile ifade
edilebilecek bir kismi iizerinde metot 8.9’a gdre uygulanacak olan baryum siilfat ¢okeltmeleriyle bulunur.

METOT 8.3

SUDA ERIYEN HALDEKI KALSiYUM, MAGNEZYUM, SODYUM VE KUKURDUN
BELIRLENMESI
(SULFAT HALINDEKI)

1. Amag

Bu metot, giibrelerin iginde suda eriyen haldeki kalsiyum, magnezyum, sodyum ve siilfat halindeki kiikiirdiin,
alinacak bir numune ile biitiin bu elementlerin igerigini tek bir analiz islemi ile bulunmasi i¢in bir ydntem
belirlemektedir.

2. Uygulama alani

Bu metot, Tarimda Kullanilan Kimyevi Giibrelere Dair Yonetmelik EK I’de tarif edilen EC FERTILIZER ibareli ikincil
elementli giibrelerde suda eriyen haldeki kalsiyum, magnezyum, sodyum ve siilfat halindeki kiikiirdiin bulunmasini tarif
eder.

3. Prensip

Elementler kaynar suya konarak ¢oziiliir.
4.Reaktifler

Damitilmis ya da denk kalitedeki demineralize su.
5.Aletler

Elektrikli, ayarlanabilir 1s1tici.

6.Numunenin hazirlanmasi

Metot 1’e bakiniz.

7.Metot

7.1 Numunenin alinmast

a )l mg yanilma pay1 ile 5 g giibre tartiniz, kiikiirt igermeyen ya da kiikdirt igeriyorsa kiikiirt oran1 %3’ten

fazla (S) (= % 7,5 SO3) ve %4’ten fazla da kalsiyum (Ca) (= % 5,6 CaO) igermelidir.



b)1l mg yanilma pay1 ile 1 g giibre tartiniz : %3 ten fazla kiikiirt (S) ve %4 ten fazla kalsiyum (Ca) iceren giibre.
Numuneyi 600 ml bir behere bosaltiniz.
7.2. Soliisyon hazirlama

Yaklagik olarak 400 ml su ilave ediniz. Kaynatiniz ve otuz dakika devam ediniz daha sonra zaman zaman karigtirarak
sogumaya birakiniz. Beher igindeki miktari, 500 ml’lik dereceli bir siseye aktariniz. Hacmi su ile tamamlayiniz.
Karistirarak homojenligi saglayiniz. Kuru bir siizgeg ile kuru bir kaba siiziiniiz. Siiziilen maddenin ilk béliimlerini atiniz.
Siiziilen madde tamamen seffaf olmalidir. Eger soliisyon hemen kullanilmayacaksa sisenin agzi kapatiimalidir.

METOT 8.4

DEGIiSiK HALLERDE BULUNAN SUDA ERiYEN HALDEKI KUKURDUN
BELIRLENMESI

1. Amag
Bu metot, giibrelerin i¢inde degisik hallerde bulunan ve suda eriyen haldeki kiikiirdiin, bulunmasi i¢in bir yontem
belirlemektedir.

2. Uygulama alani

Bu metot, giibrelerde degisik hallerde bulunan (thiosulfate, sulfite, sulfate) ve Tarimda Kullanilan Kimyevi Giibrelere
Dair Yonetmelikte suda eriyen haldeki kiikiirdiin bulunulmasi 6ngdriilen giibrelere uygulanir.

3. Prensip

Kiikiirt soguk su i¢inde reaksiyona konur daha sonra alkalin ortamda hidrojen peroksit ile okside edilerek sulfata
dontistiirtlir.

4. Reaktifleri

4.1. Sulandirilmis hidroklorik asit 1:1

Bir 6lgek hidroklorik asit (1,18 yogunlukta) ve bir dl¢ii su.

4.2. En az % 30 NaOH igeren sodyum hidroksit soliisyonu (yogunluk = 1,33)
4.3. % 30’luk hidrojen peroksit soliisyon.

5.Aletler

5.1. 500 mlI’lik dereceli sise (Stohmann)
5.2. Dakikada 30/40 devirli karistirict

5.3. Elektrikli, ayarlanabilir 1s1tici.

6. Numunenin hazirlanmasi

Metot 1’e bakiniz. .

7.Metot

7.1 Numunenin alinmast

a) 1 mg. yanilma pay1 ile 5 g giibre tartiniz : ayn1 zamanda %3’ten fazla kiikiirt (S) (=7,5 %S03) ve %4’ten fazla
kalsiyum (Ca) (= % 5,6 CaO) igeren giibre.

b)1 mg. yanilma pay1 ile 1 g giibre tartiniz : %3 ten fazla kiikiirt (S) ve %4’ten fazla kalsiyum (Ca) iceren giibre.
Numuneyi 500 ml bir behere bosaltiniz.



7.2. Soliisyon hazirlama

Yaklagik olarak 400 ml su ilave ediniz. Kapatiniz. Yarim saat boyunca karistiriniz (5.2) Hacmi su ile tamamlayiniz.
Karigtirarak homojenligi saglayiniz.Kuru bir siizgec ile kuru bir kaba siiziinliz. Eger soliisyon hemen kullanilmayacaksa
sisenin agzi kapatilmalidir.

7.3. Analiz edilecek olan kismin oksidasyonu
Ayristirilacak olan soliisyondan 50 ml’yi gegmeyen ve eger miimkiinse 20 ile 100 mg kiikiirt (S) iceren bir boliim aliniz.

Uygun kapasiteli bir behere aktarmiz. Eger gerekli ise 50 ml oluncaya dek su ile tamamlaymiz. 3 ml sodyum hidroksit
(4.2) ve 2 ml hidrojen peroksit (4.3) ekleyiniz. Cam kaba koyarak ayarlanabilir 1sitic1 {izerinde kisik ateste bir saat
kaynatiniz (5.3) Reaksiyon siirekli devam ediyorsa 1 ml dl¢iisiinde hidrojen peroksit ekleyiniz (en fazla 5 ml). Sogumaya
birakiniz. Cam kabi behere dokiiniiz ve yikayiniz. Yaklasik olarak 20 ml sulandirilmis hidroklorik asit ile (4.1)
asitlendiriniz. Yaklasik 300 ml oluncaya dek su ile tamamlayiniz. Silfatlarin miktari, Metot 8.9’a gore, oksitlendirilen
soliisyonun biitiinii lizerinde yapilacaktir.

METOT 8.5

MECBURI TEMEL KUKURDUN BELIRLENMESI VE DOZAJI
Uyarn:

Bu metotta karbonsiilfiir (CS,) kullanilir. Bu 6zel emniyet kurallar1 gerektirir, Ozellikle :

- CS2’nin depolanmasi

- Personelin korunma kiyafetleri

- Is temizligi

- Yangin ve patlamalara kars1 6nlemler.

- Reaktifin berterafi

Metodun uygulanmasi kalifiye personel ve uygun sartlari yerine getiren bir laboratuvar ekipmani gerektirmektedir.

1. Amag

Bu metot, giibrelerin i¢inde bulunan elementel kiikiirdiin ayristirma iglemi ile miktarin bulunmasi i¢in bir yontem
belirlemektedir.
2. Uygulama alani

Bu metot, Tarimda Kullanilan Kimyevi Giibrelere Dair Yonetmelik EK I’de tarif edilen EC FERTILIZER ibareli ikincil
elementli giibrelerde suda eriyen halde bulunan toplam kiikiirdiin elementel halde ifade edilmesi ongoriilen giibrelere
uygulanir,

3. Prensip

Soliisyon haldeki bilesiklerin uzaklastirilmasindan sonra, karbon haldeki kiikiirdiin iginden elementel kiikiirdiin
ayristirilmast. Ayrigtirtlan kiikiirdiin gravimetrik ifadesi .

4. Reaktifleri
Karbondisiilfit.
5.Aletler

5.1. 100 mI’lik uygun bogazl ayristirma balonu.

5.2.Uygun filtre aparatlari olan Soxhlet aygit1.

5.3.Vakumlu doner buharli evaporatdr.

5.4.90 (£ 2) °C ayarlanmis havalandirmali elektrikli etiiv.

5.5.Kenar yiiksekligi 5 cm’yi gegmeyen, 5 ile 7 cm ¢apinda porselen Petri kaplari.
5.6.Elektrikli, ayarlanabilir 1s1tici.

6. Numunenin hazirlanmasi

Metot 1’e bakiniz. .

7.Metot



7.1. Numunenin alinmasi
1 mg. yanilma pay1 ile 5 ile 10 g giibre tartiniz ve Soxhlet aygitinin kartusuna koyunuz. (5.2)
7.2. Kiikiirdiin belirlenmesi.

Kartusun icerigi sicak suya daldirilarak eriyebilen biitiin bilesiklerin ayristirilmasi saglanir. En az bir saat 90 °C’de ayarh
etiivde kurutulur (5.4) Kartus Soxhlet aygitinin igine sokulur (5.2).

Aygitin balonuna (5.1) birka¢ cam inci (top) konduktan sonra dara alinir (Po) ve 50 ml karbon disiilfit eklenir (4.1).

Aygitin baglanmasindan sonra, elementel kiikiirt alt1 saat boyunca ayrigtirilir. Isitma durdurulur ve soguduktan sonra
balon aygittan ¢ikarilir. Balonu doner buharlastiriciya takilir (5.3) balonun igerigi katilasip siingerimsi bir hal aldiktan
sonra buharlasma durdurulur.

Balon 90 °C’de (5.4) ayarh etiivde sabit agirhiga dek (P1) kurutulur. Genelde bir saat yeterlidir.
7.3. Ayristirilan kiikiirdiin safliginin tespiti

Bazi maddeler, karbon kiikiirdii tarafindan elementel kiikiirt ile birlikte ayristirilmig olabilir. Oranini tespit etmek igin
agagidaki iglemler yapilir :

Balonun igindeki icerigi miimkiin oldugunca iyi homojenize ettikten sonra, 1 mg hata payi ile dlgiilen 2 ile 3 gr madde
aymriniz (n). Petri (5.5) kabma aktarmiz. Tiimiinii tartimz (P,). Kiikiirdiin yanmasm 6nleyecek sekilde, 220 °C’de
gecmeyecek sekilde ayarlanmis 1sitict plaka iizerine koyunuz (5.6). Islemi, sabit agirliga dek iic ile dort saat arasinda
devam ettiriniz (P3).

Not : Bazi giibreler i¢in kiikiirdiin safligin1 6grenmek ¢ok gerekli olmayabilir. Bu durumda prosediir 7.2°de bitirilir.
8.Sonuglarin ifadesi

Gtibrelerin elementel kiikiirt (S) ylizdesi asagidaki orana esittir :

Giibrenin St olmayan (%) = ((P'-Po)/m) x 100

Ayristirilan kiikiirdiin saflig1 ( %) olarak = ((P2-P1)/n) x 100

Giibredeki Ser (%) =((P1-Po)(P2-P3) / m x n)) x 100

m = Alinan numunenenin kiitlesi, g cinsinden
Po= Soxhlet balonuna konan kismin agirligi, g cinsinden
P;= Soxhlet balonuna konan kisim ile kurutulduktan sonra saf olmayan kiikiirtiin agirligi, g cinsinden

n = Saflastirilmak iizere isleme tabi tutulan saf olmayan kiikiirdiin kiitlesi, g cinsinden.
P,= Petri kabina konan kismin agirhig1.

P3;= Kiikiirdiin kurutulmasindan sonra Petri kabindaki kiitle, g cinsinden.

METOT 8.6



OKSALAT SEKLINDE COKELTTIiRILDIKTEN SONRA AYRILAN KALSiYUMUN
MANGANIMETRIK TAYINi
1. Amag

Bu metot, giibre numunelerinin i¢inde bulunan kalsiyum miktarinin bulunmasi i¢in bir yontem belirlemektedir.
2. Uygulama alani

Bu metot, Tarimda Kullanilan Kimyevi Giibrelere Dair YonetmeliK EK I’de tarif edilen EC FERTILIZER ibareli ikincil
elementli giibrelerde suda eriyen haldeki icerdigi toplam kalsiyum veya suda eriyebilen kalsiyum ifade edilmesi
ongoriilen giibrelere uygulanir,

3. Prensip

Temsili miktardaki oksalat formundaki 6ziit ¢ozeltisi i¢inde kalsiyumun ¢okeltilmesi, bunun
ayristirmasindan ve eritilmesinden sonra potasyum permanganat kullanilarak oksalik asitin
oraninin belirlenmesi.

4. Reaktifler

4.1. Sulandirilmis hidroklorik asit.

Bir hacim hidroklorik asit (d;o = 1,18 g/ml) ve bir hacim su.

4.2. Sulandirilmus siilfiirik asit 1:10.

Bir hacim siilfiirik asit (d20 = 1,18 g/ml) ve on hacim su.

4.3. Amonyak soliisyonu, 1:1

Bir hacim amonyak (0,88 yogunluk) bir hacim suda sulandirilir.

4.4. Laboratuvar sicakliginda (40g/1 oraninda) doymus amonyum oksalat soliisyonu [(NHy), C204, H,O]
4.5. % 30’Iuk (m/v) sitrik asit soliisyonu

4.6. % 5°lik (m/v) amonyum kloriir soliisyonu

4.7. % 95’lik etanol iginde % 0,1 (m/v) bromothymol mavisi soliisyonu.
4.8. % 95’lik etanol iginde % 0,04 (m/v) bromokresol yesili soliisyonu.
4.9. 0,02 M standart potasyum permanganat soliisyonu.

5. Aletler

5.1. 5 ile 20 mikron gozenekli camdan yapili siizgecli pota.

5.2. Sicak su banyosu

6.Analiz edilecek olan numunenin hazirlanmasi

Olgiilii bir damlalik yardimu ile 8.1 veya 8.3 metotlar ile elde edilen ve 15 ile 50 mg Ca (=21 ve 70 mg CaO) iceren
ayristirma soliisyonundan bir parga alinir. Bu parganin hacmi V; olsun. 400 ml’lik bir beher i¢ine konur. Notr olmasi igin,
gerekli oldugu taktirde (4.7. indikatoriiniin (gostergenin) saridan maviye renk degistirmesi birka¢ damla amonyak
sollisyonu ekleyiniz (4.3).

1 ml sitrik asit soliisyonu (4.5) ve 5 ml amonyum kloriir (4.6) soliisyonu ekleyiniz.

7.Kalsiyum oksalatinin ¢okeltilmesi



Yaklasik olarak 100 ml su ekleyiniz. Kaynatiniz, indikator (4.8) soliisyonundan sekiz ile on damla damlatimiz ve damla
damla olarak 50 ml sicak oksalat soliisyonu ekleyiniz (4.4). eger bir ¢cokeltme meydana gelirse, birkag damla hidroklorik
asit katarak ¢okeltmeyi geciktiriniz (4.1).

4.4 ile 4.6’lik bir pH elde edene kadar siirekli ¢alkalayarak ¢ok yavas olarak amonyak soliisyonu (4.3) ile notralize ediniz
(4.8) (indikatoriiniin yesilden maviye donmesi). Beheri kaynayan bir benmari (5.2) iizerine koyunuz ve burada yaklagik
olarak otuz dakika bekletiniz.

Beheri benmariden aliniz, bir saat dinlendiriniz ve pota (5.1) igine siiziiniiz.
8.Cokeltilmis oksalatin titrasyonu.

Beheri ve potay1 asir1 amonyum oksalati yok edene dek yikayiniz (yikama suyundaki klor eksikligi bunu tespit etmenizi
saglayacaktir). Potayr 400 ml’lik bir behere bosaltiniz ve ¢okeltilmis bolimi 50 ml sicak siilfiirik asit (4.2) ile
sulandiriniz. 100 ml’ye dek beherdeki hacmi su ile tamamlayiniz. 70 ile 80 °C dereceye kadar 1sitiniz ve pembe renk bir
dakika siirene dek permanganat soliisyonu (4.9) ile damla damla titre ediniz. Bu hacim n olsun.

9.Sonuglarin ifade edilmesi

Giibrenin kalsiyum (Ca) igerigi esittir :

Ca (%) =(nx0,2004) x (t/ 0,02) x [(V1)/ (V2 x m)]
n = kullanilan permanganatin mililitre sayisi,

m = numune miktari, gr cinsinden

V> = numunenin hacmi, ml cinsinden

V1 = aynstirilan soliisyon hacmi, ml cinsinden

t = permanganat soliisyonunun litrede mol yogunlugu

Ca0 (%) = Ca (%) x 1,400

METOT 8.7
ATOMIK ABSORPSiIYON SPEKTOMETRISI iLE MAGNEZYUM MiKTARININ

BELIRLENMESI

1. Amag

Bu metot, giibre numunelerinin i¢inde bulunan magnezyum miktarinin bulunmasi i¢in bir yontem belirlemektedir.
2. Uygulama alani

Bu metot, igerdigi toplam magnezyum veya suda eriyebilen magnezyumun ifadesi dngoriilen, 8.1 ve 8.3 metodu ile
ayristirilan Tarimda Kullanilan Kimyevi Giibrelere Dair Yonetmeligin Ek 1. D’de ifade edilen EC FERTILIZER
giibrelerine uygulanir; 8.8 metodunun uygulandigi, ikincil elementli : 4., 5.,5.1. ve Tarimda Kullanilan Kimyevi
Giibrelere Dair Yonetmeligin Ek 1. A3°de 7. sirada yer alan giibrelere uygulanmaz.

Bu metot, magnezyumun kompleksometrik agiklanmasinda birbirine gegme riski tagiyan bir miktar element igeren biitiin
giibre numunelerine uygulanir.

3. Prensip
Numunenin uygun sekilde sulandirilmasindan sonra, atomik absorpsiyon spektometrisi ile magnezyumun tayini.

4. Reaktifleri



4.1. Hidroklorik asit soliisyonu 1 M

4.2. Hidroklorik asit soliisyonu 0,5 M

4.3. Sahit magnezyum soliisyonu, 1,00 mg / ml

4.3.1. 1,013 g magnezyum siilfat1 (MgSOs, 7H,0) 0,5 M (4.2) hidroklorik asit iginde eritiniz

4.3.2. ilk alternatif : yeniden karbonlagma izlerini yok etmek i¢in daha dnceden kireglendirilmis 1,658 g magnezyum
oksit (MgO) tartiniz. Bunu 100 ml su ve 120 ml hidroklorik asit 1 M (4.1) ile birlikte bir behere koyunuz.Eridikten sonra
beherin tamamini 1 000 ml’lik dereceli bir siseye aktariniz ve hacmi su ile tamamlayarak, karistirarak homojenize ediniz.

Veya

4.3.3. Ticari standart soliisyon

Bu gibi soliisyonlarin kontroliinden laboratuvarlar sorumludur.
4.4. Stronyum klortir soliisyonu

Hidroklorik asit soliisyonu(4.2) ig¢inde 75 g stronyum kloriirii (SrCl, 6H»0O) eritiniz ve ayni sollisyonla 500 ml’ye kadar
tamamlayiniz.

5. Aletler

285,2 nm ayarli bir magnezyum lambali, atomik absorpsiyon aygiti olan spektrofotometre. Asetilen-hava alevi.
6.Numunenin hazirlanmasi

8.1 ve 8.3 metotlarina bakiniz.

7.Metot

7.1. Eger giibrenin beyan edilen magnezyum orani (Mg) % 6’dan (%10 MgO cinsinden) biiyiik ise, bu soliisyondan 25 ml
(Vi) numune alinir. 100 ml’lik dereceli bir siseye koyunuz, hacmi su ile doldurunuz. Karistirmiz. Sulandirma faktori
D1:100/V1

7.2 Numuneden (6) yada soliisyondan (7.1) 10 ml’yi bir pipete alimz. 200 ml’lik dereceli bir siseye aktarimiz. 0,5 M
Hidroklorik asit soliisyonu ekleyiniz(4.2). Karistiriniz. Sulandirma faktorii : 200/10

7.3.Bu soliisyonu(7.2), spektrofotometrenin (5.1) en uygun ¢alisma araliginda bulunan bir konsantrasyon elde edene
kadar hidroklorik asit soliisyonu 0,5 M (4.2) ile sulandiriniz. V,, 100 ml i¢indeki 6rnegin hacmi olsun. Sulandirma
faktorii D,=100/V.

Son soliisyon V/V % 10 stronyum kloriir soliisyonunu (4.4) i¢ermelidir.

7.4. Bos soliisyonunun hazirlanmast

Sadece giibre numunesinin alim sathasini atlayarak, ayristirmadan sonraki biitiin asamalar (8.1 veya 8.3 sayili ayristirma

metotlar1) gerceklestirmek i¢in bos bir soliisyon hazirlayiniz.

sahit egrisi i¢in soliisyonlarin hazirlanmasi
7.5.Sahit soliisyon (4.3) 0,5 M hidroklorik asit ile sulandirarak, aletin (5.1) en uygun 6l¢me bolgesine gore ayarlanan ve

artan konsantrasyondaki en az bes sahit soliisyon hazirlayiniz.

Bu soliisyonlar V/V % 10 stronyum kloriir soliisyonunu (4.4) icermelidir.

7.6.0lgme
Olgiimler igin spektrofotometreyi 285,2 nm’ye ayarlaymiz (5.1). Olgiimii yapilmak iizere hazirlanan soliisyon ile aleti

yikayarak ve agamali olarak sahit soliisyonlarini (7.5), dl¢iilecek soliisyonu (7.3) ve bos soliisyonu (7.4) piiskiirtiiniiz. Bu
operasyonu ii¢ kez tekrarlayiniz. Her sahit soliisyon (7.5) i¢in spektrofotometre tarafindan verilen degerleri bir siraya
koyarak bir sahit egrisi hazirlaymiz ve ml / mg olarak ifade edilmis olan magnezyum konsantrasyonlarini yaziniz.
Buradan yola ¢ikarak, Xs olarak 6l¢iimii yapilmak iizere hazirlanan soliisyondaki (7.3) magnezyum konsantrasyonunu,
Xb olarak da bog soliisyondaki (7.4) konsantrasyonunu tespit ediniz.

8.Sonuglarin ifadesi



Bos numuneyi de géz oniinde bulundurarak ve sahit soliisyonlarindan yola ¢ikarak numunenin magnezyum (Mg) ya da
magnezyum oksit (MgO) miktarini hesaplayiniz.

Giibrenin yiizdesine gére magnezyum (Mg) icerigi asagidaki degerlere esittir :

Mg (%) = ((Xs-Xb) D, (200/10) D, 500,100 )/ (1 000.1 000 M)

X, = sahit egrisine girmek i¢in dl¢iimii yapilmak iizere hazirlanmig soliisyonun konsantrasyonu, mg/ml cinsinden.
Xp = sahit egrisine giren, bos soliisyonun konsantrasyonu, mg/ml cinsinden.

D, = 7.1’deki sulandirma gerceklestirildikten sonra sulandirma faktorii.

25 ml sahit alinirsa 4’e esittir.

Eger bu sulandirma yapilmazsa 1’¢ esittir.

D, = 7.3 “teki sulandirma faktorii

M = ayristirmadan sonra numune pargasinin gr cinsinden kiitlesi.

MgO (%) = Mg (%)/0,6

METOT 8.8

KOMPLEKSOMETRI iLE MAGNEZYUM MIKTARININ TAYIiNi

1. Amag

Bu metot, giibre numunelerinin i¢inde bulunan magnezyum miktarinin tayini i¢in bir yontem belirlemektedir.
2. Uygulama alani

Bu metot, icerdigi toplam magnezyum veya suda eriyebilen magnezyumun ifadesi ongoriilen ve asagida siralan EC
FERTILIZER giibre numunelerine uygulanir :

-Tarimda Kullanilan Kimyevi Giibrelere Dair Yonetmelik EK I-A.1. Azotlu giibreler (1b)+1(c) (kalsiyum magnezyum
nitrat), 7 (magnezyum siilfonitrat), 8. sirada yer alan (Magnezyum amonyum nitrat), Tarimda Kullanilan Kimyevi
Giibrelere Dair Yonetmeligin EK I- A3’de siralanan potash giibreler, 2. sirasinda yer alan (Zenginlestirilmis kainit tuzu),
4. sirasinda yer alan (magnezyum tuzu igeren potasyum kloriir) ve 6. sirasinda yer alan (Magnezyum tuzu igeren
potasyum siilfat).

-Tarimda Kullanilan Kimyevi Giibrelere Dair Yo6netmeligin Ek I- D’de siralanan giibreler.

3. Prensip

-8.1 veya 8.3 metotlarinin biri tarafindan yapilan magnezyum soliisyonu. Siyah -T eriokrome mevcut iken, Ca+Mg’ nin
birinci EDTA oraninin saptanmasi. Kalsein ya da karbonik kalkon asidi mevcut iken, Ca’daki ikinci EDTA oraninin
saptanmasi. Meydana gelen ayrim ile magnezyumun tespit edilmesi.

4. Reaktifleri
4.1. 0,05 M Standart magnezyum soliisyonu

4.1.1 1.232 g magnezyum siilfat1 (MgS0O4.7H,0), 0,5 M (4.11) hidroklorik asit soliisyonunda eritiniz ve 100 ml’ye kadar
yine bu asitle tamamlayiniz.

Veya



4.1.2. Daha onceden biitiin yeniden karbonlasma izlerini silecek sekilde yakilan 2,016 g magnezyum oksidi ol¢iiniiz. Bir
behere 100 ml su ile koyunuz.

Yaklagik olarak 1 M’lik (4.12) 120 ml hidroklorik asit katarak ¢alkalayiniz.

Eridikten sonra igerigi, 1 000 ml’lik dereceli bir siseye aktariniz. Hacmi tamamlayimiz ve karistiriniz.

Bu soliisyonlarin 1 ml’si 1,216 mg Mg (= 2,016 mg MgO) i¢ermelidir.

Sahit olan bu standart soliisyonun orani laboratuvar tarafindan kontrol edilmelidir.

4.2.0,05 M EDTA soliisyonu

Ethilendiaminotetrasetik (C;oH;4N2Na,05.2H,0) asidinin di hidratli di oksitli tuzundan 18,61 g tartiniz ve 1000
ml’lik bir behere bosaltiniz ve 600 ile 800 ml su i¢inde sulandiriniz. Soliisyon hacmini 1 000 ml’lik dereceli bir
siseye aktariniz. Hacmi tamamlayiniz ve karistiriniz. Bu soliisyonu (4.1) soliisyonu yardimi ile kontrol ediniz ve
sonuncusundan 20 ml ayirarak (7.2)’de belirtilen analitik yontem ile derecesini saptayiniz.

1 ml EDTA soliisyonu 1,216 mg Mg (= 2,016 mg MgO)’na ve 2,004 mg Ca (= 2,804 mg CaO)’na uymak
zorundadir. (10.1 ve 10.6’ya bakiniz)

4.3. 0,05 M sahit kalsiyum soliisyonu

Kuru analiz i¢in 5,004 g kalsiyum karbonati ayiriniz. Bir behere 100 ml su ile birlikte koyunuz. Yaklasik olarak 120 ml
hidroklorik asidi yavas yavas katarak ekleyiniz(4.12).

Karbonik anhidriti dagitmak i¢in kaynatiniz, sogutunuz, miktar1 bir litrelik dereceli siseye aktarmmiz, hacmi su ile
tamlayiniz ve karistiriniz. Bu soliisyonun (4.2) soliisyonu ile olan uygunlugunu (7.3) analitik teknigi ile kontrol ediniz.
Bu soliisyonun 1 ml’si 2,004 mg Ca (= 2,804 mg CaO) icermelidir ve 0,05 M EDTA soliisyonunun (4.2) 1 ml’sine uygun
olmalidir.

4.4. Calcein gostergesi

Bir tas i¢inde dikkatle 1 g calcein ile 100 g sodyum kloriirii karistiriniz. Bu karisimin 0.010 g’in1 kullaniniz. Gosterge
yesilden turuncu renge doner. Yesil yansimalardan yoksun bir turuncu elde edilene kadar isleme devam etmek gerekir.

4.5. Kalkonekarbonik asit gostergesi

400 mg kalkonekarbonik asidi 100 ml metanol i¢inde eritiniz. Bu soliisyon yaklagik olarak sadece dort hafta kadar
bekletilebilir. Bu soliisyondan ii¢ damla kullanimiz. Gosterge kirmizidan maviye doner. Kirmizi yansimalardan yoksun bir
mavi elde edilene kadar islemek gerekir.

4.6. siyah T eriokrom gostergesi

25 ml propanol 1 ve 15 ml trietanolamin karigimi i¢inde 300 mg siyah T eriokrom eritiniz. Bu soliisyon yaklasik olarak
sadece dort hafta bekleyebilir. Bu soliisyondan sadece {i¢ damla kullaniniz. Gosterge kirmizidan maviye doner. Kirmizi
yansimalardan yoksun bir mavi elde edilene kadar isleme devam etmek gerekir. Donme islemi sadece magnezyum
mevcut iken gerceklesir. Eger gerekli ise gahit soliisyondan 1 ml ekleyiniz (4.1).

Ayn1 anda hem kalsiyum hem de magnezyum mevcut ise, kalsiyum 6nce EDTA tarafindan komplekse edilir daha sonra
da magnezyum tarafindan. Bu durumda, bu iki maddenin orani ortak olarak o6lgiiliir.

4.7. Potasyum siyaniir soliisyonu

% 2’lik KCN sulu soliisyonu. (ag1z yardimu ile pipete ¢gekmeyiniz ve 10.7’deki uyarilar1 okuyunuz)
4.8. Potasyum hidroksit ve potasyum siyaniir soliisyonu

280 g KOH ve 66 g KCN’yi suda eritiniz, hacmi bir litreye kadar tamamlayiniz ve karigtiriniz.

4.9. Tampon soliisyon pH 10,5

500 ml’lik dereceli bir sise i¢inde 33 g amonyum kloriirii 200 ml su i¢inde eritiniz, 250 ml amonyak ekleyiniz (0,91
yogunluklu), hacmi su ile tamlayimiz ve karistiriniz. Diizenli olarak bu soliisyonun pH’sin1 kontrol ediniz.



4.10. Sulandirilmis hidroklorik asit 1:1

bir hacim hidroklorik asit (d2=1,18 yogunluklu) ve bir hacim su
4.11. Yaklasik 0,5 M hidroklorik asit soliisyonu

4.12. Yaklasik 1 M hidroklorik asit soliisyonu

4.13. 5 M sodyum hidroksit soliisyonu

5. Aletler

5.1. Manyetik ya da mekanik karigtirict

5.2. pH metre

6. Kontrol testi

Ca/Mg orani yaklagik olarak analiz edilecek soliisyona esit olan (4.1 ve 4.3) soliisyonlarindan alinan bir miktar tizerinde
bir analiz gerceklestiriniz. Bu amagla, (4.3) Magnezyum sahit soliisyondan (a) ml ve (4.1) sahit soliisyonundan (b-a)
ayiriniz. (a) ve (b), analiz edilecek olan soliisyonun her iki orani analizde kullanilan ml EDTA soliisyonu sayisini temsil
eder. Boyle bir uygulama sekli sadece EDTA, kalsiyum ve magnezyum soliisyonlar1 tam olarak denk olurlarsa dogru
olur. Aksi durumda diizeltmeler yapmak gerekebilir.

7. Analiz edilecek olan numunenin hazirlanmasi

Metot (8.1 ve 8.3)’e bakiniz.

8. Tayin

8.1. Alinan numune miktari

Numune miktari miimkiin oldugunca 9 ile 18 mg magnezyum igermelidir (=15 ve 30 mg MgO)
8.2. Siyah T eriokrom mevcut iken titre edilme

Pipete, analizi yapilacak olan soliisyondan bir miktar numune (8.1) aliniz ve 400 ml’lik bir behere koyunuz. 5 M sodyum
hidroksit soliisyonu (4.12) ile asir1 olan asidi pH-metrede notr hale getiriniz. Yaklasik olarak 100 ml kadar su ile
sulandiriniz. Tampon (4.9) soliisyondan 5 ml ekleyiniz. PH metre yardimiyla 6lgiilen pH 10,5 + 0,1 olmak zorundadir.
Potasyum siyaniir soliisyonundan (4.7) 2 ml ve siyah eriokrom gostergesinden 3 damla (4.6) ekleyiniz. Karigtiricr (5.1)
yardimiyla orta hizda kanstirarak EDTA soliisyonu ile titre ediniz (10.2, 10.3 ve 10.4’¢ bakimz). 0,05 M EDTA
soliisyonu ml cinsinden “b” olsun.

8.3. Kalsein veya kalkonekarbonik asit mevcut iken titrasyon

Pipete, yukarida anlatilan titrasyon isleminde kullanilan soliisyona esit miktarda analizi yapilacak olan soliisyondan bir
miktar numune alimiz ve 400 ml’lik bir behere koyunuz. 5 M (4.13) sodyum hidroksit soliisyonu ile asir1 olan asidi pH-
metrede notr hale getiriniz. Yaklagik olarak 100 ml kadar su ile sulandirmiz. KOH/KCN (4.8) Standart soliisyondan 10
ml ve( 4.4 veya 4.5) gostergesini ekleyiniz. Karistiricl (5.1) yardimiyla orta hizda karnigtirarak EDTA soliisyonu (4.2) ile
titre ediniz (10.2, 10.3 ve 10.4’e bakiniz). 0,05 M EDTA soliisyonu ml cinsinden “a” olsun.

9.Sonuglarin ifade edilmesi

Metodun uygulama alina giren EC FERTILIZER giibreleri i¢in (5 g gilibre iginden ayrigtirtlan 500 ml extrakt) giibre
igerigi ylizde olarak esittir :

Giibre i¢indeki MgO (%) : ((b-a)x T) /M
Giibre igindeki Mg (%) : (b-a)x T)/ M

a = kalselin ya da karbonik asit mevcut iken yapilan titrasyon isleminde kullanilan 0,05 M EDTA’nin ml sayist.



b = siyah T eriokrom mevcut iken yapilan titrasyon isleminde kullanilan 0,05 M EDTA nin ml sayist.
M = Alinan numunenin agirligi, gram olarak

T =0,2016 x M EDTAsoliisyonunun molaritesi / 0,05 (4.2 bakiniz)

T =0,1216 x M EDTAsoliisyonunun molaritesi / 0,05 (4.2 bakiniz)

10. Aciklamalar

10.1. Kompleksometrik analizlerde EDTA-metal stokiometrik orani her zaman 1:1, metalin birlesme degeri ne olursa
olsun ve EDTA’nin birlesmis degeri oranli olmali. Titrasyon iglemi yapilan EDTA soliisyonu ve sahit soliisyonlari
normal degil molar olmak zorundadir.

10.2 Kompleksometrik gostergeler genelde hava faaliyetine duyarlidir. Titrasyon islemi siiresince soliisyonun rengi
solabilir. O zaman bir ya da iki damla gosterge eklemek gerekir. Bunun i¢in 6zellikle siyah T eriokrom ya da
kalkonekarbonik asit kullanilmali.

10.3 Metal gosterge kompleksleri genelde duragan ve egim tarafina yonlenebilir veya dagilabilir. Dolayisiyla son EDTA
damlalar1 yavas yavas katilmali ve egimi gegmemesine dikkat edilmelidir, bunun i¢in ise bir damla 0,05 M magnezyum
soliisyonu (4.1) ve ya kalsiyum soliisyonu (4.3) eklemek gerekir. Bu islem 6zellikle magnezyum eriokrom bilesigi igin
gegerlidir.

10.4. Indikatériin egimi yiiksekten asag1 dogru degil de yatay olarak soliisyonun arasindan gézlemlemek gerekir ve beyaz
bir zemin iizerinde ve beher i¢inde 1518a gore iyi ayarlanmasi gerekir.

Eger beheri mat bir cam iizerine koyarsaniz iizerinden orta 1g1kla aydmlatmaniz gerekir (25 vatlik ampul) egim kendini
kolay fark ettirir.

10.5. Bu analizin yapimi deneyim gerektirir. Bu arada (4.1 ve 4.3) standart soliisyonlar1 ile de egim tespit caligmalart
yapmak gerekir. Agiklamalarm laboratuvarin ayni kimyacisi tarafindan yapilmas: tavsiye edilir.

10.6 Titrasyon tespitinde garantili (6rnegin Titrisol, Normex) bir EDTA soliisyonu kullanmaniz, 4.1, 4.2 ve 4.3 sayili
sahit soliisyonlarin denkligini kontrol ¢alismalarini basitlestirebilir.

10.7 Potasyum siyaniir igeren soliisyonlari, i¢erdikleri siyaniir bilesikleri zehirsiz hale getirilmeden 6nce ¢ope atmayiniz.
Omegin, sodyum hipoklorit ile alkalinizasyondan sonra oksidasyonlanmali.

METOT 8.9

SULFAT MIKTARININ TAYINi

EN 15749: Giibreler. Ug farkli Metot kullanilarak siilfatlarin igeriginin tayini

Bu metot ring-test’e tabii tutulmugstur.

METOT 8.10

AYRILAN SODYUM MIiKTARININ TAYINi

1. Amag

Bu metot, giibre numunelerinin i¢inde bulunan sodyum miktarinin bulunmasi i¢in bir yontem belirlemektedir.



2. Uygulama alani

Bu metot, Tarimda Kullanilan Kimyevi Giibrelere Dair Yonetmelik, EK-1’de sodyumun ifadesi ongoriilen EC
FERTILIZER ibareli giibrelere uygulanir;

3. Prensip

8.1 veya 8.3 metotlarinda belirtilen yontemler ile ayristirilan numunelerin uygun sekilde sulandirilmasindan sonra,
soliisyonun sodyum miktarinin saptanmasi i¢in Flame emission spektrofotometre yontemi ile yapilir.

4. Reaktifler

4.1. Sulandirilmis hidroklorik asit

Bir hacim hidroklorik asit (d20=18 g/ml) ve bir hacim su.
4.2. Aliminyum nitrat, Al (NO3)3;, 9H,O

4.3. Sesyum kloriir, CsCl

4.4. Susuz sodyum kloriir, NaCl

4.5. Aliiminyum nitrat soliisyonu ve sesyum kloriir

1 000 mI’lik 6l¢iili bir siseye, su icinde 50 g sesyum kloriir (4.3) ve 250 g aliiminyum nitrat (4.2) eritiniz. Hacmi su ile
tamamlayiniz, karistiriniz.

4.6. 1 mg/ml Na igeren standart sodyum soliisyonu

1 000 ml’lik 6l¢iili bir siseye, su iginde 2,542 g sodyum kloriir (4.4) eritiniz. 10 ml hidroklorik asit (4.1) ekleyiniz.
Hacmi su ile tamamlayimiz, karnstiriniz.

5. Aletler

589,3 nm ag1yla flame emission donanimina sahip spektrofotometre.
6. Sahit Soliisyonlar.

6.1.Sahit soliisyonun 10 ml’sini (4.6) 250 ml’lik dereceli bir siseye aktariniz. Sise dlciisiine dek su ile tamamlayiniz,
karigtirmiz.Soliisyonun konsantrasyonu : 40 mg/ml Na

6.2 100 mI’lik dereceli siselere, 0,5; 10;15;20;25 ml tampon soliisyonu (6.1) koyunuz. 10 ml soliisyon (4.5) ekleyiniz.
Sise Ol¢iisiine kadar su ile tamamlayiniz, karistiriniz.

Soliisyonlarin konsantrasyonu: 0,2,4,6,8,10 mg/ml Na
7. Analizi yapilacak soliisyonlarin hazirlanmasi

8.1 veya 8.3 metoduna gore elde edilen numune soliisyonunda (5 g giibre iginden ayristirilan 500 ml extrakt),
ongoriilebilen sodyum icerigine gore, asagidaki tabloya gore sulandirma islemlerini gergeklestiriniz :

Na,O (%) Na (%)

Ara soliisyon

Nihai soliisyon

Numune (ml) (v4)

ml cinsinden sulandirma

sulandirma derecesi



NaxO (%) Na (%) Ara Soliisyon Nihai soliisyon
Numune (ml)|ml cinsinden | Numune (ml)|ml cinsinden | Sulandirma
V) sulandirma (Va) sulandirma derecesi

miktar1 (Vs) miktari

3-5 2,2-3,7 10 50 10 100 50

5-10 3,7-74 10 100 10 100 100

10-20 74-15 10 100 5 100 200

20-38 15-28 5 100 5 100 400

ara sulandirma su ile yapilacaktir. Nihai sulandirma i¢in, 100 ml’lik dereceli siseye 10 ml soliisyon ekleyiniz (4.5)
1 g’lik numune i¢in, son sulandirma numunesini (V) ile 5 kat ¢ogaltiniz.

8. Olgiimler

Olgiimler igin spektrofotometreyi (5.1) 589,3 nm’ye ayarlayiniz.

Aygiti, sahit (6.2) soliisyonlarina verdigi cevaplara gore ayarlayimiz. Daha sonra aygiti, sahidin tamamini kullanilabilecek
sekilde ince ayarini yapiniz zira en konsantre soliisyon kullanilacaktir.

Analiz edilecek numune sollisyondan (7) almacak sonucu 6l¢iiniiz. Bu islemi ii¢ kez tekrarlayiniz.
9. Sonuglarin hesaplanmasi

Sahit numunelerinin her birinde ¢ikan sonuglarin ortalamalarini siraya koyarak ve ml’ye diisen mg cinsinden ifade edilen
konsantrasyonlarini1 apsiste belirterek sahit egrisini tespit ediniz. Buradan yola ¢ikarak, numunedeki sodyum
konsantrasyonunu tespit ediniz. Sahit soliisyonlarindan yola ¢ikarak ve sulandirma oranini da hesaba katarak, sodyum
miktarini hesaplayiniz. Numune i¢in sonuglar1 % olarak ifade ediniz.

Gtibrelerin sodyum (Na) yiizdesi esittir :

Na (%) =x .(V3/ V4) x (V1/V2) x (10%/ m)

Na,O (%) =Na (%) x 1,348

x =mg/ml cinsinden ifade edilen ve spektrofotometreye konan soliisyonun konsantrasyonu
V: = Elde edilen sollisyonun hacmi, ml cinsinden

V, = Ara sulandirma isleminde kullanilan boliimiiniin hacmi, ml cinsinden

V3 = Ara sulandiricinin hacmi, ml cinsinden

V4 =Nihai sulandirma (100 ml i¢inde) i¢in kullanilan miktari, ml cinsinden

m = Numunenin gram cinsinden agirlig

METOT 9

MIKRO ELEMENTLER



METOT 9.1

TOPLAM MiKRO ELEMENTLERIN BELIRLENMESi

1. Amag
Bu metot, asagidaki mikro elementlerin belirlenmesi i¢in bir yontem ortaya koymaktadir : toplam bor, toplam kobalt,

toplam bakir, toplam demir, toplam mangan, toplam molibden ve toplam ¢inko. Amag, yukarida anilan mikro
elementlerin toplam miktarini tespit etmek i¢in miimkiin oldugu siirece tek bir numune kullanmaktir.

2. Uygulama alani

Bu metot, Tarimda Kullanilan Kimyevi Giibrelere Dair Ynetmelikte belirtilen ve agagida siralanan bir ya da birden fazla
mikro elementi igeren EC giibrelerini kapsar : bor, kobalt, bakir, demir, mangan, molibden ve ¢inko. Beyan edilen miktari
% 10’a esit ya da daha az olan mikro elementlerin tanimlanabilmesi i¢in kullanilir.

3. Prensip
Kaynar sulandirilmis hidroklorik asit icinde ¢6zme.

Not. Numune ampiriktir ve iiriin ile ya da giibrenin baska icerikleri ile tamamlanabilir. Ozelliklede baz1 mangan oksitleri
i¢in ayristirilan miktarlar, iiriinlin i¢inde bulunan toplam mangandan net olarak ¢ok daha diisiik olabilirler. Bu metotla
belirlenen miktarin, beyan edilen miktara uygun olup olmadigini kontrol etmek {ireticilerin sorumlulugu altindadur.

4. Reaktifler

4.1 Sulandirilmis hidroklorik asit soliisyonu, yaklasik olarak 6 M
Bir hacim hidroklorik asit (HCI, d,o =1,18) ve bir hacim su

4.2 Konsantre amonyak soliisyonu (NH4OH, d2y =0,9)
5. Aletler

Elektrikli, ayarlanabilir 1sitici.

Not. Eger numune iizerinde borun da tayini amaglanirsa, borosilikatli cam iiriinler kullanmayiniz. Teflon ve silis bu
ayristirmay1 kaynatmak ic¢in kullanilabilir. E§er cam kaplarin temizlenmesi igin bor igeren deterjan kullanilirsa
iriinleri ¢ok iyi durulayiniz.

6. Numunenin hazirlanmasi

Metot 1’e bakiniz.

7. Metot
7.1 Numunenin alinmasi
Uriin i¢inde element olarak beyan edilen miktara gore 2 ile 10 g arasinda bir miktar numune tartiniz. Asagidaki tablo, en

son kullanilacak olan bir soliisyon elde etmek icin kullanilir ve uygun bir sulandirilma isleminden sonra her metot i¢in
uygun olan bir 6l¢ii aralifinda bulunur. Numuneler 1 mg yanilma payz ile tartilir.

Gilibrenin  beyan  edilen | <0,01 0,01 -<5 >5-10
mikro element muhtevasi

(%)

Numunenin agirlig (g) 10 5 2
Numunedeki element | 1 0,5-250 100-200
agirhigi (mg)

Ekstraktin hacmi V (ml) 250 500 500




Ekstrakttaki  elementlerin | 4 1-500 200-400
muhtevasi (mg/1)

Numuneyi 250 m!’lik bir siseye aktarimiz. (tabloya uygun olarak)
7.2. Soliisyonun hazirlanmasi

Eger gerekli ise numuneyi biraz su ile nemlendiriniz, azar azar ve dikkatlice isleme konan her bir giibre grami i¢in 10 ml
olarak bir hacim sulandirilmis hidroklorik asit (4.1) ekleyiniz daha sonra 50 ml su katiniz. Beheri gostergeli bir kapak ile
kapatiniz ve karigtiriniz. Elektirikli 1sitict iizerinde kaynatiniz ve kaynatmaya 30 dakika devam ediniz, zaman zaman
karigtirarak sogumaya birakiniz. gerigi 250 ya da 500 ml dereceli bir siseye aktarmiz (tabloya bakiniz). Hacmi su ile
tamamlayiniz. Karistirmiz. Kuru bir filtre ile kuru bir kaba siiziiniiz. Filtre edilen ilk bolimii dékiiniiz. Ayristirtlan boliim
tamamen seffaf olmali.

Seffaf olan numune {izerinden vakit kaybetmeden tayine gec¢ilmesi uygundur. Aksi taktirde kab1 kapatiniz.

Aciklama : Bor miktariin tespit edilmesi gereken numunelerin pH’sinin konsantre amonyak (4.2) ile 4 ile 6 arasindaki
bir pH’ya getirilmeleri gerekir.

8.Tayin
Her elementin tayini, bu elementlere 6zgii metotlara uygun olan numuneler iizerinden yapilacaktir.

Eger gerekirse, numunenin igindeki selatli ya da komleks halde bulunan organik maddeleri metot 9.3’e gore
uzaklastiriniz. Hatirlatmak gerekir ki atomik absorbsiyon ydntemi ile ¢alisan spektrofotometre ile yapilan tayinler igin
boyle bir uzaklagtirma genellikle gereksizdir.

METOT 9.2
SUDA ERIYEN MiKRO ELEMENTLERIN BELIRLENMESI

1. Amag
Bu metot, suda eriyen asagidaki mikro elementlerin ayristirilmasi igin bir yontem onermektedir : bor, kobalt, bakir demir,

mangan, molibden ve ¢inko. Amag¢, yukarida anilan mikro elementlerin toplam miktarini tespit etmek i¢cin miimkiin
oldugu siirece tek bir numune kullanmaktir.

2. Uygulama alani

Bu metot, Tarimda Kullanilan Kimyevi Giibrelere Dair Yonetmelikte verilen ve asagida siralanan bir ya da birden fazla
mikro elementi igeren EC giibrelerine uygulanir : bor, kobalt, bakir, demir, mangan, molibden ve ¢inko. Beyan edilen
miktar1 % 10’a esit ya da daha az olan mikro elementlerin tanimlanabilmesi i¢in kullanilir.

3. Prensip

Mikro elementler, 20+£2°C’deki sicakliktaki su iginde ¢alkalanan giibrelerden ayristirilir.
Not. Numune ampiriktir, nicel olsun olmasin.

4. Reaktifler

4.1.Sulandirilmis hidroklorik asit, yaklagik olarak 6 M

Bir hacim hidroklorik asit (HCI, yogunlugu d,y =1,18) ve bir hacim su karistiriniz.

5. Aletler

5.1 Dakikada 35-40 doniise ayarli doner ¢alkalama aleti
5.2 pH-metre



Not. Eger numune {izerinde borun da tayini amaglanirsa, borosilikatli cam iirlinler kullanmayiniz. Teflon ve silis bu
ayristirmay1 kaynatmak ic¢in kullanilabilir. E§er cam kaplarin temizlenmesi igin bor igeren deterjan kullanilirsa
iriinleri ¢ok iyi durulayiniz.

6. Numunenin hazirlanmasi

Metot 1’e bakiniz.

7. Metot
7.1.Numunenin alinmasi
Uriin icinde element olarak beyan edilen miktara gore 2 ile 10 g arasinda bir miktar numune tartiniz. Asagidaki tablo, en

son kullanilacak olan bir soliisyon elde etmek i¢in kullanilir ve uygun bir sulandirilma isleminden sonra her metot igin
uygun olan bir dl¢ii aralif1 bulunur. Numuneler 1 mg yanilma payi ile tartilir.

Glibrenin ~ beyan  edilen | <0,01 0,01 <5 >5-10
mikro element muhtevasi

(%)

Numunenin agirhig (g) 10 5 2
Numunedeki element | 1 0,5-250 100-200
agirhigi (mg)

Ekstraktin hacmi V (ml) 250 500 500
Ekstrakttaki  elementlerin | 4 1-500 200-400
muhtevasi (mg/l)

Numuneyi 250 mI’lik bir siseye aktariniz.
7.2.Sollisyonun hazirlanmasi
250 mI’lik bir beher i¢in 200 ml, 500 mI’lik bir beher i¢in 400 ml su ekleyiniz.

Dikkatlice kapatiniz. Elle kuvvetlice sallayiniz ki iiriin iyice karigsin. Siseyi karistiricinin iizerine koyunuz. Aleti 30
dakika siiresince ¢aligtiriniz.

Hacmi su ile tamamlayimiz. Karistiriniz.

7.3. Test Sollisyonunun hazirlanmasi
Hemen kuru ve temiz bir siseye siiziiniiz. Siseyi kapatiniz. Stizmeden hemen sonra tayine geginiz.

Not. Eger siiziilen madde gittik¢e bulanirsa, (7.1 ve 7.2)’yi takip ederek yeniden siizliniiz(Ve).

Tam olarak 6l¢giilmiis 5 ml sulandirilmig hidroklorik asit (4.1) igceren ve daha dnceden de kurutulmus olan (W) hacimli,
dereceli bir sige iizerine siiziiniiz. Derece ¢izgisine yetigildigi zaman siizme islemini durdurunuz. Karistiriniz.

Bu sartlarda, sonuglarin ifade edilmesinde goriilen V degeri :
V=Ve x W/ (W-5)
Sonuglarin ifade edilmesinde goriilen sulandirma islemleri bu V degeri lizerinde yapilir.

8. Tayin
Her elementin tayini, bu elementlere 6zgii metotlara uygun olan numuneler iizerinden yapilacaktir.

Eger varsa, numunenin igindeki selath ya da organik tamamlayicilart metot 9.3’e gore uzaklastiriniz. Hatirlatmak gerekir
ki atomik absorbsiyon yontemi ile ¢alisan spektrofotometre ile yapilan tayinler i¢in bdyle bir uzaklastirma genellikle
gereksizdir.



METOT 9.3
GUBRE NUMUNELERININ iCINDEN ORGANIK BILESIKLERIN

UZAKLASTIRILMASI

1. Amag
Bu metot, giibre numunelerinin igindeki organik bilesiklerin uzaklastirilmasi i¢in bir yontem belirlemektedir.
2. Uygulama alani

Bu metot, Tarimda Kullamlan Kimyevi Giibrelere Dair Yénetmelik EK I-E’de iz elementli giirelerde 6ngoriildiigii
sekilde toplam veya suda erir igerigi beyan edilen elementlerin bu Yonetmeligin 9.1 ve 9.2 metotlar ile ekstrakte edilen
giibre numunelerinin analiz edilmesinde kullanilir.

Not : Az miktarda mevcut olan organik maddeler genellikle, atomik absorbsiyon yontemi ile ¢alisan spektofotometri
tanimlamalarini etkilemez.

3. Prensip
Numunenin i¢inde mevcut olan organik bilesiklerin hidrojen peroksit tarafindan oksidasyonu prensibine dayanir.
4. Reaktifleri

4.1 Sulandirilmis hidroklorik asit soliisyonu, yaklasik olarak 0,5 M
Bir hacim hidroklorik asit (HCI, d,o =1,18) ve 20 hacim su karigtiriniz.

4.2 Hidrojen peroksit soliisyonu (% 30 H>O,, d2o: 1,11); mikro element igermeyen.
5. Aletler

Ayarlanabilir elektrikli 1sitici.
6. Metot
9.1 ya da 9.2 metodu ile elde edilen soliisyondan 25 ml alimiz ve 100 ml’lik bir beher i¢ine koyunuz. Eger 9.2 metodu

kullanildr ise sulandirilmig hidroklorik asit (4.1) soliisyonundan 5 ml ekleyiniz. Daha sonra 5 ml hidrojen peroksit (4.2)
ekleyiniz. Gostergeli bir kapak ile kapatiniz. Yaklagik olarak 1 saat boyunca soguk ortamda oksidasyonun
gergeklestirilmesine izin veriniz. Daha sonra agsamali olarak kaynama noktasina gotiiriiniiz ve yaklasik olarak 5 saat
kaynatiniz. Eger gerekli ise, 1lik olan soliisyonun i¢ine yeniden 5 ml hidrojen peroksit ekleyiniz ve organik bilesiklerin
yikimini takip ediniz ve fazla olan hidrojeni kaynama yontemi ile uzaklastiriniz. Sogumaya birakiniz ve igerigi 50 ml’lik
dereceli bir siseye aktarmniz. Hacmi su ile tamamlayiniz. Karigtirmiz. Eger gerek goriirseniz siiziiniiz.

Orneklerin aliminda ve iiriiniin mikro elementlerinin yiizdesinin hesaplanmasinda yar1 yariya olan bu sulandirma goz
6niinde bulundurulur.

METOT 9.4

ATOMIK ABSORBSiYON SPEKTROFOTOMETRI YONTEMI iLE GUBRE
NUMUNELERINDEKI MiKRO ELEMENTLERIN TAYINi

(GENEL iSLEM MODU)

1. Amag
Bu metot, giibre numunelerinin i¢indeki bazi mikro elementlerin atomik absorbsiyon spektrofotometri yontemi ile

miktarinin tayini i¢in genel olarak bir yontem belirlemektedir.

2. Uygulama alani



Bu metot, Tarimda Kullanilan Kimyevi Giibrelere Dair Yonetmelikte 6ngoriildiigii sekilde toplam veya suda eriyen
elementi beyan edilen ve bu Yonetmeligin 9.1 ve 9.2 metotlar1 ile elde edilen numunelerden mikro elementlerin
belirlenmesi i¢in kullanilir.

Degisik mikro elementlerin miktarinin bu islem moduna adaptasyonu, her elementin 6zel metotlarinda belirtilmistir.

Not. az miktarda mevcut olan organik maddeler genellikle, atomik absorbsiyon yontemi ile c¢alisan spektofotometri
tanimlamalarini etkilemez.

3. Prensip

Numuneden istenmeyen kimyasal tiirleri uzaklagtirmak ya da azaltmak igin yapilabilen islemden sonra, numune, dalga
uzunlugu tayini yapilacak elemente ayarlanmig olan spektrofotometrenin en uygun bolgesine cevap verebilecek
konsantrasyonda sulandirilir.

4. Reaktifler

4.1 Sulandirilmis hidroklorik asit, yaklasik olarak 6 M
Bir hacim hidroklorik asit (HCI, d,o =1,18) ve bir hacim su

4.2 Sulandirilmis hidroklorik asit, yaklasik 0,5 M
Bir hacim hidroklorik asit (HCI, dzo =1,18) ve 20 hacim su

4.3 lantan tuzu soliisyonu, litrede 10 g La.
Bu reaktif kobalt, demir, mangan ve ¢inko tayini i¢in kullanilir. Asagidaki sekilde gergeklestirilebilir :

a) hidroklorik asit i¢inde lantan oksitineritilmesi :
1 litrelik dereceli siseye, 11,73 g lantanoksit (La,O3) siispansiyonu ve 150 ml su koyunuz, daha sonra 120 ml 6 M (4.1)

hidroklorik asit ekleyiniz. Eriyinceye kadar birakiniz ve daha sonra 1 litreye su ile tamamlayiniz. Karistirniz. Bu
sollisyon yaklasik olarak 0,5 M hidroklorik asittir.

b) lantan kloriirii, lantan siilfat1 yada lantan nitrat 1 litrelik dereceli bir siseye, 26,7 g lantan kloriir heptahidrat (LaCls 7
H,0) ya da 31,2 g lantan nitrat heksahidrat (La(NOs); 6H,0) ya da 26,2 g lantan siilfat nonahidrat (La,(SO4); 9 H,O) 150
ml su i¢ine katiniz daha sonra 85 ml 6 M (4.1) hidroklorik asit ekleyiniz, ¢dzlilmesine izin veriniz ve daha sonra 1 litreye
kadar su ile tamalayiniz. Karistiriniz. Bu soliisyon yaklasik olarak 0,5 M hidroklorik asittir.

4.4 $ahit soliisyonlar

Hazirlanmalar i¢in her mikro elemente has olan tayin metotlar1 dikkate alinacaktir.

5. Aletler

Tayini gerceklestirilen elementlerin karakteristik ¢izgilerini gdsterebilecek kaynaklarla donatilmig olan atomik
absorbsiyon spektrofotometre.

Rahat kullanimi i¢in kimyaci, aleti yapan iireticinin kullanim sartlarina dikkat edecektir ve kullanimina alisik
olmas1 gerekir. Gereklilik halinde, kullamilmadan Once aletin ince ayar yapilabilecek donanima miisait olmasi
gerekir (Co ve Zn). Bir elemente has durumlarda aksi belirtilmedigi siirece, kullanilan gazlar hava ve asetilendir.

6. Analiz edilecek numunenin hazirlanmasi

6.1 Tayini yapilacak elementleri soliisyona koyunuz

9.1 veya 9.2 eger uygunsa 9.3 metotlarina bakiniz.
6.2 Numune soliisyonunun hazirlanmasi

9.1, 9.2 ya da 9.3 metotlarina gore hazirlanan 6rnekten bir parcay1 su veya hidroklorik asit (4.1) ya da (4.2) ile dyle bir
sulandiriniz ki son haldeki soliisyonun konsantrasyonu kullanilan sahit soliisyon serisine (7.2) yakin bir halde olsun ve
hidroklorik asit konsantrasyonu en az 0,5 M olsun ama 2,5 M’yi de ge¢mesin. Bu islem bir ya da birden fazla ard arda
yapilan sulandirma iglemi gerektirebilir.

Numunenin son haldeki soliisyonundan ml cinsinden hacmi (a) olan bir par¢a aliniz, 100 ml dereceli bir siseye dokiiniiz.
Demir, kobalt, mangan ve ¢inko tayini i¢in 10 ml secilen lantan tuzu (4.3) soliisyonu ekleyiniz. Hacmi, 0,5 M hidroklorik
asit (4.2) ile tamamlayiniz ve karistiriniz. Bu soliisyon 6l¢iim i¢in son halini almistir. Sulandirma faktorii D olsun.

7.Metot



7.1.Bos soliisyonun hazirlanmasi
Gilibre numunesinin alimi hari¢ ayrigtirma isleminde itibaren biitiin prosesi bos bir deneme amaciyla uygulaymiz.
7.2.Sahit soliisyonlarinin hazirlamasi

Her mikro element igin tarif edilen metoda gére 100 ml dereceli sisede hazirlanan ¢alisma numunesinden yola ¢ikarak,
aletin optimum dozaj ¢aligma bolgesine uygun olan en az 5 yiikselme egiliminde sahit konsantrasyon soliisyonu alinir.
Aksi taktirde deneme i¢in sulandirilmig (6.2) olan soliisyona miimkiin oldugu kadar yakin konsantrasyonda hidroklorik
asit ile sulandiriniz. Kobalt, demir, mangan, ¢inko tayini i¢in 6.2’de kullanilan lantan tuzundan (4.3) 10 ml katiniz. Hacmi
0,5 M hidroklorik asit (4.2) soliisyonu ile tamamlayiniz ve karigtiriniz.

7.3.0Olgiimler

Spektrofotometreyi (5) dlglimler i¢in hazirlaymmiz ve dalga uzunlugunu tayini yapilan elemente has metotta belirtildigi
gibi ayarlaymiz.Sahit soliisyonu (7.2), deneme numunesini (6.2) ve bos soliisyonu (7.1) li¢ asamali olarak, her
piiskiirtmeden sonra alein saf su ile yikandigma dikkat ederek piiskiirtiiniiz ve sonuglari not ediniz.

Sahit soliisyonlardan (7.2) her biri igin spektrofotometre tarafindan verilen sonuglarin ortalamasin not ederek sahit
egrisini ¢iziniz ve apsiste tayini yapilan her elemente denk gelen konsantrasyonlari ml’ye mg olarak ifade ediniz.

Bu egriden yola cikarak, deneme numuneleri (6.2) ve bos deneme (7.1) ile tayini yapilan elementlerin
konsantrasyonlarini belirleyiniz, bu konsantrasyonlar (Xs) ve (Xb) olarak not edilecektir ve ml’de mg olarak ifade
edilecektir.

8. Sonugclarin ifade edilmesi

Giibre elementi (E) yiizdesi esittir :

Giibre % E = [(Xs -Xb) x V x D]/ (M x 10%)

Eger kullanilan metot (9.3) ise :

Giibre % E = [(Xs- Xb) x V x 2D] / (M x 10%)

Burada

E ; yiizde olarak ifade edilen giibre tayin miktari

Xs ; mg/ml olarak ifade edilen deneme soliisyonu (6.2) konsantrasyonu

Xb ; mg/ml olarak ifade edilen bos deneme soliisyonu (7.1) konsantrasyonu

V ; ml olarak ifade edilen ve 9.1 ya da 9.2 yontemi ile elde edilen numune hacmi
D ; 6.2 ile gergeklestirilen sulandirma iglemine denk gelen faktordiir.

M ; gram olarak ifade edilen 9.1 ya da 9.2 yontemi ile elde edilen numune kiitlesi
D ; sulandirma faktorii hesabi

Eger (a1) (a2) (a3)......(ai) ve (a) birer parga ise ve (Vi) (V2) (V3)....(Vi) ve (100) ml olarak ifade edilen ve s6z konusu
sulandirmalara uyan hacimler ise, D sulandirma faktorii esittir :

D= (Vl/al) X (Vz/az) X (V3/a3) ...... (Vi/ai) X (100/8.)



METOT 9.5
GUBRE NUMUNELERINDEN BOR TAYINi

AZOMETINE-H SPEKTROFOTOMETRELI METOT

1. Amag
Bu metodun amaci, giibre numunelerinin i¢indeki Bor(B)’un tayini i¢in bir yontem belirlemektedir.

2. Uygulama alani

Bu metot, Tarimda Kullanilan Kimyevi Giibrelere Dair Yonetmelikte 6ngoriildiigii sekilde toplam veya suda eriyen (bor)
elementi beyan edilen ve bu Yonetmeligin 9.1 ve 9.2 metotlar1 ile elde edilen giibre numunelerinin analizlerinde
kullanilir.

3. Prensip

Borat iyonu azomethine-H soliisyonu ile sar1 bir komplex olusturur veya bunun konsantrasyonu da 410 nm molekiile
ayarli olan absorbsiyon spektrofotometri yontemi ile tayin edilir. i¢ ice girme egiliminde olan iyonlar EDTA tarafindan
kaplanir.

4. Reaktifler

4.1 EDTA tampon soliisyonu
Iginde 300 ml su olan 500 ml dereceli bir siseye asagidakileri ekleyiniz :

-75g amonyum asetat (NHsOOCCH3)
-10 g etilen diamine tetrasetik asidi disodyum tuzu (Na,EDTA)
-40 mlI asetik asit (CH3COOH, d : 1,05g/ml)

500 m!l’ye su ile tamamlayiniz. Dikkatlice karistirmmiz. Kabin elektrodu tarafindan kontrol edilen soliisyonun pH’s1 4,8 +
0,1 arasinda olmak zorundadir.

4.2 Azometin-H soliisyonu
200 ml dereceli bir siseye :

-10 ml tampon soliisyonu (4.1)
-400 mg azometine-H (C,7H;2NNa0sS,)
-2 g askorbik asit (C¢Hs0¢)

Hacmi su ile tamamlaymiz ve karistiriniz. Bu reaktiften ¢ok bilylik miktarlar hazirlamayimz ¢iinkii sadece birkag¢ giin
kullanilabilir uygunluktadir.

Bor sahit soliisyonu
4.3.1. 100 mg/ml bor ¢aligma soliisyonu

1 000 ml dereceli bir siseye, su ile 0,5719 g borik asit (H;Bos) eritiniz ve 0,1 mg yanilma payi ile tartiniz. 1 000 ml’ye
kadar su ile tamamlayiniz ve karistiriniz. Plastik bir siseye aktariniz ve sogutucuda bekletiniz.

4.3.2. Bor ¢aligma soliisyonu (10 mg/ ml)



500 ml dereceli bir siseye ana soliisyondan 50 ml (4.3.1) ekleyiniz. Hacmi su ile tamamlayiniz ve karigtiriniz.

5. Aletler

Dalga uzunlugu 410 nm’ye ayarli ve 10 mm optik path’ le donatilmis molekiiler absorbsiyon i¢in spektrofotometre.
6. Analiz edilecek numunenin hazirlanmasi

6.1 Borun soliisyon haline getirilmesi. 9.1 veya 9.2 ya da 9.3 metotlarina bakiniz.

6.2 Numune soliisyonunun hazirlanmasi

Numuneden alian bir parcay1 (6.1), (7.2)’ye yakin bor konsantrasyonu elde edene kadar sulandiriniz. Ard arda iki
sulandirma gerekebilir. Sulandirma faktorii D olsun.

6.3 Diizeltme soliisyonunun hazirlanmasi

Eger numune soliisyonu (6.2) renkli ise, uygun bir diizeltme soliisyonu hazirlayimiz, bunun igin plastik bir siseye 5 ml
numune soliisyonundan (6.2), 5 ml EDTA tampon sollisyonundan (4.1) ve 5 ml su koyunuz. Karistiriniz.

7. Metot

7.1 Bos denemenin hazirlanmasi
Gilibre numune alimi hari¢ ayrigtirma igleminden itibaren biitiin prosesi uygulayarak bos bir kontrol analizi yapiniz.

7.2 Sahit soliisyonlarinin hazirlanmasi

100 ml dereceli bir sira siselere, 0,5, 10, 15, 20 ve 25 ml sahit ¢alisma soliisyonundan (4.3.3) koyunuz. 100 ml’ye su ile
tamamlayiniz ve karigtirriz. Bu soliisyonlar 0 ile 2,5 mg/ml bor igerir.

7.3 Renk gelisimi

Bir sira plastik giselere 5 ml gahit soliisyonlarindan (7.2), numune soliisyonundan (6.2) ve bos denemeden (7.1) koyunuz.
5 ml tampon EDTA (4.1) soliisyonundan ekleyiniz. 5 ml azomertine-H soliisyonundan (4.2)ekleyiniz.

Karistiriiz ve rengin 2,5 ile 3 saat arasinda karanlik ortamda gelismesine izin veriniz.

7.4 Olgiimler

Soliisyonlarin absorbansini (7.3) ve belki diizeltme soliisyonunun absorbansini (6.3) 410 nm dalga uzunlugunda referans
olarak su kullanarak 6l¢iiniiz. Her yeni 6l¢iimden dnce kaplari durulayiniz.

8. Sonugclarin ifade edilmesi

(7.2) Sahit soliisyonlarin konsantrasyonunu apsiste kullanarak bir sahit egrisi hazirlayimiz ve spektrofotometre tarafindan
verilen uygun absorbans (7.4) degerlerini siralayiniz.

Sahit egrisinden yola ¢ikarak, bos denemenin (7.1) bor (B) konsantrasyonunu, deneme soliisyonun (6.2) bor (B)
konsantrasyonunu tayin ediniz ve eger deneme soliisyonu renkli ise numune sollisyonunun diizeltme konsantrasyonunu.
Bu sonuncusunu hesaplamak i¢in, numune soliisyonu (6.2) absorbans degerinden diizeltme soliisyonunun (6.3) absorbans
degerini ¢ikariniz ve diizeltme numunesinin konsantrasyonunun tayin ediniz. Numune soliisyonu (6.2) konsantrasyonu ya
da diizeltme numunesi soliisyonunun konsantrasyonu (Xs) olarak not edilir. Bos numune konsantrasyonu (Xb) olarak not
edilir.

Giibrenin bor yiizdesi esittir :
% B =[(Xs-Xb)x Vx D]/Mx 10*
Eger kullanilan metot (9.3) ise :

% B = [(Xs-Xb) x V x 2D]/ (M x 10%)



Burada

B ; giibrede agirlik¢a yiizde olarak ifade edilen bor miktari

Xs ; mg/ml olarak ifade edilen deneme soliisyonu konsantrasyonu (6.2) diizeltmeli ya da diizeltmesiz
Xb ; mg/ml olarak ifade edilen bos denemenin konsantrasyonu (7.1)

V ; ml olarak ifade edilen ve 9.1 ya da 9.2 yontemi ile elde edilen numunenin hacmi

D ; 6.2 ile gergeklestirilen sulandirma iglemine denk gelen faktordiir.

M ; gram olarak ifade edilen 9.1 ya da 9.2 yontemi ile elde edilen numunenin agirlhigi

D ; sulandirma faktorii hesabi

Eger (a)) (a2) ard arda gelen birer parga ise ve (Vi) (V) soz konusu sulandirmalara uyan hacimler ise, D sulandirma
faktorii esittir :

D= (Vl/al) X (Vz/az)

METOT 9.6
GUBRE NUMUNELERINDEN KOBALT TAYIiNi

ATOMIK ABSORBSiYON SPEKTROFOTOMETRELI METOT

1.Amag
Bu metot, giibre numunelerinin i¢indeki kobalt tayini i¢in bir yontem belirlemektedir.
2. Uygulama alani

Bu metot, Tarimda Kullanilan Kimyevi Giibrelere Dair Yonetmelikte ongoriildiigii sekilde toplam veya suda eriyen
(kobalt) elementi beyan edilen ve bu Yonetmeligin 9.1 ve 9.2 metotlari ile elde edilen giibre numunelerinin analizlerinde
kullanilir.

3. Prensip

Numunelere uygun sulandirma isleminden sonra, kobalt atomik absorbsiyon spektrofotometri ile tayin edilir.
4. Reaktifler

4.1. hidroklorik asit sollisyonu yaklasik 6 M, Metot 9.4. (4.1)’e bakiniz

4.2. yaklagik 0,5 M hidroklorik asit soliisyonu, Metot 9.4 (4.2)’e bakiniz

4.3. Lalantan tuzu soliisyonu (10 g/I), Metot 9.4 madde(4.3)’e bakiniz

4.4. kobalt sahit sollisyonu

4.4.1 kobalt ana soliisyonu (1000 pg/ml)

250 mI’lik bir beher i¢ine 0,1 mg yamilma pay1 ile tartilan 1 g metal kobalt1 25 ml 6 M hidroklorik asit (4.1) i¢inde
eritiniz. Tamamen eriyene dek elektrikli 1sitict iizerinde 1sitiniz. igerigi 1000 ml’lik bir siseye aktararak sogumaya
birakiniz. 1000 ml’ye dek su ile tamamlayiiz. Karigtiriniz.

4.4.2 kobalt ¢aligma soliisyonu (100 pg /ml)



100 ml dereceli bir sigeye 10 ml kobalt ana soliisyonundan (4.4.1) koyunuz. Hacmi, 0,5 M hidroklorik asit (4.2) ile
tamamlayniz. Karistirmiz.

5. Aletler

Metot 9.4, (5)’de belirtilen atomik absorbsiyon spektrofotometre. Alet kobalta 6zgii (240,7 nm) iz kaynaklan ile
donatilmis olmali. Alet, gecmisi diizeltmeyede izin vermelidir.

6. Analiz numunesinin hazirlanmasi

6.1. kobaltin soliisyon haline getirilmesi, 9.1 veya 9.2 ya da 9.3 metotlarina bakiniz.

6.2 numune soliisyonunun hazirlanmasi

9.4 metodunun 6.2 maddesine bakiniz. Numune soliisyonu % 10 (v/v) lantan tuzu (4.3) icermesi gerekir.

7. Metot

7.1 Bos soliisyonun hazirlanmasi

9.4 metodunun (7.1) maddesine bakiniz. Bos numune soliisyonu, (6.2)’de kullanilan lantan tuzu soliisyonundan % 10
(v/v)(hacimce) icermesi gerekir.

7.2 Sahit sollisyonlarinin hazirlamasi , 9.4 metot, (7.2)’ye bakiniz.

0 ile 5 mg/ml kobalt arasindaki en uygun dozaj aralig: i¢in, 100 ml dereceli bir sira siselere, 0, 0,5, 1, 2, 3, 4 ve 5 ml
¢alisma soliisyonundan (4.4.2) koyunuz. Gerekli olursa, numune soliisyonuna miimkiin oldugunca yakin konsantrasyona
sahip olmasi i¢in hidroklorik asit katiniz. Her siseye 10 ml 6.2’de kullanilan lantan tuzu soliisyonu ekleyiniz. 100 ml’ye
dek 0,5 M hidroklorik asit (4.2) ile tamamlayiniz. Karistiriniz. Bu soliisyonlar 0, 0,5, 1, 2, 3, 4 ve 5 mg/ml kobalt igerir.

7.3 Olgiimler

Metot 9.4 (7.3)’e bakiniz. 240,7 nm dalga uzunlugunda 6l¢iim yapmak i¢in spektrofotometreyi (5) hazirlayiniz.
8. Sonuglarin ifade edilmesi, metot 9.4, (8)’e bakiniz.

Giibredeki kobalt ylizdesi esittir :

Co % = [(Xs-Xb)x Vx D] /Mx 10*

Eger kullanilan metot (9.3) ise :

Co % =[(Xs Xb) x V x 2D]/ (M x 10%)

Burada

Co ; giibrede yiizde olarak ifade edilen miktar

Xs ; pg/ml olarak ifade edilen deneme soliisyonu konsantrasyonu (6.2) diizeltmeli ya da diizeltmesiz
Xb ; pg/ml olarak ifade edilen bosg denemenin konsantrasyonu (7.1)

V ; ml olarak ifade edilen ve 9.1 ya da 9.2 yontemi ile elde edilen numunenin hacmi

D ; 6.2 ile gergeklestirilen sulandirma iglemine denk gelen faktordiir.

M ; gram olarak ifade edilen 9.1 ya da 9.2 yontemi ile elde edilen numunenin agirlig:

D ; sulandirma faktorii hesabi

Eger (a1) (a2) (a3)........ (aj)) ve (a) ard arda gelen birer parca ise ve (Vi) (V2) (V3) .... (Vi) ve (100) sdz konusu
sulandirmalara uyan hacimler ise, D sulandirma faktorii esittir :

D = (Vi/a)) x (Vo/az) x (Vs/az)x.x.x.x (Vi/ai) x (100/a)



METOT 9.7
GUBRE NUMUNELERINDEN BAKIR TAYINi

ATOMIK ABSORBSIYON SPEKTROFOTOMETRELI METOT

1. Amag
Bu metot, giibre numunelerinin igindeki bakir tayini igin bir yontem belirlemektedir.

2. Uygulama alani

Bu metot, Tarimda Kullanilan Kimyevi Giibrelere Dair Yonetmelik EK I’de ongoriildiigii sekilde toplam (bakir) veya
suda eriyen (bakir) elementi beyan edilen ve bu Yonetmeligin 9.1 ve 9.2 metotlar ile elde edilen giibre numunelerinin
analizlerinde kullanilir.

3. Prensip

Numunelere uygun sulandirma isleminden sonra, bakir atomik absorbsiyon spektrofotometri ile tayin edilir.
4. Reaktifler

4.1 Yaklasik 6 M hidroklorik asit soliisyonu, metot 9.4, (4.1)’e bakiniz

4.2 Yaklasik 0,5 M hidroklorik asit sollisyonu, metot 9.4, (4.2)’e bakiniz

4.3 Hidrojen peroksit soliisyonu (% 30’luk, H,O», da : 1,11), mikro elementler hari¢

4.4 Bakir sahit soliisyonlar:

4.4.1. 1000 mg/ml bakir ana soliisyonu

250 mI’lik bir beher i¢inde 0,1 mg yanilma payi ile tartilan 1 g metal bakir1 25 ml 6 M hidroklorik asit (4.1) ile eritiniz
ve buraya 5 ml hidrojen peroksit (4.3) ekleyiniz. Tamamen eriyene dek 1siticili plaka iizerinde 1sitiniz. Igerigi 1000 ml’lik
bir siseye aktararak sogumaya birakiniz. 1000 ml’ye dek su ile tamamlayimiz. Karistiriniz.

4.4.2 100 mg/ml bakir ¢alisma soliisyonu

200 ml dereceli bir siseye 20 ml bakir ana soliisyonundan (4.4.1) koyunuz. Cozeltiyi 200 ml’ye dek 0,5 M hidroklorik
asit (4.2) ile tamamlayiniz. Karistiriniz.

5. Aletler

9.4 metot, 5 maddede belirtilen atomik absorbsiyon spektrofotometre. Alet, bakira 6zgii (324,8 nm) iz kaynaklar ile
donatilmis olmalidir.

6. Numunenin hazirlanmasi

6.1. Bakirin soliisyon haline getirilmesi, 9.1. veya 9.2 ya da 9.3 metotlarina bakiniz.
6.2. Numune soliisyonunun hazirlanmasi, 9.4 Metodunun 6.2 maddesine bakiniz.

7. Metot

7.1.Bos denemenin hazirlanmasi, 9.4 metodunun 7.1 maddesine bakiniz.

7.2 Sahit soliisyon hazirlamasi, 9.4 metot, 7.2 maddeye bakiniz.



0 ile 5 mg/ml bakir arasindaki en uygun dozaj aralig1 i¢in, 100 ml dereceli sira siselere, 0, 0,5, 1, 2, 3,4 ve 5 ml ¢alisma
soliisyonundan (4.4.2) koyunuz. Gerekli olursa, numune soliisyonuna (6.2) miimkiin oldugunca yakin konsantrasyona
sahip olmasi i¢in hidroklorik asit katiniz. 100 ml’ye kadar 0,5 M hidroklorik asit (4.2) ile tamamlayiniz. Karigtiriniz. Bu
soliisyonlar 0, 0,5, 1, 2, 3, 4 ve 5 mg/ml bakir igerir.

7.3 Olgiimler

9.4 metodunun 7.3 maddesine bakiniz. 324,8 nm dalga uzunlugunda 6l¢iim yapmak icin spektrofotometreyi (5)
hazirlayiniz.

8. Sonuglarin ifade edilmesi, 9.4 metot, 8 maddeye bakiniz.

Gtibredeki bakir ytizdesi esittir :

Cu% =[(Xs-Xb)x VxD]/Mx 10*

Eger kullanilan metot (9.3) ise :

Cu % =[(Xs Xb) x V x 2D]/ (M x 10%)

Burada

Cu ; giibrede yiizde olarak ifade edilen bakir miktart

Xs ; ng/ml olarak ifade edilen deneme soliisyonu konsantrasyonu (6.2) diizeltmeli ya da diizeltmesiz
Xb ; pg/ml olarak ifade edilen bosg denemenin konsantrasyonu (7.1)

V ; ml olarak ifade edilen ve 9.1 ya da 9.2 yontemi ile elde edilen numunenin hacmi
D ; 6.2 ile gergeklestirilen sulandirma iglemine denk gelen faktordiir.

M ; gram olarak ifade edilen 9.1 ya da 9.2 yontemi ile elde edilen numunenin agirlig:
D ; sulandirma faktorii hesabi

Eger (a1) (a2) (a3)........ (aj)) ve (a) ard arda gelen birer parca ise ve (Vi) (V2) (V3) .... (Vi) ve (100) sdz konusu
sulandirmalara uyan hacimler ise, D sulandirma faktorii esittir :

D = (Vi/a;) x (Vo/az) x (V3/a3) x.x.x.x.X (Vi/a;) x (100/a)

METOT 9.8
GUBRE NUMUNELERINDEN DEMIR TAYINi

ATOMIK ABSORBSIYON SPEKTROFOTOMETRELI METOT

1. Amag
Bu metot, giibre numunelerinin i¢indeki demir tayini i¢in bir yontem belirlemektedir.

2. Uygulama alani

Bu metot, Tarimda Kullanilan Kimyevi Giibrelere Dair Yonetmelik EK I’de 6ngoriildiigii sekilde toplam (demir) veya
suda eriyen (demir) elementi beyan edilen ve bu Yonetmeligin 9.1 ve 9.2 metotlar ile elde edilen giibre numunelerinin
analizlerinde kullanilir.

3. Prensip



Numunelere uygun sulandirma isleminden sonra, demir atomik absorbsiyon spektrofotometri ile tayin edilir.
4. Reaktifleri

4.1. Yaklasik 6 M hidroklorik asit soliisyonu, metot 9.4, (4.1)’e bakiniz

4.2. Yaklasik 0,5 M hidroklorik asit soliisyonu, metot 9.4, (4.2)’e bakiniz

4.3. Hidrojen peroksit soliisyonu (H20a, d : 1,11) % 30, mikro elementler hari¢

4.4. Litrede 10 g La, lantan tuzu soliisyonu, 9.4 , (4.3)’e bakiniz

4.5 Demir sahit soliisyonu

4.5.1. 1000 mg/ml demir ana soliisyonu

500 mI’lik bir beher i¢ine 0,1 mg yanilma pay1 ile tartilan 1 g saf demiri 200 ml 6 M hidroklorik asit (4.1) iginde eritiniz
ve buraya 15 ml hidrojen peroksidi (4.3) ekleyiniz. Tamamen eriyene dek 1siticili plaka iizerinde 1sitiniz. igerigi 1000
ml’lik bir siseye aktararak sogumaya birakiniz. Hacmi su ile tamamlayimniz. Karistiriniz.

4.5.2 100 mg/ml demir ¢alisma soliisyonu

200 ml dereceli bir siseye 20 ml demir ana soliisyonundan (4.5.1) koyunuz. 200 ml’ye dek 0,5 M hidroklorik asit (4.2) ile
tamamlaymiz. Karistirmiz.

5. Aletler

9.4 metot, 5 maddede belirtilen atomik absorbsiyon spektrofotometre. Alet, demire 6zgii (248,3 nm) iz kaynaklan ile
donatilmis olmali.

6. Numunenin hazirlanmasi
6.1 Demirin soliisyon haline getirilmesi, 9.1 veya 9.2 ya da 9.3 metotlarina bakiniz.

6.2 Numune soliisyonunun hazirlanmasi, 9.4 metodunun 6.2 maddesine bakiniz. Numune soliisyonu % 10 (v/v) lantan
tuzu icermek zorundadir.

7. Metot

7.1 Bos denemenin hazirlanmasi

9.4 metodunun 7.1 maddesine bakiniz. Bos deneme soliisyonu, 6.2°de kullanilan % 10 (V/V) lantan tuzu soliisyonu
igermek zorundadir.

7.2 Sahit sollisyonunun hazirlamasi, 9.4 metot, 7.2 maddeye bakiniz.

0 ile 10 mg/ml demir arasindaki en uygun dozaj aralig1 i¢in, 100 ml dereceli bir sira siselere, 0, 2, 4, 6, 8 ve 10 ml ¢alisma
soliisyonundan (4.5.2) koyunuz. Gerekli olursa, numune soliisyonuna miimkiin oldugunca yakin konsantrasyona sahip
olmasi i¢in hidroklorik asit katiniz. 6.2’de kullanilan lantan tuzu soliisyonundan 10 ml ekleyiniz. Hacmi 0,5 M
hidroklorik asit (4.2) ile tamamlayiniz. Karistiriniz. Bu soliisyonlar 0, 2, 4, 6, 8 ve 10 mg/ml demir igerir.

7.3. Olgiimler

9.4 metodunun 7.3 maddesine bakiniz. 248,3 nm dalga uzunlugunda Ol¢lim yapmak icin spektrofotometreyi (5)
hazirlayiniz.

8. Sonuglarin ifade edilmesi, 9.4 metot, 8. maddeye bakiniz.
Giibredeki demir yiizdesi : Fe % = [(Xs- Xb) x V x D]/ M x 10*
Eger kullanilan metot (9.3) ise :

Fe % = [(Xs Xb) x V x 2D] / (M x 10



Burada

Fe ; glibrede yiizde olarak ifade edilen demir miktari

Xs ; pg/ml olarak ifade edilen deneme soliisyonu konsantrasyonu (6.2) diizeltmeli ya da diizeltmesiz
Xb ; pg/ml olarak ifade edilen bos denemenin konsantrasyonu (7.1)

V ; ml olarak ifade edilen ve 9.1 ya da 9.2 yontemi ile elde edilen numunenin hacmi

D ; 6.2 ile gergeklestirilen sulandirma iglemine denk gelen faktordiir.

M ; gram olarak ifade edilen 9.1 ya da 9.2 yontemi ile elde edilen numunenin agirhigi

D ; sulandirma faktorii hesabi

Eger (a)) (a2) (a3)........ (aj) ve (a) ard arda gelen birer parca ise ve (Vi) (V2) (V3) .... (Vi) ve (100) sdz konusu
sulandirmalara uyan hacimler ise, D sulandirma faktorii esittir :

D = (Vi/a)) x (Vo/az) x (V3/a3) x.x.x.x.x (Vi/a)) x (100/a)

METOT 9.9
GUBRE NUMUNELERINDEN MANGAN TAYINi

ATOMIK ABSORBSiYON SPEKTROFOTOMETRELI METOT

1. Amag
Bu metot, giibre numunelerinin i¢gindeki mangan tayini igin bir yontem belirlemektedir.

2. Uygulama alani
Bu metot, Tarimda Kullanilan Kimyevi Giibrelere Dair Yonetmelik EK I 6ngoriildiigii sekilde toplam (mangan) veya

suda eriyen (mangan) elementi beyan edilen ve bu Yonetmeligin 9.1 ve 9.2 metotlar ile elde edilen giibre numunelerinin
analizlerinde kullanilir.

3. Prensip

Numunelere uygun sulandirma isleminden sonra, mangan atomik absorbsiyon spektrofotometri ile tayin edilir.
4. Reaktifler

4.1 yaklagik 6 M hidroklorik asit soliisyonu, metot 9.4 (4.1)’e bakiniz

4.2 yaklagik 0,5 M hidroklorik asit soliisyonu, metot 9.4 ( 4.2)’e bakiniz

4.3 litreye 10 g La, lantan tuzu soliisyonu, metot 9.4 ( 4.3)’e bakiniz

4.4 mangan sahit soliisyonu

4.4.1. 1000 mg/ml mangan ana soliisyonu

250 mI’lik bir beher i¢inde 0,1 mg yanilma payi ile tartilan 1 g toz mangani 25 ml 6 M hidroklorik asit (4.1) ile eritiniz.
Tamamen eriyene dek 1siticili plaka iizerinde 1sitiiz. Icerigi 1000 ml’lik bir siseye aktararak sogumaya birakiniz. Hacmi
su ile tamamlayiniz. Karistiriniz.

4.4.2 100 mg/ml mangan ¢aligma soliisyonu



200 ml dereceli bir sisede 20 ml mangan ana soliisyonunu (4.4.1) 0,5 M hidroklorik asit (4.2) ile eritiniz. 200 ml’ye dek
0,5 M hidroklorik asit (4.2) ile tamamlaymiz. Karistiriniz.

5. Aletler

Metot 9.4’lin 5. maddesinde belirtilen atomik absorbsiyon spektrofotometre. Alet, mangana 6zgii (279,6 nm) iz
kaynaklari ile donatilmis olmali.

6. Numunenin hazirlanmasi
6.1. manganin soliisyon haline getirilmesi, 9.1 veya 9.2 ya da 9.3 metotlarina bakiniz.

6.2. numune soliisyonunun hazirlanmasi, 9.4 metodunun 6.2 maddesine bakiniz. Numune soliisyonu % 10 (V/V) lantan
tuzu igermek zorundadir.

7. Metot
7.1 Bos denemenin hazirlanmasi, 9.4 metodunun 7.1 maddesine bakiniz. Bog deneme soliisyonu, 6.2’de kullanilan % 10
(V/V) lantan tuzu igermek zorundadir.

7.2 Sahit soliisyon hazirlamasi, 9.4 metot, 7.2 maddeye bakiniz.

0 ile 5 mg/ml mangan arasindaki en uygun dozaj araligi i¢in, 100 ml dereceli bir sira sigelere, 0, 0,5, 1, 2, 3, 4 ve 5 ml
¢alisma soliisyonundan (4.4.2) koyunuz. Gerekli olursa, numune soliisyonuna miimkiin oldugunca yakin konsantrasyona
sahip olmasi i¢in hidroklorik asit katimiz. 6.2’de kullanilan lantan tuzu soliisyonundan 10 ml ekleyiniz. Hacmi 0,5 M
hidroklorik asit (4.2) ile tamamlaymiz. Karistiriniz. Bu soliisyonlar 0, 0,5, 1, 2, 3, 4 ve 5 mg/ml demir igerir.

7.3 Olgiimler

9.4 metodunun 7.3 maddesine bakiniz. 279,6 nm dalga uzunlugunda O6l¢iim yapmak igin spektrofotometreyi (5)
hazirlayimiz.

8. Sonugclarin ifade edilmesi

9.4 metot (8). maddeye bakiniz.

Gtlibredeki mangan ylizdesi esittir :

Mn % =[(Xs Xb) x Vx D] /M x 104

Eger kullanilan metot (9.3) ise :

Mn % = [(Xs Xb) x V x 2D]/ (M x 104)

Burada

Mn ; giibrede ylizde olarak ifade edilen mangan miktari

Xs ; pg/ml olarak ifade edilen deneme soliisyonu konsantrasyonu (6.2) diizeltmeli ya da diizeltmesiz
Xb ; pg/ml olarak ifade edilen bosg denemenin konsantrasyonu (7.1)

V ; ml olarak ifade edilen ve 9.1 ya da 9.2 yontemi ile elde edilen numunenin hacmi
D ; 6.2 ile gergeklestirilen sulandirma iglemine denk gelen faktordiir.

M ; gram olarak ifade edilen 9.1 ya da 9.2 yontemi ile elde edilen numunenin agirligi
D ; sulandirma faktorii hesabi

Eger (a1) (a2) (a3)........ (ai)) ve (a) ard arda gelen birer parca ise ve (Vi) (V2) (V3) .... (Vi) ve (100) sdz konusu
sulandirmalara uyan hacimler ise, D sulandirma faktorii esittir :

D = (Vi/a)) x (Vo/az) x (V3/a3) x.x.x.x.x (Vi/a)) x (100/a)



METOT 9.10
GUBRE NUMUNELERINDEN MOLIBDEN TAYINi

BiR KOMPLEKSIN AMONYUM THIOSINATE SPEKTROFOTOMETRI METODU

1. Amag
Bu metot, giibre numunelerinin igindeki molibden tayini i¢in bir yontem belirlemektedir.

2. Uygulama alam
Bu metot, Tarimda Kullanilan Kimyevi Giibrelere Dair Yonetmelikte ongoriildiigii sekilde toplam (molibden) veya suda

eriyen (molibden) elementi beyan edilen ve bu Yonetmeligin 9.1 ve 9.2 metotlar: ile elde edilen giibre numunelerinin
ayristirmalarinda kullanilir.

3. Prensip

Molibden (V), asitli ortamda SCN iyonlar ile birlikte bir kompleks olusturur. [MoO(SCN)5]2. Molibdenli kompleks n-
butil asetat: tarafindan ayrnistirilir. Demir gibi rahatsizlik verici olan iyonlar sulu asamada uzaklastinlir. Sari- turuncu
renk molekiiler absorbsiyon spektrofotometri yontemi ile 470 nm’de tayin edilir.

4. Reaktifleri
4.1. yaklagik 6 M hidroklorik asit soliisyonu, metot 9.4 (4.1)’e bakiniz
4.2. 1,5 M hidroklorik asit ortaminda 70 mg/1 bakir soliisyonu

1000 ml dereceli bir siseye, 0,1 mg yanilma pay: ile tartilan 275 mg bakir siilfat1 (CuSO4 5SH,O) ve 250 ml 6 M
hidroklorik asit (4.1) ile eritiniz. 1000 ml’ye kadar su ile tamamlayiniz ve karistiriniz.

4.3. 50 g/l askorbik asit soliisyonu

1000 ml dereceli bir siseye su ile beranber 50 g askorbik asit (C¢HsOg) eritiniz. 1000 ml’ye su ile tamamlayiniz,
karistirimiz ve sogutucuda saklayiniz.

4.4. n-butil asetat
4.5.0,2M Amonyum tiyosinat soliisyonu

1000 ml dereceli bir siseye su ile 15,224 g NH4SCN eritiniz. 1000 ml’ye kadar su ile tamamlayiniz, karistiriniz ve renkli
bir sisede saklayiniz.

4.6. 2 M Hidroklorik ortamda 50 g/1 kalay kloriir soliisyonu

Soliisyon tamamen seffaf olmali ve kullanilmadan az 6nce hazirlanmalidir. Cok saf olan kalay kloriir soliisyonu
kullaniniz aksi takdirde soliisyon seffaf olmaz.

100 ml soliisyon hazirlamak i¢in 5 g kalay kloriir (SnC1,2H,0) 35 ml 6 M hidroklorik asit (4.1) i¢inde eritiniz. 10 ml
bakir soliisyonundan (4.2) ekleyiniz. 100 ml’ye kadar su ile tamamlaymiz ve karistiriniz.

4.7. molibden sahit soliisyonu

4.7.1. 500 pg /ml molibden ana soliisyonu



1000 mI’lik bir beher i¢inde 0,1 mg yanilma pay1 ile tartilan 0,920 g amonyum molibdat [(NH4)6Mo07,024 4H,O] 6 M
hidroklorik asit (4.1) i¢inde eritiniz. 1000 m1’yi ayni soliisyon ile tamamlayiniz ve karigtiriniz.

4.7.2. 25 mg/ml molibden ara soliisyonu

500 ml dereceli bir siseye 25 ml ana soliisyondan (4.7.1) koyunuz. 500 ml’ye kadar 6 M hidroklorik asit (4.1) ile
tamamlayiniz ve karigtirmiz.

4.7.3. 2,5 pg /ml molibden ¢aligma soliisyonu

100 ml dereceli bir siseye 10 ml ara soliisyondan (4.7.2) koyunuz. 100 ml’ye kadar 6 M hidroklorik asit (4.1) ile
tamamlayiniz ve karigtiriniz.

5. Aletler

5.1. molekiiler absorbsiyon spektrofotometre 470 nm’ye ayarli olup optik parkur boyunca 20 nm kaplarla
donatilmistir.

5.2.200 ya da 250 ml’lik ¢oktirme hunileri

6. Analiz edilecek numunenin hazirlanmasi

6.1 Molibden soliisyonunun hazirlanmasi, 9.1 veya 9.2 ya da 9.3 metotlarina bakiniz.

6.2.Test soliisyonunun hazirlanmasi

6 M hidroklorik asit (4.1) sollisyonu ile numunenin bir pargasini (6.1) yakin bir molibden konsantrasyonu elde edecek
sekilde sulandiriniz. Sulandirma faktorii D olsun. Son sulandirma soliisyonuna 1 ile 12 mg molibden iceren bir parga (a)
katiniz ve ¢okertme ampuliine (5.2) koyunuz. 50 ml’ye kadar 6 M hidroklorik asit (4.1) ile tamamlayiniz.

7. Metot

7.1 Bos soliisyonun hazirlanmasi

Giibre numunesinin alimi hari¢ analiz isleminden itibaren biitiin prosesi uygulayarak bos bir deneme soliisyonu
hazirlayiniz.

7.2 Sahit soliisyon serisi i¢in soliisyonlarin hazirlamasi

Aletin optimum cevaplama bdlgesine uygun olan ve biiyiiyen tendrlii en az 6 sahit soliisyondan olusan bir seri
hazirlaymiz.

0 ile 12,5 mg molibden aralig1 i¢in O, 1, 2, 3, 4 ve 5 ml ¢alisma soliisyonu (4.7.3) koyunuz ve ¢okertme ampulliine (5.2)
aktariniz. 50 ml 6 M hidroklorik asit (4.1) ekleyiniz. Ampuller : 0, 2,5, 5, 7,5 10 ve 12,5 ml molibden igerir.

7.3 Kompleksin ayrilmasi ve gelistirilmesi

her bir ampulde (6.2, 7.1 7.2) asamali olarak sirasiyla asagidakileri ekleyiniz :
-10 ml bakir soliisyon (4.2)

-20 ml askorbik asit soliisyonu (4.3)

Karistiriniz ve 2 ile 3 dakika bekleyiniz. Daha sonra asagidakileri ekleyiniz :
-10 ml n-butil asetat1 (4.4) tam 6lgen bir pipet yardimi ile ekleyiniz.

-20 ml tiosinat soliisyonu (4.5)

Kompleksi organik bir halde iken ayristirabilmek icin 1 dakika boyunca calkalaymiz ve ¢okmeye birakiniz; iki halin
ayrilmasindan sonra sulu hali tamamen ayiriniz ve dokiiniiz. Daha sonra organik hali 10 ml etain kloriir (II) (4.6)
soliisyonu ile yikaymiz.

Bir dakika boyunca ¢alkalaymiz. Cokmeye birakiniz ve sulu hali tamamen uzaklagiriniz. Organik hali bir deney tiipiine
aktariniz, bu olay siispansiyon haldeki su damlalarini toplamak igin elverislidir.



7.4 Olgiimler

Soliisyonlarin (7.3) absorbasyonunu 470 nm dalga uzunlugunda, serinin 0 pg/ml molibdenli (7.2) sahit soliisyonlarin
referans olarak kullanarak 6lgiiniiz.

8. Sonugclarin ifade edilmesi

Sahit soliisyonlarin (7.2) mg olarak ifade edilen molibden kiitlelerini absiste, spektrofotometre tarafindan verilen
absorbans (7.4) verilerine uygun olan degerlerinin karsiliginda belirterek sahit egrisini hazirlaymiz.

Sahit egrisinden yola ¢ikarak numune sollisyonundaki (6.2) ve bos denemedeki (7.1) molibden kiitlelerini tayin ediniz.
Bu kiitleler (Xs) (Xb) olarak not edilecektir.

Giibredeki molibden yiizdesi esittir :

Mo % = [(Xs-Xb) x V/a x D]/ (M x 10%)

Eger kullanilan metot (9.3) ise :

Mo % = [(Xs-Xb) x V/ax 2D]/ (M x 10%)

Burada

M ; giibrede yiizde olarak ifade edilen molibden miktari

a ; son sulandirma soliisyonundan alinan par¢canin ml olarak ifade edilen kiitlesi
Xs ; deneme soliisyonundaki (6.2) molibdenin mg olarak ifade edilen kiitlesi

Xb ; numune parcasinin (6.2) (a) kiitlesine uygun olan ve mg olarak ifade edilen bos deneme soliisyonundaki (7.1)
molibden kiitlesi

V ; ml olarak ifade edilen ve 9.1 ya da 9.2 yontemi ile elde edilen numunenin kiitlesi
D ; 6.2 ile gergeklestirilen sulandirma iglemine denk gelen faktordiir.

M ; gram olarak ifade edilen 9.1 ya da 9.2 yontemi ile elde edilen numune kiitlesi

D ; sulandirma faktorii hesabi

Eger (ai), (a2) ard arda gelen birer parca ise ve (V1), (V2) soz konusu sulandirmalara uyan hacimler ise, D sulandirma
faktorii esittir :

D= (Vl/al) X (Vz/az)

METOT 9.11

ATOMIK ABSORBSiYON SPEKTROFOTOMETRI YONTEMI iLE GUBRE
NUMUNELERINDEKI CINKO TAYINi

1. Amag
Bu metot, giibre numunelerinin i¢indeki ¢inkonun atomik absorbsiyon spektrofotometri yontemi ile tayinidir.

2. Uygulama alani



Bu metot, Tarimda Kullanilan Kimyevi Giibrelere Dair Yonetmelikte dngoriildiigii sekilde toplam (¢inko) veya suda
eriyen (¢inko) elementi beyan edilen ve bu Yonetmeligin 9.1 ve 9.2 metotlar ile elde edilen giibre numunelerinin
analizlerinde kullanilir.

3. Prensip

Numunelere uygun sulandirma isleminden sonra ¢inko atomik absorbsiyon spektrofotometri ile tayin edilir.
4. Reaktifler

4.1 yaklagik 6 M hidroklorik asit soliisyonu, metot 9.4 ( 4.1)’e bakiniz

4.2 yaklagik 0,5 M hidroklorik asit soliisyonu, metot 9.4 ( 4.2)’e bakiniz

4.3 litrede 10 g La, lantan tuzu soliisyonu, metot 9.4 ( 4.3)’e bakiniz

4.4 ¢inko sahit soliisyonu

4.4.1. 1000 pg /ml ¢inko ana soliisyonu

1000 m!’lik dereceli bir sise igine 0,1 mg yanilma pay: ile tartilan 1 g ¢inkoyu 25 ml 6 M hidroklorik asit (4.1) i¢cinde
eritiniz. Tamamen eridikten sonra 1000 m1’ye dek su ile tamamlayimiz. Karistiriniz.

4.4.2 100 mg/ml ¢inko ¢alisma soliisyonu

200 ml dereceli bir siseye 20 ml ¢inko ana soliisyonunu (4.4.1) 0,5 M hidroklorik asit (4.2) ile sulandiriniz. 200 ml’ye
kadar 0,5 M hidroklorik asit (4.2) ile tamamlayiniz. Karigtiriniz.

5. Aletler

9.4 metot, (5)’de belirtilen atomik absorbsiyon spektrofotometre. Alet ¢inkoya 6zgii (213,8 nm) iz kaynaklar ile
donatilmis olmali. Alet diizeltmelere izin verebilmelidir.

6. Numunenin hazirlanmasi
6.1 Cinkonun soliisyon haline getirilmesi, 9.1 veya 9.2 ya da 9.3 metotlarina bakiniz.

6.2 Numune soliisyonunun hazirlanmasi, 9.4 metodunun (6.2) maddesine bakiniz. Numune soliisyonu % 10 (V/V) lantan
tuzu icermesi gerekir.

7. Metot

7.1 Bos denemenin hazirlanmasi, 9.4 metodunun 7.1 maddesine bakiniz. Bos numune soliisyonu, 6.2’de kullanilan lantan
tuzu soliisyonundan % 10 (V/V) i¢ermesi gerekir.

7.2 Sahit soliisyon hazirlamasi, 9.4 metot, 7.2 maddeye bakiniz.

0 ile 5 mg/ml ¢inko arasindaki en uygun dozaj aralif1 i¢in, 100 ml dereceli bir sira siselere, 0, 0,5, 1, 2, 3, 4 ve 5 ml
¢alisma soliisyonundan (4.4.2) koyunuz. Gerekli olursa, numune soliisyonuna miimkiin oldugunca yakin konsantrasyona
sahip olmasi i¢in hidroklorik asit katiniz. Her siseye 10 ml 6.2°de kullanilan lantan tuzu soliisyonu ekleyiniz. 100 ml’ye
dek 0,5 M hidroklorik asit (4.2) ile tamamlayiniz. Karistiriniz.

Bu soliisyonlar 0, 0,5, 1, 2, 3, 4 ve 5 mg/ml ¢inko igerir.
7.3 Olgiimler

9.4 metodunun 7.3 maddesine bakiniz. 213,8 nm dalga uzunlugunda 6l¢iim yapmak icin spektrofotometreyi (5)
hazirlayimniz.

8. Sonuglarin ifade edilmesi: 9.4 metot, 8 maddeye bakiniz.

Giibredeki ¢inko yiizdesi esittir :



Zn % = [(Xs -Xb) x Vx D]/ (M x 10%

Eger kullanilan metot (9.3) ise :

7Zn % = [(Xs -Xb) x V x 2D]/ (M x 10%)

Burada

Zn ; giibrede yiizde olarak ifade edilen ¢inko miktari

Xs ; deneme soliisyonundaki (6.2) molibdenin mg olarak ifade edilen kiitlesi

Xb ; numune parcasinin (6.2) (a) kiitlesine uygun olan ve mg olarak ifade edilen bos deneme soliisyonundaki (7.1)
molibden kiitlesi

V ; ml olarak ifade edilen ve 9.1 ya da 9.2 yontemi ile elde edilen numunenin kiitlesi
D ; 6.2 ile gergeklestirilen sulandirma iglemine denk gelen faktordiir.

M ; gram olarak ifade edilen 9.1 ya da 9.2 yontemi ile elde edilen numune kiitlesi

D ; sulandirma faktorii hesabi

Eger (a1), (a2), (83)-ceerveeneene (ai) ve (a) ard arda gelen birer parga ise ve (V)), (V2), (V3), eeeeeee. (Vi) ve (100) s6z konusu
sulandirmalara uyan hacimler ise, D sulandirma faktorii esittir :

D = (Vi/a)) x (Vo/az) x (V3/a3) x.x.x.x.x(Vi/ai) x (100/a)

METOT 10
MIKTARI % 10°DAN FAZLA OLAN MiKRO ELEMENTLER

METOT 10.1

TOPLAM MiKRO ELEMENTLERIN BELIRLENMESI

1.Amag

Bu metot, asagidaki mikro elementlerin belirlenmesi i¢in bir yontem ortaya koymaktadir : toplam bor, toplam kobalt,
toplam bakir, toplam demir, toplam manganez, toplam molibden ve toplam c¢inko. Amag, yukarida anilan mikro
elementlerin toplam tendriinii tespit etmek i¢in miimkiin oldugu siirece tek bir numune kullanmaktir.

2. Uygulama alani

Bu metot, Tarimda Kullanilan Kimyevi Giibrelere Dair Ydnetmelikte belirtilen ve asagida siralanan bir ya da birden fazla
mikro elementi igeren EC giibrelerini kapsar : bor, kobalt, bakir, demir, manganez, molibden ve ¢inko. Beyan edilen
tendrii % 10’dan fazla olan mikro elementlerin tanimlanabilmesi i¢in kullanilir.

3. Prensip
Soliisyon sulandirilmis hidroklorik asit i¢inde kaynatilir.

Not. Numune ampiriktir ve iiriin ile ya da giibrenin baska icerikleri ile tamamlanabilir. Ozelliklede bazi manganez
oksitleri i¢in ayristirilan miktarlar, {iriiniin i¢cinde bulunan toplam manganezden net olarak ¢ok daha diisiik olabilirler. Bu
metotla belirlenen miktarin, beyan edilen tendre uygun olup olmadigini kontrol etmek {ireticilerin sorumlulugu altindadir.

4. Reaktifler



4.1.Sulandirilmis hidroklorik asit, yaklasik olarak 6 M

Bir hacim hidroklorik asit (d2o =1,18) ve bir hacim su

4.2 konsantre amonyak (NH4OH, d»y =0,9g/ml)

5. Aletler

5.1 Elektrikli, ayarlanabilir 1sitici.

5.2 pH-metre

Not. Eger numune iizerinde borun da tayini amaglanirsa, borosilikatli cam iiriinler kullanmayiniz. Teflon ve silis bu
ayristirmay1 kaynatmak ic¢in kullanilabilir. E§er cam kaplarin temizlenmesi igin bor igeren deterjan kullanilirsa
iriinleri ¢ok iyi durulayiniz.

6.Numunenin hazirlanmasi

Metot 1’e bakiniz.

7.Metot

7.1.Numunenin alinmasi

Uriin iginde element olarak beyan edilen tendre gore 1 ile 2 g arasinda bir miktar numune tartimz. Asagidaki tablo, en
son kullanilacak olan bir soliisyon elde etmek i¢in kullanilir ve uygun bir sulandirilma igleminden sonra her metot i¢in
uygun olan bir 6l¢ii araliginda bulunur. Numuneler 1 mg yanilma payi ile tartilir.

Gilibrenin ~ beyan  edilen | >10<25 >25
mikro element muhtevasi

(%)

Numunenin agirligi (g) 2 1
Numunedeki element | >200<500 >250
agirligr (mg)

Ekstraktin hacmi V (ml) 500 500
Ekstrakttaki  elementlerin | >400<1000 >500
muhtevasi (mg/1)

Numuneler 250 ml’lik siselere aktarmiz.
7.2.Soliisyonun hazirlanmasi

Eger gerekli ise numuneyi biraz su ile nemlendiriniz, azar azar ve dikkatlice igsleme konan her bir giibre grami i¢in 10 ml
olarak bir hacim sulandirilmis hidroklorik asit (4.1) ekleyiniz daha sonra 50 ml su katiniz. Beheri gdstergeli bir kapak ile
kapatiniz ve karistiriniz. Isiticili plaka iizerinde kaynatiniz ve kaynatmaya 30 dakika devam ediniz, zaman zaman
karistirarak sogumaya birakiniz. Igerigi 500 ml dereceli bir siseye aktarmiz. Hacmi su ile tamamlaymiz. Karistiriniz.
Kuru bir filtre ile kuru bir kaba siiziiniiz. Filtre edilen ilk boliimii dokiiniiz. Ayristirtlan boliim tamamen seffaf olmalidir.

Seffaf olan numune iizerinden vakit kaybetmeden tayine gegilmesi uygundur. Aksi taktirde kabi kapatimz.

Not : bor tenériiniin tespit edilmesi gereken numunelerin pH’sinin konsantre amonyak (4.2) ile 4 ile 6 arasindaki bir
pH’ya getirilmeleri gerekir.

8.Tayin

Her elementin tayini, bu elementlere 6zgii metotlara uygun olan numuneler {izerinden yapilacaktir.



10.5, 10.6, 10.7, 10.9 ve 10.10 sayili metotlar selath ya da kompleks halde bulunan elementleri tayin etmede
kullanilamaz. Bu durumda, tayinden 6nce 10.3 metoda bagvurmak gerekir.

Atomik absorbsiyon spektrofotometri yontemi ile yapilan tayinlerde (10.8, ve 10.11 sayili metotlar) bdyle bir isleme
gerek kalmaz.

METOT 10.2
SUDA ERIYEN MiKRO ELEMENTLERIN BELIRLENMESI

1.Amag

Bu metot, suda eriyen asagidaki mikro elementlerin ayristirilmasi igin bir yontem Snermektedir : bor, kobalt, demir,
manganez, molibden ve ¢inko. Amag, yukarida anilan mikro elementlerin toplam tendriinii tespit etmek i¢in miimkiin
oldugu siirece tek bir numune kullanmaktir.

2. Uygulama alani

Bu metot, Tarimda Kullanilan Kimyevi Giibrelere Dair Yonetmelikte verilen ve asagida siralanan bir ya da birden fazla
mikro elementi iceren EC giibrelerine uygulanir : bor, kobalt, bakir, demir, manganez, molibden ve ¢inko. Beyan edilen
tendrii % 10’dan fazla olan mikro elementlerin tanimlanabilmesi i¢in kullanilir.

3. Prensip

Elementler, 20+£2°C’deki sicakliktaki su iginde ¢alkalanan giibrelerden ayristirlir.
Not. Numune ampiriktir ve az ya da ¢ok tam olabilir.

4. Reaktifleri

4.1 Sulandirilmis hidroklorik asit, yaklasik olarak 6 M
Bir hacim hidroklorik asit (HCI, dyo =1,18 g/ml) ve bir hacim su

5. Aletler

5.1 Dakikada 35-40 devirli ¢alkalama aleti

Not. Eger numune iizerinde borun da tayini amaglanirsa, borosilikatli cam iiriinler kullanmayiniz. Teflon ve silis bu
ayristirmay1 kaynatmak ic¢in kullanilabilir. E§er cam kaplarin temizlenmesi igin bor igeren deterjan kullamilirsa
iriinleri ¢ok iyi durulayiniz.

6. Numunenin hazirlanmasi

Metot 1’e bakiniz.
7.Metot

7.1 .Numunenin alinmas1

Uriin i¢inde element olarak beyan edilen tendre gore 1 ya da 2 g arasinda bir miktar numune tartiniz. Asagidaki tablo, en
son kullanilacak olan bir soliisyon elde etmek i¢in kullanilir ve uygun bir sulandirilma isleminden sonra her metot i¢in
uygun olan bir 6l¢ii araligi bulunur. Numuneler 1 mg yanilma payi ile tartilir.



Gilibrenin ~ beyan  edilen | >10<25 >25
mikro element muhtevasi

(%)

Numunenin agirhig (g) 2 1
Numunedeki element | >200<500 >250
agirhigi (mg)

Ekstraktin hacmi V (ml) 500 500
Ekstrakttaki  elementlerin | >400<1000 >500
muhtevasi (mg/l)

Numuneyi 500 ml’lik bir karigtirma sisesine aktariniz.

7.2.Sollisyonun hazirlanmasi
400 ml su ekleyiniz.

Dikkatlice kapatiniz. Elle kuvvetlice sallaymiz ki iiriin iyice karigsin. Siseyi karistiricinin (5.1) iizerine koyunuz. Aleti 30
dakika siiresince ¢aligtirmiz. Hacmi su ile tamamlayiniz. Karistiriniz.

7.3.Test Soliisyonun hazirlanmasi
Hemen kuru ve temiz bir siseye siiziiniiz. Siseyi kapatiniz. Stizmeden hemen sonra tayine geginiz.

Not. Eger siiziilen madde gittikge bulanirsa, 7.1 ve 7.2’yi takip ederek yeniden siiziiniiz.

Tam olarak Sl¢iilmiis 5 ml hidroklorik asit (4.1) igeren ve daha dnceden de kurutulmus olan (W) hacimli, dereceli bir sige
iizerine siiziiniiz. Derece ¢izgisine yetisildigi zaman siizme iglemini durdurunuz. Karistiriniz.

Bu sartlarda, sonuglarin ifade edilmesinde goriilen V degeri :

V=Ve x W/ (W-5)

Sonuglarin ifade edilmesinde goriilen sulandirma islemleri bu V degeri lizerinde yapilir.

8.Tayin

Her elementin tayini, bu elementlere 6zgii metotlara uygun olan numuneler iizerinden yapilacaktir.

10.5, 10.6, 10.7, 10.9 ve 10.10 sayili metotlar selath ya da kompleks halde bulunan elementleri tayin etmede
kullanilamaz. Bu durumda, tayinden 6nce 10.3 metoda bagvurmak gerekir.

Atomik absorbsiyon spektrofotometri yontemi ile yapilan tayinlerde (10.8, ve 10.11 sayili
metotlar) boyle bir isleme gerek kalmaz.

) . METOT 10.3 L :
GUBRE NUMUNELERININ iCINDEN ORGANIK BiLESIiKLERIN

UZAKLASTIRILMASI

1. Amag
Bu metot, giibre numunelerinin igindeki organik bilesiklerin uzaklastirilmasi i¢in bir yontem belirlemektedir.

2. Uygulama alani



Bu metot Tarimda Kullanilan Kimyevi Giibrelere Dair Yonetmelik EK I-E’de Iz elementli Giibrelerde 6ngoriildiigii
sekilde toplam veya suda eriyen elementi beyan edilen ve bu Yonetmeligin 10.1 ve 10.2 metotlar1 ile elde edilen
numunelerinin ayristirmalarinda kullanilir.

Not : az miktarda mevcut olan organik maddeler genellikle, atomik absorbsiyon yontemi ile galisan spektofotometri
tanimlamalarini etkilemez.

3. Prensip

Numunenin iginde mevcut olan organik bilesiklerin hidrojen peroksit tarafindan oksitlenir.
4. Reaktifler

4.1. Sulandirilmis hidroklorik asit, yaklagik olarak 6 M

Bir hacim hidroklorik asit (d2o =1,18 g/ml) ve 20 hacim su

4.2 Hidrojen peroksit soliisyonu (% 30 H,0O,, dy : 1,11 g/ml); mikro elementler harig

5. Aletler

Ayarlanabilir 1s1l1 elektrikli 1s1tict
6. Metot

10.1 ya da 10.2 metodu ile elde edilen soliisyondan 25 ml aliniz ve 100 mI’lik bir beher i¢ine koyunuz. Eger 10.2 metodu
kullanildi ise sulandirilmig hidroklorik asit (4.1) soliisyonundan 5 ml ekleyiniz. Daha sonra 5 ml hidrojen peroksit (4.2)
ekleyiniz. Gostergeli bir kapak ile kapatiniz. Yaklagik olarak 1 saat boyunca soguk ortamda oksidasyonun
gerceklestirilmesine izin veriniz daha sonra asamali olarak kaynama noktasina gotiiriiniiz ve yaklasik olarak 'z saat
kaynatiniz. Eger gerekli ise, 1lik olan soliisyonun i¢ine yeniden 5 ml hidrojen peroksit ekleyiniz ve organik bilesiklerin
yikimini takip ediniz ve fazla olan hidrojeni kaynama yontemi ile uzaklastiriniz. Sogumaya birakiniz ve icerigi 50 ml’lik
dereceli bir siseye aktarmniz. Hacmi su ile tamamlaymiz. Karistiriiz. Eger gerek goriirseniz siiziiniiz.

Orneklerin aliminda ve iriiniin mikro elementlerinin yiizdesinin hesaplanmasinda yar1 yariya olan bu sulandirma géz
6niinde bulundurulur.

METOT 10.4

ATOMIK ABSORBSiYON SPEKTROFOTOMETRI YONTEMI iLE GUBRE
NUMUNELERINDEKI MiKRO ELEMENTLERIN TAYINi

(GENEL METOT)

1.Amag

Bu metot, giibre numunelerinin i¢indeki demir ve ¢inko elementlerinin atomik absorbsiyon spektrofotometri yontemi ile
miktarinin tayini i¢in genel olarak bir yontem belirlemektedir.

2. Uygulama alani



Bu metot, Tarimda kullanilan Kimyevi Giibrelere Dair Yonetmelik EK I-E’de 06ngoriildiigi sekilde toplam veya suda
eriyen demir ve ¢inko elementleri beyan edilen ve bu Yonetmeligin 10.1 ve 10.2 metotlan ile elde edilen numunelerde
kullanilir.

Degisik mikro elementlerin miktarinin bu islem moduna adaptasyonu, her elementin 6zel metotlarinda belirtilmistir.

Not. az miktarda mevcut olan organik maddeler genellikle, atomik absorbsiyon yontemi ile ¢alisan spektofotometri
tanimlamalarini etkilemez.

3. Prensip

Numuneden istenmeyen kimyasal tiirleri uzaklagtirmak ya da azaltmak igin yapilabilen islemden sonra, numune, dalga
uzunlugu tayini yapilacak elemente ayarlanmig olan spektrofotometrenin en uygun bolgesine cevap verebilecek
konsantrasyonda sulandirilir.

4. Reaktifler
4.1.Sulandirilmis hidroklorik asit, yaklasik olarak 6 M
Bir hacim hidroklorik asit (d2o =1,18 g/ml) ve bir hacim su

4.2. Sulandirilmis hidroklorik asit, yaklasik 0,5 M
Bir hacim hidroklorik asit (d2o =1,18 g/ml) ve 20 hacim su

4.3.Lantan tuzu soliisyonu, litrede 10 g La.
Bu reaktif demir ve ¢inko tayini i¢in kullanilir. Asagidaki sekilde gergeklestirilebilir :
a)Hidroklorik asit i¢inde lantan oksit eritilmesi :

1 litrelik dereceli siseye, 11,73 g lantanoksit (La,0Os3) siispansiyonu ve 150 ml su koyunuz, daha sonra 120 ml 6 M (4.1)
hidroklorik asit ekleyiniz. Eriyinceye kadar birakiniz ve daha sonra 1 litreye su ile tamamlayiniz. Karistiriniz. Bu
soliisyon yaklasik olarak 0,5 M hidroklorik asittir.

b)Lantan kloriirii, lantan siilfat1 yada lantan nitrat1,1 litrelik dereceli bir sisede, 26,7 g lantan kloriir heptahidrat (LaCls 7
H,0) ya da 31,2 g lantan nitrat heksahidrat (La(NOs); 6H,0) ya da 26,2 g lantan siilfat nonahidrat (La,(SO4); 9 H,O) 150
ml su i¢ine katiniz daha sonra 85 ml 6 M (4.1) hidroklorik asit ekleyiniz ve 1 litreye kadar su ile tamalayiniz. Karistiriniz.
Bu soliisyon yaklasik olarak 0,5 M hidroklorik asittir.

4.4 Sahit soliisyonlar
Hazirlanmalar i¢in her mikro elemente has olan tayin metotlar1 dikkate alinacaktir.
5. Aletler

Tayini gerceklestirilen elementlerin karakteristik ¢izgilerini gosterebilecek kaynaklarla donatilmig olan atomik
absorbsiyon spektrofotometre.

Rahat kullanimi i¢in kimyaci, aleti yapan iireticinin kullanim sartlarina dikkat edecektir ve kullanimina alisik
olmasi gerekir. Gereklilik halinde, kullanilmadan dnce alet ince ayar yapilabilecek donanima miisait olmasi gerekir
(Ornegin Zn). Bir elemente has durumlarda aksi belirtilmedigi siirece, kullanilan gazlar hava ve asetilendir.

6. Numunenin hazirlanmasi

6.1 Tayini yapilacak elementleri soliisyona koyunuz, 10.1 veya 10.2 ya, eger uygunsa 10.3 metotlarina bakiniz.
6.2 Numune soliisyonunun hazirlanmasi

10.1, 10.2 ya da 10.3 metotlarina gore hazirlanan 6rnekten bir pargay: su veya hidroklorik asit (4.1) ya da (4.2) ile oyle
bir sulandiriniz ki son haldeki soliisyonun konsantrasyonu kullanilan gahit numune serisine (7.2) yakin bir halde olsun ve
hidroklorik asit konsantrasyonu en az 0,5 M olsun ama 2,5 M’yi de gecmesin. Bu islem bir ya da birden fazla ardarda
yapilan sulandirma islemi gerektirebilir.



Son haldeki soliisyonu elde etmek i¢in numuneden sulandirilmis bir parga alarak 100 ml dereceli bir siseye dokiiniiz. Bu
parganin hacmi (a) ml cinsindendir. Segilen 10 ml lantan tuzu (4.3) soliisyonu ekleyiniz. Hacmi, 0,5 M hidroklorik asit
(4.2) ile tamamlayiniz ve karistiriniz. Bu soliisyon 6l¢iim i¢in son halini almigtir. Sulandirma faktorii D olsun.

7 Metot
7.1. Bos soliisyonun hazirlanmasi

Giibre numunesinin alim hari¢ ayristirma isleminden itibaren biitlin prosesi uygularak bos bir deneme solusyonu
hazirlayiniz.

7.2. Sahit soliisyonlarin hazirlamasi

Her mikro element igin tarif edilen metoda gére 100 ml dereceli sisede hazirlanan ¢alisma numunesinden yola ¢ikarak,
aletin optimum dozaj ¢aligma bolgesine uygun olan en az 5 yiikkselme egiliminde sahit konsantrasyon soliisyonu alinir.
Aksi taktirde deneme i¢in sulandirilmis (6.2) olan soliisyona miimkiin oldugu kadar yakin konsantrasyonda hidroklorik
asit ile sulandirmiz. Kobalt, demir, manganez, ¢inko tayini i¢in 6.2’de kullanilan lantan tuzundan (4.3) 10 ml katiniz.
Hacmi 0,5 M hidroklorik asit (4.2) soliisyonu ile tamamlaymiz ve karistiriniz.

7.3. Olgiimler

Spektrofotometreyi (5) dlglimler i¢in hazirlaymniz ve dalga uzunlugunu tayini yapilan elemente has metotta belirtildigi
gibi ayarlayniz.

Sahit numuneyi (7.2), deneme numunesini (6.2) ve bos sollisyonu (7.1) li¢ asamal1 olarak, her piiskiirtmeden sonra aletin
saf su ile yikandigina dikkat ederek piiskiirtiiniiz ve sonuglari not ediniz.

Sahit numunelerden (7.2) her biri i¢in spektrofotometre tarafindan verilen sonuglarin ortalamasin not ederek sahit egrisini
¢iziniz ve apsiste tayini yapilan her elemente denk gelen konsantrasyonlar1 ml’ye mg olarak ifade ediniz.

Bu egriden yola cikarak, deneme numuneleri (6.2) ve bos deneme (7.1) ile tayini yapilan elementlerin
konsantrasyonlarini belirleyiniz, bu konsantrasyonlar (Xs) ve (Xb) olarak not edilecektir ve ml’ye mg olarak ifade
edilecektir.

8. Sonugclarin ifade edilmesi

Giibre elementi (E) yiizdesi esittir :

Giibre % E = [(Xs-Xb) x V x D]/ (M x 10%)

Eger kullanilan metot (10.3) ise :

Giibre % E = [(Xs P Xb) x V x 2D]/ (M x 10%)

Yada

E ; yiizde olarak ifade edilen giibre tayin miktari

Xs ; mg/ml olarak ifade edilen deneme soliisyonu (6.2) konsantrasyonu

Xb ; mg/ml olarak ifade edilen bos deneme soliisyonu (7.1) konsantrasyonu

V ; ml olarak ifade edilen ve 10.1 ya da 10.2 yontemi ile elde edilen numune hacmi
D ; 6.2 ile gergeklestirilen sulandirma iglemine denk gelen faktordiir.

M ; gram olarak ifade edilen 10.1 ya da 10.2 yontemi ile elde edilen numune kiitlesi
D ; sulandirma faktorii hesabi

Eger (a1) (a2) (a3)......(ai) ve (a) birer parga ise ve (Vi) (V2) (V3)....(Vi) ve (100) ml olarak ifade edilen ve s6z konusu
sulandirmalara uyan hacimler ise, D sulandirma faktorii esittir :



D = (Vi/a;) x (Vo/ay) x (Vi/as) x.x.x.x.X (Vi/ai) x (100/a)

METOT 10.5

ASIDIMETRIK TITRASYON METODU iLE GUBRE NUMUNELERINDEN BOR
TAYINI

1.Amag
Bu metot, giibre numunelerinin igindeki bor tayini i¢in bir yontem belirlemektedir.
2. Uygulama alani

Bu metot, Tarimda Kullanilan Kimyevi Giibrelere Dair Yonetmelik EK I-E’de 6ngoriildiigii sekilde toplam veya suda
eriyen (bor) elementi beyan edilen ve bu Yonetmeligin 10.1 ve 10.2 metotlar ile elde edilen giibre numunelerinin
analizlerinde kullanilir.

3. Prensip

Borat iyonu mannitol ile birlikte bir mannitoborik kompleksini agsagidaki reaksiyona gore olusturur :
CsHs(OH)s+H3BO;3-CsH;5s03B+H,0

Kompleks sodyum hidroksit soliisyonu ile 6,3 pH’ya kadar titre edilir.

4. Reaktifler

4.1. Metil kirmizis1 ayirag soliisyonu

100 ml dereceli bir siseye 0,1 g metil kirmizisint (CisHi5sN30,) % 95°lik 50 ml etanol iginde eritiniz. 100 ml’ye dek su ile
tamamlayimiz. Karistirmiz.

4.2.Sulandirilmis klorhidrik asit soliisyonu, yaklasik olarak 0,5 M
1 hacim hidroklorik asit (HCL, d : 1,18 g/ml) ve 20 hacim su karistiriniz.
4.3.Sodyum hidroksit soliisyonu, yaklasik olarak 0,5 M.

Karbondioksitsiz olmak zorundadir. 800 ml kaynamis su igeren 1 litre dereceli bir siseye, tabet halde bulunan 20 g
sodyum hidroksit (NaOH) sulandiriniz. Soliisyon sogudugunda, 1000 ml’ye kaynamis su ile tamamlayiniz ve karistiriniz.

4.4. Standart sodyum hidroksit soliisyonu, yaklasik olarak 0,025 M.
Karbondioksitsiz olmak zorundadir. Yaklasik olarak 0,5 m sodyum hidroksit soliisyonunu (4.3) kaynamis su ile 20 kez
sulandiriniz ve karigtirmiz. Bor (B) degeri tayin dilecektir (paragraf 9)

4.5. 100 mg/ml Bor (B) sahit soliisyonu
1 000 ml dereceli bir siseye, 0,1 mg yanilma payi ile tartilan 0,5719 g borik asidi (H3Bos3) su ile eritiniz. Hacmi su ile
tamamlayniz ve karistiriniz. Plastik bir sigseye aktariniz ve sogutucuda bekletiniz.

4.6. Pudra halde D-Mannitol (C¢H4O¢)
4.7 . Sodyum kloriir (NaCl)

5. Aletler

5.1. Cam elektrotlu pH-metre

5.2. miknatish karistirici
5.3.Teflon kenarli 400 ml’lik beher.
6. Numunenin hazirlanmasi



6.1. Borun soliisyon haline getirilmesi, 10.1 veya 10.2 ya da 10.3 metotlarina bakiniz.
7. Metot
7.1.Deneme

Numuneden (6.1) 2 ile 4 mg bor (B) iceren bir (a) parca aliniz ve 400 ml’lik (5.3) bir behere bosaltiniz. 150 ml su
ekleyiniz. Renkli (4.1) endikator soliisyonundan birka¢ damla ekleyiniz. Eger belirleme islemi 10.2 metodu ile yapilmis
ise, renk endikatorii renk degistirene kadar 0,5 m (4.2) hidroklorik asit ekleyerek asitlestiriniz ve fazladan 0,5 ml 0,5 M
(4.2) hidroklorik asit ekleyiniz. Daha sonra 3 g sodyum kloriirii (4.7) ekleyiniz, karbon dioksiti uzaklastirmak igin
kanatiniz. Sogutmaya birakiniz. Beheri miknatish karistiricinin (5.2) {izerine koyunuz ve daha 6nceden isaretlenmis olan
pH metre (5.1) elektrotlarini uzatimz. Once 0,5 M sodyum hidroksit ile daha sonra da 0,025 M soliisyonu ile pH’yi tam
olarak 6,3’e diizenleyiniz. 20 g D-mannitol (4.6) ekleyiniz, tam olarak eritiniz ve karigtirmiz.pH 6,3’e kadar (en az 1
dakika duragan olacak sekilde) 0,025 M (4.4) sodyum hidroksit soliisyonu ile titre ediniz. Gerekli olan hacim X, olsun

8. Bos deneme

Giibre harig, soliisyon haline getirildiginden itibaren ayni sartlarda bos bir deneme gergeklestiriniz. Gerekli hacim X,
olsun.

9. Sodyum hidroksit soliisyonunun (4.4) bor (B) degeri.

Bir pipet yardimu ile sahit numuneden (4.5) 20 ml (2,0 mg Bor olsun) aliniz ve 400 ml’lik bir behere bosaltiniz, birkag
damla renkli endikator (4.1) ekleyiniz. Renk endikatorii soliisyonu (4.1) renk degistirene kadar sodyum kloriir (4.7) ve
hidroklorik asit soliisyonundan (4.2) 3 g ekleyiniz. Hacmi 150 ml’ye dek tamamlayimiz ve karbon dioksiti uzaklastirmak
icin kaynatiniz. Sogumaya birakiniz. Beheri miknatishi karigtiricinin (5.2) tizerine koyunuz ve pH metre (5.1)
elektrotlarini uzatiniz. Once 0,5 M sodyum hidroksit ile daha sonra da 0,025 M soliisyonu ile pH’yi tam olarak 6,3’e
diizenleyiniz. 20 g D-mannitol (4.6) ekleyiniz, tam olarak eritiniz ve karigtiriniz.pH 6,3’e kadar (en az 1 dakika duragan
olacak sekilde) 0,025 M (4.4) sodyum hidroksit soliisyonu ile titre ediniz. Gerekli olan hacim V, olsun

Sahit numuneye 20 ml su katarak ayni sekilde bos bir deneme gergeklestiriniz. Gerekli hacim Vg olsun.
StandartNaOH (4.4) soliisyondaki (F)’nin (B) bor denkligi agagidaki sekildedir :

F (mg/ml) =2/(V1 -Vy)

Tam olarak 0,025 M sodyum hidroksit soliisyonunun 1 ml’si 0,27025 mg bora (B) denktir.

10. Sonuglarin ifade edilmesi

Gtibredeki bor (B) yiizdesi :

B(%)=((Xi-Xo)xFxV) 10xaxM

B giibredeki bor yiizdesi

X ; mlolarak ifade edilen ve denemede kullanilacak olan 0,025 M sodyum hidroksiti soliisyonunun (4.4) hacmi
Xo ; ml olarak ifade edilen ve bos denemede kullanilan 0,025 M (4.4) sodyum hidroksit soliisyonu hacmi

F ; mg/ml olarak ifade edilen 0,025 M (4.4) sodyum hidroksit soliisyonundaki bor (B) degeri

V ; mlolarak ifade edilen 10.1 ya da 10.2 yontemi ile elde edilen numune hacmi

a ; ml olarak ifade edilen ve numuneden (6.1) alinan par¢anin (7.1) temsili hacmi

M ; gr. olarak ifade edilen ve 10.1 ya da 10.2 yontemi tarafindan kullanilacak olan numunenin agirligi.



METOT 10.6
GUBRE NUMUNELERINDEN KOBALT TAYIiNi

1-NITROSO- 2-NAPHTOL’lu GRAVIMETRIK METOT

1.Amag
Bu metot, giibre numunelerinin i¢indeki kobalt tayini i¢in bir yontem belirlemektedir.
2. Uygulama alani

Bu metot Tarimda Kullanilan Kimyevi Giibrelere Dair Yonetmelik EK I-E’de ongoriildiigii sekilde toplam veya suda
eriyen (kobalt) elementi beyan edilen ve bu Yoénetmeligin 10.1 ve 10.2 metotlan: ile elde edilen giibre numunelerinin
analizlerinde kullanilir.

3. Prensip

Kobalt IIT 1-nitroso-2-naphtol ile beraber kirmizi bir Co(C;0HsONO);, 2H,0 ¢okeltisi verir. Numune uygun sekilde iglem
gordiikten sonra mevcut olan kobalt, kobalt III haline gelecek sekilde oksitlenir, daha sonra 1-nitroso-2-naphtol
soliisyonu ile asetik ortamda ¢okeltilir. Siiziildiikten sonra, ¢okelti yikanir ve sabit agirliklarda kurutulur, daha sonra
Co(C1oHsONO)s, 2H,0 halde tartilir.

4. Reaktifler

4.1 % 30’luk Hidrojen peroksit soliisyonu (H202,d2 = 1,11 g/ml)

4.2 Yaklasik 2 M sodyum hidroksit soliisyonu.

Tablet haldeki 8 g sodyum hidroksit 100 ml su ile eritiniz.

4.3 yaklagik 6 M sulandirilmig hidroklorik asit soliisyonu.

Bir hacim hidroklorik asit (d2o =1,18 g/ml) ile bir hacim su karigtiriniz.
4.4 % 99,7 asetik asit (CH;CO,H, dx =1,05 g/ml)

4.5.Yaklagik 6 M asetik asit soliisyonu (1:2).

Bir hacim asetik asit (4.4) ile iki hacim su karistiriniz.

4.6.Asetik asit i¢inde 1-nitroso-2-naphtol soliisyonu. Bir beher i¢ine 4 g 1-nitroso-2-naphtol asetik asit i¢inde eritiniz. Bir
beher igine 4 g 1-nitroso-2-naphtol 100 ml asetik asit (4.4) i¢inde eritiniz. 100 ml 1lik su ekleyiniz. Karistiriniz. Stiziiniiz.
Elde edilen soliisyon hemen kullanilmalidir.

5. Aletler

5.1. Gozenekliligi 4 olan, 30 ya da 50 ml sigali P 16/ISO 4793 siizme potas.
5.2 130 £ 2 °C dereceye ayarlanabilir kurutma firini.

6. Numunenin hazirlanmasi

6.1 Kobaltin soliisyon haline getirilmesi, 10.1 veya 10.2 metotlarina bakiniz.

6.2 Numune soliisyonunun hazirlanmasi



20 mg Co’tan fazla icermeyen bir par¢a numuneyi 400 ml’lik bir behere koyunuz. Eger numune 10.2 yontemi ile elde
edilirse 5 damla hidroklorik asit (4.3) ile asitlendiriniz.Yaklasik olarak 10 ml hidrojen peroksit soliisyonu (4.1) ekleyiniz.
15 dakika boyunca oksidanin sogukta islemesine izin veriniz ve yaklasik olarak 100 ml’ye kadar su ile tamlayimniz. Beher
iizerine gostergeli bir kapak koyunuz. Yaklasik olarak 10 dakika kaynatiniz. Sogumaya birakiniz. Alkalin ortamda,
sodyum hidroksit soliisyonunu (4.2) siyah kobalt hidroksiti ¢okelinceye kadar damla damla ekleyiniz.

7. Metot

10 ml asetik asit (4.4) ekleyiniz ve su ile birlikte soliisyonu yaklasik olarak 200 ml’ye tamamlaymiz. Kaynamaya
baslayincaya kadar 1sitiniz. Biirete, siirekli karigtirarak damla damla 20 ml 1-nitroso-2-naphtol (4.6) soliisyonu katiniz.
Giiglii bir karigtirma ile bitiriniz ki ¢okelti pihtilagsin. Daha 6nce dara edilmis ve potadan tasmamasina dikkat ederek
stizgecli bir pota tlizerine (5.1) siliziinliz. Bunun igin, siizme iglemi siiresince ¢okeltinin iizerine soliisyon akitmaya dikkat
ediniz. Cokeltiyi uzaklastirmak igin beheri sulandirilmis asetik asit (4.5) ile yikaymiz, daha sonra siizgeg iizerinde
¢okeltiyi sulandirilmis asetik asit (4.5) ile yikayiniz; sonra da 3 kez sicak su ile yikayiniz. Etiiv iginde (5.2) 130 = 2° C’de
sabit bir agirhiga kadar kurutunuz

8. Sonugclarin ifade edilmesi

Co(C1oHsONO)3, 2H,0 ¢okeltisinden 1 mg 0,096381 mg Co’ya denktir.

Giibredeki kobalt (Co) yiizdesi esittir :

Co % =X x0,0096381 x (V x D/ ax M)

Burada;

X ; mg olarak ifade edilen ¢okelti kiitlesi.

V ; ml olarak ifade edilen ve 10.1 ya da 10.2 yontemi ile elde edilen numune hacmi
a ; ml olarak ifade edilen ve son sulandirmadan sonra alinan numune pargasi

D ; buparganin sulandirma faktorii

M ; gram olarak ifade edilen numune kiitlesi

METOT 10.7
TITRIMETRIK METOT iLE

GUBRE NUMUNELERINDEN BAKIR TAYINi

1.Amag
Bu metot, giibre numunelerinin igindeki bakir tayini i¢in bir yontem belirlemektedir.
2. Uygulama alani

Bu metot, Tarimda Kullanilan Kimyevi Giibrelere Dair Yonetmelikte ongoriildiigii sekilde toplam (bakir) veya suda
eriyen (bakir) elementi beyan edilen ve bu Yonetmeligin 10.1 ve 10.2 metotlar1 ile elde edilen giibre numunelerinin
analizlerinde kullanilir.

3. Prensip

Bakirimsi iyonlar asitli ortamda potasyum iyodiir ile azaltilir.



2Cu*™+4I - 2Cul +

Bu sekilde serbest kalan iyot, Standart sodyum tiyosiilfat sahit soliisyonu ile titre edilir.

I + 2Na,S,03—2Nal+Na,S406

4. Reaktifleri

4.1. Nitrik asit (HNO3, d»=1,40 g/ml)

4.2. Ure [(NH,), C=0]

4.3. % 10 (w/v) amonyum bifloriirlii (NH4HF>) sulu soliisyon. Soliisyonu plastik bir kapta saklayiniz.
4.4. Amonyum hidroksit soliisyonu( 1 + 1)

Bir hacim amonyak (NH4OH, dy :0,9 g/ml) ve bir hacim suyu karigtiriniz.

4.5. sodyum tiyosiilfat standart soliisyonu.

1000 ml dereceli bir siseye 7,812 g sodyum pentahidrat thiosiilfat (Na,S,0;, SH,O) su ile eritiniz. Bu soliisyon bu
soliisyon Oyle bir hazirlanmali ki, 1 ml = 2 mg Cu olmali. Sabitlestirmek icin birkag damla kloroform damlatiniz.
Soliisyon cam bir kapta ve 1siktan uzakta saklanmak zorundadir.

4.6. Potasyum iyodiir (KI)
4.7 potasyum tiosinat (KSCN) soliisyonu (% 25 (w/v)). Bu soliisyonu plastik bir kapta saklayiniz.

4.8. 2,5 g Nisastay1. 600 ml’lik bir behere koyunuz. Yaklasik olarak 500 ml su ekleyiniz. Karistirarak kaynatiniz. Oda
sicakliginda sogutunuz. Sollisyon ¢ok uzun zaman bekletilmemelidir. 10 mg civa kloriir ilave edilerek biraz daha
korunabilir.

5. Numunenin hazirlanmasi

5.1 Bakirin soliisyon haline getirilmesi, 10.1 veya 10.2 metotlarina bakiniz.

6. Metot

6.1 Deneme soliisyonunun hazirlanmasi

500 ml’lik bir erlen 20 ile 40 mg Cu’dan az icermeyen bir parga soliisyon koyunuz. Kisa bir kaynama ile olas1 fazla

oksijeni uzaklastiriniz. Hacme yaklasik olarak 100 ml su katiniz. 5 ml nitrik asit (4.1) ekleyiniz ve yaklagik olarak yarim
dakika kaynatimiz.

Erleni 1sitict aletten ¢ikariniz ve 3 g iire (4.2) katiniz, tekrar kaynatmaya koyunuz ve yaklasik olarak yarim dakika
kaynatiniz. Isiticidan ¢ikariniz ve 200 ml soguk su ekleyiniz. Aksi taktirde erleni oda sicakliginda sogutunuz.

Yavag yavas biraz amonyak (4.4) mavi bir soliisyon elde edilene kadar ekleyiniz ve daha sonra fazladan 1 ml daha
koyunuz.

50 ml amonyum bifloriir soliisyonu (4.3) ekleyiniz ve karistiriniz.

10 g potasyum iyodiir (4.6) aliniz ve soliisyona ekleyiniz.

6.2 Soliisyonun titrasyonu

Erleni miknatishi karigtiricinin {izerine koyunuz. Ucu erlenin igine koyunuz ve karistiricinin hizini isteginize gore

ayarlayiniz.

Soliisyondan serbest kalan kahverengi iyot renginin yogunlugu azalana kadar bir biiret yardimim ile sodyum thiosiilfat
sahit numunesini (4.5) dokiiniiz.

Amidon soliisyonundan 10 ml ekleyiniz (4.8)

Kirmizi renk neredeyse kaybolana kadar sodyum thiosiilfat (4.5) soliisyonu ile titre etmeye devam ediniz.



20 ml potasyum tiosianat soliisyonu (4.7) ekleyiniz ve mavi-mor renk tamamen kaybolana kadar titrasyon islemine
devam ediniz.

Kullanilan tiosiilfat soliisyon hacmini kayit ediniz.

7. Sonuglarin ifade edilmesi

1 ml standart sodyum tiosiilfat soliisyonu (4.5) 2 mg Cu’a denktir.

Gtibredeki bakir ytizdesi esittir :

Cu%=Xx(V/axMx5)

X ; mlolarak ifade edilen ve kullanilan sodyum tiosiilfat soliisyonunun hacmi

V ; ml olarak ifade edilen ve 10.1 ya da 10.2 yontemi ile elde edilen numune hacmi
a ; ml olarak ifade edilen ve kullanilan numune pargasi hacmi

M ; gram olarak ifade edilen ve 10.1 ya da 10.2 yontemi ile elde edilen numune kiitlesi

METOT 10.8
GUBRE NUMUNELERINDEN DEMIR TAYINi

ATOMIK ABSORBSiYON SPEKTROFOTOMETRELI METOT

1.Amag
Bu metot, giibre numunelerinin i¢indeki demir tayini i¢in bir yontem belirlemektedir.
2. Uygulama alani

Bu metot, Tarimda Kullanilan Kimyevi Giibrelere Dair Yonetmelikte ongoriildiigi sekilde beyan edilen toplam veya suda
¢Oziinlir demir elementi ve bu Yonetmeligin 10.1 ve 10.2 metotlar ile elde edilen giibre numunelerinin analizlerinde
kullanilir.

3. Prensip

Numunelere uygun sulandirma isleminden sonra, demir atomik absorbsiyon spektrofotometri ile tayin edilir.
4. Reaktifleri

4.1 yaklasik 6 M hidroklorik asit soliisyonu, 10.4 madde 4.1’e bakiniz

4.2 yaklagik 0,5 M hidroklorik asit soliisyonu ,10.4 madde 4.2’e bakiniz

4.3 hidrojen peroksit soliisyonu (% 30’luk H,O,, d2o =1,11 g/ml), mikro elementler harig

4.4 Lantan tuzu soliisyonu (litrede 10 g La), 10.4 madde 4.3’e bakiniz

4.5 Demir sahit numunesi

4.5.1. Demir ana soliisyonu ,(1000 pg/ml)



500 ml’lik bir beher i¢ine 0,1 mg yanilma pay1 ile tartilan 1 g saf demiri 200 ml 6 M hidroklorik asit (4.1) i¢inde eritiniz
ve buraya 15 ml hidrojen peroksidi (4.3) ekleyiniz. Tamamen eriyene dek 1siticili plaka iizerinde 1sitiniz. igerigi 1000
ml’lik bir siseye aktararak sogumaya birakiniz. Hacmi su ile tamamlayiniz. Karistirniz.

4.5.2.Demir ¢aligma soliisyonu (1000 mg/ml)

200 ml dereceli bir siseye 20 ml demir ana soliisyonundan (4.5.1) koyunuz. 200 ml’ye dek 0,5 M hidroklorik asit (4.2) ile
tamamlaymiz. Karistirmiz.

5. Aletler

10.4 metot, 5 maddede belirtilen atomik absorbsiyon spektrofotometre. Alet, demire 6zgii (248,3 nm) iz kaynaklar ile
donatilmis olmali.

6. Numunenin hazirlanmasi
6.1 Demirin soliisyon haline getirilmesi ,10.1 veya 10.2 ya da 10.3 metotlarina bakiniz.

6.2 numune soliisyonunun hazirlanmasi, 10.4 metodunun 6.2 maddesine bakiniz. Numune soliisyonu % 10 (V/V) lantan
tuzu icermek zorundadir.

7. Metot
7.1.Bos soliisyonun hazirlanmasi

10.4 metodunun 7.1 maddesine bakiniz. Bos deneme soliisyonu, 6.2°de kullanilan % 10 (v/v) lantan tuzu igermek
zorundadir.

7.2 Sahit numunenin hazirlamasi, 10.4 metot, 7.2. maddeye bakiniz.

0 ile 10 mg/ml demir arasindaki en uygun dozaj araligi igin, 100 ml dereceli bir sira siselere, 0, 2, 4, 6, 8 ve 10 ml ¢aligma
soliisyonundan (4.5.2) koyunuz. Gerekli olursa, numune soliisyonuna miimkiin oldugunca yakin konsantrasyona sahip
olmast i¢in hidroklorik asit katimiz. 6.2’de kullanilan lantan tuzu soliisyonundan 10 ml ekleyiniz. Hacmi 0,5 M
hidroklorik asit (4.2) ile tamamlayimiz. Karistiriniz. Bu soliisyonlar 0, 2, 4, 6, 8 ve 10 mg/ml demir igerir.

7.3 Olgiimler

10.4 metodunun 7.3 maddesine bakiniz. 248,3 nm dalga uzunlugunda 6l¢lim yapmak icin spektrofotometreyi (5)
hazirlaymiz.

8. Sonuglarin ifade edilmesi

10.4 metot, 8 maddeye bakiniz.

Giibredeki demir ylizdesi esittir :

Fe % = [(Xs - Xb) x Vx D]/ (M x 10*)

Eger kullanilan metot (10.3) ise :

Fe % = [(Xs - Xb) x V x 2D]/ (M x 10%)

Yada

Fe ; giibrede yiizde olarak ifade edilen demir miktari

Xs ; mg/ml olarak ifade edilen deneme soliisyonu (6.2) soliisyonu konsantrasyonu
Xb ; mg/ml olarak ifade edilen bos deneme soliisyonu (7.1) konsantrasyonu

V ; ml olarak ifade edilen ve 10.1 ya da 10.2 yontemi ile elde edilen numune hacmi

D ; 6.2 ile gergeklestirilen sulandirma iglemine denk gelen faktordiir.



M ; gram olarak ifade edilen 10.1 ya da 10.2 yontemi ile elde edilen numune kiitlesi

D ; sulandirma faktorii hesabi

Eger (a)) (a2) (a3)........ (aj) ve (a) ard arda gelen birer parca ise ve (Vi) (V2) (V3) .... (Vi) ve (100) sdz konusu
sulandirmalara uyan hacimler ise, D sulandirma faktorii esittir :

D = (Vi/a)) x (V/az) x (V3/az)x.x.x.x.x.x(Vi/ai) x (100/a)

METOT 10.9
GUBRE NUMUNELERINDEN MANGANEZ TAYINi

PERMANGANAT TITRASYONLU METOT

1.Amag
Bu metot, giibre numunelerinin igindeki manganez tayini igin bir yontem belirlemektedir.
2.Uygulama alam

Bu metot, Tarimda Kullanilan Kimyevi Giibrelere Dair Yonetmelikte 6ngoriildiigi sekilde beyan edilen toplam veya suda
¢Oziinlir manganin analizlerinde bu Yonetmeligin 10.1 ve 10.2 metotlar ile elde edilen giibre numuneleri kullanilir.

3. Prensip

Eger numunede kloriir iyonlart mevcut ise bunlar, numuneye siilfiirik asit katarak ve kaynatilarak uzaklastirilirlar.
Manganez, nitrik asit ortamda bismutat sodyum tarafindan oksitlenir. Olusan permanganat fazladan konan demir siilfat
tarafindan azaltilir. Bu fazlalik potasyum permanganat soliisyonu tarafindan titre edilir.

4. Reaktifler

4.1 konsantre siilfiirik asit (H2S04,d : 1,84 g/ml)

4.2 yaklagik 9 M siilfiirik asit. Bir hacim konsantre siilfiirik asit (4.1) ile bir hacim suyu dikkatle karistiriniz.
4.3 3 hacim nitrik asit (HNO3, dy :1,40 g/ml) ve 4 hacim su karistiriniz.

4.4 0,3 M nitrik asit. 6 M nitrik asitten 1 hacim ve 19 hacim su karigtiriniz.

4.5 % 85 Sodyum bismutat (NaBiO3)

4.6 Kieselguhr

4.7 15 M ortofosforik asit (H3POs, dyo :1,71 g/ml)

4.8 0,15 M Demir siilfat soliisyonu. 1 000 ml dereceli bir sisede 41,6 g demir siilfat heptahidrat eritiniz (FeSO4, 7H20).
Konsantre 25 ml siilfiirik asit (4.1) ve 25 ml fosforik asit (4.7) katiniz. 1000 ml’ye su ile tamamlaymiz. Karistiriniz.

4.9 0,020 M potasyum permanganat soliisyonu. 0,1 mg yanilma payi1 ile 3,160 g potasyum permanganat (KMnO4)
tartiniz. Eritiniz ve 1000 ml’ye kadar su ile tamamlayiniz.

4.10 0,1 M giimiis nitrat soliisyonu. 1,7 g glimiis nitrat1 (AgNO3) eritiniz ve 100 ml’ye kadar su ile tamlayiniz.



5. Aletler

5.1 Gozenekliligi 4 olan, 50 ml sigali P 16/ISO 4793 siizme potast 500 ml’lik bir slizme aracinin {izerine
konmusgtur.

5.2 Miknatislt karistirict.

6. Numunenin hazirlanmasi

6.1 Manganin soliisyon haline getirilmesi

10.1 veya 10.2 metotlarina bakiniz, eger kloriir ionlarinin olup olmadig: bilinmiyorsa bir damla nitrat soliisyonu ile bir
test yapiniz(4.10)

6.2 Kloriir iyonlarin eksikliginde 400 ml’lik bir behere 10 ile 20 mg manganez igeren bir parga numune koyunuz. Tster
buharlama ister su katarak yaklasik olarak 25 ml’lik bir hacme getiriniz. 2 ml konsantre siilfiirik asit (4.1) kayiniz.

6.3 Klortir iyonlart mevcut ise, asagidaki sekilde uzaklastirmak gerekir.

Yiiksek sekilli bir behere 10 ile 20 mg manganez igeren bir parca numune koyunuz. 5 ml 9 M siilfiirik asit (4.2) katiniz.
Bir ocak etegi altinda, 1siticili plaka tizerinde bolca beyaz dumanlar yiikselene kadar kaynatiniz. Hacim 2 ml’ye inene
kadar kaynatmaya devam ediniz (beherin altinda ince surupumsu bir sivi katmani olusur). Beheri oda sicakliginda
birakiniz. Dikkatle 25 ml su ekleyiniz ve yeniden bir damla giimiis nitrat1 soliisyonu (4.10) ile kloriirlerin eksikligini
kontrol ediniz. Eger kloriir kalirsa, 5 ml 9 M siilfiirik asit (4.2) ekledikten sonra islemi yeniden tekrarlayiniz.

7. Metot
Tayin edilecek olan soliisyon igeren 400 ml’lik bir behere, 25 ml 6M nitrik asit (4.3) ve 2,5 g sodyum bismutat (4.5)
katiniz. Miknatish karistirict (5.2) tlizerinde 3 dakika boyunca hizli karigtirmiz. 50 ml 0,3 M nitrik asit (4.4) katarak

yeniden karigtiriniz. Daha 6nce dibi kieselguhr (4.6) ile kaplanmig olan bir potaya (5.1) havasiz ortamda siiziiniiz.
Renksiz bir siizme elde edene kadar potay1 birkag kez 0,3 M nitrik asit (4.4) ile yikayimiz.

Siiziileni ve yikama soliisyonunu 500 ml’lik bir behere aktarimiz. Karistiriniz ve 0,15 M demirli siilfat soliisyonundan
(4,8) 25 ml ekleyiniz. Eger siiziilen madde, demirli siilfat eklendikten sonra sar1 bir renk alirsa, 3 ml 15 M ortofosforik
asit (4.7) ekleyiniz.

Biiret yardimi ile demirli siilfat fazlaligini 0,05 M permanganat potasyum (4.9) yardimu ile 1 dakika boyunca sabit bir
pembe renk elde edene kadar titre ediniz.

Numune alimi harig¢ ayni sartlarda bos bir tayin gergeklestiriniz.

Not. : okside olan soliisyon kauguk ile temas etmemeli.

8. Sonugclarin ifade edilmesi

1 ml 0,02 M potasyum permanganat soliisyonu 1,099 mg manganeze (Mn) esittir.
Gilibredeki manganez yiizdesi esittir :

Mn % = (Xb - Xs) x 0,1099 x (V/a x M)

Xb ; ml olarak ifade edilen ve bog denemede kullanilan permanganat hacmi

Xs ; ml olarak ifade edilen ve numune aliminda kullanilan permanganat hacmi

V ; mlolarak ifade edilen ve 10.1 ya da 10.2 yontemi ile elde edilen soliisyon hacmi
a ; ml olarak ifade edilen ve numuneden alinan parganin hacmi

M ; gram olarak ifade edilen numune kiitlesi

METOT 10.10



GUBRE NUMUNELERINDEN MOLIBDEN TAYIiNi

8-HIDROKSIKINOLEIN ARACILIGI iLE GRAVIMETRIK METOT

1.Amag
Bu metot, giibre numunelerinin igindeki molibden tayini i¢in bir ydontem belirlemektedir.
2.Uygulama alam

Bu metot, Tarimda Kullanilan Kimyevi Glibrelere Dair Yo6netmelikte ongoriildiigii sekilde molibden elementi beyan
edilen ve bu Yonetmeligin 10.1 ve 10.2 metotlar: ile elde edilen giibre numunelerinin ayristirmalarinda kullanilir.

3. Prensip

Molibden tayini, belirtilen sartlar altinda ¢okeltilen molibden oksinat ile gergeklestirilir.
4. Reaktifler

4.1 yaklagik 1 M siilfiirik asit soliisyonu.

800 ml su igeren 1 litre dereceli bir siseye dikkatle 55 ml siilfiirik asit (H204, & = 1,84 g/ml) ekleyiniz. Karigtiriniz.
soguduktan sonra 1 litreye tamamlayiniz. Karistiriniz.

4.2 .Sulandirilmis amonyak soliisyonu (1:3). Bir hacim konsantre amonyak (NH4OH, 1i=0,9 g/ml) ile 3 hacim su
karistiriniz.

4.3. Sulandirlmis asetik asit soliisyon (1:3).

Bir hacim % 99,7 konsantre asetik asit (CH;COOH, d20=1,049 g/ml) ile 3 hacim suyu karistiriniz.

4.4. Tki sodyumlu etilen diamin tetra asetik asit(EDTA)

100 ml dereceli bir siseye 5 g Na, EDTA su iginde eritiniz. Derece ¢izgisine kadar getiriniz ve karistiriniz.

4.5. Tampon soliisyonu.

100 ml dereceli bir siseye 15 ml konsantre asetik asit ile 30 g amonyum asetati su ile eritiniz. 100 ml’ye tamamlaymiz..
4.6. 7 — hidroksikinolein (oksin) soliisyonu.

100 ml dereceli bir siseye 3 g hidroksikinoleini 5 ml konsantre asetik asit i¢inde eritiniz. 80 ml su ekleyiniz. Soliisyon
bulanana kadar damla damla amonyak soliisyonu (4.2) ekleyiniz, daha sonra soliisyonberrak hale gelene kadar asetik asit
(4.3) katiniz. 100 ml’ye kadar su ile tamamlayiniz.

5. Aletler

5.1 Gozenekliligi 4 olan, 30 ml sigali P 16/ISO 4793 slizme potasi.

5.2 Cam elektrotlu pH-metre

5.3 130 — 135 °C dereceye ayarlanabilir kurutma firini.

6. Numunenin hazirlanmasi

6.1 Molibden soliisyonunun hazirlanmasi, 10.1 veya 10.2 metotlarina bakiniz.
7. Metot

7.1.Deneme soliisyonunun hazirlanmasi

25 25-100 mg Mo igerecek sekilde numuneden 250 ml’lik dereceli bir behere bir par¢a koyunuz. 50 ml’ye kadar su ile
tamamlayiniz.

Bu soliisyonu, damla damla siilfiirik asit (4.1) soliisyonu ekleyerek 5°lik bir pH’ye ayarlayin.



15 ml EDTA soliisyonu (4.4), daha sonra 5 ml tampon sollisyonunu ekleyiniz (4.5). Yaklasik olarak 80 ml’ye kadar su ile
tamamlayiniz.

7.2 Cokeltinin elde edilmesi ve yikanmasi. Cokeltinin elde edilmesi. Soliisyonu hafifge 1sitiniz. Siirekli karigtirarak oksin
soliisyonu ekleyiniz (4.6). Riisup olusmamaya baslaymcaya kadar ¢okeltiye devam ediniz. Ustte kalan su soliisyon hafif
sartya donene kadar reaktif ekleyiniz. 20 ml2lik bir miktar normal olarak yetmesi gerekir. Cokeltiyi 2 ile 3 dakika arasi
hafifce 1sitmaya devam ediniz.

Siizme ve yikama. Pota yardimi ile siiziiniiz (5.1). 20 ml’lik sicak su hacimleri ile bir ¢ok kez durulayiniz. Durulama suyu
asamali olarak geffaf hale gelecektir, bu durum ise oksin yoklugunu gésterir.

7.3 ¢okeltinin tartilmasi. Cokeltiyi 130-135 °C’de sabit agiliga kadar kurutunuz (en azindan 1 saat).
Bir kurutma aletinde sogumaya birakiniz daha sonra tartiniz.

8. Sonuglarin ifade edilmesi

1 mg molibdenil oksinat MoO, (CoHsON),, 0,2305 mg Mo’ya denktir.

Giibredeki molibden yiizdesi esittir :

Mo % =X x 0,02305 x V x D/(a x M)

X ; mg olarak ifade edilen molibdenil oksinat ¢okeltisi kiitlesi

V ; ml olarak ifade edilen ve 10.1 ya da 10.2 yontemi ile elde edilen numune soliisyonu hacmi.

a ; ml olarak ifade edilen ve son sulandirmadan alinan par¢a hacmi.

D ; bu parganin sulandirma isleminde kullanilan sulandirma faktoriidiir.

M ; gram olarak ifade numune kiitlesi

METOT 10.11

ATOMIK ABSORBSiYON SPEKTROFOTOMETRI YONTEMI iLE GUBRE
NUMUNELERINDEKI CINKO TAYINi

1.Amag
Bu metot, giibre numunelerinin i¢indeki ¢inkonun atomik absorbsiyon spektrofotometri yontemi ile tayinini amaglar.
2. Uygulama alani

Bu metot, Tarimda Kullanilan Kimyevi Giibrelere Dair Yonetmelik EK I-E’de 6ngoriildiigii sekilde beyan edilen toplam
veya suda ¢oziinilir ¢inkonun bu Yonetmeligin 10.1 ve 10.2 metotlar ile elde edilen giibre numunelerinin analizlerinde
kullanilir.

3. Prensip

Numunelere uygun sulandirma isleminden sonra ¢inko atomik absorbsiyon spektrofotometri ile tayin edilir.
4. Reaktifleri

4.1 yaklasik 6 M hidroklorik asit soliisyonu, 10.4 madde 4.1’e bakiniz

4.2 yaklagik 0,5 M hidroklorik asit soliisyonu .10.4 madde 4.2’e bakiniz



4.3 Lantan tuzu soliisyonu, litrede 10 g La, 10.4 madde 4.3’e bakiniz
4.4 Cinko sahit numunesi
4.4.1. 1000 mg/ml ¢inko ana soliisyonu

1000 mI’lik dereceli bir sige i¢ine 0,1 mg yanilma payi ile tartilan 1 g ¢inkoyu 25 ml 6 M hidroklorik asit (4.1) iginde
eritiniz. Tamamen eridikten sonra 1000 m1’ye dek su ile tamamlaymiz. Karistiriniz.

4.4.2 100 mg/ml ¢inko ¢alisma soliisyonu

200 ml dereceli bir siseye 20 ml ¢inko ana soliisyonunu (4.4.1) 0,5 M hidroklorik asit (4.2) ile sulandiriniz. 200 ml’ye
kadar 0,5 M hidroklorik asit (4.2) ile tamamlayiniz. Karigtiriniz.

5. Aletler

10.4 metot, 5’inci maddede belirtilen atomik absorbsiyon spektrofotometre. Alet ¢inkoya 6zgii (213,8 nm) iz kaynaklari
ile donatilmis olmali. Alet, alev diizelticisi ile de donatilmis olmalidir.

6. Numunenin hazirlanmasi

6.1 Cinkonun soliisyon haline getirilmesi, 10.1 veya 10.2 metotlarina bakiniz.

6.2 Numune soliisyonunun hazirlanmasi

10.4 metodunun 6.2 maddesine bakiniz. Numune soliisyonu % 10 (V/V) lantan tuzu igermesi gerekir.

7. Metot

7.1 Bos denemenin hazirlanmasi

10.4 metodunun 7.1 maddesine bakiniz. Bos numune soliisyonu, 6.2’de kullanilan lantan tuzu soliisyonundan % 10 (v/v)
igermesi gerekir.

7.2 Sahit deneme hazirlamasi

10.4 metot, 7.2 maddeye bakiniz.

0 ile 5 mg/ml ¢inko arasindaki en uygun dozaj araligi i¢in, 100 ml dereceli bir sira siselere, 0, 0,5, 1, 2, 3, 4 ve 5 ml
¢alisma soliisyonundan (4.4.2) koyunuz. Gerekli olursa, numune soliisyonuna miimkiin oldugunca yakin konsantrasyona
sahip olmasi i¢in hidroklorik asit katiniz. Her siseye 10 ml 6.2°de kullanilan lantan tuzu soliisyonu ekleyiniz. 100 ml’ye
dek 0,5 M hidroklorik asit (4.2) ile tamamlayiniz. Karistiriniz.

Bu soliisyonlar 0, 0,5, 1, 2, 3, 4 ve 5 mg/ml ¢inko igerir.
7.3 Olgiimler

10.4 metodunun 7.3 maddesine bakiniz. 213,8 nm dalga uzunlugunda 6l¢lim yapmak icin spektrofotometreyi (5)
hazirlayiniz.

8. Sonugclarin ifade edilmesi

10.4 metot, 8 maddeye bakiniz.
Giibredeki ¢inko ylizdesi esittir :

Zn % =[(Xs - Xb) x Vx D]/ (M x 10%
Eger kullanilan metot (10.3.) ise :

Zn % = [(Xs - Xb) x Vx 2D]/ (M x 10%

Yada



Zn ; giibrede yiizde olarak ifade edilen ¢inko miktari

Xs ; mg/ml olarak ifade edilen deneme soliisyonun (6.2) konsantrasyonu

Xb ; mg/ml olarak ifade edilen bos deneme soliisyonu (7.1) konsantrasyonu

V ; ml olarak ifade edilen ve 10.1 ya da 10.2 yontemi ile elde edilen numune hacmi
D ; 6.2 ile gergeklestirilen sulandirma iglemine denk gelen faktordiir.

M ; gram olarak ifade edilen 9.1 ya da 9.2 yontemi ile elde edilen numune kiitlesi
D ; sulandirma faktorii hesabi

Eger (a1), (a2), (83).ceerveeneene (ai) ve (a) ard arda gelen birer parga ise ve (Vi), (V2), (V3), coeeeeee. (Vi) ve (100) s6z konusu
sulandirmalara uyan hacimler ise, D sulandirma faktorii esittir :

D = (Vi/a)) x (Vo/ay) x (Vs/az)x.x.x.x.x(Vi/a;) x (100/a)

METOT 11

SELATLAMA MADDELERI

Metot 11.1- Selathh Mikro Bitki Besin Maddesi Muhtevasinin ve Mikro Bitki Besin Maddelerinin
Selath Kisimlariin Tayini

EN 13366:Giibreler-Selathh Mikro Bitki Besin Maddesi Muhtevasinin ve Mikro Bitki Besin
Maddelerinin Selatli Kisimlarinin Katyon Degisim Reginesi Muamelesiyle Tayini

Bu metot ring-test’e tabii tutulmustur.

METOT 11.2

EDTA, HEDTA VE DTPA TAYINI

EN 13368-1:Giibreler-Giibrelerdeki selatlama maddelerinin iyon kromatografi yontemi ile tayini
Bolim 1: EDTA, HEDTA ve DTPA

Bu metot ring-test’e tabii tutulmustur

METOT 11.3



0,0 EDDHA VE 0,0 EDDHMA iLE SELATLANMIS DEMIR’IN TAYINI

EN 13368-2: 2007 Giibeler- Giibrelerdeki selatlama maddelerinin kromatografi yontemi ile tayini
— Boliim 2: 0,0 EDDHA ve 0,0 EDDHMA ile selatlanmis Demir(Fe)’in ¢ift iyon - kromatografi ile
tayini

Bu metot ring-test’e tabii tutulmugstur.

METOT 11.4

EDDHSA iLE SELATLANMIS DEMIR’IN TAYINI

EN 15451: Giibeler- selatlama maddelerinin tayini — EDDHSA ile selatlanmis Demir(Fe)’in  ¢ift
iyon -kromatografi ile tayini

Bu metot ring-test’e tabii tutulmugstur.

METOT 11.5

o,p EDDHA iLE SELATLANMIS DEMIR’IN TAYINI.

EN 15452:Giibreler-Selatlama maddelerinin tayini-o,p EDDHA ile selathh Demir’in Ters Fazli
HPLC ile Tayini

Bu Metot ring-test’e tabii tutulmustur.

METOT 12
NITRIiFIKASYON VE UREAZ iNHiBiTORLERI
METOT 12.1

DISIYANAMID TAYIiNi



EN 15360: Giibeler- Diciyanamid tayini — Yiiksek performansh likid kromatografi (HPLC)
Metotu kullanarak

Bu metot ring-test’e tabii tutulmustur.

METOT 12.2

NBPT TAYINIi

EN 15688: Giibeler- Ureaz inhibitér N-(n-biitil) tiyofosforik triamid (NBPT)nin Yiiksek
performansli likid kromatografi (HPLC) kullanarak tayini

Bu metot ring-test’e tabii tutulmugstur.

METOT 13
AGIR METALLER
METOT 13.1

KADMIiYUM MUHTEVASININ TAYINi

EN 14888: Giibreler ve kiregleme maddeleri- Kadmiyum muhtevasinin tayini

Bu metot ring-test’e tabii tutulmustur.

METOT 14

KARBONDIOKSIT

METOT 14.1

KARBONDIOKSITIN TAYINi- BOLUM 1: KATI GUBRELER ICIN METOT



EN 14397-1:Giibreler ve kirecli materyaller. Karbondioksitin tayini. Boliim 1: Kati giibreler i¢in
metot.

Bu metot ring-test’e tabii tutulmustur.
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