Tarim ve Kovyisleri Bakanligindan :

Kimyevi Giibre Denetim Yonetmeligi

BIiRINCI KISIM

Genel Hiikiimler ve Denetim

BiRiINCi BOLUM

Amacg, Kapsam, Dayanak ve Tanimlar

Amag

Madde 1- Bu Yonetmelik; kimyevi giibre iireten, ithal eden ve tiiketenlerin haklarinin korunmasi ve teknik
diizenlemesi bulunan kimyevi giibrelerin teknik diizenlemelerinde belirtilen sartlara, teknik diizenlemesi bulunmayan
kimyevi giibrelerin Tiirk standartlarina veya uluslar aras1 kabul goren standartlara veya Bakanlik¢a onaylanmis tescil
belgelerinde belirtilen 6zelliklere ve isaretleme kurallarina uygunlugunun piyasa denetiminin saglanmasi, sektoriin
kayit altina alinmas1 amaciyla 77/535/EC, 87/94/EC ana direktifleri ile 87/566/EC tadil direktifine de uyum saglanarak
hazirlanmustir.

Kapsam

Madde 2- Bu Yonetmelik; tarimsal iiretimde kullanilmak igin iiretilen, ithal edilen ve satilan kimyevi
glibrelerin piyasa denetimi, denetimine iliskin islemler ile kimyevi giibrelerin tiretimi, ithali, alimi1 ve satimiyla ugrasan
gercek ve tiizel kisilerle ilgili hususlar1 kapsar.

Dayanak

Madde 3- Bu Yonetmelik; 7/8/1991 tarihli ve 441 sayili Tarim ve Koyisleri Bakanligi’nin Kurulus ve
Gorevleri Hakkinda Kanun Hiikmiinde Kararname’ye, 20/08/2001 tarihli ve 2001/2960 sayili Tarimda Kullanilan
Kimyevi Giibrelerin Yurt Icinden ve Yurt Disindan Tedariki, Dagitim1 ve Desteklenmesine iliskin Uygulamalarmn
Yiiriirliikten Kaldirilmas: Hakkinda Bakanlar Kurulu Kararina ve 4703 sayili Uriinlere Iliskin Teknik Mevzuatin
Hazirlanmasi ve Uygulanmasina Dair Kanun hiikiimlerine dayanilarak hazirlanmistir.

Tanimlar
Madde 4- Bu Yonetmelikte yer alan terimlerden;

a) Bakanlik : Tarim ve Koyisleri Bakanligi’ni
b) Genel Miidiirliik : Tarimsal Uretim ve Gelistirme Genel Miidiirliigii’nii,

¢) Yetkili kurulus : Kimyevi giibrelere iliskin teknik mevzuat hazirlamaya ve yiiritmeye yasal olarak
yetkili bulunan ve bu Yonetmelik hiikiimlerini uygulayacak olan Bakanlik ve Tarim Il midiirligiinii,

d) Tarim 11 Miidiirliigii : Tarim ve Koyisleri Bakanligi’nin il diizeyindeki Miidiirliigiinii,
¢) Tarim ilgce Miidiirliigii : Tarim ve Koyisleri Bakanligi’nin ilge diizeyindeki Miidiirliigiinii,

f) Uretici : Kimyevi giibre iireten, imal eden, 1slah eden veya iiriine adm, ticari markasim veya ayirt edici
isaretini koymak suretiyle kendini iiretici olarak tanitan gercek veya tiizel kisi, iireticinin Tiirkiye disinda olmasi
halinde, iiretici tarafindan yetkilendirilen temsilci ve/veya ithalatgi ve iiriiniin tedarik zincirinde yer alan, faaliyetleri
iiriiniin giivenligine iliskin 6zelliklerini etkileyen gercek veya tiizel kisiyi,

g) Dagitia1 : Kimyevi giibre tedarik zincirinde yer alan ve faaliyetleri {irliniin giivenligine iligkin 6zelliklerini
etkilemeyen, kimyevi giibrelerin perakende ve toptan alimini satimini yapan gergek veya tiizel kisiyi,

h) Tiiketici : Tarimsal {iretim amaciyla kimyevi giibreyi satin alip kullanan gercek veya tiizel kisiyi,

1) Kimyevi giibre: Bilesiminde bir veya birden fazla bitki besin maddesi ihtiva eden ve kimyasal
yontemlerle iiretilmis; graniil, pril, pelet, kristal, toz, gaz, ¢dzelti veya siispansiyon halde bulunan, dogrudan
dogruya sulandirilarak veya coziilerek topraga veya piiskiirtmek suretiyle yaprak ve toprak iistii aksamlara
uygulanan kimyasal maddeleri,



k) Bitki besin maddesi : Bitkilerin beslenmesi i¢in gerekli olan azot, fosfor, potasyum gibi birincil,
kalsiyum, magnezyum, kiikiirt ve sodyum gibi ikincil, demir, ¢inko, bakir, mangan, bor, molibden ve kobalt gibi
iz elementleri,

I) Standart : Uzerinde mutabakat saglanmis olan, kabul edilmis bir kurulus tarafindan onaylanan,
mevcut sartlar altinda en uygun seviyede bir diizen kurulmasini amaglayan, ortak ve tekrar eden kullanimlar i¢in
irliniin 6zellikleri, isleme ve iiretim yontemleri, bunlarla ilgili terim ve tarifleri, sembol, ambalajlama, isaretleme,
etiketleme ve uygunluk degerlendirmesi islemleri hususlarindan biri veya birkacini belirten ve uyulmasi ihtiyari
olan diizenlemeyi,

m) Teknik diizenleme: Kimyevi giibrenin ilgili idari hiikiimler de dahil olmak {iizere, 6zellikleri, isleme
ve lretim yontemleri, bunlarla ilgili terminoloji, sembol, ambalajlama, isaretleme, etiketleme ve uygunluk
degerlendirmesi islemleri hususlarindan biri veya birkagini belirleyen ve uyulmasi zorunlu olan her tirli
diizenlemeysi,

n) Ozellik : Teknik diizenlemesi bulunan kimyevi giibrelerin teknik diizenlemede, teknik diizenlemesi
bulunmayan kimyevi giibrelerin Tiirk standartlarinda veya uluslar arasi kabul goéren kriterlerinde, ambalaj veya
etiket lizerindeki isaretlemelerinde veya Bakanlik¢a onaylanmis tescil belgelerinde belirtilen kimyasal ve fiziksel
nitelikleri,

o) Isaretleme: Teknik diizenlemesi bulunan kimyevi giibrelerin teknik diizenlemede, teknik diizenlemesi
bulunmayan giibrelerin Bakanlik¢a onaylanmis tescil belgelerinde belirtilen ambalaj isaretlemeleri,

p) Giivenli iiriin : Kullanim siiresi i¢inde, normal kullanim sartlarinda risk tagimayan veya kabul
edilebilir dlgiilerde risk tasiyan ve temel gerekler bakimindan azami dlgiide korunma saglayan {riin,

r) Piyasa gozetimi ve denetimi : Kimyevi giibrelerin piyasaya arzi veya dagitimi asamasinda veya
kimyevi giibre piyasada iken; ilgili teknik diizenlemeye uygun olarak iiretilip liretilmediginin ve giivenli olup
olmadiginin denetlenmesi veya denetlettirilmesini,

s) Temel gerekler : Kimyevi giibrenin insan sagligi, can ve mal giivenligi, hayvan ve bitki yasami ve
sagligi, ¢evre ve tiikketicinin korunmasi agisindan sahip olmasi gereken asgari giivenlik sartlarini,

t) Sikayet denetimi : Yurt i¢inde satilan kimyevi giibrelerin; Ozellikleri ve isaretlemeleri hakkinda
tiikketicilerin sikayeti lizerine, sadece sikayete konu olan kimyevi giibrenin, dogrudan tiiketiciye satigsinin yapildigi
yerde yapilan denetimi,

u) Uygunluk isareti : Kimyevi giibrenin ilgili teknik diizenlemede, teknik diizenlemenin olmadig:
hallerde Tiirk standartlarinda yer alan gereklere uygun oldufunu ve ilgili tim uygunluk degerlendirmesi
islemlerine tabi tutuldugunu gosteren isareti,

v) Parti : Ayni seri veya kod numarali, ayn1 iiretim tarihini tagiyan, ayni boy ambalajli, bir defada
muayeneye sunulan ve ayni1 smif, ayni tiir, ayn1 ¢esit, ayn1 cins olan giibreleri,

y) Iyi uygulama kodu : Ilgili sektordeki mevcut teknoloji diizeyi ve bilimsel kriterler ¢ercevesindeki
saglik ve giivenlige iliskin uygulama esaslaridir.

z) Piyasaya arz : Kimyevi giibrelerin tedarik veya kullanim amaciyla bedelli veya bedelsiz olarak
piyasada yer almasi i¢in yapilan faaliyeti,

ifade eder.

IKiNCi BOLUM

Piyasa Gozetimi ve Denetimi ile Denetimin Esaslar1
Denetim

Madde 5- Kimyevi giibre denetimleri, kimyevi giibrelerin 6zelliklerinin ve igsaretlemelerinin kontrolii amaciyla
yapilir.

Kimyevi giibrelerin denetimi;

a) Ozelliklerinin kontrolii i¢in numunelerinin alinmast,

b) Isaretlemelerinin kontrolii igin ambalaj numunelerinin alinmasi,

¢) Numunelerin muayene ve deneylerinin yaptirilmasi,

d) Muayene ve deney sonuglarinin rapor ettirilmesi,

hususlarini kapsar.

Denetim Sekilleri
Madde 6- Kimyevi giibre denetimleri, piyasa ve sikayet denetimleri seklinde yapilir.

Denetim Zamani



Madde 7- Piyasa denetimleri, Tarim Il miidiirliikleri tarafindan hazirlanan yillik “Kimyevi Giibre Denetim
Program1” gergevesinde gerek goriildiigli zamanlarda, sikayet denetimleri ise, sikayetle ilgili miiracaatin Bakanliga veya
Tarim 11 ya da Tarim Tlge Miidiirliigiine yapildig: tarihi takip eden 15 giin iginde yapilir.

Kimyevi giibre denetim programlar1 her yil Ocak ay1 sonuna kadar Bakanliga gonderilir. Ayrica, program
geregince yil boyunca yapilan denetimler istatistiki izlemelerde ve veri tabani olusturmada kullanilmak {izere,
Bakanlik¢a hazirlanan cetvellere gore, alt1 aylik donemler halinde Temmuz ve Ocak aylarinda Bakanliga bildirilir.

Denetimi Yapacak Kurulus
Madde 8 - Kimyevi giibre gdzetim ve denetimleri, Bakanlik adina Tarim il miidiirliiklerince yapilir.
Denetimde Gorevlendirilecek Kisiler

Madde 9 — Kimyevi giibre denetimleri; denetim yapma konusunda egitim gormiis, Bakanlikca bu
Yonetmeligin EK-1’inde yer alan “Kimyevi Giibre Denetcisi Yetki Belgesi” verilmis, Ziraat Miithendisi veya Kimya
Miihendisi tarafindan, miihendislerin az sayida olmasi veya hi¢ olmamasi halinde; tarimsal konularda egitim gormiis,
Tekniker ve teknisyenler tarafindan yapilir. Denetimi yapacak ekip en az iki kisiden olusur. Daha 6nce Kimyevi Giibre
Denetgiligi konusunda egitim gérmiis ve “Kimyevi Giibre Denetgisi Yetki Belgesi” almaya hak kazanmig elemanlarin
belgeleri gegerlidir.

Denetimde Yetki ve Sorumluluklar

Madde 10- Denetim islemleri sonuglanincaya ve bu sonuglarin ilgililere yazili olarak tebligine kadar biitiin
islemler gizli tutulur. Gizlilik kurallarina uymayanlar hakkinda yasal iglem yapilir.

Denetgiler, Kimyevi Giibre Denetgisi Yetki belgelerini ibraz etmeden denetim yapamazlar. Denetgilerin gérev
yaptiklar1 ilden ayrilmalar1 halinde, durum Tarim i1 Miidiirliigiince, belgesi alinmak ve iade edilmek kaydiyla Genel
Miidiirliige bildirilir. Atandig ilde kimyevi giibre denetcisi gorevini siirdiirebilmesi i¢in Genel Miidiirlikkge yeni bir
belge diizenlenir.

Denetimde Yapilacak isler

Madde 11- Kimyevi giibre denetimlerinde numuneler, bu Yonetmeligin EK-2’sinde yer alan “Giibrelerin
Denetimi I¢cin Numune Alma Metoduna” gére alinir.

Denetim i¢in alinan numunelere bedel 6denmez.

Piyasa denetimlerinde numuneler; iiretim yapilan yerlerden, dogrudan tiiketiciye satig yapilan yerlerden veya
bunlarin depolarindan alinir.

Sikayet denetimlerinde numuneler; sikayete konu olan giibrelerin piyasaya arz edildigi yerlerden veya ayni
parti malin bulundugu deponun normal depolama sartlarina haiz kisimlarindaki orijinal ambalajlardan alinir.

IKINCi KISIM

Muayene, Deney ve Deney Sonuglar:

BiRiINCi BOLUM

Muayene ve Deney Isleri
Muayene ve Deney Isleri

Madde 12- Muayene ve deneyi yapacak kurulus, piyasa veya sikayet denetimini yapan Tarim Il
Miidiirliigiinden alinan temsili numunenin bulundugu miihiirli torbay1 acarak gerekli muayene ve deneyleri, bu
Yonetmeligin EK-3’ {inde yer alan “Giibrelerin Analizi Igin Ongériilen Metotlar”in1 kullanarak yapar.

Kimyevi giibre numunelerinin deneylerinde; kimyevi gilibrenin teknik diizenlemeye uygun olup olmadigi,
teknik diizenlemesi bulunan kimyevi giibrelerde teknik diizenleme, teknik diizenlemesi bulunmayan kimyevi giibrelerde
Tiirk standardina, olmamas1 halinde uluslar arasi standardina veya sz konusu sektordeki iyi uygulama kodu, bilim ve
teknoloji diizeyi dikkate alinarak uygun metotlar kullanmilarak ozellikler, ambalaj muayenelerinde ise isarctlemelere
bakilir.

Muayene ve Deneyde Oncelik

Madde 13- Sikayete konu olan kimyevi giibrelerin muayene ve deneyleri, Tarim Il Miidiirliigiiniin yazili
bildirimi iizerine dncelikle yapilir.

Muayene ve Deney Siiresi



Madde 14- Muayene ve deneyler, numunelerin muayene ve deney yapacak kurulusa tesliminden itibaren en
gec 30 is giinii i¢inde sonuglandirilir.

Muayene ve deneylerin zorunlu nedenlerle yapilamayist veya gecikmesi halinde, durum sebepleri ile birlikte
numunenin teslim alindig: tarihten itibaren 10 giin icinde muayeneyi ve/veya deneyi yapacak kurulus tarafindan ilgili
Tarim 11 Miidiirliigiine yazili olarak bildirilir.

Muayene ve Deney Ucretleri

Madde 15- Kimyevi giibre piyasa ve sikayet denetimleriyle ilgili olarak denetim sirasinda alinan numunelerin
muayene ve deney yapan kurulusa gonderilme iicretleri ile muayene ve deney iicretlerinin 6denmesi asagidaki esaslara
gore yapilir:

Piyasa denetimi esnasinda alinan numunelerin analizi sonucunda, giibrenin ilgili teknik diizenlemeye veya
standartlara uygun olmadiginin tespiti halinde deney ve muayene iicretleri iiretici/dagitici tarafindan 6denir. Itiraz
halinde s6z konusu iicretin tahsili i¢in referans kurulusun analiz sonucu beklenir.

Sikayet denetimlerinde muayene ve deney iicretleri, sikayetin asilsiz olmasi halinde sikayet¢iden, sikayetin
dogru olmasi halinde ise iiretici/dagitici tarafindan 6denir.

Bu giderlerin iiretici/dagiticidan tahsilini gerektiren hallerde 6183 sayili Amme Alacaklarinin Tahsil Usulii
Hakkinda Kanun hiikiimleri uygulanir.

Muayene ve deney licretleri ile denetim sonuglarina itiraz halinde referans kuruluslarin ticretleri; Bakanlik ve
16 nc1 maddede belirtilen kuruluslarca ortaklasa hazirlanacak bir protokolle her y1l Ocak ayinda, her bir muayene ve her
bir deney i¢in ayr1 ayri belirlenir ve en ge¢ Subat aymnin ilk yarisinda Bakanlik Tebligi olarak Resmi Gazete’de
yayimlanir.

Bakanlik¢a yayimlanan Tebligde belirlenen iicretler 6demelerde esas alinir.

Muayene ve Deney Kuruluslar: ile Referans Kuruluslar

Madde 16- Kimyevi giibrelerin muayene ve deneylerini yapacak kuruluslarla, bu kuruluglarin yaptigi muayene
ve deney sonuglarina itiraz halinde, bu islemleri yapacak olan referans kuruluglar, Bakanlik¢a her yil Ocak ayinda bir
protokolle miistereken belirlenir.

Belirlenen bu kuruluslarin adlari, Subat ayinin ilk yarisinda 15 inci maddede bahsi gecen Bakanlik Tebliginde
belirtilir.

IKINCI BOLUM
Muayene ve Deney Sonuclari

Muayene ve Deney Sonuc¢lar:

Madde 17- Bu Yonetmeligin 16 nc1 maddesine gore belirlenen muayene ve deney kuruluglari; deney ve/veya
muayene sonuglarini, bu Yonetmeligin EK-3’linde yer alan analiz metotlarim1 kullanarak, teknik diizenlemesi olmayan
kimyevi giibrelerde ise kullanilan deney metotlarinin adlarint da EK-4’te yer alan ve 3 niisha olarak tanzim edilmesi
gereken “Kimyevi Giibre Muayene ve Deney Raporu”nda belirtirler.

Muayene ve Deney Sonuclarinin Gonderilmesi

Madde 18- Muayene ve deney kurulusu ile referans kuruluslar; tanzim ettikleri Kimyevi Giibre Muayene ve
Deney raporlarmin ashni ilgili I Miidiirliigiine génderirler. Raporun bir niishasin1 da, arsivlerinde muhafaza ederler.
Raporlarda, analiz sonucunda bulunan degerlerin ilgili teknik diizenlemeye uygun olup olmadigi mutlaka belirtilir.

Raporlara, muayene ve/veya deneyi yapilan kimyevi giibrenin numune torbasi ile birlikte gonderilen ve bir
ornegi EK-10’da verilen “Kimyevi Giibre Numune Alma Tutanagi”nin fotokopisi de eklenir.

UCUNCU KISIM
Degerlendirme, Yaptirimlar ve Yiikiimliiliikler

BiRiINCi BOLUM

Degerlendirme

Degerlendirme

Madde 19- Muayene ve deney kuruluslarindan alinan kimyevi giibre muayene ve deney raporlarindaki 6zellik
ve isaretlemeler agisindan ilgili Tarim i1 Miidiirliigii tarafindan degerlendirilir. Olumsuz ¢ikan kimyevi giibre muayene
ve deney raporlar1 en geg bir hafta icerisinde ilgili iiretici/dagitici kurulusa taahhiitlii olarak gonderilir.
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Degerlendirmelerde, denetlenen iretici/dagiticinin bu Yonetmeligin 20 nci maddesinde bahsi gegen
dosyasindaki bilgilerden de yararlanilir.

Denetleme Sonuclariin Degerlendirilmesine iliskin Kayitlarin Tutulmasi

Madde 20- Tarim [l miidiirliiklerince, bu Yonetmelik geregince denetlenecek tiim iiretici/dagitict igin asagida
belirtilen bilgi ve belgeleri igeren dosyalar hazirlanir ve denetlemeler sonucu elde edilen bilgi ve belgeler de bu
dosyalarda degerlendirmelerde kaynak olarak kullanilmak {izere muhafaza edilir:

a) Uretici/dagiticiya ait isim, unvan, adres, telefon, faks numaras1 varsa deposuna ait bilgileri igeren
EK-12’ de yer alan form,

b) Dagiticinin; retici ile yapmis oldugu dagiticilik s6zlesmesinin onayli bir 6rnegi veya satis sozlesmesi,

¢) Vergi levhasinin onayl 6rnegi,

d) Ticaret sicil kayit belgesinin asli veya onayli 6rnegi,

e) Is yeri sahibinin onayli niifus ciizdan1 fotokopisi. Isyerinin sirket olmas1 halinde niifus ciizdan1 fotokopisi
sirket yekilisine veya miidiiriine ait olacaktir.

Isyeri veya depo adresinin degisikligi halinde, durum bir yaz1 ile bagl bulundugu Tarim i1 Miidiirliigiine 30
glin iginde bildirilir.

Degerlendirmede Tolerans

Madde 21- Uretimde, numune almada ve deneylerde olmasi muhtemel hatalarin giderilmesi amaci ile kimyevi
giibreye ait kimyasal 6zelliklerin degerlendirilmelerinde; teknik diizenlemede kimyasal 6zelliklere taninan toleranslar, teknik
diizenlemenin kapsamadig1 alanlarda Tiirk standartlardarindaki toleranslar, standardin da bulunmamasi halinde uluslar arasi
kabul goren toleranslar dikkate alinir.

Degerlendirme Sonuclarinin Bildirilmesi

Madde 22- Tarim Il Miidiirliigii, degerlendirme sonuglarini, denetlenen iiretici/dagiticiya yazili olarak bildirir.
Sonuglar olumsuz ise, itiraz siiresinin dolmasi beklenir, siirenin bitiminde itiraz edilmedigi takdirde uygulanacak
yaptirimlar resmi yazi ile teblig edilir.

Muayene ve Deney Sonuglarina itiraz

Madde 23- Uretici/dagitic1, muayene ve deney sonuglarini bildiren yaz, eline gegtigi giinden itibaren yedi giin
icinde, ilgili Tarim Il Miidiirliigiine yazili olarak miiracaat ederck, muayene ve deney sonuglarina itiraz etme hakkina
sahiptir.

Muayene ve deney sonuglarina itirazla ilgili usul ve esaslar agagida gosterilmistir :

a)Tarmm 1 Miidiirliigii, itiraza konu olan denetleme sirasinda alman ve denetlenen iiretici/dagiticiya sahit olarak
birakilan numuneyi tutanak diizenleyerek almak iizere denetgileri gérevlendirir. Denetgi alinan bu sahit numune ile itiraza
konu olan denetleme sirasinda alinip Tarim 1 Miidiirliigiinde muhafaza edilen sahit numuneyi bir torbaya koyarak agzim
miihiirler, iistiine etiket baglar veya yapistirir. Itiraz eden iiretici/dagiticiya itiraza konu olan 6zelliklerin deney iicretinin
yatirilacagi banka hesap numarasini yazili olarak bildirir.

b)Denetleme sonucuna itiraz eden iiretici/dagitict miidiirliik yazisini aldiktan sonraki {i¢ is giinii i¢inde itiraza konu
olan 6zelliklerin deney iicretlerini ilgili banka hesap numarasina yatirir ve banka dekontunun ii¢ adet fotokopisini Tarim 1l
Miidiirliigiine verir.

c)Banka dekontunu alan Tarim II Miidiirliigi, itiraza konu olan 6zellikleri belirten yazi ekinde sahit numunelerin
bulundugu torbay1 referans kurulusa génderir. Tarim il Miidiirliigii bu islemleri yedi is giinii icinde tamamlar.

d)Referans kurulus; aldigi sahit numunelerden birini saklar ve digerini itiraza konu olan 6zelliklerin deneylerinde
kullanir. Deneyleri en geg¢ otuz giin i¢inde yapar. Deney sonuglarini igeren ii¢ niisha rapor diizenler ve raporun aslini ve ikinci
niishasin ilgili Tarim Il Miidiirliigiine génderir, bir niishasmni da kendi arsivinde saklar.

Referans kurulus deneyleri her hangi bir nedenle yapamayacaksa, durumu yedi giin icinde ilgili Tarim 11 Miidiirliigiine yazili
olarak bildirir.

e)Tarim 11 Miidiirliigii, referans kurulusun deney sonuglarmi ve uygulanacak yaptirimlari denetlenen
tiretici/dagiticiya yazil olarak bildirir.

f)Referans kurulus tarafindan yapilan deney sonuglarina itiraz edilemez.

IKINCI BOLUM
Yaptirimlar
Yaptirimlar

Madde 24- Piyasa gozetimi ve denetimi ¢alismalar1 sonucunda; kimyevi giibrelerin ilgili teknik diizenlemeye, teknik
diizenlemenin olmadig1 durumlarda Tiirk standartlarina, bunun da olmamasi halinde uluslar arasi standartlara veya sektdrdeki



iyi uygulama kodu veya bilim ve teknoloji diizeyi veya tiiketicinin  giivenligine iliskin makul beklentilerine uygun
olmadiginin tespiti durumunda asagidaki yaptirimlar uygulanir :

a) Toleranslarda verilen degerlere kadar olan noksanliklar tolere edilir. Ancak birbirini takip eden {ig
denetimde, ayni kimyevi giibrede, ayn1 6zellik yoniinden noksanlik tespitinde iiretici/dagiticinin bu noksanligi siirekli
kullandig1 kanaatine varilir ve firma toleranslarin sistematik bir avantaj seklinde kullanilmamas1 yoniinde uyarilir.

b) Uretici, piyasaya sadece giivenli kimyevi giibre arz etmek zorundadir.Bir kimyevi giibrenin giivenli kabul
edilebilmesi ig¢in; bilesimi ve ambalajlanmas1 dahil olmak iizere ozellikler, baska firiinlerle birlikte kullanilmasi
ongoriiliiyorsa bu iriinlere yapacagi etkiler, piyasaya arzi, etiketlenmesi, kullanimi ve bertaraf edilmesi ile ilgili
talimatlar ve lretici tarafindan saglanacak diger bilgiler ve kimyevi giibreleri kullanabilecek risk altindaki tiiketici
gruplar agisindan degerlendirildiginde temel gerekler bakimindan azami 6l¢iide koruma saglamasi gerekir. Aksine
davrananlar hakkinda 4703 sayili Kanun’un 12 nci maddesinin (b) bendine gore,

¢) Uretici kimyevi giibrenin &ngdriilen kullanim siiresi icinde yeterli uyar1 olmadan fark edilemeyecek
nitelikteki riskleri hakkinda tiiketicilere gerekli bilgiyi saglamak, Ozelliklerini belirtecek sekilde isaretlemek;
gerektiginde piyasaya arz edilmis kimyevi giibrelerden numuneler alarak muayene ve deneylerini yaptirmak, sikayetleri
sorusturmak, yapilan denetim sonuglarindan dagiticilart haberdar etmek ve riskleri dnlemek amaci ile iriinlerin
toplatilmasi ve bertaraf edilmesi dahil olmak iizere gerekli 6nlemleri almakla yiikiimliidiir. Aksine davrananlar hakkinda
4703 sayil1 Kanun’un 12 nci maddesinin (c) bendine gore,

d) Uretici ilgili teknik diizenlemede belirtilen tiim belgeleri; bu belgeler kapsamindaki son iiriiniin yurt iginde
iretiliyor ise iiretildigi, ithal ise ithal edildigi tarihten itibaren ilgili teknik diizenlemelerde belirtilen siire, bu siirenin
belirtilmemesi halinde yetkili kurulus¢a belirlenecek siire boyunca muhafaza etmek ve istenilmesi halinde yetkili
kuruluslara ibraz etmekle yiikiimliidiirler. Aksine davrananlar hakkinda 4703 sayili Kanun’un 12 nci maddesinin (d)
bendine gore,

e) Dagitici, gilivenli olmadigmi bildigi kimyevi giibreleri piyasaya arz edemez. Dagitici faaliyetleri
cercevesinde kimyevi giibrelerin tasidigi riskler ve bu risklerden korunmak igin alinmasi gereken dnlemler hakkinda
ilgililere bilgi verir. Ureticinin tespit edilemedigi durumlarda, yetkili kurulugga belirlenecek siire iginde iireticinin veya
mal1 tedarik ettigi kisinin kimligini bildirmeyen dagitici, liretici kabul edilir. Aksine davrananlar hakkinda 4703 sayili
Kanun’un 12 nci maddesinin (e¢) bendine gore,

f) Uygunluk isaretinin veya uygunluk degerlendirmesi islemleri sonucunda verilen belgelerin tahrif veya taklit
edilmesi, usuliine uygun olmadan kullanilmas1 yasaktir. Aksine davrananlar hakkinda 4703 sayili Kanun’un 12 nci
maddesinin (f) bendine gore,

idari para cezas1 uygulanir.

Bu Yonetmeligin uygulanmas: esnasinda dogacak idari para cezalari, Bakanhik Tarmm Il miidirliikleri
tarafindan 4703 sayili Kanunun 13 ncii maddesindeki hiikiimleri dikkate alinarak verilir.

Cezai yaptirim uygulamalarinda toptan ve parekende satis yapan dagiticilar ile kimyevi giibre ithalati yapan
kisi, kurum ve kuruluglar ve kimyevi giibre iiretenler miiteselsilen sorumludurlar. Cezai uygulamalarda cezanin hangi
kisi ve kurulusa uygulanacaginin dogru tespit edilebilmesi bakimindan, piyasaya arz edilen kimyevi giibrelerin piyasaya
arzinda, iireticiler ile dagiticilar arasinda yapilan dagiticilik veya satig sozlesmesi esas alinir.

g) Idari para cezas1 uygulamas: disinda kalan;

1-Kimyevi giibre vasfi olmadigi halde kimyevi giibre ad1 altinda pazarlanan iiriinlerin tespiti,

2-Ambalaj igerisindeki liriiniin degistirildiginin tespit edilmesi,

3-Etiket iizerinde beyan edilen bitki besin maddesi degerlerindeki noksanlik, tolerans degerlerinin {i¢ kat1 ve
daha fazlasi, toleransin belirli olmadig: giibrelerde ise noksanligin bitki besin maddesi toplaminin % 15 ve
daha fazlas1 oldugunun tespiti,

4-Miisaade edilen limitlerin lizerinde agir metal tespit edilmesi,

5-Kimyevi giibrenin kullanilamayacak derecede bozulmus olmasinin tespit edilmesi hallerinde,

4703 sayil1 Kanunun 11 inci maddesine gore islem yapilir.
UCUNCU BOLUM
Yiikiimliiliikler
Lisans
Madde 25- Kimyevi giibre imalati, ithalat1 yapan kisi, kurum ve kuruluslar; faaliyet konularina gore, faaliyete

bagladiklarinda, bu Yoénetmeligin EK-5’inde yer alan “Kimyevi Giibre Lisans Miiracaat Formu”nu doldurarak Bakanliga
vermek ve bu Yonetmeligin EK-6’sinda yer alan “Kimyevi Giibre Lisans Belgesi’ni almakla yiikiimliidiirler.
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Kimyevi giibre {ireten, ithal eden kurum ve kuruluslar, Kimyevi Giibre Lisans Belgesinin aslini, perakende
satts yapan dagitict ise bu belgenin onayli fotokopilerini muhafaza etmek ve istenildiginde ibraz etmekle
yukiimlidiirler.

Kimyevi Giibre Lisans belgeleri belge tarihi itibartyla besinci y1l bitimini takip eden ii¢ ay igerisinde yenilenir.
Her hangi bir nedenle faaliyeti son eren veya faaliyet alanin1 degistirenler, Kimyevi Giibre Lisans Belgesinin aslini
Bakanliga iade etmekle yiikiimliidiirler.

Tescil

Madde 26- Kimyevi giibre imalat1 ve ithalatin1 yapan kisi, kurum ve kuruluslar; iireterek veya ithal ederek
satisa sunacaklari her bir giibre cinsi i¢in ayr1 ayr1 olmak iizere bu Yonetmeligin EK-7’sinde yer alan “Kimyevi Giibre
Tescil Belgesi Miiracaat Formu”nu doldurup Genel Miidiirliige miiracaat ederek bu Yonetmeligin EK-8’inde yer alan
“Kimyevi Giibre Tescil Belgesi’ni almakla ve aldiklar1 bu belgelerin iiretici tarafindan onayl fotokopilerini, tirlinlerini
perakende ve/veya toptan satisini yapan dagiticiticilarina gdndermekle yiikiimliidiirler.“Kimyevi Giibre Tescil Miiracaat
Formu” nu siiresinde doldurup Genel Miidiirliige miiracaat eden firmalar; “Kimyevi Giibre Tescil Belgesi” ellerine
ulasincaya kadar {riinlerini belgesiz satabilirler. Ancak, istenildiginde Kimyevi Giibre Tescil Belgesi Miiracaat
Formunun fotokopisini ibraz etmek zorundadirlar. Uretici/dagitici Kimyevi Giibre Tescil belgelerini veya onayli
fotokopilerini istenildiginde gostermek iizere muhafaza ederler.

Kimyevi Giibre Tescil belgeleri, belge tarihi itibariyla besinci yilin bitimini takip eden {i¢ ay icerisinde
yenilenir. Her hangi bir nedenle faaliyeti son bulan veya faaliyet alanmi degistirenler Kimyevi Giibre Tescil
belgelerinin asillarin1 Bakanliga geri iade etmekle ylikiimlidiirler.

DORDUNCU KISIM
Cesitli Hiikiimler

Amonyum Nitrat

Madde 27- Biinyesinde % 28 ve lizerinde azot iceren amonyum nitrat giibrelerini {ireten, ithal eden, dagitan,
tastyan, tasitan, depolayan, toptan ve perakende satisi ile ugrasan iiretici/dagiticilar “Tarimda Kullanilan Kimyevi
Giibrelere Dair Yonetmelik” in 5 nci boliimiine uymakla yiikiimliidiirler.

Ozel Anlasma ve Sartname

Madde 28- Kimyevi giibreleri, 6zel anlagma ve sartname ile kontrol ederek ve sartnameye uymama durumunda
ceza uygulayarak temin eden kisi, kurum ve kuruluslarin kullandigi, dagittigi veya sattigi kimyevi giibrelerde bu
Yonetmelik hiikiimleri sadece bu kurum ve kuruluslara uygulanir.

Yer Almayan Hususlar

Madde 29- Bu Yonetmelikte yer almayan hususlarla ilgili olarak 4703 sayil1 Kanun ile bu Kanuna dayal
olarak ¢ikarilan yonetmelik hiikiimleri gegerlidir.

Yiiriirliikten Kaldirilan Hiikiimler

Madde 30- 31/3/2000 tarihli ve 24006 sayili Resmi Gazete’de yayimlanan Kimyevi Giibre Denetim
Yonetmeligi yliriirlikten kaldirilmistir.

Geg¢ici Madde 1- 27/3/2002 tarihli ve 24708 sayili Resmi Gazete’de Tarimda Kullanilan Kimyevi Giibrelere
Dair Yonetmelik adi altinda yayimlanan ve yayimi tarihinden 6 ay sonra yiiriirliige girecek olan teknik diizenleme
yiriirliige girinceye kadar Tiirk standartlar1 gecerlidir.

Yiiriirlik

Madde 31- Bu Yo6netmelik yayimi tarihinde yiiriirliige girer.

Yiiriitme

Madde 32- Bu Yonetmelik hiikiimlerini Tarim ve Koyisleri Bakani yiiriitiir.



EK-1

T.C.
TARIM VE KOYISLERi BAKANLIGI
Kimyevi Giibre Denetcisi Yetki Belgesi

Belge Sahibinin;

Adi
Soyadl e,
Gorev Yeri e
Unvant e
Gorevli Oldugu I .o,
Bakanlik Sicil No L,
Belge SiraNo e
Tasdik Eden e,




(Unvan-Imza)

Belge sahibi, Kimyevi Giibre Denetcisi olarak Tarim ve
Koyisleri Bakanliginca goérevli ve yetkili kilinmistir.

On Yiiz

Denetg¢inin;

Baba Adi e,
Ana Adi e
Dogum Yeri e
Dogum Yili e
Medeni Hali e
Niifusa Kayith Oldugu Yer;
I,
Ilgesi e
Mahalle/KSyli e
Cilt NOo e
SayfaNo
Kitiik Sira No
Verildigi Niifus Idaresi ..........ccocoovveveviiecveerienn.
Verilis Nedeni e
Clizdan Kayit No e
Ciizdan Seri NO Lo

Arka Yiiz




EK-2

GUBRELERIN DENETIiMIi iCIN NUMUNE ALMA METODU

Analiz edilecek numunenin dogru olarak alinmasi olduk¢a 6nemli bir husus olup, biiylik bir dikkat gerektirir. Giibrelerin
denetim analizi i¢in yeterince temsili numune alma islemi, bu nedenle, aceleye getirilmemelidir.

Asagida belirtilen numune hazirlama metodu, geleneksel numune hazirlama islemini ¢ok iyi bilen kimyevi giibre denetgisi
belgesine sahip kisilerce uygulanmalidir.

1.

4.1.

4.2.
42.1.
42.1.1.
42.1.2.

42.2.

423.

4.3.
43.1.

43.2.

5.1.

5.2.
5.2.1.
5.2.1.1.
5.2.1.2.
5.2.1.3.
5.2.2.

522.1.

522.1.1.
52212
522.13.

52214
5222.
5.3.

AMAC VE KAPSAM

Kalite ve bilesimlerini belirlemek iizere giibrelere uygulanacak olan resmi kontroller i¢in numuneler asagida
belirtilen metoda gore alinacaklardir. Bu sekilde hazirlanan numunelerin, numune alinan partiyi temsil ettigi
kabul edilir.

NUMUNE ALACAK GOREVLILER
Numuneler kimyevi giibre denetgisi belgesine sahip kisiler tarafindan alinir.
TANIMLAR

Numune alinan parti : Bir {inite olusturan ve ayni dzelliklere sahip oldugu kabul edilen iiriin miktar:
Noktasal numune : Numune alinan partinin bir noktasindan alinan numune

Pacal numune : Ayni partiden alinan noktasal numunelerin karigim

Azaltilmig numune : Azaltma islemiyle pacal numuneden elde edilen numunenin temsili bir kism1
Son numune : Pagal numuneden azaltilarak elde edilen nihai numune

ALETLER

Numune alma aleti numunesi alinacak giibrenin kimyasal 6zelliklerini etkilemeyecek malzemelerden imal
edilmelidir.

Kat1 haldeki giibrelerden numune alinmast i¢in Onerilen aletler

Elle numune alma

Alt1 diiz, kenarlar dik kiirek

Uzun yarikli veya bolmeli numune alma sondasi. Numune alma sondasinin boyutu numune alinan partinin
ozelliklerine (konteynir derinligi, torba boyutu, vb.) ve giibre tane biiyiikliigline uygun olmalidir.

Mekanik numune alma

Hareket halindeki giibrelerden numune almak i¢in onaylanmis mekanik aletler kullanilabilir.

Ayirici

Numuneleri esit kisimlara ayirmak i¢in tasarlanmis aletler, noktasal numune almak i¢in ve azaltilmis ve son
numuneleri hazirlamak i¢in kullanilabilir.

S1v1 giibrelerden numune almak icin tavsiye edilen aletler

Elle numune alma

Numune alinan partiden, gelisigiizel numuneler alabilecek acik tiip, sonda sise veya diger uygun ekipmanlar
Mekanik numune alma

Hareket halindeki siv1 glibrelerden numune almak i¢in, gelistirilmis mekanik aletler kullanilabilir.

PARTI BUYUKLUGUNE GORE ALINACAK NUMUNE MIiKTARI

Numune alinan parti
Numune alinan partinin boyutu, onu olusturan kisimlarin her yerinden numune alinabilecek sekilde olmalidir.

Noktasal numuneler Numune alinacak asgari ambalaj sayist
Dokme kati giibreler veya 100 kg’1 gecen kaplardaki sivi giibreler

Parti 2.5 tonu ge¢miyor ise Yedi

Parti 2.5 ton ile 80 ton arasinda ise Parti tonajinin 20 ile ¢arpiminin kare kokii
Parti 80 tonun iizerinde ise 40

Ambalajli kat1 giibreler veya her biri
100 kg.1 gegmeyen kaplardaki siv1 giibreler
Bir kg dan fazla ambalajlar

Numune alinan parti 5 ambalajdan az Ambalajlarin hepsi

Numune alinan parti 5-16 ambalaj Dort

Numune alinan parti 17— 400 ambalaj Numune alinan partiyi olusturan
Ambalaj sayisinin kare kokii (1)

Numune alinan parti 400 ambalajdan fazla 20

Bir kg’1 gegmeyen ambalajlar Dort

Pagal numune
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5.3.1.

53.2.

53.2.1.

53.2.2.

5.4.

5.4.1.
5.4.2.

5.4.2.1.

5.42.2.

5.4.3.

6.2.

6.2.1.

6.2.2.
6.3.

6.4.

Her numune alinan parti igin tek bir pagal numune istenir. Pacal numuneyi olusturan noktasal numunelerin
toplam agirlig1 asagidakilerden daha az olamaz :

Dokme kati giibreler veya 100 kg’1 gecen kaplarda 4 kg

bulunun s1v1 giibreler

Ambalajli kat1 giibreler veya her biri 100 kg’1

gecmeyen kaplarda bulunun sivi giibreler

Bir kg dan fazla ambalajlar 4 kg.

(1) Elde edilen say1 ondalik olursa, en yakin tam sayiya tamamlanir.

Agirligi 1 kg’1 gegmeyen ambalajlar i¢in noktasal numune bir orijinal ambalajin agirhgidir.

Bir kg’1 gegmeyen ambalajlar 4 orijinal ambalajin muhtevasinin agirligi

Son numuneler

Pacal numune gerektiginde azaltilarak son numuneler elde edilir. En az bir son numunenin analizi istenir.
Analiz i¢in numune agirligi 500 gr’dan az olamaz

Kati ve s1vi1 giibreler

Bu yo6netmeligin Metot 7’de tarif edilen Patlamaya Dayanim Testinin tarifinde belirtilen deneyler igin
amonyum nitrat giibre numunesi:

Pacal numune gerektiginde azaltilarak, son numune elde edilir.

Tarimda Kullanilan Kimyevi Giibrelere Dair Yonetmelik Boliim

5’te bahse konu deneyler i¢in asgari son numune miktart: 1 kg.

Bu Yonetmelik Metot 7°de tanimlanan patlamaya dayanim testi

i¢in asgari son numune miktart: 25 kg.

Bu Yoénetmelik Metot 7°de tanimlanan patlamaya dayanim testi

deneyleri i¢in asgari amonyum nitrat numunesi miktari: 75 kg.
NUMUNELERIN ALINMASI, HAZIRLANMASI VE AMBALAJLANMASI iLE ILGILI KURALLAR
Genel

Numuneler miimkiin oldugunca ¢abuk ve seri olarak alinip hazirlanmal1 ve bu arada numunesi alinan
giibreleri temsil eder halde kalmalar1 saglanmalidir. Kullanilacak aletler, kaplar ve ¢aligilan yiizeyler temiz ve
kuru olmalidir. Stv1 giibrelerde, miimkiinse numune alinan parti numune almadan 6nce karistirilmalidir.
Noktasal numuneler

Noktasal numuneler numune alinan partinin tamamindan gelisi giizel alinmali ve esit miktarlarda olmalidir.
Dokme kati giibreler veya 100 kg’1 gegen kaplarda bulunan s1vi giibreler

Dokme giibrelerden veya 100 kg’1 gegen kaplarda bulunan sivi giibrelerden numune alirken, 5.1 maddesinin
uygulanmasinin miimkiin olmadig1 durumlarda; numunenin alinmasi, numune alman parti taginirken
(yiikleme yada bosaltma) yapilmalidir.

Ambalajli kat1 giibreler veya her biri 100 kg’1 gegmeyen kaplarda bulunan sivi1 giibreler

Pagal numunenin hazirlanmasi

Noktasal numuneler tek bir pagal numune olugturmak i¢in karistirilir.

Son numunenin hazirlanmasi

Pacal numunedeki malzeme dikkatlice karigtirlir.

Biinyesinde yiiksek azot igeren (%28’den fazla) giibre deneyleri i¢in, son numuneler 0-25 °C © de tutulabilir.
Gerekiyorsa pagal numune bir mekanik ayirici kullanarak yada dortleme yontemi ile 6nce en az 2 kg’a
azaltilir. (azaltilmig numune)

Sonra yaklasik ayn1 agirlikta ve 5.4. teki miktar sartina uygun en az ii¢ son numune hazirlanir. Her numune
agz1 kapakli, hava sizdirmaz uygun bir kaba konulur. Numunenin 6zelliklerinde herhangi bir degisiklik
olmasini 6nlemek i¢in gerekli biitiin dnlemler alinir.

SON NUMUNELERIN AMBALAJLANMASI

Numunelerin konuldugu kaplar yada ambalajlar miihiir bozulmadan agilamayacak sekilde miihiirlenmeli ve
etiketlenmelidir (etiketin timii miihiirle damgalanmis olmalidir).

NUMUNE ALMA KAYDI

Her numune alinan partinin siiphe olmaksizin tanimlanmasini saglamak i¢in her numune almada kayit
tutulmalidir.

NUMUNELERIN GONDERILMESI

Her parti i¢in en az bir son numune, olabildigince ¢abuk analitik laboratuarina analiz ve deney i¢in gerekli
bilgi ile birlikte gonderilmelidir.

EK-3

GUBRELERIN ANALIZi iCIN ONGORULEN METODLAR

GENEL GOZLEMLER

1.

NUMUNE HAZIRLANMASI
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2.1.
2.2.
2.2.1.
22.2.
2.2.3.
2.3.
23.1.
23.2.
2.3.3.
2.4.
2.5.
2.6.
2.6.1.
2.6.2.

3.1
3.1.1.
3.1.2.
3.1.3.
3.14.
3.1.5.
3.1.5.1.
3.1.5.2.
3.1.5.3.
3.1.6.
3.2,

4.1.

5.1

6.1.
6.2.

7.1
72
7.3
7.4
7.5

AZOT

Amonyak azotu tayini

Nitrat ve amonyak azotu tayini

Ulsch’a gore

Arnd’a gore

Devarda’ya gore

Toplam azot tayini

Kalsiyum siyanamidde, nitrat igermeyen
Kalsiyum siyanamidde, nitrat igeren

Urede

Siyanamid azotu tayini

Urede biiire tayini

Ayn1 numunede azotun farkli formlariin tayini
Nitrat, amonyak, iire ve siyanamid azotu gibi azot iceren giibrelerde
Biiyiik miktarlarda nitrat, amonyak ve iire azotu gibi azot igeren giibrelerde
FOSFOR

Ekstraksiyon

Mineral asitlerle

% 2 formik asit ile

%2 sitrik asit ile

Notr amonyum sitrat ile

Alkali amonyum sitrat ile

Petermann’a gore 65°C da

Petermann’a gore, oda sicakliginda

Joulie’e gore

Su ile

Ekstrakte edilen fosfor tayini

POTASYUM

Suda ¢6ziinebilen potasyum tayini

KLOR

Organik madde yoklugunda 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 EDILMESI iLE iLGILi METODLAR, AGIR METAL
ICERIGi VE TERMIK CEVRIM SAYISI

Termik ¢evrimlerin uygulanmasi ile ilgili metodlar
Yag tutma tayini

Yanict maddelerin tayini

pH degerinin tayini

Tane biiyiikliigiiniin tayini
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7.6 Klor tayini (kloriir iyonu olarak)
7.7 Bakir tayini

GENEL GOZLEMLER

Laboratuar ile ilgili donanim

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

Kontrol testleri

Tiim cihaz ve aletlerin normal calistiklarindan 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 iiriiniin
komplike kimyasal bilesimi ile yakindan baglantilidirlar. Onun i¢in miimkiin olan durumlarda laboratuarlarin standart giibre
referansi i¢in gerekli tanimlamalar1 yapmalari Onerilir.

Metot 1
ANALIZ iCiN NUMUNENIN HAZIRLANMASI

1. KAPSAM
Bu boliim, son numuneden alinarak hazirlanan ve analiz yapilmasinda kullanilacak numunenin hazirlanmasi
icin izlenmesi gereken yolu belirlemektedir.

2. ANA PRENSIP
Laboratuarda son numunenin hazirlanmas: ile ilgili islem genelde elekten elenme, ince toz haline gelene
kadar 6glitme ve karistirma islemlerini kapsamaktadir.
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4.1.

4.2.

4.3.

- Bir taraftan, analiz yontemine uygun olarak tartilan en kii¢lik miktar laboratuar numunesi olarak
bilinecektir.

- Diger tarafta, giibrelerin hazirlanmalari sirasinda miktar olarak degisik ektraksiyon ayiraglarindaki farkli
¢oziintirliikleri nedeniyle, daha biiyiik boyutlarda tutulmalar1 miimkiin degildir.

ALETLER

Numune ayiricisi (istege bagli)

Elekler 0.2 ve 0.5 mm’lik delikleri bulunan

250 ml’lik erlenler, kapakli

Porselen havan ve havaneli veya 6giitiicii

UYGULANACAK iSLEMIN SECIiMi

Baslangig isareti

Eger iiriin uygun ise, son numunenin sadece temsili bir pargasi iizerinde galisilacaktir.

Ogiitiilmemesi gereken son numuneler

Kalsiyum nitrat, kalsiyum magnezyum nitrat, sodyum nitrat, sili nitrati, kalsiyum siyanamid, azotu kalsiyum

siyanamid amonyum siilfat, amonyum nitrat (%30°dan fazla azot bulunduran), iire, digki, dogal fosfat kismen

¢Oziiniir hale getirilmis, ¢oktiiriilmils dehidrate dikalsiyum fosfat, kalsine olmus fosfat, aliiminyum kalsiyum

fosfat, yumusak fosfat kayalari.

Boliinmesi gereken son numuneler ve 6giitiilmesi gereken boliimleri

Bu boéliimde yer alan maddeler daha 6nce &giitiilmeden iizerinde analiz yapilacaktir (¢ok ince Ogiitme

istenmeyecektir). Bu ¢oklu giibreler : Bunlar asagida tanimlanan fosfatli maddeleri bulundururlar : Digki,

aliminyum kalsiyum fosfat, kalsine olmus fosfat, yumusak kaya parcalari ve kismen ¢oziiniir hale getirilmis

dogal fosfat. Bir numune ayricist yada dortleme metodu kullanmak suretiyle son numuneyi miimkiin

oldugunca esit iki pargaya boliin.

Son numune goz oniine aliarak §giitiilmiis {irlin iizerinde yapilan belirlemeler

Son numuneyi temsilen sadece kiigiik bir parcasi dgiitiilecektir. Ad1 gecen bu giibreler Madde 4.1 ve 4.2 de

belirtilenlerin disinda kalan maddelerdir.

METOT

Madde 4.2. ve 4.3. de belirtilen son numunesi ile ilgili par¢a hizla 0.5 mm’lik delige sahip bir elekten elenir.

Elek iizerinde kalan kalint1 kaba bir sekilde dgiitiiliir, biraz ince 6giitiilmiis parcalarin kalmasina izin verilir

ve tekrardan elekten elenir. Ogiitme islemi sirasinda maddenin 1stnmamasimna dikkat edilmelidir. Bu islem

hicbir kalint1 kalmayincaya kadar {ist {iste birka¢ defa tekrar edilir. Bu arada bilesen maddelerden herhangi

birinde bir kayip meydana gelmemesi i¢in hizli yapilmalidir (su, amonyak gibi). Tiim materyal, 6giitiilmiis

ve elekten gegenlerle birlikte, agzinda tapa bulunan temiz bir cam erlene aktarilir.

Analiz i¢in herhangi bir isleme baslamadan 6nce karigimi iyice karistirin.

OZEL DURUMLAR

a) Yapisinda bir ¢ok kategoride toplanan kristallerden olugsmus bir harman i¢eren giibreler :

Bu durumda sik olarak ayrisma prosediirii olacaktir. Bu nedenle numuneyi iyice ezip 0-200 mm'lik bir

elekten gecirmek yerinde olur. Ornegin : amonyum fosfat ve potasyum nitrat igeren karisimlar. Bu gibi

karigimlarla ¢alisildiginda son numunenin tiimiiniin 6giitiilmesi siddetle onerilir.

b) Ogiitiilmesi ¢ok zor olan ve giibre niteligine sahip maddeler icermeyen kalintilar :

Kalintiy1 tartin ve son numune ile ilgili genel hesaplamada kaydettiginiz agirligin1 goz oniine alin.

¢) Isinma sirasinda dikompoze (bozulan/ayrisan) olan iiriinler :

Ogiitme sirasinda herhangi bir sekilde 1s1mma olmamasina dikkat edilmelidir. Bu islemde &giitme icin havan

ile calismak daha dogru olacaktir. Ornegin : ¢oklu giibreler (kalsiyum siyanamid ve iire iceren)

d) Anormal derecede nemli/islak olan yada 6giitme sirasinda nemlenen iirtinler:

Homojenligi saglamak iizere en kiiciik delige sahip bir elek secilerek calistimalidir. Ozellikle mineral ve su

iceren kristaller bulunduran materyallerle ¢alisilirken agiga su ¢ikabilecegi goz ard1 edilmemelidir.

Metot 2
AZOT
Metot 2.1
AMONYAK AZOTU TAYINI
KAPSAM
Bu boliim amonyak azotu tayini ile ilgili islemleri kapsamaktadir.
UYGULAMA SAHASI

Coklu giibreler dahil yapilarinda azot bulunan tiim giibreler, amonyum tuzlari yada nitratlarla beraber
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4.1.
4.2.
4.3.
4.4.
4.5.
4.6.
4.7.
4.38.
4.9.

49.1.

49.2.

4.10.
4.11.

5.1.

7.2.

amonyum tuzlari seklinde bol miktarda azot igerirler.
Bu tanimlama {ire, siyanamid veya diger azot igeren bilesikler i¢in gecerli degildir.

ANA PRENSIP

Sodyum hidroksit fazlali1 ile amonyagin yer degistirmesi; destilasyon; belli bir hacim igerisinde standart
stilfiirik asit kullanmak suretiyle amonyak miktarinin tayini ve a¢ia ¢ikan asidin standart sodyum yada
potasyum hidroksit ile titrasyonu

AYIRACLAR

Destile su yada demineralize su, karbon dioksid ve diger azotlu bilesikleri igermeyen

Seyreltik hidroklorik asit, 1 hacim HCI (d=1.18) + 1 hacim su

Siilfiirik asit 0.1 N (a ile degigimli)

Sodyum yada potasyum hidroksit soliisyonu, karbon icermeyen, 0.1 N (a ile degisimli)

Siilfiirik asit 0.2 N (b ile degisimli. Not 3’e bakiniz)

Sodyum yada potasyum hidroksit soliisyonu, karbon igermeyen 0.2. N (b ile degisimli)

Siilfiirik asit 0.5 N (c ile degisimli-Not 2’ye bakiniz)

Sodyum yada potasyum hidroksit soliisyonu, karbon igermeyen, 0.5 N (c ile degisimli)

Sodyum hidroksit soliisyonu, yaklasik %30 NaOH (d=1.33), amonyak i¢ermeyen

Indikator soliisyonlar

Karisik indikator

Soliisyon A: 37 ml 0.1 N sodyum hidroksit soliisyonu igerisinde 1 gram kadar metil kirmizisim1 ¢6ziindiiriin
ve su ile 1 litreye tamamlayin.

Soliisyon B: 1 g metilen mavisini suda ¢6ziindiiriin su ile 1 litreye tamamlayin.

1 hacim A ile 2 hacim B’yi birbiriyle karistirin.

Hazirlanan bu indikatdr asitli ¢ozeltide menekse, notr ¢ozeltide gri ve alkali ¢ozeltide yesil renk verir. Bu
indikator soliisyondan 0.5 ml (10 damla) kullanilacaktir.

Metil kirmizisi indikator soliisyonu

10 ml % 95 etanol igerisinde 0.1 g kadar metil kirmizisin1 ¢6ziindiiriin. Su ile 100 ml’ye tamamlayin.
Gerekirse siiziin. Bu indikatdr gerektiginde digerinin yerine kullanilabilir (4-5 damla).

Carpmaya dayanikli siinger tasi, hidroklorik asit ile yikanmig ve kalsine olmus.

Analiz i¢in amonyum siilfat

ALETLER

Yuvarlak tabanli. Bir cam erlenle donatilmis destilasyon aleti, disariya su sigratmayan bir bagslikla
kondansatore baglanmis.

Not 1

Sekil 1,2,3 ve 4 de ad1 gegen islem i¢in onaylanmis olan farkl alet ve donanimlar gosterilmistir.
10-20-25-50-100 ve 200 m1’lik pipetler

500 mI’lik dereceli cam erlen

Bir eksen etrafinda donen rotari ¢alkalayicisi (dakikada 35-40 defa donen),

NUMUNENIN HAZIRLANMASI

Metot 1’e bakiniz

ANALiZ METODU

Cozeltinin alimasi

Oda sicakliginda suyla hazirlanmis numune (% 2 a/h’lik miktarda) {izerinde bir ¢o6ziiniirliik testi uygulayn.
Tablo 1.de belirtildigi gibi hazirlanan ¢6zeltiden 0.001 g a kadar olmak kaydiyla 5,7 yada 10 g tartin ve 500
ml’lik dereceli bir cam erlene aktarin. Asagida tanimlandig: gibi ¢oziiniirliik testini uygulayin,

a) Suda tamamen ¢dziinen tirtinler

Erlenin i¢ine numuneyi ¢oziindiirmeye yetecek kadar su ilave edin ve ¢alkalayin. Tamamen ¢oziindiigiinde
gerekli hacme kadar tamamlatin ve sikica galkalayin.

b) Suda tamamen ¢6ziinmeyen {riinler

Erlenin i¢ine 50 ml su ve daha sonra 20 ml hidroklorik asit (4.1) ilave edlp calkalaym. Agiga cikan karbon
dioksid kabarciklar1 duruncaya kadar soliisyonun dinlenmesine izin verin. Uzerine 400 ml su ilave edin ve
rotari ¢alkalayicisinda 30 dakika kadar ¢alkalamaya birakin (5.4). Gereken hacme kadar su ile tamamlayin ve
karigtirin. Kuru bir filtreden yine kuru ve temiz bir toplama kabina siiziin.

Cozeltinin analiz edilmesi

Secilen varyanta (degisimli sol.) gore toplama kabina Tablo 1°de tanimlandigi gibi belli miktarda standart
siilfiirik asit yerlestirin. Uzerine secilen indikator ¢ozeltiden (4.9.1 veya 4.9.2) uygun miktarda ilave edin.
Gerekirse karisim en az 50 ml olacak sekilde su da ilave edin. Kondansatoriin baglanma tiipii soliisyonun
seviyesinden asagida olmasina dikkat edilmelidir.

Tabloda tanimlanan ayrimntilara gore uygun bir pipet ile berrak soliisyondan yeterli bir miktar alarak altta
bulunan destilasyon erlenine aktarin. Uzerine 350 ml ye gelene kadar su ilave edin. Kaynamay1 kontrol altina
almak amaciyla destilasyon kabina birkag siinger tas1 da atilmalidir.

Destilasyon kabini alete monte edin ve bu arada herhangi bir sekilde amonyak kaybinin olmamasina 6zen
gosterin. Destilasyon kabindaki karisima 10 ml konsantre sodyum hidroksid ¢ozeltisi (4.8) veya 20 ml
hidroklorik asit ilave edin (test numunesini (4.8) veya 20 ml hidroklorik asit ilave edin (test numunesini (4.8)
veya 20 ml hidroklorik asit ilave edin (test numunesini ¢oziindiirmede kullanilan). Siddetli kaynamay1
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7.3.

7.4.

Varyant a

Onleyerek, yavas yavas kabi 1sitmaya baslayin. Kaynama basladiginda her 100 ml’yi 10-15 dakika igerisinde
destile edecek sekilde destilasyon islemine gegin. Toplam hacim yaklasik 250 ml olmalidir. Artik bagka
amonyak destile edilmeyecek ise, toplayici kab1 asag1 dogru gekerek, alete baglanmig kondansator kapaginin
¢ozeltinin seviyesinden asagida olmasini saglaymn.

Amonyagin + 17 tamaminin destile edildiginden emin olmak i¢in uygun ayiraglarla ard: ardina elde edilen
destilatlan test edin. Kondansatoér baglantisini az bir suyla calkalaymn ve standart sodyum veya potasyum
hidroksid soliisyonu ile (varyantlar i¢in kabul edildigi sekilde-Not 2’ye bakiniz) agiga ¢ikan asit fazlasin titre
edin.

NOT 2

Farkl1 giiclerde olan standart ¢ozeltiler, hacimleri 40-45 ml’yi gegmeyen ¢ozeltilerde, geri titrasyon amaciyla
kullanilabilirler,

Bos test

Ayni kosullar altinda bir bos test uygulaym ve son sonuglarin hesaplanmasinda bunu géz Sniine alin.

Kontrol testi

Analize baslamadan oOnce aygit/aletlerin dogru calisip ¢alismadiklarini ve analiz i¢in dogru metodun
kullanilip kullanilmadigini kontrol edin. Bu islem igin, segilen varyant i¢in en ¢ok miktarda azot iceren, taze
hazirlanmis amonyum siilfat ¢ozeltisi (4.11) kullanilmalidir.

SONUCLARIN iFADE EDILMESI

Analiz edilmek {lizere teslim aliman giibrenin analiz sonucu yiizde olarak amonyak azotu olarak ifade
edilecektir.

EKLER

Not 1’de (5.1) belirtildigi gibi Alet kelimesi sekil 1,2,3 ve 4’de gosterilmis bulunan alet/aygitlar
kapsayacaktir.

Tablo 1

Giibrelerde amonyak azotu ve amonyak ve nitrat azotunun tayini
Metotla ilgili her bir a, b ve ¢ varyantlari {izerinde uygulanan tartma,
destilasyon ve hesaplamalar ile ilgili Tablo.

Destile edilecek en ¢ok azot miktari : 50 mg
Toplama kabina aktarilacak 0.1.N siilfiirik asit miktar1 : 50 ml
0.1 N NaOH yada KOH c¢dzeltileri ile geri- titrasyon

Beyan Olgiilecek Dilusyon D?ffiﬁiiﬁﬁek Sonug
0, o 0 - -
(%N) Agirlik (gr) (ml) Cézeltisi (ml) (%N —(50-A) F)
0-5 10 500 50 (50-A) x0.14
5-10 10 500 25 (50-A) x0.28
10-15 7 500 25 (50-A) x0.40
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(V)

15-20 500 25 (50-A) x0.26
20-40 7 500 10 (50-A) x1.00

Varyant b

Destile edilecek en ¢ok azot miktart : 100 mg
Toplama kabina aktarilacak 0.2 N siilfiirik asit miktar1 : 50 ml
0.2 N NaOH yada KOH c¢dzeltileri ile geri-titrasyon

Beyan Olgiilecek Dilusyon Diﬁﬁfniﬁzek Sonug
(%N) Agirlik (gr) (ml) Coualtis () (%N — (50-A) F)
0-5 10 500 100 (50-A) x0.14
5-10 10 500 50 (50-A) x0.28
10-15 7 500 50 (50-A) x0.40
15-20 5 500 50 (50-A) x0.26
20-40 7 500 20 (50-A) x1.00

Varyant ¢

Destile edilecek en ¢ok azot miktar: : 200 mg
Toplama kabina aktarilacak 0.5 N siilflirik asit : 35 ml
0.5 N NaOH yada KOH ¢ozeltileri ile geri-titrasyon

Beyan Olgiilecek Dilusyon Diﬁiiiﬁ;ek Sonug
(%N) Agirlik (gr) (ml) Cézeltisi (ml) (%N — (50-A) F)
0-5 10 500 200 (35-A) x0.175
5-10 10 500 100 (35-A) x0.350
10-15 7 500 100 (35-A) x0.500
15-20 5 500 100 (35-A) x0.700
20-40 5 500 50 (35-A) x1.400

(DFormiiliin maksadina uygun olarak sonucun ifadesi :

50 veya 35 = Alinan flas igerisine yerlestirilecek

stilfiirik asitin standart ¢ozeltisi (ml)

A=Geri-titrasyon i¢in kullanilan NaOH veya KOH miktari (ml)

F=Tartilan degeri, diliisyonu, destile edilecek numuneyi ve volumetrik esitligi kapsayan faktor

Sekil 1,2,3 ve 4 icin aciklama
Sekil 1
a) Yuvarlak tabanli, uzun boyunlu erlen, 1000 ml kapasiteli

b) Baglikli destilasyon tiipii, kiiresel bir eklenti ile kondansatdre baglanmis (No.18) (bu baglant1 uygun bir kauguk baglanti
ile degistirilebilir).

¢) Sodyum hidroksid ilavesi i¢in teflon kapakli bir huni (teflon kapak uygun bir kauguk klips ile degistirilebilir)

d) Giriste kiiresel eklentisi olan 6 ampulliik kondansator (No.18), (kii¢clik kauguk bir baglanti ile camdan yapilmis baglanti
tiipline icersine giren) eger destilasyon tiipii kauguk baglantidan rahatsiz oluyor ise eklenti yeri daha uygun bir maddeden
yapilmis halka ile degistirilebilir.

e) Destilasyon iiriiniin igerisinde toplandig1 500 ml’lik cam erlen

Tiim donanim borosilikatli camdan yapilmistir.

Sekil 2
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a) Yuvarlak tabanli, kisa boyunlu cam erlen, 1000 ml kapasiteli, kiiresel eklenti yeri bulunan (No.35)

b) Giriste baslikli destilasyon tiipii, kiiresel bir eklenti ile donatilmis (No.35) ve kiiresel eklentisi olan, sodyum hidroksid
ilavesi i¢in teflon kapakli huniye yandan baglanmais.

c¢) Giriste kiiresel bir eklentisi olan (No.18) 6 ampulliik kondansator, kiiciikk kauguk bir baglant1 ile camdan yapilmis
baglama tiipiin igerisine giren.

d) Destilasyon iiriiniin i¢erisinde toplandigi 500 ml’lik cam erlen.

Tiim donanim borosilikatli camdan yapilmistir.

Sekil 3

a) Yuvarlak tabanli, uzun boyunlu cam erlen, 750-1000 ml kapasiteli, giris yerinde bir zil takil1.
b) Baslikl destilasyon tiipii ve kiiresel eklentisi (No.18)

c) Giriste kiiresel eklentisi bulunan bir dirsek tiip (No.18) ve bir damlama kiilah1 (destilasyon tiipiine kauguk materyal ile
yapilan baglanti rahatsiz edici olabilir)

d) Camdan yapilmis bir baglant: tiipiine kauguk eklenti ile baglanmig 6-ampullii kondansator

e) Destilasyon iiriiniin toplanacagi 500 ml’lik cam erlen.

Tiim donanim borosilikatli camdan yapilmistir.

Sekil 4

a) Yuvarlak tabanli, uzun boyunlu cam erlen, 1000 ml kapasiteli, can agizli

b) Kiiresel eklentisi bulunan (No.18) baglikli destilasyon tiipii, sodyum hidroksit ¢dzeltisinin ilavesi i¢in teflon kapakli bir
huniye yandan baglanmis (kiiresel eklenti yerine uygun bir kaucuk tapa da kullanilabilir, tapa uygun bir klips ile
degistirilebilir).

¢) Giriste kiiresel eklentisi bulunan (No.18) 6 ampullii kondansatdr, kaucuk bir eklenti ile cam tiipiin igine girmis, kiiresel
eklenti uygun bir kauguk tapa ile degistirebilir).

d) Destilasyon iiriiniin toplanacagi 500 ml’lik cam erlen
Tiim donanim borosilikatli camdan yapilmistir.
Metot 2.2
NITRIK VE AMONYAK AZOTU TAYINI
Metot 2.2.1.

ULSCH’ye GORE NiTRiK VE AMONYAK AZOTU TAYINI

1. KAPSAM
Bu bolim ULSCH’ye gore rediiksiyon metodu ile nitrat ve amonyak azotu tayini ile ilgili islemi
kapsamaktadir.

2. UYGULAMA SAHASI

Azotun nitrat yada amonyakl nitrat ve nitrat seklinde bol olarak bulundugu ¢oklu giibreler dahil, azot iceren
tiim giibreler,

3. ANA PRENSIP
Asitli bir ortamda metalik demir yardimiyla nitrat ve nitritlerin amonyaga rediikte olmas: (indirgenmesi) ve
sodyum hidroksit ¢dzeltisinin ilavesi ile olusan amonyagin yer degistirmesi, amonyagin destilasyonu ve belli
hacimdeki standart siilfiirik asit ¢ozeltisi ile meydana gelen amonyagin tayini. A¢iga ¢ikan siilfiirik asit fazlasi
standart bir sodyum yada potasyum hidroksit ¢ozeltisi ile titre edilmesi

4. AYIRACLAR

4.1. Destile su yada mineralizesu, karbon dioksid ve azotlu bilesikler igermeyen
4.2. Seyreltik hidroklorik asit: 1 hacim HCI (d=1.14)+1 hacim su

4.3. 0.1 N sodyum yada potasyum hidroksit ¢6zeltisi, karbonat icermeyen.

44. Yaklasik % 30 H,SO4 a/h siilfiirik asit ¢ozeltisi, amonyak igermeyen
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4.5.

4.6.
4.7.

4.7.1.

4.7.2.

4.8.
4.9.

7.2.

7.3.

7.4.

Hidrojeni azaltilmis demir tozu (belirtilen demir miktar1 en az 0.05 g azot nitratin1 indirgeyecek nitelikte
olmalidir).

Yaklasik % 30 NaOH (d=1.33) ¢6zeltisi (hidroksit ¢dzeltisi), amonyak igermeyen.

Indikatér ¢ozeltileri

Karisik indikator

Cozelti A: 37 ml 0.1 N sodyum hidroksit ¢ozeltisi igersinde 1 g kadar metil kirmizisini ¢6ziindiiren ve su ile 1
litreye kadar tamamlayin.

Cozelti B: Biraz suda 1 g metilen mavisini ¢ozlindiiriin ve su ile 1 litreye kadar tamamlayin.

1 hacim A ¢ozeltisi ile 2 hacim ve B ¢ozeltisini karigtirin.

Bu indikatdr asitli ¢dzeltilerde menekse, notr ¢ozeltilerde gri ve alkali ¢ozeltilerde yesil renk verecektir (0.5. ml
kullanin-10 damla kadar).

Metil kirmizisi indikatdr ¢ozeltisi :

50 ml % 95 etanol icersinde 0.1 g kadar metil kirmizis1 ¢dzlindiiriin ve su ile 100 ml ye kadar tamamlayn.
Gerekirse siiziin.

Bu indikatdr gerekirse bir 6ncekinin yerine kullanilabilir.

Carpmaya dayanikli siinger tas1 graniilleri, hidroklorik asit icersinde yikanmig ve kalsine olmus.

Analiz edilmek tizere sodyum nitrat.

ALETLER

Metot 2’ye bakiniz : “Amonyak azotu tayini.”

NUMUNENIN HAZIRLANMASI

Metot 1’e bakiniz : “Numune alma”

ANALiZ METODU

Cozeltinin hazirlanmasi

Metot 2.1’e bakiniz : “Amonyak azotu tayini”

Prosediir

Toplama kabina Tablo 1.de belirtildigi gibi tam olarak tartilmis yeterli miktarda standart siilfiirik asit aktarin
(varyant a) ve lizerine yeterli miktarda indikator ¢ozeltisi (4.7.1) veya (4.7.2) ilave edin. Kondansatoriin
baglama tlipii toplama kabinda bulunan standart asit ¢ozeltinin seviyesinden daha asagida bulunmalidir.

Tablo 1./Metot 2.1 (varyant a) da belirtildigi gibi uygun bir pipet ile berrak ¢ozeltiden belli bir miktar alarak
alete monte edilmis destilasyon kabina aktarn. Uzerine 350 ml su + 20 ml % 30 siilfiirik asit ¢ozeltisi (4.4)
ilave edin ve karistirn. Daha sonra icerisine 5 gr. Indirgenmis (4.5) ilave edin. Birka¢ mililitre su ile erlenin
boynunu yikaym ve {lizerine kiigiik ama uzun sapli bir huni yerlestirin. Kaynar su banyosunda 1 saat kadar 1sitin
ve yine birka¢ ml su ile erlenin ve huninin boynunu yikayin.

Amonyak kaybina meydan vermeden destilasyon kabina 50 ml konsantre sodyum hidroksit ¢dzeltisi 4.5) ilave
edin veya 20 ml hidroklorik asit kullanilmak suretiyle numunenin ¢oziindiiriildiigli durumlarda {izerine 60 ml
konsantre sodyum hidroksit ¢ozeltisi (4.6) ilave edilebilir. Destilasyon aletini birlestirin. Metot 2.1 de belirtilen
prosediire gére amonyagi destile edin.

Bos test

Ayni1 kosullar altinda bir bos test uygulayimn (igerisinde numune bulunmayan) ve son sonuglar hesaplanirken
bunu da g6z 6niine alin.

Kontrol testi

Analiz isleminden Once aygit/aletlerin dogru calisip calismadigini ve 0.045-0.050 g azot iceren taze
hazirlanmis sodyum nitrat (4.5) ¢ozeltisinin belli bir kisminda ad1 gecen analiz islemi sirasinda dogru metodun
kullanilip kullanilmadigini kontrol edin

SONUCLARIN iFADE EDIiLMESIi
Analiz prosediirii ile ilgili sonuglar1 analiz i¢in alinan giibrenin i¢erdigi nitrat azotu yiizdesi yada amonyak ve
nitrat azotu yiizdesi olarak ifade edin.

Metot 2.2.2.
ARND’a GORE NiTRiK VE AMONYAK AZOTU TAYINi

KAPSAM

Bu boliim, ARND metoduna gore (varyant a,b ve c¢ i¢in uyarlanmis) nitrik ve amonyak azotunun tayini i¢in
uygun olan prosediirii belirlemektedir.

UYGULAMA SAHASI

Metot 2.2.1°e bakiniz.

ANA PRENSIP

Magnezyum klorid bulunan bir ortamda, nétr sulu bir ¢ozeltinin igersindeki % 60 Cu ve %40 Mg (Arnd
alagimi) dan olugmus metalik bir alagim yardimiyla, nitrat ve nitritlerin amonyaga indirgenmeleri.

Amonyagin destilasyonu ve belli miktardaki standart siilfiirik asit ¢ozeltide tayini. A¢iga ¢ikan asidin fazlasi
standart sodyum yada potasyum hidroksit ¢ozeltileri yardimiyla titre edilir.

AYIRACLAR

Destile su yada mineralizesu, karbon dioksid ve azotlu bilesimler igermeyen
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4.1.
4.2.
4.3.
4.4.
4.5.
4.6.
4.17.
4.8.
4.9.
4.10.

4.11.
4.11.1.

4.11.2.

4.11.3.

4.12.
4.13.

7.2.

7.3.

7.4.

1 hacim seyreltik hidroklorik asit (d=1.18) + 1 hacim su

0.1 N siilfiirik asit (varyant a)

0.1 N sodyum yada potasyum hidroksit ¢zeltisi (varyant a)

0.2 N siilfiirik asit (varyant b/Not 2./Metot 2.1’e bakiniz)

0.2 N sodyum yada potasyum hidroksit ¢6zeltisi, karbonat icermeyen (varyant 2)

0.5 N siilfiirik asit (varyant ¢/Not:2/Metot 2.1’e bakiniz)

0.5 N sodyum yada potasyum hidroksit ¢zeltisi karbonat icermeyen (varyant c)

Yaklagik 2 N Sodyum hidroksit ¢ozeltisi

Arnds alagimi, analiz prosediirii igin toz haline getirilmis, 1 mm (2)’lik delikleri olan elekten elenmis halde.

% 20 magnezyum klorid ¢ozeltisi

Litrelik diiz tabanli cam erlende yaklagitk 600-700 ml suda 200 g magnezyum klorid (MgCl,.6H,O)
¢Oziindiiriin. Kopiirmeyi dnlemek iizere i¢ine 25 g magnezyum siilfat (MgSo4.7H>0) ilave edin.

Coziinme islemini takiben ilizerine 2 g magnezyum oksid ve birka¢ tane slinger tasi graniilii ilave edin.
Meydana gelen ¢ozeltiyi 200 ml ye inene kadar kaynamaya birakin bdylelikle ayiraglarda olast amonyum
bertaraf edilmis olur). Sogutun ve 1 litreye tamamlay1p siiziin.

Indikatér ¢ozeltileri :

Karisik indikator :

Cozelti A: 1 g metil kirmizisin1 37 ml 0.1 N sodyum hidroksit ¢ozeltisi igersinde ¢oziindiiriin ve su ile 1 litreye
tamamlayin.

Cozelti B: 1 g metilen mavisini bir miktar suda ¢dziindiiriin ve su ile 1 litreye tamamlayin.

lhacim A ¢dzeltisi ile 2 hacim B ¢6zeltisini birbiriyle karigtirin.

Bu indikator asit ¢ozeltilerde menekse renk, ndtr ¢ozeltilerde gri renk ve alkali ¢ozeltilerde yesil renk verir. 0.5
ml kadar kullanin (yaklagik 10 damla).

Metil kirmiz1 indikator ¢ozeltisi :

0.1 g metil kirmizisim1 50 ml % 95 etanolde ¢oziindiiriin. Su ile 100 ml’ye tamamlayin ve gerekiyorsa siiziin.
Bu indikatdr bir 6nceki ¢ozeltinin yerine kullanilabilir (4-5 damla kadar).

Kongo kirmizisi indikatdr ¢ozeltisi :

3 g Kongo kirmizisini 1 litre sicak suda ¢oziindiiriin ve soguduktan sonra gerekiyorsa siiziin. Bu indikator
ozellikle destilasyon Oncesi asit ekstrelerinin ndtralizasyonu s6z konusu oldugunda, yukarida tanimlanan iki
indikatoriin yerine kullanilabilir (her 100 ml de 0.5 ml kullanmak suretiyle s1v1 notralize edilir).

Hidroklorik asit ile yikanmis ve kalsine edilmis siinger tas1 graniilleri.

Analiz islemi i¢in sodyum nitrat.

ALETLER

Metot 2.1°¢ bakiniz : “Amonyak azotu tayini”.

NUMUNENIN HAZIRLANMASI

Metot 1’e bakiniz.

ANALiZ METODU

Cozeltinin analiz i¢in hazirlanmasi

Metot 2.1°e bakiniz: “Amonyak azotun tayini”.

Cozeltinin analizi

Tercih edilen varyanta gore Tablo 1/Metot 2.1°de tanimlanan standart stilflirik asitten tam olarak bir miktar
tartin ve toplama kabina aktarin. Uzerine tercih edilen indikatdr ¢dzeltilerinden (4.11.1 veya 4.11.2) uygun bir
miktar ilave edin. Son olarak en az 50 ml olana kadar su ile tamamlaym. Kondansator baglant: tiipiiniin ucu
¢ozelti seviyesinin altinda olmalidir.

Uygun bir pipet kullanmak suretiyle Tablo 1 goz Oniine alinarak berrak g¢ozeltiden bir miktar alinir ve
destilasyon kabina aktarilir.

Uzerine 350 ml olana kadar yeterli miktarda su (Not 1’e bakimz) + 10 g Arnds Alasimi (4.9) + 50 ml
magnezyum klorid ¢ozeltisi (4.10) ve birkag tane siinger tasi (4.12) ilave edin. Derhal erleni destilasyon aletine
monte edin. 30 dakika kadar hafifge 1sitin. Daha sonra 1smin derecesini arttirarak amonyagi destillenmeye
birakin. Yaklasik 1 saat kadar destilasyon iglemine devam edin.

Destilasyon sona erdiginde erlendeki kalinti surup kivamina gelmis olmalidir. Destilasyon tamamen sona
erdiginde agiga ¢ikan asit fazlasini metot 2.1 de tanimlanan prosediire gore titre edin.

Not 1

Numune ¢dzeltisi asit ise (20 ml HCl <1+1> (4.1) numunenin ¢dziindiiriilmesi i¢in analiz i¢in alinan bolim
asagida belirtildigi gibi notralize edilir: Destilasyon kabina alinan boliimii aktarin ve su ile 250 ml ye kadar
tamamlayin. Uzerine yeterli miktarda indikatdr (4.11.1, 4.11.2 veya 4.11.3) ilave edin ve dikkatlice calkalayn.
Bos test

Ayni kosullar altinda bir de bos test yapin ve son hesaplamalarda bu miktar1 da goz dniinde bulundurun.
Kontrol testi

Analiz baslamadan alet/aygitin dogru ¢alisip ¢alismadigini ve taze hazirlanmis 0.050-0.150 g nitrik azot (tercih
edilen varyanta gore) iceren sodyum nitrat ¢ozeltisi (4.13) kullanmak suretiyle dogru metodun uygulanip
uygulanmadigini kontrol edin.

SONUCLARIN iFADE EDILMESI

Metot 2.2.1°e bakiniz.
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44.
4.5.
4.6.
4.17.
4.8.
4.9.
4.10.
4.10.1.

4.10.2.

4.11.
4.12.

5.1

Metot 2.2.3.
DEVARDA’ya GORE NiTRiK VE AMONYAK AZOTU TAYINI

KAPSAM

Bu boliim, Devarda metoduna gére (varyant a,b ve ¢ igin ayr ayri uyarlannus) nitrik ve amonyak azotunun
tayini ile ilgili prosediirii kapsamaktadir.

UYGULAMA SAHASI

Metot 2.2.1°e bakiniz.

ANA PRENSIP

% 45 Al, % 5 Zn ve %50 Cu (Devarda alagimi) kullanmak suretiyle kuvvetli alkali bir ¢6zeltide bulunan nitrat
ve nitritleri amonyak haline indirgemek. Amonyagin destilasyonu ve miktar1 belli standart siilfiirik asit
¢ozeltisi ile agiga ¢ikan asit fazlasinin standart sodyum yada potasyum hidroksit ¢dzeltileri ile titre edilmesi.
AYIRACLAR

Destile su yada mineralizesu, karbon dioksid ve azotlu bilesimler igermeyen.

Seyreltik hidroklorik asit: 1 hacim HCL (d=1.18) + 1 hacim su

0.1 N siilfiirik asit (varyant a)

0.1 N sodyum yada potasyum hidroksit ¢ozeltisi, karbonat icermeyen (varyant a)

0.2 N siilfiirik asit (varyant b-Not2/Metot 2.1’e bakiniz)

0.2 N sodyum yada potasyum hidroksit ¢dzeltisi, karbonat icermeyen. (varyant b)

0.5 N siilfiirik asit (varyant c-Not 2/Metot 2.1’e bakiniz).

0.5. N sodyum yada potasyum hidroksit ¢dzeltisi, karbonat icermeyen (varyant ¢ — Not 2/Metot 2.1’¢ bakiniz)
Analiz i¢in Devarda alagimu.

Sodyum hidroksit ¢ozeltisi : % 30 NaOH (d=1.31), amonyak i¢ermeyen.

Indikatér ¢ozeltileri

Karisik indikator ¢ozeltileri

Cozelti A: 1 g metil kirmizis1 37 ml 0.1 N sodyum hidroksit ¢ozeltisi igersinde ¢oziindiiriiliir ve su ile 1 litreye
tamamlanir.

Cozelti B: 1 g metilen mavisi bir miktar su igerisinde ¢oziindiiriiliir ve 1 litreye tamamlanir.

1 hacim A ¢dzeltisi ile 2 hacim B ¢dzeltisi birbiriyle karistirilir.

Bu indikator asit ¢ozeltilerde menekse, notr ¢ozeltilerde gri ve alkali ¢ozeltilerde yesil renk verir. 0.5 ml kadar
kullanin (yaklasik 10 damla).

Metil kirmizisi indikatdrii

0.1 g metil kirmizis1 50 ml % 95 etanol icersinde ¢6ziindiriiliir. Su ile 100 ml ye tamamlaym ve gerekiyorsa
stiziin. Bu 37 indikator (4-5 damla kadar) bir 6ncekinin yerine kullanilabilir.

%95-96 etanol

Analiz i¢in sodyum nitrat

ALETLER

Metot 2.1°e bakiniz.

Destilasyon aleti yeterli kapasiteye sahip yuvarlak tabanli bir erlen olup, baslikli bir destile tiipii ile
kondansatdre baglanmistir. flaveten toplama kabinin agzi amonyak kaybmi énlemek iizere bir baloncuk kapant
ile kapatilmigtir.

Bu gibi saptama ve analiz islemlerinde kullanim1 onaylanmis olan donanim sekil 5 de gosterilmistir.

Pipetler : 10-20-25-50-100 ve 200 ml’lik

500 mI’lik dereceli cam erlen

Rotari calkalayicist (dakikada 35-40 defa donebilen)

NUMUNENIN HAZIRLANMASI

Metot 1’e bakiniz.

PROSEDUR

Analiz i¢in ¢dzeltinin hazirlanmast :

Metot 2.1°e bakiniz: “Amonyak azotu tayini”.

Cozeltinin analizi :

Analiz edilecek ¢Ozeltinin bir bolimiindeki nitrik azot miktar1 Tablo 1’de belirtilen maksimum miktari
agsamamalidir.

Tercih edilen varyanta gore Tablo 1’de belirtildigi gibi tam olarak tartilmis siilfiirik asidi bir toplama kabina
aktarm. Tercih edilen indikatorden yeterli miktarda ilave edin (4.10.1 veya 4.10.2) son olarak su ile 50 ml’ye
tamamlayin. Kondansatoriin baglanma tiipiiniin ucu ¢ozeltinin seviyesinden asagida bulunmalidir. Kap
agi1zinda bulunan baloncuk kapanini destile suyla doldurun.

Uygun bir pipet kullanmak suretiyle Tablo 1./Metot 2.1°de gosterildigi gibi ¢ozeltiden bir miktar alin ve
destilasyon kabina aktarin.

Destilasyon kabina 250-300 ml’lik hacme gelinceye kadar yeterli miktarda su, 5 ml etanol (4.11) ve 4 g
Devarda alagimi (4.8) ilave edin (Not 2’ye bakiniz).

Amonyak kaybmni onlemek iizere gerekli onlemleri alarak erlene yaklasik 30 ml % 30 sodyum hidroksit
¢ozeltisi (4.9) ilave edin. Son olarak asit igersinde ¢oziinebilen numuneler durumunda analiz numunesinde
olmas1 muhtemel hidroklorik asidi ndtralize etmeye yeterli miktarda sodyum hidroksitten biraz daha ilave edin.
Hafifce 1sitin, boylelikle yaklagik 1 saat igersinde hidrojenin agiga ¢ikmasi saglanmis olur ve sivi kaynamaya

21



7.3.

7.4.

a)
b)
¢)

d)
e)

baslar. 200 mI’lik s1viy1 destilenmesine izin verecek sekilde 30 dakika daha 1s1y1 attirarak 1sitmaya devam edin
(destilasyon islemi 45 dakikay1 asmamalr).

Destilasyon sona erdiginde aletten destilasyon kabini ayirin ve baglanti tiiplinii ve baloncuk kapanini dikkatle
yikaym. Durulama sularmni toplatip titrasyon kabma aktarmn. Metot 2.1°deki isleme goére agiga cikan asit
fazlasini titre edin.

Not 2

Kalsiyum nitrat ve kalsiyum amonyum nitrat gibi kalsiyum tuzlarinin ortamda bulunmasi halinde, analiz i¢in
hazirlanan numunenin her bir gramina 0.700 g sodyum fosfat (Na,HPO4. 2H,0) ilave edilerek Ca (OH),
olusumunu 6nleyin.

Bos test

Ayni kosullar altinda bir bos test uygulayin ve son hesaplamalarda bunu géz 6niine alin.

Kontrol test

Analiz iglemine baglamadan 6nce alet/aygitin dogru ¢alisip calismadigini (9) ve taze hazirlanmis 0.50-0.150 g
nitrik azot (tercih edilen varyanta gore) iceren sodyum nitrat ¢ozeltisi (4.12) kullanmak suretiyle dogru
metodun uygulanip uygulanmadigini kontrol edin.

SONUCLARIN iFADE EDIiLMESIi

Metot 2.2.1°e bakiniz.

Sekil 5 ile ilgili aciklamalar

750 ml (1000 ml)’lik, yuvarlak tabanli, uzun boyunlu cam erlen, ¢an agizl
Bagslikli destilasyon tiipii, N90 18 kiiresel eklentisi bulunan

Giriste No.18 kiiresel eklentisi olan dirsek tiipii, ucunda bir damlama kiilah1 bulanan (kiiresel eklenti yerine uygun bir

kauguk eklenti kullanilabilir).
6 ampulliik kondansator, kauguk bir tutucu ile tutturulan baglant: tiipii ve ucunda bir baloncuk kapani bulunan.
750 mI’lik bir toplama kabu.

Amonyak kaybini 6nlemek iizere bir baloncuk kapani.
Bu ekipman borosilikat camindan yapilmgtir.
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4.1.
4.2.
4.3.
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4.5.
4.6.
4.17.
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4.11.1.

4.11.2.

4.12.
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7.2.

7.3.

7.4.

Metot 2.3
TOPLAM AZOT MIKTARININ TAYINi
Metot 2.3.1.
NITRAT ICERMEYEN KALSIYUM SiYANAMID’DE TOPLAM AZOT TAYINi

KAPSAM

Bu boliim nitrat igermeyen kalsiyum siyanamid de toplam azot miktarini saptamak {izere uygulanan islemi
tanimlamaktadir.

UYGULAMA SAHASI

Yalnizca kalsiyum siyanamid (nitrat icermeyen) lizerinde uygulama yapilacaktir

ANA PRENSIP

Kjeldahl dijestiyonunu takiben meydana gelen amonyak azotu, sodyum hidroksit ile yer degistirir ve standart
stilfiirik asit ¢ozeltisi yardimiyla hesaplanir.

AYIRACLAR

Destile su yada mineralizesu, karbondioksit ve azotlu bilesikler igermeyen.

Seyreltik siilfiirik asit (d=1.54) : 1 hacim siilfiirik asit (d=1.54) + 1 hacim su

Analiz prosediirii i¢in potasyum siilfat

Her hesaplama islemi i¢in bakir oksid (Cu0) veya esdeger miktarda bakir siilfat pentahidrat, her hesaplama i¢in
0.9-1.25 arasinda.

Sodyum hidroksit ¢dzeltisi, %30 NaOH, amonyak i¢cermeyen.

0.1 N siilfiirik asit (varyant a- metot 2.12’e bakiniz)

01 N sodyum yada potasyum hidroksit ¢ozeltisi, karbonat icermeyen (varyant a)

0.2 N siilfiirik asit (varyant b-Not 2/Metot 2.1’°e bakiniz)

0.2 N sodyum yada potasyum hidroksit ¢zeltisi, karbonat icermeyen (varyant b)

0.5 N siilfiirik asit (varyant c-Not 2/Metot 2.1’e bakiniz)

0.5 N sodyum yada potasyum hidroksit ¢dzeltisi, karbonat icermeyen (varyant c)

Indikatér ¢ozeltileri

Karisik indikator :

Cozelti A:1 g metil kirmizisim1 37 ml 0.1 N sodyum hidroksit ¢ozeltide ¢oziindiiriin ve su ile 1 litreye
tamamlayin .

Cozelti B: 1 g metilen mavisini bir miktar suda ¢6ziindiiriin ve su ile 1 litreye tamamlayin.

1 hacim ¢ozelti A ile 2 hacim ¢dzelti B’yi birbiriyle karistirin.

Bu indikator asitli ¢ozeltilerde menekse, notr ¢ozeltilerde gri ve alkali ¢ozeltilerde yesil renk verir. 0.5 ml
kadar kullanin (yaklasik 10 damla).

Metil kirmizisi indikatdrii

0.1 g metil kirmizisin1 50 ml % 95 etanol icersinde ¢dzlindiiriin ve su ile 100 ml’ye tamamlayn. Gerekiyorsa
stiziin. Bu indikator bir 6ncekinin yerine kullanilabilir (4-5 damla kadar).

Siinger tas1 graniilleri, hidroklorik asit ile yikanmig ve kalsine olmus.

Analiz prosediirii i¢in potasyum tiyosiyanat

ALETLER

Destilasyon aleti, metot 2.1. “Amonyak azotu tayini” boliimiine bakiniz.

Yeterli kapasitede uzun boyunlu, Kjeldahl erleni.

Pipetler : 50-100 ve 200 ml’lik

250 ml’lik dereceli cam erlen.

NUMUNENIN HAZIRLANMASI

Metot 1’e bakiniz.

PROSEDUR

Cozeltinin hazirlanmasi

0.001 gram hassasiyetinde, tam olarak 1 g numune tartin ve bir kjeldahl erlenine aktarm. Uzerine 50 ml
seyreltik siilfiirik asit (4.1), 10-15 g potasyum siilfat (4.2) ve belirtilen katalizor maddeden ilave edin (4.3).
Yavas yavas 1sitmaya baslayin ve 2 saat siireyle hafiften kaynamaya birakin. Sogumasina izin verin ve 100-150
ml su ile seyreltin. Tekrar sogutun ve karigimi 250 ml’lik dereceli bir cam erlene kantitatif olarak aktarin.
Gerekli hacme kadar (250 ml) su ile tamamlayn, ¢alkalayin ve kuru bir cam erlene kuru bir filtrede gegirerek
suzln.

Cozeltinin analiz edilmesi

Bir pipet yardimiyla tercih edilen varyanta gore (Metot 2.1’e bakiniz) elde edilen ¢ozeltiden 50.100 veya 200
ml’lik bir miktar1 bir erlene aktarin ve Metot 2.1°de belirtildigi gibi amonyag: destillenmeye birakin. Gerekli
fazlalig1 temin etmek iizere icersine yeterli miktarda NaOH ¢ozeltisi (4.4) ilave edin.

Bos test

Ayni kosullar altinda bir bos test yapin ve son sonuglarin hesaplanmasinda bunu da g6z 6niinde bulundurun.
Kontrol testi

Analiz iglemine baslamadan Once aletin/aygitin dogru c¢alisip calismadigi ve numunedeki azot
konsantrasyonuna yaklagik miktarda azot bulunduran standart potasyum tiyosiyanat ¢ozeltiden (4.13) alman
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4.1.
4.2.
4.3.
4.4.
4.5.
4.6.
4.17.

4.38.
4.9.
4.10.

4.10.1.

4.10.2.

4.11.

4.12.
4.13.

4.14.

miktar iizerinde dogru metodun uygulanip uygulanmadigini kontrol edin.
SONUCLARIN iFADE EDIiLMESIi

Sonuglar analiz edilen giibredeki azot miktari (N) yiizdesi olarak ifade edin:
Varyant a: % N = (50-A) X 0.70

Varyant b: % N = (50-A) X 0.70

Varyant C: % N = (35-A) X 0.875

Metot 2.3.2.
NITRAT iCEREN KALSIiYUM SiYANAMIDDE TOPLAM AZOT TAYIiNi

KAPSAM

Bu boliim, kalsiyum siyanamid deki toplam azot miktarini saptamak iizere uygulanan Metot tanimlamaktadir.
UYGULAMA SAHASI

Bu metot nitrat igeren kalsiyum siyanamid iizerinde uygulanabilir.

ANA PRENSIP

Nitrat igeren kalsiyum siyanamide Kjeldahl metot direkt olarak uygulanamaz. Bu nedenle Kjeldahl
dijestiyonuna tabi tutulmadan 6nce metalik demir ve kalay klorid yardimiyla nitrat azotu amonyaga indirgenir.
AYIRACLAR

Destile su veya mineralizesu, karbon dioksid ve azotlu bilesikler igermeyen.

Siilfiirik asit (d=1.54).

Hidrojeni indirgenmis toz halinde demir.

Potasyum siilfat, ¢ok ince toz halinde 6giitiilmiis, analiz i¢in.

0.1 N standart siilfiirik asit ¢ozeltisi (varyant a-metot 2.1°e bakimiz).

0.1 N standart sodyum yada potasyum hidroklorik ¢dzeltisi karbonat icermeyen. (varyant a)

0.2 N standart siilfiirik asit ¢ozeltisi (varyant b-Not 2/Metot 2.1)

0.2.N standart sodyum yada potasyum hidroksit ¢dzeltisi, karbonat icermeyen (varyant b-Not 2/Metot 2.1 e
bakiniz)

0.5 N standart siilfiirik asit ¢ozeltisi (varyant c-Not 2/Metot 2.1’°e bakiniz)

0.5. N standart sodyum yada potasyum hidroksit ¢ozeltisi, karbonat igermeyen (varyant c-Not 2/Metot 2.1).
Indikatér ¢ozeltileri

Karisik indikatorler:

Cozelti A:1 g metil kirmizist 37 ml 0.1 N sodyum hidroksit ¢ozeltisinde ¢oziindiiriilir ve suyla 1 litreye
tamamlanir.

Cozelti B: 1 g metilen mavisi bir miktar suda ¢oziindiiriiliir ve suyla 1 litreye tamamlanir.

1 hacim ¢ozelti A ile 2 hacim ¢dzelti B’yi birbiriyle karistirin.

Bu indikator asit ¢ozeltilerde menekse, ndtr ¢ozeltilerde gri ve alkali ¢ozeltilerde yesil renk verir. Bu indikator
¢ozeltisinden 0.5 ml (yaklasik 4-5 damla kadar) kullanin.

Metil kirmizist indikatori

0.1 g metil kirmizis1 50 ml %95 etanolde ¢oziindiiriiliir ve suyla 100 ml’ye tamamlanir. Gerekiyorsa filtre edin.
Bu indikatdr (4-5 damla) bir 6ncekinin yerine kullanilabilir.

Kalay klorid ¢ozeltisi:

120 g SnCl,.2H,O’yu 400 ml konsantre hidroklorik asit (d=1.18) igersinde ¢oziindiiriin ve suyla 1 litreye
tamamlayin. Cozelti kesinlikle berrak olmali ve kullanimdan hemen 6nce taze olarak 28X hazirlanmali: Kalay
kloridin indirgeyici giiciinii kontrol etmek zorunludur.

NOT

0.5 g SnCL.2H,O’yu 2 ml konsantre hidroklorik asit (d=1.18) icersinde ¢Oziindiiriin ve suyla 50 ml’ye
tamamlayin. Daha sonra iizerine 5 g Rochelle tuzu (potasyum sodyum tartarat) ve ¢ozeltinin analiz iglemi
sirasinda, litmus test kagidinda alkali reaksiyonu verebilmesi i¢in de yeterli miktarda sodyum bikarbonat ilave
edin.

Indikatér olarak nisasta ¢ozeltisi yaninda 0.1 N iyot ¢ozeltisi ile titre edin.

1 ml 0.1 N iyot ¢ozeltisi 0.01128 g Sn,.2H,0’ya esdegerdir.

Cozeltide bulunan toplam kalaym % 80’ini bivalan sekilde bulunmalidir. Titrasyon sirasinda en az 0.1 N iyot
¢ozelti kullanilmis olmalidir.

%30’luk NaOH (d=1.33) igeren sodyum hidroksit ¢ozeltisi, amonyak icermeyen.

Standart amonyakli nitrat ¢ozeltisi

Standard nitrat-amonyak ¢ozeltisi

Analiz edilmek {izere 2.5 g potasyum nitrat ve 10-16 g amonyum siilfat tartin ve 250 m1’lik dereceli bir erlene
aktarmn. Bir miktar suda ¢6ziindiiriin ve suyla 250 ml’ye tamamlayin. Elde edilen ¢dzeltinin 1 ml’sinde 0.01 g
azot bulunur.

Stinger tas1 graniilleri, hidroklorik asit ile yikanmis ve kalsine olmus.

ALETLER

Metot 2.3.1°e bakiniz.

NUMENENIN HAZIRLANMASI

Metot 1’e bakiniz.
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7.2.

7.3.

7.4.

4.1.
4.2.
4.3.
4.4.
4.5.
4.6.
4.7.
4.38.
4.9.
49.1.

49.2.

PROSEDUR

Cozeltinin hazirlanmasi

0.001 grama en yakin olacak sekilde numuneden 1 g kadar tartin ve Kjeldahl etlenine aktarin. Uzerine 0.5 g toz
haline getirilmis demir (4.2) ve 50 ml kalay klorid ¢ozeltisi (4.11) ilave edin. Bu durumda yarin saat kadar
bekletin. Karistirin ve yine sirastyla 10 ve 20 dakika bekletin. Uzerine 19 g potasyum siilfat (4.3) ve 30 ml
stilfirik asit (4.1) ilave edin. Karisimi kaynatin. Beyaz renkli buhar goriilene dek isleme devam edin.
Sogumaya birakin ve 100-150 ml suyla seyreltin. Meydana gelen siispansiyonu kantitatif olarak 250 ml’lik
dereceli cam bir erlene aktarin ve gereken hacme suyla tamamlayin. Karistirip kuru bir filtreden kuru bir erlen
igersine siiziin. Metot 2.1°de belirtilen varyant a,b veya c i¢in siispansiyonu geri g¢ektirmek yerine, yeteri
miktarda sodyum hidroksit ¢ozeltisi ilave ettikten sonra, bu ¢ozeltideki amonyak azotu da direkt olarak destile
edilmelidir (4.12).

Cozeltinin analiz edilmesi

Meydana gelen ¢ozeltiden bir pipet yardimiyla metot 2.1°de belirtildigi gibi (varyant a,b yada ¢ ye bagh
kalinarak), meydana gelen ¢ozeltiden 50-100 veya 200 ml kadar alip temiz bir erlene aktarn. Metot 2.1°de
tanimlanan prosediire gére amonyagi destillenmeye birakin. Bu arada genis capta bir fazlalik saglayabilmek
acisindan destilasyon kabina yeterli miktarda sodyum hidroksit ¢ozeltisi ilave edin.

Bos test

Ayni kosullar altinda (icersinde numune bulunmayan) bir bos test yapm ve final hesaplamalarda bunu goéz
onitinde bulundurun.

Kontrol testi

Analize baslamadan Once aletin/aygitin dogru ¢aligip ¢alismadigini ve nitratli kalsiyum siyanamidde bulunan
belli miktardaki siyanamid ve nitrat azota karsin, belli miktarlarda amonyak ve nitrat azotu igeren standart bir
¢ozelti kullanmak suretiyle dogru metodun uygulanip uygulanmadigini kontrol edin.

Bu amagla bir Kjeldahl erleni icersine standart ¢ozelti (4.13)’dan 20 ml kadar aktarin.

7.1.e 7.2°de tanimlanan yonteme gore analiz prosediiriinii uygulayin.

SONUCLARIN iFADE EDIiLMESI

Analiz sonucu, analiz edilmek {izere teslim alinan giibrede bulunan toplam azot miktari (N) yiizdesi olarak
ifade edilmelidir :

Varyanta : % N=(50-A) X 0.70

Varyantb : % N =(50-A) X 0.70

Varyantc : % N=(35-A) X 0.875

Metot 2.3.3.

UREDE TOPLAM AZOT TAYINI

KAPSAM

Bu belge iire de bulunan toplam azot miktarini saptamada uygulanan prosediirii kapsamaktadir.

UYGULAMA SAHASI

Bu metot sadece nitrat icermeyen iireli giibreler iizerinde uygulanir.

ANA PRENSIP

Siilfiirik asit bulunan bir ortamda kaynatmak suretiyle iire kantitatif olarak amonyak halinde doniistiiriiliir. Elde
edilen amonyak bir alkali ortamda destillenmeye birakilir. Olusan destilasyon iiriinii standart siilfiirik asit
¢oOzeltiden toplanir. A¢giga cikan asit standart bir alkali ¢ozelti yardimiyla titre edilir.

AYIRACLAR

Destile su veya mineralizesu, karbon dioksid ve azotlu bilesikler igermeyen

Konsantre siilfiirik asit (d=1.84).

Sodyum hidroksit ¢ozeltisi, yaklagik %30 NaOH (d=1.33), amonyak icermeyen.

N siilfiirik asit (varyant a-metot 2.1°e bakiniz).

N sodyum yada potasyum hidroksit ¢ozeltisi, karbonat icermeyen (varyant a)

N siilfiirik asit (varyant b-Not 2/Metot 2.1°e bakiniz)

N sodyum yada potasyum hidroksit ¢dzeltisi, karbonat icermeyen(varyant b)

0.5 N siilfiirik asit (varyant c-Not 2/Metot 2.1)

0.5 N sodyum veya potasyum hidroksit ¢ozeltisi, karbonat icermeyen (varyant c)

Indikatér ¢ozeltiler

Karisik Indikatorler :

Cozelti A:1 g metilen kirmizisin1 37 ml 0.1 N sodyum hidroksit ¢ozeltisi igersinde ¢dzlim ve suyla 1 litreye
tamamlayin.

Cozelti B: 1 g metilen mavisini bir miktar suda ¢6ziindiiriin ve suyla 1 litreye tamamlayn.

1 hacim ¢ozelti A ile 2 hacim ¢dzelti B’yi birbiriyle karistirin.

Bu indikator asit ¢ozeltilerde menekse renk, ndtr ¢ozeltilerde gri renk ve alkali ¢ozeltilerde yesil renk verir. 0.5
ml kullanilir (yaklasik 10 damla).

Metil kirmiz1 indikator ¢ozeltisi :

0.1 g metil kirmizisin1 50 ml %95 etanolde ¢6ziindiiriin ve suyla 100 ml’ye tamamlayin. Gerekirse siiziin. Bu
indikator bir dncekinin yerine kullanilabilir (yaklasik 4-5 damla).
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4.10.
4.11.

7.2.

7.3.

7.4.

R

4.1.
4.2.
4.3.

4.4.
4.5.
4.6.

4.7.
4.38.
4.9.
4.10.
4.10.1.

Siinger tas1 graniilleri, hidroklorik asit ile yikanmis ve kalsine edilmis.

Analiz i¢in {ire.

ALETLER

Destilasyon aleti (Metot 2.1: “Amonyak azotu tayini” ne bakiniz)

500 ml’lik dereceli erlen.

Pipetler: 25.50 ve 100 ml’lik

SOLUSYONUN HAZIRLANMASI

Metot 1.2°e bakiniz.

PROSEDUR

Cozeltinin hazirlanmasi

0.001 grama en yakin olacak sekilde hazirlanan numuneden 2.5 g tartin ve 300 ml’lik bir Kjeldahl erlenine
aktarm. 20 ml su ile 1slatin. Uzerine 20 ml konsantre siilfiirik asit (4.1) ve islem sirasinda carpismalari Snlemek
amaciyla birka¢ cam bilye ilave edin ve karistirin. Erlenin boynuna uzun sapl bir cam huni takarak disariya
sigrama ve tagmalari &nleyin. Onceleri yavas yavas 1sitmaya baglayin, daha sonra beyaz buharlar meydana
gelinceye kadar 1s1y1 arttirarak 1sitmaya devam edin (30-40 dakika kadar).

Sogutun ve 100-150 ml suyla seyreltin. Kantitatif olarak 500 ml’lik bir voliimetrik cam erlene aktarin. Oda
1s1sinda sogumaya birakin. Gereken hacme suyla tamamlayn, karistirin ve kuru bir filtreden gegirerek temiz ve
kuru bir cam erlene siiziin.

Cozeltinin analiz edilmesi

Uygun bir pipet yardimiyla olusan ¢ozeltiden 25, 50 ve 100 ml alarak destilasyon kabina aktarin (tercih edilen
varyanta gore metot 2.1’e bakiniz). Destilasyon kabina yeterli miktarda bir fazlalik temin edebilmek amaciyla
NaOH (d=1.33) (4.2) ilave ederek, metot 2.1 de belirtildigi gibi amonyag1 destillenmeye birakin.

Bos test

Ayni kosullar altinda bir bos test yapin (numune icermeyen) son sonuglar hesaplanirken g6z Oniinde
bulundurun.

Kontrol testi

Analize baglamadan Once alet/aygitin dogru calisip caligmadigint ve iireden hazirlanan ¢dzeltiden alinan
miktarda (4.11) dogru metodun uygulanip uygulanmadigini kontrol edin.

SONUCLARIN iFADE EDILMESI

TESLIM ALINAN GUBREDEKI AZOT (N) MIKTARINI YUZDE OLARAK iFADE EDIN:

Varyanta: % N = (50-A) X 1.12

Varyantb : % N =(50-A) X 1.12

Varyant ¢ : % N = (35-A) X 1.40

Metot 2.4.
SIYANAMID AZOTU TAYIiNi

KAPSAM

Bu boliim siyanamid azotu miktarmin tayini ile ilgili prosediirii tanimlamaktadir.

UYGULAMA SAHASI

Kalsiyum siyanamid ve kalsiyum siyanamid/nitrat karigimi

ANA PRENSIP

Siyanamid azot bir glimiis kompleksi olarak ¢oktiiriiliir ve Kjeldahl Metoda gore ¢okelti lizerinden miktari
hesaplanir.

AYIRACLAR

Destile su, mineralizesu, karbon dioksid ve azotlu bilesikler icermeyen.

Sirke asiti.

Amonyak ¢6zeltisi, % 10 amonyak gazi igeren (agirlik olarak) (d=0.96).

Amonyakli giimiis ¢6zeltisi, (Toliens’e gore)

Suda hazirlanmis 500 ml %10 giimiis nitrat (AgNo3) ¢6zeltisini 500 ml % 10 amonyak (4.2) ile karistirin.
Karisim gerekmedikge 1518a ve 1stya maruz birakmayin. Mutlaka hava ile temasini Onleyin. Cozelti bu
durumda yillarca saklanabilir. Cozelti berrak oldugu siirece iyi kalitede sayilir ve kullanilabilir.

Konsantre siilfiirik asit (d=1.84)

Analiz i¢in potasyum siilfat.

Her hesaplamada 0.3-0.4 g kadar bakir oksit (CuO) yada yine her hesaplamada esdeger miktarda 0.95-1.25 g
kadar bakir siilfat pentahidrat.

Sodyum hidroksit ¢zeltisi, yaklasik %30 NaOH (d=1.33), amonyak i¢cermeyen.

N siilfiirik asit.

N sodyum veya potasyum hidroksit ¢cozeltisi.

Indikatér ¢ozeltileri.

Karisik indikatorler :

Cozelti A:1 g metil kirmizis1 37 ml 0.01 N sodyum hidroksitte ¢oziindiiriiliir ve suyla 1 litreye tamamlanir.
Cozelti B: 1 g metilen mavisi bir miktar suda ¢oziindiiriiliir ve suyla 1 litreye tamamlanir.
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4.10.2.

4.11.
4.12.

7.2.

7.4.

®

4.1.
4.2.
4.3.

4.4.
4.5.
4.6.

4.17.
4.8.
4.9.
4.10.
4.10.1.

1 hacim ¢6zelti A ile 2 hacim ¢dzelti B’yi birbiriyle karistirin.

Bu indikator asit ¢ozeltilerde menekse, notr ¢ozeltilerde gri ve alkali ¢ozeltilerde yesil ren verir. 0.5 ml kadar
kullanin (10 damla)

Metil kirmiz1 indikator ¢ozeltisi :

0.1 g metil kirmizis1 50 ml % 95 etanolde ¢oziindiiriiliir ve suyla 100 ml ye tamamlanir. Gerekirse siiziin. Bu
indikator (4-5 damla kadar) bir dncekinin yerine kullanilabilir.

Siinger tas1 graniilleri, hidroklorik asitte yikanmis ve kalsine edilmis.

Analiz i¢in potasyum tiosiyanat.

ALETLER

Destilasyon Aleti Metot 2.1. “Amonyak azotu tayini” ne bakiniz.

500 ml’lik dereceli bir erlen (6rnegin: Stohmann)

Yeterli kapasitede (300-500 ml), uzun boyunlu Kjeldahl erleni.

50 ml’lik pipet.

Rotari calkalayicisi (dakikada 35-49 defa donen).

NUMUNENIN HAZIRLANMASI

Metot 3’e bakiniz.

PROSEDUR

Gtlivenlik 6nlemi

DIKKAT: Amonyakh giimiis ¢ozeltisi ile calisilirken mutlaka koruyucu gozliik takilmalidir. Sivinin
ylizeyinde ince membran bir tabaka olusur olusmaz ardindan karisim nedeniyle siddetli bir patlama ihtimali
vardir. Bu nedenle son derece dikkatli ¢alisilmalidir.

Analiz i¢in ¢dzeltinin hazirlanmasi

0.001 gram hassasiyetinde 2.5 g numune tartin ve ufak bir cam havana aktarin. Numuneyi suyla 3 defa ezin.
Her ezme islemini takiben suyu ilave edin. Daha sonra ilave edilen sularla beraber karigimi, kantitatif olarak bir
500 mI’lik dereceli stohmann erlenine aktarin. Havan, havaneli ve huniyi suyla yikaym. Erlendeki icerigi suyla
yaklasik 400 ml ye tamamlayin. Uzerine 15 ml asetik asit (4.1) ilave edin ve rotari calkalayicisinda (5.5) 2 saat
stireyle calkalayn.

Kontrol testi

Analize baglamadan Once alet/aygitin dogru calisip caligmadigint ve iireden hazirlanan ¢ozeltiden alinan
miktarda (4.11) dogru metodun uygulanip uygulanmadigini kontrol edin.

SONUCLARIN iFADE EDIiLMESI

TESLIM ALINAN GUBREDEKI AZOT (N) MiKTARINI YUZDE OLARAK iFADE EDiN:

Varyanta : % N = (50-A) X 1.12

Varyant b : % N =(50-A) X 1.12

Varyant ¢ : % N = (35-A) X 1.40

Metot 2.4.
SIYANAMID AZOTU TAYINIi

KAPSAM

Bu boliim siyanamid azotu miktarmin tayini ile ilgili prosediirii tanimlamaktadir.

UYGULAMA SAHASI

Kalsiyum siyanamid ve kalsiyum siyanamid/nitrat karigimi

ANA PRENSIP

Siyanamid azot bir glimiis kompleksi olarak ¢oktiiriiliir ve Kjeldahl Metoda gore ¢okelti lizerinden miktari
hesaplanir.

AYIRACLAR

Destile su, mineralizesu, karbon dioksid ve azotlu bilesikler igermeyen.

Sirke asiti.

Amonyak ¢ozeltisi, % 10 amonyak gazi igeren (agirlik olarak) (d=0.96).

Amonyakli giimiis ¢ozeltisi, (Toliens’e gore)

Suda hazirlanmis 500 ml %10 giimiis nitrat (AgNo3) ¢ozeltisini 500 ml % 10 amonyak (4.2) ile karigtirin.
Karigimi gerekmedikge 1518a ve 1siya maruz birakmaym. Mutlaka hava ile temasini onleyin. Cozelti bu
durumda yillarca saklanabilir. Cozelti berrak oldugu siirece iyi kalitede sayilir ve kullanilabilir.

Konsantre siilfiirik asit (d=1.84)

Analiz i¢in potasyum siilfat.

Her hesaplamada 0.3-0.4 g kadar bakir oksit (CuO) yada yine her hesaplamada esdeger miktarda 0.95-1.25 g
kadar bakar siilfat pentahidrat.

Sodyum hidroksit ¢ozeltisi, yaklagik %30 NaOH (d=1.33), amonyak icermeyen.

N siilfiirik asit.

N sodyum veya potasyum hidroksit ¢ozeltisi.

Indikatér ¢ozeltileri.

Karisik indikatorler :

Cozelti A:1 g metil kirmizis1 37 ml 0.01 N sodyum hidroksitte ¢oziindiiriiliir ve suyla 1 litreye tamamlanir.
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4.10.2.

4.11.
4.12.

7.2.

7.3.

7.4.

7.5.

Cozelti B: 1 g metilen mavisi bir miktar suda ¢oziindiiriiliir ve suyla 1 litreye tamamlanir.

1 hacim ¢ozelti A ile 2 hacim ¢dzelti B’yi birbiriyle karistirin.

Bu indikator asit ¢ozeltilerde menekse, notr ¢ozeltilerde gri ve alkali ¢ozeltilerde yesil ren verir. 0.5 ml kadar
kullanin (10 damla)

Metil kirmizi indikator ¢6zeltisi :

0.1 g metil kirmizis1 50 ml % 95 etanolde ¢oziindiiriiliir ve suyla 100 ml ye tamamlanir. Gerekirse siiziin. Bu
indikator (4-5 damla kadar) bir 6ncekinin yerine kullanilabilir.

Stinger tas1 graniilleri, hidroklorik asitte yikanmis ve kalsine edilmis.

Analiz i¢in potasyum tiosiyanat.

ALETLER

Destilasyon Aleti Metot 2.1. “Amonyak azotu tayini” ne bakiniz.

500 mI’lik dereceli bir erlen (6rnegin: Stohmann)

Yeterli kapasitede (300-500 ml), uzun boyunlu Kjeldahl erleni.

50 ml’lik pipet.

Rotari calkalayicisi (dakikada 35-49 defa donen).

NUMUNENIN HAZIRLANMASI

Metot 3’e bakiniz.

PROSEDUR

Giivenlik 6nlemi

DIKKAT: Amonyakli giimiis ¢ozeltisi ile calisilirken mutlaka koruyucu gozlik takilmalidir. Sivinin
ylizeyinde ince membran bir tabaka olusur olusmaz ardindan karigim nedeniyle siddetli bir patlama ihtimali
vardir. Bu nedenle son derece dikkatli ¢alisilmalidir.

Analiz i¢in ¢dzeltinin hazirlanmasi

0.001 gram hassasiyetinde 2.5 g numune tartin ve ufak bir cam havana aktarin. Numuneyi suyla 3 defa ezin.
Her ezme islemini takiben suyu ilave edin. Daha sonra ilave edilen sularla beraber karigimi, kantitatif olarak bir
500 ml’lik dereceli stohmann erlenine aktarin. Havan, havaneli ve huniyi suyla yikaym. Erlendeki igerigi suyla
yaklasik 400 ml ye tamamlayin. Uzerine 15 ml asetik asit (4.1) ilave edin ve rotari ¢alkalayicisinda (5.5) 2 saat
siireyle calkalayn.

Su ile 500 ml’ye tamamlayin, karistirin ve filtre ediniz.

Analiz olabildigince ¢abuk yapilmalidir.

Cozeltinin analizi

250 mI’lik bir cam kaba filtre edilen siiziintiiden 50 ml kadar aktarin.

Uzerine 30 ml 1lik amonyakl1 giimiis nitrat (4.3) ¢dzeltisi ilave edin. Sar1 renkli siyanamid kompleksi meydana
gelecektir.

Bu durumda bir gece birakin. Daha sonra siiziin ve amonyak bertaraf olana kadar ¢okeltiyi soguk suyla
yikayin.

Filtreyi ve hala 1slak olan ¢dkeltiyi bir Kjeldahl erlenine aktarin. Uzerine 10-15 g potasyum siilfat (4.5),
belirtilen miktarda katalizor maddeleri (4.6) ve daha sonra 50 ml su + 25 ml konsantre siilfiirik asit (4.4) ilave
edin.

Erleni yavagca 1sitmaya baslayin. Bu arada kaynama baslayana kadar hafifce calkalaym. Sicaklifi arttirin ve
erlen igersindeki icerik renksiz yada ¢ok agik yesil oluncaya kadar kaynamaya birakin.

1 saat kadar kaynatmaya devam edin ve sogumaya birakin.

Kjeldahl erlenindeki siviy1 kantitatif olarak destilasyon kabma aktarin. Igersine birkag siinger tas1 graniilii atm
(4.1) suyla gerekli toplam hacme kadar tamamlayin (yaklasik 350 ml). Karistirin ve sogumaya birakin.

Metot 2.1, varyant a ya gore, iizerine yeterli miktarda NaOH ¢ozeltisi eklemek suretiyle gerekli fazlaligi
saglayana kadar amonyagi destillenmeye birakin.

Bos test

Ayni kosullar altinda bir bos test (igersinde numune bulunmayan) yapin ve final sonuglar hesaplanirken bunu
g6z oniinde bulundurun.

Kontrol testi

Analiz prosediiriine baglamadan dnce alet/aygitin dogru calisip ¢alismadigini ve 0.05 g azota esdeger standart
potasyum tiyosiyanat ¢ozeltisi (4.12) lizerinde dogru metodun uygulanip uygulanmadigini kontrol edin.
SONUCUN iFADE EDILMESI

Analiz i¢in teslim alinan giibrede analiz sonucunu yiizde siyanamid azot olarak ifade edin :

% N =(50-A) X 0.56

Metot 2.5.
URE’DE BiURENIN SPEKTROFOTOMETRIK TAYINi

KAPSAM

Bu boliim {ire igerisinde bulunan biiire miktarinin tayini i¢in uygulanan prosediirii tanimlamaktadir.
UYGULAMA SAHASI

Bu metot sadece iire lizerinde uygulanir.
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4.1.
4.2.
4.3.
4.4.

4.5.

4.6.

4.7.

7.2.

7.3.

ANA PRENSIP

Alkali ortamda potasyum sodyum tartarat yaninda, bilire ve menekse rengi bakir bilesiminden bivalan bakir
miktarlarinin tayini. Cozeltinin optik yogunlugu 546 mm’lik (manometre) bir dalga boyunda iken saptanilir.
AYIRACLAR

Destile su yada mineralizesu, karbon dioksid ve amonyak igermeyen. Bu testte suyun kalitesi oldukga biiyiik
Onem tagir.

Metanol

0.1 N siilfiirik asit ¢ozeltisi

0.1 N sodyum hidroksit asit ¢ozeltisi

Alkali potasyum sodyum tartarat ¢ozeltisi

1 litrelik dereceli cam bir erlende 40 g sodyum hidroksiti 500 ml suda ¢6ziindiiriin ve sogumaya birakin.
Uzerine 50 g potasyum sodyum tartarat (NaKC4H404.4H,0) ilave edin. Isarete kadar tamamlaym. 24 saat
bekletildikten sonra kullanin.

Bakir siilfat ¢ozeltisi :

1 litrelik dereceli bir cam erlende 15 g bakir siilfati (CuSO4.5H,0) 500 ml suda ¢dziindiiriin. Isarete kadar
tamamlayin.

Taze hazirlanmig standart biiire ¢ozeltisi :

250 ml’lik dereceli bir erlen igerisinde 0.250 g saf biilireyi bir miktar suda ¢6ziindiiriin ve 250 ml ye
tamamlayin. Bu ¢dzeltinin 1 ml si 0.001 g biiire igerir.

Indikatér ¢ozeltisi :

100 ml’lik dereceli bir erlende 0.1 g metil kirmizisim1 50 ml % 95 etanolda ¢oziindiiriin ve suyla 100 ml’ye
tamamlayin. Elde edilen ¢6zelti tortulu ise siiziin.

ALETLER

% 0.5 T den daha diisiik 6l¢iimlemeye izin veren hassas ve kesin dogrulukta filtreleri bulunan spektrofotometre
yada fotometre,

Dereceli erlenler : 100-250-1000 ml’lik

Dereceli pipetler : 2-5-10-20-25-50 m1’lik veya 25 ml’lik biiret, 0.05 ml ye kadar derecelenmis.

250 mI’lik erlen

NUMUNENIN HAZIRLANMASI

Metot 1’e bakiniz.

PROSEDUR

Standart egrinin hazirlanmasi

Biiire standart ¢ozeltiden (4.6) 0,2,5,10,20,25 ve 50 ml’lik miktarlart 7 adet derecelenmis 100 ml’lik 2 seri
erlene aktarn. Suyla 50 ml ye tamamlaymn. Uzerine 1 damla indikatér damlatin (4.7) ve gerekirse 0.1 N
stilfiirik asit ile notralize edin.

(4.2) 20 ml alkali tartarat c¢ozeltisinde (4.4) ve daha sonra 20 ml bakir siilfat c¢ozeltisi (4.5) igersinde
¢Oziindiiriin.

NOT

Her iki ¢6zelti ya kesin dogru olarak ayarlanmis 2 adet biiret ile yada daha iyisi 2 adet pipetle 6lgiimlenmelidir.
Daha sonra destile suyla 100 ml ye tamamlayin ve 30 °C (+/-) 2 derece sicaklikta 15 dakika kadar bekletin.
Referans olarak “O” biiire ¢ozeltisi kullanmak suretiyle her ¢ozeltinin 546 nm dalga boyundaki absorbansini,
uygun kalinlikta hiicreler kullanarak 6l¢iimleyin.

Absorbans degerlerini ordinat ve bunlara esdeger biiire miktarlarin1 (mg olarak) da apsis olarak kalibrasyon
egrisi lizerinde isaretleyin.

Analiz edilecek ¢6zeltinin hazirlanmasi

0.001 gram hassasiyetinde hazirlanan numuneden 10 g kadar tartin ve 250 ml’lik dereceli cam bir erlen
icersinde yaklagik 150 ml suda ¢dzilindiirlin ve isarete kadar tamamlayin. Gerekirse siiziin.

Goriis 1
Eger analiz edilecek numune 0.015 gram dan fazla miktarda amonyak azotu bulunduruyor ise 250 ml'lik bir
erlende ¢6ziin (4.1). hacmi 25 ml ye diisene kadar buharlagtirin. Kantitatif olarak 250 ml’lik dereceli bir erlene

aktarin. Isarete kadar suyla tamamlayin. Eger gerekiyorsa siiziin ve kuru bir filtreden gegirerek temiz ve kuru
bir cam erlene aktarin.

Gortis 2

Opalligin (15181n renk yansimasi) giderilmesi: eger ortamda herhangi bir sekilde kolloidal maddeler var ise
filtrasyon prosediiriine baz1 sorunlar ¢ikabilir bu durumda analiz edilecek ¢6zelti su sekilde hazirlanmalidir:
Analiz edilecek numuneden 150 ml’lik bir miktar1 suda ¢6ziin ve lizerine 2 ml 1 N hidroklorik asit ilave edin.
Daha sonra ¢6zeltisi diiz ve ¢ok ince fitrelerden 250 ml’lik temiz bir cam erlene siiziin. Filtreleri suyla yikayn
ve gerekli hacme kadar tamamlaym. Bu prosediirii 7.3’de belirtilen “Tayin” adl1 boliime gore devam ettirin.

Tayin
Varsayilan biilire miktarina gore 7.2 de tanimlanan ¢6zeltiden bir pipet yardimiyla 25 yada 50 ml alip, 100
ml’lik temiz bir dereceli erlene aktarin. Gerekiyorsa indikator olarak metil kirmizisi kullanarak 0.1 N’lik bir

ayira¢ yardimiyla ( 4.2 veya 4.3) nétralize edin. Uzerine ayni1 kesin tartim ile 20 ml potasyum sodyum tartarat
(4.4) ve 20 ml bakir ¢ozeltisi (4.5) ilave edin (0zellikle standartizasyon egrisi ¢izilirken). Gerekli hacme kadar
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isaretleyin ve hizli bir sekilde karistirin. Daha sonra 30 °C + 2 derece sicaklikta 15 dakika dinlenmeye birakin.
Daha sonra gerekli dl¢iimleri yapin ve iire igerisinde bulunan biiire miktarini hesaplayin :
SONUCLARIN iFADE EDILMESI

Standardizasyon grafiginden mg olarak okunan biiire miktart C olsun. Analiz edilen ¢dzeltisinin hacmi su
sekilde hesaplanacaktir :

CX25
% Biiire : ----------

EK

Transparan bir cisimden ge¢gmeden Onceki monokromatik ismlarin 151k siddeti degeri Jo (belli bir dalga
boyunda) ve gectikten sonraki 151k siddet degeri J olsun :

J
- Transmisyon faktorii : E = ----
Jo
Jo
- Opaklik: 0= ---
J
- Optik yogunluk : F =Log O
E
- Her optik doniisteki birim optik yogunluk : K = ----
S
E
- Ogzel optik yogunluk katsayist : K= -
S
E
- Ogzel optik yogunluk katsayis1 : K = -----
CxS

w2

: Tabakanin cm olarak kalinligi
C : Her litrede mg olarak konsantrasyon
K : Lambert-Beer Kuralina gére her madde i¢in verilen 6zel faktor degeri

Metot 2.6.
AYNI NUMUNEDE AZOTUN FARKLI FORMLARININ TAYINi

Metot 2.6.1.

NITRAT, AMONYAK, URE VE SIYANAMID AZOTU GiBi AZOT iICEREN GUBRELERDE

3.1.1.
3.1.2.

AYNI NUMUNEDE AZOTUN FARKLI FORMLARININ TAYINi

KAPSAM

Bu boliim alisa gelmis sekillerinden farkli sekilde bulunan azot miktarinin tayini ile ilgili prosediirii
tanimlamaktadir.

UYGULAMA SAHASI :

Farkli sekillerde azot igeren yoOnetmelik Tarimda Kullanilan Kimyevi Gilibrelere Dair Yonetmelik
kapsamina giren her tiirlii giibreler.

ANA PRENSIP
Toplam ¢6ziinebilir ve ¢dziinmez azot

Standart nitelikli giibrelerle ilgili listeye gore (Tarimda Kullanilan Kimyevi Giibrelere Dair Yonetmelik
Ek I) burada tanimlanan prosediir kalsiyum siyanamid igeren iiriinlere uygulanabilir.

Ortamda nitratlar bulunmuyor ise test numunesi dogrudan Kjeldahl dijestiyonu ile mineralize edilir.
Ortamda nitratlar buluyor ise test numunesi metalik demir ve kalay klorid yardimiyla indirgendikten
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3.2,

3.2.1.

3.2.1.1.
3.2.1.2.

3.2.2.

3.2.3.

3.23.1.

3.2.3.2.

3.2.4.

3.24.1.
3.24.2.

3.255.

3.2.5.1.

3.25.2.

3.2.5.3.

3.2.6.

4.1.
4.2.
4.3.
4.4.
4.5.
4.6.
4.17.

sonra Kjeldahl dijestiyonu ile mineralize edilir.
Her iki durumda amonyak miktar1 Metot 2.1’deki tanimlamaya gore belirlenir.
NOT :

Eger analiz sonuglar1 0.5’den fazla ¢oziinmez azot miktar1 gosteriyor ise, o zaman adi1 gecen giibrenin,
Tarimda Kullanilan Kimyevi Giibrelere Dair Yonetmelik’te yer almayan ¢dziinmez azottan farkli bir azot
igerdigi anlasilir.

Coziiniir azot sekilleri

Asagida belirtilen maddeler ayni
belirlenmistir.

numune ¢ozeltisinin  farkli kisimlarindan alinan ¢dzeltilerde

Toplam ¢oziiniir azot
Ortamda nitratlar bulunmuyorsa, dogrudan Kjeldahl dijestiyon ile.

Ortamda nitratlar bulunuyorsa, Ulsch’a gore indirgenen ¢dzeltinin farkli kissmlarindan alinan ¢ozeltilerde
Kjeldahl dijestiyonu ile her iki durumda Metot 2.1°de tanimlanan prosediire gére amonyak miktari
belirlenir.

Toplam ¢oziiniir azot (azot nitrat disinda) ferro siilfat igeren asitli ortamda bertaraf edilmesini takiben
Kjeldahl dijestiyonu ile Metot 2.1°de tanimlanan prosediire gore amonyak miktar1 belirlenir.

Fark ile nitrat azotu

Kalsiyum siyanamidin bulunmadigi ortamlarda 3.2.1.2 ve 3.2.2 arasinda veya toplam ¢oziiniir azot
(3.2.1.2) ve amonyak azotu ve organik iirik azot (3.2.4 + 3.2.5) 3.2.3.2. toplam1.

Kalsiyum siyanamidin bulundugu ortamlarda, 3.2.1.2 ve 3.2.2 arasinda veya 3.2.1.2 ve 3.2.4 + 3.2.5 +
3.2.6 toplamu.

Amonyak azotu
Yalnizca amonyak azotu ve amonyak + nitrat azotu bulunuyorsa metot uygulanir.

Azot lire ve/veya azot siyanamid bulunan ortamda hafif alkali hale getirildikten sonra sogukta destilasyon
edilerek. Bu sekilde standart siilfiirik asit tarafindan absorbe edilen amonyagin miktari, metot 2.1°de
tanimlanan prosediire gore belirlenir.

Ure azot

Ureaze kullanarak konversiyon sonucu agiga ¢ikan amonyak standart hidroklorik asit ¢dzeltisi ile titre
edilir,

Veya

Ksanhidrol kullanarak gravimetrik olarak: hata yapma ihtimali olmadan azot iire ile birlikte ¢oktiiriilen
biiire miktar1 ¢oklu giibreler ile ilgili kesin degerlerde genelde diisiik ¢ikmaktadir.

Veya

Asagida belirtilen Tablo’ya gore farkliliklar nedeniyle :

Amonyak Siyanamid
Durum | Nitrat azotu azotu azotu Fark
1 Yok Var Var (3.2.1.1)-(3.2.4.2 +3.2.6)
2 Var Var Var 3.2.2) -(3.242+3.2.6)
3 Yok Var Yok (3.2.1.1)-(3.24.2)
4 Var Var Yok 32.2) -(3.2.1.2)

Azot siyanamid, bir giimiis bilesigi olarak c¢oktiiriilen. Cokeltide azot miktar1 Kjeldahl metoduyla

belirlenir.

AYIRACLAR :

Destile su yada mineralizesu.

Analiz i¢in potasyum siilfat

Demir tozu, hidrojen ile indirgenmis (belirtilen demir miktari en az 50 mg azot nitrat1 indirgemeli).

Analiz i¢in potasyum tiyosiyanat

Analiz i¢in potasyum nitrat.

Analiz i¢in amonyum siilfat

Analiz i¢in iire
Seyreltik siilfiirik asit 1:1 hacim olarak
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4.8.
4.9.
4.10.
4.11.

4.12.
4.13.
4.14.
4.15.
4.16.
4.17.
4.18.
4.19.
4.20.
4.21.
4.22.
4.23.
4.24.
4.25.

4.26.

4.27.

4.28.
4.29.
4.29.1.

4.29.2.

4.30.

4.31.

5.1.

5.2.

N standart siilfiirik asit ¢ozeltisi.

Konsantre sodyum hidroksit ¢ozeltisi sulu ¢ozeltisi yaklasik % 30 NaOH, amonyak i¢germeyen.
0.02 N standart sodyum yada potasyum hidroksit ¢ozeltisi, karbonat igermeyen.

Kalay klorid ¢ozeltisi.

120 g SnCl,.2H,0’yu 400 ml konsantre hidroklorik asit igersinde ¢oziindiiriin (d=1.18) ve suyla 1 litreye
tamamlayin. Cozelti berrak olmali ve kullanimdan az 6nce hazirlanmalidir.

NOT :

Kalay kloridin indirgeyici giiciinii kontrol etmek lazimdir: 0.5 g SnCl,.2H,0 tartin ve 2 ml konsantre
hidroklorik asit icersinde ¢dziindiiriin (d=1.18). Suyla 50 ml ye tamamlayin. Uzerine 5 g Rochelle tuzu
(potasyum sodyum tartarat) ilave edin ve litmus kagidinda alkali reaksiyon verecek kadar yeterli miktarda
sodyum bikarbonat ilave edilir.

Indikatdr olarak nisasta ¢dzeltisi kullanilacak, 1 ml 0.1 N iyot ¢dzeltisi 0.01128 g SnCl, 2H,O’ya
esdegerdir.

Cozeltilerdeki toplam kalay miktarinin en az % 80’ini bivalan seklinde olmalidir. Bu nedenle titrasyon
islemi sirasinda en az 35 ml 0.1 N Iyot ¢ozeltisi kullanilmis olmalidir.

Siilfiirik asit (d=1.84)

Seyreltik hidroklorik asit 1:1 hacmen

Asetik asit % 96-100

Siilfuirik asit ¢ozeltisi %30 H,SO4 (a/h)

Ferro siilfat kristalize, FeSO4.7H,0

0.1 N Standart siilfiirik asit ¢ozeltisi

Oktil alkol

Doymus potasyum karbonat ¢ozeltisi

0.1 N standart sodyum yada potasyum hidroksit ¢ozeltisi, karbonat icermeyen.
Standart baryum hidroksit ¢ozeltisi.

%10 (a/h) sodyum karbonat ¢ozeltisi

2 N Hidroklorik asit

0.1 N standart hidroklorik asit ¢ozeltisi

Ureaze ¢ozeltisi

0.1 N hidroklorik asit (4.24) kullanmak suretiyle 0.5 g aktif iircaze 100 ml suda siispansiyon haline
getirin. Bir pH metre ile pH’yi 5.4’e ayarlayin.

Ksanhidrol

Etanol yada metanol’deki (4.31) % 5’lik ¢ozeltisi (¢ok zor ¢dziiniirliige sahip maddelerle ¢aligmayin).
Elde edilen bu ¢ozelti 1g1ktan uzakta, hava gecirmeyen bir sisede 3 ay saklanabilir.

Bakir oksit (CuO) : 0.3-0.4 g her hesaplamada kullanilir veya buna esdeger miktarda (0.9-1.25 g
arasinda) bakir siilfat pentahidrat

Tasmay1 Onleyici graniiller, hidroklorik asit ile yikanmis ve kalsine edilmis.
Indikatér ¢ozeltiler:
Karisik indikator ¢ozeltiler :

Cozelti A: 1 g metil kirmizis1 37 ml 0.1 N sodyum hidroksit ¢ozeltisinde ¢oziindiiriiliir ve suyla 1 litreye
tamamlanir.

Cozelti B: 1 g metilen mavisi bir miktar suda ¢oziindiiriiliir ve suyla 1 litreye tamamlanir.

Bu indikator asit ¢ozeltilerde menekse renk, notr ¢ozeltilerde gri renk ve alkali ¢ozeltilerde yesil renk
verir. 0.5 ml (yaklasik 10 damla) kullanin.

Metil kirmizist indikatdr ¢ozeltisi :

1 g metil kirmizisint 50 ml % 95 etanol igersinde c¢oziindiiriin. Suyla 100 ml’ye tamamlayin ve
gerekiyorsa siiziin. Bu indikator ¢ozeltisi (4-5 damla) bir dncekinin yerine kullanilabilir.

Indikatér kagitlari :

Litmus, bromtimol mavisi (veya pH 6-8 e duyarli diger indikator kagitlari).

% 95 etanol veya metanol ¢ozeltisi.

ALETLER :

Destilasyon aleti :

Metot 2.1°e bakiniz.

Analiz teknigi 7.2.5.3 (Sekil 6’ya bakiniz) geregince amonyak azot miktarinin tayini i¢in gerekli alet :
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5.3.

5.4.
5.35.
5.6.
5.7.

7.1.
7.1.1.

7.1.1.1.

7.1.1.2.

7.1.1.3.

7.1.1.4.

7.1.2.

7.1.2.1.

Bu alet 6zel olarak gekillendirilmis tabandan boyunlu cam bir toplama kabidir. Yan tarafinda baglikli bir
baglayici tiip ve diger yan tarafinda da hava girisine izin verecek dikey bir tiip vardir. Bu tiipler basit
olarak delinmis kauguk bir tapa ile toplama kabina baglanmistir. Hava veren tiiplere en uygun sekli
vermek Onemlidir. Ciinkii toplayici kapta ve absorbede bulunan ¢ozeltiden gaz kabarciklari rahatga
gecerek ¢ikis yapabilmelidirler. En iyi randiman alinan diizenleme, 20 mm dis ¢apa sahip, gevresi
etrafinda 1 mm’lik 6 adet deligi olan eksternal (harici/dig) mantar sekilli par¢alarin kullanilmas: ile alinir.

Ureaz teknigine gore (7.2.6.1.) iire azot miktarinin tayini icin gerekli alet :

Bu alet ayirag bir huni ve kii¢iik bir absorberi olan (Sekil 7’ye bakiniz) 300 ml’lik bir erlenden olusur.
Rotari ¢alkalayicisi (dakikada 35-40 defa donen)

pH metre

Ayarlanabilir firin

Cam egya:

- Pipetler: 2-5-10-20-25-50-100 m1’1lik

- Kjeldahl erlenleri, uzun boyunlu ve 300/500 ml kapasiteli.

- Dereceli erlenler 100-250-500-1000 ml’lik

- Sinterize camdan yapilmis pota, gdzenek ¢ap1 5-15 mikron.

Havanlar

NUMUNENIN HAZIRLANMASI :

Metot 1’e bakiniz.

ANALITIK TEKNIK :

Toplam ¢6ziiniir ve ¢dziinmez azot miktari

Ortamda nitratin bulunmadigi durumlarda:

Dijestiyon:

En ¢ok 100 mg azot igeren numuneden 0.001 g kadar tam olarak tartin ve destilasyon aletine (5.1) aktarin.
Uzerine 10-13 g potasyum siilfat (4.1) + katalizor + birka¢ tane tagmay1 6n1.§yici graniil ilave edin. Daha
sonra 50 ml seyreltik siilfiirik asit (4.7) ilave edin ve hizla ¢alkalayin. Onceleri hafif hafif 1sitmaya
baslaymn ve 1sitma zamanini giderek arttirin. Cozelti diizenli araliklarla kaynamaya baslayinca ¢ozelti
berrak hale gelecektir. Bu durumda da 1 saat daha kaynatmaya devam edin. Bu arada erlen kenarina her
tlirlii organik materyalin degmemesine dikkat edin. Sogutun, iizerine ¢ok dikkat ederek 350 ml su ilave

edin ve karistirin. Coziinmenin miimkiin oldugunca tamamlanip tamamlanmadigini kontrol edin.
Sogumaya birakin ve erleni destilasyon aletine (5.1) baglayin.

Amonyagin destilasyonu :

Bir pipet yardimiyla 50 ml 0.2 N standart siilfiirik asit ¢ozeltisi (4.8) cekerek toplama kabina aktarin.
Igersine indikatérii ilave edin (4.29 veya 4.29.2). kondansator tapasmin ¢dzeltinin seviyesinden en az 1
cm agagida olmasina dikkat edin.

Gerekli 6nlemleri alarak higbir sekilde amonyak kaybina neden olmaksizin, destilasyon kabina yavasga
yeterli miktarda konsantre sodyum hidroksit ¢ozeltisi (5.9) ilave ederek ¢ozeltisi giiglii alkali duruma
getirin (genellikle 120 ml yeterli gelmektedir. Ortama birka¢ damla fenolftalein ilave etmekle
anlayabilirsiniz. Destilasyon islemi sonunda erlendeki sivi tamamen alkali hale diinlismelidir.) 150 mI’yi
yarim saatte destilleyecek sekilde erlenin 1sisin1 ayarlayin. Destilasyon igsleminin sona erdigini indikator
kéagidiyla test ederek anlayin (4.30). eger islem sona ermemisse bir defa daha 50 ml ilavesi yapin ve bu
prosediire indikator kagidi (4.30) ndtr renk verene kadar devam edin. Daha sonra toplayict kabin
seviyesini algatin ve birka¢ dakika daha destillenmeye birakin. Kondansatdr tapasini durulayimn. Aciga
¢ikan asit fazlaligini, indikatér kagidinin rengi donene kadar 0.2 N standart potasyum yada sodyum
hidroksit ¢ozeltisiyle titre edin.

Bos test:
Ayni kosullarda bir bos test yapin ve final sonuglar hesaplanirken bunu da goz 6niine alin.
Sonuglarin ifade edilmesi :
(a-A)x 0.28
% N =

M

a = Bos test i¢in ml olarak harcanan 0.2 N standart sodyum yada potasyum hidroksit ¢ozeltisi (toplayici
kaba pipet yardimiyla aktarilan) (5.1). (50 ml 0.2 N standart siilfiirik asit ¢ozeltisi).

A = ml olarak analiz i¢in kullanilan 0.2 N standart sodyum yada potasyum hidroksit ¢dzeltisini,
M = Test numunesinin gram olarak agirligi

Ortamda nitratlar bulunuyorsa :

Test numunesi:
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7.1.2.2.

7.1.2.3.

7.1.2.4.

7.1.2.5.

7.1.2.6.

7.2.
7.2.1.

7.2.1.1.

7.2.1.2.

7.2.2.

7.2.2.1.

722.2.

En ¢ok 40 mg nitrat azotu bulunduran numuneden yaklasik tam olarak 0.001 g tartin.
Nitratin indirgenmesi

Kii¢iik cam havanda test numunesini 50 ml suyla karistirin. Minimum miktarda destile su yardimiyla 500
ml’lik bir Kjeldahl erlenine aktarin. Uzerine 5 g indirgenmis demir (4.2) ve 50 ml kalay klorid ¢dzeltisi
(4.1) ilave edin. Calkalayin ve bir saat kadar dinlenmeye birakin. Dinlendigi siire i¢ersinde her dakikada
bir tekrar tekrar karistirin

Kjeldahl dijestiyonu :

30 ml siilfiirik asit (4.12) + 5 g potasyum siilfat (4.1) + gerekli miktar katalizér + birkag¢ tagsmay1 dnleyici
graniil (4.28) ilave edin. Erleni biraz egik duruma getirin ve hafif¢ce 1sitmaya baslayin. Daha sonra 1s1y1
arttirin ve ¢ozeltiyi sik sik calkalayin. Erlendeki sivinin rengi koyulasacaktir ve daha sonra sari-yesil
susuz demir siilfat siispansiyonunun meydana gelmesiyle renk agilacaktir. Berrak bir ¢ozelti elde ettikten
sonra bile kaynama noktasindaki ¢6zeltiyi 1 saat daha 1sitmaya devam edin. Biiyiik bir dikkatle erlendeki
¢Ozeltiyi bir miktar suya aktarin ve azar azar 100 ml suyu ortama ilave etmeye baslayin. Karistirin ve
erlendeki ¢ozeltiyi 100 ml’lik dereceli bir cam kaba aktarin. Suyla gerekli hacme tamamlayin. Karistirin.
Kuru bir filtreden gegirerek kuru bir toplama kabina siiziin.

Cozeltinin analizi :

En fazla 100 ml azot bulunduran ¢dzeltiyi, pipet yardimiyla bir destilasyon aletine (5.1) monte edilmis
erlene aktarin. Destile suyla 350 ml'ye seyreltin. Icersine tasmayi dnlemek iizere birkac siingertas
graniilii ilave edilir (4.28). Daha sonra erleni destilasyon aletine baglayn ve 7.1.1.2. de tanimlandig1 gibi
miktar1 saptamaya gegin.

Bos test :

7.1.1.3’e bakiniz.

Sonugclarin ifade edilmesi :
(a-A)x 0.28

% N =

M

a = Bos test i¢in ml olarak harcanan 0.2 N standart sodyum veya potasyum hidroksit ¢dzeltiyi. Bir pipet
yardimiyla aletin toplama kabina aktarilan (5.1) 50 ml 0.2 N standart siilfiirik asit ¢ozeltisi (4.8).

A = Analiz i¢in kullanilan 0.2 N standart sodyum yada potasyum hidroksit ¢6zeltinin ml olarak miktar1

M = numunenin gram olarak ifade edilen agirlig1 7.1.2.4°den alinan parca ¢ozeltisi bulunan.

Coziiniir azot formlari

Analiz edilecek ¢ozeltinin hazirlanmasi

1 mg hassasiyetinde 10 g numune tartin ve 500 ml’lik dereceli bir erlene koyunuz.

Siyanamid azotu icermeyen giibrelerde

Bir erlene 50 ml su koyun ve daha sonra iizerine 20 ml seyreltik hidroklorik asit ilave edin (4.13).
calkalayin ve karbondioksit kabarciklar1 tamamen ¢ikana kadar bekletin. Daha sonra 400 ml su ilave edin
ve rotari ¢alkalayicisinda yarim saat kadar ¢alkalamaya birakin (5.4). suyla gerekli hacme tamamlayin,
karistirin ve kuru bir filtreden yine kuru ve temiz bir erlene siiziin.

Siyanamid azotu iceren giibrelerde

Temiz bir erlene 400 ml su + birkag damla metil kirmizis1 aktarin. Gerekirse asetik asit (4.14) ilave etmek
suretiyle ortami asit duruma getirin. Uzerine 15 ml asetik asit ilave edin ve rotar1 calkalayicisinda 2 saat
calkalanmaya birakin (5.4). e8er gerekiyorsa operasyon sirasinda yine asetik asit kullanarak (4.14)

¢Ozeltiyi tekrardan asitlendirin. Suyla gerekli hacme kadar tamamlayin, karistirin ve derhal kuru bir
filtreden siizerek kuru ve temiz bir toplama kabina aktarin ve derhal siyanamid azot miktarini saptayin.

Her iki durumda ¢dzeltinin hazirlandig1 ayn1 giin igerisinde ¢esitli ¢oziiniir azot miktarlarini saptamaya
¢aligin, ilk Once siyanamid azot, ve ortamda bulunuyor ise iire azot miktarlarini saptamaya baglayn.

Toplam ¢oziiniir azot
Nitrat yoklugunda

Bir 300 mI’lik Kjeldahl erlenine en az 100 mg azot igeren filtreden alinan ¢6zelti pargasini (7.2.1.1 veya
7.2.1.2) aktarin. Uzerine 15 ml konsantre siilfiirik asit (4.12) + 0.4 g bakir oksit veya 1.35 g bakir siilfat
(4.27) + tasmay1 onleyici birkac siinger tas1 graniilii ilave edin. Ik &nceleri yavasca 1sitarak dijestiyon
islemini baglatin, daha sonra ¢ozelti renksiz yada ¢ok agik yesilimsi olana ve beyaz dumanlar ortaya
¢ikana kadar sicakligi arttirarak isitmaya devam edin. Soguduktan sonra kantitatif olarak ¢ozeltiyi bir
destilasyon kabina aktarin ve suyla 500 ml’ye kadar tamamlayn. Igersine tasmay1 énlemek iizere bir kag
siinger tas1 graniilii atin. Erleni destilasyon aletine (5.1) baglayin ve 7.1.1.2. de tanimlandig1 gibi miktari
saptamaya devam edin.

Nitrat varliginda
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7.2.2.3.

7.2.2.4.

7.2.3.

7.2.3.1.

7.2.3.2.

7.2.4.

7.24.1.

7.2.4.2.

7.2.5.

7.2.5.1.

Bir pipet yardimiyla kesin olarak 500 ml’lik bir erlen igersine 7.2.1.1 veya 7.2.1.2 de belirtilen ve en az
40 mg azot nitrat igeren filtre ¢ozeltisinden yeterli bir miktar1 aktarin. Bu kademede azotun toplam
miktarinin tayini o kadar énemli degildir. Uzerine 10 ml %30 (4.16) siilfiirik asit + 5 g indirgenmis demir
(4.2) ilave edin ve derhal erleni bir saat camiyla kapatin. Reaksiyon baslayana kadar ¢dzeltiyi yavas
yavas 1sitin. Bu son derece nazik zaman diliminde 1sitmay1 durdurun ve oda sicakliginda erleni en az 3
saat dinlenmeye birakin. Suyla yikayin ve ¢dziinmeyen demiri erlende birakarak ¢ozeltiyi derhal 250
ml’lik temiz bir dereceli kaba aktarim. Isaretli yere kadar su ile tamamlayin. Karigimi iyice karistirin ve
en az 100 mg azot iceren ¢dzeltiyi bir pipetle 300 ml’lik bir Kjeldahl erlenine aktarin. Uzerine 15 ml
konsantre siilfiirik asit (4.22) + 0.4 g bakir oksit veya 1.25 g bakar siilfat + tagsmay1 6dnlemek iizere birkag
siinger tas1 graniilii ilave edin (4.28). Dijestiyonun baslamasi i¢in 6nce hafif¢e 1sitmaya baglayin ve daha
sonra ¢Ozelti renksiz yada ¢ok acik yesil oluncaya ve beyaz dumanlar ortaya ¢ikincaya kadar 1sitmaya
devam edin. Sogutulduktan sonra ¢ozeltiyi kantitatif olarak destilasyon kabina aktarin. Suyla 500 ml'ye
kadar seyreltin ve igerisine tagsmay1 Onleyici siinger tasi graniilleri atin (4.28). Erleni destilasyon aletine
baglayin (5.1) ve 7.1.1.2 de tanimlandig1 gibi miktar1 hesaplamaya baslayin.

Bos test

7.1.1.8”e bakiniz.

Sonugclarin ifade edilmesi :
(a-A)x 0.238

% N =
M

a = Bog test i¢in harcanan ml olarak 0.2 N standart sodyum yada potasyum hidroksit ¢dzeltisi, aletin
toplama kab1 igerisine N standart siilfiirik asit ¢ozeltisi (4.8) aktarmak suretiyle.

A = Analiz i¢in harcanan 0.2 N standart sodyum yada potasyum hidroksit ¢6zeltinin ml olarak miktari.
M = Numunenin gram olarak ifade edilen agirlig1 (7.2.2.1 veya 7.2.2.2’ye gore alinan ¢dzelti pargasinda.)
Nitrat azotu hari¢ toplam ¢dziiniir azot

300 ml’lik bir Kjeldahl kabina pipet yardimiyla kesin miktarda filtre edilen ¢ozeltiden (7.2.1.1) veya
(7.2.1.2) aktarin (miktar1 saptanacak azottan 50 mg’dan fazlasini igermeyen). Suyla 100 ml’ye kadar
seyreltin, iizerine 5 g ferro siilfat (4.16) + 20 ml konsantre siilfiirik asit (4.1) + tagsmaya kars1 birka¢ adet
siinger tas1 graniilii (4.28) ilave edin. Ik &nce hafif hafif 1sitin ve daha sonra beyaz dumanlar ortaya
¢ikana kadar sicaklifi arttirmaya devam edin. Dijestiyon prosediirii bir 15 dakika daha devam edin.
Isitmay1 durdurun ve karigimin igerisine katalizor olarak bakir oksit (4.27) ilave edip, 10-15 dakika daha
beyaz dumanlarin kaybolmasina izin verin. Soguttuktan sonra Kjeldahl erlenindeki c¢ozeltisi aletin
destilasyon kabina kantitatif olarak aktarin (5.1). Destilasyon kabindaki ¢ozeltiyi suyla yaklasik 500
ml’ye kadar seyreltin ve igerisine tasmayi onlemek lizere birka¢ siingertasi graniilii ilave edin (4.28).
Erleni destilasyon aletine baglayin ve 7.1.1.2.°de tanimlandig1 gibi saptama prosediiriine devam edin.

Bos test :
7.1.1.3’e bakiniz.
Sonuglarin ifade edilmesi :
(a-A)x 0.28
% N = ccmmmmmm oo
M

a = Bos test i¢in harcanan 0.2 N standart sodyum yada potasyum hidroksit ¢dzeltisinin ml olarak miktari,
aletin toplama kabina (5.1) 50 ml 0.2 N standart siilfiirik asit ¢ozeltisi ilavesiyle

A = Analiz i¢in kullanilan 0.2 N standart sodyum veya potasyum hidroksit ¢dzeltinin ml olarak miktari
Numunenin gram olarak agirligi (saptamanin yapilacagi ¢ozelti iizerinde).

Nitrat Azotu :

Kalsiyum siyanamid yoklugunda,

7.2.2.4 ve 7.2.3.2°de elde edilen sonuglar ve/veya 7.2.2.4°de elde edilen sonuglar ve (7.2.5.5), (7.2.6.3
veya 7.2.6.5 veya 7.2.6.6) ve (7.2.7)’de elde edilen sonuglarin toplami arasindaki fark ile elde edilir.

Kalsiyum siyanamid varliginda

7.2.2.4 ve 7.2.3.2°de elde edilen sonuglar arasindaki ve 7.2.2.4°de elde edilen sonuglar ve (7.2.5.5),
(7.2.6.3 veya 7.2.6.5) veya (7.2.6.6) ve (7.2.7)’de elde edilen sonuglarin toplami arasindaki fark ile elde
edilir.

Amonyak azotu:

Sadece ortamda amonyak azotu ve amonyak + nitrat azotu bulunuyorsa :

35



7.2.5.2.

7.2.5.3.

7.2.5.4.

7.2.5.5.

7.2.6.

7.2.6.1.

Destilasyon aletindeki (5.1) erlene pipet yardimiyla filtre edilen ¢6zeltiden (7.2.3.1) yeterli bir miktar
kesin olarak aktarin (en fazla 100 mg amonyak azotu igeren). Uzerine 350 ml’lik toplam bir hacim
olusturacak kadar su + tagsmay1 dnlemek {izere ve kaynama islemini hizlandirmak i¢in birkag siinger tas1
graniilii ilave edin (4.28). Erleni destilasyon aletine baglayin, igersine 20 ml sodyum hidroksit ¢ozeltisi
(4.9) ilave edin ve 7.1.1.2°de tanimlandig1 gibi destillenmeye birakin.

Sonugclarin ifade edilmesi :
(a-A)x 0.28
% N (amonyak) = -------=-=-=-=---
M

a= Bos test icin harcanan 0.2 N standart sodyum yada potasyum hidroksit ¢dzeltinin ml olarak miktari,
aletin toplama kabina (5.1) pipet ile kesin miktarda 50 ml 0.2 N standart siilfiirik asit ¢dzeltinin
aktarilmasi ile (4.8)

A = Analiz i¢in harcanan 0.2 N standart sodyum veya potasyum hidroksit ¢6zeltinin ml olarak miktari.
M = Numunenin gram olarak agirlig1, miktar1 saptanacak ¢ozeltide bulunan.
Ortamda iire ve/veya siyanamid azot bulunuyorsa:

Bir pipet yardimiyla alete takili olan temiz ve kuru erlene (5.2) en ¢ok 20 mg amonyak azotu iceren filtre
edilmis ¢ozeltiden veya 7.2.1.2) yeterli bir miktar aktarin daha sonra erleni alete baglayin. 300 ml’lik bir
erlene yine pipet kullanmak suretiyle 50 ml standart siilfiirik asit ¢ozeltisi (4.17) aktarin. Uzerine teslim
tiipli agzindan yaklasik 5 cm yukarida olacak sekilde su ilave edin. Reaksiyon kabina yan boynundan 50
ml olacak sekilde su ilave edin ve karistirin. Islem sirasinda kopiirmeyi nlemek iizere igersine birkag
damla okril alkol (4.18) ilave edin. Daha sonra 50 ml doymus potasyum karbonat ¢ozeltisi (4.19)
kullanmak suretiyle ¢ozeltisi alkali duruma getirin ve derhal sogumus siispansiyondan ayrilan amonyagi
ortamdan bertaraf etmeye baslayin. Karigimi kuvvetli bir hava akimma maruz birakin. Bdylelikle
seyreltik siilfiirik asit ve seyreltik sodyum hidroksit erlenlerden gegerken (her 3 dakikada 3’er litre)
saflagtirma operasyonu da gergeklesmis olur. Basingli hava kullanmak yerine vakum altinda (su pompast
ile) ¢alismak da miimkiindiir. Bu arada amonyagin toplama kabinda hava almayacak sekilde ¢ok siki
olarak kapatilmig durumda bulunmasi gerekmektedir. Amonyagin ortamdan bertaraf edilmesi
(eliminasyonu) genelde 3 saat sonra miimkiin olabilmektedir. Bu nedenle toplama kaplarin1 bu zamandan
once toplamak dogru olmayacaktir. Operasyon bittiginde aletten erleni ayirt edin ve destile su ile tiipiin
agzini ve erlenin yan tarafini durulaym. A¢iga ¢ikan asidi 0.1 N standart sodyum hidroksit ¢ozeltisi (4.20
ile indikator gri renge donene kadar titre edin. (4.29.1).

Bos test :

7.1.1.3’e bakiniz.

Sonuglarin ifade edilmesi :
(a-A)x 0.14

% N =
M

a= bos test i¢in harcanan 0.1 N standart sodyum yada potasyum hidroksit ¢ozeltisi, alete baglanmis
bulunan 300 mI’lik erlene pipetle 50 ml 0.1 N standart siilfiirik asit ¢ozeltisi aktarilmis (4.17).

A = Analiz i¢in harcanan 0.1 N standart sodyum yada potasyum hidroksit ¢zeltinin ml olarak ifadesi.
M = Numunenin gram olarak agirligi, miktar1 saptanacak ¢ozelti igersinde bulunan.

Azot lire :

Ureaze metodu ile :

500 ml’lik dereceli bir erlene pipet ile 250 mg’dan daha fazla iire azotu icermeyen filtre edilmis
¢Ozeltiden (7.2.1.1. veya tam olarak gerekli miktar1 alip aktarin. Ortamdaki fosfatlar1 ¢oktiirmek igin
igersine baska c¢okelti olusmayana kadar doymus baryum hidroksit ¢ozeltisi (4.21) ilave edin. Daha sonra
agiga cikan baryum fazlasini bertaraf edin (ve her tiirlii ¢oziinmiis kalsiyum iyonunu da % 10 (4.22)
sodyum karbonat ¢ozeltisi ilave etmek suretiyle bertaraf edin).

Meydana gelen ¢okeltili ¢ozeltiyi bir miiddet dinlenmeye birakin ve bdylelikle ¢oktiirme islemin
tamamlanmasini saglayin. Daha sonra isaretli yere kadar tamamlayin, karistirin ve kivrimli bir siizgeg
kagidindan gecirerek siiziin. Filtre edilen ¢ozeltiden bir pipet yardimiyla 50 ml alarak alete baglanmig
durumda olan 300 m!’lik erlene aktarin. Siiziintilyli pH metre ile pH 3 oluncaya kadar 2 N hidroklorik asit
ile asit duruma getirin (4.23). daha sonra ortamin pH’sini 0.1 N sodyum hidroksit ¢ozeltisi ile (4.20) 5-
4’e kadar yiikseltin.
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7.2.6.2.

7.2.6.3.

7.2.6.4.

7.2.6.5.

7.2.6.6.

7.2.7.

Ureazin dekompoze olmasi sirasinda amonyak kaybini dnlemek iizere Erlenin agzini ayirict huni ve
igerisinde 2 ml 0.1 N standart hidroklorik asit ¢dzeltisine esdeger bir baloncuk kapani ile donatilmis bir
tapa ile derhal kapatin (4.2.4). Ayirict huniden 20 ml iireaz akitin (4.25) ve 20-25 °C derecede 1 saat
kadar dinlenmeye birakin. Daha sonra ayrici huniden 25 ml 0,1 standart hidroklorik asit ilave edin
¢Ozeltinin i¢inden geg¢mesine izin verin ve biraz su ile durulayin. Ayni sekilde erlendeki ¢dzeltinin
igerisine bu karigimi kantitatif olarak aymi yolla aktarin. Agiga ¢ikan asidi 0.1 N standart sodyum
hidroksit ¢ozeltisi ile pH metre ile pH 5-4 oluncaya kadar titre edin (4-20).

Bos test:

7.1.1.3’e bakiniz.

Sonugclarin ifade edilmesi
(a-A) x 0.14

% N (Ure) =
M

a= Bos test i¢in harcanan 0.1 standart sodyum yada potasyum hidroksit ¢dzeltinin ml olarak ifadesi,
(analiz islemi ile ayn1 kosullar altinda c¢aligilmis).

A= Analiz i¢in harcanan 14 ml olarak 0.1 N standart sodyum ve potasyum hidroksit ¢ozeltisi.
M = Numunenin gram olarak agirligi, analiz edilmek {izere alinan miktar i¢ersinde bulunan.
Goriisler

1. Baryum hidroksit ve sodyum karbonat ile ¢oktiirme islemini takiben isarete kadar tamamlayip siiziin ve
miimkiin oldugunca hizla nétralize edin.
2. Ayrica indikatoér (4.29.3) kullanilmak suretiyle titrasyon islemi tekrarlanmalidir, ancak bitmis
noktasinin kesin olarak saptanmasi biraz zor olmaktadir.
Ksanhidrol ile gravimetrik metot
Pipet kullanmak suretiyle, 20 mg’dan fazla iire i¢ermeyen filtre edilmis ¢ozeltiden belli bir miktar alip
250 ml’lik bir cam kaba aktarin. Uzerine 40 ml asetik asit (4.14) ilave edin. Cam bir ¢ubukla 1 dakika
kadar karistirin, 5 dakika siireyle ¢okeltiyi dinlenmeye birakin. ince bir tabakadan gegirerek 100 ml’lik
bir cam kaba aktarin, birkag¢ mililitre asetik asit ile (4.14) yikayin. Daha sonra siiziintiiye damla damla 10
ml ksanhidrol (4.26) ilave edin ve cam bir ¢ubukla devamli olarak karistirin. Cokelti tekrar meydana
¢ikincaya kadar dinlenmesine izin verin. Sonra tekrar 1-2 dakika daha karistirin. Bu sefer 1.5 saat
dinlenmeye birakin. Daha 6nce kurutulmus ve darasi alinmig cam siizgecli bir potadan yavagca bastirarak
gecirin ve 3 defa 5 ml etanol (4.31) ile yikayin (bdylece asetik asidi ortamdan bertaraf etmis olursunuz).
Bir firina yerlestin ve 130 °C derece sicaklikta 1 saat kadar tutun. Dikkat: 145°C dereceyi asmayin.
Kurutucuda sogumaya birakin ve tartin.
Sonugclarin ifade edilmesi

6.67 x m,
% iire N + (bilire) = --------=--------

M,

m,: meydana gelen ¢okeltinin gram olarak agirligi.
M;: Numunenin gram olarak agirligi, miktar1 saptanmak {izere alinan ¢ozeltide.
Bir bos test ile sonuglart dogrulayin. Bilire genelde azot iire ile biiyiik bir hata ihtimali olmadan
saptanabilir ¢linkii bilesik giibrelerdeki miktar1 olduke¢a kiiciik degerdedir.
Farkliliklara gore uygulanan metot

Ure azotu asagidaki tabloya gore de hesaplanabilir:

Durum Nitrat azotu | Amonyak azotu | Siyanamid azotu Ure N
1 Yok Var Var (7.2.2.4)-(7.2.55+17.2.7)
2 Var Var Var (7.2.3.2)-(7.2.5.5+7.2.7)
3 Yok Var Yok (7.2.2.4)-(7.2.5.5)
4 Var Var Yok (7.2.3.2)-(7.2.5.5)

Siyanamid azot :

Stizlintiiden (7.2.1.2.) 10-30 mg siyanamid azot icerecek miktarda alin ve 250 ml’lik bir cam kaba
aktarin. Metot 2.4. gore analiz iglemine devam edin.

SONUCLARIN DOGRULANMASI

Baz1 durumlarda dogrudan dogruya tartilan numunedeki toplam azot ile ¢oziiniir toplam azot miktarlar
arasinda belirgin farkliliklar olabilir (7.2.2.) bununla beraber bu farklilik %0.5 den biiyiik olmamalidir.

Eger boyle bir durum yok ise, bu adi gecen giibrenin ¢oziinmez azot seklinde Tarimda Kullanilan
Kimyevi Giibrelere Dair Yonetmelikte yer alan listede bulunmadigini gosterir.
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8.2.

Her analizden Once aletin dogru calisip caligmadigini ve test numunesindeki miktarlara gore fakli
sekillerde olabilecek olan azot bulunduran standart bir ¢dzelti kullanilarak dogru metodun uygulanip
uygulanmadigim1 kontrol edin. Bu standart ¢dzelti potasyum tiyosiyanat (4.3), potasyum nitrattan ve
amonyum siilfat (4.5) ile iireden (4.6) hazirlanan standart ¢dzeltilerden de elde edilebilir.

Metot 2.6.2.

SADECE NITRAT, AMONYAK VE URE AZOTU iCEREN GUBRELERDE AZOTUN FARKLI

3.2,

3.3.
3.4.

3.5.
3.5.1.
3.5.2.

3.6.

4.1.
4.2.

4.3.
4.4.
4.5.
4.6.
4.7.
4.38.
4.9.
4.10.
4.11.
4.12.
4.13.
4.14.
4.15.
4.16.
4.17.
4.18.
4.19.
4.20.

FORMLARININ TAYIiNi

KAPSAM

Bu boliim azotu sadece amonyak, nitrat yada iire azotu olarak, iceren giibrelerde farkli sekillerde bulunan
azot miktarmin tayini i¢in gecerli olan metodu belirlemek {izere hazirlanmistir.

UYGULAMA SAHASI

Giincel olan metot yonetmelik 76/116/AT’da yer alan ve sadece nitrat, amonyak veya lire halinde azot
bulunduran tiim giibrelerde uygulanabilir.

ANA PRENSIP

Asagida belirtilen saptamalar tek bir numune ¢6zeltinin farkli kisimlar {izerinde yapilmistir :

Toplam ¢6ziiniir azot

Ortamda nitratlar bulunmuyorsa, ¢ozelti direkt olarak Kjeldahl dijestiyonu ile toplam ¢dziiniir azot miktari
belirlenir.

Ortamda nitratlar bulunuyorsa, Ulsch metoduna goére c¢ozeltinin indirgenmesini takiben Kjeldahl
dijestiyonu toplam ¢6ziiniir azot miktar1 saptanir (Metot 2°de tanimlanan prosediire gore her ikisinde de
amonyak saptanmistir).

Toplam ¢oziiniir azot, nitrat azotu disinda: Ferro siilfat yardimiyla asit ortamda nitrat azotunun ortamdan
bertaraf edilmesini takiben Kjeldahl dijestiyonu ile saptanma yapilir. Metot 2.1 de tanimlanan prosediire
gbre amonyak saptanmustir.

Nitrat azotu, 3.1.2 ve 3.2 veya toplam ¢0ziiniir azot (3.1.2) ve amonyak ve iire azotun (3.4 + 3.5)
toplamindan.

Amonyak azotu: yiiksek derecede alkalizasyonu takiben sogukta destilasyon ile. Amonyak Metot 2.1 ile
siilfiirik asit ¢ozeltisinden elde edilir.

Azot miktar1 2 yoldan tayin edilir:

Ureaz kullanmak suretiyle amonyak igersinde doniisiim ile belirlenir. (standart hidroklorik asit ile titrasyon
yapilarak)

Yada gravimetrik yoldan ksanhidrol kullanmak suretiyle saptanir :

Tekrardan ¢oktiiriilmiis bilire azot iire ile az bir hatayla tekrar elde edilebilir. Coklu giibrelerdeki seviyesi
kiigiik kesin degerler halindedir.

Asagida belirtilen tabloya gore:

Durum Nitrat azotu Amonyak azotu Fark

1 Yok Var 3.1.1) -(34

2 Var Var 3.2) -(3.4)
AYIRACLAR

Destile su yada mineralizesu.

Analiz i¢in potasyum siilfat.

Analiz i¢in demir, hidrojeni indirgenmis (kullanilan demir miktar: en az 50 mg nitrat azotu indirgeyecek
giicte olmal).

Analiz i¢in potasyum nitrat

Analiz i¢in amonyum nitrat.

Analiz i¢in {re.

0.2 N siilfiirik asit ¢ozeltisi.

Konsantre sodyum hidroksit ¢ozeltisi : %30 (a/a) . NaOH sulu ¢ozeltisi, amonyak igermeyen.
0.2 N sodyum yada potasyum hidroksit ¢ozeltisi: karbonat igermeyen.
Siilfiirik asit ile ilgili yogunluk (d20=1.84).

Seyreltik hidroklorik asit 1:1 hacmen.

Asetik asit ¢oziinlirligi :% 96-100.

Siilfiirik asit ¢ozeltisi, yaklasik % 30 H,SOs (a/h) igeren, amonyak icermeyen.
Ferro siilfat kristali FeSo4.7H,O

0.1 N titre edilmis siilflirik asit ¢ozeltisi.

Oktil alkol

Doymus potasyum karbonat ¢ozeltisi

0.1 N sodyum yada potasyum hidroksit ¢ozeltisi.

Doymus baryum hidroksit ¢ozeltisi.

% 10 Sodyum karbonat ¢ozeltisi (a/h)

2 N hidroklorik asit
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4.21.
4.22.

4.23.

4.24.

4.25.
4.26.

4.26.1.

4.26.2.

4.27.
4.28.
5.1
5.2.
5.3.
5.4.

5.5.
5.6.

7.2.
7.2.1.

7.2.2.

0.1 N hidroklorik asit ¢dzeltisi.

Ureaz cozeltisi :

0.1 N hidroklorik asit kullanmak suretiyle (4.21) 100 ml destile suda 0.5 g aktif {ireaz1 ilave ederek bir
siispansiyon hazirlaym. PH metre ile pH’y1 5-4 arasina ayarlayin.

Ksanhidrol :

Etanol yada metanol (4.28) icersinde % 5 ¢ozeltisi (fazla miktarlarda ¢oziinmeyen materyalleri bulunduran
iiriinler kullanilmamalidir). Hazirlanan ¢ozelti dikkatle ve sikict kapatilmig bir sisede 3 ay saklanabilir.
Katalizor :

Bakir oksit (CuO) : Her saptama islemi i¢in 0.3-0.4 g arasinda yada esdeger miktarda bakir siilfat SH>0
0.95-1.25 g saptamalarda kullanilir.

Siinger tas1 graniilleri, hidroklorik asit ile yikanmis ve kalsine edilmis.

Indikatér ¢ozeltiler.

Karisik indikatorler :

Cozelti A: 1 g metil kirmizisim1 37 ml 0.1 N sodyum hidroksit ¢ozeltisinde ¢oziindiiriin ve suyla 1 litreye
tamamlayin.

Cozelti B:1 g metilen mavisi bir miktar suda ¢oziindiiriiliir ve suyla 1 litreye tamamlanir.

A ¢ozeltisinden 1 hacim ve B ¢6zeltisinden 2 hacim alip birbiriyle karistirin.

Bu indikator asit ¢ozeltilerde menekse renk, notr ¢ozeltilerde gri renk ve alkali ¢ozeltilerde yesil renk verir.
0.5 ml kadar (4-5 damla kadar) kullanilabilir.

Metil kirmizisi indikatdr ¢ozeltisi :

0.1 g metil kirmizis1 50 ml % 95 etanol igersinde ¢oziindiiriiliir ve suyla 100 ml’ye tamamlanir. Gerekirse
stiziiliir. Bir 6nceki indikatoriin yerine kullanilabilir (4-5 damla kadar).

Indikatdr kagitlari :

Litmus, bromtimol mavisi (yada pH 6-8 arasina duyarli olan diger kagitlar).

% 95 (a/h) etanol yada metanol.

ALETLER

Destilasyon aleti

Metot 2.1°e bakiniz.

Amonyak azotu miktarini saptamak iizere kullanilan alet (7.5.1).

Metot 2.6.1 ve Sekil 6’ya bakiniz.

Ureaz Metodu ile (7.6.1.) iire azotu miktarmin tayininde kullamilan alet:

Metot 2.6.1.ve Sekil 7’ye bakiniz).

Rotari calkalayicisi (dakikada 35-40 defa donebilen).

Bir pH metre.

Cam esya:

- pipetler (kesin 6l¢timlii): 2-5-10-50-100 m1’lik.

- Kjeldahl erlenleri, uzun boyunlu, 300-500 ml’lik

-Dereceli erlenler: 100-250-500-1000 ml’lik.

- Sinterize camdan potalar, gézenek ¢ap1 5-15 mikrometrede.

- Havan.

NUMUNENIN HAZIRLANMASI

Metot 1’e bakiniz.

METODLAR

Analiz prosediirii i¢in ¢6zeltinin hazirlanmas :

1 mg hassasiyetinde 10 g numune tartin ve 500 ml’lik dereceli bir erlene aktarin. Uzerine 50 ml su ve daha
sonra 20 ml seyreltik hidroklorik asit (4.10) ilave edin ve ¢alkalayin. En son karbondioksit (CO,) kabarcigi
cikana kadar bekleyin. Uzerine 400 ml su ilave edin ve yarim saat kadar galkalaym. Suyla gerekli hacme
kadar tamamlayin. Homojenlestirin ve kuru bir filtreden gegirerek temiz ve kuru bir kaba aktarin.

Toplam azot:

Ortamda nitratlar bulunmuyorsa:

300 mI’lik bir Kjehdahl erlenine pipet yardimiyla en fazla 100 mg azot igeren siiziintiiden bir miktar (7.1)
alip aktarin. Uzerine 15 ml konsantre siilfiirik asit (4.9), 0.4 g bakir oksit veya 1.25 g bakir siilfat (4.24) ve
kaynama islemini kontrol altinda tutmak {izere birkag tane cam bilye ilave edin. Tlk basta orta derecede
1sitarak reaksiyonun baglamasini saglaym. Daha sonra sivi renksiz hale yada ¢ok agik yesil renk oluncaya
kadar (ve beyaz dumanlar ortaya ¢ikana kadar) sicaklifi arttirin. Sogutulduktan sonra destilasyon kabina
aktarin ve suyla yaklagik 500 ml’ye kadar seyreltin. Bu arada igersine birkag tane siinger tas1 graniilii atin.
(4.25). Erleni destilasyon aletine baglayin (5.1=ve 7.1.1.2°de yer alan Metot 2.6.1’e gore saptamay1 yapin.
Ortamda nitratlar bulunuyorsa:
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7.2.3.

7.2.4.

7.3

7.3.1.

7.3.2.

7.3.3.

7.4.

7.5

7.5.1.

40 mg nitrat azotundan fazlasini igermeyen siizlintiiden (7.1) belli bir miktar1 500 ml’lik bir erlene aktarin.
Analizin bu asamasinda toplam azot miktar1 cok da énemli degildir. Uzerine 10 ml %30 siilfiirik asit (4.12)
indirgenmis demir (4.2) ilave edin ve derhal erlenin agzini bir saat camiyla kapatin. Reaksiyon
kuvvetleninceye kadar erleni 1sitmaya devam edin. Daha sonra 1s1tmay1 durdurun ve oda sicakliginda en az
3 saat kadar bekletin. Coziinmemis demiri onemsemeyerek siviyr kantitatif olarak 250 ml’lik dereceli bir
bagka kaba aktarin. Tsaretli yere kadar suyla tamamlayin. Homojen hale getirene kadar hafifce karigtirin ve
en fazla 100 mg azot icerecek miktarda siviyr pipetle alarak 300 ml’lik bir Kjeldahl erlenine aktarin.
Uzerine 15 ml konsantre siilfiirik asit + 0.4 g bakir oksit veya 1.25 g bakr siilfat (4.24) + kaynama islemini
kontrol altina almak iizere birka¢ cam bilye ilave edin. Reaksiyonun baglamasi i¢in siviy1 dnceleri ¢ok hafif
olarak 1sitin. Isitma islemine siv1 renksiz yada agik yesilimsi hale gelene kadar ve beyaz dumanlar ortaya
¢ikana kadar devam edin. Soguduktan sonra ¢ozeltiyi destilasyon kabina aktarin ve yaklagik 500 ml suyla
seyreltin ve gerekirse igersine birkag adet slinger tas1 graniilii atin. Kab1 destilasyon aletine baglayin (5.1)
ve 7.1.1.2. de tanimlanan metot 2.6.1'e gére miktar1 saptayin.
Bos test
Ayni kosullar altinda bir bos test yapin ve son sonuglar hesaplanirken bunu da goz oniine alin.
Sonuglarin ifade edilmesi :

(a-A) x 0.28
% N (toplam) =

M
a = Bos test i¢in titrasyonda harcanan 0.2 N sodyum veya potasyum hidroksit ¢ozeltisinin (4.8) ml olarak
ifadesi. Bos test aletin toplama kabina yerlestirilmis olan 50 ml N siilfiirik asit ¢dzeltisi {izerinde yapilir.
A = Analiz i¢in harcanan ml olarak titre edilmis 0.2 N sodyum yada potasyum hidroksit ¢ozeltisidir.
M = Test numunesinin gram olarak agirlig1, analiz edilmek iizere numuneden alinan ¢ozeltide (7.2.1 veya
7.2.2)
Toplam azot, nitrat azotu harig
Analiz
300 ml’lik bir Kjeldahl erlenine, 50 mg dan fazla azot igermeyen siizlintiiden (7.1) yeterli bir miktar
aktarmiz. Suyla 100 ml’ye tamamlaymiz ve lizerine 5 g ferro siilfat (4.13) + 20 ml konsantre siilflirik asit
(4.9) ve kaynama islemini kontrol altinda tutmak {izere birka¢ cam bilye ilave edin. Yavagca isitmaya
baslayin ve daha sonra dumanlar ortaya cikana kadar sicakligi arttirin. 15 dakika daha bu reaksiyonu
stirdiirtin. Isitmay1 durdurarak katalizor olarak 0.4 g bakir oksit veya 1.25 g bakur siilfat (4.24) ilave edin.
Dumanlar ¢ikmaya devam ederken, 10-15 dakika daha i1sitmaya siirdiiriin. Soguduktan sonra Kjeldahl
erlenindeki siviy1 kantitatif olarak destilasyon kabina aktarin (5.1). Yaklasik 500 ml suyla seyreltin ve
birkag¢ granil siinger tasi ilave edin (4.1). Kabi destilasyon aletine baglayin ve 7.1.1.2°de tanimlanan metot
2.6.3’e gore miktar1 saptayin.
Bos test:
7.2.3’e bakiniz.
Sonuglarin ifade edilmesi :
(a-A)x 0.28
Toplam % N = —-----ememeememem -
M
a= Bos test icin aletin toplama kabinda bulunan harcanan titre edilmis 0.2 N sodyum yada potasyum
hidroksit ¢ozeltinin ml olarak miktari (4.8).
A = Analiz i¢in harcanan titre edilmis 0.2 N sodyum yada potasyum hidroksit ¢dzeltinin (4.8) ml olarak
miktari.
M = Test numunesinin gram olarak agirligi, miktar saptanacak numune ¢dzeltisinde.
Nitrat azotu
Asagida tanimlanan farkliliklara gore belirlenir:
(7.5.3.-7.6.3)
Veya
7.2.4-(7.5.3-7.6.5)
Veya
7.2.4-(7.53 +7.6.6)
Amonyak azotu
Analiz prosediirii
Alette bulunan temiz ve kuru erlene (5.2), 20 mg amonyak azotundan fazlasini bulundurmayan siiziintiiden
(7.1) bir miktar aktarin ve alete baglayin. 300 ml’lik erlen icersine pipet ile tam olarak 50 ml titre edilmis.
0.1 N siilfiirik asit ¢ozeltisi (4.14) ve bir miktar destile su ilave edin (sivinin seviyesi tiipiin yaklagik 5 cm
yukarisinda olmalidir) Reaksiyon tiiplin yan girisinden destile su ilave ederek yaklasik olarak 50 ml hacme
kadar gelin. Calkalayin. Gaz gegisi sirasinda kopiirmeyi onlemek iizere ¢odzeltinin igersine birka¢ damla
oktil alkol (4.15) ilave edin. Uzerine 50 ml doymus potasyum karbonat ¢ézeltisi (4.16) ilave edin ve derhal
soguk siispansiyondan serbest kalan amonyag1 bertaraf edin. Bu prosediir i¢in gerekli olan hava gecisi
(hava gegis hiz1 yaklagik her dakika icin 3’er litredir) daha 6nce seyreltik siilfiirik asit ve seyreltik sodyum
hidroksit igeren erlenleri iyice yikamak suretiyle yapilarak tam bir aritma elde edilmis olmalidir. Basingh
hava kullanmak yerine vakum altinda (aletteki donanim hava gecirmez sekilde kapatilmis olmali) calismak
¢ok daha uygun olabilir (su emme pompasi1 yardimryla).
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7.5.2.

7.5.3.

7.6.
7.6.1.

7.6.2.

7.6.3.

7.6.4.

7.6.5

7.6.6.

Amonyagin bertaraf edilmesi genellikle 3 saat gibi bir zaman sonrasinda halledilmis olur.
Bununla beraber ¢alismanin yapildig: erlen degistirilmelidir. Prosediir sona erdiginde erleni aletten ¢ikartin
ve tiipiin agzini ve erlenin kenarlarini az miktarda destile su ile durulayin. A¢iga ¢ikan asidi 0.1 N standart
sodyum hidroksit ¢ozeltisi ile titre edin (4.17).
Bos test:
7.2.3’e bakiniz.
Sonuglarin ifade edilmesi :
(a-A)x 0.14

% N = e

M
a= Bos test i¢in harcanan titre edilmig 0.1 N sodyum veya potasyum hidroksit ¢dzeltisi (4.17), alete bagl
300 ml’lik erlene pipet ile aktarilan 50 ml titre edilmis 0.1 N siilfiirik asit ¢ozeltisi (4.14) igersinde
uygulanan.
A= Analiz i¢in harcanan titre edilmis 0.1 N sodyum yada potasyum hidroksit ¢dzeltisi, ml olarak (4.17).
M = Analiz edilecek numunenin gram olarak agirligi.
Ure azotu
Ureaze metodu
500 ml’lik dereceli erlene en fazla 250 mg iire azot iceren siiziintiiden belli bir miktar1 alip aktarin (7.1).
fosfatlar1 ¢oktiirmek icin igersine yeterli miktarda baryum hidroksit ¢ozeltisi (4.18) ilave edin (baska
¢okelti olugsmayana kadar). % 10’luk sodyum karbonat ¢ozeltisi (4.19 kullanmak suretiyle fazla baryum
iyonlarini bertaraf edin (¢6ziinmiis kalsiyum iyonlari dahil) igarete kadar tamamlayarak homojen olmasini
icin karistirimiz ve kivrimli bir siizgeg¢ kagidindan siiziin. Pipet yardimiyla siiziintiden 50 ml alip alete
baglanmis 300 ml’lik bir erlene aktarin. 2 N hidroklorik asit ile pH=3 oluncaya kadar asitlendirin (pH
metre ile pH’y1 kontrol edin). 0.1 N sodyum hidroksit ilavesiyle (4.17) pH’yi 5-4 arasina getirin. Ureaz ile
hidroliz islemi sirasinda amonyak kaybini azaltmak icin derhal erlenin agzini, kii¢iikk koruyucu kap
icersinde tam olarak tartilmis 2 ml 0.1 N hidroklorik asit ¢ozeltisi (4.21) bulunan damlama hunisine
baglanmis bir tapa ile kapatin. Damlama hunisinden 20 ml iireaz ¢ozeltisi (4.22) akitin. 20-25 °C derece
sicaklikta 1 saat kadar birakin. 0.1 N standart hidroklorik asit ¢dzeltisinden (4.2) pipet yardimiyla 25 ml
alin ve ¢ozeltinin icersinden ge¢mesine izin verin. Daha sonra az bir suyla durulaymn. Erlende bulunan
¢ozeltiye koruyucu kaptaki siviy1 kantitatif olarak aktarin. Agiga ¢ikan asit fazlasini 0.1 N standart sodyum
hidroksit ¢ozeltisi (4.17) kullanmak suretiyle, pH 5-4 arasinda oluncaya kadar (pH metre ile pH’y1 kontrol
edin) titre edin.
Gortisler
1. Baryum hidroksit ve sodyum karbonat ¢ézeltilerin ¢oktiiriillme islemini takiben isarete kadar tamamlayin
ve siiziin. Derhal miimkiin oldugunca ¢abuk nétralize edin.
2. Titrasyon iglemi ayrica indikator kullanilarak da yapilmali (4.26) ancak renk degisimin gdzlenmesinde
bazi zorlanmalar olabilir.
Bos test
7.2.3’e bakiniz.
Sonuglarin ifade edilmesi:

(a-A)x 0.14
CZRN RO F e —

M
a = (Aym analiz kosullart altinda uygulanan) bos testte harcanan titre edilmis 0.1 N sodyum veya
potasyum hidroksit ¢ozeltisinin ml miktar1
A = Analiz sirasinda harcanan (ml olarak) 0.1 N sodyum veya potasyum hidroksit (4.17) miktari
M = Analiz i¢in alinan ¢dzeltide numunenin gram olarak agirligi.
Ksanhidrol ile gravimetrik metot
100 mI’lik bir erlene 20 mg dan fazla iire icermeyen siiziintiiden bir miktar aktarin. Uzerine 40 ml asetik
asit (4.11 ilave edin ve cam bir ¢ubuk ile 1 dakika kadar karistirin. Cokeltinin durulmasi i¢in bir 5 dakika
kadar bekleyin. Siiziin ve birka¢ mililitre asetik asit ile (4.11) yikaym. Cam bir ¢ubuk ile devaml
karigtirmak suretiyle siiziintiiye damla damla 10 ml ksanhidrol ilave edin. Cokelti ortaya ¢ikana kadar
durulanmaya birakin. Bu kademede tekrar bir iki dakika kadar cam bir ¢ubukla karigtirin ve tekrar
durulmaya birakin, bu durumda 1.5 saat bekletin daha dnceden kurutulmus ve darasi alinmig cam filtreli bir
potaya siiziin. Bu arada hafifce bastirn. Boylelikle ¢okeltiyi 5 ml etanol ile (4.28) 3 defa yikayin (asetik
asidi ortamdan uzaklagtirmaya gerek yoktur). Potay1 firina yerlestirin ve 130 °C sicaklikta 1 saat kadar
tutun (145 °C dereceyi agmayin). Bir kurutucu da kurumasina izin verin ve daha sonra tartin.
Sonuglarin ifade edilmesi :
6.67 x m

% N =

M
m= Meydana gelen ¢6zeltinin gram olarak agirligi
M= Numunenin gram olarak agirligi (miktar tayin edilecek ¢6zelti icerisinde bulunan)
Bos test icerisinde gerekli diizeltmeleri yapin. Biiire genelde iire azot ile biiylik bir hata olusmadan elde
edilebilir. Ciinkii bilesik giibrelerdeki kesin miktar1 oldukca kii¢iiktiir.
Farklilik metodu
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7.7.

4.1.
4.2.

5.1.

7.2.

Ure azotu asagidaki tabloda belirtildigi gibi de hesaplanabilir.

Durum Nitrat N Amonyak N Ure N
1 Yok Var (7.2.4)-(7.5.3)
2 Var Var (7.3.3)—(7.5.3)

SONUCLARIN DOGRULANMASI
Her analizden oOnce aletin dogru calisip ¢alismadigini ve numunedekine esdeger miktarlarda farkli
sekillerde azot igeren standart ¢ozeltiler kullanmak suretiyle dogru metodun uygulanip uygulanmadigini
kontrol edin. Bu standart ¢ozelti titre edilmis potasyum nitrat (4.3), amonyum siilfat (4.4) ve iireden (4.5)
hazirlanmiglardir.

Metot 3.

FOSFOR
Metot 3.1.
EKSTRAKSIYONLAR
Metot 3.1.1.
MINERAL ASITLERDE COZUNEBILEN FOSFATIN EKSTRAKSIYONU

KAPSAM

Bu boliim mineral asitlerde ¢ozlinen fosfor miktarinin tayiniyle ilgili prosediirii tanimlamaktadir.
UYGULAMA SAHASI :

Burada tanimlanan metotlar sadece yonetmelik Tarimda Kullanilan Kimyevi Giibrelere Dair Yonetmeligin
1. No’lu ekinde belirtilen fosfat igeren giibrelere uygulanmak i¢indir.

ANA PRENSIP

Nitrat asit ve siilfiirik asit karigimi ile giibrelerdeki fosfatin ekstraksiyonu.

AYIRACLAR

Destile su veya mineralizesu.

Siilfiirik asit (di,=1.84).

Nitrik asit (dw=1.40).

DONANIM

Standart laboratuar donanimi

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

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 ¢cok dikkatlice 30 ml de
stilfiirik asit ilave edin (4.1)

Siddetle baglayan reaksiyon yavasladiginda, erlendeki siviy1 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 karistirin. Daha sonra fosfat icermeyen kuru bir filtreden gegirerek siizlin. Filtre
edilen ilk siizlintiiyii kullanmayn.

MIKTAR TAYINi

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

Metot 3.1.2.

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

KAPSAM
Bu boliim %2 formik asit (litrede 20 g kadar) icersinde ¢oziinen fosfor miktarinin tayini i¢in uygulanan
prosediirii tanimlamaktadir.
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2. UYGULAMA SAHASI
Sadece yumusak dogal fosfatlar i¢in gegerlidir.

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

4. AYIRACLAR
4.1. %?2 Formik asit (litrede 20 g kadar).

NOT

Destile suyla 5 litreye kadar 82 ml formik asit (% 98-100 konsantrasyonda. Dy, =1.22) ¢6zeltiyi hazirlayin.
5. ALETLER

Standart laboratuar aletleri.
5.1. 500 mI’lik dereceli bir erlen (6rnegin:Stohmann)
5.2. Rotari calkalayicisi (dakikada 35-40 defa donen).
6. NUMUNENIN HAZIRLANMASI

Metot 1’e bakiniz.
7. PROSEDUR
7.1. Numune

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

7.2. Ekstraksiyon prosediirii
El ile (manuel olarak) erleni dondiirerek ¢alkalayin ve isaretli yerden yaklasik 1 cm asagiya gelene kadar
iizerine 20 °C (+/-1) derecede formik asit ilave ederek gerekli hacme tamamlayin.
Erlenin agzini kauguk bir tapa ile kapatin ve 20 °C derece sicaklikta rotari ¢alkalayicisinda calkalayin (5.2).
cozeltiyi fosfat bulundurmayan kuru bir filtreden gegirerek kuru ve temiz cam toplama kabia aktarin. Ilk
gelen porsiyonu kullanmayin.

7.3. 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 FOSFATIN EKSTRAKSIYONU

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

2. UYGULAMA SAHASI
Sadece ciiruf tiirleri lizerinde uygulanabilir (Tarimda Kullanilan Kimyevi Giibrelere Dair Y6netmeligin 1.
No’lu ekindeki A boliimiine bakiniz)

3. ANA PRENSIP
Fosforun 2 %’lik sitrik asit ¢ozeltisi ile (20 g/1t) ekstraksiyonu

4. AYIRACLAR
Destile su veya demineralize su.

4.1. Kristalize sitrik asit den (CsHgO7.H,O) 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.
5. ALETLER
5.1. Rotari calkalayicisi (dakikada 35-40 defa donen).
6. NUMUNENIN HAZIRLANMASI

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

7. PROSEDUR

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

7.2. Ekstraksiyon
20 °C (+/-1) derece sicaklikta 500 (+/-1) ml sitrik asit ¢dzeltisini ilave edin. Ayiragtan ilk birka¢ mililitreyi
ilave ederken elle siddetli bir sekilde ¢alkalayin. Bu suretle kiimelesmenin ve maddenin erlenin yanlarina
yapigmasinin Oniine gegin. Kaucuk bir tapa ile erlenin agzini kapatin ve rotari c¢alkalayicisinda tam 30
dakika siddetli bir sekilde ¢alkalanmaya birakin (5.1) (20 °C (+/-2) derece sicaklikta).
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Calkalama siiresi sona erdiginde derhal fosfat icermeyen kuru bir filtreden siizlin ve temiz ve kuru bir
erlene aktarin. Tlk 20 ml siiziintilyii kullanmaym. Fosfat miktarmi saptayabilmek igin yeterli miktarda
siiziinti elde edene kadar siizme islemine devam edin.

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

Metot 3.1.4.

NOTR AMONYUM SiTRATTA COZUNEBILEN FOSFATIN EKSTRAKSIYONU

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

2. UYGULAMA SAHASI

Nort amonyum  sitratta ¢oziiniirliigii olan tiim giibrelere uygulanabilir (Tarimda Kullanilan Kimyevi
Gtibrelere Dair Yonetmeligin I. No’lu ekine bakiniz).

3. ANA PRENSIP
Ozel kosullar altinda (pH=7), 65 °C 1s1da nétr amonyum sitrat ¢dzeltiyi kullanmak suretiyle fosfor ekstrakte
edilir.

4. AYIRACLAR
Destile su ya da mineralizesu.

4.1. Nort amonyum sitrat ¢ozeltisi (pH=7)

Bu ¢ozelti her litresinde 185 g kristalize sitrik asit bulundurmalidir ve 6zel bir graviteye (1.09.20 °C
derecede) ve pH’a (pH=7) sahip olmalidur.

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 hazirlaym. 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. Cdzeltinin icersine damla damla amonyak % 28-27 NHa, ilave
edin ve mekanik bir karstiric1 ile devamli olarak karistirin. Karigtirma islemine 20 °C sicaklikta pH=7
oluncaya kadar devam edin. Bu noktada ¢6zeltiyi 2 litreye tamamlayip ve tekrardan pH’sin1 kontrol edin.
Hazirlanan bu ayiraci siki kapali bir sisede saklayin ve diizenli araliklarla pH’sin1 kontrol edin.

5. ALETLER

5.1 2 litrelik cam kap.

5.2 pH metre.

5.3. 200 yada 250 m!’lik erlen.

54. 500 ve 2000 mI’lik dereceli iki erlen.

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

6. NUMUNENIN HAZIRLANMASI
Metot 1’e bakiniz.

7. PROSEDUR

7.1. Numune

Analiz edilecek giibreden (Yonetmelik 76/116/AT baglhi Ek I A ve B ye bakiniz) 1-3 g kadar tartin.
Icersinde dnceden 65 °C dereceye 1sitilmis amonyum sitrat ¢ozeltisi bulunan temiz bir 250 ml’lik erlene
aktarim.

7.2. Cozeltinin analiz edilmesi
Erlenin agzini bir tapa ile kapatin ve ¢dzeltinin igersinde kiimelesmeyi onlemek lizere iyice calkalayin.
Daha sonra basinci dengelemek {izere tapayi biraz ¢ikartin ve tekrardan erlenin agzini kapayin. Erleni su
banyosuna daldirin ve erlendeki siviy1 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
karigtirict 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 tamamlaymn. Iyice kanstirmn. Kuru bir filtreden siiziin (fosfatlar orta bir hizla agiga
cikacaklardir) ve temiz ve kuru bir erlene aktarin. Ik siiziintiiyii kullanmayip atmn. (yaklasik 50 ml kadar).
Isleme devam ederek yaklasik 100 ml berrak bir siiziintii toplamaya ¢alisin.
Miktar Tayini
Ekstredeki fosfat miktari tayini Metot 3.2 ye gore yapilacaktir.
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Metot 3.1.5.
ALKALI AMONYUM SITRAT iLE EKSTRAKSIiYON
Metot 3.1.5.1.

PETERMANN’A GORE 65 °C SICAKLIKTA COZUNEBILEN FOSFORLARIN EKTRAKSIYONU

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

2. UYGULAMA SAHASI

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

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

4. AYIRACLAR

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

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

Amonyak: Amonyak azotu litrede 42 gr.

Ph 9.4-9.7 arasinda

Diamonyum sitrattan hazirlanmasi

3500 militrelik bir kap igersinde 931 g diamonyum sitrati (molekiil agirligi 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 ¢ozeltisinden 502 ml kullanilmalidir. Isiy1 20 °C dereceye ayar edin ve gereken hacme
suyla tamamlaymn. Karistirin.

Sitrik asit ve amonyaktan hazirlanmasi

2500 mililitrelik kapasiteye sahip bir kapta, 65 g sitrik asit monohidrat:1 2500 ml destile suda ¢oziindiiriin.
Kabi1 bir buz banyosuna yerlestirin ve tizerine kiigiik miktarlar halinde ve devamli sallamak suretiyle (bir
huni kullanarak) amonyak c¢ozeltisi ilave edin. (Huninin ince borusu sitrik asit ¢dzeltinin igersine
daldirilmis olmalidir) 6rnegin d (20/4) =0.906 amonyak azotunun %20.81’ine (agirlik olarak) esdegerdir.
Bu nedenle 11 ml amonyak ¢ozeltisi ilave edilmelidir. Sicakligi 20 °C dereceye ayar edin ve siviy1 standart
bir 5 litrelik kaba aktarin. Isaretli yere kadar destile suyla doldurun ve karigtirin.

Asagida belirtildigi gibi amonyak azotu miktarini kontrol edin

Cozeltiden 25 ml kadarimi 250 ml’lik standart bir cam erlene aktarin ve gereken hacme destile suyla
tamamlayin. Karistirin. Amonyak azotu miktarini bu 25 ml’lik ¢6zelti lizerinde Metot 2.1°e gore calisarak
saptayin. Eger dogru ¢6zelti kullanildiysa 0.5 N H,SO,4 den 15 ml kullanilmig olmasi gerekmektedir.

Eger amonyak azotu kuvveti 42 g/litre’den fazlaysa, NH3 icersinden inert gaz gegcirilmek 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 diistik ise, ¢6zeltinin i¢ersine agirlig: belli amonyak
¢ozeltisi ilave etmek gerekebilir:

500
P=(42-nx 2.8) X =------m=m-m--- g
20.81
M
Veya hacim V = -=---emmmmmmmmeeeeeo (20 °C’de)
0.906

Eger V, 25 ml den az ise dogrudan onu 5 litrelik erlene aktarin ve agirhigini 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 dnlemleri alarak iizerine
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 karigtirin.

5. ALETLER

5.1. Bir su banyosu, sicakligi 65 °C (+/-1) °C derecede tutulabilen.
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7.2.

7.3.

7.2.

7.3.

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 gecilmis 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 slizge¢ 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 tizerinde 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)

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 dnlemek igin
siddetli bir sekilde ¢alkalayin. Bu arada erlenin kenarma sivinin yapismasi 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 kismini1 kullanmayarak atin.

Miktar Tayini

Elde edilen bu ¢ozeltisinden alinan ¢ozelti lizerinde Metot 3.2°ye gore fosfor miktari belirlenir.

Metot 3.1.5.3.

JOULIE’NIN ALKALi AMONYUM SITRATINDA COZUNEBILEN FOSFOR EKSTRAKSIYONU

1.

KAPSAM

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

UYGULAMA SAHASI

Bu metot fosfatin alimino-kalsik seklinde bulundugu tiim katkisiz ve bilesik giibreler {izerinde
uygulanabilir.
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7.2.

7.3.

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 yaklagik 55 g/litre’dir.
Bu ¢ozelti agagida belirtilen metotlardan biriyle hazirlanir:

Bir litrelik dereceli erlende 400 g sitrik asiti 600 ml amonyak (d,= 0.925, 6rnegin 200 g NHj/litre gibi)
icersinde ¢oziindiiriin. 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= 0.935) ilave edin. Suyla 1 litreye tamamlayin.

Not

Amonyak miktarinin onaylanmasi

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

1 ml H,SO4 0.5 N =0.008516 g NH3 diir.

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 (dy = 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 aktarin. Kalintinin {izerine 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 akitilmis olsun. Bu islem i¢in kullanilacak toplam sitrat miktar1 yaklasik 100 ml olmalidir.

Havan ve havan elini 40 ml kadar destile su ile durulayin.

Agzinda tapa bulunan erlen, rotari ¢alkalayicisinda 3 saat siireyle ¢alkalayn (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) olmalidur.

Destile suyla isaretli yere kadar destile suyla tamamlaym. Kuru bir filtreden siiziin, ilk siiziintiyl
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 icermiyorsa bile bu metotla saptamanin yapilmasi sonug
iizerinde ¢ok da etkili olmayacaktir. Ancak magnezyumun ortamda bulunmadigt durumlarda oksin
kullanilmamasi daha uygun olacaktir.

Metot 3.1.6.
SUDA COZUNUR FOSFORUN EKSTRAKSIYONU

KAPSAM
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7.2.

7.3.

4.1.
4.2.

42.1.

42.2.

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 {izerinde
uygulanabilir.

ANA PRENSIP

Cok 6zel kosullarda suda calkalamak suretiyle ekstraksiyonu.

AYIRACLAR

Destile yada demineralize su.

ALETLER

500 ml'lik dereceli erlen (Stohmann)

Rotari calkalayicisi (dakikada 35-40 defa donen).

NUMUNENIN HAZIRLANMASI

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 icersine 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 ¢alkalayin ve kuru bir filtreden (fosfat
icermeyen) temiz ve kuru bir kaba siiziin.

Miktarin tayini

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

Metot 3.2.

EKSTRAKTE EDILMIiS 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 igeren tiim giibre ekstrelerinde uygulanabilir.

ANA PRENSIP

Hidroliz islemini takiben asidik ortamda fosfor kinolin fosfomolibdat olarak ¢6zer.

Filtre edilip yikandiktan sonra, ¢okelti 250 °C 1sida 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 (d=1.40)

Ayiracin hazirlanmast

Sodyum molibdat bazinda hazirlanan ayirag:

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

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

Cozelti C: Cozelti E ile ¢ozelti B birbiriyle karistirilir 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 yavasga
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 karisgima ¢ozelti C yi ilave edin ve 1 litreye
tamamlayin. Karanlik bir odada 2 giin dinlenmeye birakin. Daha sonra sinterize bir cam huniden gegirerek
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 icersinde saklanmalidirlar.
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5. ALETLER
5.1 Standard laboratuar donanimi ve 500 ml’lik erlen, genis boyunlu
5.2. Dereceli pipetler: 10-25-50 ml'lik,
5.3. 5-20 mikron biiyiikliigiinde gézenegi olan potada filtre edin.
5.4. Buchner erleni
5.5. Kurutma firini, sicakligi 250 °C’ye (+/-10) ayarlanmus.
5.6. Sinterize cam huni, 5-20 mikron bilyikligiinde gézenege sahip.
6. PROSEDUR
6.1. Cozelti un muamele edilmesi
Bir pipet yardimiyla giibre ekstresinden (Tablo 2’e¢ bakiniz) 0.01 P05 igeren bir miktar1 500 ml'lik bir
erlene aktarm. Uzerine 15 ml konsantre nitrik asit ilave edin (4.1) ve suyla yaklasik 100 ml’ye kadar
seyreltin.
Tablo 2
Fosfat cozeltisinin aliquot kisimlarinin tayin edilmesi
Quinoline Quinoline
Gilibrede | Giibrede | Analiz Coktiiriilece | fosfomolibdat fosfomolibdat
%P205 %P Numunesi | Seyreltme | Numune | Seyreltme |k numune doniigiim Faktorii | doniigiim faktorii
(2) (ml’ye) (ml) (ml’ye) (ml) (F) %P,0s-de (F*) %P’de
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 ¢ozeltinin icersinde metafosfatlarin, pirofosfatlarin veya polyfosfatlarin varligindan siiphe ediliyorsa,
o zaman agagida belirtildigi gibi hidroliz edilir:
Erlendeki karigimi yavasca kaynamaya birakin ve hidroliz tamamlana kadar bu 1sida tutun (hidroliz islemi
yaklasik 1 saat kadar siirer). Cozeltinin erlenden disariya sigramamasma dikkat edilmesi ve asiri
buharlagmaya izin verilmemesi gerekir. Bu durum baslangictaki hacmini yariya inmesine neden olabilir.
Hidroliz sona erdiginde baslangictaki 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 karistirarak, 40 ml
¢oktiirlicli ajan (ayirac 4.2.1 veya 4.2.2) damla damla ilave edin. Kinolin fosfomolibdat ¢dkmeye
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 silizge¢ kagidi ile potanin etrafini silin ve potayr bir kurutucu firma yerlestirin. 250 °C (5.5) derece
sicaklikta ¢okeltinin agirlig1 sabit kalacaktir (genelde 5 dakika). Oda sicakliginda kurutucuda kurumaya
birakin ve derhal tartin.
6.7. 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 bunlari1 da
dikkate alin.
6.8. Onaylama
0.01 g P»0s iceren potasyum dihidrojen fosfat ¢ozeltisinden alinan belli miktardaki numunede miktari
saptayin.
7. SONUCLARIN IFADE EDILMESI

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

Gtibredeki % P = (A-a) x F’

Veya
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Gtibredeki % P,Os = (A-a) x F
A =kinolin fosfomolibdatin agirlig1, 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 farkli ise, agagidaki formiil kullanilir:
(A-a)x " x D x 100

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

M
fve £ = kinolin fosfomolibdatin doniisiim faktor sayisi P,Os = 0.032074 (f) veya P =0.013784 ()
D = Seyreltme faktorii
M = Analiz edilen numunenin agirligi, g olarak.

Metot 4
POTASYUM
Metot 4.1.
SUDA COZUNUR POTASYUM TAYINi
KAPSAM
Bu boliim suda ¢6ziiniir potasyum miktarinin tayini i¢in uygulanan prosediirii tanimlamaktadir.
UYGULAMA ALANI

Yonetmelik 76/116/AT Ek I de yer alan tiim potasyumlu giibrelerde uygulanacaktir.
ANA PRENSIP
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4.1.

4.2.
4.3.

4.4.

4.5.

4.6.

4.7.

4.8.

5.1
5.2.
5.3.
5.4.
5.35.

7.2.

7.3.

7.4.

7.5.

7.6.

Analiz edilecek numunedeki potasyum bir miktar suda ¢oziindiiriiliir. Kantitatif tayini engellemeye yonelik
maddeleri ortamdan uzaklastirdiktan yada sabitledikten sonra, hafif alkali ortamda potasyum ¢oktiiriiliir
(potasyum tetrafenil borat olarak).

AYIRACLAR

Destile su yada demineralize su

Formaldehit

% 25-35'lik berrak formaldehit ¢ozeltisi.

Analiz i¢in potasyum kloriir

10 N sodyum hidroksit ¢ozeltisi:

Mutlaka potasyum i¢cermeyen sodyum hidroksit kullanildigindan emin olunmalidir.

Indikatér ¢ozeltisi

0.5 g fenolftalein % 90 etanolde ¢oziindiiriiliir ve 100 ml ye tamamlanir.

EDTA ¢6zeltisi

4 g etilen diamin tetra asetik asitin dihidrat disodyum tuzunu 500 ml'lik dereceli erlende ¢oziindiiriin ve
suyla gerekli hacme kadar tamamlayin, karistirin.

Bu ayiraci plastik sisede saklayin.

STPB ¢ozeltisi

32.5 g sodyum tetrafenil borat1 480 ml suda ¢dziindiiriin lizerine 2 ml sodyum hidroksit ¢6zeltisi (4.3) ve 20
ml magnezyum kloriir ¢zeltisi ilave edin (100 g MgCl,. 6H,O/1t.).

15 dakika kadar karigtirin ve ince, kiilsiiz filtreden siiziin.

Bu ayiraci plastik sisede saklayin.

Yikama sivisi

20 ml STPB ¢ozeltisi (4.6) suyla 1000 ml ye kadar tamamlanarak seyreltilir.

Brom ¢ozeltisi

Suda doymus brom ¢dzeltisi.

ALETLER

1000 ml’lik dereceli erlen.

250 ml'lik cam kap

5-20 mikron gozenek biiyiikliigiindeki filtreli pota.

120 °C (+/-10 °C) ye ayarlanmus firin.

Desikator.

NUMUNENIN HAZIRLANMASI

Metot 3’e bakiniz.

Potasyum tuzlarinin ortamda bulunmasi durumunda, eger 6rnek numune analiz ig¢in hazirlanmis ise,
numune iyicene dgiitiilmelidir. Bu tiriinler i¢cin mutlaka Metot 1 (6) kullanilmalidir.

PROSEDUR

Numune

0.001grama en yakin olacak sekilde, hazirlanan numuneden 10 g tartin (% 50 den fazla potasyum oksit
icermeyen tuzlar i¢in). Bu test numunesini yaklasik 400 ml suyla birlikte 600 ml'lik bir cam kaba aktarin.
Kaynama noktasina kadar isitin ve 30 dakika kadar kaynatin, sogutun ve kantitatif olarak 1000 ml'lik
dereceli bir erlene aktarin. Gerekli hacme kadar tamamlayin, karistirin ve kuru ve temiz bir toplayici kaba
siiziin. {1k 50 mI’yi kullanmay1p atin (7.6’ya bakimiz: prosediir hakkinda daha fazla bilgi).

Coktiirme i¢in aliquot hazirlanmasi

Pipet yardimiyla siiziintiiden 25-50 mg potasyum icerecek sekilde belli miktarda (Tablo 3’e bakiniz) alin ve
150 ml'lik cam bir erlene aktarin. Istenirse suyla 50 ml ye tamamlayn.

Her tiirli etkilesimi bertaraf etmek iizere 10 ml EDTA ¢dzeltisi (4.5) damla damla fenolftalein (4.4) ilave
edip karistirin. Daha sonra igersine, kirmizi renge donene kadar yine damla damla sodyum hidroksit
¢ozeltisi ilave edin (4.3). en son olarak birka¢ damla daha sodyum hidroksit ¢ozeltisinden ilave edin
(fazlalik i¢in: genelde 1ml sodyum hidroksit ¢6zeltisi numuneyi notralize etmeye ve ortamda bir fazlalik
yaratmaya yeterli gelecektir).

Amonyagin ¢ogundan kurtulmak icin 15 dakika yavagga kaynatin (7.6 (b)’ye bak).

Gerekirse hacmi 60 ml yapmak i¢in su ekleyin.

Cozeltiyi kaynatin, beheri 1sidan alin ve 10 ml formaldehit ekleyin (4.1). A¢ik kirmizi renk ¢ikana kadar
birka¢ damla fenolftalein ve, gerekirse, biraz daha sodyum hidroksit damlatin. Beheri saat camu ile kapatin
ve 15 dakika i¢in buhar banyosuna yerlestiriniz.

Potanin tartilmasi

Filtre potasim1 kurutun (5.Aygit Boliimiine bakiniz). Sabit agirlhik (yaklasik 15 dakika), 120 °C (5.4) e
ayarlanmig firinda. Potay1 kurutucuda kurutun ve daha sonra tartin.

Coktiirme

Erleni su banyosundan alin, devaml karigtirmak suretiyle damla damla 10 ml STPB ilave edin (4.6). bu
islem yaklagik 2 dakika siirmelidir. Siizmeden 6nce en az 10 dakika bekletin.

Siizme ve yikama

Cozeltiyi vakum altinda, tartis1 alinmis bir potaya yikama suyu yardimiyla aktarin (4.7). Yikama suyuyla
¢okeltiyi 3 defa yikayin (toplam 60 ml su) ve iki defa da 5 ml ve 10 ml'lik suyla yikamay1 tekrarlayn.
Cokeltiyi iyice kurutun.

Kurutma ve tartim
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Stizge¢ kagidiyla potanin digimi silin. Potayr ve igersindeki numuneyi 120 °C sicakliktaki bir firina
yerlestirin ve yaklagik 1.5 saat kadar burada tutun. Daha sonra potay:1 oda sicaklifinda duran bir kurutucu
da kurutun ve islem sona erdiginde derhal tartin.

Prosediir hakkinda not

Eger siiziintii ¢ok koyu renkte ise belli bir miktarin1 pipetle alarak 100 ml'lik dereceli bir erlene aktarin.
Uzerine bromlu su ilave edin ve fazla bromu bertaraf etmek igin kaynatin. Soguduktan sonra istenilen
hacme kadar tamamlayin, siiziin ve kantitatif olarak alinan siiziintiide potasyum miktarini hesaplayin.
Amonyak azotu ¢ok az veya hi¢ yoksa 15 dakika kaynatmaya gerek yoktur.

7.7. Numuneler ve doniisiim faktorleri
Tablo 3.1
Metot 4 icin
Gtibrede Giibrede %K | Analizigin | Seyreltme Seyreltme | Coktlirme Doniisim Dontisim
%K,0 numune igin ekstrakt (ml’ye) icin numune | faktorii (F) faktori (F”)
(2) ¢ozeltisi olarak
numunesi alinacak %K.0 %K
(ml) aliquot kismi | g TPBK
(ml) g TPBK
5-10 4.2-8.3 10 - - 50 26.280 21.812
10-20 8.3-16.6 10 - - 25 52.560 43.624
20-50 16.6-41.5 10 ya— - 10 131.400 109.060
veya 50 250 50 131.400 109.060

50’den fazla |41.5’den 5 ya— - 10 262.800 218.120

fazla veya 50 250 50 262.800 218.120
7.8. Bos test

Her saptama icin ayr1 ayr seriler hazirlayin ve analizde kullanildig1 gibi ayni1 miktar ve ayiraglart kullanin.

Son hesaplamalarda bu sonuglari dikkate alin, {izerinde bir bos test uygulayin.
7.9. Kontrol testi

Analiz metodunu kontrol etmek i¢in en fazla 40 mg K,O igeren sulu potasyum kloriiriin aliquotunda bir

tayin yapiniz.
8. SONUCLARIN IFADE EDILMESI

Eger numune analiz amaciyla kullanilacak ise, Tablo 3.de tanimlanan seyreltmeler yapilir ve asagida
verilen formiil kullanilir :

Giibredeki % K,O : (A-a) x F

Veya

Giibredeki % K : (A-a) x F°

A = Numuneden ¢oktiiriilen ¢okeltinin agirligi, g olarak.

a = Bos numuneden ¢oktiiriilen ¢okeltinin agirligl, g olarak.

F ve F’ = Faktorler (Tablo 3’e bakiniz).

Tablo 3’de belirtilenlerden farkli olan numune ve seyreltmelerde agagida belirtilen formiil kullanilir :
(A-a)xfxDx 100

M
Veya
(A-a)x " x Dx 100

M
f= donisiim faktorii, KTPB K,0 i¢in =0.1314
f = dontisiim faktori, KTPB K i¢in = 0.109
D = seyreltme faktori
M = numune agirlig1, gr olarak
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4.1.
4.2.
4.3.

Metot 5
KLOR
Metot 5.1.
ORGANIK MATERYAL BULUNMAYAN ORTAMLARDA KLORUR TAYINi

KAPSAM

Bu boliim organik materyallerin bulunmadigi 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. Acgiga
¢ikan fazla asit ferri amonyum siilfat (Velhard Metot) yardimiyla amonyum tiyosiyanat ile titre edilir.
AYIRACLAR

Destile su yada demineralize su, kloriir icermeyen.

Nitrobenzen yada dietil eter.

1.0 N nitrik asit.

Indikatér ¢ozeltiler:,
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4.4.
4.5.

7.2.

7.3.

7.4.

40 g ferrik amonyum siilfat (Fe(SO4).(NHs) 2SO, bir miktar suda ¢6ziindiiriiliir ve 1 litreye tamamlanir.
0.1 N standart giimiis nitrat ¢ozeltisi.
0.1 N standart amonyum tiyosiyanat ¢dzeltisi.
Hazirlanmasi
Adi gecen tuz hidroskopik oldugundan ve dekompoze olmadan kurumasi hemen hemen miimkiin
olmadigindan, ilk basta yaklasik 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.
Koni seklinde erlen, 250 mI’lik
NUMUNENIN HAZIRLANMASI
Metot 1’e bakiniz.
PROSEDUR
Numune ve ¢ozeltinin hazirlanmasi
Numuneden 5 g kadar tartin ve (0.001 grama en yakin olacak sekilde) 500 ml'lik dereceli bir cam erlene
aktarin. Uzerine 2450 ml su ilave edin. Rotari ¢alkalayicisinda yarim saat kadar galkalamaya birakin (5.1).
daha sonra suyla 500 ml ye tamamlayin. Karigtirin 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 amagla ad1 gegen bu son ayiragtan alinan numune biiret ile sifir noktasina
ayar edilmis durumdadir.)
Bir biiret yardimiyla 2-5 ml arasinda bir fazlalik olusuncaya kadar standart giimiis nitrat ¢dzeltisinden (4.4)
ilave edin. Uzerine 5 ml nitrobenzen veya 5 ml dietil eter (4.1) koyun ve ¢okeltiyi toplamak icin iyice
calkalayin. Agiga ¢ikan giimiis 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 iyonlari ile
reaksiyona girmekten alikoyabilir. Bununla beraber yine de agik olarak bir renk degisimi gozlenebilir.
Bos test
Ayni kosullar altinda bir bos test hazirlayin ve son hesaplamalar sirasinda bunu da géz 6niinde bulundurun.
Kontrol testi
Miktar saptamalar ile ilgili bolime ge¢cmeden, taze hazirlanmis ¢ozeltiden alinan belli miktarda ¢ozelti
yardimiyla, uygulanan metodun gecerli olup olmadigini kontrol edin. Oyle ki bu ¢dzelti 100 mg kadar
klortir igeriyor olmalidir.
SONUCLARIN iFADE EDILMESI
Analiz sonuglarini, analiz i¢in alinan numune ¢6zeltideki yiizde kloriir miktar1 olarak ifade edin.
Asagida belirtilen formiil ile kloriir (CI) yiizdesini hesaplayin:

(Vx-Vcx)-(Va-Vea) x 100
Klortir yiizdesi = 0.003546 x

M
Vx =0.1 N giimiis nitrat say1si, mililitre olarak,
Vcex=0.1 N giimiis nitrat sayisi, milimetre olarak bos testte kullanilan,
Va=0.1 N amonyum tiyosiyanat sayisi mililitre olarak,
Vca = 0.1 N amonyum tiyosiyanat olarak sayisi, mililitre olarak, bos testte kullanilan.
M = Alinan numunenin agirlig1, gram olarak.
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4.1.
4.2.

Metot 6
OGUTME PROSEDURU iLE iLGILi INCELIK
Metot 6.1. (KURU PROSEDUR)

KAPSAM

Bu boliim 6giitme ile ilgili inceligin tayini i¢in uygulanan kuru prosediirii tanimlamaktadir.

UYGULAMA SAHASI

Tiim EC ibareli giibrelerde, ki bunlarin hepsinde 0.63 ve 0.160 mm'lik elek deligine sahip eleklerden
elenmeleri istenmektedir.

ANA PRENSIP

Mekanik elekten elemede: bir defa graniil biiyiikligi 0.63 mm den biiyiik olan ve ikincisi: graniil
biiytikligii 0.16 ile 0.63 mm arasinda olan graniiller goz dniine alinarak yiizde olaraktan hesaplanacaktir.
ALETLER

Mekanik elek sallayicisi.

0.16 ve 0.63 mm delik biiyiikliigiine sahip elekler ve sirasiyla Standart aralart 120 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 iistte yerlestirin. 10 dakika siireyle eleyin. Dipte toplanan kismu 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 kalint1 materyali ayr1 ayr tartin.

SONUCLARIN iFADE EDILMESI

0.63 MM delikli elekten gecen numunenin % olarak inceligi = (50-M,) x 2 0.16
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5.2.
5.3.
5.4.

6.1.

6.2.

0.16 mm delikli elekten gegcen numunenin % olarak inceligi = (50-M,+M) 2 + 2

M2 = Elekte kalan kalintinin agirligi. Gram olarak, delik biiyiikligii. (0.63 mm olan elekten elenen)
M2 = elekte kalan kalintinin agirligi, gram olarak, delik biiyiikliigii. (0.16 olan elekten elenen)

0.63 mm delige sahip elek ile yapilan ¢aligmalar hali hazirda kullanilmamaktadir.

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

Metot 6.2
YUMUSAK DOGAL FOSFATLARIN OGUTULME INCELiGi TAYINi

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 0.063 ve 0.125 mm'lik elek deligine sahip standart elekler (¢aplari 20 cm ve yiikseklikleri 5 cm
olan) ve toplama kaplari.

20 cm ¢apinda bir standa tutturulmus cam huni.

250 ml'lik cam erlen.

Kurutucu firmn.

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¢gmeden 6nce 0.125 mm elek deligine sahip elegi 0.063 mm elek deligine sahip olan elegin
iizerine koyun.

PROSEDUR

Analiz edilecek olan numuneyi elegin en istiine yerlestirin ve lizerinden bir soguk su akimi (musluk suyu
kullanilabilir) ge¢mesine izin verin. Ancak su akiminin asla en alttaki elegin su ile dolmasma 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 {izerine 0.063 mm’lik elek deligine sahip elegi yerlestirin. Toplama
kabinda en iist boliimiinde toplanmis olan her tiirlii materyali toplama kabina toplaym ve ayni islemin
elegin kenarlarindan bir su akim1 gegirmek suretiyle (birkag defa) tekrarlayin.

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

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

Alman 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

GORUSLER

Eger yukarida anlatilan iglemlerde herhangi bir sekilde numunede kiimelesmeler goriildiigii taktirde analiz
agsagida 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
slispansiyonu en iistteki elege yerlestirin ve bol su ile yikaym. Analiz prosediiriinii 6.2’de tanimlandig1
iizere devam edin.
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Metot 7

YUKSEK AZOTLU AMONYUM NITRAT GUBRELERININ KAREKTERISTIiK OZELLIKLERI
VE PATLAMAYA DAYANIM TESTININKONTROL EDILMESI iLE ILGILi METODLAR, AGIR
METAL iCERIiGIi VE TERMIK CEVRIM SAYISI

EK 1

1. Tarimda Kullanilan Kimyevi Giibrelere Dair Yonetmeligin 31 nci maddesi f bendine gore agir metaller
icin Oongoriilen sinirlamalar.
Bakir miktart 10 mg/kg dan daha yiiksek olmamali.
2. Diger agir metaller i¢in herhangi bir sinirlama bulunmamaktadir.
Asagida tanimlamasi yapilan patlamaya dayanim testindeki uygulanacak termik ¢evrim sayisi 5 olarak
belirlenmistir.

PATLAMAYA DAYANIM TESTININ TARIiFi

Ad1 gegen test, testin uygulanacag: giibreden hazirlanan bir numune tizerinde uygulanmalidir. Patlamaya dayanuim testinin
uygulanmasindan o6nce, Test edilecek giibre numunesinin timii 5 defadan fazla olmamak sartiyla termik c¢evrimden
gegcirilmelidir.

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

Ek yeri bulunmayan ¢elik tiip

Tiip uzunlugu En az 1000 mm

Nominal dis ¢ap Enaz 114 mm

Nominal duvar kalinlig: Enaz 5 mm

Atesleyici Tercih edilen atesleyicinin tipi ve kiitlesi, numuneye uygulanacak patlamanin
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basincini en yiiksek dereceye cikartabilecek cinsten olmasi gerekmektedir. Bu
suretle patlamanin transmisyon gonderilmesi / nakledilmesi) ile ilgili
dayanikliligin1 saptamak miimkiin olacaktir.

Test 15151 15°C-25°C

Patlamay1 6l¢iimlemek tizere kullanilan 50 mm ¢ap

Kanit kursun silindirler 100 mm ytikseklik

Tiipli 150 mm lik aralarla ve yatay bir zemin {izerinde yerlestirin. Test iki defa uygulanmalidir. Eger her iki test sonunda
kursun silindirlerdeki ezilme % 5 den az ise test kesinlikle pozitif sayilacaktir.

Metot 7. 1. TERMIK CEVRIMLERIN UYGULANMASI iLE iLGIiLi METODLAR

1. KAPSAM VE UYULAMA SAHASI

Bu belge, yiiksek azotlu amonyum nitrat giibrelerinde, yag-tutma ve patlama testlerinden &nce
uygulanacak termik gevrimler i¢in gerekli islemleri tanimlamaktadir.

2. TARIMDA KULLANILAN KiMYEVi GUBRELERE DAIR YONETMELIGIN BOLUM V’ E
GORE TERMIiK CEVRIMLER

2.1. Uygulama alan1
Bu bolim giibrelerde yag-tutma tayininden Once termik ¢evrimler ic¢in uygulanacak islemleri
kapsamaktadir.

2.2. Ana kurallar ve tanimlamalar

Normal 1s1da bulunan test numunesi 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).
Bu iki test numunesiyle bir termik ¢evrim olusturulduktan sonra, yag tutulmasini belirlemek iizere test
numunesi 20 °C 3 saat siireyle tutulur.

2.3. Aletler
Normal laboratuvar aletleri, 6zellikle :
- Sirastyla 25 °C ve 50 °C derecelerde su banyosu termostatlari.
- Her biri 150 mI’lik erlenler

2.4. Islemler
Her bir test numunesinden 70 (£ 5) g kadar tartin ve bir erlene koyun. Agzini1 bir tapa ile kapatin.
Iki saatte bir erlenleri 50°C ve 25°C’lik su banyolarinda yerlerini degistirerek hareket ettirin.
Her bir su banyosunun 1sis1 sabit tutulmalidir, bu arada su banyosu devamli karistirilarak su seviyesinin
test numunesinin iistiinde olmasi saglanmahdir. Képiiklii bir kauguk kapak ile tapanin kondanse
olmasimi(bugulanmasini) dnleyin.

3. BU YONETMELIK METOT 7’DE TANIMLANAN PATLAMAYA DAYANIM TESTINDE
KULLANILACAK TERMIK CEVRIMLER

3.1. Uygulama sahasi
Bu islem patlama testi uygulanmadan dnceki termik ¢evrimler igindir.

3.2. 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 termik
¢evrim sayisi tamamlandiktan sonra, patlama testinin uygulanmasindan énce numune 20 (£ 3) °C derecede
tutulur.
3.3. Aletler
- Minimum 1sitma ve sogutma hizi 10°C/saat olan 20-51°C sicaklik araligina termostathi bir adet su
banyosu veya biri 20 °C digeri 51 °C’a termostatli 2 adet su banyosu. Banyo(lar) daki su devamli
karistirilir, banyo hacmi suyun yeterli sirkiilasyonunu saglayacak kadar genis olmalidir.
- Ortasinda termokapisi bulunan her tarafi su sizdirmaz paslanmaz celik bir kap. Kabin dis genisligi 4.5
(£ 2) mm ve kap kalmhigi da 1.5 mm’dir (sekil 9’a bakiniz). Kabin yiiksekligi ve uzunlugu su
banyosunun boyutlarina uygun olarak segilebilir, drnegin uzunluk 600 mm ve yiikseklik 400 mm.
34. Islem
Kabin igerisine patlama yapabilecek miktarda giibre numunesi yerlestirin ve kapagini kapatin. Kabi su
banyosuna daldirin. Suyu 51 °C dereceye kadar 1sitin ve giibrenin orta kismindaki sicaklii dlgiin. Orta
kismindaki 1s1 51 °C dereceye ulastiktan 1 saat sonra, suyu sogutun. Yine orta kisimdaki sicaklik 25 °C ye
distiigiinde tekrar kab 1sitarak ikinci ¢evrimi baslatin.

Metot 7.2. YAG TUTMA TAYINI

1. KAPSAM VE UYGULAMA SAHASI
Bu boliim yiiksek azotlu amonyum nitrat giibrelerinde yag tutulmasi ile ilgili islemleri tanimlamaktadir.

Bu metod, yagda ¢6ziinen maddeler igermeyen pril ve graniil giibrelere uygulanabilir.
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5.1
5.2.
5.3.
5.4.

5.5.

5.6

6.1.

6.2.

6.3.

6.4.

TANIM
Giibrede tutulan yag miktari: Giibre tarafindan tutulan yag miktari, tanimlanan isletme kosullari altinda
yapilir ve alinan sonug % kiitle olarak ifade edilir.
ANA PRENSIP
Test porsiyonu belirlenen siire i¢in gaz yagmina tamamen daldirilmasi, belirlenen kosullarda fazla yagin
sizdirilmasi. Test porsiyonunun kiitlesindeki artigin 6l¢iilmesi.
AYIRACLAR
Gaz yagi
Max.akiskanlik: 5 ml, 40 °C derecede
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, ¢ap1 yaklasik 200 mm.
Test elegi, 0.5 mm’lik deliklere sahip, huni igine yerlesebilen (5.3).
Not: Huni ile elegin biiyiikliikleri graniilleri tutmali ve yagl porsiyon asagi dogru rahatca akabilmelidir.
Siizgec kagidi, hizli siizebilen, krep edilmis, yumusak ve 1.50 g/m? agirlikta.
Emici kagit mendil (laboratuvarda kullanilan cinsten)
ISLEMLER
Ayni test numunesinin iki ayr1 numunesinde iki ayri tayin yapilir.
Bir test elegi (5.4.) kullanmak suretiyle 0.5 mm den kiigiik parcaciklari ayirin. Bir cam kaba yaklasik 50 g
numune tartip behere aktarin (5.2). Prilleri tamamen Ortecek sekilde yeterli miktarda gaz yag: (bolim 4)
ilave edin. Karigimi yavasga karistirarak taneciklerin her tarafinin 1slanmasini saglayimn. Bir saat camiyla
cam kabin 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) gecirerek siiziin.
Elek tarafindan tutulan test edilen miktar:1 1 saat kadar o halde elek {izerinde bekletin. Boylece numunedeki
fazla yaglarin akip gitmesine izin verilmis olur.
Iki adet siizgeg kagidmi (5.5.) temiz bir laboratuar bankosu iizerine diizgiin olarak serin (yaklasik 500x500
mm biiyiikliigiinde). Taneciklerin kenarlardan akmasini dnlemek iizere, kagidi uglarindan kivirarak alt
kisimda 40 mm genislikte bir taban olacak sekilde toplayin. Siizge¢ kagitlarinin ortasina iki tabaka emici
kagit mendil (5.6.) yerlestirin ve bunlarin iizerine elekte ali konmus durumda bekleyen tiim kalintiy1
aktarin. Gerekirse tanecikleri yaymak icin yumusak bir firca kullanabilirsiniz. Tki dakika kadar sonra kagit
mendildeki tanecikleri siizge¢ kagidindan siiziin. Tekrar bir baska siizge¢ kagidi ¢ikarip banko iizerine
yaymn ve ayni iglemi tekrarlaymn. Bu sefer taneciklerin {izerine biraz basing¢ yapabilirsiniz. Her bir 8
denemeden sonra ara verin ve tekrar basa doniip islemi tekrarlaymn. 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
stizgeg kagidi ile ortlin ve yukarida anlatilan iglemi tekrarlaym. Derhal tanecikleri darasi 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 yagi 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.
SONUCLARIN iFADE EDIiLMESI
Hesaplamalarla ilgili metot 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 tutulmasi = --------------- x 100
m,
m, : elenmis test edilen miktarin kiitlesi, (gram olarak) (16.1)
m; : 6.3 ve 6.4 deki test edilen miktarin kaybedilmis kiitlesi, gram olarak ifade edilmis
Elde edilen iki sonucu da ayr1 ayr1 bir aritmetik islemi olarak degerlendirin.

Metot 7.3. YANICI MADDELERIN TAYINi

KAPSAM VE UYGULAMA SAHASI

Bu iglem, yiiksek azotlu amonyum nitrat giibrelerinde yanicit maddelerin tayini iglemlerini tanimlar.

ANA PRENSIP

Inorganik dolgular tarafindan iretilen karbondioksit bir asit yardimiyla ¢ikarilir. Organik bilesikler kromik
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3.3.
3.4.

3.5.
3.6.
3.7.
3.8
3.9.
3.10.

4.1.

4.2.
4.3.

43.1.

43.2.
43.2.
434.
435.
4.3.6.
43.7.

43.8.

5.2.

5.3.

asit/siilfiirik asit karigimi vasitasiyla oksitlenir. Olusan karbondioksit baryum hidroksit soliisyonuna
absorbe edilir. Cokelti hidroklorik asit sollisyonunda ¢oziiliir ve sodyum hidroksit soliisyonu ile geri-
titrasyonla Slgiiliir.

AYIRACLAR

Analitik tip krom trioksit (Cr05)

200C derecede siilfiirik asit yogunlugu = 1.83 g/ml: hacimce %60 1 litrelik bir behere 340 ml su dokiim ve
dikkatlice 640 ml siilfiirik asit ilave edin.

Glimiis nitrat: 0 1M soliisyon :

Baryum hidroksit:

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

Hidroklorik asit : 0 1M standart soliisyon

Sodyum hidroksit : 0.1M standart soliisyon

Bromfenol mavisi: suda litrede 0.4 g.lik soliisyon

Fenolftalein : hacimce %60’lik etanolde litrede 2 g.lik soliisyon

Soda kireci: partikiil bityiikliikleri, 1.0 ile 1.5 mm arasinda.

Demineralize su: karbondioksitin ¢ikarilmasi igin yeni kaynatilmais.

ALETLER

Standart laboratuvar aletleri, 6zellikler :

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

- 600 mI'lik erlen

Sikistirilmis azot

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

200 mm uzunlukta ve 30 mm ¢apinda, soda kireci ile doldurulmus, fiberglas tapalarla yerlestirilmig
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.

Distile olabilecek fazla asit i¢in tuzak olarak hareket edecek Drechel sisesi D.

Drechsel sisesini sogutmak i¢in bir buz banyosu E.

Iki abserpsiyon kabi F; ve F,, 32-35 mm capinda, 10 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

Dikkat:

Azaltilmig basing altindaki bir alette kaynak kromik asitin kullanilmasi tehlikeli bir operasyondur ve
uygun Onlemlerin alinmasini gerektirir.

ISLEM

Numunenin analizi

Yaklagik 10 gram amonyum nitrat tartin (0.001 grama en yakin olarak)

Karbonatlarin bertaraf edilmesi

Reaksiyon kab1 B igerisine analizi yapilacak olan numuneyi yerlestirin. Uzerine 100 ml H2SO4 ilave edin.
Oda sicakliginda tanecikler hemen hemen 10 dakika gibi bir siirede ¢Oziinmeye baglarlar. Sekilde
belirtildigi gibi aygitin pargalarini yerlestirin. Absorpsiyon tiipiiniin bir ucunu (A) geri doniisiimsiiz bir
akim aletiyle (5-6 mm’lik civa bulunan) azot kaynagina (4.2) ve diger ucu reaksiyon kabina giren besleyici
tipe baglayin. Vigreuz boliimlii kolonunu (C) ve soguk suya bagli kondenseri yerlestirin. Azotlu
ayarlayarak soliisyon igerisinden orta derecede bir hizla akisini saglaym. Soliisyonun kaynama noktasmna
gelmesine izin verin. 2 dakika kadar kaynatin. Bu zaman sonunda artik higbir surette kopiirme
olmamalidir. Eger hala kabarciklar veya kiiciik baloncuklar goriiliiyorsa 30 dakika daha 1sitmaya devam
edin i¢inden azot akar iken soliisyonu 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
gegmeye 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 tiipiinii geri ¢ektikten sonra, reaksiyon kabi (B) nin yan kolundan derhal 20 g krom trioksit (3.1) ve 6
ml giimiis 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 (V' Azot gecisini kontrol altinda tutmak i¢in emme ayar valfini (G) hazirda tutmak
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5.4.

3.1

3.2.

gerekebilir. Ancak islem sirasmnda 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 {izere distribiitorlerin i¢ini ve disini iyice calkalayarak 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
geemesini saglayin. Kaptan gelen suyla diger sular birlestirin. Distribiitorlerin tamamen temizlendiginden
emin olana kadar bu iglemi tekrarlayin.
Organik materyallerden gecen karbonatin tayini
Beler igersindeki solusyona 5 damla fenolftalein (3.3) ilave edin. Soliisyon kirmizi bir renk alacaktir.
Pembe renk kaybolana kadar hidroklorik asit ile (3.5.) titre edin. Pota igerisinde bulunan soliisyonu iyice
kanistirin 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
siv1 igerisinde bulunup bulunmadigin: dikkatli bir sekilde kontrol edin.
Sogumaya birakin ve NaOH solusyonuyla (3.6) geri titre edin.
BOS TEST
Ayni iglemleri ve ayiraglari kullanmak suretiyle bir bos test hazirlayin.
SONUCLARIN iFADE EDIiLMESIi
Karbon olarak ifade edilen numune kiitlesinin yiizdesi olarak yanici maddelerin miktarlari (C ) asagidaki
formiille bulunur :

Vi-V,

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 TAYIiNi

KAPSAM VE UYGULAMA SAHASI

Bu boliim yiiksek miktarda azot iceren katkisiz amonyum nitrat giibre soliisyonlarin pH degerlerini 6lgmek
iizere yapilmasi gereken iglemleri 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 dihidrojen orto-fosfat (KH,PO4) yaklasik 400 ml suda ¢oziindiiriiliir. Daha sonra
3.55 (£ 0.01) g disodyum hidrojen orta-fosfat (Na,HP04) yaklasik 400 ml suda ¢oziindiiriiliir. Her iki
soliisyonu kayip vermeden 1000 ml’lik bir standart cam kaba aktarin, yerini igaretleyin ve karistirin.
Soliisyonu hava gegirmeyen bir sisede saklayin.

Tampon soliisyon, pH=4.00, 20 °C’da

10.21 (£ 0.01) g potasyum hidrojen ftalati (KHC404H4) suda ¢oziindiiriin. Kayip etmeden 1000 ml’lik bir
standart behere aktarin. Yerini isaretleyin ve karistirin.

Soliisyonu hava gegirmeyen bir sisede saklayin.

Kullanma hazir ticari pH soliisyonlar1 kullanilabilir.

ALETLER

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

ISLEM

pH metrenin kalibre edilmesi

Tampon soliisyonlarini (3.1. ve 3.2 veya 3.3) kullanmak suretiyle 20 °C (£ 1)’da pH metre 4’i 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.
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5.1

Coziinmeyen maddeleri siizerek, santirifiijleyerek yada yavasca bosaltarak ayirm. pH birimi olarak (0.1
birim) ifade edin. Ayrica ¢alisilan 1s1 derecesini de belirtin.

Metot 7.5 TANE BUYUKLUGUNUN TAYINi

KAPSAM VE UYGULAMA SAHASI

Bu boliim, yiiksek azotlu amonyum nitrat giibrelerinin elenmesi ile ilgili islemi tanimlamaktadir.

ANA PRENSIP

Test numunesi 3 gozenekli bir elekten elle ya da mekanik olarak elenir. Her gozenekte tutulan kiitle
kaydedilir ve gbzeneklerden gegen madde yiizdesi hesaplanir.

ALETLER

Sirasiyla 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 alict.

0.1 gram olana kadar tartmak i¢in terazi.

Mekanik elek sallayicisi, test numunesini hem dikey hem de yatay durumda sallayabilen.

ISLEM

Numune 100 gram’lik iki esit miktara boliiniir.

En yakin 0.1 g olarak numunelerden birini tartin.

Elek yuvalarini asagidan yukariya bakacak sekilde ayarlayn. Sirasiyla 0.5 mm,l mm ve 2 mm’lik alicilar
kullanilmali. Tartilms test edilen miktar1 en iistteki elegin iizerine yerlestirin ve {istiinii 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 saniyede gecen miktar 0.1 gramdan az
olmamasina dikkat edin.

Zaman dolunca elegi yuvasindan ¢ikartin ve geride kalan kalintiy1 toplayin. Gerekirse yumusak bir firca
ile tersinden firgalayn.

Her elekte kalan kalintiy1 tartin ve en az 0.1 gram agirliklarda olmak {izere toplayin.

SONUCLARIN DEGERLENDIRILMESI

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

Alicr ile ilgili ylizdeyi hesaplaym : (6rn. <0.5 mm) : % A

0.5 mm’lik elekte kalan kalintiy1 hesaplaym : % B

1 mm’lik elekten gecen miktar1 yiizde olarak hesaplayim, % A+B

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

Ayri ayr en az iki adet analiz ¢aligmasi yiiriitiilmelidir. A ile alinan tekil sonuglar % 1.0 dan daha fazla
degisme ve B de % 1.5 dan fazla bir degisme gostermemelidir. Durum boyle degilse testi tekrarlayiniz.
SONUCLARIN iFADE EDILMESI

A ve A+B icin iki degerin ortalamasini rapor ediniz.

Metot 7. 6. KLOR TAYiNi (KLORUR iYONU OLARAK)

KAPSAM VE UYGULAMA SAHASI

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

ANA PRENSIP

Suda ¢ozlinmiis haldeki klor iyonlari, asitli bir ortamda giimiis nitrat yaninda potansiyometrik titrasyon ile
saptanirlar.

AYIRACLAR

Destile su yada demineralize su, kloriir iyonlarindan armdirilmis.

Aseton

Konsantre nitrik asit (20 °C derecedeki yogunluk = 1.40 g/ml)

0.1 M giimiis nitrat standart soliisyonu. Bu soliisyonu koyu renkli sisede saklaymniz.

0.004 M giimiis nitrat standart soliisyonu, kullanimdan hemen &nce hazirlanacaktir.

0.1 M standart referans soliisyonu: Daha dnceden 139 °C sicakliktaki bir firinda kurutulmus olan analitik
dereceli potasyum kloriirden tam olarak yaklagik 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 potasyum kloriir standart referans soliisyonu: kullanimdan hemen 6nce hazirlanacaktir.
ALETLER

Giimiis indikator elektrod ve kalomel referans elektrodu ile donanmig potansiyometre, 2 mV hassasiyette,
500-500 mV alan1 igerisinde.

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

NOT: Eger giimiis ve civa elektrodlari kullaniliyorsa, koprii donamina gerek yoktur.

Manyetik karigtirici, teflon kaplanmis ¢ubuk ile birlikte.

Net olarak derecelenmis mikropipet, 0.01 ml’lik birimlerle bolinmis.

ISLEMLER

Glimiis nitrat soliisyonun standardize edilmesi
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5.2.

5.3.

5.4.

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
agagida belirtilen titrasyon islemini uygulayn:
Bir kaba 5 ml nitrik asit (3.2) + 120 ml eseton (3.1) + toplam hacim 150 ml oluncaya kadar yeterince su
ilave edin. Manyetik karigtiriciya ait ¢ubugu kabmn igersine yerlestirin (4.3) ve karistiriciyr harekete
gecirin. Solusyonun igersine giimiis elektrodu (4.1) ve kopriinlin serbest kalan ayagini (4.2) daldirin.
Elektrodlar1 potansiyometreye baglayin ve aletin sifir noktasini ayar ettikten sonra, baglama giiciinii bir
yere not alin.
Kullanilmakta olan standart referans potasyum kloriir soliisyonuna uygunluk gosteren giimiis nitrat
soliisyonunu, 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 sollisyonunu damlatmaya devam edin. Her ilaveyi takiben potansiyelin
stabilize olmasi i¢in biraz zaman ayirin.
Hazirlanmakta olan bir tablonun ilk iki siitiinuna ilave edilen hacimleri ve buna uygun olan potansiyel
degerlerini kaydedin.
Toblonun iigiincii siitununa ise potansiyel E ile ilgili ardarda gelen artislar1 kaydedin (VE). 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 miktarimi (Veq)
hesaplayabilmek icin asagida belirtilen formiil kullanilmalidir:

b
Veq = Vo+ {VIX —eev r

Vo : Giimis nitrat soliisyonunun ml olarak miktar1 VE nin maksimum artig degerlerinden daha diisiik
hacme sahip)
V1 : 0.1 yada 0.05 ml olarak ilave edilen en son hacmin mi olarak miktari
b :(V;E) ile ilgili son hacim
B : (V2E)’nin son pozitif degerleri ile ilk negatif degeri arasindaki net hacimler (Tablo 1.deki 6rnege
bakiniz).
Bos test
Bir bos test yapin ve en son sonuglar hesaplanirken bunu da goz 6niine alin.
V4 bos testin sonucu olsun ve ilave edilen ayiraglar ml olarak ifade edilsin. (asagida belirtilen formiile
gore)
V4 =2V1- Vz
V2 :Kullanilan 10 ml potasyum Kkloriir standart referans soliisyonun titrasyonu igin gerekli olan glimiis
nitrat solisyonunun net hacmi, ml olarak degeri.
V1 : kullanilan 5 ml potasyum kloriir standart referans sollisyonunun titrasyonu icin gerekli olan glimiis
nitrat solisyonunun net hacmi, 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 aktarin. 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 karistiricty1 harekete gecirin. Glimiis elektrodu
(4.1) ve kopriiniin serbest kalan ayagini (4.2) soliisyonun igersine daldirin. Elektrodlar1 potansiyometreye
baglayin(4.1) ve aletin sifir noktasini ayar edin. Baglama 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 olmas1 i¢in gerekli zaman ayirin.
5.1’in dordiincii paragrafinda belirtildigi gibi titrasyona devam edin : “Hazirlanmakta olan ilk iki sutunun
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 (V1—-V4) x 100
%Cl=

m
T :kullanilan glimiis nitrat soliisyonunun molaritesi

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

V1 : Veq degerinin tayini ilk bulunan deger, ml olarak.(5.4)
M : Test edilen miktarin kiitlesel agirligi, gram olarak.
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Tablo 1

ORNEK
Potansiyel
Giimiis Nitrat
Soliisyonunun hacmi E ViE V.E
\Y% MV
Ml
4.80 176
4.90 211 +37
5.00 283 -49
5.10 306 -10
5.20 319
37
Vex=4.9x0.1x =4.943
37 +49

Metot 7. 7. BAKIR TAYINi

KAPSAM VE UYGULAMA SAHASI

Bu belge yiiksek azotlu amonyum nitrat giibrelerinde bakir tayinini tanimlamaktadir.

ANA PRENSIP

Numune seyreltik hidroklorik asitte ¢ozdiiriiliir 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

Bakir soliisyon (stok) : Yaklasik 1 gram (0.001 g’a en yakin) saf bakir tartin ve 25 ml, 6 M hidroklorik asit
soliisyonu icersinde ¢dziin. Uzerine 5 ml hidrojen peroksit ilave edin. Daha sonra su ile 1 litreye
tamamlayin. Hazirlanan bu soliisyonun 1 ml’sinde 1000 mikrogram 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 tamamlayimn. Hazirlanan bu seyreltik soliisyonun 1
ml’sinde 10 mikrogram bakir (Cu) bulunur.

Bu soliisyon, kullanilacagi zaman hazirlanmalidir.

ALETLER

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

NOT : standart ticari bakir soliisyonlar1 kullanilabilir.

ISLEMLER

Analiz i¢in bir soliisyonun hazirlanmasi

Numuneden (en yakin 0.001 grama kadar) 25 gram kadar tartin ve 400 ml’lik bir cam kaba aktarin.
Uzerine dikkatle 20 ml hidroklorik asit ilave edin (dikkat : karbondioksitin agiga ¢ikmasi nedeniyle hafif
siddetli bir, reaksiyon meydana gelebilir). Gerekiyorsa hidroklorik asitten biraz daha ilave edin. Kopilirme
olay1 sona erdiginde, arada bir cam bir ¢ubuk ile karistirarak bir buhar banyosunda hazirlanan preparati
kuruyana kadar tutun. Uzerine 6 M hidroklorik asit soliisyonu (3.2) ve 120 ml su ilave edin. Cam bir
¢ubukla karigtirm. Cam ¢ubugu kabin igerisinde birakin ve kabin agzini bir saat camiyla ortiin. Coziilme
islemi sona erinceye kadar ¢ok yavas bir sekilde sollisyonu kaynamaya birakin, daha sonra sogumasina
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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 mI’lik bir cam erlene kantitatif olarak aktarin. Isaretli yere kadar 0.5 M hidroklorik asit ile doldurun
(3.2) ve dikkatlice karistirin.

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

Bos soliisyon

Icerisinde numune bulunmayan bir bos soliisyon hazirlayin ve son sonuglarin hesaplanmasi igin saklayn.
Tayin

Numune ve bos test soliisyonlarin hazirlanmasi

Numune soliisyonunu (5.3) ve bos test soliisyonunu (5.2) spektrofotometrenin optimal Sl¢im 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) y1 0.5 M hidroklorik asit ile seyreltmek suretiyle, spektrofotometrenin optimal
dlgiim sahas1 (0-0.5 mg/L Cu) igersinde kalacak sekilde en az 5 adet standart soliisyon hazirlaymn. Isaretli
yere kadar soliisyonu tamamlamadan 6nce, her soliisyona amonyum nitrat (3.4) ilave etmek suretiyle, %10
agirlik/hacim seklinde bir konsantrasyona ulasilmasini saglayin.

Olgiim

Okside edici bir hava/asetilen alevi kullanarak spektrofotometrenin (4) dalga boyunu 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
(mikrogram/ml olarak) géz oniine alarak gerekli isaretlemeleri yapin.

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

SONUCLARIN iFADE EDIiLMESIi

Test numunesinin agirligini, analiz islemi siiresince yapilan seyreltmeleri ve bos soliisyondan elde edilen
degerleri goz Oniine alarak numunedeki bakir miktarini saptayin.

PATLAMAYA DAYANIM TESTI

KAPSAM VE UYGULAMA SAHASI

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

ANA PRENSIP

Test numunesi gelik bir tiipe aktarilir ve giiclendirilmis bir patlayicinin patlama sokuna maruz birakilir.
Test siiresince yatay durumda duran test tlipiiniin kursun silindirler iizerinde olusturdugu ¢dkmenin
derecesinden patlamanin ne derecede oldugu saptanir.

MALZEMELER

%83-86 pentrit igeren plastik patlayici

Yogunluk: 1.500-1.600 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 patlayict maddeler (grafit ilave
edilmis yada edilmemis)

Yogunluk:1500-1600 kg/m?

Cap: 19-21 mm

Yiikseklik 19-23 mm

Patlayiciya kadar uzanan santral aralik : ¢ap1 7-7.3 mm, derinligi 12 mm

Paslanmaz celikten tiip (ISO 65/1981/agir olarak tanimlanan)

Serisi : Nominal boyutlart DN 100 (4°°)

Dis ¢ap1: 113.1-115.0 mm

Duvar kalinligt: 5.0-6.5 mm

Uzunlugu: 1005 (£ 2) mm

Alt levha

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

Boyutlart: 160 x 160 mm

Kalinligi : 5-6 mm

Alt1 adet kursun silindir

Capi : 50 +/-1 mm

Yiiksekligi: 100-101 mm

Kursundan yapilmis materyaller (en az %99.5 saflikta)

Celik kiittikler
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Uzunlugu: en az 1000 mm

Genisligi : en az 159 mm

Yiiksekligi: en az 150 mm

Agirligi : en az 300 kg (eger ¢elik kiitiikler icin destekli bir taban bulunmuyorsa)

Giiglendirilmis 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), en az 8-10 patlama giiciinde.

Tahta disk

Cap1: 92-96 mm (gelik tiiplin (3.4) i¢ ¢apina uygun olup yerlesebilmeli)

Kalinligi : 20 mm

Patlatici (3.4) ile ayn1 ¢ap ve boyutlarda olan tahta ¢ubuk.

Toplu igneler (maksimum uzunluklari 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 (3.10) merkezine, diskin eksenine paralel gelecek sekilde delikler agin. Delikler 5 mm
capinda konsantrik bir daire iizerinde simetrik olarak agilmalidir. Kullanilan atesleyici telin ¢ap1 goz
oniinde tutularak delik yerlerinin c¢apr 6-7 mm (Sekil 11 Bolim A-B’ye bakiniz) olmasma dikkat
edilmelidir.

Biikiilebilen atesleyici telden her biri 400 mm uzunlukta olmak iizere adet kesin (3.2). Uglar1 patlayici
madde kaybina neden olmayacak sekilde diiz olarak kesmeye dikkat edin ve derhal her ucu bir yapistirict
ile kapatin. Tahta diske (3.10) agilan deliklerden hazirlanan bu atesleyici telleri diskin &biir tarafinda uglart
birka¢ cm disarda kalacak sekilde gecirin. Daha sonra her biri 5-6 mm uzaklikta olmak iizere toplu igneleri
atesleyici telin sarili bulundugu tekstilin ucuna tutturun ve 2 cm genisliginde yapistirict bir bant ile
hazirladiginiz patlayict materyallerini ¢epegevre sarin. Son olarak, tahta diskle temas etmesini saglamak
lizere atesleyici telin uglarini alttan ¢ekerek toplu ignelerin tahta diskle temas etmesini saglayin.

Plastik patlayici materyali (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 (3.11) etrafina bu 7 adet esit uzunluktaki atesleme tellerini uclarini toplayarak sarm. Telin
uclar tahta ¢ubuga dikey bir diizlemde duracak sekilde yerlestirilmelidir. Yapiskanli bir bant ile hepsini
emniyetli bir bicimde ¢epegevre 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 patlayiciy1 i¢ ¢apt 19-21 mm olan bir kalip
igersine yerlestirin ve belirtildigi gibi bigimlendirip hafif¢e bastirin.

Ortalama cap ytiksekligi yaklasik 1.1 olmalidir.

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 igersinde yerlestirilmesi sirasinda sekil
verilmesi acisindan gerekli olacaktir.

Gtiglendirilmis atesleyicinin hazirlanmasi

Silindirin igerisine diiz bir diizlem {izerinde dik olarak plastik patlayiciy1 (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)
¢apinda) bulunan tahta bir disk ile kapatin. Tahta diski ve silindiri yapiskan bir bant ile ¢aprazlama sakin.
Tahta disk lizerinde agilan deliklerle igerlerine doldurulan patlayicinin tahta bir ¢ubukla geregi kadar
sikistirilmis olmasina dikkat edin.

Patlama testi igin gelik tiiplerin hazirlanmasi

Celik tiipiin ucuna (3.4) birbirlerine ters yonde ¢aplar1 4 mm olan 2 delik acin. Delikler tiipiin yan duvarina
dik durumda olmali ve kenardan 4 mm’lik bir mesafede bulunmalidir.

Alt levhadaki sag agig1 tamamuyla kapatacak sekilde alt plakay: tiipiin diger ucuna kaynak yapmak
suretiyle birlestirin. Ayn1 kaynak yapilmis metal ile tiipii ¢gepegevre 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 {ine kadar test numunesinden doldurun ve 10 cm lik
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43.3.

44

44.1.

442.

4.5

4.5.1.

45.2.
4.53.

454.

4.6.

4.7.

5.1

ylikseklikten 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 gekigle vurun.

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

Numunenin doldurulma yiiksekligi, numunenin tiim yiizeyini kaplamasi acisindan daha sonra biiyiik 6nem
tagiyacaktir.

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

Celik tiipiin ve kursun kiitiiklerin pozisyonlarinin ayarlanmasi

Kursun silindirlerin alt yiizeylerini (3.6) 1’den 6 ya kadar numaralandirin. Yatay duran ¢elik silindirin
ortasina merkezden 150 mm mesafede 6 adet isaret yapin (ilk isaret kiitiigiin kenarindan en az 75 mm
mesafede olmalidir). Her bir isaretin iizerine dik olarak bir ¢elik silindir yerlestirin (alt tabanlar1 asagiya
gelecek sekilde).

(4.3)e gore hazirlanan ¢elik tiipli kursun kiitiiklerin {izerine yatay olarak yerlestirin, dyle ki, ¢elik kiitiigiin
merkez ¢izgisine paralel duran tiip ve tlipiin kaynak olmus kenari 6 numarali kursun silindirden 650 mm
Otesine uzanabilsin. Tiipiin yuvarlanmasini 6nlemek lizere, kursun silindirin ayaklar ile tiipiin duvar: (her
biri bir tarafinda bulunan) arasina kiigiik tahta destekler koyun.

Not : Tiipiin alt1 kursun silindirin hepsiyle temas ettiginden emin olunuz : tiip yiizeyindeki az bir egiklik
tiipli uzunlamasina ekseni etrafinda dondiirerek giderilebilir : kursun silindirlerden birisi ¢ok uzunsa (100
mm) bu silindiri istenilen yiikseklige kadar ¢ekig ile dikkatlice algaltiniz.

Patlama i¢in hazir olma

(4.4)’e gore ayar edilmis aleti tercihen bir yer alt1 sigimagina yada kullanilmayan bir kémiir yada maden
tiineli i¢ersine yerlestirin. Patlamadan 6nce 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 uzatilmis
oldugundan ve miimkiin oldugu kadar dikey sarili bulundugundan emin olunmalidir.

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

Patlaticiy1 ategleyin.

Patlama sonras1 meydana gelen gazlarin ortamdan kaybolmasi i¢in gerekli zamani verin ve kursun
silindirleri toplaymn ve bir siirmeli kumpas ile yiiksekliklerini 6l¢iin. 100 mm’lik orijinal yiiksekligi goz
Oniine alarak isaretlenmis kursun silindirlerdeki sikismay1 yilizde olarak ifade ederek kaydedin. Eger
silindirler tamamen ezilmislerse en yiiksek ve en diisiik 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 1s1st.

- Celik tiip igersinde bulunan numunenin kesin yogunluk degeri (kg/m®)

- Ateslemeden sonra her iki ¢elik silindirin yiiksekligi, yaninda silindir numarasi belirtilmis olarak.

- Atesleme sarjinin gorevine baslamasi i¢in kullanilan metod.

Test sonuglarinin degerlendirilmesi

Eger her patlamada kursun silindirdeki sikisma % 5’1 gegmemigse test kesin basarili olmug sayilacak ve
test numunesinin bu Yoénetmelik Metot 7 de tarif edilen patlamaya dayanim testinde tanimlanan sartlara
uygun oldugu belirtilecektir.

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
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reaktiflerin saflig1 bos bir deney ile kontrol edilmelidir. Elde edilen sonuglara gore,

ek bir saflastirma 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 sinirlidir. Laboratuvarda kullanilan tiim ekipman (alet ve
araglar) laboratuvar sartlarina uygun olmalidir.”

IKINCIL ELEMENTLER

Metot 8.1
SULFAT SEKLINDE BULUNAN TOPLAM KALSi)(UI.\./IUN.2 TOPLAM MAGNEZYUMUN,
TOPLAM SODYUMUN VE TOPLAM KUKURDUN BELIiRLENMESI

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 islemi ile belirlenmesi i¢in bir yontem
belirlemektedir.

2. Uygulama alam

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. Reaktifleri

4.1. Sulandirilmis hidroklorik asit 1:1

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

5. Aletler

Elektrikli, ayarlanabilir 1s1l1 plaka.
6. Numunenin hazirlanmasi
Kimyevi Giibre Denetim Yonetmeliginde yer alan EK-3 Metot 1’e bakiniz.
7. Metot
7.1. Numunenin alinmasi
Kalsiyumun, magnezyumun, sodyumun ve siilfat seklinde bulunan kiikiirdiin belirlenmesi, 1 mg. yanilma pay ile tartilan
5 gr numune lizerinde gerceklesir.

Aynm1 zamanda, eger giibre % 15’ten fazla kiikiirt (S) igeriyorsa, SO; ilizerinden
hesaplanacak olursa % 37,5 SO; ve % 18,8’den fazla kalsiyum (Ca), CaO iizerinden
hesaplanacak olursa % 26,3 CaO, kalsiyum ve kiikiirdiin belirlenmesi 1 mg yanilma
pay1 ile tartilan 1 gr numune iizerinde gergeklestirilir.

Numune 600 ml’lik beher i¢inde konmalidir.

7.2. Soliisyonun hazirlanmasi

Azar azar ve eger liriin 6nemli bir karbonat miktar: 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.

Icerigi 500 ml dereceli bir siseye aktariniz. 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 i¢inde elementel yada degisik sekillerde bulunan toplam kiikiirdiin bulunmasi i¢in bir
yontem belirlemektedir.
2. Uygulama alani
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Bu metot, Tarimda Kullanilan Kimyevi Giibrelere Dair Yonetmelikte verilen EC FERTILIZER ibareli giibrelerde her ne
sekilde bulunursa bulunsun toplam kiikiirdiin bulunmasi i¢in uygulanir (elementel, thiostilfat, siilfit, siilfat)
3. Prensip

Alkalin ortamda elementel kiikiirdiin polisiilfiir ve thiostilfat 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 dontsiir.

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 klortir soliisyonu,

5. Aletler

Elektrikli, ayarlanabilir 1s1l1 plaka.

6. Numunenin hazirlanmasi

Kimyevi Giibre Denetim Yo6netmeliginde yer alan EK III Metot 1’e bakiniz.

7. Metot

7.1.Numunenin alinmasi

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 iizerinde 5 dakika kaynatimz (5.1) Isitic
tizerinden aliniz. 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 {lizerinde kalan kalintilar1 soguk su ile birkag¢ kez yikaymiz.
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 iizerinde metot
8.9’a gore yapilacaktir.

b)Eger kiikiirt (S) igerigi % 5’ten fazla ise :
Beher icindeki miktari, 250 ml’lik dereceli bir siseye aktarimz. Hacmi su ile tamamlayimiz. Karistirarak homojenligi
saglayiniz. Kuru bir siizgeg ile kuru bir kaba siiziiniiz. Siiziilen madde tamamen seffaf olmalidir. Eger soliisyon hemen
kullanilmayacaksa sisenin agzi kapatilmalidir. Siilfat miktari, bu soliisyonu temsil edecek ve tam say: ile ifade
edilebilecek bir kismi iizerinde metot 8.9’a gore uygulanacak olan baryum siilfat ¢okeltmeleriyle bulunur.

Metot 8.3

SUDA ERIYEN HALDEKI KALSIYUM, MAGNEZYUM, SODYUM VE
SULFAT HALINDEKI KUKURDUN BELIRLENMESI

1. Amag

Bu metot, giibrelerin i¢inde 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 yontem
belirlemektedir.

2. Uygulama alani

Bu metot, Tarimda Kullanilan Kimyevi Giibrelere Dair Yonetmelikte 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 soliisyon yapilir.

4. Reaktifleri

Damutilmis ya da denk kalitedeki demineralize su.

5. Aletler

Elektrikli, ayarlanabilir 1s1l1 plaka.

6. Numunenin hazirlanmasi
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Kimyevi Giibre Denetim Yo6netmeliginde yer alan EK III Metot 1’e bakiniz.
7. Metot
7.1 Numunenin alinmasi

a )l mg. yanilma pay1ile 5 g giibre tartiniz : kiikiirt icermeyen ya da kiikiirt iceriyorsa kiikiirt oran1 %3 ten
fazla (S) (= % 7,5 SO3) ve %4 ten fazla da kalsiyum (Ca) (= % 5,6 CaO) icermelidir.

b)1l mg. yanilma payi ile 1 g giibre tartiniz : %3’ten fazla kiikiirt (S) ve %4 ’ten fazla kalsiyum (Ca) igeren 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 karisgtirarak
sogumaya birakiniz. Beher i¢indeki miktarr, 500 ml’lik dereceli bir siseye aktariniz. Hacmi su ile tamamlayiniz.
Karigtirarak homojenligi saglaymiz. Kuru bir siizgec ile kuru bir kaba siiziiniiz. Siiziilen maddenin ilk boliimlerini atiniz.
Siiziilen madde tamamen seffaf olmalidir. Eger soliisyon hemen kullanilmayacaksa sisenin agzi kapatilmalidir.

Metot 8.4
DEGISIiK HALLERDE BULUNAN SUDA ERIiYEN HALDEKi KUKURDUN BELIRLENMESI

1. Amag

Bu metot, giibrelerin icinde 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. sulandirilmig hidroklorik asit 1:1
bir 6l¢ek hidroklorik asit (1,18 yogunlukta) ve bir 6l¢ii su.
4.2. En az % 30 NaOH igeren sodyum hidroksit soliisyonu (yogunluk = 1,33)
4.3. Kiitle olarak en az % 30 hidrojen peroksit soliisyon.
5. Aletler

5.1. 500 mI’lik dereceli sise (Stohmann)

5.2. Dakikada 30/40 devir yapan karistiricy
5.3. Elektrikli, ayarlanabilir 1s1l1 plaka.
6. Numunenin hazirlanmasi
Kimyevi Giibre Denetim Yonetmeliginde yer alan EK III Metot 1°e bakiniz. .
7. Metot
7.1.Numunenin alinmasi

a) 1 mg. yanilma payi 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 payi ile 1 g giibre tartiniz : %3’ten fazla kiikiirt (S) ve %4’ten fazla kalsiyum (Ca) igeren
giibre.

Numuneyi 500 ml bir behere bosaltiniz. (5.1)
7.2. Soliisyon hazirlama
Yaklagik olarak 400 ml su ilave ediniz. Kapatiniz. Yarim saat boyunca karistiriniz (5.2) Hacmi su ile tamamlayiniz.
Karistirarak homojenligi saglayiniz.
Kuru bir siizgeg ile kuru bir kaba siiziiniiz. Eger soliisyon hemen kullanilmayacaksa sisenin agzi kapatilmalhidir.
7.3. Analiz edilecek olan boliimiin oksidasyonu
Ayrnistirilacak olan soliisyondan 50 ml’yi gegmeyen ve eger miimkiinse 20 ile 100 mg kiikiirt (S) iceren bir boliim aliniz.
Uygun kapasiteli bir behere aktariniz. Eger gerekli ise 50 ml oluncaya dek su ile tamamlayiniz. 3 ml sodyum hidroksit
(4.2) ve 2 ml hidrojen peroksit (4.3) ekleyiniz. Cam kaba koyarak ayarlanabilir 1sitict iizerinde kisik ateste bir saat
kaynatimz (5.3) Reaksiyon siirekli devam ediyorsa 1 ml 6l¢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. Siilfatlarin miktari, Metot 8.9’a gore, oksitlendirilen
soliisyonun biitiinii lizerinde yapilacaktir.

Metot 8.5

MECBURI TEMEL KUKURDUN BELIiRLENMESIi VE DOZAJI

Bu metotta karbonsiilfiir (CS;) kullanilir. Bu 6zel emniyet kurallar1 gerektirir, Ozellikle :
- CS2’nin depolanmasi
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- Personelin korunma kiyafetleri

- 15 temizligi

- Yangin ve patlamalara kars1 6nlemler.

- Reaktifin ¢ikarilmasi

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

Bu metot, giibrelerin i¢inde bulunan elementel kiikiirdiin ayristirma islemi ile miktarin bulunmasi i¢in bir
yontem belirlemektedir.
2. Uygulama alani
Bu metot, Tarimda Kullanilan Kimyevi Giibrelere Dair Yonetmelikte tarif edilen EC FERTILIZER ibareli ikincil
elementli giibrelerde suda eriyen halde bulunan toplam kiikiirdiin elementel halde ifade edilmesi 6ngoriilen giibrelere
uygulanir,
3. Prensip
Soliisyon haldeki bilesiklerin ¢ikarilmasindan sonra, karbon haldeki kiikiirdiin i¢inden elementel kiikiirdiin ayrigtirilmasi.
Ayristirilan kiikiirdiin gravimetrik ifadesi .
4. Reaktifleri
Karbondan gelen siilfiir.
5. Aletler

5.1. 100 mI’lik uygun bogazl1 ayristirma balonu.
5.2. Uygun filtre kartuslar1 olan Soxhlet aygit1.
5.3. Havasiz ortamda doner buharlastirici.
5.4. 90 g Cp,’ye ayarlanmis havalandirmali elektrikli etiiv.
5.5. Kenar yiiksekligi 5 cm’yi gecmeyen, 5 ile 7 cm ¢apinda porselen Petri kaplart.
5.6. Elektrikli, ayarlanabilir 1s1l1 plaka.
6. Numunenin hazirlanmasi
Kimyevi Giibre Denetim Yo6netmeliginde yer alan EK-3 Metot 1’e bakiniz. .
7. Metot
7.1. Numunenin alinmast
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 gC’de ayarh
etiivde kurutulur (5.4) Kartus Soxhlet aygitinin igine sokulur (5.2). Aygitin balonuna (5.1) birkag cam inci (top)
konduktan sonra dara alinir (Po) ve 50 ml karbon siilfiir alinir (4.1).
Aygitin baglanmasindan sonra, elementel kiikiirt alt1 saat boyunca ayristirilir. Isitma durdurulur ve soguduktan sonra
balon aygittan cikarilir. Balonu doner buharlastiriciya takilir (5.3) balonun icerigi katilasip siingerimsi bir hal aldiktan
sonra buharlasma durdurulur.
Balon 90 gC (5.4) ayarl etiivde sabit agirliga dek (P1) kurutulur. Genelde bir saat yeterlidir.
7.3. Ayristirilan kiikkiirdlin safliginin tespiti
Bazi maddeler, karbon kiikiirdli tarafindan elementel kiikiirt ile birlikte ayristirilmis olabilir. Oranini tespit etmek i¢in
agagidaki iglemler yapilir :
Balonun i¢indeki icerigi miimkiin oldugunca iyi homojenize ettikten sonra, 1 mg hata pay: ile dlgiilen 2 ile 3 gr madde
ayirmiz (n). Petri (5.5) kabina aktarimiz. Timiini tartiniz (P,). Kiikiirdiin yanmasini onleyecek sekilde, 220 gC
gecmeyecek sekilde ayarlanmis 1sitic1 plaka iizerine koyunuz (5.6). Islemi, sabit agirliga dek iic ile dort saat arasinda
devam ettiriniz (Ps).

Not : Bazi giibreler icin kiikiirdiin safligin1 6grenmek ¢ok gerekli olmayabilir. Bu

durumda prosediir 7.2’de bitirilir.
8. Sonuglarn ifadesi
Gtibrelerin elementel kiikiirt (S) ylizdesi asagidaki orana esittir :

Giibrenin Sgf olmayan (%) = (P'-Po) x (100 /m)
Ayrnistirlan kiikiirdiin saflig1 % olarak = (P»-P3) x (100 /n)
Giibrenin Sg,r (%) =(P1-Po)(P2-P3) x 100 /m x n

m = Giibrenin demene kiitlesi, g cinsinden
Po= Soxhlet balonuna konan kiitle, g cinsinden
P'= Soxhlet balonuna konan kiitle ile kurumadan sonra saf olmayan kiikiirt kiitlesi

n =Saflastirilmak {izere isleme tabi tutulan saf olmayan kiikiirdiin kiitlesi, g

cinsinden.
P,= Petri kabina konan kiitle + 7.3 maddede isleme konan dememe miktari, g cinsinden.
P;= Kiikiirdiin kurutulmasindan sonra Petri kabindaki kiitle, g cinsinden.
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Metot 8.6

OKSALAT SEKLINDE COKELTTIRILDIKTEN SONRA AYRILAN
KALSIYUMUN MANGANIMETRIK DOZAIJI

1. Amag

Bu metot, giibre numunelerinin iginde bulunan kalsiyum miktarinin bulunmasi i¢in bir yontem belirlemektedir.
2. Uygulama alani
Bu metot, Tarimda Kullanilan Kimyevi Giibrelere Dair Yonetmelikte tarif edilen EC FERTILIZER ibareli ikincil
elementli giibrelerde suda eriyen haldeki igerdigi toplam kalsiyum ve/veya suda eriyebilen kalsiyum ifade edilmesi
ongoriilen giibrelere uygulanir,
3. Prensip
Numune i¢indeki oksalat seklindeki kalsiyumun g¢okeltilmesi. Bunun ayristirmasindan ve eritilmesinden sonra potasyum
permanganat tarafindan oksalik asit oraninin belirlenmesi.
4. Reaktifleri
4.1. Sulandirilmis hidroklorik asit 1:1
Bir hacim hidroklorik asit (1,18 yogunluk) ve bir hacim su.
4.2. Sulandirilmus siilfiirik asit 1:10.
Bir hacim siilfiirik asit (1,84 yogunluk) 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 [(NH4)2 C,04, H,O]
4.5. % 30’luk (m/v) sitrik asit soliisyonu
4.6. % 5’lik (m/v) amonyum kloriir soliisyonu
4.7. % 95 etanol i¢inde % 0,1 (m/v) bromothymol mavisi soliisyonu.

4.8. % 95 etanol icinde % 0,04 (m/v) bromokresol yesili soliisyonu.
4.9. 0,02 M potasyum permanganat tarafindan titre edilmis soliisyon.
5. Aletler

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

5.2. Benmari (su i¢inde kaynatma)
6. Analiz edilecek olan numunenin hazirlanmasi
Olgiilii bir damlalik yardimm ile 8.1 veya 8.3 metotlari ile elde edilen ve 15 ile 50 mg Ca (=21 ve 70 mg CaO) igeren
ayrigtirma soliisyonundan bir parga alinir. Bu parganin hacmi V; olsun.
400 ml’lik bir beher i¢ine konur. Nétr olmas: i¢in, gerekli oldugu taktirde (4.7. indikatoriiniin (gostergenin) saridan
maviye renk degistirmesi birka¢ damla amonyak soliisyonu 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 sollisyonu (4.3) ile nétralize ediniz (4.8 indikatoriiniin yesilden maviye
donmesi). Beheri kaynayan bir benmari (5.2) iizerine koyunuz ve burada yaklasik
olarak otuz dakika bekletiniz. Beheri benmariden aliniz, bir saat dinlendiriniz ve pota
(5.1) igine siiziiniiz.

8. Cokeltilmis oksalatin oraninin saptanmasi

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 c¢okeltilmis bolimi 50 ml sicak siilfiirik asit (4.2) ile

sulandiriniz. 100 ml’ye dek beherdeki hacmi su ile tamamlayiniz. 70 ile 80 gC 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

Gtibrenin kalsiyum (Ca) igerigi esittir :

Ca (%) =(nx0,2004) x (t/ 0,02) x [(V1)/ (V2 x m)]

n = kullanilan permanganat sayis1, ml cinsinden

m = numune miktari, gr cinsinden

V, = bolim hacmi, ml cinsinden

V| = ayristirilan soliisyon hacmi, ml cinsinden

t = permanganat soliisyonun litrede mol yogunlugu
CaO (%) = Ca (%) x 1,400
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Metot 8.7
ATOMIK ABSORPSiYON SPEKTOMETRISI ILE MAGNEZYUM MIiKTARININ
BELIRLENMESI

1. Amag

Bu metot, giibre numunelerinin i¢inde bulunan magnezyum miktarinin bulunmas: igin bir yodntem
belirlemektedir.

2. Uygulama alani
Bu metot, icerdigi toplam magnezyum ve/veya suda eriyebilen magnezyumun ifadesi ongoriilen, 8.1 ve 8.3 metodu ile
ayristirilan Tarimda Kullanilan Kimyevi Giibrelere Dair Yonetmeligin Ek 1. Boliim D’de ifade edilen EC FERTILIZER
giibrelerine uygulanir; 8.8 metodunun uygulandigy, ikincil elementli : 4., 5., ve 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. Sulandirilmis hidroklorik asit 1 M
4.2. Sulandirilmis hidroklorik asit 0,5 M
4.3. Sahit magnezyum soliisyonu, 1,00 mg / ml
4.3.1. 1,013 g magnezyum siilfatt (MgSOs, 7H>0) 0,5 M (4.2) hidroklorik asit iginde eritiniz ve ayni asit ile 100 m1’ye
kadar tamamlayiniz.
4.3.2. ilk alternatif : yeniden karbonlagma izlerini yok etmek i¢in daha 6nceden 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 mI’lik dereceli bir siseye aktariniz ve hacmi su ile tamamlayarak, karigtirarak homojenize ediniz.
4.3.3. ikinci alternatif : ticari sahit soliisyon

sahit olan bu soliisyonlarin kontrolii laboratuvarlar tarafindan yapilmalidir.
4.4. Stronyum klortir sollisyonu
sulandirilmig hidroklorik asit (4.2) soliisyonu i¢inde 75 g stronyum kloriirii (SrCl,, 6H,O) eritiniz ve ayni1 soliisyonla 500
ml’ye kadar tamamlayimz.
5. Aletler

285,2 nm ayarl1 bir magnezyum lambali, atomik absorpsiyon aygit1 olan spektrofotometre. Asetilen-hava alevi.
6. Analiz edilecek olan numunenin hazirlanmasi
8.1 ve 8.3 metotlarina bakiniz.
7. Metot
7.1. Eger giibrenin beyan edilen magnezyum oran1 (Mg) % 6’dan ( = %10 MgO) biiyiik ise, bu soliisyondan 25 ml (V)
numune almir. 100 ml’lik dereceli bir siseye koyunuz, hacmi su ile doldurunuz. Karigtirmniz. Sulandirma faktorii
D=100/V,
7.2. Numuneden (6) yada soliisyondan (7.1) 10 ml’yi bir pipete aliniz. 200 ml’lik dereceli bir siseye aktariniz. 0,5 M
(4.2) Hidroklorik asit soliisyonu ekleyiniz. Karistiriniz. Sulandirma faktérii : 200/10
7.3. Bu soliisyonu, spektrofotometrenin (5.1) en uygun ¢alisma araliginda bulunan bir konsantrasyon elde edene kadar
hidroklorik asit soliisyonu 0,5 M (4.2) ile sulandiriniz (7.2). V,, 100 ml i¢indeki 6rnegin hacmi. Sulandirma faktorii
D,=100/V>. Son soliisyon V/V % 10 stronyum kloriir soliisyonunu (4.4) icermelidir.
7.4. Bos soliisyonunun hazirlanmasi
Sadece giibre numunesinin alim sathasi atlayarak, ayristirmadan sonraki biitiin asamalar1 (8.1 veya 8.3 sayili
ayristirma metotlari) gergeklestirmek igin bos bir soliisyon hazirlayiniz.
7.5. sahit egrisi i¢in soliisyonlarin hazirlanmasi
Sahit soliisyon (4.3) 0,5 M hidroklorik asit ile sulandirarak, aletin (5.1) en uygun 6lgme bolgesine gore ayarlanan ve
artan konsantrasyondaki en az bes sahit soliisyon hazirlaymiz. Bu soliisyonlar V/V % 10 stronyum kloriir
sollisyonunu (4.4) icermelidir.
7.6. Olgii
Olgiimler icin spektrofotometreyi 285,2 nm’ye ayarlayiniz (5.1). Olgiimii yapilmak iizere hazirlanan soliisyon ile
aleti yikayarak ve asamali olarak sahit soliisyonlarmi (7.5), dlgiilecek soliisyonu (7.3) ve bos soliisyonu (7.4)
puskiirtiiniiz. Bu operasyonu ii¢ kez tekrarlayiniz. Her sahit soliisyon (7.5) igin spektrofotometre tarafindan verilen
degerleri bir swraya 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 bos soliisyondaki (7.4) konsantrasyonunu tespit ediniz.
8. Sonuglarin ifadesi
Bos numuneyi de géz 6niinde bulundurarak ve sahit soliisyonlarindan yola ¢ikarak numunenin magnezyum (Mg) ya da
magnezyum oksit (MgO) miktarin1 hesaplaymiz. Giibrenin yiizdesine gére magnezyum (Mg) icerigi asagidaki degerlere
esittir :
Mg (%) = (Xs-Xs) D1 (200/10) D> 500.100
Mg (%) = (Xs-Xb) D; (200/10) D> 500.100 / 1 000.1 000 M
X, = sahit egrisine girmek i¢in dl¢iimii yapilmak iizere hazirlanmis soliisyonun konsantrasyonu, mg/ml cinsinden.
Xy = sahit egrisine giren, bos soliisyonun konsantrasyonu, mg/ml cinsinden.
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D, = 7.1’deki sulandirma gerceklestirildikten sonra sulandirma faktorii.
25 ml sahit alinirsa 4’e esittir.

Eger bu sulandirma yapilmazsa 1’e 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 ve/veya suda eriyebilen magnezyumun ifadesi dngdriilen ve asagida siralan EC

FERTILIZER giibre numunelerine uygulanir :

- 76/116/EC direktifi Ek-1 Bolim A (1b) azotlu giibreler (kalsiyum ve magnezyum nitrat1), 7 (magnezyum
siilfonitrat), 8. sirada yer alan magnezyum amonyum nitrat, Tarimda Kullanilan Kimyevi Giibrelere Dair
Yonetmeligin Ek I. Boliim A III’de siralanan potasl 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 Yonetmeligin Ek I. B6liim D’de siralanan giibreler.

3. Prensip

8.1 ve/veya 8.3 metotlarinin biri tarafindan yapilan magnezyum soliisyonu. Siyah T eriokrome mevcut iken, Ca+Mg’nin
birinci EDTA oranimin 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 sahit 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.

4.1.2. Alternatif : daha dnceden biitiin yeniden karbonlagma izlerini silecek sekilde yakilan 2,016 g magnezyum oksidi
Olciiniiz. Bir behere 100 ml su ile koyunuz. Yaklasik olarak 1 M’lik (4.12) 120 ml hidroklorik asit katarak calkalayiniz.
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 soliisyonun orani laboratuvar
tarafindan kontrol edilmelidir.

4.2.0,05 M EDTA soliisyonu

Ethilendiaminotetrasetik (CioH14N2Na0s.2H>0O) asidinin  di  hidrathh di  oksitli
tuzundan 18,61 g tartimiz ve 1000 ml’lik bir behere bosaltiniz ve 600 ile 800 ml su
iginde sulandiriniz. Soliisyon hacmini 1 000 ml’lik dereceli bir siseye aktariniz.
Hacmi tamamlaymiz ve karistiriniz. Bu soliisyonu (4.1) soliisyonu yardimi ile
kontrol ediniz ve sonuncusundan 20 ml ayirarak (7.2)’de belirtilen analitik yontem
ile derecesini saptayimiz. 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’y1 goriiniiz)
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. Karbonik anhidriti dagitmak i¢in kaynatiniz, sogutunuz, miktar1 bir
litrelik dereceli siseye aktariniz, hacmi su ile tamlaymiz ve karistiriniz. Bu soliisyonun (4.2) sollisyonu ile olan
uygunlugunu (7.3) analitik teknigi ile kontrol ediniz. Bu soliisyonun 1 ml’si 2,004 mg Ca (= 2,804 mg CaO) igermelidir
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 doéner. Yesil yansimalardan yoksun bir turuncu elde edilene kadar isleme devam etmek gerekir.
4.5. Kalkonekarbonik asit gostergesi
0,40 g kalkonekarbonik asidi 100 ml metanol iginde eritiniz. Bu soliisyon yaklasik 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 karisimi iginde 0,30 g 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
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mevcut iken gerceklesir. Eger gerekli ise sahit soliisyondan 1 ml ekleyiniz (4.1). Ayni anda hem kalsiyum hem de
magnezyum mevcut ise, kalsiyum once EDTA tarafindan komplekse edilir daha sonra da magnezyum tarafindan. Bu
durumda, bu iki maddenin orani ortak olarak &l¢iiliir.

4.7. Potasyum siyaniir sollisyonu

% 2’lik KCN sulu soliisyonu. (ag1z yardimu ile pipete ¢ekmeyiniz ve 10.7’deki uyarilari 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 karistiriniz.

4.9. Tampon soliisyon pH 10,5

500 ml’lik dereceli bir gise i¢inde 33 g amonyum kloriirii 200 ml su i¢inde eritiniz, 250 ml amonyak ekleyiniz (0,91
yogunluklu), hacmi su ile tamlayiniz ve karistiriniz. Diizenli olarak bu soliisyonun pH’sim1 kontrol ediniz.

4.10. Sulandirilmis hidroklorik asit 1:1

bir hacim hidroklorik asit (=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 yaklasik olarak analiz edilecek soliisyona esit olan 4.1 ve 4.3 soliisyonlarindan alinan bir miktar iizerinde bir
analiz gergeklestiriniz. Bu amagla, 4.3 sahit soliisyondan (a) 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 soliisyonlari tam olarak denk olurlarsa dogru olur. Aksi durumda
diizeltmeler yapmak gerekebilir.

7. Analiz edilecek olan numunenin hazirlanmasi

8.1 ve 8.3 metotlarina bakiniz.

8. Dozaj

8.1. Ayrilacak olan numune miktarlar

Numune miktari miimkiin oldugunca 9 ile 18 mg magnezyum igcermelidir (=15 ve 30 mg MgO)

8.2. Siyah T eriokrom mevcut iken titre edilme

Pipete, analizi yapilacak olan soliisyondan bir miktar numune (7.1) aliniz ve 400 ml’lik bir behere koyunuz. 5 M (4.13)
sodyum hidroksit soliisyonu ile agir1 olan asidi pH-metrede nétr 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 (4.7) soliisyonundan 2 ml ve siyah eriokrom gostergesinden 3 damla (4.6) ekleyiniz. Karigtirict (5.1)
yardimiyla orta hizda karigtirarak EDTA soliisyonu ile titre ediniz (10.2, 10.3 ve 10.4’e bakiniz). 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 nodtr hale getiriniz. Yaklagik olarak 100 ml kadar su ile sulandirmiz. KOH-KCH (4.8) soliisyondan 10 ml ve 4.4
veya 4.5 gostergesini ekleyiniz. Karistirici (5.1) yardimiyla orta hizda karistirarak EDTA soliisyonu (4.2) ile titre ediniz
(10.2, 10.3 ve 10.4’¢ bakiniz). 0,05 M EDTA soliisyonu ml cinsinden “a” olsun.

9. Sonuglarin ifade edilmesi

Metodun uygulama alina giren EC FERTILIZER giibreleri igin (500 ml ayristirilan madde i¢inde 5 g giibre) giibre icerigi
esittir :

Gtibre i¢cinde MgO (%) : (b-a) x T/ M
Giibre i¢inde Mg (%) : (b-a) x T!/ M

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

b =siyah T eriokrom mevcut iken yapilan titrasyon isleminde kullanilan 0,05 M EDTA ml sayisi.

M = se¢ilen numunenin gram olarak ifade edilmesi.

T =0,2016 x 0,05/EDTA (4.2 bakiniz) soliisyonunun molaritesi

T!=0,1216 x 0,05/EDTA (4.2 bakiniz) soliisyonunun molaritesi

10. Not

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 islemi 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 i¢in
gegcerlidir.
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10.4 Indikatdriin egimi yiiksekten asagi dogru degil de yatay olarak soliisyonun arasindan gdzlemlemek gerekir ve beyaz
bir zemin iizerinde ve beher i¢inde 1518a gore iyi ayarlanmasi gerekir.

Eger beheri mat bir cam iizerine koyarsaniz iizerinden orta 1s1kla aydinlatmaniz gerekir (25 vatlik ampul) egim kendini
kolay fark ettirir.

10.5 Bu analizin yapimi deneyim gerektirir. Bu arada 4.1 ve 4.3 sahit soliisyonlar ile de egim tespit ¢caligmalart yapmak
gerekir. Aciklamalarin 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 sollisyonlarin denkligini kontrol ¢aligmalarini basitlestirebilir.

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

Metot 8.9
SULFAT MIKTARININ TAYINi

1. Amag

Bu metot, giibre numunelerinin i¢inde bulunan siilfat miktarinin bulunmasi i¢in bir yontem belirlemektedir.
2. Uygulama alani
Bu metot, 8.1, 8.2, 8.3 ve 8.4 metotlarina gore siilfat igeren giibre numunelerinde siilfat miktarinin bulunmasinda
uygulanir.
3. Prensip
Baryum siilfat seklinde bulunan ¢okeltilmis siilfatlarin gravimetrik olarak tespiti.
4. Reaktifleri
4.1. Sulandirilmis hidroklorik asit 1:1
bir hacim hidroklorik asit (1,18 yogunluklu) ve bir hacim su.
4.2. 122 g/I’ye sulu baryum kloriir BaCl,, 2H,O soliisyonu
4.3. 5 g/I’ye sulu giimiis nitrat1 soliisyonu
5. Aletler

5.1 Yakmak i¢in porselen kapsiil
5.2 Benmari
5.3 105 °C + 1°C’ye ayarl kuru etiiv
5.4 Oksidan atmosferli 800 °C + 50°C’ye ayarl elektrikli firin
6. Metot
6.1 sollisyonun hazirlanmasi
20 ile 100 mg S ya da 50 ile 250 mg SOs iceren ve 2. maddede belirtilen soliisyonlarin birisinden pipet yardimu ile bir
miktar aliniz.
Uygun kapasiteli bir behere bosaltiniz. 20 ml (4.1) sulandirilmig hidroklorik asit ilave ediniz. 300 ml’ye dek su ile
tamamlayimiz.
6.2 Cokeltinin elde edilmesi
Soliisyonu kaynatiniz. Beherdeki soliisyon igerigini hizli karistirarak damla damla yaklagik olarak 20 ml baryum kloriir
(4.2) soliisyonu ekleyiniz. Birka¢ dakika kaynatiniz. Beherin agz1 bir cam kapakla kapaliyken benmaride (5.2) bir saat
kaynatiniz. Sonra, iistteki likdr duru olana kadar sicakta dinlenmeye birakiniz (yaklasik olarak 60 °C). Benmariden
¢ikariniz ve sogumaya birakiniz. Duru olan sollisyonu kiilsiiz yavasca filtreden geciriniz. Cokeltiyi yeterince sicak su
yardimiyla birkag¢ kez yikaymiz. Cokeltinin filtre {izerinde yikanarak kloriirlerin uzaklastirilmasina kadar devam ediniz.
Giimiis nitrat soliisyonu yardimiyla kontrol ediniz (4.3).
6.3 ¢okeltinin yakilmasi ve tartilmasi
Daha onceden 0,1 mg hata pay: ile tartilan ¢okelti igeren filtreyi bir porselen kapsiil (5.1) icine koyunuz. Etiivde
kurutunuz (5.3) ve yaklasik 800°C’de (5.4)bu isleme yarim saat kadar devam ediniz. Kurutucunun i¢inde sogumaya
birakiniz ve 0,1 mg hata payi ile dl¢iiniiz.
7. Sonugclarin ifade edilmesi
1 mg baryum siilfat 0,137 mg S’e 0,343 mg SOs’e denktir.

Giibrenin kiikiirt %’desi esittir :
S (%) =W x 0,0137 x [V1/(V x m)]

SO3 (%) =S(%) x 2,5

W = mg cinsinden baryum siilfati ¢okeltisinin agirligi
V1 = ml cinsinden ayristirma soliisyonun hacmi

V, = ml cinsinden islem boliimiiniin hacmi

m = numunenin gram cinsinden kiitlesi

Metot 8.10
AYRILAN SODYUM MIiKTARININ TAYINi

1. Amag
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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, Boliim D’de sodyumun ifadesi 6ngoriilen EC
FERTILIZER ibareli giibrelere uygulanir;
3. Prensip
8.1 ve/veya 8.3 metotlarinda belirtilen yontemler ile ayristirilan numunelerin uygun sekilde sulandirilmasindan sonra,
soliisyonun sodyum miktarinin saptanmasi i¢in alev yayan spektrofotometre yontemi ile yapilir.
4. Reaktifleri
4.1. Sulandirilmis hidroklorik asit 1:1
Bir hacim hidroklorik asit (1,18 yogunluklu) ve bir hacim su.
4.2. Aliiminyum nitrati, Al (NOs)3, 9H,O
4.3. Sesyum kloriir, CsCl
4.4. Susuz sodyum kloriir, NaCl
4.5. Aliiminyum nitrat ve sesyum klortir soliisyonu

1 000 ml’lik olcilii bir siseye, su ig¢inde 50 g sesyum kloriir (4.3) ve 250 g
aliminyum nitrat (4.2) eritiniz. Hacmi su ile tamamlayimiz. Ters diiz ederek

karistiriniz.
4.6. 1 mg/ml Na igeren sahit 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 tamamlayimmz. Ters diiz ederek karistirmiz.
5. Aletler

589,3 nm ag1yla alev donanimina sahip spektrofotometre.
6. Metot
6.1 Sollisyonun hazirlanmasi
Sahit soliisyonun 10 ml’sini (4.6) 250 ml’lik dereceli bir siseye aktariniz. Sige 6l¢giisiine dek su ile tamamlayiniz. Ters
diiz ederek karistiriniz.
Soliisyonun konsantresi : 40 mg/ml Na
6.2 100 ml’lik dereceli siselere, 0,5; 10;15;20;25 ml tampon soliisyonu (6.1) koyunuz. 10 ml soliisyon (4.5) ekleyiniz.
Sise Olciisiine kadar su ile tamamlayiniz. Ters diiz ederek karistiriniz.
Soliisyonlarin konsantresi : 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 (500 ml ig¢inde 5 g giibre), Ongoriilebilen sodyum
icerigine gore, asagidaki tabloya gore sulandirma islemlerini gergeklestiriniz :
NayO (%) 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 (V3) miktari

3-5 22-37 10 50 10 100 50

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

10-20 7,415 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.

Aygit1, sahit (6.2) soliisyonlarina verdigi cevaplara gore ayarlayiniz. Daha sonra
aygity, sahidin tamamini kullanilabilecek sekilde ince ayarini yapiniz zira en

konsantre soliisyon kullanilacaktir.
Analiz edilecek numune soliisyondan (7) alinacak sonucu 6lgiiniiz. 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
konsantrasyonlarin1 apsiste belirterek sahit egrisini tespit ediniz. Buradan yola c¢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 :
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Na (%) = x .(V3/ Va) x (V1/ V2) x (102/ m)
Na:,0 (%) = Na (%) x 1,348

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

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

V3 = Nihai sulandirma (100 ml i¢inde) igin kullanilan miktari, ml cinsinden

m = Numunenin gram cinsinden kiitlesi

Metot 9
MIiKRO ELEMENTLER

Metot 9.1

TOPLAM MiKRO ELEMENTLERIN BELIRLENMESIi

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, 27.03.2002 tarih ve 24708 Sayili Resmi Gazete’de yayimlanan Tarimda Kullanilan Kimyevi Giibrelere Dair
Yonetmelikte belirtilen ve agagida siralanan bir ya da birden fazla mikro elementi iceren EC giibrelerini kapsar : 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

Soliisyon sulandirilmis hidroklorik asit i¢inde kaynatilir.

Not. Numune ampiriktir ve iiriin ile ya da giibrenin bagka igerikleri ile tamamlanabilir. Ozelliklede bazi mangan oksitleri
i¢in ayrigtirilan miktarlar, {irtinlin i¢inde bulunan toplam mangandan net olarak ¢ok daha diisiik olabilirler. Bu metotla
belirlenen miktarin, beyan edilen miktara uygun olup olmadigini kontrol etmek iireticilerin sorumlulugu altindadir.

4. Reaktifleri

4.1 Sulandirilmis hidroklorik asit, yaklasik olarak 6 M

Bir hacim hidroklorik asit (HCI, yogunlugu =1,18) ve bir hacim su
4.2 Konsantre amonyak (NH4OH, yogunlugu =0,9)

5. Aletler
Elektrikli, ayarlanabilir 1s1l1 plaka.

Not. Eger numune iizerinde borun da tayini amaclanirsa, borosilikatli cam {iriinler kullanmayimiz. Teflon ve
silis bu ayrigtirmay1 kaynatmak i¢in kullanilabilir. Eger cam kaplarin temizlenmesi i¢in bor igeren deterjan
kullanilirsa tiriinleri ¢ok iyi durulayiniz.

6. Numunenin hazirlanmasi
25.04.2002 tarih ve 24736 Sayili Resmi Gazete’de yayimlanan Kimyevi Giibre Denetim Yonetmeligi 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 araliginda bulunur. Numuneler 1 mg yanilma payi ile tartilir.

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

(%0)

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

Ekstraktin hacmi V (ml) 250 500 500

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

Numuneyi 250 ya da 500 mI’lik bir siseye aktariniz. (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 igin 10 ml
olarak bir hacim sulandirilmis hidroklorik asit (4.1) ekleyiniz daha sonra 50 ml su katiniz. Beheri gostergeli bir kapak ile
kapatiniz ve karistirimiz. Isiticih plaka lizerinde kaynatiniz ve kaynatmaya 30 dakika devam ediniz, zaman zaman
karigtirarak sogumaya birakmiz. Igerigi 250 ya da 500 ml dereceli bir siseye aktarniz (tabloya bakiniz). Hacmi su ile
tamamlayiniz. Karistiriniz. Kuru bir filtre ile kuru bir kaba siiziiniiz. Filtre edilen ilk boliimii dokiiniiz. Ayristirilan bolim
tamamen seffaf olmali.

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

Aciklama : Bor miktarinin 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 varsa, numunenin i¢indeki selatli ya da organik tamamlayicilar1 metot 9.3’e gore uzaklastiriniz. Hatirlatmak gerekir
ki atomik absorbsiyon yontemi ile ¢alisan spektrofotometre ile yapilan tayinler igin bdyle bir uzaklastirma genellikle
gereksizdir.

Metot 9.2
SUDA ERIYEN MiKRO ELEMENTLERIN BELiRLENMESI

1. Amag

Bu metot, suda eriyen asagidaki mikro elementlerin ayristirilmasi i¢in bir yontem 6nermektedir : bor, kobalt, bakir demir,
mangan, molibden ve ¢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 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
Elementler, 20+£2°C’deki sicakliktaki su iginde ¢alkalanan giibrelerden ayrigtirilir.
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, yogunlugu =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 amacglanirsa, borosilikatli cam iriinler kullanmayiniz. Teflon ve
silis bu ayrigtirmay1 kaynatmak i¢in kullanilabilir. Eger cam kaplarin temizlenmesi i¢in bor igeren deterjan
kullanilirsa tiriinleri ¢ok iyi durulayiniz.

6. Numunenin hazirlanmasi
25.04.2002 tarih ve 24736 Sayili Resmi Gazete’de yayimlanan Kimyevi Giibre Denetim Yonetmeligi Metot 1’e bakiniz.

7. Metot
7.1 Numunenin alinmasi
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Uriin iginde element olarak beyan edilen miktara gére 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 i¢in
uygun olan bir 6l¢ii araligi bulunur. Numuneler 1 mg yanilma payi 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
agirligi (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 Soliisyonun hazirlanmasi

250 mI’lik bir sise icin 200 ml, 500 m1’lik bir sise i¢cin 400 ml su ekleyiniz.

Dikkatlice kapatiniz. Elle kuvvetlice sallaymiz ki iiriin iyice karigsin. Siseyi karistiricinin (5.1) iizerine koyunuz. Aleti 30
dakika siiresince ¢aligtiriiz. Hacmi su ile tamamlayiniz. Karigtiriniz.

7.3 Soliisyonun tayin i¢in 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 siiziiniiz.

Tam olarak dl¢iilmiis 5 ml hidroklorik asit (4.1) igeren ve daha dnceden de kurutulmus olan (W) hacimli, dereceli bir sise
iizerine siiziiniiz. Derece ¢izgisine yetisildigi zaman siizme islemini durdurunuz. Karistiriniz.

Bu sartlarda, sonuglarin ifade edilmesinde goriilen V degeri :

V=Ve x W/ (W5)

Sonugclarin ifade edilmesinde goriilen sulandirma islemleri bu V degeri iizerinde yapilir.

8. Tayin

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

Eger varsa, numunenin i¢indeki selatli ya da organik tamamlayicilari metot 9.3’e gore uzaklastiriniz. Hatirlatmak gerekir
ki atomik absorbsiyon yontemi ile galisan 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, 27.03.2002 tarih ve 24708 Sayili Resmi Gazete’de yayimlanan Tarimda Kullanilan Kimyevi Giibrelere Dair
Yénetmeligi 4. Boliim, 1z elementli Giibrelerde 6ngériildiigii sekilde toplam ve/veya suda eriyen elementi beyan edilen
ve bu Yonetmeligin 9.1 ve 9.2 metotlar1 ile elde edilen numunelerinin ayrigtirmalarinda 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 oksitlenir.

4. Reaktifleri

4.1 Sulandirilmis hidroklorik asit, yaklagik olarak 6 M

Bir hacim hidroklorik asit (HCI, yogunlugu =1,18) ve 20 hacim su karistirmiz.

4.2 Hidrojen peroksit soliisyonu (% 30 H,O,, yogunlugu : 1,11); mikro elementler haric

5. Aletler
Ayarlanabilir 1s1l1 elektrikli plaka.

6. Metot
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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
kullanild: 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 noktasma gotiiriiniiz ve yaklasik olarak '% saat
kaynatiniz. Eger gerekli ise, 1lik olan soliisyonun i¢ine yeniden 5 ml hidrojen peroksit ekleyiniz ve organik bilesiklerin
yikimin takip ediniz ve fazla olan hidrojeni kaynama yontemi ile uzaklastiriniz. Sogumaya birakiniz ve icerigi 50 ml’lik
dereceli bir siseye aktariniz. Hacmi su ile tamamlayniz. Karistiriniz. Eger gerek goriirseniz siiziiniiz.

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

Metot 9.4
ATOMIK ABSORBSIiYON 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 ve/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 ydntemi 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 ayarlanmis olan spektrofotometrenin en uygun bdlgesine cevap verebilecek
konsantrasyonda sulandirilir.

4. Reaktifleri

4.1 Sulandirilmis hidroklorik asit, yaklasik olarak 6 M

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

4.2 Sulandirilmis hidroklorik asit, yaklasik 0,5 M

Bir hacim hidroklorik asit (HCI, yogunlugu =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 icinde 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 siilfat: yada lantan nitrat1 :

1 litrelik dereceli bir siseye, 26,7 g lantan kloriir heptahidrat (LaCl; 7 H,O) ya da 31,2 g lantan nitrat heksahidrat
(La(NO3); 6H,0) ya da 26,2 g lantan siilfat nonahidrat (La,(SO4); 9 H,0O) 150 ml su i¢ine katiniz daha sonra 85 ml 6 M
(4.1) hidroklorik asit ekleyiniz ve 1 litreye kadar su ile tamalayiniz. Karnstiriniz. 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 gergeklestirilen elementlerin karakteristik ¢izgilerini gosterebilecek kaynaklarla donatilmis olan atomik
absorbsiyon spektrofotometre.

Rahat kullanimi i¢in kimyaci, aleti yapan iireticinin kullanim sartlarina dikkat edecektir ve kullanimina aligik
olmasi gerekir. Gereklilik halinde, kullanilmadan 6nce aletin ince ayar yapilabilecek donanima miisait
olmasi gerekir (Co ve Zn). Bir elemente has durumlarda aksi belirtilmedigi siirece, kullanilan gazlar hava
ve asetilendir.

6. Numunenin hazirlanmasi

6.1 Tayini yapilacak elementleri soliisyona koyunuz
9.1 ve/veya 9.2 ya da 9.3 metotlarina bakiniz.

6.2 Numune soliisyonunun hazirlanmasi
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9.1, 9.2 ya da 9.3 metotlarina gore hazirlanan 6rnekten bir pargay1 su ve/veya hidroklorik asit (4.1) ya da (4.2) ile dyle bir
sulandiriniz ki son haldeki soliisyonun konsantrasyonu kullanilan gahit soliisyon serisine (7.2) yakin bir halde olsun ve
hidroklorik asit konsantrasyonu en az 0,5 M olsun ama 2,5 M’yi de gegmesin. Bu islem bir ya da birden fazla ard arda
yapilan sulandirma islemi gerektirebilir.

Numunenin son haldeki soliisyonundan ml cinsinden hacmi (a) olan bir parca aliniz, 100 ml dereceli bir siseye dokiiniiz.
Demir, kobalt, mangan ve ¢inko tayini i¢in 10 ml segilen lantan tuzu (4.3) sollisyonu 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 denemenin hazirlanmasi

Gilibre numunesinin alimi hari¢ ayrigtirma igleminde itibaren biitiin prosesi bos bir deneme amaciyla uygulayniz.

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 c¢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 karistiriniz.

7.3 Olgiimler

Spektrofotometreyi (5) dlglimler i¢in hazirlaymiz ve dalga uzunlugunu tayini yapilan elemente has metotta belirtildigi
gibi ayarlaymniz.

Sahit soliisyonu (7.2), deneme numunesini (6.2) ve bos soliisyonu (7.1) {i¢ asamali olarak, her piiskiirtmeden sonra alein
saf su ile yikandigina 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 konsantrasyonlar: 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 Vx D]/ (M x 104)

Eger kullanilan metot (9.3) ise :

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

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 (V}/ﬂ}) ...... (Vi/ai) X (100/8.)

) Metot 9.5
GUBRE NUMUNELERINDEN BOR TAYINi
AZOMETINE-H SPEKTROFOTOMETRELiI METOT

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

2. Uygulama alani

Bu metot, Tarimda Kullanilan Kimyevi Giibrelere Dair Yonetmelikte 6ngoriildiigl sekilde toplam ve/veya suda eriyen
(bor) elementi beyan edilen ve bu Yonetmeligin 9.1 ve 9.2 metotlart 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. Reaktifleri

4.1 EDTA tampon soliisyonu

Iginde 300 ml su olan 500 ml dereceli bir siseye asagidakileri ekleyiniz :
75g amonyum asetat (NH4OOCCH3)
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10 g tetrasetik diamine etilen asidi disosik tuzu (Na,EDTA)
40 g asetik asit (CH3COOH, Yogunlugu : 1,05)

500 m!l’ye su ile tamamlayiniz. Dikkatlice karistirmiz. 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;7H2NNa0sS>)

2 g askorbik asit (C¢Hs0¢)

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

4.3 Bor sahit soliisyonu

4.3.1 100 mg/ml ana bor 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 ml’de 10 mg bor olan ¢alisma sahit soliisyonu

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 ayarlhi ve 10nm optik kapla donatilmis molekiiler absorbsiyon igin
spektrofotometre.

6. Numunenin hazirlanmasi

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

6.2 Numune soliisyonunun hazirlanmasi

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

6.3 Diizeltme soliisyonunun hazirlanmasi

Eger numune soliisyonu (6.2) renkli ise, uygun bir diizeltme soliisyonu hazirlaymiz, bunun i¢in plastik bir siseye 5 ml
numune soliisyonundan (6.2), 5 ml EDTA tampon soliisyonundan (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 bir kontrol (bos) analizi yapiniz.

7.2 Sahit soliisyonlarinin hazirlanmasi

100 ml dereceli bir sira siselere, 0,5, 10, 15, 20 ve 25 ml sahit ¢alisma soliisyonundan (4.3.2) koyunuz. 100 m1’ye su ile
tamamlayiniz ve karistiriniz. Bu soliisyonlar 0 ile 2,5 mg/ml bor icerir.

7.3 Renk gelismesi

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 ekleyiniz. Karistiriniz ve rengin
2,5 ile 3 saat arasinda karanlik ortamda geligsmesine 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 hazirlaymiz ve spektrofotometre tarafindan
verilen uygun absorbans (7.4) degerlerini siralayiniz.

Sahit egrisinden yola gikarak, bos denemenin (7.1) bor (B) konsantrasyonunu, deneme soliisyonun (6.2) bor (B)
konsantrasyonunu tayin ediniz ve eger deneme soliisyonu renkli ise numune soliisyonunun 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=[(XsXb)x VxD]/Mx 104

Eger kullanilan metot (9.3) ise :

% B =[(Xs Xb) x Vx2D]/ (M x 104)

Burada

B giibredeki bor tayin miktari

Xs ; mg/ml olarak ifade edilen deneme soliisyonu (6.2) ya da diizeltme numunesi soliisyonu konsantrasyonu

Xb ; mg/ml olarak ifade edilen bos deneme soliisyonu (7.1) konsantrasyonu
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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 (a)) (ay) ard arda gelen birer parga ise ve (Vi) (V2) soz konusu sulandirmalara uyan hacimler ise, D sulandirma
faktorii esittir :

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

Metot 9.6
GUBRE NUMUNELERINDEN KOBALT TAYINi
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 6ngoriildiigli sekilde toplam ve/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. Reaktifleri

4.1 yaklasik 6 M hidroklorik asit soliisyonu

9.4 madde 4.1’e bakimiz

4.2 yaklagik 0,5 M hidroklorik asit soliisyonu

9.4 madde 4.2’e bakiniz

4.3 litrede 10 g Lalantan tuzu soliisyonu

9.4 madde 4.3’e bakiniz

4.4 kobalt sahit soliisyonu

4.4.1. 1000 mg/ml kobalt ana soliisyonu

250 mI’lik bir beher i¢ine 0,1 mg yanmilma pay1 ile tartilan 1 g metal kobalt1 25 ml 6 M hidroklorik asit (4.1) i¢inde
eritiniz. Tamamen eriyene dek 1siticili plaka iizerinde 1s1tin1z. icerigi 1000 mI’lik bir siseye aktararak sogumaya birakiniz.
1000 ml’ye dek su ile tamamlayiniz. Karigtiriniz.

4.4.2 100 mg/ml kobalt ¢alisma soliisyonu

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

5. Aletler

9.4 metot, 5’inci maddede belirtilen atomik absorbsiyon spektrofotometre. Alet kobalta 6zgii (240,7 nm) iz
kaynaklari ile donatilmig olmali. Alet, alev diizelticisi ile de donatilmis olmalidir.

6. Numunenin hazirlanmasi

6.1 kobaltin soliisyon haline getirilmesi

9.1 ve/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) igermesi 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)
icermesi gerekir.

7.2 Sahit soliisyonlarinin hazirlamasi

9.4 metot, 7.2 maddeye bakiniz.

0 ile 5 mg/ml kobalt 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 kobalt igerir.

7.3 Olgtiimler
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9.4 metodunun 7.3 maddesine bakimiz. 240,7 nm dalga uzunlugunda ol¢lim yapmak icin spektrofotometreyi (5)
hazirlayimiz.

8. Sonugclarin ifade edilmesi

9.4 metot, 8 maddeye bakiniz.

Giibredeki kobalt yiizdesi esittir :

Co % =[(Xs Xb)x Vx D]/ Mx 104

Eger kullanilan metot (9.3) ise :

Co % =[(Xs Xb) x Vx 2D]/ (M x 104)

Burada

Co giibrede yiizde olarak ifade edilen miktar

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

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

Metot 9.7
GUBRE NUMUNELERINDEN BAKIR TAYINi
ATOMIK ABSORBSiYON SPEKTROFOTOMETRELI METOT

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 e dngoriildiigii sekilde toplam (bakir) ve/veya suda
eriyen (bakir) elementi beyan edilen ve bu Yonetmeligin 9.1 ve 9.2 metotlar1 ile elde edilen giibre numunelerinin
analizlerinde kullanilir.

3. Prensip
Numunelere uygun sulandirma igleminden sonra, bakir atomik absorbsiyon spektrofotometri ile tayin edilir.

4. Reaktifleri

4.1 Yaklasik 6 M hidroklorik asit sollisyonu

9.4 madde 4.1’e bakiniz

4.2 Yaklasik 0,5 M hidroklorik asit soliisyonu

9.4 madde 4.2’e bakiniz

4.3 Hidrojen peroksit sollisyonu (H,O,, yogunlugu : 1,11) % 30, mikro elementler hari¢

4.4 Bakir gahit soliisyonlart

4.4.1. 1000 mg/ml bakir ana soliisyonu

250 ml’lik bir beher i¢inde 0,1 mg yanilma payzi ile tartilan 1 g metal bakiri 25 ml 6 M hidroklorik asit (4.1) ile eritiniz
ve buraya 5 ml hidrojen peroksit (4.3) ekleyiniz. Tamamen eriyene dek 1siticili plaka {izerinde 1sttimz. Tgerigi 1000 ml’lik
bir siseye aktararak sogumaya birakiniz. 1000 ml’ye dek su ile tamamlayiniz. 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 mI’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 kaynaklari
ile donatilmis olmalidir.

6. Numunenin hazirlanmasi

6.1 Bakirin soliisyon haline getirilmesi

9.1 Ve/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
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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)
hazirlaymiz.

8. Sonuglarin ifade edilmesi

9.4 metot, 8 maddeye bakiniz.

Giibredeki bakir ylizdesi esittir :

Cu % =[(Xs Xb) x Vx D]/ Mx 104

Eger kullanilan metot (9.3) ise :

Cu % =[(Xs Xb) x Vx 2D]/ (M x 104)

Burada

Cu ; giibrede yiizde olarak ifade edilen bakir miktar1

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 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 (a)) (a2) (a3s)........ (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= (Vl/al) X (Vz/az) X (V}/ﬂ}) .......... (Vi/ai) X (100/3)

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 Yonetmelikte 6ngoriildiigii sekilde toplam (demir) ve/veya suda
eriyen (demir) elementi beyan edilen ve bu Ydnetmeligin 9.1 ve 9.2 metotlan 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

9.4 Madde 4.1’e bakiniz

4.2 Yaklagik 0,5 M hidroklorik asit soliisyonu

9.4 Madde 4.2’e bakiniz

4.3 Hidrojen peroksit soliisyonu (H,O,, yogunlugu : 1,11) % 30, mikro elementler harig

4.4 Litrede 10 g La, lantan tuzu soliisyonu

9.4 Madde 4.3’e bakiniz

4.5 Demir sahit soliisyonu

4.5.1. 1000 mg/ml demir ana soliisyonu

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.

4.5.2 100 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
tamamlayimiz. Karistiriniz.

5. Aletler

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

6. Numunenin hazirlanmasi

86



6.1 Demirin soliisyon haline getirilmesi

9.1 ve/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 soliisyonunun 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
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 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 6l¢iim yapmak icin spektrofotometreyi (5)
hazirlayimiz.

8. Sonugclarin ifade edilmesi

9.4 metot, 8 maddeye bakiniz.

Giibredeki demir ylizdesi esittir :

Fe % =[Xs Xb)x VxD]/Mx 104

Eger kullanilan metot (9.3) ise :

Fe % =[(Xs Xb) x V x2D]/ (M x 104)

Burada

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 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) ard arda gelen birer parca ise ve (Vi) (V2) (V3) .... (Vi) ve (100) sdz konusu
sulandirmalara uyan hacimler ise, D sulandirma faktorii esittir :
D= (Vl/al) X (Vz/az) X (V3/a3) ............ (Vi/ai) X (100/21)

Metot 9.9
GUBRE NUMUNELERINDEN MANGAN TAYINi
ATOMIK ABSORBSiYON SPEKTROFOTOMETRELI METOT

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

2. Uygulama alam

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

3. Prensip
Numunelere uygun sulandirma igleminden sonra, mangan atomik absorbsiyon spektrofotometri ile tayin edilir.

4. Reaktifleri

4.1 yaklasik 6 M hidroklorik asit soliisyonu

9.4 madde 4.1’e bakiniz

4.2 yaklagik 0,5 M hidroklorik asit soliisyonu

9.4 madde 4.2’e bakiniz

4.3 litreye 10 g La, lantan tuzu soliisyonu

9.4 madde 4.3’e bakiniz

4.4 mangan sahit soliisyonu

4.4.1. 1000 mg/ml mangan ana soliisyonu

250 ml’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. Igerigi 1000 ml’lik bir siseye aktararak sogumaya birakimz. Hacmi
su ile tamamlayiniz. Karistiriniz.
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4.4.2 100 mg/ml mangan calisma 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
kaynaklar1 ile donatilmis olmali.

6. Numunenin hazirlanmasi

6.1 manganin soliisyon haline getirilmesi

9.1 ve/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. Bos 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 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, 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 6l¢iim yapmak icin spektrofotometreyi (5)
hazirlaymiz.

8. Sonuglarin ifade edilmesi

9.4 metot, 8§ maddeye bakiniz.

Gilibredeki 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 ; 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 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)........ (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/ai) x (Vo/a) X (V3/83) weeenenee (Vi/a)) x (100/a)

Metot 9.10
GUBRE NUMUNELERINDEN MOLIBDEN TAYIiNi
BiR KOMPLEKSIN AMONYUM THiOSINATE SPEKTROFOTOMETRI METODU

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

2. Uygulama alam
Bu metot, Tarimda Kullanilan Kimyevi Gilibrelere Dair Yonetmelikte 6ngoriildiigii sekilde toplam (molibden) ve/veya
suda eriyen (molibden) elementi beyan edilen ve bu Yonetmeligin 9.1 ve 9.2 metotlarn ile elde edilen giibre

numunelerinin ayristirmalarinda kullanilir.

3. Prensip
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Molibden (V), asitli ortamda SCN iyonlart 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 yaklasik 6 M hidroklorik asit soliisyonu

9.4 madde 4.1’e bakiniz

4.2 1,5 M hidroklorik ortamda 70 mg/1 bakir soliisyonu

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

4.3 50g/1 askorbik asit soliisyonu

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

4.4 n-butil asetat1

4.4 0,2 M thiosianat amonyum 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 etain (II) kloriir sollisyonu

Soliisyon tamamen seffaf olmali ve kullanilmadan az 6nce hazirlanmalidir. Cok saf olan etain (II) kloriir soliisyonu
kullanmiz aksi takdirde soliisyon seffaf olmaz.

100 ml soliisyon hazirlamak igin 5 g etain (II) kloriir (SnC1,2H,0) 35 ml 6 M hidroklorik asit (4.1) iginde eritiniz. 10 ml
bakir soliisyonundan (4.2) ekleyiniz. 100 ml’ye kadar su ile tamamlayimiz ve karistirmmz.

4.7 molibden sahit soliisyonu

4.7.1. 500 mg/ml molibden ana soliisyonu

1000 mI’lik bir beher iginde 0,1 mg yanilma pay1 ile tartilan 0,920 g amonyum molibdat [(NH4)6Mo,02s 4H,O] 6 M
hidroklorik asit (4.1) i¢inde eritiniz. 1000 ml’yi ayni soliisyon ile tamamlayimiz ve karistirmmz.

4.7.2 25 mg/ml molibden ara soliisyonu

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

4.7.3 2.5 mg/ml molibden ¢aligma soliisyonu
100 ml dereceli bir siseye 0 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 mI’lik ¢oktiirme ampulil

6. Numunenin hazirlanmasi

6.1 Molibden soliisyonunun hazirlanmasi

9.1 ve/veya 9.2 ya da 9.3 metotlarina bakiniz.

6.2 6 M hidroklorik asit (4.1) soliisyonu 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 igeren 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 denemenin hazirlanmasi
Gilibre numunesinin alimi hari¢ analiz isleminden itibaren biitiin prosesi uygulayarak bos bir deneme soliisyonu
hazirlaymiz.
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
hazirlayiniz.
0 ile 12,5 mg molibden aralig1 igin 0, 1, 2, 3, 4 ve 5 ml ¢aligma 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 gelismesi ve ayrilmasi
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)
Karigtirmiz ve 2 ile 3 dakika bekleyiniz. Daha sonra asagidakileri ekleyiniz :
- 10 ml n-butil asetat1 (4.4) tam dlcen bir pipet yardimu ile ekleyiniz.
- 20 ml tiosinat soliisyonu (4.5)
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Kompleksi organik bir halde iken ayristirabilmek icin 1 dakika boyunca calkalayimiz 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 yikayimiz.

Bir dakika boyunca calkalaymiz. Cokmeye birakiniz ve sulu hali tamamen uzaklasiriniz. 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 mg/ml molibdenli (7.2) sahit soliisyonlarim
referans olarak kullanarak 6l¢iiniiz.

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/ax D]/ (M x 104)

Eger kullanilan metot (9.3) ise :

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

Burada

M ; giibrede yiizde olarak ifade edilen molibden miktar1

a ; son sulandirma soliisyonundan alinan parcanin ml olarak ifade edilen kiitlesi

Xs ; deneme soliisyonundaki (6.2) molibdenin mg olarak ifade edilen kiitlesi

Xb ; numune pargasinin (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 6ngoriildiigii sekilde toplam (¢inko) ve/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. Reaktifleri

4.1 yaklasik 6 M hidroklorik asit soliisyonu

9.4 madde 4.1’e bakimniz

4.2 yaklagik 0,5 M hidroklorik asit soliisyonu

9.4 madde 4.2’e bakiniz

4.3 litrede 10 g La, lantan tuzu soliisyonu

9.4 madde 4.3’e bakiniz

4.4 ¢inko sahit soliisyonu

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) i¢inde
eritiniz. Tamamen eridikten sonra 1000 ml’ye dek su ile tamamlayiniz. 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
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9.4 metot, 5’inci maddede belirtilen atomik absorbsiyon spektrofotometre. Alet ¢inkoya ozgii (213,8 nm) iz
kaynaklari ile donatilmis olmali. Alet, alev diizelticisi ile de donatilmis olmalidir.

6. Numunenin hazirlanmasi

6.1 Cinkonun soliisyon haline getirilmesi

9.1 ve/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 igermesi 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)
igermesi gerekir.

7.2 Sahit soliisyon hazirlamasi

9.4 metot, 7.2 maddeye bakiniz.

0 ile 5 mg/ml ¢inko 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. 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 bakimiz. 213,8 nm dalga uzunlugunda Ol¢lim yapmak icin spektrofotometreyi (5)
hazirlayiniz.

8. Sonugclarin ifade edilmesi

9.4 metot, 8§ maddeye bakiniz.

Giibredeki ¢inko yiizdesi esittir :

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

Eger kullanilan metot (9.3) ise :

Zn % =[(Xs Xb) x Vx 2D]/ (M x 104)

Burada

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 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), (83).cverveeruenne (ai) ve (a) ard arda gelen birer parga ise ve (Vi), (V2), (V3), wcoeeeee. (Vi) ve (100) s6z konusu
sulandirmalara uyan hacimler ise, D sulandirma faktorii esittir :

D= (Vl/al) X (Vz/az) X (V}/ﬂ}) ................ (Vi/ai) X (100/8.)

Metot 10
MIKTARI % 10°DAN FAZLA OLAN MiKRO ELEMENTLER

Metot 10.1

TOPLAM MiKRO ELEMENTLERIN BELIRLENMESI

2. Amag

Bu metot, asagidaki mikro elementlerin belirlenmesi igin bir yontem ortaya koymaktadir : toplam bor, toplam kobalt,
toplam bakir, toplam demir, toplam manganez, toplam molibden ve toplam ¢inko. Amag, yukarida anilan mikro
elementlerin toplam tendriinii tespit etmek i¢in miimkiin oldugu siirece tek bir numune kullanmaktir.
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2. Uygulama alani

Bu metot, 27.03.2002 tarih ve 24708 Sayili Resmi Gazete’de yayimlanan Tarimda Kullanilan Kimyevi Giibrelere Dair
Yonetmelikte belirtilen ve asagida siralanan bir ya da birden fazla mikro elementi iceren EC giibrelerini kapsar : bor,
kobalt, bakir, demir, manganez, molibden ve ¢inko. Beyan edilen tendrii % 10’dan fazla olan mikro elementlerin
tanimlanabilmesi igin 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, iiriiniin i¢inde bulunan toplam manganezden net olarak ¢ok daha diisiik olabilirler. Bu
metotla belirlenen miktarin, beyan edilen tenére uygun olup olmadigini kontrol etmek iireticilerin sorumlulugu altindadir.

4. Reaktifleri

4.2 Sulandirilmis hidroklorik asit, yaklasik olarak 6 M
Bir hacim hidroklorik asit (fi =1,18) ve bir hacim su
4.2 konsantre amonyak (NH4OH, fi =0,9g/ml)

5. Aletler
5.1 Elektrikli, ayarlanabilir 1s1l1 plaka.
5.2 pH-metre

Not. Eger numune iizerinde borun da tayini amaclanirsa, borosilikatli cam {iriinler kullanmayiniz. Teflon ve
silis bu ayristirmay1 kaynatmak i¢in kullanmilabilir. Eger cam kaplarin temizlenmesi i¢in bor iceren deterjan
kullanilirsa iiriinleri ¢ok iyi durulayiniz.

9. Numunenin hazirlanmasi
25.04.2002 tarih ve 24736 Sayili Resmi Gazete’de yayimlanan Kimyevi Giibre Denetim Yo6netmeligi Metot 1’e bakiniz.

10. Metot

7.3 Numunenin alinmasi

Uriin i¢inde element olarak beyan edilen tendre gore 1 ile 2 g arasinda bir miktar numune tartiz. 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 araliginda bulunur. Numuneler 1 mg yanilma payi 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
agirligl (mg)

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

Numuneler 250 ml’lik siselere aktarmiz.

7.4 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 karigtirimiz. Isiticih plaka lizerinde kaynatiniz ve kaynatmaya 30 dakika devam ediniz, zaman zaman
karistirarak sogumaya birakiniz. Igerigi 500 ml dereceli bir siseye aktarmniz. Hacmi su ile tamamlaymiz. Karistiriniz.
Kuru bir filtre ile kuru bir kaba siiziiniiz. Filtre edilen ilk boliimii dokiiniiz. Ayristirilan boliim tamamen seffaf olmalidir.
Seffaf olan numune {izerinden vakit kaybetmeden tayine gec¢ilmesi uygundur. Aksi taktirde kab1 kapatiniz.

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

11. 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 énce 10.3 metoda bagvurmak gerekir.

Atomik absorbsiyon spektrofotometri yontemi ile yapilan tayinlerde (10.8, ve 10.11 sayili metotlar) bdyle bir isleme
gerek kalmaz.
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Metot 10.2
SUDA ERIYEN MiKRO ELEMENTLERIN BELIRLENMESI

2. 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 i¢eren 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, fi =1,18 g/ml) ve bir hacim su

5. Aletler
5.1 Dakikada 35-40 doniise ayarli doner ¢alkalama aleti
5.2 PH-metre

Not. Eger numune iizerinde borun da tayini amaclanirsa, borosilikatli cam {iriinler kullanmayiniz. Teflon ve
silis bu ayrigtirmay1 kaynatmak i¢in kullanilabilir. Eger cam kaplarin temizlenmesi i¢in bor igeren deterjan
kullanilirsa tiriinleri ¢ok iyi durulayiniz.

9. Numunenin hazirlanmasi
25.04.2002 tarih ve 24736 Sayili Resmi Gazete’de yayimlanan Kimyevi Giibre Denetim Ydnetmeligi Metot 1’e bakiniz.

10. Metot

10.1 Numunenin alinmast

Uriin icinde element olarak beyan edilen tendre gére 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 igin
uygun olan bir 6l¢ii araligi bulunur. Numuneler 1 mg yanilma payi ile tartilir.

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

(%0)

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/l)

Numuneyi 500 ml’lik bir karigtirma sisesine aktariniz.

10.2 Soliisyonun hazirlanmasi

400 ml su ekleyiniz.

Dikkatlice kapatiniz. Elle kuvvetlice sallayimiz ki iiriin iyice karigsin. Siseyi karistiricinin (5.1) iizerine koyunuz. Aleti 30
dakika siiresince ¢aligtiriniz. Hacmi su ile tamamlayiniz. Karigtiriniz.

10.3 Soliisyonun tayin i¢in 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 siiziiniiz.
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Tam olarak dl¢iilmiis 5 ml hidroklorik asit (4.1) igeren ve daha dnceden de kurutulmus olan (W) hacimli, dereceli bir sise
iizerine siiziiniiz. Derece ¢izgisine yetisildigi zaman siizme islemini durdurunuz. Karistiriniz.

Bu sartlarda, sonuglarin ifade edilmesinde goriilen V degeri :

V=Ve x W/ (WP5)

Sonuglarin ifade edilmesinde goriilen sulandirma iglemleri bu V degeri lizerinde yapilir.

11. 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 énce 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 10.3
GUBRE NUMUNELERIN 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 Yonetmelik 4. Boliim, Iz elementli Giibrelerde 6ngoriildiigii
sekilde toplam ve/veya suda eriyen elementi beyan edilen ve bu Yonetmeligin 10.1 ve 10.2 metotlar ile elde edilen
numunelerinin ayristirmalarinda kullanilir.

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

3. Prensip
Numunenin iginde mevcut olan organik bilesiklerin hidrojen peroksit tarafindan oksitlenir.

4. Reaktifleri

4.2 Sulandirilmis hidroklorik asit, yaklasik olarak 6 M

Bir hacim hidroklorik asit (i =1,18 g/ml) ve 20 hacim su

4.2 Hidrojen peroksit soliisyonu (% 30 H,O», i : 1,11 g/ml); mikro elementler hari¢

5. Aletler
Ayarlanabilir 1s1l1 elektrikli plaka.

8.  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 kapatimz. Yaklasik 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 m1’lik
dereceli bir siseye aktarmiz. Hacmi su ile tamamlayiniz. Karistirnmiz. Eger gerek goriirseniz siiziiniiz.

Orneklerin aliminda ve {iriiniin mikro elementlerinin yiizdesinin hesaplanmasinda yar1 yariya olan bu sulandirma goz
oniinde bulundurulur.

Metot 10.4
ATOMIK ABSORBSiYON SPEKTROFOTOMETRI YONTEMI iLE GUBRE
NUMUNELERINDEKI MiKRO ELEMENTLERIN TAYINi
(GENEL ISLEM MODU)

2. 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 Yonetmelikte 6ngoriildiigii sekilde toplam ve/veya suda eriyen
demir ve ¢inko elementleri beyan edilen ve bu Yonetmeligin 10.1 ve 10.2 metotlar ile elde edilen numunelerde kullanilir.
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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 uzaklastirmak ya da azaltmak i¢in yapilabilen islemden sonra, numune, dalga
uzunlugu tayini yapilacak elemente ayarlanmig olan spektrofotometrenin en uygun bolgesine cevap verebilecek
konsantrasyonda sulandirilir.

4. Reaktifleri

4.5 Sulandirilmis hidroklorik asit, yaklasik olarak 6 M

Bir hacim hidroklorik asit (i =1,18 g/ml) ve bir hacim su

4.6 Sulandirilmis hidroklorik asit, yaklasik 0,5 M

Bir hacim hidroklorik asit (i =1,18 g/ml) ve 20 hacim su

4.7 Lantan tuzu soliisyonu, litrede 10 g La.

Bu reaktif demir ve ¢inko tayini i¢in kullanilir. Asagidaki sekilde gergeklestirilebilir :

¢) Hidroklorik asit iginde lantan oksit eritilmesi :

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. Karistiriniz. Bu
sollisyon yaklasik olarak 0,5 M hidroklorik asittir.

d) Lantan kloriir{i, lantan siilfat1 yada lantan nitrat :

1 litrelik dereceli bir siseye, 26,7 g lantan kloriir heptahidrat (LaCl; 7 H,O) ya da 31,2 g lantan nitrat heksahidrat
(La(NO3); 6H,0) ya da 26,2 g lantan siilfat nonahidrat (La,(SOs); 9 H,O) 150 ml su igine 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.

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

5. Aletler

Tayini gergeklestirilen elementlerin karakteristik ¢izgilerini gosterebilecek kaynaklarla donatilmis olan atomik
absorbsiyon spektrofotometre.

Rahat kullanimi i¢in kimyaci, aleti yapan iireticinin kullanim sartlarina dikkat edecektir ve kullanimina alisik
olmasi gerekir. Gereklilik halinde, kullanilmadan 6nce 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 ve/veya 10.2 ya da 10.3 metotlarina bakiniz.

6.2 Numune soliisyonunun hazirlanmasi

10.1, 10.2 ya da 10.3 metotlarina gore hazirlanan 6rnekten bir pargay1 su ve/veya hidroklorik asit (4.1) ya da (4.2) ile dyle
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 gegmesin. Bu islem bir ya da birden fazla ardarda
yapilan sulandirma iglemi 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.

9. Metot
7.4 Bos denemenin hazirlanmasi
Giibre numunesinin alimi hari¢ ayristirma isleminde itibaren biitiin prosesi bos bir deneme amaciyla uygulayiniz.

7.5 Sahit deneme hazirlamasi

Her mikro element igin tarif edilen metoda gére 100 ml dereceli sisede hazirlanan ¢alisma numunesinden yola ¢ikarak,
aletin optimum dozaj caligma 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 sulandirmiz. Kobalt, demir, manganez, ¢inko tayini ig¢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.

7.6 Olgiimler

Spektrofotometreyi (5) dlglimler i¢in hazirlaymniz ve dalga uzunlugunu tayini yapilan elemente has metotta belirtildigi
gibi ayarlaymniz.

Sahit numuneyi (7.2), deneme numunesini (6.2) ve bos soliisyonu (7.1) li¢ asamali olarak, her piiskiirtmeden sonra aletin
saf su ile yikandigina dikkat ederek piiskiirtiiniiz ve sonuglari not ediniz.
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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 konsantrasyonlar: 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

Gtibre elementi (E) yiizdesi esittir :

Giibre % E=[(Xs P Xb) x Vx D]/ (M x 104)

Eger kullanilan metot (10.3) ise :

Giibre % E = [(Xs P Xb) x V x 2D]/ (M x 104)

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

Metot 10.5
ASIDIMETRIK TITRASYON METODU iLE GUBRE NUMUNELERINDEN BOR TAYINi

2. Amag
Bu metot, giibre numunelerinin igindeki bor tayini igin bir yontem belirlemektedir.

2. Uygulama alani

Bu metot, Tarimda Kullanilan Kimyevi Giibrelere Dair Yonetmelikte 6ngoriildiigl sekilde toplam ve/veya suda eriyen
(bor) elementi beyan edilen ve bu Yonetmeligin 10.1 ve 10.2 metotlari ile elde edilen giibre numunelerinin analizlerinde
kullanilir.

3. Prensip
Borat iyonu mannitol ile birlikte mannitoborik bir kompleksi asagidaki reaksiyona gore olusturur :
C¢Hg(OH)6+H3BO;-CsH1508B+H,0

Kompleks sodyum hidroksit soliisyonu ile 6,3 pH’ya kadar titre edilir.

4. Reaktifleri
4.5 Endikator soliisyonu metil kirmizisidir. 100 ml dereceli bir siseye 0,1 g metil kirmizisini1 (C15H15N302) % 95°lik 50
ml etanol iginde eritiniz. 100 ml’ye dek su ile tamamlayiniz. Kanistirmiz.

4.6 Sulandirilmis klorhidrik asit soliisyonu, yaklasik olarak 0,5 M

1 hacim hidroklorik asit (HCL, 11 : 1,18 g/ml) ve 20 hacim su karistiriniz.

4.7 Sulandirilmis sodyum hidroksit soliisyonu, yaklasik olarak 0,5 M. Karbon dioksitten yoksun olmak zorundadir. 800
ml kaynamis su iceren 1 litre dereceli bir siseye, tabet halde bulunan 20 g sodyum hidroksit (NaOH) sulandirimiz.
Soliisyon sogudugunda, 1000 ml’ye kaynamis su ile tamamlayiniz ve karistiriniz.

4.8 Titre edilmis sodyum hidroksit soliisyonu, yaklasik olarak 0,025 M. Karbon dioksitten yoksun olmak zorundadir.
Yaklagik olarak 0,5 m sodyum hidroksit soliisyonunu (4.3) kaynamis su ile 20 kez sulandiriniz ve karistirmiz. Bor
(B) degeri tayin dilecektir (9 nokta)

4.9 100 mg/ml Bor (B) sahit soliisyonu

1 000 ml dereceli bir siseye, 0,1 mg yanilma payi ile tartilan 0,5719 g borik asidi (H3Bos) su ile eritiniz. Hacmi su ile

tamamlayiniz ve karistirmiz. Plastik bir siseye aktariniz ve sogutucuda bekletiniz.

4.10 Pudra halde D-Mannitol (CcH1405)

4.7 sodyum kloriir (NaCl)

5. Aletler
5.1 cam elektrotlu pH-metre
5.2 miknatish karistirici

5.3 teflon kenarl1 400 ml’lik beher.

6. Numunenin hazirlanmasi
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6.1 borun soliisyon haline getirilmesi
10.1 ve/veya 10.2 ya da 10.3 metotlarina bakiniz.

7. Metot

7.2 Deneme

Numuneden (6.1) 2 ile 4 mg bor (B) igeren 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) {lizerine koyunuz ve daha 6nceden isaretlenmis olan
pH metre (5.1) elektrotlarini uzatiz. 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
Gtibre 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 miknatisli karigtiricinin (5.2) iizerine koyunuz ve pH metre (5.1)
elektrotlarmi 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 kanstirmiz.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 gerceklestiriniz. Gerekli hacim Vg olsun.

Titre edilen NaOH (4.4) soliisyondaki (F)’nin (B) bor denkligi agagidaki sekildedir :

F (mg/ml) =2/(V1 P V)

Tam olarak 0,025 M sodyum hidroksit soliisyonunun 1 ml’si 0,27025 mg bora (B) denktir.

10. Sonuglarm ifade edilmesi
Gtibredeki bor (B) yiizdesi :
B(%)=XiPXp)xFxV10xaxM

B giibredeki bor yiizdesi

X ; ml olarak ifade edilen ve denemede (7.1) kullanilacak olan 0,025 M sodyum hidroksiti soliisyonunun (4.4) hacmi
Xo ; ml olarak ifade edilen ve bos denemede kullanilan (8) 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) denkligi

V ; ml olarak ifade edilen 10.1 ya da 10.2 yontemi ile elde edilen numune hacmi

a ; ml olarak ifade edilen ve numuneden (6.1) alinan parganin (7.1) hacmi

M ; gr. olarak ifade edilen ve 10.1 ya da 10.2 yontemi tarafindan kullanilacak olan numunenin kiitlesi.

Metot 10.6
GUBRE NUMUNELERINDEN KOBALT TAYINi
1-NITROSO- 2-NAPHTOL 1 iLE UYGULANAN GRAVIMETRIK METOT

2. 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 ve/veya suda eriyen
(kobalt) elementi beyan edilen ve bu Yonetmeligin 10.1 ve 10.2 metotlart ile elde edilen giibre numunelerinin
analizlerinde kullanilir.

3. Prensip

Kobalt IIT 1-nitroso-2-naphtol ile beraber kirmizi bir Co(Ci0HsONO)3, 2H,O ¢okeltisi verir. Numune uygun sekilde islem
gordiikten sonra mevcut olan kobalt, kobalt III haline gelecek sekilde oksitlenir, daha sonra 1-nitroso-2-naphtol
soliisyonu ile asetik ortamda c¢okeltilir. Siiziildiikten sonra, ¢okelti yikanir ve sabit agirliklarda kurutulur, daha sonra
Co(C10H60ONO)3, 2H20 halde tartilir.

4. Reaktifleri

4.1 % 30 hidrojen peroksit soliisyonu (H202, i = 1,11 g/ml)

4.2 yaklagik 2 M sodyum hidroksit soliisyonu. Tablet haldeki 8 g sodyum hidroksit 100 ml su ile eritiniz.

4.3 yaklasik 6 M sulandirilmis hidroklorik asit soliisyonu. Bir hacim hidroklorik asit (i = 1,11 g/ml) ile bir hacim su
karistiriniz.
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4.4 % 99,7 asetik asit (CH3CO,H, ii = 1,05 g/ml)

4.9 yaklasik 6 M asetik asit soliisyonu (1:2). Bir hacim asetik asit (4.4) ve iki hacim su karistiriniz.

4.10asetik asit i¢inde 1-nitroso-2-naphtol soliisyonu. Bir beher igine 4 g 1-nitroso-2-naphtol asetik asit i¢inde eritiniz. Bir
beher icine 4 g 1-nitroso-2-naphtol 100 ml asetik asit (4.4) i¢inde eritiniz. 100 ml 1lik su ekleyiniz. Karigtiriniz.
Siiziiniiz. Elde edilen soliisyon hemen kullaniimalidir.

5. Aletler
5.1 Gozenekliligi 4 olan, 30 ya da 50 ml s18al1 P 16/ISO 4793 siizme potasi.

5.2 130 £ 2 °C dereceye ayarlanabilir 1siticilt etiiv.

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 tamlayiniz. Beher
lizerine gostergeli bir kapak koyunuz. Yaklasik olarak 10 dakika kaynatimz. Sogumaya birakimiz. Alkalin ortamda,
sodyum hidroksit soliisyonunu (4.2) siyah kobalt hidroksiti ¢cokelinceye kadar damla damla ekleyiniz.

7. Metot

10 ml asetik asit (4.4) ekleyiniz ve su ile birlikte sollisyonu yaklasik olarak 200 ml’ye tamamlayimiz. Kaynamaya
baslayincaya kadar 1sitiniz. Biirete, siirekli karistirarak 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 iizerine (5.1) siiziinliz. Bunun igin, siizme iglemi siiresince ¢okeltinin iizerine soliisyon akitmaya dikkat
ediniz. Cokeltiyi uzaklastirmak igin beheri sulandirilmis asetik asit (4.5) ile yikayiniz, daha sonra siizgeg tlizerinde
¢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 agirliga kadar kurutunuz

8. Sonuglarin ifade edilmesi

Co(C10H60ONO)3, 2H20 ¢okeltisinden 1 mg 0,096381 mg Co’ya denktir.
Giibredeki kobalt (Co) yiizdesi esittir :

Co % =Xx0,0096381 x VxDaxM,

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 parcasi
D ; bu parcanin sulandirma faktorii
M ; gram olarak ifade edilen numune kiitlesi
Metot 10.7
GUBRE NUMUNELERINDEN BAKIR TAYINI
TITRIMETRIK METOT
2. Amag

Bu metot, giibre numunelerinin igindeki bakir tayini i¢in bir yontem belirlemektedir.

2. Uygulama alani

Bu metot, Tarimda Kullanilan Kimyevi Giibrelere Dair Yonetmelikte dngoriildiigii sekilde toplam (bakir) ve/veya suda
eriyen (bakir) elementi beyan edilen ve bu Yonetmeligin 10.1 ve 10.2 metotlar ile elde edilen giibre numunelerinin
analizlerinde kullanilir.

3. Prensip

Bakirimsi iyonlar asitli ortamda potasyum iyodiir ile azaltilir.

2 Cu +++ 41— 2Cul +12

Bu sekilde serbest kalan iyo, t sodyum thiosiilfat sahit soliisyonu ile titre edilir.

4. Reaktifleri

4.1 Nitrik asit (HNO3, fi=1,40 g/ml)

4.2 Ure [(NH2)2 c=0]

4.3 % 10 (m/m) amonyum bifloriirlii (NH4HF2) sulu soliisyon. Soliisyonu plastik bir kapta saklayiniz.

4.4 Amonyum hidroksit soliisyonu 1 + 1. Bir hacim amonyak (NH4OH, 11 :0,9 g/ml) ve bir hacim su karistiriniz.
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4.5 sodyum thiosiilfat sahit numunesi. 1000 ml dereceli bir siseye 7,812 g sodyum pentahidrat thiosiilfat (Na2S203,

5H20) su ile eritiniz. Bu soliisyon bu soliisyon &yle bir hazirlanmali ki, 1 ml = 2 mg Cu olmal1. Sabitlestirmek i¢in birkag

damla kloroform damlatiniz. Soliisyon cam bir kapta ve 1siktan uzakta saklanmak zorundadir.

4.6 Potasyum iyodiir (KI)

4.11% 25 (m/v) potasyum tiosinat (KSCN) soliisyonu. Bu soliisyonu plastik bir kapta saklaymiz.

4.12 Yaklasik olarak % 0,5 amidon soliisyonu. 600 ml’lik bir behere 2,5 g amidon [(C6H1005)n] koyunuz. Yaklasik
olarak 500 ml su ekleyiniz. Karistirarak kaynatiniz. Oda sicakliginda sogutunuz. Soliisyon ¢ok uzun zaman
bekletilmemelidir.

5. Numunenin hazirlanmasi
5.1 Bakirin soliisyon haline getirilmesi
10.1 Ve/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 par¢a 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 1sitic1 aletten ¢ikarmiz 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 titraji

Erleni miknatish karigtiricinin {izerine koyunuz. Ucu erlenin igine koyunuz ve karistiricinin hizini isteginize gore
ayarlayniz.

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)

Kirmiz: 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. Sonugclarin ifade edilmesi

7,812 g/l olan 1 ml sodyum tiosiilfat soliisyonu (4.5) 2 mg Cu’a denktir.
Giibredeki bakir ylizdesi esittir :

Cu%=XVaxMx5

X ; ml olarak 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 parcas1 hacmi

M ; gram olarak ifade edilen ve 10.1 ya da 10.2 yontemi ile elde edilen numune kiitlesi

Metot 10.8
GUBRE NUMUNELERINDEN DEMIiR TAYINi
ATOMIK ABSORBSIYON SPEKTROFOTOMETRELi METOT

2. Amag
Bu metot, giibre numunelerinin i¢indeki demir tayini igin bir yontem belirlemektedir.

2. Uygulama alani

Bu metot, Tarimda Kullanilan Kimyevi Giibrelere Dair Yonetmelikte 6ngoriildigii sekilde toplam (demir) ve/veya suda
eriyen (demir) elementi beyan edilen ve bu Yonetmeligin 10.1 ve 10.2 metotlar1 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 (H,O,, i : 1,11 G/ML) % 30, mikro elementler harig¢
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4.4 litrede 10 g La, lantan tuzu soliisyonu

10.4 madde 4.3’e bakiniz

4.5 demir sahit numunesi

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 tamamlayimiz. 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
tamamlayimiz. Karistiriniz.

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 ve/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

7.2 Bos denemenin hazirlanmasi

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

7.2 Sahit deneme hazirlamasi

10.4 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
olmast 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
10.4 metodunun 7.3 maddesine bakiniz. 248,3 nm dalga uzunlugunda ol¢lim yapmak icin spektrofotometreyi (5)
hazirlayimiz.

8. Sonugclarin ifade edilmesi

10.4 metot, 8 maddeye bakiniz.

Giibredeki demir ylizdesi esittir :

Fe % =[(XsP Xb)x Vx D]/ Mx 104

Eger kullanilan metot (10.3) ise :

Fe % =[(Xs - Xb) x V x2D]/ (M x 104)

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= (Vl/al) X (Vz/az) X (V}/ﬂ}) ............ (Vi/ai) X (100/3)

Metot 10.9
GUBRE NUMUNELERINDEN MANGANEZ TAYINi
PERMANGANAT TiTRASYONLU METOT

3. Amag
Bu metot, giibre numunelerinin igindeki manganez tayini igin bir yontem belirlemektedir.

4. Uygulama alani
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Bu metot, Tarimda Kullanilan Kimyevi Giibrelere Dair Yonetmelikte ongoriildiigii sekilde toplam (manganez) ve/veya
suda eriyen (manganez) elementi beyan edilen ve bu Yonetmeligin 10.1 ve 10.2 metotlar1 ile elde edilen giibre
numunelerinin analizlerinde kullanilir.

3. Prensip

Eger numunede kloriir iyonlar1 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. Reaktifleri

4.1 konsantre siilfiirik asit (H2SO4, ii : 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 6 M nitrik asit. 3 hacim nitrik asit (HNO3, 11 :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 karistiriniz.

4.5 % 85 Sodyum bismutat (NaBiO3)

4.6 Kieselguhr

4.7 15 M ortofosforik asit (H3PO4, fi :1,71 g/ml)

4.8 0,15 M demirli siilfat soliisyonu. 1 000 ml dereceli bir siseye 41,6 g heptahidrat demir siilfat eritiniz (FeSO4, 7TH20).
Konsantre 25 ml siilfiirik asit (4.1) ve 25 ml fosforik asit (4.7) katiniz. 1000 ml’ye su ile tamamlayimiz. Karistiriniz.

4.9 0,020 M potasyum permanganat sollisyonu. 0,1 mg yamlma pay: ile 3,160 g potasyum permanganat (KmnO4)
tartiniz. Eritiniz ve 1000 ml’ye kadar su ile tamamlayiniz.

4.10 0,1 M gilimiis 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 sigalt P 16/ISO 4793 siizme potasi 500 ml’lik bir slizme aracinin iizerine
konmustur.

5.2 Miknatish karistirici.

6. Numunenin hazirlanmasi

6.1 manganezin soliisyon haline getirilmesi

10.1 ve/veya 10.2 metotlarina bakiniz.

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 kloriir iyonlar1 mevcut ise, asagidaki sekilde uzaklagtirmak 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 iceren 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 once dibi kieselguhr (4.6) ile kaplanmis olan bir potaya (5.1) havasiz ortamda siizliniiz.
Renksiz bir siizme elde edene kadar potay1 birkag kez 0,3 M nitrik asit (4.4) ile yikaymiz.

Siiziileni ve yikama soliisyonunu 500 ml’lik bir behere aktarmiz. 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 fazlaligin1 0,05 M permanganat potasyum (4.9) yardimi ile 1 dakika boyunca sabit bir
pembe renk elde edene kadar titre ediniz.

Numune alimi hari¢ ayni1 sartlarda bos bir tayin gergeklestiriniz.

Not. : okside olan soliisyon kauguk ile temas etmemeli.

8. Sonuglarin ifade edilmesi

1 ml 0,02 M potasyum permanganat soliisyonu 1,099 mg manganeze (Mn) esittir.
Giibredeki manganez yiizdesi esittir :

Mn % = (Xb PXs) x 0,1099 x Va X M

Xb ; ml olarak ifade edilen ve bos denemede kullanilan permanganat hacmi

Xs ; ml olarak ifade edilen ve numune aliminda kullanilan permanganat hacmi

V ; ml olarak ifade edilen ve 10.1 ya da 10.2 yontemi ile elde edilen soliisyon hacmi
a ; ml olarak ifade edilen ve numuneden alan par¢anin hacmi

M ; gram olarak ifade edilen numune kiitlesi

Metot 10.10
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GUBRE NUMUNELERiNQEN MOLIBDEN TAYINi
8 HIDROKSIKINOLEIN ARACILIGI iLE GRAVIMETRIK METOT

3. Amag
Bu metot, giibre numunelerinin i¢indeki molibden tayini i¢in bir yontem belirlemektedir.

4. Uygulama alani
Bu metot, Tarimda Kullanilan Kimyevi Giibrelere Dair Yo6netmelikte ongoriildiigii sekilde molibden elementi beyan
edilen ve bu Yonetmeligin 10.1 ve 10.2 metotlar1 ile elde edilen giibre numunelerinin ayristirmalarinda kullanilir.

3. Prensip
Molibden tayini, belirtilen sartlar altinda ¢6keltilen molibden oksinat ile gergeklestirilir.

4. Reaktifleri

4.1 yaklasik 1 M siilfiirik asit soliisyonu. 800 ml su igeren 1 litre dereceli bir siseye dikkatle 55 ml siilfiirik asit (H204, i
= 1,84 g/ml) ekleyiniz. Karistiriniz. soguduktan sonra 1 litreye tamamlayiniz. Karigtiriniz.

4.2 sulandirlmis amonyakli soliisyon (1:3). Bir hacim konsantre amonyak (NH4OH, fi=0,9 g/ml) ile 3 hacim su
karistiriniz.

4.3 sulandirilmis asetik asit soliisyon (1:3). Bir hacim % 99,7 konsantre asetik asit (ch3cooh, n=1,049 g/ml) ile 3 hacim
su karistirmiz.

4.4 terasetik diamin atilen asiti disodik tuz sollisyonu (EDTA)

100 ml dereceli bir siseye 5 g Na2 EDTA su iginde eritiniz. Derece ¢izgisine kadar getiriniz ve karigtiriniz.

4.5 tampon sollisyonu. 100 ml dereceli bir siseye 15 ml konsantre asetik asit ile 30 g amonyum asetati su ile eritiniz. 100
ml’ye tamamlayiniz..

4.6 8 — hidroksikinolein (oksin) soliisyonu. 100 ml dereceli bir siseye 3 g hidroksikinoleini 5 ml konsantre asetik asit
icinde eritiniz. 80 ml su ekleyiniz. Soliisyon bulanana kadar damla damla amonikal soliisyon (4.2) ekleyiniz, daha sonra
sollisyon seffaflanana kadar asetik asit (4.3) katiniz. 100 ml’ye kadar su ile tamamlayniz.

5. Aletler
5.1 Gozenekliligi 4 olan, 30 ml sigali P 16/ISO 4793 siizme potasi.
5.2 Cam elektrotlu pH-metre

5.3 130 — 135 °C dereceye ayarlanabilir 1siticili etiiv.

6. Numunenin hazirlanmasi
6.1 Molibden soliisyonunun hazirlanmasi
10.1 veya 10.2 metotlarina bakiniz.

7. Metot

7.2 Deneme soliisyonunun hazirlanmasi

25 ile 100 mg aras1 Mo igeren 250 ml’lik dereceli bir behere numuneden 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 soliisyonunu ekleyiniz (4.5). Yaklasik olarak 80 ml’ye kadar su ile
tamamlayiniz.

7.2 ¢okeltinin elde edilmesi ve yikanmasi. Cokeltinin elde edilmesi. Soliisyonu hafifce 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
hafif¢e 1sitmaya devam ediniz.

Stizme ve yikama. Pota yardimui ile siiziiniiz (5.1). 20 ml’lik sicak su hacimleri ile bir ¢ok kez durulayiniz. Durulama suyu
asamal1 olarak seffaf hale gelecektir, bu durum ise oksin yoklugunu gosterir.

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 MoO2 (C9H60N)2, 0,2305 mg Mo’ya denktir.

Giibredeki molibden yiizdesi esittir :

Mo % =Xx0,02305x VxDax M

X ; mg olarak ifade edilen molibdenil oksinat ¢cokeltisi 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 parca hacmi.

D ; bu parganin sulandirma isleminde kullanilan sulandirma faktoriidiir.

M ; gram olarak ifade numune kiitlesi
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Metot 10.11
ATOMIK ABSORBSIiYON SPEKTROFOTOMETRI YONTEMI iLE GUBRE
NUMUNELERINDEKI CINKO TAYINi

2. Amag
Bu metot, giibre numunelerinin i¢indeki ¢inkonun atomik absorbsiyon spektrofotometri yontemi ile tayini.

2. Uygulama alani

Bu metot, Tarimda Kullanilan Kimyevi Giibrelere Dair Yonetmelikte ongoriildiigii sekilde toplam (¢inko) ve/veya suda
eriyen (¢inko) elementi beyan edilen ve 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 litrede 10 g La, lantan tuzu soliisyonu

10.4 madde 4.3’e bakiniz

4.4 ¢inko 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) i¢inde
eritiniz. Tamamen eridikten sonra 1000 ml’ye dek su ile tamamlayiniz. 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 donatilmig olmali. Alet, alev diizelticisi ile de donatilmis olmalidir.

6. Numunenin hazirlanmasi

6.1 Cinkonun soliisyon haline getirilmesi

10.1 ve/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 i¢cermesi gerekir.

7. Metot

7.1 Bos denemenin hazirlanmasi

10.4 metodunun 7.1 maddesine bakiniz. Bog 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 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 Olgtiimler

10.4 metodunun 7.3 maddesine bakiniz. 213,8 nm dalga uzunlugunda 6l¢iim yapmak icin spektrofotometreyi (5)
hazirlayiniz.

8. Sonugclarin ifade edilmesi

10.4 metot, 8 maddeye bakiniz.

Giibredeki ¢inko yiizdesi esittir :

Zn % =[XsP Xb)x Vx D]/ (M x 104)

Eger kullanilan metot (10.3) ise :

Zn % =[(Xs P Xb) x Vx 2D]/ (M x 104)

Yada

Zn ; giibrede ylizde olarak ifade edilen ¢inko miktar

Xs ; mg/ml olarak ifade edilen deneme soliisyonun (6.2) konsantrasyonu
Xb ; mg/ml olarak ifade edilen bos deneme soliisyonu (7.1) konsantrasyonu
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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), (@3)-ceerveeneene

(ai) ve (a) ard arda gelen birer parga ise ve (V)), (V2), (V3), coeeee. (Vi) ve (100) s6z konusu

sulandirmalara uyan hacimler ise, D sulandirma faktorii esittir :

D= (Vl/al) X (Vz/az) X (V3/a3)

................ (Vi/ai) x (100/a)

Kimyevi Giibre Muayene ve Deney Raporu

Rapor No Rapor Tarihi |
Denetim Yapilan Kimyevi Giibrenin

il Ticari ismi, varsa

Ilce Sinifi

Kurum veya Kurulusun Adi Tiirii

Tarih Tipi

Deney Sonuclari Cinsi

Muayene Sonuclari

Ambalaj cinsi

Ambalaj veya etiket lizerindeki isaretlemeler

Notlar

Teknik Diizenlemesi bulunmayan kimyevi giibrelerin deneylerinin yapildig1 deney metotlarinin adi not olarak

belirtilecektir.

Muayene ve deneyi yapan
Kurulusun ad1

Kisinin ad1 ve soyad1
Onaylayanin adi ve soyadi:
Miihiir

Imzalar
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EK -

Kimyevi Giibre Lisans Miiracaat Formu

Adina Kimyevi Giibre Lisans Belgesi Diizenlenmesi icin Basvuran Kurum veya Kurulusun:

Ticari ad1

Faaliyet konusu
(iiretici, ithalat¢1)

Adresi

Telefon numarasi

Faks numarasi

Vergi dairesi

Vergi numarast

Sermayesi

Sanayi ve/veya Ticaret Odasina kayit
belgesi drnegi

Ek olarak verilecek.

Uretici ise, liretim tesislerinin adresleri

Tarih: ....../....../.20...
Kurum veya Kurulusun
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Temsilcisinin Ad1 ve Soyadi
Imza ve Kasesi
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EK-

T.C.

TARIM ve KOYISLERI BAKANLIGI
Tarimsal Uretim ve Gelistirme Genel Miidiirliigii

Kimyevi Giibre Lisans Belgesi

441 sayili KHK, 20/08/2001 tarihli ve 2001/2960 sayili “Tarimda Kullanilan Kimyevi Giibrelerin Yurt Iiginden
ve Yurt Disindan Tedariki, Dagitim1 ve Desteklenmesine Iliskin Uygulamalarin Yiiriirliikten Kaldirilmas: Hakkinda
Karar” geregi, asagida adi gecen ve hakkinda gerekli bilgiler verilen kurum veya kurulusun ...... /...../20... tarihli
miiracaat1 degerlendirilerek ..........cccccceeeeviiiiinnennnn. lisans belgesi verilmesi uygun bulunmustur.

Adina Kimyevi Giibre Lisans Belgesi Diizenlenen Kurum veya Kurulusun:

Ticari ad1 *

Verilen Lisans Tiirii
(liretici, ithalatg1)

Verilen Lisans No

Adresi *

Telefon numarasi

Faks numarasi

Vergi dairesi

Vergi numarasi

Sermayesi

Bagli bulundugu Sanayi ve/veya Ticaret
Odasinin adi ve kayit numarasi ve tarihi

Uretici ise, tiretim tesislerinin adresleri
*

* Ad ve adres degisiklikleri 15 giin i¢inde Bakanliga bildirilecektir.

Tarih: ...... /.....720...
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EK -

Kimyevi Giibre Tescil Belgesi Miiracaat Formu

Kimyevi Giibre Tescil Belgesi Diizenlenmesi icin Basvuran Kurum veya Kurulusun:

Adi

Bakanlik Lisans Tiiri

Bakanlik Lisans No

Kimyevi Giibrenin

Sinifi

Tiri

Tipi

Cinsi

Marka veya Ticari Ad1 (varsa)

Teknik diizenlemede istenen/teknik diizenleme yoksa Tiirk veya uluslararasi standartdaki veya beyan
edilen ozellikleri:

[0 R0 [~ AN T § O

Hormon. vitamin, enzim,vs.miktari(varsa)

Kullanma dozu, sayisi, zamani (varsa)

Uretildigi iilke

Uretici —Ithalatcinin ad1

Ambalaj Tipi

Ambalaj Uzerindeki isaretlemeler

Tarih: ...... /e.eud20...

Kurum veya Kurulusun
Temsilcisinin Ad1 ve Soyadi
Imza ve Kasesi
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EK -
T.C.

TARIM ve KOYISLERI BAKANLIGI
Tarimsal Uretim ve Gelistirme Genel Miidiirliigii

Kimyevi Giibre Tescil Belgesi

441 sayili KHK, 20/08/2001 tarihli ve 2001/2960 sayili “Tarimda Kullanilan Kimyevi Giibrelerin Yurt Iginden
ve Yurt Disindan Tedariki, Dagitim1 ve Desteklenmesine Iliskin Uygulamalarin Yiiriirliikten Kaldirilmas: Hakkinda
Karar” geregi, asagida adi verilen kurum veya kurulusun ....... /..../20.... tarihli miiracaat1 degerlendirilmis ve yine
agagida ozellikleri verilen kimyevi giibre tescil edilerek satisa sunulabilir bulunmustur.

Adina Kimyevi Giibre Tescil Belgesi Diizenlenen Kurum veya Kurulusun:

Adi

Bakanlik Lisans Tiird

Bakanlik Lisans No

Kimyevi Giibrenin

Sinifi

Tiird

Tipi

Cinsi

Verilen Bakanlik Tescil No

Marka veya Ticari Ad1 (varsa)

Teknik diizenlemede istenen/teknik diizenleme yoksa Tiirk veya uluslararasi standartdaki veya beyan
edilen 6zellikleri:

(o)) L9} I N) AUST | \O R o

Hormon,vitamin,enzim,vs.miktari(varsa)

Kullanma dozu, sayisi, zamani (varsa)

Uretildigi iilke

Uretici-Ithalat¢1 ad

Ambalaj Tipi

Ambalaj Uzerindeki Isaretlemeler

Tarih: ...... /.....720...
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EK-

Kimyevi Giibre ve Ambalaj Numunesi Tanitim Etiketi

Denetlenen kurulusun

Adi

Adresi

Uretici veya ithalat¢l kurulusun

Adi

Bakanlik Lisans No

Kimyevi giibrenin

Parti miktar1

Ticari ismi, varsa

Sinifi

Tiri

Tipi

Cinsi

Ambalaj cinsi

Bakanlik Tescil No

Numunenin alindig1 yer

Numunenin alindigi tarih ve saat

Denet¢inin

Denetlenen iiretici/dagitic1 Yetkilisinin

Adi ve soyadi :

Adi ve soyadi :

Gorev yeri Gorevi
Belge no :
Imza Imza
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EK-

Kimyevi Giibre Numune Alma Tutanag

Denetleme sekli

| [] Sikayet

[] Piyasa

Denetim yapilan

11

Ilce

Denetlenen kurulusun

Adi

Adresi

Uretici veya ithal eden kurulusun

Adi

Bakanlik Lisans No

Numune alinan kimyevi giibrenin

Parti miktari

Ticari ismi, varsa

Sinifi

Tiird

Tipi

Cinsi

Bakanlik Tescil No

Ambalaj sekli

Ambalaj veya etiket isaretlemeleri

Denet¢inin

Ad1 ve soyadi

Gorev yeri

Belge no

Imzasi

Denetlenen iiretici/dagitic1 Yetkilisinin

Yukarida tanimlar1 yapilan kimyevi giibreden, 441 sayili KHK, 20/08/2001 tarihli ve 2001/2960 sayil1 “Tarimda
Kullanilan Kimyevi Giibrelerin Yurt Icinden ve Yurt Disindan Tedariki, Dagitimi ve Desteklenmesine Iliskin
Uygulamalarin Yirirlikten Kaldirilmas: Hakkinda Karar” geregi, Yonetmelik’te belirtilen esaslara gore dort adet kimyevi
giibre numunesi ve/veya dort adet ambalaj numunesi alindigini, iizerlerine konulan numune tanitim belgelerinin tarafimizdan
I’er kimyevi gilibre numunesi ve/veya ambalaj numunesi ile
iiretici/dagiticiya birakildigini, digerlerinin denet¢i tarafindan alindigini, isbu tutanagin tarafimizdan diizenlendigini beyan

Ad1 ve soyadi
Gorevi

1mzas1
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EK-

Kimyevi Giibre Numune Torbasi Etiketi

Denetlenen kurulusun

Ad1

Adresi

Kimyevi giibrenin

Parti miktar1

Ticari ismi, varsa

Sinifi

Tird

Tipi

Cinsi

Ambalaj cinsi

Bakanlik Tescil No

Numunenin alindig1 yer

Numunenin alindig: tarih ve saat

Denetcinin Denetlenen Uretici/Dagitica Yetkilisinin
Adi ve soyadi : Adi ve soyadi :

Gorev yeri Gorevi :

Belge no :

Imza Imza

EK-
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Kimyevi Giibre Uretici/Dagitic1 Bilgi Formu

Ureticinin/dagiticinin

Ticari ad1

Faaliyet konusu
( Uretici/Dagatict)

Dagitici ise hangi kuruluslarin giibresini sattig1

Adresi

Telefon no:

Faks no:

Bagli bulundugu vergi dairesi

Bagli bulundugu vergi numarasi

Kayitli oldugu sanayi ve ticaret odasinin ili

Oda sicil no

Uretici ise iiretim yerinin adresi

Depo adresi ve depoya ait bilgiler

Varsa diger bilgiler
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Uretici /Dagiticinin
Yetkilisinin
Adi Soyadi
Imza-Kase




	BİRİNCİ KISIM
	BİRİNCİ BÖLÜM
	Amaç, Kapsam,  Dayanak ve Tanımlar
	Dayanak
	İKİNCİ BÖLÜM
	Piyasa Gözetimi ve Denetimi ile Denetimin Esasları
	Denetim Şekilleri

	Denetimi Yapacak Kuruluş

	İKİNCİ KISIM
	BİRİNCİ BÖLÜM
	Muayene ve Deney Ücretleri
	BİRİNCİ BÖLÜM
	Denetleme Sonuçlarının Değerlendirilmesine İlişkin Kayıtların Tutulması


	İKİNCİ BÖLÜM
	ÜÇÜNCÜ BÖLÜM
	DÖRDÜNCÜ KISIM
	Yürürlükten Kaldırılan Hükümler
	GÜBRELERİN DENETİMİ İÇİN NUMUNE ALMA METODU
	GÜBRELERİN ANALİZİ İÇİN ÖNGÖRÜLEN METODLAR
	Laboratuar ile ilgili donanım
	Kontrol testleri
	Metot 2
	AZOT
	Metot 2.1


	Varyant a
	Varyant b
	Varyant c
	Şekil 1
	Şekil 2
	Şekil 3
	Şekil 4
	NİTRİK VE AMONYAK AZOTU TAYİNİ
	ULSCH’ye GÖRE NİTRİK VE AMONYAK AZOTU TAYİNİ
	ARND’a GÖRE NİTRİK VE AMONYAK AZOTU TAYİNİ
	DEVARDA’ya GÖRE NİTRİK VE AMONYAK AZOTU TAYİNİ
	TOPLAM AZOT MİKTARININ TAYİNİ
	NİTRAT İÇERMEYEN KALSİYUM SİYANAMİD’DE TOPLAM AZOT TAYİNİ
	ÜREDE TOPLAM AZOT TAYİNİ
	SİYANAMİD AZOTU TAYİNİ
	SİYANAMİD AZOTU TAYİNİ
	ÜRE’DE BİÜRENİN SPEKTROFOTOMETRİK TAYİNİ
	AYNI NUMUNEDE AZOTUN FARKLI FORMLARININ TAYİNİ
	FOSFOR
	EKSTRAKSİYONLAR
	MİNERAL ASİTLERDE ÇÖZÜNEBİLEN FOSFATIN EKSTRAKSİYONU
	ALKALİ AMONYUM SİTRAT İLE EKSTRAKSİYON
	SUDA ÇÖZÜNÜR FOSFORUN EKSTRAKSİYONU
	EKSTRAKTE EDİLMİŞ FOSFOR MİKTARININ SAPTANMASI
	POTASYUM
	ORGANİK MATERYAL BULUNMAYAN ORTAMLARDA KLORÜR TAYİNİ
	ÖĞÜTME PROSEDÜRÜ İLE İLGİLİ İNCELİK
	YUMUŞAK DOĞAL FOSFATLARIN ÖĞÜTÜLME İNCELİĞİ TAYİNİ

	EK  1
	PATLAMAYA DAYANIM TESTİNİN TARİFİ

	Metot  7. 1. TERMİK ÇEVRİMLERİN UYGULANMASI İLE İLGİLİ METODLAR
	Metot  7. 2. YAĞ TUTMA TAYİNİ
	Metot 7.3. YANICI MADDELERİN TAYİNİ
	Metot 7. 4.  pH DEĞERİNİN TAYİNİ

	Metot 7. 5  TANE  BÜYÜKLÜĞÜNÜN TAYİNİ
	Metot 7. 7. BAKIR TAYİNİ
	PATLAMAYA DAYANIM TESTİ

	KAPSAM
	ALETLER
	UYGULANACAK İŞLEMİN SEÇİMİ
	UYGULAMA SAHASI
	UYGULAMA SAHASI
	NUMUNENİN HAZIRLANMASI
	ANA PRENSİP
	ANA PRENSİP
	ANALİZ İLE İLGİLİ METODLAR

	KAPSAM VE UYULAMA SAHASI
	Uygulama alanı
	Ana kurallar ve tanımlamalar
	Aletler
	İşlemler
	BU YÖNETMELİK METOT 7’DE TANIMLANAN PATLAMAYA DAYANIM TESTİNDE  KULLANILACAK TERMİK ÇEVRİMLER
	Uygulama sahası
	Ana kurallar ve tanımlamalar
	Aletler
	İşlem

	AYIRAÇLAR
	Yoğunluk: 0.8-0.85 g/ml,20 oC derecede
	Yağ tutulması = --------------- x 100
	ALETLER
	SONUÇLARIN İFADE EDİLMESİ


	İŞLEM
	ALETLER

	Gümüş Nitrat
	     4.80
	İŞLEMLER

	Metot 8.2
	MECBURİ TEMEL KÜKÜRDÜN BELİRLENMESİ VE DOZAJI
	Metot 8.7
	KOMPLEKSOMETRİ İLE MAGNEZYUM MİKTARININ  TAYİNİ
	TOPLAM MİKRO ELEMENTLERİN BELİRLENMESİ

	Metot 9.2
	Metot 9.3
	TOPLAM MİKRO ELEMENTLERİN BELİRLENMESİ

	Metot 10.2
	Metot 10.3
	EK -
	Kimyevi Gübre Lisans Müracaat Formu

	Kimyevi Gübre Lisans Belgesi
	EK -
	Kimyevi Gübre Tescil Belgesi Müracaat Formu
	Kimyevi Gübre Tescil Belgesi
	Kimyevi Gübre ve Ambalaj  Numunesi Tanıtım Etiketi

	EK-
	Kimyevi Gübre  Numune Alma Tutanağı
	Kimyevi Gübre  Numune Torbası Etiketi
	EK-


