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DENEY NO: 8-GUBRE ANALIZLERI

Bu grupta, giibre iiretimini ara kademelerde kontrol etmek i¢in 24 saat boyunca belli aralarla
yapilan analizler ve kalite kontrolii maksadiyla giinlik karigimda yapilan analizler yer
almaktadir.

A. GUBREDE RUTUBET TAYINi:

A.1. Etiiv Metodu: Tartimli numunenin 105°C’de etiivde kurutulmasi ve tartim farkindan
nem miktarmin tespit edilmesi prensibine dayanir.

Gerekli Malzeme:

-Etiiv, 105°C’ye ayarlanmus
-Vezin kabi1

-Hassas, analitik terazi
-Desikator

Yapilisi: Vezin kab1 en az iki saat etiivde bekletilerek sabit tartima getirilir. Desikatorde
sogutulur. Soguyan vezin kab1 hassas olarak tartilip agirhigi kaydedilir (G;). Vezin kabi igine
4-5gr. kadar giibre numunesi konur. Giibre ile birlikte vezin kab1 yeniden tartilir (G,). Vezin
kabi, kapag1 yar1 agik olarak etiive konur. 105°C’de 2,5 saat bekletilir. Siire sonunda etiivden
cikarilan vezin kabi desikatorde sogutulup tartilir (Gs).

Sonuc:

% H20=Mx 100

G, -Gy

A.2. Karl-Fischer Metodu: Giibre numunesinin metanol veya etilenglikolmonometil eter
gibi inert bir sivida ¢oziilerek, havadan ve enmden izole edilmis bir sistemde karlfischer
reaktifi ile titre edilmesi prensibine dayanir. Genelde 1ml RKF, yaklasik 3,5 gr suya
esdegerdir. Titrasyon sirasinda ¢ozelti rengi, reaksiyona girmemis su bulunmayan giibrede
kanarya sarisinda kalir. Biitiin su tutuldugunda (doniim noktasi) renk, reaksiyona girmemis
iyot nedeniyle kahverengiye doner. Boylece reaktif kendi indikatorii olarak is goriir. 0,5
mg’dan daha diisiik miktarlarda su tayini i¢in elektrometrik metod tavsiye edilir.
Laboratuvarimizda bu is amperometrik olarak yapilmaktadir.

CsH5N.I, + CsHsN.SO, + CsHsN + H,O » 2CsHsN.HI + CsHsN.SO3
C5H5N.SO3 + CH3OH > C5H5NH.SO4CH3 veya basitge
12 + SOQ + 2H20 » 2HI+ HQSO4

Gerekli Malzeme:
-Fischer reaktifi: KFI VE KFII ¢ozeltileri esit hacimde ¢eker ocakta karistirilir ve en az 24
saat kahverengi ve agz1 kapali bir sisede bekletilir. Bu reaktif, iyot, pridin, kiikiirtdioksit ve
metanol karistirilir.

Iml RKF,yaklagik 3 mg H,O’ya tekabiil eder.

-Metanol (veya etilenglikol monometil eter): Su miktar1 % 0,05’den az olmalidir.
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-Metanolik standart su ¢ozeltisi: 5 ml distile su 100 ml metanolde ¢oziiliir. Bundan 5ml
alinarak tekrar 100 ml metanolde ¢oziiliir. Bu ¢ozeltinin Sml-12,5 mg H,O’ya tekabiil eder.
-Silikajel

-Amperemetrik KarlFischer cihazi (bak sekil 6)

-5ml’lik pipetler

-Emniyetli pipet doldurucu

Yapilisi: 5 gr giibre numunesi, kuru 50 ml’lik bir balonjojeye alinir, yaklagik 30 ml’lik
metanol ilave edilir. Calkalayicida 1saat ¢alkalanir. Sonra metanol ile 50 ml’ye tamamlanir ve
bir siire ¢oziinmeyen kismin dibe ¢okmesi i¢in bekletilir.

a. Cihazin Hazirlanmasi: Kuru ve temiz titrasuyon hiicresine 40-50ml Kadar metanol
alinir. Manyetik karistirict ile karistirilarak doniim noktasina kadar RKF ile titre edilir.
Donlim noktasi, 1damla RKF ilavesinin akma siddetini 20 saniye 5 A’dan yiiksekte
tutabildigi durumdur.

b. RKF’nin su degerinin tespiti: Yukarida anlatildig1 sekilde alet hazirlandiktan sonra
hiicreye 5 ml metanol alinir ve RKF ile titre edilir. En az ii¢ defa, gerekirse daha fazla
bir islem tekrarlanir ve sarfiyatlarin ortalamasi alinir (S;). Daha sonra metanolik
standart su ¢ozeltisinden 5 ml hiicreye konur ve RKF ile titre edilir, bu islemde en az
iic kez yapilir (Sy).

¢. Numunenin ¢alisilmasi: Numuneden 5 ml (500 mg) alinip titrasyon hiicresine aktarilir,
RKF ile titre edilir. Bu islem en az ii¢ kere yapilir. Sarfiyatlarin ortalamasi alinir (S3).

Sonuc:
12,5 ,
1 ml RKF = t mg H,O ya takabiil eder.
Sy =5
S; —S;).t.100

% H,0 = (S3 ' 1)

numunemiktari(500mg)
Notlar:

1. RKF’nin su degeri ayda bir ve 5 ml metanol i¢in RKF sarfiyati her analizden 6nce kontrol
edilmelidir.

2. Platin elektrotlar uzun siireli ¢aligmalarda doniim noktasmin tespitinin giiglesmesini
onlemek gayesiyle arasira seyreltik HF ile yikanmalidir. (veya HCl ile)

3. 110°C’de kurutulmus kaplarin geperlerinde bile absorbe olmus su bulunabilir. Bu su, kap
metanolle ¢alkalanarak alinabilir.

4. Her analiz bitiminde titrasyon hiicresinde biriken fazla ¢dzelti vakum ile atik sisesine
aktarilmalidir. Ancak c¢ozeltinin hepsi bosaltilmaz. Yaklasik pipet ucuna degecek hizada
kalmalidir.

5. Cihaz tizerindeki silikajeller sik sik degistirilmeli ve baglanti noktalarindan hava
sizdirmazlig1 mutlaka temin edilmelidir.

6. Cihaz, nemden olabildigince korunmalidir.
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B. AZOT YUZDESI TAYINi
B.1. Formal Metodu: Notr ortamda formaldehitin amonyum iyonu pargalanmasi ve
amonyum nitrata esdeger miktarda olusan HNOj;’in ayarli NaOH ile titre edilmesi prensibine

dayanur.

4NH,NO;+ 6HCHO > (CHy)¢Ny + 6H,0 + 4HNO;

Gerekli Malzeme:

-1/4 HCI

- 10 N KOH

- 1 N H,S04

- 0,1 N NaOH

- 1 N NaOH

- %15’1ik formaldehit ¢ozeltisi: %35°lik formaldehitten 430 ml (%37’lik ise 405 ml) alinip saf
suile 1 litreye tamamlanir ve fenolftaleyne kars1 notrlestirilir.

- metiloranj indikatorii ¢ozeltisi

- fenolftaleyn

Yapihisi: Sgr giibre hassas olarak tartilir ve 250 ml’lik bir bolan jojeye konur, hafifce 1slatilir.
15 ml %4’k HCI ilave edilir. Céziinme tamamlaninmca distile su ile 250 ml’ye tamamlanir.
Iyice karistirilarak homojen hale getirilir. Bu ¢ozeltiden pipetle 50 ml gekilip genis agizli bir
erlene alinir. 2-3 damla metiloranj damlatilir, 10 N NaOH, 1IN H,SO4 ve 0,1 N NaOH ile
notrlestirilir. Tam bir nétrlesme tamamlandiktan sonra 15ml formaldehit ¢ozeltisi eklenir. Bir
iki damla fenolftalyn damlatilir ve 1 N NaOH ile titre edilir.

Sonuc:
% N=2,8xS (S=NaOH sarfiyat1)

B.2. Dewarda Metodu: Dewarda alagimi iizerine NaOH’un etkisiyle a¢iga ¢ikan hidrojen
tarafindan nitratin amonyaga indirgenmesi ve amonyagm damitilarak ayarli H,SO, iginde
tutulmasi ve asit fazlasiin ayarli NaOH ile geri titrasyonu prensibine dayanir.

Gerekli Malzeme:

- 1 N NaOH

- 0,1 N H,SO4

- 1 N H,SOq4

- 10 N NaOH

- 74 HCI

-metilred-metilen blue indikatorii (Tashiro indikatorii): 0,1gr metil kirmizist 100 ml %96’lik
alkolde ¢oziiliir. Coziinmeyen kisimlar kalirsa siiziiliir. (A)

1 gr metilen mavisi 100ml suda ¢oziiliir. Bundan 4ml alinip 96ml alkolde ¢oziiliir. (B)

A ve B ¢ozeltileri esit hacimde karistirilir. Bu indikatoriin pH=4"e kadar rengi menekse, pH=
5,5-4 arasi kirli gri, pH>5,5 ise yesildir. Déniim noktasi olarak gri renk almir. Omrii 1 aydir.

- Dewarda alagimi agirlik¢a %50 bakir, %45 aliminyum, %5 ¢inkodan olusur.
- Destilasyon cihazi
-Fosforik asit: 25ml asit distile su ile 1 litreye tamamlanir.
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Yapihsi: 10gr giibre numunesi 250 ml’lik balonjojeye konur. Uzerine 30 ml ¥ HCI konup,
coziinmesi saglanir. Sonra distile su ile 250 ml’ye tamamlanir. Bundan distilasyon balonuna
10 ml alinir. Meziirle ( kalsiyumun zararl etkisini gidermek i¢in) 10 ml fosforik asit ve 250
ml su ilave edilir. 3-4 tane kaynama tas1 atilir. Toplama kabina da 15 ml 1 N H,SO4 ve 50 ml
distile su ve birka¢ damla Tashiro indikatorii konur, yerine yerlestirilip agz1 kapatilir.

Destilasyon balonuna 6 gr Dewarda alasimi ve bir meziirle 30 ml 10 N NaOH konarak ¢ok
cabuk balon kapatilir. Biraz elle ¢alkalanir ve 1sitmaksizin 15 dakika H, ¢ikisi i¢in beklenir.
Sonra 20 dakika alttan bekle ¢ok yavas sitilir. Sicaklik azar azar arttirilarak destilasyona
devam edilir. 200 ml destilat elde edildikten sonra destilasyona son verilir. Geri sogutucu su
ile yikanarak, yikama sular1 toplama sisesine alinir. Destilat 1 N NaOH ile kirli gri renge
kadar titre edilir. Sarfiyat kaydedilir. Distile su ile bir de miisahit yapiimalidir.

Sonuc:
%N=1,4x(SoNo-SN)

S,: miisahit denemede sarfedilen 1 N NaOH sarf.
No: NaOH’un normalitesi

S:numune i¢in sarfiyat

N: NaOH’un normalitesi

C. KALSIYUM NITRAT (= Etanolde ¢oziinen CaO) TAYINI:

Giibre i¢inde bulunabilecek kalsiyumnitratin, susuz etanolde ¢oziilerek, kalsiyum iyonlarmin
ayarli EDTA ile titrasyonu prensibine dayanur.

Gerekli Malzeme:

- %99,9’luk etanol (= absolii alkol)

- %50’lik trietanolamin ¢dzeltisi

- NET indikatorii (bak bolim V)

- Tampon K 10 (bak bolim V)

- 0,1 N EDTA ¢ozeltisi (bak bolim V)

- Calkalayici

- Beyaz bant siizge¢ kagidi (pilel, iki adet)

Yapihsi: Gilibreden 5 gr tartilarak, 6nceden kurutulmus 250 ml’lik bir balonjojeye konur.
Uzerine yaklasik 200 ml kadar absolii alkol koyarak kapagi kapatilir ve 1,5-2 saat
calkalayicida erimesi saglanir. lyice karigtirilir ve iki kat pileli beyat banttan siiziiliir.
Stiziintiiden bekletilen 100 ml bir pipetle alinip erlene aktarilir. 3 ml trietanolamin ¢ozeltisi,
10 ml tampon K10, bes alt1 damla indikatdr konur. Su seyreltilir. 0,1 M EDTA ile menekse
renk, gdk mavisine donene kadar titre edilir.

Sonuc:
%Ca0 = Sx0,28  (S=0,1 M EDTA sarfiyat1)
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D. SULFAT TAYINi:

D.1. Bulamkhk Metodu: Cozeltideki siilfat iyonlarmin BaCl, ile verdigi bulanikligin
fotometrik olarak 6lgtimiidiir.

Gerekli Malzeme:
-Kalibre edilmig BaCl, kristali: 0,5 mm ile 1,25 mm elek araliginda kalan kisim kullanilir. Bu
elekler yoksa 800u-315u aras1 alinabilir.

Diizeltme: Calkalama islemi bitince absolii alkolle 250 ml’ye tamamlanir.

- HCl derisik

- 40gr/1t NH4NO; ¢ozeltisi

- Standart H>SOj4 ¢ozeltisi: 0,1 N H2SO4 titrisolden hazirlanir. Bunun 1 ml= 4,804mg SO4
- Kronometre

-Spektrofotometre, 470 nm Dalga boyunda ve 1em’lik kiivet

Yapihsi: Azot yiizdesi tayini i¢in (bdliim III-B) hazirlanan numuneden (5 gr- 250 ml) bir
miktar alinip adi siizge¢ kagidindan siiziiliir. Bu siiziintiiden, siilfat konsantrasyonuna uygun
olarak 10, 15 veya 20 ml bir behere alinir. Alinan miktarin 50 ml’den farkinin (40, 35, 30 ml)
yarist kadar 40 gr/lt’lik NH4NOs ¢ozeltisinden ve diger yarisi kadar da distile su konur.
(20,17,5, 15ml su ve NH4NOs3) toplam hacim 50 ml olmaktadir. Diger bir behere de miisahit
olarak 25 ml distile su, 25 ml 40 gr/lt’lik NH4NO; konur. Her ikisine bir 6lgek BaCl, ilave
edilip elle dondiiriilerek 1 dakika karistirilir, 15-20 dakika dinlenmeye birakilir. 470 nm Dalga
boyunda pektrofotometrede absorbansi 6lgiilerek grafikte karsilik gelen mg SO, okunur.

Standart stilfat grafiginin hazirlanisi: 11t.’lik balonjojelere 0,1 N H,SO4’ten 0-5-10-15-20 ml
alinarak distile su ile 1 litreye tamamlanirlar. Bu ¢ozeltiler 0-24, 02-48, 04-72, 06-96, 08-120,
10 mg siilfat icerirler. Bu ¢dzeltilerin her birinden sira ile beherlere hassas bir pipetle 25’er
ml. konur. Her birindeki siilfat miktarlar1 0-0, 6-1, 2-1, 8-2, 4-3mg’dir.

Her bir behere bir pipetle 25’er ml 40gr/1t’lik NH4NOs ¢ozeltisi konur. Birer 6lgek (yaklasik
250 mg) kalibre edilmis BaCl, ilave edilir. Beherler distan tutulup elle dondiiriilerek
BaCly’nin erimesi saglanir. (Cam baget veya benzeri karistirict kullanilmalidir.) Karistirma
islemi herbiri i¢in tam 1 dakika yapilmalidir. 15-20 dakika dinlenmeye birakilir. Bu siire asla
25 dakikayr gecmemelidir. Olusan BaSOj siispasiyonlarinin absorbanlari 470nm dalga
boyunda okunur. Okunan absorbanlar ile mg SO, arasinda bir grafik cizilir.

Sonuc:
_ NxV;x100

% SO4> =
V,xEx1000

M: grafik degeri (mg)

Vi: numune ile hazirlanan ilk ¢dzelti hacmi (250 ml)
V;: 6lgiim i¢in alinan hacim (10, 15, 20 ml)

E: numune miktar1 (gr)

D.2. Basit Yontemle Siilfat Tayini: Bu metod, iiretim esnasinda alinan amonyum nitrat
numunesindeki siilfat miktar1 hakkinda en az zamanda bilgi vermek icin siilfatin BaCl, ile
verdigi bulanikligin standart siilfat ¢ozeltisi ile mukayesesi prensibine dayanir.
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Gereki Malzeme:
- BaCl, ¢ozeltisi: 20 gr BaCl, kristali 20ml HCI’de ¢6ziiliip su ile litreye tamamlanir.

-Standart siilfat ¢ozeltisi: Siilfat ihtiva etmeyen 860 gr amonyum nitrat, 54 ml 1 N H,SO; ile
¢oziilir ve distile su ile litreye tamamlanir. (Bu ¢dzeltinin bilesimi V202 tankindan alinan
cozeltiye denk olur.)

Yapihisi: V200 tankindan alman numune su ile 1/1 oraninda seyreltilir. Bir deney tiipiine 10
ml BaCl, 9 damla sereltilmis numune konur. Mevcut siilfat miktarina gore bir bulaniklik
olusur. Ayni sekilde ikinci bir deney tiipiine 10 ml BaCl, konur ve birinci tiiptekine denk bir
bulaniklik olusuncaya kadar, standart siilfat ¢ozeltisinden damla damla ilave edilir.

Sonuc:

3 damla standart ¢ozelti konduysa SO4° = 90,1
6 damla standart ¢ozelti konduysa SO4° = 90,2
9 damla standart ¢ozelti konduysa SO4~ = %0,
12 damla standart ¢ozelti konduysa SO4~ = %0,4

Eger analizlenecek ¢ozelti ¢ok fazla bulaniklik verirse damla sayis1 azaltilir. Bu defa tiipe 10
ml BaCl, ve 3 damla numune konur. Ikinci tiipe de 10 ml BaCl, ve esit bulaniklik elde
edilinceye kadar standart ¢ozelti damla damla ilave edilir.

Sonuc:

3 damla standart ¢ozelti konduysa SO4~ = %0,3
6 damla standart ¢ozelti konduysa SO4~ = %0,6
9 damla standart ¢ozelti konduysa SO4~ = %0,9
12 damla standart ¢ozelti konduysa SO4> = %1,2

Not:

Her iki analiz i¢in de deney tiipleri, kiivet ve cam malzemeler deney bitiminde hemen
seyreltik HCI ile yikanmalidir. Aksi taktirde BaSO4 ¢okelekleri cidarlara yapisir ve sonraki
analizlerde hatali sonuglara neden olur.
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AZOT GUBRELERININ ANALIiZi - KIELDAHL METODU

Azot, giibrelerinde organik veya inorganik bilesikler halinde bulunabilirler. Bununla beraber
giibrelerde sadece toplam azot miktarinin tayini istenir. Azotun degisik bilesiklerinin kantitatif
tayini 0zel amagclarla gerekir.

Kjeldahl metodu sadece organik azot ve amonyak ihtiva eden numunelere uygulanabilir.
Nitrat halindeki azot bu metodla tayin edilemez. Metod, yaygin kullanim alanmna sahiptir.
Ozel bir analiz gerektirmez ve biiyiik miktardaki numunelerin testleri bu metod ile kolaylikla
gerceklestirilebilir.

Bu metotta numune icindeki azot, sicak derigik siilfiirik asit ile amonyum siilfat haline
dontistiiriiliir. Yalniz siilfiirik asit kullanildig: taktirde reaksiyon yavas gergeklesir. Sicakligi
yiikseltmek ve reaksiyon hizini arttirmak i¢in ortama potasyum siilfat, civa-2- oksit, selenyum
gibi maddeler ilave edilir. Parcalanma tamamlandiktan sonra ortama sodyum hidroksit ilave
edilerek amonyak serbest hale ge¢irilir ve borik asit ¢ozeltisi ile tutulur:

NH, "+ OH — NH; + H,O
NH;+ HBO, — NH, + HO,

Olusan borat anyonu, hidroklorik asit ¢ozeltisi ile bromokrezol yesili veya bromofenol mavisi
indikatorii yaninda titre edilir:

BO, + H;0" — HBO, + H,0

ON HAZIRLIKLAR

Deneyi yapacak dgrencilerin, deney dncesinde;

» Deney foylinde yer alan bilgileri tam olarak anlamig olarak deneye gelmeleri
gerekmektedir. Ayrica, kaynaklardan da faydalanabilirler.

» Deneyden 6nce laboratuvara giderek kullanacaklari malzeme ve reaktiflerin eksiksiz ve
yeter miktarda bulunup bulunmadigini kontrol etmeleri ve herhangi bir eksiklik var ise ilgili
laboratuvar ¢alisanini bilgilendirmeleri gerekmektedir.

» Deney sonunda kullanacaklari deneysel bagntinin nasil c¢ikarildigini, deneyi
gerceklestirmeye gelmeden once bilmeleri gerekmektedir.

DENEYSEL YONTEM

a) Kullanilan Malzemeler ve Reaktifler:
Balon

Erlen

Sogutucu

Kjeldahl Balonu

Erlen

Biret

Fenolftalein indikator

NaOH

Bromokrezol yesili veya bromofenol mavisi indikatorii
10 % 4’liik borik asit ¢ozeltisi

11. 0,1 N hidroklorik asit ¢ozeltisi

© XA AW
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b) Deney Diizenegi:

|

N\

aadl

¢) Deneyin Yapihsi:

1.

2.

0,1-0,2 gr giibre numunesi tartilarak Kjeldahl balonuna konur. Uzerine 20 ml damitik su
ve 3 damla fenolftalein indikatdr ¢ozeltisi eklenir.

Balon, sekilde goriildiigli gibi sisteme yerlestirilir, sisteme buhar gonderilmeye baslanir.
Sistemden bol miktarda buhar gecirilerek havasinin bosalmasi saglanir.

Erlene 50 ml % 4’lik borik asit ¢Ozeltisi ve 1-2 damla bromokrezol yesili veya
bromofenol mavisi indikatorii konarak erlene yerlestirilir. Yerlestirme sirasinda
sogutucunun ucunun erlenin dip kismina yakin olmasi esas alinir.

Damlatma hunisinin muslugu acilarak i¢ine konmus olan %20’lik sodyum hidroksitin
damla damla akmas1 saglanir. Cozeltinin rengi pembeye dondiigii anda noétrallesme
tamamlanmis demektir. Bu anda huninin muslugu kapatilir.

Sisteme buhar gonderilerek agiga ¢ikan amonyagin sogutucuya siiriikklenmesi saglanir. Bu
isleme balondaki c¢ozeltiden gaz c¢ikisi bitinceye kadar devam edilir. Gaz ¢ikist
tamamlandiktan sonra 5 dakika daha buhar gonderilmesine devam edilerek sistemde
amonyak kalmamasi saglanir.

Erlen sistemden alinir ve ayarli 0,1 N hidroklorik asit ¢ozeltisi ile borik asit titre edilerek
harcanan HCI miktar1 ml. olarak kayit edilir (V).

Erlene 50 ml %4 liikk borik asit ¢ozeltisi ve 1-2 damla daha 6nce kullanilan indikatérden
konarak 0,1 N HCl ile titre edilir. Harcanan asit miktar1 ml. olarak kayit edilir (V).




GAZI UNIVERSITESI
MUHENDISLIK-MIMARLIK FAKULTESI
KiMYA MUHENDISLiIGi BOLUMU
KM 481 Kimya Miihendisligi Laboratuvari I1

BULGULAR VE HESAPLAMALAR:

a) Bulgular:

Vi: Deney sonunda, erlendeki borik asit ¢dzeltisinin 0,1 N hidroklorik asit ile titrasyonundaki
sarfiyat (ml).

V,: Borik asitin ile gerceklestirilen 0,1 N hidroklorik asit ile titrasyonundaki sarfiyat (ml).

b) Hesaplamalar:
Sadece organik azot ve amonyak ihtiva eden giibre numunesi ile gerceklestirilen deney
sonunda, elde edilen veriler kullanilarak azot yiizdesi asagidaki bagint1 ile hesaplanir:

% Azot (m/m)= (V1-V2)xNyc x1,4 / (gr numune miktari)

KAYNAKLAR:



