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ÖZET 

 
BAKIR TAY�N�NDE ATOM TUZAKLI ATOM�K ABSORPS�YON SPEKTROMETRES� 

METODUNUN KULLANILMASI VE YÖNTEM�N �NTERFER ÇALI�MALARI 
 

YÜKSEK L�SANS TEZ� 

Ay�e GÜNER� 

 
D�CLE ÜN�VERS�TES� 

FEN B�L�MLER� ENST�TÜSÜ 
K�MYA ANAB�L�M DALI 

2012 

 
Metal tayininde alevli atomik absorpsiyon spektrofotometresi (FAAS) oldukça sık 

kullanılan bir yöntemdir. Atom tuzakları geli�tirilerek FAAS tekni�inin duyarlılı�ı son yıllarda 
giderek arttırılmaktadır. Atom tuzakları kullanımı ile FAAS tekni�inin gözlenebilme sınırı mg/L 
seviyesinden ng/mL düzeyine indirilmi�tir. Yarıklı kuvars tüp (SQT), bu atom tuzaklarından 
biridir. Bakırın FAAS ile tayininde yarıklı kuvars tüp (SQT) kullanarak duyarlı bir metot 
geli�tirmeyi amaçlayan bu çalı�ma 5 adımdan olu�maktadır. Birinci adımda FAAS ile direk 
analizler gerçekle�tirilmi�tir. �kinci adımda SQT, FAAS’ye bir aparat olarak monte edilerek 
analizler yapılmı�tır. SQT kullanmanın amacı, analit atomlarını SQT yüzeyinde tutarak ölçüm 
bölgesinde kalma sürelerini artırmak ve böylece duyarlılık artı�ı elde etmektir. Bu adımda 
birinci adıma göre yakla�ık 2.21 kat duyarlılık artı�ı elde edilmi�tir. Üçüncü adımda SQT-AT-
FAAS ortamında analizler gerçekle�tirilmi�tir. Bu adımda, aleve gönderilen analit SQT 
yüzeyinde belirli bir süre toplanır. Daha sonra aleve dü�ük hacimde metil izobütilketon (MIBK) 
gönderilerek analit atomlarının hızla SQT yüzeyinden uzakla�tırılmaları sa�lanır. Dördüncü 
adımda ise SQT’nin yüzeyi bazı metaller ile kaplanmı�tır. En yüksek absorbans de�eri tungsten 
kaplı SQT ile elde edilmi�tir. W kaplı SQT-AT-FAAS de duyarlılık artı�ının daha fazla oldu�u 
gözlenmi�tir. Ayrıca her bir adımda asetilen akı� hızı, örnek akı� hızı, asit konsantrasyonu gibi 
parametreler optimize edilmi�tir. Be�inci adımda da interfer çalı�maları yapılmı�tır. Metodun 
analitiksel do�rulu�u 1643e National–Institute of Standard & Technolgy SRM ile kontrol edildi. 
Uygulama olarak çe�itli bölgelerden çıkarılan ve ticari amaçlı satılan içme sularının analizleri 
yapıldı. Analiz sonuçları Dünya Sa�lık Örgütü (WHO) 1999 Avrupa Birli�i (EC) 1998 ve Türk 
Standartları Enstitüsü (TSE) 266/2005 yönetmenliklerinde izin verilen konsantrasyon de�erleri 
ile kıyaslandı. Analizi yapılan sulardaki bakır konsantrasyonun uygun oldu�u görüldü.  
 

Anahtar Kelimeler: Bakır, �çme Suyu, FAAS, Yarıklı Kuvars Tüp (SQT)                                                             
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ABSTRACT 

DETERMINATON OF COPPER WITH INTERFERENCE STUDIES BY ATOM 
TRAPPING-ATOMIC ABSORPTION SPECTROMETRY METHOD 

 

Msc. THESIS 

Ayse GUNER� 

 

DEPARTMENT OF CHEMISTRY 
INSTUTE OF NATURAL AND APPLIED 

SCIENCES UNIVERS�TY OF DICLE 

2012 

 

 Flame Atomic Absortion Spectrometry (FAAS) is a constantly used method for 
detection of metals. In the recent years atom trapping have been improved to increase sensitive 
of tecnique. The detection limit of FAAS technique was reduced to ng/mL level  through the 
agency of atom trapping while it was mg/mL. Slotted of Quartz Tube (SQT)  is one of these 
atom trappings. In this study, a sensitive method was developed by using SQT for determination 
of copper by FAAS method. SQT was used five different ways for this thesis. The first step of 
analysis was carried out directly by FAAS. Secondly, SQT as apparatus installed to the FAAS. 
It was aimed to increase stay time of copper atoms in the atomization region, it was observed 
about 2,21times increase in sensitivity. SQT-AT-FAAS analysis was carried out in the third 
step. In this step, analyte atoms are collected on the SQT surface in a certain time. Then the low 
volume of methyl isobutyl ketone (MIBK) sent to the analyte atoms in SQT surface are rapidly 
removed from of is provided. The optimum parameters were obtained. In the fourth step, some 
of the metals is covered with SQT surface. The highest absorbance value was obtained with 
coated tungsten. W coated SQT-AT-FAAS is higher sensitivity than the others. In addition, 
acetylene flow rate and sample flow rate at each step are optimized parameters such as acid 
concentration. Interfer studies were carried out in the fifth step.  

The accuracy of the system's 1643 National-Institute of Standard & Technolgy was 
checked with standard reference material. The commercial drinking waters  are purchased from 
markets in Turkey and its   were analyzed by these methods. The results of analysis compared 
with the World Health Organization (WHO), in 1999 the European Union (EC) 1998 and the 
Turkish Standards Institute (TSE) 266/2005. Analysis results of the copper values of the waters 
were found to be within the limit values. 

Key Words: Copper, Drinking Water, FAAS, Slotted Quartz Tube (SQT). 
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KISALTMALAR 

FAAS: Alevli atomik absorpsiyon spektrometresi 

SQT: Yarıklı kuvars tüp 

MIBK: Metil izobütilketon 

MEK: Metil etil keton 

WHO: Dünya sa�lık örgütü 

EC: Avrupa birli�i 

AAS: Atomik absorpsiyon spektroskopisi 

TSE: Türk standartları enstitüsü 

AT: Atom tuzak 

ET-AAS: Elektrotermal atomik absorpsiyon spektrometresi 

AD: Alev de�i�tirme 

ICP-MS: Indüktile�mi� Plazma-Kütle Spektroskopisi 

ICP-OES: �ndüktif  E�le�mi�  Plazma-Optik Emisyon Spektrometresi 

ICP-AES: �ndüktif E� le�mi� Plazma-Atomik Emisyon Spektroskopisi 

ET-AAS: Elektrotermal-Atomik Absorpsiyon Spektroskopisi 

SEM-XRF: Taramalı elektron mikroskopisi -X-I�ınları floresans spektroskopisi 

mg: miligram 

kg: kilogram 

nm: nanometre 

d: yo�unluk 

ppm: milyondabir 

ppb: milyardabir 

µg: mikrogram 

mm: milimetre 

µL: mikrolitre 
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1.G�R�� 

 

Bakır, do�ada do�al olarak oldukça bol miktarda bulunan ve do�al olaylar 

sonucu yayılan bir maddedir. Bakır  10.000 yıldan  fazla  insan  uygarlı�ı  tarafından 

kullanılmaktadır. Bakırın  metal  uygulamalarının  tam  olarak  mekanizmaları  

bilinmekle  beraber,  onun  canlılar üzerine etkisi  tam  olarak  anla�ılamamı�tır. 

Milattan önce  2600  ve  2200 yılları  arasında  yazılmı�  bir  mısır  papirüsünde  gö�üs  

yaralarını  sterilize  etmek  ve  içme  suyunu  arındırmak  için  bakırın  kullanıldı�ı  

anlatılmaktadır.  Hipokrat,  bacak  ülseri  tedavisinde  lokal  uygulama  için  bakırı  

önerir  ve  19.  ve  20.  yüzyıllarda  antibiyotik  öncesi  dönemde  bakır  preparatları  

cilt  hastalıkları,  frengi  ve  tüberküloz  tedavisinde  kullanılırdı (Dollwet ve Sorenson 

1985). Ayrıca bakır   vücutta   bazı enzimler   için  (lysyl   oxidaze)   bir kofaktör 

olarak   görev   alan   önemli  bir mineraldir  (Higdon ve Drake 2012). 19 ya� üzerindeki 

sa�lıklı yeti�kin   erkek  ve kadın için bakırın günlük alım miktarı  900 mikro 

gram/gündür ( Roma ve ark. 2011). 

    Bakırın  antimikrobiyal  etkisi   uzun  zamandır  bilinmektedir  ve  çevre  

kirlili�ini  azaltıcı    bir  mekanizma  olarak  sa�lık  ortamında  potansiyel  bir  

uygulamaya  sahiptir. Böylece  sa�lık  ortamındaki  enfeksiyonu (HCAI) önler 

(Kozlowskia ve ark.  2012). 

     Bakır toprakta birikebilen parçalanamaz bir a�ır metaldir (Mackiea ve ark. 

2012). Kirlenmemi� topraklar genellikle 20 mg/kg bakır içerir ama ana kaya ve do�al 

minarellerde 100 mg/kg bulunması muhtemeldir (McBride 1981, Wightwick  2006). 

     Son yıllarda alevli atomik absorpsiyon spektrometresinde (FAAS) duyarlılı�ı 

artırmak için yarıklı kuvars tüpler (SQT) geli�tirilmi�tir. Yarıklı kuvars tüplerle, 

gözlenebilme sınırı mg/L den ng/mL’ ye kadar dü�ürülmü�tür. Bakırın FAAS ile 

tayininde yarıklı kuvars tüp (SQT) kullanarak duyarlı bir metot geli�tirmeyi amaçlayan 

bu çalı�ma be� adımdan olu�maktadır.  Birinci adımda FAAS ile direk analizler 

gerçekle�tirilmi�tir. �kinci adımda SQT, FAAS’ye bir aparat olarak monte edilerek 

analizler yapılmı�tır. SQT kullanmanın amacı, analit atomlarını SQT yüzeyinde tutarak 

ölçüm bölgesinde kalma sürelerini artırmak ve böylece duyarlılık artı�ı elde etmektir.  

Bu adımda birinci adıma göre yakla�ık 2.21 kat duyarlılık artı�ı elde edilmi�tir. Üçüncü 
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adımda SQT-AT-FAAS ortamında analizler gerçekle�tirilmi�tir. Bu adımda, aleve 

gönderilen analit SQT yüzeyinde belirli bir süre toplanır. Daha sonra aleve dü�ük 

hacimde metil izobütilketon (MIBK) gönderilerek analit atomlarının hızla SQT 

yüzeyinden uzakla�tırılmaları sa�lanır. Dördüncü adımda ise SQT’nin yüzeyi bazı 

metaller ile kaplanmı�tır. En yüksek absorbans de�eri tungsten kaplı SQT ile elde 

edilmi�tir. W kaplı SQT-AT-FAAS de duyarlılık artı�ının daha fazla oldu�u 

gözlenmi�tir. Ayrıca her bir adımda asetilen akı� hızı, örnek akı� hızı, asit 

konsantrasyonu gibi parametreler optimize edilmi�tir.  Be�inci adımda da interfer 

çalı�maları yapılmı�tır. Metodun analitiksel do�rulu�u 1643e National–Institute of 

Standard  & Technolgy  SRM ile kontrol edildi. Uygulama olarak çe�itli bölgelerden 

çıkarılan ve ticari amaçlı satılan içme sularının analizleri yapıldı. Analiz sonuçları 

Dünya sa�lık Örgütü (WHO) 1999 Avrupa Birli�i (EC) 1998 ve Türk Standartları 

Enstitüsü (TSE) 266/2005 yönetmenliklerinde izin verilen konsantrasyon de�erleri ile 

kıyaslandı. Dünya sa�lık örgütü (WHO) 1999, Avrupa birli�i (EC) 1998 göre içme 

suyunda bulunmasına izin verilen maksimum bakır konsantrasyonu 2 mg/L iken Türk 

Standartları Enstitüsü 266/2005 yönetmeli�ine göre ise 1.5 mg/L’dir. Gerçekle�tirilen 

analizlerde bütün markalara ait içme sularındaki bakır konsantrasyonu izin verilen 

de�erin üzerinde bulunmadı. 
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2.KAYNAK ÖZETLER� 

2.1. Eser Elementler 

Eser element terimi, genel olarak mg/L veya �g/mL düzeyindeki element 

deri�imi olarak tanımlanır (Mizuike 1983). Bazı metaller dü�ük deri�imlerde hayat için 

gerekli oldu�u halde yüksek deri�imlerde zehirlidir (Peker 2006). 

Eser elementler; 

• Gerekli eser elementler; Cu, Mn, Cr, Co, V, Se, Fe, Zn. 

• Gerekli olmayan fakat tedavi amaçlı olarak kullanılabilen eser elementler; Al, 

Au, Bi, Li, Ga, Pt. 

• Gerekli olmayan toksik elementler ise; Pb, Cd, Ag, Ni, As, Hg, Sb, Te ve Ti’dır 

(Mertz 1987). 

Eser element analizi günümüzde analitik kimyanın en geni� uygulama 

alanlarından biridir. Eser element çalı�maları kimyanın dı�ında tekstil, boya, 

meteoroloji, biyokimya, çevrebilimi, tıp, farmakoloji, elektronik ve daha birçok alan 

için önem arz etmektedir. Hızlı kentle�me, modern teknoloji, artan enerji ihtiyacı 

sonucunda çevreye yayılan eser elementler canlı organizmalar için önemli olan hava, su 

ve toprak kirlenmesine neden olmakta,  bu ise analizleri daha önemli hale getirmektedir 

(Soylak 2009). 

2.2. Bakır 

2.2.1. Özellikleri 

Bakır açık kırmızı,  dö�ülebilen ve çekilebilen a�ır bir metaldir. Bakır 

insano�lunun ilk kullandı�ı elementlerden biridir. Deri�ik hidroklorik asitte so�ukta ve 

sıcakta çözünmezken, seyreltik nitrik asitte kolaylıkla çözünen bir metaldir.  

          3Cu  +  8H+  +  2NO3
-  �   3Cu+2  +  2NO  +  4H2O 

  Deri�ik sülfürik asitte ise yüksek sıcaklıklarda 

       Cu  + 2H2SO4  �  Cu SO4  +  SO2  + 2 H2O 

�eklinde çözündü�ünü görmekteyiz. 

�
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Bakır ba�ka bir iyonu da Cu+’dır. Fakat bu iyon sulu ortamlarda serbest halde 

bulunmaz. Asitli ortamlarda rahat bir �ekilde yükseltgenerek Cu+2’ ye dönü�ür (Gündüz 

1999). 

Çizelge 2. 1. Bakırın fiziksel özellikleri 

Sembol Cu 

Atom numarası 29 

Atom a�ırlı�ı 63.54 g/mol 

Ergime noktası 1084,62 0C 

Kaynama noktası 2562 0C   (1 atm) 

Kristal yapısı Kübik 

Buharla�ma ısısı 300,4 kJ/mol 

Maddenin hali Katı 

Element serisi Geçi� metalleri 

Ergime ısısı 13,26 kJ/mol 

�

Bakır bizim için önemli bir eser elementtir. Bunun en önemli nedeni; dünyanın 

hemen hemen her yerinde bulunmasıdır. Böylece üretimi rahatlıkla yapılabilmektedir. 

Ayrıca;  elektri�i di�er bütün metaller içinde gümü�ten sonra en iyi ileten metal, pirinç 

ve bronz gibi ala�ımlar yaptı�ından endüstriyel de�eride oldukça  yüksektir 

(wikipedia.com). 

2.2.2. Bakırın Kullanım Alanları 

• Elektrik-elektronik sanayisinde, 

• Madeni para ve silah yapımında, 

• Ula�ım sanayi 

• Kimya 
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• Kuyumculuk 

• Boya sanayi 

• �n�aatlarda beton, kiri� ve yüzeylerin güçlendirilmesinde kullanılır 

(Wikipedia.org). 

2.3. Suyun Önemi ve Özellikleri 

Su kohezyon kuvvetine sahip kokusuz, renksiz, tatsız bir sıvıdır.Genel anlamda 

su; hidrojen ve oksijen elementlerinden olu�an katı, sıvı ve gaz halinde bulunabilen 

kimyasal formülü H2O olan bir yapıdır ( Wikipedia.org). 

 

Bir ba�ka deyi�le, insanın ya�aması için gerekli olan unsurların ba�ında oksijen, 

bunu takiben de su gelmektedir. �nsan hayatında çok önemli bir yeri olan su; içecek 

olarak, yiyecekler ile içeceklerin hazırlanmasında, artık maddelerin uzakla�tırılmasında, 

temizlikte, tarımda, hayvancılıkta rahatlıkla kullanılabilmektedir. Bedenin ısı 

dengesinin, hücre içi ya�amın devamı ve besinlerin yakılması ve sindirilmesi su 

aracılı�ı ile gerçekle�tirilir. Dünya su kaynaklarını; ya�mur suları, kar suları, yeraltı 

suları ve mineral sular olu�turmaktadır. Bilim adamlarına göre, denizlerdeki suyun 

hacmi yakla�ık 1 milyar 370 milyon kilometreküptür. Akarsular ve göllerde 250.000 

kilometreküp, aynı �ekilde toprak altındada yakla�ık 400.000 kilometreküp su 

bulunmaktadır. Suların kirlenmesine; hastalık yapan canlılar, endüstri atıkları, sentetik 

deterjanlar, radyoaktivite, pestisitler, yapay ve do�al tarımsal gübreler, anorganik tuzlar 

neden olmaktadır. Gıda üretimi için kullanılan su; hiçbir patojen mikro organizma 

içermemeli, toksik maddelerden arındırılmı�, berrak, renksiz, kokusuz, tadı ho� ve belli 

bir sertlik derecesine sahip olması gerekmektedir. Gıda sanayinde kullanılan su, insan 

ve çevre sa�lı�ıyla do�rudan ili�kili oldu�undan dolayı kısaca “Türk �çme Suyu 
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Standardı”nda yer alan parametrelere uygun olmak zorundadır 

(www.cadde.milliyet.com.tr). 

2.3.1 Suyun Kimyasal Özellikleri 

Su ısı ve basınca ba�lı olarak katı, sıvı ve gaz halinde bulunabilen bir bile�iktir. 

Ancak yo�unlu�u de�i�mektedir.  Su yüksek bir oranda spesifik ısıya sahip olmakla 

beraber çok sayıda gaz, mineral veya organik maddeleri içeren do�al bir ortamı 

olu�turmaktadır. Suyun donmasıyla birlikte hacmi %10 civarında artmaktadır. Suyun 

yüzey gerilim katsayısı ise tüm sıvılarınkinden daha fazla olmaktadır.  

2.3.2. Suyun pH’ı 

pH suyun asitlik ve bazlık oranını gösteren ve çözeltide bulunan hidrojen iyonu 

konsantrasyonun 10 tabanına göre negatif logaritmik ölçüsüdür. Nötr veya saf suların 

hidrojen ve OH¯  iyonları denge halindedir ve pH de�eri 7 olmaktadır. E�er pH< 7 ise, 

hidrojen iyonu konsantrasyonu artmakta ve su ortamı asidik olmaktadır. E�er pH>7 ise, 

OH¯  iyonu konsantrasyonu artmakta ve su ortamı da bazik olmaktadır. TS-266’ya göre 

içme sularındaki pH de�erinin 6.5-8.5 arasında olması uygun görülmektedir. Ancak 

yine de bu parametre içme suyunun güvenli�i hakkında do�rudan bilgi vermemektedir. 

Dü�ük pH’lı ve TDS’lı (toplam çözünmü� katılar-Total Disolved Solids) sular korozif 

oldukları için borulardaki birtakım zehirli metalleri çözebilmektedirler. Yüksek 

miktarda pH’a sahip sularda pH’ı yükselten kimyasalların zararlı olup olmadı�ı 

belirlenmelidir. 

2.3.3. Suyun Sertli�i 

Sertlik, su içinde çözünmü� (+2) de�erlikli iyonların (kalsiyum, magnezyum, 

demir vb.) varlı�ının sonucu olu�maktadır. Genellikle sertlik, kalsiyum ve magnezyum 

iyonlarının do�al sularda daha fazla bulunmalarından dolayı, bu iki element iyonlarının 

konsantrasyonlarının toplamı olarak ifade edilmektedir. Suların sertli�i, Fransa’da 

geli�tirilen ve uluslararası kabul gören standarda göre ölçülmektedir. Fransız sertli�i 

(Fr) veya mg/lt CaCO3 ülkemizde yaygın olarak sertlik sınıflandırmasında kullanılan 

birimlerdir. 
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Sular sertlik derecelerine göre �u �ekilde sınıflandırılmaktadır:  

Toplam Sertlik                                                  Sınıflandırma 

0-5 Fr                                                                 çok yumu�ak su  

5-10 Fr                                                               yumu�ak su  

10-20 Fr                                                             orta sert su  

20-30 Fr                                                             sert su  

>30 Fr                                                               çok sert su 12  

Sular için 5-10 Fr derecesi en uygun sertlik derecesidir. Bu nedenle,  sular  e�er  

10 Fr üzerinde sertlikte ise mutlaka yumu�atılması gerekmektedir. Bu nedenle sudaki 

sertli�i gidermek için; kireç-soda yöntemi, sodyum hidroksit ile muamele, sodyum 

sülfatla yumu�atma veya iyon de�i�tirme yöntemlerinden biri kullanılabilmektedir 

(www.ito.org.tr ). 

2.3.4. �çme Suyu Standartları 

�çme suyu standartlarında bir su fiziksel, bakteriyolojik ve kimyasal olmak üzere 

üç yönden ele alınır. Suyun fiziksel analizi; 

a) Bulanıklık 

b) Renk 

c) Koku 

gibi parametrelerden yararlanılarak yapılır. �çilecek su bulanık, renkli ve kokulu 

olmamalıdır (Gündüz 2005). Bakteriyolojik yönden incelenmesinde koliformlar, 

kimyasal yönden incelenmesindeyse toksik iyonlar dikkate alınmalıdır (�TO 1999). 
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Çizelge 2. 2. Dünya Sa�lık Örgütü (WHO), Avrupa Birli�i (EC), Türk Standartları Enstitüsü     

(TSE), �nsani Tüketim Amaçlı Sular Hakkında Yönetmelik (WHO 1999, EC 1998, TSE 

2005/266) 

Parametre TSE 266/2005 Avrupa birli�i 

(EC)1998 

Dünya sa�lık 

te�kilatı (WHO) 

1999 

Bakır 1.5 2 2 

Nitrit 0.5 0.5 - 

Bor 1 2 2 

Nikel 0.02 0.02 0.02 

Arsenik 0.01 0.01 0.01 

Kadmiyum 0.005 0.005 0.003 

Krom 0.05 0.05 0.05 

Florür 1.5 1.5 1.5 

Kur�un 0.05 0.01 0.01 

 

2.4. Analiz Yöntemleri 

Bakırın insan sa�lı�ı üzerindeki etkilerinden dolayı tespiti oldukça önemlidir. Bu 

nedenle bakırın kantitatif tayini için yüksek duyarlıklı analitik tekniklere ihtiyaç vardır. 

Bunlar; Alevsiz-AAS, ICP-AES, ICP-MS ve voltametrik metodlar kullanılmakta ise de 

en çok AAS ile yapılmı� makaleler yayınlanmı�tır. Özellikle uzman kullanıcı gerektiren 

GF-AAS, SEM-XRF ve benzeri metotlarla yayınlanan sonuçlar hatalar içerebilmektedir 

(Bal 2011). 

    Çalı�mamızda, alevli AAS kullanıldı�ından a�a�ıda alevli AAS hakkında kısaca bilgi 

verilecektir. 
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2.4.1. Atomik Absorpsiyon Spektrometresi 

Atomik absorpsiyon spektroskopisi (AAS), ı�ı�ın gaz halindeki atomlar 

tarafından absorpsiyonunun ölçülmesi ilkesine dayanır. I�ı�ı absorplayan atomlar, temel 

enerji düzeyinden, kararsız uyarılmı� enerji düzeylerine geçerler ve absorpsiyon miktarı, 

temel düzeyindeki atom sayısına ba�lıdır. Atomik absorpsiyon spektrometresi 60'tan 

fazla metal veya yarı-metalin kantitatif tayini için duyarlı bir yöntemdir (Yıldız ve Genç 

1993). 

2.4.2. Atomik Absorpsiyon Spektroskopisi Cihazı 

Atomik absorpsiyon spektrofotometrelerinin önemli bile�enleri, analiz 

elementinin absorplayaca�ı ı�ımayı yapan ı�ık kayna�ı, örnek çözeltisinin atomikbuhar 

haline getirildi�i atomla�tırıcı, çalı�ılan dalga boyunun di�er dalga boylarından ayrıldı�ı 

monokromatörve ı�ık �iddetinin ölçüldü�ü dedektördür (Altını�ık 2004).  

 

 

�ekil 2. 1. Atomik absorpsiyon spektrofotometresi cihazının �eması 

2.4.3. Atomik Absorpsiyon Spektroskopisinde I�ık Kaynakları 

Atomik absorpsiyonu temel alan analitik yöntemler, elektronik geçi� 

enerjilerinin her elemente özgü ve atomik absorpsiyon çizgilerinin önemli derecede dar 

olması (0.002–0.005 nm) sebebiyle oldukça seçicidir. Analitik sinyal (absorbans) ve 

deri�im arasında do�rusal bir ili�ki olması için ı�ık kayna�ının bant geni�li�inin bir 

absorpsiyon pikinden daha dar olması gerekir. Kaliteli monokromatörler bile, atomik 

absorpsiyon çizgilerinin geni�li�inden önemli derecede etkin bant geni�li�ine sahiptir. 

Sonuç olarak, atomik absorpsiyon ölçümleri sürekli ı�ık kaynaklı yaygın 

spektrometrelerle yapıldı�ı zaman, do�rusal olmayan kalibrasyon e�rileri kaçınılmazdır. 

Üstelik bu cihazlarla elde edilen kalibrasyon e�rilerinin e�imleri küçüktür. Çünkü 

monokromatör slitinden geçen ı�ının yalnızca küçük bir kesri numune tarafından 

absorplanır (Yıldız ve Genç 1993). 
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Oyuk Katot Lambaları 

Oyuk katot lambaları, dü�ük basınçta neon veya argon gibi bir asal gazla 

doldurulmu� silindir biçiminde lambalardır. Katot, oyuk bir silindir �eklindedir ve 

analiz elementinden yapılmı�tır. Anot ise tungsten veya nikelden yapılmı� bir teldir.  

 

�ekil 2. 2. Oyuk katot lamba 

Oyuk katot lambalarının en önemli dezavantajı her elemente özgü ayrı bir oyuk 

katot lambasına ihtiyaç duyulmasıdır. Bu nedenle çok elementli oyuk katot lambalarının 

kullanımı giderek yaygınla�mı�tır. Bu lambalarda katot, incelenecek elementleri içeren 

ala�ımlardan, metalik bile�iklerden veya toz haline getirilmi� metal karı�ımlarından 

yapılır. Çok elementli lambalarda ortaya çıkabilen en önemli sorun, özellikle üçten fazla 

element içeren lambalarda, lambanın emisyon �iddetinin azalması ve bunun sonucu 

olarak gözlenebilme sınırının artmasıdır (Yıldız ve Genç 1993). 

Elektrotsuz Bo�alma Lambaları 

Elektrotsuz bo�alma lambaları, atomik çizgi spektrumlarının alınmasında çok 

kullanılan ı�ık kaynaklarıdır. Bunlar aynı amaç için kullanılan oyuk katotlu lambalardan 

yüzlerce defa daha �iddetli ı�ın demetleri verirler. Böyle bir lamba kapalı kuvars bir 

tüptür. Bu kuvars tüpün içinde birkaç tor basınçta argon gibi bir inert gaz ve çok az 

miktarda da tayini yapılacak metalin kendisi veya tuzu bulunur. Kuvars lamba 

elektrotsuzdur. �çindeki metalin uyarılması �iddetli bir radyo frekansı veya bir mikro 

dalga ı�ın vasıtasıyla gerçekle�tirilir. Kullanılan bu enerjiler, kuvars tüp içindeki argon 

atomlarını iyonla�tırır. �yonlar da lambada bulunan metal atomlarını uyarırlar. Uyarılan 

atomlar metale has ı�ın yayarlar. Yakla�ık 15-20 element için elektrotsuz kuvars 

lambalar yapılabilmi�tir. Ancak, böyle lambaların kesinlik ölçüleri, oyuk katot 

lambalarınınki kadar iyi de�ildir (Gündüz 2005). 
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�ekil 2. 3. Elektrotsuz bo�alım lambası 

Absorpsiyon hücresi olarak da adlandırılan atomla�tırıcının görevi, örnekteki 

iyonlardan ve moleküllerden, analizi yapılacak elementin temel düzeydeki atom 

buharını olu�turmaktır.  

AAS de analizin ba�arısı atomla�manın etkinli�ine ba�lı oldu�undan, düzene�in 

en önemli bile�eni atomla�tırıcıdır. Atomla�tırıcılar 5’e ayrılır: 

1. Alevli Atomla�tırıcı 

 2. Alevsiz Atomla�tırıcı 

3. Akkor Bo�alımlı Atomla�tırma 

4. Hidrür Atomla�tırma 

5. So�uk-Buhar Atomla�tırma 

 

Alevli Atomla�tırıcı 

Alevde termal ve indirgenme etkileriyle analiz elementi atomla�ır. Alevli 

atomla�tırıcılarda, örnek çözeltisi aleve havalı bir sisle�tirici yardımı ile püskürtülür. 

Çözelti aleve püskürtüldü�ü zaman ilk olarak çözücü buharla�ır ve çok ince 

da�ılmı� bir moleküler aeresol olu�ur. Bu olaya “çözücünün uzakla�ması” denir. Sonra 

bu moleküllerin ço�unun ayrı�ması sonucu, bir atomik gaz olu�ur. Bu �ekilde olu�an 

atomların ço�u, katyonlar ve elektronlar vermek üzere iyonla�ır. 

Yanıcı gazın numunedeki çe�itli türlerle ve yükseltgenlerle etkile�imi sonucu 

alevde, ba�ka molekül ve atomlar da olu�ur. �ekil 2.4’de belirtildi�i gibi, alevin ısısıyla 

moleküller, atomlar ve iyonların bir kısmı da uyarılır. Bu yüzden atomik, iyonik ve 

moleküler emisyon spektrumları olu�ur. Olu�an çok karma�ık i�lemler sonucunda, alev 
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spektroskopisinde, atomla�tırma, en kritik basamaktır ve yöntemin kesinli�ini de bu 

basamak etkiler. 

 

 

�ekil 2. 4. AAS’de atomla�tırma sırasında olu�an i�lem basamakları 

Alev Tipleri 

Atomik absorpsiyon spektroskopisinde en iyi bilinen ve kullanılan alev 

hava/asetilen alevidir. Birçok element için uygun bir ortam ve atomla�ma için yeterli 

sıcaklık sa�lar. Bu alev geni� bir spektral aralıkta geçirgendir, 230 nm’ye kadar self-

absorpsiyonu yoktur ve ayrıca emisyonu çok dü�üktür. Al, Be, Si,Va ve nadir toprak 

elementleri gibi çok kararlı oksitler olu�turan elementlerin atomla�ması için ise sadece 

yüksek sıcaklık veren oksijen-asetilen veya nitroz oksit-asetilen alevleri kullanılır. 

Yakıcı-yanıcı gaz oranı da alevdeki atom olu�umunu etkiler. En uygun oran 

deneysel olarak tayin edilebilir. Tekrarlanabilir sonuçlar elde etmek için yakıcı ve yanıcı 

gazların akı� hızları denetlenmelidir (Yıldız ve Genç 1993). 

    AAS de kullanılabilecek alevler çizelgede verilmi�tir. 

 

Çizelge 2. 3. AAS de kullanılan alev çe�itleri (Gündüz 2005) 
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Yakıt Yakıcı Sıcaklık (°C) 

Hidrojen Hava 2050 

Do�al gaz Hava 1800 

Asetilen Hava 2250 

Do�al gaz Oksijen 2750 

Hidrojen Oksijen 2600 

Asetilen Oksijen 3100 

Asetilen Diazot monoksit 2750 

 

Alevsiz Atomla�tırıcı 

Atomik absorpsiyon spektrometresinde örneklerin atomla�tırılmasında alev en 

çok kullanılan ortam olmu�tur. Ancak, daha iyi bir duyarlılık ve gözlenebilme sınırı 

tespit etme iste�i, örneklerin daha ekonomik olarak kullanılabilmesi ve alev tekni�inin 

temel sınırlamaları aleve kar�ı çe�itli elektrotermal atomla�tırıcıların geli�tirilmesine yol 

açmı�tır. Elektrotermal atomla�tırma için grafit fırınlar, karbon çubuk ve filamanlar, 

örnek kayıkçıları ve metal filamanlar kullanılmaktadır. 

Elektrotermal atomla�tırıcıların yapımı daha zor ve pahalıdır, daha büyük ve 

geli�mi� güç kayna�ı gerekli oldu�undan fiziksel olarak daha fazla yer kaplarlar. Buna 

kar�ılık, en çok kullanılan elektrotermal atomla�tırıcılar aleve göre birçok üstünlükler 

sunarlar. 

1) Elektrotermal atomla�tırıcılarda küçük örnek hacimleri kullanılır.(5-50 µL) 

2) Alevde sisle�tirilmesi zor olan viskoz sıvılarla kolaylıkla çalı�ılabilir 

3) Vakum UV bölgeye dü�en örneklerin analizi, oksijenin �iddetli absorpsiyonundan 

dolayı alevde önlenmesine ra�men, elektrotermal atomla�tırıcılarla mümkündür. 

4) Elektrotermal atomla�tırıcılarda daha iyi gözlenebilme sınırı elde edilir. 
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5) Atomik buharın fiziksel ve kimyasal çevresi daha iyi denetlenebilir. 

6) Elektrotermal atomla�tırıcılarda buharla�ma ve atomla�ma verimleri aleve göre 

genellikle daha üstündür. 

7) Yukarıdaki karakteristikler ve atomik buharın analitik hacim içerisinde daha fazla 

kalması nedeniyle duyarlılıkta 104-105 mertebesinde artma olur. 

8) Katı örneklerin do�rudan analizi mümkündür. 

9) Alev ve elektrotermal tekniklerde analiz hızı benzerdir. 

2.4.5. Monokromatör  

Analitik yöntemler için aletin kalitesi, genellikle do�rudan monokromatörün 

spektral band geni�li�ine ba�lı oldu�u halde, atomik absorpsiyon için bu o kadar önemli 

de�ildir. 

Atomik absorpsiyonda, iki elementin birbirinden ayrılması, sadece oyuk katot 

lambasının emisyon hatlarının yarı geni�li�i (0.002 nm) ile apsorpsiyon hatlarının yarı 

geni�li�ine (0.004 nm) ba�lıdır. 

Monokromatörün ba�lıca görevi incelenen elementin rezonans hattını, ı�ık 

kayna�ının yaydı�ı öteki hatlardan ayırmaktır. Deneyler, 0.2 nm’lik band geni�li�inin 

pratik olarak bütün elementler için yeterli oldu�unu göstermi�tir. 

2.4.6. Dedektör 

Atomik absorpsiyon spektroskopisinde ı�ık sinyalinin elektrik sinyaline 

dönü�türülmesinde ba�lıca fotoço�altıcı tüpler kullanılır. Fotoço�altıcının kullanılaca�ı 

spektral aralık katot üzerindeki ı�ı�a duyarlı tabakaya ve tüpün pencere malzemesine 

ba�lıdır. 

Atomik absorpsiyonun incelendi�i tüm spektral aralıkta yeterli duyarlılı�a sahip 

bir fotoço�altıcı bulmak çok zordur. Fotoço�altıcılarda ço�unlukla, UV ve görünür 

bölgenin kısa dalga boylarında Cs-Sb, görünür bölge için ise katot kullanılır (Yıldız ve 

Genç 1993). 
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2.4.7. Atomik Absorpsiyon Spektroskopisinde Kullanılan Cihazlar 

Atomik absorpsiyon spektroskopisinde kullanılan cihazlar tek veya çift ı�ın yollu 

olabilir. �ster tek, isterse çift ı�ın yollu olsun, bir cihazdan beklenen özellik, yeterince 

dar ı�ın bandı vermesidir. Böyle dar ı�ın bantları hem birbirlerinden kolayca ayrılırlar 

hem de birbirlerini etkilemezler. Böylece ölçümlerin hassaslı�ı ve kesinli�i artmı� olur. 

Alkali metaller tayin edilecekse bantların birbirinden ayrılmasını sa�lamak için bir cam 

filtre kullanılır. Cam filtreler kolaylıkla de�i�tirilebilir. Bilindi�i gibi alkali metalleri 

görünür alanda rezonans ı�ınları verirler. Böyle basit cam filtreler kullanılarak bu 

metotla 20 kadar element tayin edilebilmektedir. Ancak, daha iyi cihazlarda cam 

filtreler yerine ultraviyole ve görünür alanda çalı�ılabilen monokromatörler kullanılır. 

Bunlar genel olarak bant geni�li�i 1 0A kadar olan demetler verirler. Atomik 

absorpsiyon spektroskopisinde kullanılan dedektörler, ultraviyole ve görünür alan 

moleküler spektroskopisinde kullanılan moleküler dedektörlerin aynısıdır. Böyle 

cihazların ço�unda fotomultipliye dedektörler kullanılır. Atomik absorpsiyon 

cihazlarında elektronik olarak modüle edilmi� ı�ından meydana gelen alternatif akım 

sinyalini, modüle edilmemi� ı�ından meydana gelen do�ru akım sinyalinden ayıran bir 

de elektronik sistem veya elektronik filtre bulunur. Bunlardan ba�ka yeni imal edilen 

cihazların büyük ço�unlu�u bir de küçük bir bilgisayar ihtiva eder. Böyle bir 

bilgisayarla, hem cihazın parametreleri kontrol edilir, hem de dedektör verileri 

de�erlendirilir (Gündüz 2005).  

 

�ekil 2. 5. Tek ı�ın yollu spekrofotometre 
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�ekil 2. 6. Çift ı�ın yollu spekrofotometre (Altını�ık 2004) 

2.4.8. Giri�imler 

Atomik absorpsiyon spekroskopisinde nicel tayinler referans madde ile 

kar�ıla�tırma �eklinde yapıldı�ından, örne�in referans maddesine göre herhangi bir 

farklı davranı�ı giri�imlere yol açacaktır. Giri�imler, nedenlerine ba�lı olarak  

• Kimyasal giri�im 

• Fiziksel giri�im 

• �yonla�ma giri�imi 

• Zemin giri�imi 

• Spektral giri�im olarak gruplandırılabilir. 

   Zemin ve spektral giri�imler spesifik olmayan sinyal ölçümüne dayandı�ı halde, 

kimyasal ve fiziksel giri�imler birim hacimde olu�an atom sayısını etkiler. 

Kimyasal Giri�im 

Kimyasal giri�im, elementin nicel olarak atomla�masını önleyen herhangi bir 

bile�ik olu�umu olarak tanımlanır. Kimyasal giri�imlerin ortaya çıkmasının ba�lıca iki 

nedeni vardır; ya zor eriyen veya buharla�an tuz olu�ur ve olu�an moleküller tam olarak 

ayrı�maz yada serbest atomlar ortamda bulunan öteki atom veya radikallerle tepkimeye 

girerek absorpsiyon için uygunluklarını kaybederler. 

Fiziksel Giri�im 

Fiziksel giri�imler, çözeltilerin viskozitesi, yüzey gerilimi ve özgül a�ırlı�ı gibi 

fiziksel özelliklerinin örnek ve referans maddede farklı olması nedeniyle ortaya çıkar. 

Çözeltilerin sisle�me verimi; yüzey gerilimi, viskozite ve yo�unlu�a ba�lıdır. Çünkü bu 
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özellik damlacık boyutunu tayin eder. E�er bir çözeltiye fazla miktarda tuz eklenirse 

daha az örnek emilir ve damlacıklar büyür, aleve ula�an örnek miktarı azalır. 

Fiziksel engellemeler, örnek ve standart çözeltilerin fiziksel özellikleri birbirine 

benzetilerek giderilebilir. 

�yonla�ma Giri�imi 

Özellikle sıcak alevlerde birçok element az veya çok iyonla�ır; bu durumda 

temel düzeydeki toplam atom sayısı da azalaca�ından duyarlılık da azalır. �yonla�ma 

giri�imi iki yolla giderilebilir. Atomla�ma daha dü�ük sıcaklıktaki bir alevde yapılabilir. 

Örne�in alkali metaller hava/asetilen alevinde önemli ölçüde iyonla�tıklarından daha 

so�uk olan hava/hidrojen alevinde iyonla�madan atomla�tırılabilirler. Ancak bu yöntem 

elementlerin ço�u için uygun de�ildir çünkü so�uk alevde atomla�ma verimi azalır ve 

kimyasal giri�imler ortaya çıkar. �yonla�ma giri�iminin giderilebilece�i ikinci yöntem 

ise,  

Me            Me++   e- 

dengesini, alevde a�ırı miktarda elektron olu�turarak sola kaydırmaktır. Pratikte, örnek 

ve standart çözeltilere kolaylıkla iyonla�an bir elementin (genellikle potasyum veya 

sezyum) a�ırısı eklenerek bu durum sa�lanır. 

Zemin Giri�imi 

Atomik absorpsiyon analizlerinde ba�lıca hata kayna�ı, ölçüm yapılan dalga 

boyunda atomla�tırıcıda varolabilecek molekül ve radikallerin absorpsiyon yaparak 

spesifik olmayan ı�ık kayıplarına neden olması ve atomik buhardaki küçük 

parçacıkların ı�ı�ı saçmasıdır. Bu zemin absorpsiyon etkileri, absorbans okumalarında 

gerçek olmayan artmalara neden olarak yanlı� analizlere yol açarlar.  

 Zemin absorpsiyonu düzeltme yöntemlerinde toplam absorbans de�eri ölçülüp, 

giri�imden do�an absorbans bundan çıkarılmalıdır. Zemin etkilerinin düzeltilmesinde 

kullanılan üç yöntem, çift hat yöntemi, sürekli ı�ık kayna�ı kullanılması ve Zeeman hat 

yarılmasına dayanan yöntemlerdir. 
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Spektral giri�im 

Spektral giri�im, tayin elementinin hattının ba�ka bir elementin hattı ile 

çakı�masıdır. Alternatif ı�ıklı bir sistemde iki nedenden dolayı spektral giri�im olabilir. 

E�er katodu uygun olmayan element bile�iminden yapılmı� çok elementli bir lamba 

kullanılırsa, incelenen elementle beraber ba�ka bir elementin rezonans hattı da alıcıya 

dü�ebilir veya yine çok elementli lambalarda tavsiye edilen yarık geni�likleri 

kullanılmazsa birden fazla elementin rezonanas hattı alıcıya dü�ebilir. �kinci neden ise 

analiz elementi absorpsiyon hattının örnekteki ba�ka bir elementin hattı ile çakı�masıdır 

(Yıldız ve Genç 1993).  

    

2.4.9. Atomik Absorpsiyon Spektroskopisinde Nicel Analiz 

AAS ile nicel analiz, moleküllerin ı�ı�ı absorpsiyonunda oldu�u gibi, Lambert-

Beer yasasına dayanır. Yani ortama gelen ı�ıma �iddetinin, Io, ortamdan çıkan ı�ıma 

�iddetine, I, oranının logaritması olarak tanımlanan absorbans, A, ilgilenilen elementin 

deri�imiyle do�ru orantılıdır. AAS’de nicel analiz yapılırken; 

I. Kalibrasyon (çalı�ma) e�rilerinden, 

II. Standart ilave yönteminden faydalanılır. 

Kalibrasyon E�rilerinin Kullanılması 

Teorik olarak, atomik absorpsiyon, absorbansın do�rudan deri�imle orantılı 

oldu�u Lambert-Beer yasasına uyar. Bununla beraber, gerçekte do�rusallıktan sapma ile 

sık sık kar�ıla�ılır ve do�rusal ili�kinin olup olmadı�ını deneysel olarak belirlemeden 

atomik absorpsiyon analizlerini gerçekle�tirmek bir hayli zordur. Bu sebeple, periyodik 

olarak, numunenin deri�im aralı�ını kapsayan bir kalibrasyon e�risi olu�turulmalıdır. 

Atomla�ma ve absorbans ölçümlerinde kontrol edilemeyen birçokde�i�ken bulundu�u 

için, bir analiz gerçekle�tirilirken, bir dizi standart çözeltinin absorbansı ölçülmelidir. 

Standart ilave Yöntemi 

Standart ilave metodu atomik absorpsiyon spektroskopisinde de çok ba�vurulan 

bir yoldur. Hatta bazı bakımlardan kalibrasyon grafi�i çizmekten daha da etkili ve 

kısadır. 
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Atomik absorpsiyon spektroskopisinde kullanılan kalibrasyon standartlarının 

konsantrasyonları kesinlikle bilinmelidir. Ba�ka bir deyi�le kalibrasyon standartlarının 

primer standart kalitede olmaları gerekir. Bundan ba�ka böyle standartlar matriks 

elementleri yönünden de numuneye çok yakın olmalıdır. Ancak buna nadiren ula�ılır 

(Gündüz 2005). 

2.5. Yarıklı Kuvars Tüp (SQT) 

En çok kullanılan yöntemlerden biridir. Alevli atomla�tırıcılarda duyarlılı�ı 

geli�tirmek için ekstraksiyon tekni�i, platin halka tekni�i ve hidrür olu�turma sistemi 

gibi de�i�ik teknikleri kullanmak mümkündür. Bu tekniklerin yanı sıra çift yarıklı tüp 

olan SQT'nın kullanımı ile de duyarlılı�ın önemli ölçüde arttı�ı gözlenmi�tir (Bakırdere 

2003). Kuvarsın yüksek sıcaklı�a dayanıklı olması kuvars tüplerin bu amaçla 

kullanılmasına olanak sa�lamı�tır. 

Alevli AAS de aspire edilen çözeltinin sadece %10’unun alev ortamına 

ta�ınması ve atomların ı�ık yolundan hızla ayrılmaları duyarlılı�ı olumsuz etkileyen 2 

önemli faktördür. 

Atomların ı�ık yolunda daha uzun süre kalmaları SQT ile sa�lanarak Cd, Pb gibi 

metallerin duyarlılıklarının arttırılabilece�i belirtilmi�tir [(Matusiewicz 1997, Yaman ve 

Akdeniz 2004)]. Bu çalı�maları Matusiewicz (Matusiewicz 1997) yakın zamanda 

incelemi�tir. �ekil 2.7 de gösterilen SQT aksesuarı kuvarstan yapılmı� olup, 50 mm 

giri� yarıklı ve daha kısa çıkı� yarıklı kuvars bir tüptür. SQT standart ba�lık üzerine 

yerle�tirilerek kullanılır ve bu �ekilde tüpün kullanılmadı�ı zamanlarda ı�ık yolundan ve 

alevden uzakla�tırılması mümkündür. 
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�ekil 2. 7. SQT’nın sistematik diyagramı (Yaman 2001) 

Atom tutucu yarıklı tüpün çalı�ma prensibi; tüpün altında bulunan yarık, direk 

olarak alevin üzerine gelecek �ekilde element atomlarının tüp içinde tutularak alevde 

uzun süre kalması sa�lanır. Tüpteki ikinci yarık alttaki yarı�ın üstüne açılmı� 

durumdadır. Standart alev metodu ile alınan sonuçlarla, yarıklı tüp kullanılarak alınan 

sonuçlar kar�ıla�tırıldı�ında duyarlıkta belirgin bir artı�ın oldu�u gözlenmi�tir (Bal 

2011).  

Çizelge 2.4. de alev AAS ile SQT arasındaki duyarlılık kar�ıla�tırılması yapılmı� 

ve duyarlılı�ın SQT ile 2-5 kat arttı�ı tespit edilmistir. 

SQT’ın di�er avantajları a�a�ıdaki gibidir. 

1- Numuneyi daha fazla seyreltmek mümkündür, bu yüzden daha az miktarda numune 

kullanılır. (Serumda Cu/Zn). 

2- Numunenin daha fazla seyreltilmesi mümkün olabilece�inden, giri�imlerin 

azaltılması sa�lanır. 

3- Hızlıdır, saatte 300 numuneden fazla analiz yapılabilir. 

4- Ucuzdur ve hızlı önderi�tirme metodudur (Tanrıverdi 2012). 
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Çizelge 2. 4. Alev AAS ve SQT arasındaki duyarlılık kar�ıla�tırılması (Bakırdere 2003) 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

2.6. Analiz Metodlarında Bazı Analitiksel Terimler 

Gözlenebilme Sınırı 

Gözlenebilme sınırı; kör de�erin standart sapmasının 3 katı olarak (3S ile) 

verilir. 

Çizelge 2.5.'in ikinci ve üçüncü sütunlarında, alev ve elektrotermal atomik 

absorpsiyonla tayin edilebilen elementlerin birço�u için gözlenebilme sınırları, di�er 

sütunlarda da kar�ıla�tırma yapılabilmesi amacıyla di�er atomik yöntemler için 

gözlenebilme sınırları verilmi�tir.  

Element Alev çe�idi SAT Duy. Alev AAS 

duy. 

Geli�me 

As Ar/H2 0.06 0.3 X5.0 

Se Ar/H2 0.08 0.26 X3.3 

Sn Ar/H2 0.010 0.35 X3.5 

Cd Ar/H2 0.004 0.010 x2.5 

Cu Ar/H2 0.015 0.035 x2.3 

Pb Ar/H2 0.03 0.10 x3.3 

Hg Ar/H2 0.5 2.30 x4.6 

Pt Ar/H2 0.9 1.2 x1.3 

Au Ar/H2 0.05 0.12 x2.4 

Ag Ar/H2 0.011 0.030 x2.7 

Tl Ar/H2 0.10 0.28 x2.8 

Te Ar/H2 0.08 0.20 x2.5 
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Çizelge 2. 5. Bazı elementlerin farklı metotlarla gözlenebilme sınırları (ng/mL)  

(Yıldız ve Genç 1993, Kılıç ve Köseo�lu 1996) 

Element AAS 

Alev 

AAS 

Elektrotermal 

AAS 

ALEV 

AES 

ICP 

AFS 

Alev 

Al 30 0.005 5 2 5 

As 100 0.02 0.0005 40 100 

Ca 1 0.02 0.1 0.2 0.001 

Cd 1 0.0001 800 2 0.01 

Cr 3 0.01 4 0.3 4 

Cu 2 0.002 10 0.1 1 

Fe 5 0.005 30 0.3 8 

Hg 500 0.1 0.0004 1 20 

Mg 0.1 0.00002 5 0.05 1 

Mn 2 0.0002 5 0.06 2 

Mo 30 0.005 100 0.2 60 

Na 2 0.0002 0.1 0.2 - 

Ni 5 0.02 20 0.4 3 

Pb 10 0.002 100 2 10 

Sn 20 0.1 300 30 50 

V 20 0.1 10 0.2 70 

Zn 2 0.00005 0.005 2 0.2 
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Kesinlik 

Kesinlik, ölçümlerin tekrarlanabilirli�ini ya da �öyle ifade edersek, tamamen aynı 

yolla elde edilen sonuçların birbirine yakınlı�ını gösterir. Bu �ekilde numenelerimiz 

kolayca tayin edilebilir. Burada kesinli�i ifade etmek için üç terim kullanırız bunlar; 

• Standart sapma   

• Varyans ve  

• Varyasyon katsayısı 

Do�ruluk 

Do�ruluk, ölçümlerin gerçek veya kabul edilen de�ere olan yakınlı�ıdır. 

Do�rulu�un ölçüsü, hatanın büyüklü�ü olarak kabul edilir. 

Do�ruluk ve kesinlik arasında farklılıklar vardır. Do�ruluk, bir sonuç ile gerçek 

de�er arasındaki yakınlı�ı ölçer. Kesinlik ise aynı yolla ölçülen birçok sonuç arasındaki 

yakınlı�ı açıklar. 

Mutlak Hata 

Bir Xi büyüklü�ünün ölçümündeki mutlak hata E=Xi – Xt e�itli�i ile verilir. 

Buradaki Xt, söz konusu büyüklü�ün gerçek de�er olarak kabul edilen de�eridir. 

Ba�ıl Hata  

Genellikle mutlak hatadan daha faydalı bir büyüklüktür. Yüzde (%) ba�ıl hata �u 

e�itlikle ifade edilir; 

                            

(Skoog-West-Holler-Crouch 2009). 

Tayin Sınırı 

Kullandı�ımız alet ile belirleyebildi�imiz minimum deri�im de�eridir. 
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Dinamik Aralık 

Sinyalin deri�imle do�rusal olarak de�i�ti�i aralı�a “dinamik aralık” denir. 

Sinyal/Gürültü Oranı 

Yapılan ölçümlerin tekrarlanabilirli�i sinyal/gürültü (S/N) oranının yüksek 

olmasına ba�lıdır. S/N oranı azalırsa % ba�ıl standart sapma artar ve tekrarlanabilirlik 

azalır. S/N oranı cihazın özelliklerine, kullanım ömrüne ve örneklemedeki ba�arıya 

ba�lıdır (Yıldız ve Genç 1993, Kılıç ve Köseo�lu 1996). 

2.7. Önceki Çalı�malar 

 Tanrıverdi (2012) yaptı�ı tez çalı�masında, kur�unun FAAS yöntemi ile 

tayininde SQT kullanılarak duyarlı bir yöntem geli�tirilmi�tir. Bu amaçla SQT üç farkh 

�ekilde kullanılmı�tır. �lki, kur�un atomlarını ölçüm bölgesinde kalma süresini artırma 

amaçlıdır; yakla�ık 11 kat duyarlılık artı�ı gözlenmi�tir. �kincisi, kur�unu SQT nün 

yüzeyinde toplandıktan sonra ortama metil izobütilketon (MIBK) püskürterek 

atomla�mayı hızlandırmaktır. Bu çe�it tuzaklama yöntemi ile FAAS'de mg/L 

seviyelerinde analiz yapılırken, tuzak sistemiyle ng/mL düzeyinde analizler yapılmı�tır. 

Üçüncüsünde SQT nin iç yüzeyi bazı metallerle kaplanmı�tır. En fazla duyarlılık artı�ı 

bu yöntemle olmu�tur. 

Kılınç (2012), Sezgin Bakırdere, Fırat Aydın, ve O,Yavuz Ataman ile yaptı�ı bu 

çalı�mada, FAAS yöntemi ile SQT kullanılarak Bi tayini için duyarlı bir yöntem 

geli�tirilmi�tir. SQT-FAAS ile duyarlılık 2.1 kat ve SQT-AT-FAAS ile 256 kat 

iyile�tirme sa�lanmı�tır. Burada gözlenebilme sınırı  (LOD) de�eri1.6 ng mL-1  % RSD 

de�eri % 4.0 olarak, 5 kez tekrarlanmı� ve ölçüm 7.5 ng mL-1 olarak hesaplanmı�tır. 

Gholami (2011) çalı�masında Cd, Co, Cu, Mn, Ni, Pb, Se ve Zn elementleri için  

FAAS yöntemi ile kullanılmı� ve daha duyarlı bir analitik metot önerilmi�tir. Elemente 

ba�lı olarak hassasiyet 2 veye 5 kat arttırıldı. Hassasiyeti daha çok arttırmak için GS-

SQT tasarlanmı�tır. Konsantrasyonların sırasıyla,  Cd 1.60, Co 2.01, Cu 1.42, Mn 1.94, 

Ni 1.06, Pb 1.78, Se 1.62, ve Zn 1.09 oldu�u görülmü�tür.  

Osmanba�o�lu (2011), çalı�masında, Te’un FAAS yöntemi ile tayininde SQT 

kullanmı� ve daha duyarlı bir analitik metot önermi�tir. SQT kullanılarak tayin 

yaparken üç farklı modül üzerinde çalı�ılmı�tır. �lk olarak, Te atomlarının ölçüm 
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yapılan bölgedeki kalma süresini artırmaya yönelik sadece SQT kullanılarak ölçümler 

yapılmı� olup bunun sonucunda hem Te (VI) hem de Te (IV) için 3.2 kat duyarlılık 

artı�ı gözlenmi�tir. �kinci olarak, SQT’nin Te’un ön-zenginle�tirilmelerinde 

kullanılmasına yönelik olarak dü�ük yakıtlı aleve gönderilen analit SQT’nin iç 

yüzeyinde belli bir süre biriktirilmi�tir. Daha sonra, aleve dü�ük hacimde (10-50 µL) 

metil etil keton (MEK) gibi organik çözücü püskürtülmesi ile tuzaklanmı� analit türleri 

buharla�ıp hızla atomla�mı�tır. Bu tuzaklama yönteminde, 5 dakikalık toplama süresi ve 

6 mL/dk analit çeki� hızında Te (VI) için 143 kat, Te (IV) için ise 142 kat duyarlılık 

artı�ı elde edilmi�tir. Son uygulamada ise, ikinci uygulamadan farklı olarak SQT’nin iç 

yüzeyi bazı metallerle kaplanmı� ve en yüksek duyarlılık artı�ı, Tantalyum (Ta) kaplı 

SQT kullanılması sonucunda Te (VI) için 252 kat ve Te (IV) için ise 246 kat olarak 

hesaplanmı�tır. Duyarlılık artı�ları alevli AAS’de elde edilen sinyallere göre 

hesaplanmı�tır. Te ile yapılan kalibrasyon çalı�malarında hem Te (IV) hem de Te (VI) 

için ayrı de�erler hesaplanmı�tır. 

Bal (2011) çalı�masında,  çocukların çok tükettikleri jelibon, bonibon ve lolitop 

gibi renkli �ekerlemelerde Pb, Cu ve Cd gibi toksik metallerin tayinini yapmı�tır. Eser 

elementlerin tayini için SQT –AAS kullanılmı�tır. Duyarlılı�ın artırılması için kuvars 

tüp vanadyum ve molibden ile i�leme sokulmu�tur. Analizi yapılan örneklerden,  

bonibonda Cu 0.16-6.4 mg/L arası, Pb 0.5-1.4 mg/L arası ve Cd ise tayin sınırının 

altında bulunmu�tur. Jelibonda ise Cu 0.2-0.5 mg/L arası, Pb 1.4 mg/L arası, Cd ise 

tayin sınırının altında bulunmu�tur. Renkli �ekerlemelerde sırasıyla Cu tayin sınırının 

altında, Pb 0.6-1.8mg/L arası, Cd ise tayin sınırının altında bulunmu�tur. Çikolatada ise 

Cu 3.2-4.05mg/L arası, Pb tayin sınırının altında, Cd ise 0.6 mg/L olarak bulunmu�tur. 

Böylece yapılan çalı�ma ile �ekerlemelerdeki bazı de�erlerin izin verilen de�erden daha 

yüksek oldu�u belirlenmi�tir. Elde edilen verilerden, bazı �ekerleme türlerinde Pb ve Cu 

konsantrasyonlarının Türk Gıda Kodeksi’nce müsaade edilen sınır de�erlerinin üzerinde 

oldu�u bulundu�undan çocukların rekli �eker türlerini a�ırı tüketmemeleri sonucuna 

varılmı�tır. 

Gurbetlio�lu (2010) çalı�masında , SQT atom tuza�ı kullanılarak kadmiyum 

elementinin tayininde kullanılan bir metot geli�tirmeyi hedeflemektedir. Bu çalı�mada 

SQT, iki farklı amaç için kullanılmı�tır. �lki, analit atomlarını ı�ın yolu üzerinde daha 

fazla tutmak, bir ba�ka deyi�le; analit atomlarının ölçüm bölgesindeki kalma sürelerini 
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artırmak için kullanılmı�tır. Bu uygulamada, geleneksel FAAS yöntemine göre 2.9 kat 

iyile�tirme sa�lanmı�tır. SQT ikinci olarak, kadmiyum elementinin ön zenginle�tirme 

i�lemini gerçekle�tirmek amacıyla kullanılmı�tır. Dü�ük asetilen akı� hızındaki aleve 

gönderilen analit, SQT nin iç yüzeyinde birkaç dakika içinde toplanır. Daha sonra aleve 

dü�ük hacimde (10-50 µL) metil izobütil keton (MIBK) püskürtülür ve bu püskürtme 

aynı zamanda alevin kompozisyonunu anlık olarak de�i�tirir ve analit atomları yarıklı 

kuvars tüp yüzeyinden kolayca ayrılırlar. Bu yöntem ile, geleneksel FAAS ye göre 2065 

kat duyarlılık artı�ı gözlenmi�tir. Bu tür atom yakalama tekniklerine ba�ka bir bakı� 

açısı getirmek için, son olarak SQT bazı kolay uçmayan geçi� metalleriyle kaplanmı�tır. 

En iyi sonucu Zirkonyum elementi vermi�tir. Bu yöntem ile de FAAS ye göre 3368 kat 

duyarlılık kazanılmı�tır. Cd için gözlenebilme sınırı ve C0 de�erleri sırasıyla 8 pg/mL ve 

19 pg/mL olarak bulunmu�tur. 

Demirta� (2009), bu çalı�mada kur�unun FAAS yöntemi ile tayininde SQT 

kullanılarak duyarlı bir analitik metot geli�tirmi�tir. Yarıklar arasındaki açının 1200 ve 

1800 oldu�u durumlarda SQT sonuçları kıyaslanmı�tır. SQT nin üç farklı modu 

kullanılmı�tır; bunlardan ilki analit atomlarının ölçüm bölgesinde kalma süresini artırma 

amaçlıdır; 3 kat duyarlılık artı�ı gözlenmi�tir.  �kincisi; SQT’nin kur�unun 

önzenginle�tirilmesinde atom tuzaklı olarak kullanılmasıdır. Dü�ük asetilen akı� 

hızındaki aleve gönderilen analit SQT nin iç yüzeyinde birkaç dakika içinde toplanır. 

Daha sonra aleve dü�ük hacimde (10-50µL) MIBK püskürtülmesi ile tuzaklanmı� analit 

atomları buharla�ır ve hızla atomla�ır. Bu çe�it tuzaklama yöntemi ile AAS ye göre, 5 

dakikalık toplama süresi, 3.9 mL/dk çeki� hızında 574 kat; 7.4 mL /dk çeki� hızında ise 

1320 kat duyarlılık artı�ı elde edilmi�tir. Son uygulamada ise SQT nin iç yüzeyi Ta, Zr, 

Ir, W, Mo, Os ve Pd ile kaplanmı�tır. En fazla duyarlılık Ta kaplı SQT ile elde 

edilmi�tir. Ta kaplı SQT ile 1650 kat duyarlılık artı�ı gözlenmi�tir.  

Arı (2009)’nın  çalı�ması, SQT yakla�ımının di�er tekniklerle birlikte talyumun 

alevli AAS ile tayininde uygulanmasını içermektedir. Bu çalı�manın ilk a�amasında, 

yaygın olarak kullanılan, alevli atomik absorpsiyon spektrometresi (AAS) tekni�inde 

sisle�tirme veriminin artırılması için yarıklı kuvars tüpün kullanıldı�ı ve kullanılmadı�ı 

deneyler verilmektedir. Sisle�tirme verimindeki artı�ın sa�lanması için 100 µL propanol 

ile 500 µL Tl standart çözeltisi karı�tırılarak aleve gönderilmi�tir. Bu yöntem ile 

Propanol-SQT-AAS, yaygın olarak kullanılan ve karakteristik deri�imi, C0, 894 ng/mL 
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olarak bulunan FAAS yöntemine göre 4.49 kat duyarlılık artı�ı sa�lanmı�tır. �kinci 

a�amada ise talyum tayini için yarıklı kuvars tüp atom tuza�ı, AT, olarak 

önzenginle�tirme amaçlı kullanılmı�tır. Benzer yakla�ım, daha önceki çalı�malarda Pb, 

Cd, Bi ve Au gibi bazı geçi� elementlerinde ba�arılı ile kullanılmı�, ng/mL düzeyinde 

gözlenebilme de�erleri elde edilmi�tir. Bu teknikte, analit atomlar birkaç dakika süre ile 

dü�ük asetilen akı�ındaki alevde SQT’nin iç yüzeyinde toplanmaktadır. Toplama 

basama�ından sonra alev yapısında kısa bir süre için de�i�iklik olmasını ve analit 

türlerinin buharla�masını sa�layan 10-50 mikrolitre hacminde, metil izobutil keton, 

MIBK sisle�tirme yoluyla aleve gönderilir. Bu basamakta tuzaklanan atomlar 

buharla�tıktan sonra hızlı bir atomla�ma sürecine girerler. Bu atomla�ma ile birlikte tepe 

�eklinde bir sinyal elde edilir. Bu çalı�maya ek olarak yeni bir ara�tırma 

gerçekle�tirilmi�tir. Bu a�amada SQT’nin iç yüzeyi uçuculu�u az bir metalle kaplanarak 

de�i�tirilmi�tir. Bu amaçla tungsten, paladyum, molibden, altın, tantalum, zirkonyum, 

titanyum ve osmiyum olarak sekiz farklı metal denenmi� olup; en uygun kaplama 

elementi osmiyum olarak bulundu�u için çalı�manın geriye kalan kısmı osmiyum kaplı 

SQT-AT ile tamamlanmı�tır. Bu kaplama, kuvars yüzeyden daha yüksek bir verimle 

analit atomlarının tutulmasını ve sonraki a�amada bırakılmasını sa�lamı�tır. Os-Kaplı-

SQT-AT-AASyönteminin çalı�ma ilkeleri SQT-AT-AAS ile aynı olmasına kar�ın SQT-

AT-AAS ve Os-Kaplı-SQT-AT-AASyöntemleri birbirinden ba�ımsız olarak optimize 

edilmi�tir. Bu yöntemler için gözlenebilme sınırları, 3s/m, SQT-AT-AAS için 38 ng/mL 

olarak bulunurken, Os-Kaplı-SQT-AAS için 3.5 ng/mL olarak hesaplanmı�tır. AAS 

tekni�ine göre SQT-AT-FAAS metotu 92 kat duyarlılıkta artı�ı sa�larken, Os-Kaplı-

SQT-AAS metotu 319 kat artı� sa�lamı�tır. 

Kaya (2007), bu çalı�mada, kuvarstan yapılmı� atom tutucu yarıklı tüp (SQT) 

kullanılarak Cd, Pb ve Cu ın tayini için AAS (atomik absorpsiyon spektrometresi ) nin 

duyarlılı�ındaki artı� çalı�ılmı�tır. Bu amaçla; tüp çapı, üst yarık uzunlu�u, tüp et 

kalınlı�ı ve tüp uzunlu�u gibi parametreler incelenmi�tir. 1.5 mm lik tüp et kalınlı�ı 12 

cm lik tüp uzunlu�u, 1 cm lik üst yarık uzunlu�u ve 6 mm lik tüp çapının 

kullanılmasıyla kadmiyum için 13 kat, kur�un için 7 kat ve bakır için ise 3 katlık bir 

duyarlılık artı�ı elde edilmi�tir.  

Dahiya ve ark. (2005), Hindistan civarındaki yerel marketlerde satılan 69 farklı 

�eker ve çikolata ürünlerinde Ni, Pb ve Cd elementlerini tayin etmi�lerdir. Alevli AAS 
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ile yapılan bu çalı�mada, kakao temelli çikolatada ortalama 1.915 mg/L Pb ve 0.244 

mg/L Cd, süt temelli çikolatada ortalama 0.613 mg/L Pb ve 0.071 mg/L Cd, ve meyve 

aromalı çikolatadan ortalama 0.269 mg/L Pb ve 0.005 mg/L Cd bulunmu�tur. 

Görüldü�ü gibi kakaolu çikolatada, sütlü çikolata ve meyve aromalı çikolatadan daha 

yüksek konsantrasyonda a�ır metaller bulunmu�tur. 

Özmen (2002), bu çalı�mada tekstil ürünlerinden çözeltiye geçebilen Pb, Cd ve 

Sb deri�imlerini tayin etmi�tir. Analizler için atom tuzaklı AAS kullanılmı�tır. Öko-tex 

standardlarında yapay ter çözeltisine daldırılan tekstil ürünlerinden çözeltiye geçen a�ır 

metallerin sınır de�erleri verilmi�tir. Bu de�erler Cd, Pb ve Sb için sırasıyla 0.1 mg/kg, 

1.0 mg/kg ve 30.0 mg/kg'dır. Yapay ter çözeltilerine (50.0 mL) 100 ng Cd, 1000 ng Pb 

ve 30000 ng Sb katıldıktan sonra bu çözeltiler mikro kolonlardan geçirilip, kolondan 

sıyrılan çözeltide atom tuzaklı AAS ile analizleri yapılmı�tır. Cd, Pb ve Sb için 

gerikazanma düzeyi yakla�ık olarak %100 olarak bulunmu�tur. Bu tayinler genellikle 

ET-AAS ile yapılmasına ra�men labaratuvarlarında geli�tirmi� oldukları atom tuzaklı 

AAS yöntemi bu analizlerin yeterince duyarlı bir biçimde alevli AAS ile de yapılabilir 

oldu�u anla�ılmı�tır. Yapay ter çözeltisi yüksek oranda NaCl içerir. Bu deri�imde NaCl 

yarıklı kuvars tüpe çok zarar verir. Bu nedenle, merkapto silica reçineden yapılmı� 

mikrokolon kullanılarak çözeltiden bir yüksek orandaki NaCl ayrılmı�tır. Tekstil 

sanayiisi için gerekli olan bu önemli analizlerin alevli AAS ve basit bir atom tuza�ı ile 

yapılabilmesi, bu tayinlerin her laboratuvarda kolayca ve ekonomik olarak yapılmasını 

sa�layacaktır.  

Yaman (2001), bu çalı�mada içme, baraj ve göl sularındaki kur�un, kadmiyum, 

nikel ve alüminyumu alevli atomik absorpsiyon spektrometresi ile analiz etmi�tir. 

Ancak kur�un ve kadmiyum tayininde alevli atomik absorpsiyon spektrometresine 

aksesuar olarak yarıklı kuvars tüp (SQT) takılarak analizler gerçekle�tirilmi�tir. Her bir 

element için ayrı ayrı; dalga boyu, lamba akımı, asetilen akı� hızı, hava akı� hızı 

parametreleri optimize edilmi�tir. Ayrıca önzenginle�tirme i�lemi için aktif karbon 

kullanılmı�tır. Yapılan analizler sonucunda bütün sularda kur�un 1.1-6.0 µg/L; nikel 1-

15 µg/; alüminyum 20-30µg/L, kur�un ise 0.06-0.22 µg/L olarak bulunmu�tur. 

Karadeniz (1998), bu çalı�mada, yeni önerilen bir atom tuza�ı olan yarıklı 

kuvars tüp ko�ullarını Cd, Pb ve In tayini için optimize etmi�tir. Atomla�mayı sa�lamak 



Ay�e GÜNER� 
�

� ��

için Alev De�i�tirme ve Organik Çözücü Atomla�tırması olmak üzere iki farklı teknik 

kullanılmı�tır. Organik çözücü olarak metil izobütilketon (MIBK) seçilmi�tir. Alevli 

AAS ile kar�ıla�tırıldı�ında, 2.0 dakika toplama süresi ve 6.0 mL/dakika emi� hızı için, 

Organik Çözücü Atomla�tırması Tekni�i Pb, Cd ve In için sırasıyla 90, 137, 181 kat 

duyarlılık artı�ı sa�lamı�tır. Aynı ko�ullar için Alev De�i�tirme Tekni�i kullanılarak Pb, 

Cd ve In için duyarlılıkta 99, 99 ve 179 kat artı� elde edilmi�tir. Alev De�i�tirme ve 

Organik Çözücü Atomla�tırması teknikleri için kapsamlı bir giri�im çalı�ması 

yapılmı�tır. Na+, K+,  Ca2+, Mg2+PO4
3-, SO4

2-, CO3
2-,ve NO3

- iyonlarının Cd, Pb ve In ile 

katı fazda ve/veya gaz fazında yaptıkları giri�im incelenmi�tir. Uygulama için Ankara 

Mamak'ta bulunan katı atık bo�altım bölgesinden toplanan kirli su örnekleri analiz 

edilmi�tir. Grafit Fırınlı AAS kullanılarak elde edilen sonuçlarla uyum içerisinde olan 

sonuçlar bulunmu�tur. Sistemin do�rulu�u QCS-19 Spektrometrik Standart Çözeltisi ile 

kontrol edilmi�tir.  

Erta� (1990), bu çalı�mada su so�utmalı silika, metal tüple ön-zenginle�tirme ve 

atomla�tırma a�amalarında farklı tür alevlerin kullanılması ilkesine dayalı yeni bir 

atomla�tırma tekni�i olan alev de�i�tirme (AD) yöntemi geli�tirmi�tir. Bu çalı�mada 

analit çözeltisinin emme hızı parametresi optimize edilmi�tir. AD-AT-AAS kullanılarak 

6 dakika toplama süresi ve 6 ml/dakika emme hızı ile Cd ve Pb için duyarlılık de�erleri 

sırasıyla 0.31 ve 3.15 ng/mL olarak bulunmu�tur.  

Roma, Olivares, Uauy ve Araya (2011), bu çalı�mada bakır  eksikli�ini  mal 

absorpsiyon (yani çölyak hastalı�ı, ba�ırsak rezeksiyonu gibi) veya  bakırın hasarlı 

ta�ınması   deripigmentasyonunda  veya saç büyümesindeki görünür de�i�ikliklerle sık  

sık  te�his etmi�tir  (örne�in  menke’s   kinky  saç sendromu). Ayrıca a�ırı bakır 

bile�iklerine maruz kalma saçta üretilen  karakteristik ye�il renge bakılarak kolayca 

te�his edilmi�tir. 

Stout (2003),bu çalı�mada modern  sa�lık  ortamında   hastane  su  da�ıtım  

sistemlerinde Legionella  ve  di�er  bakterilerin  kontrolünde  bakır  ve  gümü�  

iyonizasyonun metodunu, bakırın antimikrobiyal  etkisinin  ba�arılı  bir  uygulaması  

olarak  kullanmaktadır. 

Michels ve Anderson (2008), özellikle  bakırın  antimikrobiyal  etkileri  üzerine  

son  çalı�malarla  bakır  yüzeyine  maruz  kalan  mikropların  ‘öldürücü temas’ ı  
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mekanizması  üzerine  odaklanmı�tır  ve  bu  etki  çevresel  kirlenmeyi   azaltıcı  

olabilmektedir.  2008  de  bakırın  bu  potansiyel  uygulamalarına, olan  ticari  ilgi, US 

EPA’ nın  antimikrobiyal  etkiye  sahip  bakır  yüzeylerin  tanınması ile ilgili   aldı�ı   

karar  nedeniyle  artmı�tır. Bakır,  US EPA  protokollerine  göre  test  edildi�i  zaman,  

yakla�ık  300  bakır  ve  bakır   ala�ımı  yüzeylerin  bakterinin  be�  su�una  kar�ı  

biocidal  etkiyi gösteren  ilk  metal  olarak  belirlenmi�tir.  

Kuhn (1983), bu çalı�mada ABD’de bir hastanede %67 bakır ve %33 çinko 

ala�ımlı kapı tokmaklarına göre çok dü�ük bakteri üremesinin oldu�u tespit edilmi�tir. 
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3. MATERYAL VE METOT 

 

Çalı�ma kapsamında kullanılan ana materyal bakır stok çözeltisidir. 

3.1. Kullanılan çözeltiler, kimyasal ve standart maddeler 

Bakır stok çözeltisi: 1000 ppm lik Cu2+ çözeltisinden 100 ppm lik çözelti 

hazırlandı. (Riedel-de haen marka) Analizi yapılan bakır çözeltileri ise bu stok 

çözeltiden gerekli seyreltmeler yapılarak hazırlandı. Stok bakır çözeltisi buzdolabında 

muhafaza edildi. 

Nitrik asit çözeltisi: Sigma-Aldrich marka % 65’lık nitrik asit çözeltisinden 

gerekli seyreltmeler yapılarak kullanılan çözeltiler hazırlandı. 

Kullanılan organik çözücüler (Merck marka); metil alkol, etil alkol, asetonitril, 

2-propanol, metil izobütil keton (MIBK), metil etil keton dur.  

Kaplama materyali olarak kullanılan metal çözeltilerinin hazırlanı�ı ise �u 

�ekildedir: 

Tungsten stok çözeltisi: 1000 ppm lik tungstenstok çözeltisinden (Merck marka) 

gerekli seyreltmeler yapılarak 100 ppm lik çözelti hazırlandı. 

Molibden stok çözeltisi: 1000 ppm lik molibden stok çözeltisinden (Merck 

marka) gerekli seyreltmeler yapılarak 100 ppm lik çözelti hazırlandı. 

Bor çözeltisi: 1000 ppm lik bor stok çözeltisinden (Merck marka) gerekli 

seyreltmeler yapılarak 100 ppm lik çözelti hazırlandı. 

Zirkonyum çözeltisi:1000 ppm lik zirkonyum stok çözeltisinden (Merck marka) 

gerekli seyreltmeler yapılarak 100 ppm lik çözelti hazırlandı. 

Titan çözeltisi: 1000 ppm lik titan stok çözeltisinden (Merck marka) gerekli 

seyreltmeler yapılarak 100 ppm lik çözelti hazırlandı. 
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3.2. Ölçümlerde Kullanılan Alet ve Ekipmanlar 

Bu çalı�mada, Perkin-Elmer Model atomik absorpsiyon spektrometresi (AAS), 

tekli Perkin–Elmer Cu oyuk katot lambası ile birlikte kullanıldı. 

 

 

�ekil 3. 1. Analizlerde kullanılan Perkin-Elmer model AAS 

Analiz edilen Cu elementinin Alevli AAS ile ilgili parametreler Çizelge 3.1’ de 

verilmi�tir. 

Çizelge 3. 1. Ölçümlerle ilgili parametreler 

Element Cu 

Dalga boyu (nm) 324.75 nm 

Alev tipi Hava-Asetilen 

Ortama uygulanan akım �iddeti (mA) 10 mA 

Zemin düzeltmeleri Döteryum lambası 
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Slit aralı�ı 2.7/0.8 

 

Ayrıca bakır tayininde duyarlı�ı artıran yarıklı kuvars tüp (SQT) AAS’ye 

aksesuar olarak takıldı. Kullanılan SQT nin özellikleri Çizelge 3.2’ de verilmi�tir. 

Çizelge 3. 2. Yarıklı kuvars tüpün özellikleri 

Alev yüksekli�i 2 cm 

Alt yarık uzunlu�u 10 cm 

Üst yarık uzunlu�u 7 cm 

Et kalınlı�ı 0.2 mm 

�ç çap 2 cm 

Tüp uzunlu�u 15 cm 

Açı  1800 

 

Kullanılan di�er yardımcı gereçler �unlardır: 

a) Elektronik terazi (Gec avery) 

b) Etüv (Herauz marka) 

c) Saf su cihazı (Mıllıpore marka Direct-Q model) 

d) De�i�ik büyüklükte pipet, beher, erlen, mezür, balonjoje, cam malzeme v.s. 

e) Mikro pipet (Eppendorf marka) 

3.3. Metot 

Duyarlılık artı�ını FAAS ‘ de  sa�lamak için SQT ile yapılan bu çalı�mada, etkin 

bir nebulazyon olmakta ve on-line prekonsantrasyon gerçekle�tirmek hedefiyle 

çalı�malar yapılmı�tır. Bu çalı�malar 5 adımdan olu�maktadır. Bunlar; 
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3.3.1.Birinci adım: Alevli  atomik absorpsiyon spektrometresi ile analiz 

Bu adımda ilk olarak, SQT kullanılmadan alevli atomik absorpsiyon 

spektrometresi ile direk analizler gerçekle�tirildi. 

Bunun için, asetilen akı� hızı, asit konsantrasyonu ve numune çeki� hızı optimize 

edildi. Optimizasyonlar için 2 mg/L lik Cu 2+ çözeltisi kullanıldı. 

3.3.2. �kinci adım: SQT-FAAS ile analiz 

Bu adımda alevli atomik absorpsiyon spektrometresine SQT aparatı monte 

edilerek analizler gerçekle�tirildi. Çünkü SQT dü�ük dedeksiyon limitlerinden dolayı 

potansiyel interferlerde bir azalma sa�layan hızlı, basit ve çok pahallı olmayan bir 

sistemdir. Bu adımda; asetilen akı� hızı, asit konsantrasyonu, numune çeki� hızı 

parametreleri optimize edildi. 

3.3.3. Üçüncü adım: SQT-AT-FAAS ile analiz 

Bu adımda SQT bir atom tuzak olarak kullanıldı. Bunun için SQT, FAAS ye 

aksesuar olarak takıldı, daha sonra analiz edilecek çözelti SQT nin iç yüzeyinde birkaç 

dakika toplandı. Aleve dü�ük hacimde organik çözücülerin püskürtülmesi ile 

tuzaklanmı� analit atomları buharla�tı. Organik çözücünün seçimi, organik çözücünün 

hacmi, asetilen akı� hızı, numune çeki� hızı, numune çeki� süresi, asit konsantrasyonu, 

toplama süresi parametreleri optimize edildi. 

3.3.4. Dördüncü adım: Kaplamalı SQT-AT-FAAS ile analiz 

Bu adımda daha iyi tayin limiti elde etmek için SQT çe�itli kaplama materyalleri 

ile kaplanarak modifiye edildi. En iyi kaplama materyali seçildikten sonra di�er 

adımlarda yapılan optimizasyon çalı�malarına ba�landı. Organik çözücünün seçimi, 

organik çözücünün hacmi, asetilen akı� hızı, numune çeki� hızı, numune çeki� süresi, 

asit konsantrasyonu, toplama süresi parametreleri optimize edildi. 

3.3.5.Be�inci adım: �nterfer Çalı�maları 

Bu adımda bakır sinyaline ba�ka element veya iyonların etkisini ara�tırmak 

amacıyla W kaplamalı SQT-AT-AAS sisteminde interfer çalı�maları yapıldı. 
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3.4. Optimize edilen ko�ulların gerçek numunelere ve standart referans 
maddeye uygulanması 

Yapılan deneyler sonucunda optimize edilen ko�ullarda, uygulama olarak çe�itli 

bölgelerden çıkarılan ve ticari amaçlı satılan içme sularının analizleri yapıldı.  

Kullanılan SRM (1643e National Institute of Standart &Technology) ile metodun 

analitiksel kontrolü gerçekle�tirildi. 
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4.BULGULAR VE TARTI�MA  

 

Yapılan çalı�mada örneklerdeki bakır tayini için be� adımlı duyarlı bir yöntem 

geli�tirildi. �lk adımda bakırın FAAS ile tayini yapıldı. 2. adımda yarıklı kuvars tüp 

(SQT) kullanıldı ve ölçüm noktasında analit atomlarının daha fazla kalması sa�lanarak 

hassaslık artırıldı. SQT daha kararlı bir kimyasal ortam sa�ladı�ı için SQT-FAAS ile bu 

adımda çalı�malar gerçekle�tirildi. 3. adımda SQT ile atom tuzaklı çalı�malar yapıldı ve 

kuvars tüpte toplanan Cu+2 iyonları organik çözücü yardımıyla ı�ın yoluna gönderildi. 

Burada SQT-AT-FAAS sistemi ile Cu+2 iyonları ng/mL düzeyinde analiz edildi. 4. 

adımda bir metal çözeltisi kullanımı ile yarıklı kuvars tüp (SQT)’ün içi kaplandı ve 

hassaslık daha da artırıldı. Farklı metal çözeltilerinin denenmesi ile kaplamaların 

etkinli�i ara�tırıldı. Bu yöntem “kaplamalı SQT-AT-FAAS’’ olarak adlandırılır.  Son 

adımda da interfer çalı�maları yapıldı. 

 

Bu çalı�manın analitik performansı için LOD, LOQ, C0 ve m0, de�erleri 

a�a�ıdaki gibi hesaplandı. 

LOD: Gözlenebilme sınırı 

LOD = 3 s/m (s: standart sapma, m: e�im) 

LOQ: Tespit sınırı   

LOQ = 10 s/m (s: standart sapma, m: e�im) 

C0: Karakteristik konsantrasyon 

C0= 0.00436 x (Analit konsantrasyonu/Absorbans) 

0.00436, %1’lik absorbsiyonun log de�eridir. 

m0: Analitin kütlesi  

m0 = C0 x tuzak sistemindeki analit hacmi 
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4.1. FAAS ile yapılan çalı�malar 

FAAS ile yapılan 1. adım çalı�malarında Cu2+ analizini en iyi �ekilde 

yapabilmek için bazı parametreler optimize edildi. Bunlar; asetilenin akı� hızı ,numune 

çeki� hızı asit (HNO3) konsantrasyonu, hava çeki� hızı dır. 

4.1.1. Asetilen akı� hızı optimizasyonu 

Asetilen akı� hızı optimizasyonunda 2 mg/L lik Cu2+ çözeltisi FAAS’ye sürekli 

gönderilirken asetilen akı� hızı de�i�tirilerek absorbans de�erleri okundu. Asetilen akı� 

hızı optimizasyonu sonuçları �ekil 4.1’de görülmektedir. �ekilden de açıkça görüldü�ü 

üzere, en yüksek absorbansın okundu�u 2,82 L/dak de�eri optimum asetilen akı� hızı 

olarak belirlendi. 

 

 

�ekil 4. 1. FAAS  ile asetilen akı� hızı optimizasyonu. 

Örnek : 2 mg/L lik Cu2+   Hava Akı� Hızı: 10 L/dak  

Numune Çeki� Hızı: 8.0 mL/dak   Asit Konsantrasyonu: 1 M HNO3 

4.1.2. Asit konsantrasyonu optimizasyonu 

 

2 mg/L lik Cu2+ çözeltileri farklı asit (HNO3) konsantrasyonlarında hazırlandı. 

Absorbans de�erleri okundu. Optimum asit konsantrasyonu 0.4 M olarak tespit edildi. 
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�ekil 4. 2.  FAAS ile asit konsantrasyonu optimizasyonu. 

Örnek : 2 mg/L lik Cu2+   Hava Akı� Hızı: 10 L/dak  

Numune Çeki� Hızı: 8.0 mL/dak   Asetilen Akı� Hızı: 2.82L/dak 

4.1.3. Hava akı� hızı optimizasyonu 

Hava akı�hızı optimizasyonu 2 mg/L lik Cu2+ çözeltisi kullanılarak yapıldı. Hava 

akı� hızı optimizasyonu sonuçları �ekil 4.3 de görülmektedir. Bu �ekilden de açıkça 

görüldü�ü üzere en yüksek absorbansın okundu�u 10 L/dak hava akı� hızı optimum akı� 

hızı olarak tespit edildi. 

 

 

�ekil 4. 3. FAAS ile hava akı� hızı optimizasyonu. 

Örnek :2 mg/L lik Cu2+Asit Konsantrasyonu: 0.4 M HNO3 
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Numune Çeki� Hızı: 8.0 mL/dak   Asetilen Akı� Hızı: 2.82 L/dak 

4.1.4. Numune çeki� hızı optimizasyonu 

Numune çeki� hızı optimizasyonu 2 mg/L lik Cu2+ çözeltisi kullanılarak yapıldı. 

Numune çeki� hızı optimizasyonu sonuçları �ekil 4.4 de görülmektedir. Bu �ekilden de 

açıkça görüldü�ü üzere en yüksek absorbansın okundu�u 6.0 mL/dak çeki� hızı 

optimum çeki� hızı olarak tespit edildi. 

 

 

�ekil 4. 4. FAAS ile numune çeki� hızı optimizasyonu 

Örnek : 2 mg/L lik Cu2+   Asit Konsantrasyonu: 0.4 M HNO3 

Hava Akı� Hızı: 10 L/dak    Asetilen Akı� Hızı: 2.82 L/dak 

 

4.1.5. FAAS metodu ile kalibrasyon 

FAAS metodunda kalibrasyon e�risinin çizilmesi için 0.5-10 mg/L Cu2+ 

çözeltilerinin absorbans de�erleri okundu. �ekil 4.5’de A-C grafi�i görülmektedir. 
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�ekil 4. 5. FAAS ile kalibrasyon grafi�i 

Asit Konsantrasyonu: 0.4 M HNO3  Hava Akı� Hızı: 10 L/dak     

Asetilen Akı� Hızı: 2.82 L/dak Numune Çeki� Hızı: 6.0 mL/dak  

4.1.6. FAAS metodu ile lineerkalibrasyon grafi�i 

0.5-4 mg/L de�erleri arasında grafi�in lineer oldu�u, �ekil 4.6’de gösterilmi�tir 

 

�ekil 4. 6. FAAS ile lineer kalibrasyon grafi�i 

Asit Konsantrasyonu: 0.4 M HNO3 Hava Akı� Hızı: 10 L/dak     

Asetilen Akı� Hızı: 2.82 L/dak    Numune Çeki� Hızı: 6.0 mL/dak  
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Ölçülen en dü�ük konsantrasyon olan 0.5 mg/L Cu2+ çözeltisi 11 kere ölçülüp 

hesaplama yapıldı�ında, LOD 172 ng/mL, LOQ 573 ng/mL, karakteristik 

konsantrasyon olan Co ise 156 ng/mL olarak bulundu. 

Çizelge 4. 1. FAAS ile yapılan çalı�manın analitiksel performansı  

Gözlenebilme Sınırı (LOD) ng/mL 172 

Tespit Sınırı (LOQ) ng/mL 573 

Karekteristik Konsantrasyon (Co) ng/mL 156 

Analit kütlesi (mo) ng/mL - 

4.2. SQT-FAAS ile yapılan çalı�malar 

Bu adımda analit atomlarının SQT aparatında daha çok tutunması ile hassaslı�ın 

arttırılması amaçlanmı�tır. Bunun için �ekil 4.7 de görülen SQT aparatı FAAS 

sisteminde kurularak, optimum ko�ullar ara�tırılmı�tır. 

 

�ekil 4. 7. FAAS ye monte edilmi� SQT aparatı 
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4.2.1. Asetilen akı� hızı optimizasyonu 

Asetilen akı� hızı optimizasyonunda 2 mg/L lik Cu+2 çözeltisi SQT-FAAS ye 

sürekli gönderilirken asetilen akı� hızı de�i�tirilerek absorbans de�erleri okundu. 

Asetilen akı� hızı optimizasyonu sonuçları �ekil 4.8 de görülmektedir. �ekil 4.8.’dende 

açıkça görüldü�ü üzere en yüksek absorbansın okundu�u 2.66 L/dak de�eri optimum 

asetilen akı� hızı olarak belirlendi. 

 

�ekil 4. 8. SQT- FAAS ile asetilen akı� hızı optimizasyonu. 

Örnek : 2 mg/L lik Cu2+   Hava Akı� Hızı: 10 L/dak  

Numune Çeki� Hızı: 8.0 mL/dak  Asit Konsantrasyonu: 1 M HNO3 

4.2.2. Asit konsantrasyonu optimizasyonu 

2 mg/L lik Cu2+ çözeltileri farklı asit (HNO3) konsantrasyonlarında hazırlandı. 

Absorbans de�erleri okundu. Asit konsantrasyonu optimizasyonu sonuçları �ekil 4.9’da 

görülmektedir. �ekilden de görüldü�ü gibi en yüksek absorbansın okundu�uoptimum 

asit konsantrasyonu 0.4 M olarak tespit edildi. 
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�ekil 4. 9. SQT- FAAS ile asit konsantrasyonu optimizasyonu. 

Örnek : 2 mg/L lik Cu2+   Hava Akı� Hızı: 10 L/dak  

Numune Çeki� Hızı: 8.0 mL/dak   Asetilen Akı� Hızı: 2.66 L/dak 

4.2.3. Hava akı� hızı optimizasyonu 

Hava akı� hızı optimizasyonu 2 mg/L lik Cu2+ çözeltisi kullanılarak yapıldı. 

Hava akı� hızı optimizasyonu sonuçları �ekil 4.10 de görülmektedir. Bu �ekilden de 

açıkça görüldü�ü üzere en yüksek absorbansın okundu�u 10 L/dak hava akı� hızı 

optimum olarak tespit edildi. 

 

�ekil 4. 10. SQT-FAAS ile hava akı� hızı optimizasyonu. 

Örnek : 2 mg/L lik Cu2+   Asit Konsantrasyonu: 0.4 M HNO3 

Numune Çeki� Hızı: 8.0 mL/dak   Asetilen Akı� Hızı: 2.66 L/dak 
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4.2.4. Numune çeki� hızı optimizasyonu 

Numune çeki� hızı optimizasyonu 2 mg/L lik Cu2+ çözeltisi kullanılarak yapıldı. 

Numune çeki� hızı optimizasyonu sonuçları �ekil 4.11’da görülmektedir. Bu �ekilden 

de açıkça görüldü�ü üzere en yüksek absorbansın okundu�u 8.0 mL/dak çeki� hızı 

optimum çeki� hızı olarak tespit edildi. 

 

�ekil 4. 11. SQT-FAAS ile numune çeki� hızı optimizasyonu 

Örnek : 2 mg/L lik Cu2+   Asit Konsantrasyonu: 0.4 M HNO3 

Hava Akı� Hızı: 10 L/dak    Asetilen Akı� Hızı: 2.66 L/dak 

 

4.2.5. SQT-FAAS metodu ile kalibrasyon 

FAAS metodunda kalibrasyon e�risinin çizilmesi için 0.25-10 mg/L Cu2+ 

çözeltilerinin absorbans de�erleri okundu. �ekil 4.12’de A-C grafi�i görülmektedir. 
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�ekil 4. 12. SQT-FAAS ile kalibrasyon grafi�i 

Asit Konsantrasyonu: 0.4 M HNO3  Hava Akı� Hızı: 10 L/dak     

Asetilen Akı� Hızı: 2.66 L/dak   Numune Çeki� Hızı: 8.0 mL/dak  

4.2.6. FAAS metodu ile lineer kalibrasyon grafi�i 

0.25-2 mg/L de�erleri arasında grafi�in lineer oldu�u, �ekil 4.13’te gösterilmi�tir. 

 

�ekil 4. 13. SQT-FAAS ile lineer kalibrasyon grafi�i 

Asit Konsantrasyonu: 0.4 M HNO3 Hava Akı� Hızı: 10 L/dak     

Asetilen Akı� Hızı: 2.66 L/dak   Numune Çeki� Hızı: 8.0 mL/dak  
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Ölçülen en dü�ük konsantrasyon olan 0.25 mg/L Cu+2 çözeltisi 11 kere ölçülüp 

hesaplama yapıldı�ında, LOD 84 ng/mL, LOQ 281 ng/mL, karakteristik konsantrasyon 

olan Co ise 78 ng/mL olarak bulundu. SQT-FAAS ile FAAS arasında kar�ıla�tırma 

yaparsak duyarlılık 2.21 kat artmı�tır. 

Çizelge 4. 2. SQT-FAAS ile yapılan çalı�manın analitiksel performansı 

Gözlenebilme Sınırı (LOD) ng/mL 84 

Tespit Sınırı (LOQ) ng/mL 281 

Karekteristik Konsantrasyon (Co) ng/mL 78 

Analit kütlesi (mo) ng/mL - 

 

4.3. SQT-AT-FAAS ile yapılan çalı�malar 

Bu adımdaki çalı�malarda, duyarlılı�ın daha da arttırılması için SQT-FAAS 

sisteminde yarıklı kuvars tüpte toplanan analit atomları ortamına organik çözücü 

püskürtüldü. Böylece analit atomlarının serbest hale geçerek ı�ın yoluna gönderilmeleri 

sa�landı. Organik çözücünün seçimi, organik çözücünün hacmi, asetilen akı� hızı, 

numune çeki� hızı, numune çeki� süresi,hava akı�hızı optimizasyonu, asit 

konsantrasyonu, toplama süresi parametreleri optimize edildi. 

4.3.1. Organik çözücü seçimi (SQT-AT-FAAS) 

Organik çözücülerin kullanılmasıyla SQT üzerinde toplanmı� olan analitin daha 

kolay atomla�ması sa�lanır. Bunun sonucu tayin edilebilecek konsantrasyondan daha 

dü�ük konsantrasyonlar tayin edilmi� olur. Organik maddelerde yüzey gerilimi dü�ük 

oldu�u için atomla�ma daha iyi olur (Gündüz 2005). 

SQT-AT-FAAS de ideal organik çözücüyü seçmek için bir çok çözücü 

kullanıldı. Bunlar; metil alkol, etil alkol, asetonitril, 2-propan, metil izobütil keton 

(MIBK), metil etil keton (MEK) dur. Bu organik çözücülerin fiziksel özellikleri çizelge 

4.3’ te gösterilmektedir. 
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Çizelge 4. 3. Organik çözücülerin molekül formülleri ve kaynama noktaları 

Organik Çözücü Molekül Formülü KaynamaNoktası (oC) 

Metil alkol CH4O 11oC 

Etil alkol C2H6O 13oC 

asetonitril C2H3N 2oC 

2-propanol C3H8O 11oC 

MIBK(metilizobütilketon) C6H12O 14oC 

MEK(metiletilketon) C4H8O -9oC 

 

Organik solvent seçimini yapmak için farklı organik çözücülerin absorbans 

de�erleri okundu. Bu okumalarda konsantrasyonu 30.0 ng/mL olan Cu2+  çözeltisi 5 

dakika boyunca SQT yüzeyinde toplandıktan sonra her seferinde her bir organik 

çözücüden 30 µL gönderilerek yapıldı, absorbans de�erleri Çizelge 4.4 te 

gösterilmektedir. 

 

Çizelge 4.4. Organik çözücülerin absorbans de�erleri 

Organik solvent türü Absorbans 

Metil alkol 0,0068 

Etil alkol 0,0098 

Asetonitril 0,0127 

2- propan 0,0236 

MIBK 0,0797 

Metiletilketon 0,0645 
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Bu çizelgeden de görüldü�ü üzere en yüksek absorbans de�erini veren MIBK, 

ideal organik çözücü olarak belirlenmi� oldu. 

4.3.2. Organik çözücünün hacminin optimizasyonu (SQT-AT-FAAS) 

Organik çözücünün hacminin optimizasyonu için 30 ng/mL Cu2+ çözeltisi 5 

dakika boyunca ortama verildikten sonra 10-60 µl MIBK ortama gönderildi ve 

absorbans de�erleri okundu. �ekil 4.14 tende görüldü�ü üzere en yüksek absorbansı 

veren 40 µl ideal hacim olarak belirlendi. 

 

�ekil 4. 14. SQT-AT-FAAS Organik çözücünün hacminin optimizasyonu 

Numune: 30.0 ng/mL, Hava akı� hızı: 10 L/dak, Asetilen akı� hızı: 2.18 L /dak, 

Asit konsantrasyonu: 0.5 M HNO3, SQT’nin alevden uzaklı�ı:2 cm, Numune çeki� hızı: 

8.3 mL/dak, Numune toplama süresi: 5.0 dakika 

4.3.3. Asetilen akı� hızı optimizasyonu (SQT-AT-FAAS) 

Asetilen akı� hızı optimizasyonunda farklı asetilen akı� hızlarında 30.0 ng/L lik 

Cu+2 çözeltisi SQT-FAAS ya 5 dakika boyunca sürekli gönderildi, daha sonra 30 µL 

MIBK gönderildi ve absorbans de�erleri okundu. Asetilen akı� hızıoptimizasyonu 

sonuçları �ekil 4.15’te görülmektedir. �ekildende açıkça görüldü�ü üzere en yüksek 

absorbansın okundu�u 2.18 L/dak de�eri optimum asetilen akı� hızı olarak belirlendi. 



Ay�e GÜNER� 
�

� ��

         

�ekil 4. 15. SQT-AT-FAAS asetilen akı� hızı optimizasyonu 

Numune: 30.0 ng/mL Cu+2 , Hava akı� hızı: 10 L/dak, Asit konsantrasyonu: 0.5 

M HNO3, SQT’nin alevden uzaklı�ı: 2 cm, Numune çeki� hızı: 8.0 mL/dak, Organik 

çözücü hacmi 40 µL MIBK, Numune toplama süresi:5.0 dakika 

4.3.4. Hava akı� hızı optimizasyonu 

Hava akı�hızı optimizasyonu 30 ng/L lik Cu2+ çözeltisi kullanılarak yapıldı. Hava akı� 

hızı optimizasyonu sonuçları �ekil 4.16’da görülmektedir. Bu �ekilden de açıkça görüldü�ü 

üzere en yüksek absorbansın okundu�u 10 L/dak hava akı� hızıoptimum akı� hızı olarak 

tespit edildi. 

 

�ekil 4. 16. SQT-AT-FAAS hava akı� hızı optimizasyonu 
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Numune: 30.0 ng/mL Cu+2, Asetilen  akı� hızı: 2.18 L/dak, Asit konsantrasyonu: 

0.5 M HNO3, SQT’nin alevden uzaklı�ı: 2 cm, Numune çeki� hızı: 8.0 mL/dak, Organik 

çözücü hacmi 40 µL MIBK, Numune toplama süresi:5.0 dakika 

4.3.5. Numune çeki� hızı optimizasyonu (SQT-AT-FAAS) 

Numune çeki� hızı optimizasyonunda farklı zamanlarda (3-9 dakika ) 30 ng/L lik 

Cu2+ çözeltisi ortama gönderildikten sonra her seferinde 40 µL MIBK püskürtüldü ve 

absorbans de�erleri okundu. Numune çeki� hızı optimizasyonu sonuçları �ekil 4.17. da 

daha detaylı taramanın sonuçları ise �ekil 4.18’de görülmektedir, �ekildende açıkça 

görüldü�ü üzere 6.0 mL/dak çeki� hızı optimum çeki� hızı olarak tespit edildi. Burada 

tuzaklı sistemde daha fazla madde birikmesi için absorbansın dü�ük oldu�u miktar 

seçildi. Ayrıntılı taramanın sonuçları ise �ekil.4.18’de görülmektedir. 

 

�ekil 4. 17. SQT-AT-FAAS numune çeki� hızı optimizasyonu 

Numune: 30.0 ng/mL Cu+2 , Asetilen  akı� hızı: 2.18 L/dak, Hava akı� hızı: 10 

L/dak SQT’nin alevden uzaklı�ı: 2 cm,Organik çözücü hacmi 40 µL MIBK, Numune 

toplama süresi:5.0 dakika,Asit konsantrasyonu: 0.4 M HNO3 

4.3.6. Toplama süresi optimizasyonu 

Toplama süresi optimizasyonu için 30.0 ng/mL Cu2+çözeltisi farklı süreler 

boyunca SQT ortamına gönderildi (1-8 dak.) daha sonra 40 µL MIBK püskürtüldü ve 

absorbans de�erleri okundu. �ekil 4.18. de görüldü�ü üzere optimum toplama süresi 

de�eri 5 dak olarak tespit edildi. Ayrıca okunan sinyal pikide �ekil.4.19’de 

görülmektedir. 
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�ekil 4. 18. SQT-AT-FAAS Toplama süresi optimizasyonu 

 

�ekil 4. 19.  SQT-AT-FAAS de 5 ng/mL Cu+2 çöz. sinyali 

Numune: 30.0 ng/mL Cu+2 Hava akı� hızı: 10 L/dak, Asetilen akı� hızı: 1.86 

L/dak, Asit konsantrasyonu: 0,5 M HNO3, SQT nin alevden uzaklı�ı: 2 cm, Organik 

çözücü hacmi: 30 µL MIBK 
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4.3.7. Asit konsantrasyonu optimizasyonu 

30 ng/L lik Cu 2+ çözeltileri farklı asit (HNO3) konsantrasyonlarında hazırlandı. 

Absorbans de�erleri okundu. �ekil 4.20’den de görüldü�ü üzere optimum asit 

konsantrasyonu 0.4 M olarak tespit edildi. 

 

�ekil 4. 20. SQT-AT-FAAS asit deri�im optimizasyonu 

Numune: 30.0 ng/mL Cu2+, Asetilen  akı� hızı: 2.18 L/dak, Hava akı� hızı: 10 

L/dak SQT’nin alevden uzaklı�ı: 2 cm,Numune çeki� hızı: 8.0 mL/dak, Organik çözücü 

hacmi 40 µL MIBK, Numune toplama süresi:5.0 dakika 

4.3.8. SQT-AT-FAAS metodu ile kalibrasyon 

FAAS metodunda kalibrasyon e�risinin çizilmesi için 1-100 ng/L Cu2+ 

çözeltilerinin absorbans de�erleri okundu. �ekil 4.21. de A-C grafi�i görülmektedir. 
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�ekil 4. 21. SQT-AT-FAAS kalibrasyon e�risi 

Asetilen  akı� hızı: 2.18 L/dak, Hava akı� hızı: 10 L/dak SQT’nin alevden 

uzaklı�ı: 2 cm, Organik çözücü hacmi 40 µL MIBK, Numune toplama süresi:5.0 

dakika, Asit konsantrasyonu: 0.4 M HNO3 

4.3.9. SQT-AT-FAAS metodu ile lineer kalibrasyon grafi�i 

1-10 ng/L de�erleri arasında grafi�in lineer oldu�u, �ekil 4.22’de gösterilmi�tir. 

 

�ekil 4. 22. SQT-AT-FAAS lineer kalibrasyon e�risi 

Hava akı� hızı: 10 L/dak, Asetilen akı� hızı: 2.18 L/dak, SQT nin alevden 

uzaklı�ı: 2 cm, Organik çözücü hacmi: 40 µL MIBK, Numune toplama süresi: 5.0 

dakika, Numune Çeki� Hızı: 6.0 mL/dak, Asit konsantrasyonu: 0.4 M  

SQT-AT-FAAS ile yukarıda yapılan çalı�maları kısaca özeti çizelge 4.5’de verilmi�tir.  
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Çizelge 4. 5. SQT-AT-FAAS �artları; 

Parametreler SQT-AT-FAAS Metodunun �artları 

Organik Çözücü MIBK 

Organik Çözücünün Hacmi 40 µL 

Asetilen Oranı 1.18 dak /L 

Toplama Süresi 5.0 dakika 

Numune Çeki� hızı 6.0 mL/dak 

Quartz Yüksekli�i  2 cm 

1.0 ng/mL Cu2+alınıp 11 kere ölçülüp gerekli hesaplamalar yapıldı�ında LOD 

0.23 ng/mL, LOQ 0.78 ng/mL, karakteristik konsantrasyon Co 0.16 ng/mL, mo ise 4.84 

ng/mL olarak bulundu. De�erler Çizelge 4.6’da verilmi�tir. 

Çizelge 4. 6. SQT-AT-FAAS’nin analitik performansı 

Gözlenebilme Sınırı (LOD) ng/mL    0.23 

Tespit Sınırı (LOQ) ng/mL    0.78 

Karekteristik Konsantrasyon (Co) ng/mL    0.16 

Analit kütlesi (mo) ng/mL    4.84 

 

4.3.10. SQT-AT- FAAS metodunda Cu2+’nin �nterfer çalı�ması. 

Çalı�mada bazı katyon ve anyonların cihazın sinyallari üzerine nasıl etki etti�i 

ara�tırıldı. Bunun için Cu+2 ile etkisi ara�tırılacak katyon veya anyon 1,10,100 kat 

olacak �ekilde hazırlanıp, analizi yapıldı. 
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ELEMENT INTERFER ORANLARI 

 1 10 100 

Na 100 97 89 

Ca 98 99 96 

Mg 97 92 87 

K 102 98 95 

Mn 98 104 100 

Cr 95 98 87 

Fe 94 87 80 

Zn 100 104 106 

Al 92 97 105 

Co 99 106 102 

Cd 90 102 107 

Ni 99 95 93 

Mo 100 100 103 

Sn 93 85 97 

Se 102 105 107 

SO4
-2 98 100 96 

Cl- 97 102 105 

PO4
-3 100 97 103 

 

Çizelge 4. 7. SQT-AT- FAAS metodunda Cu2+’nin �nterfer çalı�ması. 
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4.4. Kaplamalı SQT-AT-FAAS ile yapılan çalı�malar 

Bu adımda daha iyi tayin limiti elde etmek için SQT çe�itli kaplama materyalleri 

ile kaplanarak modifiye edildi. En iyi kaplama materyali seçildikten sonra di�er 

adımlarda yapılan optimizasyon çalı�malarına ba�landı. 

4.4.1. Kaplama materyalinin seçimi 

Kaplama materyalinin seçiminde en önemli nokta kaplama materyalinin 

kaynamanoktasının, analizi yapılacak elementinin kaynama noktasından daha yüksek 

olmasıdır. Kaplama materyallerinin kaynama noktaları Çizelge 4.8’de verilmi�tir. 

 

Çizelge 4. 8. Kaplama materyallerinin bazı özellikleri 

Element Sembol Atom 

Numarası 

Atom A�ırlı�ı 

(g/mol) 

Erime Noktası 

(oC) 

Kaynama 

Noktası (oC) 

Tungsten W 74 183.85 3387 5420 

Molibden Mo 42 95.94 2620 4830 

Titan Ti 22 47.88 1660 3300 

Bor B 5 10.81 2076 3927 

Zirkonyum Zr 40 91.22 1850 4400 

 

Kaplama materyali seçiminde 100 mg/L lik kaplama çözeltileri SQT’nin 

yüzeyini kaplamak amacıyla yarım saat boyunca ortama gönderildi, sonra 0.5 ng/mL 

Cu2+çözeltisi 5 dakika boyunca SQT yüzeyinde toplandıktan sonra 40 µL MIBK 

püskürtüldü ve absorbans de�erleri okundu. Çizelge 4.9 ‘da görüldü�ü üzere ideal 

kaplama materyali Tungsten (W) olarak bulunmu�tur. 
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Çizelge 4. 9. Kaplama materyallerinin absorbans de�erleri 

Kaplama Materyali (100 

mg/L) 

Absorbans % RSD (n=3) 

Kaplama Yapılmadan 0.078 1.23 

W 0.124 0.86 

Mo 0.108 1.25 

Ti 0.082 0.67 

B 0.093 1.52 

Zr 0.112 1.49 

4.4.2. Kaplamalı SQT-AT-FAAS de organik çözücünün seçimi 

Organik solvent seçimini yapmak için farklı organik çözücülerin absorbans 

de�erleri okundu. Bu okumalarda konsantrasyonu 5.0 ng/mL olan Cu+2 çözeltisi 5 

dakika boyunca W kaplamalı SQT yüzeyinde toplandıktan sonra her seferinde her bir 

organik çözücüden 40 µL gönderilerek absorbans de�erleri okundu. Absorbans 

de�erleri Çizelge 4.10’de gösterilmektedir. 

Çizelge 4. 10.  Organik çözücülerin absorbans de�erleri 

Organik Solvent Türü Absorbans 

Metil Alkol 0,0035 

Etil Alkol 0,0124 

Asetonitril 0,0176 

2-propan 0,0578 

MIBK (metil izo bütil keton) 0,0747 

Metil Etil Keton 0,0653 
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Bu adımda tekrar organik çözücü seçimi yapıldı. En ideal organik çözücü MIBK 

olarak bulundu.  

4.4.3. Kaplamalı SQT-AT-FAAS de organik çözücü hacminin 
optimizasyonu 

Organik çözücünün hacminin optimizasyonu için 1 ng/mL Cu2+ çözeltisi 5 

dakika boyunca ortama verildikten sonra 10-60 µl MIBK ortama gönderildi ve 

absorbansde�erleri okundu. �ekil 4.23’den de görüldü�ü üzere en yüksek absorbansı 

veren 30 µl ideal hacim olarak belirlendi.  

 

�ekil 4. 23. W kaplamalı SQT de organik çözücünün hacmioptimizasyonu 

Numune: 1 ng/mL Cu+2. Hava akı� hızı: 10 L/dak, Asetilen akı� hızı: 2.18 L/dak, 

SQT nin alevden uzaklı�ı: 2 cm, , Numune toplama süresi: 5.0 dakika, Numune Çeki� 

Hızı: 6.0 mL/dak, Asit konsantrasyonu: 0.4 M. 

4.4.4. Asetilen akı� hızı optimizasyonu 

Asetilen akı� hızı optimizasyonunda 1.0 ng/mL lik Cu2+çözeltisi kullanıldı. 

Asetilen akı� hızı (1.7-3.3) arasında de�i�tirilerek absorbans de�erleri okundu. �ekil 

4.24’den de görüldü�ü üzere optimum asetilen akı� hızı 2.5 L/dak olarak bulundu. 
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�ekil 4. 24. W kaplamalı SQT AT-FAAS asetilen akı� hızı optimizasyonu 

Numune: 1 ng/mL Cu+2. Hava akı� hızı: 10 L/dak, Organik Çözücü Hacmi:30 µl,  

SQT nin alevden uzaklı�ı: 2 cm, , Numune toplama süresi: 5.0 dakika, Numune Çeki� 

Hızı: 6.0 mL/dak, Asit konsantrasyonu: 0.4 M. 

4.4.5. Numune çeki� hızı optimizasyonu 

Numune çeki� hızı optimizasyonunda farklı zamanlarda (3-9 dakika) 1 ng/L lik 

Cu2+ çözeltisi tungsten  ile kaplamalı SQT ye gönderildikten sonra her seferinde 30 µL 

MIBK püskürtüldü ve absorbans de�erleri okundu. Numune çeki� hızı optimizasyonu 

sonuçları �ekil 4.25’de �ekilden de açıkça görüldü�ü üzere 5 mL/dak çeki� hızı 

optimum çeki� hızı olarak tespit edildi. 

 

�ekil 4. 25. W kaplamalı SQT AT-FAAS Numune çeki� hızı optimizasyonu 
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4.4.6. Hava akı� hızı optimizasyonu 

Hava akı�hızı optimizasyonu 1 ng/L lik Cu2+ çözeltisi kullanılarak yapıldı. Hava 

akı� hızı optimizasyonu sonuçları �ekil 4.26’da görülmektedir. Bu �ekilden de açıkça 

görüldü�ü üzere en yüksek absorbansın okundu�u 10 L/dak hava akı� hızıoptimum akı� 

hızı olarak tespit edildi. 

 

�ekil 4. 26. W kaplamalı SQT AT-FAAS hava akı� oranıoptimizasyonu 

Numune: 1 ng/mL Cu+2. Asetilen Akı� Hızı 2.18 Organik Çözücü Hacmi:30 µl,  

SQT nin alevden uzaklı�ı: 2 cm, , Numune toplama süresi: 5.0 dakika, Asit 

konsantrasyonu: 0.4 M. 

4.4.7. Asit konsantrasyonu optimizasyonu 

Asit konsantrasyonu optimizasyonununda farklı asit konsantrasyonları (0.1-1 M) 

ile hazırlanan 1.0 ng/mL lik Cu2+çözeltileri 5 dakika boyunca W kaplamalı SQT 

ortamına gönderildi, daha sonra 30 µL MIBK püskürtüldü ve absorbans de�erleri 

okundu. �ekil 4.27’danda görüldü�ü üzere optimum asit konsantrasyonu 0.3 M dır. 
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�ekil 4. 27. W kaplamalı SQT AT-FAAS asit konsantrasyonu optimizasyonu 

Numune: 1 ng/mL Cu+2. Asetilen Akı� Hızı 2.18  Organik Çözücü Hacmi:30 µl,  

SQT nin alevden uzaklı�ı: 2 cm, , Numune toplama süresi: 5.0 dakika 

4.4.8. Toplama süresi optimizasyonu 

Toplama süresi optimizasyonu için 1.0 ng/mL Cu2+çözeltisi farklı süreler 

boyunca W kaplamalı SQT ortamına gönderildi (1-8 dak.) daha sonra 30 µL MIBK 

püskürtüldü ve absorbans de�erleri okundu. �ekil 4.28’de görüldü�ü üzere optimum 

toplama süresi de�eri 4 dak olarak tespit edildi. Ayrıca okunan sinyal piki de 

�ekil.4.29’da görülmektedir. 

 

�ekil 4. 28. W kaplamalı SQT AT-FAAS toplama süresi optimizasyonu. 
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Numune: 1 ng/mL Cu+2. Asetilen Akı� Hızı 2.18  Organik Çözücü Hacmi:30 µl,  

SQT nin alevden uzaklı�ı: 2 cm, ,  

 

�ekil 4. 29. Kaplı SQT-AT-AAS de 1.0 ng/mL’lik Cu+2 çöz.sinyali 

4.4.9. Kaplamalı SQT-AT-FAAS için kalibrasyon 

W kaplamalı SQT-FAAS-AT metodunda kalibrasyon e�risinin çizilmesi için 

0.1-4 ng/L Cu2+çözeltilerinin absorbans de�erleri okundu. Kalibrasyon e�risi �ekil 

4.30’da verilmi�tir. 
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�ekil 4. 30. W kaplamalı SQT AT-FAAS kalibrasyon e�risi. 

Asetilen Akı� Hızı 2.18  Organik Çözücü Hacmi:30 µl,   

SQT nin alevden uzaklı�ı: 2 cm, Numune toplama süresi: 5.0 dakika 

4.4.10. Kaplamalı SQT-AT-FAAS için lineer kalibrasyon grafi�i 

W kaplamalı SQT-FAAS-AT metodunda kalibrasyon e�risinin çizilmesi için 

0.1-0.8 ng/L Cu2+çözeltilerinin absorbans de�erleri okundu. Lineer Kalibrasyon e�risi 

�ekil 4.31’de verilmi�tir. 

 

�ekil 4. 31. W kaplamalı SQT AT-FAAS kalibrasyon e�risi. 

Asetilen Akı� Hızı 2.18  Organik Çözücü Hacmi:30 µl,   

SQT nin alevden uzaklı�ı: 2 cm, Numune toplama süresi: 5.0 dakika 
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0.1 ng/mL Cu2+alınıp 11 kere ölçülüp gerekli hesaplamalar yapıldı�ında LOD 

0.02 ng/mL, LOQ 0.07 ng/mL, karakteristik konsantrasyon Co 0.01 ng/mL, mo ise 0.21 

ng/mL olarak bulundu. De�erler Çizelge 4.12’de verilmi�tir. 

Çizelge 4. 11. W kaplamalı SQT-AT-FAAS metodunun �artları 

Parametreler SQT-AT-FAAS Metodunun �artları 

Organik Çözücü MIBK 

Organik Çözücünün Hacmi 30µL 

Asetilen Akı� Hızı 1.86 L/dak 

Toplama Süresi 5.0 dakika 

Numune Çeki� hızı 8.2 mL/dak 

Kuvars Yüksekligi 2 cm 

Kaplama materyali Tungsten 

 

Çizelge 4. 12. W kaplamalı SQT-AT-FAAS metodunun performansı 

Gözlenebilme Sınırı (LOD) ng/mL    0.02 

Tespit Sınırı (LOQ) ng/mL    0.07 

Karekteristik Konsantrasyon (Co) ng/mL    0.01 

Analit kütlesi (mo) ng/mL    0.21 

 

4.5. Kaplamalı SQT-AT- FAAS metodunda Cu+2’nin �nterfer çalı�ması 

Çalı�mada bazı katyon ve anyonların cihazın sinyallari üzerine nasıl etki etti�i 

ara�tırıldı. Bunun için Cu+2 ile etkisi ara�tırılacak katyon veya anyon 1,10,100 kat 

olacak �ekilde hazırlanıp, analizi yapıldı. 
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Çizelge 4. 13. Kaplamalı SQT-AT- FAAS metodunda Cu+2’nin �nterfer çalı�ması. 

ELEMENT INTERFER ORANLARI  

 1 10 100 

Na 98 93 91 

Ca 101 99 95 

Mg 94 90 87 

K 90 88 85 

   Mn 98 104 95 

Cr 93 91 87 

Fe 90 82 76 

Zn 102 106 108 

Al 92 97 105 

Co 104 110 101 

Cd 95 103 110 

Ni 105 97 96 

Mo 100 95 101 

Sn 87 83 94 

Se 108 105 110 

SO4
-2 93 96 98 

Cl- 105 108 108 

PO4
-3 107 103 100 
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Yapılan çalı�manın do�rulu�u Trace Elements in Water Standart Referance 

Material 1643’e (National Institute of Standart &Technology) SRM ile kontrol 

edilmi�tir. Sonuçlar Çizelge 4.14’de verilmi�tir. 

Analizlerin do�rulu�u için SRM analizi yapıldı. 

Çizelge 4. 14. W kaplamalı SQT-AT-FAAS metodunun do�rulu�u 

 

Sertifika De�eri, µg/L Bulunan De�er, µg/L Trace Elements in Water 

Standart Referance 

Material 1643e National 

Institute of Standart 

&Technology  

22.76 ± 0.31 21.82 ± 0.16 

 

Çalı�mada kaplamadan önce ve kaplamadan sonra SQT’nin durumunu gösteren 

�ekiller a�a�ıda verilmi�tir. 

 

�ekil 4. 32. ��lem görmeden önceki SQT’nin �ekli 
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�ekil 4. 33. W kapladıktan sonra SQT’nin �ekli 

4.6. SQT-AT-FAAS metodunun gerçek numunelere uygulanması 

Diyarbakır ilinde marketlerde ticari olarak satılan ülkemizin farklı 
kaynaklarından �i�elenen hazır içme suları satın alındı. Her bir markadan 20 adet 
numune alınarak analizleri SQT-AT-FAAS yöntemiyle analizleri yapıldı. Sonuçlar 
çizelge 4.15’de verilmi�tir.   
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Çizelge 4. 15. SQT-AT-FAAS ile farklı markalara ait içme sularında bulunan bakır     

konsantrasyonları 

�çme suyu markası Bakır konsantrasyonu (ng/mL) 

A marka 8.49 ± 0.78 

B marka 9.31 ± 0.65 

C marka 11.86 ± 0.83 

D marka 10.54 ± 0.94 

E marka 3.65 ± 0.24 

F marka 24.47 ± 0.89 

H marka 19.35 ± 1.06 

I marka 6.11 ± 0.48 

J marka 3.89 ± 0.60 

K marka 13.24 ± 0.64 

Bu sonuçlardan da görüldü�ü üzere hiçbir markada bakır konsantrasyonu WHO 

(1999) 0.01 µg/mL ve TSE 2005/266 yönetmeliklerinde belirtilen 0.05 µg/mL de�erinin 

üstünde de�ildir. Ayrıca içme suyunun sa�landı�ı kayna�ın bulundu�u bölgeye göre de 

bakır konsantrasyonunda farklılıklar görüldü. 

4.7. W kaplamalı SQT-AT-FAAS metodunun gerçek numunelere 
uygulanması  

Diyarbakır ilinde marketlerde ticari olarak satılan ülkemizin farklı 

kaynaklarından �i�elenen hazır içme suları satın alındı. Her bir markadan 20 adet 

numune alınarak analizleri W kaplamalı SQT-AT-FAAS yöntemiyle analizleri yapıldı. 

Sonuçlar  çizelge 4.16’da verilmi�tir.  
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Çizelge 4. 16. W kaplamalı SQT-AT-FAAS ile farklı markalara ait içme sularında bulunan 

bakır konsantrasyonları 

�çme suyu markası Bakır konsantrasyonu (ng/mL) 

A marka 8.69 ± 0.14 

B marka 9.45 ± 0.23 

C marka 11.94 ± 0.21 

D marka 10.62 ± 1.94 

E marka 3.49 ± 0.65 

F marka 24.49 ± 0.92 

H marka 19.56 ± 1.29 

I marka 6.02 ± 0.56 

J marka 3.97 ± 0.89 

K marka 13.46 ± 0.62 

Bu sonuçlardan da görüldü�ü üzere hiçbir markada bakır konsantrasyonu WHO 

(1999) 0.01 µg/mL ve TSE 2005/266 yönetmeliklerinde belirtilen 0.05 µg/mL de�erinin 

üstünde de�ildir. Ayrıca içme suyunun sa�landı�ı kayna�ın bulundu�u bölgeye göre de 

bakır konsantrasyonunda farklılıklar görüldü. 

 

  

 



5. SONUÇ VE ÖNER�LER 
�

� ���

5. SONUÇ VE ÖNER�LER 

 

Çevre ve gıdalardaki toksik metallerin miktarını, teknoloji ve endüstriyel 

alandaki hızlı geli�meler önemli ölçüde etkilemekte ve bunların tayini, canlıların sa�lı�ı 

için büyük önem ta�ımaktadır. Yapılan analizlerle, toksik metallerin miktarlarının 

kontrol edilmesi ihtiyacı, analiz metotları alanında ola�anüstü hızlı geli�melere neden 

olmaktadır. Günümüzde, çok az deri�imlerde ve numune miktarlarının az oldu�u 

durumlarla giderek daha fazla kar�ı kar�ıya kalınmaktadır. Artık bu durumlarda da, bu 

sıkıntıların giderek a�ıldı�ı ve hızlı, ardı�ık, ekonomik tayinlerle sonuç alınmaktadır. Bu 

amaçla spektroskopik yöntemler içinde en ekonomik, hızlı ve güvenilir analizlerde 

FAAS daha fazla tercih edilmektedir. Ancak mg/L miktar analizinin çok rahat 

yapılabildi�i FAAS ile önderi�tirme metotları kullanılarak artık ultraeser miktarların 

(ng/L) tayini de mümkün olabilmektedir. 

Bu çalı�ma alevli atomik absorpsiyon spektrometresi ile toksik bir metal olan 

bakır tayini için duyarlı bir yöntem geli�tirmeyi amaçlamaktadır. Bunun için ilk olarak, 

analizler FAAS ile gerçekle�tirilmi�tir. FAAS ile yapılan çalı�malarda, Cu2+ analizini en 

iyi �ekilde yapabilmek için bazı parametreler optimize edildi. Bunlar; asetilenin akı� 

hızı, numune çeki� hızı ve asit (HNO3) konsantrasyonudur. Bu parametrelerde en iyi 

adım belirlenerek, FAAS yönteminde analitiksel parametreler hesaplandı. 

�kinci adımda, yarıklı kuvartz tüp kullanılarak (SQT-FAAS)  sistem daha duyarlı hale 

getirilmeye çalı�ıldı. Kurulan bu sistemde, asetilen akı� hızı, asit konsantrasyonu ve 

numune çeki� hızı gibi parametreler optimize edildi. Lineer kalibrasyon e�risi çizilerek, 

analitiksel parametreler belirlendi. Analit atomlarının ölçüm noktasında kalma süresini 

arttırmak amacıyla kullanılan yarıklı kuvartz tüplerle FAAS’ye göre yakla�ık 2.21 kat 

zenginle�tirme yapıldı.  

Üçüncü adımda, kurulan SQT-AT-FAAS sistemi ile, duyarlılık daha fazla 

arttırılmaya çalı�ıldı. Bu adımda bakır atomları 5 dk. boyunca SQT yüzeyi üzerinde 

toplandıktan sonra, ortama Çizelge 4.3 te görülen organik çözücüler püskürtülerek 

bunların etkileri incelendi. En yüksek absorbansı MIBK verdi�i için ideal organik 

çözücü olarak belirlendi. Organik çözücülerin kullanılmasıyla SQT üzerinde toplanmı� 

olan analitin daha kolay atomla�ması sa�landı. Bunun sonucu tayin edilebilecek 



Ay�e GÜNER� 
�

� ���

konsantrasyondan daha dü�ük konsantrasyonlar (ppb mertebesinde) tayin edilmi� oldu. 

Organik maddelerde yüzey gerilimi dü�ük oldu�u için atomla�manın daha iyi oldu�u 

sonucuna varıldı. Ortama MIBK püskürtüldükten sonra alev �iddetinin arttı�ı gözlendi  

SQT-AT-FAAS yöntemi ile atom tuzaklı sistemde organik çözücünün hacmi, 

asetilen akı� hızı, numune çeki� hızı, toplama süresi ve asit konsantrasyonu 

parametreleri optimize edildi ve lineer kalibrasyon e�risi çizildi. Burada 1ppb  Cu2+ 

analizi rahatlıkla yapılabilindi�i görüldü. 

Dördüncü adımda analizler, kaplamalı SQT-AT-FAAS ile gerçekle�tirildi. �lk 

olarak SQT nin iç yüzeyi bazı metallerle kaplandı. Bu metaller ve özellikleri Çizelge 

4.9’da görülmektedir. Bunun için kaynama noktası, analitin kaynama noktasından çok 

yüksek olan metaller seçilerek, aralarında kolay iyonla�mayan ve analiti ortama kolay 

bırakan metal kaplama malzemeleri tercih edildi. Tungsten, Molibden, Zirkonyum,  

Titan ve Bor kaplama materyalleri olarak denendi ve bu metaller arasında W en ideal 

kaplama materyali olarak belirlendi. Üçüncü adımda yapılan optimizasyonlar bu adımda 

tekrarlandı. Burada FAAS’ye göre 0.1 ppb Cu2+ analizi rahatlıkla okundu. 

Analizlerin ve cihazın do�rulu�unu belirlemek için, SQT-AT-FAAS ve 

kaplamalı SQT-AT-FAAS metodları ile 1643’e National Institute of Standart 

&Technology standart referans maddesinin analizleri gerçekle�tirildi (Çizelge 4.7 ve 

Çizelge 4.13).  Sonuçlardan görüldü�ü üzere, metotların do�rulu�u oldukça yüksektir. 

Diyarbakır ilindeki marketlerden alınan ve Türkiye’nin farklı illerinden çıkan 

de�i�ik markalara ait içme sularının analizleri, SQT-AT-FAAS ve kaplamalı SQT-AT-

FAAS ile gerçekle�tirildi. Bu analizlerden elde edilen de�erler WHO 1999 ve TSE 

2005/266 yönetmeli�ine göre içme sularında izin verilen minimum bakır 

konsantrasyonları ile kıyaslandı. Analizleri yapılan içme sularının hiçbirinde bakır izin 

verilen de�erin üzerinde çıkmadı. Yalnız bakır konsantrasyonu sanayinin daha geli�mi� 

oldu�u illerde dolumu yapılan sularda di�erlerine göre daha yüksek çıktı�ı belirlendi. 

Aynı zamanda Cu maden yataklarının oldu�u bölgelerdede bakır miktarı fazla çıktı. Bu 

da içme sularının sıklıkla analiz edilmesi gerekti�i sonucunu çıkarmamıza neden oldu. 
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