
 

 

 

 

 

  

 

 

1,6-BĠS(2-KARBOKSĠ ALDEHĠT FENOKSĠ)BÜTAN ĠLE 

MODĠFĠYE EDĠLMĠġ AMBERLĠT XAD-16 

REÇĠNESĠNDEN YARARLANILARAK KURġUN, 

KADMĠYUM, ÇĠNKO, BAKIR VE NĠKEL 

ĠYONLARININ ÖNDERĠġTĠRĠLMELERĠ VE 

ÇÖZELTĠDEN AYRILMALARININ ĠNCELENMESĠ 

 

 

 

 

Elif VARHAN ORAL 

 

 

 

 

 

DOKTORA TEZĠ 

 

DANIġMAN: Prof. Dr. Berrin ZĠYADANOĞULLARI 

 

 

KĠMYA ANABĠLĠM DALI 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

DĠYARBAKIR 

EKĠM 2009

T.C. 

DĠCLE ÜNĠVERSĠTESĠ 

FEN BĠLĠMLERĠ ENSTĠTÜSÜ 



 i 

ÖZET 

 

Bu çalıĢmada her biri ayrı ayrı çözelti ortamında bulunan Pb(II), Cd(II), 

Zn(II), Cu(II) ve Ni(II)  iyonları, modifiye Amberlit XAD-16-1,6-bis(2-karboksi 

aldehit fenoksi)bütan ligandını içeren mini kolon kullanılarak zenginleĢtirildi ve 

alevli atomik absorpsiyon spektrometrik yöntem ile tayin edildi. pH, geri alma 

çözeltisinin türü, deriĢimi, hacmi ve akıĢ hızı, örnek çözeltisinin hacmi ve akıĢ hızı, 

sorpsiyon kapasitesi gibi bazı faktörlerin zenginleĢtirme verimine etkisi araĢtırıldı.  

 

Deneysel olarak belirlenen en uygun Ģartlarda Pb(II), Cd(II), Zn(II), Cu(II) ve 

Ni(II) iyonlarının geri kazanma verimleri sırasıyla % 99 ± 1.15, 100 ± 1.40, 98 ± 

1.82, 100 ± 2.15, 100 ± 2.70 olarak elde edildi (N=5). Alevli AAS ile tayinlerde 

gözlenebilme sınırları Pb(II), Cd(II), Zn(II), Cu(II) ve Ni(II)  için sırasıyla 1.47, 1.19, 

0.11, 0.33, 1.16 μg/L
 
olarak bulundu (3s,N=20). Yöntemin gerçek numunelere 

uygulanabilirliğini araĢtırmak için Na
+
, K

+
, Ca

2+
, Mg

2+
, Cl

- 
ve SO4

2-  
gibi bazı matriks 

elementlerin geri kazanma verimine etkisi incelendi. 

 

Önerilen yöntem, Dicle nehir suyu, Elazığ Maden çayı suyu, trafiğin yoğun 

olduğu yerlerden alınan otomobil egzos partikülleri, Diyarbakır ilinde yetiĢen marul 

ve maydanoz gibi gerçek örneklerde Pb(II), Cd(II), Zn(II), Cu(II) ve Ni(II) 

iyonlarının tayini için uygulandı ayrıca önerilen yöntemin doğruluğu, standart 

referans madde analiz edilerek kontrol edildi. 
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ABSTRACT 

 

In this study, Pb(II), Cd(II), Zn(II), Cu(II) and Ni(II)  ions existing in 

different solutions have been preconcentrated separately by using mini column 

containing modified Amberlite XAD-16-1,6-bis(2-carboxy aldehyde phenoxy)butane 

and determined by flame atomic absorption spectrometry. Effect of several 

parameters such as pH, sorption capacity, the type, volume and the flow rate of the 

eluation solutions, the flow rate and the volume of the sample solution on the 

preconcentration efficiency have been investigated.  

 

At optimum conditions determined experimentally, the recoveries of Pb(II), 

Cd(II), Zn(II), Cu(II) and Ni(II)  were found  to be % 99 ± 1.15, 100 ± 1.40, 98 ± 

1.82, 100 ± 2.15, 100 ± 2.70 respectively (N=5). The limits of detection of Pb(II), 

Cd(II), Zn(II), Cu(II) and Ni(II)  in the determination by FAAS (3s, N= 20) were 

found to be 1.47, 1.19, 0.11, 0.33, 1.16 μg/L
 
respectively. In order to ivestigate the 

applicability of the method to real samples, the effect of some matrix elements such 

as Na
+
, K

+
, Ca

2+
, Mg

2+
, Cl

- 
ve SO4

2-  
on the recovery have been investigated.  

 

The proposed method has been applied for the determination of Pb(II), Cd(II), 

Zn(II), Cu(II)  and Ni(II)  ions to the real samples such as Dicle river water, Elazığ 

Maden river, automobile exhaust particles obtained from the places where clowded 

traffic exist, romaine lettuce and parsley grown up in Diyarbakır. Furthermore the 

accuracy of the proposed method was tested by analysing standart reference material.  
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1. GĠRĠġ 

 

           ‘’Eser DeriĢimi’’ olarak kabul edilen deriĢim aralığı, eser analiz 

tekniklerindeki geliĢmelere paralel olarak zaman içerisinde değiĢim göstermiĢtir. 

1940’lardan önce, % 10
-1

-10
-2

, seyrek olarak da  % 10
-3

 eser deriĢimi olarak kabul 

edilirken, 1950’lerde  % 10
-3

-10
-5

, 1965’lerde ise  % 10
-6

-10
-8 

eser deriĢimi olarak 

belirtilmiĢtir. Bu planda ilk adlandırma ve sistematik yaklaĢımı Kaiser önermiĢtir. 

Kaiser, ppm (mg/L) ve ppb (μg/L) tanımlarını vermiĢtir.
1
 Bugünkü yaygın 

kullanımda ise % 10
-2

-10
-6

 deriĢim aralığı eser, % 10
-6

’nın altındaki deriĢimler de 

ultra eser olarak bilinmektedir. 

 

‘‘Eser element analizi’’, organik ve inorganik örneklerde ppm (mg/L) ve ppb 

(μg/L) deriĢim düzeyinde bulunan elementlerin tayini olarak tanımlanabilir. Eser 

analiz, daha geniĢ anlamda kullanılmakta olup, eser düzeydeki inorganik ve organik 

bileĢiklerin tayinlerini kapsamaktadır. 

 

Eser metal iyonlarının canlı organizmalarda oldukça önemli rolleri vardır. 

Canlı organizmaların fonksiyonlarını yerine getirebilmeleri için organizmada 

bulunan eser elementlerin belirli miktarlarda olması gerekir. Eser elementlerin bu 

miktarlardan az veya çok olması halinde canlı organizma zarar görür.  Bu nedenle, 

su, biyolojik dokular, gıda, çevre gibi örneklerde eser metallerin tayini ve bu tayinler 

için yöntemlerin geliĢtirilmesi analitik kimya dalının en yaygın çalıĢma konularından 

biri haline gelmiĢtir. Eser elementlerin gerçek örneklerde düĢük deriĢimlerde 

bulunmaları, örneğin fiziksel halinin tayin yöntemine uygun olmayıĢı ve ortamda 
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bulunan yabancı iyonların matriks etkilerinden dolayı eser düzeydeki elementlerin 

tayini hem alevli hem de elektrotermal atomlaĢtırıcılı AAS’ de çoğu zaman mümkün 

değildir. KarmaĢık matriksler alevli AAS ile tayinlerde de problem oluĢturmaktadır.  

 Bu belirtilen güçlüklerin giderilmesi ve bilinen tayin yöntemlerinin kullanım 

alanlarının geniĢletilmesi için tayin öncesi iĢlemler ve alet tekniklerinin geliĢtirilmesi 

konusunda pek çok çalıĢma yapılmaktadır.
2-7

 

 

Ön iĢlemler sırasında eser elementin baĢka bir ortama alınarak daha küçük 

hacimde toplanması iĢlemlerine ‘‘ZenginleĢtirme’’ denir. Eser element 

zenginleĢtirme yöntemleri arasında sıvı-sıvı özütlemesi (ekstraksiyon), iyon 

değiĢtirme kromatografisi, birlikte çöktürme, uçuculaĢtırma, katı faz özütleme 

(ekstarksiyon) ve elektro biriktirme yöntemleri yaygın olarak kullanılmaktadır.
8
 

 

ÇeĢitli zenginleĢtirme yöntemleri arasında katı faz özütleme yöntemi, katı fazın 

tekrar kullanılabilirliği, hızlı, ucuz, yüksek zenginleĢtirme faktörü elde edilebilmesi 

ve çevre kirliliği açısından daha az riskli olmasından dolayı, etkili çok element 

zenginleĢtirme yöntemlerinden biridir. Katı faz özütleme yöntemi, bir kolon içerisine 

sabit faz olarak kullanılan katı fazın doldurulması ve kolon boyunca sıvı örneğin 

geçirilmesi Ģeklinde yaygın olarak kullanılmaktadır. Katı faz özütleme yöntemi, katı 

faz içerisinden sadece bir sıvı örneğin geçirilerek özütlenmesi ile sınırlı değildir. Katı 

tanecikler tarafından adsorplanan maddeler, uygun bir çözücü sıvı ile yıkanarak 

kolondan uzaklaĢtırılırlar. Maddelerin tamamını elue etmek için gerekli olan çözücü 

hacmi, orijinal örnek hacminden çok daha küçüktür.  
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Katı faz üzerinde eser elementlerin tutunmasında, fiziksel ve kimyasal 

adsorpsiyon, iyon değiĢtirme ve kompleks oluĢumu etkili olabilir. Bu mekanizmalar 

katı faz ve eser elementin kimyasal yapısına bağlıdır. Bu anlamda katı faz özütleme 

yöntemi, genelde iyon değiĢtirme ve adsorpsiyon olaylarına dayanır. Katyon ve 

anyon değiĢtirici reçineler kullanıldığı gibi Ģelat yapıcı iyon değiĢtiriciler de 

kullanılmaktadır. Bunlar arasında Chelex-100, C-18, silikajel, selülozik iyon 

değiĢtiriciler sayılabilir. Kolon iĢlemlerinde iyon değiĢtiricilerin kısıtlayıcı özellikleri 

sebebiyle polar olmayan veya orta polariteli adsorbanlar tercih edilir. Bu amaçla C-

18, aktif karbon ve selüloz kullanılmaktadır. Son zamanlarda ise polimerik esaslı 

adsorbanlar tercih edilmektedir. Polimerik esaslı reçinelerden yaygın olarak 

kullanılanları Amberlit XAD serisi reçinelerdir.
8
 

 

Bu çalıĢmada, Amberlit XAD-16, Ġlhan, S. ve arkadaĢları tarafından sentezlenen 

1,6-bis(2-karboksi aldehit fenoksi)bütan
9 

ile modifiye edilmesi, elde edilen modifiye 

Amberlit XAD-16-1,6-bis(2-karboksi aldehit fenoksi)bütan Ģelat reçinesinin 

adsorban olarak kullanılması amaçlanmıĢtır. Sentezlenecek olan modifiye Amberlit 

XAD-16-1,6-bis(2-karboksi aldehit fenoksi)bütan’ın karakterizasyonun IR (Infrared) 

spektrumu ve element analizi ile yapılması amaçlanmıĢtır. 

 

ÇalıĢmamızda, sentezlemeyi hedeflediğimiz Amberlit XAD-16-1,6-bis(2-

karboksi aldehit fenoksi)bütan ligandının, adsorban olarak kullanılması, belirli 

konsantrasyonlarda hazırlanan kurĢun, kadmiyum, çinko, bakır ve nikel iyonlarını 

içeren sentetik örnek çözeltilerinin, kolondan belirli koĢullarda geçirilmesi, eser 

düzeydeki bu metallerin tayin edilmesi için yöntem geliĢtirilmesi ve belirtilen 

elementler için en uygun zenginleĢtirme Ģartlarının araĢtırılması amaçlanmıĢtır. 
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Geri kazanma verimini etkileyecek en önemli faktörlerden birisi, elementlerin 

adsorban yüzeyinde hangi pH’da tutunacağı, ikincisi ise adsorban yüzeyinde tutunan 

elementlerin geri kazanılmasında kullanılan çözücülerin cinsi ve deriĢimidir. En 

uygun pH’yı belirlemek amacı ile hidronyum iyonunun geri kazanma verimine 

etkisinin incelenmesi, en yüksek geri kazanma veriminin sağlandığı pH aralığı ve 

belirlenen en uygun pH’ta en yüksek geri kazanma veriminin sağlandığı çözücü cinsi 

ve deriĢiminin tespit edilmesi amaçlanmıĢtır.  

 

Kolon tekniğinde adsorban üzerinde tutunacak olan metal iyonlarının geri 

kazanma verimine; adsorban miktarı, örnek çözelti hacmi ve kolondan geçirilen 

örnek çözeltisinin akıĢ hızı da etki yapacağından bunların etkisinin de incelenmesi 

amaçlanmıĢtır.  

 

Sadece tayin elementini içeren sulu sentetik örnekler ile yapılan çalıĢmalara 

ilaveten gerçek örnekler ile çalıĢmaların yapılması da amaçlanmıĢtır. Çünkü gerçek 

örnekler ile çalıĢıldığında çözelti ortamında birçok iyon bulunmaktadır ve bu 

iyonların çalıĢılan elementin geri kazanma verimine etkileri söz konusu olabilir. Bu 

sebeple kurĢun, kadmiyum, çinko, bakır ve nikel iyonları için geliĢtirilecek olan 

zenginleĢtirme yönteminin kullanımında, bazı iyonların bozucu etki yapıp 

yapmadıklarının ayrı ayrı araĢtırılması amaçlanmıĢtır. 

 

GeliĢtirilecek olan zenginleĢtirme yönteminin, Dicle nehir suyu, Elazığ Maden 

Çayı,  Diyarbakır ilinde yetiĢen marul, maydanoz örnekleri ve trafiğin yoğun olduğu 

yerden alınan otomobil egzos partikülleri gibi gerçek örneklere uygulanması 

amaçlanmıĢtır.  
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GeliĢtirilecek olan zenginleĢtirme yönteminin, hem doğruluğunu hem de 

uygulanabilirliğini göstermek amacıyla yöntemin standart referans maddeye (NCS-

DC 73350) uygulanması, ayrıca Dicle nehir suyu örneğine standart ekleme yöntemi 

kullanılarak yöntemin doğruluğunun tespit edilmesi ve yönteminin performansı 

hakkında bilgi vermesi açısından kurĢun, kadmiyum, çinko, bakır ve nikel için 

yöntemin kesinliğinin ve metallerin gözlenebilme sınırlarının belirlenmesi 

amaçlanmıĢtır. 
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2. GENEL BĠLGĠLER 

 

2.1. ESER ELEMENT TAYĠN TEKNĠKLERĠ VE ZENGĠNLEġTĠRME 

YÖNTEMLERĠ 

 

 2.1.1. Eser Element Analizleri 

 

       Bugün analitik kimyanın en önemli çalıĢma alanı haline gelmiĢ olan eser analiz 

çalıĢmaları, 25- 30 yıl öncesine kadar yaygın değildi. Çünkü 30 yıl öncesine kadar 

analitik ve klinik laboratuarların donanımı eser elementlerin tayini için yetersizdi. 

Son 30 yılda bir yandan yüksek saflıktaki reaktif ve kimyasal maddelerin 

üretimindeki geliĢmeler ve temiz laboratuarların yapımı, diğer yandan grafit fırınlı 

atomik absorpsiyon spektroskopisi, toplam yansıtmalı x- ıĢını floresans analizi, 

indüktif eĢlemeli plazma emisyon spektroskopisi ve bunun kütle spektroskopisiyle 

bağlantısı ile yüksek tayin kapasiteli analiz yöntemleri geliĢtirilmiĢtir. Özellikle eser 

maddelerin ayrılması ve zenginleĢtirilmesi tekniklerindeki ilerlemeler bu geliĢmelere 

eklenince ppb hatta daha düĢük deriĢimlerdeki elementlerin tayini mümkün 

olabilmiĢtir. Bu geliĢmeler yaĢam yönünden önemli elementlerin araĢtırılmasına 

olanak sağlamıĢtır. 

 

Eser analizde ilk sistematik çalıĢmalar, bitki külünde eser elementlerin 

araĢtırılması çalıĢmaları olmasına rağmen, bu yeni analiz kolu modern teknolojinin 

yüksek saflıktaki maddelere ihtiyaç duymasıyla önem kazanmıĢtır. Analitik kimyanın 

bütünün geliĢimi teknolojinin ihtiyaçları ile paralellik göstermiĢtir. Bunun tersi 

olarak da, malzemelerin ve çözeltilerin bileĢimleri hakkında daha doğru bilgi 



 7 

sağlaması nedeniyle, analitik kimya bilim ve teknolojide geliĢmelere sebep 

olmuĢtur.
1 

 

         ‘’Eser DeriĢimi’’ olarak kabul edilen deriĢim aralığı; eser analiz tekniklerindeki 

geliĢmelere paralel olarak zaman içerisinde değiĢim göstermiĢtir. 1940’lardan önce, 

%10
-1

-10
-2

, seyrek olarak da  % 10
-3

 eser deriĢimi olarak kabul edilirken, 1950’lerde  

% 10
-3

-10
-5

, 1965’lerde ise  % 10
-6

-10
-8 

eser deriĢimi olarak belirtilmiĢtir. Bu planda 

ilk adlandırma ve sistematik yaklaĢımı Kaiser önermiĢtir. Kaiser, ppm (mg/L) ve ppb 

(μg/L) tanımlarını vermiĢtir
1
. Bugünkü yaygın kullanımda ise % 10

-2
-10

-6
 deriĢim 

aralığı eser, % 10
-6

’nın altındaki deriĢimler de ultra eser olarak bilinmektedir. 

 

  ‘‘Eser element analizi’’, organik ve inorganik örneklerde ppm (mg/L) ve ppb 

(μg/L) deriĢim düzeyinde bulunan elementlerin tayini olarak tanımlanabilir. Eser 

analiz, daha geniĢ anlamda kullanılmakta olup, eser düzeydeki inorganik ve organik 

bileĢiklerin tayinlerini kapsamaktadır. 

 

2.1.2. Eser Elementlerin Tayin ve ZenginleĢtirme Yöntemleri 

  

Eser elementlerin tayini nükleer, elektroanalitik, kromatografik ve yaygın olarakta 

spektroskopik yöntemlerle yapılmaktadır. Spektroskopik yöntemler içerisinde, 

spektrofotometri ve AAS, bağıl olarak ucuzlukları ve pratiklikleri sebebiyle daha çok 

kullanılmaktadır. 
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          Elektroanalitik eser metal tayinleri 30’dan fazla elemente uygulanabilir. 

Elektroanalitik yöntemler arasında anodik sıyırma voltametrisi en sık kullanılan 

yöntemlerden birisidir. Metal iyonu tayini ve türleme için sıyırma voltametrisinin 

kullanılması, tekniğin hassasiyeti ve seçiciliği bakımından idealdir. Son yıllarda iyon 

seçimli elektrotlardaki hızlı geliĢmelerle, potansiyometrik ölçümlerin kullanım 

alanları artmıĢ ve günümüzde analitik kimyacılar için önemli bir araĢtırma alanı 

haline gelmiĢtir. 

 

           Genellikle alevli AAS ile uygun matrikslerde mg/L düzeyindeki eser element 

tayinleri doğrudan yapılabilmektedir. Katı örneklerin çözülmesinde kullanılan asitleri 

de içeren yüksek matriks bileĢenleri, sulu ortamda hazırlanan kalibrasyon 

standartlarının kullanıldığı yöntemlerde tayinlerin doğruluğunu bozar. Elektrotermal 

atomlaĢtırıcılı AAS’ de bir çok element için bu deriĢim  μg/L düzeyine düĢmektedir. 

Ancak elektrotermal atomlaĢtırıcılı AAS’ de matriks etkileri, eser element tayininde 

alevli AAS’ ye göre daha büyük problem oluĢturur. Sonuç olarak μg/L düzeyindeki 

elementlerin tayini hem alevli hem de elektrotermal atomlaĢtırıcılı AAS’ de sırasıyla 

düĢük deriĢim ve matriks etkileri sebebiyle çoğu zaman mümkün değildir. Bu 

problemler sebebiyle, eser element analizinde tayin öncesi bir deriĢtirme-ayırma 

(zenginleĢtirme) iĢleminin uygulanması zorunludur. 

 

         Eser elementin içinde bulunduğu ortamın tayin tekniğine uygun olmaması, yani 

ortamın bozucu etki göstermesi ve bu ortamda eser element deriĢiminin aletin tayin 

sınırının altında olması halinde zenginleĢtirme iĢlemi kaçınılmazdır. ZenginleĢtirme 

iĢlemleri ile analit hem tayin tekniğine uygun olan ortama alınır hem de daha küçük 

hacim içerisinde toplanarak deriĢtirirlir. 
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         Eser element zenginleĢtirme yöntemleri arasında sıvı-sıvı özütlemesi, iyon 

değiĢtirme, birlikte çöktürme, uçuculaĢtırma, katı faz ekstraksiyonu ve 

elektrobiriktirme yöntemleri yaygın olarak kullanılmaktadır.
10-15

 

 

2.1.2.1. Sıvı- Sıvı Özütleme Yöntemi
 

 

         Sıvı-sıvı özütleme yöntemi basitliği, yaygın ve hızlı uygulanabilirliği sebebiyle 

eser analizde kullanılan zenginleĢtirme yöntemleri arasında önemli bir yer tutar.
16-20

 

 

         Sıvı-sıvı özütleme yönteminde iki tür uygulama vardır. Birinci tür 

uygulamalarda ana bileĢen ortamdan uzaklaĢtırılırken, eser elementler sulu faza 

bırakılır. Ġkinci tür uygulamada ise sulu fazdaki eser elementler Ģelatları veya değiĢik 

iyonik kompleksleri halinde organik faza geçirilir. Ġkinci tür uygulama daha çok 

tercih edilir. Özellikle eser element çalıĢmalarında, analit geri özütleme ile organik 

fazdan sulu faza çekilir. Çünkü tayin basamağında organik faz her zaman uygun bir 

ortam oluĢturmaz. Özütleme iĢlemi için analit yüksüz veya çözücüye uygun bir yapı 

içine alınmalıdır. ġelat, iyon çifti ve kovalent yapılar uygun ortam olarak 

belirtilebilir. Bu özütleme yönteminde iki faz arasındaki dağılma katsayısını, metal 

iyonunun cinsi, pH, sulu fazdaki yan tepkimeler, ligand, çözücü türü ve sıcaklık gibi 

değiĢken etkiler ve seçimlilik bu değiĢkenlerden yararlanarak sağlanır.
12-14 

 

2.1.2.2. Elektrolitik Biriktirme Yöntemleri 

         

        Bu yöntem, çeĢitli elektrolit çözeltilerden eser deriĢimlerdeki ağır metallerin 

ayrılması için uygun bir yöntemdir.
21,22     
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        Uygun Ģartlar sağlanarak katı bir çalıĢma elektrodu üzerinde elektrolizle eser 

deriĢimdeki ağır metaller toplanabilir. Elektrotta toplanmıĢ olan ağır metaller anodik 

sıyırma veya çözme, kimyasal ve fiziksel iĢlemlerle çözme veya ayırma yöntemleri 

ile geri alınır. Bir elementin elektrolitik biriktirilmesine elektrot türü ve Ģekli, 

elektroliz hücresi ve Ģekli, elektrolit ve örneğin bileĢimi etki eder. Genellikle çalıĢma 

elektrodu olarak Pt, Pt alaĢımları, karbon çubuk kullanılabilir. Elektroliz 1-2 A’ lik 

akım ve 5-20 V’ luk gerilimle yapılır.
8 

 

2.1.2.3. Birlikte Çöktürme ile ZenginleĢtirme 

 

        Birlikte çöktürme yönteminin esası, büyük yüzey alanlı inorganik ve organik 

karakterli çökelek oluĢturarak, eser elementlerin bu çökeleklerin yüzeyinde 

adsorplanmalarına dayanır. Elementlerin ayrılmasında çöktürme metotlarının 

kullanımı, sulu çözeltilerdeki bileĢiklerinin çözünürlüklerinin farklı olmasına 

dayanır. Çöktürme metotları çoğunlukla eser elementlerin tek baĢına ayrılmasında 

kullanıldığı gibi, ana bileĢenin eser bileĢenlerden ayrılmasında da kullanılır.
23-25

 

 

          Eser elementlerin çözeltiden birlikte çöktürme metodu ile nicel olarak 

ayrılmasında kolektör denilen taĢıyıcılar kullanılır. Birlikte çöktürmenin 

mekanizması eser element ile taĢıyıcının fiziksel ve kimyasal özelliklerine ve 

deneysel Ģartlara bağlıdır. Buna göre birlikte çökme, hapsolma, karıĢık kristal 

oluĢumu veya adsorpsiyon Ģeklinde üç tür mekanizma gösterir. TaĢıyıcı ve eser 

maddeler benzer kimyasal özellik gösterirlerse, birlikte çöktürüldüklerinde 

istenilmeyen karıĢık-kristal yapısı gösterebilirler. Asit ve baz özelliği gibi zıt 
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özellikler gösterirlerse, birlikte çöktürme iĢlemi kimyasal bileĢikler oluĢumu ile 

sonuçlanır. 

 

        Kristal oluĢumunda çöktürme iĢlemi ne kadar yavaĢ yapılırsa, hapsolma ihtimali 

azalacağı için birlikte çökme o kadar çok olur. Kristal oluĢumu hızlı yapıldığında ise 

kristal hızla büyürken çökelek yüzeyinde bulunan yabancı iyonlar ve çözücü 

molekülleri mekanik olarak hapsolacağı için birlikte çökme azalır. 

        

          Eser elementlerde adsorpsiyonun gerçekleĢip gerçekleĢmemesi oluĢan 

çökeleğin yüzeyinin durumuna bağlıdır. Bir çökelek oluĢtuğunda yüzey anizotropik 

yük dağılımına sahiptir. Bu yüzden herhangi bir kristal, çözeltideki zıt yüklü 

iyonlarla etkileĢir ve bu iyonlarla birlikte çökme sağlanır. 

 

         Numune çözeltisine, santrifüjlenip veya süzülerek kolayca ayrılabileceği 

miktarda çökelek oluĢmasını sağlamak için yeterli miktarda taĢıyıcı katılmalıdır. 

Ġlave edilen taĢıyıcı miktarının giriĢim yapan iyonların adsorpsiyonunu önlemek için 

mümkün olduğu kadar az olması gerekmektedir. Pratikte 50-200 mL’ lik numune 

çözeltisi için 2-5 mg taĢıyıcı kullanılır. 

  

         Ana bileĢleni eser bileĢenden ayırmak için çöktürme iĢleminin kullanılması 

yaygın değildir. Çünkü matriks miktarı fazla olduğu için matriksi çöktürecek reaktif 

miktarı büyük olup, kirlenme riski artar. Ayrıca matriks bileĢen çökerken eser 

bileĢenleri de sürükleyip birlikte çöktürebilir. Bu da madde kaybına yol açar.
12-14 
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2.1.2.4. Ġyon DeğiĢtirme Yöntemi 

 

        Ġyon değiĢtirme, bir katı maddenin yapısında bulunan iyonların, temasta 

bulunduğu çözelti içerisinde pozitif iyonların pozitif iyonlarla negatif iyonların 

negatif iyonlarla yani aynı cinsten yüklü baĢka iyonlarla bir dengeye göre yer 

değiĢtirmesi temeline dayanır.
26-29

 Ġyon değiĢtirme yöntemi ile büyük hacimli 

çözeltiler iyon değiĢtirici reçineden geçirilirken, eser elementlerin seçimli olarak 

tutulmaları sağlanır. Tutulan elementler örnek çözeltisine göre daha küçük hacimli 

bir eluent ile ikinci faza alınarak zenginleĢtirilir.  

 

        Ġyon değiĢtirme yönteminde kullanılan katı maddelerin genel özelliği suda 

çözünmeyen büyük moleküllü doğal ve yapay maddeler olmasıdır. Bunlar organik ve 

inorganik diye ikiye ayrılırlar. Ġnorganik olanlar; killer ve zeolitlerdir. Genel olarak 

Na2Al2Si4O12 formülü ile gösterilen zeolitler, yapılarında bulunan sodyum iyonlarını 

demir, mangan ve magnezyum gibi iyonlarla değiĢtirme özelliğine sahiptirler. 

Organik iyon değiĢtiriciler ise yapılarında sayılamayacak kadar çok iyonlarına 

ayrılabilen fonksiyonel gruplar içeren çapraz bağlı, büyük moleküllü polimer 

maddelerdir. Organik iyon değiĢtirici olarak kullanılan reçineler katyon veya anyon 

değiĢtirici özelliklere sahip olabilirler. Bu yüzden analiz edilecek elementin anyonik 

veya katyonik oluĢuna göre uygun reçine seçilir.  

 

        Genellikle iyon değiĢtiricilerde seçimlilik azdır. Seçimliliği, iyon yükü, cinsi ve 

büyüklüğü etkiler. Bir reçinenin iyon değiĢtirme kapasitesi birim kütlesindeki 

fonksiyonel grup sayısıyla ilgilidir. Yüksek kapasiteli reçineler daima tercih edilir.                                          

Ġyon değiĢtirme dengesinin hızlı kurulması istenir. Aksi takdirde örneğin akıĢ hızıyla 
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değiĢtirme hızı çok farklı olursa örnek, kolondan uzaklaĢıncaya kadar değiĢtirme 

gerçekleĢmeyebilir. Ġyon değiĢtirme reaksiyonunun tam tersinir olması istenir. Bu 

reçinenin tekrar kullanımı için önemlidir. Isı etkisiyle reçine bozulmamalıdır. Çünkü 

bazı iyon değiĢtirme iĢlemlerinin, örneğin niteliği gereğince sıcak ortamlarda 

yapılması gerekebilir. Reçine su ile ĢiĢme göstermemelidir. Aksi takdirde hem yüzey 

özellikleri bozunur hem de daha fazla yer iĢgal eder. Bütün bunlar göz önüne 

alındığında, iyon değiĢtirici reçine seçerken seçimlilik, iyon değiĢtirme kapasitesi, 

iyon değiĢtirme hızı, iyon değiĢtirme iĢleminin tersinirliği, fiziksel inertlik ve 

reçinenin ĢiĢme özellikleri dikkate alınmalıdır.
2,15 

 

2.1.2.5. UçuculaĢtırma Yöntemi
 

 

        En eski analitik ayırma ve zenginleĢtirme tekniklerinden birisidir. Kolay uçucu 

ve kolayca uçucu bileĢiklerine dönüĢtürülebilen elementlere uygulanır. Ancak 

metallerin uçuculaĢtırma ile zenginleĢtirmeleri inorganik eser analizde yaygın 

değildir
30,31

. Uçurma ile ayırma çalıĢmalarının baĢarılı olabilmesi için matriks ile eser 

element arasında uçuculuk farkının büyük olması gerekir. 

 

        Eser elementlerin uçurulması çalıĢmaları, metalik özellik göstermeyen 

elementlerle, elementel halde veya halojen, hidrojen ve oksijen ile yapmıĢ oldukları 

komplekslerinde yüksek buhar basıncı gösteren amfoter elementlere uygulanır. 

Uçurma ile ayırma iĢlemi, hem matriks, hem de eser element uçurularak yapılabilir. 

Prensip olarak hangisi daha uçucu ise o uçurulur.
12-14 
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2.1.2.6. Katı Faz Özütleme Yöntemi
 

 

        Sıvı faz içerisinde bulunan analitin katı bir faz üzerinde toplanmasını esas alan 

katı faz özütleme yöntemi, matriks basitleĢtirme veya eser zenginleĢtirme tekniği 

olarak hızla geliĢmektedir. Bu yöntem ile tayin edilecek element hem kendi 

ortamından uzaklaĢtırılabilir hem de zenginleĢtirilebilir. ÇeĢitli zenginleĢtirme 

yöntemleri arasında katı faz özütleme yöntemi, basit, hızlı, ucuz veya yüksek 

zenginleĢtirme faktörü elde edilebilmesinden dolayı, en etkili çok element 

zenginleĢtirme yöntemlerinden biridir. Bu yöntem birçok önemli avantaja 

sahiptir.
32,33 

 

Bunlar;
 

 

 Katı faz özütleme yöntemi kolonda yapıldığında, analizi yapılacak örnek 

çözeltisi katı faz özütleme kolonu boyunca hızlıca geçebilir. Kolonda 

alıkonan analitler bir organik çözücü veya bir baĢka uygun eluentin küçük bir 

hacmi ile hızla kolondan alınır. 

 

 Katı faz özütleme yönteminde eluent olarak inorganik ve sıvı organik 

çözücülerin çok küçük hacimleri kullanılır. Analitik ayırmalarda organik 

çözücülerin büyük miktarlarının kullanılması, önemli çevresel sorunlar 

doğurur. Organik çözücüler büyük hacimlerde kullanıldığı zaman tayin 

edilecek türün kirlenme riski artar.  
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 Katı faz özütleme yönteminin en önemli üstünlüğü katı fazın tekrar 

kullanılabilmesidir. 

 

 Katı faz özütleme yönteminin zenginleĢtirme faktörü yüksektir. 

ZenginleĢtirme faktörü, tayin edilecek türün orijinal örneğe göre kaç kez daha 

deriĢik hale getirildiğinin ölçüsüdür. 

 

 Ayrıca katı faz özütleme iĢlemleri akıĢa enjeksiyon tekniği ile kolaylıkla 

kombine edilebilmektedir. Bu nedenle on-line zenginleĢtirme tekniklerinde 

önemli kolaylıklar ve üstünlükler sağlamaktadır. 

 

         Metaller ve plastikler de dâhil olmak üzere, bir kristal yapıya sahip olsun ya da 

olmasın tüm katılar az veya çok adsorplama gücüne sahiptir. Adsorplama gücü 

yüksek olan bazı doğal katılar, kömürler, killer, zeolitler ve çeĢitli metal filizleri. 

Yapay katılar ise; aktif kömürler, moleküler elekler, silika jeller, metal oksitleri ve 

özel polimerlerdir. 

 

        Adsorplama gücü yüksek olan katılarda adsorplanan madde miktarı, yüzey 

büyüklüğü ve gözenekli yapıya bağlı olarak değiĢir. Örneğin, toz halindeki katılarda 

yüzey büyüklüğü sebebiyle adsorplama kapasitesi artıĢ gösterir. Bu sebeple tanecik 

büyüklüğü önemlidir. Ayrıca adsorpsiyon kapasitesi, adsorban maddelerin 

uğradıkları ön iĢlemlere de (aktivasyon iĢlemi gibi) bağlıdır. Örneğin, basınç altında 

üzerinden su buharı geçirilmek suretiyle ısıtılmıĢ olan kömür, bu iĢlemi görmemiĢ 

olan kömüre göre çok daha aktiftir. 
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        Diğer bir faktör de adsorban içinde bulunan safsızlıklardır. Bunlar adsorbanın 

kimyasal ve fiziksel özelliklerini önemli ölçüde değiĢtireceğinden adsorplanan 

madde miktarını da değiĢtirir. 

    

        Adsorban maddeler polar (alumina, silika jel, cam, zeolitler gibi) ve apolar 

(kömürler, parafin, plastikler ve grafit gibi) olabilir. Polar adsorbanlarda elektriksel 

kuvvetler etkili olurken, apolar adsorbanlarda dispersiyon kuvvetleri etkili olur. 

Adsorpsiyon olayında adsorban maddelerin özellikleri yanında, adsorplananın 

elektriksel yükü, polar karakteri, iyon ve molekül çapları önemli faktörler arasında 

sayılabilir.  

 

        Adsorplanan maddenin içinde bulunduğu çözücünün özellikleri ve çözücü-

adsorplanan madde etkileĢimleri, adsorpsiyon verimini etkileyen diğer önemli 

faktörlerdir.
34

 

 

        Katı faz üzerinde eser elementlerin tutunmasında fiziksel ve kimyasal 

adsorpsiyon, iyon değiĢtirme ve kompleks oluĢumu etkili olabilir. Bu mekanizmalar 

katı faz karakterine ve eser elementin kimyasal yapısına bağlıdır. Bu anlamda katı 

faz özütleme yöntemi, genelde iyon değiĢtirme ve adsorpsiyon olaylarına dayanır. 

 

        Katı faz özütleme yöntemi genelde üç Ģekilde uygulanır. 
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2.1.2.6.1. Kolon Tekniği 

 

       Katı faz ekstraksiyonu yönteminde yaygın olarak kolon tekniği uygulanır.  

Kolonda katı faz maddesi olarak genelde adsorpsiyon ile tutma kuvvetlerine sahip 

çeĢitli polimerik maddeler, inorganik ve organik katı maddeler kullanılır. 

Adsorbanların çoğu polimerik maddelerdir. Adsorbanlar eser elementleri Ģelat vaya 

inorganik kompleksleri Ģeklinde tutabilmektedir.  Eser analizlerde genellikle, 100 – 

500 mg adsorplayıcı içeren kolonlar kullanılır. Bu teknikte kullanılan örnek hacmi, 

analitin deriĢimine ve örnek akıĢ hızına bağlıdır. Kolonda tutunan analitin elüsyonu 

için gereken çözeltinin hacminin küçük olmasından dolayı 1000 kata varan 

zenginleĢtirme faktörleri kolaylıkla elde edilebilir. 
     

2.1.2.6.2. Yarı Geçirgen Tutucu Disk ile Süzme Tekniği 

 

        Yarı geçirgen tutucu disk ile süzme tekniğinde analit çözeltisi tutucu özelliğe 

sahip bir diskten süzülür. Diskte tutunan elementler uygun eluent ile geri alınır ve 

tayin edilir. Bu teknik büyük dağılma katsayısına ve çok büyük tutunma hızına sahip 

elementlerde uygulanır. Katı faz özütleme yöntemi için kullanılan membranlar 25- 

47 mm iç çapında, çok küçük tanecik boyutlu (8 μm) adsorbanların % 90’ını içeren 

0,5 mm kalınlıktadır. 47 mm membran disk, yaklaĢık 500 mg adsorban içerir ve aynı 

miktar adsorban içeren kolonlardaki gibi standart bileĢikler için benzer toplama 

etkinliğine sahiptir.
39 

 

 

 



 18 

2.1.2.6.3. Çalkalama Tekniği 

 

        Analitin içinde bulunduğu çözeltiye, adsorban ilave edilerek belirli süre birlikte 

çalkalanırlar. Çalkalama mekanik veya ultrasonik yapılabilir. Tutunma dengesi 

kurulduktan sonra katı faz, süzme veya dekentasyon ile çözeltiden ayrılır. Katı 

fazdaki elementler uygun çözücü ile geri kazanıldıktan sonra çözelti analizine uygun 

teknikler kullanılarak tayin edilir. Katı fazdaki eser elementler, geri kazanılmadan 

doğrudan katı faz teknikleriyle de tayin edilebilir. Bu tür tayinlerde adsorban uygun 

bir çözücü kullanılarak çözelti haline getirilmelidir. Dağılma katsayısı büyük 

elementlerin zenginleĢtirilmesinde bu uygulama faydalıdır. 

 

2.2. KROMATOGRAFĠ 

 

        Kromatografi, bir karıĢımda bulunan maddelerin, biri sabit diğeri hareketli faz 

olmak üzere birbiriyle karıĢmayan iki fazlı bir sistemde ayrılması ve saflaĢtırılması 

yöntemidir. ÇeĢitli maddelerin hareketli faz yardımıyla, sabit faz üzerinde, değiĢik 

hızlarla hareket etmeleri veya sürüklenmeleri esasına dayanır.
40 

Hareketli faz, sıvı ya 

da gaz karıĢımından meydana gelebilir. Sabit faz ise katı ya da katı madde tarafından 

tutulan bir sıvıdır. Bu yöntemlerle birbirinden ayrılmaları çok zor olan maddeleri, saf 

olarak ayırmak mümkündür.  

 

        Kromatografi, ayırmada etkin olan maddelerine göre; adsorbsiyon, dağılma, 

iyon değiĢimi ve jel kromatografisi olmak üzere dörde ayrılır. Ayrıca kromatografi, 

hareketli ve sabit fazın cinsine göre de kâğıt, ince tabaka, kolon ve gaz 

kromatografisi olarak dörde ayrılır.
41,42 
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2.2.1. Kolon Kromatografisi
 

 

Kolon kromatografi yönteminde kullanılan kolonlar, camdan yapılmıĢ 

musluklu bir tüp boru olup, musluğun üstünde katı faz tutucusu gözenekli disk veya 

cam pamuğu desteği bulunur. Gözenekli disk veya cam pamuğu üzerinde sabit faz 

olarak katı madde yerleĢtirilir. Kolonun içerisine dolgu maddesi, çözücü ve ayırmak 

istediğimiz maddelerimizi sırasıyla koyduktan sonra, yukarıdan çözücüyü ekleyerek, 

istediğimiz maddeyi çözelti halinde kolondan ayırabiliriz. Kolon kromatografisinde, 

çözücüyü ya da maddemizi yukarıdan eklerken dolgu maddesinin yüzeyini 

bozmamaya dikkat etmeliyiz. Bunu sağlamak için çözücüyü ve maddemizi yavaĢça 

ve damla damla eklemeliyiz. Kolonun aĢağısında madde akıĢı baĢladığında ise, 

uygun bir baĢlıkla beraber çözücümüzü de akıĢ hızına uygun olarak kolonun 

yukarısından damlatmalıyız. Eğer çözücünün kolon üzerinde yürümesini 

hızlandırmak istiyorsak, kolonun yukarısından hava verebiliriz. Buna da flash 

kromatografi denir. Kolondan elüsyonla alınan bileĢenler uygun analiz yöntemleriyle 

tayin edilir.
41,42 

 

2.3. ADSORPSĠYON 

 

        Bir katı-sıvı veya katı-gaz ara yüzeyindeki konsantrasyon degiĢimine 

adsorpsiyon denir. Konsantrasyonun artıĢı halinde pozitif adsorpsiyon, azalıĢı 

halinde negatif adsorpsiyon denir. Yüzeyde konsantrasyonu artmıĢ olan cisme 

adsorplanmıĢ madde, adsorplayıcı maddeye de adsorban ya da adsorblayıcı madde 

adı verilir. Sıvıların yüzeydeki mikroskobik çatlaklarda ve gözeneklerde 

yoğunlaĢmasına kılcal adsorpsiyon denir.  
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        Adsorpsiyon olayı sabit sıcaklık ve sabit basınçta kendiliğinden gerçekleĢtiği 

için, adsorpsiyon sırasındaki serbest entalpi değiĢimi daima negatif iĢaretlidir. Diğer 

taraftan, gaz ya da sıvı ortamında daha düzensiz olan tanecikler katı yüzeyinde 

tutunarak daha düzenli hale geldiğinden, adsorpsiyon sırasındaki entropi değiĢimi de 

daima negatif iĢaretlidir. 

          

        Genel olarak adsorpsiyon olayı fiziksel ve kimyasal olmak üzere ikiye ayrılır. 

 

 2.3.1. Fiziksel Adsorpsiyon 

 

Eğer adsorpsiyon bir yüzeydeki dengelenmemiĢ Van Der Waals kuvvetleri 

yardımıyla gerçekleĢiyorsa, buna fiziksel adsorpsiyon denir. Bu tip adsorpsiyon 

termodinamik anlamda tersinirdir. DüĢük adsorpsiyon ısısı ile karakterize edilir ve 

adsorpsiyonun derecesi sıcaklık yükseldikçe azalır. 

 

2.3.2. Kimyasal Adsorpsiyon 

 

         Yüzey moleküllerinin değerlik kuvvetleri nedeniyle yüzey üzerinde 

adsorplanan maddenin monomoleküler tabakası ile bir kimyasal bağın oluĢmasından 

kaynaklanır. Adsorpsiyon yüksek sıcaklık gerektirir, bu yüzden adsorpsiyon ve 

desorpsiyon yavaĢtır. Termodinamik anlamda tersinir değildir. Sıcaklık çok 

yükselirse fiziksel adsorpsiyon olayı kimyasal adsorpsiyona dönüĢebilir. 

Adsorpsiyon ve desorpsiyonun yavaĢ olmasından dolayı, kromatografik ayırmalar 

için kimyasal adsorpsiyon çok uygun değildir.
43
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2.3.3. Adsorpsiyonu Etkileyen Faktörler  

 

2.3.3.1. pH 

 

        Adsorpsiyonu etkileyen en önemli faktörlerden biridir. Hidronyum ve hidroksil 

iyonları kuvvetli adsorbe olduklarından, diğer iyonların adsorpsiyonunda çözelti pH’ı 

etkilidir. Ayrıca asidik ve bazik bileĢiklerin iyonizasyon derecesi de adsorpsiyonu 

etkiler. 

 

2.3.3.2. Sıcaklık 

 

        Adsorpisyon iĢlemi genellikle ısı veren bir tepkime biçiminde gerçekleĢir. Bu 

nedenle azalan sıcaklık ile adsorpsiyon büyüklüğü artar. Açığa çıkan ısının genellikle 

fiziksel adsorpsiyonda yoğuĢma veya kristalizasyon ısıları mertebesinde, kimyasal 

adsorpsiyonda ise kimyasal reaksiyon ısısı mertebesinde olduğu bilinmektedir. 

 

2.3.4. Adsorpsiyonda Yapısal Özelliklerin Etkisi 

        

         Metaller ve plastikler de dâhil olmak üzere bir kristal yapıya sahip olsun ya da 

olmasın tüm katılar az veya çok adsorplama gücüne sahiptirler. Adsorplama gücü 

yüksek olan bazı doğal katılar; kömürler, killer, zeolitler ve çeĢitli metal filizleri 

yapay katılar ise; aktif kömür, moleküler elekler (yapay zeolitler), silikajeller, metal 

oksitleri katalizörler ve bazı özel seramikler Ģeklinde sıralanabilir. 

        Adsorpsiyon olayında adsorplayıcı ve adsorplanan maddenin kimyasal ve 

fiziksel özellikleri önemlidir. 
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        Adsorplayıcı maddeler, alümina, silikajel, cam, zeolitler, Amberlit XAD-7, 

XAD-8 reçineleri gibi polar ya da kömürler, parafin, plastikler, grafit, Amberlit 

XAD-4, XAD-16 reçineleri gibi apolar karakterli olabilir. Polar adsorplayıcılarda 

elektriksel etkileĢimler etkili olurken, apolar adsorplayıcılarda daha çok dispersiyon 

kuvvetleri etkili olmaktadır. Dolayısıyla adsorplanan maddelerin elektrik yükleri, 

polar olup olmayıĢları, iyon veya molekül çapları adsorpsiyon olayında etkilidir. 

Polar adsorbanlar doymamıĢ veya polar molekülleri adsorplar. Polar adsorbanlar, 

yüzey pH’ına bağlı olarak asidik veya bazik olarak sınıflandırılır. Bazik adsorbanlar 

(alümina), asidik maddeleri adsorplarken, asidk adsorbanlar (silika) büyük ölçüde 

bazik maddeleri adsorplar.
43,44 

 

2.3.5. Dağılma Kuvvetleri 

 

        Kromatografik yöntemlerde çalıĢılan analit iki faz arasında bir dağılım gösterir. 

Bu dağılım her iki faz molekülleri ve analit molekülleri arasındaki kuvvetlerin 

dengelenmesiyle sağlanır. Bu kuvvetler analit ve çözücü moleküllerinin sabit veya 

indüktif elektriksel alanlardan ileri gelen polar kuvvetler olabileceği gibi London 

dispersiyon kuvvetleri de olabilir. Dağılma kuvvetlerine etki eden faktörler; dispersif 

etkileĢimler, dipol-dipol etkileĢimleri, hidrojen bağı etkileĢimleri ve yük transfer 

kompleksi oluĢumu olarak belirtilebilir.
43,44 

 

2.3.6. Adsorpsiyona Etki Eden Adsorban Özellikleri
 

      

           Adsorplayıcı maddenin yüzey özellikleri, adsorbanın kimyasal bileĢiminden, 

kristal yapısından ve fiziksel özelliklerinden etkilenir. Adsorbanın bu özelliklerinin 
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bilinmesi adsorbanın türünü ve seçimliliğini belirlemede önemlidir. Adsorbanlar 

polar ve apolar olmak üzere ikiye ayırabiliriz. Polar adsorbanlar, apolar adsorbanlara 

göre farklılıklar gösterirler. Apolar adsorbanlar üzerinde gerçekleĢen adsorpsiyon 

olayında dispersiyon kuvvetleri etkilidir ve bu adsorbanlar üzerinde polar 

moleküllerin adsorpsiyonu gerçekleĢmez. 

 

        Metal oksitler ve oksitlenmiĢ odun (mangal kömürü) gibi polar adsorbanlar, 

doymamıĢ veya polar molekülleri adsorplar. Polar adsorbanlar, yüzey pH’ ına bağlı 

olarak asidik veya bazik olarak sınıflandırılırlar. Bazik adsorbanlar (alümina), asidik 

maddeleri adsorplarken, asidik adsorbanlar (florisil, silika vb.) büyük ölçüde bazik 

molekülleri adsorplar.
43,44 

 

 
       Kromatografik adsorbanlar genellikle mikro gözenekli yapıya sahiptir. Bu mikro 

gözenekler genellikle adsorbanın yüzey alanının hemen hepsine dağılmıĢtır ve 

adsorpsiyon bundan dolayı büyük ölçüde bu gözenekler içerisinde gerçekleĢir.
43,44 

 

        Adsorbanın tanecik boyutu ne kadar küçükse ayırma o kadar etkilidir. Fakat 

klasik kromatografide kullanılan sabit fazın minimum tanecik boyutu için 

sınırlamalar vardır. Tanecik boyutunun azalmasıyla kolon etkinliği artar, fakat bu 

hareketli fazın akıĢı için bir dezavantaj olur.
43,44 

 

        Kromatografik adsorbanların yüzeyi genellikle heterojen olduğu için çok atomlu 

moleküllerin adsorpsiyonu, adsorban yüzeyi üzerinde homojen olmayıp belirli 

yerlerde daha fazladır. Adsorban yüzeyinin ortalama aktivitesi veya gücü daha büyük 

ortalama uç deriĢimleri veya daha büyük ortalama güç merkezleri ile karakterize 
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edilir. Adsorban olarak kullanılan katılar, kuvvetli adsorbanlar ve zayıf adsorbanlar 

olarak değerlendirilir. Kuvvetli adsorbanlar genellikle zayıf adsorplanan türlerin, 

kimyasal olarak inert bileĢiklerin ayrılması için tercih edilir. Zayıf adsorbanlar ise 

kuvvetli adsorplanan örnekler için daha uygundur.
43,44

 

 

        Kromatografik ayırmalarda, adsorbanın bağıl yüzey alanı önemli ölçütlerden 

biridir. Uygun adsorbanların spesifik yüzey alanları en az 50 m
2
/g olmalıdır diye 

bilinmesine rağmen daha küçük yüzey alanına sahip adsorbanlar üzerinde de baĢarılı 

ayırmalar yapılmıĢtır. Adsorbanın seçimliliği doğrudan yüzey alanı ile iliĢkili 

değildir. Ancak artan yüzey alanı adsorplama kapasitesini arttırır.
43,44 

 

        Polar adsorbanlar için yüzey aktivitesi adsorbanın su içeriği ile iliĢkilidir. Bütün 

polar adsorbanların hemen hemen hepsi ısıtılınca su kaybeder. Adsorbandaki sular; 

yüzeyle birleĢmemiĢ olan kütle suyu, serbest su veya yüzey oksit grubu olarak 

ayrılabilen yüzey hidroksit grupları ve adsorban yüzeyi üzerinde kuvvetli veya zayıf 

olarak adsorplanan moleküler su olarak sıralanabilir. HidratlanmıĢ adsorbanın 100- 

150 ºC sıcaklıklara ısıtılması temel olarak adsorplanmıĢ suyun uzaklaĢmasına yardım 

eder. Bu su, daha güçlü olan adsorban merkezlerinde seçimli olarak 

adsorplandığından dolayı, yüzeyin aktivitesi adsorplanan su ihtivasının azalmasıyla 

artar. 150 ºC’ nin altındaki sıcaklıklar için yüzeyin aktivitesi, termal aktivasyon 

süresi ve sıcaklığındaki artıĢla artar. Adsorban daha yüksek sıcaklıklara ısıtılırsa, 

yüzey hidrolizi baĢlar. Adsorbanın aktivitesi, yüzey hidrolizindeki kaybın artmasıyla 

artar veya azalabilir. Daha yüksek sıcaklıklarda (800- 1000 ºC) kütle suyunun büyük 

bir kısmı kaybolabilir.
43, 44 
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2.4. AMBERLĠT XAD REÇĠNELERĠ 

 

        Farklı monomerler kullanılarak elde edilen Amberlit XAD reçineleri geniĢ 

yüzey alanlarına sert ve değiĢmeyen gözenekli yapılara sahip, çapraz bağlı 

kopolimerlerdir. Bununla birlikte organik çözücülere, asidik ve bazik ortamlara karĢı 

kararlı olmaları ayrıca eluent olarak organik maddelerin yanı sıra asidik ve bazik 

çözeltilerin kullanılabilmesi gibi üstün özellikleri ve gösterdikleri farklı polarite 

özellikleri ile son yıllarda ayırma ve zenginleĢtirme amacıyla sıklıkla 

kullanılmaktadır. Ġlk olarak Warshwasky daha sonra Pietrizyk organik çözücüleri sıvı 

kromatografisi ile ayırmada Amberlit XAD reçinelerinin yüksek yüzey alanları ile 

büyük üstünlük sağladığından söz etmiĢtir.
45,46

 Daha sonra bu konuda pek çok 

çalıĢma yapılmıĢ ve eser düzeydeki metal iyonlarının ayrılması ve zenginleĢtirilmesi 

önem kazanmıĢtır.
47,48

 

 

        Bu özellikleri gösteren Amberlit XAD kopolimerlerinden XAD-1, 2, 4, 5, 16 ve 

1180 polistiren divinilbenzen reçinesi olup aromatik karakterde, oldukça hidrofobik 

özelliğe sahip apolar reçinelerdir. Amberlit XAD- 6, 7, 8, 9 ve 11 ise poliakrilik asit 

esterleri olup aromatik karakterleri azdır ve zayıf iyon değiĢtirme kapasitesine sahip 

polar reçinelerdir. Akrilik ester reçineleri stiren divinil benzen kopolimerlerinden 

daha hidrofiliktir, bundan dolayı da polar çözeltiler için daha yüksek adsorplama 

kapasitesi gösterirler ve su ile kolaylıkla ısıtılabilirler. Stiren divinilbenzen gibi 

nötral polimerler nötral hidrofobik türlerin adsorpsiyonu için etkilidir, fakat polar ve 

iyonik çözeltiler için daha az eğilimlidirler. Fenoller ve karboksilli asitler gibi 

kısmen parçalanmıĢ organik asitler genellikle bu tür reçinelerle zayıfça 

adsorplanırlar. Seyrelme ile, parçalanma derecesindeki artıĢtan dolayı, yüzde 
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alıkonma azalır. Parçalanmayı önlemek için örnek çözeltisinin pH’ını ayarlamak bu 

bileĢikler için tutunmayı arttırır. Uzun zincirli hidrokarbonlar gözenekli polimerlerle 

zayıfça alıkonurlar. Yüksek molekül kütleli analitler, gözenek çapı küçük, yüzey 

alanı büyük olan adsorbanlar ile zayıf olarak adsorplanırlar. Alkoller, aldehitler, 

ketonlar, esterler, halojen bileĢikleri, aromatik bileĢikler, pestisitler için ppb ve ppt  

düzeyinde % 80- 100 arasındaki geri kazanma elde edilebilir. Temel dezavantajları, 

düĢük kör değeri elde etmek için eser analizde kullanmadan önce yavaĢ ve dikkatli  

bir saflaĢtırma gerektirmeleridir 

 

Çizelge 2.1.  Amberlit XAD kopolimerlerinin özellikleri 

 

 

        Herhangi bir adsorbanın verimi, genel olarak spesifik iç yüzey alanlarına olduğu 

kadar, spesifik gözenek hacmine ve gözenek büyüklüğüne de bağlıdır. Bu özellikleri 

gösteren Amberlit XAD kopolimerlerinin bazı özellikleri çizelge 2.1.’ de verilmiĢtir. 

 

 

Kopolimer 

 

Ortalama yüzey alanı 

(m
2 

/ g) 
 

 

Ortalama gözenek çapı 

(nm) 

XAD- 1 100 20,5 

XAD- 2 300 9,0 

XAD-4 780 5,0 

XAD- 5 415 6,8 

XAD- 6 63 49,8 

XAD- 7 450 9,0 

XAD- 8 140 24,0 

XAD- 9 70 37,0 

XAD- 16 800 10,0 
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        Amberlit XAD reçinelerinin metal Ģelatlarını adsorplama özellikleri vardır. Bu 

özelliklerinden dolayı Amberlit reçineleri, çeĢitli elementlerin değiĢik ortamlardan 

metal Ģelatları veya halojenür kompleksleri halinde deriĢtirilmesi ve türlemesi 

amacıyla yaygın olarak kullanılmaktadır.
49-54

 

 

2.5. ZENGĠNLEġTĠRME YÖNTEMLERĠ ĠLE ĠLGĠLĠ LĠTERATÜR 

ÖZETLERĠ 

 

        Türker ve Tunçeli tarafından, bakır, nikel ve çinkonun 1-(2-piridilazo)-2-naftol 

(PAN) kompleksleri oluĢturulup Amberlit XAD-16 kolonunda tutturulmuĢtur. 

Kolonda alıkonon iyonlar, HNO3 çözeltisi ile geri alındıktan sonra alevli atomik 

absorpsiyon spektrometrik yöntem ile tayin edilmiĢtir. ÇalıĢmalarında, pH 6’da Ni 

iyonu, Cu ve Zn iyonundan ayrılmıĢtır. Optimum pH, Cu ve Ni iyonları için 10, Zn 

iyonu için 8 olarak belirlenmiĢtir. ÇalıĢılan elementlerin geri kazanma verimlerine 

sodyum ve potasyum iyonlarının etkisi araĢtırılmıĢ ve geliĢtirdikleri zenginleĢtirme 

yöntemi, çeĢme suyu örneklerine uygulanmıĢtır.
55 

 

        Türker ve arkadaĢları tarafından, demir ve kurĢun iyonları sepiolite üzerinde 

tutturulmuĢ ve tutunan iyonlar 1 M HCl ile geri aldıktan sonra alevli atomik 

absorpsiyon spektrometrik yöntem ile tayin edilmiĢtir. Geri kazanma verimleri, % 95 

güven seviyesinde demir için % 82, kurĢun için % 91 olarak bulunmuĢtur. pH 2’ de 

demirin EDTA kompleksi oluĢturularak zenginleĢtirildiğinde geri kazanma verimi % 

97’ ye kadar yükseltilebilinmiĢtir. GeliĢtirilen zenginleĢtirme yöntemi, standart 

referans bakır alaĢımına uygulanmıĢtır.
56 
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          Singh ve Saxena tarafından, Amberlit XAD-2’ ye pirokatekol Violet (PV)  -

N=N- grupları üzerinden bağlanarak sentezlenmiĢ ve elde edilen modifiye reçinenin 

karakterizasyonu element analizi, TGA ve IR spektrumu ile yapılmıĢtır. Modifie 

reçine, Zn(II), Cd(II), Pb(II) ve Ni(II) iyonlarının zenginleĢtirilmesinde kullanılmıĢtır 

ve tayinler AAS ile yapılmıĢtır. Optimum pH; Zn(II), Cd(II), Pb(II), Ni(II) için 

sırasıyla 5,5-7, 4 ve 3 olarak bulunmuĢtur. Bu 4 metali geri almak için 4 M HNO3 

kullanılmıĢtır. Zn hariç diğer metallerin elüsyonunda 4 M HCl kullanıldığında da 

aynı sonuçlar elde edilmiĢtir. Sorpsiyon kapasitesi; Zn, Cd, Pb, ve Ni için sırasıyla 

1410, 1270, 620 ve 1360 μg g
-1

 olarak bulunmuĢ, F 
-
,Cl

 -
,  NO3 

-
, SO4 

2-
  ve PO4 

3-
 

anyonlarının bu 4 metalin absorpsiyonuna etkisi incelenmiĢtir. ZenginleĢtirme 

faktörleri; Zn(II), Cd(II), Pb(II), ve Ni(II) için sırasıyla 60, 50, 23 ve 18 olarak 

bulunmuĢtur. Bu 4 metalin konsantrasyonları ile içme suyunda bulunan katyonlar 

aynı konsantrasyonlarda oldukları zaman yabancı katyonların Zn(II), Cd(II), Pb(II) 

ve Ni(II) iyonlarının absorpsiyonuna engel olmadıkları görülmüĢtür. Önerilen metod, 

kuyu suyunda bulunan Zn(II), Ni(II) ve Pb(II) iyonlarının zenginleĢtirilmesinde 

kullanılmıĢtır.
57

 

 

        Jain ve arkadaĢları tarafından, öncelikle Amberlit XAD-2’ye o-

vanilintiyosemikarbazon —N=N— grupları üzerinden kovalent bağla bağlanmıĢtır. 

Modifiye edilmiĢ reçine ile Cu(II), Zn(II), ve Pb(II) iyonları için zenginleĢtirme 

çalıĢmaları yapılmıĢtır. Modifiye edilmiĢ reçinenin sorpsiyon kapasitesi Cu(II), 

Zn(II), ve Pb(II) için sırasıyla 850, 1500 ve 2000 μg g 
-1

 olarak bulunmuĢtur. 

Kolonda tutunan metalleri geri almak için optimum pH ve eluent çözeltileri sırasıyla 

Cu(II) için pH 2.5 – 4.0 ve 4M HCl veya 2M HNO3, Zn(II) için pH 5.5 – 6.5 ve 1.0 – 

2.0 M HCl ve Pb(II) için pH 6.0 – 7.5 ve 3 M HCl veya 1 M HNO3 olarak 
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belirlenmiĢtir. ZenginleĢtirme faktörleri Cu(II), Zn(II), ve Pb(II) için sırasıyla 90, 

140 ve 100 olarak bulunmuĢ ve önerilen zenginleĢtirme metodu gerçek numunelere 

uygulanmıĢtır.
58

 

 

        Bağ
 

ve arkadaĢları tarafından, sepiolit üzerine immobilize edilmiĢ 

Saccharomyces cereviase ile Fe ve Ni iyonlarının zenginleĢtirilmesi ve FAAS ile 

tayinleri incelenmiĢtir. Kolonda tutunan Fe ve Ni iyonları, % 95 güven aralığında 

sırasıyla % 95 ±1  ve % 99.5 ± 0.1  verimlerinde geri alınmıĢtır. Geri alma çözeltisi 

olarak 10 mL 1 M HCl kullanılmıĢtır. Önerilen metod, maden örneğinde, Ni ve Fe 

iyonlarının tayinine uygulanmıĢtır, Fe ve Ni iyonları için gözlenebilme sınırları; 

0.065 ve
 
0.087 μg mL

-1 
olarak bulunmuĢtur. GeliĢtirilen zenginleĢtirme yönteminin 

Cu ve Zn alaĢımlarındaki Fe ve Ni’in tayinine uygulanabileceği görülmüĢtür.
59 

 

        Enriquez-Dominquez ve arkadaĢları tarafından, ĢelatlaĢtırıcı bir reçinede akıĢa 

enjeksiyonlu zenginleĢtirme yöntemi ile midedeki eser ve ultra eser düzeydeki 

kadmiyumun tayini için yöntem geliĢtirilmiĢtir. Kadmiyum iyonu, 

poli(aminofosforik asit) ile doldurulmuĢ mini kolonda tutturulmuĢ ve daha sonra HCl 

çözeltisi ile geri kazanılmıĢtır. Tayin basamağında alevli AAS kullanılmıĢtır. 3,4 mL 

örnek çözeltisi için zenginleĢtirme katsayısı 16, gözlenebilme sınırı 0.56 μg L
-1 

ve 

yöntemin bağıl standart sapması 1-20 μg L
-1 

deriĢiminde % 1.4-6.6 olarak 

bulunmuĢtur. GeliĢtirdikleri yöntemin doğruluğu, standart referans madde (TORT-1) 

ile kontrol edilmiĢ ve belgelenmiĢ değerlerle uyumlu sonuçlar bulunmuĢtur. 

GeliĢtirdikleri zenginleĢtirme yöntemi mide örneklerine baĢarıyla uygulanmıĢtır.
60 
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        Ferreira ve arkadaĢları tarafından, Amberlit XAD-2’ye bağlanmıĢ 1-(2-

piridilazo)-2-naftol (PAN)  kullanılarak Ni (ng g
-1

)
 
iyonunun zenginleĢtirme koĢulları 

incelenmiĢtir. 0.10-275 μg L
-1

 konsantrasyon aralığında pH 6.0-11.5 arasında ve 

örnek hacmi 25-250 mL arasında iken 1 g Amberlit-2-PAN katı faz olarak 

kullanıldığında Ni iyonunun ekstrakte olabileceği görülmüĢ, kolonda tutunan Ni 

iyonunu geri almak için 1 M 5 ml HCl çözeltisi kullanılmıĢtır. Analizler ICP-AES 

kullanılarak yapılmıĢtır. Önerilen zenginleĢtirme metodu, Alkali tuzlar (NaCl, 

NaNO3, KNO3, KCl) ve sofra tuzunun yanında Ni iyonunu tayin etmek için 

uygulanmıĢ ve iyi sonuçlar elde edilmiĢtir.
61 

 

        Bağ ve arkadaĢları tarafından, sepiolit üzerine tutturulmuĢ Escherichia coli 

içeren kolon kullanılarak Cu, Zn, Fe, Ni ve Cd iyonlarının zenginleĢtirme Ģartları 

araĢtırılmıĢtır. Tayin basamağında alevli atomik absorpsiyon spektrometresi 

kullanılmıĢtır. ÇalıĢılan elementlerin geri kazanma verimine giriĢim oluĢturabilecek 

bazı iyonların etkisi incelenmiĢtir. GeliĢtirilen en uygun Ģartlarda % 95 güven 

aralığında Cu, Zn, Fe, Ni ve Cd iyonlarının geri kazanma verimleri sırasıyla % 99.1± 

0.6, 98.1± 0.5, 97.2± 0.8 ve 98.2± 0.4 olarak bulunmuĢtur. GeliĢtirilen yöntem 

standart referans maddeye (NBSSRM 85b) uygulanmıĢtır.
 62 

 

        Türker ve Tunçeli tarafından, Amberlit XAD-16, mini dolgulu kolona 

doldurularak, asidik ortamda bulunan gümüĢün pH, örnek çözelti hacmi, akıĢ hızı, 

elüsyon çözelti türü ve hacmi gibi zenginleĢtirme Ģartları incelenmiĢtir. Potasyum 

tiyosiyanat ve standart gümüĢ çözeltilerini karıĢtırarak gümüĢün Stok Çözeltisi 

hazırlanmıĢ ve hazırlanan çözeltinin pH’ı HNO3 ile 2’ye ayarlandıktan sonra 

dakikada 2.5 mL akacak Ģekilde kolondan geçirilmiĢtir. Kolonda tutunan metal 
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iyonlarını geri almak için 10 mL 1 M potasyum siyanit çözeltisi kullanılmıĢtır. Ag 

için gözlenebilme sınırı 0.047 mg/L olarak bulunmuĢtur. Amberlit XAD-16 üzerine 

Ag’ün adsorpsiyonu langmuir eĢitliğinden hesaplanarak maksimum adsorpsiyon 

kapasitesi 4.66 mg g
-1

 olarak bulunmuĢtur. Önerilen zenginleĢtirme metodu standart 

referans maddelere de uygulanmıĢtır.
63

 

        

        Ferreira ve arkadaĢları tarafından, doğal su örneklerinde eser düzeyde bulunan 

bakır iyonunun ayırma ve zenginleĢtirme koĢulları incelenmiĢtir. ÇalıĢmanın temeli 

Amberlit XAD-2’ye yüklenmiĢ kalmajit bileĢiklerinin eser düzeydeki bakır iyonunu 

absorplamasına dayanmaktadır. Bu amaçla 0.5 g modifiye reçine kullanılarak örnek 

hacmi 25’ten 250 mL’ ye kadar ve pH 3.7 ile 10.0 arasında ayarlanarak bakır miktarı 

0.0125 ile 25.0 μg arasındaki çözeltilerin zenginleĢtirilmesi çalıĢılmıĢtır. Kolonda 

tutunan bakır iyonlarını geri almak için 2 M 5 mL HCL kullanılmıĢtır. Önerilen 

yöntem için 250 mL örnek hacmi içinde gözlenebilme ve tayin sınırını 0.15 ve 0.50 

μg L
-1

 olarak bulunmuĢtur. Yabancı iyon etkisi incelendiğinde Ca(II) (500 mg/L), 

Mg(II) (500 mg/L), Sr (II) (50 mg/L), Fe (III) (10 mg/L), Ni (II) (10 mg/L), Co (II) 

(10 mg/L), Cd(II) (10 mg/L) ve Pb(II) (10 mg/L)  iyonlarının bu yönteme göre bakır 

iyonu tayinine bozucu etkileri olmadığı sonucuna varılmıĢtır. Metodun doğruluğunu 

kontrol etmek için metod, biyolojik standart referans örneklere uygulanmıĢtır. Ayrıca 

geliĢtirilen zenginleĢtirme metodu, farklı yerlerden toplanan doğal su örneklerine 

uygulanmıĢtır. Analizler alevli atomik absorpsiyon spektrometresi ile tayin 

edilmiĢtir.
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        Kumar ve arkadaĢları tarafından, o-aminofenol ile Amberlit XAD-2 N=N 

grupları üzerinden bağlanarak sağlam Ģelat reçine sentezlenmiĢtir. ġelat reçinenin 
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karakterizasyonu element analizi, IR ve TGA ile yapılmıĢtır. Cu
2+

, Cd
2+

,  Co
2+

, Ni 
2+

, 

Zn
2+

 ve Pb
2+

 iyonları zenginleĢtirilmiĢtir. Optimum pH değerleri Cu, Cd, Co, Ni, Zn 

ve Pb iyonları için sırasıyla 6.2-7.4, 5.6-7.2, 5.6-9.0, 5.7-7.0 ve 5.0-6.0 olarak 

bulunmuĢ ve bu metalleri geri almak için 4 mol dm
-3

 HNO3 kullanılmıĢtır. ġelat 

reçinenin sorpsiyon kapasitesi; Cu, Cd, Co, Ni, Zn ve Pb iyonları için sırasıyla 3.37, 

3.42, 3.29, 3.24, 2.94 ve 3.32 mg g
-1

 olarak bulunmuĢtur. Yabancı iyon olarak NaF, 

NaCl, NaNO3, Na2SO4’ un sorpsiyon üzerindeki etkisi incelenmiĢtir. ZenginleĢtirme 

faktörleri; Cu, Cd, Co, Ni, Zn ve Pb iyonları için sırasıyla 50, 50, 100, 65, 40 ve 40 

olarak bulunmuĢtur. Metod kuyu suyuna uygulanmıĢtır.
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        Ferreira ve arkadaĢları tarafından, doğal besinlerdeki nikel zenginleĢtirildikten 

sonra alevli atomik absorpsiyon spektrometrik yöntem ile tayin edilmiĢtir. Adsorban 

olarak 2-(2-benzotiyazolazo)-2-p-krezol (BTAC) ile yüklenmiĢ Amberlit XAD-2 

kullanılmıĢtır. (BTAC) içeren mini kolonda tutunan nikel iyonları, 0.1 M HCl ile geri 

alınmıĢtır. ÇalıĢma pH 8.0-8.5 olarak belirlenmiĢtir. Gözlenebilme sınırı 1.1 μg L
-1

, 7 

mL’ lik bir örnek çözeltisi için zenginleĢtirme faktörü 30 ve zenginleĢtirme zamanı 1 

dakika olarak bulunmuĢtur. Ayrıca geliĢtirilen zenginleĢtirme yöntemi dört farklı 

standart referans maddeye uygulanmıĢ ve sertifikalı değerlerle uyumlu sonuçlar elde 

edilmiĢtir.
66 

 

        Yebra ve arkadaĢları tarafından, 1-(2-piridilazo)-2-naftol emdirilmiĢ XAD-4 

mini kolonunda deniz suyu örneklerindeki bakır iyonu zenginleĢtirilmiĢtir. 

GeliĢtirilen zenginleĢtirme yöntemi ile tuz ortamında giriĢim olmaksızın bakır iyonu 

tayin edilebilinmiĢtir. Kolonda alıkonan bakır iyonları 20 (v/v)’lik etanol içinde 0.5 

M HCl çözeltisi ile geri alınmıĢ, gözlenebilme sınırı 0.06 μg L
-1

 ve zenginleĢtirme 
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faktörü 30 olarak bulunmuĢtur. GeliĢtirilen zenginleĢtirme yöntemi çeĢitli satndart 

referans maddelere uygulanmıĢtır.
67 

 

        Kumar ve arkadaĢları tarafından, metal iyonları Amberlit XAD-2 üzerine 

emdirilmiĢ piragallol ile zenginleĢtirdikten sonra alevli atomik absorpsiyon 

spektrometrik yöntem ile tayin edilmiĢtir. Metal iyonlarını içeren çözeltiler pH 5.5-

8.0 arasında ayarlandıktan sonra kolondan geçirilmiĢ, alıkonan iyonlar, 4 M HCl 

veya 4 M HNO3 ile geri alınmıĢtır. Bu yöntem ile Cu(II), Cd(II), Co(II),  Ni(II),  

Pb(II),  Zn(II), Mn(II),  Fe(III),  ve U(IV),  iyonları için zenginleĢtirme faktörü 

sırasıyla 65, 40, 65, 120, 25, 160, 120, 140, 70 ve gözlenebilme sınırları 5, 1, 5, 4, 

25, 0.5, 1, 2 ve 1 ng mL
-1

 olarak bulunmuĢtur.
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        Uzun ve arkadaĢları tarafından, atık sulardaki Cu, Fe, Pb, Ni, Cd ve Bi iyonları 

Amberlit XAD-4 ile ayrılıp zenginleĢtirildikten sonra alevli atomik absorpsiyon 

spektrometrik yöntem ile tayin edilmiĢtir. ÇalıĢılan metallerin, dietilditiyokarbomat 

kompleksleri oluĢturularak kolonda tutturulmuĢ ve geri alma çözeltisi olarak aseton 

kullanılmıĢtır. ZenginleĢtirilecek çözelti, kolondan geçirilmeden önce pH 6’ya 

tamponlanmıĢtır. Belirlenen en uygun Ģartlarda çalıĢılan tüm metaller için geri 

kazanma verimi  % 95’in üzerinde ve bağıl standart sapma değeri % 9’ un altında 

tayin edilmiĢtir. Cu, Fe, Pb, Ni, Cd ve Bi iyonları için gözlenebilme sınırı sırasıyla 4, 

15, 19, 23, 2 ve 19 μg L
-1 

olarak bulunmuĢtur.
69 

        

 

         Elçi ve arkadaĢları tarafından, Amberlit XAD-4 içeren kolondan Cu, Fe, Pb, Ni, 

Cd ve Bi’un dietilditiyokarbamat Ģelatlarının zenginleĢtirilme koĢulları incelenmiĢtir. 

Optimum pH, 6 olarak bulunmuĢtur. ÇalıĢılan bu 6 metalin DDTC Ģelatlarını içeren 
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çözeltiler, kolondan geçirildikten sonra kolonda alıkonan metalleri geri almak için 

dakikada 1 mL akacak Ģekilde 10 mL aseton kullanılmıĢtır. Optimum koĢullar 

sağlandığında geri almaları % 95’ ten daha yüksek verimle elde edilmiĢtir. Önerilen 

metod, kayseride bulunan organize sanayi bölgesindeki atık sulara uygulanmıĢtır.
70

 

 

        Yebra ve arkadaĢları tarafından, 1-(2-piridilazo)-2-naftol ile doyurulmuĢ 

Amberlirt XAD-4 kolonundan deniz suyundaki kadmiyumu tayin etmek için örnek 

çözeltileri geçirilmiĢ ve kompleksi halinde kolonda tutunan kadmiyum, 1 M HCl ( % 

10 etanol) ile elue edilmiĢtir. Gözlenebilme sınırı 3.8 ng L
-1

, 25 ve 100 ng L
-1

 

deriĢimlerinde elde edilen bağıl standart sapma değerleri ise sırasıyla % 4.1 ve 6.5 

olarak bulunmuĢtur. GeliĢtirilen zenginleĢtirme yöntemi, standart referans maddelere 

(SLEW ve NAAS-5) uygulanmıĢ ve belgeli değerlerle uyumlu sonuçlar elde 

edilmiĢtir. Ayrıca geliĢtirilen yöntem, deniz suyu örneklerine uygulanmıĢtır.
71 

 

        Tewari ve Singh tarafından, Amberlit XAD-2’ye kromatografik asit (AXAD-2-

CA), pirokatekol (AXAD-2-PC) ve tiyosalisilik asit (AXAD-2-TSA) azo grupları 

üzerinden bağlanmıĢtır. Ayrıca Amberlit XAD-7’ye de ksilenol orange (AXAD-7-

XO) bağlanmıĢ ve Pb(II) için zenginleĢtirme yöntemleri geliĢtirilmiĢtir. Belirlenen 

optimum pH aralığı, AXAD-2-CA için 3.0-8.0, (AXAD-2-PC) için 5.0-7.5, ( AXAD-

2-TSA) için 4.0 ve (AXAD-7-XO) için 5.0 olarak bulunmuĢtur. 4 çalıĢmada da 

kolonda tutunan metalleri geri almak için 2.0 M 10 mL HNO3 kullanılmıĢtır. 

Yabancı iyon etkisi incelenmiĢ,  geliĢtirilen yöntem nehir ve musluk suyu gibi gerçek 

su örneklerine de uygulanmıĢtır.
72
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        Ramesh ve arkadaĢları tarafından, Amberlit XAD-4’e bağlanmıĢ amonyum 

pirolidin ditiyokarbamat (APDC) ve Piperidin ditiyokarbamat (pipDTC) kullanılarak 

Cd(II), Cu(II), Mn(II), Ni(II), Pb(II) ve Zn(II) iyonlarının zenginleĢtirilme koĢulları 

incelenmiĢ ve tayin basamağında ICP-AES kullanılmıĢtır. Yapılan çalıĢmalar (metal 

iyonlarının konsantrasyon aralığı 0.1-200 μg L
-1 

ve 1 gr modifiye edilmiĢ reçineler 

kullanıldığında) sonucunda Amberlit XAD-4-APDC kullanılarak elde edilen geri 

alma yüzdelerinin Amberlit XAD-4-pipDTC ile yapılan çalıĢmalardan daha etkili 

olduğu görülmüĢtür. Yabancı iyon etkisi incelenmiĢ, önerilen metod yapay deniz 

suyu ve doğal su örneklerine uygulanmıĢtır.
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        Doğutan ve arkadaĢları tarafından, Amberlit XAD-2’ye bağlanmıĢ palmitoil 

quinolin-8-ol (P.Ox) kullanılarak kolon yöntemiyle yapay ve gerçek deniz suyundan 

Mn(II)’nin zenginleĢtirilme koĢulları incelenmiĢ ve sonuçlar formaldoksim (FAD) 

spektrometrik metodu kullanılarak tayin edilmiĢ aynı zamanda FAAS yöntemi de 

tayin basamağında kullanılıp sonuçlar karĢılaĢtırılmıĢtır. Optimum pH aralığı, 7.0-

10.0 olarak bulunmuĢ ancak en iyi sonuçların pH 8.0’ de akıĢ hızının dakikada 5 mL’ 

den küçük olduğu zaman alındığı belirtilmiĢtir. AkıĢ hızının dakikada 5 mL den fazla 

olduğu zaman geri alma yüzdesinin düĢtüğü gözlemlenmiĢtir. AkıĢ hızı 1 mL dak
-1

 

olacak Ģekilde çalıĢılmıĢ ve geri alma çözeltisi olarak 25 mL 1 M HCl kullanılmıĢtır. 

Yabancı iyon etkisi incelenmiĢ, önerilen yöntemin fazla sayıda iyon bulunan 

ortamlardan etkilenmediği, dolayısıyla geliĢtirilen zenginleĢtirme yönteminin deniz 

suyunda bulunan Mn(II) iyonunun tayini için uygun olduğu sonucuna varılmıĢtır.
74

 

 

       Guo ve arkadaĢları tarafından, 2-aminoasetiltiyofenol ile modifiye edilmiĢ 

Amberlit XAD-2  -N=N-NH- grupları üzerinden bağlanarak sentezlenmiĢtir. 
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Modifiye edilmiĢ reçinenin karakterizasyonu element analizi, TGA ve IR spektrumu 

ile gerçekleĢtirilmiĢtir. Modifiye edilmiĢ reçine ile Cd, Hg, Ag, Ni, Co, Cu ve Zn 

iyonları zenginleĢtirilmiĢtir. pH, örnek çözeltinin ve elüsyon çözeltisinin akıĢ hızı ve 

hacmi, reçinenin dağılım katsayısı ve sorpsiyon kapasitesi, yabancı iyon etkisi gibi 

parametreler incelenmiĢtir. Optimum pH aralığı, Cd için 5.5-8.0, Ni, Co, Zn için 6.0-

7.0, Cu için 5.0-7.0, Hg için 3.5-7.0 ve Ag için 3.5-6.5 olarak bulunmuĢtur. Cd, Hg, 

Ag, Ni, Co, Cu ve Zn için sorpsiyon kapasiteleri sırasıyla 190.4, 242.8, 345.8, 299.9, 

325.8, 379.2 ve 299.7 µmol g
-1

 ve dağılım katsayıları bu metaller için sırasıyla 3980, 

4060, 4030, 3340, 3270, 2630 ve 2810 olarak bulunmuĢtur. Cd, Hg, Ni, Co, Cu ve 

Zn’nun elüsyonu için 10 mL 1M HCl ve Ag’ün elüsyonu için 0.5M HNO3 çözeltisi 

kullanılmıĢtır. Örnek metal çözeltileri için akıĢ hızı 2.0-5.0 mL dk
-1

, elüsyon 

çözeltileri için akıĢ hızı 1.0-3.0 mL dk
-1

 aralığında olduğunda kolonda tutunan 

metaller % 100 olarak geri alınmıĢtır. Önerilen metodun doğruluğunu tespit etmek 

için yöntem standart referans maddeye de uygulanmıĢtır. (GBW 07309 China). 

Ayrıca önerilen metod, musluk suyu, nehir suyu ve sediment örnekleri gibi gerçek 

numunelere uygulanmıĢ ve bütün analizler ICP-AES ile yapılmıĢtır.
75 

 

        R. Apak ve arkadaĢları tarafından, Amberlit XAD-4’e o-aminobenzoic asit -

N=N- bağları üzerinden bağlanarak XAD-ABA sentezlenmiĢ ve bu modifiye reçine 

ile Pb(II), Cd(II), Ni(II), Co(II) ve Zn(II) iyonlarının zayıf asidik ve sulu nötr 

çözeltilerden zenginleĢtirme koĢulları incelenmiĢtir. Kolonda tutunan metal 

iyonlarını geri almak için 1M HNO3 çözeltisi kullanılmıĢ ve analizler alevli atomik 

absorpsiyon spektrometersi ile yapılmıĢtır. GeliĢtirilen zenginleĢtirme metodu 

sentetik karıĢık metal çözeltilerine, standart referans maddelere ve tuz gölü suyuna 

baĢarıyla uygulanmıĢtır.
76
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         Venkatesh ve arkadaĢları tarafından, 2-{[1-(3,dihidroksifenil)metildien]amino} 

benzoik asit (DMABA) -N=N- bağları üzerinden Amberlit XAD-16’ ya bağlanmıĢtır. 

AXAD-16- DMABA ile Zn(II), Mn(II), Ni(II), Pb(II), Cd(II), Cu(II), Fe(II) ve Co(II) 

iyonlarının zenginleĢtirme yöntemleri incelenmiĢtir. Optimum pH aralığı Zn(II), 

Mn(II), Ni(II), Pb(II), Cd(II), Cu(II), Fe(II) ve Co(II) iyonları için sırasıyla 6.5-7.0, 

5.0-6.0, 5.5-7.5, 5.0-6.5, 6.5-8.0, 5.5-7.0, 4.0-5.0 ve 6.0-7.0, adsorplama kapasitesi 

sırasıyla 198, 178, 269, 128, 97, 468, 515, 221 µmol g
-1

 ve zenginleĢtirme faktörleri 

sırasıyla 300, 250, 100, 250, 100, 250, 300, 450, 167 olarak bulunmuĢtur. AXAD-16-

DMABA’yı katı faz olarak 50 defa kullanıldığında dahi sorpsiyon kapasitesinde 

önemli bir değiĢikliğin (< 1.5)  olmadığı gözlemlenmiĢtir. Zn(II), Mn(II), Ni(II), 

Pb(II), Cd(II), Cu(II), Fe(II) ve Co(II) için gözlenebilme sınır değerleri sırasıyla 1.12 

1.38, 1.76, 0.67, 0.77, 2.52, 5.92 ve 1.08 µg/ L
 
olarak bulunmuĢ, analizler alevli 

atomik absorpsiyon spektrometresi kullanılarak yapılmıĢtır. GeliĢtirilen 

zenginleĢtirme yöntemi, 8 metal iyonu için nehir ve sentetik su örneklerine, Co için 

vitamin tabletlerine ve Zn için süt örneklerine uygulanmıĢtır.
77

 

 

        Lemos ve arkadaĢları tarafından, 2-aminotiyofenol -N=N- bağları üzerinden 

Amberlit XAD-2’ ye bağlanmıĢ ve bu modifiye reçine mini kolona doldurulup 

adsorban olarak kullanılmıĢtır. Cd(II) ve Cu(II) için zenginleĢtirme yöntemleri 

incelenmiĢtir. Cd(II) ve Cu(II) çözeltilerinin elüsyonu için 0.5 M HCl ve HNO3 

çözeltileri ile çalıĢılmıĢ, sonuçların temel bir farklılık göstermediği sonucuna 

varılmıĢ ve elüsyonlar 0.5 M HCl ile yapılmıĢtır. Gözlenebilme sınırı değerleri, 

Cd(II) ve Cu(II) için sırasıyla 0.14 ve 0.54 µg/ L olarak bulunmuĢtur. Yabancı iyon 

etkisi incelenmiĢ, önerilen metod standart referans maddelere ve su örneklerine 
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uygulanmıĢtır. Tayin basamağında alevli atomik absorpsiyon spektrometresi 

kullanılmıĢtır.
78

 

 

        Tuzen ve arkadaĢları tarafından, çevre örneklerinde 1-(2-piridilazo)2-naftol 

(PAN) Ģelatları Ģeklinde bulunan eser düzeyde kadmiyum ve kurĢun iyonları 

Chromosorb 106 reçinesi üzerinde katı faz ekstraksiyon yöntemi ile 

zenginleĢtirilmesi çalıĢılmıĢ ve tayin basamağında alevli atomik absorpsiyon 

spektrometresi kullanılmıĢtır. ZenginleĢtirme çalıĢmaları kadmiyum ve kurĢun 

metalleri için model çözeltiler hazırlanarak yapılmıĢtır. Model çözeltinin pH etkisi, 

PAN miktarı, eluent cinsi ve deriĢimi, yabancı iyon etkisi gibi parameterleri 

incelenmiĢtir. GeliĢtirilen zenginleĢtirme yönteminin doğruluğunu kontrol etmek için 

yöntem, mikrodalga fırın kullanılarak çözünürleĢtirilen standart referans maddelere 

(IAEA-336 Lichen ve SRM 1515 elma kabuğu) uygulanmıĢtır. Ayrıca geliĢtirilen 

zenginleĢtirme yöntemi doğal su örnekleri, bazı tuz örnekleri gibi gerçek numunelere 

uygulanmıĢ ve % 95’ in üzerinde bir verimle % 8’ den küçük bağıl hatalar ile eser 

düzeyde bulunan kadmiyum ve kurĢun örnekleri geri kazanılmıĢtır.
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        Ghaedi ve arkadaĢları tarafından, eser düzeydeki nikel, kobalt ve bakır 

iyonlarının zenginleĢtirilmesi ve ayrılması için katı faz ekstraksiyon metodu 

geliĢtirilmiĢ ve analizler alevli atomik absorpsiyon spektrometresi ile yapılmıĢtır. 

Katı faz olarak ditiyoksamid (rubenik asit) ile modifiye edilmiĢ aktif karbon 

kullanılmıĢtır. pH 5.5 ve 500 mg katı faz kullanıldığında ve bazı metal iyonlarının 

giriĢimleri engellendiğinde  % 95’ ten fazla bir verimle geri alma gerçekleĢtirilmiĢ, 

gözlenebilme sınırı değerleri Cu
2+

, Ni
2+

  ve Co
2+

  için sırasıyla 0.50, 0.75 ve 0.80 µg/ 

L  ve  sorpsiyon kapasitesi Ni
2+

 için 0.56, Cu
2+

  için ve Co
2+

 için 0.47 mg g
-1

 olarak 
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bulunmuĢtur. Önerilen zenginleĢtirme metodu musluk suyu, nehir suyu, meyveler, 

toprak ve kan örneklerine uygulanmıĢ ve baĢarılı sonuçlar elde edilmiĢtir.
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        Erdoğan ve arkadaĢları tarafından, Amberlit XAD-4 üzerine immobilize edilmiĢ 

bacillus subtilis kullanılarak eser düzeydeki Cu(II) ve Cd(II) iyonlarının 

zenginleĢtirilmesi ve FAAS ile tayinleri incelenmiĢtir. Optimum pH Cu(II) için 7.0 

ve Cd(II) için 7.5 olarak bulunmuĢ ve kolonda tutunan metal iyonlarını geri almak 

için 1 M HCl kullanılmıĢtır. Absorpsiyon kapasiteleri Cu(II) ve Cd(II) için sırasıyla 

0.0297 ve 0.035 mmol g
-1

 olarak bulunmuĢtur. Önerilen zenginleĢtirme metodu nehir 

ve kuyu suyu örneklerine ve standart referans maddelere uygulanmıĢtır.
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        Lemos ve arkadaĢları tarafından, 2-aminotiyofenol ile modifiye edilmiĢ 

Amberlit XAD-4 reçinesi metilen grupları üzerinden bağlanarak sentezlenmiĢtir. 

Sentezlenen AT-XAD reçinesi katı faz özütleme yönteminde adsorban olarak 

kullanılmak üzere mini kolona doldurulmuĢ ve on-line zenginleĢtirme sistemine 

bağlanmıĢtır. Kolonda tutunan metal iyonlarını geri almak için 0,5 M HCl 

kullanılmıĢtır. Tayin sınırı Cd için 0.3, Ni için 0.8 μg L
-1

 olarak bulunmuĢtur. 

ZenginleĢtirme iĢlemi yapıldıktan önce ve yapıldıktan sonra çizilen kalibrasyon 

grafiklerinin liner kısımlarının eğimlerinin karĢılaĢtırılması sonucu zenginleĢtirme 

faktörü Cd için 94 ve Ni için 43 olarak bulunmuĢtur. GeliĢtirilen zenginleĢtirme 

metodu, standart referans maddelere (NIST 1570a, ıspanak yaprakları) uygulanmıĢ, 

Ni ve Cd için sertifikalı değerler ile uyumlu sonuçlar elde edilmiĢtir. Ayrıca 

geliĢtirilen zenginleĢtirme yöntemi tütün örneklerine de uygulanmıĢ ve baĢarılı 

sonuçlar elde edilmiĢtir.
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        Tuzen ve arkadaĢları tarafından, bazı yiyecek örneklerinde eser düzeyde 

bulunan nikel ve bakır iyonlarının katı faz ekstraksiyonu ile zenginleĢtirme 

çalıĢmaları yapılmıĢ, katı faz olarak Dowex optipore SD-2 reçine içeren mini 

kolonda analit iyonları, 5-metil-4-(2-tiyazolylazo) rezorsinol Ģelat ile çözülmüĢtür. 

Kolonda tutunan metal iyonları 1 mol/L HNO3 çözetisi ile geri alındıktan sonra 

ölçümler alevli atomik absorpsiyon ile yapılmıĢtır. pH, bileĢiğin konsantrasyonu, 

matriks iyonları etkisi ve reçine miktarı gibi parametreler incelenmiĢtir. Cu(II) ve 

Ni(II) iyonları için tayin sınırı değerleri sırasıyla 1.03 ve 1.90 μg L
-1

, 200 μg L
-1

 

konsantrasyonlarında Cu(II) ve Ni(II)  iyonları için kesinlik değerleri sırasıyla % 7 

ve % 8 olarak bulunmuĢtur. GeliĢtirilen zenginleĢtirme yönteminin doğruluğu 

standart referans maddeler (NIST SRM 1515 elma ve GBW 07603 suda ve karada 

yetiĢen biyolojik ürünler) kullanılarak kontrol edilmiĢtir. GeliĢtirilen zenginleĢtirme 

yöntemi eser düzeyde Cu(II) ve Ni(II) iyonları içeren insan saçı, tavuk eti ve balık 

konservesine uygulanmıĢtır.
83

 

 

        Monasterio ve arkadaĢları tarafından, Ģarap örneğinde eser seviyede bulunan 

Cd(II) iyonlarını, on-line zenginleĢtirmek için çalıĢmalar yapılmıĢtır. Tayin 

basamağında alevli atomik absorpsiyon spektrometresi kullanılmıĢtır. Adsorban 

olarak Ģelat bileĢiği olan 2-(5-bromo-2-piridilazo)-5-dietilaminofenol cam pamuğa 

immobilize edilmiĢtir. Örnek çözeltinin pH’ı, örnek çözelti hacmi, eluent tipi, 

deriĢimi ve hacmi, örnek ve elüsyon çözeltilerinin akıĢ hızı, giriĢim etkisi gibi 

parametreler incelenmiĢtir. 20 mL örnek çözelti hacmi ile çalıĢıldığında 

zenginleĢtirme faktörü 39, tayin sınırı 37 ng L
-1 

olarak bulunmuĢtur. Yapılan beĢ 

tayin sonucunda standart sapma 1 μg L
-1

 konsantrasyonunda Cd(II) için % 3.4 olarak 

hesaplanmıĢtır. GeliĢtirilen metodun doğruluğunu kontrol etmek için geri alma 
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çalıĢmalarında yaptıkları analizler, elektrotermal atomik absorpsiyon spektrometresi 

ile tayin edilmiĢ ve FAAS ile yapılan sonuçlar ile karĢılaĢtırılmıĢtır. Son olarak ta 

geliĢtirilen yöntemin uygulanabilirliğini değerlendirmek için yöntem, eser düzeyde 

Cd(II) içeren beyaz, rose ve kırmızı Ģarap örneklerine uygulanmıĢtır.
84 

 

        Shabani ve arkadaĢları tarafından, μg L
-1

 seviyesindeki bakır ve kadmiyum 

iyonlarını zengileĢtirerek tayin edilecek seviyeye çıkarabilmek için Alevli Atomik 

Absorpsiyon Spektrometresine bağlanmıĢ on-line Katı faz ekstraksiyon yöntemi 

kullanılmıĢtır. Ġlk önce sodyum dodesil sülfat ve 1,10-fenantirolin ile modifiye 

edilmiĢ alumina adsorban olarak kullanılmak üzere sentezlenmiĢtir. Mikro kolona 

doldurulan kolonda alıkonan kadmiyum ve bakır iyonları, etanol ile geri alınıp tayin 

basamağında FAAS kullanılmıĢtır. 20 μg L
-1

 deriĢiminde Cu(II) ve Cd(II) iyonları 

için yapılan 6 deney sonucunda standart sapma değerleri hesaplanmıĢ ve sırasıyla % 

1.4 ve 2.2, Cu(II) ve Cd(II) için tayin sınırı 0.04 ve 0.14 olarak bulunmuĢtur. 

GeliĢtirilen zenginelĢtirme yöntemi Ġnsan saçına ve su örneklerine baĢarıyla 

uygulanmıĢtır.
85 

 

        Buke ve arkadaĢları tarafından, on-line katı faz ekstraksiyon yöntemi ile Cu(II) 

iyonu için zenginleĢtirme çalıĢmaları yapılmıĢ ve tayin basamağında alevli atomik 

absorpsiyon spektrometresi kullanılmıĢtır. ÇalıĢmanın temeli mini kolon içinde 

adsorban olarak kullanılan pirokatekol violet ile yüklenmiĢ Chromosorb 105 

üzerinde Cu(II) iyonlarının adsorplanmasına dayanmaktadır. Adsorban üzerinde 

tutunan bakır iyonlarını geri almak için 1 mol/L HNO3 çözeltisi kullanılmıĢtır. Örnek 

çözeltinin pH’ı, Chromosorb 105 reçinesinin miktarı, örnek çözelti hacmi, eluent tipi, 

deriĢimi ve hacmi, örnek ve elüsyon çözeltilerinin akıĢ hızı gibi parametreler 
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incelenmiĢtir. Yaptıkları zenginleĢtirme çalıĢmaları sonucunda en uygun Ģartları,  30 

mL örnek çözelti hacmi kullanıldığında zenginleĢtirme zamanı 15 dk, tayin sınırı 

0.02 μg L
-1

, 0.03 mg/L konsantrasyonundaki Cu(II) iyonu için standart sapma % 1.1 

olarak belirlenmiĢtir. GeliĢtirilen zenginleĢtirme yönteminin doğruluğunu ve 

uygulanabilirliğini anlayabilmek için yöntem doğal su örneklerine uygulanmıĢtır.
86 

       

          Ziyadanoğulları, R. ve araĢtırma grubu tarafından yapılan bir çalıĢmada, 

rubeanik asit ile modifiye edilmiĢ Amberlit XAD-4 reçinesi kullanılarak Cu(II), 

Co(II), Ni(II), Cd(II) ve Mn(II) iyonlarını ayırma ve zenginleĢtirme çalıĢmaları 

yapılmıĢtır. Yapılan çalıĢmada pH, temas süresi, metal iyonu bağlama kapasitesi gibi 

parameterler incelenmiĢ ve optimum koĢullar tespit edilmiĢtir. Elde edilen optimum 

koĢullarda Amberlit XAD-4-ditiyoetilendiamin kopolimeri kullanılarak 

zenginleĢtirilen Cu(II), Co(II), Ni(II), Cd(II) ve Mn(II) iyonlarının geri kazanma 

verimleri sırasıyla 103.3 ± 2.6, 96.8 ± 1.7, 102.0 ± 3.0, 90.3 ± 1.7 ve 97.2 ± 2.4 % 

olarak, iyon bağlama kapasiteleri ise sırasıyla 0.1243 ± 0.0036, 0.2057 ± 0.0034, 

0.2323 ± 0.0043, 0.1757 ± 0.0025 ve 0.1888 ± 0.0034 mmol g
-1

 reçine olarak 

hesaplanmıĢtır. Cu(II), Co(II), Ni(II), Cd(II) ve Mn(II) iyonları için zenginleĢtirme 

faktörleri 500 olarak bulunmuĢtur.
87

 

 

2.6. ATOMĠK SPEKTROSKOPĠ YÖNTEMLERĠ 

 

2.6.1. Spektroskopinin Tanımı ve Sınıflandırılması 

        

          Atomik spektroskopi 70 kadar elementin kantitatif ve kalitatif tayininde 

kullanılır. Atomik metotların tipik duyarlılığı milyonda bir ile milyarda bir arasında 
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değiĢir. Bu metotların hız, kullanıĢlılık, az bulunan yüksek seçicilik ve yüksek 

olmayan cihaz fiyatlarını da diğer üstün yönleri arasında sayabiliriz. 

 

        Atomik türlerin spektroskopik tayini, genelde tek atomların bazen de Fe
+
, Mg

+
, 

Al
+ 

gibi element iyonlarının birbirlerinden iyice ayrılmıĢ olduğu gaz ortamında 

yapılabilir. Dolayısıyla, bütün atomik spektroskopik iĢlemlerde ilk basamak 

atomlaĢmadır. AtomlaĢma sırasında numune, atomik bir gaz oluĢturacak Ģekilde 

buharlaĢtırılır ve parçalanır. Metodun duyarlılık, kesinlik ve doğruluk gibi nitelikleri 

atomlaĢma basamağının verimliliği ve tekrarlanabilirliğine bağlı olduğu için 

atomlaĢtırma atomik spektroskopide en önemli aĢamadır. 

 

        Atomik spektroskopi çalıĢmalarında numunenin atomlaĢmasını sağlamak için 

kullanılan bazı metotlar çizelge 2.2.’ de gösterilmektedir. 

 

        Kuramsal temelleri 19. yüzyıldan beri bilinmesine rağmen atomik absorpsiyon 

spektroskopisinin, özellikle eser deriĢimlerdeki metallerin nicel analizleri için çok 

güçlü bir yöntem haline gelmesi, 1955 yılında çalıĢılan elementin kendine özgü dalga 

boyunda ıĢıma yapabilen ıĢık kaynaklarının bulunmasından sonra mümkün olmuĢtur.                                                          

Atomik absorpsiyon spektroskopi ile nicel analiz, moleküllerin ıĢığı absorpsiyonunda 

olduğu gibi, Lambert – Beer yasasına dayanır.
88, 90, 91

 

 

        Mor ötesi veya görünür bölgedeki atomik spektrum, örneğin atomlara 

ayrıĢmasıyla elde edilir. BileĢiği oluĢturan moleküller, bozunarak atomlarına 

ayrıĢtırılır ve element gaz taneciklerine dönüĢtürülür. Atom halindeki elementlerin 

hem absorpsiyon hem de emisyon spektrumları elementlerin her biri için 
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karakteristik olup, birbirlerinin aynı dalga boylarında ve geniĢliği birkaç A°’dır. Bu 

dalga boylarından her birine atomun spektrumu denir. 

 

         Atomik spektroskopi, x-ıĢını, morötesi veya görünür bölge ıĢınının 

absorpsiyonu ve emisyonu ilkesine dayanır. 

 

2.6.1.1. Absorpsiyon Ġlkeleri 

 

         Kuantum mekanik kuramına göre, hν enerjili foton, atom tarafından 

absorplanırsa, atomun temel enerji seviyesindeki değerlik elektronları uyarılır. Daha 

sonra yüksek enerjili düzeye geçer, geçiĢ için gerekli enerji 

   

Bu geçiĢ;   

                                                                    

                            hc 

 Ei-E0 = hν = 

                            λ 
 

 

eĢitliği ile verilmektedir.
88

 

       

      Ei : UyarılmıĢ seviyedeki enerji, 

      E0 : Temel seviyedeki enerji, 

      h  : plank sabiti 

      ν  : fotonun frekansı 

      c  :  IĢık hızı 

      λ   : Fotonun dalga boyudur. 
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        Absorplanan foton tek dalga boyundadır. Bu dalga boyu atomik hat olarak 

adlandırılır. Absorplanan ıĢığın Ģiddeti Lambert- Beer yasasına göre; 

 

  I = I0.e
- kλl 

  eĢitliği ile verilir. 

      

      I  : Örnekten geçen ıĢın Ģiddeti 

      I0 : Örneğe gelen ıĢın Ģiddeti 

      k :  ν frekansındaki absorpsiyon katsayısı 

      l : Absorpsiyon ortamının uzunluğudur. 

        

         Lambert-Beer yasasında verilen eĢitliğin her iki tarafının logaritmasını alıp 

düzenlersek, 

                  

                   I0   

A = log             = 0,4343 k. v. l   Ģeklini alır. 

                   I   

 

 

2.6.1.2. Analiz Ġçin Hat Seçimi 

 

         Atomik absorpsiyon spektrometresinde, atomu buharlaĢtırmak için alev, grafit 

fırın gibi atomlaĢtırıcılar kullanılmaktadır. AtomlaĢma sıcaklığı 2000-3000 °C 

arasındadır. Yüksek sıcaklıktan dolayı, atomların uyarılması söz konusu olsa da bu 

sıcaklık aralığında atomlar büyük oranda temel seviyede bulunur.  

 

        Herhangi bir i seviyesindeki uyarılmıĢ atomların sayısı Boltzman eĢitliği ile 

verilmektedir; 
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     Ni = N0. e 
–Ei/k.T

  

     

     Ni = UyarılmıĢ seviyedeki atom sayısı 

     N0 = Temel seviyedeki atom sayısı 

     Ei = i seviyesindeki uyarma enerjisi 

     T = Sıcaklık (°K ),     k = Boltzman sabitidir. 

      

        Boltzman eĢitliğinden görüldüğü gibi herhangi bir i seviyede uyarılmıĢ atom 

sayısı T ve E’ ye bağlıdır.  

 

2.6.2. Alev AtomlaĢtırmasına Dayanan Atomik Spektroskopi 

        

         Alevli atomlaĢtırıcıya dayanan üç tür atomik spektroskopi metodu vardır. 

Bunlar; 

 

1. Atomik Absorpsiyon Spektroskopi (AAS) 

2. Atomik Emisyon Spektroskopi (AES) 

3. Atomik Floresans Spektroskopi (AFS) 

 

        Alev atomlaĢtırmasında genellikle sulu ortamdaki analit çözeltisi, sisleĢtirme 

iĢlemi ile bir buluta dönüĢtürüldükten sonra gaz halindeki yükseltgen veya yakıt 

akıĢıyla aleve taĢınır. Böylece, oluĢan sıcak gaz ortamında emisyon ve absorpsiyon 

spektrumları elde edilir. 
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2.6.2.1. Alevli AtomlaĢtırıcılar 

 

        Alevli atomlaĢtırıcı, numuneyi bir bulut veya aerosol Ģekline dönüĢtürdükten 

sonra alev baĢlığına yollayan bir pnomatik sisleĢtiriciden ibarettir. Yaygın olarak 

kullanılan bir sisleĢtirirci türü eĢ merkezli borulardan oluĢan bir sistemdir. Sıvı 

numune merkezdeki kılcal borudan bu borunun ucunun çevresindeki yüksek basınçla 

verilen gazın etkisiyle emilir. (Bernoulli etkisi) Sıvının bu Ģekilde aktarılmasına 

püskürtme adı verilir. Yüksek hızdaki gaz sıvıyı çeĢitli büyüklüklerde damlacıklara 

dönüĢtürerek aleve verir. 

 

2.6.2.2. Alevlerin Özellikleri 

 

        SisleĢtirilmiĢ bir numune aleve taĢındığında, çözücü baĢlığının hemen üstünde 

yer alan birincil yanma bölgesinde buharlaĢır. Böylece oluĢan ince toz halindeki katı 

parçacıklar gaz halindeki atomları ve element iyonlarını oluĢturur. Atomik emisyon 

spektrumları için uyarma iĢlemi de yine bu bölgede gerçekleĢir. Son olarak, atomlar 

ve iyonlar ikincil yanma bölgesi adı verilen alevin daha uçtaki bir kısmına taĢınır. 

Burada atomlaĢma ürünleri atmosfere dağılmadan önce yükseltgenme olabilir. 

Yakıt/yükseltgen gaz karıĢımının alevdeki hızı yüksek olduğu için, numunenin ancak 

bir bölümü yukarıda anılan süreçlerden geçer; gerçekten de alev çok verimli bir 

atomlaĢtırıcı değildir. 
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Çizelge 2.2. Atomik spektroskopi metotlarının sınıflandırılması
89

 

 

 

 

AtomlaĢtırma 

Metodu 

 

Tipik 

AtomlaĢtırma 

sıcaklığı 

 

 

Metodun 

Temeli 

 

Metodun Genel Adı ve 

kısaltılması 

 

 

 

 

Alev 

 

 

 

 

700-3150 

 

 

 

 

 

Absorpsiyon 

Emisyon 

Floresans 

 

Atomik absorpsiyon 

spektroskopisi, AAS  

 

Atomik emisyon spektroskopisi, 

AES  

 

Atomik floresans spektroskopisi, 

AFS 

 

 

 

 

 

Elektrotermal 

 

 

 

 

 

1200-3000 

 

 

 

 

 

Absorpsiyon 

Floresans 

Emisyon 

 

 

Elektrotermal atomik 

absorpsiyon spektroskopisi, ET-

AAS  

 

Elektrotermal atomik floresans 

spektroskopisi  

 

Elektrotermal atomik emisyon 

spektroskopisi 

 

 

Endüktif-

eĢleĢmiĢ argon 

plazma 

 

 

6000-8000 

 

 

 

 

Emisyon 

 

 

 

Endüktif eĢleĢmiĢ plazma 

spektroskopisi ( ICP ) 

 

Doğru-akım 

argon plazma 

 

6000-10000 

 

 

 

Emisyon 

 

DC plazma spektroskopisi, DCP 

 

Elektrik ark 

 

4000-5000 

 

Emisyon 

 

 

 

Ark- kaynaklı emisyon 

spektroskopisi 

 

Elektrik 

kıvılcımı 

 

40000 ( ? ) 

 

Emisyon 

 

 

Kıvılcım-kaynaklı emisyon 

spektroskopisi 
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2.6.2.2.1. Atomik Spektroskopide Alev Türleri 

 

        Çizelge 2.3.’te alev spektroskopisinde kullanılan bazı yaygın yakıt ve 

yükseltgen gazlar ile bu karıĢımlarla oluĢan ortalama sıcaklık aralıklarını 

içermektedir. 

 

        1700-2400 °C arasındaki sıcaklıklar, hava yükseltgen olduğu zaman çeĢitli yakıt 

gazlarla elde edilebilir. Bu sıcaklıklarda sadece alkali ve toprak alkali metaller gibi 

kolaylıkla uyarılabilen türler için emisyon spektrumları oluĢabilir. Daha zor Ģekilde 

uyarılan ağır metal türleri için ise yükseltgen olarak O2 veya N2O kullanılması 

gereklidir. Bu yükseltegenler yaygın olarak kullanılan yakıtlarla birlikte 2500 – 3100 

°C arasında sıcaklıklar oluĢtururlar. 

 

2.6.2.2.2. Alev Sıcaklığının Etkileri 

 

        Hem emisyon, hem de absorpsiyon spektrumları alev sıcaklığındaki 

değiĢmelerden etkilenirler. Sıcaklığın yüksek olması, toplam serbest atom sayısını, 

buna bağlı olarak ta duyarlılığı attırır. Bununla birlikte, alkali metaller gibi bazı 

elementler için, sıcaklıkla sayıları artan atomların çoğu iyonlaĢma ile yok 

olduğundan net serbest atom sayısı azalabilir. 

 

         Alev sıcaklıkları, alevdeki uyarılmıĢ ve uyarılmamıĢ atom sayılarını birbirine 

oranını da tayin eder. Dolayısıyla, alevli emisyon metotlarında sıcaklık denetimi çok 

önemlidir. Örneğin 2500 °C’ lik bir alevde, 10 °C’ lik bir sıcaklık artıĢı 3p uyarılmıĢ 

enerji düzeyinde bulunan sodyum atom sayısını % 3 kadar arttırır. Buna karĢılık 
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sayıları çok daha fazla olan temel hal atomlarındaki sayı düĢmesi ise % 0,002 

kadardır. Buna göre, uyarılmıĢ atom sayısına dayanan emisyon metotları için, 

uyarılmamıĢ atom sayısına dayanan absorpsiyon metotlarına göre çok daha sıkı bir 

alev sıcaklığı denetimi gereklidir. 

 

2.6.2.2.3. Alevlerde Absorpsiyon ve Emisyon Spektrumları 

 

        Bir numune alevde atomlaĢtırıldığında, atomik ve moleküler absorpsiyon ve 

emisyon spektrumları birlikte oluĢur. Bu spektrumdaki atomik emisyon sinyalleri dar 

pikler veya çizgiler halindedir. Ancak, MgO, CaOH ve OH gibi moleküler türlerin 

uyarılmasıyla oluĢan geniĢ emisyon bantları da görülmektedir. Burada, elektronik 

geçiĢler üzerindeki titreĢimsel geçiĢler, spektrometre tarafından tamamen 

ayrıĢtırılamayan birbirine yakın çizgiler oluĢturmaktadır. 

 

2.6.2.2.4. Alevde ĠyonlaĢmalar 

 

             Sıcak ortamlarda bütün elementler bir dereceye kadar iyonlaĢarak atom, iyon 

ve elektronlar içeren bir karıĢım oluĢtururlar. Örneğin baryum içeren bir numune 

atomlaĢtırıldığında alevin iç bölgesinde aĢağıdaki denge oluĢur. 

 

Ba  ↔  Ba
+ 

+ e
- 

 

        Bu denge, alev sıcaklığı ve baryumun toplam konsantrasyonu kadar 

numunedeki tüm elementlerin iyonlaĢması ile üretilen elektronların 

konsantrasyonuna da bağlıdır. En sıcak alevlerde (>3000 K), baryumun yarısına 
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yakın bir miktarı iyonlaĢır. Bununla birlikte Ba ve Ba
+ 

için emisyon ve absorpsiyon 

spektrumları birbirinden tümüyle farklıdır. Dolayısıyla yüksek sıcaklıklardaki alevde 

baryuma ait atom ve iyon için iki spektrum oluĢur. Bu ve bazı diğer nedenlerle alev 

spektroskopisinde alev sıcaklıklarının denetimi büyük önem taĢır.
89 

 

Çizelge 2.3. Atomik spektroskopide kullanılan alevler
89 

 

Yakıt ve Yükseltgen 

 

Sıcaklık, °C 

Gaz / Hava 1700 -1900 

Gaz /O2 2700 – 2800 

H2 / Hava 2000 – 2100 

H2 / O2 2550 – 2700 

C2H2 / Hava 2100 – 2400 

C2H2 / O2 3050 – 3150 

C2H2 / N2O 2600 – 2800 

 

2.6.3. Alevli Atomik Absorpsiyon Spektroskopisi 

 

        Alevli AAS, basitliği, verimliliği ve diğerlerine göre düĢük maliyeti nedeniyle 

atomik metotlar arasında en yaygın kullanılanıdır. 

 

2.6.3.1. Çizgi Kalınlıkları 

 

        Atomik absorpsiyon veya atomik emisyon çizgilerinin doğal kalınlıkları 0-5 nm 

kadardır. Bununla birlikte, iki önemli etken çizgi kalınlıklarının 100 kat veya daha 
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çok artmasına neden olur. Bu iki etkenden biri Doppler diğeri de Basınç geniĢlemesi 

olarak bilinir. 

 

2.6.3.1.1. Doppler GeniĢlemesi 

 

        Doppler geniĢlemesi, atomların ıĢıma yayarken veya absorplarken hızlı bir 

Ģekilde hareket etmelerinden kaynaklanır. Dedektöre yaklaĢan yönde hareket eden 

atomlar, dedektöre göre dik açıda hareket eden atomlardan daha kısa dalga boyunda 

foton salarlar. Bu fark, iyi bilinen Doppler etkisinin bir sonucu olup, dedektörden 

uzaklaĢan yönde hareket eden atomlar için aynı etki ters yönde iĢler. Toplam etki ise 

emisyon çizgisinin kalınlığındaki artıĢ olarak gözlenir. Aynı nedenlerle, Doppler 

etkisi absorpsiyon çizgilerinde de kalınlaĢma oluĢturur. Alev sıcaklığı artarken 

atomların hızları da artacağından, bu tür geniĢleme daha büyüktür.
89 

 

2.6.3.1.2. Basınç GeniĢlemesi 

 

        Basınç geniĢlemesinin nedeni, atomlar arası çarpıĢmaların temel hal enerji 

düzeylerinde değiĢmeler yaratması dolayısıyla, temel ve uyarılmıĢ hal enerji 

düzeyleri arasındaki farkın da değiĢime uğramasından kaynaklanır. Basınç 

geniĢlemesi sıcaklıkla artar. Dolayısıyla, sıcaklık arttıkça absorpsiyon ve emisyon 

piklerinde geniĢleme gözlenir.
89 
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2.6.3.2. Dar Çizgi Kalınlıklarının Absorbans Ölçümlerine Etkisi
 

 

        Atomik absorpsiyon çizgilerinde geçiĢ enerjileri her element için özgündür. Bu 

sebeple, atomik absorpsiyona dayalı analitik metotların seçiciliği yüksektir.  Bununla 

birlikte, kantitatif analizde dar çizgilerin ölçülmesi, moleküler absorpsiyon 

sinyallerinin ölçümünde yaĢanmayan sorunlara neden olur. 

 

        Genelde kullanılan monokromatörler, atomik absorpsiyon çizgilerinde bulunan 

darlıktaki bir ıĢımaya (0.002- 0.005 nm) denk düĢecek darlıkta bir ıĢıma üretemez. 

Bunun sonucu olarak, sürekli ıĢıma kaynağındaki bir monokromatör ile seçilmiĢ olan 

bir ıĢın demetinin kullanılması, Beer kanunundan aletsel sapmalara yol açar. Buna ek 

olarak, böyle bir demetinden absorplanan ıĢımanın oranı küçük olduğu için, 

dedektörde görülen sinyal düĢmesi (P →  P0) daha az olduğundan, ölçümdeki 

duyarlılık düĢer. 

 

2.6.3.3. IĢık kaynakları 

 

        Atomik absorpsiyon cihazlarında, oyuk katot lambaları ve elektrotsuz-boĢalım 

lambaları olmak üzere iki tür lamba kullanılır.  

 

2.6.3.3.1. Oyuk – Katot Lambaları 

 

        AAS’ de en kullanıĢlı ıĢık kaynağı Oyuk- Katot lambasıdır. Bu kaynak, 1-5 torr 

arasında basınca sahip argon gibi inert gaz ortamında kapatılmıĢ bir cam boruda 



 54 

tungsten bir anot ve silindir Ģeklinde bir katottan ibarettir. Katot, analitin metalinden 

yapılmıĢtır veya o metalin kaplamasına destek olabilecek yapıdadır. 

 

        Elektrotlar arasında uygulanan 300 V kadar bir potansiyel, argonun 

iyonlaĢmasını ve argon iyonları ile elektronların elektrotlara yöneliĢinden doğan 5- 

10 mA’ lık bir akım oluĢturur. Potansiyel yeterince büyük ise, argon katyonları 

katota yeterli bir enerji ile çarparak metal atomlarının bazılarını yerinden sökerek bir 

atom bulutu oluĢturabilir; bu iĢleme sıçratma adı verilir. Sıçratılan metal atomlardan 

bazıları uyarılmıĢ halde olup, temel hale geçerken karakteristik dalga boyundaki 

emisyona neden olurlar. Hatırlanması gerekli önemli bir nokta, emisyonun yaratıldığı 

lambadaki atomların, alevdeki analit atomlarına göre önemli ölçüde daha düĢük 

sıcaklıkta olmasıdır. Böylece, lambanın emisyon çizgileri, alevdeki absorpsiyon 

piklerine göre daha az geniĢlerler. Lambadaki sıçratılan metal atomları sonunda katot 

yüzeyine veya lambanın iç çeperlerine dönerek buralarda toplanırlar. 

        

         Ticari olarak yaklaĢık 40 element için oyuk-katot lambası bulunabilir. 

Bazılarının katodu, birden fazla element içerebilir, böylece kaynaklar birkaç analitin 

tayini için gerekli spektrum çizgilerini aynı anda verebilir. Oyuk katot lambalarının 

geliĢtirilmesi, genellikle AAS’ nin doğuĢunda rol oynamıĢ en önemli olay olarak 

kabul edilebilir.
90,91 

 

2.6.3.3.2. Elektrotsuz- BoĢalım Lambaları 

 

        Elektrotsuz- boĢalım lambası, atomik çizgi spektrumu için yararlı bir kaynak 

olup, aynı element için yapılmıĢ oyuk-katot lambalarına göre 10 ile 100 kat fazla ıĢın 
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Ģiddeti sağlayabilir. Tipik bir lamba, birkaç torr basınçlı argon gibi inert gaz 

ortamında, analiti metal veya bir tuzu Ģeklinde içeren kapalı bir kuvars borudur. Bu 

kaynak elektrot içermez. Bunun yerine Ģiddetli bir radyo- frekansı veya mikro dalga 

ıĢınının alanı ile gerekli enerji sağlanır. Bu alanda argon iyonlaĢır, iyonlar alanın 

yüksek frekanslı bileĢeni ile hızlandırılır. Böylece spektrumu istenen metalin 

atomlarını uyaracak enerjiye ulaĢırlar. 

 

        Ticari olarak bu lambalar birkaç element için bulunabilir. Performansları, OKL 

(oyuk katot lambası) kadar güvenilir değildir.
90,91 

 

2.6.3.4. Kaynak Modülasyon 

 

        Bir sinyalin frekans, genlik veya dalga boyu gibi özelliklerini değiĢtirmeye 

modülasyon adı verilir. AAS metodunda kaynağın frekansı doğru akımdan (dc), 

alternatif (ac) modülasyonuna uğratılır. 

 

        Bir atomik absorpsiyon ölçümünde, kaynaktan ve alevden gelen ıĢımanın 

birbirinden ayrılması gereklidir. Her zaman alev ile dedektör arasına yerleĢtirilen 

monokromatör, alev ıĢımasının büyük bölümünü ortadan kaldırır. Bununla birlikte, 

monokromatörün ayarlandığı dalga boyunda da alevdeki atomların ısı ile uyarılması 

sonucu ıĢıma gözlenir. Bu sinyal giderilmediği için, giriĢim oluĢturabilecek bir 

kaynak olarak davranabilir. 

 

         Oyuk-katot lambasının çıkıĢını modülasyona uğratıp ıĢık Ģiddetinin sabit bir 

frekans ile verilmesini sağlayarak, alev emisyonu etkisi giderilebilir. Dedektör, oyuk-
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katot lambasından gelen alternatif sinyali ve alevden gelen sürekli sinyali bir arada 

görüp bu sinyalleri sırasıyla alternatif ve doğru akıma çevirir. 

 

        Genellikle bir motor tarafından çalıĢtırılan dairesel bir ıĢık biçerin kaynak ile 

alev arasına konulmasıyla modülasyon iĢlemi gerçekleĢtirilir. Metal ıĢık biçerin bazı 

açısal parçalarının çıkarılmasıyla ıĢın demetinin zamanının bir bölümünde 

etkilenmeden yoluna devam etmesi diğer bölümünde ise yansıması, sağlanır. IĢık 

biçerin sabit bir hızla döndürülmesiyle aleve ulaĢan ıĢınımın periyodik olarak 

sıfırdan maksimum Ģiddete, sonra tekrar sıfıra dönmesi sağlanır. Diğer seçenek ise 

ıĢık kaynağını çakıĢtırılan güç kaynağının alternatif akım (ac) ile çalıĢtırılmasıdır.
88-91 

 

2.6.3.5. Atomik Absorpsiyon Spektroskopisi için Cihazlar 

 

        Atomik absorpsiyon için tasarlanmıĢ bir cihaz, moleküler absorpsiyon 

ölçümlerinde kullanılan bir sistemdeki temel bileĢenlerin aynılarını içerir; bir 

kaynak, bir numune hücresi  (burada alev), bir dalga boyu seçici ve bir 

dedektör/sinyal okuma düzeneği. Çok sayıda üretici tarafından hem tek, hem de çift 

ıĢınlı cihazlar sunulmaktadır. Bu cihazlarda hem performans gücü, hem de fiyat 

açısından (birkaç bin dolardan baĢlayarak) geniĢ farklılıklar mevcuttur.
88,90,91

 

 

2.6.3.5.1. Fotometreler 

 

         Minimum bir Ģart olarak, AAS’ de kullanılacak bir sistem, giriĢim 

yaratabilecek veya duyarlılığı azaltacak diğer çizgileri ayırıp analitin dalga boyunu 

yalnız bırakacak darlıkta bir bant kalınlığına sahip olmalıdır. Oyuk-katot lambası ve 
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filtrelerle donanmıĢ bir fotometre, görünür bölgede ancak birkaç çizgiye sahip olan 

alkali metallerin ölçümü için yeterli olabilir. Daha esnek yapıda bir fotometre ise 

rahatlıkla yer değiĢtirebilecek giriĢim fitreleri ve lambalar içerecek Ģekilde 

tasarlanmıĢtır. Her element için ayrı bir lamba ve filtre kullanılır.
88 

 

2.6.3.5.2. Spektrofotometreler 

 

        Atomik absorpsiyon ölçümlerinin çoğu ultraviyole/görünür bölgede çalıĢan 

grating monokromatörleri içeren cihazlarla yapılmaktadır. Tipik bir çift ıĢınlı cihazda 

oyuk-katot lambasından gelen ıĢınım biçilerek iki ıĢına ayrılır. Birisi alevden, diğeri 

ise alevin arkasından geçirilir. Bir yarı-gümüĢlü ayna, bu iki ıĢını aynı yönde 

birleĢtirir. Bu aynı yönde olan iki ıĢın da farklı fazlardaki, zaman süreçlerinde 

monokromatöre ve dedektöre ulaĢırlar. Sinyal iĢleyici, ıĢın kaynağından gelen 

biçilmiĢ ve alternatif akım Ģeklindeki sinyali, alevde üretilen doğru akım sinyalinden 

ayırır. Referans ve numunedeki alternatif akımlı ıĢın Ģiddetleri oranının logaritması 

alınıp hesaplama sonucu oluĢan sayı, absorbans olarak sergilenmek üzere sinyal 

okuma birimine yollanır.
88 

 

2.6.3.6. GiriĢimler 

 

        Analizlerde yanlıĢlığa sebep olan etmenlerin tümü giriĢim (interferans) olarak 

tanımlanır. GiriĢimler nedenlerine göre fiziksel, kimyasal, spektral, iyonlaĢma ve 

zemin olmak üzere beĢe ayrılır.
88-91 
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2.6.3.6.1. Fiziksel GiriĢimler 

 

       Alev ölçüm Ģartlarını değiĢtiren fiziksel olaylar ile çözeltinin fiziksel 

özelliklerini değiĢtiren faktörlerin tümü olarak tanımlanır. Fiziksel giriĢimler, 

çözeltinin viskozitesi, yüzey gerilim ve özgül ağırlık gibi fiziksel özelliklerin örnek 

ve referans madde de farklı olması nedeniyle ortaya çıkar. Örnek çözeltinin 

viskozitesi, yüzey gerilimi gibi fiziksel özellikleri, standart çözeltisi ile aynı değil ise 

atom oluĢum hızları farklılık gösterir. Matriks giriĢimlerini önlemek için analiz 

çözeltisi seyreltilir veya viskoz sıvılar için yüzey gerilim azaltıcı (örneğin triton X-

100 gibi) maddeler eklenir. Bu eklenen maddeler standart çözeltilere de 

konmalıdır.
88-91 

 

2.6.3.6.2. Spektral GiriĢimler 

 

        AAS yönteminde spektral giriĢimler, absorpsiyon hücresindeki iki elementin 

veya bir element ile çok atomlu bir türün aynı dalga boyundaki ıĢığı absorplaması 

veya yayması sonucu oluĢur. Analizi yapılan element ile aynı dalga boyundaki ıĢık 

absorplayan türlerin varlığı, analizde pozitif hatalara yol açar. Elementlerin dar 

absorpsiyon hatları çok ender olarak birbiriyle çakıĢır. Spektral giriĢimlere yol 

açabilecek çakıĢmalar, Tb ve Mg için 285,2 nm, Cr ve Os için 290 nm, Ge ve Ca için 

422, 7 nm deki hatlarıdır. Bunun önüne geçebilmenin en kolay yolu, analizi 

yapılacak elementin öteki element ile çakıĢmayan bir hattını kullanmaktır.
88-91 
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2.6.3.6.3. Kimyasal GiriĢimler 

 

        Kimyasal giriĢimlerin en yaygın türü, analit ile zor buharlaĢabilen ürünleri 

oluĢturan anyonların varlığı ve böylece atomlaĢma oranının azalmasıdır. Sonuç 

olarak düĢük değerler elde edilecektir. Buna örnek olarak, artan sülfat ve fosfat 

konsantrasyonu ile kalsiyum absorpsiyon değerlerindeki düĢüĢ gösterilebilir; Bu 

iyonların ikisi de kalsiyum iyonu ile zor buharlaĢan bileĢikler oluĢturur. 

 

        Zor buharlaĢan türlerin oluĢmasından doğan giriĢimler çoğu zaman daha yüksek 

sıcaklıkların kullanılmasıyla giderilebilir.  

 

        Diğer bir metot ise giriĢim yapan türlerle birleĢerek analitin serbest kalmasını 

sağlayacak olan katyonlar kullanılmaktadır. Bu katyonlara serbest bırakıcı reaktifler 

denir. Örneğin kalsiyum tayininde, aĢırı stronsiyum veya lantan iyonlarının 

katılması, fosfat giriĢimini en aza indirir. 

 

         Koruyucu reaktifler ise analit ile kararlı, fakat kolaylıkla buharlaĢabilen ürünler 

oluĢturarak giriĢimi engeller. Bu amaçla yaygın olarak kullanılan reaktifler EDTA, 

APDC (1-Pirolidin- karboditoik asidin amonyum tuzu) ve 8-hidroksikinolin’dir.
88-91

 

 

2.6.3.6.4. ĠyonlaĢma Etkileri 

 

        Havanın yükseltgen olarak kullanıldığı yakma karıĢımlarında, atom ve 

moleküllerin iyonlaĢması önemsizdir. N2O’nun kullanıldığı yüksek sıcaklıklı 
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alevlerde önemli ölçüde iyonlaĢma görülür ve aĢağıdaki verilen dengenin bir sonucu 

olarak serbest elektronlar önemli bir konsantrasyona ulaĢır. 

 

M  ↔  M
+ 

+ e
- 

 

        M yüksüz atom veya molekülü, M
+
 ise bu türün iyonunu göstermektedir. M

+
 

türünün spektrumu M’ nin spektrumundan tamamen farklıdır. Dolayısıyla ortamda 

bulunan yüksüz atom veya molekülün iyonları, daha düĢük değerde sonuçlar 

alınmasına neden olur. ĠyonlaĢma olayının serbest elektronunun ürünlerinden biri 

olduğu bir denge Ģeklinde görülmesi, analit atomlarının iyonlaĢmasının, alevde 

bulunan diğer kolayca iyonlaĢabilen metallerin varlığından doğrudan etkilenebilir. 

Böylece, ortamda sadece M türleri değil de B türleri de bulunuyorsa ve B türleri 

aĢağıdaki gibi iyonlaĢıyorsa, B’nin oluĢturduğu elektronların etkisiyle M’ nin 

iyonlaĢması azalır.
 

 

B ↔ B
+ 

+ e
- 

         

Analit iyonlaĢmasından doğan hatalar genellikle bir iyonlaĢma bastırıcı 

katılarak giderilebilir. Bu karıĢım aleve yüksek konsantrasyonda elektron verilmesini 

sağlar, sonuçta analitin iyonlaĢması bastırılır.
88-91 

 

2.6.3.6.5. Zemin GiriĢimleri 

 

        Örnek çözeltisinde bulunan çok atomlu türlerin (moleküller ya da radikaller) 

ıĢığı absorplaması analizde çok ciddi sorunlara yol açar. Bu tür engellemeler, zemin 



 61 

giriĢimleri olarak adlandırılır. Zemin absorpsiyonu adı verilen zemin giriĢimleri, 

AAS yönteminde en önemli hata kaynağıdır.  

 

        Absorpsiyon hücresinde bulunan molekül ya da radikallerin ıĢığı absorplaması, 

alevli ve özellikle grafit fırınlı atomlaĢtırıcılarda, önüne geçilmesi için özel 

yöntemler gerektiren bir engellemedir. AtomlaĢma sıcaklığı küçük bir elementin 

alevli atomlaĢtırıcıda analizi sırasında alevde oluĢan oksit, hidroksit, siyanür türü 

kararlı bileĢikler, elementin atomlaĢma sıcaklığında bile bozunmayarak oyuk- katot 

lambasının yaydığı ıĢımayı absorplarlar. 

 

        Moleküler absorpsiyon ve ıĢığın tanecikler tarafından saçılması, birim hacimde 

bulunan tanecik sayısı daha fazla olduğundan grafit fırınlı atomlaĢtırıcılarla yapılan 

analizleri daha ciddi bir Ģekilde etkiler. Bu moleküllerin birkaç miligramı grafit 

fırında, dalga boyuna bağlı olarak, 0,5-1,0 değerinde bir absorbans ölçümüne neden 

olduğu göz önüne alınırsa, AAS yönteminde en önemli engellemenin moleküler 

absorpsiyon ve ıĢık saçılması olduğu daha iyi anlaĢılır. 

        

Zemin giriĢimlerinin düzeltilmesi için çeĢitli yöntemler önerilmiĢtir. Bunlar; 

çift-hat yöntemi, sürekli ıĢık kaynağı kullanımı yöntemi, zeeman etkisi yöntemi ve 

Smith-Hiftje yöntemidir. 

 

        Zemin giriĢimlerinin düzeltilmesi için sürekli ıĢık kaynağı kullanımı 

yönteminde, spektrofotometreye oyuk-katot lambasına ek olarak, döteryum veya 

halojen lambası gibi geniĢ bir dalga boyu aralığında ıĢıma yapabilen bir ıĢık kaynağı 

yerleĢtirilir. Bu iki kaynağın yaydığı ıĢımalar, bir ıĢık bölücü yardımı ile 
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atomlaĢtırıcıya ard arda ulaĢtırılır. Oyuk katot lambasının yaydığı ıĢık, 

atomlaĢtırıcıda bulunan analiz elementinin atomlar ve zemin giriĢimine neden olan 

türler tarafından absorplanır. Daha önce de belirtildiği gibi sürekli ıĢık kaynağının 

yaydığı ıĢığın analiz elementinin atomları tarafından absorplanan kısmı, lambanın 

yaydığı ıĢının Ģiddetine oranla ihmal edilebilecek kadar azdır. Böylece, sürekli ıĢık 

kaynağının yaydığı ıĢımanın sadece zemin giriĢimlerine neden olan moleküller ve 

diğer türler tarafından absorplandığı kabul edilir.
88,89

 

 

2.6.3.7. AAS Yöntemi ile Kantitatif Tayin 

 

      AAS yöntemi ile metalik özellik gösteren yaklaĢık 70 kadar elementin nicel 

tayinini yapmak mümkündür. Serbest haldeki tüm element atomları, üzerlerine düĢen 

kendilerine özgü dalga boylarındaki ıĢınları absorplarlar. Spektroskopik tayinlerde 

elementin bu absorpsiyon dalga boylarından biri kullanılır. Genellikle seçilen dalga 

boyu, absorpsiyonun en Ģiddetli olduğu dalga boyu olup, bu dalga boyu rezonans 

dalga boyudur. Böylece seçilen dalga boyunda küçük deriĢimlerde bile absorbans 

değerleri okunabilir. Tayin ortamında elementin rezonans hattıyla spektral giriĢim 

oluĢturan element veya moleküller varsa, giriĢimin olmadığı fakat absorpsiyon 

Ģiddetinin deriĢim tayini için yeterli olabileceği baĢka bir absorpsiyon hattı seçilir. 

 

      AAS yönteminde bir elementin nicel tayini, deriĢimleri bilinen standart 

çözeltilerin absorbansıyla örnek çözeltisinin absorbansı karĢılaĢtırarak yapılır. Katı 

veya sıvı örnekleri atomlaĢtırmadan önce, uygun çözeltileri hazırlanır. Örnek 

çözeltileri hazırlanırken tayin elementinin atomlaĢma verimini olumsuz yönde 

etkilemeyen, giriĢimlerin olmadığı ve yeterli absorpsiyon Ģiddetinin alınabileceği 
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ortam Ģartları ayarlanmalıdır. Örnek ve standartların absorbansları, cihazın bütün 

parametreleri ayarlandıktan sonra aynı Ģartlarda ara verilmeden ölçülmelidir. AAS’ 

de örnek çözeltisinin deriĢimini belirlemek amacıyla iki farklı yöntem izlenir.
2 

 

2.6.3.7.1. Kalibrasyon Yöntemi 

 

        Lambert-Beer kanununa göre teorik olarak absorbans, deriĢimle doğru orantılı 

olarak değiĢir. Bu yöntem için, tayin edilecek elementin stok standart çözeltilerinden 

belirli derriĢimlerde en az üç kalibrasyon çözeltisi hazırlanır. Kalibrasyon ve örnek 

çözeltilerinin absorbansları ölçülür. Kalibrasyon çözeltilerinin deriĢimlerine karĢılık 

absorbansları grafiğe geçirilir ve elde edilen noktalar birleĢtirilerek bir doğru çizilir. 

Bu grafiğe ‘kalibrasyon eğrisi’ denir. Kalibrasyon eğrisinden yararlanarak, absorbans 

değerlerine karĢı gelen deriĢim bulunur. Örnek çözeltilerinin absorbansları 

kalibrasyon eğrisinde absorbansın deriĢimle doğrusal olarak değiĢtiği aralıkta 

olmalıdır. Örnek çözeltilerinin absorbansları bu aralığın dıĢında ise, seyreltme veya 

deriĢtirme yolu ile bu aralığa çekilmelidir. Çok sayıda örnek çözeltisine 

uygulanabilmesi bu yöntemin üstünlüğüdür.
2 

 

2.6.3.7.2. Standart Ekleme Yöntemi 

 

        Genellikle tayini yapılacak örnek çözeltilerinin zengin bir matrikse sahip 

olması, kalibrasyon çözeltilerinin ise benzer matrikse sahip olmaması veya 

benzetilememesi tayinler için önemli bir sorundur. Böyle çözeltilerin analizinde 

zengin matriksden dolayı oluĢabilecek giriĢimler nedeniyle doğru sonuçlara ulaĢmak 
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oldukça güçtür. Standart ekleme yöntemi kullanılarak daha doğru sonuçlara ulaĢmak 

mümkündür. 

 

        Standart ekleme yönteminde tayini yapılacak örnekten en az üç eĢit kısım alınır. 

Birinci kısıma yalnızca çözücü, diğerlerine ise artan miktarlarda kalibrasyon 

çözeltileri katılıp her biri çözücü ile eĢit hacime tamamlanır. Absorbanslar okunur ve 

katılan deriĢime karĢı absorbans grafiği çizilir. Elde edilen doğrunun deriĢim 

eksenini kestiği noktanın absorbans eksenine olan uzaklığı örneğin deriĢimine 

karĢılık gelir (Ģekil 2.1.). Bu yöntem, analiz edilecek örneklerin sayısının fazla 

olması halinde, çözeltilerin hazırlanması için çok fazla zaman gerektirmesi ve analiz 

süresinin uzaması sebebiyle kolay değildir.
2
 

 

 

ġekil 2. 1. Standart ekleme eğrisinden örnekteki bilinmeyenin deriĢiminin bulunması.  
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2.6.3.8. AAS’nin Analitik Performansı ile Ġlgili Terimler 

 

        IUPAC (International Union of Pure and Applied Chemistry) ve ISO (The 

International Organization for Standardization) önerilerine göre analitik 

spektroskopik yöntemlerde kullanılan analitik performansla ilgili bazı terimler ve 

tanımlar aĢağıda kısaca açıklanmıĢtır.
2 

 

2.6.3.8.1. Duyarlık 

 

        Okunan absorbans değerlerinin standart çözeltilerin deriĢimlerine karĢı grafiğe 

geçirilmesi ile elde edilen kalibrasyon eğrisinin eğimi duyarlık olarak tanımlanır. 

Atomik absorpsiyonda ise, özel olarak duyarlık, analiz elementinin net %1’lik 

absorpsiyonuna veya 0,0044’lük absorbans değerine karĢılık gelen deriĢim olarak 

tanımlanmaktadır. Duyarlık; ıĢık kaynağı, alev sistemi ve atomlaĢma verimi gibi 

faktörlere bağlıdır.
2 

 

2.6.3.8.2. Doğruluk 

 

        Doğruluk, deneyle bulunan bir sonucun doğru değere yakınlık derecesidir ve 

hata ile belirlenir. Genel olarak söylemek gerekirse, masa, koltuk, bardak gibi 

eĢyaların sayımıyla ilgili ölçümlerin dıĢındaki bütün ölçümlerde hata vardır. 

Dolayısıyla analitik iĢlemlerde çeĢitli hataların olması nedeni ile, doğru değere 

ulaĢmak mümkün değildir. Ölçme sonuçları doğru değil doğru değere yakın 

sonuçlardır. Tayin elementi için ölçümün doğruluğu, standart referans maddeler veya 

bağımsız analitik yöntemler kullanılarak kontrol edilir.
2,92 
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2.6.3.8.3. Kesinlik 

 

        Bir analizde elde edilen sonuçların bir birine yakınlığına veya ortalama değerle 

herhangi bir değer arasındaki farka kesinlik denir. Ayrıca tekrarlanabilirlik (r) ve 

uyarlık (R) kesinlik ölçüleridir.  

 

        Tekrarlanabilirlik; aynı laboratuarda, aynı metotla, aynı cihazla, aynı numune 

üzerinde, aynı analizci tarafından alınan deney sonuçlarından her hangi ikisi 

arasındaki farkın % 95 ihtimaliyatla en fazla r kadar olacağını ifade eder.  

 

        Uyarlık ise; ayrı ülkelerde, ayrı laboratuarlarda, ayrı cihazlarla, ayrı zamanlarda, 

aynı metotla, aynı numune üzerinde farklı analizciler tarafından elde edilen analzi 

sonuçlarından, herhangi ikisi arasındaki farkın % 95 ihtimaliyatla en fazla R kadar 

olacaını gösterir.
2,92

 

 

      Kesinlik çeĢitli Ģekillerde verilebilir. Bunlar baĢlıca; 

 

1. Standart sapma (s) 

2. Bağıl standart sapma (s / xort ) 

3. Variyans (s
2
) 

4. Variyasyon kat sayısı (s / xort ) × 100 

5. Yayılma (w) 
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s =

 

 

Burada; 

s   : Standart sapma 

xi   : Her bir ölçümün sonucu 

x ort  : Tüm ölçümlerin ortalaması 

n  : Ölçüm sayısı    

olarak tanımlanır. 

 

2.6.3.8.4. Gözlenebilme Sınırı 

 

        Gözlenebilme sınırı (limit of detection, LOD), tayin elementini içermeyen Ģahit 

örneklerden elde edilen absorbans değerlerinin standart sapmasının üç katına karĢılık 

gelen deriĢim olarak tanımlanır. DeriĢim, elde edilen sinyal büyüklüğünün bir ölçüsü 

olduğundan gözlenebilme sınırı duyarlığa bağlıdır. Ayrıca, genellikle gürültü diye 

tanımlanan, zemindeki değiĢmeler olarak isimlendirdiğimiz ikinci bir değiĢkene de 

bağlıdır. Duyarlık çoğunlukla doğal bir sabit iken, gürültü alete bağlı olarak ortaya 

çıkar. 

        Gözlenebilme sınırı aĢağıdaki formül ile hesaplanır. 

         

             δC 

CL =  × k × σ 

             δA 
 

  ∑(xi-xort.)
2
 

        

      n-1 
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Burada ; 

 

δC / δA : Yöntemin duyarlılığının tersi 

σ  : ġahit deney ölçümlerinden elde edilen absorbans değerlerinin mutlak  

standart sapması 

k  : Bir katsayı 

olarak tanımlanır. 

 

        k, genellikle istatistiksel kesinliğe bağlı olan % 95 veya % 99.7 güven 

seviyesinde sırası ile 2 veya 3 olarak alınır. 

 

        ZenginleĢtirme iĢlemlerinin en önemli amaçlarından biride çalıĢılan analitin 

gözlenebilme sınırını düĢürmektir. Bu nedenle, zenginleĢtirme çalıĢmalarında tayin 

elementi için bulunan gözlenebilme sınırının, analit için bulunan zenginleĢtirme 

katsayısına bölünmesi gereklidir.
2,92 

 

2.6.3.8.5. Tayin Sınırı 

 

        Tayin sınırı (limit of quantitation, LOQ), kullanılan analitin performansı ile 

ilgili son yıllarda önem kazanan bir terimdir. Doğal olarak gözlenebilme sınırı 

yakınlarında tayin yapılamaz. Tayinin yapılabileceği deriĢim, gözlenebilme sınırının 

3-10 katı olarak alınır ki, bu değere tayin sınırı denir. Sağlıklı tayinler için en az tayin 

sınırı kadar bir deriĢim gereklidir.
2,92 
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2.7. AĞIR METALLERĠN ÖZELLĠKLERĠ  

 

2.7.1. Ağır Metallerin Etki Yolları 

 

        Vücutta doğal olarak bulunan bazı metallerin sağlığımıza yararları vardır. 

Örneğin; demir, kansızlığı önler, çinko ise 100’den fazla enzim reaksiyonunda yer 

alır.
 

Metallerin normal olarak vücutta bulunma oranı çok düĢüktür. Bu oran 

yükseldiği takdirde, vücutta toksik etki yapmaya baĢlarlar. 

 

        Ağır metaller, yoğunlukları suyun yoğunluğunun en az 5 katı daha fazla olan 

metallerdir. Ağır metallere örnek vermemiz gerekirse, cıva, nikel, kurĢun, arsenik, 

kadmiyum, alüminyum, platin, çinko ve bakır’ı sıralayabiliriz. 

        

         YaĢadığımız ortama hava, su, yiyecekler, insanlar tarafından üretilen sayısız 

kimyasal maddeler ve ürünler vasıtasıyla karıĢan ağır metaller nefes alma, yutma, 

ciltten emilme yollarıyla vücudumuza girerler. Eğer ağır metallerin vücudumuza 

giriĢ hızı, vücudumuzun onları dıĢarı atma hızından düĢükse, zaman içinde 

vücudumuzda birikim yaparlar. 

 

        Ağır metale maruz kalma konusu tamamen yeni bir konu değildir. Roma 

imparatorluğunun çöküĢüne kurĢun kaplar içinde saklanan Ģarap ve diğer üzüm 

içeceklerinin büyük katkısı olduğu tarihçiler tarafından belirtilmiĢtir. 

 

        Endüstriyel ürünlerin üretiminde ağır metallerin yoğun bir biçimde kullanılması 

nedeniyle, insanların ağır metallere maruz kalma oranı son 50 yılda çok ciddi bir 
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Ģekilde artmıĢtır. Cıvalı amalgam dolgular, boyalar ve musluk suyundaki kurĢun, 

iĢlenmiĢ gıdalar, kozmetik ürünleri, Ģampuan, saç ürünleri ve diĢ macunlarındaki 

kimyasal kalıntılar nedeniyle insanlar her an ağır metallerle iç içe yaĢamaktadır.  

Günümüzün endüstriyel toplumunda bu durumdan kaçıĢ imkânı ne yazık ki, yok gibi 

görünmektedir. 

 

        Ağır metaller bizleri sadece evimizde ve sokakta tehdit etmezler. Ağır metallere 

maruz kalma konusu bazı iĢ kollarında çalıĢan insanlar için çok ciddi bir tehlikedir.                       

         

        Bu tehlikeye maruz kalan bazı çalıĢanlar; doktorlar, ilaç sanayi, diĢ ürünleri, 

laboratuar çalıĢanları, kuaförler, boyacılar, metal sanayi, kozmetik, pil üretiminde 

çalıĢanlar ve fotoğrafçılardır. 

 

2.7.2. Ağır Metal Zehirlenmesinin Etkileri 

 

      Yapılan çalıĢmalar, ağır metallerin zihinsel ve nörolojik fonksiyonları, 

nörotransmitter üretimi ve kullanımı ile muhtelif hormonal faaliyetleri etkileyerek 

insan davranıĢlarını doğrudan etkilediğini ortaya koymuĢtur. Toksik metallerin 

çalıĢmasını etkilediği sistemler; kan ve dolaĢım sistemi, toksin atma sistemleri 

(bağırsaklar, karaciğer, böbrekler, cilt), hormonal sistem, enerji üretim sistemleri, 

enzimler, mide-bağırsak, bağıĢıklık, sinir, üretim sistemleri ve boĢaltım sistemidir. 

 

        Ağır metallerin çok az oranlarda dahi solunması çok ciddi sağlık problemlerine 

neden olmaktadır. Tüm insan ve hayvanların bağıĢıklık sistemleri ağır metal 

solunması ile baskılanır. Ağır metaller ayrıca, alerjik reaksiyonlara, genlerin 
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değiĢime uğramasına, zararlı bakterilerin yanı sıra faydalı bakterilerin de ölümüne ve 

doku hasarına neden olur.
93 

 

2.7.3. Bazı Ağır Metaller ve Özellikleri 

 

2.7.3.1. Kadmiyum 

 

        Kadmiyum doğada kadmiyum sülfat ve sülfür, kadmiyum oksit, kadmiyum 

klorür Ģeklinde ve genelde çinko, bakır ve kurĢun madenleriyle birlikte ince 

partiküller halinde bulunur (10 µmol/L’den az). Atmosferde ana kimyasal tür CdO 

olmasına rağmen diğer kadmiyum tuzları da bulunabilir.
94-99  

 

2.7.3.1.1. Vücuda Alınma Yolları 

 

        Solunan havada Cd miktarının 0,1-0,5 g Cd/m
3
 düzeyinde bulunması halinde 

akciğerler için önemli tehlike gösterir. Günde 20 sigara içen bir insan 2-4 g Cd 

almaktadır. Besinlerle, sigara ve hava yolu ile günde yaklaĢık 18-200 g kadmiyum 

alındığı hesaplanmıĢtır.
94-99  

Ġçme suyundaki  Cd’ un sınır değeri  0,006 mg/L’ dir.
94

 

Asitli topraklar (asit yağmurları) besin içeriğindeki kadmiyum deriĢimini artırır.
94 

Asitli topraklarda yetiĢen bitkiler ve bu topraklarda beslenen hayvanlar yenildiği 

zaman vücuttaki Cd miktarı artar. 

 

        Kadmiyum’un insanda karsinojen etki yaptığı 1976 yılında gösterilmiĢ ve 1993 

yılında, IARC (International Agency for Cancer Research) tarafından Tip 1 
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karsinojen olarak sınıflandırılmıĢtır.
94

 Kadmiyum genelde prostat, deri, akciğer, 

özofagus, burun kanserlerine neden olmaktadır. Aslında kadmiyum bileĢiklerinin 

hepsi potansiyel olarak insanda karsinojendir ama belli hedef bölgelerin 

karsinojeniteye duyarlı olması sıklıkla tür, ırk, yaĢ ve cinsiyetle iliĢkili olmaktadır.
94 

 

 

2.7.3.1.2. Kullanım Alanları 

 

        Kadmiyum özellikle deniz ve alkali ortam korozyonuna karĢı mukavemeti 

nedeniyle demir, çelik, pirinç ve alüminyum kaplamasında kullanılmaktadır. 

Kadmiyum kaplamaları elektrik, elektronik, otomotiv ve uzay sanayinde çok 

yaygındır. Kadmiyumun en önemli kullanım alanı Ni-Cd, Ag-Cd, Hg-Cd pilleridir. 

Normal Ni-Cd pilleri günlük hayatta kullanılan elektronik cihazlarda, büyük 

kapasiteli olanları ise uçak ve gemilerde geniĢ bir tüketim alanı bulmuĢtur. 

Kadmiyumun yoğun olarak kullanıldığı diğer bir alan da boya endüstrisidir. 

Kadmiyum bunlardan baĢka stabilizatör olarak plastik ve sentetik elyaf sanayinde, 

televizyon tüpleri ve floresan lamba yapımında, nükleer reaktör kontrol sistemlerinde 

ve alaĢımlarda kullanılmaktadır. Pencere profilleri sıkça kadmiyum ile 

sağlamlaĢtırılmaktadır. Plastiklerde kadmiyum kullanımı, çevresel nedenlerden 

dolayı Ġsveç’de yasaklanmıĢ, Ġsviçre’de ve Avrupa Birliğinde sınırlandırılmıĢtır.
94 

 

2.7.3.2. Nikel 

 

        Atom numarası 28, atom ağırlığı 58.71, yoğunluğu 8.9 olan, gümüĢümsü beyaz 

renkli, demir sertliğinde, kolay iĢlenebilen ve kolayca tel durumuna getirilebilen bir 

element olan nikelv paslanmaz ve ısıya dirençli çeliklerin en önemli alaĢım 
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elementlerinden biridir. Nikel bileĢikleri pratik olarak suda çözünmez. Suda 

çözünebilir tuzları klorür, sülfat ve nitrattır. Nikel biyolojik sistemlerde adenozin 

trifosfat, amino asit, peptid, protein ve deoksiribonükleik asitle kompleks oluĢturur. 

Nikel yer kabuğunda 58-94 mg/kg arasında değiĢen oranlarda bulunur. Sudaki doğal 

nikel miktarı çok düĢüktür. Amerika’ da yapılan çalıĢmalarda bu miktar 4,8 g/L 

olarak belirlenmiĢtir.
94 

 

        Atmosferdeki nikel oluĢum kaynaklarının baĢlıcasını fuel-oil ve bunun 

kalıntılarının yakılması, nikel madeninin iĢlenmesi ve rafine edilmesi, belediye atık 

insineratörleri (atıkları yakıp kül haline getiren makine veya alet), kömürün 

yakılması sonucunda meydana gelen nikel sülfat emisyonu havadaki nikel sülfat 

emisyonunun %20-80’ ini oluĢturur. Avrupa’ nın bazı ülkelerinde kentlerden uzak 

alanlarda 0-0,6 ng/m
3
, kent yakınında 9-50 ng/m

3
, kentlerde ise 60-300 ng /m

3 
nikel 

deriĢimleri gösterilmiĢtir.
94 

 

2.7.3.2.1. Vücuda Alınma Yolları 

 

        DıĢ ortam havasındaki nikel deriĢimi 10-20 ng/m
3
, günlük solunum kapasitesi 

20 m
3 

kabul edilirse, bir insanın günlük olarak aldığı nikel miktarı kırsal bölgede 0,2 

g, kent havasında 0,4 g olarak hesaplanır. Tütün kullanımı bu miktarı arttırır. 

Günde iki paket sigara içen bir kiĢinin günde 3-15 g nikel alması olasıdır. Solunum 

yolu ile günlük olarak alınabilecek nikel miktarı 0,05-5 mg limitleri arasında değiĢim 

gösterir. Nikel’ in akciğerlerden emilimi hızla gerçekleĢir ve akciğerlerde biriken 

partiküller yine buradan absorbe edilir.
94
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        Ġçilen suda 5 g nikel varsa bu sudan 2 L tüketen bir kiĢinin günlük alabileceği 

nikel miktarı 10 g’ dır.
94 

 

        Genelde bitkisel besinler, hayvansal besinlerden daha fazla miktarda nikel 

içerir. Absorbe olan nikel ilk önce kan dolaĢımına geçer. Normal Ģartlarda insan 

vücut sıvılarındaki nikel miktarı kanda 4.5, idrarda 2.7, akciğerde 7.4, böbrekte ise 

13,6 g/kg olarak belirlenmiĢtir. Emilen nikelin bir kısmı da saçta birikir. Fizyolojik 

stres ve çeĢitli hastalıklar, nikel metabolizma kinetiğini etkiler.
94

 

 

        Dünya Sağlık Örgütüne göre çeĢitli hayvan ve bitki türlerinin yaĢam 

süreçlerinde önemli bir eser element olan nikelin eksikliği ile oluĢacak belirtileri 

hakkında kesin bilgi bulunmamaktadır. Absorbe olan nikelin atılması en fazla idrarla 

olur. Bunun yanısıra salya ve ter ile de atılım meydana gelmektedir. Emilmeyen 

nikel, gaita ile atılır. Nikelin biyolojik yarılanma ömrü 17-53 saattir.
94 

 

        Deri absorbsiyonu sonucunda allerjik deri hastalıkları ortaya çıkar. Havada 

bulunan nikelle uzun süreli karĢılaĢmanın insan sağlığına etkileri hakkında güvenilir 

kanıtlar saptanamamıĢsa da; nikel iĢinde çalıĢanlarda astım, burun ve gırtlak 

kanserlerine neden olduğu kanıtlanmıĢtır.
94 
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2.7.3.2.2. Kullanım Alanları     

 

Nikel demir üretiminde, diğer metallerin alaĢımlarında, metallerin elektrolizle 

kaplanmasında katalizör olarak, paranın basılması sırasında, bazı bataryalarda, 

elektronik aksam pillerinde, propilen ve renkli camların boyanmasında kullanılır.
94

 

 

2.7.3.3. Çinko 

 

        Çinko birçok mineralde bulunur. Çinko filizleri önce karıĢık oksitler elde etmek 

üzere kavrulur sonra karbonla indirgenerek çinko ve kadmiyum metalleri karıĢımı 

elde edilir. Kadmiyum ve çinko damıtmayla ayrılır.
94,101 

 

2.7.3.3.1. Vücuda Alınma Yolları
 

 

        Çinko; içme suyu, istiridye, kepek, buğday unu, ekmek, salyangoz, ciğer, 

böbrek, dana-domuz-kaz eti, lahana, yılan balığı ve yengeçte bulunur. EriĢkin 

insanlarda çinko eksikliği iskelet olgunlaĢmasını geciktirir ve mineralizasyonu bozar. 

Çinko biyolojisi için en büyük problem çinkonun vücutta depo sisteminin 

olmayıĢıdır. Bu yüzden çinko alımı ve atımında bir denge olmalıdır. Çinkonun 

vücutta total içeriği 2-4 g’ dır. Fakat plazma deriĢimi yalnız 12-16 µmol/L’ dir.
94  
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2.7.3.3.2. Kullanım Alanları
 

 

        Çinko otomotiv, azotlu gübre, cam, çimento, metal, petrol, plastik-sentetik 

madde, termik enerji ve çelik endüstrisinde geniĢ oranda kullanılmaktadır. Bu 

nedenle atık sular çinko açısından incelenmelidir.
94 

 

2.7.3.4. KurĢun
 

 

        KurĢun, doğada yaygın olarak bulunan, kolay iĢlenebilir mavimsi veya gümüĢ 

grisi renginde yumuĢak bir metaldir. Erime ve kaynama noktaları oldukça düĢüktür. 

Erime noktası 327.5, kaynama noktası ise 1740 ºC’ dir. KurĢunun tetraetil veya 

tetrametil gibi organik komponentlerinin yakıt katkı maddesi olarak kullanılmaları 

nedeniyle kirletici parametre olarak önem gösterirler. Tetraetil kurĢun ve tetrametil 

kurĢunun her ikisi de renksiz sıvı olup, kaynama noktaları sırası ile 110°C ve 200°C 

dir. Uçuculuklarının diğer petrol komponentlerinden daha fazla olması nedeni ile 

ilave edildiği yakıtın da uçuculuğunu artırırlar.
102 

 

2.7.3.4.1. Vücuda Alınma Yolları 

 

       KurĢun, baĢlıca hava (benzin, sigara vb), su, yiyecek ve içecekler (anne sütü), 

toz, toprak, anneden bebeğine geçiĢ, ilaçlar ve kozmetik ürünler ve deri ile temas gibi 

yollarla bulaĢır.
101,102
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        KurĢunun vücuda en önemli alınma yolu solunumladır. KurĢun, buhar ve 

dumanın solunmasıyla, akciğerler aracılığıyla kana karıĢır. Endüstrideki kullanım 

nedeniyle kurĢun biyosferde yoğun olarak bulunmaktadır. Havadaki kurĢun 

kaynakları; kurĢun ilave edilmiĢ petrolün yanma ürünleri ve endüstriyel öğütme 

iĢlemleri sırasında oluĢan kurĢun tozlarıdır. Havadaki en önemli kurĢun inorganik 

kurĢundur ve esas kaynak benzine eklenerek kullanılan tetraetil ve tetrametil 

kurĢunun yanmasından kaynaklanır. Ev içi havasındaki kurĢun konsantrasyonu 

dıĢarıdaki hava ile yüksek iliĢkili olmakla birlikte, kurĢunlu boyaların kullanılması ve 

sigara içicilerinin varlığı ile artmaktadır.
101,102

 

 

        Küçük çocuklar bazen soyulmuĢ boyayı (tadı tatlıdır) yerler veya ellerine boya 

kırıntılarından kurĢun tozu bulaĢır ve ellerini ağızlarına götürürler. Bu onların beyin 

geliĢimi için çok tehlikelidir.
101,102

 KurĢun ayrıca toprakta bulunur ve topraktan 

yiyecek ürünlerinin yetiĢmesi sırasında transfer olur. Kökler, gövde ve yapraklardan 

daha fazla kurĢun içerir. Tohum ve meyvelerde en düĢük konsantrasyondadır. 

Havada bulunan kurĢun, yapraklı sebzelere yapıĢabilir. ġehir merkezi veya çok yakın 

bölgelerde bulunan bu sebzelerde kurĢun konsantrasyonu daha da artmaktadır. 

BaĢlıca kurĢun içeren yiyecek ve içecekler, meyveler, sebzeler, et, deniz ürünleri, su, 

Ģarap, meĢrubat ve tahıllardır. Ġçme sularının kurĢunla kontaminasyonunun major 

kaynağı su boruları ve taĢıma tankerleridir. Ayrıca yiyeceklerin saklandığı kurĢun 

lehimli konserve kutuları, seramik tabaklar, kristal zücaciye malzemeleri gibi 

kaynaklardan da kurĢun taĢınmaktadır.
102

 

 

        Daha çok organik kurĢun bileĢikleri için geçerli bir alınma yolu deriden 

emilimle olur. Ġnorganik kurĢun bileĢiklerinin deriden emilmediği ileri sürülmesine 
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rağmen, boyalara katılan kurĢun oksit ve kurĢun karbonat bileĢiklerinin, iĢçilere 

temas yoluyla geçtiği gösterilmiĢtir.
101,102

 

 

        KurĢun zehirlenmesi bakımından önemli olan nokta, 500-600 derecenin 

üzerindeki sıcaklıklarda kurĢunun buharlaĢmaya baĢlamasıdır. Bu buhar içinde 

bulunan mikron düzeyinde erimiĢ kurĢun partikülleri, solunum yolu ile vücuda 

girerler. Daha az miktarda kurĢun ise sindirim kanalından alınır. Ancak solunum 

yollarından alınan kurĢunun % 40 kadarı absorbe olup, kan dolaĢımına katılırken 

sindirim kanalından alınan kurĢunun ancak % 10 kadarı absorbe olmaktadır. Bu 

nedenle zehirlenme bakımından solunum yolu ile maruz kalma daha önemli 

olmaktadır. Organik kurĢun bileĢiklerinin deri yolu ile absorbsiyonu olabilir. Kan 

dolaĢımındaki kurĢun eritrositlere bağlanarak taĢınır. KurĢun vücutta depolanan bir 

metaldir, en çok kemiklerde olmak üzere yumuĢak dokularda ve parankimal 

organlarda da depolanır. KurĢunun vücuttan atılımı da baĢlıca idrar yolu ile olur. Az 

miktarda kurĢun dıĢkı ile, ter içinde, saç, tırnak kesilmesi yolu ile, kadınlarda 

menstruasyonla ve emzirme sırasında sütle vücuttan atılır.
102

 

 

        KurĢunun farklı enzim sistemleri ile etkileĢim göstermesi nedeniyle birçok 

organ veya sistem, kurĢun birikimi için odak noktalarını oluĢtururlar.
101,102

 

        

         Kandaki kurĢun konsantrasyonunun 0.2 μg/mL limitini aĢması durumunda 

olumsuz sağlık etkileri gözlenir. Kan kurĢun konsantrasyonu; 0.2 μg/mL limitini 

aĢması ile kan sentezinin inhibasyonu, 0.3-0.8 μg/mL limitlerinde duyu ve motor 

sinir iletiĢim hızında azalma, 1.2 μg/mL limitinin aĢılmasından sonra ise 

yetiĢkinlerde geri dönüĢü mümkün olmayan beyin hasarları meydana geldiği 
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belirlenmiĢtir. Havadaki kurĢun konsantrasyonu ile kandaki kurĢun konsantrasyonu 

arasında doğrusal bir iliĢki vardır. KurĢunun havadaki 1 μg /m
3 

konsantrasyorıunun 

kanda 0.01-0.02 μg/mL lik konsantrasyonu oluĢturduğu tesbit edilmiĢtir. Ġnsanlarda 

temel (background) kan kurĢun konsantrasyonunun 0.04-0.06 μg/mL, kentsel 

alanlarda yaĢayanlarda ise 0.1 μg/mL olduğu belirlenmiĢtir. Dünya Sağlık Örgütü, 

sağlık üzerine olumsuz etkilerin gözlenmediği 0.1 μg/mL kan kurĢun konsantrasyon 

limitinin aĢılmaması amacı ile; kent havasındaki kurĢun konsantrasyonunun 0.5-1 

μg/m
3
 olarak hedeflenmesini önermektedir.

102 

 

2.7.3.4.2. Kullanım Alanları 

 

        KurĢunun en önemli tüketim alanı akü imalatıdır. Yer altı haberleĢme 

kablolarının kurĢunla izolasyonu diğer önemli tüketim alanı olarak göze çarpar. 

Korozyonu önleyen kurĢun oksit boyaları çeĢitli konstriksüyonlarda kullanılır. 

KurĢun tetraetil ve tetrametil benzin içinde oktan ayarlayıcı olarak kullanılan kurĢun 

bileĢikleridir. KurĢun radyasyonu en az geçiren metal olması nedeniyle bu ıĢınlardan 

korunmada renkli televizyon tüplerinin yapımında, Kristal cam üretiminde,  

AĢındırıcı sıvıların saklanacağı kapların yapımında, Renksiz lenslerin yapımında 

(yüksek kırılma indisine sahiptir), Su taĢınması için kullanılan boruların yapımında 

kullanılmaktadır.
102 
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2.7.3.5. Bakır 

 

        Normal koĢullarda bakır, yansımasından dolayı kırmızı, saydamlıktan ötürü 

yeĢil renklerde, 8,96 yoğunlukta 1083°C eriyen ve 2310°C’ ye doğru kaynayan katı 

bir cisim halinde bulunur. YumuĢak, kolayca tel ve levha halinde getirilebilen, 

dövülgen bir metallerdir; ısı iletkenliği çok yüksektir. Elektrik direnci, özellikle arı 

haldeyken çok azdır, gümüĢten sonra en iyi elektrik iletendir. ErimiĢ bakır soğurken 

sıkıĢtığı için, döküm iĢlerinde kullanılması olanaksızdır. Mekanik özellikleri çok az 

olduğundan daha çok alaĢımları kullanılır.  

 

2.7.3.5.1. Vücuda Alınma Yolları 

 

        Bakır baĢlıca; zeytin, badem, fındık, ceviz, taze ve kuru üzüm, arpa, tam ekmek, 

bal, kuzu ciğeri, sarımsak, portakal, pancar, pekmez, brokoli, fasulye ve bezelye gibi 

besinlerde, içme suyunda ve havada bulunur. Bundan dolayı her gün yiyerek, içerek 

ve soluyarak önemli bir miktar bakırı vücudumuza alırız. Çoğu bakır bileĢiği ya su 

tortusuna ya da toprak parçacıklarına yerleĢip bağlanır. Çözünür bakır bileĢikleri 

insan sağlığı için en büyük tehdidi oluĢturmaktadır. Genellikle doğada suda çözünür 

bakır bileĢikleri tarım uygulamalarında kullanımı sonucu ortaya çıkmaktadır. 

 

        Havadaki bakır konsantrasyonu genellikle oldukça düĢüktür. Bundan dolayı 

solunma ile bakıra maruz kalma ihmal edilebilir. Fakat bakır cevherini metale iĢleyen 

dökümcülerin yakınlarında yaĢayan kiĢiler bu tür maruz kalmayı yaĢamaktadırlar. 

Bakırdan tesisata sahip evlerde yaĢayan kiĢiler çoğu kiĢiye oranla daha çok bakır 
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miktarına maruz kalmaktadırlar. Çünkü bakır, korozyona uğramıĢ borulardan içme 

suyuna geçmektedir.
 
 

 

        Bakır, vücut dokusunun yenilenmesinde ve kemik yapısının sağlamlığının 

sağlanmasında görevli enzimler için gereklidir. Protein sentezlenmesinde ve enerji 

üretiminde görev alır. Alyuvarların oluĢumuna katkıda bulunur. Çinko ve C vitamini 

kullanımı ile beyin ve sinir sistemi sağlığı için gereklidir. Saç ve deri sağlığı için 

faydalıdır. 

 

        Normal bir eriĢkin insanda 100-150 mg kadar bakır bulunur. Bunun yüzde 90 

kadarı kas, kemik ve karaciğerde depolanmıĢ haldedir. Bebeklerde günlük 0,5-1 mg, 

çocuklarda 1 - 2 mg ve yetiĢkinlerde de ortalama 2,5 mg kadar bakır alınması günlük 

bakır ihtiyacını karĢılayacaktır. 

 

        Bakırın yeterince alınmaması durumunda kansızlık görülür. Bakır eksikliği, 

vücut direncinin azalmasına, güçsüzlük, deride yara ve egzama gibi problemlere yol 

açar. Ayrıca, saç dökülmesi, iĢtahsızlık, ishal ve çarpıntı meydana gelebilir. 

BağıĢıklık sistemi zayıflar. Kemikler ve dokuların yapısı olumsuz etkilenir. Ġnsan 

vücudu besinlerdeki bakırın ancak %5 kadarını emebilmektedir. Bakır eksikliği, 

bakır açısından yetersiz beslenme, bakırın yeterince emilememesi ya da fazla çinko 

alımı gibi nedenlerden kaynaklanabilmektedir. Bakırın aĢırı dozda alınması, vücutta 

bakır fazlalığı oluĢmasına neden olur. Bakır fazlalığı ise kanser riskini büyük oranda 

arttırmasının yanı sıra depresyon, Ģizofreni, bunaklık, hipertansiyon gibi ciddi 

zihinsel ve bedensel rahatsızlıklara yol açar.
103 

 

http://tr.mydearbody.com/mineraller/cinko-minerali.html
http://tr.mydearbody.com/vitaminler/C-vitamini.html
http://tr.mydearbody.com/hastaliklar/egzama.html
http://tr.mydearbody.com/bakim-ve-guzellik/sac-dokulmesi.html
http://tr.mydearbody.com/hastaliklar/ishal.html
http://tr.mydearbody.com/hastaliklar/kanser.html
http://tr.mydearbody.com/hastaliklar/depresyon.html
http://tr.mydearbody.com/hastaliklar/hipertansiyon.html
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2.7.3.5.2. Kullanım Alanları 

 

        Bakır, ısı ve elektriği çok iyi iletir. Bu yüzden kazanlar, ısı değiĢtiricileri ve 

mutfak gereçleri üretiminde kullanılır. Elektrik alanındaki uygulamaları (elektrik 

telleri, iletkenler, bobinler, vb.) toplam bakır üretiminin yarısından çoğunu tüketir. 

Ayrıca, aĢınmaya karĢı dayanıklılığı nedeniyle, çatı kaplama levhaları ve boru 

yapımında ve iĢlenmesi kolay bir maden olduğu için süs eĢyası yapımında kullanılır. 

Tarımda, su yosunu öldürücü (algasit) olarak kullanılır. ġekerlerle yapılan analitik 

kimya testlerinde kullanılan Fehling çözeltisi gibi çeĢitli bileĢimler de bakır içerirler.  

        

        Bakır alaĢımları, bakır ve kalay alaĢımı olan bronzlar, kalay oranına (% 40’ a 

varabilir) göre çeĢitli alanlarda kullanılırlar. Pirinçlerde, bakır ve çinko alaĢımlıdırlar 

ve % 10-% 45 arasında çinko içerebilirler. Bakıra oranla daha kolay iĢlenebildikleri 

ve daha ucuz oldukları için, daha yaygın biçimde kullanılırlar. 

Kumproalüminyumlar (alüminyum bronzu) % 5- % 12 oranlarında alüminyum içeren 

sarı renkli alaĢımlardır; para yapımında ve musluk sanayisinde kullanılırlar. 

Kuprosilisyumlar (silisyumlu bronzlar), % 1 - % 2 oranlarında silisyum içerirler, 

bakırdan daha sağlamdırlar. Elektrik iletkenleri de aĢağı yukarı aynıdır (telefon 

kablolarının yapımında kullanılırlar). Mekanik nitelikleri çeliğinkiyle 

karĢılaĢtırılabilir, ısı iletkenlikleri çok yüksektir ve kuvvetli darbeler altında bile 

kıvılcım çıkarmazlar, güvenlik gereçlerinin yapımında kullanılırlar.
104 
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3.
 
MATERYAL VE METOT

 

 

3.1. Cihaz ve Malzemeler 

 

3.1.1 Atomik Absorpsiyon Spektrometresi 

 

ÇalıĢmada kurĢun, çinko, kadmiyum, nikel ve bakır matallerinin 

zenginleĢtirilmesi için optimum Ģartların bulunmasında Perkin Elmer marka 400 

model alevli atomik absorpsiyon spektrometresi kullanılmıĢtır.  

 

Çizelge 3.1. ÇalıĢılan elementler için aletsel parameterler 

 

Element 

 

Dalga boyu 

(nm) 

 

Lamba Akımı 

(mA) 

 

Alev Türü 

Pb 283.31 10 Hava/Asetilen 

Cd 228,80 4 Hava/Asetilen 

Zn 213,86 15 Hava/Asetilen 

Cu 324,75 15 Hava/Asetilen 

Ni 232,00 25 Hava/Asetilen 

 

3.1.2. pH Metre 

 

 pH ayarlamalarını yapmak için Metler Toledo marka pH metre kullanılmıĢtır. 
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3.1.3. Mikrodalga Fırın 

 

CEM marka mikrodalga fırın kullanılmıĢtır. 

 

3.1.4. FTIR Spektrometersi  

 

Mattson 1000 model FTIR spektrometresi kullanılmıĢtır. 

 

3.1.5. Elementel Analiz 

  

EA1108CHNS-O, FISONS-INSTRUMENT marka elementel analiz cihazı 

kullanılmıĢtır. 

 

3.1.6. Peristatik Pompa 

 

Watson Marlow Sci 323 marka peristatik pompa kullanılmıĢtır. 

 

3.1.7.  Deiyonize Su Cihazı 

 

MILLIPORE marka Direct-Q UV 3 model saf su cihazı kullanılmıĢtır. 

 

3.2. Reaktif Çözeltiler ve Hazırlanmaları 

         

Deneylerde kullanılan çözeltiler, analitik saflıkta metal tuzları ve çözücüler 

(hidroklorik asit, nitrik asit gibi) deiyonize su kullanılarak hazırlandı. 
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3.2.1.  Kadmiyum Stok Çözeltisi, 1000 mg/L 

         

2,75 g Cd(NO3)2.4H2O yeterli miktarda deiyonize su ile çözülerek toplam 

hacim 1000 mL’ye tamamlandı. 

 

3.2.2. KurĢun Stok Çözeltisi, 1000 mg/L 

 

1,598 g Pb(NO3)2 yeterli miktarda deiyonize su ile çözülerek toplam hacim 

1000 mL’ ye tamamlandı. 

 

3.2.3. Çinko Stok Çözeltisi, 1000 mg/L 

 

3,99 g Zn(NO3)2.4H2O yeterli miktarda deiyonize su ile çözülerek toplam 

hacim 1000 mL’ye tamamlandı. 

 

3.2.4. Nikel Stok Çözeltisi, 1000 mg/L 

 

5,26 g Ni(NO3)2.7H2O yeterli miktarda deiyonize su ile çözülerek toplam 

hacim 1000 mL’ye tamamlandı. 

 

3.2.5. Bakır Stok Çözeltisi, 1000 mg/L 

 

3,80 g Cu(NO3)2.3H2O yeterli miktarda deiyonize su ile çözülerek toplam 

hacim 1000 mL’ye tamamlandı. 
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3.2.6. Sodyum Stok Çözeltisi, 100.000 mg/L 

 

12,72 g NaCl yeterli miktarda deiyonize su ile çözülerek toplam hacmi 50 

mL’ ye tamamlandı. 

 

3.2.7. Potasyum Stok Çözeltisi, 10.000 mg/L 

 

1,91 g KCl yeterli miktarda deiyonize su ile çözülerek toplam hacmi 100 mL’ 

ye tamamlandı. 

 

3.2.8. Kalsiyum Stok Çözeltisi, 10.000 mg/L 

          

2,77 g CaCl2 yeterli miktarda deiyonize su ile çözülerek toplam hacmi 100 

mL’ye tamamlandı. 

 

3.2.9. Magnezyum Stok Çözeltisi, 10.000 mg/L 

         

4,96 g MgSO4 yeterli miktarda deiyonize su ile çözülerek toplam hacmi 100 

mL’ye tamamlandı. 

 

3.3. Standart Çözeltiler 

 

  Hazırlanan Kadmiyum, KurĢun, Çinko, Nikel ve Bakır stok çözeltilerinden 

gerekli seyreltmeler yapılarak bu metallerin standart çözeltileri hazırlandı. 
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3.3.1. Hidroklorik Asit Çözeltisi,  2M 

         

Yoğunluğu 1,19 g/mL olan % 37’lik hidroklorik asit çözeltisinden 41,5 mL 

alınarak deiyonize su ile toplam hacim 250 mL’ye tamamlandı. 

 

3.3.2. Nitrik Asit Çözeltisi, 2M 

         

Yoğunluğu 1,40 g/mL olan % 65’lik nitrik asit çözeltisinden 34,8 mL alınarak 

deiyonize su ile toplam hacim 250 mL’ye tamamlandı. 

 

3.3.3. Hidroklorik Asit Çözeltisi, 1M 

        

Yoğunluğu 1,19 g/mL olan % 37’lik hidroklorik asit çözeltisinden 82,9 mL 

alınarak deiyonize su ile toplam hacim 1000 mL’ye tamamlandı. 

 

3.3.4. Nitrik Asit Çözeltisi, 1M 

         

Yoğunluğu 1,40 g/mL olan % 65’lik nitrik asit çözeltisinden 69,4 mL alınarak 

deiyonize su ile toplam hacim 1000 mL’ye tamamlandı. 

 

3.3.5. Hidroklorik Asit Çözeltileri (0.1,0.25,0.5 M) 

        

 Daha önce hazırlanan hidroklorik asit çözeltilerinden gerekli seyreltmeler 

yapılarak 0.1,0.25 ve 0.5 M  hidroklorik asit çözeltileri hazırlandı. 
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3.3.6. Nitrik Asit Çözeltileri (0.01, 0.1, 0.25, 0.5 M) 

         

Daha önce hazırlanan nitrik asit çözeltilerinden gerekli seyreltmeler yapılarak 

0.01, 0.1, 0.25 ve 0.5 M nitrik asit çözeltileri hazırlandı. 

 

3.3.7. Sodyum Hidroksit Çözeltisi,  1M 

         

20 g sodyum hidroksit deiyonize suda çözülerek hacmi 500 mL’ye 

tamamlandı. 

 

3.3.8. Sodyum Hidroksit Çözeltisi  (0,01, 0,1, 0,25 M) 

 

Daha önce hazırlanan 1M sodyum hidroksit çözeltisinden gerekli seyreltmeler 

yapılarak 0,01, 0,1, 0,25M sodyum hidroksit çözeltileri hazırlandı. 

 

3.4. Kapların Temizliği 

 

Eser metallerin tayininde kimyasal kirlenme ve analit kayıpları analit 

deriĢimini değiĢtiren önemli faktörlerdendir. Laboratuar çevresindeki tozlar, 

reaktiflerin saflığı ve örneklerin temasta olduğu laboratuar malzemeleri potansiyel 

kirletici kaynaklardır. Sıvı örnekler hazırlanırken, katıların çözülmesi için kullanılan 

reaktiflerden ve kap çeperlerinden kirlilik gelebilir ve dolayısıyla eser metal 

ölçümlerinde pozitif hatalar olabilir. Bu yüzden kullanılan laboratuar malzemeleri 

kullanılmadan önce temizlendi ve kurutuldu. ÇalıĢmalarda kullanılan cam 
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malzemeler sırasıyla deterjan, çeĢme suyu, 1:1 HNO3, çeĢme suyu, 1:1 HCl, çeĢme 

suyu ve son olarak deiyonize su ile iyice yıkandı.
8 

 

3.5. Amberlit XAD-16’ nın HazırlanıĢı 

 

Farklı monomerler kullanılarak elde edilen Amberlit XAD reçineleri geniĢ 

yüzey alanlarına sert ve değiĢmeyen gözenekli yapılara sahip, çapraz bağlı 

kopolimerlerdir. 

 

ÇalıĢmamızda, yüzey alanı 800 m
2
/g ortalama gözenek çapı 10,00 nm olan 

Amberlit XAD-16 kopolimeri kullanılmıĢtır. Amberlit XAD-16, polistiren 

divinilbenzen reçinesi olup aromatik karakterde, oldukça hidrofobiktir ve apolar 

özelliktedir.   

 

Amberlit XAD-16 reçinesi, SIGMA firmasından satın alındıktan sonra 

organik ve inorganik safsızlıklar içerebileceğinden dolayı bu safsızlıkları bertaraf 

etmek için reçinemizin üzerine 4 M HCl ilave edilidi ve 24 saat karıĢtırıldı. Asitle 

muamele edilen reçine süzüldü ve reçine’nin pH’ı nötr olana kadar deiyonize su ile 

yıkandı. Daha sonra etil alkol su karıĢımı (1:1) ile yıkandı ve son olarak tekrar 

deiyonize su ile yıkanan reçine kututulduktan sonra kullanıma hazır hale getirildi. 

Hazır
 
hale gelen reçinemiz polietilen kaplarda saklandı.

105,81 
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3.6. 1,6-bis(2-karboksi aldehit fenoksi)bütan Sentezi 

 

Ilhan, S. ve arkadaĢları tarafından 1,6-bis(2-karboksi aldehit fenoksi)bütan (1) 

sentezlendi.
9 

 

CHO

OH

+ K2CO3

Br Br
+

O

O

O

O

+ 2KBr + H2O + CO2
2

1. 10 h at 150-155 ºC

2.  5 h at room temp.

 

ġekil 3.1. ÇalıĢmada kullanılan 1,6-bis(2-karboksi aldehit fenoksi)bütan (1)’in sentez    

Ģeması 

 

 

3.7. Amberlit XAD-16- 1,6-bis(2-karboksi aldehit fenoksi)bütan Sentezi 

 

Amberlit XAD-2'nin nitrolanması ve nitrolanmıĢ grubun amin grubuna 

indirgenmesi ile ilgili yayınlanmıĢ olan literatürlerden 
65,77

 faydalanıldı ve literatürde 

verilen yöntemin aynısı Amberlit XAD-16’nın (2) nitrolanması (3) ve daha sonra 

amin grubuna indirgenmesi (4) reaksiyonlarında kullanıldı. Karaketerizasyonları IR 

spekrometresi ile yapıldı. Amin grubuna indirgenmiĢ amberlit XAD-16 ile daha önce 

S. Ġlhan ve arkadaĢları tarafından sentezlenen 1,6-bis(2-karboksi aldehit 

fenoksi)bütan (1) 
9
 etilalkol içerisinde reaksiyona sokularak Amberlit XAD-16- 1,6-

bis(2-karboksi aldehit fenoksi)bütan (5) sentezlendi. Elde edilen ligandın (5)  

karakterizasyonu IR spektrometresi ve elementel analiz ile yapıldı.  
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SentezlemiĢ olduğumuz Amberlit XAD-16-1,6-bis(2-karboksi aldehit 

fenoksi)bütan ligandımız (5) bundan sonraki çalıĢmalarımızda adsorban olarak 

kullanıldı.  

 

 

CH CH2 n

HNO3

H2SO4

CH CH2 n

NO2

SnCl2 / EtOH

NaOH

CH CH2 n

NH2

O

O

O

O

EtOH

O

N

O

N

CH CH2
n

CHCH2

(2) (3) (4)

(1)

(5)  

 

ġekil 3.2. Amberlit XAD-16-1,6-bis(2-karboksi aldehit fenoksi)bütan (5)’in sentez  

ġeması 
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3.7.1. FTIR Spektrumları 

 

 

 

 

 

 

 

 

ġekil 3.3.  Amberlit XAD-16 kopolimeri (2)’nin IR spektrumu 

 

IR (KBr, cm
-1

):  υ(H2O): 3435, υ(C-H)arom.: 3056, 3018, υ(C-H)alif.: 2928, 

υ(C=C)arom: 1452, υ(C-H)alifatik düzlem içi eğilmesi:1375   

 

 

 

 

 

 

 

ġekil 3.4. Amberlit XAD-16-NO2 (3)’ün IR spektrumu 
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 IR (KBr, cm
-1

): υ(H2O): 3435, υ(C-H)arom..: 2928,  υ(C=C)arom: 1529, 

υ(C-N): 1356, υ(N-O): 1279 

 

 

 

 

 

 

 

 

ġekil 3.5.  Amberlit XAD-16-NH2 (4)’ün IR spektrumu 

 

IR (KBr, cm
-1

): υ(EtOH): 3435, υ(C-H)arom.: 2929, υ(C-H)alif.: 2852, 

υ(C=C)arom: 1451, υ(C-N)arom.: 1370 

 

 

 

 

 

 

 

 

ġekil 3.6.   Amberlit XAD-16-1,6-bis(2-karboksi aldehit fenoksi)bütan ligandı (5)’in 

IR spektrumu 
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IR (KBr, cm
-1

): υ(EtOH): 3435, υ(C-H)arom.: 2934, υ(C-H)alif.: 2857, υ(C=N): 

1631, υ(C=C)arom : 1491, 1459, υ(C-N): 1368, υ(C-O)arom. : 1291, 1247, υ(C-O)alif.: 

1170,1041 

 

3.7.1.1. Amberlit XAD-16-1,6-bis(2-karboksi aldehit fenoksi)bütan) Ligandının 

Pb(II), Cd(II), Zn(II), Cu(II) ve Ni(II) Komplekslerinin IR Spektrumları 

 

O

N

O

N

CH CH2
n

CHCH2

(6)

M

 2NO3
-

 

ġekil 3.7. Amberlit XAD-16-1,6-bis(2-karboksi aldehit fenoksi)bütan  ligandının 

Metallerle oluĢturduğu komplekslerin yapısı (6) M; Pb(II), Cd(II), Zn(II), Cu(II) ve 

Ni(II) 
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ġekil 3.8. Amberlit XAD-16-1,6-bis(2-karboksi aldehit fenoksi)bütan ligandının Pb 

kompleksinin IR spektrumu 

 

IR (KBr, cm
-1

): υ(EtOH): 3435, υ(C-H)arom.: 2928, υ(C=N): 1625, 

υ(C=C)arom :1510, 1458, υ(C-N): 1380,  υ(C-O)arom. : 1292,1240 , υ(C-O)alif. : 1105-

1041, υ(Pb-N): 520, υ(Pb-O): 432 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

ġekil 3.9. Amberlit XAD-16-1,6-bis(2-karboksi aldehit fenoksi)bütan ligandının Cd 

kompleksinin IR spektrumu 
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 IR (KBr, cm
-1

): υ(EtOH): 3417, υ(C-H)arom.: 2923, υ(C=N): 1625, 

υ(C=C)arom : 1496, 1452, υ(C-N): 1380,  υ(C-O)arom. : 1290,1240 , υ(C-O)alif. : 1105-

1035, υ(Cd-N): 518,  υ(Cd-O): 436 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

ġekil 3.10. Amberlit XAD-16-1,6-bis(2-karboksi aldehit fenoksi)bütan ligandının Zn 

kompleksinin IR spektrumu 

 

IR (KBr, cm
-1

): υ(EtOH): 3421, υ(C-H)arom.: 2928, υ(C-H)alif.: 2851, υ(C=N): 

1625, υ(C=C)arom : 1504, 1452, υ(C-N): 1375, υ(C-O)arom. : 1290,1240 , υ(C-O)alif. : 

1163-1041, υ(Zn-N): 514,  υ(Zn-O): 432 
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ġekil 3.11. Amberlit XAD-16-1,6-bis(2-karboksi aldehit fenoksi)bütan ligandının Cu 

kompleksinin IR spektrumu 

 

IR (KBr, cm
-1

): υ(EtOH): 3396, υ(C-H)arom.: 2922, υ(C-H)alif.: 2857, υ(C=N): 

1625, υ(C=C)arom :1496,1458, υ(C-N): 1375, υ(C-O)arom. : 1292,1240 , υ(C-O)alif. 

: 1170, 1105,1047, υ(Cu-N): 521, υ(Cu-O): 463 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

ġekil 3.12. Amberlit XAD-16-1,6-bis(2-karboksi aldehit fenoksi)bütan ligandının Ni 

kompleksinin IR spektrumu 
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 IR (KBr, cm
-1

): υ(EtOH): 3435, υ(C-H)arom.: 2928, υ(C-H)alif.: 2857, 

υ(C=N): 1625, υ(C=C)arom : 1510,1458, υ(C-N): 1388, υ(C-O)arom. : 1292,1240 , 

υ(C-O)alif. : 1124, 1105,1047, υ(NĠ-N): 518, υ(NĠ-O): 458 

 

 

3.7.2. Amberlit XAD-16-1,6-bis(2-karboksi aldehit fenoksi)bütan Ligandının 

Elementel Analiz Sonuçları 

 

        ZenginleĢtirme çalıĢmalarımızda adsorban olarak kullanacağımız Amberlit 

XAD-16-1,6-bis(2-karboksi aldehit fenoksi)bütan ligandı’nın (5) kapalı formülü: 

C34H32O2N22H2O’dur. 

 

Hesaplanan (%)  :  C: 76.12    H: 5.97           N: 5.22 

 

Bulunan (%)        :  C: 75.98 H: 6.01           N: 5.13 

 

3.8. Katı Faz Özütleme Kolonunun Hazırlanması 

 

         Ġncelenen eser elementlerin, alevli AAS ile tayinleri öncesi 

zenginleĢtirilmesinde Varian marka 1.0 cm × 10.0 cm polietilen kolon kullanıldı.  

ÇalıĢmalarımızda katı faz olarak kullanılacak olan modifiye edilmiĢ Amberlit XAD-

16-1,6-bis(2-karboksi aldehit fenoksi)bütan’ın 0.25 g’ı üzerine 10 mL deiyonize su 

ve 2 mL metil alkol eklenip bir gece karıĢtırıldı. KarıĢtırma iĢlemi bittikten sonra 

homojen hale gelen karıĢımımız hiçbir basınç uygulamadan kolona yavaĢ yavaĢ 

aktarıldı. Aktarma iĢlemi bittikten sonra 1 mol/L HCl ve deiyonize su geçirildi 
81 

ve 
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bu iĢlemlerden sonra kolonumuz kullanıma hazır hale getirilmiĢ oldu. Kolon 

zenginleĢtirme amacıyla her kullanımdan sonra bol miktarda deiyonize su ile 

çalkalanıp, yıkandı. Kolon kullanılmadığı zamanlarda kolonda bulunan reçine 

deiyonize su içerisinde ve ağzı kapalı biçimde bekletildi. 

 

3.9. Deneyin YapılıĢı ve Hesaplama Yöntemi 

 

Hazırlanan örnek çözeltiler kolonlardan her biri için bulunan en uygun akıĢ 

hızlarıyla geçecek Ģekilde süzülmüĢtür. Adsorban üzerinde tutunan iyonların her biri 

için belirlenen en uygun hacimde elüsyon çözeltileri ile geri alınmıĢtır. 10 mL’lik 

deney tüplerine alınan çözeltilerdeki elementler alevli atomik absorpsiyon 

spektrofotometresi (FAAS) ile tayin edilmiĢtir. 

 

Tayin sonucunda teorik olarak bulunması gereken kurĢun, çinko, kadmiyum, 

bakır ve nikel elementlerinin deriĢimi ile FAAS’de analiz sonucu bulunan 

deriĢimden geri kazanma verimi yüzde olarak hesaplanmıĢtır. 

 

 AAS ile bulunan element deriĢimi (mg/L) 

   %  Geri Kazanma verimi (%R) =                                                                    × 100 

        Teorik olarak bulunması gereken deriĢim (mg/L) 

 

 

Alevli atomik absorpsiyon spektrometrik yöntem ile yapılan tayinlerde 

kalibrasyon grafiği yöntemi kullanılmıĢtır. Kalibrasyon grafiği çiziminde kullanılan 

kalibrasyon çözeltilerinin matriksleri, deriĢtirilmiĢ haldeki sentetik numune 



 100 

çözeltilerinin matrikslerine benzetilmiĢtir. Her element için, hazırlanan bu çözeltiler 

kullanılarak kalibrasyon garfikleri çizilmiĢtir.         

                               

3.10. Deneyler ve Sonuçlar 

 

Bu çalıĢmanın amacı; kurĢun, kadmiyum, çinko, bakır ve nikel elementlerinin 

modifiye edilmiĢ Amberlit XAD-16-1,6-bis(2-karboksi aldehit fenoksi)bütan 

kullanılarak zenginleĢtirilmesi ve tayin edilmesi için yöntem geliĢtirmek olduğundan, 

belirtilen elementler için en uygun zenginleĢtirme Ģartları araĢtırıldı. 

 

Geri kazanma verimini etkileyecek en önemli faktörlerden birisi, elementlerin 

adsorban yüzeyinde hangi pH’da tutunacağı, ikincisi ise adsorban yüzeyinde tutunan 

elementlerin geri kazanılmasında kullanılan çözücülerin cinsi ve deriĢimidir. En 

uygun pH’yı belirlemek amacı ile hidronyum iyonunun geri kazanma verimine etkisi 

incelendi ve en yüksek geri kazanma veriminin sağlandığı pH aralığı tespit edildi.  

 

Ayrıca en uygun geri alma çözücüsünün cinsi ve deriĢimi de araĢtırıldı. Bu 

amaçla, literatürlerde çoğunlukla verilen geri alma çözücüleri denendi. Daha önce 

belirlenen en uygun pH’ta en yüksek geri kazanma veriminin sağlandığı çözücü cinsi 

ve deriĢimi bulundu. 

 

Geri kazanma verimine adsorban miktarı, çözelti hacmi ve kolondan 

çözeltinin akıĢ hızı da etki yapacağından dolayı bunların etkisi de incelendi. Yeterli 

tutunmanın olabilmesi için kolonda kullanılacak adsorban miktarının yeterli olması 

gerekmektedir. Çözelti hacminin geri kazanma verimine etkisi araĢtırılarak ne kadar 
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düĢük deriĢimlerde zenginleĢtirme yapabileceği bulundu. Kolon tekniğinde 

çözeltinin akıĢ hızı tayin süresini belirleyen en önemli etkendir. Bu nedenle her 

element için yeterli tutunmanın olduğu en yüksek akıĢ hızları bulundu. 

 

ÇalıĢmalar, baĢlangıçta sadece tayin elementini içeren sulu sentetik örnekler 

ile yapıldı. Gerçek örnekler ile çalıĢıldığında ise çözelti ortamında birçok iyon 

bulunmaktadır ve bu iyonların çalıĢılan elementin geri kazanma verimine etkileri söz 

konusu olabilir. Bu sebeple kurĢun, kadmiyum, çinko, bakır ve nikel iyonları için 

geliĢtirilen zenginleĢtirme yönteminin kullanımında, bazı iyonların bozucu etki yapıp 

yapmadıkları ayrı ayrı araĢtırıldı. 

 

GeliĢtirilen yöntem Dicle nehir suyu, Elazığ Maden Çayı,  Diyarbakır ilinde 

yetiĢen marul, maydanoz örnekleri ve trafiğin yoğun olduğu yerlerden alınan 

otomobil egzos partikülleri gibi gerçek örneklere uygulandı. Ayrıca Dicle nehir suyu 

örneğine, standart ekleme yöntemi kullanılarak yöntemin doğruluğu tespit edildi. 

GeliĢtirdiğimiz zenginleĢtirme yöntemlerinin hem doğruluğunu hem de 

uygulanabilirliğini göstermek amacıyla yöntem standart referans maddeye (NCS-DC 

73350) uygulandı. Önerilen zenginleĢtirme yönteminin performansı hakkında bilgi 

vermesi açısından kurĢun, kadmiyum, çinko, bakır ve nikel iyonları için yöntemin 

kesinliği ve gözlenebilme sınır değerleri bulundu. 

 

AĢağıda çalıĢılan her element için yukarıda belirtilen değiĢkenlerin 

belirlenmesi amacı ile yapılan çalıĢmalar verilmiĢtir. 
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3.10.1. Analitlerin Kolonda Alıkonmalarına pH’ nın Etkisi 

 

Ġçerisinde 250 μg Pb(II)
 
, Cd(II), Zn(II), Cu(II) ve Ni(II) iyonlarını içeren 50 

mL’lik model çözeltiler, HCl ve NaOH çözeltileri ile istenilen pH’ lara ayarlandıktan 

sonra 0.25 g Amberlit XAD-16-1,6-bis(2-karboksi aldehit fenoksi)bütan içeren 

kolondan yaklaĢık 1 mL/dk akıĢ hızıyla geçirildi. Tutunan iyonlar 10 mL 1M HCl ile 

geri alındıktan sonra alevli AAS yöntemi ile tayin edildi.  

 

ġekil 3.13. ve 3.14. Ġncelendiğinde en iyi tutunmanın gerçekleĢtiği pH 

aralıkları, Pb(II) için pH= 5-8, Cd(II) için pH=  6-8, Ni(II) için pH= 5-6, Cu(II) için 

pH= 4-5 ve Zn(II) için pH= 5-6 olduğu ve çalıĢılan metallerin bu pH aralıklarında 

nicel olarak zenginleĢtirilebilecekleri görülmektedir. 

 

 

 

ġekil 3.13. Cd(II) , Zn(II) ve  Cu(II)  iyonlarının geri kazanılmasına pH’ nın etkisi 
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ġekil 3.14. Pb(II) ve Ni(II) iyonlarının geri kazanılmasına pH’ nın etkisi 

 

 Bu sonuçların ıĢığında zenginleĢtirme çalıĢmalarımızda, en iyi tutunmanın 

gerçekleĢtiği en düĢük pH değerini seçtik. Bu değerler;  Pb(II), Ni(II), Zn(II) iyonu  

için pH= 5.00, Cd (II) iyonu için pH= 6.00 ve Cu(II) iyonu için pH= 4.00 olarak 

belirlenmiĢtir.  

 

3.10.2. Analitlerin Geri Kazanılmasına Eluent Türü, DeriĢimi ve Eluent 

Hacminin Etkisi 

 

Analitlerin geri kazanılmasını sağlamak için çalıĢılan bir diğer önemli 

zenginleĢtirme faktörü eluent türü ve hacmidir. Adsorbanın kısa sürede bozulmasını 

önlemek için elüsyon çözeltisi olarak seçilen asitin konsantrasyonu’ nun ve hacminin 

mümkün olduğu kadar düĢük olması gerekmektedir. Dolayısıyla kullanacağımız 

elüsyon çözeltisini seçerken mümkün olduğu kadar düĢük hacim ve düĢük 

konsantrasyonda, maksimum geri kazanma veriminin sağlandığı asit çözeltisi 

seçilmelidir. 
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Analitlerin geri kazanılmasına eluent türü, deriĢimi ve eluent hacminin 

etkisini incelemek için içerisinde 250 μg Pb(II), Cd(II), Zn(II), Cu(II) ve Ni(II) 

iyonlarını içeren 50 mL’lik örnek çözeltiler her bir metal için daha önce belirlenen en 

uygun pH’ya ayarlandı. Daha sonra hazırlanan çözeltiler 0.25 g adsorban (Amberlit 

XAD-16-1,6-bis(2-karboksi aldehit fenoksi)bütan ) içeren kolondan yaklaĢık 1mL/dk 

akıĢ hızıyla geçirildi. Tutunan metal iyonları, ayrı ayrı 0.25, 0.5 ve 1.0 M HCl ve 

HNO3 çözeltileri kullanılarak geri alındı ve bunların kurĢun, kadmiyum, çinko, bakır 

ve nikelin geri kazanma verimine etkileri araĢtırıldı. Ayrıca elüsyon çözeltilerinin 

farklı hacimlerinin geri kazanma verimlerine etkileri incelendi. 

 

Çizelge 3.2. ve 3.3. incelendiğinde, bundan sonraki zenginleĢtirme 

çalıĢmalarında, adsorban üzerinde tutunan Cu(II), Zn(II) ve Cd(II) iyonlarını geri 

almak için 0.5 M 5 mL HCl, Ni(II) iyonunu geri almak için 1 M 10 mL HCl ve 

Pb(II) iyonunu geri almak için 1 M 10 mL HNO3 kullanılmasına karar verilmiĢtir. 



 

                          Çizelge 3.2.  Pb(II)
 
, Cd(II), Zn(II), Cu(II) ve Ni(II) iyonlarınının 0.25, 0.5 ve 1.00 M HCl ile 3, 5 ve 10 mL hacimler  

                          kullanıldığı zaman elde edilen geri kazanma yüzdeleri 

 

 

 

Elüsyon 

Çözeltisinin 

Türü 

Elüsyon 

Çözeltisinin 

DeriĢimi 

(mol/L) 

Elüsyon 

Çözeltisinin 

Hacmi  

(mL) 

Pb(II)
 

Geri 

kazanma 

(%) 

Cd(II) 

Geri 

kazanma 

(%) 

Zn(II) 

Geri 

kazanma 

(%) 

Cu(II)
 

Geri 

kazanma 

(%)  

Ni(II)
 

Geri 

kazanma 

(%)  

 

 

 

 

HCl 

 

0.25 

3 0 74 63 67 48 

5 0 86 70 80 62 

10 0 88 82 85 75 

 

0.5 

3 0 86 81 83 85 

5 0 100 100 100 90 

10 0 100 100 100 99 

 

1 

3 84 88 85 78 85 

5 91 100 100 100 93 

10 100 100 100 100 100 

1
0
5

 

 



  

                                                   Çizelge 3.3.  Pb(II)
 
, Cd(II), Zn(II), Cu(II) ve Ni(II) iyonlarının 0.25, 0.5 ve 1.00 M  HNO3 ile 3, 5 ve 10 mL hacimler  

                         kullanıldığı zaman elde edilen geri kazanma yüzdeleri 

Elüsyon 

Çözeltisinin 

Türü 

Elüsyon 

Çözeltisinin 

DeriĢimi 

(mol/L) 

Elüsyon 

Çözeltisinin 

Hacmi  

(mL) 

Pb(II)
 

Geri 

kazanma 

(%) 

Cd(II)
 

Geri 

kazanma 

(%) 

Zn(II)
 

Geri 

kazanma 

(%) 

Cu(II)
 

Geri 

kazanma 

(%)  

Ni(II) 

Geri 

kazanma 

(%)  

 

 

 

 

HNO3 

 

0.25 

3 47 55 53 58 45 

5 60 75 60 70 53 

10 70 80 72 77 68 

 

0.5 

3 61 78 82 79 72 

5 70 90 96 90 85 

10 78 98 100 99 94 

 

1 

3 88 85 88 84 83 

5 93 100 99 100 92 

10 100 100 100 100 99 

1
0
6
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3.10.3. Analitlerin Geri Kazanılmasına Adsorban Miktarının Etkisi 

 

Ġçerisinde 250 μg Pb(II)
 
, Cd(II), Zn(II), Cu(II) ve Ni(II) iyonlarını içeren 50 

mL’lik model çözeltiler daha önce belirlenen optimum pH’larına ayarlandıktan sonra 

100-500 mg aralığında adsorban  (Amberlit XAD-16-1,6-bis(2-karboksi aldehit 

fenoksi)bütan) içeren kolonlardan yaklaĢık 1mL/dk akıĢ hızıyla geçirildi. Kolonda 

alıkonan Cu(II), Zn(II) ve Cd(II) iyonlarını geri almak için 0,5 M 5 mL HCl, Ni(II) 

iyonunu geri almak için 1M 10 mL HCl ve Pb(II)
 
metalini geri almak için 1M 10 mL 

HNO3 kullanılarak alevli AAS ile tayin edildi. 

 

 

        

ġekil 3.15. Cd(II),  Zn(II) ve Cu(II)  iyonlarının geri kazanma verimine adsorban 

miktarının etkisi 

 

ġekil 3.15. ve 3.16. incelendiğinde 250 mg’ dan 500 mg’ a kadar adsorban 

miktarı kullanıldığında %100’ e yakın bir geri alma gözlenmektedir. Bu nedenle, 

çalıĢılan metaller için nicel geri kazanmanın olduğu ve yeterli akıĢ hızının 

sağlanabildiği 250 mg’ lık adsorban miktarı en uygun değer olarak belirlendi. 
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ġekil 3.16. Pb(II) ve Ni(II) iyonlarının geri kazanma verimine adsorban miktarının 

etkisi 

 

3.10.4. Analitlerin Geri Kazanılmasında Örnek AkıĢ Hızının Etkisi 

 

        Adsorban üzerinde metal çözeltilerinin alıkonmaları, örnek çözeltinin akıĢ 

hızına bağlı olarak değiĢir. Bu nedenle, içerisinde 50 μg Pb(II)
 
, Cd(II), Zn(II), Cu(II) 

ve Ni(II) iyonlarını içeren 50 mL’ lik örnek çözeltiler daha önce belirlenen en uygun 

Ģartlarda (pH, eluent türü…)  ayarlandıktan sonra 250 mg adsorban (Amberlit XAD-

16-1,6-bis(2-karboksi aldehit fenoksi)bütan) içeren kolondan peristatik pompa 

kullanılarak 1-10 mL/dk’ lık akıĢ hızı aralığında geçirildi. ÇalıĢılan beĢ metal 

iyonununda, örnek çözeltisinin akıĢ hızı 2-4 mL/dk
 
aralığında olduğu zaman kolonda 

nicel olarak alıkonmaları sağlanmıĢtır. 4 mL/dk’ dan daha yüksek akıĢ hızlarında ise 

metaller adsorban üzerinde dengeli bir Ģekilde tutunamadıkları için geri alma 

yüzdelerinde düĢme gözlenmektedir. Örnek çözeltisinin akıĢ hızı, 2 mL/dk’ dan 

düĢük olduğunda ise süre uzayacağı için çalıĢma yapılamayacaktır. Bütün bunlar göz 

önüne alındığında bundan sonraki çalıĢmalarda en uygun akıĢ hızı 4 mL/dk olarak 

belirlendi. 
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ġekil 3.17. Cd(II),  Zn(II)  ve Cu(II) iyonlarının geri kazanma verimine örnek çözelti 

akıĢ hızının etkisi 

 

 

   

ġekil 3.18. Pb(II) ve Ni(II) iyonlarının geri kazanma verimine örnek çözelti akıĢ 

hızının etkisi 

 

3.10.5. Analitlerin Geri Kazanılmasına Elüsyon Çözeltisinin AkıĢ Hızının Etkisi 

 

Ġçerisinde 50 μg Pb(II), Cd(II), Zn(II), Cu(II) ve Ni(II) iyonlarını içeren 50 

mL’lik model çözeltiler daha önce belrlenen en uygun pH’larına ayarlandıktan sonra 

250 mg adsorban (Amberlit XAD-16-1,6-bis(2-karboksi aldehit fenoksi)bütan) 
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içeren kolonda 4 mL/dk
 
akıĢ hızıyla geçirildikten sonra, elüsyon çözeltileri peristatik 

pompa yardımıyla 1-3 mL/dk’ lık hızlarla kolondan geçirilerek kurĢun, kadmiyum, 

çinko, bakır ve nikel iyonlarının geri kazanma verimine elüsyon çözeltisinin akıĢ 

hızının etkisi araĢtırıldı. Kullandığımız elüsyon çözeltilerinin hacmi düĢük 

olduğundan dolayı (Cu(II), Zn(II), Cd(II)  için 5mL, Ni(II)
 
ve Pb(II) için 10 mL)  çok 

zaman almayacağı düĢünülerek geri almanın daha kararlı bir Ģekilde gerçekleĢmesi 

için elüsyon çözeltilerinin akıĢ hızı 1 mL/dk olarak belirlendi. 

 

3.10.6. Analitlerin Geri Kazanılmasında Adsorpsiyon Kapasitelerinin 

Belirlenmesi 

 

Ayrı ayrı 250, 500, 1000, 1500, 2000 μg Pb(II)
 
, Cd(II), Zn(II), Cu(II) ve 

Ni(II) iyonlarını içeren 50 mL’lik model çözeltiler daha önce belirlenen optimum 

koĢullar ayarlandıktan sonra 0.25 g adsorban (Amberlit XAD-16-1,6-bis(2-karboksi 

aldehit fenoksi)bütan) içeren kolondan 4 mL/dk akıĢ hızı ile geçirildi. Kolonda 

tutunan Cu(II), Zn(II) ve Cd(II) iyonlarını geri almak için 0,5 M 5 mL HCl, Ni(II) 

iyonunu geri almak için 1M 10 mL HCl ve Pb(II) iyonunu geri almak için 1M 10 mL 

HNO3 1 mL/dk
 
akıĢ hızıyla kolondan geçirildi sonuçlar alevli AAS ile tayin edildi.

81
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Çizelge 3.4.  Pb(II)
 
, Cd(II), Zn(II), Cu(II) ve Ni(II) iyonlarının adsorpsiyon kapasite 

değerleri 

 

 

Metal Ġyonu 

Kapasite 

(μg/g)  adsorban                      (mmol/g) 

 

Pb(II)
 

 

7136                                       3,44 х 10
-2

 

Cd(II) 

 

4536                                       4,03 х 10
-2

 

 

Zn(II) 

 

4922                                       7,53 х 10
-2

 

Cu(II) 

 

5380                                       8,57 х 10
-2

 

Ni(II) 
 

6656                                       11,3 х 10
-2

 

 

 

3.10.7. Amberlit XAD-16-1,6-bis(2-karboksi aldehit fenoksi)bütan Ligandı’nın 

Adsorban Olarak Yeniden Kullanılabilirliği 

 

ZenginleĢtirme çalıĢmalarında adsorbanın tekrar tekrar kullanıldığında bile 

aynı kararlılıkta doğru sonuçlar vermesi sentezlediğimiz adsorban miktarı için 

önemli bir faktördür. Bu amaçla,  içerisinde ayrı ayrı 50 μg Pb(II)
 
, Cd(II), Zn(II), 

Cu(II) ve Ni(II) iyonlarını içeren 50 mL’lik model çözeltiler hazırlandı. Hazırlanan 

çözeltiler daha önce belirlenen en uygun pH’ larına ayarlandıktan sonra 250 mg 

adsorban (Amberlit XAD-16-1,6-bis(2-karboksi aldehit fenoksi)bütan) içeren 

kolondan 10’ar defa 4 mL/dk akıĢ hızıyla geçirildi. Elde edilen sonuçlar 

değerlendirildiğinde kolonun 10 defa kullanıldıktan sonra bile adsorpsiyon 

kapasitesinde % 2.0’ den fazla bir değiĢimin olmadığı bulundu. Dolayısıyla her bir 

kolonun 10’ar defa kullanılabileceğine karar verildi. (Ģekil 3.19. ve 3.20.) 
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ġekil 3.19.  Cd(II),  Zn(II) ve Cu(II) iyonlarının geri kazanılması çalıĢmalarında 

adsorbanın yeniden kullanılabilirliği 

 

 

  

ġekil 3.20. Pb(II) ve Ni(II) iyonlarının geri kazanılması çalıĢmalarında adsorbanın 

yeniden kullanılabilirliği 

 

 

3.10.8. Analitlerin Geri Kazanılmasına Örnek Çözelti Hacminin Etkisi  

 

        Ġçme suyu, Nehir suyu gibi gerçek örnekler eser düzeyde metal iyonları 

içerirler. Bundan dolayı, bu eser düzeyde bulunan metal iyonlarının tayin 
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edilebileceği örnek çözeltisinin hacminin bilinmesi önemlidir. Yüksek 

zenginleĢtirme faktörüne ulaĢabilmek için 50, 100, 250, 500, 750 ve 1000 mL 

hacmindeki örnek çözeltilere sırasıyla 0.25, 0.125, 0.05, 0.025, 0.017, 0.0125 µg/mL
 

içerecek Ģekilde Pb(II), Cd(II), Zn(II), Cu(II) ve Ni(II) iyonları eklenerek daha önce 

belirlenen optimum koĢullarda kolondan 4 mL/dk
 
akıĢ hızıyla geçirildiler. Elde 

edilen sonuçlara göre, örnek çözelti hacmi 500 mL olana kadar metaller nicel olarak 

geri alınabilmiĢ (>97%), 500 mL’ den daha yüksek hacimlerde geri alma 

yüzdelerinin düĢtüğü bulunmuĢtur. Bu sonuçlar göstermektedir ki, konsantrasyonu 

0.025 µg/mL
 
olan Pb(II)

 
, Cd(II), Zn(II), Cu(II) ve Ni(II) iyonları, AAS’ de direk 

olarak tayin edilemezken geliĢtirdiğimiz zenginleĢtirme yöntemi ile tayin 

edilebilmektedirler. 

 

        

ġekil 3.21.  Cd(II), Zn(II) ve Cu(II)  iyonlarının geri kazanılmasında örnek çözelti 

hacminin etkisi  
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ġekil 3.22. Pb(II) ve Ni(II) iyonlarının geri kazanılmasında örnek çözelti hacminin 

etkisi 

 

3.10.9. ZenginleĢtirme Faktörü 

 

500 ml,  25 μg/L konsantrasyonlarında Pb(II), Cd(II), Zn(II), Cu(II) ve Ni(II) 

iyonlarının çözeltileri daha önce belirlenen en uygun pH’larına ayarlandıktan sonra 

250 mg adsorban (Amberlit XAD-16-1,6-bis(2-karboksi aldehit fenoksi)bütan) 

içeren kolonda belirlenen en uygun akıĢ hızlarıyla geçirildi. Adsorban üzerinde 

tutunan metal kompleksleri, belirlenen elüsyon çözeltileri ile (Cu(II), Zn(II) ve 

Cd(II) iyonlarını geri almak için 0,5 M 5 mL HCl, Ni(II) iyonunu geri almak için 1M 

10 mL HCl ve Pb(II) 
 
iyonunu geri almak için 1M 10 mL HNO3) geri alındı. Geri 

alma çözeltilerindeki metaller alevli AAS ile tayin edildi. 
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Çizelge 3.5. Pb(II), Cd(II), Zn(II), Cu(II) ve Ni(II) iyonlarının zenginleĢtirme 

faktörleri 

 

 

 

 

3.10.10. Pb(II)
 
, Cd(II), Zn(II), Cu(II) ve Ni(II) Ġyonları için En Uygun Geri 

Kazanma Verimlerinin Sağlandığı ÇalıĢma KoĢulları 

 

KurĢun, kadmiyum, çinko, bakır ve nikel için en uygun koĢullar model çözelti 

ortamında araĢtırılmıĢ ve sonuçlar Ģekil ve çizelgelerde verilmiĢtir. Bulunan sonuçlar 

değerlendirilmiĢ ve kurĢun, kadmiyum, çinko, bakır ve nikel için en uygun çalıĢma 

koĢulları belirlenmiĢtir. Belirlenen en uygun çalıĢma koĢulları çizelge 3.6.’ da 

verilmiĢtir. 

 

 

 

 

 

Metal 

iyonları 

 

 

Örnek 

Çözelti 

Hacmi 

(mL) 

 

Konsantrasyon 

Limiti (μg/L) 

 

Son Geri 

Alma 

Hacmi 

(mL) 

 

ZenginleĢtirme 

Faktörü 

 

Geri 

Kazanıma 

(%) 

 

Pb(II)
 

 

500 25 7 70 100 

 

Cd(II) 
 

 

500 

 

25 

 

5 

 

100 

 

100 

 

Zn(II) 

 

 

500 

 

25 

 

5 

 

100 

 

100 

 

Cu(II) 

 

 

500 

 

25 

 

5 

 

100 

 

100 

 

Ni(II) 

 

500 

 

25 

 

7 

 

70 

 

100 
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Çizelge 3.6. Pb(II), Cd(II), Zn(II), Cu(II) ve Ni(II) iyonları için en uygun geri 

kazanma verimlerinin sağlandığı çalıĢma koĢulları 

 

 

 

 

 

Element 

 

Pb(II) 

 

Cd(II) 

 

Zn(II) 

 

Cu(II) 

 

Ni(II) 

pH 5 6 5 4 5 

Elüsyon 

çözeltisi 

1 M 10 mL 

HNO3 

0,5 M 5 mL 

HCl 

0,5 M 5 mL 

HCl 

0,5 M 5 mL 

HCl 

1 M 10 mL 

HCl 

Elüsyon 

çöz. akıĢ 

hızı, mL/dk 

 

1 

 

1 

 

1 

 

1 

 

1 

 

Adsorban 

miktarı, mg 

 

 

250 

 

250 

 

250 

 

250 

 

250 

Örnek 

çözelti akıĢ 

hızı, mL/dk 

4 4 4 4 4 

 

Örnek 

çözelti 

hacmi, mL 

 

500 

 

500 

 

500 

 

500 

 

500 
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3.10.11. KurĢun, Kadmiyum, Çinko, Bakır ve Nikel için Yöntemin Kesinliği 

         GeliĢtirilen yöntemin kesinliği, 50 μg Pb(II), Cd(II), Zn(II), Cu(II) ve Ni(II) 

iyonlarını içeren 50 mL’ lik model çözeltilerde araĢtırıldı. Çözeltiler daha önce 

belirlenen en uygun pH’larına ayarlandıktan sonra 250 mg adsorban (Amberlit XAD-

16-1,6-bis(2-karboksi aldehit fenoksi)bütan) içeren kolonda belirlenen en uygun akıĢ 

hızlarıyla geçirildi. Adsorban üzerinde tutunan metal kompleksleri, belirlenen 

elüsyon çözeltileri ile (Cu(II), Zn(II) ve Cd(II) iyonlarını geri almak için 0,5 M 5 mL 

HCl, Ni(II) iyonunu geri almak için 1M 10 mL HCl ve Pb(II) 
 
iyonunu geri almak 

için 1M 10 mL HNO3) geri alındı. Geri alma çözeltilerindeki metaller alevli AAS ile 

tayin edildi. Elde edilen sonuçlar çizelge 3.7.’ de verilmiĢtir.  

Çizelge 3.7. En uygun Ģartlarda Pb(II), Cd(II), Zn(II), Cu(II) ve Ni(II) iyonlarının 

geri kazanma verimlerinin tekrarlanabilirliği
a
  

 

 

Element 

 

                  t.s. 

% R ±   
 

 

       

 

 

% Bağıl Standart Sapma  

Pb(II) 99 ± 1,15 1,01 

Cd(II) 100 ± 1,40 1,22 

Zn(II) 98 ± 1,82 1,61 

Cu(II) 100 ± 2,15 1,87 

Ni(II) 100 ± 2,70 2,35 

 

a    
% 95 güven seviyesinde beĢ tayinin ortalaması, R: x ortalama  

 

N 
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3.10.12. Analitlerin Geri Kazanılmasına Yabancı Ġyonların Etkisi 

 

Gerçek örneklerle çalıĢıldığında ortamda bizim incelediğimiz eser 

elementlerin dıĢında baĢka iyonlar da bulunabilir. Bu iyonlar incelenen eser element 

için önerilen zenginleĢtirme iĢleminde geri kazanma verimini değiĢtirebilir. Bu 

sebeple önerilen tayin yönteminin bu iyonların yüksek deriĢimlerde bulunmaları 

halinde de uygulanıp uygulanmayacağı araĢtırıldı.  

 

         Doğal su örneklerinin temel bileĢenleri olan bazı alkali ve toprak alkali 

katyonların ( Na
+
 , K

+
, Ca

2+
 ve Mg

2+
 ) ve bazı anyonların ( Cl 

– 
ve SO4 

2-
 ) incelenen 

eser elementlerin alıkonmalarına olan etkileri incelendi. 

 

5 μg Pb(II), Cd (II), 
 
Zn (II),  Cu (II) ve Ni(II) iyonlarını içeren çözeltilere 

ayrı ayrı Na
+
, NaCl; K

+
 KCl; Ca

2+
, CaCl2, Mg

2+
, SO4

2-
, MgSO4 tuzlarının farklı 

deriĢimleri eklenerek çözeltiler 50 mL’ ye tamamlandı. pH’ları incelenen eser 

element için en uygun pH’ ya getirildi ve çözeltiler kolondan geçirildi. Elüsyon 

çözeltilerinde incelenen eser element alevli AAS ile tayin edildi. 
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Çizelge 3.8.  Pb(II), Cd(II), Zn(II), Cu(II) ve Ni(II) iyonlarının geri kazanılmasına 

yabancı iyonların etkisi 

 

Ġyon 

Ġlave 

Edilen 

mg/ L 

              Geri kazanma (%)  

Pb(II) Cd(II) Z(II) Cu(II) Ni(II) 

 

Na 
+
 

1000 100.8 99.2 98.6 100.8 102.6 

10.000 99,6 100.2 97.2 99.6 101.2 

20.000 97.2 98.2 95.2 95.2 98.2 

 

K
+
 

500 100.3 100.9 99.5 99.3 101.5 

1000 101.8 99.2 101.00 101.5 100.0 

2000 99.2 102.1 100.4 100.6 95.2 

 

Ca
2+

 

500 100.8 102.3 101.6 100.8 99.8 

1000 99.7 100.8 100.4 98.5 95.6 

2000 95.3 96.0 99.4 96.9 96.6 

 

Mg
2+

 

250 98.5 100.9 97.2 100.5 99.4 

500 90.2 91.2 92.2 90.2 81.6 

1000 83.2 84.2 65.4 80.5 74.00 

 

Cl
 -
 

1540 100.8 99.2 98.6 100.8 102.6 

15400 99,6 100.2 97.2 99.6 101.2 

30800 97.2 98.2 95.2 95.2 98.2 

 

SO4 
2-

 

995 98.5 100.9 97.2 100.5 99.4 

1990 90.2 91.2 92.2 90.2 81.6 

3980 83.2 84.2 65.4 80.5 74.00 
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3.11. Yöntemin Gerçek Numunelere Uygulanması 

3.11.1. Maden Çayı Analizi 

 

        Maden Çayından alınan örnek, bölüm 3.4.’ de açıklandığı gibi temizlenen 

polietilen kaplara alındı. Laboratuara getirilen Maden Çayı örneği HDA LAB & 

MED markalı mavi bandlı süzgeç kâğıdı kullanılarak süzüldü. Buzdolabında 

muhafaza edildi ve birkaç gün içinde analizi gerçekleĢtirildi. Bu amaçla maden çayı 

örneğinin 500 mL’ sinin pH’ı Pb(II), Ni(II) ,
 
Zn(II)

 
için 5.00’ e Cu(II) için pH’ı 

4.00’e Cd(II) için 6.00’ ya ayarlandı. 0.25 g adsorban içeren kolondan 4 mL/dk akıĢ 

hızı ile geçirildi. Kolonda alıkonan Cu(II), Zn(II) ve Cd(II) iyonlarını geri almak için 

0,5 M 5 mL HCl, Ni(II) iyonunu geri almak için 1M 10 mL HCl ve Pb(II) 
 
iyonunu 

geri almak için 1M 10 mL HNO3 kullanılarak alevli AAS ile tayin edildi. 

 

Çizelge 3.9. Elazığ Maden Çayı suyu örneğinde metal iyonlarının deriĢimi (ÇalıĢılan 

her bir metal tayini için 500 mL örnek hacimleri kullanılmıĢtır) 

 

 

Element 

Bulunan değer 
a 

 µg/ L
 

 

% BSS 
b
 

Pb(II) 97,80 ± 1,31 1,16 

Cd(II) 11,60 ± 1,11 8,40 

Zn(II) 213,12 ± 2,09 0,85 

Cu(II) 39,72 ± 2,70 5,80 

Ni(II) 14,50 ± 1,10 6,62 

 

a 
% 95 güven seviyesinde, N= 5,   

b
 BSS: Bağıl standart sapma 
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3.11.2. Dicle Nehir Suyu Analizi 

 

Dicle üniversitesi köprüsünden alınan nehir suyu örneği, bölüm 3.4.’ de 

açıklandığı gibi temizlenen polietilen kaplara alındı. Laboratuara getirilen Dicle 

nehir suyu örneği HDA LAB & MED markalı mavi bandlı süzgeç kâğıdı kullanılarak 

süzüldü. Buzdolabında muhafaza edildi ve birkaç gün içinde analizi gerçekleĢtirildi. 

Bu amaçla Dicle nehri örneğinin 500 mL’ sinin pH’ı Pb(II), Ni(II) ,
 
Zn(II)

 
için 5.00’ 

e Cu(II) için pH’ı 4.00’e Cd(II) için 6.00’ ya ayarlandı. 0.25 g adsorban içeren 

kolondan 4 mL/dk akıĢ hızı ile geçirildi. Kolonda alıkonan Cu(II), Zn(II) ve Cd(II) 

iyonlarını geri almak için 0,5 M 5 mL HCl, Ni(II) iyonunu geri almak için 1M 10 mL 

HCl ve Pb(II) 
 
iyonunu geri almak için 1M 10 mL HNO3 kullanılarak alevli AAS ile 

tayin edildi. 

 

Çizelge 3.10.  Dicle nehir suyu örneğinde metal iyonlarının deriĢimi (ÇalıĢılan her 

bir metal tayini için 500 mL örnek hacimleri kullanılmıĢtır) 

 

 

Element 

Bulunan değer 
a 

µg/ L 

 

% BSS 
b
 

Pb(II) 176,26 ± 2,18 1,08 

Cd(II) 68,40 ± 1,71 2,18 

Zn(II) 26,64 ± 1,07 3,50 

Cu(II) 56,44  ± 2,47 3,81 

Ni(II) 13,78 ±1,06 6,68 

 

a 
% 95 güven seviyesinde, N= 5 , 

b
 BSS: Bağıl standart sapma 



122 

 

3.11.3. Dicle Nehir Suyu Örneğine Analit Ekleme Yöntemi 

 

Pb(II), Cd(II), Zn(II), Cu(II) ve Ni(II) iyonları için önerilen zenginleĢtirme 

yöntemlerinin doğruluğunu kontrol etmek amacıyla analit ekleme yöntemi 

uygulanmıĢtır. Bu amaçla Dicle nehrinden alınan örneklere bilinen miktarlarda analit 

ilavesi yapılarak, geliĢtirilen katı faz özütleme yöntemi optimum Ģartlarda Dicle 

nehir suyu örneklerinin analizine uygulanmıĢtır. 500 mL Dicle nehir suyu 

örneklerine konsantrasyonları 100 µg /L Pb(II), 100 µg /L Cd(II), 50 µg/L Zn(II), 50 

µg/L Cu(II) ve 25 µg /L Ni(II) olacak Ģekilde metal çözeltileri ayrı ayrı hazırlanıp 

eklendi. Pb(II), Ni(II) ve Zn(II) iyonları için pH=5.00,  Cu(II) iyonu için pH= 4.00, 

Cd(II) iyonu için pH= 6.00 olacak Ģekilde ayarlandıktan sonra hazırlanan örnekler, 

her bir metal için 0.25 g adsorban (Amberlit-XAD-16-1,6-bis(2-karboksi aldehit 

fenoksi)bütan) içeren kolondan 4 mL/dk akıĢ hızı ile geçirildi. Kolonda alıkonan 

Cu(II), Zn(II) ve Cd(II) iyonlarını geri almak için 0,5 M 5 mL HCl, Ni(II) iyonunu 

geri almak için 1M 10 mL HCl ve Pb(II) iyonunu geri almak için 1M 10 mL HNO3 

kullanılarak alevli AAS ile tayin edildi. 
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Çizelge 3.11. Dicle Nehir suyu örneğine belirli konsantrasyonlarda analit 

ekelendikten sonra elde edilen değerler (ÇalıĢılan her bir metal tayini için 500 mL 

örnek hacimleri kullanılmıĢtır) 

 

 

Element 

 

Eklenen 

µg/L 

 

Bulunan 

değer
a 

µg/L 

 

% Bağıl Hata 

 

 

%  BSS
 b

 

 

Pb (II) 

0 176,26 ± 2,18 - 1,08 

100 282,80 ± 2,00 +2,40 0,61 

 

Cd (II) 

0 68,40 ± 1,71 - 2,18 

100 160,76 ± 1,26 -4,54 0,70 

 

Zn (II) 

0 26,64 ± 1,07 - 3,50 

50 72,60 ± 1,00 - 1,40 1,20 

 

Cu (II) 

0 56,44  ± 2,47 - 3,81 

50 111,24 ± 0,90 + 4,51 0,70 

 

Ni (II) 

0 13,78 ±1,06 - 6,68 

25 37,03 ± 0,22 -4,51           0,51 

 

a 
% 95 güven seviyesinde, N= 5, 

b
 BSS: Bağıl standart sapma 
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3.11.4. Marul Analizleri 

 

Diyarbakır ilinde yetiĢen marul örneği, musluk suyu ile iyice yıkandıktan 

sonra deiyonize su ile yıkandı ve etüvde 110 ºC’ de kurumaya bırakıldı. Kurutulan 

marul örneği 200 mesh boyutuna getirildi.
106 

Tartılan 0.25 g örnek üzerine 4 mL 

HNO3 ve 2 mL H2O2 ilave edildikten sonra mikrodalga fırında çözünürleĢtirme 

iĢlemi yapıldı.
79

 Hazırlanan çözeltilerin pH’ları çalıĢılan metal iyonları için 

belirlenen en uygun değerlerine ayarlanıp hacimleri 50 mL’ ye tamamlandı.  

Hazırlanan örnekler, her bir metal için 0.25 g adsorban içeren kolondan 4 mL/dk akıĢ 

hızı ile geçirildi. Kolonda alıkonan Cu(II), Zn(II) ve Cd(II) iyonlarını geri almak için 

0,5 M 5 mL HCl, Ni(II) iyonunu geri almak için 1M 10 mL HCl ve Pb(II) iyonunu 

geri almak için 1M 10 mL HNO3 kullanılarak alevli AAS ile tayin edildi. 

 

Çizelge 3.12. Diyarbakır ilinde yetiĢen marul örneğinde Pb(II), Cd(II), Zn(II), Cu(II) 

ve Ni(II) iyonlarının deriĢimi  

 

 

Element 

Bulunan değer 
a
 

µg/g 

 

%BSS 
c 
 

Pb(II) 5,56 ± 0,50 7,60 

Cd(II) 3,73 ±0,40 8,85 

Zn(II) 2,16 ± 0,24 9,72 

Cu(II) T.E. 
b
 - 

Ni(II) T.E. 
b
 - 

 

a 
% 95 güven seviyesinde, N= 5, 

b 
T.E. : Tayin edilemedi, 

c 
BSS: Bağıl standart 

sapma 
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3.11.5. Maydanoz Analizleri 

 

Diyarbakır da yerel bir marketten alınan maydanoz örneği, musluk suyu ile 

iyice yıkandıktan sonra deiyonize su ile yıkandı ve etüvde 110 ºC’ de kurumaya 

bırakıldı. Kurutulan marul örneği 200 mesh boyutuna getirildi.
106

 Tartılan 0.25 g 

örnek üzerine 4 mL HNO3 ve 2 mL H2O2 ileve edildikten sonra mikrodalga fırında 

çözünürleĢtirme iĢlemi yapıldı.
79

 Hazırlanan çözeltilerin pH’ları çalıĢılan metal 

iyonları için belirlenen en uygun değerlerine ayarlanıp hacimleri 50 mL’ ye 

tamamlandı.  Hazırlanan örnekler, 0.25 g adsorban içeren kolonlardan 4 mL/dk akıĢ 

hızı ile geçirildi. Kolonda alıkonan Cu(II), Zn(II) ve Cd(II) iyonlarını geri almak için 

0,5 M 5 mL HCl, Ni(II) iyonunu geri almak için 1M 10 mL HCl ve Pb(II) iyonunu 

geri almak için 1M 10 mL HNO3 kullanılarak alevli AAS ile tayin edildi. 

 

Çizelge 3.13.  Diyarbakır ilinde yetiĢen maydanoz örneğinde Pb(II), Cd(II), Zn(II), 

Cu(II) ve Ni(II) iyonlarının deriĢimi 

 

 

Element 

Bulunan değer 
a
 

µg/g 

 

% BSS 
c
 

Pb(II) 4,12 ± 0,17 3,64 

Cd(II) T.E. 
b
 - 

Zn(II) T.E. 
b
 - 

Cu(II) 3,77 ± 0,17 3,71 

Ni(II) T.E. 
b
 - 

 

a 
% 95 güven seviyesinde, N= 5, 

b 
T.E. : Tayin edilemedi, 

c 
BSS: Bağıl standart 

sapma 
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3.11.6. Otomobil Egzos Partikülleri 

 

Trafiğin yoğun olduğu yerden alınan otomobil egzos partikülleri örneğinin 

0.25 g’ı üzerine HF-HNO3-H2O2 ilave edilip mikrodalga fırında çözünürleĢtirme 

iĢlemi yapıldı. ÇözünürleĢtirme iĢlemi yapıldıktan sonra Pb(II), Ni(II) ve Zn(II) 

iyonları için pH=5.00,  Cu(II) iyonu için pH= 4.00, Cd(II) iyonu için pH= 6.00 

olacak Ģekilde ayarlanıp hacmi 50 mL’ ye tamamlandı.  Hazırlanan örnekler, her bir 

metal için 0.25 g adsorban içeren kolondan 4 mL/dk akıĢ hızı ile geçirildi. Kolonda 

alıkonan Cu(II), Zn(II) ve Cd(II) iyonlarını geri almak için 0,5 M 5 mL HCl, Ni(II) 

iyonunu geri almak için 1M 10 mL HCl ve Pb(II) iyonunu geri almak için 1M 10 mL 

HNO3 kullanılarak alevli AAS ile tayin edildi. 

 

Çizelge 3.14. Trafiğin yoğun olduğu yerden alınan otomobil egzos partikülleri 

örneğinde Pb(II), Cd(II), Zn(II), Cu(II) ve Ni(II) iyonlarının deriĢimi 

 

 

a 
% 95 güven seviyesinde, N= 5, 

b 
T.E. : Tayin edilemedi, 

c 
BSS: Bağıl standart 

sapma 

 

Element 

Bulunan değer
 a
 

µg/g 

 

% BSS 
c
 

Pb(II) 8,38 ± 0,32 3,34 

Cd(II) 6,72 ± 0,33 4,31 

Zn(II) 3,76 ± 0,17 3,72 

Cu(II) T.E. 
b
 - 

Ni(II) T.E. 
b
 - 
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3.11.7. Standart Referans Madde (NCS-DC 73350)’ de Pb(II), Cd(II), Zn(II), 

Cu(II) ve Ni(II) Ġyonlarının Tayini 

 

GeliĢtirdiğimiz zenginleĢtirme metodunun doğruluğunu anlamak için 

yöntemimizi standart referans maddeye uyguladık. Tartılan 1 g NCS-DC 73350 

SRM üzerine 6 mL HNO3 ve 2 mL H2O2 ilave edilip mikrodalga fırında 

çözünürleĢtirme iĢlemi yapıldı.
79 

ÇözünürleĢtirme iĢlemi yapıldıktan sonra Pb(II), 

Ni(II) ve Zn(II) iyonları için pH=5.00,  Cu(II) iyonu için pH= 4.00, Cd(II) iyonu için 

pH= 6.00 olacak Ģekilde ayarlanıp hacimleri 50 mL’ ye tamamlandı.  Hazırlanan 

örnekler, her bir metal için 0.25 g adsorban içeren kolondan 4 mL/dk akıĢ hızı ile 

geçirildi. Kolonda alıkonan metal iyonları belirlenen elüsyon çözeltileri ile geri 

alınarak alevli AAS ile tayin edildi. 

 

Çizelge 3.15.  Standart Referans Madde (NCS-DC 73350)’ de Pb(II), Cd(II), Zn(II), 

Cu(II) ve Ni(II) iyonlarının tayini 

 

 

Ġyon 

 

 

Verilen değer 
a
 

µg/g 

 

Bulunan değer 
b
 

µg/g 

 

 

% Bağıl hata 

 

 

% BSS
 c
 

Pb(II) 1,50 1,53 ± 0,02 +2,00 1,05 

 

Cd(II) 

 

0,32 

 

0,31 ± 0,02 

 

-3,12 

 

5,20 

 

Zn(II) 

 

37,00 

 

36,16 ± 1,30 

 

-2,30 

 

3,10 

 

Cu(II) 

 

9,30 

 

9,35 ± 0,40 

 

+0,54 

 

3,90 

 

Ni(II) 

 

1,90 

 

1,95 ± 0,04 

 

+2,63 

 

1,70 

 

 
a 
Standart Referans Madde (NCS-DC 73350)’ de verilen Pb, Cd, Zn, Cu ve Ni 

iyonlarının
 
değerleri,  

b 
% 95 güven seviyesinde, N= 5, 

c 
BSS: Bağıl Standart sapma 
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3.12. Analiz Elementleri için Gözlenebilme sınırı (LOD) 

 

KurĢun, kadmiyum, çinko, bakır ve nikel içermeyen 50 mL’ lik Ģahit 

çözeltiler, daha önce belirlenen en uygun pH’lara ayarlandıktan sonra yine belirlenen 

en uygun hızlarla 0,25 g adsorban içeren kolondan geçirildi. Kolonda tutunan 

metaller 50 mL’lik belirlenen elüsyon çözeltileri ile geri alındı. Geri alınan 

çözeltilerde bulunan metallerin tayinleri alevli AAS ile yapıldı.  

 

KurĢun, kadmiyum, çinko, bakır ve nikel için gözlenebilme sınırı, % 99,7’lik 

güvenle, bu çözeltilerden elde edilen absorbans değerlerinin standart sapmasının üç 

katına karĢılık gelen deriĢim olarak hesaplanmıĢtır. Bu metaller için bulunan 

gözlenebilme sınırları hesaplanırken bulunan değerler her element için elde edilen 

zenginleĢtirme katsayılarına bölünmüĢtür. Çizelge 3.15’ de verilen gözlenebilme 

sınırları bahsedilen Ģekilde hesaplandıktan sonra verilen değerlerdir. 

 

Çizelge 3.16. Pb(II), Cd(II), Zn(II), Cu(II) ve Ni(II) iyonlarının için gözlenebilme 

sınırı 
a
 değerleri 

 

Element Gözlenebilme sınırı (LOD), µg/ L 

Pb(II) 1,47 

Cd(II) 1,19 

Zn(II) 0,11 

Cu(II) 0,33 

Ni(II) 1,16 

a 
N=20 
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4. BULGULAR VE TARTIġMA 

 

 

Alevli atomik absorpsiyon spektrometrik yöntem (FAAS), çeĢitli örneklerdeki 

eser element tayinlerinde kullanılan pratik, ucuz ve kesinliği iyi olan bir yöntemdir. 

Ancak FAAS ile kompleks bir numunedeki bir elementin doğrudan belirlenmesi 

çoğu kez zordur, çünkü verilen bir analitik metodun duyarlılığı ve /veya seçiciliği 

yetersizdir. Örneklerdeki eser element deriĢimlerinin yöntemin tayin sınırının altında 

ve/veya giriĢim olması nedenlerinden dolayı güçtür. ZenginleĢtirme ve ayırma 

yöntemleri ile bu sorunlar ortadan kaldırılabilir. ZenginleĢtirme iĢlemi ile tayin 

edilecek eser element, büyük hacimli bir örnekten, bağıl olarak oldukça küçük 

hacimli bir tayin çözeltisi içine alınır. Bu sırada giriĢim oluĢturabilecek bileĢenler 

ortamdan uzaklaĢtırılarak ayırma iĢlemi de gerçekleĢtirilir. Bu yüzden birçok 

durumda analiti matriksten ayırarak seçiciliği arttırmak ve analiti zenginleĢtirerek 

tayin sınırını geliĢtirmek gereklidir. 

  

ZenginleĢtirme ve ayırma yöntemleri ile bu sorunlar ortadan kaldırılabilir. Eser 

elementlerin zenginleĢtirilmesinde kullanılan yöntemlerden bazıları Ģunlardır; 

 

 Sıvı sıvı özütleme 

 Ġyon değiĢtirme 

 Birlikte çöktürme 

 UçuculaĢtırma 

 Elektrobiriktirme 

 Katı faz özütleme (ekstraksiyon) 
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        Katı faz özütleme yöntemi birçok avantajlar sunmaktadır. Bunlar; 

 Eser element deriĢimini arttırarak yöntemin tayin kapasitesini arttırması, 

 Reaktiflerin az tüketilmesinden dolayı düĢük maliyetli ve daha önemlisi 

çevreye dost olması, 

 Ekstraktör sisteminin hazırlanmasının basit ve hızlı olması, 

 Bozucu etki gösteren ortam, uygun ortam ile yer değiĢtirdiği için zemin 

giriĢimlerini azaltması, 

 Büyük örnek hacimleri ile çalıĢılabildiği için örneğin homojen olamayıĢından 

gelebilecek hataları önlemesidir. 

 

Bu çalıĢmada kolon tekniğine dayalı katı faz özütleme tekniği kullanılarak, 

kurĢun, kadmiyum, nikel, çinko ve bakır elementleri için en uygun zenginleĢtirme 

yöntemleri geliĢtirildi. ÇalıĢmada katı faz olarak modifiye edilmiĢ Amberlit XAD-

16-1,6-bis(2-karboksi aldehit fenoksi)bütan sentezlendi ve adsorban olarak eser 

elementlerin zenginleĢtirilmesinde kullanıldı. 

 

Sentezlenen Amberlit XAD-16-1,6-bis(2-karboksi aldehit fenoksi)bütan ve bu 

liganda ait komplekslerin IR spektrum değerlendirilmesi aĢağıda detaylı olarak 

açıklanmıĢtır. 

 

Amberlit XAD-16 kopolimerinde (2) bulunmayan 1356’da oluĢan N-O piki ve 

1279’da oluĢan C-N piki Amberlit XAD-16 koplimerinin nitrolandığını (3) 

göstermektedir. (ġekil 3.3. ve 3.4.) 
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Nitro grubuna ait 1356’ daki N-O pikinin amine indirgendikten sonra kaybolması 

ve 1370’ te aromatik C-N pikinin oluĢması, reçinenin nitro grubunun amine (4) 

indirgendiğinin sinyalidir. (ġekil 3.5.) 

 

1291,1247 ve 1170’ de oluĢan C-O-C pikleri ve azometin (>C=N) grubuna 

karĢılık gelen 1631’deki pikin gözlenmesi Amberlit XAD-16-1,6-bis(2-karboksi 

aldehit fenoksi)bütan  ligandının (5) oluĢtuğunu göstermektedir. (Ģekil 3.6.) 

 

FT-IR spektrumlarımızda 3056-2929, 2857, 1529-1452 cm
-1

’ de ortaya çıkan 

pikler sırasıyla  (C-H)arom., (C-H)alif., ve C=C gerilme titreĢimlerine aittir. Bu bağlar 

kompleks oluĢumunda, birinci derecede etkilemedikleri için, ligand ve kompleks 

bandları yaklaĢık aynı bölgede çıkmakta veya merkez atomuna bağlı olarak çok az 

kayma görülmektedir. Aromatik ya da alifatik olsun C-H grupları koordinasyona 

katılmadıklarından çok fazla bir kayma beklenmez.
107,108

 

 

Azometin (>C=N) grubuna karĢılık gelen 1631’deki pikin, bu ligandın kurĢun, 

kadmiyum, çinko, bakır ve nikel metalleri ile oluĢturdukları komplekslerde 5-10 cm
-1

 

kadar düĢük alana kayması komplekslerin azot atomları üzerinden koordinasyona 

katıldığını göstermektedir.
107,109 

 

Eter (C-O-C) grubuna karĢılık gelen 1291,1247,1170’ de görülen piklerin 

ligandın Cd ve Cu ile oluĢturdukları komplekslerde1292,1170,1047’ kayması, Pb, Zn 

ve Ni metalleri ile oluĢturdukları komplekslerde ise piklerin Ģiddetlerinde meydana 
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gelen değiĢimler komplekslerin oksijen atomları üzerinden koordinasyona katıldığını 

göstermektedir. 

 

Komplekslerde metal-heteroatom bağlarına ait IR bandlarının dağılım aralığı 

metal- azot (Pb-N, Cd-N, Zn-N, Cu-N, Ni-N) bağları için titreĢim bandları 520-514, 

Metal – oksijen (Pb-O, Cd-O, Zn-O, Cu-O, Ni-O) bağları için titreĢim bandları 463-

432 cm
-1

’ de gözlenmiĢtir. Bu piklerin ligandın IR spektrumunda görülmeyip 

kompleksler de ortaya çıkması metal atomlarının azot ve oksijen atomu üzerinden 

bağlandığını göstermektedir.
107,108,110-112

 

 

Her bir element için geliĢtirdiğimiz zenginleĢtirme metotları, Dicle nehir suyu, 

Maden çayı suyu, Diyarbakır ilinde yetiĢen marul ve maydanoz örneklerine ve 

Diyarbakır’da trafiğin yoğun olduğu bir bölgeden alınan otomobil egzos partikülü 

örnekleri gibi gerçek numunelere uygulandı. Önerilen metodun doğruluğu, standart 

referans madde (NCS-DC 73350) analiz edilerek kontrol edildi ve çizelge 3.15.’ e 

göre geliĢtirilen metot ile kurĢun, kadmiyum, nikel, çinko ve bakır elementlerinin 

konsantrasyonları standart referans maddede bulunan sertifikalı değerlerle iyi bir 

uyum içinde olduğu sonucuna varıldı. Güven aralıkları % 95-98 seviyesinde 

bulundu. Bu sonuçlar geliĢtirilen zenginleĢtirme metodunun analiz edilen örneklerde 

bulunan eser seviyede kurĢun, kadmiyum, nikel, çinko ve bakır elementlerinin 

yabancı maddelerden bağımsız olarak belirlenmesinde uygulanabilir olduğunu 

göstermektedir. 
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Metal iyonlarının kolonda tutunmaları, pH, örnek çözeltisinin hacmi ve akıĢ hızı, 

elüsyon çözeltisinin türü, deriĢimi ve akıĢ hızı, adsorban miktarı gibi parametrelere 

bağlıdır. ÇalıĢmamızda, kurĢun, çinko, bakır, kadmiyum ve nikel metalleri için bu 

parametrelerin her biri incelendi. Bu çalıĢmalardan elde edilen sonuçlar ve yorumlar 

aĢağıda verilmiĢtir. 

 

Metal iyonlarının mini kolonda tutunmaları, metal iyonları ile adsorbanın 

fonksiyonel grupları arasındaki iyonik etkileĢmeye bağlıdır. Bundan dolayı bu tür 

çalıĢmalarda adsorban üzerinde metal iyonlarının tutunmaları ortamda bulunan 

hidronyum (veya hidroksit) iyonlarının konsantrasyonuna bağlı olduğu için pH 

etkisinin incelenmesi önemli bir parametredir.  

 

ġekil 3.13. ve 3.14. Ġncelendiğinde en iyi tutunmanın gerçekleĢtiği pH aralıkları, 

Pb(II) için pH= 5-8, Cd(II) için pH=  6-8, Ni(II) için pH= 5-6, Cu(II) için pH= 4-5 ve 

Zn(II) için pH= 5-6 olduğu ve çalıĢılan metallerin bu pH aralıklarında nicel olarak 

zenginleĢtirilebilecekleri görülmektedir. 

 

Sonuç olarak düĢük pH değerlerinde adsorbanın yüzeyi pozitif yüklendiğinden 

dolayı çalıĢılan metal iyonları ile adsorbanın fonksiyonel grupları arasındaki 

etkileĢim azalır. Bunun tam tersi olarak pH değeri arttıkça adsorbanın yüzeyi negatif 

yüklenir ve çalıĢılan metal iyonları ve adsorbanın fonksiyonel grupları arasındaki 

etkileĢim metallerin adsorban yüzeyinde tutunmaları maksimum oluncaya kadar 

artar. Bu maksimum değerler Pb(II) için pH= 8, Cd(II) için pH= 8, Ni(II) için pH= 6, 

Cu(II) için pH=5 ve Zn(II) için pH= 6 olarak bulunmuĢtur. ÇalıĢılan bu metaller için 
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tutunmanın maksimum olduğu pH değerlerinden sonra pH değeri artmasına rağmen 

metallerin adsorban yüzeyinde tutunmaları azalmaktadır. Bunun sebebi olarak ta 

metallerin hidroksilat kompleksleri ile adsorbanın aktif yüzeyi arasındaki yarıĢmaya 

dayandığı sonucuna varmaktayız.
81

 Gerçek örnek çözeltilerinin genellikle asidik 

olması ve bazik bölgelerde çökme tepkimelerinin olabilmesinden dolayı, bundan 

sonraki zenginleĢtirme çalıĢmalarımızda çalıĢma pH’ı olarak nicel geri kazanmanın 

olduğu en düĢük pH’ları seçtik. Buna göre; Pb(II), Zn(II), Ni(II) iyonları için pH= 5, 

Cd(II) iyonu için pH=6 ve Cu(II) iyonu için pH= 4 olarak belirledik ve sonraki 

deneylerde bu pH değerlerini kullandık. 

 

ZenginleĢtirme tekniğinde diğer önemli faktör adsorban üzerinde maksimum 

düzeyde tutunan metal iyonlarının maksimum düzeyde geri alınmalarını sağlamak 

için, en iyi geri alma çözücü türü ve deriĢimini belirlemektir. Bu amaçla 

literatürlerde sık kullanılan HCl ve HNO3 ile çalıĢıldı.
59,62,63,77,81 

Bir eluent olarak 

kullanılan asitin konsantrasyonu ve hacmi, adsorbanın bozunmasını önlemek için 

mümkün olan en düĢük seviyede olmalıdır. Elüsyon çözeltisinin küçük hacimli 

olması zenginleĢtirme katsayısını arttırdığından, en iyi optimize koĢulları belirlemek 

gerekir. 

 

DeğiĢik konsantrasyon ve hacimlerde (0.25, 0.5 ve 1.0 M) HCl ve HNO3 ile 

çalıĢıldı. Çizelge 3.2. ve 3.3.  Ġncelendiğinde, en iyi geri kazanımın Cu(II), Zn(II), 

Cd(II) iyonları için 0.5 M 5 mL HCl çözeltisi, Ni(II) iyonu için 1 M 10 mL HCl 

çözeltisi ve Pb(II) iyonu için 1M 10 mL HNO3 çözeltisi olduğu görülmektedir. 
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Analitlerin kolonda alıkonmalarına adsorban miktarının etkisi incelendi. 100-500 

mg arasında adsorban kullanıldı. ġekil 3.15. ve 3.16. incelendiğinde 250 mg’ dan 500 

mg’a kadar adsorban miktarı kullanıldığında %100’e yakın bir geri alma 

gözlenmektedir. Bu nedenle, çalıĢılan metaller için nicel geri kazanmanın olduğu ve 

yeterli akıĢ hızının sağlanabildiği 250 mg’ lık adsorban miktarı en uygun değer 

olarak belirlendi. 

 

Metal iyonlarının adsorban üzerinde tutunma yüzdelerinin örnek çözeltinin akıĢ 

hızına bağlı olarak değiĢebileceği göz önüne alınarak örnek çözeltinin akıĢ hızının 

metallerin adsorban üzerinde tutunma yüzdelerine (alıkonmalarına) etkisi incelendi.  

 

Belirli konsantrasyonlarda hazırlanan kurĢun, çinko, kadmiyum, bakır ve nikel 

çözeltileri 1-10 mL/dk’ lık akıĢ hızlarıyla kolondan geçirildi. ġekil 3.17. ve 3.18. 

incelendiğinde, çalıĢılan bu beĢ metal çözeltilerinin akıĢ hızı 1-4 mL/dk aralığında 

olduğu zaman kolonda nicel olarak alıkonmaları sağlandığı görülmektedir. 4 mL/dk’ 

dan daha yüksek akıĢ hızlarında ise metaller adsorban üzerinde dengeli bir Ģekilde 

tutunamadıkları için geri alma yüzdelerinde düĢme gözlenmektedir.
81 

AkıĢ hızı 1 

mL/dk’ dan düĢük olduğu zaman analiz süresi çok zaman alacağı için çalıĢma 

yapılması uygun değildir.
77,81

 Bütün bunlar göz önüne alındığında zenginleĢtirme 

çalıĢmalarımızda kurĢun, çinko, kadmiyum, bakır ve nikel metallerinin çözeltileri 

için akıĢ hızı 4 mL/dk olarak belirlendi. 

 

Elüsyon çözeltisinin akıĢ hızı da adsorban üzerinde tutunan metallerin geri alma 

yüzdelerini etkileyen bir parametredir. Elüsyon çözeltileri 1-3 mL/dk’ lık hızlarla 
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kolondan geçirilerek kurĢun, çinko, kadmiyum, bakır ve nikel iyonlarının geri 

kazanma verimine elüsyon çözeltilerinin akıĢ hızının etkisi incelendi. Ġncelenen 

makaleler doğrultusunda
59,62,63

 elüsyon çözeltilerinin hacimleri düĢük olduğu için 

(Cu(II), Zn(II), Cd(II) için 5 mL, Ni(II)
 
ve Pb(II)

 
 için 10 mL)  analiz süresini çok 

fazla etkilemeyeceğinden optimize koĢulu elde etmek için elüsyon çözeltilerinin akıĢ 

hızı 1 mL/dk olarak belirlendi. 

 

ZenginleĢtirme çalıĢmalarında adsorbanın tekrar tekrar kullanıldığında bile aynı 

kararlılıkta doğru sonuçlar vermesi sentezlediğimiz adsorban miktarı için önemli bir 

faktördür. Bu amaçla yapılan çalıĢmaların sonuçları Ģekil 3.19. ve 3.20. 

incelendiğinde adsorbanımızın 10 defa kullanıldıktan sonra adsorpsiyon 

kapasitesinde % 2.0’ den fazla bir değiĢimin olmadığı bulunmuĢ ve adsorbanın tekrar 

tekrar kullanılabileceği sonucuna varılmıĢtır. 

 

KurĢun, kadmiyum, çinko, bakır ve nikel iyonlarının adsorplama kapasiteleri 

çalıĢılmıĢ, Pb(II) 
 
iyonu için 7136, Cd(II) 

 
iyonu için 4536, Zn(II) iyonu için 4922, 

Cu(II) 
 
iyonu için 5380 ve Ni(II)

 
iyonu için 6656  μg/g adsorban olarak bulunmuĢtur. 

 

Ġçme suyu, nehir suyu, biyolojik örnekler gibi gerçek örnekler eser düzeyde metal 

iyonları içerirler. Bundan dolayı, bu eser düzeyde bulunan metal iyonlarının tayin 

edilebileceği örnek çözeltisinin hacminin bilinmesi önemlidir.
81

 Bu sebeple çok 

seyreltik çözeltilerin büyük hacimlerinin kolondan geçirilmesiyle zenginleĢtirmenin 

gerçekleĢip gerçekleĢmeyeceğini araĢtırmak için örnek hacminin geri kazanma 

verimine etkisi incelenmiĢtir. Örnek çözelti içerisinde eser düzeyde bulunan 
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elementin zenginleĢtirilip tayininin yapılabilmesi için oldukça büyük hacimdeki 

örnek çözeltinin kolondan geçirilmesi gerekir. Bu amaçla kurĢun, çinko, kadmiyum, 

bakır ve nikel metallerinin çözeltilerindeki element miktarı sabit tutularak çözelti 

hacmini arttırdık ve böylece farklı deriĢimler de çözeltiler hazırladık. Belirlenen en 

uygun Ģartlarda yapılan zenginleĢtirme iĢlemi sonunda Ģekil 3.21. ve 3.22. 

incelendiğinde kurĢun, çinko, kadmiyum, bakır ve nikel çözeltilerinin hacimleri 500 

mL olana kadar nicel olarak geri alınabilmiĢ 500 mL’ den daha yüksek hacimlerde 

ise geri alma yüzdelerinin düĢtüğü gözlenmiĢtir.  

 

Bu çalıĢmada hazırladığımız kurĢun, çinko, kadmiyum, bakır ve nikel 

çözeltilerinde element miktarı sabit tutulup çözelti hacmi arttırıldığı için bu 

metallerin deriĢimleri de aynı oranda azalmaktadır. KurĢun, çinko, kadmiyum, bakır 

ve nikel iyonlarının 500 mL’ lik hacimde konsantrasyonları 0.0025 µg/mL’ dir. Yani 

AAS’ de tayin sınırı altında oldukları için direk olarak tayin edilemezler. Ancak 

geliĢtirdiğimiz zenginleĢtirme yöntemi ile Cd(II), Zn(II), Cu(II) 
 

için 100 kat 

zenginleĢip konsantrasyonları 0,25  µg/mL, Pb(II) ve Ni(II) için 70 kat zenginleĢir ki 

konsantrasyonları 0,175 µg/mL bu da AAS ile direk olarak tayin edilebilir. 

 

GeliĢtirdiğimiz zenginleĢtirme yönteminde, pH, örnek çözelti akıĢ hızı, elüsyon 

çözeltisi türü ve deriĢimi, adsorban miktarı, örnek çözelti hacmi gibi daha önceden 

belirlenen en uygun Ģartlar kullanılarak geri kazanma veriminin tekrarlanabilirliği 

yani deneylerin kesinliği araĢtırılmıĢtır. Her element için 5 kere tekrarlanan 

deneylerde, geri kazanma verimi % 95 güven seviyesinde kurĢun, kadmiyum, çinko, 

bakır ve nikel iyonları için sırasıyla % 99 ± 1.5, % 100 ± 1.40, % 98 ± 1.82, % 100 ± 
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2.15 ve % 100 ± 2.70 olarak bulunmuĢtur. Ayrıca çalıĢılan elementler için aynı 

koĢullarda (% 95 güven seviyesinde, 5 tekrar deney) bağıl standart sapma değerleri 

hesaplanmıĢ, bu değerler Pb(II) için % 1.01, Cd(II) için % 1.22, Zn(II) için 1.61, 

Cu(II) için % 1.87 ve Ni(II) için % 2.35 olarak bulunmuĢtur. (çizelge 3.7.)  Bu 

sonuçlar göz önüne alındığında çalıĢılan metaller için elde edilen tekrarlanabilirliğin 

oldukça iyi olduğu ve bağıl standart sapmaların % 3’ ün altında olduğu 

görülmektedir. 

 

GeliĢtirilen zenginleĢtirme yönteminin analitik performansı ile ilgili olarak 

çalıĢılan elementlerin gözlenebilme sınırları da tayin edilmiĢtir. ġahit çözeltiler ile 

elde edilen gözlenebilme sınırları değerleri (LOD) çizelge 3.16.’ da verilmiĢtir. 

 

Buraya kadar anlatılan çalıĢmaların hepsi model çözeltiler ile yapılan 

çalıĢmalardır. Yani belirli konsantrasyonlar da hazırlanan tayin elementi çözeltisi ile 

zenginleĢtirme çalıĢmaları yapılmıĢ ve yöntem geliĢtirilmiĢtir. Ancak gerçek 

örneklerle çalıĢıldığında ortamda bizim incelediğimiz eser elementlerin dıĢında baĢka 

iyonlar da bulunabilir ve bu iyonlar AAS’ de giriĢim yaparak eser element 

tayinlerinde yöntemin doğruluğuna etki ederek önerilen zenginleĢtirme iĢleminde 

geri kazanma verimini değiĢtirebilir. Bu sebeple önerilen tayin yönteminin bu 

iyonların yüksek deriĢimler de bulunmaları halinde de uygulanıp uygulanmayacağı 

araĢtırıldı. Doğal su örneklerinin temel bileĢenleri olan bazı alkali ve toprak alkali 

katyonların (Na
+
 , K

+
, Ca

2+
 ve Mg

2+
) ve bazı anyonların (Cl

– 
ve SO4 

2-
) incelenen eser 

elementlerin alıkonmalarına olan etkileri incelendi. 
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Çizelge 3.8.’ de, çalıĢtığımız metaller ve ortam iyonlarını içeren bir model 

çözeltide geri kazanılan kurĢun, kadmiyum, çinko, bakır ve nikel iyonlarının 

kazanımları üzerine matriks iyonlarının etkisi görülüyor. Sonuçlar gösteriyor ki, Na
+
 

, K
+
, Ca

2+
 , Cl

– 
iyonlarının değiĢik konsantrasyonları yanında kurĢun, kadmiyum, 

çinko, bakır ve nikel iyonları nicel olarak geri kazanılabilmektedir. Ancak analit ve 

yabancı iyonların arasındaki yarıĢtan dolayı çözeltide bulunan Mg
2+

 ve SO4
2-

  

iyonları sırasıyla 500-1000 ve 1990-3980 mg/L konsantrasyonlarında çalıĢılan 

kurĢun, kadmiyum, çinko, bakır ve nikel iyonlarının adsorban üzerinde tutunmasına 

interfer etkide bulunmuĢlar ve metallerin nicel olarak geri kazanılmasını 

engellemiĢlerdir. 

 

KurĢun, kadmiyum, çinko, bakır ve nikel için model çözelti ortamında geliĢtirilen 

zenginleĢtirme yöntemi gerçek örnek olarak, Dicle nehir suyu, Elazığ Maden Çayı 

suyu, Diyarbakır ilinde trafiğin yoğun olduğu yerde alınan otomobil egzos partikülü, 

Diyarbakır ilinde yetiĢen marul ve maydanoz örneklerine uygulandı. Ayrıca kurĢun, 

kadmiyum, çinko, bakır ve nikel metalleri için geliĢtirdiğimiz zenginleĢtirme 

yöntemlerinin doğruluğunu kontrol etmek için, Dicle nehir suyu örneğine analit 

ekleme yöntemi uygulandı. Son olarak ta geliĢtirdiğimiz zenginleĢtirme 

yöntemlerinin hem doğruluğunu hem de uygulanabilirliğini göstermek amacıyla 

yöntem standart referans maddeye (NCS-DC 73350) uygulandı. 

 

GeliĢtirilen zenginleĢtirme yöntemi ilk olarak Elazığ Maden Çayı suyu örneğine 

uygulandı. Çizelge 3.9. incelendiğinde örneğimizde tayin sonucu elde edilen 

değerler, Pb(II) için 97.80 ± 1.30 μg/ L, Cd (II) için 11.60 ± 1.31 μg/L, Zn(II) için 
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213.12 ± 2.09 μg/L, Cu(II) için 39.72 ± 2.70 μg/L ve Ni(II) için 14.50 ± 1.30 μg/L 

olarak bulunmuĢtur. Tüm elementler için hesaplanan bağıl standart sapma değeri % 

9’ dan küçüktür. 

 

Ġkinci olarak, geliĢtirilen zenginleĢtirme yöntemimiz Diyarbakır ilinde bulunan 

Dicle nehir suyu örneğine uygulanmıĢtır. Çizelge 3.10. incelendiğinde Dicle nehir 

suyu örneğinde elde edilen değerler,  Pb(II) için 176.26 ± 2.18 μg/L, Cd (II) için 

68.40 ± 1.71 μg/L, Zn(II) için 26.64 ± 1.07 μg/L, Cu(II) için 56.44  ± 2.47 μg/L ve 

Ni(II) için 13.78 ± 1.06 μg/L olarak bulunmuĢtur. Tüm elementler için hesaplanan 

bağıl standart sapma değeri % 7’ den küçüktür.  

 

Yöntemimizin doğruluğunu ve uygulanabilirliğini kontrol etmek amacıyla Dicle 

nehir suyu örneğine analit ekleme yöntemi uygulanmıĢtır. Bu yöntemde 500 mL’ lik 

Dicle nehir suyu örneğine konsantrasyonları 100 μg/L Pb(II) ve Cd(II), 50 μg/L Zn 

(II) ve Cu (II), 25 μg/L Ni (II) olacak Ģekilde hazırlanmıĢ çözeltileri ilave edilerek bu 

metallerin geri kazanma verimleri incelendi. Çizelge 3.11. incelendiğinde tayin 

sonuçları,  Pb(II) için 282.80 ± 2.00 μg/L, Cd (II) için 160.76 ± 1.26 μg/L, Zn(II) için 

72.60 ± 1.00 μg/L, Cu(II) için 11.24  ± 0.90μg/L ve Ni(II) için 37.05 ± 0.22 μg/L 

olarak bulunmuĢtur. ÇalıĢılan 5 metal % 5’ ten daha küçük hatalar ile tayin 

edilmiĢtir. Dolayısıyla kurĢun, kadmiyum, çinko, bakır ve nikel metalleri için model 

çözelti ortamında geliĢtirdiğimiz zenginleĢtirme yönteminin gerçek örnek 

çözeltilerine uygulanabileceği sonucuna varılmıĢtır. 
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Diyarbakır ilinde yetiĢen marul ve maydanoz örneklerinde, kurĢun, kadmiyum, 

çinko, bakır ve nikel tayini yapılmıĢtır. Özellikle salata malzemesi olarak bol 

miktarda tükettiğimiz marul ve maydanoz örnekleri çözeltilerine zenginleĢtirme 

yöntemi uygulanmıĢtır. 

 

Diyarbakır ilinde yetiĢen marul örneği kurutulup öğütüldükten sonra  HNO3-

H2O2 çözücü sistemi ile mikrodalga fırında çözünürleĢtirilip çözelti haline 

getirilmiĢtir. Çözelti haline gelen marul örneğine zenginleĢtirme yöntemi 

uygulanmıĢtır. Marul örneğinin gramında 5.56 ± 0.50 μg Pb(II), 3.73 ± 0.40 μg 

Cu(II)  ve 2.16 ± 0.24 μg Zn(II) tayin edilirken, Cu(II), ve Ni(II) iyonları tayin 

edilememiĢtir. (Çizelge 3.12.) 

 

Diyarbakır’da yerel bir marketten alınan maydanoz örneği kurutulup 

öğütüldükten sonra HNO3-H2O2 çözücü sistemi ile mikrodalga fırında 

çözünürleĢtirilip çözelti haline getirildikten sonra zenginleĢtirme yöntemi 

uygulanmıĢtır. Maydanoz örneğinin gramında 4.12 ± 0.17 μg Pb(II), 3.77 ± 0.17μg 

Cu(II) tayin edilirken, Cd(II), Zn(II) ve Cu(II) iyonları tayin edilememiĢtir. (Çizelge 

3.13.) 

 

ZenginleĢtirme yöntemlerimiz Diyarbakır ilinde trafiğin yoğun olduğu yerden 

alınan otomobil egzos partikülü örneğine uygulanmıĢtır. Alınan toz örneği HF-

HNO3-H2O2 ile mikrodalga fırında çözünürleĢtikten sonra elde edilen çözeltisine 

zenginleĢtirme yöntemi uygulanmıĢ ve toz numunenin gramında 8.38 ± 0.32 μg 
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Pb(II), 6.72 ± 0.30 μg Cd (II) ve 3.76 ± 0.17 μg  Zn(II) tayin edilirken, Cu(II) ve Ni 

(II) iyonları tayin edilememiĢtir. (Çizelge 3.14.) 

 

 Son olarak geliĢtirilen zenginleĢtirme yöntemlerimizin doğruluğu standart 

referans madde (NCS-DC 73350) ile kontrol edilmiĢtir. Standart referans maddemiz 

HNO3-H2O2 çözücü sistemi ile mikrodalga fırında çözünürleĢtirdikten sonra 

çözeltisine zenginleĢtirme yöntemi uygulanmıĢ ve elde edilen sonuçlara göre Pb(II) 

% 2.0, Cd(II) % 3.12, Zn(II) % 2.30, Cu(II) % 0.54 ve Ni(II) % 2.63’ lük bağıl 

hatalar ile tayin edilmiĢtir. Bu sonuçlardan anlaĢıldığı gibi kurĢun, kadmiyum, çinko, 

bakır ve nikel iyonları için önerdiğimiz zenginleĢtirme yönteminin doğruluğu ve 

kesinliği oldukça iyidir. (Çizelge 3.15.) 
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5.  SONUÇLAR 

 

 Modifiye Amberlit XAD-16-1,6-bis(2-karboksi aldehit fenoksi)bütan ligandı 

ile Pb(II), Zn(II), Ni(II) iyonları  pH= 5, Cd (II) iyonu  pH=6 ve Cu(II) iyonu 

pH=4’ te yani asidik ortamda (Cd(II) için hafif asidik) zenginleĢtirilebilmekte 

ve alevli AAS ile tayin edilebilmektedir. 

 

 Deneysel olarak belirlenen en uygun Ģartlarda çalıĢılan metallerin her biri için 

nicel olarak geri kazanma gerçekleĢmiĢtir. KurĢun, kadmiyum, çinko, bakır 

ve nikel iyonlarının geri kazanma verimleri sırasıyla % 99 ± 1.5, % 100 ± 

1.40, % 98 ± 1.82, % 100 ± 2.15 ve % 100 ± 2.70 olarak bulunmuĢtur.  

 

 GeliĢtirilen yöntemin kesinliği oldukça iyidir. % 95 güven seviyesinde, 5 

tekrar deney sonucunda bağıl standart sapma değerleri hesaplanmıĢ, bu 

değerler Pb(II) için % 1.01, Cd(II) için % 1.22, Zn(II) için 1.61, Cu(II) için % 

1.87 ve Ni(II) için % 2.35 olarak bulunmuĢtur. 

 

 Modifiye Amberlit XAD-16-1,6-bis(2-karboksi aldehit fenoksi)bütan  ligandı' 

nın adsorpsiyon kapasitesi Pb(II) iyonu için 7136, Cd(II) iyonu için 4536, 

Zn(II) iyonu için 4922, Cu(II) iyonu için 5380 ve Ni(II) iyonu için 6656  μg/g 

adsorban olarak bulunmuĢtur. 

 

 GeliĢtirilen yöntem ile kurĢun, kadmiyum, çinko, bakır ve nikel iyonları 

sırasıyla 70, 100, 100, 100 ve 70 kat zenginleĢtirilebilmektedir. 
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 Adsorban geri alma çözücüsü ile temizlendikten sonra tekrar tekrar 

kullanılabilmektedir. 0.25 g adsorban en az 10 analiz için hemen hemen aynı 

verimde zenginleĢtirme yapabilmektedir. 

 

 GeliĢtirilen yöntem, Dicle nehir suyu, Elazığ maden çayı suyu, Diyarbakır 

ilinde trafiğin yoğun olduğu yerden alınan otomobil egzos partikülü örneği ve 

Diyarbakır ilinde yetiĢen marul ve maydanoz örneklerine uygulanmıĢ ve 

çalıĢılan elementler için iyi bir doğrulukla sonuçlar elde edilmiĢtir. 

 

 Yöntemin gerçek örneklere uygulanabilirliği oldukça hızlı, kolay ve ucuzdur. 

 

 ÇalıĢılan metaller için yöntemin doğruluğu standart referans madde (NCS-

DC 73350) kullanılarak kontrol edilmiĢ. Pb(II) % 2.0, Cd(II) % 3.12, Zn(II) 

% 2.30, Cu(II) % 0.54 ve Ni(II) % 2.63’ lük bağıl hatalar ile tayin edilmiĢtir. 

 

 Alevli AAS ile tayinlerde gözlenebilme sınırları Pb(II), Cd(II), Zn(II), Cu(II) 

ve Ni(II)  için sırasıyla 1.47, 1.19, 0.11, 0.33, 1.16 μg/L
 
olarak bulunmuĢtur. 

(3s, N=20) 
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