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tJ Z E T 

UY9arll~'n 11erlemesi ile k1sinin ~ereks i nmel ~ri er n~cen _,Un da~~ da 

artarken, bu gereksirneler1n karSl1andl c;1 donal kavnaklar da ~Un get;t'kce 

azalmaktad,r. GUn1Uk yasamda kullanllan binl er ce esyanln a~addesi ve ener­

ji kaynaq, olan !)etM)1f.!n fiat, ise, birc;:ok i.ilke l erde eke 0, ik kr iz yarata­

cak bir h1Zla artmaktad'T. Bc;yle bir dUnyada i-ile ll ikl c petrol haklmlndan fa­

kir Ulkeler ic;:in, kOOlUr hem bir enerji kaynaijl hem de endUstr; ,ve l har.nnndde 

kaynaql 01 arak bUyUk nnem taslmakta(!1 r. 

KOnUrUn bUyijk onem taSlmaSlmn doiia l sonucu ol ar ak , kXJTlU r i"zeri nde c;:o k 

yonlU bir c;:al1sma Ulkernizde ve bil tiin dUn,vada yonun bir bi c;:i r.lde dev al'1 etr.lek­

tedir. K~Urdeki p.ser elementler k~Url e il qi l ; prosesler e k a t~ li z0r zehir­

leyici olarak rol oynamaktadlr1ar. K~Uriin vakl t ol a"rak kullaml maslnda ise , 

eser e1ementlerin yalana Un; teleri ve yakma pro';esi ilzeri ndeki etkil eri ni n 

bilinmesi gerekmektedir. Ayrlca ktir1Hriin c;:o k ku ' l aml an bir yaklt ol masl np­

deniy1e, ic;:erdilii eser elernentlerin belirli hi ' denp. rin iizeri nde Ol JTlaS l c;:ev­

re ve insan sa~h~1 ic;:in tehlikelidir. Gelismi ; Ul kf! l erde ki5mU r ler ic;:erdi k­

leri eser elementler bak,mlndan ince1enmekte v ~ standartl as t,rl1l'1aSlna ca -

11S1lrnaktad~r . KijrnUrdek1 eser elementl erin enel li anl aSl1,o ka ul edil mesine 

tearSlh, bunlar1n nicel ve nitel tay1nlerinl sa ila,\laca k standart bir yontetn 

henUz ortaya konmam,stlr. 

TUrkiye kOmllrlerinde'd eser elementl erin \tornik A.hsornsi yon Spekt ros­

kopisi il e tayini antac, ile !]irisl1en bu ~a"$: lada, once Ator:1ik I'-b sor~si­

yonla yapl1an metal tavfnlerinde do"iru sonuc;:la- allnabil i.lesi i cin u.vou ko­

$ullar arafll11~. karbon flrlnda atomizasyon rnekmizr.1aSl yeni hir yon tc;~ l e 

incelenrnistir. 

naha sonra kt1:1ilrdeki eser e' ernentl eri n t a,'li ni nde ortaya t; , kan ynn t em 

s1klntls1m gidennek amac, ile kiinf 'r ve maden f ilizl erir,in do?Jrudan analiz 

edilebilmesini sa~layacak yeni bir ,Vcntem qc:list~:"ilri1 i s e bu yi-in t E.'!71 il e 

ban 'TUrkiye KOOtUrlerinde Vanadyum vc Gemanyu[:l 't yin pd ilni stir. 

J\.yr1ca ball TlJrkiye kOmUrlerinde J'l l , r.u ,Fe., i vc Zn met all ed tayin ed i­

lerek diocr Ulkelerin kOmUrlerinde bulunan mi ktarl arl a ka r Sl 1ast lrll mlstlr. 



SUMMARY 

Developing civilization and increasing worlds population increa5es of 
demand for all kind of goods used by humanbei ng on the other hanl. natural 
resources which raw ~aterl n 1 provi ded for th0se goods decreases day after 
day. While petro1eu~ whith is the mnin source of ener~y and raw ~ateria1 of 
thousands of goods used in d ~ ily life decreasing, the price of it increases 
as fast s causing economic crises in a numher of countryes. 

In such a worl d especially for those countryes which they are poor in 
petroleum, coal gains a great importance as a source of energy and raw 
material f or industri 1 goods. Because of its reat importance, intensive 
and multi aimed recearc hes are maintaining on coal arround the world and in 
Turkey. 

Amounts of trace el ements in coa l desir d to be known for several 
reasons. Trace elements invalve sometimes as a cataly~t but sometimes 
function as poisons of costly catalysts in coal liquidation and coal 
gasification prnce~ses. While liquidation of coal, those tr~ce elements 
remains in ceal liquid and whenever those liqui ds used power generation or 
in petrochemicals, for a nL~ber of reasons t o ~now the flmounts of trace 
elements is necissary. Because coal is the mostly used soli d fuel, SOMe of 
the trace elements in it couses potential enviromental pollution and show 
hanmfull effects on humanhea1th after certnin amount. So in some of 
developed countryes, determination and standardization of trace elements 
in coal is considered by state rather than individual investigators. The 
significance of trace elements in coal is bei ng accepted but a standard 
method to determine them is not provided yet. 

In this research which is started by the Jim of determi~at1on of some 
elements in Turkish cauls by AAS, pr;murily optimum conditions are searched 
to get precise-and sensitive r _sults. To do t is, the phenomena of atc~1za­
tion in carbon furnace atomizer is studied by J new method. Secondly t o 
satisfy the handicap, which is the lack of a s tandart method to determine 
trace elements in coal, a new methcd is deve 1 o~ed for direct determination 



VI 

of el ements from sol id samp les. pp lyinn th is met hod Ge nd \I is de t ermi ed 
i n some of Turkis h coa ls fr om soli d samp l es . ~ l so mou nts of .1, ( u, F~ , ~Ii 

and Zn re dpt ermined i n some of Turki s coa l fr om li qui d samo1es and 
compa red by t he nmoun ts i n some et her countrycs coals . 



1. GtRtS 

Komvrde.ki eser elementlertn de~er-lendirilmesi , bu a lcrrentle .. in k"mU r Un 

, " yanmas'l ve yakma Uniteleri Uzeri nde nasll etki etti cini n anl a ,1maS l ve kn­

r.l'lr yat aklan ar slnd ki ort k tiz llikl eri saDtanma Sl ama Cl i1 bir ~ k 

ar stlncl taraf , ndan k"nUrdeki ser elernentl erin t ayinine callSll 1stH. 

Head l p. ve Hunter 1 Bat, Virjinya knmil rl erindeki 36 el e entin mikt rl 1,Nunn, 

Lo ~e ll vo lJri qh t2 Pensilvany antrasitl erinrl eki met ll eri t~yin etMisl erdir. 

Duel ve nnel1 3 Teksas ve Kol r ado kamUrlorindeki el ernen tl eri incelemis l er­

dir. Ha 'l y4 lsko ya kCinUrl erini , Reynolds S Kanada ve t n~ilter'? komUrlerini , 

Legr aye 6 8elcika k"niUrlerini, Ende1l 7 Almanya ktimUrl erini , Kuh 18 Portekiz 

ktimU rl erini, Szadeczky ve Ka rdos 9 ,acaristan knmUrl erini , Mukher jee lO Hin­

dist komUrl erini, \lakhruskevll Rus kiimUrlfi ri ni , Buttler12 ~lorvec ktio" r1 c­

rini, T. Undiiz ve 1. 0nbaS logl u13 TU rk i e komUrl eri ni ;cer i l eri eser e l e­

mentler ba kl n ,ndan incel emi s l er ir. 

GU nUmJzd ise k"mUrdeki eser e l ementl er i r aska a~ 1 d n e l e l1 nmakta ­

dlr. ~ze l1i k 1 e Detrol fi at1arlnl n hlZ1 0 rt'S1 kc r Slsl nd , k0 . Ur S1V1 y kl 

ve kiJTI.Yilsa1 hal11TIadd kaynat l 01 r ak bUyUk Xnem k z n 1st lr1 4 . Ki:'mU rl c ilni -

1i prosesl er de , kOfl1"rde bullman ,ser cl eJTI ,nt l erin kC' t liz ii r zehirl eyic i 01 -

rak ro1 oynad l kl r1 ilinmekt 15 olun .. . I nf> en l de krjr.fi rdey; p.sp r el r.:men t -

1 rin t yini Qerekmektedir. fynca petrolde buluna il ecek es r e l ementl eri n 

motorl r ii zerinde korozif et kisi bilindii'i i nden, petrol ve krm'l rden j'rct' l p. 

petro1de hu1una eser e l emcn tl eri n t ini nc callS l1 maktn lr.Cost nrinirl S16 

,petro1 d r~ i, V, Fe ~ibi l ementl r in or , nomet ali k il 0.sik1er h l indc bu lun ­

dununu bildimistir. 1i11 ,r ve a rka~ sl arl 1 7
, Gu lf nristlrna si rketinin ko­

mUrden k t aliti k hidro' enasyonl Cl ii r ettiiii Detro l d bu lun n 11', e1emen tin milt­

t rlnl emisyon spektroskopisi il e yakl s1k ol ar k t ayi n €I Misl erdir. Y vor­

Sky18 de sent etik p trol deki (synthoil) met ol l eri t ay in etmi stir , ancak me­

t all erin t avininde uy~ul annn yCinte hakkl nda bir bil0.i v nnemistir.GLic Ur -

ti minde kull nl1 an slvl1 astlrllml S kti~U rUn kU1Unde eser el ement t yinl er i 

yap ll mlstu1 9. Sch,o'ager ve Yen20 d kemLi r en ~j retil n pp.troldek i file t ll eri n 

t inini ya~'sl r dlr. Bu ~ llsma1 r ( de ~yi~l erde uyqu l a n ynnt ., 1 r 

h kklnd yr1ntlll il ~ i veril rnemektedir. L n921 petr ol e Itomir. Ahsor si-
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yon Spektroskorisi (AAS) il e Va nedyum t yin tmis ve alkali met all eri n t n­
yinl er Uzerindeki ct kis i ni incel emistir. Runnels ve arkad sl ar12 2 petrol de 

/. il e K rron FUln .to",izer kull nar k Van .dyum t ayin etr.lisl er ve K rbon 
Flrlnln L nta~yum ve Zirkonyum la k pl anmas lnln t yin edil ebilme S1nlrlnl dU­
sUrece?i in; il eri sUrmUs l erdir. 

Kf)rajl r~eki eser e l e,~ntl erin eevre .ve ins n s - ' 1Ql uzerindeki etkil eri 
· nedeniylc dc_ b~ konu ~eli$m i s Ul ke l erde ireysel ea l lsma 1 rdan ote, devl ~t 

taraflnctan e le llnm l S ulunm ktad l r . meri ka 'dt eevre koruma ~r ;~H ye klt­
l , rco,.. .ulunan el ementl eri n t yirJ ve str.nt.urt1 stl rl 1maSl iein qenis ir c;: -

11 sma r r09rc ,1 uyqulumakt c du2 
3 . Bu I)ror-ramd komU r , fuel oil , benzi n vc ur,u­

cu kUlde bu l un n 28 el e ::n tin t::."ly i ni dokul (I."rl 1 boratuvar t araflndan 'yQ.­

rlll mC\ktadlr . Eleme tl~rin tayininde deoi sik yc.ntenl er u.vQul nmakt ve all an 
· sonucl ar k rSll astlrll mak t ad l r . Yontcm see imi nde na lizl erin eabuk ve ucuza 
ma lol.as ln . oneM veri lmekte ir . ~tomi k rsor . siyon 5 ektroskopisi de ko l ay 

' ve ucuz .ir yKn t eM 01 rak nro~ ramd . yer almlstlr .(e llsn l ~ r yak1tl ard ki 
eser e1ementlerin t oyi n cd il .. es inde st I1dart bir yo t e", s t limaS1 doijrultu­
su nG, dev m et~ekted ir. 

SO (Internati on 1 Or niz tion f or St ndar iz ti on ) ct ka tl y t,kl ar­
d ki eser el e entl eri n standart l astlrllmasl iein eallsma l arln1 sUrdUrmekte­
t. ir24 . Bu enllS , 1 ~ l n bir p re Sl ol cr .k apon k(im ;j rl ~ri ieerdikl eri eser 

el ementler baklml ndan incel pnnis tir. !)iirt L or t uvarl!1 crt kl asa yUrUttUk­

l eri u C llsma l rda ; A.S nin, ko~Urdeki eser el ementl erin t avininde uygun 
bir yorltem ol du f1 u, duy rllll ~ ln yUkseltil mesi iein de <;:a 11sm, l cr rl UY0ul ~ ­

nan pai metrel eri n (lam ~ ak lDl, slit arallfl, ku ll ~ nl1 ~ n al ev in s lc ft kl1~1 

vh. ) uvgun secilmes i r ereQ i bn lirtil",i5 ti r. yrlc .l evsiz AS in k~mUr ve 
ki'lUndeki eser el er,len t.l eri n t~yi.n i nde uyoun bi r t ekn i k oldu:.u raDor .d il -

mistir. 
Bu i ncel em l erden > o r [jl'~ yor ¥i ; komUrdek i eser el erlen tl erin t ayini 

onenli bir konu olarak k~hul erl ilmis, ncak ml n n t ini iein stand_ rt 
bi ryonterr . hen:·z ortAY kOllul (\ 1st lr. 

Baz l TUr kiye komU rl eri ndeki eser el ementl eri n ~AS il e Ka rbon Flrln 
At omizer kull~n r~ k t yini aMBC l il pirisil el bu eallsmada ; 

~nce li kle do~ ru sonUel ?rln 11 na il me; i ~ere -i olan en uygun kosul-
lar "lron 1S, uyn ~ l1rlC'c?k c:: ~. 1~(,.L!l l rlmn bilinc i olarak seci -
l ebilmes i iein tor:lizasy n hlZl incel -:: nerek tayin ed·il ni is, {'. \ il e 
metal tayinl eri d~ en uy un eallsma ~a ll ~l genfsl etilmistir.Pu <;:a-
11Sffiillardu al l nan bil qil er me t e 1 t ayi 'll eri nd ortaya Clkan interfe­
ranslarln pi~eril . esinde kul l an ll mls t lr. 
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b) Krrnur eki eser el enentl erin tayininde ortaya ~lkan Y0ntem ger ksin ­
mesini ,idermek amaCl i l e ktimUr ve maden filizl erin n dogrudan an -
lizine olanak saglayacak yr.n; ir yon tem 0elistiril is ve bu yont~ 
uyqul an r k baZl Turki 'yp komUrlerinrle Vanadyul!1 ve Germanyum miktar­
l arl t ayin edilmi stir. 

c) 6aZl r rki,Ye knmUrl p. rindeki 1' 1, Cu, Fe 9 i ve Zn konsantras.vonln.r1 
sapt an lS ve d i ~er Ulkelerin k0mUrlerinde ru lunan dererlerle karSl­
lo.st1rllm1st,r. 

2. ATO!K S0RRSI YON SPEKTROSKOP! _t 

Kirchoff ' un 2 5
, lS1 91n o.bsorblan S1 ve em is nu il e il ili konularl 

ortay« koymaslndan sonra spektroskcpi yeni bir kiMYo.s 1 ana liz tekni 0i ela­
rak ortaya c1kM1st1r. Sir atom uyarllmlS oldu ~ u ir enerji Uzcyinden d h 

dU sUk bir ener j i dijzeyine i ner ken El ektrom ' nyetik di" lrw h lin e bir enerji 
y yar, buna atomik emisyon denir. Bu durumun tersi ol ar k atoml r gelen bir 
enerjiyi absorblo.mak suretiyl e da hr ust enerj i 1uzeyleri e ~l k ilirl er,hu­
na da tomik absorbsiyon den ilir. '. sor ,n cnerji tomik soektrumd si ­
yah cizgiler h linde gorLi l"r. Gerek ener.J1 bsorbl anm slncu9 fl erekse emis­
yonund atomun enerji d"zeyler; ar slnd meyd no. el en fark o.bsor l o. nan .y 

da lSlnl nnan enerjinin da l~a boyu il e yeni spektrum aki yeri i1 e belirle­
nir. 

At omiv s0r~siyonun at omik k nsantrasyon b ~ ll olarak eqisi~inin 

olcUlmesi r C1 tik gUc l"kl er '1nsterdii1ind n26 at omik absorbsi yon t ekni ii i 19 5 
Yllln k d r kimy sal ana lizl erde kull Cln 1l milmlstlr. l' alsh ' ln 27 bu t rirte 

tomik arsornsiyon o l~me t ekni qin i ort .va koym sl nc1 n sonr , ·t or.1ik J\r sorh ­
sivon Spektroskopisi hlZl aelismis v . metal tavinlerinde dU ny rl en cok 
kullanllan bir an liz tekni ~ i ~a line qelmistir. 

?. 1. Teori 

Bir t on ulutu Uzerinde bu toml cr1n bs or~ l Qynbil ecekl eri d 1. u bo­
yundfl bir lSlk 90ndoril i qin e, at om lc.r bu lSliil absorbl{y r k temel _ner­
~ i duzeyincten do. a Ust ener j i Uze~f l orine C1karl r. Serbest halde bir me­
t~ l atomu de-isik da lgil boyl anndaki l ~ l n l r1 ilrsorbl u.v ilir. r~ncck tom 
Uzerine 0nderil en lSlk i~erisinde ener'isi atom l ~rln t eme l enerji 'izeyin­
den ilk ust enerji dU zeyin~ Clkm 1 rl i ci n gerekli ener j iye es it ol an lSln , 
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atoml ar t raf,ndan en c k absorhl im n 'SHi~ 1r , bu l S1n otomun em is,Yon s!)ekt­

rumunda da en kuvvetll 1S1ndl r ve aym cinstcn hir c: tom t op lulu0unda bu 1S1 -

m bsorbl yar k uyanl an atOf!1 l ann S (1.}·~S1 t opl m atom s .vlSln es it kabul 

edil ebilir 27
• At omik spektrumda sorbl nan ya d 1S1nl anan enerji ince ciz-

giler halinde kay1edil di Ei icin a to~ l ~~ t r aflndan en cok absorbl anan 1S1na 

rezonans 1S1n1 yerine rezonans Cizqi si deni lir. 

Ser best at r cl de etmek am?'.Cl il e nu une lS1tll c1?; 1 zaman; serhest 

ha l e gecen atoml ar an list ener ji dLizeyl erine uvanl an at om l nn saY1Sl, uyo­

nl am l S ator.1 saY1Slna nazar 0. n cok kiicUk ol du0U icin ihma l ed il ebilir , .van i 

temel ener : i d"zeyindeki atoml ann SllY1S1 numunedeki to l am ut om sa~"Slna 

esit kabul edil ebilir. Aynca "st nerii dU ze ine u,Yunl an t omlann saY1S' 

S1C kllkla l og ri tmik ol ar k r tt1kl an hal dc yinR de uyc r1lmi'ean atom Se-

lS1 Y~nlnda i hma l edil e ilir hir orandf.d lrl tl r . Do l .v1S1 il e t eme l ener j i 

dUz yindeki ntcml arln saY1S1nl n s1cak11kl a f azl der i smoyi p sabi kaldl~l 

kabu l ed il ebil ir. Numunenin 1s1 tllmnSl il e uYSl nl an t om sa.vlS1 il e t oplam 

at o. saY1s1 ar as1nda ki b 91nt1 (2. 1) esitli 9, i il e veril mektedir. 

Burada; 

N09 Teme l ener '; diizeyi n, eki tom s lS1 , 

' Nj9 j en rji dU zeyindeki at Ofl1 sallSl , 

(2.1) 

Pj. P , 've ter.1el ener ji d'izeyl erindeki t oml ann ist tisti k ai"l1 r11 Y-

1 an 9 

T, slcak llk (k), B0ltzman sa iti, 

Ej i e t cmel ve j enerji c!U zE'yl eri ar s1nd ki nerji f ,rkl dlr. 

2 .2 f t omi k {\ sor bsi yonun r1t omik l<onsantr syonl eqi simi 

Degisik kcsulln rda nt omi k ar,sorbsiyon il e t cmik konsontrasyonun de i·· 

$imi hir c rast1 rmac1 t raflndcn enis ol ar · k incel en~istir2 8-299 bu radl 

sadece u ~ l n 11 url n esasln rl Uzerinde du r l ac ktlr, 

10 sidde tinde ve \) frek nSlnd nar l el bir lSl k emetinin hir at c.m ,u­

lutu Uzerine gonderil me du rumu ~ozonUne al,nlrsa ; At om bulutu Uzerine qel en 

ve at om bu lutunu terked~n lS1 ~ l n siddeti araSln, ki ~ 01nt1 (2.?) csitli ci 

il e veril mekt edir. 
-Kl 

I = 10 e (2. 2) 



Bur d ; 

la , ge l n lS1 ~ ln siddeti , 
I , tom bulutunu t erkeden lS1 11n si ddEti, 
K, absorrsi n k tsaY1s1 , 

5 

1, atom bulutunun uzunlugudur (lS1 ~ l n atoml ar ur slndG ald1g1 yo l). 

Kl sik dis ersiyon t eori sine . ore bsorbs iyon il e kons .. ntr sy n r? 
slndcki bag lntl d (2.3) es itli~ i il e veril ektedir. 

J K \J = ( rre 2 fmc) 1. f (2 .3) 

Burad ; 

e l cktronik yU k, 
elektron ik kutl e , 

c, lS1k hl Z1, 
tl, birim haci mdeki a sorbsi yon istirak eden atom s Y1S1 , 
f, osi l t or ku vveti ir. 

Absorbsiyon kn tsaY1s1 bsorhsi yon c;:iz . isini n sekline, sor s;yonun 
ka rakterine' baii ll 01 uiiu C' ibi , aync SlC kllk , b Sln<; 'Ie ahs r si yC'n 01c;:me 
slras1nda tom bulutu etraf1nd el e .trikscl 31 n veya ctomlar komsu yukl U 
ere c1 klar bulunu . ul unmam Sl ibi fizi ksel k sull ara 0 a- l1 dlr29 . 

2.3 Abs rbsiyon ~lc;:Ul mes i 

A sorbsi yonun frekansa karSl grufi fe llrimos l bsorhsi ycn cizrisinin 
profilini verir (Sekil 2.1). t Or1i k bsor si yonun do<i rud.n ol c;:Ulm si isten­
di -inde ($ekil 2.1) de ki profil r zerinde fr k nS1n de~ i s i m i nc ~ rS1 l Sl k 
siddetinin olcUlmesi gerekir . 

$eki1 2 . 1. Bir atomik qizginin profili 
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Bu durumdc bir at omik Ciz iyi cozeti1 ecek 9Ucte monokromatore nereksin ­
me vardlr. ysa ki bir atomik c;:iz inin r eni s1i 0i c;:ok kucUk olup ( ato~ik ciz­
. inin . enisli ~ i Uzerindeki et kenl r . ilerde e1e a l~n lstlr), to ik \.iZ0ivi 
c;:ozecek 9Ue;:te i r monok ror.J t or i·n y D J ~ l e;:ok zor 01 ducundRn b \I 1 t omi k b­
sor siyon olcUlmesince uvqun ur vol ol t rC\k k u1 ed ill11emistir. At onH 
sornsiyonun fot oe1ektr iksel 0"1 ole;:U1mesi de; r,ok r bir ar 11~tD n oee;:en 
lSl : 1n verdi ' i elektrik aklm1n1n el ektrik devre1erinden el en e1ektrikscl 
. urtiwUr; (noi se) dU zeyinde oldu9U i in ger<;£klestirile e istir . f' 'nca oek 
e;:O ( pr(\t i k ve t eori k ~ UGlUk l eri neceni .. ,l e, t. tomik ,a sorbsi on Qa1sh'l n ab­
sorbsi yon ol e;: e yont em i nir ortaya koyma S1na k d r sDektrokimyas 1 bir an -
liz t ekni gi ol arak kullan1l amum1S, ancak Y11 d1Z ve 0Unes ok ci sim1eri­
nin atmosferl erinde bu1unan e1ementl eri n nite1 t ayinl erinde ku1lan1l a il mi s­
ti r 30. 0YS rt her cl emen tin h.e11i da l a boy1 rlnda ki lS101 sor 1ad 1klar1 "ok 
eski den beri bilinmekteydi31 . 

2.4 ~~a l h s'ln I' t oP.1 ik J\bsorbs iyon l cme Yontemi 

Bi r a sorhs jyon ~iz isinin te~e nck t slnda 0 ksimu~ bs r siyon k tsa­
:'151 (2.4) esit1i ni il e v ril f'lek t edir . 

(2 .4) 

f3urada; 

r~aks' maks i muQ. a~sorb si yon kat~aY1s 1 , 

A • S, ek tr 1 cizgi da 1~ boyu , 
e ,el ektrr.n yukU. 
m , e1ektr n kU tl es; . 
DA , A d 1 to un ki srpkt e;:iz inin dorpl er geni sli 0i , 

f osil at or kuvveti , 
, birim hacimdeki hsorhsiyon istir k eden C'.tom saJ1s1 H . 

(2.4) es itli ~ inde m ksi mul11 absor si yon vats Y1s 1nln at omik konsantras 
yonl d ~ ru oran t,ll ol arak de~ isti ~ i 0orU l ~ekt ir. Bu duru da efe r ; genis­
li ai C\b s r l-) siyon cizlJ isinden d h r ir tC'f'l i k e .. is. on Ci z isi numun p. Uze­
~hie -. gonderil erek u e;:i zei ni n absnrhsiyonu 01 cUl··rse, sorul cok kuvvetl i mo­
nokromat0r1 ere gerek kalm d~n cozuml enmis alae kt ,r. Bir at omik e;:iz~inin , e­

nisli nini .elirl eyen en onemli faktorl er; 
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a . I'toJ'li k eiz inin do- 1 geni s1; oi (at un uyanl r.llS en r.i i 'jz8yinde 

.. ec i rdi ai sure ned ni \11 e) , 
r. Doppl er eiz~i geni s li ~i (( t m un 90zl eyici 'e gar l an rel ti f ha re­

k ti nedeni yle), 
c. B Slne eiz. i gen i sl i gi ( t omi k kons ntr sycn nedeni i 1e) , 
d . St ar k eiz i ~enis1i ~ i d i r ( t omun bir e1ek trikse1 a1 n a y d et ra­

flnda yUkl U pareacl kl ar bulu nmas l n den; ;l e). 

B;r at om;k eizg;nin d ~ 1 0enisli ~ i 1 - ~ ci va n nda olu p, c;zoiyi (lQ­

ni sl et en d; ~er f aktarl er yan1nda ihm 1 ed il e~i 1ir32 .. t omik snektrumun elde 
cdil d; -.i ort mrl el ektriksel al an e k kiieUk ol ursr ve Sl nc dti~~j k t ut ul ur ­
Sn; At omik eizginin genisl; n;n;n n~ppl er eiz~ i genisli ~ ; ;l e el;rl endi 0i 
k u1 ed;l ebil;r 2 7,2 8,33,3~ . Sir at omik eiz i ni n Dopp ler geni sli oi (2. 5) 

esitl; qi 11 e veril p. ktedi r. 

1 

0).. = 1,67 (A/c) · (2 T/r1)~ 

Burn 0; 

spektra1 eizg;n; n 90 pler qenis l ; ni , 
T, S1C kl1 k, 
M, t rn : lr1l r l , 
c , l S1k hlZl , 
A, s ektr 1 lS1 q1n do lo boyu ur. 

( 2.5 ) 

Keskin spektral lS1 k e1 .e etnLk ;ein ku ll m l n eukur k t 0t 1 mh l an ­
nln (H 11 0w Ca t hode L m HCL) SlC kll o, n1n numune i n atn ; z S c.nu iei n kul ­
l an11 .n slcakl 1kl rd n d hr UsUk olmasl avr1C lam ieeri sindeki iner t 
9 z .aSlnClnln d atm sfer aSlncl nd n d "sUk 11:1 51 neden; l e , 1 T:1 -

nl n verdiFi eizgini n 0 en isl; ~ ; , a sor s; yon eiz ; s; n;n eni sl; - i n en C k rl -

ha d r olur , boy1 ce yukarl da i 1eri sUrU l en kc ul ~ . 1 n~ 1 S ol ur . 
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2.5 , t omi k fl bsor s i yon Spekt rome tres i 

Spektral 
~§~k kayna~~ 

Bekgraund 
Diizelticisi 

Atomizas yon I, Monokrooator I + 
iinitesi r. . 

t 

Numune 
( kat~ vcya HV~) 

Detekt or ve 
kaydedici 

'---------' 

$ekil 2 . 2 . Bir A t omik l1bsorbsi yon S;)ektrometresinin 
$ematik Gosterili$i 

Sekii (2 . 2) de bir at e ik bsor bsi n sp~ ktrr~~tre si sema tik 01 r ak 

~osteril mis tir. Go r ul dU{:ti.i 9i bi . a l et asH b i l~ .Y ply sahipt ir. 1<.01 yea 

ot omatikl estiril ebilmesi is • tekn i ,- in UstUn hir yanld lr. Esas 01 r Clk nu­

r.lune serbest t oml a r haline etirilmekt e, ser ~' e st ha1deki t om1 r s ektr l' 

lSl k kayna~ lndan qel en lSlc1l a SCl,r 1 fTI kta, ahsorbsi.vf)n miktannd n numu ne­

de tayini istenen met 1 konsantra syonuna geci1mekte ve bu isl em el ektroni k 

ayq , tl ar y, rd l r.l l il e otomati k 01 r rk ~erce k l es tirilm . kted ir. Bir a t omi k ar­

scr hsi yon s08ktr metresi su kl s1ml r a aynl ar Cl k incel enehilir. 

s cktral l Slk kayna~ ' $ 

nmizasyon cyg ltl . 

e. m n krnm tor , 

d . bekgr aund d"zelticisi, 

e . d dp. ktor . 

2. 5.1. Socktr Cl l ISlk Kayna: l 

/ 

t o i k hsorr.si on s pektoskoo~s inde. spektrcl" l S1k .k yna~ l ol ar k en 

cok cukur ka t ot l ambal arl kull anll m kt adlr. Bun l rl n cok ku ll n11 m 1 rlnl n 

nedeni !}enis bir s ektrum a ra ll ~ ln1a dUsUk a. kl m kul1 .n rak kuvvetli ct omik 

emisyon ciz il eri vermel eri ir. 

Cukur K~t0t Lamt'-a s1; Bir c m t'j p icerisi ne yerl estiril r.1 is bir anot ve 

hir k t otdan meydana fje lir. TUp icerisinde u r un bir haslnc ta inert ir 1:\ Z 

vard lr . . not Tun"sten t el den, k t ot is v s ekt ru , u istenen me t al rlen y 1a 

yUzeyi bu met a l1 e ka.p l n r ak ycpll m1stlr (Sekil 2.3) de cu kur kato lambas 1 
or" ilJ'lpktedir. 
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2. 5.4. Bek raund nuz ltic;s; 

Sp ktral lSlk kuv~ olndan gel _n l Slk yaln1zc t oyini istenen l ementin 
at oml r, taraf1ndon abs r blanmaz , unun yan 1n mol ekUll er t araf1ndan d a­
sorhl ana ilir (m lekUl er spektrumlar hant alinded irl er) v . rtam ulu­
nan cok ince partikUll er tar f1 ndan sapt1r11 er k r. sorbl anm1S 9i; orU l e~ i ­

lir 38 ,39 . Boylecc ortay C1kun a scr siyona bek raund ~ so rhs i yonu denilir. 
ekg r und bsorbsiyonunun tomik ?hs rbsi yonccn ayr1l m Sl cok nnemli hir kc­

nudur ve SU sekill erde yap111r ; 

i. lki f rkl1 dc.l ga cyundc sor siyon ('leUlUr , t cmik olmay n ahsor ,­
siyon her ; k; olcUmde de ayn1 mikt .rd g0rU1dU0U h lde at m; k o~sorbs ; y n 
bir;nde g" r UlUr , i 0.e rinde ise iirUl mez. lk;s; 1\ r c\Sln aki f r kt n t omi k a -
sorbsiy nun degeri bulunur4 0'~ 1. 

ii. Oeuteryum (02) 1 mb 51 'ull r nllarak pe i s bir frek s ~r 11 (1 1nd si" ­
rekli ir spektrum el de edili r. euteryum 1 m Sln1n v errli~ i spektrumun ab­
sorbl nmaS1 il e cukur katnt 1 mh S1n1n spektrumunun hsorbl nm 51 ar slnda­
ki f rkt n net t0miV a sorsiv .n ii lcill Ur4 2. Kull(, nll ~n otom tik l etler 
y rd l m ~ il e t oplam absorbsiyon, 5 dec . t omik absorbsi yon y da s dece 
hckgr und scrbsiycnu olcUlebilir. 

iii. S n y p11 an c llSffi 1 r~a~2'43 Bek~raun s r si nunun Uzeltil-
meS1 1C1n 7eernan etkis in en .Y r rl uml m ktarhr . Uyunl n atoml nn ;r m~n­
yeti k al n i cersi n e olm l ar1 h li nde r toml r1n m nvetik ku~ntum saY11 r1n­
da ir far kl11 sma meyd n . elmekte, hunun sonucu rl r k d a scrbsiv n ci z­
gisi . irbi rine di k iki bil esene cyr118aktad1r. Bun l r n birisi numune Uze­
rine nnderil en spektral lS1 01 a sorbl d1q1 hal e, di~eri a snr 
d1r. 0 s ki, her i ki il esen rle atomi k 01 .ayi' n ahs r siyon n Vnl i)lcUde 
etkilenmektedir. tki bs r siyon araS1n aki f i' rkt n net atomik bsor~s iy n 
olcUl mekt ir. 

2. 5. 5. Dedektorl er 
, 

edekt nrl er, m nokr at or en el en 151 01 elektri k ak1fi lna \.ev iren y-
p1tl rd1r. Elektronik devr .l er y ~ 1m1 il e ab~or siyon y do~rud n okunur , 
yc do numunede k; t yi n ecil en (at om;' bsor siyonu olcul en) el ementin kon­
santri3 syC'nun . CE?vril rek verilir . Oeciekt·· r ol [l rak fotosellerd n Yi\ rarl nl-
11r. Oedekt~r C1klS 1 ir k yd A;ci y ~ · r csilosko b ~lanardk • hs r~­
siyonun zamnna ka rS1 de;-isimi izl ene. ilir. tizellik l e el ektrotermnl atomiz s­
.v n yontemi u.Y ul n(\lC'nnd , absorbsiyon siny llerinin kny, ed ilmes i kaC1nll­
m z sekilde ~erekli Gi r. 8u S y .'P' bir cck interfer nslar ulun r~k gi deril­
mesine callSll1r v en uy: un ee11sm kosullDr1 s otan1r . 
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3. K1\RBON FIRI N TOMtZE VE KARBON FI I I ,TO HZE E 
t' TOM tZASYf') I HIZI 'HJ H CELENMESt 

3.1. Kar~on Flrln At nmizer 

.t or.l i k P,hsor si yon Spektr sko i si nde nUr:1uneni at omi zosyonu i Ci n kul­
l am1 .n Ka r bon Flnn t omizer (He .t ed r.raphite t cmizer GfI ) iki klsmj .n 
meydana elmistir. Bu kl s1mlcr; 

u. t omizas yon Unitesi, 
gUC ve kontro1 Unitesi dir . 

At omizasyon Unitesi ; 5 em uzunlugunda ve 1 em Ce, 1n (l hir ,rafit 
si1indir clup, iki ueund n grafit koni1 er1 e destek1 enerek net 1ik bir ko­
ruyueu icersine yerl estiri1mistir . ~ta l koruyucu i l e r fit silindir bir­
birl erine t~a s etmemekt edirl er. Grafit silindirin icinden ve etr flnd n 
inert hir ,az ~eciril ektp ir . u aZln H~evi, flrl In yUksek s1e~ kl l kta 

sin terl esmesini ve numunenin oksi as 'onunu on1 emek, flr1n d olusan at oml a­
rl dlsarl at arak flrlnln t er.lizli 0ini sag lamaktlr . Gr fit silin irin otu r-

U0U grafit k ni1 eri sonutmak mae l i1 e mpt 1 8om1enin icerisi nden uy~un 
bir dU zenek i1 e su ~klml sa: l r nmlst1r. Numune, met 1 ~H l ek Uzer indeki ka­
p k aCl11p, flrln Uzerindeki delikten f lr lna ve ri 1me ktedir . Nu unenin fl­
rlna verilmesin~e mikropipet kull cnl1maktnd1r. -b. GUc ve Kontro1 Onite karbon f lrl nln 1~1tl1ma s lnl S 11ar. Ozerinde 
dart adet za an ve S1C k1, k ay r1 oYle1 devre t ulunm kt dlr. ~u c!evreler 
y rdlml il e istenirse elli t ir hl Z1 0 j k- emeli ol nr k ( ir s1cakl l k­
t en di1eri ne gecis cok ani ) flrln 1S1tl1 iliy. Uc Unite i 10 vr lt ~eri­
lim ve 500 amper si ddetinde ak lml a k r bon flr i n1n s1co kll ~ 'n1n 2060 0 I~ 

kadar Clkm S1nl s a~ l a r. Kar bon f1rln hirk \. scniye i cinde odo s1ca kll Q lnd~n 

26~0 DC clk hilmekt e , bu sleakllktan oda s1ca. ll ~ 1n ise 10-15 s d~ inebil ­
mekterl ir . Kar on f lrl nd at OM! r1n f lrl n i ince y ni spektral ' S1 gln yr lu 
i" zprinde kalmc sij resi 1 civ( nn c nluo; hu 5Lire {:t lJP11f. r1 n l ev i~indc 
kalma sUrelerinin yakl aSlk 1000 katl kad rdlr. Bu nerlenl e t omiz s.'onun kar ­
bon f1rlnl yapl1 masl halinde met all erin tayi ~ ed il e ilme sln lrl ~ rl co~ a-

, -
h~ du SUk oll'1 1kt dl r. I\'yrl ca k~ rbon fl rl nd at emi zas.vonun inert qJZ at!'1lJsfe 
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rinde yapllmas1 , numunenin oksi d sy nunu onlemekte ve bo.vl ece interferans­
lar zalmaktad1r. Bunlar n b sk, , s1cak ll n1n kont rol edi l ehilir ve prog­
ramlana ilir 01mas1 , numunenin a aC(I uygun sekil e tcmizasyona h z1rl unnu­
Slna olanak sa-lamaktad1r. An1lan UstUnlUkl eri nedeniylc, numunenin to~i­

zasyonunna kar n f1rln kullanllm S1 h1zl a ynyolnl asm kt d1r. 

3.2. K r on F1r1nda rtomizasyon 

Flr1" veril en numune uy~un bir s1c~kl1k proq r ml n~ S1 il e kurutulup 
parcalanarak (ashing) t omiz sy nil hi'.z1rl n 1ktan sonr , t ayini istencn 
elementin h1Z1 buh rl as t1 nl hir s1cckl1 0c lk1l arck t omiz s on Qercck les ­
tirilir.NiialtIaeo " -.p rcal nflluS1 iei n Yliksek 1C kl1k . erekir Y" d tllyini is­
tenen element dayan1kl1 oksitler verirse; u duremd numunenin t izasyona 

.yUksek SlC kl1kl r haz1rl anmasl erekir. rmc I' at omi z sy n h z1rl rna S1-
c kl1-1n1n yuksek tutulm Sl h linde numunenin Qir klSlll1 uharl asarak t omi­
Z syon kademesinden ~nce flr1nd n uz kl s bilir. At , izasyona h zlrl1 k sure 
v s1cakl1 =1n1n ilineli al ar k secil e il mesi ici n ~ toMizasyonun asl m S1-
cakll Qln1n ve hlz1n1n bilinmesi ereki r. 

Atomiz sy n k der.tesinde nurnu ne ne k"d r hlZ" uh rlaSlrsu, iri n mik­
tar icin olcu1 n pik uzu l unu (m ~simuli1 a s ~ r siyon .eSeri ) d 0 k dar yuk­
sek olur v s nucl ann duy rl1l1 ~ 1 rt r. /\ t omiz,.syc n ycw s a l du ~ u zam~ n pik 
uzunlusu i1 numunc mikt r1 araS1n ki C qru arnnt1 zulur, sunucl r1n du­
yar1111ijl Z l1r. K1saca; t izasyon hlZ1, sonu 1ar1 n 0rulu k ve duy rl1 -
11 ~ 1 uzerinde onemli ir etken ir. 

K rbon f1r1nd at oml r1 n olus a ve f1rl n1 t erketme h1Z1 r1 Uzerinde il k 
eallsm , L ' voV44 t nraf ln n y p1lmlS ve flrl de buh r f azlndaki atom snY1sl­
nln zamanla e- isimi (3.1) es itli ~ i i l e verilm; stir. 

dM{t)/dt = (dN/ dt) lusma - (dN/dt)uz klasn (3.1) 

Buran ; 

dN(t)/dt, flrlnda huha r f Zln ki atom ;aY1Slnln ZeW' nln de~;s; mi , 

(d / dt) olusmu' huh r f zln~ geeen (olu ;an) at III sa lS1nln Z mr.n l , de­
l! i si mi , 

(dr /rlt) uz kl sm ' flrl na( n uz ~l n ~ ~ soY1s1nln zn nnla deq;s;midir. 

Full er 45
,46,47, ~turgeon ve crk as l or1 48 ,49 at oniz(\sycn kndem sin e 

kny edil en bir arsor si yon-z m n rof ili UZ rin~ ($ekil 3. 1) a scr 'siyonun 
zam nl den. isiminin (fiB) r slnd , olus n at(1{1l s .V1S1mn z manl de~;s i Mine , 

(C) ras1nd is , flr1ndan uza~ l a s a n ltom saY1Sl nln zam nl a de-isimi ne esit 
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olarak kabul edip, atOOlizasyon h,z1nl incelemeye callsm,sl ard1r . . ncak olu - . 
san ve flrlnl terkeden ~tan saYlSlmn zaman la degisimi. /"I irbirinden buqlms1z 
de~ildir. CUnkU bir (t) anlnda f,rlndan uzckl asan atom s .y1S1, flr1nda ulu ­
nan atcm saYls1M 0 da atomlarln olusma h1z1na ba~" d 1r. PyncD atoml an n 
0lusma ve f1rln1 terketrne ·olaYl ym anda cereyan et mekte .vani; atoml r ~'i r 
t ar ftan olusurl arken di~er t araftan uzakl Lsmaktadl rl ar. Bu nerlenl p. rl ~top. i ­

zasyon h1z1nln anllan yonteml e tayin edilmesine itirazl ar olmustur s o • 

o 

A 

$eiil 3.1. Atomizasyon s~ras~nda absorbsiyonun 
zamanla degi§imi 

Torsi ve arkadasl an 51, atomlar1n cll,lsmn ve uzaklasma hlZlannl z()ma­
nil ve slca kll ~a ba!111 ~irer fonksiyonl a (supply functi on - remov 1 functi on) 
ifade ettHten sonra , flnndaki at OOl ScY1Sln1 da hu fanksi onl ~, r1n f) ir fonk­
siyonu ol arak ifade etmisl erdir. 

Bu ifadeye gore ; 

i. atcrnl ann uzaklasma hlZ1 nln , clusmn hlZl yanlnda cok .'IUksek 011'1 Sl 
ha linde absorbsiyon zaman de~ i siminint olusmn fonksiyonuna uyac ~ln1 (kay­
dedicinin cizdioi absorbsiyon - zaman de~is i minin olusma fonksiyonunun sek­
line benzeyece~ini), 

ii. Olusma h1z1nln uza kl a s~a hlZl ycnlndn cok yUksek olmosl h li n e ise ; 
ahsor siyon - zaman degisiminin uzakl sm(! f n ks i yonun~ u ,:lcC\nln1 il cri sij r ­
miisl erdi r. 

Olusma fonksiyonunu t eori k ol arak ci zip , atomi z syon s1ras1nda kay e­
diei t araflndan cizil en ahsorbs iyon - zaman de0isiml eri il e k ~rSll a stlrcr . k 

t eoril erini kanltlamay - cal1 smls1 ardlr 52 ,53. 
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Sunulan hu c~11smada 1se; atomizasyon i ki k demedc gercekl estirilip, 

birinci kademede numunenin bir k,sm, buhorl as tlrlldlktan sonra, geri ka lan 
klsmlndan, birinci atomizasyon k~demesi slc~k ll~l nda ki at amizasyon hl Zl t~ ­

.vi n edilm1$tir. 

3.3. Atomiz~sycn Hlzlnln Tayini 

3.3.1. Teeri 

Sabit hir s1cakl1kta yap l1 an atomi zasyondu, olusan (buh r fallnc ~ ecen) 
atomlar flrlnda birikmeden t aS1Ylcl qaz t araflndan dlsarl t,l,rs, irim 
zamanda buhar 'fazlna Clecen at om say's, flrlndaki numune miktarl na ba~h k -
llr. 

Burada; 

dC/dt = -kC 
In(Ct/Cc) :r -~t 

Ct = Coe-kt 

Ct , atomizasyon sonunda flrlnda k~ l an numune miktarl, 
Co ' baslanglcta flrlna konul an numune mi ktarl, 
t ~ at0m1zasyon stiresi, 
k , atomizasyor. hlZ sa~it; dir. 

(3. ?) 

Sahit b1r s1cakl1k ve belli bir at omizasyon sUresi sonund flrlnd~ k -
l an numune miktarl olcUlebilirse . atomi zasyon h,z sa~iti de (3.3) es i t l ig in­
den bulunabilir. 

k = In(Co/Ctl/t (3.3) 

3.3.2. Yontan 

F,rlna veril en numunenin a tomiz~syonu i ki k~ demede gercekl estirilir .8i­
ri nci atamizasyon kademesi. nurnunenin ani ol arak at omize oldugu slcakl, kt an 
daha dUsUk hir s1cakl,kta ~erceklestirl1 erek, bu kadenede ~umunenin klsmlnl n 
aOlr aq1r ruharl asara~ flrlndan uzakl a$maSl sagl anlr . 

lkinci atomizasyon kademesi, numuneni n an i elarak at omize oldu0u bir Sl­
cakllkta gerceklestirilir ve atani!< ~bs (lrbsi 'yon deqE'rl i" l cU1Ur . Bu kademede 
olcUlen atnmik a~sorhsiyon de~eri n~unenin hirinci at 0miz svon k~demesi S(l­
nund flrlnda kalan klsmlna esdefoerdir. 



Baslang l~ta flrln~ veri len numune mrlktari (Co), gram cinsinden bilin­
di~i halde~ f'rind~ kalo n miktar Let) ~tonik. ab~orbsiyon cinsinden bilin-

I .- , ... -1 

mektedir. Bu a.h s cr~siynn deoerinin ne kadnr ~ram numuneye eSdeaer aldu?iu, 
bir kalibrasyon grafi gi hazlrlanar k bu1unur. 

Kali brusyon grafi ~ i; farkl, miktarda numuneleri flrlna vererek tek 
kademede atomize edip, ~l~Ul en absorbsiyon pik uzunluklarlnl flr1na veri len 
numune miktarlna kar$l grafige Qe~irerek hezlrlanlr . 

• ,. . 
, .. 

4. t\TOf1tK P.BSORBSIYON SPEKT~Qt>1ETRESt lLE Ko,TI NUMUNEDE~ r~ETJ\LLERt I 

DO~RUOM TrWtt-U 

4.1. Konunun Onemi 

Atomik absor~siyon spektrometresi ile katl numunenin dogrudan analiz 
edil ebilmesi ~o k onemli ayn, zamanda ~ok karlSlk hir sorundur. Onem11 olu­
su katl numunenin d09rudan analiz edilebilmesinin, numuneyi ~ozerek ana l iz 
etmeye karSl t artlsm'aslZ UstUnlUkleri oluslmdand,r. Karlslk olmasl ise, 
interferanslarln ~ok ve ~es;tli olmasl~ katl nu~unenin atornizasyonunun gU~­
lUgU ve numunelerin standart1 astlrllmaslndaki zorluklar nedeniyledir . 

4.1.1. Katl Numuney; Doqrudan . Analiz Etm~nin Numuneyi (:ozerek f!.naliz 
Etmeye KarSl OstUn1Uk1eri 

a. Numunenin ana1iz; iein gerekli sUre dcilrudan ana1izlerde ~ok k,sa 
olmakta, boylece htlyUk ol(:Ude ;s g'kU t as rrufu sa~n anmaktat1'r. 

b. NUMun~~i ~ozmekte kull anll an kim oSnl maddel erin t asarrufu sagl an­
maktadlr. 

c. Numune hazlrl anmasl ;e;n 10 oratuvnrda daha az yere gereksinme du­
yulmakta,ayrlc numune hazlrl anmasl ko1ay11kl gerceklest;rilmektedir. 

d. Dogrudan analizl erde , cozme , sli zme, seyreltme gibi islcrnler orta­
dan kalkt,ii, iein bu islem1 erden qe1ecek hat ala'r da kendiliginden ortadan 
kalkmlS olmaktadlr. 

e. Kat, nllmunenin d09rud n ona1izinde cok .~z numune ile tayinl er ya­
pllahifmektedir. 

f. Kat, numuneden doarudan y p,l an t oyin1erde tayin edile~ilme Slnl­

rl, S'Yl numunelerden yapl1 an t n finl ere orcnl a cok daha dUsuk olmaktadlr. 
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!1. Kat, nUMune ile ca11sm nln en onern1·. UstUn1Uklerinc!en hirisi, ca-
11smaclnln sa~11 1 1n1n ~UyUk olci"rle koru~us almasldlr.Slv1 numune ile ca-
11S111rken numuneyi c··zmek iein qenellikle nsitler kullanl1 d1alndan, bu 
isi devamll yapan kiSi qerek solunum yalu il e gerekse deri yclu ile asit­
l erin tehlikeli etkil erine maruz kalmaktad lr. K tl numunenin do~rudan ana­
l;z;nde ise, bu teh li~e l e r art an kalkmlS 01 aktadlr. 

h. Numuneyi cozmekt kull anll n sitlerin ;nterferans etkileri onlen­
mis olmakt(ldlr. 

1.2. Katl Numunenin Doorud n ~ n lizi tein V pl1 n Ca ll~ lar 

1etallerin katl numuneden dniiru rl n t~yin;n i rereeklest;nnek am Cl ile 
L'vov ve arkadasl ar1 54 onbes Yllctlr devamll C 11smaktadlrlar. Callsmalarln­
na de~isik tipte atomiz rler kull nmls1ardlr. Bu atomizerlerin bazl1arlnda 
toz numune, kar on cu~uk Uzerinde ;r oyuaa konulu p, cuhu~un el ektrotermal 
~011a 1s1tl1masl ile numunen;n atomizasyonu saglanmlst1r. Baz11ar1nda ;se 
numune ~rafit bir kapsUl icers;ne- kapat111p, al 0.vde 1s1tl1makta, numune 
buharlarl kapsUl d1S1na diifUzlenip atomik ahsorhsiyon olcUlmektedir.L'vov 
taraf,ndan en son gelistir;len kat1 numune atomi z3syon aY~lt1, ;c ice gec­
mis iki grafit silindirden olusmaktadlr. ~nJliz i yapl1acak toz numune iki 
silindirin araSlna doldurularak sistem el ektrotermal yolla ls,tllmaktad,r. 
Spektral lS1k kayna91ndan ge1 1 n 1S1k, icteki si l indirin ortaslndan qecmek­
tedir. 01staki silindirin ic .vlizeyi pirolizlenerek numune oharl arlnl 
~ecinnez hale ~~tirill!1istir. B··ylece numune buharl r1 icteki si1indirin 
ortas1na, yani spektral 1S1 ~1n 'y('Ilu Uzerine gel mekte ve atornik ahsorhsi­
yonun olcUlmesi sa~lanrnaktad1r. 

L'vov ve arkadaslar1 cesitli numuneler~en (ka a, metal, curuf vh.) bir­
cok elementin tayinine callsmlS, ancak hu 9Jne kadar denediqi yontemler se­
ri analizlerde kul1amlmnamlst1r. r1. Kashik 55 al Umina katalizorlerincle mo­
libden ve kobaltl, numuneyi siispansiyon halinde al eve vererek tayin etmeye 
ca 1, sm1 s, Will i s 5 6 de aym yonteml e kaya VE topra~ numune 1 eri nden, Co, "H, 

CUt Pt, Zn tayin etrneqe cal1smlst1r. Walsh 57 D.S. haugh 58
, metal yUzeyle­

rini katot 1S1nlarl, T.Kantor59 ise, 1 zer lS1nl arl ile bomharduman ederek 
kat, numunenin atomizasyonunu gerceklestirmeye callsmlS1ardlr. P.Girqis 60 • 

plastik kaplar aki kursun miktarlm doCirudan tayin etmeye callsm1stlr. KU­
CUk parcal ar h linde kesilip tartl1an numuneleri karbon cubuk Uzerinde ato­
mize etmis, kalibrasyon grafiklerini ise st ndart cozeltilerle haz1rlrumlS­
t1r. J.B. Headri oqe . n.R. SmithS1 , kuyu f1r1n r. n1 verdikleri ir flrln 
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kull anc,r k kur$un a1 sml rl , oik oe ,ir ve I s i an. uz c ~likteki bizmut, <=;n ~<o 

lo$lml rl ic;:inde k dmi yum t:lyi 1 etmege 'al ' smls1crch r . Stan\~c:.r t num'Jneler­

den olc;:i..i1 en hsor siyon de~er l e ri n i. sti'\ n al d c;:ozeltilerl e hazlr1 anal k 1i 1 -

r asyon ~ r fik1 eri il e karSl1 st lrarak sonUCln Umit verici ol duCunu h21irtm is­

ierdir. J.Y. Narks ve rk da 1~rl 6 2. . ni kel-a'U .. inyui7l 1 $lm1n a ku rsu1, izmut 

ve se l enyumu do~rud n t ayin etmi$l rdir. Bu C l l sma l er a 7 st n1 rt 1 SlM il e 

t yini istenen eL: enti taz halin e k rl Stl \' l !1 standart h Zlr1::Jl$ l rd lr.Per­

kin-Elmer finn c:. sl , k t l r.w i,uncy · "f lrln2 ernekte ku ll ml acak "zel k~$ l k VG 

k ,Y1kc l kl r; l k l'm'ls t lr. -oz nL:,I,un2 ka ' lkcl k icinde t. rtlll , rize l 

k $lkl n tutul r k numune flr .a ~ijkU ldijkten sonr~ k Yl kcl k t ekrar t rt llmak­

t ad lr. F. J . L ,nqmhyr ve r k d2 $ 1~r1G3, ~ k~Y l c1 kl er l ku ll anar k f osf at ka ­
yal crlnd 13 elementin t .Jinbi .vcomls 1;!r dlr. Bizmut, I'an,i ,"un ve indi 'ur!1 

t yiJ:ll erinde, k lsi ne hayvan ~ei11 ~ ~i no stCl nd:1rt <:0zelt i "il ilVC! er!", r ek s and rt­

l an hi1Z1rl r.lls1 cr, ,; ger ] e .entl e in t yi in-::1o iSF, \a li ~r sY(.'n S') r C' fikl o. ­

rini stan1(lrt c;: i)zeltil erden ·:lc;:i..il Gn ahsor bsiyr,n de~l er l erini . nu, 'me konsant­

r syonun k r$1 gruf;~e ~ec irerek hazlrl ml s l r j 1r . 

4.3. Kat, K~MUr ~umune l erinin o~ rud n Analizi l c;:in eli tirrl i ~imiz e i 
Yontem 

Yap,l n lit r~tUr nr st,rmJ sln1 n, ~iS il e k.t l kjmU r numunel erinin dof -

rudan naliz edil ebil mesini s ' ~ l ayacnk, s t , ucuz ve seri ana 'izler~ uyau-

l anabil ecek stan rt bir yrjnte!li in henUz art, yo. k nu 1m 191 90r Ulr.1ijstii r . 

Takdim edil en u Ccl 1$m d 9 I' S i1 e ka :l komU r numum~ l erinin donru an 

analizi basit ve Dr tik bir yontc1i1 l e nercek estirilmis ve .u y1in t em u, (1ul nl ­

l ar ak baZl TiJ rkiye komilrl eri n eki V n r.yum 'Ie Germanyu!11 miktar1 an kct l komU r 

numunesinden do~rud n t ayin cd ilmi$tir. 

4 . 3.1. Yontemin ES r sl ~rl 

v, tl kiimUr nU[11un~ l eri n i n dcii r urj?n nol ' z edilMes inde uyoulan n y"ntc, in 

esasl arl S1r s1 yla sunl~rd1r; 

r~Llmunelerin hazwl an , "lS1 ve stun. f': l astln lm S1, 

n. Nu, unen in f1rln __ veril; . i , 

c. TaS 1Ylcl gaz ak 1S1 nln YJ rl anmns l, 

d . S1cakl1k proaram l ~~t S 1, 

e . Atornizasyondan sonra f 1r1nln temiz l €r.~esi, 

f. Tavini istenen el cr.H:nt i n nurr.unece!<i r.likt, rlmn ~u l Unf11 .:. s1 rl 1r. 



4. 3.1 .• Numuncl erin Hazlr1enmC's l ve Str. d tl st1rl l , .. Sl 

Numune 1 er hi r g t hav n dogU l iio 101) mes 1; k t i r e 1 €kten qAci ril rl i kten 

sonr , bir s at e m, Uzerine 0,1 - 0,2 eiva 1n hass s al r r ta rt,l, 

al,mr. T rt,l an numunel ere t eyi ni i stenen el r e tin stand r t C"zeltisin-:1en 

elli mikt r il ve edil i:-- . Bir n ctle JrS1l ! ~t'rll (. r k~t~ f::1 l 00 C civ -

rlnd kurutulur . Kurutulan .numunef"Fvrl :n 1,nd1. t n sonr tckr er iyi ee kf' rlS­

t'rll,r. NUfTIuney il ave edil eeek st ,nd rt cozelti ni n hi'cm , ve u yo ll il Ve 

edil ecek !:let nl miktarl onern li ir. ~ ! umun~yp. i1 ve cdilen et . l mi kt rl, n nu­

nede bu luncn mi ktarl? k,y sl c.:n il i r i r j~i.eyd0 01 ( l , -:i1 r . n .ve ed il en rlik-

t r numunedeki ~ i k tar nazar cak f .zl ol ur sn; numunedeki ~et 11n a orh-

siyonu i1 ave edil en met lln hsor bsi yonu yan 1nda C k kUcUk ka l c a1n an, nu­

munedeki met al,n miktarl duy rl1 01 r k t yi 1 erJilpmez. Bu du r uMu n tersi ~e 

uyqun de9i1 dir; . ~n i il ve edil en met 1 mi kt rl nUlunedeki ikt rln y, mnda 

cok az 01mamall d1r. Numuncye ne k d r st nrl ~ t C0zelti il ve ecl il r1esini n uy-

gun ol ae Sl y 0,1 n on denemel erl e li r l eni ~ (s t ,j rt c"z 1ti knt ,lm yan 

numuneden olcUl en at omik s r s i l on de~eri n ~ ,.ak1l ar k nllll'u neye ne k .. r 

st nda rt coze1ti il ve edilmesin i n uY'1 un 1 ;aq l sept m r). 

Analiz edil ecek numune, t yi ni ne c ll S1 I n el enti i cenmeyen ve t ayin­

l cri bozmayae k hir madde il e k rl st1r1l r k el l i 0r nl rd s yreltilmi s nu­

muncl er haz lr1 mr. Seyreltil n cu nUr.1unel er an l izi Yf!P11 n nUiTlu nede t (,vin 

edil en m t al kC'ns cntr synnu nun do- r ll hulunup bu l unmad 1 ~ l m '<antral ctmerle 

kull ml1r. Bu kontro1 isl emin i n n s11 .y pl l .1"' l nl liT yinine C l lS11 n El e­

mentin Kcnsan trc.syonunun Bulunm Sl 11 r.ahs i nde C1 l an c ktlr. 

4.3.1. b. 'umun8nin Flr1 na Verili si 

Ka tl kamUr numunes ini n d ii r u .an an li zinde rtn.YL C; l klln qUc l i'kl erden 

birisi de nu~unenin bili nen mi ktarl rd ve tckr rl n il ir seki l e f1rln 

veril mesi sor unudur. Ru sor un t crazi ku ll nmedan , t oz u~unev ; met 1 bi r cu­

buk uzerine aC ll n bir yuni'. do l du rr r . k f lrl n bas 1m k su r£t i yl e cC'ze l en-

misti r . Ko r , on f lrl n bu sekilde numune ve ri l er~ nu liz e ilmes; $iMdiyc 

k dar ilk def u C l1S (\ en en is OlUD, (nk h nl l sonucl r 1 Hlm,stlr. 

tet al CU uk Uzeri nrleki oyuo , toz nL~un ~ Sl l st1r1lm ~un dc 1 ~u rul m kt n 

ve 0yu0un Uzeri sp t lil i'n kent rl il e Uzl enmeH0 , kc-lt, ez qi i numuneni n 

yaplS . il eceii i m ddel erl e sil ek en k C1nlll1l'kt ~ l r. n. unc rl~uru l . n t Z 

numune a- 1rllkl rl n1n t ekrarl nabilir ve h, s ;~s r l u~unu ostermek cm0C1 

i1 e aZl t az numunel er oyu C do ldur ul uo bir ;eri tartln 11nm1 ve t cr t l l n 

nu~une ( ~ lrllkl arl (T hl o .1 . ) de v r i l mist ~ r . 
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Tablo 4 .1. sr02 , Linyit komuru , odun k omuru tozlar~n~n 
metal .yubuk uzerindeki oyuk hacminde. :i a{hrl~klar~ (mg) . 

Ta rt1m Sr 02 Lin' rit Odun 
Jumaras1 KOffi,jrli Romlir li 

. 
1 6,95 2 , ;1) 1,10 

2 7 , ()2 2 ,58 1,12 

3 6,91) 2,55 1, ng 

4 7 ,no 2,57 1 , 12 

5 6, 96 2 , 55 1,11 

6 6.95 , 2,55 1,12 

7 6, 98 2,53 1, 10 

ORTALANA 6 ,96 2,55 I,ll 

Tn. 10 (4 .1 } de veril en ('z nU .une1 e·'in bir "zelli Ci i yoktur. Rur da 
!;1osteril mek istene:1, oyu9Ci dol:luru1cn nU' lune afl1 r1, k1arlmn tekrorl a!1 -
bi1ir olu In d , ~ ,rl'r. T ~ l o (4.1 ) dek i de~er1 crden ovu~ 10 1 ~uru1 n 
numune a~ 'rl1 k1 r1n1n ort~ l a a deijerden 0 f zl ~ % 1 civ r1n s apt l ~ l 

~nriilmekted ir. lki tartlm ar slndaki 91 '11 k fark1 10- 5 merte esi nde 
olup, u fark pek 1 ku11cn11 n t er zi d>n de 1~ l e~i1ir. Bu fa r ~ t 0r -
ziden ge1meyin, n~lr"k1 a r aras1nd Id o,e"(:ek fr.rk ols - hil e, r, 1 h.lta 
t omik ahs rbsiyon " l~Ulelerinde kahul e ' l e~ ilir s1mr1 r i~erisen "ir­

mekt edir. SlV1 numunenin mikropipet l f' 1 'lna veril .es i ne de ~o~ Z 1 . 
ols hi r mi kt ar numunenin mikr pi eti u,:un a kc l t11!] 1 qcrU1 mU~ tU r. Sl ­
V1 numunenin f1rlna verilmesin e Y( p11 an h t~ seyrelme ran1n1n ca r pl ­
ml halinde sonuc ... akseder ; hu du rurn r"z';; Line nl1n1rSa % 1 hat il e ka ­
t 1 numunen in f1rln ver il esini t rn .ir ta s rl o l du~u nn1aSl11r. 'eta l 
~u _ l!k Uze ri e degisi k C t rt ~ oyuk l ~r a~ 1 1 ' r k ~erekt;ginde flrlna de0 i -
Sik miktarl ur numune veril ehil ir. 

Numunenin f1rln~ knnuldutu yerin vap11! n t aji nl ercte ~ok 'UyUk nne­
mi vard1r. Flr1 n i~ersinde her noktaj slcakl l k aln l olmudl nl ici n,nu ­
muneni n flrln i ~e r s ; njp' "Par kl l yerl cre k nu l S1 h li n e t orn i lI svcn 
h1Z1 d f r kl1 ol ecak ve yn 1 mikt rd numune ; in ~ l Ulen ntomi k a~ ­

sor hs iyon de6erleri farkll 01 caktl r . 8u n-~en l de t ekrJrlcnAbi li r 



sonu e1 r 11 n h;lm s; i(.;n, her ea 11 ST.~d~ nu~une ;n f1 rl ~ ;eers;nce 

yn1 y~r konu1masl zorun1udur . u ~csu1 met .1 cu~uk Uzerinc ael1 
is ret1 er yard1m1 i1e s 01 ml st1r . 

4- 3. 1.c. TaS1 Ylcl Gn z klS1 1n r'.'I~r 1 ~n. cS1 

At o iz syon kadernl!sin p. 01 S n ton n f1nl1 rJ n (l tm~ k, f1nn 
oksi da s.von v sint~r1 p. sme'y i onl er:le ~r-'\C 1 i1 f1n ' cerisi den iner t 
b;r z ~eciri1 d i g i (3. 1) e b~ lirt;l m i ~ti . K t1 nu~unenin doa rurlrn 
an l;z;n C, numune flr1na t oz n1 i n~e v c ril d i ~ i i ci n t~ Sl~/1C 1 ~ a z t z 
numuneyi sUrUkler. Numunenin f1nnd ct11fl1 S1 dc- il, f1nn icersin­
deki ye ri nin e~ i .smesi il c ta inl eri etkil e . Bu nedcn1 e nu uneni n 
f1r1n veri1i ; i ve r.tomiz syrn nZ1rl1 k d~r.sin1e f 1r1 d n ( ~ ~ c ­

ciril mcz. G z k1S1 tmizc:. sycn':l .n r·ir ~"C: s 0nce h~$1 ? t11lr. T. ~ 1 'y 1-

C1 . Z1n numuneyi sUrukleMektcki etki 1i 9i num ne yc~un1 u~ u i1 e ' lgi1i 
oldunund n, oze11i kl e Y0?unlu~u az 1an nUffiu nel r1 e cvl1S1l1rken n r Z 

ak1S1 reli rt i1en seki1de ay ,r1 cnmcdan t [ \ i nl erden do~ru snnuc1 r 11-
n maz . G z ak1S1 her z m~ n p ro~ r yr 1 nln . b slc t1l m, l1 d1r . 

4.3.1 .. S1C ,k11 k s 

K r hon f1nn ku ll nl1 ar k " 011 n ( l1smal , d , en onemli i sl em­
l er en biri si 01an s1cakl 1k pronr ml Lffi 51, k~ t1 nu uneni n do~ru ~ n 

analiz;nde rl r. r onem k( z nm kt d1r. ' 1C kl 1k r00rnml ( s1n1n~ . ­

Cl, . yin edil ecek el ementin int rfer ns Y r, n m ddel erdcn yr1 01, ­
r nk at omiz _sy nunu s n1um~ kt1r . F,r1n, veril en k t1 numune ' Sltll d1-
91 l m n b zun r k ~Gz f Z1n a UrUnl pr veri r . Spektr 1 1S1k k yn a, n-
,an ge1en 1S1 91n y l unu k pr t uc k her tLirl" ala' , t _ in ed i1 ecek l e­

mentin t cmik r sorhsiy ·nunun H1(.Ulmesi ni en ell r . Ayr1ca nurnunede 
hulun n e1ementl er ... e ~irrirl eri 'iz rinr1~ in _~ rfE' r~ etkisi ("Instere­
bilir1 er. Bu neden1erle t vi n dil ecek ' l eme tin intprf r t ns verp rna ~ 

de l erden yn l ?1 r k lltomize cd ilf!1esi zr run1 ul u<"u V?r11r. Bu z0run1u ­
lu :un yeri ne . etiril e, il .. esi iein numunc f c: r 11 slcak 11 klcrdr lS1t1-
11r, yap l1 ~n is bir cesit fr ks iyon1u d til svon~ur . ~~ylece nu une 
il esenl erinin n nyn yo rl I1rt Dl r ro 1inrl e buhwl st1nl mc. s1 sc> 

1 nlr. t-l umunenin 1S1 i,l efTli i1 p. l)iWC;; · r'J1t! S1 s1r~. s 1nca 9pnellikl e 
Uc durum1 k rSl1 aS11 c ilir; 
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i. t il,vin; istenen el eme t in t er fe r "S veron rlde l er f'n h 1uSijk 
slcakllkl arca uharl sm ktadlr, 

ii. t yin.i istenen el ement, i nterferi" ns veren m ddel erc2n d h:l yijk ­

sek slcakllkl arda huh rl csnckt ad lr, 
iii. t ayin; istenen ele entl e , ;ntcrfr r~ns V2r2n m~dd l e bir~j rl eri ­

ne cok yakln SlC kllkl orda ~uha rl a s uktc( lrl r. 

i. Tayihi istenen el ement, nUmun ede~ i interfp. rans veren i ger r il e-
senl er en d jjsilk SlC kllkl rc. uh rl Slyor s ; once t uyi n erl il ecek 
el ement bub rl st lr1l .rak at crni k "..!"- sorh iy u Ci l cU1Ur , sonr . d dch yiik ­
sek s,cakllkl rda d ; ~e r m ddel er huh rlastlrll r k f l rln te~illi q i s 010-
mr. 

ii. Tayin e il ecek el ement numunedp. ki c i ~er t il esenl erc0.n d hi vU ksek 
SlC kllkl arda buharl Slyorsa, once numune ,eki di S r il ec ~ler uhu rl ns ­
tlrll arak flrlnd~n atll1r , dahc sonra tayin p.d il ecek l ement uh rl tlr1-
l arak at omik abs0r bsiyonu olcU1Ur. 

iii. Tayin ed il ec~k el ement il e inter ferans maddp. l eri cirhirlerine cok 
y kln slcakllkl rd huh rl aS lyorlarsa, bu durumda yap l1 acrk il k is; cnk 

dar bir slcak llk ar 11flnrl rl hi olse , bun larln t ek ~aS ln buharl nsnb il e­
ce~l eri slcakllkl arl n ar nmasl dl r. E~er i1terfer~ns yapan M·dde il c t ayin 
edil ecek el ementin ayn C'.yn huharlastlrllmr Sl sa~ l anm,z ise , bu durumcb 
~uha rl a sma h lzl ~ rlndan yararl cnlla ilir. rner- i n; 

Tayinine callSl1 an el ement ile inter fenans yaran el ement aynl s lcck­
llkl arda uh rl asmaya b sl aslnl ar ve inte ~fe rans ya .n e l e~en tin ~uh rlas­
ma hlZ1 daha yUksek lsun , h~yl e bir duru1~a tOMiz syon hI zlrl, k~ dc­

mesinde ( ani atnr.liz syondan da ha dUs-U k ;lC kllkl rda r numunenir I-) ir 

klsm1 uharl ~st1r1l rak f1rlnd n at111rs int8rferans veren m dd ya til-
mumen uz kl aSlr, yo d flrlnrj" kil l ,n mikt \rl t yinl eri Ol m Yl1C k ir 
dU zeye iner. Bu aradu tayin; istenen el em ?ntin b~ r klsm1 d ~uh~rl 

flrlndan uzakl asm1$ ol ur , I"-ununla hirlikt,? tcmizasyon hU1 h( hsindC! <:1 0 -

rUl dUoU 9i bi flrlndn k 1 n P1i ktn r , t- Sl n" ,c;;t, flrln konu1 0n miktarl cl 
doO,ru orantlll oldu-u ic;;in at omik ahsor rs 'yon ol cQ l e ek karl r hir mi ktcr 

flr1nda k 1 191 siJrece t yinl r y p l1aM1 !~ t'. 

Str k 

4 .. 3. 1 . e . ,t omi 7. (l syondan nr;'\ Fl r1 n Te i zl i 0i 

SlV1 numunel erl e yen1l n c;;a llsm l ardJ, t nw izasycndan snr~ flr,n 
t emizli n,i, f1rlnl m ksimum slcak llkta uyc'IJn ir si' rc (5-15 ) tutul ruk 
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Y pl1maktadlr. Katl nu une il c Y pll n C 11SM l ar ~ isc, etoMiz sy n­
d n son r flnn1 temizlemek ic;:in, 0 ce kll tl nUMune artt:r\ nn1n t iz­
l enmesi gerekir. K tl ::Irtlkl n n temizl p.nm sind n sr nrf fln , ks ;rpur.1 
~1c a kllkta uy~un .;r sUre tutul arnk t emi zli k i l emi t m nl nlr. K tl 
crtlkl r t CfT1iz l cnme en flnn1n y"jkse s1cakllkt( tutu lM 51 t izli . 

C;:1S1n n bir yarar s gl M z. 

~ .3. 1 . f. NUr.1une e/( i ~et(l l ~; I<tc n nl n T yi ni 

Katl komUr numunesinden metrl 1eri n drgru rl . t ay;ninde sonuc;:l arln 
do~ru ve duyarll al a ilmesi ic;:in; 

i. numunedcki metal miktan il e olciilen ubsorhsi y n de~erinin do~ ­

ru oruntl1l olarakcgismesi, 
i i. numeneye i 1 ve dil e'1 ve numunede ru 1 un · n i rim i kt r met 1 rlen , 

Ynl a sorbsiyon de~eri ni n 01 cUlmesi gerp. k; r. B kosull r k"r.1Ur e V"n 
yum t ayin ed i1irken, komUrU uygun bir arr nda ~ r fit1 c karl tlr rak s q-
1 nmlstlr. 

De~isik or ndo. nrafit1 e kanstln10n numun l erden olc;:ijl en u sar ,­
siyon degerl ri (A), kOmUr eki V nadyum konsnntr syonu (X) birim 11nl 
konsantrasyona karSl gr fi- e gec;:irilmistir. ~sorhs i yon 1 a kons ntr syo­
nun d oru or i"l nt,,, ol ar k de istifii (' run (kCimUr + r fit I kCi U r ): c;' ~, 

uygun ran 01 r k k ul edilmistir (. eki1 4.1) . 

X 
4 

(k:4) 

x 
2 

(k:2) 

§eki1 4.1. Vanadyum absorbsiyonunun, komure grafit kat~lmas~ il e 
degi§imi 

X 

( k:~ ) 
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(Seki1 4.1) deki qi i bir rlurumda do~ru s nuc1 arln a11na i1~esi i r,in 

k::4 olmaslnln yeter1i ol aca-, anlaSl1mlstlr. 

UY('1un or an, komiir eki V nadyum miktanna, kOmiirUn cinsin ve flnnln 

callsma du rumuna gor e degisebilmekted ir. 8u nedenl e , her c . ll$m~ Q ahsor b­

siyon olcUmUne en seyrelti k numuneden basl anm lS , kons (l.ntr syonl chsor r si­

y!1 raSln aki (1 F- ru r an tlnln ozul dJUl'iu. numunelerden iilciil en absor t si yon 

eqer1 er~ m0t 1 miktarlnln t yininde ku11 nllma lstlr. 

Hesap; 

KOmUre i1 ave edil en 1 porn \I 

(4.1) esitli gi ile ~u1unmu stur. 

_YUIil an i:i lC;n en hsor hsiy n eoeri (a), 

a :: (As - n) / ( 4. 1 ) 

Bur ada; 

f' s , 

P'n , 
stand rtt 

nll uneden 

n (Van dvum katll.'\n kOmUr) <-'h:U l en ahsorrsiycn de -eri, 

(Vana~ urn k tl1m y n k~mUr) ij l eU 1en a~s or~siy n 1e~e-
ri , 

v kiimUre i1 • ve e ilen . Ia n dyum mik t n dlr (ppm). 

KomU rde ru l unan (il ave cd ilmi S enil 1 Pp!il Vanaclyul"'1dan nl eUl en ahsor r ­

siyon deCie rine (b) 1enil di 1inc'e, ( ) v(' ( ) de-erl erinin es it ol ar ilmesi 

icin; ahs r bsi yon - konsan trasyon 9r afiginin ec; iminin , (O-X) [X-(X+Y) J 
kons ntrasyon ar 11k1 nnda esit olm C'.sl :, erekir. Burada ; (X), kcmUrde bu­

lun n Vanadyu kons ntrasy nudur. 

Bu kosulu n , s u~ l anJTI Sl halinrie ise, (4 . 2) ve (4.3) esitlik1 eri yazll -

bil i r. 

o X (X+Y) v (ppm) 

§ekil 4 . 2 . Absorbsiyonla konsantrasyonun dogru orant~l~ olarak 
de~i§mes~ v e a:b olmas~ h alinde absorbsiyon kon s ant­
rasyon grafiiji . 



Bu r d,,; 

i1 = (r\ I - ,'1 2 ) I [ X ( k 2 - k I ) 1 ( k 2 0 k t) ] 

X = ( 1 - 2)1 [<:(k 2 -k l l(k 2 o kd J 

kl VC k2 , numune1 erin ~ r fit1 e k rlstlrl1 n ~ ra nl rl, 

2 

(4.2) 

(4.3) 

Al ve A2 is , kl ve k2 ornnlnd nrafitl e karlstl1,rnn numune1er­
en "le"len abs rcsi §lon eqer1 ri ir (pik uzun1uk1 an). 

(4.3) esitli~i il e u1 un n (X) eoerin, en, k"'l1 iir eki 1 ppm Vema yum 
icin tilcU1 E'n ahsnr si n det,eri (r), ( . 4) sit1i cii il e u1un ur. 

Burad( ; 

k, komUrUn 0r fitl e seyrelti lr.le or m, 

'k ise , ~rafitle (k) r an lnda seyre1ti1 en numunC0en olcU1en a s r ~ ­
si y n e9 ri ir. 

( ) ve ( ) ~e~erl eri bir~ ir1 erin uyuyor1 ar sa , ko~Ur~eki Van dyu 
konsantrcsyonu ~ ~ru t in e~ ilmis ~emektir. yrl ca de~ i$ik or nrl nr­
fit1 e k r 'r stlr11 i3n kOmUr nUMun 1erin en 01cUlen _ b sor~s;y n eCierl pr;; 

a . komUrdeki Van dYUM konsantrasyonu (X) , b; ri r.l k ul edil rek, 
kHmU rdeki V kons ntr~ syonu (4.3 ) e$it1i ~ i nd n ulunarak, 

V nadyum kens ntr syonuna k rSl a rafi~e aec ;rilmi s , u grafi kl erin k re~ ~ 

t eristik ol crak 1irtir1 erine ,cnzemesin en, hesa l , nan V kons ntr l sy nu ­
nun vo uy~u1 a n n formU1Un dOQru1u-u 1n$11 . ist, r (bu kc nu , den~y l r klS­
mlnda ti rnek1 erl e da ha .yrlntl11 n1atl1m1stlr). 

Met e 11 er; n katl k" , 'jr numunesi den r10ci ru n t .vi ni yiint mi ni n es?s-
1 n, nl ,tl1 _n konu1 r _lmi'.k l hirl; kt o , k t, k0m i jr nUlTIun sin n d0oru­
dan'y r)11 n t yinl crde her e1emen in kend inc czq" sorunl an ortoyC' clk-
m kt,dlr . Ou neden1e de k tl k0mur numunesin en elli r ir e l ~entin t yi­
ni anc F\k 0 el em_nt Ci Z9U sorunl ann cnz Um l enmesi il e m'jmk"nd··r . 



5. ENI YLER 

Yapl1 an cal lsma 1, rd numunen ;n at omiz syonu He, -72 Kernan rlrln 
tom;zer kull n1l r ak ge reek lGstirilmis, at amik G s rt-: siyon isp Ifrr; n 

Tectron AA- 6 f t omi k A sor si yon Spektrnskcpisi il e olcU1Up. Oxford 3000 

koy ed icisi il e kayde i1mistir. ~tom i k absorbsi on de~e r1 er i k~ydpdilen 

pik uzun1ukl arl xcinsi d n veri1mistir. ~Dektr 1 1Sl k k(yna~ l 01 rak.cu ­
kur k, t ot 1 ma larl (Hell ol Cut ode L mp HCL ) kullanl1ml~tlr . t nd. rt 
cozel il er:::' SOH f im slndan te in e il mis, SWl numunel eri n fnn ve­
ril mesi nda Gilson Pi')etP1cn mikrcpi ret i kullan ll . l st1r. ~. l evl i c;:tl 1lsma -
1 r a setilen - H va l evi k~ 11anl1 lst lr . K-r on flrlnrl , t a$1Ylc1 
(l Z olarClk, Oks i j e jen n tllmlS .lOt naZ l kull an11 !111stlr. 

5.1. Ileneylerin Yaplll Sl ve U.Y9ul nan P rametre1 er 

Su klslmda cien_yleri n nas l1 ve ne alT' c;l u [,)11 '~1 nl atll rns, en::>y­
l erde uy ul anan p_rametrelerl e bu~larln e1ere cikkat ec i1erek S ci l j i-
~i he1irtilmistir. Deney sonu(,lan ise "(12ney Scnucl n ve n Jip.r11?ndi ri1 -
mes i " .. n1 UmUnde (6 . Bol Urn) veril mi s t i r. r.~ney snnLlC 1 ( r1 n1 n, sonuc 1 (,rl 
de6erl endiri1mes i il e irlikte v e~il mesi ylc konul arln d3 ha i yi nl AS1' , ­
bil ceCi cU siJn·'lmUst"r. CUnkij yap l1 an callsmal rCi), daney sonuc1i1r1 her 
zaman ir rckam 01 rak je0il, co-u zaman ' ir 01 yln 00z1enmesi halinje 
rt y Clkmcktad lr ; Demiri n i ki kadp.meli 1t Miz syonun ::l kr."dedil pn sin ­

y ll eri n du rumu, flrlnln C llsma du rumunul t yi nl er ilzeri n eki etkisi , 
nu~ 'nenin flrlna konul~u~u yerin t yinler Uzer~ n~eki et kisinin anl .$llm8-
51 ~ibi du rumlar a~ s or siyon si nya l1 erini , ince l en~e5i 11 e kc l yl~s~ak­
t nd lr. u n~cenl e r1 e, deney 50nucl arl dC~ 2rl end irilmel eri il e birl Hte 
veri lr.1i $ti r. 

: ~ Kaydedici duyarh!hg~ 10 mV iken 1 Absorbans; log(Io/It):l 100 birim 
pik uzunlu0u olarak olqulmektedir (1 birim = 2 rom), 

:,:, 1000 ppm olarak temin edilen standart qozel til er saf su ile s eyrel ti­
l e rek, degi§ik konsantrasyonlarda standart qozel tiler hiJ.z~rlanm~§t~r. 
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. 1.1. I t izas'yr n P. 1Z1mn T .y i ni lci Van 1 n 0 ney1er 

Bu c 11smcd u tcmiz ~syon h1Z1 , S d€ce Fe umun.si i1 r ya011 n C 11S-

mal r1 y, ni; s dece Fe ici n ince1enmi tiro ~nce flrl"a kc numunenin 

n s11 t ir t r zc'.u I' u .ar1C1 .. r k f1nn . r uzak1nst101nl n1 m~' ma C1 ile 

. ir s .ri dency '0 1 . 1~ -ve In l r "I . ~ r' n" dcneyl er rlen il mis tir. 8u de­

neyl er t amc.r1en ir q:·zler.1 ni t .1i-inde.jir . 

B ( eney1er 'e f1r1n veri l en numune ~ i ktarl snh i t tutu1 ar~k; 

(1 ~1 1 . n D~ = 1 -7 0 Fe) 

irinci ct lTIizasyon s'j r csi s it (10 s) tutulun S'C C\ . .11~' 1 is , 

199 - 2233 °c r r ~ slnda 'eij istiri1mis, 

iri n c ~ atCllil iz syon s 1c , k11~ 1 5 t it tutu1uf) (1660 0C), sLiresi 

iS8, 10-60 s r s1nd cen istiri1mi ve her i ki du rumut a i kinci temiz s­

yr ?540 °c dCl Ile r c klestirilerek a. s()r ~ i yon s inYi'. ll eri kc.":le il ni sti r. 

Kf1ydec il en . sGr hsiyon sinya ll eri (Sekil fi .l ve 6 . 2) de ( kz, dene'y so­

nucl arl ve ~e~erl e nd iril mesi R~ U~ 6) q~!terilmis ve de~erl en i r i l me1e-

ri y 11 mlstlr . 

8u deneyl erde iri nci atcmiz sycn sl r e ve slc~k11kl arl keyfi secil -

Mis cl ,kl irl i kt, rleney en '1UdU l en Cl s (1 1 Y cck sekil de h'; r t ir-

1 eri il e il ~ il i c i r 1 er. 8u deney 1 erden m e; . i ri nci \ t omi zasyc)n kudemcs i 

s"r e ve SlC k1 101ndaki deciisme1ere L ~l l 01 r ak ikinci utoniz synn kude­

mesinrle k y~ec.; l en i kl er leki de~ ismen in ~oz l enmesi d ir . Bu am c1 a, bi ­

ri nci u cmi znsYl)n sUr esi l() s il e ycQ l1 r deneyl er r1e , birinci t oniz s ­

yon s1cak1l : l Fe nin an i de~11se bil e hl Zl1 ir sekil .e huh rl astl -1 

1998-2283 Cc ara s1ndr dea i st irilmistir. ~y 1 e ya . 11 m say11 rl , ~irinc' 

t iz ~ s en slca ~l ' ~ l , Fe nin cok 'y vas ~u crl Stl ~ l S1C k1,k1 Ar cr~ S1n 

de -istirilirs i di, hU' l.lrU d 10 s de flnm terkeden nUr:1une mi ktarl n 

r as l nd relir'1in t)ir f rk olmo,v"c k, d 1 .V1Sl il Hinci (to, i zr:: syon 

ka emesinde k ydcdi 1en ni k uzunlu~ l rlnd. de e lir~in bir f~r k 00z1 ene­

P.1ey cekti . 

8iri nci tOr:1izrls\ on k~ emesi sij r esinin 10-60 s cr sl nda enistiri-

1er ek y 011"n r . n e.Yl ~ rr.e S1C kl1 k t'h e: C1.iSUI' tutu1mustu r; r::;','2 l" s l Cckl,k 

y"ks. k (2000-2200 °c i i) tutu1mus olSc, :h; bu S1C k11k arrl 30 'ley'" 

60 5 S ,nun flnn i1 verile nUfTlunenin, h ilen t ?rlFlml nn \ k,n t-ir k1St";l1 

buh r1 sar ck f1nm t er ket .is 01, c .k ve iki nc i utr,rr, i z"sY0n k , em2sinJc 

kayc1ed il en pik uzunlukl an nr10 e1 irgin h'r fJ r k11l1 k ,;:!0z 1eneme,ve<:: 0kti . 

Bu neden1 e ~iri nci tomiz s, 0n ki"riemesi ~ ;j rcs i 10-60 s so:c 'l er ;; k ."up' d') 

deney1ede, S1C k1 1 ~ 1n 16f)0 °c 01Cl r uk se\ ilm si uYl1un Cl0r' il ITJU t U . 
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1. Grup deney1 erde ka'yded il en a sor t-s i y n siny ll eri yo rum1 nl p , 

Fe nin at omizasyonu h ¥k ln a _e ne1 ir yarqlya vnrl1 dlktan sonr 

(6.1.1.), F nin ~ tomiz sy n hlZ1n1 tay'n etm k am Cl il e bir seri de­

nev aha yapl1mlS ve hU deney1ere ~e "11. Gru p Deney l er ll denil mistir. 

1. GruD eney~rde , biri nci t ,iz c: syon k demesi s1ca.k1,k ve sU-

r esi sabit tutu1up, hasl e n9 1 ~ t flrln eri1 en numune mikt r, e~ isti-

rilrni$ i i~ ikinc; t om;zasyon k ::Iemesindc; k .'Ided il en pik uzunlukl r. n 

olculmUstii r. J U deney1 er de~;s ik r irinci at omizasyon kAdem si S1C kl l k-

1annd t ekr rl cnmlstlr. Uygu1;) nan b;rirci t OlTl i zesy n k dem9s i s1Cck-

11 k ve sur el eri il e ikinci t 0miz syon ~act9/Tlesinde "l (:iilen r ik uzu l uk-

1 n IIDeney Sonu~ l ~n ve Oeger1enri irilmEsi" br l UmU nde veril mistir. 

n; 

5.1.1 .. Deney Kr.s ull an 

Fe nin t omiz sy n hlz1n1n inc 1n n esinde uy~u"na" deney k0su11 e-

Numune 

bsor r siyonun "1<;ii1 dugU 
l ClB Boyu 

K~yded ici Quyarl'11~1 

L mha {\.k1ml 

Slit ,f.\ r () 11 ~ 1 

Ku rutl7lB 

lkinc i At om iz synn Slcakl,a, 
ve Sur esi 

10 rnrn stand rt Fe ~oze ltisi 

273 nm 
L r.lV 

5 mI-'. 

0,2 nr.l 

100°C d 15 s 

2~50 °c da 10 s 

Bu rleger1 er a1etin c 11SITu kita!'-1n "":n l1 nm l olu U!uElune fi1 i ktt ­

rl ve k y'ed ici duyar1111 91 h ri~) 9 biri nci atc , izasY0n k denesi s1cck-

11 k ve siire1eri t r ;'l flmlZdan secilmis ve dene.v S011Uc1 (\ n il e t irl ikte 

veri ln1 $ti r ( (el um 6) . 

5.1 .2. K0mUr~eki E1ement1 erin Tayi ni 

5.1.2. a . umune ve St nd rt1 r,n H~z lrl ~ nDas , 

KomUr nunluneleri hir ugn t h yanda dc~Ej 1 Up , 100 meslik .ir el ekten 

geciril dikten sonr' ; 

i. Dcorud n t ayi n1erde, 0 ,1-0,4 a f r nSln a numun hass s ol or uk 

t rt,11 s kons antrasyonu bi1 inen standu rt c~ z~ lti den ~e lli ~ ir rn iktnr 
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il ave e ilmis, kurutulu n k rl stlrl 1dlktan sonr st nd rtX l c r~k ku ll -
ml ml$tlr. 11' hazl~l n n sta dn rt , kemPr l e re lli nrilnl rr kr r1 tln-
1i) rck deO isik kons ntr syonl "rd st nd rt1 r h zlrl nmlstlr. K· nstl m~ 
is1 enin e, numuneyi flrln0 vermekte kull n,l n me t 1 curu uzerindeki 
oyukl r n iri h C1 cl ,r ,I< y r0rl n1lr~'stlr. St nd rt ve krmU r' in h('l­
l!1ojen l il r k k, nst,k1 ar1 , " lcinen a s r 'lsivnn i k l ~ rini n t ekr rl an.]. '-
1ir v st~ nder In konsantr sy nu il e dn~ u rantl1, ~eaismesinden pn1 , ­
S111111stlr. 

yum tily in1 ~rin~e, s tan~ rt ve lumune1 er 1raf it1 kr r,st,rl1-
rak flrln veri1 mistir. Sur. d ku11an ,l a nr fit , ka r .on flrln1 ( rd n hi ­
ri nin t nz h lin getiril mesi i1 e elde edi lmistir . 

Germanyurnu , komUr icersi nde daha kJl ay at mize 01 u~u an1 as ,1 ~ 1 -

~ 1nd n, Ge t ayinl erindp k~~U r her hcn0i ~ ir rna e il e karlstlrl1n. en 
f lrln veril mi tiro 

ii. S1Vl numun . 1 ~ r . n ~y~nl1 ~n t ryin1 erde ; 0,2 9 civ rln a numune 
hassas k t rtl1 dl kten sonr , ~ ml as it kRrlS1 lnda (H2 4, H3 pn 4 , 

HN0 3 1:1:2) 120 0 ;-6 s t tutu1 rak oare 1 nmlS va numunede~ i me­
t ll er CGzelti YG 11n 1stlr (I). $ii zrne isl . in en sonra, cozelti 25 
m1 lye tA~ ~ l r nmlS ve t ayinl erde ku1 1 nl1mlstlr. 

n'zii1 ,Gypn kl Slm nl l m[1, .ir nli nr n["l il en ph~r i cinrf' (HF - HC ) 

k rlS1 ~ 1ndu cozUlmUs, u cnzel tirlen k r ron flrln veril erek hsorh i ­
.yon 0l ciilmUs, hii,vlece (1) isl emin en sonrn cnzu nmeyen kls1m met ull e­
ri n ka11 0 k lmn 1 ~ 1 ~ ontr o 1 edi1 mistir. Gu krntr01 e s1flr sor siy n 
de~eri olcU1 m sincen; (I) is1 cm inden son rn, C"zi"nmeven kls1mja met all e­
rin ka1n d l ~ 1 an1 aSl1mlstlr. 

5.1.2. b. Den y Kcsull rl 

fl t omi k nbs r siy n olcijl'1linde u. Gu l Cl.ne.n I) r em trel er (Tc 10 5.1) 
de veril mi sti r. 

:, Standar t <;ozelti ila ve edi l en komur (standart) , edilme yen ise , (nu­
mune ) olarak isimlendirilmi§tir. 
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1'a:11((5 . f . -:AAS "1 ie H5miirrieki ele erotled.~ t ayininde uY£wl ?nan 
parametreler 

, 

-I 
I 

,. .' . 
(nm) I Element Dal ga boyu 

I 

Lahba 
Slit Aral1.t. ~ (run) A ' ~m1 

.. -

A HiminYUJ:t 309 0,5 5 

Baku .- .. .' - '. ·32t! .. . 0 , 5 ') 
.J 

Cinko . , 213 . 0,5 5 

!)e l.r 3n (! ') 
..J , ..... 5 

1'li l' e 1 '. 232 0,2 ~ 

r-ernanyum 265,2 

I Vanadyum 318,4 

1,0 5 

0,2 I ~( , 

(~J 

Tablo 5 . 1 deki de~;rler, e. l etin qall§ma ):il:ab~ndan (Perkin - F'lmer , 
Analytical Methods for Flaneless ~tJmic Absorbtion Spectroscopy 
with the Heathed Grafhite ~tomizer 'GA -72) al~nm~$t~r . 

. 

.-

Nu" unpn i n at omiz sycn· r ZlrlamS 1 'Ie t omizas.yonu s lraS 1ndi:l u'y~ula­

nan slcakll k pr n0 r 1i11amuS 1; 51'1 nU .uneler1e <; 11 11lr 'en f 1r1na ver il en 

numunc Cince k u rl!tu1 !'1ust~l r . i/~'rLt!., .. i;;1 ::::,'1 i -n 111 numun p. i<;:in l() . ('Ie 15 s 

sUr e ile yap11mJ t1r. Flrl n d . h~ f zla nJmu e veril ncsi h l inde , kurutli1a 

sUr esi re uz ,t , lml stlr . !'l, r.u~ Fe, .1; , V t. yin10rinde ct o!'1 i zas '("n haz lr -

11 k ve c.t omizc:;.von k dof!1esi n ... e ll.Y'lul <:' . 'ln slc;) kl,k Vf} ii r e1er , 1 t i n <;: a11 S­

mil kitCl[> , nc: n .'l. 11nr.l1st1r . r. in kf' ta'y inl er; n~e i so , u i1 r metre l er t r rafl­

m1Z .n, 7n nun cri mn ve k ynam . slcak11k1 an nOzr. ii n. c t utu1 ,r (lk, i r ir.1 

mi kt r ?n i cin n uzun il~ s ) r~si yon nik ini e1d9 edecek 50 i1 . s a~t nmlS­

t1r. Tayin ed i1 an e 1 e~cnt l r i <;:in atr~ . iZf s~nn ~a z l r l 'k , atr iz .SV0 sU-

r e VP. Sl c.k11k1an (T t 1C' 5 . 2) c~ c veri istir . 

SUre v Tl\''; i1 E-'i'lct1 E1A'12,1"cl Fr 

S, cok11 k1 r 1\1 Cu Fe I : Ii I \I . 11 
I 
I 

T or 1600 _· 0" 241-) I 1560 1h(lO ll.O() 

- . H. I 
t(s) 3() 30 30 -30 .0 15 

T ne ') -,..,... ,... .... ~. - • , r- , 
2~,3~ 2:) " l (}O , . - ~ .. '. .. _ .... .. : c.. I , 

i 
t ( s) 10 10 3!l 30 I 30 10 

-
Tablo 5 . 2 . Atomi zasyona ha::::.:i.:1L;:, ?l 'cmizasyon , kaccr.wl erinn..e uygu l e. ­
na..!1 s~cakl~k v e siireler. !',; .• !: . ); .~";(ii·;"a .S'yona ha::;~ rl~]- , ( L. ) i s e , 

~ atomizasyon kademesin i gostermek~ed_r . 
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Oo-rudan yapl1an deney1erde; 

Ge~anyum 600°C da 20 s, 100r 0 d~ 15 s tomizasyona haz1r1an­

m1S, atomizas on ise 21 00 °c da 10 s sUre ile gercek1estiril mi stir. 
Vanadyum, 600 °c da 20 5, 1600 °c da 15 s sUre i1e atomizasvona 

haz1rlanm1s, atomizasyon ise 26~0 °c da 30 5 siire ile aerceklestirilmis­
ti r. 

V ve Ge un kat1 komUr numunelerinden doqrudan tayin edildini bu 
callsmalarrla, uyoulanan s1cakllk proqramlama s1 tar,flm1znan s tan~1S ~ 

oluo, u kosullar1n saptanmaslnda , interferanslar1n qideril mcsi ve biri o 
miktar madde icin en uzun a sorbsiyon piki nin H1cUlmesi esas tutu1mustur. 
KomUr nu une1erinden d00rudan yaOl1an tayinlerde kurutmaya ver verilnemis­
tiro 

Slit arall ~ l, la ba ak1ml, absorbsiyonun olcUldUgU da1~a oyunun 
numunenin f1r1na veri lis hali i1 _ bir i1~ileri olnadl~1 i cin, ~~ aramet­
re1er kat1 ve SlV1 numune1erl e cal1s,11rken ayn1 tutulmustur. 

6. DENF.Y SOf\llJCL RI VE OEtERLENOtPtL ELEPt 

n.1. ~tomizasyon H1zlnln Tayini lcin Yap11an Oencylerden .11nan 
Sonuclar v Oeger1endiri 1m ler i 

6.1.1. Numunenin Flr1ndan Uzaklasma~1n1n, Birinci Atomizasyon 
Kad mesi S1cakl1k vc SUr 5i 11e Opnis ini (1. Gruo Deneyler) 

Birinc; arup deney1erde, 10 ppm 1ik Fe standart CDzeltisinden 
10 ~l (10.1 0- e 9 Fe), f1rlna veril erer, kurutma is1eminden sonra; 

a . 2061,2121,2177 , 2231,2283 °c slcakl1 klard 10 s tutulmus ve 
ikinci atomizasyon 25 0 or:: da qerceklestirilerek kaydedilen absorhsiyon 
sinyalleri (Sekil 6.1) de q05t ril mistir. 

b. Birinci atomizasyon kadem si slcakll . l 1660 or rla tutulup, bu 
slcak11kta 20-30-60 s kallndlktan sonra , i kinci atomizasyon yine 25~0 °c 
da qercek1 stiri1 erek kaydedil en absorb5i yon sinya11eri de (S~kil 6.2) 
de gosteri1mistir. 
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( v ) (" ) 

$eki1 6.1. Degi§ik birinci atomizasyon s~cakl~k1ar~ uygu1anarak 
kaydedi1en absor bsiyon sinyaller i. Birinci atomizasyon 
s~cakl~k1ar~; 

~ . 2061 C, 

~~ . 2121 C, 

~~~ . 2177 C, 

~V . 2231 C, 

v . 2483 C dir. 
. I 

Kag~t h~z~ 5 cm/dk , 

Kaydedici duyar1~1~g~ 5 mV. 

• 

-
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I 
B j 

E D ~ 
C A ( 1 ) (11 1 ) ( 1 1 ) 

§eki1 6.2. Birinci ~tomizasyon kademe si s ur esinin degi s imi i1 e 
ikinci a tomizasyon k ademe sinde ol qu1en pik uzun1ukla­
r~n~n degi §imi; birinci atomi zasyon s ur esi, 1-20 s, 
11-30 s, 111-60 s, di r. Kag~t h~ z~, 5 cm/ dk , Ka yde ­
dici duyar1~1~g~ 5 mV. 

Seki1 (6.1) -Je Seki1 (6.2) de (l i) r;i1 en a sorbsi yon sinyall erinin 

de0.er1 endiri1mesi (yorumu) ; 

Seki1 (n.1) deri ahsor~si yon si nvc 11 ri~den biri si el e a11nlp in ­
celendi f ind, ir bsorbsi yon sin,va1inde iki t ane (lilt oldu"u qoriil r:'€kte­
dir. Bu piklerden aa9daki (onc ortay C1knn) birinci atomizasyon kt deme­
sine aittir. Birinci atoP1 iZnsyon kaC 2J11e S1C k11 i'j1 vUkseldi kce , s a~d ki 
pikl erin uzayl , sol dn kil ~rin isp klsal ' Cl a ~ rU 1 P1ekted ir. Bur dan; 

SlC k ll ~ln yUkselmesi il e irlikte irinci atomi zasyon ~d nesin­
d buharl n S~n (atonize d1 rn), numune mikt r1n'~ nrttl "l v ikinci ate i­
Zl\S,von kademesine buh rl asP.1 icin d he' z nUl11unr k ld1 fi l do1 aY1s1 il e 
ikinci atoniz syon k demesi nde k ydedil en nik1 erin k1saldl 01 cnlaSlllr. 
Sonuc ol ar k d ; SlC k11k crtt1 kc tomizasyon h1Z1 artar dcnil p.bilir. 

Sekil (6.2) cie gorill pn pik1 er , ikinci tOr,1izasyon kademesinde 
kaydedilen oik1erdir. Biri nci atomiz syon k demcsi sUrpsi UZedlkca bu 
pi kleri k1snld1cl C] orUlmektedir. Bur dan; atoll1izasyon sUresi uzadl kCr 

numunenin flnn 2\ kl an klsr.llnln az 1 1 ~ 1 sonuclIna vanllr . Nurnuneni n 
~lr~nd n uz kl asmasln1n n s11 bir t rzda c rey n ett; ~ i n in n1aSl1 mc sl 
irin, Sekil (6.2.111) el e a11n1 0 incel enmi s , hu incel emc sonucun 
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i. 0-5 S ar(\slndu ( .8) f lnnda bi r atom biri kimi !"1 vd;m qe ldi0i 
ve flrlndaki atom saYlslnd ki artlS1n, ato~ larln uZRkl sma hl Zlnln olus­
m hlz1n esit cl maSlnJ ked r dey m etti ~ i , 

ii. 5-10 S arRslnda (BC), atomlcrln l zak 10S~G hlz1nln 01 5 , ~'zln­

dan f~zla oldu6u, ~"vl eee n-~ ~ erl l~~e~' bi rikmenin ~ -l n s ar ~lnd 
harcandlOl, 

iii. 10-60 S aruslnda (C ), at o. larln uz kla m~ ve oluS a hlz lGrl­
nln irrirl prine esit olara .. tomizasvonun de\' f'1 ettiid, 

iv. Hinci ate izasyon kadem~sind (IE) de , nu unen il1 bir'nci ato­
miz syonda buharl asmay n klS I1mn ani olem k utomize oldu(.u nl ,1S11M1$­
tlr. Sonuc olar k; 

Sister.! kararll hn le 1cldikten sonr~ atoml an n olusffic..: Ie uza '<l s­
ma hlZl i bi Hi hlZ S .bitin Clerek kul Jd, n, irinci utol'1 iZC\syon s')nun­
d flrlnd _ k 1 n nu~une miktarlndan vr rarl i ll ~rak t miz .svo h'Z111n 
t cyin edil ebilecesi soylenebilir. Cys~ ki cicer ar8stln1aCli r~~,~5,4e,5o 

atomiz syon hlzlnl ihcel erken atomiarln olLsmasl ve flrlndan uzaklRsmasl 
i~in iki 0yrl rlZ $ c it; kulltr.~lslardlr. rumunenin ir klsmlnln h0rcana­
rak atomizasyon hlZlnln incel enmesi yonL i ilk cl(r L, bu <; 11Sll1uda uygu­

l anmlstlr. 
A.tor.llann flnndn ~iini kr;t:: £i I.e uZ Ci kl d·S;;1c. Sl Uzerine ir aClklE'.ma: 
0-5 S ar slnda, flrln 100 0c da n 16CO °c c c knakt , slcakllklu 

birlikte atonizasyon hlZl da rtm kta, ato , l c.nn olU$l11aSlnd n flrlnl ter­
ketmesine kadar qe~en siire icinde ntoml r flrlnda b iri k~e kte ir. 

5-10 5 raslndc:. , SlC kll - 5 bit hule c:E: l d ~9inden, tomizusJon hlZl 
5cbit k l~a ktadlr. Ator.ll ( rln f l r lndan u z~k1asma hl 1 isp. f lrlnd ki atom 
saY1s1na b~~l, ol duRundan, aynl z-m- nd . 0-5 s ar~ lnd flrl .rl bir aton 
birikimi meyd n gelmi$ ol duiil nrlun , 5-10 s ras1nc atomlarln flnndf.n 
uzakl sma hlZl ;· . olusm hlzlndcn d ha yUksek 01maktad lr . 

10-60 s r slnd , numunenin f lrlndan uza kl~~nflya devan etti6i i k 
uzunlukl arlnln birinci atomiZl 5:yon s"resi 'h? Ge~' i es'nCen bilinnektedir . 
Absorbsiyon 'ise s it ir dUzeyde ktl lc 'lii l ndC' ri re ; f lrl"ld _ .uhar fazlndA­
ki atoJl1 S Y1Sl sab"it k,'l llVor ve tOr:ll<'r O!U Sf:l h1Z1 '1 0 f lnnl terkerl i.vor-
1 r demektir. 



Tab1n 6 . 2 . Co ve Ct de~er1er i ku11~n~ 1p.rak (3 . 3) e~ it1 i~inden 
bu1unan (k) a tomizas on h~z sabiti defer 1eri . 

t (s ) T °c 
Co , 

(bt:l::-:e) 
C't k (S-l ) 

10 C g Fe - 10~8 g F 

180 1300 15 43,~ 9,61. 0,00245 

180 1492 20 18 ,1~ 4 , 09 o,on 82 

180 11)60 2 7, '. 1, (, I f r,013R 

96 1800 28 6, ) 1 ,38 O, OlI2 

96 1930 28 3 , ) 0,66 0 , 039 

6 .1. 4. At omi z syonu n as1Gr. SlC k11 11nl n T yini 
ve Slcak11 k1n r~ to izasyon HlZ ' II r rS lnd1k i • --;1nt, 

3 

Sckil (6 . 3) de (Co- ) r afi ii i Uzer i n, ie her hangi bi r nok t da absor b­

siyon de -cri (pi k yUks ek1i ii i) 0kunup. (O, 222)-(l O- 8) fa kC r Li i1 e carp , l -

rak, Ct degcr i . Fe cins inden bu1 undukt n son r a , Ynl sUre il e y p, l an 

at omiz syon SlC k11 kl rl i ci n ( K) de(1Grl e.' i , (6. 1) esitli-i il e hulunmus 

ve 1nK de-erl eri 11m l). S lC k11 nl k rS 1 r afF le _eciril mi sti r ( .. (?k i1 ( . S). 

(Ct/eo ) = K ( 5 .1) 

Tab10 6 . 3 . De~i§ik slcak1~k 1arda (Co / Ct ) = ¥ de~er1eri 

( t = 18() s ) . 

T 0c A Co Ct K I nK 

1300 43 , 4 15 9,64 0 , 64 - 0,442 

1492 18,4 20 4,0'1 n,20 - 1 ,54 

166f1 7,4 20 1, 6,' 0,018 -2 ,sn 
-

Tablo ( 6 . 3) de T, atomizasyon s 2cakl . g2, A, o19ulen absorbsi yon de~eri 
(pik uzunluc'ju-bolme ), Ct , birinci a tomiza. 'yon sonunda f2r2nda k alan n 117Iunc 
miktar2 (1 0- 6 ~ Fe ), Co i se ba~lang2 qta f . r2 na konul~n numune miktar2d2r 
(1 0 - 8 g Fe ). 
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eki1 (6.5) e 1230 Cc dn 1nK deferinin s1f1 r olusund n; bu s1cck l1 -

q1n a1t1nda numunen i n buh r1 smad1S1 an1 11 m1S (lnK = , ~ = 1, Ct = Co ) 
ve Fe icin atomizasyonun h slam~ S1C 11 : 1 123 0C alar k ka ul e· ilmis­
tiro Bulunan bu deger t rt1SJ11 b"lUmUn'1 askc . . r stltlna C11 ann bu1 dugu 
deoerl er1 c k rS11 t1rll 1st1r. 

eki1 (6 .5) de 1nK de~erinin S1C .kl 1kla doaru or nt1l1 l arak e6is ­
mes;nden; (6 . 2) esitli gi y z11 m1s t1r. 

Bur .d 

T , tom;zasyon S1C kl1 -1, 

To, tomiz syooun b .sl nm s1cakl1~ ' , 

m, 1nV -T r( f; ~ in;n e~; m i ir. 

(6.2) 

t : 180 s icin (m) de6eri, ~ekil (5 .5) d n 0,00583 01 r ak bulun .us 
(m oe~eri atomizasyon sUresi ile jeqisir ), V0 To = 1230 GC ( tomiz syonun 
b sl ama s1cak 11 91) i1e birlikte (6.2) es tli r inde yerine konulmustur . 

1nK = 1n(Co/Ct) = -0,10583 (T-1?30) 

Ct = Cae 0,00583 (T-1 230 ) 

(6. 3) ve (3.2) es it1ikl p.ri nin art k cczUmUn en ( t = 180 s icin ); 

k = (0,00583/1 80)0( T- 123 ) 
k - (3,238).10- 3 (T-1 230 ) 

(6 .4) esit1i ~ i yaz11 bilir. 

(6 .2) 

( . 3 ) 

(3.2) 

(6.4) e it1i (ii, leO s sUre il e . ap11 an ir ate .izasyond , t o i Zt\syon 
h1Z S hiti (k) i1 e , S lC k11 k r s1nd ri ~n-1ntlYl vermekte< ir . At i z syon 
hlZ sa it1 eri (3. 2) ve (6.t1) esitli k1eri n en . .'In ()yn hesClplan r k, T bl 0 
(6~ 4) de karS 1l st1r11 m1st1r. 
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Tablo 6 . 4. (3.2) ve (6.4) e~it likleri-lden bulunan atonizasyon 
sabitleri kl' (3.2), k2 ise, (6 .4 ) e§ ~ tli~inden hesaplanm~ § t~r 

T °C Rl (s-l ) kl (s-l) 

130O 0 , 00245 0,0026 

1492 0,0088 0,0084 
~ 

1660 0,0138 0,0139 

Oe~isik i ki yoldan bu lun n atomi zasy n hlZ s bitleri in . irbirl eri ­
ne uygunluqu , atomizasyon hlZ l i <;in ileri siiriJlen t eoninin c:l0fruluguriu 
kan ltl .rn l st lr. 

Bazl interfcrans l an n gi ~<:;rilmesi ic;:i n numu en;n liiksek SlC kllkta 
atom;zasyona haz lrl anm Sl zorunlu olabi lir. Boyl e bi r du rumda ; atom;z s­
yon hl Zl il e SlC kllk arrs l ndaki oO lnt l hil;ndi fi t kd irrle, (K) rla hi­
linecek, boy1ece numunen in bir klSmlnl n rl.t0m;zasyon kademGs;nden once f l­
rlndan uzak l asmlS ol mas l dogru sonu <;l arl n 11nabilmes;ni en9p. llemeyccek­
tiro AYrlca numunenin bir klsml to . iZil SYOl kael nesinden once harcanar .k, 
UY9un callsma ar 11nl oenis1etil eb il e cekti~ . Uygun c;:a 11 sma r 11 : 1nl n ~c­
nisl etilmes; tartlsma klsmlnda konu ed il mi ;tir . 
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0.2 . K0fl1ii r T ,; ni 

K tl komiir numunesinden m~tn ll eri d)~ru1 n t oyi ni i ir. uynul a Y0n­

t ern n ilkel eri i1 e ( .3) de an 1 a t11 ~1S, anca k u i1 ke leri n bell i bir cle­

mentin t yin; icin yeterli ol amcy c~h, h2r cl ef!1e n'ti n tayininde 0 el emente 

ozgU sorun1 rln rt y c1kt1 nl relirti1!'1isti. Bu klsmd , krrfirde V n yu , l 

un tayininde ort ya c1kan gUclUk1er ve uil rln gi deril mesi anl tllnl stlr . 

6.2 . 1. Ven dyum T yin1 erindc ,l vminyu 'un Etkisi 

Van dy tomik aj)sorhsiyo u 313, nm d 11'] (\, boyunc~ 01<;'iliirken, bu 

d l ~a boyun · ~ ki lSlk nu un dek i fl U i nyu . t nraf l ndan d, r s nrhl~nm ~tA , 

boyl ece t mik bsor~siy ~l Van yun mi ~ta rl nr s1nd ~ i do~r or ntl bo­

zu1maktad1r . r l Lminyufll'un, Van rvun t inl erin ,8 i hu inter fe r ns et~i in-

den kurtulmak icin ilk nda V nadyum bs r si yonunun as hir da l ga '=' .'lun -

da olcU lmesi ~UsUnUlebilir . Gercek t en ~e V atoml r1n1 n sor 1 y( "il ecek-

l ~ri 318,4 nm den bt$k da1qa boy1 ar1n a d cizi1 er v~rd 1r64 . nc~k 31A,4 

nm da 1 ~a hoyundaki lSlk, Vanad urn atom1 rl tar( f1ndan en cok a sor ,l .nan 

l Sl kt1 r. flo 1aY1s1 il e atonik a sorbs;yonu:1 hu rl l ('la b yunrl , olcU1erek ,V 01-

1 n t ayin1erdc duy rll .llk en yUksektir (cu,V.rl 11k sentitivit~'; 1c l' ca-

11smal r da ~e1 en 1$1(;1n % 1 ini bsor n numunp kons trcsvcn, r 1evs ; 

ca11sma1 r aise ge1en 1S1-1n % 1 ini abs or bl n meta l mikt r1 01 r~k i f - -

d edilrnektedir). YaP11an liter atiJr ar st1rJl1' Sl n , \ nadyum t uyinl eri nil1 
y 1mz 31 8,4 nm da1C'\t\ boyund y 011c11;;1 r ~ r'q rnUstUr21,65 , H,67 . W,'ll1rl 

da1aa bO,vundaki 1S1/11n, Vanadyum toolan t r af1nd n 11 ~ k hsorhl n 

1S1k olmas l ve bu dolgCl boyundan hask de1ga hoy1 (1 nn c:l. V ne.d vl IJ ta. i ;ne 

r astl nmr.~ 1 : 1 ici , a sor s;yonu bask de l ~ oyun a olr,er ek l Urninyu 

interfcrans l mn ort dan !<a1d1rl1 rna S1 dU sL'nu1mP.lT1istir. fI,vnca. b Z1 C 11$­

ma1arda 65 ,68 "'lUminyurn ' un Vantt.rlyum tomH ohsor s i . on s;nya ll erin' yUksplt­

tin; ~c lirtil mis ve u duru , ft liifllinyum'L'n ortand ki Ok si jen1e ir1 serpk , 

V n d unlun oksi dasyonunl ir 01cUde engEll cd i oi, bo,Vl ece ortc.md e1en 

1S1 1';1 sorh l ( y~c k h f ( zl a s c~l1 da scrbest V n d\fum toml anmn oluS-

m Sl san1 n 1n1 sek1inde flC l kl anrmyC\ C 11S11 1Stlr. Run1 r d n ask , Ei ­

r.1inyum'un 303,2 n ~ d 1 ,a boyund Vanndyumla spektr 1 Q;r;sim y pt1 r 1 r p~r 

cd ilmisti r 69 f aka t 318 ,4 nm d l ~a poyunda ir f\ liimi nyun-V n d, U!'1 . iri i ­

min en soz ed ilmCfTl istir. Belirtil cn neden l er1 e f.1Um;n\u uH;~anad r:1 t o'yin-

1crin ek; etk;si cne 1i ~f'd 1 r , cu r um Clvd 1nl2.t11 ayt. C., 11 111T'1 st1r . 

1 ilf1l in~'u ,Iun V ni'l.dyu. t d n1erindcki c ki s;n; ons erriLk C'r:1c Cl i1 e, 

Van dyu kons ntr syonhn s )i (0,4 no) ~. l i2 h r u~ 1'C'ns (ll"ltr asy l vn 

ise 0-250-500-750 ppm 0 an 4 nUJ!1une h?Z lrl an, 1S, tu nUfi1unc1p. rd n 10 t. r ~tl 
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flrln ver il erek 31 8,4 nm da lo hoyunda a s o r~si yon siny '1 cri kaydedi1i _ 
. ekil (6, 6) de g0s t eril mi sti r. 

(a) (b) (c) (d) t 

§ekil 6.6 . AIUminyum ve Vanadyum iqer en numunel erden kaydedilen 
atomik absorbsi yon sin yalleri, Vanadyum konsan trasyonl ar2 s abi t 
( 0,4 ppm) , Aliiminyum konsantrasyonlar2, a- O, b - 2S0 , c -SOO , d-750 
ppm dir e 

~ ki l (6.6) da , atomiz syon k demesinin h sl anQ1Clnda orta (: l kan 
k skin pi kin nurnunedeki I 1Uminyurn kons ntr sy nu il e r1e ii i sti (i i qi:i r·il .ck­
tedi r. l pik , 750 ppm A1 iceren nu unedR en yUksck i ken , 250 pm 1ik ~ l 

nUl'lunesin e sa ece bir i z hul inc:l k 11'1 k't , hi e /,Hirn inyurn kat l1 maya nu­
munede ise , t arn men k.ylolmakt rllr. u . l' r um; V nadvu t i n1 rinde . l"J­

minyu. 'un interferans etkisini k mtl am l stlr. 
V nadyum t ayin1 erinde I 1Uminyym'un i nterfer ns etkisini k nltlamak 

icin yapll n cl i ner ri r eal1sm('d , Hlmin.vul'1 konsantrasyenl crl sahit 
(l OOO opm) , Van dyun kon ant rasyon larl i se , (0) ve 0,4 ppm ol an i ki nu­
mune hazl rl anml$, u numunelerden 10 ar ul flrlna veril erek 318,4 nm al­
n boyunda (i l enen tomi k sor siyon si nya ll eri k ycleri ili p Sekil (6 . 7) 
de gosteril mi stir . 

Sekil (6.7) de V na yum konsa tras nnu sl f lr olan numunerlen kavdeci­
l enbsorbsi .'cn siny linde t ek bir pik oldufu hun un da A1 Umi nyum 'dan il e­

ri eldi E, i aC l kca an l aS l1 ml$tlr. 
Bir bask. CR llsrn~da, 0,2 o~ V~nadyum ye l Oon op ,1Uminyu i ceren 

numunerlen 10 ve ~ ~ 1 flrlna veri 1er 0k , U. sor si~on knyde ilmiS 9 kaydedi­
l en n scrrsiycn siny~ ll eri $ek il (n. ) de g0s t eril mistir. 



.1 Al 

v 

(a) (b) 
J 

t 

§ekil 6 . 7. a- 1000 ppm Al, 

(a) 

b- 1000 ppm Al v e 0 ,4 ppm V 
numunelerinden 31B J 4 nm dalga boyunda 
o19ul en atomik absorbsiyon sin a11eri . 

( ) 

$ekil 6.B . 0,2 pp~ V ve 1000 pp Al igeren numunelerden 
kaydedilen tomik ubsorbsiyon sinyall ri, 
a- 10 ~l, b- 20 ~l f~r~na v eri lmi§tir. 

C5 
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ekil ( . ~ . bJ de \I nc yU!'1 ve I\ li'minvu oikl erin i n tamamen ir irine 
karlstl ~ l; f,rlna veril en numune miktarl arttlkca, l Umi~yun Absor si yonu­
nun Van dyum absor 5i yonunu maskaleyip olculmez hale qetir . i~i qorUl ~ li stU r. 

Boyle bir du rumda Vana yu t yinlerinin yap ll may ca -, aCl ktlr. 

6.2.2 . . Iu .unede Al ii in. urn Olmas l H linde Van dyu. T yin i 

VAl 

A 

I 
I 
I 
I 
I 
I 

I · 
I 
I· 
I : 
I: 

t 

§eki1 6.9 . Tun9bi1ek komurUnun kat~ ha1de f~r~na ve ri1 erek 2660 °c 
da atomizasyonu i1e 318,4 nm da1ga boyunda kaydedi1en 
atomik absorbsiyon sinya1i.(komur kat~ ha1 de f~r~na ve­
rilmi§tir) . 

. ek i 1 (£;. ) da TunCQil ek k0mUrUnrlen 31 A, 4 nfTI alga boyundtl ka.de. i­
l en ~tom d< obsorbsi yon 5i nY"11; orn k ol ilri'.k qostp.rilmistir . K"r:fjr nurnun -
1 rin' V~n dyum ta in edilirken, her seyden once keskin p;kir. A1Uninyum, 
qenis pikin ise V ne yuma it o l du~unun hi li n , ~si q r kir . ~u urum 
(fi.2.l) ~e y ,1 n C c llsm~ l a rl n 'S' ~ l altlnd ilinfTIekte ir. Vr na y , VP. 

tl l Umin}u . pikl eri Sekil (6 ' J ) de . crUl Uni} k d r bir irlcrin en (\,Yn l r:ns­
l~r ise , numunedeki A1Uminyum Vanadyum t yinl erini hoz~~z; cilnkU .cki l 
(6. ) incplendifinrle ; Va n ' ~yur Ab s or~ i~nnunun n ks i nurn ~e~eri ne ul csm 

n cnce l'. l Uminyu~ c.scr si yonunL!n slflrt· in. i 8i. un ; flr1ndo u/1i1 r 



f Zln ki Vnnadyum atom1t rlnln 5 Y151 maksi mum degerine u1 0smad n nnce, 
,.' inyum'un tC'l.mnml In puh r1 S rak flrlrl t erKetti¥i n1 Sll1r. S"vle 

i r durumd numunedeki t.l Umi nyun, V n dYl: t J i 1 eri ni oz z . 
A1"minyum ve Vanadyum'un r sor siyor siny ll cri k rs '1 (s t1rl 1 d l ~ 1 n 

da , A1Uminyum piklerinin nadyununkinder cok rl h keskin olusund~n, nlii 
mi nyum'un Vanadyumdan daha hlZ11 atomize ol du6u cnl aS l11r. Bu nze1 i kten, 
numunedeki (l/V) oram V n dyur.1 nbsorbsi yonunun "lciil sini enoell eyccck 
kad r yUksek 01mrl Sl halinde , bu oramn t c: yin1 pri r. Z Ycct3k , ir dlizey~ 
i n iri1 mes inde ynrarl ml .il ir. u Cl , 

At omiz syona hazlrl1~ kadenesinde s1cak11k yUksek tutul r k nUlT1unen i n 
bir klS 1 harcam r. Bu is1 em Slr slnda lUminyum d h ucucu 01 Ui'ill i r.i n 
ch fu zl h rc mr ve nurru nenin fl r1 nd ki'. lan klsml n ( l/V) oram n1 

rn lS olur. Ru isl emde Vcn dyum'un d bir klsmlnln harc nmlS olmas l tayinl e ~ 

r1 n do(.rulugunu etkilemez ; cUnkii flrlnd kc. l 
veril en mi kt r1 do~ru or ntlll dlrx. 

Bu durumu l kl m k icin; (0,4 !)J)m V-7 50 nprn f.1) numunesi il e 0,4 porn 

V numunps inden 10 ar ~l flrl n v eri1i ~ ; 

a . 1700 °c d , 

d 2000 °c atomiZDs on haz lrl n lS ve ate iz syon 2 60 DC d~ ger­
c k1 estiril erek k.yde il en bsnr ~i yon siny, lleri ~eki l (6.1 0) da 

~nster;ln;stir. 

~: F~r~nda k al an miktar~n, ba~lang~qta f~r~na verilen miktarla dogru oran­
t~l~ oldugu atomizasyon h~ z~ uzerinde yap~l an qal ~ §mal arda gorulmu§tur 
(6.1). Yap~lan qal~§IDada atomizasyon h~z~ yaln~z Fe i qin tayin edi lmi§­
tiro V il e Fe nin atomizasyon h~zlar~ farkl~ olabilir , metal l e rin kar­
bon f~r~nda a.tomizasyon mekanizmas~ konusunda ara!jt~rmac~lar gorii§ bir­
liainde olup, olay~; metaloksit'in karbonla indirgenmesi nden sonra s e r­
be st hale geqen me talin buharla§mas~ §eklinde aq~klamaktad~rlar. tomla 
r~n f~r~ndan uzakla§ma h~z~n~ da , f~r~ndaki atom say~s~na baql~ olarak 
logaritmik bir azalma §eklinde olacaij~n~ belirtmektedirl er 45 , 48 , 70 , 71 . 

Bu durumdd; Vanadyum iqin de f~r~nda kalan numune miktar~n~n ba$lang~q­
t a f~r~na konulan miktarla dogru orant~l~ oldugu soyl enebilir. 



48 

(a) (b) (c ) (d) 

§e~i1 6 . 10. Absorbsiyon pik1erinin a tomizasyona haz~r1 ~k s~ eak1~ g~ 

ile deCfi§ir!i , 
(a ), (b), 1700 DC da , ( e ) , (d) , 2000 °c da atomizas yona 
haz~r1anm~$t~r. 

(a) , (e) , 0,4 ppm V v e 750 ppm A1 iger mekte , (b ) v e (d) 
d e ise V 0 , 4 ppm o1up , Al k onsan t ras yon u s~f~rd~r . 

Sekil (G. 1 ) d numun enin y'·ksev. s l c, k1 1kt tom; zasyon h zl r l anPlc.S1 

il e, 1 a i t pi ki n he~en he~p.n ka bolu ~ i r i z hc l ine Qel i ~ i qor U1Qekt e­

dir . Bu da . 1 i nterfer nS 1n1n ~ nl en(7le s i ~ .i ekt i r . ~umun ni n yUksek SlC k-

l l kta at omi z syon haz1r l enm Sl i l e V pik12r in e ct~ 

C k Al i cer en ve i (. ermeyen numu nel er en k yded il en 

l ukl n nln nl k 1 1a1 n··rUlmektedir . 

bir .1sal ol c!ut'ju n-

V ahsor s iyon pik uzun-

TUr kiyc k"mU rl r inde Va dyum t i'y in ~d il i r keng .J~y l c bir "n l emE> ger ek 

du 'u lmarr l s, ancak ger e ~i de bu$vu r ul bi 1 cce(i ; ni q~s teY'l1E'k ve. !J 11 r c k bu 

t i p c 11 .al r a y r dl . c l l m<".k u . .JCl il e 1urumun r C'r ed il . es i n e f yrt 

~or ij l ml.istLi r . 

Al il e V nyu , is ter st::n "\:"t ~"~cHi .. i1 li nde , isters e k"mLi r i ei n e 

kat , h lcte f, nn vp. r ilsin l er; her i ki -lde de 11 un t mi z syonu V un­

kinden daha h1Z1, olm kt dl r . u dur umu rnste rmek mnaC1 il e Orr ne l i ko­
MU r Unden k y ed il en b s or~ i yon s i nya 11 eri Sek i1 (6 . 11) de veril mi S ve Se­

kil (6 .6) d _ st nd .rt cHzeltil er~en k yde il en absor s iyon s i ny l l cr i ; 1 

ko r 11ast, rl lmls t ,r . 
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Tabla ~ . 1 . Atomizasyon h1z1n1 tayin et~ek 1~1n yap11an II . Grup 
deney sonu<;lar1 

T 
t Co A 

(8) 
G. G. - °c { OK (10- 8 e) (bo1me) 

, 
5 12, 

250 1300 1570 10 ~9,O 

15 t...5,0 

5 4,5 

10 q,O 
300 1492 1765 

180 15 1 ,4 

20 1Q,2 

30 26,8-

5 2,1 

350 1660 10 33 1() 3,9 

20 7,4 

5 1,~ 

41)0 1800 2073 
10 2,3 

2(1 4,3 
96 

30 6,7 

5 n,6 

450 19()0 22Q3 10 1 ,1 

2() 1,9 

Tab10da (G . G.) a1etin Guc Gostergesinceki S~Cnk1 ~k para~etresi o1up , 
veri1en °c a kar§~ ge1mektedir, (t) , birinci tomizasyon suresi , T, birin­
c i atomizasyon s~cak1~g~,(Co) , ba§1ang~qta r~r~na ver i 1en numune T!liktar~ 
(numune konsantrasyonu 10 ppm, 1 ~1 , 10- 8 r Fe iqermektedir) A , i k inci ato ­
mizas yon kademesinde o1qu1en pik uzun1uiju (kaydedici duyar1~1 ~g~ 10 mV) . 
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L Grup Deneyl prde, atoniz s,Yon h1z1mn SlCQK11kl ,) a-rttl"l ve' f 1-
r1nd kolan maddr mikt rlnl n. hirinci D o,izasyon s Ur~s i uz ~ 1 kce azal­
dli'i l anlaS ll dl ktan sonra, atomi zas,Yon hlZlnl tayin etl1ek am~C l il e , I!. 
-ru p deneyl er y P1l m1S ve bu-jeneyl .rrien i: lln8n sonucl r (T 10 . . 1) d~ 

verilmistir . lkinci atomiza~yon kad . esinrl0. oh:Ulen pik uzun lukl n, 

baslanglcta flrlna veril en numun mikt n il kar S1 IJ raf i ~e ecirilr::is­
tir (Sekil 6.3 ) . 

. ek il (6.3) de atonizasyon -S1C k11iil '; ll rtt1 kca bsor Sl on i k uzun­
lu~unun~~ (A), k1S ld1n1 go rUlmekted ir. B~ ururnd n, SlC kllkl a birlikte 
ator.1iz syan hlZ1n1n rtf!. art r k aym bir sii r i inde nu unenin d (\ fazl 
bir k ls~lnln buharl asarak flrlndan uz klast l ~ l nlaS1l1r. Sabit slcakllk 
ve sa it sUre il e Y pl 1 n bir t omiZHsvondan sonra HlcUlen pi k uzunlukla­
rln1n, buslan~l~t~ flrlna veri l en numune nikta 1 il e ofru orcntll1 ol~ ­

rak e~ istik1 8ri 9nrUlnekted ir; olcUlen . rsor~s i yon (A), biri~ci tcmi­
zasyon sonunda flrlnda kalan numune l1iktarln es' eopr (numune mikt rl ile 
doqru orant,l,) 018ugun. ~cre; 

(Ct/Ca) = K (sabit) 

(6.1) esitli ~ i yazll ili~. 

( 0 .1) 

Deney sonucl arlndnn Clkarll an (6.1) esitli : i i1 2, tomizasyon h1Z1 
jcin teorik olorak i1 eri sUr Ul en (3 .2) esi tli:indeki, (k) ve 

(3 . ?) 

(t) sab,t iken (Ct /C a) = s· bit olmosl kosu1u san1anm1stlr (sabit s1c?\ kllk­
t a (k) sabittir). 

Sure v e s~cakl~g~ deqi~tiril en atomizasyon kademesi , birinci atomizas­
yon kademesi olup, ayr~ca atomizas~on h~z sabiti de bu kademede uygu ­
lanan s~cakl~k i<;in tayin edilmektedir . Bu nedenle "atomizasyon kademe­
sinden", birj.nci a tomizasyon anla~~lmal~d~r . 

~m Absorbsiyon pikieri ikinci a tomizasyon kademesinde ol<;ulmekle birlikte , 
birinci atomizasyon kademesinden sonra f~r~nda kalan numune miktar~n~ 
gostermektedirler ; dolay~s~ iie ~ik uzunlugundaki degi~me denilince , 
ikinci atomizasyon kademesindeki bir degi§ikiik de~il , fakat birinci 
atomizasyon kad~esi sonunda f~r~nda ka l an numune miktar~ndaki degi ­
~iklik anla~~lmal~d~r. 
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6.1.3. PtB iz s en Hlzlnl n Tnyini 

OlcUl en pik uzunluklarlnln ne-kadar Fe e esdeger oldu9unU bulmak icin 
de~isik miktarda numune flrln veril erek t ek k demerle (2540 o . da ) tomi ze 
edilmis , H1cUl en pik uzunluk1arl flrln~ veri l en numune miktarln ka rSl ra­
f i ge llnmlstlr (Sekil 6.4) . 

~ 
E 

r--
:0 
~ 
'--' 

~ 
~ . 
~ 

r--
c 
~ 
N 
~ 

~ 
.~ 

~ 

25 

• 

20 

Co(10- 89 Fe) 

15 0 

• 2 
3 

10 5 

5 

o 2 3 4 

~ekil 6.4 . Birinci atomizasyon k ademesi sonunda F~r~nda kalan 
numune miktar~n~ bulmakta kullan~lan kalibrasyon 
grafigi . 

A 

0 

8,5 

12 ,8 

22~5 

Ka1i i .rasyon grafi ainden; bir b~ lmel i k pik uzun1u~unun (5/22 ,51-1 0- 8 ~ 

Fe e esde0er olduru bu1unmustur. Aer bir atomizasyon s1cakll~1 i ci n (Sc­
kil 6.3) de (Co-A), orafiai Uzerinde bir noktad ~ akunan pik uzunlu ~u (A) , 
(5/22,5 ) = ,222 f aktDrU il e carp11 rak (Ct) de~eri 10- 8 ~ Fe cinsind~n 
bu1unup , (3. 3) esit1i j i i le (k) deger l eri hesep l nlp, (Tabla 6.2) de ve­
ri1mistir. 

(3 . 3) 



.' . r ~'I 

(a) (b) (c) 

$eki1 6.11. Orhane1i komurunden kaydedi1en atomik absorbsiyon sinya1-
1eri, 
a . k omur e 16 ppm, 
b . 8 ppm V ilave edi1mis, 
c . de ise k omure hiq V ilave cdilmemi§tir . 
Numune l er, k = 4 oran~nda grafitl e kar~§t~r~larak f~r~na 
verilmi§tir . 

Seki1 (6.11) de keskin pi kin numuneyel katl1an Van ~ u~l ( etkil enme­
diRi ve numunedeki V n dyum ikt r l rtt lkca , V~n(dyum pi kine n~z~r n kl-
s 1rl l nl orUl mekt edi r. Scki1 (6.6) da str nd rt cozeltil e r~en k, ydedil cn l -

sor siyon pi k1erinde de durur:1 ayn111r. Stc.nd rt C0zelti il e .v pl1 an a11S 
l ard keskin pikin . 1 a eit ol~u ~u kanl tl n~1 S , oki l (6.7), numunedeki ( ~ l/V) 

oram "z ldl kr;;>, hu pi klerin klS l crck k ~.\lho1 d u ij u i-'zl enmi ti ~~ k il U='. fi ) . 
Sekil ((j .ll) de de duruJTI mlC\1r; numunec'Q ki ( . l/V) oram kl i C;;i1 UkC r-: (1 6 n .m 

il av edil en komur) , Al ait ol nn k es~in pik V YUM niki yanl nco t r-
kedil mez h l e . ell'listir. Kii. iir numun sini n k t l ol f' r r k f ln n vcril n si h ­

linde de Al pik1 eri nin V pikl erinden c( he keskin (d;).r) 01 Cl Sl tu r u\"unr1 c1a 
Al un V d n ah hlZll tomize oldununu l nlt1 cr . 

t ayin1 erinde , 1 un interf rans et ~isinin i1i nl'lPsi , 0i deril Mesi n1cn 
cok daha Hnel'lli dir . CUnkU Al interfe r~nsl (f l ahsorbsiy n pi ~ i) nUDunr e 
(Al/V or~nl dUsUk o l du~u Z I'l n Hzl cneme ekte~ ir. D zan V t~yin i ~ro~ C l il r 
koycled il en ~ir absorhsiyon sinyn1inde Hi pH ort2.'yr Cl l'm kt'1.,-I ,r, e l f ti.. (" ~ i 
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bunlann hangisinin neye it lduqunu hilneden ~ ir de!ier1endirme ycPl1 a. ­
~az. Bazan d V oik1eri, P1 pikleri ya l nd~ k y ol~~kta 1r, Myle bi r du ­
rumda ; Hl cU len pik uzun1u~undan v t yin ed ilmek i tenirse g sonuc ta~ men 
yan11S olur. 

sor siyon pikl erini n $ekli ( en i sl i Cii) to!l1izas. on r, lZ1 hukkln 
qenel ir fikir vermek t edir , y 11an C~ l lS~~l a rct V un olaukc yavc.s ato­
mize oldu~u an l Sllmlstlr. Bu durum bil ird ikten sonr e: er; v i ci n keskin 
pik1er elde ed iliyorsa hunun neden ; ar · stlrl1m~ ll d lr. 

6.2.3. Vanadyu T yin l eri nde Flrlnlr G~ lls .a Jurumunun S nucl ar 
Ozeri e Etkisi 

Karbon flrln, k tl numune ne lizl cri n~e el li ~ir sUre ku11anlldlkten 

sonra, V un atomizasyonu ici n yeterlili ~in i kaybet ektedi r . ekil (6.12 ) 
de HrU1en absor siyon siny 11 eri (a) da kul1anl1~lS, ( ) de ise jeni t f ­
kl1 an bir flrlnl a qercek1estirilm;stir (?ynl numune i1 e ve aynl kosullarda ). 

(a) ( ) 

fieki1 6 . 12. F~r~n~n r;;al~§111a durumunul atomizasyona etkisi 
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$eki1 6.11. Uygun (k) oran~n~' bu1makta ku11an~1an grafik . 
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X 

(k-1) 

Scki1 (6.1 3) nin i nce1enmes inrlen k ~ 2 ic i n atsnr si yon de -erinin, 

numune ek i V konsantrasyonu i1 e do0. ru orr nt,l , ol ar k de6ist i ni ve ~u 

Cnl l smcd numune1 eri k = 2 or an ln a gr f it1e seyrcl ~rp.k o~ru s nucl rln 

a11nahi1ece~i n1 Sllmlst lr. 

umuneye ilave edil n 1 Pr>M V i cin illc; "l en SQr siyon deqeri; 

tiZ'ft~<"' :- 33 ,5 )/( 8 / 2) =1 ,375 bo 1f11€ / ppm V dir. Bu ra da; 
39, (81 ppm V i1 ve edil n stand?r ": , n n1ciil 0n, 

33,5 ise V il ~ ve e il m i komii rden olc;: ii 1en i k uzun1uk1f'ndlr. Numu-

ne ve st ndart1 ar, k = 2 oran ln r fit e k. rlstlrl1 d l ~ 1 i cin, i1 , ve edi -

l en 1 ppm V icin "sor si yon eiieri bulu"lUrken, (30 -33,5) s !tize de~i1, 

8/2 .v bolUnmusti.ir. 

Numunedeki V konsantr S onu ise ( . q esitlHjincen es r>1 m p, Tah10 

(6.7) de v~ri1nistir. 

(4 .3) 



54 

• 

xl 

XIN 

x 

CO l + N 
X 

~I x 



55 

Tab10 6 .7 . (4 . 3) §i t1i~inden hesep1an n kc.mlir deki V konsantrasyon­
lar1. 

k l kz 
kz - k 1 /1 1 Z )( 

kz okl 

2 4 (1/4.) 33,5 18 45 ,09 

2 8 (6/16) 33,5 11 43,63 

2 16 (14/32) 33 , 5 5 47,37 

4 8 ( / 32 ) 18,0 11 40 , 72 
. -

4 - 1 (4/ 32) 18 , 0 5 50 , 42 

8 1 (1/16) 11, 0 5 69, 81 

rto l ~m X de~eri 4Q,5 ol arak bul un~u s tur. rt 1 mn X e: eri n en, 

komUrd ~u l un n 1 ppm V icin olcUl en bs r bsi yon deaeri (h), (4.4 ) esit­
li ninden bulunmustur . 

= {\/ (X/ k } (4 .4) 

De~ i sik (k) 
veril fll istir . 

~er l er; i ci n hesanl an n ( ) de~er l eri T hl o (n.S) de 
• 

Teb lo n.8. D gi§ik (k ) d e~erleri i~ in hesap1anan (b) de~er l er i, 
(Or ta1ama X ; 49 , 5 ppm) 

k A b 

1 34 ,5 0 , 7 

2 33 ,5 1 , 36 

4 18 , ) 1 , 47 

8 11 , 1 1 , 79 

16 5, ) 1,63 
. 
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Hesal11 nan (b) w;erl eri , (C') = 1 ,3 7 ~ deneri il . karSl1astlrl11D .vo­

ru,.u yapl1 mlstlr; 
Tah l o (6,8) e k = 8, k = 16 i t in h d ~erinin, ( ) de~erini (1 ,375) 

Stl iil ~ ii rUlme kted ir. Bu durum d00a1dl r , cUnkU grafit V un tomizasyonunu 
, .. 

hlzland,rmaktcdlr. ~ncak, k = 8 icin hu lun n (h den.erinin, k = 10 i ~ in bu-
l unan de~erden bUyJk Clkm Sl rlon.a l de~i1 d ir . Bu rad n; k = 8 (X/8) ici n ye ­
pll n o lcU~un h t all oldunu an1aSl1mlS, hu hata oze11ik1 p X = 6. ,8 dcnerin­
do belir, in hal e qe ldi 0inden, 60 , 8 de0eri ortal amaya katllma . l$tlr ve Tunc­
hil ek kiimUrUnde V kcnsantras,Vonu 45,5 ol r rak hesaplanf1llstlr. 

Tuncbil ek k"milrU i 1 e yapl1 an (I) vo (II) Cel 11 sma 1 arl nda ayn 1 nununc 1 er-

den 1-'1r:iJ1en ' rd!' ,lr~Qn 'uv.T6r' Tr.L lr (G. !)) da k~r~,l e~t'n'mlstlr. 

Tab lo 6 .9. Tun~bilek komliru ile yap1lan (I) ve (II) ~a11§ma 
sonu~lar1 

, , , , 

. • _0. 
Konsantr asyon 

' . 
(X/4) ( /2) (X) (X+8)/2 (X+16){2 

Pik (I) 27 41 43 51,5 62 
uzunlu~u 

(bolme) ( II) 18 33,5 34, 5 39 44 

Aym nu uneler en, (5 1<=Ulen bik uzunluk1<'lrlmn (I) Ccl,smaslnd<; (II) den 
dah yUksek ol usund n, hu cal, ,ada kul1anl1 ah fl~ln l n d ha iyi C 11St'-1 
yeni V at izasyonuna aha elverisli oldw~u an1aSl1m1st l r. (I) ' c. llsmaslnda n 
el rl ed i1 en sonucl arla kH Urdeki V konsantr~~yonu t ayin edil ek istenirse ; 

i. grafik cizerek $eki l ( . 1J ) k = 1 icin 21 ppm, k = 2 iein 31 ppm, 

ii. k = i ein b = kabul c i1 erek, (4. 4) esitli ~ inden, X = 41,2 ppm 

X = (4)0(27)(( 2,62) : '41,2 opm 

olarak bu lun ur. Bu sonuc lardan, numuneye karlstlr l l an ~rafit artt,kea (I) 

ea11smaslndan hesa. 1 n n V konsRn trcsyonunun (II) C 11sma sl ndan hc sapl~nen 

deqere yakl ast1 91 or-U1Ur . 
Kan!1 1 KomurUnde Vanadyum Ta, i ni ; 
Va na yum tayi n edil en ktimur numuneleri i<;inde en yUksek V kon sf' ntrns­

vonun K nqal k~ UrUnde rastl n~ l st'r. YUksek kons .ntr syonda V un kat , 
nu uneden de ru n t ayi n; ne ti pi k bi r ornek 01 r k K3.nn 1 komiJriin r:! r 1/ ti1 ~ I ' ­

ni ayd lntl11 ola rak hurarla anl atl1mlstlr . · 
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(X+ 1(0)/14 . (X+50) /1 4 (X)/ 14 ) 

'$ekil 6.1 6 . Kangal komurunden kaydedil en V atomik absorbsiyon pikleri . 
Kaydedi ci duyarl~l~g~ 1 mY, kag~t h~z~ 5 cm/dk . Sagdaki k eskin pikl er 
k orour un yanmas~ s~ras~nda me ydana 9~kmaktad~r (bekgraund dilzelticisi 
kullanmaya ger ek duyulmam~gt~r . (X) , komilrdeki , 50 ve 100 ise ilave 
edilen V (ppm ), 14 i s e grafitle seyrelti~e oran~d~r. 
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Kanqa 1 ki:imii r iJn en k ydedil en a, S(l r~5; von s i n.v 11 eri . ek i 1 (h. Y) v€ 
(6.1 Y- ) da grsteril i stir . I\vrlca i"i 1c;i"len pik uzun l uk1 rl da T b10 (6.1 0) 
da veril mistir. 

Tablo 6 .10 . Kangq1 konlirlinden Ql~li1en absorbsiyon de~er1eri 

k C A 

14 (X/14) 42,5 

14 (X+5(,) /14 50 ,0 

14 (X+I00)/14 50,0 

28 (X/28) 38,0 

56 (X/ 56) 27,n 

112 (X/112) 13,0 

A, absorbsiyon degeri (pik uz1:lI11uc[u "bolme" ),C, konsantrasyon "ppm" , 
k, komurle grafitin kar~§t~r~lma or, m~d~r ( komur+grafit)/(komur). 

i. KamUre il ave ed il en 1 pm V dan ;qc'j1en ahscr s.iyon defieri. I il n­
ve edilen ve ed i1meyen (y da f ark1l mi :tar1 rd i1 ave ed il en ) nU8lnel er­
den H1cUl en absorhsiyon oik uzun1ukla~~ "ar klnl, kons ntr ' syon1 ar rSlnrl~ ­

ki farka 501erek hesap1anmlS vc orta1am (a) = 1,9 ( ~O l . e )/(l Pp8 V) olarak 
,tr-J}'l!P,)l[~~'~'-~; 

• ~. I __ 

, ii. (X) birim ka u1 edil i p, grafitl c seyreltil en numunel er rlen nlculen 
ahsorhs iyon de~erl e ri konsantrasyona kar sl q rafi ~e eciri1mistir . $eki1 
(6.1Q) . ekil ( 6 ,1 ~ ) nin ince1enmesinden, K nq 1 k~mUrUnUn k ~ 56 ol ac k 
sekil de gr~fit1 e seyre1tilmes;nden sonra olcU1 en a sorbsiyon deaerini kon­
santrasyonla d §ru or ntlll de~ isti ~ i ka~u1 ed i1rnistir. 

i ii . k ~ 56 iein , ko Ure il ave ed il en 1 ppm \f iein olci.ilen absorbsiyon 
de!ieri il e kr::rnii.rde hu lunc. n 1 ppm V ic;:in i" leiil en a sorbsiyon defierinin sit 
01 .u,-u (0 = b) k u1 ed ilerek , ( .. 3) esit1i : incle ; 

(4.3) 



Sinyal1erin k r 11 as r11n S1 ~n; a cn i z_~v r in ~etersiz ir f l r1 l u 
t ayinl erin y . 11 mayaca: 1 en l Sll m, t ,r . 

6. 2.4 . Van d1Uffi Tayin 1erinde Kr~Ure 3rafi t Kct1l mc s1 n1n ~nc. i vc 
Vana yu~ iktar1n1n Hes r ~l ~nrr~ , 

Vanadyum t ayinl erince og ru sonuclann el1 1n /:"I il r.1es i i cin, k"rLire il -
ve ed il en ve komUrde bulun~n hirim mi kt r dnn nlcUlen nbsorrs ivnn ce~cr­
l (: ri nin ( a ve!--) a n1 ol r.m s1 Cler ef, i bel irtil , is ti (1l- .3.l. f) . Bu kosul nu­
muney r fit k t i'l rak sa-l n 1st1r . Tuncr il ck kii('1UrU ijzerinde y 01 1 n i i 
cal1sma il cu rum aC 1k l an l st1r . yr1c , ir el ement . 1-
du(iu i<;in , nu uned f zl olmas 1 h li nde, fH 1n t pmiz li fi inin Si'C 1C'S i n; , 
f1r1n1n veri f'l l; C 11smu sUr s;n;n k 1 sa l d 1 ~ 1 , "r"l m'is e u istenmeyen du run-
1 r n numune _ I1rafit kat11 r k . ; er ; llTi sti r . Bun 1 ard n ~ ska 70n pom ci­
var1n V tayi ni de nu~unu ; ~ r fitl e se)'reltil crek . erceklestiri lmistir. 
Tunct il ek komuri' il e Y p1l n (1) C 11smas1nd nlcUlcn absor_si yon d re r1 0-
ri Tah1 (6 . 5 ) e veril ni sti r . 

Tabl0 6 . 5 . Tun~bil e ko iirli ile yap~lan (I) ~al1 §Mas ~nda ·'l~ii1en 

absorbsiyon de~ rleri 

Numune Standar t 

V (ppm) pik uzunlu~ (bol n ) V (p ) pik uzunlu~u (bij l Cle) 

X (k=l) 45 X + 16 flO 

X/2 (k=2 ) 39 44,5 40 ( .+16)/2 02 6() 65 

X/4 (k=4) 27 26 , 5 (2{+16) /t. 51, 5 51,5 51,5 

T 10 (11 . 5) ki :.(iei!' l er E'n I' = (krrdlr + r ( f i )/ iiniir = ici n 
(kom~ re i1 ave ed il pn 

(4.1) esitlininden, 

k = 2 i c; in il2 

( 2 = (62-41)/(1~/~) = ? (? 
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( r.-: " u ~ " -"If I') I~, , ~', L ...... ' I~· LI " 

k = 1 i r,i r 1) 1 :: a-jV , ) , 

k :'; 
') 
I . 1 _", :1 ~2 ~ 1'- : / . vI'" ) ., \ ( , - e2 jY-

k _. ~L i C;';jj '"\ = 2' ) ''11' ' . ~ '. " = 'r;], X 

= ( .nS/X)/(Q2 j ' ) = 1,31 

Yarn1 (ln 'U lesanlar SC1 ' ~ ~ ki:'I11Urc i l ( ve ed i l rm VG k0Pij , de bul un ~ 

V un ko li r e kan stlnl an nr"fjtt~l 'ynl i l cU:::r? .~tk il en en i k1 ri f] "i rUlmlis 

ve bu durur1 ; 
i . (il ) ve ( ) de:c :--1 er i nc1e' i Cl rtl t ; n, :~ i'. fitin kiiniird2 ulu '1nn ve 

il ilve ed il en V un atomiz syonunL kol ay l a~ tlrd l ~ l, 

ii . (0) deki rtlSln (a J'ki ndEm dal f zl , ol usund n gr fitin ktin'j r-

deki I n rlyUI'1 ' U, ( t r ; 7.;1 <: '0 1" '" (~:,hr: f ::z" 0. ko ;)'y1a t U (h i'i l , do l n 1S1 n o 
kHmUr eki V un il ave ed il en V dan daha 0: c at e ize ol du ~u. 

iii. ( b2 kj bk)c~V"< :;;l;ir1~: ' = 1 i cin 1,8; ' i ken, k = 2 icin 1,1 e USr:1esin ­

d2n de k Or d ll r tt , rCFl hk - 12k:: k ol(.cnF l , yani kOI'1Ur nurnune l ?ri uy .un 

cr nd - J .fitl e sGyr eltildii'j'j ze.. an, kiimi ire il cwe eQil en ve kOr.1 ij rde ,",ullman 

hiri m miktar I ic i n es i t a .sor[-s i yo deC'(l l er 'j cll ci"lrcef' i VR hsor siyonl 

konsantrnsyonun, s l fl rl ll (X+Y) () r , Sl d (X, k1i \i:rce hu lu ali , ' ise , il ave 

ed il en V) d0fr~ nr ant l ll olaro" d2~ i c C2~ i ve numune~ek i Van dyurn kons nt­

r syonunun dof u tayi ed ilGcn~ i onu c r ~ vnr ll mls t lr . 

U 'gun (~ ) or 0. n1, 1 II I ,il k ir;~ Tunc. i- p' 'hr.~ jr l ~ri t' .eri n':ie i kinci ir 

callsma yacll mlS, U ca ll sn~da ~ l ' n(n dcn~ sonuclarl T, bl c (0 .6 ) d ve­

ril mi$ ~ ' knydedilen ubsor r. si yon pi kl l?ri rh S0.kil (n. L ) de ij s t"ri lr1is t ir . 

' Tabla 6 .6 . Tun~b i lek komlirl eri lizebnde .:1p~ l an II. ~ah § daCl ahn~m 

s anuslar 

Van adyuo ( ppm) / 16 / 3 Y. / 4 xl ; 

Pik yiiks e! l iM 
5 11 13 33 (bo l e ) 

J ~ 1 (x...r: ) /2 I (;: .. 1(.) <=1 
5 ; '34,5 I 39 I 4 I 

--'---'~--~"'--- - .-.--

(X) 1 il'in a ll:11" nU., uncdc!' i V~:lcd 'l '1 I' ; (,-!-<:.:, M'~ l r· ~r.'i~ "'. ~ '; ' , I' "".~"i~ '· "(> 

r1 na kf'.rSl (Ii':" i t"e: ~p-::i ri l ~: i $t .. : r :---p.:d; (6. -I) . 
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$eki1 6.18. Kangal komurUmde absorbsiyonun konsantras yonLa de~i~imi 

ki = 56, k2 = 11 2, Al = 27 h(i1mp, A2; : 13 n1me , 

= 1,9 h0 1me/l ppn V, dc:(ier1er; p. r1 erine k nu l r -k; 

x = (27-13)/11, .· (1l2- Sn )j(1l 2. S6) = 43 np!l' 

x = 6~3 ppm 01 r k hesap1anm1stlr (X , Ka n 
du r) . 

ki"in 'jr i"n ki V kons ntr s om-

X = 643 p~ de~eri nd n, de0 isik or~n1 r a qrafit1 e seyre1ti1 en numunc­
deki V konsantrasy n1 rl da hesap1anlp, olcU1en a sors siyon p i ~ uzun1uk1~rl­

n k r Sl gr fi ~e a11nmlstlr( $eki1 6.19). 
Sekil (6.1 !' ) de abs r siy n1 ·· konsantras onun deg is imi 9 f i 1 \Ie en il cn 

(I) ve ed i1 mcyen (II) numune1er icin iki ')olge 01 r ak e1e 11n1 0 i nce1cndi ­
qinde ; 

(II) ~ij 1 qesinde, ahsorsi yon-kons n tr '~yon de~ isi ini S ki1 (6 .17) p ­

ki defi i srNIel'.uygugu !]or'jlrnektedi r. $eki 1 (6. H) nl!mune e~ i \I k ns( ntCl rS;?amlGlj 
(X) hirim a1 1nlp, Q1cUlen ahsorrsiyon de~ ~t1erini bu ~ir i .,e 'lOre ri1 i'i p' 

(1 ci rsrbk cizilmistir. r:k;l (6.19) (II) n' n ;sc, k0nsnntrr syon1 rl, (I) 

X 
111 
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bo1gesindek; absocbsiyon konsattrasyonon grafiain;n e~;minden hesaplanarak 
c;zildi ?!; gOloniine allnlrsa; Sekil 6.1 '8 deneyiel;.<" Sekil 6 .1~ in II. bol-

9E' si teori k)uYf!ul nan formiJHin ve i leri sii rUlen varsn.V1ml ann donruluC'lu an­
l n$1tn:7 : 

Kan~al komUrUndeki VanadyUM konsantramyonu anla tllan yontemle de~il de, 
S1Vl cozeltilere uY0ulanan standort il ave .yOnteminde oldu~u ~i~it numuneye 
ilave edi l en V mikt rlarlnl olcUlen absorbsiyon de~erlerine ka~~l grafi qe 
9eci r;p ~ sonra d . bu qrafi 0i uz tlP konsantrasyon eksenini kestire~k hu­
lunsayd, $ekil (6 .! 3); X = 290 porn olarak bulunurdu. Su sonucu kont~l et­
~~k is 

./ 
b 

/' 
./ 

,/ 

/ 
,/ 

/' 

,/ 

./ 
/' 

./ 

/' 
/' 

A 

,/ 

,/ 

/' 

/' 
/' 

X Yanadyum tonsantrasyonu 

x Ke~ikll qizgl (O) . lle (x+y) aras~nda, absorbsiyenla ~santrasyonlft 
dogru orant~l~ ve (a:b) ideal halini, kesiksiz qi$gi ise ger,ek hali 
gostermektedir . . k > k l igin a;b kab~l edilip (4-3) e~itligi 94Z~lml §­
t~r (a , X ile (X+Y) aral~q~nda , b ise, s~f~r lIe X/k arallglnda absorb­
siyon - konsantras yon grafi~in egimi, X, komiirde bulunan,Yi·i8e koriir~,:: 
{)J1I&tlEE'1307il en V k onsantraEjyonvdur) . . 

! ~ .. 
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( II) 
Vanadyum ilave edilmeyen bolae / (I) 

V ~ l ave edilen bo lge 

, 
I 
I 
I 
I 

" 

I 
I 
I 

/ I 
t 
I 
I 
I 

\.! I 
a 5,7 11 ,5 23,0 46,0 53,0 V (ppm ) 

$eki1 6 . 19 . (4 . 3) e§itligi yerd~m~ il e teorik ol arak haz~rlanan , Kangal komurilnde absorbsiyon _ 
konsantrusyon degi§imi . X=643 ppm (4 . 3) e§itli ginden (X/14) =45 , 94 ppm, (X/28) ~L3 ppml (X/56) =11 ,5 rpm , 
(X/112) =5, 75 ppr.J, (X+IOO)/1 4=53 ppm ( apsi s eks eni uzerinde 10 mm 3 ppm ' e e§cege.

r
-'1.ir ) 

Teorik o1ar ak haz~r1 anan bu grafigin , V konsantrasyonu (X) bi r im a1~narak denel1 sonur 7 ar~ il e haz~r-
1c:man 7?'a.fige ( ::cki1 6 . 18) uygun1ugu , kullan~1an formuliin v e kabul edi l en varsdy~m1ar~n dogrulugunt. gos t ermekt edir. 

... 

en 
w 
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mek icin se reltit nurnu nRl erden ~ lc ii l e I oik u . ~I lu ~ l a 1 bu nUMunal cr icin 

hesa l anan konsantresyonl rln irlikte "erl erille ko .J l dl nun '\ , ru lC~ ___ :': : .-

nn absor si yon-konsantrasyon nrafi;;; U.-cr ;ne .iiSl'1cy i in en u sn Uvlll 

( X = 2q pm) yanl1$ o l du~u n13$ '1 ~ ~ t l r . 

• 

/ 
• /' 

/' 
./ 

/ 

• 

./ 
/' 

,/ 

/ 
/' 

/ 

./" 

/ 
/' 

60 

./" 

30 

20 

( b'''i .e) 

, 
o 

50 
> 100 

\{ ( ppr:;) 

§ekil 6.10. Vanadyum il av e ec1ilen n "1un elerden olqiilen J._ik uzunluk­
lar~n~n, konsc~trasyona kar~~ gr2fi qe geqir~lip i bu gra ­
fi~::";-z _~on:::: .:l'1:: .i.. ':.5~0:1 e" ser. _~ni "e r e c 9 ': .']0 _~ lde uzai.ltiJeE1. 
il e komiirdeki Ve.nadyu 11 konsalltr as:J0i1unun b;l l unu.;';! l 
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~tirnm (Orh no 1; ) K1] ,qr Un c I Ii c1yufTl 71~/ ' n i ; 

KomUr c k n StHll em qr fiti n, V,n?tc vu. r! t n i z syonu "zeri nd ki e tki si 

her k(-'mUr nununes i ; in nyn l de;; i1 . ir . ~ lZ 1 ko i' rl ede r fitl r sG,vro ltil-

mey~ oerck k~lm(ld n van dyum t oyini .v?nl 1~t-il , ~kted ir. Rum \I 

t",Yini, bu du rur',,\ or ne k 01 r ( k ors t e ril tci s ir . kX .i" r· i il e Y r' ll n' iU!; 

yn ca llS", d ' :l c illcn ahs(w" si . on 'C9crleri T bl (G .11 ) de veril mistir. 

C;:ah~na 
y 

k (PPM) ik uzunlu~u (bolr: e' , 
numaraS1 

0 13 13 

I 2 10 22 23 23 -
20 28 2 27 

30 28 '2.7 , 5 28 

II 1 8 40 3q 39 39 
I 
I 

16 50 50 55 55 

0 16 17 

III 2 8 24 , 5 23,5 
-

16 32 27 

4 0 10 10 

Tab10 6.11 . Burma k omuru i1e yap~lar. 9a1~§malarda olqu1eneatomik 
absorbsiyon pik uzunluk1 ar~, (Y) komure i1ave edilen 
Vanaduumd~r (pom). 
lTanart9um \ npr;ttIlT. 

~ ~ l (6 .11) de veril e n pik uzunluk1 1rl nl n 

mUre il ~ve ed i1 en V mi ktarln , ~ rSl 0f fi~e gecirilmi sti r, Sck i1 (6.2 ' ). 
~eki1 (6 .2J) den, Burm ko ." r Un e lk ns nt r yonu, (I) C .ll smas l il e 19, 

(II) ve (III) ca l1smCl1 n il l:! de 20 Df1!Tl 01 r ~' t y i 2oilmi s ti r. (I) ca­

llsm slnda numune l e rin nr fit1 £' 1 :1 or cn l ncl :~ k = kfirnl' r+Clrnfit) cyr c; l-
'<" ; i 

~ i ~ i, (II) call m _lnda isc nu· olr r in f"1 rl .cit hn tlr/)llidc n flrln 

veri 1 d i ~ i ha1 d , by l e Y[ ~ln so~ : r ,~ ~ 11r~rs1r~2r I t vi~l erinrle nunune e 

(1rafit k tl1 r:l .slnln her krni"r nu '!nIJ:ln:e:- 1.'1~ C·I . I'1n. ' {'j r:"stpr Mcd i ;; i vc 
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U~ ( k~mU rU ndc numuneyi qrefi t l e ~ r l st 1rn dan f, r 1na v~rerek p c r ~ ru 

sonuc1f1r j~ 1 1 n b"ilece-i .n1 .S11m stw. f\~ ri C: , ( II I) \. 11 s1'1' S1 .r k: 1.1. 

i <; i o ii l cUl cn Jsor siyol1 dJi?rin ' "" ,r, rrb iyon- !'onSi\lI tr"l \(0, ,, ;Ac-:F ' ': -' :)' 

:jzC!ri nc1 ck i vcri r!~ ru l !n n scnucun ofitlllrL'~I' '~cl11t1;ot1("t 11:' 5.-,I: i1 (1 . 20 ) . 

6 . 2 . ~ . B z Ti!rki ye Kf'r.lij r eri nde T.~vi, ' il en Vrtn d. UJ11 
~0n s ~ ntr_ s 1 ~ r1 

Tur ki eni n cesitl i ht'10e10rinden 1 1 n nn ~~ ; n it, kor,.ir crinde " n(" ,fL!. 

kens ntrcsvon1 \'1 !:llt1 numuncden rI ('rir ud'1n VC' r. L.!muneyi S l Vl hi'. l cc fl n r,[l 

vcr cr ek t y 'n er:l il r.1· , sonuc l ?r T h10 (6.1 2) de v ril , i stir. 

"1n dvu'1 k01s('I.ntr syonu (pn ) 
tlumuneri 

1 - - -- - -
ycri S 'j v nu un . . 'In I k .t 1 numune en 

t .~d donru n t .v i n 

Elbis t n 18 I t} 1('1 - .' 43 31) 4n 

Tunt;bi lek H~ 14 L 27. p. 45 41 
I 

I Gan 134 16 I ? 115 130 135 

1 
-

Kang 1 2/~ 7 3 11 } II " 1;43 

r-lu ~la-
21 ~ 7 

I 
24 23 29 30 Eski his ar I I 

Al pagut-~ - ~-L=-- 2q 
nodurf,a ___ I _ I 

Rurma 10 I 15 I :r I 14 I 19 7.0 Orhaneli 

Tablo 6. 1 2 . Tii r J-iye k5.nih'le ir. rie tC!jin c d len VanadyuT!l k onsantras-
, , (""\ "" 1 ..,- , 
J - • 
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6.3. KooU r e o0rudan Gcrmanyum Tayini 

6.3 .1. Standar t Coze1ti i1 e Va 11 ~ Deney1erden 11n n Sonuc1ar 

AAS i1 e kcmU r e Go t ayi ni m Cl i1 e ~ irisil cn cal l no 1 rd , once 

st nd r t ~ozc 1til er1 G deney1cr y Dll ml S; 

i . 20 OQ st ndart Go coze1tisinden 50 ~ 1 f lrl n veri li p, kuruduk­

t an sonr , \ tomizasyona h( zl r " k %0 0c d 30 s , atoniz Js 'on ise 25 0 °c 
d 30 s sUre il e Qercek 1 e sti ri 1 ~is ve 0,01 aks imum ab or h ns ij1cU1mUs ­

tUr (k yded i ci duyar1 l11 (j1 200 ~ V i ken, liD biri m r i k uz un1unu) . 

ii. Komu r numune1er i ni n haz u 1an aS1 rlda a it1 er ku ll .nll d, f 1ndn n, 

kull an T1an asit1 er i n Go d n ol cU1en at om- k ahsor s ivon uzerindeki et kil e­

ri ar st1r1lml S ve bu arast1rmc a ; 

n. 0,75 ~ H2 SO4 

b. 2 t4 HtW 3 i n 

c . 0, 75 ~1 H3 P04 

i n 

in 

in 

at1sorbsiyonu 

a. sor .siyonu 

a sorbsi yonu 

% 50 az 1tt1B1x , 

% 500 rtt~a , g l , 

t amamcn 'yok et ti .- i , 

yo n1 arda , c" zelti de ir ar dil 

u1unma s1 ha1i nde i se , Gc tomi k ahsorbs iyon sinya 11 crini n yi ne k ydGrl i-

1 emed i ~ i §"zl enmis t ir o 

d. Bu asit1er i n eli r t il en kons nt r <: 

Bu C 11SI110 1 r sonuc und , ki-imi' rden hi e i r interferans ~Je1 mese dah; , 

t ayin ~d i1 ebil me s ~n1r1 n 1n yUksek o l ~asl ve kHmU rU c~zmekte ku11anl1 nn 

asjtleri n interferans , nedeniyl e , komU r numunel eri ni n sit k rlS l ~ l nda 

pa re 1 nl f ln na v0.ri1 mesiy1e Ge t ayini , cpl1 m ycCd 'i l an1(1,Sll l stlr . 

Ge un kfimUriin kOJ1i'nden ~',\~/ i n erl il mes i ' rl " s U niik~lS, u afTI ~ l a 0,1 
komUre 0;5 m1, lOno ppm Ge standart eozeltisl i1 C1 ve ed i1i fl ku rut u1 mL! S ve 

yak 11 ml st1r . KLll, HC1, H~!n3 k rl $ Hn 1 nd ~ (3: 1) CDzU1iJo 2t; m1 .ve t mC\ . l i'ln­

dl ktan sonra, u numune en ~o ~ l f l r l ne vpri1 Mis fa k t Ge a snr siy nu 

' kaydedil ememistir . HC l in Ge absor bsi yon ilzeri ndek i et kisi nrast l r 11m1S 

ve He1 in Ge at sor bsi onunu et ki1 emedif i n~ rU 1 .Us t Ur. Bu du r u .; 

/ 

20 ppm qozel t i , 1000 ppm standar t qoze~ tiden saf su ve 0 , 75 M H2 S0 4 

il e s e yreltil er ek haz~rlanm~§ , bu qote ~ tilerden 50 ~l f~r~nc. ver ili . 
belirtile n k o§ullar da- at omik absor bsiYJn olquldugunde , saf su ile ha ­
z~rlanan 20 ppm Ge qo z e l tisinden olqiil m absorbs iyonun, di gerinin i!~i 
kat~ oldugu goriilmii~ tUr. 



fi 
K~mUrUn yakllm S1 slr S1n~~, khm1re ileve .d il en ~e un ucucu bilesen-

leri halin e rtamd0n uZ .kl Stl ~ l Sekl in1e de -erl end irilmis vc i sl e­
mini k r on f,n i cersinde er<;ek l est i rc rek r,e t lin i yo lun cd dilrlistir. 
Sekil (6.22 ) de Ge uri cesitli h ll erde flrln. veril mesi il c kay cd il cn 
sorbsiyon sin llcri kars,l , st". ,l l stlr 

/ 

I 
A 

a b c d e 

$ekil 6 . 22. Ge un qe§it1i ha11erde f~r~n~ verilmesi i1e kaydedi1 n 
absorbsiyon sinya1l r i , 0,001 mg Ge , 
a . 211 HN03 iqinde , 

b . saf su i 0 haz~r1 anm~§ standart qoee1ti h alindc , 
c . 0,75 M H2S04 iqindo , 
d. 0 ,75 M H3FO~ iqinde , 

e . 0,00001 mg Go komur iqinde kd t~ hal de f~r~na veri1mi§tir , 
Sin ya11erin Kayd~ s~ras~nda , kaydedici duyar1~1~q~ 1 mV, 
kag~t h~z~ 5 cm/dk d~r. 

r-0mUrde Ge un tomik 
interferansl rln oldu: u, 
lanar k vc kullanll~ad n 

sor,",si . onunun o l~ U 1Mesine engel olan bir c, k 
bsorhsiy rlU e1tici (~ek~ rnund korrektHr ) kul­

kaydedi l en sor1si yon si nyal l eri nin kn r,s tlrl1 -
maslndan nlaSllmlstlr (Sekil 6 .2 ~) . 
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§ekil 6 . 23 . 5 ppm Ge ilave edilen Elbistan 
komurUnun kat~ halde f~r~na veri1ip, 

700 °c da 15 s (I), 
1700 °c da 15 s (II), 
2400 °c da 20 s (III), 
2600 °c da 20 s (IV) , 

S~cak1~k ve zaman program1amas~ i1e ger~ek-
1elitiri1en atomizasyondan kaydedi1en absorb­
siyon sinyalle'ri, 
a - Absorbsiyon duze1ticisi ku11anarak , 
b- Absorbsiyon duzel tici si ku11an~1madan 

kaydedilmilitir (kag~t h~z~, 5 cm/dk, 
kaydedici duyarl~l~g~ 1 mV). 

(a) 

IV III II I 

(b) 

$ekil 6.2J . 5 ppm Ge i1ave edi1en E1bistan komur1erinden kaydedil en 
absorbsiyon sinyall eri, 
a . absorbsiyon duze1tici~i kullanarak, 
b . absorbsiyon diize1ticisi kullan~1madan kaydedi1militir . 
S~cak1J.]; I!rEo~mI1E131arpii1e(,!.r:aJ/J:;:J;.mas~ (I) 700 °c da 15 s, 
(II) 1700 °c da 15 s , (III) 2400 °c da 20 s , (IV) 2600 °c 
da 20 s (kar]1.t h~z~ , 5 cm/dk , kaydedici dllyarl1.h 9"~ 1 mV). 
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$eki 1 (6 . 21 • b) deki ahsor i on s i ny 11 eri ni n f1e lin atomi k ahsor bs i yonuna 

ait 01 maY1P, bekg r au nd ah sorbs iyonu 01du8u aC l~t l r; ' ( UnkU, (b) de ki s in­

al1er kayded il i r ken bek r aund duzelticisi kullam1maml S ve be kqr aund dU ­

ze ltici s ; kull an ll ara k kaydedi en sinyaller de i se absorbsiyon !1" r " l me e k-
, 

t ed ir Sekil (0 . 23 . a). 

$ekil (6 . 2~ . a) i nce1ener ek Ge un uY0u 1anan kO$u 11 ar da atomize olup 

o l mad l ~ l , ol uyu r sa han i slcak1ak ara 1l ~ l nda 01 u0u hakkl ndal ~rr SQ. soy-

1enenez. Bu d u rure1J ~ f.'yd l n l atmak a aCl il p , deney1er numu neye il ave edi 1en 

Ge mi ktan 'ar t t1l!"J 1 r ak tekr ar edilmi sti r . 

Sek i1 (6 . 2? ) de Ge kons ntr asyonu (egis; k oran1arda a r t tlrl 1an nu ­

mune l erden , Sekil (6 .2? ) de e1i r t i1 en ~ lcak 1l k ve zaman ~roq ranluna sl 

uygul am1 ara k kaydedil en absor si .von si rya ll e ri , " sterilmi s tir,. 

~ J~ 
( a) ( b ) ( c ) 

~ekil 6 . 24 . Degi~ik miktarda Ge ilav e edilen numuneler den kay edilen 
Bh~dEbsiyon sinyal l eri , numune ye a . 2S , b.IS , c.S ppm Ge 
ilave edilmi~tir . 

Sekil (6 .28) i nce l end i 0inde ; 2S oorn -e i1 ve edi 1en numu neden kayde­

dil en absorbs i yon si nya li ni n (c ) . d ; ~erl eri nden f r kl 1 o l du~u ve bur d 

bir a sorbs; yon pi ki ni n bel irdio i go r U1m2ktedir. Gu pi kin e lirdi qi Sl C k-

11 k kademes i (III ) kadefT1ed ir ( .kz.Se\< i1 f) . 2' ). boyl ece Ge un atomize u­

~ u slcak ll k a r a 1l n, n1aS 11 m1 t l r. U s1 cakl, k ar a ll n, ( 1700-2 0 DC) d ~a 

i nce i1im1 er e aynl ar k dene,vl er t e kr ar i anl1"llS sabit konsan tr syon .ki 

bir numune itin t aydedil en obsor bsi yon p'_kin in en uz un ol duf'u, s l c ,kll k 

en uygun a tomizasyon slcakl' 91 01 r k kutu1 ed il mi stir . At P1 i z syona ( ­

ZUllk K/~er.::el e ri nde de , i nter fe r ans 1an ll ha nqi sl ci\ k11k1ar r sl n(!a. or-

t ya c l ktl -l, in terfer ns bsor s i yonunu r atomiz(lsyon kademesinde r1(j en 

pi k uzu n1 uk1 orl na etk is i §oz onUnde tutu ' r e k d ney1e r tekrar1 n~lS, b~ 

cal l smal ar sonucund ; atomizosyona h z l r i l ~ l n 60 0C da 20 S ve 1'1 n 0 

da 15 s. atomi z s.vonun i se 2100 °c d 10 s s"re il e vorn1 J.S lmn ,~n I J\ln ; ., 
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0 1 a Ca~ 1 saptanrn1stlr . Re lirtil en slcakl1k ve zama n pro raml amaS l il e e ~ 

Ge il ave edilen Elbistan K0murunden kaydedil en absorbs iyon siny ll eri :' ek il 
(6.25) de gasteril istir. 

§eki1 6 . 2; . 8 ppm Ge i1av e e di1 en E1bistan komurUnden kaydedi1 en 
absorbsiyon sinya1 1eri, 
Atomizasyona haz~r1~k 600 °c d a 20 s v e 1000 °c da 15 s 
a tomizasyon ise 2100 °c da 10 s sure i1 e ger qekl e§tiril ­
mi§tir. (kag~ t h~u 5 cm/dk, kagdedi ci duyarl~hg~ 1 rrW) . 

6.3.3. ~umunen i n Flrlna Konu ldu ~u Verin n ~ i 

German~ um tayinlerinde, numunenin flrln ieinde konul du:u yer , sonue­
lar Uzerinde eok onemli bir etk n 01 r 3k ortay elk lstlr. !unune. f lrl n a 
degisik yerl ere konu1(\ r ak t ekr .rl an i 1ir , :.. " . i ·~ d~· ·en uzun . sorbsi yon 
pikinin ~ le U ldU~U ~r , numunen in flrlnda konulm S1 ge reken en uy. un yer 
olar k seei1mistir . ek il (6.26) de de numunen in en uy~un ye rl e, bunda n 
5 mm UZ 393 konulmasl halinde absorbsi yon i k1erindeki d -;sme qnsteril­

M-ettf.; J: . 
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t ~ 

(c) (d) 

(a) (b) 

$ekil 6.2~. Numunenin f~r~nda · deqi§2k yerlere konularak atomize edilne­
si halinde kaydedilen ahsorbsiyon pikleri, a . 16 ppm en uy­
gun yerde, b . B ppm en u:lgun yerde , c.16 pp en uygun ~erden 
5 mm uzakta, d .B p m en uygun yerden 5 rom uzakta. 

6. 3. 4 . KomUre Grafit K n st1n l 51 111n G Tayi nin Etk i si 

32 ve 64 ppm Ge i1 ve edi1 en komu r numune l eri 1:1 or an1nda or fi tl e 

k r1 st1 r,l ar ak f1r,na veri1mis, de~isik SlC k11k pro9r am l a1 rl uy~u1 ( n _ 

r ak atomizasyon gercek1 es tiril mi s , ncal< olc·ilebilir bi r a tomi k apsor si­

yon siny 1i ko ded il ememi $tir . Bu du r um; ~rafitin G . u met 1ik a l n in irae­

di 0 i ~ meta1 i k Ge un ise atomizasyonunun ravas ve tomik a sor siyon uynr-

11" Ol O1 n diisiik olm 51 ncdeni'yl c (standort cnzeltil p.r1e , 11 "n ccJ.11snCl l, r-

kaydpdi1 en l1i 1 .rin incp1enPlesin en n 11 ,SllPllk t 'ilr) tOf']ik t)sor t"l i.'l0-

nun olcUl Gmed i f;i sok linde ci1erl end iril mi s ve r, t(lyinl.ri knnii r olducju 
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qi bi flrlna veril crek y l' ~ lstlr. Ge un kOmU r icinde olmasl ha 1inde ato­
mizasyonun ne seki1de cereyan etti~i t artlsma klsmlndn konu ed ilmistir. 

6.3.5. TUrkiye K~mU rl eri ndc T~ in Edi 1en Germanyu ~ikt rlarl 

Tuncbil ek kOmUrUne deFisik r.Jiktarda stand rt Ge C"zeltisi il oVE edi­
li p kurutu 1 rak, deo i sik kons untrf\slonda nurn neler haz lrl anM1S, u nu~u­

nelerden olc;iil en pik uzunluk1 0rl Tablo ( .13) de v r'lmi , knydedil n Di k­
l er de Sekil (6.21) d osteri 1mis t ir. Ol cU l en pik uzun lu kl rl, numuneye 
il ave edi l en e miktarlna k rSl rafitie al lnnn s Sekil ((' .:'9 ), u qrafik 
Ge t ayi n1erinde refer n gr fini 01 r k ku ll a n'l~lstlr. 

KomUre rtalama 
il ve OlcUlen pik uzunlunu - i k 
edi l en (bolme ) uzunl unu 
Ge (ppm) 

2 3 , 5 4 ,0 4 

4 12 11 16 12 12,5 

8 31 29 30 30 

10 40 39 39 39 

16 76 64 60 72 68 

Tabla 6 . 13. Tunqbi1ek k omur1er ine ilave edilen Ge a kar§~ olqulen 
absorbsiyon pik uzunluklar~ (kaydedici duyarl~l~g~ 
1 mV)b 

Sekil (6.28) ince1endi ninde Ge un (0) oldu6u noktada absorbsi yonun 
negatife gitti~ i HrUlm ktedir . Bu durumun neden i hsorbsiyon sinyall e­
ri ince l ene r~k anl aS ll ab ilir. Sekil (6.2') de graf it , kijmUr ve Ge il ave ~ 
edilmis komUrl erden ka'yrled il en absorbsi yo sinyall eri on rU1mek t edir . Ru 
sinya1l er karS ll as tlrlld1 91nd; rafitten kayded i1 en sinyalde in is ClklS­
l ar (fluctuation) az o ldu ~u h l~e, komUrd n kayded il en siny llerde, Z l 

yer l erde bsor bs iyon de6erinin neqatife keyd l ~ 1 a~rij lmektedir. Bun un no­
deni orada kuvvetli bir ekq raund scr si onunun olmasl dw. Her ,e k dr r 

01 <;: Um lerde bsor_si."on dU zeltic isi I'ull amll ors(I d , 'diizelticinin de 
bir dij zeltebi lme S1nlrl oluo, cok kuvvetli interfercns olmasl alinde 
absor~si yon negatife kaymakt,r lr. 



~ (b) 

A 

(c) 

(d) (e) (f) 

$ekil 6.27 . Degi§ik miktarda Ge ilave edi1en Tun9bi1ek komurilnden 
kaydedi1en atomik absorbsiyon pik1erinden birer ornek , 
a . (0), b .2, c . 4 , d . 10, e .10, f . 16 ppm Ge i1ave edi1 -
mi§tir (kaydedici duyar1~1~g~ 1mv, kag~t h~z~ 5 cm/dk ) . 

7 



76 

70 

60 

P. 
)0 1me) 50 

40 

30 

-20 

10 

o 2 4 KomUre kat l1 an Ge (ppm) 12 14 

§eki l 6 . 2g . Ge t a yinlerinde kullan~lan kalibrasyon gra f i gi (Tablo 
6 . 13 deki degerler den haz~rlanM~ §t~r) . 

(b) 

( ) 
t 

§ekil 6 . 29 . d . grafit , b . k omiir, c . 2 pp, Ge il ave edilmi § , d.4 ppm 
Ge i l ave edi l mi § k omiir dcn kaydedilen absorbsiyon sin ­
yall eri . 

16 



Eski hisar 
r~u~ l a 

Tuncbi1 ek 

El bistan 

CaY1rhan 
ia 111 han 

Alpagut 
Dodurqa 

Or hane1 i 
Burma 

Ge 1- 2 ppm 

" A" h Ge 1 PM 

,...., "/I. V ~ Ge 1 porn VVW V . 

Ge 6 ppm 

V\F\VV~ Go l -~ ppm 

Ge t1 ppm 

~ekil 6 ·· JlJ · Baz~ Tiirkiye linyitlerinden maydedilen Ge absorbsiyon 
sinyall~ri ve $ekil (6.28) r e f erDns kabul edilerek ta­
yin edilen Ge konsantrasyonlar~ . 



78 

Ge un ate ik absor siy(m pikleri de ortC11d kuvvetli hir intcrfnrans 

oldu~u ir and ort;.'\y . Clkm ktn, ~ ni Ge un atotTl~ z c: syonl.J Slr slnda in­

t erferans yapan bir b ska madde d~ buh r lasm kt dlr. p~r. Ge ilavc 

ed il en k"mUrden kaydedil en absorbsi yon s :ny 1; incel end icinde; Ge l1to-

mik bsor si yonunun interfer ns absor si .fDnuna tam t"1en ·istiinllik safil f ­

d l ~ l , il rt1 k absor siyon rle~erinin neg~ ti :12 kaymaS lnln rtndan k 1 kt l h 0;j­

r Ulmekted i r. 

C llsma1 nn b sl anqlclndu, Sekil( 6 .2a) dp. gn rUl dUii;j (libi ancak kDmijre 

i1 ve ed ilen 25 p m Ge dan duyulabilir ~ ·· r sorhs iyon k ,/dedil irken , C(\ -

llsmalur sonucunda, i1 ave ed il en 2 op i ~ in t ekr _rl anab ilir s ek il ~e 4 

bi:'lmc uzunlunundt abs ri:'siyon pi kinin Ci l dilmRs i a~ lnnmlst1r. f\u c~llsm t ­

l ann lSCl altlnda , olcUl eb ilir ir absol' S1 . on un k ydedil edi~ i numune-

1 erde Ce konsantr usyonu 1 ppm den kuCiik I:abu 1 edilrni s, absorbs i yonun ne­

ga tife kaym S1 interfer ns necleniyl e oldl!0u nl 11 d l~l n n dikk te (': 11 n­

ma .. l stlr . 

Baz l TUrkiye 1inyitl cri ~ n k~yd9~ilen Ge abscr siynn siny ll eri 

.ekil (~ .3:'(») da ~"sterilfTlis, ~ek il{ 6 . 27) refer ns ka ul edil er ek ~ulunan 

Ge konsantr asyonlar1 birlikt0 verilmistir . 

6.<'1 . Baz l TUrkiye KQnUrlerince Es er El emen t T inl t'ri 

TUrkive 'nin ces itli bol~e l e ri nden al ,n n li nyit ko~Url erinde Al . Cu, 

Fe, Ni ve Zn t ayinl eri , kbMUr as it kar 1 S1m~n a D rc lan l . SlVl h l dc f1-

nna veril .r r.k v enGY k, rnnric helirtil r:n kosullC'.r u'yC'ul nllarak 91?r-

ceklestirilmisti r . Bu ca l1 s~al ~ rda el eme tlerin tayinin~ etki cdccek 

(deney l eri hozac k) bir du r uml karSll S 1 1nu I 1 ~, bu ne enl e de burarl~ sade­

cc t yin ed i1 en konsantr s,/on1( r veril eklc yp.-:::in ilnistir. T bl o (6 .1 4) 

de TUrkiye kOmurlerinde bulun n met 1 fI1 ikt rl ,rl <i i e'er ul ke kr ii rl erinde 

bulunan miktarl arla karS11 ast lrl1 m1stlr. 



- . 
Numunenin _ Tayi n Ed ilen El ementler 

I 

yer 1 Al % Fe 7. . Ni··( pm) Cu (ppm) Zn (ppm) 

-
(jayuhan- 2,10 6,50 i08 840 320 Nall1han 

Eski hi sar 0 ,14 0,80 106 840 320 
(Mu~ la ) . 

Burma 0 ,75 0 , 75 62 550 150 (Orhane1i) 

i\l pagut 0,16 0 , 30 63 870 100 Dodurga 

Tunc;hilek 1.11 0,55 60 15J~O _ 110 -

Sorgun ~ ,n 4,t!) ~ 2 ~ HIiO ~20 

Ma1kar a 0, 26 1 ,10 130 680 500 

I stranca 1, 35 7 , 70 101) • . 113f"1 -- 110 
. -Sebepli 0,55 1 , 25 43 1390 

.' 
250 Gonen 

A§ka1e 1, 30 2 , 20 120 68 104 

Beypazar1 0 , 40 0,35 45 1372 360 

Tab10 6.14. Turkiye komurlerinde t ayin edi l en e s er element 
miktarlar~. 

7. 
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El ement miktar~ (ppm) 
tflke 

Cu Ni Zn V Ge 

Tiir k i ye 68 45-130 80- 500 18-650 1-5 (enaz-ens:ok 1740 

Bat~ Ameri~f 100- 10-100- 100- 1000 10f)-1000 l O- H)() 
( enaz- encok 000 

Al manya 25- -- -- -
(orta lama) 10000 24- 60 l 7fl - 2QOO 18- 100 20 

Ruhr Havzas~ 

(enc;ok) 20 30 ! 00 50 20 

J aponya 
(do~u bolgesi) 14 -24 73 29 

Japonya 
(bat~ bolges i) 4 6 9 5 -, 

1skoc;ya 15 218 120._ 5 

Tabla 6 . 1 6 . Tur k i ye komur 1 erinde t a yi n edi1en element miktar1ar~n~n 
diger u1ke k omuirer inde b u1unan mi ktar 1ar1a kar§~l a§t~ ­

r~ lmas~ (qe§it1i u1ke komur 1er i n de bu1 un an element mik­
tar1ar~ v e bu d eger 1er in a1~nd~g~ kayn ak1 ar Ek . 1 de v e ­
r ilmi§tir. 



2 

3 

~ 4 

§eki1 (2.3) qukur Katot ~as~; (1) cam t up , (2) koruyucu, (3) 9ukur 
katot, (4) anot, (5) yal~tkan destek . 

Cu kur katot l a~ S1 nJ n Call$ma orensi i ; Cukur k t ot l ambuSlnln .1ek­
tr t1 r1 or Slna 350-500 volt qeri1im uyau1andl~1 zaman inert ~ z katyonl -
n k tod dos ru hij ilk ir h1Z1 hareket ederl er. Inert 0az katyon1 rlnln 
kat oda hlZ1 ccrpm l ar1, k totdan m tal atomlarlnln koprnaslnl s olar. K -
t otd n kopan metal atoml r1nln inert az katy nl r l il e carpl$m 1 r1 d me­
t al t oml rlnl uya nlmlS hal e getirir. llyanl n t oml ar terr r t Ml 1 ener,ii 
duzeyine incr1 erken meta lln spektrumunu verirl er. Lamba icersinde metal 

t oml rlnln artm Sl , alln n spektrumun si ddetini n rtPl S1 ynnUnden i .ve ise 
d cok f az1a artmasl self bsorbsi .vona ve 1 mna omr iinun kls lPl Sln yol ilC -

C 91ndan, iyi de~ildir3s. Bu neden1 e l amb uy. un hir ak1 1 C 11stlrl1m 11-
dlr. Lambanln n~ c m1 kuv rs la d rcs ilik t t en vaDl1m1st1r. Lam k t 
dunun diz Y"' ve kat tla on cam ar S1n ki uz kll k dl kuvvetli spektrum 11n­
maSl ve l ambamn uzun omUrlU lmasl uzerind et kin f kt"rl erdir. 

2.5.2. ~tomiza s n Unitesi 

Bir tomik ahsortsiyon l etinin en oneml i klS 1 (l tomiz s.yon Unites i c' ir 
denile ilir. CUnkU p k cok i nterferansl r u k1S1 d k n isini o"stermekte­
dir. Nununed ki t yin edil ecek t lln ne k d r bi..i Uk bir klsml s rbest 
tomlur haline 92t i r;l ebil~r e, al ln n sonuc a k rla r donru ve duy r l l 

olur, t yin edil ebi lme Slnlr1 d 0 knd r UsUk ol ur . 'umunenin ser~es t t 
r h line getiril ebilmesi t ekni Qi n cok cesi t li maddeler uy ulnnm S1n1 Sn:-

1 r . n 1 i z i $ 1 er.l i nih 1Z 1 n 1 r1 r . 
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u unen;n t o, ;zasyonu icin pek cok yoll ar der.enm;s iJe de, atomiz s­
von enellikl e iki yo11 a yapl1 lr; 

i. l evli aton iza s~fOn, 

ii. ol evsiz a omiz syon . 

i. Al ev1e Yc , 11 n at omi z syonda; PUskUrtUcU , a1ev Sll ~ l ve 1eve ne ­
reksin e ve. rdlr. PUskU r tUcU, SlVl numuneyi (,: ok ince oarcac lkl cr h linde l ev 
icerisine UskUr tUr . Kull nll an al evin s,ca kl1 ~ 1 serbest atoml arln me na 
gelebilm -sine yet ecek kadar yUksek olma11 If , yr1ca alev SlC kl,nln1n y iJ k­

sek 01 aS1 , numunedeki kimyasal safs1zl1kl rdan l en bir c k interfer ns-
1 rln l"Ji derill'1c i ni c~ l a r. Bum!n yo mn 0 y'i sek S1C -kl1 k i~ rtt1r-
d191 i~in orr si yon istir k eden ato~l or1n St 1S1 az lm1S olur , bu n is-
t en eyen bir du rumdur . ~a liz edil en numunenin cinsine v t yin ed i1 ecek e1e­
mente g~re uy. un hir l ev sGci1meli dir. ' l ev icersincte cerey n eden reaksi ­
, on1 ard n, nt n. iz syon cok cesitli seki11 erd · etkil enebilir. Bu nedenle ci d-

i sorunl r1n b $ ~nstermesi ha lin e al evsiz at oniz syonun denenmesinde YA­
r r v r(ll r. 

ii. r l evsiz at omizasyon ; l evsiz t omiz syon aY~1tl ar1nda n s11cal rl; 
grafit flrln , grafit r ,r! , t . nt lyu. fl amrmd lr. I' .. Vrlca an liz G il en numun -­
nin y"zeyin en 1 zer l$lnl"rl ve ka t 0t 1$1n1 rl nol'l rdu n1 il c kOPorll _n 
t om l rln, cir t r. $1Y1C1 9 z y(; rdlml il e spektril l 1S1k YOluna Qctirilerek 
t omi k bsor 5i vonun 01 ~U l dij~ij ne de rastl n .akta 1r ( u k nuya , kat1 numune­

nin do~ rud n analizi h hsin e Je~inilmistir). 
1evsiz at omizasyonda bu gUn icin e f z a k rb. n f1r1n at nmizer1 er 

kul1 n11makt ad1r. At omiz syon icin f1r1n kul1 ~n11 nSl fikrinin eski olm S1-
na karSln 36 , bu ay 1tl rln genis capta ku11en i lmc1r r1 ticari firmal r1n hu 
al an e1 amuS1 il e G sl m1st1r. En cok kull m l n f1rlnl rd n I'iri (He ted 

ra hite At 0 izer HfA ) ad1 il e ~ilinen ~asmanr37 t raf1ndan y pl l ~1S ker bon 
f1r1nd1r. SunL 1 n t ez e ca11sm l or HGr -72 il e er~e kl estiri1 rli?i i~in . U f1-
rlnl.n allsmas1 ve at or.1iz.osyon slraslnda cere.I'an eden re ksiyon il e t omiz s­
y n h1Z1 bu ndan sonraki bo l Umde incel enmistir . 

2.5 .3. nl)nokrom torl er 

~onckron tcrler ; Pezon ns ~izaisini rlinp. r radyasyonlard n aVlrmak icin 

kull n11 n aY01tl ard1r. Manckrom t or 01 r ,k priz a ve a_ n sisteml er i nden 

yurarlanll1r. 
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7. TARTIS~·t . 

7.1. Atomizasyon H1Zl Ozerine 

Simdiye kadar yapl1 cn callsmalard , atomizasyon hlZ1 ahsorbsiyonun 
zamanla e~ isiminden yar rl ~ nl1 r k tayin ed ilmeye ca 1ls'lmlstlr~5-52. 

Ancak atoml arln ol u$M ve flrlndan uz k1 SMa hlz1 rlnl , slcakl l k vc zaM -
nln fonksiyonu olarak ifade etmek ilC oldu~undan, a. sor siyond ki (farln­
dak i atom saY1 Sl) degismeden yararl nl1 ar k atom1 arln olusma ve flrlndcn 
uzaklasma hlZ1 arlm t ayin etmek giJct"ir . AYrlc atQrl iz syonun yay S oldUllu 
SlC kllklarda flrlndaki atom saY'Sl az olur ve ansorhsiyon olcul cmiyeci-
1ir. Du du rum v .ri1 en bir ornekle dnh aC lk anl aS l1 ahilir; 

5.10- 8 g Fe flrlna veri1i p, kurutma kadem~s i nden sonr , 
a . 1300 oC da 10 s, 
b. 1300 or, da lOs 

tutulduktan sonr her i ki h lde de atOOli z~syon 2340. oC del erceklsti ril mi $ 

ve kaydedi 1en absorbsiyon siny lleri ekil (7.1) de g0sterilMistir. 

t f\ B 
(a) (b) 

§eki1 7.1. 1300 °c da, 

a . 10 s, 
b. 180 s 
kal~nd~ktan sonIa kaydedil en absorbsiyon sinyalleri. 

Sekil (7.1) incel end i ~inde; 1300 0c da (AB ar slnd ki slcakl, k) 
at mizasyonun devam etti qi pik uzunlukl arl ndaki fa rktan n1 S111r, f -

k~ t (AS ) ar slnd absor siyonda bir dea.is~e ozlenemedi 0i 1~in 130 or 
da absort"ls iyond( ki degismeden yar .r1 mlank tom;zasyon hlZl t a.vi n 
l eMez. 
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7.1.1. At om i zasyonu n Basl nm Slcakl1 91 

Ka r on f lrln a, Fe in at _ i k a~sorhsiyon siny ll erinin allna il di­
~ i en dUSUk slcak ll ~ ' R. E. S tur ~ eon ve ar k daslar148 1227 oc, ~0qe tt ve 
Sportt 70 1230 oC , C m~ el l ve Ott way7 1 ise, 1447 °c olarak hu lmuslcr ve 
Fe in tom;zasyonu nun hasl m~ SlC k l1~1 olar k k bu l et isl crdir. R.E. 
Sturgeon, Aqgett ve Sprott ~ to~iza syonun b slama S1C kl191nl n s11 ulduk-
1 rln1 elirtmemisl er, C mobell v Ottcwav ise t'l l et i en duyarll hc. line 
aYAr l dl kt an s n r~, ka r on flrlnln slcakllnlnl yavcS ya y ~ rttlrM 1S ve 
ilk a sorbsi ycn sinyali nin k yded il d i ~ i en dUSUk S1C kll ~ l atomizasyonun 
b sl ama slcaklol 01 rck kahu l 0. tmisl erdir. 

t w i z ,Vonu n (I sl am s 1 cak" a1 n1 n aml rl n bu Jonter.ll e t o, ; n ed il me­
si her zam n dO(1ru scnuc;:l (',r vermeyebilir ; c;:U nkU at om;Zi\syon hr.s l ud l ~l hal­
ilIe flr1ndaki at om saYlsl bsor siyonun ··lc;:l.ilmes; ic;:;n .yet erl; olmryar- i1ir 
ve t omizasyonun as l am slcakl101 do: ru t yi n ed il eMez. 

Bir (t) omnda flnnd ki at om saY ls l atomi k ahsorbs i,von l a iilc"leme­
s~ bil e 100-200 s icinde flrlnl terkeden lItom Sr,Y1Sl ii lcUlebilir bir di '-

zeye elecek tir. Takrl im ed il en ~u c 11SMt, d" elirtil en uru!!1d n Yl1ro r l fl-
nllmlS ve Fe in at omiz syonunun besl ama s~ cak l1 ~ 1 1230 0c olarak ulun u -
tur. Bu lun n hu e?1erin d i ~er aras tlnTl cll ' rln huldL!k l r1 deiie rl erl e U.Y un­
lu ~u da UYflu1 n n yiin t emi n dor; ru1ufiunu kamtl mnkt ad lr. 

7.1.2. En Uyg un Ca llsm Ar l1 ry lnln G8nisl etil me si 

S il e me t allerin t yininde crtomik .bsorbsi onl a met e 1 miktcrlm n 
( l evli c 11S8al r a numune kons ntr syonu), dOQru or ntlll 0lo rak de9isti ­
?I i 01 e "en uyqun (:allsma arah f l " 01 rak t mml nmakta ve duyarll sonuc­
l ar allnab ilmesi icin , flrl a v ri1ecek meta l mi kta rlnln bu arallkta olmosl 
~erekmektedi r. T \in; istenen elementin numunedeki konsantrasyonu fazlac~ ~· ­

dunu zaman umunenin ya seyreltilmesi y ( flrlna cok nZ ~iktarda verilMes i 
erekir. F lrl n ~ cok az numune verilm si alinde , mikropipetin ucunda ka l ac k 

cok z bir miktar , sonuct buyilk ha t aya yol ac;:ar. Seyreltilm 5i h linde ise , 
s eyrelt~ecen rir at a gelir , hem e fazlad n _ ir isl em Y pl lml$ olur. 

Flrln veril en numune belli bir 51 C. '11 kt a Ell; hir s' ire h rc ndlk­
t~ n son ra flrlndaki ka l an numune , i kt rl nln, hcsl n ,l et , fl rlna konu l on 
numune miktan il e do- ru orantlll 01 nrck rler isti i'ii corlil iistUr. Bu c1u ru i'.n 
y rarl nl1 rak, flrlnd~ k ,1An nlmune ~ikt rl n UY0un ca llS~ GrQ ll ~ lno 

etiril ehilir. Bu isl em lerdp. her seferi n e kalibrasyon graf i r, i c izmc~e de 
gerek yoktur; dehsik ~i ri nci ( toJ'l1iz sycn k der:18Si siJ rel er i icin (ln K- T) 
qr fik leri hir kez h zlrl andl kt n sonrA deva~ ll ku ll nll il ir. yr lC? hu 
~ J I J V'" " 



durumdan yar r1 anll~rak baZ l i~terferansl r da 0n1ene i1ir. 

7.2. anadyum'un Oo~r\.4dan Tayi ni O!erine 

Yapll an literatUr arastlnncslncia, )~a r on flnn kul1an ll rak kiimUr­
den V un dogrudan tayinine rastl anl'l nnstl r. Katl nUMuoen;n doCi rudan t ayi ­
ni amael il e yapllan C 11sma1ar , henUz kltl numunen;n uy~un .ir bi~imde 
flrlna verilip, atomizasyonunun s ~ l anahi 1mesi yol1arlnln ar nmaS l (S ('!1 _ ­

slndadlr. Dana ziyade Bi, Pb, Cd gi bi ucueulu~u f zl a l an el ement1 er Uze­
rinde ea l1S11dl ~ 1 oM rU1 mUstUr6o ,6 1 , 62,63 6~ . 

Sunu1 n u tezde katl numunen;n uY1un hir i cimrl€ flrln veril er k 
tomizasyonu sag lanml$, ayrle sonucl rl n don, ru ve duyar1l ole i1 mesi 

iein, numuneye i1 ave ed il en ve numunede hu1un n V un yn l hl z1a atomize 
o l mc l ~ rl ~erekti g i crt v konulmustur. ~ l evli at omizasyon V t ayin ed n 
r stlrm el l r Al un V a sor ,siytnunu ~ rttlrd l ~ lnl k 1 Y1Sl il e numune 

ve st, ndurtl ra 1 il ave edil di ninde sonuel rln h duo ~rl1 01 ean1nl 65 ,68 

i1 eri siimUs l erdir . Bu cal1 smarli) ise, .1 un V a S0r si yonunu .rttlrl'1 Y1r, 
ge len 1$1 01 kendisinin sorbl ad101 ve komij rdeki ~ l mikt rlnln f zl a 01-
m 51 halinde t yinl ,ri ciddi _ ir bi Cif11 e hozdu~u anl Sllmlst1r. u du rum 
c.C1kll !,"i kavusturu1 duktan S0nr do':; ru sonucl nn .11nabilm si s c11 nmlS­
t1r. 

Yap,l an ca115Mal rd , do~rud n t yin s onu~l urlnln S1Vl numuneden 
yarn1 n t ayin sonuc1 nnd n dah duya rl1 olduGU (l"riilmUstUr. U duru , ga­
yet do~ ldlr; cUnkU SlVl tayin1 rinde .Y r l1 nn her h?mgi ir h(lt seyrc1m 
oran lnln carplml hali rnde sonue1 ra aksetmistir . yrlC' do~rud n t.yin1er-
d" V grafit1 e birlikte at omiz sy n iyi ce h zlr1 n l f l iei n, nurr.unedeki <'er 
ger~ek V kons~ntr syonu t in edil ebil mi stir. SlVl numunede y . 11 n tayin­
lerde ise V mHt~n rI~hn Uf'k i'ulunmustur . I au l nan ytintemde , k t, nUfTlu­
nenin coliruc1a !1 t ,!ininden }eklenen hUtUn UstUnlUkl r el _( e ilmistir. 
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7. 3. Germ nyum T yi ni Oz r;ne 

Pol lock?2, 1inon i t'te , Suzuku ve TAkeuc hi 73 Ge kons ntr syonu 
% 0,01 - 0,02 ol an senteti k i pli kte A.S il e Ge t yi n etmi s l erdi r. Bun­
l ar dlS1 nd y p, l n ir ka~ ~ a l' sm 7 4, 7 5 , 76 stand r t ~e C0zel ti si i l e 
yapll mlS ol up, Ge un . t omi k sorbsi yonunun ol cUlebil di r; en uyaun kosul-
1 .r, n ar st lr l lm Sl ni t eli : i n edir. Anll an ~ ll smalard , ~e He l cozelti­
sinden (MIBK) il e ekstr kt ed; lm;s, zot oksi Ul - h vu l evinde at omi-
z syon gereek1 estir i 1mi stir. Ge un al evde d~yan ' k 1' oksi t1 er ver es i ne e­
ni i 1e Skull n,l rak GE t ay;n ed ilmesin in guc oldunu e1irtilmi stir7s . 
R. Jakubi (='c ve O.F. oltz 77 ise , ,e u "nce moli den qerm ni k sit h lin 
et iri o son re r. f10li h eni MS il e t yi n e<1 ip , ur da n Ge mikt rlnl bu1-

mak gi i o'l ay1, bir yol a basvunnus l rd1r . Buy: d n da n1aSl1 r.1ak t ild,r ki; 
e un AAS ;l e t yi n; pek ko1 y olmnm ktnd 1r. K rbon f,r, n t cm izer ku11 u­

n r k Ge t yini yap,l d1 ,n d r stl nt"I ., st,r. 
K r on Flr1n ku11 n,l rak kc~'rden donrud n G t yi ni il k o l a r~ k 

sunul n bu t ez ci gerceklesti ril mistir. lC k11 k kontrolU i .v i y"' r , l , , nu­
munen;n f, r ln ieersinde konuldu9u yer i Vl s~C il di~ ince , sonuc l rl n ~u~l~ r -

111 1¥ ln1n r t c ~ , ve t yin ed i l ebil me s-nlrlnln dliS ce0i s ptanm1stl r . 
Ge un komUr i~inde f, r1na veri1 mes - h l i nde atomi z S onun crk ni 

olm s, nd n, e un ucueu bil esen1eri h l irdc kCimU r en a rl1 d, i1 1 ve yUks I~ 

s1eak1, kt a ueucu ~ il e $e nl eri n pa rca1 nurrk s r est Gc toml r l r, l usm S1 
i le at omizasyonun ger~ekl esti _ i sonucunn varl1 ml stlr. Bu duruml ar n Vr rar1c­
n rak t om iz syonu guC e1ementlerin kol ~/" k l t ayini 9 rc:ekle'sti r; l e il i r. 
Au konu aras tlrm y e, k i r konudur. 

7.4. KdmUrdeki Eser E1ement1 er Ozerine 

KomUrdeki el cment ler in eok cesitl i ve miktarl r r, nl n d· cok eoi sken 
1usu, artJ M bi r doer venneyi gU c1 est i mistir. ,· ne k u du rumdnn; kn­

mur eki eler:lent l r i n kiirl" rUn Y pls1 nd olm. Yl0 , y"ksek ncslne ve S1C . kl, k 
cltl n kOmUre k rl st , kl r, n1aSl1 ml st, r . 
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s o ·~ r: 

KOrnurdeki elem ntl erin ~ok e~ itli ve mikt( rl r1n1n cok de: i$ken 

olu$un an , u elementl e ri~~ kr.niJ r iin olu'ur.1u S1caS l d yUksek r s 'n~ V'2 

s1cak llk 1t1nd kCMUre karlstlk1 rl en1c$11 mls t lr. 00: ( G ~ck ul un n 

e1ement1 er i~in de "kc.mU r c1e eser ele . entll d yimini kullanm .k do ru .1m z. 

Bu e1ement1 er t-ir bc1nenin k"mUr:m-ie eccr ikt r n iken, hir 01 -

!")enin k(imii rUnde ihma l ed il e ec k bir or n . ulr.SPl ktad lr1 .r. Bu neden-

1e kon"r deki e1ement1 erin nik t C'rl h kklnd or t al afTIc bir rak m v nnekten 

kae1n11r:nstlr. So:lcne il ecek sueur ki ; 

Krmurl e ilQi1i prcsesl er • komijrjeki e l ementl erdcn il eri el ecok 

olumlu a da olumsuz etkil er h k~(lnd ~ijki'!ll ver e .ilmek i ein, u el enent­

l erin nO[l ru ve du.vC' rll ol · r .:1k t tyin eo ilfl'€si zorunlu ur. 

P.u C llsm d 9 komUrdek i e1~entl € in ir ku~ d kik da;~ v~- du-

y r11 01 r ak tayin di1 ebi1 ~esini sa~ l ay c k ~eni bir y~nt ge1i$tiri1mis , 

t-u y';ntcm .Y ul anll r .. k Zl TUrkive k .. ...,U rl eriPlde V n YUill ve Germ -nvum 

llliktJ r1 an t vin .. edil istir . Bu v~nten e en uygun e .115 

bir konsuntr syo Slnlrl n S1 tur. Belli ~ir elementin t yini iein 

kosul1 r S .pt anl , iicl"ik1er !Jider i l il'ten snnr krmii r rle t-u lun bil eceklf'-

ri er kons ntrasyon r ll ~ l ndn t ayin e i1 0, ilirl er. 

A.s il e K r on Flnn .t . i zer kull anarak m tallGrin t il" inind do~-

ru sonucl r 11 il m si iein ? to iZeS,Y n 1Z1nln ~ilinme si qerekli 

·;rU1m i.i s , Fe in t OMiz syor. Io lZl cl -i i k hi r yi"'ntCMle t ayin dilmistir. 

Bu t~l'sma l a rd n inil ~n il qil er p ·k cok ~Ue 1 U~Un 0ideril mesine 1 l~ 

tutacak nitelikt rl ir. 

Vine Lu e 115m Tiirkiyc 'ninc: sitli cil'"!e1er i nderl allflc. n linyit 

kemijrl erinde , 1 , Cu, ~ i 9 Fe, In mHt rl n t yi n edil Pl i s, kiir ti rl e il ~ i-

1i oroj e1t:! rde oerekti ~in rj ku ll onl l . l an icin veril mistir. 
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Ek . I . Ban U1ke1erin Komvrlerind eki E1emen t1 er 

Tablo (E.l) t sko9ya komulrenide~' eser element miktarl ar~ (ppm ) 

El ement K:n ~ E Krnijrd 

As 9()0 100 

Bi'! 3()O 35 

Be 14 2 

B 14P. 117 

Cr 45 5 

Co 87 10 
1-

Ge 44 5 

Pb 57? 6(i 

}fn 120() 140 

Mo 60 7 

Ni 131 15 

Sr 5nO 65 

Pb 9 1 

V 120 14 
....., . 

Zn 218 25 

:, Hawl ey , J . E. , Can . Mining /1e t. Bul. 48 (1 955 ) 71 2 



Tab10 ( E .2) Biritanya komilrleri k"llinde eser eleoent 
milr.tar1an.:c (ppm) 

.-

El ement ilrtar 

Sb 10(:-200 

'Rc 50-100 

20 - 300r) 

Cr 10 - 1000 

Co 100 .. 300 

Cu 800-1000 

~a ~0-'3() 

G 30n lOon 

Pb 2/')('-000 

Y.LIl 100-2000 

110 80-20 

1 500-30ro 

Sn 50-200 ' 

Ti 300n- ono 

v 400-5f')()0 

7,n 500-700 

:: Horton, L., Aubrey, K. V., J . Soc . Chem . Ind (Lonoon) 69 
Supplement No 1 (1950) 41-48 
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Numunenin yer i 10- 1 1 , 0- 0,1 0,1 0 , 01 0 , 01-0 , 001 a , or'll - 0, O()01 

Harding b61ges i 
B, Sr ,Be ,Ba Cu ,Cr,V . 

- Mn. Ti ,Mo, Li,Y,La,Ga Sn Yb, g 
Guney Dakota Co , ~ i . Zn . Ge , Sc 

As ,Pb,Zr , U 

Perkins Bo 1gesi B,Ba,Zn ,As Cu , Cr,V , 1 , Y, Sc 
Guney Dakota - t-1o , Zr , U , P Ca , 10 , !fn , Be, Yb , 1ft 

Sr , Ti r.a,r,e , Zn Sn 

Bowman bo1ges i B,Ba ,Sr,V Cu, Cr,~o , 
Y,Ho,Ga. Kuzey Dakot a - As ,Pb ,Ti , }J i ,Co , Ga , Ge , Ii ,Cr Be, Yb 

Mn,Zr Ge ,U -

1: c . Kenzi e 13, Ba , Sr , Ti,Cu ,V, Li, Y,Uo , Ga, Be , Pb -b61ge s i Hn,Pb Sn , La,Zr, Ge , n i ,Cr 
Kuzey dakota Co 

J ef ferson B, Ba , Sr, Cu,Cr,V , Ni , Sn,Sc, Ga, 
Bo 1gesi - I ~1n , Ti , _ 0 , Co,Zr,Pb U, Ge ,La, -
Y..olor ado Y Pb, Be 

Hilam b6 l gesi P 
B, na, Sr, CU,Cr ,V , Co , Mo ,Sc , Ga , -Teksas Mn, Ti, Sn , Pb , Zr ,Zn , Y Ge , Be, Yb 

INi 

Tabl o (E. 3) Bat1 Amer ika komur 1erinde es er e l emen t miktar 1ar1~: ( 7, en 90k ) 

Ta1>10 (E. 4) J aponya komiir 1erinde es er e l emen t mik tar 1ar1~~~:( ppm) 

Dogu Bo1gesi Bat1 Bo1gesi 

El emen t Komiir de Kul dc Komur de Kti1de 

Kadmiyum 5 , 39 13 ,4 2 , 62 22 , 37 

Kobal t 11, 64 49,99 5, 7 If 31 ,63 

Bak1r 14.13 f4 ,lR 4 , 07 50 , 86 

Krom 33, 64 132 , 83 7, 41 40 , L.5 

Mangan 118, (1C) 59 7, 83 36, 12 544 ,33 

Ho1ibden . 5, II 22, 98 2 , 58 20, 79 

Nike1 24,1? 95 , 05 6,33 60 ,32 

Kur §un 24,74 41 ,90 1l,75 57,75 

Vanad yum 29,82 142 , 92 4 , 50 81, 18 

(: inko 73,28 323, 75 8,91 111, 28 

~~ Duel , /'1 . , Annell C. S . , U. S . Geol . Survey Bull . 1 036 H, 155 - 72 (1 956) 
~ : ~ : Inter national Or gani z ation for Standardi za tion (I~O ) Techni c al 

Committee 27- Solid Mineral Fuels rork i ng Croup l 4 -Trac e Element ~. 
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Tab10 (E.5 ) Almanya komlir1er i nd es r 1em~nt oiktar l ar1 (ppm) 

A 1 ill 
.- .uhr Havzas 1 ~,~' any a" 

Element Komlird e "lde K0mlird I tild e 

Orta1arna Enc;ok 
(elc;ok) ( enc;ok) ( enc;ok) 

Antimon 10-30 lOOn 1O00 17 

l'~rs eni 100 500 1 )000 

Baryum 100 1.000 
-

Beri1yum 13 40 :,000 20 

Bizout 100 ' ~OOO 

Bor 10 00 

Koba1t 1'. 3 :WO() 12 

Kron 50 

Bak1r 25 100 a 10000 50 

Ga1yum 30 100 3000 7.0 

Germanyu 19 50 50(1) 20 

Y..ur§ un 140 3000 31000 30 

11anganez 5000 10000 700 

~lo1ibd en 21 20 1000 50 

like1 24 60 3000 30 

GilmU§ 0 ,3 3 60 ~t) 
/. , 

Vanadyuo 18 100 1000 20 

(. inko 170 2000 2100('1 100 

~, Leutwein, F., Roster H. , Freiberger For schu gsh, 19 (1956) 196 

:,~: 0 te M.U. , Chern. Erde, 1 6 (1953) 237-9 . 

30(1 . 

1000 

2000 

500 . 

4000 

1000 

1000 

3000 

22000 

600 

1600') 

11"'"1" 

HOOO 

8000 
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