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ÖZET 

 

Bu çalıĢmada, baĢta su olmak üzere çevresel-biyolojik örneklerdeki çinkonun 

Yüksek Çözünürlüklü Sürekli IĢın Kaynaklı Alevli Atomik Absorpsiyon 

Spektrometrisi (HR CS-FAAS) ile belirlenebilmesi için yeni bir katı faz özütleme 

(SPE) tekniği uygulanmıĢtır. Adsorban olarak asma dalından hazırlanmıĢ aktif 

karbon (ACVS) kullanılmıĢtır. Ayırma-zenginleĢtirmede kolon tekniği 

uygulanmıĢtır. Model çözeltiler üzerinden örnek çözeltisi pH’sı, geri kazanma 

çözeltisi cinsi ve deriĢimi, örnek çözeltisi ve geri kazanma çözeltisinin akıĢ hızları, 

örnek çözeltisi hacmi, adsorban miktarı ve yabancı iyon etkisi gibi parametreler 

incelenerek zenginleĢtirme için en uygun koĢullar belirlenmiĢtir. Ardından HR CS-

FAAS kullanılarak söz konusu koĢullarda nicel tayinler yapılmıĢtır. Uygulanan 

yöntemin verimliliği, gözlenebilme sınırı (LOD), tayin sınırı (LOQ) ile doğruluğu ve 

kesinliği de incelenmiĢtir. Zn(II) için ortalama geri kazanma verimi % 97, LOD 

değeri 0,30 µg L
-1

, % BSS değeri 3,8 ve zenginleĢtirme faktörü (ZF) 150 

bulunmuĢtur. Söz konusu teknik doğal su örneklerine de uygulanmıĢtır. 
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In this study, a new solid phase extraction (SPE) technique was applied to 

determine the zinc in environmental-biological samples, especially water, by High-

Resolution Continuum Source Flame Atomic Absorption Spectrometry (HR CS-

FAAS). Activated carbon (ACVS) prepared from vine shoots was used as the 

adsorbent. Column technique was applied to separation-enrichment. The most 

suitable conditions for enrichment were determined by examining parameters such as 

sample solution pH, recovery solvent type and concentration, flow rate of sample 

solution and recovery solution, sample solution volume, amount of adsorbent and 

foreign ion effect. Quantitative determinations were then made under these 

conditions using HR CS-FAAS. The efficiency of the method used, the observability 

limit (LOD), the limit of determination (LOQ) and the accuracy were also examined. 
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, % RSD value 

was 3,8 and the enrichment factor (ZF) was 150.  The technique has also been 

applied to natural water samples. 
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SİMGELER VE KISALTMALAR 
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1. GİRİŞ 

Eser element analizi çok sayıda araĢtırmanın yapıldığı, yöntem ve teknik 

geliĢtirme çalıĢmalarının büyük bir hızla devam ettiği alanlardan biridir. 

EndüstrileĢme, teknolojideki geliĢmeler ve bunların gittikçe yaygınlaĢmasının 

kaçınılmaz sonucu olarak ortaya çıkan gerek sorunların çözümü, gerek nitelik ve 

kaliteye dönük gereksinimler eser element analizlerinin güvenilir Ģekilde 

yapılmasının önemini gittikçe artırmaktadır. Metalbilim, biyokimya, çevre bilimi, tıp, 

ilaçbilim, elektronik ve gıda gibi çok önemli alanlarda geliĢmeler ve gereksinimler 

bu tayinlerin yapılmasını zorunlu kılmaktadır. Endüstriyel üretim ve etkinlikler 

sürecinde çevreye yayılan eser elementlerin doğal çevre ve canlılar üzerine yaptıkları 

olumsuz etkiler nedeniyle kontrol edilmeleri yaĢamsal önem kazanmıĢtır. Benzerleri 

sayılabilecek çok sayıda nedenlerle, eser elementlerin güvenilir nicel analizlerinin 

yapılabilmesine dönük olarak sürekli biçimde numune hazırlama, ayırma ve 

zenginleĢtirmeye iliĢkin çeĢitli yöntemler ve teknikler geliĢtirilmektedir [1-5].   

Eser element analizlerinde çeĢitli sorunlarla karĢılaĢılır. Bunlar numune 

alınması, numunedeki analit deriĢiminin düĢüklüğü ve analizde kullanılacak yöntem-

aygıt ile ilgili sorunlardır. Her ne kadar günümüzde µg L
-1

 – ng L
-1

 deriĢim 

düzeyindeki eser elementlerin uygun analitik yöntemlerle yüksek doğruluk-

güvenirlikle tayinleri yapılabilse de, bazı numunelerde doğrudan tayinleri çeĢitli 

nedenlerle zordur veya bazı sınırlamalarla karĢılaĢılır. Bu sınırlamalar ve güçlükler 

nedeniyle tayin için daha yüksek maliyetli ölçüm aletlerinin seçimi gerekir veya çoğu 

zaman olduğu gibi süreçte ayırma-zenginleĢtirme iĢlemlerine baĢvurulur. Tayin 

sınırının düĢmesi doğrudan tayinde kullanılacak aletin fiyatını artırdığı için çoğu 

zaman zenginleĢtirme iĢlemleri tercih edilir. ZenginleĢtirme ile daha basit, alete 

uygun bir matriks ve analit deriĢimi sağlanır; sonuçta daha doğru ve kesin tayinler 

yapılır. Yeni zenginleĢtirme yöntemlerinin geliĢtirilmesi, mevcutların modifiye 

edilmesine iliĢkin araĢtırmalar son yıllarda yoğun bir Ģekilde sürmektedir [3, 6-9].  

Üzerinde en çok araĢtırma yapılan eser elementlerden biri de çinkodur.  

Doğada birçok cevherde bulunur, en önemli cevheri sfalerit (ZnS)’dir. Çinko 

elementi, periyodik çizelgenin IIB grubundadır; bileĢiklerinde +2 değerliklidir. 

Metali maviye çalan açık gri renktedir, erime noktası düĢüktür, sert ve kırılgandır. 

Yükseltgen olmayan asitlerle tepkimesinde hidrojen gazı açığa çıkarır. Nitrat 
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asidinde NH3, N2O, NO ve NO2 gibi ürünler oluĢturarak, deriĢik sülfürik asitte SO2 

çıkararak çözünür. Su içerisindeyken yüzeyinde koruyucu hidroksit katmanı 

oluĢturduğundan çözünmez, ancak bazlar da çinkat vererek çözünür. BileĢiklerinde 

genellikle iyonik bağ yapar. Çinko, amonyak, amin, siyanür ve halojen iyonlarıyla 

kompleksler oluĢturur. En önemli çinko bileĢikleri  ZnO, ZnSO4, ZnCI2 dür [10, 11].  

Oldukça yaygın kullanım alanına sahip çinkonun dünyada yıllık kullanım 

miktarı açısından sıralaması demir, alüminyum ve bakırdan sonra gelir. Çinko metali 

soğukta kuru havadan etkilenmez, nemli havada ince bir hidrokarbonat katmanıyla 

kaplanır ve aynı sıcaklıkta halojenlere bile dayanıklı hale gelir. Katodik koruma ve 

galvanizleme yoluyla korozyona karĢı kullanımı oldukça önemlidir. Ayrıca; otomotiv 

endüstrisinde, basınçlı döküm kalıplarında, sanat eseri yapımında, kuru pil 

üretiminde; pirinç, nikelli gümüĢ, değiĢik lehimler, alman gümüĢü gibi önemli 

alaĢımların üretiminde de kullanılır. BileĢiklerinden çinko sülfür (ZnS) saat akrep-

yelkovanlarında,  floresan ve katot ıĢınlı lamba yapımında; çinko metil (Zn(CH3)2) 

birçok organik maddenin sentezinde; çinko oksit (ZnO) kibrit yapımında, lastik 

sanayisinde, merhem ve kozmetik yapımında; birçok bileĢiği tarım ilaçlarında, 

piğment ve litofon olarak kumaĢ boyanmasında, tıpta; çinko klorür (ZnCl2) mobilya 

koruyucu olarak kullanılır [10, 11].  

Canlılar açısından da çinko yaĢamsal elementlerden biridir. Civa ile sert 

amalgam oluĢturduğundan diĢ dolgularında kullanılır. Ġnce katman Ģeklinde 

uygulanması ciltte su kaybını önlediğinden merhemlerin bileĢimine 

katılabilmektedir. Günlük  çoğu vitamin ve mineral ilaçlarının bileĢiminde çinko 

bulunmaktadır. Çinko bağıĢıklık sisteminin düzenli çalıĢmasını sağlar; çinko alımının 

ve emiliminin yetersiz olduğu zamanlarda, çinko kaybının arttığı dönemlerde vücut 

enfeksiyonlara karĢı zayıflar. Soğuk algınlığı ve gripten korunmak için vücutta bol 

miktarda çinko bulunması gereklidir. Çocuklarda öğrenme yeteneğinin azalması, 

büyümede duraklama veya yavaĢlama çinko eksikliğinden kaynaklanmaktadır. Saç 

dökülmesi, kısırlık, soğuk eller-ayaklar, koklama-tat alma duygusunun sınırlı olması, 

tırnaklarda beyaz lekeler, ishal, iĢtahsızlık, vücutta yaygın cilt lezyonları, yara 

iyileĢmesinde gecikme ağır çinko eksikliğinin göstergesidir. Çinko cildin-kasların 

erken yaĢlanmasını önleyen anti-oksidan özellik gösterir; yaĢlılığa bağlı görme 

duyusunu güçlendirir. Çinko yetersizliğinin ciddi boyuta ulaĢması halinde tehlikeli 
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durumlar ortaya çıkabilir. Kalp, beyin ve üreme sistemin özellikle bu minerale 

ihtiyacı vardır. Biyokimyasal açıdan çinko hemen tüm hücrelerde bulunması zorunlu 

bir mineraldir. Ġnsan vücudunda gerçekleĢen biyokimyasal tepkimeler için yüz çeĢit 

kadar enzimi etkin hale getirmektedir. Karbohidrat, yağ, protein, nükleik asit sentezi 

gibi çesitli metabolik olaylar için gereklidir. Birçok metaloenzim iĢlevi için koenzim 

bileĢeni görevi yapar. Fizyolojik miktardaki çinko, diğer bazı ağır metal iyonlarının 

zehirleyici etkilerini azaltır. Hücre  çoğalması ve büyümesi için her gün belli bir 

miktarda dıĢarıdan alınması zorunlu bir mineraldir.  DNA sentezinde, akyuvarların, 

antikorların oluĢmasında da etkilidir. Vücuttaki fazla çinko böbreklerce dıĢarı atılır.  

Çinko zehirlenmesi yüksek çinko dozlarıyla sınırlıdır, yaygın değildir. Çinko tuzları, 

metalinden daha toksiktir [ 12-14, 35, 37].  

Çinko çok sayıda gıdada bulunmaktadır. Kırmızı et, kümes hayvanları, 

kabuklu deniz ürünleri, fasulye, fındık, kahvaltılık tahıl ürünleri ve süt ürünleri bol 

miktarda çinko içerir. Bu gıdalar çinkonun emilimini azaltıcı maddeler içermediği 

gibi emilimi arttırıcı bazı aminoasitleri de bulundurur. Bitkisel besinler, tahıllı 

ekmekler, tahıl ürünleri, baklagiller çinkonun emilimini  azaltıcı maddeler içerir.  

Ġnsanda günlük çinko gereksinimi; ilk altı ayda 3 mg/gün, 1-10 yaĢları arasında 10 

mg/gün, ergenlik  döneminde 15 mg gün
-1

 kadardır. Avrupa Birliğince tavsiye edilen 

miktar 15 mg gün
-1

’dür. Vücut için gerekli çinko miktarının artıĢ gösterdiği özellikle 

çocukluk, hamilelik, emzirme ve yeterli miktarda çinkonun alınamadığı yaĢlılık 

dönemlerinde çinko takviyesi gereklidir [13, 15].  

Yukarıda kısaca söz edilen çinkonun doğada bulunuĢu, yaygın kullanım alanı, 

canlılar açısından önemi, bulunduğu gıdalar, çevresel ve biyolojik numunelerin 

analizi eser çinko tayinlerinin ne kadar doğru ve güvenirlikle yapılması gerektiğini 

de açıkça göstermektedir.  
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Bu çalıĢmada, baĢta su olmak üzere çevresel-biyolojik örneklerdeki çinkonun 

Yüksek Çözünürlüklü Sürekli IĢın Kaynaklı Alevli Atomik Absorpsiyon 

Spektrometrisi (HR CS-FAAS) ile belirlenebilmesi için yeni bir katı faz özütleme 

(SPE) tekniği uygulanmıĢtır. Adsorban olarak asma dallarından hazırlanmıĢ aktif 

karbon (ACVS) kullanılmıĢtır. Ayırma ve zenginleĢtirmede kolon tekniği 

uygulanmıĢtır. Model çözeltiler üzerinden örnek çözeltisi pH’sı, geri kazanma 

çözeltisi cinsi ve deriĢimi, örnek çözeltisi ve geri kazanma çözeltisinin akıĢ hızları, 

örnek çözeltisi hacmi, adsorban miktarı ve yabancı iyon etkisi gibi parametreler 

incelenerek zenginleĢtirme için en uygun koĢullar belirlenmiĢtir. Ardından Yüksek 

Çözünürlüklü Sürekli IĢın Kaynaklı Alevli Atomik Absorpsiyon Spektrometrisi (HR 

CS-FAAS) kullanılarak belirlenen en uygun koĢullarda Zn(II) tayinleri yapılmıĢtır. 

Uygulanan yöntemin verimliliği, gözlenebilme sınırı (LOD), tayin sınırı (LOQ) ile 

doğruluğu ve kesinliği de incelenmiĢtir. Söz konusu teknik doğal su örneklerine de 

uygulanmıĢtır.  
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2. GENEL BİLGİLER 

2.1. ESER ELEMENT AYRILMASI-ZENGĠNLEġTĠRĠLMESĠ 

2.1.1. ZenginleĢtirme  

Günümüzde çok düĢük deriĢimde eser elementlerin geliĢmiĢ analitik 

yöntemlerle yüksek doğruluk-güvenirlikle tayinleri yapılabilmektedir, ancak bazı 

ortamlarda bunların doğrudan tayinleri için çeĢitli sınırlamalar söz konusudur.   

Numune miktarının yeterli olmaması; analitin büyük miktardaki numuneden 

ayrılmasının gerekmesi; analit deriĢiminin ölçüm aletinin gözlenebilme sınırında 

olmaması;  numune matrisinin uygun olmaması; numunenin fiziksel-kimyasal açıdan 

uygun olmaması; kalibrasyon için uygun standart bulunmaması doğrudan tayin için 

sınırlamalardan bazılarıdır [2-6, 9].  

Eser element tayini için çoğunlukla ayırma ve zenginleĢtirme ön iĢlemi 

gerekir. ZenginleĢtirme, analitin deriĢiminin tayin edilebilecek düzeye yükseltilmesi 

amacıyla uygulanan süreçtir. Büyük hacimli numunedeki analit bu süreçle daha 

küçük bir hacimde toplanır. Böylece deriĢimi yükseltilmiĢ, gözlenebilme sınırı 

düĢürülmüĢ ve aynı zamanda analit tayinde bozucu etki yapan ortam bileĢenlerinden 

uzaklaĢtırılmıĢ olur. Daha uygun bir matriks ve yüksek analit deriĢimi kalibrasyon 

standartlarının hazırlanmasını kolaylaĢtırır; yöntemin duyarlılığını, sonuçların 

doğruluğu ve tekrarlanabilirliğini artırır.  

Geri kazanma verimi (R) ve ZenginleĢtirme Faktörü (ZF) eser element 

zenginleĢtirmede önemli iki ölçüttür.      

 R =  ×100                                                                                             (2,1) 

Burada Q0 ve Q sırasıyla zenginleĢtirme öncesi ve sonrası eser element miktarıdır. 

Uygulamada verimin % 95’ten büyük olması istenir, ancak tekrarlanabilirliğin iyi 

olması durumunda % 90’dan büyük verimler güvenle kullanılabilir [3, 5].     

    Analit (T) ve Matriksin (M) zenginleĢtirme öncesi miktarları QT° ve QM°  

zenginleĢtirme sonrası miktarları QT ve QM olmak üzere ZenginleĢtirme Faktörü (ZF) 

aĢağıdaki formülden hesaplanır. 

 

 ZF = -------------                                                                                         (2.2) 

 

QT/QM 

QT°/QM° 
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Bu faktör, kullanılan teknikler yanında, eser element deriĢimine de bağlıdır. 

Bazı tekniklerde bu faktörün 10
5’

den büyük olması sağlanabilir. Çoğu eser 

analizlerde 10
2
-10

4
’lük bir zenginleĢtirme faktörü yeterli sayılır. 

 ZenginleĢtirme iĢlemlerinde alınacak numune miktarı kullanılan tayin 

tekniğinin gözlenebilme sınırına ve eser elementlerin deriĢimine bağlıdır. Genellikle 

ppb ve daha düĢük düzeydeki eser elementlerin zenginleĢtirilmesinde katı örneklerin 

0.1-10 g’lık, sıvı örneklerin 10-100 mL’lik miktarları analiziçin alınır. pg g
-1

 veya ng 

g
-1

 düzeyinin altındaki eser elementler için bazen daha fazla örnek miktarı alınır.  

Kuramsal olarak çok düĢük deriĢimlerde eser elementlerin zenginleĢtirilmesi 

de mümkündür. Ancak bunların zenginleĢtirmesinde bazı sınırlamalarla karĢılaĢılır. 

Süreçte numunenin kirlenmesi, numune miktarı, analit kayıpları ve iĢlem 

basamakları bu sınırlamalardan bazılarıdır [2, 3, 6, 9].  

2.1.2. ZenginleĢtirme Yöntemleri  

Bazı aletsel yöntemlerin maliyet yüksekliği dolayısıyla az kullanılmaları; bazı 

aletlerin matris etkisinden kaynaklanan yetersizlikleri sebebiyle analizde 

zenginleĢtirme-ayırma yöntemlerinin önemi artmaktadır. Bu amaçla geliĢmiĢ analiz 

aletleriyle kombine edilebilen, kesikli-kesiksiz birçok eser element zenginleĢtirme 

yöntemi geliĢtirilmiĢ veya modifiye edilmiĢtir [2, 3, 7-9, 21].  

2.1.2.1. Sıvı-sıvı özütleme yöntemi  

Bu yöntem eser element zenginleĢtirmesinde yaygın kullanılır. Birbiriyle 

karıĢmayan iki fazın kullanımına dayanan yöntem, ana bileĢenin organik faza 

alınması, eser elementlerin sulu fazda kalması veya eser elementlerin Ģelatları-

değiĢik kompleksleri halinde organik faza alınması Ģeklinde uygulanabilir. Organik 

faza çekilerek ayrılan eser element Ģelatları analiz öncesi yeniden sulu faza alınır. 

Seçicilik pH, ligand, çözücü türü ve sıcaklık değiĢkenleriyle sağlanır [2-5, 16].       

2.1.2.2. Elektrolitik biriktirme yöntemi 

Bu yöntemde, numune çözeltisindeki eser metaller uygun koĢullarda katı bir 

çalıĢma elektrodu üzerinde elektroliz yoluyla toplanır; sonra küçük bir hacim içine 

sıyrılır. Bu iĢlem anodik sıyırma veya fiziksel-kimyasal iĢlemlerle çözülerek yapılır. 

Anodik sıyırmada elektrot uygun hacimdeki bir elektrolit çözeltisine daldırılır; 

elementin biriktirildiği elektrot anottur [2-5, 16].    
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2.1.2.3. Ġyon değiĢtirme yöntemi 

Bu yöntem, çözeltideki iyonların temas ettikleri katı maddenin yapısındaki 

aynı yüklü iyonlarla yer değiĢtirmesi esasına dayanır. Numune çözeltisi iyon 

değiĢtiriciden geçirilirken yalnızca analit iyonlarının tutunması sağlanırsa seçimli bir 

ayırma olur. Ġyon değiĢtiricide tutunan eser elementler daha küçük hacimli ikinci bir 

faza alınarak zenginleĢtirme gerçekleĢtirilir [2-5, 16, 21].   

2.1.2.4. UçuculaĢtırma yöntemi 

 Bu yöntem, matriks ile eser element arasında uçuculuk farkının büyük olması 

ile ilgilidir. Metallerin zenginleĢtirilmesi inorganik eser analizde yaygın değildir 

anottur [2-5, 16].   

2.1.2.5. Birlikte çöktürme yöntemi 

Bu yöntem özellikle deriĢimi doğrudan çöktürme için çok düĢük olan veya 

iĢlem için miktarı çok az olan eser elementlerin ayrılması-zenginleĢtirilmesinde geniĢ 

uygulama alanı bulmuĢtur. Belirli koĢullarda bir sıvı fazda gerçekte çözünebilen 

bileĢikler, oluĢturulan hacimli çökeltilerle birlikte safsızlık Ģeklinde çöktürülür. Eser 

elementlerin birlikte çöktürülmesi taĢıyıcı (toplayıcı) denen inorganik veya organik 

çöktürücüler kullanılarak yapılır. Birlikte çöktürmede kullanılan inorganik 

çöktürücüler genellikle metal hidroksitler ve sülfürler gibi geniĢ yüzey alanlı 

kolloidal çökeltilerdir. Organik toplayıcılar çoğunlukla suda zor çözünür olan ve 

analit metal iyonlarıyla kompleksler oluĢturan kompleksleĢtiricilerdir. Birlikte 

çöktürme için numune çözeltisine, yeterli miktarda, çökelti oluĢmasını sağlayacak 

taĢıyıcı reaktif ilavesi gerekir. TaĢıyıcı çökelti oluĢumu sırasında çözeltideki eser 

elementler karıĢık kristal oluĢumu, yüzey adsorpsiyonu, hapsolma ve mekanik 

sürüklenme gibi mekanizmalara göre birlikte çökerler. Çökelme için en uygun 

koĢullar belirlenir;  oluĢan çökelti çeĢitli yollarla ayrılıp, uygun bir çözücünün daha 

küçük son hacminde çözülüp, ortam bileĢenlerinden ayrılması ve deriĢimlerinin 

artırılması sağlanır. Sonra uygun bir analiz tekniğiyle eser element tayini 

gerçekleĢtirilir [2-5, 18]. 

2.1.2.6. Katı faz özütleme (SPE) yöntemi  

Katı faz özütleme (SPE) yöntemi, çözeltideki analitin bir katı faz üzerinde 

tutunması, sonra uygun bir geri alma çözeltisiyle hızlı Ģekilde alınması esasına 

dayanır. Katı fazda tutunma mekanizması fazın kimyasal yapısına bağlıdır. Geri alma 
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ise çok küçük miktarlarda organik çözücü veya bir asit çözeltisi ile yapılır. Yüksek 

zenginleĢtirme faktörü, yüksek tutunma kapasitesi, geniĢ pH aralığında çok sayıda 

analitin seçimli özütlenmesi, rejenere edilebilirlik, ucuzluk ve basitlik, büyük 

numune hacimleri ile çalıĢılabilmesi, az çözücü kullanılması, az zaman alması, farklı 

özellikte katı faz kullanımı olanağı vermesi nedeniyle ayırma-zenginleĢtirmede SPE 

yaygın olarak kullanılır. Katı faz olarak genelde iyon değiĢtiriciler, ĢelatlaĢtırıcılar ve 

adsorbanlar kullanılır [2-5, 7, 9, 17, 19-21]. 

Ġyon değiĢtiriciler, genellikle birleĢik karĢıt iyonlarla yer değiĢtirebilen 

katyonik veya anyonik fonksiyonel gruplar içerir. Kuvvetli uçlar sülfonik asit 

grupları ve kuaterner aminler; zayıf uçlar karboksilik asit grupları veya primer, 

sekonder veya tersiyer aminlerdir. Bu gruplar silika jel veya polimerlere kimyasal 

olarak bağlanır. Ġyon değiĢtiriciler üzerinde tutunma mekanizması, iyonun reçine 

üzerinde dağılma oranına, kompleksin çözeltideki kararlılık sabitine, değiĢim 

kinetiğine ve diğer yarıĢan iyonların ortamda bulunmasına bağlıdır. Ġyon değiĢtirici 

kapasitesi birim kütlesi baĢına düĢen fonksiyonel aktif grupların sayısıyla karakterize 

edilir. Ġyon değiĢtiricilerle hidratlanmıĢ iyonlar, yüklü kompleksler ve labil ligandlar 

ile oluĢan kompleksler geri kazanılabilir; ancak büyük iyonlara seçicilikleri az 

olduğundan ayırma-zenginleĢtirme iĢlemlerinde fazla kullanılmazlar.  

ġelatlaĢtırıcılar, eser elementlerle Ģelat oluĢturan farklı fonksiyonel gruplara 

sahiptir. ġelat bileĢikleri, metal iyonları ile en az iki fonksiyonel gruba sahip organik 

bileĢikler arasında oluĢur. Aminler, azo grupları, amitler ve nitriller; oksijen içeren 

hidroksil, fenol, eter ve karboksil grupları; kükürt içeren tiyoller, tiyokarbamatlar ve 

tiyoeterler bu grupların yaygın kullanılanlarıdır. Ligandın fonksiyonel grupları eser 

elementlere karĢı seçicilik hakkında da bilgi verir. Bu tür organik bileĢikler metal 

iyonu ile beĢli veya altılı halka yapısında birleĢebilirler. 

ġelatlardaki fonksiyonel gruplar asidik veya bazik olabilir. Asidik gruplar 

metal ile kovalent bağ, koordinatif gruplar koordinatif bağ oluĢturur. ġelatlaĢtırıcılar 

nicel tayinlerde ayırma-zenginleĢtirme süreçlerinde metal iyonlarını çöktürme, 

özütleme veya iyonik maskeleme amacıyla kullanılabilirler.  OluĢan kompleks nötr 

veya yüklü olabilir. 

Bir metal iyonunun Ģelata bağlanması; iyonun yapısı, yükü ve çapına; 

ligandaki elektron verici grupların yapısına; elektron verici veya fonksiyonel 
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grupların bağlanmasını aktive eden ve metal özütlemesini sağlayan tamponlama 

koĢullarına; katı fazın yapısına bağlıdır. 

 ġelatlaĢtırıcı katı faz maddeler doğal olabileceği gibi yapay olarak da 

hazırlanabilir. Bu amaçla; Ģelat yapıcı fonksiyonel grup içeren yeni bir polimer 

sentezlenebilir; mevcut bir polimere fonksiyonel gruplar bağlanabilir. ġelat yapıcı 

ligand içeren bir çözelti katı faza emdirilerek fiziksel olarak fonksiyonel grupların 

adsorban yapıya bağlanması sağlanabilir. 

 

 

 

 

 

 

 

 

 ġekil 2.1. Adsorbanların sınıflandırılması 

SPE tekniğinde çok çeĢitli adsorbanlar kullanılır. Atom, iyon veya 

moleküllerin katı yüzeyine tutunmasına adsorpsiyon, katıya (tutucu madde) 

adsorbent (adsorban), katı yüzeyine tutunan maddeye ise adsorbat denir [21, 22]. 

Adsorpsiyon olayı yüzeyi ilgilendiren bir olay olduğundan, bir katı veya bir sıvının 

yüzeyindeki deriĢimin değiĢmesi olarak da tanımlanır [21-26].  

Adsorpsiyon katı yüzeyi ile çözücüde çözünmüĢ maddenin teması ile 

gerçekleĢir. Sebebi, maddenin sınır yüzeyinde moleküller arasındaki kuvvetlerin 

denkleĢmemiĢ olmasıdır. Katı yüzeyindeki atom-molekül dengelenmemiĢ 

kuvvetlerin etkisi altındadır; içe çeken kuvvet dıĢa çeken kuvvetten daha büyüktür. 

Bu nedenle yüzeyi küçültme eğilimi gösterir. ÇözünmüĢ tanecikler katı yüzeyindeki 

atomların doyurulmamıĢ kuvvetleri tarafından katı yüzeyine doğru çekilir; böylece 

dengelenmemiĢ yüzey kuvvetleri çözünmüĢ tanecikler tarafından dengelenir. Bu 

sırada sistemin yüzey enerjisi azalır; yani adsorpsiyon istemli bir olaydır.                   

Adsorpsiyon fiziksel ve kimyasal olarak ikiye ayrılabilir. Fiziksel adsorpsiyon 

sırasında atom, molekül veya iyon Ģeklinde olabilen adsorplanan tanecikler ile katı 

yüzeyi arasında uzun fakat zayıf olan van der Waals bağları, dipol-dipol etkileĢimi ve 

hidrojen bağları oluĢumu etkindir. Kimyasal adsorpsiyon sırasında ise tanecikler ile 

yüzey arasında genellikle kovalent bağ olmak üzere bir kimyasal bağ oluĢur. 

  Ġnorganik 

 

Yüklü Destek 

Modifiye olmamıĢ 

FonksiyonlanmıĢ 

 Kiselgur, gözenekli cam,  

 SiO2, TiO2, Al2O3, MgO... 
 
     Doğal 
 

 Selüloz, dekstran … 

 

   Organik 
    Polimerik 

 

  Polimerik  

   olmayan 

 

 Reçineler, köpükler,   

fibroz malzemeler… 

   Aktif karbon,  

    Naftalin… 

    Sentetik 
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Kimyasal adsorpsiyon yalnızca tek tabakalı olabilir, tersinmezdir. Fiziksel 

adsorpsiyon tek veya çok tabakalı olabilir; tersinir olarak gerçekleĢebilir. 

Adsorpsiyon-desorpsiyon olayının istenilenden daha yavaĢ olması nedeniyle, eser 

türlerin ayrılması-zenginleĢtirilmesinde kimyasal adsorpsiyon çok uygun 

olmamaktadır.  

SPE tekniğinde çok çeĢitli adorbanlars kullanılır. Bunlar çeĢitli açılardan 

sınıflandırılabilir, ġekil 2.1 [7, 21, 25, 26]. Organik (doğal-sentetik) veya inorganik 

sınıflandırması esas olanlardan biridir. Ġnorganikler içinde silikajeller en tipik 

olanıdır. Farklı koĢullarda mekanik, termal ve kimyasal kararlılık gösterirler; 

ĢelatlaĢtırıcılar bunlara kararlı Ģekilde bağlanabilir. Yüzeyinde zayıf iyon değiĢtirici 

silan grupları da bulunur. Tutunmanın nicel olması için örnek pH’sı bazik olmalıdır. 

Silikajel yüzeyi kimyasal immobilizasyon ve fiziksel adsorpsiyonla özel organik 

bileĢiklerle yüklenir. Kimyasal immobilizasyonda silika jel yüzeyindeki gruplarla 

organik bileĢikler arasında kimyasal bağ oluĢur; fiziksel adsorpsiyonda organik 

bileĢik doğrudan silikajel yüzeyindeki silan gruplarına adsorbe olur.  

 Metalik türlerin etkin Ģekilde katı faz üzerinde tutunması için adsorbanın 

yapısı ve özellikleri önemlidir. Katı faz adsorbanlar hidrofobik veya polar olabilir. 

Hidrofobik olanların iyonik metalleri tutabilmesi için hidrofobik özellikte kompleks 

oluĢturmaları gerekir. Bu iĢlem, uygun bir reaktifin örneğe eklenmesiyle veya 

reaktifin hidrofobik özelikteki katı faza immobilize edilmesiyle yapılır. Polar 

olmayan adsorban kullanılması gerekiyorsa adsorbana iyon-çifti reaktifi ilave 

edilebilir. Bu reaktifler, alifatik hidrokarbon zinciri gibi polar olmayan kısımlar 

içerir. Kuaterner amonyum tuzları ve sodyumdodesilsülfat en sık kullanılanlarıdır. 

Polar olmayan kısım, polar olmayan adsorbanla etkileĢim yapar ve ortamda bulunan 

iyonik türlerle iyon-çifti oluĢturur [22]. 

Organik esaslı adsorbanlar polimerik olan ve olmayanlar Ģeklinde ayrılabilir. 

Polimerikler tüm pH aralıklarında kullanılmaları nedeniyle eser element tayininde 

sıklıkla kullanılır. Organik adsorbanların olumsuz yanı Ģartlandırma basamağının 

uzun olması ve kullanımından önce uzun bir temizleme basamağının gerekmesidir. 

Polimerik adsorbanların etkinliği fonksiyonel gruplar dıĢında parçacık büyüklüğü,  

yüzey alanı,  gözenek çapı,  gözenek hacmi,  çapraz bağlanma derecesi gibi çeĢitli 

fizikokimyasal parametrelere bağlıdır [21].  
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Organik polimerik adsorbanlar arasında polistiren-divinilbenzen, poliakrilat 

ve poliüretan polimerleri yaygın kullanılanlarıdır. Polistiren-divinilbenzen iyon 

değiĢtirmesi olmayan, hidrofobik etkileĢim yapan, aynı zamanda aromatik analitlerde 

π-π etkileĢimi yapan adsorbanlardır. Amberlit XAD serisi bu türdendir. Hidrofobik 

karakteri dolayısıyla eser elementlerin tutunması için örnek çözeltisine ligand ilavesi 

gerekir. Bu ligandlar inorganik veya organik olabilir [21].  

Poliakrilatlar, geniĢ bir kullanım alanına sahip stiren veya metakrilat esaslı 

kopolimerleri, poliüretan köpükleri, poliklortrifloretilenleri kapsar. Chromosorb-105, 

Amberlit XAD-7 ve XAD-8 bunlardan sık kullanılanlardır; bunlar polar çözeltiler 

için daha yüksek adsorplama kapasitesine sahiptir [21].  

Poliüretanlar, eser elementlerin adsorpsiyonundaki kapasiteleri dolayısıyla 

katı faz özütlemesinde etkin Ģekilde kullanılır. DMG, DDTC ve HMDC kaplı 

poliüretan köpükler bunlardan bazılarıdır. ġelatlaĢtırıcı reaktif doğrudan numuneye 

eklenir, oluĢan metal Ģelatları poliüretan köpük üzerinde tutunabilir [21].  

Organik esaslı polimerik olmayan adsorbanlardan en yaygın olanı aktif 

karbondur. Aktif karbonun yüzey kimyasının değiĢken karakteristiği, bağıl olarak 

yüksek mekanik dayanıklılığı, mikro gözenekli yapısı, yeterli gözenek büyüklüğü, 

yüksek adsorpsiyon kapasitesi ve geniĢ yüzey alanına sahip olması dolayısıyla 

elektrokimyasal araçlarda elektrot materyali olarak; katalitik üretimde katalizör ve 

katalizör destekleyicisi olarak; endüstriyel ölçekte ise ayırma-saflaĢtırma sürecinde 

eĢsiz bir adsorban olarak kullanılmasını sağlamaktadır. Bu nedenle aktif karbona 

olan ilgi her geçen gün artmaktadır [7, 25, 26, 39, 40]. Yüzey alanı ve gözenek 

yapısına göre değiĢik formlarda bulunur. 5-30 m
2
g

-1
 yüzey alanına sahiptirler. Eser 

element zenginleĢtirilmesinde çok yaygın kullanılan türü bitki kömürlerinden 

hazırlanan granüler aktif karbonlardır.  Bunların yüzey alanı 300–2000 m
2
g

-1 

dolayındadır; gözenek çapları büyüktür ve aktif fonksiyonel gruplar içeren heterojen 

bir yüzeyi vardır. Birçok eser metal kompleks oluĢturucu bir reaktifin varlığında aktif 

karbon üzerinde tutunmaktadır. Aktif karbonla zenginleĢtirme farklı Ģekillerde 

uygulanabilir. Tüm uygulamalarda Ģelatları halinde aktif karbona yüklenen eser 

elementler ya katı faz analizine uygun bir alet yardımıyla tayin edilir veya deriĢik 

asitlerle aktif karbondan eser elementler çözelti fazına geçirilerek tayin edilir. 
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ÇalıĢmada, SPE adsorbanı olarak asma dalından elde edilen aktif karbon (Activated 

Carbon from Vine Shoots; ACVS) kullanılmıĢtır [39, 40]. 

2.1.3. Katı Faz Özütleme Teknikleri  

Katı faz özütleme örneğe ve amaca bağlı olarak üç ayrı Ģekilde uygulanır. 

Bunlar çalkalama tekniği, kolon tekniği ve süzme (membran) tekniğidir [2, 3, 17, 20, 

21, 26].  

Çalkalama tekniği, analiti içeren örnek çözeltisine katı faz maddesinin 

eklenip, mekanik veya ultrasonik olarak karıĢtırılması Ģeklinde uygulanır. Dağılma 

dengesi oluĢumu için beklenir; katı faz süzülerek veya dekantasyonla çözeltiden 

ayrılır. Süzme iĢleminden sonra katıda tutunan analitler ya doğrudan veya uygun 

çözeltiler kullanılarak çözeltiye alınmak suretiyle tayin edilir. Bu tekniğin 

kullanılabilmesi için analitin dağılma katsayısının çok büyük olması gerekir [17, 20].  

Kolon tekniği, en yaygın kullanılan teknik olup, genellikle zenginleĢtirmede 

mini kolonlar kullanılır. Adsorban konulan kolondan örnek çözeltisi geçirilerek eser 

elementlerin kolonda tutunması sağlanır; sonra uygun çözeltilerle alınır. Örnek 

çözeltisi kolondan geçirilmeden önce örnek çözücüsüne benzer özellikte bir 

çözeltiden gerekli miktarda geçirilerek kolon Ģartlandırılır. Örnek çözeltisi kolondan 

geçirildikten sonra, katı faz üzerinde tutunan matriks bileĢenleri zayıf bir çözücü ile 

uzaklaĢtırılır. Son olarak küçük hacimde bir çözelti ile analit alınır [17, 20]. 

Membran filtrasyon tekniği, analiti içeren çözeltinin geçirgen bir tabakadan 

süzülmesi Ģeklinde uygulanır. Eser element tutucu tabaka olarak iyon değiĢtirici 

özellikte süzgeç kâğıtları-membranlar; adsorban olarak gözenekli cam, porselen, 

polimerik maddeler veya ince partiküllü bir katı faz tabakası kullanılır. Membran 

filtrelerin gözenek çapı 0,1-5 µm olup, %80 gözenekliliğe sahiptir. Gözenekleri 

vasıtasıyla birim alanda yüksek akıĢ sağlarlar. Adsorpsiyon için geniĢ bir yüzey 

alanına sahiptirler. Kalınlıkları farklı, nötr veya yüklü, yapay veya doğal 

malzemelerden üretilmiĢ olabilir. Gerilmeye dayanıklı membran filtrelerden 

selülozik esaslılar 130 ºC, naylon esaslılar 180 °C sıcaklığa kadar dayanıklıdır [19].  

Çoğu analitik çalıĢmalarda zenginleĢtirme amacıyla çözünebilir özellikte 

membran filtreler kullanılır. Filtre az miktarda uygun bir çözücüyle çözülerek 

zenginleĢtirme yapılır ve bir çözelti analiz tekniği uygulanır. Doğrudan katı faz 

tayinine uygun aletlerle de tayin yapılabilir. ZenginleĢtirme çalıĢmalarında analitler 
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için en uygun çözücü denenerek bulunur. Organik çözücüde filtrenin kolay 

çözülmesi için çözücünün behere filtreden önce konulması gerekir. Çözülebilir 

filtreler kullanılarak zenginleĢtirme yoluyla duyarlılık 10–100 kat artırılabilir. 

Membran filtreler adsorban olarak da kullanılır, bunun için adsorplanacak 

elementin nötr hidrofobik türlere dönüĢtürülmesi gerekir. Ġyonik türler filtrede zayıf 

tutulurlar, ancak hidrofobik grup içeren karĢı iyonlar eklenerek toplanabilirler. 

Membran filtreler, küçük ancak belirli iyon değiĢtirme uçlarına sahiptir; karĢı iyonun 

bir kısmı iyon değiĢme mekanizmasına göre tutulur. KarĢı iyon yeterince hidrofobik 

olmazsa, filtrede adsorbsiyon zayıf olur,  analitin toplanması nicel olmaz. 

2.2. ESER ELEMENT ANALĠZĠNDE KULLANILAN YÖNTEMLER 

Eser metallerin analizinde FAAS, ETAAS, AAES, AFS, ICP-OES,  ICP-MS, 

X-IĢını Absorbsiyon ve Floresans Spektrometrisi gibi yöntemler kullanılmaktadır. 

Alevsiz atomik absorpsiyon spektroskopisinde giriĢim problemleri, diğer aletsel 

yöntemlerin ise maliyetinin yüksek olması nedeniyle FAAS öne çıkmaktadır. 

FAAS'deki duyarlığın az olması gibi olumsuzluklar zenginleĢtirme yöntemlerinin ve 

son zamanlarda HR-CS FAAS kullanımıyla azaltılmıĢtır.    

2.2.1. Atomik Absorpsiyon Spektroskopisi  

  Atomik absorpsiyon spektrometrisi (AAS), element tayininde çok uzun 

süredir kullanılmaktadır. AAS aygıtları ve uygulamaları 1950’lerden sonra büyük 

geliĢmeler göstermiĢ; günümüzde temelleri iyice oturmuĢtur. AAS 70’den fazla 

metale ve az sayıda ametale uygulanabilmektedir. Endüstri ve bilimsel çalıĢmalarda 

yaygın Ģekilde kullanılmaktadır [27-31].     

 AAS ıĢının gaz fazındaki atomlarca absorpsiyonunun ölçümüne dayanır. 

Atomlar kararlı hallerindeyken, atomik buhar içerisinden geçen ıĢını, her bir 

elementin kendine özgü karakteristik dalga boyunda absorbe ederler. Absorpsiyonla 

atomlar kararlı hallerinden daha üst uyarılmıĢ bir seviyeye geçer. IĢının bu 

absorplanan miktarından analitin deriĢimi belirlenir. Absorbsiyonun büyüklüğü, 

temel düzeydeki atomların deriĢimi ve analit deriĢimine bağlıdır.    

  Dengede bulunan bir sistemde, uyarılmıĢ düzeydeki atom sayısının temel 

düzeydeki atom sayısına oranı Boltzmann dağılım yasası ile verilir. 

 

                                                                     (2.3)                           
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EĢitlikte; k = 1,38 × 10
-16

 J s   (Boltzmann sabiti), T: Sıcaklık (K), Ei: Uyarma 

için gereken enerji, Ni: UyarılmıĢ düzeydeki atom sayısı, No: Temel düzeydeki atom 

sayısı, Pi ve Po: Ġstatistiksel faktörlerdir. 

UyarılmıĢ durumdaki atom sayısı temel durumdaki atom sayısından oldukça 

düĢüktür. Enerji düzeyleri arasındaki geçiĢler seçim kuralları ile sınırlıdır. Çok 

sayıda uyarılmıĢ hal mümkün olduğundan bir atom farklı dalga boylarında 

absorpsiyon yapar; absorpsiyon Ģiddeti büyük olan analizde kullanılır. Temel 

düzeyden ilk uyarılmıĢ düzeye geçiĢe rezonans geçiĢ denir; rezonans hat en Ģiddetli 

absorbsiyona sahiptir. Duyarlığı yüksek element atomları analizlerinde analitin 

rezonans hattı kullanılır. 

    Lambert-Beer yasasına göre, absorpsiyon yapabilecek türlerin bulunduğu 

bir ortama Io Ģiddetinde gelen ıĢının Ģiddeti absorplanma sonucu azalır ve ıĢın ortamı 

I Ģiddetinde terk eder. Log Io/I absorbans (A) olarak tanımlanır;   A= log Io/I = 

εbC’dir.  Absorpsiyon, deriĢim ve ıĢığın geçtiği yol ile doğru orantılıdır. AAS ile bu 

temel bilgiden yararlanılarak atomik türlerin nicel tayinleri yapılır.  

Atomik spektroskopi yalnızca elektronik geçiĢler üzerine kurulmuĢtur; 

analitin serbest atomlarına dönüĢtürülmesi gerekir. Katı, sıvı veya çözeltideki analitin 

serbest atomlarına dönüĢtürülmesine atomlaĢtırma denir. En yaygın kullanılan iki 

teknik alev ve elektrotermal atomlaĢtırmadır; az kullanılan baĢka teknikler de vardır.    

 2.2.2. Atomik Absorpsiyon Spektrometrisi  

Atomik absorpsiyon spektrometrisinin temel bileĢenleri; kararlı bir ıĢık 

kaynağı, absorpsiyon hücresi denen ve numuneyi atomlarına ayrıĢtırmada kullanılan 

bir atomlaĢtırıcı, ölçülecek ıĢının spesifik dalga boyunu seçebilmek için 

monokromatör, bir dedektör ve kaydedicidir. Atomik absorpsiyon aygıtları tek ve çift 

ıĢık yollu olmak üzere iki çeĢittir. Çift ıĢık yollularda ıĢık kaynağından çıkan ıĢın bir 

bölücüyle ikiye bölünür; biri önce atomlaĢtırıcıya sonra monokromatöre 

yönlendirilir; diğeri ise referans olarak doğrudan monokromatöre yönlendirilir. Çift 

ıĢık yollu aygıtlarda referans ve numune verileri oranı kullanılır [27-31].  

2.2.2.1. IĢık kaynağı 

AAS’de en yaygın kullanılan ıĢık kaynağı oyuk katot lambadır. DüĢük basınçta Ar 

veya Ne inert gazıyla doldurulmuĢ, bir anot ve bir katot içeren cam bir silindirdir. 

Katot incelenen element metalindendir ve oyuk silindir Ģeklindedir. Anot genellikle 
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tungsten veya nikel teldir. Katodun karĢıĢında kuvars pencere vardır. Elektrotlar 

arasına gerekli gerilim uygulanarak inert gaz iyonlaĢtırılır; katyon haline gelen gaz 

tanecikleri hızla negatif yüklü katota çarpar; bunun sonucu katodun yapıldığı metalin 

atom bulutu oluĢur. Ġnert gazın serbest katot atomlarıyla çarpıĢması ile uyarılmıĢ 

metal atomları elde edilir. Bunlar yeniden temel duruma dönerken katottaki element 

atomları rezonans dalga boyunda ıĢıma yapar.  

AAS’de her element için ayrı bir oyuk katot lamba gerekmesi, çok elementli 

katotların yapılmasına yol açmıĢtır. Bu ıĢık kaynaklarına çok elementli lambalar 

denir. Ancak, bunlarda sorunlarla karĢılaĢılmıĢ; son yıllarda bunlara bir seçenek 

olarak tek lambanın kullanıldığı yüksek çözünürlüklü sürekli ıĢık kaynaklı HR-CS 

FAAS aygıtları geliĢtirilmiĢtir. Bunlarda, tayin edilmesi mümkün tüm analitler için 

gerekli olan tüm dalga boyundaki ıĢınlar tek lamba ile sağlanabilmektedir. Sürekli 

ıĢın kaynağı olarak 185-900 nm arasında Ģiddetli ıĢın yayınlayan Xe ark lambası 

kullanılmaktadır. Bu aygıtla, tek lamba kullanılarak ardı ardına alevli ve hidrürlü 

sistemde çoklu element tayinleri mümkün olabilmektedir. Sahip olduğu detektör 

sistemiyle alınan dalga boyuna/piksele karĢı absorbans spektrumunda analitik hattın 

0,3 nm’lik alan içerisindeki çevresi görüntülenebilmekte; böylece yöntem 

geliĢtirmede spektral giriĢimler belirlenebilmektedir. Sürekli ıĢın kaynaklarında 

element tayinlerinde kaynaktan gelen ıĢının emisyon hattının, analitin absorpsiyon 

hattından daha geniĢ olması sebebiyle analit iyonlarının gelen ıĢının çok az bir 

kısmını absorplaması sorunu, günümüzde yüksek çözünürlüklü double-echelle 

monokromatörler geliĢtirilmesiyle çözümlenmiĢtir. Yüksek çözünürlüğe sahip bu 

monokromatör analitin absorpsiyon hattını net bir Ģekilde ayırabilmekte ve bunu foto 

diyot serisine sahip yüksek UV duyarlı CCD (charge coupled device) dedektöre 

aktarabilmektedir. HR-CS FAAS ile LS-FAAS’lere göre daha düĢük zemin sinyali 

ve daha yüksek analit sinyali elde edilerek, tayini yapılacak elementler için tayin 

sınırı yaklaĢık 5-7 kat azaltılmıĢtır. 

  AAS de kullanlan bir diğer ıĢık kaynağı da elektrotsuz boĢalım lambalarıdır. 

Bunların ıĢık Ģiddeti oyuk katot lambalarına oranla birkaç kat yüksektir; ayrıca 

ısınma süresi kısa, kararlılığı iyi, vakum UV bölgede kullanılabilmektedir. 

Elektrotsuz boĢalım lambalarında Ģiddetli bir radyo-frekansı veya mikro dalga 

ıĢınının sağladığı alan ile atomlar uyarılır. As, Se, Sb gibi uçucu ve küçük dalga 
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boylarında (< 200 nm) absorpsiyon ve emisyon yapabilen eser element analizleri için 

elektrotsuz boĢalım lambaları geliĢtirilmiĢtir. 

 2.2.2.2.AtomlaĢtırıcı ve absorbsiyon ortamı 

 AAS, numunedeki analitin atom fazında olmasını gerektiren bir tekniktir. 

Numune yüksek sıcaklıktaki bir alev veya grafit fırın gibi ısı kaynağı içerisinde 

atomlaĢtırılır. AtomlaĢtırıcılar alevli ve alevsiz olmak üzere iki gruba ayrılır. 

 Alevli AAS (FAAS)’de örnekteki analitin serbest atomları alevle oluĢturulur. 

Alev asetilen-hava, asetilen-nitrözoksit ve hava-hidrojen gibi bir gaz karıĢımıyla 

sağlanır. Alev sıcaklığı iyonlaĢtırmayacak kadar düĢük, atom buharları oluĢturacak 

kadar yüksek olmalıdır. Örnek çözeltisi aleve havalı bir sisleĢtiriciyle püskürtülür. 

Alev baĢlığı kısmında çözücü buharlaĢır; buharlaĢma hızı damlacık büyüklüğü ve 

çözücü türüne bağlıdır. OluĢan katı tanecikler alev sıcaklığı etkisiyle değiĢikliklere 

uğrar; organik bileĢikler yanar, inorganik bileĢenler ayrıĢır, birbirleriyle veya alev 

gazları ile tepkimeye girer. Isı enerjisi etkisiyle gaz molekülleri ısısal ayrıĢma ile 

atomlarına ayrılır. FAAS’de örneğin çok az bir kısmı yakma baĢlığına ulaĢır ve 

atomlaĢtırılır; büyük bir kısmı atık olarak atılır. FAAS’de sonuçların 

tekrarlanabilirliği diğer yöntemlerinkinden daha iyidir. 

  Elektrotermal atomlaĢtırıcılar; grafit fırın olarak da adlandırılır. 1-3 cm boy, 

3-8 mm iç çapında silindirik grafit tüplerdir. Atomik buhar ıĢın yolunda daha uzun 

kaldığından duyarlığı alev atomlaĢtırıcıdan fazladır. Bu atomlaĢtırıcılarla çok daha az 

miktar örnekle çalıĢılabilir; rezonans hatları vakum UV bölgeye düĢen elementlerin 

analizleri için inert gaz atmosferinde uygun ortam sağlar; alevde sisleĢmesi zor 

viskoz sıvılarla kolaylıkla çalıĢılabilir; katı numunelerin doğrudan analizi 

mümkündür. Örnekler katı ise doğrudan grafit fırına yerleĢtirilebilir; sıvı numuneler 

5-50 μL aralığında grafit fırın içine enjekte edilir. AtomlaĢtırma üç basamakta 

gerçekleĢir. Önce grafit tüp 110 °C sıcaklığa ısıtılır ve numune kurutulur. Sonra 

külleme basamağına 350-1200 °C geçilir; numunedeki organik bileĢenler CO2 ve 

H2O’ya dönüĢtürülürken, anorganik bileĢenler buharlaĢtırılır. Grafit tüp üzerinden ve 

içerisinden Ar gibi inert bir gaz geçirilerek hem tüpün oksitlenmesi önlenir hem de 

gaz fazına geçen bileĢenler ortamdan uzaklaĢtırılır. En son basamakta sıcaklık hızla 

2000-3000 °C’ye arttırılarak atomlaĢma sağlanır. Üstünlükleri yanında elektrotermal 
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atomlaĢtırıcıların ısıtılmaları için ayrı bir güç kaynağı gerektirmesi ve daha pahalı 

sistemler olmaları gibi dezavantajları söz konusudur.  

  Arsenik, antimon, kalay, selenyum, bizmut, kurĢun ve germenyum gibi 

oldukça toksik elementlerin düĢük deriĢim değerlerinde tayin edilmeleri amacıyla 

hidrür oluĢum tekniği geliĢtirilmiĢtir; bu elementlerin atomlaĢtırıcıya gaz halinde 

verilmesini sağlar. Hidrür oluĢturmak için elementlerin asitlendirilmiĢ çözeltisi % 

1’lik sulu sodyum borhidrür çözeltisine ilave edilir; oluĢan uçucu hidrür inert bir gaz 

yardımıyla kuvarstan yapılmıĢ atomlaĢtırıcıya taĢınır; atomlaĢtırıcıda hidrür 

bozularak analitin nötral atomları oluĢur. 

 3BH4
- 
+ 3H

+
 + 4H3AsO3 → 3H3BO3 + 4AsH3 + 3H2O                 (2.4) 

Civa ise soğuk-buhar yöntemi adı verilen ve SnCl2 ile elementel civaya 

indirgendiği yöntemde inert gaz yardımıyla cihazın optik yolu üzerinde yerleĢtirilmiĢ 

ve ısıtılmamıĢ gözlem tüpüne taĢınarak tayin edilir. 

2.2.2.3. Monokromatör 

Tüm spektroskopi aygıtlarında olduğu gibi AAS’de de monokromatör analitin 

rezonans hattını ıĢık kaynağının yaydığı diğer hatlardan ayırmada kullanılır. Ancak 

AAS’de diğer spektrometrilerden farklı olarak monokromatör atomlaĢtırıcıdan sonra 

yerleĢtirilir. IĢık kaynağı olarak kullanılan oyuk katot lamba monokromatik ıĢıma 

yapar ve örnek içindeki atomlar bu ıĢını absorplar. Ancak atomlaĢtırıcı içinde 

oluĢabilecek farklı dalga boyundaki ıĢımaların ve absorpsiyonların dedektöre 

ulaĢmaması için monokromatör atomlaĢtırıcıdan sonra yerleĢtirilir. Monokromatör, 

genelde ıĢının girdiği bir aralık, toplayıcı bir mercek, aynalar ve bir çıkıĢ aralığından 

oluĢur. AAS’de monokromatör olarak filtre, prizma veya grating kullanılır. 

2.2.2.4. Dedektör 

AAS’de ıĢın sinyalinin elektrik sinyaline dönüĢtürülmesinde dedektör olarak 

fotoçoğaltıcılar kullanılır. Bunlar ıĢığa duyarlı bir katot, ardarda dizili bir seri dinot 

ve en sonda bir anottan oluĢur. Fotoçoğaltıcının kullanılacağı spektral aralık katot 

üzerinde ıĢığa duyarlı tabakaya ve tüpün pencere malzemesine bağlıdır. Katot kolay 

iyonlaĢan bir alaĢım ile kaplıdır; monokromatörden gelen bir foton katot yüzeyine 

çarparak elektron koparır; bu elektron birinci dinoda çarparak buradan elektron 

koparır. Bu iĢlem diğer dinotlar üzerinde elektron sayısı katlanarak sürer. Sonuçta 

foton sinyali genliği oldukça yüksek olan elektrik sinyaline çevrilmiĢ olur. 



18 

 

             2.2.3. Atomik Absorpsiyon Spektroskopisinde GiriĢimler  

 Örneğin referans maddeye göre farklı her türlü davranıĢına giriĢim denir. 

AAS’de nicel tayinler, örnek deriĢimi standartlarla karĢılaĢtırılarak bulunduğu için 

bağıl bir yöntemdir; numunenin standarttan farklı olması giriĢimlere yol açar. 

Nedenlerine bağlı olarak giriĢimler kimyasal, fiziksel, iyonlaĢma, zemin ve spektral 

giriĢim olarak gruplandırılır [27-31]. Fiziksel-kimyasal giriĢimler birim hacimde 

oluĢan temel düzeydeki atom sayısını; zemin-spektral giriĢimler ise doğrudan sinyali 

etkiler. 

Kimyasal giriĢimler; analitin nicel olarak atomlaĢmasını önleyen bileĢik 

oluĢumu Ģeklinde tanımlanır. Analitin analiz sıcaklığında buharlaĢmayan bileĢiği 

oluĢması veya oluĢan analit atomlarının diğer atomlarla tepkime vererek absorpsiyon 

uygunluklarını kaybetmesi Ģeklinde ortaya çıkar. Alev sıcaklığı yükseltilerek veya 

yakıt oksidant oranları değiĢtirilerek bu giriĢim önlenebilir; kimyasal giriĢime neden 

olan bileĢenle daha kararlı bileĢik oluĢturacak bir madde de ortama eklenebilir.  

 Fiziksel giriĢimler; viskozite, yüzey gerilimi ve yoğunluk gibi fiziksel 

özelliklerin örnek ve standart çözeltilerde farklı olmasından kaynaklanır. Özellikle 

alev atomik absorpsiyon spektroskopisinde görülür; elektrotermal atomlaĢtırıcılarda 

sisleĢtirme olmadığından bu giriĢimler gözlenmez. Örnek ve standart çözeltilerin 

fiziksel özellikleri benzetilerek bu giriĢim önlenir; standart ilavesi de kullanılır. 

 ĠyonlaĢma giriĢimi; yüksek sıcaklıklarda analit elementinin bir miktar 

iyonlaĢması, temel düzeydeki toplam atom sayısının azalması sonucu oluĢur.  

Duyarlılığın azalmasına neden olur. Bu giriĢimler atomlaĢma daha düĢük sıcaklıkta 

yapılarak veya örneğe ve standartlara iyonlaĢma enerjisi düĢük (K, Li gibi) baĢka 

element eklenerek ortamdaki elektron miktarının arttırılması yoluyla önlenebilir.   

Spektral giriĢimler; analit atomunun absorpsiyon dalga boyunun 

atomlaĢtırıcıdaki baĢka atom, molekül ve radikallerin dalga boyu ile çakıĢması 

sonucunda ortaya çıkar: analit miktarı olduğundan fazla bulunur. Spektral giriĢimleri 

önlemek için analiz dalga boyundan farklı bir dalga boyunda çalıĢılabilir. 

Zemin giriĢimi; moleküler absorpsiyon ve ıĢın saçılması kaynaklıdır. Ġlkinde, 

çalıĢılan dalga boyunda atomlaĢtırıcıdaki ayrıĢmayan molekül ve radikallerin ıĢığı 

absorplamasıyla spesifik olmayan ıĢık kayıpları oluĢur. IĢın saçılması ise atomlaĢma 
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süresince oluĢabilen küçük boyutlu taneciklerin (katı partiküller, sis damlacıkları) 

oyuk katot lambasından gelen ıĢığı saçmaları Ģeklinde gerçekleĢir.   

  Zemin absorpsiyonları fırında daha fazladır; grafit fırınlı AAS’lerde 

analizlerde zemin düzeltme her zaman gerekir. Alevli çalıĢmalarda ise zemin 

absorpsiyonu az görüldüğünden düzeltmeye her zaman gerek duyulmaz. Zemin 

giriĢiminin ortadan kaldırılması için önerilen yöntemler çift-hat yöntemi, sürekli ıĢın 

kaynağı kullanımı yöntemi, Zeeman etkisi yöntemi ve Smith-Hieftje yöntemidir. 

Sürekli ıĢın kaynağı ile zemin giriĢimi düzeltilmesi yönteminde 

spektrometriye oyuk katot lambanın yanında geniĢ bir dalga boyu aralığında sürekli 

ıĢıma yapabilen döteryum veya halojen lamba yerleĢtirilir. Bu iki kaynağın yaptığı 

ıĢımalar bir ıĢın bölücü yardımıyla atomlaĢtırıcıya ardarda ulaĢtırılır [27-31] .  

2.2.4. AAS’de Analitik Uygulamalar    

Atomik absorpsiyon spektrometrisinin temel ölçüm ilkesi, ıĢığın absorplanan 

miktarından analitin deriĢiminin belirlenmesidir. ÇeĢitli etkiler nedeniyle deriĢim 

ölçümleri doğrudan absorpsiyon miktarındaki düĢüĢten değil; kalibrasyon eğrisi 

ölçümü ve standart ilave yöntemi gibi iki farklı yaklaĢımla gerçekleĢtirilir. 

Kalibrasyon eğrisi daha yaygın kullanılır. Bu teknikte, deriĢimi belirli standartların 

absorbans değerleri, deriĢime karĢı grafiğe geçirilerek absorpsiyon eğrisi çizilir. 

Sonra analit için absorbans değeri bulunur ve çizilen kalibrasyon eğrisi yardımıyla 

miktar tayini yapılır. Kalibrasyon eğrileri, analitin yaklaĢık deriĢimini kapsayacak en 

az üç farklı deriĢimde hazırlanmıĢ standartların ölçülmesiyle çizilir. 

 Ġkinci yaklaĢım standart ilave yöntemi, özellikle fiziksel giriĢimleri ortadan 

kaldırmak için kullanılan, standart çözeltiler ve numune bileĢimini benzetmek için 

uygulanan bir yöntemdir. Bu teknikte, analit çözeltisinin aynı belirli hacimleri 

alınarak, bunlara standart çözeltisinden artan miktarlarda ilave edilir; sonra çözücü 

kullanılarak hacim belirli değerlere tamamlanır. Çözeltilerin absorbansı ölçülür; ilave 

edilen standart çözeltinin son çözeltideki deriĢimleri yatay, ölçülen absorbans 

değerleri dikey eksende olacak Ģekilde grafiğe geçirilir. Ölçüm değerlerinin 

birleĢtirilmesiyle elde edilen kalibrasyon eğrisi orijin doğrultusunda uzatılır; dikey 

ekseni kestiği noktanın değeri analitin çözeltideki deriĢimini verir. 

AAS’de en yaygın kullanılan çözücü sudur; suyun deiyonize olması gerekir. 

Katı numunelerin çözülmesinde kullanılan asitlerin metal safsızlıklar içermemesi 
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gerekir. Standart çözeltiler için saflığı yüksek katılar kullanılmalı ve öncelikle stok 

standart çözeltisi hazırlanmalıdır. Daha düĢük deriĢimdeki standartlar stok çözeltinin 

seyreltilmesi ile hazırlanmalıdır [27-31] .  

2.2.4.1. Gözlenebilme sınırı 

 Bir analitik yöntemin performansı genellikle gözlenebilme sınırı (LOD) ile 

ölçülür. Bu değer, belirli bir güven düzeyinde tayin edilebilen en küçük analit 

deriĢimi sınırı varsayılır. Gözlenebilme sınırı analitik sinyal büyüklüğünün tanık 

sinyalindeki istatistiksel sapma oranına bağlıdır. Bir analitik ölçümde deriĢim çok 

küçükse tanık ile aynı değerde sinyal alınır; gittikçe artan deriĢim belirli bir değerde 

tanığa göre önemli bir fark yapar. Bu deriĢim değerine gözlenebilme sınırı (LOD) 

denir. DeriĢim veya miktar olarak gösterilen LOD gerçek anlamda güvenli kabul 

edilebilen en küçük ölçüm olan XL’den türetilir. XL değeri ise;  

 XL   = Xbl + k . Sbl  

eĢitliğiyle bulunur. EĢitlikte Xbl ve Sbl sırasıyla tanık ölçümler ortalama ve standart 

sapması; k belirlenen güven aralığına göre seçilen sayısal faktördür (k=3). LOD, bu 

XL değerine karĢılık gelen deriĢim olarak analitik eğriden elde edilir.  

2.2.4.2. Tayin sınırı  

Gözlenebilme sınırı, boĢ çözelti ölçümlerinin standart sapmasının üç katı 

olarak (3S) verilse bile çok düĢük sinyallerden dolayı bu deriĢimler güvenilir 

değildir. Bu nedenle, elemente bağlı olarak gözlenebilme sınırının bazen 5 veya 10, 

hatta 20 katı deriĢimler güvenilir olarak kabul edilir. Bu değer tayin sınırı (limit of 

quantitation, LOQ) olarak adlandırılır. Kullanılan alet ile belirlenebilen minimum 

deriĢim değeridir. Bu sınır için önemli ölçüt, kabul edilebilir bir bağıl standart sapma 

(BSS) değeridir.  

2.2.4.3. ÇalıĢma aralığı 

Ölçüm sinyalinin deriĢimle doğrusal olarak değiĢtiği aralığa çalıĢma aralığı 

denir. Genel olarak sinyal-deriĢim eğrisi yüksek deriĢimlerde doğrusallıktan sapar ve 

eğim azalır. Çoğu yöntem için çalıĢma aralığı, tayin sınırı (LOQ) ile bükülmenin 

baĢladığı noktanın arası olarak kabul edilir. Özellikle standart ekleme yönteminin 

uygulanabilmesi için çalıĢma grafiğinin doğrusal olması gerekir. 
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2.2.4.4. Doğruluk ve kesinlik 

Doğruluk, ölçümlerin gerçek veya kabul edilen değere yakınlığını belirtir; 

mutlak veya bağıl hata terimleriyle ifade edilir. Kesinlik ise, ölçümlerin 

tekrarlanabilirliğini, yani tamamen aynı yolla elde edilen sonuçların yakınlığını 

gösterir; genellikle standart sapma ile verilir. 

2.3. ÖNCEKĠ ÇALIġMALAR  

Çok değiĢik çalıĢma alanlarında ve değiĢik amaçlarla SPE yöntem ve 

teknikleri uzun zamandır kullanılmaktadır. DeğiĢik ortamlardaki eser elementlerin 

tayin öncesi aktif karbon kullanılmak suretiyle ayırma-zenginleĢtirilmesine iliĢkin 

önceki çalıĢmalardan bazı örnekler ile çeĢitli aktif karbon elde edilmesine iliĢkin 

çalıĢmalar aĢağıda verilmiĢtir. Çinkonun tayin öncesi ayrılması-zenginleĢtirilmesine 

iliĢkin de önceki çalıĢmalar arasında çok sayıda örneğe rastlanmaktadır.  

Bir çalıĢmada, saç örneklerinin çözünürleĢtirilmesi ve yapıdaki eser Zn 

yanında Fe, Co, Ni, Mn, Cu, Cd ve Pb elementlerinin ICP-AES ile tayini için bir 

yöntem standartlaĢtırılmıĢtır. Saç örnekleri çözeltiye bir nitrik asit-hidrojen peroksit 

karıĢımı kullanılarak alınmıĢtır. Örnek hazırlamayı etkileyen değiĢik parametreler 

(sıcaklık, çözünürleĢtirme süresi ve asit karıĢımları oranı gibi) incelenerek 

standardize edilmiĢtir. Optimize yöntem standart referans maddeler ile değiĢik 

cinsiyet ve yaĢ gruplarından alınan saç örneklerinin çözünürleĢtirilmesinde 

kullanılmıĢ; söz konusu elementlerin tayini yapılmıĢtır. Değerler çoğu metal için 

litaratür ve sertifikalı referans madde değerleriyle oldukça uyumlu bulunmuĢtur [33]. 

Bir çalıĢmada, terametilamonyum hidroksit ve çeĢitli parçalama yöntemleri 

kullanılarak çözünürleĢtirildikten sonra insan saçındaki Zn ve Pb elementlerinin 

atomik absorpsiyon spektrometresi ile tayini kapsamlı incelenmiĢtir. Saç örneklerinin 

parçalanması için alkalin di-tetrametilamonyum hidroksit içinde geleneksel asidik 

parçalama, kuru kül, ıslak kül parçalama ve aside mikrodalga parçalama 

uygulanmıĢtır. Doğruluk sertifikalı standartlarla test edilmiĢ; sonuçlar uyumlu 

bulunmuĢtur [35]. 

Bir çalıĢmada, su örneklerindeki eser Zn ve Cd elementlerinin FAAS ile 

tayini öncesi modifiye Amberlite XAD-4 reçinesi üzerinde eĢ zamanlı ayırma-

zenginleĢtirme süreci önerilmiĢtir. Yöntem bu elementlerin bir kolonda aluminon ile 

yüklü Amberlite XAD-4 reçinesi üzerinde adsorpsiyonuna dayanmakta olup, Cd ve 
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Zn iyonları kolonda pH 6,5–7,5 aralığında ve 2 mL min
–1 

akıĢ hızında tutulmuĢ; 

elüsyon 5,0 mL, 5 mol L
–1 

HNO3 çözeltisiyle yapılmıĢtır. FAAS ile yapılan 

ölçümlerde tayin sınırları Cd ve Zn için sırasıyla 0,02 ve 0,11 ng mL
–1

; BSS 1,2 ve 

1,1% bulunmuĢtur.  Çok sayıda anyon ve katyonun tayin üzerine etkileri incelenmiĢ; 

optimize koĢullar çeĢitli çevresel örneklere ve standart maddelere uygulanmıĢtır [36]. 

 Bir çalıĢmada, eser Cu ve Zn elementlerinin eĢ zamanlı tayini için yeni bir 

ayırma/zenginleĢtirme yöntemi geliĢtirilmiĢtir. ZenginleĢtirme, bir ĢelatlaĢtırıcı 

kullanılmaksızın Duolite XAD761 reçinesi üzerinde yapılmıĢ ve FAAS ile tayin 

edilmiĢtir. Tayin koĢulları optimize edilmiĢ, elüsyon 5 mL 2 mol/L HCl çözeltisi ile 

yapılmıĢtır. Cu ve Zn için sırasıyla zenginleĢtirme faktörü 160 ve 200; tayin limiti 

2,46 ve 3,54 g L
-1

 bulunmuĢtur. Önerilen yöntem değiĢik su örneklerindeki eser Cu 

ve Zn tayinine baĢarıyla uygulanmıĢtır [37].  

Bir çalıĢmada, CO2 atmosferinde ZnCl2 ile kimyasal aktivasyon yoluyla üzüm 

sapından düĢük maliyetli aktif karbon hazırlanmıĢ ve çeĢitli yöntemlerle karakterize 

edilmiĢtir. Deneyler farklı karbonizasyon koĢullarında gerçekleĢtirilmiĢ; bulunan 

sonuçlar karbonizasyon sıcaklığı ve emdirme oranının hazırlanan aktif karbonun 

yüzey alanı ve gözenek yapısı üzerinde belirgin bir etkiye sahip olduğunu 

göstermiĢtir. En büyük yüzey alanına sahip aktif karbonun hazırlanması için en 

uygun hazırlanma koĢulları 700 °C sıcaklık, 120 dakika karbonizasyon süresi, 36 

saat emdirme süresi ve ZnCl2/üzüm sapı oranı 2 olarak belirlenmiĢtir. BET yüzey 

alanı, toplam gözenek hacmi, iyot sayısı, pH zpc ve verim en uygun koĢullarda 

hazırlanan aktif karbon için sırasıyla 1411 m
2
/g, 0,723 cm

3
/g, 1760 mg/g, 2,84 ve % 

26,48 bulunmuĢtur.  Aktif karbonun asidik yüzey fonksiyonel gruplara ve çok 

gözenekli yüzeye sahip olduğu belirlenmiĢtir [39].  

Asma dalllarından ZnCl2 aktivasyonu ile yeni bir aktif karbonun elde edildiği 

bir çalıĢmada söz konusu aktif karbonun rifampisin uzaklaĢtırmasında kullanılması 

kapsamlı olarak incelenmiĢtir. Hazırlanan ürünün karakterizasyonu çeĢitli 

yöntemlerle yapılmıĢ; belirlenen en uygun koĢullarda BET yüzey alanı, toplam 

gözenek hacmi, iyot sayısı ve pH pzc değeri sırasıyla 1689 m
2
/g, 0,842 cm

3
/g, 1276 

mg/g ve 4,8 olarak belirlenmiĢtir. Söz konusu aktif karbon temas süresi, adsorbent 

dozajı ve rifampisinin baĢlangıç deriĢimine bağlı olarak rifampisin uzaklaĢtırma 
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etkinliği açısından değerlendirilmiĢtir. Maksimum adsorpsiyon kapasitesi Langmuir 

adsorpsiyon izoterminden belirlenmiĢ, R
2
 0,983 ve Q° 476,2 mg/g bulunmuĢtur [40]. 

Sorbent olarak bambu kömürü (BC) kullanılan bir çalıĢmada, çevresel ve 

biyolojik örneklerdeki eser bakır ve çinko alev atomik absorpsiyon spektrometresi 

(FAAS) ile birleĢtirilmiĢ on-line katı faz özütleme (SPE) ile tayin edilmiĢtir. En 

uygun pH 5,5 (Zn için) ve 7,0 (Cu için) değerinde eser analitler mikro kolon üzerinde 

etkili bir Ģekilde adsorbe edilmiĢ; tutulan katyonlar on-line olarak FAAS ile 

belirlemek üzere uygun deriĢim ve akıĢ hızında HC1 veya HNO3 ile yüksek verimle 

geri kazanılmıĢtır. Önerilen yöntem çevresel ve biyolojik örneklerdeki eser bakır ve 

çinkonun tayinine baĢarılı bir Ģekilde uygulanmıĢtır [41]. 

Balık dokularının parçalanmasıyla hazırlanmıĢ sulu çözeltideki eser düzeyde 

Cd, Ni, Pb ve Zn iyonlarının özütlenmesi amacıyla bir çalıĢmada bir aktif karbon 

kolonunun kullanıldığı bir katı faz özütleme (SPE) tekniği geliĢtirilmiĢtir. Toz aktif 

karbonun tutulduğu SPE kolonunda geri alınacak metalik kompleksleri oluĢturmak 

üzere APDC ĢelatlaĢtırıcı kullanılmıĢtır. Analitler kolondan asetonda nitrik ile geri 

kazanılmıĢ; eser metal deriĢimleri alev ve grafit atomik absorpsiyon spektroskopisi 

ile tayin edilmiĢtir.  AkıĢ hızı, APDC deriĢimi ve pH'nın geri kazanım üzerine 

etkileri incelenmiĢ; önerilen yöntemin geçerliliği sertifika ile test edilmiĢtir. 

Yöntemin tayin sınırları Cd, Ni, Pb ve Zn elementleri için sırasıyla 11,7-13,4-10,1 ve 

25,3 µg kg
-1

 bulunmuĢtur. Geri kazanımlar % 81,9-101,1 aralığında ve bağıl standart 

sapmalar % 0,6-6,0 aralığında belirlenmiĢtir [42].  

Bir çalıĢmada, su örneklerinde (musluk, baraj ve kuyu), biyolojik örneklerde 

(saç ve tırnak) ve karaciğerde eser çinko tayini amacıyla bir on-line akıĢ injeksiyon 

ön deriĢtirme-alev atomik absorpsiyon spektrometresi yöntemi geliĢtirilmiĢtir. Katı 

faz özütleyici olarak, sentezlenmiĢ yeni bir ĢelatlaĢtırıcı polimer kullanılmıĢtır. 

ġelatlaĢtırıcı polimer FITIR, elementel analiz ve azotla yüzey alanı tayini 

yöntemleriyle karakterize edilmiĢtir. 12,6 mL hacminde bir örnek için zaman esaslı 

teknikle 40 kat zenginleĢtirme sağlanmıĢtır. Ön deriĢtirme yönteminin tayin sınırı 2,2 

µg L
-1

; bağıl standar sapma olarak kesinlik 0,04 µg mL
-1

 Zn deriĢiminde % 1,2 

bulunmuĢtur. Çinkonun ön deriĢtirme sistemin için kullanılan kalibrasyon grafiği 

0,998 bir korelasyonla 0,005-0,05 µg mL
-1

 deriĢim aralığında doğrusal bulunmuĢtur.  

GeliĢtirilen metodun uygulanabilirliği ve doğruluğu su, biyolojik ve karaciğer 
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örnekleri analizi ile kontrol edilmiĢ (% 83-105) ve ayrıca sertifikalı referans 

malzemesi değerleriyle uyumlu bulunmuĢtur [43].  

Basit bir iyon kondurulmuĢ amino-iĢlevli sorbentin sentezlendiği bir 

çalıĢmada, aktive edilmiĢ karbon metal ĢelatlaĢtırıcı iĢlevi olan iminodiasetik asit ile 

eĢleĢtirilmiĢtir. Elde edilen sorbent FTIR spektroskopisi,  elementel analiz ve TGA 

kullanılarak karakterize edilmiĢ; çevresel su örneklerindeki eser Zn(II)’nin 

önderiĢtirilmesi ve tayininde değerlendirilmiĢtir. Metal iyonunun adsorpsiyonu için 

en uygun pH 6-7,5; iĢlevli sorbentin adsorpsiyon kapasitesi 66,6 mg/g bulunmuĢ;  

Ģelatlayıcı sorbentin kapasitesinde değiĢiklik olmadan 10 kez tekrar kullanılabileceği; 

0,5 M nitrik asitin % 100 verimle metallerin geri kazanılmasını sağladığı 

belirtilmiĢtir. Ġmprinte polimer parçacıkları ile karĢılaĢtırılmasında, hazırlanan Zn-

imprinte sorbentin yüksek adsorpsiyon kapasitesi ve anlamlı seçicilik gösterdiği 

sonucu ortaya konulmuĢtur. Zn(II)’nin modifiye edilmiĢ polimer ile denge sorpsiyon 

verileri çeĢitli modellerle analiz edilmiĢ; bunlara dayalı sabitler tayin edilmiĢtir [44].  

Bir çalıĢmada, eser miktardaki Ni(II), Cu(II) ve Zn(II) iyonlarının (2-

nitrobenziliden)-2-(2-(2-nitrofenil)imidazolidin-1-yl)etanamin ile modifiye edilmiĢ 

Ag nanopartikül yüklü aktif karbon (Ag-NP-AC) sorbenti (NBNPIEA) üzerinde eĢ 

zamanlı ayrılması ve ön deriĢtirilmesi için bir katı faz özütleme (SPE) süreci 

uygulanmıĢtır. ġelatlayıcı maddeler etkin biriktirici olarak kullanılmıĢ; tutulan metal 

iyonlarının yüksek verimle geri kazanılması asetonda nitrik asitle yapılmıĢtır. 

Sonuçlar analitlerin seyreltik ve karmaĢık matrislerden yüksek doğruluk ve kesinlikle 

geri kazanılabilmesinin mümkün olduğunu göstermiĢtir. Optimum koĢullarda, Cu(II), 

Ni(II) ve Zn(II) iyonlarının doğrusal tepkilerinin sırasıyla 0,01-0,16-0,03-0,25 ve 

0,01-0,19 mg L
-1

 arasında olduğu; onların karĢılık gelen tayin sınırlarının (LOD) 

sırasıyla 3,7-3,3 ve 3,4 ng mL
-1

 olduğu bulunmuĢtur. Önerilen yöntemin 

zenginleĢtirme faktörü 200, geri kazanım verimi % 94'ün üzerinde ve bağıl standart 

sapma % 5'in altında bulunmuĢtur [45].  

Bir çalıĢmada, hava destekli sıvı-sıvı mikro özütleme ile birleĢtirilmiĢ grafit 

fırın atomik absorpsiyon spektrometresi (GFAAS) yardımıyla su örneklerindeki 

bakır, kurĢun ve çinko iyonlarının özütleme, önderiĢtirme ve tayini için basit, hızlı ve 

etkili bir yöntem geliĢtirilmiĢtir. Önerilen yöntemde özütleme sıvısı olarak bir 

organik çözücünün çok az hacmi kullanılmıĢ; özütlemeden sonra faz ayrımı santrifüj 
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ile sağlanmıĢ ve tortullaĢmıĢ fazdaki zenginleĢtirilmiĢ analitler GFAAS ile 

belirlenmiĢtir. Özütlemeyi etkileyen etkenler araĢtırılarak optimize edilmiĢtir. 

Analitlerin kalibrasyon grafiklerinin 45,0-1100 ng L
-1

 deriĢim aralığında doğrusal 

olduğu; tayin sınırının 18,0-26,0 ng L
-1

 aralığında olduğu belirlenmiĢtir.  Önerilen 

yöntem musluk, yüzey ve nehir suyundaki seçilmiĢ ağır metallerin tayinine baĢarıyla 

uygulanmıĢtır [46].  

Bir çalıĢmada, atomik absorpsiyon spektrometresi kullanılarak Pb(II), Cd(II) 

ve Zn(II) iyonlarının duyarlı ve seçici ayırma, ön deriĢtirme ve tayini amacıyla 

adsorban olarak yeni bir biyolojik parçalanabilir özellikte polihidroksibutirat dietanol 

amin (PHB-DEA) polimeri kullanılmıĢtır. ġelatlaĢtırıcı olarak dietil ditiyokarbamat 

kullanılmıĢ;  pH, eluent tipi ve hacmi, örnek çözeltisi akıĢ hızı, ligand miktarı, örnek 

hacmi gibi analitik parametreler deneysel olarak optimize edilmiĢtir. Bazı iyonların 

tayine etkileri de araĢtırılmıĢtır. ZenginleĢtirme faktörü 100, bağıl standart sapma % 

3 bulunmuĢtur. Tayin sınırı Pb(II), Cd(II) ve Zn(II) için sırasıyla 1,05-0,42 ve 0,13 

µg L
-1

 bulunmuĢtur. Optimize yöntem musluk suyu örneklerine ve mikrodalga ile 

parçalandıktan sonra gıda örneklerine baĢarıyla uygulanmıĢtır [47]. 

Bir çalıĢmada, çeĢitli su örneklerindeki eser Fe(III) ve Zn(II) iyonlarının 

FAAS ile tayini amacıyla, ĢelatlaĢtırıcı olarak çok bilinen üç ligand CMBM, DDTC, 

APDC ve biyosorbent olarak Ramelak kabuğundan türetilen yeni bir aktif karbon 

(AC) kullanılmak suretiyle eĢ zamanlı ayrılması-ön deriĢtirilmesi karĢılaĢtırmalı 

olarak incelenmiĢtir. Yeni hazırlanan aktif karbon SEM ve FTIR spektrometresi ile 

karakterize edilmiĢtir. Analitlerin ayırma verimliliğini etkileyen pH, sallama süresi, 

Ģelatlama maddesi hacmi (deriĢim), sorbent, numune akıĢ oranı ve elüsyon koĢulları 

araĢtırılmıĢ ve tartıĢılmıĢtır. Önerilen yöntemin ortamdaki çok bilinen iyonlardan 

etkilenmemesi seçiciliğinin iyi olması Ģeklinde değerlendirilmiĢtir. Metal Ģelatların 

kalibrasyon grafiklerinin doğrusal oldukları aralıklar belirlenmiĢ; optimize koĢullarda 

LOD değerleri sırasıyla Fe-CMBM, Fe-DDTC, Fe-APDC için 0,11-0,13-0,27 ve Zn-

CMBM, Zn-DDTC, Zn-APDC için 0,16-0,22 ve 0,30 ng mL
-1

 bulunmuĢtur. Önerilen 

yöntem, farklı su örneklerindeki Fe(III) ve Zn(II)'nin tayinine uygulanmıĢ; geri 

kazanım yüzdeleri standart referans materyaller ile doğrulanmıĢtır [48].  

 Atık sular ve alaĢımlardaki bakır, nikel ve çinkonun FAAS ile tayininin ön 

basamağı olarak bir çalıĢmada, iyonik sıvı bazlı dispersiyon sıvı-sıvı mikro özütleme 
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yöntemine dayanan, eĢ zamanlı ayırma/ön deriĢtirme süreci geliĢtirilmiĢtir. Analitler 

pH 7'de sodyum dietil ditiyokarbamat ile tepkimeye sokularak hidrofobik Ģelatlar 

oluĢturulmuĢ; bunlar ayrılmıĢ ve iyonik sıvı fazda zenginleĢtirilmiĢtir. Yöntemin 

hızlı, basit, doğru ve çevre dostu olduğu belirtilmiĢtir. Önerilen yöntemin özütleme 

verimliliğini etkileyen örnek çözeltinin pH'sı, santrifüjleme süresi, dağılım 

çözücüsünün tipi-hacmi ve tuz etkisi gibi parameteler incelenmiĢtir. Bakır, nikel ve 

çinko için sırasıyla zenginleĢtirme faktörleri 61,8-61,2 ve 40,0 ve tayin limitleri 0,79- 

0,93 ve 0,71 μg L
-1

 bulunmuĢtur. Bağıl standart sapmalar % 1,0-2,7 arasında 

bulunmuĢtur. Önerilen metodun atıksulardaki ve alaĢımlardaki söz konusu metallerin 

özütlenmesine ve tayinine baĢarıyla uygulanabileceği değerlendirilmiĢtir [49].  

Bir çalıĢmada, ultra eser düzeydeki Zn(II)’nin ayrılması ve ön deriĢtirilmesi 

için ligand olarak Alizarin Red S taĢıyan nanoyapılı bir çinko(II)-imprinte polimer 

önerilmiĢtir. Adsorban, Zn(II) nitrat, Alizarin Red S, metakrilik asit, etilen glikol 

dimetakrilat ve 2,2'-azobis (izobütironitril) karıĢımının bulk polimerizasyonuyla elde 

edilmiĢtir. Zn(II) daha sonra etanol ve 2,0 M HNO3 ile uzaklaĢtırılmıĢtır.  Ġmprinte 

nanoadsorbent FT-IR spektroskopisi ve SEM yöntemleriyle karakterize edilmiĢtir. 

Örnekten Zn(II) sorpsiyonu basamağını 3,0 M HC1 ile desorbe edilmesi ve daha 

sonra elektrotermal atomik absorpsiyon spektrometresi ile nicel tayin izlemiĢtir. 

Optimize koĢullarda, kalibrasyon eğrisi 3,0-250 ng L
-1

 Zn(II) deriĢim aralığında 

doğrusal; tayin sınırı 0,7 ng L
-1

 ve bağıl standart sapma % 4,0 bulunmuĢtur. Yöntem 

su numunelerinde ve saçlarda Zn(II) tayinine baĢarıyla uygulanmıĢtır [50].  

Bir çalıĢmada, çinko iyonlarının sulu çözeltilerden katı faz özütlenmesi ve ön 

deriĢtirilmesi için sorbent olarak trietoksisililpropilpiridinyum heksafluorofosfat 

iyonik sıvısıyla modifiye edilmiĢ silika kaplı manyetit nanopartiküller 

sentezlenmiĢtir. Sentezlenen nanosorbentin yapısı XRD, SEM ve FITIR 

spektroskopisi ile karakterize edilmiĢtir. Çinko asidik etanol ile desorbe edildikten 

sonra FAAS ile nicel olarak belirlenmiĢtir.  Analitin özütleme ve zenginleĢtirilmesini 

etkileyen deneysel etkenler araĢtırılarak optimize edilmiĢtir. Optimize koĢullarda 

kalibrasyon grafiği 0,5-15 ng mL
-1

 deriĢim aralığında doğrusal (R2 0,998); tayin 

sınırı 0,17 ng mL
-1

 ve zenginleĢme faktörü 100 bulunmuĢtur. Önerilen yöntem, 

çeĢitli su ve süt örneklerinde çinko tayininde baĢarıyla kullanılmıĢ, geri kazanım 

değerleri % 97,0-102,5 aralığında bulunmuĢtur [51].  
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3. MATERYAL VE YÖNTEM 

ÇalıĢmada, sulardaki çinko düzeyinin atomik spektroskopik yöntemlerle 

belirlenebilmesi için çinkonun ayrılmasını-zenginleĢtirilmesini esas alan yeni bir katı 

faz özütleme tekniği uygulanmıĢtır. Adsorban maddesi olarak asma dallarından 

hazırlanmıĢ aktif karbon (ACVS) kullanılmıĢtır. Söz konusu adsorban asma 

sürgünlerinin ZnCI2 ile karıĢımının uygun sıcaklıkta kimyasal aktivasyonuyla 

hazırlanmıĢtır. Teknik olarak kolon türü ayırma-zenginleĢtirme kullanılmıĢtır. Model 

çözeltiler üzerinden örnek çözeltisi pH’sı, geri kazanma çözeltisi cinsi ve deriĢimi, 

örnek çözeltisi ve geri kazanım çözeltisinin akıĢ hızları, örnek çözeltisi hacmi, 

adsorban miktarı ve yabancı iyon etkisi gibi parametreler incelenerek zenginleĢtirme 

için en uygun koĢullar belirlenmiĢtir. Ardından HR CS-FAAS kullanılarak söz 

konusu koĢullarda nicel tayinler yapılmıĢtır. Söz konusu teknik doğal su örneklerine 

uygulanmıĢtır. 

3.1. MATERYAL 

3.1.1. Ölçümlerde Kullanılan Düzenekler 

ÇalıĢmada Ahi Evran Üniversitesi Fen-Edebiyat Fakültesi Kimya Bölümü 

laboratuarlarında bulunan alet, araç-gereç ve kimyasallar kullanılmıĢtır. Alet, cam 

araç-gereçler ile kimyasalların önemli bir kısmı daha önce gerçekleĢtirilen projeler 

kapsamında edinilmiĢtir.       

Eser element tayininde Analytic Jena ContrAA 300 (GLE, Berlin, Germany) 

model Yüksek Çözünürlüklü Sürekli IĢın Kaynaklı Alev Atomik Absorpsiyon 

Spektrometrisi (HR CS-FAAS) aleti kullanılmıĢtır, ġekil 3.1. Nicel tayinlerde alete 

iliĢkin parametreler kataloglarındaki değerlere ayarlanmıĢ; en yüksek ölçüm sinyali 

alınabilmesi için uygun alev bileĢimi ve alev baĢlığı yüksekliği belirlenmiĢtir. 

 
 ġekil 3.1. HR-CS FAAS Cihazı 
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ÇalıĢmada kullanılan ayırma-zenginleĢtirme düzeneği aĢağıda verilmiĢtir, 

ġekil 3.2. Kolon tipi zenginleĢtirme düzeneği 250 mL hacimli çözelti tankına ve 10 

mm iç çaplı ve 15 cm uzunluğunda cam kolonlara sahiptir. Absorban aktif karbon alt 

ucuna cam pamuğu yerleĢtirilmiĢ kolonlara yerleĢtirilmiĢ; kolon dolgu maddesinin 

çözelti akıĢından etkilenmemesi ve dağılmaması için üstüne de cam pamuğu 

yerleĢtirilmiĢtir. Çözeltilerin kolondan geçirilmesi peristaltik pompa yardımıyla 

belirlenen en uygun akıĢ hızlarında yapılmıĢtır. 

 

  

ġekil 3.2. Ayırma-zenginleĢtirme düzeneği  

ÇalıĢmada pH ölçümleri ve ayarlamaları için HANNA marka HI 2211 model 

dijital pH metreden yararlanılmıĢtır.    

Kullanılan diğer malzemeler; Isıtıcılı Manyetik KarıĢtırıcı, Etüv, Elektronik 

tartı ve Saf Su Cihazıdır.  

 Ayrıca cam malzeme olarak değiĢik büyüklükte pipet, beher, erlen, balon joje, 

ölçü kabı, huni kullanılmıĢtır. Kullanılan cam araç-gereçler deterjanla ve bol suyla 

yıkandıktan sonra destile deiyonize su ile durulanıp, kurutulmuĢtur.   

 3.1.2. Kullanılan Kimyasal Maddeler 

ÇalıĢmada analitik saflıkta kimyasal maddeler piyasadan sağlanmıĢ ve 

herhangi bir saflaĢtırma yapılmadan kullanılmıĢtır. Çözeltilerin hazırlanmasında, 

yıkama ve durulamalarda ultra saf su (18,3 MΩ.cm) kullanılmıĢtır. Kullanılan 

çözeltiler aĢağıda verilmiĢtir. 
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 Zn(II) standart çözeltileri 1000 mg L
-1

 deriĢimde (Merck) stok 

çözeltisinden gerekli miktarlarda alınıp; 0,1 mol L
-1 

HNO3 ile uygun hacimlere 

seyreltilmek suretiyle 50 ve 10 mg L
-1

’lik standart çözeltiler Ģeklinde hazırlanmıĢtır.  

DeriĢik nitrik asit (Merck) % 65’lik (m/m) olup, yoğunluğu 1,39 g cm
-3

’tür. 

DeriĢik asit çözeltisinden uygun miktarlarda alınıp, saf suyla seyreltilerek 4 mol L
-1

, 

2 mol L
-1

, 1 mol L
-1

 ve 0,1 mol L
-1 

deriĢiminde HNO3 çözeltileri hazırlanmıĢtır.   

DeriĢik hidroklorik asit (Merck) % 37’lik (m/m) ve yoğunluğu 1,19 gcm
-3

’tür. 

Bundan uygun miktarlarda alınıp, saf suyla seyreltilerek 4 mol L
-1

, 2 mol L
-1 

ve 1 

mol L
-1 

deriĢiminde HCl çözeltileri hazırlanmıĢtır. 

  DeriĢik amonyak çözeltisi (Merck) yoğunluğu 0,91 g mL
-1

 ve % 25’lik 

(m/m) olup, bu çözeltiden uygun miktarda alınarak su ile toplam hacim 100 mL’ye 

tamamlamak suretiyle 0,1 mol L
-1 

deriĢimde çözelti hazırlanmıĢtır. 

NaOH çözeltisi (1 mol L
-1

); analitik saflıktaki katı NaOH ’ten uygun 

miktarda alınarak saf suda çözülmek suretiyle hazırlanmıĢtır. 

Diğer metallerden (Na
+
, K

+
, Ca

2+
, Mg

2+
) standart çözeltileri analitik saflıktaki 

nitrat tuzlarının (Merck) uygun miktardaki tartımlarının 0,1 mol L
-1 

HNO3 ile 

çözülmesiyle; ( Fe
3+

, In
3+

, Al
3+

, Cd
2+

, Cr
3+

, Ni
2+

, Co
2+

, Be
2+

, Cu
2+

) standart çözeltileri 

ise 1000 mg L
-1

 deriĢime sahip stok metal çözeltilerinin (Merck) gerekli miktarı 0,1 

mol L
-1 

HNO3 ile uygun hacimlere tamamlanmasıyla hazırlanmıĢtır.  

 Hidrojen peroksit çözeltisi (Merck) yoğunluğu 1,11 g mL
-1

 olan % 30’luk 

(m/m) çözelti; Perklorik asit çözeltisi (Merck) yoğunluğu 1,53 g mL
-1

 olan % 60’lık 

(m/m) çözeltidir.  

3.2. YÖNTEM 

3.2.1. Adsorban Hazırlanması   

Zn(II) zenginleĢtirilmesinde kullanılan adsorban aktif karbon (ACVS) Fırat 

Üniversitesi Çevre Mühendisliği Öğretim Üyesi Prof. Dr. Memet ERDEM ve 

ekibince sentezlenmiĢ ve karakterize edilmiĢtir. Kurutularak toz edilmiĢ asma 

dallarının ZnCl2 ile kütlece 40/30 (asma dalı/ ZnCl2) oranında karıĢımınlarının 

kimyasal aktivasyonuyla elde edilen ACVS 700 ºC’de piroliz edilmiĢtir [40].   

Ġnfrared (IR) analizleri Perkin-Elmer Spectrum One Fourier transform ve 

Model Nicolet 6700 FT-IR Spectrometer cihazıyla; elementel analiz LECO CHNS 

932 Elemental Analyzer ve FLASH 200 CHNS/O Analyzers cihazları kullanılarak 

https://www.google.com.tr/url?sa=t&rct=j&q=&esrc=s&source=web&cd=10&cad=rja&uact=8&ved=0ahUKEwjr1cvR46PKAhUDVywKHWl4DDEQFghVMAk&url=http%3A%2F%2Fwww.americanpharmaceuticalreview.com%2F25304-Pharmaceutical-Infrared-Spectroscopy-Equipment-Infrared-Spectrometers%2F5822268-Nicolet-6700-FT-IR-Spectrometer%2F&usg=AFQjCNHorL6TB6WqFGriUtlXs5sW--oJJQ&bvm=bv.111396085,d.bGg
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yapılmıĢtır. SEM görüntüleri SEM/EDX (JEOL/JSM-6510 LV) marka SEM ile 

alınmıĢtır [40]. 

Söz konusu aktif karbonun BET yüzey alanı 1649 m
2
g

-1
, toplam gözenek 

hacmi 0,842 cm
3
g

-1
, pH pzc değeri 4,8 ve iyot sayısı 1276 mg g

-1 
olarak 

belirlenmiĢtir. Elementel analiz sonucu ise (%) 89,65 C,  1,58 N, 0,71 H, 0,062 S ve 

8,0 O Ģeklindedir. Elementel analiz sonuçları literatür değerleri ile karĢılaĢtırıldığında 

aktif karbonun kaliteli kabul edilebilir olduğu görülmektedir [40]. 

 

  

ġekil 3.3. FT-IR spektrumu a. 700 ºC’ deki ACVS b. Ham asma dalı c. ZnCl2 

ile aktive edilmiĢ ACVS  

 

Aktif karbonun Boehm’ titrasyonuyla önemli oranda karboksilik gruplar, 

laktanlar ve fenolik gruplar gibi asidik yüzey fonksiyonel gruplara sahip olduğu 

ortaya konulmuĢtur. Orijinal ve iĢlem görmüĢ asma dalı örneklerinin fonksiyonel 

gruplarının ve bunların değiĢimlerinin belirlenmesi amacıyla grupların absorbans 

(transmitans) değerleri belirlenmiĢtir. ACVS FT-IR spektrumu Şekil 3.3’te ve 700 °C 

ısıl iĢlemdeki taramalı elektron mikroskop (SEM) görüntüsü ġekil 3.4’te verilmiĢtir 

[40]. 

ACVS’nin FT-IR spektrumunda her üç numunede de 3400 cm
-1

’de görülen 

pikler O-H göstergesi olarak alkol, fenol ve karboksilik grupların varlığını; 2850-

2920 cm
-1

 arası pikler C-H yapısını; 1740 cm
-1

’ deki pikler de C=O yapısını; 1614 

cm
-1

 C=C ve 1510 cm
-1 

C-C yapısını göstermektedir. 600 cm
-1

- 870 cm
-1

 iki bantta 

yapının aromatik halka yapısı olduğunu göstermektedir. 
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ġekil 3.4’deki SEM görüntüsündeki gibi kanallar, boĢluklar ve büyük dıĢ 

yüzey çatlakları, yeterli gözenek büyüklüğü, geniĢ yüzey alanı ve oldukça gözenekli 

bir yapıya sahip olması nedeni ile ACVS yüksek adsorpsiyon özelliği göstermiĢtir. 

 

ġekil 3.4. ACVS’ nin 700 °C ısıl iĢlemdeki SEM görüntüsü 

3.2.2. Ayırma-ZenginleĢtirme Düzeneği  

ÇalıĢmada kullanılan adsorban aktif karbon (ACVS) safsızlıklardan arıtılmıĢ 

ve sabit tartıma getirilmiĢ Ģekilde (300 mg) alt ucuna cam pamuğu yerleĢtirilmiĢ 

kolonlara konulmuĢtur. Kolon dolgu maddesinin çözeltilerin akıĢından etkilenerek 

dağılmaması için üst tarafına da cam pamuğu yerleĢtirilmiĢtir. Kolon her 

zenginleĢtirme amaçlı kullanım öncesi, yaklaĢık 10 mL hacminde 2 mol L
-1 

HNO3 

çözeltisiyle yıkandıktan sonra saf suyla da yıkanmıĢtır. Daha sonra deneysel olarak 

belirlenen en uygun çalıĢma pH değerine ayarlı boĢ çözelti ile muamele edilmek 

suretiyle kolonların Ģartlandırılması yapılmıĢtır.  

Model çözeltilerin kolondan geçirilmesi belirlenen en uygun akıĢ hızlarında 

peristaltik pompa yardımıyla gerçekleĢtirilmiĢtir, ġekil 3.2. Ardından kolon 10 mL 

saf suyla yıkanmıĢtır. Kolonda tutunan türlerin uygun geri alma çözeltisi kullanılarak 

alınmasını HR CS-FAAS ile tayin basamağı izlemiĢtir. 

  3.2.3. Örneklerin Temini ve Hazırlanması 

ÇalıĢmada analiz edilen Ģehir Ģebeke suyu Ahi Evran Üniversitesi kimya 

laboratuarı ve kentin değiĢik bölgelerinden; ticari su örnekleri kentteki marketlerden 

sağlanmıĢtır. Su örnekleri önce membran filtrelerden (pore size 0,45 μm) geçirilmiĢ;  

sonra ölçülü kaplara uygun hacimde alınarak çalıĢma pH değeri ayarlanmıĢ ve 

bilinen miktarda analit ilaveleri yapılmıĢtır. Sonra belirlenen en uygun Ģartlarda 

zenginleĢtirme süreci basamakları uygulanarak çinko tayini gerçekleĢtirilmiĢtir. 
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3.2.4. Model Çözeltilerle ZenginleĢtirme KoĢullarının Belirlenmesi 

Ayırma/zenginleĢtirme iĢlemlerinde kolon tekniğinden yararlanılmıĢ; en 

uygun koĢullar model çözeltiler kullanılarak belirlenmiĢtir. Bu amaçla; örnek 

çözeltisi pH’sı, geri kazanma çözeltisi cinsi ve deriĢimi, örnek çözeltisi ve geri 

kazanma çözeltisi akıĢ hızları, örnek çözeltisi hacmi, adsorban miktarı ve analit 

iyonunun geri kazanma verimine yabancı iyonların etkisi araĢtırılmıĢtır. Yöntemin 

doğruluğu bilinen miktarda analit iyonunun gerçek örneklere eklenmesiyle yapılan 

geri kazanma çalıĢmalarıyla test edilmiĢ ve yöntem gerçek örneklere uygulanmıĢtır. 

Model çözeltilerin hazırlanması 1 mL 10,0 mg L
-1 

analit iyonu içeren 

çözeltiye 4 mL tampon çözelti ilave edilerek deiyonize suyla hacmin 50 mL’ye 

tamamlanması Ģeklinde gerçekleĢtirilmiĢtir. Model çözeltinin pH’sının 2 - 9 

arasındaki değerlere ayarlanmasında sodyum asetat-asetik asit, sodyum 

monohidrojen fosfat-potasyum dihidrojen fosfat, amonyum klorür-amonyak tampon 

çözeltileri ile 1 mol L
-1

 NaOH ve 1 mol L
-1

 HCl çözeltileri kullanılmıĢtır. Bu süreçte 

manyetik karıĢtırıcı ve dijital pH-metreden yararlanılmıĢtır. 

3.2.4.1. pH etkisi 

En uygun zenginleĢtirme koĢullarının belirlenmesi çalıĢmalarına değiĢik pH 

değerlerinde Ģartlandırılan kolonlarda çinkonun en yüksek geri kazanımının oluĢtuğu 

pH’nın belirlenmesi ile baĢlanmıĢtır. Farklı pH değerlerinde hazırlanmıĢ model 

çözeltiler uygun bir akıĢ hızı ile kolondan geçirilmiĢtir. Model çözeltilerin kolondan 

geçirilme hızının kontrolü peristaltik pompa yardımıyla sağlanmıĢtır. Her bir pH 

değerinde çinko iyonlarının % geri kazanma verimi tespit edilip çözelti pH’sına karĢı 

grafiğe geçirilmiĢtir. Analitik amaçlı kabul edilebilir geri kazanma verimlerinden (% 

95 – 105 arası) en yüksek olanına karĢılık gelen pH değeri en uygun olarak 

değerlendirilmiĢtir. 

 3.2.4.2. Geri Kazanma Çözeltisinin Etkisi 

ZenginleĢtirme iĢleminde adsorban tarafından tutulan çinko iyonlarının % 

geri kazanma verimine geri alma çözeltisinin etkisini incelemek amacıyla farklı 

deriĢim, hacim ve karıĢım oranlarında inorganik asitler (HNO3, HCl, HClO4 gibi) 

denenmiĢtir. Her çözücünün adsorban ve analit üzerindeki etkisinin farklı olduğu 

önceki çalıĢmalardan da bilinmektedir. Analitik değerlendirme için kabul edilebilir 

geri kazanma değerlerini (% 95 – 105 arası) sağlayan elüentlerden en yüksek verimi 
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sağlayan en uygun geri alma çözeltisi olarak belirlenmiĢ ve HR CS-FAAS ile tayinde 

diğer aĢamalarda kullanılmıĢtır.  

 3.2.4.3. Örnek Çözeltisi AkıĢ Hızının Etkisi 

ZenginleĢtirme iĢleminde adsorban tarafından tutulan çinko iyonlarının geri 

kazanılmasında en uygun çözelti akıĢ hızının belirlenmesi amacıyla belirlenen en 

uygun pH değerine ayarlanmıĢ çözeltiler, peristaltik pompa yardımıyla farklı akıĢ 

hızlarında kolondan geçirilmiĢtir. Geri kazanımda belirlenen en uygun elüent 

kullanılmıĢtır. AkıĢ hızlarına karĢı çinko iyonlarının geri kazanma verimleri (%) 

grafiğe geçirilerek, analitik amaçlı kabul edilebilir geri kazanma verimlerinin (% 95-

105 arası) elde edildiği aralıkta en yüksek verime karĢılık gelen akıĢ hızı en uygun 

akıĢ hızı olarak belirlenmiĢtir. 

 3.2.4.4. Geri Kazanma Çözeltisi AkıĢ Hızı Etkisi 

ZenginleĢtirme iĢleminde geri alma verimine geri alma çözeltisinin akıĢ 

hızının etkisinin belirlenmesi amacıyla belirlenen en uygun koĢullarda (pH, geri 

kazanma çözeltisi, örnek çözeltisi akıĢ hızı vb.) geri alma çözeltisi 1-5 mL min
-1

’lik 

akıĢ hızlarında kolonda adsorban üzerinde toplanan Zn(II) üzerinden geçirilmiĢtir.  

Geri alma çözeltisi akıĢ hızlarına karĢı çinko iyonlarının geri kazanma verimleri (%) 

grafiğe geçirilerek, analitik amaçlı kabul edilebilir geri kazanma verimlerinin (% 95-

105 arası) elde edildiği aralıkta en yüksek verime karĢılık gelen akıĢ hızı en uygun 

akıĢ hızı olarak belirlenmiĢtir.  

 3.2.4.5. Örnek Hacminin Etkisi 

Örnek çözeltisi hacminin adsorbanla zenginleĢtirme üzerine etkisi de model 

çözeltiler kullanılarak incelenmiĢtir. Burada hem çalıĢılacak uygun hacim hem de 

uygulanabilir en büyük örnek çözeltisi hacminin belirlenmiĢtir. Bu amaçla, aynı 

miktarda çinko iyonu içeren farklı hacimlerdeki, en uygun pH değerine ayarlanmıĢ 

model çözeltiler, en uygun akıĢ hızında kolondan geçirilmiĢtir. Çinko iyonları en 

uygun geri alma çözeltileri ile en uygun akıĢ hızıyla kazanıldıktan sonra model 

çözelti hacmine karĢı çinko iyonlarının geri kazanılma verimleri (%) grafiğe 

geçirilmiĢtir. Çinko iyonlarının analitik amaçlı kabul edilebilir geri kazanma 

veriminlerinin (% 95-105 arası) elde edildiği aralıkta model çözelti hacminin hem 

çalıĢmada kullanılacak uygun miktarı hem de uygulanabilir en büyük örnek hacmi 

belirlenmiĢtir.   



34 

 

ZenginleĢtirme faktörü (ZF) uygulanabilir en büyük örnek hacminin, en 

uygun geri alma çözeltisinin hacmine oranlanması Ģeklinde hesaplanmıĢtır. 

  3.2.4.6. Adsorban Miktarının Etkisi 

ZenginleĢtirme iĢleminde kullanılacak en uygun adsorban miktarının 

belirlenmesi amacıyla hazırlanan model çözeltiler, ACVS adsorbanının farklı 

miktarlarını içeren kolonlardan önceki basamaklarda belirlenen en uygun koĢullarda 

geçirilmiĢtir. Kullanılan adsorban miktarına karĢılık çinko iyonlarının geri kazanma 

verimleri (%) grafiğe geçirilerek en uygun adsorban miktarı belirlenmiĢtir. Analitik 

amaçlı kabul edilebilir geri kazanma verimlerinin (% 95-105 arası) elde edildiği 

aralıkta en yüksek verime karĢılık olan adsorban miktarı en uygun değer olarak 

alınmıĢtır. ÇalıĢmalarda bu miktar içeren kolonlar kullanılmıĢtır. 

3.2.4.7. Yabancı Ġyonların Etkisi 

Analizlerde çinko iyonu üzerine örnek ortamının (matriksin) bozucu etkisinin 

olup olmadığının belirlenmesi amacıyla farklı iyonların değiĢik deriĢimleri (Na
+
, K

+
, 

Ca
2+

, Mg
2+

, Ni
2+

, Cu
2+

, Fe
3+

, Mn
2+

, Co
2+

, In
3+

, Al
3+

, Cd
2+

, Cr
3+

, Be
2+

) model 

çözeltilere ilave edilerek giriĢim etkileri incelenmiĢ; çinkonun geri kazanım yüzdeleri 

hesaplanmıĢtır. Söz konusu iyonların etkili olup olmadıkları ve hangi sınıra kadar 

etkilerinin olmadığı belirlenmiĢtir.    

3.2.4.8. Adsorban Kapasitesi ve Adsorbsiyon Modelleri 

Adsorban kapasitesi ortamdaki türlerin adsorbanca ne kadar tutulabileceğinin 

ölçüsüdür. Adsorpsiyon olayı adsorban yüzeyindeki ve çözeltide kalan analit 

deriĢimi arasında denge oluĢumuna dek sürer. Dengelerin açıklanması matematiksel 

eĢitliklerle yapılır. Langmuir izotermi bunlardan en tercih edilenlerdir. Langmuir 

izotermine göre; adsorpsiyon yüzeyde tek bir katman üzerinde gerçekleĢir; 

adsorpsiyon dengesi dinamiktir; adsorpsiyon hızı adsorplanan maddenin deriĢimi ve 

adsorbant yüzeyiyle orantılıdır; adsorbant yüzeyindeki tüm alanlar adsorbat için eĢit 

çekim gücündedir ve adsorplananlar arasında giriĢim yoktur [20, 22-25].  

Ġzotermde adsorpsiyon hızı, adsorbat deriĢimi ve yüzey üzerindeki aktif 

yerlerle doğru orantılıdır. DoğrusallaĢtırılmıĢ Langmiur eĢitliği, 

Ce/qe = Ce/qmax + 1/ KL qmax                                                          (3.1) 

Ģeklindedir. EĢitlikte; Ce, dengede çözeltideki analit deriĢimi (mg L
-1

); qe, dengede 

birim adsorbant üzerine adsorplanan analit miktarı (mg g
-1

); qmax, maksimum 
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adsorpsiyon kapasitesi (mg g
-1

); KL, adsorpsiyon enerjisi sabitidir  (L g
-1

). Ce’ye 

karĢı Ce/qe değerlerinin grafiğe geçirilmesiyle elde edilen doğrunun eğimi 1/qmax ve 

kesim noktası 1/KL qmax olur. Buradan analit için adsorbanların qmax ve KL değerleri 

hesaplanır [20]. 

3.2.4.9. Yöntemin Geçerliliği  

Model çözeltiler kullanılarak belirlenen en uygun koĢullarda; kalibrasyon 

grafiğinin doğrusal olduğu aralık, kalibrasyon grafiğinin denklemi, gözlenebilme 

sınırı (LOD), tayin sınırı (LOQ) ve tekrarlanan ölçümlerin bağıl standart sapması (% 

BSS) belirlenmiĢtir. Yöntemin doğruluğu gerçek su örneklerine bilinen miktarda 

Zn(II) ilavesi ve geri kazanımın % Bağıl hatalarının hesaplanmasıyla sınanmıĢtır.     

Yöntemin kesinliği de aynı hacim ve deriĢimde hazırlanan bir seri model 

çözeltinin belirlenen en uygun koĢullarda zenginleĢtirme iĢlemine tabi tutularak 

ortalama geri kazanma veriminin (%) ve tekrarlı ölçümlerin bağıl standart 

sapmasının (% BSS) hesaplanmasıyla bulunmuĢtur. 

Yöntemin LOD ve LOQ değerleri, boĢ çözelti (N=15) ölçümlerinin standart 

sapma (σ) değerlerinin sırasıyla 3 ve 10 katı alınmak suretiyle [3σ/(m x ZF)] ve 

[10σ/(m x ZF)] eĢitliklerinden hesaplanmıĢtır. Burada; m zenginleĢtirme olmaksızın 

standart çözeltiler için hazırlanan kalibrasyon eğrisinin eğimini, ZF zenginleĢtirme 

faktörüdür. 
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4. BULGULAR VE TARTIŞMA 

4.1. HR CS-FAAS ĠLE ÇALIġMADA DEĞĠġKENLER 

Su örneklerindeki Zn(II) iyonunun nicel tayini için model çözeltiler 

kullanılarak kolon tekniğiyle ACVS adsorbanı üzerinde ayırma-zenginleĢtirmenin en 

uygun koĢulları belirlenmiĢtir. Nicel tayinlerde kullanılan HR CS-FAAS aygıtına 

iliĢkin parametreler kataloglarındaki değerlere ayarlanmıĢ; en yüksek ölçüm sinyali 

alınabilmesi için uygun alev bileĢimi ve alev baĢlığı yüksekliği belirlenmiĢtir. HR 

CS-FAAS ile çalıĢmada kullanılan değiĢkenler Çizelge 4.1’de verilmiĢtir. 

   

Çizelge 4.1. HR CS-FAAS ile Çinko(II) tayini için çalıĢma koĢulları 

DeğiĢkenler Değer 

Dalga boyu (nm) 213,857 

C2H2-Hava akıĢ hızı ( L/h) 60 

Alev baĢlığı yüksekliği ( mm) 8 

Değerlendirme pikselleri ( pm) 3 

Zemin düzeltme Var 

 

4.2. ANALĠTĠN GERĠ KAZANILMA ÇALIġMALARI  

4.2.1. Kalibrasyon ÇalıĢmaları 

Su örneklerindeki Zn(II) iyonunun HR CS-FAAS ile nicel tayini için model 

çözeltiler kullanılarak kolon tekniğiyle ayırma-zenginleĢtirmenin en uygun koĢulları 

belirlenmiĢtir. Bu süreçte Zn(II) iyonu için kalibrasyon eğrisine sıkça 

baĢvurulmuĢtur. Zn(II)’nin 1000 mg L
-1

’lik stok standart çözeltisinden gerekli 

miktarda alınıp, 0,1 mol L
-1

 HNO3 ile seyreltilerek değiĢik deriĢimlerde standart 

çözeltiler hazırlanmıĢtır. HR CS-FAAS ile absorpsiyon değerleri ölçülerek çalıĢma 

eğrileri çizilmiĢtir. Ölçümler üçer kez tekrarlanmıĢtır. Çinko için kalibrasyon eğrisi 

ġekil 4.1’de verilmiĢtir.  
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 ġekil 4.1. Zn(II)  için kalibrasyon eğrisi 

 

            4.2.2. Zn(II)  Geri Kazanma Verimine pH Etkisi 

Zn(II)’nin geri kazanma verimine etkileri belirleme çalıĢmalarına pH 

etkisinin incelenmesiyle baĢlanmıĢtır. En uygun çalıĢma pH’sını belirleyebilmek için 

öncesinde kolonlar sırasıyla pH 2, 3, 4, 5,5; 6, 7, 7,5 ve 8, 8,5, 9’a seyreltik KOH, 

NH3 ve/veya seyreltik HCl boĢ çözeltileri kullanılarak ĢartlandırılmıĢtır. Devamında 

0,1 µg mL
-1

 50 mL Zn(II) çözeltileri hazırlanıp, hazırlanan bu çözeltiler de sırasıyla 

yukarıdaki pH değerlerine ayarlandıktan sonra bir peristaltik pompa yardımıyla 

çözelti akıĢ hızı 2 mL min
-1

’ya ayarlanarak kolondan geçirilmesi sağlanmıĢtır. 

 

 
 

ġekil 4.2. Zn(II)’nin geri kazanma veriminin pH ile değiĢimi 
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Her bir pH değerinde çinko iyonlarının % geri kazanma verimi belirlenip 

çözelti pH’sına karĢı grafiğe geçirilmiĢtir, ġekil 4.2. DeğiĢim eğrisinden analitik 

amaçlı kabul edilebilir geri kazanma verimlerinin (% 95 – 105 arası) pH 7,0-7,5 

aralığında elde edildiği;  pH 7,0’de en yüksek geri kazanma veriminin (% 96) olduğu 

belirlenmiĢtir.  Bu nedenle sonraki en uygun zenginleĢtirme koĢullarının belirlenmesi 

çalıĢmaları pH=7,0’ de gerçekleĢtirilmiĢtir. 

  4.2.3. Zn(II)  Geri Kazanma Verimine Geri Alma Çözeltisi Etkisi 

ZenginleĢtirme iĢleminde adsorban tarafından tutulan Zn(II) iyonlarının % 

geri kazanma verimine geri alma çözeltisinin (eluent) tür, deriĢim ve hacminin 

etkisini incelemek amacıyla Çizelge 4.2’de verilen HCl ve HNO3 çözeltileri 

denenmiĢtir. Bu çözücülerin adsorban ve analit üzerinde etkili olduğu önceki 

çalıĢmalardan da bilinmektedir. Elde edilen yüksek verim nedeniyle karıĢım asit 

çözeltileri, bazlar ve organik çözücüler geri kazanımda denenmemiĢtir. Her bir 

çalıĢma üç kez yapılmıĢtır.   

 Çizelgedeki sonuçlara göre % 97 geri kazanma değerini sağlayan 2 mol L
-1

 

deriĢimdeki HNO3 çözeltisinin 5 mL hacminin Zn(II)
’
nin geri kazanılmasında yeterli 

ve en uygun olduğu belirlenmiĢtir. Sonraki zenginleĢtirme çalıĢmalarında 2 mol L
-1

 

HNO3 çözeltisinin 5 mL’si geri alma çözeltisi olarak kullanılmıĢtır. Yüksek ZF elde 

edilmesi açısından da bu değer daha uygundur. 

  

Çizelge 4.2. Zn(II)
 
 Geri Kazanma Verimine Geri Alma Çözeltisi Etkisi 

 

Türü 

 

DeriĢim 

(molL
-1

) 

Son Hacim 

(mL) 

Zn(II) geri kazanma 

            (%) 

      HCl 2,0 5 75±1 

      HCl 2,0 10 80±2 

      HNO3 1,0 10 82±2 

      HNO3 2,0 5 97±2 

      HNO3 2,0 10 95±1 

 
*
Üç ölçüm ortalaması ± Standart sapma  
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4.2.4. Zn(II)  Geri Kazanma Verimine Örnek Çözeltisi AkıĢ Hızı Etkisi 

ZenginleĢtirme sürecinde Zn(II) iyonlarının geri kazanılmasında en uygun 

örnek çözeltisi akıĢ hızının belirlenmesi amacıyla, belirlenen en uygun koĢullar 

altında (pH=7,0 ve 5 mL 2 mol L
-1

 HNO3 geri kazanma çözeltisi) çinko model 

çözeltisi peristaltik pompa yardımıyla 1-7 mL min
-1

’lik farklı akıĢ hızlarında 

kolondaki adsorban üzerinden geçirilmiĢtir. AkıĢ hızlarına karĢı çinko iyonlarının 

geri kazanma verimleri (%) grafiğe geçirilerek, analitik amaçlı kabul edilebilir geri 

kazanma verimlerinin (% 95-105 arası) elde edildiği akıĢ hızları değerlendirilmiĢtir, 

ġekil 4.3. Elde edilen eğriden en uygun akıĢ hızı olarak 6 mL min
-1 

(% 96) 

bulunmuĢtur. Daha yüksek çözelti akıĢ hızı durumunda Zn(II) geri kazanma 

veriminde azalma olmuĢtur. 1 ve 2 mL min
-1 

akıĢ hızlarında yaklaĢık aynı değerlerde 

verim elde edilmesine karĢın, analizde sürenin kısa olması yeğlendiğinden bundan 

sonraki zenginleĢtirme çalıĢmalarında 6 mL min
-1 

akıĢ hızı kullanılmıĢtır. 

 

 

ġekil 4.3. Zn(II) geri kazanma veriminin örnek çözeltisi akıĢ hızıyla değiĢimi 

  

4.2.5. Zn(II)  Geri Kazanma Verimine Geri Alma Çözeltisi AkıĢ Hızı Etkisi 

Zn(II) geri kazanma verimine geri alma çözeltisinin akıĢ hızının etkisi 

belirlenen en uygun koĢulları altında (pH=7, geri kazanma çözeltisi 5 mL 2 mol L
-1

 

HNO3, örnek çözeltisi akıĢ hızı 6 mL min
-1

) incelenmiĢtir. Geri alma çözeltisi 

(elüent) 1-5 mL min
-1

’lik akıĢ hızlarında kolondaki adsorbanda toplanan Zn(II) 

üzerinden geçirilmiĢtir. AkıĢ hızına karĢı çinko iyonlarının geri kazanma verimleri 
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(%) grafiğe geçirilerek, analitik amaçlı kabul edilebilir geri kazanma verimlerinin (% 

95-105) elde edildiği akıĢ hızları değerlendirilmiĢtir, ġekil 4.4. Elde edilen eğriden 

en uygun akıĢ hızı olarak 2 mL min
-1 

(% 95) belirlenmiĢtir. Daha yüksek çözelti akıĢ 

hızı durumunda Zn(II) geri kazanma veriminde azalma olmuĢtur. 1 mL min
-1 

akıĢ 

hızında da yaklaĢık aynı geri kazanım verimi elde edilmesine karĢın analiz süresinin 

kısaltılması amacıyla bundan sonraki zenginleĢtirme çalıĢmalarında geri alma 

çözeltisi akıĢ hızının 2 mL min
-1

 alınması uygun görülmüĢtür. 

 

 

ġekil 4.4. Zn(II) geri kazanma veriminin geri alma çözeltisi akıĢ hızıyla 

değiĢimi 

 

4.2.6. Zn(II)  Geri Kazanma Verimine Örnek Çözeltisi Hacmi Etkisi 

Zn(II) geri kazanma verimine örnek çözeltisi hacminin etkisinin incelenmesi 

belirlenen en uygun koĢulları altında (pH=7, geri kazanma çözeltisi 5 mL 2 mol L
-1

 

HNO3, örnek çözeltisi akıĢ hızı 6 mL min
-1

, geri alma çözeltisi akıĢ hızı 2 mL min
-1

) 

gerçekleĢtirilmiĢtir. Aynı miktarda Zn(II) iyonu içeren farklı hacimlerdeki örnek 

çözeltileri hazırlanmıĢtır. Sırasıyla 0,1; 0,05, 0,02; 0,017; 0,01;  0,0067 ve 0,005 µg 

mL
-1 

Zn(II) deriĢimine karĢılık gelen 50, 100, 250, 300, 500, 750 ve 1000 mL 

hacminde örnek çözeltisi söz konusu koĢullarda adsorbsiyon kolonlarından 

geçirilmiĢtir. Çinko iyonları en uygun geri alma çözeltisi ile kazanıldıktan sonra 

örnek çözelti hacmine karĢı çinko iyonlarının geri kazanılma verimleri (%) grafiğe 

geçirilmiĢtir, ġekil 4.5. Analitik amaçlı kabul edilebilir geri kazanma verimlerinin (% 

95-105) elde edildiği örnek hacimleri değerlendirilmiĢtir. 50 mL örnek hacmi için % 
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97 ve 750 mL örnek hacmi için % 95 geri kazanma verimi belirlenmiĢtir. Dolayısıyla 

analitik kabul edilebilir aralıkta uygulanabilir en yüksek örnek hacminin 750 mL 

olduğu belirlenmiĢtir. ZenginleĢtirme çalıĢmalarında analiz süresi kısaltılması 

amacıyla 0,1 µg mL
-1 

Zn(II) çözeltisinin 50 mL’si kullanılmıĢtır.    

ZenginleĢtirme faktörü (ZF) uygulanabilir en yüksek örnek hacminin, en 

uygun geri alma çözeltisi hacmine oranı Ģeklinde belirlenmiĢtir. Geri kazanma 

çözeltisi hacmi 5 mL olduğundan, zenginleĢtirme faktörü 150 olarak hesaplanmıĢtır. 

 

 

ġekil 4.5. Zn(II) geri kazanma veriminin çözelti hacmi ile değiĢimi 

 

            4.2.7. Zn(II)  Geri Kazanma Verimine Adsorban Miktarı Etkisi 

Zn(II) zenginleĢtirme sürecinde kullanılacak en uygun adsorban miktarının 

belirlenmesi amacıyla hazırlanan model çözeltiler, ACVS adsorbanının farklı 

miktarlarını içeren kolonlardan belirlenen en uygun koĢullarda (pH=7, geri kazanma 

çözeltisi 5 mL 2 mol L
-1

 HNO3, örnek çözeltisi akıĢ hızı 6 mL min
-1

, geri alma 

çözeltisi akıĢ hızı olarak 2 mL min
-1

, örnek 50 mL 0,1 µg mL
-1

 Zn
2+

) geçirilmiĢtir. 

Kullanılan adsorban miktarına karĢılık çinko iyonlarının geri kazanma verimleri (%) 

grafiğe geçirilerek en uygun adsorban miktarı değerlendirilmiĢtir, ġekil 4.6. Analitik 

amaçlı kabul edilebilir geri kazanma verimlerinin elde edildiği durumlar içinde 300 

mg adsorban miktarı için bulunan % 96 verim en uygun değer olarak belirlenmiĢtir. 

ZenginleĢtirme çalıĢmalarında sonraki aĢamalarda bu adsorban miktarını içeren 

kolonlar kullanılmıĢtır.  
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ġekil 4.6. Zn(II) geri kazanma veriminin adsorban miktarı ile değiĢimi 

 

            4.2.8. Zn(II)  Geri Kazanma Verimine Yabancı Ġyonların Etkisi 

Zn(II) zenginleĢtirilmesinde tayin üzerine numune ortamının bozucu etkisinin 

olup olmadığı da araĢtırılmıĢtır. Bu amaçla model çözeltilere çeĢitli katyonlar (Na
+
, 

K
+
, Ca

2+
, Mg

2+
, Fe

3+
, In

3+
, Al

3+
, Cd

2+
, Cr

3+
, Ni

2+
, Co

2+
, Be

2+
, Cu

2+
) farklı 

deriĢimlerde ilave edilerek oluĢturulan çözeltiler ACVS adsorbanı içeren kolondan 

belirlenen en uygun koĢullarda geçirilmiĢ; çinkonun geri kazanım yüzdeleri 

hesaplanmıĢtır. Yabancı iyonların etkisine iliĢkin elde edilen sonuçlar Çizelge 4.3’te 

verilmiĢtir. Adsorban olarak ACVS kullanılan zenginleĢtirme çalıĢmalarında Na
+
 ve 

K
+
 iyonlarının için 1000 mg L

-1
;  Ca

2+
 iyonlarının 500 mg L

-1
; Mg

2+ 
iyonlarının 250 

mg L
-1

’; Fe
3+ 

iyonlarının 50 mg L
-1

; In
3+ 

, Al
3+ 

ve  Cd
2+

 iyonlarının 10 mg L
-1

; Cr
3+

, 

Ni
2+

, Co
2+

, Be
2+ 

ve Cu
2+

 iyonlarının 5 mg L
-1

 deriĢime kadar çinko iyonunun geri 

kazanma değerine etkisinin olmadığı belirlenmiĢtir. 
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Çizelge 4.3. Zn(II) Geri Kazanma Verimine Yabancı Ġyonların Etkisi 
 

Ġyonlar DeriĢim  

(mg L
-1

) 

Zn(II) geri kazanma* 

(%)  

Na
+
 1000 100±3 

K
+
 1000 95±1 

Ca
2+

 500 97±2 

Mg
2+

 250 99±1 

Fe
3+

 50 98±4 

In
3+

 10 95±2 

Al
3+

 10 96±3 

Cd
2+

 10 97±2 

Cr
3+

 5 95±2 

Ni
2+

 5 96±3 

Co
2+

 5 95±1 

Be
2+

 5 97±3 

Cu
2+

 5 98±3 

 
*
Üç ölçüm ortalaması ± Standart sapma  

 

 

4.2.9. Yöntemin Doğruluğu ve Geçerliliği  

GeliĢtirilen zenginleĢtirme yöntemi, maden suyu, Ģehir Ģebeke suyu ve 

marketlerde satılan ticari su örneklerindeki Zn(II)’nun belirlenmesinde test 

edilmiĢtir. ÇeĢitli su örneklerinden 250 mL alınarak bilinen miktarda Zn(II)  

eklenmiĢ; söz konusu yöntemle geri kazanımın % Bağıl hataları hesaplanmıĢtır. 

Eklenen ve bulunan Zn(II) değerleri arasında analitik açıdan kabul edilebilir bir iliĢki 

(% Bağıl hata < 5) olduğu belirlenmiĢtir, Çizelge 4.4.  
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Çizelge 4.4. ÇeĢitli Su Örneklerindeki Zn(II) Tayini  

Örnek 
Eklenen 

(µg L
-1

) 

Bulunan* 

(µg L
-1

) 

Bağıl hata 

(%) 

Maden suyu 0 

5,0 

ND
a 

4,8±0,2 

 

-4 

ġebeke suyu (laboratuvar)  0 

10,0 

ND
a 

10,2±0,5 

 

2 

Ticari içme suyu 0 

5,0 

ND
a 

4,9±0,3 

 

-2 
 

* Üç ölçüm ortalaması ve standart sapma,  
a 
ND:tayin sınırının altında 
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 5. SONUÇ VE ÖNERİLER 

ÇalıĢma kapsamında su örneklerindeki Zn(II) iyonlarının HR-CS FAAS ile 

nicel tayinlerinin yapılabilmesi için yeni bir aktif karbon (ACVS) adsorban olarak 

kullanılmak suretiyle bir ayırma-zenginleĢtirme tekniği geliĢtirilmiĢtir. Kolon tekniği 

esaslı olan bu katı faz özütlemede herhangi bir ĢelatlaĢtırıcı kullanılmamıĢtır. 

ZenginleĢtirme sürecinde kolon Ģartlandırma ve örnek çözeltisi pH’sı, geri 

alma çözeltisi cinsi-deriĢimi, örnek çözeltisi akıĢ hızı, geri alma çözeltisi akıĢ hızı, 

örnek çözeltisi hacmi, adsorbans miktarı gibi etkenlerin etkisi deneysel olarak 

incelenerek Zn(II) iyonlarının kolondaki ACVS adsorbanı üzerinde en uygun tutulma 

ve geri alınma koĢulları belirlenmiĢtir.    

Belirlenen en uygun koĢullarda, kalibrasyon grafiğinin doğrusal olduğu 

aralık, kalibrasyon grafiğinin denklemi, gözlenebilme sınırı (LOD), tayin sınırı 

(LOQ) ve tekrarlanan ölçümlerin bağıl standart sapması (% BSS) gibi analitik 

değiĢkenler de belirlenmiĢtir. Yöntemin doğruluğu, kesinliği ve geçerliliği bilinen 

istatistik yöntemler kullanılarak gösterilmiĢtir. Yöntemin doğruluğu doğal su 

örneklerine bilinen miktarda Zn(II) ilavesi ve geri kazanımın % Bağıl hatalarının 

hesaplanmasıyla sınanmıĢtır. Doğal su örnekleri olarak, Ģehir Ģebeke suyu, farklı 

markalarda ticari sular ve maden suları alınmıĢtır.  

  ZenginleĢtirmede Zn(II)’nin geri kazanma verimini etkileyen en önemli 

etken olan örnek çözeltisi ve adsorpsiyon kolonu Ģartlandırma pH’sının en uygun 

değerini belirleyebilmek için kolonlar pH 2 – 9 arası boĢ çözeltilerle 

ĢartlandırılmıĢtır. HazırlanmıĢ 0,1 µg mL
-1

 50 mL Zn(II) model çözeltileri de aynı 

pH değerlerine ayarlandıktan sonra bir peristaltik pompa yardımıyla 2 mL min
-1 

akıĢ 

hızında kolondan geçirilmiĢtir. pH değerine karĢı çinko iyonlarının % geri kazanma 

verimi eğrisinden pH 7,0-7,5 aralığında analitik amaçlı kabul edilebilir geri kazanma 

verimleri elde edildiği; en yüksek geri kazanma veriminin ise pH 7,0’de olduğu (% 

96) belirlenmiĢtir, ġekil 4.2. Sonraki çalıĢmalarda pH değeri olarak 7,0 alınmıĢtır. 

Kolon Ģartlandırmaları boĢ çözeltilerle yapılmıĢtır. ġartlandırma yapılmadığı 

durumlarda verim yüzdesinde düĢme görülmüĢtür. 
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 ACVS adsorbanı ile Zn(II) zenginleĢtirilmesinde adsorban tarafından tutulan 

iyonların % geri kazanma verimine geri alma çözeltisinin (eluent) tür, deriĢim ve 

hacminin etkisinin incelenmesinde HCl ve HNO3 çözeltileri denenmiĢtir. 2 mol L
-1

 

HNO3 çözücüsünün 5 mL’si geri almada kullanıldığında geri kazanma verimi % 97; 

aynı çözücünün 10 mL’si kullanıldığında geri kazanma verimi % 95 bulunmuĢtur, 

Çizelge 4.2. Diğer durumlarda geri kazanım analitik kabul edilebilirlik sınırları 

altında bulunmuĢtur. Dolayısıyla çalıĢmaların devamında 2 mol L
-1

 HNO3 

çözeltisinin 5 mL’si en uygun geri alma çözeltisi olarak kullanılmıĢtır. Bu elüentle 

elde edilen yüksek geri kazanım nedeniyle karıĢımları, bazik veya organik baĢka 

çözücüler denenmemiĢtir.     

ZenginleĢtirme faktörünün (ZF) büyük olmasını sağlaması açısından geri 

alma çözeltisinin hacminin küçük olması yeğlenir. Bazı durumlarda küçük geri alma 

çözeltisi hacmi adsorbanda tutunan analitin geri kazanılmasında yetersiz olabilir. Bu 

yetersizlik özellikle birden çok analizin aynı geri alma çözeltisinde yapıldığı 

durumlarda ortaya çıkar. Bu çalıĢmada en yüksek geri kazanma veriminin elde 

edildiği 2 mol L
-1

 HNO3 çözeltisinin 5 mL’sinin en uygun eluent olarak 

kullanılabileceği değerlendirilmiĢtir, Çizelge 4.2.  

Örnek çözeltisinin ACVS adsorpsiyon kolonundan akıĢ hızı Zn(II) iyonlarının 

kolonda tutulmasında etkili diğer bir parametredir. AkıĢ hızı iyonların hem adsorban 

üzerindeki temas süresini hem de sürüklenerek kolondan çıkıĢını etkiler. Uygun 

olmayan yüksek akıĢ hızlarında adsorban-analit arasında yetersiz etkileĢim olur, 

sürüklenme artar ve iyonların kolonda tutunması azalır. ZenginleĢtirme sürecinde en 

uygun örnek çözeltisi akıĢ hızını belirlemek üzere belirlenen en uygun koĢullarda 

(pH=7,0 ve 5 mL 2 mol L
-1

 HNO3 geri kazanma çözeltisi) Zn(II) örnek çözeltisi 

peristaltik pompa yardımıyla 1-7 mL min
-1

’lik farklı akıĢ hızlarında kolondaki 

adsorban üzerinden geçirilmiĢtir. AkıĢ hızlarına karĢı çinko iyonlarının geri kazanma 

verimleri (%) grafiğinden en uygun akıĢ hızı olarak 6 mL min
-1 

(% 96) bulunmuĢtur,  

ġekil 4.3. Daha yüksek çözelti akıĢ hızı durumunda Zn(II) geri kazanma veriminde 

büyük azalma olmuĢtur. 1 ve 2 mL min
-1 

akıĢ hızlarında yaklaĢık aynı verim elde 

edilmesine karĢın, analizde süresinin kısalması yeğlendiğinden zenginleĢtirme 

çalıĢmalarında 6 mL min
-1 

akıĢ hızı kullanılmıĢtır. 
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ZenginleĢtirilecek analitin çok düĢük deriĢimi durumunda tayinin 

yapılabilmesi çok büyük hacimdeki örnek çözeltisinin kolondan geçirilmesini 

gerektirir. Sulardaki Zn(II) tayininde de zenginleĢtirmenin yapılıp yapılamayacağını 

belirlemek için örnek hacminin geri kazanma verimine etkisi incelenmiĢtir. 

Belirlenen en uygun koĢullarda (pH=7, geri kazanma çözeltisi 5 mL 2 mol L
-1

 HNO3, 

örnek çözeltisi akıĢ hızı 6 mL min
-1

, geri alma çözeltisi akıĢ hızı 2 mL min
-1

) aynı 

miktarda Zn(II) iyonu içeren farklı hacimlerdeki örnek çözeltileri hazırlanmıĢ ve söz 

konusu koĢullarda adsorbsiyon kolonlarından geçirilmiĢtir. Çözelti hacmine karĢı 

çinko iyonlarının geri kazanılma verimleri (%) grafiğinden 50 mL örnek hacmi için 

% 97 ve 750 mL örnek hacmi için % 95 geri kazanma verimi belirlenmiĢtir, ġekil 

4.5. Dolayısıyla analitik kabul edilebilir aralıkta uygulanabilir en yüksek örnek 

hacminin 750 mL olduğu belirlenmiĢtir. ZenginleĢtirme çalıĢmalarında analiz süresi 

kısaltılması amacıyla 0,1 µg mL
-1 

Zn(II) çözeltisinin 50 mL’si kullanılmıĢtır.    

ZenginleĢtirme faktörü (ZF) uygulanabilir en yüksek örnek hacminin, en 

uygun geri alma çözeltisi hacmine oranı Ģeklinde belirlenmiĢtir. Geri kazanma 

çözeltisi hacmi 5 mL olduğundan, zenginleĢtirme faktörü 150 olarak hesaplanmıĢtır. 

Zn(II) zenginleĢtirme sürecinde kullanılacak en uygun adsorban miktarının 

belirlenmesi amacıyla hazırlanan model çözeltiler, ACVS adsorbanının farklı 

miktarlarını içeren kolonlardan belirlenen en uygun koĢullarda (pH=7, geri kazanma 

çözeltisi 5 mL 2 mol L
-1

 HNO3, örnek çözeltisi akıĢ hızı 6 mL min
-1

, geri alma 

çözeltisi akıĢ hızı olarak 2 mL min
-1

, örnek 50 mL 0,1 µg mL
-1

 Zn
2+

) geçirilmiĢtir. 

Kullanılan adsorban miktarına karĢılık çinko iyonlarının geri kazanma verimleri (%) 

grafiğinden 300 mg adsorban miktarı için bulunan % 96 verim en uygun değer olarak 

belirlenmiĢtir, ġekil 4.6. ZenginleĢtirme çalıĢmalarında sonraki aĢamalarda bu 

adsorban miktarını içeren kolonlar kullanılmıĢtır.  

Zn(II) zenginleĢtirmede en uygun koĢullar model çözeltiler yardımıyla 

araĢtırılmıĢtır. Oysa gerçek örnek çözeltileri model çözeltiler kadar saf değildir; 

analitle etkileĢimde bulunacak çok sayı ve miktarda baĢka maddeler de bulunabilir. 

Bunların dikkate alınmaması durumunda geliĢtirilen yöntemin doğruluğu etkilenir. 

Katı faz adsorbanların tayin elementini ortamda bulunan diğer elementlerden 

ayırarak onların giriĢim etkisini azaltması veya yok etmesi beklenir.  
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Zn(II) zenginleĢtirilmesinde tayin üzerine numune ortamının bozucu etkisinin 

araĢtırılmasında model çözeltilere çeĢitli katyonlar farklı deriĢimlerde ilave edilerek 

oluĢturulan çözeltiler ACVS adsorbanı içeren kolondan belirlenen en uygun 

koĢullarda geçirilmiĢtir. Geri kazanım yüzdelerine yabancı iyonların etkisine iliĢkin 

elde edilen sonuçlar Çizelge 4.3’tedir. ACVS kullanılan zenginleĢtirme 

çalıĢmalarında Na
+
 ve K

+
 iyonlarının için 1000 mg L

-1
;  Ca

2+
 iyonlarının 500 mg L

-1
; 

Mg
2+ 

iyonlarının 250 mg L
-1

’; Fe
3+ 

iyonlarının 50 mg L
-1

; In
3+ 

, Al
3+ 

ve  Cd
2+

 

iyonlarının 10 mg L
-1

; Cr
3+

, Ni
2+

, Co
2+

, Be
2+ 

ve Cu
2+

 iyonlarının 5 mg L
-1

 deriĢime 

kadar çinko iyonunun geri kazanma değerine etkisinin olmadığı belirlenmiĢtir. 

ACVS adsorbanı kullanılarak su örneklerindeki Zn(II) iyonlarının ayırma-

zenginleĢtirme çalıĢmasında belirlenen en uygun koĢullar Çizelge 5.1’de verilmiĢtir. 

Tayin edilecek Zn(II)’nin standart çözeltileri kullanılarak kalibrasyon 

çalıĢmaları yapılmıĢtır. Her ölçüm 3 kez tekrarlanmıĢ; geri kazanma verimleri ve 

bağıl standart sapmalar hesaplanmıĢtır. En uygun koĢulları belirlenen ACVS 

adsorbanı ile Zn(II) zenginleĢtirilmesinde gözlenebilme sınırı  (LOD), tayin sınırı 

(LOQ) ve çalıĢma aralığı da tayin edilmiĢtir. Yöntemin analitik performansıyla ilgili 

belirlenen değerler Çizelge 5.2’de verilmiĢtir. Zn(II) için belirlenen LOD değeri 0,30 

µg L
-1

, LOQ değeri 10,18 µg L
-1

’dir.     
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  Çizelge 5.1. ACVS ile Zn(II) ZenginleĢtirmede En Uygun DeğiĢkenler 

 

DeğiĢken En uygun koĢul ġekil-Çizelge 

Örnek çözeltisi ve Ģartlandırma pH’sı  7,0 ġekil 4.2 

Geri alma çözeltisi cinsi-deriĢimi 2 mol L
-1

 HNO3 Çizelge 4.2 

Geri alma çözeltisi hacmi (mL)  5,0 Çizelge 4.2 

Uygulanabilir max. örnek hacmi (mL) 750 ġekil 4.5 

ÇalıĢılan örnek hacmi (mL) 50 ġekil 4.5 

Örnek çözeltisi akıĢ hızı (mL min
-1

) 6,0 ġekil 4.3 

Geri alma çözeltisi akıĢ hızı(mL min
-1

) 2,0 ġekil 4.4 

Adsorban miktarı (mg) 300 ġekil 4.6 

 

 

Çizelge 5.2. Zn(II) ZenginleĢtirilmesinde Analitik Performans Değerleri 

DeğiĢken Değeri 

Kalibrasyon eĢitliği, [C(mg L
-1

)] A = 0,0502.C - 0,0007 

Koralasyon katsayısı (R
2
) 0,9997 

Max. ZenginleĢtirme faktörü (ZF) 150 

Kesinlik
*
, (%) 3,8 

Ortalama geri kazanma verimi (%), (N=7)  97 

Gözlenebilme sınırı  (LOD)  

[3σ/(m. ZF), μg L
−1

] (N=15) 
0,30 

Tayin sınırı (LOQ) (μg/L) 10,18 

*
N=7, 0,1 mg L

−1
analitçözeltilerinin zenginleĢtirilmesinde elde edilen geri kazanma 

 değerlerinin bağıl standart sapması  

 

 

 

 

 

 



50 

 

GeliĢtirilen Zn(II)’nin ACVS ile zenginleĢtirme yöntemi maden suyu, Ģehir 

Ģebeke suyu ve marketlerde satılan ticari su örneklerindeki Zn(II)’nun 

belirlenmesinde test edilmiĢtir. Uygulanan standart ilavesi yönteminin nicel sonuçları 

Çizelge 4.4’te verilmiĢtir.  Eklenen ve bulunan Zn(II) değerleri arasında analitik 

açıdan kabul edilebilir bir iliĢki (% Bağıl hata < 5) olduğu belirlenmiĢtir.  

Bu çalıĢmada Zn(II)’nin ACVS ile zenginleĢtirilmesi amacıyla geliĢtirilen 

teknik çinko tayinine iliĢkin önceki çalıĢmalarda kullanılan yöntemlerle de çeĢitli 

yönleriyle karĢılaĢtırılmıĢtır. KarĢılaĢtırma sonuçları Çizelge 5.3’ te verilmiĢtir.  

KarĢılaĢtırma çizelgesi incelendiğinde; tümü atomik absorpsiyon 

spektrometrisi (alevli, grafit fırınlı, elektrotermal) ile çeĢitli su veya çevresel-

biyolojik sulu çözelti örneklerindeki eser çinko (veya çinko ile eĢzamanlı baĢka eser 

elementlerin) tayininine iliĢkin olan bu çalıĢmalarda ayırma-zenginleĢtirme süreci, 

adsorban ve ĢelatlaĢtırıcı faktörleri göze çarpmaktadır. Önceki çalıĢmaların çoğunda 

olduğu gibi bu tez çalıĢmasında da ayırma-zenginleĢtirme sürecinde katı faz 

özütleme (SPE) tekniği kullanılmıĢtır. Birçok çalıĢmada katı faz adsorbanı ve 

metallerin adsorban üzerinde tutulması için ĢelatlaĢtırıcı kullanılmasına karĢılık, bu 

tez çalıĢmasında yalnızca ACVS adsorbanı kullanılmıĢ; ĢelatlaĢtırıcı 

kullanılmamıĢtır. Bu tez çalıĢmasında belirlenen zenginleĢtirme faktörü (ZF) diğer 

çalıĢmalarda belirlenenlere göre oldukça yüksektir. ÇalıĢmada belirlenen eser çinko 

tayin sınırı (LOD) değeri ve yöntemin BSS değeri önceki çalıĢmalarda bulunanların 

birçoğuna göre üstünlük göstermektedir. ÇalıĢmada kullanılan adsorbanın doğal 

maddeden elde edilen aktif karbon olması diğer bir önemli husus olarak 

değerlendirilmektedir.  

 

 



5
1
 

  

Ç
iz

el
g
e 

5
.3

. 
Z

n
(I

I)
 Z

en
g
in

le
Ģt

ir
m

ed
e 

B
el

ir
le

n
en

 B
az

ı 
A

n
al

it
ik

 P
er

fo
rm

an
s 

D
eğ

er
le

ri
n
in

 Ö
n
ce

k
i 

Ç
al

ıĢ
m

al
ar

d
a 

B
u
lu

n
an

la
rl

a 
K

ar
Ģı

la
Ģt

ır
ıl

m
as

ı 

T
a
y
in

 

Y
ö
n

te
m

i 

N
u

m
u
n

e 

T
ü

rü
 

A
n

al
it

 
A

y
ır

m
a/

Z
en

g
in

le
Ģt

ir
m

e 

Y
ö
n

te
m

i 
A

d
so

rb
an

 
L

ig
an

d
/ġ

el
at

la
Ģt

ır
ıc

ı 
Z

F
 

L
O

D
 

B
S

S
 

(%
) 

K
a
y
n

ak
 

S
p

ek
tr

o
m

et
ri

k
 

T
ü

tü
n
 

Z
n

2
+

  
(C

d
2

+
, 
C

o
3
+
, 
N

i2
+

  
) 

R
P

-H
P

L
C

 
- 

Q
A

I 
- 

2
4
 p

g
/1

0
0
 µ

L
 

- 
[3

4
] 

F
A

A
S

 
S

u
 ö

rn
ek

le
ri

 
Z

n
2

+
  
( 

C
d

2
+

  
) 

S
P

E
 

A
m

b
er

li
te

 X
A

D
-4

 
A

lu
m

in
o
n
 

- 
0

,1
1
  
n

g
 m

l-1
 

1
,1

 
[3

6
] 

F
A

A
S

 
S

u
 ö

rn
ek

le
ri

 
Z

n
2
+

  
( 

C
u

2
+

  
) 

S
P

E
 

D
u

o
li

te
 X

A
D

7
6

1
 

- 
2

0
0
 

3
,5

4
 g

 L
-1

 
1

,0
 

[3
7
] 

F
A

A
S

 
Ç

ev
re

se
l 

v
e 

b
iy

o
lo

ji
k
 

Z
n

2
+

  
( 

C
u

2
+

  
) 

S
P

E
 

B
am

b
u
 k

ö
m

ü
rü

 M
ik

ro
 K

o
lo

n
 

- 
3

0
 

0
,3

6
  

μ
g
 L

-1
 

1
,6

 
[4

1
] 

G
F

A
A

S
 

B
al

ık
 d

o
k
u

su
 ç

ö
ze

lt
is

i 
Z

n
2

+
  
( 

C
d

2
+

 ,N
i2

+
  
,P

b
2
+

 ) 
S

P
E

 
A

k
ti

f 
K

ar
b

o
n

 
A

P
D

C
 

- 
2

5
,3

 µ
g
 K

g
-1

 
0

,6
-6

 
[4

2
] 

F
A

A
S

 
S

u
, 
b

iy
o
lo

ji
k

 v
e 

g
ıd

a 
Z

n
2

+
 

S
P

E
 

- 
Y

en
i 

se
n

te
zl

en
m

iĢ
 p

o
li

m
er

 
4

0
 

2
,2

  
μ

g
 L

-1
 

1
,2

 
[4

3
] 

F
A

A
S

 
Ç

ev
re

se
l 

su
 ö

rn
ek

le
ri

 
Z

n
2

+
 

S
P

E
 

Z
n

- 
im

p
ri

n
te

 m
o
d

if
iy

e 
A

C
 

Ġm
in

o
d

ia
se

ti
k
as

it
 

- 
- 

- 
[4

4
] 

F
A

A
S

 
S

ey
re

lt
ik

 ç
ö
ze

lt
il

er
, 

Z
n

2
+

  
 (N

i2
+

 C
u

2
+

 ) 
S

P
E

 
N

B
N

P
IE

A
 i

le
 m

o
d

.A
g
-N

P
-A

C
 

Ç
eĢ

it
li

 t
o
p

la
y
ıc

ı 
re

ak
ti

fl
er

 
2

0
0
 

3
,4

  
n

g
 m

l-1
 

<
 5

 
[4

5
] 

A
A

S
 

M
u

sl
u

k
 S

u
y
u

 v
e 

g
ıd

a 
Z

n
2

+
  

( 
P

b
2
+
, 
C

d
2
+

 ) 
S

P
E

 
B

iy
o
p

ar
ça

la
n

ab
il

ir
 P

H
B

-D
E

A
 

D
D

T
C

 
1

0
0
 

0
,1

3
  

μ
g
 L

-1
 

3
 

[4
7
] 

F
A

A
S

 
S

u
 ö

rn
ek

le
ri

 
Z

n
2

+
  
  
(F

e3
+

 ) 
S

P
E

 
A

k
ti

f 
K

ar
b

o
n

  
(R

am
el

ak
 k

ab
u

ğ
u

) 

C
M

B
M

 

D
D

T
C

 

A
P

D
C

 

- 

0
,1

6
  
n

g
 m

l-1
 

0
,2

2
  
n

g
 m

l-1
 

0
,3

0
  
n

g
 m

l-1
 

- 

 

[4
8
] 

F
A

A
S

 
A

tı
k

 s
u

 v
e 

al
aĢ

ım
 

Z
n

2
+

  
( 

 N
i2

+
 C

u
2
+

  
) 

S
ıv

ı-
sı

v
ı 

m
ik

ro
 ö

zü
tl

em
e 

- 
S

o
d

y
u

m
d

ie
ti

ld
it

iy
o
k

ar
b

am
at

 
4

0
 

0
,7

1
  

μ
g
 L

-1
 

<
2

,7
 

[4
9
] 

E
T

A
A

S
 

S
u

 v
e 

sa
ç 

ö
rn

ek
le

ri
 

Z
n

2
+
 

S
P

E
 

Ġy
o
n

 i
m

p
ri

n
te

 n
an

o
ad

so
rb

en
t 

A
li

ze
ri

n
 k

ır
m

ız
ıs

ı 
S

 
- 

0
,7

  
n

g
 L

-1
 

4
 

[5
0
] 

F
A

A
S

 
S

u
lu

 ç
ö
ze

lt
i 

v
e 

sü
t 

Z
n

2
+
 

S
P

E
 

M
o
d
if

iy
e 

si
li

k
a 

k
ap

li
 m

an
y
et

it
 

T
ri

et
o
k

si
si

li
lp

ro
p
il

p
ir

id
in

y
u

m
 

1
0
0
 

0
,1

7
  
n

g
 L

-1
 

2
,3

 
[5

1
] 

H
R

 C
S

-F
A

A
S

 
S

u
 ö

rn
ek

le
ri

 
Z

n
2

+
 

S
P

E
 

A
C

V
S

 
- 

1
5
0
 

0
,3

0
  µ

g
 L

-1
 

3
,8

 
B

u
 

ç
a
lı

şm
a

 



52 

 

Sonuç olarak; optimize edilmiĢ ACVS zenginleĢtirme tekniğinin düĢük 

düzeyde Zn(II) içeren örneklerin analizinde kullanılabileceği belirlenmiĢtir. Ancak 

söz konusu tekniğin performansının Zn(II) tayininde kullanılan bir baĢka 

zenginleĢtirme yöntemiyle deneysel karĢılaĢtırılmasının yararlı olacağı 

değerlendirilmektedir.   

Zn(II) iyonlarının ACVS üzerinde adsorblanabilme miktarını belirlemek 

amacıyla yapılması planlanan adsorbanın kapasitesi hesabı AAS aleti arızasının uzun 

sürmesi ve planlanan süre içinde giderilememesi nedeniyle gerçekleĢtirilememiĢtir. 

Bu çalıĢmanın eksikliği olarak değerlendirilen hususlardan biri olan kapasite 

hesabının gelecek çalıĢmalarda yapılmasının yararlı olacağı değerlendirilmektedir. 

Yöntemin doğruluğunun test edilmesinde standart ilavesi ve geri kazanma 

deneylerinden yararlanılmıĢtır. Bunlar yanında belgeli referans madde analizinin 

yapılmasının yöntemin doğruluğuna ve güvenirliğine katkı sağlayacağı 

değerlendirilmiĢtir.  

GeliĢtirilen ayırma/zenginleĢtirme yönteminin su örnekleri dıĢında çevresel, 

biyolojik, gıda ve diğer bazı numunelere uygulanmasının yararlı olacağı 

değerlendirilmektedir.  
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