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OZET

Poli(N,N’-dipropiyonitrilmetakrilamide-ko-divinilbenzen-ko-2-akrilamido-2-metil-1-propan

sulfonik asit) reginesi sentezlendi ve alevli atomik absorpsiyon spektrometrisi (FAAS) ile
tayin oncesi su ve gida 6rneklerinde krom tlrlemesi igin yeni bir selat yapici adsorban olarak
kullanildi. Recine, Fourier transformlu infrared spektroskopi (FTIR), elementel analiz,
taramali elektron mikroskopi, (SEM) ve termogravimetrik analiz (TGA) ile karakterize
edildi.. Cr(l111)’Un geri kazanma degeri tzerine pH, elisyon ¢Ozeltisinin derisimi, 6rnek akis
hizi, 6rnek hacmi, ve girisim yapici iyonlarin etkisi arastirildi. Reginenin adsorpsiyon
kapasitesi Cr(111) icin 12.1 mg g * olarak bulundu.. Yiksek bir deristirme faktorii (150) ve
distk bagil standart sapma (2.0%, n = 10) degerleri elde edildi. Metodun g6zlenebilme sinir1
1.11 pg L. dir. Metodun validasyonu sertifikali standart referans maddelerin (TMDA-70
lake water and SRM 1568a rice flour) analizi, su ve gida 6rneklerinde geri kazanma

caligmalari ile yapildi. Gelistirilen metot su ve gida 6rneklerinde Cr tayini i¢in uygulandi.

Anahtar kelimeler: Tilrleme; selat yapici regine; krom; su; gida; alevli atomik absorpsiyon
spektrometri



ABSTRACT

The poly(N,N’-dipropionitrile methacrylamide-co-divinylbenzene-co-2-acrylamido-2-methyl-
1-propanesulfonic acid) resin was synthesized as a new chelating adsorbent for speciation of
chromium in water and food samples by flame atomic absorption spectrometry (FAAS). The
resin was characterized using Fourier transform infrared spectroscopy (FTIR), elemental
analysis, scanning electron microscopy (SEM) and thermogravimetric analysis (TGA). Effects
of pH, concentration of elution solution, sample flow rate, sample volume and interfering ions
on the recovery of Cr(l11) were investigated. The sorption capacity of the resin was found to
be 12.1 mg g—1 for Cr(lI1). A high preconcentration factor (150) and low relative standard
deviation (2.0%, n = 10) were obtained. The limit of detection of the method was 1.11 ug
L-1. The method validation was performed by analyzing certified standard reference
materials (TMDA-70 lake water and SRM 1568a rice flour) and spiked water and food
samples. The developed method was applied to the determination of the chromium in various

water and food samples.

Keywords: Speciation; chelating resin; chromium, water; food; flame atomic absorption
spectrometry



1.GIRIS / AMAC VE KAPSAM

Eser element terimi genellikle katilarda % 0,01’in altindaki derisimlerde, ¢ozeltilerde ppm ve
ppb duzeyinde bulunan elementler icin kullanilir. ppm, 1 L ¢Ozeltide ¢ozinen maddenin mg
cinsinden degeridir. (d=~1 g/mL). Ctzeltilerde ppm mg/L, ppb pg/L olarak verilirken, katilarda
ppm pg/g ve ppb ng/g olarak verilir. Eser elementlerin vicuttaki islevleri ¢cok yonlidur. Bir
kismi enzimleri aktiflerken bir kismi da enzimlerin yapisinda bulunur. Bazi eser elementler
hormon ve vitaminlerin yap1 taslaridir, hatta bazilar1 bagisiklik sistemi igin gereklidir. Viicuda
bir eser elementin gereginden az ya da ¢ok alinmas: dogrudan veya dolayl olarak cesitli
hastaliklara neden olabilmektedir. Canlilar i¢in hayati bir 6neme sahip olan eser elementler
cesitli nedenlerle ylksek dozda alindiklar: takdirde organizma Uzerinde zehir etkisi

yapmaktadir.

Eser elementlerin tayinleri, dislk derisim dizeyleri ve ortam bilesenlerinin bozucu etkileri
nedeniyle zordur. Bu problemin ¢6zumi icin genel olarak ayirma—zenginlestirme
yontemlerine basvurulmaktadir. Bu yontemler arasinda ekstraksiyon, adsorpsiyon ve birlikte

coktirme yaygin olarak kullanilmaktadir.

Eser metal iyonlarinin bir kat1 faz tizerinde adsorpsiyonunu ve eliisyonunu esas alan kati faz
ekstraksiyon yontemleri de bu amacgla gunumizde yogun ve populer kullanim alani
bulmaktadir. Eser metal iyonlarmin kati faz ekstraksiyonu ile zenginlestirilmesi
caligmalarinda, kolon dolgu maddesi olarak bir¢cok dogal ve yapay maddeler kullaniimaktadir.
Bunlar arasinda zeolitler, killer, Amberlite XAD regineleri, silikajel, C18, naftalin v.b.
sayilabilir. Adsorpsiyon ile zenginlestirme calismalarinda analitin organik ve anorganik
kompleks yapici maddelerle olusturdugu kompleksin adsorpsiyonu gergeklestirilmektedir.
Kati1 faz Uzerinde tutunan kompleks uygun bir elisyon cozeltisi ile elte edilir. Ellisyon
cOzeltisinin metal icerigi atomik absorpsiyon spektroskopisi (AAS), induktif eslesmeli
plazmali atomik emisyon spektroskopisi (ICP-AES), indiktif eslemeli plazmali kitle

spektroskopisi (ICP — MS), v.b. enstrimental yontemlerle tayin edilmektedir [1-3].

Bu calismada Bozok Universitesi Fen Edebiyat Fakiiltesi Kimya Bolimi’nde senztezlenmis
selat yapict polimer, poli (N,N’-dipropiyonitrilmetakrilamide-ko-divinilbenzen-ko-2-
akrilamido-2-metil-1-propan sulfonik asit) recinesi ile dolgulu kolonda Cr(11l) ve Cr(VI)
iyonlarmin tdrlemesi icin yeni bir ayirma/zenginlestirme yontemi gelistirilmistir. Cr(l11)
iyonlar: selat yapici polimer tzerinde adsorplanmis ve tutunan Cr(111) iyonlar1 10 mL 1.5 M

HCI ile elie edilerek geri kazanilmistir. Cr(VI) iyonlar1 ise, indirgeyici reaktif olarak



hidroksilamin hidroklorir kullanarak Cr** formuna indirgendikten sonra FAAS ile tayin
edilmistir. Eluattaki Cr alevli atomik absorpsiyon spektroskopisi kullanarak tayin edilmistir.
Gelistirilen bu yontemde pH etkisi, eltent turd, hacmi ve derisimi, 6rnek ¢ozeltisinin akis hizi,
ornek hacmi ve girisim yapan iyonlarin etkisi incelenmistir. Yontem istatistiksel olarak
degerlendirilerek gozlenebilme sinir1 ve kesinlik degerleri bulunmustur. Yontemin dogrulugu
icin sertifikali standart referans maddelerin (TMDA-70 lake water and SRM 1568a rice flour)
analizi, su ve gida orneklerinde geri kazanma ¢alismalar1 yapilmistir. Gelistirilen bu yontem

degisik su ve gida drneklerinde Cr tayini i¢cin uygulanmistir.

2. GENEL BIiLGILER

Ornek iginde bulunan bir elementin farkli oksidasyon basamaklarmin tayini tiirleme olarak
adlandirilir. Elementin oksidasyon basamagindaki degisme onun biyolojik etkinligini ve
toksikligi Uzerinde c¢ok bulylk bir etkiye sahiptir Bu nedenle bulunduklari ortamda
elementlerin kimyasal yapilart kadar onlarin oksidasyon basamaklarinin bilinmesi de
onemlidir [4].

Eser element calismalarinda elementin oksidasyon basamaklarinin tayini turleme
caligmalarinin énemli bir bolimand olusturur. Cr(VI)’min Cr(l11)’den ¢ok daha fazla zehirli
olmasi nedeni ile Cr tirlemesi son zamanlarda oldukca cok calisilmaya baslanmistir. Krom
biyolojik olarak onemli bir metaldir. Cozinmus Cr, dogal sularda iki farkli oksidasyon
basamaginda bulunur, Cr(l11) ve Cr(\V1). Cr(Ill) canhlilar icin temel bir elementtir. Vicuttaki
seker, yag ve protein metabolizmasini devam ettirmek icin gereklidir. Oysa Cr(V1), diger
tirleri yukseltgeme 6zelliginden dolays, akciger, karaciger ve bobrekler tzerinde toksik bir
etkiye sahiptir. Bu iki zit etkiden dolays, her iki tiriin dogru olarak tayini oldukg¢a 6nemlidir.
Cr(ll) ve Cr(VI), cevreye celik Uretim, elektrolitik kaplama ve deri endustrilerinden
girebilmektedir [5,6].

3. GEREC VE YONTEM

Kromun gevre 6rneklerinde dogrudan tayini, hem derisimlerinin ¢ok dustk olmasi, hem de
ornek bilesenlerinin girisimlerinden dolayr ETAAS, ICP-AES gibi ¢ok duyarli analitik
tekniklerin kullanimi ile dahi mimkin olmamaktadir [7-9]. Cr turlerinin tayini i¢in bir
ayirma/zenginlestirme yonteminin kullanilmas: gerekli olmaktadir. Bu amagla, Sivi-Sivi
ekstraksiyonu, birlikte coktirme [10], iyon degistirme [11] ve adsorpsiyon [12,13] gibi
degisik ayirma/zenginlestirme yontemleri kullanilmistir. Son yillarda farkli adsorbanlar

kullanarak, Cr(111) ve Cr(VI1)’nin ayirim1 ve 6n zenginlestirilmesi i¢in ¢alismalar yapilmistur.



Tunceli ve Turker, Amberlite XAD-16 adsorbani ve 1,5difenilkarbazon kullanarak Cr(V1)’y1
Cr(111)’den ayirmig, KMnO, ile oksidasyon sonras: toplam Cr tayinini FAAS ile yapmistir
[5]. Filik, Amberlite XAD-2 recinesi tzerine 5-palmitol-8 hidroksikinoli tutturarak, Cr(111)
icin yontemini optimize etmis, Cr(VI1)’y1 Cr(I11)’e indirgedikten sonra toplam Cr tayinini
gerceklestirmistir [6]. Dogutan ve ark., yeni bir polimerik recine tizerinde Cr(V1) tayini igin
bir yontem gelistirmigler, ve Cr(11l), Cr(VI)’ya yukseltgendikten sonra toplam Cr tayinin
gerceklestirmislerdir [13]. Tokalioglu ve ark., kati faz olarak, yeni bir selat yapici polimer
olan poli N—(4-bromofenil)-2—metakrilamit—ko—2—-akrilamido—2—metil-1-propan sulfonik
asit—ko—divinilbenzen reginesini kullanarak Cr tlrlemesi gergeklestirmislerdir. Toplam Cr,
hidroksilamin hidrokloriir indirgeyici reaktifi ile Cr(VI)mn Cr(ll)’e indirgenmesinden
sonra tayin edilmistir [14]. Sarica ve ark. HPLC ve FAAS kullanarak sulu cozeltilerde

Cr(111) ve Cr(VI) tirlemesi ve tayini i¢in on—line secici bir metot gelistirmislerdir [15].

Bu calismada kati faz ekstraksiyonu ile Cr(lll) wve Cr(VI) tlrlemesi igin
ayirma/zenginlestirme yontemi gelistirilmistir. Adsorban olarak, N,N’-dipropionitrile
methacrylamide-co-divinylbenzene-co-2-acrylamido-2-methyl- 1-propanesulfonic acid, selat
yapict recinesi kullanilmigtir. Model c¢ozeltiler ile ayirma/zenginlestirme islemi igin
yontemin optimum sartlar1 (pH, selat yapicinin miktari, 6rnek akis hizi, ellent akis hizi,
ornek hacmi, girisim yapan turlerin etkileri v.s.) belirlenmistir. Toplam Cr tayini,
hidroksilamin hidrokloriir indirgeyici reaktifi ile Cr(V1)min Cr(lll)’e indirgenmesinden
sonra gercgeklestirilmistir. Toplam Cr miktarindan, Cr(111) miktar1 ¢ikarilarak, Cr(VI) miktar:
bulunmustur. Cr tirlerinin derisimlerinin belirlenmesi FAAS ile yapilmistir. Optimize edilen

yontem degisik su ve gida 6rneklerinde Cr turlemesi igin uygulanmistir.

4. BULGULAR

4.1. Kullanilan Aletler

Cr tayini icin Perkin Elmer marka AAnalyst 800 model alevli atomik absorpsiyon
spektrometresi kullanildi. Kullanilan dalga boyu: 357.9 nm, yarik genisligi 0.7 nm, lamba
akimi: 25 mA dir. Asetilen/hava akis hizi: 2/17 L/dak dir. Tum pH 6l¢tmleri icin WTW pH
315i pH elektrodu kullanildi. Recginenin FTIR spekrumu PerkinElmer Spectrum 400 FTIR
Spektrometresi ile alindi. Elementel analizler Leco CHNSO-932 ile gerceklestirildi. Polimerin

morfolojisi ise Leo 440 model SEM ile yapild1.



4.2. Kullanilan Reaktifler ve Cozeltiler

Kullanilan tim kimyasallar analitik safliktadir. 1000 mg/L Cr(lll) ve Cr(VI) swrasiyla
Cr(NO3)3.9H,0 ve K,Cr,07’den hazirlandi. Calisilan metal ¢ozeltileri stok ¢ozeltilerin uygun
oranda seyreltilmesiyle hazirlandi. pH 1-2 icin seyreltik HCI ve seyreltik NaOH tampon
cozeltisi kullanildi. pH 3-6 igin CH3COOH/NaOH ve pH 8 igin NH3s/HCI kullanildi. N,N’—
dipropiyonitril metakrilamit Bozok Universitesi Fen Edebiyat Fakiiltesi Kimya Bolimii’nde
literatire gore sentezlenmistir [16]. 2—Akrilamido—2—metil-1—propansilfonikasit (Merck,
%99) daha ileri saflastirma yapilmaksizin kullanildi. 2-2’-Azobisisobutironitril(AIBN)
kloroform ve metanolden yeniden kristallendiridi. Capraz bagl divinilbenzen alindig: gibi
kullanildi.

4.3. Selat Yapier Reginenin Sentezi

Poli (DPMAAmM-co-DVB-co-AMPS) reginesinin sentezi Bozok Universitesi Fen Edebiyat
Fakultesi Kimya Bolumu’nde yapildi. Poli (DPMAAmM-ko-DVB-ko-AMPS) reginesinin
sentezi dimetilformamit ¢Ozeltisi icinde radikal baslatici ile gergeklestirilmistir. DPMAAmM
(1.09 g, 6.0 mmol), AMPS (0.41 g, 2.0 mmol), ¢capraz baglayic: reaktif, DVB (0.26 g, 2.0
mmol), ve baslatict AIBN (0.018g, 0.1mmol) polimerizasyon balonuna ilave edildi. Cozelti
icerisinden yaklagik 10 dak boyunca azot gazi gegirildi ve reaksiyon karisimi pir yag banyosu
icinde 70 = 1°C 'de 3 saat wsitildi. Karisim daha sonra oda sicakligina kadar sogutuldu ve
yavasca slzuldd. Dietil eter ile yikand: ve sabit bir agirlik elde edilinceye kadar 50 °C 'de
vakum altinda kurutuldu. Monomerin polimere dénusumi gravimetrik olarak belirlendi (% 80

verim). Selat yapici reginenin yapisi sekil 4.1°de gosterilmistir.
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Sekil 4.1. Selat yapic1 reginenin yapist
Selat yapici reginenin FTIR spektrumu Sekil 4.2°de gosterilmistir. FTIR spektrumu (KBR
pelet), cm™: 3320(unw), 3050(ver aromatik halkaya ait), 2980, 2927 and 2860 (CH; ve CH
deki vacH Ve vscn), 2245 (ve=n), 1651 (un-c=0), 1446 (-N-C=0’a ait vc-n ), 1600, 1538, 1480
(aromatik halkaya ait vc=c), 1380, 1365 (CHjs ‘e ait v ve Vs ), 1034 (vso), 799, 623 (DVB’nin

aromatik halkasina ait diizlem dis1 egilme titresimleri, vcy Ve ve=c).
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Sekil 4.2. Selat yapic1 reginenin FTIR spektrumu
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Poli (DPMAAmM-ko-DVB-ko-AMPS) reginesinin elementel analiz sonuclar1 asagidaki gibidir:
(%) Bulunan: C, 61,36; H, 6.98; O, 14,52; N, 10,76; S, 6,38; Hesaplanan (%): C, 61.55; H,
6,95; O, 14.44; N, 10.81; S, 6.25. Bu sonugclar deneysel ve teorik degerleri arasinda iyi bir

uyum oldugunu gostermistir

4.4. Cr** “in Tayini icin Gelistirilen Zenginlestirme Yontemi

40 pg Cr** iceren 25 mL’lik model ¢ozeltinin pH’1, 2°ye ayarlandi. Kolon énce pH 2 cozeltisi
ile sartlandirildi ve ardindan model ¢6zeltiler kolondan 6 mL/dk akis hizinda gegirildi. Regine
lizerinde tutunan Cr®" iyonlar1 10 mL 1.5 M HCI ¢ézeltisi ile elile edildi. Eliattaki Cr derisimi
FAAS kullanarak belirlendi.

4.5. Toplam Krom Derisiminin Tayini

Toplam krom miktarmi belirlemek icin farkli miktarlarda Cr(l11) ve Cr(VI) iceren model
cozeltiler hazirlandi. Model ¢ozeltideki Cr(VI) iyonlarimin Cr(I11)’e indirgenmesi literatirde

verilen yonteme gore yapild: [15].

40 pg Cr(111) ve 40 pg Cr(VI1) iceren 80 mL Ornek ¢ozeltisine 2 mL 2 M HCI ve sonra 1 mL
%5 (w/v)’lik HONH,HCI eklendi. CoOzelti oda sicakhginda 45 dakika bekletildi. Cr(V1),
Cr(1l1)’e indirgendikten sonra, pH 2’ye ayarlandi ve ¢Ozeltinin hacmi saf suyla 100 mL’ye
tamamlandi. Gelistirilen zenginlestirme yontemi uygulandi ve toplam krom derisimi FAAS ile

tayin edildi. Cr(\V1) derisimi, toplam Cr derisiminden Cr(111) derisimi ¢ikarilarak hesaplandi.
4.6. pH Etkisi

Cr(111) ve Cr(VI)’nin geri kazanma degerlerine pH’nin etkisi, tirlerden birini iceren model
cozeltiler kullanilarak c¢alisildi. Cozeltinin pH’s1 1-8 araliginda uygun tampon c¢oOzelti
kullanilarak ayarlandi. Kolonda tutunan iyonlar 10 mL 2 M HNOj; ile elie edildi. Ellattaki
Cr(111) ve Cr(VI) derisimleri FAAS kullanarak belirlendi. Sekil 4.3. Cr(l11) ve Cr(V1)’nin geri
kazanma degerlerine pH’nin etkisini gostermektedir. Cr(VI)’nin pH 1-3 araliginda geri
kazanma degeri oldukga dusuk olmasina ragmen, Cr(lll) icin geri kazanma degerleri
kantitatiftir (> % 95). Bu sonuglara gore, optimum pH 2 olarak secildi. Cr(\VI) igin geri
kazanma degeri pH 2’de % 8’dir.

12
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Sekil 4.3. Cr** ve Cr®’nin Geri Kazanilmasina pH’nin Etkisi

4.7. ElUent Cinsi ve Derisiminin Etkisi

Selat yapict regine Uzerine adsorbe olan Cr(Il1)’un eltsyonu igin elient olarak farkl
derisimlerde HCI and HNO;3 (0.5-2 M) kullanildi. Kantitatif geri kazanma degerleri 10 mL 1.5
M HCI, 2 M HCI, kullanilarak elde edildi. Daha sonraki ¢alismalarda disik asit derisimi ve
hacminden dolay1 10 mL 1.5 M HCI kullanild:.

4.8. Ornek Akis Hizinin EtKisi

Optimum sartlar altinda (pH 2, eltient: 10 mL 1.5 M HCI) 6rnek ¢ozeltisinin akis hizinin etkisi
calisildi. Ornek ¢ozeltinin akis hizi 4-14 mL/dk arasinda tarandi. Cr(l11), 8 mL/dak akis
hizina kadar kantitatif olarak geri kazamildi. ilerleyen deneylerde optimum 6rnek akis hizi
olarak 6 mL/dk tercih edildi

4.9. Ornek Hacminin Etkisi

Selat yapici polimer Uzerinde tutunan Cr(l11)’0in geri kazanma degeri tzerine drnek hacminin
etkisi calisildi. Bu amagla optimum sartlarda 50-1500 mL hacimli model ¢Ozeltiler kolondan
gecirildi. Tum hacimlerde Cr(I11)’tUn geri kazanma degeri kantitatiftir. Bu calismada, ellient

hacmi 10 mL oldugu i¢in 1000 mL 6rnek hacmi i¢in zenginlestirme faktort 150°dir.
4.10. Girisim Yapan Iyonlann Etkisi

Cr(111) tayinine gercek orneklerde bulunabilecek cesitli iyonlarin etkisi calisildi. 40 pug Cr(111)
iceren 25 mL cozeltiye tek tek farkli derisimlerde girisim yapici iyonlar eklendi ve 6nerilen

metot uyguland:. Elde edilen sonuclar Tablo 4.1.”de gosterilmektedir. Goruldugu gibi, yiksek

13



345

derisimlerde alkali, toprak alkali ve gecis metallerinin Cr”"’(in geri kazanma degerine énemli
bir etkisi yoktur.

Table 4.1 Effect of coexisting ions on the recoveries of chromium(ll1).

Interfering ion  Salt Concentration, R +5s (%)
mg L*
Na* NaCl 1500 92+2
K* KClI 1500 96 + 2
ca® Ca(NOs), 100 91+1
Mg** Mg(NOs), 100 94 +2
Cr NaCl 1000 97 +2
SO, Na,SO, 250 901
NO3 Ca(NO3); 250 89+1
PO,* NasPO, 250 93+3
Mn** Mn(NO3), 10 81+2
AP Al(NO3)3 10 104 + 2
Fe* Fe(NO3)s 10 102 + 4
Pb** Pb(NO3), 10 104 + 2
cu* Cu(NO3), 10 106 + 3
zZn** Zn powder 10 105 + 2
Ni%* Ni powder 10 100+ 1
Cd* Cd(NO3), 10 106 + 3

4.11. Yontemin Kesinligi ve Gozlenebilme Sinir

Yontemin gozlenebilme sinir1 degerini bulmak igin optimum sartlarda 25 mL’lik kor ¢ozelti
(n=10) kolondan gegcirildi. 3s/b’e gore hesaplanan gozlenebilme sinir1 degeri 1.11 pg/L’dir.
Yontemin gozlenebilme sinirinin hesaplanmasinda, 150 katlik zenginlestirme faktori dikkate
alind. Yontemin kesinligi icin optimum sartlarda (40 pg Cr**, pH 2, 6rnek akis hizi: 6 mL/dk)
ardisik 10 cevrim yapild: ve Cr** icin geri kazanma degeri % 98+ 2 bulundu.

14



4.12. Adsorpsiyon Kapasitesi

Polimer (zerinde adsorbe olan Cr(l1ll) derisimi (mg/g), c¢Ozeltideki Cr(Il1l) derigsiminin
fonksiyonu (mg/L) olarak arastirildi. 10-950 mg/L’lik artan derisimlerde Cr(ll1) iceren 25
mL’lik sulu c¢ozeltilerin pH s1 2°ye getirildi ve gelistirilen ayirma ve zenginlestirme yontemi
uygulandi.  Cr(lIl) icin, polimerin adsorpsiyon kapasitesi (nm), Langmuir esitliginden

hesaplandlgzij{ijxc
n nK (n

m m

Adsorpsiyon kapasitesi (nm) ve baglanma denge sabiti (K), en kigik kareler metoduyla elde
edilen regresyon esitliginin egim ve kayma degerlerinden hesaplandi Cr(l11) icin selat yapict
polimerin adsorpsiyon kapasitesi ve baglanma denge sabiti sirasiyla 12.1 mg/g ve 0.218 L/mg
olarak hesapland:.

4.13. Yontemin Dogrulugu ve Uygulamasi

Cr(111) ve Cr(VI)’nin tirlemesi icin selat yapici polimer kullanarak gelistirilen zenginlestirme
yontemi, su ve gida Orneklerine uygulandi. Bu amagla degisen miktarlarda Cr(l11) ve Cr(\V1),
100 ve 250 mL’lik su Orneklere ilave edildi. Zenginlestirme yontemi uygulanarak Cr(ll1) ve
toplam Cr derigimleri belirlendi. Cr(\V1) derigsimi, toplam Cr derisiminden, Cr(11l) derigimi
cikarilarak hesaplandi. Gida ve su Orneklerindeki Cr derisimleri Tablo 4.2 ve Tablo 4.3’de
gosterilmektedir. Su 6rneklerindeki Cr(111), Cr(VI), ve toplam kromun geri kazanma degerleri
%90-104 bulundu. Onerilen metodun dogrulugu sertifikal: referans maddedeki (TMDA 70,
SRM 1568a) toplam krom tayini yapilarak kontrol edidi. Bulunan degerler sertifikali degerle
iyi bir uyum icindedir (Tablo 4.4).
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Tablo 4.2. Su Orneklerinde Cr Tirlemesi (Ornek hacmi:100 and 250 ml, son ¢6zelti hacmi: 10 mL).

Son hacim i¢in eklenen, Bulunan? mg L™ Toplam?, Geri kazanma, %
Ornek mg L mg L*
Cr(111) Cr(VI) Cr(111) Cr(VI)° Cr(lll)  Cr(VI) Toplam

Saf su 4.0 - 3.99 £ 0.07 - - 100

3.0 1.0 298+0.01 1.03+£001 4.01+0.01 99 103 100

1.0 3.0 1.07+£0.08 291+0.08  3.98%0.03 107 97 100

2.0 2.0 204+0.17 192+0.18 3.96 £0.06 102 96 99

- 4.0 - 3.92+£0.18 - 98

Cesme suyu - - <GS <GS <GS

1.0 2.0 099+010 207+£015 3.07%£0.11 99 104 102

2.0 1.0 204+0.15 098+0.17 3.02+0.09 102 98 101
Irmak suyu - - 0.57 £ 0.05 <DL 0.57 £ 0.05

2.0 2.0 250+0.12 207024 457+021 97 104 100
Kuyu suyu - - <GS <GS <GS

2.0 2.0 202+0.17 181+034 3.83%0.30 101 90 96
Atik su® - - <GS <GS <GS

2.0 2.0 195+0.08 209+0.12 4.04+0.09 98 105 101

2.0 4.0 201+0.06 4.00+£0.06  6.01+0.02 100 100 100



Atk su® -
2.0

4.0

2.0

2.0

4.0
4.0

0.79 +0.04
2.76 +0.03

4.74 +0.05

2.76 +0.03

1.89 +0.07

6.07 + 0.04

2.68 + 0.06

4.72 £0.02

6.65 + 0.06
8.83 +0.02

99

102
99

100
99 105 103

X +s,n=3.

® Hesaplanan deger.

°It contains 2500 mg L™ Cu
91t was 25-fold diluted.
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Tablo 4.3. Gida Orneklerinde Cr tayini (6rnek miktar:: 0.5 g).

Eklenen, pg g™ Bulunan®, pg g*
Ornek Cr(111) Cr(VI) Toplam Cr Geri kazanma,
%
Elma - - <GS -
40 40 80.5+£0.6 101
Maydanoz - - <GS -
40 40 80.3+0.6 100
Bugday - - <GS -
40 40 786+t14 98
Kabak - - <GS -
40 40 80.2+ 1.7 100
Ayva - - <GS -
40 40 725+11 91

Tablo 4.4. Sertifikali referans maddelerde toplam Cr tayini (6rnek hacmi: 50 mL).

TMDA-70 fortified lake water SRM 1568a rice flour
Serifikal?®, Bulunan®, Cf,}: Eklenen®, Bulunan®, Cf,}:
pg L* pg L* mg L* mg L™
Total Cr 389+23 386 +7 99 4.0 3901 98
ax+ts//n.
"X +s,n=3.
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konusu olan bu calisma, 6grenci tarafindan tamamlanmis, fakat kendisi YL in1 birakmistir. Bu

nedenle proje tez olarak sunulamamastir.
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