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ÖZET

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

sulfonik asit) reçinesi sentezlendi ve alevli atomik absorpsiyon spektrometrisi (FAAS) ile

tayin öncesi su ve g da örneklerinde krom türlemesi için yeni bir elat yap  adsorban olarak

kullan ld . Reçine, Fourier transformlu infrared spektroskopi (FTIR), elementel analiz,

taramal  elektron mikroskopi, (SEM) ve termogravimetrik analiz (TGA) ile karakterize

edildi.. Cr(III)’ün geri kazanma de eri üzerine pH, elüsyon çözeltisinin deri imi, örnek ak

, örnek hacmi, ve giri im yap  iyonlar n etkisi ara ld . Reçinenin adsorpsiyon

kapasitesi Cr(III) için 12.1 mg g 1 olarak bulundu.. Yüksek bir deri tirme faktörü (150) ve

dü ük ba l standart sapma (2.0%, n = 10) de erleri elde edildi. Metodun gözlenebilme s

1.11 g L 1. dir. Metodun validasyonu sertifikal  standart referans maddelerin (TMDA-70

lake water and SRM 1568a rice flour) analizi, su ve g da örneklerinde geri kazanma

çal malar  ile yap ld . Geli tirilen metot su ve g da örneklerinde Cr tayini için uyguland .

Anahtar kelimeler: Türleme; elat yap  reçine; krom; su; g da; alevli atomik absorpsiyon
spektrometri
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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(III) were investigated. The sorption capacity of the resin was found to

be 12.1 mg g 1 for Cr(III). 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  g

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
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1.G  / AMAÇ VE KAPSAM

Eser element terimi genellikle kat larda % 0,01’in alt ndaki deri imlerde, çözeltilerde ppm ve

ppb düzeyinde bulunan elementler için kullan r. ppm, 1 L çözeltide çözünen maddenin mg

cinsinden de eridir. (d 1 g/mL). Çözeltilerde ppm mg/L, ppb µg/L olarak verilirken, kat larda

ppm µg/g ve ppb ng/g olarak verilir. Eser elementlerin vücuttaki i levleri çok yönlüdür. Bir

sm  enzimleri aktiflerken bir k sm  da enzimlerin yap nda bulunur. Baz  eser elementler

hormon ve vitaminlerin yap  ta lar r, hatta baz lar  ba kl k sistemi için gereklidir. Vücuda

bir eser elementin gere inden az ya da çok al nmas  do rudan veya dolayl  olarak çe itli

hastal klara neden olabilmektedir. Canl lar için hayati bir öneme sahip olan eser elementler

çe itli nedenlerle yüksek dozda al nd klar  takdirde organizma üzerinde zehir etkisi

yapmaktad r.

Eser elementlerin tayinleri, dü ük deri im düzeyleri ve ortam bile enlerinin bozucu etkileri

nedeniyle zordur. Bu problemin çözümü için genel olarak ay rma–zenginle tirme

yöntemlerine ba vurulmaktad r. Bu yöntemler aras nda ekstraksiyon, adsorpsiyon ve birlikte

çöktürme yayg n olarak kullan lmaktad r.

Eser metal iyonlar n bir kat  faz üzerinde adsorpsiyonunu ve elüsyonunu esas alan  kat  faz

ekstraksiyon yöntemleri de bu amaçla günümüzde yo un ve popüler kullan m alan

bulmaktad r. Eser metal iyonlar n kat  faz ekstraksiyonu ile zenginle tirilmesi

çal malar nda, kolon dolgu maddesi olarak birçok do al ve yapay maddeler kullan lmaktad r.

Bunlar aras nda zeolitler, killer, Amberlite XAD reçineleri, silikajel, C18, naftalin v.b.

say labilir. Adsorpsiyon ile zenginle tirme çal malar nda analitin organik ve anorganik

kompleks yap  maddelerle olu turdu u kompleksin adsorpsiyonu gerçekle tirilmektedir.

Kat  faz üzerinde tutunan kompleks uygun bir elüsyon çözeltisi ile elüe edilir. Elüsyon

çözeltisinin metal içeri i atomik absorpsiyon spektroskopisi (AAS), indüktif e le meli

plazmal  atomik emisyon spektroskopisi (ICP–AES), indüktif e lemeli plazmal  kütle

spektroskopisi (ICP – MS), v.b. enstrümental yöntemlerle tayin edilmektedir [1-3].

Bu çal mada Bozok Üniversitesi Fen Edebiyat Fakültesi Kimya Bölümü’nde senztezlenmi

elat yap  polimer, poli (N,N’-dipropiyonitrilmetakrilamide-ko-divinilbenzen-ko-2-

akrilamido-2-metil-1-propan sulfonik asit) reçinesi ile dolgulu kolonda Cr(III) ve Cr(VI)

iyonlar n türlemesi için yeni bir ay rma/zenginle tirme yöntemi geli tirilmi tir. Cr(III)

iyonlar elat yap  polimer üzerinde adsorplanm  ve tutunan Cr(III) iyonlar  10 mL 1.5 M

HCl ile elüe edilerek geri kazan lm r. Cr(VI) iyonlar  ise, indirgeyici reaktif olarak
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hidroksilamin hidroklorür kullanarak Cr3+ formuna indirgendikten sonra FAAS ile tayin

edilmi tir. Elüattaki Cr alevli atomik absorpsiyon spektroskopisi kullanarak tayin edilmi tir.

Geli tirilen bu yöntemde pH etkisi, elüent türü, hacmi ve deri imi, örnek çözeltisinin ak  h ,

örnek hacmi ve giri im yapan iyonlar n etkisi incelenmi tir. Yöntem istatistiksel olarak

de erlendirilerek gözlenebilme s  ve kesinlik de erleri bulunmu tur. Yöntemin do rulu u

için sertifikal  standart referans maddelerin (TMDA-70 lake water and SRM 1568a rice flour)

analizi, su ve g da örneklerinde geri kazanma çal malar  yap lm r. Geli tirilen bu yöntem

de ik su ve g da örneklerinde Cr tayini için uygulanm r.

2. GENEL B LG LER

Örnek içinde bulunan bir elementin farkl  oksidasyon basamaklar n tayini türleme olarak

adland r. Elementin oksidasyon basama ndaki de me onun biyolojik etkinli ini ve

toksikli i üzerinde çok büyük bir etkiye sahiptir Bu nedenle bulunduklar  ortamda

elementlerin kimyasal yap lar  kadar onlar n oksidasyon basamaklar n bilinmesi de

önemlidir [4].

Eser element çal malar nda elementin oksidasyon basamaklar n tayini türleme

çal malar n önemli bir bölümünü olu turur. Cr(VI)’n n Cr(III)’den çok daha fazla zehirli

olmas  nedeni ile Cr türlemesi son zamanlarda oldukça çok çal lmaya ba lanm r. Krom

biyolojik olarak önemli bir metaldir. Çözünmü  Cr, do al sularda iki farkl  oksidasyon

basama nda bulunur, Cr(III) ve Cr(VI). Cr(III) canl lar için temel bir elementtir. Vücuttaki

eker, ya  ve protein metabolizmas  devam ettirmek için gereklidir. Oysa Cr(VI), di er

türleri yükseltgeme özelli inden dolay , akci er, karaci er ve böbrekler üzerinde toksik bir

etkiye sahiptir. Bu iki z t etkiden dolay , her iki türün do ru olarak tayini oldukça önemlidir.

Cr(III) ve Cr(VI), çevreye çelik üretim, elektrolitik kaplama ve deri endüstrilerinden

girebilmektedir [5,6].

3. GEREÇ VE YÖNTEM

Kromun çevre örneklerinde do rudan tayini, hem deri imlerinin çok dü ük olmas , hem de

örnek bile enlerinin giri imlerinden dolay  ETAAS, ICP-AES gibi çok duyarl  analitik

tekniklerin kullan  ile dahi mümkün olmamaktad r [7-9]. Cr türlerinin tayini için bir

ay rma/zenginle tirme yönteminin kullan lmas  gerekli olmaktad r. Bu amaçla, s -s

ekstraksiyonu, birlikte çöktürme [10], iyon de tirme [11] ve adsorpsiyon [12,13] gibi

de ik ay rma/zenginle tirme yöntemleri kullan lm r. Son y llarda farkl  adsorbanlar

kullanarak, Cr(III) ve Cr(VI)’n n ay  ve ön zenginle tirilmesi için çal malar yap lm r.
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Tunçeli ve Türker, Amberlite XAD-16 adsorban  ve 1,5difenilkarbazon kullanarak Cr(VI)’y

Cr(III)’den ay rm , KMnO4 ile oksidasyon sonras  toplam Cr tayinini FAAS ile yapm r

[5]. Filik, Amberlite XAD-2 reçinesi üzerine 5-palmitol-8 hidroksikinoli tutturarak, Cr(III)

için yöntemini optimize etmi , Cr(VI)’y  Cr(III)’e indirgedikten sonra toplam Cr tayinini

gerçekle tirmi tir [6]. Do utan ve ark., yeni bir polimerik reçine üzerinde Cr(VI) tayini için

bir yöntem geli tirmi ler, ve Cr(III), Cr(VI)’ya yükseltgendikten sonra toplam Cr tayinin

gerçekle tirmi lerdir [13]. Tokal lu ve ark., kat  faz olarak, yeni bir elat yap  polimer

olan poli N–(4-bromofenil)–2–metakrilamit–ko–2–akrilamido–2–metil–1–propan sülfonik

asit–ko–divinilbenzen reçinesini kullanarak Cr türlemesi gerçekle tirmi lerdir. Toplam Cr,

hidroksilamin hidroklorür indirgeyici reaktifi ile Cr(VI)’ n Cr(III)’e indirgenmesinden

sonra tayin edilmi tir [14]. Sar ca ve ark. HPLC ve FAAS kullanarak sulu çözeltilerde

Cr(III) ve Cr(VI) türlemesi ve tayini için on–line seçici bir metot geli tirmi lerdir [15].

Bu çal mada kat  faz ekstraksiyonu ile Cr(III) ve Cr(VI) türlemesi için

ay rma/zenginle tirme yöntemi geli tirilmi tir. Adsorban olarak, N,N’-dipropionitrile

methacrylamide-co-divinylbenzene-co-2-acrylamido-2-methyl- 1-propanesulfonic acid, elat

yap  reçinesi kullan lm r. Model çözeltiler ile ay rma/zenginle tirme i lemi için

yöntemin optimum artlar  (pH, elat yap n miktar , örnek ak  h , elüent ak  h ,

örnek hacmi, giri im yapan türlerin etkileri v.s.) belirlenmi tir. Toplam Cr tayini,

hidroksilamin hidroklorür indirgeyici reaktifi ile Cr(VI)’ n Cr(III)’e indirgenmesinden

sonra gerçekle tirilmi tir. Toplam Cr miktar ndan, Cr(III) miktar  ç kar larak, Cr(VI) miktar

bulunmu tur. Cr türlerinin deri imlerinin belirlenmesi FAAS ile yap lm r. Optimize edilen

yöntem de ik su ve g da örneklerinde Cr türlemesi için uygulanm r.

4. BULGULAR

4.1. Kullan lan Aletler

Cr tayini için Perkin Elmer marka AAnalyst 800 model alevli atomik absorpsiyon

spektrometresi kullan ld . Kullan lan dalga boyu: 357.9 nm, yar k geni li i 0.7 nm, lamba

ak : 25 mA dir. Asetilen/hava ak  h : 2/17 L/dak d r. Tüm pH ölçümleri için WTW pH

315i pH elektrodu kullan ld . Reçinenin FTIR spekrumu PerkinElmer Spectrum 400 FTIR

Spektrometresi ile al nd . Elementel analizler Leco CHNSO-932 ile gerçekle tirildi. Polimerin

morfolojisi ise Leo 440 model SEM ile yap ld .
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4.2. Kullan lan Reaktifler ve Çözeltiler

Kullan lan tüm kimyasallar analitik safl ktad r. 1000 mg/L Cr(III) ve Cr(VI) s ras yla

Cr(NO3)3.9H2O ve K2Cr2O7’den haz rland . Çal lan metal çözeltileri stok çözeltilerin uygun

oranda seyreltilmesiyle haz rland . pH 1-2 için seyreltik HCl ve seyreltik NaOH tampon

çözeltisi kullan ld . pH 3–6 için CH3COOH/NaOH ve pH 8 için NH3/HCl kullan ld . N,N’–

dipropiyonitril metakrilamit Bozok Üniversitesi  Fen Edebiyat Fakültesi Kimya Bölümü’nde

literatüre göre sentezlenmi tir [16]. 2–Akrilamido–2–metil–1–propansülfonikasit (Merck,

%99) daha ileri safla rma yap lmaks n kullan ld . 2–2’–Azobisisobutironitril(AIBN)

kloroform ve metanolden yeniden kristallendiridi. Çapraz ba  divinilbenzen al nd  gibi

kullan ld .

4.3. elat Yap  Reçinenin Sentezi

Poli (DPMAAm-co-DVB-co-AMPS) reçinesinin sentezi Bozok Üniversitesi Fen  Edebiyat

Fakültesi Kimya Bölümü’nde yap ld . Poli (DPMAAm-ko-DVB-ko-AMPS) reçinesinin

sentezi dimetilformamit çözeltisi içinde radikal ba lat  ile gerçekle tirilmi tir. DPMAAm

(1.09 g, 6.0 mmol), AMPS (0.41 g, 2.0 mmol), çapraz ba lay  reaktif, DVB (0.26 g, 2.0

mmol), ve ba lat ,AIBN (0.018g, 0.1mmol) polimerizasyon balonuna ilave edildi. Çözelti

içerisinden yakla k 10 dak boyunca azot gaz  geçirildi ve reaksiyon kar bir ya  banyosu

içinde 70 ± 1ºC 'de 3 saat ld . Kar m daha sonra oda s cakl na kadar so utuldu ve

yava ça süzüldü. Dietil eter ile y kand  ve sabit bir a rl k elde edilinceye kadar 50 ºC 'de

vakum alt nda kurutuldu. Monomerin polimere dönü ümü gravimetrik olarak belirlendi (% 80

verim). elat yap  reçinenin yap ekil 4.1’de gösterilmi tir.
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ekil 4.1. elat yap  reçinenin yap

elat yap  reçinenin FTIR spektrumu ekil 4.2’de gösterilmi tir. FTIR spektrumu (KBR

pelet), cm-1: 3320( NH), 3050( CH aromatik halkaya ait), 2980, 2927 and 2860 (CH3 ve CH2

deki a C-H ve s C-H), 2245 ( N), 1651 ( N-C=O), 1446 (-N-C=O’a ait C-N ), 1600, 1538, 1480

(aromatik halkaya ait C=C), 1380, 1365 (CH3 ‘e ait a ve s ), 1034 ( SO), 799, 623 (DVB’nin

aromatik halkas na ait düzlem d  e ilme titre imleri, CH ve C=C ).

ekil 4.2. elat yap  reçinenin FTIR spektrumu
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Poli (DPMAAm-ko-DVB-ko-AMPS) reçinesinin elementel analiz sonuçlar  a daki 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  sonuçlar deneysel ve teorik de erleri aras nda iyi bir

uyum oldu unu göstermi tir

4.4. Cr3+ ‘ün Tayini için Geli tirilen Zenginle tirme Yöntemi

40 µg Cr3+ içeren 25 mL’lik model çözeltinin pH’ , 2’ye ayarland . Kolon önce pH 2 çözeltisi

ile artland ld  ve ard ndan model çözeltiler kolondan 6 mL/dk ak  h nda geçirildi. Reçine

üzerinde tutunan Cr3+ iyonlar  10 mL 1.5 M HCl çözeltisi ile elüe edildi. Elüattaki Cr deri imi

FAAS kullanarak belirlendi.

4.5. Toplam Krom Deri iminin Tayini

Toplam krom miktar  belirlemek için farkl  miktarlarda Cr(III) ve Cr(VI) içeren model

çözeltiler haz rland . Model çözeltideki Cr(VI) iyonlar n Cr(III)’e indirgenmesi literatürde

verilen yönteme göre yap ld  [15].

 40 µg Cr(III) ve 40 µg Cr(VI) içeren 80 mL örnek çözeltisine 2 mL 2 M HCl ve sonra 1 mL

%5 (w/v)’lik HONH2HCl eklendi. Çözelti oda s cakl nda 45 dakika bekletildi. Cr(VI),

Cr(III)’e indirgendikten sonra, pH 2’ye ayarland  ve çözeltinin hacmi saf suyla 100 mL’ye

tamamland . Geli tirilen zenginle tirme yöntemi uyguland  ve toplam krom deri imi FAAS ile

tayin edildi. Cr(VI) deri imi, toplam Cr deri iminden Cr(III) deri imi ç kar larak hesapland .

4.6. pH Etkisi

Cr(III) ve Cr(VI)’n n geri kazanma de erlerine pH’n n etkisi, türlerden birini içeren model

çözeltiler kullan larak çal ld . Çözeltinin pH’s  1–8 aral nda uygun tampon çözelti

kullan larak ayarland . Kolonda tutunan iyonlar 10 mL 2 M HNO3 ile elüe edildi. Elüattaki

Cr(III) ve Cr(VI) deri imleri FAAS kullanarak belirlendi. ekil 4.3. Cr(III) ve Cr(VI)’n n geri

kazanma de erlerine pH’n n etkisini göstermektedir. Cr(VI)’n n pH 1–3 aral nda geri

kazanma de eri oldukça dü ük olmas na ra men, Cr(III)  için geri kazanma de erleri

kantitatiftir (  % 95). Bu sonuçlara göre, optimum pH 2 olarak seçildi. Cr(VI) için geri

kazanma de eri pH 2’de % 8’dir.
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ekil 4.3. Cr3+ ve Cr6+’n n Geri Kazan lmas na pH’n n Etkisi

4.7. Elüent Cinsi ve Deri iminin Etkisi

elat yap  reçine üzerine adsorbe olan Cr(III)’ün elüsyonu için elüent olarak farkl

deri imlerde HCl and HNO3 (0.5-2 M) kullan ld . Kantitatif geri kazanma de erleri 10 mL 1.5

M HCl, 2 M HCl, kullan larak elde edildi. Daha sonraki çal malarda dü ük asit deri imi ve

hacminden dolay  10 mL 1.5 M HCl kullan ld .

4.8. Örnek Ak  H n Etkisi

Optimum artlar alt nda (pH 2, elüent: 10 mL 1.5 M HCl) örnek çözeltisinin ak  h n etkisi

çal ld . Örnek çözeltinin ak  h  4–14 mL/dk aras nda tarand . Cr(III), 8 mL/dak ak

na kadar kantitatif olarak geri kazan ld . lerleyen deneylerde optimum örnek ak  h

olarak 6 mL/dk tercih edildi

4.9. Örnek Hacminin Etkisi

elat yap  polimer üzerinde tutunan Cr(III)’ün geri kazanma de eri üzerine örnek hacminin

etkisi çal ld . Bu amaçla optimum artlarda 50–1500 mL hacimli model çözeltiler kolondan

geçirildi. Tüm hacimlerde Cr(III)’ün geri kazanma de eri kantitatiftir. Bu çal mada, elüent

hacmi 10 mL oldu u için 1000 mL örnek hacmi için zenginle tirme faktörü 150’dir.

4.10. Giri im Yapan yonlar n Etkisi

Cr(III) tayinine gerçek örneklerde bulunabilecek çe itli iyonlar n etkisi çal ld . 40 µg Cr(III)

içeren 25 mL çözeltiye tek tek farkl  deri imlerde giri im yap  iyonlar eklendi ve önerilen

metot uyguland . Elde edilen sonuçlar Tablo 4.1.’de gösterilmektedir. Görüldü ü gibi, yüksek
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deri imlerde alkali, toprak alkali ve geçi  metallerinin Cr3+’ün geri kazanma de erine önemli

bir etkisi yoktur.

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

Interfering ion Salt Concentration,
mg L-1

R ± s (%)

Na+ NaCl 1500 92 ± 2

K+ KCl 1500 96 ± 2

Ca2+ Ca(NO3)2 100 91 ± 1

Mg2+ Mg(NO3)2 100 94 ± 2

Cl- NaCl 1000 97 ± 2

SO4
2- Na2SO4 250 90 ± 1

NO3
- Ca(NO3)2 250 89 ± 1

PO4
3- Na3PO4 250 93 ± 3

Mn2+ Mn(NO3)2 10 81 ± 2

Al3+ Al(NO3)3 10 104 ± 2

Fe3+ Fe(NO3)3 10 102 ± 4

Pb2+ Pb(NO3)2 10 104 ± 2

Cu2+ Cu(NO3)2 10 106 ± 3

Zn2+ Zn powder 10 105 ± 2

Ni2+ Ni powder 10 100± 1

Cd2+ Cd(NO3)2 10 106 ± 3

4.11. Yöntemin Kesinli i ve Gözlenebilme S

Yöntemin gözlenebilme s  de erini bulmak için optimum artlarda 25 mL’lik kör çözelti

(n=10) kolondan geçirildi. 3s/b’e göre hesaplanan gözlenebilme s  de eri 1.11 µg/L’dir.

Yöntemin gözlenebilme s n hesaplanmas nda, 150 katl k zenginle tirme faktörü dikkate

al nd . Yöntemin kesinli i için optimum artlarda (40 µg Cr3+, pH 2, örnek ak  h : 6 mL/dk)

ard k 10 çevrim yap ld  ve Cr3+ için geri kazanma de eri % 98 2 bulundu.
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4.12. Adsorpsiyon Kapasitesi

Polimer üzerinde adsorbe olan Cr(III) deri imi (mg/g), çözeltideki Cr(III)  deri iminin

fonksiyonu (mg/L) olarak ara ld . 10–950 mg/L’lik artan deri imlerde Cr(III) içeren 25

mL’lik sulu çözeltilerin pH s  2’ye getirildi ve geli tirilen ay rma ve zenginle tirme yöntemi

uyguland . Cr(III) için, polimerin adsorpsiyon kapasitesi (nm), Langmuir e itli inden

hesapland C
nKnn

C

mm

11

Adsorpsiyon kapasitesi (nm) ve ba lanma denge sabiti (K), en küçük kareler metoduyla elde

edilen regresyon e itli inin e im ve kayma de erlerinden hesapland  Cr(III) için elat yap

polimerin adsorpsiyon kapasitesi ve ba lanma denge sabiti s ras yla 12.1 mg/g ve 0.218 L/mg

olarak hesapland .

4.13. Yöntemin Do rulu u ve Uygulamas

Cr(III) ve Cr(VI)’n n türlemesi için elat yap  polimer kullanarak geli tirilen zenginle tirme

yöntemi, su ve g da örneklerine uyguland . Bu amaçla de en miktarlarda Cr(III) ve Cr(VI),

100 ve 250 mL’lik su örneklere ilave edildi. Zenginle tirme yöntemi uygulanarak Cr(III) ve

toplam Cr deri imleri belirlendi. Cr(VI) deri imi, toplam Cr deri iminden, Cr(III) deri imi

kar larak hesapland . G da ve su örneklerindeki Cr deri imleri Tablo 4.2 ve Tablo 4.3’de

gösterilmektedir. Su örneklerindeki Cr(III), Cr(VI), ve toplam kromun geri kazanma de erleri

%90-104 bulundu. Önerilen metodun do rulu u sertifikal  referans maddedeki (TMDA 70,

SRM 1568a) toplam krom tayini yap larak kontrol edidi. Bulunan de erler sertifikal  de erle

iyi bir uyum içindedir (Tablo 4.4).



Tablo 4.2. Su Örneklerinde Cr Türlemesi (Örnek hacmi:100 and 250 ml, son çözelti hacmi: 10 mL).

Son hacim için eklenen,
mg L-1

Bulunan a, mg L-1   Toplama,

mg L-1

Geri kazanma, %

      Örnek

Cr(III) Cr(VI) Cr(III) Cr(VI)b Cr(III) Cr(VI) Toplam

Saf su 4.0 - 3.99 ± 0.07 - - 100

3.0 1.0 2.98 ± 0.01 1.03 ± 0.01 4.01 ± 0.01 99 103 100

1.0 3.0 1.07 ± 0.08 2.91 ± 0.08 3.98 ± 0.03 107 97 100

2.0 2.0 2.04 ± 0.17 1.92 ± 0.18 3.96 ± 0.06 102 96 99

- 4.0 - 3.92 ± 0.18 - 98

Çe me suyu - - < GS < GS < GS

1.0 2.0 0.99 ± 0.10 2.07 ± 0.15 3.07 ± 0.11 99 104 102

2.0 1.0 2.04 ± 0.15 0.98 ± 0.17 3.02 ± 0.09 102 98 101

Irmak suyu - - 0.57 ± 0.05 < DL 0.57 ± 0.05

2.0 2.0 2.50 ± 0.12 2.07 ± 0.24 4.57 ± 0.21 97 104 100

Kuyu suyu - - < GS < GS < GS

2.0 2.0 2.02 ± 0.17 1.81 ± 0.34 3.83 ± 0.30 101 90 96

At k suc - - < GS < GS < GS

2.0 2.0 1.95 ± 0.08 2.09 ± 0.12 4.04 ± 0.09 98 105 101

2.0 4.0 2.01 ± 0.06 4.00 ± 0.06 6.01 ± 0.02 100 100 100
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At k sud - - 0.79 ± 0.04 1.89 ± 0.07 2.68 ± 0.06

2.0 - 2.76 ± 0.03 - - 99

- 2.0 - - 4.72 ± 0.02 102

4.0 - 4.74 ± 0.05 - - 99

- 4.0 - - 6.65 ± 0.06 100

2.0 4.0 2.76 ± 0.03 6.07 ± 0.04 8.83 ± 0.02 99 105 103
a sx , n=3.
b Hesaplanan de er.
c It contains 2500 mg L-1 Cu
d It was 25-fold diluted.



Tablo 4.3. da örneklerinde Cr tayini (örnek miktar : 0.5 g).

Eklenen, g g-1 Bulunana, g g-1

 Örnek Cr(III) Cr(VI) Toplam Cr Geri kazanma,

%

Elma - - < GS -

40 40     80.5 ± 0.6 101

Maydanoz - - < GS -

40 40 80.3 ± 0.6 100

Bu day - - < GS -

40 40 78.6 ± 1.4 98

Kabak - - < GS -

40 40 80.2 ± 1.7 100

Ayva - - < GS -

40 40 72.5 ± 1.1 91
a sx , n=3

Tablo 4.4. Sertifikal  referans maddelerde toplam Cr tayini (örnek hacmi: 50 mL).

TMDA-70 fortified lake water SRM 1568a rice flour

Serifikal a,

µg L-1

Bulunanb,

µg L-1

GK,
% Eklenenc,

mg L-1

Bulunanb,

 mg L-1

GK,
%

Total Cr 389 ± 2.3 386 ± 7 99 4.0 3.9 ± 0.1 98
a ntsx / .
b sx , n=3.
c Sertifikal  de il. 2.0 mg L-1 of Cr(III) ve 2.0 mg L-1 of Cr(VI) sRM çözeltisine ilave edildi.

5. TARTI MA VE SONUÇ

Projemiz amac na ula r. Projeden elde edilen sonuçlar Journal of the Brazilian Chemical

Society 24(5) 856-864, 2013’de bas lm r. Proje ekibinde yer alan Gökhan Çimen’in YL tez
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konusu olan bu çal ma, ö renci taraf ndan tamamlanm , fakat kendisi YL’  b rakm r. Bu

nedenle proje tez olarak sunulamam r.
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