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Izonitrosoasetofenon Antranolhidrazin ile Modifiye Edilmis
Silika Jel Kullanilarak Cu(II) Iyonunun Zenginlestirilmesi

Giilsen GUVEN!, Hakan Can SOYLEYICI?

OZET: Bu calismada, oldukga segici ve etkin bir adsorban olan izonitrosoasetofenon antranolhidrazin ile modifiye
edilmis silika jel hazirlanmig ve su 6rneklerinden Cu?* iyonlarnin ayirma ve zenginlestirilmesi i¢in uygulanmustir.
Cu?* iyonu ve diger metal iyonlar: Indiiktif Eslesmis Plazma Optik Emisyon Spektrometresi ile tayin edilmistir.
Cu?* iyonlarimin kantitatif geri kazanimi tizerine pH, adsorban miktar1, 6rnek hacmi, eluent hacmi, eluent tiirii vb.
analitik parametrelerin etkileri aragtirilmigtir. Cu* iyonlarinin geri kazanimi iizerine bazi alkali, toprak alkali, metal
iyonlarinin ve anyonlarin etkileri de incelenmistir. Cu?*’1n adsorpsiyonu i¢in optimum pH degeri pH 5’dir. Cu** i¢in
2 mL 0.5 M H,SO, ¢ozeltisi kantitatif eliisyon i¢in uygun bulunmustur. Cu** igin gozlenebilme simir1 0.265 pg L™,
tayin siir1 0.803 pg L' olarak hesaplanmigtir. Cu?* iyonlarinin adsorpsiyon davranigi, Freundlich izotermine gore
Langmiur izotermine daha iyi uydugu gozlemlenmistir. Cu** iyonunun tayininde metodun dogrulugunu gostermek
icin sertifikali referans madde (yer alt1 suyu-BCR 610) kullamilmigtir. Belirlenen degerler sertifika degerleri ile
uyumlu oldugu bulunmustur. Onerilen ayirma ve zenginlestirme metodu kaynak, cesme ve deniz suyu 6rneklerine
uygulanmigtir. Su 6rneklerine eklenen Cu?* iyonlarmin geri kazanimlart % 82-93 araliginda bulunmugtur.
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Preconcentration of Cu(Il) Using Isonitrosoacetophenone
Anthranoylhydrazone Modified Silica Gel

IGDIR ONIVERSITESI

ABSTRACT: In this study, highly selective and efficient adsorbent, isonitrosoacetophenone anthranoylhydrazone
modified silica gel, was prepared and applied for separation and preconcentration of Cu?* ion in water samples.
Cu* ion and other metal ions were determined by Inductively Coupled Plazma Optical Emission Spectrometry.
The influences of analytical parameters including pH, amount of adsorbent, sample volume, eluent volume, type
of eluent etc. on the quantitative recovery of Cu?* were investigated. The effects of some alkaline, alkaline earth,
some metal ions and anions on the recoveries of Cu** were also examined. Optimum pH value for the adsorption
of Cu* was pH 5.2 mL of 0.5 M H,SO, solution for Cu** was found to be satisfactory for the quantitative elution.
Limit of detection and limit of quantitation was calculated as 0.265 pg L' and 0.803 pg L' for Cu?* respectively.
It was observed that adsorption behaviour of Cu?* ions was fitted to the Langmiur adsorption isotherm better than
the Freundlich isotherm. In order to validate the accuracy of the method for determination of Cu?* ion, certified
reference material (ground water-BCR 610) was used. The determined values were in good agreement with the
certified values. Proposed separation and preconcentration method was applied to spring, tap and sea water samples.
The recoveries of Cu?* added to water samples were in between 82-93%.
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Giilsen GUVEN ve Hakan Can SOYLEYICI

GIRIS

Insan viicudunda yaklasik olarak 100-150 g kadar
bakir bulunmaktadir. Bunun %10’unun karaciger ve
beyinde, geri kalaninin ise kanda bulundugu tespit
edilmistir. Insan viicudunun giinliik bakir ihtiyac1 1.5-3
mg aralifindadir. Bakir bircok enzimin fonksiyonunu
diizenlemektedir. Insan saglig1 agisindan biiyiik &neme
sahip olan bakir normal seviyelerin altinda veya
tistlinde alinmasi1 durumunda c¢esitli toksik etkiler
yapabilmektedir (Botes, 2003; Tezcan ve Tezcan,
2007).

Inorganik eser analizde analizi istenen eser
elementlerin zenginlestirilmesi; gozlenebilirlik sinirini
diisirmek i¢in, analitik sonuglarin dogrulugunu ve
kesinligini gelistirmek i¢in ve tayin tekniklerinin
etki alanin1 genisletmek i¢in tayin Oncesi gereklidir.
Yiiksek secicilik ve hassasiyete sahip bircok analitik
teknik bulunmasina ragmen Ornek igindeki analitin
cok diisiik derisimlerde bulunmasi nedeniyle cogu
kez bir zenginlestirme islemi gerekli olmaktadir
(Mizuike, 1986; Camel, 2003). Bu problemlerin
tistesinden gelmek igin, sivi-sivi ekstraksiyonu (Wei
et al., 2003; Varbanova et al., 2016), elektrokimyasal
biriktirme (Li et al., 2014), birlikte ¢oktiirme (Bulut
et al., 2016), bulutlanma noktasi ekstraksiyonu
(Hartmann and Schuster, 2013; Gouda, 2014), iyon
degisimi (Cheng et al., 2014), kat1 faz ekstraksiyonu
(SPE) (Soylak et al., 2011) ve dagilimli sivi sivi
mikroekstraksiyonunu (Mandlate et al.,2017) kapsayan
ayirma ve zenginlestirme teknikleri metal iyonlarinin
iz diizeyleri i¢in kullanilmaktadir. SPE, c¢dzgen
kullanimini, atik maliyetlerini ve ©rnek hazirlama
icin gerekli ekstraksiyon zamanmi azaltir. Silika
jel yiizeyine analitik reaktiflerin immobilizasyonu,
organik polimerler ile karsilastirldiginda daha
kolaydir. Genis ylizey alanina sahip olmasiyla birlikte,
asitlere ve sicaklifa kars1 dayaniklilik gosterir ve iyi
bir mekanik, termal ve kimyasal kararliliga sahiptir
(Camel, 2003; Zouab, 2009). Literatiirde metal iyonu
zenginlestirmesi i¢in silika jeli fonksiyonellestiren
selatlayict ligandlarin kullanildigi caligmalar mevcuttur
(Huang et al., 2008; Yu et al., 2011). 5-Formil-3-(1'-
karboksifenilazo) salisilik asit, dogal su drneklerinden
CddI), Zn(I), Fe(Ill), Cu(Il), Pb(1l), Mn(1I), Cr(1I),
Co(Il) ve Ni(Il) ekstraksiyonu icin kullanilmigtir
(AKl ve ark., 2004). 1,8-Dihidroksiantrakinon, cesme,
nehir ve yer alt1 suyu orneklerinden Pb(Il), Cd(Il) ve

142

Zn(Il) ekstraksiyonu icin kullanimistir (Goswami
and Singh, 2002). 4-amino-3,5,6-trikloropikolinik
asit sulu ¢ozeltilerden Cu(Il), Ni(Il), Zn(II) ve Cd(II)
adsorpsiyonu i¢in kullanilmistir (Prado et al., 2004).

Schiff bazlar1 ve onlarin metal kompleksleri
bir¢ok farkli amag¢ icin kullanilabilmeleri nedeniyle
giderek artan bir ilgi gérmektedir. Bu ligandlar metal
iyonlar1 ile kararli kompleksler olustururlar. Bazi
schiff baz1 gecis metali komplekslerinin antibakteriyel,
antifungal, antiviral ve antitimoér ozelliklere sahip
oldugu bulunmugtur (Shamsipur et al., 2000; Kumar
et al., 2009). Ayrica schiff bazi metal kompleksleri
polimerizasyon ve organik redoks tepkimelerinde
katalizor olarak ve anyon ve katyonlarin tayini igin
iyon segici elektrot hazirlanmasi icin de kullanilmigtir
(Singh et al., 2007; Gupta and Sutar, 2008). Bartyzel
and Cukrowska (2011) tarafindan yapilan calismada
bir schiff bazi olan N,N'-bis-(a-metilsalisiliden)-
2,2-dimetil-1,3-propandiimin ile modifiye edilmis
silika jel hazirlanmig ve sulu ¢ozeltilerden Cr(III)’iin
ekstraksiyonu i¢in kullanilmistir. Ngeontae et al. (2009)
tarafindan yapilan calismada amidoamidooksim grubu
iceren kimyasal olarak modifiye edilmis silika, alevli
atomik absorpsiyon ile tayini éncesi Cu(Il)’1n kat1 faz
ekstraksiyonu ve zenginlestirilmesi i¢in sorbent olarak
calisilmigtir. Sorbent pH 4-6 araliginda Pb, Cd, Ni, ve
Co icin oldukca diisiik secicilik gosterirken Cu(II) i¢in
yiiksek secicilik gosterdigi belirlenmistir.

Literatiirde sulu ¢ozeltilerden metal iyonlarinin kati
faz ekstraksiyonu ve zenginlestirilmesi i¢in kullanilan
modifiye edilmis silika jel adsorbanlarina ait ¢aligmalar
incelenmis ve seciciligi yliksek adsorbanlarla yapilacak
calismalara ihtiyac¢ oldugu gdzlemlenmistir. Bunedenle
bu calismada izonitrosoasetofenon antranolhidrazin
ligand1 adsorpsiyon kapasitesi ve bazi metal iyonlarina
kars1 secici olmasi nedeniyle secgilmistir. Boylelikle
izonitrosoasetofenon antranolhidrazin ile modifiye
edilmis silika jel kullanilarak Cu** iyonlarinin kati faz
ekstraksiyonu ile zenginlestirilmesi ¢aligilmistir. pH,
adsorban kiitlesi, 6rnek hacmi, eluent tiirii ve hacmi,
ornek ve eluent akis hizlari, girisim yapan iyonlarin
etkileri vb. analitik parametreler calisilmigtir. Kati
fazin adsorpsiyon kapasitesi belirlenmistir. Metot
dogrulugunu ve uygulanabilirligini gostermek iizere
sertifikali referans maddeye (yer alti suyu-BCR
610) ve kaynak, cesme ve deniz suyu orneklerine
uygulanmistir.

Igdir Uni. Fen Bilimleri Enst. Der. / Igdur Univ. J. Inst. Sci. & Tech.



Izonitrosoasetofenon Antranolhidrazin ile Modifiye Edilmis Silika Jel Kullanilarak Cu(IT) fyonunun Zenginlestirilmesi

MATERYAL VE YONTEM
Izonitrosoasetofenon Antranolhidrazinin Sentezi

Izonitrosoasetofenon antranolhidrazinin

sentezi  literatlire = uygun  olarak  yapilmistir.
Izonitrosoasetofenon antranolhidrazinin sentezi Sekil
1°de gosterilmistir. Ilk olarak 5.0 g etil 2-aminobenzoat
10 mL % 35’lik hidrazin ile geri sogutucu altinda bir

giin boyunca karigtirlmigtir. Olugan iirlin siiziilmiis

ve saf suyla yikanmigtir. Saf hidrazin, sicak etanolde
kristallendirilmeyle elde edilmistir. Daha sonra 50 mL
etanolde hazirlanan 2.8 g antranolhidrazin ¢ozeltisine
2.76 g izonitrosoasetofenon ve 2 damla buzlu asetik
asit eklenmistir. Reaksiyon karisimi 1 giin boyunca
geri sogutucu altinda karistirilmigtir. Olugan sari kristal
tiriin siiziilerek ayrilmistir. Soguk etanol ve dietil eter
ile yikanmig ve vakumda kurutulmustur.

'H NMR (DMSO-d,): 6 6.89 s, (2 H), 6.74-8.12 m, (9 H), 8.74 s, (1 H), 12.60 s, (1 H), 13.10 s (1 H) (Gup and

Giziroglu, 2006).
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Sekil 1. izonitrosoasetofenon antranolhidrazinin sentezi

izonitrosoasetofenon  Antranolhidrazin ile
Modifiye Edilmis Silika Jelin Hazirlanmasi

Silika jel (70-100 mesh) temizleme ve aktive etme
islemi icin derisik hidroklorik asit ile 6 saat boyunca
geri sogutucu altinda karistirllmistir. Aktive etme islemi
sonrasi siiziilmiis, saf su ile ytkanmig ve 24 saat boyunca
120 °C’deki etiivde kurutulmustur. Aseton icerisine 9
g aktive edilmis silika jel ile 1 g izonitrosoasetofenon
antranolhidrazin eklendi ve bu karigim 1 giin boyunca
geri sogutucu altinda karistirilmigtir. Daha sonra oda
sicakliginda c¢oziicii uzaklagtirllmis ve katt faz bir
havanda homojen olana kadar karistirllmistir. Son
olarak 60 °C’deki etiivde bekletilmis ve kullanima
hazir hale getirilmisgtir.

Kullamilan Cihazlar

Bu calismada Cu** ve diger metal iyonlarinimn
analizleri, Teledyne Leeman Labs Prism Model Indiiktif
Eslesmis Plazma Optik Emisyon Spektrometresi (ICP-
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OES) ile gerceklestirilmigtir. Kolon akis hizi Longer
Precision Pump Co. Ltd. BT 100-1L model peristaltik
pompa ile ayarlanmigtir. Cozelti pH ayarlamalart WTW
pH315i dijital pH metre ile yapilmisgtir.

SPE Kolonunun Hazirlanmasi

Zenginlestirme isleminde i¢c c¢apt 1 cm ve
yiiksekligi 10 cm olan tabani1 G4 filtre malzemesi ile
kapali cam kolon kullanilmigtir. 250 mg adsorban
kolona doldurulmus ve iizeri ~0.1 g cam pamugu ile
kapatilmigtir.

BULGULAR VE TARTISMA
Secicilik Calismasi ve pH Etkisi

Yontemi optimize etmek icin ilk olarak adsorban
ile en yiiksek geri kazanimin elde edildigi metal
iyonu belirlenmistir. Bu amagla Cu**, Zn**, Cd*, Co*,
Pb*, Ni** iyonlarinin ayrt ayri 0.05 yg mL"' 50 mL
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cozeltileri kullanilmigtir. pH 3-10 aralifinda uygun
tampon cozeltiler ile istenilen pH’a ayarlanmigtir.
Calisilan pH’a uygun 10 mL tampon c¢ozelti ve daha
sonra Ornek c¢ozeltisi kolondan gecirilmistir. Adsorban
tizerinde tutulan tiim metal iyonlar1 i¢in 10 mL 1 M
HNO, ¢ozeltisi eluent olarak kullanilmugtir. Ornek
¢Ozelti ve eluent ¢ozeltisi akig hizlari, peristaltik pompa
ile 2 mL min"’a ayarlanmistir. Eluent ¢ozeltisindeki
metal iyonlar1 ICP-OES cihazinda tayin edilmis ve

100

geri kazanimlar hesaplanmigtir. Metal
zenginlestirilmesindeki pH etkisine iligkin sonuglar
Sekil 2°de gosterilmistir. Modifiye silika jelin Ni**, Pb**,
Cd*, Cr* ve Co* iyonlar ile karsilagtirlldiginda Cu*
iyonlarina kars1 pH 5’de yiiksek segicilik gosterdigi
belirlenmigtir. Cu?’nin zenginlestirme iglemi igin
uygun pH degerinin 5 oldugu belirlenmis ve takip eden
deneylere Cu** ¢ozeltileri pH 5’e ayarlanarak devam
edilmistir.

iyonlariin

o)
o O

[ S N
[ )

Geri kazanim, %

e}

—+—Cu ——Ni Pb

Cd Cr ——Co

Sekil 2. Cu**, Ni**, Pb*, Cd*, Cr* ve Co*’in geri kazanimina pH etkisi

Adsorban Miktarmmin EtKisi

Adsorban miktarinin optimize edildigi deneylerde
50-250 mg araliginda modifiye edilmis silika jel ile
doldurulmus kolonlar ile ¢aligtlmigtir. 0.05 xg mL™
Cu* iyonu igeren 50 mL ¢ozeltiler kullanilmigtir. 10
mL 1 M HNO, ¢ozeltisi eluent olarak kullanilmigtir.

Omek cozelti ve eluent ¢ozeltisi akis hizlar,
peristaltikpompaile2mLmin"’aayarlanmustir.Sekil 3’de

goriildiigii gibi adsorban miktar1 arttikca geri
kazanimlarin da arttig1r belirlenmigtir. 100 mg’dan
itibaren kantitatif sonuclar elde edilmisgtir.

Adsorban 100-250 mg aralifinda
geri kazanim yiizdesinin % 95’in iizerinde oldugu
bulunmustur.

miktari

Daha sonraki zenginlestirme caligsmalar1 i¢in 100
mg adsorban kullanilmigtir.

100 "/’%

105
> 95 /
z /
(e}
s 90
k /
‘= 85
Q
&
80

50 100

150 200 250

Adsorban miktar1, mg

Sekil 3. Cu**’nin geri kazanima adsorban miktari etkisi
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Eluent Tiirii ve Hacminin EtKisi

Modifiye edilmis silika jel  kullanilarak
gerceklestirilenzenginlestirmecalismalarindagenellikle
asit ¢ozeltileri eluent olarak kullanilmaktadir. 0.5, 1.0,
1.5 ve 20 M H,SO N HCI, CH3COOH, HNO3 ¢ozeltileri
kullanilarak uygun eluent tiirii tespit edilmigtir.
Deneylerde eluent ¢ozeltisi hacmi 10 mL kullanilmigtr.
Cizelge 1’de verilen sonuclara gore en yiiksek geri
kazanim H,SO, ¢ozeltilerinde elde edilmigtir. Yiksek
derisimlerdeki asit c¢ozeltilerinin adsorbanin tekrar

Cizelge 1. Cu*’1n geri kazanimu iizerine eluent tiiriiniin etkisi

kullanilabilirliini azaltmasi nedeniyle 0.5 M H, SO,
¢oOzeltisi uygun eluent olarak se¢ilmis ve ¢aligmalara bu
¢ozelti ile devam edilmigtir. Yiiksek geri kazanimin elde
edildigi eluent ¢ozeltisi tiirii belirlendikten sonra, eluent
¢oOzeltisinin hacmi 1-10 mL araliginda incelenmistir.
Sekil 4’de eluent hacminin geri kazanim iizerine olan
etkisi gosterilmigtir. 0.5 M H,SO,’in 2 mL hacminden
itibaren kantitatif sonuglar elde edilmistir. Bu nedenle
bundan sonraki ¢aligmalarda eluent olarak 2 mL 0.5 M
H,SO, ¢ozeltisi kullanilmigtir.

Eluent tiirii HNO, HCl H,SO, HAc
0.5M 94.5 92.9 98.0 40.9
1.OM 93.7 91.7 97.5 43.2
1.5M 94.8 93.8 98.2 44.8
2.0M 95.2 92.6 98.3 45.7

Zenginlestirme yontemine Ornek ¢ozeltisi ve
eluent ¢ozeltisi akis hizlarinin etkisi 1-5 mL min!
araliginda incelenmistir. Kolondan gegen Ornek ve
eluent ¢ozeltilerinin akig hizlari peristaltik pompa ile

kontrol edilmistir. Ornek akis hizt 4 mL min™, eluent
akis hizi1 i¢in ise 2 mL min' optimum akig hizlari olarak
belirlenmistir.

—_
o
e}

O
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1 2 3
Eluent hacmi, mL
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Sekil 4. Cu*’1n geri kazanimina eluent hacminin etkisi

Ornek Cozeltisi Hacminin Etkisi

Zenginlestirme iglemi igin uygulanabilir en
yiiksek ornek ¢ozeltisi hacminin belirlenmesi amaciyla
optimum ¢alisma kosullari altinda, 0.05 g mL’
Cu* iyonu iceren ve hacimleri 50-750 mL aralidinda
degisen bir seri c¢oOzelti hazirlanmigs ve kolondan
gecirilmigtir. Elde edilen sonuglar incelendiginde 50-
500 mL araliindaki ornekler i¢in kantitatif sonuglar

Cilt/ Volume: 7, Say1/ Issue: 4,2017

elde edilmigtir. Bu yontemle uygulanabilir en yiiksek
¢ozelti hacmi 500 mL olarak belirlenmistir.

Girisim Yapan Iyonlarin Etkisi

Su oOrneklerinde bulunma olasilig1 yiiksek
olan Na*, K*, Ca** ve Mg* gibi alkali ve toprak
alkaliler, CI, SO 42', PO 43‘, COzz' anyonlari, Fe3*, Zn?*

iyonlarinin girisim etkisi ¢calisgilmigtir. Na*, K*, Ca*
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ve Mg*, CI', SO*, PO, CO* iyonlarmin 1000
mg L' derigimlerinin girisim etkileri calisilmigtir.
Fe’*, Zn?* iyonlarinin da 10 mg L' derisimlerinin
girisim etkileri calisildi. Sonuglar Cizelge 2’de
goriilmektedir.  Calisgilan  iyonlarin,  Cu®’in
lizerine pozitif veya negatif girisim etkisi oldugu
goriilmiistiir. Ancak elde edilen geri kazanimlarda %

10°dan fazla bir degisim olmadig: tespit edilmigtir.
Sadece Fe** iyonlarinin girisim etkisi gézlenmis ve
Cu?* iyonu i¢in % 76.8 geri kazanim elde edilmistir.
Bu sonuclara gore girisim yapabilecek iyonlarin
yliksek derigimlerinden etkilenmedigi ve adsorbanin
Cu** iyonlar1 icin yiiksek secicilik gosterdigi
belirlenmigtir.

Cizelge 2. Cu*”’in geri kazanimu lizerine diger iyonlarin etkisi (N=3)

iyon Bilesik Derisim (mg L) Geri Kazanim, %
Na* NaCl 1000 107.6
K* KClI 1000 101.7
Mg** MgCl, 1000 109.4
Ca** Ca(Cl, 1000 107.7
Cl- NaCl 1000 109.8
SO~ Na,SO, 1000 90.8
PO* Na HPO, 1000 95.4
CO> Na,CO, 1000 92.6
Fe¥* Fe(NO,), 76.8
Zn* Zn(NO,), 90.3

Adsorpsiyon ve Kapasite Ozellikleri

Adsorbanin metal iyonlarini tutma kapasitesinin
belirlenmesi, zenginlestirme calismalar1 i¢in ¢ok
onemli olmamakla beraber, ¢cevre orneklerinden agir
metal kirliligini uzaklagtirmasindaki potansiyelini
ortaya koymasi bakimindan 6nemlidir. Modifiye
silika jel adsorbaninin Cu** adsorpsiyon kapasitesi
optimize edilmis kosullar altinda batch yontem ile
caligilmistir. Bu amagla 5-500 mg L' Cu?* iyonlarint
iceren pH’1 5.0’e ayarlanan 10 mL c¢ozeltiler
hazirlanmigtir. Bu ¢ozeltilerin her birine 100 mg

1,8
1,6
1,4
1,2

810
20,8

- 096 *
0,4
0,2
0,0

adsorban eklenmis ve 1 saatsiiresince karistirilmigtir.
Daha sonra ¢ozeltiler siiziilmiis ve siiziintiide Cu®*
derisimi ICP-OES ile tayin edilmigtir. Cu?"’in
baslangi¢ ve denge derisimleri arasindaki fark
bulunarak adsorban tarafindan adsorplanan derigim
hesaplanmigtir. Deneysel verilerden adsorplanan
Cu?* kiitlesinin (mg) kullanilan adsorban kiitlesine
(g) boliinmesiyle adsorpsiyon kapasitesi degerleri
(q) hesaplanmistir. Elde edilen veriler ile ¢izilen
grafiklerden Freundlich veya Langmuir adsorpsiyon
izotermlerine uygunlugu saptanmisgtir.

y=0,4789x + 0,2975

R2=0,9808

0,0 1,0

2,0 3,0

logCeq

Sekil 5. Cu**’1n adsorpsiyon sonuglarindan elde edilen Freundlich egrisi
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Adsorpsiyon izoterm egrileri, adsorban iizerinde
adsorplanan madde miktart ile sivi icerisinde ¢oziinmiis
halde bulunan madde miktar1 arasindaki iligkiyi
aciklamak i¢in kullanilmaktadir. Modifiye edilmis

16,0
14,0
12,0
10,0
8,0
6,0
4,0
2,0
0,0

Ceq/qeq

silika jel ile Cu?* iyonlarimin adsorpsiyonu Freundlich
ve Langmuir izotermleri kullanilarak modellenmistir.
Sekil 5°de Freundlich egrisi, Sekil 6’da Langmuir egrisi
gosterilmistir.

y =0,0267x + 1,77
R? = 0,9942

0,0

200,0

400,0 600,0

Ceq

Sekil 6. Cu**’1n adsorpsiyon sonuglarindan elde edilen Langmuir egrisi

Freundlich izotermi ve Langmuir izotermi ile
ilgili korelasyon katsayilarini karsilagtirdi§imizda,
adsorpsiyon Langmuir modeline daha iyi uygunluk
gOstermigtir. Ayrica bu adsorbanin yiizeyinin
homojen oldugu da bu modele uygunlugu sebebiyle

Cizelge 3. Literatiirde yer alan adsorbanlarin sogurum kapasiteleri

soylenebilmisgtir. Cizelge 3’de literatiirde yer alan
baz1 modifiye edilmis silika jel adsorbanlari ile
Cu* icin elde edilen sogurum kapasitelerinin
karsilagtirilmas1 gosterilmistir.

Ligand kﬁgzg;l();;) (I;:‘IFO:}S:_S Referans
Izonitrosoasetofenon antranolhidrazin 100 385 Bu ¢alisma
5-Formil-8-hidroksi-kinolin 1000 448 Goswami and Singh, 2002
2 4-Diklorofenoksi-asetik asit 200 440 Alexandre et al., 2001
o-Dihidroksibenzen 1000 348 Venkatesh et al., 2003
Amidotitoamido-antrakinon 60 300 Ngeontae et al., 2009

Analitik Ozellikler ve Uygulamalar

Zenginlestirme yonteminin gdzlenebilme siniri,
50 mL 5 pg L' Cu?* igeren ¢ozelti kullanilarak
belirlenmistir. Cu** iceren ¢ozelti optimum sartlar
altinda kolondan gecirilmis, elue edilmis ve 10
kez tekrarlanmigtir. Yontemin gozlenebilme siniri
(LOD) 0.265 ug L, tayin smiri ise 0.803 pug L
olarak hesaplanmisgtir.

Geligtirilen zenginlestirme yontemi, belirlenen
en uygun sartlar altinda ¢alisilan metal iyonlarinin

Cilt/ Volume: 7, Say1/ Issue: 4,2017

Aydin gehir suyunda, piyasada satilan siselenmis
kaynak suyunda ve Ege Denizinden alinan deniz
suyu orneklerinde Cu?* tayini i¢in uygulanmistir.
Sonuglar, Cizelge 4’de verilmisgtir.

Bulunan sonuglardan hesaplanan geri kazanim
82-93 araliginda
degisiklik gostermistir. Sonuglardan, zenginlestirme

degerleri, yaklasik olarak %

yOnteminin standart calisma c¢ozeltilerinde oldugu
gibi gercek su Orneklerinde de dogruya yakin ve
giivenilir sonuglar verdigi goriilmiistiir.
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Cizelge 4. Cesitli su 6rneklerinde Cu®* tayini sonuglari

Su érnegi Eklenen (ng L) Bulunan (pg L) Geri Kazanim
0 8.5+04 R
Aydin sehir suyu S 13.1+£0.8 92
10 17.3+£0.9 88
0 TSA -
Kaynak suyu 5 4.5+0.4 90
10 9.3+0.2 93
0 6.7+1.0 -
Deniz suyu 5 10.8+0.5 82
10 15.6+0.8 89
Zenginlestirme yonteminin dogrulugunu  5’°de oldukga segici oldugu yapilan deneysel ¢aligmalar
gostermek iizere, yontem “Community Bureau sonucutespitedilmistir. Kolondatutulan Cu**iyonlarimnin

of Reference, Belgium” enstitiisiinden saglanan
(BCR 610- yer alt1 suyu) standart referans maddeye
uygulanmistir. Yer alt1 suyu 6rneginin Cu i¢in referans
degeri 45.7 + 1.5 pg L-""dir. Yer alt1 suyu 6rneginden 40
mL alinmig ve pH’1 5’e ayarlandiktan sonra 50 mL’ye
seyreltilmigtir. Gelistirilen zenginlestirme yonteminin
uygulanmasi sonucu hesaplanan deger 47.6 + 3.1 ug
L'olarak bulunmustur. Referans maddenin uygulama
sonucu elde edilen geri kazanim degeri 104.2 olarak
bulunmustur. Elde edilen sonug, referans degeri ile

uyumlu olarak bulunmustur.

SONUC
Bu calismada izonitrosoasetofenon
antranolhidrazin immobilize edilmis silika jel

kullanilarak Cu** iyonunun ayirma ve zenginlestirme
sartlar1 aragtiritlmistir. Adsorbanin Cu?* iyonlari i¢in pH
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diisiik derigimdeki asit ¢ozeltisi olan 0.5 M H,SO, ile
kolayca elue edilebildigi belirlenmistir. Maksimum
zenginlestirme faktorii, 500 mL 6rnek hacmi icin 250
olarak bulunmustur. Yontemin bazi alkali, toprak alkali,
metal iyonlarinin ve anyonlarin girigim etkilerini tolere
edebildigi belirlenmistir. Bu yontemle Cu?* iyonlarinin
zenginlestirilmesi icin organik ¢dzgenlerin kullanimia
ihtiya¢ duyulmamugtir.

Su 6rneklerinde 6zellikle deniz suyunda Cu?* tayini
icin oldukca bagarili sonuclar elde edilmistir. Yontemin
iz diizeylerdeki Cu** iyonlarinin zenginlestirilmesi igin,
kolay, hizl1 ve diigiik maliyetli oldugu belirlenmistir.
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