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Dijital Goruntileme Temelli Kolorimetrik Analiz Yontemi
Kullamlarak Sivi-Sivi Mikroekstraksiyon ile Onderistirme
Isleminden Sonra Eser Seviyede Antimon(I1T) Tayini

Determination of Trace Level Antimony(lll) After Preconcentration
Process by Liquid-Liquid Microextraction Using Digital Imaging Based
Colorimetric Analysis Method

Onemli noktalar (Highlights)
«  Dijital gériintiileme/Digital imaging
«» Kolorimetrik tayin /Colorimetric determination
& Akl telefon/Smart phone
< Antimon(l11)/Antimony(I11)

KD

% Swvi-sivi mikroekstraksiyon/ Liquid-liquid microextraction

Grafik Ozet (Graphical Abstract)

Dijital goriintiileme kutusu kullanilarak antimonun(lll) kolorimetrik tayinine yénelik yontem gelistirilmistir./ A
method for the colorimetric determination of antimony(l11) was developed using a digital imaging box.

Sekil. Antimon(III) iceren numunelerin dijital goriintiileme yontemi temelli kolorimetrik analizi
/Figure. Digital imaging based colorimetric analysis of samples containing antimony(l1l)
Amag (Aim)

Bu calismada farkly derigimlerdeki antimon numunelerinin renklerinden yararlanilarak analiz yontemi gelistivilmesi
amaclanmistir.l In this study, it is aimed to develop an analysis method by using the colors of antimony samples at
different concentrations.

Tasarim ve Yontem (Design & Methodology)

Ozgiin tasariml bir dijital goriintiileme kutusu kullanilarak akilli telefon kamerasi ile elde edilen gériintiilerle analiz
gerceklestirilmistir.] Analysis was carried out with images obtained with a smartphone camera using a uniquely
designed digital imaging box.

Ozgiinliik (Originality)

Analiz ¢alismalarinda kullamilan dijital goriintiileme kutusu laboratuvarimizda tasarlanmis ve iiretilmistir.IThe
digital imaging box used in analysis studies was designed and manufactured in our laboratory.

Bulgular (Findings)
LOD degeri 0,71 mg/L, LOQ degeri ise 2,37 mg/L olarak bulunmustur./ The LOD value was 0.71 mg/L, and the LOQ
value was 2.37 mg/L.

Sonucg (Conclusion)

Antimon(Ill) tayinine yonelik yiiksek dogruluk ve hassasiyette kolorimetrik ydontem gelistirilmistir. yontem
gelistirilmigtir.| A highly accurate and sensitive colorimetric method has been developed for the determination of
antimony(I11).
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Dijital Gortintiilleme Temelli Kolorimetrik Analiz
Y ontemi Kullanilarak S1vi-Si1vi Mikroekstraksiyon ile
Onderistirme Isleminden Sonra Eser Seviyede
Antimon(l11) Tayini
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oz
Bu ¢alismada, analizi yapilacak numunelerin sivi-sivi mikroekstraksiyon ile dnderistirilmelerinin ardindan 6zgiin tasarimli dijital
goriintiileme kutusu kullanilarak antimonun(III) kolorimetrik tayinine yonelik yontem gelistirilmistir. Onderistirme asamasinda
numune icerisindeki antimon ile kompleks olusturmasi amaciyla ditizon ligand olarak kullanilmistir. Onderistime isleminden sonra
elde edilen renkli 6rnekler dijital goriintiilleme kutusu igerisine yerlestirilmis ve akilli telefonlara yiiklenebilen bir uygulama
kullanilarak kolorimetrik analiz gerceklestirilmistir. Analizlere baglanmadan 6nce dijital goriintiilleme kutusu igerisine yerlestirilen
kuvars kiivetin mercege olan uzakhigi, kuvars kiivet iizerinde kolorimetrik tayinin yapilacagi noktanin konumu ve analiz edilecek
noktanin yarigapina yonelik optimizasyon caligmasi yapilmistir. Optimum kosullar altinda farkli derisimlere sahip antimon
numelerinin analizi sonucunda 1-4 mg/L araliginda lineer bdlge elde edilmis ve antimon i¢in tayin limiti (LOD) 0,71 mg/L olarak

hesaplanmistir. Calismada en diisiik konsantrasyon i¢in ylizde bagil standart sapma %0,33 (n=8) olarak bulunmustur. Bu deger,
yapilan analizin yiiksek hassasiyete sahip oldugunu gostermektedir.

Anahtar Kelimeler: Antimon(l11), akill telefon, dijital goriintiilleme, kolorimetrik tayin, ditizon.

Determination of Trace Level Antimony(l11) After
Preconcentration Process by Liquid-Liquid
Microextraction Using Digital Imaging Based
Colorimetric Analysis Method

ABSTRACT

In this study, a method for the colorimetric determination of antimony(I11) was developed using a uniquely designed digital imaging
box after the samples to be analyzed were preconcentrated with liquid-liquid microextraction. In the preconcentration phase,
dithizone was used as a ligand in order to form a complex with the antimony in the sample. Colourful samples obtained after
preconcentration were placed in a digital imaging box and colorimetric analysis was performed using an application that can be
downloaded to smartphones. Before starting the analyzes, optimization studies were carried out for the distance of the quartz cuvette
placed in the digital imaging box to the lens, the location of the point where the colorimetric determination will be made on the
quartz cuvette, and the radius of the point to be analyzed. As a result of the analysis of antimony samples with different
concentrations under optimum conditions, a linear region in the range of 1-4 mg/L was obtained and the limit of detection (LOD)
for antimony was calculated as 0.71 mg/L. In the study, the percent relative standard deviation for the lowest concentration was
0.33% (n=8). This value indicates that the analysis has high sensitivity.

Keywords: Antimony(111), smart phone, digital imaging, colorimetric determination, dithizone.

1. GIRiS (INTRODUCTION)

Giiniimiizde endiistrinin gelismesi ve tarimsal iiretimde
kimyasal  kullanimin  yayginlagmasiyla  beraber
cevremizdeki tiiketim kaynaklarinin agir metaller
tarafindan kirletilmesi olasilig1 artmaktadir [1,2]. Insan
viicuduna gidalar yoluyla aliman agir metallerin
hiicrelerde birikimi sonucunda zaman igerisinde gesitli

*Sorumlu Yazar (Corresponding Author)
e-posta : oyagmurog@hho.msu.edu.tr

rahatsizhiklar meydana gelebilmektedir. Ozellikle uzun
sire ve yiliksek miktarda agir metal maruziyetinde
akciger ve bobrek hasari, solunum sisteminde tahribat,
karaciger enzimlerinin bozulmasi, bulanti ve kusma gibi
belirtiler ortaya ¢ikmaktadir [3]. Agir metallerin bir kismi
metabolik stirecler ic¢in gerekli olmakla birlikte,
metabolizma icerisinde gorevi olmayan kursun, civa,
antimon, kadmiyum ve arsenik gibi metallerin eser
seviyedeki  miktarlari1 dahi canlilar igin risk
olusturmaktadir [4,5]. Canli metabolizmasinda rolii olan
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ve eser diizeyde ihtiyag duyulan metaller bakir, demir,
¢inko, magnezyum, kalsiyum, kobalt ve selenyumdur
[6]. Antimon (Sb) antik ¢aglardan beri bilinen bir yar1
metaldir. Dogada benzer jeolojik davranig gostermeleri
nedeniyle kursun, arsenik ve bizmut ile beraber
bulunmaktadir [7]. Canli metabolizmasi igerisinde bir
rolii olmayan antimonun insan sagligi agisindan su
kaynaklarinda  belirli  bir  seviyenin  {izerinde
bulunmamas1  gerekmektedir.  Igme  suyundaki
maksimum antimon konsantrasyonu Cevre Koruma
Ajans1 (EPA) ve Diinya Saglik Orgiitii (WHO) tarafindan
strastyla 6,0 pg/L ve 20 pg/L olarak belirlenmistir [8].
Antimon dogada iki farkli yiikseltgenme basamagina
sahip olarak bulunmaktadir. Bunlardan birisi Sh(lll)
digeri ise Sb(V)'dir. Sb(IIl) igeren bilesikler Sb(V)'e
kiyasla yaklasik 10 kat daha toksiktir. Buna karsin
Sb(V)'in ¢ozlinilirliigii daha fazladir [9]. Antimonun eser
seviyede bulunmasi durumunda dahi insan sagligi
acisindan risk olusturmasi bu elementin eser seviyelerde
belirlenmesini zorunlu kilmaktadir. Literatiir
incelendiginde  eser seviyede antimon igeren
numunelerin analizine yonelik farkli yaklagimlar oldugu
goriilmektedir [10]. Gallignani ve arkadaglar1 yaptiklar
caligmada farkli ilag etken maddeleri icerisinde eser
seviyede antimon tayinine  yonelik  kizilGtesi
spektrofotometresi temelli yontem gelistirmislerdir [11].
Bir bagka calismada Zhu ve arkadaslart igcme suyu
numunelerinde eser seviyede antimon analizine ydnelik
atomik emisyon spektrometresi temelli tayin yontemi
geligtirmistir [12]. Rahman ve arkadaslari ise insan sag1
numunelerinde antimon, arsenik, civa ve selenyumun
tayini i¢in i¢in atomik floresans spektrometrisi (HO-
AFS) kullanarak analiz yontemi gelistirmigtir [13].
Bakirdere ve arkadaslari tarafindan ¢ay ve musluk suyu
orneklerinde antimon tayini i¢in alevli atomik
absorpsiyon spektrofotometrisi temelli bir analiz yontemi
gelistirilmigtir [14].

Numune icerisinde analizi yapilacak olan analitin
konsantrasyonunu arttirarak, analitin derigimini analiz
isleminde kullanilacak cihazin tayin limiti igerisine
getirmek ve analitin bulundugu numune ortaminin
matriksini daha uygun yeni bir matrikse doniistiirmek
amaciyla cesitli onderigtirme teknikleri uygulanmaktadir
[15]. Onderistirme maksadiyla genellikle ekstraksiyon
yontemleri tercih edilmektedir. Analitik kimyada
ekstraksiyon, analitleri numune matrisinden ayirmak ve
onderistirmek i¢in kullanilan bir numune hazirlama
yontemidir [16]. Numune hazirlama amaciyla kullanilan
ekstraksiyon  yontemleri genel olarak  sivi-sivi
ekstraksiyon (SSE) ve kat1 faz ekstraksiyon yontemleri
olarak ikiye ayrilmaktadir [17,18]. S1vi-siv1 ekstraksiyon
yonteminde pahali ve toksik ¢dziiciilerin yiiksek
miktarlarda kullanilmasi sebebiyle, daha az ¢oziiciiye
gereksinim duyan sivi-sivi mikroekstraksiyon yontemleri
gelistirilmistir [19]. Literatiirde kullanilan
mikroekstraksiyon yontemleri kat1 faz mikroekstrasiyon
[20], dispersif sivi-sivi mikroekstraksiyon (DSSME)
[21], tek damla mikroesktraksiyon [22], akill1 solvent
stvi-s1vi mikroekstraksiyon [23] olarak siralanabilir.

Analitin farkli kimyasallarla etkilesimi sonucunda
meydana gelen renk degisimini temel alarak gelistirilen
analiz yontemlerine kolorimetrik yontemler
denilmektedir [24]. Giinlimiizde gelisen teknoloji ve
istiin ozelliklere sahip kameralarin akilli telefonlara
entegrasyonu ile birlikte numune ortaminda meydana
gelen renk degisimleri  dijital olarak takip
edilebilmektedir [25]. Algilayict sensor olarak akill
telefonlarin kullanildig1 kolorimetrik analiz yontemlerine
Dijjital ~ Goriinti  Kolorimetresi  (Digital Image
Colorimetry) denilmektedir [26]. Akilli telefonlarin
kameras1 kullanilarak ortamdaki renk degisimi bir
uygulama yardimiyla takip edilmekte ve degisen RGB
(kirmizi-yesil-mavi) degerleri kullanilarak analizler
gerceklestirilmektedir  [27].  Kolorimetrik — analizde
kullanilan akilli telefon uygulamasinda renkler ii¢ temel
bilesenden (RGB; kirmizi, yesil, mavi) olusmaktadir. Her
bilesen 0 ile 255 arasinda bir say1 ile sayisal olarak ifade
edilmektedir. Numune ortaminda meydana gelen renk
degisimi ile RGB degerleri de degigsmekte ve bu sekilde
analizler gerceklestirilmektedir [28,29].

Bu caligmada, derin &tektik solvent/DTZ (ditizon) bazli
stvi-sivi mikroekstraksiyon ile dnderistirme isleminden
sonra dijital goriintileme temelli kolorimetrik analiz
yontemi kullanilarak eser miktarda antimon(IIl) tayini
icin bir analitik ydntem gelistirilmesi amaglamistir.
Kolorimetrik analizde kullanilan dijital goriintiileme
kutusu igerisine yerlestirilen kuvars kiivetin mercege
olan uzakhgi, kuvars kiivet ylizeyinde kolorimetrik
analizin gerceklestirildigi nokta ve bu noktanin yarigap1
analizlere baglanmadan 6nce optimize edilmistir.

2. MATERYAL VE METOD (MATERIAL and
METHOD)

2.1. Kullanilan cihazlar (Instrumentation)

Numune hazirlama iglemlerinde tartim i¢in Shimadzu
ATX224R analitik terazi kullanilmistir. pH 6l¢iimleri,
Ohaus Starter 3100 pH iyon olger ile yapilmistir.
Homojenizasyon i¢in KUDOS SK 3310 HP ultrasonik su
banyosu kullanilmistir. Caligmamizdaki karistirma
islemleri i¢in Daihan MSH-20A Analog Isiticili
Manyetik  Karistiriect  ve DLAB  MX-S  Vortex
kullanilmustir. Kolorimetrik analizde dijital goriintiileme
icin 16 megapiksel gorintii kalitesi ve f/2.2 lens
acikligina sahip kamerasi olan Huawei (Android 9.0)
akill telefon kullanilmistir. Akill telefonun flag lambasi
dijital goriintiileme sirasinda kullanilmamistir. Calisma
kapsaminda kolorimetrik analizlerin gergeklestirilmesi
i¢in laboratuvarimizda 6zgiin olarak tasarlanan, 24 cm x
19 cm x 17 cm (en/uzunluk/derinlik) olgiilerinde 151k
gecirmeyen beyaz renkli ahgsap malzemeden imal edilen
dijital goriintiileme kutusu kullanilmistir (Sekil 1). Dijital
goriintiileme kutusunun tavan ve yan yiizeylerinde esit
uzunlukta 12 V beyaz LED seritler yapistirilmistir.
Analiz sirasinda RGB degerlerini belirlemek i¢in "Color
Detector" isimli akill1 telefon uygulamasi kullanilmistir.
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(©
Sekil 1. Dijital goriintiileme kutusu (a) Dis goriiniim; (b) I¢
goriiniim; (c) Numune goriintiisii (Digital display box)

2.2. Kimyasallar (Chemicals)

Elektro-Mag Laboratory Water Still M4 marka saf su
cihazindan elde edilen ultra saf su, caligmamiz
kapsaminda yapilan numune/standart hazirlama islemleri
ve cam malzemelerin temizliginde kullanilmustir.
Calismada kullanilan Antimon(III) standartlari, Yiiksek
Saflikta Standartlardan (High Purity Standards, ABD)
elde edilen 1000 mg/L antimon(lll) standart stok
solisyonu seyreltilerek hazirlanmigtir.  Fenol ve
tetrahidrofuran  (THF), Sigma-Aldrich  (Almanya)
firmasindan temin edilmistir. Ditizon, etanol, sodyum
hidroksit, sodyum siilfat ve potasyum nitrat, Merck
(Darmstadt, Almanya) firmasindan satin alinmistir.
Kolin kloriir ACROS (ispanya) firmasindan temin
edilmigtir.

2.3. Prosediir (Procedure)

Calismamiz kapsaminda yapilan 6nderistirme islemi ve
onderistirme sirasinda uygulanan optimum kosullar
Yagmuroglu tarafindan belirlenen yontem kullanilarak
uygulanmistir  [30].  Analiz Oncesinde uygulanan
mikroekstraksiyon basamagindaki optimum ¢alisma
kosullar1 Cizelge 1’de gosterilmistir.
Cizelge 1. Mikroekstraksiyon yonteminin optimum kosullar1
[30] (Optimum conditions of the microextraction

method)
Degisken Optimum deger
pH 6
Tampon miktar1 (mL) 1,0
Vorteks siiresi (s) 45
THF miktart (mL) 1,0
Santrifiyj siiresi (dak.) 2

Onderistirme isleminin ardindan antimon(IIl) iceren
renkli tst fazdan 100 pL alinmig ve iizerine 400 pL
etanol eklenmistir. Son ¢dzelti homojenizasyon igin 10
saniye vorteks ile karigtirilmistir. Elde edilen son numune
700 pL hacme sahip bir kuvars kiivete konulmus ve Sekil

I'de gosterilen dijital goriintiileme kutusu igerisine
yerlestirilerek analizler gergeklestirilmistir. Kuvars
kiivetin akilli telefon kamerasinin mercegine olan
uzakligl, kuvars kiivet yilizeyinde Olglimiin yapildig:
noktanin konumu ve 6l¢iim noktasinin yarigapi analizlere
baglanmadan 6nce optimize edilmistir.

3. SONUCLAR ve TARTISMA (RESULTS and
DISCUSSION)

Kuvars kiivetin akilli telefon kamerasinin mercegine olan
uzakligi, kuvars kiivet yilizeyinde Olglimiin yapildig:
noktanin konumu ve 6l¢iim noktasinin yarigapi analizlere
baglanmadan once optimize edilmigstir. Optimizasyon
calismasinda, optimize edilecek degisken disindaki
parametrelerin sabit tutuldugu tek degisken yaklasimi
uygulanmistir. Optimize edilen her parametre igin ii¢
Olciim yapilmistir. Optimum degerler, en yiikksek RGB
degerine karsilik gelen deger olarak belirlenmistir.

3.1. Mesafe optimizasyonu (Distance optimization)

Dijital goriintiileme kutusu igerisine yerlestirilen kuvars
kiivet ile akilli telefon kamerasi merceginin arasindaki
mesafe analizlere baglanmadan 6nce optimize edilmistir.
Buamagla 5, 8 ve 10 cm uzakliga yerlestirilen numuneler
icin analizler yapilmistir. Optimizasyon ¢aligmasi igin 3
mg/L antimon(Ill) igeren numuneler kullanilmistir.
Dijital gorlintiileme temelli kolorimetrik  analiz
sonucunda elde edilen RGB (kirmizi, yesil, mavi)
degerleri incelenmistir. RGB degerleri igerisinde en
yiiksek sayisal degere sahip olan kirmizi renk yogunlugu
(red intensity) c¢aligmanin devaminda Ol¢iim sonucu
olarak kullanilmigtir. Farkli mesafelerdeki analizlere ait
kirmizt renk yogunlugu degerleri incelendiginde en
yiiksek degerin 5 cm mesafede elde edildigi mesafe
arttirilmaya devam edildiginde o6l¢lim  sonucunun
azaldigi ve sabit kaldigi goriilmiis ve c¢alismanin
devaminda mesafenin 5 cm olarak uygulanmasina karar
verilmistir. Yapilan analizler sonucunda elde edilen
Olciim sonuglar1 Sekil 2°de, 6l¢iim sonuglarinin grafiksel
gosterimi ise Sekil 3’de sunulmustur.

; = = — = (@)
Algilama yanigapii2t & 2 “

[miwmosomo  mw0
Agiama yanapiz 00

Algilama yaricapij2! ‘ °

Sekil 2. Mesafe optimizasyonu 6l¢lim sonuglari (a) S5cm; (b) 8
cm; (c) 10 cm (Distance optimization measurement
results)

(©

1829



Ozan YAGMURLUOGLU

| POLITEKNIK DERGISI, Politeknik Dergisi, 2022 ; 25(4) : 1827-1833

185.5 1
185 -
184.5 -
184 -
183.5
183 -
182.5
182 -
181.5 T T )
4 6 8 10

Mesafe (Cm)

Kirmizi Renk Yogunlugu

Sekil 3. Mesafe optimizasyonu 6l¢iim sonuglart karsilagtirma
grafigi (Distance optimization measurement results
comparison graph)

3.2. Olgiim noktas: optimizasyonu (Measuring point

optimization)

Dijital ~goriintiileme temelli kolorimetrik  analiz
calismalarimiza baslamadan Once analizi yapilacak
numunenin konuldugu kuvars kiivet ylizeyinde hangi
noktadan Ol¢im alinacaginin belirlenmesi maksadiyla
optimizasyon ¢aligmast yapilmistir. Bu amagla kuvars
kiivetin iist orta kismi, orta kismu ve alt orta kismindan
ayr1 ayri 6l¢limler alinmistir. Optimizasyon sirasinda 3
mg/L antimon(Ill) i¢eren numune kullanilmigtir. Farkli
noktalardan alinan analizlere ait kirmizi renk yogunlugu
incelendiginde en yiliksek degerin orta kisimda elde
edildigi gorilmistiir. Calismanin devaminda 6l¢iim
noktast olarak kuvars kiivetin orta kisminin
kullanilmasina karar verilmistir. Yapilan analizler
sonucunda elde edilen 6l¢iim sonuglari Sekil 4’de, 6l¢im
sonuclarmin  grafiksel —gosterimi ise Sekil 5’de
sunulmustur.

Algvlaa yancaﬁ}_,l. L
= =

Sekil 4. Olciim noktas1 optimizasyonu deney sonuglari (a) Ust
orta kisim; (b) Orta kisim; (c) Alt orta kisim
(Measuring point optimization experimental results)
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Olgiim Yapilacak Nokta

©
o

Sekil 5. Olgiim noktas1 optimizasyonu sonug karsilastirma
grafigi (Measuring point optimization results
comparison graph)

3.3. Ol¢iim yaricapi optimizasyonu (Measuring radius

optimization)

Dijital goriintiileme temelli kolorimetrik analizde

kullanilan akilli telefon uygulamasinda numune {izerinde

Olciim yapilan noktanin yarigap degeri

ayarlanabilmektedir. Yapilacak analizlerde en yiiksek

Olciim sonucu elde edilecek yaricapin belirlenmesi

amactyla 6l¢iim yarigapr optimizasyonu yapilmistir. Bu

amagla yaricap skalast ilizerinde 2, 5 ve 10 yarigap
degerlerinde ayrt ayr1 analiz gergeklestirilmistir.

Optimizasyon deneylerinde 3 mg/L antimon(III) i¢eren

ornekler kullanilmistir. Farkli yarigap degerlerinde

yapilan analizlere ait kirmizi renk yogunlugu
incelendiginde en yiiksek degerin yarigap 2 oldugunda
elde edildigi, yaricap arttirilmaya devam edildiginde

Olciim sonuglarinin azaldigr goriilmistir. Calismanin

devaminda yarigap degeri 2 olarak uygulanmistir.

Yapilan analizler sonucunda elde edilen 6l¢giim sonuglari

Sekil 6’da, 6l¢iim sonuglarinin grafiksel gosterimi ise

Sekil 7°de sunulmustur.

Sekil 6. Yarigap optimizasyonu 6l¢iim sonuglari (a) 2; (b) 5;
(c) 10 (Radius optimization measurement results)
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Sekil 7. Yarigap optimizasyonu dl¢iim sonuglari kargilagtirma
grafigi (Radius optimization measurement results
comparison graph)

3.4. Gelistirilen tayin yonteminin analitik

performansi (Analytical performance of the
developed determination method)

Calismamiz kapsaminda antimon(IIl) tayinine yonelik
gelistirdigimiz dijital goriintiileme temelli kolorimetrik
analiz yonteminin analitik performansinin belirlenmesi
icin analizler yapilmistir. Bu amagla bir kalibrasyon
grafigi elde edebilmek icin Cizelge 2°de belirtilen
optimum kosullar altinda, farkli derigimlere sahip
antimonun sulu standart ¢ozeltilerinin kolorimetrik
analizi ger¢eklestirilmistir.

Cizelge 2. Kolorimetrik analizde uygulanacak optimum
kosullar (Optimum conditions to be applied in colorimetric
analysis)

Degisken Optimum deger
Olgiim noktast Orta kisim
Olgiim yaricap1 2

Olgiim Mesafesi (cm) 5

Yapilan analizler sonucunda elde edilen 6l¢iim sonuglari
Sekil 8’de, dl¢lim sonuglarinin grafige gecirilmesi ile
elde edilen kalibrasyon grafigi ise Sekil 9’da
gosterilmistir.

[T T

(U]

Sekil 8. Farkli derisimlere sahip antimon(IIl) ¢ozeltilerinin
dijital goriintiileme temelli kolorimetrik analiz
sonuglari (a) 0,5 mg/L; (b) 1 mg/L; (c) 2 mg/L; (d) 3
mg/L; (e) 4 mg/L; (f) 5 mg/L (Digital imaging based
colorimetric analysis results of antimony(lll)
solutions with different concentrations)
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Sekil 9. Artan antimon(IIl) derisimine karsi degisen kirmizi
renk yogunluguna ait kalibrasyon grafigi (Calibration
plot of changing red color intensity versus increasing
antimony(I11) concentration)

Sekil 9 incelendiginde; 1-4 mg/L arasinda degisen
derisime karsi sinyal degisimi dogrusala yakin
gerceklesmistir. 1 mg/L’nin altindaki derisimlerde ve 4
mg/L’nin tizerindeki derisimlerde ise dogrusalliktan
sapma meydana gelmektedir. Lineer bolgemiz olan 1-4
mg/L i¢in g¢izilen kalibrasyon grafiginde korelasyon
katsayis1 (R?) 0,9918 olarak hesaplanmistir. Korelasyon
katsayisinin 1'e olan yakinligi 6l¢iim sonuglarimizin
dogrusalligini  ortaya koymaktadir. Gelistirdigimiz
analiz yonteminin dogrulugunu ve hassasiyetini
belirleyebilmek i¢cin LOD (Limit of detection) ve LOQ
(Limit of quantification) degerleri hesaplanmistir. LOD
ve LOQ degerlerini hesaplamak i¢in ¢izdigimiz
kalibrasyon grafigindeki en diisiik derisim icin sekiz
tekrarli Ol¢lim almmustir. Analizler sonucunda elde
edilen 6l¢iim sonuglarimiz kullanilarak standart sapma
(SS) degeri hesaplanmistir. Hesaplamalarimizda, LOD
degeri icin 3SS/m (m=kalibrasyon grafiginin egimi)
formiili, LOQ degeri i¢in 10SD/m formiili
kullanilmistir. Bahsedilen sekilde yapilan iglemler
sonucunda LOD degeri 0,71 mg/L, LOQ degeri ise 2,37
mg/L olarak bulunmustur. Gelistirilen analitik yontemin
yiizde bagil standart sapma degeri (%RSD) %0,33 olarak
hesaplanmistir.  Bu  deger, yOntemin  yiiksek
tekrarlanabilirlige sahip oldugunu gostermektedir.
Gelistirilen yonteme ait analitik performans degerleri
toplu olarak Cizelge 3’de gosterilmistir.
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Cizelge 3. Yontemimizin analitik performans degerleri
(Analytical performance values of our method)

Dogrusal Korelasyon
LOD LOQ
%RSD bolge katsayisi
(mg/L)  (mgiL)
(mg/L) (R?)
0,71 2,37 %0,33 1-4 0,9918

4. SONUC (CONCLUSION)

Calismamiz kapsaminda, antimon(III) igeren 6rneklerin
stvi-sivt - mikroekstraksiyon ile  Onderistirilmesinin
ardindan, dijital goriintileme temelli kolorimetrik
analizine yonelik bir analitik yontem gelistirilmesi
amaglanmistir. Caligmalarimizda, laboratuvarimizda
0zgilin olarak tasarlanan, 151k gecirmeyen malzemeden
imal edilmis, dijital goriintiileme esnasinda numunenin
aydinlatilmasi  maksadiyla igerisine led isiklar
yerlestirilmis ve 151k yogunlugunun numune iizerinde
homojen olarak dagilmasi i¢in rengi beyaz olarak
belirlenmis  olan  dijital  goriintileme  kutusu
kullanilmustir.  Sivi-sivi mikroekstraksiyon igleminden
sonra elde edilen antimonca zengin ve renkli numune bir
kuvars kiivet icerisine alinmig ve dijital goriintiileme
kutusu igerisine yerlestirilmistir. Yapilan analizlerin
temeli degisen antimon derisimine karsi degisen renk
yogunlugunun tespitine dayanmaktadir. Caligmamizda
detektor olarak akilli telefona ait kamera kullanilmig ve
analizler bu telefona yiiklenen Color Detector isimli
uygulama yardimu ile gergeklestirilmistir. Analizlere
baglanmadan O6nce akilli telefon kamerasinin kuvars
kiivete uzakligi, kuvars kiivet iizerinde analiz yapilacak
nokta ve bu noktanin yarigap biiyikligi optimize
edilmistir. Artan antimon derisimine karst degisen
kirmizi renk yogunlugu grafige gecirilmis ve kalibrasyon
grafigimiz elde edilmistir. Yapilan hesaplamalar
sonucunda LOD degeri 0,71 mg/L, LOQ degeri ise 2,37
mg/L olarak bulunmustur. Gelistirilen analitik yontemin
yiizde bagil standart sapma degeri (%RSD) %0,33 olarak
hesaplanmistir. Bu degerler olduk¢a tatmin edicidir.
Yontemimizin en 6nemli avantajlarindan bir digeri ise
her laboratuvar tarafindan imal edilebilecek olan bir
dijital goriintiileme kutusu ve akilli telefon kullanilarak
analizlerin gerceklestirilebiliyor olmasidir.
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