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Dispersif Sivi Sivi Mikro Ekstraksiyon Yontemi fle Kobalt(Ii)’Nin Zenginlestirilmesi Ve
Alevli Atomik Absorpsiyon Spektrometresi ile Tayini

Enrichment of Cobalt(li) By the Method of Dispersive Sivi Sivi Micro Extraction And
Determination By Flame Atomic Absorption Spectrometer

Esra Turan! Ozcan Yal¢inkaya?

Oz:

Bu ¢alismada, dispersif s1v1 s1vi mikroekstraksiyon ile kobaltin zenginlestirilmesi ve ayrilmasi
amaciyla ligand olarak sodyum dietilditiyokarbamat (NaDDC) kullanilarak kobalt(II)’nin su
ve ¢ay Orneklerinde FAAS ile tayini i¢in yontem arastirilmistir. Kobaltin geri kazanma verimi
iizerine etkilerinin arastirilmasi icin pH, ligant miktari, dispersif ve ekstraksiyon ¢oziicii tiirleri
ve miktarlar1 gibi degiskenler optimize edilmis, yabanci iyon etkileri incelenmistir. Analiz i¢in
uygun pH 2 olarak belirlenmistir. Ekstraksiyon ¢oziiciisii olarak etanol, dispersif ¢dzlicii olarak
karbontetrakloriir se¢ilmistir. Belirlenen optimum sartlarda kobalt igin %95 giiven seviyesinde
geri kazanma verimi %963, gozlenebilme siir1 (LOD) 41 pg/L, tayin simir1 (LOQ) 136 pg/L
olarak hesaplanmigtir. Yontemin dogrulugu standart referans maddeler ile kontrol edildi.
DLLME ve FAAS’nin birlestirilmesi, kobalt tayini i¢cin kolay uygulanabilir, az maliyetli ve
hizl1 bir yontemdir.

Anahtar Sozciikler: Dispersif sivi-sivi mikroekstraksiyon, zenginlestirme, kobalt, FAAS

Abstract:

In this work, the method was investigated for the determination of cobalt (I1) in water samples
and tea samples with FAAS using sodium diethyldithiocarbamate (NaDDC) as ligand, in order
to enrich and separate cobalt by dispersive liquid fluid microextraction. Variables such as pH,
ligand amount,dispersive and extraction solvent types and amounts were optimized and the
effects of foreign ions were examined in order to investigate the effects on recovery of cobalt.
It was determined that the appropriate pH for analysis was 2. Ethanol was selected as Extraction
solvent, carbon tetrachloride was selected as the dispersive solvent. In the specified optimum
conditions, for cobalt has calculated the recovery yield at 95% confidence level as 96+3%, the
limit of detection (LOD) 41 pg/L, the limit of quantification (LOQ) 136 pg/L. The correctness
of the method was checked with standard reference material. The coupling of the DLLME and
FAAS is easy to implement for the cobalt determination, it is a low cost and quickly method.
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Giris

Endiistriyel ve teknolojik gelismeler ile eser element analizlerine duyulan gereklilik ve verilen 6nem
artmaktadir. Toprak, g6l, deniz suyu, atmosfer, mineraller gibi ¢ok farkli ortamlarda eser elementler
analiz edilmektedir. Endiistride agir metallerin kullanimi insan sagligi ve ¢evre agisindan olumsuz
etkiler yaratmaktadir. insanlar agir metallere uzun siire maruz kalarak veya yiiksek konsantrasyonlarda
kisa siire maruz kalarak ¢esitli hastaliklara yakalanmakta, hatta bu sebeple Oliimler
gerceklesebilmektedir. Bu yiizden su, toprak ve havadaki agir metallerin analizleri i¢in yontemler

gelistirilmektedir (Minczevski, 1982)

Eser elementler, drnek ¢ozelti igerisinde mg/L ya da pug/L derisimde bulunan ve 6rnek igerisinde yer
alan bilesenlerden daha diisiik miktardaki elementlerdir. Bulunduklar1 ortamlarda ¢ok kiigiik
derisimlerde olmalarindan dolay1 eser elementler, yalnizca aletli analiz yontemleri kullanilarak analiz
edilmektedirler. UV-Visspektrofotometri, atomik floresans spektrometrisi (HPLC-AFS), voltametri, X
151~ floresans, yliksek performansli sivi  kromotografisi, gaz kromotgrafisi, atomik
absorpsiyonspektrometrisi  (AAS) gibi  ¢esitli  enstriimental  teknikler  kullanilmaktadir
(Vandecasteele,1997; Ozkan, 2002; Altundag, 2007) . Bu yontemlerde elementlerden ya da aletlerden

kaynaklanan birg¢ok problem s6z konusudur.

Analitiksel yontemle analiz edilemeyecek kadar kiigiik konsantrasyonlara sahip olan elementlerin,
analitiksel olarak tayin edilebilecek seviyeye getirilmesini saglayan iglemler zenginlestirme olarak
tanimlanir. Yani biiyiilk hacimdeki eser elementlerin daha kii¢iikk hacimde toplanmasidir. Ortam

bilesenlerinin bozucu etkisi giderilir ve analiz i¢in uygun ortam saglanmis olur(Ghiasvand,2005).

Zenginlestirme, ya matriksin uzaklastirilmasi ya da eser elementin ayrilmasi ile yapilmaktadir. Numune
icindeki eser elementlerin degil, matriksin uzaklastirilmasi ile eser elementin sulu fazda kalmasina
“matriks ayirmast’’ denir. Analiz yapilirken numune yapisina ve segilen zenginlestirme yontemine
bagl olarak matriks ayirmasi ya da eser element ayirmasi tercih edilir. Eger matriksin yapisi basit ise
ortamdan matriks uzaklastirilir. Matriks, ¢cok fazla elementten olusuyorsa, yani alasimlar, topraklar,
mineraller gibi, boylesi durumda eser elementler zenginlestirilir (Barahona,2010). Siklikla kullanilan
eser element zenginlestirme teknikleri, Kati faz 6ziitleme, birlikte ¢otiirme, uguculastirma, elketrolitik

yontemler kullanma, iyon degisimi ve sivi-sivi 6ziitlemedir.
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Eser elementlerin analizi siklikla AAS ve spektrofotometri ile yapilmaktadir. Tayin edilecek analit
konsantrasyonu cihazin tayin sinirindan daha diisiik oldugu durumlarda ve matriks ortami dolayisiyla
meydana gelen girisimler sebebiyle tayinin dogru gerceklestirilememesi bu yontemlerdeki biiyiik
sorundur. Bu sorunu yok etmek i¢in analit uygun ortam igine alinir ya da daha diisiik hacim iginde
toplanarak deristirilir. Yani ayirma-zenginlestirme basamaklarindan gegirilir.Bunun igin birlikte
¢oktiirme, iyon degisimi, sivi-sivi ekstraksiyon, kati faz ekstraksiyonu, bulutlanma noktasi
ekstraksiyonu gibi ayirma/zenginlestirme teknikleri gelistirilmistir. Bu zenginlestirme yontemlerin
temel prensibi sulu fazdan ikinci bir faza analit iyonlarinin gegirilmesidir. Son ddonemlerde
zenginlestirme faktorlerinin yetersizligi, vakit kaybi, yiiksek oranlarda ¢oziicii kullanilmasi gibi
dezavantajlarla karsilagilmis ve bu da arastirmacilar farkli yontemler bulmaya tesvik etmistir. Dispersif
s1v1 s1vl mikro ekstraksiyon (DLLME), gelistirilen yontemlerden son senelerde fazlaca tercih edilen bir

yontemdir (Rezaee, 2006; Rezaee, 2010, Zgota-Grzeskowiak,2011).

Dispersif sivi-sivi mikroekstraksiyon (DLLME) tekniginin prensibi sulu fazdaligant ile kompleks
olusturmus olan metal iyonlarinin, dispersitbir faz sayesinde mikrolitre hacmindeki ekstraksiyon fazina
ekstrakte edilmesidir. DLLME teknigi ii¢ kisimdan olusmaktadir; numune fazi, organik ¢oziicli ve
dispersif ¢oziicii. Yiiksek zenginlestirme faktdriine sahip bu yontem ayrica pratik ve hizlidir. Yontemde
aseton, etanol, metanol gibi ¢oziiciiler dispersif ¢oziicli olarak kullanilir. Bunlar hem ekstraksiyon
¢oziiciisii hem de dispersif ¢oziicii ile karigabilen sivilardir. Klorobenzen, kloroform, karbontetrakloriir

gibi yiliksek yogunluklu ¢oziiciiler ise kullanilabilecek ekstraksiyon ¢oziiciileridir.

Bu ¢alismada, eser diizeyde bulunan kobaltin alevli AAS ile tayini 6ncesi matriks ortamindan ayrilmasi
ve zenginlestirilmesi i¢in dispersif sivi sivi mikroekstraksiyonu yontemi gelistirildi.Eser diizeyde
calisilan Co(II)’ nin uygunligant olan sodyum dietilditiyokarbamat (NaDDC) ile kompleks olusturmasi
saglandi. Sonrasinda Co*-NaDDC kompleksi tercih edilen dagitict fazin yardim ile secilmis olan
ekstraksiyon ¢oziiciisii igerisine alindi. Elde edilen sediment kisim igindeki kobalt iyonlar1 alevli AAS

ile tayin edildi.

Materyal ve Metot

Co iyonunun zenginlestirilmesi ve tayini i¢cin mikro 6ziitleme yontemine etki eden deney sartlar1 (pH,
¢ozelti hacmi, ligant miktar1 vb.) optimize edilmistir. Bu sartlarda gelistirilen yontemin tayin siniri,
caligma aralig1, dogrulugu ve kesinligi gibi analitik degiskenleri de belirlenmistir. Yontem sertifikali

referans maddelere uygulanarak dogrulugu belirlenmis ve ger¢ek 6rneklere uygulanmistir.

20 mL 2 mg Co(Il) igerecek sekilde farkli pH’larda ¢ozeltiler hazirlandi. Cozelti icerisine 1 mL 0,01 M

NaDDC ¢ozeltisi ilave edildi. Son olarak 400 pL karbon tetraloriir ve 1 mL etanol igeren karisimdan 2
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mL eklendi. Oziitleme islemi tamamlandiktan sonra alttaki faz almip 1 mL’ye etanol ile tamamlandi.
Bu elde edilen ¢ozeltideki Co (II) iyonlart FAAS ile tayin edildi. Ornek ¢dzeltisi hacmi 20 mL ve son
¢ozelti hacmi 2 mL ise, son ¢dzeltiye metal iyonunun tamaminin gectigi varsayilarak son ¢ozeltideki
kuramsal derigim hesaplandi.FAAS ile bulunan derisim, hesaplanan kuramsal derigime boliimiiniin 100

ile garpilmasiyla % geri kazanma verimi hesaplandi.

FAASilebulunanderisim

% Geri kazanma verimi = x 100

Kuramsalolarakhesaplananderisim

Bulgular ve Tartisma

pH etkisi: Co(ll) iyonunun DLLME y&ntemiyle zenginlestirilmesi isleminde, ¢ozelti pH ninetkisi
gozlemlendi.Bunun incelenmesi amaciyla pH degeri 1-13 arasinda olan ¢ozeltiler hazirlandi. Farkli pH
degerlerindeki 20 mL 0,25 mg/L Co (II) ¢ozeltisini hazirlandi. Tiip igerisine 1 mL ligand olarak
kullanilan 0,01 M NaDDC ¢ozeltisi ilave edildi. Son olarak 400 uLkarbontetrakloriir ve 1 mL etanol
iceren karigimdan 2 mL eklendi. 6ziitleme igslemi tamamlandiktan sonra alttaki faz alinip 2 mL’yeetanol
ile tamamlandi.Son ¢ozeltideki Co(II) derisimi FAAS ile tayin edildi. Bu sonuglara gore, geri kazanma

veriminin pH’ya bagimliligin1 gosteren grafik sekil 1’de goriilmektedir.

= [
o N
o o

[0
o

D
o

Geri Kazanma verimi, %
N ()]
o o

o

pH

Sekil 1. Co(Il) iyonlarmin geri kazanim degerleri lizerine pH’nin etkisi

Sekil 1’de goriildiigii gibi Co(II) i¢in kantitatif olarak geri kazanma degerleri en yiiksek pH 2
¢ozeltisinin kullanilmasiyla elde edildi. Bundan dolay1 Co(Il) iyonlari i¢in optimum c¢alisma pH’s1 2

olarak belirlendi.

Ligand Miktarmin Etkisi: Ligand miktar1, ekstraksiyon verimine etki eden diger bir degiskendir. Bu
caligmada, ligand olarak sodyum dietilditiyokarbamat(NaDDC) kullanildi. Bu amagla eklenen 0,01 M
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NaDDC hacmi 0,05-2 mL araliginda degistirilerek Co(II) iyonlar1 ile kompleks olusumu saglandi.

Ligand etkisi inceleme sonuglar1 sekil 2’de goriilmektedir.
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Sekil 2. Co (1) iyonlarinin geri kazanma degerlerine NaDDC miktarinin etkisi

Sekil 2’den goriildiigii iizere ligand miktarinin 0,05-2 mL aralifinda degismesiyle, Co(Il) iyonlarinin
geri kazanim degeri de artis gostermistir. Sodyum dietilditiyokarbamat hacmi 0,5 mL’den az oldugunda
geri kazanim da diisiiktiir. 1 mL NaDDC kullanimi ile en yiiksek geri kazanim > %90’ 1n iizerinde

bulunmustur. Bu nedenle ¢alismalarda NaDDC kullanimi 1 mL olarak segildi.
Oziitleme Coziicii Tiiriiniin Etkisi: Gelistirilen DLLME yonteminde, etil alkol dagitici ortaminda
Co(Il) iyonlarmin geri kazanimina farkli 6ziitleme ¢oziicii tiirlerinin (Kloroform, Karbontetrakloriir,

Diklorometan) etkisi incelendi. Elde edilen sonuglar ¢izelge 1’de verilmektedir.

Cizelge 1. Co(Il) iyonunun geri kazanima ekstraksiyon ¢oziicil tiirii etkisi

Oziitleme Coziiciisii Geri Kazanma verimi?, %
Karbontetrakloriir 103+ 4

Kloroform 89+3

Diklorometan 64+3

#Bes 6l¢limiin ortalamasi = standart sapma

Cizelge 4.1°de goriildigi gibi Co(1Il) i¢in kantitatif olarak geri kazanma degerleri karbontetrakloriir
(% 103) kullanildigi zaman elde edildi. Bu nedenle Co(II) iyonlariin zenginlestirme ¢alismasinda,

Oziitleme ¢oziiciisii olarak karbontetrakloriir secildi.

21. Yiizyilda Fen ve Teknik / Science And Technique in The 21% Century
Cilt / Volume 8, Sayi / Issue 15, Yaz / Summer



Esra Turan Ozcan Yalginkaya

Dagitic1 (Dispersif) Coziicii Tiiriinlin Etkisi: Bu calismada dagitici ¢6ziicii olarak etanol, metanol ve
asetonitril ¢oziiciileri kullanild1 ve geri kazanma verimine olan etkileri arastirildi. Sonuglar sekil 3’de

verilmektedir.

IS

B [e)] [0} o N

o o o o o
1 1 1 1 J

N
o
1

Geri Kazanma verimi, %
o

Etanol Metanol Asetonitril

Dagitici ¢oziicii

Sekil 3. Co(Il) iyonlarinin geri kazanma verimine dagitici ¢oziicii tiiriiniin etkisi

Sekil 3’ten goriildiigli gibi, dagitici ¢oziicii olarak, Co(Il) i¢in geri kazanma verimi en diisiik olan
metanoldiir. Etanol kullamildiginda geri kazanim > % 95°tir. En yiiksek geri kazanim degeri etanol

kullanildiginda elde edildigi i¢in Co(II) iyonlari i¢in dagitic1 ¢oziicii olarak etanol secildi.

Oziitleme Coziicii Oraninin Etkisi: Dagitic faz oran etkisi geri kazanma veriminin en yiiksek oldugu pH
2’de ve etanol-karbontetrakloriir karigiminin hacimce %10 %20 %25 ve %30’luk karigimlari
kullanilarak denenmistir. Alevli AAS ile son hacimdeki kobalta ait derisimler bulunmus ve bu degerler
yardimiyla % geri kazanma verimleri hesaplanmistir. Sekil 4’te % geri kazanma verimi sonuglari

verilmektedir.

Geri Kazanma
verimi, %
(o)}
o

5 10 15 20 25 30 35
Karbontetrakloriir orani, %

Sekil 4. Co(Il) iyonunun geri kazanimina CCls oraninin etkisi
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Sekil 4.4’te goriildiigli gibi Co(Il) iyonlarinin geri kazanma verimleri 6ziitleme ¢oziicii oran1 %20
kullanildiginda % 95’in tizerindedir. Oziitleme ¢6ziicli oran1 % 10 kullanilarak yapilan ¢alismada geri

kazanim degeri diisiiktiir (< %90). Bu yiizden 6ziitleme ¢dziicii orant % 20 olarak secildi.

Oziitleme Céziicii Karisgmi Hacminin Etkisi: Oziitleme ¢oziiciisii hacim etkisi geri kazanma
veriminin en yiiksek oldugu pH 2’de etanol-kloroform karigiminin %20’lik karigimi kullanilarak
denenmistir. Bu amagla bu karisimin 0,5, 1, 1,5, 2 ve 2,5 mL kisimlar1 eklenerek zenginlestirme islemi
yapilmustir. Alevli AAS ile son hacimdeki kobalta ait derisimler bulunmus ve bu degerler yardimiyla %

geri kazanma verimleri hesaplanmistir. Sekil 5’te % geri kazanma verimi sonuglari verilmektedir.

o 120
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.— 100
£
S 80
>
© 60
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X 20
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Coziicii Hacmi, mL

Sekil 5. Co(II) iyonunun geri kazanimina ¢6ziicii hacminin etkisi

Ornek Hacminin Etkisi: En yiiksek 6rnek hacminin tespiti, zenginlestirme faktoriiniin hesaplanmast
ve en fazla ka¢ mL 6rnekle ¢alisilabilecegi bakimindan 6nemlidir. Bu amagla Co miktari sabit tutularak
ornek hacmi artirildi. Her birinde 5 mg Co(1l) igeren 10, 20, 25ve 50 mL 6rneklerle belirlenen en uygun
kosullarda zenginlestirme islemi yapildi. Alevli AAS ile son hacimdeki kobalta ait derisimler bulunmusg
ve bu degerler yardimiyla % geri kazanma verimleri hesaplanmistir. Kantitatif geri kazanma verimi 20
mL’lik hacimden sonra diismektedir. Bundan dolay1r bu yontemle en fazla 20 mL’lik hacimle
caligilabilmektedir. Son hacmin 2mL’ye tamamlandig1 hesaba katilirsa zenginlestirme faktoriide 10

olarak hesaplanmustir.

Yabanci Iyon Etkisi: Yontemin ger¢ek numunelere uygulanma asamasinda ortamda bulunabilecek bazi
alkali (Na* ,K") ve toprak alkali (Ca®*, Mg?") katyonlarin gelistirilen dispersif sivi sivi
mikroekstraksiyon (DLLME) yontemiyle zenginlestirilen Co(Il) eser elementinin geri kazanma
verimine etkisi incelendi. Ayrica analizi yapilmasi diistiniilen 6rneklerde olabilecek elementlerin Cda-,
Fe*, Zn**, Ni**, A" ve Cu? etkisi de incelendi. Oziitleme sonras1 metal iyonlarmin geri kazanma

verimine etkileri, Cizelge 2’de verilmektedir.
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Cizelge 2. Kobaltin geri kazanma verimine bazi iyonlarin etKisi

Girisim etkisi incelenen iyon/Analit iyon Derisimi, mg L™ % Geri Kazanma verimi
iyon (%R)?
Na* 10 1 96 +3
50 5 972
250 25 95+2
1000 100 94+2
K* 10 1 1023
50 5 972
250 25 1013
1000 100 9% +4
Mg?* 10 1 9% +3
50 5 972
250 25 95+3
1000 100 854
Ca* 10 1 98 +3
50 5 974
250 25 98 +3
1000 100 762
Cd* 10 1 102+3
50 5 98+2
250 25 85+3
Fe3* 10 1 95+3
50 5 94+2
250 25 903
Zn? 10 1 102+4
50 5 1012
250 25 973
Ni2* 10 1 101 +4
50 5 98+2
250 25 88+3
ARt 10 1 95+3
50 5 95+3
250 25 802
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Cu* 10 1 98+3
50 5 1003
250 25 86+2

(pH: 2, komplekslestirici miktari: 1 mmol, 6rnek hacmi: 20 mL, kobalt derisimi: 0,1 mg/L)

Yapilan deneyler sonucunda, Co(II) nin geri kazanma verimine; Na* ve K* derisiminin 100 mg/L, Ca?",
Mg?* ve Zn*derisiminin 25 mg/L, Cd**, Fe**, Ni*" , AI** ve Cu**derisiminin 25 mg/L’ye kadar girisim
etkisi gdozlenmemistir. Bunlarin iizerindeki derisimlerde kobaltin geri kazanma verimi % 95’in altina

diismektedir.

Analitik Degiskenler: Yontemin gozlenebilme sinir1 belirlemek i¢in pH’s1 2’ye ayarlanmis ve kobalt
iyonun sinyalini gozleyebilmek icin i¢ine az miktarda kobalt iyonu eklenmis 20 mL tanik numune (saf
su) icin zenginlestirme islemi gerceklestirilmistir. 20 adet tanik numune sinyallerinin standart
sapmasinin 3 katina karsilik gelen go6zlenebilme sinir1 (LOD) 3cob/m bagmtist kullanilarak
hesaplanmigtir. Bu elde edilen degerin 3,3 katina karsilik gelen deger baska bir deyisle 10 ob/m
bagintisindan hesaplanan deger tayin smiri (LOQ) olarak belirlenmistir. Sonuglar Cizelge 3’te

verilmistir.

Kobalt zenginlestirilmesi i¢in belirlenen en uygun kosullarda kobalt miktar1 belirli olan 6rneklere
islemler uygulanmistir. Bu islemler yedi tekrarli olarak yapilmis ve ortalama geri kazanma verimi

hesaplanarak yontemin kesinligi tespit edilmistir. Sonuglar Cizelge 3’te verilmistir.

Cizelge 3. Co(Il) iyonunun i¢in gelistirilen yontemdeki analitik degiskenler

Degisken Deger
Gozlenebilme siniri (LOD), ug/L N=20 41
Analitik gozlenebilme siniri, pg/L 4,1

(LOD/Zenginlestirme faktori)

Tayin sinirt (LOQ), pg/L N=20 136

Analitik tayin siniri, ug/L 13,6

(LOQ/Zenginlestirme faktori)

Ortalama geri kazanma verimi®, % 96 +3

Dogrusal ¢alisma arahgi, ug/L 136 - 5000

"% 95 giliven seviyesinde 7 8l¢im sonucunun ortalamasidir.
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Gercek orneklere uygulanmasi ve yontemin dogrulugu: Gelistirilen yontemin yapay 6rnekler i¢in
uygulanabilirligi belirlendikten sonra, yontemin dogrulugunu kontrol etmek i¢in belgeli referans madde
(CRM) analizleri ve katkili 6rnek analizleri yapilmistir. Sonuglar Cizelge 4. ve Cizelge 5’de verilmistir.
Cizelge 4.5. ve 4.6’dan anlasilacag: iizere belgeli referans madde ve katkili gergek numune analizleri %
10°dan kiigiik bagil hata ile belirlenmistir. Hesaplanan hata ve bagil standart sapma degerleri analitik

kimya agisindan kabul edilebilir seviyededir. S6z konusu Ornek ortamlarinda kobalt girisimden

etkilenmeksizin tayin edilebilmektedir.

Cizelge 4. Belgeli referans maddede Co tayini

CRM Belgeli Deger Bulunan Deger Bagil hata BSS
(ng/g) (ng/g) (%) (%)
GBW-07605 Tea | 0,18 £ 0,02 0,171 +£ 0,006 - 50 3,5
Leaves
Cizelge 5. Baz1 gergek drneklerde Co tayini
Ornek Eklenen Bulunan Deger” Bagil hata (%) | BSS (%)
- TSA™ - -
Kuru siyah ¢ay 10 ng/g 9,8+0,2 -2 2,0
20 pg/g 19,4+0,3 -3 15
- TSA™ - -
Cesme suyu 10 pg/mL 9,4+0,3 -6 3,2
20 pg/mL 19,0 +£ 0,4 -5 2,1
- TSA™ - -
Dogal mineralli su 10 ng/mL 9,6 £0,5 -4 5,2
20 pg/mL 18,9+0,5 -5 2,6

%95 giiven seviyesinde 5 dl¢liim sonucunun ortalamasidir.
“TSA: Tayin sinirinin altinda
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Dispersif Sivi Sivi Mikro Ekstraksiyon Yontemi ile Kobalt(li)’Nin Zenginlestirilmesi Ve Alevli Atomik Absorpsiyon Spektrometresi ile Tayini

Enrichment of Cobalt(li) By the Method of Dispersive Sivi Sivi Micro Extraction And Determination By Flame Atomic Absorption Spectrometer

Sonu¢

Analitik kimyada, eser element analizleri 6nemli bir ¢alisma alanidir. Eser elementler analiz edilirken
zenginlestirme teknikleri kullanilir. Zenginlestirmenin amaci, diigiik derisimdeki eser elementlerin tayin
edilebilmesini kolaylastirma ve matrikste bulunan eser diizeydeki analiti diger bilesenlerden
ayirabilmektir. Farkli teknikler zenginlestirme amaciyla kullanilir. Kati faz ekstraksiyonu, sivi-sivi

ekstraksiyon, iyon degistirme, elektrolitik biriktirme vb. yontemler 6rnek verilebilir.

Yapilan ¢alismada, alevli atomik absorpsiyon spektrometre (FAAS) ile DLLME teknigi birlestirilerek
Co*" iyonlarinin su ve ¢ay orneklerinde kantitatif analizi gergeklestirilmistir. Ekstraksiyon verimini
yiiksek tutabilmek i¢in pH, ligant miktari, dispersif ¢oziicii tiirli ve hacmi, ekstraksiyon ¢oziicii tiirli ve

hacmi, yabanci iyonlarin etkileri gibi parametreler en uygun hale getirilmistir.

Metal kompleksi olugturmak amaciyla deneyde kullanilan ligand NaDDC’dir. 0,01 M ¢6zeltinin hacmi
0,05-2 mL arasinda degistirilerek, en uygun miktarinin 1 mL oldugu tespit edilmistir. Co2+ iyonu i¢in
uygun pH 2 olarak belirlenmistir. Ekstraksiyon ¢oziicii tiirli karbontetrakloriir, dagitict ¢oziicii tiirdi ise
etanol olarak secilmistir. Ekstraksiyon ¢oziicli orani i¢in en uygun deger %20 seklinde saptanmustir.

Ornek hacmi ise 20 mL olarak belirlenmistir.

Yapilan ¢aligmada kobalt elementi i¢in geri kazanma verimi %96, gozlenebilme smir1 41 pg/L, tayin
sinir1 136 pg/L, zenginlestirme faktori 10 kat seklinde hesaplanmistir. Yontemin dogrulugunu kontrol
edilirken, belgeli referans madde ve katkili gergek numune analizleri % 10’dan kii¢iik bagil hata ile
belirlenmistir.Kobaltin DLLME yo6ntemi ile zenginlestirilmesi ve FAAS ile tayini igin gelistirilen
yontemin, literatiirdeki diger Dispersif Sivi-Sivi Mikroekstraksiyon yontemleri ile karsilastirilmasi

Cizelge 6’da verilmisgtir.

Cizelge 6. Yontemin literatiirdeki DLLME c¢alismalariyla karsilastirilmasi

Teknik LOD (ugL?) LR (ugL?) Referanslar
DLLME/Specrophotometry | 0.5 2-50 (Gharehbaghi,2008)
DLLME/ICP-OES 0.2 NR (Dos Silva, 2012)
DLLME/FAAS 13 20-500 (Ojeda, 2014)

DLLME/FAAS 0.9 3-100 (Baliza,2009)

DLLME/FAAS 2.42 10-150 (Sorouraddin,2010)
IL-DLLME/FAAS 0.7 2-166 (Abdolmohammad-Zadeh,2010)
DU-LPME/FAAS 1.1 0.25-2.0 (Arain,2016)

DLLME/FAAS 41 136-5000 Bu ¢alisma
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Diger yontemlere bakildiginda, bu ¢alismada LOD degerinin daha yiiksek oldugu goriilmektedir. Co**
iyonlarinin farkli yontemlerle daha hassas sonuglari elde edilebilir. Fakat yontemin kolay olusu, hizl
Olciim yapilabilmesi, diisiik maliyetlerle gerceklestirilmesi ve yiiksek geri kazanim degerleri tercih

edilme sebeplerdir.

Anlatilanlar dogrultusunda gelistirilen yontem Co®* iyonlarinin gesitli 6rneklerde, FAAS yardimiyla

yiiksek geri kazanimlarda elde edilmesine olanak saglamistir
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