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Oz

Mikrokristal naftalin (MN) tizerinde pH 3.0-8.0 araliginda potasyum 2,6-dimetilmorfolinditiyokarbamat
(KMDMMDTC) ligant1 kullanilarak biiyiik hacimli sulu ¢ozeltilerden Cu(Il) iyonu onderistirilmistir. Cu(II)-
DMMDTC kompleksi igeren MN, 5 mL asetonda ¢oziilerek Cu(Il) iyonu kor ¢ozeltiye karsi 431 nm’de
spektrofotometrik metot ile tayin edildi. pH, numune ¢6zeltisinin hacmi, DMMDTC yiikli MN miktari,
calkalama siiresi, yabanci iyon etkisi gibi kati faz ekstraksiyon (SPE) metodunun temel parametreleri incelendi.
Aseton ¢dzeltisinde 0,09 pgmL? tayin smr ile lineer kalibrasyon arahigi 0,05-5,0 ugmLVdir. Sudaki
potansiyel yabanci iyonlarin etkisi arastirildi ve onerilen metot ilag ve ¢evresel numunelerden Cu(ll) iyonunun
tayini i¢in uygulanarak % 90 iizerinde geri kazanim degerleri elde edildi. Dogruluk, sertifikali referans madde
NW-TMDA-70.2 analizi ve geri kazanim deneyleri ile degerlendirildi.

Anahtar Kelimeler: lag ve ¢evresel numune analizi, kat1 faz ekstraksiyonu, UV-VIS spektrofotometrik metot,
Eser Cu(ll) tayini.

Selective UV-VIS Spectrophotometric Determination of Trace Cu(ll) in Pharmaceutical and
Environmental Samples

Abstract

Cu(ll) ion was preconcentrated from a large volume of its aqueous solutions using potassium 2,6-
dimethylmorpholinedithiocarbamate (KDMMDTC) as reagent on microcrystalline naphthalene (MN) in the pH
range of 3.0-8.0. After filtration, the solid mass consisting of the Cu(l1) complex and MN was dissolved in 5.0
mL of acetone and copper was determined by spectrophotometric method at 431 nm against the reagent blank.
The main factors affecting the sorption efficiency of solid-phase extraction (SPE) (such as pH, volume of
sample solution, amount of microcrystalline naphthalene coated with dithiocarbamate, effect of some foreign
ions and shaking time) were studied. The linear calibration range for copper was 0.05-5.0 ugmL™ in acetone
solution with a detection limit of 0.09 ugmL*. The effect of potential interfering ions was investigated with the
proposed method which was applied to the determination of Cu(ll) ion in Pharmaceutical and environmental
samples and recovery values above 90% was obtained. The accuracy was assessed through the analysis of
certified reference materials NW-TMDA-70.2 and recovery experiments.

Keywords: Pharmaceutical and environmental sample analysis, Solid phase extraction, UV-VIS
spectrophotometric method, Trace Cu(ll) determination.

1. Giris hemoglobin sentezi i¢in eser miktarlarda
gereklidir. Bakir eksikligi anemi gibi
rahatsizliga sebep olurken, asirisi ise sarilik
ve Wilson hastaligina sebep olmaktadir.
Bakir dogal sularda bulunan yaygin
elementlerden olup, Kkirletici olarak suda
yasayan organizmalar tizerinde yliksek toksik

Bakir, hayvan ve bitkilerin gelisimi kadar
insan saghigr i¢in de Onemli ve gerekli
elementlerden biridir. Elektrik endiistrisinde
ve endiistriyel olarak faydali alagimlarda
kullanilmaktadir. Biyolojik olarak bakir
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etkisinden dolay1 &nemlidir. Igme suyundaki
cogu bakir kirliligi, bakir borularin veya
baglant1 parcalarinin korozyonu sonucu su
dagitim sisteminde gerceklesmektedir
(Tirkoglu ve Soylak, 2005; Lutfullah vd.,
2010; Dalman vd., 2002; Yamini ve
Tamaddon, 1999;  Shabani vd., 2007).
Enstriimantal tekniklerdeki son gelismelere
ve analitik  tekniklerin  yeterlilik ve
hassasiyetindeki artiglara ragmen, 6rneklerde
eser elementlerin dogrudan belirlenmesi hala
zor olmaktadir. Bu nedenle, eser elementlerin
biyolojik ve dogal su Orneklerinden 6n
konsantrasyonu ve secici olarak ayrilmasi
cok oOnemlidir ve tayini daha fazla dikkat
gerektirir.

Cu(Il) iyonunun On deristirilmesi ve
ayrilmast igin sivi-sivi ekstraksiyonu (LLE)
Diniz vd., (2004); Alonso vd., (2003),
bulaniklik noktas1 ekstraksiyonu  (CPE)
Liang ve Yang, (2010); Lemos vd., (2006)
birlikte ¢oktirme Peker vd., (2007),
yilizdiirme metodu Karimi vd., (2008) ve kati
faz ekstraksiyonu (SPE) Topuz ve Macit,
(2011); Cassella vd., (2005); Kendiizler ve
Tirker (2003); Morales vd., (2007);
QuanMin vd., (2007); Mashhadizadeh vd.,
(2008) gibi  farkli analitik  yOntemler
onerilmistir. Bu teknikler, Indiiktif Eslesmis
Plazma-Atomik  emisyon  spektroskopisi
(ICP-AES) Ramesh vd., (2002); Rao vd.,
(2006), Indiiktif Eslesmis Plazma Kiitle
Spektroskopisi (ICP-MS) Zereen vd., (2014);
Morales ve Toral, (2007), Atomik
Absorpsiyon Spektroskopisi (AAS)
Zendelovska vd., (2001); KneZevi¢ vd.,
(1998); Rezaei vd., (2009); Gholivand vd.,
(2007); Liu vd., (2005); Marahel vd., (2011),
Ultraviyole-goriintir (UV-VIS)
Spektroskopisi Fu ve Yuan, (2007); Endo
vd., (1998); Hejazi vd., (2004); Kaur vd.,
(2007); Karabocek vd., (2000); Reddy vd.,
(2007) gibi enstriimantal metotlarla birlikte
uygulanmaktadir.

On deristirme ve ayirma yontemleri arasinda
SPE'nin bazi avantajlart vardir. Bunlar: (i)

katt fazin kolayca yenilenebilmesi; (ii)
yiiksek on deristirme faktorii; (ii1) adsorbanin
yeniden kullanilabilirligi; (iv) diisiik reaktif
tiketimi; (v) otomasyon kolayligi; (vi)
kullanim kolayligidir. SPE uygulamalar ile
numuneleri ayirmak ve konsantre etmekle
birlikte ayn1 zamanda kalibrasyon ¢ozeltileri
ile benzer, icerigi bilinen Orneklerin elde
edilmesi de saglanmaktadir.

SPE  yontemiyle Cu (II) iyonunun
Onderistirilmesi ve ayrilmasi i¢in, farkl
ligantlarla modifiye edilmis oktadesil silica
Mashhadizadeh vd., (2008); Shamsipur vd.,
(2000) ve Amberlite XAD regineleri Topuz
ve Macit (2011); Ramesh vd., (2002); Liu
vd., (2005); Marahel vd., (2011), aktif
karbon Ghaedi vd., (2008), ditiyokarbamat
ile modifiye edilmis c¢okduvarli karbon
nanotiipler ~ Tizen  vd., (2008),
politiretankopiik Tarley vd., (2007), Bacillus
sphaericus yiikli Diaion SP-850 reginesi
Tuzen vd., (2007), naftalin Shishehbore vd.,
(2005); Shabani vd., (2007); Rezaei vd.,
(2009); Pancras ve Puri, (2002) gibi kati
adsorbanlar kullanilmaktadir.

Bu calismada, kat1 adsorban olarak potasyum
2,6-dimetilmorfolinditiokarbamat
(KDMMDTC) ile yiiklenen mikrokristal
naftalin  kullanilarak ~ Cu(Il)  iyonunun
spektrofotometrik tayini i¢in oldukca segici
ve hassas bir On deristirme yOntemi
gelistirilmistir.  Yontemi etkileyen c¢esitli
parametreler degerlendirilerek prosediiriin
gegerliligi, geri kazanim deneyleri ve
sertifikali standart su numunelerinin analizi
ile test edilmistir. Bazi ilag ve c¢evre
numunelerinde Cu(ll) iyonunun belirlenmesi
i¢cin yontem basariyla uygulanmastir.

Ditiokarbamat reaktifleri, ¢evre 0rneklerinde
oldukc¢a bol miktarda bulunan bir¢ok metal
(alkali, toprak alkali ve Al ve Cr gibi diger
metaller) ile reaksiyona girmezler ve Cu(ll),
Ni(Il), Co(Il), CddI), Hg(I) gibi agir
metallerle zenginlestirme faktorleri genellikle
yiiksektir (Cesur 2003). Morfolin
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ditiyokarbamatin  metal  komplekslerinin
coziinmezligi ile Dbirlesen giicli metal
baglama 6zelligi, tuzlu sulardaki metallerden
on deristirilmesi ve ayrilmasi igin eser
elementler icin yiiksek sorpsiyon
kapasitesinden dolay1 avantajlidir (Rao vd.,
2006).

2. Materyal ve Metot

2.1. Kullanmilan cihaz, reaktif ve standart
cozeltiler

Cu(Il) tayini i¢in 190-1100 nm dalga boyu
araliginda 1 cm'lik bir kuartz hiicresine sahip
Merck Pharo-300 UV-VIS
spektrofotometresi, pH  Olgiimleri  igin
ISOLab pH metre cihazi kullanilmistir.
Cu(ll) iyonunun kahve renkli DMMDTC
kompleksinin dalga boyu 431 nm olarak
belirlenmistir. Tarttmlar RADWAG marka
analitik terazi (0.00001 g duyarhilikta) ile
gerceklestirilmistir. Cevresel su
numunelerinin siizilmesi isleminde 0.45 pm
gozenekli (MerckMillipore) seliiloz membran
filtre  kullamilmistir.  Tim  ¢ozeltileri
hazirlamak i¢in MERCK MILLIPORE Q
Ultra Sistem cihazindan iiretilen deiyonize su
kullanilmigtir. Tiim cam malzemeler %
10’luk nitrik asitle temizlenip ardindan
deiyonize su ile yikanarak kullanilmistir.

Onderistirme parametreleri igin uygulanan
deneyler ve cihaz o6l¢iimlerinde kullanilan
kalibrasyon c¢ozeltileri icin Cu(Il)’nin 0,5
molL? HNO3’teki 1000 mgL?* (Merck) stok
cozeltisi  kullanilmigtir. Cu(Il) iyonunun
KDMMDTC yiikli MN adsorbani iizerinde
sorpsiyonuna pH’nin etkisinin incelenmesi
amaciyla  ylikleme  ¢ozeltilerinin  pH
ayarlamalarinda 0,5 molLt HNOs, NH3 ve
derisik ¢ozeltileri kullanilmistir.

Onerilen yontemle belirlenen optimum 4-6
araligindaki pH ayarlamalar1 i¢in 1 molL?
CH3COONa ¢ozeltisine 1 molL™t CH3COOH
cozeltisinin uygun hacminin eklenmesi ile
hazirlanan CH3COOH/CH3COONa tampon
coOzeltisi kullanilmastir. Y Ontemin

dogrulugunun belirlenmesi amaciyla bir
sertifikali su numunesi (NW-TMDA-70.2,
Environmental Matrix Reference Material
Canada) kullanilmistir.

2.2. KDMMDTC VYiikli Mikrokristal

Naftalin (MN)’nin Hazirlanmasi

Potasyum 2,6 dimetilmorfolinditiyokarbamat
(KDMMDTC) daha onceki calismamizda
Onerilen yonteme gore hazirlanmistir (Topuz
ve ark., 2017). KDMMDTC’1n agik yapisi
Sekil 1°de verilmistir. 20 g naftalin, 0,2 g
potasyum 2,6 dimetilmorfolinditiyokarbamat
(KDMMDTC) ve 60 mL aseton 40 °C’de
magnetik karistiricida berrak bir ¢ozelti elde
edilene kadar karnistirilmistir. Cozelti oda
sicakliginda magnetik karisticida  yiiksek
hizda karistirilan 1000 mL deiyonize su
icerine mikropipetle aktarillak c¢oktiiriilen
karistm 1 saat karistirildiktan sonra elde
edilen ¢okelek 30 dak. bekletilerek siiziilmiis
ve deiyonize su ile yikanarak oda
sicakliginda  kurutularak  kullanim  i¢in
kahverenkli cam sisede saklanmistir.

H3C S

—
O] N—=C
"\,

Sekil 1. Potasyum 2,6 dimetilmorfolinditiyokarbamat
(KDMMDTC)’1n agik molekiiler yap1 formiilii.

2.3. Yontem

10 pg Cu(Il) igeren bakir ¢ozeltisi 50 mL
hacimli etekli tliplere alinarak 2 mL asetat
tamponu ile pH 2’ye ayarlanmistir. Cozelti
deiyonize su ile 10 mL’ye tamamlanarak
tizerine 0,05 g KDMMDTC yiiklii MN ilave
edilmis ve karisim roller mikser karistiricida
15 dak. karigtirllmistir. Metal kompleks
iceren kat1 adsorban cam pamuk iizerinden
stizliliip 5 mL aseton eklenerek ¢oziilmiis ve
kahverenkli Cu(11)-DMMDTC kompleksinin
absorbanst 431 nm’de kor ¢ozeltiye karsi
Olgiilmiistiir.
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Ahcenrhansg

3. Bulgular ve Tartisma
3.1. Absorpsiyon Spektrumu

Aseton ¢ozeltisi i¢gindeki Cu(Il)-DMMDTC
kompleksinin absorpsiyon spektrumu 190—
1100 nm dalga boyu araliginda incelenmistir.
Kor absorbansinin goézlenmedigi 431 nm

dalga boyunda, Cu(ID-DMMDTC
kompleksinin ~ maksimum  absorpsiyonu
gozlenmigtir (Sekil 2). Absorbans

Ol¢iimlerinden elde edilen verilerle Cu(Il)-
DMMDTC kompleksinin 431 nm’deki molar
absorptivitesi 1,3x10* Lmol'cm™ olarak
hesaplanmastir.

4,000
3,000 M
—_—A
2,000
1,000 J
/
0,000 Sl e
190 290 390 490 590 690 790 890 9901090
Dalga Boyu

Sekil 2. Cu(l)-DMMDTC kompleksi ve DMMDTC
ligantinin absorpsiyon spektrumu. (A: Kor ¢ozeltisine
kargt Cu(I1)-DMMDTC kompleksi B: deiyonize suya
kars1 DMMDTC ¢ozeltisi, Cu(Il) 3 mgL™?, % 0,01
(w/v) KDMMDTC).

3.2. pH Etkisi

Metal  komplekslerinin  sulu  ortamda
olusumunu ve kararliligin1 etkilemesinden
dolayr On deristirme isleminin verimini
etkileyen en onemli parametrelerden birisi
¢ozeltinin pH' sidir. Onerilen ¢alisma, HNO3
ve NHjs ¢ozeltileriyle pH’s1 1-12 araligindaki
farkli pH noktalarina ayarlanan Cu(Il) iceren
yiikkleme c¢ozeltilerine uygulanarak Cu(Il)-
DMMDTC kompleksinin absorpsiyonu 431
nm’de Olgiilmistiir (Sekil 3). Elde edilen
sonuglardan, pH 3-8 genis bir aralikta Cu-
DMMDTC kompleks olusumu
degismemektedir. Bu amacla ¢alismada pH

4-6 araliginda asetat

kullanilmistir.

tampon  ¢ozeltisi

0,3 1
0,25 -
0,2
0,15 -
0,1 -
0,05 -

0

*— o —0——0—0-00—0—

Absorbans

0 1 2 3 45 6 7 8 9 1011 12
pH

Sekil 3. Sulu ortamda Cu(ll)-DMMDTC kompleks
olusumuna pH’nin etkisi.

3.3. Sulu Cozelti Hacminin Etkisi

SPE yonteminde yiiksek onderistirme faktorii
elde etmek icin sorbent ile etkilesime
gecirilebilen numune hacmi 6nemlidir. Bu
numune hacmi, kantitatif olmaksizin, verilen
sorbent  kiitlesi  basma  siiziilebilecek
maksimum numune hacmidir. Sulu fazin
hacmi, 50-1000 mL hacim araliginda
ayarlanarak boliim 2.3° de Onerilen yontem,
uygulanmistir. Elde edilen sonuglardan
Cu(Il)-DMMDTC kompleksinin absorbans
degerleri 1000 mL'ye kadar ayni diizeylerde
kalmistir. Numune hacmine karsit absorbans
degisimleri Sekil 4’te verilmistir. Buna gore
SmL 6l¢lim ¢ozeltisiyle onderistirme faktorii
200 olarak belirlenmistir.

0,15 IL : —e :

0,1

0,05

Absorbans

0 \
50 75

100 125 250 500 1000
Numune hacmi (mL)

Sekil 4. Numune hacminin

adsorpsiyonuna etkisi

Cu(l)-DMMDTC
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3.4. DMMDTZC Yiiklii MN Miktarinin Etkisi

DMMDTC yiikkli MN’nin 0,01-0,1 ¢
araligindaki farkli  miktarlan diger
degiskenler sabit tutularak ornek cozeltilere
eklenerek bolim 2.3’de verilen yoOntem
uygulanmigtir. DMMDTC  yiikkli MN
miktarina kars1 absorbans degerlerinde 0,05 g
adsorban  miktarinda  Cu(Il)-DMMDTC
kompleksinin en yiiksek absorbansi verdigi
gozlemlenmistir (Sekil 5).

0,25
0,2
0,15

o
[N

Absorbans

0,05

0 T T T T

0,02 0,04 0,06 0,08 0,1
DMMDTC yiikli MN miktar1 (g)

Sekil 5. DMMDTC yiikli MN miktarinin Cu(II)-
DMMDTC kompleksinin absorbansina etkisi

3.5. Ekstraksiyon Siiresinin Etkisi

10 pg Cu(Il) igceren 100 ml’lik ¢ozeltilere 1-
25 dak. araligindaki karigtirma siireleri ile
bolim 2.3’de verilen yontem uygulanmistir.
Elde edilen sonuglardan DMMDTC yiikli
MN iizerine Cu(I)-DMMDTC kompleksinin
kantitatif ekstraksiyonunun 15 dakikada
tamamlandig1 gorilmiistiir (Sekil 6).

0,24
0,23 -
0,22 -
0,21 -

o
]

Absorbans

0,19 -
0,18

0 5 10 15 20 25 30

Karigtirma siiresi (dak.)

Sekil 6. Cu(11)-DMMDTC kompleksinin
adsorpsiyonuna karistirma siiresinin etkisi.

3.6. Eliisyon Cozeltisinin Etkisi

Yiiksek ekstraksiyon verimi elde etmek icin
SPE yonteminde kati adsorban {iizerinde
sorplanan metal kompleksinin kii¢iik bir
¢Oziicii hacminde ¢ozlinmesi ve hassas UV-

VIS spektrofotmetrik Olctimlerinin
ger¢eklesebilmesi  i¢cin  geri  kazanim
¢Ozeltisinin tiri Onemlidir. Bu amagcla

DMMDTC yiikliit MN {izerinde adsorplanan
Cu(Il) iyon kompleksini ¢ozerek UV-VIS
spektrofotometrik tayini i¢cin
dimetilformamid (DMF), dimetilsiilfoksit
(DMSO0), kloroform, propanol,
izobiitilmetilketon (IBMK) ve aseton gibi
geri kazanim cozeltilerinin ~ verimi
aragtirllmistir  (Sekil 7). Elde edilen
sonuglardan Aseton i¢inde Cu(I)-DMMDTC
kompleksinin absorbansi en yiiksek olarak
gozlenmistir. Ayrica yiiksek zenginlestirme
veriminin geri kazanim ¢ozeltisi hacminin
kiicik olmasina bagli oldugundan 5 mL
aseton miktarin MN {iizerindeki Cu(Il)-
DMMDTC kompleksini ¢ézmek icin yeterli
oldugu gozlemlenmistir.

0,3 4

0,25 -

111

o
(]

o
[N
a1

Absorbans

o
[N

DMSO Kloroform Aseton Propanol

Sekil 7. Geri kazanim ¢ozeltilerinin  Cu(II)-
DMMDTC kompleksinin absorbanst iizerine etkileri.

3.7. Yabanci Iyon Etkisi

Onerilen ydntemin cevresel numunelerde
bulunabilecek iyonlara karst segiciligini
belirlemek i¢cin  yabanci iyon  etkisi
arastirilmistir. Bu amacla 10 pg Cu(Il) iyonu
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iceren ¢ozeltilere Na*, K*, Ca*?, Mg*?, CI, I,
COs32, NOs iyonlarmin 1000 kat asirisi,
Zn*2, Ni*2, Pb*? iyonlarmm 100 kat asirist
ayrt ayrt ilave edilerek oOnerilen yontemle
Cu(1l)-DMMDTC miktarlari tayin edilmistir.
Ayrica analiz edilecek ilag ve giibre
numunelerinde bulunan Mn*2, Fe*?, Fe*,
PO, yabanci1 iyonlarmin etkisi, numunelerde
bulunan  miktarlar1  alinarak  Onerilen
yontemle Cu(Il) iyonunun geri kazanimina
etkisi arastirilldi. Bir yabanci iyonunun
tolerans sinir;, iyon eklenmeyen standart
cozelti absorpsiyonunu % S'ten biiyiik
olmayan bir hataya neden olan maksimum
miktar (mg) olarak alinmistir. Elde edilen
sonuglara gore, bu iyonlardan Fe™ ve PO4?
iyonlar1 disindaki iyonlarin tolerans sinir
degerleri icerisinde Cu(Il)-DMMDTC
kompleksinin absorbansini etkilemedigini
belirlenmistir. Onerilen yonteme girisim
etkisi olan Fe™ iyonlar1 % 5 NaF
cozeltisinden 2 mL ilave edilerek (Connick
ve ark.,1956), PO,3 iyonlar1 ise 3 mgL?
Al (Alx(SO4)318H20)  ¢ozeltisi ilave
edilerek maskelenmistir .

3.8. Metodun Gegerliligi

Cu(Il) iyonunun batch teknigi kullanilarak
onerilen kati faz ekstraksiyon yoOntemiyle
tayini i¢in kalibrasyon grafigi hazirlanmistir.

Kalibrasyon grafigi kullanilarak
gozlenebilme  kor  sinyali,  absorbans
degerinin  l¢ katma  karsihk  gelen

konsantrasyon degeri olarak 0,09 pgmL*
olarak hesaplanmistir. Calisma araligi 0,9972
korelasyon katsayis1 ile 0,05-5,0 pgmL?
olarak  belirlenmistir.  Yontemin  Bagil
standart sapmasi 2,0 pg Cu(Il) iyonu i¢in 5,0
mL asetonda 10 tekrar Olgiimii ile % 2,1
olarak bulunmustur.

3.9. Metodun Uygulamalar:
3.9.1. Sertifikali ve Sentetik Su numunesi

Onerilen  ydntemin  dogrulugunu  ve
kesinligini daha iyi degerlendirmek igin,
sertifikali referans madde NW-TMDA-70.2
ve sentetik su numunesi, optimum kosullar
altinda Onerilen yontem kullanilarak analiz
edilmis ve sonuglar Cizelge 1'de verilmistir.
Sonuglar, arastirllan Cu(Il) iyonu igin
sertifikali ve eklenen degerlerin birbiriyle
uyumlu ve yontemin su orneklerinde Cu(Il)
iyon tayini i¢in  gilivenilir oldugunu
gostermektedir.

3.9.2. Su numuneleri

Onerilen metot, Bolu Golkdy bolgesi gol ve
laboratuvar musluk suyu 6rneklerinde, giibre
ve ilag numunelerinde Cu(Il) tayini i¢in de
uygulanmistir. Analiz edilecek cevresel su
numuneleri 0,45 um gozenekli seliiloz-nitrat
filtreden vakumla siizilmiistiir. Siizlintii asit
ve deiyonize suyla yikanmis polietilen
siselere alinarak gelistirilen yontemle analiz
edilmigtir. On  konsantrasyon isleminin
dogrulugunu degerlendirmek ig¢in, bilinen
miktarlarda (10 pg) bakir 1000 mL su
ornegine eklenmis ve daha sonra oOnerilen
yontem  uygulanmistir.  Cizelge 2'den
goriilebilecegi gibi, eklenen bakir iyonlari su
orneklerinden  kantitatif  olarak  geri
kazanilmistir.
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Cizelge 1. Sertifikali referans madde ve sentetik su 6rnegindeki Cu(Il) iyonu tayini.

Sertifikali/eklenen o Geri

Cu(Il) miktar1 | Bulunan miktar? ko
Numune (mgL™) azanim
Sertifikali referans madde

0,409+0,032 0,433+0,074 105,8
NW-TMDA-70.2
Sentetik su
HB + + +2 +2 +2

numunesi®:Na*,Ag*,Ca*™,Zn*“ Fe*s, 3 3.1140,098 103.6
Cr*3,Mn*2,Pb*2,Cd*? Ni*?

294 95 giiven araliginda 5 (bes) 6l¢iimiin sonucu (x = zs A/N); °,herbir katyondan 2 mg ilave edildi.

Cizelge 2. Cevresel su 6rneklerinde Cu(II) tayini.

Numune Cu(Il) (pgL?)
(%) Geri kazanim

Eklenen Bulunan*
Go6l suyu - 4,45+0,7 -

10 14,52+0,5 100,7
Musluk suyu - <T.S -

10 9,81+0,8 98,1
“%% 95 giiven araliginda 5 (bes) Sl¢iimiin sonucu (x % ts /A/N)
3.9.3. Giibre ve Ila¢c numuneleri kaynatilarak kuruluga kadar
w N . . . buharlastirildiktan sonra 20 mL 0,1 M HCI
Onerilen yontemle Cu(Il) iyonunun tayini . ) . 1
ioin olarak ficari olarak satilan S d illave  edilerek  kaynatilmistir.  Cozelti
1l ofatak ticatl olarak sattiall Supradyll ve sogutulduktan ~ sonra ~ Whatman filtre

Decavit ilag numuneleri kullanilmistir.
Bilinen agirlikta toz haline getirilen ilag
numuneleri 400°C’de 2 saat siireyle kiil
firminda yakilmigtir. Kalmti 5 mL HCI
cozeltisinde ¢oOziilerek Whatman  filtre
kagidindan (No.1) ile siiziilerek deiyonize
suyla 50 mL’ye seyreltilmis (Omarova ve
ark., 2018) ve yontem uygulanmustir (Cizelge
3).

Cu(Il) iyonunun tayini i¢in olarak ticari
olarak satilan Favor NPK giibre numunesi 1
g tartilarak 10 ml nitrik asit ve 4 mL
hidroklorik  asit  igerisinde 30  dak.

kagidindan (No.1) stiziilerek kalintinin tekrar
0,1 M HCI ile yikanmasiyla deiyonize suyla
hacim 100 mL’ye  tamamlanmistir.
(Modaihsh ve ark., 2004). Hazirlanan giibre
numunesine Onerilen yontem uygulanarak ve
sonuclar Cizelge 3’de verilmistir.
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Cizelge 3. Ilag ve giibre numunesinde Cu(ll) tayini.

Cu(ll) iyonu
Numune Etiket degeri Yontemle bulunan % Geri Kazanim
Supradyn (mg/g) 1,16 1,05+0,15" 90,6
Decavit (mg/g) 1,64 1,63%+0,74 98,9
Favor NPK giibre | 0,88 0,90%0,28 103,1
numunesi (mgL?)

“% 95 giiven araliginda 3(ii¢) 6l¢iimiin sonucu (x + s /A/N)

4. Sonug

Onerilen kat1 fazli ekstraksiyon y&nteminin,
Cu(IT) iyonunun farkli matriks iyonlar1 igeren
ilagc ve c¢evresel Orneklerden ayrilmasi,
onderistirilmesi ve tayini i¢in hassas, diisiik
maliyetli ve gilivenilir bir yontem oldugu
goriilmiistiir. Onerilen prosediiriin baslica
avantajlar1  sunlardir: (1)  sorbentin
hazirlanmasiin basit ve hizli olmasi; (2)
yliksek konsantrasyonda matriks iyonlarin
varliginda bile yiiksek Onderistirme faktori
(200)’nilin elde ediliyor olmasi; (3) calisma
pH araligimin oldukca genis olmasi ile pH'in
tampon ile dikkatli bir sekilde ayarlanmasina
gerek kalmamasi ve bdylece ¢ozeltinin
kirlenme olasiligt en aza indirilmesi; (4)
calisma pH'inda bir¢ok katyon ve anyonun
girisim etkisi yapmamasidir.

5. Tesekkiir

Bu calismaya destegini veren mezun lisans
ogrencimiz Gizem OKUR’a tesekkiir ederiz.
Bu calismanin bir bolimi 31 Agustos-3
Eyliil 2016 tarihlerinde Giresun’da yapilan
1st International Black Sea Congress on
Environmental Sciences kongresinde sozlii
sunum olarak sunulmus ve kongre tam metin
kitabinda yaymlanmustir.
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