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Bu caligmada, su numunelerindeki potasyum derisiminin belirlenmesinde kullanilmak tizere ticari
olarak satin alinan iyonofor madde ile K'-segici mikro potansiyometrik PVC-membran elektrot
gelistirildi. Elektrotun potansiyometrik performans karakteristikleri belirlendi ve g¢evresel analizlere
uygunlugu arastirildi. Hazirlanan K*-segici elektrot ile alinan dlg¢iimlerde ana iyon ¢ozeltisine kars1 her
10 kat konsantrasyon degisimi i¢in 50,21,4 mV potansiyel farki gézlendi. Elektrot, 1x10°-1x10* mol
L? derisim araliginda ana iyon ¢ozeltisine kars1 dogrusal davrams sergiledigi, alkali ve toprak alkali
metal iyonlarinin yaninda ana iyona kars1 olduke¢a segici oldugu belirlendi. Laboratuvarda mikro 6lii
hacme sahip akis hiicreleri hazirland1 ve akis enjeksiyon analizi (AEA) sisteminde (hareketli faz
olarak 5x10° M CaSO4 ve MgSOys; 1x10° M NaCl, KNO3, LiNO3 ve NH4Cl ¢ézelti karisimu, akis hizi:
1,0 mL dak™ve enjeksiyon hacmi 20 pL) gelistirilen bu elektrotlarin detektor olarak kullanilmas ile
cevresel su numunelerinde sodyum tayini yapildi. Ayrica, su numunelerindeki potasyum tayini
standart ekleme yontemi ile de yapildi ve tiim Olglimler potansiyometrik sonuglarla karsilastirmali
olarak verildi. Elde edilen sonuglar, gelistirilen K*-segici mikro potansiyometrik PVC-membran
elektrot ile ¢evre numunelerindeki sularda potasyum iyonunun rutin tayininde etkin bir sekilde
kullanilabilecegini gostermektedir.

Anahtar Kelimeler: Iyon-Secici PVC-Membran Elektrot, Cevre Numunesi, Akis Enjeksiyon Analizi,

Potasyum
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Potentiometric Determination of Potassium in Environmental Samples

by Flow Injection Analysis with lon Selective Electrode

ABSTRACT

In this study, K*-selective potentiometric PVC-membrane electrode was developed with the
commercially purchased ionophore substance to be used to determine potassium concentration in
water samples. The potentiometric performance characteristics of the electrode were determined and
their suitability for environmental analysis was investigated. For the measurements taken with the K*-
selective electrode, a potential difference of 50,2+1,4 mV was observed for each 10 fold concentration
change against the main ion solution. The electrode showed linear behavior against the main ion
solution in the concentration range of 1x10°-1x10™" mol L, and it was found to be highly selective
against the main ion besides the alkali and alkaline earth metal ions. Micro dead volume flow cells
were prepared in the laboratory and the sodium determination was made in environmental water
samples by using these electrodes developed as a detector in the flow injection analysis (FIA) system
(as the mobile phase 5x10° M CaSO, and MgSO.; 1x10° M NaCl, KNOs, LiNOs and NH4CI solution
mixture, flow rate: 1,0 mL min™ and injection volume 20 pL). In addition, potassium determination in
water samples was done by standard addition method and all measurements were compared with
potentiometric results. The results show that the K*-selective micro-potentiometric PVC-membrane
electrode can effectively be used for routine determination of potassium ion in water in environmental
samples.

Keywords: lon-Selective PVC Membrane Electrode, Flow Injection Analysis, Environmental Sample,

Potassium

1. Giris

Iyon-secici elektrotlar (ISE'ler), diisiik maliyet, hizli cevap, kolay kullanim ve tahribatsiz
ozellikler gibi temel avantajlar1 nedeniyle bir¢ok arastirma ve tibbi laboratuvarda yaygin uygulamalara
sahiptir. Kati temas yilizeyi, uygun bir oranda bir grafit ve epoksi reginesi karigimi kullanilarak
hazirlanmistir. Bu tip elektrotlarda, kati kontak, algilama membrani i¢in uygun bir yiizey saglar.
Algilayict zar ve metalik iletken arasinda iletken bir madde olarak kati temasi kullanmak, uzatilmig
Omiir, saglamlik, minyatiir yapt ve diislik masraf gibi ISEs'lere ekstra ozellikler kazandirir. Son
yillarda, tiim kat1 kontakli iyon-segici elektrotlar bu alanda yogun ilgi olusturmustur (Amini vd., 2003;
Gallardo vd., 2003; Gutierrez vd., 2008; Gismera vd., 2009). Potansiyometrik sensorlerin
kullanilmasinin, tiretim kolayhgi, hizli cevap, bulamk veya renkli ¢ozeltilere uygulanabilme, yiiksek
hassasiyet, genis dogrusal dinamik aralik, diisiik maliyet ve yiiksek segicilik gibi iyon-secici elektrotlar
ile akis enjeksiyon potansiyometrisinin (AEP) avantaji son yirmi yilda iyi bilinmektedir (Cardwell vd.,
1988; Yang vd., 1988; Hassan vd., 2007; Shamsipur vd., 2007).

Potasyum, hiicre i¢i sivida en 6nemli katyondur. Asit-baz dengesi, membran potansiyelinin

diizenlenmesi ve viicut sivilarinin ozmotik basinci, sinir ve kas diirtiileri, glikojenez siireglerinin
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diizenlenmesinde 6nemli gorev alir (Soetan vd., 2010). Diger taraftan potasyum, hiicre i¢indeki
ozmotik basmeci diizenlemede (Belitz vd., 2009) ve hipertansiyonu dnlemede de etkili bir mineraldir.
Beraberinde kalp krizi riskini de azaltir. Bobrektagi olusumunu 6nlemede de etkili olan potasyumun,
son yapilan ¢aligmalarda kemik erimesini Onledigi ortaya ¢ikmustir (Ethke ve Ansky, 2008). Bir
¢ozeltideki potasyum derisimi kapiler elektroforez (Alysson vd., 2018), ICP (Flavio vd., 2018) veya
farkli iyonofor kullanilarak hazirlanan potasyum-segici elektrotlarla tayin edilmistir (Paczosa-Bator
vd., 2015; Kopytin vd., 2016; Zeng ve Qin, 2017; Dominic vd., 2018; Yang vd., 2019; Xu vd., 2019).
Potansiyometrik yonteme dayanan iyon-segici elektrotlar son yillarda 6nem kazanmis, giinlimiizde
genis bir kullamim alanina sahip ve iyi bilinen alternatif bir yontemdir (Captian-Vallvey ve Fernandez-
Ramos, 2003). Iyon-segici elektrotlarm kullanildigi potansiyometri, siirekli ve otomatik analizlerde
kullamma uygun bir tekniktir. Iyon-segici elektrotlar oldukga basit, ucuz ve yerinde olgiimlere
uygulanabilir ézelliklere sahiptirler (Saurina vd., 2002; Moreno vd., 2006). iyon-segici elektrotlarin en
onemli uygulamalari klinik kimya alamindadir (Day vd., 2018; Trefz vd., 2018). Bu elektrotlar farkl:
iceceklere de uygulanmustir (Son vd., 209). Fakat son zamanlarda ¢evresel analizlerde, dzellikle su ve
toprak ornek analizlerinde yaygin olarak kullanilmaktadirlar. Su ve toprak karisimlari gibi ¢oklu
iyonik tiirleri igeren numunelerin analizlerinde iyon-segici sensor dizilerinin kullanimi en iyi ve
avantajli 6l¢iim verilerini saglamaktadir (Rius ve Callao, 2001). Analizler sirasinda sensoér dizisini
olusturan elektrot segimi numunenin iyonik bilesimine baghdir. Na*, K*, Mg®*, Ca®*, NH,*, CI' NO3"
ve HCO3/COs? segici iyon-segici elektrotlar literatiirde genis bir kullanim alanina sahiptir (Lukov ve
Kounaves, 2005; Siswanta vd., 2016; Dominic vd., 2018; Tran vd., 2018; Kabaa vd., 2019; Xu vd.,
2019).

Bu ¢alismada; ¢evre suyu numunelerindeki K* iyonunun tayini igin ticari olarak satin alinan
iyonofor madde ile K*-segici mikro potansiyometrik PVC-membran elektrot gelistirildi. Gelistirilen bu
elektrotun akis enjeksiyon analiz sisteminde detektdr olarak kullanilmasi sonucu ¢esitli su

numunelerindeki K* iyonu basart ile 6lgiildii.

2. Materyal Ve Yontem
2.1. Materyal

Tetrahidrofuran (THF), yiiksek molekiil agirlikli polivinilkloriir (PVC), o-nitrofeniloktileter (o-
NPOE), [12, (4-etil fenil) dodesil] 2 nitrofenileter (ETH 8045), potasyumtetrakis(p-kloro)fenilborat
(KTpCIPB), grafit, Fluka (Bucks, Switzerland) firmasindan, epoksi recinesi (Ultrapur SU 2227 Victor
(Ttaly) firmasindan, sertlestirici (Desmodur RFE ), polikarbonat blok Bayer AG (Germany)
firmasindan ve ¢aligmada kullanilan diger biitiin tuzlar (alkali ve toprak alkali metal tuzlar1 v.b) Merck
(Darmstadt, Germany) firmasindan saglandi. Na X iyonofor; 4-tert-Butylcalix[4]arene-tetraacetic acid
tetraethyl ester (CeoHs0O12) Molekiil agirligi; 993,27, Merck (Darmstadt, Germany) firmasindan temin
edildi.

Potansiyel Ol¢iimleri, sensor arastirma laboratuarimizda gelistirilen bilgisayar programi ile

desteklenmis ¢ok kanalli potansiyometre cihaziyla gerceklestirilmistir. Potansiyel Olglimlerinde

Year/Yil 2020, Volume/Cilt 10, Issue/Sayi 2 138


https://tr.wikipedia.org/w/index.php?title=ICP&action=edit&redlink=1
https://tr.wikipedia.org/wiki/Elektrot
https://apps.webofknowledge.com/OutboundService.do?SID=E3F9JbDQciN4e61On6R&mode=rrcAuthorRecordService&action=go&product=WOS&daisIds=1936009
https://apps.webofknowledge.com/OutboundService.do?SID=E3F9JbDQciN4e61On6R&mode=rrcAuthorRecordService&action=go&product=WOS&daisIds=2818864
https://apps.webofknowledge.com/OutboundService.do?SID=C3vO8Nte72r7sSTwI3O&mode=rrcAuthorRecordService&action=go&product=WOS&daisIds=21509533

Adem ASAN

referans elektrot olarak, doygun kalomel elektrot (Russell, UK) kullanilmistir. Akis enjeksiyon analizi
olgiimleri, bilgisayar kontrollii sirmga tipi Lambda VITFIT marka bir pompa ve VI-CI marka otomatik
enjeksiyon vanasindan olusmaktadir. Ayrica, enjeksiyonlarda Hamilton cam enjektdr (100 pL’lik)
kullanilmistir. Akig hiicrelerinin hazirlanmasindaki delik agma, kesme ve yiizey diizeltme gibi iglemler
icin torna matkab1 ve zimparasi kullanilmigtir. Tartim iglemlerinde, Avery Berkel (Model VA 304)
analitik terazi kullanilmustir. Cozeltilerin hazirlanmasinda kullanilan deiyonize su Millipore UV marka

ultra deiyonize su cihazi kullanilarak saglanmigtir.

2.2. Yontem
Caligmada hazirlanan elektrotlarin potansiyometrik performanslarinin belirlenmesi i¢in standart
katyon ¢ozeltileri kullanilmistir. Standart stok ¢ozeltiler, katyonlarin nitrat tuzlarindan hazirlanmigtir.
Biitiin standart stok ¢ozeltileri deiyonize su ile analitik safliktaki maddelerden 0,1 M olacak sekilde

hazirlanarak istenilen derisimler seyreltilmistir. Hazirlanan stok ¢ozeltiler buzdolabinda saklanmustir.

2.2.1. Potansiyometrik potasyum-secici elektrotun hazirlanmasi

Potasyum-segici elektrotun hazirlanmasinda 6nce, kati kontak karisimi bir bakir tel iizerine
kaplanmig ve daha sonra kuruyan bu kati kontak yiizeyine hazirlanan PVC membran kokteyleri
kaplanmustir. Kat1 kontak karigimi hazirlamak igin; agirlikga % 50 grafit, % 35 epoksi reginesi
(Ultrapur SU 2227) ve % 15 Sertlestirici (Desmadur RFE) tartilarak THF ¢6ziiciisii igerisinde
¢oziilmiistiir. Uygun viskozite saglandiginda, daha 6nce hazirlanan bakir tel (yaklasik 0,4-0,5 mm ¢ap
ve 5-10 cm uzunlukta) {izerine bu karisim 6-8 defa daldirilarak kaplanmis ve oda sicakliginda bir gece
bekletilerek kullanima hazir hale getirilmistir. Sekil 1°de laboratuvarda hazirlanan bir K*-segici
membran elektrot gosterilmektedir.

Potansiyometrik dlctimlerde kullanilmak iizere; polikarbonit bloklar kesilmis ve mikro torna
uclar1 yardimiyla akis yolu (0,5-0,7 mm cap ve 25 mm uzunlukta) ve sensorlerin yerlestirilecegi
silindirik kuyucular (0,7-1 mm ¢ap ve 5 mm derinlikte) olusturulmustur. Hazirlanan bu akis hiicreleri
igerisine laboratuvarda gelistirilen K*-segici mikro potansiyometrik PVC-membran elektrot referans
elektrotla beraber yerlestirmis ve akis enjeksiyon sisteminde detektor olarak kullanilmistir. Kullanilan

sistemin sematik gosterilimi Sekil 2°de oldugu gibidir.

2.3. Potansiyometrik bulgular ve tartisma
Potasyum-secici elektrotun potansiyometrik karakteristikleri (dogrusal ¢alisma araliklari, tayin
limitleri, tekrarlana bilirlikleri, segicilikleri, cevap zamanlar1 ve pH ¢aligma araliklar1) durgun ortam
Olctimleriyle belirlenmistir. Elektrotlar 6l¢lim alinmadigi zamanlarda kuru olarak oda sicakliginda
saklanmig ve her Ol¢iim alinmadan 6nce ana iyon g¢ozeltilerinde yarim saat kadar sartlandirilmistir
(doyurulmustur). Durgun ortamlarda alinan olgiimlerde, elektrotlarin potansiyel degisimleri, iyon-
secici elektrot ve referans elektrotun 20 mL’lik ¢dzeltiye aym derinlikte daldirilmasiyla 6lgiilmiistiir.

Her olgiimden oOnce elektrotlar deiyonize su ile yikanmustir. Hazirlanan elektrotlar cevre
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numunelerindeki potasyumu tayin etmek i¢in akig enjeksiyon analiz sisteminde detektor olarak
kullamlmistir. Akis yolu lizerine yerlestirilen potansiyometrik akis hiicreleri vasitasiyla katyonlarin
hizli ve tekrarlanabilir tayinleri, diisiik 6rnek hacimlerinde (20 pL) gergeklestirilmistir. Hareketli faz
olarak 5x10° M CaSOQ., MgSO, ve 1x10° M NaCl, KNOs, LiNOs;, NH4Cl olusan karisim ¢ozeltisi
kullamilmustir. Farkli hacimdeki numune ve akis hizi denemeleri sonucunda; enjeksiyon hacmi 20 pL
ve akis lz1 1 mL dak™® olarak segildi. 1xI0%-1x10® mol L? standart katyon ¢ozeltileri kullanilarak
kalibrasyon grafikleri ¢izildi ve bu grafiklerden yararlanilarak farkli su numunelerindeki katyonlarin

analizi yapild1.

2.3.1. Potasyum-Secici Elektrotun Potansiyometrik Performans Karakteristikleri

Onceki kisimda agiklanan ydntemle cok sayida K*-segici PVC-membran elektrotlar hazirlandi
ve elektrotlardan en iyi performansi sergileyen segilerek potansiyometrik performans karakteristikleri
ortaya konuldu.

K I iyonofor; Valinomycin, (CssHeoNeO1g) kullanilarak hazirlanan PVC-membran elektrodun
potansiyometrik davramsi, derisimi 1x10°-1x10™" M arasinda degisen standart katyon (Mg**, Ca®*, Li*,
Na*, K*, NH4", Sr¥, Ba?*") ¢ozeltileri kullanilarak test edilmistir. Elektrotlarin, diger iyonlar yamnda
K" iyonuna kars1 segici oldugu, hizli ve tekrarlanabilir cevap sergiledigi gozlemlenmistir.

Farkli kompozisyonlarda membran kokteylleri hazirlanarak test edildi ve Tablo 1’de bilesimi
verilen membran kokteyli en iyi performansi gosterdigi i¢in bu kompozisyonda ¢ok sayida elektrot
hazirland1 ve elektrotun performansi test edildi. Sekil 3°de, 1x10%-1x10" M derisim araligindaki
standart K* ¢ozeltilerine (6l¢timler diisiik derisimden yiiksek derisime ve sonra tekrar diisiik derisime
dogru alimmustir) sirasiyla daldirilan K*-segici PVC-membran elektrotun potansiyometrik davranisi

goriilmektedir.

2.3.2. Potasyum- secici elektrotun seciciligi

Secicilik sabiti dlgiimleri yapilirken girisim yapan iyonlarm 1x10°-1x10" M arasinda degisen
standart katyon ¢ozeltileri hazirlanmistir. Daha sonra, K*-se¢ici PVC-membran elektrot ile ana iyon
¢Ozeltisinin ve girigim yapan iyon ¢ozeltilerinin potansiyometrik olgiimleri alinmustir. K*-segici PVC-
membran elektrotun farkli iyonlara karsi sergiledigi potansiyometrik davranis Sekil 4.’de verilmistir.
Bu caligmada girisim yapan iyonun 1x10 2 M’lik ¢ozeltisinde 6lciilen potansiyele esit potansiyel veren
ana iyon ¢dzeltisinin konsantrasyonu belirlenip ayr1 ¢ozelti metodu (SSM, seperate solution method)’a
gore segicilik sabitleri hesaplanmistir (IUPAC, 2000). Potasyum iyonunun girisim yapma potansiyeli
bulunan diger iyonlara kars1 hesaplanan segicilik sabitleri Tablo 2°de verilmistir.

Hem Sekil 4’den hem de Tablo 2°den goriilecegi gibi K*-segici PVC-membran elektrotun diger

iyonlara kars1 seciciligi oldukea iyidir.
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2.3.3. Potasyum-secici elektrotun cevap zamani
Elektrot, sirastyla 1x10°%-1x10* M standart K* ¢ozeltilerine daldirilarak Slgiimler alinmustir
(Sekil 5). 1x10* M K* ¢ozeltisinden 1x10° M K* ¢ozeltisine gegiste elektrotun potansiyelinin dengeye
gelme zamaninin % 95’ine denk gelen siire hesaplanarak cevap zamani bulunmustur. Cevap zamani,

tos < 10 s olup ¢ok kisadir (IUPAC, 1994).

2.3.4. Potasyum-secici elektrotun dogrusal caliyma arahgi
Elektrotun dogrusal ¢alisma araligi 1x10™ ile 1x10™° M arasinda degismektedir. Dogru denklemi
ve R? degeri grafikte verilmistir. Kalibrasyon grafiginden tayin limitinin 1,16x10° M oldugu
belirlenmistir (Sekil 6).

2.3.5. Potasyum-secici elektrotun tekrarlanabilirligi
Elektrot, 1x10*, 1x10° ve 1x102 M lik potasyum ¢ézeltilerine sirayla 10 defa daldirilmis ve her
bir dlgiimden sonra yaklasik aynmi potansiyel degerleri okunmustur (Sekil 7 ve Tablo 3). Bu durum

elektrotun tekrarlanabilirliginin iyi oldugunun bir gostergesidir.

2.3.6. Potasyum- segici elektrotun pH ¢alisma arahgi
K*-segici PVC-membran elektrotun pH calisma arahigi pH’s1 2-12 arasinda degisen 1x10* M
sabit K* miktar1 igeren 5x10° M fosfat tamponu ¢ozeltilerinde alman olgiimlerle belirlenmistir. Sekil
8’den de goriilebilecegi gibi pH=5-9 araliginda elektrot, ortamun pH’sindan etkilenmeden

calisabilmektedir.

2.3.7. Akis Enjeksiyon Analiz (AEA) Yontemi Kullamlarak Elde Edilen Bulgular

K*-segici PVC-membran elektrotun akis hiicreleri hazirlanarak, akis enjeksiyon analiz
sisteminde detektor olarak kullanilmistir. Hareketli faz olarak 5x10° M CaSO4 ve MgSOy; 1x10° M
NaCl, KNOs, LiNO3 ve NH4Cl ¢ozelti karisimi kullanilmus, akis hizi: 1,0 mL dak™ ve enjeksiyon
hacmi 20 pL olarak optimize edilmistir. PVC-membran hareketli ortam hiicreleri ile katyonlarin
degisen derisimlerdeki (1x10°-1x10" M) standart ¢ozeltilerinin pes pese ikiser veya iicer kez
enjeksiyonu ile akis enjeksiyon analiz sistemine elde edilen flovgram Sekil 9’da goriilmektedir.
Ayrica, PVC-membran hareketli ortam hiicresi ile AEA sisteminde elde edilen flovgramdaki pik
yiikseklikleri dikkate alinarak sodyum i¢in olusturulan kalibrasyon grafikleri de ayni sekiller iizerinde

gosterilmistir.

3. Uygulamalar

Samsun ilinin farkli bolgelerinden toplanan 5 adet su numunesinde bulunan K* iyonu,
laboratuvarda hazirlanan K*-segici mikro potansiyometrik PVC-membran elektrotun akis enjeksiyon
analiz sisteminde detektoér olarak kullanilmasi sonucu analiz edilmigstir. Akis enjeksiyon analiz

sisteminden standart K* iyonu i¢in elde edilen pik boylari dikkate alinarak kalibrasyon grafigi ¢izilmisg
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ve ger¢cek numunelerin 20 pL’si sisteme enjekte edilmis ve elde edilen pik boylarindan numunelerdeki
potasyum derigsimleri hesaplanmistir. Numuneler siiziilmiis ve seyreltilmeden kullanilmigtir.

Diger taraftan, analizi yapilan her bir su numunesine artan derisimlerde standart K* ¢ozeltisi
eklenerek standart ¢ozelti ilavesi yapilmis ve her bir numuneden sisteme 20 pL enjeksiyonlar
yapilarak elde edilen pik boylarindan kalibrasyon grafikleri ¢izilerek numunelerin K derigimleri
standart ekleme yontemi ile de bulunmus, sonuglar karsilastirmali olarak verilmistir (Tablo 4).

Farkli su numunelerinin potasyum igerigi hem laboratuvarda gelistirilen ve akis enjeksiyon
sisteminde detektor olarak kullanilan K*-segici mikro potansiyometrik PVC-membran elektrot ile hem
de standart ekleme yontemiyle belirlendi. Ayrica, gelistirilen yontem i¢in ¢ift tarafli t testi denemesi
yapilmis ve degerler 3,19-3,61 araliginda bulunmustur. Bulunan bu degerler % 95 giivenirlik
diizeyinde verilen tablo degeri ile (twitik=0.05) karsilastirilmistir. 2 serbestlik derecesi i¢in t tablosunda
verilen kritik deger 4.30 dir. Buna gore, bulunan t degerlerinin tiimii verilen bu kritik degerden kiigiik
oldugundan, gelistirilen K*-segici mikro potansiyometrik PVC-membran elektrotun detektdr olarak
kullanildig1 akis enjeksiyon analiz yontemi ile standart yontem (standart ekleme yontemi) arasinda
anlamli bir sekilde fark bulunmadigini ve sonuglarin birbiri ile uyumlu oldugunu gostermektedir

(Tablod).

4. Tartisma Ve Sonug

Caligmanin amaci kapsaminda, ticari olarak satin alinan iyonofor madde kullanilarak ¢evre suyu
numunelerinde bulunan potasyum iyonuna duyarli K*-segici mikro potansiyometrik PVC-membran
iyon-segici elektrot gelistirilmistir. Hazirlanan bu elektrotun potansiyometrik performans
karakteristikleri hem durgun ortamda hem de hareketli ortamda incelenmistir. Daha sonra test edilen
elektrot referans elektrotla beraber akis enjeksiyon sisteminde detektor olarak kullanilmis ve potasyum
iyonunun gercek numunelerdeki derisimi hizli, segici ve tekrarlanabilir tayinleri basari ile
gerceklestirilmistir. Ayrica, standart yontem kullanilarak (standart ekleme yontemi) da gercek
numunelerde Slgtimler alinmis ve sonuglar karsilagtirmali olarak verilmistir. Her iki yontemden elde
edilen sonuglar istatistiksel olarak degerlendirilmis ve sonuglar arasinda anlamli bir fark
bulunmamustir. Gelistirilen mini biiyiikliikteki K*-segici mikro potansiyometrik PVC-membran iyon-
secici elektrot ve bu sensorlere dayali 6l¢lim yontemi basit, kolay ve ekonomiktir. Gelistirilen bu
elektrotun detektdr olarak kullamlmasiyla akis enjeksiyon analiz yontemi ile su numunelerindeki K*

iyonunun analizinin rutin olarak yapilabilecegi ortaya konmustur.
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6. Tablolar Ve Sekiller

Tablo 1. K I iyonofor ile hazirlanan membramin bilesimi

ISE, (%) Iyonofor Plastiklestirici PVC KTPCIPB
K membran kokteyli 1,5° 65° 33 0,5
2K iyonofor I,
® bis (2-etil hegzil) sebakat
Tablo 2. K*-segici PVC-membran elektrotun segicilik sabitleri
Girisim Yapan iyon KX,y log Kx,y
Na* 1,63x10™ -3,79
NH4" 1,08x10 -1,97
Li* 7,44x10™ -4,13
Ca* 2,58x10™* -3,69
Mg 1,42x10* -3,85

Tablo 3. 1x10?, 1x10° ve 1x10* M lik K* ¢ozeltilerine daldirilan elektrotlarin % 95 giiven

araliginda gosterdigi standart sapma ile beraber potansiyel degerleri ve yiizde BSS (N=10)

1x10* M K* 1x10° M K* 1x10* M K*
Potansiyel 219,4+0,5° 162,2+1,12 109,8+0,5°
(mV)
% BSS® 0,22 0,67 0,45

2 GS=x +tS / N % 95 giiven araligi

Bagil standart sapma
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Tablo 4. Akis enjeksiyon analiz yontemi ve standart ekleme yontemi ile ¢evre numunelerinde bulunan

K* derisimleri’

Numune pH Akis enjeksiyon analiz Standart ekleme taeneysel
yontemi (mol L) yontemi (mol L™)
Kiirtiin rmag1 7,34 3,17(x0,31)x10* 3,11(x0,27)x10™* 3,19
Mert irmagi 7,72 5,91(x0,53)x10™ 5,84(x0,11)x10™ 3,57
Tekkekdy kaynak suyu | 7,15 | 2,64(=0,84)x10™ 2,56(x0,37)x10™ 3,23
Tekkekdy dere suyu 8,12 3,32(x0,63)x10* 3,24(+0,28)x10™* 3,48
Kurupelit igme suyu 7,23 4,12(%0,56)x10™ 4,05(x0,46)x10™ 3,61

WU degerin ortalamasi ve standart sapma (GS=x + % , % 95 giiven araliginda)

@Cift tarafl1 t testi

- Cutel

— Izolasvon

K atn-Hal kontakt

PV C-membran

Sekil 1. Laboratuarda hazirlanan bir K*-segici membran elektrot
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j|

I
I

Potansivometre

-

ML

Bilgisayar

|

L
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Sekil 2. Calismada kullanilan akis enjeksiyon analiz sisteminin sematik gosterimi
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Sekil 3. K*-segici PVC-membran elektrot ait potansiyel-zaman grafigi
(a; 1x10° M, b; 1x10° M, ¢; 1x10* M, d; 1x10° M, e; 1x10? M, f; 1x10™" M K* ¢bzeltisi
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Sekil 4. K*-segici PVC-membran elektrotun farkli iyonlara karsi sergiledigi potansiyometrik

davranisi
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Sekil 5. K*-segici PVC-membran elektrotun cevap zamani

(a; 1x10™ M, b; 1x10? M, ¢; 1x10°3 M, d; 1x10™* M, e; 1x10° M M K* ¢ozeltisi)
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Sekil 6. K*-segici PVC-membran elektrotun dogrusal ¢aligma araligi
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Sekil 7. K*-segici PVC-membran elektrotun tekrarlanabilirligi
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Sekil 8. K*-Segici PVC-Membran elektrotun pH ¢alisma araligi
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Sekil 9. (A) K*-segici PVC membran hareketli ortam hiicresi ile AEA sisteminde standart K*
¢ozeltileri i¢in elde edilen pikler (B) K*-segici PVC membran hareketli ortam hiicresi ile AEA
sisteminde standart K* ¢ozeltisi pik yiiksekliklerine karsi ¢izilen kalibrasyon grafigi (a; 1x10™
M, b; 1x102 M, ¢; 1x10° M, d; 1x10™* M, e; 1x10° M, Hareketli faz: 5x10° M CaSO. ve
MgSO.; 1x10® M NaCl, KNOs, LiNOs ve NH4Cl ¢ozelti karisimu, Akis hizi: 1,0 mL dak™?,
Enjeksiyon hacmi 20 uL)
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