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Abstract

In this study, Na*-selective potentiometric PVC-membrane electrode was developed with the commercially
purchased ionophore substance to be used to determine sodium concentration in water samples. The
potentiometric performance characteristics of the electrode were determined and its suitability for
environmental analysis was investigated. For the measurements taken with the Na*-selective electrode, a
potential difference of 50,8 (+1,4) mV/pNa was observed for each 10 fold concentration change against the
main ion solution The electrode was determined to exhibit a linear behavior towards the main ion solution in
the concentration range of 1x101-1x10° mol L* and was highly selective towards the tested ions. Micro dead
volume flow cells were prepared in the laboratory and the sodium ion determination was made directly in
environmental water samples by using these electrodes developed as a detector in the flow injection analysis
system. In addition, sodium ion determination in water samples was made using the assay method developed
using the standard addition method and all measurements were given in comparison with potentiometric results.
The results show that the Na*-selective micro-potentiometric PVC-membrane electrode can effectively be used
for routine determination of sodium ion in environmental samples.
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Cevre Numunelerinde Sodyum Iyonunun Potansiyometrik Detektor Kullanarak Akis Enjeksiyon
Teknigi ile Tayini

Oz

Bu ¢aligmada, su numunelerindeki sodyum derisiminin belirlenmesinde kullanilmak iizere ticari olarak satin
alinan iyonofor madde ile Na*-se¢ici mikro potansiyometrik PVC-membran elektrot gelistirildi. Elektrotun
potansiyometrik performans karakteristikleri belirlendi ve gevresel analizlere uygunlugu arastirildi. Hazirlanan
Na*-segici elektrot ile alinan Gl¢iimlerde ana iyon ¢6zeltilerinin derisimindeki her 10 katlik degisimine karsilik
gelen potansiyel farki 50,8 (+1,4) mV/pNa olarak gdzlendi. Elektrot, 1x102-1x10° mol L derisim araliginda
ana iyon ¢ozeltisine karst dogrusal davranis sergiledigi ve test edilen iyonlara karsi oldukga segici oldugu
belirlendi. Laboratuvarda mikro 6lii hacme sahip akis hiicreleri hazirlandi ve akig enjeksiyon analizi sisteminde
gelistirilen bu elektrotlarin detektor olarak kullanilmasi ile gevresel su numunelerinde sodyum iyonu tayini
dogrudan yapildi. Ayrica, su numunelerindeki sodyum iyonu tayini standart ekleme ydntemi kullanarak
gelistirilen tayin yontemi ile de yapildi ve tim Sl¢limler potansiyometrik sonuglarla kargilagtirmali olarak
verildi. Elde edilen sonuglar, gelistirilen Na*-segici mikro potansiyometrik PVC-membran elektrot ile gevre
numunelerindeki sularda sodyum iyonunun rutin tayininde etkin bir sekilde kullanilabilecegini gostermektedir.

Anahtar Kelimeler: akis enjeksiyon analiz, ¢evre numunesi, iyon-segici PVC-membran elektrot, sodyum.
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1. GIRIS

Iyon-segici elektrotlar ~ (ISE'ler), diisiik
maliyet, hizli cevap, kolay kullanim ve
numuneyi tahrip etmeden Olgmeye imkan
verme oOzellikler gibi temel avantajlar
nedeniyle bircok aragtirma ve tibbi
laboratuvarda yaygin uygulamalara sahiptir.
Kati-hal kontak, uygun bir oranda bir grafit ve
epoksi  reginesi  karigimi  kullanilarak
hazirlanmistir. Bu tip elektrotlarda, kati-hal
kontak, algilayici membran i¢in uygun bir
yiizey saglar. Algilayict membran ve metalik
iletken arasinda iletken bir madde olarak kati-
hal kontak kullanmak, wuzatilmis Omiir,
saglamlik, minyatiir yap1 ve diislik masraf gibi
iyon-segici
kazandirir. Son yillarda, laboratuvarlarda
gelistirilen tiim kati-hal kontak temelli iyon-
secici elektrotlar potansiyometrik sensor
alaninda biiyiik bir yogunluk olusturmustur
(Amini et al., 2003; Gallardo et al., 2003;
Gutierrez et al., 2008; Gismera et al., 2009).
Son yirmi yil igerisinde potansiyometrik
sensorlerin kullanilmasinin, iiretim kolayligi,
hizli cevap, bulanik veya renkli ¢ozeltilere
yiiksek hassasiyet, genis
dogrusal dinamik aralik, diisiik maliyet, farkl
iyonofor madde kullanimi ve yiiksek secicilik
gibi iyon-segici elektrotlar ile degisik
yontemlerde detektor olarak kullanilabilmesi
ile uygulamada bir ¢ok avantaji beraberinde
getirmesi yapilan ¢aligmalarla ispatlanmigtir
(Cardwell et al., 1988; Yang et al., 1998;
Hassan et al., 2007; Shamsipur et al.,
2007;Luboch et al., 2016; Komaba et al.,
2017; Lai et al., 2018; Piek et al., 2019).

elektrotlara ekstra 0Ozellikler

uygulanabilme,

Sodyum ham haldeki sularin dogal bir
yapitagidir ve sudaki derisimi bazi kirlilik
kaynaklariyla artar (Li et al., 2005). Yiksek

derisimdeki sodyum miktar1 suya tat vermesi

icin kullaniliyor olsa bile tehlike arz edebilir.
Kalp ve damar rahatsizliklart gibi dolasim
hastaliklar1 olan insanlar i¢in Ozellikle
olumsuz bir durum olusturmaktadir. Saglikli
niifusun yaklasik % 15-20’si kadar1 artan bir
hipertansiyon riski altindadir. Artan sodyum
orant ile hipertansiyon arasinda baglanti
vardir. Hipertansiyonun olusumu genetik
hassasiyete baglidir ve buna ilave olarak
sodyum da diger pek cok parametrelerden
birisidir (Garcia et al., 2018).

Potansiyometrik yonteme dayanan iyon-segici
elektrotlar son yillarda biiyiik ragbet gormiis,
giiniimiizde genis bir kullanim alani bulan iyi
bilinen alternatif bir analiz yOntemdir
(Captain-Vallvey ve  Fernandez-Ramos,
2003). Iyon-segici elektrotlarm kullanildig
potansiyometri, siirekli ve otomatik analizler
icin kullanima uygun bir tekniktir. Iyon-secici
elektrotlar oldukc¢a basit, ucuz ve yerinde
Olciimlere uygulanabilir 6zelliklere sahiptirler
(Saurina et al., 2002; Moreno et al., 2006).
Iyon-segici  elektrotlarm  en  onemli
uygulamalari klinik kimya alanindadir. Fakat
son zamanlarda ¢evresel analizlerde, 6zellikle
su ve toprak ornek analizlerinde yaygin olarak
kullanilmaktadirlar. Su ve toprak karigimlari
gibi ¢oklu iyonik tiirleri iceren numunelerin
analizlerinde iyon-segici sensor dizilerinin
kullanim1  bircok  avantaji  beraberinde
getirmektedir (Ruis ve Callao, 2001).
Analizler sirasinda sensor dizisini olusturan
elektrot secimi numunenin iyonik bilesimine
baghdir. Na*, K*, Mg?*, Ca**, NH4*, CI", NOs"
ve HCO3/CO3? segici iyon-segici elektrotlar
literatlirde genis bir kullanim alanina sahiptir
(Lukov ve Kounaves, 2005; Kabaa et al.,
2019).

Na*-segici
tayininde

Laboratuvarda
elektrotlar  farklh

gelistirilen
orneklerin
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kullanilmiglardir (Xin et al., 2016; Katrangi et
al., 2019; Megahed et al, 2019). Bu
calismada; ¢evre suyu numunelerindeki Na*
iyonunun tayini i¢in ticari olarak satin alinan
iyonofor madde ile Na'-segici mikro
potansiyometrik  PVC-membran  elektrot
gelistirildi. Gelistirilen bu elektrotun akis
enjeksiyon analiz sisteminde detektor olarak
kullanilmasi sonucu ¢evre numunelerindeki
sularinda Na* iyonu basari ile 6l¢tilmiistiir.

2. MATERYAL VE YONTEM
2.1. Kullanilan Kimyasallar

Tetrahidrofuran (THF),
agirlih polivinilkloriir (PVO), o-
nitrofeniloktileter (0-NPOE), [12, (4-etil
fenil) dodesil] 2 nitrofenileter (ETH 8045),
potasyumtetrakis(p-kloro)fenilborat

(KTpCIPB), grafit, Fluka (Bucks,
Switzerland) firmasindan, epoksi reginesi
Ultrapur SU 2227 Victor (Italy) firmasindan,
sertlestirici (Desmodur RFE), polikarbonat
blok Bayer AG (Germany) firmasindan ve

yiikksek molekiil

caligmada kullanilan diger biitiin tuzlar (alkali
ve toprak alkali metal tuzlar1 v.b) Merck
(Darmstadt, Germany) firmasindan satin
alind1. Na iyonofor; 4-tert-Butylcalix[4]arene-
tetraacetic acid tetraethyl ester (CsoHgoO12)
Merck (Darmstadt, Germany) firmasindan
temin edildi.

2.2. Standart Cozeltilerin Hazirlanmasi

Calismada hazirlanan elektrotlarin
potansiyometrik performanslarinin
belirlenmesi icin standart katyon g¢ozeltileri
kullanilmistir.  Standart stok ¢ozeltiler,
katyonlarmm  analitik  safliktaki  nitrat
tuzlarindan 0,1 M olacak sekilde hazirlanmis
ve diger derisimlerdeki ¢zeltiler standart stok
cozeltilerden deiyonize su ile istenilen
derisimlere  seyreltilerek  hazirlanmistir.

Tartim islemlerinde, Avery Berkel (Model

VA 304) analitik terazi kullanilmistir.
Cozeltilerin ~ hazirlanmasinda  kullanilan
deiyonize su Millipore UV marka ultra
deiyonize su cihazi1 kullanilarak elde

edilmistir.

2.3. Potansiyometrik Na*-secici Elektrotun
Hazirlanmasi

Potansiyel Olgiimleri, sensér arastirma
laboratuvarimizda  gelistirilen  bilgisayar
programi ile desteklenen ¢ok kanalli

potansiyometre cihaziyla gergeklestirilmistir.
Potansiyel oOl¢limlerinde referans elektrot
olarak, doygun kalomel elektrot (Russell, UK)
kullanilmigtir.  Akis  enjeksiyon
Olciimleri, bilgisayar kontrollii siringa tipi
Lambda VITFIT marka bir pompa ve VI-CI

analizi

marka otomatik enjeksiyon vanasindan
olugmaktadir. Ayrica enjeksiyonlarda
Hamilton cam enjektor (100 pL’lik)
kullantlmistir. Akis hiicrelerinin

hazirlanmasindaki delik a¢gma, kesme ve
yiizey diizeltme gibi islemler igin torna
matkab1 ve zimparas1 kullamlmistir. Iyon-
secici elektrotlar iki asamada hazirlanmstir.
[lk olarak, elektrot alt yapisini olusturan kati-
hal kontak karigimi bir bakir tel iizerine
kaplanmus, ikinci olarak kuruyan bu kati-hal
kontak yiizeyine hazirlanan PVC membran
kokteyleri kaplanmistir. Kati-hal kontak
karisimi hazirlamak i¢in; agirlikca % 50
grafit, % 35 epoksi ve % 15 sertlestirici
(Desmadur RFE) tartilarak THF c¢oziiciisi
icerisinde ¢Oziilmiistiir. Uygun viskozite
saglandiginda, daha 6nce hazirlanan bakir tel
(yaklasik 0,4-0,5 mm ¢ap ve 5-10 cm
uzunlukta) tizerine bu karisim 6-8 defa
daldirilarak kaplanmis ve oda sicakliginda bir
gece Dbekletilerek kullannoma hazir hale
getirilmistir.  Sekil 1°de  laboratuvarda
hazirlanan bir Na'-secici PVC-membran
elektrot goriilmektedir.
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Potansivometreye
baglanty

- Tletken, Cu tel

B :at hal kontak
rrmy Sodyum-seqict
PVC membran

- Valtkan givde

Sekil 1. Laboratuvarda hazirlanan bir Na*-segici PVC-membran elektrot

Calismada kullanilan potansiyometrik 6l¢iim  yolu (0,5-0,7 mm ¢ap ve 25 mm uzunlukta) ve

hiicresinin sematik gosterilimi asagida oldugu  sensoérlerin yerlestirilecegi silindirik
gibidir. kuyucular (0,7-1 mm ¢ap ve 5 mm derinlikte)
) olusturulmustur. Hazirlanan bu akis hiicreleri
lletken tel | kati hal-kontak | Na™-segici icerisine laboratuvarda gelistirilen Na*-segici
membran (test ¢ozeltisi) || D1s referans mikro  potansiyometrik  PVC-membran
elektrot elektrot  referans  elektrotla  beraber

yerlestirilmis ve akis enjeksiyon sisteminde
detektor olarak kullanilmistir. Kullanilan
sistemin sematik gosterilimi Sekil 2’de
oldugu gibidir.

Potansiyometrik  Olgtimlerde  kullanilmak
iizere; polikarbonit bloklar istenilen Olgiide
kesilmis ve mikro torna uglart yardimiyla akis

arnek |potan5i}-‘ometre l_ bilgisayar

W

lipf’mpa e ]
enjeksiyvon ati
vanasi

tagiyicy

referans elektrot sodyum segici
elektrot

Sekil 2. Calismada kullanilan akis enjeksiyon analiz sisteminin sematik gosterimi

Iyon-secici  elektrotlarin  potansiyometrik tayin  limitleri,  tekrarlana  bilirlikleri,
karakteristikleri (dogrusal ¢alisma araliklari, seg¢icilikleri, cevap zamanlar1 ve pH calisma
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araliklari) durgun ortam  Ol¢iimleriyle
belirlenmistir. Elektrotlar dl¢lim alinmadig
zamanlarda kuru olarak oda sicakliginda
saklanmis ve her 6l¢iim alinmadan 6nce ana
coOzeltilerinde saat kadar
sartlandirilmistir  (doyurulmustur). Durgun
ortamlarda alinan Ol¢limlerde, elektrotlarin
potansiyel degisimleri, iyon-segici elektrot ve
referans elektrotun 20 mL’lik ¢ozeltiye ayni
derinlikte daldirilmasiyla Olglilmiistiir. Her
Ol¢timden Once elektrotlar deiyonize su ile
yikanmigtir. Hazirlanan  elektrotlar  akig
enjeksiyon analiz sisteminde detektor olarak

iyon yarim

kullanilmigtir. Akis yolu iizerine yerlestirilen
potansiyometrik akis hiicreleri vasitasiyla
katyonlarin hizli ve tekrarlanabilir tayinleri,
diisiik (20 uL)
gerceklestirilmistir. Hareketli faz i¢in bir ¢ok
kompozisyonda hazirlanan karigimlar
denenmis ve optimum hareketli faz olarak
5x10° M CaSOs, MgSO4 ve 1x10° M NaCl,
KNOg, LiNO3, NH4ClI karisim1 kullanilmistir.
Farkli hacimdeki numune ve akis hizi
denemeleri sonucunda en uzun ve en ideal pik;
20 pL enjeksiyon hacmi ve 1 mL dak? akis
hizi degerlerinden elde edildi. Standart
sodyum iyonunun 1x10°-1x10? mol L*

ornek  hacimlerinde

derisimdeki cozeltileri kullanilarak
kalibrasyon  grafikleri ¢izildi ve bu
grafiklerden  yararlamilarak  farkli  su

numunelerindeki sodyum iyonu tayin edildi.

3. BULGULAR VE TARTISMA
3.1. Potansiyometrik Bulgular

Elektrotlarin hazirlanmasi kisimda agiklanan
yontemle ¢ok sayida Na'-segici PVC-
membran elektrotlar hazirlandi ve
elektrotlardan en iyi performansi sergileyen
secilerek potansiyometrik performans
karakteristikleri belirlendi.

Na  iyonofor; 4-tert-butilsaliks[4]aren-
tetraacetik acid tetraetil ester (CesoHsgoO12)
kullanilarak ~ hazirlanan ~ PVC-membran
elektrotun potansiyometrik davranis,
derisimi 1x10°-1x10"! M arasinda degisen
standart katyon (Mg?*, Ca®*, Li*, Na*, K,
NH4*, Sr?*, Ba?") ¢ozeltileri kullanilarak test
edilmistir. Elektrotlarin, diger iyonlar yaninda
Na* iyonuna karsi segici oldugu, hizli ve
tekrarlanabilir cevap sergiledigi
gozlemlenmistir. Na iyonofor ile hazirlanan
optimum membranin bilesimi igin ¢esitli
kompozisyonlarda karigimlar denenmis ve
agirlik¢a % 1 iyonofor (Na iyonofor X), % 59
plastiklestirici (bis (2-etil hegzil) sebakat) ve
% 40 PVC membran kokteyli kullanilarak
kati-hal kontak {iizerine Na*-secgici PVC-
membran elektrotlar hazirlanmistir.  Bu
elektrot i¢in performans ozellikleri asagida
verilmistir. Sekil 3’de, 1x10%-1x101 M
derisim araligindaki standart Na® ¢ozeltilerine
(6l¢timler diisiik derisimden yliksek derisime
ve sonra tekrar yiiksek derisimden diisiik
derisime dogru alinmistir) sirasiyla daldirilan
Na*-secici PVC-membran elektrotun
potansiyometrik davranigi goriilmektedir.
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E ()

Zaman (s)

Sekil 3. Na™-se¢ici PVC-membran elektrotun potansiyel-zaman grafigi
(a; 1x10° M, b; 1x10° M, c; 1x10* M, d; 1x102 M, e; 1x102 M, f; 1x10* M Na* ¢ozeltisi)

Secicilik  katsayis1  Olgtimleri  yapilirken
girisim yapan iyonlarin 1x10%-1x101 M
arasinda degisen standart katyon c¢dozeltileri
hazirlanmistir. Daha sonra, Na*-se¢ici PVC-
membran elektrot ile ana iyon ¢dzeltisinin ve
girigim yapan iyon cozeltilerinin
potansiyometrik 6lgtimleri alinmigtir. Na*-
se¢ici  PVC-membran elektrotun  farkl
iyonlara kars1 sergiledigi potansiyometrik
davranis Sekil 4.’de verilmistir. Bu ¢calismada

potansiyel iyon ¢Ozeltisinin
konsantrasyonu belirlenip ayr1 ¢ozelti metodu
(SSM, seperate solution method)’a gore
secicilik sabitleri hesaplanmistir (IUPAC,
2000). Sodyum
potansiyeli bulunan diger iyonlara Kkarsi
hesaplana segcicilik Tablo 1°de

verilmistir.

veren ana

iyonunu girisim yapma

sabitleri

girisim  yapan iyonun 1x102 M’lik
cozeltisinde  Olgiilen  potansiyele  esit
200
15: -
o 10
C)
[y W
Gi
=
" og [Na]

Sekil 4. Na'-segici PVC-membran elektrotun farkli iyonlara karg: sergiledigi potansiyometrik

davranisi
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Tablo 1. Na*-segici PVC-membran elektrotun segicilik katsayilari

Girisi.m KX,y log Kx,y
Yapan lyon
K* 1,2x10°® -2,9
NH4* 1,0x10™ -4,0
Li* 1,8x10™ -3,7
Ca** 2,3x10* -3,6
Mg?* 3,8x10™ -3,4

Hem Sekil 4 hem de Tablo 2’deki veriler
dikkate alindiginda, Na'-segici PVC-
membran elektrotun diger iyonlarin varliginda
Na* iyonuna karsi segiciligin olduk¢a iyi
oldugu goriilmektedir.

3.2. Cevap Zamani
Elektrot, sirasiyla 1x107%-1x101 M standart
Na* ¢ozeltilerine ve 1x1072-1x1076 M standart

E (m")

Na* c¢ozeltilerine daldirilarak  Slgiimler
almmustir (Sekil 5). Elektrotun cevap zamani
1x10* M Na* ¢ozeltisinden 1x10° M Na*
cozeltisine geciste elektrotun potansiyelinin
dengeye gelme zamaninin % 95’ine denk
gelen siire hesaplanarak bulunmustur. Cevap
zamanli, tgs < 10 s olup c¢ok kisadir (IUPAC,
1994).

Zaman (s)

Sekil 5. Na*-se¢ici PVC-membran elektrotun cevap zamani
(a; 1x10° M, b; 1x10° M, ¢; 1x10* M, d; 1x10° M, e; 1x102 M, f; 1x10™X M Na* ¢ozeltisi)
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3.3. Dogrusal Cahsma Arahg ve Tayin denklemi ve R? degeri grafikte verilmistir.
Limiti Kalibrasyon grafiginden tayin limitinin
Elektrotun dogrusal ¢aligma aralig1 1x10° ile  1,67x10° M oldugu belirlenmistir (Sekil 6).
1x101 M arasinda degismektedir. Dogru

A0 =
y=-50,8x +228

40 R=0,9902
e
E e
[£%)

m.

0 . . .

q I 2 3 a \.___n 7

Sekil 6. Na*-segici PVC-membran elektrotun dogrusal ¢aligma araligi

3.4. Tekrarlanabilirlik

Elektrot, 1x104, 1x10° ve 1x102 M lik standart sodyum ¢ozeltilerine sirayla 11 defa daldirilmis
ve her bir 6l¢limden sonra yaklasik ayni potansiyel degerleri okunmustur (Sekil 7 ve Tablo 2).
Elde edilen veriler elektrotun tekrarlanabilirliginin iyi oldugunun bir gostergesidir.

E (m')
—_——
-

Sekil 7. Na*-se¢ici PVC-membran elektrotun tekrarlanabilirligi
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Tablo 2. 1x10?, 1x107 ve 1x10* M lik Na* ¢ozeltilerine daldirilan elektrotlarin % 95 giiven
araliginda gosterdigi standart sapma ile beraber potansiyel degerleri ve ylizde BSS (N=11)

1x102 M Na* | 1x10° M Na* | 1x10* M Na*
Potansiyel (mV) 26,9+0,72 69,2+0,8? 12,7+0,52
% BSSP 2,6 1,1 3,9

& GS=x £!S / N % 95 giiven aralig1; "Bagil standart sapma

3.5. pH Calisma Arahgi

Na*-secici PVC-membran elektrotun pH
caligma araligi pH’s1 2-12 arasinda degisen
1x102 M sabit Na* miktar1 iceren 5x10° M

tris-HC1  tamponu  ¢ozeltilerinde  alinan
Olciimlerle  belirlenmistir.  Sekil ~ 8’den
S e |
L] -
Pt -

gortldiigi gibi pH=4-9 araliginda elektrot,
etkilenmeden
calisabilmektedir. Fosfat tamponu sodyum ve

ortamin pH’sindan

potasyum iyonlariin girisim etkisi nedeniyle
tercih edilmemistir.

pH

Sekil 8. Na*-Segici PVC-membran elektrotun pH ¢aligma araligi

3.6. Akis Enjeksiyon Analiz Sistemi

Na*-secici PVC-membran elektrot i¢in akis
hiicreleri  hazirlanarak, Akis Enjeksiyon
Analiz sistemine yerlestirilmis ve detektor
olarak kullanilmistir. Hareketli faz olarak
5x10° M CaSOs ve MgSOs; 1x10° NaCl,
KNO3, LiNO3z ve NH4Cl ¢ozelti karigimi
kullanilmis, akis hizi: 1,0 mL dak?ve
enjeksiyon hacmi 20 pL olarak optimize
edilmistir.  Detektor olarak  kullanilan

hareketli ortam akis hiicreleri ile katyonlarin

degisen derisimlerdeki (1x10°-1x101 M)
standart Na* ¢ozeltilerinden pes pese liger kez
enjeksiyon yapilmasiyla akis enjeksiyon
analiz sisteminde elde edilen flovgram Sekil
9’da goriilmektedir. Ayrica, PVC-membran
hareketli ortam hiicresi ile akis enjeksiyon
analiz sisteminde elde edilen flovgramdaki
pik yiikseklikleri dikkate alinarak sodyum icin
olusturulan kalibrasyon grafikleri de aym
sekil lizerinde gosterilmistir.
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Sekil 9. (A) Na'-segici PVC-membran hareketli ortam hiicresi ile Akis enjeksiyon Analiz
sisteminde standart Na* ¢ozeltileri i¢in elde edilen pikler (B) Na'-segici PVC membran
hareketli ortam hiicresi ile AEA sisteminde standart Na® ¢ozeltisi pik ytiksekliklerine karsi
cizilen kalibrasyon grafigi (a; 1x101 M, b; 1x10? M, ¢; 1x10° M, d: 1x10* M, e; 1x10° M,
Na* iyonu. Hareketli faz: 5x10° M CaSO4 ve MgSOs; 1x10° M NaCl, KNOs, LiNO3 ve NH4CI
¢ozelti karisimi, Akis hizi: 1,0 mL dak™®, Enjeksiyon hacmi 20 pL)

3.7. Uygulamalar
Samsun ilinin farkli bolgelerinden toplanan 5
adet c¢evre suyu numunesinde bulunan
sodyum iyonu, laboratuvarda hazirlanan Na*-
secici mikro potansiyometrik PVC-membran
elektrotun akis enjeksiyon analiz sisteminde
detektor olarak kullanilmasi sonucu analiz
edilmistir. Akis enjeksiyon analiz sisteminde
ilk olarak her bir derisim i¢in standart Na*
iyonu icin elde edilen pik boylar1 dikkate
alinarak kalibrasyon grafigi ¢izilmis ve ger¢ek
numunelerin 20 pL’si sisteme enjekte edilmis,
elde edilen pik boylarindan yararlanarak
numunelerdeki

sodyum derisimleri

hesaplanmistir. Numuneler analizden Once
sliziilmiis ve herhangi bir
yapilmadan kullanilmistir.

seyreltilme

Diger taraftan, analizi yapilan her bir su
numunesine artan derisimlerde standart Na*
cozeltisi eklenerek standart cozelti ilavesi
yapilmis ve her bir
enjeksiyon  analiz

numuneden akis
sistemine 20 pL
enjeksiyonlar yapilarak elde edilen pik
boylarindan kalibrasyon grafikleri ¢izilerek
numunelerin Na* derisimleri standart ekleme
yontemi ile de bulunmus, sonuclar Tablo 3 de

karsilagtirmali olarak verilmistir.
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Tablo 3. Akis enjeksiyon analiz yontemi ve standart ekleme yontemi ile gevre numunelerinde

tayin edilen Na* derisimleri!

Numune pH Akis enjeksiyon analiz Standart ekleme tdeneysel
yontemi (mol L) yontemi (mol L)

Kiirtiin 1rmag1 7.3 | 2,1(£0,3)x10™ 2,1(0,2)x10* 3,79

Mert irmagi 7.7 | 6,9(=0,5)x10™ 6,8(0,1)x10* 3,67

Tekkekoy kaynak suyu | 7,1 | 1,6(x0,8)x10 1,5(x0,3)x10™ 3,43

Tekkekody dere suyu 8,1 |2,3(x0,6)x107 2,2(+0,2)x107 3,58

Kurupelit igme suyu 7.2 | 7,1(£0,5)x10™ 7,0(x0,4)x10™ 3,71

W U¢ degerin ortalamasi ve standart sapma (GS=x + t—ISV , % 95 giiven araliginda)

@Cift tarafl1 t testi

Farkli su numunelerinin sodyum igerigi hem
laboratuvarda gelistirilen ve akis enjeksiyon
sisteminde detektor olarak kullanilan Na*-
secici mikro potansiyometrik PVC-membran
elektrot ile hem de standart ekleme
yontemiyle belirlendi. Ayrica, gelistirilen
yontem igin ¢ift tarafli t testi denemesi
yapilmis ve degerler 3,43-3,79 araliginda
bulunmustur. Bulunan bu degerler % 95
giivenirlik diizeyinde verilen tablo degeri ile
(tkritik=0,05) karsilastirtlmistir. 2 Serbestlik

4. SONUC VE TARTISMA

Calismanin amaci kapsaminda, ticari olarak
satin alman 1yonofor madde kullanilarak
cevre suyu numunelerinde bulunan sodyum
iyonuna  duyarli  Na*-segici  mikro
potansiyometrik PVC-membran iyon-segici
elektrot gelistirildi. Hazirlanan bu elektrotun
potansiyometrik performans karakteristikleri
hem durgun ortamda hem de hareketli
ortamda incelenmistir. Laboratuvarda
hazirlanan ve performans karakteristikleri
ortaya konan Na-se¢ici PVC-membran

V.

derecesi i¢in t tablosunda verilen kritik deger
4,30 dir. Buna gore, bulunan t degerlerinin
timii verilen bu kritik degerden kiigiik
oldugundan, gelistirilen Na'-segici mikro
potansiyometrik PVC-membran elektrotun
detektor olarak kullanildigi akis enjeksiyon
analiz yontemi ile standart yontem (standart
ekleme yontemi) arasinda anlamli bir sekilde
fark bulunmadigini ve sonuglarin birbiri ile
uyumlu oldugunu gostermektedir.

elektrot akis enjeksiyon analiz sisteminde
detektér olarak kullanilmis ve gercek
numunelerdeki sodyum iyonunun derisimi
basar1 ile tayin edilmistir. Ayrica, standart
yontem kullanilarak da gercek numunelerde
Olctimler alinmis ve sonuglar karsilastirmali
olarak verilmistir. Her iki yontemden elde
edilen sonuglar istatistiksel olarak
degerlendirilmis ve sonuglar arasinda anlamli
bir fark bulunmamstir. Gelistirilen mini
biiytikliikteki Na*-secici mikro
potansiyometrik PVC-membran iyon-segici
elektrot ve bu sensorlere dayali o6lgiim
basit, ekonomiktir.

yontemi kolay ve
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Calismada gelistirilen Na*-se¢ici mikro
potansiyometrik PVC-membran iyon-segici
elektrotun hazirlanisinin basitligi, maliyetinin
diistikligl, hizli ve duyarl 6l¢limler sunmasi,
genis dogrusal ¢aligma aralig1 ve diisiik tayin
siir1 gibi avantajlarindan dolay1 daha pahals,
zaman alict Ol¢limler gerektiren, karmasik
Olgiim  tekniklerine  alternatif
kullanilma potansiyeline sahiptir.

olarak

Na*-secici elektrotun Onemli performans
ozellikleri literatiirdeki Na*-segici elektrotlar
ile karsilagtirildiginda, gelistirilen elektrotun
tayin limitinin mevcut elektrotlardan daha iyi
ozelliklere sahip oldugu gozlenmistir (Tablo

4).

Tablo 4. Na*-segici elektrotun potansiyometrik performans 6zelliklerinin literatiirdeki bazi

Na*-secici elektrotlar ile karsilastirilmasi

Referans Dogrusal galisma Egim (mV/degisim)  Tayin Limiti (mol/L)
aralig1 (mol/L)
Komaba (2017) 10°-10* 54.28 1.4x107°
Lai (2018) 10°-10* 53.45 1.8x10°
Kabaa (2019) 10°-10? 58.63 1.2x10°
Bu calisma 10°-10t 50.8 1.67x10°

Gelistirilen bu elektrotun detektor olarak
kullanilmastyla akis  enjeksiyon analiz
yontemi ile su numunelerindeki Na* iyonunun
analizinin rutin olarak yapilabilecegi ortaya

konmustur.
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