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ALÜMİNYUM ZENGİNLEŞTİRİLMESİNDE FAKTÖRİYEL TASARIM İLE 

OPTİMİZASYON 

ÖZET 

Bu tezde çeşitli su örneklerinde  eser miktarda bulunan alüminyumun önzenginleştirilmesine 
etki eden faktörlerin tayini ve optimizasyonu için fraksiyonlu  faktöriyel tasarım uygulandı. 
Amberlite XAD-16 üzerinde Al(III)’ün morin kompleksi halinde önzenginleştirilmesinin 
optimum koşulları 25-1 fraksiyonlu faktöriyel tasarım ile belirlendi. Önzenginleştirmeye etki 
eden faktörler; pH, adsorban miktarı, Morin/Al(III) mol oranı, elüsyon çözeltisinin hacmi ve 
örnek çözeltisinin akış hızı seçildi. Her faktör için seçilen iki seviyede toplam 16 deney 
yapıldı. Bu faktörlerin ve etkileşimlerinin alüminyumun geri kazanımına etkileri normal 
olasılık grafiği ve Varyans analizi (ANOVA) yöntemleri ile araştırıldı. Önzenginleştirmede 
etkili faktörler pH, Morin/Al(III) mol oranı ve örnek çözeltisinin akış hızı olarak bulundu. 
Ayrıca pH x adsorban miktarı, pH x akış hızı, adsorban miktarı x elüsyon çözeltisi hacmi, 
Morin/Al(III) mol oranı x akış hızı ve elüsyon çözeltisi hacmi x akış hızı etkileşimlerinin geri 
kazanım üzerinde etkili olduğu saptandı. Etkili faktörlerin optimum değerleri; pH 4, 
Morin/Al(III) mol oranı 10 ve akış hızı 1 mL/dak olarak belirlendi. Geri kazanımı tahmin 
etmek için bir model önerildi. Fraksiyonlu faktöriyel tasarım ile tayin edilen koşullarda 
çalışmanın zenginleştirme faktörü 90 ve kolon kapasitesi 80 μg Al(III) olarak  hesaplandı. 
Geliştirilen zenginleştirme yöntemi farklı miktarlarda Al(III) katılmış içme suyu , musluk 
suyu ve maden suyu örneklerinin AAS ile analizine uygulandı. 

Anahtar Kelimeler: Fraksiyonlu faktöriyel tasarım, optimizasyon, alüminyum, morin, 
önzenginleştirme, XAD-16, AAS 
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FACTORIAL DESIGN IN THE OPTIMIZATION OF PRECONCENTRATION 

PROCEDURE FOR ALUMINUM DETERMINATION 

ABSTRACT 

In this study, fractional factorial design was carried out to optimize and determine 
preconcentration  factors of Al(III) which is found trace level in several kinds of water 
samples. Optimum conditions were determined for the preconcentration of Al(III) as its morin 
complex on Amberlite XAD-16 using 25-1 fractional factorial design. In the optimization 
procedure; pH, resin amount, Morin/Al(III) mole ratio, elution volume and sample flow rate 
were involved as factors. 16 experiments were done totaly at two levels choosen for each 
factor. The effects of these factors and their interactions on the recovery of Al(III) were 
investigated with normal probability plot  and Variance analysis (ANOVA). The results 
demonstrated that pH, Morin/Al(III) mole ratio and sample flow rate are statistically 
significant. pH x resin amount, pH x flow rate, resin amount x elution volume, Morin/Al(III) 
mole ratio x flow rate and elution volume x flow rate interactions  are also statistically 
significant. Optimum values of significant factors were found to be 4 of pH, 10 of 
Morin/Al(III) mole ratio and 1 mL/min of flow rate. A model was suggested to estimate 
recovery. At optimal conditions preconcentration  factor and column capacity were calculated 
as 90 and 80 μg of  Al(III) respectively. Developed preconcentration  method was applied to 
the AAS analysis of drinking water, tap water and mineral water spiked with various amounts 
of aluminum. 
Keywords: Fractional factorial design, optimization, aluminum, morin, preconcentration, 
XAD-16, AAS 
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1

1. GİRİŞ 

Son yıllarda çok değişkenli deneysel tasarımlar, analitik kimyada optimum analiz koşullarının 

saptanmasında sıklıkla kullanılmaktadır. Bu tasarımlar ile optimizasyonda deney sayısı, süre 

ve  maliyet azalmaktadır. Faktör olarak adlandırılan bu koşulların ve karşılıklı etkileşimlerinin 

sonuç üzerindeki etkileri genellikle 2k-1 fraksiyonlu faktöriyel tasarım yöntemi kullanılarak 

belirlenmektedir. Burada 2; deneysel veri tabanıdır ve faktörün iki farklı seviyesini ifade 

etmektedir. k ise incelenen faktör sayısıdır, bu sayının artışı hem toplam deney sayısını hem 

de hassaslığı arttırır. Bu yöntemin temelini oluşturan tüm faktörlerin iki düzeyli olarak kabul 

edilmesi; alt ve üst sınır olarak belirlenmesi, iki sayısal büyüklükle ya da niteliksel 

büyüklükle “var”-“yok”, “yüksek”-“düşük ” vb. olarak değerlendirilmesi bir avantajdır. 

Ayrıca,  bu yöntemle sonuca etkisi olan faktörlerin ve bu faktörlerin birbirleriyle etkileşimleri 

belirlenebildiği gibi incelenen faktörlerin dışındaki diğer faktörlerin etkisini de vurgulayan bir 

hata terimi elde edilmektedir. 

Günümüzde faktöriyel tasarım hem önzenginleştirme hem de analiz aşamalarında deneysel 

koşulların optimizasyonunda sıkça kullanılmaktadır. 

Toksik metal iyonlarının eser miktarlarının analizinde katı faz ekstraksiyonu önemli bir 

önzenginleştirme tekniğidir. 

Alüminyum yeryüzünde bol miktarda bulunmakta ve yiyeceklerin ambalajlanmasında, 

kozmetikte, mide ilaçlarında ve antiperspirantlarda geniş olarak kullanılmaktadır. Alüminyum 

sulfatın su saflaştırılmasında yaygın olarak kullanılmasından dolayı, içme suyunda 

alüminyum bulunabilmektedir. Dünya Sağlık Örgütü içme suyundaki alüminyum miktarını  

200 ppb olarak sınırlandırmıştır. Çeşitli kaynaklardan alüminyumun alınması başta Alzheimer 

ve Parkinson olmak üzere gastroenterit, böbrek hasarı ve kemik yumuşaması gibi çeşitli 

rahatsızlıklara neden olmaktadır. Bu  sebeple sularda eser miktarda bulunan alüminyumun 

tayininde  iyi optimize edilmiş önzenginleştirme yöntemlerine gerek duyulmaktadır. 

Bu tez çalışmasında eser miktardaki  Al(III) iyonunun atomik absorpsiyon spektrometrisi ile 

analizi öncesi morin kompleksi halinde katı faz ekstraksiyonu ile önzenginleştirilmesi 

koşullarının fraksiyonlu faktöriyel tasarım ile optimize edilmesi amaçlanmıştır. Böylece 

zenginleştirmede geri kazanıma etkili faktörlerin etkileri araştırılıp bu etkilerin geri kazanım 

ile ilişkisini veren  bir model oluşturularak geri kazanımı arttırma hedeflenmiştir. 
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2. GENEL BİLGİLER 

2.1 Faktöriyel Tasarım ve Optimizasyon 

Birden fazla bağımsız değişkenin eş zamanlı olarak bağımlı değişken üzerindeki etkisinin 

ölçülmesine olanak veren faktöriyel tasarım, deneysel tasarımın en çok uygulanan şeklidir. Bu 

tasarımla deneyi etkileyen  faktörlerin iki ya da daha fazla seviyesinde cevap üzerindeki 

etkileri daha az deney sayısı ve daha kısa sürede incelenebilir. Deney sonuçlarını 

etkileyebilecek herhangi bir deneysel parametre faktör olarak isimlendirilir. Faktörler 

araştırmacı tarafından kontrol edilebilen ve kontrol edilemeyen olmak üzere iki türde olabilir. 

Örneğin; çözeltinin saklama koşulları araştırmacı tarafından değiştirilebildiği için bu tür bir 

faktör kontrol edilebilirken, rastgele örnekleme içeren bir faktör kontrol edilemeyen 

faktördür. Sayısal bir değer verilemediğinden bu faktörlerin her ikisine de nitel faktörler 

denir. Sayısal olarak düzenlenebilen sıcaklık, pH ve derişim gibi faktörler de nicel faktörler 

olarak isimlendirilir. Bir faktörün aldığı farklı değerlere ise farklı seviyeler denir. 

Bir deneysel çalışmadan doğru sonuç almak için faktörler belirlenmeli ve kontrol altına 

alınmalıdır. Faktöriyel tasarım; 

§ Deney sonuçlarına etki edebilecek faktörlerin belirlenmesi, 

§ Kontrol edilemeyen faktörlerin etkisini en aza indirebilecek şekilde deneyin 

tasarlanması, 

§ Faktörlerin etkisini değerlendirmek için istatistiksel analiz yapılması 

amaçlarıyla kullanılır. 

Faktör seviyelerinin en uygun değerleri ile çalışma yapılması cevap sinyalini büyülterek 

maddelerin çok küçük miktarlarının analizine imkan vermektedir. Bu en uygun faktör 

seviyesinin belirlendiği aşamaya optimizasyon adı verilir.  

Optimizasyonda ilk olarak her bir faktörün ve bunlar arasındaki etkileşimlerin cevap sinyalini 

nasıl etkilediği incelenir. Bunun için nicel faktörlerin genellikle düşük ve yüksek seviyeleri ile 

bir faktöriyel deney tasarlanır. Nitel bir faktörün ise seviyeleri o faktörün farklı çiftini 

göstermektedir. Örneğin; bir katalizörün ortamda bulunması veya bulunmaması, mekanik 

veya magnetik karıştırma, analiz edilen örneğin toz veya granül olması gibi seviyeler nitel 

faktörler için kullanılır. 

Yaygın olarak kullanılan iki seviyeli tasarımlardan ilki tam faktöriyel tasarımdır. Tam 
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faktöriyel tasarım; cevapların, seçilen faktör seviyelerinin mümkün olan tüm 

kombinasyonlarında ölçülmesi şeklinde yapılır. Bu tasarımın diğer bütün faktörlerin sabit bir 

değerde tutulup bir faktörün cevap üzerindeki etkisinin incelenmesi ile yapılan klasik deney 

tasarımına göre üstünlükleri şunlardır: 

§ Faktöriyel tasarım; etkileşimleri tahmin eder ve belirleyebilir, 

§ Eğer faktörlerin etkileri toplanabilir özellikteyse, faktöriyel tasarım klasik tasarıma 

göre aynı kesinliği veren daha az sayıda deney kullanır. Böylece analitik yöntemlerin 

optimizasyon aşaması daha az zamanda ve ekonomik açıdan daha az maliyetle 

yapılabilir. 

Bu tasarımlar 2k-tasarım olarak gösterilirler. Burada  2; faktör seviyesini, k; faktör sayısını 

ifade etmektedir. Örneğin üç faktörlü (A,B,C) bir deneyde aşağıdaki tabloda da belirtildiği 

gibi faktör seviyelerinin 2x2x2=8 adet mümkün kombinasyonları görülmektedir. Her  

sütundaki (+) işareti  faktörün yüksek seviyedeki değerini  (-) işareti ise faktörün düşük 

seviyedeki değerini gösterir. (J.C. ve J.N. Miller, 2004). 

Kombinasyon                 A          B          C                 Cevap 

                                        1                          -           -            -                     y1           

                                        a                          +           -            -                     y2           

                                        b                          -           +            -                     y3           

                                        c                          -           -            +                     y4                                                                

                                        bc                        -           +            +                    y5          

                                        ac                        +           -            -                     y6           

                                        ab                        +           +            -                    y7          

                                        abc                      +           +            +                   y8             
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Tam faktöriyel tasarımda deney sayısı, faktörlerin sayısı (k) ile üstel bir biçimde artmaktadır. 

Örneğin k=7 için yapılan 128 deney ile ortalama değerin, 7 ana etkenin etkisinin, 21 ikili, 35 

üçlü, 35 dörtlü, 21 beşli, 7 altılı ve 1 yedili etkileşimin tahmini yapılabilir.Üçlü ve daha 

yüksek faktörlü etkileşimler genellikle önemsiz kabul edilirken , ortalama değer, ana etkiler 

ve ikili etkileşimler önemlidir.Gereğinden fazla olan bu deney sayısı tam faktöriyel tasarımın 

1/2si, 1/4ü, 1/8i vs şeklinde alınarak azaltılabilir. Bu tasarımlar fraksiyonlu faktöriyel tasarım 

olarak adlandırılmaktadır. Fraksiyonlu faktöriyel tasarımlarda deney sayısı 2k-p tasarımına 

uygun olarak p sayısı kadar bir azalma gösterir. Örneğin p=1 için tasarım yarı fraksiyonlu 

tasarım adını alır (Massart, 2003). 

Çizelge 2.1 de deneysel çalışmamızda kullandığımız iki seviyeli 5 faktörlü fraksiyonlu 

faktöriyel tasarımın  (25-1 ) düzeni görülmektedir. 

Çizelge 2.1 25-1 fraksiyonlu faktöriyel tasarım düzeni 

 

Deney Sayısı 

Faktörler 

A                 B  

 

C 

 

D 

 

E 

 

Cevap 

1 – – – – + y1 

2 + – – – – y2 

3 – + – – – y3 

4 + + – – + y4 

5 – – + – – y5 

6 + – + – + y6 

7 – + + – + y7 

8 + + + – – y8 

9 – – – + – y9 

10 + – – + + y10 

11 – + – + + y11 

12 + + – + – y12 

13 – – + + + y13 

14 + – + + – y14 

15 – + + + – y15 

16 + + + + + y16 
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2.2 Faktöriyel Tasarım İle İlgili Analitik Uygulamalar 

Analitik kimyada faktöriyel tasarım; katı faz ekstraksiyonu (Çizelge 2.2), sıvı-sıvı 

ekstraksiyonu (Baranda vd, 2005), kopresipitasyon (Saraçoğlu vd, 2006), bulutlanma noktası 

ekstraksiyonu ( Lemos vd, 2007) gibi önzenginleştirme basamağı kullanan, örnek hazırlama 

işlemine sahip (Jalbani vd, 2006) veya örnekleme gerektiren (Conde vd, 2004) analitik 

yöntemlerin ön hazırlığında etkili olan kimyasal faktörlerin optimizasyonunda  ve 

kromatografik (Bjorkman vd, 2002; Villar vd, 2006; Yusa vd, 2006), kapiller elektroforetik 

(Mamani, vd, 2006), elektroanalitik (Ensafi vd, 2003; Gonzalez vd, 2004), GF-AAS (Amorim 

vd, 2006) ve  ICP-OES (Trevizan vd, 2005) gibi yöntemlerin kullanıldığı analizlerde aletsel 

parametrelerin optimizasyonunda kullanılmıştır. Tez konusu  kapsamı düşünülerek sadece 

katı faz ekstraksiyonu ile ilgili uygulamalar aktarılmıştır (Çizelge 2.2). 
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Çizelge 2.2 Katı faz ekstraksiyonu ile önzenginleştirmede faktöriyel tasarımın uygulandığı çalışmalar 

Metal Ligand Adsorban 
Önzengin- 

leştirme 
Yöntemi 

Deneysel  

Tasarım 
Ölçme Örnek Tanıma 

Sınırı Kaynak 

Mn (II) 
4-(2-piridilazo- 

resorsinol) 
Aktif 

Karbon 

 

 
1 

24 Tam 
Faktöriyel 
Tasarım 

Doehlert 
Tasarımı, 
ANOVA 

FAAS 

Yüzey 
suyu, 
deniz 
suyu, 

biyolojik 
örnek 

16 ngL-1 Ferreira 
vd, 2004 

Cd (II)  
4-(2-piridilazo- 

resorsinol) 
Aktif 

Karbon 

 

 

1 

24 Tam 
Faktöriyel 
Tasarım 
Doehlert 
Tasarımı, 
ANOVA 

 

FAAS Deniz 
suyu 8,3 ngL-1 Ferreira 

vd, 2004 

Pb (II) Brillant krezil mavisi Diaion HP-
2MG 

 

1 
23 Tam 

Faktöriyel 
Tasarım 

ANOVA 

FAAS 

Musluk 
suyu, 

toprak, 
siyah çay, 
ev çöpü 

3,7 µgL-1 Soylak vd, 
2005 
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V(II),  

Cu (II) 
1-(2piridilazo)-2-naftol Aktif 

Karbon 

 

 
1 

24 Tam 
Faktöriyel 
Tasarım 

Doehlert 
Tasarımı, 
ANOVA 

ICP-OES Deniz 
suyu 

73 ng L-1 

94 ng L-1 

 

Ferreira 
vd, 2002 

Cr (VI) 1,5-difenil karbazid Dowex 1-
X8-400 

 
1 

23 Tam 
Faktöriyel 
Tasarım 

UV-Vis 
Spektrofotometrik 

Toprak, 
nehir 

sedimenti 
0,12 µg g-1 

Morales-
Munoz vd, 

2004 
 

Hg Amonyum pirolidin 
ditiyokarbamat C18 

 

1 Plackett-Burman CVAAS Su 
örnekleri 

0,96 ngL-1  

(Metil Hg) 
0,25  ng L-1 

(İnorganikHg) 

Segade ve 
Tyson, 
2007 

Cu (II) 

 

1,10-fenantrolin 

 

XAD-2 

 

1 
24-1 Fraksiyonlu  

Faktöriyel 
Tasarım 

FAAS Alkolsüz 
içeçek 3,9 µgL-1 

Castro ve 
Baccan, 

2005 

Cu (II) 
4-(2-piridilazo- 

resorsinol)  
Poliüretan 

köpük 

  

 

2 

23 Tam 
Faktöriyel 
Tasarım 
Doehlert 
Tasarımı, 
ANOVA 

FAAS Çeşitli su 
örnekleri 0,35 µgL-1 Tarley vd, 

2004 

Pt (IV) Tiyosiyanat Poliüretan 
köpük  

 23 Tam 
Faktöriyel 

ICP-OES Musluk 
suyu 0,28 µgL-1  

Cerutti vd, 
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2 

Tasarım 
ANOVA 

2004 
 

 

Cu (II) Kromotropik asit Q-Sefaroz 

 

2 

25-1 Fraksiyonlu 
Faktöriyel 
Tasarım 
ANOVA 

FAAS 

Musluk 
suyu ve 

nehir 
suyu 

1,0 µgL-1 
 

Hashemi 
vd, 2005 

Zn(II) 
4-(2-piridilazo- 

resorsinol) 
Poliüretan 

köpük  

 

 
2 

23 Tam 
Faktöriyel 
Tasarım 

Doehlert 
Tasarımı, 
ANOVA 

FAAS 

Doğal su 
örnekleri, 
yapraklar, 

pirinç 
unu 

0,28 µgL-1 Santos vd, 
2003 

Cu (II) 2-(2-tiazolilazo)-5-
dimetilaminofenol XAD-2 

 

 

 

2 

 

Doehlert 
Tasarımı FAAS 

Doğal 
yiyecek 

örnekleri, 
çeşitli 

unlar ve 
yapraklar 

0,23 µgL-1 

 

Ferreira 
vd, 2003 

 

 
 

 

Zn (II) Niyobiyum (V)oksid Silikajel 

 

3 

24 Tam 
Faktöriyel 
Tasarım 

Doehlert 
Tasarımı, 

FAAS Biyolojik 
örnekler 0,77 µgL-1 Dutra vd, 

2006 
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ANOVA 

Co (II) Kromotropik asit XAD-2 

 

3 

 

25Tam 
Faktöriyel 
Tasarım 
Doehlert 
Tasarımı 

UV-Vis 
Spektrofotometrik 
(Nitrozo-R-tuzu 

ile) 

Doğal  su 
örnekleri 

3,0 µgL-1 

 
Lemos vd, 

2006 

Fe (III) Salisilik asit XAD-4 

 

3 

 

Doehlert 
Tasarımı GF-AAS Su 

örnekleri 2,3 µgL-1 Vanloot 
vd, 2007 

Ni (II) İminodiasetik asit Serdolit Che 

 

3 

 

Plackett-Burman FAAS 
Çeşitli 

yiyecek 
örnekleri 

0,12 

 µg g-1 
Yebra vd, 

2008 

 

Cu(II), 
Fe(II), 
Mn(II), 
Ni(II) 

 

İminodiasetik asit 

 

Chelite Che 

 

 
3 

Plackett-Burman 

Merkezi 
Olusturma 
Tasarımı 

FAAS İdrar 
0,5 , 1,1 , 

0,8 ,  0,8 
µgL-1 

Cespon-
Romero 

ve Yebra, 
2008 

Al (III) Salisilik asit XAD-4 
 

3 
Doehlert 
Tasarımı GF-AAS Çeşitli su 

örnekleri 1,1 µgL-1 
 

Vanloot 
vd, 2007 

Cd (II) 
4-(2-piridilazo- 

resorsinol) 
Poliüretan 

köpük 

 

 

24Tam 
Faktöriyel 
Tasarım 

FAAS İçme 
suyu 

20,0 

 ng L-1 
Santos vd, 

2006 
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3 Doehlert 
Tasarımı 

Pb (II) Metiltiyosalisilat Silikajel 

 

 

3 

25Tam 
Faktöriyel 
Tasarım 
ANOVA 

Box-Behnken 
Tasarımı 

ICP-AES Çeşitli su 
örnekleri 15,3 ng mL-1 Zougagh 

vd, 2004 

 

*1 : Metallerin kompleksleri halinde önzenginleştirilmesi 

*2 : Ligand tutturulmuş fazlar üzerinde zenginleştirme (fiziksel kaplama)  

*3 : Ligand tutturulmuş fazlar üzerinde zenginleştirme (kimyasal kaplama)  
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2.3 Önzenginleştirme 

Eser metallerin spektrofotometri, atomik absorpsiyon spektrometrisi ve ICP-AES gibi 

yöntemlerle analizinde başlıca zorluklar, düşük metal konsantrasyonu ve fazla miktardaki 

matriks iyonlarıdır. Bu sebeple hem matriks etkisini azaltmak hem de çözeltideki metal 

derişimini  arttırmak ve dolayısıyla duyarlılığı iyileştirmek için önzenginleştirme işlemi veya 

seçici bir ayırma kademesi uygulanır. Zenginleştirme yöntemleri eser metal iyonlarının rutin 

analizinde değişik alanlarda basit, hızlı ve ucuz bir şekilde kullanılabilir. 

Zenginleştirme amacı ile uzun yıllardan beri çeşitli teknikler kullanılmaktadır. Bunlardan 

çözücünün buharlaştırılması tekniği, buharlaştırma için uygulanan ısı nedeniyle kararsız 

bileşiklerin bozunması ya da uçucu bileşiklerin kaybı gibi önemli sakıncaları olmakla beraber 

eski bir tekniktir. Aynı şekilde, analitin uygun bir çöktürme belirteci ile reaksiyona sokularak 

çözünmeyen bir bileşiği halinde çöktürülmesine dayalı çöktürme tekniği de günümüzde 

kullanımı azalmış olan eski bir tekniktir. Metallerin genellikle civa katot üzerinde amalgam 

oluşturarak toplanmasına dayalı elektroliz yönteminde ise daha sonra ya uygun bir çözme 

işleminin ardından analiz yöntemi uygulanmakta ya da sıyırma voltametrisi yöntemi ile 

kantitatif analiz yapılmaktadır. 

Günümüzde metallerin zenginleştirilmesinde seçiciliği arttırmak amacı ile kompleks 

oluşumundan yararlanılmaktadır. Metallerin kompleksleri halinde önzenginleştirilmesi için iki 

yöntem kullanılmaktadır; sıvı-sıvı ekstraksiyonu (solvent ekstraksiyonu) ve katı-sıvı 

ekstraksiyonu (sorbent ekstraksiyonu). 

Ekstraksiyon ve sorpsiyon olaylarında metaller arasındaki seçicilik metal kompleksinin 

oluşum sabiti, pH, çözücü cinsi gibi faktörlerin değişmesi ile artmaktadır. Sıvı-sıvı 

ekstraksiyonunda ya metal katyonunun uygun ligandla sulu çözeltide kompleksi oluşturulup 

organik faza ekstraksiyonu yapılmakta ya da sulu çözeltideki metal katyonunun ligand içeren 

organik faza ekstraksiyonu gerçekleştirilmektedir. 

Katı-sıvı ekstraksiyonu iki şekilde gerçekleştirilmektedir: 

a) Metallerin uygun ligandlarla uygun koşullarda kompleksleri haline dönüştürüldükten sonra 

adsorban ile muamele edilerek zenginleştirilmesi. 

b) Ligandın adsorban üzerine kaplanması ile kelat adsorbanlarının hazırlanması ve metal 

katyonlarının bu fazlar üzerinde zenginleştirilmesi. 
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2.3.1 Metallerin Kompleksleri Halinde Sorpsiyon Yoluyla Zenginleştirilmesi 

Katı faz ekstraksiyonunda çeşitli metal katyonları uygun ligandlarla kompleksleri haline 

dönüştürüldükten sonra, silikajel, aktif karbon,  polietilen, naftalen, oktadesil silika (C18), 

selüloz nitrat, polimerik adsorbanlar, kelat reçineleri ve Amberlite XAD reçineleri gibi 

materyaller üzerine sorbe ettirilirler. Amberlite XAD reçinelerinin fiziksel özellikleri ve 

yüksek adsorpsiyon kapasiteleri nedeniyle bu reçinelerin sulu çözeltilerdeki metal 

komplekslerini adsorplamasından eser metal zenginleştirmelerinde geniş çapta 

yararlanılmıştır. Metal komplekslerinin adsorpsiyonunda bu reçinelerin kullanımı giderek 

artmaktadır (Aşçı, 2004)          

Amberlite XAD kopolimerlerinde metal komplekslerinin adsorpsiyonunu içeren 

zenginleştirme/ayırma işlemlerinin prensibi Şekil 2.1’de gösterilmektedir. Bu prosedürde eser 

metal iyonları bir metal kelata ya da sulu çözeltideki bir inorganik komplekse dönüşmektedir. 

Metal kompleksi Amberlite XAD reçinelerinde sorbe edilmekte, daha sonra küçük bir 

hacimde uygun bir elüsyon çözeltisi ile geri kazanılmaktadır. Elüentteki metal 

konsantrasyonları atomik absorpsiyon spektrometrisi, GF-AAS, ET-AAS, spektrofotometri, 

ICP-MS gibi yöntemlerle tayin edilmektedir. Çizelge 2.3’de bu konuda yapılmış çalışmalar 

görülmektedir. 
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Şekil 2.1 Katı faz ekstraksiyonu ile eser metal iyon zenginleştirmesinin şeması 
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Çizelge 2.3 Metallerin kompleksleri halinde zenginleştirilmesi ile ilgili uygulamalar 

Metal Ligand Adsorban Örnek Kaynak 

Cr (III) ,Cr (VI) 

(türlendirme) 
Difenilkarbazon Amberlite 

XAD-1180 

Yiyecek,su, 

farmasötikörnekler 
Narin vd, 

2008 

Mn(II), Co(II), 
Ni(II), Cu(II), 
Cd(II), Pb(II) 

Sodyumdietilditiyo 

karbamat 
XAD-2010 Çevresel örnekler Duran vd, 

2007 

Mn(II), Fe(II), 
Co(II), Cu(II), 
Cd(II), Zn(II), 
Pb(II), Ni(II) 

Dietilditiyo  

karbamat 
XAD-2000 Doğal su Bulut vd, 

2007 

Fe(III), Pb(II), 
Cr(III) p-kisenol blue XAD-7 Su örnekleri Divrikli  vd, 

2007 

Cu(II), Co(II), 
Ni(II), Fe(II) 

Di-2-piridilketon 
tiyosemikarbazon XAD-4 İçme suyu Aşçı, 2006 

Mn(II), Fe(III), 
Co(II), Cu(II), 
Cd(II), Zn(II), 
Pb(II), Ni(II) 

8-hidroksikinolin XAD-2000 Çevresel su 
örnekleri 

Duran vd, 
2007 

Cd(II), Pb(II) 8-hidroksikinolin XAD-2 Deniz suyu Ceccarini vd, 
2005 

Cu(II), Fe(II) Morin  XAD-16 Çeşitli su örnekleri Ergüven, 2005 

Ni(II), Co(II), 
Cu(II), Fe(II) 

Salisilaldehit 
benzoilhidrazon XAD-4 İçme suyu Arslan, 2005 

Pb(II), Ni(II) Amonyum pirolidin 
ditiyokarbamat 

Chromosorb-
107 

Deniz suyu, 
sertifikalı örnekler 

Akman ve 
Tokman, 2003 

Cr(III), Co(II), 
Cu(II), Fe(II), 

Pb(II) 
Kalmagit Selüloz 

Nitrat 
Mineral ve içme 

suyu 
Soylak vd, 

2002 

Co(II) 1-nitroso-2-naftol C18 Sertifikalı örnekler Yingxue vd, 
2002 

Bi(III) 8-hidroksi kinolin XAD-7 İnsan kanı Moyano vd, 
2001 

Sb(III) Pirogallol Aktif Karbon Maden suyu Kubota vd, 
2001 

Cu(II), Fe(III), 
Pb(III), Ni(II), 

Dietilditiyo XAD-4 Atık su örnekleri Uzun vd, 2001 
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Cd(II), Bi(III) karbamat 

Çeşitli 1,2-piridilazol-2-
naftol XAD-2000  Narin vd, 

2001 

Cu(II), Mn(II), 
Co(II), Cd(II), 
Pb(II), Ni(II), 

Cr(III) 

Pirokateşol viyole Aktif Karbon Su Narin vd, 
2000 

Çeşitli Borat XAD-16 Göl suyu Tokalıoğlu, 
2000 

Sb Türlendirme Amonyum pirolidin 
ditiyokarbonat XAD-8  

Saraçoğlu vd, 
2000 

 

Al(III) Eriokrom Siyahı R Naftalen Sertifikalı referans 
madde 

Pourreza ve 
Behpour, 

1999 

Cu(II), Zn(II) Tiazolilazo naftol XAD-2 Maden suyu Ferreria vd, 
1998 

Cu(II), Ni(II), 
Fe(II) 

4-2-tiyoazolilazo 
rezorsinol XAD-16 Endüstriyel gübre Soylak vd, 

1997 

Bi(III), Cd(II), 
Pb(II)  İyodür XAD-1180 Çelik örnekleri Tokalıoğlu vd, 

1997 

Cd(II), Pb(II) 8-Hidroksikinolin     
veya cupferron Aktif Karbon Sebze Yaman ve 

Güçer, 1995 

Cu(II), Cd(II), 
Pb(II) 

Ditiyofosforik asit-
0-0-dietil ester Aktif Karbon Zn metali Elçi, 1993 

Be(II) Krom Azurol S Polietilen 
Tozu  

Do 
Nascimento 
ve Schwedt, 

1993 

Cu (II) Nitrazonaftol 
disülfonat Chitin  Minamisawa, 

1993 

Cu(II) 2,2'-Bikinolin Aktif Karbon  
Carrera vd, 

1991 
 

Cu(II),Co(II), 
Hg(II), Bi(III), 

Ag(I) 

Bis (2-hidroksietil) 
ditiyokarbamat XAD-4 Deniz suyu King ve Fritz, 

1985 
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2.3.2 Ligand Tutturulmuş Fazlar Üzerinde Zenginleştirme 

Metal katyonlarının katı faz ekstraksiyonu yoluyla zenginleştirilmesi için çeşitli ligandların 

farklı reçineler üzerine tutturulmasıyla seçici sabit fazlar oluşturularak da çalışılmaktadır. Bu 

kaplama işlemi iki türlü gerçekleştirilmektedir: 

a) Ligandın uygun bir çözücüdeki çözeltisi ile adsorbana kesikli (batch) ya da kesiksiz (kolon) 

tekniği ile muamele edilerek fiziksel adsorplanması. (Emprenye yöntemi) 

b) Ligandın adsorban üzerine kimyasal bir reaksiyon ile bağlanması. 

a) Fiziksel Kaplama 

Silikajel, aktif karbon, Amberlite reçineleri, agaroz, anyon değiştirici reçineler, C18 membran 

ya da kartuş gibi destek katısı olarak kullanılan materyallere, ligandın uygun 

konsantrasyondaki çözeltisi kesikli veya kesiksiz yöntemlerle kaplanmıştır. Kesikli yöntemde, 

ligand çözeltisi sorbent ile manyetik karıştırıcıda karıştırılır veya çalkalayıcıda çalkalanır ya 

da hareketsiz bekletilir. Kesiksiz yöntemde ise, ligand çözeltisi destek katısının içinde 

bulunduğu kolondan geçirilerek kaplama işlemi gerçekleştirilir. Çizelge 2.4’de bu tür 

uygulamalardan örnekler verilmiştir. 

b)Kimyasal Kaplama 

Kimyasal kaplama, ligandların çeşitli destek katılar üzerine kimyasal reaksiyonlar yoluyla 

bağlanmasıyla gerçekleştirilmektedir. Çizelge 2.5’de bu tür uygulamalardan örnekler 

verilmiştir.
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Çizelge 2.4 Fiziksel kaplama ile yapılan çalışmalar 

Metal Ligand Adsorban Örnek Kaynak 

Cd(II), Ni(II) 2-(2-tiazolilazo)-5-
dimetil aminofenol XAD-2 Su 

örnekleri 

 

Santos vd, 2005 
 

Cr(VI), Cr(III) 
(türlendirme) 

Amonyumpirolidinditi
yokarbamat 

Polimetakrilik 
ester (Diaion 

HP-2MG) 

Su 
örnekleri 

Chwastowska 
vd, 2005 

Cu(II), Cd(II), 
Pb(II) 

Thiakaliks[4]arentetra 
sulfonat 

Sephadex A-
25 

Sertifikalı 
deniz suyu 
örnekleri 

Matsumiya vd, 
2004 

 

Cu(II) 

 

Ponceau 4R XAD-16 Musluk 
suyu Akıncı, 2004 

 

Cu(II) 
Kinolin sarısı ve 

Müreksid 
XAD-16, 
XAD-4  Çorbacıoğlu, 

2004 

Th(IV), U(VI) 
Oktakarboksimetil-C-

metilkaliks[4] 
rezorsinaren 

Polimerik 
destek katısı  Merdivan ve 

Demirel, 2003 

Cd(II), Cu(II), 
Mn(II), Ni(II), 
Pb(II), Zn(II) 

Amonyumpirolidinditi
yokarbamat ve 
Piperidinditiyo 

karbamat 

XAD-4 Su 
örnekleri 

Ramesh vd, 
2002 

 

Pb(II) 
1-(2-piridilazo)-2-

naftol XAD-4 Deniz suyu Yebra vd, 2002 

Be(II) Kinolizarin Oktadesil 
silika  Yamini vd, 2002 

Hg(II) ve metil 
civa 

2-merkapto 
benzimidazol Silikajel Nehir suyu Bagheri ve 

Gholami, 2001 

Sn(IV) Kuersetin Silikajel  Zaporozhets vd, 
2001 

 

Cu(II) 
 

11-hidroksinaftasen-
5,12-kinon 

Oktadesil 
silika  Shamsipur vd, 

2001 
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Çeşitli eser 
metaller Kelex-100 XAD-7 Deniz suyu Ferrarello vd, 

2001 

Pb(II), Cd(II) Tiazolidin Poli(hidroksi 
etilmetakrilat)   Denizli ve 

Sağlam, 2001 

U(VI) N,N-dibütil-N'-benzoil 
tiyoüre XAD-16  Merdivan vd, 

2001 

Ni(II) 2-(2-benzotiazolilazo)-
2-p-kresol (BTAC) XAD-2 Gıda 

örnekleri 
Ferreira vd, 

2001 

Nadir toprak 
elementleri 

2-etilhekzilhidrojen-2-
etilhekzilfosfonat 

XAD-2, XAD-
4, XAD-16, 

XAD-7 
 Matsunaga vd, 

2001 

V 
[2-(5-Bromo-2-
piridilazo)-5-

dietilaminofenol] 
XAD-7 İçme suyu Wuilloud vd, 

2000 

Ni(II) 1-(2-piridilazo)-2-
naftol XAD-2 Tuzlu sular Ferreira vd, 

1999 

Cu(II), Cd(II) İminodiasetik asit Agaroz  Noresson vd, 
1998 

Pt(II), Pd(II) 
Dimetilglioksalbis(4-

fenil-3-
tiyosemikarbazon) 

XAD-7  Hoshi vd, 1997 

Fe(III),Co(II), 
Pb(II),Cd(II), 
Mn(II),Ni(II), 
Zn(II),Cu(II) 

Kaliksaren 
tetrahidroksamat XAD-4  Hutchinson vd, 

1994 

Çeşitli metal 
iyonları Ditiyosemikarbazon 

XAD-7 ve 
diğer 

Amberlite 
XAD 

reçineleri 

 Hoshi vd, 1993 

Ce,La,Pr 
[2-(2-(5-kloro 
piridilazo)-5-

dimetilamino)-fenol] 

XAD-4,  

XAD-7 
 

Masi ve Olsina, 
1993 

 

Bi(III),Cd(II), 
Cu(II),Fe(III), 
Mn(II),Pb(II) 

7-dodesenil-8-
kinolinol XAD-4 Deniz suyu Isshiki vd, 1987 
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Pd(II), Pt(II) Nitrozo-R-tuzu ve 
Alikat 336 Silikajel  

Flieger ve 
Przeszlakowski, 

1985 

 

Çizelge 2.5 Kimyasal kaplama ile yapılan çalışmalar 

Metal Ligand Adsorban Örnek Kaynak 

Cd(II), Cu(II), 
Zn(II) 

3,4-dihidroksi 
benzoikasit XAD-4 

Biyolojik 
referans 
örnekleri 

Lemos vd, 
2008 

U(VI), Th(IV) o-phenylene 
dioxydiacetic acid 

Amberlite XAD-
2000 

Sentetik 
örnekler, kaya 

örnekleri 

Seyhan vd, 
2008 

Cd(II), Ni(II) 2-aminotiyofenol XAD-4 Tütün 
Lemos vd, 

2008 
 

Ag(I), Be(II), 
Cd(II), Co(II), 
Cu(II),Ni(II), 

Pb(II), U(VI), V 

2-amino-5-
hidroksi benzoik 

asit 
Chitosan Su örnekleri Sabarudin 

vd, 2007 

Cd(II), 
Cu(II),Cr(III), 
Ni(II), Pb(II) 

Dihidroksibenzoik 
asit XAD-4 Yeşil bitkiler Bezerra vd, 

2007 

Zn(II), Mn(II), 
Ni(II), Pb(II), 
Cd(II), Cu(II), 
Fe(III), Co(II) 

4-[(2-
hidroksifenil) 

imino]metil-1,2-
benzendiol 

XAD-16 
Su örnekleri, 

vitamin tabletlei, 
süt tozu 

Venkatesh 
ve Singh, 

2007 

Cu(II), Cd(II), 
Pb(II) 

2-benzotiyazol 
asetat PS-DVB İçme suyu  

Meesri vd., 
2007 

 

Cd(II), Pb(II) Tiyoüre Klorosulfonatlı 
polimer boncuk 

Çeşitli su 
örnekleri 

 

Şenkal vd., 
2007 

Pd(IV), Pt(II)  Metalfix-
chelamine 

Sertifikalı 
örnekler 

Muzikar vd., 
2006 

Fe(III) 2,3-dihidroksi 
benzoik asit XAD-4 Su örnekleri Hosseini vd, 

2006 
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Cd(II), Co(II), 
Cu(II), Ni(II) Pirokatekol XAD-2 Yiyecek 

örnekleri 

Lemos vd, 
2006 

 

U(VI) 8-hidroksikinolin XAD-4  Singh ve 
Maiti, 2006 

Zn(II), Mn(II), 
Ni(II), Pb(II), 
Cd(II), Cu(II), 
Fe(III), Co(II) 

2-[1-(3,4-
dihidroksifenil)me

tiliden]amino 
benzoikasid   

XAD-16 
Su örnekleri, 

vitamin tabletlei, 
süt  

Venkatesh 
ve Singh, 

2005 

Ni(II) 
4,5-dihidroksi-1,3-
benzendisulfonik 

asit 
XAD-2 Besin örnekleri Lemos vd, 

2005 

Cu(II), Pb(II), 
Bi(III) 

[N,N’-bis 
(salisiliden)etilen 

diamin] 
XAD-4 Nehir suyu Kim vd, 

2005 

Co(II), Ni(II) 5,7-diklorokinon-
8-ol 

Stiren-etilen glikol 
dimetakrilat 

polimeri 

Toprak ve 
sediment 
örnekleri 

Praveen vd, 
2005 

 

Al(III) Pirokatekolviyole XAD-1180 Doğal su Narin vd, 
2004 

Pb(II), Cd(II), 
Ni(II), Co(II), 

Zn(II) 

o-amino 
benzoikasit XAD-4 

Sentetik metal 
karışımları, 
sertifikalı 
örnekler 

Çekiç vd, 
2004 

Cd(II), Hg(II), 
Ni(II), Co(II), 
Cu(II), Zn(II) 

2-(metiltiyo)anilin XAD-2 Su örnekleri Guo vd, 
2004 

Mn(II), Pb(II), 
Ni(II), Co(II), 
Cu(II), Cd(II), 

Zn(II) 

1,3-dimetil-3-
aminopropan-1-ol XAD-16 

Su örnekleri, 
yeşil sebze, 

multivitamin 
tabletleri 

Prabhakaran 
ve 

Subramanian 
2003 

Bi(III), Pb(II), 
Ni(II) 

3-amino 
propiltrietoksilan Silikajel Deniz suyu Tokman vd, 

2003 

Cu (II) 
3-4-

dihidroksibenzoik 
asit 

XAD-2 Pirinç unu, 
nişasta 

Lemos vd, 
2003 

Pb(II) Kromotropik asid XAD-2 Su örnekleri Tewari ve 
Singh, 2002 
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Pirokatekol 
Tiyosalisilik asid 

Pb(II) Kisenol oranj XAD-7 Su örnekleri Tewari ve 
Singh, 2002 

Cr(III)-Cr(VI) 
ayrılması 8-Hidroksi kinolin Poliakrilonitril 

fiberi Nehir suyu Wen vd, 
2002 

Cd(II), Co(II), 
Cu(II), Fe(III), 
Ni(II), Zn(II) 

Pirokatekol viyole XAD-2 Su örnekleri Tewari ve 
Singh, 2001 

 

Zr(IV), Hf(IV), 
U(VI) 

 

1-(2-tiazolilazo)-2-
naftol 

 

XAD-16 
 

 

Lee vd, 2001 

La(III), Cu(II), 
Ce(III), Pb(II), 
Th(IV), Zn(II), 

U(VI) 

o-Vanilin 
semikarbazon XAD-4, XAD-2 

Jeolojik 
materyal, nehir 

suyu 
Jain vd, 2001 

Pb(II) ve Hg(II) 

7-(4-etil-1-
meliloktil)-8-

hidroksikinolin 
(Kelex 100) 

C 18 Deniz suyu 
Bravo-

Sanchez vd, 
2001 

 

Toplam Hg 

 

PAN 

 

Polistiren 

 

Su, süt ve idrar 

 

Hafez vd, 
2001 

Ag(I),Bi(III), 
Sn(IV),Cu(II), 
In(III),Pb(II), 
Cd(II),Co(II), 

Ni(II) 

Tiyol Pamuk fiber  Yu vd, 2001 

Fe(III)  Purpurogallin Silikajel Musluk suyu 
Mahmoud ve 

Al Saadi, 
2001 

Cu(II), Ni(II), 
Fe(III), Zn(II), 
Cd(II), Pb(II) 

Şif bazları Silikajel  Soliman vd, 
2001 

Ga(III),In(III), 
Bi(III),Sn(IV), 
Cr(III),Ti(IV) 

Fenil hidrazid ve 
fenil amidrazon 

Poliakrilonitril 
fiberi  Chang vd, 

2001 

Cu(II), Ni(II), 
Zn(II), Cd(II) 

2,4-Dikloroasetik 
asit Silikajel  Prado ve 

Airoldi, 2001 
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Hg(II), Ag 6-merkapto purin PS-DVB (%8) Çevre örnekleri Mondal vd, 
2001 

Cu(II), Cd(II), 
Co(II), Ni(II), 
Zn(II), Pb(II) 

o-aminofenol XAD-2 Su örnekleri Kumar vd, 
2000 

Cu(II),Cd(II), 
Zn(II),Ni(II), 
Co(II), Fe(III) 

Tiyosalisilik asit XAD-2 Nehir ve musluk 
suyu 

Tewari ve 
Singh, 2000 

Hg (II) Ditiyokarbamatlar Silikajel  Mahmoud, 
1999 

La(III), Th(IV), 
U(VI), Nd(III), 

Tb(III) 
Bisin  XAD-4 Sentetik 

karışımlar 
Dev vd, 

1999 

Cu(II), Ni(II), 
Zn(II) Ditizon Polivinilpiridin  

Shah ve 
Surekha, 

1998 

Pb(II), U(VI), 
Cu(II) 

Azobenzil fosforik 
asit PS-DVB (%2) Nehir ve deniz 

suyu 
Ueda vd, 

1998 

Nadir toprak 
elementleri 

Amino fosforik 
asit ve 

ditiyokarbamat 
Poliakrilonitril Deniz suyu Zhang vd, 

1998 

Fe(III)  
5-Formil-3-

arilazo-salisilik 
asit 

Silikajel  
Mahmoud ve 

Soliman, 
1997 

Cu(II), Mn(II), 
Co(II), Cd(II), 
Pb(II), Ni(II), 
Zn(II), Fe(II) 

8-Hidroksi kinolin Silikajel Deniz suyu 

Willie 
vd,1998; 

Sturgeon vd, 
1981 

Fe(III) 
5-Formil-3-

arilazo-salisilik 
asit 

Silikajel  
Mahmoud ve 

Soliman, 
1997 

Zn(II),Mg(II), 
Ca(II) Eriokromsiyahı-T Silikajel  Mahmoud, 

1997 

Cu(II), U(VI) 4-(2-tiazolilazo) 
resorsinol XAD-16  Lee vd, 1997 

Cu(II), Zn(II), 
Pb(II) 

o-vanilin 
tiyosemikarbazon XAD-2 Nehir suyu Jain vd, 1997 

Cı(II), Ni(II), 
Co(II), Zn(II), 
Cd(II), Pb(II), 

1-hidrazinoftalazin XAD-4  Pathak ve 
Rao, 1997 
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Fe(III), Cr(III) 

Fe(III), Cu(II), 
Co(II), Zn(II) 

3-Hidroksi-2-
metil-1,4-
naftakinon 

Silikajel 
Süt, çelik, 
vitamin 

preparatları 

Garg vd, 
1996 

Pb(II), Cd(II), 
Zn(II), Ni(II) Alizarin Red-s XAD-2 Su Saxena vd, 

1994 

Al(III) Desferri oksamin Porları kontrollü 
cam  Ljunggren 

vd, 1992 

Pd(II), Au(II), 
Ag(I), Hg(II) Taç eter Silikajel  Bruening ve 

Tarbet, 1991 

Fe(III) ve 
toplam Fe 

N-Hidroksi etilen 
diamin XAD-4 Standart deniz 

suyu 
Hirata vd, 

1999 

Cu(II), Co(II), 
Cd(II), Ni(II), 
Zn(II), Fe(III) 

İminosalisil Silikajel  
Kubota ve 
Moreira, 

1989 

Zn(II), Cu(II), 
Cd(II), Pb(II) Merkapto Silikajel Deniz suyu 

Volkan ve 
Ataman, 

1987 

Cu(II) Etilen diamin Porları kontrollü 
cam  Kwitek vd, 

1982 

Ag(I),Bi(III), 
Sn(IV),Sb(III), 
Hg(II),Au(III) 

Oksiloksi metil 
tiyoglikolat XAD-4 Salamura suyu Phillips ve 

Fritz, 1978 

Ag(I), Bi(III), 
Hg(II), Au(III) Hegzil tiyoglikolat XAD-4  Mayers  ve 

Fritz, 1976 
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2.4 XAD Reçineleri 

2.4.1 XAD Reçinelerinin Özellikleri 

Amberlite XAD reçineleri asidik ve alkali çözeltilerde ve tüm organik çözücülerde C18, 

silikajel ve benzer sorbentlere göre daha kararlıdır. Ayrıca bu reçineler yüksek saflıkları, 

dayanıklılık, homojen gözenek dağılımı, yüksek yüzey alanı gibi iyi sorpsiyon özellikleri 

nedeni ile eser metal iyonlarının zenginleştirilmesinde diğer sorbentlere oranla daha geniş bir 

uygulama alanı vardır. Amberlite XAD reçinelerinin bazı özellikleri Çizelge 2.6’da, kimyasal 

bileşimleri ise Şekil 2.2’de verilmiştir. 

Amberlite XAD adsorpsiyon reçine ailesi iki ana gruba ayrılır: Polistiren-divinil benzen (PS-

DVB) temelli reçineler ve poliakrilik asit esteri (PAA-E) temelli reçineler. 

PS-DVB reçineleri ve PAA-E reçinelerinin kimyasal bileşimindeki farklılıklar reçinelerin 

ıslanabilirliğini ve elüsyon verimini etkiler. Amberlite XAD reçinelerinin adsorplanabilen 

bileşiklere karşı affinitesi; spesifik yüzey alanları, polariteleri ve spesifik gözenek hacimleri 

ile ilişkilidir. Genellikle aynı yapıdaki reçinelerden XAD-4, XAD-16 gibi geniş yüzey alanına 

sahip olanlar tercih edilir. 

Geniş yüzey alanları ve makro gözenek yapıları dolayısıyla önzenginleştirme, izolasyon ve 

çeşitli bileşiklerin kromatografik ayrılması için uygun olan Amberlite XAD reçinelerinin 

kullanımı aktif karbon kullanımına karşı üstündür. Çünkü bu reçineler elüsyon için daha 

uygundur ve kontaminasyon riski taşımazlar. Ayrıca XAD reçineleri daha büyük adsorbsiyon 

kapasitesine sahiptirler ve elüsyon alümina, silikajel vb.den daha kolaydır. 

 

a) Polistiren-divinil benzen (PS-DVB) temelli reçineler 

XAD-1, -2, -3, -4, -5, -16 ve -1180 reçineleri hidrofobik nonpolar bir yüzeye sahip polistiren-

divinil benzen kopolimerleridir (PS-DVB). Bunlar XAD reçineleri arasında en düşük yüzey 

polaritesine sahiptir. Bu seri içerisinde artan yüzey alanıyla birlikte reçine kapasitesinde de 

göze çarpan bir yükselme görülür. PS-DVB kopolimerleri kolayca ıslanmazlar ve hidrofobik 

yapıları nedeniyle ancak az miktarda su absorblayabilirler. Aromatik bir karaktere sahiptirler 

ve iyon değiştirme kapasiteleri yoktur. 

 

b) Poliakrilik asit esteri (PAA-E) temelli reçineler 
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Amberlite XAD-6, -7, -8, -9 ve -11 reçineleri hidrofilik bir yüzeye ve orta derece polariteye 

sahip poliakrilik asit ester polimerleridir (PAA-E). Daha kolay ıslanırlar ve daha çok su 

absorplarlar. Bu reçineler aromatik değildir ve çok düşük iyon değiştirme kapasitesine 

sahiptirler. (Amberlite XAD-8 için gram başına yaklaşık 10-2  milieşdeğergram.) 

 

 

Şekil 2.2 Bazı Amberlite XAD reçinelerinin kimyasal yapıları (Soylak, 2001) 
 

 

Çizelge 2.6 Amberlite XAD reçinelerinin karakteristik özellikleri (Soylak, 2001) 
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Amberlite XAD Reçineleri 
 

Spesifik Yüzey 
Alanı (m2 /g ) 

Gözenek Çapı 
( Aº ) 

Gözenek 
Hacmi              

(% ml /g ) 

Dipol 
Momenti 

(D) 

 

A-Polistirendivinil benzen 
Amberlite XAD-1 

Amberlite XAD-2 

Amberlite XAD-3 
Amberlite XAD-4 

Amberlite XAD-5 
Amberlite XAD-16 

Amberlite XAD-1180 
 

B-Poliakrilik asit ester 
Amberlite XAD-6 

Amberlite XAD-7 
Amberlite XAD-8 

Amberlite XAD-9 
Amberlite XAD-11 

 

 

100 

330 

526 
750 

415 
825 

650 
 

 
663 

450 
140 

70 
170 

 

 

200 

90 

44 
50 

68 
100 

140 
 

 
498 

80 
250 

370 
350 

 

 

 

35,2 

42 

38,7 
51 

43,4 
60 
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2.4.2 Analitik Uygulamaları 

XAD reçineleri ya doğrudan ya da ligand kaplanmış şekilde organik bileşiklerin ve metal 

katyonlarının önzenginleştirilmesinde kullanılmaktadır. 

Metal katyonlarının zenginleştirilmesi ile ilgili çalışmalar Bölüm 2.3.1’de Çizelge 2.3’de , 

Bölüm 2.3.2’de Çizelge 2.4 ve Çizelge 2.5’de  ve ayrıca alüminyumun zenginleştirilmesi ile 

ilgili çalışmalar  Bölüm 2.5.3.1’de Çizelge 2.8’de,   Bölüm 2.5.3.2’de Çizelge 2.9’da ve 

Bölüm 2.5.3.3’de Çizelge 2.10’da   gösterilmiştir. 

XAD reçineleri ile organik maddelerin zenginleştirilmesine örnek olarak , Kim ve arkadaşları 

tarafından porfirinin çeşitli Amberlite reçinelerine kimyasal olarak bağlanması sonucu sudaki 

fenol ve klorofenollerin zenginleştirilmesi gösterilebilir. (Kim vd., 1999). 

Başka bir çalışmada da Wen-Lu Song ve çalışma grubu su ve atık sulardaki fenolün 

zenginleştirilmesinde katı faz ekstraksiyon ile kesiksiz akış enjeksiyon sistemini birarada 

kullanmışlardır. Fenollerin zenginleştirilmesi amacıyla örnek pH 2’de Amberlite XAD-4 

reçinesi ile kesiksiz yöntemle muamele edilmiştir. (Wen-Lu vd., 1997) 

Ayrıca XAD reçineleri çeşitli ligandların bağlanmasından sonra metal iyonlarının tayini 

amacıyla  spektrofotometrik sensör yapımında kullanılmaktadır. 

Yusof ve Ahmad tarafından 2003 yılında yapılan bir çalışmada XAD-7 reçinesi Gallosiyanin 

ile kaplanarak kurşunun tayini için, yine XAD-7 reçinesi 2-(4-piridilazo)resorsinol ile 

kaplanarak kobalt tayini için  spektrofotometrik sensör oluşturulmuştur. (Yusof ve Ahmad, 

2003; 2008) . 

XAD-2 üzerine kimyasal olarak bağlanmış benzoinoksim ile oluşturulan optik sensör ise 

bakır tayininde kullanılmıştır (Mahendra vd, 2003). 

2-(5-bromo-2-piridilazo)-5-dimetilamino)fenolün XAD-4 üzerinde kimyasal olarak 

bağlanması ile oluşturulan bir diğer optik sensör, suda çinko, kadmiyum ve civanın eş 

zamanlı tayinine olanak vermiştir (Raimundo ve Narayanaswanmy, 2003). 

Mahesvari ve Subramanian 2006 yılında UO2+ ve Th(IV) iyonlarına duyarlı bir polimer esaslı 

iyon sensöründe XAD-16’yı kullanmışlardır. XAD-16  yeni bir multi donör iyonofor ile 

kimyasal olarak kaplanmış ve sentezlenen yapının özellikleri incelenmiştir (Mahesvari ve 

Subramanian, 2006). 

2004 yılında N-1-naftilfitalimik asit pestisidinin ve onun metaboliti olan 1-naftilaminin bir 

türevlendirme aracına gerek kalmaksızın ng/mL düzeyinde akış içine katı faz fosforesans 
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yöntemiyle eş zamanlı tayini XAD-7 üzerinde gerçekleşmiştir. Geliştirilen sensör içme suyu 

ve maden suyundaki bu pestisidlerin tayininde başarıyla kullanılmıştır (Salinas-Castillo vd, 

2004). 

Bir başka çalışmada da farmasötik preparatlarda propranololun tayini ve doping testi amacıyla 

bu maddeyi idrarda tayin edebilen bir fluorosesans sensör, XAD-7 kullanılarak yapılmıştır 

(Fernandez-Sanchez, 2003). 

Ayrıca, pH ölçümlerinde kullanmak amacıyla fiber optik sensör yapımı için, bromtimol 

mavisi , brom fenol mavisi  ve fenol kırmızısı  ligandları PAA-E temelli bir reçine olan XAD-

7 üzerine kaplanmıştır. (Servi ve Ölçücü, 1998) 

 

2.5 Alüminyum                                                              

2.5.1   Genel Özellikleri:                                                                                                

Sembol                                          :  Al 

Oda koşullarında  (25°C )             :  Gümüşümsü renkte katı 
Atom Numarası                             :  13 

Atom Ağırlığı                                : 26,9815386g/mol 
Atom Hacmi                                  : 10,0 cm3/mol 

Atom Çapı                                     : 143 pm 

Yoğunluk                                       : 2,70 g/ cm³ 
Erime noktası                                : 660,32°C   

Kaynama noktası                          : 2519°C   

Elektron dizilimi                           : [Ne]3s2 3p1 

Elektronegatiflik                           : 1.61 (Pauling birimine göre) 

İyonlaşma enerjisi                        :  577,5 kJ/mol 

Ergime ısısı                                  : 10,71 kJ/mol 
Buharlaşma ısısı                           : 294,0 kJ mol -1 

 

 

 

http://www.pdfcomplete.com/cms/hppl/tabid/108/Default.aspx?r=q8b3uige22


 

 

29

Alüminyum, yumuşak ve hafif bir metal olup mat gümüşümsü renktedir. Doğada genellikle 

boksit (Al2O3·nH2O) cevheri halinde bulunur ve oksidasyona karşı üstün direnci ile tanınır. 

Endüstrinin pek çok kolunda milyonlarca farklı ürünün yapımında kullanılmakta olup dünya 

ekonomisi içinde çok önemli bir yeri vardır. Alüminyumdan üretilmiş yapısal bileşenler uzay 

ve havacılık sanayii için vazgeçilmezdir. Hafiflik ve yüksek dayanım özellikleri gerektiren 

taşımacılık ve inşaat sanayiinde geniş kullanım alanı bulur. Alüminyum bileşiklerinin diğer 

kullanım alanları Çizelge 2.7’de görülmektedir. 

 

Çizelge 2.7 Alüminyum bileşiklerinin kullanım alanları 

Alüminyum Bileşiği Kullanım Alanları 

Susuz alüminyum klorür Diğer alüminyum bileşikleri için ara kimyasal olarak, kauçuk ve 

yağlama malzemeleri üretiminde, asit katalizörü olarak ve ter 

önleyici amacıyla kullanılır.             

Alüminyum klorür 

heksahidrat 

Kozmetik ürünlerinde yüzeysel astrenjan etkili olarak, ağaç 

koruyucularında, ham petrol arıtımında, boya ve parşömen 

kağıdı üretiminde kullanılır. 

 

Alüminyum klorohidrat 

 

Ter önleyici  olarak, deodorantlarda ve su arıtımında kullanılır. 

Alüminyum hidroksit Adsorban, emülsifiye edici madde, iyon değiştirici 

özelliktedir.Kumaş boyamalarında mordan olarak, cam, 

seramik, kağıt, mürekkep ve deterjan üretiminde, suya dayanıklı 

malzeme üretiminde, aşı katkı maddesi olarak, mobilya 

döşemelerinde ,duvar kaplamalarında ve halılarda aleve 

dayanıklılık katmak amacıyla, böbrek yetmezliği olan 

hastalarda plazma fosfor düzeyini azaltmak amacıyla ve anti-

asid ilaçlarında kullanılır. 

Alüminyum nitrat Ter önleyici ve korozyon önleyici amaçla, deri 

tabaklanmasında, petrol arıtımında ve tekstilde mordan olarak 

kullanılır. 

Alüminyum oksid Elektrik yalıtıcısı olarak, sert maddeleri kesmek ve törpüleme 

amaçlı olarak, diş macunlarında, su filtrelerinde, kağıt ve buji 
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uretiminde,kroze ve labarotuvar malzemelerinde, çeşitli gazlar 

ve su buharı adsorbanı olarak, kromatografik analizlerde sabit 

faz olarak , gıda katkı maddesi ve katalizör amaçlı olarak 

kullanılır. 

Alüminyum fosfat Cam , seramik, kağıt endüstrisinde, boya ve verniklerde, diş 

dolgularında, kozmetikte ve anti-asit ilaçlarda 

kullanılır.Sodyum alüminyum fosfat şekliyle pastorize edilmiş 

peynirlerde emülsiyon ajanı olarak kullanılır.  

Alüminyum fosfit İntektisid amaçlı olarak kullanılır. 

 

Alüminyum sülfat Su saflaştırılması ve atık su arıtımında, gıdalarda katkı maddesi 

olarak, tekstilde mordan amaçlı olarak, kağıt endüstrisinde, 

yanmaz malzeme üretiminde, çimento sertleştirme amacıyla ve 

deri tabaklamada kullanılır. 

 

Alüminyum florosilikat 

 

Sentetik değerli taş , cam ve seramik üretiminde kullanılır. 

 

2.5.2 İnsan Sağlığı Üzerindeki Olumsuz Etkileri 
Yerkabuğunda bol miktarda (%7,5 - 8,1) bulunmasına rağmen doğal sularda çözünmüş 

türlerinin derişimi  alüminyum minerallerinin düşük çözünürlüğünden dolayı ppb seviyesinin 

altındadır. Ancak asidik şartlarda doğal sularda ve toprakta alüminyum derişiminin  arttığı ve 

hem bitkiler hem de deniz canlıları için toksik olmaya başladığı belirlenmiştir. Kanla insan 

vücuduna girdikten sonra gözlemlenen etkilerin hemen hemen tamamı kronik toksisiteden 

kaynaklanmaktadır. İskelet sistemi başta olmak üzere akciğer, böbrek, kalp, kas, dalak ve 

beyin gibi vücudun çeşitli organlarında birikebilir. 

1972 yılına kadar bu elementin zararlı olmadığı düşünülmüştür. Bu tarihte devamlı 

hemodiyaliz tedavisi gören hastaların çoğunda bazı ciddi rahatsızlıkların görülmesiyle   

alüminyumun insan sağlığı üzerindeki olumsuz etkisi ile ilgili araştırmalar başlamıştır. Bu 

araştırmaların sonunda devamlı diyaliz tedavisi gören hastaların çoğunda böbreklerde 

aluminyum birikimi sonucu diyaliz demansı, diyaliz ensefalopati sendromu ,Alzheimer 

hastalığı, kemik yumuşaması ve adinamik kemik hastalığı oluştuğu belirlenmiştir. 
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Alüminyumun kalsiyum metabolizmasını etkilediği, özellikle kalsiyumun renal itrahını 

arttırdığı, kemik rezorpsiyonunun artması ile kalsiyumun kemikten uzaklaştığı ve yerine 

alüminyumun biriktiği, dolaşıma geçen kalsiyumun ise, paratiroid hormon sekresyonunu 

inhibe ettiği gösterilmiştir. Alüminyumun kemiklerde birikmesi ile kemik dokusunu meydana 

getiren hücrelerin faaliyeti engellenerek kemik teşekkülünün hızının azaldığı ve 

kemikleşmenin bozulduğu, sonuçta kemikte lezyonların görüldüğü bildirilmiştir. 

Alüminyumun kemikleşmeye engel olduğu ilk defa 1973 yılında rapor edilmiştir. Kronik 

hemodiyaliz hastalarında görülen mikrositik hipokromik anemiden de bu element sorumlu 

tutulmuştur. Alüminyumun hemoglobin sentezini inhibe ettiği gösterilmiştir. Hemodiyaliz 

hastalarında ve kronik böbrek yetersizliği olan hastalarda, paratiroid karsinoması ilk defa 

1982'de rapor edilmiştir [1]. 

Alüminyumun yüksek alımları gıdalar, ilaçlar, kozmetik ürünleri, soluma ve deri teması 

yollarıyla mümkün olmaktadır. Bazı kişilerde, alüminyumun herhangi bir formundan 

kaynaklanabilen deri iltihabı, kan durdurucu veya ter önleyici ürünler kullanımıyla birlikte 

ortaya çıkan kaşıntılı kızarıklık, alüminyum tencerelerde pişen yemeklerin yenmesiyle ortaya 

çıkan sindirim bozuklukları ve besinlerin emiliminin durması, ve bazı anti-asit  ilaçların 

kullanımıyla ortaya çıkan kusma vb. gibi zehirlenme belirtileri şeklinde alerjik reaksiyonlar 

yaratabilir. Diğer kişilerde alüminyum, ağır metaller kadar zehirli olmasa da ve 

alüminyumdan yapılmış mutfak gereçleri kullanımının (yüksek korozyon direnci ve iyi ısı 

iletkenliği nedeniyle tercih edilir), genelde alüminyum zehirlenmesine yol açtığı 

kanıtlanmamış olsa da, yüksek dozlarda alındığında zehirlenme belirtileri gösterebilir. 

Alüminyum bileşikleri içeren anti-asitlerin aşırı dozda tüketimi ve alüminyum içeren ter 

önleyicilerin aşırı miktarda kullanımı zehirlenme nedeni olmaktadır [2,3,4]. 

 

2.5.3 Alüminyum Komplekslerinin Analitik Uygulamaları  

Alüminyumun eser miktarda derişiminin  tayini, önzenginleştirilmesi ve ayrılması ile ilgili 

olarak literatürde birçok yöntem bulunmaktadır. Analiz örneğinin matriksi, oluşabilecek 

etkileşimler, istenilen tayin sınırı ve gerekli cihazlar gözönünde bulundurularak uygun bir 

analiz yöntemi seçilmelidir. 
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Alüminyumun tayini için literatürde çoğunlukla bir ligand yardımıyla kompleksleşmeden 

sonra sıvı-sıvı ekstraksiyonu  veya katı faz ekstraksiyonu gibi bir önzenginleştirme basamağı 

uygulanmış ve tayininde başlıca spektrofotometri, spektrofluorimetri, atomik spektrometri ve 

elektroanalitik yöntemler kullanılmıştır.  

Alüminyumun morin kompleksi halindeki analitik uygulamalarına Bölüm 2.6.2.1’de yer 

verilmiştir. Tayininde kullanılan diğer ligandlar ve uygulama  yöntemleri ise aşağıda 

sıralanmıştır.  

2.5.3.1 Spektrofotometri Uygulamaları 

Alüminyumun spektrofotometrik tayininde kullanılan ligantlar ve analizler hakkındaki 

açıklamalar Çizelge 2.8 ’de verilmiştir. 

Çizelge 2.8 Alüminyumun kompleksleri halinde spektrofotometrik uygulamaları 

Ligand Önzenginleştirme türü ve 
analiz hakkında açıklama 

Örnek Tanıma  
Sınırı Kaynak 

Eriyokrom siyanin R 

N,N-
dodesiltrimetilamonyum 

bromür katyonik yüzey aktif 
maddesi varlığında 
kompleks oluşumu 

Musluk suyu 
ve atık su 
örnekleri 

0,14   

ngmL-1 
Shokrollahi vd, 

2008 

Eriyokrom siyanin R Akışa enjeksiyon Antiperspirant 
ürünleri 

16,1 
µgL-1 

Lopez-
Gonzalvez 

vd,2008 

Eriyokrom siyanin R 
Al(III) ve Fe(III)’ün farklı 
kemometrik yöntemlerle 

simultane analizi 

Portland 
çimentosu  Tataroğlu, 2008 

Eriyokrom siyanin R 
ve kinalizarin 

Oktadesilsilika disk ve 
metiltrioktilamonyumklorür-

naftalen adsorbanları 
üzerinde oluşan 

komplekslerin UV-Vis 
difüze reflektans 

spektroskopisi ile analizi 

Spot test 0,01 
µgmL-1 

Zanjanchi vd, 
2006 

Eriyokrom siyanin R 

Naftalen-
metiltrioktilamonyumklorür 

adsorbanında kompleksin 
zenginleşmesi ve N,N-

DMF-Asetikasit karışımı ile 
kompleksin elüe edilmesi  

Sertifikalı 
örnekler 

0,01 
µgmL-1 

Pourreza ve 
Behpour, 1999 
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Eriyokrom siyanin R 

pH 4,4’de EDTA varlığında 
AI(III) ve Be(II) 

komplekslerinin dekstran 
tipi iyon değiştirici jelde katı 
faz ekstraksiyonu ve 1. türev 
katı faz spektrofotometrisi 

ile analizi 

Doğal su, 
portakal suyu 

ve jeolojik 
örnekler 

2,25 
ngmL-1 

Valencia vd, 
1996 

Eriyokrom siyanin R 
Üzerine ligand kaplanmış 

olan XAD-2’nin optik 
sensor olarak  kullanılması 

Çevresel 
örnekler 

1x10 -5 

M 

Ahmad ve 
Narayanaswamy, 

1994 

Eriyokrom siyanin R 
Dekstran tipi anyonik 

değiştirici üzerinde katı faz 
spektrofotometrisi ile analiz 

Çeşitli su 
örnekleri 1 ngL-1 Bosquesendra 

vd, 1994 

Ksilenol oranj CTAB varlığında kompleks 
oluşumu 

Jeolojik 
örnekler 

0,1  

mg L-1 
Madrakian vd, 

2005 

Krom azurol S 
Sülfirik asit-hekzamin 
ortamında kompleks 

oluşumu 

Titanyum 
alaşımları  Niu, 1998 

Krom azurol S 

Amberlit IRA-400 üzerine 
ligandın fiziksel olarak 

kaplanmasıyla oluşturulan 
reçinede Al(III)’ün 
zenginleştirilmesi, 

superkritik CO2 içeren 
trifluoroasetilaseton ile 

ekstraksiyonu ve HPLC ile 
ayrılması 

Çeşitli 
meşrubat ve 
meyve suyu 

örnekleri 

 Chen ve 
Liu,2003 

Krom azurol S Polietilen tozu ile katı faz 
ekstraksiyonu 

Hemodiyaliz 
sıvıları 17 ng Bohrer vd, 1998 

Krom azurol S 
Dekstran tipi anyonik 

değiştirici üzerinde katı faz 
spektrofotometrisi ile analiz 

Çeşitli su 
örnekleri 

0,6 

µgL-1 
Molinadiaz vd, 

1993 

Krom azurol S 
pH 5,7’de %30 etanol ve 

setilpiridinyumklorür 
ortamında akışa enjeksiyon 

Musluk suyu 5 ngmL-1 
Bouzid ve 

Macdonald, 

1988 

Kuersetin 
Ters faz ODS kolonunda 

%70su-%30metanol 
ortamında HPLC ile ayrılma 

Çevresel su ve 
biyolojik sıvı 

örnekleri 
 Lian vd, 2004 

Kuersetin 
PVP yüzey aktif madde 

varlığında kompleks 
oluşumu 

Endüstriyel 
atık su 

0,08 

mg L-1 
Saad vd, 2002 
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Tiron Anyon değiştirici reçine ile 
katı faz ekstraksiyonu 

Toprak ve yer 
altı su 

örnekleri 

0,3 

 µgL-1 
Luo ve Bi,2003 

Alizarin  
Kompleksin heptan ile 

flotasyonundan sonra N,N-
DMF ile çözülmesi 

Süt örnekleri 
0,4  

µgL-1 
Chamsaz vd, 

2000 

Kuinizarin pH 3,8’de kompleks 
oluşumu 

Portland 
çimentosu  Idriss vd, 2000 

8-kuinolinol 
%40’lık sulu piridin 
çözeltisi ortamında 
kompleks oluşumu 

Çeşitli 
sentetik 
örnekler 

1 µgL-1 
Nishida, 

1993 

Bazı 1,2,4-triazoller 
Metanollü su ortamında pH 

6,20-6,50 arasında kompleks 
oluşumu 

Farmasötik 
preparatlar  

Zar ve  

Melke, 2000 

Pirokatekol viyole Al türlendirmesi Maden ve göl 
suyu  Wauer vd, 2004 

2,3-dikloro-6-(3-
karboksi-2-hidroksi-

1-
naftilazo)kuinoksalin 

ve zefiramin 

Membran filtre üzerinde 
geçici komplekslerin 

oluşması 

Çevresel ve 
biyolojik 
örnekler, 
toprak 

örnekleri 

 Azhari ve Amin, 
2007 

2,2’,3,4-tetrahidroksi-
3’-sulfo-5’-

nitroazobenzen 
pH 4’de turuncu kompleks 

Farmasötik 
süspansiyonlar 

ve granit 
 Guray vd, 2005 

2,4-
dihidroksibenzaldebid 
isonikotinoil hidrazon 

pH 5,5’da sarı kompleks 
Silikat ve 
karbonat 

mineralleri 
 Sivaramaiah 

vd,2004 

3,5-ditertbutilsalisil 

fluoron 

1-butil-3-
trimetilsililimidazolium 

heksafluorofosfat ile sıvı-
sıvı ekstraksiyonu 

Diyaliz sıvısı 
örnekleri  Li vd, 2007 

Hidroksinaftol Blue Sulu ortamda pH5,5’da 
kırmızı kompleks 

Alaşımlar, 
cevher 

örnekleri, 
çimento 

0,03 
µgmL-1 Ferreira vd, 1994 

Pirokatekol viyole 

Aluminon 

Eriyokrom siyanin R 
Eriyokrom siyanin R-

CTAB 

Akışa enjeksiyon Çeşitli su 
örnekleri 

5 µgL-1 

50 µgL-1 
5 µgL-1 

1 µgL-1 

Royset,1985 
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Kalmagit  Kloroform ile sıvı-sıvı 
ekstaksiyonu    Woodward ve 

Freiser,1968 

Stilbazo 
Konsantre HCl ortamında 
iyon değişiminden sonra 

kompleks oluşumu 

Çelik 
örnekleri  Wetlesen, 1962 

 

 

2.5.3.2 Spektrofluorimetri Uygulamaları 

Alüminyumun spektrofluorimetrik tayininde uygulamaları bulunan ligandlar Çizelge 2.9’da 

gösterilmiştir. 

Çizelge 2.9 Alüminyumun kompleksleri halinde spektrofluorimetrik uygulamaları 

Ligand Önzenginleştirme türü ve 
analiz hakkında açıklama 

Örnek Tanıma  
Sınırı Kaynak 

Lumogallion 

Üzerine 5’-kloro-5-dodesil-
2,4,2’trihidroksiazobenzen 

kaplanmış XAD-4 ile 
önzenginleşmeden sonra 

kompleks oluşumu 

Çevresel 
sular  Fuse vd, 2004 

Lumogallion 
Triton X-100 yüzey aktif 

madde varlığında kompleks 
oluşumu   

Çeşitli su 
örnekleri 0,7 nM 

 

Zhang vd, 2001 
 

Lumogallion Peroksioksalat varlığında 
kompleks oluşumu 

Doğal su 
örnekleri 

0,042 
µgL-1 

 

Du vd, 2001 
 

Lumogallion n-heksanol ile sıvı-sıvı 
ekstraksiyonu 

Doğal su 
örnekleri 0,25 nM 

Zhang vd, 2000 

 
 

Lumogallion 

%30asetonitril-%70 0,02M 
potasyumhidrojenftalat 

ortamında LiChrosorb RP-
18 kolonunda iyon çifti RP-

HPLC ile ayrılma 

Serum ,  

sulu 
çözeltiler 

 

2,2 µgL-1 

0,05 
µgL-1 

Wu vd, 1995 

Lumogallion 

LiChrosorb RP-18 
kolonunda  

asetonitril-0,02M 
potasyumhidrojenftalat(3:7) 

Doğal sular 

 

0,05 

µgL-1 

Zhou vd, 1995 
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ortamında HPLC ile 
ayrılma 

8-hidroksikinolin Toluen ile sıvı-sıvı 
ekstraksiyonu 

Biyolojik 
sıvılar ve 
diyaliz 

örnekleri 

0,7-2,0 
µgL-1 Buratti vd, 2006  

8-hidroksikinolin 

pH6’da, potasyum asit 
ftalat-NaOH tamponunda, 
CTAB yüzey aktif madde 

varlığında kompleks 
oluşumu 

Musluk ve 
göl suyu  Zhu vd, 2004 

8-hidroksikinolin 

Kapiler elektroforezle 
çeşitli metal katyonlarının 
ayrılmasından sonra kolon 
sonrası türevlendirme ile 

%20 DMF ortamında analiz 

 1,0 µgL-1 Zhu ve 
Kok,1998 

8-hidroksi-7-(4-
sulfo-1-naftilazo)-5-
kinolinsulfonikasid 

Sıralı enjeksiyon analizi İçme suyu 
örnekleri 

4,0  

ng L-1 
Salma vd, 2003 

8-hidroksikinolin-5-
sulfonik asid 

Tiyoglikolik asid varlığında 
sıralı enjeksiyon analizi 

Alkolsüz 
içeçekler ve 
musluk suyu 

2,8 µgL-1 
Brach-Papa vd, 

2002 
 

8-hidroksikinolin-5-
sulfonik asid 

pH 6,3’de CTAB varlığında 
akışa enjeksiyon 

Çeşitli su 
örnekleri ve 

serum 

0,1  

ng mL-1 

 

Alonso vd, 1989 

7-[(2,4-
dikarboksimetil-5-

karboksibenzen)azo]-
8-hidroksikinolin-5-

sulfonik asid 

pH 5,54’de kompleks 
oluşumu 

Çay 
örnekleri 

0,557  

ng mL-1 
Wu ve Haung, 

2001 

8-hidroksikinolin-5-
sulfonik asid 

pH 4,5’da kompleks 
oluşumu 

Musluk, 
yağmur ve 
kar suyu 

1,0 

 ng L-1 
Kawakubo vd, 

1992 

8-hidroksikinolin-5-
sulfonik asid 

Heksadesiltrimetilamonyum 
bromür yüzey aktif madde 

varlığında kompleks 
oluşumu 

  Salinas vd, 1988 

8-kinolinol HPLC   
Saito vd, 2008 

 

8-kuinolinol Asetonitril, sodyum 
dodesilsulfat ve Triton X-

Serum ve 
idrar 

1,0 µgL-1 Sato vd, 1997 
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100 içeren ters faz kolonda 
miçel kromatografisi ile 

ayırma 

örnekleri 

5,7-dibromo-8-
kuinolinol 

Kompleksin dietiletere 
ekstraksiyonu ve ayrıca 

Chromotrope 2B’nin AG1-
X8 iyon değiştiricisine 

kaplanması ile Al(III)’nun 
önzenginleştirilmesinden 
sonra akışa enjeksiyonla 

analizi 

Musluk 
suyu, gıda 
örnekleri, 

diyaliz 
çözeltileri 

0,3 

 ng L-1 
Fernandez vd, 

1991 

Kromotropik asid 
Asidik şartda oluşturulan 
kompleksin akışa ve sıralı 

enjeksiyonu 

Farmasötik 
örnekler 

0,01 ve 
0,03 mg 

L-1 

 

Demetrius vd, 
2006 

 

Kromotropik asid 

C18 silika jel üzerinde 
kompleksin 

immobilizasyonu ile katı 
yüzey floresans ölçümü 

Çeşitli su 
örnekleri 

2,6 
µgmL-1 

 
Reyes vd, 2005 

Kromotropik asid pH 4’de kompleks oluşumu Musluk  
suyu 

0,65 
µgL-1 

 

Destandau vd, 
2004 

 

Kromotropik asid Metanollü ortamda 
kompleks oluşumu 

Musluk, 
nehir ve 

deniz suyu 

1,0  

ng mL-1 
Park ve Cha, 

2000 

Kromotropik asid pH 4,1-4,7 de kompleks 
oluşumu 

Çevresel ve 
biyolojik 
örnekler 

 10,0 

ng mL-1 
Baksi ve Pal, 

1994 

Salisilaldehid 
pikolinoilhidrazon Ters akışa enjeksiyon 

Alkolsüz 
içeçekler ve 
musluk suyu 

1,9 µgL-1 Albendin vd,  
2003 

Salisilaldehid 
pikolinoilhidrazon  Toprak 

örnekleri 

1,0-2,0 
µgmL-1 

 

Manuelvez  vd, 

1994 

2,4-dihidroksi 
benzaldehid-

isonikotinilhidrazon 

pH 4,2-4,6 da kompleks 
oluşumu 

İçme suyu 
örnekleri 

0-6,0 
µg/25mL 

 

Wang ve Yang, 
1997  
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5-bromo-
salisilaldehid 

salisiloilhidrazon 

pH 5,4’de kompleks 
oluşumu 

Glukoz 
enjeksiyon 
preparatı 

1,1  

ng L-1 
Jiang vd, 1997 

Salisilaldehid 
salisiloilhidrazon 

pH 3,4’de,  

su-etanol(3+2,v/v) 
ortamında kompleks 

oluşumu 

Glukoz 
enjeksiyon 
preparatı 

1,2  

ng L-1 
Jiang vd, 1996 

Salisilaldehid-1-
fitalozinohidrazon  Su örnekleri 10-100 

ng mL-1  
Gallego, 

1992 

2-hidroksi-5-
sulfoanilin-N-

salisiliden 

Oktadesil silika kolonda 
RP-HPLC ile ayırma 

Referans su 
örnekleri 

1,0  

ng mL-1 
Inoue ve 

Zenki,1993 

N-o-vanilidin-2-
amino-p-krezol 

%50metanol-%50su 
ortamında pH 4’de 
kompleks oluşumu 

Çeşitli doğal 
su örnekleri 

0,057 
µgL-1 Kara vd, 2008 

N,N’-disalisiliden-
1,3-diamino-2-
hidroksipropan 

%50dioksan-%50su 
ortamında kompleks 

oluşumu 

Hemodiyaliz 
çözeltileri 

0,27 

 ng mL-1 
Gündüz vd, 2005 

Piyoverdin    Olmo vd, 2003 

Purpurin  
Üzerine purpurin kaplanmış 

XAD-4 ün optik sensör 
olarak kullanılması  

 3x10 -5 
M 

Ahmad ve 
Narayanaswamy, 

2002 

Mordan kırmızı 19 İsobutilmetilketon ile sıvı-
sıvı ekstraksiyonu 

Diyaliz 
çözeltileri 

0,25  

ng mL-1 
Raggi vd, 2000 

1,2,4-
trihidroksiantrakinon 

70:30(v/v) aseton:suda 
bulunan ligandın pH3,5’da 

kompleks oluşumu 
Serum  

0,27 

 ng mL-1 
Matfes vd, 1992 
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2.5.3.3 Atomik Absorpsiyon Spektroskopisi Uygulamaları 

Atomik absorpsiyon spektroskopisi yöntemiyle tayini yapılan alüminyum komplekslerine ait 

uygulamalar Çizelge 2.10’da gösterilmiştir. 

Çizelge 2.10 Alüminyumun kompleksleri halinde atomik absorpsiyon spektroskopisi 

uygulamaları 

Ligand 

Önzenginleştirme 

türü ve analiz 

hakkında açıklama 

Ölçüm 

Yöntemi Örnek 
Tanıma 

Sınırı 
Kaynak 

1-fenil-3-metil-

4-benzoil-5-

pirazolon 

Triton X-114 

ortamında bulut 

nokta ekstraksiyonu 

 

GFAAS 

Biyolojik 

örnekler ve 

su örnekleri 

0,09 

 ng mL-1 

Sang vd, 

2008 

Asetilaseton ve  

8-hidroksi 

kinolin  

Asetilaseton ve metil 

isobutilketon ile sıvı-

sıvı ekstraksiyonu 

 

ETAAS 
Diyaliz sıvısı 

örnekleri 

0,3 

µgmL-1 

Komarek vd, 

2007 

 

Salisilik asid 

kaplanmış XAD-4 ile 

katı faz 

ekstraksiyonu 

 

GFAAS Sentetik 

örnekler 

4,9 µgL-

1 

Vanloot vd, 

2007 

 

Pirokatekol viyole ile 

kaplanmış Amberlite 

XAD-1180 ile katı 

faz ekstraksiyonu 

 

FAAS 

Doğal su, 

hemodiyaliz 

sıvıları, 

şarap 

örnekleri 

0,021  

mg L-1 

Narin vd, 

2004 

 

İminodiasetikasid 

grubu içeren 

adsorban (Chelex-

100) üzerinde katı 

faz ekstraksiyonu 

 

ETAAS 
İçme suyu 

0,74 x 

10-7 M 

Pesaventoud, 

2003 

8- XAD-4 ile katı faz  Baraj suyu 3,3 µgL- Küçükbay vd 
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hidroksikinolin ekstraksiyonu FAAS 1 Demir,2003 

Kupferon  

Aktif karbon ile 

Al(III) ve Pb(II) 

komplekslerinin eş 

zamanlı katı faz 

ekstraksiyonu 

 

FAAS Süt ve 

meyve suları 

3,0 µgL-

1 
Yaman, 1998 

8-

hidroksikinolin 

 

Porları kontrollü cam 

ile katı faz 

ekstraksiyonu 

 

FAAS Nehir ve 

deniz suyu 

3,0  

ng mL-1 

Mohammad 

vd, 1992 

 

 

2.5.3.4 Elektroanalitik  Uygulamaları 

Elektroanalitik uygulaması bulunan alüminyum kompleksleri Çizelge 2.11’de gösterilmiştir. 

Çizelge 2.11 Alüminyumun kompleksleri halinde elektroanalitik  uygulamaları 

Ligand 

Önzenginleştirme 

türü ve analiz 

hakkında 

açıklama 

 

Ölçüm 

Yöntemi 
Örnek 

Tanım

a    

Sınırı 

Kaynak 

 

 

Pirogallol kırmızı 

 

 

 

Tetrabutilamonyu

m tetrafluoroborat 

varlığında oluşan 

kompleksin civa 

elektrod üzerinde 

adsorblanması 

 

Adsorptif 

Katodik 

Sıyırma 

Voltametrisi 

Sentetik 

ve 

sertifikalı 

su 

örnekleri, 

idrar 

örnekleri 

1,0 

µgL-1 

Arancibia 

ve Munoz, 

2007 

Kupferon 0,4 M Amonyum 

sulfat varlığında 

 

Sıyırma 

Çeşitli 

yiyecek 

8,0 x 

10-10  

Qiong vd, 

2006 
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kompleksin asılı 

civa damlayan 

elektrodda 

adsorblanması  

Voltametrisi ve su 

örnekleri 

g mL-1 

 

1,2-

dihidroksiantrakino

n-3-sulfonikasid 

Asılı civa 

damlayan elektrod 

üzerinde 

kompleksin 

adsorblanması 

Adsorptif 

Katodik 

Sıyırma 

Voltametrisi 

Diyaliz 

sıvısı 

örnekleri 

0,8 

µgL-1 

Carvalho 

vd, 2005 

Kupferon  

Dönen disk bizmut 

film elektrod 

yüzeyinde 

kompleksin 

adsorblanması 

 

Adsorptif 

Sıyırma 

Voltametrisi 

Su ve 

metalurji

k 

örnekler 

0,5 

µgL-1 

Kefala vd, 

2006 

 

Solokrom viyole 

RS, kupferon,  

Eriyokrom R 

Camsı karbon 

bazlı ince civa film 

elektrodunda 

komplekslerin 

önzenginleştirilme

si 

 

Katodik 

Sıyırma 

Voltametrisi 

Diyaliz 

sıvıları 

0,5 

µgL-1 

 Lo Balbo 

vd, 1998 

 

7-etiltiyo-4oksa-3-

fenil-2-tiyooksa-

1,2-dihidropirimidol  

[4,5-d] pirimidin 

pH 2,25-3,25 de 

sulu ortamda 

kopmleks 

oluşumuna dayalı 

potansiyometrik 

sensör 

 

 

Potansiyometr

i 

Kaya 

örnekleri 
 

Saleh vd, 

2001 

1,2-

dihidroksiantrakino

n-3-sulfonikasid 

Akışa enjeksiyon 

analizi 

 

Amperometri 
Su 

örnekleri 
 

Thomasvd

, 2005 
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2.6 Morin 

2.6.1 Özellikleri 
 

 

Şekil 2.3  Morin’in molekül yapısı 

 

 

Adlandırma: Morin 

2', 3, 4', 5, 7-Pentahidroksiflavon 

Moleküler Formülü: C15 H10 O7.2 (H2O) 

Molekül Ağırlığı: 338,23 g/ mol 

Elementel Analizi: C (%59,61) H (%3,34) O (%37,06) 

Çözünürlük: Metanolde çözünür. Suda daha zor çözünür. 

Görünüşü: Sütlü kahve renginde. 

 

2.6.2 Morinin Analitik Uygulamaları 

Morin; başlıca Al(III) ve  Be(II) olmak üzere birçok metal katyonu ile kompleksler 

oluşturarak onların önzenginleştirme ve ayrılma aşamaları ile   çeşitli yöntemlerle tayinlerinde 

kullanılmıştır. En çok kullanılan yöntemler spektrofluorimetrik, spektrofotometrik, 

elektroanalitik ve atomik absorpsiyon spektroskopik yöntemler olarak belirlenmiştir. 
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2.6.2.1   Morinin Alüminyum ile İlgili Analitik Uygulamaları  

Morinin kullanılmasıyla yapılan alüminyum tayinlerinde başlıca fluorimetrik, 

spektrofotometrik ve elektroanalitik yöntemler yeralmaktadır. Analitik cevabı arttırmak 

amacıyla çalışmalarda çeşitli  zenginleştirme yöntemleri ve farklı yüzey aktif maddeler  

kullanılmıştır. 

1983 yılında Escriche ve çalışma arkadaşları alüminyumun tayini için %3 noniyonik yüzey 

aktif madde (etilen oksit-propilen oksit) varlığında pH 3,8’de asetik asit –asetat tampon 

ortamında  Al(III)-morin kompleks oluşumuna dayalı bir fluorimetrik yöntem 

geliştirmişlerdir. Yöntemin tanıma sınırı 0,2 ppb olarak belirlenmiştir ( Escriche vd, 1983). 

Aluminyumun diğer bir fluorimetrik tayininde, Escriche ve Hernandez, Al(III)-morin 

kompleksinin isobutil metil keton ile sıvı-sıvı ekstraksiyonunu kullanmışlardır.. Çalışma 

aralığı 20 ppb’ye kadar olan ve tanıma sınırı 0,1 ppb olarak bulunan bu yöntem doğal ve atık 

sularda bulunan alüminyumun tayininde kullanılmıştır (Escriche ve Hernandez, 1985). 

Al-Kindy ve çalışma arkadaşları Al(III)’ün noniyonik yüzey aktif madde (Tween-20) 

varlığında Al(III)-morin kompleksinin floresansının artmasına dayalı bir  spektroflorimetrik 

tayinini yapmışlardır. Optimum şartlar; pH 4,5, 20µM morin derişimi, 150µL örnek hacmi ve 

%0,8 Tween 20 olarak belirlenmiştir. Bu şartlarda yapılan çalışmada kalibrasyon grafiğinde 

doğrusal aralık 50-1000 ppb, tanıma sınırı 3 ppb ve bağıl standart sapma %2,9 olarak 

bulunmuştur. Bu yöntem doğal su örneklerinde bulunan alüminyumun tayinine uygulanmıştır 

(Al-Kindy vd., 2003). 

Alonso-Mateos ve çalışma arkadaşları tarafından ise akışa enjeksiyon analizi ile içme suyunda 

alüminyumun florimetrik tayini morin kullanılarak yapılmıştır. Yöntemin 3,1 µg L-1 olan 

tanıma sınırı anyonik yüzey aktif madde (sodyum dodesil benzen sulfonat) ilavesiyle 2,8 µg 

L-1 olarak  belirlenmiştir (Alonso-Mateos, 2007). 

Lian ve diğerlerinin bir çalışmasında alüminyumun kolon öncesi morin ile kompleksi 

oluşturularak RP-HPLC ile floresans dedektörü kullanılarak tayini yapılmıştır.Bu yöntem 

çevresel ve biyolojik örneklerde bulunan eser miktardaki Al(III) tayinine uygulanmış, 

yöntemin doğrusal aralığı 6x10-9- 6x10-5 M ve tanıma sınırı 2x10-9 M olarak belirlenmiştir 

(Lian vd., 2003). 

Diğer bir çalışmada alüminyumun tayininde morinin  selüloza kaplanmasıyla oluşturulan 

floresans sensörler kullanılmıştır. Çalışmanın doğrusal aralığı pH 4,8’de 1x10-6 - 1x10-4 M , 

cevap zamanı 1-2 dakika ve tanıma sınırı 1x10-6  olarak bulunmuştur (Saarl ve Seltz, 1983). 
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Alüminyumun morin ile spektrofotometrik bir tayinini  Ahmed ve Hossan 1995 yılında 

yapmışlardır. Morin oldukça asidik %50 alkollü ortamda Al(III) ile 421 nm’de maksimum 

absorbans veren koyu sarı renkte bir kompleks vermektedir.Kompleksin stokiyometrik oranı 

2:3 (Al:Morin) olarak belirlenmiştir. 0,1 ppm Al(III) varlığında 50’den fazla yabancı iyonun 

yönteme etkisi araştırılmıştır.Yöntem başarılı bir şekilde alaşımlar, çevre suları, biyolojik 

örnekler, toprak ve sentetik karışımlardaki alüminyum tayininde kullanılmıştır (Ahmed ve 

Hossan, 1995). 

Alüminyumun morin ile diğer bir spektrofotometrik tayini stabilizör olarak poliakrilamin 

varlığında gerçekleşmiştir. Çalışmanın doğrusal aralığı 0,04-0,28 µg L-1 ve tanıma sınırı 0,4 

ng L-1 olarak belirlenmiş ve yöntem su örneklerindeki alüminyum tayininde kullanılmıştır 

(Liu, 1999). 

Tian ve arkadaşları ise Al(III) ile flavonoidler (morin ve rutin) ve BSA’nın etkileşimi 

üzerinde spektrofotometrik olarak çalışmışlardır. Çalışmada biri Al(III) ile flavonoidlerin 

kompleks oluşturduğu diğeri ise Al(III)’ün BSA ile kompleks oluşturduğu  iki dengenin 

varlığı ortaya çıkmıştır. Al(III) ve BSA sistemine morin veya rutin eklendiğinde sırasıyla 412 

ve 422 nmlerde BSA’nın bağlı olduğu Al(III)’ün bir kısmının flavonoidlere bağlanması ile 

yeni bir absorpsiyon bandı görülmüştür. Bu sonuç ile flavonoidlerin canlı vücudunda bulunan 

Al(III) içeriğini azaltabileceği düşüncesi desteklenmiştir (Tian vd., 2006). 

Gupta ve diğerleri Al(III) için Morin : PVC : Sodyum tetrafenilborat : Tri-n-butilfosfat 

(5:150:5:150) (w/w, mg) içeren seçiçi bir potansiyometrik sensör geliştirmişlerdir. Sensör pH 

3,5-5,0 aralığında çalışmakta  olup cevap zamanı 5 s ve tanıma sınırı 3,2x10-7M olarak 

belirlenmiştir. Sensör aynı zamanda Al(III)’ün EDTA ile potansiyometrik titrasyonunda , 

çinko-platin ve kırmızı çamurda Al(III) tayini için kullanılmıştır (Gupta vd, 2007). 

1997 yılında El Maali ve çalışma arkadaşları portland çimentosunda sıyırma voltametrisi 

yöntemi ile alüminyum tayininde morini demir tayininde asetatı kullanmışlardır. Demirin 

asetat ve alüminyumun morin ile oluşturduğu kompleksler civa damla elektrod üzerine 

adsorplanmış ve daha sonra akümüle olan komplekslerin indirgenme akımı katodik yöndeki 

potansiyel taranarak ölçülmüştür.Yapılan çalışmada önzenginleştirme potansiyeli, çözelti 

pH’sı , tarama modu ve önzenginleştirme zamanı parametreleri incelenmiş ve optimum şartlar 

belirlenmiştir (El Maali v.d., 1997). 

2004 yılında yapılan bir Rezonans Rayleigh saçılması çalışmasında alüminyum tayini, 

Al(III)-morin-yüzey aktif madde kompleksine dayalı olarak yapılmıştır. CTAB, CPC, Triton 
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X-100 ve Tween-20 gibi bazı yüzey aktif maddeler varlığında alüminyum, morinle 

kompleksler oluşturmuş ve  yüzey aktif madde türüne göre oluşan kompleksin RRS 

şiddetinde değişmeler gözlemlenmiştir. RRS şiddetindeki artış alüminyumun derişimiyle 

doğru orantılı olup yöntemin tanıma sınırı yüzey aktif madde türüne bağlı olarak 0,50-1,2 

x10-7 M aralığında bulunmuştur. Bu yöntem doğal su ve biyolojik örneklerde bulunan 

alüminyumun tayininde kullanılmıştır (Long vd.,  2004). 

 

2.6.2.2   Morinin Berilyum ile İlgili Analitik Uygulamaları  

Morin ile en sık analitik uygulaması bulunan  metallerden biri berilyumdur. Morin 

berilyumun spektrofluorimetrik, spektrofotometrik ve atomik spektroskopik tayinlerinde 

kullanılmıştır. 

Capitan ve çalışma arkadaşları berilyumun eser miktardaki tayini için geliştirdikleri  iyon 

değiştirici esaslı spektrofluorimetrik yöntemde Be(II)-Morin kompleksinden 

yararlanmışlardır. Dekstran tipi anyon değiştirici reçine üzerindeki kompleksin floresans 

şiddeti ölçülmüş ve yöntem doğal su örneklerindeki berilyumun tayininde kullanılmıştır 

(Capitan vd, 1989). 

Bir başka çalışmada berilyumun önzenginleştirilmesi ,  iyon değiştirici mikrokolon ve akışa 

enjeksiyon  analizi şeklinde yapılmış ve oluşturulan morin  komplekslerinin 

spektroflorimetrik tayini ile musluk suyunda berilyum 0,2 µg L-1 tanıma sınırında 

bulunmuştur (Donascimento ve Schwedt, 1993). 

Torre ve diğerleri berilyumun tayini için bir iyon değiştirici reçine üzerine immobilize 

ettikleri morin ile spektroflorimetrik bir sensör geliştirmişlerdir.Sensörün çalışma aralığı 1-40 

ppb aralığında olup sensör alaşım örneklerindeki berilyumun tayininde başarıyla 

kullanılmıştır (Torre vd, 1991). 

Fusheng ve çalışma arkadaşları Be(II)-Morin kompleksinin floresans şiddetine yüzey aktif 

maddelerin etkisini araştırmışlar ve noniyonik yüzey aktif madde(Triton X-100) varlığında 

kompleksin floresans şiddetinin 100 kat arttığını  bulmuşlardır.Berilyumun bu yöntemle 

tanıma sınırı 0,04 ng mL-1  olarak belirlenmiş ve referans su örneklerinde berilyum tayini 

yapılmıştır (Fusheng vd, 1990). 

Morinin silikajele kimyasal olarak kaplanması ile hazırlanan kelat reçinesi berilyumun ETA-

AAS tekniği ile tayininden önce, doğal su örneklerinden uzaklaştırılmasında ve 

zenginleştirilmesinde kullanılmıştır. Yöntemin tayin sınırı 0,12 µg L-1 olarak belirlenmiştir. 
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(Szczepaniak ve Szymanski, 1996) 

Avcı ve Yaman su örneklerindeki berilyum tayini için aktif karbon üzerinde berilyum-

asetilaseton-morin kompleksinin önzenginleştirilmesine dayalı bir yöntem geliştirmişlerdir . 

Adsorblanan berilyum kompleksi sulu çözelti ile elüe edilmiş ve FAAS de ölçüm 

yapılmıştır.Yöntemin doğrusal aralığı 0,05-1,687 ng mL-1  ve tanıma sınırı 0,012 ng mL-1  

olarak bulunmuştur (Avcı ve Yaman, 2006). 

Yaman ve Avcı diğer bir çalışmalarında ise berilyumun FAAS ile tayini için berilyumun 

asetilaseton-morin, oksin, PAN ve PAR ile oluşturduğu komplekslerin aktif karbon üzerinde 

önzenginleştirilmesini incelemişlerdir. pH 9,5’da berilyum-asetilaseton-morin kompleksinin 

geri kazanım değeri diğerlerinden en yüksek bulunmuştur.  Tanıma sınırı 0,12 ng mL-1  olan 

yöntem kömür, kül ve toprak gibi katı örneklerdeki berilyumun tayininde kullanılmıştır 

(Yaman ve Avcı, 2006). 

 

2.6.2.3 Morinin  Alüminyum ve Berilyum ile İlgili Analitik Uygulamaları  

Sanchez ve çalışma grubu Be(II) ve Al(III)’ün ikili karışımlarında fluorimetrik tayini için 

ligand olarak morini kullanmışlar ve ng/mL düzeyinde bir türev spektroflorimetrik yöntem 

geliştirmişlerdir (Sanchez vd, 1987). 

1992 yılında yapılmış bir çalışmada sentetik karışımlarda ve doğal sularda bulunan Al(III) ve 

Be(II)’un eş zamanlı tayini için bir türev katı faz spektroflorimetrik yöntem açıklanmıştır. 

Metaller, dekstran tipi bir reçine üzerinde immobilize edilmiş morin ile floresans özellikte 

kompleksler oluşturmuş ve bu komplekslerin floresans şiddetleri ölçülmüştür.Yöntemin 

çalışma aralığı hem Al(III) hem de Be(II) için 0,5-5,0 ng mL-1  olarak bulunmuştur (Capitan 

vd, 1992) 

Ruedas-Rama ve diğerleri Al(III) ve Be(II) tayini için yeni, duyarlı ve basit  akışa 

enjeksiyonlu  fluoresans dedektörlü  bir sensör geliştirmişlerdir. Sensör iki farklı taşıyıcı 

çözelti ve bir akış hücresinden oluşmaktadır.Akış hücresine üzerine morin immobilize edilmiş 

Sephadex QAE  A-25’in homojen bir mikroküre süspansiyonu enjekte edilmiştir. Bu 

mikroküreler  üzerinde Al(III) ve Be(II)’nin sıralı reaksiyonu ile oluşan komplekslerinin 

fluoresans şiddetleri izlenmiştir. Doğrusal cevap aralıkları ve tanıma sınırları  sırasıyla Be(II) 

ve Al(III) için 0,1-8,0 ng mL-1  ve 0,1-1,0 µg mL-1  ; 0,024 ng mL-1  ve 0,010 µg mL-1   olarak 

bulunmuştur. Sensör ; su ve alaşım örneklerinde bu metallerin tayininde kullanılmıştır 

(Ruedas-Rama vd, 2004). 
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2.6.2.4 Morinin Diğer Metaller ile İlgili Analitik Uygulamaları  

2.6.2.4.1 Spektrofotometrik Uygulamalar 

Balcerzak ve çalışma arkadaşları hidroklorik asit ortamında altınla morinin reaksiyonu 

üzerinde çalışmışlar ve sulu ortamda altının direkt tayini için oldukça duyarlı ve basit 

alternatif bir yöntem geliştirmişlerdir. Geliştirilen yöntem bir kozmetik kremin içeriğinde 

bulunan altının tayininde kullanılmıştır.(Balcerzak vd., 2006) 

Titanın 0,1-0,3 M HCl ortamından ayrılması için toluendeki 2,5x10 -2 M 2-etilhekzilfosfonik 

asid mono-2-etilhekzil ester ile solvent ekstraksiyonu yapıldıktan sonra hem morin hem de 

pirokatekol viyole ile spektrofotometrik olarak tayini yapılmıştır (Bandekar vd, 1998). 

El-Sayed ve Khalil, Fe(II) ve Mo(VI)’nin eş zamanlı tayini için katyonik yüzey aktif madde 

(setilpiridinyum bromür) varlığında morin komplekslerinin absorbsiyonuna dayalı bir türev 

spektrofotometri yöntemi geliştirmişlerdir. Fe(II) (0,9-1,5 µg mL-1  ) ve Mo(VI) (0,3-4,2 µg 

mL-1  ) farklı oranlarda eş zamanlı tayin edilebilmiş ve  yöntem bu metallerin çeşitli 

alaşımlardaki tayinlerinde kullanılmıştır ( El-Sayed ve Khalil, 1996). 

Başka bir çalışmada El-Sayed ve çalışma arkadaşları morin ve kuersetin gibi flavonol 

türevleri ile Cr(III) ve W(VI) için seçiçi bir spektrofotometrik tayin yöntemi açıklamışlardır. 

Çeşitli yüzey aktif maddeler varlığında  komplekslerin absorpsiyonları incelenmiş ve bu 

metallerin tayinleri çelik, demir içermeyen alaşımlar, atık su ve çamur filtratları örneklerinde 

yapılmıştır (El-Sayed vd, 2000). 

Zaporozhets ve diğerleri bir başka çalışmada silika jel üzerine morini immobilize ederek 

Zr(IV) için spektrofotometrik bir tayin yöntemi bildirmişlerdir. Silika jel üzerine morinin 

immobilize edilmesi için butanol ve aseton-hekzan (1:4) gibi farklı organik çözücüler 

denenmiş,  oluşturulan en uygun katı faz zirkonyumun 30 ppm e kadar tayinine izin vermiştir 

(Zaporozhets vd, 1999). 

Morinin La(III), Sm(III), Tb(III), Dy(III), Ho(III) ve Er(III) iyonları ile oluşturduğu kompleks 

bileşikleri incelenmiş, elementel analiz, termogravimetrik çalışmalar ve spektrofotometrik 

tayin ile bu metal kompleksleri karakterize edilmiştir. (Kopacz ve Woznicka, 2004). 

 

 

 

http://www.pdfcomplete.com/cms/hppl/tabid/108/Default.aspx?r=q8b3uige22


 

 

48

2.6.2.4.2 Spektrofluorimetrik Uygulamalar 

Hernandez ve çalışma grubu çinkonun florimetrik tayini için bir noniyonik yüzey aktif madde 

varlığında çinko-morin kompleks oluşumuna dayalı bir yöntem bildirmişlerdir.Kompleks, 

yüzey aktif madde yokken pratikte floresans özelliği göstermezken ortama Genapol PF-20 

katılarak floresans şiddetinin 75 kat arttırılmasıyla çinkonun düşük derişimlerde; tanıma sınırı 

3 ng mL-1olan fluorimetrik tayini morin ile yapılabilmiştir (Hernandez vd., 1986). 

Diğer bir çalışmada ise, morinin Mn, Co, Ni, Cu, Cd ve Zn ile kompleksleri oluşturulup, 

elementel analiz, molar iletkenlik, IR, H-1 NMR, TG-DTA ve UV-VIS spektroskopik 

teknikler yardımıyla ve de floresans özelliklerinin incelenmesiyle karakterizasyonu 

yapılmıştır. Ayrıca morinin ve Cu ve Zn ile oluşturduğu iki kompleksinin antitümör 

aktiviteleri karşılaştırılarak test edilmiştir. (Zhang vd., 1996). 

 

2.6.2.4.3 Elektroanalitik  Uygulamalar 

Antimonun civa damla elektrodu kullanılarak sıyırma voltametrisi tayininde morin ile 

oluşturduğu kompleksden yararlanılmıştır (Zhou vd, 1998).  

Benzer şekilde asılı civa damla elektrodu ile bizmut ve bakırın morin komplekslerinin sıyırma 

voltametrisi tayini yapılmıştır (Hajian ve Shams, 2003). 

Liu ve çalışma grubu eser miktardaki Zr(IV) için morinle modifiye edilmiş karbon pasta 

elektrodu kullanarak sıyırma voltametrisi yöntemiyle bir tayin açıklamışlardır. Zr(IV) , 

karbon pasta elektrodu üzerinde  morin kompleksi halinde önzenginleştirilebilinmiştir. 

Optimum analitik şartlar; 2,2 mol L-1  HCl, 0,0 V akümülasyon potansiyeli ,90 s akümülasyon 

zamanı ve 250 mVs-1  tarama hızı şeklindedir. Tanıma sınırı 1x10-8 M olarak bulunan yöntem 

Zr(IV) tayini için cevher örneklerine ekstraksiyon gerektirmeksizin uygulanmıştır(Liuvd,2003 

Shams ve diğerleri asılı civa damla elektrodu kullanarak bakır, çinko ve kurşunun birlikte  

sıyırma voltametrisi tayininde bu metallerin morin ile oluşturdukları komplekslerden 

yararlanmışlardır. Optimum analitik şartlar; 2,0 µM morin derişimi, pH 4,0 , Ag/AgCl ye 

karşı -500 mV adsorpsiyon potansiyeli ve 60 s akümülasyon zamanı olarak bulunmuştur. 

Yöntemin tanıma  sınırı sırasıyla 0,06, 0,08, 0,06 ng mL-1  olarak belirlenmiş ve yöntem doğal 

ve sentetik örneklerde  uygulanmıştır (Shams vd, 2004) 

Farias ve çalışma grubu durgun civa damlayan elektrod üzerinde In(III)-morin kompleks 

oluşumuna dayalı bir katodik adsorptif sıyırma voltametrisi tayini bildirmişlerdir. Optimum 
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koşullar; Ag/AgCl ye karşı -0,30 V akümülasyon potansiyeli, -1,00 V son potansiyel, 60 s 

akümülasyon zamanı, 200 mV/s tarama hızı, pH 3,5 , 0,1 M asetikasit-asetat destek elektrolit 

çözeltisi ve 1x10-5 M morin derişimidir. Yöntemin tanıma sınırı 0,05 ppb olarak bulunmuştur 

(Garias vd, 1994). 

 

2.6.2.4.4 Atomik Spektroskopi Uygulamaları 

Luo ve diğerleri 1992 yılında Mo(VI) ve W(VI)’u önzenginleştirmek amacıyla amino 

polivinilklorürü morin ile fonksiyonlandırarak bir katı faz oluşturmuşlardır. Önzenginleştirme 

basamağının optimum şartları belirlenmiş ve standart örneklerdeki Mo(VI) ve W(VI) 

konsantrasyonları ICP-OES ile tayin edilmiştir. Sentezlenen reçinenin yapısı IR 

spektroskopisi ile aydınlatılmış ve metallerin zenginleşme mekanizmaları tartışılmıştır (Luo 

vd, 1992). 

Bir başka çalışmada, hava, su, toprak gibi çeşitli çevre örneklerindeki berilyum 

konsantrasyonunu tayin etmek amacıyla berilyumun morin ile oluşturduğu kompleksin 

floresans şiddeti ölçülmüş  ve grafit fırınlı AAS kullanılmıştır. (Bhat ve Pillai, 1997). 

2006 yılında yapılan bir çalışmada silikajel önce aminopropiltrimetoksisilan ile 

fonksiyonlandırılmış ve ardından morin ile kimyasal reaksiyona sokulmuştur. Elde edilen katı 

faz Ag(I), Au(III), Pd(II), Pt(II) ve Rh(III)’ün sulu ortamda önzenginleştirilmesi ve bu 

metallerin ayrılması amacıyla kullanılmıştır. Zenginleştirme faktörü 100 olarak bulunan bu 

yöntem çeşitli su örneklerinde adı geçen değerli metallerin FAAS ile tayininde başarıyla 

kullanılmıştır ( Hassanien ve El-Sherbini, 2006). 
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3. DENEYSEL ÇALIŞMALAR 

3.1 Kullanılan Malzemeler 

Morin  dihidrat (Riedel-de Haën ), Amberlite XAD-4, -7, -16 ( Fluka ), Silikajel, Alüminyum 

Atomik Spektroskopi Standart Çözeltisi ( Al(NO3)3, Fluka), Demir Atomik Spektroskopi 

Standart Çözeltisi ( Fe(NO3)3, Fluka), Bakır Atomik Spektroskopi Standart Çözeltisi( 

Cu(NO3)2, Fluka),  Çinko Atomik Spektroskopi Standart Çözeltisi( Zn(NO3)2, Fluka),Nikel 

Atomik Spektroskopi Standart Çözeltisi (Ni(NO3)2.6H2O, Fluka), Kobalt Atomik 

Spektroskopi Standart Çözeltisi( Co(NO3)2.6H2O  , Fluka),   Kurşun Atomik Spektroskopi 

Standart Çözeltisi( Pb(NO3)2, Fluka), Mangan Atomik Spektroskopi Standart Çözeltisi 

(Mn(NO3)2 , Fluka), Magnezyum asetat monohidrat (Mg (CH3COO)2.H2O, Merck ), L (+) 

tartarik asit ( C4H6O6 ,  Merck), amonyum klorür ( NH4Cl Merck), sodyum asetat trihidrat ( 

CH3COONa.3H2O, Merck ), amonyak ( NH3 , Merck ), potasyum klorür ( KCl, Merck ), 

potasyum bromür ( KBr,Labor Teknik ), hidroklorik asit ( HCl , Riedel-de Haën), glasiyel 

asetik asit ( CH3COOH , Merck), nitrik asit ( HNO3  , Riedel-de Haën  ), aseton ( (CH3)2O , 

Riedel-de Haën ), metanol ( CH3OH, Riedel-de Haën ), içme suyu, musluk suyu, maden suyu 

ve destile su. 

 

3.2 Çözeltiler 

Morin çözeltisi (1,11x10-2 M) : 0,0375 g morin dihidrat tartılarak, bir miktar metanol ile 

çözülüp hacmi metanol ile 10 mL’ye tamamlandı. 

Al3+ , Cu2+ , Fe3+ , Zn2+ , Ni2+ , Co2+ , Pb2+ , Cr3+ ve Mn2+  çözeltileri (100 ppm) :  İlgili metalin 

1000 ppm’lik standart çözeltisinden 10 mL alınarak hacmi su ile 100 mL’ye tamamlandı. 

5,55x10-1 M Mg2+ çözeltisi : 8,8966 g  Mg(CH3COO)2.H2O tartılarak, bir miktar suda çözüldü 

ve hacmi su ile 100 mL’ye tamamlandı. 

5,55x10-1 M tartarat çözeltisi: 8,3250 g C4H6O6 tartılarak, bir miktar suda çözüldü ve hacmi su 

ile 100 mL’ye tamamlandı. 

5,55x10-1 M potasyum bromür çözeltisi: 6,6045 g KBr tartılarak, bir miktar suda çözüldü ve 

hacmi su ile 100 mL’ye tamamlandı. 

0,1 M potasyum klorür çözeltisi: 4,1347g  KCl tartılarak, bir miktar suda çözüldü ve hacmi su 

ile 100 mL’ye tamamlandı. 
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0,1 M hidroklorik asit çözeltisi: Yoğunluğu 1,19 g/cm3 olan %37’lik hidroklorik asit 

çözeltisinden 0,82 mL alınarak hacmi su ile 100 mL’ye tamamlandı. 

0,1 M sodyum asetat çözeltisi: 1,36 g sodyum asetat trihidrat tartılarak, bir miktar suda 

çözüldü ve hacmi su ile 100 mL’ye tamamlandı. 

0,1 M asetik asit çözeltisi: Yoğunluğu 1,05 g/cm3 olan asetik asit çözeltisinden 0,57 mL 

alınarak hacmi su ile 100 mL’ye tamamlandı. 

0,1 M amonyum klorür çözeltisi: 0,535 g amonyum klorür tartılarak, bir miktar suda çözüldü 

ve hacmi su ile 100 mL’ye tamamlandı. 

0,1 M amonyak ( NH3 ) çözeltisi: Yoğunluğu 0,91 g/cm3 olan %26’lık amonyak çözeltisinden 

0,72 mL alınarak hacmi su ile 100 mL’ye tamamlandı. 

pH=2 tamponu : 0,1 M potasyum klorür çözeltisinin üzerine 0,1 M hidroklorik asit çözeltisi 

ilave edilerek pH-metre ile pH=2,0’a  ayarlandı. 

pH=4-7 tamponları : 0,1 M sodyum asetat çözeltisinin üzerine 0,1 M asetik asit çözeltisi ilave 

edilerek pH-metre ile ilgili pH’a ayarlandı. 

pH=8-10 tamponları : 0,1 M amonyum klorür çözeltisinin üzerine 0,1 M amonyak çözeltisi 

ilave edilerek pH-metre ile ilgili pH’a ayarlandı. 

0,1 M HNO3 (suda) : Yoğunluğu 1,4 g/cm3 olan %65’lik nitrik asit çözeltisinden 0,7 mL 

alınarak hacmi su ile 100 mL’ye tamamlandı. 

1 M HNO3 (asetonda) : Yoğunluğu 1,4 g/cm3 olan %65’lik nitrik asit çözeltisinden 7 mL 

alınarak hacmi aseton ile 100 mL’ye tamamlandı. 

3 M HNO3 (asetonda): Yoğunluğu 1,4 g/cm3 olan %65’lik nitrik asit çözeltisinden 21 mL 

alınarak hacmi aseton ile 100 mL’ye tamamlandı. 

1 M HCl (asetonda): Yoğunluğu 1,19 g/cm3 olan %37’lik hidroklorik asit çözeltisinden 8,28 

mL alınarak hacmi aseton ile 100 mL’ye tamamlandı. 
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3.3 Araç ve Gereçler 

pH-metre (WTW inoLab pH 720) 

Atomik Absorpsiyon Spektrometresi, Analytikjena 

UV-Visible Spektrofotometre, Agilent 

UV-Visible cihazı küveti, kuvartz küvet 

Analitik terazi, Sartorius Analytic 

Milli-Q su cihazı, (Elix) 

 

3.4 Alüminyum Morin Kompleksi 

Al(III)’ün  morin ile en uygun koşullarda kompleksinin oluşumu için 2x10-4 M Al(III) 

çözeltisinden 0,5 mL alındı , üzerine 2x10-3 M  0,5 mL morin çözeltisi eklendi ve pH=4 

tamponu ile hacmi 10 mL’ye tamamlandı. Boş deneme çözeltisi, 2x10-3 M  morinden  0,5 mL 

alınarak pH=4 tamponu ile hacminin 10 mL’ye tamamlanmasıyla hazırlandı. Oluşturulan bu 

iki çözeltinin 300-500 nm arasındaki spektrumları 0,5 mL metanol ve 9,5 mL pH=4 tamponu 

içeren suya karşı ve  Al(III)-morin kompleksi içeren çözeltinin spektrumu boş deneme 

çözeltisine karşı alındı. Sonuçlar Bölüm 4.1’de verilmiştir. 
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3.5 Önzenginleştirme 

3.5.1 Yöntem 

Al(III)’ün  morin kompleksi halinde önzenginleştirilmesi için 100 ppm’lik metal çözeltisinin 

0,15 mL’si üzerine 0,5 mL 1,11x10-2  M morin çözeltisi ilave edildikten sonra 50 mL’lik 

balonjojede pH=4 tampon çözeltisi ile hacmine tamamlanarak morin-metal kompleksi 

oluşturuldu. Oluşturulan komplekslerin, 1 g XAD reçinesi üzerinde adsorpsiyonu 1 cm 

çapında 10 cm uzunluğundaki kolonda 0,5 mL/dak akış hızı ile geçirilmek suretiyle kolon 

yöntemi kullanılarak sağlandı. Adsorbe edilen Al(III)  kolon yönteminde asetonda hazırlanmış 

1 M HNO3 çözeltisinin 15 mL’sinin kolondan geçirilmesi ile geri kazanıldı. Çözeltilerin 

asetonu buharlaştırıldıktan sonra 5 mL’lik balonjojede 0,1 N HNO3 ile hacmine 

tamamlandı.Çözeltideki Al(III) derişiminin  belirlenmesi için AAS’de 309,3 nm’de absorbans 

ölçüldü. Karşılığı olan derişimlerin  hesaplanması için ölçü eğrisi hazırlandı. Bu amaçla 100 

ppm’lik Al(III) çözeltisinden 1-5 mL alınarak 50 mL’lik balonjojelerde 0,1 N HNO3 ile 

hacmine tamamlandı ve AAS’de absorbansları ölçüldü. Ölçü eğrisine ait regresyon analizleri 

yapıldı. Alüminyumun önzenginleştirme ile  derişimleri  ve geri kazanımları bu ölçü eğrileri 

kullanılarak hesaplandı. Sonuçlar Bölüm 4.2.1’de verilmiştir. 

Alüminyumun önzenginleştirilmesi için optimum koşulları saptamak amacıyla aşağıdaki 

parametreler incelendi. 

3.5.2 Adsorban Cinsi 

Al(III)’ün morin kompleksi halinde adsorpsiyonu ile önzenginleştirilmesi için 

kullanılabilecek adsorban olarak silikajel, aktif karbon ve XAD reçineleri ile çalışıldı. 

Silikajel ve aktif karbonla yapılan çalışmalarda XAD reçinelerine göre daha düşük geri 

kazanımlar elde edildi. En uygun XAD türünün belirlenmesi amacı ile  Bölüm 3.5.1’de 

anlatıldığı şekilde Al(III)’ün morin kompleksi oluşturuldu. Oluşturulan kompleksin 0,5 g 

XAD-4, XAD-7 ve XAD-16 üzerinde adsorpsiyonu sağlandı. Reçineler üzerinde adsorplanan 

Al(III), asetonda hazırlanmış 1 M HNO3 çözeltisinin 15 mL’si ile geri kazanıldıktan sonra 

Bölüm 3.5.1’de anlatıldığı şekilde AAS’de absorbansları ölçülerek geri kazanımlar ilgili ölçü 

eğrisi ile hesaplandı. Sonuçlar Bölüm 4.2.2’de verilmiştir. 
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3.5.3 Adsorban Miktarı 

Önzenginleştirmede alüminyumun adsorpsiyonu için gerekli adsorban miktarının belirlenmesi 

amacı ile Bölüm 3.5.1’de anlatıldığı şekilde oluşturulan metal kompleksinin 50 mL’lik 

çözeltisinin 0,1-0,5 g XAD-16 reçinesi üzerinde adsorpsiyonu sağlandı. XAD-16 üzerinde 

adsorplanan Al(III) asetonda hazırlanmış 1 M HNO3 çözeltisinin 15 mL’si ile geri 

kazanıldıktan sonra Bölüm 3.5.1’de anlatıldığı şekilde AAS’de absorbanslar ölçülerek geri 

kazanımlar ilgili ölçü eğrisi ile hesaplandı. Sonuçlar Bölüm 4.2.3’te verilmiştir. 

 

3.5.4 pH Etkisi 

Önzenginleştirmede pH etkisinin incelenmesi amacı ile Bölüm 3.5.1’de anlatıldığı şekilde 

Al(III)-morin kompleksi oluşturuldu. Kompleks oluşumu için pH=2-10 değerlerine sahip 

farklı tampon çözeltiler kullanıldı. Bu kompleksler 0,5 g XAD-16 reçinesi üzerinde 

adsorplandıktan sonra Al(III) asetonda hazırlanmış 1 M HNO3 çözeltisinin 15 mL’si ile geri 

kazanılıp Bölüm 3.5.1’de anlatıldığı şekilde AAS’de absorbansları ölçülerek geri kazanımlar 

ilgili ölçü eğrisi ile hesaplandı. Sonuçlar Bölüm 4.2.4’te verilmiştir. 

 

3.5.5 Morin Miktarı 

Önzenginleştirmede kompleks oluşumu için gerekli ligand miktarının bulunması amacı ile 

100 ppm’lik Al(III) çözeltisinin 0,15 mL’sine 1,11x10-2 M morin çözeltisinden 0,2-1,5 mL 

alınarak kompleks oluşturuldu. Çözeltilerin hacmi pH=4 tamponu ile 50 mL’ye tamamlandı 

ve Bölüm 3.5.1’de anlatıldığı şekilde çalışılarak önzenginleştirmesi yapıldı. Daha sonra A(III) 

asetonda hazırlanmış 1 M HNO3 çözeltisinin 15 mL’si ile geri kazanılıp Bölüm 3.5.1’de 

anlatıldığı şekilde AAS ile absorbanslar ölçülerek ilgili ölçü eğrisi ile geri kazanımlar 

hesaplandı. Sonuçlar Bölüm 4.2.5’te verilmiştir. 
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3.5.6 Geri Kazanım Çözeltisi ve Miktarı 

Al(III)’ün Bölüm 3.5.1’de anlatıldığı şekilde oluşturulan morin kompleksi halinde 0,5 g 

XAD-16 üzerinde adsorplanmasından sonra geri kazanımı için en uygun çözelti cinsinin ve 

miktarının belirlenebilmesi için, asetonda hazırlanmış 1 M HNO3, 3 M HNO3 ve 1 M HCl’ün 

farklı miktarları kullanıldı ve Bölüm 3.5.1’de  anlatıldığı şekilde AAS ile absorbanslar  

ölçülerek ilgili ölçü eğrisi ile geri kazanımlar hesaplandı. Sonuçlar Bölüm 4.2.6’da verilmiştir. 

 

3.5.7 Akış Hızı 

Önzenginleştirmede örnek çözeltisinin kolondan geçirilme hızının geri kazanıma etkisini 

incelemek amacıyla Bölüm 3.5.1’de  anlatıldığı şekilde Al(III)’ün morin kompleksleri 

oluşturuldu ve çözelti 0,5-2 mL/dakika hızlarla adsorbanla muamele edildi. Reçine üzerinde 

adsorplanan Al(III) asetonda hazırlanmış 1 M HNO3 çözeltisinin 15 mL’si ile geri 

kazanıldıktan sonra Bölüm 3.5.1’de anlatıldığı şekilde AAS’de absorbansları ölçülerek geri 

kazanımlar ilgili ölçü eğrisi ile hesaplandı. Sonuçlar Bölüm 4.2.7’de verilmiştir. 

 

3.5.8 Örnek Hacmi 

Önzenginleştirme işleminin yapılabileceği en yüksek örnek hacmini saptamak amacı ile 100 

ppm’lik Al(III) çözeltisinden 0,15 mL alındıktan sonra üzerine 0,5 mL 1,11x10-2  M  morin 

çözeltisi ve pH=4 tamponu eklenerek oluşturulan Al(III)-morin kompleksinin 50-500 mL 

arasındaki farklı hacimleri 0,5 g XAD-16 reçinesi içeren 1 cm çapında 10 cm uzunluğunda 

kolondan 1 mL/dakika akış hızında geçirilerek adsorpsiyonu sağlandı. Asetonda hazırlanmış 1 

M HNO3 çözeltisinin 15 mL’si kolondan geçirilerek çözeltinin asetonu uçuruldu ve  Bölüm 

3.5.1’de anlatıldığı şekilde AAS’de absorbansları ölçülerek geri kazanımları hesaplandı. 

Sonuçlar Bölüm 4.2.8’de verilmiştir. 

 

 

 

 

http://www.pdfcomplete.com/cms/hppl/tabid/108/Default.aspx?r=q8b3uige22


 

 

56

3.5.9 Kolon Kapasitesi 

Kolon kapasitesinin saptanması amacı ile 100 ppm’lik Al(III) çözeltisinden 0,15-1,2 mL 

alınıp üzerine 10 mL 1,11x10-2  M morin çözeltisi katıldıktan sonra çözelti hacmi tamponla 50 

mL’ye tamamlandı. Bu çözeltiler 0,5 g XAD-16 içeren 1 cm genişliğinde 10 cm 

uzunluğundaki kolondan 1 mL/dak akış hızı ile geçirilerek adsorpsiyonu sağlandı. 1 M HNO3 

çözeltisinin 15 mL’si kolondan geçirilerek geri kazanılan Al(III) Bölüm 3.5.1’de anlatıldığı 

şekilde AAS’de absorbansları ölçülerek geri kazanımları hesaplandı. Sonuçlar Bölüm 4.2.9’da 

verilmiştir. 

 

3.5.10 Yabancı İyon Etkisi 

3.5.10.1 Kompleks Oluşturan İyonların Etkisi 

Al(III)’ün önzenginleştirilmesinde, morin ile kompleks oluşturan diğer metallerin etkisini 

incelemek amacı ile 50 mL’lik balonjojelere 100 ppm’lik Al(III) çözeltisinden 0,15’şer mL ve 

100 ppm’lik diğer metal çözeltilerinden 0,15’şer mL konularak hazırlanan farklı ikili 

kombinasyonlarının üzerine 1 mL 1,11x10-2  M morin çözeltisi eklenip pH=4 tamponuyla 

hacimleri 50 mL’ye tamamlandı. Bu çözeltiler 0,5 g XAD-16 içeren 1 cm çapında 10 cm 

uzunluğundaki kolondan 1 mL/dak akış hızı ile geçirilerek  metallerin adsorpsiyonu sağlandı. 

1 M HNO3 çözeltisinin 15 mL’si kolondan geçirilerek elde edilen çözeltilerdeki Al(III) 

konsantrasyonları Bölüm 3.5.1’de anlatıldığı şekilde AAS de ölçüldükten sonra geri 

kazanımlar hesaplandı. Sonuçlar Bölüm 4.2.10’da verilmiştir. 

 

3.5.10.2 Kompleks Oluşturmayan İyonların Etkisi 

Morin ile kompleks oluşturmayan fakat Mg, K, Ca, Na gibi suda çok bulunan metallerin ve 

tartarat, okzalat, sitrat gibi, metallerle kompleks oluşturan organik maddelerin Al(III)’ün 

önzenginleştirilmesindeki etkisini incelemek amacı ile 50 mL’lik balonjojelere 100 ppm’lik 

Al(III) çözeltisinden 0,15’şer mL ve  1,11x10-2  M morin çözeltisinden 1 mL koyuldu. Bir 

miktar pH=4 tamponu ilavesinden sonra kompleks oluşturmayan metal ve organik maddelerin 

çözeltilerinin katılmasıyla hacim yine  pH=4 tamponu ile 50 mL’ye tamamlandı. Bu çözeltiler 

0,5 g XAD-16 içeren 1 cm çapında 10 cm uzunluğundaki kolondan 1 mL/dak akış hızı ile 

geçirilerek  metallerin adsorpsiyonu sağlandı. 1 M HNO3 çözeltisinin 15 mL’si kolondan 

geçirilerek geri kazanılan metallerin Bölüm 3.5.1’de anlatıldığı şekilde AAS ile uygun dalga 
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boyunda absorbansları ölçüldükten sonra geri kazanımlar hesaplandı. Sonuçlar Bölüm 

4.2.10’da verilmiştir. 

 

3.5.11 Tanıma ve Tayin Sınırları (LOD, LOQ)  

Yöntemin tanıma ve tayin sınırlarının belirlenmesi için, boş deneme çözeltisinin Al(III)için 

309,3 nm dalga boyundaki absorbans değerleri 10 kez okunarak standart sapması hesaplandı. 

Standart sapmanın, tanıma sınırı için 3 katına, tayin sınırı için 10 katına karşılık gelen metal 

derişimleri hesaplandı. Bu derişimler zenginleştirme faktörü olan 90 rakamına bölünerek 

zenginleştirmeden önceki derişimler hesaplandı. Sonuçlar Bölüm 4.2.11’de verilmiştir. 

 

3.5.12 Önzenginleştirme Faktörlerinin Yarı Fraksiyonlu Faktöriyel Tasarım ile 
Optimizasyonu 

Al(III)’ün önzenginleştirmesinde 2 seviyeli yarı fraksiyonlu faktöriyel tasarım (2 5-1 ) ile 

optimizasyon gerçekleştirildi. Faktöriyel tasarımda faktör olarak;  pH (A), adsorban miktarı 

(B), Morin/Al mol oranı (C), elüsyon çözeltisi hacmi (D) ve örnek çözeltisinin akış hızı (E) 

seçildi. Her faktör için belirlenen iki seviyede toplam 16 deney yapıldı. Deneylerin sırası 

Çizelge 2.2’de gösterildiği üzere rastgele olarak belirlendi. Faktörlerin düşük seviyeleri  için 

“-’’, yüksek seviyeleri için “+’’ işareti kullanıldı. Seçilen faktörler ve seviyeleri Çizelge 

3.1’de görülmektedir. 
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Çizelge 3.1 Faktörler ve seviyeleri 

  

    Faktör                                                            Düşük (-)                             Yüksek (+) 

 

    pH (A)                                                                3                                       4 

    Adsorban miktarı (B), (mg)                             200                                   500 

    Morin/Al  Mol Oranı  (C)                                   5                                      10 

    Elüsyon çözeltisi hacmi (D), (mL)                   10                                      15 

    Akış hızı (E), (mL min-1)                                   1                                        2 

 

15 μg Al(III) içeren 50 mL’lik örneklerin önzenginleştirme aşamasından sonra Bölüm 

3.5.1’de anlatıldığı şekilde AAS ile uygun dalga boyunda absorbansları ölçüldü ve  

hesaplanan  geri kazanımlardan  faktörlerin etkisi ve etkileşimleri incelendi. Sonuçlar Bölüm 

4.3’de verilmiştir. 

 

3.7 Örnek Uygulamaları 

İçme suyu, musluk suyu ve maden suyu örneklerine 25-40 ppb arasında olmak üzere Al(III) 

katıldı. Herbir çözeltiden 400 mL alındı, HCl çözeltisi ile pH’sı 4’ ayarlandı. Üzerine  

1,11x10-2  M morin çözeltisinden 1 mL ve pH=4 tamponundan  10 mL ilave edildi.  Bölüm 

3.5.1’de anlatıldığı şekilde yöntem uygulandı ve Al(III) miktarları tayin edildi. Sonuçlar 

Bölüm 4.4’de verilmiştir 
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4. SONUÇLAR ve TARTIŞMA 

4.1 Morin-Al(III) Kompleksinin Oluşumu 

Bölüm 3.4’de anlatıldığı şekilde yapılan çalışmalar sonucunda Şekil 4.1’deki spektrumlar elde 

edildi. 

 

 

 

Şekil 4.1 1; Morinin pH=4’e tamponlanmış suya karşı, 2; Al(III)-Morin kompleksinin pH=4’e 

tamponlanmış suya karşı ve 3; Al(III)-Morin kompleksinin boş denemeye karşı absorpsiyon 

spektrumları 

 

4.2 Önzenginleştirme 

4.2.1 Yöntem 

Al(III)’ün önzenginleştirme işleminden sonra AAS ile miktar tayininde kullanılmak üzere 

Bölüm 3.5.1’de anlatıldığı şekilde çalışılarak elde edilen Al(III)’e ait ölçü eğrisi ve regresyon 

değerleri Şekil 4.2 ’de  verilmiştir.  
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Şekil 4.2 AAS için ölçü eğrisi 

4.2.2 Adsorban Cinsi 

Al(III)’ün morin kompleksi halinde adsorpsiyonu için en uygun adsorbanın seçilmesi amacı 

ile Bölüm 3.5.2’de anlatıldığı şekilde çalışıldı. Bu çalışmalar sonucunda Çizelge 4.1’deki 

değerler elde edildi. Bu değerlere göre en uygun adsorbanın XAD-16 olduğu sonucuna 

varıldı. 

Çizelge 4.1 Adsorban cinsine göre geri kazanım yüzdeleri 
Adsorban Cinsi % Geri Kazanım       

XAD-4 96 
XAD-7 93 
XAD-16 100 
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4.2.3 Adsorban Miktarı 

Al(III)’ün morin kompleksi halinde adsorpsiyonu için yeterli adsorban miktarının 

belirlenmesi amacı ile  Bölüm 3.5.3’de anlatıldığı şekilde çalışıldı. Bu çalışmalar sonucunda 

Çizelge 4.2’deki değerler elde edildi. Şekil 4.3’de Al(III)’ün adsorban miktarına göre geri 

kazanım yüzdelerini gösteren grafik bulunmaktadır. Bu değerlere göre 15 μg Al(III) için 

yeterli adsorban miktarının 0,4 g olduğu sonucuna varıldı. Yapılan çalışmalarda 0,5 g 

adsorban kullanıldı. 

Çizelge 4.2 Adsorban miktarına göre geri kazanım yüzdeleri 

Adsorban Miktarı (g) % Geri Kazanım       
0,1 52 
0,2 85 
0,3 95 
0,4 99 
0,5 99 
0,6 99 

 

Şekil 4.3 Adsorban miktarının Al(III)’ün geri kazanımına etkisi 
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4.2.4 pH Etkisi 

Al(III)’ün morin kompleksi halinde adsorpsiyonuna pH etkisini incelemek amacı ile pH=2-10 

aralığında Bölüm 3.5.4’te anlatıldığı şekilde çalışıldı. Bu çalışmalar sonucunda Çizelge 4.3’te 

verilen değerler elde edilmiştir. Şekil 4.4’te pH’ya göre geri kazanım yüzdeleri verilmiştir. 

Yapılan çalışmalar doğrultusunda en uygun pH değerinin 4 olduğu sonucuna varılmıştır..     

Çizelge 4.3 pH’ya göre geri kazanım yüzdeleri 

pH % Geri Kazanım       
2 35 
3 52 
4 100 
5 91 
6 79 
7 48 
8 45 

10 40 

 

 

Şekil 4.4 pH’nın geri kazanım yüzdelerine  etkisi 
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4.2.5 Morin Miktarı 

Al(III)’ün  morin kompleksi halinde adsorpsiyonu için gerekli ligand miktarının bulunması 

amacı ile Bölüm 3.5.5’te anlatıldığı şekilde çalışıldı. Bu çalışmalar sonucunda Çizelge 4.4’te 

verilen değerler  elde edilmiştir. Bu değerlere göre, 15 μg (5,55 x10-7mol) Al(III) için        

5,55 x10-6mol morinin yeterli olduğu sonucuna varılmıştır. Morin / Al oranı 10 kat olarak 

bulunmuştur. Şekil 4.5’te bu sonuçlara ait grafikler verilmektedir. 

Çizelge 4.4 Ligand miktarlarının Al(III) geri kazanım yüzdelerine etkisi 

Morin (1,11x10-2 M) Morin / Al Oranı % Geri Kazanım 

Miktar (mL) Mol    

0,05 5,55x10-7 1 12 
0,10 1,11x10-6 2 25 
0,15 1,66x10-6 3 32 
0,25 2,77x10-6 5 74 
0,40 4,44x10-6 8 88 
0,45 4,98x10-6 9 98 
0,50 5,55x10-6 10 101 
0,60 6,66x10-6 12 101 
0,75 8,32x10-6 15 101 

 

 

 

Şekil 4.5 Morin miktarının geri kazanım yüzdelerine etkisi 
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4.2.6 Geri Kazanım Çözeltisi ve Miktarı 

En uygun koşullarda adsorplanmış Al(III)’ün geri kazanımı için uygun geri kazanım  

çözeltisinin saptanması için Bölüm 3.5.6’da anlatıldığı şekilde çalışıldı. Çizelge 4.5’de geri 

kazanım çözeltisinin cinsine, Çizelge 4.6 ’da ve Şekil 4.6’da geri kazanım çözeltisinin 

miktarına göre geri kazanım yüzdeleri görülmektedir. Çizelge 4.5’de görüldüğü gibi geri 

kazanım için HNO3’ün (asetonda) HCl’den (asetonda)  daha uygun olduğu ve 1 M HNO3’ün 

(asetonda) yeterli olduğu,  Çizelge 4.6’dan  ise asetonda hazırlanmış  1 M HNO3 ‘ün 15 

mL’sinin yeterli olduğu sonucuna varılmıştır. 

Çizelge 4.5 Al(III)’ün geri kazanım çözeltisinin cinsine göre geri kazanım yüzdeleri 

Geri Kazanım Çözeltisi % Geri Kazanım       
1 M HCl (aseton) 87 

1 M HNO3 (aseton) 100 

Çizelge 4.6 Al(III)’ün 1 M HNO3 (aseton) miktarına göre geri kazanım yüzdeleri 

1 M HNO3 (aseton) (mL) % Geri Kazanım       
5 67 

10 80 
12 92 
15 100 
20 100 

 

                  Şekil 4.6 1 M HNO3 (aseton) miktarına göre geri kazanım yüzdeleri  
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4.2.7 Akış Hızı 

Örnek çözeltilerinin kolondan geçirilme hızlarının geri kazanıma etkisini incelemek amacıyla 

Bölüm 3.5.7’de anlatıldığı şekilde çalışıldı. Bu çalışmalar sonucunda Çizelge 4.7’deki 

değerler elde edildi. Şekil 4.7’de Al(III)’ün akış hızına göre geri kazanım yüzdelerini gösteren 

grafik bulunmaktadır. Bu değerlere göre 1 mL/dak akış hızının uygun olduğu bulunmuştur. 

Çizelge 4.7 Al(III)’ün akış hızına göre geri kazanım yüzdeleri 

Akış Hızı (mL/dak) % Geri Kazanım       
0,5 100 
1 100 

1,5 87 
2 80 

 

 

 

Şekil 4.7 Akış hızına göre geri kazanım yüzdeleri 
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4.2.8 Örnek Hacmi 

Önzenginleştirmenin yapılabileceği en yüksek örnek hacminin belirlenmesi amacı ile Bölüm 

3.5.8’de anlatıldığı şekilde çalışıldı. Bu çalışmalar sonucunda Çizelge 4.8’de verilen değerler 

elde edilmiştir. Bu değerler doğrultusunda Şekil 4.8’deki grafik elde edilmiştir. Grafikten 450 

mL’ye kadar önzenginleştirmenin yapılabileceği görülmüştür. Bu sonuçlar doğrultusunda, 

elüent 5 mL’lik balonjojede çözeltiye alındığında zenginleştirme faktörü 90 olarak 

saptanmıştır.             Çizelge 4.8 Örnek hacmine göre geri kazanım yüzdesi 

Örnek Hacmi (mL) % Geri Kazanım       
50 100 
100 100 
200 100 
250 99 
300 99 
350 99 
400 98 
450 96 
500 92 
600 80 

 

Şekil 4.8 Zenginleştirme faktörü tayini 
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4.2.9 Kolon Kapasitesi 

Önzenginleştirmenin yapılacağı kolonun kapasitesinin belirlenmesi amacı ile Bölüm 3.5.9’da 

anlatıldığı şekilde yapılan çalışmalar sonucunda Çizelge 4.9’da verilen değerler elde 

edilmiştir. Bu değerler doğrultusunda Şekil 4.9’daki grafikler elde edilmiştir. Şekil 4.9.’dan 

da görüldüğü gibi 80 μg’dan sonra geri kazanımlarda düşme görülmektedir. Buna göre 500 

mg XAD-16 içeren kolonun kapasitesi Al (III) için  80 μg’dır. 

Çizelge 4.9 Al(III) miktarına göre geri kazanım yüzdesi 

Al(III) Miktarı (μg) % Geri Kazanım       
15 100 
30 100 
45 100 
60 100 
80 99 
100 92 
120 88 

 

Şekil 4.9 Kolon kapasitesinin tayini 
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4.2.10 Yabancı İyon Etkisi 

Al(III)’ün önzenginleştirilmesine morin ile kompleks oluşturan diğer metal iyonlarının 

etkisinin incelenmesi amacı ile Bölüm 3.5.10.1’de anlatıldığı şekilde çalışıldı. Bu çalışmalar 

sonucunda Çizelge 4.10’da verilen değerler elde edildi. Çizelgedeki değerlerden de görüldüğü 

gibi morin ile kompleks oluşturan metal iyonlarından Fe(III) ve Pb(II)’nin geri kazanıma 

etkisi varken diğer metallerin etkisi yoktur. Morin ile kompleks oluşturmayan fakat Mg, K, 

Ca, Na gibi suda çok bulunan metallerin ve tartarat, okzalat, sitrat gibi metallerle kompleks 

oluşturan organik maddelerin geri kazanıma etkisini incelemek amacıyla Bölüm 3.5.10.2’de 

anlatıldığı şekilde çalışıldı. Bu çalışmalar sonucunda, bu maddelerin metalin 1000 katı kadar 

miktarının geri kazanıma olumsuz bir etki yapmadığı gözlendi.  

Çizelge 4.10 Al(III)’ün kompleks oluşturucu yabancı iyon varlığında geri kazanım yüzdeleri 

Yabancı İyon % Geri Kazanım       
Cu(II) 95 
Fe(III) 93 
Zn(II) 98 
Ni(II) 99 
Co(II) 98 
Pb(II) 94 
Cr(III) 96 
Mn(II) 97 

 

4.2.11 Tanıma ve Tayin Sınırları (LOD, LOQ)  

Tanıma ve tayin sınırlarının belirlenmesi için Bölüm 3.5.11’de anlatıldığı şekilde yapılan 

çalışmalar sonucunda Al(III)’ün tanıma sınırı 8,1 ppb, tayin sınırı 25 ppb olarak 

hesaplanmıştır. 
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4.3 Faktöriyel Tasarım Uygulaması 

Bolum 3.6’da anlatıldığı şekilde  yapılan çalışmalar sonunda deney koşullarına göre elde 

edilen  % geri kazanım değerleri Çizelge 4.11’de verilmiştir. 

Çizelge 4.11 Yarı fraksiyonlu faktöriyel tasarım ile elde edilen % geri kazanım değerleri 

 

Deney No 

 

pH 

Adsorban 

Miktarı 
 

Morin/Al 

Mol 
Oranı 

Elüsyon 
Çözeltisi 
Hacmi 

 

Akış 

Hızı 

 

 

% Geri 
Kazanım 

(yi) 
1 – – – – + 43,95  

2 + – – – – 66,07  

3 – + – – – 33,42  

4 + + – – + 66,14  

5 – – + – – 40,88  

6 + – + – + 76,36  

7 – + + – + 56,85  

8 + + + – – 98,76  

9 – – – + – 47,85  

10 + – – + + 68,46  

11 – + – + + 45,95  

12 + + – + – 70,69  

13 – – + + + 57,05  

14 + – + + – 100,47  

15 – + + + – 61,85 

16 + + + + + 60,37  
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Faktör ve etkileşim etkilerinin regresyon katsayıları ve kareler toplamı hesaplanmış, sonuçlar 
Çizelge 4.12’de verilmiştir.  
 

Çizelge 4.12 Faktörlerin etkileri 

Değişken Etki Regresyon Katsayısı Kareler toplamı 

A 27,4371 13,7185 3011,3973 

B -0,88375 -0,4418 3,1240 

C 13,75875 6,8794 757,213 

D 3,7831 1,8915 57,2474 

E -5,60625 -2,8031 125,720 

AB -2,96875 -1,4844 35,325 

AC 2,3921 1,1960 22,888 

AD -5,61375 -2,8069 126,056 

AE -10,5579 -5,2789 445,878 

BC 1,6496 0,8248 10,884 

BD -7,8613 -3,9306 247,197 

BE -3,2454 -1,6227 42,131 

CD -2,05875 -1,0294 19,954 

CE -7,2270 -3,6135 208,923 

DE -6,64875 -3,3244 176,8235 

(A: pH, B: Adsorban miktarı, C: Morin/Al oranı, D: Elüsyon çözeltisi hacmi, E: Akış hızı) 
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Şekil 4.10 Faktör ve etkileşim değerlerinin normal olasılık grafiği 

 

Faktör ve etkileşim değerlerinin normal olasılık grafiği Şekil 4.10’da verilmiştir. Şekilden 

doğrusal grafikten  sapma gösteren A, C ve E faktörleri ile AD, AE,  BD, CE ve DE  

etkileşimlerinin geri kazanımlar üzerinde etkili olduğu  görülmektedir. 
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Şekil 4.10’daki sonuçları doğrulamak amacıyla Varyans Analizi (ANOVA) uygulandı.  

Sonuçlar  Çizelge 4.13’de verilmiştir. 

Çizelge 4.13 Varyans Analizi 

Değişim 
Kaynağı 

Kareler Toplamı Serbestlik 
Derecesi 

Kareler 
Ortalaması 

F 

A 3011,3973 1 3011,3973 105,03 

C 757,213 1 757,213 26,415 

E 125,720 1 125,720 4,386 

AD 126,056 1 126,056 4,398 

AE 445,878 1 445,878 15,554 

BD 247,197 1 247,197 8,623 

CE 208,923 1 208,923 7,288 

DE 176,823 1 176,823 6,168 

Hata 200,66 7 28,666  

Toplam 5300,533 15   

(A: pH, B: Adsorban miktarı, C: Morin/Al oranı, D: Elüsyon çözeltisi hacmi, E: Akış hızı) 

Çizelge 4.13’de verilen değişim kaynaklarının hepsinin F değerleri kritik  0,10 F1,7 = 3,59  

değerinden büyük olduğundan  bu faktörler ve etkileşimler geri kazanım üzerinde etkilidir. 

% Geri kazanımı tahmin etmek için bulunan regresyon modeli aşağıda verilmiştir. 

^yi = 62,20+13,7185x1+6,8793x3-2,8031x5-2,8068x1x4-5,2790x1x5-3,9306x2x4-3,6135x3x5-                       

3,3243x4x5  

Bu modelde kodlanmış değişkenlerden x1,  x3  ve x5 sırasıyla A, C ve E faktörlerini; x1x4  

terimi AD etkileşimini;  x1x5 terimi AE etkileşimini; x2x4 terimi BD etkileşimini; x3x5  terimi 

CE etkileşimini ve x4x5 terimi DE etkileşimini göstermektedir. 

Modelin uygunluğunu göstermek için deneysel çalışmada bulunan geri kazanım değerinden 

modelden bulunan geri kazanım değeri çıkarılarak bulunan artıkların (Єi ) normal olasılık 

kağıdı üzerinde grafiği çizilmiştir. Şekil 4.11’de verilerin yaklaşık  doğrusal olması modelin 

uygun olduğunu ve elde edilen sonuçların verilen anlam seviyesinde güvenilir olduğunu 

göstermiştir. 
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Şekil 4.11 Artıkların normal  olasılık grafiği 
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Faktörlerin  ve etkileşimlerin geri kazanım üzerindeki etkilerini gösteren grafikler Şekil 4.12 - 

26’da  verilmiştir. 

 

Şekil 4.12 pH’nın geri kazanım üzerindeki etkisi 
Şekil 4.12’den pH arttığında  % geri kazanımın arttığı görülmektedir. Buna göre; pH faktörü 
etkilidir  ve optimum değer olarak pH 4 alınmalıdır. Bu sonuç  normal olasılık grafiği ve 
varyans analizi sonuçları ile uyum halindedir.   

 

Şekil 4.13 Adsorban miktarının geri kazanım üzerindeki etkisi 

Normal olasılık grafiği ve varyans analizi sonuçlarından bulunan adsorban miktarının   % geri 

kazanım üzerinde etkisiz olduğunu Şekil 4.13 de  doğrulamaktadır. 
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Şekil 4.14 Morin/Al mol oranının geri kazanım üzerindeki etkisi 

Şekil 4.14,  Morin/Al mol oranının % geri kazanım üzerinde etkili olduğu ve 10 kat fazlası ile 

geri kazanımın en yüksek olduğu  görülmektedir. 

 

Şekil 4.15 Elüsyon çözeltisi hacminin geri kazanım üzerindeki etkisi 

Elüsyon çözeltisi hacminin % geri kazanım üzerinde etkisiz olduğu Şekil 4.15’den de 

görülmektedir. 
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Şekil 4.16 Akış hızının geri kazanım üzerindeki etkisi 

Şekil 4.16’dan akış hızının % geri kazanım üzerinde etkili olduğu ve optimum değerinin 1 

mL/dak olduğu görülmektedir. 

 

Şekil 4.17 pH xAdsorban miktarı (B) etkileşiminin etkisi 

Şekil 4.17, pH  ile adsorban miktarı etkileşiminin % geri kazanım üzerinde etkisiz  olduğunu 

göstermektedir. 
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Şekil 4.18 pHxMorin-Al mol oranı (C)  etkileşiminin etkisi 

Morin-Al mol oranı etkileşiminin  % geri kazanım üzerinde etkisiz olduğu Şekil 4.18’den  

görülmektedir. 

 

Şekil 4.19 pHxElüsyon çözeltisi hacmi (D) etkileşiminin etkisi 

 

pH x elüsyon çözeltisi hacmi etkileşiminin  % geri kazanım üzerinde etkili olduğu Şekil 

4.19’dan  görülmektedir. 

% Geri kazanım üzerinde etkili olan diğer etkileşimler ; pHxAkış hızı, Adsorban miktarı x 

Elüsyon çözeltisi hacmi, Morin/Al mol oranı x Akış hızı ve Elüsyon çözeltisi hacmi x Akış 

hızı etkileşimleridir. Bu etkileşimlerin etkileri sırasıyla Şekil 4.20, 22, 25 ve 26’da  

görülmektedir. Diğer etkileşimler ise % geri kazanım üzerinde etkili değillerdir. 
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Şekil 4.20 pHxAkış hızı (E) etkileşiminin etkisi 

 

Şekil 4.21 Adsorban miktarı xMorin/Al mol oranı (C) etkileşiminin etkisi 

 

Şekil 4.22 Adsorban miktarı xElüsyon çözeltisi hacmi (D) etkileşiminin etkisi 
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Şekil 4.23 Adsorban miktarı xAkış hızı (E) etkileşiminin etkisi 

 

Şekil 4.24 Morin/Al mol oranı xElüsyon çözeltisi hacmi (D) etkileşiminin etkisi 

 

Şekil 4.25 Morin/Al mol oranı xAkış hızı (E) etkileşiminin etkisi 
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Şekil 4.26 Elüsyon çözeltisi hacmi xAkış hızı (E) etkileşiminin etkisi 

Grafiklerden bulunan tüm sonuçlar normal olasılık grafiği ve varyans analizi sonuçları ile 

uyum halindedir. 

 

4.4 Örnek Uygulamaları 

Önzenginleştirmeden sonra Al(III)’ün  AAS ile analizi Bölüm 3.7’de anlatıldığı şekilde 

çalışılarak yapıldı. Bu çalışmalarda (n=4)  elde edilen sonuçlar Çizelge 4.14’de, Çizelge 

4.15’de ve Çizelge 4.16’da verilmiştir. Görüldüğü gibi bu zenginleştirme yöntemi  çeşitli su 

örneklerindeki Al(III)’ün önzenginleştirilmesi için uygun olmaktadır. 

Çizelge 4.14 İçme suyundaki Al(III)’ün  zenginleştirmeden sonra AAS ile miktar tayini ve 

istatistiksel değerlendirmesi 

Konulan Al(III) 
Miktarı  
(ppb) 

Bulunan Al(III) 
Miktarı  
 (ppb) 

 
% Geri Kazanım       

Standart  
Sapma 

 
% RSD 

25 25,20 101 0,210 0,833 
30 30,35 101 0,303 0,998 
35 35,41 101 0,217 0,613 
40 40,22 101 0,302 0,751 
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Çizelge 4.15 Musluk suyundaki Al(III)’ün  zenginleştirmeden sonra AAS ile miktar tayini ve 

istatistiksel değerlendirmesi 

Konulan Al(III) 
Miktarı  
(ppb) 

Bulunan Al(III) 
Miktarı  
 (ppb) 

 
% Geri Kazanım       

Standart  
Sapma 

 
% RSD 

25 25,31 101 0,203 0,802 
30 29,70 99 0,118 0,397 
35 34,32 98 0,719 2,095 
40 39,12 98 0,369 0,943 

 

Çizelge 4.16 Maden suyundaki Al(III)’ün  zenginleştirmeden sonra AAS ile miktar tayini ve 

istatistiksel değerlendirmesi 

Konulan Al(III) 
Miktarı  
(ppb) 

Bulunan Al(III) 
Miktarı  
 (ppb) 

 
% Geri Kazanım       

Standart  
Sapma 

 
% RSD 

25 25,36 101 0,506 1,995 
30 29,73 99 0,375 1,261 
35 34,30 98 0,578 1,685 
40 40,00 100 0,275 0,688 
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