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OZET

Bakir iyonlariin, karmosin ile kaplanmig XAD-16 reginesi iizerinde Onzenginlestirilmesi
incelendi.

XAD-16 reginesi, karmosinin sulu ¢6zeltisi ile muamele edilerek kaplandi. Kesikli ve kesiksiz
teknikler, sorbent tiirli, pH ve kesikli teknik i¢in karistirma gibi parametreler incelenerek
kaplama i¢in en uygun kosullar saptandi. Maksimum adsorpsiyon pH=2" de gerceklestirildi.
Kesikli ve kesiksiz tekniklerle pH=2" de XAD-16 reginesi iizerinde ayni miktarda karmosin
adsorplandi. Kesikli teknikte optimum karistirma siiresi 2 saat olarak belirlendi.

Karmosin ile kaplanmig XAD reginesi lizerinde bakir iyonlarinin 6nzenginlestirilmesi igin
uygun kosullar arastirildi. Bu ¢aligmalarda atomik absorpsiyon spektrofotometresi
kullanilarak eliientteki bakir konsantrasyonu tayin edildi. pH etkisini incelemek iizere 2,0-7,5
araliginda ¢aligmalar yapildi ve maksimuma 7,5’ de ulasildigi gézlendi. Eliient olarak 10 mL
setonda hazirlanmis 1M HNOj; ¢ozeltisi kullanilarak, re¢ineden bakir iyonlarinin % 100 e
yakin geri kazanimi gergeklestirildi.

0,5 g regine tiikketimi ile en fazla 125 pg bakir ve 1000 mL sulu ¢ozeltide zenginlestirme
faktorii 100 olarak bulundu.

Gelistirilen bu zenginlestirme yontemi, 20 ppb bakir eklenmis laboratuar musluk suyunun
AAS ile analizine uygulandi.

Anahtar Kelimeler: Karmosin, Bakir, Onzenginlestirme, AAS
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ABSTRACT

Preconcentration of copper ions was investigated on the Amberlite XAD-16 resin
impregnated with Carmoisine.

The resin was impregnated by contacting with aqueous solution of Carmoisine. Optimal
conditions for the impregnation were studied such as batch and column technique, sorbent
type, pH and equilibration time for batch technique. Maximum adsorbtion was obtained at
pH=2. Equal amounts of Carmoisine were adsorbed on XAD-16 at this pH when batch and
column techniques were used. For the batch technique optimum equilibration time was 2
hours.

Optimum experimental conditions were investigated for the preconcentration of copper ions
on Carmoisine impregnated XAD-16 resin. In these experiments, copper concentration in the
eluate was determinated by atomic absorption spectrophotometry. Effect of pH was studied
between 2.0-7.5 pH values, and maximum sorption was obtained at pH=7.5. For the
desorption of copper ions from impregnated resin, maximum recovery (~ 100 %) was
obtained when 10 mL of 1M HNOj; solution in acetone was used as eluent.

Using 0.5 g of resin, a preconcentration factor of 100 was obtained up to 125 pg of copper
and 1000 mL of aqueous solution.

Developed preconcentration method was applied to the AAS analysis of tap water which is
spiked with 20 ppb copper.

Key Words: Carmoisine, Copper, Preconcentration, AAS.
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1. GIRIS
Gecis metallerinin bircogu, eser miktarlarda canli organizmalar i¢in gereklidir. Ancak bu

miktarlarin biraz iistiindeki konsantrasyonlarda enzim sistemini inhibe ederek toksik etki

gosterirler. Bu nedenle bu metallerin sulu ortamlarda hassas ve se¢imli tayinleri gereklidir.

Metal konsantrasyonunun az olmasi ve c¢ok miktardaki matriks iyonlarinin etkisi eser
miktardaki agir metallerin analizlerinde karsilagilan belli basli zorluklardir. Bu nedenle bu

etkileri onlemek i¢in bircok zenginlestirme islemleri uygulanmaktadir.

Zenginlestirme yontemlerinden giiniimiizde en yaygin olarak kullanilan teknik, metal
iyonlarinin kat1 bir faz iizerinde adsorbsiyonu ve iyon degistirme mekanizmasiyla sorpsiyonu
prensibine dayanan kati faz ekstraksiyonudur. Kelatlayict iyon degisimi i¢in kullanilan
recineler metal iyonlarim1 biiyiik miktardaki sulu hacimlerden se¢imli olarak uzaklastirma
yetenegine sahiptirler ve yoOntemin hassasiyetini arttirarak alevli AAS ile kolaylikla

birlestirilebilirler.

Bu ¢alismada, karmosin ile XAD-16 recinelerinin kaplanmasiyla elde edilen kati1 fazlar

tizerinde eser miktardaki bakir (II) iyonunun zenginlestirilmesi incelenmistir.



2. GENEL BIiLGILER

2.1 AGIR METALLERIN KIiRLIiLiGi VE TOKSIKLIiGi :

Toprak ve sular insanlar ve hayvanlar i¢in zehirli olan pek ¢ok anorganik madde ile az yada
cok kirlenebilirler. Kadmiyum, arsenik, krom ve ¢inko son derece zehirli iken, bakir, nikel,
molibden orta derecede toksik etkiye sahiptir. Cinko ise goreceli olarak daha az kirleticiler
arasinda sayilabilir. Bu metalik elementlerin timii agir metal kapsaminda yer almasa da bu

terim tiimii i¢in siklikla kullanilir.

Agir metallerin deniz ortamina tasinmasinda atmosferik olaylar énemli rol oynarlar. Metal
iyonlart ve kimyasal bilesikleri akarsulardan, yer alti sularindan, kayalarin, minerallerin,
filizlerin ve topragin asinmast ya da c¢oziinmesi yoluyla denizlere tasmirlar. Evsel ve
endiistriyel atiklarin denizlere verilmesi de insan kaynakli bir kirlilige neden olur (Demirci,

2003).

Asagida Cizelge 2.1°de baz1 agir metallerin kaynaklar1 ve etkileri 6zetlenmistir.



Cizelge2.1 Bazi agir metaller i¢in temel kullanim alanlari

Kimyasal Temel kullamim alani ve kirletici olarak Etkileri
kaynagi
Arsenik Pestisitler, yem katkis1, komiir ve petrol, Toksik, olas1 kanserojen
maden isletmeciligi, deterjanlar
Kadmiyum Elektro kaplamacilik, boya ve plastik Toksik
pigmentleri, plastik stabilizatorleri
Krom Paslanmaz ¢elik, krom kapli metaller, Cr (IV) olas1 kanserojen
pigmentler, 1s1ya dayanikli tugla {iretimi
Bakir Maden isletmeciligi, ucucu kiil, giibreler, Belirli konsantrasyonlarin iistiinde
riizgar tarafindan taginan tozlar alg ve bitkilere toksik
Kursun Petrol ve komiir yanma tiriinleri, demir ve Toksik
celik tiretimi
Civa Pestisitler, sentetik polimer katalizorleri, Akut ve kronik toksiklik
metalurji, termometreler
Nikel Petrol ve komiir yanma {irtinleri, alagim Toksik
iretimi, elektro kaplamacilik, piller
Cinko Galvanize demir, ¢elik, alasimlar, piller, piring Yasam icin gerekli, yiiksek
alagimlari, kauguk {iretimi konsantrasyonlarda fitotoksik
Kobalt Dogal kaynaklardan,fosil yakitlarin Toksik
yanmasindan veya kobalt alagimlarinin tiretimi
Demir

Asidik madencilik sulari, suyun demir

kaynaklar1 ile temast

Diisiik konsantrasyonlarda yasam

icin gerekli




2.1.1 Agir Metallerin Canh Organizmaya Gegisi ve Etkileri :

Toksik elementler topraga ve sulara karigsmalariyla birlikte, topraktan bitkilere oradan da
hayvan ve insan organizmasina gecerler. Asagida Sekil 2.1 ‘de agir metallerin toprak-su-hava-

organizma eko sistemindeki dongiisti gdsterilmistir.(Demirci S.,2003)

Endiistriyel atiklar < Insan ve hayvan atiklari
Giibre A
Pestisidler » | 5| hava | > kuslar > )\

Agir metaller

(Cu, Cd, Pb, Zn, Ni)

toprak bitkiler evcil hayvanlar insanlar

A 4

\ 4
A 4
A\ 4
A\ 4

\ 4
A 4

kayalar [— A

su baliklar

\ 4
A 4
A

Sekil 2.1 Agir metallerin toprak-su-hava-canli organizma eko sistemindeki dongisii

Endiistriyel atiklar yoluyla toksik elementlerin ¢evreye salinimi mutlaka kontrol edilmesi,
yakindan izlenmesi ve kisitlanmasi gereken bir konu olup, tartismasiz iizerinde Onemle
durulmalidir. Ciinkii, agir metallerden Pb (II), Cd (II) ve Cu (II) cesitli endiistriyel
operasyonlar sonucunda dogal su ortamlarmma girmektedirler. Bu metaller insan sagligi
acisindan son derece tehlikeli maddelerdir. Bu maddelerin agizdan alinmalar1 sonucu siddetli

zehirlenmeler ve zaman i¢inde tehlikeli hatta 6liimciil hastaliklar ortaya ¢ikmaktadir.

Dogal sularda bulunmayan Cu (II) endiistride oksit, karbonat ve siilfit bilesikleri seklinde
kullanilir ve su ortamina geger. Baliklarda toksisite olusturduklari i¢in su ortaminda

bulunmasi istenmez.



2.2 ONZENGINLESTIRME

Spektrofotometri, atomik absorbsiyon spektrofotometrisi ve ICP-AES (indiiktif eslesmis
plazma-atomik emisyon spektrometrisi) gibi yontemler kullanilarak eser metallerin analizi
yapilirken karsilagilan zorluklar, metal konsantrasyonunun az olmasi ve matriksten gelen
girisimler olarak ifade edilebilir.Bu zorluklar1 gidermek amaciyla zenginlestirme islemleri

yapilir. Ve sonugta analizin duyarliligi da arttirilmis olur.

Zenginlestirme amaciyla kullanilan teknikler:kimyasal ¢oktiirme, koagiilasyon ve
flokiilasyon, iyon degisimi, ekstraksiyon, kompleks olusturarak ayirma, biyolojik islemler,
elektrokimyasal islemler, membran islemleri, adsorbsiyon olarak siralanabilir. Giiniimiizde
metallerin  zenginlestirilmesinde iyon degistirme ve adsorbsiyon en ¢ok kullanilan
tekniklerdir. Bu tekniklerde kesikli (batch) ve kesiksiz (kolon) uygulamalarin ikisi de

kullanilmaktadir.

Son yirmi yildir metallerin 6zellikle kati-faz ekstraksiyonu yontemiyle dnzenginlestirilmesi
icin kelatlayici recinelerin kullanimi dikkate deger 6l¢iide artmistir. Bunlar1 avantajlari: iyi bir
secimlilik, yiiksek onderisiklendirme faktorii, baglanma enerjisi, mekanik stabilite, pek ¢ok
sorpsiyon-desorpsiyon zinciri i¢in kolay rejenerasyon ve sorpsiyon karakteristiklerinde iyi bir
tekrarlanabilirlik olarak sayilabilir. Umit vaad eden regineler Chelex-100, foksiyonel grup
iceren stiren-divinilbenzen kopolimerleri ve polistiren regineler, poli (ditiokarbamat)
recineler, poli (akrilaminofosfonikditiokarbamat), poliliretan kopiik bazli kelatlayicilar ve

fonksiyonel grup tutturulmus Amberlit XAD 2 - 4 — 7-16 olarak 6zetlenebilir.

Kati1 faz ekstraksiyonunda metallerin uygun ligandlarla kompleks olusturmasi iki sekilde
saglanabilir. Birinci yontem: metalin uygun ligandla kompleks haline donistiiriiliip, kat1 faz
ekstraksiyonu ile zenginlestirilmesidir. ikinci yontem ise ligandin adsorbana kaplanmas ile

olusturulan kat1 sabit fazin ( kelat adsorbani )iizerinde metalin zenginlestirilmesidir.

2.2.1 Metallerin Kompleksleri Halinde Sorpsiyon Yoluyla Zenginlestirilmesi

Gilintimiizde oldukg¢a sik kullanilan 6nzenginlestirme yontemlerinden kati faz ekstraksiyonu,
metallerin ¢esitli ligandlarla komplekslerini olusturup, naftalin, aktif karbon, polietilen,
seliiloz nitrat ve g¢esitli XAD recineleri gibi kat1 faz iizerine adsorbe edilmesiyle gergeklesir.
Bu islem sirasinda metal kompleksi yukarida belirtilen materyallerden uygun olaninin iizerine
sorbe edilir, daha sonra belli hacimdeki eliisyon ¢ozeltisi ile geri kazanilir. Eliientteki

zenginlestirilmis ~ metal  konsantrasyonu  spektrofotometri,  atomik  absorbsiyon



spektrofotometrisi, ICP-MS gibi yontemlerle tayin edilir. Bu yontemde uygulanan islemler
sekil 2.2 ‘de sema halinde gosterilmistir. Cizelge 2.2 ‘de ise metallerin kompleksleri halinde

onzenginlestirilmesiyle ilgili ¢aligmalardan 6rnekler sunulmustur.

Eser Element Cozeltisi

Kompleks Haline Getirme

Sorpsiyon

A
Uygun Eliisyon Cozeltisiyle

Eser Metalin Eliiasyonu

A4

Eser Element Konsantrasyonunun Olgiimii

(Alevli AAS, Grafit Firin AAS, Spektrofotometre vs.)

Sekil 2.2 Metalin kompleksleri halinde zenginlestirilmesi



Cizelge 2.2 Metallerin kompleksleri halinde 6nzenginlestirilmesiyle ilgili caligmalar

LIGAND METAL ADSORBAN ORNEK KAYNAK
Kalmagit Cr, Co,Cu, Seliiloz nitrat | Mineral ve i¢cme Soylak, 2002
Fe, Pb Suyu
Hexametil  ditiyo Cesitli XAD-16 Go6l Suyu Tokalioglu,1997
karbamat
8-hidroksi kinolin Bi XAD-7 Insan Kani Moyano vd.,
2001
Bis(2-hidroksietil) | Ag, Bi,Co, XAD-4 Deniz Suyu King, Fritz,
ditiyokarbamat Cu, Hg 1985
Pirokatekol Viyole | Cu, Mn, Co, Aktif karbon Su Narin vd., 2000
Cd, Pb, Ni
4-2 Tiyoazolilazo Cu, Ni, Fe XAD-16 Endiistriyel Soylak vd., 1997
resorsinol Giibre
Borat Cesitli XAD-16 Go61 Suyu Tokalioglu,
2000
Eriokrom Siyah1 R Al Naftalen Sertifikali Pourreza,
Ref.Materyal Behpour, 1999
Tiyazolilazonaftol Zn, Cu XAD-2 Maden Suyu Ferreira vd.,
1998
Ditiyofosforik asit- | Cu, Cd, Pb Aktif karbon Zn Metali Elci, 1993
0-0-dietil ester
2-dipiridil keton Co,Ni,Fe,Cu XAD-16 I¢me suyu Asc1,2004

tiyosemi karbazon




2.2.2 Ligand Kaplanmis Fazlar Uzerinde Zenginlestirme

Metallerin zenginlestirilmesinde segiciligi arttirmak i¢in, kompleks olusturup kullanilmasinda
bir diger yontem ise ligandin adsorban iizerine tutturulmasidir ( immobilize edilmesi ). Bu

asama iki tiirlii gerceklesir.
1 ) Ligandin adsorbana fiziksel olarak adsorblanmasi,

2 ) Ligandin adsorbana kovalent baglanmas ( kimyasal )

1 ) Fiziksel Kaplama :

Fiziksel Kaplamada, ligand ¢ozeltisi Amberlit re¢ineleri, agaroz, silikajel, anyon degistirici
recineler gibi adsorbanlarla kesikli veya kesiksiz yontemle muamele edilir. Kesiksiz
yontemde, adsorban kolona doldurulur ve ligand ¢ozeltisi kolondan gegirilerek kaplama
yapilir. Kesikli yontemde ise adsorban ligand ¢d6zeltisi ile manyetik karistiricida bir siire

karistirilir veya hareketsiz bekletilir.

Eser miktardaki metal iyonlarinin ekolojik ve ekonomik nedenlerden dolay1 geri
kazanilmasimna duyulan ilgi yeni ekstraksiyon araglari, iyon degistiriciler ve adsorbanlarin
sentezlenmesine yol agmistir. Bu iirtinler ¢oziiciiler ile ekstraksiyon, destekli sivi membranlar,
coktiirme gibi tekniklerin sec¢imliligini ve etkinligini arttirmigtir. Yeni {riinler arasinda
kelatlayict ligand iceren ¢oziicii adsorplanmis recineler (Solvent Impregnated Resins, SIR)

metal ayrilmasi ve geri kazanilmasinda 6nemli bir alternatif olusturmuslardir.

Bu tiir reginelerin eldesindeki temel kavram ligand igeren ¢oziiciiniin gézenekli yapidaki bir

polimere herhangi bir kimyasal reaksiyon olmaksizin fiziksel olarak tutturulmasidir.

Ligand grubu rijit polimere kimyasal olarak baglandiginda serbest hareket olanag: kisitlanmis
olur. Sterik engelleme de bir diger sorundur. Ligandin ara gruplar iizerinden polimere
baglanmasi ile bu problem bir dereceye kadar asilsa da, kompleksleyici reginelerde kelat
olusumu homojen analoglarina gore daha zordur. Ligandin gbzeneklere yerlesmesi ve
yiizeyde fiziksel olarak tutulmasi ligandin daha serbest olmasini saglar. Boylece ligand ile
metal arasinda kimyasal reaksiyonun ger¢eklesmesi kolaylasir. Ancak metal kelatlayici regine
tizerinde metal tutulma kinetiginde tek belirleyici etken metal ile ligand arasindaki kimyasal
reaksiyon degildir. Diger kat1 sivi heterojen reaksiyon sistemlerinde oldugu gibi reaksiyon,
metal iyonlarin tanecigin etrafindaki sivi filminden diflizyonu,iyonun polimerik yapiya

difiizyonu ve polimere tutturulan fonksiyonel grup ile reaksiyonu gibi bir dizi ardigik basamak



tizerinden yiirlir. Burada reaksiyonun hizini belirleyen kuskusuz en yavas basamaktir. Bu da
genellikle sivi filmine ve/veya tanecik i¢ine diflizyondur. Tanecik i¢ine difiizlenme ylizey
difiizyonu, gozenek difiizyonu yada her ikisi ile gergeklesir. Capraz baglanma derecesi

arttik¢a regine daha yogun yapili olup tanecige difiizyon daha zorlagir.

Ligandin polimere adsorplanmasinda temel olarak Waeshawski’nin yas ve kuru doyurma
(impregnasyon) yontemlerinden sz edilebilir. Yas yontemde, kuru polimerden alinan belirli
bir tartim uygun bir ¢6ziicii i¢inde hazirlanan ligand ¢ozeltisi igerisinde bekletilir. Metod
cesitli sekillerde modifiye edilerek de uygulanmaktadir. Ligand ¢6zeltisinin oldukea diisiik bir
akig hizi ile kolondan gecirilmesi veya batch yontemi kullanilarak regine ile temas ettirilmesi

de ligandin polimere adsorpsiyonu i¢in uygulanan yontemler arasindadir.

Hidrofobik ¢oziiciiler kullanilarak gerceklestirilen kuru metod ligandin recine tanecikleri
icinde c¢oziilmesine olanak saglar. Tersine, su i¢eren ¢oOziicii karigimlart kullanildiginda
kelatlayici ajan regine taneciklerinin  yiizeyinde toplanmalidir. Ligandin polimere
tutturulmasinda taneciklerin yiizeyinde ve goézeneklerde adsorplanma gergeklesir. Polimerin
fiziksel ve kimyasal 6zellikleri ligandin tutulmasini 6nemli dlgiide etkiler. Hidrofobik yapili
recinelerde hidrofilik 6zellige sahip metal iyonlar1 6zellikle gozeneklere yerlesmis liganda
ulagsmada hidrofobik engellenme ile karsilasirlar. Recine hidrofilik oldugunda bu durum
kolaylasmaktadir. Kimyasal yapist1 benzer regineler arasindaki farklar da gozenek
yapilarindan kaynaklanir. Kiiclik gozeneklerde ligand tutulmasi daha fazla olmaktadir.
Gozenek yapisi biiyiidiikee ligand tutulmasinin azaldigi ve bu durumun da dogrudan metal

tutulmasini olumsuz etkiledigi saptanmustir.

Adsorpsiyon ile tutturulmus ligand tasiyan reginelerin, polimere kimyasal reaksiyon ile
baglanan ligand iceren recineler ile kiyaslandiginda stabiliteleri daha diisiiktiir. Polimer
tizerinde fiziksel olarak tutunan ligand islemler sirasinda zamanla polimerden ayrilir. Bu tiir
recinelerin stabilizasyonunu arttirmak i¢in ¢esitli yontemler onerilmistir. Bunlar arasinda “yas
kurutma’ olarak tanimlanan rec¢inenin adsorpsiyon isleminin ardindan birkag¢ saat kaynar suda
tutulmas1 ve adsorpsiyon sirasinda ortama polisiilfon gibi recineyi daha sonra fiziksel
yipranmalara karsi koruyacak bir polimerin eklenmesi sayilabilir. Muraiev ve grubu
polimerin ligand ile yliklenmesi isleminin ardindan, taramali elektron mikroskobu (SEM)
kullanarak yaptiklar1 incelemede taneciklerin sismesi sirasindaki mekanik stres gibi etkenler
sonucunda, kullanim sirasinda stabiliteyi azaltan, taneciklerin yapisindaki deformasyonun
ozellikle polisiilfon varliginda yapilan adsorpsiyon islemlerinde en aza indirgendigini

gormiislerdir.(Demirci S.,2003)
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Matsunaga vd., nadir toprak elementlerinin ekstraksiyonunu gergeklestirmek icin, Amberlit
XAD-2, XAD-4, XAD-16 ve XAD-7 iizerine 2-etilhekzil hidrojen 2-etilhekzil fosfat1 (PC-
88A) immobilize ederek hazirladigi reginelere pH: 3,5 ‘da metal iyonlarini yiiklemistir

(2001).

Tewari vd., Ksilenol Oranji XAD-7 iizerine kaplayarak hazirladigi kelat re¢inesiyle kursun

iyonlarini zenginlestirmistir (2002).

1998 yilinda Noressan vd. ‘nin yapmis oldugu bir calismada adsorban olarak agaroz, ligand

olarak da imminodiasetik asit kullanilmis ve bakir, kadmiyum metalleri zenginlestirilmistir.

1987°de Japonya‘da Isshiki vd. tarafindan yapilan bir calismada deniz suyundan eser
metallerin zenginlestirilmesi hedeflenmistir. 7-dodesenil-8-kinolin ile bunun asetonda
hazirlanmis HCI'li ¢6zeltisi XAD-4 recinesiyle manyetik karistiricida karistirilarak kaplama
yapilmustir. ng / L diizeyinde metal iceren deniz sulari ile hazirlanan analiz 6rnekleri bu kelat
recinesi iizerinde zenginlestirilerek, alevli yada grafit firin atomik absorpsiyon
spektrofotometrisi ile analiz edilmistir. Sonucta geri kazanim degerlerinin % 63 ile % 107

arasinda degistigi saptanmistir.

Hoshi ve c¢aligma arkadaglari, glioksal ditiyosemi karbazon, glioksal bis (4-fenil-3-
tiyosemikarbazon) ve dimetilglioksal bis (4-fenil-3-tiyosemikarbazon) ligandlarini XAD-7
recginesi lizerine kaplayarak kelat recinelerini hazirlamiglardir. Bu kelat recinelerini bakir,

kadmiyum, kursun, paladyum ve civa metallerinin zenginlestirilmesinde kullanmiglardir

(1994).

Ayni c¢alisma grubu XAD-7 reginesine dimetilglioksal bis (4-fenil-3-tiyosemikarbazon)
ligandin1 immobilize ederek sulu ¢o6zeltilerdeki Pd (II) ve Pt (II) metallerinin
zenginlestirilmesini gerceklestirmislerdir. pH:2 * de metal iyonlarin1 kelat recine iizerine
tutturmuglar ve N-N-dimetil formamid kompleksleri halinde eliie edip HPLC ’ yi kullanarak

analizi tamamlamiglardir (1997).

Ferrarello (2001), Amberlit XAD-7 reginesini (7-(4-etil-1-metiloktil)-8-hidroksikinolin) ile bu
ligandin HCl ‘in metanoldeki c¢ozeltisiyle bir giin c¢alkalayarak kaplamistir. Ve deniz
suyundaki eser elementlerin tayininde kullanmistir. Eser element ICP-MS ( Indiiktif eslesmis

plazma kiitle spektrometrisi ) ile tayin edilmistir.

XAD-16 recinesi iizerinde bakir iyonunun zenginlestirilmesi Miirexid (Corbacioglu A.,2004),

Ponceau 4R (Akinci N.,2004), Kongo red (Farsi S.,2004) ligandlar1 kullanilarak yapilmstir.
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2 ) Kimyasal Kaplama:

Kimyasal kaplamada, gesitli recineler, silikajel, C-18, aktif karbon gibi adsorbanlar iizerine

cok ¢esitli ligandlar bir¢cok kimyasal reaksiyonlarla baglanir.
Kelatlayici reginelerin ¢ogu iki asamayla sentezlenir:

- Birinci asama polimerik destek madde ylizeyine uygun bir ara grup baglanarak yada

ylizey aktive edilerek polimerin fonksiyonel grup baglanmasina hazirlanmasi,

- Ikinci asama bir kondenzasyon, kenetleme yada kapling reaksiyonu ile fonksiyonel

grubun polimere sabitlenmesi.
Burada temelde en yaygin olarak kullanilan ara grup vardir, diazo (-N=N-) ve klorometil
(-CH,ClI ) her iki baglayict grup kullanilarak reginelerin sentezlenmesi miimkiindyir.

Cizelge 2.3 ‘de bu yontemle yapilmis uygulamalara 6rnekler sunulmustur.
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Cizelge 2.3 Metallerin kimyasal kaplanmis fazlar lizerinde zenginlestirilmesine 6rnekler

METAL LiIGAND ADSORBAN ORNEK KAYNAK
Cr (IIT)-Cr(VI) 8-Hidroksi Poliakrilonitril Nehir suyu Wen vd., 2002
ayrilmasi kinolin fiberi
Fe (III) (segici) Purpurogallin Silikajel Musluk suyu Mahmoud ve
Al saadi, 2001
Cu, Ni, Zn, 2,4-Dikloro Silikajel Prado ve
Cd asetik asid Airoldi, 2001
Cu, Ni, Fe, Zn, Sif bazlar Silikajel Soliman vd.,
Cd, Pb 2001
Pb ve Hg 7-(4-etil-1- C18 Deniz suyu Bravo-Sanchez
meliloktil)-8- vd.,2001
hidroksikinolin
(Kelex 100)
Ag(D),Bi(III), Tiyol Pamuk fiber Yu vd., 2001
Sn(IV),Cu(Il),
In(IIT),Pb(II),
Cd(II),Co(II),Ni(II)
Ga(III),In(I1I), Fenil hidrazid Poliakrilonitril Chang vd., 2001
Bi(III),Sn(1V), ve fenil fiberi
Cr(III), Ti(IV) amidrazone
La(IIT),Cu(II), 0-Vanilin XAD-4, XAD-2 Jeolojik Jain vd., 2001
Ce(III),Pb(ID), semikarbazon materyal,
Th(IV),Zn(1I), Nehir suyu
uv)
Hg(1l),Ag 6-merkapto PS-DVB Cevre Mondal vd.,
purin (%38) ornekleri 2001
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Cizelge 2.3 devami Metallerin kimyasal kaplanmis fazlar iizerinde zenginlestirilmesine

ornekler
Toplam Hg PAN Polistiren Su, siit ve idrar | Hafez vd., 2001
Cu,Co,Cd, o-Amino fenol XAD-2 Su Kumar vd., 2000
Ni,Zn,Pb
Cu,Cd,Zn,Ni, Tiyosalisilik asid XAD-2 Nehir ve musluk | Tewari ve Singh,
Co,Fe(III) suyu 2000
Hg(II) Ditiyokarbamatlar Silikajel Mahmoud, 1999
Fe(III) ve N-Hidroksi etilen XAD-4 Standart deniz | Hirata vd., 1991
toplam Fe daimin suyu
Nadir toprak Amino fosforik Poliakrilonitril Deniz suyu Zhang vd., 1998
elementleri asid ve
ditiyokarbamat
Cu,Ni,Zn Ditizon Polivinilpiridin Shah ve Surekha,
1998
Pb,U,Cu Azobenzil PS-DVB Nehir ve deniz Ueda vd., 1998
fosforik asid %2 suyu
Fe(III) (segici) 5-Formil-3- Silikajel Mahmoud ve
arilazo-salisilik Soliman, 1997
asid
Zn,Mg,Ca Eriokromsiyahi-T Silikajel Mahmoud, 1997
Fe,Cu,Co,Zn 3-Hidroksi-2- Silikajel Siit, celik Garg vd., 1996
metil-1,4- vitamin
naftakinon preparatlari
Pb,Cd,Zn,Ni Alizarin Red-s XAD-2 Su Saxena vd., 1994
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Cizelge 2.3 devami Metallerin kimyasal kaplanmis fazlar iizerinde zenginlestirilmesine

ornekler
Al Desferri Porlar kontrolli Ljunggren vd.,
oksamin cam 1992
Pd,Au,Ag,Hg(II) Tag eter Silikajel Bruening ve
Tarbet, 1991
Cu,Co,Cd, Iminosalisil Silikajel Kubota ve
Ni,Zn,Fe Moreira, 1989
Zn,Cu,Cd,Pb Merkapto Silikajel Deniz suyu Volkan ve
Ataman, 1987
Fe,Co,Ni,Cu 2-Pridin Silikajel Watanesk ve
karboksi aldehid Schilt, 1986
fenil hidrazon
Cu(Il) Etilen daimin | Porlar kontrolli Kwitek vd.,
cam 1982
Cu,Mn,Co,Cd, 8-hidroksi Silikajel Debniz suyu Willie vd., 1998
Pb,Ni,Zn,Fe kinolin Sturgeon vd.,
1981
Ag(1),Bi(II), Tiyo glikol XAD-4 Salamura suyu | Phillips ve Fritz,
Sn(1V),Sb(I1I), oksiloksi metil 1978
Hg(1I),Au(III)
Ag(D),Bi(II), Hegzil XAD-4 Mayers ve Fritz,
Hg(II), Au(III) tiyoglikolat 1976
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2.3 XAD RECINELERI

2.3.1 XAD Recinelerinin Ozellikleri

XAD recineleri kelatlayici ligandlarin immobilizasyonu i¢in kopolimer olarak, gézeneklik,
O0zdes gozenek boyutu dagilimi, yiiksek yiizey alani, dayamiklilik, asitlere, bazlara ve
oksidasyon ajanlarina kars1 kimyasal stabilite gibi fiziksel iistiinliiklere sahiptir. Pirokatesol,
PAN, salisilik asit, kromotropik asit, pirokatesol viole ve tiron gibi kelatlayic1 ligand tasiyan
Amberlit XAD-2 regineleri sulu ¢ozeltilerden metal tutmak i¢in etkin olarak kullanilabilir.
Literatiirde, XAD-2, XAD-4 ve XAD-7 kopolimerlerinden sentezlenmis pek ¢ok kelatlayici
iyon degistiricinin sulu ¢ozeltilerdeki metalleri tuttugu bildirilmistir. Ni, Co, Cu ve V,
sirastyla PAN, TAC, kalmagit ve 5-Br-PADAP ile fonksiyonalize edilmis XAD regineleri

kullanilarak tutulan ve tayin edilen eser metallere yalnizca kiigiik birer 6rnektir.

Amberlit serisi regineler kelatlayict polimerlerin sentezinde belki de en sik kullanilan
polimerik matrikslerdir. Tanecik boyutlari, gézenek yapilar1 ve stabiliteleri bu reginelerin

avantajlarin1 olusturmaktadir.
Amberlit XAD reginelerini iki grupta inceleyebiliriz.

1) Polistiren-divinil benzen (PS-DVB) temelli recineler

XAD-1, XAD-2, XAD-3, XAD-4, XAD-5, XAD-16 ve XAD-1180 recineleri bu grupta yer
alan recinelerdir. Hidrofobik nonpolar bir yiizeye sahiptirler. Polistiren-divinilbenzen
kopolimeri kolayca 1slanmazlar ve az miktarda su adsorblayabilirler. XAD recinelerinden en
diisiik ylizey polaritesine sahip olan gruptur. Artan yiizey alaniyla beraber re¢ine kapasitesi de

artar.

PS-DVB kopolimerlerinin kimyasal yapilar1 Sekil 2.3°de, baz1 6zellikleri ise Cizelge 2.4’de

gosterilmistir.

Cogunlukla organik bir peroksit olan katalizor varliginda stirenin (vinil benzen)
polimerizasyonu sonucu lineer polistiren elde edilir. Olusan plastik yap1 stiren veya toluen
gibi belirli ¢oziiclilerde ¢oziiniirler. Eger belirli bir oranda divinil benzen stirenle karistirilirsa

olusan polimer ¢apraz baglidir ve ¢6ziinmez.

Recine tiretiminde polimerizasyon genellikle bir slispansiyon i¢inde gergeklesir. Monomer
damlaciklar1 su i¢inde bigimlenir ve polimerizasyon prosesinin tamamlanmasiyla sert kiiresel

tanecikler olusur.
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Yiiksek oranda divinil benzen yaninda diisiik miktarda stiren iceren ticari kopolimerler uzun
yillardir Rohm and Haas adli iiretici firmadan saglanabilmektedir. Rohm and Haas 1962
yilinda makro gozenekli recinelerin iiretimini duyurmustur. Uretimde siispansiyon
polimerizasyonu teknigi kullanilmis ve recineler anyon ve katyon degistiriciler olarak
modifiye edilmistir. Bu firma tarafindan iretilen Amberlit XAD-2 ve XAD-4 stirenik
recineleri fonksiyonel polimerlerin {iretiminde solid destek olarak yaygin olarak

kullanilmaktadir.

1967°de ilk Amberlit re¢inesi ticari bir adsorban olarak kullanima sunulmustur. Yiiksek ylizey
alanli nonpolar adsorbanlar olarak iiretilen stirenik bazli polimer ilag sektoriinde ve su
tyilestirilmesinde kullanim alani bulmustur. Bu grupta yer alan regineler makro gézenekli
yapidadir. Amberlit serisi re¢ineler ABD patentiyle tiretilmektedir. % 55-80 arasinda degisen

oranlarda divinil benzen (DVB) i¢cermektedirler.

Amberlit serisi re¢inelerin monomer kompozisyonu tam olarak incelenmemistir. Bu konuya
deginen az sayida calisma vardir. United States Food and Drug Administration (FDA)
Amberlit XAD-4 kopolimerinin % 79 divinil benzen, % 15-20 etilvinil benzen ve % 4

oraninda da polimerize olmayan safsizlik igerdigini bildirmistir.

~~--—CH—CH—CH—CH—CH—- -

5EE
i

---—CH—CH—---

Sekil 2.3 Polistiren-divinil benzen temelli reginelerin kimyasal yapilar
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Cizelge 2.4 Polistiren-divinil benzen temelli recinelerin bazi 6zellikleri

Polistiren-divinil benzen | Spesifik Yiizey | Por cap1 | Por hacmi | Dipol momenti
temelli recineler Alam (m2 /g) (A%) (mL/g %) (D)
Amberlit XAD-1 100 200 35,2 0,3
Amberlit XAD-2 330 90 42
Amberlit XAD-3 526 44 38,7
Amberlit XAD-4 750 50 51 0,3
Amberlit XAD-5 415 68 43,4
Amberlit XAD-16 825 100 60

Amberlit XAD-1180 650 140 65

2) Poliakrilik asit esteri (PAA-E) temelli recineler

Bu recineler akrilat, metakrilat veya akrilonitrilden herhengi birisinin divinil benzene ¢apraz

baglanmasiyla elde edilir. (Sekil 2.3)

H H H

AN

C=0C=0C=0

O O O

CH, CH, CH,

AMBERLIT XAD-6

CH, CH, CH, CH,

C=0C=0C=0C=0

AMBERLIT XAD-7

CH, CH, CH,
C=0C=0C=0

O O O

CH, CH, CH,

AMBERLIT XAD-8

Sekil 2.4 Poliakrilik asit esteri temelli re¢inelerin kimyasal yapilar
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Amberlit XAD-6, XAD-7, XAD-8, XAD-9 ve XAD-11 regineleri bu gruptadir ve hidrofilik
bir ylizeye, orta derece polariteye sahiptirler. Kolaylikla 1slanip, daha fazla su sorbe ederler.
Aromatik  olmayip, ¢ok  diisik iyon  degistirme  kapasitesine  sahiptirler.

PAA-E temelli reginelerin bazi1 6zellikleri Cizelge 2.5’de gosterilmistir.

Cizelge 2.5 PAA-E temelli reginelerin bazi 6zellikleri

PAA-E temelli | Spesifik Yiizey Por cap1 Por hacmi Dipol momenti
recineler Alani (m2 /g) (A%) (mL/g %) (D)
Amberlit XAD-1 663 498 493
Amberlit XAD-2 450 80 55 1.8
Amberlit XAD-3 140 250 52 1.8
Amberlit XAD-4 70 370
Amberlit XAD-5 170 350

2.3.2 XAD Reginelerinin Analitik Uygulamalari

XAD regineleri,hem organik maddelerin hem de metal katyonlarinin zenginlestirilmesi

amaci ile gerek dogrudan gerekse bazi ligandlar ile immobilize edilerek kullanilmaktadir.

Metal katyonlarinin zenginlestirilmesi ile ilgili uygulamalar Boliim 2.2.1 de Cizelge 2.2 *de

ve Boliim 2.2.2 ’de Cizelge 2.3 ‘de verilmistir.

Su orneklerindeki organik maddelerin zenginlestirilmesi amaci ile kullanilmasima ait
ornekle-re Kim ve calisma grubu (1999), Wen-lu Song ve arkadaglar1 (1997), Fu ve
Pocklington’un (1983) caligsmalar1 verilebilir.

Kim ve c¢alisma grubu porfirin ve kimyasal olarak modifiye ettikleri XAD reginelerini
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kullanarak sudaki fenol ve klorofenolleri zenginlestirmislerdir (1999).

Wen-lu Song ve arkadaslari, kat1 faz ekstraksiyonu ile on-line akis enjeksiyon sistemini
birlikte kullanarak su ve atik sulardaki fenollerin 6nzenginlestirilmesini saglamiglardir.Bunun

icin su 6rnegini pH=2"de XAD-4 re¢inesi ile kesiksiz yontemle muamele etmiglerdir (1997).

Fu ve Pocklington XAD-2 ve XAD-8 reginelerini kullanarak deniz suyundaki organik
maddeleri ekstrakte ederek %40 adsorblanma saglamislardir. Adsorblanan organik maddelerin
tiimiinii eliie etmislerdir. Daha sonra XAD-2 ve aktive edilmis karbon adsorbanlarini kombine
edip, kolona doldurduktan sonra seri olarak baglamiglardir.Boylece adsorblanmay1 %90 ‘a
¢ikarmiglardir. Adsorblanan organik maddeleri 7 M NH4OH ile %90-%100 oraninda eliie
etmislerdir (1983).

XAD regineleri, lizerine c¢esitli ligandlarin immobilizasyonu ile metal iyonlarinin

kantitatif analizi i¢in kullanilan spektrofotometrik sensorlerin yapiminda da kullanilmaktadir.

Agir metal iyonlarinin tayininin de yapildigr ¢esitli ¢caligmalar bulunmaktadir.Vaughan
ve Narayanswamy Br-PADAP (2-(5-Bromo-2-pridilazo)-5-(dietilamino)fenol)’in metanolli
cozeltisini XAD-4 ile dort saat bekleterek immobilize etmisler ve bunu agir metal iyonlarinin

tayininde kullanmiglardir (1998).

Malcik ve arkadaglari, 4-(2-pridilazo) resorsinol (PAR), 1-nitrozo-2-naftol (NN), 2,4-
dinitrozoresorsinol (DNR) ve 1-(2-pridilazo)-2-naftol (PAN) ligandlarim1 XAD-4 ve XAD-7
lizerine immobilize ederek optik sensorler hazirlamis, bunlar1 sudaki agir metal iyonlarinin

tayininde kullanmiglardir (1998).

Mahendra vd., fast sulphon black F ligandin1 XAD-7 iizerine immobilize etmis ve bunu

bakir (II) iyonunun analizinde kullanmistir (2002).

Yusof ve Ahmet, XAD-7 iizerine gallosiyanini immobilize ederek hazirladiklar

spektrofotometrik sensorii eser miktardaki kursun analizinde kullanmiglardir (2003).
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2.4 KARMOSIN

2.4.1 Ozellikleri

OH
/J—\\\ N S
NaSO, {1 Y—N=N — H W
.,-"):—{\_ XN
,\\ P
\ / SO,Na

Sekil 2.5 Karmosin’in yapist

Adlandirma : Carmoisine, C.I. Food Red 3, Acid red 14 ( Disodium 4- hydroxy-3 - (4-
sulfonato-1- naphthylazo ) naphthalene-1- sulfonate, 4- hydroxy-3- (4- siilfo-1-naftilazo)
naftalen —1- siilfo disodyum tuzu.

Molekiil formiili : C10H12N>Na,O-S,

Molekiil Agirlig: : 502.44 g/mol

Colour index no : 14720

Gorliniigii : Kirmizi-maron renkte kokusuz graniil veya toz

Coziintirliik : Suda ¢oziintir ( 120 g/L)

pH : 6-8

Sulu ¢ozeltisinin absorbsiyon yaptigi Ady.x 516 nm “dir.

2.4.2 Kullanim Alanlar

Karmosin kozmetikte, ila¢ endiistrisinde ve gida sanayinde boyar madde olarak oldukga

yaygin olarak kullanilmaktadir.

2.4.3 Karmosin ile Yapilan Calismalar
Karmosinin kagit kromotografisi ile analizi yapilmistir. ( Tripathi M., Khanna SK., DAS M.,
2004)

Kapiler elektroforez yontemi ile Diovine ve arkadaslari dondurmada karmosini tayin

etmislerdir. (L. Del Diovine ve A. Piccioli Bocca, 2003)

Gianotti ve arkadaslar1 (2005) , iki ayr1 ¢alismada HPLC ve Diferansiyel Pulse Polografi

yontemleriyle alkolsiiz iceceklerdeki diger sentetik boyalar ile birlikte karmosinin analizini
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gerceklestirmislerdir.

Sentetik boyalarin enzim aktivasyonuna etkisi incelenmistir. (Osman My., Sharaf IA. Ahmed

EL, 2004)

Tiirev spektrofotometrik yontemi ile jolelerde 3 adet renklendirici ile birlikte karmosinin

analizi yapilmistir. (Ozdemir Y., Akkan AA., 1999)

RP-HPLC ile 8 adet gida boyar maddesinin analizi UV dedektor kullanilarak yapilmistir.
(Berzas-Nevado JJ., Guiberteau-Cabanillas C., 1998)

Capitan ve arkadaglar1 kati faz spektrofotometresini gida, ilag ve kozmetik iirlinlerdeki

karmosinin analizinde kullanmislardir. (Capitan-Vallvey LF., Ramos MDF., Paya ID., 1998)
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3. DENEYSEL CALISMALAR

3.1 Kullanilan Kimyasal Maddeler, Coziiciiler Ve ¢ozeltiler

3.1.1 Kimyasal Maddeler Ve Coziiciiler

Karmosin ( Warner Jenkinson ), XAD-4 (Fluka), XAD-7 (Fluka), XAD-16 (Fluka), bakir (II)
nitrat trihidrat (Cu (NOs), .3 H,O, Merck), glasiyel asetik asit (CH;COOH, Merck), sodyum
asetat trihidrat (CH; COONa.3H,O, Merck), amonyak (NHj3;, Merck), amonyum Kkloriir
(NH4CI, Merck), nitrik asit (HNOs , Riedel-de Haon), hidroklorik asit (HCI, Merck), aseton
((CHs3),0, Merck) ve distile su.

3.1.2 Kullamlan Cozeltilerin Hazirlamsi

1. Karmosin Cozeltisi ( 1.10° M ) : 0.011 g Karmosin hassas olarak tartilarak, bir miktar suda

¢oziildii ve hacmi su ile 50 mL’ye tamamlandi.

2. Karmosin Cézeltisi ( 1.10*M ) : 1.10° M Karmosin ¢6zeltisinin 5 mL’si 50 mL’lik balonjo

jeye alimarak tamamlandi.

3. Cu®" ¢ozeltisi ( 100 pg / mL ) : 38.1 mg Cu (NO;3), .3H,0 hassas olarak tartilarak, bir
miktar suda ¢6ziildii ve hacmi su ile 100 mL’ ye tamamlandi.

4. Cu*™ ¢ozeltisi (2 pg / mL) : 100 mg / mL Cu®”™ ¢ozeltisinin 2 mL ‘si 100 mL ‘lik
balonjojeye alinarak su ile hacmine tamamlandi.

5. 0.05 M potasyum kloriir (KCI) ¢ozeltisi: 0,37 g potasyum kloriir tartilarak, bir miktar suda
¢0Oziildii ve hacmi su ile 100 mL’ye tamamlandi.

6. 0.05 M hidroklorik asit (HCI) ¢ozeltisi: Yogunlugu 1.2 g/cm olan %37’lik hidroklorik asit
¢oOzeltisinin 0.44 mL’si 100 mL’lik balonjojeye alinarak su ile hacmine tamamlandi.

7. 0.05 M sodyum asetat (CH;COONa.3H,0) c¢ozeltisi: 0.52 g sodyum asetat trihidrat
tartilarak, bir miktar suda ¢6ziildii ve hacmi su ile 100 mL’ye tamamlandi.

8. 0.05 M asetik asit (CH;COOH) ¢ozeltisi: Yogunlugu 1.05 g/cm olan %99’luk asetik asit
¢Ozeltisinin 0,28 mL’si 100 mL’lik balonjojeye alinarak su ile hacmine tamamlandi.

9. 0.05 M amonyum kloriir (NH4CI) ¢ozeltisi: 0.27 g amonyum kloriir tartilarak, bir miktar
suda ¢6ziildii ve hacmi su ile 100mL’ye tamamlanda.

10. 0.05 M amonyak (NHj3 ) ¢ozeltisi: Yogunlugu 0.91 g/cm olan %25’lik amonyak

¢Ozeltisinin 0.38 mL’si 100mL’lik balonjojeye alinarak su ile hacmine tamamlandi.
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3.1.3 Tampon Cozeltilerinin Hazirlamsi

pH=2 tamponu: 0.2 M potasyum kloriir ¢ozeltisinin iizerine 0.2 M hidroklorik asit ¢ozeltisi

ilave edilerek pH metre ile pH=2"ye ayarlandi.

pH=4 ve pH=6 tamponu: 0.05 M sodyum asetat ¢ozeltisinin iizerine 0.05 M asetik asit

cozeltisi ilave edilerek pH metre ile istenilen pH’a ayarlandi.

pH=7-10 tamponlari: 0.05 M amonyum kloriir ¢dzeltisinin iizerine 0.05 M amonyak ¢ozeltisi

ilave edilerek pH metre ile ilgili pH’a ayarlandi.

3.1.4 Eliisyon Cozeltilerinin Hazirlamsi
1 M HNOs (suda): Yogunlugu 1.4 g/cm olan %65’lik nitrik asit ¢ozeltisinin 6.9 mL’si 100

mL’lik balonjojeye alinarak su ile hacmine tamamland.

1 M HNOs (asetonda): Yogunlugu 1.4 g/cm olan %65°lik nitrik asit ¢dzeltisinin 6.9mL’si

100mL’lik balonjojeye alinarak aseton ile hacmine tamamlandi.

1 M HCI (suda): Yogunlugu 1.2 g/cm olan %37’lik hidroklorik asit ¢ozeltisinin 8.2 mL’si

100mL’lik balonjojeye alinarak su ile hacmine tamamlandi.

1 M HCI (asetonda): Yogunlugu 1.2 g/cm olan %37’lik hidroklorik asit ¢ozeltisinin 8.2mL’si

100 mL’lik balonjojeye alinarak aseton ile hacmine tamamlandi.

3.2 Kullanilan Cihazlar Ve Gerecler

pH-metre, Metrohm Herisau Prozisions E 510 ve cam elektrot
Magnetik karistirici, Chiltren Hotplate H531

Atomik Absorpsiyon Spektrometresi, Spectra AA Varian
UV-Visible Spektrofotometre (Unicam), kuvartz kiivet
UV-Visible cihaz kiiveti, kuvartz kiivet

3.3 Yontemler

3.3.1 Bakar (IT) iyonu ile Karmosin Kompleksinin Olusumu
Karmosin’nin absorpsiyon spektrumunun pH ’a kars1 degisimini incelemek tizere pH: 2, 4, 6,
7.5, 8, 10 tampon ¢ozeltilerinde hazirlanan 4.10° M lk c¢zeltilerinin spektrumlari alindi.Bu

spektrumlar Sekil 4.1 ‘de verilmistir.

Bakir (II) - Karmosin kompleksinin olusumunu incelemek icin, 10 mL ‘lik balonjojelerde

1.58x10° M (100 ng / mL) Cu (I) ¢ozeltisinin 0.5 mL ‘sine 8x10° M lik Karmosin
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¢Ozeltisinin 0.1mL’si katilarak, pH :2-10 araliginda hazirlanan tampon ¢ozeltilerle hacmine
tamamlandi.Bu ¢d6zeltilerin absorpsiyon spektrumlari, ilgili tampon ¢ozeltilerde hazirlanan

Karmosin ¢ozeltilerine karst alindi. Bu spektrumlar Sekil 4.2 ‘de verilmistir.

3.3.2 Kelat Re¢inesinin Hazirlanmasi

Bakirin 6nzenginlestirilmesi i¢in, Karmosin ile kaplanmak tizere ¢esitli XAD regineleri ile 6n

caligmalar yapildi.

3.3.2.1 Kullanmilacak Adsorbanin Secimi

Kesikli yontem kullanilarak en uygun adsorbani tayin etmek igin ; 1.10° M Karmosin
¢ozeltisinin 5 mL’si 50 mL’lik balonjojelere alinarak, pH=8 tampon ¢ozeltisiyle hacimlerine
tamamlandi.Hazirlanan ¢ozeltiler 0.5 g XAD-4, XAD-7, XAD-16 recineleri ile 2 saat
manyetik karigtiricida karistirildi. Siyah banth siizgeg kagidindan siiziildii. Siiziintiilerin
spektrumlar1 alinarak Amax (513 nm) ‘deki absorbans degerleri kaydedildi. Karmosin i¢in
pH=8 de hazirlanmig Ol¢li egrisinden yararlanilarak bu ¢ozeltilerdeki Karmosin
konsantrasyonlar1 ve buradan da regineler iizerindeki % adsorpsiyonlar hesaplandi.Elde edilen

sonuclar Boliim 4.2 ‘de belirtilmistir.

3.3.2.2 Karmosin’in Recineye Kaplanmasi icin Uygun pH Tayini

1.10° M Karmosin ¢dzeltisinin 5 mL’si 50 mL’lik balonjojelere alinarak pH= 2-10 tampon
cozeltileri ile hacimlerine tamamland1. 0,5 g XAD-16 reginesi lizerine bu ¢ozeltiler eklenerek
2 saat manyetik karistiricida karistirildi.Siyah banth siizge¢ kagidindan siiziildii. Siizlintiilerin
spektrumlar1 alinarak An.x daki absorbans degerleri kaydedildi. Siiziintiilerdeki Karmosin
konsantrasyonlart Boliim 3.3.2.1 ‘deki gibi belirlendi. Elde edilen sonuglar Boliim 4.2.2°de

verilmigtir.

3.3.2.3 Recinenin Karmosin ile Kaplanmasi
a) Kesikli yontem

1.10° M Karmosin ¢dzeltisinin 5 mL’si, 50 mL lik balonjojelere alnarak, , pH =2 tampon
cozeltisi ile hacimlerine tamamlandi. Bu ¢ozeltiler, 0,5 g XAD-16 reginesi ile manyetik
karistiricida 0.5-4 saat siireyle karistirildi ve bekletildi. Siyah bantli siizge¢ kagidindan
stizlilerek spektrumlar1 alind1 ve 513 nm deki absorbans degerleri kaydedildi. Elde edilen
sonuclar bolim 4.2.3 de belirtilmistir. Manyetik karistirma isleminden sonra siiziilen regine
300mL su ile yikandi. Bakir metalinin zenginlestirilmesinde kullanilacak absorban, bu sekilde

hazirlandiktan sonra kurumasi i¢in 2 saat bekletildi.
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b) Kesiksiz yontem

1.10° M Karmosin ¢ozeltisinin 5 mL’si, 50 mL lik balonjojeye alinarak, pH =2 tampon
¢Ozeltisi ile hacmine tamamlandi. 0.5 g XAD-16 reginesi 0.7 cm c¢apinda ve 10 cm boyundaki
kolona dolduruldu. Karmosin’nin pH =2 tamponu ile hazirlanan ¢6zeltisi kolondan 0.5
mL/dk akis hizinda gegirilerek XAD-16 recginesi iizerine kaplandi. Reg¢ine Karmosin’nin

kirmizi rengi gelmeyinceye kadar su ile ( yaklagik 300 mL ) yikandi. Kurumasi igin 2 saat
bekletildi.

Her iki yontemle de yapilan denemelerin sonuglar1 Boliim 4.2.3 de belirtilmistir.

3.3.3 Bakir (II) iyonunun Zenginlestirilmesi
3.3.3.1 Uygun pH

2 pg/mL Cu®" ¢ozeltisinin 10 mL’si 50mL’lik balonjojelere almarak pH= 7, 7.5, 8, 8.5, 9
tampon ¢ozeltileri ile hacmine tamamlandi. B6liim 3.3.2.3 (a)’daki yontemle hazirlanan kelat
recinesi lizerine bu ¢ozeltileri ilave ederek 2 saat manyetik karistiricida karistirildi. Siyah
banth siizge¢ kagidindan siiziildii. Sorbe edilen bakir1 eliie etmek igin, asetonda hazirlanmis
10 mL 1M HNOs; ¢ozeltisi ile regine 10 dk calkalandi.Eliientler ~60°C ‘de kuruluga yakin
(~0.5 mL kalana kadar) buharlagtirilarak 10 mL’lik balonjojeye alind1 ve suda hazirlanmig 1M
HNOs ¢ozeltisi ile hacmine tamamlandi. Bu ¢ozeltideki bakir konsantrasyonu 324.8 nm’de
alevli atomik absorpsiyon spektrofotometresi (FAAS) ile tayin edildi ve geri kazanim
degerleri hesaplandi. Tayin igin gerekli olan 6lgii egrisinin hazirlanmasinda 1-5 pg/mL Cu®’
iceren 1M HNO; standart ¢ozeltileri kullanildi. Elde edilen sonuglar Bolim 4.3.1°de
belirtilmistir.

3.3.3.2 Eliisyon i¢in Uygun Cézeltinin Secimi

Boliim 3.3.3.1°deki gibi pH=7,5" da tutulan bakir iyonlarini eliie etmek i¢in suda ve asetonda
hazirlanmis 1 M HNO;3; ve 1 M HCI ¢ozeltilerinin 10 mL’si ile regine 10 dk calkalandi.
Eltientler ~60°C’de kuruluga yakin (~ 0,5 mL kalana kadar ) buharlastirilarak 10 mL’lik
balonjojelere alindi. Suda ve asetonda hazirlanmis 1 M HNOj; ¢ozeltisi ile eliie edilenler, suda
1 M HNO; ¢ozeltisiyle, suda ve asetonda hazirlanmis 1M HCI ¢ozeltisi ile eliie edilenler, suda

1 M HCI ¢ozeltisi ile hacimlerine tamamlandi. Cdzeltideki bakir konsantrasyonu Bolim

3.3.3.1°deki gibi FAAS’de tayin edildi. Elde edilen sonuglar Boliim 4.3.2°de belirtilmistir.
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3.3.3.3 Eliient Hacmi Tayini

Bolim 3.3.3.1°deki gibi pH=7.5’da tutulan bakir iyonlarmi eliie etmek icin asetonda
hazirlanmis 1 M HNO; ¢ozeltisinin 2, 5, 10 ve 15 mL’si ile recine 10 dk calkalandi. Eliientler
~60°C’de kuruluga yakin (~ 0,5 mL kalana kadar) buharlastirilarak 10 mL’lik balonjojelere
alindi. Suda hazirlanmis 1 M HNOj; ¢6zeltisi ile hacimlerine tamamlandi. Cozeltideki bakir
konsantrasyonu Boliim 3.3.3.1°deki gibi FAAS’de tayin edildi. Elde edilen sonuglar Bolim
4.3.3’de belirtilmistir.

3.3.3.4 Zenginlestirme Faktorii Tayini

50, 100, 150, 200, 500, 750, 1000, 1250 ve 1500 mL’lik balonjojelere 2 pg /mL Cu®’
¢ozeltisinin 10mL’si konularak pH=7,5 tamponu ile hacimlerine tamamlandi. Hazirlanan bu
cozeltilerin hacimleri farklidir ama tiimii toplam olarak 20 pg bakir icermektedir.Bu
cozeltileri 3.3.2.3 (b)’deki yontemle hazirlanan kolondan ImL/dk akis hizinda gecirilerek
bakir iyonlar1 sorbe edildi. Bakir iyonlarini eliie etmek i¢in asetonda hazirlanmis 1 M HNO;
¢oOzeltisinin 10 mL’si 2 mL/dk akis hizinda kolondan geg¢irilerek bakir iyonlar1 eliie edildi.
Eliientler ~60°C’de kuruluga yakin (~ 0.5 mL kalana kadar) buharlastirilarak 10 mL’lik
balonjojelere alindi. Suda hazirlanmis 1 M HNO; ¢ozeltisi ile hacimlerine tamamlandi.
Cozeltideki bakir konsantrasyonu Boliim 3.3.3.1°deki gibi FAAS’de tayin edildi. Elde edilen

sonuglar Boliim 4.3.4’dedir.

3.3.3.5 Kolon Kapasitesi Tayini

50 mL’lik balonjojelere 100 png /mL Cu** ¢Ozeltisinden 0.2, 0.5, 0.75, 1, 1.25, 1.5, 2, 2.5 mL
konularak pH=7.5 tamponu ile hacimlerine tamamlandi. Hazirlanan bu ¢ozeltiler 50 mL
hacimde 20 pg, 50 pg, 75 pg, 100 pg, 125 pg, 150 pg, 200 pg ve 250 pg bakir igermektedir.
Bu ¢ozeltiler Boliim 3.3.2.3 (b)’deki hazirlanan kolondan 1mL/dk akis hizinda gegirilerek
bakir iyonlar1 sorbe edildi. Eliie etmek i¢in asetonda hazirlanmis 1 M HNOj; ¢ozeltisinin 10
mL’si 2 mL/dk akis hizinda kolondan gegirildi. Eliientler ~60°C’de kuruluga yakin (~ 0,5 mL
kalana kadar) buharlastirilarak 10 mL’lik balonjojelere alindi. . Suda hazirlanmigs 1 M HNO;
¢ozeltisi ile hacimlerine tamamlandi. Cozeltideki bakir konsantrasyonu Bolim 3.3.3.1°deki

gibi FAAS’de tayin edildi. Elde edilen sonuglar Boliim 4.3.5’dedir.

3.3.4 Yontemin Musluk Suyu Orneklerine Uygulanmasi

Boliim 3.3.2.3 (b)’deki yontemle hazirlanan kolondan bakir iyonu ile kirletilmis musluk suyu

orneklerinin 1000 mL’si 1 mL/dk akis hizinda gecirildi. Asetonda hazirlanmis 1 M HNO;
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¢oOzeltisinin 10 mL’si 2 mL/dk akis hizinda kolondan gegirilerek bakir metali eliie edildi.
Eliientler ~60°C’de kuruluga yakin (~ 0,5 mL kalana kadar) buharlastirilarak 10 mL’lik
balonjojelere alindi. Suda hazirlanmis 1 M HNO; ¢ozeltisi ile hacimlerine tamamlandi.
Cozeltideki bakir konsantrasyonu Boliim 3.3.3.1°deki gibi FAAS’de tayin edildi. Elde edilen

sonuglar Boliim 4.4 “dedir.
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4. SONUCLAR VE TARTISMA

4.1 Bakar (I) iyonu ile Karmoisin Kompleksinin Olusumu

Karmosin’in Bolim 3.3.1°de anlatildigi gibi pH= 2-10 arasindaki tampon ¢ozeltilerde
hazirlanmis olan c¢ozeltilerinin timii pembe renklidir. Bu ¢ozeltilerin absorbsiyon
spektrumlar1 Sekil 4.1'de goriilmektedir. Goriildigli gibi goriinlir alandaki absorpsiyon
maksimumu hemen hemen sabittir (516-519 nm ). Yine ayn1 boliimde belirtildigi gibi Cu (II)
iyonu ile karmosin arasindaki kompleks olusumunun pH= 2-10 arasinda incelenmesi i¢in
yapilan denemeler sonunda kompleks olusumunun pH= 7-8 araliginda gerceklestigi goriildii.

Bu kompleks turuncu renklidir ve A n,x degeri 462 nm’dir. (Sekil 4.2 )

UHICAM vE-108 IWAYISIBLE SPECTROMETER 3,00 FAGE 1

DATE : 85/04./84 TIME: 19:25:30 SERIAL Ho:@22005
1Dz CFERATOR:
SCAEM TYPE: IMTELL I SCAH EPEIIED:?IKF.I'IHL DATE THT: 1. Bren
BRSELIME: USER BAFDWIDTH: 2. Bren LAMF CHARNGE: 225 rm
FPEARKS
1 2 3 =3 (=) 7 a8 9 2
Aren 5170
AES B.351
2. B0a T I I | T
pH=2
1.508 | =
1.608 [ =
ABS
0.500 |- I - -
0, 000 l I 1 _1 L 1 S
. I50.0 dE, B 456, 0 bt S| a0

WAVELEHSTH
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DAETE : 85816 TIME: 19:29: 24 SERIAL Mo:BE20ES
ib: OPERSATOR:
SCEM TYPE: IMTELL 1 SCAH SPEED : MORIMAL CARTA IHT: 1. Brm
BASELIMNE: USER BARDMIDTH: 2., Bren LAMP CHANGE: 325 nm
PEAKS
1 =4 2 ] = ] ¥ =] 12
~nm S5i8.8
AES 8,354
Z.608 | T T T -
pH=4
1508 | o
1.000 [ 1
FHBIS
@.z0a - 1 i
//_/,-"'J"‘—L._,
3, QI L ] W L
I, 8 =250.0 A0E, 8 450, 8 S0, 8 SEE. 8
LAYELEMNGTH
UMICHM UV2-188 WWAYISIBLE SPECTROMETER «3.00 PRGE 1

DATE : 85-04-84 TIME: 19:32: 14
iD: OFERATOR:

SCAH TYPE: 1MTELL 1 S5CHH SPEED: HORMAL

SERIAL MHeo:@Zz0Es

DETA INT;: 1.80m

BASELIME: USER BAMDLITDTH: 2. Bnin LAME CHAMGE : 325 =
PEAKS
1 3 5 [5] g 9 19
mn 514,88
ABS 8,355
2.8868 T I I T I
pH=6
1.508 | E
1.008 [~ i
ARS
B.508 — =
.-"‘-Fd-._’u- ’

[, enn i i 1 ] 1 \“H-._,

200, 8 ZEa.a 43,08 450, 6 EoE.a =80,

WAVELEMNGTH
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TIME: 19:35: 38
CPERATCIR:

SCHM TYPE: INTELL1SCHM  SPEED: MORMAL
BRISEL 1ME: USER ERANLL TDTH: 2. Bnm

?E!TE: 858484
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CeTE: D504, 04 TIHE: 19: 42 12 SERDAL Ho: G200
10z GPERHTOR:
SCAH TYPE: INTELL T SCAH SFEED: MORTaL DETE BT 2 1, Biran
EIHSEL[HE LISER BREDLTDTH: 2. Qirin LAE CHAHGE : 325 ran
FEAKS

1 Z 3 & o 5] i g
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AES @, 199 0,307

a o
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Sekil 4.1 Karmosin’in farkli pH’lardaki spektrumlari

UMECHM LV2-183 LWAYISIBLE SPECTROMETER o3.08  FAGE 1
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Sekil 4.2 Bakir (IT) — Karmosin kompleksinin spektrumu

++++++: Karmosin (pH =7,5)
- - --:8x10” MCu(Il) + 8x10° M Karmosin (pH = 7,5)
Referans: pH=7,5 Tampon ¢o6zeltisi
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4.2 Kelat Recinesinin Hazirlanmasi

4.2.1 Kullamlacak Adsorbamin Tayini

Bakir metalinin zenginlestirilmesinde kullanilacak adsorbanin tayini i¢in Boliim 3.3.2.1 'de
anlatildigr gibi XAD-4, XAD-7 ve XAD-16 regineleri ile caligmalar yapildi. Yapilan
calismalarin sonuglan Cizelge 4.1° de goriilmektedir. Adsorban olarak XAD-16 reginesinin

kullanilmasina karar verildi.

Cizelge 4. 1 Kullanilacak adsorbanin tayini

Baslangic Karmosin konsantrasyonu (1.10'4 M)
Adsorban Siiziintiide kalan Karmosin | % Adsorpsiyon
Konsantrasyonu
XAD-4 3,3.10° M 68
XAD-7 4,5.10° M 55
XAD-16 2,3.10°M 80

4.2.2 Karmosin’ in Recineye Kaplanmasi i¢in Uygun pH Tayini

Karmosin’in XAD-16 reginesi lizerine kaplanmasi i¢in en uygun pH’1 belirlemek i¢in Boliim
3.3.2.3 (a)’da anlatildig1 gibi pH= 2, 4, 6, 8 ve 10 tampon ¢ozeltileri ile hazirlanan Karmosin
cozeltileri regineyle muamele edildi. Karmosin’in re¢ineye kaplanmasi i¢in en uygun degerin

pH= 2 oldugu goriildii. Elde edilen sonuclar Sekil 4.3' de ve Cizelge 4.2°de gosterilmektedir.

100%
90%
80%
70%
60%
50%
40%
30%
20%
10%

0%

% Adsorpsiyon

Sekil 4.3 Karmosin’in XAD-16 reginesine kaplanmasi i¢in uygun pH tayini
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Cizelge 4.2 Karmosin 'in XAD-16 recinesine kaplanmasi i¢in uygun pH tayini

pH Baslangictaki Karmosin Siiziintiide kalan % Adsorpsiyon
Konsantrasyonu Karmosin
Konsantrasyonu
2 1,2.10*M 1,2.10° M % 90
4 1,2.10*M 42 .10°M % 65
6 1,2.10*M 2,6.10°M % 78
8 1,2.10*M 2,1.10°M % 82
10 1,2.10*M 3,8.10°M % 68

4.2.3 Kaplama

Boliim 3.3.2.3(a)’da anlatildig1 gibi farkli siirelerde manyetik karistiricida karistirilarak ve
bekletilerek yapilan ¢aligma sonucunda; bekletilerek %350 manyetik karistiricida karistirilarak
%90 tutunma saglandi. Kesikli kaplamanin manyetik karistiricida karistirilarak yapilmasina
karar verildi. Bu sekilde hazirlanan kelat re¢inesi iizerinde bakir iyonunun zenginlestirilmesi
icin, kesikli ve kesiksiz yontem uygulandi. Cizelge 4.3’de bekletme ve karistirma siirelerinin

% adsorpsiyona etkisi goriilmektedir.

Cizelge 4.3 Bekletme ve karigtirma stirelerinin % adsorpsiyona etkisi

Siire (Saat) 0,5 1 2 4
% Bekletme 10 20 50 50
Adsorpsiyon
Karistirma 18 38 90 90

Bolim 3.3.2.3 (b) de anlatildigi gibi kesiksiz yontem ile karmosinin regine iizerine

kaplanmasinin adsorpsiyona etkisi incelendiginde %95’e varan degerler elde edilmistir.

4.3 Bakar (IT) iyonunun Zenginlestirilmesi
Hazirlanmis olan kelat recinesi tizerinde bakir (II) iyonunun zenginlestirilmesinde kesikli ve
kesiksiz yontemle ayni sonuglar elde edilmistir. En uygun kosullarin saptanmasi i¢in yapilan

incelemelerde denemeler kesikli yontemle yapilmistir.
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4.3.1 Uygun pH

Bolim 4.1'de belirtildigi gibi Cu (II) ile Karmosin arasinda kompleks olusumu pH=7-9
arasinda gerceklesmektedir. Bu sebeple bakir iyonlarimin Karmosin kapl regine {izerinde
sorbsiyon islemi bu pH araliinda incelenmistir (B6liim 3.3.3.1). Elde edilen sonuglar Cizelge

4.4'de verilmistir.

Cizelge 4.4 Bakir (II) iyonunun zenginlestirilmesi i¢in uygun pH tayini

pH % GERI KAZANIM
7,0 96
7,5 98
8,0 97
8,5 98
9,0 98

Gortildiigi gibi bu pH araliginda geri kazanim hemen hemen aynidir. Bakirin ¢okme pH"

dikkate alinarak pH = 7.5'da ¢alismaya karar verilmistir.

4.3.2 Eliisyon I¢in Uygun Cézeltinin Secimi
Karmosin ile kompleks olusturarak adsorblanan bakir metalini eliie etmek i¢in Bolim
3.3.3.2'de anlatildigi gibi denemeler yapildi. Elde edilen sonuglar Cizelge 4.5'de

gosterilmistir. Bakir metalinin eliisyonu i¢in en uygun ¢ozelti | M HNOj5 ¢ozeltisidir.

Cizelge 4.5 Eliisyon i¢in uygun ¢ozeltinin se¢imi

Cozelti % GERI KAZANIM
1 M HCI (suda) 10
1 M HCl(asetonda) 70
1 M HNOj(suda) 20
1 M HNOj(asetonda) 98

4.3.3 Eliient Hacmi Tayini

Bakirin eliie edilmesi icin gerekli olan asetonda hazirlanmis 1 M HNO; ¢dzeltisinin hangi
hacimde yeterli olacagini saptamak i¢in Boliim 3.3.3.3'de anlatildig1 gibi denemeler yapildi.
Elde edilen degerler Cizelge 4.6 ve Sekil 4.4'de gosterilmistir. Denemeler sonucunda asetonda

hazirlanmis 1 M HNOjs ¢ozeltisinin 10 mL’sinin yeterli oldugu goriildii.
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Cizelge 4.6 Eliient hacmi tayini

Eliient Hacmi (mL) | % GERI KAZANIM
2 10
5 63
10 98
15 98
110 ; ;
100 -+
90 1{ | |
0|
.
% GERI ; ;
KAZANIM 601 |
50 { |
20 3
30 -
20 {--:
10{ |
0 : T T T T T T T T T :
0o 1 2 3 4 5 6 7 8 9 10 11 12
Eliient Hacmi (mL)

Sekil 4.4 Eliient hacmi tayini

4.3.4 Zenginlestirme Faktorii Tayini

Zenginlestirme faktoriinii tayin etmek amaciyla, ayn1 miktarda bakir (20 u g)igceren 50, 100,

150, 200, 500, 750, 1000, 1250 ve 1500 mL’lik ¢dzeltilerle Boliim 3.3.3.4'de anlatildig1 gibi
yapilan calismadan elde edilen sonuglar Cizelge 4.7°de verilmistir. Sonugta 1000 mL'den
fazla hacimlerde bakirin %100 tutulamadigi goriildii. 1000 mL 6rnek ¢ozeltisindeki bakir

iyonlar1 kolonda tutulduktan sonra eliie edildi. Elient 10 mL'lik balonjojede c¢ozeltiye

alindigina gore zenginlestirme faktorii 100’ diir.
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Cizelge 4.7 Zenginlestirme faktorii tayini

Cozelti Hacmi (mL) % GERI KAZANIM
50 100
100 100
150 100
200 100
500 100
750 100
1000 100
1250 60
1500 23

4.3.5 Kolon Kapasitesi Tayini

20 ug, 50 pg, 75 pg, 100 pg, 125 pg, 150 pg, 200 pg ve 250 pg bakir igeren 50 ser mL’lik
cozeltilerle Boliim 3.3.3.5'de anlatildig1 gibi yapilan ¢alisma sonucunda goriildiigii gibi 500

mg re¢ine iceren kolonda 125 pg'dan sonra geri kazanim degerleri azalmaktadir. Elde edilen

sonuclar Cizelge 4.8'de gosterilmistir.

Cizelge 4.8 Kolon kapasitesi tayini

Bakir Miktar1 (ng) % GERI KAZANIM
20 100
50 100
75 100
100 100
125 100
150 81
200 50
250 26

4.4 Yontemin Musluk Suyu Orneklerine Uygulanmasi

Musluk suyunun kirletilmesiyle hazirlanan bes adet ornek c¢ozeltisi ile Boliim 3.3.4'de

anlatildig1 gibi ¢alisildi. Elde edilen degerler Cizelge 4.9'da verilmistir.
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Cizelge 4.9 Yontemin musluk suyu 6rneklerine uygulanmasi

Ornek Bulunan ppb Cu** % GERI KAZANIM
(Konsantrasyon:20 ppb
Cu’*
1 19,6 98,0
2 19,7 98,5
3 19.4 97,0
4 19,6 98,0
5 19,5 97,5
_ 19,6 97,8
X
S 0,1 0,6
%RSD 0,5 0,6
Giiven Araligi 19.6 £0,2 97,8+0,9
(n=5, P=0.05)

4.5 Tartisma
Sonuglar incelendiginde, Karmosin’in XAD-16 lizerine kaplanmasi ile elde edilen kelat

recinesi ile bakir iyonlarmin zenginlestirilmesi ve % 98 oraninda geri kazanim saglanmustir.
0,5 g regine ile calisilabilen maksimum 6rnek hacmi 1000 mL'dir. Son ¢dzelti hacminin 10
mL oldugu bilinerek, zenginlestirme faktorii 100 olarak bulunmustur. 0,02 ppm’ye kadar
bakir iyonu zenginlestirilerek AAS ile tayin edilmesi miimkiin olmustur.Eger daha yiiksek
zenginlestirme faktorii istenirse; 5 mL 6rnek hacmi ile atomik absorpsiyon spektrometresi
analize olanak sagladigindan; 10 mL asetonda hazirlanmis 1 M HNO; ile bakir eliie edilip,
asetonun tamamen buharlastirilmasindan sonra 5 mL’ ye tamamlanmasi ile zenginlestirme
faktorii 200 degerlerine ulasabilir. Buna gore literatiir verileri incelendiginde zenginlestirme
faktoriiniin ortalama olarak 50 civarinda oldugu diisiiniiliirse, sonucun literatiir verilerine gore

iyi bir degerde oldugu sdylenebilir.

Karmosin ile ilgili literatlir taramasinda metal iyonlariyla kompleks olusturmasiyla veya
metallerin spektrofotometrik analizinde ya da titrasyonlarda metalokromik indikator olarak
kullanilmastyla ilgili bir bilgiye rastlanmamistir. Ancak laboratuar ¢alismalarinda pH=7-8’de
Karmosin’in absorpsiyon spektrumu ile 1:1 mol oraninda bakir iyonlar1 katilmis ¢ozeltinin
absorpsiyon spektrumlarinin farkli oldugu goriilmiistiir. Bu durum bakir iyonlarinin Karmosin

kaplanmis reg¢ine {izerinde kompleks olusumuyla tutuldugunu ortaya koymaktadir.
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