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irliligin en buyik sorumlusu yiksek agir metal icerigine

R ndustriyel atik sular yeterli aritima tabi tutulmadan alici
ortama verlldlglnde yuksek aglr metal iceriginden dolay! insan ve cevre sagligini tehdit
etmektedir.

Bu calismada; nikel ve giimus iyonlarinin sulardan giderilmesi ve eser miktarda bulunduklari
su drneklerinde zenginlestirmek icin recineye adsorbsiyon etkisi incelendi ve metal tayinleri
atomik absorpsiyon spektrofotometresinde yapildi.

Yapilan ¢alisma iki bolumden olusmaktadir. Birinci bolumde secilen Purolite-S940 reginesi
ile her metal igin ayri ayri; pH, regine miktari, metal miktari, akis hizi, geri kazanim ¢ozeltisi
secimi, geri kazanim ¢oOzeltisi miktar1 gibi ¢alisma kosullari belirlemek amaci ile kesiksiz
(kolon) yontem ile cahsildi. Calisma kosullari belirlendikten sonra yabanci iyon etkisi,
zenginlestirme faktori gibi 6zellikler incelendi.

Ikinci bolimde ise kompleks olusturucu olarak hekzametilenditiyokarbomat kullanarak
secilen Purolite-S940 reginesi ile her metal igin ayri ayri kesiksiz yontem ile calisma
kosullari; pH, regine miktari, ligand miktari, metal miktari, akis hizi, geri kazanim ¢ozeltisi
secimi, geri kazanim cozeltisi miktari belirlendikten sonra yabanci iyon etkisi, zenginlestirme
faktori incelendi.

Her iki yontemin adsorpsiyon kinetikleri ve denge izoterm esitliklerine uygunlugu analiz
edilerek izoterm sabitleri belirlenmistir.

Iki yontemin calisma kosullari belirlendikten sonra, igme suyu ve radyolojik film érneklerinde
guimus ve nikelin geri kazanimi ve zenginlestirilmesi yapildi.

Anahtar kelimeler: iyon degistirme, hekzametilenditiyokarbomat, nikel, giimiis, AAS
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g the most important pollutants in source and treated water

' health problem. These metal ions can be harmful to aquatic
life, and water contaminated by toxic metal ions remains a serious public health problem for
human health.

In the present work, a column separation—preconcentration method has been established for
the flame atomic absorption spectrometric determination of trace amounts of silver, and nickel
ions with onto resin.

There were two parts in this study: First part of study; the adsorption of silver and nickel ions
from aqueous solution by ion exchanger Purolite-S940 resin was studied in a column
adsorption system. Several parameters, pH, amount of metal and resin, flow rates of sample,
type of eluent, volume of eluent, were evaluated. The preconcentration factor and effects of
foreign ions on the preconcentration were also investigated.

Second part of study; The preconcentration/separation procedure is based on chelate
formation of nickel and silver with hexametilenditithiocarbamate and on retention of the
chelates on ion exchanger Purolite-S940 resin. Several parameters, such as pH, amount of
resin, amount of ligand and metal, type of eluent, volume of sample and eluent, flow rates of
sample, were evaluated. The effects of foreign ions on the preconcentration were also
investigated.

The Langmuir and Freundlich adsorption models were applied to describe the isotherms and
isotherm constants.

The proposed method was applied for the separation and preconcentration of the investigated
ions in the drinking water and radiological samples.

Keywords: lon-Exchange, hexametilenditithiocarbamate, nickel, silver, AAS
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Antik caglarda metallerin cevherleri islenmeye baslandigindan beri metaller insan faaliyetleri
sonucu olarak dogal cevrimler disinda atmosfere, hidrosfere ve pedosfere yayllmaya
baslamiglardir. Yuzyillar boyunca insanlar agir metalleri etkilerini bilmeden taki, silah, su
borusu vb. cesitli amaclar icin kullanmislardir. Sanayilesme ile birlikte agir metal igeren
komirlerin yakilmaya baslanmasi ile endistri bolgelerindeki agir metal Kkirliligi asiri
boyutlara ulasmis ve agir metal Kirliliginden kaynaklanan ilk tanimlanan zehirlenmeler
Japonya’da ortaya ¢ikmistir. Son zamanlarda agir metal tanimi ile kimyasal maddelerin
ekolojik sisteme verdikleri zarar genellestirilerek gazete haberlerinde sik sik agir metallerin,
cevresel problemlere neden olduklarini yer almaya baslamistir. Bunun nedeni cevresel
problemler s6z konusu oldugunda “‘adir meta’ tanimi sanki ¢ok tanimli ve kesin bir grupmus
gibi bu kavramin ¢ok sik “nispeten yliksek yogunluga sahip ve diisuk derisimlerde bile toksik
veya zehirleyici olan metal” olarak kullanilmasidir. Gercekte agir metal tanimi fiziksel 6zellik
acisindan yogunlugu 5g/cm3 ten daha yiksek olan metaller igin kullanilir. Bu gruba kursun,
kadmiyum, krom, demir, kobalt, bakir, nikel, civa, guimis ve ¢inko olmak tzere 60’tan fazla
metal dahildir (Kartal vd., 2004).

Fakat agir metal iyonlarin dustik miktarda bulunduklari ve yabanci iyonlarin etkisi nedeniyle
dogrudan tayin etmek mimkin degildir. Bu yuzden zenginlestirme islemleri agir metallerin
tayininde duyarlilik ve segiciligi artirmakta. Zenginlestirme islemleri icin c¢oktirme,
buharlastirma, sivi-sivi  ekstraksiyonu, Kkati-sivi ekstraksiyonu gibi gesitli yontemler
uygulanmaktadir ve cesitli iyon degistirici regine, zeolit, aktif karbon ve silika gel gibi
adsorbanlar gelistirilmektedir.

Bu calismada: icme suyu ve radyolojik film 6rneklerinde eser miktarda bulunan nikel ve
gumis metallerinin basit, hizli ve dogru bir yontemle tayin edilebilmesi igin zenginlestirme

islemlerinin incelenmesi amaglandi.
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Genel Bilgi

2.1.1 Nikel
2.1.1.1 Kimyasal ve Fiziksel Ozellikleri
Sembolu *Ni

Oda kosullarinda (25°C, 298 K) : gims gibi parlak beyaz

Atom Numarasl 128

Atom agirhgi : 58,6934g/mol
Elektron Diizeni : [Ar].3d® 4s?
Kabuk yapisi :2.8.16.2
izotoplar - ®Ni, *"Ni, *8Ni, *°Ni, ©Ni, ®Ni, ®2Ni, ©Ni, ®*Ni, ®Ni, ®Ni
Yogunluk : 8,908g/mL
Erime noktasi : 1455°C
Kaynama noktasi :2913°C
Molar hacim : 6,59mL/mol
Buharlasma entalpisi : 378kJ/mol
Atomlagma entalpisi : 431 kd/mol

2.1.1.2. Tarihgesi

Nikel ilk olarak Axel Cronstedt (1751) adl bir isvecli minerolojist tarafindan, gersdorfit
(NiAsS) cevheri arastirilirken bulunmustur. Nikelin basli basina bir element oldugu 1775’de
Torbern Bergman ve arkadaslari tarafindan kanitlanmis ancak 1804’e kadar herhangi bir
iiretimi yapiimamistir. ik saf metal Gretimi Jeremias Richter (1804) tarafindan yapilmistir
(Kartal vd., 2004).
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sikleri

erinden biri garnieritdir. Bu filiz nikel ile magnezyumun

yanyana bulundugu bir silikattir (Ni, Mg)H,SiO,. Diger yonden nikel blendi NiS, arsenikli
nikel NiAs, NiAs, ve arsenikli nikel galeni NiAsS, 6énemli minerallerindendir. Diinyada
bulundugu yerler: Rusya, Sibirya, Japonya, Kanada, Norveg, Yeni Kaledonya, Gliney Afrika,
Fransa, Kolombiya, ingiltere, Dominik Cumhiiriyeti.

Bilesikleri:

= Nikel hidroksid, Ni(OH),, Ni** tuzlarina alkali hidroksidler katilmasiyla ele gecen yesil
renkli bir maddedir.

= Nikel klordr, NiCl,, yesil renkli monoklinal sistemde ve 6 mol su ile kristallenen bir
maddedir; susuz oldugu zaman sari renklidir.

= Nikel sulfat, NiSOa, 7 H2O ile kristallenen yesil renkli bir maddedir (Baykut, 1981).

2.1.1.4 Uretimi ve Kullanim Alanlari

Uretim yontemi, islenen cevherlerin tirtine gére degisir. Nikeli hemen hemen ayni kimyasal
Ozellikleri tasidigi demir, bakir ve kobalttan ayirmak c¢ok gii¢ oldugundan uygulanan
yontemlerde son derece karmasiktir. Stlfurli cevher dnce yizdurilerek zenginlestirilir elde
edilen deriski pirometaldirji yoluyla nikel-bakir matina donustirilir. Daha sonra bu mat bakir,
nikel ve kobalti 6ziitlenmek (izere ya dogrudan ya da bakir ve nikel sulfurlerin tam olmayan
ayrilmasindan sonra uygulanan gesitli yontemlerle islenir. Ham nikel, nikel tetrakorbonil
biciminde buharlastirma ya da sulfirik astili ortamda elektrikle ayristirma yoluyla arilastirilir.
Nikel-bakir mati ayrica basing altinda amonyakta ya da basing altinda sulfirik asit iginde
¢Ozunebilir. Silfirik asitte, oksijensiz ortamdan yalniz nikel ¢dzlnur ve daha sonra hidrojenle
coktdralur. Yikselgenme islemi sonunda geriye kalan artik, stlfirik asite yeniden tepkimeye
sokulur ve bu yolla elde edilen bakirstlfat, elektrikle ayristirihr. Ozellikle son yillarda
gelistirilen yontemlerle, mat, klor gazi altinda hidroklorik asit ya da demir (111) klorir iginde

cozlndirilmektedir.

Kullanim alanlari:

= Paramanyetik 6zelliginden dolay! dis etkilere dayanikhidir. Bu nedenle esyalarin tizerlerinin
elektrolitik kaplanmasinda,
= Asinmaya karsi direngli alasimlarin eldesinde,

= Pillerin ve akilerin yapiminda,
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a,

. Hidrojenasyon reaksiyonlarinda katalizor olarak,

= Madeni paralarin yapiminda.

2.1.1.5 Etkisi

Nikelin bilinen biyolojik fonksiyonu olmamakla birlikte orta seviyede zehirleyici 6zelligi
vardir. Dogal yayinimi yaninda insan aktivitelerine bagli olarak dogada bulunmaktadir.
Nikelin organik formu, inorganik formundan daha zehirleyicidir. Deriyi tahris etmesinin
yaninda kalp-damar sistemine gok zararli ve kanserojen bir metaldir. Zararlh etkilerine ragmen

nikel ve tuzlariyla zehirlenme nadir rastlanan bir vakadir.

Nikel yakitlarin yanmasi, madencilik ve rafinasyon islemleri ve kentsel atiklarin
kullestirilmesi ile atmosfere yayllmaktadir. Bunun yani sira lagim camuru karismis toprakta
ve sigarada (0-0.51pg/sigara) bulunmaktadir. Derideki etkilesim nikel igeren taki

kullaniminda ortaya ¢ikabilmektedir.

Bazi bitki tdrleri, drnegin; baklagiller, icin yararli bir element olan nikel, belli bir doz

asiminda (0,18-5mg\L) zehirleyici olmaktadir.

Nikel hem altin icin mikemmel bir beyazlastirici oldugu gibi hem de bakir ile birlikte
kullanildiginda mekanik ozellikleri, islenebilirligi ve dokim ozellikleri iyi olan bir alasim
eldesini mumkun kilan 6nemli bir alasim elementidir. Kompakt nikel ve nikel alasimlari,
disiik oranda zehirli olmalarina ragmen metalik toz halindeki nikel ve nikelin kimyasal
bilesikleri kanser yapici maddeler siniflandiriimasinda Al (kanserojen) kategorisinde yer

almaktadirlar. Nikelin toksikolojik etkileri temel olarak 3 grupta incelenebilmektedir. Bunlar:

= Kanserojen etki,

= Solunum sistemine etki,

= Dermatolojik (alerjik) etkidir.

Kadinlar tarafindan sik ve strekli olarak kullanilan takilarin nikel veya nikel alasimlari
icermesi nedeniyle ozellikle kadinlar nikel alerjisi tehlikesi altindadir. ilk kez 1923 yilinda
tanimlanan ve 1930 yillarinda arastirilmaya baslanan nikel alerjisi 6zellikle 1970°li yillarin
sonlarindan itibaren bu alerjenin yayginlasarak artmakta oldugunu ve ginimiizde bazi
arastirmacilara gore kadinlarda % 40, erkeklerde % 5-10 seviyelerine ulastigini ileri

strmektedir. Diger ilging bir bulgu ise kulagi delinmis kisilerde nikel alerjisi gorulme
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gibi deriyle strekli ve yakin temasi olan esyalarla ilgili olarak Avrupa’da bir takim yasal
duzenlemeler yapilmistir. Ornedin, Danimarka Haziran 1989’dan itibaren, ¢oziinen nikel
miktarinin 0,5ug/cm? hafta degerinden fazla olan miicevherlerin satisini yasaklamistir.
Almanya kipe saplarinda nikel kullanimini yasaklamakla beraber diger trunlerin satilmasini
yanlarinda uyarici bir etiket bulunmasi kaydiyla serbest birakmistir. isvec ise kiipelerde

kullanilabilecek nikel miktarini maksimum % 0,05 ile sinirlandirmistir (Kartal vd., 2004).
2.1.2 Gumus

2.1.2.1 Kimyasal ve Fiziksel Ozellikleri

Sembolii : Ag

Oda kosullarinda (25°C, 298 K) : parlak beyaz

Atom Numarasl 47
Atom agirhg : 107,8682g/mol
Elektron Diizeni - [Kr] 40 5
Kabuk yapisi :2,8,18,18,1
izotoplari 108ag,1%Ag, 1PAg, 1%°Ag, 17Ag, 1%8Ag, °Ag, MPAg,
111Ag, 112Ag, 113Ag
Yogunluk : 10,490g/mL
Erime noktasi :961,78°C
Kaynama noktasi : 2162°C
Molar hacim : 10,27mL/mol
Buharlasma entalpisi : 255kJ/mol
Atomlasma entalpisi : 285kJ/mol™*
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: eri bilinmekle birlikte yine de altin ve bakirdan sonra
kesfedilmistir. Altin az olmasina ragmen, dinyanin her yanina yayilmasi sebebiyle daha 6nce
kullaniimaya baslanmistir. Ayrica tabii halde giimis az olup, ¢ok derinlerde bulunuyordu.
Gumusin M.O. 3100 yillarinda Misirlilar ve M.O. 2500 vyillarinda Cinliler ve Persler
tarafindan kullanildigi belirtilmistir. M.O. 800 yillarina dogru giimiis, Nil nehri havalisinde
para olarak kullanilmaya baslanmistir. Guimusu ilk olarak Romalilarin islemeye basladiklari
iddia edilmektedir. Endustri ilerledikce daha karisik ve saf olmayan giimus filizleri Uzerinde
calisiimaya baslandi. Bugiin giimiis biyuk bir nisbette bakir, kursun ve ginko uretimindeki

yan drunlerden elde edilir.

2.1.2.3 Dogada Bulunusu ve Bilesikleri

Cok eskiden gumdis, dinyanin birgok yerlerinde az miktarda bulunan dogal gumis
kaynaklarindan elde ediliyordu. Dogal giimis; saf veya daha ¢ok altin, bakir, civa ve diger
metallerle alasimlar halinde bulunuyordu. Norveg’te, Giiney Peru’da, Colorado’da kazilarda
islenmis biiyik kiilgeler bulunmustur. ispanya’da 1860’ta sekiz tonluk bir kiilge gikartilmistir.
GuUmus, daha ¢ok yer kabuguna dagilmis bilesikler halinde bulunur. En 6nemli mineralleri
argenit Ag»S, arsenikli gimus galeni AgsAsSs. Antimonlu giimus galeni AgsShSs, keragirit
AgCl’dir.

Bilesikleri:

Gumis (1) oksid, Ag20, glimus (1) tuzlari ¢ozeltisine bazlarin katilmasiyla siyah renkte ¢oker.

Ag.0’nun sulu ¢ozeltisi AgOH igerdiginden bazik reaksiyon verir.
= Gumds nitrat, AgNOs, en 6nemli guimus bilesigidir, diger butin glimus bilesikleri igin ilkel
madde roli oynar. AgNO3z metalik gimusu nitrat asidine ¢6zmek suretiyle ele geger:

3Ag + 4HNOs — 3AgNO; + NO + 2H,0 (2.1)

Giizel, rombik, 209°C de eriyen kristaller seklindedir, suda gok kolay ¢oziiniir.

= Gumdis halojendrleri, yalniz AgCl dogada bulunur, diger halojenirler gimis nitrat
cozeltisinin alkali halojentr ¢ozeltilerine katilmasiyla ele geger.

= GUmus (I1) bilesikleri
Gumis (1) bilesikleri kompleks verici maddeler karsisinda kuvvetli bir yikseltgen

katilmasiyla olusur. En uygun yikseltgen sodyum ve amonyum persulfattir:
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- 2.2)

NI amaca erisilir.
Ag' - Ag”* (2.3)

Kompleks verici olarak, O-fenantrolin ve piridin kullanilabilir. Ornegin: yari doymus bir
potasyumpersulfat ¢ozeltisine bir gimus nitrat ¢ozeltisi ve piridin katilirsa turuncu renkli
bir tetra piridino-gtimus (11) perstlfat [Ag(CsHsN4]S20s olusur (Baykut, 1981).

2.1.2.4 Uretimi ve Kullanim Alanlari

Gumis, tarihte gesitli yontemlerle cevherlerinden ayrilmistir. En eski yontemlerden biri,
kursunla karistirma yontemidir. Bu yontemde gimis cevherleri veya saf olmayan gumis
urtinleri kursun veya kursun filizleriyle basit bir firinda eritilir ve gimus-kursun karisimi elde

edilir. Buradan da kolay bir sekilde saf gtimus kazanilir.

Diger bir yontem de, amalgama yontemidir. Camur haline getirilen glimus cevherleri, tuz ve
civayla muamele edilerek, elementel glimus elde edilir. Bundan baska, siyanat yontemi gibi

baska gumiis elde etme yontemleri de gelistirilmistir.

Kullanim Alanlari:

= Metalik olarak kuyumculukta,

= AgBr bilesigi fotografcilikta,

= Dis protezlerinin yapiminda,

= Elektrik kontaklarinda,

= GUmus-ginko ve gimis-kadmiyum pillerin yapiminda,
= Aynalarin kaplanmasinda,

= Yikseltgenme reaksiyonlarinda katalizor olarak,

= Yizme havuzlarinda dezenfektan olarak,

= GUmus klorir camlara seffaflik vermek igin, bir ¢ok tilkede bozuk para yapiminda.

2.1.2.5 Etkisi

Gumus, gozler ve derinin gri-mavi renk aldigi argyria hastaligina neden olur. 0,4-1,0mg/L
araligindaki derisimler bobrekler, karaciger ve dalakta patolojik degismelere neden olur.
Genellikle suda 0-2mg/L degerleri arasinda bulunur. Az miktardaki giimustn bakterileri

oldurticu etkisi vardir. Hayvanlar sindirim yoluyla alman gimusin yaklasik % 10’unu
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rganlarda Ozellikle karaciger ve dalakta, metal seklinde

glimus alindiktan 16 giin sonra, alinan gumusun % 50°den

fazlasi karacigerde saptanmistir. Bazi enzim sistemlerinde ve biyolojik dnemi olan kimyasal

gruplarda sulfhidril komponent seklinde baglanarak, proteinlerin presipitasyonu ve bazi
enzimlerin inaktivasyonunde rol oynamaktadir. Gumustn yari 0mri birkag gin ile birkag
hafta arasinda degisir. Cok ylksek dozlarda 6lumle sonuglanmis giimus zehirlenmelerine
rastlandigi bildirilmistir. GUmustn esas etkisi deri, sa¢ ve tirnaklar izerinde olup bunlarin
rengi degismektedir. Bu durum &zellikle ilag olarak gimus arsfenamin'in uygulandigi hallerde
gorulur. 1g gumus arsfenamin enjekte edildiginde bu etki cok agiktir. Bu etkiler endustride
calisanlarda da gorilebilsede, ¢ok nadirdir. Alman gimustin kanserojen oldugu hakkinda bilgi
yoktur. Litrede 400mg veya daha fazla giimus iceren sularin icilmesiyle rastlanan bobrek ve
karacigerlerinde bazi patolojik degisiklikler gozlenmistir. Bunun insanlarda saptanmasi ¢ok
guctir. Ancak tirnaklarin renk degistirmesi bir 6l olabilir [1-5].

2.2 Zenginlestirme Yontemi

Buytk miktardaki bir numunenin icinde mikrogram seviyesinde olan veya kiigiik miktardaki
numune iginde ¢ok kiicuik miktarlarda nanogram veya pikogram seviyesinde olan elementlere
eser elementler denir. On islemler sirasinda eser elementlerin baska bir ortama alinarak, daha
kuglk bir hacimde deristirilmesi ve uygun ortama alinmasi zenginlestirme yontemi olarak
adlanir (Ozgir, 2005).

Zenginlestirme islemleri igin ¢Oktlirme, buharlastirma, sivi-sivi ekstraksiyonu, kati-sivi
ekstraksiyonu, flotasyon, kromotografi gibi ¢esitli yontemler uygulanmaktadir ve cesitli iyon

degistirici recine, zeolit, aktif karbon ve silika gel gibi adsorbanlar kullaniimaktadir.

2.2.1 lyon Degistiricilerin Tanimi

Temasa geldikleri elektrolit ¢ozeltilerin ayni isaretli anyon ve katyonlarini, stokiometrik ve
tersinir olarak degistirebilecek, oynak anyon ve katyonlar iceren ¢dziinmeyen kati veya

karismayan sivi maddelerdir.

Bir kimyasal analiz sirasinda bir iyonun miktarinin tayinini veya onun diger kisimlarindan
ayrilmasini ¢ogunlukla diger baska iyonlarin bulunmasi guclestirir. Bu gibi durumlarda
¢Ozeltideki anyon ve katyonlarin cok cabuk ayrilmasini saglayan ve ¢ozeltilerdeki yabanci bir
iyonu degistirme yonteminden yararlanilir (Akgin, 2001).
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hrak zeolit, aktiv karbon, kil, iyon degistirici recineler vb.

Iyon degistiricilerin kullanim alanlart:

= Su aritmasinda; suyin yumsatilmada, deiyonizasyonda, zenginlestirilmesinde, igme suyun
aritilmasinda, atik suyun aritilmasinda, sanay! atik sularindan pahali metallerin geri
kazanilmasinda, 6rnegin altin, giimis, platin, krom, uryanum gibi,

= Hidrometeorolojide; pahali metallerin zenginlestirilmesinde ve geri kazaniminda, toprak
alkali ve agir metalleri ayirmakta,

= Gida endustrisinde; seker ve tatli yapiminda; bira yapiminda; meyva suyu; sitrik asit ve
amino asitleri ayirmakta, proteinin geri kazaniminda,

= Sit endustrisinde; sutiin demineralizasyonda, laktozdan aritmakta, sttten kalsiyum ve
sodyumu gidermekte, temiz kazeinin hazirlanmasinda,

= Tipta; serumdaki kolestrolu indirmekte, bipolar recineler kan saklamakta,

= Biokimya ve bioteknoloji; enzimleri hareketsizlestirmekte, mikro organizmalari
hareketsizlestirmekte, virlis ve proteini sorbe etmekte, biolojik aktiv. maddelerin
hazirlanmasinda,

» Analitik kimyada; iyon degistirme kromatografisinde, iyon kromatografisinde,

= Elektronik Endistrisinde; elektronik ve farmasotik endistri alanlarinda kullanilan ultra saf
sularin Uretiminde,

» Fotografcilikta; fotograflik banyolardaki gumisi ayirmakta, renk gelistiricilerin geri
kazaniimasida, heksakyanoferrati gidermekte,

= Kirlilik kontrolinde; detoksifikasyon, toksik gazlarin giderilmesinde, sanayi atiklarindaki
metalik Kirleticileri stabil etmekte (Solak, 2006).

2.2.2 lyon Degistiricilerin Tarihgesi

1850°de Thompson ve Way islenmis toprakta amonyum gibi gesitli iyonlarin, kalsiyum ve
magnezyum iyonlariyla yer degistirebildikleri seklindeki g6zlemlerini yayinladilar.
Thompson’un ¢alismasindan yararlanarak Spence bir cam kolonda amonyum sulfatla isleme
tabi tutulmus kumlu kil yatak hazirlayip yataktan suyu gecirdigi zaman, yatakta amonyum
stlfat yerine algi bulundugunu gérmdastir. Laboratuvarda gerceklesen bu ilk iyon degisimi
Henneberg ve Stohmann kimyasal sure¢ olarak yorumlamis ve bu sireglerin tersinin
oldugunu one sirmuslerdir. Bu olaylar1 killer ve zeolitlerde de meydana geldigini 6nce

Lenberg daha sonra ise Wiegner gostermistir.
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erilmesi ve diger amaclara hizmet edebilen malzemelerin

eren Uriinlerin sentezlenmesi cabalarina 1sik tutmustur. ilk

sentetik iyon degistiriciler 1903’te Harm ve RUmpler ile 1905’te Gans tarafindan
hazirlanmistir. BoOylece &rnedin deniz suyundan altin tutulmasi gibi uygulamalar

gerceklesebilecekti.

Modern iyon degistirici teknolojisi 1935 yilinda Adams ve Holmes’in simdiki klasik
arastirmalariyla basladi. Adams ve Holmes genel olarak regine diye bilinen iyonlari
degistirme 6zeligine sahip olan sentetik polimerleri kesfeden kisilerdir. Bu kesfin patenti I.G.
Farbenindlstrie sirketi tarafindan 1936’da alinarak istenen 0zlelikte iyon degistirici
recginelerin sistematik Gretimine baslanmistir. Polycondensation ydontemiyle elde edilen ilk
iyon degistiricileri yerini 1945’ten sonra d’Alelionun sulfonik asit gruplarinin capraz
baglanmis polistiren regineye girdirilmesinde, izledigi yontem kullanilarak elde edilen
polimerizasyon Urlnleri alinmistir. 1945’lerden glinimiize degin, iyon degistiricilerle ilgili

arastirmalar, gevresel sorunlarin 6nem kazanmasiyla, giderek artan ilgiyle stirmektedir.

2.2.3 lyon Degistiricilerin Teorik Temelleri

Iyon degistirici daima ya yiiksek polimer anyon ya da yiiksek polimer katyon iceren tuzlar
halinde bulunurlar. Bu yiksek polimerlerin ag seklinde olan yapisindan dolay bu yapi iginde
yalniz monomer olan zit iyonlar degil ayni zamanda su ve diger iyonlar da yer almaktadir.
Iyon degistirme islemi basit olarak sdyle agiklanir; icerisinde yabanci iyon girmis olan iyon
degistiricinin bir hiicresinden, hiicrede elektrostatik olarak bagli bulunan esas monomer iyon

cikar. Yani bir hiicre esas olarak K* iyonu ihtiva ediyorsa Na* iyonu ile yer degistirebilir.

Diger bir deyisle, bir iyon degistirici recine bir iyonik ¢ozelti ile temas ettirildiginde iyon
recine taneciginin icine girer, recineyi saran ¢ozeltideki iyonlarla, recine fazindaki ayni

iyonlar arasinda bir denge kuruldugunda;
Iyonlar (¢ozelti) « Iyonlar (recine) (2.4)

Bu dengeye Donnan dengesi denir. Reginede baslangigta bulunan zit yiikli iyonlar ¢ozeltiden

gelen iyonlardan farklidir. Eger NaCl, H* formunda stlfonik bir recine ile temas ettirilse;
SOz H"+ Na'Cl' - SOsNa" + H'CI (2.5)

Bu degisme bir dengeye ulasana kadar devam eder, recine fazinin disindaki ¢ozelti vasitasi ile

Na* ve H"’nin belli bir fraksiyonunu igerecektir. Bu denge bir K sabit ile karakterize edilir.
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ecinedeki baslangicta bulunan zit iyona A dersek :

A+B—> A+B (2.6)
K - (ﬁ)(B) (2.7)
(A)(B)

(A) : Dengede regine tizerindeki A’nin derisimi

(Ié) : Dengede regine tizerindeki B ’nin derisimi
(A) : Cozeltideki A’nin derisimi

(B) : Cozeltideki B ’nin derigimi

2.2.4 lyon Degistiricilerin Siniflandiriimasi
Iyon degistiricileri iskelet yapisina gére asadaki sekilde de siniflandirmak mimkiindir:

= Polistirenik iskelet yapisi
= Poliaktilik iskelet yapisi

Iyon degistiricilerini kimyasal fonksiyonlarina gére asadaki gibi de siniflandirmak

mUmkandir:

= Katyon degistiriciler:
« Kuvvetli asidik katyon degistiriciler
« Zayif asidik katyon degistiriciler
= Anyon degistiriciler:
« Kuwvetli bazik anyon degistiriciler
« Zayif bazik anyon degistiriciler
= Amfoter iyon degistiriciler
« Kuvvetli asidik katyon degistiriciler
Kuvvetli katyon degistiricilerin en énemlisi sulfirik asid (-SOzH) tipli olanlar. Bunlar stiren

ve divinilbenzenin kopolimerizasyonu sonucu olusur.
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Sekil 2.1 Stiren ve divinilbenzen yapilari

H——CH, H——CH; CHg
R
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sojH
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H——CH, CH CH CHy CHy
X =
[ o

S05H so H
H

0

N

S i CH oH, CH, CH—

s s
e =

— CH—— — CcH——

Sekil 2.2 Stiren ve divinilbenzen kopolimerizasyonu sonucu olusan yapi

Kuvvetli asidik katyon degistiriciler i¢in secicilik sirasi sdyledir:
Li*<H"<Na"<NH; <K'<Rb"<Cs"<Ag";
Be2+ <I\/|92+ < Ca2+ < Sr2+ < Ba2+;
Hg®" < Be** < Mn* < Mg?* < Zn** < Co?* < Cd** < Cu** < Ni** < Ca®* < Pb?*;
Cr*<ce* < La® < AP* < Fe**;
Iyonik yiik ile afineti artar. Ayni iyonik yiktekiler icinse, atom numarasi ile artar.

« Zayif asidik katyon degistiriciler
Bunlar genellikle hidroliz edilen poliakrilik bir iskelet yapisindan elde edilir. Ayrica baslangi¢
maddesi olarak poliakrilat veya poliakrilonitril de kullanilabilir. Akrilonitril veya metil

akrilatin divinilbenzenle reaksiyonu sonucu karboksilik bir katyon degistirici hazirlanmistir.

Bu zayif katyon degistiricidir.
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i ZH
2\\ / 2\\ / MaCH weya

?H H Ho50,
o 9 \ \/CHQ\\/CHQ\/

H\\(/CH2+D\»’E|—"ﬁ/ “?/CHz\/%;a EOOH COOH iOOH

HyS04
CO0OH COOCH; COOCH, COOCH4

Sekil 2.3 Karboksilik bir katyon degistiricinin hazirlanmasi

Genellikle segicilik sirasi: Na*< Mg?* < Ca®* <H*
pH=7 ise Mg®* < Ca?* < Ni** < Co®* < Cu?*

« Kuwvetli bazik anyon degistiriciler
Birinci tip kuvvetli bazik anyon degistiricilerde fonksiyonel grup benziltrimetilamonyum
gruplardir ve biitin anyonlarin uzaklastiriimasinda kullanilirlar. ikinci tip kuvvetli bazik
anyon degistiricilerde fonksiyonel grup benzildimetiletanolamonyum gruplardir. Bu regineler
ise, butiin anyonlari tutacak kadar baziklige sahiptirler ve NaOH ile geri kazanildiklari zaman
daha kolay tuttuklari anyonlari birakirlar. Ayrica daha fazla bir isletme kapasitesine ve geri
kazanma randimanina sahiptirler. Buna karsilik kimyasal olarak daha az stabildirler.
Birinci tip icin segicilik sirasi: FF < OH < COO" < H,PO4 < HCO3 < CI'< NO; < HSO3 <
CN < Br < NO3 < HSO4 < I'< SO
Ikinci tip icin segicilik sirasi: F < COO™ < H,PO; < HCO3 < OH < BrOz <CI'< CN" < NO;’
<Br'< CCILCOO <SCN< HSO, < I'<ClOy4.

)\%CHQCH—CHZ&

I"{CHz)sNHLC CHaM(CHZ):C CHoM(CHS) 0!
ot

Sekil 2.4 Kuvvetli bazik anyon degistirici regine
« Zayif bazik anyon degistiriciler
Fonksiyonel gruplari bir amin olan bazik anyon degistiricilere zayif bazik anyon degistiriciler
denir. Baziklik dereceleri cok degiskendir. Tersiyer amin iceren regineler orta baziktir. Primer
amin igeren regineler ¢cok az kullanilirlar, daha dustik baziklik derecesine sahiptirler. En gok
kullanilan zayif bazik recineler tersiyer amin fonksiyonel gruplari olanlardir. islem gérecek
olan cozeltideki kuvvetli asitleri tutarlar, fakat notral tuzlar ve zayif asitler tizerinde higbir
etkileri yoktur. Secicilik sirasi: F* < CI" < Br < I'< asetat < M0oO,* < PO,* < AsO,* < NOj <


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

»C

Unlimited Pages

Your complimentary
use period has ended. 14
Thank you for using
O m p I ete PDF Complete.

Click Here to

OH.

k gosterirler, kiresel tanecikler bir akrilik ester ve

‘kopolimerize divinilbenzenden itibaren bir katalizorle siispansiyon halindeki bir ortamda

baslar. Bu sekilde meydana getirilen akrilik poliester genellikle primer, sekonder veya tersiyer
bir aminle muamele edilip aktif hale getirilir. Primer aminler polimerin esterinin aminolizini
meydana getirir ve onu amid haline sokar. iskelete baglanmis olan poliamin anyon degistirici
bir aktif grubu meydana getirir.

Genel olarak eger polistiren yapida sulfonikasit yerine karboksil gruplari gegerse zayif asidik,
kuartner amonyum gruplari gegerse kuvvetli bazik, tersiyer amin gruplari gegerse zayif bazik

iyon degistiriciler elde edilir.

2.2.5 lyon Degistiricilerin Ozellikleri

Iyon degistiriciler cesitli 6zellikleri ile taninirlar. Bu 6zellikler bilhassa kimyasal yapilari ile

belirlenmistir ve aralarinda birbirlerine ¢ok baglidirlar.

2.2.5.1 Kapasite

Bir iyon degistiricinin kapasitesi en énemli dzelliklerinin biridir ve ne kadar iyon adsorblaya
bildiginin bir dlcucudir. Bir regine 6nce degistirme kapasitesi ile karakterize edilir. Toplam
degistirme kapasitesi demek regine icinde mevcut olan ve 6lcilebilen azami hareketli iyon
miktaridir. Ekivalent-gram (esdegder)/L olarak ifade edilir. Bu iyonik sekil belirlenmis bir litre
nemli iyon degistiriciye 6zgudur.

Isletme kapasitesi (dinamik kapasite ) ise, secilen kosular altinda adsorblanabilen iyonlarin
sayisini verir. Bir iyon degistirici reginenin isletme kapasitesi daima toplam kapasitesinin
altindadir. Belli sartlar altinda belirli bir reaksiyonda ve denge halinde bir iyon degistirici

reginenin performansini dlger.

Iyon degistirme kapasitesi asagidaki faktorlere baglidir:

= Iyon degistirici malzemenin tabiatina,

= Suyun iyon degistirici yatagindan gegcme hizina,

= Suyun (sivinin) igindeki maddesel tuzlarin miktarina,
= Kullanilan geri kazanma maddesinin miktarina,

= Geri kazanma yontemine.

Bu nedenle, hangi sartlar altinda oldugu belirtilmeyen bir kapasite degerinin pek faydasi
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nektedir. Maksimum kapasite; regine ihtiyacindan oldukca

ineler arasinda bir ayirim yapmak igin, bunlarin maksimum

fazla geri kazanma maddesiyle, iyice geri kazanmildiktan sonra igerisinden, iyonlarini

tamamen tuketinceye kadar, tuzlu su gegirilmek suretiyle tayin edilir.

Bu islem esnasinda, reginenin tuttugu toplam iyon miktari agirligina maksimum kapasite

denir. En yuksek kapasite bu sekilde elde edilir.

2.2.5.2 lyonik Giig

Iyon degistirici reginelerin davranislari aktiv gruplarinin kimyasal 6zellikleri tarafindan
yonlendirilir. Bir iyon degistirici recinenin asit veya baz kuvveti gayet basit olarak bir asit-
baz titrasiyon egrisi tarafindan tayin edilir. Bu egriler recinelerin pK’ si igin bir fikir edinmeye

yarar.

= -SO3H gruplari tasiyan kuvvetli asidik katyon degistiricilerin aktiviteleri H,SO4’e benzer.
= -COOH gruplari tasiyan zayif asidik katyon degistiricilerin titrasiyon egrileri asetik asit

fonksiyonlart ile benzerlik gosterir.

Bu egrilere gore, bir katyon degistirici pK’sindan yukari pH’larda btiin kapasitesini kullana
bilir. Bu olay hemen hemen bir ¢ok defa pratikte —SO3H tipi (pK=1) icin gecerlidir. Fakat bir
karboksi grubu tastyan —-COOH bir zayif katyonik igin gecerli degildir (pK=4-6 arasindadr).

Bu olayin tersi kuvvetli bazik anyon degistiriciler (pK=13) ve zayif bazik anyon degistiriciler
icinde gecerlidir.

2.2.5.3 Yogunluk

Iyon degistiricilerin gercek yogunlugu en hafif anyonik recineler icin 1,07 civarinda, en agir
katyon degistiriciler icin 1,36 civarindadir.

2.2.5.4 Su Icerigi

Bir iyon degistiricinin su muhtevasi onun en 6nemli karakteristiklerinden birisi olup bazi
iyonlara kars! afinitesini tayin etmeye ve uzun bir calisma siireci onunda yapisal degisimini

takip etmeye yarar. Recinenin cinsine gore su icerigi yaklasik % 45- 60 arasinda degisir.
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Butiin organik maddeler gibi iyon degistirici regineler ytkseltgen maddelere karsi hassastir ve
tersinir olarak klor, hidrojen peroksit, nitrik asit v.s zarar verebilirler. Bir katyon degistirici
recineye bir yikseltgenin etkisi sebeke yapisinin degismesi ve kigllmesi ile meydana ¢ikar,
bu da en ¢ok capraz ba§ iceren reginenin neden daha fazla dayanikli oldugunu aciklar.
Anyonik reginelere yikseltgenlerin etkisi kapasitenin diismesi ile belli olur (aktif gruplarin
kaybr).

2.2.6.2 Sicakhk

Sicakhga karsi dayaniklilik fonksiyonel gruplarin kararlihgi ile sinirlandiriimistir. Cok kararli
olan katyon degistiriciler 120°C- 150°C’ye kadar ¢alisabilirler. Anyon degistiriciler eger uzun

bir suire boyunca ¢alisacaklarsa 60°C’nin lzerinde sicaklikta ¢alisiimamalidar.

2.2.6.3 Zehirlenme

Iyon degistirici recinelerin zehirlenme sebepleri iclerine calisma esnasinda ¢oken yabanci
maddeler veya yuksek molekiiler yapiya sahip polielektrolitlerin recinede tutulmalaridir. Bu
olaya 0zellikle anyon degistiricilerde rastlanir, adsorpsiyon olayr denilen yiksek molekiiler

yapiya sahip organik asidlerin tersinir bir reaksiyon vermemelerinden dolay1 meydana gelir.

2.2.6.4 Osmotik Yukler

Iyon degistiriciler birbiri arkasi sira degisik derisimli sivi cisimlerle temasa gelirse devamli
olarak biiziilip genlesmekten dolayr iyon degistirici tanecikler kirilabilir. iyon degistirici
recinenin dayanikliligi taneciklerin boyutlarinin gdzenekliliginin ve ag yapisinin bir

foksiyonudur.

2.2.6.5 Asinma

Iyon degistirici recinenin mekanik dayanikhigini karakterize eder. Yiiksek hizli debilerde ve
recinenin dolastigi sistemlerde ¢ok blyikonemi vardir. Asinmaya karsi dayaniklilik reginenin

ag yapisina baghdir.
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in Ozellikler

nlari icermesi,

Malzemenin suda veya hangi sivida kullanilacaksa o sivida erimemesi,

Malzeme dokusunun stingerimsi olmasi ve hidrate olmus H*, Na*, K*, Ca**, Mg®*, OH", CI,
NO3, SO%; gibi iyonlarin kolayca girip ¢ikmasina imkan vermesi,

Aktif gruplarin (degisecek iyonlarin bulundugu kisimlarin) iyonik olmasi,

Fiziksel ve kimyasal bakimdan dayanikli olmasi (asitlere, sicaga karsi dayanikli olmasi ve

ufalanmamasi),

Granil bayukluginan 0,3 ile 1,19mm kadar olmasi,

Fiyatinin uygun olmasi.

2.2.8 Geri Kazanmak

Geri kazanmanin amaci iyon degistirici tarafindan tutulan iyonlari ¢ikarmak ve bunlarin
yerine muamele edilecek olan ¢ozeltide olmasi istenen iyonlari gegirmektir. Regine yataginin
degistirme kapasitesi tikendigi yani istenmeyen iyonlar ortaya ¢ikmaya basladigl zaman
islem durdurulur ve degistirici yatagi tekrar segici iyonlarla yuklemek gerekir buna geri
kazanmak denir. Regine, cinsine gére NaCl, NaOH, HCI, H,SO4, HNOs ile geri kazanilip eski

isler haline geri dondurulir.

2.2.9 lyon Degistirici Reginelerin Kullanim Oncesi Hazirhgi
2.2.9.1 Regine Hacminin Olguilmesi

Hacim 6lciisti, iyon degistiriciler icin gegerlidir. Yogunlukla hacmin ilgisi yoktur. iyon
degistirici recineler igin uluslararasi kabul edilen hacmin tanimi sdyledir; hangi iyonik formda
olursa olsun, belli bir miktar tartilip 6lcu kabi icerisine konarak ters yikama ve dekantasyona
birakihip (islem bir iki kez tekrarlanir) hacim tartilir. Bu tartilan miktarin hacmidir ve +% 9

hata pay! kabul edilebilir. En saghikh 6l¢tim isletme kolonunda yapilir.

2.2.9.2 Reginenin Yerlestirilmesi

Recine kullanimindan 6nce yapilmasi gereken islemler:

= Regine kuru kolona bosaltilmaz. Yarisina kadar su doldurulup, reginenin tgte biri aktarilir
ve bu islem en az U¢ kez yapilmalidir. Recine kuru ise 24 saat suda bekletilip kolona

aktarilir. Su icinde bekletme kolonda yapilirsa kolonun gatlama olasiligi vardir.
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50’si genisleyecek sekilde yikama yapilir. Bu islem hava

tozlari temizler.

= Ters yikama durdurulur, dekantasyona birakilir.

» Regine yataginin 3cm tzerine kadar su ile doldurulur, fazlasi akitilir. Regine hacmi élguldir.

2.2.9.3 Reginenin Sartlandiriimasi

Amag; tat, koku ve ekstrakte olabilen organik maddeleri uzaklastirmaktir. Sarlandirma
yontemleri standart kalite kimyasal madderlerde uygulanabilir, ayrica regine geri

kazanilmasinda kullanilabilir.

Icme suyunda ve gida maddelerinde kullanmak icin sicak su veya su buhari ile uzun siire
yikanilmis regineler kullanthir. Hassas durumlarda regine igin bu islem tekrarlanir.
Uygulamadan sonra seyreltik asit ve baz gegirilir ve boylece regine butun kalintilardan

uzaklagmis olur.

Katyonik reginelerde sicak su ile 30°C’de yikanabilir. Anyonik recinelerde bu islem

uygulanmaz.

2.2.10 iyon Degistirme Kinetigi

Sekil 2.5 lyon degistirme Kinetigi

Iki cesit hiz adimi vardir. Zit yiikli iyonlarla, iyon degistiricinin kendisi arasindaki difuzyon
(tanecik difuzyon) ve recine taneciginin etrafindaki film ile zit yiikler arasindaki difuzyondur

(film difuzyonu).

Iyon degistirmede bir A* iyonu bulundugu iyon degistiriciden dis ¢ozeltiye go¢ eder. Regine
taneciginin etrafinda sabit bir film cozeltisi vardir. Dis ¢ozeltiden bir B” iyonu bu gozeltiden
gecerek recine taneciginin ylizeyine dogru gider. Tanecigin ylizeyindeki bu durumdan dolayi

regine ve ¢ozeltinin su molekulleri arasinda bir ¢ekim kuvveti vardir. Regine taneciklerinin
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mden dolayr bu c¢ekim c¢ozeltiye dogru yayilir. Filmin

irtar veya azalir. B iyonunun bu filme dogru difuzyon hizi,

sabit iyonik gruplarin derisimi ve difuzyon katsayisi ile dogru, film kalinhigi ile ters

orantilidir. Sonraki adimda, B” iyonu recine taneciginin icine A" degisim bolgesine dogru
girer. Burada hem iyon degistirici hemde cozelti arasinda iyonlarin transferi vardir. B*'nin
recine tanecigine dogru difuzyon hizi, sabit iyonik gruplarin derisimi ve difuzyon katsayisi ile
dogru, tanecigin yaricapi ile ters orantilidir. Bu seyreltik ¢ozeltiler ve film kalinliginin fazla
oldugu durumlarda gegerlidir. Reginenin sabit iyonik gruplarinin yiksek derisimlerinde ve
disiik caprazlanma derecelerinde (recine taneciginde buyuk difuzyon katsayist) film
difuzyonu tanecik difuzyonundan daha yavas olur. Derisike ¢Ozeltilerde, regine taneciginin

hareketi geri kazanma stresince oldugu gibi, sinirlidir.

2.2.11 Kinetige Etki Eden Faktorler

Kinetige Etki Eden Faktorler:

= Iyon degistirici recine taneciklerinin yiizey alani:

Jel tipi recineler igin bunun anlami tanecik biyukligudar. Kiguk regine tanecikleri, buyik
taneciklerden daha hizli kinetik gosterirler. Film difuzyonunda degistirme hizi tanecik
buytkluguyle ters, tanecik difuzyonunda ise dogru orantihdir.

= Dallanmisli§in derecesi:

Genellikle dallanmanin dustk dallanma derecesi kinetigi kolaylastirir. Bundan dolayi dusik
dallanmanin seciciligi de azalttigini goririiz. Degistirme orani lzerine ¢apraz baglanmanin
etkisi, tanecik difuzyonu igin film difuzyonundan daha olabilir.

= Sicaklik:

Bu faktorin etkisi, olumsuz denge ve Kinetiktir.

= Derisim:

Film diflizyonu, ¢ozelti icindeki iyonlarin derisimi diisiik oldugu zaman daha fazladir. Oysa
tanecik difuzyonunda, yiiksek ¢ozelti derisimi daha etkilidir.

= Akis hizi veya karistirma hizi:

Film difuzyonu akis hizi ve karistirma hizina baglidir. Degistirme hizi akis veya karistirma
hizinin artmasi ile artar. Tanecik difuzyonunda ise, akis veya karistirma hizindan fazla
etkilenmez (Akgin, 2001).
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denilen elektron cifti verici molekillerle olusturdugu metal
komplekleri, genel olarak Lewis (1938) anlaminda bir asit-baz nétrallesmesinin Grinudir ve

bu durum:
M+:L—>(M<«L) (2.8)

seklinde sembollestirilebilir. Burada M metal atomu veya iyonu elektron-gifti kabul ettiginden
bir Lewis asidi, L ligandi elektron ¢ifti verdiginden bir Lewis bazi ve olusan ML komplekside
bir Lewis tuzudur (Apak, 1995) .

Merkez iyonuna yani metal atomuna bir cifti elektron ile baglanan ligandlar tek disli olarak
adlandirilrlar. Merkez iyonuna iki veya daha fazla elektron ciftiyle baglanan ligandlar ¢ok

disli ligandlardir ve bunlarin olusturdugu komplekslere kelat adi verilir.

Her kompleks biriminde sadece tek bir metal iyonunun oldugu, ML, ML, ve ML, turundeki
kompleksler tek cekirdekli komplekslerdir. Buna karsilik birden fazla merkez iyonun igeren
MnLn ( m>1) tipindeki kompleksler cok cekirdekli kompleks olarak adlandirilir (Oztekin,
1997)

2.4 Analitiksel Uygulamalar

Iyon degistiriciler; bazen dogrudan (Sekil 2.7.a), bazen ligant ile modife edilerek, bazende
metal — ligant kompleksin olusturarak (Sekil 2.7.b) metallerin zenginlestirilmesinde

kullaniimaktadir.
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Unlimited Pages a l
Purolite-S940 HMDTC ile
Reginesinin Uzerine Kompleks Olusumu
Adsorpsiyon l

|

Purolite-S940

Geri Kazanmak Reginesinin Uzerine
] Adsorpsiyon
AAS Tayini l

Geri Kazanmak

|

AAS Tavini
(@) (b)

Sekil 2.6 Metal dogrudan (a), metal — ligant kompleksin olusturarak (b) zenginlestirilme

yonteminin semasi

2.4.1 Caligilan Iyon Degistirici Reginenin Yapisi ve Ozellikleri

0
I
R-CH - NH -CH - P-ONa

I
CMa

R- Makrogdzenekli ¢caprazbagh polimer

Sekil 2.7 Kulanilmis Purolite-S940 reginenin yapisi
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Unlimited Pages anc ApISI Makrogozenekli caprazbagli polimer
Fonksiyonel grup Aminofosfonik
Iyonik form Na*
Tanecik blyukligu 0,55-0,75mm
Yogunluk 1,13g/mL
Tasidigr agirhk 710-745g/L
pH araligi 0-14
Degistirme kapasitesi 20(Ca*")eq/L
Nem tutma kapasitesi 55-65%
Sicaklik 90°C

2.42 HMDTC’In Yapisi

H
£ I“HCQ_ E

H2
C“x

H;C 5
“\CHEMCHI

Sekil 2.8 Kullaniimig ligant HMDTC’1n yapisi

SHercny,

Hch AN ~S 2

2 —C + Me
~
H,C_ /\I s

CH;CH2

Sekil 2.9 HMDTC’nin Me?* ile kompleks olusumu
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Freundlich izotermi yaklasimlara dayanmakta ve Langmuir adsorpsiyon izotermlerinin
dagihmlari toplami olarak dastintlebilmektedir. Gazin hacmi yerine ¢6zinmuis maddenin

derisimi yer alir ve esitlik; sividan kati yiizeye adsorpsiyon igin asadaki sekilde diizenlenir.

X =KC" (2.9)
Bu esitlik, genellikle verilerin degerlendirilmesinde logaritmik/lineerlestirme sekliyle
kullantlir.

log X =logK +nlogC (2.10)

Burada; X: Gram adsorbant (adsorplaiyici) basina adsorplanan madde miktari (mg/g)
C: Dengedeki ¢ozelti derisimi (mg/L)

K ve n: Freundlich adsorpsiyon izotermine ait sabit parametrelerdir.

2.5.2 Langmuir izotermi

Langmuir izotermi, kati yizeyinden uzaklasildiginda molekuller arasi (katl sivi veya gaz)
etkilesim kuvvetleri zayifladigindan adsorplanan tabakanin bir molekil kalinhginda oldugu

temeline dayanir.

c_1._ ¢ (2.11)
X KX

Burada ; C: Dengedeki ¢ozelti derisimi (mg/L)
X: Gram adsorbant (adsorplayici) basina adsorplanan madde miktari (mg/g)

Xm: Yizeyde tam bir monomolekuler tabaka olusturabilmek igin gerekli adsorbant miktarini

gOsteren sabit

K: Adsorpsiyon enerjisini belirten sabittir (Cokadar, 2003).
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hden Nikel ve Kobalti Geri Kazanimi: Aminofosfonat

=4

Kelat Regine ile Metal-Organik Kompleksinin Adsorpsiyon Mekanizmasi;

Bu calismada kelat aminofosfonat reginesi Purolite S950 kullanarak organik asit
komplekslerinden nikel ve kobaltin geri kazanimi incelenmistir. Bu metaller heterofilik
organizma ve onlarin metobolit veya organik asit Grtnlerinden, nikel maden cehverinden,
ticari nikel ve kobalt mineral oksidlerinden metal-ligant kompleksi olusturularak
zenginlestirilmistir. Adsorpsiyon denge testlerinde, Ni ve Co (15-2000mg/L) metal
iyonlarinin pH’1 0,01 ve 0,1M asid coOzeltileri ile ayrlanarak sitrat, malat ve laktat ile
kompleks olusturulmustur. Ni ve Co komplekleri igin, sirasiyla 16-18 ve 5,4-9mg/g recine ile
cahisiimistir. Nikel iyonun Purolite S950 reginesine adsorpsiyonu dustik oldugu bulunmustur.

Langmuir ve Freundlich adsorpsiyon izotermleri incelenmistir (Deepatana ve Valix, 2006).

2. Kelat Regineler Uzerine Nikel ve Kobalt Sitrat Komplekslerinin Adsorpsiyonu ve

Izotermlerin Karsilastiriimasi;

Nikel ve kobalt organik komplekslerinin adsorpsiyon ozellikleri iki ticari kelat reginesi
(Purolite S30 ve S950) Uzerinde karstlastirilmistir. Purolite S390 iminodiasetik ve S950
aminofosfonik asit iceren regineler kullanilmistir. Kesikli yontem ile calisma kosullari; metal
ve sitrit asit derisimleri (15-2000mg\L), pH incelenmistir. Metal komplekslerin recine tzerine
tutulma ozelligini gérmek icin Langmuir, Freundlinch ve Redlich-Peterson (R-P) adsorpsiyon
izotermleri incelenmistir. ki recinenin mekanizmasinin asit derisimi ile degistigi
gozlenmistir. Kobalt kompleksinin adsorpsiyonu asit derisiminden bagimsiz oldugu ama

-

metalin tutulmasinin recine dogasina gore degistigi gozikmustir (Deepatana ve Valix, 2008).

3. Aminometilfosfonik Purolite-S940 Regine ile Pd (I1) Adsorpsiyonun incelenmesi;

Bu ¢alismada aminometilfosfonik Purolite-S940 recineye Pd (I1) adsorpsiyonun incelenmistir.
Adsorpsiyona etki eden calisma kosullar pH, Pd (Il) derisimi ve sicaklik gibi faktorlar
arastiriimistir. Pd (I1) en iyi adsorpsiyonu pH=3-5 arasinda oldugu gorilmustir. Derisim
artikca metal adsorpsiyonu azalmistir. Sorbent ve ¢ozelti arasindaki denge dagilimi Langmuir

izotermi ile tanimlanmistir. Pd (I1) adsorpsiyonu icin Purolite-S940 recinesi uygun oldugu
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4. Aminofosfanat Kelat Reginesi ile Cinkonun Iyon Degisimi;

Aminofosfanat reginesi olan Duolite C467 ile calisildiginda 1M NaCl ¢ozeltisi icindeki eser
miktardaki ginkonun dagilim katsayisi (Kp)nin pH arttikga arttiji ve pH=6 civarinda
200000mL/g maksimum degere ulastigr goziikmustir. NaCl derisimi 1M oldugunda sodyum
formundaki Duolite C467 tarafindan ¢inko tutulmasinin artigi fakat yiiksek derisimlerde Kp
Zn**INa"nin yarismasi nedeniyle azaldi§i goriilmistir. EDTA 1uM’dan daha yiiksek
derisimlerde bulundugu zaman, sodyum siyanir 1mM’dan daha yiksek oldugu zaman ve

sitrat derisimi 10 mM’dan fazla oldugunda ¢inko alimini engellemistir (Levto vd., 1997).

5. Kadmiyum, Kursun ve Cinkonun Amberlite IRC-718 iminodiasetat Kelat Reginesi ile

Adsorpsiyonu ve Geri Kazanilmasi;

Aktif bolge olarak iminodiasetat gruplari iceren kelat tipi iyon degistirici recine ile (Amberlite
IRC-718) Cd, Zn ve Pb metal iyonlarin zenginlestirilmesinde kullanilmak (izere adsorpsiyon
ve geri kazanim ozellikleri incelenmistir. Sorbentle doldurulmus kolon yontemi kullaniimistir.
Geri kazanilan metaller FAAS ile tayin edilmistir. pH, akis hizi, geri kazanim ¢ozeltisi turd
gibi ¢calisma kosullari incelenmistir. Calisma kosullar altindaki toplam kapasite ve galisma
kapasitesi Ol¢tlmustur ve sonuclar Chelax-100 reginesinin sonuclari ile karsilastiriimistir.
Metallerin  kelat gruplari ile olusturduklari  komplekslerin  yapilari  FTIR ile
belirlenmistir(Malla vd., 2002).

6. Alevli Atomik Absorpsiyon Spektrometrisi (FAAS) ile Cevresel Orneklerden Mn(ll),
Co(l1), Ni(Il), Cu(ll), Cd(11) ve Pb(11) Kati-Faz Ekstraksiyonu;

Eser miktardaki Mn(Il), Co(ll), Ni(ll), Cu(ll), Cd(ll) ve Pb(Il) zenginlestirmek igin
sodyumdietilditiyokarbamat (Na-DDTC) ile kompleks olusturulmus kati faz ekstrakti olarak
Amberlite XAD-2010 yerlestirilmis kolon kullanarak yeni yontem gelistirilmistir ve FAAS
ile metal tayinleri yaptimistir. Metal kompleksleri asetondaki LMHNOg ile geri kazamilmistir.
Metal iyonlarin zenginlesmesi i¢in pH, Na-DDTC miktari, geri kazanim ¢ozeltisi tlrd, 6rnek

miktari, akis hizi ve yabanci iyon etkisi gibi ¢alisama kosullari incelenmistir. Tayin siniri
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ir. Yontem bazi cevresel orneklere uygulanmistir (Duran

7. Eser ve Agir Metal iyonlarin Ayirmak igin Styren- Divinylbenzen Kopolymerine

Adsorplanmis Poliditiyokarbamat Recinenin Sintezi ve Degerlendirilmesi;

Yeni kelat regine styren-divinilbenzen (%2) kopolimeri ve ditiyokarbamati birlestirerek yani
modife edelerek sentezlenip alinmistir. Regine elementel ve termal analiz ve IR ile karakterize
edilmistir. Sorbentin analitiksel 6zellikleri Cu, Ni, Pb, Fe, As ve Mn’in adsorpsiyonu igin
calisma kosullar tayin edilmistir. Re¢inenin adsorpsiyon kapasitesi Ni(ll) i¢cin 37mg/g, Cu(ll)
icin 35mg/g, Fe(lll) icin 29mg/g ve Pb(ll) i¢in 23mg/g olarak bulunmustur. Metal iyonlarin
ayirmak icin en iyi pH Ni(ll) icin 3-5, Cu(ll) icin 5, Fe(lll) i¢in 4 ve Pb(Il) igin 4-5 olarak
bulunmustur (Roy vd., 2003).

8. Su ve Sediment Orneklerdeki Eser Miktardaki Metalleri Kati-faz Ekstrasiyon Kolon
Yontemin ve Chromosorb-102 Recinesin Kullanarak Alevli Atomik Absorpsiyon

Spektrometrisi ile Tayini;

Kati faz kolonu zenginlestirme yéntemi icme ve deniz suyundaki Bi, Cd, Co, Cu, Fe, Ni ve Pb
metal iyonlarin alevli AAS ile tayin edebilmek igin gelistirilmistir. Pirolidin ditiyokarbamat
ligandi ile Bi, Cd, Co, Cu, Fe, Ni ve Pb metal iyonlarin kompleks haline dontsturalmustur ve
Chromosorb—102 reginesinin tizerine adsorbe edilmistir. pH, recine ve ligant miktari, 6rnek ve
geri kazamim ¢ozeltisi hacmi, geri kazanim ¢ozeltisi turd, 6rnegin ve geri kazanim ¢ozeltisinin
akis hizi gibi galisma kosullari incelenmistir. Ayni zamanda yabanci iyonlarin da etkisi
arastiriimistir. Geri kazanim >%295 olarak bulunmustur. Yontem i¢cme ve deniz suyuna
uygulanmistir, tayin siniri Cd, Cu, Fe, Ni ve Pb icin 0,10, 0,44, 11, 3,6 ve 10ug/L, sirasiyla
bulunmustir (Saracoglu ve Elgi, 2002).

9. Eser Miktardaki Gumusu Kolonda Hareketsizlestirilmis DDTC ile Zenginlestirme ve
Akis Enjeksiyon Atomik Absorpsiyon ile Tayini;

Gumisu zenginlestirilmesi tayini icin akis enjeksiyon sistemi kullanilmistir. Alumina ile

kaplanmis hareketsizlestirilmis DDTC iceren kolon AAS ile birlestirilmis ve kesintisiz sistem
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tirilmis ve pH 3-4 arasinda ayarlanmistir. Geri kazanim

hmistir. Ornek miktari 20mL, zenginlestirme faktorti 125

olarak bulunmustir. Yéntem musluk suyuna, kuyu suyuna, yagmur suyuna, deniz suyuna,

radyoloji suyuna uygulanmistir (Dadfarnia vd., 2004).

10. Tiourakil ile Modife Edilmis Aktiv Karbon Bazi Pahali ve Agdir Metaller igin

Sorbent;

Yeni sorbent olarak kayisi ¢ekirdedi alinmis, 2-hydroxy—2-mercaptopirimidin (2-tiourakil) ile
aktiv karbon modife edilmistir. Uriiniin yiizey alani, gozenek buyuklugu, IR spektrometrisi
ile, kukurtun icerigi karakterize edilmistir. Bazi pahali (Au(l11), Ag(l), Pt(11)) ve agir (Cu(ll),
Mn(1l), Ni(ll), Hg(ll)) metaller icin pH=1-8 arasinda ve karistirma zamani 1-24 saat
araliginda adsorpsiyon 6zelligi arastirilmistir. Arastirmanin sonucunda iyi adsorpsiyon genis
pH araliginda gergeklesmistir, orijinal karbon ile karsilastirildiginda metaller icin yeni

sorbentin adsorpsiyon kapasitesinin daha yiiksek oldugu gérulmustir (Vassileva vd., 2006).

11. D6kme Demir, Granit ve Su Orneklerdeki Eser Miktardaki Metalleri Poliliretan

Kopugun B-naftol ile Modife Ederek Zenginlestirilmesi ve Tayini;

Poliliretane  kopugin p-naftol (B-Nap-PUK) ile modife edmek -N=N- grubu ile
gerceklestirilmistir. f-Nap- PUK elemental analizi, UV-gorinir bélge, IR spektroskopisi,
termel analiz ile karakterize edilmistir, yogunlugu ve dayanikligi bulunmustir. B-Nap-PUK
dokme demir, granit ve sulu Orneklerdeki nikel, bakir, gimis ve civa metal iyonlarin
zenginlestirmek ve tayini i¢in uygun oldugu bulunmustur. Cesitli calisma kosullari
arastirilmistir. Ni%*, Cu?*, Ag* ve Hg®* B-Nap-PUF maksimum adsorpsiyonu sirasiyla pH 3-9,
4-10, 9-10 ve 1-5 araliklarinda gergeklestirilmistir. Sonuclar Freundlich, Langmuir ve
Dubinin Radushkevich adsorpsiyon izotermleri ile analiz edilmistir. AH, AS, AG ve AE
-21,4kJ/mol, —-47,8J/K-mol, —5,9kJ/mol ve 9,1kJ/mol olarak bulunmustur, sirasiyla. p-Nap-
PUK kapasitesi 0,2, 0,2, 0,1 ve 0,07mmol/g Ni**, Cu®*, Ag*, Hg**, sirasiyla. Zenginlestirme
faktorli >50 ve bagil standart sapma 3,67 olarak bulunmustir (Moawed vd., 2005).
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bsin - 2-aminoacetiltiofenol ile Modife Ederek Eser

tirmesi ve indiiktif Eslesmis Plazma Atomik Emisyon

| Spektrometresi ile Tayini;

Amberlite XAD-2 iyon degistirici regineyi 2-aminoacetiltiofenol ligandi modife edmek i¢in

—N=N-NH- grubu kullanilmistir. Sentezlenen regine termogravimetrik analiz (TGA) ve
infrared (IR) ile karakterize edilmistir, Cd, Hg, Ag, Ni, Co, Cu ve Zn metal iyonlarinin
zenginlestirilmesinde kullanidi. pH, reginenin adsorpsiyon kapasitesi, dagihm katsayisi, akis
hizi, érnegin ve geri kazanim ¢ozeltisinin hacmi gibi calisma kosullari incelenmistir. Ayni
zamanda yabanci iyonlarin da etkisi arastiriimistir. Geri kazanim >%96 olarak bulunmustur.
Yontem musluk ve nehir suyuna uygulanmistir. Cozeltideki metal miktari indlktif eslesmis
plazma atomik emisyon spektrometrisi ile tayin edilmistir. Tayin siniri Cd, Hg, Ag, Ni, Co,
Cu ve Zn i¢in 0,10, 0,23, 0,41, 0,13, 0,25, 0,39 ve 0,58ug/L, sirasiyla olarak bulunmustir.
Standart sapma ise <%10 olarak bulunmustir (Guo vd., 2004).

13. Silika Geli 2,4,6-trimorfolin-1,3,5-triazin ile Modife Ederek Gumis iyonun Sulu

Cozeltilerden Ayirilmasi, Zenginlestirilmesi ve Tayini;

Silika gel 2,4,6-trimorfolin-1,3,5-triazin ile modife edilerek guimis iyonun sulu c¢ozeltilerden
ayirilmasi, zenginlestirilmesi igin kullanilmistir ve tayini AAS ile yapilmistir. Calisma
kosullari kolon yontemi ile belirlenmistir. Giimis iyonlarinin tam adsorbsiyonu igin pH 3,5
olarak belirlenmistir. Zenginlestirme faktorti 130, bagil standart sapma (R.S.D.) %3,03 (n=5)
olarak bulunmustir. Yontemin dogrulugu musluk suyuna uygulanarak degerlendirilmistir.
Adsorpsiyon izotermleri yapilmistir. Calisma kosullarda 1g sorbentin kapasitesi 384ug olarak
bulunmustir (Madrakian vd., 2006).

14. Tuz Orneklerindeki Eser Elementlerin Ditiyokarbamat ile Kaplanmis Amberlite
XAD-4 Kullanarak Zenginlestirilmesi ve indiiktif Eslesmis Plazma Atomik Emisyon

Spektrometrisi ile Tayini;

Tuz orneklerindeki Cd(ll), Cu(ll), Mn(ll), Ni(ll), Pb(ll) ve Zn(Il) amonyum pirolidin
ditiyokarbamat veya piperidin ditiyokarbamat ile kaplanmis Amberlite XAD-4 ile

zenginlestirilmistir ve indiktif eslesmis plazma atomik emisyon spektrometrisi ile tayini
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ri geri kazanmak igin HNO; miktari gibi ¢alisma kosullari

erlite XAD-4 recinesinde; 0,1-200ug/L araliginda metal

‘iyonlarlnln geri kazaniminin, APDC ile kaplanmis reginede pipDTC ile kaplanmis regineye

gore daha iyi oldugu bulunmustir. APDC ile kaplanmis regine igin tayin edilebilme siniri
cd(1n), Cu(l), Mn(11), Ni(I1), Pb(11), Zn(ll) icin 0,1, 0,4, 0,3, 0,4, 0,6, 0,5ug/L, pipDTC ile
kaplanmis regine icin tayin edilebilme sinirt Cd(lI), Cu(ll), Mn(I1), Ni(ll), Pb(lI), Zn(1l) igin
0,7,1,0,0,8,0,9, 1,7, 1,2pg/L olarak bulunmustur (Ramesh vd., 2002).

15. Deniz Suyundaki Eser Elementlerin Poli (akrilaminofosfonik — ditiyokarbamat)
Kelat Fiber ile Zenginlestirmesi ve indiiktif Eslesmis Plazma Kiitle Spektrometrisi ile
Tayini;

Aminofosfonik ve ditiyokarbamat gruplarin iceren yeni iyon degistirici kelat fiber ayni anda
deniz suyundaki berilyum, bizmut, kobalt, galyum, gimis, kursun, kadmiyum, bakir,
manganez ve indiyum zenginlestirilmesinde kullaniimistir. Fiberin kapasitesi, pH, 6rnek ve
geri kazamim c¢ozeltisinin akis hizi ve hacmi, yabanci iyon etkisi gibi galisma kosullar

incelenmistir. Yontem deniz suyuna uygulanmistir (Wen vd., 1999).

16. Dolomit ve Kire¢ Tasindaki Eser Elementlerin Atomik Absorpsiyon Spektrometrisi

ile Tayini icin Flotasyonla Ayirma Yapilarak Matriks Etkisinin Giderilmesi;

Dolomit ve kireg tasindaki Ag, Cd, Cr, Mn, Tl ve Zn metallerin ETAAS ile tayini icin Ca ve
Mg’un matriks etkisinin giderilmesi ¢alisiimistir. Sonuglar Ca ve Mg’un Zn ve Mn tayini
Uzerine engelleyici etkisinin olmadigini ama Cd, Ag, Tl ve Cr’un adsorbansini azalttigini
gostermistir. Matriks etkisini gidermek igin flotasyon yontemi uygulanmistir. Kollektor olarak
demir (Il) hekzametilenditiyokarbamat, Fe(HMDTC); kullanilmistir. Hidrofobik olan
ditiyokarbamat anyonunun her analit i¢in flotasyonu tizerine etkisi incelenmistir. Flotasyon
icin dolomit ve kire¢ tasinin uygun derisimi incelenmistir. Flotasyondan sonra ETAAS ile
tayin siniri Ag icin 0,021pg/g, Cd igin 0,019ug/g, Cr i¢in 0,014pg/g, Tl igin 0,11pug/g olarak
bulunmistir. Mn ve Zn AAS ile tayin edilebilir ve tayin sinirt Mn igin 1,5pg/g, Zn igin
0,8ug/g olarak bulunmustir (Stafilov vd., 2002).
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akir, Kursun ve Nikelin Flotasyon ve Ekstraksiyon ile

mal Atomik Absorpsiyon Spektrometrisi ile Tayini;

Argonit icinde nanogram seviyesinde olan Co, Cu, Pb ve Ni’in tayini icin bir yontem
gelistirilmistir. Kalsiyumun matriks etkisini gidermek icin Co, Cu, Pb and Ni’in flotasyon ve
ekstraksiyonu yaptimistir. Flotasyonda kollektor olarak demir (nn
hekzametilenditiyokarbamat, Fe(HMDTC); kullanilmistir. Co, Cu, Pb ve Ni’in sivi-sivi
ekstraksiyonu metilzobutilketon iginde kompleks olusturucu sodyumdietilditiyokarbamat ile
yapilmistir, ETAAS’si tayini icin kullanilmistir. Flotasyon ile ETAAS tanimlama siniri: Co
icin 7,8ng/g, Cu icin 17,1ng/g, Pb icin 7,2ng/g ve Ni i¢in 9,0mg/g ve ekstraksiyon ile ETAAS
tanimlama siniri: Co igin 12,0ng/g, Cu icin 51,0ng/g, Pb icin 24,0ng/g ve Ni icin 21,0ng/g
olarak bulunmustur (Zendelovska vd., 2001).

18. Cevresel Orneklerdeki Gumis (1) ve Kursun (11)’un Seliiloz Nitrat Membran ile

Zenginlestirmesi, Ayirilmasi ve Alevli Atomik Absorpsiyon Spektrometrisi ile Tayini;

Eser miktardaki gumus (1) ve kursun (I1)’u zenginlestirme yontemi AAS ile tayinindan 6nce
gerceklesmistir. Zenginlestirme, ayirma islemi Ag(l) ve Pb(Il)’un amonyum pirolidin
ditiyokarbamat kompleksleri seklinde seliiloz nitrat membran (zerine tutularak
gerceklestirilmistir. pH, Ornek miktar1 gibi ¢alisma kosullari ve yabanci iyonlarin etkisi
incelenmigtir. Tayin sinirt (k=3, N = 11) Ag i¢in 4,6pg/L, Pb icin 153pug/L olarak
bulunmustur. Bagil standart sapma %3’den az bulunmustur. Yontem cevresel orneklere
uygulanmistir ve zenginlestirmenin %95’ten daha buyik oldugu gértlmustir. (Soylak ve Cay,
2007).

19. Su, Sofra Tuzu, Cay ve Ure Orneklerindeki Nikel (1), Kadmiyum (1), Bakir (11) ve
Kursun (I1) Iyonlarin Pirolidin Ditiyokarbamat Kelatlari Seklinde Membran Filtrasyon

Yontemi ile Zenginlestirmesi ve Alevli Atomik Absorpsiyon Spektrometrisi ile Tayini;

Nikel (1), kadmiyum (I1), bakir (I1) ve kursun (1) iyonlarin membran filtrasyon yontemi ile
zenginlestirilmistir ve FAAS ile tayin edilmistir. Analitler APDC kompleksleri seklinde
seltiloz nitrat membran Uzerine adsorplanmistir. Daha sonra adsorplanan metaller nitrik asit
ile ¢cozulmustur. Cozeltideki analit miktart FAAS ile tayin edilmistir. pH, APDC miktari,

ornek hacmi, yabanci iyon etkisi gibi ¢calisma kosullari incelenmistir (Narin ve Soylak, 2003).
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Kosullari, Calisma Egrisi ve Deney Duzenegi

3.1.1 Aletler

= Atomik Absorpsiyon Spektrometresi (Analytikjena),
= pH-metresi (WTW),

= Mill-Q distile su cihazi,

= Analitik terazi (Cec Avery),

= UV /Vis spektrofotometre (Unicam),

= Peristaltik pompa (Watson Marlow 302S),

= Magnetik karistirici,

=  Magnet,

= Mikro kuvars kiivet,

= iyon degistirme kolonu (0,8x25cm).

3.1.2 Kimyasal Malzemeler

= Nikel (I1) nitrat heksahidrat (Merck),
= Gumus (1) nitrat (Fluka),

= Purolite S940 aminofosfonik recine (Purolite),
= Hekzametilenditiyokarbamat,

= Hidroklorik asit % 37 (Merck),

= Nitrik asit %65 (Merck),

=  KH2PO4 (Merck),

=  H3PO. (Merck),

=  KyHPO,4 (Merck),

= Asetik asit (Merck),

= Sodyum asetat %99 (Merck),

= Aseton (Merck),

= Etanol (Merck),

= Sodyum hidroksit (Merck).

3.1.3 Hazirlanan Cozeltiler

Calisma cozeltilerinin hazirlanmasi:
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95g Ni(NO3)26H0 tartilarak alindi, bir miktar distile suda

L’ ye tamamland].

Ag stok ¢ozeltisi (1000mg/L): 0,1575g AgNOs3 bir miktar distile suda ¢ozuldl ve distile su
ile 100mL’ye tamamlandi.
HMDTC ¢ézeltisi (3,410°M): 0,0148g HMDTC bir miktar etanolde ¢dziildii ve etanol ile

25mL’ye tamamlandi.
HMDTC cozeltisi (3,410*M): 0,0014g HMDTC bir miktar etanolde ¢6ziildii ve etanol ile
25mL’ye tamamlandi.
0,1M HNO; c¢ozeltisi: Yogunlugu 1,37g/cm3 olan %65’lik HNO3 ¢ozeltisinin 0,71mL’si

100mL’lik 6lgl kabina alindi ve distile su ile hacmine tamamlandi.
0,1M NaOH cozeltisi: 0,4g NaOH bir miktar suda ¢ozuldu ve distile su ile 100mL’ye

tamamlandi.

Tampon ¢ozeltilerinin hazirlanmasi:

= pH=2 ve pH=3 tamponu: 0,1M KH,PO, ¢tzeltisine 0,1M H3PO, ¢ozeltisi ilave edildi ve pH
metre ile pH ayarlandi.

* pH=4-6 tamponu: 0,1M CH3COONa c¢ozeltisine 0,1M CH3COOH cozeltisi ilave edildi ve
pH metre ile pH ayarlandi.

= pH=7 tamponu: 0,05M K;HPO, ¢6zeltisine 0,05M KH,PO, ¢ozeltisi ilave edildi ve pH

metre ile pH ayarlandi.

Geri kazanim ¢ozeltilerinin hazirlanmasi:

= 1M HCI ¢ézeltisi: Yogunlugu 1,19g/cm® olan %37’lik HCI ¢ozeltisinin 8,2mL’si 100
mL’lik 6l¢l kabina alindi ve distile su yada aseton ile hacmine tamamlandi.

= 1M HNOj; cozeltisi: Yodunlugu 1,37g/cm® olan %65’lik HNOs cozeltisinin 7,1mL’si

100mL’lik 6l¢u kabina alindi ve distile su ya da aseton ile hacmine tamamlandi.

3.1.4 AAS ile Calisma Kosullari ve Calisma Egrisi

Ni igcin 232nm’de, Ag ic¢in 328,1nm’de absorbanslar Olcildi. AAS’de calisma kosullari
Cizelge 3.1°de, ¢calisma egrileri ise Sekil 3.1 ve 3.2°de verilmekte.
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nm nm mg/mL akimi
Ni 232,0 0,2 Hava- asetilen 0,07- 1,7 5mA
Ag 328,1 1,2 Hava- asetilen 0,025-0,5 4 mA
0.2
y = 0.0307x +0.0019
0.15 | R? = 0.9982
2 011
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Sekil 3.1 AAS ile hazirlanan nikel ¢alisma egrisi

0.2
y = 0.0345x + 0.0029
R? =0.9991
0.15 -
0
c
IS
201
o
%]
Qo
<
0.05 -
0 ‘ ‘ ‘ ‘ ‘
0 1 2 3 4 5
Derisim mg\L

Sekil 3.2 AAS ile hazirlanan giimus calisma egrisi

3.1.5 Deney Dizenegi

Kesiksiz (kolon) yontem igin hazirlanan deney diizeneginde ¢api 0,8cm, yiksekligi 25cm olan
kolon ve sabit akis hizin ayarlaya bilmek igin Watson Marlow 302S marka peristaltik pompa

kullanildi. Deney diizenegi Sekil 3.3 verildi.
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Sekil 3.3 Deney diizenegi

3.2 Deneysel Calismalar
3.2.1 Reginenin Kolona Yerlestirilmesi ve Hazirlanmasi

Recinenin kolona yerlestirilmesi kolonun 1/3’0 distile su ile dolduruldu ve regine beherde su
ile islatilarak bir huni yardimiyla kolona aktarildi. Bu sekilde kolonun %60°1 regine ile
dolduruldu. Reginenin Ustiine su ilave edilerek kolonun %80’i doldurulmus oldu. Recine
yataginin oturmasi icin biraz beklendi ve ters akimla yikama yapildi. Kolonun altindaki
musluk acilarak kolon igindeki suyun fazlasi reginenin lzerinde biraz su kalacak sekilde
bosaltildi. Recinenin istenilen forma gegirilmesinde 0,5M (1000mL) HNO; c¢ozeltisi
kullanildi. Ayirma hunisi yardimiyla diz yikama yapildi. Yikamadan 6nce pH kontrol edildi.
Asit cozeltisi gegirildikten sonra pH dusti. 1-2L kadar distile su gegirilerek recine tekrar
baslangic pH’ina getirildi. Bu sekilde recine uygulanacak islem icin uygun hale getirildi
(Rohm and Haas 1999).

3.2.2 Reginenin Nem Tayini

H* formuna getirilmis Purolite-S940 kelat reginesinden 1g tartilarak alindi. 105°C’de 2 saat
etiivde kurutuldu. Desikatérde sogutulduktan sonra tartildi ve bu islem sabit bir agirhga
gelene kadar devam edildi. Reginenin nem yuzdesi hesaplandi ve sonug¢ Cizelge 3.2°de

verildi.

3.2.3 Reginenin Iyon Degistirme Kapasitesinin Titrimetrik Tayini

H* formuna getirilmis Purolite-S940 kelat reginesinden 0,5g tartilarak alindi ve kuru
300mL’lik silifli erlen icerisine yerlestirildi. Uzerine 200mL 0,1M NaOH c¢ozeltisi ilave
edildi. Erlenin agzi kapatildi ve bitin gece recine ile NaOH’in temasi saglandi. Erlenden

50mL oOrnek alinarak 0,1M HCI ile titre edildi. Titrasyon islemi u¢ kez tekrarlandi ve iyon
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pnu¢ Cizelge 3.2°de verildi.

n degistirme kapasitesi ve nem miktari

Nem Miktari % 59,67

Kapasite (Titrimetrik) eg/L 16,78

3.3 Calisma Kosularin Belirlenmesi
3.3.1 Nikel
3.3.1.1 Nikel Tutulmasina pH Etkisi

H* formuna getirilmis Purolite-S940 kelat recinesinden 0,5g alinarak iyon degistirme
kolonlarina yerlestirildi. 25mL’lik 6lgii kaplarina 100mg/L olan Ni** ¢ozeltisinden 0,25mL
konuldu ve pH 2, 3, 4, 5, 6, 7 tampon cozeltileri ile hacimlerine tamamlandi. Bu ¢ozeltilerden
baslangi¢ derisiminin belirlenmesi igin 5mL ¢Ozelti pipetle alindi. Akis hizi 2mL/dak olarak
ayarlandi ve cozeltiler kolonlardan gecirildi. islem 3 kere tekrarlandi. Cozeltinin
baglangicdaki derisimi ve ¢ozeltide kalan nikel miktart AAS ile tayin edildi. iyon degistiricide

nikellin tutulma miktari hesaplandi. Sonuclar Cizelge 4.1 ve Sekil 4.1°de verildi.

3.3.1.2 Nikel Tutulmasina Metal Miktarinin Etkisi

H* formuna getirilmis Purolite-S940 kelat recinesinden 0,59 alinarak iyon degistirme
kolonlarina yerlestirildi. 25mL’lik 6l¢t kaplarina derisimi 1, 3, 5, 7, 9mg/L olacak sekilde
stok nikel cozeltisinden aktarildi ve pH= 4 tampon cozelti ile hacmine tamamland.
Hazirlanan g¢ozeltilerden baslangi¢ derisimi belirlenmesi i¢in 5SmL ¢ozelti pipetle alindi. Akis
hizi 2mL/dak olarak ayarlandi ve ¢ozeltiler kolonlardan gegcirildi. islem 3 kere tekrarlandi.
Cozeltide kalan nikel miktari AAS ile tayin edildi ve tutulma miktari hesaplandi. Sonuclar
Cizelge 4.2 ve Sekil 4.2°de verildi.

3.3.1.3 Nikel Tutulmasina Regine Miktarinin Etkisi

pH=4 olan 25mL 1mg/L Ni** ¢ozeltileri hazirlandi ve bu ¢ozeltilerden baslangic derisim
belirlenmesi icin 5mL ¢ozelti pipetle alindi. H* formuna getirilmis Purolite-S940 kelat
recinesinden 0,3, 0,5, 0,7, 0,9, 1,1g alinarak iyon degistirme kolonlarina yerlestirildi. Akis

hizi 2mL/dak olarak ayarlandi ve ¢ozeltiler kolonlardan gegcirildi. islem 3 kere tekrarlandi.
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S ile tayin edildi ve tutulma miktari hesaplandi. Sonuglar

3.3.1.4 Nikel Tutulmasina Akis Hizinin Etkisi

pH= 4 olan 25mL 1mg/L Ni** cozeltileri hazirlandi ve bu ¢dzeltilerden baslangic derisim
belirlenmesi icin 5mL c¢ozelti pipetle alindi. H* formuna getirilmis Purolite-S940 kelat
recinesinden 0,99 alinarak iyon degistirme kolonlarina yerlestirildi. Watson Marlow 302S
marka peristaltik pompa yardimiyla akis hizi 0,5, 2, 3,5, 5mL/dak olarak ayarlandi ve
cozeltiler kolonlardan gegirildi. islem 3 kere tekrarlandi. Cozeltilerdeki nikel miktari AAS ile
tayin edildi ve tutulma miktari hesaplandi. Sonuclar Cizelge 4.4 ve Sekil 4.4°de verildi.

3.3.1.5 Geri Kazanim Cozeltisi Segimi

H* formuna getirilmis Purolite-S940 kelat reginesinden 0,9g alindi ve iyon degistirme
kolonlarina yerlestirildi. pH= 4 olan 25mL 1mg/L Ni** ¢ozeltileri hazirlandi, bu gézeltilerden
baslangi¢ derisim belirlenmesi igin 5mL cozelti pipetle alindi, akis hizi 2mL/dak olarak
ayarlandi ve cozeltiler kolonlardan gecirildi. Regineye adsorbe edilmis nikeli geri
kazanabilmek icin cesitli geri kazanim ¢ozeltilesi ile gahsildi. 1M HCI, 1M ve 2M HNO;
cozeltilerinin 10mL’si kolonlardan gegirildi. islem 3 kere tekrarlandi. Geri kazanim
cOzeltisindeki nikel miktar1 AAS tayin edildi ve % geri kazanim hesaplandi. Sonuclar Cizelge
4.5°de verildi.

3.3.1.6 Geri Kazanim Cozeltisi Miktari

H* formuna getirilmis Purolite-S940 kelat recinesinden 0,9g alindi ve kolonlara yerlestirildi.
pH=4 olan 25mL 1mg/L Ni** ¢ozeltileri hazirlandi, bu ¢ézeltilerden baslangic derisim olarak
belirlenmesi igin 5mL ¢ozelti pipetle alindi, akis hizi 2mL/dak olarak ayarlandi ve ¢ozeltiler
kolonlardan gecirildi. Regineye adsorbe edilmis nikeli geri kazanabilmek igin en uygun geri
kazanim ¢ozeltisi olarak 1M HNO; alindi ve bu ¢ozeltiden 5, 10, 15mL’si kolondan gegirildi.
Islem 3 kere tekrarlandi. Cozeltilerdeki nikel miktari AAS tayin edildi ve % geri kazanim

hesaplandi. Sonuglar Cizelge 4.6°da verildi.

3.3.1.7 Zenginlestirme Faktoru Tayini

pH=4 olan 25mL 1mg/L Ni** cozeltileri hazirlandi, cozeltilerden baslangic derisim olarak
belirlenmesi icin 5mL ¢ozelti pipetle alindi, hazirlanan ¢ozeltiler 100, 250, 500, 750mL’lik
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cozeltisi ile hacmine tamamlandi. H* formuna getirilmis

,9g alinarak iyon degistirme kolonlarina yerlestirildi. Akis

“hizi 2mL/dak olarak ayarlandi ve ¢ozeltiler kolonlardan gecirildi. Nikeli geri kazanabilmek

icin 1M HNO; cozeltisinin 10mL’si kolonlardan gecirildi. islem 3 kere tekrarlandi. Geri
kazanilan ¢ozeltilerdeki nikel miktari AAS ile tayin edildi ve % geri kazanim hesaplandi.

Sonuclar Cizelge 4.7 de verildi.

3.3.1.8 Yabanci Iyon EtKisi

Su 6rneklerinde ana bilesen olarak bulunan Na*, Mg®* gibi katyonlarin, Cl , NO3™ gibi
anyonlarin ve APF*, Cu®, Ag" gibi metal iyonlarinin gelistirilen yéntemle zenginlestirilen
analitlerin geri kazanma degerlerine etkileri arastirildi. H* formuna getirilmis Purolite-S940
kelat recginesinden 0,99 alinarak iyon degistirme kolonlarina yerlestirildi. 25mL’lik 6lgu
kaplarina 100mg\L’lik Ni** ¢ozeltisinden 0,25mL konuldu, secilen yabanci iyonlarin istenilen
derisimleri (her iyon igin ayri ayri) eklendi ve pH=4 tampon ¢ozeltisi ile 25mL tamamlandi.
Bu ¢oOzeltilerden baslangic derisim olarak belirlenmesi igin 5mL cozelti pipetle alindi. Akis
hizi 2mL/dak olarak ayarlandi ve gozeltiler kolonlardan gecirildi. Nikeli geri kazanbilmek igin
suda hazirlanmis 1M HNO; cozeltisinin 10mL’si kolonlardan gegcirildi. islem 3 kere
tekrarlandi. Cozeltilerdeki nikel miktari AAS ile tayin edildi ve % geri kazanim hesaplandi.

Sonuclar Cizelge 4.8°de verildi.

3.3.1.9 Tanima ve Tayin Siniri

Yontemin tanima ve tayin sinirlarinin belirlenmesi igin, bos deneme ¢ozeltisinin nikel igin
absorbans dederleri 10 kez okunarak standart sapmasi hesaplandi. Standart sapmanin, tanima
sinirt igin 3 katina, tayin sinirt igin 10 katina karsilik gelen metal derisimleri hesaplandi.

Sonuglar Bolum 4.1.9°da verildi.

3.3.1.10 Orneklere Uygulanmasi

H* formuna getirilmis Purolite-S940 kelat recinesinden 0,9g alinarak iyon degistirme
kolonlarina yerlestirildi. 100mg\L’lik Ni?* gozeltisinden 50mL’lik &lcii kaplarina 0,2mL
konuldu, pH=4 olan 40mL i¢cme suyu eklendi ve pH=4 tampon cozeltisi ile hacmine
tamamlandi, akis hizi 2mL/dak olarak ayarlandi ve ¢ozeltiler kolonlardan gecirildi. Nikeli geri
kazanabilmek igin suda hazirlanmis 1M HNO; ¢6zeltisinin 10mL’si kolonlardan gegirildi.

Islem 3 kere tekrarlandi. Cozeltideki nikel miktari AAS ile tayin edildi ve % geri kazanim
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"3.3.2 GUMUS

3.3.2.1 Gumus Tutulmasina pH Etkisi

H* formuna getirilmis Purolite-S940 kelat recinesinden 0,5g alinarak iyon degistirme
kolonlarina yerlestirildi. 25mL’lik 6l¢u kaplarina 100mg/L stok gimus ¢ozeltisinden 0,25mL
aktarildi ve pH=2-7 arasinda olacak sekilde tampon cozeltilerle hacmine tamamladi.
Hazilanan ¢ozeltilerden baslangi¢ derisimin belirlenmesi icin 5SmL ¢ozelti pipetle alindi. Akis
hizi 2mL/dak olarak ayarlandi ve ¢ozeltiler kolonlardan gegcirildi. islem 3 kere tekrarlandi.
Cozeltilerdeki giimis miktari AAS ile tayin edildi ve tutulma miktari hesaplandi. Sonuglar
Cizelge 4.10 ve Sekil 4.5’de verildi.

3.3.2.2 GUmus Tutulmasina Metal Miktarinin Etkisi

H* formuna getirilmis Purolite-S940 kelat recinesinden 0,59 alinarak iyon degistirme
kolonlarina yerlestirildi. pH=4 olan 25mL 1, 3, 5, 7, 9mg/L Ag" ¢ozeltileri hazirlandi ve bu
cOzeltilerden baslangi¢ derisim olarak belirlenmesi icin 5mL ¢6zelti pipetle alindi. Akis hizi
2mL/dak olarak ayarlandi ve cozeltiler kolonlardan gecirildi. islem 3 kere tekrarlandi.
Cozeltilerdeki giimiis miktari AAS ile tayin edildi ve tutulma miktari hesaplandi. Sonuglar
Cizelge 4.11 ve Sekil 4.6°da verildi.

3.3.2.3 Gumus Tutulmasina Regine Miktarinin Etkisi

pH=4 olan 25mL 1mg/L Ag" cozeltileri hazirlandi ve bu cozeltilerden baslangic derisim
belirlenmesi icin 5mL c¢ozelti pipetle alindi. H* formuna getirilmis Purolite-S940 kelat
recinesinden 0,3, 0,5, 0,7, 0,9, 1,1g alinarak iyon degistirme kolonlarina yerlestirildi. Akis
hizi 2mL/dak olarak ayarlandi ve ¢ozeltiler kolonlardan gegirildi. islem 3 kere tekrarland.
Cozeltilerdeki gumuis miktari AAS ile tayin edildi ve tutulma miktari hesaplandi. Sonuglar
Cizelge 4.12 ve Sekil 4.7°de verildi.

3.3.2.4 Gumus Tutulmasina Akis Hizinin Etkisi

pH=4 olan 25mL 1mg/L Ag" ¢ozeltileri hazirlandi ve bu ¢ozeltilerden baslangig derisiminin
belirlenmesi icin 5mL ¢ozelti pipetle alindi. H* formuna getirilmis Purolite-S940 recinesinden

0,99 alinarak iyon degistirme kolonlarina yerlestirildi. Watson Marlow 302S marka peristaltik
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P, 3,5, bmL/dak olarak ayarlandi ve ¢ozeltiler kolonlardan

I. Cozeltilerdeki gumis miktar1 AAS ile tayin edildi ve

“tutulma miktari hesaplandi. Sonuglar Cizelge 4.13 ve Sekil 4.8°de verildi.

3.3.2.5 Geri Kazanim Cozeltisi Segimi

H* formuna getirilmis Purolite-S940 kelat recinesinden 0,99 alinarak, kolonlara yerlestirildi.
pH=4 olan 25mL 1mg/L Ag" ¢ozeltileri hazirlandi, bu c¢ozeltilerden baslangic derisim olarak
belirlenmesi igin 5mL ¢ozelti pipetle alindi, akis hizi 2mL/dak olarak ayarlandi ve c¢ozeltiler
kolonlardan gecirildi. Recineye adsorbe olan gimdust geri kazanabilmek igin cesitli geri
kazanim ¢ozeltileri ile ¢alisildi. 1M HCI, 1M ve 2M HNOj3 ¢ozeltilerin 10mL’si kolonlardan
gecirildi. Geri kazanim cozeltilerindeki glimis miktari AAS tayin edildi ve % geri kazanim

hesaplandi. Sonuglar Cizelge 4.14’de verildi.

3.3.2.6 Geri Kazanim Cozeltisi Miktari

H* formuna getirilmis Purolite-S940 kelat reginesinden 0,99 alindi. pH=4 olan 25mL 1mg/L
Ag’ cozeltileri hazirlandi, bu ¢ozeltilerden baslangic derisim belirlenmesi icin 5mL ¢ozelti
pipetle alindi, akis hizi 2mL/dak olarak ayarlandi ve ¢ozeltiler kolonlardan gegirildi. Regineye
adsorbe edilmis gumisu geri kazanabilmek icin en uygun geri kazanim cozeltisi olarak
1IMHNO; ahindi ve bu gozeltiden 10, 15, 20, 25mL’si kolonlardan gegcirildi. islem 3 kere
tekrarlandi. Cozeltilerdeki giimus miktari AAS tayin edildi ve % geri kazanim hesaplandi.

Sonuclar Cizelge 4.15°de verildi.

3.3.2.7 Zenginlestirme Faktoru Tayini

pH=4 olan 25mL 1mg/L Ag" cozeltileri hazirlandi, cozeltilerden baslangic derisim
belirlenmesi igin 5SmL ¢0Ozelti pipetle alindi, hazirlanan c¢ozeltiler 50, 100, 200, 400mL’lik
olgli kaplarina aktarildi ve tampon ¢ozeltisi ile hacmine tamamlandi. H* formuna getirilmis
Purolite-S940 kelat recinesinden 0,99 alinarak iyon degistirme kolonlarina yerlestirildi. Akis
hizi 2mL/dak olarak ayarlandi ve g¢ozeltiler kolondan gecirildi. Glimust geri kazanabilmek
icin 1M HNO; cozeltisinin 20mL’si kolonlardan gegirildi. Islem 3 kere tekrarlandi.
Cozeltilerdeki glimis miktari AAS ile tayin edildi ve % geri kazanim hesaplandi. Sonuclar
Cizelge 4.16°da verildi.
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ak bulunan Na®, Mg®" gibi katyonlarin, CI, NOs gibi
anyonlarin ve AIF*, Cu?*, Ni** gibi metal iyonlarinin gelistirilen yontemle zenginlestirilen
analitlerin geri kazanma degerlerine etkileri arastirildi. H* formuna getirilmis Purolite-S940
kelat recginesinden 0,99 alinarak iyon degistirme kolonlarina yerlestirildi. 25mL’lik 6lgu
kaplarina 100mg\L’lik Ag ¢Ozeltisinden 0,25mL konuldu, secilen yabanci iyonlarin istenilen
derisimleri (her iyon igin ayri ayri) eklendi ve pH=4 tampon ¢ozeltisi ile 25mL tamamlandi.
Bu ¢oOzeltilerden baslangic derisim olarak belirlenmesi igin 5mL cozelti pipetle alindi. Akis
hizi 2mL/dak olarak ayarlandi ve ¢Ozeltiler kolonlardan gegirildi. Gumusu geri kazanabilmek
icin suda hazirlanmis 1M HNO; c¢ozeltisinin 20mL’si kolonlardan gegirildi. islem 3 kere
tekrarlandi. Cozeltilerdeki guimus miktari AAS ile tayin edildi ve % geri kazanim hesaplandi.
Sonuclar Cizelge 4.17°de verildi.

3.3.2.9 Tanima ve Tayin Siniri

Yontemin tanima ve tayin sinirlarinin belirlenmesi icin, bos deneme ¢ozeltisinin glimus icin
absorbans dederleri 10 kez okunarak standart sapmasi hesaplandi. Standart sapmanin, tanima
sinirt igin 3 katina, tayin sinirt igin 10 katina karsilik gelen metal derisimleri hesaplandi.

Sonuglar Bolum 4.2.9°da verildi.

3.3.2.10 Orneklere Uygulanmasi
3.3.2.10.1 igme Suyu

H* formuna getirilmis Purolite-S940 kelat reginesinden 0,9g alinarak iyon degistirme
kolonlarina yerlestirildi. 100mg\L’lik Ag® cozeltisinden 50mL’lik 6lgli kaplarina 0,2mL
konuldu, pH=4 olan 40mL i¢cme suyu eklendi ve pH=4 tampon cozeltisi ile hacmine
tamamlandi. Akis hizi 2mL/dak olarak ayarlandi ve c¢ozeltiler kolondan gegirildi. GUmusl
geri kazanbilmek igin suda hazirlanmis 1M HNOs ¢6zeltisinin 20mL’si kolonlardan gegirildi.
Islem 3 kere tekrarlandi. Cozeltideki giimiis miktari AAS ile tayin edildi ve % geri kazanim

hesaplandi. Sonuglar Cizelge 4.18’de verildi.

3.3.2.10.2 Radyolojik Film Ornegi

0,6 g radyolojik film tartilarak alindi, 6M HNO; ¢t zeltisinin 10mL‘sinde ¢ozuldi, stizildi ve

100mL hacme su ile tamamlandi. Bu ¢ozeltiden 2,5mL alindi ve 250mL‘lik 6l kaplarina
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tamamlandi. H* formuna getirilmis Purolite-S940 kelat

egistirme kolonlarina yerlestirildi. 50mL’lik 6l kaplarina

‘pH:4 olan 40mL hazirlanmis radyolojik film drnegi konuldu ve pH= 4 tampon cozeltisi ile

hacmine tamamlandi. Bu ¢ozeltiden baslangi¢ derisim olarak belirlenmesi i¢in 5mL ¢ozelti
pipetle alindi. Akis hizi 2mL/dak olarak ayarlandi ve ¢ozeltiler kolonlardan gegirildi. Gimust
geri kazanbilmek igin suda hazirlanmis 1M HNOs ¢6zeltisinin 20mL’si kolonlardan gegirildi.
Islem 3 kere tekrarlandi. Cozeltideki giimiis miktari AAS ile tayin edildi ve % geri kazanim

hesaplandi. Sonuglar Cizelge 4.19°da verildi.

3.3.3 Nikel-HMDTC Kompleksi
3.3.3.1 NikelFHMDTC Kompleksinin Olusturulmasi

10mL’lik 6lct kabina 100mg\L’lik Ni stok ¢ozeltisinden 0,1mL alindi ve hacmi pH=4 olan

tampon ¢ozeltisi ile tamamlandi (Img\L Ni).

10mL’lik 6lcii kabina 3,410*M HMDTC ¢ézeltisinden 0,05mL alindi ve hacmi pH=4 olan

tampon ¢ozeltisi ile tamamlandi.

10mL’lik 6l¢ii kabina 100mg\L’lik Ni stok ¢ozeltisinden 0,1mL alindi ve 3,410 *M HMDTC

¢Ozeltisinden 0,05mL eklendi, hacmi pH=4 olan tampon ¢0zeltisi ile tamamlandi.

Bu ¢ozeltilerin 215 nm ve 350nm dalga boyu arasindaki spektrumlari alindi. Sonuglar Sekil
4.9°da verildi..

3.3.3.2 Nikel-HMDTC Kompleksinin Adsorplanmasina pH Etkisi

H* formuna getirilmis Purolite-S940 kelat recinesinden 0,59 alinarak iyon degistirme
kolonlarina yerlestirildi. 25mL 1mg/L Ni** cézeltileri pH=2-7 arasinda olacak sekilde
hazirlandi, bu ¢ozeltilerden baslangi¢ derisim belirlenmesi igin 5SmL ¢Ozelti pipetle alindi ve
cozeltilere 3,410°M HMDTC gozeltisinden 1mL ilave edildi ve 10 dakika karistirildi. Akis
hizi 2mL/dak olarak ayarlandi ve hazirlanan Ni-HMDTC c0zeltileri kolonlardan gegirildi.
Islem 3 kere tekrarlandi. Cozeltide kalan nikel miktart AAS ile tayin edildi ve adsorplanan

nikel miktari hesaplandi. Sonuglar Cizelge 4.20 ve Sekil 4.10°da verildi.
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5inin Adsorplanmasina Regine Miktarinin Etkisi

pltileri hazirlandi, bu c¢ozeltilerden baslangi¢ derisim olarak
belirlenmesi igcin 5mL gozeltl pipetle alindi, 3,410°M HMDTC cbzeltisinden 1mL ilave
edildi ve 10 dakika karistirildi. H* formuna getirilmis Purolite-S940 kelat recinesinden 0,1,
0,3, 0,5, 0,7g alinarak iyon degistirme kolonlarina yerlestirildi. Akis hizi 2mL/dak olarak
ayarlandi ve hazirlanan Ni-HMDTC ¢ozeltisi kolonlardan gegirildi. islem 3 kere tekrarland.
Cozeltide kalan nikel miktar1 AAS ile tayin edildi ve adsorplanan nikel miktari hesaplandi.
Sonuclar Cizelge 4.21 ve Sekil 4.11°de verildi.

3.3.3.4 Nikel-HMDTC Kompleksinin Adsorplanmasina Ligant Miktarinin EtkKisi

H* formuna getirilmis Purolite-S940 kelat recinesinden 0,1g alinarak iyon degistirme
kolonlarina yerlestirildi. pH= 4 olan 25mL 1mg/L Ni** ¢ozeltileri hazirlandi, bu ¢ozeltilerden
baslangic derisim belirlenmesi icin 5mL cozelti pipetle alindi, 3,410°M HMDTC
¢Ozeltisinden 0,1, 0,5, 1, 2, 3, 4mL ilave edildi ve 10 dakika karistirildi. Akis hizi 2mL/dak
olarak ayarlandi ve cozeltiler kolonlardan gegcirildi. islem 3 kere tekrarlandi. Cozeltilerdeki
nikel miktar1 AAS ile tayin edildi ve adsorplanan nikel miktari hesaplandi. Sonuclar Cizelge
4.22 ve Sekil 4.12°de verildi.

3.3.3.5 Nikel-HMDTC Kompleksinin Adsorplanmasina Metal Miktarinin Etkisi

H* formuna getirilmis Purolite-S940 kelat recinesinden 0,1g alinarak iyon degistirme
kolonlarina yerlestirildi. pH= 4 olan 25mL 1, 3, 5, 7, 9mg/L Ni%* cozeltileri hazirlandi ve bu
cozeltilerden baslangic derisim olarak belirlenmesi icin 5mL gozelti pipetle alindi, 3,410°M
HMDTC ¢ozeltisinden 1mL ilave edildi ve 10 dakika karistirildi. Akis hizi 2mL/dak olarak
ayarlandi ve hazirlanan Ni-HMDTC c¢ozeltileri kolonlardan gegirildi. islem 3 kere tekrarlandi.
Cozeltilerdeki nikel miktari AAS ile tayin edildi ve adsorplanan nikel miktari hesapland.
Sonuclar Cizelge 4.23 ve Sekil 4.13’de verildi.

3.3.3.6 Nikel-HMDTC Kompleksinin Adsorplanmasina Akis Hizinin Etkisi

pH=4 olan 25mL 1mg/L Ni** ¢ozeltileri hazirlandi ve bu ¢ozeltilerden baslangic derisim
olarak belirlenmesi icin 5mL cozelti pipetle alindi, 3,410°M HMDTC cbézeltisinden 1mL
ilave edildi ve 10 dakika karistirildi. H* formuna getirilmis Purolite-S940 kelat reginesinden
0,1g alinarak iyon degistirme kolonlarina yerlestirildi. Akis hizi 1, 2, 4, 6, 8, 10mL/dak olarak

ayarlandi ve hazirlanan Ni-HMDTC c¢ozeltileri kolonlardan gegirildi. islem 3 kere tekrarlandi.
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ile tayin edildi ve adsorplanan nikel miktari hesaplandi.

4’de verildi.

3.3.3.7 Geri Kazanim Cozeltisi Segimi

H* formuna getirilmis Purolite-S940 kelat recinesinden 0,1g alindi ve kolonlara yerlestirildi.
pH= 4 olan 25mL 1mg/L Ni** ¢ozeltileri hazirlandi, bu gozeltilerden baslangig derisim olarak
belirlenmesi igin 5mL cézelti pipetle alindi, 3,410°M HMDTC cozeltisinden 1mL ilave
edildi ve 10 dakika karistirildi. Akis hizi 2mL/dak olarak ayarlandi ve ¢ozeltiler kolonlardan
gecirildi. Regineye adsorbe edilmis nikeli geri kazanabilmek icin gesitli geri kazanim
¢Ozeltileri, suda ve asetonda hazirlanmis 1M HCI, 1M ve 2M HNO; ¢ozeltilerinin 10mL’si
kolonlardan gecirildi. Asetonlu ¢ozeltiler yaklasik 50°C’de buharlastirildi ve kendi ¢ozeltileri
ile 10mL’ye tamamlandi. islem 3 kere tekrarlandi. Cozeltilerdeki nikel miktari AAS tayin

edildi ve % geri kazanim hesaplandi. Sonuglar Cizelge 4.25°de verildi.

3.3.3.8 Geri Kazanim Cozeltisi Miktari

H* formuna getirilmis Purolite-S940 kelat recinesinden 0,1g alindi ve kolonlara yerlestirildi.
pH=4 olan 25mL 1mg/L Ni** ¢ozeltileri hazirlandi, bu ¢ézeltilerden baslangic derisim olarak
belirlenmesi igin 5mL cozelti pipetle alindi, 3,410°M HMDTC c¢ozeltisinden 1mL ilave
edildi ve 10 dakika karistirildi. Akis hizi 2mL/dak olarak ayarlandi ve ¢ozeltiler kolonlardan
gecirildi. Regineye adsorbe edilmis nikeli geri kazanabilmek igin en uygun geri kazanim
cOzeltisi olarak asetonda hazirlanmis 1M HNO; alindi ve bu ¢ozeltinin 10, 15, 20mL’si
kolonlardan gegirildi. Bu cozeltiler yaklasik 50°C’de buharlastirildi ve suda hazirlanmis 1M
HNO;3 ¢ozeltisi ile 10mL hacmine tamamlandi. islem 3 kere tekrarlandi. Cozeltilerdeki nikel

miktart AAS tayin edildi ve % geri kazanim hesaplandi. Sonuclar Cizelge 4.26°da verildi.

3.3.3.9 Zenginlestirme Faktoru Tayini

pH=4 olan 25mL 1mg/L Ni?* cozeltileri hazirlandi, gbzeltilerden baslangic derisim olarak
belirlenmesi igin 5mL ¢ozelti pipetle alindi, bu ¢ozeltiler 50, 100, 300, 450mL’lik Olgu
kaplarina aktarildi, tampon c¢ozeltisi ile hacmine tamamlandi, 3,410°M HMDTC
cozeltisinden 1mL ilave edildi ve 10 dakika karistirildi. H* formuna getirilmis Purolite-S940
kelat reginesinden 0,1g alinarak iyon degistirme kolonlarina yerlestirildi. Akis hizi 2mL/dak
olarak ayarlandi ve ¢Ozeltiler kolonlardan gegirildi. Nikeli geri kazanabilmek igin asetonda
hazirlanmis 1M HNO; cozeltisinin 15mL’si kolonlardan gegirildi. Bu g¢ozeltiler yaklasik
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hazirlanmis 1M HNOs c¢ozeltisi ile 10mL hacmine
ndi. Cozeltilerdeki nikel miktari AAS ile tayin edildi ve %

geri kazanim hesaplandi. Sonugclar Cizelge 4.27°de verildi.

3.3.3.10 Yabanci iyon Etkisi

Su drneklerinde ana bilesen olarak bulunan Na*, Mg?* gibi katyonlarin, Cl -, NOs gibi
anyonlarin ve APF*, Cu®*, Ag" gibi metal iyonlarinin gelistirilen yontemle zenginlestirilen
analitlerin geri kazanma degerlerine etkileri arastirildi. H* formuna getirilmis Purolite-S940
kelat recginesinden 0,1g alinarak iyon degistirme kolonlarina yerlestirildi. 25mL’lik 6lgu
kaplarina 100mg\L’lik nikel ¢ozeltisinden 0,25mL konuldu, segilen yabanci iyonlar istenilen
derisimlerde (her iyon igin ayr1 ayri) eklendi ve pH=4 olan tampon c¢ozeltisi ile 25mL
tamamlandi. Bu cozeltilerden baslangi¢ derisim olarak belirlenmesi igin 5mL ¢ozelti pipetle
alindi ve 3,410°M HMDTC ¢bzeltisinden 1mL ilave edildi, 10 dakika karistirildi. Akis hizi
2mL/dak olarak ayarlandi ve cozeltiler kolonlardan gegcirildi. Nikeli geri kazanbilmek
asetonda hazirlanmis 1M HNO; ¢ozeltisinin 15mL’si kolonlardan gegirildi. Bu ¢Ozeltiler
yaklasik 50°C’de buharlastirildi ve suda hazirlanmis 1M HNO; cozeltisi ile 210mL hacmine
tamamlandi. islem 3 kere tekrarlandi. Cozeltilerdeki nikel miktart AAS ile tayin edildi ve %

geri kazanim hesaplandi. Sonuglar Cizelge 4.28’de verildi.

3.3.3.11 Tanima ve Tayin Siniri

Yontemin tanima ve tayin sinirlarinin belirlenmesi icin, bos deneme ¢ozeltisinin nikel ¢in
absorbans degderleri 10 kez okunarak standart sapmasi hesaplandi. Standart sapmanin, tanima
sinirt igin 3 katina, tayin sinirt igin 10 katina karsilik gelen metal derisimleri hesaplandi.

Sonuglar Bolim 4.3.11°de verildi.

3.3.3.12 Orneklere Uygulanmasi

H* formuna getirilmis Purolite-S940 kelat recginesinden 0,1g alinarak iyon degistirme
kolonlarina yerlestirildi. 100mg\L’lik nikel ¢ozeltisinden 50mL’lik 6l¢i kaplarina 0,1, 0,2,
0,3, 0,4, 0,5mL konuldu, pH=4 olan 40mL i¢cme suyu eklendi ve pH=4 tampon c¢ozeltisi ile
hacmine tamamlandi ve 3,410°M HMDTC cozeltisinden 1mL ilave edildi, 10 dakika
karistirildi. Akis hizi 2mL/dak olarak ayarlandi ve ¢ozeltiler kolonlardan gegirildi. Nikeli geri
kazanmak igin asetonda hazirlanmis 1M HNO; ¢6zeltisinin 15mL’si kolonlardan gegcirildi. Bu

cozeltiler yaklasik 50°C’de buharlastirildi ve suda hazirlanmis 1M HNO; ¢ozeltisi ile 10mL
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re tekrarlandi. Cozeltilerdeki nikel miktari AAS ile tayin

di. Sonugclar Cizelge 4.29°da verildi.

3.3.4 Gumis-HMDTC Kompleksi
3.3.4.1 Gumus - HMDTC Kompleksinin Olusturulmasi

10mL’lik olgii kabina 100mg\L’lik Ag” cozeltisinden 0,1mL alindi ve hacmi pH=4 olan

tampon ¢ozeltisi ile tamamlandi (1Img\L Ag).

10mL’lik 6l¢ii kabina 3,410*M HMDTC ¢ézeltisinden 0,03mL alindi ve hacmi pH=4 olan

tampon ¢ozeltisi ile tamamlandi.

10mL’lik 6lgii kabina 100mg\L’lik Ag* ¢ozeltisinden 0,1mL alindi ve 3,410*M HMDTC

¢Ozeltisinden 0,03mL eklendi, hacmi pH=4 olan tampon ¢0zeltisi ile tamamlandi.

Bu cozeltilerin 220nm ve 340nm dalga boylari arasindaki spektrumlari alindi. Sonuglar Sekil
4.15’de verildi.

3.3.4.2 Gumus-HMDTC Kompleksinin Adsorplanmasina pH Etkisi

H* formuna getirilmis Purolite-S940 kelat recinesinden 0,59 alinarak iyon degistirme
kolonlarina yerlestirildi. pH=2-7 olacak sekilde 25mL 1mg/L Ag" cozeltileri hazirlandi, bu
cozeltilerden baslangic derisim olarak belirlenmesi icin 5mL gozelti pipetle alindi, 3,410°M
HMDTC ¢ozeltisinden 1mL ilave edildi ve 10 dakika karistirildi. Akis hizi 2mL/dak olarak
ayarlandi ve gozeltiler kolonlardan gecirildi. islem 3 kere tekrarlandi. Cozeltilerdeki giimiis
miktari AAS ile tayin edildi ve adsorplanan gumis miktari hesaplandi. Sonuglar Cizelge 4.30
ve Sekil 4.16°da verildi.

3.3.4.3 Gumus-HMDTC Kompleksinin Adsorplanmasina Recine Miktarinin Etkisi

pH=4 olan 25mL 1mg/L Ag" ¢ozeltileri hazirlandi, bu ¢ozeltilerden baslangic derisim olarak
belirlenmesi icin 5SmL ¢ozelti pipetle alindi, bu ¢ézeltilere 3,410°M HMDTC ¢ézeltisinden
1mL ilave edildi ve 10 dakika Kkaristirildi. H* formuna getirilmis Purolite-S940 kelat
recinesinden 0,1, 0,3, 0,5, 0,79 alinarak iyon degistirme kolonlarina yerlestirildi. Akis hizi
2mL/dak olarak ayarlandi ve cozeltiler kolonlardan gecirildi. islem 3 kere tekrarlandi.
Cozeltilerdeki giimis miktari AAS ile tayin edildi ve adsorplanan gimus miktari hesaplandi.
Sonuclar Cizelge 4.31 ve Sekil 4.17°de verildi.
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ksinin Adsorplanmasina Ligant Miktarinin Etkisi

S940 kelat reginesinden 0,1g alinarak iyon degistirme
kolonlarina yerlestirildi. pH=4 olan 25mL 1mg/L Ag" ¢ozeltileri hazirlandi, bu ¢ozeltilerden
baslangic derisim belirlenmesi icin 5mL cézelti pipetle alindi, bu c¢ozeltilere 3,410°M
HMDTC cozeltisinden 0,1, 0,5, 1, 2, 3mL ilave edildi ve 10 dakika karistirildi. Akis hizi
2mL/dak olarak ayarlandi ve hazirlanan Ag-HMDTC cozeltileri kolonlardan gegirildi. Islem 3
kere tekrarlandi. Cozeltilerdeki glimis miktari AAS ile tayin edildi ve adsorplanan gimdas

miktari hesaplandi. Sonuglar Cizelge 4.32 ve Sekil 4.18°de verildi.

3.3.4.5 Gumus-HMDTC Kompleksinin Adsorplanmasina Metal Miktarinin Etkisi

H* formuna getirilmis Purolite-S940 kelat recinesinden 0,1g alinarak iyon degistirme
kolonlarina yerlestirildi. pH= 4 olan 25mL 1, 3, 5, 7, 9mg/L Ag" ¢ozeltileri hazirlandi ve bu
cozeltilerden baslangic derisim olarak belirlenmesi icin 5mL cozelti pipetle alindi, 3,410°M
HMDTC ¢ozeltisinden 1mL ilave edildi ve 10 dakika karistirildi. Akis hizi 2mL/dak olarak
ayarlandi ve hazirlanan Ag-HMDTC cozeltileri kolonlardan gegirildi. islem 3 kere
tekrarlandi. Cozeltilerdeki giimiis miktar1 AAS ile tayin edildi ve adsorplanan giimus miktari

hesaplandi. Sonuglar Cizelge 4.33 ve Sekil 4.19°da verildi.

3.3.4.6 Gumius-HMDTC Kompleksinin Adsorplanmasina Akis Hizinin Etkisi

H* formuna getirilmis Purolite-S940 kelat reginesinden 0,1g alinarak iyon degistirme
kolonlarina yerlestirildi. pH=4 olan 25mL 1mg/L Ag‘cozeltileri hazirlandi, bu gozeltilerden
baslangic derisim olarak belirlenmesi igin 5mL ¢ozelti pipetle alind, bu ¢ozeltilere 3,410°M
HMDTC c¢ozeltisinden 1mL ilave edildi ve 10 dakika karistirildi. Akis hizi 1, 2, 4, 6, 8,
10mL/dak olarak ayarlandi ve ¢ozeltiler kolonlardan gegirildi. islem 3 kere tekrarlandi.
Cozeltilerdeki gumis miktari AAS ile tayin edildi ve adsorplanan glimis miktari hesaplandi.
Sonuclar Cizelge 4.34 ve Sekil 4.20°da verildi.

3.3.4.7 Geri Kazanim Cozeltisi Se¢imi

H* formuna getirilmis Purolite-S940 kelat recinesinden 0,1g alindi ve kolonlara yerlestirildi.
pH= 4 olan 25mL 1mg/L Ag" ¢cozeltileri hazirlandi, bu ¢ézeltilerden baslangi¢ derisim olarak
belirlenmesi igin 5mL cozelti pipetle alindi, 3,410°M HMDTC c¢ozeltisinden 1mL ilave
edildi ve 10 dakika karistirildi. Akis hizi 2mL/dak olarak ayarlandi ve ¢ozeltiler kolonlardan

gecirildi. Regineye adsorbe edilmis gumist geri kazanabilmek igin gesitli geri kazanim
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da hazirlanmis 1M HCI, 1M HNO; ¢ozeltilerinin 10mL’si
tiler yaklasik 50°C’de buharlastirildi ve kendi ¢ozeltileri ile

hacmine tamamlandi. Islem 3 kere tekrarlandi. Cozeltilerdeki giimiis miktari AAS tayin edildi

ve % geri kazanim hesaplandi. Sonuclar Cizelge 4.35’de verildi.

3.3.4.8 Geri Kazanim Cozeltisi Miktari

H* formuna getirilmis Purolite-S940 kelat recinesinden 0,1g alindi ve iyon degistirme
kolonlarina yerlestirildi. pH=4 olan 25mL 1mg/L Ag" ¢ozeltileri hazirlandi, bu ¢ozeltilerden
baslangic derisim olarak belirlenmesi igin 5mL cozelti pipetle alindi, 3,410°M HMDTC
¢Ozeltisinden 1mL ilave edildi ve 10 dakika karistirildi. Akis hizi 2mL/dak olarak ayarlandi
ve ¢Ozeltiler kolonlardan gecirildi. Regineye adsorbe edilmis gumust geri kazanabilmek icin
en uygun geri kazanim ¢ozeltisi olarak asetonda hazirlanmis 1M HCI alindi ve bu ¢ozeltinin
5, 10, 15mL’si kolondan gegirildi. Bu gozeltiler yaklasik 50°C’de buharlastirildi ve suda
hazirlanmis 1M HCI ¢ozeltisi ile 10mL hacmine tamamlandi. islem 3 kere tekrarlandi.
Cozeltilerdeki gumis miktart AAS tayin edildi ve % geri kazanim hesaplandi. Sonuglar
Cizelge 4.36°da verildi.

3.3.4.9 Zenginlestirme Faktoru Tayini

pH=4 olan 25mL 1mg/L Ag’cozeltileri hazirlandi. Cozeltilerden baslangic derisim
belirlenmesi igin 5mL ¢ozelti pipetle alindi ve hazirlanan ¢ozeltiler 50, 100, 300, 450mL’lik
olcii kaplarina aktarildi, tampon cozeltisi ile hacmine tamamlandi. 3,410°M HMDTC
cozeltisinden 1mL ilave edildi ve 10 dakika karistirildi. H* formuna getirilmis Purolite-S940
kelat recginesinden 0,1g alinarak iyon degistirme kolonlarina yerlestirildi. Akis hizi 2mL/dak
olarak ayarlandi ve ¢Ozeltiler kolonlardan gegirildi. Gumusu geri kazanabilmek igin asetonda
hazirlanmis 1M HCI cozeltisinin 10mL’si kolonlardan gegirildi. Bu ¢ozeltiler yaklasik
50°C’de buharlastirildi ve suda hazirlanmis 1M HCI ¢ozeltisi ile 100mL hacmine tamamlandi.
Islem 3 kere tekrarlandi. Cozeltilerdeki giimiis miktart AAS ile tayin edildi ve % geri kazanim

hesaplandi. Sonuglar Cizelge 4.37°de verildi.

3.3.4.10 Yabanci iyon Etkisi

Su 6rneklerinde ana bilesen olarak bulunan Na*, Mg?* gibi katyonlarin, Cl , NO3™ gibi

2N

anyonlarin ve AIF*, Cu gibi metal iyonlarinin gelistirilen yontemle zenginlestirilen

analitlerin geri kazanma degerlerine etkileri arastirildi. H* formuna getirilmis Purolite-S940
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iyon degistirme kolonlarina yerlestirildi. 25mL’lik 6l¢l

L konuldu, segilen yabanci iyonlar istenilen derisimlerde

‘(her iyon igin ayri ayri ) eklendi ve pH=4 olan tampon ¢ozeltisi ile 25mL tamamlandi. Bu

cozeltilerden baslangic derisim belirlenmesi icin 5mL cozelti pipetle alindi ve 3,410°M
HMDTC cozeltisinden 1mL ilave edildi, 10 dakika karistirildi. Akis hizi 2mL/dak olarak
ayarlandi ve cozeltiler kolonlardan gegirildi. Gimusi geri kazanbilmek icin asetonda
hazirlanmis 1M HCI cozeltisinin 10mL’si kolonlardan gegirildi. Bu c¢ozeltiler yaklasik
50°C’de buharlastirildi ve suda hazirlanmis 1M HCI gézeltisi ile 10mL hacmine tamamland.
Islem 3 kere tekrarlandi. Cozeltilerdeki giimiis miktart AAS ile tayin edildi ve % geri kazanim

hesaplandi. Sonuglar Cizelge 4.38’de verildi.

3.3.4.11 Tanima ve Tayin Siniri

Yontemin tanima ve tayin sinirlarinin belirlenmesi icin, bos deneme ¢ozeltisinin glimus icin
absorbans degderleri 10 kez okunarak standart sapmasi hesaplandi. Standart sapmanin, tanima
sinirt igin 3 katina, tayin sinirt igin 10 katina karsilik gelen metal derisimleri hesaplandi.

Sonuglar Bolim 4.4.11°de verildi.

3.3.4.12 Orneklere Uygulanmasi
3.3.4.12.1 igme Suyu

H* formuna getirilmis Purolite-S940 kelat recinesinden 0,1g alinarak iyon degistirme
kolonlarina yerlestirildi. 1000mg\L’lik Ag® ¢ozeltisinden 50mL’lik 6lci kaplarina 0,1, 0,2 0,3,
0,4, 0,5mL konuldu, pH=4 olan 40mL i¢cme suyu eklendi ve pH=4 tampon c¢ozeltisi ile
hacmine tamamlandi ve 3,410°M HMDTC cozeltisinden 1mL ilave edildi, 10 dakika
karistirildi. Akis hizi 2mL/dak olarak ayarlandi ve ¢ozeltiler kolonlardan gegirildi. Gumst
geri kazanbilmek asetonda hazirlanmis 1M HCI ¢ozeltisinin 10mL’si kolonlardan gegirildi.
Bu gozeltiler yaklasik 50°C’de buharlastirildi ve suda hazirlanmis 1M HCI ¢ozeltisi ile 10mL
hacmine tamamlandi. islem 3 kere tekrarlandi. Cozeltilerdeki giimiis miktari AAS ile tayin
edildi ve % geri kazanim hesaplandi. Sonuglar Cizelge 4.39°da verildi.

3.3.4.12.2 Radyolojik Film Ornegi

0,6g radyolojik film tartilarak alindi, 10mL 6M HNO; cozeltisinde ¢ozildi, stzuldi ve
100mL hacmine destile su ile tamamlandi. Bu ¢Ozeltiden 2,5mL alindi ve destile su ile

250mL’ye tamamlandi. H* formuna getirilmis Purolite-S940 kelat reginesinden 0,1g alinarak
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3,410°M HMDTC ¢bzeltisinden 1mL ilave edildi, 10 dakika karistirildi. Akis hizi 2mL/dak

olarak ayarlandi ve c¢ozeltiler kolonlardan gecirildi. Gumusu geri kazanbilmek igin asetonda

rlestirildi. 50mL’lik Ol¢l kaplarina pH=4 olan 40mL

hazirlanmis 1M HCI cozeltisinin 10mL’si kolonlardan gegirildi. Bu c¢ozeltiler yaklasik
50°C’de buharlastirildi ve suda hazirlanmis 1M HCI ¢ozeltisi ile 100mL hacmine tamamlandi.
Islem 3 kere tekrarlandi. Cozeltilerdeki giimiis miktart AAS ile tayin edildi ve % geri kazanim

hesaplandi. Sonuclar Cizelge 4.40°da verildi.
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4.1.1 Nikel Tutulmasina pH Etkisi

Bolim 3.3.1.1°de anlatildigi gibi nikelin pH=2-7 araliginda Purolite-S940 kelat reginesine
tutulma etkisi incelendi. Sonuglar Cizelge 4.1 ve Sekil 4.1’de gosterilmektedir. Bu
sonuclardan en iyi tutulma pH=4ten sonra oldugu gorulmektedir. Calisma pH olarak pH=4
secildi.

Cizelge 4.1 Nikel tutulmasina pH etkisi (n=3)

Baslangi¢ Derisim Cozeltide Kalan % Recineye
pH mg/L Nikel Miktari Tutulan Nikel
mg/L Miktari
2 1,12 0,85 24,08
3 1,02 0,43 58,10
4 1,13 0,09 92,32
5 1,01 0,08 91,88
6 1,06 0,09 91,72
7 1,19 0,11 90,99
100 -
% 80 1
3 60-
§ 20 1
X
0 :
o 1 2 3 4 5 6 7
pH

Sekil 4.1 Nikel tutulmasina pH etkisi
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Niktarinin Etkisi

nikel miktari degistirilerek Purolite-S940 kelat reginesine

tutulma etkisi incelendi. Sonuglar Cizelge 4.2 ve Sekil 4.2°de gosterilmektedir. En uygun

nikel miktari olarak 1mg/L segildi.

Cizelge 4.2 Nikel tutulmasina metal miktarinin etkisi (n=3)

Hazirlanan Nikel Baslangi¢ Derisim Cozeltide Kalan % Reginede Tutulan
mg/L mg/L Nikel Miktari Nikel Miktari
mg/L
1 1,16 0,09 92,33
3 2,81 0,25 91,08
5 4,96 0,53 89,36
7 6,98 0,84 87,96
9 8,83 1,16 86,84
100 -
3
% 80 1
QEL,» 70 1
o
" 60

0 1 2 3 4 5 6 7 8 9
Nikel miktari, mg\L

Sekil 4.2 Nikel miktarinin tutulmaya etkisi

4.1.3 Nikel Tutulmasina Regine Miktarinin Etkisi

Bolim 3.3.1.3’de anlatildigi gibi Purolite-S940 kelat reginesinin miktari degistirilerek nikelin

tutulma etkisi incelendi. Sonuclar Cizelge 4.3 ve Sekil 4.3’de gosterilmektedir. Bu sonugtan

en iyi tutulma 0,7g’dan sonra oldugu gorulmektedir. En uygun recine miktari olarak 0,9g

secildi.
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ne miktarinin etkisi (n=3)

TRCGTITCTVITRTaTT oogrargiG Derisim Cozeltide Kalan % Regineye Tutulan
g mg/L Nikel Miktari Nikel Miktari
mg/L
0,3 1,03 0,33 68,39
0,5 0,99 0,10 90,10
0,7 1,11 0,06 94,30
0,9 1,01 0,04 96,03
11 1,14 0,05 95,58
100 -
E 90 -
E 80 |
2 704
%; 60 -
i
s 504
40 : : : : ‘
0.1 03 0.5 0.7 0.9 1.
Recine miktari, g

Sekil 4.3 Nikel tutulmasina regine miktarinin etkisi

4.1.4 Nikel Tutulmasina Akis Hizinin Etkisi

Bolim 3.3.1.4°de anlatildigi gibi nikelin Purolite-S940 kelat recinesine tutulma etkisi akis

hizin degistirilerek incelendi. Sonuglar Cizelge 4.4 ve Sekil 4.4’de goOsterilmektedir. Bu

sonuctan en iyi tutulma 2mL/dak’dan yavas oldugu zamanda gorulmektedir. En uygun akis
hizi olarak 2mL/dak segildi.
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RIS TTIZT oogrargre Derisim | Cozeltide kalan Nikel % Regineye
mL/dak mg/L Miktari Tutulan Nikel
mg/L Miktari
0,5 1,18 0,08 93,22
2 1,12 0,06 94,64
3,5 1,14 0,11 91,22
5 1,09 0,12 88,99
100
c
3 90 ‘/‘\0\‘
2
2
2
& 80
g
x
S
70 T T T T 1
0 1 2 3 4 5
Akis hizi m L\dak

Sekil 4.4 Nikel tutulmasina akis hizinin etkisi

4.1.5 Geri Kazanim Cozeltisi Se¢imi

Bolim 3.3.1.5’de anlatildigi gibi Purolite-S940 kelat reginesine tutulan nikeli geri kazanmak
icin gesitli geri kazanim ¢Ozeltileri ile calisildi. Sonuglar Cizelge 4.5°de gosterilmektedir. En
uygun geri kazanim c¢ozeltisi olarak 1M HNOj secildi.

Cizelge 4.5 Tutulan nikeli geri kazanabilmek igin geri kazanim ¢ozeltisi se¢imi (n=3)

Geri Kazanim Baslangi¢ Derisim Geri Kazanim % Geri
Cozeltisi Turd mg/L Cozeltisindeki Nikel Kazanim
10mL Miktar1 mg/L
1M HCI 1,09 2,04 93,84
1M HNG; 1,18 2,25 94,97
2M HNO3 1,18 2,26 95,94
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icin en uygun geri kazanim ¢ozeltisi olarak segilen 1M HNO; ¢6zeltisinin en uygun miktarini

bulmak icin degisik miktarlardaki geri kazanim ¢ozeltisi ile calisildi. Sonuglar Cizelge 4.6’da

54

Purolite-S940 kelat reginesine tutulan nikeli geri kazanmak

gosterilmektedir. En uygun geri kazanim ¢6zeltisi miktari olarak 10mL segildi.

Cizelge 4.6 Tutulan nikeli geri kazanabilmek igin geri kazanim ¢ozeltisi miktari (n=3)

1M HNOg3 Miktar1 | Baslangig Derisim Geri Kazanim % Geri
mL mg/L Cozeltisindeki Nikel Kazanim
Miktari mg/L
5 1,06 4,05 95,23
10 1,01 1,98 98,08
15 0,98 1,27 97,45

4.1.7 Zenginlestirme Faktord Tayini

Bolim 3.3.1.7°de anlatildigi gibi zenginlestirme faktori bulundu. Sonuclar Cizelge 4.7°de

gosterilmektedir. 500mL’den sonra tutulmanin azaldigi gortlmektedir. Geri kazanim ¢dzeltisi

miktar1 10mL oldugdu icin zenginlestirme faktdri 50°dir.

Cizelge 4.7 Zenginlestirme faktori tayini (n=3)

Cozelti Hacmi Baslangi¢ Derisim Geri Kazanim % Geri
mL mg/L Cozeltisindeki Nikel Kazanim
Miktari mg/L
100 1,14 2,24 97,86
250 0,97 1,92 98,67
500 1,12 2,22 99,11
750 1,18 2,26 95,76

4.1.8 Yabanci lyon EtKisi

Bolim 3.3.1.8’de anlatildidi gibi nikel i¢in yabanci iyonlar etkisi incelendi. Sonuclar Cizelge

4.8’de gosterilmektedir.
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rooaTTeT TOOATTCT TyOTTOTT Baslangi¢ Geri Kazanim % Geri
lyon Derisimi Derisim Cozeltisindeki Nikel Kazanim
mg/L mg/L Miktar1 mg/L
Na"* 500 1,14 2,18 95,12
Mg** 1 1,18 2,00 89,66
ClI 50 1,20 2,30 95,44
NO;~ 50 1,15 2,16 94,29
AP* 1 1,03 1,73 84,17
cu* 1 1,09 1,95 89,58
Ag’ 1 1,02 2,01 98,73

4.1.9 Tanima ve Tayin Siniri

Bolim 3.3.1.9°da anlatildi§i gibi nikel i¢in tanima ve tayin siniri incelendi. Nikel i¢in tanima
sinirt 0,02mg/L, tayin siniri 0,06mg/L olarak bulundu.

4.1.10 Orneklere Uygulanmasi

Bolim 3.3.1.10°da anlatildigi gibi calisma kosullar saglanarak ydontem ve igme suyuna

uygulandi. Sonuclar Cizelge 4.9°da gosterilmektedir.

Cizelge 4.9 icme suyu (n=3)

Eklenen Nikel % Geri Standart % RSD Guven
Miktar mg/L Kazanim Sapma Araligi
0,40 97,00 1,32 1,36 97,00£3,39
4.2 Gumdas

4.2.1 Gumus Tutulmasina pH Etkisi

Bolim 3.3.2.1°de anlatildi§i gibi gimisun pH=2-7 araliginda Purolite-S940 kelat reginesine
tutulma etkisi incelendi. Sonuglar Cizelge 4.10 ve Sekil 4.5°de gosterilmektedir. Bu sonugtan

en iyi tutulma pH=4’ten sonra oldugu gorilmektedir. En uygun pH olarak pH=4 secildi.


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

Your complimentary
use period has ended. 56
Thank you for using
PDF Complete. .
- - H etkisi (n=3)
Click Here to upgrad
Unlimited Pages anc
Dogrargt Derisim Cozeltide Kalan % Recineye
pH mg/L Gumis Miktari Tutulan Gimus
mg/L Miktari
2 1,08 0,65 39,65
3 1,08 0,53 50,97
4 1,07 0,08 92,48
5) 1,03 0,08 92,54
6 1,03 0,07 92,86
7 1,03 0,06 94,14
100

80 +

60 -

40

20 +

% Recineye tutulan gimu s

0

0 1 2 3pH4 5 6 7

Sekil 4.5 Gimis tutulmasina pH etkisi
4.2.2 Gumus Tutulmasina Metal Miktarinin Etkisi
Bolim 3.3.2.2°de anlatildigi gibi gimiis miktari degistirilerek Purolite-S940 kelat reginesine

tutulma etkisi incelendi. Sonuclar Cizelge 4.11 ve Sekil 4.6°da gosterilmektedir. En uygun

glimus miktari olarak 1mg/L segildi.
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hetal miktarinin etkisi (n=3)

TOZ T IO OO Doy Derisim Cozeltide Kalan % Recineye
mg/L mg/L Gumis Miktari Tutulan Gimus
mg/L Miktari
1 1,14 0,08 93,29
3 2,89 0,34 88,21
5 4,98 0,84 83,14
7 6,99 1,26 81,96
9 8,88 191 78,51
100 -
E
:g’ 90,
;; 80 1
g
i
> 60 — ——————
0o 1 2 4 5 6 7 8 9
Gumis miktari, mg\L

Sekil 4.6 Glimus miktarinin tutulmaya etkisi

4.2.3 GUmus Tutulmasina Regine Miktarinin Etkisi

Bolim 3.3.2.3’de anlatildigi gibi Purolite-S940 kelat reginesinin miktar1 degistirilerek

gumdisiin tutulma etkisi incelendi. Sonuclar Cizelge 4.12 ve Sekil 4.7°de gosterilmektedir. Bu

sonuctan en iyi tutulma 0,7g’dan sonra oldugu goértlmektedir. En uygun regine miktari olarak

0,99 secildi.
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bcine miktarinin etkisi (n=3)

Recine miktari, g

TRCGTTTC TVITRTaTT oogrargiG Derisim Cozeltide Kalan % Regineye
g mg/L Gumis Miktari Tutulan Gimus

mg/L Miktari
0,3 1,03 0,39 61.70
0,5 1,04 0,08 92,63
0,7 1,07 0,03 97,54
0,9 1,02 0,03 97,05
11 1,03 0,04 96,10

100 -

£

2 801

%‘ 60 -

& 50

X
40 T T T T !
0.1 0.3 0.5 0.7 0.9 1.9

Sekil 4.7 Glimus tutulmasina regine miktarinin etkisi

4.2.4 GUmus Tutulmasina Akis Hizinin Etkisi

Bolim 3.3.2.4°de anlatildigi gibi gimasin Purolite-S940 kelat recinesine tutulma etkisi akis
hizin degistirilerek incelendi. Sonuclar Cizelge 4.13 ve Sekil 4.8’de gosterilmektedir. Bu

sonuctan en iyi tutulma 2mL/dak’dan yavas oldugu zamanda gorulmektedir. En uygun akis

hizi olarak 2mL/dak segildi.
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kis hizinin etkisi (n=3)

¢ Derisim Cozeltide Kalan % Regineye Tutulan
Akis Hizi mL/dak mg/L Gumus Miktar1 mg/L Gumus Miktari
0,5 1,08 0,05 95,70
2 1,04 0,05 95,26
35 1,01 0,09 90,74
5 1,07 0,15 85,76

100

90

80 -

70

% Recgineye tutulan gimus

60 \

’*‘\'\.

2 3 4
Akis hizi mL\dak

Sekil 4.8 Glmds tutulmasina akis hizinin etkisi

4.2.5 Geri Kazanim Cozeltisi Segimi

Bolim 3.3.2.5°de anlatildigi gibi Purolite-S940 kelat recinesine tutulan gimust geri

kazanmak igin en uygun geri kazanim ¢ozelti tiriini se¢mek icin ¢ahlisildi. Sonuglar Cizelge

4.14’de gosterilmektedir. En uygun geri kazanim ¢dzelti turt olarak 1M HNO; secildi.

Cizelge 4.14 Tutulan gimust geri kazanabilmek i¢in geri kazanim ¢ozeltisi segimi (n=3)

Geri Kazanim Baslangi¢ Derisim Geri Kazanim % Geri Kazanim
Cozeltisi Turleri mg/L Cozeltisindeki Gumiis
10mL Miktari mg/L
1M HCI 1,13 1,67 73,92
1M HNO; 1,11 1,81 81,82
2M HNO; 1,08 1,76 81,94
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i Purolite-S940 kelat reginesine tutulan gumusu geri
kazanmak icin en uygun geri kazanim ¢Ozeltisi turt olarak segilenlM HNOs3 cozeltinin en
uygun miktarini bulmak igin ¢ahisildi. Sonuclar Cizelge 4.15°de gdsterilmektedir. En uygun

geri kazanim ¢Ozeltisi miktari olarak 20mL segildi.

Cizelge 4.15 Tutulan gimust geri kazanabilmek i¢in geri kazanim ¢ozeltisi miktari (n=3)

1M HNOs Baslangi¢ Geri Kazanim % Geri Kazanim
Miktari mL Derisim mg/L Cozeltisindeki Gumis
Miktari mg/L
10 1,03 1,71 82,72
15 1,06 1,27 89,65
20 1,10 1,05 96,08
25 0,98 0,75 95,40

4.2.7 Zenginlestirme Faktord Tayini

Bolim 3.3.2.7°de anlatildigi gibi zenginlestirme faktoriin bulmak igin ¢ahisildi. Sonuglar
Cizelge 4.16°da gosterilmektedir. 200mL’den sonra tutulmanin azaldigi gorilmektedir. Geri

kazanim ¢ozeltisi miktar1 20mL oldugu icin zenginlestirme faktort 10°dir.

Cizelge 4.16 Zenginlestirme faktori tayini (n=3)

COzelti Hacmi Baslangi¢ Derisim Geri Kazanim % Geri Kazanim
mL mg/L Cozeltisindeki Gumis
Miktari mg/L
50 1,15 1,09 97,11
100 1,04 1,01 97,47
200 1,05 1,07 96,29
400 1,12 0,84 75,03
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| gimuis icin yabanci iyonlar etkisi incelendi. Sonuclar
Cizelge 4.17°de gosterilmektedir.

Cizelge 4.17 Yabanci iyon etkisi (n=3)

Yabanci | Yabancl Iyonun Baslangig Geri Kazanim % Geri

lyon Derisim mg/L Derisim mg/L | Cozeltisindeki Glimis Kazanim
Miktari mg/L

Na* 500 0,99 0,96 96,58
Mg** 1 1,10 0,99 90,89
Cl 1 1,08 0,72 66,58
NOs™ 50 1,03 0,97 94,74
AP 1 1,06 0,98 92,24
Cu** 1 1,12 1,02 91,60
Ni** 1 1,09 1,02 93,31

4.2.9 Tanima ve Tayin Siniri

Bolim 3.3.2.9°da anlatildigi gibi gimus icin tanima ve tayin siniri incelendi. Gimus igin
tanima sinir1 0,03mg/L, tayin sinir1 0,09mg/L olarak bulundu.

4.2.10 Orneklere Uygulanmasi

Bolim 3.3.2.10’da anlatildigi gibi calisma kosullari belirlenen ydntem icme suyu ve

radyolojik film drneg@ine uygulandi. Sonuglar Cizelge 4.18 ve 4.19’da gosterilmektedir.

Cizelge 4.18 igme suyu (n=3)

Eklenen Glmus % Geri Standart Guven
Miktari mg/L Kazanim Sapma % RSD Araligi

0,40 96,33 1,16 1,20 96,33+2,89
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Ornegindeki Ag* Kazanim Sapma % RSD Araligi
mg\L
0,41 81,33 1,67 2,05 81,33+4,16

4.3 Nikel - HMDTC Kompleksi

4.3.1 Nikel - HMDTC Kompleksinin Olusturulmasi

05-
"
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Sekil 4.9 Ni-HMDTC ait absorpsiyon spektrumlari (siyah Ni; kirmizt HMDTC; mavi Ni-
HMDTC kompleksi; blank pH=4 tampon ¢ozeltisi)

4.3.2 Nikel-HMDTC Kompleksinin Adsorplanmasina pH Etkisi

Bolim 3.3.3.2°de anlatildigr gibi nikel-HMDTC kompleksinin pH=2-7 arahiginda Purolite-
S940 kelat reginesine adsorplanma etkisi incelendi. Sonuglar Cizelge 4.20 ve Sekil 4.10°da
gosterilmektedir. Bu sonuctan en iyi adsorplanma pH=4’ten sonra oldugu gorulmektedir. En
uygun pH olarak pH=4 segildi.
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Unlimited Bage c Derisim Cozeltide Kalan % Regineye
pH mg/L Nikel Miktari Adsorplanan Nikel

mg/L Miktari

2 1,06 0,13 87,35

3 1,11 0,04 96,14

4 1,07 0,03 97,59

5 0,99 0,03 96,71

6 1,12 0,03 97,07

7 1,12 0,06 94,34

100 -~
]
=
c
: oo //’\’—\’
=
2
2
= g0 -
>
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60 T T T T T T 1
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Sekil 4.10 Nikel-HMDTC kompleksinin adsorplanmasina pH etkisi
4.3.3 Nikel-HMDTC Kompleksinin Adsorplanmasina Regine Miktarinin Etkisi
Bolim 3.3.3.3’de anlatildigi gibi Purolite-S940 kelat recinesinin miktari degistirilerek nikel-

HMDTC kompleksinin adsorplanma etkisi incelendi. Sonuclar Cizelge 4.21 ve Sekil 4.11°de

gosterilmektedir. En uygun regine miktari olarak 0,19 secildi.
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¢ Derisim Cozeltide Kalan % Regineye
g mg/L Nikel Miktari Adsorplanan Nikel
mg/L Miktar
0,1 1,05 0,02 98,41
0,3 1,15 0,03 97,65
0,5 0,99 0,03 97,09
0,7 1,10 0,04 96,66
100 - —_ . R A
% 90 -
% 80 -
g 10
60 T T T !
0 0.2 0.4 0.6 0.8
Recine miktari, g

Sekil 4.11 Nikel-HMDTC kompleksinin adsorplanmasina regine miktari etkisi
4.3.4 Nikel-HMTDC Kompleksinin Adsorplanmasina Ligant Miktarinin Etkisi
Bolim 3.3.3.4’de anlatildigi gibi HMDTC miktari degistirilerek nikel-HMDTC kompleksinin

Purolite-S940 kelat reginesine adsorplanmasina etkisi incelendi. Sonuglar Cizelge 4.22 ve
Sekil 4.12°de gosterilmektedir. En uygun HMDTC miktari olarak 1mL segildi.
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Derisim Cozeltide kalan Nikel % Regineye
mL mg/L Miktari mg/L Adsorplanan Nikel
Miktar
0,1 0,98 0,47 52,38
0,5 1,19 0,04 96,64
1,0 1,05 0,02 98,40
2,0 0,98 0,02 98,00
3,0 1,17 0,03 97,07
4,0 1,20 0,09 92,78
100 - R R R
T e
S g0
&
S 60
2 40
é: 20 1
0 : : : ‘
0 1 2 3 4
Ligant miktarimL

Sekil 4.12 Nikel-HMDTC kompleksinin adsorplanmasina ligant miktarinin etkisi
4.3.5 Nikel-HMDTC Kompleksinin Adsorplanmasina Metal Miktarinin Etkisi
Bolim 3.3.3.5’de anlatildi§i gibi nikel miktari degistirilerek nikel-HMDTC kompleksinin

Purolite-S940 kelat reginesine adsorplanma etkisi incelendi. Sonuglar Cizelge 4.23 ve Sekil
4.13’de gosterilmektedir. En uygun nikel miktari olarak 1mg/L segildi.
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Derisim Cozeltide kalan Nikel % Regineye
mg/L mg/L Miktari mg/L Adsorplanan Nikel
Miktar
1 1,13 0,03 97,09
3 3,07 0,09 97,04
5 4,93 0,33 93,34
7 7,03 1,49 78,81
9 9,01 3,01 66,57
100 -
g 80 - ‘—‘\\0\‘
&
S 60+
§ 20 1
i} 0 ———
0o 1 2 3 4 5 6 7 8 9
Nikel miktari, mg\L

Sekil 4.13 Nikel miktarinin adsorplanmaya etkisi
4.3.6 Nikel-HMDTC Kompleksinin Adsorplanmasina Akis Hizinin Etkisi
Bolim 3.3.3.6’da anlatildigi gibi nikel-HMDTC kompleksinin Purolite-S940 kelat reginesine

adsorplanma etkisi akis hizin degistirilerek incelendi. Sonuclar Cizelge 4.24 ve Sekil 4.14’de
gosterilmektedir. En uygun akis hizi olarak 2mL/dak secildi.
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Derisim Cozeltide kalan % Regineye
Akis Hizi mL/dak mg/L Nikel Miktar1 mg/L Adsorplanan Nikel

Miktari

1 1,05 0,03 97,49

2 1,10 0,03 97,26

4 1,18 0,04 96,90

6 1,12 0,03 97,66

8 1,09 0,02 97,86

10 1,02 0,03 96,67

100 -

90 4

80 4

70 A

% Regineye tutulan nikel

60

0 2 4 6 8 10
Akis hizi mL\dak

Sekil 4.14 Nikel-HMDTC kompleksinin adsorplanmasina akis hizinin etkisi

4.3.7 Geri Kazanim Cozeltisi Se¢imi

Bolim 3.3.3.7°de anlatildigi gibi Purolite-S940 kelat recinesine adsorplanan nikeli geri
kazanmak i¢in en uygun geri kazanim ¢ozelti tiriini se¢mek icin ¢ahlisildi. Sonuglar Cizelge
4.25’de gosterilmektedir. En uygun geri kazanim ¢ozelti tir( olarak asetondaki 1M HNO3;
secildi.
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ji¢ Derisim Geri Kazanim % Geri
Cozeltisi Tarleri mg/L COzeltideki Nikel Kazanim
10mL Miktari mg/L

1M HCI (suda) 1,12 0,35 15,61
1M HCI (asetonda) 1,04 1,70 81,56
1M HNO; (suda) 1,13 0,44 19,61
2M HNO; (suda) 0,99 0,38 19,31
1M HNOj (asetonda) 1,01 1,67 82,94
2M HNOj (asetonda) 1,15 1,93 83,50

4.3.8 Geri Kazanim Cozeltisi Miktari

Bolim 3.3.3.8’de anlatildigi gibi Purolite-S940 kelat recinesine adsorplanan nikeli geri
kazanmak icin en uygun geri kazanim cozeltisi tlri olarak segilen ¢ozeltinin en uygun

miktarini bulmak icin calisildi. Sonuglar Cizelge 4.26°da gosterilmektedir. En uygun geri

kazanim c¢ozeltisi miktari olarak 15mL secildi.

Cizelge 4.26 Adsorplanan nikeli geri kazanabilmek icin geri kazanim ¢ozeltisi miktari (n=3)

Geri Kazanim Baslangi¢ Derisim Geri Kazanim % Geri Kazanim
Cozeltisi mL mg/L Cozeltideki Nikel
Miktar1 mg/L
10 1,12 1,87 83,87
15 1,07 2,09 98,10
20 1,13 2,22 98,08

4.3.9 Zenginlestirme Faktord Tayini

Bolim 3.3.3.9’da anlatildigi gibi zenginlestirme faktorini bulmak igin calisildi. Sonuglar

Cizelge 4.27°de gosterilmektedir. 300mL’den sonra tutlmanin azaldigi gorulmektedir. Geri

kazanim ¢ozeltisi miktar1 15mL oldugu icin zenginlestirme faktort 20°dir.
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Uniimited B Derisim Geri Kazanim % Geri Kazanim
mL mg/L Cozeltideki Nikel

Miktar1 mg/L

50 1,13 2,22 97,90
100 1,11 2,17 97,61
300 1,13 2,21 98,25
450 1,12 2,06 92,09

4.3.10 Yabanci iyon Etkisi

Bolim 3.3.4.10°da anlatildigi gibi nikel-HMDTC kompleksinin Purolite-S940 kelat
recinesine adsorplanmasi igin yabanci iyonlar etkisi incelendi. Sonuclar Cizelge 4.28°de
gosterilmektedir.

Cizelge 4.28 Yabanci iyon etkisi (n=3)

Yabanci | Yabancl Iyonun Baslangig Geri Kazanim % Geri

lyon Derisim mg/L Derisimmg/L | Cozeltideki Nikel Kazanim
Miktari mg/L

Na"* 1000 1,08 2,06 95,49
Mg?* 1000 1,11 2,13 95,69
cr 300 1,10 2,08 94,42
NOs 300 1,12 2,12 94,61
AP* 1 1,09 2,01 93,40
Cu** 1 1,14 2,09 91,83
Ag’ 1 1,15 2,18 96 44

4.3.11 Tamima ve Tayin Siniri

Bolim 3.3.3.11°de anlatildigi gibi nikel-HMDTC icin tanima ve tayin siniri incelendi. Nikel-
HMDTC igin tamima sinir1 0,01mg/L, tayin sinir1 0,03mg/L olarak bulundu.
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ibi calisma kosullar saglanarak ydntem icme suyuna
uygulandi. Sonuclar Cizelge 4.29°da gosterilmektedir.

Cizelge 4.29 igme suyu (n=3)

Eklenen Nikel % Geri Standart % RSD Guven

Miktari mg/L Kazanim Sapma Araligi
0,20 101,49 0,86 0,85 101,49+2,14
0,40 98,25 1,15 1,17 98,25+2,86
0,60 98,83 0,58 0,59 98,83+1,44
0,80 99,63 1,62 1,63 99,63+4,04
1,00 96,19 0,70 0,73 96,19+1,74

4.4 Gumus - HMDTC Kompleksi

4.4.1 Gumis — HMDTC Kompleksinin Olusturulmasi

5
Y

00

s

A g e DN

S s

Sekil 4.15 Ag-HMDTC ait absorpsiyon spektrumlari (siyah Ag; kirmizi HMDTC; mavi Ag-
HMDTC kompleksi; blank pH=4 tampon ¢ozeltisi)

4.4.2 Gumis-HMDTC Kompleksinin Adsorplanmasina pH Etkisi

Bolum 3.3.4.2°de anlatildigi gibi gimis-HMDTC kompleksinin pH=2-7 araliginda Purolite-
S940 kelat recinesine adsorplanma etkisi incelendi. Sonuglar Cizelge 4.30 ve Sekil 4.16°da

gosterilmektedir. Bu sonuctan en iyi adsorplanma pH=4’ten sonra oldugu gorulmektedir. En
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npleksinin adsorplanmasina pH etkisi (n=3)

Baslangi¢ Derisim Cozeltide Kalan % Regineye

pH mg/L Gumus Miktari mg/L | Adsorplanan Glmus
2 0,89 0,01 98,53

3 0,93 0,02 97,84

4 0,94 0,03 97,96

5 1,01 0,02 98,32

6 0,94 0,03 97,34

7 0,95 0,05 95,40

100 -

0\,_,’0\‘\‘

o] ©
o o
| |

~
o
|

% Reginye tutulan gimi s

60

0 1 2 3 pH 4 5 6 7

Sekil 4.16 Gumiis-HMDTC kompleksinin adsorplanmasina pH etkisi
4.4.3 GUmus-HMDTC Kompleksinin Adsorplanmasina Regine Miktarinin Etkisi
Bolim 3.3.4.3’de anlatildigi gibi Purolite-S940 kelat recinesinin miktari degistirilerek glimus-

HMDTC kompleksinin adsorplanma etkisi incelendi. Sonuglar Cizelge 4.31 ve Sekil 4.17°de

gosterilmektedir. En uygun regine miktari olarak 0,1g secildi.
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npleksinin adsorplanmasina regine miktarinin etkisi (n=3)

: ¢ Derisim Cozeltide Kalan % Recineye
Regine Miktar1 g mg/L Gumis Miktari mg/L | Adsorplanan Gumus
Miktari
01 1,03 0,02 98,41
0,3 1,11 0,03 97,26
0,5 1,03 0,03 97,90
0,7 1,14 0,03 97,64
100 ~
.\‘/0“

% 90 -

&

;; 80

'OE; 70 A

¢

i 60 T T T 1

0 0.2 0.4 0.6 0.8

Recine miktari, g

Sekil 4.17 Glimus-HMDTC kompleksinin adsorplanmasina regine miktarinin etkisi

4.4.4 Gumius-HMDTC Kompleksinin Adsorplanmasina Ligant Miktarinin Etkisi

Bolim 3.3.4.4’de anlatildigi
kompleksinin Purolite-S940 kelat reginesine adsorplanma etkisi incelendi. Sonuglar Cizelge
4.32 ve Sekil 4.18°de gosterilmektedir. En uygun HMDTC miktari olarak 1mL segildi.

gibi

HMDTC miktari

degistirilerek gimis-HMDTC



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

Your complimentary
- use period has ended. 73
Thank you for using
t CO m p I ete PDF Complete.

p - hpleksinin adsorplanmasina ligant miktarinin etkisi (n=3)
Click Here to upgrac

Unlimited Pages an

Derisim Cozeltide Kalan % Regineye
mL mg/L Gumis Miktari mg/L | Adsorplanan Gumis
Miktari
0,1 1,12 0,09 92,26
0,5 1,09 0,03 97,56
1,0 1,09 0,02 97,90
2,0 1,08 0,02 98,48
3,0 1,06 0,03 97,19

100 -

/ * e

(o]
o
I

% Recineye tutulan gimis
~ (o]
o o
L L

(o]
o

0 1 . 2 3
Ligant miktari mL

Sekil 4.18 Gumis-HMDTC kompleksinin adsorplanmasina ligant miktarinin etkisi
4.4.5 GUmius-HMDTC Kompleksinin Adsorplanmasina Metal Miktarinin Etkisi
Bolim 3.3.4.5’de anlatildigi gibi gimis miktari degistirilerek gimis-HMDTC kompleksinin

Purolite-S940 kelat reginesine adsorplanma etkisi incelendi. Sonuglar Cizelge 4.33 ve Sekil

4.19’da gosterilmektedir. En uygun giimiis miktari olarak 1mg/L secildi.
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; Derisim Cozeltide Kalan % Regineye
mg/L mg/L Gumus Miktart mg/L | Adsorplanan GUmdis
Miktari
1 1,10 0,03 97,51
3 2,89 0,09 96,78
S 4,85 0,39 91,92
7 6,87 0,79 88,80
9 8,76 1,50 82,92
100 +
E 90 - ’\\‘\‘\‘
r_E 80
° 70
g 60
) 50 . . . . . . . . !
0 1 2 3 4 5 6 7 8 9
Gum s miktari, mg\L

Sekil 4.19 Gumius miktarinin adsorplamaya etkisi
4.4.6 Gumius-HMDTC Kompleksinin Adsorplanmasina Akis Hizinin Etkisi
Bolim 3.3.4.6’da anlatildigi gibi gumis-HMDTC kompleksinin Purolite-S940 kelat

recinesine adsorplanma etkisi akis hizin degistirilerek incelendi. Sonuglar Cizelge 4.34 ve

Sekil 4.20°de gosterilmektedir. En uygun akis hizi olarak 2mL/dak segildi.
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¢ Derisim Cozeltide Kalan % Recineye
mL/dak mg/L Gumis Miktari mg/L | Adsorplanan Gumus
Miktari
1 1,04 0,03 97,13
2 1,05 0,02 98,09
4 1,04 0,03 97,14
6 1,09 0,04 96,64
8 1,11 0,04 96,66
10 1,08 0,03 96,89
100 ~
o — . . o
E
:g 90 -
:_3 80 -
E_g 70 +
60 T T T T 1
[¢] 2 4 6 8 10
Akis hizi mL\dak

Sekil 4.20 Glimus-HMDTC kompleksinin adsorplanmasina akis hizinin etkisi

4.4.7 Geri Kazanim Cozeltisi Se¢imi

Bolim 3.3.4.7°de anlatildigi gibi Purolite-S940 kelat recinesine adsorplanan gimisu geri
kazanmak igin en uygun geri kazanim ¢ozelti tiriini se¢mek icin ¢alisildi. Sonuglar Cizelge
4.35°de gosterilmektedir. En uygun geri kazanim cozeltisi turi olarak asetondaki 1M HCI

secildi.
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geri kazanabilmek icin geri kazanim ¢ozeltisi segimi (n=3)

¢ Derisim Geri Kazanim % Geri
Cozeltisi Tarleri mg/L Cozeltisindeki Gumis Kazanim
10mL Miktari mg/L
1M HCI (suda) 1,06 0,64 30,08
1M HCI (asetonda) 1,13 2,19 97,06
1M HNO3; (asetonda) 1,03 0,73 35,44

4.4.8 Geri Kazanim Cozeltisi Miktari

Bolim 3.3.4.8’de anlatildi§i gibi Purolite-S940 kelat reginesine adsorplanan gimdisu geri
kazanmak icin en uygun geri kazanim cozeltisi tlri olarak segilen ¢ozeltinin en uygun

miktarini bulmak icin calisildi. Sonuglar Cizelge 4.36°da gosterilmektedir. En uygun geri

kazanim c¢ozeltisi miktari olarak 10mL segildi.

Cizelge 4.36 Adsorplanan glimiisu geri kazanabilmek igin geri kazanim ¢ozeltisi miktari

Geri Kazanim Baslangi¢ Derisim Geri Kazanim % Geri Kazanim
Cozeltisi mL mg/L Cozeltisindeki Gumiis
Miktar1 mg/L
5 1,08 1,58 73,12
10 1,00 1,97 98,29
15 1,03 2,00 96,74

4.4.9 Zenginlestirme Faktord Tayini

Bolim 3.3.4.9’da anlatildig1 gibi zenginlestirme faktorini bulmak igin calisildi. Sonuglar

Cizelge 4.37°de gosterilmektedir. 300mL’den sonra adsorplanmanin azaldigi gorilmektedir.

Geri kazanim ¢6zeltisi miktar1 10mL oldugu igin zenginlestirme faktori 30°dir.
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Unlimited Rt Derisim Geri Kazanim % Geri
mL mg/L Cozeltisindeki Gumis Kazanim

Miktari mg/L

50 1,12 2,21 98,54
100 1,10 2,17 98,20
300 1,06 2,10 98,82
450 1,09 1,92 88,37

4.4.10 Yabanci iyon Etkisi

Bolim 3.4.4.10°da anlatildigi gibi gumus icin yabanci iyonlar etkisi incelendi. Sonuclar
Cizelge 4.38’de gosterilmektedir.

Cizelge 4.38 Yabanci iyon etkisi (n=3)

Yabancl Yabanci iyonun Baslangig Geri Kazanim % Geri

lyon Derisim mg/L Derisim mg/L Cozeltisindeki Kazanim
Gumis Miktari mg/L

Na"* 1000 0,84 1,61 96,01
Mg?* 1000 0,78 1,53 98,52
Ccr 300 0,80 1,54 95,64
NO;™ 300 0,83 1,64 98,99
AP 1 0,75 1,44 95,53
Cu* 1 0,76 1,39 91,13
Ni** 1 1,06 2,08 98,26

4.4.11 Tamima ve Tayin Siniri

Bolim 3.3.4.11°de anlatildigi gibi gimius-HMDTC i¢in tanima ve tayin siniri incelendi.
Gumis-HMDTC igin tanima sinirt 0,01mg\L, tayin siniri 0,03mg\L olarak bulundu.
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ibi calisma kosullar saglanarak yontem i¢cme suyu ve

radyolojik film érneg@ine uygulandi. Sonuglar Cizelge 4.39 ve 4.40’da gdsterilmektedir.

Cizelge 4.39 igme suyu (n=3)

Eklenen Glmus % Geri Standart % RSD Guven
Miktari mg/L Kazanim Sapma Araligi

0,20 98,67 1,15 1,17 98,67+2,86

0,40 99,67 1,52 1,53 99,67+3,78

0,60 99,33 1,04 1,05 99,33+2,59

0,80 97,50 1,17 1,20 97,50£2,91

1,00 96,80 0,92 0,95 96,80+2,29

Cizelge 4.40 Radyolojik film drnegi (n=3)
Radyolojik Film % Geri Standart Glven
Ornegindeki Ag* Kazanim Sapma % RSD Araligi
mg\L
0,46 97,81 1,16 1,19 97,81+2,89
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Cizelge 4.41 Cahisma Kosullari
Faktor Ni Ag Ni-HMDTC Ag-HMDTC
pH 4 4 4 4
Metal Miktari 1 1 1 1
mg\L
Recine Miktari g 0,9 0,9 0,1 0,1
Ligant Miktari - - 1 1
(3,410°M) mL
Akis Hizi mL\dak 2 2 2 2
Geri Kazanim 1M HNO; 1M HNO; 1M HNO; 1M HCI
COzeltisi Taru (su) (su) (aseton) (aseton)
Geri Kazanim 10 20 15 10
Cozeltisi Miktari
mL
Zenginlestirme 50 10 20 30
Faktoru
Tanima Siniri 0,02 0,03 0,01 0,01
mg\L
Tayin Siniri 0,06 0,09 0,03 0,03
mg\L
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=4

Cizelge 4.42 Nikelin adsorpsiyon izoterm verileri

mg/L mg/L mg\L mg\g
1,16 0,09 1,07 0,11 0,82 -0,96 -1,05
2,81 0,25 2,56 0,26 0,96 -0,59 -0,60
4,96 0,53 4.43 0,44 1,20 -0,37 -0,28
6,98 0,84 6.14 0,61 1,38 -0,21 -0,08
8,83 1,16 7.67 0.77 1,51 -0,11 -0,06
16
1.2 1
y =0.6503x + 0.8007
< R? = 0.9766
$08
0.4
0 : : ‘
0 0.4 Ce,mg\L 0.8 1.2

Sekil 4.21 Nikel i¢in Langmuir izotermi

Ta)
o

-1.2 -0.8 -0.4

.04 -

logX

y =0.8094x - 0.1129
R? =0.9898 .0.8 -

-1.2 4

logCe

Sekil 4.22 Nikel i¢in Freundlich izotermi
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- n izoterm sonuglari
Langmuir Freundlich
r K Xm r K n
0,99 0,81 1,54 0,99 0,18 0,81
Nikel icin Langmuir izoterminin daha uygun oldugu gorulmektedir.
4.6.2 Guimis icin Langmuir ve Freudlich Adsorpsiyon izotermleri
Cizelge 4.44 Gumisln adsorpsiyon izoterm verileri
CO Ce C X Ce\x |OgX IOgCe
mg/L mg/L mg\L mg\g
1,14 0,08 1,06 0,11 0,73 -0,96 -1,09
2,89 0,34 2,55 0,26 1,31 -0,59 -0,47
4,98 0,84 4,14 0,41 2,05 -0,39 -0,08
6,99 1,26 5,73 0,57 2,21 -0,24 0,10
8,88 1,91 6,97 0,70 2.73 -0,15 0,28
35
y =1.0401x +0.8844
3 R? =0.9327
*
25 1
x 2 )
81.5 R
l i
*
0.5 -
0 : ‘
0 05 1 2
Ce, mg\L

Sekil 4.23 Gumds icin Langmuir izotermi
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y = 0.5915x - 0.3169
R2 = 0.9976

logX

logCe

-0.3 4

-0.6 4

-0.9 1

Sekil 4.24 Gimds icin Freundlich izotermi

Cizelge 4.45 Gumis icin adsorpsiyon izoterm sonuglari

Langmuir Freundlich
r K X r K n
0,97 1,18 0,96 0,99 0,32 0,59
GUmus icin Langmuir izoterminin daha uygun oldugu gortlmektedir.
4.6.3 Nikel-HMDTC icin Langmuir ve Freudlich Adsorpsiyon izotermleri
Cizelge 4.46 Nikel-HMDTC’In adsorpsiyon izoterm verileri
CO Ce C X Ce\x |OgX IOgCe
mg/L mg/L mg\L mg\g
1,13 0,03 1,10 0,55 0,05 -0,26 -1,30
3,07 0,09 2,98 1,49 0,06 0,17 -1,22
4,93 0,33 4,60 2,30 0,14 0,36 -0,85
7,03 1,49 5,54 2,77 0,54 0,44 -0,27
9,01 3,01 6,00 3,00 1,00 0,48 0,00
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R2 =0.9991
0.8 -
306
O
0.4 -
0.2 -
O T T T T 1
0 1 2 3 4
Ce, mg\L

Sekil 4.25 Nikel-HMDTC i¢in Langmuir izotermi

logX

y =0.4322x +0.5526 1.2
R?=0.6739

-1.5

logCe

Sekil 4.26 Nikel-HMDTC i¢in Freundlich izotermi
Cizelge 4.47 Nikel-HMDTC igin adsorpsiyon izoterm sonuglari

Langmuir Freundlich
r K Xm r K n
0,99 8,33 31 0,82 0,55 0,43

Nikel-HMDTC igin Langmuir izoterminin daha uygun oldugu gorilmektedir.
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CO Ce C X Ce\x |OgX IOgCe

mg/L mg/L mg\L mg\g
1,10 0,03 1,07 0,54 0,05 -0,27 -1,52
2,89 0,09 2,80 1,40 0,06 0,15 -1,05
4,85 0,39 4,46 2,23 0,17 0,35 -0,41
6,87 0,79 6,08 3,04 0,26 0,48 -0,10
8,76 1,50 7,26 3,63 0,41 0,56 0,18

051 y = 0.2465x + 0.052

04 | R?=0.988

0.3 |

x
0.2 1 .
0.1 1
0 : : ‘
0 0.4 0.8 1.2 1.6
Ce, mg\L

Sekil 4.27 Gumis-HMDTC igin Langmuir izotermi

y =0.463x +0.5225
R2 =0.9472

0.9

-0.8 -0.4

logCe

0.4

Sekil 4.28 Gimis-HMDTC igin Freundlich izotermi
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Langmuir Freundlich
r K Xm r K n
0,99 4,74 4,05 0,97 0,52 0,46

GUmus-HMDTC icin Langmuir izoterminin daha uygun oldugu gorilmektedir.

4.7 Tartisma

Yapilan ¢alismada, Purolite-S940 kelat reginesi kullanilarak sulu ortamlarda nikel ve gumiis
metallerinin ayrilmasi ve zenginlestirilmesi gergeklestirildi. Birinci bolimde metal iyonlarinin
recine (zerine dogrudan, ikinci bdlimde ise metal ligand kompleksi olusturularak
zenginlestirme Uzerine etkisi incelendi. Sekil 4.9 ve 4.15’de verilen Ni-HMDTC ve Ag-
HMDTC e ait absorbsiyon spektrumlarindan belirlenen metallerin segilen ligand ile kompleks
olusturduklari goruldu. Metal-ligand kompleksinin regine Uzerine tulmasinda en uygun
calisma kosulari bulundu. Her iki yontemde de nikel ve gimdis igin en iyi tutunma pH 4’de
oldugu belirlendi. Artan pH’larda tutulan metal miktarinda 6nemli bir degisim olmadigi
gozlendi. Recine miktari incelendiginde; ortamda bulunan ekvivalent gram metal iyonu kadar
recine gerektiginde birinci calismada 0,99 recine gerekirken, Me-Ligant kompleksi
olusturularak yapilan adsorpsiyon sonucunda 0,1g’a dustii. 3,410°M HMDTC ligand
¢Ozeltisinin artan miktarlari incelendiginde 1mL ligandin metal iyonunun zenginlesmesi igin
yeterli oldugu gozlendi. Her iki ¢alsma igin akis hizi 2ml/dak. olarak belirlendi. Tutulan metal
iyonunu geri kazanabilmek icin cesitli ¢ozeltiler denendi. Nikel igin; suda hazirlanan 1M
HNO; asidinin 10mL’si, gumus i¢in; IMHNO3; asidinin 20mL’si kullanldiginda en iyi geri
kazanim sagland.. ikinci galismada ise nikel igin asetonda hazirlanan 1M HNO3’nin 15mL’si
ve gumdas igin asetonda hazirlanan 1M HCI’in 10mL’si ile ¢ahsildiginda en iyi geri kazanim
saglandi. Yapilan ilk calismada zenginlestirme faktoru nikel i¢in 50, gimds icin 10, ikinci

calismada ise nikel igin 20, giimdus i¢in 30 olarak bulundu.

Suda bulunan diger iyonlarin zenginlestirme Uzerine etkisi incelendi. Cizelge 4.8’de nikel
icin; 500mg/L Na*, 50mg/L CI', 50mg/L NOs’, Img/L Ag °, iyonlarinin belirtilen derisimlerde
zenginlestirmeyi fazla etkilemedigi, ancak 1mg/L Mg?*, 1 mg/L AI¥*, Img/L Cu®* iyonlarinin

belirtilen derisimlerde zenginlestirmeyi azaltigi gozlendi. Cizelge 4.17°de gimis icin;
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Unlimited Pages arn pant komleksi olusturldugunda ise; nikel ve gumis icin

Cizelge 4.28 ve 4.38°de gorildugu gibi; sodyum ve magnezyum iyonlari 1000mg/L klor(r ve
nitrat iyonlar1 300mg/L ve aliminyum, bakir ve nikel iyonlari 1mg/L calsildiginda bile geri
kazanim (zerine etkilerinin fazla olmadigi, en fazla %2’lik bir azalma gézlendi. Bunun nedeni

HMTDC miktarinin yeterli olmamasi veya recine kapasitesinin asiimasi olabilir.

Belirlenen galisma kosullari igme suyu ve radyolojik film orneklere uygulandi. Her iki
yontemle bulunan sonuclar Cizelge 4.9, 4.18, 4.19, 4.29, 4,39 ve 4,40°da verildi. Radyolojik
film drneklerinde de Ag-HMDTC igin zenginlesmenin artigi gozlendi. Tayin siniri ve tanima
sinirt nikel i¢in 0,02mg/L ve 0,06mg/L, gumis igin 0,03mg/L ve 0,09mg/L, ikinci yontemde
ise iki metel icinde 0,01mg/L ve 0,03mg/L bulundu.

Adorbsiyon izoterm egrileri elde etmek icin Langmuir ve Freudlich adsorbsiyon denklemleri

cikarildi. Her iki metal igin Langmuir izoterminin daha uygun oldugu gdézlendi.
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