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ÖZET 

Günümüzde, alıcı su ortamında kirliliğin en büyük sorumlusu yüksek ağır metal içeriğine 
sahip endüstriyel atık sulardır. Endüstriyel atık sular yeterli arıtıma tabi tutulmadan alıcı 
ortama verildiğinde yüksek ağır metal içeriğinden dolayı insan ve çevre sağlığını tehdit 
etmektedir.  

Bu çalışmada; nikel ve gümüş iyonlarının sulardan giderilmesi ve eser miktarda bulundukları 
su örneklerinde zenginleştirmek için reçineye adsorbsiyon etkisi incelendi ve metal tayinleri 
atomik absorpsiyon spektrofotometresinde yapıldı. 

Yapılan çalışma iki bölümden oluşmaktadır. Birinci bölümde seçilen Purolite-S940 reçinesi 
ile her metal için ayrı ayrı; pH, reçine miktarı, metal miktarı, akış hızı, geri kazanım çözeltisi 
seçimi, geri kazanım çözeltisi miktarı gibi çalışma koşulları belirlemek amacı ile kesiksiz 
(kolon) yöntem ile çalışıldı. Çalışma koşulları belirlendikten sonra yabancı iyon etkisi, 
zenginleştirme faktörü gibi özellikler incelendi.  

İkinci bölümde ise kompleks oluşturucu olarak hekzametilenditiyokarbomat kullanarak 
seçilen Purolite-S940 reçinesi ile her metal için ayrı ayrı kesiksiz yöntem ile çalışma 
koşulları; pH, reçine miktarı, ligand miktarı, metal miktarı, akış hızı, geri kazanım çözeltisi 
seçimi, geri kazanım çözeltisi miktarı belirlendikten sonra yabancı iyon etkisi, zenginleştirme 
faktörü incelendi. 

Her iki yöntemin adsorpsiyon kinetikleri ve denge izoterm eşitliklerine uygunluğu analiz 
edilerek izoterm sabitleri belirlenmiştir. 

İki yöntemin çalışma koşulları belirlendikten sonra, içme suyu ve radyolojık film örneklerinde 
gümüş ve nikelin geri kazanımı ve zenginleştirilmesi yapıldı.  

Anahtar kelimeler: İyon değiştirme, hekzametilenditiyokarbomat, nikel, gümüş, AAS 
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ABSTRACT 

Nowadays heavy metals are among the most important pollutants in source and treated water 
and are becoming a severe public 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: Ion-Exchange, hexametilenditithiocarbamate, nickel, silver, AAS 
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1 GİRİŞ 

 

Antik çağlarda metallerin cevherleri işlenmeye başlandığından beri metaller insan faaliyetleri 

sonucu olarak doğal çevrimler dışında atmosfere, hidrosfere ve pedosfere yayılmaya 

başlamışlardır. Yüzyıllar boyunca insanlar ağır metalleri etkilerini bilmeden takı, silah, su 

borusu vb. çeşitli amaçlar için kullanmışlardır. Sanayileşme ile birlikte ağır metal içeren 

kömürlerin yakılmaya başlanması ile endüstri bölgelerindeki ağır metal kirliliği aşırı 

boyutlara ulaşmış ve ağır metal kirliliğinden kaynaklanan ilk tanımlanan zehirlenmeler 

Japonya’da ortaya çıkmıştır. Son zamanlarda ağır metal tanımı ile kimyasal maddelerin 

ekolojik sisteme verdikleri zarar genelleştirilerek gazete haberlerinde sık sık ağır metallerin, 

çevresel problemlere neden olduklarını yer almaya başlamıştır. Bunun nedeni çevresel 

problemler söz konusu olduğunda ‘ağır meta’ tanımı sanki çok tanımlı ve kesin bir grupmuş 

gibi bu kavramın çok sık “nispeten yüksek yoğunluğa sahip ve düşük derişimlerde bile toksik 

veya zehirleyici olan metal” olarak kullanılmasıdır. Gerçekte ağır metal tanımı fiziksel özellik 

açısından yoğunluğu 5g/cm3 ten daha yüksek olan metaller için kullanılır. Bu gruba kurşun, 

kadmiyum, krom, demir, kobalt, bakır, nikel, cıva, gümüş ve çinko olmak üzere 60’tan fazla 

metal dahildir (Kartal vd., 2004). 

Fakat ağır metal iyonların düşük miktarda bulundukları ve yabancı iyonların etkisi nedeniyle 

doğrudan tayin etmek mümkün değildir. Bu yüzden zenginleştirme işlemleri ağır metallerin 

tayininde duyarlılık ve seçiciliği artırmakta. Zenginleştirme işlemleri için çöktürme, 

buharlaştırma, sıvı-sıvı ekstraksiyonu, katı-sıvı ekstraksiyonu gibi çeşitli yöntemler 

uygulanmaktadır ve çeşitli iyon değiştirici reçine, zeolit, aktif karbon ve silika gel gibi 

adsorbanlar geliştirilmektedir.  

Bu çalışmada: içme suyu ve radyolojık film örneklerinde eser miktarda bulunan nikel ve 

gümüş metallerinin basit, hızlı ve doğru bir yöntemle tayin edilebilmesi için zenginleştirme 

işlemlerinin incelenmesi amaçlandı.  
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2 GENEL BÖLÜM 

2.1 Çalışılmış Metaller Hakkında Genel Bilgi 

2.1.1 Nikel 

2.1.1.1 Kimyasal ve Fiziksel Özellikleri 

Sembolü                                       : Ni 

Oda koşullarında (25°C, 298 K) : gümüş gibi parlak beyaz 

Atom Numarası                            : 28 

Atom ağırlığı                                : 58,6934g/mol 

Elektron Düzeni                            : [Ar].3d8.4s2 

Kabuk yapısı                                 : 2.8.16.2 

İzotopları                                        : 56Ni, 57Ni, 58Ni, 59Ni, 60Ni, 61Ni, 62Ni, 63Ni , 64Ni , 65Ni , 66Ni   

Yoğunluk                                       : 8,908g/mL 

Erime noktası                                 : 1455°C  

Kaynama noktası                           : 2913°C 

Molar hacim                                   : 6,59mL/mol 

Buharlaşma entalpisi                     : 378kJ/mol  

Atomlaşma entalpisi                      : 431 kJ/mol                                                          

2.1.1.2. Tarihçesi 

Nikel ilk olarak Axel Cronstedt (1751) adlı bir İsveçli minerolojist tarafından, gersdorfit 

(NiAsS) cevheri araştırılırken bulunmuştur. Nikelin başlı başına bir element olduğu 1775’de 

Torbern Bergman ve arkadaşları tarafından kanıtlanmış ancak 1804’e kadar herhangi bir 

üretimi yapılmamıştır. İlk saf metal üretimi Jeremias Richter (1804) tarafından yapılmıştır 

(Kartal vd., 2004).  
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2.1.1.3 Doğada Bulunuşu ve Bileşikleri 

Nikelin en önemli bulunuş şekillerinden biri garnieritdir. Bu filiz nikel ile magnezyumun 

yanyana bulunduğu bir silikattır (Ni, Mg)H2SiO4. Diğer yönden nikel blendi NiS, arsenikli 

nikel NiAs, NiAs2  ve arsenikli nikel galeni NiAsS, önemli minerallerindendir. Dünyada 

bulunduğu yerler: Rusya, Sibirya, Japonya, Kanada, Norveç, Yeni Kaledonya, Güney Afrika, 

Fransa, Kolombiya, İngiltere, Dominik Cumhüriyeti. 

Bileşikleri: 

§ Nikel hidroksid, Ni(OH)2, Ni2+ tuzlarına alkali hidroksidler katılmasıyla ele geçen yeşil 

renkli bir maddedir. 

§ Nikel klorür, NiCl2, yeşil renkli monoklinal sistemde ve 6 mol su ile kristallenen bir 

maddedir; susuz olduğu zaman sarı renklidir. 

§ Nikel sülfat, NiSO4, 7 H2O ile kristallenen yeşil renkli bir maddedir (Baykut, 1981). 

2.1.1.4 Üretimi ve Kullanım Alanları 

Üretim yöntemi, işlenen cevherlerin türüne göre değişir. Nikeli hemen hemen aynı kimyasal 

özellikleri taşıdığı demir, bakır ve kobalttan ayırmak çok güç olduğundan uygulanan 

yöntemlerde son derece karmaşıktır. Sülfürlü cevher önce yüzdürülerek zenginleştirilir elde 

edilen derişki pirometalürji yoluyla nikel-bakır matına dönüştürülür. Daha sonra bu mat bakır, 

nikel ve kobaltı özütlenmek üzere ya doğrudan ya da bakır ve nikel sülfürlerin tam olmayan 

ayrılmasından sonra uygulanan çeşitli yöntemlerle işlenir. Ham nikel, nikel tetrakorbonil 

biçiminde buharlaştırma ya da sülfirik astili ortamda elektrikle ayrıştırma yoluyla arılaştırılır. 

Nikel-bakır matı ayrıca basınç altında amonyakta ya da basınç altında sülfirik asit içinde 

çözünebilir. Sülfirik asitte, oksijensiz ortamdan yalnız nikel çözünür ve daha sonra hidrojenle 

çöktürülür. Yükselgenme işlemi sonunda geriye kalan artık, sülfirik asite yeniden tepkimeye 

sokulur ve bu yolla elde edilen bakırsülfat, elektrikle ayrıştırılır. Özellikle son yıllarda 

geliştirilen yöntemlerle, mat, klor gazı altında hidroklorik asit ya da demir (III) klorür içinde 

çözündürülmektedir. 

Kullanım alanları: 

§ Paramanyetik özelliğinden dolayı dış etkilere dayanıklıdır. Bu nedenle eşyaların üzerlerinin 

elektrolitik kaplanmasında,  

§ Aşınmaya karşı dirençli alaşımların eldesinde, 

§ Pillerin ve akülerin yapımında,  
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§ Cama yeşil renk vermek amacıyla,  

§ Özel çeliklerin yapımında,  

§ Hidrojenasyon reaksiyonlarında katalizör olarak,  

§ Madeni paraların yapımında. 

2.1.1.5 Etkisi 

Nikelin bilinen biyolojik fonksiyonu olmamakla birlikte orta seviyede zehirleyici özelliği 

vardır. Doğal yayınımı yanında insan aktivitelerine bağlı olarak doğada bulunmaktadır. 

Nikelin organik formu, inorganik formundan daha zehirleyicidir. Deriyi tahriş etmesinin 

yanında kalp-damar sistemine çok zararlı ve kanserojen bir metaldir. Zararlı etkilerine rağmen 

nikel ve tuzlarıyla zehirlenme nadir rastlanan bir vakadır. 

Nikel yakıtların yanması, madencilik ve rafinasyon işlemleri ve kentsel atıkların 

külleştirilmesi ile atmosfere yayılmaktadır. Bunun yanı sıra lağım çamuru karışmış toprakta 

ve sigarada (0-0.51μg/sigara) bulunmaktadır. Derideki etkileşim nikel içeren takı 

kullanımında ortaya çıkabilmektedir. 

Bazı bitki türleri, örneğin; baklagiller, için yararlı bir element olan nikel, belli bir doz 

aşımında (0,18-5mg\L) zehirleyici olmaktadır. 

Nikel hem altın için mükemmel bir beyazlaştırıcı olduğu gibi hem de bakır ile birlikte 

kullanıldığında mekanik özellikleri, işlenebilirliği ve döküm özellikleri iyi olan bir alaşım 

eldesini mümkün kılan önemli bir alaşım elementidir. Kompakt nikel ve nikel alaşımları, 

düşük oranda zehirli olmalarına rağmen metalik toz halindeki nikel ve nikelin kimyasal 

bileşikleri kanser yapıcı maddeler sınıflandırılmasında A1 (kanserojen) kategorisinde yer 

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

§ Kanserojen etki, 

§ Solunum sistemine etki, 

§ Dermatolojik (alerjik) etkidir. 

Kadınlar tarafından sık ve sürekli olarak kullanılan takıların nikel veya nikel alaşımları 

içermesi nedeniyle özellikle kadınlar nikel alerjisi tehlikesi altındadır. İlk kez 1923 yılında 

tanımlanan ve 1930 yıllarında araştırılmaya başlanan nikel alerjisi özellikle 1970’li yılların 

sonlarından itibaren bu alerjenin yaygınlaşarak artmakta olduğunu ve günümüzde bazı 

araştırmacılara göre kadınlarda % 40, erkeklerde % 5-10 seviyelerine ulaştığını ileri 

sürmektedir. Diğer ilginç bir bulgu ise kulağı delinmiş kişilerde nikel alerjisi görülme 
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sıklığının, kulağını deldirmemiş kişilere nazaran kesinlikle daha yüksek olmasıdır. Aynı etki 

kulağını deldiren erkeklerde de söz konusudur. Bu nedenle, küpe, kolye, bilezik, saat kayışı 

gibi deriyle sürekli ve yakın teması olan eşyalarla ilgili olarak Avrupa’da bir takım yasal 

düzenlemeler yapılmıştır. Örneğin, Danimarka Haziran 1989’dan itibaren, çözünen nikel 

miktarının 0,5μg/cm2 hafta değerinden fazla olan mücevherlerin satışını yasaklamıştır. 

Almanya küpe saplarında nikel kullanımını yasaklamakla beraber diğer ürünlerin satılmasını 

yanlarında uyarıcı bir etiket bulunması kaydıyla serbest bırakmıştır. İsveç ise küpelerde 

kullanılabilecek nikel miktarını maksimum % 0,05 ile sınırlandırmıştır (Kartal vd., 2004). 

2.1.2 Gümüş  

2.1.2.1 Kimyasal ve Fiziksel Özellikleri 

Sembolü                                       : Ag 

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

Atom Numarası                            : 47 

Atom ağırlığı                                : 107,8682g/mol 

Elektron Düzeni                            : [Kr] 4d10 5s1     

Kabuk yapısı                                 : 2, 8, 18, 18, 1 

İzotopları                                       : 103Ag, 104Ag, 105Ag, 106Ag, 107Ag, 108Ag, 109Ag, 110Ag,      

                                                         111Ag, 112Ag, 113Ag 

Yoğunluk                                       :  10,490g/mL 

Erime noktası                                 : 961,78°C  

Kaynama noktası                           :  2162°C 

Molar hacim                                   :  10,27mL/mol 

Buharlaşma entalpisi                     :  255kJ/mol    

Atomlaşma entalpisi                      :  285kJ/mol-1                                     
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2.1.2.2 Tarihçesi 

Gümüş çok eski zamanlardan beri bilinmekle birlikte yine de altın ve bakırdan sonra 

keşfedilmiştir. Altın az olmasına rağmen, dünyanın her yanına yayılması sebebiyle daha önce 

kullanılmaya başlanmıştır. Ayrıca tabii halde gümüş az olup, çok derinlerde bulunuyordu. 

Gümüşün M.Ö. 3100 yıllarında Mısırlılar ve M.Ö. 2500 yıllarında Çinliler ve Persler 

tarafından kullanıldığı belirtilmiştir. M.Ö. 800 yıllarına doğru gümüş, Nil nehri havalisinde 

para olarak kullanılmaya başlanmıştır. Gümüşü ilk olarak Romalıların işlemeye başladıkları 

iddia edilmektedir. Endüstri ilerledikçe daha karışık ve saf olmayan gümüş filizleri üzerinde 

çalışılmaya başlandı. Bugün gümüş büyük bir nisbette bakır, kurşun ve çinko üretimindeki 

yan ürünlerden elde edilir. 

2.1.2.3 Doğada Bulunuşu ve Bileşikleri 

Çok eskiden gümüş, dünyanın birçok yerlerinde az miktarda bulunan doğal gümüş 

kaynaklarından elde ediliyordu. Doğal gümüş; saf veya daha çok altın, bakır, civa ve diğer 

metallerle alaşımlar halinde bulunuyordu. Norveç’te, Güney Peru’da, Colorado’da kazılarda 

işlenmiş büyük külçeler bulunmuştur. İspanya’da 1860’ta sekiz tonluk bir külçe çıkartılmıştır. 

Gümüş, daha çok yer kabuğuna dağılmış bileşikler halinde bulunur. En önemli mineralleri 

argenit Ag2S, arsenikli gümüş galeni Ag3AsS3. Antimonlu gümüş galeni Ag3SbS3, keragirit 

AgCl’dür. 

Bileşikleri: 

Gümüş (I) oksid, Ag2O, gümüş (I) tuzları çözeltisine bazların katılmasıyla siyah renkte çöker. 

Ag2O’nun sulu çözeltisi AgOH içerdiğinden bazik reaksiyon verir. 

§ Gümüş nitrat, AgNO3, en önemli gümüş bileşiğidir, diğer bütün gümüş bileşikleri için ilkel 

madde rölü oynar. AgNO3 metalik gümüşü nitrat asidine çözmek suretiyle ele geçer: 

3Ag + 4HNO3 → 3AgNO3 + NO + 2H2O                                                                        (2.1) 

Güzel, rombik, 2090C de eriyen kristaller şeklindedir, suda çok kolay çözünür. 

§ Gümüş halojenürleri, yalnız AgCl doğada bulunur, diğer halojenürler gümüş nitrat 

çözeltisinin alkali halojenür çözeltilerine katılmasıyla ele geçer. 

§ Gümüş (II) bileşikleri 

Gümüş (I) bileşikleri kompleks verici maddeler karşısında kuvvetli bir yükseltgen 

katılmasıyla oluşur. En uygun yükseltgen sodyum ve amonyum persülfattır: 
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S2O8
2- + 2Ag → 2SO4

2- + 2Ag2+                                                                                      (2.2) 

Anodik yükseltgemelerle de aynı amaca erişilir. 

Ag+ → Ag2+                                                                                                                      (2.3) 

Kompleks verici olarak, O-fenantrolin ve piridin kullanılabilir. Örneğin: yarı doymuş bir 

potasyumpersülfat çözeltisine bir gümüş nitrat çözeltisi ve piridin katılırsa turuncu renkli 

bir tetra piridino-gümüş (II) persülfat [Ag(C5H5N4]S2O8 oluşur (Baykut, 1981).  

2.1.2.4 Üretimi ve Kullanım Alanları 

Gümüş, tarihte çeşitli yöntemlerle cevherlerinden ayrılmıştır. En eski yöntemlerden biri, 

kurşunla karıştırma yöntemidir. Bu yöntemde gümüş cevherleri veya saf olmayan gümüş 

ürünleri kurşun veya kurşun filizleriyle basit bir fırında eritilir ve gümüş-kurşun karışımı elde 

edilir. Buradan da kolay bir şekilde saf gümüş kazanılır. 

Diğer bir yöntem de, amalgama yöntemidir. Çamur haline getirilen gümüş cevherleri, tuz ve 

civayla muamele edilerek, elementel gümüş elde edilir. Bundan başka, siyanat yöntemi gibi 

başka gümüş elde etme yöntemleri de geliştirilmiştir. 

Kullanım Alanları:  

§ Metalik olarak kuyumculukta,  

§ AgBr bileşiği fotoğrafçılıkta,   

§ Diş protezlerinin yapımında, 

§ Elektrik kontaklarında,  

§ Gümüş-çinko ve gümüş-kadmiyum pillerin yapımında,  

§ Aynaların kaplanmasında,  

§ Yükseltgenme reaksiyonlarında katalizör olarak,  

§ Yüzme havuzlarında dezenfektan olarak, 

§ Gümüş klorür camlara şeffaflık vermek için, bir çok ülkede bozuk para yapımında. 

2.1.2.5 Etkisi  

Gümüş, gözler ve derinin gri-mavi renk aldığı argyria hastalığına neden olur. 0,4-1,0mg/L 

aralığındaki derişimler böbrekler, karaciğer ve dalakta patolojik değişmelere neden olur. 

Genellikle suda 0-2mg/L değerleri arasında bulunur.  Az miktardaki gümüşün bakterileri 

öldürücü etkisi vardır. Hayvanlar sindirim yoluyla alman gümüşün yaklaşık % 10’unu 
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adsorbe edebilmektedir, Çeşitli organlarda özellikle karaciğer ve dalakta, metal şeklinde 

gümüş saptanmaktadır. İnsanlarda gümüş alındıktan 16 gün sonra, alınan gümüşün % 50’den 

fazlası karaciğerde saptanmıştır. Bazı enzim sistemlerinde ve biyolojik önemi olan kimyasal 

gruplarda sulfhidril komponent şeklinde bağlanarak, proteinlerin presipitasyonu ve bazı 

enzimlerin inaktivasyonunde rol oynamaktadır. Gümüşün yarı ömrü birkaç gün ile birkaç 

hafta arasında değişir. Çok yüksek dozlarda ölümle sonuçlanmış gümüş zehirlenmelerine 

rastlandığı bildirilmiştir. Gümüşün esas etkisi deri, saç ve tırnaklar üzerinde olup bunların 

rengi değişmektedir. Bu durum özellikle ilaç olarak gümüş arsfenamin'in uygulandığı hallerde 

görülür. 1g gümüş arsfenamin enjekte edildiğinde bu etki çok açıktır. Bu etkiler endüstride 

çalışanlarda da görülebilsede, çok nadirdir. Alman gümüşün kanserojen olduğu hakkında bilgi 

yoktur. Litrede 400mg veya daha fazla gümüş içeren suların içilmesiyle rastlanan böbrek ve 

karaciğerlerinde bazı patolojik değişiklikler gözlenmiştir. Bunun insanlarda saptanması çok 

güçtür. Ancak tırnakların renk değiştirmesi bir ölçü olabilir [1-5]. 

2.2 Zenginleştirme Yöntemi 

Büyük miktardaki bir numunenin içinde mikrogram seviyesinde olan veya küçük miktardaki 

numune içinde çok küçük miktarlarda nanogram veya pikogram seviyesinde olan elementlere 

eser elementler denir. Ön işlemler sırasında eser elementlerin başka bir ortama alınarak, daha 

küçük bir hacimde deriştirilmesi ve uygun ortama alınması zenginleştirme yöntemi olarak 

adlanır (Özgür, 2005). 

Zenginleştirme işlemleri için çöktürme, buharlaştırma, sıvı-sıvı ekstraksiyonu, katı-sıvı 

ekstraksiyonu, flotasyon, kromotografi gibi çeşitli yöntemler uygulanmaktadır ve çeşitli iyon 

değiştirici reçine, zeolit, aktif karbon ve silika gel gibi adsorbanlar kullanılmaktadır. 

2.2.1 İyon Değiştiricilerin Tanımı 

Temasa geldikleri elektrolit çözeltilerin aynı işaretli anyon ve katyonlarını, stokiometrik ve 

tersinir olarak değiştirebilecek, oynak anyon ve katyonlar içeren çözünmeyen katı veya 

karışmayan sıvı maddelerdir. 

Bir kimyasal analiz sırasında bir iyonun miktarının tayinini veya onun diğer kısımlarından 

ayrılmasını çoğunlukla diğer başka iyonların bulunması güçleştirir. Bu gibi durumlarda 

çözeltideki anyon ve katyonların çok çabuk ayrılmasını sağlayan ve çözeltilerdeki yabancı bir 

iyonu değiştirme yönteminden yararlanılır (Akçin, 2001). 
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Günümüzde iyon değiştiriciler olarak zeolit, aktiv karbon, kil, iyon değiştirici reçineler vb. 

kullanılmaktadır. 

İyon değiştiricilerin kullanım alanları: 

§ Su arıtmasında; suyın yumşatılmada, deiyonizasyonda, zenginleştirilmesinde, içme suyun 

arıtılmasında, atık suyun arıtılmasında, sanayı atık sularından pahalı metallerin geri 

kazanılmasında, örneğin altın, gümüş, platin, krom, uryanum gibi, 

§ Hidrometeorolojide; pahalı metallerin zenginleştirilmesinde ve geri kazanımında, toprak 

alkali ve ağır metalleri ayırmakta, 

§ Gıda endüstrisinde; şeker ve tatlı yapımında; bira yapımında; meyva suyu; sitrik asit ve 

amino asitleri ayırmakta, proteinin geri kazanımında, 

§ Süt endüstrisinde; sütün demineralizasyonda, laktozdan arıtmakta, sütten kalsiyum ve 

sodyumu gidermekte, temiz kazeinin hazırlanmasında, 

§ Tıpta; serumdaki kolestrolu indirmekte, bipolar reçineler kan saklamakta, 

§ Biokimya ve bioteknoloji; enzimleri hareketsizleştirmekte, mikro organizmaları 

hareketsizleştirmekte, virüs ve proteini sorbe etmekte, biolojik aktiv maddelerin 

hazırlanmasında, 

§ Analitik kimyada; iyon değiştirme kromatografisinde, iyon kromatografisinde, 

§ Elektronik Endüstrisinde; elektronik ve farmasötik endüstri alanlarında kullanılan ultra saf 

suların üretiminde, 

§ Fotoğrafçılıkta; fotograflık banyolardaki gümüşü ayırmakta, renk geliştiricilerin geri 

kazanılmasıda, heksakyanoferratı gidermekte, 

§ Kirlilik kontrolinde; detoksifikasyon, toksik gazların giderilmesinde, sanayi atıklarındaki 

metalik kirleticileri stabil etmekte (Solak, 2006). 

2.2.2 İyon Değiştiricilerin Tarihçesi 

1850’de Thompson ve Way işlenmiş toprakta amonyum gibi çeşitli iyonların, kalsiyum ve 

magnezyum iyonlarıyla yer değiştirebildikleri şeklindeki gözlemlerini yayınladılar. 

Thompson’un çalışmasından yararlanarak Spence bir cam kolonda amonyum sülfatla işleme 

tabi tutulmuş kumlu kil yatak hazırlayıp yataktan suyu geçirdiği zaman, yatakta amonyum 

sülfat yerine alçı bulunduğunu görmüştür. Laboratuvarda gerçekleşen bu ilk iyon değişimi 

Henneberg ve Stohmann kimyasal süreç olarak yorumlamış ve bu süreçlerin tersinin 

olduğunu öne sürmüşlerdir. Bu olayları killer ve zeolitlerde de meydana geldiğini önce 

Lenberg daha sonra ise Wiegner göstermiştir. 
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Bu keşifler, suyun sertliğinin giderilmesi ve diğer amaçlara hizmet edebilen malzemelerin 

kullanımı ve bu özelliklerin gösteren ürünlerin sentezlenmesi çabalarına ışık tutmuştur. İlk 

sentetik iyon değiştiriciler 1903’te Harm ve Rümpler ile 1905’te Gans tarafından 

hazırlanmıştır. Böylece örneğin deniz suyundan altın tutulması gibi uygulamalar 

gerçekleşebilecekti. 

Modern iyon değiştirici teknolojisi 1935 yılında Adams ve Holmes’in şimdiki klasik 

araştırmalarıyla başladı. Adams ve Holmes genel olarak reçine diye bilinen iyonları 

değiştirme özeliğine sahip olan sentetik polimerleri keşfeden kişilerdir. Bu keşfin patenti I.G. 

Farbenindüstrie şirketi tarafından 1936’da alınarak istenen özlelikte iyon değiştirici 

reçinelerin sistematik üretimine başlanmıştır. Polycondensation yöntemiyle elde edilen ilk 

iyon değiştiricileri yerini 1945’ten sonra d’Alelionun sülfonik asit gruplarının çapraz 

bağlanmış polistiren reçineye girdirilmesinde, izlediği yöntem kullanılarak elde edilen 

polimerizasyon ürünleri alınmıştır. 1945’lerden günümüze değin, iyon değiştiricilerle ilgili 

araştırmalar, çevresel sorunların önem kazanmasıyla, giderek artan ilgiyle sürmektedir. 

2.2.3 İyon Değiştiricilerin Teorik Temelleri 

İyon değiştirici daima ya yüksek polimer anyon ya da yüksek polimer katyon içeren tuzlar 

halinde bulunurlar. Bu yüksek polimerlerin ağ şeklinde olan yapısından dolayı bu yapı içinde 

yalnız monomer olan zıt iyonlar değil aynı zamanda su ve diğer iyonlar da yer almaktadır. 

İyon değiştirme işlemi basit olarak şöyle açıklanır; içerisinde yabancı iyon girmiş olan iyon 

değiştiricinin bir hücresinden, hücrede elektrostatik olarak bağlı bulunan esas monomer iyon 

çıkar. Yani bir hücre esas olarak K+ iyonu ihtiva ediyorsa Na+ iyonu ile yer değiştirebilir. 

Diğer bir deyişle, bir iyon değiştirici reçine bir iyonik çözelti ile temas ettirildiğinde iyon 

reçine taneciğinin içine girer, reçineyi saran çözeltideki iyonlarla, reçine fazındaki aynı 

iyonlar arasında bir denge kurulduğunda; 

İyonlar (çözelti) ↔ İyonlar (reçine)                                                                                      (2.4) 

Bu dengeye Donnan dengesi denir. Reçinede başlangıçta bulunan zıt yüklü iyonlar çözeltiden 

gelen iyonlardan farklıdır. Eğer NaCl, H+ formunda sülfonik bir reçine ile temas ettirilse; 

SO3
-H+ + Na+Cl- → SO3

-Na+ + H+Cl-                                                                                    (2.5) 

Bu değişme bir dengeye ulaşana kadar devam eder, reçine fazının dışındaki çözelti vasıtası ile 

Na+ ve H+’nın belli bir fraksiyonunu içerecektir. Bu denge bir K sabit ile karakterize edilir. 

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


 

 

11

 

Çözeltide başlangıçtaki iyona B , reçinedeki başlangıçta bulunan zıt iyona A  dersek : 

−−

+→+ BABA                                                                                                                   (2.6) 

))((

))((

BA

BAK
−

−

=                                                                                                                (2.7) 

)(
−

A : Dengede reçine üzerindeki A ’nın derişimi 

)(
−

B : Dengede reçine üzerindeki B ’nın derişimi 

)(A : Çözeltideki A ’nın derişimi 

)(B : Çözeltideki B ’nın derişimi 

2.2.4 İyon Değiştiricilerin Sınıflandırılması  

İyon değiştiricileri iskelet yapısına göre aşadaki şekilde de sınıflandırmak mümkündür: 

§ Polistirenik iskelet yapısı  

§ Poliaktilik iskelet yapısı 

İyon değiştiricilerini kimyasal fonksiyonlarına göre aşadaki gibi de sınıflandırmak 

mümkündür: 

§ Katyon değiştiriciler: 

§ Kuvvetli asidik katyon değiştiriciler 

§ Zayıf asidik katyon değiştiriciler 

§ Anyon değiştiriciler: 

§ Kuvvetli bazik anyon değiştiriciler 

§ Zayıf bazik anyon değiştiriciler 

§ Amfoter iyon değiştiriciler 

§ Kuvvetli asidik katyon değiştiriciler 

Kuvvetli katyon değiştiricilerin en önemlisi sülfürik asid (-SO3H) tipli olanlar. Bunlar stiren 

ve divinilbenzenin kopolimerizasyonu sonucu oluşur. 
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Şekil 2.1 Stiren ve divinilbenzen yapıları 

 

Şekil 2.2 Stiren ve divinilbenzen kopolimerizasyonu sonucu oluşan yapı 

Kuvvetli asidik katyon değiştiriciler için seçicilik sırası şöyledir:  

Li+ < H+ < Na+ < NH4
+ < K+ < Rb+ < Cs+ < Ag+; 

Be2+ <Mg2+ < Ca2+ < Sr2+ < Ba2+; 

Hg2+ < Be2+ < Mn2+ < Mg2+ < Zn2+ < Co2+ < Cd2+ < Cu2+ < Ni2+ < Ca2+ < Pb2+; 

Cr3+ < Ce3+ < La3+ < Al3+ < Fe3+; 

İyonik yük ile afineti artar. Aynı iyonik yüktekiler içinse, atom numarası ile artar. 

§ Zayıf asidik katyon değiştiriciler 

Bunlar genellikle hidroliz edilen poliakrilik bir iskelet yapısından elde edilir. Ayrıca başlangıç 

maddesi olarak poliakrilat veya poliakrilonitril de kullanılabilir. Akrilonitril veya metil 

akrilatın divinilbenzenle reaksiyonu sonucu karboksilik bir katyon değiştirici hazırlanmıştır. 

Bu zayıf katyon değiştiricidir. 
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Şekil 2.3 Karboksilik bir katyon değiştiricinin hazırlanması 

Genellikle seçicilik sırası: Na+< Mg2+ < Ca2+ <H+ 

pH=7 ise Mg2+ < Ca2+ < Ni2+ < Co2+ < Cu2+ 

§ Kuvvetli bazik anyon değiştiriciler 

Birinci tip kuvvetli bazik anyon değiştiricilerde fonksiyonel grup benziltrimetilamonyum 

gruplardır ve bütün anyonların uzaklaştırılmasında kullanılırlar. İkinci tip kuvvetli bazik 

anyon değiştiricilerde fonksiyonel grup benzildimetiletanolamonyum gruplardır. Bu reçineler 

ise, bütün anyonları tutacak kadar bazikliğe sahiptirler ve NaOH ile geri kazanıldıkları zaman 

daha kolay tuttukları anyonları bırakırlar. Ayrıca daha fazla bir işletme kapasitesine ve geri 

kazanma randımanına sahiptirler. Buna karşılık kimyasal olarak daha az stabildirler.  

Birinci tip için seçicilik sırası: F- < OH- < COO- < H2PO4
- < HCO3

- < Cl- < NO2
- < HSO3

- < 

CN- < Br- < NO3
- < HSO4

- < I- < SO4
2-. 

İkinci tip için seçicilik sırası: F- < COO- < H2PO4
- < HCO3

- < OH- < BrO3
- <Cl- < CN- < NO2

- 

< Br- < CCl3COO- <SCN < HSO4
- < I- < ClO4

-. 

 

Şekil 2.4 Kuvvetli bazik anyon değiştirici reçine 

§ Zayıf bazik anyon değiştiriciler 

Fonksiyonel grupları bir amin olan bazik anyon değiştiricilere zayıf bazik anyon değiştiriciler 

denir. Baziklik dereceleri çok değişkendir. Tersiyer amin içeren reçineler orta baziktir. Primer 

amin içeren reçineler çok az kullanılırlar, daha düşük baziklik derecesine sahiptirler. En çok 

kullanılan zayıf bazik reçineler tersiyer amin fonksiyonel grupları olanlardır. İşlem görecek 

olan çözeltideki kuvvetli asitleri tutarlar, fakat nötral tuzlar ve zayıf asitler üzerinde hiçbir 

etkileri yoktur. Seçicilik sırası: F- < Cl- < Br- < I- < asetat < MoO4
2- < PO4

2- < AsO4
3- < NO3

- < 
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tartarat < sitrat < CrO4
2- < SO4

2- < OH. 

Polistirenik reçinelerle benzerlik gösterirler, küresel tanecikler bir akrilik ester ve 

kopolimerize divinilbenzenden itibaren bir katalizörle süspansiyon halindeki bir ortamda 

başlar. Bu şekilde 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. İskelete bağlanmış olan poliamin anyon değiştirici 

bir aktif grubu meydana getirir. 

Genel olarak eğer polistiren yapıda sülfonikasit yerine karboksil grupları geçerse zayıf asidik, 

kuartner amonyum grupları geçerse kuvvetli bazik, tersiyer amin grupları geçerse zayıf bazik 

iyon değiştiriciler elde edilir. 

2.2.5 İyon Değiştiricilerin Özellikleri  

İyon değiştiriciler çeşitli özellikleri ile tanınırlar. Bu özellikler bilhassa kimyasal yapıları ile 

belirlenmiştir ve aralarında birbirlerine çok bağlıdırlar. 

2.2.5.1 Kapasite 

Bir iyon değiştiricinin kapasitesi en önemli özelliklerinin biridir ve ne kadar iyon adsorblaya 

bildiğinin bir ölçücüdür. Bir reçine önce değiştirme kapasitesi ile karakterize edilir. Toplam 

değiştirme kapasitesi demek reçine içinde mevcut olan ve ölçülebilen azami hareketli iyon 

miktarıdır. Ekivalent-gram (eşdeğer)/L olarak ifade edilir. Bu iyonik şekil belirlenmiş bir litre 

nemli iyon değiştiriciye özgüdür. 

İşletme kapasitesi (dinamik kapasite ) ise, seçilen koşular altında adsorblanabilen iyonların 

sayısını verir. Bir iyon değiştirici reçinenin işletme kapasitesi daima toplam kapasitesinin 

altındadır. Belli şartlar altında belirli bir reaksiyonda ve denge halinde bir iyon değiştirici 

reçinenin performansını ölçer. 

İyon değiştirme kapasitesi aşağıdaki faktörlere bağlıdır: 

§ İyon değiştirici malzemenin tabiatına,  

§ Suyun iyon değiştirici yatağından geçme hızına,  

§ Suyun (sıvının) içindeki maddesel tuzların miktarına,  

§ Kullanılan geri kazanma maddesinin miktarına,  

§ Geri kazanma yöntemine. 

Bu nedenle, hangi şartlar altında olduğu belirtilmeyen bir kapasite değerinin pek faydası 
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yoktur. Bununla birlikte çeşitli reçineler arasında bir ayırım yapmak için, bunların maksimum 

iyon değiştirme kapasiteleri verilmektedir. Maksimum kapasite; reçine ihtiyacından oldukça 

fazla geri kazanma maddesiyle, iyice geri kazanmıldıktan sonra içerisinden, iyonlarını 

tamamen tüketinceye kadar, tuzlu su geçirilmek suretiyle tayin edilir.  

Bu işlem esnasında, reçinenin tuttuğu toplam iyon miktarı ağırlığına maksimum kapasite 

denir. En yüksek kapasite bu şekilde elde edilir. 

2.2.5.2 İyonik Güç 

İyon değiştirici reçinelerin davranışları aktiv gruplarının kimyasal özellikleri tarafından 

yönlendirilir. Bir iyon değiştirici reçinenin asit veya baz kuvveti gayet basit olarak bir asit- 

baz titrasiyon eğrisi tarafından tayin edilir. Bu eğriler reçinelerin pK’ sı için bir fikir edinmeye 

yarar.  

§ -SO3H grupları taşıyan kuvvetli asidik katyon değiştiricilerin aktiviteleri H2SO4’e benzer. 

§ -COOH grupları taşıyan zayıf asidik katyon değiştiricilerin titrasiyon eğrileri asetik asit 

fonksiyonları ile benzerlik gösterir.  

Bu eğrilere göre, bir katyon değiştirici pK’sından yukarı pH’larda bütün kapasitesini kullana 

bilir. Bu olay hemen hemen bir çok defa pratikte –SO3H tipi (pK=1) için geçerlidir. Fakat bir 

karboksi grubu taşıyan –COOH bir zayıf katyonik için geçerli değildir (pK=4-6 arasındadır).  

Bu olayın tersi kuvvetli bazik anyon değiştiriciler (pK=13) ve zayıf bazik anyon değiştiriciler 

içinde geçerlidir. 

2.2.5.3 Yoğunluk 

İyon değiştiricilerin gerçek yoğunluğu en hafif anyonik reçineler için 1,07 civarında, en ağır 

katyon değiştiriciler için 1,36 civarındadır. 

2.2.5.4 Su İçeriği 

Bir iyon değiştiricinin su muhtevası onun en önemli karakteristiklerinden birisi olup bazı 

iyonlara karşı afinitesini tayin etmeye ve uzun bir çalışma süreci onunda yapısal değişimini 

takip etmeye yarar. Reçinenin cinsine göre su içeriği yaklaşık % 45- 60 arasında değişir. 
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2.2.6 Fizikokimyasal Kararlılık 

2.2.6.1 Yükseltgenme 

Bütün organik maddeler gibi iyon değiştirici reçineler yükseltgen maddelere karşı hassastır ve 

tersinir olarak klor, hidrojen peroksit, nitrik asit v.s zarar verebilirler. Bir katyon değiştirici 

reçineye bir yükseltgenin etkisi şebeke yapısının değişmesi ve küçülmesi ile meydana çıkar, 

bu da en çok çapraz bağ içeren reçinenin neden daha fazla dayanıklı olduğunu açıklar. 

Anyonik reçinelere yükseltgenlerin etkisi kapasitenin düşmesi ile belli olur (aktif grupların 

kaybı). 

2.2.6.2 Sıcaklık 

Sıcaklığa karşı dayanıklılık fonksiyonel grupların kararlılığı ile sınırlandırılmıştır. Çok kararlı 

olan katyon değiştiriciler 120°C- 150°C’ye kadar çalışabilirler. Anyon değiştiriciler eğer uzun 

bir süre boyunca çalışacaklarsa 60°C’nin üzerinde sıcaklıkta çalışılmamalıdar. 

2.2.6.3 Zehirlenme 

İyon değiştirici reçinelerin zehirlenme sebepleri içlerine çalışma esnasında çöken yabancı 

maddeler veya yüksek moleküler yapıya sahip polielektrolitlerin reçinede tutulmalarıdır. Bu 

olaya özellikle anyon değiştiricilerde rastlanır, adsorpsiyon olayı denilen yüksek moleküler 

yapıya sahip organik asidlerin tersinir bir reaksiyon vermemelerinden dolayı meydana gelir. 

2.2.6.4 Osmotik Yükler 

İyon değiştiriciler birbiri arkası sıra değişik derişimli sıvı cisimlerle temasa gelirse devamlı 

olarak büzülüp genleşmekten dolayı iyon değiştirici tanecikler kırılabilir. İyon değiştirici 

reçinenin dayanıklılığı taneciklerin boyutlarının gözenekliliğinin ve ağ yapısının bir 

foksiyonudur. 

2.2.6.5 Aşınma 

İyon değiştirici reçinenin mekanik dayanıklığını karakterize eder. Yüksek hızlı debilerde ve 

reçinenin dolaştığı sistemlerde çok büyükönemi vardır. Aşınmaya karşı dayanıklılık reçinenin 

ağ yapısına bağlıdır. 
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2.2.7 İyon Değiştiricilerde Aranan Özellikler 

§ Yeterli miktarda değişebilen iyonları içermesi, 

§ Malzemenin suda veya hangi sıvıda kullanılacaksa o sıvıda erimemesi, 

§ Malzeme dokusunun süngerimsi olması ve hidrate olmuş H+, Na+, K+, Ca2+, Mg2+, OH-, Cl-, 

NO-
3, SO2-

4 gibi iyonların kolayca girip çıkmasına imkan vermesi, 

§ Aktif grupların (değişecek iyonların bulunduğu kısımların) iyonik olması, 

§ Fiziksel ve kimyasal bakımdan dayanıklı olması (asitlere, sıcağa karşı dayanıklı olması ve 

ufalanmaması), 

§ Granül büyüklüğünün 0,3 ile 1,19mm kadar olması, 

§ Fiyatının uygun olması. 

2.2.8 Geri Kazanmak 

Geri kazanmanın amacı iyon değiştirici tarafından tutulan iyonları çıkarmak ve bunların 

yerine muamele edilecek olan çözeltide olması istenen iyonları geçirmektir. Reçine yatağının 

değiştirme kapasitesi tükendiği yani istenmeyen iyonlar ortaya çıkmaya başladığı zaman 

işlem durdurulur ve değiştirici yatağı tekrar seçici iyonlarla yüklemek gerekir buna geri 

kazanmak denir. Reçine, cinsine göre NaCl, NaOH, HCl, H2SO4, HNO3 ile geri kazanılıp eski 

işler haline geri döndürülür. 

2.2.9 İyon Değiştirici Reçinelerin Kullanım Öncesi Hazırlığı 

2.2.9.1 Reçine Hacminın Ölçülmesi 

Hacim ölçüsü, iyon değiştiriciler için geçerlidir. Yoğunlukla hacmin ilgisi yoktur. İyon 

değiştirici reçineler için uluslararası kabul edilen hacmın tanımı şöyledir; hangi iyonik formda 

olursa olsun, belli bir miktar tartılıp ölçü kabı içerisine konarak ters yıkama ve dekantasyona 

bırakılıp (işlem bir iki kez tekrarlanır) hacim tartılır. Bu tartılan miktarın hacmidır ve ± % 9 

hata payı kabul edilebilir. En sağlıklı ölçüm işletme kolonunda yapılır. 

2.2.9.2 Reçinenin Yerleştirilmesi 

Reçine kullanımından önce yapılması gereken işlemler: 

§ Reçine kuru kolona boşaltılmaz. Yarısına kadar su doldurulup, reçinenin üçte biri aktarılır 

ve bu işlem en az üç kez yapılmalıdır. Reçine kuru ise 24 saat suda bekletilip kolona 

aktarılır. Su içinde bekletme kolonda yapılırsa kolonun çatlama olasılığı vardır. 
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§ Reçine ters akımla yatağın % 50’si genişleyecek şekilde yıkama yapılır. Bu işlem hava 

kabarcıklarını engeller, mevcut tozları temizler. 

§ Ters yıkama durdurulur, dekantasyona bırakılır. 

§ Reçine yatağının 3cm üzerine kadar su ile doldurulur, fazlası akıtılır. Reçine hacmi ölçülür. 

2.2.9.3 Reçinenin Şartlandırılması 

Amaç; tat, koku ve ekstrakte olabilen organik maddeleri uzaklaştırmaktır. Şarlandırma 

yöntemleri standart kalite kimyasal madderlerde uygulanabilir, ayrıca reçine geri 

kazanılmasında kullanılabilir. 

İçme suyunda ve gıda maddelerinde kullanmak için sıcak su veya su buharı ile uzun süre 

yıkanılmış reçineler kullanılır. Hassas durumlarda reçine için bu işlem tekrarlanır. 

Uygulamadan sonra seyreltik asit ve baz geçirilir ve böylece reçine bütün kalıntılardan 

uzaklaşmış olur. 

Katyonik reçinelerde sıcak su ile 300C’de yıkanabilir. Anyonik reçinelerde bu işlem 

uygulanmaz. 

2.2.10 İyon Değiştirme Kinetiği 

 

 

 

 

 

Şekil 2.5 İyon değiştirme kinetiği 

İki çeşit hız adımı vardır. Zıt yüklü iyonlarla, iyon değiştiricinin kendisi arasındaki difuzyon 

(tanecik difuzyon) ve reçine taneciğinin etrafındaki film ile zıt yükler arasındaki difuzyondur 

(film difuzyonu). 

İyon değiştirmede bir A+ iyonu bulunduğu iyon değiştiriciden dış çözeltiye göç eder. Reçine 

taneciğinin etrafında sabit bir film çözeltisi vardır. Dış çözeltiden bir B+ iyonu bu çözeltiden 

geçerek reçine taneciğinin yüzeyine doğru gider. Taneciğin yüzeyindeki bu durumdan dolayı 

reçine ve çözeltinin su molekülleri arasında bir çekim kuvveti vardır. Reçine taneciklerinin 

A+ 

B+ 

reçine 

film 
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etrafındaki belirli kalınlıktaki filmden dolayı bu çekim çözeltiye doğru yayılır. Filmin 

kalınlığına bağlı olarak etkileşim artar veya azalır. B+ iyonunun bu filme doğru difuzyon hızı, 

sabit iyonik grupların derişimi ve difuzyon katsayısı ile doğru, film kalınlığı ile ters 

orantılıdır. Sonraki adımda, B+ iyonu reçine taneciğinin içine A+ değişim bölgesine doğru 

girer. Burada hem iyon değiştirici hemde çözelti arasında iyonların transferi vardır. B+’nın 

reçine taneciğine doğru difuzyon hızı, sabit iyonik grupların derişimi ve difuzyon katsayısı ile 

doğru, taneciğin yarıçapı ile ters orantılıdır. Bu seyreltik çözeltiler ve film kalınlığının fazla 

olduğu durumlarda geçerlidir. Reçinenin sabit iyonik gruplarının yüksek derişimlerinde ve 

düşük çaprazlanma derecelerinde (reçine taneciğinde büyük difüzyon katsayısı) film 

difuzyonu tanecik difuzyonundan daha yavaş olur. Derişike çözeltilerde, reçine taneciğinin 

hareketi geri kazanma süresince olduğu gibi, sınırlıdır. 

2.2.11 Kinetiğe Etki Eden Faktörler 

Kinetiğe Etki Eden Faktörler:  

§ İyon değiştirici reçine taneciklerinin yüzey alanı: 

Jel tipi reçineler için bunun anlamı tanecik büyüklüğüdür. Küçük reçine tanecikleri, büyük 

taneciklerden daha hızlı kinetik gösterirler. Film difuzyonunda değiştirme hızı tanecik 

büyüklüğüyle ters, tanecik difuzyonunda ise doğru orantılıdır. 

§ Dallanmışlığın derecesi: 

Genellikle dallanmanın düşük dallanma derecesi kinetiği kolaylaştırır. Bundan dolayı düşük 

dallanmanın seçiciliği de azalttığını görürüz. Değiştirme oranı üzerine çapraz bağlanmanın 

etkisi, tanecik difuzyonu için film difuzyonundan daha olabilir. 

§ Sıcaklık: 

Bu faktörün etkisi, olumsuz denge ve kinetiktir. 

§ Derişim: 

Film difüzyonu, çözelti içindeki iyonların derişimi düşük olduğu zaman daha fazladır. Oysa 

tanecik difuzyonunda, yüksek çözelti derişimi daha etkilidir. 

§ Akış hızı veya karıştırma hızı: 

Film difuzyonu akış hızı ve karıştırma hızına bağlıdır. Değiştirme hızı akış veya karıştırma 

hızının artması ile artar. Tanecik difuzyonunda ise, akış veya karıştırma hızından fazla 

etkilenmez (Akçin, 2001).  
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2.3 Metal Komplekleri 

Metal iyon ve atomlarının ‘ligant’ denilen elektron çifti verici moleküllerle oluşturduğu metal 

komplekleri, genel olarak Lewis (1938) anlamında bir asit-baz nötralleşmesinin ürünüdür ve 

bu durum:  

( )LMLM :: ←→+                                                                                                         (2.8) 

şeklinde sembolleştirilebilir. Burada M metal atomu veya iyonu elektron-çifti kabul ettiğinden 

bir Lewis asidi, L ligandı elektron çifti verdiğinden bir Lewis bazı ve oluşan ML komplekside 

bir Lewis tuzudur (Apak, 1995) . 

Merkez iyonuna yani metal atomuna bir çifti elektron ile bağlanan ligandlar tek dişli olarak 

adlandırılrlar. Merkez iyonuna iki veya daha fazla elektron çiftiyle bağlanan ligandlar çok 

dişli ligandlardır ve bunların oluşturduğu komplekslere kelat adı verilir. 

Her kompleks biriminde sadece tek bir metal iyonunun olduğu, ML, ML2 ve MLn türündeki 

kompleksler tek çekirdekli komplekslerdir. Buna karşılık birden fazla merkez iyonun içeren 

MnLn ( m>1 ) tipindeki kompleksler çok çekirdekli kompleks olarak adlandırılır (Öztekin, 

1997) 

2.4 Analitiksel Uygulamalar 

İyon değiştiriciler; bazen doğrudan (Şekil 2.7.a), bazen ligant ile modife edilerek, bazende 

metal – ligant kompleksin oluşturarak (Şekil 2.7.b) metallerin zenginleştirilmesinde 

kullanılmaktadır. 
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(a)                                                                   (b) 

Şekil 2.6 Metal doğrudan (a), metal – ligant kompleksin oluşturarak (b) zenginleştirilme 

yönteminin şeması 

2.4.1 Çalışılan İyon Değiştirici Reçinenin Yapısı ve Özellikleri 

 

R- Makrogözenekli çaprazbağlı polimer 

Şekil 2.7 Kulanılmış Purolite-S940 reçinenin yapısı 
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Çizelgi 2.1 Kullanılmış Purolite S940 iyon değiştirici reçinenin özellikleri (Purolite, 2007) 

Polimer matriks yapısı Makrogözenekli çaprazbağlı polimer 

Fonksiyonel grup Aminofosfonik 

İyonik form Na+ 

Tanecik büyüklüğü 0,55-0,75mm 

Yoğunluk 1,13g/mL 

Taşıdığı ağırlık 710-745g/L 

pH aralığı 0-14 

Değiştirme kapasitesi 20(Ca2+)eq/L 

Nem tutma kapasitesi 55-65% 

Sıcaklık 900C 

2.4.2 HMDTC’ın Yapısı 

 

Şekil 2.8 Kullanılmış ligant HMDTC’ın yapısı 

 

 

 

 

 

 

 

Şekil 2.9 HMDTC’nin Me2+ ile kompleks oluşumu 
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2.5 Adsorpsiyon İzotermleri 

2.5.1 Freundlich İzotermi 

Freundlich izotermi yaklaşımlara dayanmakta ve Langmuir adsorpsiyon izotermlerinin 

dagılımları toplamı olarak düşünülebilmektedir. Gazın hacmi yerine çözünmüş maddenin 

derişimi yer alır ve eşitlik; sıvıdan katı yüzeye adsorpsiyon için aşadaki şekilde düzenlenir. 

nKCX =                                                                                                                             (2.9) 

Bu eşitlik, genellikle verilerin değerlendirilmesinde logaritmik/lineerleştirme şekliyle 

kullanılır. 

CnKX logloglog +=                                                                                                        (2.10) 

Burada; X: Gram adsorbant (adsorplaıyıcı) başına adsorplanan madde miktarı (mg/g) 

C: Dengedeki çözelti derişimi (mg/L) 

K ve n: Freundlich adsorpsiyon izotermine ait sabit parametrelerdir. 

2.5.2 Langmuir İzotermi 

Langmuir izotermi, katı yüzeyinden uzaklaşıldığında moleküller arası (katı sıvı veya gaz) 

etkileşim kuvvetleri zayıfladığından adsorplanan tabakanın bir molekül kalınlığında olduğu 

temeline dayanır. 

mm X
C

KXX
C

+=
1                                                                                                                     (2.11) 

Burada ; C: Dengedeki çözelti derişimi (mg/L) 

X: Gram adsorbant (adsorplayıcı) başına adsorplanan madde miktarı (mg/g) 

Xm: Yüzeyde tam bir monomoleküler tabaka oluşturabilmek için gerekli adsorbant miktarını 

gösteren sabit 

K: Adsorpsiyon enerjisini belirten sabittir (Çokadar, 2003). 
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2.6 Önceki Çalışmalar 

1. Organik Asid Komplekslerinden Nikel ve Kobaltı Geri Kazanımı: Aminofosfonat 

Kelat Reçine ile Metal-Organik Kompleksinin Adsorpsiyon Mekanizması; 

Bu çalışmada kelat aminofosfonat reçinesi Purolite S950 kullanarak organik asit 

komplekslerinden nikel ve kobaltın geri kazanımı incelenmiştir. Bu metaller heterofilik 

organizma ve onların metobolit veya organik asit ürünlerinden, nikel maden cehverinden, 

ticari nikel ve kobalt mineral oksidlerinden metal-ligant kompleksi oluşturularak 

zenginleştirilmiştir. Adsorpsiyon denge testlerinde, Ni ve Co (15–2000mg/L) metal 

iyonlarının pH’ı 0,01 ve 0,1M asid çözeltileri ile ayrlanarak sitrat, malat ve laktat ile 

kompleks oluşturulmuştur. Ni ve Co komplekleri için, sırasıyla 16–18 ve 5,4–9mg/g reçine ile 

çalışılmıştır. Nikel iyonun Purolite S950 reçinesine adsorpsiyonu düşük olduğu bulunmuştur. 

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

 

2. Kelat Reçineler Üzerine Nikel ve Kobalt Sitrat Komplekslerinin Adsorpsiyonu ve 

İzotermlerin Karşılaştırılması; 

Nikel ve kobalt organik komplekslerinin adsorpsiyon özellikleri iki ticari kelat reçinesi 

(Purolite S30 ve S950) üzerinde karşılaştırılmıştır. Purolite S390 iminodiasetik ve S950 

aminofosfonik asit içeren reçineler kullanılmıştır. Kesikli yöntem ile çalışma koşulları; metal 

ve sitrit asit derişimleri (15-2000mg\L), pH incelenmiştir. Metal komplekslerin reçine üzerine 

tutulma özelliğini görmek için Langmuir, Freundlinch ve Redlich-Peterson (R-P) adsorpsiyon 

izotermleri incelenmiştir. İki reçinenin mekanizmasının asit derişimi ile değiştiği 

gözlenmiştir. Kobalt kompleksinin adsorpsiyonu asit derişiminden bağımsız olduğu ama 

metalin tutulmasının reçine doğasına göre değiştiği gözükmüştür (Deepatana ve Valix, 2008).  

 

3. Aminometilfosfonik Purolite-S940 Reçine ile Pd (II) Adsorpsiyonun İncelenmesi; 

Bu çalışmada aminometilfosfonik Purolite-S940 reçineye Pd (II) adsorpsiyonun incelenmiştir. 

Adsorpsiyona etki eden çalışma koşullar pH, Pd (II) derişimi ve sıcaklık gibi faktorlar 

araştırılmıştır. Pd (II) en iyi adsorpsiyonu pH=3-5 arasında olduğu görülmüştür. Derişim 

artıkça metal adsorpsiyonu azalmıştır. Sorbent ve çözelti arasındaki denge dağılımı Langmuir 

izotermi ile tanımlanmıştır. Pd (II) adsorpsiyonu için Purolite-S940 reçinesi uygun olduğu 
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gözükmüştür (Paduraru vd., 2005). 

 

4. Aminofosfanat Kelat Reçinesi ile Çinkonun İyon Değişimi; 

Aminofosfanat reçinesi olan Duolite C467 ile çalışıldığında 1M NaCl çözeltisi içindeki eser 

miktardaki çinkonun dağılım katsayısı (KD)’nın pH arttıkça arttığı ve pH=6 civarında 

200000mL/g maksimum değere ulaştığı gözükmüştür. NaCl derişimi 1M olduğunda sodyum 

formundaki Duolite C467 tarafından çinko tutulmasının artığı fakat yüksek derişimlerde KD 

Zn2+/Na+’nın yarışması nedeniyle azaldığı görülmüştür. EDTA 1µM’dan daha yüksek 

derişimlerde bulunduğu zaman, sodyum siyanür 1mM’dan daha yüksek olduğu zaman ve 

sitrat derişimi 10 mM’dan fazla olduğunda çinko alımını engellemiştir (Levto vd., 1997). 

 

5. Kadmiyum, Kurşun ve Çinkonun Amberlite IRC-718 İminodiasetat Kelat Reçinesi ile 

Adsorpsiyonu ve Geri Kazanılması; 

Aktif bölge olarak iminodiasetat grupları içeren kelat tipi iyon değiştirici reçine ile (Amberlite 

IRC–718) Cd, Zn ve Pb metal iyonların zenginleştirilmesinde kullanılmak üzere adsorpsiyon 

ve geri kazanım özellikleri incelenmiştir. Sorbentle doldurulmuş kolon yöntemi kullanılmıştır. 

Geri kazanılan metaller FAAS ile tayin edilmiştir. pH, akış hızı, geri kazanım çözeltisi türü 

gibi çalışma koşulları incelenmiştir. Çalışma koşulları altındaki toplam kapasite ve çalışma 

kapasitesi ölçülmüştür ve sonuçlar Chelax–100 reçinesinin sonuçları ile karşılaştırılmıştır. 

Metallerin kelat grupları ile oluşturdukları komplekslerin yapıları FTIR ile 

belirlenmiştir(Malla vd., 2002). 

 

6. Alevli Atomik Absorpsiyon Spektrometrisi (FAAS) ile Çevresel Örneklerden Mn(II), 

Co(II), Ni(II), Cu(II), Cd(II) ve Pb(II) Katı-Faz Ekstraksiyonu; 

Eser miktardaki Mn(II), Co(II), Ni(II), Cu(II), Cd(II) ve Pb(II) zenginleştirmek için 

sodyumdietilditiyokarbamat (Na-DDTC) ile kompleks oluşturulmuş katı faz ekstraktı olarak 

Amberlite XAD–2010 yerleştirilmiş kolon kullanarak yeni yöntem geliştirilmiştir ve FAAS 

ile metal tayinleri yapılmıştır. Metal kompleksleri asetondaki 1MHNO3 ile geri kazamılmıştır. 

Metal iyonların zenginleşmesi için pH, Na-DDTC miktarı, geri kazanım çözeltisi türü, örnek 

miktarı, akış hızı ve yabancı iyon etkisi gibi çalışama koşulları incelenmiştir. Tayin sınırı 
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0,08–0,26µg/L olarak bulunmuştur. Yöntem bazı çevresel örneklere uygulanmıştır (Duran 

vd., 2007). 

 

7. Eser ve Ağır Metal İyonların Ayırmak için Styren-/Divinylbenzen Kopolymerine 

Adsorplanmış Poliditiyokarbamat Reçinenin Sintezi ve Değerlendirilmesi; 

Yeni kelat reçine styren-divinilbenzen (%2) kopolimeri ve ditiyokarbamatı birleştirerek yani 

modife edelerek sentezlenip alınmıştır. Reçine elementel ve termal analiz ve IR ile karakterize 

edilmiştir. Sorbentin analitiksel özellikleri Cu, Ni, Pb, Fe, As ve Mn’in adsorpsiyonu için 

çalışma koşullar tayin edilmiştir. Reçinenin adsorpsiyon kapasitesi Ni(II) için 37mg/g, Cu(II) 

için 35mg/g, Fe(III) için 29mg/g ve Pb(II) için 23mg/g olarak bulunmuştur. Metal iyonların 

ayırmak için en iyi pH Ni(II) için 3-5, Cu(II) için 5, Fe(III) için 4 ve Pb(II) için 4-5 olarak 

bulunmuştur (Roy vd., 2003). 

 

8. Su ve Sediment Örneklerdeki Eser Miktardaki Metalleri Katı-faz Ekstrasiyon Kolon 

Yöntemin ve Chromosorb–102 Reçinesin Kullanarak Alevli Atomik Absorpsiyon 

Spektrometrisi ile Tayini; 

Katı faz kolonu zenginleştirme yöntemi içme ve deniz suyundaki Bi, Cd, Co, Cu, Fe, Ni ve Pb 

metal iyonların alevli AAS ile tayin edebilmek için geliştirilmiştir. Pirolidin ditiyokarbamat 

ligandı ile Bi, Cd, Co, Cu, Fe, Ni ve Pb metal iyonların kompleks haline dönüştürülmüştür ve 

Chromosorb–102 reçinesinin üzerine adsorbe edilmiştir. pH, reçine ve ligant miktarı, örnek ve 

geri kazanım çözeltisi hacmi, geri kazanım çözeltisi türü, örneğin ve geri kazanım çözeltisinin 

akış hızı gibi çalışma koşulları incelenmiştir. Aynı zamanda yabancı iyonların da etkisi 

araştırılmıştır. Geri kazanım >%95 olarak bulunmuştur. Yöntem içme ve deniz suyuna 

uygulanmıştır, tayin sınırı Cd, Cu, Fe, Ni ve Pb için 0,10, 0,44, 11, 3,6 ve 10µg/L, sırasıyla 

bulunmuştır (Saraçoğlu ve Elçi, 2002).  

 

9. Eser Miktardaki Gümüşü Kolonda Hareketsizleştirilmiş DDTC ile Zenginleştirme ve 

Akış Enjeksiyon Atomik Absorpsiyon ile Tayini; 

Gümüşü zenginleştirilmesi tayini için akış enjeksiyon sistemi kullanılmıştır. Alumina ile 

kaplanmış hareketsizleştirilmiş DDTC içeren kolon AAS ile birleştirilmiş ve kesintisiz sistem 
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yapılmıştır. Reçine kolona yerleştirilmiş ve pH 3–4 arasında ayarlanmıştır. Geri kazanım 

çözeltisi olarak 250µL etanol alınmıştır. Örnek miktarı 20mL, zenginleştirme faktorü 125 

olarak bulunmuştır. Yöntem musluk suyuna, kuyu suyuna, yağmur suyuna, deniz suyuna, 

radyoloji suyuna uygulanmıştır (Dadfarnia vd., 2004). 

 

10. Tiourakil ile Modife Edilmiş Aktiv Karbon Bazı Pahalı ve Ağır Metaller için 

Sorbent; 

Yeni sorbent olarak kayısı çekirdeği alınmış, 2-hydroxy–2-mercaptopirimidin (2-tiourakil) ile 

aktiv karbon modife edilmiştir. Ürünün yüzey alanı, gözenek büyüklüğü, IR spektrometrisi 

ile, kükürtün içeriği karakterize edilmiştir. Bazı pahalı (Au(III), Ag(I), Pt(II)) ve ağır (Cu(II), 

Mn(II), Ni(II), Hg(II)) metaller için pH=1–8 arasında ve karıştırma zamanı 1–24 saat 

aralığında adsorpsiyon özelliği araştırılmıştır. Araştırmanın sonucunda iyi adsorpsiyon geniş 

pH aralığında gerçekleşmiştir, orijinal karbon ile karşılaştırıldığında metaller için yeni 

sorbentin adsorpsiyon kapasitesinin daha yüksek olduğu görülmüştür (Vassileva vd., 2006). 

 

11. Dökme Demir, Granit ve Su Örneklerdeki Eser Miktardaki Metalleri Poliüretan 

Köpüğün  β-naftol ile Modife Ederek Zenginleştirilmesi ve Tayini; 

Poliüretane köpüğün β-naftol (β-Nap-PUK) ile modife edmek –N=N- grubu ile 

gerçekleştirilmiştir. β-Nap- PUK elemental analizi, UV-görünür bölge, IR spektroskopisi, 

termel analiz ile karakterize edilmiştir, yoğunluğu ve dayanıklığı bulunmuştır.  β-Nap-PUK 

dökme demir, granit ve sulu örneklerdeki nikel, bakır, gümüş ve civa metal iyonların 

zenginleştirmek ve tayini için uygun olduğu bulunmuştur. Çeşitli çalışma koşulları 

araştırılmıştır. Ni2+, Cu2+, Ag+ ve Hg2+ β-Nap-PUF maksimum adsorpsiyonu sırasıyla pH 3–9, 

4–10, 9–10 ve 1–5 aralıklarında gerçekleştirilmiştir. Sonuçlar Freundlich, Langmuir ve 

Dubinin Radushkevich adsorpsiyon izotermleri ile analiz edilmiştir. ΔH, ΔS, ΔG ve ΔE 

−21,4kJ/mol, −47,8J/K∙mol, −5,9kJ/mol ve 9,1kJ/mol olarak bulunmuştur, sırasıyla. β-Nap- 

PUK kapasitesi 0,2, 0,2, 0,1 ve 0,07mmol/g Ni2+, Cu2+, Ag+, Hg2+, sırasıyla. Zenginleştirme 

faktorü >50 ve bağıl standart sapma 3,67 olarak bulunmuştır (Moawed vd., 2005).  
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12. Amberlite XAD-2 Reçinesin 2-aminoacetiltiofenol ile Modife Ederek Eser 

Miktardaki Metalleri Zenginleştirmesi ve İndüktif Eşleşmiş Plazma Atomik Emisyon 

Spektrometresi ile Tayini; 

Amberlite XAD–2 iyon değiştirici reçineyi 2-aminoacetiltiofenol ligandı modife edmek için  

–N=N–NH– grubu kullanılmıştır. Sentezlenen reçine termogravimetrik analiz (TGA) ve 

infrared (IR) ile karakterize edilmiştir, Cd, Hg, Ag, Ni, Co, Cu ve Zn metal iyonlarının 

zenginleştirilmesinde kullanıdı. pH, reçinenin adsorpsiyon kapasitesi, dağılım katsayısı, akış 

hızı, örneğin ve geri kazanım çözeltisinin hacmi gibi çalışma koşulları incelenmiştir. Aynı 

zamanda yabancı iyonların da etkisi araştırılmıştır. Geri kazanım >%96 olarak bulunmuştur. 

Yöntem musluk ve nehir suyuna uygulanmıştır. Çözeltideki metal miktarı indüktif eşleşmiş 

plazma atomik emisyon spektrometrisi ile tayin edilmiştir. Tayin sınırı Cd, Hg, Ag, Ni, Co, 

Cu ve Zn için 0,10, 0,23, 0,41, 0,13, 0,25, 0,39 ve 0,58µg/L, sırasıyla olarak bulunmuştır. 

Standart sapma ise <%10 olarak bulunmuştır (Guo vd., 2004). 

 

13. Silika Geli 2,4,6-trimorfolin–1,3,5-triazin ile Modife Ederek Gümüş İyonun Sulu 

Çözeltilerden Ayırılması, Zenginleştirilmesi ve Tayini; 

Silika gel 2,4,6-trimorfolin–1,3,5-triazin ile modife edilerek gümüş iyonun sulu çözeltilerden 

ayırılması, zenginleştirilmesi için kullanılmıştır ve tayini AAS ile yapılmıştır. Çalışma 

koşulları kolon yöntemi ile belirlenmiştir. Gümüş iyonlarının tam adsorbsiyonu için pH 3,5 

olarak belirlenmiştir. Zenginleştirme faktorü 130, bağıl standart sapma (R.S.D.) %3,03 (n=5) 

olarak bulunmuştır. Yöntemin doğruluğu musluk suyuna uygulanarak değerlendirilmiştir. 

Adsorpsiyon izotermleri yapılmıştır. Çalışma koşullarda 1g sorbentin kapasitesi 384µg olarak 

bulunmuştır (Madrakian vd., 2006). 

 

14. Tuz Örneklerindeki Eser Elementlerin Ditiyokarbamat ile Kaplanmış Amberlite 

XAD–4 Kullanarak Zenginleştirilmesi ve İndüktif Eşleşmiş Plazma Atomik Emisyon 

Spektrometrisi ile Tayini; 

Tuz örneklerindeki Cd(II), Cu(II), Mn(II), Ni(II), Pb(II) ve Zn(II) amonyum pirolidin 

ditiyokarbamat veya piperidin ditiyokarbamat ile kaplanmiş Amberlite XAD–4 ile 

zenginleştirilmiştir ve indüktif eşleşmiş plazma atomik emisyon spektrometrisi ile tayini 
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yapılmıştır. pH, reçineden metalleri geri kazanmak için HNO3 miktarı gibi çalışma koşulları 

incelenmiştir. 1g kaplanmış Amberlite XAD–4 reçinesinde; 0,1–200µg/L aralığında metal 

iyonlarının geri kazanımının, APDC ile kaplanmış reçinede pipDTC ile kaplanmış reçineye 

göre daha iyi olduğu bulunmuştır. APDC ile kaplanmiş reçine için tayin edilebilme sınırı 

Cd(II), Cu(II), Mn(II), Ni(II), Pb(II), Zn(II) için 0,1, 0,4, 0,3, 0,4, 0,6, 0,5µg/L, pipDTC ile 

kaplanmiş reçine için tayin edilebilme sınırı Cd(II), Cu(II), Mn(II), Ni(II), Pb(II), Zn(II) için 

0,7, 1,0, 0,8, 0,9, 1,7, 1,2µg/L olarak bulunmuştur (Ramesh vd., 2002). 

 

15. Deniz Suyundaki Eser Elementlerin Poli (akrilaminofosfonik – ditiyokarbamat) 

Kelat Fiber ile Zenginleştirmesi ve İndüktif Eşleşmiş Plazma Kütle Spektrometrisi  ile 

Tayini; 

Aminofosfonik ve ditiyokarbamat grupların içeren yeni iyon değiştirici kelat fiber aynı anda 

deniz suyundaki berilyum, bizmut, kobalt, galyum, gümüş, kurşun, kadmiyum, bakır, 

manganez ve indiyum zenginleştirilmesinde kullanılmıştır. Fiberin kapasitesi, pH, örnek ve 

geri kazanım çözeltisinin akış hızı ve hacmi, yabancı iyon etkisi gibi çalışma koşullar 

incelenmiştir. Yöntem deniz suyuna uygulanmıştır (Wen vd., 1999). 

 

16. Dolomit ve Kireç Taşındaki Eser Elementlerin Atomik Absorpsiyon Spektrometrisi 

ile Tayini için Flotasyonla Ayırma Yapılarak Matriks Etkisinin Giderilmesi; 

Dolomit ve kireç taşındaki Ag, Cd, Cr, Mn, Tl ve Zn metallerin ETAAS ile tayini için Ca ve 

Mg’un matriks etkisinin giderilmesi çalışılmıştır. Sonuçlar Ca ve Mg’un Zn ve Mn tayini 

üzerine engelleyici etkisinin olmadığını ama Cd, Ag, Tl ve Cr’un adsorbansını azalttığını 

göstermiştir. Matriks etkisini gidermek için flotasyon yöntemi uygulanmıştır. Kollektör olarak 

demir (III) hekzametilenditiyokarbamat, Fe(HMDTC)3 kullanılmıştır. Hidrofobik olan 

ditiyokarbamat anyonunun her analit için flotasyonu üzerine etkisi incelenmiştir.  Flotasyon 

için dolomit ve kireç taşının uygun derişimi incelenmiştir. Flotasyondan sonra ETAAS ile 

tayin sınırı Ag için 0,021µg/g, Cd için 0,019µg/g, Cr için 0,014µg/g, Tl için 0,11µg/g olarak 

bulunmıştır. Mn ve Zn AAS ile tayin edilebilir ve tayin sınırı Mn için 1,5µg/g, Zn için 

0,8µg/g olarak bulunmuştır (Stafilov vd., 2002). 
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17. Argonit İçindeki Kobalt, Bakır, Kurşun ve Nikelin Flotasyon ve Ekstraksiyon ile 

Ayrılmasından Sonra Elektrotermal Atomik Absorpsiyon Spektrometrisi ile Tayini; 

Argonit içinde nanogram seviyesinde olan Co, Cu, Pb ve Ni’in tayini için bir yöntem 

geliştirilmiştir. Kalsiyumun matriks etkisini gidermek için Co, Cu, Pb and Ni’in flotasyon ve 

ekstraksiyonu yapılmıştır. Flotasyonda kollektor olarak demir (III) 

hekzametilenditiyokarbamat, Fe(HMDTC)3 kullanılmıştır. Co, Cu, Pb ve Ni’in sıvı-sıvı 

ekstraksiyonu metilzobutilketon içinde kompleks oluşturucu sodyumdietilditiyokarbamat ile 

yapılmıştır, ETAAS’si tayini için kullanılmıştır. Flotasyon ile ETAAS tanımlama sınırı: Co 

için 7,8ng/g, Cu için 17,1ng/g, Pb için 7,2ng/g ve Ni için 9,0mg/g ve ekstraksiyon ile ETAAS 

tanımlama sınırı: Co  için 12,0ng/g, Cu için 51,0ng/g, Pb için 24,0ng/g ve Ni için 21,0ng/g 

olarak bulunmuştur (Zendelovska vd., 2001). 

 

18. Çevresel Örneklerdeki Gümüş (I) ve Kurşun (II)’un Selüloz Nitrat Membran ile 

Zenginleştirmesi, Ayırılması ve Alevli Atomik Absorpsiyon Spektrometrisi ile Tayini; 

Eser miktardaki gümüş (I) ve kurşun (II)’u zenginleştirme yöntemi AAS ile tayinindan önce 

gerçekleşmiştir. Zenginleştirme, ayırma işlemi Ag(I) ve Pb(II)’un amonyum pirolidin 

ditiyokarbamat kompleksleri şeklinde selüloz nitrat membran üzerine tutularak 

gerçekleştirilmiştir. pH, örnek miktarı gibi çalışma koşulları ve yabancı iyonların etkisi 

incelenmiştir. Tayin sınırı (k=3, N = 11) Ag için 4,6µg/L, Pb için 15,3µg/L olarak 

bulunmuştur. Bağıl standart sapma %3’den az bulunmuştur. Yöntem çevresel örneklere 

uygulanmıştır ve zenginleştirmenin %95’ten daha büyük olduğu görülmüştür. (Soylak ve Cay, 

2007).  

 

19. Su, Sofra Tuzu, Çay ve Üre Örneklerindeki Nikel (II), Kadmiyum (II), Bakır (II) ve 

Kurşun (II) İyonların Pirolidin Ditiyokarbamat Kelatları Şeklinde Membran Filtrasyon 

Yöntemi ile Zenginleştirmesi ve Alevli Atomik Absorpsiyon Spektrometrisi ile Tayini; 

Nikel (II), kadmiyum (II), bakır (II) ve kurşun (II) iyonların membran filtrasyon yöntemi ile 

zenginleştirilmiştir ve FAAS ile tayin edilmiştir. Analitler APDC kompleksleri şeklinde 

selüloz nitrat membran üzerine adsorplanmıştır. Daha sonra adsorplanan metaller nitrik asit 

ile çözülmüştür. Çözeltideki analit miktarı FAAS ile tayin edilmiştir. pH, APDC miktarı, 

örnek hacmı, yabancı iyon etkisi gibi çalışma koşulları incelenmiştir (Narin ve Soylak, 2003). 
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3 DENEYSEL BÖLÜM 

3.1 Kullanılan Aletler, Kimyasal Malzemeler, Hazırlanan Çözeltiler, AAS ile Çalışma 

Koşulları, Çalışma Eğrisi ve Deney Düzeneği 

3.1.1 Aletler 

§  Atomik Absorpsiyon Spektrometresi (Analytikjena), 

§  pH-metresi (WTW), 

§ Mill-Q distile su cihazı, 

§  Analitik terazi (Çec Avery), 

§ UV /Vis spektrofotometre (Unicam), 

§ Peristaltik pompa (Watson Marlow 302S), 

§ Magnetik karıştırıcı, 

§ Magnet,  

§ Mikro kuvars küvet, 

§ İyon değiştirme kolonu (0,8x25cm). 

3.1.2 Kimyasal Malzemeler 

§ Nikel (II) nitrat heksahidrat (Merck),  

§ Gümüş (I) nitrat (Fluka),  

§ Purolite S940 aminofosfonik reçine (Purolite), 

§  Hekzametilenditiyokarbamat,  

§ Hidroklorik asit % 37 (Merck), 

§ Nitrik asit %65 (Merck), 

§ KH2PO4 (Merck), 

§ H3PO4 (Merck),  

§ K2HPO4 (Merck),  

§ Asetik asit (Merck),  

§ Sodyum asetat %99 (Merck),  

§ Aseton (Merck),  

§ Etanol (Merck),  

§ Sodyum hidroksit (Merck). 

3.1.3 Hazırlanan Çözeltiler 

Çalışma çözeltilerinin hazırlanması: 
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§ Ni stok çözeltisi (1000mg/L): 4,95g Ni(NO3)2
.6H2O tartılarak alındı, bir miktar distile suda 

çözüldü ve hacmi distile su ile 1L’ye tamamlandı. 

§ Ag stok çözeltisi (1000mg/L): 0,1575g AgNO3 bir miktar distile suda çözüldü ve distile su 

ile 100mL’ye tamamlandı. 

§ HMDTC çözeltisi (3,4.10-3M): 0,0148g HMDTC bir miktar etanolde çözüldü ve etanol ile 

25mL’ye tamamlandı. 

§ HMDTC çözeltisi (3,4.10-4M): 0,0014g HMDTC bir miktar etanolde çözüldü ve etanol ile 

25mL’ye tamamlandı. 

§ 0,1M HNO3 çözeltisi: Yoğunluğu 1,37g/cm3 olan %65’lik HNO3 çözeltisinin 0,71mL’si 

100mL’lik ölçü kabına alındı ve distile su ile hacmine tamamlandı. 

§ 0,1M NaOH çözeltisi: 0,4g NaOH bir miktar suda çözüldü ve distile su ile 100mL’ye 

tamamlandı. 

Tampon çözeltilerinin hazırlanması: 

§ pH=2 ve pH=3 tamponu: 0,1M KH2PO4 çözeltisine 0,1M H3PO4 çözeltisi ilave edildi ve pH 

metre ile pH ayarlandı. 

§ pH=4-6 tamponu: 0,1M CH3COONa çözeltisine 0,1M CH3COOH çözeltisi ilave edildi ve 

pH metre ile pH ayarlandı. 

§ pH=7 tamponu: 0,05M K2HPO4 çözeltisine 0,05M KH2PO4 çözeltisi ilave edildi ve pH 

metre ile pH ayarlandı. 

Geri kazanım çözeltilerinin hazırlanması: 

§ 1M HCl çözeltisi: Yoğunluğu 1,19g/cm3 olan %37’lik HCl çözeltisinin 8,2mL’si 100 

mL’lik ölçü kabına alındı ve distile su yada aseton ile hacmine tamamlandı. 

§ 1M HNO3 çözeltisi: Yoğunluğu 1,37g/cm3 olan %65’lik HNO3 çözeltisinin 7,1mL’si 

100mL’lik ölçü kabına alındı ve distile su ya da aseton ile hacmine tamamlandı. 

3.1.4 AAS ile Çalışma Koşulları ve Çalışma Eğrisi 

Ni için 232nm’de, Ag için 328,1nm’de absorbanslar ölçüldü. AAS’de çalışma koşulları 

Çizelge 3.1’de, çalışma eğrileri ise Şekil 3.1 ve 3.2’de verilmekte. 
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Çizelge 3.1 Nikel ve gümüşün AAS ile çalışma koşulları 

Metal Dalga boyu 
nm 

Bant genişliği 
nm 

Yakıt Uygun çalışma aralığı 
mg/mL 

Lamba 
akımı 

Ni 232,0 0,2 Hava- asetilen 0,07- 1,7 5 mA 

Ag 328,1 1,2 Hava- asetilen 0,025-0,5 4 mA 

y = 0.0307x + 0.0019
R2 = 0.9982
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Şekil 3.1 AAS ile hazırlanan nikel çalışma eğrisi 

y = 0.0345x + 0.0029
R2 = 0.9991
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Şekil 3.2 AAS ile hazırlanan gümüş çalışma eğrisi 

3.1.5 Deney Düzeneği 

Kesiksiz (kolon) yöntem için hazırlanan deney düzeneğinde çapı 0,8cm, yüksekliği 25cm olan 

kolon ve sabit akış hızın ayarlaya bilmek için Watson Marlow 302S marka peristaltik pompa 

kullanıldı. Deney düzeneği Şekil 3.3 verildi. 
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Şekil 3.3 Deney düzeneği 

3.2 Deneysel Çalışmalar 

3.2.1 Reçinenin Kolona Yerleştirilmesi ve Hazırlanması 

Reçinenin kolona yerleştirilmesi kolonun 1/3’ü distile su ile dolduruldu ve reçine beherde su 

ile ıslatılarak bir huni yardımıyla kolona aktarıldı. Bu şekilde kolonun %60’ı reçine ile 

dolduruldu. Reçinenin üstüne su ilave edilerek kolonun %80’i doldurulmuş oldu. Reçine 

yatağının oturması için biraz beklendi ve ters akımla yıkama yapıldı. Kolonun altındaki 

musluk açılarak kolon içindeki suyun fazlası reçinenin üzerinde biraz su kalacak şekilde 

boşaltıldı. Reçinenin istenilen forma geçirilmesinde 0,5M (1000mL) HNO3 çözeltisi 

kullanıldı. Ayırma hunisi yardımıyla düz yıkama yapıldı. Yıkamadan önce pH kontrol edildi. 

Asit çözeltisi geçirildikten sonra pH düştü. 1-2L kadar distile su geçirilerek reçine tekrar 

başlangıç pH’ına getirildi. Bu şekilde reçine uygulanacak işlem için uygun hale getirildi 

(Rohm and Haas 1999). 

3.2.2 Reçinenin Nem Tayini 

H+ formuna getirilmiş Purolite-S940 kelat reçinesinden 1g tartılarak alındı. 1050C’de 2 saat 

etüvde kurutuldu. Desikatörde soğutulduktan sonra tartıldı ve bu işlem sabit bir ağırlığa 

gelene kadar devam edildi. Reçinenin nem yüzdesi hesaplandı ve sonuç Çizelge 3.2’de 

verildi. 

3.2.3 Reçinenin İyon Değiştirme Kapasitesinin Titrimetrik Tayini 

H+ formuna getirilmiş Purolite-S940 kelat reçinesinden 0,5g tartılarak alındı ve kuru 

300mL’lik şilifli erlen içerisine yerleştirildi. Üzerine 200mL 0,1M NaOH çözeltisi ilave 

edildi. Erlenin ağzı kapatıldı ve bütün gece reçine ile NaOH’ın teması sağlandı. Erlenden 

50mL örnek alınarak 0,1M HCl ile titre edildi. Titrasyon işlemi üç kez tekrarlandı ve iyon 
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değiştirme kapasitesi hesplandı. Sonuç Çizelge 3.2’de verildi. 

Çizelge 3.2 Çalışılan reçinenin iyon değiştirme kapasitesi ve nem miktarı 

 
Nem Miktarı % 

 

 
59,67 

 
Kapasite (Titrimetrik) eq/L 

 

 
16,78 

3.3 Çalışma Koşuların Belirlenmesi 

3.3.1 Nikel 

3.3.1.1 Nikel Tutulmasına pH Etkisi 

H+ formuna getirilmiş Purolite-S940 kelat reçinesinden 0,5g alınarak iyon değiştirme 

kolonlarına yerleştirildi. 25mL’lik ölçü kaplarına 100mg/L olan Ni2+ çözeltisinden 0,25mL 

konuldu ve pH 2, 3, 4, 5, 6, 7 tampon çözeltileri ile hacimlerine tamamlandı. Bu çözeltilerden 

başlangıç derişiminin belirlenmesi için 5mL çözelti pipetle alındı. Akış hızı 2mL/dak olarak 

ayarlandı ve çözeltiler kolonlardan geçirildi. İşlem 3 kere tekrarlandı. Çözeltinin 

başlangıçdaki derişimi ve çözeltide kalan nikel miktarı AAS ile tayin edildi. İyon değiştiricide 

nikellin tutulma miktarı hesaplandı. Sonuçlar Çizelge 4.1 ve Şekil 4.1’de verildi. 

3.3.1.2 Nikel Tutulmasına Metal Miktarının Etkisi 

H+ formuna getirilmiş Purolite-S940 kelat reçinesinden 0,5g alınarak iyon değiştirme 

kolonlarına yerleştirildi. 25mL’lik ölçü kaplarına derişimi 1, 3, 5, 7, 9mg/L olacak şekilde 

stok nikel çözeltisinden aktarıldı ve pH= 4 tampon çözelti ile hacmine tamamlandı. 

Hazırlanan çözeltilerden başlangıç derişimi belirlenmesi için 5mL çözelti pipetle alındı. Akış 

hızı 2mL/dak olarak ayarlandı ve çözeltiler kolonlardan geçirildi. İşlem 3 kere tekrarlandı. 

Çözeltide kalan nikel miktarı AAS ile tayin edildi ve tutulma miktarı hesaplandı. Sonuçlar 

Çizelge 4.2 ve Şekil 4.2’de verildi. 

3.3.1.3 Nikel Tutulmasına Reçine Miktarının Etkisi 

pH=4 olan 25mL 1mg/L Ni2+ çözeltileri hazırlandı ve bu çözeltilerden başlangıç derişim 

belirlenmesi için 5mL çözelti pipetle alındı. H+ formuna getirilmiş Purolite-S940 kelat 

reçinesinden 0,3, 0,5, 0,7, 0,9, 1,1g alınarak iyon değiştirme kolonlarına yerleştirildi. Akış 

hızı 2mL/dak olarak ayarlandı ve çözeltiler kolonlardan geçirildi. İşlem 3 kere tekrarlandı. 
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Çözeltide kalan nikel miktarı AAS ile tayin edildi ve tutulma miktarı hesaplandı. Sonuçlar 

Çizelge 4.3 ve Şekil 4.3’de verildi. 

3.3.1.4 Nikel Tutulmasına Akış Hızının Etkisi 

pH= 4 olan 25mL 1mg/L Ni2+ çözeltileri hazırlandı ve bu çözeltilerden başlangıç derişim 

belirlenmesi için 5mL çözelti pipetle alındı. H+ formuna getirilmiş Purolite-S940 kelat 

reçinesinden 0,9g alınarak iyon değiştirme kolonlarına yerleştirildi. Watson Marlow 302S 

marka peristaltik pompa yardımıyla akış hızı 0,5, 2, 3,5, 5mL/dak olarak ayarlandı ve 

çözeltiler kolonlardan geçirildi. İşlem 3 kere tekrarlandı. Çözeltilerdeki nikel miktarı AAS ile 

tayin edildi ve tutulma miktarı hesaplandı. Sonuçlar Çizelge 4.4 ve Şekil 4.4’de verildi. 

3.3.1.5 Geri Kazanım Çözeltisi Seçimi 

H+ formuna getirilmiş Purolite-S940 kelat reçinesinden 0,9g alındı ve iyon değiştirme 

kolonlarına yerleştirildi. pH= 4 olan 25mL 1mg/L Ni2+ çözeltileri hazırlandı, bu çözeltilerden 

başlangıç derişim belirlenmesi için 5mL çözelti pipetle alındı, akış hızı 2mL/dak olarak 

ayarlandı ve çözeltiler kolonlardan geçirildi. Reçineye adsorbe edilmiş nikeli geri 

kazanabilmek için çeşitli geri kazanım çözeltilesi ile çalışıldı. 1M HCl, 1M ve 2M HNO3 

çözeltilerinin 10mL’si kolonlardan geçirildi. İşlem 3 kere tekrarlandı. Geri kazanım 

çözeltisindeki nikel miktarı AAS tayin edildi ve % geri kazanım hesaplandı. Sonuçlar Çizelge 

4.5’de verildi. 

3.3.1.6 Geri Kazanım Çözeltisi Miktarı 

H+ formuna getirilmiş Purolite-S940 kelat reçinesinden 0,9g alındı ve kolonlara yerleştirildi. 

pH=4 olan 25mL 1mg/L Ni2+ çözeltileri hazırlandı, bu çözeltilerden başlangıç derişim olarak 

belirlenmesi için 5mL çözelti pipetle alındı, akış hızı 2mL/dak olarak ayarlandı ve çözeltiler 

kolonlardan geçirildi. Reçineye adsorbe edilmiş nikeli geri kazanabilmek için en uygun geri 

kazanım çözeltisi olarak 1M HNO3 alındı ve bu çözeltiden 5, 10, 15mL’si kolondan geçirildi. 

İşlem 3 kere tekrarlandı. Çözeltilerdeki nikel miktarı AAS tayin edildi ve % geri kazanım 

hesaplandı. Sonuçlar Çizelge 4.6’da verildi. 

3.3.1.7 Zenginleştirme Faktörü Tayini 

pH=4 olan 25mL 1mg/L Ni2+ çözeltileri hazırlandı, çözeltilerden başlangıç derişim olarak 

belirlenmesi için 5mL çözelti pipetle alındı, hazırlanan çözeltiler 100, 250, 500, 750mL’lik 
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ölçü kaplarına aktarıldı, tampon çözeltisi ile hacmine tamamlandı. H+ formuna getirilmiş 

Purolite-S940 kelat reçinesinden 0,9g alınarak iyon değiştirme kolonlarına yerleştirildi. Akış 

hızı 2mL/dak olarak ayarlandı ve çözeltiler kolonlardan geçirildi. Nikeli geri kazanabilmek 

için 1M HNO3 çözeltisinin 10mL’si kolonlardan geçirildi. İşlem 3 kere tekrarlandı. Geri 

kazanılan çözeltilerdeki nikel miktarı AAS ile tayin edildi ve % geri kazanım hesaplandı. 

Sonuçlar Çizelge 4.7’de verildi. 

3.3.1.8 Yabancı İyon Etkisi 

Su örneklerinde ana bileşen olarak bulunan Na+, Mg2+ gibi katyonların, Cl -, NO3
- gibi 

anyonların ve Al3+, Cu2+, Ag+ gibi metal iyonlarının geliştirilen yöntemle zenginleştirilen 

analitlerin geri kazanma değerlerine etkileri araştırıldı. H+ formuna getirilmiş Purolite-S940 

kelat reçinesinden 0,9g alınarak iyon değiştirme kolonlarına yerleştirildi. 25mL’lik ölçü 

kaplarına 100mg\L’lik Ni2+ çözeltisinden 0,25mL konuldu, seçilen yabancı iyonların istenilen 

derişimleri (her iyon için ayrı ayrı) eklendi ve pH=4 tampon çözeltisi ile 25mL tamamlandı. 

Bu çözeltilerden başlangıç derişim olarak belirlenmesi için 5mL çözelti pipetle alındı. Akış 

hızı 2mL/dak olarak ayarlandı ve çözeltiler kolonlardan geçirildi. Nikeli geri kazanbilmek için 

suda hazırlanmış 1M HNO3 çözeltisinin 10mL’si kolonlardan geçirildi. İşlem 3 kere 

tekrarlandı. Çözeltilerdeki nikel miktarı AAS ile tayin edildi ve % geri kazanım hesaplandı. 

Sonuçlar Çizelge 4.8’de verildi. 

3.3.1.9 Tanıma ve Tayin Sınırı 

Yöntemin tanıma ve tayin sınırlarının belirlenmesi için, boş deneme çözeltisinin nikel için 

absorbans değerleri 10 kez okunarak standart sapması hesaplandı. Standart sapmanın, tanıma 

sınırı için 3 katına, tayin sınırı için 10 katına karşılık gelen metal derişimleri hesaplandı. 

Sonuçlar Bölüm 4.1.9’da verildi. 

3.3.1.10 Örneklere Uygulanması 

H+ formuna getirilmiş Purolite-S940 kelat reçinesinden 0,9g alınarak iyon değiştirme 

kolonlarına yerleştirildi. 100mg\L’lik Ni2+ çözeltisinden 50mL’lik ölçü kaplarına 0,2mL 

konuldu, pH=4 olan 40mL içme suyu eklendi ve pH=4 tampon çözeltisi ile hacmine 

tamamlandı, akış hızı 2mL/dak olarak ayarlandı ve çözeltiler kolonlardan geçirildi. Nikeli geri 

kazanabilmek için suda hazırlanmış 1M HNO3 çözeltisinin 10mL’si kolonlardan geçirildi. 

İşlem 3 kere tekrarlandı. Çözeltideki nikel miktarı AAS ile tayin edildi ve % geri kazanım 
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hesaplandı. Sonuçlar Çizelge 4.9’da verildi. 

3.3.2 Gümüş 

3.3.2.1 Gümüş Tutulmasına pH Etkisi 

H+ formuna getirilmiş Purolite-S940 kelat reçinesinden 0,5g alınarak iyon değiştirme 

kolonlarına yerleştirildi. 25mL’lik ölçü kaplarına 100mg/L stok gümüş çözeltisinden 0,25mL 

aktarıldı ve pH=2-7 arasında olacak şekilde tampon çözeltilerle hacmine tamamladı. 

Hazılanan çözeltilerden başlangıç derişimin belirlenmesi için 5mL çözelti pipetle alındı. Akış 

hızı 2mL/dak olarak ayarlandı ve çözeltiler kolonlardan geçirildi. İşlem 3 kere tekrarlandı. 

Çözeltilerdeki gümüş miktarı AAS ile tayin edildi ve tutulma miktarı hesaplandı. Sonuçlar 

Çizelge 4.10 ve Şekil 4.5’de verildi. 

3.3.2.2 Gümüş Tutulmasına Metal Miktarının Etkisi 

H+ formuna getirilmiş Purolite-S940 kelat reçinesinden 0,5g alınarak iyon değiştirme 

kolonlarına yerleştirildi. pH=4 olan 25mL 1, 3, 5, 7, 9mg/L Ag+ çözeltileri hazırlandı ve bu 

çözeltilerden başlangıç derişim olarak belirlenmesi için 5mL çözelti pipetle alındı. Akış hızı 

2mL/dak olarak ayarlandı ve çözeltiler kolonlardan geçirildi. İşlem 3 kere tekrarlandı. 

Çözeltilerdeki gümüş miktarı AAS ile tayin edildi ve tutulma miktarı hesaplandı. Sonuçlar 

Çizelge 4.11 ve Şekil 4.6’da verildi. 

3.3.2.3 Gümüş Tutulmasına Reçine Miktarının Etkisi 

pH=4 olan 25mL 1mg/L Ag+ çözeltileri hazırlandı ve bu çözeltilerden başlangıç derişim 

belirlenmesi için 5mL çözelti pipetle alındı. H+ formuna getirilmiş Purolite-S940 kelat 

reçinesinden 0,3, 0,5, 0,7, 0,9, 1,1g alınarak iyon değiştirme kolonlarına yerleştirildi. Akış 

hızı 2mL/dak olarak ayarlandı ve çözeltiler kolonlardan geçirildi. İşlem 3 kere tekrarlandı. 

Çözeltilerdeki gümüş miktarı AAS ile tayin edildi ve tutulma miktarı hesaplandı. Sonuçlar 

Çizelge 4.12 ve Şekil 4.7’de verildi. 

3.3.2.4 Gümüş Tutulmasına Akış Hızının Etkisi 

pH=4 olan 25mL 1mg/L Ag+ çözeltileri hazırlandı ve bu çözeltilerden başlangıç derişiminin 

belirlenmesi için 5mL çözelti pipetle alındı. H+ formuna getirilmiş Purolite-S940 reçinesinden 

0,9g alınarak iyon değiştirme kolonlarına yerleştirildi. Watson Marlow 302S marka peristaltik 
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pompa yardımıyla akış hızı 0,5, 2, 3,5, 5mL/dak olarak ayarlandı ve çözeltiler kolonlardan 

geçirildi. İşlem 3 kere tekrarlandı. Çözeltilerdeki gümüş miktarı AAS ile tayin edildi ve 

tutulma miktarı hesaplandı. Sonuçlar Çizelge 4.13 ve Şekil 4.8’de verildi. 

3.3.2.5 Geri Kazanım Çözeltisi Seçimi 

H+ formuna getirilmiş Purolite-S940 kelat reçinesinden 0,9g alınarak, kolonlara yerleştirildi. 

pH=4 olan 25mL 1mg/L Ag+ çözeltileri hazırlandı, bu çözeltilerden başlangıç derişim olarak 

belirlenmesi için 5mL çözelti pipetle alındı, akış hızı 2mL/dak olarak ayarlandı ve çözeltiler 

kolonlardan geçirildi. Reçineye adsorbe olan gümüşü geri kazanabilmek için çeşitli geri 

kazanım çözeltileri ile çalışıldı. 1M HCl, 1M ve 2M HNO3 çözeltilerin 10mL’si kolonlardan 

geçirildi. Geri kazanım çözeltilerindeki gümüş miktarı AAS tayin edildi ve % geri kazanım 

hesaplandı. Sonuçlar Çizelge 4.14’de verildi. 

3.3.2.6 Geri Kazanım Çözeltisi Miktarı 

H+ formuna getirilmiş Purolite-S940 kelat reçinesinden 0,9g alındı. pH=4 olan 25mL 1mg/L 

Ag+ çözeltileri hazırlandı, bu çözeltilerden başlangıç derişim belirlenmesi için 5mL çözelti 

pipetle alındı, akış hızı 2mL/dak olarak ayarlandı ve çözeltiler kolonlardan geçirildi. Reçineye 

adsorbe edilmiş gümüşü geri kazanabilmek için en uygun geri kazanım çözeltisi olarak 

1MHNO3 alındı ve bu çözeltiden 10, 15, 20, 25mL’si kolonlardan geçirildi. İşlem 3 kere 

tekrarlandı. Çözeltilerdeki gümüş miktarı AAS tayin edildi ve % geri kazanım hesaplandı. 

Sonuçlar Çizelge 4.15’de verildi. 

3.3.2.7 Zenginleştirme Faktörü Tayini 

pH=4 olan 25mL 1mg/L Ag+ çözeltileri hazırlandı, çözeltilerden başlangıç derişim 

belirlenmesi için 5mL çözelti pipetle alındı, hazırlanan çözeltiler 50, 100, 200, 400mL’lik 

ölçü kaplarına aktarıldı ve tampon çözeltisi ile hacmine tamamlandı. H+ formuna getirilmiş 

Purolite-S940 kelat reçinesinden 0,9g alınarak iyon değiştirme kolonlarına yerleştirildi. Akış 

hızı 2mL/dak olarak ayarlandı ve çözeltiler kolondan geçirildi. Gümüşü geri kazanabilmek 

için 1M HNO3 çözeltisinin 20mL’si kolonlardan geçirildi. İşlem 3 kere tekrarlandı. 

Çözeltilerdeki gümüş miktarı AAS ile tayin edildi ve % geri kazanım hesaplandı. Sonuçlar 

Çizelge 4.16’da verildi. 
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3.3.2.8 Yabancı İyon Etkisi 

Su örneklerinde ana bileşen olarak bulunan Na+, Mg2+ gibi katyonların, Cl-, NO3
- gibi 

anyonların ve Al3+, Cu2+, Ni2+ gibi metal iyonlarının geliştirilen yöntemle zenginleştirilen 

analitlerin geri kazanma değerlerine etkileri araştırıldı. H+ formuna getirilmiş Purolite-S940 

kelat reçinesinden 0,9g alınarak iyon değiştirme kolonlarına yerleştirildi. 25mL’lik ölçü 

kaplarına 100mg\L’lik Ag çözeltisinden 0,25mL konuldu, seçilen yabancı iyonların istenilen 

derişimleri (her iyon için ayrı ayrı) eklendi ve pH=4 tampon çözeltisi ile 25mL tamamlandı. 

Bu çözeltilerden başlangıç derişim olarak belirlenmesi için 5mL çözelti pipetle alındı. Akış 

hızı 2mL/dak olarak ayarlandı ve çözeltiler kolonlardan geçirildi. Gümüşü geri kazanabilmek 

için suda hazırlanmış 1M HNO3 çözeltisinin 20mL’si kolonlardan geçirildi. İşlem 3 kere 

tekrarlandı. Çözeltilerdeki gümüş miktarı AAS ile tayin edildi ve % geri kazanım hesaplandı. 

Sonuçlar Çizelge 4.17’de verildi. 

3.3.2.9 Tanıma ve Tayin Sınırı 

Yöntemin tanıma ve tayin sınırlarının belirlenmesi için, boş deneme çözeltisinin gümüş için 

absorbans değerleri 10 kez okunarak standart sapması hesaplandı. Standart sapmanın, tanıma 

sınırı için 3 katına, tayin sınırı için 10 katına karşılık gelen metal derişimleri hesaplandı. 

Sonuçlar Bölüm 4.2.9’da verildi. 

3.3.2.10 Örneklere Uygulanması 

3.3.2.10.1 İçme Suyu 

H+ formuna getirilmiş Purolite-S940 kelat reçinesinden 0,9g alınarak iyon değiştirme 

kolonlarına yerleştirildi. 100mg\L’lik Ag+ çözeltisinden 50mL’lik ölçü kaplarına 0,2mL 

konuldu, pH=4 olan 40mL içme suyu eklendi ve pH=4 tampon çözeltisi ile hacmine 

tamamlandı. Akış hızı 2mL/dak olarak ayarlandı ve çözeltiler kolondan geçirildi. Gümüşü 

geri kazanbilmek için suda hazırlanmış 1M HNO3 çözeltisinin 20mL’si kolonlardan geçirildi. 

İşlem 3 kere tekrarlandı. Çözeltideki gümüş miktarı AAS ile tayin edildi ve % geri kazanım 

hesaplandı. Sonuçlar Çizelge 4.18’de verildi. 

3.3.2.10.2 Radyolojik Film Örneği 

0,6 g radyolojik film tartılarak alındı, 6M HNO3 çözeltisinin 10mL‘sinde çözüldü, süzüldü ve 

100mL hacme su ile tamamlandı. Bu çözeltiden 2,5mL alındı ve 250mL‘lik ölçü kaplarına 
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aktarıldı ve hacim destile su ile tamamlandı. H+ formuna getirilmiş Purolite-S940 kelat 

reçinesinden 0,9g alınarak iyon değiştirme kolonlarına yerleştirildi. 50mL’lik ölçü kaplarına 

pH=4 olan 40mL hazırlanmış radyolojik film örneği konuldu ve pH= 4 tampon çözeltisi ile 

hacmine tamamlandı. Bu çözeltiden başlangıç derişim olarak belirlenmesi için 5mL çözelti 

pipetle alındı. Akış hızı 2mL/dak olarak ayarlandı ve çözeltiler kolonlardan geçirildi. Gümüşü 

geri kazanbilmek için suda hazırlanmış 1M HNO3 çözeltisinin 20mL’si kolonlardan geçirildi. 

İşlem 3 kere tekrarlandı. Çözeltideki gümüş miktarı AAS ile tayin edildi ve % geri kazanım 

hesaplandı. Sonuçlar Çizelge 4.19’da verildi. 

3.3.3 Nikel-HMDTC Kompleksi 

3.3.3.1 Nikel–HMDTC Kompleksinin Oluşturulması 

10mL’lik ölçü kabına 100mg\L’lik Ni stok çözeltisinden 0,1mL alındı ve hacmi pH=4 olan 

tampon çözeltisi ile tamamlandı (1mg\L Ni). 

10mL’lik ölçü kabına 3,4.10-4M HMDTC çözeltisinden 0,05mL alındı ve hacmi pH=4 olan 

tampon çözeltisi ile tamamlandı. 

10mL’lik ölçü kabına 100mg\L’lik Ni stok çözeltisinden 0,1mL alındı ve 3,4.10-4M HMDTC 

çözeltisinden 0,05mL eklendi, hacmi pH=4 olan tampon çözeltisi ile tamamlandı.   

Bu çözeltilerin 215 nm ve 350nm dalga boyu arasındaki spektrumları alındı. Sonuçlar Şekil 

4.9’da verildi.. 

3.3.3.2 Nikel-HMDTC Kompleksinin Adsorplanmasına pH Etkisi 

H+ formuna getirilmiş Purolite-S940 kelat reçinesinden 0,5g alınarak iyon değiştirme 

kolonlarına yerleştirildi. 25mL 1mg/L Ni2+ çözeltileri pH=2-7 arasında olacak şekilde 

hazırlandı, bu çözeltilerden başlangıç derişim belirlenmesi için 5mL çözelti pipetle alındı ve 

çözeltilere 3,4.10-3M HMDTC çözeltisinden 1mL ilave edildi ve 10 dakika karıştırıldı. Akış 

hızı 2mL/dak olarak ayarlandı ve hazırlanan Ni-HMDTC çözeltileri kolonlardan geçirildi. 

İşlem 3 kere tekrarlandı. Çözeltide kalan nikel miktarı AAS ile tayin edildi ve adsorplanan 

nikel miktarı hesaplandı. Sonuçlar Çizelge 4.20 ve Şekil 4.10’da verildi. 
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3.3.3.3 Nikel-HMDTC Kompleksinin Adsorplanmasına Reçine Miktarının Etkisi 

pH=4 olan 25mL 1mg/L Ni2+ çözeltileri hazırlandı, bu çözeltilerden başlangıç derişim olarak 

belirlenmesi için 5mL çözelti pipetle alındı, 3,4.10–3M HMDTC çözeltisinden 1mL ilave 

edildi ve 10 dakika karıştırıldı. H+ formuna getirilmiş Purolite-S940 kelat reçinesinden 0,1, 

0,3, 0,5, 0,7g alınarak iyon değiştirme kolonlarına yerleştirildi. Akış hızı 2mL/dak olarak 

ayarlandı ve hazırlanan Ni-HMDTC çözeltisi kolonlardan geçirildi. İşlem 3 kere tekrarlandı. 

Çözeltide kalan nikel miktarı AAS ile tayin edildi ve adsorplanan nikel miktarı hesaplandı. 

Sonuçlar Çizelge 4.21 ve Şekil 4.11’de verildi. 

3.3.3.4 Nikel-HMDTC Kompleksinin Adsorplanmasına Ligant Miktarının Etkisi 

H+ formuna getirilmiş Purolite-S940 kelat reçinesinden 0,1g alınarak iyon değiştirme 

kolonlarına yerleştirildi. pH= 4 olan 25mL 1mg/L Ni2+ çözeltileri hazırlandı, bu çözeltilerden 

başlangıç derişim belirlenmesi için 5mL çözelti pipetle alındı, 3,4.10-3M HMDTC 

çözeltisınden 0,1, 0,5, 1, 2, 3, 4mL ilave edildi ve 10 dakika karıştırıldı. Akış hızı 2mL/dak 

olarak ayarlandı ve çözeltiler kolonlardan geçirildi. İşlem 3 kere tekrarlandı. Çözeltilerdeki 

nikel miktarı AAS ile tayin edildi ve adsorplanan nikel miktarı hesaplandı. Sonuçlar Çizelge 

4.22 ve Şekil 4.12’de verildi. 

3.3.3.5 Nikel-HMDTC Kompleksinin Adsorplanmasına Metal Miktarının Etkisi 

H+ formuna getirilmiş Purolite-S940 kelat reçinesinden 0,1g alınarak iyon değiştirme 

kolonlarına yerleştirildi. pH= 4 olan 25mL 1, 3, 5, 7, 9mg/L Ni2+ çözeltileri hazırlandı ve bu 

çözeltilerden başlangıç derişim olarak belirlenmesi için 5mL çözelti pipetle alındı, 3,4.10-3M 

HMDTC çözeltisinden 1mL ilave edildi ve 10 dakika karıştırıldı. Akış hızı 2mL/dak olarak 

ayarlandı ve hazırlanan Ni-HMDTC çözeltileri kolonlardan geçirildi. İşlem 3 kere tekrarlandı. 

Çözeltilerdeki nikel miktarı AAS ile tayin edildi ve adsorplanan nikel miktarı hesaplandı. 

Sonuçlar Çizelge 4.23 ve Şekil 4.13’de verildi. 

3.3.3.6 Nikel-HMDTC Kompleksinin Adsorplanmasına Akış Hızının Etkisi 

pH=4 olan 25mL 1mg/L Ni2+ çözeltileri hazırlandı ve bu çözeltilerden başlangıç derişim 

olarak belirlenmesi için 5mL çözelti pipetle alındı, 3,4.10-3M HMDTC çözeltisinden 1mL 

ilave edildi ve 10 dakika karıştırıldı. H+ formuna getirilmiş Purolite-S940 kelat reçinesinden 

0,1g alınarak iyon değiştirme kolonlarına yerleştirildi. Akış hızı 1, 2, 4, 6, 8, 10mL/dak olarak 

ayarlandı ve hazırlanan Ni-HMDTC çözeltileri kolonlardan geçirildi. İşlem 3 kere tekrarlandı. 
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Çözeltilerdeki nikel miktarı AAS ile tayin edildi ve adsorplanan nikel miktarı hesaplandı. 

Sonuçlar Çizelge 4.24 ve Şekil 4.14’de verildi. 

3.3.3.7 Geri Kazanım Çözeltisi Seçimi 

H+ formuna getirilmiş Purolite-S940 kelat reçinesinden 0,1g alındı ve kolonlara yerleştirildi. 

pH= 4 olan 25mL 1mg/L Ni2+ çözeltileri hazırlandı, bu çözeltilerden başlangıç derişim olarak 

belirlenmesi için 5mL çözelti pipetle alındı, 3,4.10-3M HMDTC çözeltisinden 1mL ilave 

edildi ve 10 dakika karıştırıldı. Akış hızı 2mL/dak olarak ayarlandı ve çözeltiler kolonlardan 

geçirildi. Reçineye adsorbe edilmiş nikeli geri kazanabilmek için çeşitli geri kazanım 

çözeltileri, suda ve asetonda hazırlanmış 1M HCl, 1M ve 2M HNO3 çözeltilerinin 10mL’si 

kolonlardan geçirildi. Asetonlu çözeltiler yaklaşık 500C’de buharlaştırıldı ve kendi çözeltileri 

ile 10mL’ye tamamlandı. İşlem 3 kere tekrarlandı. Çözeltilerdeki nikel miktarı AAS tayin 

edildi ve % geri kazanım hesaplandı. Sonuçlar Çizelge 4.25’de verildi. 

3.3.3.8 Geri Kazanım Çözeltisi Miktarı 

H+ formuna getirilmiş Purolite-S940 kelat reçinesinden 0,1g alındı ve kolonlara yerleştirildi. 

pH=4 olan 25mL 1mg/L Ni2+ çözeltileri hazırlandı, bu çözeltilerden başlangıç derişim olarak 

belirlenmesi için 5mL çözelti pipetle alındı, 3,4.10-3M HMDTC çözeltisinden 1mL ilave 

edildi ve 10 dakika karıştırıldı. Akış hızı 2mL/dak olarak ayarlandı ve çözeltiler kolonlardan 

geçirildi. Reçineye adsorbe edilmiş nikeli geri kazanabilmek için en uygun geri kazanım 

çözeltisi olarak asetonda hazırlanmış 1M HNO3 alındı ve bu çözeltinin 10, 15, 20mL’si 

kolonlardan geçirildi. Bu çözeltiler yaklaşık 500C’de buharlaştırıldı ve suda hazırlanmış 1M 

HNO3 çözeltisi ile 10mL hacmine tamamlandı. İşlem 3 kere tekrarlandı. Çözeltilerdeki nikel 

miktarı AAS tayin edildi ve % geri kazanım hesaplandı. Sonuçlar Çizelge 4.26’da verildi. 

3.3.3.9 Zenginleştirme Faktörü Tayini 

pH=4 olan 25mL 1mg/L Ni2+ çözeltileri hazırlandı, çözeltilerden başlangıç derişim olarak 

belirlenmesi için 5mL çözelti pipetle alındı, bu çözeltiler 50, 100, 300, 450mL’lik ölçü 

kaplarına aktarıldı, tampon çözeltisi ile hacmine tamamlandı, 3,4.10-3M HMDTC 

çözeltisinden 1mL ilave edildi ve 10 dakika karıştırıldı. H+ formuna getirilmiş Purolite-S940 

kelat reçinesinden 0,1g alınarak iyon değiştirme kolonlarına yerleştirildi. Akış hızı 2mL/dak 

olarak ayarlandı ve çözeltiler kolonlardan geçirildi. Nikeli geri kazanabilmek için asetonda 

hazırlanmış 1M HNO3 çözeltisinin 15mL’si kolonlardan geçirildi. Bu çözeltiler yaklaşık 
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500C’de buharlaştırıldı ve suda hazırlanmış 1M HNO3 çözeltisi ile 10mL hacmine 

tamamlandı. İşlem 3 kere tekrarlandı. Çözeltilerdeki nikel miktarı AAS ile tayin edildi ve % 

geri kazanım hesaplandı. Sonuçlar Çizelge 4.27’de verildi. 

3.3.3.10 Yabancı İyon Etkisi 

Su örneklerinde ana bileşen olarak bulunan Na+, Mg2+ gibi katyonların, Cl -, NO3
- gibi 

anyonların ve Al3+, Cu2+, Ag+ gibi metal iyonlarının geliştirilen yöntemle zenginleştirilen 

analitlerin geri kazanma değerlerine etkileri araştırıldı. H+ formuna getirilmiş Purolite-S940 

kelat reçinesinden 0,1g alınarak iyon değiştirme kolonlarına yerleştirildi. 25mL’lik ölçü 

kaplarına 100mg\L’lik nikel çözeltisinden 0,25mL konuldu, seçilen yabancı iyonlar istenilen 

derişimlerde (her iyon için ayrı ayrı) eklendi ve pH=4 olan tampon çözeltisi ile 25mL 

tamamlandı. Bu çözeltilerden başlangıç derişim olarak belirlenmesi için 5mL çözelti pipetle 

alındı ve 3,4.10-3M HMDTC çözeltisinden 1mL ilave edildi, 10 dakika karıştırıldı. Akış hızı 

2mL/dak olarak ayarlandı ve çözeltiler kolonlardan geçirildi. Nikeli geri kazanbilmek 

asetonda hazırlanmış 1M HNO3 çözeltisinin 15mL’si kolonlardan geçirildi. Bu çözeltiler 

yaklaşık 500C’de buharlaştırıldı ve suda hazırlanmış 1M HNO3 çözeltisi ile 10mL hacmine 

tamamlandı. İşlem 3 kere tekrarlandı. Çözeltilerdeki nikel miktarı AAS ile tayin edildi ve % 

geri kazanım hesaplandı. Sonuçlar Çizelge 4.28’de verildi. 

3.3.3.11 Tanıma ve Tayin Sınırı 

Yöntemin tanıma ve tayin sınırlarının belirlenmesi için, boş deneme çözeltisinin nikel çin 

absorbans değerleri 10 kez okunarak standart sapması hesaplandı. Standart sapmanın, tanıma 

sınırı için 3 katına, tayin sınırı için 10 katına karşılık gelen metal derişimleri hesaplandı. 

Sonuçlar Bölüm 4.3.11’de verildi. 

3.3.3.12 Örneklere Uygulanması 

H+ formuna getirilmiş Purolite-S940 kelat reçinesinden 0,1g alınarak iyon değiştirme 

kolonlarına yerleştirildi. 100mg\L’lik nikel çözeltisinden 50mL’lik ölçü kaplarına 0,1, 0,2, 

0,3, 0,4, 0,5mL konuldu, pH=4 olan 40mL içme suyu eklendi ve pH=4 tampon çözeltisi ile 

hacmine tamamlandı ve 3,4.10-3M HMDTC çözeltisinden 1mL ilave edildi, 10 dakika 

karıştırıldı. Akış hızı 2mL/dak olarak ayarlandı ve çözeltiler kolonlardan geçirildi. Nikeli geri 

kazanmak için asetonda hazırlanmış 1M HNO3 çözeltisinin 15mL’si kolonlardan geçirildi. Bu 

çözeltiler yaklaşık 500C’de buharlaştırıldı ve suda hazırlanmış 1M HNO3 çözeltisi ile 10mL 
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hacmine tamamlandı. İşlem 3 kere tekrarlandı. Çözeltilerdeki nikel miktarı AAS ile tayin 

edildi ve % geri kazanım hesaplandı. Sonuçlar Çizelge 4.29’da verildi. 

3.3.4 Gümüş-HMDTC Kompleksi 

3.3.4.1 Gümüş – HMDTC Kompleksinin Oluşturulması 

10mL’lik ölçü kabına 100mg\L’lik Ag+ çözeltisinden 0,1mL alındı ve hacmi pH=4 olan 

tampon çözeltisi ile tamamlandı (1mg\L Ag).  

10mL’lik ölçü kabına 3,4.10-4M HMDTC çözeltisinden 0,03mL alındı ve hacmi pH=4 olan 

tampon çözeltisi ile tamamlandı. 

10mL’lik ölçü kabına 100mg\L’lik Ag+ çözeltisinden 0,1mL alındı ve 3,4.10-4M HMDTC 

çözeltisinden 0,03mL eklendi, hacmi pH=4 olan tampon çözeltisi ile tamamlandı.   

Bu çözeltilerin 220nm ve 340nm dalga boyları arasındaki spektrumları alındı. Sonuçlar Şekil 

4.15’de verildi. 

3.3.4.2 Gümüş-HMDTC Kompleksinin Adsorplanmasına pH Etkisi 

H+ formuna getirilmiş Purolite-S940 kelat reçinesinden 0,5g alınarak iyon değiştirme 

kolonlarına yerleştirildi. pH=2–7 olacak şekilde 25mL 1mg/L Ag+ çözeltileri hazırlandı, bu 

çözeltilerden başlangıç derişim olarak belirlenmesi için 5mL çözelti pipetle alındı, 3,4.10-3M 

HMDTC çözeltisinden 1mL ilave edildi ve 10 dakika karıştırıldı. Akış hızı 2mL/dak olarak 

ayarlandı ve çözeltiler kolonlardan geçirildi. İşlem 3 kere tekrarlandı. Çözeltilerdeki gümüş 

miktarı AAS ile tayin edildi ve adsorplanan gümüş miktarı hesaplandı. Sonuçlar Çizelge 4.30 

ve Şekil 4.16’da verildi. 

3.3.4.3 Gümüş-HMDTC Kompleksinin Adsorplanmasına Reçine Miktarının Etkisi 

pH=4 olan 25mL 1mg/L Ag+ çözeltileri hazırlandı, bu çözeltilerden başlangıç derişim olarak 

belirlenmesi için 5mL çözelti pipetle alındı, bu çözeltilere 3,4.10-3M HMDTC çözeltisinden 

1mL ilave edildi ve 10 dakika karıştırıldı. H+ formuna getirilmiş Purolite-S940 kelat 

reçinesinden 0,1, 0,3, 0,5, 0,7g alınarak iyon değiştirme kolonlarına yerleştirildi. Akış hızı 

2mL/dak olarak ayarlandı ve çözeltiler kolonlardan geçirildi. İşlem 3 kere tekrarlandı. 

Çözeltilerdeki gümüş miktarı AAS ile tayin edildi ve adsorplanan gümüş miktarı hesaplandı. 

Sonuçlar Çizelge 4.31 ve Şekil 4.17’de verildi. 
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3.3.4.4 Gümüş-HMDTC Kompleksinin Adsorplanmasına Ligant Miktarının Etkisi 

H+ formuna getirilmiş Purolite-S940 kelat reçinesinden 0,1g alınarak iyon değiştirme 

kolonlarına yerleştirildi. pH=4 olan 25mL 1mg/L Ag+ çözeltileri hazırlandı, bu çözeltilerden 

başlangıç derişim belirlenmesi için 5mL çözelti pipetle alındı, bu çözeltilere 3,4.10-3M 

HMDTC çözeltisinden 0,1, 0,5, 1, 2, 3mL ilave edildi ve 10 dakika karıştırıldı. Akış hızı 

2mL/dak olarak ayarlandı ve hazırlanan Ag-HMDTC çözeltileri kolonlardan geçirildi. İşlem 3 

kere tekrarlandı. Çözeltilerdeki gümüş miktarı AAS ile tayin edildi ve adsorplanan gümüş 

miktarı hesaplandı. Sonuçlar Çizelge 4.32 ve Şekil 4.18’de verildi. 

3.3.4.5 Gümüş-HMDTC Kompleksinin Adsorplanmasına Metal Miktarının Etkisi 

H+ formuna getirilmiş Purolite-S940 kelat reçinesinden 0,1g alınarak iyon değiştirme 

kolonlarına yerleştirildi. pH= 4 olan 25mL 1, 3, 5, 7, 9mg/L Ag+ çözeltileri hazırlandı ve bu 

çözeltilerden başlangıç derişim olarak belirlenmesi için 5mL çözelti pipetle alındı, 3,4.10-3M 

HMDTC çözeltisinden 1mL ilave edildi ve 10 dakika karıştırıldı. Akış hızı 2mL/dak olarak 

ayarlandı ve hazırlanan Ag-HMDTC çözeltileri kolonlardan geçirildi. İşlem 3 kere 

tekrarlandı. Çözeltilerdeki gümüş miktarı AAS ile tayin edildi ve adsorplanan gümüş miktarı 

hesaplandı. Sonuçlar Çizelge 4.33 ve Şekil 4.19’da verildi. 

3.3.4.6 Gümüş-HMDTC Kompleksinin Adsorplanmasına Akış Hızının Etkisi 

H+ formuna getirilmiş Purolite-S940 kelat reçinesinden 0,1g alınarak iyon değiştirme 

kolonlarına yerleştirildi. pH=4 olan 25mL 1mg/L Ag+çözeltileri hazırlandı, bu çözeltilerden 

başlangıç derişim olarak belirlenmesi için 5mL çözelti pipetle alındı, bu çözeltilere 3,4.10-3M 

HMDTC çözeltisinden 1mL ilave edildi ve 10 dakika karıştırıldı. Akış hızı 1, 2, 4, 6, 8, 

10mL/dak olarak ayarlandı ve çözeltiler kolonlardan geçirildi. İşlem 3 kere tekrarlandı. 

Çözeltilerdeki gümüş miktarı AAS ile tayin edildi ve adsorplanan gümüş miktarı hesaplandı. 

Sonuçlar Çizelge 4.34 ve Şekil 4.20’da verildi. 

3.3.4.7 Geri Kazanım Çözeltisi Seçimi 

H+ formuna getirilmiş Purolite-S940 kelat reçinesinden 0,1g alındı ve kolonlara yerleştirildi. 

pH= 4 olan 25mL 1mg/L Ag+ çözeltileri hazırlandı, bu çözeltilerden başlangıç derişim olarak 

belirlenmesi için 5mL çözelti pipetle alındı, 3,4.10-3M HMDTC çözeltisinden 1mL ilave 

edildi ve 10 dakika karıştırıldı. Akış hızı 2mL/dak olarak ayarlandı ve çözeltiler kolonlardan 

geçirildi. Reçineye adsorbe edilmiş gümüşü geri kazanabilmek için çeşitli geri kazanım 
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çözeltileri katıldı. Suda ve asetonda hazırlanmış 1M HCl, 1M HNO3 çözeltilerinin 10mL’si 

kolondan geçirildi. Asetonlu çözeltiler yaklaşık 500C’de buharlaştırıldı ve kendi çözeltileri ile 

hacmine tamamlandı. İşlem 3 kere tekrarlandı. Çözeltilerdeki gümüş miktarı AAS tayin edildi 

ve % geri kazanım hesaplandı. Sonuçlar Çizelge 4.35’de verildi. 

3.3.4.8 Geri Kazanım Çözeltisi Miktarı 

H+ formuna getirilmiş Purolite-S940 kelat reçinesinden 0,1g alındı ve iyon değiştirme 

kolonlarına yerleştirildi. pH=4 olan 25mL 1mg/L Ag+ çözeltileri hazırlandı, bu çözeltilerden 

başlangıç derişim olarak belirlenmesi için 5mL çözelti pipetle alındı, 3,4.10-3M HMDTC 

çözeltisinden 1mL ilave edildi ve 10 dakika karıştırıldı. Akış hızı 2mL/dak olarak ayarlandı 

ve çözeltiler kolonlardan geçirildi. Reçineye adsorbe edilmiş gümüşü geri kazanabilmek için 

en uygun geri kazanım çözeltisi olarak asetonda hazırlanmış 1M HCl alındı ve bu çözeltinin 

5, 10, 15mL’si kolondan geçirildi. Bu çözeltiler yaklaşık 500C’de buharlaştırıldı ve suda 

hazırlanmış 1M HCl çözeltisi ile 10mL hacmine tamamlandı. İşlem 3 kere tekrarlandı. 

Çözeltilerdeki gümüş miktarı AAS tayin edildi ve % geri kazanım hesaplandı. Sonuçlar 

Çizelge 4.36’da verildi. 

3.3.4.9 Zenginleştirme Faktörü Tayini 

pH=4 olan 25mL 1mg/L Ag+çözeltileri hazırlandı. Çözeltilerden başlangıç derişim 

belirlenmesi için 5mL çözelti pipetle alındı ve hazırlanan çözeltiler 50, 100, 300, 450mL’lik 

ölçü kaplarına aktarıldı, tampon çözeltisi ile hacmine tamamlandı. 3,4.10-3M HMDTC 

çözeltisinden 1mL ilave edildi ve 10 dakika karıştırıldı. H+ formuna getirilmiş Purolite-S940 

kelat reçinesinden 0,1g alınarak iyon değiştirme kolonlarına yerleştirildi. Akış hızı 2mL/dak 

olarak ayarlandı ve çözeltiler kolonlardan geçirildi. Gümüşü geri kazanabilmek için asetonda 

hazırlanmış 1M HCl çözeltisinin 10mL’si kolonlardan geçirildi. Bu çözeltiler yaklaşık 

500C’de buharlaştırıldı ve suda hazırlanmış 1M HCl çözeltisi ile 10mL hacmine tamamlandı. 

İşlem 3 kere tekrarlandı. Çözeltilerdeki gümüş miktarı AAS ile tayin edildi ve % geri kazanım 

hesaplandı. Sonuçlar Çizelge 4.37’de verildi. 

3.3.4.10 Yabancı İyon Etkisi 

Su örneklerinde ana bileşen olarak bulunan Na+, Mg2+ gibi katyonların, Cl -, NO3
- gibi 

anyonların ve Al3+, Cu2+, Ni2+ gibi metal iyonlarının geliştirilen yöntemle zenginleştirilen 

analitlerin geri kazanma değerlerine etkileri araştırıldı. H+ formuna getirilmiş Purolite-S940 
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kelat reçinesinden 0,1g alınarak iyon değiştirme kolonlarına yerleştirildi. 25mL’lik ölçü 

kaplarına 100mg\L’lik Ag+ 0,25mL konuldu, seçilen yabancı iyonlar istenilen derişimlerde 

(her iyon için ayrı ayrı ) eklendi ve pH=4 olan tampon çözeltisi ile 25mL tamamlandı. Bu 

çözeltilerden başlangıç derişim belirlenmesi için 5mL çözelti pipetle alındı ve 3,4.10-3M 

HMDTC çözeltisinden 1mL ilave edildi, 10 dakika karıştırıldı. Akış hızı 2mL/dak olarak 

ayarlandı ve çözeltiler kolonlardan geçirildi. Gümüşü geri kazanbilmek için asetonda 

hazırlanmış 1M HCl çözeltisinin 10mL’si kolonlardan geçirildi. Bu çözeltiler yaklaşık 

500C’de buharlaştırıldı ve suda hazırlanmış 1M HCl çözeltisi ile 10mL hacmine tamamlandı. 

İşlem 3 kere tekrarlandı. Çözeltilerdeki gümüş miktarı AAS ile tayin edildi ve % geri kazanım 

hesaplandı. Sonuçlar Çizelge 4.38’de verildi. 

3.3.4.11 Tanıma ve Tayin Sınırı 

Yöntemin tanıma ve tayin sınırlarının belirlenmesi için, boş deneme çözeltisinin gümüş için 

absorbans değerleri 10 kez okunarak standart sapması hesaplandı. Standart sapmanın, tanıma 

sınırı için 3 katına, tayin sınırı için 10 katına karşılık gelen metal derişimleri hesaplandı. 

Sonuçlar Bölüm 4.4.11’de verildi. 

3.3.4.12 Örneklere Uygulanması 

3.3.4.12.1 İçme Suyu 

H+ formuna getirilmiş Purolite-S940 kelat reçinesinden 0,1g alınarak iyon değiştirme 

kolonlarına yerleştirildi. 100mg\L’lik Ag+ çözeltisinden 50mL’lik ölçü kaplarına 0,1, 0,2 0,3, 

0,4, 0,5mL konuldu, pH=4 olan 40mL içme suyu eklendi ve pH=4 tampon çözeltisi ile 

hacmine tamamlandı ve 3,4.10-3M HMDTC çözeltisinden 1mL ilave edildi, 10 dakika 

karıştırıldı. Akış hızı 2mL/dak olarak ayarlandı ve çözeltiler kolonlardan geçirildi. Gümüşü 

geri kazanbilmek asetonda hazırlanmış 1M HCl çözeltisinin 10mL’si kolonlardan geçirildi. 

Bu çözeltiler yaklaşık 500C’de buharlaştırıldı ve suda hazırlanmış 1M HCl çözeltisi ile 10mL 

hacmine tamamlandı. İşlem 3 kere tekrarlandı. Çözeltilerdeki gümüş miktarı AAS ile tayin 

edildi ve % geri kazanım hesaplandı. Sonuçlar Çizelge 4.39’da verildi. 

3.3.4.12.2 Radyolojik Film Örneği 

0,6g radyolojik film tartılarak alındı, 10mL 6M HNO3 çözeltisinde çözüldü, süzüldü ve 

100mL hacmine destile su ile tamamlandı. Bu çözeltiden 2,5mL alındı ve destile su ile 

250mL’ye tamamlandı. H+ formuna getirilmiş Purolite-S940 kelat reçinesinden 0,1g alınarak 
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iyon değiştirme kolonlarına yerleştirildi. 50mL’lik ölçü kaplarına pH=4 olan 40mL 

hazırlanmış radyolojik film örneği konuldu ve tampon çözeltisi ile hacmine tamamlandı ve 

3,4.10-3M HMDTC çözeltisinden 1mL ilave edildi, 10 dakika karıştırıldı. Akış hızı 2mL/dak 

olarak ayarlandı ve çözeltiler kolonlardan geçirildi. Gümüşü geri kazanbilmek için asetonda 

hazırlanmış 1M HCl çözeltisinin 10mL’si kolonlardan geçirildi. Bu çözeltiler yaklaşık 

500C’de buharlaştırıldı ve suda hazırlanmış 1M HCl çözeltisi ile 10mL hacmine tamamlandı. 

İşlem 3 kere tekrarlandı. Çözeltilerdeki gümüş miktarı AAS ile tayin edildi ve % geri kazanım 

hesaplandı. Sonuçlar Çizelge 4.40’da verildi. 
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4 SONUÇLAR ve TARTIŞMALAR 

4.1 Nikel 

4.1.1 Nikel Tutulmasına pH Etkisi 

Bölüm 3.3.1.1’de anlatıldığı gibi nikelin pH=2-7 aralığında Purolite-S940 kelat reçinesine 

tutulma etkisi incelendi. Sonuçlar Çizelge 4.1 ve Şekil 4.1’de gösterilmektedir. Bu 

sonuçlardan en iyi tutulma pH=4’ten sonra olduğu görülmektedir. Çalışma pH olarak pH=4 

seçildi. 

Çizelge 4.1 Nikel tutulmasına pH etkisi (n=3) 

 
 

pH 
Başlangıç Derişim 

mg/L 
Çözeltide Kalan 
Nikel Miktarı 

mg/L 

% Reçineye 
Tutulan Nikel 

Miktarı 
 
2 
 
3 
 
4 
 
5 
 
6 
 
7 
 

 
1,12 

 
1,02 

 
1,13 

 
1,01 

 
1,06 

 
1,19 

 
0,85 

 
0,43 

 
0,09 

 
0,08 

 
0,09 

 
0,11 

 
24,08 

 
58,10 

 
92,32 

 
91,88 

 
91,72 

 
90,99 
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Şekil 4.1 Nikel tutulmasına pH etkisi 
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4.1.2 Nikel Tutulmasına Metal Miktarının Etkisi 

Bölüm 3.3.1.2’de anlatıldığı gibi nikel miktarı değiştirilerek Purolite-S940 kelat reçinesine 

tutulma etkisi incelendi. Sonuçlar Çizelge 4.2 ve Şekil 4.2’de gösterilmektedir. En uygun 

nikel miktarı olarak 1mg/L seçildi. 

Çizelge 4.2 Nikel tutulmasına metal miktarının etkisi (n=3) 

 
Hazırlanan Nikel 

mg/L 
Başlangıç Derişim 

mg/L 
Çözeltide Kalan 
Nikel Miktarı 

mg/L 

% Reçinede Tutulan 
Nikel Miktarı 

 
1 
 

3 
 

5 
 

7 
 

9 
 

 
1,16 

 
2,81 

 
4,96 

 
6,98 

 
8,83 

 

 
0,09 

 
0,25 

 
0,53 

 
0,84 

 
1,16 

 
92,33 

 
91,08 

 
89,36 

 
87,96 

 
86,84 
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Şekil 4.2 Nikel miktarının tutulmaya etkisi 

4.1.3 Nikel Tutulmasına Reçine Miktarının Etkisi 

Bölüm 3.3.1.3’de anlatıldığı gibi Purolite-S940 kelat reçinesinin miktarı değiştirilerek nikelin 

tutulma etkisi incelendi. Sonuçlar Çizelge 4.3 ve Şekil 4.3’de gösterilmektedir. Bu sonuçtan 

en iyi tutulma 0,7g’dan sonra olduğu görülmektedir. En uygun reçine miktarı olarak 0,9g 

seçildi. 
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Çizelge 4.3 Nikel tutulmasına reçine miktarının etkisi (n=3) 

 
Reçine Miktarı 

g 
Başlangıç Derişim 

mg/L 
Çözeltide Kalan 
Nikel Miktarı 

mg/L 

% Reçineye Tutulan 
Nikel Miktarı 

 
0,3 

 
0,5 

 
0,7 

 
0,9 

 
1,1 

 
1,03 

 
0,99 

 
1,11 

 
1,01 

 
1,14 

 

 
0,33 

 
0,10 

 
0,06 

 
0,04 

 
0,05 

 

 
68,39 

 
90,10 

 
94,30 

 
96,03 

 
95,58 
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Şekil 4.3 Nikel tutulmasına reçine miktarının etkisi 

4.1.4 Nikel Tutulmasına Akış Hızının Etkisi 

Bölüm 3.3.1.4’de anlatıldığı gibi nikelin Purolite-S940 kelat reçinesine tutulma etkisi akış 

hızın değiştirilerek incelendi. Sonuçlar Çizelge 4.4 ve Şekil 4.4’de gösterilmektedir. Bu 

sonuçtan en iyi tutulma 2mL/dak’dan yavaş olduğu zamanda görülmektedir. En uygun akış 

hızı olarak 2mL/dak seçildi. 
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Çizelge 4.4 Nikel tutulmasına akış hızının etkisi (n=3) 

 
Akış Hızı 
mL/dak 

Başlangıç Derişim 
mg/L 

Çözeltide kalan Nikel 
Miktarı 
mg/L 

% Reçineye 
Tutulan Nikel 

Miktarı 
 

0,5 
 

2 
 

3,5 
 

5 
 

 
1,18 

 
1,12 

 
1,14 

 
1,09 

 
0,08 

 
0,06 

 
0,11 

 
0,12 

 
93,22 

 
94,64 

 
91,22 

 
88,99 
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Şekil 4.4 Nikel tutulmasına akış hızının etkisi 

4.1.5 Geri Kazanım Çözeltisi Seçimi 

Bölüm 3.3.1.5’de anlatıldığı gibi Purolite-S940 kelat reçinesine tutulan nikeli geri kazanmak 

için çeşitli geri kazanım çözeltileri ile çalışıldı. Sonuçlar Çizelge 4.5’de gösterilmektedir. En 

uygun geri kazanım çözeltisi olarak 1M HNO3 seçildi. 

Çizelge 4.5 Tutulan nikeli geri kazanabilmek için geri kazanım çözeltisi seçimi (n=3) 

 
Geri Kazanım 
Çözeltisi Türü  

10mL 

Başlangıç Derişim 
mg/L 

Geri Kazanım 
Çözeltisindeki Nikel 

Miktarı mg/L 

% Geri  
Kazanım 

 
1M HCl 

 
1M HNO3 

 
2M HNO3 

 

 
1,09 

 
1,18 

 
1,18 

 

 
2,04 

 
2,25 

 
2,26 

 
93,84 

 
94,97 

 
95,94 
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4.1.6. Geri Kazanım Çözeltisi Miktarı 

Bölüm 3.3.1.6’da anlatıldığı gibi Purolite-S940 kelat reçinesine tutulan nikeli geri kazanmak 

için en uygun geri kazanım çözeltisi olarak seçilen 1M HNO3 çözeltisinin en uygun miktarını 

bulmak için değişik miktarlardaki geri kazanım çözeltisi ile çalışıldı. Sonuçlar Çizelge 4.6’da 

gösterilmektedir. En uygun geri kazanım çözeltisi miktarı olarak 10mL seçildi. 

Çizelge 4.6 Tutulan nikeli geri kazanabilmek için geri kazanım çözeltisi miktarı (n=3) 

 

4.1.7 Zenginleştirme Faktörü Tayini 

Bölüm 3.3.1.7’de anlatıldığı gibi zenginleştirme faktörü bulundu. Sonuçlar Çizelge 4.7’de 

gösterilmektedir. 500mL’den sonra tutulmanın azaldığı görülmektedir. Geri kazanım çözeltisi 

miktarı 10mL olduğu için zenginleştirme faktörü 50’dir. 

Çizelge 4.7 Zenginleştirme faktörü tayini (n=3) 

 
Çözelti Hacmi 

mL 
 

Başlangıç Derişim 
mg/L 

Geri Kazanım 
Çözeltisindeki Nikel  

Miktarı mg/L 

% Geri 
Kazanım 

 
 

100 
 

250 
 

500 
 

750 
 

 
1,14 

 
0,97 

 
1,12 

 
1,18 

 
2,24 

 
1,92 

 
2,22 

 
2,26 

 
97,86 

 
98,67 

 
99,11 

 
95,76 

4.1.8 Yabancı İyon Etkisi 

Bölüm 3.3.1.8’de anlatıldığı gibi nikel için yabancı iyonlar etkisi incelendi. Sonuçlar Çizelge 

4.8’de gösterilmektedir.  

1M HNO3 Miktarı 
mL 

Başlangıç Derişim 
mg/L 

Geri Kazanım 
Çözeltisindeki  Nikel 

Miktarı mg/L 

% Geri  
Kazanım 

 
 
5 
 

10 
 

15 
 

 
1,06 

 
1,01 

 
0,98 

 
4,05 

 
1,98 

 
1,27 

 

 
95,23 

 
98,08 

 
97,45 
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Çizelge 4.8 Yabancı iyon etkisi (n=3) 

 
Yabancı 

İyon 
Yabancı İyonun 

Derişimi 
mg/L 

Başlangıç 
Derişim 

mg/L 

Geri Kazanım 
Çözeltisindeki Nikel  

Miktarı mg/L 

% Geri 
Kazanım  

 
Na+ 

 
Mg2+ 

 
Cl− 

 
NO3

− 
 

Al3+ 
 

Cu2+ 
 

Ag+ 
 

 
500 

 
1 
 

50 
 

50 
 
1 
 
1 
 
1 

 
1,14 

 
1,18 

 
1,20 

 
1,15 

 
1,03 

 
1,09 

 
1,02 

 

 
2,18 

 
2,00 

 
2,30 

 
2,16 

 
1,73 

 
1,95 

 
2,01 

 
95,12 

 
89,66 

 
95,44 

 
94,29 

 
84,17 

 
89,58 

 
98,73 

 

4.1.9 Tanıma ve Tayin Sınırı 

Bölüm 3.3.1.9’da anlatıldığı gibi nikel için tanıma ve tayin sınırı incelendi. Nikel için tanıma 

sınırı 0,02mg/L, tayin sınırı 0,06mg/L olarak bulundu. 

4.1.10 Örneklere Uygulanması  

Bölüm 3.3.1.10’da anlatıldığı gibi çalışma koşullar sağlanarak yöntem ve içme suyuna 

uygulandı. Sonuçlar Çizelge 4.9’da gösterilmektedir.  

Çizelge 4.9 İçme suyu (n=3) 
 

Eklenen Nikel 
Miktar mg/L 

% Geri 
Kazanım 

Standart  
Sapma 

% RSD Güven 
Aralığı 

 
 

0,40 
 

 
97,00 

 
1,32 

 
1,36 

 
97,00±3,39 

4.2 Gümüş 

4.2.1 Gümüş Tutulmasına pH Etkisi 

Bölüm 3.3.2.1’de anlatıldığı gibi gümüşün pH=2-7 aralığında Purolite-S940 kelat reçinesine 

tutulma etkisi incelendi. Sonuçlar Çizelge 4.10 ve Şekil 4.5’de gösterilmektedir. Bu sonuçtan 

en iyi tutulma pH=4’ten sonra olduğu görülmektedir. En uygun pH olarak pH=4 seçildi. 
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Çizelge 4.10 Gümüş tutulmasına pH etkisi (n=3) 

 
 

pH 
Başlangıç Derişim 

mg/L 
Çözeltide Kalan 
Gümüş Miktarı 

mg/L 

% Reçineye 
Tutulan Gümüş 

Miktarı 
 
2 
 
3 
 
4 
 
5 
 
6 
 
7 
 

 
1,08 

 
1,08 

 
1,07 

 
1,03 

 
1,03 

 
1,03 

 
0,65 

 
0,53 

 
0,08 

 
0,08 

 
0,07 

 
0,06 

 
39,65 

 
50,97 

 
92,48 

 
92,54 

 
92,86 

 
94,14 
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Şekil 4.5 Gümüş tutulmasına pH etkisi 

4.2.2 Gümüş Tutulmasına Metal Miktarının Etkisi 

Bölüm 3.3.2.2’de anlatıldığı gibi gümüş miktarı değiştirilerek Purolite-S940 kelat reçinesine 

tutulma etkisi incelendi. Sonuçlar Çizelge 4.11 ve Şekil 4.6’da gösterilmektedir. En uygun 

gümüş miktarı olarak 1mg/L seçildi. 

 

 

 

 

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


 

 

57

 

Çizelge 4.11 Gümüş tutulmasına metal miktarının etkisi (n=3) 

 
Hazırlanan Gümüş 

mg/L 
Başlangıç Derişim 

mg/L 
Çözeltide Kalan 
Gümüş Miktarı 

mg/L 

% Reçineye 
Tutulan Gümüş 

Miktarı 
 

1 
 

3 
 

5 
 

7 
 

9 
 

 
1,14 

 
2,89 

 
4,98 

 
6,99 

 
8,88 

 
0,08 

 
0,34 

 
0,84 

 
1,26 

 
1,91 

 
93,29 

 
88,21 

 
83,14 

 
81,96 

 
78,51 
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Şekil 4.6 Gümüş miktarının tutulmaya etkisi 

4.2.3 Gümüş Tutulmasına Reçine Miktarının Etkisi 

Bölüm 3.3.2.3’de anlatıldığı gibi Purolite-S940 kelat reçinesinin miktarı değiştirilerek 

gümüşün tutulma etkisi incelendi. Sonuçlar Çizelge 4.12 ve Şekil 4.7’de gösterilmektedir. Bu 

sonuçtan en iyi tutulma 0,7g’dan sonra olduğu görülmektedir. En uygun reçine miktarı olarak 

0,9g seçildi. 
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Çizelge 4.12 Gümüş tutulmasına reçine miktarının etkisi (n=3) 

 
Reçine Miktarı 

g 
Başlangıç Derişim 

mg/L 
 

Çözeltide Kalan 
Gümüş Miktarı  

mg/L 

% Reçineye 
Tutulan Gümüş 

Miktarı  
 

0,3 
 

0,5 
 

0,7 
 

0,9 
 

1,1 
 

 
1,03 

 
1,04 

 
1,07 

 
1,02 

 
1,03 

 
0,39 

 
0,08 

 
0,03 

 
0,03 

 
0,04 

 
61.70 

 
92,63 

 
97,54 

 
97,05 

 
96,10 
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Şekil 4.7 Gümüş tutulmasına reçine miktarının etkisi 

4.2.4 Gümüş Tutulmasına Akış Hızının Etkisi 

Bölüm 3.3.2.4’de anlatıldığı gibi gümüşün Purolite-S940 kelat reçinesine tutulma etkisi akış 

hızın değiştirilerek incelendi. Sonuçlar Çizelge 4.13 ve Şekil 4.8’de gösterilmektedir. Bu 

sonuçtan en iyi tutulma 2mL/dak’dan yavaş olduğu zamanda görülmektedir. En uygun akış 

hızı olarak 2mL/dak seçildi. 

 

 

 

 

 

 

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


 

 

59

 

Çizelge 4.13 Gümüş tutulmasına akış hızının etkisi (n=3) 
 

 
Akış Hızı mL/dak 

Başlangıç Derişim 
mg/L 

 

Çözeltide Kalan 
Gümüş Miktarı mg/L 

% Reçineye Tutulan 
Gümüş Miktarı  

 
0,5 

 
2 
 

3,5 
 

5 
 

 
1,08 

 
1,04 

 
1,01 

 
1,07 

 
0,05 

 
0,05 

 
0,09 

 
0,15 

 
95,70 

 
95,26 

 
90,74 

 
85,76 
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Şekil 4.8 Gümüş tutulmasına akış hızının etkisi 

4.2.5 Geri Kazanım Çözeltisi Seçimi 

Bölüm 3.3.2.5’de anlatıldığı gibi Purolite-S940 kelat reçinesine tutulan gümüşü geri 

kazanmak için en uygun geri kazanım çözelti türünü seçmek için çalışıldı. Sonuçlar Çizelge 

4.14’de gösterilmektedir. En uygun geri kazanım çözelti türü olarak 1M HNO3 seçildi. 

Çizelge 4.14 Tutulan gümüşü geri kazanabilmek için geri kazanım çözeltisi seçimi (n=3) 

 
Geri Kazanım 

Çözeltisi Türleri 
10mL 

Başlangıç Derişim 
mg/L 

Geri Kazanım 
Çözeltisindeki Gümüş 

Miktarı mg/L 

% Geri Kazanım  

 
1M HCl 

 
1M HNO3 

 
2M HNO3 

 

 
1,13 

 
1,11 

 
1,08 

 
1,67 

 
1,81 

 
1,76 

 
73,92 

 
81,82 

 
81,94 

 

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


 

 

60

 

4.2.6 Geri Kazanım Çözeltisi Miktarı 

Bölüm 3.3.2.6’da anlatıldığı gibi Purolite-S940 kelat reçinesine tutulan gümüşü geri 

kazanmak için en uygun geri kazanım çözeltisi türü olarak seçilen1M HNO3 çözeltinin en 

uygun miktarını bulmak için çalışıldı. Sonuçlar Çizelge 4.15’de gösterilmektedir. En uygun 

geri kazanım çözeltisi miktarı olarak 20mL seçildi. 

Çizelge 4.15 Tutulan gümüşü geri kazanabilmek için geri kazanım çözeltisi miktarı (n=3) 

 
1M HNO3 

Miktarı mL 
Başlangıç 

Derişim mg/L 
Geri Kazanım 

Çözeltisindeki Gümüş 
Miktarı mg/L 

% Geri Kazanım  

 
10 
 

15 
 

20 
 

25 
 

 
1,03 

 
1,06 

 
1,10 

 
0,98 

 
1,71 

 
1,27 

 
1,05 

 
0,75 

 

 
82,72 

 
89,65 

 
96,08 

 
95,40 

4.2.7 Zenginleştirme Faktörü Tayini 

Bölüm 3.3.2.7’de anlatıldığı gibi zenginleştirme faktörün bulmak için çalışıldı. Sonuçlar 

Çizelge 4.16’da gösterilmektedir. 200mL’den sonra tutulmanın azaldığı görülmektedir. Geri 

kazanım çözeltisi miktarı 20mL olduğu için zenginleştirme faktörü 10’dır. 

Çizelge 4.16 Zenginleştirme faktörü tayini (n=3) 

 
Çözelti Hacmi 

mL 
Başlangıç Derişim 

mg/L 
Geri Kazanım 

Çözeltisindeki Gümüş 
Miktarı mg/L 

% Geri Kazanım  

 
50 

 
100 

 
200 

 
400 

 

 
1,15 

 
1,04 

 
1,05 

 
1,12 

 
1,09 

 
1,01 

 
1,07 

 
0,84 

 
97,11 

 
97,47 

 
96,29 

 
75,03 
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4.2.8 Yabancı İyon Etkisi 

Bölüm 3.3.2.8’de anlatıldığı gibi gümüş için yabancı iyonlar etkisi incelendi. Sonuçlar 

Çizelge 4.17’de gösterilmektedir.  

Çizelge 4.17 Yabancı iyon etkisi (n=3) 
 

Yabancı 
İyon 

Yabancı İyonun 
Derişim mg/L 

Başlangıç 
Derişim mg/L 

Geri Kazanım 
Çözeltisindeki Gümüş 

Miktarı mg/L 

% Geri 
Kazanım  

 
Na+ 

 
Mg2+ 

 
Cl− 

 
NO3

− 
 

Al3+ 
 

Cu2+ 
 

Ni2+ 
 

 
500 

 
1 
 

1 
 

50 
 

1 
 

1 
 

1 

 
0,99 

 
1,10 

 
1,08 

 
1,03 

 
1,06 

 
1,12 

 
1,09 

 
0,96 

 
0,99 

 
0,72 

 
0,97 

 
0,98 

 
1,02 

 
1,02 

 
96,58 

 
90,89 

 
66,58 

 
94,74 

 
92,24 

 
91,60 

 
93,31 

4.2.9 Tanıma ve Tayin Sınırı 

Bölüm 3.3.2.9’da anlatıldığı gibi gümüş için tanıma ve tayin sınırı incelendi. Gümüş için 

tanıma sınırı 0,03mg/L, tayin sınırı 0,09mg/L olarak bulundu. 

4.2.10 Örneklere Uygulanması 

Bölüm 3.3.2.10’da anlatıldığı gibi çalışma koşulları belirlenen yöntem içme suyu ve 

radyolojik film örneğine uygulandı. Sonuçlar Çizelge 4.18 ve 4.19’da gösterilmektedir.  

Çizelge 4.18 İçme suyu (n=3) 
 

Eklenen Gümüş 
Miktarı mg/L 

% Geri 
Kazanım 

Standart  
Sapma 

 
% RSD 

Güven 
Aralığı 

 
 

0,40 
 

 
96,33 

 
1,16 

 
1,20 

 
96,33±2,89 
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Çizelge 4.19 Radyolojik film örneği (n=3) 
 

Radyolojik Film 
Örneğindeki Ag+ 

mg\L 

% Geri 
Kazanım 

Standart  
Sapma 

 
% RSD 

Güven 
Aralığı 

 
 

0,41 
 

 
81,33 

 
1,67 

 
2,05 

 
81,33±4,16 

4.3 Nikel – HMDTC Kompleksi 

4.3.1 Nikel – HMDTC Kompleksinin Oluşturulması 

 

Şekil 4.9 Ni-HMDTC ait absorpsiyon spektrumları (siyah Ni; kırmızı HMDTC; mavi Ni-
HMDTC kompleksi; blank pH=4 tampon çözeltisi) 

4.3.2 Nikel-HMDTC Kompleksinin Adsorplanmasına pH Etkisi 

Bölüm 3.3.3.2’de anlatıldığı gibi nikel-HMDTC kompleksinin pH=2-7 aralığında Purolite-

S940 kelat reçinesine adsorplanma etkisi incelendi. Sonuçlar Çizelge 4.20 ve Şekil 4.10’da 

gösterilmektedir. Bu sonuçtan en iyi adsorplanma pH=4’ten sonra olduğu görülmektedir. En 

uygun pH olarak pH=4 seçildi. 
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Çizelge 4.20 Nikel-HMDTC kompleksinin adsorplanmasına pH etkisi (n=3) 
 

 
pH 

Başlangıç Derişim 
mg/L 

Çözeltide Kalan 
Nikel Miktarı 

mg/L 

% Reçineye 
Adsorplanan Nikel 

Miktarı 
 
2 
 
3 
 
4 
 
5 
 
6 
 
7 
 

 
1,06 

 
1,11 

 
1,07 

 
0,99 

 
1,12 

 
1,12 

 
0,13 

 
0,04 

 
0,03 

 
0,03 

 
0,03 

 
0,06 

 
87,35 

 
96,14 

 
97,59 

 
96,71 

 
97,07 

 
94,34 
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Şekil 4.10 Nikel-HMDTC kompleksinin adsorplanmasına pH etkisi 

4.3.3 Nikel-HMDTC Kompleksinin Adsorplanmasına Reçine Miktarının Etkisi 

Bölüm 3.3.3.3’de anlatıldığı gibi Purolite-S940 kelat reçinesinin miktarı değiştirilerek nikel-

HMDTC kompleksinin adsorplanma etkisi incelendi. Sonuçlar Çizelge 4.21 ve Şekil 4.11’de 

gösterilmektedir. En uygun reçine miktarı olarak 0,1g seçildi. 

 

 

 

 

 

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


 

 

64

 

Çizelge 4.21 Nikel-HMDTC kompleksinin adsorplanmasına reçine miktarının etkisi (n=3) 
 

Reçine Miktarı 
g 

Başlangıç Derişim 
mg/L 

Çözeltide Kalan 
Nikel Miktarı 

mg/L 

% Reçineye 
Adsorplanan Nikel 

 Miktarı 
 

0,1 
 

0,3 
 

0,5 
 

0,7 
 

 
1,05 

 
1,15 

 
0,99 

 
1,10 

 
0,02 

 
0,03 

 
0,03 

 
0,04 

 
98,41 

 
97,65 

 
97,09 

 
96,66 
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Şekil 4.11 Nikel-HMDTC kompleksinin adsorplanmasına reçine miktarı etkisi 

4.3.4 Nikel-HMTDC Kompleksinin Adsorplanmasına Ligant Miktarının Etkisi 

Bölüm 3.3.3.4’de anlatıldığı gibi HMDTC miktarı değiştirilerek nikel-HMDTC kompleksinin 

Purolite-S940 kelat reçinesine adsorplanmasına etkisi incelendi. Sonuçlar Çizelge 4.22 ve 

Şekil 4.12’de gösterilmektedir. En uygun HMDTC miktarı olarak 1mL seçildi. 
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Çizelge 4.22 Nikel-HMDTC kompleksinin adsorplanmasına ligant miktarının etkisi (n=3) 
 

Ligant Miktarı 
mL 

Başlangıç Derişim 
mg/L 

Çözeltide kalan Nikel 
Miktarı mg/L 

 

% Reçineye 
Adsorplanan Nikel 

Miktarı  
 

0,1 
 

0,5 
 

1,0 
 

2,0 
 

3,0 
 

4,0 
 

 
0,98 

 
1,19 

 
1,05 

 
0,98 

 
1,17 

 
1,20 

 
0,47 

 
0,04 

 
0,02 

 
0,02 

 
0,03 

 
0,09 

 
52,38 

 
96,64 

 
98,40 

 
98,00 

 
97,07 

 
92,78 
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Şekil 4.12 Nikel-HMDTC kompleksinin adsorplanmasına ligant miktarının etkisi 

4.3.5 Nikel-HMDTC Kompleksinin Adsorplanmasına Metal Miktarının Etkisi 

Bölüm 3.3.3.5’de anlatıldığı gibi nikel miktarı değiştirilerek nikel-HMDTC kompleksinin 

Purolite-S940 kelat reçinesine adsorplanma etkisi incelendi. Sonuçlar Çizelge 4.23 ve Şekil 

4.13’de gösterilmektedir. En uygun nikel miktarı olarak 1mg/L seçildi. 

 

 

 

 

 

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


 

 

66

 

Çizelge 4.23 Nikel-HMTDC kompleksinin adsorplanmasına metal miktarının etkisi (n=3) 
 

Hazırlanan Nikel 
mg/L 

Başlangıç Derişim 
mg/L 

Çözeltide kalan Nikel 
Miktarı mg/L 

 

% Reçineye 
Adsorplanan Nikel 

Miktarı  
 
1 
 
3 
 
5 
 
7 
 
9 
 

 
1,13 

 
3,07 

 
4,93 

 
7,03 

 
9,01 

 
0,03 

 
0,09 

 
0,33 

 
1,49 

 
3,01 

 
97,09 

 
97,04 

 
93,34 

 
78,81 

 
66,57 
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Şekil 4.13 Nikel miktarının adsorplanmaya etkisi 

4.3.6 Nikel-HMDTC Kompleksinin Adsorplanmasına Akış Hızının Etkisi 

Bölüm 3.3.3.6’da anlatıldığı gibi nikel-HMDTC kompleksinin Purolite-S940 kelat reçinesine 

adsorplanma etkisi akış hızın değiştirilerek incelendi. Sonuçlar Çizelge 4.24 ve Şekil 4.14’de 

gösterilmektedir. En uygun akış hızı olarak 2mL/dak seçildi. 
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Çizelge 4.24 Nikel-HMDTC kompleksinin adsorplanmasına akış hızının etkisi (n=3) 
 

 
Akış Hızı mL/dak 

Başlangıç Derişim 
mg/L 

Çözeltide kalan 
Nikel Miktarı mg/L 

 

% Reçineye 
Adsorplanan Nikel 

Miktarı  
 
1 
 
2 
 
4 
 
6 
 
8 
 

10 
 

 
1,05 

 
1,10 

 
1,18 

 
1,12 

 
1,09 

 
1,02 

 
0,03 

 
0,03 

 
0,04 

 
0,03 

 
0,02 

 
0,03 

 
97,49 

 
97,26 

 
96,90 

 
97,66 

 
97,86 

 
96,67 
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Şekil 4.14 Nikel-HMDTC kompleksinin adsorplanmasına akış hızının etkisi 

4.3.7 Geri Kazanım Çözeltisi Seçimi 

Bölüm 3.3.3.7’de anlatıldığı gibi Purolite-S940 kelat reçinesine adsorplanan nikeli geri 

kazanmak için en uygun geri kazanım çözelti türünü seçmek için çalışıldı. Sonuçlar Çizelge 

4.25’de gösterilmektedir. En uygun geri kazanım çözelti türü olarak asetondaki 1M HNO3 

seçildi. 
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Çizelge 4.25 Adsorplanan nikeli geri kazanabilmek için geri kazanım çözeltisi seçimi (n=3) 
 

Geri Kazanım 
Çözeltisi Türleri 

10mL 

Başlangıç Derişim 
mg/L 

 

Geri Kazanım 
Çözeltideki Nikel 

Miktarı mg/L 

% Geri 
Kazanım 

 
1M HCl (suda) 

 
1M HCl (asetonda) 

 
1M HNO3 (suda) 

 
2M HNO3 (suda) 

 
1M HNO3 (asetonda) 

 
2M HNO3 (asetonda) 

 

 
1,12 

 
1,04 

 
1,13 

 
0,99 

 
1,01 

 
1,15 

 
0,35 

 
1,,70 

 
0,44 

 
0,38 

 
1,67 

 
1,93 

 
15,61 

 
81,56 

 
19,61 

 
19,31 

 
82,94 

 
83,50 

4.3.8 Geri Kazanım Çözeltisi Miktarı 

Bölüm 3.3.3.8’de anlatıldığı gibi Purolite-S940 kelat reçinesine adsorplanan nikeli geri 

kazanmak için en uygun geri kazanım çözeltisi türü olarak seçilen çözeltinin en uygun 

miktarını bulmak için çalışıldı. Sonuçlar Çizelge 4.26’da gösterilmektedir. En uygun geri 

kazanım çözeltisi miktarı olarak 15mL seçildi. 

Çizelge 4.26 Adsorplanan nikeli geri kazanabilmek için geri kazanım çözeltisi miktarı (n=3) 
 

Geri Kazanım 
Çözeltisi mL 

Başlangıç Derişim 
mg/L 

Geri Kazanım 
Çözeltideki Nikel 

Miktarı mg/L 

% Geri Kazanım 
 

 
10 

 
15 

 
20 

 

 
1,12 

 
1,07 

 
1,13 

 
1,87 

 
2,09 

 
2,22 

 
83,87 

 
98,10 

 
98,08 

4.3.9 Zenginleştirme Faktörü Tayini 

Bölüm 3.3.3.9’da anlatıldığı gibi zenginleştirme faktörünü bulmak için çalışıldı. Sonuçlar 

Çizelge 4.27’de gösterilmektedir. 300mL’den sonra tutlmanın azaldığı görülmektedir. Geri 

kazanım çözeltisi miktarı 15mL olduğu için zenginleştirme faktörü 20’dir. 
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Çizelge 4.27 Zenginleştirme faktörü tayini (n=3) 
 

Çözelti Hacmi 
mL 

Başlangıç Derişim 
mg/L 

Geri Kazanım 
Çözeltideki Nikel 

Miktarı mg/L 

% Geri Kazanım 
 

 
50 

 
100 

 
300 

 
450 

 

 
1,13 

 
1,11 

 
1,13 

 
1,12 

 
2,22 

 
2,17 

 
2,21 

 
2,06 

 
97,90 

 
97,61 

 
98,25 

 
92,09 

4.3.10 Yabancı İyon Etkisi 

Bölüm 3.3.4.10’da anlatıldığı gibi nikel-HMDTC kompleksinin Purolite-S940 kelat 

reçinesine adsorplanması için yabancı iyonlar etkisi incelendi. Sonuçlar Çizelge 4.28’de 

gösterilmektedir.  

Çizelge 4.28 Yabancı iyon etkisi (n=3) 

 
Yabancı 

İyon 
Yabancı İyonun 
Derişim mg/L 

Başlangıç 
Derişim mg/L 

Geri Kazanım 
Çözeltideki Nikel 

Miktarı mg/L 

% Geri 
Kazanım  

 
Na+ 

 
Mg2+ 

 
Cl− 

 
NO3

− 
 

Al3+ 
 

Cu2+ 
 

Ag+ 

 

 
1000 

 
1000 

 
300 

 
300 

 
1 
 

1 
 

1 
 

 
1,08 

 
1,11 

 
1,10 

 
1,12 

 
1,09 

 
1,14 

 
1,15 

 

 
2,06 

 
2,13 

 
2,08 

 
2,12 

 
2,01 

 
2,09 

 
2,18 

 

 
95,49 

 
95,69 

 
94,42 

 
94,61 

 
93,40 

 
91,83 

 
96,44 

 

4.3.11 Tanıma ve Tayin Sınırı 

Bölüm 3.3.3.11’de anlatıldığı gibi nikel-HMDTC için tanıma ve tayin sınırı incelendi. Nikel-

HMDTC için tanıma sınırı 0,01mg/L, tayin sınırı 0,03mg/L olarak bulundu. 
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4.3.12 Örneklere Uygulanması 

Bölüm 3.3.3.12’de anlatıldığı gibi çalışma koşullar sağlanarak yöntem içme suyuna 

uygulandı. Sonuçlar Çizelge 4.29’da gösterilmektedir.  

Çizelge 4.29 İçme suyu (n=3) 
 

Eklenen Nikel 
Miktarı mg/L 

 

% Geri 
Kazanım 

Standart  
Sapma 

% RSD Güven 
Aralığı 

 
 

0,20 
 

0,40 
 

0,60 
 

0,80 
 

1,00 

 
101,49 

 
98,25 

 
98,83 

 
99,63 

 
96,19 

 

 
0,86 

 
1,15 

 
0,58 

 
1,62 

 
0,70 

 
0,85 

 
1,17 

 
0,59 

 
1,63 

 
0,73 

 
101,49±2,14 

 
98,25±2,86 

 
98,83±1,44 

 
99,63±4,04 

 
96,19±1,74 

 

4.4 Gümüş – HMDTC Kompleksi 

4.4.1 Gümüş – HMDTC Kompleksinin Oluşturulması 

 

Sekil 4.15 Ag-HMDTC ait absorpsiyon spektrumları (siyah Ag; kırmızı HMDTC; mavi Ag-
HMDTC kompleksi; blank pH=4 tampon çözeltisi) 

4.4.2 Gümüş-HMDTC Kompleksinin Adsorplanmasına pH Etkisi 

Bölüm 3.3.4.2’de anlatıldığı gibi gümüş-HMDTC kompleksinin pH=2-7 aralığında Purolite-

S940 kelat reçinesine adsorplanma etkisi incelendi. Sonuçlar Çizelge 4.30 ve Şekil 4.16’da 

gösterilmektedir. Bu sonuçtan en iyi adsorplanma pH=4’ten sonra olduğu görülmektedir. En 
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uygun pH olarak pH=4 seçildi. 

Çizelge 4.30 Gümüş-HMDTC kompleksinin adsorplanmasına pH etkisi (n=3) 
 

 
pH 

 

Başlangıç Derişim 
mg/L 

Çözeltide Kalan 
Gümüş Miktarı mg/L 

% Reçineye 
Adsorplanan Gümüş 

 
2 
 
3 
 
4 
 
5 
 
6 
 
7 

 
0,89 

 
0,93 

 
0,94 

 
1,01 

 
0,94 

 
0,95 

 
0,01 

 
0,02 

 
0,03 

 
0,02 

 
0,03 

 
0,05 

 
98,53 

 
97,84 

 
97,96 

 
98,32 

 
97,34 

 
95,40 

 

60

70

80

90

100

0 1 2 3 4 5 6 7pH

%
 R
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ye
 tu

tu
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n 
gü
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ü

ş

 
Şekil 4.16 Gümüş-HMDTC kompleksinin adsorplanmasına pH etkisi 

4.4.3 Gümüş-HMDTC Kompleksinin Adsorplanmasına Reçine Miktarının Etkisi 

Bölüm 3.3.4.3’de anlatıldığı gibi Purolite-S940 kelat reçinesinin miktarı değiştirilerek gümüş-

HMDTC kompleksinin adsorplanma etkisi incelendi. Sonuçlar Çizelge 4.31 ve Şekil 4.17’de 

gösterilmektedir. En uygun reçine miktarı olarak 0,1g seçildi. 
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Çizelge 4.31 Gümüş-HMDTC kompleksinin adsorplanmasına reçine miktarının etkisi (n=3) 
 

 
Reçine Miktarı g 

 

Başlangıç Derişim 
mg/L 

Çözeltide Kalan 
Gümüş Miktarı mg/L 

% Reçineye 
Adsorplanan Gümüş  

Miktarı  
 

0,1 
 

0,3 
 

0,5 
 

0,7 
 

 
1,03 

 
1,11 

 
1,03 

 
1,14 

 
0,02 

 
0,03 

 
0,03 

 
0,03 

 
98,41 

 
97,26 

 
97,90 

 
97,64 

 

60

70

80

90

100

0 0.2 0.4 0.6 0.8
Reçine m iktarı, g

%
 R

eç
in
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e 

tu
tu
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üm

ü
ş

 
Şekil 4.17 Gümüş-HMDTC kompleksinin adsorplanmasına reçine miktarının etkisi 

4.4.4 Gümüş-HMDTC Kompleksinin Adsorplanmasına Ligant Miktarının Etkisi 

Bölüm 3.3.4.4’de anlatıldığı gibi HMDTC miktarı değiştirilerek gümüş-HMDTC 

kompleksinin Purolite-S940 kelat reçinesine adsorplanma etkisi incelendi. Sonuçlar Çizelge 

4.32 ve Şekil 4.18’de gösterilmektedir. En uygun HMDTC miktarı olarak 1mL seçildi. 
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Çizelge 4.32 Gümüş-HMDTC kompleksinin adsorplanmasına ligant miktarının etkisi (n=3) 
 

HMDTC Miktarı 
mL 

Başlangıç Derişim 
mg/L 

Çözeltide Kalan 
Gümüş Miktarı mg/L 

% Reçineye 
Adsorplanan Gümüş  

Miktarı  
 

0,1 
 

0,5 
 

1,0 
 

2,0 
 

3,0 

 
1,12 

 
1,09 

 
1,09 

 
1,08 

 
1,06 

 

 
0,09 

 
0,03 

 
0,02 

 
0,02 

 
0,03 

 
92,26 

 
97,56 

 
97,90 

 
98,48 

 
97,19 

 

60

70

80

90

100

0 1 2 3
Ligant miktarı mL

%
 R

eç
in

ey
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tu
tu
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gü
m

üş

 
Şekil 4.18 Gümüş-HMDTC kompleksinin adsorplanmasına ligant miktarının etkisi 

4.4.5 Gümüş-HMDTC Kompleksinin Adsorplanmasına  Metal Miktarının Etkisi 

Bölüm 3.3.4.5’de anlatıldığı gibi gümüş miktarı değiştirilerek gümüş-HMDTC kompleksinin 

Purolite-S940 kelat reçinesine adsorplanma etkisi incelendi. Sonuçlar Çizelge 4.33 ve Şekil 

4.19’da gösterilmektedir. En uygun gümüş miktarı olarak 1mg/L seçildi. 
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Çizelge 4.33 Gümüş-HMDTC kompleksinin adsorplanmasına metal miktarının etkisi (n=3) 
 

Hazırlanan Gümüş 
mg/L 

Başlangıç Derişim 
mg/L 

Çözeltide Kalan 
Gümüş Miktarı mg/L 

% Reçineye 
Adsorplanan Gümüş  

Miktarı  
 
1 
 
3 
 
5 
 
7 
 
9 
 

 
1,10 

 
2,89 

 
4,85 

 
6,87 

 
8,76 

 
0,03 

 
0,09 

 
0,39 

 
0,79 

 
1,50 

 
97,51 

 
96,78 

 
91,92 

 
88,80 

 
82,92 

 

50

60

70

80

90

100

0 1 2 3 4 5 6 7 8 9
Gümüş  miktarı, mg\L
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 R

eç
in
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e 

tu
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m

ü
ş

 
Şekil 4.19 Gümüş miktarının adsorplamaya etkisi 

4.4.6 Gümüş-HMDTC Kompleksinin Adsorplanmasına Akış Hızının Etkisi 

Bölüm 3.3.4.6’da anlatıldığı gibi gümüş-HMDTC kompleksinin Purolite-S940 kelat 

reçinesine adsorplanma etkisi akış hızın değiştirilerek incelendi. Sonuçlar Çizelge 4.34 ve 

Şekil 4.20’de gösterilmektedir. En uygun akış hızı olarak 2mL/dak seçildi. 
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Çizelge 4.34 Gümüş-HMDTC kompleksinin adsorplanmasına akış hızının etkisi (n=3) 
 

Akış Hızı 
mL/dak 

Başlangıç Derişim 
mg/L 

Çözeltide Kalan  
Gümüş Miktarı mg/L 

 

% Reçineye 
Adsorplanan Gümüş  

Miktarı  
 

1 
 

2 
 

4 
 

6 
 

8 
 

10 
 

 
1,04 

 
1,05 

 
1,04 

 
1,09 

 
1,11 

 
1,08 

 
0,03 

 
0,02 

 
0,03 

 
0,04 

 
0,04 

 
0,03 

 
97,13 

 
98,09 

 
97,14 

 
96,64 

 
96,66 

 
96,89 

 

60
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Şekil 4.20 Gümüş-HMDTC kompleksinin adsorplanmasına akış hızının etkisi 

4.4.7 Geri Kazanım Çözeltisi Seçimi 

Bölüm 3.3.4.7’de anlatıldığı gibi Purolite-S940 kelat reçinesine adsorplanan gümüşü geri 

kazanmak için en uygun geri kazanım çözelti türünü seçmek için çalışıldı. Sonuçlar Çizelge 

4.35’de gösterilmektedir. En uygun geri kazanım çözeltisi türü olarak asetondaki 1M HCl 

seçildi. 
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Çizelge 4.35 Adsorplanan gümüşü geri kazanabilmek için geri kazanım çözeltisi seçimi (n=3) 
 

Geri Kazanım 
Çözeltisi Türleri 

10mL 

Başlangıç Derişim 
mg/L 

Geri Kazanım 
Çözeltisindeki Gümüş 

Miktarı mg/L 

% Geri 
Kazanım 

 
 

1M HCl (suda) 
 

1M HCl (asetonda) 
 

1M HNO3 (asetonda) 
 

 
1,06 

 
1,13 

 
1,03 

 
0,64 

 
2,19 

 
0,73 

 
30,08 

 
97,06 

 
35,44 

4.4.8 Geri Kazanım Çözeltisi Miktarı 

Bölüm 3.3.4.8’de anlatıldığı gibi Purolite-S940 kelat reçinesine adsorplanan gümüşü geri 

kazanmak için en uygun geri kazanım çözeltisi türü olarak seçilen çözeltinin en uygun 

miktarını bulmak için çalışıldı. Sonuçlar Çizelge 4.36’da gösterilmektedir. En uygun geri 

kazanım çözeltisi miktarı olarak 10mL seçildi. 

Çizelge 4.36 Adsorplanan gümüşü geri kazanabilmek için geri kazanım çözeltisi miktarı 

Geri Kazanım 
Çözeltisi mL 

 

Başlangıç Derişim 
mg/L 

Geri Kazanım 
Çözeltisindeki Gümüş 

Miktarı mg/L 

% Geri Kazanım 
 

 
5 
 

10 
 

15 
 

 
1,08 

 
1,00 

 
1,03 

 
1,58 

 
1,97 

 
2,00 

 
73,12 

 
98,29 

 
96,74 

4.4.9 Zenginleştirme Faktörü Tayini 

Bölüm 3.3.4.9’da anlatıldığı gibi zenginleştirme faktörünü bulmak için çalışıldı. Sonuçlar 

Çizelge 4.37’de gösterilmektedir. 300mL’den sonra adsorplanmanın azaldığı görülmektedir. 

Geri kazanım çözeltisi miktarı 10mL olduğu için zenginleştirme faktörü 30’dir. 
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Çizelge 4.37 Zenginleştirme faktörü tayini (n=3) 
 

Çözelti Hacmi 
mL 

 

Başlangıç Derişim 
mg/L 

Geri Kazanım 
Çözeltisindeki Gümüş 

Miktarı mg/L 

% Geri 
Kazanım 

 
 

50 
 

100 
 

300 
 

450 
 

 
1,12 

 
1,10 

 
1,06 

 
1,09 

 
2,21 

 
2,17 

 
2,10 

 
1,92 

 
98,54 

 
98,20 

 
98,82 

 
88,37 

4.4.10 Yabancı İyon Etkisi 

Bölüm 3.4.4.10’da anlatıldığı gibi gümüş için yabancı iyonlar etkisi incelendi. Sonuçlar 

Çizelge 4.38’de gösterilmektedir.  

Çizelge 4.38 Yabancı iyon etkisi (n=3) 
 

Yabancı 
İyon 

Yabancı İyonun 
Derişim mg/L 

Başlangıç 
Derişim mg/L 

Geri Kazanım 
Çözeltisindeki 

Gümüş Miktarı mg/L 

% Geri 
Kazanım  

 
Na+ 

 
Mg2+ 

 
Cl− 

 
NO3

− 
 

Al3+ 
 

Cu2+ 
 

Ni2+ 

 

 
1000 

 
1000 

 
300 

 
300 

 
1 
 
1 
 
1 
 

 
0,84 

 
0,78 

 
0,80 

 
0,83 

 
0,75 

 
0,76 

 
1,06 

 
1,61 

 
1,53 

 
1,54 

 
1,64 

 
1,44 

 
1,39 

 
2,08 

 
96,01 

 
98,52 

 
95,64 

 
98,99 

 
95,53 

 
91,13 

 
98,26 

4.4.11 Tanıma ve Tayin Sınırı 

Bölüm 3.3.4.11’de anlatıldığı gibi gümüş-HMDTC için tanıma ve tayin sınırı incelendi. 

Gümüş-HMDTC için tanıma sınırı 0,01mg\L, tayin sınırı 0,03mg\L olarak bulundu. 
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4.4.12 Örneklere Uygulanması 

Bölüm 3.3.3.12’de anlatıldığı gibi çalışma koşullar sağlanarak yöntem içme suyu ve 

radyolojik film örneğine uygulandı. Sonuçlar Çizelge 4.39 ve 4.40’da gösterilmektedir.  

Çizelge 4.39 İçme suyu (n=3) 
 

Eklenen Gümüş 
Miktarı mg/L 

 

% Geri 
Kazanım 

Standart  
Sapma 

% RSD Güven 
Aralığı 

 
 

0,20 
 

0,40 
 

0,60 
 

0,80 
 

1,00 
 

 
98,67 

 
99,67 

 
99,33 

 
97,50 

 
96,80 

 
1,15 

 
1,52 

 
1,04 

 
1,17 

 
0,92 

 
1,17 

 
1,53 

 
1,05 

 
1,20 

 
0,95 

 
98,67±2,86 

 
99,67±3,78 

 
99,33±2,59 

 
97,50±2,91 

 
96,80±2,29 

 

Çizelge 4.40 Radyolojik film örneği (n=3) 
 

Radyolojik Film 
Örneğindeki Ag+ 

mg\L 

% Geri 
Kazanım 

Standart  
Sapma 

 
% RSD 

Güven 
Aralığı 

 
 

0,46 
 

 
97,81 

 
1,16 

 
1,19 

 
97,81±2,89 
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4.5 Çalışma Koşulları  

Çalışma koşulları Çizelge 4.41’de verildi 

Çizelge 4.41 Çalışma Koşulları 
 

 
Faktör 

 

 
Ni 

 
Ag 

 
Ni-HMDTC 

 
Ag-HMDTC 

 
pH 

 

 
4 

 
4 

 
4 

 
4 

 
Metal Miktarı 

mg\L 
 

 
1 

 
1 

 
1 

 
1 

 
Reçine Miktarı g 

 

 
0,9 

 
0,9 

 
0,1 

 
0,1 

 
Ligant Miktarı 
(3,4.10-3M) mL 

 

 
− 

 
− 

 
1 

 
1 

 
Akış Hızı mL\dak 

 

 
2 

 
2 

 
2 

 
2 

 
Geri Kazanım 
Çözeltisi Türü 

 

 
1M HNO3 

(su) 
 

 
1M HNO3 

(su) 

 
1M HNO3 
(aseton) 

 

 
1M HCl 
(aseton) 

 
Geri Kazanım 

Çözeltisi Miktarı 
mL 

 
10 

 
20 

 
15 

 
10 

 
Zenginleştirme 

Faktörü 
 

 
50 

 
10 

 
20 

 
30 

 
Tanıma Sınırı 

mg\L 
 

 
0,02 

 
0,03 

 
0,01 

 
0,01 

  
Tayin Sınırı  

mg\L 
 

 
0,06 

 
0,09 

 
0,03 

 
0,03 
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4.6 Langmuir ve Freudlich Adsorpsiyon İzotermleri 

4.6.1 Nikel için Langmuir ve Freudlich Adsorpsiyon İzotermleri 

Çizelge 4.42 Nikelin adsorpsiyon izoterm verileri 
 

C0 
mg/L 

Ce 
mg/L 

C 
mg\L 

 

X 
mg\g 

Ce\X logX logCe 

 
1,16 

 
2,81 

 
4,96 

 
6,98 

 
8,83 

 

 
0,09 

 
0,25 

 
0,53 

 
0,84 

 
1,16 

 
1,07 

 
2,56 

 
4.43 

 
6.14 

 
7.67 

 
0,11 

 
0,26 

 
0,44 

 
0,61 

 
0.77 

 
0,82 

 
0,96 

 
1,20 

 
1,38 

 
1,51 

 
-0,96 

 
-0,59 

 
-0,37 

 
-0,21 

 
-0,11 

 
-1,05 

 
-0,60 

 
-0,28 

 
-0,08 

 
-0,06 

 
 

y = 0.6503x + 0.8007
R2 = 0.9766

0

0.4

0.8

1.2

1.6

0 0.4 0.8 1.2Ce, mg\L

C
e\

X

 

Şekil 4.21 Nikel için Langmuir izotermi 

y = 0.8094x - 0.1129
R2 = 0.9898

-1.2

-0.8

-0.4

0
-1.2 -0.8 -0.4 0

logCe

lo
gX

 

Şekil 4.22 Nikel için Freundlich izotermi 
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Çizelge 4.43 Nikel için adsorpsiyon izoterm sonuçları 
 

 
Langmuir 

 

 
Freundlich 

 
r 

 
K 
 

 
Xm 

 
r 

 
K 

 
n 

 
0,99 

 
0,81 

 
1,54 

 
0,99 

 
0,18 

 
0,81 

Nikel için Langmuir izoterminin daha uygun olduğu görülmektedir. 

4.6.2 Gümüş için Langmuir ve Freudlich Adsorpsiyon İzotermleri 

Çizelge 4.44 Gümüşün adsorpsiyon izoterm verileri 
 

C0 
mg/L 

Ce 
mg/L 

C 
mg\L 

 

X 
mg\g 

Ce\X logX logCe 

 
1,14 

 
2,89 

 
4,98 

 
6,99 

 
8,88 

 
0,08 

 
0,34 

 
0,84 

 
1,26 

 
1,91 

 

 
1,06 

 
2,55 

 
4,14 

 
5,73 

 
6,97 

 
0,11 

 
0,26 

 
0,41 

 
0,57 

 
0,70 

 
0,73 

 
1,31 

 
2,05 

 
2,21 

 
2.73 

 
-0,96 

 
-0,59 

 
-0,39 

 
-0,24 

 
-0,15 

 
-1,09 

 
-0,47 

 
-0,08 

 
0,10 

 
0,28 

y = 1.0401x + 0.8844
R2 = 0.9327

0

0.5

1

1.5

2

2.5

3

3.5

0 0.5 1 1.5 2
Ce, mg\L

C
e\

X

 

Şekil 4.23 Gümüş için Langmuir izotermi 
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y = 0.5915x - 0.3169
R2 = 0.9976

-1.2

-0.9

-0.6

-0.3

0
-1.5 -1 -0.5 0 0.5

logCe

lo
gX

 

Şekil 4.24 Gümüş için Freundlich izotermi 

Çizelge 4.45 Gümüş için adsorpsiyon izoterm sonuçları 
 

 
Langmuir 

 

 
Freundlich 

 
r 

 
K 
 

 
Xm 

 

 
r 

 
K 

 
n 

 
0,97 

 
1,18 

 
0,96 

 
0,99 

 
0,32 

 

 
0,59 

Gümüş için Langmuir izoterminin daha uygun olduğu görülmektedir. 

4.6.3 Nikel-HMDTC için Langmuir ve Freudlich Adsorpsiyon İzotermleri 

Çizelge 4.46 Nikel-HMDTC’ın adsorpsiyon izoterm verileri 
 

C0 
mg/L 

Ce 
mg/L 

C 
mg\L 

 

X 
mg\g 

Ce\X logX logCe 

 
1,13 

 
3,07 

 
4,93 

 
7,03 

 
9,01 

 
0,03 

 
0,09 

 
0,33 

 
1,49 

 
3,01 

 

 
1,10 

 
2,98 

 
4,60 

 
5,54 

 
6,00 

 
0,55 

 
1,49 

 
2,30 

 
2,77 

 
3,00 

 
0,05 

 
0,06 

 
0,14 

 
0,54 

 
1,00 

 
-0,26 

 
0,17 

 
0,36 

 
0,44 

 
0,48 

 
-1,30 

 
-1,22 

 
-0,85 

 
-0,27 

 
0,00 
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y = 0.3225x + 0.0387
R2 = 0.9991

0

0.2

0.4

0.6

0.8

1

1.2

0 1 2 3 4
Ce, mg\L

C
e\

X
 

Şekil 4.25 Nikel-HMDTC için Langmuir izotermi 

y = 0.4322x + 0.5526
R2 = 0.6739

-1.2
-0.9

-0.6
-0.3

0
0.3

0.6
0.9

1.2

-1.5 -1 -0.5 0

logCe

lo
gX

 

Şekil 4.26 Nikel-HMDTC için Freundlich izotermi 

Çizelge 4.47 Nikel-HMDTC için adsorpsiyon izoterm sonuçları 
 

 
Langmuir 

 

 
Freundlich 

 
r 

 
K 
 

 
Xm 

 
r 

 
K 

 
n 

 
0,99 

 
8,33 

 
3,1 

 
0,82 

 

 
0,55 

 
0,43 

Nikel-HMDTC için Langmuir izoterminin daha uygun olduğu görülmektedir. 
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4.6.4 Gümüş-HMDTC için Langmuir ve Freudlich Adsorpsiyon İzotermleri 

Çizelge 4.48 Gümüş-HMDTC’ın adsorpsiyon izoterm verileri 
 

C0 
mg/L 

Ce 
mg/L 

C 
mg\L 

 

X 
mg\g 

Ce\X logX logCe 

 
1,10 

 
2,89 

 
4,85 

 
6,87 

 
8,76 

 

 
0,03 

 
0,09 

 
0,39 

 
0,79 

 
1,50 

 
1,07 

 
2,80 

 
4,46 

 
6,08 

 
7,26 

 
0,54 

 
1,40 

 
2,23 

 
3,04 

 
3,63 

 
0,05 

 
0,06 

 
0,17 

 
0,26 

 
0,41 

 
-0,27 

 
0,15 

 
0,35 

 
0,48 

 
0,56 

 
-1,52 

 
-1,05 

 
-0,41 

 
-0,10 

 
0,18 

 

y = 0.2465x + 0.052
R2 = 0.988

0

0.1

0.2

0.3

0.4

0.5

0 0.4 0.8 1.2 1.6
Ce, mg\L

C
e\

X

 

Şekil 4.27 Gümüş-HMDTC için Langmuir izotermi 

y = 0.463x + 0.5225
R2 = 0.9472

-0.6

-0.3

0

0.3

0.6

0.9

-1.6 -1.2 -0.8 -0.4 0 0.4

logCe

lo
gX

 

Şekil 4.28 Gümüş-HMDTC için Freundlich izotermi 
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Çizelge 4.49 Gümüş-HMDTC için adsoprsiyon izoterm sonuçları 
 

 
Langmuir 

 

 
Freundlich 

 
r 

 
K 
 

 
Xm 

 
r 

 
K 

 
n 

 
0,99 

 

 
4,74 

 
4,05 

 
0,97 

 
0,52 

 
0,46 

Gümüş-HMDTC için Langmuir izoterminin daha uygun olduğu görülmektedir. 

4.7 Tartışma 

Yapılan çalışmada, Purolite-S940 kelat reçinesi kullanılarak sulu ortamlarda nikel ve gümüş 

metallerinin ayrılması ve zenginleştirilmesi gerçekleştirildi. Birinci bölümde metal iyonlarının 

reçine üzerine doğrudan, ikinci bölümde ise metal ligand kompleksi oluşturularak 

zenginleştirme üzerine etkisi incelendi. Şekil 4.9 ve 4.15’de verilen Ni-HMDTC ve Ag-

HMDTC’e ait absorbsiyon spektrumlarından belirlenen metallerin seçilen ligand ile kompleks 

oluşturdukları görüldü. Metal–ligand kompleksinin reçine üzerine tulmasında en uygun 

çalışma koşuları bulundu. Her iki yöntemde de nikel ve gümüş için en iyi tutunma pH 4’de 

olduğu belirlendi. Artan pH’larda tutulan metal miktarında önemli bir değişim olmadığı 

gözlendi. Reçine miktarı incelendiğinde; ortamda bulunan ekvivalent gram metal iyonu kadar 

reçine gerektiğinde birinci çalışmada 0,9g reçine gerekirken, Me-Ligant kompleksi 

oluşturularak yapılan adsorpsiyon sonucunda 0,1g’a düştü. 3,4.10-3M HMDTC ligand 

çözeltisinin artan miktarları incelendiğinde 1mL ligandın metal iyonunun zenginleşmesi için 

yeterli olduğu gözlendi. Her iki çalşma için akış hızı 2ml/dak. olarak belirlendi. Tutulan metal 

iyonunu geri kazanabilmek için çeşitli çözeltiler denendi. Nikel için; suda hazırlanan 1M 

HNO3 asidinin 10mL’si, gümüş için; 1MHNO3 asidinin 20mL’si kullanldığında en iyi geri 

kazanım sağlandı. İkinci çalışmada ise nikel için asetonda hazırlanan 1M HNO3’nin 15mL’si 

ve gümüş için asetonda hazırlanan 1M HCl’in 10mL’si ile çalışıldığında en iyi geri kazanım 

sağlandı. Yapılan ilk çalışmada zenginleştirme faktörü nikel için 50, gümüş için 10, ikinci 

çalışmada ise nikel için 20, gümüş için 30 olarak bulundu.  

Suda bulunan diğer iyonların zenginleştirme üzerine etkisi incelendi. Çizelge 4.8’de nikel 

için; 500mg/L Na+, 50mg/L Cl-, 50mg/L NO3
-, 1mg/L Ag +, iyonlarının belirtilen derişimlerde 

zenginleştirmeyi fazla etkilemediği, ancak 1mg/L Mg2+, 1 mg/L Al3+, 1mg/L Cu2+ iyonlarının 

belirtilen derişimlerde zenginleştirmeyi azaltığı gözlendi. Çizelge 4.17’de gümüş için; 
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yukarda belirtilen bu iyonlardan klorür diğerlerinden daha fazla zenginleştirmeyi azaltıcı 

yönde etkilediği görüldü. Me-Ligant komleksi oluşturlduğunda ise; nikel ve gümüş için 

Çizelge 4.28 ve 4.38’de görüldüğü gibi; sodyum ve magnezyum iyonları 1000mg/L klorür ve 

nitrat iyonları 300mg/L ve alüminyum, bakır ve nikel iyonları 1mg/L çalşıldığında bile geri 

kazanım üzerine etkilerinin fazla olmadığı, en fazla %2’lik bir azalma gözlendi. Bunun nedeni 

HMTDC miktarının yeterli olmaması veya reçine kapasitesinin aşılması olabilir. 

Belirlenen çalışma koşulları içme suyu ve radyolojik film örneklere uygulandı. Her iki 

yöntemle bulunan sonuçlar Çizelge 4.9, 4.18, 4.19, 4.29, 4,39 ve 4,40’da verildi. Radyolojik 

film örneklerinde de Ag-HMDTC için zenginleşmenin artığı gözlendi. Tayin sınırı ve tanıma 

sınırı nikel için 0,02mg/L ve 0,06mg/L, gümüş için 0,03mg/L ve 0,09mg/L, ikinci yöntemde 

ise iki metel içinde 0,01mg/L ve 0,03mg/L bulundu. 

Adorbsiyon izoterm eğrileri elde etmek için Langmuir ve Freudlich adsorbsiyon denklemleri 

çıkarıldı. Her iki metal için Langmuir izoterminin daha uygun olduğu gözlendi. 
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