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OZET

Bu c¢alhgmamn amaci; sulu ortamda bulunan digiik miktarlardaki agir metallerin
zenginlestirilmesi igin yéntem gelistirmek ve atomik absorbsiyon spektrofotometresinde tayin
etmektir. Caligmada segilen agir metaller bakir ve kurgundur.

Yapilan galigma iki béliimden olugsmaktadir.

Birinci yontemde; i¢me sularindaki metallerin zenginlestirilmesinde iyon degistirici regine
kullanildi. Kesikli ve kolon galigmas: seklinde gergeklestirilen bu galigmalarda Purolite S-940
reginesinin optimum metal tutma kosullan aragtinldi. Bunlar; pH, kangtirma siiresi, regine
miktar1 ve metal konsantrasyonudur. Bu kosullarda yapilan gahgmalar sonucu elde edilen en
uygun cahiyma degerleri belli zamanlarda alinan Kagithane ve Biiyiikgekmece sularindaki
metallerin zenginlestirilmesinde uygulandi.

Ikinci yontem; belirtilen metallerin geligtirilen flotasyon yontemi ile zenginlestirilmesidir. Bu
yontemde belirlenen optimum pH’da, kopiik olusturucu olarak sodyum dodesilbenzen
sillfanat ve kompleks olusturucu olarak hexametilenditiokarbomat ilavesiyle bakir ve kursun
flotasyonu yapildi. Geligtirilen flotasyon yontemi belli zamanlarda alman Kagithane ve
Biiyiikgekmece sularinda metallerin zenginlestirilmesi i¢in uyguland:.

Anahtar kelimeler: Iyon degistirme, flotasyon, regine, zenginlestirme, bakir, kursun, AAS



ABSTRACT

In the present work, a method has been described for the determination of copper and lead by
flame atomic absorption spectrometry (FAAS) after preconcentration and separation in water
by ion exchanger resin and coflotation

Purolite S-940 that is strong cation exchanger was used for preconcentration and separation of
the trace metals as first method. Optimum metal uptake conditions were investigated using
both column and batch systems. These optimum conditions are pH, contact time, the initial of
metal concentration and amount of resin. Using results obtained form experiments of
optimum conditions, Cu and Pb in water samples which were taken from ISKI Kagithane
and ISKI Biiyitkgekmece were enriched and determined by FAAS.

The second method is a preconcentration and separation using hexamethylendithiocarbomate
as a chelating agent for colloid flotation Cu and Pb from water. The influences arising from
pH, nitric acid concentration, amount of analytes, and sample volume on the recoveries were
assessed. Cu and Pb in water samples which were taken from ISKI Kagithane and ISKI
Buytikgekmece were enriched and determined by FAAS.

Results of these two methods are compared. Analytical parameters such as precision and
accuracy of method and student test have also been studied.

The procedure was successfully employed for the determination of the trace metals in water
samples by FAAS.

Keywords: Ion-exchange, flotation, resin, , preconcentration, separation, copper, lead, water,
AAS.



i. GiRis

Diinya tzerindeki su kaynaklarmin hizla azalmasi ve insan popiilasyonunun artmasi sonucu
suyun 6nemi giin gegtikge artmaktadir. Diinya saghk orgiitii tarafindan yapilan bir aragtirmaya
gore diinyada her yil 1,7 milyon insan kirli sudan dolay1 6lmektedir. Sulanin kirlenmeye kargi
korunmas: diinya geleceginin en biiylik sorunlarindandir. Sudaki kirliligin temel sebebi olarak
endistriyel kirleticiler 6ne ¢ikmaktadir. Suyun igilemez olarak nitelendirilmesine yol agan
maddeler organik veya anorganik olabilir, anorganik maddelerin baginda metaller gelir.

Agir metallerin hayvanlardaki ve biyolojik sistemlerdeki rolii ¢ok énemlidir ve kangiktir. Bu
mikroelementlerin  organizmalardaki yoklugu birgok hastalifa yol agabilir. Ancak bu
metallerin yitksek miktarlan zararhdir. En 6nemli mikroelementlerden olan bakir ve kursun
insan viicuduna su yiyecek ve hava ile girer. Oteyandan yagmur, kar, sulama kanallari ve
giibre ile bitkilere geger; bitkiler susuz yagayamayacagindan bu metallerin miktarinmn hizh bir
sekilde tayini kagininlmaz olmustur.

AAS, dogal sulardaki agir metallerin tayininide hizh ve kesin sonuglar saglamaktadir. Ancak
distik  konsantrasyonlardaki bakir ve kursun metallerinini sudaki direk tayini
onzenginlestirme olmaksizin tayini miimkiin degildir.

Bu c¢aligmanin temel amact igme ve deniz sularinda eser miktarda bulunan agir metallerin
basit ve hizlica zenginlegtirilmesi igin yontemlerin incelenmesidir. Eser elementlerin
zenginlestirimesinde bir ¢ok yontem kullamimaktadir. Bunlarin baginda iyon degistirme,
ekstraksiyon, kromatografi, elektroforez, ¢okturme, flotasyon ve adsorpsiyon gelmektedir.
Biitiin bu yontemler iginde flotasyon son zamanlarda sikga kullamlan bir tekniktir.

Bu c¢ahgmada; Tirkiye ve Makedonya tarafindan ortaklasa gerceklestirilen ‘TBAG-U/16
(101T103)’ numarah proje dahilinde, Istanbulda Kagithane ve Biiyiikkcekmece sularinda
flotasyon ve iyon degistirici regine ile zenginlestirme yontemleri bakir ve kursun metalleri
Uzerinde denenmigtir, ancak diSer zenginlestirme metodlarindanda teorik olarak
bahsedilmistir.



2. GENEL BOLUM

2.1 Bakr

2.1.1 Bakirin Fiziksel ve Kimyasal Ozellikleri
Bakirin diger isimleri : Cuprum
Atom numarast 129

Atom aZirh: : 63,546 g /mol
Atom hacmi : 7,1 cm’*/mol
Yogunlugu : 8,96 g/om’
Kaynama noktasi : 2567 °C

Erime noktast :1084,6 °C

Yiikseltgenme basamaklar 125,17

Elektron dagilm : 157 26°p® 3%p%d"? 4s
Kristal yapisi : Kiibik merkezli

Elektrik iletkentigi :0.596 10° cm %

Sertlik, Mohs : 3

Tabii izotoplari : 63 (% 69,09), 65 (% 30,91)

Standart elektrot potansiyeli : 4,65¢V

(www.environmentalchemistry.com).

2.1.2 Bakirin Kaynaklar ve Cevreye Etkisi

Bakir genel kimyasal Ozelliklerinden dolayr dofaya yaymimu agisindan “Atmofil” (hava
sever) grupta yer almasma ramen, havada bulunan bakir konsantrasyonu {iretim yapan sanayi
birimine uzaklifma baghdir. Bakir “Lithofil” (kaya sever) elementler gibi suda ¢Sziinerek
genis bir alana dagiabilir bu nedenle de gevresel agidan iki grubun arasmda degerlendiritir.
Atmosfere yayillan bakwm ancak % 1° i biyolojik kullamlabilir iyon halinde kalirken diger
kisim sedimente olarak ¢Okelir. Tarmmsal kesimlerde havadaki ortalama bakir konsantrasyonu
5-50 ng/m’ iken endiistriyel kirletilmemis bolgelerdeki deniz suyundaki bakir konsantrasyonu
0,15 pg/L ve tath suda ise 1-20 pg/L’dir. Dogal sularm pH degerine bagh olarak ¢oziintirlik
siirndaki azalma sonucu sularm dibinde ¢okelir ve dogal yeralt1 tath sularm ¢okeleklerinde
yaklagik 16 — 5000 mg/kg (kuru agulik) arasmda ve deniz dibinde ortalama 2 - 740 mg/kg



(kuru agirlik) bakir bulunur. Kirletilmemis toprakta bakir konsantrasyonu ortalama 30 mg/kg
(smir degeri 2-250 mg/kg) seviyelerindedir. Bakinn bitkiler ve canlilar tizerindeki etkisi,
kimyasal formuna ve canlmn biytkliigine gore degisir. Kiigiik ve basit yapih canlilar igin
zehir 6zelligi gosterirken biyiik canlilar igin temel yapi bilesenidir. Bu nedenle bakir ve
bilegikleri fungusit, biosit, anti bakteriyel madde ve bocek zehiri olarak tarim zararlilarina ve
yumusakgalara kars1 yaygm olarak kullanthr. Ornegin % 1 - 20 CuSO; igeren kireg siitii
karigimt  “Bordo-Karigimi” olarak bilinir ve iGizim tanminda fungusit olarak kullanilir.
Hastanelerde kap1 kollan ve elle sik¢a temas edilen bolgeler bakir alagimlanindan imal edilen
malzemelerden yapilir ve malzemenin antiseptik oOzelliinden yararlamlarak mikroplarin
yayilmas: engellenir. Bakir dogada pek gok sebzede ve meyvede bulunur. Omnegin elmada
ortalama 0,1 - 2,3 mg/kg bakir mevcutken, kuru erikte bu deger 3,7 - 5,0 mg/kg’ a ¢ikar, ay
¢ekirdeginde ise 14,3 — 19 mg/kg bakir bulunur. Anne siitii ortalama 200-400 pg/L bakir igerir
ve bebek agirhign bagma 50 pg bakir alir. Bakir eksikliine baghi olarak hayvanlarda ve
insanlarda biiyiimede gecikme, solunum sisteminde enfeksiyonlar, kemik erimesi, anemi, sag
ve deride renk kayb: gibi rahatsizhklar kendini gosterirken, bakir bilezikler eklemlerin
kireglenmesine ve romatizmaya karst kullaniir. Bakir viicut fonksiyonlan agisindan nemli
olmakla beraber ozellikle sag, deri esnek kisimlan, kemik ve baz i¢ organlarin temel
bilegenidir. Erigkin insanlarda ortama 50 — 120 mg bulunan bakir, amino asitler, yag asitleri
ve vitaminlerin normal kosullarda metabolizmadaki reaksiyonlarnin vazgecilmez o6gesidir.
Bir ¢ok enzim ve proteinin yapisinda bulunan bakir, demirin fonksiyonlarini yerine
getirmesinde aktivator gorevi ustlenir. Bakir eksiklifinde hayvanlarda anormallikler,
kansizlik, kemik hatalan ve sinir sisteminde bozukluklar tespit edilmigtir (Kendrick, 1992).

Akut bakir zehirlenmesi seyrek olarak gozlenir. Genelde yiyecek ve igeceklere kazayla bakir
ihtiva eden maddelerin karigmastyla veya kasten bakir tuzlanmn yutulmas: sonucu zehirlenme
gerceklesir ve bakir ¢alifi olarak bilinir. Agiz yoluyla alindiginda akut zehirlenme insanlarda
100 mg/kg’dir, ancak 600 mg/kg’a kadar emilim oldugunda dahi tedavisi miimkiindiir. Is
yerlerinde havadaki bakir tozlan igin simr deger 1 mg/m>’diir. Akut bakir zehirlenmesinde
gozlenen belirtiler titkuirik salgllamanmin artmasi, mide agnlan, bulanti, ishal gibi sindirim
sitemi mukozasmin tahris olmasindan kaynaklanir. Ayrica alinan doza bagh koma durumuna
ve Oliimlere sebebiyet verebilir. Igme sularinda Diinya Saghk Orgiitii tarafindan agiklanan
smir degeri 2 mg/L’dir. Gin iginde almabilen maksimum bakir degeri kadinlarda 12 mg/giin,
erkeklerde 10 mg/giin, 6-10 yas grubu ¢ocuklarda ise 3 mg/giin’diir.



2.1.3 Bakirin Sulu Sistemlerde ve Atiklarda Bulunusu
Dogal olarak sularda gok fazla bulunmayan bakir, alglerin ve yosunlarin Gremesini kontrol

etmek amac ile bakir siilfat eriyigi kullamlmasi sonucu suya kangwr. Nadir olmakla birlikte
bakir madeninin ¢ikarildifi yerlerden gegen sularda ve bakinn islendigi fabrikalarin yakindan
gecen sularda bakir miktan yiksek olabilir. Sulara bakir kanigma riski bulunan diger bir
durum da, islenmis bakirh bilesiklerin atildigy/gomiildugii topraklardir. Yagmur sulant bu
bakir atiklanm tasiyarak vyer alti sularina ve i¢gme suyu saglanan gol ve wrmaklara
ulasabilmektedir. Ayrica bakir borularin korozyona ugramasindan o6tiirii su igine bakir karigir.
Evlerde genelde kullanlan su tesisatindaki bakirdan yapilmms pargalarn  eskimesinden
kaynaklanadigindan, her evdeki suyun bakir agisindan kontrolii mimkiin olamamaktadir. Su
tesisatindaki su, asiditesi yiiksek ise ve 6 saat veya daha uzun siire sabit (akmadan) kalirsa
sudaki bakir miktart 1,000 pg/L izerine ¢ikabilir. Bu nedenle musluk ilk agildiginda akan su
kullaniimamali, 15-30 saniye akmast beklenmelidir. Su kirlilifi kontrol yonetmeligine uymak
icin, atik bosaltim sistemine verilmeden once bu deger 10 mg/L’ye dustrilmelidir. Direk
olarak yiizey sularina verilmesi durumunda ise atik sudaki bakir konsantrasyonu 3 mg/L’yi
geememelidir. Ideal olarak su igindeki bakir miktaninin 0,2 mg/L yi agmamasi gerekir (Baykut
ve Aydin, 1987).

2.2 Kursun

2.2.1 Kursunun Fiziksel ve Kimyasal Ozellikleri
Kusunun diger isimleri : Plumbum

Atom numarasi 82

Atom agirlig :207,2 g /mol
Atom hacmi - 18,17 cm*/mol
Yogunlugu : 11,35 g/em®
Kaynama noktast : 1740 °C

Erime noktasi 13276 °C
Yiikseltgenme basamaklant  : 2" ve 4”

Elektron dagilimi - 15% 26%p® 3s%p®d 4s%p®d O 55%p°d ! 65%p>
Kristal yapist : Yiiz merkezli kiibik

Elektrik iletkenligi : 0.0481 10° cm @



Sertlik, Mohs .
Tabii izotoplan : 206 (% 24,1), 208 (%52,4),207 (%22,1)
Standart elektrot potansiyeli : 4,25 eV

(www.webelements.com)

2.2.2 Kursunun Kaynaklar ve Cevreye Etkisi
Yerytiziinde kursun Kkirliligine hava, kara ve suda rastlamr. Kursunun havayr kirletmesi

baglica iki gekilde olur. Gaz halinde ve parcaciklar halinde; Gaz halindeki kursun benzin
icindeki kursun tetraetilin veya kursun tetrametilin yanmast sonucu meydana gelir ve eksoz
gazlartyla digan atilir. Bunlardan bagka benzine dikloroetilen ve dibromoetilen de
katildigindan, kursun eksoz gazlan iginde genellikle halejentr bilesikleri halinde bulunur
Kursun zehirlenmesi s6z konusu oldugu zaman akla gelen kursun bilesikleri, kursun oksitleri,
karbonatlart ve oksi-karbonatlanidir. Havadaki kursun Kkirliliginin %98'i eksoz gazlaryla
atmosfere verilen kursun bilegiklerinden ileri gelir. Pargacik halindeki kursun bilesikleri
gesitli kaynaklardan gelebilir. Bunlar baghca soyledir, komiirlerin yakilmasindan, fuel-oil
yakiimasindan, alkil kursun sentezi fabrikalarindan, kursun elde etme firinlarindan. Sularda
klinik olaylara neden olacak kadar kursun bulunmaz. Sudaki kursun daha ¢ok su dagitim
borulan ve su taginmasinda kullamlan tankerlerden kaynaklanir. Kursun toprak ve bitkilerde
eser oranda bulunur. Topraktaki konsantrasyonu ortalama olarak 15 ppm dir. Genel olarak
yeryliziindeki kursun konsantrasyonu yeraltindaki kursun konsantrasyonundan daha yiiksektir.
Degisik yizdede olmak {izere gesitli bitkilerde kursun bulunur. Bitkilerdeki dogal kursun
seviyesi 5 ppm in altindadir. Bu dogal kursun seviyesi bitkinin yetigtii topraga ve iginde
bulundugu atmosfere gore artabilir. Bitki tarafindan alinan kursunun biiyiik -bir kismu bitkinin
koklerinde birikir. Bitkinin kursunu biinyesine almasi veya asimile etmesi topraktaki toplam
kursundan ziyade topraktaki ¢oziinebilir konsantrasyonu 0,05-5 ppm seviyesindedir. Cok
¢oziinen kursun bilegikleri toprakta coziinmeyen kursun bilesikleri haline déniigiir. Bir
caliymada g¢oziinebilen yuzdesi 2784 ppm olan bir toprak yapilmig bagka bir degigle belirli
miktarda toprak buna yukaridaki konsantrasyonu saglayacak kadar kursun nitrat ilave edilmig
ve toprak li¢ giin sonra analiz edilmistir. Ancak sonucu toprakta 17 ppm ¢oziinebilen kursun
kaldig1 gortlmiustir. Yol kenarnindaki bitkilerde goriilen kursun kirlenmesinin biiyiik bir kismi
yiizey kirlenmesi seklindedir. Boyle kirlenmelerin biiyiik bir kismm bitkinin iyi bir sekilde
yikanmastyla giderilebilir ve kursun diizeyi yola ¢ok uzak yerlerden alinan bitkilerdeki kursun
diizeyine getirilebilir. Ancak, yola yakin bitkilerin yikanmasi, hale etkili bir sekilde yikanmast
miimkin olmadigindan kursun, bu otlan yiyen hayvanlara geger ve viicutlarinda birikir.



Atmosferde hi¢ kursun olmadig: kabul edilse bile, insan dogal kaynaklarndan, bagka bir
degisle yiyecek ve igeceklerden bir miktar kugun alir. Bu kaynaklardan alinacak giinlik kusun
yaklasik 0,01ug kadardir. Tlkel insanin aldig giinlik kurgunun da yaklagik bu diizeyde olacag
soylenebilir. Buna kargiik giiniimiiz insammn aldigi ginliik kursun 10pg. kadardir. Kursun
viicutta higbir gorevi olmayan bir maddedir (Yapict vd., 2002). Iskelet veya kemiklerdeki
kursunu tayin etmek ¢ok zor oldugundan veya kandaki kursun konsantrasyonu tayin edilir.
Bundan da viicuttaki kursun hesaplanir. Klinik olarak kursun zehirlenmesi teshisi oldukga
zordur. Buna ragmen yetigkin bir kimse kammin 100 mL'sinden mikrogram (ug) kursun
bulunmasi zehirlenmenin Onemli bir igaretidir. Kurgun tuzlannin agizdan alinmasi, dozuna
gore, akut ya da siiregen bir zehirlenme yapabilir. Kursun borulardan gegen suyun ya da
igitlerin kullamlmasi, konserve kutularn kursunla lehimlenmesi, siilyen, miirdesenk ve
iistiibecle galisilmas: bu gesit zehirlenmelere yol agar.

Akut zehirlenme belirtileri gok susama, bogaz kurumasi, siirekli madeni bir tat duyumu,
ozellikle st karn bolgesinde toplanan agrilar (kursun kolikleri) karnin igeri dogru
gekilmesiyle birlikte inatgt bir kabizlik, soguk ter, bacaklarda felg ve girpinmadir. Tedavi igin
kusturucu ilaglar, midenin yikanmasi, selatlayici maddelerle (kalsiyumlu EDTA) birlikte
sodyum siilfat ya da magnezyum silfat kullamim gibi 6nlemlere bagvurulur.

2.2.3 Kursunun Sulu Sistemlerde ve Atikiarda Bulunugu
Sularda klinik olaylara neden olacak kadar kursun bulunmaz. Metal endiistrilerine yakm

sularda tespit edilen kursun konsantrasyonu oteki sularinkinden yiksek bulunmugtur. Bu
caliymalarda bulunan en yiitksek kursun degeri 0.14 mg/L. dir. Yakin bir ge¢miste Avrupa
ulkelerinde kursun zehirlenmelerine rastlanmustir.  Yapilan aragtirmalar  bunun evlerde
kullamlan kursun borulardan meydana geldigini ortaya koymustur. Amerikada boyle olaylara
hi¢ rastlanmamugtir. Ciinkii orada ig tesisatlarda kursun degil bakir ve galvanizli demir borular
kullandlmagtir. Sertligi yiiksek dogal sularda kursun borularin kullamimasi o kadar 6nemli
degildir. Cinkii kursun oksijen yaninda dogal sularda bulunan karbonat ve siilfat iyonlartyla
reaksiyona girerek suda ¢oziinmeyen kursun karbonat ve kursun siilfat verir. Bunlar kursun
borunun i¢ yiizeyinde koruyucu bir tabaka meydana getirir. Amerikada kagak olarak imal
edilen viskiler iizerinde yapilan caligmalar boyle viskilerdeki kursun yiizdesinin miisade
edilenden 20 kat daha yiiksek oldugunu ortaya koymustur. Bunun imalat sistemindeki boru
eklemelerinde kursunlu leyimler, yogunlagtinct olarak da otomobil radyatorlerinin
kullamlmasindan ileri geldii sonucuna vanlmigtr. WHO i¢me suyundaki maksimum kursun
konsantrasyonunu 50 pug/L den 10 pg/L ye dﬁsﬁrmﬁstﬁr.. EPA ve TSE’ye gore i¢me



suyundaki kursun konsantrasyonu 0,05 mg/L’yi asmamalidir.

2.3 Zenginlestirme Teknikleri

2.3.1 lyon Degistiriciler

2.3.1.1 Iyon Degistiricilerin Tanim

Temasa girdikleri elektrolit ¢ozeltilerin aym igaretli anyon ve katyonlarm, stokiometrik ve
tersinir olarak degistirebilecek, oynak anyon ve katyonlar igeren, ¢dziinmeyen kati veya
karismayan sivi maddelerdir. Bir kimyasal analiz sirasinda bir iyonun miktarmin tayini veya
onun diger kisimlarindan ayrilmasim ¢oZunlukla diger bagka iyonlarin bulunmasi giiglestirir.
Bu gibi durumlarda gozeltilerdeki anyon ve katyonlanin ¢ok c¢abuk ayrilmasim saglayan ve
cozeltilerdeki yabanci bir iyonu degistirme metodundan yararlanilir.

2.3.1.2 fyon Degistirici Reginelerin Teorik Temelleri
Bir ¢ok degisik organik ve anorganik maddeler iyon degstirici regine olarak kullamlabilir.

Ornegin etrafindaki gozeltideki iyonlari degistirebilecek hareketli iyonlara sahip dogal
proteinler, selillozlar, karbon ve mineraller. Ancak bu dogal maddeler diigiik iyon degistirme
kapasitesine sahiptirler ve iyon degistirici olarak kullanilabilmelerini kisitlayan bazi kimyasal
ve fiziksel nedenlerden dolay: tercih edilmezler. Bu yiizden iyon degistiriciler 1935°den 6nce
kimya ve sanayi alanlarinda pek kulllaniimyordu.

Modern iyon degistirme teknikleri 1935°de Adams ve Holmes’un regine denen sentetik
organik polimerleri kesfetmesiyle basladi (Dorfher, 1972). Bu reginelerin yiiksek iyon
degistirme kapasitesi bulunmaktaydi. Regineler iki kisimdan olusmaktadir; birincisi ana
iskeleti olugturan hidrokarbon ag ve ikinci olarak bu hidrokarbon aga bagl olan asidik veya
bazik iyonlasabilen grup. Birinci kistm hemen hemen hig bir ¢oziiciide ¢dziinmeyen tiirdedir.
Buna ragmen ikinci kisim yani iyonize yada fonksyonel kisimda aktif iyonlar bulunur ve bu
iyonlar kendisini ¢evreleyen gozeltideki iyonlarla yer degistirebilir. Iyon degistiriciler daima
ya yitksek polimer anyon veya yiiksek polimer katyon igeren tuzlar halinde bulunurlar. Bu
yitksek polimerlerin ag seklinde olan yapisindan dolayr bu yapi i¢inde yalniz monomer olan
z1t iyonlar degil aym zamanda su ve diger iyonlar i¢inde yer bulunmaktadir. Iyon degistiriciler
su sekilde etki ederler. Yiiksek polimer iyonlar igerisinde ekivalent miktarda karsit iyonlar
bulunan gegirgen hiicreler oldugu kabul edilir ve sematik olarak bu durum gosterilir. Iyon
deristirme basit olarak soyle agiklamir; igerisine yabanci iyon karigmus olan iyon degistiricinin
bir hiicresinden, hiicrede elektrostatik olarak baghi bulunan esas monomer iyon ¢ikar. Yani bir
hiicre esas olarak K" ihtiva ediyorsa, Na'Cl iyon ¢ifti ile ¢ikanihr. Baska bir ifade ile bu K*



iyonunun Na“ iyonu ile degistirilmesi olanag: olur, K™ ve Na' iyonunun hiicre iginde tutulma
kuvveti aymi ise degisme ihtimali %50 dir.
Diger bir deyisle, bir iyon degistirici regine, bir iyonik ¢ozelti ile temas ettirildiginde, iyon
regine taneciginin igine girer, regineyi saran g¢ozeltideki iyonlarla, regine fazindaki aym
iyonlar arasinda bir denge kuruldugunda;
IYONLAR (Cozelt)) ¢ p IYONLAR (Regine) 2.1

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

gelen iyonlardan farkhdir. Eger NaCl, H' formunda stlfonik bir recine ile temas ettirilirse;

SOyH' +Na'Cl —» SO3Na'+ H'CI (2.2)

Bu degisme bir dengeye ulasana kadar devam eder, regine fazinin disindaki ¢ozelti vasitasi
ile, Na* ve H" ‘mn belli bir fraksiyonunu igerecektir. Bu denge bir K sabiti ile karakterize
edilir. Cozeltide baglangigdaki iyona B, reginedeki baglangigda bulunan zit iyona A* dersek.

A*+ B <> A+B* (2.3)
[A] [B¥]
KAB T (24)
[A*][B ]

A : Cozeltideki A’min konsantrasyonu
A*: Dengede reginedeki A’nin konsantrasyonu
B : Cozeltideki B’nin konsantrasyonu
B*: Dengede reginedeki B’nin konsantrasyonu

Genellikle, denge kuruldugunda, ¢ézeltideki A ve B nin oranlan reginedeki A* ve B* nin
oranlan ile aym degildir. Eger B* iyonunun reginedeki oram, ¢ozeltidekinden daba yiiksek
bulunursa, B i¢in A’dan daha yiiksek afiniteye (re¢inenin bir iyonu adsorblama giicii) sahiptir
denir. Degisik iyon ciftleri igin bir reginenin afinitesini karsilagtirirsak, yiiksekten diisiige
dogru afinite strasim tespit edebiliriz.

2.3.1.3 iyon Degistirici Regineler
Iyon degistirici reginelerin kimysal davramgim hidrokarbon iskelete takilan fonksyonel grup

belirler. Baghca iki tip iyon degistirici vardir, katyon degistirici ve anyon degistirici
(www.rpi.edu/dept/chem-eng/Biotech-Environfionex). Iyon Degistiriciler asagidaki .gibi



siniflandirilabilir;

IYON DEGISTIRICILER

Kimyasal Fonksiyonlarina Gére

v v v

Katyon Degistiriciler Anyon Degistiriciler Amfoter Iyon Degistiriciler
* Kuvvetli asidik katyon * Kuvvetli bazik anyon
degistiriciler degistiriciler
* Zayif asidik katyon * Zayif bazik anyon
degistiriciler degistiriciler
Iskelet Yapilarina Gore
Polistirenik iskelet yapisi Poliakrilik iskelet yapisi

2.3.1.3.1 Katyon Degistirici Recineler
Fonksiyonel grubu kendisini gevreleyen ¢ozeltinin katyonlariyla tepkime veren iyon

degistiricilere katyon degistirici regineler denir. Tipik bir katyon degistirici regine sitiren ve
divinilbenzen’in birlikte polimerizasyonundan meydana gelir. Stiren ve divinilbenzenin

yapilan Sekil 2.1°de gosterilmistir. Polimerizasyon esnasinda ilk olarak polisitiren zinciri

olusur.
Cre=CH, Sl
S
' CHeCh,
Stiren Divinilberzen

Sekil 2.1 Stiren ve divinilbenzen



10

Polistiren
-CH-CHE2-CH-CH2-CH-CH2-CH-CH2-CH-CH2-

CH=CHZ2

Sekil 2.2 Stiren divinilbenzen’in polimerizasyonu

Daha sonra bunlar birbirlerine kovalent bagh olarak tutunurlar ve aralar divinilbenzenin
caprazbad yapmasiyla icboyutlu g¢oéziinmeyen bir hidrokarbon olusur. Sekil 2.2’de
polisitirenden #i¢ boyutlu hidrokarbonun olugmasi gosterilmistir. Eger olusan bu polimerle
sulfirik asit reaksiyona girerse, sitiren-divinilbenzen’in benzen halkasinda stilfonik asit ( -SO3”
H') eklenmis olur ve boylece katyon degistirici regine olusur. Sekil 2.3’de bir katyon

degistircinin gemas1 gosterilmigtir (separationprocesses.com).

Sekil 2.3 Katyon degistirici regine gemasi
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2.3.1.3.1.a Kuvvetli Asidik Katyon Degistirici Recineler

Kuvvetli asidik katyon degistiricilerin bu sekilde adlandinimalarimin sebebi bunlarin kimyasal
olarak bir asit gibi davranmasidir. Siilfonik asitin sodyum formundada hidrojen formundada
recineler yiiksek oranda iyonizedirler. Sekil 2.4’de hidrojen formunda bir kuvvetli asidik
katyon degistirici gosterilmistir. Bu tip regineler metallerin tuzlarim uygun aside agagidaki

reaksiyonla gevirirler.
R-SOsH +K'CIT —s RSO;K+HCI 2.5)
2RS0;-Na" +Ca' " +2CI' — (RSO37)2Ca™" + 2NaCl (2.6)

Kuvvetli asidik katyon degistiricilerin hidrojen ve sodyum formlan biitin pH’larda iyon
degisimlerine miisaitdir. Dolaysiyla katyon degistirme kapasiteleri pH’a bagh degildir.
Regineler tam deiyonizasyon igin hidrojen, su yumusatmasi (Magnezyum ve kalsiyumun
temizlenmesinde) i¢in ise sodyum formunda kullamimalidir. Reginelerin iyon degistirme
kapasitelerini doldurmalari durumunda kuvvetli bir asitle hidrojen formuna, sodyumklorit ile
sodyum formuna gevrilir.

Kuvvetli asidik katyon degistiriciler igin segicilik sirasi soyledir: iyonik yiik ile afinite artar.
Ayni iyonik yiiktekiler iginse, atom numarasi ile artar.

Li' <H <Na" <NH4" <K'<Rb*<Cs" < Ag"

Hg2+<Bez+< Mn2+<Mg2+< Zn2+< C02+<Cd2+< Cu2+< Ni2+< Ca2+< Pb2+

—CH—CH, —CH~—CH, —CH—CH,—

SO;H : SO H
—cu—cu,—fu—cu, ~—~CH~CH, ~~CH—CH,~—CH-—CH, —

SO, H 80,H
—CH—CHy~~CH~CHy—CH—CHy —CH—CHy—CH—

SO;H

Sekil 2.4 Kuvvetli asidik polisitiren tip iyon degistirici
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2.3.1.3.1.b Zawyif Asidik Katyon Degistirici Recineler

Zayif asidik katyon degistiricilerde siilfonik asit grubunun yerini karboksilik asit - COOH alir
ve bu regineler tipik bir zayif organik asit gibi davramir. Zayif asidik katyon degistirici
reginenin disasiyasyonun derecesi pH tarafindan oldukg¢a etkilenir. Bu yiizden reginenin
kapasitesi ¢ozeltinin pH’ma bagldir. Sekil 2.5°de akrilik tipdeki bir katyon degistirici
gosterilmigtir. Bu tip reginelerin reaksiyonlan asagidaki gibidir;

R-COOH + Na' + OH —s RCOONa" +H,0O 2.7
Genellikle segicilik sirast;

Na"'<Mg'< Ca"< H'

pH 7'de: Mg*'< Ca?* < Ni*'< Co*" < Cu**

CH, CH, CHy

| |
—C—CH,—C—CH,— CH—CH,—C—

| | | |
COOH  COOH COOH

CH,  CH, | CH,

| | |

| l |
{O0OH COOH COOH

Sekil 2.5 Zayif asidik akrilik tip katyon degistirici

2.3.1.3.2 Anyon Degistirici Recineler
Fonksiyonel grubu kendisini ¢evreleyen ¢ozeltinin anyonlartyla tepkime veren iyon

degistiricilere anyon degistirici regineler denir. Tipik bir anyon degistirici reginenin sitiren-
divinilbenzen’in benzen halkasina klorometil eklenmesi ile elde edilir. Boylece benzen
halkasina —CH,Cl grubu eklenmis olur. Daha sonra bu gruba tgiinciil bir amin 6rnegin

trimetilamin eklenmesiyle anyon degistirici regine elde edilir.
2.3.1.3.2.a Kuvvetli Bazik Anyon Degistiriciler

Kuvvetli asidik recinelerde oldugu gibi kuvvetli bazik reginelerde yiiksek derecede
iyonizedirler ve biitiin pH’larda kullanilabilirler. Bu reginler -OH formunda kullamlir ve

¢ozeltinin anyon kismiyla reaksiyon vererek asidi saf suya gevirirler.
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RNH;0H + H'CIT —s R-NH;'CI' +H,0 (2.8)
Sekil 2.6’da amonyum polistiren tip kuvvetli bazik anyon degistiricinin yapis: gosterilmistir.

Kuvvetli bazik anyon degistiriciler kimyasal aktivasyon igleminde kullanilan aminin tipine
gore Tipl ve Tip 2 olmak iizere ikiye aynlabilir.

1.Tip Kuvvetli bazik anyon degistiricilerinde fonksiyonel grup; Benziltrimetilamonyum
gruplandir.

2. Tip Kuvvetli bazik anyon degistiricilerinde fonksiyonel grup; Benzildimetiletanolamonyum
gruplandir.

1. Tip regineler biitiin anyonlarin uzaklagtinlmasinda kullanmilirlar. Zayif asitler dahil (silis).

2. Tip regineler ise, biitiin anyonlart tutacak kadar baziklige sahiptirler ve NaOH’la rejenere
edildikleri zaman daha kolay tuttuklar anyonlan birakirlar, Ayrica daha fazla bir igletme
kapasitesine ve rejenerasyon randimanina sahiptirler. Fakat buna kargihk kimyaca daha az
stabildirler 1. Tip reginelere gore kagaklarn daha fazladir.

Biringi tip i¢in segicilik sirasi;

F < OH < COO < H,POs < HCO3 < CI'< NO; < HSO3" < CN < Br < NO3 <HSO, <TI <
8047

Asetat < formiyat < tartarat < sitrat

ikinci tip i¢in segicilik strast;

F < COO" <105 <HPOs <HCO; < OH < BrO; < CI' < CN < NO" < Br = CF;00 <
CCLCCO' < SCN' <HSO, <T
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~—CH—CH;—CH—CH,— CH~
* : i +
“CHCH,l;NCH, ; CH,N{CH,J,CI”

~CH—CHy—CGH—CH,—CH—CHy,—GH—CH,—CH—CH,—

T

CHNICH b, O CH,N{CH,1,CI

Y

—CH— —CH—
CH,NICH,J,Cr

Sekil 2.6 Amonyum polistiren tip kuvvetli bazik anyon degistirici
2.3.1.3.2.b Zayif Bazik Anyon Degistirici Recineler

Zayif bazik anyon degistiriciler zayif asidik katyon degistiricler gibi pH’dan etkilenirler ve
pH:7’nin iizerinde en digik degistirme kapasitesini sergilerler. Zayif bazik anyon
degistiricilerin hidroksit formu yoktur ve yalmzca asitleri tamamyla tutarlar yani tuzu
bolmezler.

R-NH; + HCl —s R-NH3CI (2.9)
Zayif bazik anyon degistiriciler yiksek siilfat ve klorit igeren sularda kullamlabilir. Segicilik
siras1 agagidaki gibidir;

F < CI' <Br <I< asetat < MoO,*< PO, <AsO,< NO;™ < tartarat < sitrat < CrOs> < SO4*
2.3.1.4 Iyon Degistirme Reaksiyonlart

2.3.1.4.1 Regine Tarafindan Cu fyonlarnin Tutulmasina Ait Reaksiyon
CuCl; +2RSO3-H —=  (RSO;)Cu + 2HCI (2.10)
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2.3.1.4.2 Recine Tarafindan Pb iyonlarinm Tutulmasma Ait Reaksiyon
PbCl, + RSO;-H —=  (RSO;)Pb + 2HCI (2.11)

2.3.1.5 lIyon Degistirici Reginenin Kullanim Oncesi Hazirhg
2.3.1.5.1 Reginenin Hazirlanmas:
Regine hangi formata sokulmak isteniyorsa ona uygun ¢ozelti ile muamele edilir.

2.3.1.5.2 Reginenin Kolona Yerlestirilmesi

Regine kullanimindan 6nce yapilmasi gereken islemler:

a) Kuru kolona bosaltilmaz. Yansina kadar su doldurup reginenin tigte biri doldurulur ve bu
islem en az ii¢ kez yapilmalidir. Regine kuruysa 2 saat suda bekletilip kolana aktanhr. Su

icinde bekletme kolonda yapilirsa kolonun ¢atlama olasihigi vardir.

b) Regineyi ters akimla yatafin %S50'si genigleyecek sekilde kabartihp. Bu islem hava

kabarciklarini engeller, mevcut tozlan temizler.
¢) Ters yikama durdurulur ve dekantasyona birakilir.

d) Regine yataginin 3 cm iizerine kadar su ile doldurulurdur ve fazlas: akitilir. Regine hacmi
Olgilir.

2.3.1.5.3 Recinenin Hacminin Ol¢iilmesi

Hacim olgiisii, iyon degistiriciler igin gecerlidir. Yogunlukla hacmin ilgisi yoktur, iyon
degistirici regineler igin uluslararas: kabul edilen hacmin tamm §oyledir, hangi iyonik formda
olursa olsun, belli bir miktar tartilip 6lgii kab: igerisine konarak ters yikama ve dekantasyona
brrakilip (islem bir iki kez tekrarlamr) hacim tartihr. Bu tartilan miktarin hacmidir ve + % 9
hata pay1 kabul edilebilir. En saglikh dl¢iim igletme kolonunda yapihir .

2.3.1.54 iyon Degistirici Re¢inenin Korunmas: fgin Alnacak Tedbirler
a) Iyon degistirici reginelerin ambalajda iyi korunmasina,

b) Regine taneciklerinin esnekligini korumalan i¢in nem orammn daima belli olmasina,

c) Iyon degistirici recinelerin devamh ve onemli oranda sicakhk degisikligine ugrayan
yerlerde muhafaza edilmemesine,
d) Uzun sire beklemeye alman regine sistemlerinin korunmasi igin, reginenin

dehidratasyonu., donmasi, biyolojik kirlenmesi ve su ile hidroliz olmamasma dikkat
edilmelidir.
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2.3.1.6 lyon Degistiricilerin Ozellikleri
Iyon degistiriciler muhtelif ozellikleri ile tanmirlar. Bu ozellikler bilhassa kimyasal yapilar

ile belirlenmistir ve aralarinda birbirlerine ¢ok baghdirlar.

2.3.1.6.1 Kapasite

Bir iyon degistiricinin kapasitesi en Onemli ozelliklerinden biridir ve ne kadar iyon
adsorblayabildiginin bir dlgiisiidiir. Bir regine 6nce degistirme kapasitesi ile karakterize edilir.
Toplam degistirme kapasitesi , regine i¢inde mevcut olan ve olgiilebilen azami haraketli iyon
miktanidir. Diger bir deyisle, adsorblama igleminde tutulabilen zit iyonlarin toplam miktandir.
Biitiin iyonlann iglev gordiigi kabul edilir. Ekivalent-gram(esdeger)/L. olarak ifade edilir. Bu
tarif iyonik sekli belirlenmig bir litre nemli iyon degistiriciye ozgiidiir.

Isletme kapasitesi (dinamik kapasite) ise, segilen kogullar altinda adsorblanabilen iyonlarm
sayisim verir. Bir iyon degistirici recinenin igletme kapasitesi daima toplam kapasitenin
altindadir. Belli gartlar altinda belirli bir reaksiyonda ve denge halinde bir iyon degistirici
reginenin performansim dlger, iyon degistirme kapasitesi agaidaki faktorlere baghdir.

- Iyon degistirici malzemenin 6zelliklerine,

- Cozeltinin, iyon degistirici yataktan gecis hizina,
- Cozeltinin, igindeki madensel tuzlarin miktarina,
- Kullanilan rejenerasyort maddesinin miktarina,

- Rejenerasyon metoduna,

- Istenen aritim derecesine baglhidir.

Bu nedenle, hangi sartlar altinda oldugu belirtilmeyen bir kapasite degerinin pek faydasi
yoklur Bununla birlikte gesitli regineler arasinda bir aynm yapmak igin, bunlarin maksimum
iyon degistirme kapasiteleri verilmektedir. Maksimum regine kapasitesi, ihtiyacindan oldukga
fazla rejenerasyon maddesi ile iyice rejenere edildikten sonra igerisinden iyonlar tamamen
tiikeninceye kadar, tuzlu su gecirmek sureti ile tayin olunur. Bu iglem sirasinda, reginenin
tuttugu toplam iyon miktan agiwh@ina maksimum kapasite denir. En yiiksek kapasite bu
sekilde elde edilir.

2.3.1.6.2 Iyonik Gii¢

Iyon degigtirici reginelerin davramglann aktif gruplanmin kimyasal ozellikleri tarafindan
yonlendirilir. Bir iyon degistirici reginenin asit veya baz kuvveti gayet basit olarak bir asit-baz
titrasyon egrisi tarafindan tayin edilir. Bu egriler reginelerin pK’st igin bir fikir
edinmeye yarar. -SO;H gruplant  tastyan  kuvvetli asidik katyon  degistiricilerin
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aktiviteleri  H;SO4’e benzer. -COOH gruplan tagiyan zayif asidik katyon degistiricilerin
titrasyon egrileri asetik asit fonksiyonlan ile benzerlik gosterir.Bu egrilere gore, bir katyon
degistirici pK’sindan yukar1 pH larda biitiin kapasitesini kullanabilir. Bu olay hemen hemen
bir ¢ok defa pratikte —SOsH tipi (pK= 1) i¢in gegerlidir. Fakat bir karboksi grubu tagtyan (-
COOH) bir zayif katyonik i¢in gegerli degildir (pK= 4-6 arasindadir). Bu olayin tersi
kuvvetli bazik anyon degistiriciler (pK= 13) ve zayif bazik anyon degistiriciler iginde
gegerlidir.

2.3.1.6.3 Yoguniugu

Iyon degistiricilerin ger¢ek yogunlugu en hafif anyonik regineler igin 1.07 civarinda, en agir
katyon degistiriciler igin 1.36 civarindadir.

2.3.1.6.4 Su gerigi

Bir iyon degistirici recinenin su muhtevasi onun en dneml karakterlerinden birisi olup bazi
iyonlara karg1 afinitesini tayin etmeye ve uzun bir ¢aligma siireci sonunda yapisal degisimini

takip etmeye yarar. Reginenin cinsine gore su muhtevasi yaklagik % 45-60 arasmnda degisir.

2.3.1.6.5 Fizikokimyasal Kararhlik

2.3.1.6.5.1 Yiikseltgenme

Bitiin organik maddeler gibi iyon degistirici regineler yukseltgen maddelere karg: hassastirlar
ve tersinir olarak klor, hidrojen peroksit, nitrik asit v.s. zarar verebilirfler. Bir katyon
degistirici recineye bir yiikseltgenin etkisi sebeke yapisimn degismesi ve kiigiilmesi ile
meydana cikar, bu da en ¢ok ¢apraz ba§ igeren reginenin neden daha fazla dayamkli oldugunu
agiklar. Anyonik reginelere yiikseltgenlerin etkisi kapasitenin diigmesi ile belli olur (Aktif
gruplarmn kaybi).

2.3.1.6.5.2 Sicaklbik

Sicaklifa karst dayaniklilik fonksiyonel gruplann kararlilig: ile sinirlandiniimgtir. Cok kararh
olan katyon degistiricilerle 120- 150 °C ye kadar ¢aligilabilir. Anyon degistiricilerle eger uzun
stire galigilacaksa 60 °C nin {izerinde sicaklikta ¢aligilmamalidir.

2.3.1.6.5.3 Zehirlenme

Iyon degigtirici reginelerin zehirlenme sebepleri iclerine calisma esnasmda ¢oken yabanci
maddeler veya yiiksek molekiiler yapiya sahip policlektrolitlerm reginede tutulmalandir. Bu
olaya bilhassa anyon degistirici reginelerde rastlanir, sorpsiyon olay1 denilen yiiksek
molekiiler yaptya sahip organik asitlerin tersinir bir reaksiyon vermelerinden dolayr meydana

gelir.
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2.3.1.6.5.4 Osmotik Yiikler

Iyon degistiriciler birbiri arkasi sira degisik konsantrasyonlu sivi cisimlerle temasa gelirse
devaml olarak buzilip genlesmekten dolayt iyon degistirici tanecikler kirlabilir, iyon
degistirici reginenin dayamklilifi taneciklerin boyutlannin, goézenekliliginin ve ag yapisinin
bir fonksiyonudur.

2.3.1.6.5.5 Asinma

Iyon degistirici reginenin mekanik dayamkhligim karakterize eder. Yiiksek hizli debilerde ve
reginenin dolagtig sistemlerde ¢ok bilyiik énemi vardir. Aginmaya kargt dayanklilik recinenin

ag yapisina baglidir { Akgin, 2002 ).

2.3.2 Flotasyon
Flotasyon, kimya mihendisliginde degerli minerallerin elde edilmesinde kullanilan bir ayirma

ve zenginlestirme yoOntemidir Flotasyon teknigi giiniimiizde kimya mithendisliginde zehirli
maddelerin, asih partikiillerin ve mikroorganizmalarin, i¢gme, sanayi ve deniz sularindan
ayrimasinda kullamlir. Analitik kimyada flotasyon teknigi makro ve mikro elementlerin
ayrilmasinda ve 6nzenginlestirilmesinde kullanilir.

Atomik absorbsiyon spektroskopisin sulu matrislerdeki agir metallarin tayininde hizli ve kesin
sonuglar saglar ancak gok diisiik konsantrasyonlardaki metallerin tayinleri 6nzenginlerstirme
ve ayirma yapilmadan direk olarak belirlenemez. Buharlastirma, birlikte ¢oktiirme ve iyon
degistirme klasik onzenginlerstirme yontemleridir. Bunlar iginde 6nzenginlestirme igin
birlikte ¢oktiirme en sik olarak kullamlmaktadir. Bu y6ntemde kolloid ¢okeltisi ana sividan
ayrilir ¢okelti siiziildiikten AAS ile tayin edilir. Ancak bu yontemin filtrasyonun uzun zaman
almasi, ornek ¢ozeltinin hacminin simrh olmasi ve diisiik zenginlestirme elde edilmesi gibi
olumsuzluklari vardir. Bu olumsuzluklanin #stesinden siizme ve santrifriijiin flotasyon ile

degistirmesiyle gelinebilinir.
Flotasyonun avantajlar;
- Izl uygulanabilmesi
- aragtinlan elementlerin ¢ok yiiksek oranlarla geri kazanilabilinmesi
- Dbasit ve ucuz aletlerin kullanidmas:
- yuzey maddesinin az olmasi

- hava kabarciklarnin kirlenme riskini azaltmasi
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- yiksek hacimlere uygulanabilmesi olarak siralanabilir.

Flotasyon diger bir adiwyla yizdirme, sulu c¢ozeltideki ¢oziinen ve asii duran maddelerin
yukselen gaz kabarciklari akum yardmm ile ¢ozelti yiizeyinde yiizdiiriilmesi iglemi olarak
tammlamr. Hidrofobik maddeler kabarciklara kolayca tutunur ve yiizdirilir. Bu nedenle
hidrofobik olmayan maddeler yiizdurildigiinde, bunlar genellikle 6nceden uygun yiizey aktif
maddelerle bilesim halinde hidrofobiklestirilir. Gazlarin (hava veya N, ) ince delikli ciiruflu
cam diskten gecirilmesi ile sayisiz minik hava ve azot kabarciklanindan yiikselen bir akig
yaratilir ve ¢Ozelti yiizeyinde istenen maddeleri igeren kopiik tabakasi olusturulur. Daha sonra
koptik tabakasi bir spatula, pipet, 6rnek tiipli veya sisesi ile toplanir. Kopiik tabakasi (ciiruf)
¢ozeltinin yiizeyine yakin olacak sekilde hiicrenin duvan iizerine giiclii sekilde yapistiginda,
bunu tamamen toplamak igin bir tane sékiilebilir polietilen tipa yardimeci olur. Yiizdiiriilen
maddelerin ¢ozeltiden aynilmasi i¢in bir bagka yontem, hiicrenin dibindeki ciiruflu cam
diskten emme yolu ile hizh filtrasyondur. Zenginlestirme faktériinii diigiiren yogun kopiik
tabakas1 kolaylikla etanol, l-biitanol ve dietileter gibi organik c¢oziiciilerin buharlarimn
temasiyla yok edilebilir.

2.3.2.1 Yiizdiirmeden Sonraki Tasiyic: Coktiirme
Bu yontemle bir sulu numune ¢ozeltisinde istenen eser elementler kantitatif olarak anorganik

veya organik toplayic1 ¢ozeltiler (kollektorler) iizerine toplamirlar. Daha sonra bunlar ¢okelti
yuzeylerine zit yiiklii yizey aktif iyonlarin yardim ile veya yardimi olmaksizin damlaciklar
halinde ylzdtrilir.

2.3.2.2 Onemii Deneysel Faktorier
2.3.2.2.1 Toplayict Cokeltiler (Kollektorier)
Bunlar hem tagtyict ¢oktirme hemde yizdirme amaci ile segilirler. Genel olarak, iri

ylizdiriilmiis ¢okeltiler basarih yiizme igin caziptir. Bu gokeltilerin gaz damlaciklari gapindan
bitylik olmas: istenir. Ciinkii ¢ok sayidaki ince gaz damlaciklan uygun sekilde su yiizeyinde
durabilmek i¢in bog kisimlarda ve gokeltinin yiizeyine kolaylikla yakalamrlar. Bundan dolay:
ylizdirme once drnek ¢ozeltisinin mekanik olarak kangtirilmasiyla toplayict ¢okelti toplamr.
Genellikle 100-1000 mL’lik numune c¢ozeltiler igin 10-100 mg’hk toplayict g¢okeltiler
kullanilir. Cizelge 2.1°de yiizdiirme i¢in uygun toplayic1 ¢okeltiler gosterilmistir. Sekil 2.7°de
ise kullanilan toplayici ¢okelti HMDTC nin Fe ile reaksiyonu gosterilmistir.
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Cizelge 2.1 Yizduriilebilen toplayic: gokeltiler

Fe(OH)3 AI(OH)3 Ti(OH)4 ZI‘(OH)4 Bl(OH)3 CO(OH)z Zn(OH)z
Anoreanik Cr(OH); Mg(OH),; Ni(OH), Sb{OH); Sn(OH). Fe(OH), Cu(OH),
g Th(OH)s PbS Cds
Tionalit Ditizon
Organik p-dimetilaminobenzilidenrodaanin 1-Nitroso-2-naftol

2-Merkaptobenzimidazol 2-Merkaptobenzotiazol

H Seng %
2
3 (f —cZ +  Fe
HzC\ S
cH,~CH2
EHZ—CHZ\
HZ sz
CHZ\N /CHZ
l
s’\C s
7'“7{;:— !
C/{;'CH’\N/C\S 's—Cx SHcy,
\ l

HaC _CH, HyC\ CH;

CH2“CH2 CHZ‘CHZ .

Sekil 2.7 Kompleks olusturucu HMDTC nin Fe ile kompleks olugturma reaksiyonu

2.3.2.2.2 Kabarcklanma
Kabarciklanma igin genellikle sinterlenmis cam disk (5-10 pm) delik ¢apr kullambr. Gaz

kabarciklarmin 0,1 — 0,5 mm c¢apinda olmalan tercih edilir ¢iinkii su yiizeyinde duran
cokeltiyle kolaylikla yakamrlar ve ayrica yiizey aktif maddelerin varlifinda ¢okelti yiizeyinde
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kararli kopiik tabakas: olustururlar. Metanol, etanol, aseton gibi organik ¢oziciilerin gok az
miktarlarimn  ilave edilmesi sinterlegmig cam diskin porlarindan ¢ikan minik gaz
kabarciklarnin  bir araya gelmesini saglar. Cozeltiyi hafifce kangtirarak gaz akig hizt
ayarlanir, boylece gaz kabarciklan sik sik ¢ozeltilerle carpigirlar. Genellikle 100- 3000 mL'lik
¢ozelti hacimleri i¢in 1-2 mLemdk™ akis oranlan kullanmilir. Gerekli olan damla émrii birkag
saniye ile birka¢ dakika arasinda degisir.

2.3.2.2.3 Cozeltinin pH Degeri

Optimum pH aralig: genellikle tagiyict ¢ozeltideki eser kazanmalan agisindan 6nemlidir.
Tagiyic1 ¢oktiirme ve yiizdiirme genel olarak aym pH'da gergeklesir (Sebba, 1962).

2.3.2.24 Yiizey Aktif Maddeler

Genel olarak anorganik toplayici gokeltiler yiizdiirme icin yiizey aktif maddelere ihtiyag
duyarlar. Cokelti ylizeylerine zit yiikla yiizey aktif madde iyonlan hidrofilik yiizeyleri
hidrofobike gevirmek icin kullamhrlar. Hidroksit ¢okeltilerinin yiizey yiikii ¢okeltinin pH'na
baglh oldugundan ve izoelektrik noktada isaretini degistirdiginden, hem katyonik hem anyonik
ylizey aktif maddeler i¢in oldukga genis pH arahi@inda etkilidirler. Yiizey aktif maddelerin bir
bagka Onemli roliide ¢oOzelti yiizeylerinde yiizdiirilen ¢okeltileri desteklemek amact ile bir
kararl: kopiik tabakasi olusturmaktadir. Bu da kantitatif olarak c¢okeltilerin toplanmasi igin
genellikle onemlidir. Anyonik yiizey aktif maddelerden sodyum oleat ve sodyum dodesil
siilfat olduk¢a ¢ok kullamlanlandir. Yiizey aktif maddeler genellikle 6nceden tammlandid
gibi minik gaz kabarciklan olusumunda etkili olan etanolde ¢oziindiiriliir. Sodyum oleat ve
sodyum dodesil siilfat geklindeki iki tiir anyonik yiizey aktif maddenin beraber kullamim
deniz suyunda su yiizeyinde durabilen indiyum hidroksit g¢okeltilerinin yiizdiiriilmesinde
tavsiye edilir. Bu durumda, iki yiizey aktif madde ayn ayr islem goriir. Birincisi yiizdiirmede
ikincisi ise gOkelti yiizeyindeki kararh kopiik tabakasimn olusumunda etkendir.Yiizey aktif
maddelerin varhinda ya da yoklufunda, su yiizeyinde yiizebilen iri organik toplayici
cokeltiler minik gaz kabarciklanmn yardimyla ve g¢okelti yiizeyinde kararh sekilde
desteklenerek kolayhikla yizdirilir. Yiizey aktif maddelerin asinst kullanlmamalidir
( Kegici, 2003 ). Cizelge 2.2°de deneylerde kullamlan Sodyum Dodesilbenzen Siilfanatin
kimyasal 6zellikleri, Sekil 2.8°de flotasyon diizenegi verilmistir.
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Sekil 2.8 Flotasyon diizenegi
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Cizelge 2.2 Yuzey aktif Sodyum Dodesilbenzen Siilfanat hakkinda bilgi

Ticari Adi Nansa 66 Veya Nansa Maronil
Yapist Alkylarilpolyglikoletersulfat sodyum tuzu
Goriiniig San berrak likit
pH (%5’lik) 7-8

Anyon Aktif Madde 30+1
Sodyum Kloriir Miktari Max. % 0,5
Sodyum Siitfat Miktan Max. %1

Uygulama Alanlan Vinylasetat homo kopolimerleri yanisira, Stiren-aktilat

kopolimerleri imalinde

2.3.2.3 Uygulamalar
Bu zenginlestirme yontemi su analizlerine uygulanmustir. 250-3000 mL'lik igme suyu ve

deniz sularinda pg/L seviyesindeki cesitli eser elementler bu yontem ile kantitatif olarak 10-
102 zenginlestirme faktori ile konsantre edilir. Deniz suyu igindeki alkali ve toprak alkali
elementlerin ¢ogu uzaklagtinlir. Bu yontem ile deniz ve igme suyundaki eser agir metaller
indiyum hidroksit toplayici ¢okeltileri kullamlarak zenginlestirilebilir. Saf metallerdeki ug/g
seviyesindeki eser safsizhklar da tastyict ¢oktirme ve bunu takiben yiizdirme ile

zenginlestirilir. Bu yontemin avantajlari:

1) Bu yontem, toplayici ¢okeltilerin ana sividan aynlmasi igin zaman harcayan ve sorunlu

filtrasyon ve santrifiijlerime kullanan, tagiyici ¢oktiirmeden daha hizli ve uygundur.

2) Hacimli ¢okeltilerin yiizdiiriilmesi daha az deneysel beceri gerektirir ve iyon yiizdiirmeden
daha hizli ve uygundur.

3) Genellikle iyon yiizdiirmeden gok daha yiiksek zenginlestirme faktorleri elde edilir.

2.3.3 Ekstraksiyon
Ekstraksiyon, eser element analizinde kullanilan zenginlestirme yontemleri arasinda basitligi,

geni§ ve hizh uygulanabilirligi nedeniyle énemli bir yer tutar. Ozellikle AAS ile yapilacak
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tayinlerde zenginlestirme bu yontemle yapilir. Organik ve anorganik bilesiklerin elde edildigi
ham maddelerin hemen hemen ¢ogunda bu bilegikler, dier maddelerle fiziksel ve kimyasal
olarak bagh bulunurlar. Bu bilegikleri ham maddelerden elde etmek veya ham maddeyi
zenginlestirmek amaci ile segimli ¢6zme (ekstraksiyon) islemi uygulanir. Ham maddenin kat:
olmasi ve sivi bir ¢éziicii kullanilmas: halinde igleme laching (kati — sivi ekstraksiyonu) ham
maddenin sivi olmast ve yine bir sivi ¢ozicii kullanilmas: halinde ise sivi-sivi ekstraksiyonu
ad1 verilir. Birinci iglem kati-sivi ekstraksiyonu daha ¢ok metalurji ve maden filizlerinin

zenginlestirilmesinde, ikinci iglem ise kimya endiistrisinde kullanihir.

2.3.4 Kromatografi

Kromatografi, bir kangimda bulunan bilegenleri birbirinden ayirmak igin -kullanilan
yontemlerin genel adidir. Kromatografik yontemlerde karntpimdaki bilegenler, gaz veya svi
haldeki hareketli fazin akigi ile sabit faz boyunca tagpmirlar. Bilesenlerin ayrilmasi,
bilesenlerin ilerleme hizlarindaki farkliiga, bir bagka ifade ile sabit faza olan ilgilerine
dayanir. Adsorpsiyon kromatografisinde bilesenler sabit fazda adsorbe edilir. Ancak, her
bilesenin adsorbe edilme mz1 farkli oldugundan, bilesenler kolonda farkh tabakalarda kalirlar.
Kolonun iistiinden devamh ilave edilen ¢odziicii yardimiyla, en zayif adsorbe edilen bilesen en
onde olmak iizere bilegsenler birbirlerinden aymlarak farkli kaplara toplanirlar. Dagilma
kromatografisinde, sabit fazin iizerinde , sabit faz tarafindan kuvvetle adsorbe edilmis olan
film seklinde ince bir sivi tabakasi vardir. Cozeltide bulunan ve aynlmas: istenen bilesikler,
bu iki tabaka arasinda dagilirlar. Ornegin, ¢ozeltide iki bilesen varsa, biri sabit fazda kalirken,
digeri hareketli fazda siirtiklenir ve kolondan disar: atiir. Ince tabaka kromatografisinde, sabit
faz bir plaka Uzerine yaylmug silika jel veya alumina tabakasidir. Analiz ¢ozeltisi bu
tabakaya ¢ok az miktarda emdirilir. Hareketli faz olarak uygun bir ¢éziicii veya ¢oziich
kangimlart kullamlarak  bilegenler plaka iizerindeki sabit fazda ayn yerlerde toplanarak
birbirinden ayrilmug olur. Kagit kromatografisinde aynrma da aym ince tabakada oldugu
gibidir. Aym sekilde eser miktardaki maddelerin aynilmasinda kullamhr. Iyon kromatografisi,
iyon degistirme regineleri tarafindan iyonlant aymrma ve tayin etme metodudur. Anyonlan
ayrmak i¢in anyon degistirme regineleri, katyonlari ayirmak igin katyon degistirme regineleri
kullamhr. Kati bir maddenin yapisinda bulunan iyonlarin, bu kat: maddenin temasta oldugu
bir ¢ozelti igindeki aym cins yiiklii olan bagka iyonlarla bir dengeye gore degistirilmesi
ozelligine dayamr. Kullamlan bu katt maddeler, ¢ozelti ortaminda ¢éziinmeyen biyiik

molekiillii maddelerdir (www.kimyaevi.com).
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2.3.5 Buhariastirma
Buharlagtirma iglemi ¢ozeltinin hacmini azaltmak yada kuru hale getirmek igin yapihir. Sivilar

genellikle porselen kapsillerde buharlagtiriir. Bunun sebebi porselen kapsiillerde yapilan
buharlagtirma igleminin daha g¢abuk olmasidir. Buharlagtirma yapilirken kabimn {izerine uygun
capli bir saat camm konularak sigrama yada disardan yabanci madde girme olasilift
engellenmis olur. Saat carm sigrayan maddeyi tutarak yeniden kaba alinmasim saglar.
Sigramanin azaltilmast i¢in yiksek 1sidan kagimlmali ve sivi devamh kangtirmalidir.
Cozeltinin suyu tamamen buharlagtirilacaksa iglemin sonuna dogru disiik 1sida galigimahdar.
Cok az miktardaki sivilar igin tiiplerde yapilan buharlagma islemi sirasinda tiipii devamh
sallamak ve kaynamaya engel olmak gerekir. Buharlastirma isleminde genellikle su buhan
kullamlir. Su banyolarmin 1sis1 100 °C den az oldugu igin yitksek 1s1 ile maddede olusabilecek
degisiklik engellenmig olur. Gliserin ve yag banyolan ise yiiksek sicaklik i¢in kullaniir.
Bubharlagtirma yapilirken ¢iplak alev kullamldig: takdirde kabmn kinlmasi veya maddenin
kimyasal yapisinda degismeler gibi istenmeyen durumlar olugabilir. Bu nedenle kum banyosu,
telli asbest levha kullamla bilinir. Buharlagtirma iglemi zenginlestirme teknigi olarak daha ¢ok
kaynama noktalan farkli iki sividan birisini aynigtirarak yada iginde sivi igerisinde bulunan bir

maddenin stvinin buharlagtinlip ugurulmasi ile gergeklestirilir (www.kimyaevi.com).

2.3.6 Coktiirme
Gravimetrik analizlerde ¢ok sik kullamlan ¢oktiirme iglemi, iki ¢ozeltinin tepkimeye girmesi

sonucunda istenilen maddenin ¢goktiiriilmesi esasina dayanir. Bu iglem sirasinda olusan katiya
cokelti, isleme de ¢oktiirme denir. Bu yontemde gokeltinin fiziksel dzellikleri, safik derecesi,
¢ozeltideki diger maddelerin 6zellikleri 6nemli olup dikkat edilmesi gereken unsurlardir.
Coktiirme igleminin yavas olmasi elde edilen maddenin daha saf olmasim saglar. Coktiirme
islemi beherde yapilir. Coktiirme c¢ozeltisi bir pipet yardimm ile ve yavasga eklenmelidir. Bu
arada kap devaml kangtirilarak tepkimenin bolgesel olmamasi saglamr. Bu sekilde elde
edilen ¢okelti miktan daha fazla olur. Bu iglem yiiksek 1sida yapildigs takdirde kristaller daha
bityiik olur. Bu da siizilmeyi kolaylastinr. Coktiirme igleminden sonra, ¢ékmenin tam olup
olmadifim anlamak igin gozeltiden bir ka¢ damla alinarak saat camima koyulur ve iizerine
coktiiriicii reaktiften bir ka¢ damla eklenir. Eger ¢ozeltide bir bulanma gozlenirse ¢okme
isleminin tamamlanmadigt anlagilir. Ana ¢ozeltiye ¢okturacii reaktif eklenmeye devam
edilir Daha sonr;d bir siire bekletilerek siizme islemine gecilir. Bekletme sirasinda ¢okeltideki
diger maddelerin miktarinda azalma olur. Ayrica iri kristaller olugarak stiziilme islemi
kolaylagir. Baz1 maddelerde ise bekletmek sakincali olabilir ve hemen stiziilmesi gerekir.
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2.3.7 Adsorpsiyon (Yiize Tutunma)
Adsorpsiyon kati maddelerin, temasta olduklan gazlarnn ya da g¢ozeltilerin molekiillerini

ylizeylerine ¢ekme vyetenegidir. Adsorpsiyonun kromatografide uygulamas: adsorpsiyon
kromatografisi olarak adlandinlir. Adsorpsiyon kromatografisinde bilesenler sabit fazda
adsorbe edilir. Ancak, her bilesenin adsorbe edilme hiz1 farkh oldugundan, bilesenler kolonda
farkli tabakalarda kalirlar. Kolonun iistiinden devamli ilave edilen ¢oziicli yardimiyla, en zayif
adsorbe edilen bilesen en 6nde olmak iizere bilegenler birbirlerinden ayrilarak farkli kaplara

toplanirlar (www .kimyaevi.com).

2.3.8 Elektrostatik Biriktirme (Elektroforez)
Elektroforez dogru akimin uygulandigi bir tampon c¢ozeltide yikli taneciklerin gog

hizlarindaki farka dayanarak yapilan bir aymrma yontemidir. 1948°de gelistirilen bu yontem
ince bir tlp igindeki veya diiz gozenekli bir destek ortamindaki (6rnegin kagit veya yan kati
jel) sulu bir tampon g¢ozeltiyle numunenin kiigiikk bir bant halinde enjekte edilmesiyle
gerceklesir. Tampon ¢ozeltiye, her iki ucundaki elektrotlar vasitasiyla ile, yiiksek bir dogru
akim potansiyeli uygulamr.Uygulanan bu potansiyel, numunedeki iyonlarin elektrotlardan
birine veya dierine gb¢ etmesini saglar. Numunedeki taneciklerin go¢ hizlan, taneciklerin
yiukine ve biyikligine baglidir. Boylece, numunedeki gesitli analitlerin ayrilmas: yiik/boyut
oranlarmdaki farka dayamr. Bu oramn biyiik olmasi, elektrik alanda iyonun daha hizls
hareket etmesini saglar. Elekroforetik ayirma tabaka elektroforez yada kapiler elektroforez
sekllinde yapilabilir. Birincisinde ayirma oldukga yavas, iscilii fazla otomasyonu zor ve
kesin bilgi vermeyen bir yontem olmasina ragmen sikca kullanilir. Kapiler elektroforez ise
oldukga hizh ve kiigiik hacimdeki numunelerede yiiksek ayirma giiciine sahiptir. Elektroforez
birgok zor analitik ayrma problemlerine uygulanmaktadir; inorganik anyon ve katyonlar,
aminoasitler, katesolaminler, ilaglar, vitaminler, karbonhidratlar, peptidler, proteinler,
niikleotidler, poliniikleotidler ve c¢esitli bagka tirler. Elektroforezin en o6nemli 6zelligi,
ozellikle  biyoteknoloji endiistrisinde biyolojik ve biyokimyasal aragtirmalarda yiiklii
makromolekiilleri ayirmasidir (Skoog vd, 1997).

2.4 Secilen Iyon Degistiricinin Ozellikleri

2.4.1 Purolite Aminophosponic S-940 H' Kuvvetli Katyonik Reginenin Ozellikleri
Cizelge 2.3’de cahigmalarda kullamlan Purolite S-940 kuvvetli asidik katyonik reginenin

ozellikleri, Cizelge 2.4’de ¢aligma kogullan gésterilmigtir,
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Cizelge 2.3 Purolite S-940 Hkuvvetli katyonik reginenin dzellikleri

Polimer matriks yapisi Makropor, Stiren-divinilbenzen

Fiziksel Hali & Goriiniisii Opak krem, kiire
Fonksiyonel grup -CH,NHCH>PO3Na
Iyonik H
form
Nem tutma kapasitesi % 60-65 Na"
Cozinurlaligi Su ve ¢oziiciilerde ¢oziinmez

Maksimum igleme sicaklig 90 C°

Toplam degistirme kapasitesi

20 g Ca/L. (pH: 9,5)

Cizelge 2.4 Purolite S-940 kuvvetli katyonik regine igin 6nerilen g¢aligma kosullar

Islem Oran (BV/saat) Cozelti Siire (dakika) Miktar
Servis 8-30 Tuzlu su
Tuzlu su 60-90 4-6 BV
degisimi 4 Yumusak su
Geri yikama 8-12 Yumugak su 30
Rejenrasyon 2-6 HCI 30-60 100-150 g/L
Durulama 2-4 Yumusak su 30-60 2BV
Sodyum 2-4 NaOH 30-60 80-150 g/L
Déntgtimi

2.5 li¢me Suyu Standartlar:

2.5.1 Tiirkiye i¢in Kabul Edilen igme Suyu Standartlar
1997°de Tiirk Standartlan Enstitisiince, TSE 266 nolu karara gore tavsiye edilen miktarian

agmayan sularin bulundugu durumlarda, bu miktarlardan fazla madde bulunduran sular
i¢ilmemelidir. Asagidaki Cizelgede TSE tarafindan galigilan metaller i¢in belirlenen degerler
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gosterilmigtir. Izin verilen maksimum miktarlardan fazla madde bulunduran sular igme suyu

olarak kullamlamazlar. Cizelge 2.5 su standartlan gosterilmistir.

Cizelge 2.5 Turkiye igin kabul edilen igme suyu standartlan

Madde Izin verilen deger( mg/L ) Maksimum deger (mg/L )
Bakir 1,0 1,5
Kursun 0,05 0,05

Cahgilan metaller i¢inden kursun zehirli maddeler simfinda, bakir ise igilebilme ozelligine

etki eden maddeler arasinda yer alir.

2.52 Uluslararas: Kabul Edilen i¢me Suyu Standartiar:
Diinya genelinde kabul goérebilecek baglica ii¢ kurum vardir. Bunlar Diinya Saglik Tegkilati

(WHO), Amerika Birlesik Devletleri Cevre Koruma Ajanst (EPA) ve Avrupa Birligidir
(EC). Cizelge 2.6’da Uluslararasi kabul edilen igme suyu standartlan gosterilmistir. Bu
standartlara gore miisade edilebilecek maksimum miktarlardan fazla madde bulunduran sular

icme suyu olarak kullanilamazlar.

Cizelge 2.6 Uluslararas: kabul edilen igme suyu standartlan

ABD Cevre Koruma Diinya Saglik Avrupa Birligi
Metaller Ajans1 (mg/L) Teskilat1 (mg/L) (mg/L)
Kursun 0,05 0,05 0,01
Bakir 1 1 2

2.5.3 Istanbul Su Kalitesi Raporu Nisan 2004
Dinya Saghk Tegkilati (WHO), ABD Cevre Koruma Ajanst (EPA) ve Avrupa Birligi igme

sulart standartlani ve su omnekleri i¢in pilot bolge secilen Kagithane ve Biiyikgekmece
sularinda gahsilan metallerin ¢ikis sularindaki miktarlan Cizelge2.7’de gosterilmistir. Burada
Kagithane ve Bitylikgekmece’de giinlitk yapilan dlgiimlerin sonuglarnm ortalama degerleri

almmustir (www.iski.gov.tr).
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Cizelge 2.7 Istanbul Kagithane ve Biiyiikgekmece igin ¢ikis su degerleri (Nisan 2004)

ABD Cevre Diinya Avrupa Kagithane
Koruma Saghk Birligi Biivii
Metaller Ajansi (EPA) Tegkilat1 (EC) decg“:glél?li A lelukjekmlec&.e
WHO Cikig degerlert
mgn) | VIO gy |
(mg/L) (mg/L)
Kursun 0,05 0,05 0,01 0,000 0,000
Bakir 1 1 2 0,001 0,003

2.6 Langmuir ve Freundlich izotermleri
Sabit sicaklikta adsorban tarafindan adsorplanan madde miktani ile denge basinci veya

konsantrasyon arasinda arasindaki bagintiya adsorpsiyon izotermi denir. Adsorpsiyon
izotermleri ¢ tane varsayima dayamir bunlar; adsorpsiyonun birinci tabakanin Otesine
gidemeyecegi, yiizeyin tamaminin ayni olacag ve molekiiliin adsorplama kapasitesinin diger
komsu molekiillerin dolu yada bos olmasindan etkilenmeyecegidir (Atkins, 1999). Freundlich
izotermi belli miktardaki adsorban tarafindan adsorblanan maddenin miktarinin basingla hizla
artigina ve daha sonra kati yiizeyinin maddeye doymasiyla daha yavag artiy gostermesine
dayanir Bir¢ok hallerde ve ozellikle bir kimyasal adsorpsiyonda, bir doymusluga varilir; x/m
orami bir limite erigir ki, bu tim kati yiizeyini kapsayan adsorplanmus maddenin bir
monomolekiiler tabaka olusturmasina kargiiktir. Oysa Freundlich ifa_desi bu sonucu
aciklayamaz (Berkem, 1994). Bu durum Langmuir izotermi ile agiklanabilir. Langmuir

izoterminin formili;

C, 1 ,

wm DKo Qe 2.12)

Izotermde C nin C/x/m’e grafigi ¢izilir burada C (mg/l); konsantrasyon, x/m (mg/g) ise birim
gram regine tarafindan adsorblanan maddenin dengedeki miktanidir. Cizilen grafigin
egiminden Qmax (mg/g) yani maksimum adsorpsiyon yada tek tabaka kapasitesi, eSim ve
grafifin y eksenini kestigi noktadan; Kads (L/mg) yani adsorpsiyon enerjisiyle alakali olan
Langmuir sabiti elde edilir (Ozer, 2002).

Freundlich izoterminde ise formiil;
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log(C) = log(K) + n . log(x/m) (2.13)

Burada log(CYnin log(x/m)’e grafii cizildikten sonra egimden n degeri ve grafigin y
cksenini kestigi noktadan K degeri elde edilir. Buradan bulunan n degeri adsorpsiyon

yogunlugu ve K ise adsorpsiyon kapasitesidir.



31

3. ONCEKIi CALISMALAR

Bu boliimde daha 6nceden bakir ve kursunun cesitli yontemlerle zenginlestirilmesi ile ilgili

caligmalar ve flotasyon ile yapilan ¢aligmalar derlenmigtir

Sudaki Kursunu Cellex P ile 6nzenginlestirme yaparak AAS ile tayini;

Kursunun AAS ile direk tayini matriksin igerigine baglidir. Eger Mg ve Ca miktar1 artarsa
Pb’nin tutulma miktan diiger. Cellex P reginesinin segicilik siras1 Ca < Mg < Ni < Cd < Zn <
Pb dir. Cellex P ile Pb’nin dogal sularda tayini oldukca basitdir ve az zaman gerektirir (Bajter
vd., 1987).

Membran filtrasyon ve alevli atomik absorpsiyon spektrometrisi ile dogal sularda, sofra
tuzlarinda, ¢ay ve urin dmeklerinde pirolidin ditiyokarbamat (APDC) kullanarak; Ni, Cd, Co,
ve Pb’nin zenginlestirilip tayin edilmesi;

Degisik metallerin selilloz nitrat membrana pirolidin ditiyokarbamat kompleksleri seklinde
tutulmas: saglandi. Membran nitrik asit igerisinde ¢oziildii ve sonuglar AAS ile tayin edildi.
Analitik parametreler pH, APDC miktan, 6rnek hacmi ve matriks etkisi optimize edildi ve %
95’den yiiksek geri kazanimlar elde edildi (Narin vd., 2003).

Kursunun kelat yapict Ambelite XAD-2 ve XAD-7 reginelerinde 6nzenginlestirilip FAAS ile
tayini;

Dort adet kelat yapict matris XAD-2"nin kromotropik asit, Pirokatekol, Tiiyosalisilik asitle ve
XAD-7'nin  ksenol oranjla fonksiyonlandinlmas: sonucu elde edildi ve Pb’nin

Onzenginlegtirilmesinde kullanildi. Pb re¢ineden HNO; vasitasiyla eliie edildi ve bu yontem
Hindistan’daki nehir ve igme sularinda kurgun tayini igin kullamld: (Tewari vd., 2002).

Kabartma tozu ve karbonatdaki Cu, Pb Cd, Co ve Ni’nin &nzenginlestirme ile tayini;

Iki tip onzenginlestirme metodu kullanldi bunlar APDC-Kromosorb ekstraksiyonu ve
Co(OH), ile birlikte ¢oktirmedir. Bu iki metod Kayseri’den aliman kabartma tozu ve
karbonata uyguland1 ve % 95°den yilksek geri kazanimlar elde edildi. iki metodun sonucu
birbiriyle ortiistii ve 6rneklerdeki metal miktannin TSE tarafindan belirlenen limitlerin altinda
oldugu saptandi (Safagoglu vd., 2002).

Eser metallerin ‘metal-HMDTC kompleksleriyle kat1 faz ekstraksiyonu ile zenginlestirilmesi
ve FAAS ile tayini;

Amberlit XAD-16 recinesi tizeride HMA-HMDTC’yi kompleks olusturucu olarak kullanarak
Cu, Pb, Ni, Cd, Mn ve Fe metalleri zenginlestirildi ve FAAS ile tayin edildi. Cesitli analitik
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parametreler; pH, nitrik asit konsantrasyonu, analit miktar incelendi ve optimum kosullarda
% 95’in iizerinde geri kazammlar elde edildi. Yiiksek onzenginlestirme katsayilar ve basitligi
metodun avantajlan olarak saptandi (Tokalioglu vd., 2002).

Bakinn AAS’de tayini Oncesi zenginlestirilmesi icin fonksiyonel regine sentezi ve
uygulanmasi;

Amberlite XAD-2 reginesi 3,4-dihidrobenzoik asit ile fonksiyonlandirarak c¢ok diigiik
miktarlardaki bakirn zenginlegtirilmesinde kullanmildi. Cu iyonlan bir mikrokolon igerisinde
tutuldu ve HCI ile eliie edildi. Sonug olarak 33°liikk bir zenginlegtirme faktorii elde edildi.
Prosediiriin matrisden etkilenmedigi saptandi ve piring unu, nigasta orneklerindeki bakira

uygulandi (Lemos vd., 2003).

Ambersorb 572 ile bakinn sularda ¢ay 6meklerinde ve aliminyum folyolarda zenginlestirilip
AAS ile tayini;

1-nitro 2-naftol-3,6-disiilfonik asit kelatlanyla bakirm Ambersorb 572’ye adsorblanmas:
sonrasi AAS ile tayini geligtirildi ve 200 zenginlestirme faktorii elde edildi. Prosediir igme,
termal ve nehir sularina, ¢cay Orneklerine uyguland1 (Kendiizler vd., 2003).

Bakirn Calmagit yiiklii Amberlite XAD-2 reginesiyle zenginlestirilip dogal sularda FAAS ile
tayini;

Bu yontemde bakir 0,0125-25 png miktaninda, 25-200 mL 6rnek hacminde pH: 3,7-10 arasinda
calmagit kompleksleri halinde 0,50 g XAD-2 reginesiyle zenginlestirildi. Yontem dogal su
kaynaklarinda uygulandi ve FAAS ile Slgimler yapildi ve 50 zenginlestirme faktori elde
edildi (Ferreira vd., 2000).

Anne siitiindeki kursunun elektrotermal atomik absorpsiyon spektrofotometresi ile direk
tayini;

Bebeklerin tek gidasi olan siitten alinan Pb miktarimn bilinmesi gereklidir. Bu caligmada
insan siitiindeki kursun miktan énzenginlestirme yapilmadan tayin edildi (Falomir vd., 1999).
Fe-HMDTC’nin kromun ayrilmasin i¢in flotasyonda kullaniimasi;

Kromun seyreltik sulu gozeltilerinden HMA-HMDTC kullanilarak ayrimasindaki faktorler
olan pH, Iyonikgiic, indiikksiyon zamam ve Fe;Os miktan saptandi. Elektrotermal
buharlagtirma atomik absorpsiyon spektrofotometresi sudaki Cr’un tayini igin kullamildi.%
95,5’1n tizerinde geri kazanimlar elde edildi (Stafilov vd., 1998).

Kobalt ve bakirin sulardan flotasyonla ayrilip EAAS ile tayini;
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Balkar ve kobalt’in hizh bir sekilde ayngtirimasi ve zenginlestirilmesi i¢in yontem gelistirildi.
PH:6’da, 0,02 mol/L iyonik giigte, kopiik yapici olarak sodyum dodesilsiilfat ve kompleks
yapic1 olarak HMDTC kullanarak bakir ve kobalt zenginlestirilmesi yapildi (Cundeva vd.,
2000).

EAAS ile Co, Cu, Pb, Ni’nin argonitde flotasyon ve ekstraksiyon ile ayrilip zenginlestilmesi;

Kalsiyumun matriks girisimlerinin, Co, Cu, Pb, Ni’nin argonitdeki tayininde giderilmesi igin
flotasyon ve ekstrasksiyon kullamldi (Zendelovska vd., 2001).

Talyumun sulardaki miktarmn flotasyondan sonra EAAS ile tayini;

TI(T) ve TI(II) sulu ¢ozeltilerinde koloid ¢okme flotasyonu ile onzenginlestirildi. Fe;OsxH,O
ve Fe(TMDTC); kollektor olarak kullamldi, kopiik yapict maddelerin katimasiyla TI(I) ve
TI(III) hava baloncuklan ile ¢ozeltiden ayrildi. % 94,9 ile % 100 arasinda geri kazammlar
elde edildi (Stafilov vd.,1998).

Dolamit ve gipsumdaki metallerin AAS ile tayini ve matriks girigsimlerinin flotasyonla
giderilmesi;
Ca ve Mg'nin dolamit ve gipsumda Ag, Cd, Cr, Tl ve Zn tayininde yaptiklar1 matriks

girisimleri flotasyon ile giderilerek bu metallerin ETAAS ile tayini yapild1 (Stafilov vd.,
2002).

Pb(HMDTC),’nin sulardaki demir konsantrasyonunun zenginlestirilmesi ve aynlmasi igin
flotasyon kullamlmas;

Pb(HMDTC), kullanarak demir yiiksek hacimdeki seyreltik ¢ozeltilerinde aynldi ve
zenginlestirildi (Cundeva vd., 2000}). '

Iki yiizey aktif maddenin sulardaki metalhidroksitlerin flotasyonunda beraber kullamlmast;

Sudaki Fe ve Al hidroksitlerin flotasyonunda gesitli yiizey aktif maddeler denendi, en uygun
olarak 1’¢ 3 sodyum oleate and sodyum dodesilsulfat kangimnin stabil kopiik tabakas:
olusumu ve metallerin en iyi zenginlestirme sonuclarim eldesinde kullamimasi gerektifine

karar verildi (Sonawane vd., 1982).
ug diizeyindeki Cd’nin sulardaki miktarinin flotasyon ile zenginlestirip EAAS ile tayini;

1 litre su 6rmedi igerisindeki kadminyum hidratlannmg Zr(OH), ile pH: 9,1°de gé%jrﬁldﬁ ve
¢okelti yiizey aktif maddenin yardimyla siiciik hava baloncuklariyla ayrildi ve hidroklorik
asitde ¢ozillerek EAAS ile tayin edildi. Prosediir her 1 litre ¢ozelti icin 20 dakika karistirma
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zamam harig 20 dakika zaman ald1 (Nakashima vd., 1982).
Sularda AI{OH); ile ¢oktiiriilmiis agir metallerin flotasyonu;

Mikrogram miktarindaki agir metaller 1 litrelik su 6rneklerinde AI(OH); ile pH:9,5 de
cokturulap, ¢okelti sodyum oleat ve nitrojen kabarciklanyla yiizdiiriiliip aynldi ve 2 M nitrik
asit icerisinde ¢6ziilerek AAS ile tayin edildi. Metodun 9 tane ¢ok diisitk miktarlardaki agir
metallere uygulanabilecegi sonucuna varildi (Hiraide vd., 1975).

La(OH); kullanarak sudaki agir metallerin ¢oktiiriilmesi ve flotasyon ile zenginlestirilmesi;

3 mL, 0,1M La(OH); kullamlarak 1 litre su o¢rneklerindeki Cd, Cu, Pb, Mn, ve Zn; pH:9,5 da
¢okturildi. Flotasyon sonrasi nitrik asitde ¢ozillen 6rekler FAAS ile tayin edildi ve %92 ye
varan geri kazanimlar elde edildi (Kim vd., 1995).

Sentetik deniz sularinda metallerin,organik toplayict kullanarak flotasyonla zenginlestirilmesi;

Bakir, kadminyum, kobalt ve nikel; yiiksek tuz igeren sentetik deniz sularinda zenginlegtirilip
aynistirildilar. Fenolfatelin ile 2-naftol kolektor ve oktadesilamin ise yiizey aktif madde olarak
kullamldi. Optimasyondan sonra Ni, Co ve Cd igin % 90 kazamm elde edildi ancak bakirin
kazammn diisiiktii. Olgiimler icin AAS kullamld:. (Caballero vd, 1986)

Biiyiikk miktarlardaki su ornekleinde birlikte ¢oktiirme-flotasyon yontemiyle agir metallerin

eser miktarlarinin 6nzenginlestirilmesi;

Omek ¢ozeltideki metaller indiyum oksit ile g¢oktiirilerek sodyum oleat ve nitrojen
baloncuklar ile yiizdirildii. Indiyum ve yiizey aktif madde ekstraksiyon ile ¢okturildi. % 93
den biyiik geri kazamm elde edildi (Mizuike vd, 1982).

Agir metallerin tayini igin sulardaki asih katilarin flotasyonla ayrilmasi;

Mikrogram yada nanogram miktarlardaki asih katilara tutunmus olan agir metaller ¢ozelti
yiizeyine 15 saniye boyunca baloncuk olugturarak yiizdiiriildii. Asih katilardaki metaller nitrik
asit yardimiyla ayrildi ve EAAS ile tayin edildiler. Yontem nehir sularma, su birikintilerine ve
atik sulara uygulandi1 (Hiraide vd, 1983).
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4, DENEYSEL BOLUM

4.1 Kullamian Aletler, Kimyasallar ve Deney Diizenegi

4.1.1 Kullamilan Aletler

Bakir ve Kursun numunelerinin miktarnnin belirlenmesi igin Varinan’mn spectr AA20 modeli
alev atomik absorbsiyon spektrofotometresi; lamba olarak Photon hallow marka oyuk katot
lamba; pH olgtimleri i¢in Metrohm Herisau E510 model kombine elektrodlu pH metre;
tartimlar i¢in Sartorius marka dijital terazi; kurutma islemleri i¢in ise Heraew marka etiiv
kullanildi. Ayrica karngtirict olarak Chiltern HS31 model otomatik kanstiricilar tercih edildi.

4.1.1.1 iyon Degistirici Yontemi
Cozeltilerin regine ile kangtinlmalan esnasinda; 250 mL erlenler ve 0,5 cm ¢aph magnetler

kullanildi.Jyon degistirci kolon ise 30 mL x 1 cm g¢apinda biretdir. Reginenin c¢ozeltiden
ayrilmas: igin adi stizgeg kafid segildi. Nem tayininde reginenin kurutulma agsamasinda petri
kutusu, sogutulmas: asamasinda ise desikator kullanildi. Aynica titrimetrik kapasite tayini 500
mL’lik erlen i¢inde yapildi.

4.1.1.2 Flotaston Yontemi
Ornegin kolondan hzlica alinmast i¢in kullamlan pompa Oeinlain Saugsututzen markadir.

Flotasyonda kullanilan cam kolonun uzunlugu 1,26 cm, kolon ¢ap1 4,7 cm, kapilerin uzunlugu
1,30 cm, ¢ap1 0,5 cm ve et kalinhig ise 0,1 cm’dir.Desikatér ise 14,5 cm yiiksekliginde olup
¢apt 13 cm’dir. Flotasyonda kullamlan su trombu Polipropilen markadir. Ayrica isitma
islemlerinde Chiltrern HS31 model sitict kullaniddi.Ornekler 25 mL lik balon jojelerde
toplandi.

4.1.2 Kullanilan Kimyasallar
pH ayarlamalan igin HCl (Merck), HNO; (Merck) ve NaOH (Merck), pH metrenin

kalibrasyonu igin gereken pH: 5 tampon g¢ozeltisinin hazirlanmasinda 0,05 N NaOAc ve 0,05
N CH;COOCH kullamldi. Biitiin ¢ozeltilerin hazirlanmasinda, seyreltilmeleri ve cam egyalann
yikanma iglemlerinde destile su kullanildi.

4.1.2.1 lIyon Degistirici icin Kimyasallar

1000 mg/L. Bakir ve Kurgun stok ¢ozeltileri CuCl; (Merck) ve PbCl, (Merck) tuzlarindan
hazirlandi. 2,4,6,8 ve 10 mg/L lik standart bakir ve kursun gozeltileri kalibrasyon grafiginin
elde edilmesi i¢in hazirland1. Katyon degistiricinin kapasitesinin titrimetrik tayininde 0,1 N
NaOH ( %5 NaCl igeren ), 0,1 N HCl ve fenolftalein indikatorii kullanildi. Segilen regine ise
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Prolite S-940 H' kelat yapici formda katyon degistirici reginedir.

4.1.2.2 Flotasyon icin Kimyasallar
Flotasyon esnasinda iyonik siddeti ayarlamak i¢in doygun KNOj ¢ozeltisi, kolonu yikamak

icin 4 M HNO; ve derisik HNQO3;, pH ayarlamas: igin %1,25, %2,5 ve % 10’luk KOH
¢ozeltileri, yine pH ayarlamalan ig¢in 0,1 N HCI kullamidi. Reaksiyonun gerceklesmesi igin
1 mg/mL CoCl;2H;0, metalle kompleks olugmas: i¢in 0,1 M HMA-HMDTC ( %96’k etanol
cozeltisi i¢inde hazirlanmg) kullamldi. HMDTC ile demir arasinda olugan kompleksin
reaksiyonu Sekil 4.1°de gosterilmigtir. Kopiik olusumu ig¢in % 0,5’lik NaDDS kullanildi
Sodyum Dodesilbenzen stlfanat hakkinda bilgi Cizelge 4.1°de gosterilmigtir. Cozeltilerin
hazirlandig1 beherde olusan kompeksin temizlenmesi i¢in ise 0,1 M NH;NO; kullanildi.

4.1.3 Deney Diizenegi

4.1.3.1 iyon Degistiriciler
4.1.3.1.1 Kolon
Reginenin kapasite tayini esnasinda kullamlan kolonun uzunlugu 23 cm, kolon ¢ap1 2,5 cm ve

et kalinhii ise 0,1 cm’dir.

4.1.3.1.2 Kesikli Sistem
Kesikli sistem ¢aligmalarmda 250 mL’lik erlenler kangtirici ve magnetle birlikde kullanildi.

4.1.3.2 Flotasyon
Flotasyonda kullamlan cam kolonun uzunlugu 1,26 cm, kolon ¢ap1 4,7 cm, kapilerin uzunlugu

1,30 cm, ¢apt 0,5 cm ve et kalinhg: ise 0,1 cm’dir. Desikator ise 14,5 cm yiiksekliginde olup
capt 13 cm’dirBu kolonda bulunan su 6rneklerinde bakir ve kursun flotasyon yontemiyle

zenginlestirildi. Sekil 4.1°de flotasyon diizeneginin fotografi verilmigtir.
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Sekil 4.1 Flotasyon diizenegi fotografi

4.2 Deneysel Caligmalar

4.2.1 iyon Degistirici Teknigi ile Yapilan Cahsmalar

4.2.1.1 Kolon Cahsmasmda Kullanilan Purolite S-940 Recinenin Hazirlanmasi

Kolon g¢ahgmalan i¢in kullamlan reginelerin hazirlanmasinda, kolonun 1/3 @ destile su ile
doldurulur ve regine beherde su ile islatihr daha sonra, bir huni yardimiyla kolona aktarir.
Kolonun %601 regine ile doldurulduktan sonra, % 80’e varacak sekilde su eklenir. Regine
yatagi oturduktan sonra ters akimla yikama yapilip su kenarlardan tagmilir. Kolonun muslugu
agilarak i¢indeki suyun regine seviyesinin biraz Ustiine kadar inmesi saglamr. Bu islemler

esnasinda baglangi¢ ve son pH 6lgiiliir, regine notrallestikten sonra kullanima hazirdir.

4.2.1.2 Reginenin Nem Tayini
Purolite $-940 recinesinden 1 gram petri kutusunda tartildi ve 105 C © derecedeki etiivde 2

saat boyunca kurutuldu. Desikatérde sogutulduktan sonra tartildi. Bu iglem sabit agirhifa

erisilinceye kadar devam edildi. Reginenin nem tayini yiizde olarak hesapland: ve Cizelge
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4.1’de verildi.

4.2.1.3 Reginenin Katyon Degistirme Kapasitesi
Purolite S-940 reginesinden 6 gram alinarak kolona yerlestirildi. 10 mg/L bakir gozeltisi

hazirlanarak diizenli bir sekilde kolondan gegirildi. Bakir ve kursun ¢ozeltilerinin akig izt 1,6
mL/dk’dir. Her 15 dakikada bir elde edilen 6érnekler AAS’de okunarak recinenin iyon
degistirme kapasitesi hesaplandi. Aynca aym sekilde Kursun iginde Purolite S-940
reginesinden 3 gram alinarak, kapasitesi hesaplandi. Sonuglar Cizelge 4.1’de verildi.

4.2.1.4 Reginenin Katyon Degistirme Kapasitesinin Titrimetrik Olarak Hesaplanmasi
Purolite S-940 recinesinden 1 gram alindi ve 500 mL silifli erlen igine yerlestirildi. Uzerine

200 mL 0,1 N NaOH ( %5’lik NaCl igerisinde hazirlanmg ) ¢ozeltisi ilave edildi. Erlenin agz
kapatilarak bir gece boyunca regine ile NaOH’in temas: saglandi. 50 mL ‘lik o6rnekler
alinarak metil oranj indikatériiniin renk déntimiine kadar 0,1 N HCl ile geri titre edildi ve elde
edilen asit sarfiyatindan katyon degistirme kapasitesi hesaplandi. Sonug Cizelge 4.1°de verildi

(www.rohmhaas.com).

Cizelge 4.1 Caligilan reginenin kapasite ve nem miktarimn hesab:

Kapasite ( Titrimetrik) (eq/L) 11,20
Kapasite ( Bakir ) 15,05
Kapasite (Kursun ) 14,86
Nem Miktar1 (%) 58,73

4.2.1.5 Purolite S-940 Recinesinin Optimum Kosullarmmn Belirlenmesi
Su orneklerinde (Kagithane ve Biiyiikgekmece) bakir ve kursunun en yiiksek oranda

tutulmalarini  saglayacak optimum kosullar incelendi. pH, metal konsantrasyonu, regine
miktan ve kangtirma siiresinin metallerin regine iizerinde tutulmasi tizerindeki etkisi ¢aligildi.
4.2.1.5.1 Bakir Tutulmas: Uzerine Konsantrasyon Etkisi

H" formunda Purolite S-940 recinesinden 0,1 gramhk omekler tartilarak ahndiDegisik
konsantrasyonlarda (5, 10, 20, 30, 50, 60, 75, 100 mg/L), 50 mL’lik bakir g¢ozeltileri
hazirlanarak, pH’lan 4’e getirldi. 20 dakika siire ile kangtincida kanstinldiBu siirenin
sonunda ¢ozeltiler siiziildii. AAS 10 mg/L’nin iizerindeki konsantrasyonlart okuyamadigindan
5 ve 10 mg/L lik ¢ozeltiler harig, tiimii 1/10 kat seyreltildi ve AAS’de olgiildii. Cozeltide
kalan bakir miktan, baglangigdaki bakir miktarindan g¢ikanlarak reginede tutulan bakir miktar
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hesapland1. Cozeltide kalan bakir miktari, reginede tutulan bakir miktan ve yiizde tutulmalar
Cizelge 4.2°de, yiizde tutulma ile baglangig bakir miktarinin grafigi ise Sekil 4.2°de gosterildi.

Cizelge 4.2 Purolite S-940 reginesinde bakinn alikonmasi iizerine konsantrasyon etkisi

Konsantrasyon Cozeltide Kalan Cu Reginede Alikonan Cu Reginede Alikonan
(mg/L) Miktari (mg/L) miktar (mg/L) % Cu
5 2,30 2,70 53,20
10 4,90 5,10 50,60
30 20,20 9,80 32,80
40 27,20 12,80 32
60 43,80 16,20 26,80
75 52,80 22,20 29,50
100 71,30 28.70 28,60

Reginede Alikonan % Cu
= N W A o
coS838383
i 1 i i 1 i

T T =
0 50 100 150
Konsantrasyon{mg/L)

Sekil 4.2 Konsantrasyona bagl olarak reginede alikonan % Cu

4.2.1.5.2 Bakir Tutulmas: Uzerine pH Etkisi
H' formunda Purolite S-940 reginesinden 0,1 gramhk omekler tartilarak alindi. 50 mL, 10

mg/L bakir ¢ozeltileri pH’lant 1, 2, 3, 4 ve 5 olarak ayarlandi.20 dakika siiresince kangtirildi.
Bu siire sonunda ¢ozeltiler siiziildii. Cozeltide kalan bakir miktann AAS ile tayin edildi.
Sonuglar Cizelge 4.3°de, tutulan yizde bakir miktar ile pH arasindaki grafik ise Sekil 4.3°de

gosterildi.
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Cizelge 4.3 Purolite S-940 reginesinde bakirin alikonmas: iizerine pH etkisi

pH Cozeltide Kalan CuMiktann | Reginede Alikonan Alikonan % Cu
(mg/L) Cu miktan (mg/L)

1 9,07 0,93 9,30
2 9,14 0,86 8,60
3 7,15 2,85 28,50
4 516 4,84 48 40
5 5,14 4,86 48,60
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Sekil 4.3 pH a bagh olarak reginede alikonan % Cu

4.2.1.5.3 Bakir Tutulmas: Uzerine Karigtirma Siiresi Etkisi

H" formunda Purolite S-940 reginesinden 0,1 gramhk 6rnekler tartilarak alindi. 50 mL, 10
mg/L bakir ¢ozeltileri (pH: 4) degisik kanstirma siirelerinde (5, 10, 15, 20, 3'0, 45, 60 dakika)
kanstirild1 ve sizildi. Siizilen gozeltilerdeki bakir miktari AAS ile tayin edildi. Cozeltide
kalan bakir miktari, reginede tutulan bakir miktari ve yiizde tutulma ait degerler Cizelge
4.4°de, tutulan yiizde bakir miktan ile kangtirma siresi arasindaki grafik ise Sekil 4.4°de

verildi.




Cizelge 4.4 Purolite S-940 reginesinde bakirin altkonmasi tizerine kangtirma siiresi etkisi
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Kanigtirma siiresi Cozeltide Kalan Cu Reginede Alikonan Cu Reginede Alikonan
(dakika) Miktan (mg/L) miktar (mg/L)

5 5,54 491 46,90
10 5,13 4,77 48,10
15 4,82 5,51 53,30
20 4,76 5,36 53
30 2,73 7,80 74
45 1,33 7,69 85,30
60 1,22 8,29 87,20
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4.2.1.5.4 Bakir Tutulmas: Uzerine Regine Miktar: Etkisi

H' formunda S-940 reginesinden 50 ile 750 mg aras1 tartimlar alindi. 50 mL 10 mg/L bakir
¢ozeltileri (pH: 4) hazirland1 ve 20 dakika siiresince degisik regine miktarlan ile karigtirlilarak
stiziildi.. Cozeltide kalan bakir miktan AAS ile tayin edildi ve sonuglar Cizelge 4.5°de,

Sekil 4.4 Kangtirma siiresine bagh olarak reginede alikonan % Cu

tutulan ytizde bakir miktarn ile regine miktan arasindaki grafik Sekil 4.5°de gosterildi.




Cizelge 4.5 Purolite S-940 reginesinde bakinn alikonmasi tizerine regine miktarn etkisi
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Regine Miktari (mg) Cozeltide Kalan Cu Reginede Alikonan Reginede Alikonan
Miktar1 (mg/L) Cu miktan (mg/L) % Cu

50 4,03 5,04 55,60
100 428 5,52 56,30
150 3,27 6,16 65,40
200 2,56 6,47 71,70
250 2,19 8,10 78,70
500 0,27 9,04 97,10
750 0,09 9,48 99,10
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Sekil 4.5 Regine miktarina bagh olarak reginede alikonan % Cu

4.2.1.5.5 Kursun Tutulmas: Uzerine Konsantrasyon Etkisi

H' formunda Purolite S-940 reginesinden 0,1 gramlik 6rnekler tartiarak alindi. Degisik
konsantrasyonlarda (5, 10, 20, 30, 50, 60, 75, 100 mg/L), 50 mL’lik bakir ¢ézeltileri
hazirlanarak, pH’lan 4,5’e getirldi. 20 dakika siire ile kangtincida kanstinddi. Bu siirenin
sonunda gozeltiler siiziildi. AAS 10 mg/L’nin lizerindeki konsantrasyonlari okuyamadigmdan
5 ve 10 mg/L lik ¢ozeltiler hari¢, tiimii 1/10 kat seyreltildi ve AAS’de olgiildii. Cozeltide
kalan kursun miktan, baslangigdaki kursun miktanndan gikanlarak reginede tutulan kursun
miktar1 hesaplandi. Cozeltide kalan kursun miktan, reginede tutulan kursun miktan ve yiizde
tutulmalar Cizelge 4.6°da, yizde tutulma ile baglangig kursun miktarimn grafigi ise Sekil

4.6’da gosterildi.
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Cizelge 4.6 Purolite $-940 reginesinde kursunun alikonmas: tizerine konsantrasyon etkisi

Konsantrasyon Cozeltide Kalan Pb Reginede Alikonan Pb Reginede Alikonan
(mg/L) Miktan (mg/L) miktar (mg/L) % Pb
5 2,02 2,98 59,40
10 4,51 5,48 54,80
30 22,90 7,05 23,50
40 31,20 8,80 22
60 48,75 11,25 18,75
75 61 14 18,67
100 82,54 17,46 17,46
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Sekil 4.6 Konsantrasyona bagl olarak reginede alikonan % Pb

4.2.15.6 Kursun Tutulmas: Uzerine pH Etkisi
H' formunda Purolite S-940 reginesinden 0,1 gramhk 6rnekler tartilarak alind1.50 mL, 10

mg/L. kursun ¢ozeltileri pH’lart 1, 2, 3, 4 ve 5 olarak ayarlandi. 20 dakika siiresince
kanstiriidi. Bu siire sonunda ¢ozeltiler siizildi. Cozeltide kalan kursun miktar1 AAS ile tayin
edildi. Sonuglar Cizelge 4.7°de, tutulan yiizde kursun miktan ile pH arasindaki grafik ise
Sekil 4.7°de verildi.
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Cizelge 4.7 Purolite S-940 re¢inesinde kurgunun alikonmasi tizerine pH etkisi

pH Cozeltide Kalan Pb Reginede Alikonan Pb Reginede Alikonan
Miktan (mg/L) miktan (mg/L) % Pb
1 9,70 0,30 3
2 9,50 0,50 5
3 4 50 5,50 55
4 3 6 60
5 2,50 6,50 65
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Sekil 4.7 pH a bagh olarak reginede alikonan % Pb

4.2.1.5.7 Kursun Tutulmas: Uzerine Kanstirma Siiresi Etkisi
H' formunda Purolite S-940 recinesinden 0,1 gramlik 6rnekler tartilarak alindi.50 mL, 10

mg/L kursun ¢ozeltileri (pH:4,5) degisik kangtirma siirelerinde (5, 10, 15, 20, 30, 45, 60
dakika) kangtinldi ve siiziildii. Siiziilen g¢ozeltilerdeki kurgun miktari AAS ile tayin edildi.
Cozeltide kalan kursun miktan, reginede tutulan kursun miktan ve yizde tutulma ait degerler

Cizelge 4.8’da, tutulan yiizde kursun miktan ile kangtirma siresi arasindaki grafik ise Sekil
4.8’de verildi.
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Cizelge 4.8 Purolite S-940 reginesinde kursunun alikonmas: iizerine kangtirma stresi etkisi

Kangtirma siiresi Cozeltide Kalan Pb Recinede Alikonan Pb Alikonan % Pb
(dakika) Miktar: (mg/L) miktan (mg/L)

10 5 2,40 32,40
15 4,50 2,90 39,17
20 4,15 3,25 43,90
30 3,80 3,60 48,60
45 3,45 3,95 53,36
60 2,30 5,10 68
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£ 40
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Sekil 4.8 Kanigtirma siiresine bagl olarak reginede alikonan % Pb

4.2.1.5.8 Kursun Tutalmas: Uzerine Recine Miktar: Etkisi
H' formunda Purolite S-940 reginesinden 50 ile 750 mg arasi tartimlar alind1.50 mL 10 mg/L

kursun ¢ozeltileri (pH:4,5) hazirlandt ve 20 dakika siiresince degisik regine miktarlan ile
kanigtililarak siiziildii. Co6zeltide kalan kursun miktan AAS ile tayin edildi ve sonuglar
Cizelge 4.9°da, tutulan yiizde kursun miktan ile regine miktan arasindaki grafik Sekil 4.9°da
gosterildi.
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Cizelge 4.9 Purolite S-940 reginesinde kursunun alikonmas: izerine regine miktan etkisi

Regine Miktari (mg) Cozeltide Kalan Pb Reginede Alikonan Reginede Alikonan
Miktart (mg/L) Pb miktar1 (mg/L) % Pb
50 5,70 1,70 23
100 430 3,10 41
150 3,85 3,55 47
200 3,80 3,60 48
250 3,40 4 54
500 1,65 5,75 77
750 1,60 5,80 78
100 -

Reginede alikonan %
Pb

0 T T T 1
0 200 400 600 800

Regine miktari{mg)

Sekil 4.9 Regine miktarina bagh olarak reginede alikonan % Pb

4.2.1.6 Su Orneklerine Uygulanmas:
Kagithane ve Biyiikgekmece’den iki degisik tarihde (30-Haziran-2003 ve 05-May1s—2003)

alinan temiz ve ham (islenmemis) su orneklerinde bakir ve kursunun tutulmasina ait deneyler
yapildi.

4.2.1.6.1 Su Orneklerinde Bakir Tutulmas:

Kagithane ve Buyiikgekmece’den alinan 6reklerin pH’lan 4’e getirildi. 500 mg Purolite S-
940 reginesi tartildi ve gozeltiler 60 dakika siiresince kargtirildi. Optimum kosullarda yapilan
deneyin sonuglar1 AAS ile okundu ve Cizelge 5.7°de verildi.

4.2.1.6.2 Su Orneklerinde Kursun Tutulmas:

Kagithane ve Biiyiik¢ekmece’den alinan 6rneklerin pH’lar1 4,5°e getirildi.500 mg Purolite S-
940 reginesi tartild: ve ¢ozeltiler 60 dakika siiresince kangtirildi. Optimum kosullarda yapilan
deneyin sonuglann AAS ile okundu ve Cizelge 5.8°de verildi.
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4.2.2 Flotasyon Teknigi ile Yapilan Calismalar

4.2.2.1 Su Orneklerinin Alinmasi

Calismada kullanilmak tizere Kagithane ve Biiyitkkgekmece’den 05-Mayis-2003 ile 30-
Haziran-2003 tarihlerinde ikiser kez 6rnek su alindi. Ornek kaplar 6nceden HNOs ile giizel bir
sekilde temizlendi. Orneklerin uzun bir siire bozulmamas igin ortamin asidik olmasi saglands;
litre bagma Iml olacak gekilde derisik HNOs; saklama kabma ilave edildi. Bu sekilde
orneklerin pH’lan 2-3 arasinda tutularak igleme hazir hale getirldi. Alinan igme suyu 6rnekleri
antimdan 6nce yani ham su ve antimdan sonra yani temiz su olmak tizere iki gekilde

gruplandinldi.

4.2,.2.2 Flotasyonun Su Orneklerine Uygulanmas
pH metrenin kalibrasyonu yapildiktan sonra, Kagithane ve Biiyiikgekmece ham ve temiz su

Orneklerinden 1’er litre alindi. Su 6rnegine 6 mL doygun KNO; gozeltisi katildi.1 mL CéClz
katildiktan sonra pH, % 1,25 2,5 ve 10’luk KOH ¢ozeltilerinin ilavesiyle pH 6’ya ayarlandi.
pH’ 1in 6’'mn tizerine ¢giktifi durumlarda g¢ozeltive 0,1 M HCl eklenerek pH’in 6’ya getirilmesi
saglandi. Daha sonra ¢ézeltiye 0,1 M HMA-HMDTC ¢ozeltisinden 3 mL katilarak 15 dakika
reaksiyon gerceklesmesi i¢in beklendi. Biitiin iglemler 1 litrelik beher iginde kanigtirict
tizerinde yapildi ve pH’in 6’da sabitlenmesi i¢in stirekli pH o6l¢iimii yapildi. 15 dakika sonra
¢ozeltiye 1 mL % 0,5 lik NaDDS ¢ézeltisinden katildi. pH elektrodun yiizeyindeki ve beher
igindeki kompleksler 0,1 M NH4NOQO; ¢ozeltisi ile yikandi. Olugan ¢ozelti flotasyon kolonuna
bosaltildi. Cozelti bosaltildikdan sonra beher, kalan kompleksin temizlenmesi amaci ile bir
miktar 0,1 M NH4NOQO; ile yikandi. Kolonun alt kismindan puar yardimyla hava verilerek
hava kabarciklar: olugturmas: saglandi.Olusan hava kabarciklan ve kopiik kompleksi kolonun
en {ist kismina tagidi. Kolonun alt kisminda kalan berrak kisim su trompu yardimyla cekildi
bu islem kompleksin olustufu bolgeye yaklagincaya kadar devam edildi. Sonra vakum
pompasi galigtinnlarak ¢ozelti kompleks kismu hari¢ tamamen desikatore toplandi. Kolonun
¢eperlerinde kalan kompleksin temizilenmesi ve kompleksin ¢oziilmesi igin 5 mL buhar
¢ikaracak kadar isitilomg derisik HNOs; ile yikandi. Kolonun alt kisminda toplanan asit
¢Ozeltisi, ucuna puar takilan kapiler vasitasiyla g¢ekilerek kolonun geperleri bir kag kez daha
yikand1 daha sonra kolon 5 mL, 4 M HNO; ile 3 defa daha yikandi boylece g¢eperlerdeki
butin kompleksler temizlendi. Olusan ¢ozelti pompa vasitastyla iglemler yapilmadan 6nce
desikatore yerlestirilen 25 mL balon jojeye toplandi ve ¢ozelti ertesi giin destile su ile 25
mL’ye tamamlandi. Kolon biitiin islemlerin sonunda 2 kez destile suyla yikandi. Elde edilen
cozelti AAS ile olgildi. Flotasyondan oOnceki bakir miktan ile flotasyon sonrast
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zenginlestirilen kursun miktan Cizelge 5.5, Flotasyondan 6nceki kursun miktan ile flotasyon

sonras1 zenginlestirilen bakir miktan: ise Cizelge 5.6’da verildi.

4.3 Atomik Absorbsiyon Spektrofotometresinin Caliyma Sartiar
Bakir ve kursun metalleri alevli atomik absorpsiyon sektrofotometresinin atomik absorpsiyon

modunda tayin edilmigtir. Standart ve 6rnek ¢ozeltilerinin hepsi i¢in absorbans okumalan iig

kez yapilmugtir. AAS ile yapilan metaller igin dalga boyu, slit aralifi, yakit ve destek tiri,

lamba akimu, optimum ¢aligma aralif ve alev 6zelligi Cizelge 4.10°de gosterilmistir.

Cizelge 4.10 Metallerin atomik absorpsiyon spektrofotometresi ile ¢aliyma sartlan

Metal Dalga Boyu | Slit Arahi | Yakit-Destek Lamba Alev Ozelligi
(nm) (nm) alkim(mA)
Kursun 2833 0,7 Asetilen- 15 Yiiksetgen
Hava
Bakir 3247 0,5 Asetilen- 10 Yiksetgen

Hava
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5. SONUCLAR VE TARTISMA

5.1 Purolite S-940 Kuvvetli Katyonik Recine ile Yapilan Cahsmalar

5.1.1 Bakirin S-940 Recinesinde Alikonmasmda Optimum Kosullarin Bellirlenmesine
Etki Eden Fakiorler

Reginede alikonan yiizde bakir miktar baglangic pH’lart olan 1 ve 2’de gok diisiikken, 3 ve 4
arasinda ani bir yikselme gozlendi. Cokme pH’1 olan 6’ya dogru yiizde alikonma sabitlendi,
bu yiizden pH’m en uygun degerleri 4 veya 5 olarak belirlendi ancak ¢okme pH’1 olan pH : 6
ya yakin caligmanin sakincali olabileceginden dolay: optimum pH olarak 4 alind: ve ileride
yapilan deneylerde bulunan optimum pH olan 4’de c¢ahigildi. Reginede alikonan yiizde bakir
miktar: beklendigi iizere zamanla artt1 ancak 45 dakika ve 60 dakika arasmndaki artigin miktan
diger kangtirma siireleri ile kargilagtinldiginda daha az oldugu gézlendi. En uygun kanistirma
siiresi 45 alindi. Reginede alikonan yiizde bakir miktarimn regine miktan ile orantili olarak
arttift gozlendi. 500 mg ve 750 mg arasmndaki farkin diisiik oldugu goz oniine alinarak 500
mg en uygun regine miktari. Reginede ahkonaﬁ bakir miktar1 konsantrasyonun artmas: ile
artmasina ragmen yiizde bakir alikkonmasmin 40 mg/L den sonra sabitlenmis oldugu anlagild.
Bu yiizden optimum ¢ahigma konsantrasyonu olarak 10 mg/L secildi. Belirlenen optimum

kosullara ait tablo Cizelge 5.1°de verildi.

Cizelge 5.1 Bakir metalinin alikonmasina etki eden faktorlerin optimum degerleri

Faktor Optimum Deger
Kangtirma Siiresi 45 dakika
PH 4
Konsantrasyon 10 mg/L
Recine Miktan 500 mg

5.1.2 Kursunun S-940 Reginesinde Alikonmasmmda Optimum  Kosullarmn
Bellirlenmesine Etki Eden Faktorler

Kursunun yiizde tutunma grafiginden 4 ve 5 in uygun pH degerleri oldugu anlagild: fakat pH :
5, ¢okme pH’1 olan 6’ya yakin oldugu g6z Oniine alinarak en uygun pH olarak 4,5 segildi ve
ileride yapilacak ¢aligmalarin pH : 4,5’te yapilmasina karar verildi. Kangtirma stiresinin etkisi

reginede tutunan kusun miktarini arttirdi. Karigtirma siiresi olarak 60 dakika alindi. Reginede
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alikonan yizde kursun miktanmn regine miktani ile dofru orantih olarak arttif
gozlenmigdir.500 mg ve 750 mg arasinda ihmal edilecek kadar az fark oldugundan regine
miktarinin en uygun 500 mg  oldugu gorildi. Reginede ahikonan kurgun miktan
konsantrasyon ile artmasina ragmen yiizde kursun ahkonmasmin 60 mg/L den sonra hemen
hemen sabitlenmis oldugu anlagildi. Bu yiizden optimum galisma konsantrasyonu olarak 10

mg/L segildi. Belirlenen optimum kosullar Cizelge 5.2°de verildi.

Cizelge 5.2 Kursun metalinin alikonmasina etki eden faktérlerin optimum degerleri

Faktor Optimum Deger
Karnsgtirma Siiresi 60 dakika
PH 4,5
Konsantrasyon 10 mg/L.
Regine Miktan 500 mg

5.1.3 Bakir ve Kursun i¢in Langmuir ve Freundlich izotermlerinin Cizilmesi

5.1.3.1 Bakir Metalinin Recinede Tutunmas: Uzerine Konsantrasyon Etkisi izotermleri
Bakir metalinin S-940 Purolite S-940 reginesinde tutunmasi Gzerine konsantrasyon etkisi
Langmuir ve Freundlich izotermleri 2.6’da anlatildigy sekilde cizilmigtir ve Sékil 5.1’de
Langmuir izotermi, Sekil 5.2°de Freundlich izotermi ve Cizelge 5.3’de grafiklerin sonuglan
gosterilmigtir.
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Sekil 5.1 Bakir alikonmas: iizerine konsantrasyon etkisi Langmuir izotermi
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Sekil 5.2 Bakir alikonmasi izerine konsantrasyon etkisi Freundlich izotermi

Cizelge 5.3 Bakir alikonmasi iizerine konsantrasyon etkisi izotermleri sonuglari

Langmuir Freundlich
r Qmax Kads r K n
0,85 20 0,021 0,99 9,90 0,64

5.1.3.2 Kursun Metalinin Recinede Tutunmas: Uzerine Konsantrasyon Etkisi
Izotermleri

Kursun metalinin reginede tutunmas: {izerine konsantrasyon etkisi Langmuir ve Freundlich
izotermleri 2.6’da anlatildi®1 sekilde cizilmigtir ve Sekil 5.3°de Langmuir izotermi, Sekil
5.4’de Freundlich izotermi ve Cizelge 5.4’de grafiklerin sonuglan gosterilmistir.

10 - y = 0,0839x + 1,7543
g R® = 0,9829
x 8-
G 4 W
2
0 ; , ; ; .
0 20 40 60 80 100

Sekil 5.3 Kursun alikonmas: iizerine konsantrasyon etkisi Langmuir izotermi
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Sekil 5.4 Kursun alikonmasi tizerine konsantrasyon etkisi Freundlich izotermi

Cizelge 5.4 Kursun alikonmasi {izerine konsantrasyon etkisi izotermleri sonuglar

Langmuir Freundlich
r Qmax Kads r K n
0,99 11,92 0,047 0,96 1,18 0,42

Freundlich ve Langmuir izotermlerinin sonucu olarak; bakir metali igin Freundlich, kursun

metali iginse Langmuir izotermleri uygun gorilmiistir.

5.2 Flotasyon ve iyon Degistirme Yontemlerinin Sulara Uygulanmas: -
5.2.1 Su Orneklerinin Kursun Metali icin Flotasyonla Zenginlestirilmesi
Bolim 4.2.2.1°de anlatilan sekilde Biyikkgekmece ve Kagithaneden almman su o6rmeklerine
uygulanan flotasyon sonucu Pb igin Cizelge 5.5°de verildi. Flotasyonla yapilan ¢aligmada
ortalama % 80 zenginlestirme elde edildi. Temiz sularda ham sulara gore daha yiiksek
zenginlestirme elde edilmesinin sebebi olarak temiz sularda matriks olarak etkileyebilecek

maddelerin, ham suya oranla daha diigiik seviyede olmasidir.
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Cizelge 5.5 Su 6rneklerinin Kursun metali igin flotasyonla zenginlestirilmesi

gu ornekleri Flotasyondan Flotasyondan % flotasyon

once Pb (mg/L) | sonra Pb(mg/1.) verimi

Biyiikgekmece ham su 30-06-2003 0,39 0,66 69,30
Biyiikgekmece temiz su 30-06-2003 0,33 0,60 83,60
Biiyik¢ekmece ham su 05-05-2003 0,47 0,84 78,40
Biyiik¢ekmece temiz su 05-05-2003 0,42 0,81 93,20
Kagithane ham su 30-06-2003 0,44 0,77 75,30
Kagithane temiz su 30-06-2003 0,36 0,65 81,10
Kagithane ham su 05-05-2003 0,40 0,71 76,10
Kagithane temiz su 30-06-2003 0,46 0,84 82,70

5.2.2 Su Orneklerinin Bakir Metali icin Flotasyonla Zenginlegtirilmesi
Bolum 4.3.1’de anlatilan gekilde Biiyiikgekmece ve Kagithaneden alinan su 6rneklerine

uygulanan flotasyon sonucu Cu igin Cizelge 5.6’da verildi. Flotasyonla yapilan calismada
ortalama % 91 zenginlestirme elde edildi. Ham sularda zenginlestirme yiizdesinin diisiik
olmasinin sebebi matriks maddelerin fazla olmasindan kaynaklanmaktadir. Bakir metalinde
kursuna oranla daha yiiksek verim elde edilmesinin sebebi olarak HMDTC- Cu ligandinn,
HMDTC- Pb ligandina gore daha kararh olmasidir.
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Cizelge 5.6 Su 6meklerinin bakir metali i¢in ﬂotayonla zenginlestirilmesi

Su 6rnekleri Flotasyondan Flotasyondan % Flotasyon

once Cu(mg/L) | sonra Cu(mg/L) verimi

Biiyitkgekmece ham su 30-06-2003 1,46 2,80 93,60

Biiyiikgekmece temiz su 30-06-2003 0,71 1,63 130,30

Biytkgekmece ham su 05-05-2003 2,56 4,56 78,30

Biiylikgekmece temiz su 05-05-2003 | 1,55 2,89 86,50

Kagithane ham su 30-06-2003 1,89 3,53 87,10

Kagithane temiz su 30-06-2003 1,80 3,46 91,80
Kagithane ham su 05-05-2003 1,41 2,46 74

Kagithane temiz su 30-06-2003 1,61 2,98 84,60

5.2.3 Su Orneklerindeki Bakirin Purolite S-940 Recinesi ile Zenginlesﬁlmesi
Bolim 4.2.1.5 ‘de belirlenen optimum kogullar uygulanarak su o6rneklerinde Cu

zenginlestirilmesi yapildi ve sonuglar ¢izelge 5.7°de verildi. Regine tarafindan tutulan
ortalama bakir % 74,4 olarak bulundu.
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Cizelge 5.7 Su 6rneklerinin reginede bakir igin optimum kosullarda tutulmas:

Su 6rnekleri Regineden 6nce Regineden % verimi
(mg/L) sonra (mg/L)
Biiyiikgekmece ham su 30-06-2003 1,46 0,35 76
Biiyiikkgekmece temiz su 30-06-2003 0,71 0,15 78
Biiyiikgekmece ham su 05-05-2003 2,56 0,76 70,20
Biiyiikgekmece temiz su 05-05-2003 1,55 0,22 85,60
Kagithane ham su 30-06-2003 1,89 0,42 77,80
Kagrthane temiz su 30-06-2003 1,80 0,32 82,20
Kagithane ham su 05-05-2003 1,41 0,47 67
Kagithane temiz su 30-06-2003 1,61 0,68 58

5.2.4 Su Orneklerindeki Kursunun Purolite S-940 Recinesi ile Zenginlesrilmesi
Boliim 5.1 ‘de belirlenen optimum kosullar uygulanarak su 6rneklerinde Pb zenginlestirilmesi

yapildi ve sonuglar gizelge 5.8’de verildi.Regine tarafindan tutulan ortalama Pb % 71,5

olarak bulundu.
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Cizelge 5.8 Su 6rneklerinin reginede kursun igin optimum kosullarda tutulmas:

Su 6rnekleri Regineden 6nce Regcineden % verimi
(mg/L) sonra (mg/L)
Bityikgekmece ham su 30-06-2003 0,39 0,13 68
Biyiik¢ekmece temiz su 30-06-2003 0,33 0,11 63,40
Biiyiikgekmece ham su 05-05-2003 0,47 0,10 81
Biyiik¢gekmece temiz su 05-05-2003 0,42 0,12 72
Kagithane ham su 30-06-2003 0,44 0,08 81,80
Kagithane temiz su 30-06-2003 0,36 0,12 65,20
Kagithane ham su 05-05-2003 0,40 0,14 65
Kagithane temiz su 30-06-2003 0,46 0,11 76

Kagithane ve Bilyiikgekmece sularindaki, bakir ve kursunun Onzenginlestirilmesi ile ilgili

caligma, sentetik olarak hazirlanan su orneklerinde belirlenen optimum kosullarda yapilmugtir.

Ancak H' formundaki Purolite kuvvetli asidik katyonik degistirici ile yapilan zenginlestirme

flotasyonla yapilan zenginlestirmeden daha diigiik olmasina ragmen ayirma ve zenginlestirme

islemlerinde diger tekniklerden daha iyi sonug¢ vermektedir. Sonu¢ olarak flotasyonun hem

bakir, hemde kurgsun metali i¢in en uygun zenginlestirme teknigi olduguna karar verilmistir.

Bunun sebebi yalmzca yitksek oranda zenginlestirme elde edlilmesi degildir. Flotasyonun

daha kisa sirede uygulanmasi, eliie sorunun olmamasi, yiksek hacimlere daha rahat

uygulanabilmesi ve son olarakda ekonomik olarak daha uygun olmasidir.
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Cizelge 5.9 Su 6rneklerine uygulanan flotasyon ve iyon degistirici reginelerin t-testi

Deney t-testl sonucu t-testi Tablo degerleri
Bakirm Regine ve Flotasyon ile 0,04 2,36
zenginlestirilmesi
Kurgunun Regine ve Flotasyon ile 0,51 2,36
zenginlestirilmesi

Eslestirilmis t-testinde sonuglar % 95 giiven aralifinda, 7 serbestlik derecesinde
degerlendirilmigtir. Kuryun ve bakir iginde sonuglar t-testi tablo sonuclarmdan diigiik
¢ikmmstir. Bunun sonucu olarak iki yontem arasmdaki farkin anlamsiz oldugu ortaya ¢ikmakta
ve Cu ve Pb ‘nun sulu ortamlardan ayirma ve zenginlegtirimesinde her ki yéntemde basari
ile uygulanabilir.
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