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OZET
Agir metaller c¢esitli endistriyel islemlerle dofaya kansmakta ve ¢ok diisiik

konsantrasyonlarda bile canli organizmalar igin ciddi toksik etkilere neden olmaktadir. Bu
nedenle bu metallerin izlenmesi ve sulardan uzaklagtinlmasi 6nem tagimaktadur.

Son yillarda, sulu ¢ozeltilerden metal iyonlarinin se¢imli olarak adsorpsiyonunda kompleks
olusumu sik¢a kullamlmaktadir.

Bu ¢alismada Fe(II) ve Cu(Il) iyonlarimin morin kompleksleri halinde Amberlite XAD-16
reginesi lizerinde sorbe edilerek uzaklastirilmasi ve zenginlestirilmesi ¢aligilmgtir. Metal
iyonlarimin regine {izerindeki sorpsiyonu igin kompleks olusum teknifi, regine cinsi ve
miktari, pH ve ligand miktar: gibi optimum kosullar incelenmigtir.

Fe(Il) ve Cu(Il) igin pH=6’da XAD-16 reginesi {izerinde sirasiyla 11 kat ve 13 kat morin
kullanilarak %100 ve %99’luk maksimum geri kazamm degerleri elde edilmigtir. Metal
iyonlarimin regine fizerinden geri kazamm igin en uygun eliient ¢6zeltisi olarak asetonda
hazirlanmig 1 M HNO; segilmigtir.

Bu deneylerde Fe(Il) ve Cu(Il) konsantrasyonlar1 atomik absorpsiyon spektrofotometresi ile
tayin edilmigtir. 0,3 g recine kullamlarak her iki metal iyonu i¢in de zenginlestirme faktorii 25
ve kolon kapasitesi 100 pg olarak hesaplanmigtir.

Geligtirilen zenginlestirme yontemi, degisik oranlarda Fe(Il) ve Cu(Il) katilmig musluk suyu,.
icme suyu ve maden suyunun AAS ile analizine uyguland:.

Anahtar kelimeler: Morin, Bakir, Demir, Kelat, Regine, Onzenginlestirme, AAS.



ABSTRACT

Heavy metals enter the environment from various industrial processes and cause serious toxic
effects on living organisms even at very low concentrations. For this reason, monitoring and
removal of these metals in waters are very important.

In recent years, complex formations are very popular for the selective adsorption of metal ions
from aqueous solutions.

In this study, preconcentration and removal of iron(II) and copper(Il) ions were studied by
means of the sorption on Amberlite XAD-16 resin as their morin complexes. Optimum
conditions for the sorption of the metal ions on the resins were studied in terms of the
technique of the complex formation, the type and the amount of the resin, pH and the amount
of the ligand.

Maximum recoveries (100% for iron and 99% for copper) were obtained at pH=6 on XAD-
16, using 11 and 13 fold excess of morin for iron and copper respectively. For the desorption
of the metal ions from the resin, 1 M HNO; in acetone was chosen as the best eluant.

In these experiments, iron and copper concentrations were determined by atomic absorption
spectrophotometry. Using 0.3 g of the resin, preconcentration factor and column capacity
were calculated as 25 and 100 pg of metal ions respectively.

Developed preconcentration method was applied to the AAS analysis of tap water, drinking
water and mineral water spiked with various ratio of iron and copper.

Keywords: Morin, Copper, Iron, Chelate, Resin, Preconcentration, AAS.



1. GIRiS

Endiistriyel atiklarla ¢evreye yayilan afir metaller dogada birikip, su kaynaklan ve besinler
yoluyla ¢esitli organizmalara alinmakta ve canh tiirlerinin saghfn agisindan tehdit
olusturmaktadirlar. Bu ytizden gesitli ortamlardaki afir metallerin uzaklagtinlmasina uygun
olan daha segici adsorbanlar gelistirilmektedir. Bunlar arasinda metal katyonlariyla segici
kompleksler olusturan kelat regineleri ile ilgili ¢aligmalar son yillarda nem kazanmustir.

Agir metallerin analizinde, hem ¢6zeltideki metal konsantrasyonunu arttirmak hem de matriks
etkisini azaltmak amaciyla gesitli zenginlegtirme teknikleri uygulanmas: gerekir. Coziiciiniin
buharlagtirilmasi, ¢oktiirme, sivi-sivi ekstraksiyonu, iyon degistirme, kati faz ekstraksiyonu,
anodik siyirma ve elektroliz bu tekniklerden baglicalaridir. Kat1 faz ekstraksiyonu ile yapilan
zenginlestirme  islemlerinde  segicilii  artrmak tizere kompleks  olusumundan
yararlamlmaktadir. Bu amagla ya metaller uygun bir ligand ile kompleksi haline
doniistiiriildiikten sonra uygun bir adsorban {izerinde adsorpsiyona ugratilmakta ya da
ligandin kaplanmasiyla hazirlanan kelat adsorbanlan kullanilmaktadr.

Bu calisjmada bakir ve demir iyonlannmin morin ligand1 ile olusturduklan kelat
komplekslerinden yararlamlarak bu metal katyonlarmin sulardan giderilmesi ve eser
konsantrasyonda bulunduklan analiz rneklerinde zenginlestirilmesi incelenmigtir.



2. GENEL BILGILER

2.1 Metal Kompleksleri

Kompleksler, elektron kabul edici (Lewis asidi) bir merkez atom veya iyonunun, ligand
olarak isimlendirilen birka¢ elektron verici grup (Lewis bazlar1) tarafindan gevrilmesi ile
olusan bilegiklerdir. Kompleks bilesiklerin biiyiik gogunlugunu, merkez atom veya iyonu bir
metal olan, metal kompleksleri olusturur.

Metal iyonlan sulu ¢ozeltide M(H,O), seklinde hidrate halde bulundugundan, sulu ¢ézeltide
kompleks olusum reaksiyonlar1 (2.1), su molekiillerinin ligandlarla yer degistirmesi seklinde
MH0)n +L <—> M(H;0) 1L +H0

MH,0) L +L  <«——>  M(H,0)poLy + Hy0

M@MH,0)Lo1+L +—> MLa +H,0 @.1)

Burada M, merkez iyonunu, L, ligandi g&stermektedir. Kompleks olusum reaksiyonu
esnasinda, merkez iyonunu g¢evreleyen ¢bziicii molekiilleri, ligand iyonlan: veya molekiilleri

ile ardigik olarak yer degistirirler ve sonunda MLy kompleksi olusur. Burada n, kompleksin
koordinasyon sayisina esittir.

Merkez iyona bir ¢ift elektron ile baglanan ligandlar tek disli olarak adlandinlirlar. Merkez
iyonuna iki veya daha fazla elektron ¢iftiyle baglanan ligandlar gok disli ligandlardir ve
bunlarin olugturdugu komplekslere kelat ad1 verilir.

Her kompleks biriminde sadece tek bir metal iyonunun oldugu, ML, ML; ve ML, tiirtindeki
kompleksler tek gekirdekli komplekslerdir. Buna karsilik birden fazla merkez iyonu igeren
Muly (m > 1) tipindeki kompleksler gok gekirdekli kompleks olarak adlandirilir. (Oztekin,
1997)



Metal komplekslerinin olusumundan gerek metal katyonlariin analizinde gerekse sulardan
giderilmesi ve geri kazanilmasinda genis 6l¢lide yararlamlmaktadar.

Kompleks olusumu, klasik analiz yontemlerinde suda ¢dziinmeyen metal komplekslerinin
olusturulmasina dayanan gravimetrik analizlerde, kararli komplekslerin olusumuna dayanan
kompleksometrik titrasyonlarda hem titrant hem de maskeleme ajam olarak &nemli bir yere
sahiptir. Aletli analiz tekniklerinde ise, metal katyonlarimin spektrometrik ve kromatografik
analizlerinde ve tiirlendirme ¢aligmalarinda renkli veya floresan metal kompleksleri tizerinden
spektrofotometrik ve florimetrik analizler, HPLC ile kromatografik ve/veya dedeksiyon
ozelliklerini iyilestirmek amaciyla kolon dncesi veya kolon sonras: tiirevlendirmeler gibi ¢ok

genis uygulamalan s6z konusudur.

Eser metal analizlerinde kompleks olusumunun diger bir uygulamasi da analiz Oncesi
zenginlegtirme iglemleridir.

Metal komplekslerinden yararlamilan difer bir alan ise, gesitli metal endiistrilerinin atik
sularinda bulunan agir metal katyonlarinin gevreye yayilarak canli organizmalar lizerine zarar
vermelerini 6nlemek igin bu metallerin bu sulardan uzaklagtirilmasidir. Konvansiyonel
adsorbanlar veya iyon degistiriciler yerine, uzaklastinlacak olan metal katyonlan ile kararh
kelat kompleksleri olusturan segici ligandlarin immobilize edilmesiyle hazirlanan kelat
regineleri ve membranlarin kullanilmasiyla ok daha iyi sonuglar alinmaktadir. (Klein, 2000;
Kaliyappan, 2000; Beauvais, 1998)

2.2 Onzenginlestirme

Eser metallerin spektrofotometri, atomik absorpsiyon spektrometrisi ve ICP-AES (indiiktif
eslesmis plazma-atomik emisyon spektrometrisi) gibi yoOntemlerle analizinde baghica
zorluklar, diisiik metal konsantrasyonu ve fazla miktardaki matriks iyonlaridir. Bu sebeple
hem matriks etkisini azaltmak hem de ¢bzeltideki metal konsantrasyonunu arttirmak ve
dolayisiyla duyarlilifs iyilestirmek i¢in Onzenginlestirme iglemi veya segici bir aywma
kademesi uygulamr. Zenginlestirme yontemleri eser metal iyonlarinin rutin analizinde degisik
alanlarda basit, hizh ve ucuz bir sekilde kullanilabilir.

Zenginlestirme amaci ile uzun yillardan beri gesitli teknikler kullamlmaktadir. Bunlardan
¢Oziicliniin buharlagtirlmas: teknigi, bubarlagtirma i¢in uygulanan 1s1 nedeniyle kararsiz
bilegiklerin bozunmasi ya da ugucu bilesiklerin kayb: gibi 6nemli sakincalan olmakla beraber
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eski bir tekniktir. Aym sekilde, analitin uygun bir ¢oktiirme belirteci ile reaksiyona sokularak
¢Oziinmeyen bir bilesigi halinde ¢oktiirtilmesine dayali ¢Sktiirme teknigi de glinlimiizde
kullanimi azalmig olan eski bir tekniktir. Metallerin genellikle civa katot iizerinde amalgam
olusturarak toplanmasina dayah elektroliz yonteminde ise daha sonra ya uygun bir ¢dzme
isleminin ardindan analiz ySntemi uygulanmakta ya da siyirma voltametrisi yontemi ile
kantitatif analiz yapilmaktadir.

Giinlimiizde metallerin zenginlegtirilmesinde segiciligi arttrmak amact ile kompleks
olusumundan yararlanilmaktadir. Metallerin kompleksleri halinde 6nzenginlestirilmesi i¢in iki
yontem kullanilmaktadir; stvi-sivi  ekstraksiyonu (solvent ekstraksiyonu) ve Kkati-sivi
ekstraksiyonu (sorbent ekstraksiyonu).

Ekstraksiyon ve sorpsiyon olaylarinda metaller arasindaki segicilik metal kompleksinin
olusum sabiti, pH, ¢bziicli cinsi gibi faktSrlerin degismesi ile artmaktadir. Sivi-sivi
ekstraksiyonunda ya metal katyonunun uygun ligandla sulu ¢6zeltide kompleksi olusturulup
organik faza ekstraksiyonu yapilmakta ya da sulu ¢6zeltideki metal katyonunun ligand igeren
organik faza ekstraksiyonu gergeklestirilmektedir.

Kati-stv1 ekstraksiyonu iki sekilde gergeklestirilmektedir:

a) Metallerin uygun ligandlarla uygun kosullarda kompleksleri haline doniistiiriildiikten sonra
adsorban ile muamele edilerek zenginlestirilmesi.

b) Ligandin adsorban fizerine kaplanmasi ile kelat adsorbanlarimin hazirlanmasi ve metal
katyonlarnmn bu fazlar tizerinde zenginlestirilmesi.

2.2.1 Metallerin Kompleksleri Halinde Sorpsiyon Yoluyla Zenginlestirilmesi

Kati faz ekstraksiyonunda gesitli metal katyonlan uygun ligandlarla kompleksleri haline
doniistiiriildiikten sonra, aktive edilmis karbon, silikajel, polietilen, naftalin, oktadesil silika
(C-18), seliiloz nitrat, polimerik adsorbanlar, kelat regineleri ve Amberlite XAD regineleri
gibi materyaller {izerine sorbe ettirilirler. Amberlite XAD reginelerinin fiziksel &zellikleri ve
yiiksek adsorpsiyon kapasiteleri nedeniyle bu reginelerin sulu ¢6zeltilerdeki metal
komplekslerini adsorplamasindan eser metal zenginlestirmelerinde genis c¢apta
yararlamilmugtir. Metal komplekslerinin adsorpsiyonunda bu reginelerin kullanim giderek
artmaktadir.



Amberlite XAD kopolimerlerinde metal komplekslerinin adsorpsiyonunu igeren
zenginlestirme/ ayirma islemlerinin prensibi Sekil 2.1°de g8sterilmektedir. Bu prosediirde eser
metal iyonlan bir metal kelata ya da sulu ¢5zeltideki bir inorganik komplekse doniismektedir.
Metal kompleksi Amberlite XAD reginelerinde sorbe edilmekte, daha sonra kiiciik bir
hacimde uygun bir eliisyon c¢ozeltisi ile geri kazamlmaktadir. Eliientteki metal
konsantrasyonlart atomik absorpsiyon spektrometrisi, spektrofotometri, ICP-MS gibi
yontemlerle tayin edilmektedir. Cizelge 2.1’de bu konuda yapilmig ¢aligmalar gériilmektedir.



Eser Element

Uygun Bir Forma Déniigiim
(Metal K elat veya Inorganik Kompleks)

l

Sorpsiyon

1

Eser Metalin Uygun Bir Elisyon
Ajamyla Desorbe Edilmesi

1

Tayin
(Alevli AAS, Grafit Firm AAS,
Spekirofotometn vb.)

Sekil 2.1 Kat1 faz ekstraksiyonu ile eser metal iyon zenginlegtirmesinin §emasi



Cizelge 2.1 Metallerin kompleksleri halinde zenginlestirilmesi ile ilgili uygulamalar

ADSORBAN

METAL

LIGAND ORNEK KAYNAK
Eriokrom Sertifikali Pourreza ve
Naftalen Al Siyaht R refmadde | Behpour, 1999
. 8-hidroksi :
XAD-7 Bi Kinolin Insan kam Moyano vd, 2001
Aktif Karbon Sb Pirogallol Maden suyu | Kubota vd, 2001
Tiyazolilazo .
XAD-2 Cu, Zn Maden suyu | Ferreria vd, 1998
naftol
4-2- Endiistriyel
XAD-16 Cu,Ni,Fe | tiyoazolilazo il Soylak vd, 1997
rezorsinol G
Ditiyofosforik
Aktif Karbon Cy, Cd, Pb asit-0-0-dietil Zn metali El¢i, 1993
ester
. Cu, Mn, Co, Pirokatekol .
Aktif Karbon Cd, Pb, Ni il Su Narin vd, 2000
. Bis (2- . .
XAD-4 o C(X Hg, Bi, hidroksietil) Deniz suyu ngl‘;: : ntz,
g ditiyokarbamat
. . Cr, Co, Cu, Fe, . Mineral ve
Seliiloz Nitrat Pb Kalmagit igme suyu Soylak vd, 2002
XAD-16 Cesitli Borat Gdl suyu Tokalioglu, 2000
Amonyum
XAD-8 | SbTirlendirme | pirolidin i o
ditiyokarbonat
8- Yaman ve Giiger
Aktif Karbon Cd, Pb Hidroksikinolin Sebze 1995 i
veya cupferron
Do Nascimento
Polietilen Tozu Be Krom Azurol S ve Schwedt,
1993
Aktif Karbon Cu 2,2'-Bikinolin

Carrera vd, 1991




Cizelge 2.1°in devamu

ADSORBAN | METAL LIGAND ORNEK KAYNAK
Chitin Cu (D) Nm(ﬁol Minglgi:s;awa,
XAD-2000 Cesitli I’Z'Pi;‘gfl'z' Narin vd, 2001

XAD4 | Cu, Co,Ni, Fe gozelm;z‘; fgme suyu Aset, 2004

222 Ligand Tutturulmus Fazlar Uzerinde Zenginlestirme

Metal katyonlarimin kati faz ekstraksiyonu yoluyla zenginlestirilmesi i¢in gesitli ligandlarin
farkl: regineler iizerine tutturulmasiyla segici sabit fazlar olusturularak da ¢aligilmaktadir. Bu
kaplama iglemi iki tiirlii gergeklestirilmektedir:

a) Ligandin uygun bir ¢oziictideki ¢dzeltisi ile adsorbana kesikli (batch) ya da kesiksiz (kolon)
teknigi ile muamele edilerek fiziksel adsorplanmasi. (Emprenye yontemi)

b) Ligandin adsorban {izerine kimyasal bir reaksiyon ile baglanmasi.

a) Fiziksel Kaplama

Silikajel, aktif karbon, Amberlite regineleri, agaroz, anyon degistirici regineler, C18 membran
ya da kartus gibi destek katisi olarak kullamilan materyallere, ligandin uygun
konsantrasyondaki ¢zeltisi kesikli veya kesiksiz yontemlerle kaplanmugtir. Kesikli yontemde,
ligand ¢6zeltisi sorbent ile manyetik kangtiricida kangtinilir veya galkalayicida galkalamir ya
da hareketsiz bekletilir. Kesiksiz yontemde ise, ligand ¢ozeltisi destek katismin iginde
bulundugu kolondan gegirilerek kaplama islemi gergeklestirilir. Cizelge 2.2°de bu tiir
uygulamalardan Srnekler verilmigtir.

b)Kimyasal Kaplama

Kimyasal kaplama, ligandlarin g¢esitli destek katilar {izerine kimyasal reaksiyonlar yoluyla
baglanmasiyla gergeklestiriimektedir. Cizelge 2.3’de bu tiir uygulamalardan &rekler
verilmigtir. :



Cizelge 2.2 Fiziksel kaplama ile yapilan ¢aligmalar

ADSORBAN LIGAND METAL ORNEK KAYNAK
. Flieger ve
Silikajel Nitrozo-R-tuzu ve Pd, Pt Przeszlakowski,
Alikat 336
1985
g | BiD.Cd,
XAD-4 T-dodeseni’ ¥ Cu(II), Fe(ITT), | Deniz suyu | Isshiki vd, 1987
Mn(II),Pb(1I)
XAD-7 ve diger .qs
Amberlite XAD Ditiyosemikarbazon Ce‘slth metal Hoshi vd, 1993
. . iyonlar1
regineleri
[2-(2-(5-kloro . .
XAD-4, XAD-7 piridilazo)-5- Ce,LaPr Masi I’;Q(;lsma’
dimetilamino)-fenol]
Fe(11I),Co(1D),
XAD4 Kaliksaren Pb(I1),Cd(1D), Hutchinson vd,
tetrahidroksamat Mn(IT),Ni(II), 1994
Zn(ID),Cu(I)
Dimetilglioksalbis(4-
XAD-7 fenil-3- Pt(II), Pd(ID) Hoshi vd, 1997 -
tiyosemikarbazon)
A A Noresson vd,
Agaroz Iminodiasetik asit Cu(ID), Cd(D) 1998
[2-(5-Bromo-2- .
XAD-7 piridilazo)-5- v Igme suyu Wmél(())(l)l(()l vd,
dietilaminofenol] ‘
ey s 2-merkapto Hg(I) ve metil . Bagheri ve
Silikajel benzimidazol civa Nehir suyu Gholami, 2001
Silikajel Kersetin Sn(V) Zaporozhets vd,
2001
- 11-hidroksinaftasen- Shamsipur vd,
Oktadesil silika 5,12-kinon Cu(ID) 2001
Cesitli eser . Ferrarello vd,
XAD-7 Kelex-100 metaller Deniz suyu 2001
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Cizelge 2.2°nin devam
ADSORBAN LIGAND METAL ORNEK KAYNAK
Poli(hidroksietil . 1.
metakrilat) Tiazolidin Pb(II), Cd(Tl) S:;“‘thgzl
(PHEMA) am,
N,N-dibiitil-N'- Merdivan vd,
16 benzoil tiyotire UvD) 2001
XAD-2 benzoﬁaigizl;zo)-zqvé Ni(I) Gda Ferreira vd,
kresol (BTAC) Ornekleri 2001
XAD-2, XAD-4, | 2-etilhekzilhidrojen-2- | Nadir toprak Matsunaga vd,
XAD-16, XAD-7 etilhekzilfosfonat clementleri 2001
Oktadesil silika Kinolizarin Be(Il) Ya‘;ggizv‘i’
. Oktakarboksimetil-C- .
Polimerik destek 1 1 Merdivan ve
katis1 meM[4] Th(V), U(VD) Demirel, 2003
rezorsinaren
XAD-16 Ponceau 4R Cu(ID) l\'its}}u“k Akinct, 2004
Kinolin saris1 ve Corbacioglu,
XAD-16, XAD-4 Miireksid Cu(Il) 2004
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Cizelge 2.3 Kimyasal kaplama ile yapilan ¢aligmalar

ADSORBAN LIGAND METAL ORNEK KAYNAK
La(TIT), Cu(II) .
oy ¢ ? Jeolojik
0-Vanilin Ce(I1I), Pb(II), . .
XAD-4, XAD-2 semikarbazon Th(IV), Zn(Il), materyal, nehir | Jain vd, 2001
U(vVD) e
7-(4-etil-1- Bravo
meliloktil)-8- . )
C18 hidroksikinolin Pbve Hg Deniz suyu San;l(;gﬁ vd,
(Kelex 100)
. Cu, Co, Cd, Ni, Kumar vd,
XAD-2 0-Amino fenol 7n. Pb Su 2000
Polistiren PAN Toplam Hg Su, siit ve idrar Hazf&z)lv d,
. Kubota ve
Silikajel Iminosalisil . O Moreira,
Zn, Fe
1989
_— Ag(D, Bi(IIT), Mayers ve
XAD-4 Hegzil tiyoglikolat He(Tl), Au(TIl) Fritz, 1976
3-Hidroksi-2- Siit, gelik,
Silikajel metil-1,4- Fe, Cu, Co, Zn vitamin G*;Ig%;d’
naftakinon preparatlari
Poliakrilonitril e Cr(IID)-Cr(VT) . Wen vd,
Sberi 8-Hidroksi kinolin aynlmass Nehir suyu 2002
Willie
ey s . ey e 1. Cu, Mn, Co, Cd, . vd,1998;
Silikajel 8-Hidroksi kinolin Pb, Ni. Zn, Fe Deniz suyu Sturgeon vd,
1981
Ag(D),Bi(1ID),
Sn(IV),Cu(ID),
Pamuk fiber Tiyol In(IIT),Pb(1D), Yu vd, 2001
Cd(II),Co(1D),
Ni(IDn)
5-Formil-3- Mahmoud ve
Silikajel arilazo-salisilik Fe(III) (segici) Soliman,
asit 1997
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Cizelge 2.3’lin devamu
ADSORBAN LIGAND METAL ORNEK KAYNAK
Amino fosforik . 71
Poliakrilonitril asit ve Ii?:;;zgﬁ Deniz suyu 1 9§8V d,
ditiyokarbamat
2-Piridin karboksi
Silikajel aldehit fenil Fe, Co, Ni, Cu g’cﬁei‘g;’g
hidrazon
Mahmoud ve
Silikajel Purpurogallin Fe(IID) (segici) Musluk suyu Al Saadi,
2001
Porlan kontrollii . . . Kwitek vd,
cam Etilen diamin Cu(I) 1982
XAD-2 AlizarinRed-s | Pb, Cd, Zn, Ni Su Satena va-
- Bruening ve
Silikajel Tag eter Pd, Au, Ag, Hg(II) Tarbet, 1991
PS-DVB (%8) | 6-Merkaptopurin |  Hg(Il), Ag | Cevre omekleri M°§g§11 vd,
Silikajel Ditiyokarbamatlar Hg (ID Ma}';n;gud,
Porlan kontrollii . . Ljunggren
cam Desferri oksamin Al vd, 1992
exey . Cu, Ni, Fe, Zn, Cd, Soliman vd,
Silikajel Sif bazlar Pb 2001
Shah ve
Polivinilpiridin Ditizon Cu, Ni, Zn Surekha,
1998
. . qep e Cu,Cd,Zn,Ni,Co, | Nehir ve musluk | Tewari ve
XAD-2 Tiyosalisilik asit Fe(IIl) suyu Singh, 2000
Silikajel | Eriokromsiyaht-T | ZnMg,Ca Matmoud,
Poliakrilonitril | Fenil hidrazidve | O2(D-IndID), Chang vd,
fiberi fenil amidrazon | DiDsSn(Iv), 2001
Cr(IID), Ti(IV)
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Cizelge 2.3’{in devam

ADSORBAN LIGAND METAL ORNEK KAYNAK
PS-DVB(%2) | povenal Pb, U, Cu Neh“s;)fudemz Uscard
Volkan ve
Silikajel Merkapto Zn, Cu, Cd, Pb Deniz suyu Ataman,
1987
. Prado ve
Silikajel 24-Dldoro Cu, Ni, Zn, Cd Airoldi,
2001
XAD-4 N-Hidroksi etilen | Fe(III) ve toplam Standart deniz Hirata vd,
diamin Fe suyu 1991
L " Ag(D,Bi(IID), e
XAD4 | giofi | SIVSH, | Seamwasuyn | g BOE
Hg(II),Au(III)

2.3 XAD Regineleri

23.1 XAD Reginelerinin Ozellikleri

Amberlite XAD regineleri asidik ve alkali g¢6zeltilerde ve tiim organik ¢oziiciilerde CI18,
silikajel ve benzer sorbentlere gére daha kararlidir. Ayrica bu regineler yiiksek safliklari,
dayamklilik, homojen gozenek dagilimi, yiiksek ylizey alami gibi iyi sorpsiyon ozellikleri
nedeni ile eser metal iyonlarimin zenginlestirilmesinde diger sorbentlere oranla daha genis bir
uygulama alani vardir. Amberlite XAD reginelerinin baz1 6zellikleri Cizelge 2.4°te, kimyasal
bilesimleri ise Sekil 2.2°de verilmigtir.

Amberlite XAD adsorpsiyon regine ailesi iki ana gruba ayrilir: Polistiren-divinil benzen (PS-
DVB) temelli regineler ve poliakrilik asit esteri (PAA-E) temelli regineler.

PS-DVB regineleri ve PAA-E reginelerinin kimyasal bilesimindeki farklibiklar reginelerin
1slanabilirligini ve eliisyon verimini etkiler. Amberlite XAD reginelerinin adsorplanabilen
bilesiklere kars1 affinitesi; spesifik yiizey alanlari, polariteleri ve spesifik gézenek hacimleri
ile iligkilidir. Genellikle aym yapidaki reginelerden XAD-4, XAD-16 gibi genis yiizey alanina
sahip olanlar tercih edilir.

Genis yiizey alanlar1 ve makro gézenek 'yapllan dolayisiyla 6nzenginlestirme, ’izolasyon ve
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cesitli bilesiklerin kromatografik ayrilmas: i¢in uygun olan Amberlite XAD reginelerinin
kullamm aktif karbon kullanimina kargi distiindiir. Ciinkii bu regineler ellisyon igin daha
uyguﬁdur ve kontaminasyon riski tagimazlar. Ayrica XAD regineleri daha biiyiik adsorbsiyon
kapasitesine sahiptirler ve eliisyon aliimina, silikajel vb.den daha kolaydir.

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

XAD-1, -2, -3, -4, -5, -16 ve -1180 regineleri hidrofobik nonpolar bir ylizeye sahip polistiren-
divinil benzen kopolimerleridir (PS-DVB). Bunlar XAD regineleri arasinda en diisiik yiizey
polaritesine sahiptir. Bu seri igerisinde artan yiizey alamiyla birlikte regine kapasitesinde de
g6ze carpan bir yiikselme goriiliir. PS-DVB kopolimerleri kolayca 1slanmazlar ve hidrofobik
yapilan nedeniyle ancak az miktarda su absorblayabilirler. Aromatik bir karaktere sahiptirler
ve iyon degistirme kapasiteleri yoktur.

b) Poliakrilik asit esteri (PAA-E) temelli regineler

Amberlite XAD-6, -7, -8, -9 ve -11 recineleri hidrofilik bir ylizeye ve orta derece polariteye
sahip poliakrilik asit ester polimerleridir (PAA-E). Daha kolay islamirlar ve daha ¢ok su
absorplarlar. Bu regineler aromatik degildir ve ¢ok diisik iyon degistirme kapasitesine
sahiptirler. (Amberlite XAD-8 igin gram bagina yaklagik 10-2 miliesdegergram.)
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Sekil 2.2 Baz1 Amberlite XAD reginelerinin kimyasal yapilar (Soylak, 2001)
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Cizelge 2.4 Amberlite XAD reginelerinin karakteristik 6zellikleri (Soylak, 2001)

Amberlite XAD Regineleri SXI"':;‘?(‘I:Z‘Z")V G‘"’Z‘Z“z},‘)cap‘ Harmi | Momenti
(% ml/g) ®)

A-Polistirendivinil benzen
Amberlite XAD-1 100 200 35,2 0,3
Amberlite XAD-2 330 90 42
Amberlite XAD-3 526 44 38,7
Amberlite XAD-4 750 50 51 0,3
Amberlite XAD-5 415 68 43,4
Amberlite XAD-16 825 100 60
Amberlite XAD-1180 650 140 65
B-Poliakrilik asit ester
Amberlite XAD-6 663 498 49,3
Ampberlite XAD-7 450 80 958 1,8
Amberlite XAD-8 140 250 52 1,8
Amberlite XAD-9 70 370
Amberlite XAD-11 170 350
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2.3.2 Analitik Uygulamalan

XAD regineleri ya dogrudan ya da ligand kaplanmis gekilde organik bilesiklerin ve metal
katyonlarinin 6nzenginlestirilmesinde kullanilmaktadar.

Metal katyonlarinin zenginlestirilmesi ile ilgili galigmalar Boliim 2.2.1°de Cizelge 2.1°de ve
Béliim 2.2.2°de Cizelge 2.2 ve Cizelge 2.3’de gosterilmistir.

Organik maddelerin zenginlestirilmesi ile ilgili olarak, Kim ve ¢aligma grubu tarafindan
porfirinin ¢esitli Amberlite reginelerine kimyasal olarak baglanmas1 sonucu sudaki fenol ve
klorofenollerin zenginlestirilmesi &rnek verilebilir. (Kim vd., 1999)

Ayrica Wen-Lu Song ve galisma grubu su ve atik sulardaki fenoliin zenginlestirilmesinde kati
faz ekstraksiyon ile kesiksiz akis enjeksiyon sistemini birarada kullanmiglardir. Fenollerin
zenginlestirilmesi amaciyla drnegi pH=2’de Amberlite XAD-4 reginesi ile kesiksiz yontemle
muamele etmiglerdir. (Wen-Lu vd., 1997)

XAD regineleri gesitli ligandlarin baglanmasindan sonra metal iyonlarinin nicel analizi i¢in
kullanmak iizere spektrofotometrik sensor yapiminda kullanilmaktadar.

Yusof ve Ahmad tarafindan 2003 yilinda yapilan bir ¢aligmada kursunun tayini amaciyla
XAD-7 reginesi Gallosiyanin ile kaplanarak spektrofotometrik sensér olusturulmugtur. (Yusof
ve Ahmad, 2003)

Servi ve Olglicii’niinii yaptig1 ¢calismada ise, pH &lgiimlerinde kullanmak amaciyla fiber optik
sens6r yapim igin, bromtimol mavisi (BTM), brom fenol mavisi (BFM) ve fenol kirmizisi
(FK) ligandlannm PAA-E temelli bir regine olan XAD-7 iizerine kaplamuglardir. (Servi ve
Olgiict, 1998) |
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24 Morin

2.4.1 Ozellikleri

Sekil 2.3 Morin’in molekdil yapis1

Adlandirma: Morin

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

Molekiiler Formiilii: C,sH;, O5. (H;O),

Molekiil Agirligi: 302,23 g/ mol

Elementel Analizi: C (%59,61) H (%3,34) O (%37,06)
Coziiniirliik: Metanolde ¢6ziiniir. Suda daha zor ¢oziinir.

Goriiniigii: Stitlii kahve renginde.

2.4.2 Morin ile Yapilan Cahismalar

Morinin silikajele kimyasal olarak kaplanmasi ile hazirlanan kelat reginesi bazi metal
katyonlarinin sorpsiyonunun incelenmesinde kullamlmigtir. Bu kelat reginesi, berilyumun
ETA-AAS teknigi ile tayininden Once, dogal su oOrneklerinden uzaklaghinlmasinda ve
zenginlegtirilmesinde kullamlmistir. (Szczepaniak ve Szymanski, 1996)

Chang-li Zhou ve arkadaglari, Sb(III) tayini igin yeni bir yontem gelistirmisler ve antimonun
morin ile olugturdugu kompleksin civa damla elektrot fizerinde katodik siyirma voltametrisi
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ile tayinini yapmiglardir. (Zhou vd., 1998)

Morinin La(III), Sm(III), Tb(III), Dy(IIT), Ho(III) ve Er(IIl) iyonlan ile olusturdugu kompleks
bilegikleri incelenmis, elementel analiz, termogravimetrik ¢aligmalar ve spektrofotometrik
tayin ile bu metal kompleksleri karakterize edilmistir. (Kopacz ve Woznicka, 2004)

Diger bir ¢aliymada ise, morinin Mn, Co, Ni, Cu, Cd ve Zn ile kompleksleri olugturulup,
elementel analiz, molar iletkenlik, IR, H-1 NMR, TG-DTA ve UV-VIS spektroskopik
teknikler yardimiyla ve de floresans O&zelliklerinin incelenmesiyle karakterizasyonu
yapilmigtir. Ayrica morinin ve Cu ve Zn ile olugturdugu iki kompleksinin antitimor
aktiviteleri karsilagtirilarak test edilmistir. (Zhang vd., 1996)

Hindistan’da yapilmis bir ¢aligmada, hava, su, toprak gibi ¢esitli ¢evre Oreklerindeki
berilyum konsantrasyonunu tayin etmek amaciyla berilyumun morin ile olusturdugu
kompleksin floresans giddeti ol¢iilerek ve grafit firinli AAS kullanilarak ¢ahgilmigtir. (Bhat ve
Pillai, 1997)

Saarl ve Seltz’in 1983 yilinda yapmus oldugu ¢aligmada ise, Al(II)’un tayini i¢in morinin
seliiloza kaplanmasiyla olusturulan floresans sensérler kullamlmigtir. (Saarl ve Seltz, 1983)
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3. DENEYSEL CALISMALAR

3.1 Kullanilan Malzemeler

Morin hidrat, aktif karbon, Amberlite XAD-4, -7, -16 ( Fluka ), silikajel, bakir (IT) kloriir
dihidrat ( CuCl,.2H,0 ), amonyum demir (II) stilfat hekzahidrat ( (NH,),Fe(SO,),.6H>0 ),
aliiminyumkloriir hekzahidrat ( AlCL.6H,0 ), ¢inkoasetat dihidrat ( (CH;COO),Zn.2H,0) ),
krom (III) klortir hekzahidrat ( CrCl;.6H,0 ), mangan (II) stilfat monohidrat ( MnSO,.H,0 ),
magnezyum asetat monohidrat ( (CH,COO),Mg.H,O ), L (+) tartarik asit ( CJH:Os ),
amonyum kloriir ( NH,C1 ), sodyum asetat trihidrat ( CH;,COONa.3H,O ), amonyak ( NH; ),
potasyum kloriir ( KCl, Merck ), potasyum bromiir ( Labor Teknik ), hidroklorik asit ( HC1 ),
glasiyel asetik asit ( CH;COOH ), nitrik asit ( HNO; ), aseton ( (CH;);0 ), metanol ( CH,OH,
Riedel-de Haén ), musluk suyu, igme suyu, maden suyu ve destile su.

3.2 Cozeltiler

Morin ¢dzeltisi (4x10° M) : 0,012 g morin hidrat tartilarak, bir miktar metanol ¢ozeltisi ile-
¢Oziiliip hacmi metanol ile 10 mL’ye tamamlandi.

Cu** ¢ozeltisi (100 pg/ mL) : 0,026 g CuCl,.2H,0 tartilarak, bir miktar suda ¢6ziildii ve hacmi
su ile 100 mL’ye tamamlanda.

Fe** ¢6zeltisi (100 pg/ mL) : 0,070 g (NH,).Fe(SO,),.6H>0 tartilarak, bir miktar suda ¢oziildi
ve hacmi su ile 100 mL’ye tamamlandi.

AI** ¢bzeltisi (100 pg/ mL) : 0,089 g AlCL;.6H,0 tartilarak, bir miktar suda ¢6ziildii ve hacmi
su ile 100 mL’ye tamamlanda.

Cr'* ¢ozeltisi (100 pg/ mL) : 0,051 g CrCl,.6H,0 tartilarak, bir miktar suda ¢5ziildii ve hacmi
su ile 100 mL’ye tamamlandi.

Zn* ¢bzeltisi (100 pg/ mL) : 0,033 g (CH;C0OO0),Zn.2H,0 tartilarak, bir miktar suda ¢oziildii
ve hacmi su ile 100 mL’ye tamamlandi.

4x10° M Mn?" ¢dzeltisi : 0,0676 g MnSO,.H,0 tartilarak, bir miktar suda ¢6ziildii ve hacmi su
ile 100 mL’ye tamamland. ’
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4x10° M Mg*" ¢bzeltisi : 0,06332 g (CH,COO),Mg.H,0 tartilarak, bir miktar suda ¢oziildii ve
hacmi su ile 100 mL’ye tamnamlanda.

4x10° M tartarat ( C,HO, ) ¢6zeltisi: 0,060 g C,H O tartilarak, bir miktar suda ¢ozildii ve
hacmi su ile 100 mL’ye tamamlanda.

4x10° M potasyum bromiir ( KBr ) ¢ozeltisi: 0,0476 g KBr tartilarak, bir miktar suda ¢6ziildi
ve hacmi su ile 100 mL’ye tamamlandi.

0,1 M potasyum kloriir ( KCl ) ¢ozeltisi: 0,745 g KCl tartilarak, bir miktar suda ¢ozildii ve
hacmi su ile 100 mL’ye tamamlandi.

0,1 M hidroklorik asit ( HCI ) ¢6zeltisi: Yogunlugu 1,19 g/cm® olan %37°lik hidroklorik asit
¢ozeltisinden 0,82 mL alinarak hacmi su ile 100 mL’ye tamamlands.

0,1 M sodyum asetat ( CH;COONa.3H,O ) gozeltisi: 1,36 g sodyum asetat trihidrat tartilarak,
bir miktar suda ¢oziildii ve hacmi su ile 100 mL’ye tamamlandi.

0,1 M asetik asit ( CH;COOH ) ¢bzeltisi: Yogunlugu 1,05 g/cm® olan asetik asit ¢6zeltisinden
0,57 mL alinarak hacmi su ile 100 mL’ye tamamlanda.

0,1 M amonyum kloriir ( NH,Cl ) ¢ozeltisi: 0,535 g amonyum kloriir tartilarak, bir miktar
suda ¢oziildii ve hacmi su ile 100 mL’ye tamamlanch.

0,1 M amonyak ( NH; ) gozeltisi: Yogunlugu 0,91 g/cm® olan %26°lik amonyak ¢6zeltisinden
0,72 mL alinarak hacmi su ile 100 mL’ye tamamland.

pH=2 tamponu : 0,1 M potasyum kloriir ¢dzeltisinin tizerine 0,1 M hidroklorik asit ¢dzeltisi
ilave edilerek pH-metre ile pH=2.0"a ayarlandu.

pH=4-7 tamponlari : 0,1 M sodyum asetat ¢6zeltisinin {izerine 0,1 M asetik asit ¢dzeltisi ilave
edilerek pH-metre ile ilgili pH’a ayarlands.

pH=8-10 tamponlan : 0,1 M amonyum kloriir ¢dzeltisinin {izerine 0,1 M amonyak ¢ozeltisi
ilave edilerek pH-metre ile ilgili pH’a ayarland:.

0,1 M HNO; (suda) : Yogunlugu 1,4 g/cm® olan %65°lik nitrik asit ¢dzeltisinden 0,7 mL
alinarak hacmi su ile 100 mL’ye tamamlandi.

1 M HNO, (asetonda) : Yogunlugu 1,4 g/cm’® olan %65’lik nitrik asit ¢dzeltisinden 7 mL
alinarak hacmi aseton ile 100 mL’ye tamamlandi. '
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3 M HNO;, (asetonda): Yogunlugu 1,4 g/cm® olan %65°1lik nitrik asit ¢ézeltisinden 21 mL
alinarak hacmi aseton ile 100 mL’ye tamamlandi.

1 M HCI (asetonda): Yogunlugu 1,19 g/cm® olan %37’lik hidroklorik asit ¢dzeltisinden 8,28
mL alinarak hacmi aseton ile 100 mL’ye tamamland.

33 Aragve Geregler

pH-metre, Metrohm Herisau Prizisions E 510 ve cam elektrot
Atomik absorpsiyon spektrometresi, Analytikjena
UV-Visible spektrofotometre, Agilent

UV-Visible cihaz kiiveti, kuvartz kiivet

Analitik terazi, Sartorius Analytic

Destile su cihazi, Niive NS 278

Magnetik kangtirici, Chiltren Hotplate H 531

Calkalayici Niive SL 350 (50-250 rpm)

Mikser, Fisons WhirliMixer

3.4 Morin-Metal Kompleksleri

Cu(Il) ve Fe(II)’nin morin ile en uygun kosullarda komplekslerinin olugumu igin 100 ppm’lik
metal ¢ozeltilerinden 0,1 mL alindi. Uzerine 0,3 mL 4x10° M morin ¢bzeltisi ve 1 mL pH=6
tamponu eklendi ve destile su ile hacmi 10 mL’ye tamamlandi. Olusturulan bu ¢6zeltilerin
300-500 nm arasindaki spektrumlan alindi. Sonuglar Béliim 4.1°de verilmigtir.
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3.5 Onzenginlestirme

35.1 Teknik

Cu(Ill) ve Fe(Il)’nin morin ile olusturduklari komplekslerden yararlamlarak kat1 faz
ekstraksiyonu ile 6nzenginlegtirilmesi i¢in en uygun teknigin bulunmasi amaci ile Boliim
2.2°de anlatilan iki teknik de uygulandi. Her iki teknikte de ¢dzeltideki Cu(ll) ve Fe(Il)
konsantrasyonlarinin belirlenmesi igin absorbanslari AAS’de siras1 ile 324,8 ve 248,3 nm’de
olgtildii. Kargiliklar: olan konsantrasyonlanin hesaplanmasi igin 6lgti egrileri hazirlandi. Bu
amagla 100 ppm’lik metal ¢ozeltilerinden 0,5-2,5 mL alinarak 50 mI.’lik balonjojelerde 0,1 N
HNO; ile hacmine tamamlandi ve AAS’de Cu(Il) ve Fe(Il) i¢in siwrasi ile 324,8 ve 2483
nm’de absorbanslani &lgiildii. Olgii egrisine ait regresyon analizleri yapildiktan sonra
metallerin énzenginlestirmeden sonraki konsantrasyonlari ve geri kazanimlar bu 6l¢ii egrileri
kullamlarak hesaplandi. Sonuglar Boliim 4.2.1°de verilmigtir.

3.5.1.1 Ligand Kaplanmasindan Sonra Metal Yiikleme

Bu teknikte dncelikle ligand regine iizerine kaplandi. Bu amagla 4x10* M morin ¢6zeltisinin 1
mL’si 50 mL’lik balonjojeye alindiktan sonra pH=6 tamponu ile hacminde tamamlandi.
Hazirlanan ligand ¢6zeltisinin, 1 g XAD reginesi lizerine kaplanmasi gerek 2 saat
calkalanmak suretiyle kesikli yontem kullamlarak, gerekse 1 cm c¢apmnda 10 cm
uzunlugundaki kolondan 1 mL/dakika akis iz ile gegirilmek suretiyle kolon yontemi
kullamlarak iki ayrt sekilde yapildi. Her iki yontemde de ligandin kaplanma yiizdesi
stiziintiide kalan ligandin spektrofotometrik yontemle tayini ile belirlendi. Metalin, ligand ile
kaplanmg XAD reginesi tizerinde adsorpsiyonu igin 100 ppm’lik metal ¢dzeltisinden 0,2 mL
almarak 50 mL’lik balonjojede pH=6 tamponu ile hacmine tamamlandi. Hazirlanan
¢ozeltilerin kesikli yontem ve kolon y6ntemi kullanilarak adsorpsiyonu saglandi.

Adsorbe edilen metaller kolon yonteminde asetonda hazirlanmis 1 M HNO; ¢ozeltisinin 10
mL’sinin kolondan gegirilmesi ile geri kazamldi. Kesikli yontemde ise bu geri kazanim, siyah
banth siizgeg kagidindan siiziilerek ayrilan adsorbanin geri kazamim ¢dzeltisi ile 10 dakika
calkalanip daha sonra yine aym cins kafittan stiziilmesiyle saglandi. Cozeltilerin asetonu
buharlastinldiktan sonra 10 mL’lik balonjojede 0,1 N HNO; ile hacmine tamamlandi. Elde
edilen ¢ozeltilerdeki metal miktann Béliim 3.5.1°de anlatildign sekilde tayin edildi. Sonuglar
Cizlege 4.1°de verilmistir.
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3.5.1.2 Kompleks Halinde Yiikleme

Cu(Il) ve Fe(Il)’nin morin kompleksi halinde &nzenginlestirilmesi i¢in 100 ppm’lik metal
¢bzeltisinin 0,2 mL’si lizerine 1 mL 4x10®° M morin ¢ozeltisi ilave edildikten sonra 50 mL’lik
balonjojede pH=6 tampon ¢bzeltisi ile hacmine tamamlanarak morin-metal kompleksleri
olusturuldu. Olusturulan komplekslerin, 1 g XAD reginesi iizerinde adsorpsiyonu gerek 2 saat
calkalamak suretiyle kesikli yontem kullanularak, gerekse 1 cm ¢apinda 10 cm uzunluundaki
kolonda 1 mL/dakika akis hiz1 ile gegirilmek suretiyle kolon yontemi kullamlarak iki ayri
sekilde saglandu.

Adsorbe edilen metaller Boliim 3.5.1.1°de anlatildif: sekilde geri kazamldiktan sonra elde
edilen ¢ozeltilerdeki metal miktani Boliim 3.5.1°de anlatildig: sekilde tayin edildi. Sonuglar
Cizlege 4.1°de verilmistir.

3.5.2 Adsorban Cinsi

Metallerin morin kompleksi halinde adsorpsiyonu yoluyla onzenginlestirilmesi igin
kullanilabilecek adsorban olarak silikajel, aktif karbon ve XAD regineleri ile ¢ahgild.
Silikajel ve aktif karbonla yapilan galiymalarda XAD recinelerine gére daha diisiik geri
kazanimlar elde edildi. Bu ylizden ¢aligmalara XAD regineleri ile devam edildi ve en uygun
XAD tiirtiniin belirlenmesi amaciyla Boliim 3.5.1.2°de anlatildig: sekilde metallerin morin
kompleksi olugturuldu. Olusturulan komplekslerin 0,6 g XAD-4, XAD-7 ve XAD-16 ile
kolon yontemi kullamlarak adsorpsiyonu saglandi. Regineler iizerinde adsorplanan Cu(Il) ve
Fe(Il) asetonda hazirlanmig 1 M HNO; ¢bzeltisinin 10 mL’si ile geri kazamldiktan sonra
Boliim 3.5.1°de anlatildif: sekilde AAS’de absorbanslan 6lgiilerek geri kazamimlan ilgili 6l¢i
egrileri yardim ile hesaplandi. Sonuglar B6lim 4.2.2°de verilmistir.

3.5.3 Adsorban Miktan

Onzenginlestirmede adsorpsiyon igin gerekli adsorban miktarimin belirlenmesi amaci ile
Béslim 3.5.1.2°de anlatildipa sekilde olusturulan metal komplekslerinin 50 mL’lik
¢ozeltilerinin 0,1-0,5 g XAD-16 reginesi iizerinde adsorpsiyonu kolon ydntemi kullamlarak
saglandi. XAD-16 {izerinde adsorplanan Cu(lI) ve Fe(ll) asetonda hazirlanmis 1 M HNO,
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¢bzeltisinin 10 mL’si ile geri kazanildiktan sonra Boliim 3.5.1°de anlatildify gekilde AAS’de
absorbanslan 6lgiilerek geri kazanmimlan ilgili dl¢ti egrileri yardimu ile hesaplandi. Sonuglar
Boliim 4.2.3’te verilmisgtir.

354 pH Etkisi

Onzenginlestirmede pH etkisinin incelenmesi amaci ile Boliim 3.5.1.2°de anlatildiga sekilde
metal-morin kompleksleri olusturuldu. Kompleks olusumu igin pH=2-10 degerlerine sahip
farkli tampon g¢6zeltiler kullamldi. Bu kompleksler 0,3 g XAD-16 reginesi {izerinde kolon
yontemi ile adsorplandiktan sonra Cu(Il) ve Fe(ll) asetonda hazirflanmug 1 M HNO;
¢Ozeltisinin 10 mL’si ile geri kazamilip Bo6lim 3.5.1°de anlatildifi sekilde AAS’de
absorbanslan 6lgiilerek geri kazammlan ilgili &lgii egrileri yardimu ile hesaplandi. Sonuglar
Bo6liim 4.2.4°te verilmistir.

3.5.5 Morin Miktan

Onzenginlestirmede kompleks olusumu i¢in gerekli ligand miktarinin bulunmasi amaci ile
100 ppm’lik metal ¢ézeltisinin 0,2 mL’sine 4x10° M morin ¢dzeltisinden 0,2-1,5 mL alinarak
kompleksler olusturuldu. Olugturulan komplekslerin hacmi pH=6 tamponu ile 50 mL’ye
tamamlandi. Hazirlanan ¢ozeltilerin B&liim 3.5.1.2°de anlatildigx sekilde g¢aligilarak kolon
yOntemi ile dnzenginlegtirmesi yapildi. Daha sonra Cu(Il) ve Fe(II) asetonda hazirlanmig 1 M
HNO; ¢ozeltisinin 10 mL’si ile geri kazamhp Bo6liim 3.5.1°de anlatildig: sekﬂde AAS ile
absorbanslan 6lgiilerek ilgili 6lgii egrisi yardimi ile geri kazanimlan hesaplandi. Sonuglar
Boliim 4.2.5°te verilmistir.

3.5.6 Geri Kazamim Cozeltisi ve Miktan

Metallerin 3.5.1.2°de anlatildig1 sekilde olugturulan morin kompleksleri halinde 0,3 g XAD-
16 tizerinde kolon yontemiyle adsorplanmasindan sonra geri kazanim igin en uygun ¢dzelti
cinsinin ve miktarinm belirlenebilmesi i¢in, asetonda hazirlanmig 1 M HNO;, 3 M HNO; ve 1
M HCP’tin farkl miktarlar kullanilarak Bolim 3.5.1.1°de anlatildify sekilde geri kazanilan
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Cu(Il) ve Fe(I)’nin absorbans degerleri B6lim 3.5.1°de anlatildifi sekilde AAS ile Slglilerek
geri kazammlan hesaplandi. Sonuglar Béliim 4.2.6’da verilmistir.

3.5.7 Ornek Hacmi

Onzenginlestirme isleminin yapilabilinecegi en yiiksek ek hacmini saptamak amaci ile 100
ppm’lik metal ¢dzeltisinden 0,2 mL alindiktan sonra tizerine 1 mL 4x10° M morin ¢ozeltisi
ve pH=6 tamponlarn eklenerek olusturulan metal-morin komplekslerinin 50-350 mL
arasindaki farkli hacimleri 0,3 g XAD-16 reginesi igeren 1 cm ¢apinda 10 cm uzunlugunda
kolondan 1 mL/dakika akis hizinda gegirilerek adsorpsiyonu saglandi. Asetonda hazirlanmig 1
M HNO; ¢bzeltisinin 10 mlL’si kolondan gegirilerek geri kazamlan metallerin asetonu
ugurularak Bolim 3.5.1’de anlatildifn gekilde AAS’de absorbanslan o&lglilerek geri
kazanimlari hesaplandi. Sonuglar Boliim 4.2.7°de verilmistir.

3.5.8 Kolon Kapasitesi

Onzenginlestirmenin yapilabilecegi en yiiksek metal konsantrasyonunun saptanmasi amaci ile
100 ppm’lik metal gdzeltisinden 0,2-2 mL alinip tizerine 10 mL 4x10° M morin ¢dzeltisi
katildiktan sonra ¢6zelti hacmi tamponla 50 mL’ye tamamlandi. Bu g¢ozeltiler 0,3 g XAD-16
iceren 1 cm genigliginde 10 cm uzunlugundaki kolondan 1 mI/dakika akis hiz1 ile gegirilerek
adsorpsiyonu saglandi. 1 M HNO; g¢bzeltisinin 10 mL’si kolondan gegirilerek geri kazanilan
metallerin Boliim 3.5.1°de anlatildipx sekilde AAS’de absorbanslan Slgiilerek geri kazanimlar
hesaplandi. Sonuglar Béliim 4.2.8’de verilmigtir.

3.5.9 Yabanc Iyon Etkisi

3.5.9.1 Kompleks Olusturan fyonlarm Etkisi

Metallerin 8nzenginlestirilmesinde, morin ile kompleks olusturan difer metallerin etkisini
incelemek amaci ile 100 ppm’lik Cu(Il) ve Fe(II) ¢6zeltilerinden ayr balonjojelere 0,2’ ser mL
ve bunlarin iizerine 100 ppm’lik diger metal ¢dzeltilerinden 0,2°ser mL konularak hazirlanan
farkli ikili kombinasyonlarimn {izerine 2 mL 4x10° M morin ¢ozeltisi eklenip pH=6
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tamponuyla hacimleri 50 mL’ye tamamlandi. Bu ¢ozeltiler 0,3 g XAD-16 igeren 1 cm ¢apinda
10 cm uzunlugundaki kolondan 1 mI/dakika akis hiz1 ile gegirilerek metallerin adsorpsiyonu
saglandi. 1 M HNO, ¢6zeltisinin 10 mL’si kolondan gegirilerek geri kazamlan metallerin
Béliim 3.5.1°de anlatildifx sekilde AAS ile uygun dalga boylarinda absorbanslan 6lgiildiikten
sonra geri kazanimlar hesaplandi. Sonuglar B6liim 4.2.9°da verilmisgtir.

3.5.9.2 Kompleks Olusturmayan Iyonlarm Etkisi

Morin ile kompleks olugturmayan fakat Mg, K, Ca, Na gibi suda ¢ok bulunan metallerin ve
tartarat, okzalat, sitrat gibi, metallerle kompleks olusturan organik maddelerin Cu(Il) ve
Fe(II)’nin 6nzenginlestirilmesindeki etkisini incelemek amaci ile 100 ppm’lik Cu(II) ve Fe(II)
¢o6zeltilerinden aym balonjojeye 0,2°ser mL alinarak iizerine 4x10® M’lik morin ¢6zeltisinden
2 mL ve pH=6 tampon ¢dzeltisinden 10 mL eklendikten sonra hazirlanan ¢dzeltilere bahsi
gecen metal ve organik maddelerin gozeltilerinden katilarak 50 mL’ye tamamlandi. Bu
¢ozeltiler 0,3 g XAD-16 igeren 1 cm ¢apinda 10 cm uzunlugundaki kolondan 1 ml/dakika
akig hiz1 ile gegirilerek metallerin adsorpsiyonu saglandi. 1 M HNO; ¢ozeltisinin 10 ml.’si
kolondan gegirilerek geri kazamlan metallerin Béliim 3.5.1°de anlatildii sekilde AAS ile
uygun dalga boylarinda absorbanslan Slgiildiikten sonra geri kazamimlar hesaplandi. Sonuglar
Boliim 4.2.9’da verilmigtir.

3.5.10 Tanima ve Tayin Smir1 (LOD, LOQ) Belirlenmesi

Yontemin tamma ve tayin sinirlarimin belirlenmesi igin, bog deneme ¢ozeltisinin Cu(Il) igin
324,8 nm, Fe(Il) i¢in 248,3 nm dalga boyundaki absorbans degerleri 10 kez okunarak standart
sapmasi1 hesaplandi. Standart sapmanin, tamima simr i¢in 3 katina, tayin simmn igin 10 katina
karsilik gelen metal konsantrasyonlar: hesaplandi. Bu konsantrasyonlar zenginlestirme fakt6rii
olan 25 rakamina béliinerek zenginlestirmeden onceki konsantrasyonlar hesaplandi. Sonuglar
Boliim 4.2.10°da verilmigtir.
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3.5.11 Ornek Uygulamalari

100 ppm’lik Cu(ll) ve Fe(Il) ¢ozeltilerinden ¢egitli miktarlarda konularak hazirlanan farkli
ikili kombinasyonlarimin iizerine 2 mL 4x10® M morin ¢dzeltisi ve 5 mL pH=6 tamponu
eklenip i¢gme suyu, musluk suyu ve maden suyu Ornekleriyle hacimleri 250 mL’ye
tamamlandi. Hazirlanan bu 6rnekler 0,3 g XAD-16 iceren 1 cm ¢apinda 10 cm uzunlugundaki
kolondan 1 ml/dakika akis hiz1 ile gegirilerek metallerin adsorpsiyonu saglandi. Adsorbe
edilen metaller asetonda hazirlanmig 1 M HNO; ¢6zeltisinin 10 mL’si ile geri kazanildiktan
sonra ¢ozeltilerin asetonu buharlagtinldi. Coézeltiler 0,1 M HNO; ile 10 mL’ye tamamlandi.
Uygun dalga boylarinda absorbanslan 6lgtildi. Olgti egrileri kullanilarak metal miktarlar ve
yiizde geri kazanimlar1 hesaplandi. Sonuglar B6liim 4.2.11°de verilmigtir.
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4. SONUCLAR ve TARTISMA

4.1 Morin-Metal Komplekslerinin Olusumu

Boliim 3.4°de anlatildig sekilde yapilan ¢caligmalar sonucunda Sekil 4.1°deki spektrumlar elde
edildi.

Absorbans
wﬁ ,’“..."’.“
i R X
5 ¢ #O, xi"\,
. %,

e,
a8 ol B .

- R
.""_‘Q"'*".Q“?Q‘Q

Sekil 4.1 (~*-) Morin, (— ) Cu**-morin ve (- - -) Fe?' -morin komplekslerine ait absorpsiyon
spektrumlan

4.2 Onzenginlestirme

4.2.1 Teknik

Cu(ll) ve Fe(Il)’nin morin ile olusturduklari komplekslerden yararlamlarak kafi faz
ekstraksiyonu ile Onzenginlestirilmesi i¢in en uygun teknigin bulunmasi amaci ile Bolim
3.5.1’de anlatildifz sekilde ¢ahisiidi. Bu ¢aligmalar sonucunda Cizelge 4.1°deki yiizde geri
kazanmim degerleri elde edildi. Bu degerler dogrultusunda, kolon yoOntemiyle yapilan
calismalarda kesikli yonteme gére daha iyi geri kazanimlar elde edilmistir. Bu nedenle kolon
yontemiyle c¢aligilmaya karar verilmistir. Ligandin XAD-16 {izerine kaplanmas: ile
olusturulan kelat regineleri ile %80-90 geri kazamm elde edilmigtir. Bu degerler
olusturdugumuz kelat reginelerinin, metallerin atik sulardan uzaklagtinlmasinda
kullamlabiiecegini gostermektedir. Metallerin kompleksleri halinde XAD {izerinde
zenginlestirilmesinde ise daha yiiksek geri kazammlar elde edilmigtir. Bu nedenle analitik bir
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calisma i¢in bu ikinci teknifin daha uygun oldufu sonucuna varilmigtir. Metallerin
Onzenginlestirme igleminden sonra AAS ile miktar tayininde kullamilmak fizere Béliim
3.5.1°de anlatildifz sekilde ¢ahsilarak elde edilen Cu(Il) ve Fe(Ill)’ye ait dlgii egrileri ve
regrasyon degerleri Sekil 4.2°de verilmistir.

Cizelge 4.1 Metallerin zenginlegtirilmesinde kullanilan yontemlerde yiizde geri kazanim

degerleri
Morin Kaplanmig Regine | XAD Reginesi Uzerinde Metal
Metal Uzerinde Metal Tutulmasi Kompleksinin Tutulmas1
Kesikli Kolon Kesikli Kolon
Fe 70 91 75 100
Cu 65 80 70 99
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Sekil 4.2 AAS igin 6l¢ii egrisi
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4.2.2 Adsorban Cinsi

Metallerin morin kompleksi halinde adsorpsiyonu i¢in en uygun adsorbanin segilmesi amaci
ile Bolim 3.5.2’de anlatildif1 sekilde calisildi. Bu galismalar sonucunda Cizelge 4.2°deki
degerler elde edildi. Bu degerlere gore en uygun adsorbanin XAD-16 oldugu sonucuna

varildi.
Cizelge 4.2 Adsorban cinsine gore geri kazamim yiizdeleri
% Geri Kazanim
Adsorban Cinsi

Fe Cu
XADA4 98 96
XAD-7 96 93
XAD-16 100 99

4.2.3 Adsorban Miktan

Metallerin morin kompleksi halinde adsorpsiyonu igin yeterli adsorban miktarinin
belirlenmesi amaci ile Boliim 3.5.3’de anlatildipy sekilde ¢alisildi. Bu g¢aligmalar sonucunda
Cizelge 4.3°teki degerler elde edildi. $ekil 4.3’te metallerin adsorban miktarina gore geri
kazamm yiizdelerini gosteren grafikler bulunmaktadir. Bu degerlere gore yeterli adsorban
miktarinin 0,3 g oldugu sonucuna varilda.

Cizelge 4.3 Adsorban miktarinin geri kazanim yiizdelerine etkisi

% Geri Kazanim
Adsorban Miktar (g)
Fe Cu
0,1 85 80
0,2 100 99
0,3 100 99
0,4 100 99
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Sekil 4.3 Metallerin adsorban miktarina gdre geri kazanim yiizdeleri
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42.4 pH Etkisi

Metallerin morin kompleksleri halinde adsorpsiyonuna pH etkisini incelemek amaci ile
komplekslerin dayanikli oldugu pH=2-10 aralifinda Bolim 3.5.4’te anlatildifi sekilde
cahsildi. Bu ¢aligmalar sonucunda Cizelge 4.4’te verilen degerler elde edilmigtir. Sekil 4.4°te
pH’a gore geri kazanim ylizdeleri verilmistir. En yiiksek geri kazammin elde edildiBi
pH=6"nin en uygun pH oldugu goériilmektedir.

Cizelge 4.4 pH etkisi
% Geri Kazanim

pH
Fe Cu
4 47 55
5 83 89
6 100 99
7 93 99
8 88 95
10 50 61
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42.5 Morin Miktan

Metallerin morin kompleksleri halinde adsorpsiyonu igin gerekli ligand miktarimin bulunmasi
amaci ile B6liim 3.5.5°te anlatildign sekilde ¢aligildi. Bu ¢aligmalar sonucunda Cizelge 4.5°te
verilen degerler elde edilmistir. Bu degerlere gore, 20 pg Cu(Il) ve Fe(Il) i¢in 4x107 mol
morinin yeterli oldugu sonucuna varilmugtir. Ligand/ Metal oram siras1 ile 13 kat ve 11 kattir.
Sekil 4.5°te bu sonuglara ait grafikler verilmektedir.

Cizelge 4.5 Ligand miktarinin metallerin geri kazamm yiizdelerine etkisi

Morin (4x107° M) miktan (mL) % Gert Razamm

Fe Cu

0,0 18 20

0,2 50 59

0,5 70 79

0,8 91 88

0,9 101 99

1 101 99

1,5 101 99
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Sekil 4.5 Morin miktarinm geri kazamm yiizdelerine etkisi (Morin: 4x10° M; Metal: 20 png )
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4.2.6 Geri Kazanim Cozeltisi ve Miktar:

En uygun kosullarda adsorplanmig metallerin geri kazanimi i¢in uygun ¢6zeltinin saptanmasi
icin Boliim 3.5.6’da anlatildify sekilde galisildi. Cizelge 4.6°’da geri kazanim ¢ozeltisinin
cinsine, Cizelge 4.7°de ve Sekil 4.6’da geri kazamim ¢dzeltisinin miktarina gore geri kazanim
yiizdeleri goriilmektedir. Goriildiigii gibi Cizelge 4.6’daki degerlerden geri kazamim igin 1 M
HNOy’{in en uygun ¢dzelti oldugu, Sekil 4.6°dan da 1 M HNO;’lin 10 mL’sinin yeterli oldugu
sonucuna varillmgtir.

Cizelge 4.6 Metallerin eliisyon ¢dzeltisinin cinsine gore geri kazanim yiizdeleri

% Geri Kazanim
Elisyon Cozeltisi
Fe Cu
1 M HNO; (aseton) 101 99
1 M HCI (aseton) 90 85
3 M HNO; (aseton) 102 99

Cizelge 4.7 1 M HNO; miktarina gore geri kazanim ytizdeleri

% Geri Kazanim
1 M HNO; (mL) :

Fe Cu
2 62 70
5 97 95
8 101 97
10 101 97
15 101 97
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Sekil 4.6 1 M HNO; miktarina gére geri kazamim ytizdeleri
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4.2.7 Ornek Hacmi

Onzenginlestirmenin yapilabilinecegi en yiiksek &rnek hacminin belirlenmesi amaci ile
Béliim 3.5.7°de anlatildign sekilde galigildi. Bu galigmalar sonucunda Cizelge 4.8’de verilen
degerler elde edilmistir. Bu degerler dogrultusunda Sekil 4.7°deki grafikler elde edilmistir.
Grafiklerden hem Cu(Il) hem de Fe(Il) i¢in 250 mL’ye kadar Ornegin kolon teknidi
kullanilarak 6nzenginlestirilmesinin yapilabilinecegi gériilmiistiir. Bu sonuglar dogrultusunda,
eliient 10 mL’lik balonjojede ¢bzeltiye alindigindan zenginlestirme faktorii Cu(ll) ve Fe(Il)
i¢in 25 olarak saptanmusgtir.

Cizelge 4.8 Omek hacmine gore geri kazanim yiizdesi

Ornek Hacmi (mL) 7 Gerl Razamm

Fe Cu
50 100 99
100 100 99
200 100 99
250 99 99
300 94 94
350 81 60
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Sekil 4.7 Zenginlestirme faktorii tayini



4.2.8 Kolon Kapasitesi

Onzenginlestirmenin yapilacag1 kolonun kapasitesinin belirlenmesi amaci ile Béliim 3.5.8°de
anlatildif1 sekilde yapilan galigmalar sonucunda Cizelge 4.9°da verilen degerler elde
edilmistir. Bu degerler dogrultusunda Sekil 4.8’deki grafikler elde edilmistir. $ekil 4.8°den de
goriildiigi gibi 100 pg’dan sonra geri kazammlarda diisme gorilmektedir. Buna gdre 300 mg

XAD-16 igeren kolonun kapasitesi Fe(I) ve Cu(Il)’nin her ikisi i¢in de 100 pg’dir.

Cizelge 4.9 Metal miktarlarina gore geri kazanim yiizdesi

Srack Miktan: (ug) % Geri Kazanim

Fe Cu

20 101 99

50 101 99

80 101 99

100 101 99

120 99 97

150 98 95

200 88 88
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429 Yabana Iyon Etkisi

Metallerin 6nzenginlegtirilmesine morin ile kompleks olusturan difer metal iyonlarinin
etkisinin incelenmesi amaci ile Boliim 3.5.9.1’de anlatildif sekilde ¢alisildi. Bu galigmalar
sonucunda Cizelge 4.10°da verilen degerler elde edildi. Cizelgedeki degerlerden de goriildiigi
gibi morin ile kompleks olusturan metal iyonlarin geri kazanima etkisi fazla degildir. En fazla
%S5’lik bir azalma goriilmektedir. Bunun nedeni morin miktarinin yeterli olmamas: ya da
kolon kapasitesinin agilmasi olabilir. Buna kargi, morin miktar1 ve kolondaki adsorban
miktarimn arttirilmas: yeterli olacaktir. Morin ile kompleks olugturmayan fakat Mg, K, Ca,
Na gibi suda ¢ok bulunan metallerin ve tartarat, okzalat, sitrat gibi metallerle kompleks
olusturan organik maddelerin geri kazanima etkisini incelemek amaciyla Boliim 3.5.9.2°de
anlatildign sekilde galigildi. Bu ¢aligmalar sonucunda, bu maddelerin metalin 1000 kat1 kadar
miktarimn geri kazamima olumsuz etkisi olmadi gozlemlendi.

Cizelge 4.10 Morin ile kompleks olugturan metal iyonlarinin varlifinda geri kazanim

ylizdeleri
Kompleks Olusturan % Geri Kazamm

Metaller Fe Cu
Cu 95 -
Fe - 95
Al 96 100
Cr 98 97
Zn 99 100
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4.2.10 Tamma ve Tayin Sininn (LOD, LOQ) Belirlenmesi

Tamma ve tayin sinirlarmin belirlenmesi igin Boliim 3.5.10’da anlatildigz sekilde yapilan

tayin siirlan ise 0,03 ppm olarak hesaplanmigtir.

4.2.11 Ornek Uygulamalar:

Onzenginlestirmeden sonra metal karisimlarinin AAS ile analizi Bolim 3.5.11°de anlatildigy
sekilde ¢ahisilarak yapildi. Bu galigmalarda elde edilen sonuglar Cizelge 4.11°de, Cizelge
4.12°te ve Cizelge 4.13’te verilmistir. (n=4) Goriildiigii gibi geligtirilmis olan zenginlestirme
yOntemi cesitli su 8rneklerindeki Fe(II) ve Cu(Il) iyonlarimn 8nzenginlestirilmesi i¢in uygun
olmaktadur.

Cizelge 4.11 Igme suyundaki metallerin zenginlestirmeden sonra AAS ile miktar tayini

Konulan

(hg/mL) y c
Fe Cu Bulunan | % Geri | Standart | % | Bulunan | % Geri | Standart | %

(ug/mL) | kazanim | sapma | RSD | (ug/mL) | kazamm | sapma | RSD
0,0400 | 0,0400 | 0,0408 102 | 0,00116 | 2,8537 | 0,0404 101 0,00121 | 3,0110
0,0400 | 0,0800 | 0,0404 101 0,00122 | 3,0291 | 0,0800 | 100 | 0,00220 2;7570
0,0400 | 0,1200 | 0,0408 102 | 0,00108 | 2,6578 | 0,1188 99 0,00256 | 2,1626
0,0800 | 0,0400 | 0,0800 100 | 0,00204 | 2,5521 | 0,0392 98 0,00110 | 2,8124
0,1200 | 0,0400 | 0,1176 98 0,00257 | 2,1926 | 0,0384 96 0,00119 | 3,1106
0,0800 | 0,1200 | 0,0776 97 0,00183 | 2,3604 | 0,1200 100 | 0,00251 | 2,0981
0,1200 | 0,1200 | 0,1188 99 0,00281 | 2,3680 | 0,1164 97 0,00267 | 2,2961
0,1200 | 0,0800 | 0,1212 101 | 0,00254 | 2,0988 | 0,0792 99 0,00206 | 2,6106
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Cizelge 4.12 Musluk suyundaki metallerin zenginlestirmeden sonra AAS ile miktar tayini

Konulan Fe Cu
(ug/mL)
Fe Cu Bulunan | % Geri | Standart | % | Bulunan | % Geri | Standart | %
(ug/mL) | kazamm | sapma | RSD | (ug/mL) | kazamim | sapma | RSD

0,0400 | 0,0400 | 0,0420 105 | 0,00122 | 2,9245 | 0,0396 99 0,00110 | 2,8004
0,0400 | 0,0800 | 0,0416 104 | 0,00118 | 2,8469 | 0,0792 99 0,00195 | 2,4678
0,0400 | 0,1200 | 0,0380 95 0,00112 | 2,9677 | 0,1224 102 | 0,00236 | 1,9347
0,0800 | 0,0400 | 0,0816 102 | 0,00213 | 2,6141 | 0,0396 99 0,00117 | 2,9642
0,1200 | 0,0400 | 0,1188 99 0,00236 | 1,9915 | 0,0392 98 0,00116 | 2,9843
0,0800 | 0,1200 | 0,0776 97 0,00206 | 2,6604 | 0,1104 92 0,00228 | 2,0682
0,1200 | 0,1200 | 0,1188 99 0,00227 | 1,9146 | 0,1104 92 0,00224 | 2,0372
0,1200 | 0,0800 | 0,1212 101 0,00230 | 1,8977 | 0,0784 98 0,00218 | 2,7848

Cizelge 4.13 Maden suyundaki metallerin zenginlestirmeden sonra AAS ile miktar tayini

Konulan Fe Cu
(ng/mL)
Fe Cu Bulunan | % Geri | Standart| % | Bulunan | % Geri | Standart | %
(ug/mL) | kazanun | sapma | RSD | (ug/mL) | kazanim | sapma | RSD

0,0400 | 0,0400 | 0,0400 100 | 0,00116 | 2,9051 | 0,0400 100 | 0,00112 | 2,8064
0,0400 | 0,0800 | 0,0396 99 0,00116 | 2,9316 | 0,0792 99 0,00195 | 2,4652
0,0400 | 0,1200 | 0,0400 100 | 0,00117 | 2,9440 | 0,1176 98 0,00224 | 1,9098
0,0800 | 0,0400 | 0,0784 98 0,00197 | 2,5128 | 0,0380 95 0,00114 | 3,0112
0,1200 | 0,0400 | 0,1212 101 0,00254 | 2,0964 | 0,0400 100 | 0,00113 | 2,8344
0,0800 | 0,1200 | 0,0816 102 | 0,00215 | 2,6364 | 0,1188 99 0,00245 | 2,0642
0,1200 | 0,1200 | 0,1224 102 | 0,00238 | 1,9455 | 0,1224 102 | 0,00124 | 1,0164
0,1200 | 0,0800 | 0,1224 102 | 0,00255 | 2,0891 | 0,0808 101 0,00205 | 2,5426
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43 Tartiysma
Bu tez calismasinda yapilan incelemeler bakir ve demir iyonlarimin XAD reginesi iizerinde

tutulmasinda bu metal iyonlarinin morin ile olugturduklar: komplekslerin segicilik sagladigini
gOstermigtir. Bu durum, bu iyonlarin morin kompleksi halinde hem sulu ¢ozeltilerden
uzaklagtirilmasina hem de eser analiz i¢in 6nzenginlestirilmesine imkan verecektir.

Yapilan caligmalarda iki teknik incelenmistir. Birinde metal iyonlanmin morinin fiziksel
olarak XAD reginesi iizerine kaplanmasiyla hazirlanan kelat reginesi lizerine tutulmasi,
digerinde ise metal kompleksleri olusturularak regine fizerinde tutulmasi incelenmistir. Her iki
teknik i¢in hem kesikli hem de kolon y6ntemi ile ¢aligilmigtir. Elde edilen sonuglar ikinci
teknik ile ve kolon ydntemiyle daha yiiksek geri kazanim degerlerinin elde edildigini
gOstermistir. (Cizelge 4.1) Bu durumda, uzaklastirma igin birinci teknik, 6nzenginlestirme
i§m ise ikinci teknik uygun olmaktadir. Bundan sonraki ¢aligmalara, morinin regine {izerine
kimyasal olarak kaplanmasi i¢in incelemelerle devam edilecektir.
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