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OZET

Yiiksek Lisans Tezi

ALUMINYUM KAPLARDAN YEMEKLERE VE DIiGER YIYECEKLERE
GECEN ALUMINYUM MIKTARININ BELIRLENMESI VE
DEGERLENDIRILMESI

Mehmet GUNES

Firat Universitesi
Fen Bilimleri Enstitiisii
Kimya Ana Bilim Dah

2001, Sayfa: 47

Bu ¢aligmada, kullanilmig aliminyum kap, yeni aliminyum kap, borcam kap,
teflon kap, altiminyum folyo kap, toprak kap, celik kap, kalaylanmis bakir kap
igerisinde farklt yemekler pisirilmistir. Yemeklere gegen Al miktart alev atomik
absorpsiyon spektrofotometrest ile tayin edilmistir.

Yine aym sekilde farkhi kaplarda yofurt mayalanmig, yogurdun bir kismi
ckyimeye birakilip, daha sonra yofurda gegen Al miktani atomik absorpsiyon
spektrofotometresi ile tayin edilmistir.

Kullanilmis aliminyum kapta pisen yemekte Al miktannin fazla oldugu
gozlenmistir. Borcam kapta pigen yemekte Al miktarinin en az olduu goériilmiistiir.
Ayni gekilde salga kullanilan ikinci yemekte, yemege gegen Al miktari artmigtir. Bunun
sebebi olarak da salganin asidik bir 6zellik taéxmasxdu’.

Yemekte oldugiu gibi kullanilmig aliminyum kaplarda mayalanan yogurtlarda da
Al miktarinin ¢ok fazla oldugu gérilmisgtir. Eksi yogurtlarda bu miktar daha da

artrustir. En az Al miktan ise cam kapta mayalanan yogurtta gézlenmistir.

Anahtar Kelimeler: Aliminyumun Tayini, Yogurt ve Yemek Analizleri, Atomik

Absorpsiyon Spektrofotometresi.
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ABSTRACT
Master Thesis

DETERMINATION AND EVALUATION OF THE AMOUNT OF ALUMINIUM
CONTAINED IN THE MEAL AND OTHER FOODS COOKED IN THE
ALUMINIUM UTENSILS

Mehmet GUNES
Firat Universty
Graduate School of Natural and Applied Sciences
Department of Chemistry
2001, Page: 47

In this study, different Turkish meals were cooked in utensils made from old
Al utensil, new aluminium utensil, clay utensil, aluminium folyo utensil, steel utensil,
PTFE utensil, glass with boron utensil and tinned copper utensil. Then the Al
concentrations in meals were determined by flame atomic absorption spectrometry.

Yoghurt was also fermented in different utensils, described above. In addition,
yoghurt was made sour in described utensils and Al concentrations in all the yoghurt
samples were determined by flame atomic absorption spectrometry.

The increased Al concentrations were found in the meals cooked in old
aluminium utensils and this increase was high when tomato sour was used. This is
attributed to the acidity of tomato sour. The less Al concentrations were found in the
meals cooked in glass with boron utensils.

The increased Al concentrations were also found in the yoghurt samples
fermented in old aluminium utensils. This increase was wery high when the yoghurt
was made sour. The less Al concentrations were found in the fermented yoghurt

utensils.

Key Words: Aluminium Determination, Analysis of Meals and Yoghurt, Atomic

Absorption Spectrometry.
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1. GIRIiS

Aliminyum diger metallere oranla yeryiizii kabugunda silisyum ve oksijenden sonra
en ¢ok bulunan metaldir. Aliminyum volkanik kayalarin % 8,13’tnii tegkil eder, Oksijene
kars1 olan biiyiik ilgisi, bu elementi serbest halde tabiatta olmasim engeldir. Her ne kadar
yiiksek oksidasyon potansiyeline sahip ise de aktif olan aliminyum rutubet ve havadan
etkilenmez. aliminyum bu gekilde atmosferik korozyona kargt dayanikliigy metalin
yiuzeyinde korozyona karsgt dayamkli bir oksit tabakasiuin tegekkiil etmesindendir.
Aliminyum metali bir ¢ok asit ¢ézeltilerinde ¢oziiniirse de nitrik asit ve diger kuvvetli
oksitleyicilerde ¢oziinmez. Fakat sicakta nitrik asit siddetli olarak tesir eder.

Al gevre sularda eser miktarda bulunur. Omegin deniz suyundaki konsantrasyonu
10 ngr/ml dizeyinde iken, nehir sularinda Al konsantrasyonu 10 ngr/ml den birkag pgr/ml
‘ye kadar degisir. Daha yuksek konsantrasyonlar, suda yasayan bitki ve hayvanlar i¢in
toksiktir. Insanlarda yiiksek konsantrasyonda Al, sirekli diyaliz makinesine baglanan
bobrek hastalarmda kemik gelisiminin kusurlu olmasma (diyaliz asteodystrophy) ve
bunamaya sebep oldugu belirtilmigtir. Alzheimer hastahfmda da yiksek Al
konsantrasyonunun rol aldigindan siiphelenilmektedir. Ozellikler ileri yaslarda ortaya ¢ikan
ve kesin bir tedavisi olmayan Alzheimer hastahii giiniimiizde 6nemli bir hastaliktir. Beyin
hiicreleri yavag ¢liir. Felg ve ¢liimle sonuglanabilir. Bu hastalikta en 6nemli rolii beyinde
biriken Al atiklarimin oldugu sanihiyor.

Ayrica igme sularinda miisaade edilen maksimum Al igerigi 0,2 pgr/ml “dir.
Aliiminyum diyaliz sivilarindaki ideal konsantrasyonu 10 ngr/mi’den kiigiik olmalidir ve 30
ngr/ml ‘yi agmamahdir. Insan viicut sivilarmin Al igerigi yaklasik 10 ngr/ml diizeyindedir.

Literatiirde, aliminyum tayini i¢in indiktif baglantih plazma optik emisyon
spektrofotometresi  (JCP-OES), elektrotermal atomik absorpsiyon spektrofotometresi
(ETAAS), nétron aktivasyon analiz (NAA) gibi farkh enstriimental teknikleri igeren birkag
metot belirtilmistir. NAA, Al analizleri i¢in ¢ok duyarhdir. Fakat Al pikinin analiz boyunca
Na" ve CI' iyonlan tarafindan maskelenmesi ile, fosfor ve silisyumun Al’a donigmesi ve
2Al ‘i kisa yan mriinden dolay: dezavantajlara sahiptir .(Weisel ve ark., 1984). ETA-
ASS yiiksek duyarliligindan dolay: giniimiizde 6zellikle biyolojik dmeklerde aliiminyum
tayini i¢in tercth edilen bir tekniktir. Ancak omneklerin yiiksek klor igeriklerinden dogan
zorluklar ve toz parg¢aciklarindan kirlenmeyle meydana gelen blank (kor) degerleri bu
yontemin dezavantajidir (Gardiner ve ark., 1987). Baz aragtirmacilar ICP-OES’yi
kullanarak 3 ngr/ml aliminyumu tayin etmeyi basardilar (Muras ve ark., 1985). Ancak diger

bazi arastrmacilar bu yontemin 20 ngt/ml’nin altindaki konsantrasyonlarda yeterli
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olmadi@int buldular (Koch ve ark., 1989; Garcia ve ark., 1990). Ayrica yiiksek Ca
konsantrasyonu igeren drnekler ICP-OES’de ciddi spektral interferanslara neden olabilir ve
bu problemin giderilmesi i¢in iyi bir zemin diizeltici sistem gerekiidir.

Bu ¢alismada mutfakta kullanilan yemek kaplarinda gesitli yemekler pisirilmis,
pisirmeden Once ve sonra alinan &rneklerde Al tayinleri yapilmis ve yemege gegen Al
miktar: belirlenmistir. Ayrica bu kaplarda yogurt mayalanmis ve yogurda gecen Al miktart
belirtenmistir.

Bu galismada Ornekler 6nce firinda kiil edilip gerekli islemler yapildiktan sonra

atomik absorpsiyon spektrofotometresi ile analiz yapilmistir.



2. GENEL BILGILER
2.1. Biyolojik Madde — Aliiminyum Iliskisi

Altminyum yer kabugunda en ¢ok bulunan tigiincd element olmasina ragmen, bitki
ve hayvan dokularinda diisiik konsantrasyonlardadir ve az biyolojik Oneme sahiptir.
Insanlarin  yedipi ¢opu sebzelerde 0,5-50 ppm arasinda yiksek aliminyum
konsantrasyonlar1 belirtilmigtir. Son bir ¢alismada, meyvelerin aliminyum igeriginin bir
meyvelerde genellikle Al konsantrasyonu 0,1-0,2 ppm’ den daha diigiktiir. Fakat gilek,
kiraz gibi yemislerin zararsiz ve kabuksuz yumusak meyveler ile sert ¢ekirdekli
meyvelerde ¢ok daha yiksektir (2-4 ppm aliiminyum, taze 6mckler igin).

Aliminyumun insan igin gerekli olup olmadigina dair sonuglar bulunamamustir.
Ancak ¢ocuklarda ve yetiskinlerde olumsuz sonuglar rapor edilmigtir. Kuzey Amerika’da
bir normal yetiskinin yiyecek ve igeceklerden aldig: ortalama aliiminyum, yiyeceklerde 28
gilnfin tizerinde 36.4 mgr/gin olarak ve aym periyot siiresince giinliik diskilarda 41,9 mgr
olarak bulmuslardir (ortalama idrarla bosaltilan yalmz 0,05 mg/L dir).

Tipton ve arkadaglarn iki erigkin iizerinde (Biri erkek, biri digi) 30 ginlik bir
periyotta cahismislar ve ginlik ortalama ahnan aliiminyumun 22 mgr oldufuny,
ortalama digki ile bosalan aliiminyumun (sadece idrarla 1 mgr/giin} 45 mg/giin’den daha
az olmadifini bulmuslardir (Underwood, 1971).

Hayvan doku ve sivilarn aliiminyum igerigt igin veriler asin derecede uyumsuzdur.
Insan akcigerinde 20-60 ppm ve daha yiiksek aliiminyum oldugu ileri sirtilmiistir. Ancak
atmosferik toz bulutunun teneffiistinden toplanmasiyla yaghlarin bu organinda aliiminyum
diizeyi artmaktadir. Yapilan ¢aligmalarda insan dokularinda aliiminyum konsantrasyonunu
tayin edilmis ve yapilan analizlerde insan sagmda aliminyum konsantrasyonu 1,2-9.2 ppm
arasinda degisti ve ortalama 4 ppm oldugu gbzlenmigtir.

Insan kan serumunun 536 dmegi igin ortalama 0,17 pgr/ml (0,09-0,5) aliiminyum
diizeyini tespit edifmistir. Biitiin insan kan i¢in bulunan ortalama 0,13 pgr/mi aliiminyum
diizeyine bu ¢ok uymaktadir, Citlik hayvanlarinim ve diger tirlerinin kaninda aliiminyum
konsantrasyonuna iliskin ¢alismaya rastlanmamustir. Inek sitlerinin aliminyum igerifinde
aydan aya onemli defismeler olmaktadir. Normal diyet durumlannda 18 megin siitii i¢in
ortalama 0,7 + 0,9 pgr/ml olarak bulunmug ve ayn bir ¢aligmada, 0,15°den 0,97 pgr/ml‘ye
degisen ortalama 0,5 pugr/ml olarak gozlenmistir.



Bitkilerde, hayvanlarda ve mikroorganizmalarda aliiminyumun icra ettigi hicbir
temel fonksiyon kesin olarak ispatlanmamigtir. Bitkilerin biylimesi iizerine aliminyumun
onemli etkisi oldugu Hutchinson tarafindan 1945°de yaptigi derlemede belirtilmigtir.
Sonradan su kiiltir deneylerinde arpa harig, yulaf ve ¢avdar tanelerinin birkag gesit bitki
tiirlerinin geligiminde aliminyumun uyarici etkisi rapor edilmigtir. Fareler i¢in Al’u eksik
olan diyet tiretimi zor olmustur. Hove ve arkadaslari deneylerden eger fareler igin
aliminyum bir ihtiyag ise, bu ihtiya¢ giinlik bir pgr’ dan daha az olabilecegini
belirtmiglerdir. aliiminyum hiicre igindeki siksinik dehidrogenezis-siklokrom C sistemiyle
ilgilidir ve bu metalin siklokromat C ve siksinik dehidrogenez arasindaki reaksiyonun
katalizledigini bilinmektedir. Ancak aliiminyum bu reaksiyonla yasayan canlt viicudundaki

bir baska enzim sistemiyle ilgili olup olmadig: bilinmemektedir.

2.2. Aliiminyumun Zchirleyici Etkisi

Son yillarda aliminyumun ¢esiti  biyolojik  fonksiyonlann  bozdugundan
stiphelenilmesi nedeni ile biyolojik ve gevre ¢meklerinde eser diizeydeki aliiminyumun
tayinine bilyiik 6nem verilmektedir. Alzheimer hastalign gibi gesitli nérolojik hastaliklar ile
bu hastaliklarin dokularinda bulunan yiiksek aliiminyum arasindaki potansiyel iligki gida,
igme suyu, kronik boébrek hastalarinda diyaliz sivisinda alinan aliiminyuma dikkatleri
gekmistir. Bu nedenlerle Diinya Saglik Organizasyonu (WHQ) gidalarla ilgili uzmanlar
komitesi, erigkin bir kimsenin hastalik alabilecegi aliiminyumun 7.0 mgkg olarak
belirlemigtir.

Ulkemizde eskiden beri aliminyum kaplarin mutfakta kullamilmas: ve bugin hala
kullamliyor olmasi bu kaplardan yemege gegen aliiminyum miktannin belirlenmesini
gerekmektedir. Aliiminyumun bu tehlikeli etkileri nedeniyle daha 6énce laboratuanimizda siit
ve kola gibi igeceklerdeki aliiminyum konsantrasyonlan tayin edilmis ve elde edilen
sonuglar uluslararas: dergilerde yaymnlanmistir (Yaman, 1998).

Ozellikle ileri yaglarda ortaya gikan ve kesin tedavisi olmayan Alzheimer hastahp
giintiimiizde 6nemli bir hastaliktir. Beyin hiicreleri yavag yavas 6liir ve insani felce gotiirir.
Oliime de yol agabilir. Bu hastalikta en énemli rolii aliminyum artiklarin beyinde binkerek
biyolojik fonksiyonlar bozmast oldugu diigiiniiliiyor.

Dinyada bu hastalifa ugrarmg milyonlarca kigi oldugu samiliyor. Son zamanlarda
olimden sonra yapilan otopsilerde beyinlerinde agim miktarlarda aliiminyuma rastlandig

belirtilmigtir. Sebep ise aliiminyum artilarinin beyinde birikmesidir. Hastaligin gelismesi iig



asamada olur. Birinci sathada gozden kagan kigikk unutkanlik ve Kkelimeleri bulma
zorluklan ile ortaya ¢ikar. Hastalar bu safhada giinleri, yeni isim ve yiizleri aklinda
tutamiyor, yabanci bir ortama uyum saglamakta eskiye oranla zorluk g¢eker. Omegin
aligveris yapmak igin girdigi marketten ne alacagini unutmak veya yanlis otobiise binme
olay1 gittikge siklagir.

Alzheimer hastalifina yakalanmis bir insan, gekilen tomografisinde beyinin minik
aliminyum tuzlanmin meydana getirdigi taglar ve genis bogluklarla kaphk oldugu
gorilmistir. Bu hastalarda normal saglikli insanlann beyinlerine oranla 10 kat aliiminyum
biriktigi gorilmugtiir.

Aliiminyum tuzlart ile tehlikeli endiistriyel zehirlemeler gorilmesine karsin maden
cevheri boksit (aliminyum oksit), kaplama, seramik maddeleri ve elektrik malzemesi
yapiminda, digeilikte, laboratuarlarda, tedavilerde vb. yaygin olarak kullaniimaktadir.
Boksit isleyen maden ocaklart ve fabrikalarda buharlann solunmasi ya da yitksek dozda
agizdan alinmasi, bitkinlik solunum, diizensizlikleri ve spontan pnomotorks gibi bazi toksik
belirtifere  yol  agabilmektedir. Aliiminyum tuzlanmn  iphalasyonuyla insanlarda,
akcigerlerde fibrozis olustugu belirtilmistir. Dencysel olarak da intratrakeal aliminyum

verilmesi hayvanlarda akciger fibrazisine yol agmaktadir (Dokmeci, 1988).
2.3. Cesitli Orneklerde Aliiminyum Tayini I¢in Yapilan Cahsmalar

2.3.1. Zenginlestirme ile yapilan ¢cabsmalar

Burba ve Willmer (1987), ditiyocarbamat-metal komplekslerinin  seliiloz
kollektdrlerde sorpsiyonu ile atomik spektroskopi i¢in multi elementlerin 6n deristirilmesini
yapmuslardir,

Bond ve Nagaosa (1985), biyolojik 6meklerde ve diger dmeklerde Al Cu, Fe ve
Mg un 8-kinolin komplekslerini yiiksek performans sivi kromatografisi ile elektrokimyasal
ve spektrofotometrik olarak tayin etmislerdir.

Narayanan ve ark. (1989), kalsiyum glukonatadan aliminyumu kelatlayict iyon
degistiricilerle zenginlestirerek ICP-AES ile tayin etmislerdir.

Pereira ve ark. (1987), biyolojik émeklerde, diyaliz sulannda ve musluk suyunda
iyon degistirmesi ile AAS ve ICP-AES ile aliminyumu tayin etmislerdir. Yine Pereiro ve
ark (1990) diyaliz sularindaki aliiminyumun regineler tizerinde 6n deristirme, AAS ve ICP-
AES ile tayin etmigtir.

Mohammed ve ark. (1992), nehir ve deniz suyundaki aliiminyumu immobilize

edilmig 8-Hidroksikinolinle zenginlestirerek AAS ile tayin etmisterdir.



2.3.2. Diger yontemlerle yapilan cahismalar

Anderson ve Reimert (1986), diizeltilmig-Zeeman AAS ile insan doku ve viicut
sivilaninda aliiminyumu tayin etmiglerdir.

Jones ve ark. (1988), sudaki eser miktardaki aliiminyumun iyon kromatografisi ile
floresans tayinini yapmglardir.

Browne ve Drucell (1993), dogal sulardaki Al bilesiklerinin kimyasini
arastirnuglardir.

Taylor (1988), biyolojik o©rneklerde aliminyumun 6lgiilmesi igin referans
materyaller {izerine ¢aligmgtir.

Interesse ve ark. (1984), Giiney Italya saraplarinmn mineral igeriklerini (B, Al, Si,
Ti, V, Cr, Mn, Fe, Ni, Cu, Zn, Mo, Sn, Pb) ICP-AES ile tayin etmiglerdir.

Nordahi ve ark. (1990), insan biyopsi ve mezarhk orneklerinde kati dmeklen tiip
igine koyarak direkt ETAS ile aliiminyumu tayin etmislerdir.

Michiel ve ark. (1990), beyin dokusunda aliiminyum anahzi icin ETAS-AAS
metodunu kullanmiglardsr. Aynica Xu ve ark. Da (1992), ETAS ile insan beyin dokusunda

aliminyumu tayin etmislerdir.

2.4. Eser Element Analizlerinde Kirlenme ve Kayiplar

Eser analizlerde bilhassa zenginlestirme tekniklerinin kullaniminda karsilagilan
birgok problem arasinda en 6nemlisi kirlenmeler ve kayiplardir. Kesin ve dogru analitik
sonuglar elde etmek i¢in bunlarm kontrolii gereklidir (Adeloju and Bond, 1985; Mizuike,
1983). Kirlenme ve kayiplann ¢nemli bir kaynagt olarak kullamilan kaplar gelir.
Kullanilacak kap se¢iminde kimyasal bilegim, kimyasal mukavemet, termal kararhlik,
gecirgenlik, adsorpsiyon ve desorpsiyon davramglart  ve fiyat g6z Oniinde
bulundurulmalidir. Tablo 2.1’de inorganik kap ormneklerindeki safsizhiklar verilmistir
(Mizuike, 1983).

Tablo 2.2°de inorganik eser analizlerde genellikle kullanilan kaplarin maksimum
dayanma . sicakliklan ve kimyasal maddelere karsi dayanma giigleri venlmigtir (Mizuike,
1983).



Tablo 2.1. inorganik Kaplardaki Safsizliklar

Konsantrasyon \
(ppm) pyrex Vycor Saf Silica  Platin  Glassy Carbon
10%-10° Ca,Cl As, Fe,Ti —
Fe Mg, Zr Mg, Na, Zr
10-10° F, Ga Ca,Cl Ca,Fe Au  CaSiSn,Ti
Li, Hf HEK,Zn Mn,Zn Pd
Mn,Ni,S,
St Ti. V
1-10 As,Ba, Bi, Ag,Cu Ag,ALCI AgCu  AlFe

Cr,Cu,P F, Ga, Lt F, Ga, Hf Fe Rh \Y
Pb, Sb, Se Mn,Ni,S K, Li, Na, Ti
Y.,Zn Sb, Sn Ni, Ti, Zr

Tablo 2.2. [norganik Eser Analizlerde Kullamlan Kaplarm Ozellikleri

Materyal Maksimum Sicaklik (°C) Dayaniksiz Oldugu Kimyasal

- Maddeler
Pyrex 600 HF, Der. H3PO4, NaOH ¢oz.
Vycor 900 HF, Der. H;PO,, NaOH ¢oz.
Saf Silisyum 1100 HF, Der. H;PO,, NaOH ¢6z.
Platin 1500 Kral suyu
Glassy Carbon 600 Yok
Polietilen 80 (Yiik. Bas. Pros.) Org. Coz. Der. HNO;

110 (Dis. Bas. Pros.) Der. H,SO4
Polipropilen 130 Org. Coz. Der. HNO;
Der. H3PO4, NaOH ¢6z.

Teflon 250 Yok

Bitin bunlar dikkate alinarak kullanilacak kaplann se¢iminden sonra kaplarin

uygun temizleme reaktifleri ile yikanmasi gerekir.



Kirlenme ve kaywplarm onemli diger bir kaynagi kullamlan reaktiflerden gelen

kirliliklerdir.

3. ANALIZ YONTEMLERI

3.1. Spektroskopinin Tanimi ve Siniflandiriimas: |

Madde ile elektromagnetik dalganin etkilesmesi ile sofurma (absorpsiyon) ve yaymmm
(Emisyon) olaylarmi dikkate alan fiziksel yontem “Spektroskopi”™ olarak tanmmlamr (Giger,
1986). Madde safken, elementlerde yapt taslani atom, bilesiklerde molekiil oldugundan,
Spektroskopiyi de “Atomik™ ve “Molekiiler” olmak iizere iki gruba ayirabiliriz. Cizelge 3.1.

de atomik spektroskopinin smiflandiriimas: verilmistir.

Cizelge 3.1. Atomik Spektroskopinin Stmflandinimas:

/Atomik Speldmskopi\
. y y
Kiitlesi Elektronik Yapist Cekirdek Yapist
A/Optik Atomil Spektroskop\
v
Atomik Sogurum Atomik Emisyon Atomik Flouresans
1. Alev Atomik Sogutma 1. Alev Atomik Emisyon 1. Atomik Flouresans
Spektroskopisi Spektroskopisi Spektroskopisi
2, Grafit Finnh Atomik 2. Elektriksel Atomik 2. Grafit Firinhh
Sogurma Spek. Emisyon Spek. Atomik Flouresans
3. ICP-AES '

3.2. Atomik Spektroskopi

Atomik spektroskopi, nicel ve nitel analizler igin oldukca fazla kullamlr. X 1gim
mordtesi veya goriiniir bolge 1gininin sofurum ve yayrhimi ilkesine dayanir. Morétest veya

gorinir bolgedeki atomik spektrum, dmegin atomlara aynsmasiyla elde edilir. Bilegigi



olugturan molekiiller, bir islemle bozunarak atomlarina ayrnigtinhir ve element gaz
taneciklerine doniistiiriiliir. Atom halindeki elementin hem yayilim hem de sogurum
spektrumu her element icin karakteristik olup birbirinden farklt dalga boylarinda ve
genisligi birkag A° dur. Bu dalga boylarindan her birine, atomun hatt: denir.

Gaz igerisinde molekiil ve kompleks iyonlanmin bulunmadifi ortamda sadece
atomlar bulundugundan bag dénme hareketleri olmadigindan band spektrumu gézlenemez.
Boylece hatlar bagil olarak sadece az sayidaki gegislere karsilik gelir.

Tablo 3.1. Atomik yayilun ve atomik sogurum ilkesine dayanan ¢esitli yontemleri
gostermektedir (Skoog and West, 1975). Bu yontemler huzl, kolay, biiyiik duyarhik, genis
uygulanabilirlik gibi Gstiinliiklere sahiptir. Bu yontemler biitiin analitik iglemlerin en segici
olanlar arsinda yer almaktadir. Bu yéntemlerle 70 kadar element tayin edilebilir. Genellikle
duyarliklar: ppm ile ppb arasindadir. Atomik spektroskopik yontemde bir analiz ¢ofu kez

birkag dakikada tamamlanabilir .

Table 3.1. Atomik Spektral Metotlarin Simuflandirtlmas:

) Atomlastirma Radyasyon Numunenin
Bilinen Isim Yoéntemi Kaynag Verilisi
Ark spektroskopisi  Elektrik arki Arktaki 6mek Omek elektrod. konur.
Kivilcim spektroskop. Elektrik kivilcimi Kivileimdaki 6rmek  Ornek elektrod. konur.
Alev emisyon veya  Alev Alevdeki érnek Omek ¢ozeltisi aleve
Atomik emisyon puskirtilir
Atomik flouressans  Alev Bozunma lambast Om. Coz. aleve piis.
X igmnlan flouressans Gerekmez X 1gmlan tipli Orn. x 1gmnlar. tut.

Sogurma Ydontemleri

Alev sogurma veya  Alev Oyuk katot lambas: ~ Ornek ¢ozeltisi aleve
Atomik sogurma puskurtiiliir.

Alevsiz sofurma Isitilmig yiizey Oyuk katot lambas1 ~ Ornek 1sit. yiiz. pis.

Xigmlan sogurma  Gerekmez X gmlart tiipi Ornek x 1m. tutulur

3.3. Absorpsiyonun Esaslar

Atomik sogurum spektrumun ilk temel prensipleri 1860 gibi ¢ok uzun yillar énce
saptanmustir (Kurchhoff, 1860; Elwell, 1975). Daha sonra Walsh (1957), tarafindan (Kahn,

1968'den) ilk olarak ortaya kondu ve 1955 yilindan sonra gelistirilerek modemn bir alet
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haline getirildi. 1960 yilinda ise ticari bir alet olarak piyasaya siirilldi. Bundan boyle
laboratuarlarda bir ¢ok alanlarda kullanitmaya baslanmugtir. Cézeltideki metallerin tayini
icin yas metotlann yerini almigtr. Atomik sogurma spektrometresi ile 60-70 kadar iz
seviyedeki metallerin miktari tayin edilebilmektedir (Thomshon and Reynolds, 1978).
Kuantum mekanik kuramma gore hv enerjili foton, atom tarafindan sogurulursa,
atomun temel enerji seviyesindeki degerlik elektronlart uyariiir. Daha sonra yitksek enerjili

diizeye geger, gegis igin gerekli enerji (Kung, 1986).

Ei-E,=hv=hec/A 1

esitligi ile verilmektedir.

E; = Uyanlmis seviyedeki enerji

E, = Temel seviyedeki enerjisi

h = Plank sabiti

v = Fotonun frekanst

¢ = Isik hizi

A = Fotonun dalga boyu

Sogurulan foton tek dalga boyundadir (monckromatik). Bu dalga boyu atomik hat
olarak isimlendirilir. Sogrulan 11810 giddeti Lambert-Beer yasasina gore,

I=1,¢™ @)

esitligi tle verilmektedir.
I = Ornekten ¢ikan igik siddeti
I, = Gelen 151k siddeti
k. = v frekanstaki sogurum katsayist
1 = Sogurum ortammin uzunlugu

(2) esitliginin her iki tarafin logaritmasini alip diizenlersek,

A=log I/1 =0,4343 k1 3)

seklini alir.
Burada A'ya sogurum, k, frekanst ise; atom sayisina ait hat genigligini belirleyen
fiziksel olaylara (Doppler ve Lorenz geniglemesi gibi) ortamdaki atom sayisma ve hat

osilator kuvvetine baglidir.
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3.4. Analiz Hatt: Secimi

Atomik sogurum spektrometresinde atom buhari elde etmek igin alev, grafit finn
gibi atomlagtnicilar kullamlmaktadir. Atomlagma sicakhgi 2000-3000 °C arasmdadir.
Sicakhigin yikksek olmasindan dolayr atomlarm uyanimasi s6z konusu ise de, bu sicaklik
araliginda bilyiik oranda temel seviyede bulunur.

Herhangi bir i seviyesindeki uyanlmus atomlarin sayisi Boltzman esitligi ile

verilmektedir.

Ni= Nogi/ go 67 “4)
N; = Uyanlmig seviyedeki atom sayisi

N, = Temel seviyedeki atom sayist

g =1 seviyedeki statistik agirhk

go= Temel seviyedeki statistik agirhk

E; = i seviyedeki uyarma enerjisi

k = Boltzman sabiti

(4) esitliginden gorildagi gibi herhangi bir i seviyede uyanlmig atom sayisi, T'ye
ve E'ye bagimhdir. Tablo 3.2. de bazi elementlerin Ny/N, oranlarmin sicaklikla degisimi
. verilmistir (Kung, 1986).

Tablo 3.2. Baz: Elementlerin Ni/N, Oranlarmin Sicaklikla Degigimi

Hat (A" [Gyg, EfeV) [2000K [3000K |4000K |5000K
Cs 8521 2 1,46 44107 172107 [4.107 6,8.10*
Ca 4227 3 2,93 1,2.107 {3,7.10° 6.10° 3,3.10°
Na 5891 2 2,11 9.9.10% 56107 (4.10° 1,5.107
Zn 2139 3 5,80 73107 15,6107 [1,5.107 [4,3.10°
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3.5. Alevdeki Atomlarin Spektroskopik Davranislar:

Inorganik tuzlarin sulu ¢ozeltisi aleve piskirtildiginde metalik bilesenin
dnemli bir kismu tek atomlu gaza donisiir. Boylece alev igerisinde gaz gdzeltisi veya

bityitk oranda mono atomik partikiil igeren plazma elde edilir.

3.6. Alev Spektroskopisinin Tiirleri

Alevin sicaklign, tek atomlu taneciklerin kiigiik bir oranmin daha st elektronik
seviyelere (enerji seviyelerine) uyarilmasi agisindan 6nemlidir. .

Uyarilan tanecikler daha biiyiik enerji seviyelerinden temel seviyeye dénmest,
atomik yaymm 6zelliklerini ve o da alev spektroskopisi temelini olusturur. Burada hatlarn
dalga boyu nitel analiz, batlarmn siddeti ise nicel analizin temelini olusturur. Alevde,
uyartimamis atomlarm oram daha fazla ise, atomik sogurum analizi uygulanir. Alev
yaymimda oldugu gibi, sogurum hatlarimin dalga boyu 6megin nitel bilesimini aydmlatir.
Cozelti spektrofotometresindeki gibi genellikle bir hattin sogurumu, sofurum yapan tiiriin

derigimi ile orantilidir,

3.7. Atomik Sogurum ve Atomik Yaymim Hat Genislikleri

Bir atomik sogurum veya atomik yaymum dorugunun normal hat genigligi 10”° nm
civarindadir. Bununla beraber 0.002 ile 0.005 mm arasinda gozlenen genigliklere neden
olan 2 etki vardir. Doppler genislemesi, sogurum veya yayinmm yapan taneciklerin aliciya
gore hizli hareketlerinden dogar. Alicidan uzaklagan bu atomlarin hatti olduk¢a genigler ve
bu genisleme Doppler etkisi olarak bilinir. Biraz daha uzun dalga boylan sogurulur veya
yaymnlanir. Aliciya dogru hareket eden atomlarda tersi olur. Yani kisa dalga boylanna
kaymalar s6z konusudur. Basing Geniglemesi olarak bilinen ikincisi, atomlar arasindaki
carpigmalar  dolayisiyla gozlenen genislemedir. Atomlann ¢arpigmalart  {ist enerji
seviyelerindeki kiigitk degismelere ve bununla ilgili olarak doruklarin geniglemesine neden
olur. By etkilerin her ikisi de, sicakhgm yikselmesiyle artar. Yiiksek sicakliklarda daha

fazla genigleme gézlenir.



13

3.8. Atomik Absorpsiyon Spektroskopisi

Atom buharn, tamamen karakteristik elektronik gegislere karsilik gelen enerjili 151m
sogurur. En ¢ok kullanilan sogurum hattt, uyarilmig bir seviyeden diferine gegisten ziyade
temel seviyeden uyarilmg seviyeye gegisi iceren rezonans hattidir. Uyanlmig atomlann
sayis1 az oldugundan, uyanilmig seviyeden gegisler oldukga zayiftir ve gdzlenmezler. Sonug
olarak alevli atomik sogurum spektrumu rezonans hatlardan olusur. Bu hatlar temel
diizeyden, Ust diizeye gegisin neticesinde elde edilirler. Rezonans sogurum hattinm dalga

boyu aym gegige karsihk gelen yayimim hatts ile aym enenjilidir.

3.8.1. Atomik Sogurum Olgilimii

Atomik sogurum hatlari ¢ok dar oldugundan ve gegisler her element igin tek oldufundan
dolayi, buna dayalt analitik yontemler teorik olarak gok spesifiktir. Diger taraftan dalga
boyunun dar olmasi ¢6zelti sogurumunda rastlanmayan bir problemin ortaya ¢ikmasina
neden olur. Beer yasasmn sadece monokromatik istnim igin gerekli oldugunda sogurum
dorugunun kaynaga gore daha dar olmasi halinde, sogurum ile derigimin dogrusal olmas:
beklenir. Ticari higbir monokromator atomik sogurum hatti kadar (0.002-0.005 nm) dar
1sun yayamaz. Bundan dolay, siirekli spektrumlu ik kaynags, atomik sogurum igin
kullanldiginda sadece 1smin kiigik bir kesri sogurulur ve bagil sogurum oldukga kiigiik
olur. Bu da Beer yasasindan sapmaya ve ilaveten duyarligin oldukg¢a azalmasina neden olur.
Bu problem sogurum i¢in kullanilan aym dalga boyunda yaymim yapan isin kaynag
kullanarak giderilir. Ornek olarak Na'un sofurum hatti 589.6 nm' dedir ve bu elementin
analizi i¢in kaynak olarak, Na buhar lambas: kullamlir. Burada gaz halindeki Na atomlan
elektriksel bosalim ile uyarilir. Daha sonra uyanlan atomlann disikk enerji seviyelerine
donelert ile karakteristik 1s1in yayarlar. Yayilan hat rezonans sogurum hatti ile aym dalga
boyuna sahiptir. Bununla beraber kaynagm uygun sekilde tasarimi yapilmahdir. Yaymm
hatti, sogurum hatt: genigliginden 6nemli derecede dar olacaktir. Bundan dolay: gerekli olan
monokromatér, sadece sogurum Olgiimii icin gerekli hatti yaymim hatlanindan ayirmada
kullanilacaktir (Sekil 3.1.)
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3.9. Atomik Spektroskopisinin Diizenegi

Atomik absorpsiyon (sogurum) olgiimleri igin gerekli olan aletin kisimlan Sekil.

3.2'de gosterilmektedir. Bunlar; stk kaynaf, atomlastirici, monokromatér ve filtreler,
dedektdr (alic1) ve gosterge olmak iizere 5 ana kisimdan olusur.

Rezonans Cizgisi
: P Kaynagw yaym
Yayum - : i Spektrumu
0 T :: .
v i Groegin
B SOFLri
? ; Spektrumu
0 o
mEmonokiomator )
‘band genistigi | Ornek ve monokromatorden
V20w L : gegtiktin soor aki
siggm b ospekiruny
0 A JL

, maememmmrd 3132 BOyy

Sekil 3.1. Atom Rezonans Hat Sogurumu

s Cob t >
sk Xaynad Ssi?:;:a Seqm sisterm Forarelnk sistem
C Qyuk kane Manckramater
tzmdss - o
S P 8 5 Kuvvetendro
H \ 1
k ‘@_L,}__@m_.-.@
A LR

Sekil 3.2. Atomik Sogurum Spektrometresinin Diizenegi



15

3.9.1. Isik kaynag

Atomik sogurum 6lgiimii icin en yaygm kaynak, Jones ve Walsh (1960), tarafindan
bulunan oyuk katot lambasidir. Oyuk katot lambasi, tungsten anot ve analiz edilecek
elementten veya alasgitmdan yapilmis katottan olugur. Oyuk katot lambas: analizi yapilacak
elementin rezonans hattinda 151n yayinlar. Oyuk katot lambalarmin sekli silindir olup, (Sekil
3.3.) 6n kism1 kuvarts camdan yapilmaktadir. Bu kisma elle dokunulmamalidir. Parmak izi
kismen 11 sagilmasma neden oldugu gibi, elden gegen bir miktar tuz, kuvartsin
dayamkhliint azaltir.

Elektrotlar 1-2 mmHg basincinda He, Ne veya Ar gaz ile doldurulmug cam tiip
icerisine yerlestirilir. Bu asal gazlarin se¢iminde dikkat edilen en 6nemli faktor asal gazmn
yayimm cizgileriyle, ol¢imii yapilacak elementin yaymn ¢izgilerinin ¢akismamasidir. Diger
bir nokta da asal gaz ve elementin iyonlasma potansiyelleridir. Iyonlasma potansiyeli
yitksek olan elementler igin iyonlagma enerjisi argondan ¢ok yitksek olan neon kullamlur,
Elektrotlar arasma potansiyel uygulandigi zaman gaz iyonlagir ve iyonlar elektrota dogru
hareket ederek akim gegmesi saglanir. Elektrotlar arsindaki gerilim farki 300-400 Volt olup
akim 1-50 mA arasinda degigmektedir.

Katot
.f

Vi
1
// Kuvars pencera
e
N\ .
N

Anot DasOk basingta Ar veya Ne
gaztile dolduruimus kisim

Sekil 3.3. Oyuk Katot Lambast

Eger potansiyel yeteri kadar biiyiikse katot yiizeyindeki metal atomlarinin bazilar:
yeterli kinetik enerjili olduklarindan yerlerinden sékiilerek aynlirlar ve atom buhart olusur.
Bu isleme sputering denilir. Atomik buhar fazinda, metal atomlarnnin bir kismi uyanimis
durumdadir. Bundan dolay: o atomlara ait karakteristik 1g1ma yayihr.

Atomik absorpsiyon analizlerinde her element igin ayn bir lamba kullanma geregi,
cok elementli katotlarn yapilmasi diigiincesine yol agmugtir. Katot; alagimlardan metaller

arast bilesiklerden veya toz haline getirilmis metal kansimlarindan yapilabilir. Tekli oyuk
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katot lambalartna nazaran ekonomik olmasi ve zamandan kazanma gibi avantajlan yaninda,
spektral girisimlerin olmasi dezavantaji ¢oklu oyuk katot lambalarm kullaniminda baz
giicliiklere neden olmaktadir. Giiger (1974), Fe, Cu, Co, Mn, Cr ve Ni altili katot lambasimn
spektral interferans gosterdigini saptamistir.

Tipik atomik sogurum oOlgimiinde alev tarafindan yayilan i1suma girigimlerinin
giderilmesi gerekir. Spektral girisim denilen bu olay, alev ile alict arasina monokromator
yerlestirilmesiyle ¢nlenir. Bu islem analiz i¢in segilen dalga boyuna karsilik gelen 1gima,
digerlerinden aywr. Alev, ortamda bulunan atomlarin uyariimas! sonucu yayilan 1gimay: da
igereceginden, bunlarin kaynaktan gelen igmlardan aywt edilmesi gerekir. Bu islem,
kaynagin siddetinin sabit frekansta modiile edilmesiyle saglanir. Bu isleme modiilasyon
denir. Modiilasyon isleminde, alici 2 tip sinyal alir. Birisi kaynaktan kesikli gelen digeri
alevden siirekli gelen sinyaldir. Bu sinyaller daha sonra elektrik enerjisine donistiiriiliir ve
bagl olarak basit elektronik sistemde sadece a¢ sinyali amplifiye edilir ve alevden gelen,
stirekli a¢ sinyali gikartilarak net 1s1k sinyali elde edilir.

Ugucu elementler icin daha uzun omirlii ve 151k giddeti yiiksek olan elektrotsuz
bosalim lambalani kullanidmaktadir. Bu lambalar radyo frekansi veya mikro dalgalarla
uyariima ilkesine dayamr. Bu oyuk katot lambalannin digerlerinden farki, katot 6niinde
olusan atom bulutuna farkh bir kaynaktan yapilan ikincil bir bogahmdir. Boylece daha etkili
bir uyarma saglanmakta ve 151k siddeti arttirnlmaktadir.

Isik kaynagmin c¢aligma prensibi, anot ile katot arasinda ytiksek gerilim

olusturuldugunda anotta soygaz iyonlasir,
Ar — Ar' +e

(+) yiikli hale gegen soygaz katot tarafindan ¢ekilir ve katot ylizeyindeki metal
atomlarina enerjisini verir. Boylece metal atomlan son yoriingesindeki elektronlan bir st
encrji seviyesine ¢ikarak uyaritmig hale gelir. Uyanlmis metal atomlari st enerji

seviyesinden temel hale gegerken katot elementinin karakteristik spektrumunu yayinlar.

3.9.2. Atomlastirici

Atomlagtincinin en 6nemli iglevi, 6mekteki molekiil veya iyonlardan temel haldeki
element atomlarin olugturmaktir. Bu olay, tiim atomik absorpsiyon olaymda en 6nemli ve
en kritik islemdir. Bir analizin basarihi olup olmamasi atomlagmanin etkinlifine baghdir;

tayinin duyarlifi incelenen elementin atomlagma derecesi ile dogrudan orantihdir.
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Atomlastirici olarak, alev, elektrotermal atomlastiricilar, kuvars atomlastiricilar ve lazer

s kullanihir.

3.9.2.1. Alev

Atomik absorpsiyon analizlerinde, 6meklerin atomlastirimast igin alev ilk olarak
Alkemade ve Milatz (1955) ve Walsh ve arkadaslan (1957), tarafindan
kullaniimistir. Atomik  absorpsiyon spektroskopisinde en iyi bilinen ve kullamlan alev
hava/asetilen alevidir. Birgok element igin uygun bir ortam ve atomlagma igin yeterli
sicakhk saglar. Bu alev genig bir spektral aralikta gecirgendir, 230 nm' ye kadar self-
absorpsiyonu yoktur ve ayrica emisyonu ¢ok disiiktir, Bunun yaninda analiz hatti kisa
dalga boyunda olan elementlerin analizi i¢in hidrojen hava alevi kullanilmaktadir.
Hava/asetilen alevi bazi bilegiklerin ayrigmas: igin yeterli degildir. Omegin aliiminyum,
silisyum, bor gibi elementler ¢ok ¢abuk kararli oksitlerini olusturduklarmdan refraktor
elementlerdir. Bu refraktor elementler i¢in Azotoksidiil (N20)/asetilen alevi kullanilir. AAS
de yamci ve yakict gaz alete iki kanaldan girer. Yanic1 ve yakici gazlarn akig hizlan
rotametre ile Slgiilmektedir. Yakici gazin basmnci ise 2-3 atmosfer civarindadir. Analizi
yapilacak ¢ozelti, sisteme giren yamci ve yakict gazlann olusturdukiar basing farkindan
yararlanarak plastik bir boruyla emdirilir ve sislestiriciye gelir. Burada birkag mikron
capinda zerreciklere aynlir ve kangim odasinda gazlarla karigarak alev basma ulagir.
Yercekiminin etkisiyle iri tanecikler sislestiriciden digan atilir. Aleve ¢6zeltinin %10-15'
ulasir. Aleve ulagan ¢ozelti ilk once ¢ozicisimii kaybeder, erir, bubarlagir ve analizi
yapilacak elementin atomik buhan olugur. Bu iglem alev bagindan 0.1-1 cm yiiksekliginde
olmaktadir. Alev bagindan 1 cm yiikseklikten sonra sicakhk hizla diigmektedir. Alevin
sicakligt ve atom buhannin analiz ortaminda kalma siiresi, yamer ve yakict gaz cinslerine ve
akis hizlarina bagimlidir (Kung, 1986). Tablo 3.3. de AAS'de kullamilan bazi alevierin

sicakliklart ve alev hizlan verilmistir.
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Tablo 3.3, AAS 'de Kullanilan Bazt Alevlerin Sicakliklart ve Alev Hizlan

Yamea gaz Yakici gaz Sicakhik (K) Alev hizlar1 (cm/s)
Asetilen Hava 2400-2600 160
Asetilen Azotoksidiil 2880-3300 180
Hidrojen Oksijen-Argon 2100 o
Hidrojen Azotoksidiil 2900 390
Hidrojen Hava-Argon 2000 450
Oksijen Propan 2800 380
Oksijen Asetilen 3060 1130
3.9.2.1.1. Alev bast

AAS’de iki tiir alev bagi kullamlir. Birincisi olan toplam tiketimli sistemde, yanic
ve yakicr gazlar ayr ayrt taginarak yakici bashigin hemen altinda analizi yapilacak ¢ozeltiye
kangirlar. Ornek ¢ozeltisi yakicimn merkezinden gegen dik bir kapilerden piiskiirtitlerek
dogrudan aleve sis seklinde verilir (Sekil 3.4.a).

Ikinci tiir olan 6n kanstrmah sistemde ise yakici ve yamecr gazlar kangtirma
bolmesinde iyice kanstinhir, Omek ¢ozeltisi, kanstirma bolmesine havali sislestirici ile
piiskiirtiiliir ve gaz kanisimi ile bir aeresol olugur. Aeresol aleve giden 6nce belli bir yol kat
eder ve bu sirada daha biyiik 6mek damlalan digan akitilir. Cozeltinin ancak %S5-20'si
aleve ulagir (Sekil 3.4.b).
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Sekil 3.4. Atomik Sogurumda Kullamlan Bagltklar a)Toplam Tiiketim, b) Premix Baslik

3.9.2.2, Sloted Tube Atom Trap (Atem Tutucu Delikli Tiip) - STAT

Alevli atomlastiricilarda duyarlign gelistirmek igin ekstraksiyon teknigi, platin halka
teknigi ve hidriir olusturma sistemi gibi degisik teknikleri kullanmak mimkiindiir. Bu
tekniklerin yani sira gift yarikh tiip olan STAT'm kullanimi ile de duyarhgin énemli slgiide
artifn gozlenmigtir (Brown ve dig., 1985). Sekil 3.5. de gosterilen STAT aksesuan

kuvarstan yapilmis olup, 50 mm yarikls bir tiiptiir.



Kuvarez Tip

20

/ Yar N, Yay Kiskaey

- Yakiet

Sekil 3.5. Sloted Tube Atom Traper (Atom Tutucu Delikli Tap ) - STAT

STAT'm Calisma Prensibi, tipiin altinda bulunan yank, direk olarak alevin iizerine

gelecek sekilde element atomlarinim tiip iginde tutularak alevde uzun siire kalmast saglamr.

Tiipteki ikinci yarik alttaki yangin istine agilmis durumdadir. Bu ikinci yarik nedeniyle

duyarhilifin azalmas: diigiiniilebilir. Diigiiniilenin aksine, sonuglarda, herhangi bir 6nemli

duyarlilik kaybi s6z konusu olmamaktadir. Bu ikinci yarik bir numuneden daha sonraki

diger numunenin etkilenmesini “memory effect” (hafiza etkisi) in azalmasini saglar.
ry

Standart alev metodu ile ahnan sonuglarla, yankli tip kullamilarak alinan sonuglar

karsilastinldiginda duyarlikta belirgin bir artisin oldugu gézlenmistir. Tablo 3,4, de alev

AAS ile STAT arasindaki duyarlilik kargilagtiriimas: yapilmig ve duyarhiligin STAT ile 2-5
kat arttigy tespit edilmistir (Canpolat, 1988).

STAT'in avantajlari;

1-  Daha 6nceden yalmz GF-AAS ile tayin edilebilen analizlerde kullamlabilir.
(Kanda Pb)

2-  Numuneyi daha fazla seyreltmek miimkiindir, bu yiizden daha az miktarda
numune kullanilir. (Serumda Cu/Zn)

3-  Numunenin daha fazla seyreltilmesi miimkin olabileceginden, girisimlerin
azaltilmas saglanir.

4-  Hizhidir-Saatte 300 numuneden fazla analiz yapilabilir.

5-  Ucuzdur ve hizh tarama metodudur. (Idrarda Pb/Cd/Cu).

Yaman (1998), insan idrarlaninda Pb ve Cd'u aktif karbon ile zenginlestirdikten
sonra STAT aksesuarh FAAS'de analiz etmigtir.
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Tablo 3.4, Alev AAS ve STAT Arasmdaki Duyarhilik Kargilagtirilmast

Element Alev Cesidi STAT, Duy, Alev AAS Duy. Gelisme
As Ar/Hp 0,06 0,30 - x5,0
Se Ar/H, 0,08 0,26 x3,3
Sn Hava/H; 0,10 0,35 x3,5
Cd Hava/C;H, 0,004 0,010 x2,5
Cu Hava/CH, 0,015 0,035 x2,3
Pb Hava/C,H, 0,03 0,10 x3,3
Zn Hava/C,H, 0,004 0,010 x2,5
Hg Hava/CH, 0,50 2,30 x4,6
Pt Hava/C,H, 0,9 1,2 x1,3
Au Hava/CH, 0,05 0,12 x2.4
Ag Hava/CyH, 0,011 0,030 x2,7
TI Hava/C;H, 0,10 0,28 x2,8
Bi Hava/C,H, 0,08 0,23 x2,9
Sb Hava/CoH, 0,12 0,35 x2,9
Te Hava/CH, 0,08 0,20 x2,5

a : Duyarlilik 0,0044 absorbans veren element (analyte) derisimidir,

3.9.2.3. Alevde atomlagsma mekanizmasi ve kimyasal tepkimeler

Atomlasma, kimyasal baglarin yiiksek sicaklikta bozunarak serbest atomlar
olusturma olayidir. Omek ¢ozelti sislestirici vasitasiyla uygun damlaciklar halinde alev
bolgesine ulagir. Ornek ¢dzeltinin, ilk olarak ¢éziiciisii ugar, kati hale geger, erir ve atomik
buhar haline gecer. Atomik buhar haline doniigen element 1181 sogurur. Cizelge 3.2. de

Alevli AAS'de 6rmek ¢dzeltinin buharlastiriciya kadar izledigi yol gosterilmektedir.

3.9.2.4. Elektrotermal atomlastiricdar

Atomik absorpsiyon spektrometresinde ¢meklerin atomlastinlmasinda alev en ¢ok

kullanilan ortam olmustur. Ancak, daba iyi bir duyarlik ve gézlenebilme sinin elde etme
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istegi, omeklerin daha ekonomik olarak kullamlabilmesi ve alev tekniginin temel
smurlamalar aleve karsi elektrotermal atomlastincilarin  gelistirilmesine yol agmustir.
Elektrotermal atomlastirma igin grafit finnlar, karbon ¢ubuk ve flamanlar, o6mek

kayik¢iklan ve metal flamanlar kullanilmaktadir.

3.9.2.4.1. Grafit atomlastirici

Alevde olusan analiz elementi atomlanmn sayist alev gazlan ile seyreldiginden
oldukga azdir. Bu nedenle alevde yapilan analizler diisiik derisimlerde yetersiz kalmaktadir.
Omegin kan, serum gibi olduk¢a viskoz olan omekler sislestiriciyi tikadiklant igin bu
orekleri  seyreltmek veya c¢dzmek gerekmektedir. Bu o6mncklenin  konsantrasyonu
azalmaktadir. ‘

Grafit firmmn g¢alisma prensibi oldukg¢a basittir. Elektriksel olarak isitilan firn
sistemi atomik absorpsiyon spektrometresinin 151k yoluna yerlestirilir. Su ile sogutulan
elektrotlardan gelen akim grafit tiipiin rezistansmin yiiksek olusu nedeniyle 1s1ya dontigiir ve
tiip 1siur. Yiiksek sicakhikta tiipiin hava ile oksitlenmesini engellemek igin grafit tiip stirekli
argon gazi atmosferinde tutulur. Sekil 3.6. da gosterilen grafit tiipiin orta kismndaki
delikten bir mikropipet yardmmyla 1-50 pl ¢ozelti enjekte edilir. Daha sonra tutucu
elektrotlar yardimu ile grafit gubuga 500 A kadar gerilimler uygulanarak 2600 °C kadar
sicakliklar elde edilebilir. Omeklerin analizinde uygulanan sicaklik programlart Kurutma
Basamagi, Kiiletme Basamagi, Atomlagtirma Basamagi ve Temizleme Basamagi olmak

iizere dort kisimdan olugmaktadir.
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Sekil 3.6. Grafit Tip, O Omegin Enjekte Edildigi Kism

3.9.3. Monokromatir ve filtreler

Monokromator, analiz elementinin rezonans hattim diger hatlardan ayiran optik
diizenektir. Filtreler ise, belli dalga boyunda elektromagnetik dalgayr gegiren digerlerini
soguran organik veya inorganik maddelerdir. Atomik sogurma aleti, dlgiim i¢in segilen
hattin girigim yapan veya analiz duyarhfmi digiirebilen diger hatlardan aywrabilecek
yeterlikte olmalidir. Gértnir bélgede genis araliklarla yer alan sadece birkag rezonans
hattina, sahip olan alkali metallerin bir kismi igin cam filtre yeterlidir. Kolaylikla
degistirilen, st iiste yerlestirilmis filtrelere sahip cihaz ticari olarak bulunmaktadir. Bu tiir

alet her element i¢in ayr1 bir filtre ve g1k kaynagt kullanilir.

3.9.4. Dedektor ve giostergeler

Ism enerjisini elektrik enerjisine doniistiiren cihazlara dedektdr denir. Bir AAS igin
alici-gosterge  bolimleri esas itibari ile mordtesi ve gorinir  bolge  ¢ozelti
spektrofotometreleri ile aymdir. Genellikle igin enerjisini 6lgiilebilir elektrik enerjisine
doniistiirmek igin fotogogaltict tiipler kullamlir.

Digiik 1gik giiciinii 6lgmek igin fotogogaltici tiip alelade bir tiipten daba bityiik
avantaj saglar. Sekil 3. 7. de boyle bir alet gematik olarak gosterilmigtir. Katot yiizeyi
fototiipiinkiine ¢ok benzer ve ¢ikan elektronlar 1g1ga maruz kalir. Tipler aynt zamanda
dinod denilen ilave elektrotlar da ihtiva eder. (Sekil 3.7 de 1’den 9°a kadar isaretli ) dinod 1
katottan daha pozitif olan 90 voltta tutulur ve bunun bir sonucu olarak elektronlar ona dogru
izlandirilir. Dinoda garpan her bir fotoelektron birkag yeni elektronun yayilmasina neden
olur. Bunlar dinod 1°den 90 volt daha pozitif olan dinod 2’ye hizlandirilir. Bundan bagka
ylizeye carpan her elektron birkag elektron daha ¢ikarir. Bu islem zamanla 9 defa daha
tekrar edilir. Foton bagma 10° ile 107 elektron iiretilmis olur. Bu elektron bulutu en sonunda

anotta toplanir. Cogaltilmis olan akim bir R direncinden gegtikten sonra daha fazla
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bayitilip 6lgilebilir. Fotogogaltict tiipler kuvvetli 15ina maruz kalirlarsa zarar gériirler. Bu
nedenle bu cihazlar diigiik 151k akiminin 6lgtilmesinde kullanilir. Performanslarindaki belli
degismelerden kagmmak igin tipler 15tk gecirmeyen muhafazalarda saklanmali ve kisa
siirede olsa 1gikla temast Snlenmelidir. Isaret ettigimiz elektronik sistem kaynaktan modiile
edilen enerji ile alevden siirekli gelen enerjiyi birbirinden ayrracak kapasitede olmalidir.
Sogurum veya gegirgenlik 6l¢iimine dayali, hem sifirlamayr hem de sogurumu dogrudan
okuyan metreler kullanilir. Bazi cthazlar dijital okumahdir.

3.10. Atomik Sogurum Spektrometresinde Girisimler

Analizlerde yanligliga sebep olan elementlerin timii girisim (interferans) olarak tanimlanir.

Girisimler nedenlerine gore fiziksel, kimyasal, spektral, iyonlasma ve zemin olmak iizere

bese aynlir.

Sekil 3.7. Fotogogaltic1 Tlip
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3.10.1. Fiziksel girisimler

Alev olgiim sartlanim degistiren fiziksel olaylar ile ¢ozeltinin fiziksel 6zelliklerini
degistiren faktorlerin timii olarak tamimlamr. Fiziksel girisimler; ¢6zeltinin viskozitesi,
yiizey gerilimi ve 6zgiil agirhk gibi fiziksel 6zelliklerinin 6rnek ve referans madde de farkh
olmas: nedeniyle ortaya gikar. Omek ¢ozeltisinin viskozitesi, yiizey gerilimi gibi fiziksel
ozellikleri, standart ¢ozeltisi ile aym degil ise atom olusum hizlari farklilik gsterir.
Genellikle alevli atomlagtincilarda gézlenen girisimlerin nedeni, analiz ¢dzeltisinden ve
standart ¢Ozeltiden olugan sis taneciklerinin ¢aplannin farkli olmast dolayisiyla yanici ve
yakici gaz kangimi ile alev bagma ulasan ¢ozelti oranlan arasindaki degigiklikten
kaynaklanir. Matriks girisimleri 6nlemek igin ¢ozelti seyreltilir veya viskoz sivilar igin
yiizey gerilimi azaltici saponin tiirii (6rnegin, triton-x-100) maddeler eklenir. Bu eklenen
maddeler standart ¢6zeltilere de konmahdw. Grafit atomlastiricida, fiziksel girisim
¢ozeltinin atomlastiriciya enjeksiyonu esnasinda gozlenir. Kullanilan otomatik mikro pipet
veya otomatik enjektorlerde bir miktar ¢6zeltinin kalmasma neden olur. Saponin tiiri

maddelerin eklenmesiyle bu etki ortadan kaldirilir,

3.10.2. Kimyasal girisim

Kimyasal girigim, elementin nicel olarak atomlagmasini 6nleyen herhangi bir bilesik

olusumu olarak tanimlanir. Kimyasal girisimlerin ortaya gikmasinm baglica iki nedeni
vardir; ya zor eriyen veya buharlagan tuz olusur ve olugan molekiiller tam olarak aynigmaz,
ya da serbest atomlar ortamda bulunan anyon, katyon veya radikallerden biri veya birkagi
ile birleserck atomlagmasi daha zor bilegikler olusturmasidir.
Alevde kargilagilan kimyasal girisimlerden baslicalan, serbest atomlarn ortamda bulunan
bagka atom veya radikallerle kendiliginden tepkimesidir. Serbest metal atomlari ile alevin
yanma iiriinlerinin birlesmesi sonucu, oksitler veya oksit radikalleri, hidroksitler veya
hidroksit radikalleri, karbiirler veya nitriirler olusur. Bu tiir girigim sonucu olarak, 30 kadar
metalik element hava/asetilen alevinde kararh oksitler olugturduklanindan tayin edilemezler
(lantanitler, aliiminyum, silisyum ve bor v.b.).

Bir ¢ok kimyasal girisim alev sicaklifinin yiikseltilmesi veya kimyasal ¢evrenin
degistirilmesi ile uzaklagtmilir. Eger bu yontemler pratik degilse ve istenmiyorsa kimyasal
girisimler kimyasal olarak giderilir. Bu yéntemlerden biri, girisim yapan iyon standart

¢Ozeltiye eklenir veya daha genel olarak 6mek matriksi ve standart ¢ozeltiler birbirine
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benzetilir. Ikinci ydntem, girisim yapan anyon, 6rnek ¢ozeltisine asin eklenen bagka bir
katyonla baglanir. Uglincii yontem, tayin edilecek katyon kompleks iginde tutulur.

Elektrotermal atomlagtiricilarda kimyasal girigimler baghica, ugucu bir bilesik
olusumu ve kararli bir bilesik olusumundan kaynaklamr.

Grafit finmin kiiletme basamaginda organik matriksi pargalayabilmek i¢in bazen
yitksek sicakliklar kullanilabilir. Bu da analiz elementinin kaybina neden olur. Bu kayiplar
kiilletme sicakhigr uygulandiginda 6regin veya matriks elemanlan ve ¢oziiciler nedeni ile
ugucu bir bilesik haline gelmesinden kaynaklanir.

Ugucu element olusumunu engellemek igin ¢oziicii olarak halojen asitler yerine
oksitleyici asitler tercih edilir. Olugan asitler kiil etme basamaginda madde kaybina neden
olmayacag gibi atomlagma basamaginin baslarinda da kolayca pargalanabilirler.

Kiil etme basamagindaki kayiplart engellemek igin, 6rmegin daha zor atomlasan,
daha kararli bir bilesigi olusturularak ve matriks émek elementinden daha ugucu bir hale
getirilerek giderilir. Palladyum ve diger platin grubu elementlerinin As, Te, Hg, TI, Pb ile
daha kararli bir yapi olusturarak kil etme basamagmndaki kayiplar; azalttig: gosterilmistic
(Xiaon, 1984; Grobenski, 1985).

3.10.3. Iyonlasma girisimleri

Ozellikle sicak alevierde birgok element az veya gok iyonlagir; bu durumda temel
dizeydeki toplam atom sayist azalacagindan duyarlik da azalir.

Iyonlagma girigimi iki yolla giderilebilir, Atomlasma daha diigiik sicakhktaki bir
alevde yapilabilir. Ornegin, alkali metalleri hava/asetilen alevinde Onemli olgiide
iyonlagtiklarindan  daha  soguk  olan  hava/hidrojen  alevinde  iyonlagmadan
atomlastinlabilirler. Ancak bu yontem elementlerin ¢ogu igin uygun degildir ¢linki soguk
alevde atomlasma verimi azalir ve 6nemli kimyasal girisimler ortaya gikabilir. lyonlasma
girigiminin giderilebilecegi ikinci yontem ise,

Mo M+e
dengesini, alevde agm miktarda elektron olugturarak sola kaydirmaktadir. Pratikte, ek ve

standart ¢ozeltilere kolaylikla iyonlasan bir elementin (genellikle potasyum veya sezyum)

aginist eklenerek bu durum saglanir.
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3.10.4. Spektral girisim

Spektral girigim, analiz elementinin hattimin 6rnekte bulunan diger elementin
rezonans veya bagka bir hattiyla ¢akismasindan kaynaklanir. Altematif 1gikli bir sistemde
iki nedenden dolayr spektral girisim olabilir. Eger, katodu uygun olmayan element
bilesiminden yaptlmig ¢ok elementli bir lamba kullamlirsa, incelenen elementle beraber
baska bir elementin rezonans hatti da ahctya diigebilir veya yine ¢ok elementli lambalarda
tavsiye edilen yarik genislikleri kullanilmazsa birden fazla elementin rezonans hatti aliciya
diisebilir. Tkinci neden ise analiz elementi absorpsiyon hattinin ornekteki baska bir

elementin hatt: ile ¢akigmasidir.

3.10.5. Zemin girisimi

Zewmin sogurumunun iki énemli nedeni vardir. Birincisi kati ya da sivi maddenin
neden oldugu igik sagiimasi, bundan dolayr meydana gelen sogurum. Ikincisi, 118m
molekiiller ve radikaller tarafindan sogurulmasidir. Zemin sogurumu alevle ¢aligildiginda
ya az sogurum yapan alev bilesenleri segilir veya D, (doteryum) lambast kullanilarak yok
edilir (Kung, 1986). Grafit firmli AAS’de daha fazla gozlenir ve alkali halojeniir
molekiillerinin sogurumu o6rnek verilebilir. Giderilmesi i¢in, D, (déteryum) lambast

Zeeaman zemin diizeltici sistem, Smith-Hift yontemi gibi yontemler gelistirilmigtir.
3.11. Analitik Teknikler
AAS icin hem calisma egrisi hem de standart ilave yontemi uygulanir. Ozellikle
¢Ozgen ekstraksiyonunda standart ilave yontemi uygulanmalidir (Giiger, 1978).
3.11.1. Calisma egrisi
Kuramsal olarak sogurum derisimle dogru orantili olmahdir. Bunun igin deneysel

¢ahisma egrileri hazirlanmalidir, Bundan bagka ardarda okunarak alman degerlerin

ortalamas: bulunarak ¢aligma egrisi hazirlamr. Bir dizi standart g¢ozeltilerin sogurum
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edilmesinde gok sayida kontrol edilemeyen degiskenler vardir. Dolayisiyla orijinal ¢aligma
egrisi degerlerinin zaman zaman tek bir standart ¢ozelti sofgurumu okunarak kontrol

edilmelidir,

3.11.2. Standart ilave yontemi

Standart ilave yontemt, alevsiz sogurum spektroskopisinde yaygin olarak kullanilir.
Bu islemde, 2 veya daha fazla balonjojeye 6mekten belli hacim alinarak konur. 2. kaba
derigimi bilinen standart bir ¢ozelti ilave edilir. 1. kaptaki hacme tamamlanir. Daha sonra
onun da sogurumu 6lgtlir. Diger ilaveler iginde veriler alinabilir. Eger sogurum ile derigim
arasinda dogrusal bir iligki var ise (bu birkag standart ilave ile bulunmahdir) asagidaki

bagintilar uygulanir,

Ax = ka
Ar=k(Cs + Cx)

Bu esitliklerde Cx tamamlanan 6mekteki analiz edilecek derigim ilave edilen
standart ile birlikte toplam derisimdir. Ax ve Ay dlgiilebilen iki 6rnegin sogurumlandir. Iki

esitligin birlesmesi ile,

Cx =CsAx / (At - Ax)

esitligi elde edilir.

Eger ikiden fazla ilave yapilirsa Cg’ye kars1 Ay grafigi ¢izilir. Elde edilen dogrunun
At =0 da Cs eksenint kestigi derisim, bilinmeyenin derisimi olarak bulunur.’

Yukaridaki egitlikte bu deger yerine konuldugunda Cx=-Cs oldugu goriiliir. Standart
ilave yontemi, analiz igin yeteri kadar 6mek var ise 6mek ¢ozeltisindeki fiziksel ve

kimyasal girigimleri yok etmek amaciyla uygulanir (Giiger, 1988).

3.11.3. Dogruluk

Normal gartlar altinda alevli sogurma analizlerinde bagil hata %]1-2 mertebesindedir.
Ozel 6nlemler alinarak %} e disstriilebilir.
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4.DENEYSEL CALISMALAR

4.1. Bu Calismada Kullanilan Malzemeler

Bu g¢aligmada ATI UNICAM 929 Model atomik absorbsiyon spektrofotometresi
(AAS) ile birlikte tekli ATI UNICAM oyuk katot lambas: kullamld.
Kullanitan diger yardimei malzemeler sunlardir:
a-Santriifiy (Hettich EBA III)
b-Manyetik karistirnie1 (VELP SCIENTIFICA)
c-Firm
d-Eletronik terazi (GEC AVERY)

e-Degisik biiyiliikte pipet,beher, erlen, meziir, balonjoje v.s. cam malzeme

4.2. Oiciimlerle Ilgili Deneysel Parametreler

Aliminyum elementi i¢in AAS ‘de kullanilan 1smn  dalga boyu 309,3 nm, yark

aralig1 1.0 nm kullanmlan akumin siddeti 1 mA, alev tipi N,O-Asetilendir

4.3. Standard Cozeltilerin Hazirlanmas:i

Kullamlan biitiin ¢6zeltiler analitik safliktadir. Cozeltilerin hazirlanmasinda destile edilmis

su kullamilds.

a-Standartlarin Hazirlanmasi

Aliminyum Stok Coézeltisi: AlICI; (Merck)’den 1000 ppm’lik aliiminyum ¢6zeltisi

hazirlandi.
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4.4. Yemek Orneklerinin Pisirilmesi ve Coziiniirlestirilmesi

1. Yemek:110 gr domates, 35 gr biber, 30 gr sogan, 5 gr tuz, 29 gr yag, 1 yumurta
valxmp 20 dakika farkli materyallerden yapilmig kaplarda (Kullanilmis aliiminyum kap, yeni
aliiminyum kap, toprak kap, aliiminyum folyo kap, ¢elik kap, teflon kaplannus aliiminyum
kap, borcam kap ve kalaylanmig bakir kap) pisirilmeye birakilmistir.

2. Yemek:110 gr domates, 35 gr biber, 30 gr sogan, 5 gr tuz, 29 gryag, 15 gret, 9 gr
domates salgast alimp 45 dakika farkli materyallerden yapilmis kaplarda (Kullamilmms
aliiminyum kap, yeni aliminyum kap, toprak kap, aliminyum folyo kap, ¢elik kap, teflon
kaplanmis aliiminyum kap, borcam kap ve kalaylanmig bakar kap) pisirilmeye birakilnustir.

Sonra bu yemeklerden alman 6rnekler pyrex cam beherlere almarak etiivde 90 °C
‘de 24 saat kurumaya birakilmigtir. Kurutma isleminden sonra firmda 480 °C’ de 8 saat kiil
edilmeye birakilmistir. Elde edilen kiil 6meklerine derisgik HNOs/H20:2 (2/1) asit kansimu
eklendi. Yavas yavas 1sitma ile kurutulduktan sonra kalan kalintiya 1.5 ml 1.5 M HNO;
eklendi. lyice kangtinldiktan sonra santrifijlendi. Elde edilen ¢ozeltilerin FAAS de

absorbanslan 6lgiildii.

4.5. Yogurt Mayalanmast ve Coziiniirlestirilmesi

Farkli materyallerden - yapilmis kaplarda (Kullamilmig aliiminyum kap, yeni
aliminyum kap, ¢elik kap ve cam beber) yogurt mayalanmistir. Sonra bir kismu alinip
etitvde kurutulmug, diger kism 20 saat daha bekletilip eksimesi saglanmistir. Yogurt
omekleri pyrex cam beherlere alinarak etiivde 90 °C’de 24 saat boyunca kurumaya
birakilnustir. Kurutulduktan sonra 480 °C’ de 8 saat kiil edilmistir. Elde edilen kiil
omeklerine deristk HNOyH,O, (2/1) asit kansimi eklendi.Yavas yavasu isitma
ilekurutulduktan sonra kalan kalmtiya 1.5 ml 1.5 M HNO; eklendi.lyice karistirildiktan

sonra santrifiijlendi. Elde edilen gozeltilerin FAAS “de absorbanslan ol¢iildii.

4.6. Kalibrasyon Grafiklerinin Elde Edilmesi

Hazirlanan 5, 10, 20, 30 ve 40 ppm’lik standart Al ¢ozeltileri AAS’de okunmus ve

¢Ozelti konsantrasyonuna karst absorbans degerleni grafige gegirilmistir (sekil 4.1.).
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Sekil 4.1. Aliiminyum Igin Kalibrasyon Grafigi

4.7. Girisim Cahsmalar:

Bu amagla 40 ppm’lik Al ¢ozeltisine degisik derigimlerde SO42, Ca™ ve CI' ve
Fe? Mg* ¢ozeltisi eklenmistir. FAAS’de Al igin absorbans degerleri okunmugtur. Sonuglar
Sekil 4.2.,4.3.,4.4., 4.5.ve 4.6.°da verilmistir.
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Sekil 4.2, 40 ppm’lik Al ¢ozeltisine degisik konsantrasyonlarda SO4?  ¢ozeltisi eklendiginde
olusan absorbans grafigi.
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Sekil 4.3. 40 pptﬁ’lik Al gbzeltisine degisik konsantrasyonlarda Ca'™ ¢ozeltisi eklendiginde
olusan absorbans grafigi
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Sekil 4.4. 40 ppm’lik Al™ ¢6zeltisine degisik konsantrasyonlarda Fe' ¢ozeltisi eklendiginde olugan
absorbans grafigi
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Sekil 4.5. 40 ppm’lik Al ¢ozeltisine degisik konsantrasyonlarda CI ¢6zeltisi eklendifinde olugan
absorbans grafigi
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Sekil 4.6. 40ppm’lik Al ¢ozeltisine degisik konsantrasyonlarda Mg ¢ozeltisi cklendiginde olusan
absorbans grafigi

4.8. Yemek Analizleri

Firmda kiil edilen 6rneklere derigsik HNOs/H,0, (2/1) kanigim eklenerek kanistirilda,
Yavas yavas sitma ile kurutulduktan sonra elde edilen kalntilara 1,5 ml 1.5 M HNO;
eklenip FAAS’de absorbansi okundu. Kalibrasyon grafiginden elde edilen konsantrasyonlar
Ek-1’dekine benzer sekilde kuru omekte konsantrasyona doniistiiriildii. Sonuglar Tablo
4.1.”de verilmigtir.
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Tablo 4.1. Cesitli Kaplarda Pisirilen Yemeklere Gegen Aliminyum Miktan (ppm).

Birinci Yemege Gegen Ikinci Yemege Gegen
Yemek Yapian Kap Cesidi | Aliiminyum Miktan Aliiminyum Miktan
Kullamlmig Aliiminyum Kap |11.04+0.56 200+ 1.14
Yeni Aliminyum Kap 3.5+0.08 8.0+0.18
Toprak Kap 4.0£0.07 50+£0.17
Aliiminyum Folyo Kap 2.5+£0.07 35+0.14
Celik Kap 20+£007 35+01
Teflon Kaplanmig Aliiminyum
Kap 2.0+£0.08 4001
Borcam 1.1£0.02 30x£0.12
Kalaylanmis Bakir Kap 1.1£0.04 35+0.1
4.9. Yogurt Analizleri

Firinda kil edilen omeklere derigik HNO3/H,O, (2/1) kangimi eklendi ve yavag
yavas 1sitildiktan sonra elde edilen kalintilara 1.5 ml 1.5 M HNO; eklendi. Tamamen
kangtuthp santrifijlendi. Cozeltilerin  FAAS’de okunan absorbanslar kalibrasyon grafigi
yardimi ile yogurtta ppm olarak konsantrasyonuna donistiirilmistir. Sonuglar Tablo

4.2 ’de verilmistir.

Tablo 4.2. Cesitli Kaplarda Mayalanan Yogurtlardaki Aliiminyum Miktan (ppm).

Yogurt Mayalanan Kap Cesidi | Eksi Olmayan Yogurt Eksi Yogurt
Kullanilmig Aliiminyum Kap 1500+£2.8 2100.0 £ 120
Yeni Aliiminyum Kap 650+1.9 1500+ 8
Celik Kap 30+0.12 3.0+£0.07
Cam Beher 30+£0.12 3.0+£0.12
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5. SONUCLAR VE TARTISMA

Bu cahgmada mutfakta kullamlan yemek kaplannda cegitli yemekler pisirilerek,
pisirilmeden 6nce ve sonra alinan rneklerde aliiminyum tayinleri yapilmlg ve aliiminyum
kaplardan yemege gegen aliminyum miktann belirlenmigtir. Ayrica bu kaplardé yogurt
mayalanarak yogurda gegen aliminyum miktart belirlenmistir. Yemek kabi olarak
kullaniimis aliminyum kaplar, yeni aliiminyum kaplar, toprak kaplar, teflon kaplanmig
aliminyum kap, borcam, gelik kaplar, aliiminyum folyo kaplar, kalaylanmis bakir kaplar
secilmigtir.

1.Yemek olan melemen yemegine en gok aliminyum kullanilmis aliminyum kaptan
geomistir. Bu sonucun 2. yemekte aymi oldugu goralmustir. Teflon kap, bor cam,
kalaylanmus bakir kapta, ¢elik kapta pisen yemeklerde aliiminyum miktart en azdir. Bu
durum 2. yemekte de gorilmiistar. Dikkati geken diger bir husus ise 2. yemeklerdeki
aliminyum fazlahidir. Bu olaym sebebi kullamilan salgadir. Ciinki salga asit ozelligi
tasimaktadir.

Kullamlmis aliiminyum kapta, yeni aliminyum Kapta, ¢elik kapta ve cam kapta
yogurt mayalanmistir. Kullanilmig aliiminyum kapta mayalanan yogurtta aliiminyum
miktarimn en ¢ok oldugu gozlenmistir, Eksimeye birakilan yogurita yine aliiminyum
miktar: en fazladir. Diger dikkat geken bir nokta ise yogurt zamanla eksidikce yogurttaki
aliminyum miktanndaki artmadir.

Aliiminyum oksijene karst olan biiyiik ilgisi, bu elementin tabiatta serbest olmasma
engeldir. Aliminyumun atmosferik korozyona karsi dayamkliigi metalin yiizeyinde
korozyona karst dayanikl bir oksit tabakasinin olugmasindandir. Fakat bu tabaka bir¢ok asit
¢Ozeltisinde ¢Oziiniir. Sicakta bu ¢ozimme daha giddetli olur. Yemekler pisirilirken
kullandan sal¢a, kullanilan tuz bu tabakayr yok eder. Kullaniimig aliminyum zamanla
asmur, Piriizlii bir hal alir. Boylece kabin yiizeyl genigler. Yemekler yapilirken gerek
kimyasal olaylar gerekse mekanik olaylar piiriizlii ve dolaysi ile yiizey alamt daha genis olan
kullaniimig aliiminyum kabi daha ¢ok etkiler. Yeni aliiminyum kap da piiriiz az oldugundan
bu etkilenme en azdir. Bunun sonucu olarak kullambmis aliiminyum kapdan yemege daha
cok aliiminyum geger.

Mg, Ca* Fe'?, CI', SO4? elementleri ile yapilan galigmalarda girigim
gozlenmemigtir.

Sonug¢ olarak kullanilmug aliiminyum kaplardan yemeklere bilyiik oranda Al
gecmektedir, Aynt sekilde mayalanan yogurda ¢ok fazla Al gegmektedir. Bilindigi gibi Al

canhlarda solunum diizensizligi, bitkinlik gibi rahatsizliklara sebep olmaktadir. Ayrica
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7. EKLER

EK-~1
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Aliminyum Folyo Kaplarda Pigen Melemen Yemeginde Aliiminyum Tayinine

lligkin Ayrintih Bilgiler (Kuru Madde Esasma Gore).

Okunan Yapilan Kuru Yemeklerde
Alinan Yemek | Cozme Isleminden | Aliminyum | Seyreltme Aliiminyum Kons.
Miktani(gr) Sonraki Hacim(ml) | Absorbansi Miktan (ppm)
21.1082 1.5 171 L 2.5
21.2883 1.5 166 . 24
21.1650 1.5 180 2.6

X=25 s=0.07
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Yeni Aliminyum Kaplarda Pisen Melemen Yemeginde aliminyum Tayinine Iligkin
Ayrmtili Bilgiler (Kuru Agirlik Esasina Gore).

B Okunan Yapilan Kuru Yemeklerde
Alman Yemek | Cozme Isleminden | Aliminyum | Seyreltme Aliiminyum Kons.
Miktan(gr) | Sonraki Hacim(ml) | Absorbanst Miktar (ppm)
21.1730 1.5 124 2 3.6
21.1051 1.5 117 2 34
21.1801 1.5 125 2 3.6

X=35 s=0.08
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EK-3

Celik Kaplarda Pigsen Etli Yemeklerde Aliminyum Tayinine Iligkin Ayrntih
Bilgiler (Kuru Afiirlik Esasma Gore).

Okunan Yapilan Kuru Yemeklerde
Alman Yemek | Cozme [sleminden | Aliminyum | Seyreltme Alliminyum Kons.
Miktan(gr) Sonraki Hacim(ml) | Absorbansi Miktan (ppm)
22.5141 1.5 132 2 36
22.2346 1.5 132 2 3.6
22.4117 1.5 120 2 33

X=35 s=0.1
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Aliiminyum Fulyo Kaplarda Pisen Etli Yemeklerde Aliiminyum Tayinine Iligkin

Ayrmtih Bilgiler (Kuru Agirlik Esasia Gore).

QOkunan Yapilan Kuru Yemeklerde
Alnan Yemek | Cozme Isleminden | Aliiminyum | Seyreltme Aliminyum Kons.
Miktan(gr) | Sonraki Hacim(ml) | Absorbansi Miktarn (ppm)
21.4012 1.5 122 2 35
21.3966 1.5 115 2 33
21.2436 1.5 128 2 3.7

35 s=0.14
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Yeni Aliminyum Kaplarda Mayalanan Yogurtta Aliiminyum Tayinine Iliskin

Ayrintili Bilgiler (Kuru Agirhik Esasma Gore).

Okunan Yapilan Kuru Yemeklerde
Alinan Yemek | Cozme Igleminden | Altiminyum | Seyreltme Aliminyum Kons.
Miktan(gr) | Sonraki Hacim{ml) | Absorbans: Miktan (ppm)
1.8 1.5 75 5 64
1.8 1.5 79 5 68
1.8 1.5 74 5 63

X=65 s=19
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EK -6

Cam Kaplarda Mayalanan Yogurtta Aliiminyum Tayinine iliskin Aynintili Bilgiler
(Ku‘ru Agirik Esasina Gore).

Okunan Yapilan Kuru Yemeklerde
Alman Yemek | Cozme Igleminden { Aliminyum | Seyreltme Alﬁminyum Kons.
Miktari(gr) Sonraki Hacim(ml) | Absorbansi Miktan (ppm)
1.8 1.5 17 L 29
1.8 1.5 19 o 3.2
1.8 1.5 17 2.9

<
il
8]
I

0.12
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Cam Kaplarda Mayalanan Eksi Yogurtta Aliminyum Tayinine Iligkin Ayrnintih

Bilgiler (Kuru Agirhik Esasina Gore).

Alinan Yemek | C6zme Isleminden Okunan Yapilan Kuru Yemeklerde
Miktar (gr) | Sonraki Hacim(ml) | Aliiminyum | Seyreltme Altiminyum Kons.
Absorbansi Miktan (ppm)
1.8 1.5 17 L 29
1.8 1.5 17 L 29
1.8 1.5 19 32

X=3 s=0.12
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Yeni Aliminyum Kaplarda Mayalanan Eksi Yogurtta Aliiminyum Tayinine Iliskin

Aynntili Bilgiler (Kuru Agirlik Esasma Gore).

‘ Okunan Yapilan Kuru Yemeklerde
Alinan Yemek | Cozme Isleminden | Aliminyum | Seyreltme Aliiminyum Kons.
Miktani(gr) | Sonraki Hacim(ml) | Absorbansi Miktan {ppm)
1.8 1.5 40 20 138
1.8 1.5 47 20 161
1.8 1.5 44 20 151
X=150 s=8
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