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NEDEN ESER TUR ANALIZI...?

v Cevre kirliligi ile baglantil1 olarak artan ekolojik ve
saglik problemlerti,

v Dogal orneklerde bulunan eser diizeydeki tiirlerin
saglik ve c¢evre iizerinde olumsuz etkileri eser
diizeydeki metal ve organik tiirlerin tayinini oldukca
onemli hale getirmistir.
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Eser Diizeydeki Analitlerin Analizinde
Karsilasilan Problemler

1- Diisiik konsantrasyon:
Eser diizeydeki tiirlerin derisimlerinin (10-%-10°) aletli
bir teknigin tayin simirindan daha diisiik olmasi.

2- Matriks etkisi:

Analiz sirasinda eser diizeydeki analitlerin bulundugu
ortamin (su, gida, biyolojik ve c¢evresel oOrnekler)
karmasik bilesiminden (matriks bilesiminden) dolay1
dogru sonugclarin elde edilememesi.

COZUM: Analiz 6ncesi ayirma-zenginlestirme
yontemlerinin kullanilmasi. °
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oNeden mikroekstraksiyon teknikleri...?

Cevap: Yesil Kimya (Green chemistry).
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Neden mikroekstraksiyon teknikleri...?
Cevap:

Yiiksek zenginlestirme faktori

Minimum 6rnek ve kimyasal kullanimi

Daha basit adimlarla daha az zararli veya zararsiz bir proses

Diisiik maliyet

Yiiksek verim

Zaman tasarrufu (Klasik yontemlere gore 20-25 kat daha hizlidir).
Disiik risk

Siirec Ve siirdiiriilebilirligi 6n planda tutan, canli ve cansiz ¢evreye dost
olan yontemlerdir



RODAMIN-B

» Bazik ozellik gosteren ve katyonik bir molekiil olan Rh-B,
tekstil, gida ve ilag endiistrilerinde, floresan izleyici
(fluorescent tracer) olarak mikrobiyoloji calismalarinda ve
dye lazerlerde elektromanyetik 1stmanmin dalga boyunu
ayarlamada kullanilir.

» Insan ve hayvanlarda derinin, gozlerin ve solunum yolunun
tahrigsine neden olan zararli bir molekiildiir. Dolayisiyla
gida  maddelerinde renklendirici  olarak  kullanimi
yasaklanmistir. Ancak, diisiik fiyat ve parlak renkli olmasi
nedeniyle, baz1 iilkelerde gida katki maddesi olarak
kullanilmaya devam edilmektedir.



Dokiim Sanayisinde ¢evre problemleri giderek artmaya baslamistir. Bu sebeple dokiim
sanayisi ve cevre arasindaki iliskiyi inceleme zorunlulugu ortaya ¢ikmustir.

PROSES ADI CEVRESEL ETKILER ve ATIKLAR

Dogal Kaynak Kullanimi, Curuf, Gaz & Toz

ERGITME _ o
Emisyonlari, Giiriiltii
3 .| Dogal Kaynak Kullanimi, Gaz Emisyonlari, Sakat maca,
MAGA URETIMI Yangin, Insan Saglhigi, Su Kirliligi
KALIPLAMA Dogal Kaynak Kullanimi, Fan Tozlan, Gaz Emisyonlari,
HATLARI Giiriiltii, Atik Kum
TEMiZLEME- Dogal Kaynak Kullanimi, Fan Tozlan, VOC emisyonu,Giiriiltii,
TAMAMLAMA Atik Boya ve Atiksu, Gaz ve toz emisyonlan, Metal atiklar
TALASLI IMALAT Gaz emisyonu, Atiksu, Metal Talaslan

SEVKIYAT Arag emisyonlari, ambalaj atiklari




Bir tonluk bir dokiim {iriinii elde edilmesi isleminde yaklasik 0.6 ile 0.8 ton arasi
atik ortaya ¢ikar ve bu atiklarin 0.4 ile 0.6 tonunu kullanilmis kumlar
olusturmaktadir(HAWAMAN, 2009a)

Gectigimiz yillarda teorik olarak hesaplanan ve dogaya salinan atik kum
miktari, 6 1le 10 milyon ton arasindadir (Zanetti ve Fiore, 2002; Coz, vd.,
2004; Deng ve Tikalsky, 2008) .




METAL ERGITME ISLEMI SONUCU REFRAKTER VE CURUF OZELLIKLI COK YUKSEK
ISIDA BEKLEDIKCE CAMSI YAPIYA BENZEYEN GORSELLIGE SAHIP BIR KATI ATIKTIR
ICERDIGI MADDE KONSANTRASYONLARI VE EPT YONTEMI ILE YAPILAN ANALIZ
SONUCU TEHLIKELI ATIKTA ARANAN ZEHIRLI VEYA EKO TOKSIK TEHLIKE

KRITERLERINE SAHIP DEGILDIR.




Dokiim sonrasi olusan curuf

Siper agregasi ve drenaj malzemesi olarak kullanilabilecegi
gibi, yalitim ve dolgu malzemesi olarak da oldukca etkili
ciruflar mevcuttur araclar icin karda ve buzda kaymay:
onleyici malzeme olarak kullanilmasi bunlara 6érnektir

(Tsakiridis, vd., 2008; Frias ve Rojas, 2004).

« FeO 6.72-32.7 %
« Si0, 43.0-61.9 %
e MnNO 2.6-7.33 %

« Al,0;9.36-16.4 %
« CaO 1.76-6.8%
« MgO 1.31-2.48 %

(Baricova, vd., 2010; .




SENTETIK RECINELER; FENOLFORMALDEHIT, UREFORMALDEHIT,
FURFURIL ALKOLLU FENOLIK RECINELER, POLIURETAN RECINELER,
CAMSUYU, BEZIRYAGI.




Maca kumu ana element olarak silika olmak tizere organik
baglayicilardan ve katalizorlerden meydana gelmektedir. Avrupa
birligi basta olmak lizere diinyanin hemen her yerinde bu cesit
kumlar zararlh atik olarak degerlendirilmektedir (EWC, 1999;
Andrade, vd., 2005)




Genel olarak alumina grafit ,manyezit,olivin,zirkon ve kromit gibi refrakter
ozelligi olan hammaddeler kullanilir genelde su bazli ve alkol bazli boyalar
kullanilir alkol bazlilar genelde IPA etanol metanol Isobitonal’diir




Taslama Tozlar1 Dokme
demirtozlari

Icin %3-4 karbon

%1.5-2 silisyum

Cok az miktarda asindirici tas
tozu ve %90 lizerinde demir
icermektedir. Bu celik icin sadece
karbon miktar1 %0.1 -%2
arasinda degismektedir. Sfero
dokiimler i¢inde %0.038 min
magnezyum i¢erebilmektedir.



DENEYSEL KISIM

/ Kullanilan Cihazlar
UV-VIS - spektrofotometresi
Ultrasonik su banyosu
Analitik terazi
pPH metre
Saf su cihazi
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UV SPEKTORSKOPISI ILE BOYA GIDERIMI VE GERI KAZANIMI



1. pH Etkisi
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Sekil 1. Rodamin B geri kazanma degeri lizerine pH etkisi (N: 3).

Maksimum adsorpsiyon verimi i¢in gegerli olan optimum pH araliklarini
saptamak amaciyla pH’ 1 3,0-6,0 arasinda degisen model ¢ozeltilere 3
paralel olacak sekilde gelistirilen kat1 faz ekstraksiyonu yontemi
uygulanmistir. Geri kazanma verimlerinin pH ile degisimi Sekil 1° de
gosterilmistir. pH 3,0-6,0 degerlerinde kantitatif sonuglar elde edilmistir.



2. Atik Dokiim Kumu EtKisi
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Sekil 2. Rodamin-B geri kazanma degeri lizerine adsorban miktar: etkisi (N: 3).

Adsorban miktarinin Rodamin-B geri kazanma verimi iizerine etkisini
incelemek i¢cin pH’ 1 6 olan model ¢ozeltilere 20-80 mg arasinda degisen
miktarlarda adsorban ilavesi yapilmis ve bu karisimlara gelistirilen
yontem uygulanmistir. Geri kazanma degerlerinin adsorban miktari ile
degisimi Sekil2’ de verilmistir. Sekil 2 incelendiginde Rodamin-B  20-80
mg araliginda kantitatif olarak geri kazanildig1 goriilmektedir. Optimum
adsorban miktar1 60 mg olarak belirlenmistir



3. Vorteks Siiresi Etkisi

Rodamin-B adsorpsiyonu ve adsorbe olmus Rodamin-B tekrar desorpsiyonu i¢in
vorteks ile karistirma yontemi kullanilmistir. Maksimum adsorpsiyon verimi elde
etmek icin i¢in gelistirilen yontem pH’ 1 6 olan model ¢6zeltilere uygulanmistir. Bu
model ¢ozeltilerin tizerine 60 mg adsorban ilave edilmis ve 1-4 dakika araliginda
vorteks ile karistirma islemi gergeklestirilmistir. Elde edilen sonuglar incelendiginde
2 dk. vorteks siiresinde Rodamin-B i¢in kantitatif sonuclar elde edildigi
gorilmistir. Optimum vorteks ¢alkalama siiresi 2 dk. olarak belirlenmistir.
Adsorban tizerinde tutunan Rodamin-B desorpsiyonu i¢in vorteks karistirma
stiresinin etkisi 1-4 dk. araliginda incelenmistir. Elde edilen sonuglar 1 dk. vorteks
karigtirma siiresinin desorpsiyon igin yeterli oldugunu gostermistir. Optimum
vorteks ¢alkalama siiresi 1 dk. olarak belirlenmistir. Hem adsorpsiyon hemde
desorpsiyon siireleri i¢in elde edilen sonuglar kullanilan adsorbanin yiizey alaninin
yliksek olmasindan dolay1 adsorban ile ¢ozelti fazlar1 arasinda kiitle transferinin
hizl1 oldugunu gostermektedir. Bu da yontemin en 6nemli avantajlarindan birisidir
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4. Hacim Miktar1 EtKisi
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Sekil 3. Rodamin-B geri kazanma degeri lizerine hacim miktar1 etkisi (N: 3).

Optimum sartlar altinda, 10 ile 40 mL arasinda degisen hacimlerde model
cozeltilere uygulanmis ve elde edilen sonuglardan geri kazanma degerleri
hesaplanmistir. 10-40 mL o6rnek hacmi araliginda elde edilen tiim sonuglar
kantitatiftir (Sekil 3). Son hacim 1,5 mL oldugu i¢in 6 katlik bir zenginlestirme

faktorii elde edilmistir.



5. Matriks Etkisi

Yontem {izerinde bozucu etki yapabilecek alkali, toprak alkali, gecis metalleri ve
anyonlarin gelistirilen kat1 faz mikroekstraksiyonu yontemi tizerindeki bozucu etkileri
arastirtlmistir. Uygulanan metodun seciciligini yabanci iyonlarin varliginda test etmek
amaciyla yapilan calismalarda 0,5 pg/mL Rodamin-B igeren 10 mL* lik model
cozeltilere farkli derisimlerde yabanci iyonlar eklendikten sonra bu ¢ozeltilere yontem
uygulanmistir. Elde edilen geri kazanma degerleri Tablo 2’ de verilmistir. Bu sonuglar,
belirtilen matriks ortaminda gelistirilen kat1 faz ekstraksiyonu yonteminin sorunsuz bir

sekilde calistigin1 gostermektedir.



Tablo 1. Rodamin-B geri kazanma degeri tizerine matiks etkisi (N: 3).

Iyon

125

Ca2* Ca(NO,),.4H,0 9144

Mg?2+ Mg(NO,),.6H,0 2500 947
Na* NaNO, 2500 99+3
n2 Mn(NO,),.4H,0 2,5 9143

KCl 2500 10043 @




Tablo 2. Rodamin-B geri kazanma degeri lizerine eliient tiirii ve hacminin

etkisi (N: 3).

Geri kazanma, %

Eluent

Metanol 1ml 60+1

Etanol 1ml 44+1

0,5 ml %50 Etanol 0,5 ml %50 HNO, 88+1

1,5 ml %50 Etanol 1,5 ml %50 HNO, 77+1

1,5 ml %66 Etanol 1,5 ml %33 HNO, 80+1

1 ml%50 Etanol 1 ml %50 HNO, 88+1

1,56 mL %50 Asetik asit 1,5 mL %50 Etanol 97+1

1 mL %50 Asetik asit 1 mL %50 Etanol 76+1
0,75 mL %50 Asetik asit0,75mL%50Etanol 99+1

0,5 mL %50 Asetik asit 0,5 mL%50Etanol 86+1




6. Yontemin Analitik Performansi

Gelistirilen yontem icin 6rnek ¢ozelti hacminin (10 mL) son hacme (1,5)
boliinmesi ile 6 katlik bir zenginlestirme faktorii elde edilmistir. Gozlenebilme
simirmin (GS) ve tayin smiriin (TS) tayini i¢cin 10 paralel 15 mL kor 6rnege
gelistirilen yontem uygulanmistir. Kor analizlerden elde edilen absorbans
degerlerinin standart sapmasmin 3 katinin (3s) kalibrasyon dogrusunun
egimine (M) boliinmesi ile ydntemin gozlenebilme smir1i degeri, kor
analizlerden elde edilen absorbans degerlerinin standart sapmasinin 10 katinin
(10s) kalibrasyon dogrusunun egimine (m) boliinmesi ile de tayin smiri
hesaplanmistir. Rodamin B i¢in gozlenebilme sinir1 ve tayin smiri sirasi ile 2,2
ug Lt ve 7,3 ug Lt dir. Gelistirilen mikroekstraksiyon yontemi i¢in % bagil
standart sapma degeri (% BSS) % 2,3 olarak bulunmustur. Yontem i¢in elde
edilen kalibrasyon dogrusu 0,994 tayin katsayis1 (R?) ile [y = 0,208x + 3,2x10
4] seklindedir. Kalibrasyon dogrusu denklemi 6 katlik zenginlestirme faktorii
kullanilarak hesaplanmistir. (y= UV-VIS spektrofotometresin® den olgiilen

absorbans degeri, x= Konsantrasyon).



7. SONUC

Gelistirilen yontem , Kayseri marketlerinde satilan kozmetik ,hijyenik iirtinler ve
makyaj malzemeleri igeren c¢ozeltilere uygulanmistir. Gelistirdigimiz metodun
dogrulugunu test etmek igin bu Orneklere analit ilavesi yapilip geri
kazanabilirligi test edilmistir. Ekleme geri kazanma calismalar1 literatiirde

anlatildig1 gibi gerceklestirilmistir.

Hazirlanan aseton cam temizleyici giil suyu ve kolonya o6rneklerine ve farkli
miktarlarda Rodamin-B iceren c¢ozeltilere Tablo 3’ de belirtilen miktarlarda
Rodamin-B standard: ilave edilmistir. Yontem her bir 6rnek i¢cin 3 paralel
uygulanmis ve son hacimde bulunan analit derisimi UV ’spektroskopisi
kullanilarak Olgiilmiistiir. Sonuglar Tablo 3’ de verilmistir. % 95 - % 113

arasinda geri kazanma degerlerinin elde edildigi goriilmiistiir.
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Tablo 3. Rodamin-B geri kazanma degerleri ve gercek drnekler (N: 3).

Eklenen

ng mLt

0,0
3,0
6,0
0,0
4,5
9,0

Eklenen
ng gt

=)
)

6,0

b
o

Bulunan

ng mLt

TSA=2
3,1+0,1P
6,1+0,2

1,35+0,40
5,0+0,1
10,1+0,3

Bulunan
ng gt

9,0+1
14,141
16,8+1

Geri

Kazanma %

103
101

111
113

Gerl

Kazanma %

104
95

Gul

suyu
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Ruj-11

Eklenen
pg mLt

0,0
4,5
9,0
0,0
4,5
9,0

Eklenen pg

g'l

0,0
6,0
9,0

Bulunan

png mLt

1,13+1
4,4+1
9,1+1
0,4+1
4,81
10,0+1

Bulunan
ng gt
10,6+1,0

16,3+0,5
20,4+1,1

98
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Kazan

ma %

96
100




ARITILMIS VE ANALIZ EDILMIS
BOYANIN GERI KAZANILMASI ICIN
AYRILMASI




DIGER ARGE CALISMALARI
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Dinlediginiz Igin
Tesekkuvrler...
Sorular ve Oneriler



