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ÖZET 
 

 

Anahtar kelimeler: Katı faz ekstraksiyonu, zenginleştirme, eser analiz, silika jel, altın, 

paladyum, [6-(tiyofen-2-il)piridin-2-il]metilamin bağlı silika jel, atomik absorpsiyon 

spektrometresi. 

 

Bu tezde, [6-(tiyofen-2-il)piridin-2-il]metilamin ligandının silika jel yüzeyine 

kovalent olarak bağlanmasıyla yeni bir adsorban hazırlandı.  Sentezlenen modifiye 

silika jel, elementel analiz ve FTIR spektroskopisi ile karakterize edildi. Bu adsorban 

kullanılarak Au(III) ve Pd(II) iyonlarının eş zamanlı olarak kolon katı faz 

ekstraksiyonu yapıldıktan sonra derişimleri alevli atomik absorpsiyon spektrometresi 

ile tayin edildi. Kolon katı faz ekstraksiyon çalışmalarında numune pH'sı, numune 

hacmi, numune akış hızı, elüent çözeltisinin türü, elüent hacmi, matriks iyonlarının 

etkisi gibi parametreler optimize edildi. Optimum koşullar olarak numune çözeltisi 

pH’sı; 1,0, elüent; 1,0 M HCl içerisindeki %3’lük tiyoüre çözeltisi, elüent akış hızı; 

2,5 mL/dk ve numune akış hızı; 7,5 mL/dk bulundu. Au(III) ve Pd(II) iyonları için 

zenginleştirme faktörü 50 olarak bulundu. Bu zenginleştirme faktörü  olan 50 

kullanılarak geliştirilen yöntemin Au(III) ve Pd(II) iyonları için gözlenebilme sınırları 

(3ϭ) sırasıyla 0,38 ve 1,04 µg/L olarak hesaplandı. 0,4 mg/L derişimde Au(III) ve 

Pd(II) içeren numunelerin önerilen yöntemle tayininde Au(III) ve Pd(II)  için sırasıyla 

yüzde bağıl standart sapmalar 2,0 ve 1,9 ve yüzde geri kazanımlar ise %97 ve %98 
olarak bulundu. [6-(tiyofen-2-il)piridin-2-il]metilamin bağlı silika jelin deneysel 

adsorpsiyon kapasitesi 0,1 M ve 1,0 M HCl içeren çözeltilerinden Au(III) iyonları için 

sırasıyla 52,1, 14,5 mg/g ve Pd(II) iyonları için ise sırasıyla 51,2 ve 22,4 mg/g olarak 

bulundu. Geliştirilen yöntem ile çeşitli su örneklerinde eser düzeydeki Au(III) ve 

Pd(II) iyonlarının derişimleri başarıyla tayin edilebileceği ortaya konuldu.   
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 DETERMINATION OF Au(III) AND Pd(II) IONS BY FAAS 

AFTER THEIR PRECONCENTRATION ON [6-(THIOPHEN-2-

YL)PYRIDIN-2-YL]METHYLAMINE BONDED SILICA GEL   
 

SUMMARY 
 

Keywords: Solid phase extraction, preconcentration, trace analyse, silica gel, gold, 

palladium, [6-(thiophen-2-yl)pyridin-2-yl]methylamine bonded silica gel, atomic 

absorption spectrometer. 

 

In this thesis, a novel adsorbent was prepared by covalently attachment of [6-

(thiophen-2-yl)pyridin-2-yl]methylamine to silica gel surface. The synthesized 

modified silica gel was characterized by elemental analysis and FTIR spectroscopy. 

The concentrations of Au(III) and Pd(II) ions were determined by flame atomic 

absorption spectrometry after their simultaneous column solid phase extraction using 

this adsorbent. In the column solid phase extraction studies, the parameters such as 

sample pH, sample volume, sample flow rate, type of eluent, eluent volume, matrix 

ions were optimized. The optimum conditions were found as the sample solution pH, 

1.0; eluent, 3.0% thiourea in 1.0 M HCl; eluent flow rate, 2.5 mL/min and sample flow 

rate, 7.5 mL/min. The preconcentration factor was found to be 50 for Au(III) Pd(II) 

ions. Using a preconcentration factor of 50, the detection limits (3ϭ) for Au(III) Pd(II) 

was calculated to be 0.38 and 1.04 µg/L using the proposed method, respectively. By 

the determination Au(III and Pd(II) ions spiked to be 0.4 mg/L in deionized water 

samples using the proposed method, RSD, % and recovery, % for Au(III) Pd(II) ions 

were found to be 2.0 and 1.9, and 97 and 98, respectively. Experimental adsorption 

capacity of [6-(thiophen-2-yl)pyridin-2-yl]methylamine bonded silica gel from 

solution containing 0.1 and 1.0 M HCl was found to be 52.1 and 14.5 mg/g for Au(III) 

ions, and 51.2 and 22.4 mg/g for Pd(II) ions, respectively. It was revealed that the 

concentrations of Au(III) and Pd(II) ions at trace levels in various water samples can 

be successfully determined using the proposed method. 

 

 

 



 
 

 
 

 
 

 

BÖLÜM 1. GİRİŞ 

 

 

Endüstrinin pek çok alanında kullanılan ve değerli metaller arasında yer alan altın (Au) 

ve paladyum (Pd) derişimlerinin tayini alevli atomik absorpsiyon spektrometresi 

(FAAS) (Çetin ve ark., 2013; Bahadır ve ark., 2016), grafit fırınlı atomik absorpsiyon 

spektrometresi (GFAAS) (Ye ve ark., 2012; Safdarian ve ark., 2013), indüktif eşleşmiş 

plazma optik emisyon spektroskopisi (ICP-OES) (Neyestani ve ark., 2017), indüktif 

eşleşmiş plazma kütle spektroskopisi ( ICP-MS) (Su ve ark., 2014) , x-ışını floresans 

spektrometresi  (X-RAY)  (Messerschmidt ve ark., 2000) gibi modern spektrometrik 

cihazlar kullanılarak yapılabilir. Bu cihazlar arasında, FAAS cihazının donanım ve sarf 

malzemeleri diğerlerine göre nispeten daha ucuz ve kullanımı da daha kolay 

olduğundan dolayı bu teknik yaygın olarak kullanılmaktadır (Santos dos Silvaa ve ark., 

2019).  

 

Au(III) ve Pd(II) iyonlarının eser düzeylerinin doğrudan spektrometrik bir metotla 

doğru ve kesin olarak belirlenebilmesi, bu metallerin derişimlerinin FAAS’nin 

gözlenebilme sınırının altında olmasından ve numunedeki matriks iyonlarının 

etkilerinden dolayı zordur. Bu sebeplerden dolayı,  çeşitli numunelerde eser düzeyde 

bulunan Au(III) ve Pd(II) gibi eser elementlerin derişimleri zenginleştirme teknikleri 

kullanılarak artırılmalı ve Au(III) ve Pd(II) iyonlarının kısmen veya tamamen matriks 

iyonlarından ayrılmaları sağlanmalıdır (Sivrikaya, 2010; Pyrzynska, 2012). 

 

Zenginleştirme yöntemleri kullanımı ile eser element derişimi artırılarak yöntemin 

duyarlılığı artırılır, eser element matriks iyonlarından ayrılarak girişimler önlenebilir 

ve büyük miktardaki numunelerle çalışıldığından dolayı numunenin homojen 

olmamasından gelen hatalar önlenir (Yalçınkaya, 2010). 
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Yaygın olarak kullanılan zenginleştirme yöntemleri arasında birlikte çöktürme 

(Saracoglu ve ark., 2012), sıvı-sıvı ekstraksiyonu (Veysi ve ark., 2018), katı faz 

ekstraksiyonu, bulutlanma noktası ekstraksiyonu (Duran ve ark., 2011)  ve flotasyon 

(Ran ve ark., 2019) yöntemleri sayılabilir. Yukarıda belitilen yöntemler arasından katı 

faz ekstraksiyonu analitlerin çözeltiden sorpsiyon yoluyla tutulup matriks iyonlarının 

ayrılmasından sonra, katı faz üzerinde tutulan analitin kullanılan cihaza uygun bir 

elüent ile elüe edilmesi esasına dayanan bir zenginleştirme metodudur. Katı faz 

ekstraksiyonuyla zenginleştirme yöntemi, yüksek zenginleştirme faktörü sağlaması, 

çok pratik ve bütün laboratuvarlarda uygulanabilir olması, düşük maliyeti, az miktarda 

çözücü tüketiminden dolayı çevre kirliliği riskini azaltması, birden fazla analitin aynı 

anda zenginleştirilebilmesi ve kesikli (off-line) veya hat üstü (on-line) teknikler ile 

uyumluluğu nedeniyle yaygın olarak kullanılmaktadır (Karslı ve ark., 2017). 

 

Katı faz ekstraksiyon yönteminde analitin zenginleştirilmesinde ya analitin adsorbana 

bağlı olan fonksiyonel grup üzerinde adsorplanması ya da analitin ligand ile kompleksi 

oluşturularak sorbent üzerinde adsorplanması prensibine dayanan iki yöntem yaygın 

olarak kullanılır. Au(III) iyonlarının amberlite XAD- 2000 reçinesi üzerinde klorür 

kompleksleri (Elci ve ark., 2007), Au(III) iyonlarının rubeanik asit şelatı olarak silika 

jel üzerinde (Sabermahani ve ark., 2016), Au(III) ve Pd(II) iyonlarının naftalin- 

metiltrioktil amonyum üzerinde klorür kompleksleri (Pourezza ve ark., 2006) analitin 

ligand ile kompleksinin oluşturularak sorbentin üzerinde adsorplaması prensibine 

dayanan katı faz ekstraksiyon yöntemleridir. Sistein ile modifiye edilmiş silika jel ile 

Au(III) ve Pd(II) (Mladenova ve ark., 2012), 2,6-diaminopiridin ile modifiye edilmiş 

aktif karbon ile Pd(II) (Li ve ark., 2011), amidinotiyoüreido-silika jel ile Au ve Pd 

(Zhang ve ark., 2002), trietilentetramin bağlı silika jel ile Au(III) ve Pd(II) (Güneş ve 

ark,  2012),  selüloz lifi, aktif karbon ve anyon değişim reçinesi Dowex 1x8’den oluşan 

hibrit adsorban ile Au ve Pd (Xue ve ark., 2015), 3,4-dihidroksibenzaldehit ile 

modifiye edilmiş nanogözenekli MCM-41 ile Au(III) ve Pd(II) (Behbahani ve ark., 

2014), iyon değişim reçineleri (polistiren matris taşıyan –SH grupları olan Duolite GT-

73 makro gözenekli reçine) ile Au(III) ve Pd(II) ( Iglesias ve ark., 1999) analitin 

sorbentin üzerindeki fonksiyonel gruplarla adsorplamasına dayanan katı faz 

ekstraksiyon yöntemleridir. 
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Bu tez çalışmasında kolon dolgu materyeli olarak [6-(tiyofen-2-il)piridin-2-

il]metilamin bağlı silika jel sentezlenerek kolon katı faz ekstraksiyonu ile Au(III) ve 

Pd(II) iyonlarının zenginleştirilmesi ve ardından atomik absorpsiyon 

spektrometresiyle tayini incelenmiştir.  
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BÖLÜM 2. LİTERATÜR ÖZETİ 

 

 

Altın kimyasal sembolü Au, atom numarası 79, erime noktası 1064 °C olan ve 

periyodik tabloda 6. periyot, 11. grupta yer alan geçiş metalleri arasında yer 

almaktadır. Au bileşiklerinde +1 ve +3 değerliklidir. Altın elementi paslanmama, 

aşınmama ve elektriği iyi iletmesi gibi üstünlüklerinden dolayı maden, kozmetik, 

elektrik-elektronik, diş hekimliği gibi pek çok alanda kullanılmaktadır (Döğme, 2018). 

 

Paladyum kimyasal sembolü Pd, atom numarası 46, erime noktası 1555 °C olan ve 

periyodik tabloda 5. periyot, 10. grupta yer alan geçiş metallerindendir. Bileşiklerinde 

+2 ve +4 değerliklidir. Paladyum, ilaç, petrol, maden, mücevher, elektronik gibi birçok 

alanda kullanılmaktadır (Ruhela ve ark., 2011). 

 

Imamoglu tarafından yapılan çalışmada amino silika (AP-SG) ve etilendiamin silika 

(EDA-SG) materyalleri sol jel metoduyla sentezlenerek kolon SPE yöntemi ile  Au(III) 

elementinin zenginleştirilme şartları incelenmiştir. Çözelti pH’sı, çözelti hacmi, akış 

hızı, elüsyon çözeltisi türü ve matriks iyonları gibi faktörlerin etkilerininin FAAS 

kullanılarak incelendiği araştırma çalışmasında optimum zenginleştirme şartları 

belirlenmiş ve hazırlanan yeni sorbentlerin Au(III) zenginleştirilmesi için uygun 

sorbentler olduğuna karar verilmiştir. Amino silika ile yapılan zenginleştirme 

çalışmasında optimum koşulların  numune pH’ının 2,5,  akış hızının 7,5 mL/dk ve  

elüsyon çözeltsinin 5,0 veya 10,0 mL 0,1 M HCl içerisinde % 1’lik tiyoüre çözeltisi 

olduğu ve yönteme Fe(III) iyonları hariç diğer katyonların önemli derecede girişim 

yapmadığı gözlenmiştir. Yöntemin analitik performansı incelendiğinde enstrümental 

gözlenebilme sınırı 22,7 µg/L, analatiksel gözlenebilme sınırı 0,45 µg/L ve 

zenginleştirme katsayısı 100 olarak bulunmuştur. Etilendiamin ile yapılan 

zenginleştirme çalışmasında en uygun  numune pH’ının 2,0,  akış hızının 7,0 mL/dk 

ve  elüsyon çözeltsinin 5,0 veya 1,0 mL 0,1 M HCl içerisinde % 1’lik tiyoüre çözeltisi 
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olduğu ve matriks iyonlarının etkisinin incelendiği çalışmalarda Fe(III) katyonunun 

geri kazanımı %83’e düşürdüğü ancak diğer matriks iyonlarının geri kazanıma önemli 

derecede girişim yapmadığı gözlenmiştir. Yöntemin enstrümental gözlenebilme sınırı 

20,30 µg/L, analatiksel gözlenebilme sınırı 0,41 µg/L ve zenginleştirme katsayısı 100 

olarak bulunmuştur (Imamoglu ve ark., 2012). 

 

Daşbaşı tarafınan yapılan çalışmada kolon dolgu maddesi olarak iminodiasetat 

grupları içeren Lewatit Mono Plus TP 207 reçinesi kullanılarak hat üstü katı faz 

ekstraksiyonunda pH etkisi, elüent türü ve elüent hacmi, elüent akış hızı gibi 

parametreler incelenmiş ve optimum çalışma koşulları belirlenmiştir. Yöntemde 

Au(III) derişimi FAAS ile tayin edilmiştir. Yöntem kullanılarak çeşitli su örnekleri ile 

anot çamuru, altın-bakır alaşımı, bilgisayarlarda bulunan mikro işlemcilerde Au(III) 

derişimleri başarıyla tayin edilmiştir. Yapılan zenginleştirme çalışmasında optimum 

koşulların numune pH’ının 6,5,  numune akış hızının 5,0 mL/dk ve elüent çözeltisinin 

8,4 mL/dk akış hızında 3 M HCl çözeltisiyle sağlandığı ve matriks etkisinde önemli 

derecede girişim olmadığı gözlenmiştir. Optimum koşullardaki geri kazanım % 96 

olarak bulunmuştur. Ayrıca yöntemin zenginleştirme faktörünün (ZF) hesaplanması 

amacıyla değişik derişimlerde doğrudan ve zenginleştirme basamakları uygulayarak 

kalibrasyon doğruları çizilmiştir. Kalibrasyon grafiklerinin eğimleri oranlanarak 

zenginleştirme faktörünü (ZF) 106 olarak bulunmuştur. Yöntemin gözlenebilme sınırı 

0,2 µg/L olduğu rapor edilmiştir (Daşbaşı, 2013). 

 

Sabermahani ve arkadaşları tarafından yapılan çalışmada, Au(III)’ün FAAS ile 

belirlenmeden önce ön deriştirilmesi için yöntem geliştirmişlerdir. Kolon dolgu 

materyali olarak silika jel üzerinde rubeanik asit şelatı kullanılarak yapılan kolon katı 

faz ekstraksiyonu yönteminde Au(III)’ün optimum zenginleştirme koşulları için 

çözeltinin pH’ı, sorbent miktarı, kompleks oluşum süresi, ligand miktarı, numune akış 

hızı, elüent türü, elüent konsantrasyonu ve elüent hacmi gibi analitik parametreler 

incelenmiştir. Yapılan zenginleştirme çalışmasında optimum koşulların numune 

pH’ının 3,5, kenetlenme maddesi olarak 0,5 mL rubeanik asit kullanılarak,  numune 

akış hızının 3,0 mL/dk ve  elüent çözeltisinin 5,0 mL 0,5 mol/L tiyoüre veya 5,0 mL 

1,0 mol/L HNO3 ile 3,0 mL/dk akış hızında sağlandığı ve matriks etkisinde önemli 
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derecede girişim olmadığı gözlenmiştir. Ayrıca 10,0 ml elüsyon çözeltisiyle 

maksimum 1000 ml numune hacmi ile % 100 lük geri kazanım elde edildiğinden 

zenginleştirme faktörü 100 olarak bulunmuştur. pH 3,5’de maksimum sorpsiyon 

kapasitesinin 7,5 mg/g olduğu gözlenmiştir. Yöntemin gözlenebilme sınırı (LOD) 0,8 

ng/mL olarak hesaplanmıştır. Önerilen yöntem su numunelerindeki eser miktardaki 

altının tespiti için başarılı bir şekilde uygulanmıştır (Sabermahani ve ark., 2016). 

 

Afzali ve arkadaşları tarafından yapılan çalışmada, su numunelerinden eser miktardaki 

Au(III) iyonlarının ön deriştirilmesi için yeni ve kolay hazırlanan modifiye edilmiş 

organo nanokil katı sorbentinin uygulanabilirliğini FAAS cihazı kullanılarak 

incelenmişdir. Organo nanokil,5-(4ı-dimetilaminobenziliden)-rodanin ile modifiye 

edilmiş ve Au(III) iyonlarının ayrılması için sorbent olarak kullanılmıştır. Au(III) 

iyonlarının kantitatif olarak sorpsiyonu pH 2,0- 6,0 aralığında yapılmıştır. Kantitatif 

desorpsiyon 6,0 mL 1,0 mol/L Na2S2O3 ile gerçekleştirilmiştir ve Au(III) derişimi 

FAAS ile ölçülmüştür. Yöntemin gözlenebilme sınırı 0,1 ng/mL ve zenginleştirme 

faktörü 105, sorbentin maksimum kapasitesinin modifiye edilmiş organo nanokil 

gramı başına 3,9 mg Au(III) olduğu belirlenmiştir. Au(III) iyonlarının geri kazanımı 

üzerine numune pH’ı, elüent hacmi, elüent tipi, numune hacmi ve bazı iyonların 

girişimleri incelenmiştir. Önerilen yöntem farklı örneklerde altının tayini ve ön 

deriştirilmesi için uygulanmıştır (Afzali ve ark., 2010).  

 

Zhang ve arkadaşları tarafından yapılan çalışmada, ilk defa PTFE kolona 

tiyokarbohidrazid ile modifiye edilmiş atapulgit sorbenti doldurulmuştur ve Au(III) 

geri kazanım ve adsorpsiyon parametreleri ICP-OES ile Au(III) derişimleri ölçülerek 

incelenmiştir. pH değeri arttıkça Au(III) adsorpsiyonunun arttığı ve pH 3’ün üzerinde 

sürekli olarak maksimum (>%98) seviyesine ulaştığı görülmüştür. Sorbent miktarının 

adsorpsiyon üzerine etkisi incelendiğinde 20-40 mg ATP-TCD aralığında adsorpsiyon 

veriminin yüksek olduğuna ve çalışmanın geri kalan kısmında sorbent miktarının 25 

mg olmasına karar verilmiştir. Optimum koşullardaki akış hızının 2,0 mL/dk, elüentin 

ise 2 mL 1,0 mol/L HCl + %2  CS(NH2)2  olduğu görülmüştür. Adsorbanın adsorpsiyon 

kapasitesi 66,7 mg/g,  yöntemin gözlenebilme sınırı 0,32 µg/L ve zenginleştirme 

faktörü 150 olarak hesaplanmıştır. Ayrıca matriks iyonlarının girişim yapmadığı, 
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yöntemin çeşitli gerçek numuneler üzerinde uygulanabilir olduğu ve yeniden 

kullanılabilirlik testinde tekrarlanan değerlerinin 10 tekrarına kadar < % 4  hata olduğu 

gözlenmiştir (Zhang ve ark., 2011). 

 

Shaheen ve arkadaşları tarafından yapılan çalışmada, 8-aminokinolin ile 

fonksiyelleştirilmiş yeni bir katı faz sentezlendikten sonra oksitli çok duvarlı karbon 

nano tüpleri Pd(II)’nin ekstraksiyon için kullanılmıştır. ICP-OES kullanarak çeşitli su 

numunelerindeki Pd tayini için yapılan çalışmada, pH, adsorpsiyon kapasitesi, temas 

süresi gibi etkiler incelenmiştir ve adsorbanın optimum koşullardki maksimum 

adsorpsiyon kapasitesinin 7,09 mg/g olduğunu bulmuşlardır. Yöntemin 

tekrarlanabilirlik ve geri kazanım değerleri  çeşitli su numuneleri üzerinde 

incelenmiştir ve ekstraksiyon veriminin % 87,2-100 aralığında olduğunu rapor 

edilmiştir (Shaheen ve ark., 2017).  

 

Li ve arkadaşları tarafından yapılan çalışmada, Pd(II) zenginleştirilmesi ve ayrılması 

için katı faz ekstraksiyonunda yeni bir adsorban olarak müreksit ile modifiye edilmiş 

halloysit nanotüplerin yüksek verimliliği rapor edilmiştir. Yeni adsorban FT-IR, X-

RAY, taramalı elektron mikroskobu, transmisyon elektron mikroskobu ve N2 

adsorpsiyon-desorpsiyon izotermleri ile karakterize edilmiştir. Analit ICP-OES ile 

tespit edilmeden önce kolon prosedürleri kullanılarak ön deriştirmeye tabi tutulmuştur. 

pH etkisi, adsorban miktarı, numune akış hızı, numune hacmi, elüsyon şartları ve 

girişimlerin etkisi optimize edilmiştir. Optimum şartlar olan pH 1’de, 2,0 mL/dk akış 

hızında, 2,5 mL 0,01 mol/L HCl- %3 tiyoüre çözeltisi ile Pd(II) iyonları nicel olarak 

geri kazanılmıştır. Girişim yapan iyonların Pd(II) ön-konsantrayon ve tayinini 

etkilemediği gözlenmiştir. Optimum koşullarda Pd(II) için maksimum adsorpsiyon 

kapasitesi 42,86 mg/g olarak bulunmuştur. Yöntemin gözlenebilme sınırı (3ϭ) 0,29 

ng/mL, bağıl standart sapmanın %3,1 (n=11) olduğu ve zenginleştirme faktörünün de 

120 olduğu hesaplanmıştır. Yöntem sertifikalı referans malzeme kullanarak 

doğrulanmıştır ve gerçek numunelerde Pd(II) tayini için uygulandığında tatmin edici 

sonuçlar alınmıştır (Li ve ark., 2012). 

 

http://0210743lq.y.https.www.sciencedirect.com.proxy.sakarya.deep-knowledge.net/science/article/pii/S0167732216337047#!
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Karadaş ve arkadaşları tarafından yapılan çalışmada, FAAS ile sulardaki bazı iz 

metallerin tayini için 6-(2-tienil)-2-pridin karbaksaldehit ile fonksiyonelleştirilmiş 

Amberlite XAD-4 reçinesi kullanılarak on-line ön deriştirme yöntemi geliştirilmiştir. 

Geliştirilen yöntemde adsorpsiyon kapasiteleri Cd(II), Ni(II), Pb(II), Co(II), Cu(II) 

iyonları için sırasıyla 74,6, 113,7, 48,3, 131,6 µmol/g olarak bulunmuştur. Yöntemin 

analitik performansı incelendiğinde gözlenebilme sınırı (3SD) Cd(II), Ni(II), Pb(II), 

Co(II), Cu(II) iyonları için sırasıyla 0,14, 0,82, 2,54, 0,88, 0,39 µg/L ve su 

numunelerinden ilgili iyonların zenginleştirilmesinde yüzde geri kazanım değerlerinin 

%91,9 ve %107,4 aralığında olduğu gözlenmiştir. Ayrıca yöntemin doğruluğu 

sertifikalı referans materyaller [Nehir ağzı suyu (SLEW-3), nehir suyu (SRLS-5), 19-

element sulu standardı (QCS-19), buğday unu (NBS 1567a), pirinç unu (NIES 10c)] 

üzerine uygulanmış ve sertifika değerleriyle uyumlu sonuçlar elde edilmiştir (Karadaş 

ve ark., 2013). 

 

Sivrikaya ve arkadaşları tarafından yapılan çalışmada, FAAS ile eser seviyedeki Pd(II) 

iyonlarının tayini için poliamin grubu bağlı silika jel (PA-SG) kullanılarak yeni bir hat 

üstü zenginleştirme yöntemi geliştirilmiş ve optimum zenginleştirme şartları 

incelenmiştir. Kantitatif geri kazanımların numune pH’ı 1,0’e ayarlandığında, 7,5 

mL/dk numune akış hızında 250 µL 1,0 M HCl içerisinde %1’lik tiyoüre elüentinin 

7,5 mL/dk akış hızında sağlandığı görülmüştür. Çalışmalarda uygulanan 

derişimlerdeki matriks iyonlarının girişim yapmadığı gözlenmiştir ve yöntemin 

doğruluğu sertifikalı referans madde olan SARM 7B ve çeşitli numuneler üzerinde 

doğrulanmıştır. Yöntemin analitik performansı incelendiğinde ise gözlenebilme 

sınırının 3 µg/L ve zenginleştirme faktörünün 23,9 olduğu bulunmuştur (Sivrikaya ve 

ark., 2017). 

 

Zhang ve arkadaşları tarafından yapılan çalışmada, oldukça basit ve seçici yöntem olan 

akışa enjeksiyon hat üstü zenginleştirme yöntemi ve FAAS ile eser derişimdeki 

Au(III), Pd(II) ve Ag(I)’nin zenginleştirilmesi için yöntem geliştirilmiştir. Kolon 

dolgu materyali olarak amidinotiyoüreido bağlı silika jel kullanılarak mini kolon 

üzerinden Au(III), Pd(II), ve Ag(I)’nin zenginleştirmesinde numune pH’ı, numune 

hacmi, numune akış hızı, elüent hacmi, elüent akış hızı ve matriks etkisi için optimum 
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koşulları belirlenmiştir. Çalışmada numune pH’ı 0,1-6 arasında incelenmiş ve pH’ın 

geri kazanımı etkilemediği ve numune çözeltilerinin pH’larının ayarlanması 

gerekmediği ve  % 5’lik tiyoüre elüenti ile kantitatif geri kazanımlar elde edildiği ve 

matriks iyonlarının girişime neden olmadığı bulunmuştur. 60 saniye süre 

kullanıldığında 4,5 mL/dk numune akış hızında, gözlenebilme sınırları (3ϭ) Ag(I) için 

1,1 ng/mL, Au(III) için 13 ng/mL, Pd(II)  için 17 ng/mL olarak elde edilmiştir. Kesinlik 

değerleri yüzde bağıl standart sapma olarak Ag(I) için % 1,2, Au(III) için  % 1,2 ve 

Pd(II) için % 1,7 olarak bulunmuştur. Makalede önerilen yöntem bir dizi numune ve 

referans materyallere uygulanmıştır ve verilerin sertifikalı referans değerlerle uyumlu 

olduğu belirtilmiştir (Zhang ve ark., 2002). 

 

Mladenova ve arkadaşları tarafından yapılan çalışmada, Au(III), Pd(II), ve Pt(II) ve 

Pt(IV)  kolon katı faz ekstraksiyon yöntemi ile bazı çevresel ve jeolojik örneklerden 

zenginleştirilmesi ve ayrılması incelenmiştir. Çalışmada Au(III), Pd(II), ve Pt(II) ve 

Pt(IV) ölçümleri ETAAS ve ICP-OES ile yapılmıştır. Sistein ile modifiye edilmiş 

silika jel kullanılarak yapılan zenginleştirme çalışmasında uygulanan tüm numune pH 

değerlerinde sonuçların nicel olduğu, elüent çözeltisi olarak 0,1 mol/L HCl’de 0,1 

mol/L tiyoüre çözeltisinin, 1,0 mL/dk elüent akış hızında kullanıldığı ve yöntemin 

çeşitli gerçek numuneler üzerinde uygulanabilir olduğu gözlenmiştir (Mladenova ve 

ark., 2012). 

 

Özdeş tarafından yapılan tezde, taşıyıcı element ilavesiz birlikte çöktürme (TEİBÇ) 

yöntemiyle 5 farklı organik karakterli ligandın, Cu(II), Cu(II), Pb(II), Cd (II), Mn(II), 

Co(II), Cr(III), Cr(VI), V(V), Fe(III), Ni(II), Zn(II), Al(III), Mo(VI), Pd(II), Pt(IV), 

Au(III) ve Se(IV) gibi eser elementlerin sulu çözeltilerinden seçimli veya eş zamanlı 

ayrılması ve zenginleştirilmesi araştırılmıştır. Analitlerin ölçümleri FAAS ile 

yapılmıştır. Pd(II) için gözlenebilme sınırı 0,61 µg/L,  tayin sınırı 1,82 µg/L,  bağıl 

standart sapma %3,9, zenginleştirme faktörü 375 ve Au(III) için gözlenebilme sınırı 

0,36 µg/L,  tayin sınırı 1,09 µg/L,  bağıl standart sapma %5,1, zenginleştirme faktörü 

375 olarak bulunmuştur (Özdeş, 2012). 

 

http://021074eis.y.https.www.sciencedirect.com.proxy.sakarya.deep-knowledge.net/science/article/pii/S0026265X11002074#!
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Güneş tarafından yapılan tezde, trietilentetramin bağlı silika jel ile (TETA-SG), 

Au(III), Pd(II), Cu(II), Ni(II) elementlerinin kolon SPE yöntemi kullanılarak 

zenginleştirme parametreleri incelenmiştir ve eser elementlerin analizinde FAAS 

cihazı kullanılmıştır. Au(III) zenginleştirme çalışmasında optimum şartların numune 

pH’ı 1,7 ve akış hızı 10 mL/dk, elüent çözeltisi olarak 10,0 mL 1,0 M HCl içerisindeki 

%1’lik tiyoüre çözeltisi ile sağlandığı ve matriks iyonlarının önemli derecede girişim 

yapmadığı gözlenmiştir. Pd(II) zenginleştirme çalışmasında optimum şartların 

numune pH’sı 1,0 ve akış hızı 10 mL/dk, elüent çözeltisi 10,0 mL 1,0 M HCl 

içerisindeki %1’lik tiyoüre çözeltisi ile sağlandığı ve matriks iyonlarının önemli 

derecede girişim yapmadığı gözlenmiştir. Au(III) için enstrümental gözlenebilme 

sınırı  24 µg/L, analitiksel gözlenebilme sınırı 0,24 µg/L, zenginleştirme katsayısı 100 

ve Pd(II) için  enstrümental gözlenebilme sınırı  26 µg/L, analitiksel gözlenebilme 

sınırı 0,26 µg/L, zenginleştirme katsayısı 100 olarak bulunmuştur (Güneş ve ark., 

2012). 

 

Ye ve arkadaşları tarafından yapılan çalışmada, Au(III), Pd(II) ve Pt(IV) iz 

seviyelerinin on-line olarak belirlenebilmesi için basit ve son derece seçici bir 

prosedür, grafit fırın atomik absorpsiyon spektrometresi ile birleştirilmiş akış 

enjeksiyonlu kolon adsorpsiyon ön deriştirilmesi kullanılarak geliştirilmiştir. Taç eter 

bağlı nano partikül ile yapılan adsorpsiyon çalışmalarında optimum koşullar numune 

pH’ının 2,0, numune akış hızının 3,0 mL/dk, elüent çözeltisinin 0,1 mol/L HCl 

içerisinde % 2,0 tiyoüre çözeltisi ve elüent akış hızının 1,0 mL/dk olduğu bulunmuştur. 

Önerilen yöntem maden numuneleri üzerinde uygulanmış ve kantitatif geri kazanım 

yüzdelerinin % 89,6- 111,2 aralığında değiştiği bulunmuştur. Geliştirilen yöntemde 

gözlenebilme sınırının Au(III) için 0,16 ng/mL, Pd için 0,28 ng/mL ve zenginleştirme 

faktörlerinin sırasıyla 24,3 ve 13,9 olduğu bulunmuştur (Ye ve ark., 2014). 

 

Zhou ve arkadaşları tarafından yapılan çalışmada, Au(III) ve Pd(II) iyonlarının 

ayrılması ve ön deriştirilmesi için on karboksi grubu taşıyan, suda çözünmeyen 

pillar[5]aren türevi bir cam mikro kolona doldurulmuştur. FAAS kullanılarak yapılan 

ölçümler ile numune pH’ı, numune akış hızı, numune yükleme süresi, elüent türü, 

elüent akış hızı gibi parametreler optimize edilmiş ve yöntemin analitik performansı 
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incelenmiştir. Au(III) ve Pd(II) için sırasıyla gözlenebilme sınırı 15,9 µg/L 16,0 µg/L 

ve zenginleştirme faktörü 12 ve 16 olarak bulunmuştur. Ayrıca yöntemin doğruluğu 

sertifikalı referans malzemeler ve jeolojik numuneler üzerinde doğrulanmıştır (Zhou 

ve ark., 2014). 

 

Ebrahimzadeh ve arkadaşları tarafından yapılan çalışmada, atık su ve toprak 

örneklerinden çok düşük konsantrasyonlardaki Au(III) ve Pd(II)’nin modifiye edilmiş 

gözenekli silika NH2-MCM-48 ve NH2-MCM-41 üzerinde zenginleştirme ve atomik 

absorpsiyon spektroskopisi ile derişimlerinin belirlenmesi için çalışmalar yapılmıştır. 

Her iki silika içinde optimum koşullardki numune pH’ının Au(III) için 2-4 ve Pd(II) 

için 6-7 aralığında ve  3,0 mol/L HCl içerisinde 0,1 mol/L tiyoüre çözeltisinin Au için 

3,0 mL ve Pd için 9,0 mL olduğu bulunmuştur. Yöntemin çeşitli matrikslerin yöntem 

üzerindeki girişimleri incelendiğinde yöntemin önemli derecede etkilenmediği 

gözlenmiş ve yöntemin doğruluğu sertifikalı referans madde olan çeşitli su ve toprak 

numuneleri üzerinde doğrulanmıştır. Yöntemin analitik performansı incelendiğinde ise 

gözlenebilme sınırı Au(III) ve Pd(II) için sırasıyla 0,06 ng/L ve 0,1 ng/L ,  Au(III) için 

zenginleştirme faktörü 833, Pd(II) için zenginleştirme faktörü 438 olarak, NH2-MCM-

41  ile adsorpsiyon kapasitesi  Au(III) için 1,45 ± 0,03 mmol/g, Pd(II) için 1,37 ± 0,05 

mmol/g , NH2-MCM-41 ile adsorpsiyon kapasitesi  Au(III) için 1,55 ± 0,04 mmol/g, 

Pd(II) için 1,45 ± 0,03 mmol/g olarak hesaplanmıştır (Ebrahimzadeh ve ark., 2010).  

 

Hasegawa ve arkadaşları tarafından yapılan çalışmada, katı faz ekstraksiyon 

yöntemiyle Au(III), Pd(II) ve Pt(IV) gibi değerli metallerin (PMs) çeşitli asidik atık 

çözeltilerden geri kazanımı, ICP-OES kullanılarak incelenmiştir. pH (≥2-10) 

aralığında değişen 9 farklı çözelti pH değerlerinde Au(III), Pd(II) ve Pt(IV) geri 

kazanımlarının değerlendirilmesinde, makrosikle donatılmış katı fazda iyonların 

afinitesi (Pd(II)>Au(III)>Pt(IV)) prensibinden yararlanılarak, optimum şartlardaki 

geri kazanım için akış hızı, matriks ve elüent türü etkisi gibi parametreler incelenmiştir. 

Yapılan çalışmalar sonucunda, pH 5 hariç pH 4’e kadar Au(III), Pd(II) ve Pt(IV)’nin 

kantitatif olarak (≥ % 95) kolonda tutulduğu ve çözeltinin pH’sı 5 olduğunda ise 

Au(III) ve Pd(II) iyonlarının kolonda tutulurken Pt(IV) iyonlarının ise % 90 oranında 

atık çözeltide kaldığı gözlenmiştir. Numune akış hızı parametresi incelendiğinde 50 
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mL/dk akış hızında Au(III) ve Pd(II)’nin tutulma kapasitesi ≥ % 95 iken Pt(IV) için % 

4’ün altında olduğu görülmüş ve optimum akış hızının <50 mL/dk olmasına karar 

verilmiştir. Elüent türü etkisi incelendiğinde ise elüent çözeltisi 1:0,5 mol/L tiyoüre: 

HCl olarak belirlenmiştir. Numune akış hızı ≤ 50 mL/dk olduğunda matriks iyonlarının 

etkilerinin ihmal edilebilir olduğu, yöntemin zenginleştirme faktörünün Au(III), Pd(II) 

ve Pt(IV) için ≥ 500 ve SPE sisteminin tutma kapasitesinin Pt(IV)<Au(III)<Pd(II) 

şeklinde olduğu belirtilmiştir. Ayrıca yöntem sertifikalı referans maddelere 

uygulandığında ise geri kazanım verimlerinin %95’in üzerinde olduğu belirtilmiştir 

(Hasegawa ve ark., 2018).  

 

Zhao ve arkadaşları tarafından yapılan çalışmada, jeolojik, çevresel ve biyolojik 

örneklerde eser düzeydeki Au(III) iyonlarının poli(1-vinilimidazol) grubu ile 

fonksiyelleştirilmiş manyetik iyon baskılı polimer ile hızlı ve seçici olarak 

ekstraksiyonundan sonra Au(III) derişimleri grafit fırınlı atomik absorpsiyon 

spektrometresi ile tespit edilmiştir. Desorpsiyon reaktifi, elüent konsantrasyonu ve 

hacmi, elüsyon süresi, numune hacmi ve adsorpsiyon süresi dahil olmak üzere Au(III) 

magnetik katı faz ekstraksiyonu (MSPE) için optimum koşullar belirlenmiştir. Hem 

iyon baskılı manyetik nano partiküller (MNPs@IIP) ile hem de baskısız polimer kaplı 

manyetik nano partiküller (MNPS@NIP) ile yapılan adsorpsiyon çalışmasında 

optimum pH değerinin 3 olmasına karar verilmiştir. Elüent %1 tiyoüre içeren 0,5 

mol/L HCl çözeltisi, elüent hacmi 0,5 mL ve elüsyon zamanı 5 dk, numune hacmi 50 

mL ve numune ekstraksiyon süresi 5 dk olarak optimize edilmiştir. Matriks iyonlarının 

etkisi incelendiğinde ise matriks iyonlarının ihmal edilebilir etkisi olduğu 

bulunmuştur. Önerilen yöntemin doğruluğu GBW07293 sertifikalı jeolojik numune 

üzerinde incelenmiş ve bulunan sonucun sertifika değeriyle uyum içerinde olduğu 

gözlenmiştir ve ayrıca yöntemin idrar numunelerinde, çeşitli su numunelerinde 

uygulanabilir olduğu gösterilmiştir. Zenginleştirme faktörü 100, gözlenebilme sınırı 

7,9 ng/L ve  (MNPs@IIP)  için adsorpsiyon kapasitesi 185,4  mg/g ve MNPs@NIP 

için ise 135,3 mg/g olarak belirlenmiştir (Zhao ve ark., 2018). 

 

Bayrak ve arkadaşları tarafınan yapılan çalışmada bazı çevresel numunelerde Au(III) 

ve Pd(II) iyonlarının Ambelite XAD-1180 reçinesi üzerinde N-(4-metilfenil)-2-{[(4-
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fenil-5pridin-4-yl-4H-1,2,4-triazol-3-yl)tiyo]asetil}hidrazinkarbotiyoamid kompleksi 

ile katı faz ekstraksiyon yöntemiyle zenginleştirilmesi ve alevli atomik absorpsiyon 

spekrometresi ile tayini incelenmiştir. Optimum koşullarda numunenin asit derişiminin  

0,5 mol/L HNO3 olması gerektiği bulunmuştur. Elüent olarak 7,5 mL 1 mol/L HCl 

çözeltisi kullanıldığında kantitatif geri kazanımlar elde edilmiştir. XAD-1180 

reçinesinin kapasitesi Au için 2,54 mg/g ve Pd(II) için 2,37 mg/g olarak belirlenmiştir. 

Ayrıca yöntemin analitik performansı incelendiğinde,  Au(III) ve Pd(II) için sırasıyla 

bağıl standart sapma % 3,37 ve 1,22, gözlenebilme sınırı (µg/L) 0,29 ve 0,19, tayin 

sınırı (µg/L) 1,00 ve 0,63 olduğu ve zenginleştirme faktörünün 250 olduğu 

belirtilmiştir. Yöntem deniz suyu, akarsu, anot çamuru, altın cevheri, sertifikalı 

referans madde  (CRM-SA-C Sandy Soil C), toprak ve elektronik atıklar üzerinde 

uygulanmıştır (Bayrak ve ark., 2016).  

 

Losev ve arkadaşları tarafından yapılan çalışmada, endüstriyel çözeltilerdeki değerli 

metallerin tiyoüre grupları ile modiye edilen çam (Pinus sylvestris) talaş kullanılarak 

adsorpsiyonu incelenmiştir. Au(III), Pd(II), Pt(II), Pt(IV), Ir(IV), Rh(III), Ru(IV) 

değerli metal iyonları ICP-OES cihazı kullanılarak analiz edilmiştir. Yapılan 

çalışmalar sonucunda adsorbanın adsorpsiyon kapasitesi Au(III) için 0,4 ve Pd(II) için 

1,7 mmol/g olarak belirlenmiştir. Yöntemin endüstriyel atık sular üzerine uygulanabilir 

olduğu belirtilmiştir (Losev ve ark., 2018). 

 

Kazemi ve arkadaşları tarafından yapılan çalışmada (2015), ultra iz miktardaki altın 

iyonlarının ayırılması için manyetik grafen oksit (MGO) sorbenti ile seçici, basit ve 

hızlı bir dispersif katı faz mikro ekstraksiyon yöntemi geliştirilmiş ve Au(III) 

iyonlarının derişimi alevli atomik absorpsiyon spektroskopisi (FAAS) kullanılarak 

tayin edilmiştir. Zenginleştirme için optimum koşulların numune pH’ı 2,0, numune 

hacmi 50 mL, elüent çözeltisi 0,1 mol/L HCl çözeltisi içerisinde 0,5 mol/L tiyoüre ile 

sağlandığı gözlenmiştir. Yöntemin analitik performansı incelendiğinde gözlenebilme 

sınırı 4 ng/L, zenginleştirme katsayısı 500, adsorban kapasitesi 9,8 mg/g olarak 

bulunmuştur. Yöntemin çeşitli su numuneleri ve bazı sertifikalı referans maddeler 

üzerinde başarılı olduğu bulunmuştur ( Kazemi ve ark., 2015). 
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Xue ve arkadaşları tarafından yapılan çalışmada, jeolojik örneklerde Au(III), Pd(II) ve 

Pt(IV) gibi değerli metal iyonlarının ön deriştirilmesi ve ayrıştırılması için selüloz lifi, 

aktif karbon ve anyon değişim reçinesi Dowex 1x8’den oluşan yeni bir hibrit adsorban 

(HA) sentezlenmiştir.  Katı faz ekstraksiyonu ile yapılan zenginleştirme çalışmasında 

ilgili metaller grafit fırınlı atomik absorpsiyon spektrometresi ile tayin edilmiştir. 

Optimum koşullardaki zenginleştirme şartlarının numune akış hızı 10 mL/dk, numune 

hacmi 5 mL ile sağlandığı gözlenmiştir. Yöntemin analitik performansı incelendiğinde 

gözlenebilme sınırı (ng/mL) Au(III) ve Pd(II) için sırasıyla 0,008 ve 0,017, 

adsorpsiyon kapasitesi (mg/g)  sırasıyla 48,2 ve 35,9, zenginleştirme katsayısı ise her 

iki iyon için 100 olarak bulunmuştur. Yöntemin doğruluğu çeşitli sertifikalı referans 

maddeler üzerinde doğrulanmıştır (Xue ve ark., 2015). 

 

Behbahani ve arkadaşları tarafından yapılan çalışmada,  Au(III), Pd(II), Cu(II), Ag(I) 

iyonlarının eş zamanlı olarak ayırılması zenginleştirilmesi için 3,4-

dihidroksibenzaldehit ile modifiye edilmiş nano gözenekli MCM-41 kullanılarak katı 

faz ekstraksiyonu yapılmıştır. Yapılan çalışmada atomik absorpsiyon spektrometresi 

kullanılarak ilgili iyonların tayini gerçekleştirilmiş ve optimum zenginleştirme 

koşulları belirlenmiştir. Numune pH’sı 5,0, numune akış hızı 1-16 mL/dk, elüent 

çözeltisi HCl: tiyoüre 2:0,5 mol/L, elüent hacmi 0,5-2,0 mL optimum zenginleştirme 

şartları olarak belirlenmiştir. Yöntemin zenginleştirme katsayısı 567, 3,4-

dihidroksibenzaldehit-MCM-41’in adsorpsiyon kapasitesi Au(III) ve Pd(II) iyonları 

için sırasıyla 290 ve 155 mg/g olarak bulunmuştur. Yöntemin analitik performansı 

incelendiğinde gözlenebilme sınırı Au(III) ve Pd(II) iyonları için sırasıyla 0,09 ve 0,08 

ng/mL olarak hesaplanmıştır. pH’ın 5 olduğu numune çözeltisinde her bir iyon için 

matriks etkilerinin ihmal edilebilir olduğu belirtilmiş ve yöntemin doğruluğu sertifikalı 

referans madde olan polimetalik altın cevheri (Zidarovo-PMZrZ, 206 BG 326),  

musluk suyu, hazar denizi suyu, bakır madenine yakın nehir suyu, altın yapım 

atölyesinin atık suyu üzerinde valide edilmiştir (Behbahani ve ark., 2014) 

 

Wang ve arkadaşları tarafından yapılan çalışmada, manyetik nano tanecikler üzerine 

sodyum dodesilsülfat kaplanarak 2-(5-bromo-2piridilazo)-5-dietilaminofenol ile 

modifiye edilmiş yeni adsorban ile dispersif manyetik katı faz ekstraksiyonu 
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yöntemiyle toprak numunelerindeki Pd(II) tayini incelenmiştir.  Ekstraksiyon verimini 

etkileyen çeşitli parametreler alevli atomik absorpsiyon spektrometre cihazı 

kullanılarak belirlenmiştir. Optimum koşulların numune pH’sı 8, elüent çözeltisi 0,5 

mol/L tiyoüre - 1,0 mol/L HCl (1:1 v/v), elüent hacmi 2 mL ile sağlandığı ve ilgili 

çalışmada incelenen yabancı iyonlarının önemli derecede girişim yapmadığı 

bulunmuştur. Optimum deney koşulları altında gözlenebilme sınırı 0,12 µg/L olarak 

bulunmuştur. Üç farklı gerçek toprak numunesi üzerinde gerçekleştirilen geri kazanım 

çalışmalarında ise Pd(II) geri kazanımının % 96,7-104,0 aralığında olduğu 

belirtilmiştir (Wang ve ark., 2018).  

 

Yin ve arkadaşları tarafından yapılan çalışmada, aktif ilaç bileşenlerindeki Pd(II) 

derişimlerinin atomik absorpsiyon spektrometresi cihazı tayini için ile manyetik katı 

faz ekstraksiyon yöntemi geliştirilmiştir. Glutaraldehit çapraz bağlı manyetik kitosan 

nanopartikülleri kullanılarak yapılan çalışmada optimum koşullardaki Pd(II) tayini 

için optimum sorbent miktarı 20 mg,  numune pH’sı 3,  adsorpsiyon süresi 5 dk, 

maksimum koşullardaki desorpsiyon için elüent çözeltisi 2 mL 1,0 mol/L tiyoüre 

çözeltisi olarak belirlenmiştir. Yöntemin analitik performansı incelendiğinde 

gözlenebilme sınırı 2,8 µg/L ve adsorpsiyon kapasitesi 23 mg/g olarak bulunmuştur. 

Matriks etkisi incelendiğinde ise ihmal edilebilir düzeyde girişim olduğu belirtilmiştir. 

Ayrıca yöntemin doğruluğu toprak (GBW07288), dere sedimanı (GBW07289) 

sertifikalı referans maddeler üzerinde doğrulanmıştır ve uygulanan yöntemin ilaç aktif 

maddeleri üzerinde Pd analizi için güvenilir olduğu belirtilmiştir (Yin ve ark., 2018).  

 

 

 

 



 
 

 
 

 

 

 

BÖLÜM 3. MATERYAL VE METOD 
 

 

3.1. Kullanılan Cihazlar 

 

Bu çalışmada Au(III) ve Pd(II) iyonlarının derişimlerinin tayini Shimadzu marka AA-

6701F model (Shimadzu Corporation, Kyoto, Japonya) alevli atomik absorpsiyon 

spektrometresi ile yapıldı. Cihazda yakıt olarak hava-asetilen karışımı kullanıldı. 

Spektrometrenin çalışma şartları üretici firmanın ilgili elementler için önerdiği 

koşullara ayarlandı. Elementlerin ölçüm koşulları Tablo 3.1.’de gösterildi. 

 

Tablo 3.1. Alevli atomik absorpsiyon spektrometresinde Au(III) ve Pd(II) elementlerinin ölçüm koşulları 

Element Dalga boyu (nm) Slit aralığı (nm) 
Lamba Akımı 

(mA) 

Asetilen akış hızı 

(L/dk) 

Au(III) 242,8 0,5 12 1,8 

Pd(II) 244,8 0,5 10 1,8 

 

Saf silika jel ve modifiye edilen silika jellerin FT-IR spektrumları KBr disk tekniği 

yöntemiyle Perkin Elmer marka Spectrum Two™ model FT-IR spektrometresiyle 

(Perkin Elmer, Shelton, CT, ABD) alındı. Modifiye silika jelde bulunan karbon, 

hidrojen, azot ve kükürt elementel analizleri LECO marka CHNS-932 model 

elementel analiz cihazı ile Orta Doğu Teknik Üniversitesi Merkezi Laboratuvarda 

(Ankara) yaptırıldı.  

 

Çalışmalarda ayrıca IKA marka KS 4000i model orbital çalkalayıcı, IKA marka C-

MAG-HS7 model ısıtıcılı manyetik karıştırıcı, Eppendorf Research plus mikropipet, 

Ohaus marka PA214 C model hassas terazi kullanıldı. 
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3.2.  Kullanılan Kimyasallar 

 

Bu çalışmada analitik saflıkta ham maddeler kullanıldı. Au(III) ve Pd(II) iyonlarının 

çözeltileri Merck KGaA (Darmstadt, Almanya) şirketi tarafından atomik absorpsiyon 

spektrometresi için üretilmiş standart çözeltilerinin gerekli oranlarda seyreltilmesi ile 

hazırlandı. 

 

Çalışmada kullanılan silika jel, %37’lik HCl, etanol, 3-(trimetoksisilil)propilamin ve 

diğer çözeltiler Merck KGaA (Darmstadt, Almanya) şirketi tarafından üretilmiştir. 

 

6-(tiyofen-2-il)piridin-2-karbaldehit Sigma-Aldrich (Taufkirchen, Almanya) şirketi 

tarafından üretilmiş olup herhangi bir saflaştırma işlemi yapılmadan kullanıldı. 

 

Modifiye silika jelin sentezinde kullanılan toluen Merck KGaA (Darmstadt, Almanya) 

şirketi tarafından üretilmiş olup fosfor pentoksit üzerinden destillenerek kurutuldu ve 

kullanıldı (Sivrikaya, 2010). 

 

3.3. Deneysel Yöntem 

 

Saf silika jelden, 3-amino propil grubu bağlı silika jel sentezlendi ve daha sonra 

sentezlenen silika jel yüzeyine 6-(tiyofen-2-il)piridin-2-karbaldehit ligandının 

kovalent olarak bağlanmasıyla yeni adsorban sentezlendi. Sentezlenen modifiye silika 

jel ile Au(III) ve Pd(II) iyonlarının kolon katı faz ekstraksiyon yöntemiyle 

zenginleştirme şartları araştırıldı. Optimum zenginleştirme şartları belirlendikten 

sonra optimum şartlar altında çeşitli su örneklerinde Au(III) ve Pd(II) iyonları 

zenginleştirilerek FAAS ile tayin edildi. 

 

3.3.1. 3-Amino propil grubu bağlı silika jel sentezi 

 

10,0 g saf silika jel bir balon içerisine aktarıldı ve 6,0 M HCl içerisinde 4 saat boyunca 

geri soğutucu altında kaynatıldı. Daha sonra süzüldü ve yıkama sularında klorür 
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gözlenmeyinceye kadar saf su ile yıkandı. Klorürün olup olmadığı gümüş nitrat 

çözeltisiyle kontrol edildi. Yıkanan silika jel 150oC’de etüvde kurutuldu.  

 

Balon içerisine 50,0 mL susuz toluen ve 10,0 mL 3-(trimetoksisilil)propilamin 

konulduktan sonra kurutulmuş silika jelin 10 g’ı eklendi ve Ar atmosferi altında 1 gün 

boyunca geri soğutucu altında 100 oC’de karıştırıldı. Elde edilen 3-amino propil grubu 

bağlı silika jel önce toluen sonra etanol ve daha sonra dietileter ile yıkandı ve sonra 60 

oC’de kurutuldu. Burada gerçekleşen reaksiyon Şekil 3.1.’de gösterildi. 

 

 

Şekil 3.1. 3-amino propil grubu bağlı silika jel sentez reaksiyonu 

 

3.3.2. 6-(tiyofen-2-il)piridin-2-il]metilamin bağlı silika jelin sentezlenmesi 

 

0,75 g 6-(tiyofen-2-il)piridin-2-karbaldehit hassas olarak tartıldı, 50 mL etanolde 

çözüldü ve üzerine 2,5 g 3-amino propil grubu bağlı silika jel eklenerek geri soğutucu 

altında 1 saat oda sıcaklığında karıştırıldı, daha sonra 3 saat boyunca 60 oC’de ısıtılarak 

karıştırıldı. Reaksiyon sonrasında elde edilen Schiff bazı ([6-(tiyofen-2-il)piridin-2-

il]metilimin) bağlı modifiye silika jel sırasıyla alkol ve dietileter ile yıkandı, sonra da 

60 oC’de etüvde kurutuldu. Burada gerçekleşen reaksiyon Şekil 3.2.’de gösterildi. 

 

 

Şekil 3.2. [6-(tiyofen-2-il)piridin-2-il]metilimin bağlı modifiye silika jelin sentez reaksiyonu 
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Sentezlenen Schiff bazı bağlı silika jelin 2,0 g’ı tartıldı ve üzerine 50 mL etanol, 1,0 g 

sodyum borhidrür eklendi ve geri soğutucu altında 1 saat kaynatıldı. Daha sonra tekrar 

1,0 g sodyum borhidrür eklenerek yukarıdaki işlemler tekrar edildi (Kara ve ark., 

2001). Reaksiyon sonrasında elde edilen [6-(tiyofen-2-il)piridin-2-il]metilamin bağlı 

silika jel sırasıyla alkol ve su ile iyice yıkandı, sonra da 24 saat 60 oC’de etüvde 

kurutuldu. [6-(tiyofen-2-il)piridin-2-il]metilamin bağlı silika jelin indirgenme 

reaksiyonu Şekil 3.3.’de verildi. 

 

 

Şekil 3.3. [6-(tiyofen-2-il)piridin-2-il]metilamin bağlı silika jelin sentez reaksiyonu 

 

3.3.3. Kolon katı faz ekstraksiyonu ile zenginleştirme prosedürü 

 

Kolon katı faz ekstraksiyonu (SPE) yöntemiyle zenginleştirme çalışmasını optimize 

etmek için pH, elüent çözeltisi, numune akış hızı, numune hacmi ve matriks 

iyonlarının etkisi incelendi. 

 

SPE deneyinde 8 mm çapında 15 cm uzunluğunda bir tarafı musluklu diğer tarafı şilifli 

cam kolon kullanıldı. Kolonun alt kısmına cam pamuğu sıkıştırıldı, üzerine 300 mg  

[6-(tiyofen-2-il)piridin-2-il]metilamin bağlı modifiye silika jel dolduruldu ve sonra 

üzerine de cam pamuğu sıkıştırıldı. Burada modifiye silikanın altına ve üzerine cam 

pamuğu sıkıştırılmasının amacı modifiye silikanın kolon içerisindeki stabilizasyonunu 

sağlamaktır. Kolonun şilifli kısmına kolon içerisine çözelti konulmasını sağlamak için 

şilifli bir balon takıldı ve çözeltilerin uygun akış hızlarında geçebilmesi için kolon bir 

peristaltik pompaya bağlandı. Bu şekilde hazırlanmış kolon düzeneği Şekil 3.4.’te 

gösterildi. 
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Şekil 3.4. Zenginleştirme çalışmasında kullanılan kolon düzeneği 

 

Kolon 100 mL deiyonize su ile yıkandı ve numune çözeltisinin pH’sı ile aynı pH’a 

sahip 25 mL HCl çözeltisiyle şartlandırma yapıldı. Belirli pH, konsantrasyon ve 

hacimdeki numune çözeltisi belirli akış hızında kolondan geçirildi. Daha sonra 

kolonda adsorplanan Au(III) ve Pd(II) iyonları uygun elüent çözeltisinin kolondan 

geçirilmesiyle elüe edildi. Elüe edilen elementlerin derişimleri FAAS ile tayin edildi 

ve yüzde geri kazanım (% R) değerleri hesaplandı (denklem 3.1). İncelenen her bir 

parametre değişikliğinden sonra kolon deiyonize suyla yıkanıp uygun pH’daki HCl 

çözeltisiyle şartlandıktan sonra tekrar kullanıldı. 

 

%𝑅 =  
𝐶𝑒𝑙 𝑥 𝑉𝑒𝑙

𝐶𝑠 𝑥 𝑉𝑠
 𝑥 100                        (3.1) 

 

Burada; Cs, numunede bulunan eser element derişimi (mg/L); Cel, elüattaki eser 

element derişimi (mg/L); Vs, numune hacmi (L); Vel, elüat hacmi (L)’dir (Akyüz, 

2013). 

 

Optimizasyon çalışmaları için yapılan tüm deneyler üçer defa tekrar edildi ve 

sonuçlarla beraber standart sapmalar da verildi.  
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3.3.4. Kesikli adsorpsiyon işlemi 

[6-(tiyofen-2-il)piridin-2-il]metilamin bağlı silika jelin Au(III) ve Pd(II) iyonları için 

adsorpsiyon kapasitesini belirlemek için kesikli adsorpsiyon deneyleri yapıldı. 1,0 

veya 0,1 M HCl içeren 50 mL hacminde 100 mg/L Au(III) ve Pd(II) iyonları içeren 

ayrı ayrı çözeltiler hazırlandı. Bu çözeltilere 25 mg [6-(tiyofen-2-il)piridin-2-

il]metilamin bağlı silika jel ilave edildi ve oda sıcaklığında 24 saat orbital çalkalayıcı 

ile çalkalandı. Daha sonra karışım süzüldü ve çözeltide kalan Au(III) ve Pd(II) 

iyonlarının konsantrasyonları FAAS ile ölçüldü ve [6-(tiyofen-2-il)piridin-2-

il]metilamin bağlı silika jelde adsorbe edilen Au(III) ve Pd(II) miktarları mg/g olarak 

hesaplandı (Denklem 3.2). 

 

𝑞𝑒 =  
(𝐶0− 𝐶𝑒) 𝑉

m
                    (3.2) 

 

Burada; qe, modifiye silika üzerinde adsorplanan Au(III) veya Pd(II) miktarı (mg/g); 

Co, çözeltideki Au(III) veya Pd(II) iyonlarının başlangıç derişimi (mg/L); Ce, Au(III) 

veya Pd(II) iyonlarının dengede çözeltide kalan derişimi (mg/L); V, Au(III) veya Pd(II) 

içeren numune çözeltisinin hacmi (L); m, modifiye silika jelin miktarıdır (g) (Karslı 

ve ark., 2017) 

 

 

  



 
 

 
 

 

 

 
BÖLÜM 4. SONUÇLAR 
 

 

4.1. Saf Ve Modifiye Silika Jellerde Elementel Analiz 

 

3-amino propil bağlı silika jel, [6-(tiyofen-2-il)piridin-2-il]metilimin ve [6-(tiyofen-2-

il)piridin-2-il]metilamin bağlı silika jel’e ait elementel analiz sonuçları Tablo 4.1.’de 

verilmiştir.  

 

Tablo 4.1. 3-amino propil bağlı silika jel, [6-(tiyofen-2-il)piridin-2-il]metilimin ve [6-(tiyofen-2-il)piridin-2-

il]metilamin bağlı silika jelde C, H, N ve S element miktarları 

Madde % Karbon % Hidrojen % Azot % Kükürt 

3-amino propil bağlı silika jel 4,23 1,55 1,43 

 

 

[6-(tiyofen-2-il)piridin-2-il]metilimin 

bağlı silika jel 

12,51 1,75 2,26 2,38 

 

 

[6-(tiyofen-2-il)piridin-2-il]metilamin 

bağlı silika jel 

10,22 1,77 1,83 1,84 

 

Tablo 4.1.’e bakıldığında 3-amino propil bağlı silika jelin yapısında C, H ve N varlığı 

saf silika jele 3-amino propil grubunun bağlandığını ıspat etmektedir.  [6-(tiyofen-2-

il)piridin-2-il]metilimin bağlı silika jeldeki C ve N yüzde miktarlarındaki artış ve 3-

amino propil bağlı silika jelde olmayıp ligandın tiyofen grubundan gelen S elementinin 

gözlenmesi ligandın silika jelin yüzeyine bağlandığını göstermektedir. İndirgenmiş 

ürün olan [6-(tiyofen-2-il)piridin-2-il]metilamin bağlı silika jelin elementel analizinde 

görülen azalmaların nedeni reaksiyondan sonra ürünün saf su ile yıkanması sonucu 

adsorbanın su tutması ve 60 oC’de adsorplanmış suyun tamamen giderilememesi 

olarak düşünülmektedir.  
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4.2. Saf ve Modifiye Silika Jelin İnfrared Spektrumları 

 

Aktifleştirilmiş silika jel, 3-amino propil bağlı silika jel, [6-(tiyofen-2-il)piridin-2-

il]metilimin ve [6-(tiyofen-2-il)piridin-2-il]metilamin bağlı silika jelin infrared 

spektrumları Şekil 4.1.’de verilmiştir. 

 

 

Şekil 4.1. Aktifleştirilmiş ve modifiye silika jellerin FT-IR spektrumları 

 

Şekil 4.1.’de gösterilen aktifleştirilmiş silika jele ait infrared spektrumu incelendiğinde 

3450 cm-1 dalga boyunda O-H gerilme pikleri, 970 cm-1’ de silanole ait –OH grubunun 

deformasyon piki ve 1080 cm-1’de Si-O-Si bağlarına ait gerilme ve eğilme pikleri 

görülmektedir. 3-amino propil bağlı silika jele ait infrared spektrumu incelendiğinde 

3415 cm-1’deki O-H gerilme pikinin azalması, 2930 cm-1 ve 2855 cm-1’ deki C-H 

bağlarına ait piklerin gözlenmesi 3-amino propil grubunun silika jel yüzeyine 

bağlandığını göstermektedir. N-H bağlarına ait pikler O-H gerilme pikinin altında 

kaldığından gözlenmemektedir. Modifiye silika jellere ait infrared spektrumu 

incelendiğinde ise 1654 cm-1’de C=N grubuna ait pikin gözlenmesi ligandın 3-amino 

propil bağlı silika jele bağlandığını göstermektedir. 1460 cm-1’de görülen pikler ise   
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C-H ve N-H deformasyon pikleri olarak yorumlanabilir.  İndirgenmiş modifiye silika 

jelin spektrumu incelendiğinde ise 1654 cm-1’de C=N grubuna ait pikin ciddi oranda 

azalması ürünün indirgendiğini göstermektedir.  

 

4.3. Kolon Katı Faz Ekstraksiyonu Yöntemiyle Zenginleştirme Çalışmaları 

 

Au(III) ve Pd(II) zenginleştirme çalışmalarında her iki iyonu da içeren tek bir çözelti 

hazırlanarak kullanılmıştır. 

 

4.3.1. Numune pH’sının etkisi 

 

Modifiye silika jele Au(III) ve Pd(II) iyonlarının tutunmalarında pH etkisini incelemek 

amacıyla 25 mL hacminde 0,4 mg/L Au(III) ve 0,4 mg/L Pd(II) içeren değişik pH 

değerlerinde bir seri çözelti hazırlandı. Bu çözeltilerin her biri 5,0 mL/dk akış hızında 

kolondan geçirildi. Kolonda tutulan Au(III) ve Pd(II) 2,5 mL/dk akış hızında 1 M HCl 

içerisindeki %3’lük tiyoüre çözeltisinin 10,0 mL’si ile elüe edildi. Kolondan çıkan 

elüsyon çözeltisi 10,0 mL’lik balon jojelerde toplandı ve FAAS ile ölçüm yapılarak 

Au(III) ve Pd(II) için geri kazanım değerleri hesaplandı. Sonuçlar Tablo 4.2.’ de verildi 

Şekil 4.2.’de gösterildi. 

 

Tablo 4.2. Au(III) ve Pd (II) geri kazanımına pH etkisi 

pH 
Yüzde Geri Kazanım (%R) 

Au(III) Pd(II) 

0,0 (1,0 M HCl) 98±1 95±3 

0,3 (0,5 M HCl) 98±2 99±5 

1,0 (0,1 M HCl) 99±2 98±1 

2,0 (0,01 M HCl) 98±3 99±1 

 

Au(III) ve Pd(II) geri kazanımlarına numune pH’ı etkisi incelendiğinde, numune 

çözeltilerinde bulunan HCl derişiminin Au(III) ve Pd(II) geri kazanımlarına önemli bir 

etkisinin olmadığı 0,01 ile 1,0 M arasında HCl içeren çözeltilerden her iki iyonunun 

da kantitatif olarak geri kazanıldığı görülmektedir. Fakat yine de 1,0 M HCl ortamında 
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Pd(II) geri kazanımının düştüğü görülmektedir. Bu nedenle bundan sonraki 

çalışmalarda numune pH’sının 1,0 olmasına karar verildi. 

 

 

Şekil 4.2. Au(III) ve Pd(II) geri kazanımının pH etkisiyle değişimi 

 

4.3.2. Elüent çözeltisi türü, hacmi ve akış hızı etkisi 

 

Modifiye silika jelden Au(III) ve Pd(II) iyonlarının sıyrılmasında elüsyon çözeltisinin 

etkisini incelemek amacıyla, 0,1 M HCl içerisinde 0,4 mg/L  Au(III) ve 0,4 mg/L  

Pd(II) içeren 25 mL hacimli numune çözeltisi hazırlandı ve 5 mL/dk akış hızında 

kolondan geçirildi. Kolonda tutulan Au(III) ve Pd(II) değişik akış hızında ve 

hacimlerdeki farklı elüent çözeltileriyle elüe edildi. Kolondan çıkan elüsyon 

çözeltilerinde FAAS ile ölçüm yapılarak Au(III) ve Pd(II) için geri kazanım değerleri 

hesaplandı ve sonuçlar Tablo 4.3.’de verildi. 

 

Tablo 4.3. Au(III) ve Pd(II) geri kazanımına elüent çözeltisinin etkisi 

Elüent Türü 
Elüent Hacmi 

mL 

Elüent Akış Hızı 

mL/dk 

Yüzde geri kazanım (%R) 

Au(III) Pd(II) 

1 M HCl 

içerisinde  

%1'lik 

tiyoüre 

5,0 2,5 83± 1 85± 1 

5,0 5,0 77± 3 79± 5 

10,0 2,5 97± 1 94± 2 

10,0 5,0 96± 4 85± 3 

1 M HCl 

içerisinde  

%3'lük 

tiyoüre 

5,0 2,5 94± 3 91± 5 

5,0 5,0 88± 1 85± 3 

10,0 2,5 98± 2 98± 3 

10,0 5,0 99± 4 93± 5 

10,0 7,5 97± 4 90± 2 
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Tablo 4.3.’de verilen sonuçlara bakıldığında 1 M HCl içerisinde %1’lik tiyoüre elüent 

çözeltisinin hiçbir akış hızı ve hacimde kantitatif geri kazanım sağlamadığı 

görülmektedir. 1 M HCl içerisinde %3’lük tiyoüre elüent çözeltisinin de 5,0 mL’lik 

hacminin kantitatif geri kazanım sağlamadığı, 10,0 mL hacminde kullanıldığında ise 

ancak düşük akış hızında (mL/dk) kantitatif geri kazanım sağladığı görülmektedir. Bu 

nedenle, optimum elüent olarak, 10,0 mL hacmindeki 1,0 M HCl içerisinde %3’lük 

tiyoüre çözeltisinin 2,5 mL dk akış hızında kolondan geçirilmesine karar verildi. 

 

4.3.3. Numune akış hızı etkisi 

 

Modifiye silika jele Au(III) ve Pd(II) iyonlarının tutunmalarında numune akış hızı 

etkisini incelemek amacıyla 0,1 M HCl içerisinde 0,4 mg/L Au(III) ve 0,4 mg/L  Pd(II) 

içeren 25 mL hacimli numune çözeltileri hazırlandı. Bu çözeltilerin her biri farklı akış 

hızlarında kolondan geçirildi. Kolonda tutulan Au(III) ve Pd(II) iyonları, 10 mL 

hacminde 1,0 M HCl içerisindeki %3’lük tiyoüre çözeltisinin 2,5 mL/dk akış hızında 

kolondan geçirilmesiyle elüe edildi. Kolondan çıkan elüat çözeltileri 10,0 mL’lik 

balon jojelerde toplandı ve FAAS ile ölçüm yapılarak Au(III) ve Pd(II) için geri 

kazanım değerleri hesaplandı ve sonuçlar Tablo 4.4.’de verildi. 

 

Tablo 4.4. Au(III) ve Pd(II) geri kazanımına numune akış hızı etkisi 

Numune akış hızı 

(mL/dk) 

Yüzde geri kazanım  

( %R) 

 Au(III) Pd(II) 

2,5 102 ± 2 97 ± 3 

5,0 98 ± 2 98 ± 3 

7,5 99 ± 4 97 ± 2 

 

Tablo 4.4.’de verilen sonuçlara bakıldığında numune akış hızıyla Au(III) ve Pd(II) geri 

kazanımlarının önemli ölçüde değişmediği gözlendi. Daha sonraki çalışmalarda akış 

hızı 7,5 mL/dk olarak kullanılmasına karar verildi. 
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4.3.4. Numune hacmi etkisi 

 

Modifiye silika jele Au(III) ve Pd(II) iyonlarının tutunmalarında numune hacmi 

etkisini incelemek amacıyla 0,1 M HCl içerisinde 0,4 mg/L Au(III) ve 0,4 mg/L  Pd(II) 

içeren değişik  hacimlerde bir seri numune çözeltileri hazırlandı. Bu çözeltilerin her 

biri 7,5 mL/dk akış hızında kolondan geçirildi. Kolonda tutulan Au(III) ve Pd(II) 2,5 

mL/dk akış hızında ve 10,0 mL hacminde 1,0 M HCl içerisindeki %3’lük tiyoüre 

çözeltisiyle elüe edildi. Elde edilen elüatlar, 10,0 mL’lik balon jojelerde toplandı ve 

FAAS ile ölçüm yapılarak Au(III) ve Pd(II) için geri kazanım değerleri hesaplandı ve 

sonuçlar Tablo 4.5.’de verildi. 

 

Tablo 4.5. Au(III) ve Pd(II) geri kazanımına numune hacminin etkisi 

Numune Hacmi 

(mL) 

Yüzde Geri Kazanım ( %R) 

Au(III) Pd(II) 

25 99 ± 2 99 ± 1 

50 99 ± 2 99 ± 1 

100 98 ± 2 98 ± 2 

250 97 ± 1 96 ± 1 

500 95± 1 95 ± 4 

 

 

Şekil 4.3. Au(III) ve Pd(II) geri kazanımının numune hacmi ile değişimi 

 

Tablo 4.5.’e bakıldığında numune hacminin 25 mL’den 500 mL’ye kadar 

çıkarılmasıyla Au(III) ve Pd(II) için geri kazanım değerlerinin biraz düştüğü 

görülmektedir. Buna rağmen 500 mL gibi yüksek hacimde dahi kantitatif geri 

kazanımlar elde edilmiştir. Daha yüksek hacimler pratik olmayacağı düşünülerek 
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incelenmemiştir. Yöntemin zenginleştirme katsayısı en yüksek hacimli numune 

çözeltisinin (500 mL) en düşük elüent çözeltisi hacmine (10 mL) oranından 50 olarak 

hesaplanmıştır. 

 

4.3.5. Matriks iyonu etkisi 

 

Au(III) ve Pd(II) iyonlarının kolon katı faz ekstraksiyonunda gerçek numunelerde 

bulanabilecek olan hem ağır hem de alkali ve toprak alkali metal iyonlarının etkileri 

araştırıldı. Bu amaçla, 0,1 M HCl içerisinde 0,4 mg/L Au(III), 0,4 mg/L Pd(II) ve 

değişik konsantrasyonlarda matriks iyonu içeren 25 mL hacimli bir seri numune 

çözeltisi hazırlandı. Bu çözeltilerin her biri 7,5 mL/dk akış hızında kolondan geçirildi. 

Kolonda tutulan Au(III) ve Pd(II) 2,5 mL/dk akış hızında, 10,0 mL hacminde 1,0 M 

HCl içerisindeki %3’lük tiyoüre çözeltisiyle elüe edildi. Kolondan çıkan elüatlar, 10,0 

mL’lik balon jojelerde toplandı ve FAAS ile ölçüm yapılarak Au(III) ve Pd(II) için 

geri kazanım değerleri hesaplandı ve sonuçlar Tablo 4.6.’da verildi. 

 

Tablo 4.6. Au(III) ve Pd(II) geri kazanımına matriks iyonlarının etkisi 

Matriks İyonu Derişimi 

(mL/L ) 

Hazırlandığı 

Bileşik 

Yüzde Geri Kazanım  

( %R) 

Au(III) Pd(II) 

Na+ 1000 NaNO3 100 ± 1 95 ± 1 

K+ 1000 KNO3 98 ± 5 97 ± 2 

Ca2+
 1000 Ca(NO3)2 96  ± 1 95 ± 1 

Mg2+ 1000 Mg(NO3)2 95  ± 2 96 ± 2 

Fe3+ 100 FeCl3 96  ± 1 97 ± 1 

Cu2+ 100 Cu(NO3)2 98  ± 3 99 ± 1 

Ni2+ 100 Ni(NO3)2 96  ± 1 99 ± 1 

 

Tablo 4.6.’da görüldüğü gibi çalışılan konsantrasyonlarda alkali, toprak alkali 

metallerin ve ağır metal iyonlarının numunedeki varlığı, Au(III) ve Pd(II) geri 

kazanımını önemli derecede etkilemediği gözlendi. Bundan dolayı geliştirilen 

yöntemin çeşitli su numuneleri üzerinde de başarılı şekilde uygulanabileceği anlaşıldı.  
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4.3.6. Geliştirilen yöntemin analitik performansı 

 

Kolon yöntemi kullanılarak yapılan Au(III) ve Pd(II) zenginleştirilmesinde optimum 

koşullar, numune pH’sı 1,0, maksimum uygulanabilir numune akış hızı 7,5 mL/dk, 

maksimum uygulanabilir numune hacmi 500 mL, elüent 1 M HCl içerisindeki % 3’lük 

tiyoüre, elüent hacmi 10,0 mL ve elüent akış hızı 2,5 mL/dk olarak bulundu. 

 

Yöntemin kesinliği optimum koşullarda 0,4 mg/L Au(III) ve 0,4 mg/L Pd(II)  içeren 

numune çözeltisinin 5 kez zenginleştirilmesiyle çalışıldı. Elde edilen sonuçların yüzde 

bağıl standart sapması (%BSS) Au(III) için % 2,0, Pd(II) için % 1,9 ve yüzde geri 

kazanım değerleri Au(III) için % 97 Pd(II) için % 98 olarak hesaplandı. 

 

Kör çözeltinin (n=10) ölçüm sonuçlarının standart sapmasının 3 katına göre 

hesaplanan Au(III)’ün ve Pd(II)’nin cihaza ait (enstrümental) gözlenebilme sınırları 

(3σ) sırasıyla 19 ve 52 µg/L olarak bulundu. Geliştirilen yöntemin  gözlenebilme sınırı 

ise, cihaza ait gözlenebilme sınırının zenginleştirme katsayısına bölünmesiyle Au(III) 

ve Pd(II) için sırasıyla 0,38 µg/L ve 1,04 µg/L olarak hesaplandı. 

 

4.4. Kesikli Adsorpsiyon Çalışması 

 

Modifiye silika jele ait adsorpsiyon kapasitesini belirlemek için 1,0 ve 0,1 M HCl 

içrecen 50 mL hacminde 100 mg/L Au(III) veya Pd(II) iyonu içeren çözeltiler ayrı ayrı 

hazırlandı ve üzerine 25 mg modifiye silika jel eklendi. Bu çözelti kapaklı erlen 

içerinde 24 saat orbital çalkalayıcı ile çalkalandı. Daha sonra karışım süzüldü ve elde 

edilen çözeltide kalan Au(III) ve Pd(II) iyonlarının derişimleri FAAS ile tayin edildi. 

[6-(tiyofen-2-il)piridin-2-il]metilamin bağlı silika jelin 0,1 M ve 1,0 M HCl içeren 

çözeltilerinden Au(III) iyonları için adsorpsiyon kapasitesi sırasıyla 52,1, 14,5 mg/g 

ve  Pd(II) iyonları için ise 51,2 ve 22,4 mg/g olarak bulundu. 
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4.5. Geliştirilen Yöntemin Uygulaması 

 

Au(III) ve Pd(II) iyonlarının belirlenebilmesi için yapılan zenginleştirme yöntemi 

Sakarya İlinden toplanan çeşitli su örnekleri üzerine uygulandı. Yöntem, numune 

hacmi 100 mL, numune pH’ı 1,0, elüent 1,0 M HCl içerisinde %3’lük  tiyoüre, elünt 

hacmi 10 mL, elüent akış hızı 2,5 mL/dk olarak uygulandı. cak şekilde su numuneleri 

üzerine belirli konsantrasyonda Au(III) ve Pd(II) eklenerek yöntemin doğruluğu 

gösterildi. 

 

Tablo 4.7. Au(III) ve Pd(II) iyonlarının zenginleştirilerek belirlenmesi için önerilen yöntemin çeşitli su 

numunelerine uygulanması 

Su numunesi Eklenen Metal Miktarı (µg) Bulunan Metal Miktarı (µg) ± s 
Geri Kazanım 

(%R) 

  Au(III) Pd(II) Au(III) Pd(II) Au(III) Pd(II) 

Saf su 

- - < LOD* < LOD* - - 

20,0 20,0 19,7± 0,4 19,5± 0,5 99±2 98±3 

40,0 40,0 39,1± 1,6 39,9± 1,2 98±4 100±3 

  - - < LOD < LOD - - 

Çeşme suyu 20,0 20,0 19,7± 0,2 19,3± 0,2 99±1 97±1 

  40,0 40,0 38,8± 0,8 38,9± 0,7 97±2 97±2 

Deniz suyu 

- - < LOD < LOD - - 

20,0 20,0 19,9± 0,2 20,2± 0,6 100±1 101±3 

40,0 40,0 38,1± 0,4 38,3± 0,8 95±1 96±2 

Çark deresi 

- - < LOD < LOD - - 

20,0 20,0 19,1± 0,2 19,5± 0,8 96±1 97±4 

40,0 40,0 38,5± 0,4 38,8± 0,8 96±1 97±2 

Sapanca gölü 

- - < LOD < LOD - - 

20,0 20,0 19,5± 0,6 19,5± 0,8 96±3 96±4 

40,0 40,0 38,5± 1,2 39,9± 1,0 96±3 100± 3 

Kaynak suyu 

- - < LOD < LOD - - 

20,0 20,0 19,3± 0,6 19,3± 1,0 97±3 97±5 

40,0 40,0 39,2± 1,0 39,5± 2,4 98±3 99±6 

*On kat zenginleştirme ile Au(III) için 1,9 µg/L ve Pd(II) için 5,2 µg/L



 
 

 
 

 

 

 

BÖLÜM 5. TARTIŞMA VE ÖNERİLER 

 

 

Bu çalışmada Au(III) ve Pd(II) iyonlarının eş zamanlı olarak zenginleştirilmesi için 

kullanılmak üzere [6-(tiyofen-2-il)piridin-2-il]metilamin bağlı silika jel kolon dolgu 

materyali olarak sentezlenmiş ve karakterize edilmiştir. 

 

Yapılan zenginleştirme çalışmalarında optimum koşullar olarak numune çözeltisi 

pH’sı; 1,0, elüent; 1,0 M HCl içerisindeki % 3’lük tiyoüre çözeltisi, elüent akış hızı; 

2,5 mL/dk ve numune akış hızı; 7,5 mL/dk bulundu. 

 

Au(III) ve Pd(II) iyonları için numunede 500 mL gibi büyük akış hızlarında bile 

kantitatif geri kazanım elde edilmiştir. Geliştirilen yöntemle Au(III) ve Pd(II) iyonları 

için zenginleştirme faktörü 50 olarak hesaplanmıştır. 

 

Geliştirilen yöntemle Au(III) ve Pd(II) iyonları için gözlenebilme sınırları (3ϭ) 

sırasıyla 0,38 ve 1,04 µg/L olarak hesaplandı. 0,4 mg/L derişimde Au(III) ve Pd(II) 

içeren numunelerin önerilen yöntemle tayininde Au(III) ve Pd(II)  için sırasıyla yüzde 

bağıl standart sapmalar 2,0 ve 1,9 ve yüzde geri kazanımlar ise % 97 ve % 98 olarak 

bulunmuştur.  

 

[6-(tiyofen-2-il)piridin-2-il]metilamin bağlı silika jelin 0,1 M ve 1,0 M HCl içeren 

çözeltilerinden Au(III) iyonları için deneysel adsorpsiyon kapasitesi sırasıyla 52,1 ve 

14,5 mg/g ve Pd(II) iyonları için ise 51,2 ve 22,4 mg/g olarak hesaplanmıştır. 

 

Ayrıca Au(III) ve Pd(II) iyonlarının ön deriştirilmesi için geliştirilen yöntem, 

zenginleştirme katsayısı ve gözlenebilme sınırı açısından literatürde rapor edilen farklı 

kolon dolgu materyali ve cihaz kullanılarak yapılan analitiksel metodlar ile mukayese 

edilmiştir. Tablo 5.1.’de mukayese edilen analitiksel yöntemlere bakıldığında genel 
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olarak Au(III) iyonlarının gözlenebilme sınırları 0,1 ile 15,6 µg/L ve Pd(II) iyonlarının 

ise 0,28 ile 16 µg/L arasındadır. Bu çalışmada Au(III) ve Pd(II) iyonları için küçük 

LOD değerleri elde edildiği söylenebilir. 

 

Tablo 5.1. Au(III) ve Pd(II) ön deriştirilmesi için geliştirilen yöntemin diğer yöntemlerle karşılaştırılması 

 

Kolon dolgu materyali Cihaz LOD 

(µg/L) 

Zenginleştirme 

faktörü 

Kaynak 

Au(III) Pd(II) Au(III) Pd(II) 

Amino silika  materyali FAAS 0,45 - 100 - (Imamoglu ve 

ark., 2012) 

Etilendiamin silika 

materyali 

FAAS 0,41 - 100 - (Imamoglu ve 

ark., 2012) 

İminodiasetat grupları 

içeren Lewatit Mono Plus 

TP 207 

FAAS 0,2 - 106 - (Daşbaşı, 

2013) 

Rubeanik asit şelatı FAAS 0,8 - 100 - (Sabermahani 

ve ark., 2016) 

Modifiye edilmiş organo 

nanokil 

FAAS 0,1 - 105 - (Afzali ve ark., 

2010) 

Tiyokarbohidrazid ile 

modifiye edilmiş atakulitin 

ICP-

OES 

0,32 - 150 - (Zhang  ve 

ark., 2011) 

Müreksit ile modifiye 

edilmiş halloysit nanotüp 

ICP-

OES 

0,29 - 120 - (Li ve ark., 

2012) 

Poliamin bağlı silika jel   

 

FAAS - 3 - 23,9 (Sivrikaya ve 

ark., 2017) 

Amidinotiyoüreido bağlı 

silika jel  

 

FAAS 

 

13 

 

17 

 

- 

 

- 

(Zhang ve ark., 

2002) 

Trietilentetramin bağlı 

silika jel  

 

FAAS 

 

0,24 

 

0,26 

 

100 

 

100 

(Güneş ve ark., 

2012) 

Taç eter bağlı manyetik 

nano partikül 

FI-

GFAAS 

 

0,16 

 

0,28 

 

24,3 

 

13,9 

(Ye ve ark., 

2014) 

On karboksi grubu taşıyan, 

suda çözünmeyen 

pillar[5]aren türevi 

 

FAAS 

 

15,9 

 

16,0 

 

12 

 

16 

(Zhou ve ark., 

2014) 

[6-(tiyofen-2-il)piridin-2-

il]metilamin bağlı silika jel 

FAAS 0,38 1,04 50 50 Bu çalışma 
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Geliştirilen yöntemde kullanılan [6-(tiyofen-2-il)piridin-2-il]metilamin bağlı silika 

jelin adsorpsiyon kapasitesi literatürde rapor edilen farklı adsorbanlara ait adsorpsiyon 

kapasiteleri ile mukayese edildi. Tablo 5.2.’de listelenen adsorpsiyon kapasitelerine 

bakıldığında [6-(tiyofen-2-il)piridin-2-il]metilamin bağlı silika jelin Au(III) 

adsorpsiyon kapasitesinin yüksek ve Pd(II) adsorpsiyon kapasitesinin orta değerlerde 

olduğu söylenebilir. 

 

Tablo 5.2.  Modifiye silika jelin Au(III) ve Pd(II) adsorpsiyon kapasitesinin diğer adsorbanlarla karşılaştırılması  

 

 

 

Adsorban Adsorpsiyon Kapasitesi 

mg/g 

Kaynak 

Au(III) Pd(II) 

Rubeanik asit şelatı 7,5 - (Sabermahani ve ark., 

2016)  

Modifiye edilmiş organo nanokil 3,9 - (Afzali ve ark., 2010) 

Triokarbohidrazid ile modifiye edilmiş 

atakulitin 

66,7 - (Zhang  ve ark., 2011) 

Murexide modifiye halloysiy nanotüp - 42,86 (Li ve ark., 2012) 

Poliamin bağlı silika jel (PA-SG) - 158,7 (Sivrikaya ve ark., 

2017) 

Ambelite XAD-1180 reçinesi üzerinde 

N-(4-metilfenil)-2-{[(4-fenil-5pridin-4-

yl-4H-1.2.4-triazol-3-

yl)tiyo]asetil}hidrazin karbo tioamid 

kompleksi 

2,54 2,37 (Bayrak ve ark., 2016) 

Manyetik grafen oksit  9,8 - (Kazemi ve ark., 2015) 

Selüloz lifi, aktif karbon ve anyon 

değişim reçinesi Dowex 1x8’den oluşan 

yeni bir hibrit adsorban  

48,2 35,9 (Xue ve ark., 2015) 

[6-(tiyofen-2-il)piridin-2-il]metilamin 

bağlı silika jel 

52,1 51,2 Bu çalışma 
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