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ÖZET 

Anahtar kelimeler: Paladyum, geri kazanım, katı faz ekstraksiyonu, zenginle�tirme, 
adsorpsiyon, modifiye silika jel, tris(2-aminoetil)amin, alevli atomik absorpsiyon 
spektrometresi. 

Bu çalı�mada, tris(2-aminoetil)amin ba�lı silika jel (Tris-SG) sentezlenmi� ve Pd(II) 
iyonlarının sulu çözeltilerden katı faz ekstraksiyonu için bir adsorban olarak 
kullanılmı�tır. Çalı�ma boyunca Pd(II) konsantrasyonlarının belirlenmesinde alevli 
atomik absorpsiyon spektrometresi kullanılmı�tır. Pd(II) adsorpsiyonu üzerine 
numune çözeltisindeki asit ve klorür konsantrasyonunun, temas süresinin ve Pd(II) 
ba�langıç konsantrasyonunun etkileri kesikli adsorpsiyonu yöntemi ile yapılan 
deneylerde ara�tırılmı� ve optimize edilmi�tir. Pd(II) adsorpsiyonunun 0,1 M C1- ve 
0,1 M HNO3 içeren çözeltiden maksimum oldu�u bulundu. Pd(II) adsorpsiyon 
dengesine 240 dakikada ula�ıldı. Tris(2-aminoetil)amin ba�lı silika jelin deneysel 
Pd(II) adsorpsiyon kapasitesinin 71,8 mg/g oldu�u bulundu. SPE kolon 
çalı�malarında, numune hacmi, numunenin akı� hızı, eluent çözeltisinin tipi, akı� hızı 
ve hacmi ve bazı alkali ve a�ır metallerin deri�imleri gibi etkili faktörler incelenmi�
ve optimize edilmi�tir. 0,1 M C1- ve 0,1 M HNO3 içeren 1000 mL numune 
çözeltisinin Tris-SG dolgulu kolondan 10 ml/dk akı� hızında geçirilerek ve sonra 
adsorbe edilmi� Pd(II)’nin 5 mL hacminde 1,0 M HC1 çözeltisinde % 1,0 tiyoüre ile 
10 mL/dk akı� hızında sıyırılmasıyla Pd(II) iyonlarının nicel olarak geri kazanıldı�ı 
bulundu. Geli�tirilen yöntemde elde edilen 200 zenginle�tirme faktörü kullanılarak 
Pd(II) için gözlenebilme ve tayin sınırları sırasıyla 0,21 ve 0,68 µg/L olarak 
hesaplandı. Yöntemin do�rulu�u sertifikalı referans madde olan SARM7B kodlu 
platin cevherinde paladyum tayini yapılarak ba�arıyla ortaya konuldu. Geli�tirilen 
yöntemle çe�itli su numunelerinde Pd(II) seviyeleri ilave edip geri kazanma 
deneyleri do�rulanarak ba�arıyla tayin edildi ve Pd(II) yüzde geri kazanımları % 97 
ile % 107 aralı�ında bulundu. 



viii

SOLID PHASE EXTRACTION OF Pd(II) IONS BY              
TRIS(2-AMINOETHYL)AMINE BONDED SILICA GEL AND 

DETERMINATION WITH FLAME AAS 

SUMMARY 

Keywords: Palladium, recovery, solid phase extraction, preconcentration, adsorption, 
modified silica gel, tris(2-aminoethyl)amine, flame atomic absorption spectrometry. 

In this study, tris(2-aminoethyl)amine bonded silica gel (Tris-SG) was synthesized 
and used as an adsorbent for solid phase extraction of Pd(II) ions from aqueous 
solutions. Throughout the study, flame atomic absorption spectrometer was used for 
the determination of Pd(II) concentrations. The effects of acid and chloride 
concentration in the sample solution, and contact time and initial Pd(II) concentration 
on Pd(II) adsorption were investigated and optimized in the experiments performed 
by the batch adsorption method. Pd(II) adsorption was found to be maximum from 
solution containing 0.1 M C1- and 0.1 M HNO3. Pd(II) adsorption equilibrium was 
reached at 240 min. Experimental Pd(II) adsorption capacity of tris(2-
aminoethyl)amine bonded silica gel was found to be 71.8 mg/g. In column SPE 
studies, the effective factors such as sample volume, flow rate of sample, type, flow 
rate and volume of the eluent solution and levels of some alkaline and heavy metals 
were examined and optimized. It was found that Pd(II) ions were quantitatively 
recovered using the Tris-SG filled column by passing of 1000 mL of the sample 
solution containing 0.1 M C1- and 0.1 M HNO3 at 10 mL/min flow rate thorough the 
column and then elution of adsorbed Pd(II) ions with 5 mL of 1.0 % thiourea in 1.0 
M HCl solution using 10 mL/min flow rate. Limit of detection and quantitation limits 
for Pd (II) were calculated as 0.21 and 0.68 µg/L, respectively, using 200 enrichment 
factors obtained in the developed method. The accuracy of the method was 
determined by palladium determination in certified reference material of platinum 
ore coded SARM7B. The developed method was successfully determined Pd(II) 
levels in various water samples by spiking and recovery experiments, and percent 
recoveries of Pd(II) were obtained in the range of 97 to 107 %. 



BÖLÜM 1. G�R��

Paladyum (Pd) metali periyodik cetvelde geçi� metalleri grubunda olan nadir 

bulunan de�erli metal olup otomotiv ve tıp gibi çe�itli endüstrilerde yaygın biçimde 

kullanılmaktadır (Sayın ve ark., 2015). De�erli metallerin nadir olmaları ve 

endüstriyel alandaki büyük talep nedeniyle atık sulardan bu de�erli metallerin geri 

kazanımı önemli hale gelmi�tir (Wei ve ark., 2016). Bu amaçla kullanılan önemli 

yöntemlerin arasında olan adsorpsiyon yönteminin etkinli�i do�rudan adsorbanın 

fiziksel ve kimyasal özelliklerine ba�lıdır. Di�er taraftan analitik kimyada 

enstrümental tayin basama�ından önce genellikle ayırma ve/veya zenginle�tirme 

tekni�i gerekir. Bu teknikler arasında yer alan ve adsorpsiyona dayanan katı faz 

ekstraksiyonu tekni�inin de etkinli�i do�rudan adsorbanın fiziksel ve kimyasal 

özelliklerine ba�lıdır. Bu nedenle analitik kimyada istenen fiziksel ve kimyasal 

özelliklere sahip yeni adsorbanların sentezi çok önemlidir. 

Do�al sulardaki eser element seviyeleri do�rudan alevli atomik absorpsiyon 

spektrometresi (FAAS) gibi atomik spektroskopik tekniklerle belirlenemeyecek 

kadar dü�ük deri�imlerde olabilmektedir. (Akyüz ve ark., 2013). Numune matriksinin 

de ciddi giri�imlere sebep olması nedeniyle hatalı sonuçlar da elde edilebilmektedir. 

Bu problemlerin çözümü için, ön deri�tirme-ayırma prosedürlerine gerek 

duyulmaktadır (Soylak ve Tüzen, 2008). Bu sayede analitin hem deri�imi artırılır 

hem de kısmen ya da tamamen matriks iyonlarından ayrılması sa�lanır.  

Katı faz ekstraksiyon (SPE) metodu, ayırma ve zenginle�tirme teknikleri arasında 

yaygın olarak kullanılan yöntemlerin ba�ında gelmektedir. SPE prosedüründe 

adsorbanın fiziksel ve kimyasal özellikleri çok önemlidir (Sivrikaya ve ark., 2017; 

Uysal ve Ar, 2007). Azot atomu ta�ıyan ligandların immobilize edildi�i katı 

adsorbanların Pd(II) geri kazanılmasında önemli bir yeri vardır.  Pearson’un sert ve 
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yumu�ak asit-baz teorisine göre ligandın yapısındaki azot atomları, zayıf asit gibi 

davranan Pd(II) iyonlarının adsorpsiyonunda yüksek kabiliyetli bir seçicili�e sahiptir 

(Can ve ark., 2013). Pd(II) iyonları azot atomu ile �elat olu�turabildi�i gibi asidik ve 

klorür içeren numunelerde aynı zamanda anyonik formda (ba�lıca PdCl4
2- olarak) 

oldu�undan dolayı iyon çifti olu�turabilmektedir. Bu nedenle literatürde çe�itli azot 

atomu içeren ligandlar katı faz üzerine immobilize edilerek Pd(II) adsorpsiyonunda 

ya da ön deri�tirilmesinde kullanılmı�tır (Sivrikaya ve ark., 2017; Sayın ve ark., 

2015; Imamoglu ve Gunes, 2012; Imamoglu ve Albayrak, 2012; Sivrikaya ve ark., 

2011). Tris(2-aminoetil)amin ile modifiye edilmi� silika jel ile Cr(III), Cd(II) ve 

Pb(II) iyonların katı faz ekstraksiyonu yapılmı�tır (Huang ve ark., 2008). Di�er bir 

çalı�mada ise tris(2-aminoetil)amin ile modifiye edilmi� kitosan ile Hg(II) 

zenginle�tirilmesi incelenmi�tir (Hakim ve ark., 2008). Tris(2-aminoetil)amin ile 

modifiye edilmi� MWCNT adsorbanı Pb(II)’nin SPE’si için (Cui ve ark., 2011), 

tris(2-aminoetil)amin ile modifiye edilmi� manyetik nano parçacıklar ise Ag(I) ve 

Au(III) adsorpsiyonu için (Zhad ve ark., 2012) kullanılmı�tır. Fakat literatürde tris(2-

aminoetil)amin ile modifiye edilmi� silika jel üzerinde Pd(II) iyonlarının katı faz 

ekstraksiyonu yapıldıktan sonra FAAS ile tayini hakkında bir çalı�maya 

rastlanılmamı�tır. 

Bu çalı�mada ise tris(2-aminoetil)amin ile modifiye edilmi� silika jel (Tris-SG) 

sentezlendi ve Pd(II) iyonlarının katı faz ekstraksiyonu yöntemi ile zenginle�tirilmesi 

incelendi. Tris-SG kullanılarak yapılan kesikli katı faz ekstraksiyon deneylerinde 

numunedeki asit ve klorür deri�iminin Pd(II) adsorpsiyonuna etkisi ara�tırıldı. 

Numunenin optimum asit ve klorür deri�imi belirlendikten sonra Pd(II) 

adsorpsiyonuna temas süresi ve Pd(II) iyonlarının ba�langıç deri�iminin etkileri 

ara�tırıldı. Daha kolon katı faz ekstraksiyon yöntemi kullanılarak Pd(II) iyonlarının 

zenginle�tirilmesinde etkili olan numune hacmi, numune akı� hızı, elüent çözeltisinin 

türü, hacmi ve akı� hızının etkileri incelendi. Geli�tirilen SPE yönteminin 

uygulanabilece�i numuneleri belirlemek amacıyla alkali ve a�ır metallerin önerilen 

yönteme giri�im etkileri de çalı�ıldı. Sonunda çevresel su numunelerinde geli�tirilen 

SPE yöntemi kullanılarak FAAS ile Pd(II) seviyeleri ba�arıyla tayin edildi. 
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1.1. Literatür Özeti 

Afzali ve arkada�ları tarafından yapılan çalı�mada, Naylon-66/5-(4-

dimetilaminobenziliden)rodanin kompozit nanofiberler kullanılarak katı faz 

ekstraksiyonu prosedürü ile eser miktarda paladyum(II) iyonlarının tayini 

gerçekle�tirilmi�tir. Optimize edilmi� ko�ullar altında yöntemin do�rusallı�ı 0,07-8 

�g/L aralı�ında ve gözlenebilme sınırı da 0,015 �g/L olarak tespit edilmi�tir. 

Zenginle�tirme faktörü 187,5 olarak hesaplanmı� ve 5 �g/L Pd(II) içeren numunede 

paladyum tayininde ba�ıl standart sapma % 2,2 olarak elde edilmi�tir. Adsorbanın 

paladyum adsorpsiyonu kapasitesi, nano liflerin gramı ba�ına 27 mg paladyum olarak 

belirlenmi�tir. Önerilen bu yöntem Pd(II) iyonlarının FAAS ile tayini için ba�arılı bir 

�ekilde uygulanmı�tır (Afzali ve ark., 2019). 

Dobrzy�ska ve arkada�ları tarafından yapılan çalı�mada, amin ve tiyol grupları ile 

fonksiyonelle�tirilmi� mezo gözenekli SBA-15 adsorbanları sentezlenerek 

karakterize edilmi�tir. Çevresel numunelerdeki (toprak ve yol tozu) paladyum 

deri�imleri katı faz ekstraksiyonu metodu ile grafit fırınlı atomik absorpsiyon 

spektrometresi (GFAAS) kullanılarak tespit edilmi�tir. Tiyol ve amin grupları ile 

modifiye edilmi� SBA-15 adsorbanlarının paladyum adsorpsiyonu kapasitesi 

sırasıyla 190 ve 68 mg/g olarak hesaplanmı�tır. Önerilen bu yöntemin zenginle�tirme 

faktörü 25 ve gözlenebilme sınırı  4,8 ng/g olarak belirlenmi�tir (Dobrzy�ska ve ark., 

2019).  

Hasegawa ve arkada�larının yaptı�ı bir çalı�mada, tamamı de�erli metallerin 

karma�ık matrislerden ayrılması için tasarlanmı� toplam dokuz katı fazlı ekstraksiyon 

(SPE) sistemi, altın, paladyum ve platin iyonlarının hidrometalurjik prosess atık 

çözeltilerinden seçimli olarak ekstraksiyonu için denenmi�tir. Bu amaçla numune 

çözeltisisin pH'sı �2 ile 10 arasında de�i�tirilmi�tir. Çalı�mada, makrosiklik bile�ik 

ba�lı silika dolgulu bir kolon, asidik atık çözeltilerden seçimli olarak altın, paladyum 

ve platin iyonlarının ayrılması için kullanılmı�tır. Örnek çözeltisi akı� hızları, elüent 

tipi veya bile�imi, hedef analitlerin maksimum ayırma verimlili�ini sa�lamak için 
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optimize edilmi�tir. Adsorbanın ba�ıl afinitesi Pd>Au>Pt �eklinde bulunmu�tur 

(Hasegawa ve ark., 2018). 

Mohammadifar ve arkada�ları tarafından yapılan çalı�mada, eser deri�imdeki 

paladyumun sulu ortamdan ayırılması ve alevli atomik absorpsiyon spektrometresi 

ile tayininden önce önderi�tirilmesi için basit bir yöntem geli�tirilmi�tir. Yeni bir katı 

faz özütleyici olarak 4,4 Bis (dimetilamino)tiyobenzofenon ile modifiye edilmi� çok 

duvarlı karbon nanotüpler (MWCNT'ler) kullanılmı�tır. Paladyumun katı faz 

ekstraksiyonunu etkileyen çe�itli parametreler olan çözeltinin pH'sı, numune ve 

elüent akı� hızı, elüent türü ve konsantrasyonu, numune hacmi ve matriks iyonları 

optimize edilmi�tir. Oksitlenmi� MWCNT'lerin Pd(II) iyonlarını tutma kapasitesi 

19,8 mg/g olarak bulunmu�tur. Optimum deneysel ko�ullar altında, do�rusallık 

aralı�ı 1,2-200 ng/L, gözlenebilme sımırı 0,4 ng/mL, zenginle�tirme faktörü 200, 50 

ng/mL Pd içeren numunede ba�ıl standart sapma (RSD) % 3,7 olarak tayin 

edilmi�tir. Geli�tirilen metot ya�mur suyu, kan, kuru çay ve yol tozu örneklerinde 

Pd(II)'nin ekstraksiyonu ve tayini ile do�rulanmı�tır (Mohammadifar ve ark., 2015). 

Xue ve arkada�larının yaptı�ı çalı�mada, jeolojik örneklerdeki paladyum ve platin ve 

altın iyonları gibi de�erli metal iyonlarının önderi�tirmesi ve ayrılması için selüloz 

lifi, aktif karbon ve anyon de�i�tirme reçinesi Dowex 8'den olu�an yeni bir hibrit 

adsorban (HA) hazırlanmı�tır. Katı faz ekstraksiyon yönteminde akı� hızı, numune 

hacmi ve matriks iyonları gibi deneysel parametreler incelenmi�tir. Yöntemin 

do�rulu�u hem musluk suyu ve deniz suyu içine ilave etme/geri kazanma metodu 

hem de sertifikalı referans madde analiz edilerek de�erlendirilmi�tir. Optimum 

deneysel ko�ulları altında, gözlemlenebilme sınırı Au için 0,008 Pd için 0,017, Pt 

için  0,014 ng/mL olarak hesaplanmı�tır. Ayrıca, HA'nın Au, Pd ve Pt için 

adsorpsiyon kapasitesi sırasıyla 48,2, 35,9 ve 29,8 mg/g olarak belirlenmi�tir (Xue ve 

ark., 2015). 

Çetin ve arkada�larının yaptı�ı çalı�mada, hat üstü ön deri�time prosedürü kullanarak 

alevli atomik absorpsiyon spektrometresi aracılı�ıyla Ag(I) ve Pd(II) deri�imlerini 

tayin edilmi�tir. Yeni bir �elatlama reçinesi olarak poli(N,N’-

dipropiyonitrilemetakrilamid-ko-divinilbenzen-ko-2-akrilamido-2-metil-1-propan 
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sülfonik asit) sentezlendi. Ag(I) iyonları �elatlama reçinesi üzerinde pH 5,0'da 

adsorbe edilmi� ve 1,0 mol/L HNO3 ile elüe edilmi�tir. Pd(II) iyonları ise, pH 9,5'te 

tutulmu� ve 1,5 mol/L HC1 ile elüe edilmi�tir. Hem Ag(I) hem de Pd(II) için 

deneysel parametreler (pH, elüent tipi ve konsantrasyonları, numune ve elüent akı�

hızları, elüsyon süresi ve interferens iyonlarının etkisi) ayrıntılı olarak incelenmi�tir. 

Ag(I) için tespit sınırı 2,4 �g/L ve ba�ıl standart sapma ise  % 2,9 (0,2 �g/mL Ag(I) 

içeren numunenin analizinde) olarak bulundu.   Pd (II) için tespit sınırı 1,7 �g/L ve 

ba�ıl standart sapma, 0,3 �g/mL Pd(II) içeren numunenin analizinde ba�ıl standart 

sapma % 2,8 olarak bulundu. Yöntemin do�rulu�u, sertifikalı bir referans materyali 

(TMDA-70) analizi, gerçek örnekler üzerinde geri kazanım çalı�maları ve 

elektrotermal atomik absorpsiyon analizi ile kar�ıla�tırma yapılarak incelenmi�tir. 

Önerilen yöntem, �i�elenmi� sudaki Ag(I)'in tayini, �i�elenmi� su, katalitik 

dönü�türücü numune, farmasötik krem ve anot çamurunda Pd(II)' ye ba�arıyla 

uygulanmı�tır (Çetin ve ark., 2013). 

Shaheen ve arkada�larının yaptı�ı çalı�mada yeni bir katı faz materyali olarak 8-

aminokinolin ba�lı oksitlenmi� çok duvarlı karbon nanotüpler (MWCNTs-COOH) 

hazırlanmı� ve daha sonra su örneklerindeki paladyum iyonları önderi�tirilmesi 

incelenmi�tir. Pd(II) iyonlarının tayini için indüktif e�le�mi� plazma optik emisyon 

spektrometrisi (ICP-OES) kullanılmı�tır. Yöntemde pH, adsorpsiyon kapasitesi ve 

temas süresi gibi çe�itli parametrelerin etkileri ara�tırılmı�tır. Adsorbanın optimum 

ko�ullarda maksimum adsorpsiyon kapasitesi 7,09 mg/g bulunmu�tur. Pd(II)'nin 

adsorpsiyon verileri, hem Langmuir hem de Freundlich klasik adsorpsiyon 

izotermleri kullanılarak modellenmi�tir. Adsorpsiyon verilerinin, Langmuir modeline 

uydu�u bulunmu�tur. Ayrıca kinetik çalı�ması yapılarak yalancı birinci ve ikinci 

mertebe modelleri kullanılarak kinetik modelleme yapıldı ve sonuçlar, Pd(II)'nin 8-

aminokinolin (MCNTs-8-AQ) ile modifiye edilmi� karbon nanotüpler üzerine 

adsorpsiyon kineti�inin ikinci dereceden oldu�unu göstermi�tir. Yöntem, bazı 

çevresel su örneklerinde test edilmi� ve %85,0'a kadar çıkan ekstraksiyon yüzdeleri 

elde edilmi�tir (Shaheen ve ark., 2017). 
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Neyestani ve arkada�larının yaptı�ı çalı�mada eser deri�imdeki Au(III), Pd(II) ve 

Ag(I) iyonlarının zenginle�tirilmesi ve ayrılması için 2-merkaptobenzotiyazol ba�lu 

manyetik grafen oksit nanopartikülleri sentezlenmi�tir. Au(III), Pd(II) ve Ag(I) 

iyonlarının desorpsiyonu için tiyoüre çözeltisi kullanılarak ICP-OES ile tayinleri 

gerçekle�tirilmi�tir. Optimum �artlar altında incelenen iyonlarının gözlenebilme 

sınırları 0,045-0,076 �g/L aralı�ında belirlenmi�tir. Zenginle�tirme faktörü altın, 

paladyum ve günü� iyonları için sırasıyla 160, 160 ve 140 olarak tayin edilmi�tir. 

Ba�ıl standart sapma (RSD) her bir iyonun 100 �g/L deri�imi kullanıldı�ında %3,1 

den küçük çıkmı�tır. Önerilen yöntem su, standart madde ve otomobil katalizörleri 

gibi gerçek numunelerdeki Au(III), Pd(II) ve Ag(I) iyonlarının seçimli adsorpsiyonu 

ve ekstraksiyonu için kullanılmı�tır (Neyestani ve ark., 2017). 

Zavouira ve arkada�larının yaptı�ı çalı�mada 3-aminopropil gruplarıyla 

fonksiyonelize edilmi� silikayla kaplı manyetik nanopartiküller sentezlenmi� ve 

Pd(II) iyonlarının ekstraksiyonunda kullanılmı�tır. Elde edilen bu materyalin asidik 

ortamda oldukça stabil oldu�u ve dı� manyetik alan kullanılarak çözeltiden hızlı bir 

�ekilde ayrıldı�ı görülmü�tür. Adsorpsiyon kineti�i ikinci derece modelle 

uyumludur. Adsoprsiyon izotermi ise Langmuir modeliyle uyumludur ve maksimum 

adsorpsiyon kapasitesi 0,158 mmol/g olarak hesaplanmı�tır (Zavoiura ve ark., 2015). 

Karami ve arkada�larının yaptı�ı çalı�mada eser miktardaki gümü�, altın ve 

paladyum deri�imlerinin belirlenmesi için müreksit ile fonksiyonelle�tirilmi�

manyetik nanoparçacıklar etkili bir adsorban olarak kullanılmı�tır. En iyi 

ekstraksiyon performansı, �u ko�ullar altında gerçekle�tirilmi�tir; 10 mg sorbent, 

sorpsiyon süresi 5 dakika, pH de�eri 3,1, elüsyon süresi 3,0 dakika ve elüent olarak 

4,4 mL 1 mol/L HCl içinde 0,5 mol/L  tiyoüre çözeltisi. Optimal ko�ullar altında, 

Ag(I), Au(III) ve Pd(II) için gözlenebilme sınırları sırasıyla 0,15, 0,6 ve 0,25 mg/L 

olarak hesaplanmı�tır. Önerilen yöntemin kesinli�i ba�ıl standart sapmalar 

hesaplanarak de�erlendirilmi� ve % 10'dan az bulunmu�tur. Yöntemin do�rulu�u, 

sertifikalı bir referans materyali (Cevher polimetalik altın Zidarovo-PMZrZ (206 BG 

326)) analiz edilerek incelenmi�tir. Analitlerin ekstraksiyonunda yaygın olarak 

bulunan katyonlar ve anyonların olumsuz etkisi gözlenmemi�tir. Gümü�, altın ve 

paladyum iyonları için reçinenin sorpsiyon kapasitesi 34-50 mg/g aralı�ında elde 
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edilmi�tir. Sonuçta, bu nano adsorban, gerçek numunelerde eser deri�imdeki Ag(I), 

Au(III) ve Pd(II) iyonlarının hızlı bir �ekilde ekstraksiyonuna ba�arıyla uygulanmı�tır 

(Karami ve ark., 2017). 

Kancharla ve arkada�larının yaptı�ı çalı�mada, yüksek seviyeli radyoaktif sıvı 

atıklardan Pd(II)'nin seçici olarak ekstraksiyonu için aside dayanıklı kovalent olarak 

i�levselle�tirilmi� grafen oksit kullanılmı�tır. Grafen oksit, 1-(3-

aminopropil)imidazol (ImGO) ve 2—metiltiyofen (ThpGO)  grupları kovalent olarak 

modifiye edilmi�tir. Katı-faz ekstraksiyon deneyleri, her iki i�levsel malzemeyi 

kullanarak 3 M HNO3 içerisinde yüksek seviyeli radyoaktif sıvı atık benzeri 

çözeltilerden Pd'nin ola�anüstü bir seçicilik ile geri kazanılmı�tır. Ekstraksiyon 

verimi, bugüne kadar bildirilen herhangi bir katı madde malzemesinden daha yüksek 

oldu�u bulunmu�tur. Pd'nin ImGO ve ThpGO'ya adsorpsiyonu Freundlich izotermi 

ile uyum göstermi�tir. Hazırlanan malzemelerin avantajları iki yönlüdür: ilki sert 

asidik ko�ullara yüksek tolerans, ikincisi ise Pd için yüksek seçicilik ve verimliliktir. 

Pd'nin ImGO'ya adsorpsiyonu, nitrat iyonu ile tam anyon de�i�imi ile gerçekle�irken, 

ThpGO bir koordinasyon mekanizması yoluyla Pd'yi adsorplamakta oldu�u rapor 

edilmi�tir (Kancharla ve ark., 2019). 



BÖLÜM 2.  MATERYAL VE METOT 

2.1. Kullanılan Cihazlar 

Bu çalı�mada Pd(II) deri�imlerinin ölçümü için Shimadzu marka AA6701F model 

(Shimadzu Corporation, Kyoto, Japonya) alevli atomik absorpsiyon spektrometresi 

(FAAS) kullanıldı. 

Çalı�mada hazırlanan çözeltilerin pH de�erlerinin ölçümü Schott marka CG 840 

model pH metre ile yapıldı. Tartımlar Ohaus marka hassas terazi ile alındı. Nüve 

destile su cihazı (Nüve A.�., Ankara, Türkiye)  ile destillenerek ve sonra Milli-Q 

Millipore cihazı (Millipore, Bedford, MA, ABD) kullanılarak deiyonize su temin 

edildi ve çözeltilerin hazırlanmasında ve cam malzemelerin yıkanmasında kullanıldı. 

Kesikli yöntemle yapılan Pd(II) adsorpsiyonu deneylerinde IKA marka 4000i model 

sıcaklık kontrollü orbital çalkalayıcı (IKA Werke GmbH, Staufen, Almanya) 

kullanıldı. Katı faz kolonunda zenginle�tirme deneylerinde Ismatec marka (Cole-

Parmer  GmbH, Wertheim, Almanya) peristaltik pompa kullanıldı. Peristaltik 

pompaya Tygon® marka tubingler takılarak kullanıldı. 

2.2. Kullanılan Kimyasallar ve Çözeltiler 

Çalı�manın tüm a�amalarında analitik saflıkta kimyasallar kullanıldı. Tüm 

analizlerde damıtılmı� deiyonize su (18 M�.cm) kullanıldı. Deneyde kullanılan 

standart çözeltiler, spektroskopik derecedeki 1000 mg/L Pd(II) içeren standart 

çözeltisinin (0,5 mol/L HNO� içinde Pd(NO�)�, Merck KGaA, Darmstadt, Almanya) 

gerekli oranlarda kademeli �ekilde seyreltilmesiyle günlük olarak hazırlandı. Pd(II) 

çözeltilerinin asitli�i, seyreltik HCl, HNO3 veya NaOH çözeltileri (Merck KGaA, 

Darmstadt, Almanya) kullanılarak ayarlandı ve pH metre ile kontrol edildi. 
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Geli�tirilen yöntemin do�rulu�unun test edilmesinde Güney Afrika Standartlar 

Bürosu'ndan temin edilen sertifikalı referans materyal olan platin cevheri SARM 7B 

kullanıldı. 

2.3. Deneysel Yöntem 

Tris(2-aminoetil)amin ba�lı silika jel kullanılarak kolon katı faz ekstraksiyon 

yöntemi ile Pd(II) iyonlarının zenginle�tirilme �artları ara�tırıldı. Ayrıca kesikli 

yöntem ile de pH, karı�tırma süresi ve ba�langıç deri�imi etkileri incelendi. Deneysel 

çalı�mada belirlenen optimum ko�ullarda zenginle�tirilen Pd(II) iyonları FAAS ile 

tayin edildi.  

2.3.1. Tris(2-aminoetil) amin ba�lı silika jelin hazırlanması 

Tris(2-aminoetil)amin ba�lı silika jelin sentezi daha önce yapılan çalı�mada 

verilmi�tir (Sivrikaya ve Imamoglu, 2018).  Önce saf silika jel, 6 M HCl içinde 

konularak aktifle�tirildi.  Sonra aktifle�tirilmi� silika jel toluen içinde 3-

kloropropiltrimetoksisilan ile azot atmosferi altında 90 oC sıcaklıkta reaksiyona 

sokuldu.  Elde edilen ürün 3-kloropropil ba�lı silika jel, 3 mL trietilamin varlı�ında 

tris(2-aminoetil)amin ile susuz toluen içinde 90 °C sıcaklıkta azot atmosferi altında 

mekanik karı�tırıcı yardımıyla karı�tırılarak reaksiyona sokuldu ve tris(2-

aminoetil)amin ba�lı silika jel (Tris-SG) elde edildi. Tris(2-aminoetil)amin ba�lı 

silika jelin sentez reaksiyonu �ekil 2.1.’de verildi (Sivrikaya ve Imamoglu, 2018).

Tris(2-aminoetil)amin ba�lı silika jelin modifiye oldu�u KBr disk tekni�i ile alınan 

FT-IR spektrumu ile do�rulanmı�tır.  Literatürde daha önce verilen spektrumunun 

aynısı (Sivrikaya ve Imamoglu, 2018)  elde edildi�inden spektrum burada tekrar 

verilmemi�tir. 

2.3.2. Kolon katı faz ekstraksiyonu prosedürü 

Tris(2-aminoetil) amin ba�lı silika jel (Tris-SG) kullanılarak yapılan zenginle�tirme 

çalı�malarında kolon katı faz prosedürünün analitik performansını optimize etmek 
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için numune çözeltisinin hacmi, akı� hızı ve matriks iyon içeri�i ile elüent 

çözeltisinin tipi, akı� hızı ve hacmi gibi parametreler incelendi.  
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�ekil 2.1. Tris(2-aminoetil)amin ba�lı silika jelin sentez reaksiyonu  

Deneylerde bir tarafı teflon musluklu di�er tarafı �ilifli 9 mm çapında 15 cm 

uzunlu�unda cam bir kolon kullanıldı. Kullanılacak olan modifiye silika jeli kolonda 

tutmak için kolonun alt tarafına cam pamu�u koyularak kolona 300 mg Tris-SG 

dolduruldu. Ayrıca kolondaki Tris-SG’yi sabitlemek için silika jelin üzerine yine bir 

miktar cam pamu�u konuldu. Kolonun üst kısmına kolondan geçirilecek numune 

çözeltilerinin konulabilece�i bir balon takıldı. Bu �ekilde hazırlanmı� kolon düzene�i 

�ekil 2.2.’de gösterildi.  

�ekil 2.2. Zenginle�tirme çalı�maları sırasında kullanılan düzenek 



11 
�

Çözeltinin kolondan istenilen akı� hızında akmasını sa�lamak için kolonun alt ucuna 

Ismatec marka ISM597M model, 0-600 devir/dak. aralı�ında çalı�abilen peristaltik 

pompa ba�landı.  

Pd(II) iyonlarının katı faz ekstraksiyonunda kullanılan kolonun �artlandırılması i.in 

10 mL 0,1 M HCl çözeltisi kullanıldı. Sonra Pd(II) iyonlarını ihtiva eden 25 mL 

hacmindeki numune çözeltisi hazırlandı. Numune çözeltileri farklı akı� hızlarında 

kolondan geçirildi. Kolonda tutulan iyonları elüe etmek için HCl içinde farklı 

miktarlarda tiyoüre içeren farklı hacimlerde elüent çözeltileri kullanıldı. Elüattaki 

Pd(II) iyonlarının deri�imleri FAAS ile ölçümü yapılarak belirlendi. Elde edilen 

sonuçlar ile a�a�ıdaki e�itlik (e�itlik 2.1) kullanılarak geri kazanım (% R) de�erleri 

hesaplandı. 

% R = (Cel.Vel) / (Cs.Vs) x 100                                                                                 (2.1)                                                   

Burada; Cel; Pd(II) iyonlarının elüat çözeltisindeki konsantrasyonu (mg/L), Cs; Pd(II) 

iyonlarının numune çözeltisindeki konsantrasyonu (mg/L), Vel; elüat çözeltisinin 

hacmi (L), Vs; numune çözeltisinin hacmidir (L). 

2.3.3. Kesikli yöntem prosedürü 

Tris-SG ile Pd(II) iyonlarının adsorpsiyon dinami�i kesikli adsorpsiyon yöntemi ile 

ara�tırıldı. Belirli konsantrasyonda 50 mL hacmindeki Pd(II) çözeltilerinin üzerine 

25 mg Tris-SG ilave edildikten sonra elde edilen süspansiyonlar orbital çalkalayıcı 

kullanılarak ortam sıcaklı�ında de�i�ik sürelerde çalkalandı. )�lem sonunda karı�ım 

süzüldü ve çözeltide kalan Pd(II) iyonlarının konsantrasyonları FAAS ile tayin 

edildi. Tris-SG'ye adsorbe olan Pd(II) miktarları a�a�ıdaki e�itlik (Denklem 2.2) ile 

hesaplandı.   

  �� �
���	�
��



                                                                                                         (2.2) 
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Burada; qe; PA-SG üzerinde adsorplanan Pd(II) miktarı (mg/g), C0; çözeltideki Pd(II) 

iyonlarının ba�langıç deri�imi (mg/L), Ce; denge zamanında çözeltide kalan Pd(II) 

deri�imi (mg/L), V; Pd(II) çözeltisinin hacmi (L), W; Tris-SG miktarıdır (g). 

Pd(II) adsorpsiyonuna nitrik asit deri�iminin etkisinin incelenmesinde 50 mL 50 

mg/L Pd(II) çözeltilerine 25 mg Tris-SG konularak 240 dk karı�tırıldı. Nitrik asit 

deri�imi 0,1 M ile 3,0 M arasında de�i�tirildi. Nitrik asit deri�iminin Pd(II) 

adsorpsiyonuna 0,1 M klorür varlı�ında etkisi incelenirken ise aynı hacim ve 

deri�imdeki Pd(II) çözeltilerine 0,1 M NaCl içerecek �ekilde NaCl ilave edildi ve 

aynı �artlarda çalı�ıldı. Klorür deri�iminin etkisinin incelenmesinde ise 50 mL 50 

mg/L Pd(II) çözeltileri 0,1 M HNO3 ve farklı deri�imlerde Cl- içerecek �ekilde 

hazırlandı. Klorür iyonu bile�i�i olarak NaCl kullanıldı. Klorür deri�imleri 0,1 M ile 

3,0 M arasında de�i�tirildi. 

Karı�tırma süresi etkisi, 0,1 M HNO3 ve 0,1 M Cl- içeren 50 mL hacmindeki 50 ve 

100 mg/L Pd(II) çözeltileri hazırlanarak ve içine 25 mg Tris-SG konularak de�i�ik 

sürelerde çalı�ıldı.  

Pd(II) ba�langıç deri�iminin etkisi, 50 mL hacminde 0,1 M HNO3 ve 0,1 M Cl- ile 

de�i�ik deri�imlerde Pd(II) (10 ile 250 mg/L arasında) içeren çözeltilere 25 mg Tris-

SG konulduktan sonra 240 dk karı�tırılarak incelendi. 



BÖLÜM 3.  SONUÇLAR 

3.1. Pd(II) Adsorpsiyonuna Nitrik Asit ve Klorür Deri�iminin Etkisi

Kesikli yöntemle yapılan adsorpsiyon deneylerinde HNO3 deri�iminin etkisini 

incelemek amacıyla çe�itli HNO� deri�imlerine sahip 50 mg/L Pd(II) iyonu içeren 50 

mL hacmindeki çözeltilere 25 mg modifiye silika jel ilave edilerek çalı�ıldı. Bulunan 

sonuçlar Tablo 3.1.’de verildi. Pd(II) adsorpsiyonunun pH ile de�i�imi �ekil 3.1.’de 

gösterildi. 

Tablo 3.1. Pd(II) adsorpsiyonuna HNO� deri�iminin etkisi 

HNO� deri�imi (M) Ce (mg/L) q
e 
(mg/g)

0,1 30,5 39,0

0,3 34,6 30,8

0,8 38,3 23,4

1,0 39,1 21,5

3,0 42,1 15,8

Pd(II)  iyonlarının adsorpsiyonuna 0,1 M klorür iyonlarının varlı�ında nitrik asit 

deri�iminin etkisini incelemek amacıyla de�i�ik HNO� deri�imlerine sahip 50 mg/L 

Pd(II) iyonu ve 0,1 M Cl- iyonu içeren 50 mL hacmindeki çözeltilere 25 mg modifiye 

silika jel ilave edilerek çalı�ıldı. Bulunan sonuçlar Tablo 3.2.’de verildi. 0,1 M Cl-

iyonu varlı�ında Pd(II) adsorpsiyonunun HNO� deri�imi ile de�i�imi �ekil 3.2.’de 

gösterildi. 
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�ekil 3.1. Pd(II) adsorpsiyonunun nitrik asit deri�imi ile de�i�imi 

Tablo 3.2. Pd(II) adsorpsiyonuna 0,1 M klorür varlı�ında nitrik asit deri�iminin etkisi 

HNO� deri�imi (M) Ce (mg/L) qe (mg/g) 

0,1 23,2 53,6 

0,3 30,6 38,8 

0,8 37,5 25,0 

1,0 39,0 22,0 

3,0 43,2 13,6 
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�ekil 3.2. Pd(II) adsorpsiyonunun 0,1 M klorür varlı�ında nitrik asit deri�imi ile de�i�imi 

Klorür deri�iminin Pd(II) adsorpsiyonuna etkisini incelemek amacıyla farklı 

deri�imlerde klorür iyonları, 0,1 M nitrik asit ve 50 mg/L Pd(II) iyonu içeren 50 mL 

hacminde bir seri çözelti hazırlanmı�tır. Sonra bu çözeltilerin üzerine 25 mg Tris-SG 

ilave edilerek Pd(II) adsorpsiyonu incelenmi�tir. Elde edilen sonuçlar Tablo 3.3.’de 

verildi. Pd(II) adsorpsiyonunun 0,1 M nitrik asit içeren çözeltilerden klorür deri�imi 

ile de�i�imi �ekil 3.3.’de gösterildi. 
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    Tablo 3.3. 0,1 M nitrik asit içeren çözeltilerden Pd(II)  adsorpsiyonuna klorür deri�iminin etkisi 

Cl- deri�imi (M) Ce (mg/L) qe (mg/g) 

0 
30,5 39,0

0,1  23,2 53,6 

1,0  30,2 39,6 

3,0  30,1 39,8 

�ekil 3.2. 0,1 M nitrik asit içeren çözeltilerden Pd(II)  adsorpsiyonunun klorür deri�imi ile de�i�imi 

Sonuçlar incelendi�inde nitrik asit deri�iminin artması Pd(II) adsorpsiyonunun 

azalmasına neden oldu�u görülmektedir. En yüksek adsorpsiyonun 0,1 M nitrik asit 

içeren çözeltide meydana geldi�i görülmü�tür. Di�er taraftan 0,1 M Cl- içeren 

çözeltilerde de nitrik asit deri�iminin artması Pd(II) adsorpsiyonunun azalmasına 

neden olmu� ve bu durumda da en yüksek adsorpsiyonun 0,1 M nitrik asit içeren 

çözeltide meydana geldi�i görülmü�tür. 0,1 M HNO3 içeren çözeltilerden Pd(II) 

iyonlarının adsorpsiyonuna klorür deri�iminin etkisinin sonuçlarına bakıldı�ında ise 

klorür varlı�ının Pd(II) adsorpsiyonunu dü�ük nitrik asit deri�imlerinde (0,1 ve 0,3 
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M) artırdı�ı fakat daha yüksek nitrik asit deri�imlerinde önemli bir etkisinin olmadı�ı 

görülmü�tür.  

Neticede; Pd(II) adsorpsiyonu için çözeltilerin 0,1 M nitrik asit ve 0,1 M klorür 

içermesi verimli ko�ullar olarak belirlenmi�tir. Bu sebeple sonraki çalı�malar 0,1 M 

nitrik asit ve 0,1 M Cl- içeren Pd(II) çözeltileri kullanılarak yapılmı�tır.  

3.2. Pd(II) Adsorpsiyonuna Karı�tırma Süresinin Etkisi

Tris-SG ile Pd(II) adsorpsiyonunun zamanla de�i�imini incelemek için 5 dakika ile 6 

saat (360 dakika) arasında de�i�en sürelerde çalı�ıldı.� Tris-SG ile Pd(II) 

adsorpsiyonuna karı�tırma süresinin etkisine ait veriler Tablo 3.4.’te verildi. Pd(II) 

adsorpsiyonunun karı�tırma süresi ile �ekil 3.4.’te gösterildi. 

Tablo 3.4. Pd(II) adsorpsiyonuna karı�tırma süresinin etkisi 

Karı�tırma 
süresi (dk) 

Ce (mg/L)  qe (mg/g) 

C0 =50 mg/L C0 =100 mg/L  C0 =50 mg/L C0 =100 mg/L 

5 35,1 75,9  29,8 48,2 

10 32,3 75,4  35,6 49,2 

15 31,5 74,1  37,0 51,8 

30 28,8 71,6  42,4 56,8 

60 27,2 70,3  45,6 59,4 

120 25,2 69,8  49,6 60,4 

240 23,2 69,0  53,6 62,0 

360 23,2 69,0  53,6 62,0 
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�ekil 3.4. Pd(II) adsorpsiyonunun karı�tırma süresi ile de�i�imi

Denge haline eri�ilinceye kadar karı�tırma süresinin artmasıyla Pd(II) 

adsorpsiyonunun artı� gösterdi�i bulunmu�tur. Dört saatten sonra Pd(II) 

adsorpsiyonunda bir de�i�iklik gözlenmemi�tir. Bu nedenle Tris-SG ile Pd(II) 

adsorpsiyonunun dengeye ula�ma zamanı 4 saat (240 dk) olarak belirlenmi�tir.  

Tris-SG ile Pd(II) adsorpsiyonunun kineti�i pseudo birinci derece ve  pseudo ikinci 

derece denklemler ile incelenmi�tir. 

Pseudo birinci derece denklemin lineer formu e�itlik (3.1) ile verilmektedir. 

����� � ��� 	 ��
�� � ��
                                                               (3.1) 

����	�
��e
 denge anında gram ba�ına dü�en adsorplanmı� Pd(II) miktarı (mg/g),  qt
�

herhangi bir t anında gram ba�ına dü�en adsorplanmı� Pd(II) miktarı (mg/g ) ve  k1
�

pseudo birinci derece hız sabiti (1/dk)’dir.  k1 ve qe de�erleri, ln(qe-qt)’nin t’ye kar�ı 
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grafi�inden elde edilen lineer e�rinin e�im ve kesim noktasından hesaplanır 

(Lagergren, 1898). 

Pseudo ikinci derece denklem için e�itlik (3.2)’deki denklemde gösterilmektedir. 

�

��
	

�

��� 
�
� 
� 


�

��
                                                                       (3.2) 

���
�������

� ��2, pseudo ikinci derece hız sabiti (g / mg�dk)’dir.  qe ve k2 de�erleri, 

t/qt’nin t’ye kar�ı grafi�inden elde edilen e�im ve kesim noktasından hesaplanır (Ho 

ve Mckay, 1999). 

Tris-SG ile Pd(II) adsorpsiyonunun kineti�i pseudo birinci derece ve pseudo ikinci 

derece denklemler ile incelenerek elde edilen sabitler ile korelasyon katsayıları Tablo 

3.5.’te verilmektedir. Tris-SG ile Pd(II) adsorpsiyonunda pseudo ikinci derece 

denklem ile pseudo birinci derece denkleme göre daha yüksek korelasyon katsayıları 

elde edilmi�tir. Ayrıca pseudo ikinci derece denklem ile elde edilen qe de�erleri ile 

deneysel olarak bulunan qe de�erleri daha yakındır. Bu nedenlerden dolayı Tris-SG 

ile Pd(II) adsorpsiyonunun kineti�inin pseudo ikinci derece denklem ile uyumlu 

oldu�u dü�ünülmektedir.  

Tablo 3.5. Tris-SG ile Pd(II) adsorpsiyonu için elde edilen kinetik parametreler 

C0 

(mg/L) 

qe, den.

(mg/g) 

Pseudo birinci  
derece e�itli�i 

Pseudo ikinci  
derece e�itli�i 

qe1 

(mg/g) 

k1  

(1/dk)
r2

qe2 

(mg/g) 

k2  

(g/mg�dk) 
r2

50 53,6 20,8 0,0145 0,9562 54,6 2,35x10-3 0,9994 

100 62,0 12,6 0,0193 0,8956 62,5 5,72x10-3 1 
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3.3. Pd(II) Adsorpsiyonuna Ba�langıç Deri�iminin Etkisi ve Pd(II) adsorpsiyon 

izotermleri 

Pd(II) ba�langıç deri�iminin Tris-SG ile Pd(II) adsorpsiyonuna etkisi 0,1 M nitrik 

asit, 0,1 M klorür iyonu ve farklı deri�imlerde Pd(II) iyonları içeren bir seri çözelti 

hazırlandı.  Bu çözeltilere 25 mg Tris-SG ilave edildikten sonra elde edilen 

süspansiyonlar 240 dk süre ile orbital çalkalayıcıda karı�tırıldı. Bulunan sonuçlar 

Tablo 3.6.’da verildi. Pd(II) adsorpsiyonunun ba�langıç deri�imi ile de�i�imi �ekil 

3.5.’te gösterildi. 

Tablo 3.6. Pd(II) adsorpsiyonuna ba�langıç deri�iminin etkisi 

C0 (mg/L) Ce (mg/L) qe (mg/g) 

10 1,8 16,4 

20 3,9 32,2 

30 9,7 40,6 

40 16,8 46,4 

50 23,2 53,6 

100 69,0 62,0 

150 116,3 67,4 

200 164,8 70,4 

250 214,1 71,8 
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�ekil 3.5. Pd(II) adsorpsiyonunun ba�langıç konsantrasyonuyla de�i�imi 

Pd(II)’nin ba�langıç konsantrasyonunun artması ile adsorplanan Pd(II) miktarı 

ba�langıçta çok hızla arttı�ı, fakat 100 mg/L Pd(II) deri�iminden sonra Pd(II) 

adsorpsiyonunda küçük artı�lara neden oldu�u görülmü�tür. Yüksek deri�imlerde 

adsorpsiyonun artmamasının nedeni Pd(II) iyonlarını adsorplayacak yeterli adsorban 

yüzeyinin olmaması olarak dü�ünülmektedir. 

Tris-SG ile Pd(II) adsorpsiyonu için elde edilen deneysel izoterm �ekil 3.6.’da 

gösterilmektedir. 
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�ekil 3.6. Tris-SG üzerinde Pd(II) adsorpsiyonu için elde edilen deneysel izoterm 

Tris-SG ile Pd(II) adsorpsiyonunun denge verileri Freundlich ve Langmuir izoterm 

e�itliliklerine uygulanmı�tır. 

Heterojen adsorpsiyona dayanan Freundlich izoterm e�itli�i a�a�ıdaki (3.3) e�itli�i 

ile verilir (Freundlich, 1906).  

�� 	 ����
���                                                                                                           (3.3) 

Burada, qe; denge anında Tris-SG’nin gramı ba�ına adsorplanan Pd(II) miktarı 

(mg/g), Ce; denge anında sulu çözeltide adsorplanmadan kalan Pd(II) deri�imi (mg 

L−1), KF ve n ise Freundlich sabitleridir. Burada KF ba�ıl adsorpsiyon kapasitesini 

ifade etmektedir. Heterojenlik faktörü n ise adsorpsiyon olayının �iddetiyle ilgili olup 

dir ve n>1 oldu�unda adsorpsiyon oldukça verimlidir (Berkem, 1994).
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Freundlich izoterminin do�rusal hali (3.4) e�itli�i ile verilir. 

                    

�� �� 	 ���� 
� 

�

�
�� ��                                                                           (3.4) 

ln qe ile ln Ce arasında grafik çizilirse bir do�ru elde edilir ve bu do�runun e�imi 

1/n’i ve y eksenini kesti�i nokta da ln Kf de�erini verir (Berkem, 1994). 

Langmuir izotermine göre adsorpsiyon, adsorban yüzeyi üzerinde enerji ve yapı 

bakımından homojen olarak gerçekle�ir ve adsorbatlar arasında etkile�im meydana 

gelmez ve adsorban yüzeyi tek tabaka adsorbat ile doldurulur ����������� ����
�

���	���� ����
�  ����� !
� ���"�� ����#" Langmuir izoterminin lineer olmayan hali 

a�a�ıdaki (3.5) e�itli�i ve do�rusal hali (3.6) e�itli�i ile ifade edilir. 

e

emax
e 1 CK

CqK
q

L

L

+

=                                                                                                       (3.5)  
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����

�


�

� ����
                                                                                            (3.6) 

����	�
 qe
�Tris-SG’nin gramı ba�ına adsorplanan Pd(II) miktarı (mg g−1), Ce
�	
��
�

anında sulu çözeltide adsorplanmadan kalan Pd(II) deri�imi (mg L−1), qmax
�

maksimum adsorpsiyon kapasitesi (mg g−1), KL
� �	$%�&$�'%�� 
�
�(�$�� ��� ��
−1) ile 

ili�kili sabittir. Ce’ye kar�ı Ce/qe grafi�i çizilirse düz bir do�ru elde edilir.  Bu 

do�runun e�imi 1/qmax de�erini ve y eksenini kesti�i nokta da 1/KL qmax de�erini 

verir.�

Tris-SG ile Pd(II) adsorpsiyonunun denge verileri Freundlich ve Langmuir izoterm 

e�itliliklerine uygulanarak elde edilen korelasyon katsayıları ile her iki izotermin 

sabitleri Tablo 3.7.’de verilmi�tir. Tris-SG ile Pd(II) adsorpsiyonu için Langmuir 

izoterminin korelasyon katsayısı bire daha yakın oldu�u için Tris-SG ile Pd(II) 

adsorpsiyonunun Langmuir izotermi ile uyumlu oldu�u sonucuna varılmı�tır. 
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Tablo 3.7. Tris-SG ile Pd(II) adsorpsiyonunun Freundlich ve Langmuir izoterm sabitleri 

Langmuir Sabitleri Freundlich Sabitleri 

qmax

(mg/g) 

KL

(L/mg) 
r2

KF

(mg/g) 
n r2

73,5 0,12 0,9989 19,5 3,75 0,8853 

3.4. Pd(II) �yonlarının Geri Kazanımına Elüentin Etkisi 

Kolon katı faz ekstraksiyon yöntemiyle yapılan deneylerde Pd(II) iyonlarının geri 

kazanımına elüentin etkisini incelemek amacıyla de�i�ik hacimlerdeki 1,0 M HCl 

içinde farklı konsantrasyonlarda tiyoüre çözeltileri çe�itli hızlarda kolondan geçirildi. 

Elde edilen sonuçlar Tablo 3.8.’de gösterildi.  

Tablo 3.8. Pd(II) iyonlarının geri kazanımına elüentin etkisi 

Elüent tipi Elüent Hacmi (mL) Akı� hızı (mL/dk) Geri Kazanım (%R) 

% 3,0 tiyoüre (1,0 

M HCl içinde) 

10 

5 98±2 

10 99±2 

5 

5 98±2 

10 97±3 

% 1,0 tiyoüre (1,0 

M HCl içinde) 

10 

5 99±2 

10 98±2 

5 

5 97±3 

10 95±2 

% 0,1 tiyoüre (1,0 

M HCl içinde) 

10 

5 99±2 

10 96±3 

5 

5 95±2 

10 90±3 

Sonuçlar incelendi�inde % 1,0 ile % 3,0 tiyoüre ihtiva eden HCl çözeltileri 

kullanılarak, 10 mL hacme toplandı�ında her iki akı� hızında da kantitatif olarak geri 

kazanım sa�landı�ı görülmü�tür. Çalı�manın bundan sonraki basamaklarında Pd(II) 
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iyonlarının elüsyonu için 5 mL hacminde 1,0 M HCl içinde % 1,0 tiyoüre 

çözeltisinin 10 mL/dk akı� hızında kullanılmasına karar verildi.  

3.5.  Numune Akı� Hızının Pd(II) �yonlarının Geri Kazanılmasına Etkisi 

Numune çözeltisinin akı� hızının Pd(II) iyonlarının geri kazanılmasına etkisini 

incelemek amacıyla 25 mL’lik numune  çözeltileri hazırlanarak farklı akı� hızlarında 

kolondan geçirildi. Tris-SG üzerinde adsorplanmı� Pd(II) iyonları 1,0 M HCl 

içindeki % 1,0 tiyoüre çözeltisi ile 5 mL’ye toplandı. Numune akı� hızının geri 

kazanıma etkisi sonuçları Tablo 3.9.’da verildi. Elde edilen veriler yardımıyla çizilen 

de�i�im grafi�i �ekil 3.7.’de gösterildi. 

Tablo 3.9. Numune akı� hızının Pd(II) iyonlarının geri kazanımına etkisi 

Akı� Hızı (mL/dk) % Geri Kazanım (%R) 

1,0 99±2 

2,5 98±3 

5,0 99±2 

7,5 98±2 

10,0 97±3 

�ekil 3.7. Pd(II) iyonlarının geri kazanımının akı� hızı ile de�i�imi 
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Elde edilen veriler incelendi�inde 10 mL/dk gibi yüksek akı� hızlarında bile Pd(II) 

iyonlarının geri kazanımları kantitatif olarak elde edilmi�tir. Bu nedenle çalı�manın 

sonraki basamaklarında en yüksek akı� hızı olan 10 mL/dk numune akı� hızı olarak 

kullanıldı. 

3.6. Pd(II) �yonlarının Geri Kazanımına Numune Hacminin Etkisi 

Numune hacminin Pd(II) iyonlarının geri kazanımına etkisini incelemek amacıyla 25 

ile 1000 mL arasında de�i�en farklı hacimlerdeki numune çözeltileri kolondan 

geçirilerek elüsyon alındı. Sonuçlar Tablo 3.10.’da verildi. Pd(II) iyonlarının geri 

kazanımının numune hacmi ile de�i�imi �ekil 3.8.’de gösterildi. Pd(II) iyonları 5 mL 

1,0 M HCl içinde % 1,0 tiyoüre ile 10 mL/dk akı� hızında elüe edildi. 

Tablo 3.10 Numune hacminin geri kazanımına etkisi 

Hacim (mL) % Geri Kazanım (%R) 

25 98±2 

50 99±3 

100 98±3 

250 98±2 

500 97±3 

1000 95±3 

�ekil 3.8. Pd(II) iyonlarının geri kazanımının numune hacmi ile de�i�imi 
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Sonuçlar incelendi�inde 1000 mL hacmindeki numuneden bile Pd(II) iyonlarının 

kantitatif olarak geri kazanıldı�ını görülmü�tür. 1000 mL’den daha yüksek hacimler 

pratikte uygulanması pek mümkün olmaması sebebiyle çalı�ılmamı�tır. Geli�tirilen 

yöntemin zenginle�tirme katsayısı; kantitatif geri kazanım yapılabilen en yüksek 

hacim olan 1000 mL’nin, en dü�ük elüent hacmi olan 5 mL’ye oranından 

hesaplanarak 200 olarak bulunmu�tur. 

3.7. Pd(II) �yonlarının Geri Kazanımına Matriks �yonlarının Etkisi 

Matriks iyonlarının etkisi, metallerin gerçek numunelerde tayin edilebilmesinde 

önemli bir parametredir. Bu çalı�mada bazı önemli matriks iyonlarının Pd(II) geri 

kazanımı üzerine etkisi incelendi. Sonuçlar Tablo 3.11.’de verildi. 

Tablo 3.11. Pd(II) iyonlarının geri kazanımına matriks iyonlarının etkisi 

Matriks 

)yonu
Hazırlandı�ı Bile�ik 

Konsantrasyon 

(mg/L) 

Geri Kazanım 

 (%R) 

Cl- NaCl 20000 99±3 

Na+ NaNO3 1000 98±2 

Ca2+ Ca(NO3)2 1000 98±2 

Mg2+ Mg(NO3)2 1000 99±3 

K+ KNO3 1000 99±3 

Cu2+ Cu(NO3)2 1000 95±2 

Ni 2+ Ni(NO3)2 1000 95±3 

Fe3+ FeCl3 1000 96±2 

Sonuçlar incelendi�inde alkali, toprak alkali ve bazı a�ır metal iyonlarının çalı�ılan 

konsantrasyonlarında Pd(II) iyonlarının geri kazanımını etkilemedi�i ve kantitatif 

olarak Pd(II) iyonlarının geri kazanıldı�ı bulunmu�tur. Uygulanan zenginle�tirme 

prosedüründe incelenen matriks iyonlarının belirtilen deri�imlerinde kantitatif geri 

kazanım sonuçları (>95) elde edilmi�tir. Bundan dolayı geli�tirilen metodun bu tür 
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iyonları içeren çe�itli çevresel su örneklerine ba�arılı bir �ekilde uygulanabilece�i 

sonucuna varılmı�tır. 

3.8. Geli�tirilen Yöntemin Analitiksel Özellikleri 

Kesikli yöntem kullanılarak Tris-SG ile Pd(II) adsorpsiyonu için uygun ko�ullar 

�öyledir: numunenin asit deri�imi; 0,1 M nitrik asit, klorür deri�imi; 0,1 M, ve 

karı�tırma süresi; 240 dakikadır.  

Geli�tirilen katı faz ekstraksiyon yönteminin optimum ko�ulları �öyledir; numunenin 

asit deri�imi; 0,1 M nitrik asit, klorür deri�imi; 0,1 M, uygun elüent; 10 mL/dk akı�

hızında 5 mL hacminde 1,0 M HCl içinde % 1,0 tiyoüre çözeltisi, uygun numune 

akı� hızı 10 mL/dk, uygulanabilir en büyük numune hacmi 1000 mL olarak 

belirlenmi�tir. 

Geli�tirilen yöntemin Pd(II) gözlenebilme (LOD) ve tayin (LOQ) sınırlarını tespit 

etmek amacıyla kör çözelti alevli AAS ile on (10) defa ölçüm yapılarak bu 

ölçümlerin standart sapmaları hesaplandı. Yöntemin Pd(II) gözlenebilme ve tayin 

sınırı,  % 95 güven seviyesinde ve standart sapmalarının sırasıyla üç (3) ve on (10) 

katlarının kalibrasyon e�imine oranının yöntemin zenginle�tirme faktörüne (200) 

bölünmesiyle elde edildi. Geli�tirilen yöntem ile gözlenebilme ve tayin sınırları 

sırasıyla 0,21 ve 0,68 µg/L olarak hesaplandı [38, 59, 60]. 

Geli�tirilen katı faz ekstraksiyon yönteminin kesinli�i 0,1 mg/L Pd(II) içeren 100 mL 

hacmindeki numune optimum ko�ullarda zenginle�tirildikten sonra elüatta alevli 

AAS ile Pd(II) deri�imi ölçülerek (n=5) incelenmi�tir. Pd(II) iyonlarının yüzde geri 

kazanımı 98 ve yüzde ba�ıl standart sapması 2,1 olarak hesaplanmı�tır. 

Di�er bir husus da önemli bir performans kaybı olmaksızın Tris-SG dolgulu kolonun 

en az 50 kez kullanılabilece�i görüldü. 
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Geli�tirilen katı faz ekstraksiyon yönteminin do�rulu�u standart referans madde olan 

SARM 7B kodlu platin cevherinde (MINTEK, Güney Afrika) paladyum tayini 

yapılarak incelenmi�tir. Bu amaçla 2 g cevher 40 mL ters kral suyu içine konularak 4 

saat oda sıcaklı�ında karı�tırıldı. Sonra kurulu�a kadar buharla�tırıldı. Bu i�lem bir 

kez daha tekrar edildikten sonra beherdeki kalıntının üzerine 20 mL hacminde 1/1 

hidroklorik asit nitrik asit karı�ımı konuldu ve 60-70 0C’de 2 saat karı�tırıldı. 

Ardından tekrar kurulu�a kadar buharla�tırıldı. Sonra beherin içine 30 mL hacminde 

0,1 M HCl konularak ısıtıldı ve sıcak sıcak süzüldü. Süzgeç kâ�ıdı ve beher 0,1 M 

HCl ile yıkanarak elde edilen çözeltinin hacmi 0,1 M HCl ile 100 mL’ye tamamlandı 

()mamoglu ve Aydın, 2005). Elde edilen bu numunede optimum ko�ullarda 

geli�tirilen yöntem kullanılarak alevli AAS ile Pd(II) deri�imi tayin edildi ve katı 

numunedeki Pd(II) deri�imi hesaplandı (n=3). Cevherde bulunan paladyum deri�imi 

1,54±0,032 mg/kg olarak verilmi�tir. Geli�tirilen katı faz ekstraksiyon yöntemi ile 

paladyum deri�imi 1,51±0,08 mg/kg olarak bulunmu�tur. Yöntemin ba�ıl hatası % - 

2 olarak hesaplanmı�tır. 

3.9. Çe�itli Su Numunelerinde Pd(II) Tayini 
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geri kazanma çalı�maları ile test edildi. Bunun için çe�itli su numunelerine belirli 

deri�imlerde Pd(II) iyonları ilave edilerek, geli�tirilen zenginle�tirme yöntemiyle 

tayini incelendi. Elde edilen sonuçlar Tablo 3.12.’de verildi.  

Elde edilen sonuçlar, do�al su numunelerinden, eser düzeydeki Pd(II) iyonlarının 

katı faz ekstraksiyon tekni�iyle zenginle�tirilerek FAAS ile tayinlerinin 

yapılabilece�ini ortaya koymaktadır. 

�
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Tablo 3.12. Çe�itli su numunelerinden Pd(II) iyonlarının tayini (n.d.: ölçülemedi)

Numune )lave Edilen 

(µg/L ) 

Bulunan 

(µg/L ) 

% Geri Kazanım 

(%R) 

    Deiyonize Su 

- 

15,0 

30,0 

n.d. 

14,9±0,2 

30,6±0,5 

- 

99±1 

102±2 

Çe�me Suyu 

- 

15,0 

30,0 

n.d. 

14,7±0,4 

29,2±0,3 

- 

98±3 

97±1 

Nehir Suyu - 

15,0 

30,0 

n.d. 

14,8±0,5 

29,3±0,7 

- 

99±3 

98±2 

Deniz Suyu 

- 

15,0 

30,0 

n.d. 

16,1±0,8 

31,1±0,9 

- 

107±5 

104±3 
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BÖLÜM 4. TARTI�MA VE ÖNER�LER 

Geli�tirilen yöntemde Pd(II) iyonlarının Tris-SG üzerinde en yüksek verimle 

adsorplanması için sulu çözeltinin nitrik asit deri�iminin 0,1 M olması gerekti�i 

bulunmu�tur. Buradan en uygun pH’nın 1,0 oldu�u sonucu çıkarılabilir. Daha yüksek 

pH de�erlerinde ise Tris-SG üzerinde bakır, nikel vb. temel metal iyonlarının 

adsorpsiyonlarını elimine etmek için çalı�ılmamı�tır. Literatürdeki sonuçlar 

incelendi�inde Pd(II) iyonlarının adsorpsiyonu için en uygun de�erler Sayın ve 

arkada�ları tarafından 1,3,5-triazin-pentaetilenhekzamin polimeri kullanılarak 

yapılan çalı�mada pH 2,0 (Sayın ve ark., 2015), Gurung ve arkada�ları tarafından N-

aminoguanidin ba�lı tanen reçinesi kullanılarak yapılan çalı�mada 0,5 M HCl içeren 

numune çözeltisi (Gurung ve ark., 2013), Sivrikaya ve arkada�ları tarafından 

poliamin ba�lı silika jel kullanılarak yapılan çalı�mada 0,1 M H3O
+ ve 0,1 M Cl-

içeren numune (Sivrikaya ve ark., 2018) oldu�u rapor edilmi�tir. 

Tris-SG üzerinde Pd(II) iyonlarının adsorpsiyonunun dengeye eri�me süresi 240 dk 

olarak bulunmu�tur. Literatürde Pd(II) iyonlarının adsorpsiyonunun dengeye eri�me 

süresi, Fayemi ve arkada�ları tarafından polistren boncuklar kullanılarak yapılan 

çalı�mada 30 dk (Fayemi ve ark., 2013),  Turanov ve arkada�ları tarafından 2-

(difeniltiofosforil)asetamid emprenye edilmi� polimerik reçineler kullanılarak 

yapılan çalı�mada 150 dk (Turanov ve ark., 2017), Birinci ve arkada�ları tarafından 

melamin-formaldehit-tiyoüre �elatlama reçinesi kullanılarak yapılan çalı�mada 20 dk 

(Birinci ve ark., 2009), Mildan ve Gülfen tarafından poli(m�aminobenzoik asit) 

�elatlama polimeri kullanılarak yapılan çalı�mada ise 120 dk (Mildan ve Gülfen, 

2015) olarak rapor edilmi�tir.  
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Tris-SG üzerinde Pd(II) iyonlarının adsorpsiyonunun, Pd(II) ba�langıç deri�iminin 

artmasıyla arttı�ı bulunmu�tur. Adsorpsiyon çözelti fazındaki adsorbatın deri�iminin 

bir fonksiyonu oldu�u çok iyi bilindi�inden dolayı bu gözlenen durum beklenen bir 

sonuçtur. Pd(II) iyonlarının adsorplanan miktarının dengede sulu fazda kalan Pd(II) 

deri�imi ile ili�kisi incelendi�inde ise belirli bir noktadan sonra sulu fazdaki 

deri�iminin adsorplanan miktarı çok az etkiledi�i ve Tris-SG üzerinde Pd(II) 

iyonlarının adsopsiyonunun dengeye eri�ti�i söylenebilir. Tris-SG’nin deneysel 

olarak bulunan en yüksek adsorpsiyon kapasitesi 71,8 mg/g’dır. Pd(II) adsorpsiyon 

verileri en çok kullanılan izotermler olan Langmuir ve Freundlich izotermlerine 

uygulamı� ve Tris-SG üzerinde Pd(II) adsopsiyonunun Langmuir izotermine daha 

uyumlu oldu�u bulunmu�tur. Tris-SG’nin Langmuir izoterminden hesaplan 

maksimum adsorpsiyon kapasitesi 73,5 mg/g’dır.  Literatürde rapor edilen çe�itli 

adsorbanların adsorpsiyon kapasiteleri mukayese için Tablo 4.1.’de verilmektedir.  

Tablo 4.1. Tris-SG ile literatürde rapor edilmi� adsorbanların Pd(II) adsorpsiyon kapasitelerinin kar�ıla�tırılması 

Adsorban 

Adsorpsiyon 

Kapasitesi  

(mg/g) 

Kaynak 

1,3,5-Triazin-pentaetilenhekzamin 
polimeri 

517,20 Sayın ve ark., 2015 

L-lisin ba�lı kitosan 109,47 Fujiwara ve ark., 2007 

N-aminoguanidin ile modifiye 
edilmi� tanen 

213,90 Gurung ve ark., 2013 

Tiyol ba�lı SBA-15 190,0 Dobrzy�ska ve ark., 2019 

Polietilenimin ile 
Fonksiyonelle�tirilmi� Alümina Nano 

Tozu 

97,7 Nagarjuna ve ark., 2017 

Amin ba�lı SBA-15 68,0 Dobrzy�ska ve ark., 2019 

�midazolin grubu ba�lı nanosilika 69,6 Zhang ve ark., 2018 

Poli karboksilik asit grubu ba�lı 
silika jel 

53,6 Zhao ve ark., 2019 

2-(difeniltiofosforil)asetamid 
emprenye edilmi� polimerik reçine 

52,8 Turanov ve ark., 2017 

Poli taç eter ba�lı silika 14,3 Dai ve ark., 2017 

Biyokütle (Fungi Aspergillus sp.) 4,3 Godlewska-�yłkiewicz ve ark., 2019 

Tris(2-aminoetil)amin ba�lı silika jel 73,5 Bu çalı�ma 



33 
�

Kolonda adsorplanan Pd(II) iyonlarını sıyırmak için 5 mL hacmindeki 1,0 M HCl 

içinde % 1,0 tiyoüre çözeltisinin 10 mL/dak. akı� hızında kullanılması en uygun 

de�er olarak bulunmu�tur. Literatür incelendi�inde Pd(II) ve di�er de�erli metal 

iyonlarının asidik tiyoüre çözeltileri ile elüsyonlarının yapıldı�ı görülmü�tür (Fayemi 

ve ark., 2015; Mildan ve Gülfen, 2015; �mamoglu ve Gunes, 2012). Literatürde, 

poliamin silika jel ile doldurulmu� mini kolon kullanılarak adsorplanan Pd(II) 

iyonlarını sıyırmak için 1,0 M HCl içinde % 1,0 tiyoüre çözeltisinin 7,5 mL/dak. akı�

hızında kullanılmı�tır (Sivrikaya ve ark., 2017).  

Pd(II) iyonlarının kolon katı faz ekstraksiyon yönteminde numune akı� hızı 10 

mL/dk ve en yüksek uygulanabilir numune hacmi 1000 mL olarak bulunmu�tur. 

Pratik olmayaca�ından dolayı daha yüksek numune hacimleri çalı�ılmamı�tır. 

Geli�tirilen yöntemde zenginle�tirme faktörü 200 olarak bulunmu�tur. Literatür 

incelendi�inde Pd(II) iyonlarının kolon katı faz ekstraksiyonu için zenginle�tirme 

faktörü Sharma ve ark. tarafından difenildiketonmonotiyosemikarbazon ile modifiye 

edilmi� silika jel kullanılarak yapılan çalı�mada 335 (Sharma ve ark., 2008),  

�mamoglu ve Gunes tarafından trietilentetramin ba�lı silika jel kullanılarak yapılan 

çalı�mada 100 (�mamoglu ve Gunes, 2012), Sivrikaya ve arkada�ları tarafından 

bis(3-aminopropil)amin ba�lı silika jel kullanılarak yapılan çalı�mada ise 80 

(Sivrikaya ve ark. 2011) bulundu�u görülmü�tür. Geli�tirilen bu yöntemin 

zenginle�tirme faktörünün de yüksek oldu�u söylenebilir. 

Geli�tirilen kolon katı faz ekstraksiyon yönteminde Pd(II) iyonlarının geri kazanımı, 

çevresel su numunelerinde bulunabilen deri�imlerdeki matriks iyonlarının varlı�ında 

bile kantitatif olarak bulunmu�tur. �ncelenen deri�imlere kadar matriks iyonu içeren 

numunelerde geli�tirilen yöntemin Pd(II) geri kazanımı için kullanılabilece�i güvenle 

söylenebilir. 

0,1 mg/L Pd(II) içeren numunenin analizinde yüzde ba�ıl standart sapma % 2 olarak 

bulunmu�tur ki bu da yöntemin kesinli�inin yüksek oldu�unu göstermektedir. 

Geli�tirilen yöntemin Pd(II) iyonları için gözlenebilme ve tayin sınırları sırasıyla 

0,21 ve 0,68 µg/L olarak hesaplanmı�tır. Literatürde çe�itli adsorbanlar ile Pd(II) 

iyonlarının kolon katı faz ekstraksiyonu yapılarak elde edilen Pd(II) iyonları için 

gözlenebilme sınırları Tablo 4.2.’de verilmi�tir. 



34 
�

Tablo 4.2. Tris-SG ile literatürde rapor edilmi� adsorbanların Pd(II) gözlenebilme sınırlarının kar�ıla�tırılması 

Adsorban 
LOD 

(µg/L) 
Kaynak 

8-aminokinolin ile modifiye edilmi� çok duvarlı 
karbon nanotüp 

10,0  Shaheen ve ark., 2017 

Naylon-66/5-(4-dimetilaminobenziliden)rodanin 
kompozit nano lif 

0,015 Afzali ve ark., 2019 

Müreksit ba�lı manyetik nanopartikül  0,25 Karami ve ark., 2017

Pridin ba�lı manyetik nanopartikül 0,15 Bagheri ve ark., 2012

3,4-dihidroksibenzaldehit ile modifiye edilmi�
MCM-41 

0,08 Behbahani ve ark., 2014 

Morin ba�lı silika jel 2,09 Hassanien ve ark., 2006 

4,4-Bis (dimetilamino) tiyobenzofenon ile 
modifiye edilmi� çok duvarlı karbon nanotüp 

0,4 
Mohammadifar ve ark., 

2015 

Tris(2-aminoetil)amin ba�lı silika jel 0,21 Bu çalı�ma 

Geli�tirilen kolon katı faz ekstraksiyon yöntemiyle alevli AAS kullanılarak çe�itli 

çevresel su numunelerinde Pd(II) seviyeleri tayin edilmi� ve incelenen tüm su 

numunelerinde Pd(II) seviyeleri LOQ de�erinin altında çıktı�ından tayin 

edilememi�tir. Bunun ardından su numunelerine 15,0 ve 30,0 µg/L olacak �ekilde 

Pd(II) iyonları ilave edilmi� ve kolon katı faz ekstraksiyon yöntemiyle geri 

kazanımları incelenmi�tir. Pd(II) iyonlarının yüzde geri kazanımları %97 ile 107 

aralı�ında bulunmu�tur. 
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