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1.AMAC

Bu prosediir tam kan ve idrar orneklerinde krom miktarinin AA ile saptanmasi amaciyla kullanilacak
olan elektrotermal atomik absorpsiyon yontemini aciklamaktadir.

2.KAPSAM:

Bu analiz metodu; insan tam kan ve idrar orneklerini kapsar.

3.PRENSIP:

Elektrotermal Atomik Absorpsiyon Yontemi

4.ALET - EKIPMAN ve AKSESUARLAR:

1. AAS (Shimadzu AA-7000)
2. Grafit Finin Unitesi

3. Sertifikali Referans Materyal: (CRM) Seronorm Trace Element Whole Blood

5. KULLANILAN KIMYASALLAR VE KIMYASALLARIN HAZIRLANISI:

- Krom standart soliisyonu (1g/l) Titrisol_MERCK
- Mg(NO3)2 ve Pd(NO3)2 standart kimyasallan

- Nitrik Asit %65(w/Vv)

- Triton X-100 (Merck)

5.1. Cozelti ve Kimyasal Hazirlama :

Krom standart solusyonu (Titrisol) 1L lik balon jojeye aktarilarak ultra saf ile hacmine tamamlanir.
Elde edilen ana stok standart 1000 mg/1=1000 ppm 'dir.

Standart kalibrasyon grafigi icin hazirlanan ana stoktan once (1/100) seyreltme ile 10 ppm ve seri
seyreltmelerle sirasiyla 0- 1- 2.5 -5 ppb'lik standart cozeltiler hazirlanir. Hazirlama islemleri %0.2
lik HNO3 cozeltisi , % 0.1 lik Triton-X 100 cozeltisi ve Mg(NO3)2 ve Pd(NO3)2 matriks diizenleyici
kullanilarak yapilmalidir. islem basamaklar asagida sirasiyla gosterilmistir.

100 ppb ara stok kullanilarak ;

0 ppb standart : 1 ml %0.1Triton-X 100 + 2,5 ml matriks diizenleyici + %0.2 lik HNO3 ile 10 ml
tamamlanir.

1 ppb standart : 0.1 ml ara stok + 1 ml %0.1Triton-X 100 + 2,5 ml matriks diizenleyici + %0.2 lik
HNO3 ile 10 ml tamamlanir.

2,5 ppb standart : 0.25 ml ara stok + 1 ml %0.1Triton-X 100 + 2,5 ml matriks duzenleyici + %0.2 lik
HNO3 ile 10 ml tamamlanir.

5 ppb standart : 0.5 ml ara stok + 1 ml %0.1Triton-X 100 + 2,5 ml matriks duzenleyici + %0.2 lik
HNO3 ile 10 ml tamamlanir.
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Matriks dizenleyici olarak 1g/L Mg(NO3)2 ve 0.5 g/L Pd(NO3)2 ile beraber hacmine %0.2 (v/v)
HNO3 ve %0.1 Triton-X 100 kullanilarak tamamlanir.

5.2. Ornek Hazirlama ;

0.3 ml Tam Kan/idrar ornegi Uzerine 0,3 ml matriks diizenleyici eklenir ve ardindan 0.6 ml %0.2 lik
HNO3 ilave edilerek hacmin 1,2 ml olmasi saglanir ve ornek iyice karistinlir. Seyreltme Orani (DF) 4
kat olarak hesaplanir.

5.3. Kontrol Hazirlama:

Seronorm Marka (CRM) kontrolden 0,3 ml alinarak 6rnek hazirlama islemlerinde oldugu gibi 0.3 ml
matriks duzenleyici ve 0.6 ml %0.2 lik HNO3 ilave edilerek yarim saat sire ile karistinlir. Seyreltme
Orani (DF) 4 kat olarak hesaplanir.Yapilan calismada Seronorm Trace Element Whole Blood L-2 (LOT
1103129) ve Seronorm Trace Element Urine L-2 (LOT 1011645) kullamlmistir.Asagida bu kontrollerin
referans degerleri gosterilmistir.

Analitik Deger Referans Aralik
Krom (Seronorm_Tam Kan_ L-2) 11,8 ppb (pg/L) 7.0-16.6 ppb(ug/L)
Krom (Seronorm_ Idrar_ L-2) 21.2 ppb (pg/L) 12.6-29.8 ppb(pg/L)

Optik Parametreler:
Dalgaboyu :357.9 nm
Slit araligi : 0.7 nm
Lamba Modu : BGC-D2
Lamba Akimi: 10 mA
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Firin 1sitma programi yukaridaki sekilde oldugu gibi,

1.Basamak
2.Basamak
3.Basamak
4.Basamak
5.Basamak
6.Basamak
7.Basamak
8.Basamak

60 °C
120 °
250 ~°
800 °
800 °
800 °C

aonnn

3 saniye (yavas kurutma)
20 saniye (yavas kurutma)
10 saniye (yavas 1sitma-yanma)
10 saniye (yavas 1sitma-yanma)
10 saniye (hizli yakma)

3 saniye (hizli yakma)

2400 °C 3 saniye (atomlastirma)
2600 "C 2 saniye (temizleme)

Enjeksiyon Hacimleri : 10 pl ornek / 10 pl matriks olacak sekilde ayarlanmistir.(1/1) Matriks ilavesi
manual olarak standart ve numuneye belirtilen oranda ilave edilmistir.

Matriks duzenleyici

Mg(NO3)2 ve Pd(NO3)2 kullanilmistir.

Ornegin seyreltme miktarlar : Tam Kan icin 1/4 ve idrar icin 1/4 olacak sekilde seyreltilmistir.

6. ANALITIK SONUGLAR

Yapilan idrar ve tam kan kontrol calismalarinda seronorm kontrol degeri 3.70 ppb ve 2.13 ppb
gozlenmis olup , DF:4 faktoriyle hesaplandiginda 14,80 ppb idrar ve 8,52 ppb tam kan sonuc
bulunmustur. Ayrica hasta tam kan ve idrar sonuclari ise referans araliklarda ¢iktig1 gozlenmistir.

Bu Aplikasyon Notu uygulamanin gerceklestirildigi tarihe ait bilgiler 1s181nda olusturulmustur.
Bu yayinda yer alan bilgilerin referans gosterilerek baska bir yerde kullanilmasi Ant Teknik’in iznine tabidir.

Aplikasyon Notu Ant Teknik tarafindan onceden bildirilmeksizin degistirilebilir.
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