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KONU:

insan tam kan 6rneklerinde AA - soguk buhar ile atomlastirma (HVG) teknigi ile civa analizi

CALISMANIN AMACI:

Bu prosediir tam kan orneklerinde civa miktarinin AA ile saptanmasi amaciyla kullanmlacak olan soguk
buhar ile atomlastirma yontemini aciklamaktadir.

Cevremizde civaya maruz kalma olasilig1 hatin sayili derecede bulunmaktadir. Ornegin, pek cok elektrik
prizinde civa bir iletici olarak kullanilir. Eski evlerdeki termostatlar elemental civa icerirler. Civa kagit
hamur ve kagit endustrisinde beyazlatici olarak yaygin kullanilir; kagit fabrikalarindan aciga cikan atik
sivilar bilinen civa kaynaklandir. Civa uretim endustrisinde plastik sentezinde katalizor olarak kullanilir ve
giicli bir fungusit oldugundan lateks boyalar ve kirliligi engelleyici boyalarda sik bulunur. Deniz
urtinlerinde de eser miktarlarda civa vardir. Ticari yolla satilan, yemek acisindan emniyetli olan baliklarda
civa miktar1 0,3 pg/g’ dan azdir. Fakat baz1 av baliklann 2 pyg/g’ dan fazla civa icerirler ve dizenli olarak
bunlar ile beslenilirse viicutta civa birikimine yol acabilirler. Civa dis amalgam kitlesinin yaklasik % 50’ den
fazlasim olusturur. Dogada en biiyiik civa kaynagi granit kayalardan olan sizintilardir; bu kaynak dogadaki
civa birikiminin % 50’ sinden sorumludur.

Kanda ve idrarda bulunan civa miktar toksisite derecesi ile korelasyon gosterir. Normal tam kan civa
dizeyi genelde 10 pg/L’ den dusuktir. Meslekleri nedeni ile 1imli miktarlarda civaya maruz kalan
bireylerde kanda rutin olarak 15 pug/L’ ye varan civa duzeyleri belirlenir. Tam kan civa diizeyi 50 ug/L’ den
yiiksek ise anlamli maruziyete isaret etmektedir. WHO’ ya (Diinya Saglik Orgiitii) gore giinliik idrar
ekskresyonunun 50 pg’ dan yiiksek olmas1 6nemli miktarlara maruz kalindiginin isaretidir.

Bu analiz metodu; insan tam kan orneklerini kapsar.

METOD ve MATERYALLER:

Hidriir ile Atomlastirma (Soguk Buhar Teknigi)

Hidrir atomlastirma teknikleri arsenik, civa, kalay, selenyum, antimon, bizmut elementlerinin hidrir
buharlar seklinde atomlastiriciya verilmesi yoluyla gerceklestirilir. Bu elementlerin oldukca toksik
olmalan sebebiyle dusiik derisimlerinin tayininde hidriir atomlastiricilar kullamlir. Hidrir reaksiyonunu
genellikle akis-enjeksiyon sistemi kullanilarak tasiyici reaktif (HCl), indirgen (NaBH4 veya SnCl2) ve analit
cozeltisinin karismasi sonucunda gerceklesir. Yalmzca civa analizi icin indirgen olarak SnCl2 kullanilarak
daha dusuk deteksiyon limitleri elde edilebilir.

3BH4™ + 3H+ + 4H3As03 —3H3BO3 + 4AsH3 1 + 3H20
Bir peristaltik pompa yardimiyla cekilen tasiyici reaktif ve indirgen analit cozeltisi ile kanstinlir ve karisma

bloguna (separator) gonderilir. Karisma blogundan gaz - sivi ayiracina gelen hidriir buharlarn atomlagmanin
gerceklesecegi ‘T’ tiipe (absorption cell) tasiyici argon gazi ile tasinir.
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ANALITIK KOSULLAR:

1. AAS (Shimadzu AA-7000)
2. HVG-1 Hidriir Buhar Jenerator Unitesi
3. Mikrodalga Firin

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

KULLANILAN KiMYASALLAR VE KIMYASALLARIN HAZIRLANISI:

Merck Titrisol Civa standart solusyonu (1g/l)

Merck Hidrojen Peroksit

Merck Sodyum Hidroksit, 1.06462

Merck Hidroklorik Asit , 1.00314, % 37, d = 1,19 kg/L
Merck Nitrik Asit 1.00441,%65(w/v), d = 1,40 kg/L
Merck Sodyumborhidrir 1.015669

Cozelti ve Kimyasal Hazirlama :

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

- indirgen Cozelti : % 0,2 (w/v) NaBH4 ile % 0,05 (w/v) NaOH : 2 g NaBH4 ve 0,5 g NaOH tartilarak 1 L saf
su icinde ¢ozuldu. (HVG unitesi icin)

- Seyreltme Cozeltisi % 2 (v/v) HNO3 : 31 mL % 65’ lik d = 1,41 g/mL derisik HNO3 den alinarak 1 L’ ye saf
su ile tamamlandi.

- Tasiyic1 Cozelti olarak kullamlacak % 3’ luk (v/v) HCl cozeltisi 1 L’ lik balon jojelerde hazirlandi. ( % 3
(v/v) HCL: 81 mL % 37’ lik d = 1,18 derisik HCL den alinarak 1 L’ ye saf su ile tamamlandi.)

Standart kalibrasyon grafigi icin standartlari hazirlanirken 1000 mg/L civa standartindan, 6nce 100 kat
seyreltilerek 10 mg/L birinci ara standart cozeltisi hazirlandi. Daha sonra 10 mg/L birinci ara standart
¢ozeltisi 100 kat seyreltilerek 100 pg/L’ lik ikinci ara standart c¢ozeltisi hazirlandi. 0,25-0,5-1-2-5-10
pg/L calisma standartlart 100 pg/L ikinci ara standart cozeltiden uygun hacim oranlarinda seyreltilerek
hazirlandi. Hazirlama islemleri sirasinda seyreltme islemleri % 0,2’ lik (v/v) HNO3 cozeltisi ile yapildi.
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Ornegin seyreltme miktarlar : Tam Kan icin 1/10 ile 1/20 arasinda seyreltme islemi uygulanabilir.

Sample True Value Conc.

Action D Graph| X M| Q (ppb) (pPb) Abs.

AUTOZERD

BLK-AV 0.0003
STD-AV 0.2500 01272 0.0014
STD-AV 0.5000 0.4546 0.0044
STD-AV 1.0000 0.9735 0.0092
STD-AV 2.0000 21900 0.0203
STD-AV 5.0000 5.0605 0.0456
STD-AV 10.0000 99392 0.0913

Ornek ve Sahit Numune Hazirlama ;

Kor/Sahit numune icin, bos mikrodalga tiplerine 5 ml Nitrik Asit (HNO3) ve ardindan 2 ml Hidrojen
Peroksit (H202) ilave edilerek paralel calisilacaksa paralel sayis1 kadar bu sekilde kor numune hazirlanir.
Hazirlanan bu numune tupleri mikrodalga firinda 1 saat 200°C' de yakma islemine tabii tutulur. Yanma
islemi bittikten sonra 30 dakika sogumaya birakilir.Elde edilen yanmis ornegin son hacmi 20 ml olacak
sekilde (5 ml %65(w/v) HNO3 ve 2 ml Hidrojen Peroksit beraberinde) hacmine tamamlanir.

Ornek numune icin , 1 ml Tam Kan 6rnegi iizerine 5 ml Nitrik Asit (HNO3) ve ardindan 2 ml Hidrojen
Peroksit (H202) ilave edilerek mikrodalga firinda yakma islemine tabi tutulur. Yakma ve sogutma
islemleri numune icin de yukanda belirtildigi gibi yapilir. Elde edilen yanmis ornegin son hacmi 20 ml
olacak sekilde (5 ml %65 (w/v) HNO3 ve 2 ml Hidrojen Peroksit beraberinde) hacmine tamamlanir.

Kontrol Hazirlama:

Seronorm Marka (CRM) kontrolden 1 ml alinarak ornek hazirlama islemlerinde oldugu gibi lizerine 5 ml
Nitrik Asit (HNO3) ve ardindan 2 ml Hidrojen Peroksit (H202) ilave edilerek mikrodalga firinda yakma
islemine tabi tutulur. Yakma ve sogutma islemleri numune icin de yukanda belirtildigi gibi yapilir. Elde
edilen yanmis ornegin son hacmi 20 ml olacak sekilde (5 ml %65 (w/v) HNO3 ve 2 ml Hidrojen Peroksit
beraberinde) hacmine tamamlanir.

Yapilan calismada Seronorm Trace Element Whole Blood L-2 (LOT 1103129) kullanilmistir. Asagida bu
kontrollerin referans degerleri gosterilmistir.

litik Deger erans Aralik
1 (Seronorm_Tam Kan_ L-2) D ppb (pg/L) -22,4 ppb(ug/L)

Optik Parametreler:
Dalgaboyu :253.7 nm
Slit araligi : 0.7 nm
Lamba Modu : BGC-D2
Lamba Akimi : 4 mA

Olgiim Parametreleri:

On Cekis Siiresi: 10 sn
Integrasyon Suresi : 3 sn
Yanitlama Suresi : 1sn

Akis Enjeksiyon Siiresi : 5-6 ml/dk Argon ile saglanir.
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ANALITIK SONUCLAR
Yapilan insan tam kan kontrol calismalarinda seronorm kontrol degeri 0.72 ppb gézlenmis olup, DF:20

faktoriiyle hesaplandigin 14,4 ppb tam kan sonuc bulunmustur. Ayrica hasta tam kan ve idrar sonuclan
ise referans araliklarda ¢iktig1 gozlenmistir.

Calismalarimiz Delta Analiz Laboratuvari’nda gerceklestirilmistir.

Desteklerinden dolay1 kendilerine tesekkurlerimizi sunanz.

Bu Aplikasyon Notu uygulamanin gergeklestirildigi tarihe ait bilgiler is1ginda olusturulmustur.
Bu yayinda yer alan bilgilerin referans gosterilerek baska bir yerde kullaniimasi Ant Teknik’in iznine tabidir.
Aplikasyon Notu Ant Teknik tarafindan énceden bildiriimeksizin degistirilebilir.

| antteknik.com |
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