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Son yillarda elementel analizlere yonelik enstriimantal analiz teknikleri yaygin olarak
kullamimaktadir. Sulu veya organik bazh numuneler enstriimantal analizde elementel élgiim
teknikleri kullamlan, en bilinen test ortamlandir. Bununla birlikte Shimadzu AA-7000 (Atomik
Absorbsiyon Spektrometresi, AAS) veya ICPE-9800 (Indiiktif Eslesmis Plazma Optik Emisyon

Spektrometresi, ICP-OES) gibi modern enstriimanlar oldukea fazla uygulama imkam sunmaktadr.

Sekil 1. Shimadzu ICPE-9800 ICP-OES

erhangi bir uygulama igin, aym
anda 70'den fazla elementi mim-
kiln olan en kisa slrede analiz
edebilen ICPE-9800 igin bazi uy-
gulama &rneklerine yer verilmek-
tedir. ICPE-9800'0n yiksek dinamik &lgim
aralig sebebiyle, analiz edilecek elementlerin
dislk ppb (pg/l) wveya yiksek ppm (ma/l)
araliginda olup olmadiginin bir nemi yoktur,
Opsiyonel Uniteler ile olusturulan farkh sistem
konfiglrasyonlan sayesinde ICPE-9800 gergek
bir multi cihazdir Ornegin, yazim (zerinden
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hidriir ve ultrasonik nebdlizer sistemi arasinda,
ilaveten su ve organik numune gibi gesitli nu-
mune tipleri arasinda gegis yapilabilmektedir.

Bazi 6zel uygulamalar icin Silfirik Asi-
tin Kalite Kontroli

Sialfdrik asit (H2504), sentetik olarak Ure-
tilen bir kimyasal olarak dnemli bir rol oynar,
Uygulama araligr oldukga genistin H2504'(n
fosfat ve amonyu m siilfat glbre dretimi gibi
baz uygulamalarinda her zaman yiksek saflik-
ta olmasi sarti aranmaz. Ancak, enstrimental
analiz &ncesi Grnek hazirlama gibi birgok Gzel
uygulama alar yiksek saflikta sliflrik asit kul-
lanimu gerektirmektedir. Bu asamalarda silflrik
asit, numunede polimerlerin, yaglann veya ali-
minyum oksit gibi jeclojik numunelerin parga-
lanmasi gibi amaglar igin kullanilmaktadir
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ICPE-9800 kullarularak, sdlfirik asit drnegi 1:10
ve 1:20 oraninda seyreltmeyle analiz edilmistir. Kalib-
rasyon yontemi olarak standart ekleme metodu kul-
larilarak, ratriks etkileri maskelenebilmistin Her iki
seyreltme sonucu benzer oldugunda, metodun dodru
oldugu varsayilabilir. Valide edilmis metoda uygun ol-
masi igin, ilaveten sertifikal referans materyal analiz
edilebilir. Sonuclar Tablo 1 de verilmis, cesitl analitik

Recycling

dalgabovylannda her element igin belirtilmistir, Seyrel-
tilmis sifurik asit cozeltisinin hala oldukca kuwvetli
olmasina ve viskozitesinin sudan farkhlik gostermesi-
ne ragmen, dlgim standard: konfiglrasyonda yer alan
minitorch kullanilarak gergeklestirilmistin. Farklh sey-
reltmelerdeki sonuglara ek olarak, Grneklere standart
eklenmesi ile ornekler igin geri kazamm degerleri igin
ivi sonuclar elde edilmistir. (100 £ 3 %),

Dilution factor Cadmium, Cd Chromium, Cr Copper, Cu Magnesium, Mg Nickel, Ni
50, Sample A n nd 262 ppm 0.052 ppm 0.0%6 ppm 1,68 ppm 0.032 ppm
 Sphke Revovery 58 % 102 % 2% 100 % 100 % 9% '
HyS0y Sample & 0 nd 7.67 ppm 0073 ppm D038 ppem 1.79 ppm 0.033 ppem
| Spike Recovery % 7% 99 % 1S u% 7%

Tablo 1. S5alftrik asit igin analiz sonugtar, Geri kazarm igin, 0.5 mgvL (ppm) fdave difmistic n.d, = Dedekte edifememistir,

Biodizel icin Kanola Yadi- Fosfor, Sod-
yum ve Potasyum Tayini
Yakitlarda bitkisel yaglar yanmali motorla-
rin stirddrllebilir kullammina katkl saglamakta-
dir. Ancak, bitkisel yaglar biyoyakitlanin cevre
dostlugunu garanti etmek igin, motor perfor-
rmansin ve katalizér verimliligini etkilermeme-
lidir. Kanola yaginda fosfor tayini bu sebeple
onemli olup, fosfor katalizGrlerin isleyisini za-
yiflatraktadir. Ayrica kalsiyum ve magnezyu-
roun da yiksek miktarlan zararhdir cinka her
ikisinin de miktan partikdl filtrelerinde artan
Uetection lirmit™

Element DIN 51627-6

Phesphorus 3.0 ma/kg 0.085 [177.439 nm]
Calcium 1.0mgkg | 0.025[183.801 nm]
Magnesium 1.0mgkg | 0.005[285.213 nm]

Analysis result®

kil kahntilan ile iliskilidir. ICP-OES ile analiz
igin, drnedi sadece seyreltmek yeterlidir. llave
olarak yakma gaz (oksijen) kullammina gerek
yoktur. Buna ragmen yiksek hassas aksiyal
plazma modunda calisilabilmektedir. Olgiim
sonuglan ve dedeksiyon limitleri Tablo 2°de
verilmistir. Daha hassas bir galisma araligl se-
cerken, ilave ve daha hassas dalga boylan da
kullanilabilir. Béylece dedeksiyon limitleri daha
da azaltlabilir. Analiz sonuglan igin dlcim de-
gerleri kararllign 100 = 2% olarak elde edilmis-
tir. (Olctim araligi 1 saat)

Tablo 2; ICPE-9800 ile eide dilen
sonuclar. Kanola yag analiz
sonuglanmin yan sia,

dedeksivan limitleri ve DIN
= I 51627-6 'va gore maksimum kabul
1.80 ediletiir degerler,

Sonuglar gistermistir ki, ICPE-9800 kullanilarak
limit degerler tatmin edici sekilde tayin edilebil-
mektedir ve genis Slglim arali@, yiksek konsant-
rasyonlarin dlgimunin kesin ve glvenilir cimasini
mimkln kilmaktadic Ornek analiz sonuglarina gore
degerlendirildiginde, biyoyakit kullarim igin agik-
ca uygun olmadig gbrilmistir Bu (g elementin
anemli dlglide yiksek konsantrasyonunun nedeni
uretimde kullanilan yiksek olgunlasmamis tohum
orani olabilir. Yiuksek konsantrasyonu etkileyen di-
ger faktérler, tohum tanelerinin dékilmesi ve kink
tanelerin oraninin yani sira basing bashginin sicakhg
gibi presleme parametreleridir.

Diger gesitli organik numunelerin analizi igin
ICPE-9800 kullarilirken, crnegin petrokimya endlst-
risinden numunelerle calisirken, Ar/O2 kangimi gaz
kiti kullarumi tavsiyve edilmektedic Ormegdi tasimak
ve plazma bakimi igin, standart argon tasiyici gaz
ile birlikte ilave bir gaz daha, torch igerisinden ge-
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cirilic. Bu sayede matriks ayrnismasi artinlir boylece
background glriltisd azaltie Bu konfiglrasyonunu
kullanarak, karbon bakimindan zengin numunelere
ragmen, aksiyal ve radyal konumda galisilabilmekte
ve daha disik ppb araliginda tespit limitleri elde edi-
lehilmektedir. Ornegin, toluen icinde kalay, 2.0 ppb
dedeksiyon limiti ile analiz edilmistir. Aynica baz) di-
ger numunelerde [kerosene, xylene, methyl iscbutyl
ketone (MIBK), isopropy! alcohol (IPA), ethyl alcohol
veya ugucu tetrahydrofuran (THF) vb.] bu konfiglras-
yonda calisilabilmektedir.

Aynca, ICPE-9B00 sadece minitorch dzelligi ile ar-
gon gazi tiketimini azaltmaz, aym zamanda diger yon-
leri ile de verimliligi saglar. CCD dedektorl ile strekli
olarak tim spektrumu dedekte eder, boylece siral ICP-
OES teknigine gore, drmekte bulunan tim elementleri
izl bir sekilde tayin eder. Uygulamalara bagl olarak
ICPE-9800 igin alisilagelmis & - 10 mL érnek hacimle-
rinin aksing, sadece 1 ml veya daha az Grnek hacmi
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CAnaliz_ A\

yeterlidir. Bu sekilde, kiiclk nurmune miktarlan seyrelt-
meye gerek kalmadan calizilabilmektedir.

Bu ozellik, kazamilan zamana ek olarak, seyrelt-
me kaynakh kontaminasyon riskini ve hassasiyet
kaybini da ortadan kaldinr Mdmkdn olan en kisa
slre igerisinde, axial veya radial modda, lg tekrarl
tayinlerden anlamli sonuglar elde etmek mimkin-
dir. Elektronik Auklarda Madir Toprak Elementleri
(MTE) Hammaddeler igin alternatif kaynak olabilir
mi? Son yillarda nadir elementlerin temini konusun-
daki gikmaz medyada dnemili baslklar halinde ver
almaktadir. Madir toprak elementleri (NTE), lantanit-
lerle birlikte Neodimyum, Disprozyum veya Seryum
elementlerinin olusturdugu bir grubu kapsamakta-
dir. Bu elementler genellikle elektronik malzemele-
re eklendiklerinde farkl Gzellikler katarlar. Ornegin,
kigiik ve kompakt, ayri zamanda oldukga glcll cep

Sample Nd La Pr Dy
Mobile phone 1040 | 107 | 88 | 48
| LCD (Display) " 33 [ 51| nd | nd |
Printed circuitboard | nd. | nd. | nd. | nd |

Dr. Kimyager
Siileyman SEYHAN
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¥
4,6
1.8
1.3

telefonlarinin Gretilmesine imkan saglarlar. Ayrica bu
elementler vesil enerji sektdrinde modern rlzgar
tirbinlerinin jeneratérleri olarak tonlarca kullaniimak-
tadir. Glnlmizde hammaddelerin sinirh miktarlan ve
sirekli artan tdketimler sonucunda, geri dénisim
olanaklan daha fazla ilgi cdag haline gelmekiedir,
2010 yviinda AB, nadir toprak elementlerini hammad-
de olarak yiksek temin riski grubunda siniflandir-
rigtir. Bugiin NTE geri ddniisim oran yalmzca %71
civanindadir,

Elektronik atiktan degerli elementlerin geri di-
niglm miamkin mi? Bu soruya cevap igin; yapilan
calismada cesitli elektronik malzemeler parcalanip,
homojenize edilmis ve mikrodalga yakma (nitesin-
de parcalandi. Parcalanma sonucu elde edilen cozelti
ICP-CES kullanilarak analiz edilmistir. Sonuglar Tablo
3" de verlmistir.

Tabio 3. Elektronk atiklards

Er Ce nadif toprak elemantlerin analizing
4,6 n.d. iligkin sonuglar fmgfag!
T | nd = Dedakte edilamemishi,
nd. 86 '
n.d. 32

Bu calisma, katlarnin ICPE-9800 kullanarak ana-
lizinin mimkdn oldugunu ve gunimiz atiklannin
uluslararas: hammadde pazannda ylksek talep goé-
ren birgok elementi igerdigini gdstermistir. Her dr-
nek nadir toprak elementlerini veya bu elernantlerin
buyuk miktarlann icermeyeabilir ancak Tablo 3 ince-
lendiginde kullanilmis telefonlann geri donusam (=1
alkg Md) sonuglanmn kayda deger oldugu gdrilmek-
tedir. NTE lerin atiklardan analizine iliskin daha fazia
bilgi igin litfen literatlr notunu inceleyiniz

Ant Teknik k
Hakkinda

Ant Teknik, kurulus yil olan 1999'dan bu
yana Kalite Kontrol ve Ar-Ge laboratuvarlari-
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