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Makale

S on yıllarda, popülaritesi giderek artmakta olan gıda 
takviyelerine eczanelerden ve marketlerden ulaşmak 
mümkündür. Genel olarak gıda takviyeleri, sağlık 

açısından olumlu etkileri olan ve hastalıkların oluşmasını 
engelleyici, bağışıklık geliştirici gıda ürünleri olarak 
tanımlanmaktadır. Tablet ve toz ürün gibi farklı formları bulunan 
veya işlenmiş bitkisel ürünler olarak satışa sunulan bu ürünler 
arasında ağır metal içeriği açısından güvenlik standartlarına tabi 
olanlar bulunmaktadır.1) Arsenik (As) ve kurşun (Pb) gibi toksik 
ağır metallerin analizi genellikle emisyon spektrofotometre (ICP) 
veya atomik absorpsiyon spektrofotometre (AA) kullanılarak 
yapılmaktadır. Ancak bu cihazlar için gerekli olan numune 
hazırlama prosedürü uzun olabilmektedir. Bu sebeple, ppm 
mertebesindeki analit miktarları için ölçümü, numune hazırlama 
aşaması son derece kolay olan X-ray floresans spektrometre 
kullanarak gerçekleştirmek mümkündür. 

1) Örnek: Japon Sağlık ve Beslenme Derneği (JHNFA)

Shımadzu EDX-7000 Enerji Dağılımlı X-Ray 
Floresans Spektrometre

Bu çalışmada, enerji dağılımlı bir X-ray floresans 
spektrometre kullanılarak gerçekleştirilen As ve Pb miktar 
analizine yer verilmekte ve elementlerin en düşük dedeksiyon 
limitleri belirlenmektedir. 

Standart Numuneler
Bitki tozunun atomik absorpsiyon analizi için kullanılan 

bir standart numune ile karıştırılması ile yedi standart numune 
hazırlanmıştır. Elementler ve standart değerler Tablo 1’de, 
numune hazırlama prosedürü ise Şekil 1’de görülmektedir.

Kalibrasyon eğrileri
Şekil 5 ve 6 sırasıyla As (Kα eğrisi) ve Pb (Lβ line) ‘ye ait 

kalibrasyon eğrilerini göstermektedir. Pb ile üst üste çakışan As 
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için dj metodu ile düzeltme gerçekleştirilmiştir. Ayrıca, internal 
standart ile RhKαC saçılma (Comptom) ile kalibrasyon 
eğrileri oluşturulmuş (şekil bulunmamaktadır). Tablo 2, 
internal standart düzeltmesi yapılan ve yapılmayan kalibrasyon 
eğrilerinin doğruluğunu sıra ile göstermektedir. Doğruluk 
kalibrasyon noktasından uzaklığı belirtmekte ve değeri 1σ ile 
gösterilen bir nümerik değer kullanılarak ifade edilmektedir. 

Profil
Şekil 7 standart numunenin profilinin üst üste çakışmasını 

göstermektedir. No. (4) (As: 10 ppm, Pb: 20 ppm) ve No. (7) 
(Blank).

AsKα çizgisi ile PbLβ line çizgisi birbirine komşu olduğu 
için, düzeltme için aşağıdaki yöntemlerden bir veya birkaçı 
birlikte kullanılabilir:

A) İntensite peak ayrımı
B) İntensite çakışma düzetlmesi
C) Kalibrasyon eğrisi üzerinde dj metodu üzerinde dj 

metodu kullanılaral üs üste çakışma düzeltmesi

Bu çalışmada, C metodu tek başına kullanılmıştır:

En düşük dedeksiyon ve kantitasyon limitleri
No (7) Blank için 10 kez tekrarlanabilirlik testi 

uygulanmış ve en düşük dedeksiyon limiti (3σ) ve en düşük 
kantitasyon limiti (10σ) belirlenmiştir. Tablo 3 iki farklı 

numune hazırlama metodu (presleme ve basit sıkıştırma) 
kullanılarak gerçekleştirilen ölçümler sonucu ile elde edilen 
değerleri göstermektedir. Basit sıkıştırma metodunda, 
kantitasyon düzlük ve yoğunluk etkilerinin giderilmesi için 
dahili bir internal standart kalibrasyon eğrisi kullanılarak 
gerçekleştirilmiştir. Toz numune hazırlama prosedürü Şekil 
8’de gösterilmektedir.

Sonuç
Kalibrasyon eğrilerinin doğruluğunu gösteren Tablo 2’de, 

internal standart düzeltme ile, doğruluk değerinin As için 
2.6, Pb için ise 2.0 kat daha yüksek olduğu görülmektedir. 
Bunun nedeninin, RhKαC’nin dalgalanmasının AsKα ve 
PbLβ intensitelerindeki dalgalanmalara eklenmesi olduğu 
düşünülmektedir.

Şekil 5.  As için kalibrasyon eğrisi

Tablo 2.  Kalibrasyon Eğrisinin Doğruluğu

Şekil 5.  As için kalibrasyon eğrisi

Şekil 2. Toz haline getirerek homojenizasyon Şekil 3. Standart Çözelti ile karıştırma Şekil 4. Briket Oluşumu
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Öte yandan, Tablo 3, hem As hem de 
Pb için hazırlanan briket numunelerine 
ve elle sıkıştırılan numunelere ait en 
düşük dedeksiyon limiti ve en düşük 
kantitasyon limiti değerlerinin aynı 
olduğunu göstermektedir. Arada kayda 
değer bir farkın olmamasının, blank için 
intensite değerinin net sıfır olmasından 
kaynaklandığı düşünülmektedir. Bu 
nedenle gıda takviyelerinin ölçümü için 
her iki metod da geçerli olup, numuneler 
internal standart kullanılmadan pres 
hazırlama metodu ile veya internal 
standart ile direkt toz metodu ile 
hazırlanabilmektedir. 

Referans
Shimadzu X-Ray Aplikasyon Notu 

No. X246A, EDXRF Analysis of Arsenic 
and Lead in Dietary Supplement

Şekil 7.  As ve Pb Üst Üste Çakışmasının Kalitatif Profili 
Mavi: No (4); Kırmızı: No. (7) (Blank)

Tablo 3.  As ve Pb için En Düşük Dedeksiyon ve Kantitasyon Limitleri

Şekil 8.  Manuel sıkıştırma ile toz numune hazırlama prosedürü

Tablo 4.  Analitik Koşullar
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