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takviyelerine eczanelerden ve marketlerden ulagsmak

miimkiindiir. Genel olarak gida takviyeleri, saglik
agisindan olumlu etkileri olan ve hastaliklarin olusmasini
engelleyici, bagisiklik gelistirici gida tiriinleri olarak
tanimlanmaktadir. Tablet ve toz iiriin gibi farkl1 formlar: bulunan
veya iglenmis bitkisel iiriinler olarak satisa sunulan bu iiriinler
arasinda agir metal igerigi agisindan giivenlik standartlarina tabi
olanlar bulunmaktadir.1) Arsenik (As) ve kursun (Pb) gibi toksik
agir metallerin analizi genellikle emisyon spektrofotometre (ICP)
veya atomik absorpsiyon spektrofotometre (AA) kullanilarak
yapilmaktadir. Ancak bu cihazlar i¢in gerekli olan numune
hazirlama prosediirii uzun olabilmektedir. Bu sebeple, ppm
mertebesindeki analit miktarlar1 i¢in 6l¢iimii, numune hazirlama
asamast son derece kolay olan X-ray floresans spektrometre
kullanarak gergeklestirmek miimkiindiir.

1) Ornek: Japon Saghk ve Beslenme Dernegi (JHNFA)

S on yillarda, popiilaritesi giderek artmakta olan gida

Tablo-1: Standart Degerler

No. As Pb
{1} 50 ]
2) ao 5
3) 20 10
4) 10 20
(5) 5 30
(6} 0 50
(7) Q o
Birim: ppm
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SHIMADZU EDX-7000 ENERJi DAGILIMLI X-RAY
FLORESANS SPEKTROMETRE

Bu ¢alismada, enerji dagilimli bir X-ray floresans
spektrometre kullanilarak gerceklestirilen As ve Pb miktar
analizine yer verilmekte ve elementlerin en diisiik dedeksiyon
limitleri belirlenmektedir.

Standart Numuneler

Bitki tozunun atomik absorpsiyon analizi i¢in kullanilan
bir standart numune ile karistirilmasi ile yedi standart numune
hazirlanmigtir. Elementler ve standart degerler Tablo 1°de,
numune hazirlama prosediirii ise Sekil 1’de goriilmektedir.

Kalibrasyon egrileri
Sekil 5 ve 6 sirastyla As (Ko egrisi) ve Pb (Lf line) ‘ye ait
kalibrasyon egrilerini gostermektedir. Pb ile st iiste ¢akisan As

Sekil-1: Numune Hazirlama

Havanda ddvin ve homojenize edin
4

Elde edilen bitki tozundan 2.000 g tartin ]
L d

1,000 ppm standarn cozeliyi damlatarak ekleyin

Crrnak) (6) igin, 50 pprm, 100 ul
b

Cda sicakiiginda 30 dakika kurumaya birakin |

W

Havanda kangtinn ]

] (Sekil 2)

(Sekil 3)

L 4
Fraslayin, Toplam basing 50 kM, 30 sn ] (Sakil 4)




Sekil 2. Toz haline getirerek homojenizasyon

Sekil 3. Standart Cozelti ile karistirma

Sekil 4. Briket Olusumu

icin dj metodu ile diizeltme gerceklestirilmistir. Ayrica, internal
standart ile RhKa.C sagilma (Comptom) ile kalibrasyon
egrileri olusturulmus (sekil bulunmamaktadir). Tablo 2,
internal standart diizeltmesi yapilan ve yapilmayan kalibrasyon
egrilerinin dogrulugunu sira ile géstermektedir. Dogruluk
kalibrasyon noktasindan uzakligi belirtmekte ve degeri 10 ile
gosterilen bir niimerik deger kullanilarak ifade edilmektedir.

Profil

Sekil 7 standart numunenin profilinin st iiste gakismasini
gostermektedir. No. (4) (As: 10 ppm, Pb: 20 ppm) ve No. (7)
(Blank).

AsKa ¢izgisi ile PbLp line ¢izgisi birbirine komsu oldugu
icin, diizeltme i¢in asagidaki yontemlerden bir veya birkagt
birlikte kullanilabilir:

A) Intensite peak ayrim

B) intensite ¢akigma diizetlmesi

C) Kalibrasyon egrisi lizerinde dj metodu tizerinde dj
metodu kullanilaral s iiste ¢akisma diizeltmesi

Bu ¢alismada, C metodu tek basma kullanilmistir:

En diisiik dedeksiyon ve kantitasyon limitleri

No (7) Blank i¢in 10 kez tekrarlanabilirlik testi
uygulanmis ve en diisiik dedeksiyon limiti (30) ve en diisiik
kantitasyon limiti (100) belirlenmistir. Tablo 3 iki farkli

Sekil 5. As icin kalibrasyon egrisi
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Sekil 5. As icin kalibrasyon egrisi
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numune hazirlama metodu (presleme ve basit sikigtirma)
kullanilarak gergeklestirilen 6lgiimler sonucu ile elde edilen
degerleri gostermektedir. Basit sikistirma metodunda,
kantitasyon diizliikk ve yogunluk etkilerinin giderilmesi igin
dahili bir internal standart kalibrasyon egrisi kullanilarak
gerceklestirilmistir. Toz numune hazirlama prosediirii Sekil
8’de gosterilmektedir.

SONUC

Kalibrasyon egrilerinin dogrulugunu goésteren Tablo 2’de,
internal standart diizeltme ile, dogruluk degerinin As igin
2.6, Pb icin ise 2.0 kat daha yiiksek oldugu goriilmektedir.
Bunun nedeninin, RhKo.C’nin dalgalanmasinin AsKa ve
PbLp intensitelerindeki dalgalanmalara eklenmesi oldugu
diigiiniilmektedir.

Tablo 2. Kalibrasyon Egrisinin Dogrulugu
Intemal Standart Yok Var
Dizeltme
Iniemal Standart ing . RNE=G
Element AS Fb As Pl
Analitik ing K Lpt Kee Lp1
Dogruluk (1e) 0.23 042 080 0.83

Birirn: ppm
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Sekil 7. As ve Pb Ust Uste Cakismasinin Kalitatif Profili
Mavi: No (4); Kirmizi: No. (7) (Blank)
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Tablo 3. As ve Pbicin En Dustik Dedeksiyon ve Kantitasyon Limitleri

Numune Hazirlama Y&ntemi Presleme Toz, Numune Haznesi
Internal Standart Dogrulama Yok Var
Element As Pb As Pb
Ortalama Deger (-0.08) 0.35 0.32 (-0.18)
Standart Sapma 0.18 0.26 0.18 0.26
LOD (30) 0.53 0.77 0.55 0.78
LOQ (100) 1.8 26 1.8 26
Birim: ppm

Sekil 8. Manuel sikistirma ile toz numune hazirlama prosedtirt

Numune haznesi 5 um polipropilen film ile kaplanir

v

Numune derinlidi en az 5 mm olmalidir

v

Sikigtirmak igin ve hava tabakasini gidermek igin gubuk kullanilir

Ote yandan, Tablo 3, hem As hem de
Pb i¢in hazirlanan briket numunelerine
ve elle sikistirilan numunelere ait en
diisiik dedeksiyon limiti ve en diisiik
kantitasyon limiti degerlerinin ayn1
oldugunu gostermektedir. Arada kayda
deger bir farkin olmamasinin, blank igin
intensite degerinin net sifir olmasindan
kaynaklandig1 diistiniilmektedir. Bu
nedenle gida takviyelerinin dl¢iimi igin
her iki metod da gecerli olup, numuneler
internal standart kullanilmadan pres
hazirlama metodu ile veya internal
standart ile direkt toz metodu ile
hazirlanabilmektedir.

Referans

Shimadzu X-Ray Aplikasyon Notu
No. X246A, EDXRF Analysis of Arsenic
and Lead in Dietary Supplement
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Tablo 4. Analitik Kosullar
“Clhaz  :EDX-720 (EDX-GP)
X-Ray TOpd :Rh hedefi
Top Voltajl  : 50 kV
Tidp Akimi : (CHomalik hassasiyvel kontrold) pA

Filtre  #73 (EDX-720)
#4 (EDX-GP)

Atmosfer : Hava

Olgim Gapr ;10 mm

Olglm Soresi 1200 sn
Dead Tima  : Maks. % 40
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