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ÖZET 

Günlük yaşamda çok tüketilen pirinç, çay ve sığır ciğeri numuneleri yaş yakma yöntemi ile 

çözülmüştür. Örnek çözeltilerindeki kadmiyum ve kalay içerikleri grafit fırınlı atomik 

absorpsiyon spektrometresi kullanılarak tayin edilmiştir. Bakır, çinko ve demir 

elementlerinin tayininde ise alevli atomik absorpsiyon spektrometresi kullanılmıştır. Cd ve 

Sn tayinleri için grafit fırın sıcaklık programları, kül etme ve atomlaşma sıcaklıkları Pd 

ortam düzenleyicisi varlığında veya yokluğunda optimize edilmiştir. Belirlenen uygun 

değerlerde ve Pd ortam düzenleyicisi kullanarak standart referans maddelerde ve gıda 

maddelerinde Cd ve Sn tayinleri gerçekleştirilmiştir. SRM çözeltilerinde bulunan element 

sonuçları, sertifika değerleri ile karşılaştırılmış ve uygun olduğu gözlenmiştir. Sn ve Cd 

tayinleri için Pd ortam düzenleyicisi varlığında gözlenebilme sınırları (LOD) 0,66 µg/L Sn 

ve 0,26 µg/L Cd; tayin sınırları da (LOQ) sırasıyla 2,20 µg/L Sn ve 0,87 µg/L Cd olarak 

bulunmuştur. Bakır, çinko ve demir için bulunan LOD değerleri sırasıyla 1,9, 1,2 ve 2,0 

µg/L LOQ değerleri sırasıyla 6,3 µg/L, 4,0 µg/L, 6,7 µg/L olarak bulunmuştur. 
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ABSTRACT 

Rice, tea and beef liver samples consumed frequently in daily life were dissolved by wet 

digestion method. Cadmium and tin contents in the sample solutions were determined by 

using graphite furnace atomic absorption spectrometer. Flame atomic absorption 

spectrometry was used for the determination of copper, zinc and iron in samples. Heating 

programs, ashing and atomization temperatures for Cd and Sn determinations in samples 

were optimized with Pd matrix modifier or without. Under these optimum conditions and 

by using Pd matrix modifier Cd and Sn determinations were performed in standard 

reference materials and food samples. Results of elemenets found in SRM samples were 

compared with certificate values and they were observed in good agrement. The limits of 

detections (LOD) obtained for Sn and Cd in the presence of the Pd matrix modifier were 

0.66 µg/L Sn and 0.26 µg/L Cd and limit of quantifications (LOQ) were 2.20 µg/L Sn and 

0.87 µg/L Cd respectively. The detection limits found for copper, zinc and iron were also 

1,9, 1,2 and 2,0 µg/L, LOQ 6,3 µg/L, 4,0 µg/L, 6,7 µg/L respectively. 
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SİMGELER VE KISALTMALAR 

Bu çalışmada kullanılan simgeler ve kısaltmalar açıklamaları ile birlikte aşağıda 

sunulmuştur. 

Simgeler     Açıklamalar  

A     Absorbans 

C     Derişim 

m     Eğim 

 

Kısaltmalar    Açıklamalar 

AAS     Atomik Absorpsiyon Spektrometresi 

Abs     Absorbans 

FAAS     Alevli Atomik Absorpsiyon Spektrometresi 

GF-AAS    Grafit Fırınlı Atomik Absorpsiyon Spektrometresi 

ODY     Ortam Düzenleyici Yokluğunda 

SRM     Sertifikalı Referans Madde 
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1. GİRİŞ 

Canlı metabolizması sırasıyla dizilen kimyasal olayların olduğu bir fabrika gibi çalışır. Bu 

mükemmel denge eser elementlerin vücut içerisinde ki miktarlarıyla düzenli bir şekilde 

çalışmakta ya da bozulmaktadır. Bu yüzden tükettiğimiz gıdalar içerisinde ki eser element 

miktarları zaman zaman tayin edilmeli ve standartlara uygun olup olmadığı kontrol 

edilmelidir (Aras ve Ataman, 2006). 

Eser element tayinleri ancak yüksek performanslı kaliteli cihazlar ile mümkündür. Bu 

cihazların başında grafit fırınlı atomik absorpsiyon spektrometresi (GFAAS) ya da diğer 

ismiyle elektrotermal atomik absorpsiyon spektrometresi (ETAAS) gelir. ETAAS ile 

birçok eser elementin tayini hızlı ve kolay biçimde sağlanır.  

Biyolojik, jeolojik, çevre ve gıda numunelerinde yüksek duyarlıkta ve doğrulukta 

tayinlerin mümkün olması ETAAS‘yi eser ve ultra eser elementlerin tayinin de ideal hale 

getirmiştir. Kadmiyum (Cd), Kalay (Sn), Demir (Fe), Bakır (Cu) ve Çinko (Zn) gibi hem 

ağır metal hem de eser olan elementlerin tayini de vücut sağlığımız için oldukça önemlidir. 

Çok az derişimlerde bile çok fazla toksik veya zehirleyici etki gösterebilen elementler için 

ağır metal tabiri geliştirilmiştir. Ağır metaller vücutta fazla miktarlarda alındığında toksik 

etki yaratırlar. 

 Kadmiyum elementinin günlük ortalama tüketimi 0,113 mg /60 kg olmalıdır ki fazlası 

vücutta depolanabileceği için sağlığımızı bozucu etki yaratabilir. Kadmiyumun vücutta 

birikmesi başta kanser olmak üzere akciğer yetmezliği, karaciğer ve böbrek rahatsızlıkları 

fazla kadmiyum alımı ile meydana gelebilecek hastalıklardandır (Moges, 2014). 

Aynı şekilde bakır için de fazla miktarlarda alınması olumsuz etki gösterebilir. Dünya 

sağlık örgütün (WHO) yaptığı araştırmalar neticesinde kesin olmamakla birlikte günlük 

bakır alımı bir kaç miligram kadar olmalıdır. Günlük olarak tüketilen baklagiller, sebze, 

kuruyemiş gibi gıdalarda bolca bulunduğunda eksikliği pek fazla gözlenmez. 

Demir elementi vücutta oksijenin taşınmasında aktif rol aldığı için, vücutta kan yapımında 

görev üstlendiği için günlük alımı şart ve gereklidir. Demir, karaciğer, yeşil yapraklı 

bitkiler, yumurta gibi bazı besinlerde bolca bulunur. 
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Kalay için toksik etkiden bahsetmek zordur, çünkü tarihe geçen herhangi bir kalay 

zehirlenmesi yoktur. Sadece kalayın organik formu olan trietil kalay insan vücudu için 

zararlıdır. 

Çinkonun enzimlerde kofaktör olarak işlevi vardır. İlk defa karbonik anhidraz enziminde 

keşfedilmiştir (Bertini, 1994; Schwederski, 2004). Enzimatik ve hormonal işlemlerde 

aktifleyici ve katalizör etki göstermektedir. Bu sebepler neticesinde günlük çinko alımı 

önemlidir. Yapılan araştırmalar çinkonun toksik etkisinin olmadığını göstermektedir. 

Günlük yaşantımız da oldukça sıklıkla tükettiğimiz pirinç, çay, sığır karaciğeri gibi gıda 

numunelerin de eser elementlerin tayini ve miktarı da sağlığımızı doğrudan etkilemektedir. 

Bu çalışmamızda yukarıda bahsettiğimiz eser elementlerin bazı gıda maddeleri içerisinde 

ki miktarları tayin edilmeye çalışılmıştır.  

Bulundukları ortamın fiziksel ve kimyasal özelliklerinden (matriks) etkilenen bu metallerin 

tayini için birçok yöntem geliştirilmiş ve denenmiştir. 

Bu çalışmamızda Varian (Australia) Spectra AA240Z Zeeman zemin düzeltmeli GFAAS 

ve yine Varian 240 FS model Alevli atomik absorpsiyon spektrometresi (FAAS) 

kullanılmıştır.  

Numuneler ve standart referans maddeler asitli ortam ve kuvvetli yükseltgeyiciler 

varlığında çözülmüş ve analize hazır hale getirilmiştir. Deneylerin doğruluğunun 

araştırılması için standart referans maddeler olan Bovine Liver 1577c, Tea Laves GBW 

07605, IRMM 804 Rice Flour ve GBW 10010 Rice kullanılmıştır. Gıda numunelerinde ki 

eser element tayinleri yapılırken ortam düzenleyici varlığında ve yokluğunda analizler 

yapılmış ve ortam düzenleyici olarak Paladyum (Pd) seçilmiştir.  

ETAAS cihazı ile Sn ve Cd elementlerinin Pd ortam düzenleyicisi varlığında veya 

yokluğunda kül etme ve atomlaşma sıcaklıkları ve kül etme süreleri optimizasyon 

çalışmaları yapılmıştır.  

Optimum sıcaklık programları uygulanarak Pd ortam düzenleyicisi varlığında kalibrasyon 

doğrusu yöntemiyle standart referans maddelerde (SRM) ve örneklerde Sn ve Cd tayinleri 
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yapılmıştır. Alevli atomik absorpsiyon yöntemiyle de kalibrasyon doğrusu yöntemi 

kullanılarak SRM ve örneklerde Cu, Fe ve Zn tayinleri yapılmıştır. 
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2. GENEL BİLGİLER 

2.1. Eser Elementler ve Ağır Metaller 

Bir numunenin içinde diğer elementlere göre oldukça az derişim de bulunan elementlere 

eser elementler denilir. Yaklaşık 70 element, canlı hücrelerinde fizyolojik fonksiyonları 

sağlarlar ve içerikleri çok düşük olduğu için eser elementler olarak adlandırılırlar (Aras ve 

Ataman, 2006). İnsan vücudunda ki eser elementlerin faydaları 1928 yılında kandaki demir 

miktarının belirlenmesi ile fark edilmiştir. İnsan ağırlığının büyük bir kısmını oluşturan 

elementler oksijen, hidrojen, karbon gibi organik yapılarda bulunan elementlerdir. Bunun 

yanında oldukça düşük derişimlere sahip olan diğer elementlere eser element denir ve 

hücrelerin işlevlerinde bu elementler oldukça aktif rol alırlar. Bu elementlerin nanogram 

seviyesinde miktarlarını tayin edebilecek uygulanabilir metotlardan bazıları; 

Aletli nötron aktivasyon analizi (INAA) 

Proton indüklemeli X- ışını emisyon spektrometresi (PIXE) 

Hidrür sistemli atomik absorpsiyon spektrofotometresi (HG-AAS) 

Elekto termal atomik absorpsiyon spektrometresi (ETAAS) 

Kütle spektrometresi (MS) ‘dir. 

Birçok metal insan vücudu için esansiyel yani eser element olmakla beraber eksikliklerin 

de olduğu kadar fazla alınmalarıyla da vücudun kimyasal dengesini bozarak toksik etki 

yaratmaktadır (Nişli ve Ertaş, 2002). 

Günümüzde çok sıklıkla duyduğumuz diğer bir terim ise ‘Ağır Metal’ kavramıdır. Çok az 

konsantrasyonlar da bile çok fazla toksik veya zehirleyici etki gösterebilen elementler için 

bu tabir geliştirilmiştir. Bu elementlerin eksikliğinde birçok vücut fonksiyonu hasar 

görürken fazla alınmasıyla da birlikte zehirlenmeler hatta ölüm vakaları gözlenmiştir. Bu 

elementler hava (solunum yoluyla) ortamından, gıdaların yetiştirildiği toprak ortamından 

ya da içme suyundan insanların ve hayvanların ya da herhangi bir organizmanın içine 

girebilirler. Besinlerin tüketmesi esnasında vücutta birikebilirler (Ochoa -Herrera, 2011). 
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2.2. Ağır Metaller ve Kullanım Alanları 

2.2.1. Kadmiyum (Cd) 

Kadmiyum endüstride çok kullanılan doğada başta çinko olmak üzere çeşitli mineral 

filizlerinde bulunan bir metaldir. Bağıl atom kütlesi 112 g/mol, atom numarası 48 olan bir 

elementtir. Çinko cevheri içerisinde ve diğer cevherlerde en çok CdS formunda bulunur. 

Çinko üretiminde ek olarak elde edilir ve bileşikleri çok zehirlidir. İlk olarak Almanya da 

çinkonun saflaştırılması sırasında tespit edilmiştir (International Cadmium Association, 

2016). 60 kg ağırlığında bir kişi gıdalardan bir günde en fazla 0,113 mg Cd alabilir 

(Speranskaya, 2008). Bu değerin üzerindeki alımlarda insan sağlığını olumsuz etkiler. Bu 

etkiler kanser, akciğer rahatsızlığı, karaciğer ve böbrek yetmezlikleridir (Moges, 2014). 

2.2.2.  Kalay (Sn) 

Çok eski uygarlıkların kullandığı bir metal olan Kalay M.Ö. 3200-2500 yıllarında 

Mezopotamya’da kullanılmaya başlanmıştır. Alaşımların başlangıcı olan tunç yapımında 

ilk çağlardan beri kullanılan Kalay (Sn) atom numarası 50 ve atom ağırlığı 118,7 g olan gri 

renkli, yumuşak bir metaldir. Bileşiklerinde +2 ve +4 değerliklerini alır. 

Kalay organik bileşiklerle etkileşerek organik kalay bileşiklerini oluşturur.  Organik kalay 

bileşikleri tarım ilaçlarında, plastik ve boya üretiminde çok sayıda endüstride kullanılır. 

Organik kalay bileşiklerinin vücutta etkileri değişiklik gösterebilir. İnsanlar kalay bağlarını 

gıdalarla, solunumla ve deri (temas) yoluyla alabilirler. Organik kalaylar arasında trietil 

kalay insan sağlığı için en tehlikeli olanıdır. Kalay genel olarak endüstriyel alanlarda 

kullanılır. Kurşun metali ile alaşım oluşturarak lehim adı verilen daha sağlam ürün elde 

edilir. Otomotiv, uçak, kimya sanayilerinde oldukça fazla kullanılır. 

2.2.3.  Bakır (Cu) 

Bilinen en eski uygarlıklardan beri kullanılan bakırın atom numarası 29 ve atom kütlesi 

63,546 g’ dır. Bakır birçok numunede bulunabilir. Bununla birlikte bakır vücut için gerekli 

bir elementtir. Bu nedenle her gün vücudumuza belirli miktarda bakır alabiliriz. Normal 

beslenme de Cu eksikliği gözlenmez. Et, deniz ürünleri, fındık, kuru üzüm, bakliyat ve 

tahıllar zengin bakır kaynaklarıdır. Bakıra uzun süre maruz kalınmasıyla da vücuda yüksek 
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oran da bakır alınması mide bulantısı, kusma, akut anemi, akciğer rahatsızlıkları gibi sağlık 

sorunlarına neden olmaktadır. Dünya Sağlık Örgütü verilerine göre yetişkinlerde kesin veri 

olmamakla birlikte günlük bakır alım miktarı birkaç miligram mertebesinde olmalıdır. 

2.2.4. Demir (Fe) 

Atom numarası 26, atom ağırlığı 55,845 g olan yumuşak, dövülmeye ve işlenmeye çok 

elverişli parlak gri renkte metal elementidir. Periyodik tablonun 8B grubunda yer alan 

elementin keşfi eski uygarlıklara dayanır. 

Vücudumuzda toplam olarak 2,5 - 4,5 g arasında bulunur. Demirin kolay oksitlenmesi onu 

vücudumuz için önemli olan bir element haline getirmiştir. Demirin bu özelliği vücutta 

oksijen tutulmasına yol açar. Hemen hemen tüm canlılar demire ihtiyaç duyarlar. 

 Alınan demirin önemli bir kısmı üç değerli ferri demir bileşikleri şeklindedir. Ancak bu üç 

değerli demir bileşiklerinin emilimi oldukça düşüktür, iki değerli ferro demir bileşiklerine 

dönüşürse daha kolay emilir. En önemli demir kaynakları et, karaciğer, yumurta ve yeşil 

yapraklı bitkilerdir. Eksikliğinde vücut direnci azalır, halsizlik ve anemi görülür. 

2.2.5.  Çinko ( Zn) 

Atom numarası 30 atom kütlesi 65,38 g olan periyodik tablonun 2B grubunda yer alan açık 

mavi renkte kırılgan bir metaldir. Canlıların büyümesi ve gelişmesi için gerekli olan bu 

element insan vücudun da demirden sonra en çok bulunan eser elementtir. Çinko yaklaşık 

üç yüz enzimin kofaktörüdür. Karbonik anhidraz enzimi içerisinde 1939 yılında 

keşfedilmiştir (Bertini, 1994; Schwederski, 2004). 

Deniz ürünleri, sakatat, süt ve süt ürünleri ile bakliyat ve tahıllar iyi birer Zn kaynağıdırlar. 

Eksikliğinde çocuklarda büyüme gelişme bozuklukları gözlenmekle birlikte kronik 

zehirleyici bir etkisine rastlanmamıştır. Günlük yaşamda birçok alaşımda çinko bulunur. 

Korozyona karşı alınan önlemlerde demir gibi çabuk oksitlenen metallerin 

galvanizlenmesin de kullanılır. 



8 

 

 

2.3.  Eser Element Tayinlerinde Yapılan Çalışmalar 

Akman ve arkadaşları 2011 yılında domates sosu numuneleri içerisinde yaptıkları bir 

çalışmada Cu, Pb ve Sn elementlerinin derişimlerini katı örnekleme ve bulamaç 

örneklemesi yöntemlerini kullanarak karşılaştırmışlardır. Bu analiz için SS- GFAAS cihazı 

kullanılmıştır. 10 farklı domates sosu için %95 güven aralığında sonuçlar 

değerlendirilmiştir. Buna göre katı örnekleme metodu için gözlenebilme sınırı (LOD) Cu, 

Sn ve Pb için 10,4 ng/g, 3,2 ng/g, 0,4 ng/g olarak bulunurken, bulamaç yöntemi için 6,7 

ng/g, 2,7 ng/g ve 0,3 ng/g olarak bulunmuştur.  

Bal (2011) çalışmasında, çocukların çok tükettikleri şeker grubu numunelerinde Pb, Cu ve 

Cd elementlerinin tayinini yapmıştır. Bu çalışmada yarıklı kuvars tüp yani SQT –AAS 

kullanılmıştır. Analizi yapılan şekerlemelerde Cu 0.16 - 6.4 mg/L arası, Pb 0.5 - 1.4 mg/L 

arası ve Cd ise tayin sınırının altında bulunmuştur. Böylece yapılan çalıma ile 

şekerlemelerdeki bazı değerlerin izin verilen değerden daha yüksek olduğu belirlenmiştir.  

Dahiya ve arkadaşları (2005), Hindistan’daki marketlerde satılan şeker ve çikolata 

ürünlerinde Ni, Pb ve Cd elementlerini tayin etmişlerdir. Bu tayinler sonucunda, kakaolu 

çikolatalarda ortalama 1.915 mg/L Pb ve 0.244 mg/L Cd, sütlü çikolatalarda 0.613 mg/L 

Pb ve 0.071 mg/L Cd, ve meyveli çikolatalarda ortalama 0.269 mg/L Pb ve 0.005 mg/L Cd 

bulunmuştur. Bu sonuçlara göre kakaolu çikolatadaki ağır metal içeriğinin diğerlerine 

oranla daha fazla olduğu belirlenmiştir. 

Bencs ve arkadaşları (2008) yaptıkları çalışmada şeker miktarı farklı olan şaraplarda grafit 

fırın atomik absorpsiyon spektrometri (GFAAS) ile As, Cd, Cu ve Pb içeriklerini 

belirlemişlerdir. Çalışma sonucunda 148 ppb Cu, 32,3 ppb Pb, 1,06 ppb Cd bulmuşlar, As 

gözlenebilme sınırı altında bulunmuştur. 

Martinez ve arkadaşlarının Arjantin’in Mendoza eyaletinden alınan kırmızı ve beyaz şarap 

örneklerinde ETAAS ve USN-ICP-OES ile Al, Cd, Ca, Cr, Cu, Fe, Ni, Pb ve Zn metal 

içeriklerini belirlemişlerdir.  

Gholami (2011) alevli atomik absorpsiyon spektrometresi ile Cd, Co, Cu, Mn, Ni, Pb, Se 

ve Zn elementlerinin tayini için yüksek hassasiyette bir analitik yöntem geliştirmiştir. 
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Elementin çeşidine göre hassasiyet 2 ile 5 kat arasında arttırılmıştır. Hassasiyeti artırmak 

için yarıklı kuvars tüp (SQT) kullanılmıştır. 

Zagrodzki ve arkadaşları (2017) siyah, yeşil ve diğer meyve çay yaprakları içerisinde Cu, 

Mn, Zn ve Cd tayin etmişlerdir. Yerel marketlerden aldıkları başka ülke menşeili çaylarda 

ki element tayinlerini AAS kullanarak yapmışlardır. Cd için ise ETAAS cihazı 

kullanılmıştır. Siyah çayda Cd 31,4 ± 18,3 µg/kg bulunurken diğer çaylarda 21,319 ± 

16,396 µg/kg olarak bulunmuştur.  

Narin ve arkadaşları (2004) yılında yaptıkları bir çalışmada marketten aldığı siyah çay 

örneklerinde Cd, Cu, Zn ve Mn analizi yapmışlardır. Bulunan sonuçlara göre Zn 44,6 ± 

12,9 mg/kg, Cd 2,3 ± 0,4 µg/kg, Cu 16,5 ± 3,9 mg/kg, Mn 788 ± 152 mg/kg olarak 

bulunmuştur. 

Srividhya ve arkadaşları (2011) yılında yaptıkları bir çalışmada atomik absorpsiyon 

spektrometresi kullanarak yeşil ve siyah çay yapraklarında ağır metal tayini yapmışlardır. 

Çay örneklerini Hindistan’ ın güney bölgelerinden alarak Cu, Ni, Pb, Cd, Cr, Zn ve Mn 

elementlerini tayin ettiler. Siyah çay yapraklarında ki tayin sonuçlara göre Cd 1,59 ± 0,26 

mg/kg, Zn 26,39 ± 0,39 mg/kg ve Cu 11,28 ± 0,08 mg/kg olarak bulunmuştur. 

Asharaf ve Mian (2008) endüktif eşleşmiş plazma atomik emisyon spektroskopisi (ICP-

AES) kullanarak Suudi Arabistan’ın yerel marketlerinden temin edilen 17 farklı marka 

siyah çay numunelerinde Fe, Cu, Zn, Mn, Cr, Cd, Pb, Ni ve Co tayinleri yapmışlardır. 

Bulunan sonuçlara göre Zn 23,7 - 122,4 µg/g aralığında bulunurken, derişimi yüksek 

olarak bulunan ikinci element demir olmuştur. 

Pierce ve arkadaşları (1977) birçok yabancı ülke ve bölgeden topladıkları 100 adet 

parlatılmış ve 27 adet parlatılmamış pirinç numuneleri üzerinde Zn, Cu, Cd ve Cr gibi ağır 

metallerin tayinini atomik absorpsiyon cihazı kullanarak yapmışlardır. Bulunan sonuçlara 

göre parlatılmamış pirinçlerde 16,4 µg/g Zn, 4 µg/g Cu, 0,029 µg/g Cd bulunurken, 

parlatılmış pirinçlerde Zn ve Cu gibi temel elementlerin miktarlarında azalma olduğu 

görülmüştür. Bulunan değerler 13,7 µg/g Zn, 3 µg/g Cu olurken Cd miktarında bir kayıp 

olmadığı görülmüştür. 
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Suzuki ve arkadaşları (1980) yılında Java adasında yetişen pirinç numunelerinde Cd, Zn ve 

Cu elementlerinin tayinlerini yapmışlardır. Toplamda 116 adet farklı pirinç örneğinden 

elde edilen sonuçlara göre 2,93 ± 1,11 ppm Cu, 18,17 ± 3,13 ppm Zn ve 0,040 ± 0,04 ppm 

Cd olarak bulunmuştur. 

2.4.  Atomik Absorpsiyon Spektrometresi 

Spektroskopi; atomlara, moleküllere veya diğer kimyasal maddelere gönderilen 

elektromanyetik ışının bu maddeler tarafından absorplanması, saçılması veya yansıması 

sonucu açığa çıkan elektromanyetik ışının ölçülmesi ve buna bağlı olarak 

yorumlanmasıdır. Spektroskopinin temeli 17.yy da beyaz ışığın prizmadan geçiş 

serüveniyle birlikte Newton tarafından atılmıştır ( Akman, 1980; Şendil, 1994). 19. yy 

başlarında ise Maxwell tarafından görünmeyen elektromanyetik ışımaların keşfi ile 

Newton spektrumu genişletilmiştir. Gözlenen bu spektral çizgiler incelenen maddenin 

karakteristik özelliği olabileceği görülmüş fakat uzun bir süre ne olduğu anlaşılamamıştır. 

1885 yılında Balmer tarafından gözlenmiş olan hidrojen atomu spektrumları Bohr atom 

teorisi ile birlikte, anlaşılmış ve anlam kazanmıştır. Böylece atomların molekül ve katı 

maddelerin spektrumları alınmış ve açıklanabilmiştir. Atomik absorpsiyon spektroskopisi 

ise ışık enerjisinin atomlar tarafından absorplanmasını inceler. Atomik absorpsiyon 

spektroskopisi birçok metal ve geçiş metalleri için geçerli olan kantitatif analiz 

metotlarından birisidir. Bu ölçümleri yapabilen cihaza atomik absorpsiyon 

spektrofotometresi (AAS) denir. 

Kimyasal analizler de AAS’ nin ilk uygulama tarihi 1954 yılıdır. Alan Walsh tarafından 

uygulamıştır. 1960 yılına gelindiğinde ise ilk ticari AAS cihazı üretilmiştir. 

2.5.  AAS’nin Çalışma Prensibi 

AAS günümüzde eser elementlerin analizinde oldukça yaygın olarak kullanılan bir 

cihazdır. Element atomlarına özgü dalga boylarında absorpsiyon ölçme prensibine dayanır. 

Bu yöntem ile 70 e yakın metalin nicel analizini yapmak mümkündür. 
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AAS jeoloji, biyoloji, farmakoloji gibi insan yaşamına doğrudan bağlantılı olan bilimlerde 

eser elementlerin tayininde oldukça tercih edilen basit ve kolay bir yöntemdir. Düşük 

maliyeti ve pratikliği tercih edilmesini arttırmıştır (Soylak, 2012). 

Atomik absorpsiyonda çözeltideki elementin derişimi ile ölçülen absorbans değerleri 

orantılıdır. Bu oran Lambert- Beer Yasasıyla açıklanır. Bu yasaya göre, Io şiddetindeki 

monokromatik radyasyon (ışın) demeti uzunluğu b olan bir kaptaki çözeltiden geçirildiği 

zaman, çözeltideki maddelerin ışını absorplamasından dolayı şiddetinde bir azalma olur. 

Absorpsiyondan dolayı çözelti kabını terk eden ışının şiddeti I’dir (Şekil 2.1). 

Işının çözeltiye girişte ve çıkışta ki şiddetlerinin logaritmalarının farkı içinden geçtiği 

çözeltideki maddenin derişimiyle orantılıdır. 

𝑙𝑜𝑔
𝐼𝑜

𝐼
=  k. 𝑏. 𝐶 = 𝐴 (𝐴𝐵𝑆𝑂𝑅𝐵𝐴𝑁𝑆) 

 

Şekil 2.1. Lambert- Beer yasasına göre ışığın geçişi 

Derişim mol/L cinsinden (M) veriliyorsa k katsayısı ∈ ile gösterilir. ∈ maddenin cinsine ve 

dalga boyuna bağlı molar absorpsiyon katsayısıdır. 

A=  ∈.b. C 

A: Absorpsiyon 

C: Derişim (mol/L) 

b:örnek kabının genişliği, ışın yolu (cm)  

∈: molar absorpsiyon katsayısı (L/mol.cm) 
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Absorpsiyon şiddeti genel olarak temel halden uyarılmış hale geçen atomların sayısı ile 

doğru orantılıdır. Uyarılmış atomların sayısal değerini veren eşitlik Boltzman Eşitliği 

olarak adlandırılır. 

Nu = No o

u

g

g

 e
Tk  / E

 

Nu = uyarılmış atomların sayısı, 

No =  temel haldeki atomların sayısı 

k= Boltzmann sabiti, 

E = Uyarılmış ve temel haller arasındaki enerji farkı, 

T    =Mutlak sıcaklık, 

gu  = uyarılmış seviyenin istatistiksel ağırlığı 

go  =temel seviyenin istatistiksel ağırlığı 

Bu eşitliğe göre sıcaklık ile uyarılmış atom sayıları arasında bir ilişki bulunmaktadır. 

Sıcaklığın artışıyla birlikte uyarılmış atomların sayısı da artacaktır. AAS de çalışılırken 

sıcaklık çok iyi ayarlanmalıdır. Çalışılan sıcaklık, çalışılan elementi sadece atomlaştırmalı 

aynı zamanda uyarmamalıdır. 

2.6. Atomik Spektral Hatlar  

Atomlar ısı veya elektrikle uyarılırsa uyarılma sonrası açığa çıkan enerjinin ışın şeklinde 

yayılmasına emisyon adı verilir. Eğer atomlar ışın ile etkileştirilerek uyarılırsa floresans 

şeklinde adlandırılır. 

Her bir elektronun konumunun belirlenmesinde birçok terim sembolü kullanılır ve bu atom 

ya da iyonun spektrumu o maddeye özgüdür. Atomlar belirli enerji seviyelerine sahip 

olduklarından absorpsiyon veya emisyon hatları oluşur. Bazı elementlerin spektrum hatları 

çok az sayıda iken bazı elementler için spektrum hattı sayısı yüz binlere ulaşır (Acar, 

1996). 

En şiddetli spektral hatlara rezonans hatları denir ve spektral girişimlerden daha az 

etkilenmesi nedeniyle genellikle rezonans hatlarında çalışılır. Atomik absorpsiyon 

hatlarının genişlemesi aşağıdaki nedenlerden dolayıdır; 
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Tabii genişleme  

Sıcaklık ile genişleme 

Basınç genişlemesi 

2.6.1. Tabii genişleme 

Heisenberg belirsizlik ilkesine göre atomun bulunabileceği enerji seviyeleri belirli bir 

değerde olamayıp sınırlı bir toplam enerji genişliğine sahiptir. Sonuçta dar bir emisyon 

hattı elde edilebilmek için tek bir enerji değerine sahip olmak gerekir. Ortamda ki enerji ise 

iki enerji terimi genişliğinin toplam belirsizliği mertebesindedir. Bu sebeple doğal hat 

genişlikleri 5-10 nm arasındadır. Bu etki diğer faktörlere göre oldukça küçüktür. 

2.6.2. Doppler genişlemesi 

Gaz halde bulunan serbest atomların hareketliliği sebebiyle oluşan bu genişleme, atomik 

hat genişlemesine etki eden başlıca unsurlardan birisidir. Serbest halde bulunan atomlar 

ortamda bulunan ışık kaynağına doğru hareket ederlerse daha kısa dalga boylu ışığı 

absorplarken ışık kaynağından uzaklaşacak biçimde hareket ettiklerinde daha uzun dalga 

boylu ışığı absorplarlar. Işık yolunan dik olarak hareket eden atomlar ise herhangi bir 

genişlemeye sebep olmazlar. Fakat Maxwell hız dağılımına göre her yöne hareket 

ediyorlarsa emisyon hattı atom hareketleri sebebiyle genişler. Sıcaklığın artmasıyla birlikte 

atomlar daha hızlı hareket ederek genişleme miktarını arttırırlar. Bu yüzden Doppler 

genişlemesi atomun kütlesine, sıcaklığa ve çalışılan hattın dalga boyuna bağlıdır. 

2.6.3. Basınç genişlemesi  

Ortamda bulunan yabancı gaz atomları ya da molekülleri ile ışık ile uyarılan atomların 

çarpışması sonucu oluşan bir hat genişlemesidir. Çarpışmada uyarılan atomlar enerjisini 

kaybederek daha hızlı bir şekilde normal hallerine dönerler. Bu durum enerji seviyelerinde 

değişikliğe sebep olur ve absorpsiyon hattı kayar. Basınç ve derişimin etkilediği 

çarpışmaların neden olduğu bu genişleme yabancı gaz moleküllerinin kütlesine, sıcaklığa 

ve absorpsiyon yapan atomun kütlesine bağlıdır. 
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2.7.  Atomik Absorpsiyon Spektrofotometre 

Atomik absorpsiyon spektrofotometrelerinde çalışılan elementin absorplayabileceği 

miktarda ışın gönderilir. Gönderilen ışık ile atomlaştırıcıdan çıkan ışığın şiddetlerinin oranı 

ölçülerek elementin miktarı tayin edilir. Bu nedenle AAS cihazı birçok bölümden oluşur. 

Bunlar;  

Işık kaynakları 

Atomlaştırıcılar 

Monokramatör 

Dedektör 

Olmak üzere dört ana kısımdan oluşur. Işık kaynakları analizi yapılan element atomlarının 

absorplayabileceği ışını yayarlar. 

Atomlaştırıcı ise element atomlarının oluşmasını sağlar. Monokromatör, çalışılan elemente 

özgü dalga boyunu diğer dalga boylarından ayırt etmeğe yarayan kısımdır. Dedektör ise 

gelen ışık enerjisi şiddetinin ölçüldüğü ve bu enerjinin elektrik sinyallerine dönüştürüldüğü 

bölümdür.  

 

Şekil 2.2. Atomik absorpsiyon spektrofotometresinin ana bileşenleri 



15 

 

 

.  

Şekil 2.3. Tek ve çift ışık yollu AAS örnekleri 

2.7.1. Işık kaynakları  

ASS’ nin en önemli kısımlarından biri ışık kaynaklarıdır. Seçilecek olan ışık kaynakları 

analizi yapılacak elementin absorplayabileceği dalga boyunda ışın yayarken diğer 

elementlerin bu ışını absorplamaması gerekmektedir. İyi bir absorbans elde edebilmek için 

ışık kaynaklarının atomik emisyon hattı çok dar olmalı, kararlı ışın yaymaları ve ışık 

şiddetinin yeterli olması gerekir.  

AAS de kullanılan ışık kaynakları ; 

Oyuk katot lambası 

Elektrotsuz boşalım lambaları 

Buhar boşalım lambaları 

Alev  

Bu ışık kaynakları içerisinde en çok kullanılan ve tercih edilen oyuk katot lambasıdır. 

Oyuk katot lambası birçok element ve element grupları için sürekli ve parlak ışın yayarlar. 

Oyuk katot lambasına göre daha yoğun ışın yayabilen elektrotsuz boşalım lambaları ise 
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uçucu elementler için daha kullanışlıdır ve bu elementlerin tayin sınırının daha düşük 

hesaplanmasına yardımcı olur ( Elmer, 1996). 

Oyuk katot lambası 

Oyuk katot lambası (OKL) AAS de en çok tercih edilen ışık kaynağıdır. Bu kaynak 1-10 

torr (mm Hg) aralığında düşük basınçta asal bir gazla ( argon ve neon gibi) doldurulmuş 

silindirik bir camdır. Katot kısmı analiz elementinden yapılmış ya da bu elementle 

kaplanmış 1 cm derinlik ve çapta silindir şeklindedir. Anot ise tungsten veya nikelden 

yapılmış teldir (Acar, 1996). 

 

Şekil 2.4. Oyuk katot lambası 

Elektrotlar arasında uygulanan 300 V kadar bir gerilim ile asal gaz atomları iyon haline 

getirilir. İyonlaşan gaz atomları katot yüzeye çarparak burada ki metal atomlarını kopartır. 

Kopan metal atomları ortamda ki elektron veya iyonlarla çarpışarak uyarılırlar. Uyarılan 

metal atomları temel hale dönerken karakteristik bir ışıma yaparlar ve karakteristik dalga 

boyunda emisyon olur. 
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OKL da bulunan asal gazın cinsi ve basıncı, katot elementinin cinsi ve saflığı uygulanan 

gerilim, akım, tayin elementinin emisyon spektrumu genişliği üzerinde önemli rol oynar. 

 Birçok element için OKL mevcut iken bazı lambalarda katot birkaç elementin alaşımı ile 

oluşur. Bu lambalar birkaç elementi tayin edebilecek spektrum çizgilerini aynı anda 

verebilir. 

Elektrotsuz boşalım lambası 

AAS de kullanılan diğer bir ışık kaynağı ise elektrotsuz boşalım lambalarıdır. Bu lamba 

uçucu ve dalga boyu 200 nm den küçük olan As, Se, Sb gibi elementler için kullanılır. 

Aynı element için yapılmış OKL na göre 10-100 kat fazla ışın şiddeti sağlayabilirler. Daha 

düşük tayin sınırlarına ulaşılabilir. Bu lambalar elektrot içermezler, analit elementini ve 

birkaç torr basınçta argon, neon gibi inert gazları içeren kapalı kuvars tüptür. Radyo 

frekansı ya da mikrodalga ışını ile lambanın içinde ki atomlar uyarılır. Önce Ar atomları 

iyonlaşır ve bu iyonlar analit atomlarına çarparak onları uyarır. 

 

 

Şekil 2.5. Elektrotsuz boşalım lambası 

OKL na göre daha fazla ışık şiddeti yaymalarına rağmen o kadar kullanışlı ve performansı 

iyi değildir. 
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Buhar boşalım lambaları 

Buhar boşalım lambaları, lamba içinde buhar halinde bulunan analiz elementinden akım 

geçirilmesi ile emisyon yapar. Buhar boşalım lambaları Hg, Tl, Zn ve Cd gibi çok uçucu 

metallerin analizi için kullanılmaktadır. Buhar boşalım lambaları AAS’ de çok tercih 

edilmemektedir.  

Sürekli ışın kaynakları 

Sürekli ışın kaynağı olarak hidrojen, döteryum, yüksek basınçlı ksenon veya tungsten-iyot 

lambaları kullanılabilir. Sürekli ışık kaynağı kullanılması durumunda oyuk katot lambası 

ya da elektrotsuz boşalım lambaları gibi her element ya da element grupları için lamba 

değiştirilmesine gerek kalmadan tüm ultraviyole görünür bölge (UV-GB) de ışın yayan ışık 

kaynakları kullanılmış olur. Xe-ark lambalar sürekli ışık kaynağı olarak tercih edilir ve 

yüksek ayırma güçlü monokromatörler yardımıyla geniş dalga boylarında emisyon 

yapılabilirler. Bu tarz ışık kaynaklarının kullanıldığı cihazlara yüksek çözünürlüklü sürekli 

ışık kaynaklı atomik absorpsiyon spektrometresi (HR-CSAAS) denir (Welz, 2005). 

 

Şekil 2.6. Yüksek çözünürlüklü sürekli kaynaklı atomik absorpsiyon spektrometresinin 

şematik gösterilişi (Welz, 2005). 

HR-CSAAS de iki ayrı monokromatör kullanılır. Birincisi ışık kaynağı ile atomlaştırıcı 

arasına konulur ki istenilen dalga boyunda ışının atomlaştırıcıya ulaşması için,  ikincisi ise 

atomlaştırıcı ile dedektör arasına konulur. 
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2.8.  Atomlaştırıcılar  

AAS de yapılan analizlerin başarısı çalışılan elementin atomlaşmasının verimine bağlı 

olduğundan cihazın en önemli bileşeni atomlaştırıcılardır ( Acar, 1996). Katı, sıvı veya gaz 

numunelerinde ki analitin atomik buhar haline dönüştürülmesi işlemini atomlaştırıcılar 

yaparlar. Atomlaştırıcıların amacı numune içinde ki tayin elementinin iyonlarından ya da 

moleküllerinden termal yolla temel düzeyde ki atom bulutları oluşturmak ve OKL dan 

gelen ışın yoluna dağıtmaktır. Uzun yıllar boyunca numune, alev üzerine püskürtülerek bu 

işlem gerçekleştirilmiştir. Ancak günümüzde eser ve ultra eser elementlerin analizinde yeni 

yöntemler geliştirilmiştir. Genel olarak AAS de kullanılan atomlaştırıcılar alevli ve alevsiz 

atomlaştırıcılar olmak üzere ikiye ayrılır. 

 

Şekil 2.7. Atomlaşma sırasında oluşan süreçler 

2.8.1. Alevli atomlaştırıcılar (FAAS) 

Numuneyi atomlaştırmak için uygun alev başlıkları ile yakıcı ve yanıcı gazların 

yakılmasıyla elde edilen alevin kullanıldığı atomlaştırıcılardır. Analit çözeltisi kılcal boru 

aracılığıyla çekilir ve küçük damlalar haline getirilir. Çözelti aleve püskürtüldüğü zaman 

ilk önce damlacıklar kurur, çözücü buharlaşır ve numune kurur. Bu işlem sırasında büyük 

damlacıklar sistemden dışarı atılır. Buharlaşma hızı damlacığın büyüklüğüne ve çözünün 

türüne bağlıdır. 
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Şekil 2.8. Alev başlığının şematik görünüşü 

Alev ortamında meydana gelen kimyasal olaylar çok farklıdır. Organik maddeler yanarken 

inorganik maddeler birbirleriyle ya da ortamda bulunan gazlar ile tepkimeye girebilirler. 

Alevli AAS de yakıcı gaz olarak genellikle hava, oksijen ya da diazotmonoksit (N2O) 

kullanılır. Yanıcı gaz olarak ise hidrojen, asetilen ve propan gazı kullanılır. 

Kullanılan bazı yanıcı-yakıcı gaz karışımları ve sıcaklıkları Çizelge 2.1’ de verilmiştir. 

Çizelge 2.1. Alevli AAS de kullanılan yakıcı- yanıcı gaz karışımları ve sıcaklıkları 

YANICI GAZ YAKICI GAZ ALEV SICAKLIĞI (oC) 

Doğal gaz Hava 1700-1900 

Doğal gaz Oksijen 2740 

Hidrojen Hava 2050 

Hidrojen Oksijen 2550-2700 

Asetilen Hava 2300 

Asetilen Oksijen 3180 

Asetilen Nitröz oksit (N2O) 2900 

Pratik ve ucuz olmasına karşın alevli atomlaştırıcıların çeşitli dezavantajları da 

bulunmaktadır. Analizi yapılabilecek element sayısının az olması, çok fazla numune 

miktarı gerekmesi, gözlenebilme sınırının düşük olması ve duyarlılığın az olması 

dezavantajlar olarak sıralanabilirler. 
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Şekil 2.9. MX çözeltisinin alev ortamında atomlaşması ve uyarılması 

Alevli AAS de kesin ve doğru analizler yapılabilmesi için alev şartlarının (alev başlığının 

yüksekliği, alev sıcaklığı gibi) tespiti gerekir. Alevli AAS’ ın dezavantajlarından dolayı 

elektro termal atomlaştırıcılar daha yaygın halde kullanılmaya başlanmıştır. 

2.8.2. Alevsiz atomlaştırıcılar 

Alevsiz atomlaştırıcılar genellikle elektrotermal atomlaştırıcı ya da diğer adıyla grafit fırın 

olarak karşımıza çıkarlar. Elektrotermal atomlaştırıcılar da alevli atomlaştırıcıların 

dezavantajlarını gidermek, ng/g (ppb) mertebesinde tayinler yapabilmek için 

geliştirilmişlerdir.  

En yaygın olarak kullanılan elektrotermal atomlaştırıcı grafit fırındır. İlk kez 1960’ lı 

yıllarda B.V.L’vov tarafından geliştirilmiş olan grafit fırınlar numunenin verileceği küçük 

deliğin bulunduğu karbon veya grafitten yapılmış tüplerdir. Tüpün uçlarına bağlanan 
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elektrotlar vardır (Akman, 1980). Analit çözeltisi otomatik numune alıcısı ile tüpün içine 

enjekte edilir. 

 

Şekil 2.10. Grafit tüp örneği  

Grafit tüpe uygulanan birkaç yüz amperlik (100 A - 300 A) elektrik akımı ile çok hızlı 

ısıtılarak numunedeki tayin elementinin atomlaşmasını sağlar. Tüp inert gaz ortamında 

soğutularak ve elektrotlar içerisinden geçirilen su ile soğutularak yüksek sıcaklıklarda 

yanması engellenmiştir. En çok kullanılan grafit fırın şekli Massman tipi fırınlardır (Acar, 

1996). 

 

Şekil 2.11. Grafit fırınlı atomlaştırıcının şematik görünüşü (Skoog, 1999) 

Grafit fırın içerisinde tepkime vermemesi ve UV ışını absorplamaması nedeniyle argon 

gazı kullanımı daha çok tercih edilir. Grafit fırınlarda örnek hacmi oldukça azdır. Yaklaşık 

olarak 5-50 µl örnek hacmi yeterli iken alev de bu miktar en az 1 mL olmalıdır. 
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Alevli atomlaştıcılara göre duyarlığı çok daha yüksektir, alevde ppm (mg/kg) mertebesinde 

ölçümler yapılırken grafitte ppb (µg/kg) mertebesinde elementler tayin edilirler. Grafitte 

sinyal/gürültü oranı daha yüksek olduğundan gözlenebilme sınırı daha yüksektir. Katı 

numunelerin doğrudan analizi mümkündür. Alevde püskürtülmesi güç olan viskozitesi 

yüksek sıvılara analiz olanağı sağlar. Aleve göre daha güvenlidir. Çok sayıda elementin 

yüksek duyarlık ve doğrulukta tayini mümkündür. 

2.9. Elektrotermal Atomik Absorpsiyon Spektrometresinde (ETAAS) İşlem 

Basamakları 

2.9.1.  Kurutma basamağı 

Bu basamakta örneğin çözücüsü buharlaştırılır. Kurutma kontrollü ve yavaş olmalıdır. 

Çözücünün hızlı kaynaması örneğin köpürmesine ve sıçramasına sebep olur. Gerekli ısıtma 

zamanı örnek türüne göre değişir. Genellikle, 20 - 45 s de 110 (oC) çalışılarak ortamdaki 

çözücü uzaklaştırılır. 

2.9.2. Kül etme basamağı 

Atomlaşma basamağında çözeltide tayin elementi yanında düşük kaynama noktasına sahip 

organik veya inorganik bileşenlerin buharlaşması ile oluşan girişimleri ve zemin 

absorbansını azaltmak veya en aza indirmek kül etmek için örnek kül edilir. Amaç tayin 

elementi buharlaşmasın ve çözeltideki diğer türler buharlaşarak uzaklaşsın istenir. 120 oC 

ile yaklaşık 1400 oC arasında işlem gerçekleştirilir. 

2.9.3.  Atomlaştırma basamağı 

Analitik doğruluk, tayin elementinin atomlaşma sıcaklığına bağlıdır. Her tayin elementinin 

optimum atomlaşma sıcaklığı ve zamanı ayarlanmalıdır. Aynı zamanda her elementin 

atomlaşma süresi de farklılık gösterir. 3-10 saniye süre ve 1200oC – 3000 oC sıcaklıkları 

arasında gerçekleşir. Element atomik buhara dönüştürülür. Bu basamakta absorbans 

okunur. Problemsiz bir absorbans piki elde edilmelidir. Dahili gaz akışı durdurulmalıdır. 

Matriks bileşenlerinin uzaklaştırılmaları için aşamalı ısıtma uygulanmalıdır. 
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2.9.4. Temizleme basamağı 

Temizleme basamağında argon gazı varlığında 3-10 saniye süre ve 2500 oC - 3000 oC 

sıcaklıkları arasında gerçekleştirilir. Uygulanan sıcaklık atomlaşma basamağı sıcaklığından 

biraz daha yüksek olmalıdır. Çünkü bir sonraki ölçüm için tür içinde kirlilik kalmamalıdır.  

Bu sayede grafit tüp içerisinde atomlaşma sonrasında oluşabilecek safsızlıklar giderilir ve 

matriks bileşenleri tamamen fırından uzaklaştırılır. Sonraki analizlerde oluşabilecek 

girişimler önlenir. Temizleme basamağını fırının soğuması izler. 

Avantajları olduğu kadar ETAAS da dezavantajlar da vardır bunlardan birkaçı; 

Analiz süresi oldukça uzundur. Bir grafit fırında analiz yaklaşık iki dakika sürerken alevde 

analiz süresi 15 saniyedir. 

Zemin absorpsiyonu yüksek ve girişim daha çoktur. 

Kül etme basamağında sıcaklığın yüksekliği sebebiyle tayin elementi kaybı olabilir. 

Kesinlik zayıftır. Özellikle elle örnek verme durumunda tekrarlanabilirlik iyi değildir. 

Deneysel koşulların ayarlanması alevli atomlaştırıcılara göre daha zordur. 

İnert gaz ihtiyacı ve grafit tüp kullanım ömrünün sınırlı olması sebebi ile pahalı bir 

yöntemdir. 

2.10. Monokromatörler 

Bütün spektrofotometrelerde tayin elementinin rezonans hatlarının diğer hatlardan 

ayrılması yapılacak tayinler için oldukça önemlidir. Bu spektral hatları ayırabilmek için 

kullanılan en basit sistem filtrelerdir. Fakat geniş bant aralığına sahip olduklarından iyi 

ayırım yapamazlar ve çok basit spektrumlu elementlerin analizin de kullanılabilirler. 

Spektral hatları ayırmak için en çok kullanılan yöntem monokromatörlerdir. Çift 

monokromatörlerin kullanıldığı ışığın daha monokromatik olmasını sağlayan 
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spektrofotometrelerde bulunmaktadır. Monokramatörler ışık kaynağından gelen ışıktan tek 

bir dalga boyunda ışık elde edebilmek için kullanılır. 

2.11.  Dedektörler  

Maddenin ışığı absorplayıp absorplamadığını anlayabilmek için ışık kaynağından gelen 

ışık şiddetinin ölçülmesi amacıyla ışık sinyalini elektrik sinyaline dönüştüren foto 

çoğaltıcılardır. Foto çoğaltıcının kullanacağı spektral aralık katot üzerinde bulunan ışığa 

duyarlı tabaka ve tüpün pencere malzemesine göre belirlenir. 

Çoğunlukla UV ve görünür bölgenin kısa dalga boylarında katot Sb ve Cs gibi 

elementlerden oluşurken görünür bölge için Se elementinden oluşur (Çağlar, 1980). Elde 

edilen elektrik sinyalleri absorbans olarak kaydedilir veya direk derişim olarak okunabilir. 

2.12. Atomik Absorpsiyon Spektroskopisinde Girişimler 

AAS’ de tayin elementinin sinyalini değiştiren her türlü etkiye girişim denilir. Analiz 

ortamında giderilmeyen girişimler deney sonuçlarının hatalı çıkmasına neden olur. AAS’ 

de amaç numunedeki tayin elementi sinyalleri ile standart çözeltideki tayin elementi 

sinyallerinin karşılaştırılarak hatanın hesaplanması ve bir sonuç ortaya çıkarılmasıdır 

(Lajunen, 2004). 

Atomik absorpsiyon spektroskopisinde girişimler örnek ortamı bileşenlerine bağlı olarak 

beş ana grupta incelenebilir bunlar ; 

1. Kimyasal girişimler 

2. Fiziksel girişimler 

3. İyonlaşma girişimleri 

4. Spektral girişimler 

5. Zemin girişimleri 

2.12.1. Kimyasal girişimler 

Bu girişimler analiz edilecek ortamda ki kimyasal çevrenin, yöntemde kullanılan 

standartlardaki kimyasal çevre ile arasındaki farklılıklardan meydana gelir. Tayin 
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elementinin moleküler şekilde buharlaşması ve kolay eriyip buharlaşamayan tuz 

oluşturması ile çalışılan elementin derişimi hatalı olarak düşük bulunur. Yine serbest 

haldeki atomların ortamda bulunan diğer atom ya da radikallerle tepkimeye girerek uçucu 

bileşik oluşturması da absorbans değerinin küçük bulunmasına sebep olur. Bu olaylar 

kimyasal girişimlerin başlıca nedenleridir.  

Bu girişimler ortamın sıcaklığı ayarlanarak veya kimyasal çevre değiştirilerek 

düzeltilebilirler. Bunun yanı sıra örnek ve standart çözeltilerin matriksleri birbirlerine 

benzetilerek aynı sinyali vermeleri sağlanabilir. Girişimde bulunan anyon, örnek çözeltiye 

eklenecek katyonlara bağlanılabilir. Tayin edilecek elementin girişim yapan örnek 

ortamından iyon değiştirme, ekstraksyon gibi yöntemlerle ortamdan ayrılması sağlanabilir 

(Acar1996). Analizde kullanılan alev sıcaklığının artması da kimyasal girişimlerin ortadan 

kalkmasına yardımcı olur (Harris, 2007). 

2.12.2.  Fiziksel girişimler 

Fiziksel özelliklerden kaynaklanan (viskozite, yüzey gerilimi, yoğunluk vs.) farklılıklar 

sebebiyle ortaya çıkan girişimlerdir. Bu girişimler alevde püskürtme sırasında ortaya 

çıkarken grafit fırında numunenin enjekte edilmesi sırasında ortaya çıkar. Grafit fırında 

numune hacmi çok az olduğu için fiziksel girişim az görülür. Fiziksel girişimlerin ortadan 

kalkması için standart numune ile analitin fiziksel özellikleri birbirlerine benzetilebilir. Bu 

girişimleri yok etmek için kullanılan yöntemlerden en iyisi standart ekleme metodudur. 

2.12.3.  İyonlaşma girişimleri 

AAS de analizi yapılan elementin atomik halde olması istenirken sıcaklığa ve iyonlaşma 

gerilimine bağlı olarak iyonlaşmaları olasıdır. Temel haldeki serbest atomlar iyonlaştığında 

absorbans sonucu beklenenden daha az çıkmaktadır. İyonlaşma girişimini ortadan 

kaldırmak için ortama daha kolay iyonlaşabilen elementler ( K, Cs gibi) eklenmelidir. Bir 

denge sistemi olan iyonlaşma tepkimesinin, ortamda fazlaca bulunan elektronlar sebebiyle 

tayin elementinin iyonlaşması engellenir. 
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Birinci durumda M analiz elementi iyonlaşma dengesi tepkimesi 

İkinci durumda ki N ise ortama eklenen kolay iyonlaşabilen elementin denge tepkimesi 

olduğu var sayılırsa N tarafından sağlanan aşırı miktardaki elektron M elementinin denge 

tepkimesini tersinir yönde etkiler ve ortamda ki M iyonları sayısını azaltır. 

2.12.4.  Spektral girişimler 

Tayin yapılacak elementin rezonans hattı ile ortamda bulunan ve tayin elementiyle yakın 

rezonans hattına sahip olan başka bir elementin sinyallerinin detektöre ulaşmasıyla 

oluşabilen girişimlerdir. Bu durum absorbansın fazla ölçülmesine ve hesaplama 

işlemlerinde hata yapılmasına neden olur. Örneğin 308,211 nm de hattı olan vanadyum 

elementi, 308,215 nm hattı olan alüminyumun absorbansını olduğundan fazla çıkmasına 

neden olur. Bu girişim alüminyumun başka dalga boyunda ki hattı kullanılarak ortadan 

kaldırılırken, başka elementler içinse girişim yapan elementin ortadan uzaklaştırılmasıyla 

spektral girişim giderilir. 

2.12.5.  Zemin girişimleri  

Örnek çözeltisinde bulunan çok atomlu türlerin (OH radikali, metal oksitler, hidojen 

molekülleri gibi) ışık kaybına neden olmaları yani bu türlerin ışığı absorplaması ve OKL 

ışığının bu partiküller tarafından saçılması nedeniyle oluşur. Sonuç olarak tayin 

elementinin absorbansı beklenenden daha büyük olur ve bu nedenle hataya sebep olur. 

FAAS ve GFAAS’ de bu duruma zemin girişimi denir ve düzeltilmesi için özel yöntemler 

gerektirir. Zemin girişimlerinin düzeltilmesi için; 

 Zeeman zemin düzeltme metodu 

 Çift hat yöntemi 

 Sürekli ışık kaynağı kullanma  
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 Smith - Hieftje metodu gibi yöntemler kullanılır. 

Zeeman zemin düzeltme metodu 

Temel haldeki atomlara manyetik alan uygulandığında atomların enerji seviyelerinde ki her 

bir elektronik geçişte birçok absorpsiyon çizgisinin oluşumuna yol açan bir yarılma oluşur. 

Bir atomik spektrum hattının kuvvetli manyetik alana maruz bırakılması sonucu dalga 

boylarının birbirinden çok az farklı bileşenlerine ayrılması olayına Zeeman Etkisi denir. 

Hollandalı fizikçi Pieter Zeeman tarafından gözlenmiştir. 

Normal Zeeman ve Anormal Zeeman olmak üzere iki kısımda incelenir. Bir manyetik alan 

etkisiyle atomun yayılan ve absorplanan hattı üç farklı bileşene ayrılır bu olay Normal 

Zeeman etkisidir. Merkez bileşen π manyetik alana dik polarize ve orijinal absorpsiyon 

hattı ile aynı dalga boyundadır. Diğer iki bileşen olan σ+ ve σ- manyetik alana paralel 

polarize merkez bileşenin her iki tarafına da eşit dalga boyu uzaklıkta ki bileşenlerdir. 

Birbirlerinden 0.01nm kadar ayrılırlar (Acar, 1996). 

 Uygulanan manyetik alanın kuvveti kaymanın derecesini etkiler ve bu bileşenlerin 

şiddetlerinin toplamı her zaman ana şiddete yani manyetik alandan etkilenmemiş şiddete 

eşittir. 

Manyetik alan OKL veya atomlaştırıcıya uygulanır. Işık kaynağına uygulanan manyetik 

alanla birlikte lambanın önüne konulan polarizatör ile ayrılan hatlar sırasıyla 

atomlaştırıcıya gönderilir. σ hattını sadece moleküller absorplarken π hattını atom ve 

moleküller birlikte absorplar. İki ölçümün farkının alınmasıyla birlikte sadece tayin 

elementinin atomlarının yaptığı absorbans görülür.  

Tek enerji seviyeleri dışında ki geçişlerde bu spektral hatların 2, 4, 6 veya daha fazla 

bileşene ayrılması durumunda Anormal Zeeman etkisi olarak adlandırılır ( Sarıkaya, 1997). 

Çift hat yöntemi 

Bu yöntemde tayin elementinin absorbansı iki farklı ışık kaynağı ile iki kez ölçülür. İlk 

ölçüm tayin elementinin absorpsiyon hattında olurken diğer ölçüm bu hatta çok yakın olan 
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başka bir dalga boyunda olur. Birinci ölçümde tayin elementi ve zemin absorbansı birlikte 

ölçülürken, ikinci ölçümde sadece zemin absorbansı ölçülür. Böylelikle iki ölçüm arasında 

ki fark tayin elementinin absorbans değerini verir. 

Bu yöntemde her iki ölçüm için de zemin absorbansının aynı olduğu kabul edilir. 

Sürekli ışık kaynağı kullanılması (Döteryum lamba zemin düzeltmesi) yöntemi 

Bu yöntemde çok dar bir hatta ışık emisyonu yapan OKL ile çok geniş bir spektrumda 

emisyon yapan döteryum lambası kullanılır. Sisteme yerleştirilen dilici sayesinde oyuk 

katot lambası ve döteryum lambasından gelen ışıklar atomlaşma hücresinde alternatif 

olarak geçerler. OKL’ dan gelen sinyal tayin elementi sinyali ile zemin absorbansının 

sinyalidir. Fakat döteryum lambasının geniş dalga boyuna sahip olması nedeniyle tayin 

elementi atomlarının absorbans etkisi ihmal edilebileceğinden gelen sinyal sadece zemin 

absorbansının sinyali olarak kabul edilir. Bu nedenle iki sinyal arasında ki fark aslında 

tayin elementinin absorbansını verecektir. 

 

Şekil 2.12. Döteryum lamba ve oyuk katot lambasının yerleşim şekilleri 

  



30 

 

 

Smith-Hieftje yöntemi 

Tek ışık kaynağı kullanılmasına ve kullanılan ışığın farklı akımlarda çalıştırılması esasına 

dayanır. Düşük akımlı oyuk katot lambaları dar hattıdır. Yüksek akımda ise bu hat self 

absorpsiyon nedeniyle genişler. Böylece düşük akımda tayin elementi ve zemin absorbansı 

ölçülürken, yüksek akımda sadece zemin absorbansı ölçülür. Aralarında ki fark tayin 

elementinin absorbans değerini verir. Bu yöntemin dezavantajı, lamba ömrünün yüksek 

akımdan dolayı kısalması olarak gösterilebilir. 

2.13. Elektrotermal Atomik Absorpsiyon Spektrometresinde Nicel Tayin 

Elektrotermal Atomik absorpsiyon spektrometresi (ETAAS) ile genellikle metallerin tayini 

basit ve hızlı bir biçim de yapılır. Her element kendine özgü dalga boyunda ki ışığı 

absorplayıp uyarıldığı için tayin işleminden önce ETAAS ‘nin bütün parametreleri 

ayarlanması ve cihazın element tayini için uygun duruma getirilmesi gerekmektedir.  

Kantitatif analizlerde tayin elementinin örnek çözeltisi ile o elemente ait olan standart 

çözeltinin aynı şartlar altında absorbans değerleri okunarak analiz gerçekleştirilir. Analiz 

elementinin dalga boyu seçilirken en şiddetli absorbans yaptığı dalga boyu dikkate 

alınmalıdır.  

Elementlerin nicel tayinleri için kalibrasyon grafiği yöntemi ve standart ekleme yöntemleri 

kullanılır.  

2.13.1. Kalibrasyon grafiği yöntemi 

Absorbans ile derişim teorik olarak doğru orantılıdır. Bu orantıyı ortaya koyan yasa ise 

Lambert-Beer yasasıdır. Bu yasaya göre absorbansı bilinen bir elementin derişimi de 

bulunabilir. Bunun için genellikle 1000 ppm lik standart çözeltilerden hazırlanan en az üç 

farklı derişimde ki çözeltilerde analiz elementinin okunan absorbans değerleri grafiğe 

geçirilir. Elde edilen doğruya kalibrasyon grafiği adı verilir. Bu doğru yardımıyla 

absorbansları okunan örnek çözeltisi içinde ki tayin elementinin derişimi bulunur. Örnekler 

hazırlanan standart çözeltilere göre derişik ise seyreltilerek işlem tekrarlanır. Böylelikle 

numune kalibrasyon doğrusunun tayin edebileceği sınırlar içerisinde bırakılmış olunur.  
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Şekil 2.13. Kalibrasyon grafiği örneği 

2.13.2. Standart ekleme metodu 

Bu yöntem hazırlanması zor ya da imkansız olan karışık matrikse sahip numunelerin 

analizinde tercih edilen bir yöntemdir. Zemin özellikleri, ortamda fiziksel/kimyasal girişim 

yapan diğer elementlerin olması, standart çözelti ile numune çözeltisinin benzetilemediği 

durumlarda kalibrasyon grafiği metoduna göre tercih edilen bir metottur. 

Bu yönteme göre örnek üç ayrı ya da daha fazla eşit kısma bölünür. İlk bölüme sadece 

örnek çözeltisi ve çözücü eklenir. Diğer örneklere belirli ve bilinen derişimlerde standart 

çözeltiler ve çözücü eklenerek işleme devam edilir. Bütün örnekler aynı hacme 

tamamlandıktan sonra elemente özgü dalga boyunda absorbans değerleri ölçülür ve bu 

değerler bir grafiğe geçirilir. Bu yöntem analiz edilecek örnek sayının fazla olması 

durumunda kullanışlı değildir. 

 

Şekil 2.14. Standart ekleme metodu grafiği 
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3. DENEYSEL ÇALIŞMALAR VE SONUÇLAR 

Bu çalışmada, Sn ve Cd tayinleri için Varian (Australia) Spectra AA240Z Model Zeeman 

zemin düzeltmeli GFAAS kullanılmıştır. Işın kaynağı olarak Varian marka Sn ve Cd oyuk 

katot lambası kullanılmıştır. Atomik absorpsiyon kalibrasyon standart çözeltileri ve örnek 

çözeltileri 20 µL’ lik otomatik numune alıcısı (Varian SPD-20) ile grafit tüplere enjeksiyon 

yapılmıştır.  

Cu, Fe ve Zn tayinleri içinde yine Varian 240 FS Model alevli atomik absorpsiyon 

spektrometresi (FAAS) kullanılmıştır. Tayin elementleri için kullanılan deneysel 

parametremeler Çizelge 3.1’ de verilmiştir. 

Çizelge 3.1. Tayin elementleri için deneysel parametremeler  

Element Dalga boyu (nm) Slit aralığı (nm) Lamba Akımı (mA) 

Kadmiyum 228,8 0,5 4,0 

Kalay 

Bakır 

Çinko 

Demir  

286,3 

324,8 

213,9 

248,3 

0,7 

0,5 

0,5 

0,2 

4,0 

10,0 

7,0 

12 

3.1.  Genel laboratuvar cam malzemeleri 

Deneylerde kullanılan tüm cam malzemelerin safsızlıklarının giderilmesi için %5 lik HNO3 

(v/v) çözeltisinde bir gece bekletilip, deiyonize su ile durulanmış ve kurutulduktan sonra 

kullanılmıştır. 

3.2. Reaktifler, Çözeltiler ve Kimyasal Maddeler 

Analitik saflıktaki metal tuzlarından deiyonize su kullanılarak deneylerde kullanılan 

çözeltiler hazırlanmıştır. 

3.2.1. Kadmiyum stok çözeltisi, 1000 ppm lik 

Çalışma da 1000 mg/L lik Cd AAS standart stok çözeltisi (Merck) kullanılmıştır. Bu 

çözeltiden seyreltme ile 100 µg/L ve 10 µg/L derişimindeki standart çalışma çözeltileri 
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hazırlanmış ve son aşama da bu çözeltiler deiyonize su ile seyreltilerek 1, 2, 4, 8 µg/L lik 

derişimlerde çözeltiler hazırlanmıştır. 

3.2.2. Kalay stok çözeltisi, 1000 ppm lik 

Bu çalışma da 1000 mg/L lik kalay AAS standart çözeltisi (Merck) kullanılmıştır. 50,100, 

150 ve 200 ppb (µg/L) lik standart çözeltileri deiyonize su ile seyreltilerek hazırlanmıştır. 

3.2.3. Çinko stok çözeltisi 

Çalışmada 1000 ppm (mg/L) (Merck) lik çinko AAS standart çözeltisi kullanılmıştır. 

Standart çözeltiden deiyonize su ile seyreltilerek 0,1, 0,2, 0,4 ve 0,8 ppm (mg/L)’ lik Zn 

standart çözeltileri hazırlanmıştır. 

3.2.4. Bakır stok çözeltisi, 1000 ppm lik 

Çalışmada bakır AAS stok çözeltisi (1000 mg/L lik) (Merck) kullanılmıştır. Standart 

çözelti deiyonize su ile seyreltilerek 0,1, 0,2, 0,4 ve 0,8 ppm’ lik standart çözeltiler 

hazırlanmıştır. 

3.2.5. Demir stok çözeltisi  

Demir(III)klorür ( Merck) katısı (484 mg), 8 mL %65 lik (v/v) HNO3 ile çözülerek ve 

hacmi 100 mL olacak şekilde deiyonize su ekleyerek demir stok çözeltisi hazırlanmış ve 

bu çözelti kullanılarak deiyonize su ile 0,2, 0,4 ve 0,8 mg/L lik derişimlerinde standart 

çözeltiler hazırlanmıştır. 

3.2.6. Paladyum stok çözeltisi, 1000 ppm lik 

PdCl2.2H2O katısından 0,21g alınarak, 20 mL % 15 lik (v/v) HCl ile çözülerek hacmi 

deiyonize su ile 100 mL ye tamamlanmış ve ortam düzenleyici olarak deneylerde 

kullanılmıştır. 
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3.2.7. Nitrik asit çözeltisi, %1 HNO3 (v/v) lik 

Yoğunluğu 1,40 g/mL olan % 65 lik (m/m) nitrik asit çözeltisinden (Merck) 5 mL alınarak 

deiyonize su ile toplam hacim 500 mL’ye tamamlanmıştır. 

3.3. Analiz Örneklerin Hazırlanması 

3.3.1. Pirinç örneklerinin hazırlanması  

Dört farklı pirinç numunesinden deneylerde kullanılmak üzere örnekler alınmıştır. Alınan 

pirinç örnekleri 0.31-0.36 g aralığında tartılarak çözme işlemi için hazırlanmıştır. Önceden 

temizlenip hazırlanmış dört farklı beher içerisine pirinç örnekleri konularak üzerlerine 6 

mL derişik nitrik asit çözeltisi ve 2 mL hidrojen peroksit çözeltileri eklenerek laboratuvar 

ortamında bir gece bekletilmiştir. Sonrasında örnekler ısıtıcı tabla üzerinde 3 – 4 saat 

hacimleri 2 mL kalıncaya kadar buharlaştırılmıştır. Soğutulan çözeltiler 10 mL’ lik plastik 

ölçülü balonlara aktarılarak üzerlerine işaret çizgilerine kadar deiyonize su eklenmiştir. 

ETAAS de Sn ve Cd tayinleri için hazırlanmıştır. 

3.3.2. Ciğer örneklerinin hazırlanması 

Dört farklı yerel kasaptan alınan numuneler homojen hale getirilerek 2 - 5 g aralığında 

tartılmıştır. Bu işlemden sonra numunelerin kurutulması için kurutma cihazında (etüvde) 

100 - 120 ℃ arasında yaklaşık 4 dört saat kurutulmuştur. Kurutulan örnekler havan 

yardımıyla küçültülerek homojen hale getirilmiştir. Örneklerden 0,3 - 0,4 gram aralında 

tartılarak beherlere konulmuştur. Üzerlerine 8 mL derişik HNO3 çözeltisi ve 3 mL H2O2 

çözeltisi eklenmiş ve laboratuvar ortamında bir gece bekletilmiştir. Çözeltiler ısıtıcı tabla 

üzerin de hacimleri 2 mL kalıncaya kadar çözme işlemine devam edilmiştir. Çözülen ciğer 

örnekleri soğutularak 10 mL’ lik ölçülü balona konulmuş ve deiyonize su eklenerek hacmi 

10 mL’ ye tamamlanmıştır. 

3.3.3. Çay örneklerinin hazırlanması 

Üç farklı marka kuru siyah çay örnekleri marketten temin edilmiştir. Alınan örnekler 

homojen hale getirilip 0,5 g ağırlığında tartılarak beherlere konulmuştur. Üzerlerine 6 mL 

derişik HNO3 ve 2 mL derişik H2O2 (%30 m/m ) çözeltileri eklenerek laboratuvar 
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ortamında bir gece bekletilmiştir. Hacimleri 2 mL kalıncaya kadar ısıtıcı tabla üzerinde 

yaklaşık 4 saat çözme işlemi uygulanmıştır. Çözülen örnekler 50 mL lik ölçülü balona 

aktarılarak işaret çizgilerine kadar deiyonize su eklenmiştir. 

3.4. Standart Referans Maddelerin ( SRM) Hazırlanması 

Yöntemin doğruluğunu kontrol etmek ve bulunan sonuçların değerlendirilmesi amacıyla 

IRMM 804 Rice Flour, GBW 10010 Rice ve Bovine Liver1577c standart referans 

maddeleri (SRM) kullanılmıştır. Yaklaşık 0,5 g olarak tartılan SRM ler teflon beherlere 

konularak üzerlerine 6 mL HNO3 ve 2 mL H2O2 eklenmiştir. Bir gece laboratuvar 

ortamında bekletilen çözeltiler ısıtıcı tabla üzerinde hacimleri 2 mL kalıncaya kadar 

buharlaştırılmıştır. Çözeltiler 25 mL lik ölçülü balona aktarılmış ve işaret yerlerine kadar 

deiyonize su ile tamamlanmıştır. GBW 07605 Tea Leaver standart referans maddesi de 

yaklaşık 0,5 g tartılmış ve aynı yöntemle çözülmüştür. Çözelti 50 mL lik ölçülü balona 

aktarılarak işaret çizgisine kadar deiyonize su ile tamamlanmıştır. 

3.4.1. Tanık (Şahit) çözelti  

Hiç bir numune örneği olmadan teflon beher içerisine 6 mL derişik HNO3 ve 2 mL derişik 

H2O2 konularak ısıtıcı tabla üzerinde yaklaşık 2 mL hacim kalana kadar buharlaştırılmıştır. 

Tanık çözelti 25 mL lik ölçülü balona aktarılmış ve işaret yerine kadar deiyonize su ile 

tamamlanmıştır. 

3.5. Kalay ve Kadmiyum Tayinleri İçin Yapılan Deneysel Çalışmalar 

Çözülen örneklerde, grafit fırınlı atomik absorpsiyon spektrometresi ile Sn ve Cd tayinleri 

için analiz elementlerinin kül etme ve atomlaşma sıcaklıklarının optimizasyonu 

çalışılmıştır. 2 mL’lik örnek kabına 1 mL örnek çözeltisi ve 1 mL %1 lik HNO3 çözeltisi 

eklenmiştir. Diğer 2 mL’lik örnek kabına 1 mL aynı örnek çözeltisi, 800 ppm’lik Pd 

çözeltisinden 0,5 mL ve 0,5 mL %1 lik HNO3 çözeltisi ilave edilmiştir. Çözeltiler 20 µL ye 

ayarlanan otomatik numune alıcısı ile prolitik kaplı karbon tüpe enjekte edilmişlerdir. 

Grafit fırın sıcaklık programında tayin elementleri için diğer parametreler cihazın 

kataloğunda verilen değerlerde sabit tutularak kül etme sıcaklığı çalışması yapılmıştır. 

Ortam düzenleyici yokluğunda (ODY) ve Pd ortam düzenleyicisi (Pd) varlığında tayin 
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elementlerinin kül etme sıcaklıkları bulunarak optimize edilmiştir. Cihazın kataloğundaki 

diğer parametreler ve optimize edilen kül etme sıcaklıkları sabit tutularak analiz 

elementleri için atomlaşma sıcaklıkları değiştirilerek optimum atomlaşma sıcaklıkları da 

bulunmuştur. Tayin elementleri için çalışılan kül etme ve atomlaşma sıcaklıkları Şekil 3.1 

ve Şekil 3.2 de verilmiştir. 

 

Şekil 3.1. Sn için kül etme ve atomlaşma sıcaklıkları optimizasyonu grafiği 

 

 

Şekil 3.2. Cd için kül etme ve atomlaşma sıcaklıkları optimizasyonu grafiği 
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Şekillerden de anlaşılabileceği gibi Sn için ortam düzenleyici yokluğunda kül etme 

sıcaklığı 800 ºC, Pd ortam düzenleyicisi varlığında ise kül etme sıcaklığı 1200 ºC ve 

atomlaşma sıcaklığı 2200 ºC olarak bulunmuştur. Cd için de ortam düzenleyici yokluğunda 

kül etme sıcaklığı 700 ºC, Pd ortam düzenleyicisi varlığında ise 800 ºC ve atomlaşma 

sıcaklığı da 1800 ºC olarak bulunmuştur. 

Tayin elementlerinin analizinde kütle kaybı olmaması amacıyla Sn için 800ºC ve Cd için 

700ºC kül etme sıcaklıkları kullanılmıştır. Kül etme ve atomlaşma grafiklerinden 

anlaşıldığı üzere, numune de aynı derişimde ki analiz elementlerinde Pd ortam 

düzenleyicisi varlığında elde edilen absorbans değerleri, ortam düzenleyici yokluğunda 

elde edilen absorbans değerlerinden yüksek bulunmuştur. Böylece aynı derişimde analiz 

elementi için Pd ortam düzenleyicisi varlığında elde edilen sinyal/gürültü oranı, ortam 

düzenleyici yokken elde edilen sinyal/gürültü oranından yüksek bulunmuştur. Pd ortam 

düzenleyici varlığında zemin absorbansı da azalmıştır. 

Ayrıca tayin elementleri için bulunan en iyi şartlarda kül etme ve atomlaşma sıcaklıkları ve 

cihazın kataloğunda verilen diğer parametreler de sabit tutularak Pd ortam düzenleyicisi 

varlığında (ODV) ve ortam düzenleyici yokluğunda (ODY) tayin elementlerinin kül etme 

sürelerinin optimizasyon çalısşmaları yapılmıştır. Tayin elementlerinin Pd ortam 

düzenleyicisi varlığında ve ortam düzenleyici yokluğunda kül etme süreleri Şekil 3.3 ve 

Şekil 3.4’ de verilmiştir. 

 

Şekil 3.3. Sn için kül etme süresi optimizasyonu  
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Şekil 3.4. Cd için kül etme süresi optimizasyonu  

Grafiklerden de anlaşılacağı gibi Sn ve Cd için kül etme süreleri, tutunma süreleri olarak 

toplamda 30 s bulunmuştur. Elementlerin örneklerde ki tayinlerinde bu süreler 

kullanılmıştır. 

Ortam düzenleyici varlığında veya yokluğunda Sn ve Cd tayin elementleri için elde edilen 

en uygun sıcaklık programı Çizelge 3.2 de verilmiştir. Çizelge 3.2 de verilen sıcaklık 

programı kalibrasyon doğrularının elde edilmesinde ve örneklerde Sn ve Cd analizlerinde 

kullanılmıştır. 

Çizelge 3.2. Sn ve Cd elementleri için elde edilen en uygun koşullarda ki sıcaklık programı 

Basamak Sıcaklık (°C) Süre (s) Gaz Akışı 

(mL min-1) Cd Sn Artış Tutulma 

Kurutma 50 50 5 5 0,3 

Kül etme I 120 120 20 10 0,3 

Kül etme II 700a/800b  800a/1200b 5 20 0,3 

Atomlaşma 1800 2200 1 2 0 

Temizleme 2200 2400 - 3 0,3 
  a: ODY tayin elementlerinin kül etme sıcaklıkları 

  b: ODV tayin elementlerinin kül etme sıcaklıkları 

Çizelge 3.2 incelendiğinde Sn için Pd ortam düzenleyici varlığında veya yokluğunda 2200 

°C atomlaşma sıcaklığı, Pd varlığında 1200 ºC ve Pd yokluğunda 800 °C kül etme sıcaklığı 

ve toplamda 30 s kül etme süresi elde edilmiştir. 
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Cd için Pd ortam düzenleyici yokluğunda ve varlığında 1800 °C atomlaşma sıcaklığı, Pd 

varlığında 800 °C ve Pd yokluğunda 700 ºC kül etme sıcaklığı ve toplam da 30 s kül etme 

süresi elde edilmiştir. 

3.6. Standart referans maddeler ve gıda örneklerinde Sn ve Cd tayinleri 

1000 mL lik Sn AAS standart çözeltisi (Merck) kullanılarak hazırlanan 50, 100, 150, 200 

ng/mL derişimlerde standart çözeltiler hazırlanmıştır. Pd ortam düzenleyicisi varlığında 

hazırlanan çözeltilerin ETAAS ya da diğer adıyla GFAAS cihazıyla absorbansları ölçülüp 

kalibrasyon grafiğine geçirilmiştir. Sn için kalibrasyon grafiği Şekil 3.5’ te verilmiştir. 

 

Şekil 3.5. Sn için standart çözeltileri ile elde edilen kalibrasyon grafiği 

Aynı şekilde 1000 mg/L lik AAS standart Cd çözeltisi kullanılarak 1, 2, 4, 8 ng/mL lik 

derişimlerde standart çözeltiler hazırlanmıştır. Çözeltilerin GFAAS cihazında absorbansları 

ölçülüp kalibrasyon grafiği elde edilmiş ve Şekil 3.6 da verilmiştir. 

Abs (Sn) = 0,0003 x C - 0,0016

R² = 0,9953
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Şekil 3.6. Cd için standart çözeltiler ile elde edilen kalibrasyon grafiği 

Şekil 3.5 ve Şekil 3.6 da elde edilen kalibrasyon grafiklerinden hemen sonra Bovine 

Liver1877c, GBW 07605 Tea Leaver, IRMM 804 Rice Flour ve GBW10010 Rice 

sertifikalı standart referans madde çözeltileri ile pirinç, ciğer ve çay örnekleri çözeltilerinde 

Sn ve Cd elementleri direk tayin edilmiştir. Kalibrasyon doğrusu ve örneklerde element 

analizi çalışmalarında optimize edilen sıcaklık programı ve Pd ortam düzenleyicisi 

çözeltisi kullanılmıştır. Standart referans maddelerin ve örneklerin absorbanslarının 

ölçümlerinde, absorbans değerlerinin kalibrasyon doğrusu içinde kalması için gerekli 

seyreltmeler yapılarak tekrar absorbansları ölçülmüştür. 

3.7. SRM ve Gıda Örneklerinde Sn ve Cd Miktarları 

SRM ve gıda örnekleri çözeltilerinde Sn ve Cd elementlerinin ETAAS ile absorbansları 

ölçülmüş ve kalibrasyon yöntemi ile ölçülen bu absorbans değerlerinden elementlerin 

derişimine geçilmiştir. Bu ölçümler 4 kez tekrarlanmış ve ortalamaları alınmıştır. Burada 

bulunan Sn ve Cd derişimleri, seyreltme faktörleri ile çarpılmış ve örnek miktarına 

bölünerek örnek içerisinde element miktarları bulunmuştur. 

SRM’ ler için bulunan derişimlerde  %95 güven seviyesinde ve 4 ölçümün ortalaması 

olacak biçimde güven aralığı bulunmuştur. SRM’ ler de bulunan derişimler, standart 

referans maddeler için verilen sertifika değerleri ile karşılaştırılmıştır. Elde edilen sonuçlar 

Çizelge 3.3 de verilmiştir. Karşılaştırma sonucunda bulunan değerler ile SRM sertifika 

Abs (Cd) = 0,0077 x C + 0,0002

R² = 0,9999
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değerlerinin birbirlerine yakın olduğu görülmüştür. Standart referans maddelerde Sn için 

sertifika değerleri verilmediği için karşılaştırma yapılamamıştır. 

Çizelge 3.3. ETAAS ile Standart referans maddelerde Sn ve Cd tayinleri 

 Cd Sn 

 

SRM 

Sertifika 

Değeri 

(ng/g) 

Bulunan 

Değer* 

(ng/g) 

% 

Bağıl 

Hata 

Sertifika 

Değeri 

(ng/g) 

Bulunan 

Değer* 

(ng/g) 

% 

Bağıl 

Hata 

Bovine Liver 1577c 97± 1,4 95 ± 3 -1,85      - 8,8 ±0,2 - 

GBW 07605 57±8 59±3 +3,51      -     - - 

IRMM 804 160±7 153±2 -4,37      - 9,9±0,1 - 

GBW10010 87±5 85±5 -2,29      - 9,9±1,2 - 

* Sonuçlar, % 95 güven seviyesinde 4 ölçümün ortalamasıdır, x ± txs / N . 

Örneklerde bulunan Cd ve Sn analiz sonuçları Çizelge 3.4’ te verilmiştir. 

Çizelge 3.4. Gıda örneklerinde bulunan Cd ve Sn miktarları 

Numune Cd (ng/g)* Sn (ng/g)* 

Çay 1 25,0 ± 1 6,1 ± 0,5 

Çay 2 31,0± 2 5,9 ± 0,4 

Çay 3 22,0 ± 1         - 

Pirinç 1 58,0 ± 3 43,0 ± 2 

Pirinç 2 33,0 ± 2 36,0 ± 2 

Pirinç 3 18,0 ± 1 94,0 ± 4 

Pirinç 4 30,0 ± 2 26,4± 0,2 

Ciğer 1 70,0 ± 3 42,0 ± 4 

Ciğer 2 84,0 ± 2 28,4 ± 1,8 

Ciğer 3 60,0 ± 4 34,0± 2 

Ciğer 4 95,0 ± 4 21,2 ± 0,8 

* Sonuçlar, % 95 güven seviyesinde 4 ölçümün ortalamasıdır, x ± txs / N . 

Gıda örneklerinde bulunan Sn ve Cd miktarları referans maddelerin sertifika değerlerine 

kıyasla daha yüksek bulunmuştur. Türk Gıda Kodeksi 2008 verilerine göre sığır ciğerinde 

bulunabilecek maksimum kadmiyum değeri 0,5 mg/kg’ dır.  Bunun nedeni bitkilerin 

yetiştirildiği ortama, hayvanların beslenme koşullarına ve numunelerin hazırlanma 

şartlarına bağlı olabilir. 
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3.8. Alevli AAS ile Yapılan Element Analizleri 

Alevli atomik absorpsiyon spektrometresi ile gıda örneklerinde daha yüksek derişimlerde 

bulunan Cu, Zn ve Fe elementlerinin tayinleri yapılmıştır. Yapılan analizler için 

kalibrasyon grafiği yöntemi kullanılarak örnek çözeltilerinde okunan absorbans 

değerlerinden elementlerin numunelerdeki miktarları ölçülmüştür.  

Çinko ve bakır AAS standart çözeltileri (1000 mg/L lik, Merck) kullanılarak hazırlanmış 

0,1, 0,2, 0,4 ve 0,8 mg/L çözeltilerin absorbansları ölçülerek elde edilen kalibrasyon 

grafikleri Şekil 3.7’ de verilmiştir. 

 

Şekil 3.7. Cu ve Zn standart çözeltileri ile elde edilen kalibrasyon grafikleri 

Demir AAS standart çözeltisi (1000 mg/L lik, Merck) kullanılarak hazırlanmış 0,2, 0,4, 0,8 

mg/L lik çözeltilerin absorbansları ölçülerek elde edilen kalibrasyon doğrusu Şekil 3.8’ de 

verilmiştir. 

Abs (Zn ο) = 0,1919 x C - 0,0036

R² = 0,9984
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Şekil 3.8. Fe standart çözeltileri ile hazırlanmış kalibrasyon grafiği  

Şekil 3.7 ve Şekil 3.8 de elde edilen kalibrasyon grafikleri kullanılarak Bovine Liver1877c, 

GBW 07605, IRMM 804 ve GBW10010 sertifikalı standart referans maddeler ile pirinç, 

ciğer ve çay numunelerinde Zn, Fe ve Cu miktarları FAAS ile tayin edilmiştir. SRM’ ler de 

bulunan Cu, Fe ve Zn sonuçları, standart referans maddelerin sertifikalı değerleri ile 

karşılaştırılmıştır. 

3.8.1. SRM ve gıda örneklerinde element analizleri  

SRM ve gıda örnekleri çözeltilerinde Zn, Fe ve Cu elementlerinin absorbansları ölçülmüş 

ve kalibrasyon yöntemi ile ölçülen bu absorbans değerlerinden elementlerin derişimlerine 

geçilmiştir. Standart referans madde çözeltileri ve örnek çözeltilerinin absorbanslarının 

ölçümlerinde, absorbans değerlerinin kalibrasyon doğrusu içinde kalması için gerekli 

seyreltmeler yapılarak tekrar absorbansları ölçülmüştür. Bu ölçümler 4 kez tekrarlanmış ve 

ortalamaları alınmıştır. Bulunan Zn, Fe ve Cu derişimleri, seyreltme faktörleri ile 

çarpılarak ve örnek miktarına bölünerek numune içerisinde ki miktarları bulunmuştur. 

 

Bulunan sonuçlar SRM’ ler için bulunan derişimlerde %95 güven seviyesinde ve 4 

ölçümün ortalaması olacak biçimde güven aralığı bulunmuştur. Standart referans 

maddelerde bulunan derişimler, standart referans maddeler için verilen standart referans 

madde sertifika değerleri sonuçları ile karşılaştırılmıştır. SRM sertifika değerleri, bulunan 

Abs (Fe) = 0,0977 x C + 0,0004
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sonuçlar ve yüzde bağıl hataları Çizelge 3.5' de verilmiştir. Karşılaştırma sonucunda, 

bulunan değerler ile SRM sertifika değerlerinin birbirlerine yakın olduğu görülmüştür.  

Çizelge 3.5. Alevli AAS ile standart referans maddeler de Cu, Fe ve Zn tayinleri 

 Bovine liver 1577c GBW 07605 Tea Leaves 

Element Sertifika 

Değeri  

(µg/g) 

Bulunan 

Değer* 

(µg/g) 

Bağıl Hata 

(%) 

Sertifika 

Değeri 

(µg/g) 

Bulunan 

Değer* 

(µg/g) 

Bağıl 

Hata 

(%) 

Cu 275,2 ± 4,6 267 ± 10             -2,98 17,3 ± 1 18 ± 1 +4,05 

Fe 197,94 ± 0,65 195 ± 6 -1,49 264 ± 10 257 ± 8 -2,65 

Zn 181,1 ± 1 183 ± 5 +1,05 26,3 ± 0,9 25 ± 1 -4,94 

 IRMM 804 Rice Flour GBW 10010 Rice 

Cu 2,74 ± 0,24 2,67 ± 10             -1,82 4,9 ± 3 5,0 ± 1 +2,04 

Fe        - 3,1 ± 0,2     - 7,6 ± 1,9 7,4 ± 0,8 -2,63 

Zn 23,1 ± 0,3 24 ± 1 +3,90 23 ± 2 24 ± 1 +4,35 

* Sonuçlar, % 95 güven seviyesinde 4 ölçümün ortalamasıdır, x ± txs / N . 

Gıda örneklerinde bulunan Cu, Fe ve Zn analiz sonuçları da Çizelge 3.6’ da verilmiştir. 

Çizelge 3.6. Gıda örneklerinde Cu, Fe ve Zn analizleri 

Örnek Cu (µg/g)* Fe (µg/g)* Zn (µg/g)* 

Çay 1 47,0 ± 1 91,0 ± 1 59,0 ± 4,5 

Çay 2       - 76,0 ± 1 46,0 ± 0,6 

Çay 3 47,0 ± 1  96,0 ± 1 39,0 ± 0,2 

Pirinç 1        - 4,5 ± 0,2 12,2 ± 0,6 

Pirinç 2        - 9,4 ± 1,5 21,0 ± 1,3 

Pirinç 3 0,51 ± 0,05 2,8 ± 0,2 10,7 ± 0,4 

Pirinç 4 0,67 ± 0,05 1,42 ± 0,15 13,5 ± 0,7 

Ciğer 1 52,6 ± 1,1 60,0 ± 1,1 38,0 ± 2,4 

Ciğer 2 78,0 ± 1 62,0 ± 0,7 24,7 ± 1,5 

Ciğer 3 41,5±0,3 87,3 ± 0,4 76,1 ± 2,6 

Ciğer 4 83,0 ± 1 72,4 ± 0,4 52,6 ± 2,1 

* Sonuçlar, % 95 güven seviyesinde 4 ölçümün ortalamasıdır, x ± txs / N . 

3.9. Gözlenebilme (LOD) ve Tayin (LOQ) Sınırları 

Örneklerin çözülmesi ile aynı şartlarda tanık çözeltiler hazırlanmış (deiyonize su + 6 mL 

HNO3 + 2 mL H2O2 ) ve örnek çözeltisi ile aynı şekilde ısıtıcı tabla üzerinde 

buharlaştırılmıştır. Hacmi 2 mL kalıncaya kadar buharlaştırılan tanık çözeltiler 10 mL ye 

seyreltilmiştir. Her element için absorbansları 16 kez ölçülmüş ve ölçülen absorbansların 

standart sapması (Sb) hesaplanmıştır.  
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Hesaplanan standart sapmanın 3 katına karşılık gelen değer (3Sb) bulunmuştur. Elementler 

için gözlenebilme (LOD= 3Sb/m; m= kalibrasyon doğrusunun eğimi) ve tayin sınırları 

(LOQ=10Sb/m ) hesaplanmıştır. 

 

Cd ve Sn elementleri için ortam düzenleyici yokluğunda ve Pd ortam düzenleyici 

varlığında bulunan LOD ve LOQ değerleri Çizelge 3.7 de verilmiştir. 

Çizelge 3.7. Cd ve Sn elementleri için ETAAS ile ölçülen gözlenebilme ve tayin sınırları 

Parametre Cd  Sn 

                             ODY Pd-ODV ODY         Pd-ODV 

LOD (ng/mL)           0,34 0,26 0,78              0,66 

LOQ (ng/mL)           1,13 0,87 2,60               2,20 

Bakır, Fe ve Zn için FAAS cihazı ile ölçülen gözlenebilme ve tayin sınırları Çizelge 3.8’ 

de verilmiştir. 

Çizelge 3.8. Cu, Fe ve Zn için FAAS cihazı ile ölçülen gözlenebilme ve tayin sınırları 

Parametre Cu Zn Fe 

LOD (ng/mL) 1,9 1,2 2,0 

LOQ (ng/mL) 6,3 4,0 6,7 

Çay örneklerinden alınan sonuçların yapılan başka çalışma sonuçları ile karşılaştırılması 

Çizelge 3.9 da verilmiştir. 

Çizelge 3.9. Çay örneklerindeki metal sonuçlarının diğer çalışmalarla karşılaştırılması 

Örnek 

sayısı 

Cu (mg/kg) Zn (mg/kg) Cd (µg/kg) Kaynak  

12 21,3 ± 6,9 21,8 ± 5,1 31,3 ± 18,4 Zagrodski ve ark. (2017) 

13 30,0 ± 13 45,0 ± 13 - Street ve ark. (2006) 

14 16,5 ± 3,9 129,0 ± 13 2,3 ± 0,4 Narin ve ark. (2004) 

17 18,1 ± 6,9 66,0 ± 31,3 1,1 ± 0,5 Ashraf ve Milan (2008) 

1 14,3 ± 0,49 25,4 ± 0,6 - Srividhya ve ark. (2011) 

6 31,3 ± 11,2 52,6 ± 16,8 0,89 ± 0,1 Gajewska ve ark. (2000) 

3 4,7 ± 0,2 48,0 ± 2 26,0 ± 0,8  Bu çalışma  

Çizelge 3.9 da görüldüğü gibi, çay örneklerinde bulunan metal sonuçlarının ortalaması 

alınarak diğer çay örneklerinde bulunan metal sonuçları ile karşılaştırılmıştır. 

Karşılaştırmada, bizim bulduğumuz Cu değerinin diğer çalışmalardan küçük olduğu, 

bulunan Zn değerinin diğer çalışmalarla uyumlu olduğu ve bulunan Cd değerinin ise 

Zagrodski ve arkadaşlarının (2017) bulduğu değerden küçük ve diğer çalışmalardan yüksek 
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olduğu gözlenmiştir. Çay örneklerinde bulunan sonuçların, yetiştirilen bölgeye ve ortama 

göre değişebileceğini göstermektedir.  

Pirinç örneklerinde bulunan metal sonuçları yapılan diğer araştırma sonuçları ile 

karşılaştırılması Çizelge 3.10 da verilmiştir. 

Çizelge 3.10. Pirinç örneklerindeki metal sonuçlarının diğer çalışmalarla karşılaştırılması 

Örnek sayısı  Cu (mg/kg) Zn (mg/kg) Cd (mg/kg) Kaynak  

116 2,93 ± 1,11 18,17 ± 3,13 0,040 ± 0,04 Suzuki ve ark.1980 

127 4,0 16,4 0,029 Pierce ve ark. 1977 

30 1,558 ± 0,661 - 0,072 ± 0,021 Sürek ve ark. 2007 

4 0,59 ± 0,04 14,4 ± 0,4 0,035 ± 0,001 Bu çalışma  

Çizelge 3.10 da pirinç örneklerinde bulunan metal sonuçlarının diğer çalışmalarla 

karşılaştırılması yapıldığında; pirinç örneklerinde bulunan Cu ortalama değerinin diğer 

çalışmalardaki sonuçlardan küçük olduğu, bulunan Zn derişiminin diğer çalışmalarda 

bulunan sonuçlar ile uyumlu olduğu gözlenmiştir. Pirinç örneklerinde bulunan Cd ortalama 

değerinin de diğer çalışmalardaki bulunan sonuçlara yakın ve uyumlu olduğu gözlenmiştir.  

Genel olarak, çalışmalarda örnek sayılarının farklı olması, farklı ortam ve koşullarda 

yetiştirilmiş veya yetişmiş olması bulunan sonuçların birbirlerinden farklı olmasına sebep 

olmaktadır. Ortaya çıkan bu farklılıklar çalışılan pirinç ve çay örneklerinin farklı coğrafik 

koşullarda yetiştirilmiş olmasına, farklı hava şartlarında büyümesine vs. gibi çevre 

koşullarına da bağlı olabilir.  
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4. SONUÇ VE TARTIŞMA 

Günlük yaşantımızda çok tüketilen besin maddeleri arasında çay ve pirinç şüphesiz ki başta 

yer alır. Doğu ve Güney Doğu Anadolu bölgelerinde ciğer kahvaltıda dahi tüketilebilen bir 

besin maddesidir. Bu nedenle severek tükettiğimiz bu besinlerde ki ağır metal oranlarının 

bulunması ve tayini oldukça önemlidir. Kadmiyum, Kalay, Çinko, Bakır ve Demir 

elementleri ağır metal ve eser element olmasına karşın bazıları insan vücudu için gerekli ve 

önemlidir. Eser element ve ağır metallerin tayini insan sağlığı açısından oldukça büyük 

önem taşır, zira bazı ağır metallerin vücutta birikmesi sonucu toksik etkiler görülmekle 

birlikte, ağır hasarlara sebebiyet vermektedir. Eser elementleri vücuda faydalı ya da zararlı 

diye kesin bir ayırım yapmak doğru değildir. Çünkü bu elementlerin zehirlilikleri vücutta 

ki derişimlerine bağlıdır. Her elementin aşırı dozda alınması toksik etki yaratabilir. Bu 

nedenle, canlıların doğrudan veya dolaylı olarak temas halinde bulunduğu su, gıda, doku, 

çevre gibi ortamlardaki eser elementlerin sürekli kontrol altında tutulması oldukça 

önemlidir (Oliveira, 2000; Chen ve Teo, 2001; Grindlay, 2011). 

Elektrotermal atomik absorpsiyon spektroskopisi yüksek duyarlığı sebebiyle gıda ve çevre 

gibi doğal yaşantımızı doğrudan etkileyen faktörlerdeki eser elementlerin tayininde yaygın 

olarak kullanılan yöntemlerden birisidir (Acar, 1996). 

AAS de diğer aletli analiz metotlarına göre kullanım alanı daha geniş ve daha kolay olması 

sebebiyle tercih edilen bir analiz yöntemidir. 

Bu çalışmada her iki cihazda kullanılarak pirinç, çay, sakatat gibi gündelik olarak 

tükettiğimiz gıda maddelerin de eser element ve ağır metal derişimleri araştırılmıştır. 

Bu çalışmada, Cd ve Sn elementlerinin gıda numunelerinde düşük derişimli olmaları, 

analizi esnasında ortamdan etkilenmeleri ve Sn elementinin oksijen ile kolay 

yükseltgenmesi sebebiyle FAAS ye göre 1000 kat daha hassas olan ETAAS ya da diğer 

adıyla GFAAS cihazı kullanılmıştır. 

 Paladyum elementi ortam düzenleyici olarak kullanılmıştır. Bu elementin ortam 

düzenleyici olarak seçilmesinin nedeni daha önce yapılan çalışmalar incelendiğinde 

genellikle analiz elementinde kütle kaybı olmadan kül etme sıcaklığını arttırarak ortamda 
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girişim yapan zemin absorbansını azaltmak ve sinyal / gürültü oranını arttırarak hassasiyeti 

arttırmaktır  (Acar, 1996). Paladyum ortam düzenleyici olarak kullanıldığı analizlerde Sn 

ve Cd elementi absorbanslarının ortam düzenleyici olmayana göre yüksek okunduğu 

gözlenmiştir.  

Cihazla örneklerde element analizi yapılmadan önce bir örnek çözeltisi kullanılarak Pd 

ortam düzenleyicisi varlığında veya yokluğunda, Sn ve Cd elementleri için kül etme ve 

atomlaşma sıcaklıkları ile kül etme süreleri optimizasyonları çalışılmıştır. Buna göre tayin 

elementleri için çalışılması uygun olan sıcaklıklar ve kül etme süreleri seçilmiştir (Çizelge 

3.1). 

Her element için, standart referans maddeler olan Bovine Liver 1577c, GBW 07605 Tea 

Leaves, IRMM 804 Rice Flour ve GBW 10010 Rice kullanılmıştır. SRM ve gıda örnekleri 

çözeltilerinde Pd ortam düzenleyici varlığında Sn ve Cd elementlerinin absorbansları 

ölçülmüş ve kalibrasyon yöntemi ile ölçülen bu absorbans değerlerinden elementlerin 

derişimlerine geçilmiştir. Standart referans madde çözeltileri ve örnek çözeltilerinin 

absorbanslarının ölçümlerinde, absorbans değerlerinin kalibrasyon doğrusu içinde kalması 

için gerekli seyreltmeler yapılarak tekrar absorbansları ölçülmüştür. Bu ölçümler 4 kez 

tekrarlanmış ve ortalamaları alınmıştır. Burada bulunan Sn ve Cd derişimleri, seyreltme 

faktörleri ile çarpılarak ve örnek miktarına bölünerek numune içerisinde ki miktarları 

bulunmuştur. 

SRM örneklerinde bulunan sonuçlar, sertifika değerleri ile karşılaştırılmış ve bulunan 

sonuçların SRM deki sertifika değerlerine yakın olduğu gözlenmiştir. 

SRM ve gıda örnekleri çözeltilerinde Zn, Cu ve Fe elementleri için de direk kalibrasyon 

grafiği yöntemi kullanılarak örnek çözeltilerinin absorbansları okutularak derişimleri 

bulunmuştur. Seyreltme faktörleri ile çarpılarak örnek derişimlerine geçilmiştir. Bu 

elementlerin tayinleri FAAS cihazı ile olduğundan sonuçlar mg/L mertebesinde bulunmuş 

ve dört ölçümün ortalamasıyla %95 güven aralığında verilmiştir. SRM çözeltilerinde 

bulunan Cu, Zn ve Fe sonuçlar ile SRM sertifika değerleri karşılaştırıldığında birbirlerine 

yakın olduğu görülmüştür (Çizelge 3.5). 
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Ancak analizi yapılan gıda örneklerinde bulunan değerler oldukça farklı bulunmasının 

nedeni bitkilerin yetiştirilme ortamı ve kullanılan sularla birlikte çevre koşullarına ve 

analiz şartlarına bağlı olarak farklı bulunmuş olabileceğinin göstergesidir. 

Gıda örneklerinde bulunan analiz elementlerinin miktarları Çizelge 3.3 ve 3.6’ da 

verilmiştir. 

Her bir element için gözlenebilme sınırı ile tayin sınırı hesaplanmıştır. (Çizelge 3.7 ve 

Çizelge 3.8) 

Çay ve pirinç örneklerinde bulunan elementlerin sonuçları, diğer araştırmacıların çay ve 

pirinç örneklerinde bulduğu sonuçlar karşılaştırılmış (Çizelge 3.9 ve Çizelge 3.10) ve 

bulunan sonuçların genelde uygun olduğu gözlenmiştir 

Örnekler de bulunan sonuçların ve değerlendirmelerin bundan sonra ki çalışmalara ışık 

tutması ve yardımcı olması umuduyla. 
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