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ÖZET 

Ni(II) İYONU TAYİNİ İÇİN FLUORESANS SENSÖR GELİŞTİRİLMESİ 

 

Çalışmamızda Ni(II) iyonları için bir polimerik fluoresans sensör geliştirilmiştir. Bu 

amaçla UV sertleştime tekniğiyle bir polimerik membran hazırlandıktan sonra yapısal ve 

morfolojik özellikleri FTIR ve SEM yöntemleri ile incelenmiştir. Ardından sensörün 

fluoresans karakteristikleri ve Ni(II) iyonlarının tayini için uygun şartlar belirlenmiştir. 

Uyarma ve emisyon dalgaboyları sırasıyala 374 nm ve 423 nm olarak tespit edilmiş ve 

Ni(II) iyonları varlığında fluoresans şiddetinde azalma olduğu görülmüştür. Tayin için 

gerekli olan pH, süre  ve yabancı iyonların fluoresans şiddeti üzerine etkileri de ayrıntılı 

olarak incelenmiş olup en uygun pH’ın ve sürenin sırasıyla pH:5,0 ve 20 saniye olduğu 

bulunmuştur. Geliştirdiğimiz yönteme ait doğrusal aralık 1,70.10-8 – 3,41.10-7 M (1- 20 

ppb) olup tespit sınırı 4,81.10-9 M (0,282 ppb) olarak hesaplanmıştır.  Yöntem atık su ve 

tam kan ve musluk suyu numunelerine başarıyla tatbik edilmiştir. Ni(II) iyonları 

çalışmamızda geliştirmiş olduğumuz sensör ile oldukça kısa bir sürede seçici ve hassas 

bir şekilde tayin edilebilmektedir. Çalışmamız  “Development of Fluorescence Sensor for 

Determination of Ni(II) Ions” başlığıyla 19-20 Şubat 2020 tarihleri arasında Paris’te 

düzenlenen 13.Uluslararası Akıllı Malzemeler ve Polimer Teknolojisi Konferansı’nda 

sunulmuş ve en iyi poster ödülü almıştır. 
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ABSTRACT  

DEVELOPMENT OF FLUORESCENCE SENSOR FOR DETERMINATION OF 

Ni(II) IONS 

 

In our study, a polymeric fluorescence sensor has been developed for Ni (II) ions. For this 

purpose, after a polymeric membrane was prepared by UV hardening technique, its 

structural and morphological properties were examined by FTIR and SEM methods. 

Then, the fluorescence characteristics of the sensor and suitable conditions for the 

determination of Ni (II) ions were determined. Excitation and emission wavelengths were 

determined as 374 nm and 423 nm, respectively, and a decrease in fluorescence intensity 

was observed in the presence of Ni (II) ions. The effects of pH, time and foreign ions on 

fluorescence intensity required for the determination were also examined in detail, and it 

was found that the optimum pH and time were pH: 5.0 and 20 seconds, respectively. The 

linear range of the method we developed is 1.70.10-8 - 3.41.10-7 M (1- 20 ppb) and the 

detection limit is calculated as 4.81.10-9 M (0.282 ppb). The method has been successfully 

applied to wastewater and whole blood and tap water samples. Ni (II) ions can be 

determined selectively and precisely in a very short time with the sensor we have 

developed in our study. Our study was presented at the 13th International Conference on 

Smart Materials and Polymer Technology held in Paris between 19-20 February 2020 

with the title of "Development of Fluorescence Sensor for Determination of Ni (II) Ions" 

and received the best poster award. 
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SEMBOLLER 

 

I 
: Işık Şiddeti 

 

pH  : Çözeltideki hidrojen iyonu aktivitesinin eksi logaritması 

λ 

π 

: Lamda 

: Pi 
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KISALTMALAR 

 

2-SH : 2,5-Dimerkapto-1,3,4-Tiyadiazol 

4-SH : Pentaeritrol Tetrakis(3-Merkaptopropiyonat) 

AAD : Amerikan Dermatoloji Akademisi 

ABD : Amerika Birleşik Devletleri 

ATR- FTIR : Zayıflatılmış Toplam Yansıma - Fourier Dönüşümlü Kızılötesi        

  Spektrometresi 

C : Konsantrasyon 

 CH3COOH : Asetik Asit 

CQ : Camphorquinone 

DLLPME  : Dispersif Sıvı Sıvı Faz Mikroekstraksiyon 

DNA : Deoksiribo Nükleik asit  

Doracure 1173 : 2-Hidroksi-2-Metil Propiyofenon 

ED-XRF : Enerji Dispersif X-Işını Fluorasans 

em. : Emisyon 

ET-AAS : Elektrotermal Alevli Atomik Absorpsiyon Spektrofotometresi 

FAAS : Alevli Atomik Absorpsiyon Spektrofotometresi 

FI : Flouresans Şiddeti 

GF- AAS : Grafit Fırınlı Atomik Absorpsiyon Spektrofotometresi 

 

HCl 

I 

: Klorür Asidi 

: Fluoresans Şiddeti 

IARC 

 ICP-OES 

: Uluslararası Kanser Araştırmaları Ajansı 

: İndüktif Olarak Eşleşmiş Plazma Optik Emisyon Spektrometresi 

 KCl : Potasyum Klorür 

LLE : Sıvı-Sıvı Ekstraksiyon 

LOD : Tespit Sınırı Değeri 

M : Molarite 

NaH2PO4.H2O : Sodyum Dihidrojenfosfat Monohidrat 

NIOSH : Ulusal İş Sağlığı ve Güvenliği Enstitüsü 

NiPERA : Nikel Sağlık ve Çevre Bilimleri 

nm : Nanometre 



 
 

 

ix 
 

 

 

 

 

 

 

 

MS  : Kütle Spektrometresi (Mass Spectrometry)  

NTP : Ulusal İş Sağlığı Ve Güvenliği Enstitüsü   

OH- : Hidroksit İyonu 

OSHA : İş Sağlığı Ve Güvenliği İdaresi 

PEGDA : Polietilen Glikol Diakrilat 

PGE : Platin Grubu Elementleri 

PVC  : Polivinildiklorür  

ppb : Milyarda Bir Kısım 

ppm : Milyonda Bir Kısım 

SEM : Taramalı Elektron Mikroskobu 

SDOFME : Katılaştırılmış Yüzen Organik Damla Mikroekstraksiyon 

SPE : Katı Faz Ekstraksiyonu 

SPS-WW 1 : Seronorm Trace Elements Serum Level-1 

SPS-WW 2 : Seronorm Trace Elements Serum Level-2 

SQ-FAAS 
: Yarıklı Kuartz Tüp-Alevli Atomik Absorpsiyon Spektrofotometresi 

SQT-FAAS : Alevli Atomik Absorpsiyon Spektrofotometresi 

ss 

SS-LPME 

TMPTA 

uy. 

UV 

λem 

λmax 

λuy 

: Standart Sapma 

: Değişebilir Çözücülü Sıvı Faz Mikroekstraksiyon 

: Trimetilolpropan Triakrilat 

: Uyarma 

: Ultraviyole 

: Emisyon Dalga Boyu 

: Maksimum Dalga Boyu 

: Uyarma Dalga Boyu 



 
 

 

x 
 

ŞEKİL LİSTESİ 

  SAYFA 

 

Şekil 1. 1. Singlet ve Triplet Haller. 2 

Şekil 3. 1.   Polimerik membranın ATR- FTIR spektrumu. 25 

Şekil 3. 2. Polimerik membrana ait SEM görüntüsü. 
25 

Şekil 3. 3. 
(a) Ni(II) yokluğunda ve (b) 1,19.10-7 M Ni(II)  varlığında 

sensörün uyarma ve emisyon şiddetlerini gösteren spektrumlar; 

(λuy = 374 nm, λem = 423 nm, yarık genişlikleri:10 nm, 

fotoçoğaltıcı tüp voltajı: 600V ) . 

 

26 

Şekil 3. 4. Fluoresans şiddeti üzerine pH etkisi. 
27 

Şekil 3. 5. Sensörün fluoresans şiddetindeki zamana bağlı değişim grafiği. 28 

Şekil 3. 6. Sensörün fluoresans şiddetinin Ni(II) iyonu ile teması ardından 

saf su ve pH:5,0 tamponu ile rejenerasyonu sonrası fluoresan 

şiddetindeki değişim sonuçları. 

29 

 

Şekil 3. 7. 

 

Ana grafik: 374 nm uyarma dalgaboyu kullanılarak elde edilen 

Ni(II) standart çözeltilerine ait fluoresans spektrumları; İç 

kısımda yer alan grafik: Standart çözeltiler kullanılarak 

hazırlanmış kalibrasyon grafiği (uy/em: 374 nm/ 423 nm; 

pH:5,0; t :20 saniye). 

 

30 

 

 

 

 

 

 

 

 

 



 
 

 

xi 
 

 

 

                                                                                                    

TABLO LİSTESİ                                                                                                         

  SAYFA 

Tablo 1. 1. Ağır Metal Maksimum Limitleri. 6 

Tablo 2. 1. Ağır metallerin insan vücuduna zararları. 7 

Tablo 3. 1.  Geliştirdiğimiz yöntemde Ni(II) tayini için karar verilen en uygun 

şartlarda girişime sebep olabilecek muhtemel iyonların müsaade 

edilen konsantrasyon değerleri. 

32 

Tablo 3. 2. Geliştirdiğimiz yöntem ile analizi yapılan sertifikalı referans 

materyallere ait sonuçlar ve bağıl hatalar. 

33 

Tablo 3. 3.  Geri kazanım çalışmalarına ait sonuçları 33 

Tablo 3. 4.  Geliştirdiğimiz yöntem ile seçilmiş bazı Ni(II) tayin yöntemlerinin 

karşılaştırılması. 

37-42 

 



 
 

 

 1 

1. GİRİŞ VE AMAÇ 

Nikel, doğada çoğunlukla sülfür, oksit ve silikat mineralleri olarak yaklaşık %0,01 

oranında bulunmaktadır. Yanardağlar ve yerkabuğunu oluşturan kayaçların yüzey 

kısımlarının fiziksel ve kimyasal etkenlerle meydana gelen bozunması gibi doğal jeolojik 

aktiviteler doğal çevrelerde orta düzeyde nikel dağılımına yol açmaktadır. Metalik nikel 

ve nikel bileşikleri, paslanmaz çelik ve diğer nikel alaşımlarında, elektrokaplama, 

dökümhaneler, katalizörler, bataryalar, elektronik cihazlar, seramikler, pigmentler ve 

madeni paralar gibi çeşitli endüstriyel ve ticari uygulamalarda kullanılmaktadır. Bu 

metalin modern kullanımda büyük bir uygulaması olmasına rağmen, çevre ve insan 

sağlığına büyük çapta olumsuz etkileri de bulunmaktadır. Madencilik, öğütme, eritme ve 

diğer metalürjik işlemler gibi endüstriyel prosesler ve aynı zamanda fosil yakıtların 

yanması, özellikle hava ve su sistemleri başta olmak üzere çevreye insan kaynaklı nikel 

emisyonu ile sonuçlanmaktadır. Havadaki nikel taşıyan parçacıklar yüzey sularına ve 

toprağa çökelebilmekte ve böylece nikel bitkiler ve hayvanlar tarafından 

alınabilmektedir. Besin yoluyla günlük yaklaşık 0,1-0,3 mg kadar nikele maruz 

kalınabilmekle birlikte; soluma yoluyla sigara içmeyen şehir sakinleri için günlük alım 

miktarı 0,0008 mg’dır. Sigara tütünü ise günde 0,023 mg kadar (yaklaşık 40 sigara) nikel 

alımına katkı sağlamaktadır. Nikele başka bir maruziyet yolu da paslanmaz çelik, 

mücevher ve madeni paralarla derinin temas etmesidir. Organizmalar ve biyokimyasal 

süreçlerle ilgili nikelin biyoyararlanımı çok büyük ölçüde elementin kimyasal ve fiziksel 

formuna bağlıdır (Schaumlöffel, D., 2012). Nikel, aminoasitler, peptidler, fosfatlar ve 

nükleik asitler gibi diğer ligandlar ile kompleks oluşturarak hidrojenazlar, süperoksit 

dismutazlar, asiredukton dioksijenazlar, asetil koenzim, karbonmonoksit dehidrojenazlar 

ve katalitik süreçler gibi çeşitli enzim aktivitelerinde önemli rollere sahip olabilmektedir.  

Bununla birlikte, insanların nikele ihtiyacı sınırlıdır ve organizmada nikel iyonun fazlalığı 

dermatitler, nikel egzaması/alerjisi olarak bilinen deri hastalığı, alerji, karsinojenez ve 

hatta hücre ölümü gibi olumsuz sağlık etkilerine yol açabilmektedir. Ayrıca, böbrek, 

dalak, karaciğer gibi farklı organlar nazofarenks ve akciğer kanserlerine sebep olabilecek 

Ni(II)’yi kolayca absorbe edebilmektedir (Han ve ark., 2017; Chowdhury ve ark., 2018). 

Diğer geçiş metalleri ile kıyaslandığında ortalama derecede zehirli olan ve çevre ve insan 

sağlığına olumsuz etkileri bulunan nikelin, endüstriyel, çevre ve gıda örneklerindeki 
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tespiti ve tayini oldukça önemlidir. Çalışmamızın amacı, sulu ortamdaki Ni2+ iyonlarının 

tayini için gerekli fonksiyonel monomerler ve uygun çapraz bağlayıcılar yardımıyla UV 

ışık yardımıyla polimerleşebilen bir membran hazırlanması ve bu polimerik membranın 

fluoresans özelliklerinden yararlanarak sulu ortamdaki Ni2+ miktarının tayin edilmesidir. 

Geliştireceğimiz yöntem ile hızlı bir şekilde Ni2+ iyonlarının tayininin mümkün olması, 

hazırlanan sensör materyalinin tekrar kullanılabilir, kolay hazırlanabilir ve aynı zamanda 

mevcut cihazlanmalar düşünüldüğünde nispeten ekonomik olması, yöntemin düşük tespit 

sınırına sahip olması ve seçici bir şekilde Ni2+ tayininin yapılabilmesi bakımlarından 

mevcut yöntemlere iyi bir alternatif yöntem olacağı düşünülmektedir.  Ayrıca çalışmamız 

gelecekte yapılacak olan çalışmalara katkı sağlayarak bu alandaki eksikliği de 

giderecektir. 

1.1. LÜMİNESANS SPEKTROSKOPİSİ 

Lüminesans ışığın bir madde tarafından yayılmasıdır. Bir elektron uyarılmış bir 

durumdan elektronik zemin durumuna döndüğünde ve foton olarak enerjisini aşırı 

kaybettiğinde ortaya çıkmaktadır. 

Moleküle ait temel singlet hal, uyarılmış singlet hal ve uyarılmış triplet haller aşağıdaki 

gibi göstermektedir;  

 

Şekil 1.1. Singlet ve Triplet Haller (Skoog ve ark. 2016). 

 

Moleküler fluoresans, Moleküler fosforesans ve Kemilüminesans, Lüminesans 

Spektroskopisinin çeşitleridir.  

UV (Ultraviyole) radyasyonunun bir molekül tarafından absorplanması, onu temel singlet 

halindeki titreşim seviyesinden elektronik uyarılmış haldeki birçok titreşim seviyesinden 

birine uyarmaktadır. Bu uyarılmış durum genellikle ilk uyarılmış singlet halidir. 
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Uyarılmış durumun yüksek titreşim seviyesindeki bir molekül, çarpışma yoluyla diğer 

moleküllere enerji kaybederek hızla bu durumun en düşük titreşim seviyesine 

düşmektedir. Fluoresans, molekül uyarılmış singlet halden, bir foton emisyonu ile temel 

singlet haline döndüğünde meydana gelmektedir.  

Uyarılmış triplet durumdaki bir molekül, zemin durumuna dönmek için her zaman 

sistemler arası geçişi kullanamaz.  Fosforesans molekül uyarılmış triplet halden, temel 

singlet haline döndüğünde meydana gelmektedir. Triplet halden temel hale geçiş, 

uyarılmış singlet halden, temel singlet hale geçişten daha az olasıdır. 

Kemilüminesans, kimyasal reaksiyon, zemin durumuna ulaşmak için bir foton yayan 

elektronik olarak uyarılmış bir tür ürettiğinde ortaya çıkmaktadır. Bu tür reaksiyonlara 

biyolojik sistemlerde rastlanabilir; bu durum biyolüminesans olarak da bilinmektedir. 

Kemilüminesans üreten kimyasal reaksiyonların sayısı azdır. 

1.1.1. Fluoresansı Etkileyen Faktörler 

Bir bileşiğin floresans gösterip göstermemesi hem molekül yapısı hem de kimyasal 

çevreye bağlı olmaktadır.  

1.1.1.1. Maddenin kimyasal yapısı 

İçinde düşük enerjili aromatik halkalar bulunan bileşikler fluoresans özelliğinin  en sık 

gözlemlendiği sistemlerdir.  Heterosiklik bileşiğin benzen halkasına füzyonu fluoresansı 

arttırmaktadır. Ayrıca çift bağ sayısı fazla olan konjuge sistemler de fluoresans özellik 

göstermektedirler.  

1.1.1.2. Yapısal rijidite 

Molekül yapısı rijid (sabit) olan moleküller fluoresans için daha avantajlıdır. Çünkü 

rijidite molekülün serbestçe hareket edebilmesini kısıtlar ve triplet duruma sistemler arası 

geçiş olasılığının azalmasını sağlamaktadır. 

Bir molekülün metal iyonu ile şelat oluşturması molekülün fluoresanı arttırmaktadır. 

Çünkü şelat oluşturma moleküle titreşimleri azaltan bir moleküler katılık sağlamaktadır.  

1.1.1.3. Konsantrasyon etkisi 
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Fluoresans ışımasının şiddeti, maddenin konsantrasyonuyla doğru orantılıdır. Fluoresans, 

konsantrasyon arttıkça artmaktadır. Belli bir noktada konsantrasyon çok fazla 

arttırıldığında, fluoresans konsantrasyonla orantılı olarak artmaz ve neredeyse sabit 

kalmaktadır.  

1.1.1.4. Sıcaklık ve çözücü etkisi 

Sıcaklığın artması ile uyarılmış moleküllerin çarpışma olasılığı da artacağından  dönüşüm 

olayının daha kolay gerçekleşmesini sağlamakta ve bu da fluoresans verimi 

azaltmaktadır. Ayrıca çözücünün viskozitesinin azalması da çarpışmayı kolaylaştırmakta 

ve fluoresans ışımasını azalmaktadır. 

Fluoresans şiddeti üzerinde etkisi olan bir diğer parametre ise çözeltinin polarlığıdır. 

Çözelti ne kadar polarsa fluoresans şiddeti de o oranda yüksek olmaktadır. Polar 

çözücüler n→ π* 
geçişlerindeki enerji farkını arttırarak fluoresans şiddetini 

arttırmaktadırlar; π →  π* 
geçişlerindeki enerji farkını ise azaltarak fluoresans şiddetini 

azalttırmaktadırlar. 

1.1.1.5. pH etkisi 

Asidik veya bazik gruplar içeren maddenin fluoresansı ortamın pH’ına bağlıdır. Bunun 

nedeni asidik veya bazik gruplar içeren maddelerin iyonik ve iyonlaşmamış hallerinin 

fluoresans ışımalarına ait dalga boyu ve şiddetlerinin birbirinden farklı olmasıdır. 

Maddenin fluoresans özelliğinden yararlanılmak istendiğinde pH kontrolü mutlaka 

yapılmalıdır. 

1.1.1.6. Gelen ışının dalga boyunun ve şiddetinin etkisi 

Lüminesans verimi uyarılmış düzeylerde meydana gelebilecek bağ kopması 

(fotoayrışma) ve ürün oluşması (fotokimyasal reaksiyon) gibi olaylar sebebiyle 

azalmaktadır. Ayrıca gelen ışının şiddetinin artması fluoresansı arttırmaktadır.  

1. 1.1.7. Çözünmüş oksijen etkisi 

Çözünmüş oksijen genellikle fluoresans ışımasının şiddetini azalttığından fluoresans 

ölçümleri oksijenin olmadığı bir ortamda yapılmalıdır. Bu etkinin nedeni oksijenin 
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paramanyetik yapısıdır. Bu yapı, singlet halin triplet hale dönüşmesini kolaylaştırıp 

floresansı azaltmaktadır.  Diğer paramanyetik maddelerde benzer şekilde 

davranmaktadırlar (Skoog ve ark., 2016). 

1. 2. AĞIR METALLER HAKKINDA GENEL BİLGİ 

Metaller yüksek elektrik, ısı iletkenliği ve kendine özgü parlaklığı olan, 

şekillendirilebilir, katyon oluşturma eğilimli, oksijenle birleştiğinde çoğunlukla 

bazik oksitler veren elementlerdir. Fiziksel ve kimyasal özelliklerine göre kategorilere 

ayrılabilmektedirler. Ağır metaller bu kategorilerden yalnızca biridir. Ağır metaller, 

yüksek atomik ağırlığa, yüksek atom numarasına ve suyun yoğunluğundan en az 5 kat 

daha fazla yoğunluğa sahip yerkabuğunun doğal elementleridir (Fergusson 1990). Çeşitli 

çevresel matrislerde eser konsantrasyonlarda (ppb aralığı 10 ppm'den az) bulunmasından 

dolayı eser elementler olarak da kabul edilmektedir (Kabata ve Pendias 2011). Biyolojik 

olarak birikme eğilimlerinden dolayı tehlikelidirler.  

Ağır metaller yerkabuğunda doğal olarak bulunmalarına rağmen, çevresel kirlilik ve 

insan maruziyetinin çoğu madencilik ve ergitme işlemleri, endüstriyel üretim ve 

kullanım, metallerin ve metal içeren bileşiklerin evsel ve tarımsal kullanımı gibi 

antropojenik faaliyetlerden kaynaklanmaktadır (Shallari ve ark., 1998; He ve ark., 2005). 

Çevresel kontaminasyon metal korozyonu, atmosferik birikim, metal iyonlarının toprak 

erozyonu ve ağır metallerin filtrelenmesi ve su kaynaklarından toprak veya yeraltı 

sularına metallerin buharlaşması ile da meydana gelebilmektedir. Kayaçların ayrışması 

ve volkanik patlamalar gibi doğal olayların da ağır metal kirliliğine önemli ölçüde neden 

olduğu bildirilmiştir (Nriagu 1989; He ve ark., 2005; Shallari ve ark., 1998). 

1. 2. 1. Ağır Metal Limitleri 

Bitkilerde ve suda ağır metallerin birikmesi, dünya çapında karşılaşılan en önemli 

sorunlardan biridir ve dikkat edilmesi gerekmektedir. Çünkü normal aralıklarının 

üzerindeki ağır metaller hem bitki hem de hayvan yaşamı için oldukça tehdit 

oluşturmaktadır. WHO (Dünya Sağlık Örgütü) standartları tarafından belirlenen 

bitkilerde ve suda olması gereken maksimum ağır metal konsantrasyonları Tablo 1.1’ de 

verilmektedir. 

https://tr.wikipedia.org/wiki/Elektrik
https://tr.wikipedia.org/wiki/Oksit
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Tablo 1. 1. Ağır Metal Maksimum Limitleri  (WHO, Zigham Hassan ve ark 2012).   

Ağır Metal 

Sulardaki 

Maksimum Limit 

(mg/L) 

Bitkilerdeki 

Maksimum Limit 

(mg/kg) 

Nikel 0,2 10 

Krom 0,1 1,3 

Kadmiyum 0,01 0,02 

Bakır 2 10 

Kurşun 0,05 2 

Demir 1 20 

Çinko 5 50 

 

1. 2. 2. Ağır Metallerin Zararları  

Ağır metaller atmosfer, litosfer, hidrosfer ve biyosferde bulunmaktadırlar (Krishna ve 

ark., 2016). Kobalt, krom, bakır, magnezyum, demir, molibden, manganez, selenyum, 

nikel ve çinko gibi bu ağır metallerden bazıları, vücuttaki çeşitli fizyolojik ve 

biyokimyasal işlevler için gerekli olan ve eksiklikleri hastalık veya sendromlar ile 

sonuçlanabilecek temel besinlerdir (Parr 1996). Ancak yüksek dozlarda akut veya kronik 

toksisitelere neden olabilmektedirler. 

Bu ağır metaller ekosistemde mevcut olmasına rağmen, insanların maruziyeti çeşitli 

antropojenik aktivitelerden kaynaklanmaktadır. Yerkabuğundaki bu ağır metaller, 

madencilik faaliyetleri sırasında mineral olarak geri kazanılan cevherlerde 

bulunmaktadır. Çoğu cevherde arsenik, demir, kurşun, çinko, altın, nikel, gümüş ve 

kobalt gibi ağır metaller sülfür olarak bulunmakta, manganez, alüminyum, selenyum altın 

ve antimon gibi diğerleri de oksit olarak bulunmaktadır. Bakır, demir ve kobalt gibi bazı 

ağır metaller hem sülfit hem de oksit cevherleri olarak bulunabilmektedirler.  

Ağır metallerin kontaminasyon zinciri genellikle sanayiden atmosfere, toprağa, suya, 

yiyeceklere ve insanlara olacak şekilde bir döngüsel düzen izlemektedir (Krishna ve 

Mohan 2016). Ağır metaller, beslenme yoluyla ağızdan, solunum yoluyla ve cilt 
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tarafından emilerek vücuda girmektedir. Ayrıca, bu ağır metaller endüstride çeşitli 

endüstriyel amaçlar için kullanıldığında, bu elementlerin bir kısmı yanma sırasında 

havaya veya atık su olarak toprağa veya su kütlelerine salınmaktadır. Boyalar, 

kozmetikler, böcek ilaçları ve herbisitler gibi endüstriyel ürünler de ağır metal 

kaynaklarındandır. Ağır metaller erozyon, akma veya asit yağmuru ile toprak ve su 

kütleleri üzerindeki farklı yerlere taşınabilmektedir.  

Bazı ağır metallerin oksidatif strese yol açabilecek ve diğer hücresel hasarlara neden 

olabilecek serbest radikaller ürettiği bilinmektedir (Valko ve ark., 2005). Serbest radikal 

üretim mekanizması ağır metal türüne özgüdür. Örneğin demir OH• radikalini ürettiği 

bilinen ağır metallerden biridir. OH • proteinler, lipitler ve DNA gibi biyolojik moleküller 

ile reaksiyona girerek ve onlara zarar verebilmektedir. 

Ağır metallerin insan vücuduna verdiği zararlar Tablo 1.2’ de verilmektedir.  

Tablo 1.2. Ağır metallerin insan vücuduna zararları (Engwa ve ark., 2019). 

 

Ağır metaller, canlı organizmalarda ve insan vücudunda olumsuz etkilere neden olan 

çeşitli süreçler yoluyla biyoakümülasyon yapmaktadır. Tablo 1.1’de verildiği gibi insan 

vücudunda, ağır metaller serbest radikal oluşmasına sebep olarak insan vücudundaki 

nükleik asit, lipit ve proteinlere zarar verebilmektedir. Bazı ağır metaller veya ağır 
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metallerin bileşikleri ile uzun süreli temas, nükleik asitlere zarar verip mutasyona neden 

olarak endokrin ve üreme sistemini bozabilmekte ve sonunda kansere yol açabilmektedir 

(Jarup, 2003). Lipit yapısının zarar görmesi hücre zarının ve ardından hücrenin hasar 

görmesine neden olabilmektedir. Protein yapısının zarar görmesi enzimlerin inaktive 

olmasına, proteinlerin yanlış katlanmasına, agregasyonuna ve konformasyonal 

değişimlerine neden olarak hücresel fonksiyonların kaybına sebebiyet vermektedir. Ağır 

metaller, akıl sağlığının bozulmasına yol açan merkezi sinir fonksiyonlarını 

etkileyebilmekte, kan bileşenlerine zarar verebilmekte ve akciğerlere, karaciğere, 

böbreklere ve çeşitli hastalık durumlarını destekleyen diğer hayati organlara zarar 

verebilmektedir (Monisha ve ark., 2014). Ayrıca vücutta uzun süreli ağır metal birikimi, 

Parkinson hastalığı ve Alzheimer hastalığı gibi bazı hastalıkları taklit eden fiziksel ve 

nörolojik dejeneratif süreçlerin ilerlemesinin yavaşlamasına neden olabilmektedir 

(Monisha ve ark., 2014). 

1. 3. NİKEL HAKKINDA GENEL BİLGİ 

1. 3. 1. Nikelin Kimyasal Özellikleri 

Nikel, Ni sembolüne ve 28 atom numarasına sahip geçiş metallerindendir. Serttir ve eğilip 

bükülme özelliğine sahiptir. Nikel, dünyanın kabuğunda genellikle küçük miktarlarda 

bulunmaktadır ve oda temperatüründe ferromanyetik olarak bilinmekte olan dört element 

arasında sayılmaktadır. Ayrıca ultramorfik kayaçlarda, nikel ve demir içeren ve atmosfer 

dışında oksijen ile temas etmeyen meteoritlerin iç kısımlarında da yer almaktadır 

(Cardarelli 2000). Nikel oda sıcaklığında hava ile fazla olmayan bir şekilde 

oksitlenmektedir, bu yüzden korrozyona dayanıklı olarak kabul edilmektedir (Coey ve 

Skumryev, 1999). 

1. 3. 2. Nikelin Tarihçesi 

Nikelin kullanılabilirliğinin anlaşılması yakın zamanlar olmuştur. Bunun sebebi nikel 

cevherlerinin gümüşe ait olanlarla kolaylıkla karıştırılabilmesidir. Nikel kullanımı 

oldukça eski olmakla birlikte MÖ 3500 tarihlerine dayanmaktadır. Günümüzde 

Suriye'den gelen bronzlardaki nikel içeriğinin %2 civarlarında olduğu bulunmuştur 

(Rosenberg, 1968).  MÖ 1700 ile 1400 yılları arasına ait bazı eski Çin el yazmalarında da 
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nikelin kullanıldığını görülmüştür. O tarihlerde beyaz bakır olarak bilinen bu bakır-nikel 

alaşımı, 17. yüzyıla kadar Britanya'ya ihraç edilmiştir ama içeridiği nikel 19. yüzyılın ilk 

çeyreğine kadar keşfedilmemiştir (McNeil 1990). 

Nikel, ilk olarak 1751 yılında İsveçli kimyager Axel Cronstedt tarafından bir element 

olarak tanımlanmış ve izole edilmiştir (Cronstedt 1751, 1953; Gusenius 1969). 

1.3.3. Nikelin Kullanım Alanları 

Nikel içeren ürünler günlük hayatımızda oldukça önemli bir role sahiptir. Günümüzde 

nikel üretimi %68 paslanmaz çelik; %10 demir dışı alaşımlar; %9 elektro kaplama; %7 

alaşımlı çelik; %3 dökümhaneler; %4 piller dahil diğer kullanımlar olmak 

sınıflandırılabilmektedir. Metalik nikel ve nikel bileşikleri, paslanmaz çelik ve diğer nikel 

alaşımlarında, elektrokaplama, dökümhaneler, katalizörler, bataryalar, elektronik 

cihazlar, seramikler, pigmentler ve madeni paralar gibi çeşitli endüstriyel ve ticari 

uygulamalarda kullanılmaktadır (Middleton ve Brandon 2011). 

Dekoratif gümüş yerine korozyona karşı dirençli yapısı olduğundan dolayı nikel 

kullanıldığı olmuştur. Ancak 1900 yılların sonlarında, Kanada ve Amerika Birleşik 

Devletleri haricindeki ülkelerde yerini nispeten daha ucuz olan  paslanmaz çelik veya 

demir içeren diğer alaşımlara bırakmıştır. 

Çimento içeren tungsten karbür ve sert metal sanayiinde bağlayıcı rolünü üstlenmekte 

olup %6-12 civarında kullanılmaktadır. Tungsten karbür, nikel sayesinde manyetik hale 

gelmektedir. Ayrıca, böylelikle çimentolu kısımların korozyona karşı direnci artmaktadır 

(Cheburavea 1992). 

1. 3. 4. Nikelin Biyolojik Rolü- Metabolik Etkileri 

Yirminci yüzyılın son çeyreğine kadar pek tanınmamasına rağmen, nikelin bazı 

mantarların, bitkilerin ve bazı bakterinin biyolojisinde önemli bir rolü bulunmaktadır. 

Bazı nikel enzimleri (örn. Üreaz) bazı organizmalar için virülans faktörleri olarak kabul 

edilmektedir (Covacci ve ark., 1999; Cox ve ark., 2000). Üreazın görevi amonyak ve 

karbamat oluşturmak üzere üre hidrolizini için katalizlemektir. NiFe hidrojenazları, 

proton ve elektronlar oluşturmak üzere hidrojenin oksidasyonunu katalize edebilir ve 
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ayrıca, hidrojen gazı oluşturmak için protonların indirgenmesini de katalize 

edebilmektedir (Ragsdale, 2008;  Sydor ve Zamble, 2013; Wang ve ark., 2011). 

Yiyecekler yoluyla insan vücuduna giren nikel, kendisine bağımı bakteriler sebebiyle 

oluşan enfeksiyonlar yoluyla insan sağlığını etkileyebilmektedir (Sigel ve ark., 2013). 

Amerika Birleşik Devletleri Tıp Enstitüsü,  bir besin maddesi olarak insanlar için önemli 

olduğunu doğrulamadığı içinvinsanların yiyecek yoluyla alması gereken miktar 

belirtilmemiştir. Yiyeceklerle alınan nikelin en yüksek alınabilir miktarı çözünür nikel 

tuzu olarak günlük 1 mg’dır. Nikel paslanmaz çelik ile pişirilen gıdalara da 

sızabilmektedir. Örneğin, 10 pişirmeden sonrasında, bir porsiyon domates sosu için 

paslanmaz çelik malzemeden sızmış olan nikel miktarı yaklaşık 88 g'dır (Flint ve 

Packirisamy 1997; Kamerud ve ark. 2013). 

Sibirya Tuzakları volkanik patlamalarından çıkan nikelin, dünya tarihinde bilinen en 

büyük yok olma olayı olarak kabul edilen Permiyen-Triyas yok oluşunda metan gazı 

üreten Methanosarcina'nın (bir euryarchaeote archaea cinsi) büyümesine yardımcı 

olduğuna dair bir şüphe bulunmaktadır (Schirber 2014). 

1. 3. 5. Nikelin Zararları  

Madencilik, öğütme, eritme ve diğer metalürjik işlemler gibi endüstriyel prosesler ve aynı 

zamanda fosil yakıtların yanması, özellikle hava ve su sistemleri başta olmak üzere 

çevreye insan kaynaklı nikel emisyonu ile sonuçlanmaktadır. Havadaki nikel taşıyan 

parçacıklar yüzey sularına ve toprağa çökelebilmekte ve böylece nikel bitkiler ve 

hayvanlar tarafından alınabilmektedir. Besin yoluyla günlük yaklaşık 0,1-0,3 mg kadar 

nikele maruz kalınabilmekle birlikte; soluma yoluyla sigara içmeyen şehir sakinleri için 

günlük alım miktarı 0,0008 mg’dır. Sigara tütünü ise günde 0,023 mg kadar (yaklaşık 40 

sigara) nikel alımına katkı sağlamaktadır. Nikele başka bir maruziyet yolu da paslanmaz 

çelik, mücevher ve madeni paralarla derinin temas etmesidir. Organizmalar ve 

biyokimyasal süreçlerle ilgili nikelin biyoyararlanımı çok büyük ölçüde elementin 

kimyasal ve fiziksel formuna bağlıdır (Haber ve ark., 2017; Colditz 2015). Nikel, 

aminoasitler, peptidler, fosfatlar ve nükleik asitler gibi diğer ligandlar ile kompleks 

oluşturarak hidrojenazlar, süperoksit dismutazlar, asiredukton dioksijenazlar, asetil 

koenzim, karbonmonoksit dehidrojenazlar ve katalitik süreçler gibi çeşitli enzim 
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aktivitelerinde önemli rollere sahip olabilmektedir.  Bununla birlikte, insanların nikele 

ihtiyacı sınırlıdır ve organizmada nikel iyonun fazlalığı dermatitler, nikel 

egzaması/alerjisi olarak bilinen deri hastalığı, alerji, karsinojenez ve hatta hücre ölümü 

gibi olumsuz sağlık etkilerine yol açabilmektedir. Ayrıca, böbrek, dalak, karaciğer gibi 

farklı organlar nazofarenks ve akciğer kanserlerine sebep olabilecek Ni(II)’yi kolayca 

absorbe edebilmektedir. Epidemiyolojik çalışmalarda, sülfür cevheri rafineri işçilerinde 

gözlenen solunum kanseri risklerine bağlı olarak nikel bileşikleri insan kanserojenleri 

olarak sınıflandırılmaktadır (Doll ve ark., 1990; IARC 2012). Bu, sıçanlarda ve farelerde 

Nikel sub sülfür ve Nikel oksit ile yapılan NTP (Ulusal İş Sağlığı ve Güvenliği Enstitüsü) 

biyo-tahlillerinin pozitif sonuçlarıyla desteklenmektedir (NTP 1996). 

Nikele sürekli olarak oral yol ile maruz kalınması, insan ve hayvanlarda bulunan verilere 

göre, nikel bileşiklerinin inhalasyonu ile akciğer tümörü için karsinojen etki 

göstermektedir (Cogliano ve ark., 2011; Heim ve ark., 2007).  

Sıçanlar üzerine yapılan çalışmalarda, hamile hayvanlar tarafından suda çözünür nikel 

tuzlarının oral yoldan yutulmasının perinatal ölümü tetikleleyebileceğini göstermektedir 

(Spring Laboratories 2000). Bu etkilerin insanlarla ilgili olup olmadığı belirsizdir. Çünkü 

bu duruma maruz kalan kadın işçiler üzerinde toksisite etkileri gözlenmemektedir 

(Vaktskjold ve ark., 2006; 2007; 2008a; 2008b). İnsanlar işyerinde soluma, yutma ve cilt 

veya göz ile temas yoluyla nikele maruz kalabilmektedir. İş Sağlığı ve Güvenliği İdaresi 

(OSHA), 8 saatlik iş günü başına çalışma alanı için yasal sınırı (izin verilen maruz kalma 

sınırı) 1 mg/m3 belirlemiştir. Nikel karbonil hariç bu yasal sınırın uygulanması gerektiğini 

belirtmektedir. Ulusal İş Sağlığı ve Güvenliği Enstitüsünün günlük 8 saatlik bir iş için 

önermiş olduğu maruz kalma sınırı 15 g/m3’tür. 10 mg / m3'te nikel Hayat ve sağlık için 

tehlikeli olan nikel miktarı 10 mg/m3 olarak bildirilmiştir (NIOSH, 2017). Açık havada 

patlayıcı olan ve aşırı derecede zehirli bir gaz olan nikel karbonil [Ni(CO)4] bu derece 

zehirliliğin sebebi hem nikele ait zehirlilik hem de karbonil grupları kaynaklı karbon 

monoksit gazı sebebiyledir (Stellmani 1998; Barceloux, 1999). 

Nikel ile cilt temas edildiğinde duyarlı insanlar kontakt dermatit olarak bilinen alerji 

belirtileri gösterebilmektedir (Warshaw ve ark., 2011-2012). Pomfoliks hastalarında da 

nikele duyarlılık gözlenebilmektedir. Nikel, küpe olarak takılarda kullanıldığında alerji 

yaptığı en çok bilinen metaldir (Thyssen ve ark., 2007). Günümüzde birçok küpe herhangi 
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bir alerjiye sebebiyet vermemesi için nikel içermeyen veya düşük miktarda nikel içerecek 

şekilde üretilmektedir (NİPERA 2016).  

Avrupa Birliğinin belirlediği standartlara göre insanların maruz kalabileceği nikel miktarı 

delinmiş kulaklara ve insan vücudunun diğer delinmiş kısımlarına yerleştirilen takılar için 

haftada 0,2 g / cm2, cilt ile doğrudan ve uzun süreli temas etmesi amaçlanan diğer 

ürünler için haftada 0,5 g / cm2 olarak belirlenmiştir (Nestle ve ark., 2002).  

2008 yılında nikel, Amerikan Temas Dermatit Derneği tarafından yılın allerjeni olarak 

seçilmiştir (Dow 2008). 2015 yılı Ağustos ayında, Amerikan Dermatoloji Akademisi 

(AAD), nikel kaynaklı kontakt dermatitten yaklaşık 73 milyon kişinin etkilendiğini ve 

bunun tedavisi için 2 milyar dolara yakın bir para harcandığını bildirmiştir (American 

Academy of Dermatology, 2015).  

1. 4. SENSÖRLER HAKKINDA GENEL BİLGİ 

Sensör, fiziksel bir ortamdaki herhangi bir girişi tespit edebilen ve buna cevap verebilen 

bir aygıttır. Bu girişi birçok şekilde olabilmektedir, örneğin hareket, nem, sıcaklık, ışık, 

basınç veya birçok başka çevrede meydana gelen değişikliklerden biri olabilmektedir. Bu 

fiziksel veya kimyasal büyüklükler sensör tarafından bir sinyale çevrilmektedir. 

Bir sensörün performansı seçicilik, doğruluk, tekrarlanabilirlik, duyarlılık, spesifiklik, 

stabilite, tayin sınırı, geniş ölçüm aralığı, hızlı cevap verme, maliyet gibi parametrelere 

bağlıdır. 

Kimya, biyoloji ve mühendislik gibi alanlarında geliştirilen sensörlerden genellikle 

sağlık, kozmetik, endüstri, üretim, gıda, otomotiv, haberleşme ve güvenlik alanlarında 

faydalanılmaktadır. 

Sensörler, gıda endüstrisinde gıdaların tazeliğinin kontrolünde, bakteri varlığının 

tespitinde, pH’ın belirlenmesinde ve nem kontrolünde, endüstriyel cihazların titreşim 

durumlarının kontrolünde kullanılmaktadır. Sağlık alanında hastanın günlük aktivitesi 

sensörler vasıtası ile takip edilebilmektedir. Ayrıca hastada meydana gelen anlık 

değişimler tespit edilebilmekte ve buna ilave olarak hastanın durumunun tahmini 

sensörler sayesinde yapılabilmektedir. İlaç ve kozmetik sanayiinde kalite kontrol 

işlemleri sensörler sayesinde gerçekleştirilebilmektedir. Sensörler ayrıca çeşitli kimyasal 

gazlar ve ağır metal iyonlarının ölçümlerinde kullanılmaktadır. 
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Sensörler çalışma prensiplerine göre fiziksel ve kimyasal olmak üzere iki grupta 

sınıflandırılmaktadır.  

Kimyasal sensörler şu şekilde sınıflandırılmaktadır; 

 Elektrokimyasal Sensörler 

 Optik Sensörler 

 Biyolojik Sensörler 

 Gaz Sensörleri 

Fiziksel sensörler şu şekilde sınıflandırılmaktadır; 

 Basınç Sensörleri  

 Manyetik Sensörler 

 Sıcaklık Sensörleri 

1. 4. 1. Kimyasal Sensörler 

Kimyasal sensör, belirli bir numune bileşeninin konsantrasyonundan toplam bileşim 

analizine kadar değişen kimyasal bilgileri analitik olarak faydalı bir sinyale dönüştüren 

cihaz olarak tanımlanmaktadır. Bir analitin kalitatif ve kantitatif analizinde 

kullanılmaktadırlar. 

Kimyasal sensörler genellikle birbirine seri olarak bağlanan bir kimyasal (moleküler) 

tanıma sistemi (reseptör) ve bir fizikokimyasal dönüştürücü olmak üzere iki temel bileşen 

içermektedir. Kimyasal sensörlerin çoğunda, reseptör analit molekülleri ile etkileşime 

girmekte ve sonuç olarak, fiziksel özellikleri, eklenen dönüştürücünün elektrik sinyali 

alabileceği şekilde değiştirmektedir. 

1. 4. 1. 1. Elektrokimyasal sensörler 

Elektrokimyasal sensörlerde hedef gaz, bir akım üreterek elektrokimyasal reaksiyonlara 

neden olan bir elektrolit ile etkileşime girmektedir. Bu akım hedef gazın 

konsantrasyonuna bağlıdır (doğrusal veya logaritmik bir ilişki ile) ve ölçülebilmektedir. 

Tanıma olayının transdüksiyonu için kullanılan elektriksel büyüklüğe bağlı olarak farklı 

elektrokimyasal sensör çeşitleri kullanılabilmektedir: potansiyometrik (membran 

potansiyelinin değişmesi); kondüktometrik (iletkenlik değişimi); impedimetrik 

(empedans değişikliği); ve voltametrik veya amperometrik (akım değişikliği). 
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1. 4. 1. 2. Optik sensörler 

Işık, optik sensör vasıtasıyla elektronik sinyale dönüştürülebilmekte olup, temel amaç 

ışığın miktarını ölçmek ve ardından bunun cihaz yoluyla okunabilen bir tür haline 

dönüştürmektir. Optik Sensörler, parçaların temassız tespiti, sayımı veya 

konumlandırılması için kullanılmaktadır. Optik sensörler, iç veya dış kısımlarda 

olabilmektedirler. Dış sensörler yeterli ışığı topladıktan sonra iletmektedir, bununla 

birlikte iç sensörler daha çok az miktardaki yön değişikliklerini tespit etmek amacıyla 

kullanılmaktadır.  

1. 4. 1. 3. Biyolojik sensörler 

Bir biyolojik sensör, biyolojik bir bileşeni fizikokimyasal bir dedektörle birleştirerek 

kimyasal bir maddenin tespiti için kullanılan analitik bir cihazdır (Turner ve ark., 1987; 

Bănică 2012; Dincer ve ark., 2019). 

Biyosensör olarak da adlandırılırlar. Biyosensörler genel olarak klinikten, tarım alanına 

ve gıda endüstrisine kadar kullanılarak geniş bir yelpazeye yayılmışlardır. 

Biyosensörlerin öne çıkan özellikleri stabilite, maliyet, hassasiyet ve tekrarlanabilirliktir.  

1. 4. 1. 4. Gaz sensörleri 

Gaz sensörleri sulu çözeltide çözünen gazların konsantrasyonlarına cevap vermektedirler. 

Gaz, membran içinden geçtiğinde çözeltinin ince tabakasında meydana gelen değişim, 

elektrot tarafından algılanarak ölçülmektedir. 

1. 4. 2. Fiziksel Sensörler 

Fiziksel sensör, fiziksel bir miktarı (sıcaklık gibi) ölçen ve bunu bir gözlemci veya bir 

enstrüman tarafından okunabilen bir sinyale dönüştüren bir cihazdır. 

1. 4. 2. 1. Basınç sensörleri 

Her türlü fiziki kuvvet ve basınç değişimini algılayan ve bu değişimi elektriksel sinyale 

çeviren elemanlara basınç sensörü denir. Basınç sensörü genellikle bir transduser gibi 

çalışır. Basınca bağlı genellikle 4-20 mA büyüklüğünde bir fonksiyon sinyali oluşturur. 

https://tr.wikipedia.org/wiki/Transduser
https://tr.wikipedia.org/wiki/Amper
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Bu sinyal dijital basınç ölçerde analog değere dönüştürülmekte ve değeri ekranda 

görülmektedir. 

 

 

 

1. 4. 2. 2. Sıcaklık sensörleri 

Sıcaklık sensörleri görüntüleme yöntemi olarak gözle görülmeyen infrared ışın enerjisini 

(ısıyı) esas alan ve görüntünün genel yapısını infrared ışın enerjisine göre oluşmuş renkler 

ve şekillerin belirlendiği görüntüleme sistemidir. 

1. 4. 2. 3. Manyetik sensörler 

Manyetik sensörler, ortamdaki manyetik değişiklikleri algılamakta ve buna bağlı olarak 

çıkışında gerilim üretmektedirler. Işık, basınç, sıcaklık gibi bazı özelliklerde çalışabilen 

farklı algılama sensörü türleri bulunmaktadır. Bu sensörler iki gruba ayrılır. Birincisi 

toplam manyetik alanı hesaplamak için ikincisi alanın vektör bileşenlerini hesaplamak 

için kullanılmaktadır (Stetter 2003). 

1. 5. LİTERATÜRLER IŞIĞINDA YÖNTEMİMİZİN YERİ 

Su ve biyolojik numuneler gibi çevresel numunelerde ağır metallerin belirlenmesi ve su 

sistemlerinin değerlendirilmesi çevre bilimciler tarafından analitik kimyacılardan sıklıkla 

talep edilmektedir. Son yıllarda eser elementlerin zehirliliği ve insan sağlığı ve çevre 

üzerindeki etkisi, kirlilik ve beslenme çalışmalarında giderek artan bir ilgi görmektedir. 

Nikel; bitkiler, hayvanlar ve insanlar için gerekli mikro besinlerden biridir. Ancak yüksek 

konsantrasyonlarda toksiktir. Diğer geçiş metalleri ile karşılaştırıldığında nikel, orta 

derecede toksik bir elementtir. Örneğin nikel, nikel egzaması olarak bilinen bir cilt 

rahatsızlığına neden olabilmektedir. Ayrıca nikel ve bileşiklerinin solunmasının 

nazofarenks, akciğer hastalıkları ve habis tümörler dahil olmak üzere ciddi sorunlara yol 

açabileceği bilinmektedir. Bu nedenlerden dolayı nikelin doğru ve hassas tespiti oldukça 

önemlidir (Dadfarnia ve ark. 2010). 

https://tr.wikipedia.org/wiki/Bas%C4%B1n%C3%A7_%C3%B6l%C3%A7%C3%BCm%C3%BC
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Günümüzde nikel tayini için alevli atomik absorpsiyon spektrofotometresi (FAAS), 

elektrotermal alevli atomik absorpsiyon spektrofotometresi (ET-AAS), grafit fırınlı 

atomik absorpsiyon spektrofotometresi (GF-AAS), indüktif olarak eşleşmiş plazma optik 

emisyon spektrometresi (ICP-OES), enerji dispersif X-ışını fluoresans spektrometresi 

(ED-XRF), kolorimetre ve voltametre kullanılan yöntemler gibi çeşitli analitik yöntemler 

geliştirilmiştir (Baytak ve Türker,2006, Sadeghi ve ark., 2011, Dobrowolski  ve Otto,  

2012, Beiraghi ve ark., 2012, Teixeria ve ark., 2012). 

Bu tekniklerin çoğu metallerin oldukça seçici, hassas ve doğru bir şekilde ölçülmesini 

sağlasa da genellikle yüksek cihazlanma maliyetine sahip olup zaman alıcı yöntemlerdir. 

Aynı zamanda bu yöntemler gelişmiş cihazlanmaya ve yetişmiş personele ihtiyaç 

duymaktadır. Bununla birlikte genellikle numune için ön işlem gerektirmektedirler. Bu 

nedenlerden dolayı çok sayıda çevresel numunenin rutin analizi için çok uygun değildir. 

Bununla birlikte, bu yöntemlerden bazıları, büyük numune miktarı ve/veya organik 

çözücü tüketimi gerektirmekte, bu da onları zaman alıcı ve yetersiz zenginleştirme 

faktörleri ile maliyetli hale getirmektedir. Ayrıca yine bu yöntemlerin çoğu pahalı 

ekipman ve zaman alan numune hazırlama prosedürleri içermekte, bazıları da düşük 

tekrarlanabilirliğe sahip olup sensör hazırlığı için oldukça fazla dikkate ihtiyaç 

duymaktadır (Vallinathi ve Devanna, 2010). 

EDX-FS ve ICP-OES içeren yöntemler çalışmak için özel bir uzman gerektirir ve aynı 

zamanda karmaşık ve maliyetli yöntemlerdir. Bunun yanı sıra voltametri ve kolorimetri 

yeniden üretilebilir sonuçlar vermez ve zaman alıcı yöntemlerdir. Bu nedenle, bu 

teknikler hızlı analizin gerekli olduğu büyük numune setlerinin rutin analizi için uygun 

değildir (Muthuselvi 2017). 

Örnek hazırlama işlemlerinden olan sıvı-sıvı ekstraksiyon (LLE) yöntemi zaman alıcı bir 

yöntem olmakla birlikte yorucudur ve analiz öncesinde önderişiklendirme işlemine 

ihtiyaç duyar. Bununla birlikte çevre için zararlı olan yüksek maliyetli, zehirli çözücülerin 

büyük miktarlarına gereksinim duyması bu yöntemin en büyük dezavantajlarında biri 

olarak gösterilmektedir. Sıvı sıvı ekstraksiyona göre nispeten daha az çözücü gerektiren 

ve daha az zaman alan katı faz ekstraksiyonu (SPE), bu özellikleri ile yukarıda bahsedilen 

dezavantajlardan uzak olduğu için popüler olmuştur. Ancak kullanılan kartuşların tekrar 

kullanılamaması ve tıkanması gibi birtakım istenmeyen durumlara sahiptir. Mevcut 
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yöntemlere kıyasla daha az organik çözücüye ve daha küçük örnek miktarına ihtiyaç 

duyan mikroekstraksiyon yöntemleri ise son zamanlarda bunlara alternatif olarak 

geliştirilmiştir. Fakat yüksek verimlere sahip olmasına rağmen uzun ekstraksiyon 

süresine ihtiyaç duyması, tekniği dezavantajlı bir duruma getirmektedir. Bu yöntemin 

otomasyonu oldukça zor görünmekte olup bu konuda henüz herhangi bir gelişme 

kaydedilememiştir (Kiatkumjorn ve ark., 2014, Kumar ve ark, 2016).  
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2. MATERYAL VE YÖNTEM 

2. 1. MATERYAL  

2. 1 .1. Kullanılan Kimyasallar  

Polimer esaslı fluoresans sensörün hazırlanması aşamalarında ve deneysel çalışmalarda 

Sigma marka aşağıdaki kimyasal maddeler kullanılmıştır. 

 

Polietilen glikol diakrilat 

(PEGDA) (MA: 700 g/mol) 

 

          

Trimetilolpropan triakrilat 

(TMPTA) (MA: 296,32 g/mol) 

 

 

 

 

2,5-dimerkapto-1,3,4-tiyadiazol 

(2-SH) 

 

 

 

Pentaeritrol tetrakis(3-

merkaptopropiyonat) (4-SH) 

 

 

 

Camphorquinone (CQ) (MA: 

166,22 g/mol) 

 

2-Hidroksi-2-metil propiyofenon 

(Doracure 1173) (MA: 164,20 g/mol) 

 

 

 

Deneysel çalışmalarda ortamdaki pH değeri ayarlamasında tampon çözelti olarak Merck 

firmasından temin edilen sodyum asetat trihidrat (NaCH3COO.3H2O), asetik asit 

(CH3COOH), potasyum klorür (KCl), klorür asidi (HCl) ve sodyum dihidrojenfosfat 
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monohidrat (NaH2PO4.H2O) kullanılmıştır. Bu çözeltiler Britton Robinson yöntemi 

kullanılarak hazırlanmıştır (Britton ve Robinson, 1931). 

2. 1. 2. Kullanılan Cihazlar 

Spektrofluorimetre: Çalışmamızdaki spektrofluorimetrik ölçümler Varian Carry 

Eclipse marka Spektrofluorimetre cihazı ile yapılmıştır.  

Hassas Terazi: Çalışmamızda yapılan tüm tartımlar için 0,1 mg hassasiyete sahip Precisa 

XB 220A SCS marka ve model terazi kullanılmıştır. 

Ultra saf su cihazı: Çalışmamızda kullanılan saf su, Millipore Direct-Q®- 3 Ultra Saf Su 

Cihazı’ndan  temin edilmiştir. 

Magnetik Karıştırıcı: Çalışmamızdaki çözeltilerin hazırlanması sırasında karıştırma 

işlemi için Velp ARE model ısıtıcılı manyetik karıştırıcı kullanılmıştır. 

pH-metre: Çalışmamızda kullanılan tüm çözeltilerin ve örneklerin pH ölçümleri WTW 

inoLab® pH 7110 Masa Tipi pH-metre ile yapılmıştır. 

UV lamba: : Çalışmamız için hazırlanan polimer karışımın sertleştirilerek polimerik bir 

film haline getirilmesi sağlamak için UV lamba olarak 300 W gücünde OSRAM marka 

(λmax=365nm) lamba kullanılmıştır. 

Ultrasonik Banyo: Çözünmesi nispeten zor olan maddelerin çözünmesini 

kolaylaştırabilmek için Bandelin Sonorex Super RK 100H ultrasonik banyo 

kullanılmıştır. 

Liyofilizatör: Hazırlanan polimerik membranın kurutma işlemi Alpha 1-2 LO plus marka 

ve model Liyofilizatör ile sağlanmıştır. 

ATR-FTIR Spektrofotometre: Çalışmamız için hazırlanan polimerik esaslı filmlerin 

fonksiyonel gruplarının karakterizasyon çalışmaları Perkin- Elmer Spectrum 100 marka 

ve model ATR- FTIR Spektrofotometre ile gerçekleştirilmiştir. 

SEM: Çalışmamızda kullanılan polimerik filmlerin morfolojik özelliklerinin belirlemesi 

Philips XL30 ESEM-FEG/EDAX cihazı ile sağlanmıştır.  
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2. 2. YÖNTEM 

2. 2. 1. Çözeltilerin Hazırlanması 

2. 2. 1. 1. Tampon çözeltilerin hazırlanması 

Çalışmamızda yer alan bütün deney çözeltilerine ait pH değerlerinin ayarlanması için 

Britton Robinson tampon sistemleri kullanılmıştır.  Bu amaçla her biri uygun 

konsantrasyonda olmak üzere, KCl/ HCl çözelti sistemi pH: 1-2 değerlerine sahip 

çözeltiler için; sodyum asetat /asetik asit pH: 3-6 ve fosfat tampon çözelti sistemi ise pH: 

7-8 değerleri için kullanılmış olup hazırlama işlemleri için pH-metre ve manyetik 

karıştırıcıdan yararlanılmıştır. 

2. 2. 1. 2. Nikel çalışma ve standart çözeltilerinin hazırlanması 

1000 ppm konsantrasyonundaki stok Ni(II) çözeltisinden (S-1)  alınan belirli miktardaki 

çözelti uygun bir hacme seyreltilerek 1 ppm Ni(II) konsantrasyonundaki ara çözelti (S-2) 

hazırlanmıştır. S-2 çözeltisinden alınan uygun hacimler ile deneylerde kullanılacak 

standart çözeltiler elde edilmiştir. Hazırlanan çözeltilerin son hacme seyreltilmesi için 

kendi çözelti setlerine ait tampon çözeltiler kullanılmıştır. Böylece 8 farklı pH tampon 

çözeltiye ait ve her bir çözelti seti 6 standart içerecek şekilde 1,7.10-8 M ile 3,4.10-7 M 

Ni(II) konsantrasyonu aralığında toplam 48 adet standart çözelti hazırlanmıştır. Bu 

çözeltiler ışıktan korunması amacıyla alüminyum folyo ile kaplanmış halde +4C’de 

buzdolabında saklanmış olup deneylerden önce bütün çözeltiler oda sıcaklığına 

getirilmiştir. 

2. 2. 1. 3. Yabancı tür etkisinin araştırılması için çözeltilerin hazırlanması 

Polimerik membranın Ni(II) iyonu varlığında daha önce karar verilen şartlar kullanılarak 

elde edilen fluoresans şiddeti üzerine ortamda bulunması muhtemel iyonların (Fe3+, Hg2+, 

Cu2+, Co2+, Cr3+, Al3+, Cd2+, Mn2+, Zn2+, Pb2+, Au3+, Ag+, Ba2+ ve Mg2+) etkisinin 

araştırılması amacıyla Ni(II) konsantrasyonunun en fazla 1000 katı olacak şekilde 

çözeltileri hazırlanmıştır. Fluoresans şiddetinin sabit bir Ni(II) konsantrasyonu varlığında 

en fazla  ±%5 değiştiği, analizde varlığına müsaade edilen, yabancı iyon miktarının 

belirlenmesi için fluoresans şiddeti ölçümleri yapılmıştır. Çözeltilerin ışıktan korunması 
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ve saklanması için, analiz öncesinde ve analiz sırasında nikel çözeltisine uygulanan 

sistem uygulanmıştır. 

2. 2 .2. Polimerik Fluoresans Sensörün Hazırlanması 

Polimerik membranın hazırlanma sırasında tam kurumama, şeklen düzgün durmayıp 

kıvrılma, aşırı hidrofilik olup sulu ortamda çok hızlı şişme ya da sulu çözeltiyle geç 

etkileşme, suda veya farklı pH’larda dağılma gibi istenmeyen özelliklerden birine veya 

birden fazlasına sahip olması gibi olumsuzlukların olmadığı en uygun formülasyon 

belirlenmiş ve çalışmanın ilerleyen aşamalarında bu formülasyona ait yüzdelerdeki 

monomer miktarları kullanılmıştır. 

Membranın hazırlanması için Polietilen glikol diakrilat (PEGDA), Trimetilolpropan 

triakrilat (TMPTA), 2,5-dimerkapto-1,3,4-tiyadiazol (2-SH), pentaeritrol tetrakis(3-

merkaptopropiyonat) (4-SH) kullanılmış olup her biri hassas terazide ışıktan korunacak 

şekilde alüminyum folyo sarılı bir beher içine tespit edilen miktarlarda tartılmış, ardından 

karıştırılarak homojen hale getirilmiştir. Fotobaşlatıcı olarak Kamforkinon (CQ) ve 2-

Hidroksi-2-metil propiyofenon (Doracure 1173) kullanılmıştır. Hazırlanan bu karışım 

üzerinde istenilen ölçülerde bir membran elde edilebilemesi için uygun oyukların olduğu 

bir Teflon® kalıba bir pastör pipeti kullanılarak aktarılmıştır. Daha sonra UV ışık altında 

karar verilen süre içinde bekletilerek sertleşmesi sağlanmıştır. Bu işlemler sonucunda 

elde edilen polimerik membranlar bir gece saf su içinde bekletilerek başlangıç 

maddelerinin uzaklaştırılması sağlanmış ve sonrasında bir liyofilizatörde kurutulmuştur.  

2. 2 .3. Polimerik Sensör Membranın Karakterizasyonu 

2. 2. 3. 1. FTIR spektrumu 

Hazırlanmış olan polimerik membranda bulunan fonksiyonel gruplar ATR-FTIR 

spektrofotometre cihazında 4000 cm−1 - 380 cm−1 aralığında tarama yapılarak elde edilen 

FTIR spektrumu (Şekil 3.1) kullanılarak belirlenmiştir.   
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2.2.3.2. Yüzey morfolojisi 

Hazırlanan polimerik sensör membranın yüzey morfolojisinin belirlenmesi amacıya 

kullanılan taramalı elektron mikroskobu (SEM) görüntüleri, Şekil 3.2’de verilmektedir. 

2. 2. 4. Polimer Esaslı Sensörün Nikel Tayininde Kullanıma Uygunluğunun 

Araştırılması 

2. 2. 4. 1. Sensörün spektral karakterizasyon çalışmaları 

Polimerik membranın fluoresans karakteristiklerinin ve Ni(II) iyonlarının tayini için 

uygun şartların  belirlenmesi amacıyla öncelikle polimerik membranın uyarma ve 

emisyon dalgaboylarının ve bunlara ait fluoresans şiddetlerinin tespiti yapılmıştır. Bunu 

takiben Ni(II) iyonlarının varlığında bu belirlenen dalgaboylarındaki fluoresans 

şiddetinde meydana gelen değişim (artış/azalış) ölçülmüştür. Bu çalışma farklı pH 

tamponlarını içeren ve farklı konsantrasyonlarda hazırlanmış olan Ni(II) iyonu içeren 

çözeltiler ile ayrı ayrı ve belirli bir zaman aralığında farklı yarık genişlikleri ve 

fotoçoğaltıcı tüp voltajlarında olmak üzere tekrarlanmıştır. Elde edilen ölçüm sonuçları 

değerlendirildikten sonra en uygun dalgaboylarına, fotoçoğaltıcı tüp voltajı ve yarık 

genişliklerine karar verilmiştir (Şekil 3.3). 

2. 2. 4. 2. pH etkisinin araştırılması 

Çalışmamız için en uygun pH değeri/değerlerinin bulunması amacıyla farklı pH 

değerlerindeki tampon çözeltiler kullanılarak hazırlanan Ni(II) çözeltilerinin fluoresans 

şiddetleri ölçülmüş ve böylece polimerik membranın fluoresans şiddeti üzerine pH’ın 

etkisi incelenmiştir. pH değerlerine karşılık ölçülen fluoresans şiddetleri kullanılarak elde 

edilen grafik Şekil 3.4’te verilmiştir. 

2. 2. 4. 3. Sensörün cevap verme süresi 

1,19.10-7 M Ni(II) iyonu varlığında sensörün vermiş olduğu fluoresans şiddetindeki 

değişim 5 saniyelik periyotlar ile 200 saniye boyunca ölçülmüştür. Elde edilen değerler 

kullanılarak çizilen süre/fluoresans şiddeti grafiği ile sensör için en uygun analiz süresi 

belirlenmiştir. İlgili grafik Şekil 3.5’te yer almaktadır. 
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2. 2. 4. 4. Sensörün rejenerasyonu ve yeniden kullanılabilirliği 

Yaptığımız çalışmalar sonucunda karar verilen şartlarda sensörün rejeneresyonu için en 

uygun çözücünün tespiti yapılarak tekrar kullanılabilirliği incelenmiştir (Şekil 3.6) 

2. 2. 4. 5. Kalibrasyon aralığı, tespit ve tayin sınırı 

Ni(II) iyonu varlığında fluoresans şiddetindeki değişimin doğrusal olarak kaldığı 

konsantrasyon aralığının belirlenmesi amacıyla 6 adet Ni(II) standart çözeltisi 

kullanılmıştır. Bu çözeltilerin fluoresans şiddetleri daha önce belirlenmiş olan çalışma 

şartlarında ölçülmüştür. İlgili kalibrasyon grafiği Şekil 3.7’de yer almaktadır. 

2. 2. 4. 6. Sensörün ömrü, kararlılığı, tekrarlanabilirliği 

6 ay süresince karanlık bir ortamda ve bir desikatör içerisinde bekletilen membran 

sensörün Ni(II) iyonu varlığında fluoresans şiddetindeki değişim belirli zaman 

aralıklarında ölçülmüştür. Böylece sensörün ömrü ve kararlılığı incelenmiştir. Ayrıca her 

biri aynı formülasyona sahip olmak kaydıyla 5 adet membran sensörün 1,19.10-7 M nikel 

iyonu varlığında fluoresans şiddetleri ölçülerek kısa süreli kararlılık ve tekrarlanabilirlik 

özellikleri araştırılmıştır. 

2. 2. 4. 7. Yabancı iyon etkisinin incelenmesi 

Nikel tayini sırasında fluoresans şiddeti üzerine girişim yapabilecek olan iyonların 

etkisini incelemek amacıyla Fe3+, Hg2+, Cu2+, Co2+, Cr3+, Al3+, Cd2+, Mn2+, Zn2+, Pb2+, 

Au3+, Ag+, Ba2+, Ca2+ ve Mg2+ çözeltileri kullanılmıştır. Bu amaçla 1,19.10-7 M nikel iyonu 

varlığında yabancı iyonların her biri ortamda mevcut Ni(II) konsantrasyonun  mol olarak 

1000 katı olacak şekilde ölçümlere başlanmıştır. Fluoresans şiddetinde %5’lik bir 

değişimin olduğu durumlarda yabancı iyon miktarı azaltılmıştır. Böylece analit varlığında 

elde edilen fluoresans şiddetinde en fazla pozitif veya negatif yönde %5’lik bir değişimin 

olabileceği kriteri göz önünde bulundurularak (Ojeda ve ark., 1987); Ni(II) iyonu tayini 

için tolere edilebilir yabancı iyon miktarları belirlenmiştir. Elde edilen sonuçlar Tablo 

3.1’de verilmiştir. 
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2. 2. 4. 8. Sensörün analitik uygulamaları 

Bu amaçla gerçek örnek olarak Ni(II) iyonu içeren sertifikalı standart referans çözeltileri 

(tam kan ve atık su) ve musluk suyu numunesi kullanılmıştır. Ayrıca bu çözeltilere belirli 

miktarlarda Ni(II) iyonu ilave edilerek geri kazanım çalışması yapılmıştır. Elde edilen 

sonuçlar, standart sapma ve geri kazanım değerleri Tablo 3.2 ve Tablo 3.3’te verilmiştir. 
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3. BULGULAR VE TARTIŞMA 

3. 1. POLİMERİK FLUORESANS SENSÖRÜN HAZIRLANMASI 

Polimerik membranlar hazırlandıktan sonra elde edilen membran filmlerde çatlama, sulu 

ortamda dağılma gibi bir takım istenmeyen durumlar ortaya çıkabilmektedir. Böyle bir 

durumda çapraz bağlayıcı monomerlerinin konsantrasyonları ve yüzde oranları ve UV 

ışık altında sertleştirme süresi değiştirilerek istenen özelliklerde polimerik membran elde 

edilebilmektedir Bu tür olumsuzlukların olmadığı en uygun formülasyon % 60 PEGDA, 

% 40 TMPTA, %1 2SH, %20 4SH olacak şekilde tespit edilmiştir. Fotobaşlatıcı olarak 

ise % 1 CQ ve %2 Doracure 1173 kullanılmıştır. Elde edilen karışım sertleştirme 

amacıyla 3 dakika süresince maruz bırakılacağı UV ışığından (OSRAM 300 W, λmax = 

365 nm) önce 1,2 cm x 4,0 cm x 0,2 cm (genişlik x uzunluk x derinlik) ölçülerinde olan 

teflon bir kalıba alınmıştır. Başlangıç maddeleri saf su içerisinde bir gece bekletmek 

suretiyle uzaklaştırılan membranlarda bu işlem sırasında dağılma, şişme, şeklen bozulma 

vb olumsuzluklar gözlenmemiştir. Sensör özellikleri araştırılacak olan membranlar ölçüm 

öncesinde 24 saat liyofilizatörde bekletilmiş, böylece membranların hem kurutulması 

hem de gözeneklerinin açılması sağlanmıştır. 

3. 2.  POLİMERİK SENSÖR MEMBRANIN KARAKTERİZASYONU 

3. 2. 1. FTIR Analiz Sonuçları 

Polimerik membranın 380-4000 cm-1 dalga boyu aralıklarınca yapılmış olan taramalar 

sonucu elde edilen ATR-FTIR spektrumu Şekil 3.1'de gösterilmektedir. 2949 cm-1 ve 

2883 cm-1'de görülen pikler TMPTA’daki asimetrik -C-H titreşimini göstermektedir. 

1727 cm-1’deki pik 4SH, PEGDA ve TMPTA’daki karbonil grubuna aittir. 1100 cm-

1’lerde görülen pik C-O gerilmesini göstermektedir.1389 cm-1’ deki pik tiyadiazol halka 

titreşimine aittir. Ayrıca 1637 cm-1’de gözlenen pik C=N bağını işaret etmektedir. Aynı 

zamanda 1619 cm-1 ’deki akrilat grubuna ait karakteristik pikin ve 2476 cm-1’deki S-H 

titreşimine ait pikin kaybolması ve 513 cm-1’de gözlenen S-S titreşimine ait pik çapraz 

bağlanmanın gerçekleştiğini göstermektedir (Çubuk ve ark. 2014, Çubuk ve ark., 2016, 

Chang ve ark. 2018). 
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Şekil 3. 1. Polimerik membranın ATR- FTIR spektrumu. 

 

3. 2. 2. Yüzey morfolojisi inceleme sonuçları 

Hazırlanmış olan membran sensörün yüzey morfolojisinin belirlenmesi SEM ile 

yapılmıştır. edilen Şekil 3.2’de yer alan 5000 kat büyütülmüş SEM görüntüsü 

incelendiğinde membranın pürüzsüz ve gözeneksiz bir yapıda ve ayrıca homojen, 

çatlaksız, kırıksız bir yapıya sahip olduğu görülmektedir.  

 

Şekil 3. 2. Polimerik membrana ait SEM görüntüsü (5000x). 
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3. 3. POLİMER ESASLI SENSÖRÜN NİKEL ANALİZİNDE KULLANIMINA 

UYGUNLUĞUNUN ARAŞTIRILMASI  

3. 3. 1. Spektral Karakterizasyon Çalışmaları 

1,19.10-7 M nikel varlığında polimerik membranın uyarma ve emisyon dalgaboylarını 

belirlemek amacıyla spekrum taraması yapılmıştır. Spektrum taraması sırasında en uygun 

uyarma ve emisyon yarık genişlikleri ve fotoçoğaltıcı tüp voltajları da belirlenmiştir. 

Çalışma sonucunda Ni(II) iyonu varlığında fluoresans şiddetinin azaldığı görülmüştür. 

Uyarma dalgaboyunun 374 nm ve emisyon dalgaboyunun 423 nm ve ayrıca en uygun 

yarık genişliklerinin 10 nm ve fotoçoğaltıcı tüp voltajının 600 volt olduğu tespit 

edilmiştir. Elde edilen spektrum Şekil 3.3’te verilmiştir. 

 

 

Şekil 3. 3. (a) Ni(II) yokluğunda ve (b) 1,19.10-7 M Ni(II)  varlığında sensörün uyarma ve 

emisyon şiddetlerini gösteren spektrumlar; (λuy = 374 nm, λem = 423 nm, yarık 

genişlikleri:10 nm, fotoçoğaltıcı tüp voltajı: 600V ) . 

 

3. 3 .2. Hazırlanan Sensör İçin En Uygun pH Değerinin Tespiti 
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Elde edilen polimerik sensörün, Ni(II) iyonu varlığında pH’ın fluoresans şiddeti üzerine  

etkisini incelemek amacıyla pH 1,0- 8,0 aralığında tampon çözeltiler içinde ayrı ayrı 

1,19.10-7 M Ni(II) iyonu çözeltileri hazırlanmış ve fluoresans şiddetleri ölçülmüştür. 

Sonuçlar pH’a karşı fluoresans şiddeti olacak şekilde grafiğe aktarılmıştır (Şekil 3.4). 

Grafik incelendiğinde fluoresans şiddetinin pH:5,0 değerinde en büyük değere ulaştığı, 

pH:1,0 - 5,0 aralığında arttığı ve pH:5,0 değerinden sonra azalma gösterdiği 

görülmektedir. Bu nedenle en uygun pH değerinin pH 5,0 olduğuna karar verilmiştir. 

 

Şekil 3. 4. Fluoresans şiddeti üzerine pH etkisi. 

3. 3 .3. Sensörün Cevap Verme Süresinin Tespit Edilmesi  

Sensörün fluoresans şiddetindeki değişim 1,19.10-7 M M Ni(II) iyonu varlığında zamana 

bağlı olarak incelenmiştir. Bu amaçla 5’er saniyelik periyotlarla 200 saniye boyunca 

fluoresans şiddeti ölçümü gerçekleştirilmiştir.  Şekil.3.5’teki grafikten fluoresans 

şiddetinin ilk 20 saniyede arttığı ve 20-200. saniye aralığında ise belirgin bir şekilde düşüş 

gösterdiği görülmektedir. En fazla fluoresans şiddetinin görüldüğü 20.saniye analiz için 

seçilmiş olup yöntemimizde 20 saniyelik bir bekleme süresinin analiz için yeterli 

olduğuna karar verilmiştir.   
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Şekil 3. 5. Sensörün fluoresans şiddetindeki zamana bağlı değişim grafiği (pH:5,0; 

CNi(II): 1,19.10-7 M).  

3. 3 .4. Sensörün Rejenerasyonu ve Yeniden Kullanılabilirliği 

Sensörün rejenere edilmesi için saf su ile 1 dakikalık bir yıkama sonrasında kullanılan 

pH:5,0 tamponu ile 30 saniyelik bir yıkama yapılarak başlangıçtaki fluoresans şiddetine 

ulaşılabildiği tespit edilmiştir. Ayrıca Ni(II) iyonu teması sonrasında bu şekilde bir 

yıkama yapılarak aynı sensörün sensörün en az 150 defa kullanılabilir olduğu 

görülmüştür. Rejenerasyon sonuçlarına ait sadece 50 rejenerasyon sonucunu gösteren 

grafik Şekil 3.6’da verilmiştir. İlk ve son okunan değerler arasında membrana ait 

fluoresans şiddetlerinin standart sapması 1,62 olarak hesap edilmiştir. 
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Şekil 3. 6. Sensörün fluoresans şiddetinin Ni(II) iyonu ile teması ardından saf su ve 

pH:5,0 tamponu ile rejenerasyonu sonrası fluoresan şiddetindeki değişim sonuçları (Mavi 

sütun: Rejenerasyon; Kırmızı sütun: 1,19.10-7 M Ni(II)). 

3. 3. 5. Kalibrasyon aralığı, Tespit ve Tayin sınırının Belirlenmesi 

Bu amaçla, yapılan çalışmalar sonucunda karar verilmiş olan deneysel şartlar altında (374 

nm uyarma dalgaboyuna karşılık 423 nm emisyon dalgaboyunda ve süre 20 saniye olacak 

şekilde) 1,70.10-8- 3,4.10-7 M (1-20 ppb) Ni(II) konsantrasyon aralığında pH:5,0 tampon 

çözeltisi içerisinde hazırlanmış 6 adet standart çözeltinin fluoresans şiddeti ölçülmüştür. 

Aynı zamanda bu çözeltilere ait olan emisyon dalgaboyu taramaları da yapılmıştır. Her 

iki grafik, ana grafik olarak emisyon spektrumları ve iç kısımda kalibrasyon grafiği olacak 

şekilde tek bir grafik halinde Şekil 3.7’de sunulmuştur. Grafiklerde “I” ortamda Ni(II) 

iyonun bulunduğu, “I0” ise bulunmadığı durumlara ait fluoresans şiddetlerini 

göstermektedir. Grafikte yer alan harflendirme sistemine göre standart çözeltiler içerdiği 

Ni(II) konsantrasyonları (a) 0 ;  (b) 1,70.10-8 M, (c) 5.11.10-8 M, (d) 1,19.10-7 M, (e) 

1,70.10-7 M , (f) 2,56.10-7 M ve (g) 3,41.10-7 M olacak şekilde hazırlanmıştır. 

Yönteme ait tespit sınırı değerinin (LOD) belirlenmesi için şahit çözelti olarak kullanılan 

pH:5 asetik asit/ sodyum asetat tampon çözelti sistemi ile son hacme tamamlanan 6 farklı 



 
 

 

 31 

çözeltiyle ölçümler yapılmıştır. Tespit sınırı bu ölçüm sonuçlarından elde edilen standart 

sapma değerinin 3 katı (3ss) olarak hesaplanmış olup değerler sırasıyla 4,81.10-9 mol L-1 

(0,282g L-1 ) olarak elde edilmiştir. 

 

 

Şekil 3. 7. Ana grafik: 374 nm uyarma dalgaboyu kullanılarak elde edilen Ni(II) standart 

çözeltilerine ait fluoresans spektrumları; İç kısımda yer alan grafik: Standart çözeltiler 

kullanılarak hazırlanmış kalibrasyon grafiği (uy/em: 374 nm/ 423 nm; pH:5,0; t :20 

saniye). 

3. 3. 6. Sensörün Ömrü, Kararlılığı, Tekrarlanabilirliği 

Bu amaçla hazırlanmış olan polimerik sensör membran karanlıkta ve bir desikatör 

içerisinde bekletilmiş ve belirli aralıkla fluoresans şiddeti ölçülmüştür. Elde edilen 

sonuçlara göre sensörün fluoresans şiddetinde 6 ay süresince ilk ölçüm sonucunun 

±%5'ini geçen bir değişme olmadığı görülmüştür.  

Sensörün kısa süreli kararlılığının tespiti için 1,19.10-7 M Ni(II) iyonu varlığında daha önce 

belirlenmiş olan şartlarda 12 saat süreyle 10 dakikalık zaman aralıklarıyla  yapılan fluoresans 

şiddeti ölçüm sonuçlarına ait standart sapma değeri ±%1,25 olarak bulunmuştur. 
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Sonuçların tekrarlanabilirliğini belirlemek için aynı formülasyona sahip 5 tane membran 

sensör kullanılmıştır. Yapılan ölçümler daha önce karar verilen şartlar altında 

gerçekleştirilmiş ve sonuçlara ait standart sapma değeri ±%3,35 olarak hesaplanmıştır. 

3. 3. 7. Yabancı tür etkisinin incelenmesi 

Hazırlanmış olan sensör ile Ni(II)  iyonu tayini sırasında girişim yapabilecek iyonlardan 

olan Fe3+, Hg2+, Cu2+, Co2+, Cr3+, Al3+, Cd2+, Mn2+, Zn2+, Pb2+, Au3+, Ag+, Ba2+, Ca2+ ve 

Mg2+’nın fluoresans şiddeti üzerine etkisinin incelenmesi amacıyla bir dizi ölçüm 

yapılmıştır. Ortamda bulunan 1,19.10-7 M Ni(II) iyonunun mol katı olarak 10 katından 

başlanarak, fluoresans şiddetinde maksimum ±%5 kadar değişim görülen konsantrasyona 

kadar yabancı iyon miktarı arttırılmıştır. Bu yabancı iyon konsantrasyon değerleri tayinde 

müsaade edilen limit değerler olarak Tablo 3.1’de verilmiştir. Sonuçlar incelendiğinde 

görüleceği gibi ortamda Ni(II) iyonu yanında mol katı olarak örn. 900 kat Co(II),  Cu(II), 

Hg(II), 1100 kat Fe(III) varlığında bile analiz herhangi bir girişim olmaksızın 

yapılabilmektedir. 
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Tablo 3.1. Geliştirdiğimiz yöntemde Ni(II) tayini için karar verilen en uygun şartlarda 

girişime sebep olabilecek muhtemel iyonların müsaade edilen konsantrasyon değerleri 

(1,19.10-7 M Ni(II) ). 

 

Yabancı Tür 
Müsaade edilen üst limita 

(mol L-1) 

Fe3+ 1,31.10-4 

Hg2+ 1,07.10-4 

Cu2+ 1,07.10-4 

Co2+ 1,07.10-4 

Cr3+ 1,31.10-4 

Al3+ 1,31.10-4 

Cd2+ 1,19.10-4 

Mn2+ 1,19.10-4 

Zn2+ 1,07.10-4 

Pb2+ 1,07.10-4 

Au3+ 1,07.10-4 

Ag+ 1,31.10-4 

Ba2+ 1,90.10-4 

Ca2+ 1,79.10-4 

Mg2+ 1,79.10-4 
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3. 4. SENSÖRÜN ANALİTİK UYGULAMALARI 

Bu amaçla atık su (SPS-WW-1, SPS-WW-2) ve tam kan (Seronorm Trace Elements 

Serum Level-1, Seronorm Trace Elements Serum Level-2) sertifikalı referans çözeltiler 

pH:5,0 tampon çözeltisi ile uygun miktarlarda seyreltilerek kullanılmıştır. Analizi yapılan 

çözeltilere ait sonuçlar incelendiğinde sertifika değerleriyle uyum içinde olduğu 

görülmüştür. Ayrıca geri kazanım çalışmaları için 3 farklı konsantrasyonda kirletilen 

musluk suyu örnekleri ile çalışılmıştır. Elde edilen sonuçlar geliştirdiğimiz yöntemin 

mevcut Ni(II) tayin yöntemlerine iyi bir alternatif olabileceğini göstermektedir. 

Tablo 3. 2. Geliştirdiğimiz yöntem ile analizi yapılan sertifikalı referans materyallere ait 

sonuçlar ve bağıl hatalar (n=6). 

Numune 
Sertifika Değeri 

(mol L-1) 

Bu Çalışma 

(mol L-1) 

Bağıl Hata 

(%) 

SPS-WW1 (1,70±0,01) ×10-5 (1,66±0,12) ×10-5 2,41 

SPS-WW2 (8,52±0,04) ×10-5 (8,33±0,09) ×10-5 2,29 

Seronorm Trace Elements 

Serum Level-1 
(9,88±1,19) ×10-8 (9,51±0,27) ×10-8 3,89 

Seronorm Trace Elements 

Serum Level-2 
(1,67±0,10) ×10-7 (1,59±0,11) ×10-7 4,79 

 

Tablo 3. 3. Geri kazanım çalışmalarına ait sonuçları (n=6). 

Örnek 
İlave edilen Ni(II) 

( mol L-1) 

Bu çalışma 

(mol L-1) 

Geri Kazanım 

(%) 

Musluk 

Suyu 

- (4,82 ±0,18) .10-8 - 

4,26.10-8 (9,24±0,12) .10-8 103,8 

8,52.10-8 (1,36±0,05) .10-7 103,1 

1,70.10-7 (2,26±0,07) .10-7 104,6 
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SONUÇLAR 

Çalışmamızın ilk aşamasında Ni(II) tayininde kullanılacak olan sensörün hazırlanması 

için öncelikle yapısında Ni(II) iyonlarıyla güçlü kompleks oluşturabilen azot ve kükürt 

atomları içeren monomerler seçilmiştir. Ardından bu fonksiyonaliteyi içeren 2,5-

dimerkapto-1,3,4-tiyadiazol (2-SH) ve pentaeritrol tetrakis(3-merkaptopropiyonat) (4-

SH) monomerlerinin ve polietilen glikol diakrilat (PEGDA), Trimetilolpropan triakrilat 

(TMPTA) çapraz bağlayıcı monomerlerin farklı yüzdelerine sahip formülasyonlar 

kullanılarak UV sertleştirme tekniği ile kamforkinon ve Doracure 1173 fotobaşlatıcıları 

varlığında polimerik membranlar hazırlanmıştır. Bu hazırlama sırasında 

karşılaşılabilecek olan, tam olarak kuruyamama, kıvrılma, sulu ortamda aşırı şekilde 

şişme, farklı pH’taki çözeltiler varlığında dağılma veya sulu çözeltiyle geç etkileşme gibi 

bazı istenmeyen durumlar ortaya çıkabildiği için membran hazırlama işlemi kullanılacak 

olan monomerlerin farklı oranlarını içeren formülasyonlardan istenmeyen durumların 

gerçekleşmediği en uygun formülasyona ve UV ışınlama süresine karar verilmiştir. Buna 

göre % 60 PEGDA, % 40 TMPTA, %1 2SH, %20 4SH ve fotobaşlatıcı olarak ise % 1 

CQ ve %2 Doracure 1173 içeren formülasyonun en uygun yüzdelere sahip olduğu ve 

sertleşmenin 3 dakika sonunda tamamlandığı tespit edilmiştir. 

İkinci aşama polimerik membranın yapısal ve morfolojik özellikleri incelenerek 

karakterizasyon işleminin yapılmasını içermiştir. Hazırlanan membran bir liyofilizatör 

yardımıyla bir gün süresince kurutulduktan sonra yapısı ATR- FTIR (Şekil 3.1), 

morfolojisi ise SEM- FEG, SEM-EDAX (Şekil 3.2) ölçümleri ile aydınlatılmıştır. 

Çalışmamızın üçüncü aşaması polimerik membranın fluoresans karakteristiklerinin ve 

Ni(II) iyonlarının tayini için uygun şartların belirlenmesini içermektedir. Bu amaçla 

polimerik membranın uyarma ve fluoresans dalgaboylarının tespitini takiben Ni(II) 

iyonlarının varlığında bu belirlenen dalgaboylarındaki fluoresans şiddetinde meydana 

gelen değişim farklı yarık genişlikleri ve fotoçoğaltıcı tüp voltajları kullanılarak 

ölçülmüştür. Ölçüm sonuçlarından bu değerlerin sırasıyla 374 nm, 423 nm, 10 nm ve 600 

volt olduğu tespit edilmiştir (Şekil 3.3). Ayrıca fluoresans şiddetinin Ni(II) iyonu 

varlığında azaldığı görülmüştür. Bu çalışma farklı pH tamponlarını içeren ve farklı 

konsantrasyonlarda hazırlanmış olan Ni(II) iyonu içeren çözeltiler ile ayrı ayrı ve belirli 

bir zaman aralığında tekrarlanmıştır. Böylelikle eş zamanlı olarak yapılan çalışmalarla en 
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uygun pH’ın pH:5,0, sürenin 20 saniye ve konsantrasyon aralığının ise 1,70.10-8 - 3,41.10-

7 M (1- 20 ppb) olduğu tespit edilmiştir. Yönteme ait tespit sınırı ise 4,81.10-9 M (0,282 

ppb) olarak hesaplanmıştır. İlgili grafikler sırasıyla Şekil 3.4, Şekil 3.5 ve Şekil 3.7’da 

verilmiştir. pH:5,0’dan daha düşük pH değerlerinde fluoresans şiddetinin azalmasının H+ 

iyonlarının membranın içerisine nüfuz etmesi ve dolayısıyla 2SH’taki azot atomlarının 

protonlanması ve sahip olduğu konjuge çifte bağ sistemindeki -elektronlarının 

hareketliliğinin azalması sebebiyle olduğu düşünülmektedir.  Diğer taraftan pH:5’ten 

daha yüksek pH’lardaki fluoresans şiddetindeki azalmanın Ni(II) iyonlarının 

hidroksitinin oluşmasının yanı sıra polimerik membranın zayıf da olsa bir miktar 

şişmesinden kaynaklı olduğu şeklinde yorumlanmıştır. Sonuçlar literatür ile de uyumlu 

bulunmuş (Shamsipur, ve ark.,2004) ve çalışmanın diğer aşamalarında pH:5,0 değeri esas 

alınmıştır. 

Sonraki basamak sensörün rejenerasyonu için farklı yıkama çözeltileri ile yıkanacak 

polimerik membranın tayine başlamadan önceki fluoresans şiddetinden en fazla ±%5 

değişim gösterdiği durum göz önünde bulundurularak membranın rejenere 

edilebilirliğinin ve yeniden kullanılabilirliğinin araştırılacağı basamak olmuştur. Bu sınır 

değer sayesinde polimerik membranın ne kadar süreyle ve hangi konsantrasyondaki 

rejenerasyon çözeltisi ile muamele edilerek yıkanacağı ve tekrar kullanılarak Ni(II) 

iyonlarının tayinine kaç defaya kadar izin  vereceği hakkında bilgi sahibi olunmuştur. 

Yapılan denemeler sonucunda sensörün saf su ile 1 dakikalık bir yıkama sonrasında 

kullanılan pH:5,0 tamponu ile 30 saniyelik bir yıkama yapılarak rejenere edilebildiği ve 

aynı sensörün en az 150 defa kullanılabildiği gözlenmiştir (Şekil 3.6). Ayrıca 6 ay süreyle 

hazırlanmış olan sensörün fluoresans şiddetinde herhangi bir değişme olmadığı ve 

sensörün özelliklerini kaybetmeden saklanabileceği bulunmuştur. 

Beşinci aşamada sensör özellikleri belirlenmiş olan polimerik membranın karar verilen 

en uygun dalgaboyu, süre ve pH değerlerinde sulu ortamda yaygın olarak bulunabilecek 

iyonlardan etkilenebilirliği incelenmiştir. Bu amaçla Ni(II) iyonlarının varlığında bu 

yabancı iyonları içeren bir çözelti serisi hazırlanmış ve böylece bu iyonların fluoresans 

şiddeti üzerine etkisi incelenerek sensörün seçiciliği belirlenmiştir. Elde edilen sonuçlar 

Tablo 3.1’de verilmiştir.  
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Çalışmamızın altıncı ve son aşamasında ise sensörün gerçek örneklerdeki Ni(II) 

iyonlarının tayini yapılmıştır. Bu amaçla sertifikalı referans materyaller (atık su ve tam 

kan) kullanılmıştır. Gerçek örneklere ait bağıl hata değerleri %2,29-%4,79 arasında 

bulunmuştur. Geri kazanım çalışması için ise 3 farklı konsantrasyonda kirletilmiş olan 

musluk suyu örnekleri kullanılmış olup geri kazanım değerleri ise %103,1-104,6 arasında 

hesap edilmiştir (Tablo 3.2 ve Tablo 3.3). 

Ni(II) iyonu ile ilgili daha önce yapılmış olan ve Tablo 3.4’te özetlenen yöntemler 

incelendiğinde bazı yöntemlere ait tayin sınırları yeterli gibi görünse de pahalı 

cihazlanma, analiz süresinin uzunluğu gibi dezavantajları sebebiyle yöntemimizin 

gerisinde kalmaktadır. Hazırlamış olduğumuz sensörün herhangi bir hasar olmaksızın en 

az 150 defa kullanılabilir olması ve tekrarlanabilir sonuçlar vermesi, 20 saniye gibi kısa 

bir sürede Ni(II) iyonlarının tayinine imkan tanıması yöntemimizin üstünlükleri arasında 

sayılabilir. 

Sonuç olarak geliştirdiğimiz yöntem, daha önce bildirilen yöntemlere göre yüksek 

seçicilik ve hassasiyet, düşük tespit limiti ve düşük maliyetinin yanı sıra herhangi bir 

ekstraksiyon gerektirmemesi ve organik zararlı çözücü kullanılmaması gibi avantajlara 

da sahip olup Ni(II) iyonu tayini için alternatif bir yöntem olarak umut vaat etmektedir. 

Ayrıca polimerik sensörün gerçek numunelere de başarıyla uygulandığı görülmektedir. 
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Tablo 3. 4. Geliştirdiğimiz yöntem ile seçilmiş bazı Ni(II) tayin yöntemlerinin karşılaştırılması.  

Referans Yöntem Ortam LOD Doğrusal Aralık Süre Matris Geri kazanım 

Dadfarnia ve ark., 2010 
Akış Enjeksiyonu-Alevli Atomik 

Absorpsiyon Spektrofotometrik 
pH:7 

2,13.10-7 M  

(12,5 ppb) 

8,52.10-7 - 8,52.10-6 M  

(50-500 ppb) 
30 s. 

Pirinç unu, siyah 

çay, musluk suyu, 

kuyu suyu, nehir 

suyu, deniz suyu 

%96,9-102,0 

Baytak ve Türker, 2006 
Alevli Atomik Absorpsiyon 

Spektrofotometrik 
pH:2-6 

2,42.10-8 M  

(1,42 ppb) 

8,52.10-5 –1,63.10-3 M 

(5-80 ppm) 
2,5 dk. 

Maydanoz, yeşil 

soğan, atık su, 

deniz suyu 

%97-101 

Sadeghi ve ark., 2011 
Elektrotermal Alevli Atomik 

Absorpsiyon Spektrofotometrik 
pH:7 

2,39.10-9 M  

(0,14 ppb) 

1,70.10-8 – 4,26.10-6 M   

(1-250 ppb) 
10 dk Sebze %99,7 

Dobrowolsk ve Otto, 

2012 

Grafit Fırın Atomik Absorpsiyon 

Spektrofotometrik 
pH:3,5 

3,41.10-7 M 

(20 ppb) 

8,52.10-7 – 6,81.10-7M 

(5-40 ppb) 
20 dk 

Ispanak, çay 

yaprağı 
- 

Bidabadi ve ark., 2009 

Katılaştırılmış Yüzen Organik 

Damla Mikroekstraksiyon- Grafit 

Fırın Atomik Absorpsiyon 

Spektrometresi (SFODME-

GFAAS) 

pH:7 
3,41.10-10 M  

(0,02 ppb) 

8,52.10-11 –8,52.10-10 M 

(5-50 ppt) 
72,6 s. 

Musluk suyu, 

kuyu suyu, nehir 

suyu, deniz suyu 

%95-99 

(Teixeria ve ark., 2012 
Enerji Dispersif X-Işını Fluorasans 

(ED-XRF) 
pH: 5-7,5 

2,56.10-7 M (15 

ppb) 

4,26.10-7 – 1,06.10-5 M 

(25-625 ppb) 
2 dk. 

Hidrate etanol 

yakıt örneği 
%93-98 

(Beiraghi ve ark., 2012 
Bulutlanma Noktası Ekstraksiyonu/ 

ICP-OES 
pH:7,0 

6,81.10- M 

(4 ppb) 

1,70.10-10 - 1,36.10-5 M 

(0,01-800 ppb) 
35 s. 

Mineralli su ve 

deniz suyu 
%97-102 
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Tablo 3. 4. Geliştirdiğimiz yöntem ile seçilmiş bazı Ni(II) tayin yöntemlerinin karşılaştırılması (Devam). 

Referans Yöntem Ortam LOD Doğrusal Aralık Süre Matris Geri kazanım 

Silva ve ark., 2009 ICP-OES pH:5 
1,07.10-7 M (6,3 

ppb) 

6.10-4- 1,6.10-3 M 

(35,32-93,92 ppm) 
120 s. 

İçme suyu, göl 

suyu, mineralli su 
%97,5-107,1 

Kanchi ve ark., 2017 
Diferansiyel Puls Polarografik 

Katalitik Hidrojen Dalga Tekniği 
pH:3,0 

1,8.10-6 M 

(0,106 ppm) 

3,2.10-6 – 1,17.10-3 M 

(0,188 -68,7 ppm) 
7,5 dk Kırmızı üzüm %98,90-100 

Korolczuk, 2000 Voltametrik 
pH:9,0 Amonyak 

tamponu 

2.10-9 M 

(0,119 ppb) 

5.10-9 – 1.10-7 M 

(0,294-5.87 ppb) 
30 s. 

Musluk suyu, 

deniz suyu 
%96-103 

Amin ve Al-Attas, 2012 Spektrofotometrik 
pH:6,8 Heksamin-

HCl tamponu 

5,11.10-8 M 

(3 ppb) 

1,70.10-4 – 6,30.10-3 M 

(10-370 ppm) 
11 dk. 

Musluk suyu, 

kuyu suyu, nehir 

suyu, toprak 

%95,3-100,7 

Kiatkumjorn ve ark., 2014 Kolorimetrik 
pH:8,0 Fosfat 

tamponu 

1,2.10-7 M 

(7,02 ppb) 

1,7.10-7- 2,56.10-6 M 

(10-150 ppb) 
6 dk. 

Mücevher ve 

otomobil atıkları 
- 

Anjos ve ark., 2018 ICP-OES - 
1,07.10-7 M 

(0,63 ppm) 

1,24.10-4 – 5,66.10-4 M 

(7,30-33,21 ppm) 
90 s. Ham petrol - 

Nakhei ve ark., 2019 

Solvent Yardımlı Dispersif Katı Faz 

Ekstraksiyonu- Alevli Atomik 

Absorpsiyon Spektrofotometrik 

pH: 8 Fostaf tamponu 
1,19.10-8 M 

(0,7 ppb) 

3,41.10-8 – 2,56.10-6 M 

(2-150 ppb) 
60 s. 

Musluk suyu, 

kuyu suyu, nehir 

suyu, deniz suyu 

%97-101 

Reclo ve ark., 2017 

Ligandsız Değişebilir Çözücü 

Esaslı Sıvı Faz Eksraksiyonu- 

Alevli Atomik Absorpsiyon 

Spektrofotometrik 

pH:4,0 
8,86.10-8 M 

(5,2 ppb) 

2,56.10-7- 1,19.10-5 M 

(15-700 ppb) 
10,5 dk. Çay, sigara %94-104 
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Tablo 3. 4. Geliştirdiğimiz yöntem ile seçilmiş bazı Ni(II) tayin yöntemlerinin karşılaştırılması (Devam). 

Referans Yöntem Ortam LOD Doğrusal Aralık Süre Matris Geri kazanım 

Zarei ve Shemirani, 2012 

İyonik Likit Esaslı 

Mikroekstrasksiyon- Alevli Atomik 

Absorpsiyon Spektrofotometrik 

pH:5 

1,02.10-8 M 

(0,6 ppb) 

3,41.10-8 – 1,36.10-6 M 

(2-80 ppb) 
5 dk. 

Deniz suyu, 

Kabak 
%96-98,5 

Tuzen ve ark., 2009 
Alevli Atomik Absorpsiyon 

Spektrofotometrik 
pH:8 

1,75.10-8 M 

(1,03 ppb) 

0-8,52.10-5 M 

(0-5,0 ppm) 
41,4 dk 

Musluk suyu, 

kaynak suyu, 

nehir suyu 

%94-99 

Fan ve Zhu, 1997 Spektrofotometrik pH:6 Asetat tamponu - 
0-6,81.10-5 M 

(0-0,4 ppm) 
5 dk. 

Alüminyum 

alaşımı 
- 

Lemos ve ark., 2008 Katı Faz Ekstraksiyon- 
pH: 7,5 Borat 

tamponu 

3,58.10-8 M 

(2,1 ppb) 

1,07.10-7- 3,41.10-6 M 

(10-200 ppb) 
180 s. Tütün %92-108 

Ramachandraiah ve ark., 

2008 
Spektrofotometrik pH:6,0 

9,01.10-8 M 

(5,29 ppb) 

2,04.10-5- 9,54.10-5 M 

(1,2-5,6 ppm) 
3 dk 

Endüstriyel atık, 

toprak 
- 

Muthuselvi, 2017 Spektrofotometrik 
pH: 9,0 Fosfat-Borat 

tamponu 

9,17.10-6 M 

(0,538 ppm) 

2,69.10-5- 1,46.10-4 M 

(1,74-8,56 ppm) 
- Musluk suyu %99,4-101,2 

Garole ve Sawant, 2005 Spektrofotometrik pH: 9,0 
3,27.10-7 M 

(19,2 ppb) 

3,41.10-6 – 1,70.10-4 M 

(0,5-10 ppm) 
180 s. Paslanmaz çelik - 

Vallinathi ve Devanna, 

2010 
Türev Spektrofotometrik pH:8,5-9,5 

1,40.10-7 M 

(8,2 ppb) 

5,01.10-6 – 5,01.10-5 M 

(0,294-2,94 ppm) 
- Alaşım - 
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Tablo 3. 4. Geliştirdiğimiz yöntem ile seçilmiş bazı Ni(II) tayin yöntemlerinin karşılaştırılması (Devam). 

Referans Yöntem Ortam LOD Doğrusal Aralık Süre Matris Geri kazanım 

Kumar ve ark., 2016 Spektrofotometrik 
pH:4,7 Asetat 

Tamponu 

1,40.10-8 M 

(0,82 ppb) 

1,43.10-5 – 3,24.10-4 M 

(0,84-19 ppm) 
60 s. Atık su, toprak %96-99,8 

Erulaş, 2020 

Değişebilir Çözücülü Sıvı Faz 

Mikroekstraksiyon/ Yarıklı Kuartz 

Tüp-Alevli Atomik Absorpsiyon 

Spektrofotometrik (Ss-Lpme/Sq-

Faas) 

pH:7,0 
3,07.10-8 M 

(1,80 ppb) 

8,52.10-8 – 1,36.10-6 M 

(5,0-80 ppb) 
120 s. Nehir suyu %85 -103 

Safavi ve ark., 2004 
Bulutlanma Noktası Ekstraksiyon/ 

Spektrofotometrik 
pH:5,0 

1,07.10-7 M 

(10 ppb) 

3,41.10-7 – 8,52.10-6 M 

(20-500 ppb) 
10 dk. 

Musluk suyu, 

deniz suyu, nehir 

suyu, atık su 

%99,5-105,9 

Babaee ve ark., 2016 Spektrofotometrik pH:6,0 
1,7.10-7 M 

(9,98 ppb) 

1,70.10-6 -8,52.10-5 M 

(99,8-5000 ppb) 
10 dk. 

Mineralli su, nehir 

suyu, hidrojen 

peroksit örneği 

%98-104 

Liu ve ark., 2014 Spektrofotometrik 
DMSO:H2O (1:1); 

HEPES pH:7,4 

2,2. 10-7 M 

(12,9 ppb) 

5.10-7 -2,16.10-5 M 

(0,0294- 1,27 ppm) 
12 s. - - 

Goswami ve ark., 2014 Spektrofotometrik 
CH3CN:HEPES (9:1) 

pH:7,4 

5,59.10-6 M 

(0,328 ppm) 

1.10-6 -1,2. 10-5 M 

(58,7- 704 ppb) 
- - - 

Huang ve ark., 2010) Spektrofluorimetrik CHCl3 
1,1. 10-7 M 

(6,46 ppb) 

0-10-5 M 

(0-0,646 ppm) 
- - - 
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Tablo 3. 4. Geliştirdiğimiz yöntem ile seçilmiş bazı Ni(II) tayin yöntemlerinin karşılaştırılması (Devam). 

Referans Yöntem Ortam LOD Doğrusal Aralık Süre Matris Geri kazanım 

Shamsipur ve ark., 2004 Spektrofluorimetrik 
pH:5,5 Asetat 

Tamponu 

8. 10-9 M 

(0,47 ppb) 

10-8 -10-3 M 

(0,587ppb-58,7ppm) 
40 s. 

Atık su, 

yenilebilir yağ 
- 

Jain ve ark., 2005 Potansiyometrik pH:2,2-5,9 
3,41. 10-6 M 

(0,2 ppm) 

3,2.10-6 -5.10-2 M 

(188-2,94.106 ppb) 
10 s. 

İdrar, sütlü 

çikolata, 

elektrokaplama 

atığı 

- 

Lin ve ark., 2016 Spektrofluorimetrik 

pH:7 HEPES 

Tamponu; 

CH3OH/H2O 

3,2.10-7 M 

(18,8 ppb) 

5,2.10-7- 5,24.10-6 M 

(30,5-308 ppb) 
- - - 

Khan ve ark., 2018 Spektrofluorimetrik 
pH: 7,54 Fosfat 

Tamponu 

2,5.10-7 M 

(14,7 ppb) 

0-4.10-6 M 

(0-235 ppb) 
1 saat 

İnsan servikal 

kanser hücresi 
- 

Şaylan ve ark., 2020 

Dispersif Sıvı Sıvı Faz 

Mikroekstraksiyon/ Yarıklı Kuartz 

Tüp-Alevli Atomik Absorpsiyon 

Spektrofotometrik (DLLPME/SQT-

FAAS) 

pH:8 
8,35.10-8 M 

(4,9 ppb) 

4,26.10-8- 3,41.10-6 M 

(2,5-200 ppb) 
210 s. Papatya, kahve 

%88,1-113,2 ; 

%102,1-

%120,2 

Madden ve ark., 1996 
Ardışık Akış Enjeksiyon Sistemi- 

Spektrofotometrik 

pH:6,50 Asetat 

tamponu 

1,7.10-5 M 

(1 ppm) 

2.10-8 – 1,2.10-7 M 

(1,2-7,2 ppm) 
120 s. - - 

Amini ve ark., 2004 
Akış Enjeksiyon Sistemi- 

Spektrofotometrik 

pH:6,50 Asetat 

tamponu 

1,19. 10-6 M 

(0,07 ppm) 

1,70.10-6 – 2,73.10-4 M 

(0,1-16 ppm) 
330 s. 

Çikolata, bitkisel 

yağ 
%97,2-98,3 
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Tablo 3. 4. Geliştirdiğimiz yöntem ile seçilmiş bazı Ni(II) tayin yöntemlerinin karşılaştırılması (Devam). 

Referans Yöntem Ortam LOD Doğrusal Aralık Süre Matris Geri kazanım 

Ensafi ve Bakhshi, 2003 Spektrofotometrik pH:6,50 
5,2. 10-7 M 

(30,5 ppb) 

5,0. 10-6 -1,0.10-3 M 

(294 ppb-58,7 ppm) 
10 dk. 

Hidrojone bitkisel 

yağ 
- 

Bu Çalışma Spektrofluorimetrik pH:5,0 
4,81.10-9 M 

(0,282 ppb) 

1,70.10-8 - 3,41.10-7 M 

(1- 20 ppb) 
20 s. 

Atık su, tam kan, 

musluk suyu 
%103,1-104,6 
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