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16 MAYIS 

19:00 AÇILIŞ KOKTEYLİ 

17 MAYIS 

10:00 11:00 Protokol ve Açılış Konuşmaları* 

PROTOKOL KONUŞMALARI: 
*KONGRE BAŞKANI   PROF. DR. JÜLİDE HIZAL YÜCESOY 
*MÜHENDİSLİK FAKÜLTESİ DEKANI PROF. DR. MUSTAFA ÖZTAŞ 
*YALOVA ÜNİVERSİTESİ REKTÖRÜ PROF. DR. RAFET BOZDOĞAN 
*YALOVA BELEDİYE BAŞKANI  VEFA SALMAN 
* YALOVA VALİSİ   TUĞBA YILMAZ 

KONGRE AÇILIŞ KONUŞMASI: 
** PROF. DR. MEHMET DOĞAN 

“Spektrokimyasal Analiz Tekniklerinin Tarihsel Gelişimi ve Geleceği”  

11:00 11:30 Çocuk Müzik Gösterisi* *Raif Dinçkök Kültür Merkezi 
12:00 13:00 Öğle Yemeği 

1. OTURUM 

Oturum Başkanları 
Prof. Dr. Mehmet DOĞAN  

Prof. Dr. Durişehvar ÜNAL 
13:00 13:25 Prof. Dr. Şeref GÜÇER 

Atomik Spektroskopik Tekniklerinde Bazı Gelişmeler ve Uygulama Alanları 

13:25 13:40 Erkan YILMAZ 

Su ve Gıda Örneklerinde Bulunan Kadmiyum’un Ultrasonik Titreşim Temelli Supramoleküler 
Çözücü Sıvı Faz Mikroekstraksiyonu Sonrası Alevli Atomik Absorpsiyon Spektrometresi ile Tayini 

13:40 13:55 Abdul Haleem PANHWAR 
Ultrasonic Assisted Dispersive Liquid-Liquid Microextraction Method Based on Deep Eutectic 

Solvent for Separation, Preconcentration and Speciation of Selenium in Water and 
Environmental Samples 

13:55 14:10 Necibe KILIÇER 

Synthesis and Structural Characterization of Non-Geminal Cis-Trans Isomers and Geminal/Non-
Geminal Substituted Derivatives of Cyclotriphosphazene with The Reactıons of 1,1,3,3-

Tetramethylguanidine. Spectroscopic Investigations of The Products. 
14:10 14:25 Hacer GÜMÜŞ 

Nikotinamid İçeren Çinko (II) Kompleksinin (C6H11N2)[ZnBr3(C6H6N2O)] (1A) Yapısal, Spektroskopik 
ve Elektronik Özellikleri Üzerine Teorik bir Çalışma 

14:25 14:40 Batuhan YARDIMCI 

Hümik Asit Kaynaklı Fotohidroksilasyon Kinetiğinin Salisilat Probuyla Spektrofotometrik Tayini 

14:40 15:00 Kahve Molası 
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17 MAYIS 

2. OTURUM 

Oturum Başkanları 
Prof. Dr. Rehber TÜRKER 
Prof. Dr. Şerife TOKALIOĞLU 

15:00 15:25 Prof. Dr. Reşat APAK 
Antioksidan Kapasite ve Aktivite Tayinlerinde Kullanılan Moleküler Spektroskopik Yöntemler ve Sensörler; 

Tasarım İlkeleri ve Nanoteknolojik Uygulamalar 
15:25 15:40 Erol ALVER 

3-Aminofenilboronik Asitin Enzimatik Polimerizasyonu ve Glikoz Sensör Olarak Kullanılabilirliği 

15:40 15:55 Oğuz BAYINDIR 
Grafen/Azure B Nanokompoziti Esaslı NADH Amperometrik Sensörü 

15:55 16:10 Ali DURAN 
Poliakrilamid Modifiye Edilmiş SiO2/Fe3O4/Nanoelmas Hibrit Materyalinin Sentezi, 

Karakterizasyonu ve Eser Düzeydeki Pb(II) İyonlarının Manyetik Katı Faz Ekstraksiyonunda 
Kullanılması 

16:10 16:25 Nazlı ÖZCAN 
Sulu Çözeltilerden Naproksen Gideriminde Mikroporoz Aktif Karbon(AC)  ve Spirulina(SPİ) İçeren 

Kitosan(CHT)-Polivinil Alkol (PVA) Kompozitleri 

16:25 16:40 Derya ÇIRAK 
Phosphorus-Nitrogen Compounds Reactions of Cyclochlorotriphosphazatriene with 1-Amino-2-

Propanol Spectroscopic Investigations of the Derived Products 

16:40 17:00 Kahve Molası 
17:00 19:00 Poster Sunumları 

 

19:00 Akşam Yemeği 
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18 MAYIS 

3. OTURUM 

Oturum Başkanları 
Prof. Dr. Mustafa SOYLAK 
Doç. Dr. Didem SALOĞLU DERTLİ 

09:00 09:25 Prof. Dr. Yavuz ATAMAN 
Atomik Spektrometride W-Sarmal Atom Tuzağının Atomlaştırıcı (ETA) ve Buharlaştırıcı (ETV) Olarak 

Kullanımı Ve Girişimlerin İncelenmesi 

09:25 09:40 
Emre PEHLİVAN 
SEM Laboratuvar Cihazları Pazarlama San. Tic. A.Ş. 

Moleküler Spektroskopide Yeni Yaklaşımlar ve Uygulamalar 
09:40 09:55 Esra BAĞDA 

İndiyum(III) Ftalosiyanin Bileşiğinin Farklı DNA Türleri ile Etkileşimlerinin İncelenmesi 

09:55 10:10 Tayyibe Beyza YÜCEL 
Dicranum Scoparium Hedw. ve Dicranum Bonjeani var. Roellii Barnes Karayosunlarının Uçucu 

Bileşenlerinin Tayini ve Antimikrobiyal Aktiviteleri 

10:10 10:25 Ozan KAPLAN 
Assit Ayırıcı Tanısında Asit Metabolom Tayini için Sıvı Kromatografisi Kütle Spektroskopisi (LC-Q 

TOF-MS) Yöntemi Geliştirilmesi 

10:25 10:40 Emeti ZENGİN 
Hastalık Tanısı, İlaç Geliştirme ve Onay Sürecinde Spektroskopik Yöntemlerin Kullanımı 

10:40 11:00 Kahve Molası 

4. OTURUM 

Oturum Başkanları 
Prof. Dr. Şeref GÜÇER 
Prof. Dr. Mehmet YAMAN 

11:00 11:25 Prof. Dr. Rehber TÜRKER 

Analitik Kimya ve Spektroskopi Nereye Gidiyor 
11:25 11:40 Hakan BAHAR 

ICP/MS’teki Bazı Sapmaların Optimizasyonu için Yaklaşımlar 

11:40 11:55 Ferdi OZAN 

Yalova-Yüzey Suyu ve Sahil Şeridindeki Ağır Metal Kirliliğinin Değerlendirilmesi 
11:55 12:10 Nergiz KANMAZ 

Hümik Asitlerin Toplam Antioksidan Kapasitesinin CUPRAC, Folin-Ciocalteu ve Katı-Sıvı Temelli 
QUENCHER-CUPRAC, QUENCHER-FC Metodları ile Tayini 

12:10 12:25 Elif ÖZDEMİR 

Spektrofluorimetrik Yöntem ile Farmasötik Preparatlarda Galantamin Miktar Tayini 
12:25 12:40 Ayşem ARDA 

Enerjetik Madde Tayinlerinde Moleküler Spektroskopik Yöntemler, Sensörler ve Nanoteknolojik 
Uygulamalar 

12:40 13:45 Öğle Yemeği 
 

 

 

 

 

 



XV. Ulusal Spektroskopi Kongresi-Yalova 17-19 Mayıs 2017 

 

ix 
 

18 MAYIS 

5. OTURUM 

Oturum Başkanları 
Prof. Dr. Reşat APAK 
Dr. Oya Irmak ŞAHİN CEBECİ 

14:00 14:25 Prof. Dr. Mehmet YAMAN 
Spektroskopik Metotlarla İnorganik Analiz Sonuçlarının Validasyonu ve Ölçüm Belirsizliği  

14:25 14:40 Emeti ZENGİN 

Gıda Alanında Spektroskopik Yöntemlerin Kullanımı ve Avantajları 
14:40 14:55 İbrahim KIVRAK 

Tuber aestivum (syn. Tuber uncinatum) Mantarının Kimyasal Bileşimlerinin Headspace GC-MS, 
HPLC-DAD/RID ve UPLC-MS/MS Sistemleri ile Analizi 

14:55 15:10 Ümran Seven ERDEMİR 

Meyve Bazlı Bebek Ek Gıdalarındaki Lüzumlu Element Biyoerişilebilirliklerinin ICP-MS Tekniği 
Kullanılarak Değerlendirilmesi 

15:10 15:25 Vasfiye Hazal ÖZYURT 

Gıdalarda Protein Oksidasyonun Değerlendirilmesinde Yeni Bir Yaklaşım Olarak 
Spektrofluorometrinin Kullanımı 

15:25 15:40 Şeyda KIVRAK 

Astragalus (Geven) Balı Kimyasal İçeriğinin HPLC-RID ve UPLC-MS/MS ile Belirlenmesi 

15:40 15:55 Kahve Molası 

6. OTURUM 

Oturum Başkanları 
Prof. Dr. Yavuz ATAMAN 

Prof. Dr. Mustafa TÜZEN 
15:55 16:20 Prof. Dr. Münevver SÖKMEN  

Metalik Nanopartüküllerin Üretimi ve Spektral Analizler 
16:20 16:35 İsa SIDIR 
Benzoik Asit Sıvı Kristallerinin Dipol Moment ve Solvatokromik Davranışlarının Belirlenmesi ve Au 

Sübstitüentli Benzoik Asit Sıvı Kristallerin Dış Elektrik Alan Altında Dipol Moment ve Orbital 
Enerjilerinin Değişiminin İncelenmesi 

16:35 16:50 Aysun EKİNCİ 
Epokside Mısır Yağının İzosiyanat ile Kürlenme Davranışının İncelenmesi 

16:50 17:05 Meryem PİR 
Oksadiazaborol Bileşiklerinde C=N, B-N ve B-O Gruplarına ait IR Titreşim Dalga Sayılarına 

Sübstitüent Etkinin İncelenmesi 

17:05 17:20 Yadigar Gülseven SIDIR 
Fenil Salisilat Sıvı Kristalinin Solvatokromizmi ve Uyarılmış ve Taban Durumdaki Dipol Momentleri 

17:20 17:35 Saliha ŞAHİN 
N’-(3,4-dimetoksibenziliden)-N-metilbenzensülfonilhidrazin 

 

20:00 GALA YEMEĞİ 
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19 MAYIS 

7. OTURUM 

Oturum Başkanları 
Prof. Dr. Münevver SÖKMEN 
Doç. Dr. Ayşem ARDA 

09:00 09:25 Prof. Dr. Mustafa TÜZEN 
Eser Türlerin Spektroskopik Tayininde Kullanılan Çevreci Teknikler 

09:25 09:40 Funda ÖZKÖK 

Antikanser Ajan Olarak Yeni Antrakinon Bileşikleri 
09:40 09:55 Merve NENNİ 

Siklodekstrin Nanopartiküllerinin MCF7 Meme Kanseri Hücre Hattı Üzerine Etkisinin 2 Boyutlu Jel 
Elektroforez ve Matriks Yardımlı Lazer İyonizasyon Kütle Spektrometrisi (MALDI-TOF MS) ile 

Proteom Düzeyinde İncelenmesi 
09:55 10:10 Engin KOÇAK 

UPLC/MS Bazlı Proteomik Çalışmalar ve CACO-2 Kolon Kanseri Hücreleri Üzerinde Uygulamaları 
10:10 10:25 Serkan ÖZTÜRK 

Organik Sentezlerde Kullanılan Bazı Spektroskopik Teknikler:  
Kinazolin-(3H)-4-ON Türevi Uzun Zincirli Katyonik Piridinyum Tuzları 

10:25 10:40 Önder TOPEL 

Sinkrotron Temelli Bir Teknik: X-Işını Absorbsiyon Spektroskopisi (XAFS) 

10:40 11:00 Onur ŞENOL 
Vardenafil Etkin Maddesinin Sıçanlarda Metabolom Analizi 

 
11:00 12:00 Değerlendirme Toplantısı 

12:00 13:00 Öğle Yemeği 

13:00 17:00 SOSYAL PROGRAM 
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POSTER SUNUMLARI 
P01 Ahmet Turan 

Piritik Refrakter Altın Cevherlerinin Ateş Analizi 

P02 Esra Bağda 
İyonik Sıvı Dağılımlı Sıvı Sıvı Mikroekstraksiyon Yöntemi ile Nikelin Önderiştirilmesi ve AAS ile 

Tayini 

P03 Gizem Erdoğan 
Nadir Toprak Metali Doplanmış Fosforların Optik Özelliklerinin Araştırılması 

P04 Hilal Köse 

Fe2O3-Grafen Kompozit Anotların Sentezi Ve Karakterizasyonu 
P05 Nilgün Oğuz 

Magmatik Kayaçlarda Asitle Zr Çözme Çalışması 
P06 Nilgün Oğuz 

ICP-MS ile Kömür Külü Analizi için Yürütülen Akreditasyon Çalışmaları 
P07 Ömer Kaan Koç 

Sulu Ortamda Siyanür İyonlarına Karşı Seçimli Azofluorenon Bazlı Kolorimetrik Sensörün Sentezi 
ve Uygulamaları 

P08 Pertab Menghwar 
A Sensitive and Selective Deep Eutectic Solvent Based Ultrasound-Assisted Liquid Phase 

Microextraction of Cadmium and Copper 

P09 Şerife Tokalıoğlu 
Kromun Katı Faz Ekstraksiyonu ile Ön-Deriştirilmesinde Nanotabakalı Çift Hidroksit 

Mikrokürelerin Adsorban Olarak Kullanımı 

P10 Şeyma Dombaycıoğlu 
ZnO-Grafen Nanokompozit Anotların Morfolojik ve Spektroskopik Özellikleri 

P11 Ayşe Şap 
Bitkilerdeki As in ICP-MS ile Tayininde He Çarpışma Hücresinin Kullanılması 

P12 Berna Kuş 
Bazı Sıvı Yağ Örneklerinde Toplam Vanadyumun V(V) Olarak Ekstraksiyonu, Zenginleştirilmesi ve 

Spektrofotometrik Tayini 

P13 Dilek Bakırcıoğlu 

Çeşitli Çözünürleştirme Yöntemleri ile Doğal Ve Ticari Keçi Sütü ve Yoğurdunda Element Analizi 
P14 Duygu Taşkın 

Achıllea Setacea Bitkisinin Gövde ve Yapraklarının Antioksidan Kapasitelerinin Karşılaştırılması 
P15 Emre Yıldırım 

Sebze Örneklerde Al Ve Cr’un Vorteks Destekli İyonik Sıvı Esaslı Dispersif Sıvı-Sıvı 
Mikroekstrakisyonu ile Önderiştirme Sonrası FAAS ile Tayinleri 

P16 Hale Seçilmiş Canbay 

Compatibility Study Between Amlodipine and Excipients Using Spectroscopic and Thermal 
Techniques 

P17 Hüseyin Altundağ 

Gıda Örneklerinde Mangan Tayini için Derin Ötektik Çözücü Sistemleri 

P18 İbrahim Kıvrak 

Anadolu’ya Endemik İki Salvia Türünün Uçucu Yağ, Amino Asit ve Fenolik Bileşik İçeriğinin GC-
MS ve UPLC-MS/MS ile Belirlenmesi 

P19 İsmail Emir Akyıldız 

Kinolon Antibiyotiklerinin UPLC-ESI-MS/MS ile Ballarda Tespitine Yönelik Analitik Yöntem 
Geliştirilmesi 
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POSTER SUNUMLARI 
P20 Kemal Topal 

Bazı Gıda Örneklerinde Ponceau 4R’nin Spektrofortometrik Belirlenmesi 

P21 Mehmet Tetik 
Paketlenmiş Reçel ve Bal Öneklerinde 5 Hydroxymethylfurfural’ın Ultrasonik Destekli 

Ekstraskisyon Sonrası Spektrofotometrik Belirlenmesi 

P22 Nail Altunay 
Spektrofotometri ile Toplam Hg'nin Belirlenmesinde Çevreci ve Basit Bir Ultrasonik Yardımıyla 

Ekstraksiyon Prosedürü: Balık Numunelerine Uygulama 

P23 Nuket Kartal Temel 

Çikolata Örneklerinde Eser Kobalt ve Nikel’in UA-CPE Yöntemi ile Ekstraksiyonu, 
Zenginleştirilmesi ve Spektrofotometrik Tayini 

P24 Nükte Topraksever 

Çikolata Numunelerine Emülsiyon Kırınımı Yöntemi Uygulanarak Ca, Mg, Cu ve Fe 
Elementlerinin Alevli Atomik Absorpsiyon Spektrometresi ile Tayini 

P25 Özcan Yalçınkaya 

İthal ve Yerli Pirinçlerde ICP-OES ile Ağır Metal Tayini 
P26 Özge Kuzgun 

Bulutlanma Noktası Ekstraksiyon Yöntemi ile Su ve Gıda Maddelerinde Kurşun Tayini için 
Yöntem Geliştirilmesi 

P27 Ramazan Gürkan 

Sebze ve Kuruyemiş Örneklerinde Mn ve Cd’nin Önderiştirlmesi ve Belirlenmeleri için FAAS ile 
Birleştirilmiş Çevre Dostu Mikroekstraksiyon Prosedürü 

P28 Rizwan Ali Zounr  

Ultrasound Assisted Deep Eutectic Solvent Based on Dispersive Liquid Liquid Microextraction 
of Arsenic Speciation in Water and Food Samples by Electrothermal Atomic Absorption 

Spectrometry 
P29 Şeyda Kıvrak 

Çay Olarak Kullanılan Punica granatum Çiçeklerinin Fenolik Bileşenlerinin ve Antioksidan 
Kapasitesinin Belirlenmesi 

P30 Turgut Taşkın 

Rheum Ribes L. Bitkisinin Farklı Kısımlarının Antioksidan ve Anti-Üreaz Aktivitelerinin 
İncelenmesi 

P31 Vasfiye Hazal Özyurt 

Spektrofluorometrinin Gıda Analizlerinde Kullanımı 
P32 Yasemin Bakırcıoğlu Kurtuluş 

Baharat ve Aromatik Bitki Örneklerinde Eser Elementlerin Çeşitli Çözünürleştirme Teknikleri ile 
Tayini 

P33 Aykut Kaplan 
Siyanür Tayini için Polimerik Esaslı Optik Sensör Geliştirilmesi 

P34 Ayşe Nihan Açıkkapı 
Magnetik Polimerik Absorban Kullanılarak Katı Faz Mikro Ekstraksiyonu Yöntemiyle 

Selenyumun Ayrılması, Zenginleştirilmesi ve Grafit Fırınlı Atomik Absorpsiyon Spektrometresiyle 
Tayini 

P35 Benazir Subaşı 
Elektropüskürtme Yöntemiyle Propolis Yüklenmiş Polivinil Alkol Nanopartiküllerinin Üretimi ve 

Karakterizasyonu 

P36 Burak Hender 

Polimerik Mikroküre Sentezi, Karakterizasyonu ve Boyar Madde Giderimi çin Kullanılması 
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POSTER SUNUMLARI 
P37 Mustafa Can Taşkan 

Arsenik(III) Tayini için Polimerik Fluoresans Sensör Geliştirilmesi 

P38 Neda Baghban 
The Use of MoS2/Cnt/Polyaniline Material for Micro-Solid-Phase Extraction of Dna 

P39 Özge Demir 

Duyarlı Hg(I) Analizi için Ninhidrin Katkılı Polimer Sentezi 
P40 Pelin Atbaş 

Alüminyum Tayini için Polimerik Esaslı Fluorimetrik Sensör Geliştirilmesi 
P41 Ayla Balaban Gündüzalp 

5-Bromosalisilaldehitmetansülfonilhidrazonun Moleküler Yapısının X-Işını Spektroskopisi 
Yöntemiyle ve Teorik Hesaplamalarla İncelenmesi 

P42 Celile Dervişoğlu 

Dispersif Sıvı-Sıvı Mikroekstraksiyon Yöntemi ile Ağır Metal Tayini 
P43 Mustafa Soylak  

A Novel Deep Eutectic Solvent Based Liquid Phase Microextraction Method for  
Rhodamine-B in Cosmetic Products 

P44 Mustafa Yemen 
4-(Benzimidazolisonitrosoasetil)bifenil Ligandının Pb(Iı) ‘nin Supramoleküler Çözücü Temelli Sıvı 

Faz Mikroekstraksiyonunda Kullanımı 

P45 Zeliha Erbaş  
Derin Ötektik Çözücü Sıvı Faz Mikroekstraksiyonu ile Eser Düzeydeki Ni(II) İyonlarının Ayrılması 

ve Zenginleştirilmesi 

P47 Nurullah Yılmaz 
UV Dedektörlü HPLC Yöntemi ile Farmasötik Preparatlarda Rosuvastatin Etkin Maddesinin 

Miktar Tayini 

P48 Nurullah Yılmaz 
UV- Görünür Bölge Absorbsiyon Spektrofotometri Yöntemi ile Karvedilol Etkin Maddesinin 

Farmasötik Preparatlarda Miktar Tayini 

P49 Serap Sağlık Aslan 
Kozmetik Amaçla Kullanılan Bazı Yağların Saflık Tayini 

P50 Zehra Özden Erdoğan 
Zofenopril ve Hidroklorotiazit’in Tabletlerde Türev Spektrofotometri ile Miktar Tayini 

P52 Betül Nur Balkaş 

(2,3-Dimetoksi)fenoksi Grupları İçeren Alfa ve Beta Sübstitüe Metalli ve Metalsiz Ftalosiyanin 
Bileşiklerinin Sentezi ve Karakterizasyonu 

P54 Bircan Özdemir 

Humik Asit Mikroekstraksiyonu için Yeni Bir Yöntem 
P55 Can Serkan Keskin 

Glutatyon ile Modifiye Edilmiş Gümüş Nanoparçacıkları ile Kreatin Kinaz Enziminin Tayini 
P56 Caner Yahya Boyar 

Yeni Tür Ftalosiyaninlerin Sentezi, Karakterizasyonu ve Spektroskopik Özelliklerinin Araştırılması 
P57 Durişehvar Özer Ünal 

Kütle Spektrometrisi’nde Mobil Faz Katkıları ve Analitin İyonlaşma Sabitlerinin Elektrospray 
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SPEKTROKĠMYASAL ANALĠZ TEKNĠKLERĠNĠN TARĠHSEL 
GELĠġĠMĠ VE GELECEĞĠ 

 
Prof. Dr. H. Mehmet Doğan 

 
Hacettepe Üniv. Kimya Böl. emekli öğr. ve TÜBA ġeref Üyesi 

 
Spektroskopinin tarihine hızlı bir göz atarsak, 1861 yılında Bunsen ve Kirchhoff tarafından ilk 
spektroskopun geliĢtirilip kullanılmasından sonra 1935 yılına kadar hiçbir yeni spektral aletin ticari 
olarak satılmadığını, ancak bugün kullanılan birçok tekniğin kuramsal temelinin atıldığını görürüz. 
1835 yılında elektriksel boĢalım ve katot ıĢınları, 1895 yılında X-IĢınları, 1896 yılında radyoaktifite 
ve bunu izleyen yıllarda γ-IĢınları, 1895-1905 yıllarında fotoelektrik olayı ve foto lüminesans, 1911 
yılında atomların ıĢın absorpsiyonu, 1914 yılında X-IĢınları spektroskopisi, 1926 yılında X-IĢınları 
giriĢimi,  1920 yıllarında iyonların manyetik alanda davranıĢı ve kütle spektometresinin temelleri, 
molekül titreĢimleri, 1928 yılında Raman olayı, 1929 yılında Auger olayı, 1928 yılında oyuk katot 
lambası temelleri, manyetik moment,  induksiyon olayı gibi birçok fiziksel olayların, kuvantum 
kuramı ve atom- molekül yapısı açıklandığı halde ticari spektral aletlerin 1950 yılından sonra 
yaygınlaĢtığını görüyoruz. Örnek olarak tüm spektroskopik tekniklerin ilk geliĢeni olan emisyon 
spektroskopisinde uyarma kaynaklarından alev 1860 da kullanıldığı halde elektrik arkı 1900-1925, 
oyuk katot lambası 1935, kıvılcım 1938-1950, laser 1960-1965, glow boĢalım lambası 1968, yüksek 
frekans ve diğer plazmalar 1970-1980 yılları arasında geliĢtirilmiĢ ve pazarlanmıĢtır. Ġlk atomik 
absorpsiyon spektrometresi (AAS) 1957, ilk Laserli AAS 1965, ilk elektro-termal AAS 1968, ilk 
grafit fırınlı AAS 1970 yılından itibaren pazarlanmıĢtır. Kütle spektrometresindeki(MS) geliĢme de 
benzer Ģekilde, ilk ticari MS 1950, ilk kıvılcım kaynaklı MS 1955, ilk organik yapı (ya da moleküler) 
MS 1960, ilk GC-MS 1965, ilk tandem MS 1970, ilk FT-MS 1980, polimerler gibi uçucu olmayan 
maddeler ve yüzey analizi için ilk MS 1980 yılında pazarlanmağa baĢlamıĢtır.  
Son 30 yılda yeni bir spektral teknik ve yeni bir alet bulunmadığı halde bu baĢ döndürücü geliĢme 
nasıl gerçekleĢtirilmiĢtir? Teknolojideki son geliĢmeler ve ―high-tech‖ denen ileri teknoloji, bir 
yandan ultra saf maddelerde safsızlıkların kontrolü, öte yandan mikro örneklerdeki bileĢenlerin 
ayrılması, ölçülmesi, görüntülenmesi, bu bilgilerin korunma ve depolanması, istenen yere kayıpsız 
taĢınması ihtiyacını doğurmuĢ, bu geliĢmeler analiz yöntemlerini de etkilemiĢtir. Özellikle sinyal 
alıcılarda (dedektör), ve bilgisayardaki geliĢmeler analitik yöntemlerde alınan bilgilerin 
değerlendirilmesini kolaylaĢtırdığı gibi ve tüm sistemin de kontrol altına alınmasına imkan vermiĢtir. 
Optik sensörler, laser ve fiber optik, nano ve hatta femto saniyede ölçüm yapan yarıiletken dedektörlü 
ölçü sistemleri bu geliĢmeleri hızlandırmıĢtır.  Yine son yıllardaki asıl geliĢim, bilinen tüm tekniklerin 
iyi yanlarının birlikte kullanılması ile, yani kombinasyonuyonuyla sağlanmıĢtır. HPLC gibi sıvı, hatta 
süper kritik sıvı kromatografisi, kapiler elektroforez gibi çok küçük örneklerin ayrılmasına dayalı 
ayrılma tekniklerinin analiz öncesi örneklerin ayrılmasında kullanılması, bu tür iĢlemlerinin ve 
aletlerin spektral aletlere ―on-line‖ bağlanması, klasik kül etmelerin ve çözünürleĢtirmelerin yerini 
ultrasonik ve mikro dalga, laser ve iyon bombardımanı buharlaĢtırmalara bırakması son yıllardaki 
önemli geliĢmelere neden olmuĢtur. Bu geçen sürede emisyon spektroskopisinin ark ve kıvılcım 
uyarma kaynaklı tekniklerine ICP gibi 10 kadar yeni kaynak eklenmiĢ, X-ıĢınları emisyon ve 
floresans tekniklerine önce enerji ayırmalı, radyoaktif kaynaklı teknikler, daha sonra da çok daha az 
örnekte, çok düĢük deriĢimlerin tayin edilebildiği toplam yansımalı X-ıĢını floresans (TXRF), elektron 
mikro-prop, yüzey analizleri için ESCA ve AES geliĢtirilmiĢtir. Son yıllarda yeni analiz aleti ve 
tekniği geliĢmediği halde spektroskopik yöntemlerin uygulama alanları azalmamıĢ, aksine gerek 
yüksek teknoloji üretiminde, gerek tıbbı alanda ameliyathaneye girmiĢtir.  
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ATOMĠK SPEKTROSKOPĠK TEKNĠKLERDE BAZI  

GELĠġMELER VE UYGULAMA ALANLARI 
 

 ġeref Güçer 
 

Kimya Bölümü, Uludağ Üniversitesi Fen Edebiyat Fakültesi Kimya Bölümü ,16059 Bursa 
Emekli öğretim Üyesi 

 
 Analitik kimya ölçüm teknikleri arasında atomik spektroskopik bazlı olanlar element analizlerinde 
önemli bir yer tutmaktadır. Duyarlık, kesinlik, doğruluk bazında ve çoklu analiz kabiliyetlerinin 
geliĢtirilmesi uygulamalı bilim dallarında birçok analitik problemin çözümünü 
kolaylaĢtırabilmektedir. 
Sunumumuzda absorpsiyon ve emisyon tekniklerindeki bazı geliĢmeler örnek olarak ele alınıp, 
analitik özelliklerdeki iyileĢtirme penceresinden özetlenmektedir. Analitik proseslerindeki geliĢmeler 
konumuzun dıĢında tutulmaktadır. Atomik absorpsiyon tekniklerinde örnek veriliĢi ve atomlaĢma 
düzeneklerindeki bazı geliĢmeler ve çoklu element analiz imkanları ele alınırken, emisyon 
tekniklerinde ise kütle ve lazer eklemeli teknikler incelenmektedir. Çevre, gıda ve malzeme 
bilimlerindeki uygulamalarda örnek olarak verilmektedir. 
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ANTĠOKSĠDAN KAPASĠTE VE AKTĠVĠTE TAYĠNLERĠNDE 

KULLANILAN MOLEKÜLER SPEKTROSKOPĠK YÖNTEMLER VE 
SENSÖRLER; TASARIM ĠLKELERĠ VE NANOTEKNOLOJĠK 

UYGULAMALAR 
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Vücuttaki oksidan/antioksidan dengesinin oksidanlar lehine bozulması Ģeklinde tanımlanan ―oksidatif 
stres‖ koĢullarında reaktif oksijen ve azot türlerinin (ROS/RNS) fazlası; lipidler, proteinler ve nükleik 
asitler gibi biyolojik makromoleküllere hasar vererek bazı hastalıklara yol açarlar. Antioksidanlar ise 
yüksek reaktivitedeki oksidan ve serbest radikal türlerle tepkimeye girerek bu hasarı azaltırlar. 
Antioksidanların reaktif moleküllerle verdikleri tepkimelerin hızı antioksidan aktivite (AOA) 
testleriyle, verimi ise toplam antioksidan kapasite (TAC) parametresiyle ölçülür. Genel bir 
sınıflandırmaya göre TAC/AOA testleri baĢlıca hidrojen atom transferi (HAT) ve elektron transferi 
(ET) mekanizmalarıyla iĢler. Kolorimetrik ET yöntemleri, indirgendiğinde renk değiĢtiren 
yükseltgenlerin antioksidanlarca indirgenmesi yardımıyla TAC ölçerler. Bu sunumda ET−esaslı TAC 
tayin yöntemlerinden baĢlıca ‗bakır(II) indirgeyici antioksidan kapasite‘ (CUPRAC), ‗demir(III) 
indirgeyici antioksidan güç‘ (FRAP), fosfo-tungsto-molibdat(VI) esaslı Folin fenol içeriği ve 
ferrisiyanür yöntemleri ile ABTS ve DPPH radikal reaktiflerinin renk giderimlerine dayalı 
spektrofotometrik yöntemlerin esasları verilecektir. Bir (ET)−esaslı TAC yöntemi olarak 2004 yılında 
laboratuvarımızca dünya literatürüne kazandırılan CUPRAC yöntemi, zaman içinde lipofilik ve 
hidrofilik antioksidanlara, insan serumuna ve proteinlere  uygulanmıĢ, kolon sonrası türevlendirme ile 
hat-üstü sıvı kromatografisi (online-HPLC) ile birleĢtirilmiĢ, hidrojen peroksit, hidroksil radikali ve 
süperoksit anyon radikali gibi reaktif türlerin süpürülme etkinlikleri ölçümüne uyarlanarak gıda 
antioksidanlarının tüm test gereksinmelerini karĢılayacak nitelikte bir antioksidan ölçüm paketine 
evrilmiĢtir. CUPRAC buluĢuna ilaveten çalıĢma grubumuz; Folin, ferrisiyanür ve seryum(IV) esaslı 
ET-testlerine de çeĢitlemeler getirmiĢtir. Diğer yandan saha ölçümlerinde, endüstriyel süreçlerde, gıda 
hammadde, ara ürün ve atık analizlerinde, biyokimyasal örneklerde duyarlı tayine olanak veren, 
otomasyona elveriĢli spektroskopik sensörler ve nanoproblar da günümüzde büyük geliĢme 
göstermektedir. Özelde polisülfonat iĢlevsel gruplu Nafion membran yüzeyinde geliĢtirilen CUPRAC 
(bakır(II)-indirgeyici antioksidan kapasite) ve DMPD (N, N-dimetil-p-fenilendiamin) sensörleri TAC 
ve oksidatif durum ölçmede, etiketlenmemiĢ veya iĢlevselleĢtirilmiĢ soy metal (Au

0
/Ag

0
) 

nanotanecikleri ile magnetit (Fe3O4) nanopartikülleri esaslı sensörler ise antioksidanlar, tiyol 
bileĢikleri, hidrojen peroksit ve nitrit tayinlerinde çalıĢma grubumuzca kullanılmıĢlardır.   
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ATOMĠK SPEKTROMETRĠDE W-SARMAL ATOM TUZAĞININ 
ATOMLAġTIRICI (ETA) VE BUHARLAġTIRICI (ETV) OLARAK 

KULLANIMI VE GĠRĠġĠMLERĠN ĠNCELENMESĠ  
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Kimya Bölümü, ODTÜ, 06800 Ankara, Türkiye 

2
Analitik Kimya Anabilim Dalı, Eczacılık Fakültesi, Gazi Üniversitesi, 06330 Ankara, Türkiye 

 
Elektrik direnci ile ısıtılan W-sarmal, atomik spektrometride diğer atomlaĢtırma sistemlerine seçenek 
oluĢturan bir aygıttır; atom tuzaklı elektrotermal atomlaĢtırıcı (ETA) ve atom tuzaklı elektrotermal 
buharlaĢtırıcı (ETV) olarak da kullanılabilir [1-3]. ETA kullanımında W-sarmal hem tuzak, hem de 
atomlaĢtırıcı olarak iĢlev görmektedir. ETV‘de ise, atom tuzaklama ve uçucu türlerin salınması W-
sarmal üzerinde yapılırken, atomlaĢtırma ve sinyalin oluĢtuğu ortam ısıtılmıĢ bir kuvars 
atomlaĢtırıcıdır (QTA). Örneğin sisteme sunulması hidrür oluĢturma ile yapılmıĢtır. ETA ve ETV 
olarak iki ayrı kullanım karĢılaĢtırılacaktır. ETA ve ETV için, özellikle giriĢim davranıĢlarında önemli 
farklar bulunmaktadır. ÇalıĢmada analit olarak Bi, giriĢim yapan elementler olarak da diğer hidrür 
oluĢturan elementler arasından As, Sb, Se, Sn ve Te seçilmiĢtir; deneylerde Rh kaplı W-sarmal ve 
laboratuvarda üretilmiĢ gerekli aygıtlar kullanılmıĢtır. ETA için giriĢimler genelde sinyalin 
bastırılması yönünde, ETV için ise sinyalin artırılması yönünde etkin olmaktadır. Sonuçların ayrıntılı 
olarak incelenmesi için çift kanallı bir hidrür oluĢturma aygıtı da geliĢtirilmiĢtir. 120 s örnek toplama 
ile gözlenebilme sınırları ETA ve ETV için sırasıyla 0,018 ve 0,026 ng/mL olarak saptanmıĢtır. 
Önerilen sistem, grafit fırın ve benzeri duyarlı analiz tekniklerine ekonomik bir seçenek 
oluĢturmaktadır.  
 
Referanslar 
[1] O. Cankur, N. ErtaĢ ve O.Y. Ataman, J. Anal. At. Spectrom. 17 (2002) 603–609.  
[2] F. Barbosa, S.S. de Souza ve F.J. Krug, J. Anal. At. Spectrom. 17 (2002) 382–388. 
[3] O. Alp ve N. ErtaĢ, J. Anal. At. Spectrom. 23 (2008) 976-980.  
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ANALĠTĠK KĠMYA VE SPEKTROSKOPĠ NEREYE GĠDĠYOR? 
 

Ali Rehber Türker 
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Kimya bilimi içinde analitik kimyanın günümüzdeki önemi ne kadardır? Analitik Kimya için doğru 
olmayan genel yaklaĢımlar nelerdir? Analitik Kimyanın yetersiz görüntüsünün suçlusu kimlerdir?  
Analitik Kimyanın, çok çeĢitli alanlar üzerindeki yadsınamaz etkileri nelerdir? Analitik Kimya nereye 
gitmektedir? Bu soruların yanıtını günümüzün önemli Analitik Kimyacılardan olan Profesör Valcárcel 
yayımladığı makalede tartıĢmıĢtır [1].  
Analitik Kimya, bazı önyargılardan dolayı tam olarak algılanamamıĢtır. Sağlık, beslenme, tarım, 
hijyen, ulaĢım, spor, giyinme, kültür gibi birçok alanda doğru ve zamanında kararlar vermek için 
güvenilir (biyo)kimyasal bilgilere çok fazla ihtiyaç duyulmasına rağmen, Analitik Kimya, Kimya'nın 
ikinci sınıf disiplini olarak dikkate alınmaktadır. Aslında Analitik Kimyanın konusu olan analiz, 
sentez ve kuramla birlikte kimya üçgeninin köĢelerini oluĢturan üç ögeden biridir. Analitik Kimyanın 
ikinci sınıf disiplin olarak algılanmasının nedeni, analitik kimyacıların kendilerinin, diğer 
disiplinlerdeki kimyacıların ve diğer alanlardaki bilim insanlarının hatalı tutumlarıdır.  
Analitik Kimyanın iki temel amacı (i) yüksek ölçüm kalitesine ulaĢmak (yüksek doğruluk, düĢük 
belirsizlik) ve (ii) analitik problemleri çözmektir. Analitik Kimyanın iki temel hedefi ise (i) daha fazla 
ve daha iyi (biyo)kimyasal bilgi elde etmek ve (ii) daha az insan kaynağı ve mümkün olduğunca daha 
düĢük risk ile daha az malzeme ve zaman harcamaktır [1]. Bu amaçlar ve hedefler çeliĢmekle birlikte 
bu hedef amaçlara ulaĢmak için çaba gösterilmelidir. 
Analitik Kimya diğer bilim dallarıyla (Fizikokimya, Organik Kimya, Ġnorganik Kimya ve Uygulamalı 
Kimya, Kimya Mühendisliği) verimli iç iliĢkiler ve diğer bilim ve teknoloji dallarıyla (ör. Fizik, 
Biyoloji, Matematik, Mühendislik) verimli dıĢ iliĢkiler kurmalıdır. Analitik Kimya, ancak verimli 
analitik AR-GE sağlayarak bağımsız ve saygın bir disiplin haline gelebilir [1]. Analitik AR-GE 
merkezleri, yeni cihazlar veya reaktifleri analitik cihaz veya kimyasal madde üreticilerine 
aktarmalıdırlar. Tamamen bilinmeyen bir örneğin nitel ve nicel analizini hızlı bir Ģekilde yapan tek bir 
cihaz yoktur. Ancak birden fazla cihazın bir araya getirilmesiyle bu amaca ulaĢılabilir. LC-ICP-MS 
gibi birleĢik teknikler, kromatografçıların ve spektroskopistlerin bakıĢ açılarını geniĢletmektedir [2, 
3]. GeliĢtirilmiĢ taĢınabilir cihazlar, analitik laboratuvarını ürünün üretildiği yere getirmiĢtir. Bu 
eğilim bugün yaygınlaĢmakta ve kendilerini "spektroskopist" olarak görmeyen, ancak spektrometre 
kullanan insanların sayısı giderek artmaktadır [2]. Birçoğu analitik kimyacı olan spektroskopistler de, 
maddeyi ölçmek için yeni ve daha iyi teknikler geliĢtirmeye devam ederek elde ettikleri bilgileri, 
insanları etkileyen problemlerin çözümünde kullanmaktadırlar [2]. Kanser araĢtırmacıları 
spektroskopik yöntemler kullanarak bir tümörün mikro çevresinin karmaĢık moleküler yapısını daha 
fazla öğrenmekte ve hastalığın teĢhisi için yeni hedefler belirlemektedirler. Spektroskopi kötü huylu 
veya iyi huylu kitleleri ayırt etmeye ve moleküler yapıdaki anormalliklerin kanserin ilerlemesine nasıl 
katkıda bulunduğu belirlemeye yardımcı olmaktadır.  
Analitik Kimya öğretiminde, Analitik Kimya sadece hesaplamalar, iyonik denge, titrasyonlar, 
gravimetri ya da aletli teknikler gibi kavramlarla iliĢkilendirilmemelidir. Bu önemli bir stratejik 
hatadır.  ―Analitik Kimyanın ana hedefi duyarlığı artırmaktır‖ gibi yanlıĢ genel yaklaĢımlar da 
günümüzde anlamını yitirmektedir. Analitik Kimyaya verilen önem günümüzde yavaĢ olmakla 
birlikte artmaktadır. Yeni bilim alanlarının açılmasında en önemli adımların bel kemiği, ilgili 
ölçümleri mümkün kılmak için yeni analitik teknikler cihazlar geliĢtirmektir.  
Referanslar 
[1] M. Valcárcel, Analytical and Bioanalytical Chemistry, 408 (2016) 13–21. 
[2] M. MacRae, Spectroscopy, 30 (2015) 50-57.  
[3] M. MacRae, Spectroscopy, 31 (2016) 44-52.  
  



XV. Ulusal Spektroskopi Kongresi-Yalova 17-19 Mayıs 2017 

 

6 
 

D06 

SPEKTROSKOPĠK METOTLARLA ĠNORGANĠK ANALĠZ 
SONUÇLARININ VALĠDASYONU VE ÖLÇÜM BELĠRSĠZLĠĞĠ 

 
Mehmet Yaman 

 
Fırat Üniversitesi, Fen Fakültesi, Kimya Bölümü, Elazığ 

Email: myaman@firat.edu.tr, ipacmy@gmail.com 
Tel: 05323059845 

 
Bir laboratuvar için akreditasyon olarak da tanımlanabilen validasyon, yapılan test ve analizlerin 
güvenirliğinin/geçerliliğinin belirli standartlara göre değerlendirilmesi, onaylanması ve bunun 
periyodik aralıklarla denetlenmesi sürecidir. Metod validasyonu, sonuçların izlenebilirliği ve ölçüm 
belirsizliği gibi temeller üzerine kurulu bulunan akreditasyon çalıĢmalarında tüm personele sürekli 
eğitim verilmesi öngörülmektedir. Özetle, duyarlık, kesinlik ve doğruluk terimleriyle ifade edilebilen 
validasyon, yöntemin analitik performansını değerlendiren tüm parametreleri kapsar. Bunlar; 
Doğruluk, Seçicilik, Duyarlılık, Tekrarlanabilirlik, tekrar üretilebilirlik, giriĢim yapan maddelerin 
tespiti ve engellenmesi, doğrusallık, Ölçüm aralığı, gözlenebilme sınırı (Limit of detection-LOD) ve 
tayin sınırı (Limit of quantitation-LOQ), sağlamlık (robustness ve ruggedness) Ģeklinde sayılabilir. Bu 
kapsamda değerlendirilen, izlenebilirlik ve ölçüm belirsizliği de önemli olup validasyon ve 
akreditasyonun vazgeçilmez iki parametresidir. 
Ölçüm belirsizliğinde, analitik Ģemada yer alan her basamaktan kaynaklanabilen belirsiz hatalar ayrı 
ayrı hesaplanıp sonuçta X=…±s ile verilir. Böylece sonucu kullananlara ölçümün kalitesi hakkında 
bilgi verir ve sonucun, gerçek değeri ne ölçüde temsil ettiğini gösterir. Akredite Laboratuvarların, 
kendi koĢullarında tüm belirsizlik kaynaklarını sistematik olarak inceleyip, belirsizlik değerlerini 
ölçüm sonucu ile birlikte rapor etmeleri gerekmektedir. Bu nedenle, bu sunumda Spektroskopik 
metotlarla inorganik analiz sonuçlarının validasyonu ve ölçüm belirsizliği üzerinde durulacaktır. 
Özellikle, hangi durumlarda tam metod validasyonunun ve hangi durumlarda kısmi metod 
validasyonunun yapılması gerektiğine iliĢkin örnekler verilecektir. 
 

Referanslar 
[1] Guide to Method Validation for Quantitative Analysis in Chemical Testing Laboratories  

(ISO 17025), Issue 4 February 2016. 
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Metalik nanopatüküller sıra dıĢı özelliklere sahip olup farklı özelliklerde üretimi son yılların önemli 
araĢtırma alanı olmuĢtur. Özellikle biyomedikal bilimler ve mühendislik alanlarında geniĢ uygulama 
alanları vardır. GümüĢ ve altın nanopartükülleri en iyi bilinen ve en çok uygulama alanı bulan 
türlerdir. Kimyasal analiz yöntemleri ile üretimleri yaygın olmakla birlikte ―yeĢil kimya‖ yoluyla 
üretimleri önemli bir araĢtırma alanı haline gelmiĢtir. Bu yöntemlerle üretilen nanopartüküllerin yüzey 
özellikleri ve stabiliteleri oldukça iyidir. Bu eĢsiz özellikleri nanopartükül yüzeyine antibadiler, 
ligandlar, ilaç etken maddelerinin bağlanabilmesine de olanak sağlamıĢtır. Üretim sonrası spektral 
analizler nanopartüküllerin yapısal özelliklerinin tanımlanmasında en önemli araçtır. Bu çalıĢmada 
metalik nanopartüküllerin yeĢil yöntemlerle üretimi ve spektral yöntemlerle karakterizasyonları 
özetlenecektir.  

 
ġekil 1. GümüĢ nanopartüküllerinin TEM görüntüleri, 20 nm (sol), 60 nm (orta), 100 nm (sağ). 

 

 
ġekil 2. Farklı boyutlardaki gümüĢ nanopartüküllerinin absorpsiyon spektrumları (sol)  

ve çay ekstraktı kullanılarak elde edilen spektrumu (sağ). 
 

Referanslar 
[1] K. Saware, B. Sawle, B. Salimath, K. Jayanthi, V. Abbaraju, Int. J. Res. Eng. Technol. eISSN: 2319-

1163. 
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DüĢük analit konsantrasyonu ve matriks etkisinden dolayı eser element ve türlerini su, gıda ve 
çevresel örneklerde atomik absorpsiyon spektrometresi (AAS) ile tayin edebilmek için ayırma ve 
zenginleĢtirme yöntemlerine ihtiyaç duyulmaktadır [1-4]. Eser elementlerin ayrılması ve 
zenginleĢtirilmesinde kullanılan sıvı sıvı ekstraksiyonu ve katı faz ekstraksiyonunda çok fazla organik 
çözücü ve toksik kimyasallar kullanılmaktadır. Bu durum çevre sorunlarına ve laboratuvarda çalıĢan 
araĢtırmacıda sağlık sorunlarına neden olmaktadır. Ġdeal örnek hazırlama teknikleri basit, hızlı ve 
organik çözücü tüketimi minimum düzeyde olması gerekir. Bu yüzden çevre dostu olan tekniklerin 
kullanılması giderek önem kazanmaktadır. Bu sunumda iyonik sıvı dağılımlı mikro ekstraksiyon 
metodu, üç fazlı sistemler, katılaĢma destekli organik damla mikro ekstraksiyon tekniği ve katı faz 
mikro ekstraksiyon yöntemi ile eser türlerin ayrılması, zenginleĢtirilmesi ve türlendirilmesi 
çalıĢmalarına örnekler verilecektir. Çevre dostu olarak bilinen iyonik sıvıların yaygın olarak 
kullanıldığı yöntemlerin en önemli avantajları; basitliği, hızlılığı ve yüksek zenginleĢtirme faktörleri 
sayılabilir [5]. Ayrıca supramoleküler çözücü mikro ekstraksiyonu ve değiĢken çözücülerin 
kullanıldığı mikro ekstraksiyon tekniklerindeki geliĢmeler anlatılacaktır. Arsenik, selenyum ve 
vanadyum türlemesinde kullanılan çevreci teknikler tartıĢılacaktır. Alev, grafit fırın, hidrür ve soğuk 
buhar oluĢturmalı AAS yöntemleriyle yapılan çalıĢmalar örneklerle anlatılacaktır. 
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SU VE GIDA ÖRNEKLERĠNDE BULUNAN KADMĠYUM’ UN 
ULTRASONĠK TĠTREġĠM TEMELLĠ SUPRAMOLEKÜLER ÇÖZÜCÜ 

SIVI FAZ MĠKROEKSTRAKSĠYONU SONRASI ALEVLĠ ATOMĠK 
ABSORPSĠYON SPEKTROMETRESĠ ĠLE TAYĠNĠ 
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Bu çalıĢmada su ve gıda örneklerinde bulunan kadmiyum‘ un supramoleküler çözücü sıvı faz 

mikroekstraksiyonu yöntemi ile zenginleĢtirilmesi sonrası mikro örneklemeli alevli atomik 

absorpsiyon spektrofotometresi ile tayinini içeren bir yöntem geliĢtirilmiĢtir. Supramoleküler çözücü 

oluĢumunda 1-dekanol ve Tetrahidrofuran kullanılmıĢtır.  Sulu çözelti ortamında bulunan Cd(II) 

iyonları pH 8‘ de 1,2,4 tiadiazol-2,5 ditiyol kompleksi halinde supramoleküler çözücü fazına ekstrakte 

edilmiĢ ve tayin edilmiĢtir. Yöntem üzerinden etkili olan önemli analitik parametreler optimize 

edilmiĢ ve optimum Ģartlar sırası ile Ģu Ģekildedir; Sulu çözelti pH‘ ı: 8, 1-dekanol hacmi: 0.2 mL, 

THF hacmi: 0.6 mL. Yöntemin doğruluğu sertifikalı referans madde analizleri ve ekleme-geri 

kazanma çalıĢmaları ile kontrol edilmiĢtir.  Yöntem için elde edilen gözlenebilme, tayin sınırı ve bağıl 

standart sapma değerleri sırası ile 0.46 µg L
-1

, 1.37 µg L
-1 

ve
  
5.1% Ģeklindedir. 
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SPECIATION OF SELENIUM IN WATER AND ENVIRONMENTAL 

SAMPLES 
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Selenium is one of the essential and trace element for good health but required only in a very narrow 
range. It makes accurate quantification of selenium at low concentrations progressively significant 
and challenging. Total concentration does not give enough information about toxicity and 
bioavailability of selenium. Selenium present in different oxidation states in aqueous solution but it 
mostly exists in Se(IV) and Se(VI) [1,2]. Deep eutectic solvents (DESs) are considered as an eco-
friendly and green solvents.  
A novel ultrasound-assisted liquid phase microextraction based on deep eutectic solvent (UALPME-
DES) was presented for separation, preconcentration and speciation of selenium in water and 
environmental samples. In proposed method, 3,3‘-Diaminobenzidine (DAB) was used as complexing 
agent. The concentration of selenium in DES rich phase was measured with electrothermal atomic 
absorption spectrometry (ETAAS). The effect of different parameters on the extraction efficiency 
including pH, ligand amount, type and volume of DES, sample volume, ultrasonication time, volume 
of THF and interfering ions were examined. In the optimum conditions, LOD, LOQ, preconcentration 
factor (PF) and % RSD were found as 4.61 ngL

−1
,
 
15.4 ngL

−1
, 25 and 4.6%, respectively. The 

accuracy of the proposed method was assessed by the analysis of certified reference materials. Under 
optimum conditions, recoveries of certified reference materials and spiked samples were obtained 
97%. The proposed method was successfully applied to water samples for Se(IV) and Se(VI) 
speciation and environmental samples for total selenium. 
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S03 

SYNTHESIS AND STRUCTURAL CHARACTERIZATION OF NON-
GEMINAL CIS-TRANS ISOMERS AND GEMINAL/NON-GEMINAL 

SUBSTITUTED DERIVATIVES OF CYCLOTRIPHOSPHAZENE WITH 
THE REACTIONS OF 1,1,3,3-TETRAMETHYLGUANIDINE. 

SPECTROSCOPIC INVESTIGATIONS OF THE PRODUCTS 
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The reactions of hexachlorocyclotriphosphazatriene, N3P3Cl6 [1] with 1,1,3,3-tetra-methylguanidine 
[2], in (1:1:2, 1:2:4 and 1:3:6) stoichiometries, in THF and dichloromethane solutions, at room 
temperature and under refluxing conditions yield a total of 7 novel products: two non-geminal cis-
trans isomers,  N3P3Cl4[HNCN2Me2]2 [3,4]; three geminal products, N3P3Cl4[HNCN2Me2]2 [5], 
N3P3Cl2[HNCN2Me2]4 [7] and  N3P3[HNCN2Me2]6 [9]; two geminal-nongemal, N3P3Cl3[HNCN2Me2]3 

[6] and N3P3Cl[HNCN2Me2]5 [8] derivatives. The structures of 3-9 have been determined mainly by 
HPLC-MS, 

31
P and

1
H NMR spectral data. The effect on the substitution pattern of variables such as 

the structure of the tetra-methylguanidine, nature of the reaction solvent, etc., are discussed in some 
detail. Attention is drawn to the importance of steric effects, Isomerisation reactions are referred to.  
The physical properties of guanidinocyclophosphazenes and halogenoguanidine cyclophosphazenes 
are discussed in some details. These include basicity studies, 

1
H and 

31
P NMR studies. Faraday effect 

measurements, etc. Attempts are made to correlate the above properties with quantum chemical 
calculations. The distinction between ground state and perturbed state properties is emphasized. 
Synthesis, structure, and properties of cyclophosphazenes and related compounds are described and a 
novel conformational behaviour is discussed and rationalized. 
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S04 

NĠKOTĠNAMĠD ĠÇEREN ÇĠNKO (II) KOMPLEKSĠNĠN 
(C6H11N2)[ZnBr3(C6H6N2O)] (1a) YAPISAL, SPEKTROSKOPĠK VE 

ELEKTRONĠK ÖZELLĠKLERĠ ÜZERĠNE TEORĠK BĠR ÇALIġMA  
 

Hacer GümüĢ 
 

Pazarlama ve Reklamcılık Bölümü, Gölcük Meslek Yüksekokulu, Kocaeli Üniversitesi, 41380, 
Kocaeli, Türkiye 

 
(C6H11N2)[ZnBr3(C6H6N2O)] (1a) molekülü Chunyan Li ve arkadaĢları [1] tarafından sentezlendi. 
Sentezlenen bu molekülün X-ıĢını tek kristal yapısı CCDC 994368 kodu ile Cambridge kristallografik 
yapı veri (CSD) tabanından alınıp GaussView paket programında açıp GAUSSIAN 09 da hesaplandı. 
Hesaplamalar yoğunluk fonksiyonu teorisi (DFT) metodu ile B3LYP ve HSEH1PBE temel setiyle gaz 
fazında ve taban durumunda gerçekleĢtirildi. (1a) molekülün geometri optimizasyonu yapılarak 
moleküldeki atomların uzay yerleĢimleri ve uzay yapısı belirlendi. Böylece, bağ uzunlukları (Å), bağ 
açıları (º) ve dihedral açıları (º) teorik olarak hesaplandı. Hesaplanan bu parametreler deneysel [1] 
verilerle karĢılaĢtırıldı. (1a) molekülünün titreĢim spektrumu (IR ve Raman) daha önce deneysel 
olarak 4000-400 cm

-1
 orta IR bölgesinde incelendi [1] teorik olarak da B3LYP ve HSEH1PBE 

metotları kullanılarak gaz fazında hesaplandı. Ek olarak moleküler sınır orbital (HOMO ve LUMO) 
enerjilerinin hesaplandı ve bu enerjilerden belirlenen elektronik özellikler (dipol moment, toplam 
enerji, elektronegatiflik, kimyasal sertlik ve kimyasal yumuĢaklık), mulliken atom yükleri populasyon 
analizi yapıldı. 
 

 
ġekil 1. (C6H11N2)[ZnBr3(C6H6N2O)] (1a) molekülünün atom numaraları. 
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SALĠSĠLAT PROBUYLA SPEKTROFOTOMETRĠK TAYĠNĠ 
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Hümik maddelerin geniĢ bir pH ve redüksiyon potansiyeli aralığında oksidasyona uğradıkları ve bu 
sırada, hidroksil radikali, fenoksi radikali ve süperoksit gibi reaktif oksijen türlerini oluĢturduğu 
bilinmektedir. Antioksidan ve perkositler gibi farklı indirgen ajanlar tarafından üretilen hidroksil 
radikallerinin salisilat probuna saldırması sonucu oluĢan 2,3-dihidroksibenzoat, 2,4-dihidroksi benzoat 
ve 2,5-dihidroksi benzoat türlerinin HPLC metoduyla kantitatif olarak tayin edilebilmektedir [1-3]. 
Salisilat probu ve redoks kromojen Cu(II)–neokuproin reaktifiyle de DHBA izomerlerinin toplam 
konsantrasyonları tayin edilebilmektedir [4]. Salisilat probu, hümik maddeler varlığında gün ıĢığının 
etkisiyle hidroksilasyona uğrayarak aynı hidroksilasyon bileĢiklerini üretir.  
Bu çalıĢmada, fotoreaktörde (254 nm, 400 W) hümik asit tarafından üretilen hidroksil radikallerinin 
salisilat probu yardımıyla yakalanması sağlanmıĢ ve bu sayede oluĢan hidroksillenmiĢ salisilat 
türlerinin toplam konsantrasyonları CUPRAC reaktifi kullanılarak spektrofotometrik yolla tayin 
edilmiĢtir. Periyodik olarak reaktörden alınan örneklerin CUPRAC absorbanslarından faydalanılarak 
fotohidroksilasyon reaksiyonunun kinetiği belirlenmiĢ ve sıfırıncı derece reakiyon özellikleri 
gösterdiği belirlenmiĢtir. Bu metod, hümik asitlerin fotohidroksilasyon reaksiyonları sonucu oluĢan 
hidroksile ürünlerin toplam konsantrasyonunun belirlenmesinde ilk defa olarak kullanılmıĢtır.  
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Diyabet dünyada milyonlarca insanın yaĢamı kalitesini olumsuz etkileyen önemli bir sağlık 
problemidir. Mevcut durumda diyabetin tam bir tedavi Ģekli olmasa da hastalığa bağlı 
komplikasyonlar kan Ģekerinin takibi ile önemli ölçüde azaltılabilir. Bu nedenle de hem evde kullanım 
testleri hem de klinik tarama için basit, ucuz, hızlı, doğru ve tekrarlanabilir sonuçlar elde edilen 
yöntemler geliĢtirmek önem arz etmektedir [1,2]. 
Kandaki glikoz konsantrasyonunu belirlemek için elektrokimyasal, elektrokemilüminesans, 
florimetrik, kolorimetrik, yüksek baĢınç sıvı kromatografi (HPLC) ve yakın kızıl ötesi optik 
yöntemler gibi birçok teknik kullanılmaktadır.  Diğer yöntemler ile karĢılaĢtırıldığında kolorimetrik 
yöntemler basit, ucuz, daha hassas ve seçici olmaları gibi özellikleri ile avantajlı hale gelmektedirler. 
Ayrıca renk değiĢimi gözle ayırt edilebildiğinden kolorimetrik biyosensör pahalı veya geliĢmiĢ aletler 
gerektirmez [3,4]. 
Bu çalıĢmada poli (3-aminofenilboronik asit) GOx / HRP bi-enzim sistemi ile sentezlendi ve enzim 
immobilize polimer biyokompozit kolorimetrik analiz ile glikoz tayini için kullanıldı. Glikoz 
tayininde etkili olan pH, süre, GOx/HRP oranı gibi parametreler optimize edildi. Hazırlanan sensörün 
glikoza karĢı seçici olduğu belirlendi. 
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Nikotinamid adenin nükleotid (NADH), biyolojik reaksiyonlarda redoks aracısı olarak önemli role 
sahip olan bir koenzimdir [1].  NADH‘ın eksikliği halinde halsizlik, depresyon, hipertansiyon, 
parkinson gibi ciddi hastalıklar ortaya çıkar ve bu nedenle kantitatif tayini önemlidir. Bu amaçla, 
kolorimetri [2], spektrofotometri [3] gibi yöntemler kullanılmaktadır. Hızlı, kolay, çevre dostu, düĢük 
maliyetli olması gibi avantajları nedeniyle elektrokimyasal yöntemler umut vericidir.  
Bu çalıĢmada, Au(111) yüzeyi, grafen (Gr) ve azure B (AB) içeren nanokompozit ince filmleriyle 
modifiye edilerek hazırlanan Gr-AB/Au(111) elektrot ile NADH‘ın amperometrik tayini çalıĢıldı. Gr 
tabakalarının hazırlanması, grafit çubuğun çalıĢma elektrotu olarak kullanıldığı bir elektrokimyasal 
hücrede sodyum dodesil sülfat‘ın (SDS) grafite oksidasyon ile katkılanması ve SDS-katkılanmıĢ grafit 
tabakalarının redüksiyon ile ayrıĢtırılması olarak iki aĢamalı bir elektrokimyasal süreçle yürütüldü [4].  
Gr-AB nanokompoziti, SDS‘nin, Gr-SDS süspansiyonundan, vakum filtrasyon ve yıkama iĢlemleriyle 
uzaklaĢtırılarak hazırlanan saf Gr süspansiyonuna AB ilavesiye elde edildi. Hazırlanan Gr-AB 
nanokompozit dispersiyonu, Au(111) yüzeyine damlatıp-kurutma yöntemiyle desteklenerek Gr-
AB/Au(111) elektrotu üretildi [5].  
ÇalıĢma elektrotu Gr-AB/Au(111), karĢıt elektrot platin tel ve referans elektrot Ag/AgCl olan, 0,1 M 
fosfat tamponu içeren bir elektrokimyasal hücreye, 780 mV sabit potansiyel uygulanarak ve NADH‘ın 
ardıĢık ilavesi ile elde edilen amperometri verisi ve kalibrasyon eğrisi ġekil 1‘de sunulmuĢtur. Bu 
verilerden, dedeksiyon limiti 0.15 µM, tayin sınırı 0.5-508 µM ve duyarlılık 0.51 µA. µM

-1
.cm

-2
 

olarak hesaplanmıĢtır. Bu çalıĢma Atatürk Üniversitesi (proje no: 2014/59 ve 2015/351) tarafından 
desteklenmiĢtir. 
 

 
ġekil 1. Gr-AB/Au(111) NADH sensörü için amperometri verisi (a) ve kalibrasyon eğrisi (b). 
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Günümüzde ağır metallerin çeĢitli gıda ve çevre örneklerindeki analizi, çevrede ve canlılarda birikme 
özelliği göstermeleri, toksik olmaları ve kanserojen etkileri nedeniyle oldukça önemli bir konu haline 
gelmiĢtir [1-3].  
Eser düzeyde bulunan Pb(II) iyonlarının manyetik katı faz ekstraksiyonu ile zenginleĢtirilmesinde 
adsorban olarak poliakrilamid modifiye edilmiĢ SiO2/Fe3O4/Nanoelmas hibrit materyali 
sentezlenmiĢtir. Bu yeni hibrit materyal Raman, FT-IR, SEM, SEM-EDX ve BET yöntemleri 
kullanılarak karakterize edilmiĢtir. Yöntemin optimizasyonu için pH, elüent cinsi, örnek hacmi ve 
matriks etkileri gibi parametreler model çözelti ortamında incelenmiĢ ve optimize edilmiĢtir. Pb(II) 
iyonları pH 7,0‘de 50 mg adsorban üzerinde kantitatif olarak geri kazanılmıĢtır. Elüsyon iĢlemi 
sonrası son hacimdeki analit deriĢimleri alevli atomik absorbsiyon spektrometresi ile ölçülmüĢtür. 
Yöntem çeĢitli çevresel örneklerde kurĢun tayinine uygulanmıĢtır.  
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Son 20 yılda yapılan bilimsel çalıĢmalar sulu ortamlarda bulunan bazı mikrokirleticinin 
organizmaların normal hormonal fonksiyonlarını engelleyip endokrin sistemlerini bozabileceğini 
ortaya koymuĢtur. [1]. Sentetik olarak üretilen ve doğal ortamların dengesini bozabilecek bu 
kimyasallar evsel ve endüstriyel atık sulara karıĢmakta, konvansiyonel atık su arıtma tesislerinde 
giderilemeyip alıcı ortamlara deĢarj edilmekte ve doğal sularda, içme suyu kaynaklarında, hatta 
beslenme zincirlerine ulaĢarak birikmektedir [2]. Bundan dolayı, çevreye doğrudan ya da dolaylı 
yollarla karıĢarak doğal hayatı tehdit eden bu kimyasalların uzaklaĢtırılması oldukça önem 
taĢımaktadır.  
Bu çalıĢmada farmasötik kimyasallar olarak bilinen naproksenin, aktif karbon ve spirulina ile 
modifiye edilmiĢ çapraz bağlı CHT-PVA biyokompoziti kullanılarak sulu ortamdan adsorpsiyon 
yöntemiyle giderilmesi amaçlanmıĢtır. Bu doğrultuda organik materyal-CHT-PVA biyokompozit 
malzemelerin üretimi için gluteraldehit çapraz bağlayıcı olarak kullanılmıĢtır. Bu biyokompozit 
filmler (AC):(CHT-PVA) ve (SPĠ):(CHT-PVA) 1.0-3.0 (g/g) arasında değiĢen oranlarda hazırlanmıĢ 
ve naproksen‘in sudan iyileĢtirilmesi için yeni adsorbanlar olarak kullanılmıĢtır. Bu yeni 
adsorbanların reaksiyon mekanizmaları ġekil 1‘de gösterilmiĢtir. Naproksen giderimi amacıyla 
yapılan tüm adsorpsiyon denemeleri UV Spektrofotometre ile analiz edilmiĢtir. Kompozitlerin yapısı, 
bileĢimi ve termal özellikleri, SEM, TGA-DSC, FTIR, XPS ile karakterize edilmiĢ ve mekanik 
özellikler, üniversal gerilme mukavemeti ve uzama test cihazı ile belirlenmiĢtir. (AC):CHT-PVA ve 
(SPĠ):CHT-PVA‘nın adsorpsiyon performansları, kesikli adsorpsiyon deneyleri ile çözelti 
konsantrasyonu, pH, sıcaklık ve zamanına göre araĢtırılmıĢtır. Elde edilen veriler ile adsorpsiyon 
izotermleri, kinetik ve termodinamik özellikler değerlendirilmiĢtir. 
 

 
ġekil 1. AC-CHT-PVA ve SPĠ-CHT-PVA biyokompozit malzemelerin reaksiyon mekanizması. 
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Reactions of hexachlorocyclotriphosphazatriene, N3P3Cl6 [1] with 1-amino-2-propanol [2], in (1:1:2 
and 1:3:6) mole ratios, in THF and acetonitrile solutions, at room temperature and under refluxing 
conditions yield a total of 5 novel products: one monospiro derivative, N3P3Cl4[O-HC-CH3-CH2-NH] 

[3]; three parallel and antiparallel substituted dispiro isomers, N3P3Cl2[O-HC-CH3-CH2-NH]2 [4,5 and 
6] and one thris-spiro derivative, N3P3[O-HC-CH3-CH2-NH]3 [7]. 
Their structures were established by elemental analysis, HPLC-MS, 

31
P and 

1
H NMR spectral data. 

Stability constants were determined using a simple potentiometric titration. Spectroscopic data, 
product types and relative yields are compared witht hose of the previously investigated derivatives of 
N3P3Cl6 [1] with mono-functinal NaOCH3 and aliphatic difunctional amines. The introduction of 
chiral derivatizing reagent has greatly facilitated the determination of enantiomeric purity by NMR. 
The premise, first verified by Pirkle for otically active solutes in chiral solvents, that the NMR spectra 
of enantiomers are nonequivalent in a dissymmetric environment. Since the magnitude of the chirality 
induced shift, ∆ δ, has proven to be a sensitive probe of steric enironment, it is expected tat chiral shift 
reagents C4, where + denotes one optical isomer of the chelate, will produce a differential shift, ∆ ∆ δ, 
between the resonances of equivalent nuclei in an enantiometric pair (R, S). 
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DNA kalıtım ve gen ekspresyonundan sorumlu olan biyomoleküldür. Farklı DNA türlerinin farklı 
ligandlarla olan etkileĢimlerinin belirlenmesi büyük bilimsel değere sahiptir [1]. Çift zincirli, tek 
zincirli ve G-quadrupleks gibi DNA formları kalıtımda, metabolik yolaklarda ve gen ekpresyonunda 
görev alan önemli nükleik asit yapılarıdır. Bu yapılarda modifikasyonlara neden olacak etkileĢimler 
metabolik yolaklarda bozulmaya, hücre iletiĢiminde hasara, kansere, nörodejeneratif rahatsızlıklara 
sebep olabilmektedir. Tüm bu potansiyelinden dolayı küçük moleküllerin nükleik asitlerin dizi ve 
konformasyonuna özgü etkileĢim tipleri göstermesi bu moleküllerin farklı biyolojik uygulamalarda 
kullanılmasını sağlar [1-3]. Bu nedenle, farklı nükleik asit tipleriyle çeĢitli etkileĢim tiplerine sahip 
özel moleküllerin çalıĢılması büyük bir bilimsel öneme sahiptir. 
Bu çalıĢmada merkez atomu olarak indiyum(III) metali içeren ftalosiyanin bileĢiğinin ct-DNA ve 
cMYC, VEGF, Nukleoline, TEL 21, KRAS oligonükleotidleri ile etkileĢimleri araĢtırılmıĢtır. 
Bağlanma mekanizmaları ve bağlanma sabitleri, konformasyonal değiĢimleri Circular Dichroism, 
UV-VIS, floresans spektroskopi, erime deneyleri ve vizkozimetrik teknikler kullanılarak 
araĢtırılmıĢtır.  
 

 
ġekil 1. Ġncelenen Ligand-DNA etkileĢimi 
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Bryofitler, ciğerotları (Marchantiophyta), boynuzlu ciğerotları (Anthocerotophyta) ve kara 
yosunlarınıda (Bryophyta) kapsayan nemli veya değiĢken koĢullara dayanıklı geniĢ bir bitki ailesidir 
[1]. Eski Hindistan ve Çin kültüründe doğal ilaç olarak yaraları iyileĢtirmek için kullanılmıĢ, 
günümüzde ise daha geniĢ kullanım bandına sahip olup farmakoloji, tarım ve biyoteknoloji alanı gibi 
değiĢik alanlarda kullanımı gittikçe artmaktadır [2,4]. Amerika BirleĢik Devletleri Ulusal Kanser 
Enstitüsü tarafından yapılan araĢtırmada 184 karayosunu türü ve 23 ciğerotu türü anti-tümöral etki 
bakımından incelenmiĢ ve 43 türün etkili olduğu bulunmuĢtur [4]. Dicranum cinsi Dicranacea 
ailesinden olup 86 türü içeren en geniĢ karayosunu cinsinden biridir ve Avrupanın çoğu yerinde çok 
yaygın görülür [5]. Dicranum birçok türünün ekstraktlarının biyolojik aktivite çalıĢmaları yapılmıĢ 
olup oldukça yüksek biyolojik aktivite sonuçlarına sahip olanlar mevcuttur [5,7]. 
Literatürde birçok çalıĢmada karayosunlarının çözücü (metanol, etanol, su, v.b.) ekstraktlarının, 
biyolojik aktivite tayinleri yapılmıĢtır [6,7]. Bu çalıĢmada kullanılan, Dicranum scoparium Hedw. 
karayosununun değiĢik çözücü ekstraktlarının birçok biyolojik aktivite (antioksidan, antimikribiyal, 
antiproliferatif v.b.) tayiniyle ilgili çalıĢmalar bulunmaktadır [7,8]. Bu çalıĢmada, Dicranum 
scoparium Hedw. ve Dicranum bonjeani var. roellii Barnes karayosunlarının Clevenger ile 4 saat 
boyunca destilasyonları yapılarak uçucu yağları elde edilmiĢtir. Uçucu yağlar, GC/MS ve GC/FID 
cihazına verilerek elde edilen spektrum ile beraber kimyasal bileĢimleri aydınlatılmıĢtır. Son olarak, 
uçucu yağların HPLC saflıktaki n-hexan çözücüsündeki çözeltilerinin, antimikrobiyal aktivite testleri 
yapılmıĢtır. Yapılan bu iĢlemlere dair literatürde herhangi bir çalıĢmaya rastlanmamıĢtır.  
Yapılan analizde Dicranum scoparium Hedw. karayosunun %97.28 lik kısmı aydınlatılmıĢ olup 
toplamda 37 bileĢen bulunmuĢtur. Dicranum bonjeani var. roellii Barnes karayosunda 35 bileĢik 
bulunmuĢ ve %99.38 kısmı aydınlatılmıĢtır. Toplam bileĢimlerinin sırasıyla; 23 bileĢik %85,64, 25 
bileĢik %88.86‘sını terpen ve terpenoid sınıfı bileĢikler oluĢturmaktadırlar. Antimikrobiyal aktiviteler 
MIC (minimum inhibition concentration) yöntemine göre belirlenmiĢtir [9]. Antimikrobiyal aktivite 
sonuçlarına göre her 2 uçucu yağın kullanılan 8 suĢta oldukça etkili sonuçlar verdiği ve 
antititüberküloz (Mycobacterium smegmatis) etkinliğe sahip oldukları gözlenmiĢtir. 
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Vardenafil piperazin türevli, fosfodiesteraz 5 enzimi inhibitörü ve vasodilatör olarak görev yapan bir 
bileĢiktir. Siklik guanosin monofosfatın yıkımını inhibe eder ve bu sayede kas relaksasyonunu 
engeller ve vazodilitasyon sağlayarak özellikle erektil disfonksiyon rahatsızlığının tedavisinde 
kullanılır [1]. Yapılan çalıĢmada akut verilen vardenafil etkin maddesinin sıçanların karaciğerleri 
üzerindeki etkileri araĢtırılmıĢtır. Analizi gerçekleĢtirmek için 20 winstrar albino cinsi erkek sıçan 
tedarik edildi. ÇalıĢma gruplarına 20 mg/kg miktarında vardenafil farmasötik preparatı verildi. 1-2 ve 
8. saatlerde sakrifiye edilen ratların karaciğer dokuları alındı. Kontrol grubundaki 5 örnek de sakrifiye 
edildi ve bütün örnekler -80 

0
C‘de buzdolabında saklandı. Daha sonra 100 mg örnekler 400 µL 

metanol ile homojenize edildi. +4 
0
C‘de yapılan 1 saatlik karıĢtırma aĢamasından sonra örnekler 

10000 g de 10 dakika santrifüje edildi. Supernatant kısmı toplanan örnekler analiz için Q-TOF 
cihazına alındı.  Mobil faz olarak %0,1 formik asit içeren deiyonize su ve asetonitril kullanıldı. 
Gradient elusyon uygulanan sistemde toplam analiz süresi 30 dakika olarak belirlendi. Agilent 
ZORBAX Eclipse Plus C18, 2.1 × 100, 1.8 μm kolonu kullanılmıĢtır. Purin (m/z : 121.0509) ve HP-
921 (m/z : 922.0098) referans olarak kullanıldı. Elektron Sprey Ġyonizasyon yöntemiyle (ESI) pozitif 
iyon modunda alınan spektrumda 60-600 m/z aralığı değerlendirildi ve alınan spektrumlar katlı 
değiĢim analizi (Fold Change Analysis) gerçekleĢtirmek üzere XCMS programına aktarıldı. 2500 
farklı parametrenin iĢlendiği çalıĢmada retensiyon zamanı 0.5 dakikanın üzerinde olan değerler iĢleme 
alındı. Katlı değiĢim değeri 1.5‘in altında olan değerler ile p değeri 0.1‘in üzerinde olan değerler filtre 
edilerek 20 kadar biyomarker akut vardenafil uygulaması için belirlendi. Yapılan çalıĢma ile 
vardenafilin hangi yolaklar üzerinde etkin olduğu ya da olabileceği tespit edilerek akut vardenafil 
uygulamasına karĢın karaciğer metabolom haritası çıkartıldı. 
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Metabolitler vücutta kimyasal tepkimelere katılan veya ürün olarak ortaya çıkan, molekül ağırlığı 
1500 Da‘nun altında olan kimyasal bileĢiklerdir [1]. Metabolomik, belirli bir zaman diliminde 
hücrelerde, dokularda ve fizyolojik sıvılarda ve diğer hücre bileĢenlerinde görevi bulunan 
metabolitlerin yüksek hassasiyette analitik teknikler kullanılarak saptanması, tanımlanması ve 
miktarının belirlenmesidir [2]. Assit sıvısı, çeĢitli hastalıklar sonucu karın boĢluğunda toplanan 
patolojik sıvıya verilen addır. Assit ayırıcı tanı, bu sıvıdan yola çıkılarak, assit oluĢumuna sebep olan 
hastalığa tanı koyma iĢlemidir. Bu çalıĢmada, farklı hasta gruplarından toplanan assit sıvılarında 
metabolit profilleme çalıĢmaları için, LC-Q TOF- MS yöntemi geliĢtirilmesi ve bu sayede farklı 
ekstraksiyon yöntemleri (metanolle çöktürme-ultrafiltrasyon), farklı kromatografik kolonlar (C18-
HILIC) ve farklı iyonlaĢma modları (Pozitif-Negatif iyonlaĢma) kullanılarak en yüksek sayıda 
metabolitin tanımlanabilmesi amaçlanmıĢtır. Malign nedene bağlı assiti olan pankreas kanserli 
hastalardan (T grubu) ve malign nedene bağlı olmayan assiti olan kalp yetmezliği bulunan (C grubu) 

hastalardan alınan altıĢar adet assit sıvısı numunesi 150 L olacak Ģekilde karıĢtırılmıĢ ve T ile C 
grubu için ayrı ayrı ‗pooled sample‘ adı verilen karıĢım numuneleri oluĢturulmuĢtur. T ve C grupları 
için hazırlanan numuneler yukarıda sözü edilen farklı ekstraksiyon teknikleri, farklı kolonlar ve farklı 
iyonlaĢma modlarında analiz edilerek optimum koĢulların bulunmasına çalıĢılmıĢtır. ÇalıĢma 
sonucunda ekstraksiyon için ultrafiltrasyon tekniği, kromatografik ayrım için HILIC kolon ve MS için 
pozitif mod seçeneği kullanarak, en yüksek anlamlı metabolit piki sayısına ulaĢılmıĢtır. Farklı 
yöntemler için tespit edilen metabolit sayılarına ait liste Tablo 1‘de sunulmuĢtur. Proje geliĢtirilen ve 
optimize edilen analitik yöntemle, assit ayırıcı tanıda metabolit profilleme ve hedeflenmiĢ analiz 
çalıĢmaları ile devam etmektedir.  
 
Tablo 1. Farklı ekstraksiyon yöntemleri (metanolle çöktürme-ultrafiltrasyon), farklı kromatografik 

kolonlar (C18-HILIC) ve farklı iyonlaĢma modları (Pozitif-Negatif iyonlaĢma) kullanılarak bulunan 
metabolit sayıları 

Kolon HILIC C18 

Mod Pozitif Negatif Pozitif Negatif 

Eks.Yöntemi MeOH Ultrafiltrasyon MeOH Ultrafiltrasyon MeOH Ultrafiltrasyon MeOH Ultrafiltrasyon 

Toplam Pik 487 519 387 188 168 246 81 83 

 

Referanslar 
[1] Becker, S., Kortz, L., Helmschrodt, C., Thiery, J.,Ceglarek, U. (2012) LC–MS based 
metabolomics in the clinical laboratory. Journal of Chromatography B, 883, 68-75.       
[2] Theodoridis, G.A., Gika, H.G., Want, E.J.,Wilson, I.D. (2012) Liquid chromatography–mass 
spectrometry based global metabolite profiling: A review. Analytica Chimica acta, 711, 7-16.      
 
Bu çalıĢma 114S306 numaralı TÜBĠTAK projesi ile desteklenmiĢtir. 
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Ġlaç endüstrisi dünyada ve ülkemizde çok önemli bir yere sahiptir. Sağlıklı bir toplum yaratılması ve 
sağlıklı bir yaĢam sürdürülebilmesinde ilaç endüstrisi, günümüzde en yüksek araĢtırma-geliĢtirme 
potansiyeline sahip alanları barındırır. Bir yandan artan özellikli ve ölümcül hastalıklarla mücadelede 
yeni ilaçların keĢfi, diğer yandan uzayan yaĢam süresinin kaliteli bir yaĢama döndürülebilmesi, 
küresel ekonomide sınırları aĢan yoğun rekabet koĢulları ilaç endüstrisinin diğer endüstrilerden 
farklılaĢmasına neden olmaktadır. Hastalıklar için tedavi yöntemlerinin belirlenmesi ve bu hastalıklar 
için ilaç geliĢtirilmesi uzun zaman alan aĢamalar sonucunda ortaya çıkar. Bu aĢamalar pahalı, zaman 
alan zorlu aĢamalardır. Ġlaç haline gelecek molekül klinik aĢama süreçleri, hayvanlar üzerinde yapılan 
deneyler, insanlar üzerinde yapılan deneyler olarak belli süreçlerden geçerek son olarak onay alma 
aĢamasına gelmektedir. Bazı hastalıkların tanısının konmasında MR spektroskopisinden faydalanılır. 
Bitkisel kaynaklardan esinlenerek ilaçlar sentezlenmektedir, bu sentezlerin doğru bir Ģekilde 
ilerlemesi için molekül yapılarının tanımlanması için çeĢitli spektroskopik yöntemler bulunmaktadır. 
Bu molekül yapılarının tanımlanması için IR, NMR ve MS gibi önemli spektroskopik yöntemlerden 
faydalanılmaktadır. Bu çalıĢma ile spektroskpik yöntemlerin hastalık tanısının konmasında, ilaç 
geliĢtirme ve geliĢtirilen ilacın onay sürecinde kullanımı hakkında bilgi verilmesi amaçlanmıĢtır. 
 

Referanslar 
[1] Aslan M, Doğan M, GümüĢ Doğan D, Yakıcı C, Alkan A, Pelizaeus-Merzbacher Hastalığı ve MR 
Spektroskopi Bulguları: Vaka Sunumu, Ġnönü Üniversitesi Tıp Fakültesi Dergisi, 2003 
[2] Takanashi J, Sugita K, Osaka H, Ishii M, Niimi H. Proton MR spectroscopy in Pelizaeus-
Merzbacher disease. Am J Neuroradiol 1997; 18: 533-5. 
[3] J.A. DiMasi, R.W. Hansen and H.G. Grabowski, ―The Price of Innovation: New Estimates of 
Drug Development Costs,‖ Journal of Health Economics 22 151-185. (2003) 
[4] Özer Ünal D, Ġlaç GeliĢtirme Sürecinde Spektroskopik Analizler, XIV. Ulusal Spektroskopi 
Kongresi, 2015 
[5] Bayram E, Topcu Y, Karakaya P, YıĢ U, Çakmakcı H, Hız Kurul S, Makrosefali ayırıcı tanısında 
Canavan hastalığı: Olgu sunumu, Ġzmir Dr. Behçet Uz Çocuk Hast. Dergisi 2012; 2(2):107-110 
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Ġndüktif EĢleĢmiĢ Plazma Kütle Spektroskopisi kantitatif yapı tayinlerinde en çok tercih edilen 
sistemdir. 
Bu sistem, benzer sistemler olan Atomik Absorbsiyon Spektrometresi, Optik ve Emisyon sistemlerine 
sahip Ġndüktif EĢleĢmiĢ Plazma ve ayrıca katı faz numunelerin analizini yapan X IĢınları Floresans 
Spektroskopisi‘nden; dedeksiyon limitleri, örnek çeĢitliliği, kantitatif analiz yanında kalitatif analiz 
yapabilmesi ve daha kısa sürede daha çok numunenin sonucunu tayin etmesi bakımından daha 
avantalı ve daha çok tercih edilen sistemdir. 
Ġndüktif EĢleĢmiĢ Plazma Kütle Spektroskopisi ile yapılan analizlerde bazı numunelerin sonuçlarında 
stabilite sorunu yaĢanmaktadır. Bu sorunların bazıları numunelerin hazırlanma safhasında bazıları ise 
kalibrasyon standartları, yıkama çözeltileri ve enjeksiyon çözeltilerine yapılacak müdahaleler ile 
giderilebilir.  
Bu çalıĢmada farklı matrikslere sahip numunelerde oluĢan sapmalar için çeĢitli optimizasyon 
çalıĢmaları yapılmıĢtır. 

 
Referanslar 
[1] <https://www.inorganicventures.com/common-problems-hg-au-si-os-and-na> Tarih: 29.03.2017. 
[2] ISO 17294-1:2006 Water Qualitiy-Application of Inductively Coupled Plasma Mass 
Spectrometry-Part 1: General Guideleness 
[3] Trace elements - As, Cd, Hg, Pb and other elements. Determination by ICP-MS after pressure 
digestion. (NMKL 186, 2007) 
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Özellikle dere sularında metal katyonlarının ve metaloidlerin kalitatif ve kantitatif tayini, gerek 
jeokimyasal açıdan yer altı cevher kaynaklarının belirlenmesinde gerekse deniz akıntılarının takip 
edilmesinde büyük önem taĢır [1]. Oksoanyon oluĢturabilen ağır metal katyonları, alkali ve oksijence 
zengin sularda oksoanyon formlarına dönüĢerek stabilize olurlar, bu sebeple de daha yüksek 
konsantrasyonlarda gözlenirler [2]. Hızlı ekonomik geliĢmenin ve ĢehirleĢmenin bir sonucu olarak su 
havzalarının kirlenmesi kaçınılmazdır. Yalova Ģehri de bu tehlikeyle karĢı karĢıyadır.  Yalova sahil 
Ģeridi, tam olarak körfezin Marmara Denizine açıldığı noktada olmak sebebiyle, akıntıların 
sürüklediği, körfez sanayi iĢletmelerinin endüstriyel atıkları ve tersane atıklarıyla kirlenmektedir.   
Bu çalıĢmada, Samanlı ve Safran Derelerinde yer alan toplam 7 noktadan ve iki dere arasındaki sahil 
Ģeridinin 3 noktasından alınan su ve sediman fazı örneklerinde, EPA 200.8 talimatına uygun olarak     
ICP-MS ile yapılan analizlerde, Cu, Cd, Co, Ni, As, Pb, Mn, Zn, Sb, Mo, V katyonları tayin edilmiĢ, 
derelerdeki ve sahil Ģeridindeki ağır metal katyonlarının içerik ve kompozisyonları değerlendirilmiĢtir.   
 

Referanslar 
[1] K.H. Johannesson, W. Berrylyons, E.Y. Graham, K.A. Welch, Aquatic Geochemistry 6: 19–46, 
Kluwer Academic Publishers, 2000, Netherlands,  
[2] G.A. Doyle, W. B. Lyons, G.C.Miller, S.G. Donaldson, Appl. Geochem. 10 (1995) 553–564.  
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Hümik asitler, redoks aktif özellikte, heterojen yapılı organik makro moleküllerdir. pH ve Eh (redoks 
potansiyeli) değeri artan ortamda elektron verme yetenekleri artar[1]. Günümüzde doğal 
antioksidanlara olan ilginin gittikçe artması sebebiyle, medikal veya besin katkısı amaçlı kullanılmak 
üzere, doğal ham baĢlangıç maddelerinden antioksidanların eldesi önem kazanmıĢtır [2]. Hümik asit, 
sahip olduğu fenolik ve polifenolik gruplar üzerinden serbest radikal yakalayıcısı gibi davranarak 
antioksidan özellik gösterir. Polifenolik yapı üzerindeki ikincil sübstitüentler, indüktif ve mezomerik 
etkilerle fenolik –OH gruplarının elektron verme yeteneklerini arttırırlar. Hümik asitlerin antioksidan 
özellikleri baĢlıca kateĢol, hidrokinon gibi fenolik gruplardan kaynaklanmaktadır [3]. Bu durum, 
hümik asitlerin antioksidan kapasitelerinin yanı sıra fenolik grup konsantrasyonlarının da 
belirlenmesinin önemini arttırır. Hümik asitlerin Toplam Antioksidan Kapasiteleri (TAC) ile ilgili 
olarak yapılan çalıĢmalar ABTS yönteminin uygulamasıyla sınırlıdır [4,5]. 
Bu çalıĢmada beĢ farklı kaynaktan elde edilen hümik asit numunelerinin Toplam Antioksidan 
Kapasiteleri (TAC), CUPRAC, Folin-Ciocalteu ve katı-sıvı ekstraksiyon temelli QUENCHER-
CUPRAC ve QUENCHER-Folin Ciocalteu metotları ile tayin edilmiĢtir. Sonuçlar, Gallik asit 
Ekivalent Antioksidan Kapasitesi (GAEAC) olarak verilmiĢ ve denemelerden elde edilen sonuçlar 
birbirleriyle kıyaslanmıĢtır.  
 

Referanslar 
[1] M. Aeschbacher,C.Graf, R.P.Schwarzenbach, M.Sander, Antioxidantproper- ties of humic 
substances, Environmental Science and Technology. 46(2012)4916–4925. 
[2] L.I. Valuev, T.A.Valueva, I.L.Valuev,N.A.Plate, Polymersystemsforcontrolled release of 
biologically activecompounds, Usp.Biol.Nauk.43(2003)307–328. 
[3] O.V. Smirnova, I.V.Efimova, S.L.Khil‘ko, Antioxidant and pro-oxidant activity of ascorbic and 
humic acids in radical-chain oxidation process, Russ.J.Appl. Chem. 85(2012)252–255. 
[4]Schlichting, Rimer D.L., Eckhardt K.U., Heumann S., Abbott G.D., Leinweber P., Soil Biol. 
Biochem. 58 (2013) 16-26. 
[5] H.Ö. Ünlü, Y. Karakurt, J. Food, Agric. Environ. 8 (2010) 434 – 438. 
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Galantamin hidrobromür hafif-orta Ģiddette Alzheimer hastalığı belirtilerinin tedavisinde kullanılan 
bir kolin esteraz inhibitörüdür. Asetilkolinesteraz enzimini reversibl olarak ve kompetitif bir Ģekilde 
inhibe eder (1). Kimyasal adı (4aS,6R,8aS)–5,6,9,10,11,12–hekzahidro–3–metoksi–11–metil–4aH 
[1]benzofuro[3a,3,2–ef][2]benzazepin–6–ol hidrobromürdür (ġekil 2.1). Kapalı formülü C17H22BrNO3  
olan galantamin hidrobromürün molekül ağırlığı 368,27 g/mol dür Galantamin hidrobromür beyaz 
renkte kokusuz tozdur(2). 
Bu çalıĢmada galantaminin farmasötik preparatlarda, tayini için hidroksil grupların analizinde spesifik 
bir belirteç olan 5-dimetilamino-naftalen-1-sülfonil klorür (dansil klorür) ile türev oluĢumuna dayanan 
spektroflorimetrik bir yöntem geliĢtirildi. Galantamin ile dansil klorür arasındaki reaksiyonun 
optimum koĢulları incelendiğinde, reaksiyon pH 10,5‘da, oda sıcaklığında 30 dakika içerisinde, 
belirteç/galantamin mol oranı 2,13 olduğunda reaksiyon tamamlanmaktadır. OluĢan galantamin ile 
dansil klorür türevi, diklorometan ile ekstre edildi. Ekstrenin Floresans spektroskopi 
(Spektrofluorometre) cihazında 375 nm eksitasyon ve 537 nm emisyon dalga boyunda boĢ çözeltiye 
karĢı floresans Ģiddeti ölçüldü. Galantamin konsantrasyonu ve floresans Ģiddetleri arasında ölçü eğrisi 
hazırlandı. Doğrusallık, 1000-2000ng/mL aralığında gözlendi. 
GeliĢtirilen yöntem kapsüllerde galantamin miktar tayinine uygulandı. Sonuçlar USP (USP XXXII) 
yöntemiyle elde edilen sonuçlarla t- ve F- testleri kullanılarak istatistiksel olarak kıyaslandı. 
 

Referanslar 
[1] Rx Media Pharma (2015). Ġnteraktif Ġlaç Bilgi Kaynağı. 
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Patlayıcı, kendi enerjisiyle patlama yapabilen saf tek bir bileĢen veya birkaç bileĢenin karıĢımından 
oluĢan maddedir [1]. Nanoyapılı materyaller her geçen gün sadece bilimde artan bir önemde rol 
oynamamakta, ayrıca günlük yaĢamda giderek artan nanoyapılı materyal temelli ürünler piyasada 
yerini almaktadır. GeliĢtirdiğimiz yöntemlerden biri toprak ve yeraltı sularında 2,4,6-trinitrotoluen 
(TNT) ve 2,4,6-trinitrofenol‘ün (pikrik asidin) nicel tayinine olanak vermek üzere alkali ortamda 
oluĢan renkli anyonun, organik faza ekstrakte edilerek renk stabilizasyonuna dayanmaktadır [2]. Bu 
yöntemin tayin aralığı ve duyarlılığı arttırmak üzere Dowex 1-X8 (OH

-
 form) reçinesi üzerinde katı 

faz ekstraksiyonu yoluyla miktar tayinine dayanan yöntem geliĢtirilmiĢtir [3]. TNT‘nin hassas tayini 
için geliĢtirdiğimiz bir yöntem TNT‘nin disikloheksilamin (DCHA) reaktifi ile yük transfer kompleksi 
oluĢturması ve ekstraksiyonuna dayanmaktadır [4]. Bir diğer çalıĢmada DCHA‘in polimerik matrikse 
katılmasıyla oluĢturulan kolorimetrik sensör kullanılarak TNT ve metil-2,4,6-trinitrofenilnitramin 
(tetril) tayini yapılmıĢtır [5]. Heksahidro-1,3,5-trinitro-1,3,5-triazin (RDX) tayini için geliĢtirdiğimiz 
yöntem ise, RDX‘in indirgenme ürünlerini (amin bileĢikleri) amonyak için geliĢtirilmiĢ Berthelot renk 
reaksiyonunu kullanarak tayin etmeye dayanmaktadır [6]. Bunun dıĢında yaygın kullanım bulan 
birçok patlayıcının nicel analizini yapabilen, katı faz ektraksiyonu ile birleĢtirilmiĢ reflektometrik 
sensör de dünya literatürüne kazandırılmıĢtır [7]. Modern orduların gündeminde olan iki duyarsız 
patlayıcının (3-nitro-1,2,4-triazol-5-on (NTO) ve 2,2‘,4,4‘,6,6‘-hekzanitrostilben (HNS)) eser 
analizleri için yeni spektrofotometrik ve kromatografik analiz yöntemleri geliĢtirilmiĢtir [8]. Nitramin 
sınıfı patlayıcı maddelerden RDX ve octahidro-1,3,5,7-tetranitro-1,3,5,7-tetrazosin (HMX)‘in bir 
karıĢımda miktar tayinini yapabilen altın nanopartikül temelli kolorimetrik bir sensör geliĢtirilmiĢtir 
[9]. Teröristler tarafından kolaylıkla tedarik edilen maddelerden basitçe sentezlenebilen ve yaygın 
olarak kullanılan peroksit temelli patlayıcı triaseton triperoksit (TATP), asidik hidrolize tabi tutularak 
hidrojen perokside dönüĢtürülüp tarafımızca kolorimetrik ve nanopartikül esaslı çeĢitli sensörler ile 
tayin edilmiĢtir [10,11,12]. Laboratuvarımızda geliĢtirilen enerjetik malzeme tespit yöntemleri, 
duyarlılık ve seçimlilikleri açısından bu maddelerin üretimlerinden itibaren yararlı ömür, olası 
parçalanma, yaĢlanma, imha ve geri kazanım süreçlerinin her aĢamasında yararlı olmak üzere 
tasarlanmıĢ olup patlayıcı kalıntılarının saha analizleri de süratle gerçekleĢtirilebilmektedir.  
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Ülkemizde temel ve toksik elementlerin gıdalardaki düzeyi, örnekleme yöntemleri ve analiz metotları 
ile ilgili kriterleri kapsayan tebliğ ve yönetmelikler yayınlanmıĢtır. Bunların baĢında spektrokopik 
yöntemler gelmektedir. Spektroskopiyi tanımlamak istediğimizde, bir örnekteki atom, molekül veya 
iyonların, bir enerji düzeyinden diğerine geçiĢleri sırasında absorplanan veya yayılan elektromanyetik 
ıĢımanın ölçülmesi ve yorumlanmasıdır. Kullanım  alanları gün geçtikçe ilerleyen spektroskopi insan 
hayatında en önemli yaĢam kaynağı olan gıda alanında da önemli derecede ilerlenmesine olanak 
sağlamıĢtır. Spektroskopi de bulunan çoğu alt dallar gıda analiz kontrol alanlarında kullanılmaktadır. 
Gıdalarla taĢınan bakterilerin identifikasyonu ve karakterizasyonu için fenotipik yöntemlerin 
kullanımı yaygın flekilde devam etmekle birlikte, son yaklaĢımlar gıda kaynaklı patojenler için 
genotipik yöntemlerin kullanımına yöneliktir. Bu teknikler parmak izi yöntemleri olarak 
adlandırılmaktadır. FT-IR spektroskopisi hızlı ve kolay uygulanabilen bir yöntemdir. Günümüzde 
birçok kurumda mikroorganizmaların tanımlanması, biyofilm araĢtırmaları ve mikrobiyal 
kontaminasyonun analizi gibi konularda FT-IR spektroskopisi araĢtırmaları yürütülmektedir. Ayrıca 
780-2500 nm dalga boyu aralığındaki elektromanyetik radyasyonun absorpsiyonu temeline dayanan 
yakın kızılötesi (NIR) spektroskopisi, son zamanlarda gıda bileĢenlerinin analizinde giderek 
yaygınlaĢan, numuneyi tahrip etmeyen hızlı bir alternatif teknoloji olarak karĢımıza çıkmaktadır. Bu 
çalıĢma ile spektroskopinin gıda alanında kullanımına, önemine ve geleneksel gıda analiz 
yöntemlerinden üstünlüğüne dikkat çekmek amaçlanmıĢtır. 
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Medeniyetin ilk yıllarından beri, mantarlar, özellikle lezzetli olduklarından ve kendilerine has tat ve 
kokularından dolayı tüketilmiĢlerdir. Mantarların bugünkü kullanımı, geçmiĢten oldukça farklıdır. 
Çünkü mantarların kimyasal kompozisyonu hakkında birçok araĢtırma yapılmıĢ ve mantarların diyet 
içerisinde, hastalıklarla mücadele amaçlı olarak kullanılabilecekleri ortaya çıkarılmıĢtır [1]. Çin ve 
Japonya‘da yüzyıllardır kullanılan Ganoderma lucidum (Reishi) bağıĢıklık sistemine yaptığı katkılar 
ve yaĢlanmayı geciktirici etkilerinden dolayı ―ölümsüzlük mantarı‖ adıyla anılmaktadır. [2]. 
Zengin besin bileĢimi, vitamin, mineral, protein ve karbonhidrat bakımından yüksek, doymamıĢ yağ 
asitlerinin kıymetli katkısı ile yağ bakımından düĢük içerikleri yabani mantarları çok özel 
yapmaktadır [3]. Bu besinsel özelliklere ilaveten Tuber aestivum, özellikle kendilerine has lezzeti ve 
aromaları nedeniyle yüzyıllardır çorbalarda ve soslarda gıda aroma malzemesi olarak kullanılmakta ve 
belirli bir grup insan tarafından tercih edilmektedir [4]. Yenilebilir ve ticari potansiyeli olan Tuber 
aestivum (syn. Tuber uncinatum) mantarı uygun dönemlerde toplandıktan sonra kimyasal bileĢimleri 
belirlendi. Yeni ekstraksiyon ve numune hazırlama teknikleri geliĢtirilerek UPLC-ESI-MS/MS ile 
fenolik bileĢik profilleri, B grubu vitaminleri, C vitamini içeriği ve serbest amino asit içeriği, 
Headspace GC/MSD ile yağ asidi kompozisyonları ve aroma bileĢenleri, HPLC-DAD ile A, D, E ve 
K grubu vitaminleri, HPLC-RID ile Ģeker profilleri analiz edildi. 
Elde edilen analiz sonuçlara göre Tuber mantar örneğinin fenolik bileĢik bakımından zengin olduğu 
tespit edilmiĢtir. Tuber aestivum örneklerinde majör olarak, p-hidroksibenzoik asit, (12.29±0.37µg/g); 
gentisik asit, (12.25±0.27µg/g); protokateĢuik asit, (10.53±0.74µg/g) ve vanilik asit, (8.68±0.10µg/g) 
bileĢikleri tespit edildi. Ayrıca Tuber aestivum‘un 100g‘mında 50.20±0.81mg izolösin, 57.77±0.66mg 
lösin, 52.72±1.04mg valin ve 49.89±1.06mg fenilalanin gibi essential amino asitlere rastlanıldı. Her 
iki mantarın yağ asidi bileĢenleri GC-MS cihazı kullanılarak kalitatif ve kantitatif olarak belirlendi. 
Buna göre Tuber aestivum‘da majör olarak %75.53 linoleik asit (C18:2n6c), %13.63 palmitik asit 
(C16:0) ve %7.21 oranında oleik asit (C18:1n9c) yağ asitlerine rastlanıldı. Mantar bünyesindeki 1-
okten-3-ol ve diğer aroma maddelerinin varlığı taze numuneler kullanılmak suretiyle Headspace GC-
MS cihazı ile tespit edilmiĢtir. 
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Dengeli beslenme, büyüme ve geliĢmenin en hızlı olduğu bebeklik çağında önem arz etmektedir (1, 
2). Bu amaca yönelik tamamlayıcı olarak kollanılan bebek ek gıdaları da diyetin önemli bir parçası 
olarak yer alabilmektedir. Ülkemiz pazarında tüketilen baĢlıca bebek ek gıdaları süt, meyve ve tahıl 
türevleri olarak karĢımıza çıkmaktadır (3). 
ÇalıĢmamızda meyve pürelerindeki lüzumlu elementlerden Co, Mn, Zn, Cu, Fe, Mo ve Mg‘ un 
biyoeriĢilebilir düzeyleri irdelenmektedir. Bu amaçla in-vitro yöntemlere dayalı örnek hazırlama 
iĢlemleri sonrası indüktif eĢleĢmiĢ plazma-kütle spektrometresi (ICP-MS) tekniğinden yararlanılarak 
biyoalınabilir miktarlar saptanmaktadır. Sonuçların analitik kalitesi ―bebek ek gıdası‖ temelli standart 
referans malzeme ile doğrulanırken; giriĢim anlamında karĢılaĢılan problemler çözülerek toplam 
element analizleri ve biyoeriĢilebilir düzeyler arasında günlük alım değerlerine göre risk 
değerlendirmeleri yapılmaktadır.  
 

Dipnot: ÇalıĢma, 115Z128 numaralı TÜBĠTAK projesi ile desteklenmektedir.  
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Gıdalarda protein oksidasyonunun baĢlaması ve geliĢimi gıda bilimcileri arasında son zamanlarda ilgi 
çeken bir konudur. Gıdalardaki oksidatif reaksiyonların geliĢmesi zorunlu aminoasitlerin kayıplarına 
ve protein karbonilleri ve çapraz bağların oluĢmasına yol açmaktadır. Protein oksidasyonun 
tanımlanmasında genellikle protein karbonilleri kullanılmaktadır. Ancak, histidin, fenilalanin ve 
triptofan kalıntılarının oksidasyonu sonucunda protein karbonilleri oluĢmamaktadır. Protein 
oksidasyonunun tanımlanmasında protein karbonillerine alternatif olarak, triptofan floresansının kaybı 
incelenmektedir. Bu çalıĢmada, gıda proteinlerinde nitrit kullanımıyla meydana gelen oksidasyon 
boyunca triptofan floresansı kayıplarının miktarı ölçülerek triptofan azalıĢını değerlendirmek için 
kullanılan spektrofluorometrinin uygunluğu değerlendirilmiĢtir. Model sistemlerin oluĢturulmasında, 
oksidasyon baĢlatıcı olarak nitritin yanı sıra hidrojen peroksit ve demir klorür, gıda proteini olarak 
bovine sığır albümin, kazein ve miyofibriller protein kullanılmıĢtır. Oksidasyon geliĢimi 37 °C de 24 
saat boyunca incelenmiĢtir ve örnekleme 0, 0.5, 1, 6, 12 ve 24. saatlerde gerçekleĢtirilmiĢtir. 
OluĢturulan model sistemlerde, protein karbonilleri HPLC-FLD ile triptofan kayıpları ise 
spektrofluorometri ile ölçülmüĢtür. Her iki yöntem arasındaki iliĢki incelenmiĢtir. ÇalıĢma 
sonuçlarına göre, spektrofluorometrinin gıda proteinlerindeki oksidatif bozulmanın 
değerlendirilmesinde kullanımının basit ve hızlı bir yöntem olduğuna karar verilmiĢtir. Triptofan 
kayıplarının ölçümünün, protein karbonilleri ile karĢılaĢtırıldığında protein oksidasyonunun 
değerlendirilmesinde doğru bir yöntem olduğu tespit edilmiĢtir.   
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Milyonlarca yıldan günümüze değin varlığını sürdürebilen ve her yönüyle doğaya ve dolayısıyla 
yaĢama katkılar sunan bal arısı gerek yapısı gerekse davranıĢları bakımından diğer hayvanlardan 
oldukça farklı özelliklere sahip olmasına karĢın bu süreç boyunca insanlığın hep yanında olmuĢtur. 
Binlerce yıldır insanlara sunduğu balın yanında, zaman zaman kendi yaĢamı pahasına çekinmeden 
kullandığı iğnesi ve insana verdiği acı bile tedavi edici bir ilaç niteliğindedir [1].  
Arı ürünlerinden biri olan bal, arılar tarafından çiçeklerden ve meyve tomurcuklarından alınarak 
yutulan nektarın arıların bal midesi denilen organlarında invertaz enzimi sayesinde kimyasal değiĢime 
uğramasıyla oluĢan ve kovandaki petek hücrelerine yerleĢtirilen çok faydalı bir besindir. Nektar bala 
çevrilirken arılar sağladıkları invertaz enzimi sayesinde sakkarozu inversiyona uğratarak fruktoz ve 
glikoz Ģeklinde basit Ģekerlere dönüĢtürür. Balın türüne göre değiĢmekle birlikte büyük bir kısmı 
karbonhidrat-su karıĢımından oluĢmaktadır. Ayrıca bal bünyesinde fenolik yapılı bileĢikleri, serbest 
amino asitleri, organik asitleri, mineralleri, vitaminleri ve enzimleri de ihtiva eder [3]. Vitamin, 
fenolik bileĢik ve serbest amino asit içeriği ve çeĢitliliği çiçek ballarının orijini ve kalitesi hakkında 
bilgiler vermektedir [2-4]. Bu çalıĢmada Kayseri Ġlimizden tedarik edilen Geven ballarının HPLC-
RID cihazı ile Ģeker profili, UPLC-ESI-MS/MS ile serbest amino asitleri, fenolik yapılı bileĢikleri ve 
suda çözünebilen vitamin içeriği belirlenmiĢtir.  
Geven balı diğer çiçek ballarından rahatlıkla ayrılabilen kendine has fiziksel, kimyasal ve duyusal 
özelliklere sahiptir. Bu çalıĢmada, HPLC-RID cihazı kullanılarak fruktoz, glikoz, sakkaroz ve maltoz 
miktarları, ultra performanslı sıvı kromatografisi ve sıralı kütle spektrometrisi (UPLC-ESI-MS/MS) 
cihazı kullanılarak da geven ballarının fenolik bileĢikleri, amino asit profilleri ve suda çözünebilen 
vitamin içerikleri incelenmiĢtir. UPLC-ESI-MS/MS cihazında 32 adet fenolik bileĢik ve 20 adet 
serbest amino asit tanımlanmıĢtır. ÇalıĢılan geven ballarında 23 tane fenolik, 19 adet ise amino asit 
bileĢiğine rastlanılmıĢtır.  Ayrıca çalıĢılan ballarda 218.70 μg/kg Nikotinamid, 211.34 μg/kg Nikotinik 
asit, 72.48 μg/kg, Askorbik asit, 38.72 μg/kg Piridoksin ve 18.14 μg/kg Riboflavin vitaminleri tespit 
edilmiĢtir. 
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4-Heptiloksibenzoik asit, 4-oktiloksibenzoik asit ve 4-noniloksi benzoik asit sıvı kristallerinin (ġekil 
1) optik absorpsiyon ve kararlı durum floresans spektrumları farklı polariteye sahip organik 
çözücülerde incelendi. Monomer ve dimer 4-alkiloksibenzoik asit sıvı kristallerin taban durum ve 
uyarılmıĢ durum dipol momentleri Bilot-Kawski [1], Lippert-Mataga [2, 3], Bakhshiev [4], Kawski-
Chamma-Viallet [5] ve Reichardt [6] solvatokromik kayma metotları kullanılarak belirlendi. 
Monomer, dimer ve Au sübstitüentli monomer ve dimer sıvı kristallerin HOMO-LUMO enerji 
aralıklarının ve dipol momentlerinin uygulanan dıĢ elektrik alan altındaki değiĢimleri teorik olarak 
incelendi. DıĢ elektrik alan altında, Au sübstitüentli monomer sıvı kristaller yarı iletken karakter 
özelliği gösterirken, Au sübstitüentli dimer sıvı kristaller E=0.04 V/Å dıĢ elektrik alan etkisiyle 
metalik karaktere yakın bir özellik göstermektedir. 4-Alkiloksibenzoik asit sıvı kristallerin spesifik ve 
spesifik olmayan solvatokromik davranıĢları Kamlet-Taft [7, 8] ve Catalan [9, 10] solvatokromik 
yöntemleri ile incelendi.  

 

 
ġekil 1. Monomer ve dimer 4-alkiloksibenzoik asit sıvı kristallerin geometrik Ģekilleri. 
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Biyo esaslı poliüretan sentezinde hem bitkisel yağlar hem de bitkisel yağların  epoksidasyonu ile elde 
edilen  epokside yağlar yenilenebilirlik açısından önemli bir  kaynak oluĢturmaktadır[1,2,3]. Bu 
çalıĢmada, petrol esaslı polioller yerine epokside mısır yağı kullanılarak hazırlanan biyo esaslı 
poliüretan filmler diizosiyant varlığında yüksek sıcaklıkta kürlenmiĢtir.  Mısır yağının peroksi asetik 
asit varlığında    epoksidasyonu ile elde edilen   epokside mısır yağı FTIR, 

1
H

 
NMR ve 

13
C
 
NMR ile 

karakterize edilmiĢtir. DoymamıĢlık oranı yüksek olan mısır yağının epoksidasyonu sonucu oluĢan 
oksiran halkalarının izosiyanat grupları ile tepkimeye girerek üretan gruplarını oluĢturması bir baĢka 
deyiĢle epokside yağların kürlenme davranıĢları FTIR spektroskopisi yardımıyla izlenmiĢtir. 
Epoksidasyon iĢlemi sırasında hidrolize uğrayan oksiran halkalarının oluĢturduğu hidroksil 
gruplarının kürlenme üzerindeki etkisi spektroskopik olarak incelenirken poliüretan filmlerin istenilen 
özelliğine göre OH/NCO oranı belirlenmiĢtir.  
 
 

 
 

ġekil 1. Epokside yağ ve diizosiyanatın kürlenme mekanizması [3] 
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[3] Y. Fourati, R. B. Hassena, G. Bayramoğlu, S. Boufi., A One Step Route Synthesis of Polyurethane 
Newtwork from Epoxidized Rapeseed Oil, Progress in Organic Coatings, 105 (2017) 48–55 . 
 

TeĢekkür 
Bu çalıĢma TÜBĠTAK 114M828 nolu proje kapsamında desteklenmiĢtir. 

 



XV. Ulusal Spektroskopi Kongresi-Yalova 17-19 Mayıs 2017 

 

37 
 

S28 

OKSADĠAZABOROL BĠLEġĠKLERĠNDE C=N, B-N VE B-O 
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Son yıllarda, ilaç kimyasında bor içeren yeni bileĢikler özellikle de B-N ve B-O bağı içeren 
heterosiklik boron bileĢikleri biyolojik aktivite gösteren önemli moleküller olarak gösterilmektedir [1-
3]. Bu nedenle, sentezini gerçekleĢtirdiğimiz oksadiazaborol bileĢikleri [4] (ġekil 1) B-N ve B-O bağı 
içerdiği için önemli moleküllerdir. Ayrıca, oksadiazaborol halkasındaki oksijen-azot-bor içeren beĢ 
üyeli aromatik olmayan yapı oldukça ilginçtir ve bu bileĢiklerde C=N, B-N ve B-O bağlarına 
sübstitüent etkinin olabileceği düĢünülmüĢtür. Sentezlediğimiz 3-fenil-5-(sübstitüefenil)-4,5-dihidro-
1,2,4,5-oksadiazaborol (1a-r) bileĢiklerinde heterohalkada bulunan C=N, B-N ve B-O bağlarının IR 
titreĢim dalga sayılarına sübstitüentin etkisi SSP (Single Substituent Parameter) analizi ve DSP (Dual 
Substituent Parameter) analizi yapılarak incelendi. Hesaplamalarda, teorik IR titreĢim dalga sayıları 
Gaussian 03W DFT B3LYP/6-31G++(d,p) metodu ile minimum enerjili konformasyonlar esas 
alınarak hesaplandı. Deneysel ve teorik sonuçların birbiriyle uyumlu olduğu belirlenmiĢtir. C=N, B-N 
ve B-O bağları için IR titreĢim frekansları incelendiğinde ise dalga sayılarının elektron çekici 
sübstitüentler ile azaldığı, fakat elektron salıcı sübstitüentler ile arttığı görülmüĢtür. Bu sonuç normal 
indüktif etki ile açıklanmıĢtır. 
 

 
ġekil 1. 3-fenil-5-(sübstitüefenil)-4,5-dihidro-1,2,4,5-oksadiazaborol (1a-r) bileĢiklerinin yapısı. 
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Fenil Salisilat (PS) sıvı kristalinin UV-görünür absorpsiyon ve kararlı durum floresans spektrumu 
farklı polariteye bağlı çözücülerde ve oda sıcaklığında ölçüldü.  Tüm elektronik geçiĢler çözücüye 
bağlı olarak yorumlandı. Molekül içi hidrojen bağı ve enol-keto tautomerizm‘nin konformasyonlar 
üzerine etkisi incelendi. Taban ve uyarılmıĢ durum dipol momentleri solvatokromik kayma metotlar 
olan Lippert-Mataga [1, 2], Bakshiev [3], Kawski-Chamma-Viallet [4, 5] ve Reichardt metotları [6] 
kullanılarak bulundu. Spesifik ve spesifik olmayan etkileĢimleri hem kantitatif hem de kalitatif olarak 
olarak incelemek için Kamlet-Taft solvatokromizmi ve Catalan solvatokromizmi incelenmiĢtir [7].  
Teorik olarak uyarılmıĢ ve taban durumları dipol momentleri DFT/B3LYP/6-31G(d,p) ve 
TDDFT/B3LYP/6-31G(d,p) metot ve temel seti kullanılarak bulunmuĢ olup, HOMO, LUMO ve MEP 
yorumlanmıĢtır. 

 

 

 

 

 

 

 
 

 

 

 

 

 

 

 
 

 

 

 

 
ġekil 1. PS‘nin DFT/B3LYP/6-31G(d, p) ve TD-DFT/B3LYP/6-31G(d, p) ile hesaplanan taban ve uyarılmıĢ 

durum dipol momentleri, molekül içi H-bağları ve polar olmayan çözücüler içerisinde absorbans ve floresans 

spektrumları 
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Mikroalgler güneĢ ıĢığı yardımıyla H2O ve CO2‘i bünyelerine alıp karmaĢık organik bileĢiklere 
dönüĢtürebilme, bu bileĢikleri bünyelerinde muhafaza edip hücre dıĢına salabilme özelliğine sahip 
mikroorganizmalardır. Mikroalgler, protein, karbohidrat ve yağ içeriğinin yanı sıra çok farklı 
antioksidan özelliğe sahip olan karotenoid bileĢikleri üretirler. Stres Ģartları altında mikroalglerde 
lipid ve/veya karotenoid üretiminin arttığı bilinmektedir. Son yıllarda bazı karotenoidlerin insan 
sağlığı üzerine etkileri konularında çalıĢmalar yapılmaktadır.  
Çok değiĢkenli kalibrasyon tekniklerinden temel bileĢen regresyon analizi (PCR) ve kısmı en küçük 
kareler regresyon analizi (PLS) kullanılarak örnek hazırlama iĢlemi gerektirmeden karmaĢık matrisler 
için doğru ve kesin analitik sonuç elde edebiliriz. Çok değiĢkenli kalibrasyon teknikleri kullanılmadan 
önce spektrum veya kromatogram verilerinin özelliklerinin dikkatlice incelenip ham verilerin analize 
hazırlanması gereklidir. ÇalıĢmamızda farklı konsantrasyonlarda karotenoid bileĢikleri içeren test ve 
validasyon setleri hazırlanmıĢtır. Validasyon ve test setleri çözeltileri HPLC-DAD cihazı ile analiz 
edilmiĢtir. Elde edilen spektroskopik ve kromatografik veriler, ön iĢlem teknikleri ile analize 
hazırlandıktan sonra PCR ve PLS analizleri yapılmıĢtır. Daha sonra farklı H2O2 konsantrasyonlarında 
oksidasyona uğratılmıĢ Chlamydomonas reinhardtii mikroalginde bulunan karotenoidler, PCR ve PLS 
ile belirlenmiĢtir. Ortalama karekök hata değerleri validasyon ve test set için karĢılaĢtırılmıĢtır. 
Gerçek örnekler, validasyon ve test setleri ile yapılan çalıĢmamızda PCR ve PLS teknikleri ile 
örneklerin karotenoid miktarları baĢarılı bir Ģekilde tahmin edilmiĢtir.     
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Antrakinon yapılı doğal bileĢikler tıp, eczacılık, kozmetik, biyo ve nano malzeme alanlarında 
kullanılabilen biyoaktif maddelerdendir. Bu antrakinon türevi bileĢikler doğada birçok farklı bitkide 
bulunmaktadır.  Bunlardan en çok bilinenleri sarı kantaron ve aloe vera bitkisileridir. Bu bitkiler etkin 
madde olarak antrakinon içermekte olup kullanımlarının birçok hastalık için tedavi edici etki 
gösterdiği bilinmektedir. Örneğin; Rubiaceae bitkilerindeki antrakinonların; antifungal, hipotansif, 
analjezik, antimalarial, antioksidant, antilösemik ve mutasyon yapıcı etkileri bulunmaktadır [1]. Birer 
antrakinon türevi olan dantron ve kinizarin moleküllerinin deri kanserinde hücre çoğalması ve 
antimetastatik aktivitenin incelenmesi çalıĢılmıĢ ve transglutaminaz aktivitesinin artmasıyla tümör 
hücrelerinde büyümenin azaldığı gözlenmiĢtir [2].  Aloe vera bitkisinin aktif bileĢenlerinden birisi 
olan emodin antrakinon türevi, göğüs kanserinde HER-2 çakıĢmasını tirosinkinaz aktivitesiyle 
düĢürmektedir. Aynı zamanda androjen reseptörleri (AR) transkriptinal aktivite AR çekirdeğindeki 
translokasyon ve AR parçalanmasıyla sağlar. Aloe emodin ise göğüs kanseri hücrelerine karĢı östrojen 
reseptörleri üzerinden kanserli hücre ölümü gösterebilir [3]. 
 

            
 

ġekil 1. Tiyo ve amino antrakinon anologlarının Fluoresans ve UV spektrumları 
 
Yeni tiyo ve amino antrakinon anologları yeni bir metodla (Patent No: TR2016/19610) sentezlendi. 
Elde edilen bileĢikler kolon kromatografisi yöntemiyle saflaĢtırıldı. Yapıları spektroskopik 
yöntemlerle (FT-IR, NMR, UV vb.)  aydınlatıldı. Ürünlerden bir tiyoantakinon bileĢiğinin elde edilen 
single kristali ile bileĢiğin üç boyutlu yapısı çözüldü ve moleküller arası bağları hakkında bilgi 
edinildi.   
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Doğal siklodekstirinler, niĢastanın glikoziltransferazla parçalanıp en az altı glikopiranoz ünitesinden 
oluĢan halkalı yapılardır ve modifiye edilerek suya ilgisi az olan ilaç moleküllerini içinde tutarak 
membranlardan geçmelerini sağlar. Amfifilik siklodekstrinlerin (ACD) polimer makromolekül veya 
sürfaktan (yüzey aktif madde) kullanmadan kendiliğinden nanopartikül oluĢturabilme yeteneğine 
sahiptirler. Bu özellikleri nedeniyle nano ölçekte ilaç taĢıyıcı sistem olarak kullanılmaktadır. Ayrıca 
bu makromolekülerin bazı kanser hücre hatları üzerinde belirli bir moleküler iĢlemler sırasının 
sonunda normal hücrelerde göstermeyip sadece kanserli hücreler üzerinde kanser hücrelerin ölümü 
Ģeklinde apoptotik etki gösterdiği bilinmektedir. Bu çalıĢmada taze hazırlanmıĢ ve in 
vitro karakterizasyonu tamamlanmıĢ, antikanser ilaç taĢıyıcı sistem olarak kullanımı kaynaklara 
girmiĢ siklodekstrin nanopartiküllerin kanser hücreleri üzerine antikanser etki mekanizması proteomik 
çalıĢmalarla incelenmiĢtir. MCF7 meme kanseri hücre hatları, ACD ile iĢleme tabi tutulmuĢ ve 
antiproliferatif yani çoğalmayı önleyici etkinin gözlendiği deriĢimde çalıĢmalar yapılmıĢtır. ACD ile 
çoğalmanın önlendiği yani iĢlem görmüĢ hücre hatları olarak kullanılıp ve T grubu Ģeklinde; hiçbir 
Ģekilde iĢlem görmeyen grup ise kontrol grubu olarak kullanılıp ve C grubu Ģeklinde 
isimlendirilmiĢtir. Daha sonra T ve C gruplarından hücre stoplazmasının sıvısından sitozolik 
fraksiyonlar elde edilip bu gruplardaki protein miktarları tespit edilmiĢtir. Proteomik çalıĢmalarda, 2 
boyutlu jel elektroforez (2D jel elektroforez) ile ayrılan T ve C gruplarına ait proteinler için imaj 
analizi çalıĢmaları yapılmıĢtır. T ve C grupları için farklılaĢtığı tespit edilen proteinler Matriks 
Yardımlı Lazer Ġyonizasyon Kütle Spektrometrisi (MALDI-TOF MS) ile analiz edilip ve peptid 
dizileme çalıĢmaları (peptide mass fingerprint) ile tanımlanmıĢtır. Bu çalıĢmada T grubunda miktarı 
en az 1,5 kat artan ve azalan proteinler bulunmuĢtur (T grubunda, hepatom kaynaklı büyüme faktörü, 
heterojen nükleer ribonüleoprotein, kromozom protein homoloğu I gibi proteinlerin miktarları 
sırasıyla 2.0, 3.7 ve 28.3 kat artmıĢtır ve D-3-fosfogliserat dehidrojenaz, keratin gibi proteinler ise 
sırasıyla 2.8 ve 2 kat azalmıĢtır). MCF7 meme kanseri hücre hatları üzerine siklodekstrin 
nanopartiküllerin etkisi sonucunda tanımlanan proteinlerin antikanser aktivite ile iliĢkisi olduğu tespit 
edilmiĢtir. 
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Proteomik, hücresel faaliyetlerin protein seviyesinde incelenmesini sağlayan genomik çalıĢmaları 
tamamlayan çalıĢma alanıdır 

(1, 2)
. Proteomik çalıĢmalarda kütle spektroskopisi  sağladığı yüksek 

duyarlılık ve kesinlik ile proteomik çalıĢmalarda kullanılan yegane analitik sistemdir
(3).

 Kütle 
spektroskopisi bazlı proteomik çalıĢmalarda daha doğru ve yüksek duyarlılıkta analiz edilebilmesi için 
proteinlere ait peptitlerin analiz öncesi kromatografik yöntemlerle ayrılması sıkça kullanılan 
yöntemler arasındadır. Bu amaçla kanaynaklarda yapılan çalıĢmalarda nano sıvı kromatografisi 
sıklıkla kullanılmasında karĢın sistemin sahip olduğu sağlımlık ve tekrarlanabilirlik problemleri 
analizleri güçleĢtirmektedir 

(4).
 Bu çalıĢma içerisinde nano sıvı kromatografisine alternatif olabilecek 

ultrabasınçlı sıvı kromatografisi yöntemi geliĢtirilerek caco-2 kolon kanseri hücrelerine ait proteinler 
analiz edilmiĢtir. Ayrıca bitkisel temelli hemostatik ajanın kanser hücreleri üzerindeki çoğalmayı 
durdurucu etkisi proteomik açıdan incelenmiĢtir. ÇalıĢmalarda UPLC akıĢ hızı 0.1mL/dak. Olarak 
ayarlanırken hareketli faz olarak su ve asetonitril kullanılmıĢtır. Ayrıca peptitlerin pozitif mod 
içerisinde analiz edilebilmesi için formik asit kullanılmıĢtır. ÇalıĢmalarda caco-2 kolon kanseri 
hücrelerine ait proteinlerin nitel analizleri için UPLC ile ayrımı sğlanan peptitlerin MS/MS verileri 
elde edilerek gerçekleĢtirilmiĢtir. Nitel analiz çalıĢmalarında Andromeda arama programı kullanılarak 
Uniprot veri bankası içerisinde bulunan teorik MS/MS sonuçlarına karĢı tarama yapılmıĢ ve 745 
proteinin nitel analizi gerçekleĢtirilmiĢtir. Elde edilen proteinler gen ontoloji analizi ile 
değerlendirilmiĢtir. Ayrıca bitkisel temelli hemostatik ajanın kanser hücreleri üzerinde çoğalmayı 
durdurucu etkisi kontrol ve hemostatik ajanın 48 saat süreyle eklendiği gruplara ait hücrelerin 
proteinlerinin yarı nicel olarak değerlendirilmesi ile yapılmıĢtır.  Nicel analiz çalıĢmalarında 
Maxquant programı kullanılarak iĢaretsiz nicel analiz yöntemi kullanılmıĢtır. Elde edilen sonuçlar 
Perseus istatistik programında değerlendirilmiĢ ve yüksek oranda değiĢen proteinler yolak analizleri 
ile değerlendirilmiĢtir. Böylelikle bitkisel temelli hemostatik ajanın etki mekanizmasının hangi 
yolaklar üzerinden ve hangi protein hedefleri üzerinden olduğu araĢtırılmıĢtır. Yapılan çalıĢmalarda 
bitkisel temelli hemostatik ajanın HMGB1, p23, RNF169, CDK1 ve FASN gibi birçok kanser 
hedeflerini etkilediği saptanmıĢtır. Ayrıca kolon kanser hücrelerinin hemostatik ajana karĢı hangi 
yolaklar üzerinden direnç kazandığı yine proteomik çalıĢmalarla değerlendirilmiĢtir.  
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Spektroskopik analizler sentezlenen yeni organik bileĢiklerinin yapılarının aydınlatılmasında önemli 
bir yer teĢkil etmektedir. Bu yapı aydınlatılmalarında da organik kimya mekanizma bilgisi ve ölçülen 
verilerin uyumlandırılması önem arz etmektedir. Bu çalıĢmalarda kütüphanelerden yararlanılsa da bu 
veriler yeterli olmayıp temel organik kimya bilgisine de ihtiyaç duyulmaktadır. 
ÇalıĢmamızda spektroskopik yapı analizlerine örnek olarak Kinazolin-(3H)-4-On türevi uzun zincirli 
katyonik piridinyum tuzları örnek olarak sentezlenmiĢ ve yapı aydınlatılmasında FT-IR, 

1
H NMR ve 

13
C NMR spektroskopik analizlerden yararlanılmıĢtır. Bu bileĢiklerin endüstriyel önemi korozyon 

alanında kullanılabilir olmasıdır. Doğru yapı tayinlerinde ―nmrdb.org‖ web sitesinin kütüphanesinden 
model bileĢiklerin NMR spektrumları karĢılaĢtırılarak ve FT-IR spektroskopisindeki temel 
fonksiyonel gruplar baz alınarak en muhtemel yapı önerileri çıkarılmaktadır. Sentezlenen ürününün 
korozyon etkinliği, yüzeylerdeki SEM görüntüleri alınarak da desteklenmektedir. 
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ġekil 1. Sentezlenen ve yapıları FT-IR ve NMR teknikleri ile aydınlatılan bileĢikler 
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Katı fazda, örneğin bir kristalde bulunan bir kompleksin yapısını genellikle tek kristal X-ıĢını kırınımı 
yöntemi ile aydınlatmak olasıdır. Öte yandan kompleksler kristal olmayan, toz ve çözelti gibi 
düzensiz bir fazda ise bu ortamlardaki yapılar hakkında kantitatif bilgi elde etmek için farklı 
yöntemler kullanılmaktadır. 1970‘lerin baĢındaki geliĢmelerden bu yana X-ıĢını absorpsiyon 
spektroskopisi (XAS) sulu çözeltilerden kristal katılara, cam gibi amorf yapılardan katı-sıvı ara-
yüzeylerine kadar geniĢ bir faz aralığında bir hedef elementin çevresindeki yapıyı aydınlatmak için 
çok yönlü bir araç olduğunu kanıtlamıĢtır. Özellikle yeni nesil sinkrotron kaynaklarının da 
geliĢtirilmesiyle kimya, malzeme bilimi, biyoloji, çevre ve yer bilimleri gibi pek çok alanda yaygın bir 
biçimde kullanılan bir teknik haline gelmiĢtir. Bu çalıĢmada, galyum(III) iyonunun sulu fazda ve bazı 
organik çözücüler içerisinde oluĢturduğu kompleks yapılar özelinde X-ıĢını absorpsiyon 
spektrumundaki EXAFS (Extended X-ray Absorption Fine Structure) salınım bölgesinden hedef 
elementin koordinasyon sayısı, komĢu atomlara olan bağ uzunlukları, komĢu atomların cinsi gibi 
konularda nasıl bilgi elde edileceği gösterilmiĢtir. 
  

 
ġekil 1. Galyumun X-ıĢını absorpsiyon spektrumu 
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PĠRĠTĠK REFRAKTER ALTIN CEVHERLERĠNĠN ATEġ ANALĠZĠ 
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AteĢ analizi (Ġng. fire assay) metodu, cevher, konsantre ve atıkların soy metal içeriklerini tespit etmek 
için kullanılan en yaygın tekniktir. Söz konusu yöntem, soy metal içeren numunelerin çeĢitli 
curuflaĢtırıcılar (CaCO3, Na2CO3, Na2B4O7·10H2O vb.) ve PbO kullanılarak redüktif Ģartlarda 
ergitilmesi, soy metallerin indirgenen metalik kurĢun fazından ayrılması (küpelasyon) ve son olarak 
elde edilen soy metallerin analizi aĢamalarını içeren üç kademeli bir süreçtir. Piritik refrakter altın 
cevherleri, ana yapısı FeS2 olan ve direkt olarak ergitildiklerinde bir mat fazı (sülfürlü bileĢiklerin 
karıĢımı) oluĢturan cevher tipleridir. Piritik cevherlerin ateĢ analizinde indirgenen kurĢun cevherde 
bulunan kükürt ile reaksiyona girerek mat fazında toplanır ve metalik fazda yeteri kadar 
toplanamadığından doğrudan analiz sonuçlarını etkiler. Bu tip cevherlerde cevherin kükürt içeriğinin 
ateĢ analizi öncesi kavurma iĢlemi ile uzaklaĢtırılması sıklıkla kullanılan bir yöntemdir ancak 
kavurma esnasında ortaya çıkan SOx gazlarının analizi yapan personele ve çevreye karĢı son derece 
zararlı ve kullanılan teçhizata karĢı korozif etkileri bulunmaktadır. Alternatif bir yöntem olarak piritik 
refrakter altın cevherlerinin ateĢ analizlerinin ergitme kademesinde, kurĢunu mattan redüklemek için 
Ģarj karıĢımına metalik demir ilavesi yapılmaktadır. Bu çalıĢmada piritik altın cevherlerinin ateĢ 
analizi ile Au ve Ag içeriklerinin belirlenmesinde uygun sıcaklık, demir ve curuflaĢtırıcı ilavesi gibi 
değiĢkenlerin belirlenmesine çalıĢılmıĢtır. Kullanılan cevherleri, oluĢan mat ve metal fazlarını ve elde 
edilen soy metalleri karakterize etmek için, atomik absorpsiyon spektrometrisi (AAS), indüktif 
kuplajlı plazma spektrometrisi (ICP), X-ıĢınları floresans spektrometrisi (XRF) ve X-ıĢını 
difraksiyonu (XRD) teknikleri kullanılmıĢtır. 
 

 
ġekil 1. AteĢ analizinin kademeleri; (A) redüktif ergitme sonucu soy metal içeren metalik kurĢun 

fazının elde edilmesi, (B) küpelasyon ve (C) küpelasyon sonucu elde edilen soy metal alaĢımı boncuk. 
 

Tablo 1. 1100 °C‘de, Ģarja ağ.%120 ve farklı miktarlarda Na2O2 ilaveleri ile yapılan deneylerin 
sonuçları. 

Na2O2 ilavesi 

(ağ.%, ilave/Ģarj) 
KurĢun Düğme (g) 

Au-Ag AlaĢımı 

Boncuk (mg) 

Cevherin Ölçülen Au 

Ġçeriği (g/t) 

Cevherin Ölçülen Ag 

Ġçeriği (g/t) 

20 127,93 0,29 0,362 5,4 

30 125,91 0,85 0,804 16,1 

40 125,59 0,85 1,240 16,7 

50 124,38 0,88 0,800 16,8 

60 124,22 0,91 0,882 17,3 
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Nikel, korozyon stabilitesi, sertliği gibi özelliklerinden dolayı paslanmaz çelik endüstrisi baĢta olmak 
üzere metal endüstrisinde çok kullanılan bir elementtir. Çevresel örneklerde nikel birikiminin en 
önemli nedeni bu endüstrilerden salınımlar ve atıklardır [1]. Nikelin bitkisel örnekler gibi gıdalarda 
aĢırı birikimi, bu gıdaları tüketen organizmalar için önemli sağlık sorunları yaratmaktadır. Bu nedenle 
nikelin eser ve ultra eser düzeylerde belirlenmesi ve tayini önemlidir. 
Ġyonik sıvılar toksik türlerin ekstraksiyonunda son yıllarda yaygın kullanılan reaktiflerdir ve çevre 
dostu olarak nitelendirilirler [2]. Birçok türün sıvı sıvı ekstraksiyonunda kullanılmaktadırlar [3]. 
Bu çalıĢmada nikel tayini için yeni bir iyonik sıvı dağıtıcı sıvı sıvı ekstraksiyonu yöntemi 
geliĢtirilmiĢtir. Yöntemde ilk olarak nikelin Br-PADAP ile kompleksi oluĢturulmuĢtur. OluĢturulan 
kompleks, ortama mikrolitre mertebesinde eklenen iyonik sıvı (1-hexyl-3-methylimidazolium bis 
(trifluoromethyl sulfonyl) imide) faza çekilerek zenginleĢtirilmiĢtir. Ġyonik sıvı fazda zenginleĢen 
nikel deriĢimi FAAS ile belirlenmiĢtir. Yöntemin deneysel parametreleri (pH, Br-PADAP deriĢimi, 
iyonik sıvı miktarı, dağıtıcı reaktif deriĢimi gibi) optimize edilmiĢtir. 
 

 
ġekil 1. Ġyonik sıvı dağılımlı sıvı sıvı mikroekstraksiyonu 
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Fosforlar günümüzde ekran teknolojileri, sintilatör malzemeler ve görüntüleme ajanları olarak 
uygulama bulmaktadır. Ekran teknolojileri cep telefonu, TV, bilgisayar ve LCD ekranı gibi çok 
yaygın kullanılan bir alanı kapsamaktadır. Bu nedenle fosfor araĢtırmaları AR-GE çalıĢmalarında 
hedef gösterilmiĢ, ticarileĢmiĢ ve ticarileĢme potansiyeli olan alanlardır. Bu çalıĢmada YTa 0.85Nb0.15O4 
(YTNO) ile Tb

3+
 ve Dy

3+
 doplanmıĢ YTNO formlarının suda dağılmıĢ ve silikon matrikse gömülmüĢ 

durumda reflektans, absorpsiyon, eksitasyon ve emisyon performansları incelenmiĢtir. Ayrıca nano 
boyutta sentezlenmiĢ metalik gümüĢ silikon matrikse eklenip YTNO formlarının spektral özellikleri 
üzerine olan etkileri araĢtırılmıĢtır. Silikon matriks çalıĢmalarında ortamda nano boyutlu (87 nm) 
metalik gümüĢ parçacıklarının bulunmasının tüm formlarda hem 370 nm bölgesindeki geniĢ bant hem 
de 550 nm bölgesindeki keskin dar bant emisyon pikini kuvvetlendirdiği gözlemlenmiĢtir. Silikon 
matriksteki Tb doplanmıĢ YTNO fosforun emisyon karakteristiklerine nano boyutlu gümüĢ 
parçacıkların(AgNPs) etkisi ġekil 1‘de gösterilmiĢtir. 

 

 
ġekil 1. Silikon matriksteki Tb doplanmıĢ YTNO fosforun emisyon karakteristiklerine nano boyutlu 

gümüĢ parçacıkların etkisi. 
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ġarj edilebilir pil grubunda olan lityum iyon piller hafif bir yapıya, yüksek enerji depolama 
verimliliğine ve enerji yoğunluğuna (100-150 Wh kg

-1
) sahiptir [1]. Lityum iyon pillerin kullanıldığı 

elektronik cihazlar ve hibrit araçlar göz önüne alındığında daha yüksek enerji yoğunluğuna, yüksek 
Ģarj-deĢarj hızı ve tersinir kapasiteye sahip pillerin elde edilmesi için dayanıklı, toksik olmayan ve 
ucuz materyallerin elektrot olarak geliĢtirilmesi büyük önem arz etmektedir. Bu bağlamda, 372 mAh 
g

-1
 teorik spesifik kapasiteye sahip ticari grafit anoda göre daha geniĢ tersinir kapasite sağlayan geçiĢ 

metal oksitleri alternatif anot materyali olmuĢtur [2]. Bu metal oksitlerden Fe2O3, yüksek teorik 
spesifik kapasitesi (1005 mAh g

-1
), bol bulunan bir madde olması, düĢük toksisite ve maliyeti 

sebebiyle ticari uygulamalarda büyük potansiyele sahip bir anot materyalidir [3]. Fakat lityumun 
yapıya giriĢ-çıkıĢı esnasında yapı küçük metal kümelerine parçalanarak geniĢ hacim artıĢına ve 
bozunmaya uğrar. Bu da zayıf elektriksel iletkenliğe ve kapasite kaybına sebep olur [2]. Bu tür 
problemleri çözmek amacıyla, yüksek kapasiteli materyali hacim değiĢimine adapte edecek ve tampon 
görevi görecek karbon nanotüp gibi güçlü bir kılıf içine hapsetmek [4] ya da grafen tabakaları arasına 
aktif maddeyi dekore etmek [5] gibi birçok önlem alınabilmektedir. Grafen (G) yüksek elektronik 
iletkenliği, geniĢ yüzey alanı ve mekanik özellikleri ile yüksek performanslı elektrot materyalleri için 
çok uygun bir bileĢendir. Kimyasal olarak modifiye edilmiĢ grafen ile metal oksitlerin oluĢturduğu 
hibrit yapılar elektrot kapasitesini ve çevrim ömrünü arttırmak amacıyla kullanılmaktadır [3]. 
 
Bu çalıĢmada, sol-jel yöntemiyle üretilen Fe2O3 nanotozları modifiye Hummer‘s metodu ile üretilen 
grafen oksit (GO) tabakaları arasına ultrasonikasyon ile dağıtılarak vakum filtrasyon ile Fe2O3-GO 
kağıtları üretilmiĢtir. Elde edilen yapı indirgenerek bağlayıcı katmadan kullanılabilen esnek ve serbest 
(free-standing) Fe2O3-G elektrotların üretimi sağlanmıĢtır. Fe2O3-G kompozitlerin yapısal ve 
morfolojik karakterizasyonları sırasıyla x-ıĢını difraksiyonu (XRD) ve alan emisyonlu taramalı 
elektron mikroskobu (FESEM) ile gerçekleĢtirilmiĢ olup optik özellikleri fourier transform infrared 
spektroskopi (FT-IR) ve Raman spektroskopisiyle incelenmiĢtir. 
 

Referanslar 
[1] H. Köse, Li-Ġyon Piller için Sol-Jel Yöntemiyle SnO2/ÇDKNT Nanokompozit Anot Üretimi, 
Doktora Tezi, Sakarya Üniversitesi, 2015, Sakarya, Türkiye. 
[2] X. Zhu, Y. Zhu, S. Murali, M.D. Stoller, R.S. Ruoff, ACS Nano, 5(4) (2011) 3333–3338. 
[3] G. Xia, N. Li, D. Li, R. Liu, C. Wang, Q. Li, X. Lu, J.S. Spendelow et.al. ACS Appl. Mater. 
Interfaces, 5 (2013) 8607−8614. 
[4] H. Köse, S. Karaal, A.O. Aydın, H. Akbulut, J. Power Sources 295 (2015) 235-245. 
[5] F. Lin, H. Wang, J. Mater. Research, 30(18) (2015) 2736-2746. 
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Akreditasyon; Uygunluk Değerlendirme KuruluĢlarının (Laboratuvarlar, Muayene ve 

Belgelendirme KuruluĢları), ulusal veya uluslararası yetkili bir kuruluĢ tarafından uluslararası 
kabul görmüĢ teknik kriterlere göre değerlendirilmesi, yeterliliklerinin onaylanarak resmi 
tanınırlık verilmesidir. Bu amaçla, uygunluk değerlendirme kuruluĢlarınca gerçekleĢtirilen 

çalıĢmaların ve bu çalıĢmalar sonucunda düzenledikleri uygunluk teyit belgelerinin 
güvenilirliğini ve geçerliliğini desteklemek amacıyla bir kalite altyapısı kurmaları 

gerekmektedir. Böylelikle Akredite olan bir Uygunluk Değerlendirme KuruluĢu tarafından 
verilen bir uygunluk belgesine sahip bir ürün veya hizmet, bu ürün veya hizmet için 
uygulanabilir olan gereklilikleri  sağlamakta olduğuna dair uluslararası geçerlilik ve güven 

telkin eder. 
Ġlk olarak MTA Genel Müdürlüğü, Maden Analizleri ve Teknolojisi Dairesi 

Laboratuvarlarında kurulan Kalite Yönetim Sistemi ve Laboratuvarların Teknik Yeterliliği, 
TS EN ISO/IEC 17025 Standardına göre ve 04.10.2010 tarihinde ile TÜRKAK tarafından 
akredite edilmiĢtir. Her yıl akreditasyon kapsamı geniĢletme çalıĢmaları yapılarak, akredite 

parametre sayısı 2016 yılı itibari ile toplamda 43 metot ve 81 parametreye ulaĢmıĢtır. 2017 
yılı için kapsam geniĢletme çalıĢmaları kapsamında, Analiz Laboratuvarlarına gelen kömür 

külü numunelerinde As, Cu, Mn, Ni ve V elementlerinin tayini için akreditasyon çalıĢmaları 
yürütülmüĢtür.  
Öncelikle analizi yapılacak kömür külü numunesinin tespiti ile çalıĢmalara baĢlanmıĢtır. Orta 

kalitede, yüksek S (Kükürt) içeriği olan, 2500-3000 kcal ısıl değere sahip yerli linyit 
numunesi ile, ASTM D6357 standardına göre çalıĢmalar yürütülmüĢtür. 250 μm‘nin altına 

öğütülen numuneler, 500°C‘ye kadar sıcaklığa sahip fırınlarda külleĢtirildikten sonra nitrik 
asit, hidroklorik asit ve hidroflorik asit yardımıyla çözülmüĢ ve ICP-MS cihazı ile analizleri 
gerçekleĢtirilmiĢtir. Analiz sonuçları elde edildikten sonra ölçüm belirsizliği, homojenite, 

tekrarlanabilirlik, tekrar üretilebilirlik, sağlamlık, seçicilik, gözlenebilirlik sınırı (LOD) ve 
tayin sınırı (LOQ) ile ilgili hesaplamalar yapılmıĢtır. Yürütülen bu çalıĢmaların ardından 

TÜRKAK tarafından gerçekleĢtirilen denetlemeler sonucunda, kömür külünde As, Cu, Mn, 
Ni ve V elementlerinin tayininde, MTA Analiz Laboratuvarları olarak akredite olmaya hak 
kazanılmıĢtır.  
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Magmatik kayaçlar, yerkabuğundaki plaka hareketleri sırasında plakaların yere batma veya 
çıkması ile yeryüzünde soğuyarak katılaĢması sonucu oluĢan kayaç türleridir. Bu kayaçlar 

yapılarında bulunan silikat minerallerine ve yüzey derinliklerine göre adlandırılırlar. 
Magmatik kayaçlar, bileĢimlerine göre ultramafik, mafik, ortaç ve felsik olarak 
sınıflandırılırlar. Bu bileĢimlerden mafik, ortaç ve felsik kayaçlarda baĢta zirkon olmak üzere 

asitlere yüksek direnç gösteren niobyum, tantalyum elementlerini farklı çözme metotları ile 
çözeltiye alma çalıĢmaları yapılmıĢtır. Özellikle kararlı hegzagonal kristal formuna sahip Zr 

minerali sıcaklığa ve korozyona karĢı yüksek direnç göstermektedir. Bu sebeple Zr‘un 
çözünmesi, geleneksel metotlarla oldukça zordur.  
Bu çalıĢma, MTA Jeoloji Etütleri Dairesi‘nin yurt dıĢına analiz için yolladığı magmatik 

kayaç örneklerinin MTA laboratuvarlarında analizlenmesini amaçlamaktadır. ÇalıĢma 
kapsamında farklı asit karıĢımları ile çözme çalıĢmaları yapılmıĢ, optimum Ģartların 

belirlenmesi için farklı gün sayısı ve ısıtma süreleri denenmiĢtir. ÇalıĢılan matriksler bazalt, 
gabro, andezit, dasit, riyolit, granit ve pegmatittir. Çözme iĢleminde Sertifikalı Referans 
Malzemeler yanında Jeoloji Etütleri Dairesi‘nin yurt dıĢındaki laboratuvarlara analiz için 

yollamıĢ olduğu örnekler de kullanılmıĢtır. 
Yapılan çalıĢmalarda magmatik kayaçlarda (bazalt, gabro, andezit, dasit, riyolit, granit ve 

pegmatit) çözme iĢlemi sonuçları yurtdıĢı laboratuvar sonuçları ile uyum sağlamıĢtır. 
ÇalıĢmalar sonucunda 4‘lü asit kullanılarak (HCl + HNO3 + HClO4 + HF) 7 gün 110 °C‘de 
ısıtma yöntemi benimsenmiĢtir. Bazalt, gabro, andezit, dasit, riyolit, granit ve pegmatit 

matriksli kayaçlarda bağıl standart sapma değeri en fazla %10 olacak Ģekilde gerçek değere 
yakın sonuçlar alınmıĢtır.  

 
Referanslar 
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Biyolojik, çevresel ve endüstriyel proseslerde önemli rollerinin yanı sıra anyonlar organik ve 
inorganik sistemlerde, algılama ve taĢıma uygulamalarıyla da büyük önem teĢkil etmektedir [1]. 
Anyonlar içerisinde toksik etkisi en fazla olan anyonlardan biri siyanürdür [2]. Siyanür sahip olduğu 
güçlü nükleofilik özelliği sayesinde sitokrom-c‘nin aktif bölgesinde bulunan Fe(III) iyonuna 
bağlanmakta ve mitokondriyal elektron taĢıma zincirini inhibe ederek dakikalar içerisinde oksidatif 
metabolizmayı ve oksijen kullanımı azaltmaktadır [3]. Bununla beraber siyanür tuzları endüstriyel 
birçok proseste sıklıkla kullanılmakta ve biyolojik arıtma iĢlemleri uygulanmadan çevreye 
salınmaktadır [4]. Çevreye salınan siyanür toprağı ve yer altı sularını sürekli kirletmektedir. Ġnsan 
vücuduna alınımı özellikle içme suları ile olan siyanürün su numunelerinde tespit edilmesi son derece 
önemli ve gereklidir [5]. 
Bu çalıĢmada, yapısında florenon ve fenol gruplarını içeren yeni bir azo boyar madde esaslı 
kolorimetrik sensör 4-(9-fluorenonilazo)-fenol (AZF) sentezlendi. AZF‘nin yapısı FT-IR, 

1
H ve 

13
C 

NMR teknikleri ile aydınlatıldı. Yapısı aydınlatılan AZF‘nin EtOH-H2O (1:1, v/v) çözücü karıĢımında 
anyonlar ile etkileĢimi incelendi. Ġncelemeler sonucunda AZF‘nin siyanür iyonuna karĢı mükemmel 
bir seçimlilik gösterdiği hem görsel hem de spektrofotometrik yöntemlerle belirlendi. 

 
ġekil 1. AZF ile CN

-
 iyonu arasındaki algılama mekanizması. 

 

Referanslar 
[1] T. Liu, F. Huo, J. Li, F. Cheng, C. Yin, Sensors and Actuators B: Chemical, 239 (2017) 526-535. 
[2] H. Özay, M. Yıldırım, Ö. Özay, Turkish Journal of Chemistry, 39 (2015) 777-788. 
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A sensitive and selective deep eutectic solvent based ultrasound-assisted liquid phase 
microextraction (DES-UALPME) method has been developed for preconcentration of 
cadmium and copper in real samples. DESs are cheap, eco-friendly and offers, a green 

substitute to conventional extraction solvents such as organic solvents, ionic liquids and 
supramolecular solvents. Cadmium and copper were complexed with 2-(5-bromo-2-

pyridylazo)-5- (diethylamino) phenol (5-Br-PADAP) to increase the extraction capabilities in 
the deep eutectic solvent (DES). Cadmium and copper concentrations in DES rich phase were 
measured by a micro-sample injection system coupled with flame atomic absorption 

spectrometer (MS-FAAS). The effects of pH, ligand concentration, DES type and volume, 
sample volume on extraction capability were investigated. The results showing that the 

extraction of Cd (II) and Copper (II) are quantitatively with maximum in the pH range of 10 
and 11. In conclusion, the performance characteristics of the developed method were 
compared with reported liquid phase microextraction procedures. 
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Krom yerkabuğunda yaygın olarak bulunan bir metaldir. Doğal olarak (baĢlıca kayaç tozları ve 
volkanik aktivite) ve insan aktiviteleri ile (metal endüstrileri, yağ ve kömür yanması, atık yakımı gibi) 
çevreye yayılır. Krom kirliliği yüzey ve yeraltı sularında ciddi çevre problemlerinden biri olmuĢtur. 
Çevre örneklerinde bulunan  kromun doğru ve duyarlı tayini oldukça önemlidir. Günümüzde 
nanoteknoloji, nanomalzemelerin mikroboyutlu malzemelere göre farklı fiziksel ve kimyasal 
özelliklere sahip olmasından dolayı ilaç, elektronik, tarım, gıda endüstrisi ve biyoteknoloji gibi birçok 
alanda kullanılmaktadır. Nanomalzemelerin en ilginç özelliklerinden biri yüksek yüzey atom 
kesrinden dolayı yüksek yüzey alanı/hacim oranıdır. Bu nedenle nanoadsorbanların örnek hazırlama 
için kullanımı, yüksek adsorpsiyon kapasitesi, yüksek zenginleĢtirme faktörü ve yeniden 
kullanılabilirlik gibi bazı avantajlar sağlar. Bunların arasında tabakalı çift hidroksitler, birlikte 
çöktürme metodlarıyla değiĢik morfolojilerde sentezlenebilir. Sinerjik özelliği, pahalı olmaması ve 
çevre dostu olması bu malzemenin avantajları arasındadır. 

 
ġekil 1. Ni/Co nanotabakalı çift hidroksit mikrokürelerin SEM görüntüsü 

 
Bu çalıĢmada çiçek benzeri Ni/Co nanotabakalı çift hidroksit mikroküreler sentezlenmiĢ ve 
karakterize edilmiĢtir. Malzeme Cr(III)‘ün katı faz ekstraksiyonu için adsorban olarak kullanılmıĢtır. 
Ön-deriĢtirme sonrası çözeltilerde krom tayini alevli atomik absorpsiyon spektrometresi ile 
yapılmıĢtır. Cr(III)‘ün geri kazanma değeri üzerine pH, adsorban miktarı, adsorpsiyon ve elüsyon 
etkileĢim süresi, elüent türü, deriĢimi ve hacmi gibi parametrelerin etkisi araĢtırılmıĢtır. Optimum pH 
7 olarak bulunmuĢtur. Elüent 5 mL 2.5 mol L

-1 
HNO3 dir ve adsorban miktarı 100 mg‘dır. 

Adsorpsiyon ve elüsyon için etkileĢim süresi 8 ve 6 dakika olarak optimize edilmiĢtir.  
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Lityum iyon (Li-iyon)  piller yüksek enerji yoğunluğu ve yüksek güç yoğunluğuna sahip olması, uzun 
ömürlü ve çevre dostu olması sebebiyle son yıllarda kullanılan en önemli enerji depolama 
cihazlarından biri olmaktadır [1]. Li-iyon pillerin günümüzde küçük boyutlu mobil cihazlar ve 
elektronik cihazlarda kullanılmasının yanı sıra yakın gelecekte daha büyük boyutlu elektrikli araçlar 
(EV) ve hibrit elektrikli araçlarda (HEV) kullanımının artması beklenmektedir [2]. Metal oksitlerinin 
anot malzemesi olarak kullanılması, yüksek teorik spesifik kapasiteye sahip olması ve güvenlik 
özelliklerinin iyi olmasından ötürü dikkat çekmektedir [3,4].  Li-iyon pillerde ticari olarak kullanılan 

grafit anodun deĢarj kapasitesi ∼370 mAhg
-1

 iken ZnO anot materyali 978 mAhg
-1 
değerinde yüksek 

teorik kapasiteye sahip olmaktadır [5]. Ancak, lityum giriĢ-çıkıĢı boyunca ZnO elektrotta büyük 
oranda gerçekleĢen hacim geniĢlemesi düĢük elektronik iletkenliğe ve böylece kapasite kaybına sebep 
olmaktadır [6]. Metal oksit elektrotların elektrokimyasal performanslarını bazı teknikler kullanarak 
geliĢtirmek mümkündür. Bunlardan metal oksit tanecik boyutunun küçültülmesi Li

+ 
iyonlarının 

difüzyon yolunun kısaltılmasını sağlar. Bir diğer yöntem olan metal oksit elektrota karbonlu 
materyallerin katılması ise Ģarj-deĢarj boyunca oksitlerin pulverizasyonunu azaltarak yapısal 
bütünlüğün korunmasını sağlamaktadır [7]. Bu amaçla, iki boyutlu karbon materyali olan ve üstün 
elektriksel iletkenlik, yüksek yüzey/hacim oranı, ultra incelik, yapısal esneklik ve kimyasal stabilite 
gibi özelliklere sahip olan grafen anot malzemesinde meydana gelen hacim geniĢlemesini önleyerek 
elektrokimyasal performansı artırmak amacıyla kullanılmaktadır [8].  
Bu çalıĢmada, ZnO nanotozları sol-jel yöntemiyle üretilmiĢ ve Hummer‘s metodu ile sentezlenen 
grafen oksit (GO) tabakaları arasına ultrasonikasyon yöntemiyle dağıtılmıĢtır. Sonrasında vakum 
filtrasyon yöntemi ile ZnO-GO kağıtları üretilmiĢtir. Elde edilen ürün hidrazin varlığında indirgenerek 
esnek ve serbest (free-standing) ZnO-G elektrotların üretimi sağlanmıĢtır. Sırasıyla x-ıĢını 
difraksiyonu (XRD) ve alan emisyonlu taramalı elektron mikroskobu (FESEM) ile ZnO-G 
nanokompozit anotların yapısal ve morfolojik karakterizasyonları yapılmıĢtır. Fourier transform 
infrared spektroskopi (FT-IR) ve Raman spektroskopisiyle de optik özellikleri incelenmiĢtir. 
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ICP-MS güvenilir ve yüksek performanslı bir analiz metodu olarak bilinir. Bu metodun önemli bir 
dezavantajı spektral ve spektral olmayan bazı giriĢimlerden etkilenmesi ve bu nedenle 
uygulamalarının sınırlanmasıdır. Offline önlemlerin zaman ve teknik yönden zorlukları sebebiyle 
çarpıĢma hücresi ve HR-ICP-MS kullanımı geliĢtirilmiĢtir[1]. Arsenik tayininde ölçüm basamağında 
yüksek klorür içeren örneklerde Ar gazıyla oluĢan 

40
Ar

35
Cl

+
, 

38
Ar

37
Cl

+
 ve 

40
Ca

35
Cl

+
 gibi poliatomik 

bileĢenler 
75
As‘in kütle/yük değeriyle eĢleĢtiğinden giriĢime neden olur.  

Bu çalıĢmada, ICP-MS ile As tayininde klorür ve kalsiyumdan kaynaklanabilecek giriĢimleri önlemek 
için  He ile çarpıĢma yöntemi kullanıldı. Bu metotta, oluĢan ArCl

+
 türü, gönderilen He gazı ile 

çarpıĢma sonucu parçalanır ve böylece 
75
As sinyaliyle giriĢim yapması önlenir. Öngörülen metod, 

farklı bitki türlerindeki As tayinlerine uygulandı. Elde edilen sonuçlardan sınır değerinin üzerinde As 
içeren su ortamında büyüyen Üçgül (Trifolium sp.) bitkisinin 2200 ppb gibi bağıl olarak büyük 
deriĢimde As içerdiği gözlenirken aynı suda yetiĢen Peygamber çiçeği (Centaurea cyanus)ve hardal 
(Brassica nigra) yapraklarında 500 er ppb As bulundu. Sonuçların doğruluğunu test için standard 
refereans materyali (SRM: Bush branches and leaves-NCSDC73348) aynı Ģartlar ve iĢlemler 
kullanılarak analiz edildi.  

 

Referanslar 
[1] J. Darrouzes, M. Bueno, G. Lespes, M. Holeman, M.Potin-Gautier, Optimisation of ICPMS 
collision/reaction cell conditions for the simultaneous removal of argon based interferences of arsenic 
and selenium in water samples, Talanta, 71 (2007) 2080–2084. 
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Vanadyum, doğada genellikle V(V) ve V(IV) olarak iki farklı yükseltgenme basamağında 

bulunmaktadır. V(V) insan sağlığı için V(IV)‘e göre daha toksiktir. DüĢük miktarlarda 
vanadyum insan sağlığı için elzem olan bir element olmasına rağmen, yüksek miktarlarda 
insan sağlığı için toksik etki yaratır. V(IV), vanadil sülfat, VOSO4 olarak, Ģeker hastalığının 

tedavisinde doza bağlı koruyucu bir bileĢen olarak kullanılırken, V(V) aĢırı miktarlarda 
iskelet sistemine, solunum yollarına, sinir ve sindirim sistemine zarar verebilir [1,2]. 

Vanadyumun, sebze ve süt ürünleri gibi bazı gıdalarda bulunma olasılığı yüksektir [3,4]. 
EPA‘nın vanadyum için belirlediği izin verilebilir sınır değeri 50 mg L-1'dir [5]. Bu nedenle 
bu çalıĢmamızda gerçek örneklerde eser miktarlarda bulunan toplam vanadyumun analit 

olarak seçilen V(V)‘in izlenmesine ve tayin edilmesine dair seçiciliği yüksek yeni bir analitik 
yöntem geliĢtirilmeye çalıĢılmıĢtır. Önerilen bu yöntem, V(IV) varlığında anlamlı bir 

duyarlılık farkıyla zayıf asidik ortamda, pH 4.5, EDTA ile kararlı anyonik Ģelat oluĢumu 
sonrası katyonik bir boya olan Safranin T ile iyon çifti kompleks oluĢumu, kompleksin 
surfaktanca zengin faza çekilmesi ve seyreltici bir çözücü ile surfaktanca zengin fazın 

seyreltilmesi sonrası, 533 nm‘de V(V)‘in seçimli spektrofotometrik tayinine dayanır. 
Deneyde pH, tampon çözelti miktarı, Ģelat oluĢturucu ligant, iyon-çifti oluĢturucu boya ve 

surfaktan deriĢimi gibi ekstraksiyonu verimini etkileyen parametrelerin optimizasyonu 
gerçekleĢtirilmiĢtir. Optimal koĢullarda geniĢçe bir deriĢim aralığında saptanan kalibrasyon 
verileri sonrası, matrikse uyumlu bir sertifikalı materyalle yöntem geçerli kılınacak ve 

geliĢtirilen bu yöntemin yenilebilir sıvı yağ örneklerine uygulanabilirliği test edilecektir. 
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Süt ve süt ürünlerinde üretim süreçlerindeki kalite parametrelerinin belirlenmesi, süt 

ürünlerinin korunması ve değerlendirilmesi için büyük önem taĢır. Sonuç olarak, ilk hedef, 
sağlık parametreleri de dahil olmak üzere, yem kalitesinin, üretim proseslerinin ve çevresel 

koĢulların süt ve süt ürünlerinin özelliklerini etkileyebileceği tüm mekanizmaların dikkatli ve 
kapsamlı bir değerlendirmesini yapmaktır [1]. 
Keçiler, dünyanın yıllık toplam sütün yaklaĢık % 2‘sini oluĢturmaktadır (FAO, 1997). Keçi 

sütü, inek sütüne göre daha yüksek sindirilebilirlik, farklı alkalinite ve daha yüksek 
tamponlama kapasitesi gösterir. Keçi sütünün besin kompozisyonu inek sütüne benzer, her iki 

sütte de insan sütüne oranla daha yüksek protein fakat daha az laktoz içeriği vardır. Diğer 
yandan, farklı üretilmiĢ keçi sütü ürünlerinin temel besin kompozisyonları ile ilgili literatür 
oldukça sınırlıdır [2]. 

Bu çalıĢmada, ticari ve doğal olarak üretilen keçi sütü ve yoğurt numunelerine; yaĢ yakma, 
kuru kül etme ve mikrodalga çözünürleĢtirme teknikleri uygulanarak indüktif eĢleĢmiĢ 

plazma optik emisyon spektrometresi (ICP-OES) ile makro, mikro ve toksit element 
düzeyleri tayin edilmiĢtir. Son olarak geri kazanım çalıĢmaları ve sertifikalı referans madde 
kullanılarak metot doğruluk çalıĢmaları yapılmıĢtır.  
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Asteraceae familyasına ait Achillea cinsi bitkilerin Türkiye‘de 24 tanesi endemik olmak üzere 48 
türünün (54 takson) yayılıĢ gösterdiği belirlenmiĢtir [1]. Achillea türlerinin yara iyileĢtirici, 
antioksidan, östrojenik, antidiyabetik, antispermatojenik, antiülser, immunosupressif, antimikrobiyal, 
antispazmodik, antienflamatuar ve hipotansif aktiviteler gösterdiği tespit edilmiĢtir. Achillea setacea 
Waldst. & Kit. bitkisi G. Orta ve G. D. Avrupa, G. Rusya, G. Sibirya, Türkiye, Ġran, Afganistan, Orta 
Asya ve Çin‘de yayılıĢ göstermektedir [2]. Bu çalıĢmanın amacı, A. setacea bitkisinin gövde ve 
yaprak kısımlarından maserasyon yöntemiyle hazırlanan hekzan, kloroform ve metanol ekstrelerinin 
antioksidan kapasitelerini, DPPH serbest radikal süpürücü aktivite ve ABTS katyon radikali giderme 
aktivitesi yöntemleri ile karĢılaĢtırmalı olarak değerlendirmektir. Ayrıca ekstrelerin toplam fenolik 
madde miktarları Folin-Ciocalteu ayıracı kullanılarak gallik asit eĢdeğeri olarak ifade edilmiĢtir. Elde 
edilen sonuçlar standart olarak kullanılan askorbik asit ve BHT ile karĢılaĢtırılmıĢtır. Bu çalıĢmanın 
sonucunda, A. setacea bitkisinin yaprak metanol ekstresinin diğer bütün ekstrelerden daha güçlü 
antioksidan kapasite gösterdiği tespit edilmiĢtir. Ayrıca bitkinin yaprağından elde edilen metanol 
ekstresinin diğer ekstrelerden daha yüksek miktarda toplam fenolik madde içerdiği saptanmıĢtır.  
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Literatür araĢtırması, sebzelerin analiziyle ilgili çalıĢmaların çoğunun Ģimdiye kadar çinko, 
selenyum, bakır, kobalt vs. gibi makro ve mikro elementlerinin belirlenmesine ayrıldığını 

göstermektedir. Sebzelerin kalitesi ve güvenliği göz önüne alındığında sadece makro ve 
mikro besin maddelerinin seviyeleri değil aynı zamanda insan sağlığı açısından toksik 
elementlerin miktarları bilinmelidir [1]. Dolayısıyla sebze örneklerinde Al ve Cr'nin yeni 

yöntemlerle izlenmesinin analitik kimyacılar için büyük önemi vardır. 
ÇalıĢmada, pH 6.5'de Ponceau xylidine kompleksleri olarak alüminyum ve kromun alevli 

atomik absorpsiyon spektromesi (FAS) ile tayinleri için yeni, çevreci ve hızlı vorteks destekli 
iyonik sıvı esaslı dispersif sıvı-sıvı mikroekstraksiyon (VA-IL-DLLME) yaklaĢımı 
geliĢtirildi. Yardımcı ligand olarak setiltrimetilamonyum bromid (CTAB) varlığında oluĢan 

hidrofobik üçlü kompleksler, 20 mL örnek hacminden, vorteks karıĢtırıcısının yardımı ile 125 
µL'lik bir hacimde 1-bütil-3-metilimidazolyum bis (triflorosülfonil) imide ekstrakte edildi. 

Gerekli değiĢkenler optimize edildikten sonra, Al(III) için çalıĢma aralığı, seçme sınırı, geri 
kazanım ve ön-deriĢtirme faktörü sırasıyla, 0.07-100 µg L−1, 0.02 µg L−1, 92.7-98.5% ve 67 
idi. Aynı analitik parametreler Cr(IV) için ise sırasıyla, 0.2-80 µg L−1, 0.5 µg L−1, 94.7-

101.5% ve 67 idi. Yöntemin geçerlilik çalıĢması sertifikalı referans materyalin (SRM) analizi 
ve standart ekleme çalıĢmalarıyla test edildi. Son olarak yöntem, sebze örneklerinde 

alüminyum ve kromun belirlenmesine baĢarıyla uygulandı. 
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Studies of drug active compound-excipient  suitability represent an important phase in the 

preformulation stage of the development of all dosage forms. The possible physical and chemical 

interactions between drugs and excipients can affect the chemical nature, the stability and 

bioavailability of drugs and, consequently, their therapeutic efficacy and safety [1]. Drug – excipients 

compatibility studies lays a foundation in careful selection of most appropriate excipients and helps in 

designing a chemically stable and effective dosage form [2,3]. Hypertension is one of the important 

threat for kidney, stroke and various  cardiovascular diseases. Hypertension is treated by regulating 

blood pressure and electrolyte balance [4,5]. The purpose of the present investigation was to evaluate 

the compatibility of amlodipine with various pharmaceutical excipients to be used in the nanoparticle 

formulations utilizing the different spectroscopic and thermal techniques such as Differential 

Scanning Calorimetry (DSC), Thermo-Gravimetric/Differential Thermal Analyzer (TG/DTA) and 

Fourier Transform Infrared Spectroscopy (FTIR). The thermograms of the drug and excipient were 

obtained using DSC (PE DSC 400). All the samples were placed in a pre-weighed stainless steel pan 

and sealed carefully with a sealer supplied by the manufacturer. The sealed pan was weighed to obtain 

the sample mass. Another sealed empty stainless steel pan was used as the reference. The sample was 

equilibrated heated from - 20 ºC to 400 ºC at a rate of 10 ºC/min Thermogravimetric analysis, 

derivative thermogravimetry and differential thermal analysis measurements were made by using 

simultaneous TG/DTA thermal analyzer apparatus (Seiko  TG/DTA 7200). The drug and drug-

excipients mixtures were carefully weighted and transferred to a platinum pan, sample mass of 10.0 

mg. Measurements were carried out from ambient to 600 °C in dynamic nitrogen atmosphere heating 

rate of 10 ºC/min. ZnSe-ATR equipment was used as well as KBr pellet technique. The FTIR 

measurements were formed on a PE Frontier spectrometer.  

Table 1 Peak temperature and enthalpy values of  Amlodipine-excipient mixtures 

Sample Ratio (drug-excipient) Tpeak (°C) H (J g
–1

) 

Amlodipine - 143.22 - 79.01 

Amlodipine - Butylated Hydroxyanisole 1:1 59.03 - 35.28 

Amlodipine - calcium phosphate dibasic   1:1 142.92 - 40.91 

Amlodipine -Cellulose 1:1 142.13 - 28.23 

Amlodipine - Sodium Carboxymethyl Cellulose 1:1 142.23 - 34.72 

Amlodipine -Sucrose 1:1 142.18 - 37.86 

Amlodipine -Mannitol 1:1 142.27 - 36.27 

Amlodipine - Ascorbic Acid 1:1 141.12 - 31.44 

Amlodipine - Primojel 1:1 142.78 - 39.90 

Amlodipine - Magnesium Stearate 1:1 142.26 - 31.67 
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Derin ötektik çözeltiler, düĢük buhar basınçları, ayarlanabilir fizikokimyasal özellikleri, göreceli 
olarak düĢük toksisiteleri ile son yıllarda çok yaygın kullanılan sistemlerdir. Özellikle analitik 
kimyada eser türlerin ekstraksiyonuna yönelik çalıĢmalar, bu çözücü sistemlerinin oldukça kullanıĢlı 
olduğunu göstermiĢtir [1,2]. Uygun bir derin ötektik çözeltinin kullanılması, ilgili türün kompleks bir 
matriksten tek basamakta  kantitatif ekstraksiyonuna olanak sağlayabilmektedir.  
Mangan çay, tahıl, pirinç vb. farklı gıdalarda bulunur [3]. Manganın metabolizmaya aĢırı alımı ciddi 
sağlık sorunlarına yol açabilir [3-5]. Bu nedenle, güvenilir bir yöntemle mangan  tayini çok önemlidir.  
Bu çalıĢmada gıda örneklerinde manganın ICP OES analizi öncesi derin ötektik çözelti ile 
ekstraksiyonu araĢtırılmıĢtır. Derin ötektik çözelti sistemleri kolin klorür ve farklı asit türleri ile 
hazırlanmıĢtır. Yöntemin deneysel basamakları standart referans (1517 a tomato leaves) madde 
kullanılarak optimize edilmiĢtir. GeliĢtirilen yöntem çeĢitli gıda örneklerinde mangan tayini için 
baĢarı ile uygulanmıĢtır.  
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Adaçayı olarakta bilinen Salvia cinsi, Lamiaceae familyasına dahil olup, genellikle uçucu yağ taĢıyan 
bir veya çok yıllık otsu bitkilerdir. Salvia türünün hemen hemen tamamında eterik yağların ve fenolik 
yapılı bileĢiklerin bulunması familyanın tıpta ve kozmetik sektöründe önemini arttırmaktadır [1]. Halk 
arasında familya üyelerinin hastalıkların tedavisinde ve baharat olarak kullanımları yaygındır. Bu 
türlerinin en önemli etken maddelerini terpenler oluĢturmaktadır [2]. 
Yapılan literatür araĢtırmalarında Salvia türlerinin flavonoid ve terpenoid bileĢikler bakımından 
zengin olduğu görülmektedir. Salvia türlerinin toprak üstü kısımlarında baĢta uçucu yağlar ve 
monoterpenler kadar triterpenoidler ve flavanoid tipli bileĢiklere de rastlanırken, köklerinde ise 
diterpenoid türü bileĢiklere rastlanmıĢtır [2]. Fenolik bileĢikler bitkilerin meyve, sebze, tohum, çiçek, 
yaprak, dal ve gövdelerinde bulunabilirler [3]. Salvia potentillifolia Boiss & Heldr. ex Bentham ve 
Salvia nydeggeri Hub.-Mor. bitkilerinden hidrodistilasyon yöntemi ile uçucu yağları elde edildi. 
Uçucu yağ bileĢenleri belirlenmesinde Agilent 6890 Gaz kromatografisi (GC) ve 5975C Kütle 
Spektrometresi (MS) kullanıldı. Elde edilen spektrumlar, NIST-2005, Wiley-2008 kütüphaneleri, 
literatür verileri ve referans standart örneklerin kütle spektrumlarının karĢılaĢtırılmasıyla belirlendi.  
Elde edilen sonuçlara göre S. potentillifolia ve S. nydeggeri bitki uçucu yağında sırasıyla % 31,25 ve 
% 29,97 oranında α-pinen major bileĢen olarak tespit edildi. Ayrıca bu çalıĢmada her iki bitkininde 
amino asit ve fenolik bileĢik içeriği araĢtırılmıĢtır. Tespit ve miktar tayini için son derece hassas ve 
sağlam bir cihaz olan UPLC-ESI-MS/MS (Waters Corporation, Milford, MA USA) kullanılmıĢtır. 
Bitkilerinden ekstrakte edilen 20 adet amino asit bileĢiği tanımlanmıĢ ve miktar tayinleri yapılmıĢtır. 
Ayrıca her iki Salvia türününde önemli miktarda fenolik madde içerdiği tespit edilmiĢtir. S. 
potentillifolia ve S. nydeggeri bitkilerinde sırasıyla major bileĢen olarak 3582.78 mg/kg ve 2457.70 
mg/kg Kafeik asit tespit edilmiĢtir. Sonuçlar, her iki Salvia türününde uçucu yağ, fenolik bileĢikler ve 
serbest amino asitler bakımından zengin, kolay elde edilebilen doğal bir antioksidant kaynağı 
olduğunu, buna ilaveten gıda ve ilaç endüstrisinde katkı maddesi olarak kullanılabilirliğini 
göstermektedir. 
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Kinolonlar, heterosiklik aromatik organik bileĢikler olup sentetik olarak üretilebilen antibakteriyel 

etkili yapılardır. Kinolon molekülüne florun eklenmesi ile sentezlenen florokinolonlar, ilacın 

aktivitesini ve farmakokinetik özelliklerini geliĢtirmektedir[1]. Hayvanlara bilinçsiz ilaç verilmesi ile 

gıda maddelerinde kalıntılar oluĢmaktadır[2,3]. Kontrolsüz uygulamalara maruz kalan hayvanlardan 

elde edilen besinlerdeki antibiyotik kalıntıları, tüketim sonrasında alerjik reaksiyonlara yol açabildiği 

gibi antibiyotik direncinin artması gibi durumlara da sebep olmaktadır[4]. Farmakoloji, veterinerlik,  

tarım ve gıda endüstrisi alanlarında antibiyotik kalıntı seviyelerinin belirlenmesi için ELISA, Gaz 

Kromatografi, HPLC-UV-Floresans yöntemleri geliĢtirilmiĢ olup, son birkaç yılda LC-MS/MS 

teknolojileri daha hassas, özgül ve tekrarlanabilir sonuçlar vermesi sebebi ile tercih edilmektedir[5].  

 

GeliĢtirilmiĢ yöntem ile UPLC-ESI-MS/MS sistemi kullanılarak çok daha hızlı, kısa süreli bir analiz 

yöntemi, yüksek tekrarlanabilirlik ve çok düĢük LOQ değerlerinde gerçekleĢtirilmiĢ olup, numune 

hazırlık süreçleri minimize edilmiĢtir. Ballarda Sıklıkla karĢılaĢılan Siprofloksasin ve Enrofloksasine 

ilave 14 farklı florokinolon türünün de görüntülenmesi yapılarak 16 parametreden oluĢan 

multifonksiyonel bir kalıntı tarama  metodu geliĢtirilmiĢtir.  

 

Referanslar  
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antibiotics. International Journal of Antimicrobial Agents, 14, 327–335. 
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Son yıllarda, gıda ve alkolsüz içeceklere çokça eklenerek cazip hale getiren, Ponceau 4R (E124) gibi 
gıda katkı maddelerinin tayini için analitik yöntem araĢtırmalarına yönelik çabalar sarf edilmektedir 
[1]. Gıda Tarım Örgütü (FAO) ve Dünya Sağlık Örgütü (WHO) tavsiyelerine göre Ponceau 4R için 
günlük alım miktarı değeri 0- 0.4 mg kg

-1
 aralığında olmalıdır [2]. 

Bu çalıĢmada, Alkolsüz içecek ve bazı gıda örneklerinde sentetik renklendirici olarak kullanılan 
Ponceau 4R spektrofotometrik belirlenmesi için basit ve hızlı ultrasonik destekli ekstraskisyon 
yöntemi geliĢtirilmiĢtir. Ekstraskisyon basamağına etki edebilecek deneysel değiĢkenler (pH, 
surfaktan deriĢimi, tuz etkisi, ultrasonik zaman, ekstrakisyon sıcaklığı, çözücü türü, santrifüj zamanı 
ve hızı detaylı bir Ģekilde optimize edilmiĢtir. ÇalıĢmada absorbans ölçümleri 510 nm de 
gerçekleĢtirildi. Optimum koĢularda elde edilen analitik özelikler sırasıyla Ģöyleydi; ÇalıĢma aralığı 2-
250 µg L

-1
, seçme sınırı 0.5 µg L

-1
, geri kazanım 94-101%, bağıl standart sapma 2.8% ve ön-

deriĢtirme faktörü 70 idi. Önerilen yöntemin doğruluk ve kesinlik çalıĢması yapıldıktan sonra, yöntem 
seçilen örneklere standart ekleme yöntemi ile ponceau 4R‘nin belirlenmesi için uygulanmıĢtır.  
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5-Hidroksimetilfurfural (5-HMF), karbohidrattan zengin yiyecekler ısıtıldığında Ģekerlerin 
bozunmasıyla oluĢan heterosiklik aldehitlerden biridir [1]. 5-HMF'nin içeriği, bal, bisküvi, reçel, 
bebek sütü, kahve, bira ve elma suyu gibi çeĢitli gıda örneklerinde bulunabilir [2].  Balın ısıl iĢlemi, 
mikrobiyal yükü azaltmak veya balın kristalleĢme eğilimini değiĢtirmek için yapılır. Bu nedenle, 5-
HMF, yalnızca balta değil, karbonhidrat içeren gıdaların aĢırı ısıtma veya yetersiz saklama 
koĢullarının neden olduğu kalite bozulmasının bir göstergesi olarak yaygın olarak bilinmektedir [3].  
Bu nedenle, bal ve reçel örneklerinde 5-HMF tayini için basit, seçici ve ucuz bir yöntem geliĢtirmeye 
ihtiyaç duyulmaktadır. 
Bu araĢtırma, 5-HMF tayini için ultrasonik destekli surfaktanların kullanıldığı önderiĢtirme ve ayrıma 
yöntemi geliĢtirildi. Yöntem, pH 5.5‘de 5-HMF, hidrozonyumdiklorit ve floresein arasında oluĢan 
kompleksin Tergitol yardımıyla surfaktan faza çekilerek önderiĢtirlmesi ve ardından 480 nm de 
absorbans ölçümleri dayanır. Ekstraksiyonu etkileyebilecek deneysel değiĢkenler (pH, reaktif 
deriĢimler, ultrasonik zaman, sıcaklık ve giriĢimci iyon) ayrıntılı olarak optimize edildi. Optimum 
koĢullarda, çalıĢma aralığı (0.7-400 μg L

-1
), seçme sınırı (0.3 μg L

-1
), bağıl standart sapma (3.7%), 

geri kazanım (89-107.7%), iyileĢtirme faktörü (65) ve ekstraksiyon zamanı (25 min) belirlenmiĢtir. 
Sertifikalı referans materyal olmadığı için önerilen yöntemin geçerliliği gün içi ve günler arası 
çalıĢmalar ve geri kazanım deneyleri ile test edilmiĢtir. Son olarak yöntem bazı bal ve reçel 
örneklerinde 5-HMF tayinine uygulanmıĢtır. 

 

Referanslar 
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[3] K. Hie-Joon ve R. Michelle, Journal of Chromatography A. 593 (1992) 153–156. 
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Cıva, en zararlı kirleticilerden biridir ve Dünya Sağlık Örgütü (WHO) onu halk sağlığı 
açısından en zararlı ilk on kimyasal maddesi arasına olduğunu belirtmiĢtir [1]. Toksisitesi 
nedeniyle, cıva tayini için hassas, seçici ve güvenilir analitik teknikler geliĢtirmeye olan ilgi 

her zaman popülerliğini korumaktadır. 
Bu araĢtırmada, spektrofotometri ile balık örneklerinde toplam cıvanın spesifik tayini için 

basit, çevre dostu ve ucuz bir ultrasonik yardımlı ekstraksiyon yöntemi anlatılmıĢtır. Bu 
ekstraksiyon prosedürü selektif olarak yumuĢak asit-yumuĢak bazın etkileĢimi ile pH 5.0'de 
Hg2

2+ iyonlarının varlığında tiyofen-2,5-dikarboksilik asit (2,5-TDCA, H2TCA) ile Hg2+ 

iyonlarının dengeli bir Ģelat oluĢumuna dayanır.  Ve daha sonra bu Ģelat kompleksi, sodyum 
dodesil sülfat (SDS) varlığında surfaktanca zengin faza (polioksietilen-izobitan monolaurat, 

Tween 20) çekilmiĢtir. Optimizasyon için, numune çözeltisinin pH'sı, ekstraksiyon sıcaklığı, 
ultrasonik süresi, ligand miktarı, numune hacmi ve giriĢimleri gibi ekstraksiyonu etkileyen 
çeĢitli faktörler incelenmiĢtir. Optimize edilmiĢ koĢullar altında, önerilen yöntem yüksek 

duyarlılık (seçme sınırı: 0.27 μg L-1), yüksek ön-deriĢtirme faktör (100) ve iyi 
tekrarlanabilirlik (50 μg L-1 konsantrasyonunda % 2.4'lük bağıl standart sapma) elde 

edilmiĢtir. Kalibrasyon eğrisi 1.0-700 μg L-1 aralığında doğrusaldı ve korelasyon katsayısı 
0.9948 idi. Önerilen yöntemin geçerliliği, sertifikalı referans materyallerin (SRM'ler) analizi 
ile değerlendirildi. SRM'ler ve örnekler için geri kazanımlar % 96.2-103.7 aralığında idi. 

KMnO4 ile asidik ortamda ön oksidasyon iĢleminden sonra önerilen yöntem, balık 
örneklerinde toplam Hg'nin belirlenmesine uygulanmıĢtır. 
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Kobalt ve nikel diğer metaller gibi düĢük miktarlarda canlılar için elzem iken, yüksek 
miktarlarda toksik etkiye sahiptir. Nikel, mikroorganizmalar, hayvanlar ve bitkiler için 

önemli bir iz elementtir. Nikel ayrıca önemli metabolik tepkimelere katılan bir dizi enzimde 
bir bileĢen olarak tanımlanmıĢtır [1]. Bu arada, nikel toksik ve doğada bol bulunan bir 
elementtir. AĢırı miktarlarda nikelin insanlarda yarattığı en büyük etki allerjidir. Kobalt ise 

B12 vitamini bağımlı enzimlerde önemli yardımcı bir kofaktör olduğundan insanlar için 
gereklidir [2,3] ve bazı enzimler için vazgeçilmez bir bileĢendir [4]. Yüksek düeylerde 

kobalta maruz kalma, deri iltihaplanmasına, akciğer ve kalp rahatsızlıklarına neden olabilir. 
Gıda ve içme suyu, kobalt ve nikele maruz kalmanın en büyük kaynaklarıdır. Bu nedenle, 
gıda örneklerinde eser miktarlarda kobalt ve nikelin izlenmesi ve tespiti çok önemlidir. 

Önerilen bu yöntemle, gıda örneklerinde eser miktarda bulunan kobalt ve nikelin tayini için 
duyarlı bir yöntem geliĢtirilmiĢtir. Yöntem, zayıf asidik pH‘da, kolbalt ve nikelin 

hidroksinaftol blue ve CTAB varlığında, kompleks oluĢturmasına ve bu kompleksin 
surfaktanca zengin faza çekilme sonrası, uygun bir seyeltici ajanla 531 nm‘de kobalt ve 
nikelin spektrofotometrik tayinine dayanır. Bu çalıĢmada pH, tampon çözelti miktarı, boya ve 

surfaktant deriĢimi, diğer ekstraksiyon koĢulları gibi kompleks oluĢumu ve ekstraksiyon 
verimini etkileyen parametrelerin optimizasyonu gerçekleĢtirilmiĢtir. Optimal koĢullarda 

oluĢturulan kalibrasyon verilerine dayanarak geliĢtirilmiĢ analitik yöntem sertifikalı referans 
materyalle geçerli kılınacak ve sonra çikolata örneklerine analitik uygulanabilirliği test 
edilecektir. 
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Çikolata Theobroma kakao çekirdeklerinden elde edilen bir üründür. Kakao çekirdeği (Theobroma 
cacao L.), tüm dünyada yaygın olarak tüketilen kakao tozu, çikolata ve diğer kakao türevi ürünlerin 
üretiminde kullanılır. Kakao tohumlarının, insan sağlığı üzerinde olumlu etkisi ve biyoaktif madde 
kaynağı açısından zengin olduğu bilinmektedir. Fitokimyasalların karakteristik bileĢimi ve yüksek 
konsantrasyonlarından dolayı, ham kakao çekirdekleri çok güçlü bir antioksidan aktivitesine sahiptir. 
Kakao çekirdeklerindeki en önemli antioksidanlar polifenollerdir. Fenolik bileĢikler, polisakkaritler, 
proteinler, diğer polifenoller ve Maillard reaksiyon ürünleri ile etkileĢimlerinden ötürü kakao 
çekirdeklerinin ve bunların iĢlenmesiyle elde edilen ürünlerin özelliklerinin Ģekillendirilmesinde 
önemli bir rol oynamaktadır. Kakao çekirdeklerinde bulunan yüksek antioksidan konsantrasyonları, 
birçok hastalığın önlenmesinde önemli bir role sahiptir [1].  
Kakao çekirdeklerini çikolata veya kakao haline getirmek için taneler fermente olur, kurutulur, 
kavrulur ve bir likör haline gelene kadar öğütülür. Çikolata, siyah, beyaz ve sütlü olmak üzere 
sınıflandırılabilir. Siyah çikolata, kakao likörü, kakao yağı, Ģeker ve vanilyayı karıĢtırarak yapılır. 
Sütlü çikolatada benzer iĢlemler kullanılarak yapılır fakat ekstradan süt ilave edilir. Beyaz çikolata, 
kakao likörü içermez sadece kakao yağı, süt ve Ģeker içerir.  

Çikolata her yaĢtan insan tarafından tüm dünyada tüketilen bir üründür ve birçok temel 
element ile birlikte toksit elementler de içerebilen zengin bir kaynaktır. Eser elementlerin 

doğru bir Ģekilde tayini zor bir iĢlemdir ve element içeriğinin tam olarak belirlenebilmesi için 
kesin yöntemlere ihtiyaç vardır[2]. 
Klasik yöntemlerde (mikrodalga çözünürleĢtirme, yaĢ yakma) numunenin iyi 

çözünürleĢtirilmesi için genellikle asit, asit karıĢımları ve peroksit ilave edilir. Bu 
yöntemlerin tümü ekstra adımlar gerektirmekte ve bu da numune kontaminasyonuna neden 

olmaktadır. Sürfaktanlar ile emülsifikasyon, yönteminde kontaminasyon diğer yöntemlere 
göre daha düĢük ve hızlı bir yöntemdir. Ayrıca, bu yöntem, numunenin viskozitesini ve 
organik içeriğini azaltarak, çikolata numunelerindeki elementlerin, atomik absorpsiyon 

spektrometresi (AAS) ile analizi sırasında sistemin homojenliğini ve stabilitesini korur. Bu 
çalıĢmada, çikolata numunelerinin spektroskopik yöntemlerle tayin edilebilmesi için 

emülsiyon kırınımı yöntemi uygulanmıĢtır. Öncelikle emülsiyon kırınımı prosedürü 
optimizasyon çalıĢmaları gerçekleĢtirilmiĢtir. 
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Çeltik, su içinde çimlenebilen ve kökleri suda çözünmüĢ oksijenden yararlanabilen tek tahıl cinsidir. 
Çeltiğin Türkiye tarımı bakımından önemli bir yönü de, tuzlu ve alkali arazilerde yetiĢtirilmesi ve 
hatta bu tip arazilerin ıslahında etkili olmasıdır. Ayrıca çeltik besin kaynağı olarak tahıllar içinde 
buğdaydan sonra en önemli kültür bitkisidir. Dünya‘da yasayan insanların yarıdan fazlasının ana 
besinidir. Ülkemiz sahip olduğu ekolojik özellikler nedeniyle çeltik üretiminde büyük bir potansiyele 
sahiptir. Ancak, bu imkânlara rağmen, üretim yeterli düzeye ulaĢamamıĢtır. Bu nedenle ülkemizin 
pirinç ihtiyacı ithalatla karĢılanmaktadır. Son yıllardaki hızlı kentleĢme ve sosyoekonomik değiĢimler 
karsısında, kiĢi bası pirinç tüketiminin artması da beklenmelidir [1]. Bu çalıĢmada yurt dıĢından 
getirtilen, üreticiden alınan ve marketlerden satın alınarak elde edilen yerli ve ithal pirinçler 
içerisindeki ağır metal ve mineral içerikleri belirlenmiĢtir[2,3]. Mikro dalga çözme sistemi ile 
çözünürleĢtirilen numuneler asit uzaklaĢtırılması yapıldıktan sonra deiyonize saf su ile 10 mL‘ye 
tamamlanarak ICP-OES cihazı ile analiz edilmiĢtir. Kullanılan yöntemin doğruluğu üç farklı standart 
referans madde (GBW 10010 Rice, GBW 17 10011 Wheat flour, IRMM-804 Rice Flour) ile de 
kontrol edilmiĢtir. 
Bazı pirinç türlerinde elde edilen ağır metal içerikleri Tablo 1.‘de verilmiĢtir. 
 

Tablo 1. Ġthal ve yerli pirinçlerde elementlerin nicel tayini 
Elementler Ġthal 1 Ġthal 2 Ġthal 3 Yerli 1 Yerli 2 Yerli 3 

Al (µg/kg) 6,2±0,2 6,3±0,2 6,8±0,3 6,3±0,4 6,9±0,3 7,3±0,4 
As (µg/kg) 56±4 58±3 61±4 43±4 31±2 53±4 

Cd (µg/kg) 33±2 73±4 80±5 6±1 11±1 14±2 
Co (µg/kg) 87±6 80±5 78±5 84±5 74±4 85±5 

Cr (µg/kg) 380±10 383±10 335±9 570±30 590±30 520±30 
Cu (µg/kg) 730±30 775±40 766±35 780±30 810±30 750±30 

Fe (mg/kg) 6,7±0,2 7,1±0,3 4,7±0,2 5,0±0,2 4,8±0,3 5,5±0,2 
Mn (mg/kg) 8,5±0,3 8,2±0,3 8,3±0,4 7,6±0,4 7,1±0,4 8,8±0,5 

Ni (µg/kg) 29±4 85±5 59±3 26±2 24±2 33±2 
Pb (µg/kg) 2,3±0,3 2,4±0,3 2,4±0,4 2,1±0,2 2,2±0,2 2,6±0,2 

Zn (mg/kg) 12,3±0,4 12,2±0,5 12,0±0,5 10,7±0,3 8,7±0,3 12,1±0,4 
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Civa eski çağlardan beri bilinen en toksik metallerden biridir. Oda koĢullarında sıvı fazda oluĢu 
sayesinde düĢük sıcaklıklarda bile civa buharı ortama yayılabilmekte ve toksik özellik göstere 
bilmektedir. Günlük hayatta en sık karĢımıza çıkacağı alanlar olan termometreler ve civa buharlı 
lambaların kullanımı her geçen gün azalmaktadır. Ġnsanlar cıvaya daha çok endüstriyel kaynaklı 
faaliyetlerden ve bu kirlenmeye maruz kalan gıda maddeleri vasıtasıyla maruz kalırlar[1,2]. En yaygın 
bulunan inorganik civa türleri Hg(I) ve Hg(II) iken, organik civa türleri olan etil ve metil civanın 
toksititesi çok daha fazladır. Canlı organizmalara olan son derece zararlı etkileri nedeniyle pek çok 
farklı örnek tipinde civa analizi üzerine her gün yeni çalıĢmalar yapılmakta ve yeni yöntemler 
geliĢtirilmektedir [3]. 
Önerilen bu çalıĢma kapsamında, inorganik civa türlerinden Hg(I) in seçici bir Ģekilde analizi yapmak 
üzere zenginleĢtirme sonrası spektroskopik temelli yeni bir tayin yöntemi geliĢtirilmiĢtir. Yöntemin 
ilk basamağında Hg(I) türleri için seçici bir katı faz destek maddesi sentezlenmiĢ ikinci basamağında 
ise spektrofotometrik tayin yöntemi geliĢtirilmiĢtir. Katı faz destek maddesi normalde Hg(I) türleri 
için inert olup herhangi bir bağlama özelliği olmayan bir hidrojelin, poliakril amit(PAA), yapısının 
ninhidrin ile modifikasyonu sonucu elde edilen PAA-Ninhidrin‘dir. Sentez iĢlemi sırasında yapılan 
modifikasyon ile Hg(I) iyonu için seçici bir katı faz destek maddesi elde edilmiĢ ve bu maddenin 
karakterizasyonu yapılmıĢtır. ZenginleĢtirme sonrası, pH‘sı 3.0 tamponlamıĢ ortamda ve 503 nm de 
yapılan ölçümlerde 50-500 ppb aralığında doğrusal sinyaller elde edilmiĢ ve 15 tekrarlı reaktif boĢu 
ile yapılan ölçümlerde yöntemin tayin sınırı Hg(I) türleri için 15.5 ppb olarak hesaplanmıĢtır. Yöntem 
Hg(II) ve Hg(I) türleri farklı miktarlarda içeren model çözeltilere uygulanmıĢ, ve kantitatif geri 
kazanımlar elde edilmiĢtir.  
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Toksik (Cd) ve esansiyel elementler (Mn) genellikle sucul ortam, gıda ve atmosfer gibi farklı 

ortamlarda bulunur. Besin zinciri boyunca biyoakümülasyona maruz kalırlar [1]. Böylece, 
toksik ve eser elementlerin insan sağlığına etkisi besin araĢtırmalarında artan ilgisini her 

zaman korumaktadır. 
Bu araĢtırma makalesinde, oda sıcaklığında iyonik sıvı (RTIL) 1-butil-3-metilimidazolyum 
klorür, [C4mim] [Cl] nin uygulanmasına dayanan çevre dostu bir vorteks yardımı dispersif 

sıvı-sıvı mikro-ekstraksiyon (VA-DLLME) ardından alev atomik absorpsiyon spektrometresi 
(FAAS) ile sebze ve kuruyemiĢ örneklerinde eser düzeyde Mn ve Cd'nin tayini için yeni bir 

analitik yöntem önerilmiĢtir. Mn (II) ve Cd (II) iyonları, pH 4.0'de [C4mim] [Cl] içeren 
metanol varlığında 1,3-dihidroksibenzen (Resorsinol) ile kompleks hale getirildi ve daha 
sonra bir vorteks karıĢtırıcısı kullanılarak oda sıcaklığında IL ile ekstre edildi. pH, IL miktarı, 

ligandı miktarı, ekstraksiyon çözücüsünün miktarı, dispersif  solventin hacmi, vorteks süresi 
ve hızı, iyonik kuvvet, numune hacmi gibi mikroekstraksiyonun performansını etkileyen 

önemli parametreler tek değiĢkenli analizle incelendi ve optimize edildi. Optimize edilmiĢ 
koĢullarda, Mn ve Cd için seçme sınırları (3Sb/m) ve duyarlılık iyileĢtirme faktörleri, 
sırasıyla, 0.15 μg L-1, 0.25 μg L-1, 150 ve 110 olarak saptandı. Doğruluk ve kesinlik standart 

referans materyallerin (SRM'lerin) analizi ile kontrol edildi. Son olarak, yöntem asit ile 
sindirilmiĢ örneklerde Mn ve Cd tayininde baĢarılı bir Ģekilde uygulandı. 
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Arsenic compounds are known carcinogenic and poisonous for environmental and human 
health [1]. Arsenic is found two different oxidation state as As(III) and As(V). The toxicity of 

arsenic is highly associated its chemical forms. Inorganic arsenic compounds are more toxic 
than their counterparts, organic [2].  

A green and highly efficient preconcentration method for speciation of As(III) and As(V) was 
presented. Ultrasonic assisted-deep eutectic solvent (DES) dispersive liquid liquid 
microextraction was used for present study. The extraction of As(III) was achieved by using 

sodium diethyldithiocarbamate (DDTC) as a chelating agent, choline chloride-phenol as 
extracting solvent and tetrahydrofuran (THF) as dispersive solvent. Arsenic was determined 

by ETAAS. The procedure presented based on quantitative recoveries of As(III). Also the 
As(V) recoveries were obtained as <5%. After reduction of As(V) by using KI and ascorbic 
acid, the system was applied to determination of total arsenic. As(V) was found as the 

difference between the total As and As(III) content. The key factors affecting the 
microextraction efficiency like pH, sample volume, amount of ligand, etc were studied and 

optimized. Under optimal conditions, LOD, LOQ and %RSD were calculated as 10 ngL−1, 33 
ngL−1 and 4.3%, respectively. The accuracy of the developed method was confirmed with the 
analyzing of certified reference materials. The technique was applied for the speciation of As 

(III) and As(V) in water samples collected from Tokat, Turkey. It was also applied to food 
and environmental samples for total arsenic determination.  
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Son yıllarda yapılan birçok araĢtırma, tıbbi ve aromatik bitkilerin çay olarak kullanımının bazı 
hastalıklardan korunmak için ne kadar önemli olduğunu ortaya koymuĢtur. Bitkisel çayların sağlık 
üzerindeki olumlu etkilerinin nedeni olarak sahip oldukları fenolik bileĢenlerden kaynaklanan yüksek 
antioksidan aktivite olduğu kabul edilmektedir [1].  
Fenolik bileĢikler, bitkilerin doğal olarak sahip olduğu ikincil metabolitlerdir [1-2] ve gösterdikleri 
yüksek antioksidan aktivite ile çevresel faktörler, güneĢten gelen UV radyasyonları veya vücutta 
normal olarak oluĢan serbest radikalleri stabilize ederek, neden oldukları DNA hasarı/mutasyonu ile 
geliĢen kanser, kalp rahatsızlıkları, erken yaĢlanma gibi muhtemel olumsuz etkilerini ortadan kaldırır 
[3]. Bu nedenle bitkilerin fenolik bileĢenlerinin ve antioksidan aktivitelerinin belirlenmesi, sağlık 
üzerinde ki etkilerini anlamak açısından önemlidir [4]. 
Polifenollerce zengin bir meyve olan Punica granatum (Nar), zorlu Ģartlara karĢı dirençli olması 
sayesinde Akdeniz‘de, tropikal ve subtropikal bölgelerde yoğun olarak kültürü yapılan bir bitkidir. 
Türkiye, Ġran, Hindistan ve Çin‘in ardınca dördüncü büyük üreticidir ve narın bir numaralı ihracatçısı 
konumundadır. Kabuk, çekirdek gibi farklı kısımlarının sahip olduğu antioksidan, antibakteriyel, 
antifungal, antitümör ve antiülser gibi aktiviteler nedeniyle nar, araĢtırmacılar için önemini ve 
çekiciliğini hiçbir zaman kaybetmemiĢtir [5]. 
Bu çalıĢmada, Gökova-Muğla, Türkiye‘den toplanan Punica granatum çiçeklerinin fenolik bileĢenleri 
UPLC-ESI-MS/MS (Waters Acquity UPLC ve Waters Xevo TQ-S Triple Quadrupole sıralı kütle 
spektrometresi-Waters Corporation, Milford, MA, USA) cihazı kullanılarak belirlenmiĢ ve 
antioksidan aktivitesi 3 farklı yöntem kullanılarak tayin edilmiĢtir. Analiz sonucunda çiçeklerin majör 
fenolik bileĢenlerinin Luteolin (5.88 mg/kg), Gallik asit (4.82 mg/kg), 3,4-Dihidroksibenzoik asit 
(1.06 mg/kg), 4-Hidroksibenzoik asit (0.81 mg/kg) ve Apigenin (0.77 mg/kg) olduğu tespit edilmiĢtir. 
ÇalıĢma sonucunda ortaya çıkan antioksidan aktivite verileri ve zengin fenolik bileĢik içeriği Punica 
granatum çiçeklerinin bitkisel çay olarak kullanılmasının vücutta meydana gelen serbest radikallerin 
zararlı etkilerinin en aza indirilmesi veya önlenmesine katkı sağlayabileceğini ortaya koymuĢtur.  
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Rheum ribes L. (IĢkın) Polygonaceae familyasından çok yıllık otsu bir bitki olup Ġran-Turan 

bölge bitkisidir. IĢkın, kayalık ve çakıl yamaçlarda yetiĢir. Boyları 40 cm ‘ye kadar 
uzayabilir. Ayrıca alt kısımlarında yere yapıĢık ve yere paralel olan yaprakları varken, 
bunların ortasında çubuk Ģeklinde uzayan ve yapraksız gövde bulunmaktadır. Bitkinin yaprak 

ve gövdesinin mideyi kuvvetlendirdiği, kusmayı önlediği ve kabız etki gösterdiği 
bilinmektedir. Bitkinin yeni çıkmıĢ genç sürgünleri yenildiği gibi toprak altında kalan kök 

kısmı da çıkarıldıktan sonra iyice yıkanır ve kaynatılarak süzüldükten sonra çay olarak içilir. 
Sabahları aç karnına içilen ıĢkın çayı yüksek olan Ģekerin düĢmesini ve dengelenmesini 
sağladığı bilinmektedir. Mide ve bağırsak gazlarını giderir. Sarılık ve çocuk havalesi 

durumlarında da kullanılır [1]. 
Bu çalıĢmanın amacı, Rheum ribes L. bitkisinin yaprak, çiçek ve kökünden Soxhlet, 

maserasyon ve ultrasonik banyo tüketme yöntemleri kullanılarak elde edilen metanol 
ekstrelerinin antioksidan aktivitelerini, DPPH serbest radikal süpürücü aktivite, ABTS katyon 
radikali giderme aktivite, demir (III) iyonu indirgeme antioksidan gücü yöntemleri ile 

karĢılaĢtırmalı olarak değerlendirmektir. Ayrıca bitkinin farklı kısımlarından elde edilen 
ekstrelerin içerdiği toplam fenolik madde miktarını ve anti-üreaz aktivitelerini tespit ederek 

ekstrelerin içerdiği fenolik bileĢikler ile aktiviteler arasındaki iliĢkiyi saptamaktır. 
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Belirli bir ıĢık kaynağından çıkan ultraviyole ve görünür bölge ıĢınları, çözelti içindeki kimyasal 
bileĢenler tarafından absorbe edilerek,  daha uzun bir dalga boyuna sahip ıĢınlar yaymaları olayına 
fotolüminesans veya floresans denir. Bu özelliği kullanan enstrümental analiz tekniklerine florometri, 
floresansı ölçen cihazlara spektrofluorometre denir. Bu analiz metotu ile UV-VIS 
spektrofotometrelerden 10000 kat hassas tayinler gerçekleĢtirilebilmektedir. Bu nedenle son 
zamanlarda gıda sanayinde ilgi çeken bir analiz yöntemi olmuĢtur. Çünkü yapıda bulunan floresans 
özelliğe sahip olan maddenin miktarı çok az veya floresanslığı çok zayıf olsa bile detektör duyarlılığı 
ve ıĢın Ģiddeti ayarlanarak floresans özellik tespit edilebilir. Ayrıca tayin edilmek istenen maddenin 
söndürme yöntemiyle floresans özeliği azaltılarak da tespidi mümkündür. Bu yöntemin avantajlarının 
yanı sıra dezavantajları da bulunmaktadır. En önemli dezavantajı ise floresans özelliğin pH, sıcaklık, 
solvent çeĢidi ve örnek içerisindeki bazı elementler tarafından etkilendiği için bu özelliklere dikkat 
edilmesi zorunludur. Bu teknikler yüzlerce çeĢit organik ve inorganik madde tayini yapılabilmektedir: 
aromatik polisiklik hidrokarbonlar, çeĢitli aminoasitler (triptofan, sistein), proteinler, enzimler (β-
amilaz vb.), koenzimler, flavonoidler, çeĢitli vitaminler ve türevleri (C vitamini, A vitamini vb.) ve 
bazı elementler (Al

+3
, Li

+2
, Cd

+2
 vb.) gibi. Bu çalıĢmanın amacı spektrofluorometrenin gıdalarda 

kullanımını açıklanmasıdır.  
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Dünya üzerinde 1.000.000 civarında bitki türü bulunmaktadır. Bunların henüz yarısı 
isimlendirilebilmiĢtir. Günümüzde aromatik bitkiler ve baharatlar birbirleri ile karıĢtırılsa da 
aralarında ciddi fark vardır. Aromatik bitki, yapraklarından değiĢik lezzetler elde edilen ve farklı 
iklimlerde yetiĢebilen nebatlardır. Yaprakları veya çiçekleri  taze, kurutulmuĢ, kıyılmıĢ, kırılmıĢ, 
dövülmüĢ Ģekillerde, yemeklerde, çaylarda, içeceklerde, soslarda vb. kullanılır. Yemeklere 
konulurken piĢme sonuna doğru ilave edilirler çünkü piĢirme esnasında aromasını kaybedebilirler. 
Baharatlar da aromatik bitkiler gibi kullanılırlar. Genel olarak tropikal bölgelerde yetiĢtirilirler. 
Baharatlarda aromatik bitkilere nazaran çok daha keskin aromalar olduğu gibi, baharat bitkisinin çok 
daha fazlasından, yaprağından, dalından, kökünden, gövdesinden, yumrusundan, tohumundan, 
çiçeğinden, her Ģeyinden faydalanılmaktadır. Baharatlar, aromatik bitkilerin aksine, piĢirme sürecinin 
baĢında kullanılırlar. Hem aromatik bitkiler hem de baharatlar aynı zamanda tedavi amaçlı, boyama 
veya kokularından faydalanılmak üzere farklı sektörlerde kullanılmaktadır [1]. 

Baharatlar genellikle tadın iyileĢtirilmesi için yiyeceklere eklenir.  Bununla birlikte, 
baharatların lezzet arttırmasının yanında, gıda kaynaklı mikroorganizmalarla mücadele ve 
gıda zehirlenmesi, antioksidan fonksiyonu ve antimikrobiyal aktiviteyi azaltma gibi çok 

yönlü iĢlevleri vardır. Baharatların ayrıca geniĢ bir tıbbi değere sahip olduğu bilinmektedir 
[2]. Aromatik bitki ve baharatların besleyici özellikleri olmamasına rağmen, yiyeceklerin 

tadını ve kokusunu artırırlar. Aromatik bitkiler ve baharatlar antik zamanlardan günümüze 
kadar kullanılmakla birlikte tüm dünyada oldukça popülerdir. Son yıllar da ise aromatik 
bitkiler (medikal otlar) ve baharatların incelenmesi artıĢ göstermiĢtir. Öte yandan, otlar ve 

baharatlar pestisitler, mikotoksinler ve metaller gibi bazı zararlı bileĢenleri içerebilir [3]. 
Bitki kökenli gıdalarda hava, su, toprak gibi antropojenik faaliyetlerden gelen ve bitki içinde 

birikebilen ağır metaller bulunabilir. Dolayısıyla, baharat tüketimi, potansiyel metal 
kontaminasyonuna neden olarak insan sağlığı için tehlike oluĢturur [4]. 
Bu çalıĢmada, çeĢitli baharat ve aromatik bitki numunelerine mikrodalga çözünürleĢtirme, 

yaĢ yakma ve prob uygulamalı ekstraksiyon teknikleri uygulanarak Cu, Fe, Mn, Na, Ca 
elementleri alevli atomik absorpsiyon spektrometresi ile tayin edilmiĢtir.  

 
Referanslar 

[1] <http://www.ekmeksanati.com/documents/aromatik_bitkiler_ve_baharatlar.html> 

[2] K. K. Gupta , S. Bhattacharjee , S. Kar , S. Chakrabarty , P. Thakur , G. Bhattacharyya, S. 
C. Srivastava, Communications in Soil Science and Plant Analysis, 34 (2003) 681-693. 

[3] Daniel Giuseppe Bua, Giovanni Annuario, Ambrogina Albergamo, Nicola Cicero, 
Giacomo Dugo, Food Additives & Contaminants: Part B, 9 (2016) 210-216. 
[4] A. Bielicka-Gieldon, E. Rylko, Polish Journal of Environmental Studies, 22 (2013) 1251-1256. 

 

  

http://www.pjoes.com/


XV. Ulusal Spektroskopi Kongresi-Yalova 17-19 Mayıs 2017 

 

77 
 

P33 

SĠYANÜR TAYĠNĠ ĠÇĠN POLĠMERĠK ESASLI OPTĠK SENSÖR 

GELĠġTĠRĠLMESĠ 
 

Aykut KAPLAN, Ece KÖK YETĠMOĞLU, Soner ÇUBUK, M. Vezir KAHRAMAN 

 
Kimya Bölümü, Fen-Edebiyat Fakültesi, Marmara Üniversitesi, 34722, Kadıköy, Ġstanbul, 

Türkiye 

 
Genel olarak çok tehlikeli ve toksik bir madde olarak görülen siyanür, doğada bulunan organik ve 
inorganik türlerinin yanı sıra endüstriyel olarak da tekstil, dericilik, fotoğrafçılık, boya ve ilaç 
endüstrisi gibi birçok alanda kullanılmasından dolayı doğaya yüksek miktarlarda salınabilmektedir[1]. 
Günümüzde, yüksek tehlikesi ve birçok kullanım alanı olan siyanür için literatürde potansiyometrik 
ölçümler, spektrofluorimetrik ve spektrofotometrik vb. metotları içeren çok sayıda analiz yöntemi 
bulunmaktadır[2-5]. Bu yöntemlerde destilasyon, ekstraksiyon gibi ön iĢlemler gerekli olup, çözücü 
vb. gibi ekstra kimyasal madde, düzenek ve zamana ihtiyaç duyulmaktadır; dolayısıyla her zaman 
tekrarlanabilir sonuçlar alınamamaktadır. 
ÇalıĢmamızda siyanür tayininde kullanılmak üzere polimerik membran esaslı fluoresans sensör 
geliĢtirilmiĢtir. GeliĢtirilen sensörün karakterizasyonu yapıldıktan sonra tayin için gerekli olan pH, 
cevap süresi, kalibrasyon aralığı, hassasiyet, tespit sınırı gibi parametreler sistematik olarak 
incelenmiĢtir. Uyarma ve emisyon dalgaboyları sırasıyla 376 nm ve 422 nm olarak tespit edilen 
sensör, siyanür içeren gerçek örneklere baĢarıyla uygulanmıĢtır. 
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Selenyum esansiyel element olarak bilinmektedir. Az miktarda alınması sağlık açısından 
faydalı, çok miktarda alınması ise zararlı etkiler yapmaktadır. Son yıllarda eser elementlerin 

ayrılması ve zenginleĢtirilmesinde magnetik adsorbanlar yaygın olarak kullanılmaktadır [1,2]. 
Ekstraksiyon iĢleminden sonra sulu fazdan adsorbanı ayırma iĢlemi basit bir mıknatıs 
kullanılarak yapılabilmektedir. Bu durum zaman açısından önemli bir avantaj sağlamaktadır.  

Bu çalıĢmada yeni sentezlenmiĢ ve karakterize edilmiĢ polystyrene-g-polyoleic acid-g-
polyethylene glycol graft copolymeri manyetik hale getirildi. Selenyum iyonlarını ayırmak 

için katı faz mikro ekstraksiyonu yönteminde magnetik polimer adsorban olarak kullanıldı. 
Ayırma iĢleminde neodmiyum magnet kullanıldı. ÇeĢitli analitiksel parametreler pH, 
adsorban miktarı, karıĢtırma süresi, örnek hacmi gibi optimize edildi. Selenyum iyonlarının 

geri kazanımı üzerine bazı katyon ve anyonların matriks etkileri incelendi. Adsorban üzerinde 
tutulan selenyum iyonları 2 mL 0.5 mol L-1 HCl ile elüe edildi. Adsorbanın tayin kapasitesini 

bulmak için batch (çalkalama) yöntemi kullanıldı.  Tayin kapasitesi 11.5 mg g-1 olarak 
hesaplandı. ZenginleĢtirme faktörü 50 bulundu. Gözlenebilme sınırı (LOD) 6.06 ng L-1 ve 
kantitatif tayin sınırı (LOQ) 20 ng L-1 bulundu. ZenginleĢtirme iĢleminden sonra kalibrasyon 

eğrisi 0.02-2.0 µg L-1 aralığında lineer bulundu. Bağıl standart sapma (% BSS) 3.2 olarak 
bulundu. Yöntemin doğrulu standart referans maddeler kullanılarak sağlandı. Optimize edilen 

yöntem doğal sulara ve bazı içecek maddelerine baĢarıyla uygulandı.      
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Propolis; balarıları tarafından çeĢitli bitkilerin gamlarından üretilen, içerisinde flavonoidler, sinnamik 
asit ve türevleri, steroidler, aminoasitler ile uçucu aldehit ve ketonlar gibi çeĢitli fenolik maddeleri 
barındıran, antioksidan, antimikrobiyal ve antitumör gibi çeĢitli biyoaktif özellikleri ile karakterize 
edilen doğal bir maddedir. Propolisin yapısı itibariyle suda çözünememesi nedeniyle gıdalarda 
fonksiyonel katkı maddesi olarak kullanımı sınırlıdır. Enkapsülasyon, suda çözünemeyen biyoaktif 
maddelerin çözünebilir hale getirilmesi amacıyla yaygın olarak kullanılan tekniklerden birisidir. Bu 
araĢtırmada propolis ekstraktı, elektropüskürtme yöntemi kullanılarak suda çözünebilir bir polimer 
olan polivinil alkol içerisine farklı konsantrasyonlarda (%0; %0,4; % 0.8; %1; %1.2) nano ölçekte 
enkapsüle edilmiĢtir. Yapılan ön denemelerle elektropüskürtme Ģartları optimize edilmiĢtir. Optimum 
koĢullarda elde edilen propolis yüklü nanokapsüllerin Zetasizer cihazı kullanılarak dinamik ıĢık 
saçılımı tekniğiyle boyutu ve zetapotansiyel değerleri belirlenmiĢtir. Nanokapsüllerin zetapotansiyel 
değerleri -2,44 ile +3,52 mV arasında değiĢmiĢ, boyutları ise 104 nm ile 258 nm arasında 
bulunmuĢtur. Örneklere ait polidispersite indeks değerlerinin 0,357‘nin altında olması, 
nanopartiküllerin boyut dağılımının homojen olduğunu göstermiĢtir. Bu çalıĢmayla propolisin 
nanoboyutta enkapsülasyonu sağlanarak biyoyararlılığının geliĢtirilip fonksiyonel bir ürün olarak 
kullanılabileceği anlaĢılmıĢtır. 
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Su kirliliğinin en önemli sebeplerinden bir tanesi özellikle tekstil alanında sıklıkla kullanılan organik 
boyar maddelerdir [1,2]. Sulardan ve fabrika atık sularından toksik özellik gösteren boyar maddelerin 
giderimi için kullanılan pek çok yöntem olmasına karĢılık adsorpsiyon sahip olduğu avantajlar nedeni 
ile sıklıkla tercih edilmektedir [3]. Bu çalıĢmada yüksek yüzey alanına sahip Poly(ethylene glycol 
dimethyl methacrylate-n-vinylimidazole)[poli(EGDMA-VIM)] mikroküreleri [4] sentezlenmiĢ (ġekil 
1), FTIR ve XRD analizleri ile yapısal; SEM ve TEM analizleri ile morfolojik, TGA-DTA analizleri 
ile de termal özellikleri belirlenmiĢtir. Sentezlenen mikroküreler sulu çözeltilerden anyonik bir boya 
olan Brilliant Yellow‘un giderimi için adsorbent olarak denenmiĢtir. Adsorbent miktarı, sıcaklık ve 
pH gibi adsorpsiyona etki eden parametreler araĢtırılmıĢ ve en yüksek adsorpsiyon kapasitesi 45

0
C 

sıcaklık, 10 mg adsorbent miktarı ve pH 9 Ģartlarında belirlenmiĢtir. Sıcaklık arttıkça adsorpsiyonun 
artması, adsorpsiyon iĢleminin endotermik karakterini göstermektedir. Adsorpsiyon denge verileri 
kullanılarak Langmuir ve Freundlich izotermleri deneysel verilere uygulanmıĢ ve Langmuir izoterm 
modelinin Freundlich izoterm modelinden daha uygun olduğu belirlenmiĢtir. Denge verilerine 
yalancı-birinci mertebe, yalancı ikinci mertebe ve parçacık içi difüzyon kinetik modelleri uygulanmıĢ 
ve yalancı ikinci mertebe kinetik modelinin deneysel verileri daha iyi açıkladığı bulunmuĢtur. 
Deneysel iĢlemler sonucu elde edilen veriler sentezlenen Poly(ethylene glycol dimethyl methacrylate-
n-vinylimidazole)[poli(EGDMA-VIM)] mikrokürelerinin sulu çözeltilerden boyar madde giderimi 
için potansiyel bir adsorbent olduğunu göstermiĢtir. 
 

 
ġekil 1. Poly(ethylene glycol dimethyl methacrylate-n-vinylimidazole)[poli(EGDMA-VIM)] 

mikrokürelerinin SEM görüntüsü. 
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Arsenik bir yarı metal olup sağlık açısından küresel risk oluĢturduğu kabul edilen bir elementtir. 
DüĢük miktarlarda (10-300 μg/L) arseniğe maruz kalmak deride yaralara, sinir sistemi ve dolaĢım 
sistemi bozukluklarına, diyabete, karaciğer ve böbrek rahatsızlıkları gibi hastalıklara neden 
olmaktadır.  pH‘ a ve redoks potansiyeline bağlı olarak 4 farklı oksidasyon basamağında (3-, 0, 3+ ve 
5+) bulunabilirken, içme sularında da çoğunlukla arsenat [As(V)] ve arsenit [As(III)] formunda 
olabilmektedir. Arseniğin 3+ değerlikli hali olan arsenit, hücreler tarafından daha faza absorbe 
edilebildiğinden 5+ değerlikli arsenik içeren arsenat türüne oranla 60 kat daha zehirlidir. Bu 
nedenlerden dolayı eser miktardaki As (III)‘in tayini insan sağlığı, kimya ve çevre analizleri açısından 
oldukça önemlidir [1-4]. 
ÇalıĢmamızda As(III) iyonu için UV ıĢık altında sertleĢtirilmiĢ (3-merkaptopropil) trimetoksisilan 
temelli polimerik fluoresans sensör sentezlenmiĢ ve sensörün karakterizasyonu ATR-FTIR ve SEM 
ile yapılmıĢtır. Uyarma ve emisyon dalgaboyları sırasıyla 375 nm ve 422 nm olarak ölçülmüĢtür. 
Ayrıca tayin için gerekli olan pH, konstantrasyon aralığı, cevap süresi, yabancı iyon etkisi gibi 
parametreler de ayrıntılı bir Ģekilde incelenmiĢtir. GeliĢtirilen fluoresans sensörün As(III)‘ in sulu 
ortamda tayini için kabul edilebilir sonuçlar verdiği görülmüĢtür. 
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In this study, a micro-solid-phase extraction (μSPE) method is described for DNA using a novel high-
efficient sorbent of MoS2/CNT/polyaniline. The characterization of synthesized MoS2/CNT/polyaniline was 
performed using Raman spectroscopy, FT-IR spectroscopy, BET surface analysis and scanning 
electronic microscopy (SEM). UV-VIS Spectrophotometer was used to determine DNA level. The best 
condition of the proposed procedure was achieved through study the parameters including amount of used 
adsorbent, pH, vortex time, elution condition and volume. Under the optimal conditions, the relative standard 
deviation is 2.2 % a level of 100 μg L

−1
 (for n = 10), and the detection limit is 80 μg L

−1
. The maximum 

preconcentration factor was obtained 50, and the sorption capacity of synthesized adsorbent for DNA is 9.16 mg 
g
−1
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Civa eski çağlardan beri bilinen en toksik metallerden biridir. Oda koĢullarında sıvı fazda oluĢu 
sayesinde düĢük sıcaklıklarda bile civa buharı ortama yayılabilmekte ve toksik özellik göstere 
bilmektedir. Günlük hayatta en sık karĢımıza çıkacağı alanlar olan termometreler ve civa buharlı 
lambaların kullanımı her geçen gün azalmaktadır. Ġnsanlar cıvaya daha çok endüstriyel kaynaklı 
faaliyetlerden ve bu kirlenmeye maruz kalan gıda maddeleri vasıtasıyla maruz kalırlar[1,2]. En yaygın 
bulunan inorganik civa türleri Hg(I) ve Hg(II) iken, organik civa türleri olan etil ve metil civanın 
toksititesi çok daha fazladır. Canlı organizmalara olan son derece zararlı etkileri nedeniyle pek çok 
farklı örnek tipinde civa analizi üzerine her gün yeni çalıĢmalar yapılmakta ve yeni yöntemler 
geliĢtirilmektedir [3]. 
Önerilen bu çalıĢma kapsamında, inorganik civa türlerinden Hg(I) in seçici bir Ģekilde analizi yapmak 
üzere zenginleĢtirme sonrası spektroskopik temelli yeni bir tayin yöntemi geliĢtirilmiĢtir. Yöntemin 
ilk basamağında Hg(I) türleri için seçici bir katı faz destek maddesi sentezlenmiĢ ikinci basamağında 
ise spektrofotometrik tayin yöntemi geliĢtirilmiĢtir. Katı faz destek maddesi normalde Hg(I) türleri 
için inert olup herhangi bir bağlama özelliği olmayan bir hidrojelin, poliakril amit(PAA), yapısının 
ninhidrin ile modifikasyonu sonucu elde edilen PAA-Ninhidrin‘dir. Sentez iĢlemi sırasında yapılan 
modifikasyon ile Hg(I) iyonu için seçici bir katı faz destek maddesi elde edilmiĢ ve bu maddenin 
karakterizasyonu yapılmıĢtır. ZenginleĢtirme sonrası, pH‘sı 3.0 tamponlamıĢ ortamda ve 503 nm de 
yapılan ölçümlerde 50-500 ppb aralığında doğrusal sinyaller elde edilmiĢ ve 15 tekrarlı reaktif boĢu 
ile yapılan ölçümlerde yöntemin tayin sınırı Hg(I) türleri için 15.5 ppb olarak hesaplanmıĢtır. Yöntem 
Hg(II) ve Hg(I) türleri farklı miktarlarda içeren model çözeltilere uygulanmıĢ, ve kantitatif geri 
kazanımlar elde edilmiĢtir.  
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ALÜMĠNYUM TAYĠNĠ ĠÇĠN POLĠMERĠK ESASLI FLUORĠMETRĠK 
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Alüminyum elementi, doğada en fazla bulunan üçüncü element olmakla birlikte yer 

kabuğunun %8‘ini oluĢturmaktadır[1]. Endüstride; boyacılık endüstrisi, uzay ve havacılık 
sanayii gibi birçok alanda kullanılan alüminyumun tespit edilebilmesi ve toksisitesi için 

geçmiĢten günümüze çeĢitli çalıĢmalar yürütülmüĢtür. Yapılan çalıĢmalarda alüminyumun 
toksisitesi tespit edilmiĢ ve Alzheimer hastalığı gibi nörolojik ve demir eksikliğinden 
kaynaklı anemi gibi hastalıklara neden olduğu görülmüĢtür. Alüminyum, baĢta beyin olmak 

üzere, kalp kası, kemik dokusu da dahil olmak üzere tüm vücutta birikerek insanı 
zehirlemektedir [2-4]. Alüminyumun tespiti için yapılan çalıĢmalarda ―Grafit Fırın Atomik 

Absorpsiyon Spektroskopisi‖, ―Spektrofotometri‖, ―Ġndüktif Olarak EĢleĢtirilmiĢ Plazma – 
Optik Emisyon Spektrometresi‖, vb. birçok yöntem kullanılmıĢtır[5-7]. Bu yöntemler her ne 
kadar alüminyum tayini için yeterli gözükseler de, zaman alıcı olmaları, ön iĢlem 

gerektirmeleri sebebiyle dezavantajlılardır. 

ÇalıĢmamızda, Al(III) iyonlarının tayini için tris(3-mercaptopropionate) (3-SH) esaslı 

polimerik bir membran sensör kullanılan spektrofluorimetrik yeni bir yöntem geliĢtirilmiĢ 
olup; pH, kalibrasyon aralığı, yabancı iyon etkisi vb. parametreler incelenerek tayin için en 
uygun Ģartlara karar verilmiĢtir. Ayrıca geliĢtirilen sensör sadece saf su ile rejenere edilerek 

en az 120 kez kullanılabilmektedir. Al(III) iyonları varlığında 30 saniye altında tatmin edici 
sonuçlar veren sensör gerçek örneklere de baĢarıyla tatbik edilmiĢtir. 
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Sülfonamidlere (R-SO2NH2) farklı grupların bağlanmasıyla elde edilen sülfonilhidrazit, 
sülfonilhidrazon, sülfonilüre gibi türlerin antibiyotik olarak kullanımlarının yanı sıra antitümör olarak 
kemoterapide, idrar söktürücü olarak üriner sistemde, romatizmal hastalıkların tedavisinde ve 
diyabette kullanımı bilinmektedir.  Birçok sülfonamid türevi, karbonik anhidraz (CA) enzim 
inhibitörü olarak göz tansiyonu (glokom) tedavisinde oldukça etkilidir [1,2].   
Bu çalıĢmada, imin (C=N) bağlı aromatik sülfonamid bileĢiği olan 5-bromosalisilaldehitmetan 
sülfonilhidrazonun moleküler yapısı ve geometrik parametreleri (bağ uzunluğu, bağ açısı ve torsiyon 
açısı) X-ıĢını spektroskopisi yöntemi ile belirlenmiĢtir. Ġmin (C2=N1) bağ uzunluğu 1.276 (7) Å,  C2-
N2-N1bağ açısı 117.6(4)

o 
ve S1-N1-N2-C2 torsiyon açısı -166.1(4)

o
 olarak bulunmuĢtur. Aynı 

zamanda, Gaussian 09 programında DFT/B3LYP/6311G(d,p) temel seti ile moleküler yapı optimize 
edilmiĢ, geometrik parametreleri hesaplanmıĢ ve kristal verilerle uyumlu olduğu gözlenmiĢtir.  

           
 
 

 
 

 
                                            (a)                                                                          (b)  

ġekil 1. X-ıĢını kırınımı yöntemi ile belirlelen 3D paket görünümü (a) ve DFT/B3LYP/6311G(d,p) 
temel seti kullanılarak elde edilen optimize yapı (b)  

 
Tablo 1. Moleküle ait seçilmiĢ kristal veriler 

Dalga boyu 0.71073 Å 
Kristal boyutu 0.100 x 0.100 x 0.300 mm 

Kristal sistemi monoklinik 
Uzay grubu P 21/c 

Birim hücre boyutu a = 22.444(3) Å α = 90° 
 b = 5.8589(8) Å β = 95.776(4)° 

 c = 8.5426(11) Å γ = 90° 
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Günümüzde çevre kirliliği ile aynı doğrultuda ilerleyen gıda kaynaklarındaki kirlenme insan sağlığını 
önemli ölçüde etkilemektedir. Kadmiyum da, gıdalarda kirliliğe sebep olan ve ciddi sağlık sorunları 
oluĢturabilen ağır metallerdendir. Sigara dumanı, plastik katkı maddeleri, rafine edilmiĢ yiyecek 
maddeleri, su boruları, kömür, çay, kahve, kabuklu deniz ürünleri ve gübreler önemli kadmiyum ve 
kadmiyum bileĢikleri kaynaklarındandır. Aynı zamanda gıda ürünlerinde inorganik tuzları halinde de 
bulunabilir[1]. 
ÇeĢitli ortamlarda bulunan eser elementlerin analizlerinin yapılabilmesi, analiz yöntemine bağlı olarak 
yeterli sinyalin alınabilmesi ve eser elementlerin konsantrasyonlarının belli bir düzeyin üzerinde 
olmasıyla mümkündür. Eser metallerin modern spektroskopik cihazlarla doğrudan tayini genelde 
zordur. Bu sınırlamalar sadece düĢük duyarlılıktan değil, aynı zamanda analitin içinde bulunduğu 
matris etkisi ile de alakalıdır. Bu nedenle, eser metallerin öncelikle matris ortamından ayrılması ve 
zenginleĢtirilmesine ihtiyaç duyulmaktadır. 
Son yıllarda üzerinde çalıĢılan dispersif sıvı-sıvı mikroekstraksiyon yöntemi yeni bir ön 
zenginleĢtirme türüdür. Bu teknikte, ekstraksiyon ve dağıtıcı çözücüsünden meydana gelen bir karıĢım 
hızlı bir Ģekilde sulu çözeltiye ilave edilmekte ve organik çözücü damlacıklarını içeren bulutlu bir 
yapı meydana gelmektedir. Organik çözücü ile sulu faz arasında geniĢ temas alanının oluĢturulması 
ekstraksiyon verimini artırmaktadır. Bu teknik, diğer ekstraksiyon teknikleriyle karĢılaĢtırıldığında 
basitlik, hızlılık ve düĢük hacimde organik çözücülerin kullanılması gibi üstünlüklerinden dolayı çok 
avantajlıdır [2-3]. 
Bu çalıĢmada ĢelatlaĢtırıcı olarak PAN(1-(2-pyridylazo)-2-naphthol) kullanılmıĢtır. Kloroform, 
ekstraksiyon çözeltisi;  etanol ise dağıtıcı çözeltisi olarak seçilmiĢtir. Yöntemin en önemli 
parametreleri, pH, çözücü hacimleri, ligand deriĢimi optimize edilmiĢ ve validasyon çalıĢmaları 
yapılmıĢtır. Metod dere ve yağmur suyu, atık su ve besin numunelerine baĢarılı bir Ģekilde 
uygulanmıĢtır. 
   
Bu çalıĢma 2209-A - Üniversite Öğrencileri AraĢtırma Projeleri Destekleme Programı (2016 Dönem) 
tarafından desteklenmiĢtir. 
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A novel green deep eutectic solvent based liquid phase microextraction (DES-LPME) methodology 
has been proposed for the assessment of rhodamine-B from cosmetic products. A deep eutectic 
solvent (DES) consist of tetrabutyl ammonium chloride-decanoic acid (1:2) as extraction solvent and 
tetrahydrofuran as emulsification agent were used for the extraction of rhodamine B. The quantitative 
recoveries were achieved at pH 3, 0.3 mL of DES and THF. The rhodamine-B concentration in last 
volume was analyzed by mirco-cuvette UV-VIS spectrophotometer at 550 nm. The limit of detection 
and limit of quantification were 2.2 μg L

− 1
 and 7.3 μg L

− 1
, respectively. Accuracy and validity was 

verified by addition recovery studies for cosmetic products. 
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ÇalıĢmanın ilk basamağında sentezlenen 4-(kloroasetil)bifenilin asidik ortamda oksimlenmesiyle,           
4-bifenilglioksilohidroksimoil klorür elde edilmiĢtir. Bu bileĢiğin benzimidazol ile reaksiyonundan da 
bir oksim ligandı olan 4-(benzimidazolisonitrosoasetil)bifenil sentezlenmiĢ ve FT-IR, 

13
C-NMR, 

1
H-

NMR ve element analizi yöntemleri ile karakterize edilmiĢtir.  
 

 
 

ġekil 1. 4-(Benzimidazolisonitrosoasetil)bifenil ligandının yapısı. 
 
Bu oksim ligandı eser düzeydeki kurĢun‘ un supramoleküler çözücü temelli sıvı faz 
mikroekstraksiyonu ile zenginleĢtirilmesinde kompleksleĢtirici olarak kullanılmıĢtır. pH 8‘ de oluĢan 
kompleks 1-Dekanol-tetrahidrofuran‘ dan oluĢan supramoleküler çözücü fazına ekstrakte edilmiĢtir. 
Ekstraksiyon fazındaki kurĢun iyonu konsantrasyonu mikro örneklemeli alevli atomik absorpsiyon 
spektrofotometresi ile ölçülmüĢtür. Yöntem üzerinde etkili olan pH, supramoleküler çözücü türü ve 
hacmi, örnek hacmi, matriks etkisi gibi analitik parametreler optimize edilmiĢtir. Metodun doğruluğu 
sertifikalı referans maddelerinin analizi ile test edilmiĢtir.   
 
TeĢekkür: ÇalıĢmanın ligandın sentez kısmı TÜBĠTAK (115Z656) tarafından desteklenmiĢtir.  
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Derin ötektik çözücüler iki ya da daha fazla bileĢenin karıĢtırılması ile elde edilen bir çözücü 
sistemidir. Bu bileĢenler arasında hidrojen bağı etkileĢimi sonucunda bir ötektik çözücü sistemi elde 
edilir. Elde edilen bu ötektik çözücü sisteminin erime noktası onu oluĢturan bileĢenlerinkinden daha 
düĢüktür. Bir derin ötektik çözücü, kuaterner amonyum tuzlarının, metal tuzları ya da bir hidrojen 
bağı dönoruna sahip türlerle karıĢtırılmasıyla elde edilir. Derin ötektik çözücüler suya karĢı inerttirler. 
Laboratuvar Ģartlarında her hangi bir özel cihaz veya tekniğe gerek duyulmadan hazırlanabilmeleridir 
[1-4]. 
Bu çalıĢmada, alevli atomik absorpsiyon spektrometresi ile tayini öncesi, Ni(II) iyonlarının sodyum 
dietilditiyokarbamat kompleksi halinde zenginleĢtirilmesi, ayrılması için derin ötektik çözücü sıvı faz 
mikroekstraksiyonu yöntemi geliĢtirilmiĢtir. GeliĢtirilen yöntemde tetrahidrofuran ortamında 
tetrabutilamonyumklorid -dekonoik asit bileĢenlerinden oluĢan derin ötektik çözücüsünün su ile 
karıĢmayan misel oluĢturulmasına dayanmaktadır. Yöntemin optimizasyonu için, Ni(II) iyonlarının 
ekstraksiyon verimi üzerine etkili pH, ligand miktarı, derin ötektik çözücü hacmi, tetrahidrofuran 
hacmi, örnek hacmi, yabancı iyon etkisi gibi analitik parametreler optimize edilmiĢtir. Ni(II) 
iyonlarının pH 3‘de kantitatif geri kazanıldığı görülmüĢtür. GeliĢtirilen yöntemin doğruluğu sertifikalı 
referans madde analizi ve su örneklerine yapılan ekleme-geri kazanma çalıĢmaları ile kontrol 
edilmiĢtir. Yöntem doğal su örneklerinde nikel(II) iyonlarının ayrılması ve zenginleĢtirilmesine 
uygulanmıĢtır.  
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Rosuvastatin, 3-hidroksi 3-metilglutaril koenzim A‘nın, selektif ve kompetetif bir inhibitörü olup 
primer hiperkolesterolemi ve kombine dislipidemili hastaların tedavisinde kullanılan bir ilaçtır. Oral 
alımdan yaklaĢık 5 saat sonra doruk plazma konsantrasyonuna ulaĢır. Mutlak biyoyararlanımı 
yaklaĢık % 20‘dir. BaĢta albumin olmak üzere plazma proteinlerine % 90 oranında bağlanır. 
Belirlenen temel metabolitler N-desmetil ve lakton metabolitleridir. YaklaĢık % 5‘i idrarla 
değiĢmemiĢ olarak atılır. Plazma eliminasyon yarı ömrü yaklaĢık 19 saattir [1]. Bu çalıĢmanın amacı; 
farmasötik preparatlarda rosuvastatin miktar tayini için basit, hassas, doğru ve hızlı bir HPLC yöntemi 
geliĢtirip valide etmektir.  HPLC çalıĢmasında; ters faz Ace C18 kolon (5 μm, 250 x 4,6 mm), % 0,1 
H3PO4 (pH 3,0) içeren asetonitril-su (40:60, h/h) mobil fazı, 1,0 mL/dak kolon akıĢ hızı, 225 nm dalga 
boyu ve 10 μL injeksiyon hacmi parametreleri kullanıldı. Rosuvastatinin metanol içinde 100 µg/mL 
deriĢimde stok çözeltisi hazırlandı ve bu çözeltiden belirli hacimlerde alınıp metanol ile seyreltilerek 
0,10, 0,25, 0,50, 1,0, 1,5 ve 2,0 µg/mL deriĢimlerde standart çalıĢma çözeltileri hazırlandı ve 
kromatogramları alındı. Yöntemin doğrusal olduğu deriĢim aralığında (0,10-2,0 µg/mL) rosuvastatin 
çözeltisi deriĢimine karĢı pik alan değerleri grafiğe geçirilerek kalibrasyon eğrisi elde edildi.  HPLC 
yönteminin kalibrasyon eğrisinin regresyon analizinden regresyon doğrusu denklemi ve korelasyon 
katsayısı (r) sırasıyla y=5,324x+32,67 (y: pik alanı, x: deriĢim) ve 0,998; yöntemin gözlenebilme 
sınırı değeri 20 ng/mL ve tayin alt sınırı değeri ise 60 ng/mL olarak belirlendi. Gün içi ve günler arası 
kesinlik belirlenmesinde yüzde bağıl standart sapma ve doğruluk belirlenmesinde bağıl hata değerleri 
sırasıyla % 2,49 ve % 1,97‘den küçük olarak tespit edildi.  Yöntemin uygulaması rosuvastatin 
içeren farmasötik preparatlardan Rosucor tablette miktar tayini yapılarak gerçekleĢtirildi. Yöntemin 
farmasötik preparattan geri kazanım değeri % 100,1 olarak belirlendi. Sonuç olarak; HPLC yöntemi 
hassas, doğru, kesin ve duyarlı olduğundan ilaç endüstrisinde kalite kontrol çalıĢmalarında baĢarı ile 
kullanılabileceği sonucuna varılmıĢtır.  
 

Referanslar 
[1] RxMedia Pharma Ġnteraktif Ġlaç Bilgi Kaynağı, 2014. 
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UV- GÖRÜNÜR BÖLGE ABSORBSĠYON SPEKTROFOTOMETRĠ 

YÖNTEMĠ ĠLE KARVEDĠLOL ETKĠN MADDESĠNĠN FARMASÖTĠK 
PREPARATLARDA MĠKTAR TAYĠNĠ  
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Analitik Kimya Anabilim Dalı, Eczacılık Fakültesi, Atatürk Üniversitesi, 25240, Erzurum, Türkiye 

 
Beta bloker ilaçlar, günümüzde oldukça geniĢ bir hastalık grubunda kullanılmaktadır. Hipertansiyonla 
beraber angina pektoris, miyokard infarktüsü sonrası, konjestif kalp yetersizliği, taĢiaritmi, yüksek 
koroner hastalık riski ve diyabet varlığında hastalara beta bloker tedavisi önerilmektedir. Beta bloker 
bir ilaç olan karvedilol; alfa1, beta1 ve beta2 adrenerjik reseptör blokajı özelliği olan bir adrenerjik 
reseptör blokeridir [1]. Tek baĢına ya da diğer antihipertansif ajanlarla (kalsiyum kanal blokerleri ve 
diüretikler; özellikle tiyazid diüretikler) birlikte kullanılabilir. Karvedilol ilacının koroner kalp 
hastalığında da klinik etkinliği kanıtlanmıĢtır [2]. Bu çalıĢmanın amacı, farmasötik preparatlarda 
karvedilol etkin maddesinin miktar tayini için basit, hassas, doğru ve hızlı bir yöntem olan UV- 
Görünür Bölge Absorbsiyon Spektrofotometri Yönteminin geliĢtirilmesi ve valide edilmesidir. 
Spektrofotometrik çalıĢmalar için karvedilolün metanol içinde 100 µg/mL deriĢimde stok çözeltisi 
hazırlandı. Bu stok çözeltilerden belirli hacimlerde alınıp metanol ile seyreltilerek 0,5, 1, 2, 4, 6, 8 ve 
10 µg/mL deriĢimlerde standart çalıĢma çözeltileri hazırlandı. Karvedilolün maksimum absorbsiyon 
yaptığı dalga boyunu belirlemek amacıyla 260-310 nm dalga boyu aralığında spektrum taraması 
yapıldı ve karvedilolün maksimum absorbans yaptığı dalga boyu 285 nm olarak belirlendi. Yöntemin 
doğrusal olduğu deriĢim aralığında (0,5-10 µg/mL) karvedilol çözeltisi deriĢimine karĢı okunan 
absorbans değerleri grafiğe geçirilerek kalibrasyon eğrisi elde edildi. Kalibrasyon eğrisinin regresyon 
analizinden regresyon doğrusu denklemi ve korelasyon katsayısı sırasıyla A=0,0371x-0,0024 (A: 
Absorbans, x: deriĢim) ve 0,997 olarak; yöntemin gözlenebilme sınırı değeri 0,15 µg/mL; tayin alt 
sınırı değeri ise 0,45 µg/mL olarak belirlendi. Gün içi ve günler arası kesinlik belirlenmesinde yüzde 
bağıl standart sapma ve doğruluk belirlenmesinde bağıl hata değerleri sırasıyla % 2,77 ve % 1,67‘den 
küçük olarak tespit edildi. Diğer yandan yöntemin uygulaması karvedilol içeren farmasötik 
preparatlardan Dilatrend tablette miktar tayini yapılarak gerçekleĢtirildi. Yöntemin farmasötik 
preparatlardan ortalama geri kazanım değeri % 99,8 olarak belirlendi. Sonuç olarak; UV- Görünür 
Bölge Absorbsiyon Spektrofotometri Yöntemi hızlı, doğru, kesin ve basit olduğundan ilaç 
endüstrisinde kalite kontrol çalıĢmalarında baĢarı ile kullanılabilir. 

 

Referanslar 
[1] R.R. Ruffolo, M. Gellai, J.P. Hieble, R.N. Willette ve A.J. Nichols,  The European Journal of 
Clinical Pharmacology, 38 (1990) 82-88.  
[2] M.A. Pfeffer ve L.W. Stevenson, The New England Journal of Medicine, 334 (1996) 1396-1397.  
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Kozmetik, Yunanca ―süslemekte usta‖ anlamına gelen kosmetiko sözcüğünden türetilmiĢtir. Özellikle 
deri, saç, tırnak gibi vücudumuzun kısımlarının görünüĢünü düzeltmek, korumak ve sağlıklı halinin 
devamını sağlamak amacıyla çeĢitli bitkilerin yağları kullanılmaktadır. 
Kozmetik amaçla kullanılmak üzere piyasada satılan argan, badem, ceviz, Hindistan cevizi, Hint, 
kakao ve üzüm çekirdeği yağlarının yağ asidi kompozisyonları GC-MS yöntemi ile tayin edilmiĢtir. 
Yağların saflığı; kütle spektrometrik, infrared spektrometrik ve refraktometrik indeks verilerinin 
birlikte değerlendirilmesi ile saptanmıĢtır. 
 

Referans 
[1] Zielinska A. and Nowak I., CHEMIK 68 (2), 103-110, 2014 
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ZOFENOPRĠL VE HĠDROKLOROTĠAZĠT’ĠN TABLETLERDE TÜREV 

SPEKTROFOTOMETRĠ ĠLE MĠKTAR TAYĠNĠ 
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Zofenopril (ZOF), ( 4S)-1-[(2S)-3-(benzoylthio)-2-methyl-1-oxopropyl]-4-(phenylthio)-L-proline, 
yüksek lipofilisite, antioksidan ve doku koruyucu aktivitesi ile karakterize edilen anjiyotensin-
dönüĢtürücü enzim(ACE) ailesine ait bir antihipertansif ilaçtır. Enapril, kaptopril veya perindopril gibi 
bu grubun diğer eski ilaçlarıyla karĢılaĢtırıldığında ZOF, yüksek hipotansif etkinlik ve düĢük yan etki 
ile karakterize edilir. ZOF genellikle diüretik hareket ile karakterize edilen diğer ilaçlarla birlikle 
hipertansiyon tedavisinde kullanılır [1]. Hidroklorotiazit, 6--3,4-dihydro-2H-1,2,4-benzothiazine-7-
sulfonamide,aktif sodyum geri emilimini ve periferik damar direncini azaltan, antihipertansif ilaç 
formülasyonlarında tek baĢına yada diğer ilaçlarla kombinasyon Ģeklinde kullanılan benzothiazines 
sınıf bir diüretiktir [2-5]. Hidroklorotiazit kalp yetmezliğinde, karaciğer (hepatik siroz) ve böbreklerin 
(nefrotik sendrom, kronik böbrek yetmezliği) sendromlarında tedavi için kullanılır [6]. 
Bu çalıĢmada, zofenopril ve hidroklorotiazit‘i birlikte içeren preparatlarda etken madde miktar tayini 
için spektorofotometrik yöntem önerilmiĢtir. Zofenopril ve hidroklorotiazit‘i birlikte içeren 
preparatlarda etken maddelerin aynı anda tayinleri için önerilen birinci türev spektorofotometri 
yönteminde, standart madde ve numunenin metanoldeki çözeltilerinin zofenopril için 270,3 nm‘de ve 

hidroklorotiazit için 253,3 ve 254,4 nm‘lerdeki türev absorbans (dA/d) değerleri ölçülmüĢtür. 
Yöntemde zofenopril ve hidroklorotiazit için çalıĢma eğrileri zofenopril için 20-70 µg/mL, 
hidroklorotiazit için 12,4-29,17 µg/mL de doğrusallık göstermiĢtir. Korelasyon katsayıları zofenopril 
için 0,999 ve hidroklorotiazit için ise 0,998 ve 0,988 olarak hesaplanmıĢtır. 
Önerilen bu spektrofotometrik yöntem, zofenopril ve hidroklorotiazit içeren farmasötik prepatlarda 
baĢarı ile uygulanmıĢtır. 
 
Referanslar 
[1] M.Stolarczyk, A.Maslaka, A.Apola, W.Rybak ve J.Krzek, Spectrochimica Acta Part A: Moleculer 
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[2] L. B. Brunton, I. B. N. Parker, J. (Eds) Lazo, Goodman and Gilman‘s The Pharmacological Basis           
of  Therapeutics, 11th Edn, McGraw Hill Publishing, 2005, New York. 
[3] A. W. Scribner, J. Loscalzo ve C. Napoli, Eur. J. Pharm., 482 (2003) 95–99. 
[4] E.Malacco ve S. Omboni, Adv. Ther. 24 (2007) 1006–1015. 
[5] G.Carlucci, P, Luliano ve L. Di Federico, Journal of Seperation Science, 33 (2010) 1717-1722. 
[6] H.Beitollahi,M. Hamzavi ve M.Torkzadeh-Mahani,Materials Science and Engineering C,52 
(2015) 297-305. 
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(2,3-DĠMETOKSĠ)FENOKSĠ GRUPLARI ĠÇEREN ALFA VE BETA 

SÜBSTĠTÜE METALLĠ VE METALSĠZ FTALOSĠYANĠN 
BĠLEġĠKLERĠNĠN SENTEZĠ VE KARAKTERĠZASYONU  

 
Betül Nur BalkaĢ, Zafer OdabaĢ, Selçuk Altun

 

 

Kimya Bölümü, Fen-Edebiyat Fakültesi, Marmara Üniversitesi, 34722, Göztepe, Ġstanbul, Türkiye. 
 

Ftalosiyanin bileĢikleri, 18π elektron konfigürasyonuna sahip makromoleküllerdir. Dört 
iminoizoindo-lin ünitesinden oluĢan ftalosiyaninler simetrik makrohalkaya sahiptirler. Yüksek π 
elektron konjugasyonu ftalosiyaninlerin termal ve kimyasal kararlılıklarının yüksek olmasını sağlar 
[1]. Ftalosiyanin-lerin merkezindeki metal atomu veya halkaya bağlı sübstitüentlerin niteliği ve 
niceliği ayrıca sübstitüsyon pozisyonu bu bileĢiklerin fiziksel, kimyasal ve spektral özelliklerini 
oldukça fazla değiĢtirebilmektedir [2]. Günümüzde pigment ve boya özelliklerinin yanı sıra 
ftalosiyanin bileĢikleri gaz sensör, nonlinear optik, güneĢ pilleri ve fotodinamik kanser tedavisi gibi 
çok farklı alanlarda kullanılmaktadır [3]. 
 

 
ġekil 1. Orijinal ftalosiyanin bileĢiklerinin molekül formülleri 

 
Bu çalıĢmada, 3- ve 4-nitroftalonitrilin 2,3-dimetoksifenol bileĢiği ile nükleofilik aromatik yer 
değiĢtirme reaksiyonu gerçekleĢtirilerek orijinal 3- ve 4-(2,3-dimetoksifenoksi)ftalonitril baĢlangıç 
bileĢikleri ve bu bileĢiklerin siklotetramerizasyonundan da metalli ve metalsiz-ftalosiyaninler (2HPcs, 
CuPcs, CoPcs ve ZnPcs) sentezlendi. BaĢlangıç bileĢikleri ve ftalosiyaninlerin yapı karakterizasyonu 
IR, UV-vis 

1
H-NMR, 

13
C-NMR ve MALDI-TOF spektroskopik yöntemleri kullanılarak aydınlatıldı. 

Yeni sentezlenen ftalosi-yanin bileĢiklerinin spektroskopik özellikleri ve agregasyon davranıĢlarına 
metallerin etkisi, farklı deriĢimlerde ve farklı çözücüler kullanılarak araĢtırıldı. 
 

Referanslar 
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State Materials, Cambridge University Press, 1998, New York, Vol. 6, pp. 32–149. 
[3]   K.M. Kadish, K.M. Smith, R. Guilard (Eds.), The Porphyrin Handbook, Phthalocyanines: 
Synthesis of phthalocyanine precursors, 2003, California, Vol. 15, Chapter 97. 
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HUMĠK ASĠT MĠKROEKSTRAKSĠYONU ĠÇĠN YENĠ BĠR YÖNTEM 
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ÇeĢitli matriksler içinde ve eser konsantrasyonda organik ve inorganik türlerin doğru ve duyarlı 
analitik yöntemler ile analizi önemlidir. Organik ya da inorganik türlerin düĢük deriĢimlerin tayini 
öncesi matriks ortamından ayrılması ve zenginleĢtirilmesi için yeni nesil çözücülerin kullanıldığı sıvı 
faz mikroekstraksiyonu yöntemlerinin kullanımı son yıllarda oldukça günceldir [1-4]. 
Bu çalıĢmada supramoleküler çözücü sıvı faz mikroekstraksiyonu ile humik asit‘ in ayrılması-
zenginleĢtirilmesi sonrası spektrofotometrik tayini için yeni bir yöntem geliĢtirilmiĢtir.  Yöntem 
üzerinde etkili olan pH, supramoleküler çözücü türü ve hacmi, örnek hacmi, santrifüj süresi ve 
matriks etkisi gibi analitik parametreler optimize edilmiĢtir. 1-dekanol ve Tetrahidrofuran‘ dan oluĢan 
supramoleküler çözücüsü ekstraksiyon çözücüsü olarak kullanılmıĢtır. Örnek çözeltisinde bulunan 
humik asit supramoleküler çözücü fazına pH 8‘de kantitatif olarak esktrakte edilmiĢtir. Ekstraksiyon 
sonrası humik asit deriĢimi UV-VIS spektrofotometresinde 230 nm dalga boyunda tayin edilmiĢtir.   
 

Referanslar 
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[3] H. Jiang, Y. Qin, B. Hu, 2008.. Talanta, 74, 1160–1165 
[4] A. Sarafraz-Yazdi, S. H. Khaleghi-Miran and Z. Es‘ haghi, (2010). 90(14-15), 1036-1047. 
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GLUTATYON ĠLE MODĠFĠYE EDĠLMĠġ GÜMÜġ 

NANOPARÇACIKLARI ĠLE KREATĠN KĠNAZ ENZĠMĠNĠN TAYĠNĠ 
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Kreatin kinaz (CK), iskelet kası, miyokard ve beyinde yüksek miktarlarda bulunur [1].  Bir katalitik 
enzim olan CK, fosfokreatin, kreatin ve adenozin difosfatın adenozin trifosfata tersinir çevrimlerinden 
sorumludur. Kanda bulunma miktarları ruhsal bozuklukların belirlenmesinde belirteç olarak 
kullanılabilmektedir [2]. Kan serumunda tayin edilmesinin ve/veya araĢtırılmasının en önemli nedeni 
ise miyokard enfarktüsü ve kas miyopatisi gibi doku yaralanmaları durumunda kandaki miktarının 
artıĢıdır [3]. Bu çalıĢmada, CK enziminin Cd

2+
 iyonu bulunan ortamda glutatyon ile modifiye edilmiĢ 

gümüĢ nanoparçacıkları vasıtasıyla sulu ortamda tayini araĢtırılmıĢtır. Modifiye gümüĢ 
nanoparçacıkları ile CK enzimi arasında bir etkileĢim gerçekleĢmektedir. Bu etkileĢim absorpsiyon 
pikinin kaymaya uğraması ve Ģiddetinin artmasından anlaĢılabilmektedir. Cd

2+
 iyonu bulunan ortamda 

ise absorpsiyon Ģiddetinin belirgin miktarda arttığı gözlemlenmiĢtir (ġekil 1). Bu artıĢ fonksiyonize 
gümüĢ nanoparçacığı, Cd

2+
 iyonu ve CK enzimi arasında gerçekleĢen etkileĢimler nedeniyle ortaya 

çıkmıĢtır. Absorpsiyon ölçümleri UV-Vis spektrofotometresi kullanılarak alınmıĢtır. FTIR analizleri 
için ATR-FTIR tekniği kullanılmıĢtır. Ayrıca modifiye gümüĢ nanoparçacıklarının etkileĢim öncesi ve 
sonrası görüntüleri atomik güç mikroskopu kullanılarak alınmıĢtır. Bu çalıĢmayla, absorpsiyon 
Ģiddetinde meydana gelen belirgin artıĢ vasıtasıyla CK enziminin tayini için yeni bir yöntem 
geliĢtirilmiĢ ve yöntemin sulu çözeltilerde CK enziminin kantitatif tayini için kullanılabilirliği 
araĢtırılmıĢtır. 
 

 
ġekil 1. AgGSHCd

2+
CK, AgGSH, AgGSH ve Cd

2+
, AgGSH ve CK, CK, CK ve Cd

2+
 çözelti 

karıĢımlarının absorpsiyon spektrumları. 
 

Referanslar 
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Kumarin bileĢikleri ilgi çekici fotofiziksel özelliklere sahiptir. Fotouyarıcı, pestisit, antioksidan, 
antibakteriyel ve antitümör olarak kullanım alanları vardır. Bazı kumarin türevleri meme kanseri, 
prostat kanseri, metastatik böbrek kanser hücresine karĢı klinik araĢtırmalarda incelenmiĢtir.[1, 2] 
Aromatik makrohalkalı bileĢikler olan ftalosiyaninlerin de ilginç kimyasal ve fiziksel özellikleri 
bulunmaktadır.  
Bu  bileĢiklerin uygulama alanları yoğun bir Ģekilde araĢtırılmaktadır. Bu alanlar güneĢ pilleri, yarı 
iletken cihazlar, Langmuir Blodgett filmler, gaz sensörleri, sıvı kristaller, elektrokatalitik ajanlar ve 
kanser tedavisi için fotodinamikterapidir (PDT).[3] Ftalosiyanin halkası üzerindeki farklı 
sübsitüentlerin varlığı, çözünürlüğünün artmasına ve daha geniĢ spektrumda tepki vermesine yol açar. 
Kumarin türevleri fotouyarıcı için ultraviole ve görünür bölgede güçlü emilim veren mükemmel 
organik bileĢklerdir. Ftalosiyanin ile kumarin yapıları bir araya getirildiğinde yüksek fotokararlılık 
göstermektedir. [4] 
Bu çalıĢmada kanserin PDT ile tedavisinde kullanım alanı bulabilecek ftalosiyanin eldesi 
amaçlanmıĢtır. Bu amaçla 7-hidroksi-4-(piridin-3-il) kumarin bileĢiğinin 4-nitroftalonitril ile 
tepkimesinden elde edilen ligand üzerinden Zn ve In metalli ftalosiyanin bileĢikleri hazırlanmıĢtır. 
Ligand ve ftalosiyaninlerin yapı tayininde Infrared (IR), Proton Nükleer Manyetik Rezonans (

1
H 

NMR) ve MALDI-TOF spektroskopisi yöntemleri kullanılmıĢtır. Fotokimyasal özelliklerinin (singlet 
oksijen ve fotobozunma kuantum verimleri) incelenmesinde ise Ultraviyole-Visible (UV-vis) 
spektroskopisi kullanılmıĢtır. 
 

 
ġekil 1. Çinko ve Ġndiyum Metalli Ftalosiyanin BileĢikleri 

 
Referanslar 
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derivatives: Synthesis, photophysical and photochemical studies, Polyhedron 28(2009) 2855-2862. 
[4] J.J. Guo, S. R. Wang, X. G. Li, F. Zhang, X. N. Shao, X. J. Lian,The synthesis, molecular 
structure and photophysical properties of 2, 9, 16, 23-tetrakis (7-coumarinoxy-4-methyl)-
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Yüksek seçicilik ve hassasiyeti nedeniyle ElektrosprayĠiyonizasyon Kütle Spektrometrisi, 
kromatografik sistemlerle birlikte kompleks matrikslerin analizlerinde önemli yer tutmaktadır. 
ĠyonlaĢmayı kolaylaĢtırıcı etkileri nedeniyle formik asit, asetik asit, amonyum format ve amonyum 
asetat gibi modifiye edici ajanları mobil faz katkı maddeleri olarak kullanılmaktadır. Bu maddeler 
pozitif veya negatif iyon oluĢumunu kolaylaĢtırmalarının yanı sıra hassasiyeti de etkilemektedirler. 
Proton ve elektron afinitesi yüksek olan moleküllerin elektrospray iyonlaĢma da hassasiyet 
artmaktadır.  
Bu amaçla farklı pKa değerlerine sahip moleküllerin iyonlaĢmaları değerlendirilmiĢtir. Mobil faz 
katkılarının asidik ve bazik özelliklerine göre elektrospray iyonlaĢma da iyon çokluklarına bakılarak 
hassasiyetin arttırılmasında katkıları incelenmiĢtir. 
 

Referanslar 
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Ġnsulin, pankreas tarafından salgılanan canlı sistemde Ģeker düzeyinin kontrolünü sağlayan ve 
metabolizma üzerinde önemli etkileri olan bir hormondur. Ġnsulin üretimi veya insulin kullanımı 
azaldığında diyabetik hastalıklar oluĢmaktadır. Yapısında bulunan tirozin uçlar, insuline floresans 
özellik kazandırır [1,2]. Antifungal, antidiyabet, antioksidan özelliklere sahip; umbelliferon (7-
hidroksi kumarin) bazı boya, floresant uç, fotoaktif reaktif ve ilaçların elde edilmesinde kullanılan bir 
kumarin bileĢiğidir [3].  
Sunulan çalıĢmada; florimetrik yöntemle umbelliferonun insulin floresansı üzerine sönüm etkisi 
çalıĢıldı (ġekil). Floresans rezonans enerji transferi (FRET) yöntemi kullanılarak, uyarılmıĢ donörden 
temel seviyedeki akseptöre uyarılma enerjisinin transferi yoluyla moleküller arası uzaklık ile ilgili 
parametreler bulundu [4]. FRET‘e göre donör (insulin) emisyon spektrumu ile akseptör 
(umbelliferon) absorbsiyon spektrumlarının örtüĢmesi ile moleküller arasındaki etkileĢim Förster 
teorisi ve Stern Volmer eĢitliği kullanılarak incelendi. Farklı sıcaklıklarda, van’t Hoff eĢitliği 
kullanılarak termodinamik parametreler (ΔH, ΔS

 
ve ΔG) hesaplandı. Förster‘e göre enerji transfer 

verimliliğinden, kritik uzaklık (R0) 3.16 nm ile donör-akseptör çifti arasındaki uzaklık (r) 4.17 nm 
olarak bulundu.  

       
ġekil . 

 
insulin floresansı üzerine umbelliferonun sönüm etkisi. uy=276 nm.  
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[4] J. R. Lakowicz, Principles of Fluorescence Spectroscopy, Springer (2006) New York. 
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Maneb (mangan etilen bis ditiyo karbamant), ziram ve zineb gibi karbamat türevi fungisitler 
bitki hastalıklarıyla mücadelede yaygın olarak kullanılmaktadır. Karbamat türevi pestsitler 

insanlar ve hayvanlar için toksik etki göstermektedir. Bundan dolayı çevresel örneklerde 
karbamat türevi pestisitlerin tayini önemlidir. 
 

Maneb‘ in  iyonik sıvı  sıvı faz mikroekstraksiyonu yöntemi ile zenginleĢtirilmesi sonrası 
alevli atomik absorpsiyon spektrometresi ile indirek tayinini içeren bir yöntem geliĢtirilmiĢtir. 

Bu yöntemde Maneb‘ de bulunan Mn(II) iyonu pH 11‘ de 1-(2-Piridazol)-2-Naftol kompleksi 
halinde 1-butil-3-metil-imidazolyum hekzaflorofosfat iyonik sıvı fazına ekstrakte edilmiĢ ve 
mangan deriĢimi alevli atomik absorpsiyon spektrometresi ile tayin edilmiĢtir. Bu Ģekilde 

ölçülen mangan deriĢimine eĢdeğer maneb miktarı hesaplanmıĢtır. Yöntem üzerinden etkili 
olan pH, iyonik sıvı türü ve hacmi, dispersif çözücü türü ve hacmi, örnek hacmi ve matriks 

etkisi gibi önemli analitik parametreler optimize edilmiĢ ve yöntem çevresel örneklere 
uygulanmıĢtır. 
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Schiff bazı içeren bileĢikler fotokromizm özelliğine sahip olmaları radyasyon Ģiddetini 

kontrol etme ve ölçme, görüntüleme sistemleri ve optik bilgisayarlar gibi değiĢik alanlarda 
kullanılmalarına imkan vermektedir. Bu çalıĢmada 3 farklı Schiff baz yapısının elektronik, 
fotofiziksel ve solvatokromik özellikleri ayrıntılı olarak incelenmiĢtir. Bu incelemeler için, 

(Z)-3-(2-fenoksi benziliden amino), (Z)-4-(2-fenoksi benziliden amino) ve (Z)-2-(2-fenoksi 
benziliden amino) Schiff bazlarının, ultraviyole ve floresans spektrumları farklı polariteye 

sahip 28 farklı çözücü içinde oda sıcaklığında ölçülmüĢtür. Moleküllerin çözücü-çözünen 
etkileĢimlerini analiz etmek için lineer çözünme enerji iliĢkisi (LSER) yöntemi kullanılmıĢtır. 
Çözücü-çözünen etkileĢimleri, Kamlet-Taft parametreleri, Catalan parametreleri, Marcus 

optik dielektrik fonksiyonu ve Reichardt-Dimroth çözücü parametresi kullanılarak multi-
lineer regrasyon analiz (MLRA) ile belirlenmiĢtir. Ġncelenen moleküller için Kamlet-Taft 

parametresi absorbans ve floresans spektrumunda batokromik kayma meydana gelmiĢtir. 
Ġncelenen π−π* elektronik geçiĢte yönelmiĢ indüksiyon etkileĢim kuvvetlerinin f(n), 
dispersiyon-polarizasyon katkısının f(ε)‘ inin katkısından fazla olduğu görülmüĢtür. H-bağı 

yapma isteğinin, yapmama isteğinden fazla olduğu görülmüĢtür. Ġncelenen moleküllerin 
Catalan parametresi absorbans ve floresans spektrumunda batokromik kayma meydana 

gelmiĢtir. Ġncelenen π−π* elektronik geçiĢte hidrojen bağı donör yani bazikliğin daha fazla 
olduğu görülmüĢtür. Kamlet-Taft ve Catalan parametresine göre spesifik olmayan ve spesifik 
etkileĢimlerin olduğu görülmüĢtür. UyarılmıĢ ve taban durumda dipol momentleri, Lippert-

Mataga, Bakhsiev ve Kawski-Chamma-Viallet  metodları ile deneysel olarak hesaplanmıĢtır.  

 

Referanslar: 
[1] Ġ. Sıdır, Y. Gülseven Sıdır, 2015. SpectrochimicaActaPart A: Molecular and Biomolecular 
Spectroscopy, 135 (2015) 560-567. 

[2] J. C. Slater, 1929. The theory of complex spectra. Physical Review.,34(10): 1293. 
[3] M. J. Kamlet, J. L. M. Abboud, R. W. Taft, 1977. The solvatochromic comparison 

method. 6. The. pi.* scale of solventpolarities, J. Am. Chem. Soc., 99(18),6027–6038. 
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1-[(E)-{[4-( MORFOLĠN-4-YL)FENĠL]ĠMĠNO}METĠL]NAPHTHALEN-

2-OL (MPIMN) MOLEKÜLÜNÜN YAPISAL, SPEKTROSKOPĠK, 
ELEKTRONĠK VE LĠNEER OLMAYAN OPTĠK ÖZELLĠKLERĠNĠN 

TEORĠK OLARAK ĠNCELENMESĠ 
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1-[(E)-{[4-(morfolin-4-yl)fenil]imino}metil]naphthalen-2-ol (MPIMN) molekülünün teorik olarak 
moleküler geometrisi ve titreĢim spektrumu yoğunluk fonksiyonu teorisi (DFT) metodu ile B3LYP/6-
311++G(d,p) ve B3PW91/6-311++G(d,p) temel seviyesinde hesaplandı. TitreĢim dalga sayısının 
ayrıntılı iĢaretlemeleri potansiyel enerji dağılım (PED) analizi ile yapıldı. MPIMN molekülünün lineer 
olmayan optik (NLO) özelliklerinden dipol moment (μ), kutuplanabilirlik (<α>), yönelime bağlı 
kutuplanabilirlik (Δα) ve temel durumda yüksek mertebeli kutuplanabilirlik (<β>) değerleri 
hesaplandı. Bununla birlikte, molekülün moleküller arası etkileĢimlerini daha iyi anlamak için 
optimize yapılar üzerinde NBO analizi yapıldı. Son olarak, MPIMN molekülünün öncü moleküler 
orbitalleri (HOMO ve LUMO) ve moleküler elektronik potansiyel (MEP) yüzeyi simüle edildi. 
Hesaplanan teorik veriler ile deneysel [1] veriler karĢılaĢtırıldı. 

 

 
ġekil 1. MPIMN molekülünün moleküler elektronik potansiyel yüzeyi. 

 

Referanslar 
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Alüminyum yaygın kullanımı nedeniyle doğada, havada, suda, bitkilerde ve dolayısıyla gıdalarda 
yaygın olarak bulunur. Son yıllarda alüminyum toksikliği ve biyolojik etkisi ile gündeme gelmektedir. 
Bazı çalıĢmalar, alüminyumun beyinde farklı rotalar (içme suları, yiyecekler ve ilaçlar) yoluyla 
birikebileceğini ve sinir sisteminin normal aktivitelerine müdahale edebileceğini önermektedir.  Bu 
metal iyonu renal osteodistrofi, Parkinson hastalığı ve Alzheimer hastalığının olası bir nedeni olarak 
tahmin edilmektedir [2]. Alüminyumun çok düĢük seviyeleri bile, çevresel ve klinik kimyada insan 
hayatındaki olumsuz etkisinden dolayı giderek önem kazanmaktadır [3]. 
Bu çalıĢmada, su, sebze ve gıda örneklerinde alüminyumun (Al) ayrılması ve ön konsantrasyonu için 
çevreci özelliğe sahip ultrasonik destekli bulutlanma noktası prosedürü sunulmuĢtur. (1E, 6E) -1,7-bis 
(4-hidroksi-3-metoksifenil) -1,6-heptadien-3,5-dion (kurkumin) ligand olarak kullanıldı. ÇalıĢma, pH 
6.0‘da Al ve kurkumin arasında oluĢan anyonik kompleksin katyonik surfaktan 
(hexadecyltrimethylammonium bromide) ile hidrofobik yapıya dönüĢtürüldü. Daha sonra kompleks, 
naniyonik surfaktanın (Tegritol) ultrasonik etki ile bulutlanma sonrası surfaktanca zengin fazına 
ekstrakte edildi. Numune solüsyonu pH'sı, numune hacmi, kimyasal reaktiflerin miktarı, ultrasonik 
zaman, ekstarksiyon sıcaklığı, çözücü türü ve matris iyonlarının etkisi gibi çeĢitli deneysel ve analitik 
parametreler araĢtırıldı. Optimize edilmiĢ koĢullar altında, seçme sınırı ve çalıĢma aralığı sırasıyla 
0.07 μg L

-1
 ve 0.2-130 μg L

-1
 idi. Prosedürün doğruluğunu, sertifikalı referans materyallerin analiziyle 

ve gerçek örneklere standart eklemeyle çalıĢmalarıyla test edildi. Son olarak, geliĢtirilen prosedür, 
gerçek örneklerde Al‘nin belirlenmesine baĢarıyla uygulandı. 
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Suda çözünen vitaminler grubunda yer alan ve siyano kobal amin olarak bilinen en önemli 
vitaminlerden biri B12 vitaminidir. Bazı bitkisel kaynaklarda bulunduğuna dair çalıĢmalar olsa da, 
temelde hayvansal kaynaklı bir vitamin türüdür. Diğer bir B grubu vitamin olan folik asidin (B9 
vitamini) vücuttaki iĢlevini göstermesine ve demir kullanıma yardımcı olmasıyla oldukça önemli 
fonksiyonlara sahiptir. Bu sayede alyuvar üretimi de desteklenmiĢ olur[1-3]. B12 vitamini ayrıca sinir 
tahribatını önleme ve sinir uçların tamirinde önemli fonksiyonlara sahip olup, hafızayı güçlendirici 
özellikleri de bilinmektedir. Tıpkı diğer vitamin türlerinde olduğu gibi, B12 de vücutta üretilmeyip 
dıĢarıdan alınması gerekmektedir. Çoğu hayvansal kökenli çok tüketilen B12 kaynakları arasında süt, 
yoğurt, ciğer, yumurta ve balıketi sayılabilir [4].   
Gerçek örneklerdeki deriĢiminin oldukça düĢük oluĢu ve karmaĢık matrikslerde yer alması çoğu 
durumda tayin öncesi bir ön ayırma ve zenginleĢtirme iĢlemini gerektirir. Önerilen bu çalıĢma 
kapsamında, eser düzeydeki B12 vitamini türlerinin kromatografik tayinleri öncesi uygulaması kolay 
bir katı faz ekstraksiyon yöntemi geliĢtirilmiĢtir. GeliĢtirilen yöntemin en önemli özelliklerinden biri 
uygulama kolaylığı sağlayıp iĢlem süresini kısaltması amacıyla geliĢtirilen manyetik destekli katı faz 
destek maddesidir. Bu çalıĢmada inert reaksiyon ünitesinde manyetik karbon nanotüp-nanoelmas 
(Man-CNT-NE) sentezlenmiĢ ve daha sonra bu hibrit malzemenin elüsyon Ģartlarında bozunmasını 
engellemek için SiO2 ile kaplanmıĢtır. Elde edilen materyal FT-IR, Raman, XRD, SEM ve BET 
yöntemleri ile karakterize edilmiĢtir. GeliĢtirilen yöntemin bütün parametreleri optimize edildikten 
sonra,  doğrusal çalıĢma aralığı 10-900 ng mL

-1
, tayin sınırı ise 3.32 ng mL

-1
 olarak bulunmuĢtur. 200 

ng mL
-1

  B12 vitamini içeren standart çözeltilerle yapılan 10 tekrarlı ölçümlerde, bağıl standart 
sapmanın % 2.30 ün altında, zenginleĢtirme faktörünün ise ortalama olarak 60 elde edildiği 
görülmüĢtür.  
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Asetilkolinesteraz (AChE) inhibitörleri kolinerjik sinir iletimde önemli bir rol oynayan, sinir 
sisteminin en etkili enzimlerinden biridir. Asetilkolinin katabolik enzimi olan asetilkolinesterazın 
inhibisyonu Alzheimer hastalığının tedavisinde oldukça etkilidir. Alzheimer hastalığının tedavisinde, 
terapötik etkililikleri klinik denemelerle kanıtlanmıĢ olan iki geri dönüĢümlü AChE inhibitörü olan 
donezepil ve rivastigmin hafif ve orta Ģiddetteki hastalarda kullanılmaktadır[1]. 
Protonasyon sabiti (pKa) ilaçların biyofarmasötik özellikleri ve kimyasalların iyonlaĢma bölgelerini 
tahmin etmemizi sağlayan parametredir. Bu sabit özellikle ilaçların kan-beyin bariyeri ve membranlar 
gibi fizyolojik sistemlerden geçiĢini anlamamızı sağlar. Ayrıca belirli pH aralığında ilacın hangi 
formda olduğunu ve absorpsiyon, dağılım, metabolizma ve atılım (ADME) gibi farmokinetik 
karakteristiklerini tahmin etmemizi sağlar [2]. Klinik öncesi, biofarmasötik ve klinik çalıĢmaların 
baĢarılı gerçekleĢtirilmesi için önemli olan bu sabitin tayini için yüksek performans sıvı kromatografi, 
kapiler elektroforez, potansiyometrik ve spektroskopik yöntemler gibi farklı analitik teknikler 
kullanılmaktadır. 
Bu çalıĢmada geri dönüĢümlü AChE inhibitörlerinden donepezil ve rivastigminin yapılarında bulunan 
tersiyer amin grubuna ait protonasyon sabiti değerleri UV-Vis spektroskopi yöntemi kullanılarak tayin 
edilmiĢtir. Bu bileĢiklerin su ortamında çözünürlükleri az olduğundan asetonitril yüzdeleri % 35, 40 
ve 45 (h/h) olan asetonitril-su ikili karıĢımlarında tayin edilmiĢtir. Spektrofotometrik yöntemde 
bileĢikler pH 5,5-11,5 arası titre edilmiĢ ve 0,2 pH birimi aralığı ile spektrum taraması alınmıĢtır. 
Verilerin değerlendirilmesinde STAR programı kullanılmıĢtır[3]. Bu bileĢiklerin sudaki pKa değerleri, 
asetonitril-su karıĢımlarında tayin edilen pKa değerleri kullanılarak Yasuda- Shedlovsky eĢitliğinden 
ve organik modifiyerin mol kesri ve pKa değerleri arasındaki lineer eĢitlikten hesaplanmıĢtır. 

 
Referanslar 
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Antipsikotikler, psikiyatristler tarafından psikotik semptomlarla nitelenen çok farklı klinik 
bozuklukların tedavisinde sıklıkla kullanılırlar. Fenotiazinler, azot ve kükürt atomları 

üzerinden trisiklik sisteme dönüĢen iki benzen halkası içeren heterosiklik moleküllerdir. 
Fenotiazin türevleri, amino grup alkil yan zinciri içerir ve heterosiklik yapının azot atomuna 
bağlanarak klinik kimyada tedavi edici olarak önemli rol oynar [1,2]. Fenotiazin türevleri, 

antipsikotiklerin dokuz alt grubundan biridir. Fenotiyazinler, 2 ve 10 pozisyonunda farklı 
substituentler ile fenotiyazin halkası içeren bazik ilaç grubudur [3]. Bu çalıĢmada 

dialkilaminopropil yan zincirli grupta yer alan klorpromazin ve triflupromazinin tersiyer amin 
grubunun protonasyon sabitleri, spektroskopik yöntemle tayin edilmiĢtir. 
Bir molekülün iyonlaĢma davranıĢını belirlememizi sağlaması nedeniyle iyonlaĢma sabiti 

önemli bir fizikokimyasal parametredir. Fonksiyonel grubun iyonlaĢma sabitinin bilinmesi 
ilaç maddelerinin farmokokinetik ve farmakodinamik özelliklerinin anlaĢılmasında hayati 

öneme sahiptir. Ġlaçların çeĢitli numunelerdeki analizlerinde metot geliĢtirme iĢlemlerinde 
pKa değerlerinin bilinmesi gerekir. Ġlaçların bu sabitlerinin sudaki tayinleri, bileĢiğin sudaki 
çözünürlüğünün az olması durumunda su-organik çözücü ikili karıĢımlarının kullanılmasını 

zorunlu kılar. Doğruluğu ve kesinliği yeterli olan spektrofotometrik yöntemler suda 
çözünürlüğü düĢük olan bileĢiklerin iyonlaĢma sabitlerinin su organik çözücü ikili 

karıĢımlarında tayinine imkan tanımaktadır. 10-5–10-6 M deriĢim yeterli olup yapıda bir tane 
kromofor grubun bulunması ve absorbans özelliklerinin yeterli olması gereklidir. 
Bu çalıĢmada klorpromazin ve triflupromazinin tersiyer amin grubuna ait protonasyon 

sabitlerinin tayini için %35 (h/h) asetonitril-su ikili karıĢımında, yaklaĢık 0,2 pH birimi 
aralığı ile pH 6,00 - 12,00 arası spektrum taraması alınmıĢtır. Spektrofotometrik ölçümler, 

Perkin-Elmer LAMBDA 25 spektrofotometresiyle 25±0,1 oC‘de 80 mL kapasiteli titrasyon 
hücresinde gerçekleĢtirilmiĢtir. Sonuçların değerlendirilmesi, bu amaç için hazırlanmıĢ 
bilgisayar programı STAR ile gerçekleĢtirilmiĢtir [4]. Değerler ayrıca absorbans-pH iliĢkisi 

dikkate alınarak NLREG programı ile hesaplanmıĢtır [5]. Deneysel bulgular literatür 
verileriyle uyumludur[5-8]. 
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 Civa bilinen en toksik elementlerden biridir. Bilim dünyasında her gün onlarca çalıĢma son derece 
zararlı bu element için yeni tayin yöntemleri geliĢtirme ve çevresel örneklerden giderimi için yeni 
malzemeler geliĢtirme üzerine dayalı çalıĢmalar yayınlanmaktadır[1,2]. Volkanik patlamalar gibi 
doğal kaynaklı nedenlerle her yıl çevreye yaklaĢık 2500 ton civa yayılmaktadır. Doğaya yayılan bu 
civanın büyük çoğunluğu elementel halde olsa da çeĢitli çevresel etmenlerle ve biyokimyasal 
faaliyetler sonucu son derece tehlikeli Hg(II)-Hg(I) gibi inorganik ve CH3Hg gibi organik civa 
formlarına dönüĢmektedir[3]. Yapılan birçok çalıĢma göstermiĢtir ki, civa türlerinin toksisiteleri 
birbirinden farklıdır. Bu yüzden bu türleri birbiri yanında tayin edebilecek duyarlı yöntemler her 
zaman büyük ilgi çekmektedir[4]. 
Bu çalıĢmada, eser düzeydeki Hg(II) iyonlarının analizi için katı faz ekstraksiyonu destekli bir 
spektroskopik tayin yöntemi geliĢtirilmiĢtir. ÇalıĢmanın ilk aĢamasında katı faz ekstraksiyonu için 
poli akril amit hidrojeli ile birlikte siyano kobal aminin polimerleĢtirilmesi ile elde edilen bir katı faz 
destek maddesi sentezlenmiĢtir. Elde edilen malzemenin FTIR ve SEM teknikleri ile karakterizasyonu 
yapılmıĢtır. Daha sonra elde edilen malzeme katı faz destek maddesi olarak Hg(II) iyonlarının ayırma 
ve zenginleĢtirilmesinde kullanılmıĢtır. ZenginleĢtirme sonrası optimize edilen yöntemin analitik 
parametreleri belirlenmiĢtir. Buna göre geliĢtirilen yöntemin doğrusal çalıma aralığı Hg(II) iyonları 
için 25-750 ppb aralığında, tayin ve nicelleĢtirme sınırı ise sırasıyla 8.30 ve 24.86 ppb düzeyindedir. 
100 ppb lik model çözelti ile yapılan 5 tekrarlı ölçümlerin bağıl standart sapması % 3.24 olarak 
hesaplanmıĢtır.  GeliĢtirilen yöntem Hg(I) ve Hg(II) iyonlarını farklı miktarlarda içeren model 
çözeltiler yardımıyla test edilmiĢ ve Hg(II) iyonlarına olan seçiciliği gösterilmiĢtir. Uygulama alanı 
olarak kullanılan çevresel su örnekleri ile yapılan geri kazanım çalıĢmaları ile kantitatif sonuçlar elde 
edilmiĢtir. 
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Türkiye‘nin en önemli üretim, istihdam ve ihracat ürünlerinin hazırlandığı sektörlerin birisi Tekstil 
endüstrisidir.  Bu sektörde kullanılan boyaların kimyasal formüllerinin açıklanma zorunluluklarının 
ortadan kalkması, çok farklı ticari isimlerle pazarlanıyor olmaları gibi nedenlerle, REACH gibi çeĢitli 
kısıtlamalara maruz kalmadan, üretim ve kalite sürekliliğinin sağlanması, ürün niteliği üzerine önemli 
etkileri olan girdi (boya ve yardımcı kimyasalların) izlenmesi, karakterize edilmelerine bağlıdır.  
ÇalıĢmamızda Anyonik modifiye edilmiĢ lifleri boyayabilen katyonik boyar maddeler incelenmiĢtir. 
Tekstil sektöründe çok renkli efektlerin tek banyoda boyanabilmesinde kullanılan, lif ve boyar madde 
grubudur. Bu çalıĢmada Maxilon Red GRL, Maxilon Golden Yellow GL EC, Maxilon Blue SL ticari 
isimleri ile tekstil sektöründe kullanılmakta olan katyonik tekstil boyalarının sulu ortamda farklı pH 
koĢullarında 800-190 nm dalga boyu aralığında UV-VIS spektroskopik incelemeleri yapılarak, 
karakteristik davranıĢları belirlenmeye çalıĢıldı. Ara renk ve tonların eldesi için karıĢım halinde 
bulunmaları durumunda oransal bileĢimleri için yeterli bir inceleme oluĢturması tartıĢılarak 
değerlendirildi, ayrı ayrı ve bir arada bulundukları durumlarda nicel analizleri için doğrusal çalıĢma 
aralıkları belirlenmeye çalıĢıldı.  
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

 
ġekil 1. pH 6 BR tamponunda 1.99 ppm Maxilon Red Spektrumuna artan Maxilon Blue (MB) ve 

Maxilon Yellow (MY) etkisi. 
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DüĢük konsantrasyon düzeylerinde esansiyel bir özellik ve yüksek düzeyde toksik etkilere sahip 
olması aynı zamanda kanser önlemedeki rolü nedeniyle, Se'nin iz seviyelerinde belirlenmesi giderek 
önem kazanmaktadır [1]. ABD Gıda ve Beslenme Kurulu tarafından selenyum için önerilen günlük 
alım bebekler için 15 ila 20 µg/gün, emzikli anneler için 70 µg/gün ve yetiĢkinler için 55 µg/gün 
olarak hesaplanmıĢtır [2]. 
Bu çalıĢmada, hidrür oluĢturmalı atomik absorpsiyon spektrometresiyle (HG-AAS) kombine iyonik 
sıvı (IL) dağılımlı mikroekstraksiyon sisteminin kullanımına dayanan Se tayini için kromatografik 
olmayan bir ayırma ve ön konsantrasyon yöntemi önerilmiĢtir. IL fazının tutulması ve ayrılması, 1-
heksil-3-metilimidazolyum heksaflorofosfat [C6MIM] [PF6] ile dispersif sıvı-sıvı 
mikroekstraksiyonundan (DLLME) sonra santrifüjleme ile sağlandı. Selenit [Se (IV)] türleri Se-
resorsinol kompleksinin oluĢturulması, ardından 30 

o
C de 5 dakika ultrasonik etki yardımıyla 

[C6MIM] [PF6] içeren faza ekstraksiyon ile seçici olarak ayrılmıĢtır. Ligant deriĢimi, numune hacmi, 
özütleyici faz hacmi, ultrasonik zaman ve denge sıcaklıkğı gibi mikroekstraksiyon tekniğinin 
verimliliğini etkileyen faktörler ve HG-AAS‘nin koĢulları ayrıntılı olarak araĢtırılmıĢtır. Optimum 
koĢullarda elde edilen sonuçlar Ģöyleydi; çalıĢma aralığı 30-450 ng L

-1
, seçme sınırı 8.4 ng L

-1
, bağıl 

standart sapma 1.9%, önderiĢtirme faktörü 35 ve ekstraskisyon zamanı 15 dk idi. Önerilen yöntemin 
geçerliliği standart referans materyalin analiz ile yapıldıktan sonra, yöntem baĢarılı bir Ģekilde bazı 
çevresel örneklerde toplam selenyum belirlenmesine uygulandı. 
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Medisinal kimyada bor içeren yeni heterosiklik boron bileĢikleri biyolojik aktivite gösteren önemli 
moleküller olarak gösterilmektedir [1-3]. Bizim de sentezini gerçekleĢtirdiğimiz oksadiazaborol 
bileĢikleri [4] (ġekil 1) yapısındaki oksijen-azot-bor içeren beĢ üyeli aromatik olmayan halka ile 
oldukça ilginç moleküllerdir. Bu bileĢiklerde N-H ve C=N gruplarına ait NMR spektrumlarında 
kimyasal kaymaya sübstitüent etkinin olabileceği düĢünülmüĢtür. Sentezlediğimiz 3-fenil-5-
(sübstitüefenil)-4,5-dihidro-1,2,4,5-oksadiazaborol (1a-r) bileĢiklerinde heterohalkada bulunan N-H 
ve C=N gruplarının NMR spektrumlarında kimyasal kaymaya sübstitüent etki SSP (Single Substituent 
Parameter) analizi ve DSP (Dual Substituent Parameter) analizi yapılarak (Hammett sübstitüent sabiti 
σ, F ve R sabitleri kullanılarak) incelendi. Hesaplamalarda, teorik 

1
H NMR ve 

13
C NMR kimyasal 

kaymaları Gaussian 03W DFT B3LYP/6-31G++(d,p) metodu ile minimum enerjili konformasyonlar 
esas alınarak hesaplandı. Deneysel ve teorik sonuçların birbiriyle uyumlu olduğu belirlenmiĢtir. 

1
H 

NMR ve 
13
C NMR kimyasal kayma değerlerinin elektron çekici sübstitüentler ile arttığı görülmüĢtür. 

Bu sonuç normal indüktif etki ile açıklanmıĢtır. 
 

 
ġekil 1. 3-fenil-5-(sübstitüefenil)-4,5-dihidro-1,2,4,5-oksadiazaborol (1a-r) bileĢiklerinin yapısı. 
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In this work, determination and speciation of selenium in various water samples were done 
by using Hydride Generation Atomic Absorption Spectrometry. The most appropriate values 
of HCl concentration, NaBH4 concentration, NaOH concentration, flow rate of argon and 

flow rate of waste solution were determined experimentally. Values of LOD and LOQ were 
calculated separately for total Se and Se (IV). LOD and LOQ values were calculated 0.56 

μg/L, 1.87 μg/L for total Se and 0.72 μg/L, 2.40 μg/L for Se (IV), respectively. A standard 
reference material (NIST 1643e) was used for the evaluation of  accuracy of the method. The 
method was applied to the analysis of total Se and Se (IV) concentrations in tap water 

samples collected from the various regions of Muğla. 
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Boyar maddeler; boya, baskı ve tekstil endüstrilerinde yoğun bir Ģekilde kullanılmakta olup bu 
boyaların yaklaĢık %10‘u endüstriyel arıtma tesisi çıkıĢ suları ile sucul alıcı ortamlara verilmektedir 
(Lee et al. 2006, Tan et al. 2007, Nasuha et al. 2011). Bu renkli atıklar; akarsu, göl ve denizlere ve 
özellikle de yüzey sularında yer altı su sistemlerine karıĢarak içme sularını da kirletebilir. Bu nedenle 
endüstriyel atıklardan bu tür boyar maddelerin uzaklaĢtırılması oldukça önemlidir (Ferreira-Leitao et 
al., 2007). Adsorpsiyon; iyi bilinen bir denge ayırma prosesi olup, atıklardan bu tür kirleticilerin 
uzaklaĢtırılmasında oldukça etkin bir yöntem olarak kullanılmaktadır (Dabrowski, 2001). 
Yapılan bu çalıĢmada, manyetik aktif karbon sulu çözeltiden malahit yeĢili uzaklaĢtırılmasında 
adsorbant olarak kullanılmıĢtır. Adsorpsiyon üzerine çözelti pH‘ı, baĢlangıç boyar madde 
konsantrasyonu, temas süresi ve sıcaklığın etkileri incelenmiĢtir. Ayrıca, malahit yeĢili 
adsorpsiyonuna ait denge izoterm, termodinamik ve kinetik çalıĢmalar da gerçekleĢtirilmiĢtir. 
Adsorpsiyon denge verilerinin Langmiur izotermi ile uyumlu olduğu belirlenmiĢtir. Malahit yeĢili 
adsorpsiyonu 25-45 ºC aralığında kendiliğinden gerçekleĢen ve endotermik olduğu görülmüĢtür. 
Malahit yeĢili adsorpsiyonu için manyetik aktif karbonun maksimum tek tabak adsorpsiyon kapasitesi 
322 mg/g olarak belirlenmiĢtir.  Sonuç olarak, manyetik aktif karbonun sulu çözeltilerden malahit 
yeĢili uzaklaĢtırılmasında düĢük maliyetli ve etkili bir adsorbant olduğu belirlenmiĢtir. 
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DOĞAL MĠNERALLĠ SULARDA GELĠġTĠRĠLEN SPİRULİNA 
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Mikroorganizmalardan elde edilen ve tek hücre yağları olarak adlandırılan mikrobiyel  yağlar  

günümüzde  endüstriyel  üretimden  çok içermiĢ   oldukları  terapötik  ve  nutrasötik  
özellikteki  PUFA‘lar  nedeniyle  tüm  dünyada  yoğ un  ilgi görmektedir. Mikrobiyel yolla 
yağ eldesi prosesinin endüstriyel düzeyde ―verimli‖ olarak değerlendirilebilmesi için 

sentezlenen yağ  ve   yağ asitlerinin yüksek verimlilikte ya  da  yüksek  değerlilikte  (PUFA  
bakımından zengin)  olması  gerekmektedir.  [1,2].  Endüstriyel verimliliği etkileyen en 

önemli faktörler kuru biyokütle miktarı, kuru biyokütledeki yağ  oranı ve  yağın  istenen  yağ   
asidi  kompozisyonunda  olmasıdır [3].  
Pek çok mikroorganizma grubu (maya, küf,  bakteri ve mikroalgler)  belli bazı spesifik 

koĢullar altında   nötral   yağ     biriktirme    özelliğine    sahiptir. Bu mikroorganizmalar 
hücrelerinde %25 ya da daha fazla lipid biriktirebilmekte olup, ―yağlı (olejinöz – oleaginous) 

olarak nitelenmektedir. Olejinöz mikroorganizmaların optimum geliĢme sıcaklıklarının 
altında, azot (N) sınırlaması ve besi ortamında yüksek miktarda bulunan karbon (C) kaynağı 
varlığında hücre içerinde çoklu doymamıĢ yağ asitleri (PUFA) içeriği yüksek olan lipid 

birikimine yöneldiği bilinmektedir [4,5].  
AraĢtırmanın amacı, son yılların üzerine pek çok biyoenerji kaynağı ve gıda katkısı olarak 

araĢtırmalar yapılan ve doğada en iyi gamma linolenik asit (GLnA) kaynaklarından biri 
olarak bildirilen mikroalg, Spirulina platensis'in yağ asidi kompozisyonun 
araĢtırılmasıdır.  Bu çalıĢmasında doğal mineralli suların kullanımı ile (%25, %50, %75 ve 

%100 konsantrasyonunda) oluĢturulan besi ortamında 25±2°C'de geliĢtirilen Spirulina 
platensis türünde lipid miktarı ile yağ asidi profili belirlenmesi analizleri gerçekleĢtirilmiĢtir.  

Mikroalglerin fermentasyon mekanizması henüz tam olarak çözülememekle birlikte diğer 
olejinöz mikroorganizmalar gibi N sınırlaması altında PUFA sentezi artıĢ göstermemektedir. 
Mikroalglerde PUFA sentezi sürecinde diğer mikroorganizmalardan farklı olarak P, Fe, Mn, 

Mg gibi elementlerin etkisinin olduğu ayrıca PUFA sentezinin 30°C ve üzerinde daha yoğun 
olarak gerçekleĢtiği gözlemlenmiĢtir.  
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AMĠN FONKSĠYONLU SĠLĠKA PARTĠKÜLLERĠ ĠLE 
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Günümüzde yüksek yüzey alanına sahip metal nanopartiküllerin katalizör uygulamaları oldukça ilgi 
çekici bir alan haline gelmiĢtir

 [1]
. Destek materyal tarafından absorplanmıĢ/adsorplanmıĢ metal 

iyonlarının NaBH4 varlığında indirgenmesi ile elde edilen heterojen katalizörler, hidrojen gazı 
üretiminde

 [2]
, toksitite, karsinojenik, mutajenik etkiye sahip 4-NF

 [3]
 ve MO

 [4]
 gibi organik boyaların 

bozulma/indirgenme tepkimelerinde katalizör olarak kullanılmaktadır
 [5]

. Bunun yanı sıra 
desteklenmiĢ metal nanopartiküller organik sentez, petrol arıtma ve kirlilik kontrolü gibi birçok 
kullanım alanlarına da sahiptir

 [1]
. 

Bu çalıĢmada öncelikle hidroksi fonksiyonlu silika nanopartikülleri Stöber yöntemi kullanılarak 
sentezlendi. Elde edilen nanopartiküller APTMS kullanılarak amin grupları ile fonksiyonlandırıldı. 
Daha sonra amin fonksiyonlu silika nanopartiküller üzerine Cu

2+
, Co

2+
 ve Ni

2+ 
adsorpsiyonu sağlandı. 

Adsorblanan metal iyonların NaBH4 kullanılarak indirgenmesi ile desteklenmiĢ metal katalizörler elde 
edildi. Elde edilen partiküller FT-IR, SEM ve EDX analizleri ile karakterize edildi. Hazırlanan 
desteklenmiĢ metal partiküller 4-nitrofenol'ün NaBH4 varlığında indirgenme tepkimesinde katalizör 
olarak kullanıldı.  Tepkimenin ilerleyiĢi UV-Vis spektrofotometresi kullanılarak izlendi. Her bir 
katalizör için detaylı katalizör çalıĢması gerçekleĢtirilerek aktivasyon parametreleri hesaplandı.  
TeĢekkür: Bu çalıĢma Çanakkale Onsekiz Mart Üniversitesi Bilimsel AraĢtırma Fonu tarafından 
FYL-2016-929' nolu proje ile finansal olarak desteklenmiĢtir.  
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Vitaminler vücudun temel fonksiyonları için hayati öneme sahip olan ve depolanamadıklarından 
günlük diyetle sürekli alınmaları gereken organik moleküllerdir. Temelde suda çözünen ve yağda 
çözünenler olarak yapılan sınıflandırma, bu vitaminlerin olası kaynakları açısından da bilgi vermesi 
bakımından önemlidir. A ve E vitaminleri yağda çözünen vitaminlerin en önemli türlerinden ikisidir. 
Her iki vitamin türü için de ortak sayılabilecek faydalı özellikler; damar sertleĢmesini önleme, kalp 
krizinden koruma, göz sağlığına iyi gelme, hafızayı güçlendirme, bacaklarda meydana gelen damar 
tıkanıklığına bağlı ağrıları dindirme, yüksek tansiyon ve Ģekere iyi gelme olarak sıralanabilir[1]. 
Vitaminler gibi kompleks moleküllerin tayininde karĢılaĢılan en önemli sorun, örnek hazırlama 
aĢamasıdır. Bu tarz moleküllerin çoğunlukla gerçek örneklerdeki düzeylerinin düĢük oluĢu ve örnek 
yapısına bağlı olarak diğer bileĢenlerin bozucu etkileri analizleri zorlaĢtırır. Bu nedenle bu 
moleküllerin tayini için kullanılan yöntemlerin ana baĢlıkları çoğunlukla spektroskopik ya da 
kromatografik olarak kalmakla birlikte, uygulanan ön iĢlemler için her gün onlarca yeni çalıĢma 
yayınlanmaktadır[2,3]. 
Önerilen çalıĢmada da, A ve E vitaminlerin gerçek örneklerdeki analizleri için tayin basamağı öncesi 
bulutlanma noktası ekstraskiyonuna dayanan bir prosedür geliĢtirilmiĢ ve deneysel değiĢkenler 
optimize edilmiĢtir. Daha sonra hedef türlerin tayini diyot serisi detektöre sahip bir kromatografik 
sistemle spektrometrik olarak yapılmıĢtır. Optimizasyon sonucunda, pH 3.0 tampon sisteminde, 
Na2SO4‘ın elektrolitik etkisi kullanılarak % 10‘luk Tergitol noniyonik surfaktan ortamında 
zenginleĢtirilen türlerden E vitamini için 185 katlık, A vitamini için için 125 katlık bir zenginleĢtirme 
faktörü elde edilmiĢ ve bu türler model çözeltilerde E vitamini için 5-800 ppb, A vitamini içinse 10-
750 ppb aralığında DAD dedektör ile tayin edilebilmiĢlerdir. Daha sonra geliĢtirilen yöntem bazı yağlı 
kuruyemiĢ türlerine baĢarıyla uygulanmıĢtır.  
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GO-CNT-ZNS HĠBRĠTĠNĠN SENTEZĠ, KARAKTERĠZASYONU VE 
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Hidrotermal sentez yöntemi Ġle grafen oksit- karbon nanotüp- çinko sülfür (GO-CNT-ZnS) hibrit 
materyali sentezlenmiĢ ve Raman, FT-IR, SEM, BET ve XRD yöntemleri kullanılarak karakterize 
edilmiĢtir. Bu hibrit rodamin B‗ nin katı faz ekstraksiyonu ile değiĢik ortamlardan ayrılması ve 
zenginleĢtirilmesinde adsorban olarak kullanılmıĢtır. Yöntemin optimizasyonu için pH, adsorban 
miktarı, elüent cinsi, örnek hacmi ve matriks etkileri gibi parametreler optimize edilmiĢtir. Elüsyon 
iĢlemi sonrası rodamin B deriĢimi UV-VIS spektrofotometresi ile ölçülmüĢtür.  pH 2-6 arasında 50 
mg adsorban kullanıldığında rodamin B kantitatif olarak geri kazanılmaktadır. Yöntemin doğruluğu 
kozmetik ürünlerine yapılan ekleme geri kazanma çalıĢmaları ile kontrol edilmiĢtir. GeliĢtirilen 
yöntem en son kozmetik ürünlerin Rodanin B içeriğinin analizine uygulanmıĢtır. 
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Kağıt, plastik, kozmetik, deri ve tekstil gibi pek çok sanayi dalında sıklıkla kullanılan organik boyar 
maddeler, su kirliliğinin en önemli sebeplerinden bir tanesidir [1]. Toksik özelliğe sahip olmaları ve 
doğada bozulmadan uzun süre kalabilmeleri sebebi ile boyar maddelerin sulardan giderimi önemlidir 
ve bu amaçla pek çok yöntem kullanılmaktadır [2]. Bu yöntemler arasında adsorpsiyon, yüksek 
giderim kapasitesi, kolay uygulanabilir olması ve farklı adsorbentlerle çalıĢma imkanı sağlaması gibi 
avantajları ile öne çıkmaktadır [1,2]. Bu çalıĢmada yüksek yüzey alanına sahip Fe3O4@SiO2-NH2 

nanoparçacıkları sentezlenmiĢ (ġekil 1), FTIR ve XRD analizleri ile yapısal; SEM ve TEM analizleri 
ile morfolojik, TGA-DTA analizleri ile de termal özellikleri belirlenmiĢtir. Sentezlenen 
nanoparçacıklar sulu çözeltilerden katyonik bir boya olan Basic Yellow 28‘in giderimi için adsorbent 
olarak denenmiĢtir. Adsorbent miktarı, çözelti baĢlangıç deriĢimi, sıcaklık ve pH gibi adsorpsiyona 
etki eden parametreler araĢtırılmıĢ ve en yüksek adsorpsiyon kapasitesi 35

0
C sıcaklık, 20 mg 

adsorbent miktarı, 10 mg L
-1

 çözelti baĢlangıç deriĢimi ve pH 6 Ģartlarında belirlenmiĢtir. 
Adsorpsiyon denge verileri kullanılarak Langmuir ve Freundlich izoterm modelleri deneysel verilere 
uygulanmıĢ ve Langmuir izoterm modelinin Freundlich izoterm modelinden daha uygun olduğu 
belirlenmiĢtir. Denge verilerine yalancı-birinci mertebe, yalancı ikinci mertebe ve parçacık içi 
difüzyon kinetik modelleri uygulanmıĢ ve yalancı ikinci mertebe kinetik modelinin deneysel verileri 
daha iyi açıkladığı bulunmuĢtur. Deneysel iĢlemler sonucu elde edilen veriler sentezlenen 
Fe3O4@SiO2-NH2 nanoparçacıklarının sulu çözeltilerden boyar madde giderimi için potansiyel bir 
adsorbent olduğunu göstermiĢtir. 
 

 
ġekil 1. Fe3O4@SiO2-NH2 nanoparçacıklarının TEM görüntüsü. 
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Çok çekirdekli koordinasyon bileĢiklerinin ortaya çıkması 1970‘li yılların baĢında olmuĢtur.  1960‘lı 
yılların baĢında bazı koordinasyon bileĢiklerinde ölçülen anomalik magnetik süsseptibilite 
ölçümlerinin sebebi araĢtırılırken birçok koordinasyon bileĢiğinde oksijen veya klor gibi donör 
atomların µ- köprüsü ile birbirine bağlandığı ve çok çekirdekli koordinasyon bileĢiği oluĢtuğu ortaya 
çıkmıĢtır [1,2]. Bu tarihten sonra x-ıĢını kırınım yöntemlerinin de geliĢtirilmesi sonucu çok sayıda 
koordinasyon bileĢiğinin XRD yöntemleri ile çok çekirdekli yapıları belirlenmiĢtir. Bilindiği gibi 
literatürde koordinasyon bileĢikleri üzerinde bazı spektroskopik yöntemlerin uygulaması oldukça 
eksiktir. Örnek hazırlama sorunları, fragmentasyon, parçalanma, çözünürlük gibi sorunlardan dolayı 
koordinasyon bileĢiklerinin özellikle NMR, MS yöntemleri ile yapılan çalıĢmalar oldukça sınırlıdır, 
MS ile koordinasyon bileĢikleri üzerine sadece ESI yöntemi ile çalıĢmalar literatürde bulunmaktadır. 
Herhangi bir engel bulunmamasına karĢın XPS yöntemi ile olan çalıĢmalar da çok sınırlıdır. Oysa 
XPS elementin kimyasal çevresi hakkında bilgi verebilen bir yöntem olduğundan çok çekirdekli 
koordinasyon bileĢiklerinde metal çekirdeklerin durumları hakkında bilgi verebilir. Bu düĢünce ile üç 
farklı üç çekirdekli koordinasyon bileĢiği hazırlanmıĢ ve XPS ile koordinasyon çevresindeki merkez 
atomlarının ve donör atomların durumları incelenmiĢtir. Hazırlanan üç çekirdekli bileĢikler ligand 
olarak bis-N,N‘(salisiliden)-1,3-propandiamin (LH2)  ve bu ligandın indirgenmiĢ türevi olan bis-
N,N‘(2-hidroksibenzil)-1,3-diaminopropan (L

H
H2)  kullanılarak hazırlanmıĢlardır.  Hazırlanan 

koordinasyon bileĢikleri [CuL.NiCl2.CuL.(H2O)2].2(C4H8O2)2(I), 
[CuL.NiBr2.CuL.(H2O)2].2(C4H8O2)2   (II) ve [CuL

H
.CuCl2.CuL

H
] (III) çekirdek yapısındadır. Bu 

maddelerin X-ıĢınları kırınımı ile moleküler modelleri elde edilmiĢ olmasının yanı sıra XPS ile 
incelendiklerinde III numaralı bileĢikte iki farklı yapıda Cu(II) olduğu ortaya çıkmıĢtır, ġekil 1. 
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ġekil 1. Siyah: I, Kırmızı: II ve mavi: III numaralı komplekslerde Cu 2p X-ıĢınları fotoelektron 

spektrumu. Mavi renkli spektrumda iki farklı Cu(II) olduğu görülebiliyor. 
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KĠNOĠD YAPIDAKĠ BĠLEġĠKLERĠN SPEKTRAL ve 

ELEKTROKĠMYASAL ÖZELLĠKLERĠNĠN ĠNCELENMESĠ 
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Yeni kinoid yapıdaki bileĢiklerin sentezi ve çeĢitli spektroskopik yöntemlerle yapılarının 
aydınlatılması son zamanlarda oldukça çalıĢılmıĢtır. Bu durumun en önemli sebeplerinden biri kinon 
gruplu bileĢiklerin göstermiĢ oldukları önemli biyolojik aktivite özelliklerdir. Antibakteriyel ve 
antifungal aktivite özellikleri son yıllarda pek çok literatürde belirtilmiĢtir. Bu çalıĢmada yeni kinon 
gruplu bileĢiklerin sentezi gerçekleĢtirilmiĢtir. Sentezlenen bileĢiklerin strüktürleri 

1
H-NMR, 

13
C-

NMR, FT-IR ve Kütle Spektroskopisi gibi çeĢitli spektral metodlarla aydınlatılmıĢtır. Ayrıca bazı 
bileĢiklerin elektrokimyasal özellikleri aprotik çözücüde tetrabutilamonyum perklorat varlığında 
incelenmiĢtir.  
 
 

O

O

NHR

Cl

O

O

NHR

OC2H5 R: Aromatik..vb
 

ġekil 1. Sentezlenen bileĢiklere birkaç örnek 

 

Referanslar 
[1] C. Ibis, A. F. Tuyun, Z. Ozsoy-Gunes, H. Bahar, M. V. Stasevych, R. Y. Musyanovych, O. 
Komarovska-Porokhnyavets, V. Novikov, Eur. J. Med. Chem. 46 (2011) 5861  
[2] L. Jiao, H. Lu, H. Zhou, J. J. Wang, J. Environ. Sci. 21 (2009) 503 
[3] F. Prati, M. Bartolini, E. Simoni, A. De Simoni, A. Pinto, V. Andrisano, M. L. Bolognesi, 
Bioorg. Med. Chem. Lett. 23 (2013) 6254 
 

  



XV. Ulusal Spektroskopi Kongresi-Yalova 17-19 Mayıs 2017 

 

120 
 

P80 
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Quarcetine bitkilerde en bol bulunan flavonovidlerden biri olup kimyasal yapısı itibari ile diğer pek 
çok flavonoid yapısını temel yapı taĢı olarak değerlendirilebilir. Gıda olarak tüketilen birçok doğal 
üründe çoğunlukla da glikoz yapılarına bağlanmıĢ olarak bulunur. Bilinen birçok faydası arasında en 
öne çıkanları kalp sağlığını koruması ve güçlü antioksidan özellikleri ile antikanserojen özellikleri 
söylenebilirir. Ġltihap kurutucu ve antilerjik özellikleri ile serbest radikallerle savaĢarak insan 
vücudundan oldukça faydalı görevleri yerine getirir[1,2]. Özellikle elma türleri, soğan ve maydanozda 
bulunan quarcetine için birçok önemli önemli doğal kaynak ise bitkisel çaylardır. Gerçek örneklerde 
quarcetine tayini için yapılan pek çok çalıĢmada hedef molekülleri matriks ortamından ayırmak için 
bir ön iĢlem kullanılmıĢ ve ancak bu sayede duyarlı tayinler gerçekleĢtirilebilmiĢtir. Uygulanacak ön 
iĢlemin hassasiyet ve seçiciliği doğrudan analizin baĢarısını da etkilediğinden yeni yöntemler 
geliĢtirmek için bu alanda yapılan araĢtırmalar devam etmektedir[3]. 
Önerilen çalıĢmada, hızlı ve etkili bir ön deriĢtirme yöntemi geliĢtirilmiĢ ve bu sayede hem eser 
düzeydeki bileĢenlerin tayini hem de karmaĢık örnek matrikslerinden ayrılmaları sağlanmıĢtır. 
GeliĢtirilen yöntemin en büyük avantajlarından biri klasik katı faz ekstraksiyon yaklaĢımların aksine 
katı faz ile sıvı fazın zenginleĢtirme iĢlemi sonrasında bir mıknatıs yardımıyla kolayca 
ayrılabilmesidir. Bu amaç için yeni bir katı faz destek maddesi sentezlenmiĢtir. Bu madde, 
hidrotermal sentez ve inert atmosfer sentez yöntemleri kullanarak manyetik molibden oksit-karbon 
nanotüp  (Fe3O4-MoO3-CNT) sentezlenmiĢ ve daha sonra bu hibrit materyal FT-IR, Raman, XRD, 
SEM ve BET yöntemleri ile karakterize edilmiĢtir. Yapılan en uygun Ģekle sokma çalıĢmaları 
sonucunda model çözeltilerle yapılan deneylerde 3-500 ng mL

-1 
aralığında bir doğrusal çalıĢma aralığı 

ve 1.05 ng mL
-1

 lik bir tayin sınırı elde edilmiĢtir. Ayrıca geliĢtirilen yöntem ticari olarak satılan çay 
örneklerine uygulanmıĢ ve kuru ağırlık üzerinden yapılan analizlerinde 1.02-3.45 g kg

-1
 deriĢim 

aralığında quarcetine miktarları ölçülmüĢtür. 
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Alzheimer hastalığı biliĢsel iĢlevlerde ve günlük yaĢam etkinliklerini sürdürme becerilerinde azalma, 
davranıĢsal değiĢimler ve psikiyatrik belirtiler ile karakterize edilmiĢ bir hastalıktır. Geri dönüĢümlü 
asetilkolinesteraz (AChE) inhibitörleri Alzheimer hastalığının tedavisinde kullanılan oldukça önemli 
bir ilaç grubudur. Bu grubun önemli bir üyesi olan galantamin hafif ve orta Ģiddetteki Alzheimer 
hastalarının tedavisinde kullanılmaktadır [1]. 
Protonasyon sabiti (pKa) ilaçların absorpsiyon, dağılım, metabolizma ve atılım (ADME) gibi 
farmokinetik özelliklerinin belirlenmesinde anahtar bir parametredir. Belirli pH aralığında ilacın hangi 
formda olduğunu ve karakteristiklerini tahmin etmemizi sağlar [2]. Bu sabitin tayini için farklı 
analitik yöntemler kullanılmaktadır. Bu çalıĢmada bu yöntemler içerinde yaygın kullanılan UV-Vis 
spektroskopik yöntem tercih edilmiĢtir. Ġlacın farklı pH değerlerinde, ıĢığı absorpladığı dalga 
boyundaki çözeltilerinin absorbansı ölçülmüĢtür. Veriler STAR programı kullanılarak 
değerlendirilmiĢtir [3]. 
Geri dönüĢümlü AChE inhibitörlerinden galantaminin yapısında bulunan tersiyer amin grubuna ait 
protonasyon sabiti değeri su-asetonitril ikili karıĢımlarında UV-Vis spektroskopi yöntemi kullanılarak 
tayin edilmiĢtir. Bu bileĢiğin su ortamında çözünürlüğü az olduğundan asetonitril yüzdeleri % 25, 
%30, %35 (h/h) olan asetonitril-su ikili karıĢımlarında tayin edilmiĢtir. Bu yöntemde galantamin pH 
5,5-11,5 arası titre edilmiĢ ve 0,2 pH birimi aralığı ile spektrum taraması alınmıĢtır. Bu bileĢiğin 
sudaki pKa değerleri Yasuda- Shedlovsky eĢitliği ve mol kesri-pKa iliĢkisi kullanılarak hesaplanmıĢtır 
[4]. 
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Bisfenol-A (BPA) (2,2-bis (4-hidroksifenil) propan) polikarbonat, epoksi reçineleri, akrilik reçineler 
ve polisülfon üretiminde monomer olarak kullanılan bir kimyasaldır. Polikarbonat biberonlar, gıda 
kutuları, plastik su ĢiĢeleri ve kapakları, gözlükler, CD'ler, DVD'ler, elektronik cihazlar, diĢ dolgu 
ürünleri ve kompozit dolgu malzemeleri gibi birçok üründe kullanım alanı bulmaktadır. Bisfenol A, 
orta derecede suda çözünür bir bileĢiktir (oda sıcaklığında 300 mg L

-1
)[3]. Yakın geçmiĢte 

organoklorlu pestisitleri, alkilfenoller, poliklorobifeniller, organokalay bileĢikleri, bisfenol A ve 
bunların türevi pek çok bileĢiğin, insanlarda östrojenlere benzer etkileri gösterdiği ispat edilmiĢtir. 
Avrupa Gıda Güvenliği Otoritesi'ne göre günlük alım dozu miktarı 0.05 mg/kg BPA‘yı aĢmamalıdır. 
Sulu ortamdan BPA uzaklaĢtırılması için adsorpsiyon, biyokimyasal, elektrokimyasal, fotokimyasal 
reaksiyonlar ve ozonlama gibi çeĢitli giderim yöntemleri kullanılmıĢtır[1,2]. 
Bu çalıĢmanın amacı; sulu ortamdan BPA uzaklaĢtırılması amacıyla sentezlenen poli(hidroksietil 
metakrilat) (PHEMA) kriyojelin etkiliğinin araĢtırılmasıdır. Çapraz bağlayıcı olarak N,N-metilen 

bisakrilamid kullanılarak -18C‘de sentezlenen kriyojeller; SEM, FTIR gibi tekniklerle karakterize 
edilmiĢtir. Sentezlenen kriyojeller diskler Ģeklinde hazırlanarak, kesikli sistemde BPA adsorpsiyonu 
için kullanılmıĢtır. Adsorpsiyon kapasitesine (Q) etki eden pH, sıcaklık ve deriĢim gibi parametreler 

incelenmiĢtir. Maksimum adsorpsiyon pH‘sı 3,0, maksimum adsorpsiyon kapasitesi (25 C ve pH=3 
için) 11,10 mg/g kriyojel olarak belirlenmiĢtir.  
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Pestisit, zararlı organizmaları engellemek, kontrol altına almak, ya da zararlarını azaltmak amacıyla 
zirai mücadele araĢtırma ve uygulamalarında kullanılan her türlü kimyasal madde ve preparatlara 
verilen isimdir. Pestisitlerin, bitkileri, besinleri ve maddeleri koruyarak hastalıkları kontrol altına 
alması gibi yararlarının yanı sıra; çevre ve ekosistem üzerinde olumsuz etkileri bulunmaktadır. 
Pestisitlerin bir grubu olan organofosforlu pestisitler, dünyada pestisit tüketiminin yaklaĢık % 45'ini 
oluĢturmaktadır [1]. Pestisit tayininde kullanılan tayin metotları arasında kromatografik teknikler, 
elektroanalitik teknikler ve immünoassay teknikler yer almaktadır. Su matriksinde kullanılan örnek 
hazırlama metotları ve deriĢtirme metotlarının baĢında katı faz ekstraksiyon metotları yer almaktadır. 
Katı faz ekstraksiyonu için sık kullanılan bazı ticari sorbentler ise; silika modifiye kolonlar, C18, C8, 
fenil ve siyano grubu içeren kolonlar, alumina ve florisil kolonlar olarak verilebilir [2]. 
Bu çalıĢmanın amacı; süspansiyon polimerizasyonu ile sentezlenen yeni nesil polimerik adsorben ile 
endokrin sistemi bozucu özelliği ile bilinen üç organofosforlu pestisitin (dichlorovos, diazinon ve 
disulfoton) sulu ortamdaki tayininde ön deriĢtirme amaçlı kullanılabilecek yeni bir katı faz kolon 
ekstraksiyon metodunun geliĢtirilmesidir. Fonksiyonel monomer olarak metakriloil-amidotriptofan 
metil esteri (MATrp), çapraz bağlayıcı olarak divinil benzen (DVB) kullanılarak sentezlenen 
mikroküreler; SEM, NMR, FTIR gibi tekniklerle karakterize edilmiĢtir. Sentezlenen adsorben ile 
doldurularak hazırlanan kolonların deriĢtirme amaçlı kullanımdaki bazı deneysel parametreler 
merkezi kompozit tasarım ile optimize edilmiĢtir. Optimize edilen parametreler kolon akıĢ hızı (2-6 
mL/dk), adsorben miktarı (100-300 mg) ve pH(4-10) olarak belirlenmiĢtir. Pestisitlerin izlenmesinde 
gaz kromatografi-kütle spektrometresi (GC-MS) selektif iyon modunda (SIM) kullanılmıĢtır.  
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Pestisitler, genellikle bitkilere zarar veren böcekleri, mikroorganizmaları ve diğer zararlıları 
yok etmek için kullanılan kimyasal maddelerdir. Pestisit kullanımı ile ürünlerin veriminde 

artıĢ olmasına karĢın, çevre ve insan sağlığı yönünden potansiyel olumsuz etkileri de 
bulunmaktadır. Pestisit kalıntılarının toprağa, suya, havaya ve üretilen gıdalara bulaĢarak 

onları kirletmesi ve bunun sonucunda da insan sağlığı üzerinde akut veya kronik etki 
yapmaktadır. Maneb (mangan etilen bis ditiyo karbamant),mantarların neden olduğu bitki 
hastalıklarıyla mücadele için kullanılan bir fungisit türevidir ve insanlar ile temasında toksik 

etki göstermektedir.  
Maneb‘ in  supramoleküler çözücü sıvı faz mikroekstraksiyonu yöntemi ile zenginleĢtirilmesi sonrası 

UV-VIS spektrofotometresi ile tayinini içeren bir yöntem geliĢtirilmiĢtir. Supramoleküler çözücü 

oluĢumunda 1-dekanol ve Tetrahidrofuran  kullanılmıĢtır. Maneb‘ de bulunan Mn
2+

 iyonu pH 12‘ de  

1-(2-Piridazol)-2-Naftol kompleksi halinde supramoleküler çözücü fazına ekstrakte edilmiĢ ve 

mangan deriĢimi 555 nm dalga boyunda UV-VIS spektrofotometresi ile tayin edilmiĢtir. Yöntem 

üzerinden etkili olan önemli analitik parametreler optimize edilmiĢ ve yöntem doğal örneklere 

uygulanmıĢtır. 
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Supramolekül kimyanın üçüncü kuĢak molekülü olan kaliksaren bileĢikleri birinci ve ikinci kuĢak 
molekülleri olan Taç Eterler ve Siklodekstrinlere göre daha kolay yüksek saflıkda büyük miktarda 
elde edilebilmesi, daha kolay  fonksiyonlandırılması gibi özelliklerinden dolayı öne geçmektedir. 
Kaliksaren bileĢiklerinin Host-Guest kimyasında önemli yeri olmakla birlikte halkalı yapıda olması, 
molekül boĢluğunun olması gibi avantajları ile molekülleri, anyon veya katyonları taĢıyablmektedir. 
Bu çalıĢmada p-tert-bütilkaliks[4]aren Di-Benzilamid bileĢiği sentezlenerek yapısı 1H-NMR ve FT-IR 
ile aydınlatıldıktan sonra elektrospin yöntemi ile nanofiberleri çekilecek olup çekilen nanofiberlerin 
yüzey yapısı SEM,AFM ve TEM analizleri ile karakterize edilecektir. Yüzey karekterizasyonu 
tamamlanan p-tert-bütilkaliks[4]aren Di-Benzilamid nanofiberi HPLC kolon dolgu maddesi olarak 
kullanılarak Cu

+2
 iyonunun HPLC analizlerinde sabit faz olarak kullanılacaktır. HPLC analizleri 

sonrasında rejenere edilen kolondaki Cu
+2

 iyonu konsontrasyonu ICP-MS ile belirlenecektir. 
 

                              
ġekil 1. Kaliksaren nanofiber SEM ve AFM analizi 
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Hemostatik kelimesi yapı itibariyle hemo (kan) statik (duran-durağan) kelimelerinin birleĢiminden 
oluĢan, kan durdurucu anlamına gelir. Hemostatik malzemelerin üretimi ve karakterizasyonu baĢlıklı 
bu projede özet olarak, travmatik ya da daha basit kaza ve yaralanmalar sonucu oluĢan kanama 
durumlarında yüksek raddede kan kayıplarını ve olası ölümcül hasarları kontrol altına almak 
amaçlanmıĢtır. Kontrol altına alınan kanamalardan sonra yara ve yanık tedavisi gibi çeĢitli doku 
iyileĢtirici çözümler de bu proje kapsamında incelenmiĢtir. Hemostatik, yani kan durdurucu 
malzemenin temelinde çok yaygın kullanıma sahip kitosan oligopolimeri yer almaktadır. Bu konu ilk 
olarak, savaĢ alanlarında yaralanan ve kan kaybına maruz kalan askerlerin, kanamayı kontrol altına 
alamayıp hayatlarını kaybetmesinden sonra savaĢın gidiĢatını değiĢtirecek stratejik bir konu haline 
gelmiĢtir. Bu stratejik durum neticesinde, emilebilir hemostatik malzemelerin üretimi ve yeni 
tekniklerin geliĢimi hızla artmıĢtır. Yaygın olarak kullanılan emilebilir hemostatik malzemeler 
arasında kollajen ve kollajen lifleri, lif proteini, oksitlenmiĢ selüloz ve oksitlenmiĢ rejenere selüloz, 
tıbbi hemostatik jelatin, alginat ve kitosan bulunur [1-2]. Bunların arasında, kitosan benzersiz 
özelliklerinden dolayı geniĢ çapta araĢtırılmıĢtır.  Kitosanın, bilinen polimorf çekirdekli hücre 
aktivasyonu, fibroblast aktivasyonu, sitokin üretimi ve tip IV kollajen sentezinin stimülasyonu gibi 
vücut içinde birçok faydalı ve önemli rollerde görev alan özellikleri bulunmaktadır[3]. Bahsedilen bu 
özellikler sayesinde kitosan, kan durdurucu ve yara tedavisinde kullanılmak üzere ana malzeme olarak 
belirlenmiĢtir. Belirlenen hemostatik malzemenin üretim sürecinde, moleküler spektrometri olarak 
FT-IR, kütle spektrometresi olarak ICP ve XPS tekniklerine baĢvurulmuĢtur. BaĢvurulan bu teknikler 
Dokuz Eylül Üniversitesi EMUM Elektronik Malzemeler Üretim ve Uygulama Merkezinde bulunan 
uzmanlar tarafından titizlikle test edilmiĢ ve baĢarıyla sonuçlanmıĢtır. Belirlenen kriterler ve alınan 
sonuçlar dâhilinde ileride üretilecek hemostatik malzemenin, uygulanan karakterizasyon teknikleri 
sayesinde hedeflenen malzemenin üretilip üretilemediğinin kontrolüne, reçetesine ve formülasyonuna 
ulaĢmayı büyük ölçüde kolaylaĢtırmıĢtır.  
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Hümik asitler, yüksek pH değerlerinde çözünen hümik maddelerin alt grubudur. Bitkilerden ve 
topraklardan kaynaklanan ve doğal kaynak sularıyla karıĢan humik maddeler suyun rengini sarıya 
veya kahverengine dönüĢtürebilirler. Hümik asitler zemin ve yüzey suyu içindeki ağır metaller ve 
zirai ilaçlarla kompleks oluĢturarak toksik ajanlar oluĢtururlar. Klor ile su arıtımında trihalometanların 
oluĢmasına sebep olurlar [1]. Bu nedenle, bu maddenin belirlenmesi ve miktarının belirlenmesi büyük 
önem taĢır.   Literatürde çoğu hümik asit tayini, UV-Vis spektrumundaki farklı dalga boylarındaki 
absorbans ölçümüne dayanmaktadır [2-3].   
Bu çalıĢmada humik asidin fluorometrik (Ģekil 1) ve fotometrik yöntemlerle doğrudan ve dolaylı 
olarak belirlenmesini amaçlamaktadır. Bu amaçla çözünebilir hümik asidin CeIV iyonları ile verdiği 
reaksiyonlar araĢtırılmıĢtır. Humik asit ve Ce(IV) arasındaki stokiometrik oran 1:2 olarak 
bulunmuĢtur. 
Fotometrik yöntem için humik asit konsantrasyonunun uygulama aralığı 1-5 ppm (λmax = 276nm)  
olarak bulunmuĢtur. Fluorometrik yöntemde ise reaksiyonda oluĢan Ce(III)' ün maksimum emisyon 
dalga boyu olan 360 nm kullanılmıĢtır. Humik asit konsantrasyonunun indirekt tayin yöntemiyle 
uygulama aralığı 50 ppb-1ppm olarak bulunmuĢtur. GeliĢtirilen yöntemler çevre sularına 
uygulanmıĢtır. 
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ġekil 1. Hümik asidin Ce(IV) ile fluorometrik tayini 
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Ağır metal sanayi günümüzde gitgide önem kazanmaktadır. Bunun yanında iĢlem sonrası açığa çıkan 
endüstriyel atık sular, tüm canlılar için zehirli olan ağır metaller içerirler. Bu elementleri eser 
miktarda da olsa içeren sular çeĢitli faaliyetlerle besin zincirine girmektedir.  
Bu nedenle kirlilik kaynaklarından oluĢan atık suların ağır metal içerikleri, çevreye verilmeden önce 
arıtılarak çeĢitli su standartlarına göre izin verilen değerlerin altına düĢürülmesi gerekmektedir. Bu 
çalıĢmada, atık sulardan ağır metal gideriminde kullanılmak amacıyla magnetik nanopartiküllerin 
sentezi amaçlanmıĢtır. Manyetik partiküllerin uygulanan manyetik alana cevap vererek istenilen 
Ģekilde hareket ettirilebilmeleri birçok uygulamada avantaj sağlamaktadır.  
Magnetik nanopartiküllerin magnetik çekim kuvveti yanında kompleks yaparak sinerjik etki 
yaratabilmesi için hümik asitle kaplanması tasarlanmıĢtır. Ayrıca nanopartiküllerin stabil kalması için 
antioksidan bileĢiklerden yararlanılmıĢtır. Bu amaçla kuersetin ve hümik asit kaplı manyetik 
nanopartiküller ortak çöktürme yöntemiyle sentezlenerek seçici, kolay, ucuz ve çevre dostu bir 
yöntem geliĢtirildi. Sentez aĢamasında ticari kuersetin kullanıldığı gibi yeĢil çay ekstraktı da 
kullanılarak içerdiği kateĢin ve kuersetinden faydalanıldı. 
Hümik asitin partikülde dıĢ kabuk olarak kullanılmasının nedeni, demirin agregasyonu engellemesi ve 
fonksiyonel grupları (alkil, aromatik, karboksilik asit grupları) sayesinde metallerle kompleks 
oluĢturma kapasitesinin fazla olmasıdır. Bir antioksidan çeĢidi olan kuersetin ise oluĢan parçacığın 
oksitlenmesini engellemektedir.  
ÇalıĢmada nanoparçacık sentez aĢamasında kullanılan hümik asit ve kuersetin miktarları; ağır metal 
giderim analizleri için de pH, sıcaklık, zaman ve nanoparçacık miktarları gibi parametreler 
değiĢtirilerek optimizasyon yapılmıĢtır. Parçacık karakterizasyonu UV spektrometresi, moleküler 
floresans spektrometresi, IR, SEM ve XRD kullanılarak yapıldı. Metal giderim deneyleri ise atomik 
absorbsiyon spektrometresinde gerçekleĢtirildi. 
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