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16 MAYIS
19:00 | ACILIS KOKTEYLI
17 MAYIS
10:00 [ 11:00 | Protokol ve Agilis Konusmalari*
PROTOKOL KONUSMALARI:
*KONGRE BASKANI PROF. DR. JULIDE HIZAL YUCESOY

*MUHENDISLIK FAKULTESI DEKANI  PROF. DR. MUSTAFA OZTAS
*YALOVA UNIVERSITESI REKTORU ~ PROF. DR. RAFET BOZDOGAN
*YALOVA BELEDIYE BASKANI VEFA SALMAN
* YALOVA VALISI TUGBA YILMAZ
KONGRE ACILIS KONUSMASI:
** PROF. DR. MEHMET DOGAN
“Spektrokimyasal Analiz Tekniklerinin Tarihsel Gelisimi ve Gelecegi”

11:00 11:30 GCocuk Miizik Gosterisi* | *Raif Dingkok Kiiltiir Merkezi

12:00 | 13:00 | Ogle Yemegi

1. OTURUM

Prof. Dr. Mehmet DOGAN

Oturum Baskanlar Prof. Dr. Durisehvar UNAL

13:00 | 13:25 | Prof. Dr. Seref GUCER

Atomik Spektroskopik Tekniklerinde Bazi Gelismeler ve Uygulama Alanlari

13:25 | 13:40 | Erkan YILMAZ

Su ve Gida Orneklerinde Bulunan Kadmiyum’un Ultrasonik Titresim Temelli Supramolekiiler
COziicli Sivi Faz Mikroekstraksiyonu Sonrasi Alevli Atomik Absorpsiyon Spektrometresiile 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 Seleniumin Water and
Environmental Samples

13:55 | 14:10 | Necibe KILICER

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.

14:10 | 14:25 | Hacer GUMUS

Nikotinamid iceren Cinko (II) Kompleksinin (CsH,N,)[ZnBr;(C;HsN,0)] (1A) Yapisal, Spektroskopik
ve Elektronik Ozellikleri Uzerine Teorik bir Calisma

14:25 | 14:40 | Batuhan YARDIMCI

Hiimik Asit Kaynakli Fotohidroksilasyon Kinetiginin Salisilat Probuyla Spektrofotometrik Tayini

14:40 | 15:00 | Kahve Molasi

Vi
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17 MAYIS

2. OTURUM

Prof. Dr. Rehber TURKER

Oturum Baskanlari Prof. Dr. Serife TOKALIOGLU

15:00 | 15:25 | Prof. Dr. Resat APAK

Antioksidan Kapasite ve Aktivite Tayinlerinde Kullanilan Molekiiler Spektroskopik Yéntemler ve Sensérler;
Tasarim ilkeleri ve Nanoteknolojik Uygulamalar

15:25 | 15:40 [ Erol ALVER

3-Aminofenilboronik Asitin Enzimatik Polimerizasyonu ve Glikoz Sensér Olarak Kullanilabilirligi

15:40 | 15:55 | OBuz BAYINDIR

Grafen/Azure B Nanokompoziti Esasli NADH Amperometrik Sensori

15:55 | 16:10 | Ali DURAN

Poliakrilamid Modifiye Edilmis SiO,/Fe;0,/Nanoelmas Hibrit Materyalinin Sentezi,
Karakterizasyonu ve Eser Diizeydeki Pb(ll) lyonlarinin Manyetik Kati Faz Ekstraksiyonunda
Kullaniimasi

16:10 | 16:25 | Nazh OZCAN

Sulu Cozeltilerden Naproksen Gideriminde Mikroporoz Aktif Karbon(AC) ve Spirulina(SPI) Iceren
Kitosan(CHT)-Polivinil Alkol (PVA) Kompozitleri

16:25 | 16:40 | Derya CIRAK

Phosphorus-Nitrogen Compounds Reactions of Cyclochlorotriphosphazatriene with 1-Amino-2-
Propanol Spectroscopic Investigations of the Derived Products

16:40 17:00 Kahve Molasi

17:00 19:00 Poster Sunumlari

19:00 | Aksam Yemegi

Vi
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18 MAYIS

3.0TURUM

Prof. Dr. Mustafa SOYLAK

Oturum Baskanlar: Doc. Dr. Didem SALOGLU DERTLI

09:00 | 09:25 | Prof. Dr. Yavuz ATAMAN

Atomik Spektrometride W-Sarmal Atom Tuzaginin Atomlastirici (ETA) ve Buharlastirici (ETV) Olarak
Kullanimi Ve Girisimlerin incelenmesi

Emre PEHLIVAN

09:25 | 0940 | SEM Laboratuvar Cihazlan Pazarlama San. Tic. AS.

Molekiiler Spektroskopide YeniYaklasimlar ve Uygulamalar

09:40 | 09:55 | EsraBAGDA

indiyum(l11) Ftalosiyanin Bilesiginin Farkll DNA Tiirleri ile Etkilesimlerinin incelenmesi

09:55 | 10:10 | Tayyibe Beyza YUCEL

Dicranum Scoparium Hedw. ve Dicranum Bonjeani var. Roellii Barnes Karayosunlarinin Ugucu
Bilesenlerinin Tayini ve Antimikrobiyal Aktiviteleri

10:10 [ 10:25 | Ozan KAPLAN

Assit Ayirici Tanisinda Asit Metabolom Tayini icin Sivi Kromatografisi Kiitle Spektroskopisi (LC-Q
TOF-MS) Yéntemi Gelistirilmesi

10:25 | 10:40 | Emeti ZENGIN

Hastalik Tanisi, llag Gelistirme ve Onay Siirecinde Spektroskopik Yontemlerin Kullanimi

10:40 | 11:00 | Kahve Molasi

4.OTURUM

Prof. Dr. Seref GUCER

Baskanl
Oturum Bagkanlan Prof. Dr. Mehmet YAMAN

11:00 [ 11:25 | Prof. Dr. Rehber TURKER

Analitik Kimya ve Spektroskopi Nereye Gidiyor

11:25 | 11:40 | Hakan BAHAR

ICP/MS’tekiBazi Sapmalarin Optimizasyonu icin Yaklasimlar

11:40 | 11:55 | Ferdi OZAN

Yalova-Yiizey Suyu ve Sahil Seridindeki Agir Metal Kirliliginin Degerlendirilmesi

11:55 | 12:10 | Nergiz KANMAZ

Hiamik Asitlerin Toplam Antioksidan Kapasitesinin CUPRAC, Folin-Ciocalteu ve Kati-Sivi Temelli
QUENCHER-CUPRAC, QUENCHER-FC Metodlariile Tayini

12:10 | 12:25 | Elif OZDEMIR

Spektrofluorimetrik Yontem ile Farmasotik Preparatlarda Galantamin Miktar Tayini

12:25 | 12:40 | Aysem ARDA

Enerjetik Madde Tayinlerinde Molekdler Spektroskopik Yontemler, Sensérler ve Nanoteknolojik
Uygulamalar

12:40 [ 13:45 | Ogle Yemegi

viii
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18 MAYIS

5. OTURUM

Prof. Dr. Resat APAK

Oturum Baskanlari Dr. Oya Irmak SAHIN CEBECI

14:00 | 14:25 | Prof. Dr. Mehmet YAMAN

Spektroskopik Metotlarla inorganik Analiz Sonuglarinin Validasyonu ve Ol¢iim Belirsizligi

14:25 [ 14:40 | Emeti ZENGIN

Gida Alaninda Spektroskopik Yontemlerin Kullanimi ve Avantajlan

14:40 | 14:55 | Ibrahim KIVRAK

Tuberaestivum (syn. Tuber uncinatum) Mantarinin Kimyasal Bilesimlerinin Headspace GC-MS,
HPLC-DAD/RID ve UPLC-MS/MS Sistemleriile Analizi

14:55 | 15:10 | Umran Seven ERDEMIR

Meyve Bazli Bebek Ek Gidalarindaki Liizumlu Element Biyoerisilebilirliklerinin ICP-MS Teknigi
Kullanilarak Degerlendiriimesi

15:10 | 15:25 | Vasfiye Hazal OZYURT

Gidalarda Protein Oksidasyonun Degerlendirilmesinde Yeni Bir Yaklasim Olarak
Spektrofluorometrinin Kullanimi

15:25 | 15:40 | Seyda KIVRAK

Astragalus (Geven)Bali Kimyasal iceriginin HPLC-RID ve UPLC-MS/MS ile Belirlenmesi

15:40 | 15:55 | Kahve Molasi

6. OTURUM

Prof. Dr. Yavuz ATAMAN

Oturum Baskanlan Prof. Dr. Mustafa TUZEN

15:55 | 16:20 | Prof. Dr. Miinevver SOKMEN

Metalik Nanopartiikiillerin Uretimi ve Spektral Analizler

16:20 | 16:35 | Isa SIDIR

Benzoik Asit Sivi Kristallerinin Dipol Momentve Solvatokromik Davranislarinin Belirlenmesi ve Au
Substittientli Benzoik Asit Sivi Kristallerin Dis Elektrik Alan Altinda Dipol Momentve Orbital
Enerjilerinin Degisiminin incelenmesi

16:35 | 16:50 | Aysun EKINCi

Epokside Misir Yaginin izosiyanat ile Kiirlenme Davranisinin incelenmesi

16:50 | 17:05 | Meryem PiR

Oksadiazaborol Bilesiklerinde C=N, B-N ve B-O Gruplarina ait IR Titresim Dalga Sayilarina
Substitiient Etkinin incelenmesi

17:05 | 17:20 | Yadigar Giilseven SIDIR

Fenil Salisilat Sivi Kristalinin Solvatokromizmi ve Uyarilmis ve Taban Durumdaki Dipol Momentleri

17:20 | 17:35 | Saliha SAHIN

N’-(3,4-dimetoksibenziliden)-N-metilbenzensiilfonilhidrazin

20:00 | GALA YEMEGi
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19 MAYIS

7. OTURUM

Prof. Dr. Miinevver SOKMEN

Oturum Baskanlari Doc. Dr. Aysem ARDA

09:00 | 09:25 | Prof. Dr. Mustafa TUZEN

Eser Tiirlerin Spektroskopik Tayininde Kullanilan Cevreci Teknikler

09:25 | 09:40 | Funda OZKOK

Antikanser Ajan Olarak Yeni Antrakinon Bilesikleri

09:40 | 09:55 | Merve NENNI

Siklodekstrin Nanopartikiillerinin MCF7 Meme Kanseri Hiicre Hatti Uzerine Etkisinin 2 Boyutlu Jel
Elektroforez ve Matriks Yardimli Lazer Iyonizasyon Kiitle Spektrometrisi (MALDI-TOF MS) ile
Proteom Diizeyinde incelenmesi

09:55 | 10:10 [ Engin KOCAK

UPLC/MS Bazli Proteomik Calismalar ve CACO-2 Kolon Kanseri Hiicreleri Uzerinde Uygulamalari

10:10 | 10:25 | Serkan OZTURK

Organik Sentezlerde Kullanilan Bazi Spektroskopik Teknikler:
Kinazolin-(3H)-4-ON Tirevi Uzun Zincirli Katyonik Piridinyum Tuzlari

10:25 | 10:40 | Onder TOPEL

Sinkrotron Temelli Bir Teknik: X-Isin1 Absorbsiyon Spektroskopisi (XAFS)

10:40 | 11:00 | Onur SENOL

Vardenafil Etkin Maddesinin Sicanlarda Metabolom Analizi

11:00 12:00 | Degerlendirme Toplantisi

12:00 | 13:00 | Ogle Yemegi

13:00 | 17:00 | SOSYAL PROGRAM
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POSTER SUNUMLARI

Po1 | Ahmet Turan

Piritik Refrakter Altin Cevherlerinin Ates Analizi

Po2 | EsraBagda

lyonik Sivi Dagilimli Sivi Sivi Mikroekstraksiyon Yontemi ile Nikelin Onderistirilmesi ve AAS ile
Tayini

Po3 | Gizem Erdogan

Nadir Toprak Metali Doplanmis Fosforlarin Optik Ozelliklerinin Arastiriimasi

Po4 | Hilal Kdse

Fe,O;-Grafen Kompozit Anotlarin SenteziVe Karakterizasyonu

Pos | Nilgiin Oguz

Magmatik Kayaglarda Asitle Zr C6zme Calismasi

Po6 | Nilgiin Oguz

ICP-MS ile K6miir Kiilii Analizi icin Yirttilen Akreditasyon Calismalar

Po7 | Omer Kaan Kog

Sulu Ortamda Siyantir lyonlarina Karsi Secimli Azofluorenon Bazli Kolorimetrik Sensériin Sentezi
ve Uygulamalan

Po8 | Pertab Menghwar

A Sensitive and Selective Deep Eutectic Solvent Based Ultrasound-Assisted Liquid Phase
Microextraction of Cadmium and Copper

Pog | Serife Tokalioglu

Kromun Kati Faz Ekstraksiyonu ile On-Deristirilmesinde Nanotabakali Cift Hidroksit
Mikrokirelerin Adsorban Olarak Kullanimi

P10 | Seyma Dombaycioglu

ZnO-Grafen Nanokompozit Anotlarin Morfolojik ve Spektroskopik Ozellikleri

P11 | Ayse Sap

Bitkilerdeki As in ICP-MS ile Tayininde He Carpisma Hiicresinin Kullaniimasi

P12 | BernaKus

Bazi Sivi Yag Orneklerinde Toplam Vanadyumun V(V) Olarak Ekstraksiyonu, Zenginlestirilmesi ve
Spektrofotometrik Tayini

P13 | Dilek Bakircioglu

Cesitli Cozlindrlestirme Yontemleri ile Dogal Ve Ticari KeciSiti ve Yogurdunda Element Analizi

P14 | Duygu Taskin

Achillea SetaceaBitkisinin Govde ve Yapraklarinin Antioksidan Kapasitelerinin Karsilastirimasi

P15 | Emre Yildinm

Sebze Orneklerde Al Ve Cr'un Vorteks Desteklilyonik Sivi Esasli Dispersif Sivi-Sivi
Mikroekstrakisyonu ile Onderistirme Sonrasi FAAS ile Tayinleri

P16 | Hale Seilmis Canbay

Compatibility Study Between Amlodipine and Excipients Using Spectroscopic and Thermal
Techniques

P17 | Hiseyin Altundag

Gida Orneklerinde Mangan Tayini icin Derin Otektik Cziicii Sistemleri

P18 | ibrahim Kivrak

Anadolu’ya Endemik iki Salvia Tiiriiniin U¢ucu Yag, Amino Asit ve Fenolik Bilesik iceriginin GC-
MS ve UPLC-MS/MS ile Belirlenmesi

P19 [ Ismail Emir Akyildiz

Kinolon Antibiyotiklerinin UPLC-ESI-MS/MS ile Ballarda Tespitine Yonelik Analitik Yontem
Gelistirilmesi

Xi
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POSTER SUNUMLARI

P20 | Kemal Topal

Bazi Gida Orneklerinde Ponceau 4R’nin Spektrofortometrik Belirlenmesi

P21 | Mehmet Tetik

Paketlenmis Recelve Bal Oneklerinde 5 Hydroxymethylfurfural’in Ultrasonik Destekli
Ekstraskisyon Sonrasi Spektrofotometrik Belirlenmesi

P22 | Nail Altunay

Spektrofotometri ile Toplam Hg'nin Belilenmesinde Cevrecive Basit Bir Ultrasonik Yardimiyla
Ekstraksiyon Prosediirii: Ballk Numunelerine Uygulama

P23 | Nuket Kartal Temel

Cikolata Orneklerinde Eser Kobalt ve Nikel’in UA-CPE Yéntemi ile Ekstraksiyonu,
Zenginlestirilmesi ve Spektrofotometrik Tayini

P24 | Niikte Topraksever

Cikolata Numunelerine Emiilsiyon Kirinimi Yontemi Uygulanarak Ca, Mg, Cu ve Fe
Elementlerinin Alevli Atomik Absorpsiyon Spektrometresi ile Tayini

P25 | Ozcan Yalcinkaya

ithal ve Yerli Piringlerde ICP-OES ile Agir Metal Tayini

P26 | Ozge Kuzgun

Bulutlanma Noktasi Ekstraksiyon Yontemi ile Su ve Gida Maddelerinde Kursun Tayini i¢in
Yéntem Gelistirilmesi

P27 | Ramazan Giirkan

Sebze ve Kuruyemis Orneklerinde Mn ve Cd’nin Onderistirimesi ve Belirlenmeleriicin FAAS ile
Birlestirilmis Cevre Dostu Mikroekstraksiyon Prosediri

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 | Seyda Kivrak

Gay Olarak Kullanilan Punica granatum Cigeklerinin Fenolik Bilesenlerinin ve Antioksidan
Kapasitesinin Belilenmesi

P30 | Turgut Taskin

Rheum Ribes L. Bitkisinin Farkli Kisimlarinin Antioksidan ve Anti-Ureaz Aktivitelerinin
incelenmesi

P31 | Vasfiye Hazal Ozyurt

Spektrofluorometrinin Gida Analizlerinde Kullanimi

P32 | Yasemin Bakircioglu Kurtulus

Baharat ve Aromatik Bitki Orneklerinde Eser Elementlerin Cesitli C6zliniirlestirme Teknikleriile
Tayini

P33 | Aykut Kaplan

Siyanir Tayini icin Polimerik Esasl Optik Sensor Gelistirilmesi

P34 | Ayse Nihan Acikkapi

Magnetik Polimerik Absorban Kullanilarak Kati Faz Mikro Ekstraksiyonu Yéntemiyle
Selenyumun Ayrilmasi, Zenginlestirilmesi ve Grafit Firinli Atomik Absorpsiyon Spektrometresiyle
Tayini

P35 | Benazir Subasi

Elektropuskiirtme Yontemiyle Propolis Yiklenmis Polivinil Alkol Nanopartikillerinin Uretimi ve
Karakterizasyonu

P36 | Burak Hender

Polimerik Mikrokire Sentezi, Karakterizasyonu ve Boyar Madde Giderimi ¢in Kullanilmasi

Xii
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POSTER SUNUMLARI

P37 | Mustafa Can Tagkan

Arsenik(111) Tayini icin Polimerik Fluoresans Sensor Gelistirilmesi

P38 | NedaBaghban

The Use of MoS,/Cnt/Polyaniline Material for Micro-Solid-Phase Extraction of Dna

P39 | Ozge Demir

Duyarl Hg(l) Analizi icin Ninhidrin Katkili Polimer Sentezi

P40 | Pelin Atbag

Aliiminyum Tayini i¢in Polimerik Esash Fluorimetrik Sensér Gelistirilmesi

P41 | Ayla Balaban Giindiizalp

5-Bromosalisilaldehitmetanstilfonilhidrazonun Molekdiler Yapisinin X-Isini Spektroskopisi
Yéntemiyle ve Teorik Hesaplamalarla incelenmesi

P42 | Celile Dervisoglu

Dispersif Sivi-Sivi Mikroekstraksiyon Yontemi ile Agir Metal Tayini

P43 | Mustafa Soylak

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

P44 | Mustafa Yemen

4-(Benzimidazolisonitrosoasetil)bifenil Ligandinin Pb(I1) ‘nin Supramolekiiler Cozticti Temelli Sivi
Faz Mikroekstraksiyonunda Kullanimi

P45 | Zeliha Erbas

Derin Otektik C6ziicii Sivi Faz Mikroekstraksiyonu ile Eser DiizeydekiNi(ll) iyonlarinin Ayrimasi
ve Zenginlestirilmesi

P47 | Nurullah Yilmaz

UV Dedektorli HPLC Yontemi ile Farmasétik Preparatlarda Rosuvastatin Etkin Maddesinin
Miktar Tayini

P48 | Nurullah Yilmaz

UV- Gortinlr Bolge Absorbsiyon Spektrofotometri Yontemiile Karvedilol Etkin Maddesinin
Farmasotik Preparatlarda Miktar Tayini

P49 | Serap Saglik Aslan

Kozmetik Amagla Kullanilan Bazi Yaglarin Saflik Tayini

P50 | Zehra Ozden Erdogan

Zofenopril ve Hidroklorotiazit’in Tabletlerde Tiirev Spektrofotometri ile Miktar Tayini

P52 | Betiil Nur Balkas

(2,3-Dimetoksi)fenoksi Gruplari Iceren Alfa ve Beta Siibstitiie Metalli ve Metalsiz Ftalosiyanin
Bilesiklerinin Sentezive Karakterizasyonu

P54 | Bircan Ozdemir

Humik Asit Mikroekstraksiyonu icin Yeni Bir Yontem

P55 | Can Serkan Keskin

Glutatyon ile Modifiye Edilmis Glimiis Nanopargaciklari ile Kreatin Kinaz Enziminin Tayini

P56 | Caner Yahya Boyar

Yeni Tiir Ftalosiyaninlerin Sentezi, Karakterizasyonu ve Spektroskopik Ozelliklerinin Arastiriimasi

P57 | Durisehvar Ozer Unal

Kiitle Spektrometrisi’nde Mobil Faz Katkilari ve Analitin lyonlasma Sabitlerinin Elektrospray
iyonlasmaya Etkileri

P58 | Elmas Gokoglu

Rezonans Enerji Transferiile insulin ve Umbelliferon Etkilesiminin Spektroflorimetrik
incelenmesi

Xiii
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POSTER SUNUMLARI

P60 | Fidan Kestane

Maneb’in lyonik Sivi Mikroekstraksiyonu ve Alevli Atomik Absorpsiyon Spektrometresi ile
indirekt Tayini

P61 | Giilsen Pirbudak

Schiff Baz Bilesigi Olan (2-Fenoksi Benziliden Amino)Fenol Tiirevlerinin Solvatokromik
Davraniglan ve Elektrik Dipol Moment

P62 | Hacer Giimiig

1-[(E)-{[4-( Morfolin-4-YI)Fenil]imino}Metil][Naphthalen-2-Ol (Mpimn) Molekdliiniin Yapisal,
Spektroskopik, Elektronik ve Lineer Olmayan Optik Ozelliklerinin Teorik Olarak incelenmesi

P63 | Hale Yildiz

Ger¢ek Orneklerde Al’'nin Ultrasonik Destekli Bulutlanma Noktasi Ekstraksiyonu ile Onderistirme
Sonrasi FAAS ile Tayini

P64 | Halil ibrahim Ulusoy

B12 Vitamini’nin Duyarl Tayini i¢in Kati Faz Destek Maddesi Gelistirilmesi

P65 | Kader Poturcu

Geri Doniisiimlii Asetilkolinesteraz inhibitérlerinin Protonasyon Sabitlerinin UV-VIS
Spektroskopi Yontemi ile Tayini

P66 | Kader Poturcu

Klorpromazin ve Triflupromazinin Protonasyon Sabitlerinin Spektroskopik Yontemle Tayini

P67 | Koray Sardal

Eser Diizeyde Hg(ll) iyonlarinin Zenginlestirme Sonrasi Tayini

P68 | Derya Yilmaz

Katyonik (Bazik) Tekstil Boyalarinin UV-VIS Spektroskopik incelenmesive Analizi

P69 | Mertay Caliskan

Cevresel Orneklerde Selenyumun Belirlenmesi icin HG-AAS ile Kombine Edilmis
Mikroekstraskisyon Yéntemi

P70 | Meryem Pir

Oksadiazaborol Bilesiklerinde N-H ve C=N Gruplarina ait 1H NMR ve 13C NMR Spektrumlarindaki
Kimyasal Kaymaya Siibstitiient Etkinin incelenmesi

P71 | Muhammet Karabag

Determination and Speciation of Seleniumin Water Samples Collected From Mugla (Turkey)
Province by Hydride Generation Atomic Absorption Spectrometry
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D01

SPEKTROKIMYASAL ANALIiZ TEKNIKLERININ TARIHSEL
GELISIMI VE GELECEGI

Prof. Dr. H. Mehmet Dogan

Hacettepe Univ. Kimya Bol. emekli 6gr. ve TUBA Seref Uyesi

Spektroskopinin tarihine hizlh bir goz atarsak, 1861 yilmnda Bunsen ve Kirchhoff tarafindan ik
spektroskopun gelistirilip kullanlmasmndan sonra 1935 yilma kadar higbir yeni spektral aletin ticari
olarak satimadigmi, ancak bugilin kullanilan bir¢ok teknigin kuramsal temelinin atidigmni goriiriiz.
1835 yiinda elektriksel bosalim ve katot ismlary, 1895 yiinda X-Ismlary, 1896 yiinda radyoaktifite
ve bunu izleyen yillarda y-Ismlari, 1895-1905 yillarinda fotoelektrik olayr ve foto liminesans, 1911
yiinda atomlarm 1sm absorpsiyonu, 1914 yiinda X-Ismlar1 spektroskopisi, 1926 yimnda X-Ismlart
girigimi, 1920 yillarmda iyonlarm manyetik alanda davranisi ve kiitle spektometresinin temelleri,
molekiil titresimleri, 1928 yilnda Raman olayl, 1929 yiinda Auger olayi,, 1928 yilinda oyuk katot
lambasi temelleri, manyetik moment, induksiyon olay1r gibi bircok fiziksel olaylarm, kuvantum
kurami ve atom- molekiil yapisi aciklandigi halde ticari spektral aletlerin 1950 yilindan sonra
yaygmlastigmi goriiyoruz. Ornek olarak tiim spektroskopik tekniklerin ilk geliseni olan emisyon
spektroskopisinde uyarma kaynaklarmdan alev 1860 da kullanildigi halde elektrik arki 1900-1925,
oyuk katot lambast 1935, kivilerm 1938-1950, laser 1960-1965, glow bosalm lambasi 1968, yiiksek
frekans ve diger plazmalar 1970-1980 yillar1 arasmda gelistiriimis ve pazarlanmustr. Ik atomik
absorpsiyon spektrometresi (AAS) 1957, ilk Laserli AAS 1965, ilk elektro-termal AAS 1968, ilk
grafit firmh AAS 1970 yilindan itibaren pazarlanmistrr. Kiitle spektrometresindeki(MS) gelisme de
benzer sekilde, ik ticari MS 1950, ik kivilerm kaynaklh MS 1955, ik organik yapi (ya da molekiiler)
MS 1960, ilk GC-MS 1965, ilk tandem MS 1970, ilk FT-MS 1980, polimerler gibi ugucu olmayan
maddeler ve yiizey analizi i¢in ik MS 1980 yilinda pazarlanmaga baglamugtir.

Son 30 yilda yeni bir spektral teknik ve yeni bir alet bulunmadigi halde bu bas dondiiriicii gelisme
nasil gerceklestirimistir? Teknolojideki son gelismeler ve ‘high-tech” denen ileri teknoloji, bir
yandan ultra saf maddelerde safsiziklarm kontrolii, 6te yandan mikro oOrneklerdeki bilesenlerin
ayriimasi, Ol¢ililmesi, goriintiilenmesi, bu bilgilerin korunma ve depolanmasi, istenen yere kayipsiz
tasmmasi ihtiyacm1 dogurmus, bu gelismeler analiz yontemlerini de etkilemistir. Ozellikle sinyal
alcillarda  (dedektor), ve bilgisayardaki gelismeler analitk yontemlerde alman bilgilerin
degerlendirilmesini kolaylastirdigi gibi ve tiim sistemin de kontrol altma alnmasma imkan vermistir.
Optik sensorler, laser ve fiber optik, nano ve hatta femto saniyede 6l¢iim yapan yariletken dedektorlii
Oleii sistemleri bu gelismeleri hizlandirmustir.  Yine son yillardaki asil geligim, bilinen tiim tekniklerin
iyl yanlarmin birlikte kullaniimasi ile, yani kombinasyonuyonuyla saglanmistr. HPLC gibi sivi, hatta
siiper kritik sivi kromatografisi, kapiler elektroforez gibi ¢ok kiiciik &rneklerin ayriimasma dayah
ayrilma tekniklerinin analiz O6ncesi Orneklerin ayriimasmnda kullaniimasi, bu tiir islemlerinin ve
aletlerin spektral aletlere “on-line” baglanmasi, klasik kiil etmelerin ve ¢oziiniirlestirmelerin yerini
ultrasonik ve mikro dalga, laser ve iyon bombardimam buharlastrmalara brakmasi son yillardaki
o6nemli gelismelere neden olmustur. Bu gecen siirede emisyon spektroskopisinin ark ve kivilcim
uyarma kaynakh tekniklerine ICP gibi 10 kadar yeni kaynak eklenmis, X-ismlar1 emisyon ve
floresans tekniklerine 6nce enerji ayrmah, radyoaktif kaynakh teknikler, daha sonra da ¢ok daha az
ornekte, cok diisiik derisimlerin tayin edilebildigi toplam yansmal X-15m floresans (TXRF), elektron
mikro-prop, yiizey analizleri icin ESCA ve AES gelistirimistir. Son yillarda yeni analiz aleti ve
teknigi gelismedigi halde spektroskopik yontemlerin uygulama alanlari azalmamis, aksine gerek
yiiksek teknoloji tliretiminde, gerek tibbr alanda ameliyathaneye girmistir.
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D02
ATOMIK SPEKTROSKOPIK TEKNIKLERDE BAZI
GELISMELER VE UYGULAMA ALANLARI

Seref Giicer

Kimya Boliimii, Uludag Universitesi Fen Edebiyat Fakiiltesi Kimya Bolimii ,16059 Bursa
Emekli 6gretim Uyesi

Analitik kimya Ol¢iim teknikleri arasmda atomik spektroskopik bazh olanlar element analizlerinde
6nemli bir yer tutmaktadr. Duyarlk, kesinlk, dogruluk bazmnda ve ¢oklu analiz kabiliyetlerinin
gelistirilmesi uygulamah bilim dallarinda bir¢ok analitk  problemin ¢Ozimiinii
kolaylastrabilmektedir.

Sunumumuzda absorpsiyon ve emisyon tekniklerindeki bazi gelismeler 6rnek olarak ele almp,
analitik 6zelliklerdeki iyilestirme penceresinden Ozetlenmektedir. Analitik proseslerindeki gelismeler
konumuzun disinda tutulmaktadir. Atomik absorpsiyon tekniklerinde Ornek verilisi ve atomlagma
diizeneklerindeki bazi gelismeler ve c¢oklu element analiz imkanlari ele ahnirken, emisyon
tekniklerinde ise kitle ve lazer eklemeli teknikler incelenmektedir. Cevre, gida ve malzeme
bilimlerindeki uygulamalarda 6rnek olarak verilmektedir.
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D03
ANTIOKSIDAN KAPASITE VE AKTIVITE TAYINLERINDE
KULLANILAN MOLEKULER SPEKTROSKOPIK YONTEMLER VE
SENSORLER; TASARIM ILKELERI VE NANOTEKNOLOJIK
UYGULAMALAR

R. Apaka'b,_s. D. Cekic*, A. Arda*, S. E. Celik’, B. Bekdeser®, M. Bener®, E. Titem®, K. S. Baskan’,
M. Ozyiirek?, K. Glgli®, A. N. Tufan®, B. Demirata Oztirk®, K. I. Berker®, D. Ozyurt’,
E. Capanoglu Giiven’, J. Hizal Yiicesoy®

4fstanbul Univ. Miihendislik Fak. Kimya B&l. Analitik Kimya A.B. Dal1, Avcilar 34320
bTiirkiye Bilimler Akademisi (Tel: 0212-4737028 ve E-posta: rapak@istanbul.edu.tr)
“Istanbul Teknik Universitesi Fen-Ed. Fak. Kimya Bol. Maslak 34469, Istanbul
distanbul Teknik Universitesi Gida Miih. Bdl. Maslak 34469, istanbul

®Yalova Universitesi Miihendislik Fakiiltesi Kimya ve Siire¢ Miih. B6l. 77100, Yalova

Viicuttaki oksidan/antioksidan dengesinin oksidanlar lehine bozulmasi seklinde tanimlanan “oksidatif
stres” kosullarinda reaktif oksijen ve azot tiirlerinin (ROS/RNS) fazlasy; lipidler, proteinler ve niikleik
asitler gibi biyolojik makromolekiillere hasar vererek bazi hastaliklara yol acarlar. Antioksidanlar ise
yiiksek reaktivitedeki oksidan ve serbest radikal tiirlerle tepkimeye girerek bu hasar1 azaltrrlar.
Antioksidanlarm reaktif molekiillerle verdikleri tepkimelerin hizi antioksidan aktivite (AOA)
testleriyle, verimi ise toplam antioksidan kapasite (TAC) parametresiyle Olculir. Genel bir
smiflandrmaya gore TAC/AOA testleri baghca hidrojen atom transferi (HAT) ve elektron transferi
(ET) mekanizmalaryla isler. Kolorimetrik ET yOntemleri, indirgendiginde renk degistiren
yiikseltgenlerin antioksidanlarca indirgenmesi yardimiyla TAC o6lgerler. Bu sunumda ET—esash TAC
tayin yontemlerinden baslica ‘bakwr(Il) indirgeyici antioksidan kapasite’ (CUPRAC), ‘demir(IIl)
indirgeyici antioksidan gii¢’ (FRAP), fosfo-tungsto-molibdat(VI) esash Folin fenol icerigi ve
ferrisiyaniir yontemleri ile ABTS ve DPPH radikal reaktiflerinin renk giderimlerine dayal
spektrofotometrik yontemlerin esaslar1 verilecektir. Bir (ET)—esash TAC yontemi olarak 2004 yilinda
laboratuvarmmizca diinya literatiirine kazandiridlan CUPRAC yontemi, zaman iginde lipofilk ve
hidrofilik antioksidanlara, insan serumuna ve proteinlere uygulanmig, kolon sonrasi tiirevlendirme ile
hat-iistii siv1 kromatografisi (online-HPLC) ile birlestirilmis, hidrojen peroksit, hidroksil radikali ve
siiperoksit anyon radikali gibi reaktif tiirlerin siipliriilme etkinlikleri Olglimiine uyarlanarak gida
antioksidanlarmm tiim test gereksinmelerini karsilayacak nitelikte bir antioksidan Olgiim paketine
evrilmistir. CUPRAC bulusuna ilaveten ¢ahsma grubumuz; Folin, ferrisiyaniir ve seryum(IV) esash
ET-testlerine de gesitlemeler getirmistir. Diger yandan saha ol¢limlerinde, endiistriyel siireclerde, gida
hammadde, ara {irlin ve atkk analizlerinde, biyokimyasal orneklerde duyarl tayine olanak veren,
otomasyona elverisli spektroskopik sensorler ve nanoproblar da giiniimiizde biiyiik gelisme
gostermektedir. Ozelde polisiilfonat islevsel gruplu Nafion membran yiizeyinde gelistirilen CUPRAC
(bakir(IT)-indirgeyici antioksidan kapasite) ve DMPD (N, N-dimetil-p-fenilendiamin) sensérleri TAC
ve oksidatif durum Olcmede, etiketlenmemis veya islevsellestiriimis soy metal (Au’/AQ°)
nanotanecikleri ile magnetit (Fe;O,) nanopartikiilleri esash sensorler ise antioksidanlar, tiyol
bilesikleri, hidrojen peroksit ve nitrit tayinlerinde ¢ahsma grubumuzca kullamlmislardir.



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

D04
ATOMIK SPEKTROMETRIDE W-SARMAL ATOM TUZAGININ
ATOMLASTIRICI (ETA) VE BUHARLASTIRICI (ETV) OLARAK
KULLANIMI VE GIRISIMLERIN INCELENMESI

Osman Yavuz Ataman', Pmar Akay", Nusret Ertas’

*Kimya Bolimii, ODTU, 06800 Ankara, Tiirkiye
2 Analitik Kimya Anabilim Dal, Eczacilik Fakiiltesi, Gazi Universitesi, 06330 Ankara, Tiirkiye

Elektrik direnci ile 1sitilan W-sarmal, atomik spektrometride diger atomlagtrma sistemlerine secenek
olusturan bir aygittir; atom tuzakl elektrotermal atomlastirict (ETA) ve atom tuzakl elektrotermal
buharlastirict (ETV) olarak da kullandabilir [1-3]. ETA kullannmmda W-sarmal hem tuzak, hem de
atomlagtirict olarak iglev gormektedir. ETV’de ise, atom tuzaklama ve ugucu tiirlerin salinmasit W-
sarmal iizerinde yapilrken, atomlastrma ve sinyalin olustugu ortam sitimg bir kuvars
atomlastiricidr (QTA). Ornegin sisteme sunulmasi hidriir olusturma ile yapimstr. ETA ve ETV
olarak iki ayr1 kullanim karsilastirlacaktr. ETA ve ETV ig¢in, 6zellikle girisim davranislarmda 6nemli
farklar bulunmaktadrr. Cahgymada analit olarak Bi, girisim yapan elementler olarak da diger hidriir
olusturan elementler arasmdan As, Sb, Se, Sn ve Te se¢ilmistir; deneylerde Rh kapli W-sarmal ve
laboratuvarda iretilmis gerekli aygitlar kullanihustr. ETA igin  girisimler genelde sinyalin
bastiriimasi yoniinde, ETV i¢in ise sinyalin artirilmasi yoniinde etkin olmaktadir. Sonuglarm ayrmtih
olarak incelenmesi i¢in ¢ift kanalh bir hidriir olusturma aygit1 da gelistirimistir. 120 s 6rnek toplama
ile gozlenebilme smrrlari ETA ve ETV i¢in swrasiyla 0,018 ve 0,026 ng/mL olarak saptanmustir.
Onerilen sistem, grafit firm ve benzeri duyarh analiz tekniklerine ekonomik bir segenek
olusturmaktadir.

Referanslar

[1] O. Cankur, N. Ertas 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. Ertas, J. Anal. At. Spectrom. 23 (2008) 976-980.
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D05

ANALITIK KIMYA VE SPEKTROSKOPIi NEREYE GIDIYOR?

Ali Rehber Tirker

Kimya Boliimii, Fen Fakiiltesi, Gazi Universitesi, 06500, Ankara, Tiirkiye

Kimya bilimi i¢inde analitk kimyanm giiniimiizdeki énemi ne kadardw? Analitk Kimya i¢cin dogru
olmayan genel yaklasimlar nelerdir? Analitik Kimyanin yetersiz goriintlisiiniin suglusu kimlerdir?
Analitk Kimyanm, ¢ok ¢esitli alanlar iizerindeki yadsmamaz etkileri nelerdir? Analitik Kimya nereye
gitmektedir? Bu sorularm yamtmi giiniimiiziin énemli Analitik Kimyacilardan olan Profesér Valcarcel
yaymladigi makalede tartismistr [1].

Analitk Kimya, baz1 6nyargilardan dolayr tam olarak alglanamamustir. Saglk, beslenme, tarm,
hijyen, ulagim, spor, giyinme, kiiltiir gibi bircok alanda dogru ve zamanmnda kararlar vermek icin
giivenilir (biyo)kimyasal bilgilere cok fazla ihtiyac duyulmasma ragmen, Analitik Kimya, Kimya'nmn
ikinci smif disiplini olarak dikkate almmaktadwr. Aslnda Analitik Kimyanm konusu olan analiz,
sentez ve kuramla birlikte kimya {liggeninin koselerini olusturan {i¢ 6geden biridir. Analitk Kimyanmn
ikinci smif disiplin olarak algilanmasmmn nedeni, analitik kimyacilarm kendilerinin, diger
disiplinlerdeki kimyacilarm ve diger alanlardaki bilim insanlarmm hatali tutumlaridir.

Analitk Kimyanm iki temel amaci (i) yiiksek Olgiim kalitesine ulagsmak (yiiksek dogruluk, diisiik
belirsizlik) ve (i) analitik problemleri ¢ozmektir. Analitik Kimyanmn iki temel hedefi ise (i) daha fazla
ve daha iyi (biyo)kimyasal bilgi elde etmek ve (ii) daha az insan kaynagi ve miimkiin oldugunca daha
diistik risk ile daha az malzeme ve zaman harcamaktr [1]. Bu amaglar ve hedefler ¢elismekle birlikte
bu hedef amaglara ulasmak igin ¢aba gosterilmelidir.

Analitk Kimya diger bilim dallaryla (Fizikokimya, Organik Kimya, Inorganik Kimya ve Uygulamal
Kimya, Kimya Miihendisligi) verimli i¢ iliskiler ve diger bilim ve teknoloji dallartyla (6r. Fizik,
Biyoloji, Matematik, Muhendislik) verimli dig iliskiler kurmahdr. Analitk Kimya, ancak verimli
analitik AR-GE saglayarak bagimsiz ve saygm bir disiplin haline gelebilir [1]. Analitik AR-GE
merkezleri, yeni cihazlar veya reaktifleri analitik cihaz veya kimyasal madde Ureticilerine
aktarmahdirlar. Tamamen bilinmeyen bir 6rnegin nitel ve nicel analizini hizh bir sekilde yapan tek bir
cihaz yoktur. Ancak birden fazla cihazn bir araya getirilmesiyle bu amaca ulagilabilir. LC-ICP-MS
gibi birlesik teknikler, kromatografcilarm ve spektroskopistlerin bakis acilarm genisletmektedir [2,
3]. Gelistirilmis tasmabilir cihazlar, analitik laboratuvarmi f{iriiniin iretildigi yere getirmistir. Bu
egilim bugiin yaygmlasmakta ve kendilerini "spektroskopist" olarak gérmeyen, ancak spektrometre
kullanan insanlarn sayis1 giderek artmaktadr [2]. Bir¢ogu analitik kimyaci olan spektroskopistler de,
maddeyi Olcmek icin yeni ve daha iyi teknikler gelistrmeye devam ederek elde ettikleri bilgileri,
sanlar1  etkileyen problemlerin ¢6ziimiinde kullanmaktadrlar [2]. Kanser arastrmacilar
spektroskopik yontemler kullanarak bir tlimoriin mikro ¢evresinin karmagik molekiiler yapismi daha
fazla 6grenmekte ve hastalign teshisi icin yeni hedefler belirlemektedirler. Spektroskopi kétii huylu
veya iyi huylu kitleleri ayrt etmeye ve molekiiler yapidaki anormalliklerin kanserin ilerlemesine nasil
katkida bulundugu belirlemeye yardimci olmaktadir.

Analitik Kimya 06gretiminde, Analitk Kimya sadece hesaplamalar, iyonik denge, titrasyonlar,
gravimetri ya da aletli teknikler gibi kavramlarla iliskilendiriimemelidir. Bu o6nemli bir stratejik
hatadr.  “Analitk Kimyann ana hedefi duyarhg artrmaktr” gibi yanhg genel yaklagimlar da
giinlimiizde anlammi yitirmektedir. Analitik Kimyaya verilen 6nem giiniimiizde yavas olmakla
birlikte artmaktadr. Yeni bilim alanlarmn agimasmda en Onemli admlarm bel kemigi, ilgili
Olctimleri miimkiin kiimak i¢in yeni analitik teknikler cihazlar gelistirmektir.

Referanslar
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SPEKTROSKOPIK METOTLARLA INORGANIK ANALIZ
SONUCLARININ VALIDASYONU VE OLCUM BELIRSIZLIGI

Mehmet Yaman

Firat Universitesi, Fen Fakiiltesi, Kimya Boliimii, Elazig
Email: myaman@firat.edu.tr, ipacmy@gmail.com
Tel: 05323059845

Bir laboratuvar i¢cin akreditasyon olarak da tanimlanabilen validasyon, yapilan test ve analizlerin
giivenirliginin/gecerliliginin  belirli standartlara gore degerlendiriimesi, onaylanmasi ve bunun
periyodik araliklarla denetlenmesi siirecidir. Metod validasyonu, sonuglarm izlenebilirligi ve olgiim
belirsizligi gibi temeller lizerine kurulu bulunan akreditasyon c¢ahsmalarmda tiim personele stirekli
egitim verilmesi ongoriilmektedir. Ozetle, duyarlk, kesinlik ve dogruluk terimleriyle ifade edilebilen
validasyon, yontemin analitik performansm degerlendiren tiim parametreleri kapsar. Bunlar;
Dogruluk, Secicilk, Duyarhlk, Tekrarlanabilirlik, tekrar {iretilebilirlk, girisim yapan maddelerin
tespiti ve engellenmesi, dogrusallik, Olciim arahgi, gdzlenebilme smmri (Limit of detection-LOD) ve
tayin smir1 (Limit of quantitation-LOQ), saglamhk (robustness ve ruggedness) seklinde sayilabilir. Bu
kapsamda degerlendirilen, izlenebilirlk ve oOlgiim belirsizligi de O©nemli olup validasyon ve
akreditasyonun vazgecilmez iki parametresidir.

Olgiim belirsizliginde, analitik semada yer alan her basamaktan kaynaklanabilen belirsiz hatalar ayri
ayr1 hesaplanip sonugta X=...£s ile verilir. Bdylece sonucu kullananlara Slgiimiin kalitesi hakkinda
bilgi verir ve sonucun, gercek degeri ne Olgiide temsil ettigini gosterir. Akredite Laboratuvarlarm,
kendi kosullarmda tiim belirsizik kaynaklarmi sistematik olarak inceleyip, belirsizlik degerlerini
Olcim sonucu ile birlikte rapor etmeleri gerekmektedir. Bu nedenle, bu sunumda Spektroskopik
metotlarla norganik analiz sonuglarmmn validasyonu ve Olgiim belirsizligi {lizerinde durulacaktir.
Ozellikle, hangi durumlarda tam metod validasyonunun ve hangi durumlarda kismi metod
validasyonunun yapilmasi gerektigine iliskin 6rnekler verilecektir.
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METALIK NANOPARTUKULLERIN URETIiMi VE SPEKTRAL
ANALIZLERI

Minevver S6kmen

Konya Gida ve Tarm Universitesi, Miihendislik ve Mimarlk Fakiiltesi, Biyomiihendislik Bélimii,
42080, Meram/Konya

Metalik nanopatiikiiller sra dis1 6zelliklere sahip olup farkh 6zelliklerde iiretimi son yillarm Gnemli
arastrma alani olmustur. Ozellikle biyomedikal bilimler ve miithendislik alanlarnda genis uygulama
alanlar1 vardr. Giimiis ve altm nanopartiikiilleri en iyi bilinen ve en ¢ok uygulama alam bulan
tirlerdir. Kimyasal analiz yontemleri ile iiretimleri yaygn olmakla birlikte “yesil kimya” yoluyla
tretimleri onemli bir arastrma alanmi haline gelmistir. Bu yontemlerle iiretilen nanopartiikiillerin yiizey
ozellikleri ve stabiliteleri olduk¢a iyidir. Bu essiz Ozellikleri nanopartiikiil yiizeyine antibadiler,
ligandlar, ila¢ etken maddelerinin baglanabilmesine de olanak saglamustr. Uretim sonrasi spektral
analizler nanopartiikiillerin yapisal Ozelliklerinin tanimlanmasmnda en 6nemli aractr. Bu calsmada
metalik nanopartiikiillerin yesil yontemlerle tiretimi ve spektral yontemlerle karakterizasyonlar
Ozetlenecektir.

= 10 nm

Dalga boyu (nm) Dalga boyu (nm)

Sekil 2. Farkli boyutlardaki glimiis nanopartiikiillerinin absorpsiyon spektrumlari (sol)
ve cay ekstrakti kullanilarak elde edilen spektrumu (sag).
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ESER TURLERIN SPEKTROSKOPIK TAYININDE KULLANILAN
CEVRECI TEKNIKLER

Mustafa Tlizen

Gaziosmanpasa Universitesi, Fen-Edebiyat Fakiiltesi, Kimya Bélimii, 60250-Tokat
E-mail: mustafa.tuzen@gop.edu.tr

Diisiik analit konsantrasyonu ve matriks etkisinden dolayr eser element ve tiirlerini su, gida ve
cevresel Orneklerde atomik absorpsiyon spektrometresi (AAS) ile tayin edebilmek igin ayrma ve
zengnlestirme yontemlerine ihtiyac duyulmaktadr [1-4]. Eser elementlerin ayriimasi ve
zenginlestirilmesinde kullamlan swvi sivi ekstraksiyonu ve kati faz ekstraksiyonunda ¢ok fazla organik
¢Oziicu ve toksik kimyasallar kullanimaktadir. Bu durum g¢evre sorunlarma ve laboratuvarda galsan
arastrmacida saglk sorunlarma neden olmaktadr. ideal 6rnek hazirlama teknikleri basit, hizli ve
organik ¢oziicii tiketimi minimum diizeyde olmasi gerekir. Bu yiizden ¢evre dostu olan tekniklerin
kullamlmasi giderek 6nem kazanmaktadr. Bu sunumda iyonik sivi dagiimh mikro ekstraksiyon
metodu, i¢ fazh sistemler, katilasma destekli organik damla mikro ekstraksiyon teknigi ve kat1 faz
mikro ekstraksiyon yontemi ile eser tiirlerin ayrilmasi, zenginlestirilmesi ve tiirlendirilmesi
cahsmalarma &rnekler verilecektir. Cevre dostu olarak bilinen iyonik swvilarm yaygmn olarak
kullanildigr yontemlerin en 6nemli avantajlars; basitligi, hizhligr ve yiliksek zenginlestirme faktorleri
sayilabilir [5]. Ayrica supramolekiiler ¢06ziicli mikro ekstraksiyonu ve degisken c¢oziiclilerin
kullanmildigi mikro ekstraksiyon tekniklerindeki gelismeler anlatlacaktir. Arsenik, selenyum ve
vanadyum tiirlemesinde kullanmilan g¢evreci teknikler tartisilacaktw. Alev, grafit firin, hidriir ve soguk
buhar olusturmali AAS yontemleriyle yapilan ¢aligmalar 6rneklerle anlatilacaktir.
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SU VE GIDA ORNEKLERINDE BULUNAN KADMIiYUM’ UN
ULTRASONIK TITRESIM TEMELLI SUPRAMOLEKULER COZUCU
SIVI FAZ MIKROEKSTRAKSIYONU SONRASI ALEVLI ATOMIK
ABSORPSIYON SPEKTROMETRESI iLE TAYINi

Z.A. ALOthman', M.A. Habila', Erkan Yilmaz?® M. Soylak’, A.A. Alwarthan'

'Chemistry Department, College of Science, King Saud University, Riyadh, Kingdom of Saudi Arabia
“Erciyes University, Faculty of Sciences, Department of Chemistry, 38039 Kayseri, Turkey

Bu calsmada su ve gida oOrneklerinde bulunan kadmiyum’ un supramolekiiler ¢dziicli sv1 faz
mikroekstraksiyonu yontemi ile zengnlestirilmesi sonrasi mikro Orneklemeli alevli atomik
absorpsiyon spektrofotometresi ile tayinini igceren bir yontem gelistiriimistir. Supramolekiiler ¢oziicii
olusumunda 1-dekanol ve Tetrahidrofuran kullamilmistr. Sulu ¢ozelti ortammda bulunan Cd(II)
iyonlar1 pH 8 de 1,24 tiadiazol-2,5 ditiyol kompleksi halinde supramolekiiler ¢oziicii fazma ekstrakte
edilmis ve tayin edilmistir. Yontem tizerinden etkili olan Gnemli analitik parametreler optimize
edilmis ve optimum sartlar swrasi ile su sekildedir; Sulu ¢ozelti pH 1 8, 1-dekanol hacmi: 0.2 mL,
THF hacmi: 0.6 mL. Yontemin dogrulugu sertifikah referans madde analizleri ve ekleme-geri
kazanma calgmalari ile kontrol edilmistir. Yontem i¢in elde edilen gozlenebilme, tayin smiri1 ve bagil
standart sapma degerleri sirastile 0.46 pg L™, 1.37 pg L™ ve 5.1% seklindedir.
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ULTRASONIC ASSISTED DISPERSIVE LIQUID-LIQUID
MICROEXTRACTION METHOD BASED ON DEEP EUTECTIC
SOLVENT FOR SEPARATION, PRECONCENTRATION AND
SPECIATION OF SELENIUM IN WATER AND ENVIRONMENTAL
SAMPLES

Abdul Haleem Panhwar'?, Mustafa Tuzen', Tasneem Gul Kazi®

'Gaziosmanpasa University, Faculty of Science and Arts, Chemistry Department, 60250 Tokat,
Turkey

’National Centre of Excellence in Analytical Chemistry, University of Sindh, Jamshoro 76080,
Pakistan

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(1V) and Se(V1) [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™, 15.4 ngL ", 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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SYNTHESIS AND STRUCTURAL CHARACTERIZATION OF NON-
GEMINAL CIS-TRANS ISOMERS AND GEMINAL/NON-GEMINAL
SUBSTITUTED DERIVATIVES OF CYCLOTRIPHOSPHAZENEWITH
THE REACTIONS OF 1,1,3,3-TETRAMETHYLGUANIDINE.
SPECTROSCOPIC INVESTIGATIONS OF THE PRODUCTS

Sedat Tiire, Derya Cirak, Necibe Kilicer

Department of Chemistry, Faculty of Arts & Sciences, Bilecik Seyh Edebali University, 11230,
Bilecik, Turkey

The reactions of hexachlorocyclotriphosphazatriene, N3;Ps;Cls [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, N3P3;ClL,[HNCN,Me,], [34]; three geminal products, NsPsCL[HNCN,Me,], [5],
N3P3CL[HNCN,Me,]4[7] and N3P;[HNCN,Me;]s [9]; two geminal-nongemal, NsP;CL[HNCN,Me;]s
[6] and NsP;CIIHNCN,Me,]s [8] derivatives. The structures of 3-9 have been determined mainly by
HPLC-MS, *'P and'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, "H and *'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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NIKOTINAMID iCEREN CINKO (I) KOMPLEKSININ
(CsHuN2)[ZNBrs(CsHsN20)] (1a) YAPISAL, SPEKTROSKOPIK VE
ELEKTRONIK OZELLIKLERI UZERINE TEORIK BiR CALISMA

Hacer Giimiis

Pazarlama ve Reklamcilik Béliimii, Golcik Meslek Yiiksekokulu, Kocaeli Universitesi, 41380,
Kocaeli, Tirkiye

(CeH11N2)[ZnBr3(CeHsN,O)] (1a) molekili Chunyan Li ve arkadaslari [1] tarafindan sentezlendi.
Sentezlenen bu molekulin X-1sm1 tek kristal yapist CCDC 994368 kodu ile Cambridge kristallografik
yap1 veri (CSD) tabanindan alinip GaussView paket programmda a¢ip GAUSSIAN 09 da hesapland.
Hesaplamalar yogunluk fonksiyonu teorisi (DFT) metodu ile B3LYP ve HSEH1PBE temel setiyle gaz
faznda ve taban durumunda gergeklestirildi. (1a) molekilin geometri optimizasyonu yapilarak
molekiildeki atomlarm uzay yerlesimleri ve uzay yapisi belirlendi. Boylece, bag uzunluklar1 (A), bag
acilar1 (°) ve dihedral agilar1 (°) teorik olarak hesaplandi. Hesaplanan bu parametreler deneysel [1]
verilerle karsilastrildi. (1a) molekiiliiniin titresim spektrumu (IR ve Raman) daha once deneysel
olarak 4000-400 cm™ orta IR bélgesinde incelendi [1] teorik olarak da B3LYP ve HSEH1PBE
metotlar1 kullamlarak gaz faznda hesaplandi Ek olarak molekiiler smir orbital (HOMO ve LUMO)
enerjilerinin hesaplandi ve bu enerjilerden belirlenen elektronik o6zellikler (dipol moment, toplam
enerji, elektronegatiflik, kimyasal sertlik ve kimyasal yumusaklk), mulliken atom yiikleri populasyon
analizi yapildi.

Sekil 1. (CGH11N2)[ZnBr'3(C6H6NzO)] (1a) molekiiliiniin atom numaralart.
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HUMIK ASIT KAYNAKLI FOTOHIDROKSILASYON KINETIGININ
SALISILAT PROBUYLA SPEKTROFOTOMETRIK TAYINi

Batuhan Yardmer', Aysem Uzer Arda’, Jiilide Hizal’, Resat Apak1

lKimya Bolimii, Miihendislik Fakiiltesi, Istanbul Universi.t_esi, [stanbul
2Kimya ve Siire¢ Mithendisligi Boliimii, Mithendislik Fakiiltesi, Yalova Universitesi, 77100, Yalova

Hiimik maddelerin genis bir pH ve rediiksiyon potansiyeli araligmda oksidasyona ugradiklari ve bu
sirada, hidroksil radikali, fenoksi radikali ve siliperoksit gibi reaktif oksijen tiirlerini olusturdugu
bilinmektedir. Antioksidan ve perkositler gibi farkh indirgen ajanlar tarafindan iiretilen hidroksil
radikallerinin salisilat probuna saldrmasi sonucu olusan 2,3-dihidroksibenzoat, 2,4-dihidroksi benzoat
ve 2,5-dihidroksi benzoat tirlerinin HPLC metoduyla kantitatif olarak tayin edilebilmektedir [1-3].
Salisilat probu ve redoks kromojen Cu(ll)—neokuproin reaktifiyle de DHBA izomerlerinin toplam
konsantrasyonlar1 tayin edilebilmektedir [4]. Salisilat probu, hiimik maddeler varligmda giin 1513mnm
etkisiyle hidroksilasyona ugrayarak ayni hidroksilasyon bilesiklerini Uretir.

Bu ¢alismada, fotoreaktorde (254 nm, 400 W) hiimik asit tarafindan {iretilen hidroksil radikallerinin
salisilat probu yardmiyla yakalanmasi saglanmis ve bu sayede olusan hidroksillenmis salisilat
tirlerinin toplam konsantrasyonlari CUPRAC reaktifi kullanilarak spektrofotometrik yolla tayin
edilmistir. Periyodik olarak reaktdrden alman orneklerin CUPRAC absorbanslarmdan faydalamlarak
fotohidroksilasyon reaksiyonunun kinetigi belirlenmis ve sifirmc1 derece reakiyon ozellikleri
gosterdigi belirlenmistir. Bu metod, hiimik asitlerin fotohidroksilasyon reaksiyonlart sonucu olusan
hidroksile {iriinlerin toplam konsantrasyonunun belirlenmesinde ik defa olarak kullamlmistir.
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Diyabet diinyada milyonlarca insanmn yasamu kalitesini olumsuz etkileyen onemli bir saghk
problemidir. Mevcut durumda diyabetin tam bir tedavi sekli olmasa da hastahga bagh
komplikasyonlar kan sekerinin takibi ile 6nemli dlgiide azaltilabilir. Bu nedenle de hem evde kullanim
testleri hem de klinik tarama igin basit, ucuz, hizl, dogru ve tekrarlanabilir sonucglar elde edilen
yontemler gelistirmek Onem arz etmektedir [1,2].

Kandaki glikoz konsantrasyonunu belirlemek icin  elektrokimyasal, elektrokemiliiminesans,
florimetrik, kolorimetrik, yiiksek basmng sivi kromatografi (HPLC) ve yakin kizil Gtesi optik
yontemler gibi bir¢ok teknik kullamlmaktadwr. Diger yontemler ile karsilastirildiginda kolorimetrik
yontemler basit, ucuz, daha hassas ve se¢ici olmalar1 gibi ozellikleri ile avantajh hale gelmektedirler.
Ayrica renk degisimi gozle ayrt edilebildiginden kolorimetrik biyosensdr pahah veya gelismis aletler
gerektirmez [3,4].

Bu ¢ahgmada poli (3-aminofenilboronik asit) GOx / HRP bi-enzim sistemi ile sentezlendi ve enzim
immobilize  polimer biyokompozit kolorimetrik analiz ile glikoz tayini igin kullanild. Glikoz
tayininde etkili olan pH, siire, GOx/HRP orani gibi parametreler optimize edildi. Hazirlanan sensoriin
glikoza karsi secici oldugu belirlendi.
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GRAFEN/AZURE B NANOKOMPOZITi ESASLI NADH
AMPEROMETRIK SENSORU
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Nikotinamid adenin niikleotid (NADH), biyolojik reaksiyonlarda redoks aracisi olarak onemli role
sahip olan bir koenzimdir [1]. NADH’m eksikligi halinde halsizlik, depresyon, hipertansiyon,
parkinson gibi ciddi hastaliklar ortaya ¢ikar ve bu nedenle kantitatif tayini 6nemlidir. Bu amacla,
kolorimetri [2], spektrofotometri [3] gibi yontemler kullanimaktadwr. Hizh, kolay, ¢cevre dostu, diisiik
maliyetli olmas1 gibi avantajlar1 nedeniyle elektrokimyasal yontemler umut vericidir.

Bu ¢ahgmada, Au(111) yiizeyi, grafen (Gr) ve azure B (AB) iceren nanokompozit ince filmleriyle
modifiye edilerek hazirlanan Gr-AB/Au(111) elektrot ile NADH’ m amperometrik tayini ¢ahsildl. Gr
tabakalarmmn hazirlanmasi, grafit ¢ubugun ¢alsma elektrotu olarak kullaniddigi bir elektrokimyasal
hiicrede sodyum dodesil siilfat’m (SDS) grafite oksidasyon ile katkilanmasi ve SDS-katkilanmig grafit
tabakalarmmn rediiksiyon ile ayristiriimasi olarak iki agsamah bir elektrokimyasal siiregle yiiriitiildi [4].
Gr-AB nanokompoziti, SDS’nin, Gr-SDS siispansiyonundan, vakum filtrasyon ve yikama iglemleriyle
uzaklastrilarak hazrlanan saf Gr siispansiyonuna AB ilavesiye elde edildi. Hazrlanan Gr-AB
nanokompozit dispersiyonu, Au(111) ylizeyine damlatip-kurutma yontemiyle desteklenerek Gr-
ABJ/Au(111) elektrotu Gretildi [5].

Calisma elektrotu Gr-AB/Au(111), karsit elektrot platin tel ve referans elektrot Ag/AgCl olan, 0,1 M
fosfat tamponu iceren bir elektrokimyasal hiicreye, 780 mV sabit potansiyel uygulanarak ve NADH’ i
ardisik ilavesi ile elde edilen amperometri verisi ve kalibrasyon egrisi Sekil 1’de sunulmustur. Bu
verilerden, dedeksiyon limiti 0.15 pM, tayin smmr1 0.5-508 uM ve duyarhik 0.51 pA. pM™.cm®
olarak hesaplanmustr. Bu ¢alsma Atatiirk Universitesi (proje no: 2014/59 ve 2015/351) tarafindan
desteklenmigtir.
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Sekil 1. Gr-AB/Au(111) NADH sensoérii igin amperometri verisi (a) ve kalibrasyon egrisi (b).
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POLIAKRILAMID MODIFIYE EDILMIS
Si02/FE304/NANOELMAS HIBRIT MATERYALININ SENTEZI,
KARAKTERIZASYONU VE ESER DUZEYDEKI PB(II) [YONLARININ
MANYETIK KATI FAZ EKSTRAKSIYONUNDA KULLANILMASI
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Nanoteknoloji Arastrma Merkezi, Erciyes Universitesi, 38039, Kayseri, Tiirkiye
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Giinlimiizde agwr metallerin ¢esitli gida ve ¢evre Orneklerindeki analizi, cevrede ve canhlarda birikme
ozelligi gostermeleri, toksik olmalart ve kanserojen etkileri nedeniyle olduk¢ca Gnemli bir konu haline
gelmistir [1-3].

Eser diizeyde bulunan Pb(II) iyonlarmm manyetik kati faz ekstraksiyonu ile zenginlestirilmesinde
adsorban  olarak poliakrilamid modifiye edilmis  SiO,/Fe;O,/Nanoelmas hibrit  materyali
sentezlenmistir. Bu yeni hibrit materyal Raman, FT-IR, SEM, SEM-EDX ve BET yontemleri
kullamlarak karakterize edilmistir. Ydntemin optimizasyonu i¢cin pH, eliient cinsi, 6rnek hacmi ve
matriks etkileri gibi parametreler model ¢ozelti ortammnda incelenmis ve optimize edilmistir. Pb(II)
iyonlaripH 7,0’de 50 mg adsorban {izerinde kantitatif olarak geri kazamlmistir. Eliisyon iglemi
sonrasi son hacimdeki analit derisimleri alevli atomik absorbsiyon spektrometresi ile Olgiilmiistiir.
Yontem ¢esitli cevresel drneklerde kursun tayinine uygulanmigtir,
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_ SULU COZELTILERDEN NAPROKSEN GIDERIMINDE
MIKROPOROZ AKTIF KARBON(AC) VE SPIRULINA(SPi) ICEREN
KiTOSAN(CHT)-POLIVINIL ALKOL (PVA) KOMPOZITLERI

Nazli Ozcan, Didem Saloghu
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Son 20 wyida vyapilan bilimsel c¢ahgmalar sulu ortamlarda bulunan bazi mikrokirleticinin
organizmalarm normal hormonal fonksiyonlarmi engelleyip endokrin sistemlerini bozabilecegini
ortaya koymustur. [1]. Sentetik olarak iretilen ve dogal ortamlarm dengesini bozabilecek bu
kimyasallar evsel ve endiistriyel atik sulara karigmakta, konvansiyonel atik su aritma tesislerinde
giderilemeyip alci ortamlara desarj edimekte ve dogal sularda, icme suyu kaynaklarmda, hatta
beslenme zincirlerine ulasarak birikmektedir [2]. Bundan dolayi, ¢evreye dogrudan ya da dolayh
yollarla karigarak dogal hayati tehdit eden bu kimyasallarm uzaklastirlmasi olduk¢a Onem
tagimaktadir.

Bu ¢ahsmada farmasotik kimyasallar olarak bilinen naproksenin, aktif karbon wve spirulina ile
modifiye edilmis capraz bagh CHT-PVA biyokompoziti kullanmlarak sulu ortamdan adsorpsiyon
yontemiyle giderilmesi amaglanmistr. Bu dogrultuda organik materyal-CHT-PVA biyokompozit
malzemelerin Uretimi icin gluteraldehit capraz baglayici olarak kullanimistr. Bu  biyokompozit
filmler (AC):(CHT-PVA) ve (SPi)CHT-PVA) 1.0-3.0 (g/g) arasmnda degisen oranlarda hazirlanmis
ve naproksen’in sudan iyilestirilmesi i¢cin yeni adsorbanlar olarak kullanihstr. Bu yeni
adsorbanlarm reaksiyon mekanizmalar1 Sekil 1°de gosterimistir. Naproksen giderimi amaciyla
yapilan tiim adsorpsiyon denemeleri UV Spektrofotometre ile analiz ediimistir. Kompozitlerin yapisi,
bilesimi ve termal Ozellikleri SEM, TGA-DSC, FTIR, XPS ile karakterize edilmis ve mekanik
ozellikler, tiniversal gerilme mukavemeti ve uzama test cihaz ile belirlenmistir. (AC):CHT-PVA ve
(SPI):CHT-PVA’nmn adsorpsiyon performanslari, kesikli adsorpsiyon deneyleri ile c¢ozelti
konsantrasyonu, pH, sicaklk ve zamanma gore arastwilmistr. Elde edilen veriler ile adsorpsiyon
izotermleri, kinetik ve termodinamik &zellikler degerlendirilmistir.
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Sekil 1. AC-CHT-PVA ve SPI-CHT-PVA biyokompozit malzemelerin reaksiyon mekanizmast.
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PHOSPHORUS-NITROGEN COMPOUNDS. REACTIONS OF
CYCLOCHLOROTRIPHOSPHAZATRIENE WITH 1-AMINO-2-
PROPANOL. SPECTROSCOPIC INVESTIGATIONS OF THE
DERIVED PRODUCTS

Sedat Ture, Derya Cirak, Necibe Kiliger

Department of Chemistry, Faculty of Arts & Sciences, Bilecik Seyh Edebali University, 11230,
Bilecik, Turkey

Reactions of hexachlorocyclotriphosphazatriene, NsPs;Cls [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, NsP;Cl,[O-HC-CH;-CH,-NH]
[3]; three parallel and antiparallel substituted dispiro isomers, N3P;CL[O-HC-CH;-CH,-NH]; [4,5 and
6] and one thris-spiro derivative, N3P3;[O-HC-CH;-CH,-NH]; [7].

Their structures were established by elemental analysis, HPLC-MS, *'P and ‘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
N3P3;Cls [1] with mono-functinal NaOCH; 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, A 9, has proven to be a sensitive probe of steric enironment, it is expected tat chiral shift
reagents C,, where + denotes one optical isomer of the chelate, will produce a differential shift, A A 9,
between the resonances of equivalent nuclei in an enantiometric pair (R, S).
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INDIYUMII) FTALOSIYANIN BIiLESIGININ FARKLI DNA
TURLERI ILE ETKILESIMLERININ INCELENMESI
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DNA kahtim ve gen ekspresyonundan sorumlu olan biyomolekiildiir. Farkh DNA tiirlerinin farkh
ligandlarla olan etkilesimlerinin belirlenmesi biiyiik bilimsel degere sahiptir [1]. Cift zincirli, tek
zincirli ve G-quadrupleks gibi DNA formlar1 kalitimda, metabolik yolaklarda ve gen ekpresyonunda
gorev alan onemli niikleik asit yapilaridir. Bu yapilarda modifikasyonlara neden olacak etkilesimler
metabolik yolaklarda bozulmaya, hiicre iletisiminde hasara, kansere, nérodejeneratif rahatsizhklara
sebep olabilmektedir. Tiim bu potansiyelinden dolay1 kiigiik molekiillerin niikleik asitlerin dizi ve
konformasyonuna 06zgii etkilesim tipleri gostermesi bu molekiillerin farkh biyolojik uygulamalarda
kullamimasmi saglar [1-3]. Bu nedenle, farkh niikleik asit tipleriyle ¢esitli etkilesim tiplerine sahip
6zel molekiillerin ¢alisiimas1 biiyiik bir bilimsel éneme sahiptir.

Bu caliymada merkez atomu olarak indiyum(III) metali igceren ftalosiyanin bilesiginin ct-DNA ve
cMYC, VEGF, Nukleoline, TEL 21, KRAS oligoniikleotidleri ile etkilesimleri arastmrimistir.
Baglanma mekanizmalar1 ve baglanma sabitleri, konformasyonal degisimleri Circular Dichroism,
UV-VIS, floresans spektroskopi, erime deneyleri ve vizkozimetrik teknikler kullamlarak
aragtrilmistir.

] G-quadruplex
Sekil 1. Incelenen Ligand-DNA etkilesimi
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DICRANUM SCOPARIUM HEDW. VE DICRANUM BONJEANI VAR.

ROELLIIBARNES KARAYOSUNLARININ UCUCU BILESENLERININ
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Bryofitler, cigerotlarn1 (Marchantiophyta), boynuzlu cigerotlar1 (Anthocerotophyta) ve kara
yosunlarmida (Bryophyta) kapsayan nemli veya degisken kosullara dayanikh genis bir bitki ailesidir
[1]. Eski Hindistan ve Cin kiiltiiriinde dogal ila¢ olarak yaralan iyilestirmek i¢in kullanilmis,
giiniimiizde ise daha genis kullanim bandma sahip olup farmakoloji, tarimm ve biyoteknoloji alant gibi
degisik alanlarda kullanmm gittikge artmaktadr [2,4]. Amerika Birlesik Devietleri Ulusal Kanser
Enstitlist tarafindan yapilan arastrmada 184 karayosunu tiirli ve 23 cigerotu tiirii anti-tumoral etki
bakimmdan incelenmis ve 43 tiiriin etkili oldugu bulunmustur [4]. Dicranum cinsi Dicranacea
ailesinden olup 86 tiirli iceren en genis karayosunu cinsinden biridir ve Avrupanmn ¢ogu yerinde ¢ok
yaygn goriliir [5]. Dicranum birgok tiirliniin ekstraktlarmm biyolojik aktivite ¢ahsmalart yapilmig
olup oldukg¢a yiiksek biyolojik aktivite sonuglarma sahip olanlar mevcuttur [5,7].

Literatiirde birgok c¢ahgmada karayosunlarmm ¢dziicii (metanol, etanol, su, v.b.) ekstraktlarmm,
biyolojik aktivite tayinleri yapimustr [6,7]. Bu ¢alsmada kullanilan, Dicranum scoparium Hedw.
karayosununun degisik ¢dziicii ekstraktlarmm birgok biyolojik aktivite (antioksidan, antimikribiyal,
antiproliferatif v.b.) tayiniyle ilgili c¢algmalar bulunmaktadr [7,8]. Bu c¢ahsmada, Dicranum
scoparium Hedw. ve Dicranum bonjeani var. roellii Barnes karayosunlarmm Clevenger ile 4 saat
boyunca destilasyonlar1 yapilarak ugucu yaglan elde edimistir. Ugucu yaglar, GC/MS ve GC/FID
cihazma verilerek elde edilen spektrum ile beraber kimyasal bilegimleri aydmlatihistir. Son olarak,
ucucu yaglarm HPLC safliktaki n-hexan ¢ozlcusindeki ¢ozeltilerinin, antimikrobiyal aktivite testleri
yapimistr. Yapilan bu islemlere dair literatiirde herhangi bir calismaya rastlanmamustir.

Yapilan analizde Dicranum scoparium Hedw. karayosunun %97.28 lik kismi aydmlatiimis olup
toplamda 37 bilesen bulunmustur. Dicranum bonjeani var. roellii Barnes karayosunda 35 bilesik
bulunmus ve %99.38 kismu aydmlatimistr. Toplam bilesimlerinin swasityla; 23 bilesik %85,64, 25
bilesik %88.86’sm1 terpen ve terpenoid smifi bilesikler olusturmaktadirlar. Antimikrobiyal aktiviteler
MIC (minimum inhibition concentration) yontemine gore belirlenmistir [9]. Antimikrobiyal aktivite
sonuclarma gore her 2 ugucu yagmn kullamlan 8 susta olduk¢a etkili sonuclar verdigi ve
antititberkiloz (Mycobacterium smegmatis) etkinlige sahip olduklar1 gozlenmistir.
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VARDENAFIL ETKIN MADDESININ SICANLARDA METABOLOM
ANALIZI

Onur Senol', Yiicel Kadiogli', Beyzagiil Polat’, Sezin Palabiyik® Mehmet Emrah Yaman'

'Analitik Kimya Ana Bilim Dal, Eczacilik Fakiiltesi, Atatiirk Universitesi, 25240, Erzurum
Farmakoloji Ana Bilim Dali, Eczacilk Fakiiltesi, Atatiirk Universitesi, 25240, Erzurum
Farmasotik Toksikoloji Ana Bilim Dal, Eczacilk Fakiiltesi, Atatiirk Universitesi, 25240, Erzurum

Vardenafil piperazin tirevli, fosfodiesteraz 5 enzimi inhibitorii ve vasodilator olarak gorev yapan bir
bilesiktir. Siklik guanosin monofosfatm ykmuni inhibe eder ve bu sayede kas relaksasyonunu
engeller ve vazodilitasyon saglayarak oOzellikle erektil disfonksiyon rahatsizhgmmn tedavisinde
kullamlir [1]. Yapilan cahsmada akut verilen vardenafil etkin maddesinin siganlarm karacigerleri
tizerindeki etkileri arastwilmugtir. Analizi gergeklestirmek icin 20 winstrar albino cinsi erkek sigan
tedarik edildi. Calsma gruplarma 20 mg/kg miktarnda vardenafil farmasétik preparati verildi. 1-2 ve
8. saatlerde sakrifiye edilen ratlarm karaciger dokular1 alndi. Kontrol grubundaki 5 drnek de sakrifiye
edildi ve biitin érnekler -80 °C’de buzdolabmda saklandi. Daha sonra 100 mg 6rnekler 400 pL
metanol ile homojenize edildi. +4 °C’de yapilan 1 saatlik karistrma asamasmdan sonra &rnekler
10000 g de 10 dakika santrifiije edildi. Supernatant kismu toplanan 6rnekler analiz igcin Q-TOF
cihazma alndi Mobil faz olarak %0,1 formik asit iceren deiyonize su ve asetonitril kullamldi
Gradient elusyon uygulanan sistemde toplam analiz siresi 30 dakika olarak belirlendi. Agilent
ZORBAX Eclipse Plus Cig, 2.1 x 100, 1.8 um kolonu kullamlmistir. Purin (m/z : 121.0509) ve HP-
921 (m/z : 922.0098) referans olarak kullanidi Elektron Sprey Iyonizasyon yontemiyle (ESI) pozitif
iyon modunda alnan spektrumda 60-600 m/z arali@ degerlendirildi ve alnan spektrumlar kath
degisim analizi (Fold Change Analysis) ger¢eklestimek ilizere XCMS programma aktarildi 2500
farkll parametrenin islendigi ¢ahsmada retensiyon zamani 0.5 dakikanmn iizerinde olan degerler isleme
alndi. Kath degisim degeri 1.5’in altinda olan degerler ile p degeri 0.1’in lizerinde olan degerler filtre
edilerek 20 kadar biyomarker akut vardenafil uygulamasi igin belirlendi. Yapilan caligma ile
vardenafilin hangi yolaklar iizerinde etkin oldugu ya da olabilecegi tespit edilerek akut vardenafil
uygulamasma kargm karaciger metabolom haritasi ¢ikartildu.

Referanslar
[1] J. Pryor, Vardenafil: update on clinical experience. International Journal of Impotence Research
14, S65-S69 (2002).
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ASSIT AYIRICI TANISINDA ASSIT METABOLOM TAYINI iCIN SIVI

KROMATOGRAFISI KUTLE SPEKTROSKOPISi (LC-Q TOF-MS)
YONTEMI GELISTIRILMESI
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! Analitik Kimya Anabilim Dali, Temel Eczacilik Bilimleri Boéliimii, Eczacilik Fakiiltesi, Hacettepe
Universitesi, 06100, Ankara, Turkiye
®Gastroenteroloji Bolimii, Tiirkiye Yiiksek ihtisas Egitim ve Arastrma Hastanesi, 06100,
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Metabolitler viicutta kimyasal tepkimelere katilan veya iiriin olarak ortaya ¢ikan, molekiil agrlig
1500 Da’nun altmda olan kimyasal bilesiklerdir [1]. Metabolomik, belirli bir zaman diliminde
hiicrelerde, dokularda ve fizyolojik swvilarda ve diger hiicre bilesenlerinde gorevi bulunan
metabolitlerin  yliksek hassasiyette analitik teknikler kullanidlarak saptanmasi, tanimlanmasi ve
miktarmmn belirlenmesidir [2]. Assit swvisi, ¢esitli hastaliklar sonucu karm boslugunda toplanan
patolojik siviya verilen addr. Assit ayiric1 tani, bu sividan yola ¢ikilarak, assit olusumuna sebep olan
hastaliga tam1 koyma iglemidir. Bu calsmada, farkh hasta gruplarmdan toplanan assit sivilarinda
metabolit profilleme c¢ahgmalar i¢in, LC-Q TOF- MS yontemi gelistirilmesi ve bu sayede farkl
ekstraksiyon yontemleri (metanolle c¢oktirme-ultrafiltrasyon), farkli kromatografik kolonlar (C18-
HILIC) ve farkh iyonlasma modlar1 (Pozitif-Negatif iyonlasma) kullanilarak en yiiksek sayida
metabolitin tammlanabilmesi amaclanmistir. Malign nedene bagh assiti olan pankreas kanserli
hastalardan (T grubu) ve malign nedene bagh olmayan assiti olan kalp yetmezligi bulunan (C grubu)
hastalardan alman altisar adet assit sivis1t numunesi 150 pl olacak sekilde karigtirimig ve T ile C
grubu icin ayri ayri ‘pooled sample’ adi verilen karigim numuneleri olugturulmustur. T ve C gruplart
icin hazrlanan numuneler yukarida sozii edilen farkh ekstraksiyon teknikleri, farkh kolonlar ve farkh
iyonlasma modlarmda analiz edilerek optimum kosullarm bulunmasma ¢alsilmistir. Calisma
sonucunda ekstraksiyon i¢cin ultrafiltrasyon teknigi, kromatografik ayrm icin HILIC kolon ve MS i¢in
pozitift mod segenegi kullanarak, en yiikksek anlamh metabolit piki sayisma ulasihmstir. Farkh
yontemler i¢in tespit edilen metabolit sayilarma ait liste Tablo 1’de sunulmustur. Proje gelistirilen ve
optimize edilen analitk yontemle, assit aymici tanida metabolit profileme ve hedeflenmis analiz
cahsmalar ile devam etmektedir.

Tablo 1. Farkl ekstraksiyon yontemleri (metanolle ¢oktiirme-ultrafiltrasyon), farkh kromatografik
kolonlar (C18-HILIC) ve farkh iyonlasma modlar1 (Pozitif-Negatif iyonlasma) kullanilarak bulunan
metabolit sayilar

Kolon HILIC C18

Mod Pozitif Negatif Pozitif Negatif

Eks.Yontemi | 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, 1.D. (2012) Liquid chromatography—mass
spectrometry based global metabolite profiling: A review. Analytica Chimica acta, 711, 7-16.

Bu ¢ahsma 1145306 numarali TUBITAK projesi ile desteklenmistir.
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HASTALIK TANISL ILAC GELISTIRME VE ONAY SURECINDE

SPEKTROSKOPIK YONTEMLERIN KULLANIMI

Emeti Zengin
Kimya Boliimii, Fen-Edebiyat Fakiiltesi, Bilecik Seyh Edebali Universitesi, 11230, Bilecik, Tiirkiye

flag endiistrisi diinyada ve iilkemizde ¢ok onemli bir yere sahiptir. Saglkh bir toplum yaratimasi ve
saghkli bir yasam siirdiiriilebilmesinde ila¢ endiistrisi, giiniimiizde en yiiksek arastrma-gelistirme
potansiyeline sahip alanlari barmdirr. Bir yandan artan 6zellikli ve oliimeiil hastaliklarla miicadelede
yeni ilaglarm kesfi, diger yandan uzayan yasam siiresinin kaliteli bir yasama dondurilebilmesi,
kiiresel ekonomide smirlar1 asan yogun rekabet kosullar1 ilag endiistrisinin diger endiistrilerden
farklilasmasma neden olmaktadr. Hastalklar i¢cin tedavi yontemlerinin belirlenmesi ve bu hastahklar
icin ilac gelistirilmesi uzun zaman alan agsamalar sonucunda ortaya ¢ikar. Bu asamalar pahah, zaman
alan zorlu asamalardrr. ila¢ haline gelecek molekiil klinik asama siiregleri, hayvanlar iizerinde yapilan
deneyler, insanlar iizerinde yapilan deneyler olarak belli siire¢lerden gegerek son olarak onay alma
asamasma gelmektedir. Bazi hastaliklarm tamsinm konmasinda MR spektroskopisinden faydalanihir.
Bitkisel kaynaklardan esinlenerek ilaglar sentezlenmektedir, bu sentezlerin dogru bir sekilde
ilerlemesi i¢in molekiil yapilarmmn tanmmlanmasi i¢in ¢esitli spektroskopik yontemler bulunmaktadir.
Bu molekiil yapilarmm tanmlanmasi icin IR, NMR ve MS gibi 6nemli spektroskopik yontemlerden
faydalamlimaktadr. Bu ¢ahgsma ile spektroskpik yontemlerin hastahk tamsmm konmasinda, ilag
gelistirme ve gelistirilen ilacn onay siirecinde kullanmm hakkinda bilgi verilmesi amaglanmugtir.

Referanslar

[1] Aslan M, Dogan M, Giimiis Dogan D, Yakic1 C, Alkan A, Pelizacus-Merzbacher Hastaligi ve MR
Spektroskopi Bulgular:: Vaka Sunumu, inénii Universitesi Tip Fakiiltesi 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] Ozer Unal D, Ila¢ Gelistirme Siirecinde Spektroskopik Analizler, XIV. Ulusal Spektroskopi
Kongresi, 2015

[5] Bayram E, Topcu Y, Karakaya P, Y13 U, Cakmakc1 H, Hiz Kurul S, Makrosefali ayirici tanismda
Canavan hastalig: Olgu sunumu, izmir Dr. Behget Uz Cocuk Hast. Dergisi 2012; 2(2):107-110
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ICP/MS’TEKIi BAZI SAPMALARIN OPTIMiZASYONU iCIN
YAKLASIMLAR

Hakan Bahar
Kimya Boliimii, Miihendislik Fakiiltesi, Istanbul Universitesi, 34320, Avcilar, Istanbul, Tiirkiye

Indiiktif Eslesmis Plazma Kiitle Spektroskopisi kantitatif yapi tayinlerinde en ¢ok tercih edilen
sistemdlir.

Bu sistem, benzer sistemler olan Atomik Absorbsiyon Spektrometresi, Optik ve Emisyon sistemlerine
sahip Indiiktif Eslesmis Plazma ve ayrica kati faz numunelerin analizini yapan X Ismlar1 Floresans
Spektroskopisi'nden; dedeksiyon limitleri, ek c¢esitliligi, kantitatif analiz yaninda kalitatif analiz
yapabilmesi ve daha kisa slirede daha ¢ok numunenin sonucunu tayin etmesi bakimmndan daha
avantah ve daha ¢ok tercih edilen sistemdir.

Indiiktif Eslesmis Plazma Kiitle Spektroskopisi ile yapilan analizlerde bazi numunelerin sonuglarmda
stabilite sorunu yasanmaktadir. Bu sorunlarm bazilari numunelerin hazirlanma safhasmda bazilar ise
kalibrasyon standartlari, yikama c¢ozeltileri ve enjeksiyon c¢ozeltilerine yapilacak miidahaleler ile
giderilebilir.

Bu calsmada farkh matrikslere sahip numunelerde olusan sapmalar i¢in ¢esitli optimizasyon
cahsmalar1 yapilmigtir.

Referanslar

[1] <https//www.inorganicventures.com/common-problems-hg-au-si-os-and-na> Tarih: 29.03.2017.
[2] 1SO 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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YALOVA-YUZEY SUYU ve SAHIL SERIDINDEKI AGIR METAL
KIRLILIGININ DEGERLENDIRILMESI
Ferdi Ozan, Nergiz Kanmaz, Oya Irmak Sahin Cebeci, Jiilide Hizal

Kimya ve Siire¢ Miihendisligi Boliimii, Mithendislik Fakiiltesi, Yalova Universitesi, 77100, Yalova

Ozellikle dere sularmda metal katyonlarmm ve metaloidlerin kalitatif ve kantitatif tayini, gerek
jeokimyasal acidan yer altt cevher kaynaklarmm belirlenmesinde gerekse deniz akmtilarmm takip
edimesinde biiylik dnem taswr [1]. Oksoanyon olusturabilen agr metal katyonlari, alkali ve oksijence
zengin sularda oksoanyon formlarma doniiserek stabilize olurlar, bu sebeple de daha yiksek
konsantrasyonlarda gozlenirler [2]. Hizh ekonomik gelismenin ve sehirlesmenin bir sonucu olarak su
havzalarmm kirlenmesi kagmilmazdr. Yalova sehri de bu tehlikeyle karsi karsiyadr. Yalova sahil
seridi, tam olarak korfezin Marmara Denizine agildigi noktada olmak sebebiyle, akmtilarm
stirtikledigi, korfez sanayi isletmelerinin endiistriyel atiklar1 ve tersane atiklariyla kirlenmektedir.

Bu caligmada, Samanl ve Safran Derelerinde yer alan toplam 7 noktadan ve iki dere arasmndaki sahil
seridinin 3 noktasmdan alman su ve sediman fazi 6rneklerinde, EPA 200.8 talimatma uygun olarak
ICP-MS ile yapilan analizlerde, Cu, Cd, Co, Ni, As, Pb, Mn, Zn, Sb, Mo, V katyonlari tayin edilmis,
derelerdeki ve sahil seridindeki agir metal katyonlarmmn igerik ve kompozisyonlar1 degerlendiriimistir.

Referanslar

[1] K.H. Johannesson, W. Berrylyons, E.Y. Graham, K.A. Welch, Aquatic Geochemistry 6: 1946,
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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HUMIK ASITLERIN TOPLAM ANTIOKSIDAN KAPASITESININ
CUPRAC, FOLIN-CIOCALTEU ve KATI-SIVI TEMELLiI QUENCHER-
CUPRAC, QUENCHER-FC METODLARI ILE TAYINi
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Hiimik asitler, redoks aktif 6zellikte, heterojen yapih organik makro molekiillerdir. pH ve Eh (redoks
potansiyeli) degeri artan ortamda elektron verme yetenekleri artar[1]. Giiniimiizde dogal
antioksidanlara olan ilginin gittikge artmasi sebebiyle, medikal veya besin katkisi amagh kullanilmak
tizere, dogal ham baslangic maddelerinden antioksidanlarn eldesi 6nem kazanmugtir [2]. Hiimik asit,
sahip oldugu fenolik ve polifenolik gruplar iizerinden serbest radikal yakalayicis1 gibi davranarak
antioksidan ozellik gosterir. Polifenolik yapi iizerindeki ikincil siibstitiientler, indiiktif ve mezomerik
etkilerle fenolik —OH gruplarmm elektron verme yeteneklerini arttirrlar. Hiimik asitlerin antioksidan
ozellikleri bashca katesol, hidrokinon gibi fenolik gruplardan kaynaklanmaktadwr [3]. Bu durum,
hiimik asitlerin antioksidan kapasitelerinin yam1 swra fenolk grup konsantrasyonlarmm da
belirlenmesinin 6nemini arttirr. Hiimik asitlerin Toplam Antioksidan Kapasiteleri (TAC) ile ilgili
olarak yapilan ¢alismalar ABTS yonteminin uygulamasityla smirhdir [4,5].

Bu calsmada bes farklh kaynaktan elde edilen hiimik asit numunelerinin Toplam Antioksidan
Kapasiteleri (TAC), CUPRAC, Folin-Ciocalteu ve kati-sivi ekstraksiyon temeli QUENCHER-
CUPRAC ve QUENCHER-Folin Ciocalteu metotlar1 ile tayin edilmistir. Sonuglar, Gallik asit
Ekivalent Antioksidan Kapasitesi (GAEAC) olarak verilmis ve denemelerden elde edilen sonuglar
birbirleriyle kiyaslanmustir.

Referanslar

[1] M. Aeschbacher,C.Graf, R.P.Schwarzenbach, M.Sander, Antioxidantproper- ties of humic
substances, Environmental Science and Technology. 46(2012)4916-4925.
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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.
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SPEKTROFLUORIMETRIK YONTEM ILE FARMASOTIK
PREPARATLARDA GALANTAMIN MIiKTAR TAYINI
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Galantamin hidrobromir hafif-orta siddette Alzheimer hastahgi belirtilerinin tedavisinde kullanilan
bir kolin esteraz inhibitoriidiir. Asetilkolinesteraz enzimini reversibl olarak ve kompetitif bir sekilde
inhibe eder (1). Kimyasal adi (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 hidrobromiirdiir (Sekil 2.1). Kapal formiilii C;;H,,BrNO;
olan galantamin hidrobromiiriin molekiil agrhg 368,27 g/mol diir Galantamin hidrobromiir beyaz
renkte kokusuz tozdur(2).

Bu caligmada galantaminin farmasotik preparatlarda, tayini i¢in hidroksil gruplarm analizinde spesifik
bir belirte¢ olan 5-dimetilamino-naftalen-1-siilfonil kloriir (dansil kloriir) ile tiirev olusumuna dayanan
spektroflorimetrik bir yontem gelistirildi. Galantamin ile dansil kloriir arasmdaki reaksiyonun
optimum kosullar1 incelendiginde, reaksiyon pH 10,5’da, oda sicakliginda 30 dakika igerisinde,
belirte¢/galantamin mol oram 2,13 oldugunda reaksiyon tamamlanmaktadwr. Olusan galantamin ile
dansil kloriir tirevi, diklorometan ile ekstre edildi. Ekstrenin Floresans spektroskopi
(Spektrofluorometre) cihazinda 375 nm eksitasyon ve 537 nm emisyon dalga boyunda bos ¢ozeltiye
kars1 floresans siddeti Olgiildii. Galantamin konsantrasyonu ve floresans siddetleri arasinda 6l¢ii egrisi
hazirlandi. Dogrusallik, 1000-2000ng/mL arahgnda gozlendi.

Gelistirilen yontem kapsiillerde galantamin miktar tayinine uygulandi Sonuglar USP (USP XXXII)
yontemiyle elde edilen sonuclarla t- ve F- testleri kullanilarak istatistiksel olarak kiyaslandi.

Referanslar

[1] Rx Media Pharma (2015). interaktif ila¢ Bilgi Kaynag.
[2] The Merck Index (2001). 13th ed. USA
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ENERJETIK MADDE TAYINLERINDE MOLEKULER
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Patlayict, kendi enerjisiyle patlama yapabilen saf tek bir bilesen veya birkag bilesenin karigmmdan
olusan maddedir [1]. Nanoyapil materyaller her gecen giin sadece bilimde artan bir 6énemde rol
oynamamakta, ayrica gilinliik yasamda giderek artan nanoyapih materyal temelli iiriinler piyasada
yerini almaktadr. Gelistirdigimiz yontemlerden biri toprak ve yeralti sularmda 2.4,6-trinitrotoluen
(TNT) ve 246-trinitrofenol’iin (pikrik asidin) nicel tayinine olanak vermek iizere alkali ortamda
olusan renkli anyonun, organik faza ekstrakte edilerek renk stabilizasyonuna dayanmaktadr [2]. Bu
yontemin tayin arahg ve duyarliig arttrmak tizere Dowex 1-X8 (OH™ form) reginesi {izerinde kati
faz ekstraksiyonu yoluyla miktar tayinine dayanan yontem gelistirilmistir [3]. TNT nin hassas tayini
icin gelistirdigimiz bir yontem TNT nin disikloheksilamin (DCHA) reaktifi ile yiik transfer kompleksi
olusturmasi ve ekstraksiyonuna dayanmaktadir [4]. Bir diger ¢ahsmada DCHA’in polimerik matrikse
katilmasiyla olusturulan kolorimetrik sensor kullandlarak TNT ve metil-2,4,6-trinitrofenilnitramin
(tetril) tayini yapimustir [S]. Heksahidro-1,35-trinitro-1,3,5-triazin (RDX) tayini i¢in gelistirdigimiz
yontem ise, RDX’in indirgenme {irlinlerini (amin bilesikleri) amonyak i¢in gelistirilmis Berthelot renk
reaksiyonunu kullanarak tayin etmeye dayanmaktadr [6]. Bunun dismda yaygm kullanim bulan
birgok patlayicmmn nicel analizini yapabilen, kati faz ektraksiyonu ile birlestirilmis reflektometrik
sensor de diinya literatiiriine kazandmrilmigtr [7]. Modern ordularm giindeminde olan iki duyarsiz
patlayicmmn  (3-nitro-1,24-triazol-5-on  (NTO) ve 2.2’4.4°,6,6’-hekzanitrostiben (HNS)) eser
analizleri icin yeni spektrofotometrik ve kromatografik analiz yontemleri gelistirilmistir [8]. Nitramin
smifi patlayici maddelerden RDX ve octahidro-1,3,5,7-tetranitro-1,3,5,7-tetrazosin (HMX)’in bir
karisinda miktar tayinini yapabilen altn nanopartikiil temelli kolorimetrik bir sensor gelistirilmistir
[9]. Teroristler tarafindan kolaylikla tedarik edilen maddelerden basit¢e sentezlenebilen ve yaygmn
olarak kullanilan peroksit temelli patlayici triaseton triperoksit (TATP), asidik hidrolize tabi tutularak
hidrojen perokside doéniistiiriiliip tarafimizca kolorimetrik ve nanopartikiil esash cesitli sensorler ile
tayin edimistir [10,11,12]. Laboratuvarmizda gelistirilen enerjetik malzeme tespit yontemleri,
duyarhhk ve secimlilikleri acismdan bu maddelerin {iretimlerinden itibaren yararh Omiir, olas1
parcalanma, yaglanma, imha ve geri kazanim siire¢lerinin her asamasmnda yararl olmak iizere
tasarlanmis olup patlayic1 kalntilarinm saha analizleri de siiratle ger¢eklestirilebilmektedir.
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GIDA ALANINDA SPEKTROSKOPIK YONTEMLERIN KULLANIMI
VE AVANTAJLARI

Emeti Zengin
Kimya Bélumii, Fen-Edebiyat Fakiiltesi, Bilecik Seyh Edebali Universitesi, 11230, Bilecik, Turkiye

Ulkemizde temel ve toksik elementlerin gidalardaki diizeyi, Srnekleme yontemleri ve analiz metotlart
ile ilgili kriterleri kapsayan tebliy ve yOnetmelikler yaymlanmstr. Bunlarm baginda spektrokopik
yontemler gelmektedir. Spektroskopiyi tanimlamak istedigimizde, bir drnekteki atom, molekiil veya
iyonlarm, bir enerji diizeyinden digerine gecisleri sirasmda absorplanan veya yayilan elektromanyetik
istmanm Olgiilmesi ve yorumlanmasidir. Kullanim alanlar1 giin gegtikge ilerleyen spektroskopi insan
hayatinda en 6nemli yasam kaynagi olan gida alaninda da onemli derecede ilerlenmesine olanak
saglamistir. Spektroskopi de bulunan ¢ogu alt dallar gida analiz kontrol alanlarmda kullanimaktadir.
Gidalarla tasman bakterilerin identifikasyonu ve karakterizasyonu igin fenotipik yontemlerin
kullanmm yaygm flekilde devam etmekle birlikte, son yaklasimlar gida kaynakh patojenler icin
genotipk yontemlerin - kullanimma  yoneliktir. Bu  teknikler parmak izi yontemleri olarak
adlandiriimaktadr. FT-IR spektroskopisi hizh ve kolay uygulanabilen bir yontemdir. Giinlimiizde
bircok kurumda mikroorganizmalarm tanimlanmasi, biyofilm arastrmalart ve mikrobiyal
kontaminasyonun analizi gibi konularda FT-IR spektroskopisi arastrmalar1 yiiriitilmektedir. Ayrica
780-2500 nm dalga boyu arahgmndaki elektromanyetik radyasyonun absorpsiyonu temeline dayanan
yakin kwziltesi (NIR) spektroskopisi, son zamanlarda gida bilesenlerinin analizinde giderek
yaygmlasan, numuneyi tahrip etmeyen hizh bir alternatif teknoloji olarak karsmiza ¢ikmaktadwr. Bu
calisma ile spektroskopinin gida alaninda kullanimma, oOnemine ve geleneksel gida analiz
yontemlerinden istiinliigiine dikkat ¢ekmek amaglanmugtir.
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TUBER AESTIVUM (SYN. TUBER UNCINATUM) MANTARININ

KIMYASAL BILESIMLERININ HEADSPACE GC-MS, HPLC-DAD/RID
VE UPLC-MS/MS SISTEMLERI iLE ANALIZI
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Medeniyetin ilk yillarmdan beri, mantarlar, 6zellikle lezzetli olduklarndan ve kendilerine has tat ve
kokularmdan dolay1 tiiketilmiglerdir. Mantarlarm bugiinkii kullanimi, ge¢misten olduk¢a farkhdr.
Ciinkii mantarlarm kimyasal kompozisyonu hakkinda birgok arastrma yapilmis ve mantarlarn diyet
icerisinde, hastaliklarla miicadele amagh olarak kullanilabilecekleri ortaya g¢ikarimstr [1]. Cin ve
Japonya’da yiizyillardrr kullanilan Ganoderma lucidum (Reishi) bagisiklik sistemine yaptigi katkilar
ve yaslanmay1 geciktirici etkilerinden dolayr “Sliimsiizliik mantarr” adiyla animaktadir. [2].

Zengin besin bilesimi, vitamin, mineral, protein ve karbonhidrat bakimmdan yiiksek, doymamis yag
asitlermin  kiymetli katkisi ile yag bakimmdan diisiik igerikleri yabani mantarlar1 ¢ok 6zel
yapmaktadr [3]. Bu besinsel dzelliklere ilaveten Tuber aestivum, ¢zellikle kendilerine has lezzeti ve
aromalar1 nedeniyle ylizyillardr ¢orbalarda ve soslarda gida aroma malzemesi olarak kullaniimakta ve
belirli bir grup insan tarafindan tercih edilmektedir [4]. Yenilebilir ve ticari potansiyeli olan Tuber
aestivum (syn. Tuber uncinatum) mantar1 uygun donemlerde toplandiktan sonra kimyasal bilesimleri
belirlendi. Yeni ekstraksiyon ve numune hazirlama teknikleri gelistirilerek UPLC-ESI-MS/MS ile
fenolik bilesik profilleri, B grubu vitaminleri, C vitamini icerigi ve serbest amino asit igerigi,
Headspace GC/MSD ile yag asidi kompozisyonlar1 ve aroma bilesenleri, HPLC-DAD ile A, D, E ve
K grubu vitaminleri, HPLC-RID ile seker profilleri analiz edildi.

Elde edilen analiz sonuglara gore Tuber mantar 6rneginin fenolik bilesik bakimmndan zengin oldugu
tespit edilmistir. Tuber aestivum orneklerinde major olarak, p-hidroksibenzoik asit, (12.29+0.379/g);
gentisik asit, (12.25+0.27pg/g); protokatesuik asit, (10.53%0.74pg/g) ve vanilik asit, (8.68+0.10ug/g)
bilegikleri tespit edildi. Ayrica Tuber aestivum’un 100g’minda 50.20+0.81mg izolosin, 57.77+0.66mg
16sin, 52.72+1.04mg valin ve 49.89+1.06mg fenilalanin gibi essential amino asitlere rastlamildi. Her
iki mantarm yag asidi bilesenleri GC-MS cihaz1 kullamlarak kalitatif ve kantitatif olarak belirlendi.
Buna goére Tuber aestivum’da major olarak %75.53 linoleik asit (C18:2n6c), %13.63 palmitik asit
(C16:0) ve %7.21 oraninda oleik asit (C18:1n9c) yag asitlerine rastlanildi. Mantar biinyesindeki 1-
okten-3-ol ve diger aroma maddelerinin varhig taze numuneler kullanimak suretiyle Headspace GC-
MS cihaz ile tespit edilmistir.
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MEYVE BAZLI BEBEK EK GIDALARINDAKI LUZUMLU ELEMENT
BiYOERISILEBILIRLIKLERININ ICP-MS TEKNIGI
KULLANILARAK DEGERLENDIRILMES]
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Dengeli beslenme, biiyiime ve gelismenin en hizh oldugu bebeklik ¢agnda 6nem arz etmektedir (1,
2). Bu amaca yonelik tamamlayici olarak kollamlan bebek ek gidalar1 da diyetin énemli bir pargast
olarak yer alabilmektedir. Ulkemiz pazarinda tiiketilen baslca bebek ek gidalar siit, meyve ve tahil
tiirevleri olarak karsimiza ¢ikmaktadr (3).

Cabsmamizda meyve pirelerindeki liizumlu elementlerden Co, Mn, Zn, Cu, Fe, Mo ve Mg’ un
biyoerigilebilir diizeyleri irdelenmektedir. Bu amacgla in-vitro yontemlere dayah ornek hazirlama
islemleri sonrasi indiiktif eslesmis plazma-kitle spektrometresi (ICP-MS) tekniginden yararlanilarak
biyoalmabilir miktarlar saptanmaktadir. Sonuglarm analitik kalitesi “bebek ek gidasr” temelli standart
referans malzeme ile dogrulanirken; girisim anlammnda kargilagilan problemler ¢oziilerek toplam
element analizleri ve biyoerisilebilir diizeyler arasmda giinlik alm degerlerine gore risk
degerlendirmeleri yapilmaktadir.

Dipnot: Cahsma, 1157128 numarah TUBITAK projesiile desteklenmektedir.
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GIDALARDA PROTEIN OKSIDASYONUN
DEGERLENDIRILMESINDE YENI BiR YAKLASIM OLARAK
SPEKTROFLUOROMETRININ KULLANIMI
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Gidalarda protein oksidasyonunun baslamasi ve gelisimi gida bilimcileri arasmda son zamanlarda ilgi
ceken bir konudur. Gidalardaki oksidatif reaksiyonlarm gelismesi zorunlu aminoasitlerin kayiplarma
ve protein karbonilleri ve c¢apraz baglarm olusmasma yol agmaktadr. Protein oksidasyonun
tanimlanmasmda genellikle protein karbonilleri kullamlmaktadir. Ancak, histidin, fenilalanin ve
triptofan kahntlarmm oksidasyonu sonucunda protein karbonilleri olugsmamaktadr. Protein
oksidasyonunun tammlanmasmda protein karbonillerine alternatif olarak, triptofan floresansmm kaybi
incelenmektedir. Bu c¢alismada, gida proteinlerinde nitrit kullammiyla meydana gelen oksidasyon
boyunca triptofan floresanst kayplarmm miktar1 Olgiilerek triptofan azahgmi degerlendirmek igin
kullamlan spektrofluorometrinin uygunlugu degerlendirimigtir. Model sistemlerin olusturulmasmnda,
oksidasyon baglatic1 olarak nitritin yam sra hidrojen peroksit ve demir kloriir, gida proteini olarak
bovine si@r albiimin, kazein ve miyofibriller protein kullamlmistir. Oksidasyon gelisimi 37 °C de 24
saat boyunca incelenmistir ve Ornekleme 0, 0.5, 1, 6, 12 ve 24. saatlerde ger¢eklestirimistir.
Olusturulan model sistemlerde, protein karbonilleri HPLC-FLD ile triptofan kayiplar ise
spektroftluorometri ile Olglilmiistir. Her iki yontem arasmdaki iliski incelenmistir. Cahlgma
sonuglarma  gére,  spektrofluorometrinin = gida  proteinlerindeki  oksidatif  bozulmanmn
degerlendirilmesinde kullanmmmmn basit ve hizh bir yontem olduguna karar verimistir. Triptofan
kayplarmm  Olgiimiiniin, protein karbonilleri ile karsilastmildiginda protein oksidasyonunun
degerlendirilmesinde dogru bir yontem oldugu tespit edimistir.
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ASTRAGALUS (GEVEN) BALI KIMYASAL ICERIGININ HPLC-RID
ve UPLC-MS/MS ile BELIRLENMESI
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Mugla, Tiirkiye

Milyonlarca yildan giiniimiize degin varligmi siirdiirebilen ve her yoniiyle dogaya ve dolayisiyla
yagama katkilar sunan bal aris1 gerek yapisi gerekse davranislari bakimmndan diger hayvanlardan
oldukca farkh oOzelliklere sahip olmasma karsm bu siire¢ boyunca insanligm hep yaninda olmustur.
Binlerce yidr insanlara sundugu baln yanminda, zaman zaman kendi yasami pahasma c¢ekinmeden
kullandig1 ignesi ve insana verdigi ac1 bile tedavi edici bir ilag niteligindedir [1].

Ar {irliinlerinden biri olan bal, arilar tarafindan c¢igeklerden ve meyve tomurcuklarmdan almarak
yutulan nektarm arilarm bal midesi denilen organlarmda invertaz enzimi sayesinde kimyasal degigsime
ugramastyla olusan ve kovandaki petek hiicrelerine yerlestirilen ¢ok faydah bir besindir. Nektar bala
cevrilirken arilar sagladiklar1 invertaz enzimi sayesinde sakkarozu inversiyona ugratarak fruktoz ve
glikoz seklinde basit sekerlere doniistiiriir. Baln tiirtine gére degismekle birlikte biiyiik bir kisrm
karbonhidrat-su karisimmndan olusmaktadir. Ayrica bal biinyesinde fenolik yapih bilesikleri, serbest
amino asitleri, organik asitleri, mineralleri, vitaminleri ve enzimleri de ihtiva eder [3]. Vitamin,
fenolik bilesik ve serbest amino asit icerigi ve ¢esitliligi ¢icek ballarmm orijini ve kalitesi hakkmnda
bilgiler vermektedir [2-4]. Bu c¢ahsmada Kayseri Ilimizden tedarik edilen Geven ballarmm HPLC-
RID cihaz ile seker profili, UPLC-ESI-MS/MS ile serbest amino asitleri, fenolik yapili bilesikleri ve
suda ¢oziinebilen vitamin igerigi belirlenmigtir.

Geven bal diger ¢icek ballarindan rahatlkla ayrilabilen kendine has fiziksel, kimyasal ve duyusal
oOzelliklere sahiptir. Bu ¢alismada, HPLC-RID cihaz1 kullamlarak fruktoz, glikoz, sakkaroz ve maltoz
miktarlari, ultra performansh sivi kromatografisi ve swral kiitle spektrometrisi (UPLC-ESI-MS/MS)
cihazi kullanlarak da geven ballarmm fenolik bilesikleri, amino asit profilleri ve suda ¢dziinebilen
vitamin igerikleri incelenmistir. UPLC-ESI-MS/MS cihazinda 32 adet fenolik bilesik ve 20 adet
serbest amino asit tanmmlanmistrr. Cahgilan geven ballarmda 23 tane fenolik, 19 adet ise amino asit
bilesigine rastlanimigtir. Ayrica c¢alisilan ballarda 218.70 pg/kg Nikotinamid, 211.34 pg/kg Nikotinik
asit, 72.48 ng/kg, Askorbik asit, 38.72 pg/kg Piridoksin ve 18.14 pg/kg Riboflavin vitaminleri tespit
edilmistir.
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BENZOIK ASIT SIVI KRISTALLERININ DIiPOL MOMENT VE
SOLVATOKROMIK DAVRANISLARININ BELIRLENMESI VE AU
SUBSTITUENTLI BENZOIK ASIT SIVI KRISTALLERIN DIS
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4-Heptiloksibenzoik asit, 4-oktiloksibenzoik asit ve 4-noniloksi benzoik asit swvi kristallerinin (Sekil
1) optik absorpsiyon ve kararh durum floresans spektrumlari farkli polariteye sahip organik
¢Oziculerde incelendi. Monomer ve dimer 4-alkiloksibenzoik asit sivi kristallerin taban durum ve
uyarilmis durum dipol momentleri Bilot-Kawski [1], Lippert-Mataga [2, 3], Bakhshiev [4], Kawski-
Chamma-Viallet [5] ve Reichardt [6] solvatokromik kayma metotlar1 kullanilarak belirlendi.
Monomer, dimer ve Au substitientli monomer ve dimer sivi kristallerin HOMO-LUMO enerji
aralklarmm ve dipol momentlerinin uygulanan dis elektrik alan altindaki degisimleri teorik olarak
incelendi. Dis elektrik alan altinda, Au siibstitlientli monomer sivi kristaller yari iletken karakter
oOzelligi gosterirken, Au siibstitiientli dimer s kristaller E=0.04 V/A dis elektrik alan etkisiyle
metalik karaktere yakmn bir 6zellik gostermektedir. 4-Alkiloksibenzoik asit sivi kristallerin spesifik ve
spesifik olmayan solvatokromik davranislari Kamlet-Taft [7, 8] ve Catalan [9, 10] solvatokromik
yontemleri ile incelendi.

Monomer

CH3(CH),O

n Molekiil Kisaltma
6 4-Heptiloksibenzoik asit 4hoba
7
8

4-Oktiloksibenzoik asit  4ooba
4-Noniloksibenzoik asit 4noba

Sekil 1. Monomer ve dimer 4-alkiloksibenzoik asit siv1 kristallerin geometrik sekilleri.
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EPOKSIDE MISIR YAGININ iZOSIiYANAT iLE KURLENME

DAVRANISININ INCELENMESI
Avysun Ekinci, Giilay Bayramoghu

Polimer Miihendisligi Bolimii, Miihendislik Fakiiltesi, Yalova Universitesi, 77100, Yalova,
Tiirkiye

Biyo esash poliliretan sentezinde hem bitkisel yaglar hem de bitkisel yaglarm epoksidasyonu ile elde
edilen epokside yaglar yenilenebilirlk acismdan 6nemli bir kaynak olusturmaktad[1,2,3]. Bu
caliymada, petrol esash polioller yerine epokside musr yag kullanilarak hazirlanan biyo esash
politiretan filmler diizosiyant varh@nda yiiksek sicaklikta kiirlenmisti. Misir yagmmn peroksi asetik
asit varhlgmda  epoksidasyonu ile elde edilen epokside musrr yagi FTIR, '"HNMR ve "C NMR ile
karakterize edilmisti. Doymamighk orami yiiksek olan muswr yagmm epoksidasyonu sonucu olusan
oksiran halkalarmm izosiyanat gruplan ile tepkimeye girerek iiretan gruplarmi olusturmasi bir baska
deyisle epokside yaglarm kiirlenme davramglari FTIR spektroskopisi yardimiyla izlenmistir.
Epoksidasyon islemi swrasmda hidrolize ugrayan oksiran halkalarmm olusturdugu hidroksil
gruplarmmn kiirlenme tizerindeki etkisi spektroskopik olarak incelenirken poliiiretan filmlerin istenilen
ozelligine gore OH/NCO oram belirlenmistir.
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Sekil 1. Epokside yag ve diizosiyanatin kiirlenme mekanizmasi [3]
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Tesekkiar
Bu ¢alisma TUBITAK 114M828 nolu proje kapsammda desteklenmistir.
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OKSADIAZABOROL BIiLESIKLERINDE C=N, B-N VE B-O
GRUPLARINA AIT IR TITRESIM DALGA SAYILARINA
SUBSTITUENT ETKININ INCELENMES]

Meryem Pir

Kimya Boliimii, Fen Edebiyat Fakiiltesi, Kocaeli Universitesi, 41380, Kocaeli, Tlrkiye

Son yillarda, ila¢ kimyasmda bor iceren yeni bilesikler oOzellikle de B-N ve B-O bagi igeren
heterosiklik boron bilesikleri biyolojik aktivite gosteren Snemli molekiiller olarak gosterilmektedir [1-
3]. Bu nedenle, sentezini gergeklestirdigimiz oksadiazaborol bilesikleri [4] (Sekil 1) B-N ve B-O bag
icerdigi i¢cin 6nemli molekiillerdir. Ayrica, oksadiazaborol halkasmdaki oksijen-azot-bor igeren bes
tiyeli aromatik olmayan yapt oldukca ilgingtir ve bu bilesiklerde C=N, B-N ve B-O baglarna
stibstitiient etkinin olabilecegi distiniilmiistiir. Sentezledigimiz 3-fenil-5-(stbstittefenil)-4,5-dihidro-
1,2,4,5-oksadiazaborol (l1a-r) bilesiklerinde heterohalkada bulunan C=N, B-N ve B-O baglarmm IR
titresim dalga sayilarma siibstitiientin etkisi SSP (Single Substituent Parameter) analizi ve DSP (Dual
Substituent Parameter) analizi yapilarak incelendi. Hesaplamalarda, teorik IR titresim dalga sayilari
Gaussian 03W DFT B3LYP/6-31G++(d,p) metodu ile minimum enerjili konformasyonlar esas
almarak hesapland. Deneysel ve teorik sonuglarm birbiriyle uyumlu oldugu belirlenmistir. C=N, B-N
ve B-O baglan icin IR titresim frekanslar1i incelendiginde ise dalga sayilarmm elektron cekici
siibstitiientler ile azaldigi, fakat elektron salci siibstitiientler ile arttigi goriilmiistiir. Bu sonug normal
indiiktif etki ile agiklanmustir.

X
a: p-(CH3),NC¢H,
b: p-HOC¢H,

c: p-CH;0CcH, N

d: p-CH;CgHy Q // \O
e: m-(CH;3),NC¢H, C /
f: m-CH;CgH, \

g: CeHs HN—B

h: m-CH;0C¢H, \X
i: p-BrC¢H,

j: p-CIC4Hy

k: m-CIC¢H,

1: m-BrC¢Hy

m: p-CH;COC¢H,
n: m-NCCgHy

0: m-O,NC¢Hy

p: p-CH3S0,C¢H,
r: p-O,NCHy

SeKkil 1. 3-fenil-5-(substitiefenil)-4,5-dihidro-1,2,4,5-oksadiazaborol (la-r) bilesiklerinin yapisi.
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FENIL SALISILAT SIVI KRISTALININ SOLVATOKROMIiZMi VE
UYARILMIS VE TABAN DURUMDAKI DIPOL MOMENTLERI

Yadigar Giilseven Sidir, sa Sidir

Bitlis Eren Universitesi, Fen ve Edebiyat Fakiiltesi, Fizik Boliim, 13000, Bitlis, Tiirkiye.

Fenil Salisilat (PS) sv1 kristalinin UV-g6riiniir absorpsiyon ve kararh durum floresans spektrumu
farkh polariteye bagh ¢oziiciilerde ve oda sicaklignda oOlgiildii. Tiim elektronik gecisler ¢oziiciiye
bagh olarak yorumlandi Molekiil i¢i hidrojen bagi ve enol-keto tautomerizm’nin konformasyonlar
iizerine etkisi incelendi. Taban ve uyariimis durum dipol momentleri solvatokromik kayma metotlar
olan Lippert-Mataga [1, 2], Bakshiev [3], Kawski-Chamma-Viallet [4, 5] ve Reichardt metotlari [6]
kullamlarak bulundu. Spesifik ve spesifik olmayan etkilesimleri hem kantitatif hem de kalitatif olarak
olarak incelemek i¢in Kamlet-Taft solvatokromizmi ve Catalan solvatokromizmi incelenmistir [7].
Teorik olarak uyarilmis ve taban durumlart dipol momentleri DFT/B3LYP/6-31G(d,p) ve
TDDFT/B3LYP/6-31G(d,p) metot ve temel seti kullanilarak bulunmus olup, HOMO, LUMO ve MEP

yorumlanmugtir.
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Sekil 1. PS’nin DFT/B3LYP/6-31G(d, p)ve TD-DFT/B3LYP/6-31G(d, p)ile hesaplanan taban ve uyarilnus
durum dipol momentleri, molekil i¢i H-baglar1 ve polar olmayan g¢oziiciiler i¢erisinde absorbans ve floresans
spektrumlari
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MIKROALGLERDE BULUNAN KAROTENOIDLERIN COK
DEGISKENLI KALIBRASYON TEKNIKLERI] ILE BELIRLENMESI

Saliha Sahin
Kimya Boliimii, Fen-Edebiyat Fakiiltesi, Uludag Universitesi, 16059, Bursa, Tiirkiye

Mikroalgler giines 15131 yardmiyla H,O ve CO;’i biinyelerine ahp karmasik organik bilesiklere
dontistiirebilme, bu bilesikleri biinyelerinde muhafaza edip hiicre disma salabilme ozelligine sahip
mikroorganizmalardir. Mikroalgler, protein, karbohidrat ve yag iceriginin yani swa ¢ok farkh
antioksidan Ozellige sahip olan karotenoid bilesikleri iiretirler. Stres sartlari altmda mikroalglerde
lipid ve/veya karotenoid Uretiminin arttigr bilinmektedir. Son yillarda bazi karotenoidlerin insan
saghgr lizerine etkileri konularmda ¢ahgmalar yapimaktadir.

Cok degiskenli kalibrasyon tekniklerinden temel bilesen regresyon analizi (PCR) ve kismu en kiigiik
kareler regresyon analizi (PLS) kullanilarak 6rnek hazirlama islemi gerektirmeden karmasik matrisler
icin dogru ve kesin analitik sonu¢ elde edebiliriz. Cok degiskenli kalibrasyon teknikleri kullaniimadan
once spektrum veya kromatogram verilerinin 6zelliklerinin dikkatlice incelenip ham verilerin analize
hazirlanmast gereklidir. Cahsmamizda farkh konsantrasyonlarda karotenoid bilesikleri iceren test ve
validasyon setleri hazirlanmistir. Validasyon ve test setleri ¢ozeltileri HPLC-DAD cihaz ile analiz
edilmistir. Elde edilen spektroskopik ve kromatografik veriler, 6n islem teknikleri ile analize
hazirlandiktan sonra PCR ve PLS analizleri yapihmigtir. Daha sonra farkli H,O, konsantrasyonlarinda
oksidasyona ugratimigs Chlamydomonas reinhardtii mikroalginde bulunan karotenoidler, PCR ve PLS
ile belirlenmistir. Ortalama karekdk hata degerleri validasyon ve test set i¢in karsilagtmrimigtir.
Gergek oOrnekler, validasyon ve test setleri ile yapilan ¢alismamizda PCR ve PLS teknikleri ile
orneklerin karotenoid miktarlar1 basarili bir sekilde tahmin edilmistir.
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ANTIKANSER AJAN OLARAK YENI ANTRAKINON BILESIKLERI
Funda Ozkok
Kimya Boliimii, Miihendislik Fakiiltesi, Istanbul Universitesi, 34320, Avcilar, Istanbul Tiirkiye

Antrakinon yapith dogal bilesikler tip, eczaciik, kozmetk, biyo ve nano malzeme alanlarmda
kullanilabilen biyoaktif maddelerdendir. Bu antrakinon tiirevi bilesikler dogada birgok farkh bitkide
bulunmaktadir. Bunlardan en ¢ok bilinenleri sar1 kantaron ve aloe vera bitkisileridir. Bu bitkiler etkin
madde olarak antrakinon igermekte olup kullanimlarmm birgok hastalk i¢in tedavi edici etki
gosterdigi  bilinmektedir. Ornegin; Rubiaceae bitkilerindeki antrakinonlarm; antifungal, hipotansif,
analjezik, antimalarial, antioksidant, antilosemik ve mutasyon yapici etkileri bulunmaktadr [1]. Birer
antrakinon tiirevi olan dantron ve kinizarin molekiillerinin deri kanserinde hiicre c¢ogalmasi ve
antimetastatik aktivitenin incelenmesi cahgilmig ve transglutaminaz aktivitesinin artmasiyla tiimor
hiicrelerinde biiytimenin azaldig1 gozlenmistir [2]. Aloe vera bitkisinin aktif bilesenlerinden birisi
olan emodin antrakinon tiirevi, goglis kanserinde HER-2 ¢akismasmi tirosinkinaz aktivitesiyle
diistirmektedir. Aym1 zamanda androjen reseptorleri (AR) transkriptinal aktivite AR ¢ekirdegindeki
translokasyon ve AR parcalanmasiyla saglar. Aloe emodin ise gogiis kanseri hiicrelerine kars1 dstrojen
reseptorleri Gzerinden kanserli hiicre 6lumu gosterebilir [3].
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Sekil 1. Tiyo ve amino antrakinon anologlarmm Fluoresans ve UV spektrumlari

Yeni tiyo ve amino antrakinon anologlari yeni bir metodla (Patent No: TR2016/19610) sentezlendi.
Elde edilen bilesikler kolon kromatografisi yontemiyle saflastriddi Yapilar1 spektroskopik
yontemlerle (FT-IR, NMR, UV vb.) aydmlatidi. Uriinlerden bir tiyoantakinon bilesiginin elde edilen
single kristali ile bilesigin ii¢ boyutlu yapisi ¢ozildii ve molekiiller arasi baglar1 hakkinda bilgi
edinildi.
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SIKLODEKSTRIN NANOPARTIKULLERININ MCF7 MEME
KANSERI HUCRE HATTI UZERINE ETKIiSININ 2 BOYUTLU JEL
ELEKTROFOREZ VE MATRIKS YARDIMLI LAZER iYONIiZASYON
KUTLE SPEKTROMETRIiSI (MALDI-TOF MS) iILE PROTEOM
DUZEYINDE INCELENMESI
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Altmoz"
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Universitesi, 06100, Ankara, Trkiye

Dogal siklodekstirinler, nigastanin glikoziltransferazla pargalanip en az alt1 glikopiranoz {initesinden
olusan halkah yapilardr ve modifiye edilerek suya ilgisi az olan ilag molekiillerini i¢inde tutarak
membranlardan ge¢melerini saglar. Amfifilik siklodekstrinlerin (ACD) polimer makromolekil veya
strfaktan (ylizey aktif madde) kullanmadan kendiliinden nanopartikiil olusturabilme yetenegine
sahiptirler. Bu 6zellikleri nedeniyle nano Olgekte ilag tastyici sistem olarak kullamlmaktadir. Ayrica
bu makromolekiilerin bazi kanser hiicre hatlar1 iizerinde belirli bir molekiiler iglemler swrasmnin
sonunda normal hiicrelerde gostermeyip sadece kanserli hucreler tzerinde kanser hicrelerin 6limi
seklinde apoptotik etki gosterdigi  bilinmektedir. Bu c¢ahsmada taze hazrlanmis ve in
vitro karakterizasyonu tamamlanmig, antikanser ilag tasiyict sistem olarak kullanmm kaynaklara
girmis siklodekstrin nanopartikiillerin kanser hiicreleri iizerine antikanser etki mekanizmasi proteomik
cahsmalarla incelenmistir. MCF7 meme kanseri hiicre hatlar, ACD ile isleme tabi tutulmus ve
antiproliferatif yani ¢ogalmayi onleyici etkinin gozlendigi derisimde ¢ahgmalar yapilmistr. ACD ile
¢ogalmanmn Onlendigi yani islem gérmiis hiicre hatlar1 olarak kullamlip ve T grubu seklinde; higbir
sekilde islem gormeyen grup ise kontrol grubu olarak kullanlip ve C grubu seklinde
isimlendiriimigtir. Daha sonra T ve C gruplarmdan hiicre stoplazmasmm sivismdan sitozolik
fraksiyonlar elde edilip bu gruplardaki protein miktarlar1 tespit edilmistir. Proteomik ¢ahsmalarda, 2
boyutlu jel elektroforez (2D jel elektroforez) ile ayrilan T ve C gruplarma ait proteinler i¢in imaj
analizi ¢alsmalar1 yapilmstr. T ve C gruplant icin farkhlastigi tespit edilen proteinler Matriks
Yardmh Lazer Iyonizasyon Kiitle Spektrometrisi (MALDI-TOF MS) ile analiz edilip ve peptid
dizileme c¢alismalar1 (peptide mass fingerprint) ile tammlanmistr. Bu ¢alismada T grubunda miktari
en az 1,5 kat artan ve azalan proteinler bulunmustur (T grubunda, hepatom kaynakh biiyiime faktort,
heterojen nikleer ribonlleoprotein, kromozom protein homologu 1 gibi proteinlerin miktarlari
srrastyla 2.0, 3.7 ve 28.3 kat artmustr ve D-3-fosfogliserat dehidrojenaz, keratin gibi proteinler ise
srrastyla 2.8 ve 2 kat azalmistir). MCF7 meme kanseri hiicre hatlar1 iizerine siklodekstrin
nanopartikiillerin etkisi sonucunda tanmlanan proteinlerin antikanser aktivite ile iliskisi oldugu tespit

edilmistir.
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UPLC/MS BAZLI PROTEOMIK CALISMALAR VE CACO-2 KOLON
KANSERI HUCRELERI UZERINDE UYGULAMALARI
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Proteomik, hiicresel faaliyetlerin protein seviyesinde incelenmesini saglayan genomik g¢alsmalari
tamamlayan c¢ahsma alandr ¢ . Proteomik c¢alismalarda kiitle spektroskopisi sagladigi yiksek
duyarllk ve kesinlk ile proteomik ¢ahsmalarda kullandan yegane analitik sistemdir® Kiitle
spektroskopisi bazli proteomik ¢ahsmalarda daha dogru ve yiiksek duyarllikta analiz edilebilmesi i¢in
proteinlere ait peptitlerin analiz ©6ncesi kromatografik yontemlerle ayrimasi sik¢a kullanilan
yontemler arasmdadwr. Bu amacla kanaynaklarda yapilan cahsmalarda nano sivi kromatografisi
sikhkla kullanilmasmda karsm sistemin sahip oldugu saghmlik ve tekrarlanabilirlik problemleri
analizleri giiclestirmektedir “- Bu ¢alisma icerisinde nano sivi kromatografisine alternatif olabilecek
ultrabasm¢h svi1 kromatografisi yontemi gelistirilerek caco-2 kolon kanseri hiicrelerine ait proteinler
analiz edimistir. Ayrica bitkisel temelli hemostatik ajanm kanser hiicreleri iizerindeki ¢ogalmayi
durdurucu etkisi proteomik agidan incelenmistir. Calismalarda UPLC akis hizi 0.1mL/dak. Olarak
ayarlanirken hareketli faz olarak su ve asetonitril kullamlmistir. Ayrica peptitlerin pozitif mod
icerisinde analiz edilebimesi i¢in formik asit kullandmustr. Calgmalarda caco-2 kolon kanseri
hiicrelerine ait proteinlerin nitel analizleri igin UPLC ile ayrmm sglanan peptitlerin MS/MS verileri
elde edilerek gergeklestirimigtir. Nitel analiz ¢ahgmalarmda Andromeda arama programu kullanilarak
Uniprot veri bankasi igerisinde bulunan teorik MS/MS sonuglarma karsi tarama yapilmig ve 745
proteinin nitel analizi gerceklestirilmistir. Elde edilen proteinler gen ontoloji analizi ile
degerlendirilmistir. Ayrica bitkisel temelli hemostatik ajann kanser hiicreleri {lizerinde g¢ogalmayi
durdurucu etkisi kontrol ve hemostatik ajanin 48 saat siireyle eklendigi gruplara ait hiicrelerin
proteinlerinin yari nicel olarak degerlendirilmesi ile yapimustr.  Nicel analiz ¢ahsmalarinda
Maxquant programi kullanilarak isaretsiz nicel analiz yontemi kullanilmugtir. Elde edilen sonuglar
Perseus istatistik programinda degerlendirilmis ve yiliksek oranda degisen proteinler yolak analizleri
ile degerlendirimigtir. Boylelikle bitkisel temelli hemostatik ajann etki mekanizmasmm hangi
yolaklar {izerinden ve hangi protein hedefleri iizerinden oldugu arastwimistr. Yapilan ¢ahsmalarda
bitkisel temelli hemostatik ajanm HMGBI1, p23, RNF169, CDK1 ve FASN gibi bircok kanser
hedeflerini etkiledigi saptanmugstir. Ayrica kolon kanser hiicrelerinin hemostatik ajana karsit hangi
yolaklar iizerinden diren¢ kazandig1 yine proteomik ¢ahsmalarla degerlendirilmistir.
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ORGANi.K SENTEZLERDE KULLANILAN BAZI SPEKTR.OSI.(OP.iK
TEKNIKLER: KINAZOLIN-(3H)-4-ON TUREVI UZUN ZINCIRLI
KATYONIK PIRIDINYUM TUZLARI

Serkan Oztiirk
Kimya Bolimii, Fen-Edebiyat Fakiiltesi, Uludag Universitesi, 16059, Goriikle, Bursa

Spektroskopik analizler sentezlenen yeni organik bilesiklerinin yapilarmin aydmlatiimasnda 6nemli
bir yer teskil etmektedir. Bu yap1 aydmlatiimalarmda da organik kimya mekanizma bilgisi ve 6l¢iilen
verilerin uyumlandiriimasi 6nem arz etmektedir. Bu ¢alismalarda kiitiiphanelerden yararlanilsa da bu
veriler yeterli olmayip temel organik kimya bilgisine de ihtiya¢ duyulmaktadir.

Calsmamizda spektroskopik yapi analizlerine 6rnek olarak Kinazolin-(3H)-4-On tirevi uzun zincirli
katyonik piridinyum tuzlar1 6rnek olarak sentezlenmis ve yapi aydmlatimasmda FT-IR, 'H NMR ve
®C NMR spektroskopik analizlerden yararlaminustr. Bu bilesiklerin endiistriyel énemi korozyon
alannda kullanilabilir olmasidir. Dogru yapi tayinlerinde ‘“nmrdb.org” web sitesinin kiitiiphanesinden
model bilesiklerin  NMR  spektrumlart karsilastirilarak ve FT-IR spektroskopisindeki temel
fonksiyonel gruplar baz almarak en muhtemel yapi Onerileri ¢ikariimaktadir. Sentezlenen {iriiniiniin
korozyon etkinligi, yiizeylerdeki SEM goriintiileri alinarak da desteklenmektedir.
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Sekil 1. Sentezlenen ve yapilar1 FT-IR ve NMR teknikleri ile aydmlatilan bilesikler
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SINKROTRON TEMELLI BiR TEKNIK: X-ISINI ABSORBSiYON
SPEKTROSKOPISI (XAFS)

Onder Togel1 , Ingmar Persson’

*Kimya Bolimi, Fen Fakiiltesi, 07058 Antalya, Turkiye
’Kimya Bélimii ve Biyoteknoloji Bolimii, SLU Universitesi, Uppsala, isveg

Kati fazda, 6rnegin bir kristalde bulunan bir kompleksin yapismi genellikle tek kristal X-1gm1 kirmmm
yontemi ile aydmlatmak olasidir. Ote yandan kompleksler kristal olmayan, toz ve ¢ozelti gibi
diizensiz bir fazda ise bu ortamlardaki yapilar hakkinda kantitatif bilgi elde etmek i¢in farkh
yontemler kullanlmaktadir. 1970’lerin  basndaki gelismelerden bu yana X-igmi absorpsiyon
spektroskopisi (XAS) sulu ¢ozeltilerden kristal katilara, cam gibi amorf yapilardan kati-svi1 ara-
yiizeylerine kadar genis bir faz araliginda bir hedef elementin ¢evresindeki yapiy1 aydmlatmak igin
cok yonli bir ara¢ oldugunu kanitlamstr. Ozellikle yeni nesil sinkrotron kaynaklarmmn da
gelistirilmesiyle kimya, malzeme bilimi, biyoloji, cevre ve yer bilimleri gibi pek ¢ok alanda yaygm bir
bigimde kullanilan bir teknik haline gelmistir. Bu ¢aligmada, galyum(IIl) iyonunun sulu fazda ve bazi
organik coziiciiler icerisinde olusturdugu kompleks yapilar oOzelinde X-13m1 absorpsiyon
spektrumundaki EXAFS (Extended X-ray Absorption Fine Structure) salmm bolgesinden hedef
elementin koordinasyon sayisi, komsu atomlara olan bag uzunluklari, komsu atomlarm cinsi gibi
konularda nasil bilgi elde edilecegi gosterilmigtir.
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Sekil 1. Galyumun X-1sm1 absorpsiyon spektrumu
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PIRITIK REFRAKTER ALTIN CEVHERLERININ ATES ANALIZI

Ahmet Turan®, Onuralp Y icel

'Kimya ve Siire¢ Miihendisligi Bolimii, Miihendislik Fakiiltesi, Yalova Universitesi,
77200, Yalova, Tirkiye
*Metalurji ve Malzeme Mithendisligi Bolimii, Kimya-Metalurji Fakiiltesi, istanbul Teknik
Universitesi, 34469, Maslak, Istanbul, Tiirkiye

Ates analizi (Ing. fire assay) metodu, cevher, konsantre ve atiklarm soy metal iceriklerini tespit etmek
icin kullamlan en yaygmn tekniktir. S6z konusu yontem, soy metal igeren numunelerin cesitli
curuflastiricilar (CaCOj, Na,CO;, Na,B,0;'10H,O vb.) ve PbO kullanilarak rediiktif sartlarda
ergitilmesi, soy metallerin indirgenen metalik kursun fazmdan ayrimasi (kiipelasyon) ve son olarak
elde edilen soy metallerin analizi asamalarmi igeren iic kademeli bir siirectir. Piritik refrakter altn
cevherleri, ana yapist FeS, olan ve direkt olarak ergitildiklerinde bir mat fazi (siilfiirlii bilesiklerin
karisimi) olusturan cevher tipleridir. Piritik cevherlerin ates analizinde indirgenen kursun cevherde
bulunan kiikiirt ile reaksiyona girerek mat fazinda toplanr ve metalik fazda yeteri kadar
toplanamadigndan dogrudan analiz sonuglarmi etkiler. Bu tip cevherlerde cevherin kiikiirt iceriginin
ates analizi Oncesi kavurma iglemi ile uzaklagtiriimasi sikhkla kullanilan bir yontemdir ancak
kavurma esnasmda ortaya ¢ikan SOy gazlarmm analizi yapan personele ve ¢evreye karsi son derece
zararh ve kullanilan techizata karsi korozif etkileri bulunmaktadir. Alternatif bir yontem olarak piritik
refrakter altn cevherlerinin ates analizlerinin ergitme kademesinde, kursunu mattan rediiklemek igin
sarj karngimma metalik demir ilavesi yapimaktadr. Bu cahsmada piritik altm cevherlerinin ates
analizi ille Au ve Ag iceriklerinin belirlenmesinde uygun sicaklik, demir ve curuflastiric: ilavesi gibi
degiskenlerin belirlenmesine ¢ahsimigtir. Kullanilan cevherleri, olusan mat ve metal fazlarm ve elde
edilen soy metalleri karakterize etmek icin, atomik absorpsiyon spektrometrisi (AAS), indiktif
kuplajhi plazma spektrometrisi (ICP), X-igmlar1 floresans spektrometrisi (XRF) ve X-igmu
difraksiyonu (XRD) teknikleri kullamlmistir.

Sekil 1. Ates analizinin krﬂeleri; (A) rediiktif ergitme sonucu soy metal iceren metalik kursun
faznmn elde edilmesi, (B) kipelasyon ve (C) kiipelasyon sonucu elde edilen soy metal alagmm boncuk.

Tablo 1. 1100 °C’de, sarja ag.%120 ve farkh miktarlarda Na,O, ilaveleriile yapilan deneylerin

sonuglar.
e e R e e R
20 127,93 0,29 0,362 54
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
60 124,22 091 0,882 17,3
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_ IYONIK SIVI DAGILIMLI SIVI SIVI MiKROEKSTRAKSIYON
YONTEMI ILE NIKELIN ONDERISTIRILMESI VE AAS ILE TAYINi

Esra Bagda', Nuket Kartal Temel?, Mustafa Tiizen

"Temel Eczacilk Bilimleri Boliimii, Eczacilik Fakiiltesi, Cumhuriyet Universitesi, 5800,Sivas,
Tarkiye
’Kimya Bolimii, Fen Fakiltesi, Cumhuriyet Univer§itesi, 5800,Sivas, Turkiye
3 Kimya Bolimii, Fen Edebiyat Fakiiltesi, Gaziosmanpasa Universitesi, 60250, Tokat, Tirkiye

Nikel, korozyon stabilitesi, sertligi gibi 6zelliklerinden dolay1 paslanmaz ¢elik endiistrisi basta olmak
lizere metal endistrisinde ¢ok kullamlan bir elementtir. Cevresel orneklerde nikel birikiminin en
onemli nedeni bu endustrilerden salmmlar ve atklardr [1]. Nikelin bitkisel 6rnekler gibi gidalarda
agm1 birikimi, bu gidalar tiiketen organizmalar i¢in énemli saghk sorunlar1 yaratmaktadir. Bu nedenle
nikelin eser ve ultra eser duzeylerde belirlenmesi ve tayini 6nemlidir.

fyonik sivilar toksik tiirlerin ekstraksiyonunda son yillarda yaygm kullanilan reaktiflerdir ve gevre
dostu olarak nitelendirilirler [2]. Birgok tiiriin siv1 sivi ekstraksiyonunda kullamlmaktadirlar [3].

Bu caligmada nikel tayini i¢in yeni bir iyonik swvi1 dagitict sivi sivi ekstraksiyonu yontemi
gelistirimistir. ' Yontemde ik olarak nikelin Br-PADAP ile kompleksi olusturulmustur. Olusturulan
kompleks, ortama mikrolitre mertebesinde eklenen iyonik sivi (1-hexyl-3-methylimidazolium bis
(trifluoromethyl sulfonyl) imide) faza gekilerek zenginlestirilmistir. Iyonik sivi fazda zenginlesen
nikel derisimi FAAS ile belirlenmistir. Yontemin deneysel parametreleri (pH, Br-PADAP derigimi,
iyonik sivi miktari, dagitici reaktif derigimi gibi) optimize edilmistir.
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Sekil 1. Iyonik svi dagimli svi1 stvi mikroekstraksiyonu
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NADIR TOPRAK METALI DOPLANMIS FOSFORLARIN OPTIiK
OZELLIKLERININ ARASTIRILMASI
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Fosforlar giiniimiizde ekran teknolojileri, smtilatér malzemeler ve goriintilleme ajanlar olarak
uygulama bulmaktadr. Ekran teknolojileri cep telefonu, TV, bilgisayar ve LCD ekram gibi ¢ok
yaygm kullamlan bir alam kapsamaktadir. Bu nedenle fosfor arastrmalari AR-GE c¢ahgmalarinda
hedef gosterilmis, ticarilesmis ve ticarilesme potansiyeli olan alanlardir. Bu ¢alismada YTaggsNBg 1504
(YTNO) ile Tb** ve Dy** doplanmis YTNO formlarmm suda dagilmis ve silikon matrikse gomiilmiis
durumda reflektans, absorpsiyon, eksitasyon ve emisyon performanslari incelenmistir. Ayrica nano
boyutta sentezlenmis metalik giimiis silikon matrikse eklenip YTNO formlarmm spektral ézellikleri
iizerine olan etkileri arastwihmstr. Silkon matriks ¢algmalarmda ortamda nano boyutlu (87 nm)
metalik glimiis parcaciklarmm bulunmasmmn tiim formlarda hem 370 nm bolgesindeki genis bant hem
de 550 nm bolgesindeki keskin dar bant emisyon pikini kuvvetlendirdigi gozlemlenmistir. Silikon
matriksteki Tb doplanmis YTNO fosforun emisyon karakteristiklerine nano boyutlu glimiis
pargaciklarm(AgNPs) etkisi Sekil 1’de gésterimistir.
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Sekil 1. Silikon matriksteki Tb doplanmis YTNO fosforun emisyon karakteristiklerine nano boyutlu
giimiis parcaciklarm etkisi.
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Fe,0;-GRAFEN KOMPOZIT ANOTLARIN SENTEZI VE
KARAKTERIZASYONU

Hilal Kdse, Seyma Dombaycioglu, Ali Osman Aydin
Kimya Boliimii, Fen-Edebiyat Fakiiltesi, Sakarya Universitesi, 54170, Sakarya, Tiirkiye

Sarj edilebilir pil grubunda olan lityum iyon piller hafif bir yapiya, yiiksek enerji depolama
verimliligine ve enerji yogunluguna (100-150 Wh kg™) sahiptir [1]. Lityum iyon pillerin kullanildig:
elektronik cihazlar ve hibrit aracglar géz 6niine alndigmda daha yiiksek enerji yogunluguna, yiiksek
sarj-desarj hiz1 ve tersinir kapasiteye sahip pillerin elde edilmesi icin dayamkh, toksik olmayan ve
ucuz materyallerin elektrot olarak gelistiriimesi bilyiikk 6nem arz etmektedir. Bu baglamda, 372 mAh
g" teorik spesifik kapasiteye sahip ticari grafit anoda gore daha genis tersinir kapasite saglayan gegis
metal oksitleri alternatif anot materyali olmustur [2]. Bu metal oksitlerden Fe,Oj;, yiksek teorik
spesifik kapasitesi (1005 mAh g™), bol bulunan bir madde olmasi, diisikk toksisite ve maliyeti
sebebiyle ticari uygulamalarda buyik potansiyele sahip bir anot materyalidir [3]. Fakat lityumun
yapiya giris-¢ikis1 esnasinda yapr kiiciik metal kiimelerine parcalanarak genis hacim artisma ve
bozunmaya ugrar. Bu da zayif elektriksel iletkenlige ve kapasite kaybma sebep olur [2]. Bu tiir
problemleri ¢ozmek amaciyla, yiiksek kapasiteli materyali hacim degisimine adapte edecek ve tampon
gorevi gorecek karbon nanotiip gibi giichii bir kilif icine hapsetmek [4] ya da grafen tabakalari arasma
aktif maddeyi dekore etmek [5] gibi birgok Onlem almabilmektedir. Grafen (G) yiksek elektronik
iletkenligi, genis yiizey alami ve mekanik 6zellikleri ile yiiksek performansh elektrot materyalleri igin
¢ok uygun bir bilesendir. Kimyasal olarak modifiye edilmis grafen ile metal oksitlerin olusturdugu
hibrit yapilar elektrot kapasitesini ve ¢evrim émriinii arttrmak amaciyla kullaniimaktadr [3].

Bu ¢ahgmada, sol-jel yontemiyle dretilen Fe,O; nanotozlari modifiye Hummer’s metodu ile iiretilen
grafen oksit (GO) tabakalar1 arasma ultrasonikasyon ile dagitilarak vakum filtrasyon ile Fe,03-GO
kagitlar1 tretimistir. Elde edilen yap: indirgenerek baglayici katmadan kullanilabilen esnek ve serbest
(free-standing) Fe,03-G elektrotlarm iretimi saglanmistr. Fe,O3-G  kompozitlerin  yapisal ve
morfolojik karakterizasyonlar1 swrastyla x-ismi difraksiyonu (XRD) ve alan emisyonlu taramah
elektron mikroskobu (FESEM) ile gerceklestirilmis olup optik Ozellikleri fourier transform infrared
spektroskopi (FT-IR) ve Raman spektroskopisiyle incelenmistir.
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ICP-MS ILE KOMUR KULU ANALIZI iCiN YORUTULEN
AKREDITASYON CALISMALARI

Nilgin Oguz, Giilstiim Turgut, Aydn Mert Akgiin

Maden Tetkik ve Arama Genel Midiirligli, Maden Analizleri ve Teknolojisi Dairesi
Baskanhgi, Analiz Laboratuvarlar1 Koordinatorligl, Jeokimya Birimi, 06800, Ankara,
Turkiye

Akreditasyon, Uygunluk  Degerlendirme  Kuruluglarmn  (Laboratuvarlar, Muayene ve
Belgelendirme Kuruluglart), ulusal veya uluslararast yetkili bir kurulus tarafindan uluslararasi
kabul gormiis teknk kriterlere gore degerlendiriimesi, yeterliliklerinin onaylanarak resmi
tanmrhk  verimesidir. Bu amagla, uygunluk degerlendirme kuruluslarmca gergeklestirilen
calsmalarm ve bu c¢ahgmalar sonucunda diizenledikleri uygunluk teyit belgelerinin
givenilirigni  ve  gecerliligini  desteklemek amaciyla bir kalte altyapisi  kurmalar
gerekmektedir. Boylelikle Akredite olan bir Uygunluk Degerlendirme Kurulusu tarafindan
verilen bir uygunluk belgesine sahip bir Urin wveya hizmet, bu Urin veya hizmet icin
uygulanabilir olan gereklilikleri saglamakta olduguna dair uluslararasi gegerliik ve giiven
telkin eder.

[k olarak MTA Genel Miidirligi, Maden Analizleri ve Teknolojisi —Dairesi
Laboratuvarlarmda kurulan Kalite YoOnetim Sistemi ve Laboratuvarlarm Teknik Yeterliligi,
TS EN ISO/IEC 17025 Standardma gore ve 04.10.2010 tarihinde ile TURKAK tarafindan
akredite edimisti. Her yil akreditasyon kapsamu genisletme c¢alismalari yapilarak, akredite
parametre sayist 2016 yih itibari ile toplamda 43 metot ve 81 parametreye ulagmustr. 2017
yii i¢gin kapsam genisletme c¢ahsmalart kapsammnda, Analiz Laboratuvarlarma gelen komiir
kiili numunelerinde As, Cu, Mn, Ni ve V elementlerinin tayini i¢in akreditasyon c¢ahgmalart
yiirtitiilm{istir.

Oncelikle analizi yapilacak komiir kiili numunesinin tespiti ile cahsmalara baslanmustr. Orta
kalitede, yikksek S (Kikiirt) icerigi olan, 2500-3000 kcal 1s11 degere sahip yerli linyit
numunesi ile, ASTM D6357 standardma gore c¢ahsmalar yiritiilmiistiir. 250 pm’nin altma
ogitilen numuneler, 500°C’ye kadar sicakhga sahip firmlarda kiillestirildikten sonra nitrik
asit, hidroklorik asit ve hidroflorik asit yardmyla ¢ozilmiis ve ICP-MS cihazi ile analizleri
gerceklestirimistir.  Analiz  sonuglart elde edildikten sonra Olgiim belirsizligi, homojenite,
tekrarlanabilirlk, tekrar iretilebilirlik, saglamlik, segicilk, gozlenebilirik smmr1 (LOD) ve
tayln smrt  (LOQ) ile ilgli hesaplamalar yapimistr. Yiriitilen bu ¢ahsmalarm ardindan
TURKAK tarafindan gergeklestirilen denetlemeler sonucunda, komiir kiilinde As, Cu, Mn,
Ni ve V elementlerinin tayininde, MTA Analiz Laboratuvarlar1 olarak akredite olmaya hak
kazanilmistir.

Referanslar

[1] TS EN ISO/IEC 17025 “Deney ve Kalibrasyon Laboratuvarlarmn Yeterliligi Icin Genel
Sartlar”.

[2] ASTM D6357 “Standard Test Methods for Determination of Trace Elements in Coal,
Coke, and Combustion Residues from Coal Utilization Processes by Inductively Coupled
Plasma Atomic Emission Spectrometry, Inductively Coupled Plasma Mass Spectrometry, and
Graphite Furnace Atomic Absorption Spectrometry”.

49



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

P06

MAGMATIK KAYACLARDA ASITLE Zr COZME CALISMASI

Nilgiin Oguz, Ziimriit Alkan, Leyla Simsek

Maden Tetkik ve Arama Genel Midiirligli, Maden Analizleri ve Teknolojisi Dairesi
Baskanhgi, Analiz Laboratuvarlari Koordnatorligli, Jeokimya Birimi, 06800, Ankara,
Turkiye

Magmatik kayaclar, yerkabugundaki plaka hareketleri srasmda plakalarm yere batma veya
cikmast ile yeryiizinde soguyarak katlagmasi sonucu olusan kayag¢ tiirleridi. Bu kayaclar
yapllarmda bulunan silikat minerallerme ve ylizey derinliklerine gore adlandirihrlar.
Magmatik  kayaglar, bilesimlerne gore ultramafk, mafik, ortag ve felskk olarak
smiflandmrilirlar. Bu bilesimlerden mafik, ortag ve felsik kayaglarda basta zirkon olmak iizere
asitlere yiksek direng gosteren niobyum, tantalyum elementlerini farkli ¢6zme metotlar1 ile
¢ozeltiye alma cabsmalart yapinustr. Ozellikle kararh hegzagonal kristal formuna sahip Zr
minerali sicaklifa ve korozyona karsi yiksek direng gostermektedir. Bu sebeple Zr’'un
coziinmesi, geleneksel metotlarla oldukca zordur.

Bu calisma, MTA Jeoloji Etiitleri Dairesinin yurt disma analiz icin yolladigi magmatik
kayac  Orneklermin MTA laboratuvarlarmda analizlenmesini  amaclamaktadwr.  Caligma
kapsammnda farkh asit karismlann e ¢ozme ¢ahsmalart yapiims, optimum = sartlarm
belirlenmesi i¢in farkh giin sayisi ve wisitma siireleri denenmistir. Cahlsilan matriksler bazalt,
gabro, andezt, dasit, riyolt, grant ve pegmatittr. Cozme isleminde Sertifikah Referans
Malzemeler yannda Jeoloji Etiitleri Dairesi'nin  yurt dismdaki laboratuvarlara analiz icin
yollamis oldugu ornekler de kullanilmistrr.

Yapilan c¢ahsmalarda magmatik kayaglarda (bazalt, gabro, andezt, dasit, riyolit, granit ve
pegmatit) c¢ozme islemi sonuglar1 yurtdisi laboratuvar sonuglart ile uyum saglamustir.
Caligmalar sonucunda 4°li asit kullamlarak (HC1 + HNO3; + HCIO4 + HF) 7 gin 110 °C’de
isitma  yontemi benimsenmistir. Bazalt, gabro, andezt, dasit, riyolit, granit ve pegmatit
matriksli kayaglarda bagl standart sapma degeri en fazla %10 olacak sekilde gercek degere
yakmn sonuglar almmstir.
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SULU ORTAMDA SiYANUR IYONLARINA KARSI SECIMLI
AZOFLUORENON BAZLI KOLORIMETRIK SENSORUN SENTEZI
VE UYGULAMALARI

Omer Kaan Kog, Hava Ozay

Kimya Boliimii, Fen-Edebiyat Fakiiltesi, Canakkale Onsekiz Mart Universitesi, 17100,
Canakkale, Turkiye

Biyolojik, ¢evresel ve endiistriyel proseslerde Onemli rollerinin yam1 swa anyonlar organik ve
norganik sistemlerde, algilama ve tagma uygulamalariyla da biiylik 6nem teskil etmektedir [1].
Anyonlar icerisinde toksik etkisi en fazla olan anyonlardan biri siyaniirdiir [2]. Siyaniir sahip oldugu
giclii niikleofilik 0Ozelligi sayesinde sitokrom-c’nin aktif bolgesinde bulunan Fe(II) iyonuna
baglanmakta ve mitokondriyal elektron tasima zincirini inhibe ederek dakikalar icerisinde oksidatif
metabolizmayr ve oksijen kullanmm azaltmaktadwr [3]. Bununla beraber siyaniir tuzlari endiistriyel
birgok proseste siklkla kullanimakta ve biyolojk aritma islemleri uygulanmadan c¢evreye
salmmaktadir [4]. Cevreye salman siyaniir topragi ve yer alti sularmi siirekli kirletmektedir. insan
viicuduna almmu 6zellikle igme sulari ile olan siyaniiriin su numunelerinde tespit edilmesi son derece
onemli ve gereklidir [5].

Bu calismada, yapisimda florenon ve fenol gruplarmi iceren yeni bir azo boyar madde esash
kolorimetrik sensér 4-(9-fluorenonilazo)-fenol (AZF) sentezlendi. AZF’nin yapis1 FT-IR, *H ve “°C
NMR teknikleri ile aydmlatildi. Yapisi aydnlatilan AZF’nin EtOH-H,O (1:1, v/v) ¢bziicli karisiminda
anyonlar ile etkilesimi incelendi. Incelemeler sonucunda AZF’nin siyaniir iyonuna kars1 mitkemmel
bir se¢imlilik gosterdigi hem gorsel hem de spektrofotometrik yontemlerle belirlendi.

SSeraal lesorare.

(0]

AZF AZF-CN

Sekil 1. AZF ile CN’ iyonu arasindaki algilama mekanizmasi.
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A SENSITIVE AND SELECTIVEDEEP EUTECTIC SOLVENT BASED
ULTRASOUND-ASSISTED LIQUID PHASE MICROEXTRACTION OF
CADMIUM AND COPPER

Pertab Menghwar’ 2, Erkan, Yimaz?, Syed Tufail Hussain Sherazi’, Mustafa Soylak?

'National Centre of Excellence m Analytical Chemistry, Universtty of Sindh, Jamshoro.
Pakistan
’Faculty of Sciences, Department of Chemistry, Erciyes University, 38039 Kayseri, Turkey

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 (Il) 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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KROMUN KATI FAZ EKSTRAKSIYONU ILE ON-
DERISTIRILMESINDE NANOTABAKALI CiFT HIDROKSIT
MIKROKURELERIN ADSORBAN OLARAK KULLANIMI

Serife Tokahoglu, Halit Yidiz, Emre Yavuz, Saban Patat

Kimya Boliimi, Fen Fakiltesi, Erciyes Universitesi, 38039, Kayseri, Tiirkiye

Krom yerkabugunda yaygm olarak bulunan bir metaldir. Dogal olarak (bashca kayag¢ tozlar1 ve
volkanik aktivite) ve insan aktiviteleri ile (metal endistrileri, yag ve komiir yanmasi, atik yakmmu gibi)
cevreye yayihr. Krom kirliligi yiizey ve yeralt1 sularmda ciddi ¢evre problemlerinden biri olmustur.
Cevre Orneklerinde bulunan  kromun dogru ve duyarl tayini oldukga Onemlidir. Gunimizde
nanoteknoloji, nanomalzemelerin mikroboyutlu malzemelere gore farkh fiziksel ve kimyasal
Ozelliklere sahip olmasmdan dolay1 ilag, elektronik, tarim, gida endiistrisi ve biyoteknoloji gibi bir¢ok
alanda kullanlmaktadr. Nanomalzemelerin en ilging 6zelliklerinden biri yiksek ylzey atom
kesrinden dolay1 yiiksek ylizey alanvhacim oramdr. Bu nedenle nanoadsorbanlarm 6rnek hazrlama
icin  kullanmmi, yiiksek adsorpsiyon kapasitesi, yiiksek zenginlestirme faktdrii ve yeniden
kullanilabilirlk gibi bazi avantajlar saglar. Bunlarm arasmda tabakah c¢ift hidroksitler, birlikte
coktirme metodlariyla degisik morfolojilerde sentezlenebilir. Sinerjik ozelligi, pahali olmamasi ve
cevre dostu olmas1 bu malzemenin avantajlar1 arasmdadir.

SeKil 1. Ni/Co nanotabakal ¢ift hidroksit mikrokiirelerin SEM goriintiisii

Bu caligmada ¢igek benzeri Ni/Co nanotabakali ¢ift hidroksit mikrokiireler sentezlenmis ve
karakterize edilmistir. Malzeme Cr(III)’tin kati faz ekstraksiyonu i¢cin adsorban olarak kullanimustir.
On-deristirme sonras1 ¢ozeltilerde krom tayini alevli atomik absorpsiyon spektrometresi ile
yapimistr. Cr(IlI)’iin geri kazanma degeri lizerine pH, adsorban miktari, adsorpsiyon ve eliisyon
etkilesim siiresi, eliient tiirli, derisimi ve hacmi gibi lloarametrelerin etkisi aragtriimistr. Optimum pH
7 olarak bulunmustur. Elient 5 mL 2.5 mol L™ HNO; dir ve adsorban miktar1 100 mg’dr.
Adsorpsiyon ve eliisyon i¢in etkilesim siiresi 8 ve 6 dakika olarak optimize edilmistir.
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ZNnO-GRAFEN NANOKOMPOZIT ANOTLARIN MORFOLOJIK VE
SPEKTROSKOPIK OZELLIKLERI

Seyma Dombaycioglu, Hilal Kose, Ali Osman Aydmn

Kimya Boliimii, Fen-Edebiyat Fakiiltesi, Sakarya Universitesi, 54170, Sakarya, Tiirkiye

Lityum iyon (Li-iyon) piller yiiksek enerji yogunlugu ve yiiksek gii¢ yogunluguna sahip olmasi, uzun
Omiirli ve c¢evre dostu olmasi sebebiyle son yillarda kullamlan en Onemli enerji depolama
cihazlarmdan biri olmaktadwr [1]. Li-iyon pillerin glnimuzde kuguk boyutlu mobil cihazlar ve
elektronik cihazlarda kullanlmasmm yani sra yakin gelecekte daha biiyiik boyutlu elektrikli araclar
(EV) ve hibrit elektrikli araglarda (HEV) kullanimmin artmasi beklenmektedir [2]. Metal oksitlerinin
anot malzemesi olarak kullamlmasi, yiiksek teorik spesifik kapasiteye sahip olmasi ve giivenlik
ozelliklerinin iyi olmasmdan otiirii dikkat ¢ekmektedir [3,4]. Li-iyon pillerde ticari olarak kullanilan
grafit anodun desarj kapasitesi ~370 mAhg™ iken ZnO anot materyali 978 mAhg™ degerinde yitksek
teorik kapasiteye sahip olmaktadr [5]. Ancak, lityum giris-¢ikist boyunca ZnO elektrotta biiyiik
oranda ger¢eklesen hacim geniglemesi diisiik elektronik iletkenlige ve boylece kapasite kaybma sebep
olmaktadr [6]. Metal oksit elektrotlarn elektrokimyasal performanslarmi bazi teknikler kullanarak
gelistrmek miimkiindiir. Bunlardan metal oksit tanecik boyutunun kiigiiltiilmesi Li" iyonlarmm
difiizyon yolunun kisaltlmasm saglar. Bir diger yontem olan metal oksit elektrota karbonlu
materyallerin katilmas1 ise sarj-desarj boyunca oksitlerin pulverizasyonunu azaltarak yapisal
biitiinkigiin korunmasm saglamaktadir [7]. Bu amagcla, iki boyutlu karbon materyali olan ve {istiin
elektriksel iletkenlik, yiiksek yiizey/hacim orany ultra incelik, yapisal esneklik ve kimyasal stabilite
gibi ozelliklere sahip olan grafen anot malzemesinde meydana gelen hacim geniglemesini dnleyerek
elektrokimyasal performansi artrmak amaciyla kullamlmaktadr [8].

Bu calsmada, ZnO nanotozlar1 sol-jel yontemiyle iiretilmis ve Hummer’s metodu ile sentezlenen
grafen oksit (GO) tabakalar1 arasma ultrasonikasyon yontemiyle dagitimistr. Sonrasnda vakum
filtrasyon yontemi ile ZnO-GO kagttlar iiretimistir. Elde edilen {iriin hidrazin varhgmnda indirgenerek
esnek ve serbest (free-standing) ZnO-G elektrotlarm {retimi saglanmistr. Swrasiyla x-15m1
difraksiyonu (XRD) ve alan emisyonlu taramah elektron mikroskobu (FESEM) ile ZnO-G
nanokompozit anotlarn yapisal ve morfolojik karakterizasyonlar1 yapilmistir. Fourier transform
infrared spektroskopi (FT-IR) ve Raman spektroskopisiyle de optik 6zellikleri incelenmistir.
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BITKILERDEKI As in ICP-MS ILE TAYININDE He CARPISMA
HUCRESININ KULLANILMASI

Ayse SAP, Mehmet YAMAN, Maruf DEMIREL
Kimya Bolimii, Fen-Edebiyat Fakiiltesi, Frrat Universitesi, ELAZIG, Tiirkiye

ICP-MS giivenilir ve yiiksek performansh bir analiz metodu olarak bilinir. Bu metodun énemli bir
dezavantaji spektral ve spektral olmayan bazi girisimlerden etkilenmesi ve bu nedenle
uygulamalarmm smirlanmasidir. Offline Onlemlerin zaman ve teknik yonden zorluklari sebebiyle
carpigma hiicresi ve HR-ICP-MS kullanimi gelistiriimistir[ 1]. Arsenik tayininde olgiim basamagmda
yiiksek Kloriir igeren orneklerde Ar gaziyla olusan “°Ar*°CI', ®*Ar*’CI" ve *°Ca*CI" gibi poliatomik
bilesenler ">As’in kiitle/yiik degeriyle eslestiginden girisime neden olur.

Bu calismada, ICP-MS ile As tayininde kloriir ve kalsiyumdan kaynaklanabilecek girigimleri dnlemek
icin  He ile carpisma yontemi kullanddi. Bu metotta, olusan ArCl™ tiirii, gonderilen He gaz ile
carpisma sonucu parcalanr ve boylece °As sinyaliyle girisim yapmasi onlenir. Ongbriilen metod,
farkh bitki tiirlerindeki As tayinlerine uygulandi. Elde edilen sonuglardan smir degerinin {izerinde As
iceren su ortammda biiyiiyen Uggiil (Trifolium sp.) bitkisinin 2200 ppb gibi bagil olarak biiyik
derisimde As igerdigi gozlenirken ayni suda yetisen Peygamber ¢igegi (Centaurea cyanus)ve hardal
(Brassica nigra) yapraklarmda 500 er ppb As bulundu. Sonuglarm dogrulugunu test i¢in standard
refereans materyali (SRM: Bush branches and leaves-NCSDC73348) aym sartlar ve islemler
kullanilarak analiz edildi.
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BAZI SIVI YAG ORNEKLERINDE TOPLAM VANADYUMUN V(V)
OLARAK EKSTRAKSIYONU, ZENGINLESTIRILMESI ve
SPEKTROFOTOMETRIK TAYINI
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Vanadyum, dogada genellkle V(V) ve V(IV) olarak iki farklh yiikseltgenme basamagmnda
bulunmaktadr. V(V) msan saghgt icin V(IV)’e gore daha toksiktir. Diisik miktarlarda
vanadyum insan saghdi icin elzem olan bir element olmasma ragmen, yiksek miktarlarda
insan saghg icin toksik etki yaratr. V(IV), vanadil siilfat, VOSO,4 olarak, seker hastaligmn
tedavisinde doza bagh koruyucu bir bilesen olarak kullamlrken, V(V) asm miktarlarda
iskelet sistemine, solunum yollarma, sinir ve sindirim sistemine zarar verebilir [1,2].
Vanadyumun, sebze wve sit drinleri gibi baz gdalarda bulunma olasiigi yiiksektir [3,4].
EPA’nn vanadyum icin belirledigi izin verilebilir smr degeri 50 mg L™Y'dir [5]. Bu nedenle
bu cahgmamizda gercek Orneklerde eser miktarlarda bulunan toplam vanadyumun analit
olarak sec¢ilen V(V)’in izlenmesine ve tayin edimesine dair segcicilifi yiiksek yeni bir analitik
yontem gelistiritlmeye  cabsimustr.  Onerilen bu  yontem, V(IV) varhgnda anlamh bir
duyarllk farkiyla zayif asidik ortamda, pH 4.5, EDTA ile kararh anyonk selat olusumu
sonrast katyonik bir boya olan Safrann T ile iyon ¢ifti kompleks olusumu, kompleksin
surfaktanca zengin faza ¢ekilmesi ve seyreltici bir c¢oziicii ile surfaktanca zengn fazin
seyreltilmesi sonrasy, 533 nm’de V(V)’m se¢imli spektrofotometrik tayinine dayanr.
Deneyde pH, tampon ¢oOzelti miktari, selat olusturucu ligant, iyon-¢ifti olusturucu boya ve
surfaktan  derisimi  gibi  ekstraksiyonu verimini etkileyen parametrelerin - optimizasyonu
gerceklestirimistir.  Optimal kosullarda genisce bir derisim arahginda saptanan kalibrasyon
verileri sonrasi, matrikse uyumlu bir sertifkali materyalle yontem gecerli kilmacak ve
gelistirilen bu yontemin yenilebilir sv1 yag orneklerine uygulanabilirligi test edilecektir.
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CESITLI COZUNURLESTIRME YONTEMLERI iLE DOGAL VE
TiCARI KECI SUTU VE YOGURDUNDA ELEMENT ANALIZI

Dilek Bakircioglu, Nikte Topraksever, Meltem Kizildere, Yasemin Bakircioglu Kurtulug

Kimya Bolimii, Fen Fakiiltesi, Trakya Universitesi, Edirne, Tiirkiye

St ve st drlnlerinde dretim  sireclerindeki kalite parametrelerinin ~ belirlenmesi,  sit
tiriinlerinin  korunmast ve degerlendiriimesi i¢in biiyilk 6nem taswr. Sonuc¢ olarak, ik hedef,
saglk parametreleri de dahil olmak iizere, yem kalitesinin, iiretim proseslerinin ve c¢evresel
kosullarm siit ve siit trlinlerinin Gzelliklerini etkileyebilecegi tim mekanizmalarm dikkath ve
kapsamh bir degerlendirmesini yapmaktr [1].

Kegiler, diinyann yillhk toplam siitiin yaklask % 2’sini olusturmaktadr (FAO, 1997). Keci
stty, inek sutlne gbre daha yikksek sindirilebilirlik, farkli alkalinte ve daha yiiksek
tamponlama kapasitesi gosterir. Keci sttinin besin kompozisyonu inek siitiine benzer, her iki
slitte de insan siitline oranla daha yliksek protein fakat daha az laktoz icerigi vardwr. Diger
yandan, farkh dretiimis keci siitii rlinlerinin temel besin kompozisyonlar1 ile ilgili literatiir
olduk¢a smrldir [2].

Bu cahsmada, ticari ve dogal olarak {iretilen keci siitii ve yogurt numunelerine; yas yakma,
kuru kil etme ve mikrodalga c¢oziniirlestirme teknikleri uygulanarak indiktif eslesmis
plazma optik emisyon spektrometresi (ICP-OES) ile makro, mikro ve toksit element
diizeyleri tayin edimisti. Son olarak geri kazanim c¢ahsmalar1 ve sertifikah referans madde
kullanilarak metot dogruluk c¢algmalar1 yapimistir.
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ACHILLEA SETACEA BITKISININ GOVDE VE YAPRAKLARININ
ANTIOKSIDAN KAPASITELERININ KARSILASTIRILMASI

Duygu Taskm, Omer Faruk Dirier
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Zeytinburnu, Istanbul, Tiirkiye

Asteraceae familyasma ait Achillea cinsi bitkilerin Tirkiye’de 24 tanesi endemik olmak iizere 48
tirtniin (54 takson) yayiis gosterdigi belirlenmistir [1]. Achillea tiirlerinin yara iyilestirici,
antioksidan, 06strojenik, antidiyabetik, antispermatojenik, antitlser, immunosupressif, antimikrobiyal,
antispazmodik, antienflamatuar ve hipotansif aktiviteler gosterdigi tespit edilmistir. Achillea setacea
Waldst. & Kit. bitkisi G. Orta ve G. D. Avrupa, G. Rusya, G. Sibirya, Tiirkiye, Iran, Afganistan, Orta
Asya ve Cin’de yayiis gostermektedir [2]. Bu ¢ahsmann amaci, A. setacea bitkisinin govde ve
yaprak kisimlarmdan maserasyon yontemiyle hazrlanan hekzan, kloroform ve metanol ekstrelerinin
antioksidan kapasitelerini, DPPH serbest radikal supuriici aktivite ve ABTS katyon radikali giderme
aktivitesi yontemleri ile karsilastrmah olarak degerlendirmektir. Ayrica ekstrelerin toplam fenolik
madde miktarlar1 Folin-Ciocalteu aymract kullanilarak gallik asit esdegeri olarak ifade edimistir. Elde
edilen sonuglar standart olarak kullamlan askorbik asit ve BHT ile karsilastrilmistir. Bu ¢alismanmn
sonucunda, A. setacea bitkisinin yaprak metanol ekstresinin diger biitiin ekstrelerden daha giiclii
antioksidan kapasite gosterdigi tespit edilmistir. Ayrica bitkinin yapragmdan elde edilen metanol
ekstresinin diger ekstrelerden daha yiiksek miktarda toplam fenolik madde igerdigi saptanmustir.
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SEBZE ORNEKLERDE Al ve Cr’'UN VORTEKS DESTEKLI IYONIK
SIVI ESASLI DISPERSIF SIVI-SIVI MIKROEKSTRAKISYONU iLE
ONDERISTIRME SONRASI FAAS ILE TAYINLERI

Emre Yildrim, Nail Atunay, Mehmet Tetik, Ramazan Gurkan
Kimya Bolimii, Fen Fakiiltesi, Cumhuriyet Universitesi, 58800, Sivas, Tiirkiye

Literatiir arastwrmasi, sebzelerin analiziyle ilgili c¢ahgmalarm g¢ogunun simdiye kadar ¢inko,
selenyum, bakwr, kobalt vs. gbi makro ve mikro elementlerinin belirlenmesine ayrildigm
gostermektedir. Sebzelerin kalitesi ve glivenli§i g6z Oniine ahndignda sadece makro ve
mikro besin maddelerinin seviyeleri degl aym zamanda insan saghg agismdan toksik
elementlerin miktarlar1 bilinmelidir [1]. Dolayssiyla sebze orneklerinde Al ve Cr'nin yeni
yontemlerle izlenmesinin analitik kimyacilar i¢in biiylik 6nemi vardir.

Cahsmada, pH 6.5'de Ponceau xylidine kompleksleri olarak alimmyum ve kromun alevh
atomik absorpsiyon spektromesi (FAS) ile tayinleri igin yeni, ¢evreci ve hizh vorteks destekli
iyonikk svi esash  dispersif sivi-svi mikroekstraksiyon  (VA-IL-DLLME)  yaklagmu
gelistirildi.  Yardimc1 ligand olarak setiltrimetilamonyum bromid (CTAB) varligmnda olusan
hidrofobik ii¢hi kompleksler, 20 mL 6rnek hacminden, vorteks karistwricisimn yardm ile 125
pL'lik  bir hacimde 1-bdtil-3-metilimidazolyum bis (triflorosttfonil) imide ekstrakte edildi.
Gerekli degiskenler optimize edildikten sonra, Al(IIl) i¢in ¢ahgma aralf, secme smiry, geri
kazanm ve On-deristirme faktorii srastyla, 0.07-100 pg L', 0.02 pg L', 92.7-98.5% ve 67
idi. Aym analitk parametreler Cr(IV) icin ise srastyla, 0.2-80 pg L', 0.5 pg L', 94.7-
101.5% ve 67 idi. Yontemin gecerlik ¢alismasi sertifikal referans materyalin (SRM) analizi
ve standart ekleme c¢ahsmalariyla test edildi. Son olarak yontem, sebze Orneklerinde
aliminyum ve kromun belirlenmesine basariyla uygulandi.
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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 °C to 400 °C at a rate of 10 °C/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 °C/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) AH(@ g )
Amlodipine - 143.22 - 79.01
Amlodipine - Butylated Hydroxyanisole 11 59.03 - 35.28
Amlodipine - calcium phosphate dibasic 11 142.92 - 40.91
Amlodipine -Cellulose 11 142.13 - 28.23
Amlodipine - Sodium Carboxymethyl Cellulose 11 142.23 - 34.72
Amlodipine -Sucrose 11 142.18 - 37.86
Amlodipine -Mannitol 11 142.27 - 36.27
Amlodipine - Ascorbic Acid 11 141.12 - 3144
Amlodipine - Primojel 11 142.78 - 39.90
Amlodipine - Magnesium Stearate 11 142.26 - 31.67
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GIDA ORNEKLERINDE MANGAN TAYINI ICIN DERIN OTEKTIK
COzUCU SISTEMLERI
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Derin otektik ¢ozeltiler, diisik buhar basmnglary, ayarlanabilir fizikokimyasal Gzellikleri, goéreceli
olarak diisiik toksisiteleri ile son yillarda ¢ok yaygm kullanilan sistemlerdir. Ozellikle analitik
kimyada eser tirlerin ekstraksiyonuna yonelik ¢alismalar, bu ¢oziicii sistemlerinin olduk¢a kullamsh
oldugunu gostermistir [1,2]. Uygun bir derin 6tektik ¢ozeltnin kullamilmasy, ilgili tiiriin kompleks bir
matriksten tek basamakta kantitatif ekstraksiyonuna olanak saglayabilmektedir.

Mangan cay, tahil, piring vb. farkh gidalarda bulunur [3]. Manganmn metabolizmaya asir1 almi ciddi
saglik sorunlarma yol agabilir [3-5]. Bu nedenle, giivenilir bir yontemle mangan tayini ¢ok énemlidir.
Bu ¢ahsmada gida Orneklerinde manganm ICP OES analizi oncesi derin Otektik cozelti ile
ekstraksiyonu arastiriimistr. Derin Otektik ¢ozelti sistemleri kolin kloriir ve farkh asit tiirleri ile
hazirlanmistir. ' Yontemin deneysel basamaklar1 standart referans (1517 a tomato leaves) madde
kullanilarak optimize ediimistir. Gelistirilen yontem c¢esitli gida Orneklerinde mangan tayini i¢in
basari ile uygulanmustr.
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ANADOLU’YA ENDEMIK iKi SALVi4A TURUNUN UCUCU YAG,

AMINO ASIT VE FENOLIK BIiLESIK ICERIGININ GC-MS VE UPLC-
MS/MS iLE BELIRLENMESI
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Adagay1 olarakta bilinen Salvia cinsi, Lamiaceae familyasma dahil olup, genellikle ugucu yag tasiyan
bir veya ¢ok yillik otsu bitkilerdir. Salvia tiiriiniin hemen hemen tamaminda eterik yaglarm ve fenolik
yapil bilesiklerin bulunmasi familyanmn tipta ve kozmetik sektériinde 6nemini arttrmaktadr [1]. Halk
arasmda familya {iyelerinin hastaliklarm tedavisinde ve baharat olarak kullanimlar1 yaygmdr. Bu
tiirlerinin en 6nemli etken maddelerini terpenler olugturmaktadr [2].

Yapilan literatiir arastrmalarmda Salvia tiirlerinin flavonoid ve terpenoid bilesikler bakimmdan
zengin oldugu goriimektedir. Salvia tiirlerinin toprak istii kisimlarmda basta ugucu yaglar ve
monoterpenler kadar triterpenoidler ve flavanoid tipli bilesiklere de rastlanirken, koklerinde ise
diterpenoid tiirii bilesiklere rastlanmigtr [2]. Fenolik bilesikler bitkilerin meyve, sebze, tohum, cicek,
yaprak, dal ve govdelerinde bulunabilirler [3]. Salvia potentillifolia Boiss & Heldr. ex Bentham ve
Salvia nydeggeri Hub.-Mor. bitkilerinden hidrodistilasyon yontemi ile ugucu yaglari elde edildi
Ucucu yag bilesenleri belirlenmesinde Agilent 6890 Gaz kromatografisi (GC) ve 5975C Kiitle
Spektrometresi (MS) kullanildi. Elde edilen spektrumlar, NIST-2005, Wiley-2008 kituphaneleri,
literatiir verileri ve referans standart drneklerin kiitle spektrumlarmm karsilagtirilmasiyla belirlendi.
Elde edilen sonuclara gore S. potentillifolia ve S. nydeggeri bitki ugucu yaginda sirasiyla % 31,25 ve
% 29,97 orannda a-pinen major bilesen olarak tespit edildi. Ayrica bu ¢alsmada her iki bitkininde
amino asit ve fenolik bilesik igerigi arastirihmstir. Tespit ve miktar tayini i¢in son derece hassas ve
saglam bir cihaz olan UPLC-ESI-MS/MS (Waters Corporation, Milford, MA USA) kullanilmustir.
Bitkilerinden ekstrakte edilen 20 adet amino asit bilesigi tanimlanmis ve miktar tayinleri yapilmistir.
Ayrica her iki Salvia tiiriiniinde Onemli miktarda fenolk madde igerdigi tespit edimistir. S.
potentillifolia ve S. nydeggeri bitkilerinde sirasiyla major bilesen olarak 3582.78 mg/kg ve 2457.70
mg/kg Kafeik asit tespit edimistir. Sonuglar, her iki Salvia tiiriiniinde ugucu yag, fenolik bilesikler ve
serbest amino asitler bakimmdan zengin, kolay elde edilebilen dogal bir antioksidant kaynagi
oldugunu, buna ilaveten gida ve ila¢ endistrisinde katki maddesi olarak kullanilabilirligini
gostermektedir.
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KINOLON ANTIBIiYOTIKLERININ UPLC-ESI-MS/MS ILE
BALLARDA TESPITINE YONELIK ANALITIK YONTEM
GELISTIRILMESI

fsmail Emir AKYILDIZ, Ece KOK YETIMOGLU

Kimya Boliimii, Fen-Edebiyat Fakiiltesi, Marmara Universitesi, 34722, Kadikdy, Istanbul, Tiirkiye

Kinolonlar, heterosiklik aromatik organik bilesikler olup sentetik olarak iiretilebilen antibakteriyel
etkili yapilardr. Kinolon molekiiline florun eklenmesi ile sentezlenen florokinolonlar, ilacm
aktivitesini ve farmakokinetik Ozelliklerini gelistirmektedir[1]. Hayvanlara bilingsiz ilag verilmesi ile
gida maddelerinde kalntilar olugsmaktadir[2,3]. Kontrolsiiz uygulamalara maruz kalan hayvanlardan
elde edilen besinlerdeki antibiyotik kalntilari, tiiketim sonrasmda alerjik reaksiyonlara yol acabildigi
gibi antibiyotik direncinin artmasi gibi durumlara da sebep olmaktadir[4]. Farmakoloji, veterinerlik,
tarm ve gida endistrisi alanlarmda antibiyotik kalnti seviyelerinin belirlenmesi igin ELISA, Gaz
Kromatografi, HPLC-UV-Floresans yontemleri gelistiriimis olup, son birkag yilda LC-MS/MS
teknolojileri daha hassas, 6zgul ve tekrarlanabilir sonuglar vermesi sebebi ile tercih edilmektedir[5].

Geligtirilmig yontem ile UPLC-ESI-MS/MS sistemi kullamilarak ¢ok daha hizh, kisa siireli bir analiz
yontemi, yiksek tekrarlanabilirlik ve ¢ok disik LOQ degerlerinde gergeklestirimis olup, numune
hazirlk stirecleri minimize edilmigtir. Ballarda Siklikla karsilasilan Siprofloksasin ve Enrofloksasine
ilave 14 farkli florokinolon tiiriiniin de goriintilenmesi yapilarak 16 parametreden olusan
multifonksiyonel bir kalinti tarama metodu gelistirimistir.
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SPEKTROFORTOMETRIK BELIRLENMESI
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Son yillarda, gida ve alkolsiiz igeceklere ¢cokca eklenerek cazip hale getiren, Ponceau 4R (E124) gibi
gida katki maddelerinin tayini i¢in analitik yontem arastrmalarma yonelik ¢abalar sarf edilmektedir
[1]. Gida Tarm Orgiitii (FAO) ve Diinya Saglk Orgiitii (WHO) tavsiyelerine gére Ponceau 4R igin
gunlik ahm miktar: degeri 0- 0.4 mg kg™ aralignda olmahdr [2].

Bu cahsmada, Alkolsiiz icecek ve bazi gida Orneklerinde sentetik renklendirici olarak kullanilan
Ponceau 4R spektrofotometrik belirlenmesi icin basit ve hizh ultrasonik destekli ekstraskisyon
yontemi  gelistirilmigtir. Ekstraskisyon basamagma etki edebilecek deneysel degiskenler (pH,
surfaktan derigimi, tuz etkisi, ultrasonik zaman, ekstrakisyon sicakhgi, ¢dziicii tiirii, santrifiij zamani
ve hizi detayh bir sekilde optimize edilmistir. Calsmada absorbans Olgimleri 510 nm de
gergeklestirildi. Optimum kosularda elde edilen analitik 6zelikler sirasiyla soyleydi; Calisma arahgi 2-
250 pg L', segme smirt 0.5 pg L™, geri kazanm 94-101%, bagil standart sapma 2.8% ve 6n-
deristirme faktorii 70 idi. Onerilen yontemin dogruluk ve kesinlik ¢ahsmasi yapildiktan sonra, yontem
segilen 6rneklere standart ekleme yontemi ile ponceau 4R ’nin belirlenmesi i¢in uygulanmustir.
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PAKETLENMIS RECEL VE BAL ONEKLERINDE 5
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5-Hidroksimetitfurfural ~ (5-HMF), karbohidrattan zengin yiyecekler sitildigmda  sekerlerin
bozunmasiyla olusan heterosiklik aldehitlerden biridir [1]. 5-HMF'nin icerigi, bal, biskiivi, regel,
bebek siitili, kahve, bira ve elma suyu gibi ¢esitli gida orneklerinde bulunabilir [2]. Baln 1s1l iglemi,
mikrobiyal yiikii azaltmak veya baln kristallesme egilimini degistirmek icin yapilr. Bu nedenle, 5-
HMF, yalnizca balta degil, karbonhidrat igeren gidalarm asm1 isitma veya yetersiz saklama
kosullarmm neden oldugu kalite bozulmasmm bir gostergesi olarak yaygmn olarak bilinmektedir [3].
Bu nedenle, bal ve recel drneklerinde 5-HMF tayini igin basit, se¢ici ve ucuz bir yontem gelistirmeye
ihtiyag duyulmaktadir.

Bu arastrma, 5-HMF tayini i¢in ultrasonik destekli surfaktanlarm kullamldigi 6nderistirme ve ayrmma
yontemi gelistirildi. Yontem, pH 5.5’de 5-HMF, hidrozonyumdiklorit ve floresein arasmda olusan
kompleksin Tergitol yardimiyla surfaktan faza cekilerek onderistirlmesi ve ardndan 480 nm de
absorbans Ol¢limleri dayanir. Ekstraksiyonu etkileyebilecek deneysel degiskenler (pH, reaktif
derisimler, ultrasonik zaman, sicaklk ve girisimci iyon) ayrmtih olarak optimize edildi. Optimum
kosullarda, ¢alisma aralg (0.7-400 pg L™), segme smir1 (0.3 pg L), bagil standart sapma (3.7%),
geri kazanim (89-107.7%), iyilestirme faktorii (65) ve ekstraksiyon zamani (25 min) belirlenmistir.
Sertifikali referans materyal olmadig1 icin Onerilen yontemin gecerliligi giin i¢i ve gilinler arasi
cahsmalar ve geri kazamm deneyleri ile test edilmisti. Son olarak yontem bazi bal ve recel
orneklerinde 5-HMF tayinine uygulanmustir.
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Cwva, en zararh kirleticilerden biridir ve Diinya Saghk Orgiitii (WHO) onu halk sagh@
acismdan en zararh ik on kimyasal maddesi arasma oldugunu belirtmistir [1]. Toksisitesi
nedeniyle, civa tayini icin hassas, segici ve gilivenilir analitik teknikler gelistirmeye olan ilgi
her zaman popiilerligini korumaktadir.

Bu arastrmada, spektrofotometri ile balk Orneklerinde toplam civanin spesifik tayini i¢in
basit, ¢evre dostu ve ucuz bir ultrasonikk yardmh ekstraksiyon yontemi anlatimustr. Bu
ekstraksiyon prosediirii selektif olarak yumusak asit-yumusak bazn etkilesimi ile pH 5.0'de
Hg?* iyonlarmm varbgnda tiyofen-2,5-dikarboksilik asit (2,5-TDCA, H,TCA) ile Hg*
iyonlarmmn dengeli bir selat olusumuna dayanr. Ve daha sonra bu selat kompleksi, sodyum
dodesil siilfat (SDS) varhginda surfaktanca zengin faza (polioksietilen-izobitan monolaurat,
Tween 20) cekilmisti. Optimizasyon i¢in, numune ¢Ozeltisinin pH'sy, ekstraksiyon sicakhgy,
ultrasonik  siiresi, ligand miktar, numune hacmi ve girisimleri gibi ekstraksiyonu etkileyen
cesith faktorler incelenmistir. Optimize edimis kosullar altmda, Onerilen yontem yiiksek
duyarllk (segme smr: 027 pg L), yiksek on-deristrme faktor (100) ve iyi
tekrarlanabilirk (50 pg L' konsantrasyonunda % 2.4'ik bagl standart sapma) elde
edilmigtir. Kalibrasyon egrisi 1.0-700 pg L' aralignda dogrusaldi ve korelasyon katsaysi
0.9948 idi. Onerilen yontemin gecerliligi, sertifikal referans materyallerin (SRM'ler) analizi
ille degerlendirildi. SRM'ler ve Ornekler icin geri kazammlar % 96.2-103.7 arahgnda idi
KMnO; il asidik ortamda oOn oksidasyon isleminden sonra Onerilen yontem, balk
orneklerinde toplam Hgnin belirlenmesine uygulanmistir.
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CIKOLATA ORNEKLERINDE ESER KOBALT VE NiKEL’IN UA-CPE
YONTEMI ILE EKSTRAKSIYONU, ZENGINLESTIRILMESI VE
SPEKTROFOTOMETRIK TAYINI

Nuket Kartal Temel, Kadriye Sertakan, Ramazan Gurkan

Kimya Bolimii, Fen Fakiltesi, Cumhuriyet Universitesi, 58140, Sivas, Tirkiye

Kobalt ve nikel diger metaller gbi diisik miktarlarda canllar i¢in elzem iken, yiiksek
miktarlarda toksik etkiye sahiptir. Nikel, mikroorganizmalar, hayvanlar ve bitkiler icin
onemli bir iz elementtir. Nikel ayrica Onemli metabolik tepkimelere katilan bir dizi enzimde
bir bilesen olarak tanmlanmustr [1]. Bu arada, nikel toksik ve dogada bol bulunan bir
elementtir. Asm miktarlarda nikelin insanlarda yarattigi en biiyik etki allerjidir. Kobalt ise
B12 vitammi bagmh enzimlerde Onemli yardimci birr kofaktdr oldugundan msanlar icin
gereklidir [2,3] ve baz enzimler i¢in vazgecilmez bir bilesendir [4]. Yiksek dieylerde
kobalta maruz kalma, deri ilthaplanmasma, akciger ve kalp rahatsizlklarma neden olabilir.
Guda ve icme suyu, kobalt ve nikele maruz kalmanmn en biiyik kaynaklaridr. Bu nedenle,
gda Omeklerinde eser miktarlarda kobalt ve nikeln izlenmesi ve tespiti ¢ok Onemlidir.
Onerilen bu yontemle, gida orneklerinde eser miktarda bulunan kobalt ve nikelin tayini icin
duyarlh bir yontem gelistirilmistr. Yontem, zayif asidik pH’da, kolbalt ve nikelin
hidroksinaftol blue ve CTAB varhginda, kompleks olusturmasma ve bu kompleksin
surfaktanca zengin faza c¢ekilme sonrasy, uygun bir seyeltici ajanla 531 nm’de kobalt ve
nikeln spektrofotometrik taymme dayanwr. Bu ¢ahsmada pH, tampon ¢ozelti miktar, boya ve
surfaktant derigimi, diger ekstraksiyon kosullar1 gbi kompleks olusumu ve ekstraksiyon
verimini  etkileyen parametrelerin  optimizasyonu  gergeklestirimistir.  Optimal ~ kosullarda
olusturulan kalibrasyon verilerine dayanarak gelistiriimis analitik yontem sertifikali referans
materyalle gecerli kilmacak ve sonra ¢ikolata Orneklerine analitik uygulanabilirligi test
edilecektir.
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CIKOLATA NUMUNELERINE EMULSIYON KIRINIMI YONTEMI
UYGULANARAK Ca, Mg, Cu ve Fe ELEMENTLERININ ALEVLI
ATOMIK ABSORPSIYON SPEKTROMETRESI ile TAYINI

Nukte Topraksever, Dilek Bakwrcioglu, Yasemin Bakircioglu Kurtulus
Kimya Bolimii, Fen Fakiiltesi, Trakya Universitesi, Edirne, Tiirkiye

Cikolata Theobroma kakao cekirdeklerinden elde edilen bir Grindir. Kakao ¢ekirdegi (Theobroma
cacao L.), tim diinyada yaygm olarak tiiketilen kakao tozu, ¢ikolata ve diger kakao tiirevi tirlinlerin
tretiminde kullanilir. Kakao tohumlarmm, insan saghgi tizerinde olumlu etkisi ve biyoaktif madde
kaynagi acismdan zengin oldugu bilinmektedir. Fitokimyasallarm karakteristik bilesimi ve yiiksek
konsantrasyonlarmdan dolayi, ham kakao g¢ekirdekleri ¢ok giiglii bir antioksidan aktivitesine sahiptir.
Kakao ¢ekirdeklerindeki en 6nemli antioksidanlar polifenollerdir. Fenolik bilesikler, polisakkaritler,
proteinler, diger polifenoller ve Maillard reaksiyon {irlinleri ile etkilesimlerinden otiirti kakao
¢ekirdeklerinin ve bunlarm islenmesiyle elde edilen iriinlerin ozelliklerinin - sekillendirilmesinde
onemli bir rol oynamaktadr. Kakao g¢ekirdeklerinde bulunan yiiksek antioksidan konsantrasyonlar,
birgok hastaligm Onlenmesinde dnemli bir role sahiptir [1].

Kakao cekirdeklerini cikolata veya kakao haline getirmek icin taneler fermente olur, kurutulur,
kavrulur ve bir likér haline gelene kadar ogiitiiliir. Cikolata, siyah, beyaz ve siithi olmak iizere
smiflandmilabilir. Siyah c¢ikolata, kakao likorii, kakao yagi seker ve vanilyayr karistirarak yapilr.
Siithi ¢ikolatada benzer islemler kullanilarak yapilir fakat ekstradan siit ilave edilir. Beyaz ¢ikolata,
kakao likorii igermez sadece kakao yagy, siit ve seker igerir.

Cikolata her vastan msan tarafindan tim diinyada tiketilen bir urindir ve bircok temel
element ile birlkte toksit elementler de icerebilen zengin bir kaynaktwr. Eser elementlerin
dogru bir sekilde tayini zor bir islemdir ve element iceriginin tam olarak belirlenebilmesi icin
kesin yontemlere ihtiyac vardm|[2].

Klasik  yOntemlerde  (mikrodalga  ¢Oziniirlestirme, yas  yakma) numunenin  iyi
cOzunirlestiriimesi  icin  genellikle asit, asit karisimlart ve peroksit ilave edilir. Bu
yontemlerin timii ekstra admlar gerektirmekte ve bu da numune kontaminasyonuna neden
olmaktadr. Siirfaktanlar ile emiilsifikasyon, vyonteminde kontaminasyon diger yontemlere
gore daha disik ve hizh bir yontemdir. Ayrica, bu ydntem, numunenin viskozitesini ve
organik icerigini azaltarak, c¢ikolata numunelerindeki elementlerin, atomik absorpsiyon
spektrometresi (AAS) ile analizi swrasmnda sistemin homojenligini ve stabilitesini korur. Bu
calsmada, c¢ikolata numunelernin spektroskopik yOntemlerle tayin edilebimesi i¢cin
emilsiyon  krmmu  yontemi  uyeulanmustr.  Oncelikle emiilsiyon  kwrmmu  prosediirii
optimizasyon cahsmalar1 gerceklestirilmistir.
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ITHAL VE YERLI PIRINCLERDE ICP-OES ILE AGIR METAL
TAYINi

Ozcan Yalcmnkaya, Zafer Kiiciikkafa, Ahmet Furkan Kayig

Kimya Boliimii, Fen Fakiiltesi, Gazi Universitesi, 06500, Ankara, Tiirkiye

Celtik, su i¢inde ¢imlenebilen ve kokleri suda ¢oziinmiis oksijenden yararlanabilen tek tahil cinsidir.
Celtigin Tirkiye tarmu bakimmdan 6nemli bir yonii de, tuzlu ve alkali arazilerde yetistirilmesi ve
hatta bu tip arazilerin slahinda etkili olmasidir. Ayrica ¢eltik besin kaynagi olarak tahillar icinde
bugdaydan sonra en Onemli kiiltiir bitkisidir. Diinya’da yasayan insanlarm yaridan fazlasmm ana
besinidir. Ulkemiz sahip oldugu ekolojik dzellikler nedeniyle geltik iiretiminde biiyiik bir potansiyele
sahiptir. Ancak, bu imkanlara ragmen, iiretim yeterli diizeye ulasamamistir. Bu nedenle iilkemizin
piring ihtiyact ithalatla karsilanmaktadir. Son yillardaki hizh kentlesme ve sosyoekonomik degisimler
karsisinda, kisi basi piring tliketiminin artmasi da beklenmelidir [1]. Bu ¢ahgsmada yurt dismdan
getirtilen, treticiden alman ve marketlerden satm almarak elde edilen yerli ve ithal piringler
icerisindeki agr metal ve mineral igerikleri belirlenmigtir[2,3]. Mikro dalga ¢Ozme sistemi ile
¢Ozlniirlestirilen numuneler asit uzaklastirimas: yapildiktan sonra deiyonize saf su ile 10 mL’ye
tamamlanarak ICP-OES cihaz ile analiz edimistir. Kullanlan yontemin dogrulugu ti¢ farkh standart
referans madde (GBW 10010 Rice, GBW 17 10011 Wheat flour, IRMM-804 Rice Flour) ile de
kontrol edilmistir.

Bazi piring tiirlerinde elde edilen agr metal icerikleri Tablo 1.’de verimistir.

Tablo 1. ithal ve yerli pirinclerde elementlerin nicel tayini

Elementler Ithal 1 Ithal 2 Ithal 3 Yerli 1 Yerli2 | Yerli 3
Al (pgrkg) 6,2+0,2 | 6,3+0,2 6,8+t0,3 | 6,3+04 | 6,9+0,3 | 7,3+0,4
As (pg/kg) 56+4 58+3 61+4 43+4 31+2 53+4
Cd (pg/kg) 33+2 73+4 8015 6+1 11+1 1442
Co (pg/kg) 8716 8015 785 8445 7414 8515
Cr (ug/kg) 380+10 | 383+10 33549 570+30 | 590430 | 520+30
Cu (ug/kg) 730£30 [ 775+40 76635 | 780+30 [ 810+30 | 750+30
Fe (mg/kg) 6,7+0,2 | 7,1+0,3 47+02 | 50+0,2 | 4,8+0,3 | 5,5+0,2
Mn (mg/kg) 85+0,3 | 8,2+0,3 83+04 | 76+x04 | 7,1+04 | 8,8+05
Ni (ug/kg) 29+4 85+5 59+3 26+2 24+2 33+2
Pb (ug/kg) 23103 | 2,4+0,3 24+04 | 21+02 [ 2,202 | 2,6+0,2
Zn (mg/kg) 12,3104 | 12,2+0,5 12,0+05 | 10,7+0,3 | 8,7+0,3 | 12,1+0,4
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DUYARLI Hg(I) ANALIZI ICIN NINHIDRIN KATKILI POLIMER
SENTEZI

Ozge Demir', Halil ibrahim Ulusoy', Selguk Simsek®

'Cumhuriyet Universites__i, Eczacilik Fakiiltesi, Analitik Kimya Anabilim Dali, Sivas
?Cumhuriyet Universitesi, Fen Fakiiltesi, Kimya Bolimi, Sivas

Civa eski caglardan beri bilinen en toksik metallerden biridir. Oda kosullarmda sivi fazda olusu
sayesinde diisiik sicaklklarda bile civa buhar1 ortama yayilabilmekte ve toksik oOzellik gostere
bilmektedir. Gunluk hayatta en sk karsimiza ¢ikacagi alanlar olan termometreler ve civa buharh
lambalarm kullanmu her gecen giin azalmaktadr. Insanlar civaya daha cok endiistriyel kaynakh
faaliyetlerden ve bu kirlenmeye maruz kalan gida maddeleri vasitasiyla maruz kalrlar[1,2]. En yaygmn
bulunan inorganik civa tiirleri Hg(I) ve Hg(Il) iken, organik civa tiirleri olan etil ve metil civanin
toksititesi ¢ok daha fazladwr. Canh organizmalara olan son derece zararh etkileri nedeniyle pek ¢ok
farkh Ornek tipinde civa analizi iizerine her giin yeni ¢ahsmalar yapilmakta ve yeni yontemler
gelistirilmektedir [3].

Onerilen bu ¢alisma kapsammda, inorganik civa tiirlerinden Hg(I) in segici bir sekilde analizi yapmak
lizere zenginlestirme sonrasi spektroskopik temelli yeni bir tayin yontemi gelistirilmistir. Y ontemin
ik basamagmda Hg(l) tiirleri i¢cin secici bir kat1 faz destek maddesi sentezlenmis ikinci basamagmda
ise spektrofotometrik tayin yontemi gelistirilmistir. Kat1 faz destek maddesi normalde Hg(I) tiirleri
icin inert olup herhangi bir baglama o6zelligi olmayan bir hidrojelin, poliakril amit(PAA), yapismmn
ninhidrin ile modifikasyonu sonucu elde edilen PAA-Ninhidrin’dir. Sentez islemi srasmnda yapilan
modifikasyon ile Hg(I) iyonu i¢in segici bir kat1 faz destek maddesi elde edilmis ve bu maddenin
karakterizasyonu yapimistir. Zenginlestirme sonrasi, pH’s1 3.0 tamponlamis ortamda ve 503 nm de
yapilan Olglimlerde 50-500 ppb arahgmda dogrusal sinyaller elde edilmis ve 15 tekrarh reaktif bosu
ile yapilan dlclimlerde yontemin tayin smir1 Hg(I) tiirleri i¢in 15.5 ppb olarak hesaplanmistir. Y 6ntem
Hg(Il) ve Hg(l) tiirleri farkh miktarlarda igeren model cozeltilere uygulanmis, ve kantitatif geri
kazanimlar elde edilmistir.
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SEBZE VE KURUYEMIS ORNEKLERINDE Mn VE Cd’NiN
ONDERISTIRLMESI VE BELIRLENMELERI iCIN FAAS ILE
BIRLESTIRILMIiS CEVRE DOSTU MIKROEKSTRAKSIYON

PROSEDURU

Ramazan Gurkan, Ulas Orhan, Mehmet Tetik, Nail Altunay

Kimya Bolimii, Fen Fakiltesi, Cumhuriyet Universitesi, 58800, Sivas, Tirkiye

Toksik (Cd) ve esansiyel elementler (Mn) genellikle sucul ortam, gida ve atmosfer gibi farkh
ortamlarda bulunur. Besin znciri boyunca biyoakiimillasyona maruz kalrlar [1]. Bdylece,
toksik ve eser elementlerin insan saghgma etkisi besin arastrmalarmda artan ilgisini her
zaman korumaktadir.

Bu arastrma makalesinde, oda sicakhgmda iyonik swvi (RTIL) 1-butil-3-metilimidazolyum
Klorir, [C4mim] [CI] nin uygulanmasma dayanan g¢evre dostu bir vorteks yardmm dispersif
sivi-stvi mikro-ekstraksiyon (VA-DLLME) ardindan alev atomik absorpsiyon spektrometresi
(FAAS) ile sebze ve kuruyemis Orneklerinde eser diizeyde Mn ve Cd'min taymni i¢in yeni bir
analitk yontem Onerilmistr. Mn (II) ve Cd (II) iyonlar, pH 4.0'de [Csmim] [CI] iceren
metanol varh@nda 1,3-dihidroksibenzen (Resorsinol) ile kompleks hale getirildi ve daha
sonra bir vorteks karistiricist kullandarak oda sicakhginda IL ile ekstre edildi pH, IL miktari,
ligand1 miktari, ekstraksiyon c¢oziclisiinin miktary, dispersif solventin hacmi, vorteks siiresi
ve hiz, iyonkk kuvvet, numune hacmi gibi mikroekstraksiyonun performansm etkileyen
Oonemli parametreler tek degiskenli analizle incelendi ve optimize edildi Optimize edilmis
kogsullarda, Mn ve Cd i¢in se¢me smrlart (3Sp/m) ve duyarhlk iyilestirme faktorleri,
srastyla, 0.15 pg L%, 0.25 pg LY, 150 ve 110 olarak saptandi Dogruluk ve kesinlik standart
referans materyallerin (SRM'lerin) analizi ile kontrol edildi. Son olarak, yontem asit ile
sindirilmis 6rneklerde Mn ve Cd tayininde basarih bir sekilde uygulandi.
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ULTRASOUND ASSISTED DEEP EUTECTIC SOLVENT BASED ON
DISPERSIVE LIQUID LIQUID MICROEXTRACTION OF ARSENIC
SPECIATION IN WATER AND FOOD SAMPLES BY
ELECTROTHERMAL ATOMIC ABSORPTION SPECTROMETRY

Rizwan Ali Zounr **, Mustafa Tuzen'
! Faculty of Science and Arts, Chemistry Department, Gaziosmanpasa University, Tokat,
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Pakistan.

Arsenic compounds are known carcinogenic and poisonous for environmental and human
health [1]. Arsenic is found two different oxidation state as As(Ill) 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(l1l) and As(V) was
presented.  Ultrasonic  assisted-deep eutectic solvent (DES) dispersive liquid liquid
microextraction was used for present study. The extraction of As(lll) 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(lll). 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(lll) 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 ™', 33
ngL™" 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
(1) and As(V) in water samples collected from Tokat, Turkey. It was also applied to food
and environmental samples for total arsenic determination.

References

[1] AN. Anthemidis, E.K. Martavaltzoglou, Anal. Chim. Acta 573-574 (2006) 413-418.

[2] Y. Zhang, W. Wang, L. Lia, Y. Huang, J. Cao, Talanta 80 (2010) 1907-1912.
Acknowledge ments

Rizwan Ali Zounr is grateful to the TUBITAK (Scientific and Technological Research
Council of Turkey) for being awarded Research Fellowship Program of 2216 and providing
financial support.

72



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

P29

CAY OLARAK KULLANILAN PUNICA GRANATUM CICEKLERININ

FENOLIK BILESENLERININ ve ANTIOKSIDAN KAPASITESININ
BELIRLENMESI
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Son yillarda yapilan bircok arastrma, tibbi ve aromatik bitkilerin ¢ay olarak kullanimmin bazi
hastaliklardan korunmak i¢in ne kadar Snemli oldugunu ortaya koymustur. Bitkisel ¢caylarm saghk
iizerindeki olumlu etkilerinin nedeni olarak sahip olduklar1 fenolik bilesenlerden kaynaklanan yiiksek
antioksidan aktivite oldugu kabul ediimektedir [1].

Fenolik bilegikler, bitkilerin dogal olarak sahip oldugu ikincil metabolitlerdir [1-2] ve gosterdikleri
yiiksek antioksidan aktivite ile ¢evresel faktorler, giinesten gelen UV radyasyonlar veya viicutta
normal olarak olusan serbest radikalleri stabilize ederek, neden olduklart DNA hasar/mutasyonu ile
gelisen kanser, kalp rahatsizliklari, erken yaglanma gibi muhtemel olumsuz etkilerini ortadan kaldirir
[3]. Bu nedenle bitkilerin fenolik bilesenlerinin ve antioksidan aktivitelerinin belirlenmesi, saghk
Uzerinde ki etkilerini anlamak agismdan 6nemlidir [4].

Polifenollerce zengin bir meyve olan Punica granatum (Nar), zorlu sartlara karsi direngli olmasi
sayesinde Akdeniz’de, tropikal ve subtropikal bolgelerde yogun olarak kiiltiirii yapilan bir bitkidir.
Turkiye, Iran, Hindistan ve Cin’in ardmca dérdiincii biiyiik {ireticidir ve narm bir numarah ihracatgist
konumundadr. Kabuk, c¢ekirdek gibi farkh kisimlarmm sahip oldugu antioksidan, antibakteriyel,
antifungal, antitimor ve antillser gibi aktiviteler nedeniyle nar, arastrmacilar i¢in 6nemini ve
cekiciligini hicbir zaman kaybetmemistir [5].

Bu ¢alismada, Gokova-Mugla, Tiirkiye’den toplanan Punica granatum cigeklerinin fenolik bilesenleri
UPLC-ESI-MS/MS (Waters Acquity UPLC ve Waters Xevo TQ-S Triple Quadrupole sirah kiitle
spektrometresi-Waters Corporation, Milford, MA, USA) cihazi kullamilarak belirlenmis ve
antioksidan aktivitesi 3 farkh yontem kullanilarak tayin edilmistir. Analiz sonucunda ¢igeklerin major
fenolik bilesenlerinin 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) oldugu tespit edilmistir.
Calsma sonucunda ortaya ¢ikan antioksidan aktivite verileri ve zengin fenolik bilesik i¢erigi Punica
granatum g¢iceklerinin bitkisel ¢ay olarak kullanlmasmmn viicutta meydana gelen serbest radikallerin
zararh etkilerinin en aza indirilmesi veya onlenmesine katki saglayabilecegini ortaya koymustur.
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RHEUM RIBES L. BITKISININ FARKLI KISIMLARININ

ANTIOKSIDAN VE ANTI-UREAZ AKTIVITELERININ
INCELENMESI

Turgut Taskm

Farmakognozi Anabilim Dah, Eczacilk Fakiltesi, Marmara Universitesi, 34668, Istanbul,
TURKIYE

Rheum ribes L. (Iskm) Polygonaceae familyasmdan ¢ok yillik otsu bir bitki olup Iran-Turan
bolge bitkisidir. Iskm, kayalk ve c¢akil yamaglarda yetisir. Boylart 40 c¢cm ’ye kadar
uzayabilir. Ayrica alt kisimlarmda yere yapisik ve yere paralel olan yapraklart varken,
bunlarm ortasmda ¢ubuk seklinde uzayan ve yapraksiz govde bulunmaktadw. Bitkinin yaprak
ve gOvdesinin  mideyi kuwvetlendirdigi, kusmayir Onledigi ve kabiz etki gOsterdigi
bilinmektedir. Bitkinin yeni ¢iknus gen¢ strginleri yenildigi gibi toprak altmda kalan kok
kismui da c¢ikarildiktan sonra iyice yikanr ve kaynatiarak siiziildiikten sonra ¢ay olarak igilir.
Sabahlar1 a¢ karnma igilen 1skm ¢ayr yikksek olan sekerin dismesini ve dengelenmesini
sagladizi bilinmektedir. Mide ve bagrsak gazlarmi giderir. Sariikk ve c¢ocuk havalesi
durumlarinda da kullanilir [1].

Bu c¢absmann amaci, Rheum ribes L. bitkisinin yaprak, cicek ve kokinden Soxhlet,
maserasyon ve ultrasonik banyo tiketme yoOntemleri kullanlarak elde edilen metanol
ekstrelerinin antioksidan aktivitelerini, DPPH serbest radikal stpurict aktivite, ABTS katyon
radikali giderme aktivite, demir (I1I) iyonu indirgeme antioksidan gict yontemleri ile
karsilastrmall olarak degerlendirmektir. Ayrica bitkinin farkh kisimlarmdan elde edilen
ekstrelerin icerdigi toplam fenolk madde miktarmi ve anti-Ureaz aktivitelerini tespit ederek
ekstrelerin igerdigi fenolik bilesikler ile aktiviteler arasmdaki iliskiyi saptamaktir.
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SPEKTROFLUOROMETRININ GIDA ANALIZLERINDE KULLANIMI

Vasfiye Hazal Ozyurt, Semih Otles

Gida Miihendisligi Boliimii, Ege Universitesi, 35100, Bornova, Izmir

Belirli bir sk kaynagndan ¢ikan ultraviyole ve goriiniir bolge ismlary, ¢ozelti igindeki kimyasal
bilesenler tarafindan absorbe edilerek, daha uzun bir dalga boyuna sahip igmlar yaymalari olayma
fotoliiminesans veya floresans denir. Bu &zelligi kullanan enstriimental analiz tekniklerine florometri,
floresanst  Olgen  cihazlara  spektrofluorometre denir.  Bu analiz  metotu ile  UV-VIS
spektrofotometrelerden 10000 kat hassas tayinler gergeklestirilebilmektedir. Bu nedenle son
zamanlarda gida sanayinde ilgi ¢eken bir analiz yontemi olmustur. Ciinkii yapida bulunan floresans
ozellige sahip olan maddenin miktar1 ¢ok az veya floresanshgi ¢cok zayif olsa bile detektdr duyarlihg:
ve 1sm siddeti ayarlanarak floresans ozellik tespit edilebilir. Ayrica tayin edimek istenen maddenin
sondiirme yontemiyle floresans 6zeligi azaltilarak da tespidi miimkiindiir. Bu yontemin avantajlarmm
yani sira dezavantajlar1 da bulunmaktadir. En énemli dezavantaj ise floresans ézelligin pH, sicaklik,
solvent cesidi ve Ornek icerisindeki bazi elementler tarafindan etkilendigi icin bu oOzelliklere dikkat
edilmesi zorunludur. Bu teknikler yiizlerce g¢esit organik ve norganik madde tayini yapilabilmektedir:
aromatik polisiklik hidrokarbonlar, ¢esitli aminoasitler (triptofan, sistein), proteinler, enzimler (-
amilaz vb.), koenzimler, flavonoidler, ¢esitli vitaminler ve tiirevleri (C vitamini, A vitamini vb.) ve
bazi elementler (AI®, Li**, Cd™ vb.) gibi. Bu calismann amaci spektrofluorometrenin gidalarda
kullanimini agiklanmasidir.
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BAHARAT VE AROMATIK BITKi ORNEKLERINDE ESER
ELEMENTLERIN CESITLIi COZUNURLESTIRME TEKNIKLERI iLE
TAYINI
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Bakircioglu, Yasemin Bakircioglu Kurtulus
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Diinya 1lzerinde 1.000.000 civarmda Dbitki tiiri bulunmaktadir. Bunlarm heniiz  yarisi
isimlendirilebilmistir.  Giiniimiizde aromatik bitkiler ve baharatlar birbirleri ile karistrilsa da
aralarmda ciddi fark vardr. Aromatik bitki, yapraklarmdan degisik lezzetler elde edilen ve farkh
iklimlerde yetisebilen nebatlardir. Yapraklari veya cigcekleri taze, kurutulmus, kiyilmis, kirimig,
doviilmiis sekillerde, yemeklerde, caylarda, iceceklerde, soslarda vb. kullanilir. Yemeklere
konulurken pisme sonuna dogru ilave edilirler ¢iinkii pisirme esnasmnda aromasmi kaybedebilirler.
Baharatlar da aromatik bitkiler gibi kullanihirlar. Genel olarak tropikal bolgelerde yetistirilirler.
Baharatlarda aromatik bitkilere nazaran ¢ok daha keskin aromalar oldugu gibi, baharat bitkisinin ¢ok
daha fazlasmdan, yapragmndan, dalndan, kokiinden, govdesinden, yumrusundan, tohumundan,
ciceginden, her seyinden faydalanimaktadir. Baharatlar, aromatik bitkilerin aksine, pisirme siirecinin
basmda kullamlrlar. Hem aromatik bitkiler hem de baharatlar aym zamanda tedavi amagh, boyama
veya kokularmdan faydalanimak iizere farkh sektérlerde kullanimaktadir [1].

Baharatlar genellkle tadn iyilestirilmesi i¢cin yiyeceklere eklenir. Bununla  birlikte,
baharatlarm lezzet arttrmasmm yannda, gida kaynakh mikroorganizmalarla miicadele ve
gda zehirlenmesi, antioksidan fonksiyonu ve antimikrobiyal aktiviteyi azaltma gibi c¢ok
yonlii islevleri vardr. Baharatlarm ayrica genis bir tbbi degere sahip oldugu bilinmektedir
[2]. Aromatik bitki ve baharatlarm besleyici Ozellkleri olmamasma ragmen, yiyeceklerin
tadm ve kokusunu artwwlar. Aromatik bitkiler ve baharatlar antik zamanlardan giiniimiize
kadar kullanlmakla birlikte tim diinyada olduk¢a popilerdir. Son yillar da ise aromatik
bitkiler (medikal otlar) ve baharatlarm incelenmesi artis gdstermisti. Ote yandan, otlar ve
baharatlar pestisitler, mikotoksinler ve metaller gibi baz zararh bilesenleri igerebilir [3].
Bitki kokenli gidalarda hava, su, toprak gibi antropojenik faaliyetlerden gelen ve bitki iginde
birkebilen agr metaller bulunabilir. Dolayisiyla, baharat tiiketimi, potansiyel metal
kontammasyonuna neden olarak insan saghgi i¢cin tehlike olusturur [4].

Bu cahsmada, cesitli baharat ve aromatk bitki numunelerine mikrodalga c¢oziniirlestirme,
yas yakma ve prob uygulamah ekstraksiyon teknikleri uygulanarak Cu, Fe, Mn, Na, Ca
elementleri alevli atomik absorpsiyon spektrometresi ile tayin edimistir.
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SIYANUR TAYINI iCiN POLIMERIK ESASLI OPTiK SENSOR
GELISTIRILMESI
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Kimya Bolimii, Fen-Edebiyat Fakiiltesi Marmara Universitesi, 34722, Kadikdy, Istanbul,
Trkiye

Genel olarak ¢ok tehlikeli ve toksik bir madde olarak gorilen siyaniir, dogada bulunan organik ve
mnorganik tiirlerinin yam swa endiistriyel olarak da tekstil, dericilk, fotografcilk, boya ve ilag
endiistrisi gibi birgok alanda kullanimasmdan dolay1 dogaya yiiksek miktarlarda salmabilmektedir[1].
GUnlimUizde, yuksek tehlikesi ve birgok kullanim alami olan siyaniir i¢in literatiirde potansiyometrik
Olciimler, spektrofluorimetrik ve spektrofotometrik vb. metotlar1 iceren ¢ok sayida analiz yontemi
bulunmaktadir[2-5]. Bu yontemlerde destilasyon, ekstraksiyon gibi 6n islemler gerekli olup, ¢Ozici
vb. gibi ekstra kimyasal madde, diizenek ve zamana ihtiya¢ duyulmaktadir; dolayisiyla her zaman
tekrarlanabilir sonug¢lar almamamaktadir.

Cahgmamizda siyaniir tayininde kullanilmak iizere polimerik membran esash fluoresans sensor
gelistirilmistir. Gelistirilen sensoriin  karakterizasyonu yapildiktan sonra tayin i¢cin gerekli olan pH,
cevap sliresi, kalibrasyon araligi, hassasiyet, tespit smmr1 gibi parametreler sistematik olarak
incelenmistir. Uyarma ve emisyon dalgaboylar1 sirasiyla 376 nm ve 422 nm olarak tespit edilen
sensdr, siyaniir iceren ger¢ek drneklere basartyla uygulanmustir.
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Selenyum esansiyel element olarak bilinmektedir. Az miktarda almmasi saghk agismdan
faydah, ¢ok miktarda alnmasi ise zararh etkiler yapmaktadir. Son yillarda eser elementlerin
ayriimast ve zenginlestirilmesinde magnetik adsorbanlar yaygm olarak kullanlmaktadr [1,2].
Ekstraksiyon igleminden sonra sulu fazdan adsorbam ayrma islemi basit bir nuknatis
kullanilarak yapilabilmektedir. Bu durum zaman agisimdan onemli bir avantaj saglamaktadir.
Bu c¢alismada yeni sentezlenmis ve Kkarakterize edilmis polystyrene-g-polyoleic acid-g-
polyethylene glycol graft copolymeri manyetik hale getirildi. Selenyum iyonlarmi aymrmak
icn kati faz mikro ekstraksiyonu yonteminde magnetik polimer adsorban olarak kullanildi
Ayrma isleminde neodmiyum magnet kullamildi Cesitli analitiksel parametreler pH,
adsorban miktar,, karistrma siiresi, Oornek hacmi gbi optimize edildi Selenyum iyonlarmm
geri kazanm lizerine bazi katyon ve anyonlarm matriks etkileri incelendi. Adsorban iizerinde
tutulan selenyum iyonlar1 2 mL 0.5 mol L™* HCI ile elile edildi. Adsorbann tayin kapasitesini
bulmak icin batch (calkalama) yontemi kullaidi Tayin kapasitesi 11.5 mg g' olarak
hesaplandi. Zenginlestirme faktorii 50 bulindu. Gozlenebilme smmrt (LOD) 6.06 ng L™ ve
kantitatif taym smm1 (LOQ) 20 ng L bulundu. Zengmlestirme isleminden sonra kalibrasyon
egrisi 0.02-2.0 pg L' arabignda linecer bulundu. Bagl standart sapma (% BSS) 3.2 olarak
bulundu. Yontemin dogrulu standart referans maddeler kullamlarak saglandi Optimize edilen
yontem dogal sulara ve bazi icecek maddelerine basartyla uygulandi
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Tarkiye

Propolis; balarilar1 tarafindan gesitl bitkilerin gamlarmdan iiretilen, i¢erisinde flavonoidler, sinnamik
asit ve tlrevleri, steroidler, aminoasitler ile ucucu aldehit ve ketonlar gibi gesitli fenolik maddeleri
barmndiran, antioksidan, antimikrobiyal ve antitumor gibi cesitli biyoaktif Ozellikleri ile karakterize
edilen dogal bir maddedir. Propolisin yapisi itibariyle suda ¢oziinememesi nedeniyle gidalarda
fonksiyonel katki maddesi olarak kullanmm smirhdr. Enkapsiilasyon, suda c¢oéziinemeyen biyoaktif
maddelerin ¢dziinebilir hale getiriimesi amaciyla yaygn olarak kullamlan tekniklerden birisidir. Bu
arastrmada propolis ekstrakti, elektropiiskiirtme yontemi kullanmilarak suda c¢oziinebilir bir polimer
olan polivinil alkol icerisine farkh konsantrasyonlarda (%0; %0,4; % 0.8; %1; %1.2) nano olgekte
enkapsiile edilmistir. Yapilan 6n denemelerle elektropiiskiirtme sartlari optimize edilmistir. Optimum
kosullarda elde edilen propolis yiiklii nanokapsiillerin Zetasizer cihazi kullanilarak dinamik 151k
sacilm teknifiyle boyutu ve zetapotansiyel degerleri belirlenmistir. Nanokapsiillerin zetapotansiyel
degerleri -2,44 ile +3,52 mV arasnda degismis, boyutlar1 ise 104 nm ile 258 nm arasmda
bulunmustur.  Orneklere ait polidispersite  indeks degerlerinin  0,357’nin  altmda  olmas,
nanopartikiillerin  boyut dagihmmm homojen oldugunu gostermisti. Bu cahsmayla propolisin
nanoboyutta enkapsiilasyonu saglanarak biyoyararlihgmm gelistirilip fonksiyonel bir iiriin olarak
kullanilabilecegi anlagimigtir.
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BOYAR MADDE GIDERIMIi ICIN KULLANILMASI
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Su kirliliginin en 6nemli sebeplerinden bir tanesi dzellikle tekstil alaninda siklikla kullamlan organik
boyar maddelerdir [1,2]. Sulardan ve fabrika atik sularindan toksik 6zellik gosteren boyar maddelerin
giderimi i¢in kullanilan pek ¢ok yontem olmasma karsilik adsorpsiyon sahip oldugu avantajlar nedeni
ile siklkla tercih edilmektedir [3]. Bu ¢ahsmada yiiksek yiizey alanma sahip Poly(ethylene glycol
dimethyl methacrylate-n-vinylimidazole)[polEGDMA-VIM)] mikrokiireleri [4] sentezlenmis (Sekil
1), FTIR ve XRD analizleri ile yapisal;, SEM ve TEM analizleri ile morfolojik, TGA-DTA analizleri
ile de termal ozellikleri belirlenmistir. Sentezlenen mikrokireler sulu ¢ozeltilerden anyonik bir boya
olan Brilliant Yellow un giderimi i¢cin adsorbent olarak denenmistir. Adsorbent miktari, sicaklk ve
pH gibi adsorpsiyona etki eden parametreler arastirimus ve en yiiksek adsorpsiyon kapasitesi 45°C
sicaklk, 10 mg adsorbent miktar1 ve pH 9 sartlarmda belirlenmistir. Sicaklik arttikca adsorpsiyonun
artmasi, adsorpsiyon igleminin endotermik karakterini gostermektedir. Adsorpsiyon denge verileri
kullanilarak Langmuir ve Freundlich izotermleri deneysel verilere uygulanmis ve Langmuir izoterm
modelinin Freundlich izoterm modelinden daha uygun oldugu belirlenmistir. Denge verilerine
yalancr-birinci mertebe, yalanci ikinci mertebe ve parcacik i¢i difiizyon kinetik modelleri uygulanmig
ve yalanci ikinci mertebe kinetik modelinin deneysel verileri daha iyi ac¢ikladigi bulunmustur.
Deneysel islemler sonucu elde edilen veriler sentezlenen Poly(ethylene glycol dimethyl methacrylate -
n-vinylimidazole)[poli(EGDMA-VIM)] mikrokirelerinin sulu ¢ozeltilerden boyar madde giderimi
icin potansiyel bir adsorbent oldugunu goéstermistir.

SeKkil 1. Poly(ethylene glycol dime me alat yIimidazoIe)[poIi(EGDMA—VIM)]
mikrokurelerinin  SEM gorintusd.
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ARSENIK(II) TAYINI iCIN POLIMERIK FLUORESANS SENSOR
GELISTIRILMESI
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Arsenik bir yar1 metal olup saghk acisindan kiiresel risk olusturdugu kabul edilen bir elementtir.
Diisiik miktarlarda (10-300 pg/L) arsenife maruz kalmak deride yaralara, sinir sistemi ve dolasim
sistemi bozukluklarma, diyabete, karaciger ve bobrek rahatsizliklart gibi hastalklara neden
olmaktadr. pH’ a ve redoks potansiyeline bagh olarak 4 farkh oksidasyon basamagmda (3-, 0, 3+ ve
5+) bulunabilirken, icme sularmda da ¢ogunlukla arsenat [As(V)] ve arsenit [As(IIl)] formunda
olabilmektedir. Arsenigin 3+ degerlikli hali olan arsenit, hiicreler tarafindan daha faza absorbe
edilebildiginden 5+ degerlikli arsenik igeren arsenat tiirline oranla 60 kat daha zehirlidir. Bu
nedenlerden dolay1 eser miktardaki As (III)’in tayini insan saghgi, kimya ve ¢evre analizleri agismdan
oldukga Gnemlidir [1-4].

Caligmamizda As(II) iyonu icin UV sk altinda sertlestirilmis (3-merkaptopropil) trimetoksisilan
temelli polimerik fluoresans sensor sentezlenmis ve sensoriin karakterizasyonu ATR-FTIR ve SEM
ile yapimistr. Uyarma ve emisyon dalgaboylar1 swrasiyla 375 nm ve 422 nm olarak Ol¢iilmiistiir.
Ayrica tayin i¢cin gerekli olan pH, konstantrasyon arahgi, cevap sliresi, yabanci iyon etkisi gibi
parametreler de ayrmtih bir sekilde incelenmistir. Gelistirilen fluoresans sensoriin As(IIl)’ in sulu
ortamda tayini i¢in kabul edilebilir sonuglar verdigi goriilmiistiir.
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In this study, a micro-solid-phase extraction (WSPE) method is described for DNA using a novel high-
efficient sorbent of MoS,/CNT/polyaniline. The characterization of synthesized MoS,/CNT/polyaniine 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 wvolume. Under the optimal condiions, the rebtive standard
deviation & 22 % a lkvel of 100 pg L™ (for n=10), and the detecton hmit & 80 ug L™ The maximum
pr?corx:entratbn factor was obtained 50, and the sorption capacity of synthesized adsorbent for DNA & 9.16 mg
g-.
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DUYARLI Hg(I) ANALIZI ICIN NINHIDRIN KATKILI POLIMER
SENTEZI

Ozge Demir', Halil ibrahim Ulusoy', Selguk Simsek’

'Cumhuriyet Universites__i, Eczacilik Fakiiltesi, Analitik Kimya Anabilim Dal, Sivas
?Cumhuriyet Universitesi, Fen Fakiiltesi, Kimya Bélimii, Sivas

Civa eski caglardan beri bilinen en toksik metallerden biridir. Oda kosullarmda sivi fazda olusu
sayesinde diisiik sicaklklarda bile civa buhari ortama yayilabilmekte ve toksik Ozellik gostere
bilmektedir. Giinliik hayatta en sk karsimiza ¢ikacagi alanlar olan termometreler ve civa buharh
lambalarm kullanmu her gecen giin azalmaktadr. Insanlar civaya daha cok endiistriyel kaynakh
faaliyetlerden ve bu kirlenmeye maruz kalan gida maddeleri vasitasiyla maruz kalrlar[1,2]. En yaygn
bulunan inorganik civa tiirleri Hg(I) ve Hg(Il) iken, organik civa tiirleri olan etil ve metil civanin
toksititesi ¢ok daha fazladir. Canli organizmalara olan son derece zararh etkileri nedeniyle pek ¢ok
farkh Ornek tipinde civa analizi iizerine her giin yeni ¢ahgmalar yapimakta ve yeni yontemler
gelistirilmektedir [3].

Onerilen bu ¢alisma kapsammda, inorganik civa tiirlerinden Hg(I) in segici bir sekilde analizi yapmak
lizere zenginlestirme sonrasi spektroskopik temelli yeni bir tayin yontemi gelistiriimistir. 'Y Ontemin
ik basamagmda Hg(l) tiirleri i¢cin secici bir kat1 faz destek maddesi sentezlenmis ikinci basamagmda
ise spektrofotometrik tayin yontemi gelistirilmistir. Kati faz destek maddesi normalde Hg(l) trleri
icin inert olup herhangi bir baglama ozelligi olmayan bir hidrojelin, poliakril amit(PAA), yapismmn
ninhidrin ile modifikasyonu sonucu elde edilen PAA-Ninhidrin’dir. Sentez islemi srasmnda yapilan
modifikasyon ile Hg(l) iyonu icin segici bir kati1 faz destek maddesi elde edilmis ve bu maddenin
karakterizasyonu yapimistir. Zenginlestirme sonrasi, pH’s1 3.0 tamponlamis ortamda ve 503 nm de
yapilan Olgclimlerde 50-500 ppb aralignda dogrusal sinyaller elde ediimis ve 15 tekrarh reaktif bosu
ile yapilan Slclimlerde yontemin tayin smir1 Hg(I) tiirleri icin 15.5 ppb olarak hesaplanmistir. Y 6ntem
Hg(Il) ve Hg(l) tiirleri farkh miktarlarda igeren model cozeltilere uygulanmis, ve kantitatif geri
kazanimlar elde edilmistir.

Referanslar
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ALUMINYUM TAYINI ICIN POLIMERIK ESASLI FLUORIMETRIK
SENSOR GELISTIRILMESI

Pelin Atbas, Ece Kok Yetimoglu, Soner Cubuk, M. Vezir Kahraman

Kimya Bolimii, Fen-Edebiyat Fakiiltesi Marmara Universitesi, 34722, Kadikdy, Istanbul,
Tarkiye

Aliminyum elementi, dogada en fazla bulunan {igiinci element olmakla birlikte yer
kabugunun %8’mi olusturmaktadw[1]. Endiistride; boyaciik endiistrisi, uzay ve havacilk
sanayii gibi bircok alanda kullamlan alimnyumun tespit edilebilmesi ve toksisitesi igin
gecmisten  glinlimiize ¢esith cahsmalar  yiriitiilmiistiir.  Yapilan ¢ahsmalarda  aliiminyumun
toksisitesi  tespit edilmis ve Alzheimer hastahg gbi norolojik ve demir eksikliginden
kaynakh anemi gibi hastaliklara neden oldugu gOriilmiistir. Aliiminyum, basta beyin olmak
iizere, kalp kasy, kemik dokusu da dahil olmak iizere tiim viicutta birikkerek msam
zehirlemektedir [2-4]. Aliminyumun tespiti i¢in yapilan cahsmalarda “Graft Frm Atomik
Absorpsiyon Spektroskopisi’, “Spektrofotometri’, “Indiiktif Olarak Eslestirilmis Plazma —
Optk Emisyon Spektrometresi”’, vb. birgok yontem kullamlmistw[5-7]. Bu yontemler her ne
kadar aliminyum tayini i¢in yeterli gozikseler de, zaman alict olmalar, ©6n islem
gerektirmeleri sebebiyle dezavantajlilardir.

Calsmamizda, AI(IIl) iyonlarmm tayini igin tris(3-mercaptopropionate) (3-SH) esash
polimerik bir membran sensér kullamlan spektrofluorimetrik yeni bir yontem gelistiriimis
olup; pH, kalibrasyon arahgi, yabanci iyon etkisi vb. parametreler incelenerek tayin icin en
uygun sartlara karar verilmistir. Ayrica gelistirilen sensér sadece saf su ile rejenere edilerek
en az 120 kez kullanilabilmektedir. AI(III) iyonlar1 varhgmnda 30 saniye altmda tatmin edici
sonuglar veren sensor gergcek Orneklere de basariyla tatbik edimistir.
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5-BROMOSALISILALDEHITMETANSULFONILHIDRAZONUN
MOLEKULER YAPISININ X-ISINI SPEKTROSKOPISi YONTEMIYLE
VE TEORIK HESAPLAMALARLA INCELENMESI
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’Kimya Bolimii, Fen-Edebiyat Fakiiltesi, Istanbul Teknik Universitesi, 34469, Maslak, Istanbul,
Tarkiye

Sulfonamidlere  (R-SO,NH,) farkh gruplarm baglanmasiyla elde edilen sdlfonilhidrazit,
stilfonilhidrazon, siilfoniliire gibi tiirlerin antibiyotik olarak kullammlarmm yam sra antitiimér olarak
kemoterapide, idrar soktiiriicii olarak {iriner sistemde, romatizmal hastalklarm tedavisinde ve
diyabette kullanmm bilinmektedir. ~ Birgok siifonamid tirevi, karbonik anhidraz (CA) enzim
inhibitdri olarak goz tansiyonu (glokom) tedavisinde oldukca etkilidir [1,2].

Bu c¢alsmada, imin (C=N) bagh aromatik siilfonamid bilesigi olan 5-bromosalisilaldehitmetan
stlfonilhidrazonun molekiler yapis1 ve geometrik parametreleri (bag uzunlugu, bag agist ve torsiyon
agis1) X-ism spektroskopisi yontemi ile belirlenmistir. imin (C2=N1) bag uzunlugu 1.276 (7) A, C2-
N2-N1bag agis1 117.6(4)° ve S1-N1-N2-C2 torsiyon ag¢is1 -166.1(4)° olarak bulunmustur. Ayni
zamanda, Gaussian 09 programmda DFT/B3LYP/6311G(d,p) temel seti ile molekiiler yap1 optimize
edilmis, geometrik parametreleri hesaplanmis ve kristal verilerle uyumlu oldugu gézlenmistir.

@ ]
o I @
& ‘ @ < 299
P ‘J <
(a) (b)

Sekil 1. X-1ism1 kirmmu  yontemi ile belirlelen 3D paket gérinimi (a) ve DFT/B3LYP/6311G(d,p)
temel seti kullanilarak elde edilen optimize yapi (b)

Tablo 1. Molekiile ait se¢ilmis kristal veriler

Dalga boyu 0.71073 A

Kristal boyutu 0.100 x 0.100 x 0.300 mm

Kristal sistemi monoklinik

Uzay grubu P 2l/c

Birim hiicre boyutu a=22.444(3) A o =90°
b =5.8589(8) A B =95.776(4)°
¢ = 8.5426(11) A y =90°
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DISPERSIF SIVI-SIVI MiIKROEKSTRAKSIYON YONTEMI iLE AGIR
METAL TAYINI
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Giinlimiizde cevre kirliligi ile aym dogrultuda ilerleyen gida kaynaklarmdaki kirlenme insan saghgmi
onemli dlgide etkilemektedir. Kadmiyum da, gidalarda kirlilige sebep olan ve ciddi saglk sorunlari
olusturabilen agr metallerdendir. Sigara dumani, plastik katki maddeleri, rafine edilmis yiyecek
maddeleri, su borulari,, komiir, ¢ay, kahve, kabuklu deniz triinleri ve giibreler 6nemli kadmiyum ve
kadmiyum bilesikleri kaynaklarmdandr. Aym zamanda gida {irlinlerinde mnorganik tuzlar1 halinde de
bulunabilir[1].

Cesitli ortamlarda bulunan eser elementlerin analizlerinin yapilabilmesi, analiz yontemine bagh olarak
yeterli sinyalin almabilmesi ve eser elementlerin konsantrasyonlarmm belli bir diizeyin {izerinde
olmastyla miimkiindiir. Eser metallerin modern spektroskopik cihazlarla dogrudan tayini genelde
zordur. Bu smirlamalar sadece diisiik duyarliliktan degil, aym1 zamanda analitin i¢inde bulundugu
matris etkisi ile de alakaldir. Bu nedenle, eser metallerin 6ncelikle matris ortammdan ayrilmasi ve
zenginlestirilmesine ihtiya¢ duyulmaktadir.

Son yillarda iizerinde c¢alsilan dispersif swvi-sivi  mikroekstraksiyon yontemi yeni bir 6n
zenginlestirme tiiriidiir. Bu teknikte, ekstraksiyon ve dagitici ¢oziiclisiinden meydana gelen bir karigim
hizli bir gekilde sulu ¢ozeltiye ilave edilmekte ve organik ¢oziicii damlaciklarmi igeren bulutlu bir
yapt meydana gelmektedir. Organik ¢oziicii ile sulu faz arasinda genis temas alanmm olusturulmasi
ekstraksiyon verimini artrmaktadwr. Bu teknik, diger ekstraksiyon teknikleriyle karsilastirildignda
basitlik, hizhlk ve diisik hacimde organik ¢oziiciilerin kullamlmasi gibi iistiinliiklerinden dolay1r ¢ok
avantajhdir [2-3].

Bu c¢ahsmada selatlastirict olarak PAN(1-(2-pyridylazo)-2-naphthol) kullanmimistir. Kloroform,
ekstraksiyon ¢oOzeltisi;  etanol ise dagitici ¢Ozeltisi olarak secilmisti. Yontemin en Onemli
parametreleri, pH, ¢oziicli hacimleri, ligand derigimi optimize edimis ve validasyon calismalart
yapilmistr. Metod dere ve yagmur suyu, atik su ve besin numunelerine basarih bir sekilde
uygulanmigtir.

Bu calisma 2209-A - Universite Ogrencileri Arastrma Projeleri Destekleme Programi (2016 Dénem)
tarafindan desteklenmistir.
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A NOVEL DEEP EUTECTIC SOLVENT BASED LIQUID PHASE
MICROEXTRACTION METHOD FOR RHODAMINE-B in COSMETIC
PRODUCTS

Erkan Yilmaz, Mustafa Soylak
Faculty of Sciences, Department of Chemistry, Erciyes University, 38039 Kayseri, Turkey

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 pg L™ " and 7.3 pg L™, respectively. Accuracy and validity was
verified by addition recovery studies for cosmetic products.
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4-(BENZIMIDAZOLISONITROSOASETIL)BIFENIL LIGANDININ
Pb(IT) ‘NIN SUPRAMOLEKULER COZUCU TEMELLI SIVI FAZ
MIKROEKSTRAKSIYONUNDA KULLANIMI
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Tirkiye
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Calymann ik basamagmnda sentezlenen 4-(kloroasetil)bifenilin asidik ortamda oksimlenmesiyle,
4-bifenilglioksilohidroksimoil kloriir elde edilmistir. Bu bilesigin benzimidazol ile reaksiyonundan da
bir oksim ligandi olan 4-(benzimidazolisonitrosoasetil)bifenil sentezlenmis ve FT-IR, **C-NMR, ‘H-
NMR ve element analizi yontemleri ile karakterize edilmistir.

0]
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N

Sekil 1. 4-(Benzimidazolisonitrosoasetil)bifenil ligandinin yapisi.

Bu oksim ligandi eser diizeydeki kursun’ un supramolekiiler ¢oziici temelli swvi1 faz
mikroekstraksiyonu ile zenginlestiriimesinde komplekslestirici olarak kullanimigtr. pH 8’ de olusan
kompleks 1-Dekanol-tetrahidrofuran’ dan olugsan supramolekiiler ¢oziicli fazma ekstrakte edilmistir.
Ekstraksiyon fazndaki kursun iyonu konsantrasyonu mikro orneklemeli alevli atomik absorpsiyon
spektrofotometresi ile Olgiilmiistiir. Yontem iizerinde etkili olan pH, supramolekiiler ¢oziicii tlirli ve
hacmi, ornek hacmi, matriks etkisi gibi analitik parametreler optimize edilmistir. Metodun dogrulugu
sertifikali referans maddelerinin analizi ile test edilmistir.

Tesekkiir: Cahsmanm ligandmn sentez kismu TUBITAK (115Z656) tarafindan desteklenmistir.
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DERIN OTEKTIK COZUCU SIVI FAZ MiKROEKSTRAKSIYONUILE
ESER DUZEYDEKI Ni(Il) [YONLARININ AYRILMASI VE
ZENGINLESTIRILMESI
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% Turkiye Bilimler Akademisi (TUBA), Ankara

Derin otektik ¢oziicliler ki ya da daha fazla bilesenin karistirilimasi ile elde edilen bir ¢dziicii
sistemidir. Bu bilesenler arasmda hidrojen bagi etkilesimi sonucunda bir 6tektik ¢oziicii sistemi elde
edilir. Elde edilen bu otektik ¢oziicii sisteminin erime noktasi onu olusturan bilesenlerinkinden daha
disiiktiir. Bir derin otektik ¢oziicii, kuaterner amonyum tuzlarmm, metal tuzlar1 ya da bir hidrojen
bagi donoruna sahip tiirlerle karistiriimasiyla elde edilir. Derin 6tektik ¢oziiciiler suya karsi inerttirler.
Laboratuvar sartlarimda her hangi bir 6zel cihaz veya teknige gerek duyulmadan hazirlanabiimeleridir
[1-4].

Bu caligmada, alevli atomik absorpsiyon spektrometresi ile tayini 6ncesi, Ni(Il) iyonlarmmn sodyum
dietilditiyokarbamat kompleksi halinde zenginlestirilmesi, ayriimasi i¢cin derin 6tektik ¢oziicli sivi faz
mikroekstraksiyonu yontemi gelistirilmistir.  Gelistirilen ~yontemde tetrahidrofuran ortammda
tetrabutilamonyumklorid -dekonoik asit bilesenlerinden olusan derin otektik ¢Oziictisiiniin su ile
karismayan misel olusturulmasma dayanmaktadir. Yontemin optimizasyonu i¢in, Ni(II) iyonlarmm
ekstraksiyon verimi Uzerine etkili pH, ligand miktar,, derin &tektik ¢oziicii hacmi, tetrahidrofuran
hacmi, 6rnek hacmi, yabanci iyon etkisi gibi analitkk parametreler optimize edilmistir. Ni(II)
iyonlarmm pH 3’de kantitatif geri kazanildigi goriilmiistiir. Gelistirilen yontemin dogrulugu sertifikah
referans madde analizi ve su Orneklerine yapilan ekleme-geri kazanma ¢alismalari ile kontrol
edimistir. Yontem dogal su oOrneklerinde nikel(Il) iyonlarmm ayriimasi ve zenginlestirilmesine
uygulanmustir.
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UV DEDEKTORLU HPLC YONTEMI iLE FARMASOTIK
PREPARATLARDA ROSUVASTATIN ETKIN MADDESININ MIiKTAR
TAYINI

Bilal Yimaz, Nurullah Yimaz

Analitik Kimya Anabilim Dal, Eczacilik Fakiiltesi, Atatiirk Universitesi, 25240, Erzurum, Tiirkiye

Rosuvastatin, 3-hidroksi 3-metilglutaril koenzim A’nm, selektif ve kompetetif bir inhibitérii olup
primer hiperkolesterolemi ve kombine dislipidemili hastalarm tedavisinde kullanidlan bir ilagtir. Oral
almdan yaklagik 5 saat sonra doruk plazma konsantrasyonuna ulasw. Mutlak biyoyararlanimi
yaklasik % 20°dir. Basta albumin olmak {izere plazma proteinlerine % 90 oraninda baglanir.
Belirlenen temel metabolitler N-desmetil ve lakton metabolitleridir. Yaklagik % 5’i idrarla
degismemis olarak atilir. Plazma eliminasyon yar1 6mrii yaklasik 19 saattir [1]. Bu ¢ahigmanm amacr;
farmasoétik preparatlarda rosuvastatin miktar tayini igin basit, hassas, dogru ve hizli bir HPLC yontemi
gelistirip valide etmektir. HPLC g¢ahgmasinda; ters faz Ace Cig kolon (5 um, 250 x 4,6 mm), % 0,1
HsPO, (pH 3,0) iceren asetonitril-su (40:60, h/h) mobil fazi, 1,0 mL/dak kolon akis hizi, 225 nm dalga
boyu ve 10 pL injeksiyon hacmi parametreleri kullamldi. Rosuvastatinin metanol icinde 100 pg/mL
derisimde stok c¢ozeltisi hazirlandi ve bu ¢ozeltiden belirli hacimlerde almip metanol ile seyreltilerek
0,0, 0,25, 050, 10, 15 ve 20 pg/mL derisimlerde standart cahsma c¢ozeltileri hazrlandi ve
kromatogramlari alndi. Yontemin dogrusal oldugu derisim araligmda (0,10-2,0 pg/mL) rosuvastatin
cozeltisi derisimine karsi pik alan degerleri grafige gecirilerek kalibrasyon egrisi elde edildi. HPLC
yonteminin kalibrasyon egrisinin regresyon analizinden regresyon dogrusu denklemi ve korelasyon
katsayis1 (r) swasiyla y=5,324x+32,67 (y: pik alani, x: derisim) ve 0,998; yontemin gdzlenebiime
smir1 degeri 20 ng/mL ve tayin alt smir1 degeri ise 60 ng/mL olarak belirlendi. Giin i¢i ve giinler arasi
kesinlik belirlenmesinde ylizde bagil standart sapma ve dogruluk belirlenmesinde bagil hata degerleri
srrastyla % 2,49 ve % 1,97°den kiiciik olarak tespit edildi. Yontemin uygulamasi rosuvastatin
iceren farmasétik preparatlardan Rosucor tablette miktar tayini yapilarak gergeklestirildi. Y ontemin
farmasdtik preparattan geri kazanim degeri % 100,1 olarak belirlendi. Sonu¢ olarak; HPLC yontemi
hassas, dogru, kesin ve duyarh oldugundan ilag endiistrisinde kalite kontrol ¢alismalarnda basari ile
kullanmlabilecegi sonucuna varimigtir.
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UV- GORUNUR BOLGE ABSORBSIYON SPEKTROFOTOMETRI
YONTEMI ILE KARVEDILOL ETKIN MADDESININ FARMASOTIK
PREPARATLARDA MIKTAR TAYINI

Bilal Yimaz, Nurullah Yimaz

Analitik Kimya Anabilim Dal, Eczacilik Fakiiltesi, Atatiirk Universitesi, 25240, Erzurum, Tiirkiye

Beta bloker ilaglar, giinimiizde olduk¢a genis bir hastalik grubunda kullaniimaktadir. Hipertansiyonla
beraber angina pektoris, miyokard infarktiisii sonrasi, konjestif kalp yetersizligi, tasiaritmi, yiiksek
koroner hastalik riski ve diyabet varhginda hastalara beta bloker tedavisi onerilmektedir. Beta bloker
bir ila¢ olan karvedilol, alfal, betal ve beta2 adrenerjik reseptor blokaji dzelligi olan bir adrenerjik
reseptor blokeridir [1]. Tek basma ya da diger antihipertansif ajanlarla (kalsiyum kanal blokerleri ve
ditiretikler; ozellikle tiyazid diliretikler) birlikte kullanilabilir. Karvedilol ilacmmn koroner Kkalp
hastaligmda da klinik etkinligi kantlanmigtr [2]. Bu g¢alhgmanmn amaci, farmasétik preparatlarda
karvedilol etkin maddesinin miktar tayini i¢in basit, hassas, dogru ve hizh bir yontem olan UV-
Gorunir Bolge Absorbsiyon Spektrofotometri  Yonteminin  gelistirilmesi ve valide edilmesidir.
Spektrofotometrik c¢alsmalar icin karvedilolin metanol i¢inde 100 pg/mL derisimde stok c¢ozeltisi
hazirlandi. Bu stok c¢ozeltilerden belirli hacimlerde almip metanol ile seyreltilerek 0.5, 1, 2, 4, 6, 8 ve
10 pg/mL derisimlerde standart ¢alisma g¢ozeltileri hazirlandi. Karvediloliin maksimum absorbsiyon
yaptig1 dalga boyunu belirlemek amaciyla 260-310 nm dalga boyu araliginda spektrum taramasi
yapildi ve karvedilolin maksimum absorbans yaptigi dalga boyu 285 nm olarak belirlendi. Y dntemin
dogrusal oldugu derigim arahgmda (0,5-10 pg/mL) karvedilol ¢ozeltisi derisimine karsi okunan
absorbans degerleri grafige gecirilerek kalibrasyon egrisi elde edildi. Kalibrasyon egrisinin regresyon
analizinden regresyon dogrusu denklemi ve korelasyon katsayisi srasiyla A=0,0371x-0,0024 (A:
Absorbans, x: derisim) ve 0,997 olarak; yontemin gozlenebilme smir1 degeri 0,15 pg/mL; tayin alt
smir1 degeri ise 045 pg/mL olarak belirlendi. Giin i¢i ve gilinler arasi kesinlik belirlenmesinde yiizde
bagil standart sapma ve dogruluk belirlenmesinde bagil hata degerleri srrastyla % 2,77 ve % 1,67°den
kiiciik olarak tespit edildi Diger yandan yontemin uygulamasi karvedilol igceren farmasotik
preparatlardan Dilatrend tablette miktar taymni yapilarak gerceklestirildi. Yontemin farmasotik
preparatlardan ortalama geri kazanm degeri % 99,8 olarak belirlendi. Sonug olarak; UV - Gorunur
Bolge Absorbsiyon Spektrofotometri  Yontemi  hizh, dogru, kesin ve basit oldugundan ilag
endiistrisinde kalite kontrol ¢ahsmalarmda basari ile kullanilabilir.

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.

91



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

P49

KOZMETIK AMACLA KULLANILAN BAZI YAGLARIN SAFLIK
TAYINI

Serap Saglik Aslan, Neset Nesetoglu, Ibrahim Danis, Durisehvar Ozer Unal
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?{lac Arastrma ve Uygulama Merkezi, [stanbul Universitesi,34116, Istanbul, Tiirkiye

Kozmetik, Yunanca “siislemekte usta” anlamma gelen kosmetiko sdzciigiinden tiiretilmistir. Ozellikle
deri, sag, trnak gibi viicudumuzun kisimlarmm goriiniisiinii diizeltmek, korumak ve saghklh halinin
devammi saglamak amaciyla ¢esitli bitkilerin yaglar1 kullanimaktadir.

Kozmetik amacla kullamlmak iizere piyasada satilan argan, badem, ceviz, Hindistan cevizi, Hint,
kakao ve iiziim ¢ekirdegi yaglarmin yag asidi kompozisyonlart GC-MS yontemi ile tayin edilmistir.
Yaglarm safhgy, kiitle spektrometrik, infrared spektrometrik ve refraktometrik indeks verilerinin
birlikte degerlendirilmesi ile saptanmustir.

Referans
[1] Zielinska A. and Nowak I., CHEMIK 68 (2), 103-110, 2014

92



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

P50

ZOFENOPRIL VE HIDROKLOROTIAZIT’IN TABLETLERDE TUREV
SPEKTROFOTOMETRI ILE MIiKTAR TAYINI

Zehra Ozden Erdogan',Semahat Kiiciikkolbast', Esma Kilic?

! Analitik Kimya Anabilim Dal, Kimya Bélimii, Fen Fakiiltesi, Selguk U_niversitesi, Konya
?Analitik Kimya Anabilim Dal, Kimya Boliimii, Fen Fakiiltesi, Ankara Universitesi, Ankara

Zofenopril  (ZOF), (  4S)-1-[(2S)-3-(benzoylthio)-2-methyl-1-oxopropyl]-4-(phenylthio)-L-proline,
yuksek lipofilisite, antioksidan ve doku koruyucu aktivitesi ile karakterize edilen anjiyotensin-
doniistiirticii enzim(ACE) ailesine ait bir antihipertansif ilactr. Enapril, kaptopril veya perindopril gibi
bu grubun diger eski ilaglaryla karsilastirildigmda ZOF, yiiksek hipotansif etkinlik ve diisiik yan etki
ile karakterize edilir. ZOF genellikle diiiretik hareket ile karakterize edilen diger ilaglarla birlikle
hipertansiyon tedavisinde kullamlir [1]. Hidroklorotiazit, 6--3,4-dihydro-2H-1,2,4-benzothiazine-7-
sulfonamide,aktif sodyum geri emilimini ve periferik damar direncini azaltan, antihipertansif ilag
formiilasyonlarmda tek basma yada diger ilaclarla kombinasyon seklinde kullanilan benzothiazines
smif bir diiretiktir [2-5]. Hidroklorotiazit kalp yetmezliginde, karaciger (hepatik siroz) ve bobreklerin
(nefrotik sendrom, kronik bobrek yetmezIligi) sendromlarmda tedaviigin kullanidir [6].

Bu calismada, zofenopril ve hidroklorotiazit’i birlikte iceren preparatlarda etken madde miktar tayini
icin  spektorofotometrik yontem Onerilmigtir. Zofenopril ve hidroklorotiazit’i  birlikte igceren
preparatlarda etken maddelerin aynm1 anda tayinleri i¢cin Onerilen birinci tiirev spektorofotometri
yonteminde, standart madde ve numunenin metanoldeki ¢ozeltilerinin zofenopril icin 270,3 nm’de ve
hidroklorotiazit i¢in 253,3 ve 2544 nm’lerdeki tiirev absorbans (dA/dA) degerleri oOlgiimiistiir.
Yontemde zofenopril ve hidroklorotiazit i¢in ¢alisma egrileri zofenopril icin 20-70 pg/mL,
hidroklorotiazit icin 12,4-29,17 pg/mL de dogrusallik goéstermistir. Korelasyon katsayilari zofenopril
icin 0,999 ve hidroklorotiazit i¢in ise 0,998 ve 0,988 olarak hesaplanmustir.

Onerilen bu spektrofotometrik yontem, zofenopril ve hidroklorotiazit iceren farmasétik prepatlarda
basari ile uygulanmstir.
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(2,3-DIMETOKSI)FENOKSi GRUPLARI iCEREN ALFA VE BETA
SUBSTITUE METALLI VE METALSIZ FTALOSIYANIN
BILESIKLERININ SENTEZI VE KARAKTERIZASYONU

Betiil Nur Balkas, Zafer Odabas, Selguk Altun

Kimya Boliim, Fen-Edebiyat Fakiiltesi, Marmara Universitesi, 34722, Goztepe, Istanbul, Tiirkiye.

Ftalosiyanin  bilesikleri, 18wt  elektron konfiglirasyonuna sahip makromolekiillerdir.  Dort
iminoizoindo-lin initesinden olusan ftalosiyaninler simetrik makrohalkaya sahiptirler. Yiksek =
elektron konjugasyonu ftalosiyaninlerin termal ve kimyasal kararhliklarmm yiiksek olmasmi saglar
[1]. Ftalosiyanin-lerin merkezindeki metal atomu veya halkaya bagh siibstitiientlerin niteligi ve
niceligi ayrica siibstitiisyon pozisyonu bu bilesiklerin fiziksel, kimyasal ve spektral &zelliklerini
oldukca fazla degistirebilmektedir [2]. Giinlimiizde pigment ve boya Ozelliklerinin yam sira
ftalosiyanin bilesikleri gaz sensor, nonlinear optik, glines pilleri ve fotodinamik kanser tedavisi gibi
¢ok farkli alanlarda kullamlmaktadr [3].

M: 2H Cu Co Zn OCHj M: 2H Cu Co Zn

1) @) 3) @ OCH,4 H3coj© () (6) (7) (8)
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Sekil 1. Orijinal ftalosiyanin bilesiklerinin molekiil formiilleri

Bu c¢alsmada, 3- ve 4-nitroftalonitrilin 2,3-dimetoksifenol bilesigi ile niikleofilik aromatik yer
degistirme reaksiyonu gerceklestirilerek orijinal 3- ve 4-(2,3-dimetoksifenoksi)ftalonitril baslangig
bilesikleri ve bu bilesiklerin siklotetramerizasyonundan da metalli ve metalsiz-ftalosiyaninler (2HPcs,
CuPcs, CoPcs ve ZnPcs) sentezlendi. Baslangic bilesikleri ve ftalosiyaninlerin yapi karakterizasyonu
IR, UV-vis "H-NMR, *C-NMR ve MALDI-TOF spektroskopik yontemleri kullanilarak aydmlatilds.
Yeni sentezlenen ftalosi-yanin bilesiklerinin spektroskopik Ozellikleri ve agregasyon davranislarna
metallerin etkisi, farkli derisimlerde ve farkl ¢oziiciiler kullanilarak arastirildi.
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HUMIK ASIT MiIKROEKSTRAKSIYONU iCiN YENIi BiR YONTEM

Erkan Yimaz, Bircan Ozdemir, Mustafa Soylak
Erciyes Universitesi, Fen Fakiltesi, Kimya Bolimi, 38039, Kayseri

Cesitli matriksler icinde ve eser konsantrasyonda organik ve inorganik tiirlerin dogru ve duyarh
analitik yontemler ile analizi 6nemlidir. Organik ya da morganik tiirlerin diigiik derigimlerin tayini
oncesi matriks ortammdan ayrilmasi ve zenginlestirilmesi i¢in yeni nesil ¢oziiciilerin kullanildigi svi
faz mikroekstraksiyonu yontemlerinin kullanimi son yillarda olduk¢a giinceldir [1-4].

Bu cahsmada supramolekiiler ¢oziicli sivi faz mikroekstraksiyonu ile humik asit’ in ayriimasi-
zenginlestirilmesi sonrasi1 spektrofotometrik tayini icin yeni bir yontem gelistirilmistir. Y Ontem
Uzerinde etkili olan pH, supramolekiler ¢ozicl turl ve hacmi, drnek hacmi, santriftlj siresi ve
matriks etkisi gibi analitik parametreler optimize edilmistir. 1-dekanol ve Tetrahidrofuran’ dan olusan
supramolekiiler ¢oziiciisii ekstraksiyon ¢oziiciisii olarak kullamimustr. Ornek ¢dzeltisinde bulunan
humik asit supramolekiiler ¢oziicii fazma pH 8’de kantitatif olarak esktrakte edimistir. Ekstraksiyon
sonrast humik asit derigimi UV-VIS spektrofotometresinde 230 nm dalga boyunda tayin edilmigtir.
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GLUTATYON iLE MODIFiYE EDILMIS GUMUS
NANOPARCACIKLARI ILE KREATIN KINAZ ENZIMININ TAYINi

Can Serkan Keskin, Abdil Ozdemir

Kimya Boliimii, Fen Edebiyat Fakiiltesi, Sakarya Universitesi, 54050, Sakarya, Tiirkiye

Kreatin kinaz (CK), iskelet kasi, miyokard ve beyinde yiiksek miktarlarda bulunur [1]. Bir katalitik
enzim olan CK, fosfokreatin, kreatin ve adenozin difosfatin adenozin trifosfata tersinir ¢evrimle rinden
sorumludur. Kanda bulunma miktarlar1 ruhsal bozukluklarm belirlenmesinde belirteg olarak
kullanilabilmektedir [2]. Kan serumunda tayin edimesinin ve/veya aragtiriimasmm en énemli nedeni
ise miyokard enfarktiisii ve kas miyopatisi gibi doku yaralanmalari durumunda kandaki miktarmm
artisidr [3]. Bu ¢alismada, CK enziminin Cd** iyonu bulunan ortamda glutatyon ile modifiye edilmis
glimiis nanoparcaciklari vasitasiyla sulu ortamda tayini arastribgtr. Modifiye  glimiis
nanoparcaciklar1 ile CK enzimi arasmnda bir etkilesim ger¢ceklesmektedir. Bu etkilesim absorpsiyon
pikinin kaymaya ugramasi ve siddetinin artmasmdan anlagilabilmektedir. Cd** iyonu bulunan ortamda
ise absorpsiyon siddetinin belirgin miktarda arttigi gozlemlenmistir (Sekil 1). Bu artis fonksiyonize
giimils nanoparcacigl, Cd** iyonu ve CK enzimi arasmda gerceklesen etkilesimler nedeniyle ortaya
cikmistr. Absorpsiyon Olgtimleri UV-Vis spektrofotometresi kullamlarak alnmistir. FTIR analizleri
icin ATR-FTIR teknigi kullamlmistir. Ayrica modifiye giimiis nanoparg¢aciklarmm etkilesim 6ncesi ve
sonras1 goriintiileri atomik giic mikroskopu kullamlarak almmistr. Bu ¢ahsmayla, absorpsiyon
siddetinde meydana gelen belirgin artiy vasttasiyla CK enziminin tayini i¢in yeni bir yontem
gelistirilmis ve yontemin sulu ¢ozeltierde CK enziminin kantitatif tayini icin  kullamlabilirligi
arastirimustir.
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Sekil 1. AgGSHCd*"CK, AgGSH, AgGSH ve Cd**, AgGSH ve CK, CK, CK ve Cd** ¢ozelti
karigimlarmm absorpsiyon spektrumlari.
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YENI TUR FTALOSIYANINLERIN SENTEZi, KARAKTERIZASYONU

VE SPEKTROSKOPIK OZELLIKLERININ ARASTIRILMASI
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Kumarin bilegikleri ilgi cekici fotofiziksel o6zelliklere sahiptir. Fotouyarici, pestisit, antioksidan,
antibakteriyel ve antitimor olarak kullanim alanlar1 vardr. Bazi kumarin tiirevleri meme kanseri,
prostat kanseri, metastatik bobrek kanser hicresine karsi klinik arastrmalarda incelenmistir.[1, 2]
Aromatik makrohalkal bilesikler olan ftalosiyaninlerin de ilging kimyasal ve fiziksel ozellikleri
bulunmaktadir.

Bu bilesiklerin uygulama alanlar1 yogun bir sekilde arastrimaktadr. Bu alanlar gilines pilleri, yari
iletken cihazlar, Langmuir Blodgett filmler, gaz sensorleri, sivi kristaller, elektrokatalitik ajanlar ve
kanser tedavisi igcin fotodinamikterapidir (PDT).[3] Ftalosiyanin halkasi iizerindeki farkh
siibsitiientlerin varhgi, ¢oziiniirkigliniin artmasma ve daha genis spektrumda tepki vermesine yol acar.
Kumarin tiirevleri fotouyarici i¢cin ultraviole ve goriiniir bolgede giiclii emilim veren miikemmel
organik bilegklerdir. Ftalosiyanin ile kumarin yapilar1 bir araya getirildiginde yliksek fotokararhlik
gGstermektedir. [4]

Bu c¢ahsmada kanserin PDT ile tedavisinde kullanm alami bulabilecek ftalosiyanin eldesi
amaglanmistr. Bu amagla  7-hidroksi-4-(piridin-3-il) kumarin bilesiginin ~ 4-nitroftalonitril ile
tepkimesinden elde edilen ligand lzerinden Zn ve In metalli ftalosiyanin bilesikleri hazirlanmustir.
Ligand ve ftalosiyaninlerin yapi tayininde Infrared (IR), Proton Niikleer Manyetik Rezonans (‘H
NMR) ve MALDI-TOF spektroskopisi yontemleri kullanimustir. Fotokimyasal 6zelliklerinin (singlet
oksilen ve fotobozunma kuantum verimleri) incelenmesinde ise Ultraviyole-Visible (UV-vis)

spektroskopisi kullanilmigtir.
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Sekil 1. Cinko ve Indiyum Metalli Ftalosiyanin Bilesikleri
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KUTLE SPEKTROMETRISI’NDE MOBIL FAZ KATKILARI VE
ANALITIN IYONLASMA SABITLERININ ELEKTROSPRAY
IYONLASMAYA ETKILERI

Durisehvar Ozer Unal, Merve Keskek, Neset Nesetogh, Ibrahim Danis, Cem Kaplan

Analitik. Kimya Ana Bilim Dah, Eczacilik Fakjiltesi, 1s.t.anbu1 UniversitesL§4ll6, Istanbul, Tiirkiye
Ilag¢ Arastrma ve Uygulama Merkezi, [stanbul Universitesi,34116, Istanbul, Tiirkiye

Yiksek seciciik ve hassasiyeti nedeniyle Elektrosprayliyonizasyon Kiitle —Spektrometrisi,
kromatografik sistemlerle birlikte kompleks matrikslerin analizlerinde onemli yer tutmaktadir.
Iyonlasmay1 kolaylastiric1 etkileri nedeniyle formik asit, asetik asit, amonyum format ve amonyum
asetat gibi modifiye edici ajanlar1 mobil faz katki maddeleri olarak kullamlmaktadir. Bu maddeler
pozitif veya negatif iyon olusumunu kolaylastrmalarmm yam sra hassasiyeti de etkilemektedirler.
Proton ve elektron afinitesi yiksek olan molekiillerin elektrospray iyonlasma da hassasiyet
artmaktadr.

Bu amacla farkli pKa degerlerine sahip molekiillerin iyonlagmalar1 degerlendirilmigtir. Mobil faz
katkilarmm asidik ve bazik 6zelliklerine gore elektrospray iyonlasma da iyon ¢okluklarma bakilarak
hassasiyetin arttirilmasmda katkilar1 incelenmistir.
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REZONANS ENERJI TRANSFERI iLE INSULIN VE UMBELLIFERON
ETKILESIMININ SPEKTROFLORIMETRIK INCELENMESI
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Insulin, pankreas tarafindan salglanan canl sistemde seker diizeyinin kontroliinii saglayan ve
metabolizma iizerinde 6nemli etkileri olan bir hormondur. Insulin iiretimi veya insulin kullanmm
azaldigmda diyabetik hastaliklar olugsmaktadir. Yapisinda bulunan tirozin uglar, insuline floresans
Ozellik kazandwrr [1,2]. Antifungal, antidiyabet, antioksidan ozelliklere sahip; umbelliferon (7-
hidroksi kumarin) baz1 boya, floresant ug, fotoaktif reaktif ve ilaglarm elde edilmesinde kullanilan bir
kumarin bilesigidir [3].

Sunulan c¢aligmada; florimetrik yontemle umbelliferonun insulin floresansi iizerine séniim etkisi
cahsild1 (Sekil). Floresans rezonans enerji transferi (FRET) yontemi kullamilarak, uyarimig donérden
temel seviyedeki akseptdre uyarima enerjisinin transferi yoluyla molekiiller arasi uzaklk ile ilgili
parametreler bulundu [4]. FRET’e gbre dondr (insulin) emisyon spektrumu ile akseptor
(umbelliferon) absorbsiyon spektrumlarmin Ortiismesi ile molekiiller arasindaki etkilesim FOrster
teorisi ve Stern Volmer esitligi kullandlarak incelendi. Farkh sicakliklarda, van’t Hoff esitligi
kullanilarak termodinamik parametreler (AH, AS ve AG) hesaplandi. Forster’e gore enerji transfer
verimliliginden, kritik uzaklk (Ro) 3.16 nm ile dondr-akseptor cifti arasmdaki uzaklk (r) 4.17 nm
olarak bulundu.

Floresans siddet

U :|IIII|IIII|IIII|IIII|IIII|IIII|IIII|IIII|IIII|IIII|IIII|IIII

290 300 310 320 330 340 3480
Dalgaboyu (nm)
Sekil . 5.0 JMinsulin floresansi tizerine umbelliferonun séniim etkisi. [1,,=276 nm.
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MANEB’ IN iYONIK SIVI MiIKROEKSTRAKSIYONU VE ALEVLI
ATOMIK ABSORPSIYON SPEKTROMETRESI ILE INDIREKT
TAYINI

Erkan Yimaz, Fidan Kestane, Mustafa Soylak
Erciyes Universitesi, Fen Edebiyat Fakiiltesi, Kimya Bolimi 38039, Kayseri

Maneb (mangan etilen bis ditiyo karbamant), ziram ve zineb gibi karbamat turevi fungisitler
bitki hastaliklartyla miicadelede yaygm olarak kullamimaktadr. Karbamat tiirevi pestsitler
msanlar ve hayvanlar icin toksik etki gostermektedir. Bundan dolayr g¢evresel Orneklerde
karbamat tlrevi pestisitlerin tayini dnemlidir.

Maneb’ i iyonk swvi swvi faz mikroekstraksiyonu yontemi ile zengmnlestiriimesi sonrasi
alevli atomik absorpsiyon spektrometresi ile indirek tayinini igeren bir yontem gelistirimistir.
Bu yontemde Maneb’ de bulunan Mn(Il) iyonu pH 11° de 1-(2-Piridazol)-2-Naftol kompleksi
halinde 1-butil-3-metil-imidazolyum hekzaflorofosfat iyonik svi fazma ekstrakte edilmis ve
mangan derisimi alevli atomik absorpsiyon spektrometresi ile tayin ediimisti. Bu sekilde
Olcilen mangan derisimine esdeger maneb miktart hesaplanmistr. Yontem {iizerinden etkili
olan pH, iyonk s tiirii ve hacmi, dispersif ¢OzlcU tiri ve hacmi, drnek hacmi ve matriks
etkisi gbi Onemli analitik parametreler optimize edimis ve yontem ¢evresel Orneklere
uygulanmustir.
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SCHIFF BAZ BILESIGI OLAN (2-FENOKSI BENZILIDEN
AMINO)FENOL TUREVLERININ SOLVATOKROMIK
DAVRANISLARI ve ELEKTRIK DIPOL MOMENT
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’Kimya Bolimii, Anadolu Universitesi, 26470, Eskisehir, Tiirkiye

Schiff baz igeren bilesikler fotokromizm Ozelligine sahip olmalar1 radyasyon siddetini
kontrol etme ve Olgme, goriintileme sistemleri ve optik bilgisayarlar gibi degisik alanlarda
kullanimalarma imkan vermektedir. Bu cahgsmada 3 farkh Schiff baz yapismmn elektronik,
fotofiziksel ve solvatokromik oOzellikleri ayrmtii olarak incelenmisti. Bu incelemeler igin,
(2)-3-(2-fenoksi benziliden amino), (2)-4-(2-fenoksi benziliden amino) ve (Z)-2-(2-fenoksi
benziliden amino) Schiff bazlarmm, ultraviyole ve floresans spektrumlart farkh polariteye
sahip 28 farkl ¢oziicii i¢cinde oda sicakhgnda Olclimiistir. Molekiillerin  ¢6ziicii-¢0zinen
etkilesimlerini analiz etmek i¢in lineer ¢ozinme enerji iliskisi (LSER) yontemi kullanidmustir.
CoOzlcU-¢ozinen etkilesimleri, Kamlet-Taft parametreleri, Catalan parametreleri, Marcus
optik dielektrik fonksiyonu ve Reichardt-Dimroth ¢oziicli parametresi kullalarak —multi-
lineer regrasyon analiz (MLRA) ile belirlenmistir. Incelenen molekiiller icin Kamlet-Taft
parametresi absorbans ve floresans spektrumunda batokromik kayma meydana gelmistir.
Incelenen m—n* elektronk geciste yonelmis indiiksiyon etkilesim kuvvetlerinin  f(n),
dispersiyon-polarizasyon katkismn flg)’ nin katkismdan fazla oldugu gorilmistir. H-bag
yapma isteginin, yapmama isteginden fazla oldugu goriilmiistir. Incelenen molekiillerin
Catalan parametresi absorbans ve floresans spektrumunda batokromik kayma meydana
gelmistir. Incelenen m—m* elektronk geciste hidrojen bag dondr yani bazkligin daha fazla
oldugu goriimiistir. Kamlet-Taft ve Catalan parametresine gore spesifik olmayan ve spesifik
etkilesimlerin oldugu goriilmiistir. Uyarilmis ve taban durumda dipol momentleri, Lippert-
Mataga, Bakhsiev ve Kawski-Chamma-Viallet metodlar1 ile deneysel olarak hesaplanmustir.
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1-[(E)-{[4-( MORFOLIN-4-YL)FENIL]IMINOYMETIL]NAPHTHALEN-
2-OL (MPIMN) MOLEKULUNUN YAPISAL, SPEKTROSKOPIK,
ELEKTRONIK VE LINEER OLMAYAN OPTIiK OZELLIKLERININ
TEORIK OLARAK INCELENMESI

Hacer Giimiis

Pazarlama ve Reklamcilk Boliimii, Golcikk Meslek Yiiksekokulu, Kocaeli Universitesi, 41380,
Kocaeli, Tirkiye

1-[(E)-{[4-(morfolin-4-yl)fenillimino}metillnaphthalen-2-ol (MPIMN) molekiliiniin teorik olarak
molekiiler geometrisi ve titresim spektrumu yogunluk fonksiyonu teorisi (DFT) metodu ile B3LYP/6-
311++G(d,p) ve B3PWI1/6-311++G(d,p) temel seviyesinde hesaplandi Titresim dalga sayismmn
ayrmtih isaretlemeleri potansiyel enerji dagihm (PED) analizi ile yapild. MPIMN molekiiliiniin lineer
olmayan optik (NLO) 0zelliklerinden dipol moment (u), kutuplanabilirlik (<o>), yonelime bagh
kutuplanabilirlik (Ac) ve temel durumda yuksek mertebeli kutuplanabilirlik (<B>) degerleri
hesaplandi. Bununla birlikte, molekiliin molekiiller arasi etkilesimlerini daha iyi anlamak i¢in
optimize yapilar iizerinde NBO analizi yapildi. Son olarak, MPIMN molekulinin 6ncli molekiler
orbitalleri (HOMO ve LUMO) ve molekiiler elektronik potansiyel (MEP) yizeyi simile edildi.
Hesaplanan teorik veriler ile deneysel [1] veriler karsilastirildi.

Sekil 1. MPIMN molekiliiniin molekiler elektronik potansiyel ylizeyi.
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GERCEK ORNEKLERDE AI’'NIN ULTRASONIK DESTEKLI
BULUTLANMA NOKTASI EKSTRAKSIYONU iLE ONDERISTIRME
SONRASI FAAS iLE TAYINI
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’Kimya Bolimil, Fen Fakiltesi, Cumhuriyet Universitesi, 58800, Sivas, Tirkiye

Alliminyum yaygm kullanmm nedeniyle dogada, havada, suda, bitkilerde ve dolayisiyla gidalarda
yaygm olarak bulunur. Son yillarda aliiminyum toksikligi ve biyolojik etkisi ile gliindeme gelmektedir.
Bazi galsmalar, aliiminyumun beyinde farkli rotalar (igme sulari, yiyecekler ve ilaglar) yoluyla
birikebilecegini ve sinir sisteminin normal aktivitelerine miidahale edebilecegini 6nermektedir. Bu
metal iyonu renal osteodistrofi, Parkinson hastaligi ve Alzheimer hastahgmm olas1 bir nedeni olarak
tahmin edilmektedir [2]. Aliminyumun ¢ok diisiik seviyeleri bile, ¢evresel ve klinik kimyada insan
hayatndaki olumsuz etkisinden dolay1 giderek énem kazanmaktadmr [3].

Bu calsmada, su, sebze ve gida 6rneklerinde aliiminyumun (Al) ayriimasi ve 6n konsantrasyonu igin
cevreci Ozellige sahip ultrasonik destekli bulutlanma noktasi prosediirii sunulmustur. (1E, 6E) -1,7-bis
(4-hidroksi-3-metoksifenil) -1,6-heptadien-3,5-dion (kurkumin) ligand olarak kullaniddi Caligma, pH
6.0)da Al ve kurkumin arasmda olusan anyonik kompleksin  katyonik  surfaktan
(hexadecyltrimethylammonium bromide) ile hidrofobik yapiya doniistiiriildii. Daha sonra kompleks,
naniyonik surfaktanmn (Tegritol) ultrasonik etki ile bulutlanma sonrasi surfaktanca zengin fazma
ekstrakte edildi. Numune soliisyonu pH'si, numune hacmi, kimyasal reaktiflerin miktari, ultrasonik
zaman, ekstarksiyon sicakhgi, ¢oziicii tiirii ve matris iyonlarmmn etkisi gibi cesitli deneysel ve analitik
parametreler arastmildi. Optimize edilmig kosullar altnda, se¢me smir1 ve calisma araligi sirasiyla
0.07 ug L™ ve 0.2-130 pg L™ idi. Prosediiriin dogrulugunu, sertifikah referans materyallerin analiziyle
ve gercek Orneklere standart eklemeyle cahsmalariyla test edildi. Son olarak, gelistirilen prosediir,
gercek orneklerde Al'nin belirlenmesine basariyla uyguland.
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B12 VITAMINI’NIN DUYARLI TAYINI iCIN KATI FAZ DESTEK
MADDESI GELISTIRILMESI
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Suda ¢oziinen vitaminler grubunda yer alan ve siyano kobal amin olarak bilinen en o6nemli
vitaminlerden biri B12 vitaminidir. Baz bitkisel kaynaklarda bulunduguna dair ¢aligmalar olsa da,
temelde hayvansal kaynakh bir vitamin tiiridiir. Diger bir B grubu vitamin olan folik asidin (B9
vitamini) viicuttaki iglevini gostermesine ve demir kullanima yardimci olmasiyla oldukca Onemli
fonksiyonlara sahiptir. Bu sayede alyuvar iiretimi de desteklenmis olur[1-3]. B12 vitamini ayrica sinir
tahribatmi 6nleme ve sinir uclarm tamirinde 6nemli fonksiyonlara sahip olup, hafizayr giiclendirici
ozellikleri de bilinmektedir. Tipki diger vitamin tiirlerinde oldugu gibi, B12 de viicutta iiretiimeyip
disaridan almmas1 gerekmektedir. Cogu hayvansal kdkenli ¢ok tiiketilen B12 kaynaklar1 arasinda siit,
yogurt, ciger, yumurta ve baliketi sayilabilir [4].

Gergek oOrneklerdeki derigiminin olduk¢a diisiik olusu ve karmasik matrikslerde yer almasi ¢ogu
durumda tayin &ncesi bir 6n ayrma ve zenginlestirme islemini gerektirir. Onerilen bu calisma
kapsaminda, eser diizeydeki B12 vitamini tiirlerinin kromatografik tayileri dncesi uygulamasi kolay
bir kati faz ekstraksiyon yontemi gelistirilmistir. Gelistirilen yontemin en 6nemli 6zelliklerinden biri
uygulama kolayhgr saglayp islem siiresini kisaltmas1 amaciyla gelistirilen manyetik destekli kati faz
destek maddesidir. Bu c¢alismada inert reaksiyon Unitesinde manyetik karbon nanotiip-nanoelmas
(Man-CNT-NE) sentezlenmis ve daha sonra bu hibrit malzemenin eliisyon sartlarmda bozunmasmni
engellemek icin SiO2 ile kaplanmustir. Elde edilen materyal FT-IR, Raman, XRD, SEM ve BET
yontemleri ile karakterize ediimistir. Gelistirilen yontemin biitiin parametreleri optimize edildikten
sonra, dogrusal calisma aralig 10-900 ng mL™, tayin smur1 ise 3.32 ng mL™ olarak bulunmustur. 200
ng mL™ BI2 vitamini igeren standart ¢ozeltilerle yapilan 10 tekrarh Slgiimlerde, bagil standart
sapmanm % 2.30 iin altinda, zenginlestirme faktoriiniin ise ortalama olarak 60 elde edildigi
goriilmiistiir.
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GERI DONUSUMLU ASETILKOLINESTERAZ INHIBITORLERININ
PROTONASYON SABITLERININ UV-Vis SPEKTROSKOPI YONTEMi
ILE TAYINI
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Asetilkolinesteraz  (AChE) inhibitdrleri  kolinerjik sinir iletimde o6nemli bir rol oynayan, sinir
sisteminin en etkili enzimlerinden biridir. Asetilkolinin katabolik enzimi olan asetilkolinesterazn
inhibisyonu Alzheimer hastaligmm tedavisinde oldukca etkilidir. Alzheimer hastahgmm tedavisinde,
terapotik etkililikleri klinik denemelerle kanitlanmig olan iki geri doniisiimlii AChE inhibitori olan
donezepil ve rivastigmin hafif ve orta siddetteki hastalarda kullamimaktadir[1].

Protonasyon sabiti (pK,) ilaglarm biyofarmasotik 6zellikleri ve kimyasallarm iyonlasma bolgelerini
tahmin etmemizi saglayan parametredir. Bu sabit 6zellikle ilaglarm kan-beyin bariyeri ve membranlar
gibi fizyolojik sistemlerden gecisini anlamamizi saglar. Ayrica beliri pH arahgmda ilacm hangi
formda oldugunu ve absorpsiyon, dagihm, metabolizma ve atihim (ADME) gibi farmokinetik
karakteristiklerini tahmin etmemizi saglar [2]. Klinik 6ncesi, biofarmasdtik ve klinik ¢ahgmalarmn
bagarih gerceklestirilmesi i¢in 6nemli olan bu sabitin tayini icin yiikksek performans swvi kromatografi,
kapiler elektroforez, potansiyometrik ve spektroskopik yontemler gibi farkh analitik teknikler
Kullaniimaktadir.

Bu ¢ahsmada geri doniisiimlii AChE inhibitérlerinden donepezil ve rivastigminin yapilarmda bulunan
tersiyer amin grubuna ait protonasyon sabiti degerleri UV-Vis spektroskopi yontemi kullanilarak tayin
edilmistir. Bu bilesiklerin su ortammnda ¢oziiniirliikleri az oldugundan asetonitril yiizdeleri % 35, 40
ve 45 (h/h) olan asetonitril-su ikili karisimlarmda tayin edilmistir. Spektrofotometrik yontemde
bilesikler pH 5,5-11,5 arasi titre edilmis ve 0,2 pH birimi arahg ile spektrum taramasi almmustir.
Verilerin degerlendirilmesinde STAR programu kullanimustir[3]. Bu bilesiklerin sudaki pK, degerleri,
asetonitril-su karisimlarmda tayin edilen pK, degerleri kullanlarak Yasuda- Shedlovsky esitliginden
ve organik modifiyerin mol kesri ve pK, degerleri arasindaki lineer esitlikten hesaplanmustir.
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KLORPROMAZIN VE TRIFLUPROMAZININ PROTONASYON
SABITLERININ SPEKTROSKOPIK YONTEMLE TAYINIi
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Antipsikotikler, psikiyatristler tarafindan psikotik semptomlarla nitelenen c¢ok farkh klinik
bozukluklarm tedavisinde sklkla kullanlrlar. Fenotiazinler, azot wve kikirt atomlar
tizerinden trisiklik sisteme doniisen iki benzen halkasi i¢eren heterosiklik molekiillerdir.
Fenotiazin tiirevleri, amino grup alkil yan znciri icerir ve heterosiklik yapmm azot atomuna
baglanarak klinkk kimyada tedavi edici olarak énemli rol oynar [1,2]. Fenotiazin tlrevleri,
antipsikotiklerin dokuz alt grubundan biridir. Fenotiyazinler, 2 ve 10 pozisyonunda farkl
substituentler ile fenotiyazin halkas1 iceren bazk ilag grubudur [3]. Bu ¢ahsmada
dialkilaminopropil yan zincirli grupta yer alan Kklorpromazin ve triflupromazinin tersiyer amin
grubunun protonasyon sabitleri, spektroskopik yontemle tayin edilmistir.

Bir molekiilin iyonlasma davramsm belirflememizi  saglamasi nedeniyle iyonlagsma sabiti
onemli bir fizikokimyasal parametredir. Fonksiyonel grubun iyonlagma sabitinin bilinmesi
lagc maddelerinin farmokokinetk ve farmakodinamik Gzellklerinin anlasimasmda hayati
oneme sahiptir. Ilaglarm ¢esiti numunelerdeki analizerinde metot gelistirme islemlerinde
pKa degerlerinin bilinmesi gerekir. Ilaclarm bu sabitlerinin sudaki tayinleri, bilesigin sudaki
¢Oziiniirligiiniin az olmast durumunda su-organik ¢oziicii ikili kargmlarmm kullanidmasmi
zorunlu kilar. Dogrulugu ve kesinligi yeterli olan spektrofotometrik yontemler suda
cOziniirligii  diisiik olan bilesiklerin  iyonlasma sabitlerinin  su organk ¢oziicii  ikili
karisimlarmda tayinine imkan tanmaktadr. 10°-10° M derisim yeterli olup yapida bir tane
kromofor grubun bulunmasi ve absorbans 6zelliklerinin yeterli olmasi gereklidir.

Bu c¢aligmada klorpromazin ve triflupromazinin tersiyer amin grubuna ait protonasyon
sabitlerinin tayini icin %35 (h/h) asetonitril-su ikili karisimmnda, yaklask 0,2 pH birimi
aral@ ile pH 6,00 - 12,00 arasi spektrum taramasi almmustir. Spektrofotometrik Olcumler,
Perkin-Elmer LAMBDA 25 spektrofotometresiyle 25+0,1 °C’de 80 mL kapasiteli titrasyon
hiicresinde ~ gergeklestiriimistir.  Sonuglarm  degerlendirilmesi, bu ama¢ icin  hazrlanmis
bilgisayar programu STAR ile gerceklestirilmistir [4]. Degerler ayrica absorbans-pH iligkisi
dikkate almarak NLREG programu ile hesaplanmistr [5]. Deneysel bulgular literatir
verileriyle uyumludur[5-8].
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ESER DUZEYDE Hg(Il) iYONLARININ ZENGINLESTIRME
SONRASI TAYINI
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Civa bilinen en toksik elementlerden biridir. Bilim diinyasmda her giin onlarca ¢ahyma son derece
zararh bu element i¢in yeni tayin yontemleri gelistirme ve cevresel 6rneklerden giderimi igin yeni
malzemeler gelistirme {izerine dayah cahsmalar yaymlanmaktadir[1,2]. Volkanik patlamalar gibi
dogal kaynakh nedenlerle her yil ¢evreye yaklasik 2500 ton civa yayilmaktadir. Dogaya yayilan bu
civanin biiylik cogunlugu elementel halde olsa da g¢esitli ¢evresel etmenlerle ve biyokimyasal
faaliyetler sonucu son derece tehlikeli Hg(l1)-Hg(l) gibi inorganik ve CH3;Hg gibi organik civa
formlarma doniismektedir[3]. Yapilan birgok cahsma gostermistir ki, civa tiirlerinin toksisiteleri
birbirinden farkhdir. Bu yiizden bu tiirleri birbiri yaninda tayin edebilecek duyarh yontemler her
zaman biyik ilgi ¢cekmektedir[4].

Bu calsmada, eser diizeydeki Hg(Il) iyonlarmm analizi i¢in kat1 faz ekstraksiyonu destekli bir
spektroskopik tayin yontemi gelistirilmistir. Cahsmanm ik asamasmnda kati faz ekstraksiyonu icin
poli akril amit hidrojeli ile birlikte siyano kobal aminin polimerlestiriimesi ile elde edilen bir kat1 faz
destek maddesi sentezlenmistir. Elde edilen malzemenin FTIR ve SEM teknikleri ile karakterizasyonu
yapiimistrr. Daha sonra elde edilen malzeme kati faz destek maddesi olarak Hg(Il) iyonlarmm ayrma
ve zenginlestirilmesinde kullanmilmigtr. Zenginlestirme sonrasi optimize edilen yontemin analitik
parametreleri belirlenmigtir. Buna gore gelistirilen yontemin dogrusal ¢alma araligi Hg(Il) iyonlar
icin 25-750 ppb araliginda, tayin ve nicellestirme smiri ise swrasiyla 8.30 ve 24.86 ppb diizeyindedir.
100 ppb lik model ¢ozelti ile yapilan 5 tekrarh Olgiimlerin bagil standart sapmasit % 3.24 olarak
hesaplanmistir.  Gelistirilen yontem Hg(I) ve Hg(Il) iyonlarmm farkh miktarlarda igeren model
cozeltiler yardimiyla test edilmis ve Hg(II) iyonlarma olan segiciligi gosterimistir. Uygulama alam
olarak kullamlan ¢evresel su 6rnekleri ile yapilan geri kazanim ¢ahsmalar ile kantitatif sonuglar elde

edilmisti.
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KATYONIK (BAZIK) TEKSTIL BOYALARININ UV-VIS
SPEKTROSKOPIK INCELENMESI VE ANALIZI
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Kimya Bélimii, Fen Edebiyat Fakiiltesi, Uludag Universitesi, 16059, Bursa, Tiirkiye

Tiirkiye’nin en onemli {iretim, istthdam ve ihracat {irlinlerinin hazwrlandigi sektorlerin birisi Tekstil
endustrisidir.  Bu sektorde kullanilan boyalarm kimyasal formiillerinin agiklanma zorunluluklarmm
ortadan kalkmasi, ¢ok farkl ticari isimlerle pazarlaniyor olmalar1 gibi nedenlerle, REACH gibi ¢esitli
kistlamalara maruz kalmadan, liretim ve kalite siirekliliginin saglanmasi, {irlin niteligi lizerine 6nemli
etkileri olan girdi (boya ve yardimci kimyasallarm) izlenmesi, karakterize ediimelerine baghdir.
Calismamizda Anyonik modifiye edilmis lifleri boyayabilen katyonik boyar maddeler incelenmistir.
Tekstil sektoriinde ¢ok renkli efektlerin tek banyoda boyanabilmesinde kullanilan, lif ve boyar madde
grubudur. Bu ¢alismada Maxilon Red GRL, Maxilon Golden Yellow GL EC, Maxilon Blue SL ticari
isimleri ile tekstil sektoriinde kullamlmakta olan katyonik tekstil boyalarmm sulu ortamda farkh pH
kosullarmda 800-190 nm dalga boyu arahgmda UV-VIS spektroskopik incelemeleri yapilarak,
karakteristik davranmglar1 belirlenmeye cahlsildi. Ara renk ve tonlarm eldesi i¢in karigim halinde
bulunmalari durumunda oransal bilesimleri i¢in yeterli bir inceleme olusturmasi tartisilarak
degerlendirildi, ayr1 ayr1 ve bir arada bulunduklari durumlarda nicel analizleri i¢in dogrusal calsma
araliklar1 belirlenmeye caligild

S 1.99 ppm Maxilon

:7[)5 Red
E o [ +1.98 MB
——————— + 3.95 ppm MB
------- +5.90 ppm MB

------- + 7.84 ppm MB

0.3+

nm
300.00 525.00 750.00

Sekil 1. pH 6 BR tamponunda 1.99 ppm Maxilon Red Spektrumuna artan Maxilon Blue (MB) ve
Maxilon Yellow (MY) etkisi.
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CEVRESEL ORNEKLERDE SELENYUMUN BELIRLENMESI iCIN
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Diisiik konsantrasyon diizeylerinde esansiyel bir Ozellik ve yiiksek diizeyde toksik etkilere sahip
olmas1 aym zamanda kanser Onlemedeki rolii nedeniyle, Se'nin iz seviyelerinde belirlenmesi giderek
onem kazanmaktadr [1]. ABD Gida ve Beslenme Kurulu tarafindan selenyum i¢in 6nerilen giinlitk
alm bebekler i¢in 15 ila 20 pg/glin, emzikli anneler igin 70 pg/giin ve yetiskinler icin 55 pg/giin
olarak hesaplanmigtir [2].

Bu calgmada, hidriir olusturmal atomik absorpsiyon spektrometresiyle (HG-AAS) kombine iyonik
sivi (IL) dagihmh mikroekstraksiyon sisteminin kullanimmma dayanan Se tayini i¢cin kromatografik
olmayan bir ayrma ve 6n konsantrasyon yontemi Onerilmistir. IL fazmm tutulmasi ve ayrimasi, 1-
heksil-3-metilimidazolyum heksaflorofosfat [CsMIM] [PFs] ile dispersif  swvi-sivi
mikroekstraksiyonundan (DLLME) sonra santrifiijleme ile saglandi Selenit [Se (V)] tlrleri Se-
resorsinol kompleksinin olusturulmasi, ardmdan 30 °C de 5 dakika ultrasonik etki yardimiyla
[CsMIM] [PF¢] iceren faza ekstraksiyon ile segici olarak ayrilmustir. Ligant derigimi, numune hacmi,
Oziitleyici faz hacmi, ultrasonik zaman ve denge sicakhkg gibi mikroekstraksiyon teknigmnin
verimliligini etkileyen faktorler ve HG-AAS’nin kosullar1 ayrmtih olarak arastrimistr. Optimum
kosullarda elde edilen sonuglar soyleydi; calisma aralig 30-450 ng L™, segme smi1 8.4 ng L™, bagil
standart sapma 1.9%, dnderistirme faktorii 35 ve ekstraskisyon zamam 15 dk idi. Onerilen yontemin
gecerliligi standart referans materyalin analiz ile yapildiktan sonra, yontem basarih bir sekilde bazi
cevresel 6rneklerde toplam selenyum belirlenmesine uyguland.
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OKSADIAZABOROL BILESIKLERINDE N-H VE C=N GRUPLARINA
AIT 'HNMR VE “C NMR SPEKTRUMLARINDAKI KIMYASAL
KAYMAYA SUBSTITUENT ETKININ INCELENMESI
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Medisinal kimyada bor i¢eren yeni heterosiklik boron bilesikleri biyolojik aktivite gosteren Onemli
molekiller olarak gosterilmektedir [1-3]. Bizim de sentezini gergeklestirdigimiz oksadiazaborol
bilesikleri [4] (Sekil 1) yapismdaki oksijen-azot-bor iceren bes iiyeli aromatik olmayan halka ile
olduk¢a ilging molekiillerdir. Bu bilesiklerde N-H ve C=N gruplarma ait NMR spektrumlarmnda
kimyasal kaymaya stbstitient etkinin olabilecegi disiiniilmistir. Sentezledigimiz ~3-fenil-5-
(substittiefenil)-4,5-dihidro-1,2,4,5-oksadiazaborol (la-r) bilesiklerinde heterohalkada bulunan N-H
ve C=N gruplarmm NMR spektrumlarinda kimyasal kaymaya stibstitiient etki SSP (Single Substituent
Parameter) analizi ve DSP (Dual Substituent Parameter) analizi yapilarak (Hammett siibstitiient sabiti
o, F ve R sabitleri kullanilarak) incelendi. Hesaplamalarda, teorik *"H NMR ve *C NMR kimyasal
kaymalar1 Gaussian 03W DFT B3LYP/6-31G++(d,p) metodu ile minimum enerjili konformasyonlar
esas almarak hesaplandi Deneysel ve teorik sonuglarm birbiriyle uyumlu oldugu belirlenmistir. ‘H
NMR ve *C NMR kimyasal kayma degerlerinin elektron gekici siibstitiientler ile arttig1 goriilmiistiir.
Bu sonug normal indiiktif etki ile agiklanmustir.

X

a: p-(CH;3),NC¢H,

b: p-HOCH,

c: p-CH;0C4H,

d: p-CH;C¢H, // \O

e: m-(CH;),NC4H, C /

f: m-CH;C4H, \

g: CeHs HN— L

h: m-CH;0CgH, X

it p-BrCgHy

j: p-CIC(H, (la-r)

k: m-CIC4H,

1: m-BrCqH,

m: p-CH;COCgH,

n: m-NCC¢Hy

0: m-O,NCgHy

p: p-CH,S0,CH,

r: p-O,NC¢Hy
Sekil 1. 3-fenil-5-(stbstitiefenil)-4,5-dihidro-1,2,4,5-oksadiazaborol (1a-r) bilesiklerinin yapisi.
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DETERMINATION AND SPECIATION OF SELENIUM IN WATER
SAMPLES COLLECTED FROM MUGLA (TURKEY) PROVINCE BY
HYDRIDE GENERATION ATOMIC ABSORPTIONSPECTROMETRY
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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 HCI concentration, NaBH,; 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
png/L, 1.87 ng/L for total Se and 0.72 pg/L, 2.40 ng/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 Mugla.
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MAGNETIK AKTIiF KARBON iLE SULU COZELTIDEN MALAHIT
YESILI UZAKLASTIRILMASI
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Boyar maddeler; boya, baski ve tekstil endiistrilerinde yogun bir sekilde kullaniimakta olup bu
boyalarm yaklasik %10’u endiistriyel artma tesisi ¢ikis sulari ile sucul alic1 ortamlara verilmektedir
(Lee et al. 2006, Tan et al. 2007, Nasuha et al. 2011). Bu renkli atiklar; akarsu, gol ve denizlere ve
ozellikle de yiizey sularinda yer alt1 su sistemlerine karisarak igme sularmi da kirletebilir. Bu nedenle
endiistriyel atiklardan bu tiir boyar maddelerin uzaklastiriimasi olduk¢a 6nemlidir (Ferreira-Leitao et
al., 2007). Adsorpsiyon; iyi bilinen bir denge ayrma prosesi olup, atiklardan bu tiir Kirleticilerin
uzaklagtriimasnda oldukca etkin bir yontem olarak kullaniimaktadir (Dabrowski, 2001).

Yapilan bu cahgsmada, manyetik aktif karbon sulu c¢oézeltiden malahit yesili uzaklastrimasmnda
adsorbant olarak kullanimistr. Adsorpsiyon iizerine ¢ozelti pH’1i, baslangic boyar madde
konsantrasyonu, temas siiresi ve sicakhgm etkileri incelenmistir. Ayrica, malahit yesili
adsorpsiyonuna ait denge izoterm, termodinamik ve kinetik calsmalar da gergeklestirimistir.
Adsorpsiyon denge verilerinin Langmiur izotermi ile uyumlu oldugu belirlenmistir. Malahit yesili
adsorpsiyonu 25-45 °C aralgmnda kendiliginden gergeklesen ve endotermik oldugu goriiimiistiir.
Malahit yesili adsorpsiyonu i¢in manyetik aktif karbonun maksimum tek tabak adsorpsiyon kapasitesi
322 mg/g olarak belirlenmistir. Sonug¢ olarak, manyetik aktif karbonun sulu ¢ozeltilerden malahit
yesili uzaklagtirilmasinda diisiik maliyetli ve etkili bir adsorbant oldugu belirlenmistir.
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DOGAL MINERALLI SULARDA GELISTIRILEN SPIRULINA
PLATENSIS'IN GC-MS TEKNIiGIi ILE YAG ASIDi
KOMPOZiSYONUNUN BELIRLENMESI
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Mikroorganizmalardan elde edilen ve tek hiicre yaglar1 olarak adlandmwilan mikrobiyel yaglar
giinimiizde  endiistriyel ~ {iretimden  ¢ok igermis olduklar1 terapotk ve nutrasotik
Ozellikteki PUFA’lar nedeniyle tim diinyada yog un ilgi gérmektedir. Mikrobiyel yolla
yag eldesi prosesmnin endiistriyel diizeyde “verimli’ olarak degerlendirilebiimesi i¢in
sentezlenen yag ve  yag asitlerinin yiikksek verimlikte ya da yiiksek degerliikte (PUFA
bakimmndan zengn) olmasi  gerekmektedir. [1,2].  Endiistriyel verimliligi etkileyen en
onemli faktorler kuru biyokiitle miktari, kuru biyokiitledeki yag oram ve yagm istenen yag
asidi kompozisyonunda olmasidr [3].

Pek c¢ok mikroorganizma grubu (maya, kiif, bakteri ve mikroalgler) belli baz spesifik
kosullar altmda  ndtral  yag biriktirme ozelligine sahiptir. Bu mikroorganizmalar
hiicrelerinde %25 ya da daha fazla lipid biriktirebilmekte olup, “yagh (olejinéz — oleaginous)
olarak  nitelenmektedir.  Olejindz  mikroorganizmalarm  optimum  gelisme  sicaklbklarmm
altmda, azot (N) smrlamasi ve besi ortammnda yiiksek miktarda bulunan karbon (C) kaynagi
varhgnda hiicre i¢erinde coklu doymamis yag asitleri (PUFA) igerigi yiiksek olan lipid
birikimine yoneldigi bilinmektedir [4,5].

Aragtrmann amaci, son yillarm {izerine pek cok biyoenerji kaynag ve gida katkisi olarak
arastrmalar yapilan ve dogada en iyi gamma linolenikk asit (GLnA) kaynaklarmdan biri
olarak  bildirilen  mikroalg,  Spirulina  platensisin  yag asidi = kompozisyonun
arastriimasidr.  Bu ¢alismasmda dogal mineralli sularm kullanmu ile (%25, %50, %75 ve
%100 konsantrasyonunda) olusturulan besi ortaminda 25+2°C'de gelistirilen Spirulina
platensis tiiriinde lipid miktar1 ile yag asidi profili belirlenmesi analizleri gergeklestirilmistir.
Mikroalglerin fermentasyon mekanizmasi heniiz tam olarak ¢ozilememekle birlikte diger
olejindz mikroorganizmalar gibi N smirlamasi altmda PUFA sentezi artis gostermemektedir.
Mikroalglerde PUFA sentez siirecinde diger mikroorganizmalardan farkh olarak P, Fe, Mn,
Mg gibi elementlerin etkismin oldugu ayrica PUFA senteznin 30°C ve iizernde daha yogun
olarak gerceklestigi gbzlemlenmistir.
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AMIN FONKSIYONLU SiLiKA PARTIKULLERI ILE
DESTEKLENMIS METAL KATALIZORLERIN SENTEZI VE
UYGULAMALARI

Ozdem Sahin, Hava Ozay

Canakkale Onsekiz Mart Universitesi, Fen-Edebiyat Fakiltesi, Kimya Bolimi, Canakkale

Giinlimiizde yiiksek ylizey alanma sahip metal nanopartikiillerin katalizor uygulamalar1 oldukca ilgi
¢ekici bir alan haline gelmistir ™. Destek materyal tarafindan absorplanmus/adsorplanmis metal
iyonlarmm NaBH, varligmda indirgenmesi ile elde edilen heterojen katalizorler, hidrojen gazi
iiretiminde !, toksitite, karsinojenik, mutajenik etkiye sahip 4-NF ! ve MO ™ gibi organik boyalarm
bozulma/indirgenme ~ tepkimelerinde  katalizér olarak kullanlmaktadr ®.  Bunun yam sira
desteklenmis metal nanopartikiiller organik sentez, petrol artma ve Kirlilik kontrolli gibi birgok
kullanm alanlarma da sahiptir ™.

Bu calsmada oOncelikle hidroksi fonksiyonlu silika nanopartikiilleri Stober yontemi kullamlarak
sentezlendi. Elde edilen nanopartikiiller APTMS kullanilarak amin gruplar ile fonksiyonlandirildi.
Daha sonra amin fonksiyonlu silika nanopartikiiller tizerine Cu**, Co** ve N** adsorpsiyonu sagland.
Adsorblanan metal iyonlarm NaBH, kullanilarak indirgenmesi ile desteklenmis metal katalizorler elde
edildi. Elde edilen partikiller FT-IR, SEM ve EDX analizleri ile karakterize edildi. Hazrlanan
desteklenmis metal partikiiller 4-nitrofenol'in NaBH, varlignda indirgenme tepkimesinde katalizor
olarak kullanildi.  Tepkimenin ilerleyisi UV-Vis spektrofotometresi kullanilarak izlendi. Her bir
katalizor icin detayh katalizor calismas1 gerceklestirilerek aktivasyon parametreleri hesaplandi
Tesekkiir: Bu calisma Canakkale Onsekiz Mart Universitesi Bilimsel Arastrma Fonu tarafindan
FYL-2016-929" nolu proje ile finansal olarak desteklenmistir.
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A ve E VITAMINLERIN ES ANLI ZENGINLESTIRILMESI iCIN
CPE YONTEMI
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Vitaminler viicudun temel fonksiyonlar1 igin hayati éneme sahip olan ve depolanamadiklarmdan
giinliik diyetle siirekli alnmalar1 gereken organik molekiillerdir. Temelde suda ¢dziinen ve yagda
coziinenler olarak yapilan smiflandirma, bu vitaminlerin olas1 kaynaklar1 agisindan da bilgi vermesi
bakimmdan onemlidir. A ve E vitaminleri yagda ¢6ziinen vitaminlerin en dnemli tiirlerinden ikisidir.
Her iki vitamin tiirii i¢in de ortak sayilabilecek faydah ozellikler; damar sertlesmesini 6nleme, kalp
krizinden koruma, g6z saghgma iyi gelme, hafizay1 giiclendirme, bacaklarda meydana gelen damar
tikamkhgma bagh agrilarn dindirme, yiiksek tansiyon ve sekere iyi gelme olarak swralanabilir[1].
Vitaminler gibi kompleks molekiillerin tayininde karsilasilan en &nemli sorun, &rnek hazirlama
asamasidir. Bu tarz molekiillerin ¢ogunlukla gercek orneklerdeki diizeylerinin diisiik olusu ve 6rnek
yapisma bagh olarak diger bilesenlerin bozucu etkileri analizleri zorlastwrr. Bu nedenle bu
molekiillerin tayini i¢in kullanilan yontemlerin ana baslklar1 ¢ogunlukla spektroskopik ya da
kromatografik olarak kalmakla birlikte, uygulanan on iglemler i¢cin her giin onlarca yeni ¢alisma
yaymlanmaktadir[2,3].

Onerilen ¢absmada da, A ve E vitaminlerin gercek 6rneklerdeki analizleri icin tayin basamagi 6ncesi
bulutlanma noktas1 ekstraskiyonuna dayanan bir prosediir gelistiriimis ve deneysel degiskenler
optimize edilmistir. Daha sonra hedef tiirlerin tayini diyot serisi detektore sahip bir kromatografik
sistemle spektrometrik olarak yapimustr. Optimizasyon sonucunda, pH 3.0 tampon sisteminde,
Na,SO,’m elektrolitik etkisi kullanllarak % 10’luk Tergitol noniyonik surfaktan ortaminda
zenginlestirilen tiirlerden E vitamini icin 185 kathk, A vitamini i¢in igin 125 katlk bir zenginlestirme
faktorii elde edilmis ve bu tiirler model ¢ozeltilerde E vitamini i¢in 5-800 ppb, A vitamini iginse 10-
750 ppb arahgnda DAD dedektdr ile tayin edilebilmiglerdir. Daha sonra gelistirilen yontem bazi yagh
kuruyemis tiirlerine basariyla uygulanmustir.
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GO-CNT-ZNS HIiBRITININ SENTEZi, KARAKTERIZASYONU VE
RODAMIN B ‘NiN KATI FAZ EKSTRAKSIYONUNDA KULLANIMI

Seda Ozdemir, Erkan Yimaz, Mustafa Soylak
Kimya Boliimii, Fen Edebiyat Fakiiltesi, Erciyes Universitesi, 38039, Kayseri

Hidrotermal sentez yontemi ile grafen oksit- karbon nanotlip- ¢inko silfir (GO-CNT-ZnS) hibrit
materyali sentezlenmis ve Raman, FT-IR, SEM, BET ve XRD yontemleri kullanilarak karakterize
edimistir. Bu hibrit rodamin B® nin kat1 faz ekstraksiyonu ile degisik ortamlardan ayrimasi ve
zenginlestirilmesinde adsorban olarak kullanllmigtir. Yontemin optimizasyonu i¢in pH, adsorban
miktari, eliient cinsi, 6rnek hacmi ve matriks etkileri gibi parametreler optimize edilmistir. Eliisyon
islemi sonrasi rodamin B derisimi UV-VIS spektrofotometresi ile olgiilmiistiir. pH 2-6 arasinda 50
mg adsorban kullanldiginda rodamin B kantitatif olarak geri kazanmilmaktadir. Yontemin dogrulugu
kozmetik iiriinlerine yapilan ekleme geri kazanma calsmalar ile kontrol edilmistir. Gelistirilen
yontem en son kozmetik {irlinlerin Rodanin B igeriginin analizine uygulanmustir.
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MAGNETIK NANOPARCACIKLARIN SENTEZI,
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Kagit, plastik, kozmetik, deri ve tekstil gibi pek ¢ok sanayi dalnda siklikla kullanilan organik boyar
maddeler, su kirliliginin en 6nemli sebeplerinden bir tanesidir [1]. Toksik 6zellige sahip olmalar1 ve
dogada bozulmadan uzun silre kalabilmeleri sebebi ile boyar maddelerin sulardan giderimi énemlidir
ve bu amagla pek ¢ok yontem kullanimaktadr [2]. Bu yontemler arasmda adsorpsiyon, yiiksek
giderim kapasitesi, kolay uygulanabilir olmas1 ve farkh adsorbentlerle ¢ahgma imkani saglamasi gibi
avantajlar1 ile 6ne ¢ikmaktadr [1,2]. Bu calismada yiiksek yiizey alanma sahip Fe;O0,@SiO,-NH,
nanoparcaciklar1 sentezlenmis (Sekil 1), FTIR ve XRD analizleri ile yapisal; SEM ve TEM analizleri
ile  morfolojik, TGA-DTA analizleri ile de termal Ozellikleri belirlenmistir. Sentezlenen
nanoparcaciklar sulu ¢ozeltilerden katyonik bir boya olan Basic Yellow 28’in giderimi i¢in adsorbent
olarak denenmistir. Adsorbent miktari, ¢ozelti baglangic derisimi, sicaklk ve pH gibi adsorpsiyona
etki eden parametreler arastmimis ve en yilksek adsorpsiyon kapasitesi 35°C sicaklik, 20 mg
adsorbent miktar, 10 mg L7 ¢ozelti baslangic derisimi ve pH 6 sartlarmda belirlenmistir.
Adsorpsiyon denge verileri kullanilarak Langmuir ve Freundlich izoterm modelleri deneysel verilere
uygulanmis ve Langmuir izoterm modelinin Freundlich izoterm modelinden daha uygun oldugu
belirlenmistir. Denge verilerine yalanci-birinci mertebe, yalanci ikinci mertebe ve pargacik ici
diftizyon kinetik modelleri uygulanmis ve yalanci ikinci mertebe kinetik modelinin deneysel verileri
daha iyi ag¢ikladigt bulunmustur. Deneysel islemler sonucu elde edilen veriler sentezlenen
Fe;0,@SiO,-NH, nanopargaciklarmm sulu ¢ozeltilerden boyar madde giderimi i¢in potansiyel bir
adsorbent oldugunu gdstermistir.

Sekil 1. Fe;O,@SiO,-NH; nanopargaciklarmm TEM goriintiisii.
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COK CEKIRDEKLi KOORDINASYON BILESIKLERININ XPS ILE
INCELENMESI
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Cok ¢ekirdekli koordinasyon bilesiklerinin ortaya ¢ikmasi 1970’1 yillarm bagnda olmustur. 1960’h
yillarm baginda bazi koordinasyon bilesiklerinde Olgiilen anomalik magnetik siisseptibilite
Olctimlerinin  sebebi arastiriirken birgok koordinasyon bilesiginde oksijen veya klor gibi donér
atomlarm p- kopriisii ile birbirine baglandig1 ve ¢ok cekirdekli koordinasyon bilesigi olustugu ortaya
cikmigtr [1,2]. Bu tarihten sonra x-igm kirmmm ydntemlerinin de gelistirilmesi sonucu ¢ok sayida
koordinasyon bilesiginin XRD yontemleri ile c¢ok ¢ekirdekli yapilari belirlenmistir. Bilindigi gibi
literatiirde koordinasyon bilesikleri lizerinde bazi spektroskopik yontemlerin uygulamasi oldukc¢a
eksiktir. Ornek hazirlama sorunlari, fragmentasyon, par¢alanma, ¢oziiniirlik gibi sorunlardan dolay:
koordinasyon bilesiklerinin 6zellkle NMR, MS yontemleri ile yapilan ¢alismalar olduk¢a smirhdir,
MS ile koordinasyon bilesikleri iizerine sadece ESI yontemi ile ¢ahsmalar literatiirde bulunmaktadir.
Herhangi bir engel bulunmamasma karsm XPS yontemi ile olan ¢cahgmalar da ¢ok smwrhdr. Oysa
XPS elementin kimyasal ¢evresi hakkinda bilgi verebilen bir yontem oldugundan ¢ok c¢ekirdekli
koordinasyon bilesiklerinde metal ¢ekirdeklerin durumlar1 hakkinda bilgi verebilir. Bu diisiince ile {i¢
farkh ti¢ ¢ekirdekli koordinasyon bilesigi hazirlanmig ve XPS ile koordinasyon c¢evresindeki merkez
atomlarmmn ve donér atomlarm durumlart incelenmistir. Hazirlanan i ¢ekirdekli bilesikler ligand
olarak bis-N,N’(salisiliden)-1,3-propandiamin (LH,) ve bu ligandin indirgenmis tiirevi olan bis-
N.N’(2-hidroksibenzil)-1,3-diaminopropan  (L"H,) kullanilarak  hazirlanmislardir. Hazrrlanan
koordinasyon bilesikleri [CuL.NiCl,.CuL.(H,0),].2(C4HsO,).(1),
[CUL.NiBr,.CuL.(H;0),].2(C4Hs0,),  (I1) ve [CuL".CuCL.CuL"] (I11) ¢ekirdek yapismdadir. Bu
maddelerin  X-ismlar1 kirmmu ile molekiiler modelleri elde edilmis olmasmmn yani swra XPS ile
incelendiklerinde III numarah bilesikte iki farkli yapida Cu(Il) oldugu ortaya ¢ikmistir, Sekil 1.
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Sekil 1. Siyah: I, Kirmizt: II ve mavi: III numaral komplekslerde Cu 2p X-ismlar1 fotoelektron
spektrumu. Mavi renkli spektrumda iki farkh Cu(II) oldugu gériilebiliyor.
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KIiNOIiD YAPIDAKI BILESIKLERIN SPEKTRAL ve
ELEKTROKIMYASAL OZELLIKLERININ INCELENMESI

Sibel Sahinler Ayla, Ahmed Hassen Shntaif, Hakan Bahar, Cemil Ibis

Kimya Bolimii, Mithendislik Fakiiltesi, Istanbul Universitesi, 34320, Istanbul, Tiirkiye

Yeni kinoid yapidaki bilesiklerin sentezi ve g¢esith spektroskopik yontemlerle yapilarmin
aydmlatilmasi son zamanlarda olduk¢a cahsilmistr. Bu durumun en onemli sebeplerinden biri kinon
gruplu Dbilesiklerin gostermis olduklart Gnemli biyolojik aktivite Ozelliklerdir. Antibakteriyel ve
antifungal aktivite Ozellikleri son yillarda pek c¢ok literatiirde belirtilmistir. Bu ¢alismada yeni kinon
gruplu bilesiklerin sentezi gerceklestirilmistir. Sentezlenen bilesiklerin striiktiirleri "H-NMR, **C-
NMR, FT-IR ve Kiitle Spektroskopisi gibi ¢esitli spektral metodlarla aydmlatiimigtr. Ayrica bazi
bilesiklerin elektrokimyasal Ozellikleri aprotik c¢oziiciide tetrabutilamonyum perklorat varhgmda
incelenmistir.
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Sekil 1. Sentezlenen bilesiklere birka¢ 6rnek
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DUYARLI QUARCETINE ANALIZI iCIN KATI FAZ DESTEK
MALZEMESI GELISTIRILMESI
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Quarcetine bitkilerde en bol bulunan flavonovidlerden biri olup kimyasal yapist itibari ile diger pek
¢ok flavonoid yapismi temel yapi tasi olarak degerlendirilebilir. Gida olarak tiiketilen birgok dogal
iriinde ¢ogunlukla da glikoz yapilarma baglanmis olarak bulunur. Bilinen bir¢ok faydasi arasinda en
one c¢ikanlar1 kalp saghgmi korumasi ve giicli antioksidan ozellikleri ile antikanserojen Ozellikleri
soylenebilirir. Iltihap kurutucu ve antilerjik ozellikleri ile serbest radikallerle savasarak insan
viicudundan olduk¢a faydali gorevleri yerine getirir[1,2]. Ozellikle elma tiirleri, sogan ve maydanozda
bulunan quarcetine i¢in birgok 6nemli dnemli dogal kaynak ise bitkisel ¢aylardir. Gergek orneklerde
quarcetine tayini i¢in yapilan pek ¢ok ¢ahgmada hedef molekiilleri matriks ortamindan ayrmak igin
bir 6n iglem kullanllmig ve ancak bu sayede duyarh tayinler gerceklestirilebilmistir. Uygulanacak 6n
islemin hassasiyet ve segiciligi dogrudan analizin basarisim da etkiledi§inden yeni yontemler
gelistirmek i¢in bu alanda yapilan arastrmalar devam etmektedir[3].

Onerilen calsmada, hizh ve etkili bir 6n deristirme ydntemi gelistirilmis ve bu sayede hem eser
diizeydeki bilesenlerin tayini hem de karmasik Ornek matrikslerinden ayriimalari saglanmistir.
Gelistirilen yontemin en biiyiik avantajlarmdan biri klasik kat1 faz ekstraksiyon yaklagimlarm aksine
katt faz ile swvi1 fazm zenginlestirme islemi sonrasnda bir miknatis yardimiyla kolayca
ayrilabilmesidir. Bu amac¢ i¢in yeni bir kati faz destek maddesi sentezlenmistir. Bu madde,
hidrotermal sentez ve inert atmosfer sentez yontemleri kullanarak manyetik molibden oksit-karbon
nanotip (Fe;04-M00;-CNT) sentezlenmis ve daha sonra bu hibrit materyal FT-IR, Raman, XRD,
SEM ve BET yontemleri ile karakterize edilmistir. Yapilan en uygun sekle sokma calismalar
sonucunda model ¢ozeltilerle yapilan deneylerde 3-500 ng mL™ araliginda bir dogrusal ¢alisma aralig:
ve 1.05 ng mL™ lik bir tayin smmr elde edilmistir. Ayrica gelistirilen yontem ticari olarak satilan ¢ay
orneklerine uygulanmis ve kuru agrlk itizerinden yapilan analizlerinde 1.02-3.45 g kg" derisim
araligmda quarcetine miktarlar1 Slgiimiistiir.

Referanslar

[1] H. Wang, K. Helliwell, Food Research International, 34 (2—3) (2001) 223-227.

[2] H. Hakamata, K. Takahashi, A. Kotani, F. Kusu, Biomedical Chromatography 18(9) (2004), 662-
666.

[3] L. Arce, A. Rios, M. Valcarcel. Journal of Chromatography A 827(1) (1998) 113-120.

[4] M. Pir, H. Agirbas, F. Budak, M. llter, Synthesis, Characterization, Antimicrobial Activity and
QSAR Studies on Substituted Oxadiazaboroles, Med. Chem. Res., 2016, 25(9), 1794-1812.

120



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

P81

GALANTAMININ PROTONASYON SABITININ ASETONITRIL-SU
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Alzheimer hastahg biligsel islevierde ve giinliik yasam etkinliklerini siirdiirme becerilerinde azalma,
davranigsal degisimler ve psikiyatrik belirtiler ile karakterize edilmis bir hastaliktr. Geri doniigimli
asetilkolinesteraz (AChE) inhibitorleri Alzheimer hastaligmin tedavisinde kullamlan olduk¢a Gnemli
bir ila¢ grubudur. Bu grubun onemli bir Gyesi olan galantamin hafif ve orta siddetteki Alzheimer
hastalarmm tedavisinde kullanimaktadir [1].

Protonasyon sabiti (pK,) ilaglarm absorpsiyon, dagiim, metabolizma ve atiim (ADME) gibi
farmokinetik 6zelliklerinin belirlenmesinde anahtar bir parametredir. Belirli pH arahgmda ilacm hangi
formda oldugunu ve karakteristiklerini tahmin etmemizi saglar [2]. Bu sabitin tayini i¢in farkh
analitik yontemler kullanimaktadir. Bu c¢aligmada bu yontemler igcerinde yaygmn kullanilan UV-Vis
spektroskopik yontem tercih edilmistir. Ilacm farkh pH degerlerinde, 15131 absorpladigi dalga
boyundaki  ¢ozeltilerinin  absorbansit  Ol¢lilmiistiir.  Veriler STAR  programu  kullanilarak
degerlendirilmistir [3].

Geri dontistimli AChE inhibitorlerinden galantaminin yapisinda bulunan tersiyer amin grubuna ait
protonasyon sabiti degeri su-asetonitril ikili karigimlarmda UV-Vis spektroskopi yontemi kullanlarak
tayin edilmistir. Bu bilesigin su ortammnda ¢oziiniirliigii az oldugundan asetonitril yizdeleri % 25,
%30, %35 (h/h) olan asetonitril-su ikili karigimlarnda tayin edilmistir. Bu yontemde galantamin pH
55-11,5 arasi titre edilmis ve 02 pH birimi arahg ile spektrum taramasi almmustr. Bu bilesigin
sudaki pK, degerleri Yasuda- Shedlovsky esitligi ve mol kesri-pK, iliskisi kullanilarak hesaplanmistir

[4]
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PHEMA KRiYOJEL DISKLER iLE SULU ORTAMDAN BISFENOL A
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Bisfenol-A (BPA) (2,2-bis (4-hidroksifenil) propan) polikarbonat, epoksi regineleri, akrilik recineler
ve polisiiffon dretiminde monomer olarak kullamlan bir kimyasaldir. Polikarbonat biberonlar, gida
kutulari, plastik su siseleri ve kapaklari, gozlikler, CD'ler, DVD'ler, elektronik cihazlar, dis dolgu
tirtinleri ve kompozit dolgu malzemeleri gibi birgok iirtinde kullanim alani bulmaktadir. Bisfenol A,
orta derecede suda ¢oziinir bir bilesiktir (oda sicakhgmda 300 mg L7)[3]. Yakn gegmiste
organoklorlu pestisitleri, alkilfenoller, poliklorobifeniller, organokalay bilesikleri, bisfenol A ve
bunlarm tiirevi pek ¢ok bilesigin, insanlarda Ostrojenlere benzer etkileri gosterdigi ispat edimistir.
Avrupa Gida Giivenligi Otoritesine gore giinliik alim dozu miktar1 0.05 mg/kg BPA’y1 asmamaldir.
Sulu ortamdan BPA wuzaklastiriimasi i¢in adsorpsiyon, biyokimyasal, elektrokimyasal, fotokimyasal
reaksiyonlar ve ozonlama gibi ¢esitli giderim yontemleri kullaniimistir[1,2].

Bu cahsmanmn amact, sulu ortamdan BPA uzaklastiriimasi amaciyla sentezlenen poli(hidroksietil
metakrilat) (PHEMA) kriyojelin etkiliginin arastiriimasidir. Capraz baglayici olarak N,N-metilen
bisakrilamid kullamlarak -18°C’de sentezlenen kriyojeller; SEM, FTIR gibi tekniklerle karakterize
edimistir. Sentezlenen kriyojeller diskler seklinde hazrlanarak, kesikli sistemde BPA adsorpsiyonu
icin kullamlmistir. Adsorpsiyon kapasitesine (Q) etki eden pH, sicaklik ve derisim gibi parametreler
incelenmistir. Maksimum adsorpsiyon pH’s1 3,0, maksimum adsorpsiyon kapasitesi (25 °C ve pH=3
icin) 11,10 mg/g kriyojel olarak belirlenmistir.
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Pestisit, zararh organizmalar1 engellemek, kontrol altma almak, ya da zararlarmi azaltmak amaciyla
zirai miicadele aragtrma ve uygulamalarmda kullamlan her tirli kimyasal madde ve preparatlara
verilen isimdir. Pestisitlerin, bitkileri, besinleri ve maddeleri koruyarak hastaliklar1 kontrol altma
almas1 gibi yararlarmmn yam swa; c¢evre ve eckosistem lizerinde olumsuz etkileri bulunmaktadir.
Pestisitlerin bir grubu olan organofosforlu pestisitler, diinyada pestisit tiiketiminin yaklagik % 45'ini
olusturmaktadir [1]. Pestisit tayininde kullanilan tayin metotlar1 arasinda kromatografik teknikler,
elektroanalitik teknikler ve immiinoassay teknikler yer almaktadwr. Su matriksinde kullanilan 6rnek
hazirlama metotlar1 ve deristirme metotlarmm basmda kati faz ekstraksiyon metotlar1 yer almaktadir.
Kati faz ekstraksiyonu i¢in sik kullamlan baz ticari sorbentler ise; silika modifiye kolonlar, C18, CS,
fenil ve siyano grubu igeren kolonlar, alumina ve florisil kolonlar olarak verilebilir [2].

Bu ¢ahgsmanm amaci; silispansiyon polimerizasyonu ile sentezlenen yeni nesil polimerik adsorben ile
endokrin sistemi bozucu oOzelligi ile bilinen ti¢ organofosforlu pestisitin (dichlorovos, diazinon ve
disulfoton) sulu ortamdaki tayininde on deristirme amach kullanidabilecek yeni bir kati faz kolon
ekstraksiyon metodunun gelistirilmesidir. Fonksiyonel monomer olarak metakriloil-amidotriptofan
metil esteri (MATrp), capraz baglayici olarak divinii benzen (DVB) kullanilarak sentezlenen
mikrokiireler; SEM, NMR, FTIR gibi tekniklerle karakterize ediimistir. Sentezlenen adsorben ile
doldurularak hazirlanan kolonlarm deristirme amagh kullanidaki bazi deneysel parametreler
merkezi kompozit tasarim ile optimize edilmistir. Optimize edilen parametreler kolon akig hiz1 (2-6
mL/dk), adsorben miktar1 (100-300 mg) ve pH(4-10) olarak belirlenmistir. Pestisitlerin izlenmesinde
gaz kromatografi-kiitle spektrometresi (GC-MS) selektif iyon modunda (SIM) kullaniimistir.
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MANEB’ iIN SUPRAMOLEKULER COZUCU SIVI FAZ
MIKROEKSTRAKSIYONU SONRASI SPEKTROFOTOMETRIK
TAYINI

Metin Agirbas, Erkan Yimaz, Mustafa Soylak

Erciyes Universitesi, Fen Edebiyat Fakiitesi, Kimya Bolumi 38039, Kayseri

Pestisitler, genellikle bitkilere zarar veren bdcekleri, mikroorganizmalart ve dier zararllar
yok etmek icin kullandlan kimyasal maddelerdir. Pestisit kullanmm ile {iriinlerin veriminde
artis olmasma karsm, ¢evre ve insan saghgi yoninden potansiyel olumsuz etkileri de
bulunmaktadwr. Pestisit kalntlarmm topraga, suya, havaya ve iretilen gidalara bulasarak
onlart kirletmesi ve bunun sonucunda da msan saghg lizerinde akut veya kronik etki
yapmaktadr. Maneb (mangan etilen bis ditiyo karbamant),mantarlarm neden oldugu bitki
hastaliklartyla miicadele icin kullanlan bir fungisit tlirevidir ve insanlar ile temasmnda toksik

etki gostermektedir.
Maneb’ in supramolekiiler ¢oziicii sivi faz mikroekstraksiyonu yontemi ile zenginlestirilmesi sonrast

UV-VIS spektrofotometresi ile tayinini iceren bir yontem gelistiriimistir. Supramolekiiler ¢o6ziicii
olusumunda 1-dekanol ve Tetrahidrofuran kullamimistr. Maneb’ de bulunan Mn** iyonu pH 12’ de
1-(2-Piridazol)-2-Naftol kompleksi halinde supramolekiiler ¢o6ziici fazma ekstrakte edilmis ve
mangan derisimi 555 nm dalga boyunda UV-VIS spektrofotometresi ile tayin edilmistir. Ydntem
tizerinden etkili olan Onemli analitik parametreler optimize edilmis ve yontem dogal Orneklere
uygulanmustir.
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SENTEZLENEN P-TERT-BUTILKALIKS[4]AREN Di-BENZILAMID
BILESIGININ ELEKTROSPIN YONTEMI iLE NANOFIBERININ
URETIMI, NANOFIBERLERIN HPLC KOLON DOLGU MADDESI
OLARAK KULLANILMASI

Sajiad Saeed Ali*, Fatih Ozcan'", Nejdet Sen', Fatih Durmaz', Seref Ertul*

lKimya Bolumii, Fen Fakiiltesi, Selcuk Universitesi, 42070, Konya, Tiirkiye

Supramolekiil kimyanm tglincli kusak molekiilii olan kaliksaren bilesikleri birinci ve ikinci kusak
molekiilleri olan Tag¢ Eterler ve Siklodekstrinlere gére daha kolay yiiksek saflikda biiyiik miktarda
elde edilebilmesi, daha kolay fonksiyonlandirilmasi gibi 6zelliklerinden dolayr 6ne gegmektedir.
Kaliksaren bilesiklerinin Host-Guest kimyasnda onemli yeri olmakla birlikte halkali yapida olmasi,
molekiil boslugunun olmasi gibi avantajlar1 ile molekiilleri, anyon veya katyonlar tasiyablmektedir.
Bu ¢alismada p-tert-bitilkaliks[4]aren Di-Benzilamid bilesigi sentezlenerek yapisi IH-NMR ve FT-IR
ile aydmlatidiktan sonra elektrospin yontemi ile nanofiberleri ¢ekilecek olup g¢ekilen nanofiberlerin
yizey yapist SEM,AFM ve TEM analizleri ile karakterize edilecektir. Yuzey karekterizasyonu
tamamlanan p-tert-bitilkaliks[4]aren Di-Benzilamid nanofiberi HPLC kolon dolgu maddesi olarak
kullanilarak Cu*? iyonunun HPLC analizlerinde sabit faz olarak kullamlacaktr. HPLC analizleri
sonrasinda rejenere edilen kolondaki Cu*? iyonu konsontrasyonu ICP-MS ile belirlenecektir.

EHT = 2000 E H . J
Sekil 1. Kallksaren nanoflber SEM ve AFM anaI|2|

Mag= 10.00KX
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KITOSAN (OLIGOPOLIMER) BAZLI HEMOSTATIK
MALZEMELERIN URETIMI VE KARAKTERIZASYONU
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Buca, Izmir, Tiirkiye

Hemostatik kelimesi yapi itibariyle hemo (kan) statik (duran-duragan) kelimelerinin birlesiminden
olusan, kan durdurucu anlamma gelir. Hemostatik malzemelerin iiretimi ve karakterizasyonu bashkh
bu projede Ozet olarak, travmatik ya da daha basit kaza ve yaralanmalar sonucu olugan kanama
durumlarmda yiikksek raddede kan kayiplarmi ve olast Olimciil hasarlart kontrol altma almak
amaclanmigtr. Kontrol altma alman kanamalardan sonra yara ve yanik tedavisi gibi c¢esit doku
tyilestirici ¢oziimler de bu proje kapsammda incelenmisti. Hemostatik, yani kan durdurucu
malzemenin temelinde ¢ok yaygmn kullammma sahip kitosan oligopolimeri yer almaktadir. Bu konu ik
olarak, savas alanlarmda yaralanan ve kan kaybma maruz kalan askerlerin, kanamayi kontrol altma
alamayip hayatlarmi kaybetmesinden sonra savasm gidisatmi degistirecek stratejik bir konu haline
gelmistir. Bu stratejik durum neticesinde, emilebilir hemostatik malzemelerin Uretimi ve yeni
tekniklerin gelisimi hizla artmistr. Yaygn olarak kullamlan emilebilir hemostatik malzemeler
arasmda kollajen ve kollajen lifleri, lif proteini, oksitlenmis seliiloz ve oksitlenmis rejenere seliiloz,
tibbi hemostatik jelatin, alginat ve kitosan bulunur [1-2]. Bunlarm arasinda, kitosan benzersiz
ozelliklerinden dolayr genis capta arastmibmigtr.  Kitosanm, bilinen polimorf c¢ekirdekli hiicre
aktivasyonu, fibroblast aktivasyonu, sitokin retimi ve tip 1V kollajen sentezinin stimilasyonu gibi
viicut i¢cinde birgok faydah ve onemli rollerde gérev alan ozellikleri bulunmaktadir[3]. Bahsedilen bu
Ozellikler sayesinde kitosan, kan durdurucu ve yara tedavisinde kullanmilmak {izere ana malzeme olarak
belirlenmigtir. Belirlenen hemostatik malzemenin {iretim slrecinde, molekiler spektrometri olarak
FT-IR, kiitle spektrometresi olarak ICP ve XPS tekniklerine bagvurulmustur. Bagvurulan bu teknikler
Dokuz Eyliil Universitesi EMUM Elektronik Malzemeler Uretim ve Uygulama Merkezinde bulunan
uzmanlar tarafindan titizlikle test edilmis ve basariyla sonuglanmustr. Belirlenen kriterler ve alman
sonuglar dahilinde ileride dretilecek hemostatik malzemenin, uygulanan karakterizasyon teknikleri
sayesinde hedeflenen malzemenin {iretilip tiretilemediginin kontroliine, regetesine ve formilasyonuna
ulagmay1 biiyilik Ol¢ilide kolaylagtirmugtir.
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HUMIK ASIDIN SU ORNEKLERINDE FLUOROMETRIK VE
FOTOMETRIK YONTEMLE TAYINIi

Ayca OZDEMIR, Birsen Demirata OZTURK

Kimya Bolimii, Fen-Edebiyat Fakiiltesi, Istanbul Teknik Universitesi, 34469, Maslak, Istanbul,
Turkiye

Hiimik asitler, yiiksek pH degerlerinde ¢oziinen hiimik maddelerin alt grubudur. Bitkilerden ve
topraklardan kaynaklanan ve dogal kaynak sulariyla karisan humik maddeler suyun rengini sartya
veya kahverengine doniistlirebilirler. Hiimik asitler zemin ve ylizey suyu icindeki agr metaller ve
zirai ilaclarla kompleks olusturarak toksik ajanlar olustururlar. Klor ile su artimmnda trihalometanlarm
olusmasma sebep olurlar [1]. Bu nedenle, bu maddenin belirlenmesi ve miktarmm belirlenmesi biiyiik
Oonem taswr. Literatirde ¢ogu hiimik asit tayini, UV-Vis spektrumundaki farkli dalga boylarmdaki
absorbans Ol¢timiine dayanmaktadir [2-3].

Bu cahgymada humik asidin fluorometrik (sekil 1) ve fotometrik yontemlerle dogrudan ve dolayh
olarak belirlenmesini amag¢lamaktadir. Bu amagla ¢6ziinebilir hiimik asidin CelV iyonlar ile verdigi
reaksiyonlar arastwrilmgtr. Humik asit ve Ce(IV) arasmndaki stokiometrik oran 1:2 olarak
bulunmusgtur.

Fotometrik yontem i¢in humik asit konsantrasyonunun uygulama arahgi 1-5 ppm (Amax = 276nm)
oOlarak bulunmustur. Fluorometrik yontemde ise reaksiyonda olusan Ce(II)' iin maksimum emisyon
dalga boyu olan 360 nm kullanlmistr. Humik asit konsantrasyonunun indirekt tayin yontemiyle
uygulama arahgi 50 ppb-lppm olarak bulunmustur. Geligtirilen yontemler c¢evre sularma

uygulanmustir.

Emisyon
Intensitesi
600.000 — 2x10-4M CelV+5ppm HA
500.000 - 2x10-4M CelV+10ppm HA
— 2x10-4M CelV+15ppm HA
400.000 1 2x10-4M CelV+20ppm HA
300.000 4 — 2x10-4M CelV+25ppm HA
ry 2x10-4M CelV+30ppm HA
200.000 - / —— 2x10-4M CelV+35ppm HA
—2x10-4M CelV+40ppm HA
100.000 2x10-4M CelV+45ppm HA
0.000 - 2x10-4M CelV+50ppm HA

250 450 650
dalgaboyu (nm)

Sekil 1. Humik asidin Ce(1V) ile fluorometrik tayini
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MAGNETIK NANOPARTIKULLERIN SENTEZI,

KARAKTERIZASYONU VE SULARDAKI METAL iYONLARININ
UZAKLASTIRILMASINDA KULLANIMI

F. Ayca OZDEMIR OLGUN, Birsen Demirata OZTURK

Kimya Boliimii, Fen-Edebiyat Fakiiltesi, Istanbul Teknik Universitesi, 34469, Maslak, Istanbul,
Tarkiye

Agrr metal sanayi giiniimiizde gitgide nem kazanmaktadir. Bunun yaninda islem sonrasi agiga ¢ikan
endiistriyel atik sular, tiim canllar i¢in zehirli olan agr metaller icerirler. Bu elementleri eser
miktarda da olsa i¢eren sular ¢esitli faaliyetlerle besin zincirine girmektedir.

Bu nedenle kirliik kaynaklarmdan olusan atik sularm agr metal i¢erikleri, ¢evreye verilmeden Once
arttilarak ¢esitli su standartlarma gore izin verilen degerlerin altma disiiriilmesi gerekmektedir. Bu
cahgmada, atik sulardan agr metal gideriminde kullanimak amaciyla magnetik nanopartikiillerin
sentezi amaclanmistr. Manyetik partikiillerin uygulanan manyetik alana cevap vererek istenilen
sekilde hareket ettirilebilmeleri birgok uygulamada avantaj saglamaktadir.

Magnetik nanopartikiillerin magnetik ¢ekim kuvveti yaninda kompleks yaparak sinerjik etki
yaratabilmesi i¢cin hiimik asitle kaplanmasi tasarlanmistir. Ayrica nanopartikiillerin stabil kalmasi i¢in
antioksidan bilesiklerden yararlanimistr. Bu amagla kuersetin ve hiimik asit kaph manyetik
nanopartikiiller ortak c¢oktirme yontemiyle sentezlenerek secici, kolay, ucuz ve c¢evre dostu bir
yontem gelistirildi. Sentez asamasmda ticari kuersetin kullamldigi gibi yesil cay ekstrakti da
kullanilarak icerdigi katesin ve kuersetinden faydalamldi.

Hiimik asitin partikiilde dis kabuk olarak kullanimasmm nedeni, demirin agregasyonu engellemesi ve
fonksiyonel gruplar1 (alkil, aromatik, karboksilik asit gruplar)) sayesinde metallerle kompleks
olusturma kapasitesinin fazla olmasidir. Bir antioksidan ¢esidi olan kuersetin ise olusan pargacign
oksitlenmesini engellemektedir.

Calismada nanopargacik sentez asamasmnda kullanilan hiimik asit ve kuersetin miktarlari, agr metal
giderim analizleri i¢cin de pH, sicakhk, zaman ve nanoparcacik miktarlar1 gibi parametreler
degistirilerek optimizasyon yapihmistr. Parcacik karakterizasyonu UV  spektrometresi, molekiiler
floresans spektrometresi, IR, SEM ve XRD kullanilarak yapildi. Metal giderim deneyleri ise atomik
absorbsiyon spektrometresinde gergeklestirildi.
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