DENEY NO: 4

DITiZON EKSTRAKSIYON YONTEMIYLE KURSUN ANALIZI
A) Genel Bilgi:
Metalik zehirleri biyolojik materyalden izole edebilmek igin, &ncelikle ortamda bulunan organik
maddelerin yikilanmasi gerekmektedir. Bu sekilde, yikilama islemine dayanikh olan metaller ortamda
birakilmis olur. Bu amagla, kuru killestirme ve sulu ortamda killestirme ydntemlerinin yani sira,
mikrodalga ile killestirme de kullanilir.

Kuru killestirmede; biyolojik materyal 6énce kurutulur, sonra organik maddeler 450°C’de tahrip edilir.
Bu ydntem ugucu olan Hg, As, Sb ve Pb gibi metaller disinda tim metaller igin uygulanir.

a) Basit kullestirme: Biyolojik materyalin 110°C’de kurutulmasindan sonra 450°C’de 5-6 saat sureyle
kil haline getirildigi yontemdir. Elde edilen kul, érnedin HCI de ¢6zllerek kalitatif ve kantitatif analizler
icin uygun hale getirilir.

b) Kimyasal bir madde varliginda kiil etme: Biyolojik materyal; kire¢, KNO3 gibi kimyasal maddeler
ilave edilerek yakilir. Yanma sirasinda, bu kimyasal maddelerle karigim ytzeyi genisletilmis olur.
Yanma kolaylastigi gibi killestirme de daha dusik asagi sicaklikta gergeklestirilir.

¢) Sulu ortamda kiillestirme yoéntemleri: Klor, asitler ve diger oksitleyicilerle olmak Uzere degisik
yontemler uygulanabilir.

Yiksek oranda toprak alkali tasiyan numunelerde, bu metallerin ¢oken silfatlari eser elementleri
adsorblayip értecedi igin silfirik asit kullaniimaz. Perklorik asit, yikilama i¢in uygundur ancak patlayici
olmasi nedeniyle tehlikelidir. Yikilama islemi, genellikle Kjeldahl balonunda yurGtalar. Biyolojik
materyal, asit ilavesinden sonra isitilir; belli hacime ve berraklia gelinceye kadar, asit ilavesi- isitma-
sogutma islemleri strdlrdlir. Elde edilen Uriine asit dijestiyon adi verilir. Asit dijestiyon Uzerinde
gerekli analizler yapilir.

Ditizon y6ntemi ile kurgun analizi
Metalik zehirlerin asit dijestiyondan taninmasi amaciyla uygulanan ditizon ekstraksiyon ydntemi,
toksikolojik analizler agisindan 6nemlidir. Kalitatif ve kantitatif analizlerde uygulanir.

Ditizon, suda ¢dztinmeyip sulu alkalilerde ve organik ¢dzlculerde ¢dziinen yesil renkli bir
maddedir. Metallerle organik ¢ézlculer kullanilarak ekstrakte edilebilen selatlar olusturur. Ditizonla
selat yaptidi bilinen ve toksikoloji agisindan énemli olan metaller: Hg, Cu, Bi, Zn, Cd, Pb, Sn, Tl, Ni ve
As’tir. Metaller, ditizonla belli kosullarda selat olusturur ve segici ¢ozicl ekstraksiyonu uygulanarak
ayrilmalari saglanir.

e  Sulu ortamin pH’1I 2’nin altinda oldugunda soy metaller ve civa, ¢dzlcl ekstraksiyonuyla alinabilir.
e pH 2-3 arasinda Cu, Bi, Sn,
e pH 4-7 arasinda Zn, Cd, Pb, Tl ¢ézlcl ile ditizonati halinde alinabilir.
Ditizon-metal kompleksleri standartlarla karsilagtirilarak spektrofotometrik ydntemlerle kantitatif
tayinleri yapilabilir.

B) Deneyin Prensibi ve Yapilisi
Prensip: Kursun pH 8 e ayarlanmig asit dijestiyondan, ditizonun kloroformdaki ¢ozeltisi ile ekstrakte
edilir. Ditizonun fazlasi, KCN yikama c¢ozeltisi ile uzaklastirilir. Ekstredeki Pb miktari, ditizon-Pb
kompleksi olarak tayin edilir.

Deneyin Yapihst:

e 1 mL ¢bzelti (numune/standart) Gzerine, 10 mL distile su ve 4 mL diamonyum hidrojen sitrat
cozeltisi ilave edilir.

e Diamonyum hidrojen sitrat tamponu ile pH 8’e ayarlanir (pH indikatér kagidi ile kontrol
edilerek).

e Ayirma hunisine aktariip; 5 mL KCN tamponu ve 8 mL ditizon ¢ozeltisi ilave edilir.
Ekstraksiyon yapilir (emiulsiyon olusmamasi i¢in siddetli galkalanmaz!) Alt faz alinir.

e Kursun ve ditizon birlesince, Pb konsantrasyonuna bagl olarak, pembeden kirmiziya kadar
degisen tonlarda parlak renk olusturur.

e Altfaz, 4-5 kere 10 mL KCN yikama ¢ozeltisi ile yikanarak ditizonun fazlasi uzaklastirilir. Renk
olusunca, yikama islemine son verilir. Numuneler, standartlarla kargilastirilir.



