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ESANSIYEL YAG NEDIR, NASIL ELDE EDILIR VE NE AMACLA KULLANILIR?

Aromatik yaglar, doymamis ve doymus hidrokarbonlar, fenoller, alkoller, aldehitler
ve terpenler dahil dogal kompleks karisimlar olarak tanimlanir. Bu yaglar, oda
sicakliginda ve atmosfer basincinda yeterince yiiksek buhar basincina sahip ugucu
molekiiller tarafindan giiglii bir koku ve tat ile karakterize edilir. Ek olarak, ugucu
yagin bu karakteristik ozellikleri, tiiretildigi aromatik bitkilerle dogrudan ilgilidir.
Ucucu vyaglar, aromatik katki maddeleri olarak gida, eczacilik ve kozmetik
endiistrisinde yogun bir sekilde kullanilmaktadir. Ote yandan, bu hos kokulu
reaktifler yuzyillardir tamamlayici ve alternatif terapilerde de kullanilmaktadir [1-5].

Antimikrobiyal, antioksidan, antihistaminik, antienflamatuar, antifungal ve
antikanser gibi cok cesitli biyoaktivitelerine ragmen, ugucu yaglar i1si, nem ve
oksijene oldukc¢a duyarlidir. Bahsedilen parametreler, yag matrisindeki elementlerin
katalitik ozellikleriyle polimerizasyon ve oksidasyon reaksiyonlarina yol
acmistir. Boylece ugucu yaglar kalite, tazelik ve benzersizligini kaybetti. Cesitli
endiistrilerde ve saglikta ¢ok gesitli antropojenik uygulamalar goz oniine alindiginda,
ugucu yaglarin organik ve inorganik kirleticilerinin varligi yiiksek dogruluk ve
hassasiyetle izlenmelidir.

Eser element miktar tayini, hidrofobik matris nedeniyle yag numunelerinde siklikla
sorunlu bir sorun olmustur. Kiigiik miktarlarda analit ve karmasik organik matris,
analiz icin numune hazirlama adimini kritik hale getirir. Literatiirde, 1slak / kuru
kiilleme , asit ekstraksiyonu ve analitin bir kenetleme maddesiyle yag matrisi icin

Literatiir arastirmamiz, ugucu yaglarin elementel analizi igin kat1 faz
ekstraksiyon (SPE) tabanli numune hazirlama yontemi olmadigini
gostermistir. Bu calismada, floresein ile modifiye edilmis aliminyum
oksit (Al-FIr) sorbenti kullanilarak, esansiyel yag orneklerinde Cr, Ni,
Cu, Pb, Mn ve Cd elementlerinin es zamanh olarak ayrilmasi ve
onderistirilmesi icin yeni bir o©Ornek hazirlama yodnteminin
gelistirilmesi hedeflenmistir. Onerilen ¢alismada, es zamanli element
tayini icin indiktif eslesmis plazma optik emisyon spektrometresi
(ICP-OES) kullanilmistir. Hedef analit iyonlarinin sorpsiyon ve
eliisyonunda etkili olan yag numunesi-sorbent temas siiresi, numune
hacmi, eluent tipi ve eluent-sorbent temas siiresi gibi parametreler
icin uygun g¢alisma kosullari belirlenmistir. Uygun g¢alisma kosullar
belirlenmis metodoloji, analit eklenmis (spiked) ve eklenmemis
(unspiked) ¢orek otu ve nane ugucu yaglari lizerine uygulanmistir.
Gergeklestirilen bu c¢alisma ile yag matriksinde, metal tayini
oncesinde kullanilan geleneksel 6rnek hazirlama metotlarinin icerdigi
risklerden uzak, organik yag matriksinin par¢alanmadan elimine
edildigi, hizli, basit ve ucuz bir ornek hazirlama prosediiri
gerceklestirilmistir.

sulu faza aktarilmasina dayanan gesitli numune hazirlama prosediirleri vardir. Bu iyi
vapilandirilmis matris eleme prosediirleri olduk¢a etkili goriilebilir, ancak tehlikeli
reaktiflerin asiri kullanimi, analit kaybi veya kontaminasyon olasiligi ve patlama
riskleri uygulamalari kisitlar.

MATERYAL VE METOD

3.1 Al-FlIr Sorbentinin Hazirlanmasi ve Karakterizasyonu

Bu calismada, Cr, Ni, Cu, Pb, Mn ve Cd elementlerinin gesitli esansiyel yag orneklerinden ayrilmasi ve dnderistiriimesi amaciyla Floresein ile modifiye edilmis Aliminyum Oksit (Al-Flr) sorbenti kullanildi ve bu analitlerin tayinleri ICP-OES ile gergeklestirildi.

3.2 Hedeflenen Onderistirme Yontemi

Cr, Ni, Cu, Pb, Mn ve Cd elementlerinin yag bazli 6rneklerden ayrilma ve dnderistirme yonteminin gelistirilmesi sirasinda, elementlerin Al-FIr lizerine sorpsiyonu ve ellisyonu icin ¢esitli parametrelerin etkisi incelenmistir. Sorpsiyon adiminda, 6érnek hacmi (mL) ve analitin
sorbent ylzeyine tutunmasi icin gerekli stire (s); ellisyon adiminda ise ellisyon icin kullanilacak ellentin cinsi, sorbent-ellient ¢ozeltisinin temasi icin gerekli sire (s) parametreleri batch metodu kullanilarak belirlenmistir. Sorpsiyon ve ellisyon islemlerine ait deneysel
islemler detayli olarak asagida belirtilmistir.

e Sorpsiyon Uzerine Siire Etkisinin incelenmesi

e Analitin kantitatif olarak sorbent ylizeyine tutunmasi icin gerekli siirenin belirlenmesi amaciyla, n-hekzan ile hazirlanmis Al-Flr ile gesitli stirelerde vorteks kullanilarak muamele edilmistir. Stire sonunda, slizlintl atilarak, ylizeyde tutunmadan kalan analit n-hekzan ile
yikanarak uzaklastirnldi ve sorbent lizerine HNO; ¢6zeltisi eklenip 60 s sure ile vorteks kullanilarak eltisyon islemi gergeklesirilmistir. Ayrilan eltent icindeki analit derisimi ICP-OES ile belirlenmistir.

e Eliient Cozeltisinin Se¢imi

Analit iyonlarinin sorbent yiizeyinden ellsyonu igin, sorbent tizerine L hacimli gesitli asit ve komplekslestirici reaktif igeren ¢ozeltiler (CH;COOH, HCI, HNO,) eklendi ve vorteks uygulandi. islem sonunda siziintiiye gegen analit derigimi ICP-OES ile belirlenmistir. En yiiksek
elisyon veriminin elde edildigi ¢ozelti, ellisyon ¢bzeltisi olarak secilmistir.

e Eliisyon Uzerine Siire Etkisinin incelenmesi

e Eliisyon isleminin kantitatif olarak gerceklesecegi en kisa siirenin belirlenmesi icin yapilan calismada, sorbent (izerine, bir énceki adimda secilen eliient ¢ozeltisi eklenerek cesitli siirelerde muamele edilmistir. islem sonunda siiziintiiye gecen analit derisimi ICP-OES ile
belirlenmis ve en yliksek verimin elde edildigi calisma siiresi, elisyon islemlerinde kullaniimistir.

e Ornek Hacim Calismasi

e Sorbentin yuzey 6zelliklerini kaybetmeden analizi gerceklestirilebilecek en yuksek érnek hacminin belirlenmesi amaciyla, sabit miktarda analit iceren, ¢esitli hacimlerde standart n-hekzan ¢ozeltisi Al-Flr ile sorpsiyon icin uygun siirede muamele edilmistir. Sire sonunda,
sizuntl atilarak, ylizeyde tutunmadan kalan analit n-hekzan ile yikanarak uzaklastiriimis ve ellisyon islemi gerceklestirilmistir. Ayrilan eliient icindeki analit derisimi ICP-OES ile belirlendi ve kantitatif sorpsiyonun gerceklestirildigi en ylksek rnek hacmi secilmistir.

Gergek Ornek Analizleri

Cr, Ni, Cu, Pb, Mn ve Cd elementlerinin ayrilmasi ve 6nderistiriimesi amaciyla gelistirilen yontemin uygulanabilirligi, corek otu ve nane yagi drneklerinin analizi ile test edilmistir.
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4.1 Sorbentin Karakterizasyonu
Sentezlenen modifiye Al-FIr sorbentinin karakterizasyonu FT-IR
spektrometresi ile gerceklestirilmistir.

Al-FIr ve aktif aliimina icin elde edilen FT-IR spektrumlari
incelendiginde, Al-FIr sorbentine ait spektrumda 2917 ve 2850
cm® dalga sayilarinda gorilen C-H titresimlerine ait yeni pikler,
modifikasyonu desteklemektedir. Ek olarak, 1700 cm™ ve 1624
cm'deki dalga sayilari, floresein yapisinda bulunan karboksilik
asidin (C = O) esnemesine ve aromatik (C = C) gerilmesine ait
oldugu disinidlmektedir
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Aliimina ve Al-FIr sorbentine ait FT-IR spektrumu
Elde edilen FT-IR spektrumlari sayesinde, aktif aliminanin,
floresein kullanilarak basarih bir sekilde modifiye edildigine karar
verilmistir.
4.2 Sorpsiyon Uzerine Siire Etkisinin incelenmesi
Bilinen miktarda analit iceren 5 mL n-hekzan ¢ozeltisi belirli
surelerde sorbent ile muamele edilmistir. Daha sonra, 6rnek
¢Ozeltisi atilmis ve tutunmadan kalan analit n-hekzan ile
yikanarak uzaklastirilmistir. Al-Flr Gzerinde tutunan analit iyonlari
HNO ; cozeltisi kullanilarak 60 s sure ile vortekslenerek eltie
edilmistir. ElGent icerisindeki Cr, Ni, Cu, Pb, Mn ve Cd
elementlerinin tayini ICP-OES ile belirlenmistir.
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. Ekstraksiyon Suresi (s) y
Hedef analit iyonlarinin sorpsiyonu lizerinde siire etkisi
S6z konusu elementler icin es zamanli ayirma ve tayininin

hedeflendigi ¢calismamizda 40 s ekstraksiyon siiresinin uygun

olduguna karar verilmistir.

4.3 Eliient Cozeltisinin Secimi

Analit iyonlarinin Al-FIr sorbenti ylizeyinden ellisyonu igin belirli
miktarda analit iceren n-hekzan ¢6zeltisi 60 s boyunca sorbent ile
muamele edilmistir. Tutunmadan kalan analit, n-hekzan ile
yikanarak uzaklastirilmistir. Al-FIr Gizerinde tutunan analit iyonlar
5 mL hacimli belirli derisime sahip asit ¢ozeltileri CH;COOH, HCI,
HNO; , 60 s sure ile vorteks kullanilarak eltisyon iglemi
gerceklestirilmistir. islem sonunda siziintiye gecen analit
derisimi ICP-OES ile belirlenmistir.

En yliksek kantitatif elisyon verimi HCl ¢ozeltisi ile elde
edilmis ve bu c¢ozeltinin elient olarak kullanimina karar
verilmistir.

4.4 Eliisyon Uzerine Siire Etkisinin incelenmesi

Elisyon isleminin kantitatif olarak gerceklesebilecegi en kisa
sirenin belirlenmesi amaciyla yapilan ¢alismada, analit iyonu
yuklenmis sorbent Uzerine, 5 mL 0.5 M HCI ¢ozeltisi eklenerek
belirli siirelerde sorbent ile muamele edilmistir. islem sonunda
sizintlye gecen analit derisimi ICP-OES ile belirlenmis ve en
yuksek ellisyon veriminin elde edildigi calisma slresi, uygun
ellisyon siiresi olarak belirlenmistir.
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Hedef analit iyonlarinin ellisyonunda siire etkisi
Deneysel sonuglar incelendiginde en ylksek ellisyon veriminin,
s0z konusu elementler icin es zamanli ayirma ve tayininin
hedeflendigi calismamiz icin 40 s ellisyon slresinin uygun
olduguna karar verilmistir.

4.5 Uygun Ornek Hacminin Belirlenmesi

Sorbentin ylizey Ozelliklerini kaybetmesine neden olmadan,
kantitatif ayirma ve onderistirme yapilabilecek en yuksek 6rnek
hacminin belirlenmesi amaciyla, belirli hacimlerde standart n-
hekzan ¢ozeltisi Al-FIr ile sorpsiyon igin uygun siirede muamele
edilmistir. Stre sonunda, ylizeyde tutunmadan kalan analit n-
hekzan ile yikanarak uzaklastiriimis ve ellisyon islemi
gerceklestirilmistir. Elient icindeki analit derisimi ICP-OES ile
belirlenerek, en yliksek sorpsiyon veriminin gerceklestirildigi
ornek hacmi segilmistir.

y N
100 ~-Cr
Ni
o\°_ 80
§ =a—Cu
g 60 —>=Pb
[]
% 20 =e=Cd
=®—-Mn
20 :
10 20 30 40 50 60
| Ornek Hacmi (mL) 4

Ornek hacminin sorpsiyon iizerindeki etkisi
Deneysel sonuclar incelendiginde, s6z konusu elementler igin en
yuksek sorpsiyon veriminin gerceklestirildigi 6rnek hacminin 20
mL olduguna karar verilmistir.

4.7 Gergek Ornek Analizleri

Cr, Ni, Cu, Pb, Mn ve Cd elementlerinin ayrilmasi ve énderistirilmesi
amaciyla gelistirilen  yontemin uygulanabilirligi, optimum
kosullarda, ¢orek otu yagi ve nane yagi orneklerine uygulanmistir.
Elde edilen analiz sonuglari Tablo 1’ de verilmistir.

Corek Otu Yagi Nane Yagi
Analit Eklenen Bulunan . Bulunan .
(ng kg) %Geri Kazanim %Geri Kazanim
(ng keg?) (ng kg)

Mn 0.0 43.8+1.7 - 5.9+0.3 -
37.5 82.812.8 104.3 44.7+0.2 103.5

Cu 0.0 15.5t4.4 - 43.6%0.6 -
37.5 49.8+3.1 91.5 79.010.2 94.2

. 0.0 LOD - LOD -
Ni 37.5 34.310.7 91.5 39.110.2 104.2

. 0.0 4.7+0.4 - 15.610.4 -
37.5 42.7+£2.6 101.2 51.5+0.2 95.8

or 0.0 3.740.3 - 19.9+1.9 -
37.5 41.3%1.0 100.3 56.5+0.2 97.6

Pb 0.0 LOD - LOD -
37.5 38.9+0.8 103.6 37.4+0.2 99.7

Corek otu yagi 6rneginin analizi sonucunda, bilinen miktarda metal
iyonu katilmig orneklerdeki geri kazanimlarin  %91,5-104,3
araliginda oldugu belirlenmistir.
Nane yagi orneginin analizi sonucunda, bilinen miktarda metal
iyonu katilmis  orneklerdeki geri kazanimlarin  %94,2-104,2
araliginda oldugu belirlenmistir.

Goruldiagu gibi, cok farkli kaynaklardan elde edilmis ve farkh
organik bilesenler iceren dogal yag orneklerinde de gelistirilen
yontemin % 91.5-104.3 geri kazanim araliginda uygulandig
gorulmektedir. Kesinlik degerlerine bakildiginda oldukg¢a tatmin
edici bir araliktadir. Dolayisiyla, dnerilen yontem yag bazli numune
ve standartlarda vyuksek dogruluk ve kesinlikle analize izin
vermektedir. Bu proje ile yag bazlh érneklerde Cr, Ni, Cu, Pb, Mn ve
Cd tayini icin dogru, kesin, secimli, hizli ve birlikte tayine imkan
veren bir ayirma ve dnderistirme yontemi gelistirilmistir.
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