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OZET

Bu calismada, cesitli gida iiriinlerinde kullanilan brilliant blue boyar maddesinin
manyetik nanopartikiil kullanilarak zenginlestirilmesi ve UV-Vis spektrofotometre ile
tayini gergeklestirilmistir. Model ¢ozeltiye 20 pg brilliant blue ve 200 mg manyetik
nanopartikiil eklenerek vorteks ile karistirilmig ve miknatis yardimiyla ¢ozelti ve kati
faz ayrildiktan sonra adsorbe olan brilliant blue 7000 pL etil alkol ve 3000 uL. 1 M HC1
karigimi ile eliie edildikten sonra UV-Vis Spektrofotometre ile 630 nanometrede
absorbans Ol¢limii yapilmistir. Yontemin optimizasyonu i¢in manyetik nanopartikiil
miktari, HCI derisimi, eliient hacmi, 6rnek hacmi, farkli boyalarin girisim etkisi, farkl
iyon etkisi, vorteks karistirma siiresi gibi parametreler aragtirilmistir. Brilliant blue i¢in
geri kazanma degeri %95’ ten yiiksek c¢ikmus, kor c¢ozeltiler kullanilarak yapilan
calimada gozlenebilme sinir1 0,09 pg/L olarak bulunmustur.

Yontemin dogrulugunu test etmek i¢in brilliant blue boyar maddesi igeren orneklere
analit eklemesi yapilarak yontem uygulanmig ve kantitatif sonuglar elde edilmistir.

Yontem brilliant blue iceren gesitli icecek ve sekerleme o6rneklerine uygulanmaistir.

Anahtar Kelimeler: Brilliant Blue, Manyetik Nanopartikiil, Manyetik Kati Faz
Ekstraksiyonu
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ABSTRACT

In this study, the preconcentration of the brilliant blue dye used in various food products
using magnetic nanoparticles and its determination by UV-Vis spectrophotometer were
carried out. 20 pg brilliant blue and 200 mg magnetic nanoparticles were added to the
model solution and mixed by vortex. After separating the solution and the solid phase
with the help of a magnet, the adsorbed brilliant blue was eluted with a mixture of 7000
uL ethyl alcohol and 3000 pL 1 M HCI acid, and then absorbance was measured at 630
nanometers with a UV-Vis Spectrophotometer. For the optimization of the method,
parameters such as magnetic nanoparticle amount, HCI concentration, eluent volume,
sample volume, interference effect of different dyes, different ion effect, vortex mixing
time were investigated. The recovery % for brilliant blue was found to be higher than
95%, and the detection limit was found to be 0.09 pg/L in the study using blank
solutions.

In order to test the accuracy of the method, the method was applied by adding the
analyte to the samples containing brilliant blue dyes and quantitative results were
obtained. The method was applied to various beverage and confectionery samples

containing brilliant blue.
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1. BOLUM
GIRIiS

Diinya tlizerinde yasamakta olan insanoglunun her zaman i¢in gida ihtiyaci var olmustur
ve var olacaktir. Zamanla gida cesitleri artmis, ¢esitlenmis ve degismeye ugramistir.
Gida ihtiyaci gliniimiiz ylizyilina gelene kadar daha da etkisini arttirmistir. Gida
ticaretinde tiiketiciye sunulan iiriinlerin begenilmesi ve iirlinliin zamanla renk degisimini
engellemek i¢in renkli boyar madde kullanmaya baslamislardir. Gida tirtinlerini farkli
renkler kullanilarak satisa sunmak, tiiketici i¢in daha cazip gelmesine yol agmistir. Son
yillarda tiiketicilerin daha da bilinglenmesinin bir sonucu olarak, beslenme yoluyla
sagligin korunmasina olan egilim artmistir. Bu durum, fonksiyonel gida terimini ve
sektorlinli ortaya c¢ikarmistir [1]. Zamanla diinya niifusunun artmasina paralel olarak
gida ihtiyact artmig, bu durum gida sektoriiniin endiistriyellesmesine ve islenmis
tirlinlerin iiretiminde c¢esitli gida boyalarinin kullaninmina sebep olmustur. Bu sayede

boyar maddelerin kullanimini oldukg¢a artmustir.

Tarihge olarak gida boyalar ilk olarak Misirlilar tarafindan gidalar1 renklendirmek igin
kullanmastir [2]. Giiniimiizde tiiketicilerin bilinglenmesiyle sentetik gida bilesenlerinden
de uzaklagsmaya yonelik bir akim baglamistir [3]. Fakat gida katki maddelerinin bir
pargast olan gida boyalar1 giiniimiizde biiyilk ve Onemli bir yere sahiptir. Gida
boyalarimin kullanilmasi miisterilerin albenisini kazanmak i¢in oldukca 6nemlidir. Gida
rengini etkileyerek tiiketicinin istegine uygun bicime getirmesi nedeniyle gida satiginm
etkilemektedir. Uriiniin dogal rengini daha canli gdstermek, renksiz iiriinleri
renklendirmek, zamanla rengini kaybeden {irlinlerin rengini stabilize etmek igin
kullanilmaktadir [4,5]. Gida boyalar kalitesiz iiriinleri kaliteli gosterebileceginden

dolay tiiketiciyi yaniltma yoneliminde olunmamasi i¢in yasal diizenlemeler getirilmistir

[6].

Giliniimiizde gida boyalarinin iirlin i¢indeki kullanim miktarlarin1 bulabilmek i¢in birgok

farkli yontem mevcuttur. Bu yontemlerin basinda UV-Vis spektrofotometresi
1



gelmektedir. Bu yontem 1s1k ile 15181 absorbe eden madde arasindaki etkilesimi esas alan
bir tayin yontemidir. Tayin sonucuna etki edecek birden fazla faktor bulunmaktadir.
Bunlarin basinda matriks etkisi gelir. Dogru ve saglikli bir tayin sonucu alabilmek i¢in
matriks etkisinin olmamas1 gerekmektedir. Yani analit ile matriks bilesenlerinin

ayrilmasi gerekmektedir. Bu sebepten dolay1 ayirma yontemleri kullanilmaktadir.

Bu calismada analiti ve matriksi birbirinden ayirmak ve analit derisimini arttirmak i¢in

kat1 faz ekstraksiyon yontemi kullanilmstir.

Kat1 faz ekstraksiyonu, boya ayirma ve zenginlestirme islemlerinde kesinlik ve
dogruluk olarak oldukca yiiksek ve ¢evre dostu olan uygulanmasi kolay bir yontemdir
[7]. Bu ayirma yontemi kati faz {lizerinde analit adsorpsiyonu sonrasinda uygun bir
¢oziicii kullanilarak analitin eliile edilmesi esasmma dayanmaktadir [8]. Kati1 faz

ekstraksiyonu, biri s1v1 bir digeri kat1 faz kullanilarak yapilan ayirma yontemidir.

Absorban olarak manyetik nanopartikiil olan demir oksit, analit olarak ise brilliant blue
FCF boyar maddesi kullanilmigtir. Yntemin optimizasyonu i¢in, dalga boyu taramasi,
HCIl miktarinin etkisi, eliient hacminin etkisi, eliient ve Ornek akis hizlari, vorteks
stiresinin etkisi, adsorban miktarinin etkisi, 6rnek hacminin etkisi, farkli iyonlarin ve
farkli boyalarin etkisi arastirilmistir. Optimum deney sartlar1 belirlendikten sonra
gozlenebilme sinir1 hesaplanmistir. Gelistirilen bu yontemin dogrulugunun ispati igin
once gercek Ornege analit ilavesi yapilmistir. Sonrasinda yontemin uygulamasi

piyasadan satin alinan gesitli sekerleme ve icecekler gibi hazir tiriinlerde uygulanmastir.



2. BOLUM
GENEL BiLGILER

2.1. Gida Boyalar1 Hakkinda Genel Bilgiler

Giliniimiizde gida boyalar1 genis kullanim alanina sahiptir. Renk verme 6zelligi olan
gida boyalan fiziksel, kimyasal ve fizikokimyasal agidan farklilik gdstermelerinden
dolayi cesitli alanlarda kullanim1 mevcuttur. Gidalarin zamanla renginin solmasi, bazi
gida cesitlerinde standart bir renk olusumu gézlenememesi, gidanin istenen renk veya
renk c¢esidine elverisli olmamasi, gidalarda tiiketici i¢in istenen renk elde edilememesi

sebeplerinden dolayr gida boyalariin kullanimina istek ve ihtiya¢ duyulmustur [9].

2.1.1. Gida boyalarimin sinmiflandirilmasi

Her gida katki maddesinin uluslararasi numarasi mevcuttur. “’E’’ numarast ile

isimlendirilir. ’E’” numaras1 *’European’’ kelimesinden gelmektedir [3].

2.1.2. Dogal gida boyalar1

Dogal gida boyalar1 bitki ve hayvansal organizmalar tarafindan sentezlenmektedirler.
Gida endistrisi de dogal gida bilesenleri alternatifi arayisindadir [9]. Dogal gida
boyalarmin bir kism1 da minerallerin yapisinda bulunmaktadir. Tablo 2.1.” de AB ve

ABD yetkili kuruluslarinca onayli dogal gida boyalar1 verilmistir.

Tablo 2.1. AB ve ABD Yetkili Kuruluslar1 Tarafindan Onayli Dogal Gida Boyalar1 [10]

AB Elde Edildigi Kaynak/Renk/Spesifik
Dogal Gida Boyalari Sertifika .
Kodu Ozellikleri
Curcimin, zerdagal, | E 100 Evet Curcuma longa; turuncu-sari; giicli bir
turmeric oleoresin koku, keskin tat
Riboflavin E 101 Evet Yarisententik, bakteriyel




fermantasyondan elde; sari-yesil; 1518a

hassas, aci tat

Karminik  asit ve | E 120 Evet Disi coccus bocegi; turuncu-kirmizi,

karmin pembe-kirmizi

Klorofil E 140 - Yonca ve 1sirgan otu; zeytin yesili;
fotooksidasyona duyarl

Karamel E 150 Evet Karbonhidratlar; kahverengi

Karoten B-karoten E 160a Evet Hurma yagi; turuncu, sary; iyi pH
stabilitesi, yagda ¢oziinebilme, kolay
okside

Anatto (Bixin) E 160b Evet Bixa orellana ¢ekirdegi, turuncu-kirmizi

Kapsantin, E 160c - Kirmizi biber; kirmizimsi turuncu

Kapsorubin, Paprika

Likopen E 160d - Domates( Lycopersicum esculentum)

3-Apo-8-karotenal E 160e Evet Portakal, yesil sebzeler, B-karoten
sentezi; turuncu, kirmizi

B-Apo-8-karotenal etil | E 160f Evet Portakal, yesil sebzeler, B-karoten

ester sentezi; turuncu, kirmizi

Kantaksantin E 161a - Somon, Kkarides; B-karoten sentezi;
turuncu ve pembe

Lutein E 161b - Kadife ¢igegi yapraklar1 (7Togetes sp);
turuncu ve sar1

Betanin E 162 Evet Kirmizi pancar kokii; kirmizi, pembe;
181, 151k ve oksijene duyarlt

Antosiyanin E 163 Evet Uziim kabugu, siyah havug kirmizi
lahana;
Kirmizi, menekse

Kalsiyum karbonat E 170 Evet Mineral kayaclar; beyaz; yiizey boyasi

Titanyum dioksit E 171 - Mineral kayaglar; beyaz; yiizey boyasi

Demir oksit ve | E172 Evet Mineral kayaglar; yesil, kirmizi, siyah;

hidroksitler yiizey boyasi

Aliminyum E 173 - Mineral kayaglar; beyaz; ylizey boyasi

Glimiis E 174 - Beyaz; yiizey boyasi

Altin E 175 - Sari; yiizey boyasi

Havug yag: Hayir - Turuncu-kirmizi

Misir endosperm yag1 | Hayir - Sar1

Pamuk tohumu unu Hayir - Yesil




Demir glukonat Hayir - Kirmizi
Meyve suyu Hayir - Kirmizi
Paprika Hayir - Kirmizi
Safran Hayir - Yesil-turuncu

2.1.3. Yarn sentetik gida boyalari

Yart sentetik gida boyalari, kaynagi dogal merkezli maddelerin farkli farkli iglemlerden
gecirilmesiyle iiretilmektedirler. Ornegin; sodyum—potasyum tuzlarmin sekerle 150°C'

de NaOH, NH4OH gibi katalizorlerle yakilmasi sonucunda karamel elde edilmektedir
[9].

2.1.4. Sentetik gida boyalar

Sentetik gida boyalarmin hemen hemen hepsinde baslangic maddesi olarak komiir
katram1 kullanildig1 i¢in “’komiir katrani’’ boyalar da denilmektedir. Yapay boyalarin
insan saglig1 iizerinde olumsuz etkileri vardir. Ornegin sentetik boya grubunda olan azo
boyalar, viicuda alinmasi durumunda aromatik aminlere pargalanmakta; bu da

yetigkinlerde bas agrisina neden olmaktadir [11].

2.2. Gida, ila¢ ve Kozmetik Boyalar (FD&C Boyalar)

Bu boyalar; azo boyalar, trifenilmetan boyalar, indigoid boyalar ve flouressein boyalar

olarak dort ayr1 grupta incelenmektedir.

Azo Boyalar: Azo boyalar amin veya aromatik fenol gruplarimin aromatik diazo
bilesikleriyle tepkimesi sonucu olusmaktadirlar. Gruplar igerisindeki en biiyiik gruba
sahiptirler [12]. Dogal kaynaklardan elde edilen boyalar yillarca kullanilmistir. Sentetik
boya endiistrisi gelismesi lizerine sentetik boyalar dogal kaynakli boyalarin yerine

kullantlmistir [13].




Trifenilmetan Boyalar: Trifenilmetan boyalar yapisinin igeriginde siilfonik asit
bulundururlar. Bu sayede suda ¢oziintirliigii yiiksektir. Bir p-kinoit ve iki benzen halkasi

gruplari trifenil metan karbonuna baglanmasi sonucu olugmaktadir.

Indigoid Boyalar: Indigoid boyalar bazi bitkilerin igeriginde glikozit olarak
bulunmaktadirlar. Baz, asit, 151k ve yikama gibi faktorlere kars1 dayaniklidir. Indigoid

boyalar mavi boyar maddelerin en 6nemli grubunu olusturur.

Fluoressein Boyalar: Fluoressein boyalar resorsin ile fitalik asitin 1sitilmasi sonucu
meydana gelmektedir. Bu boyar maddeler kahverengi-kirmizi renkleri arasinda degisen
renkleri olusturmaktadir [14].

FD&C boyalar suda kolay ¢oziintirler. Fakat organik ¢6ziiciilerde zor ¢oziiniirler.

Suda ¢ozilintirligi 1yi olmasi sebebiyle gida sektdriinde ¢ok ve yaygin kullanilmaktadir
Sentetik boyalar, dogal boyalara gore teknolojik islemlerde daha stabil ve daha kuvvetli
renk vermesi sebebiyle sikca kullanilmaktadir [15].

Sekil 2.1 de FD&C boya maddelerinin simiflandirilmast ve genel yapilar

gosterilmistir.
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Sekil 2.1. FD&C Boya Maddelerinin Smiflandirilmasi ve Genel Yapilari [3]

2.3. Brilliant Blue FCF Boyasi ve Ozellikleri

Yapay bir renklendirici grubuna dahil olan brilliant blue FCF saf olarak dogada ¢ok az
bulunur. Igeriginde bulunan siyanobakteri grubu iiyeleri parlak mavi kromatofor
bulundururlar [16]. Brilliant blue toz veya graniil seklinde bulunur ve suda oldukga
kolay ¢oziinilir [17]. Kozmetik, ilag ve gida sektorlerinde kullanilan bu boyar madde
1929 yilindan beri kullanildig: bilinmektedir [18].

Bu boya, parlak mavi olarak da isimlendirilir ve siklikla tatlilarda, sekerlemelerde,
iceceklerde, oyun hamurlarinda, dondurmalarda ve renkli tas yapiminda renklendirici
olarak kullanilir.

Bir¢ok gida boyasiin zararlarimi sitoksite, genotoksite ve diger g¢esitlerini aragtirmak
icin ¢ok sayida analiz yapilmasina ragmen brilliant blue i¢in yapilan arastirmalar
olduk¢a kisitli kalmistir. Bunun sonucunda tiiketiminde herhangi bir sinir konulmasi

hususunda yetersiz kalinmistir [19]. Bu konuyla ilgili ilk ¢alismay1 yiirliten Hansen vd.



(1966) genotoksik konusunda kendisini ispatlamasina ragmen bu alandaki ¢aligmalarin
sinirlt olmasindan dolay1 golgede kalmistir [20].

Molekiil formiilii: C37H34N2Na209S3

Molekiil agirligi: 792,85 g/mol

Boya Simifi: Trifenilmetan

Adlandirilmasi: Benzenemetanaminyum, N-etil-N-[4-[[4-[etil[(3-

siilfofenil)metil Jamino]fenil](2-stilfofenil)metilen]-2,5-sikloheksadien-1-iliden]-3-
stilfo-,i¢ tuz, sodyum tuzu (1:2)

Cas No: 3844-45-9

Erime Noktasi: 283 °C

INS: 133
O
\"\S Sf?
Fa®0 ' OONS”

Sekil 2.2.- Brilliant Blue CFC nin molekiiler yapis1 [21]

Brilliant blue FCF’nin yapis1 Sekil 2.2.> de verilmistir. Diinya Saglik Orgiitii (WHO),
Gida Katki Maddeleri Komitesi (JECFA) ve Gida ve Tarim Orgiitii (FAO) brilliant blue
gida boyasinin kabul edilebilir giinlilk alim miktarin1 6,0 mg/kg 1 agsmayacak sekilde
bildirmistir [22].



2.4. Zenginlestirme Yontemleri

Zenginlestirme yontemlerinde amag¢ analitin girisim etkisinden tamamen arindirilarak
analiz i¢in uygun derisime getirilmesidir. Bu yontem, biiylik miktardaki numune
orneginde ¢ok diisiik miktarlarda bulunan analit baska bir faza alinmasi esasina
dayanmaktadir. Bu sayede analit daha diisiik bir hacme alindigi igin derisimi
artmaktadir. Ayrica derisimi artan analitin tayin etme olanagi da yiikselmis olur [23].

Analiti ayirma ve deristirme Sekil 2.3.” te verilmistir.

a b
AXxA xoo0 A M
oAXAox A A
0OX0 XoAX A A
8 TaTn] XX MM AA
OO NMNX MAAA M A

Sekil 2.3. Ayirma (a) ve Deristirme (b) [24]

2.4.1. iyon degistirme

Bu yontemin temel ¢aligma prensibi kolon kullanilarak istenen analitin kolonda adsorbe
edilmesidir. Bu sayede daha az ¢oziicii kullanimi sonrasinda farkli bir faza aktarip
zenginlestirmeye dayanmaktadir. Iyon degistiricilerin seg¢iminde degisim hizi,
degistiricinin tekrarlanabilirligi ve analite uygun olmasi yontemin giivenirliini ve

verimi arttirmak i¢in ¢ok énemli rol oynamaktadir [23].

Iyon degistiriciler katyon ve anyon degistiriciler olarak ikiye ayrilmaktadir. Katyon
degistiricilere ornek olarak siilfonat, fosfonat, fenolat ve karboksilat verilebilir. Anyon
degistiricilere drnek olarak primer amin, sekonder amin, tersiyer amin ve kuarterner

amin verilebilir [25].



2.4.2. Coktiirme-birlikte ¢coktiirme

Bu yontem, ayrilmasi istenen analitin ona 0zgii bir reaktifle az ¢oziinen yapiya
cevrilerek ¢oktiiriilmesi esasina dayanir. Olugan ¢okelek matriks ortamindan ayrilarak

tekrar ¢cozdiiriiliip 6l¢tim yapilir [26].

2.4.3. Buharlastirma

Buharlagtirma yontemi uguculugu fazla olmayan metallerin kaynatilarak ¢oziiciistiniin

ortamdan uzaklastirilmasiyla derisiminin arttirilmasina dayanmaktadir [26].

2.4.4. Elektrokimyasal zenginlestirme

Elektrokimyasal zenginlestirme yoOntemi eser diizeydeki agir metalleri ¢ozeltiden
elektroliz aracilig1 ile elektrotun iistiinde birikmesiyle ayirma yontemidir. Sonrasinda
toplanan agir metallerin bir kaba alinmasiyla zenginlestirme yapilmasi saglanmaktadir

[27].

2.4.5. Kromatografik ayirma ile zenginlestirme

Kromatografik ayirma yontemi farkli farkli bilim dallarinda genis kullanim alanlari
sayesinde oldukca c¢ok ve yaygin bir ayirma yontemidir. Bu yontemin temel amact
kompleks yap1 igeren birbirlerine benzer oOzellik gosteren maddeleri ayirmaktir.
Kromatografik ayirmalarin hepsinde istenen analit gaz, sivi veya siiper kritik akigkani
olan hareketli faz ile numuneden ayrilir. Durgun faz daha yavas hareket ettiginden

birbirlerinden kantitatif veya kalitatif olarak ayrilmis olur [28].
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2.4.6. S1vi-s1v1 ekstraksiyon

Sivi-sivi ekstraksiyon yontemi genellikle birisi sulu ¢ozelti digeri ise organik ¢oziiciiden
olusan iki farkli birbiriyle karigmayan sivinin istenilen analitin bir fazdan diger faza
gecirilmesi esasina dayanmaktadir. Ekstraksiyon, sulu fazdan organik ¢oziicii fazina
istenilen fazin ge¢mesine, geri ekstraksiyon ise istenilen analitin sulu fazdan organik
¢Oziicii fazina gegmesi islemidir [26].

Sivi-sivi ekstraksiyon yonteminde istenilen analiti ¢oziip diger faza aktarabilen fakat
analiti iceren faz ile karigmayan bir bagka s1vi1 eklenmesi temeline dayanmaktadir.
Analitin fazlar arasi transferi sonrasinda ayirma hunisine alinarak iki fazin birbiriyle

ayrilmasi sonucu islem tamamlanmis olur [29].

2.4.7. Bulutlanma noktasi ekstraksiyonu

Bu yontemde ¢oOzeltinin igerisinden ayrilmasi istenen analit ile yiizey aktif maddenin
1sitildiktan sonra yogunlagsmasinin sonrasinda misel yapi olusturmaktadir. Bu misel yap1
oncelikle tek faz, isitildiktan sonrasinda iki faz seklinde ayrim saglamasina
dayanmaktadir.

Yiizey aktif madde orani yiiksek olan faz yogun faz, yiizey aktif madde orami diisiik
olan faz ise sulu faz olarak isimlendirilir. Soguduktan sonra ise tek faz goriiniimiine

gecerler ve faz tekrardan homojenlesir [30].

2.4.8. Kat1 faz ekstraksiyonu

Kati1 faz ekstraksiyon yontemi tanim olarak adsorpsiyon bir ylizey alanina biriken
madde miktarinin artmasi ve dolayisiyla konsantrasyonunun artmasi olayidir. Baska bir
anlamda ise yiizeye molekiil taneciklerinin yapismasi durumudur [27]. Kati faz
ekstraksiyonu Ornegin 6n uygulamadan geg¢mesi, kolonun igerisindeki ortamin
sartlandirilmasi, kolondan 6rnegin gegirilmesi, kolonun spesifik ¢oziiciiden gegirilmesi
ve Ornek icinde istenen analitin 6rnekten uzaklastirilmasi islemlerinden olugmaktadir.

Kolonu sartlandirmak kolonda islem oncesi olusan kirlilikleri temizlemekte, yapilan
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islemlerin hata paylarin1 engellemek ve girisim yapan iyonlar mevcut ise temizlenmesi

i¢cin olduk¢a 6nemli bir rol oynamaktadir [31].

Kat1 faz ekstraksiyonu kati-sivi fazlar arasinda gerceklesmektedir. Yontem olarak drnek
stvi fazda bulunan 6rnegi adsorbe edebilecek kolon, manyetik pargacik veya diskten
gecirilerek ylizeye tutunmasi saglanir. Sonrasinda ona uygun bir ¢oziicii ile eliie
edilmesi esasina dayanmaktadir. Bu sayede Ornegin igerisinde istenen analit drnekten

ayrilmis olur [32].

Adsorpsiyon kimyasal olarak, fiziksel olarak alt gruplarda incelenir. Fiziksel
adsorpsiyonda enerji diger siniflara gore diisiik derecededir. Bu nedenle de oldukga
hizlidir. Kimyasal adsorpsiyonda ise adsorplanan analit ile adsorplanma ylizeyi arasinda
iyonik ve kovalent bag olusumu gercgeklesir. Fiziksel adsorpsiyon gibi hizli olmadig

icin ¢ok fazla kullanimi1 gézlenmemektedir [33].

2.4.8.1. Kati faz ekstraksiyon uygulama yontemleri

Calkalama yontemi

Bu yontemde 6rnek, kat1 faza eklenip belirli bir siire ¢alkalanarak optimum adsorpsiyon
saglanir. Sonrasinda ¢esitli ayirma yontemleri kullanilarak dncesinde ayirma sonrasinda
ise eliie islemi yapilir [34].

Siizme yontemi

Yiiksek dagilma hizi ve tutunma hizi 6zelligine uygun ¢ozeltilerin bir disk araciligi ile

siizme islemi yapildiktan sonra diske adsorbe olan analitin uygun bir ¢oziicii ile

ayrilmasi metodudur [35].
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Kolon yontemi

Kolonlar uygun adsorban madde ile doldurularak hazirlanir. Bu y&ntemde, once ortam
sartlandirilir sonra kolonun icerisinden adsorplanmasi hedeflenen analiti igeren numune
belirli bir akis hizinda gecirilir ve analit kolonda tutunurken matriks bilesenlerinin
tutunmamasi saglanarak ayirma saglanir. Kolondan matriks bilesenlerinin tamamen
ayrilmasi i¢in kolon tekrardan yikanabilir.

Matriks bilesenlerinden ayrilan analit ise ona uygun bir ¢oziicii sayesinde desorbe

edilerek analitin kolondan ayrilmasi saglanir [23].

2.4.8.2. Manyetik kat1 faz ekstraksiyonu

Manyetik kati faz ekstraksiyon ydntemi manyetik pargacik ile sivi fazda bulunan
ornegin etkilesimi esasina dayanmaktadir. Manyetik Ozelligi aracilifi ile filtre ve
santrifiije ihtiya¢ olmadan analiti adsorbe edilebilir [36, 37].

Bu ekstraksiyon yonteminde manyetik pargaciklara analitin adsorbe edilmesi ¢alkalama,
kendiliginden veya karistirma gibi basit islemlerle gerceklestirilebilir. Manyetik kati faz
ekstraksiyonu yontemi adsorbe etme, ayirma iglemi ve eliie edilmek tizere sirasiyla ii¢
islemden olusmaktadir. Ik adimda, 6rnek manyetik nanopartikiiller ile analitin adsorbe
edebilmesi i¢in eklenir. Yiizey alami olduk¢a genis olan nanopartikiillerin numune
icerisinde dagilimi, uygun bir karistirma yontemi, karistirma hizi ve siiresi uygulanmasi
sonucu optimum dereceye ulasilir ikinci adim olan ayirma iglemi uygulanir. Ayirma
islemi ise istenen analiti adsorbe etmis nanopargaciklarindan numune Srneginin geriye
kalan ¢ozeltisinin ayrilmasi islemidir. Son olarak {i¢iincii adim olan eliie islemi, analitin
uygun bir ¢oziicii varliginda nanopartikiilden ayrilmasi iglemidir. Bu islemde geri
kazanimin yliksek olmasi i¢in ¢oziicii se¢imi olduk¢a 6nemlidir [38]. Adsorbanin eliient
cozeltisinden ayrilabilmesi i¢in bulunmus oldugu kabin g¢eperine tutulmus miknatis
araciligiyla yapilmasi miimkiindiir. Sonrasinda uygun metotla analiz yapilarak islem

tamamlanmais olur [39].
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-Manyetik katt faz ekstraksiyonun manyetik olmayan maddelere gore oldukca
avantajlar1 vardir. Bu avantajlar;

-Sadece miknatis araciligr ile kolon, disk, kartus gibi malzemeler olmadan islemleri
yapabilmesine olanak saglar.

-Kolonda sorbent kullanimi sonucu herhangi bir tikanma goriilmesini engelleyebilir
[40].

-Oldukga kolay bir sekilde ayrilmasi sonucunda islem siiresini kisaltir.

-Yiizey alani oldukga genis olan manyetik nanopargaciklar daha az ¢oziicii kullanmasini
saglar.

-Parcacigin geri doniisiimliiliigli ve tekrarlanabilirligi sayesinde daha uygun bir

maliyetle islemlerin yapilmasina olanak saglamaktadir [41].

Manyetik Nanopartikiil (MNP)

Manyetik nanopartikiiller (MNP) kati faz mikro ekstraksiyonu (SPME), kati faz
ekstraksiyonu (SPE) ve manyetik kati faz ekstraksiyonu (MSPE) yontemleri ig¢in
zenginlestirmede ve ayirma metotlarinda Onemli rol oynamaktadir. Manyetik
nanopartikiiller (MNP) miknatislanma kuvveti ile hizli ve kolay bir sekilde istenmeyen
ortamdan ayrilabilir [42]. Ayrica nanopartikiillerin tekrarlanabilirlik 6zelligi sayesinde

maliyet bakimindan avantaj saglamaktadir.

2.5. Eser Elementlerin Adsorban Uzerinde Tutunmasi

Zenginlestirme icin 6rnek numune igerisindeki eser elementlerin adsorban iizerinde
tutunmasi gereklidir. Adsorbanin eser elementi tutmasina uygun olarak segilmesi

olduk¢a onemlidir [43]. Eser elementlerin adsorban iizerinde tutunmasinin uygulama

basamaklar1 Sekil 2.4.” te verilmistir.
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Sekil 2.4. Kati Adsorban Yiizeyinde Meydana Gelen Etkilesimler. F, Fonksiyonel Grup; TE, Eser
Element; MS, Matriks Coziiciisii; M1, Matriks Iyonlari; ES, Eliisyon Coziiciisii [43]

2.6. Kat1 Faz Ekstraksiyonu ile Gida Boyasi Analizi I¢in Yapilan Bazi Calismalar

Flury ve Fliihler (1994), yaptig1 ¢aligmalar sonucunda brilliant blue FCF’nin toprakta
suyun akis yolunu belirlenmesi i¢in renklendirilmesinde faydali boya izleyici

olduklarini tespit ettiler [44].

Mittal (2006), biyosorbent olan tavuk tiiyiinii kullanarak brilliant blue FCF’nin atik
sudan uzaklagtirmasini saglamistir. Yapilan incelemeler sonucunda adsorpsiyonun, tiim

derisim araliginda difiizyon yoluyla basariliyla uygulanabilir oldugu kanitlanmistir [45].

Ding¢ (2007), yaptig1 caligmalarda gida sektoriinde suda ¢oziinen sentetik boyalardan
bazilar1 olan karmoisin, amarant, ponceau 4R, tartazin, sunset yellow, allura red ve
brilliant blue’nun analizini yapmistir. Bu boyalarin kullanildig1 sekerlemeler, yenilebilir
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buzlar ve alkolsiiz aromali igeceklerde varligini sirast ile 520 nm, 520 nm, 512 nm, 430

nm, 484 nm, 509 nm, 630 nm dalga boylarinda 6l¢limlerini yapmistir [46].

Tekeli (2008), yaptig1 ¢alismalarda toz iceceklere renk vermesi i¢in igerisinde bulunan
azoburine, brilliant blue ve ponceau 4R spektrofotometrik analiz yontemiyle bir arada

tayin etmistir [47].

Carolina ve arkadaslar1 (2009), baharat karisimlarindaki Sudan I-II-ITI-IV boyar

maddelerinin tayinini UV-Vis spektrofotometresi ile gergeklestirmistir [48].

Soylak ve arkadaglar1 (2011), Sepabeads SP 70 recinesini adsorbent olan kolonda
Rodamin B boyar maddesini analiz etmistir. Bu yontemle ruj, atik su ve g¢esitli

iceceklerde tayini yapmustir [49].

Bueno ve arkadaslar1 (2010), baliklardaki malahit yesili kalintilarinin analizi i¢in kati

faz ekstraksiyon yontemini gelistirmistir [50].

Gaunt ve arkadaslar1 (1967), fareler iizerinde yapmis olduklari ¢alismalar sonucunda
LD50 degerini 8000 ppm’ den fazla bulmustur. [51].
Turabik (2008), bentoniteyi adsorbent islevi gordiirerek bazik sar1 28 ve kirmizi 46

boyalarinin tayin 6ncesi kati faz ekstraksiyon yontemini gelistirmistir [52].

Mahmudi (2015), yaptig1 ¢alismalarda manyetik nanopartikiil ¢inko ferritin ylizeyini,
sodyum dodesil siilfat kullanarak modifiye etmeyi basarmistir. Bu bilesimin 6zellikleri
TEM, XRD, SEM VE FTIR kullanilarak incelenmistir. Basic Violet 16 (BV16), Basic
Red 18 (BR18) ve Basic Blue 41 (BB41) olmak iizere ii¢ farkli boya iizerinde boya
giderimi performanslarint yiiriitmiistiir. Adsorpsiyon kapasitelerinin en yiiksek

seviyeleri sirasiyla 42, 61 ve 14 mg/g olmustur [53].
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Beseri ve arkadaslar1 (2012), yaptiklan ¢alismalarda manyetik nanopartikiil nikel- ¢inko
ferriti sentezlemeyi basarmistir. Boya bozunma o6zelligini fotokatalitik ozonlama
yoluyla arastirmistir. Sentezledikleri manyetik nanopartikiilii FTIR, SEM, XRD ve
AGFM ile karakterize etmistir. Direct Green 6 (DG6) ve Reactive Red 198 (RR198)
boyalarin1 model olarak se¢mistir. UV-Vis ve iyon kromatografisi kullanarak boya
bozunmalarini incelemistir. Elde edilen sonuglara gore fotokatalitik ozonlama yontemi

boya bozunumu i¢in oldukga etkili bir yontem oldugunu tespit etmisler [54].

2.7. UV/Goriiniir Bolge Spektrofotometrisi

Spektrofotometre terim olarak, bir ¢ozeltinin absorbe ettigi 151k miktarin1 6l¢iim yapan
cihaz anlamina gelmektedir [55, 56].

Cozeltide absorbe edilmis olan 15181n absorbe etme seviyesini veya gegirgenlik ve optik
yogunlugunu spektrofotometre cihazi kullanilarak él¢tim yapilmaktadir [57].

Bu caligmalar biitiinlinde uygulanan yonteme de spektrofotometrik yontem olarak
adlandirilmaktadir. Radyasyon ¢esidi olan 1s1k enerji biciminden Max Planck denklemi

ile gosterimi saglanmaktadir [58].

Max Planck denklemi;

E=hv=nhc/A (2.1)
v: Frekans A:Dalga boyu h: Plank sabiti = 6.62 x 10-34 Js c: Isik hizt = 3x1010 cm/s
2.1.” de gosterilen Max Planck denkleminden de ¢ikartildig1 gibi 151k enerjisi ile dalga

boyu ters orantilidir. Isik enerjisi arttikca dalga boyu azalir, dalga boyu artikga 151k
enerjisi azalmaktadir [58,59]. Molekiillerin igerisindeki elektronlar 15181 absorbe ettigi
enerji ile bazi seviyeler arasinda gegislere neden olmaktadir. Isik absorpsiyonu
sonrasinda elektronlar uyarilir ve temel halden uyarilmis hale gecis olur [60]. Gozle
goriilebilir bolge elektromanyetik spektrum ¢izelgesinde 400 ile 800 nanometre(nm)
arasinda oldukca kiiciik bir boliimiinii olusturmaktadir. Goriinlir bdlge altinda olan
bolgeye 100-400 nm arasina Ultraviyole, 400 nm ile 800 nm arasina ise infrared bolgesi
ad1 verilmektedir [59]. Enerji bakimindan UV 1s1n1, goriiniir 151na gore daha yiiksektir
[60].
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Max Planck molekiillerinin, atomlarin 151k yayabilmesi ve 15181 sogurabilmesi ancak
kesikli ve belirli birimlerin olmas1 gerektigini savunmus, kesikli birimlerin enerjisine ise
kuant (en kiiclik 1s1k) olarak nitelendirmistir. Bu en minimal enerjinin birimi
kuantumdur [58, 61].

Tek bir kuantumun enerjisi 2.2° te gosterilmektedir.

hc
E=hv = - (2.2.)

Planck sabiti, h = 6.62x10-34 Js

Max Planck denklemi, dalga boyu arttikca ters oranla radyasyon enerjisi azalir boylece
daha tehlikesiz oldugunu, dalga boyu azaldik¢a radyasyon enerjisinin de arttigin1 ve

daha tehlikeli oldugunu gostermektedir.

2.8. Analitik Yontem Tayinlerinde Kullanilan Baz:1 Terimler

Dogruluk: Elde edilmis sonuglarn ger¢cek degere yakin olma derecesiyle
iliskilendirilen dogruluk kavrami, gercek degerinin tam belirlenmemesiyle birlikte
tahmin niteliginde ilerlemektedir. Giivenirliliginin ispati i¢in uluslararas1 standart

orneklerle karsilastirilmasi en saglikli veriyi saglayabilmektedir [62].

Kesinlik: Dogruluk ve kesinlik terimleri birbirlerinden farkli anlamlara gelmektedir.
Ornegin bir sonucun dogrulugunun yiiksek olmasi kesinligin yiiksek olmasi anlamma
gelmemektedir. Tersine dogrulugunun diisiik olmasi kesinligin diisiik olmas1 anlamina
gelmemektedir. Kesinlik birden fazla ¢ikan sonuclarin birbirlerine yakinlik derecesiyle

Olciilmektedir.
Gozlenebilme (LOD) ve Tayin Simir1 (LOQ): Gozlenebilme smirt (LOD), tespit

edilen fakat miktar1 belirlenemeyen en kiigiik analit derisimidir. Tayin sinir1 (LOQ),

analitik olarak kabul edilebilecek dogrulukta ve kesinlikteki en diigiik miktardir [63].
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3. BOLUM
GEREC VE YONTEM

Bu c¢alismada, kozmetik, deterjan ve gida gibi sektorlerde ¢esitli {irtinlerin
renklendirmesi i¢in kullanilan brilliant blue FCF boyar maddesinin manyetik kati faz
ekstraksiyon yontemi kullanilarak basarili bir sekilde ayrilmasi ve zenginlestirilmesi
saglanmstir.

Kati faz olarak demir oksit kullanilmistir. Brilliant blue FCF boyar maddesi UV-Vis
spektrofotometresi ile tayini gerceklestirilmistir.

Manyetik 6zellik gosteren demir oksit sayesinde islemler diger yontemlere gore oldukca

diisiik maliyetli, hizli ve kolay ger¢eklesmistir.

3.1. Fe304 Sentezi

Asuha ve arkadaglarinin 6nerdigi yontem uyarinca hazirlanan [Fe(NH2CONH»)6](NO3)3
bilesiginden 9,5 g tartilarak trietilen glikol igerisinde tamamen homojen olana kadar
mekanik karnstirict ve ultrasonik banyo yardimiyla karistirilmistir. Ardindan geri
sogutucu altinda 350 °C’ye kademeli olarak 1sitilarak manyetik olarak karistirilmigtir.
Bu sartlar altinda 12 saat bekletildikten sonra oda sicakligina sogutulmustur. Elde edilen
iirtin, tepkimeye girmeden kalan tepkenler ve trietilen glikol atig1 kalmayana kadar etil
asetat, etil alkol ve aseton ile manyetik olarak yikanarak 35 °C’de etiivde kurutulmustur.

Son tiriinde 2,7 g manyetik 6zellikte Fe;O4 elde edilmistir.
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3.2. Manyetik Fe3O4’iin (3-aminopropil)trietoksisilan ile Kaplanmasi

Hazirlanan manyetik Fe3O4 bilesiginden 1,58 g alimarak 100 mL saf aseton igerisinde
ultrasonik banyoda yaklasik 30 dk tamamen homojen olana kadar karistirilmistir. Bu
karigima 4 mL (3-aminopropil)trietoksisilan (hacimce % 4 olacak sekilde) eklenerek bu
karigim 45 °C’de 24 saat manyetik olarak karistirilmistir. Bu siire sonunda saf su ile
yikanarak 115 °C’de bir gece kurutulmustur. Deney sonunda 1,8 g {iriin elde edilmistir

[66].

3.3. Yap1 Analizi

Termal bozunma teknigi ile Fe(NH2CONH»)s kullanilarak elde edilen manyetik
nanopartikiillerin 100 K ve 20 K biiylitmede SEM goriintiileri incelendiginde
nanopartikiillerin kiiresel yapilar1 agik¢a goriilmektedir. Bununla birlikte tanecik
boyutlar1 2-10 nm oldugu ve olduk¢a homojen bir dagilim ile topaklanma olmaksizin
dagildigr gorilmektedir. Manyetik nanopartikiillerde en biiylik problemlerin basinda
malzemenin kalict paramanyetik 6zelliginden dolay1 topaklanmalarin meydana gelmesi
ve kristal boyutu ile tanecik boyutlarmnin birbirinden ¢ok farkli olmasi gelmektedir.
Ancak calismada elde edilen taneciklerin ger¢ek boyutunun da oldukca kii¢iik olmasi
oldukca avantaj saglayacaktir. Ayrica gorlntiilerden manyetik nanopartikiillerin
icerisinde tepkimeye girmeden kalan Fe(NH2CONHz)s olmadigi anlasiimaktadir.
Yapilan SEM analizi Erciyes Universitesi TAUM’ da bulunan Zeiss marka Gemini 500

model analiz cihazi ile yapilmistir. SEM goriintiileri Sekil 3.1." de verilmistir.
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Sekil 3.1. Manyetik Nanopartikiillerin SEM Goriintiileri

Termal bozunma teknigi ile Fe(NHCONH»)s kullanilarak elde edilen manyetik
nanopartikiillerin 40 kV, 15 mA enerjide, 5 derece/dk tarama hizi ile 10-90 ° tarama

araliginda XRD 6l¢iimii yapilmistir. XRD 6l¢iimii ODTU’ de bulunan Rigaku Ultima-

IV X-Isin1 Kirinim Cihazi ile yapilmistir. Elde edilen veriler Sekil 3.2.” de verilmistir.

o1 Fe304
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Sekil 3.2. Manyetik Nanopartikiiliin XRD Ol¢iim Sonuglart
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Elde edilen verilere gore hazirlanan manyetik nanopartikiillerin 26=18,34; 21,07; 30,21,
35,609; 43,198; 53,76; 57,24, 62,84 ve 74,49 pikleri gézlenmistir. Bu piklerin ait
oldugu kirmim deseni miller indisleri sirasiyla (220), (311), (400), (422), (511) ve (440)
seklindedir. Elde edilen veriler kiibik fazda Fe;O4 meydana geldigini gostermektedir.
Temel pik olarak secilen 35,609°da ¢ikan (311) pikinin verileri kullanilarak Scherrer
denkleminden kristal boyutu hesaplandiginda ortalama 14,1 nm olarak bulunmustur.
SEM goriintiilerden elde edilen veriler ile karsilastirildiginda tanecik boyutu ile kristal
boyutunun ¢ok yakin oldugu ve bundan yola ¢ikarak homojen dagilima sahip dispers bir

iiriin olustugu sdylenebilir. Pik listesi Tablo 3.1.” de verilmistir.

Tablo 3.1. Manyetik Nanopartikiiliin XRD Sonuglari

No. 26, ° Height, cps FWHM, ° Int. I., cps® Int. W., °© Size, A

1 18.34(4) 601(12) 1.19(15) 1519(208) 2.5(4) 71(9)

2 21.07(6) 642(12) 1.95(15) 2668(229) 4.2(4) 43(3)

3 30.21(2) 1822(31) 0.652(19) 1499(46) 0.82(4) 132(4)

- 35.609(8) 6327(91) 0.618(8) 5888(45) 0.93(2) 141.1(19)
5 43.198(11) 1127(21) 0.63(3) 971(42) 0.86(5) 141(7)

6 53.76(2) 610(12) 0.90(8) 811(52) 1.33(11) 104(9)

7 57.24(3) 1752(31) 0.67(3) 1748(46) 1.00(4) 142(7)

8 62.84(2) 2425(42) 0.74(2) 2620(48) 1.08(4) 131(4)

9 74.49(3) 408(8) 0.84(10) 594(48) 1.45(14) 124(15)

Manyetik Fe3O4’e ait BET izotermi seklinde alttaki egri adsorpsiyon, iistteki egri ise
desorpsiyon egrisidir. Tip IV izortermi mezo gdézenekli malzemelerin sergiledigi bir
davranigtir. Tip IV izotermler, kilcal yogunlasma meydana geldiginde olusmaktadir.
Gazlar, gazin doyma basincinin altindaki basinglarda katinin  kiigiik kilcal
gozeneklerinde yogunlasir. Daha diisiik basing bolgelerinde, bir tek tabaka olusumunu
ve ardindan ¢ok tabakal1 bir olusumu gosterir. Gozenek ¢aplar1 2 - 50 nm arasinda olan
malzemeler olan mezo gozenekli malzemelerin BET ylizey alani karakterizasyonu bu
tip izotermi verir. Hem izotermin sekli hem de goézenek ¢apindan yola ¢ikilarak Tip IV
izotermi elde edildigi soylenebilir. BET gozenek cap1 3,43 nm olarak bulunmustur. BET
ylizey alaninin ise 78,80 m?/g, gozenek hacminin de 0,267 cm?/g oldugu belirlenmistir.
BET analizi ODTU’ de bulunan Yiizey Karakterizasyon Cihaz1 1 (AUTOSORB-
1C/MS) Quantachrome Corporation, Autosorb-6 ile yapilmistir. Elde edilen sonuglar
Sekil 3.3.” te verilmistir.
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Sekil 3.3. Manyetik Nanopartikiiliin BET Analiz Sonucu

3.4. Gereg

3.4.1. Kullanilan cihazlar

Analitik Terazi: Yapilan calisma esnasinda gerekli kimyasallart Shimadzu marka
AUX220 model hassas analitik terazi kullanilarak tartim islemi gergeklestirilmistir.

Sekil 3.4.” te gosterilmistir.

Saf Su Cihazi: Calisma sirasinda gerekli saf su ihtiyaci i¢in GFL marka 2008 model saf

su cihazi kullanilmistir. Sekil 3.4.” te gosterilmistir.
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Sekil 3.4. Calisma Sirasinda Kullanilan Analitik Terazi ve Saf Su Cihazi

UV-Vis Spektrofotometre: Yapilan deney sonuglar1 Perkin Elmer marka Lambda 25

model spektrofotometre ile analiz edilmistir. Sekil 3.5.” te verilmistir.

Vorteks Cihazi: Yiiriitiilen calismalarda plastik tiip icerisinde bulunan ¢dzeltinin
karisimmi saglamak i¢in Combo-spin marka FVL-2400N model vorteks cihazi
kullanilmistir. Sekil 3.5.” te verilmistir.

Sekil 3.5. Calisma Sirasinda Kullanilan UV-Vis Spektrofotometre ve Vorkets Cihazi
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Mikropipet: Uygulanan hassas calismalarda ¢ozelti ve kimyasal aktarimin1 100-1000

uL arasi ayarlanabilen Isolab marka mikropipet kullanilmistir.

Cam, Metal ve Plastik Malzemeler: Beher, balon joje, cam baget, spatiil, plastik
deney tilipleri, pipet, puar, piset ve miknatis yapilan c¢aligmalarda kullanilmistir.
Kullanim sonras1 ve oncesi ilk olarak asetonla ve sonrasinda saf su ile yikanmistir. Bu
sayede kullanilan esyalarda kontaminasyon olugsmasini engellemis olup, olusan veride
girisim etkisi gézlenmemesi saglanmis oldu. Bu sayede verilerin daha saglikli ve daha

dogru olmasini saglanmistir.

Fe3O4 (Demir Oksit): Yapilan deneysel caligmalarda absorban olarak demir oksit
kullanilmistir. Ferro-ferrik oksit olarak da bilinen manyetit ayrica demir 2-3 oksit olarak

da adlandirilir. Kimyasal formiilii FeO.Fe,Os seklinde de yazilmaktadir.

3.4.2. Calismada kullanilan kimyasallar ve hazirlanmislar:

Calisma esnasinda kullanilan kimyasallarin hazirlanislarinda saf su ve analitik saflik

diizeyinde kimyasal maddeler kullanildi.

100 mL 1000 ppm brilliant blue FCF: 0,1 g kat1 brilliant blue FCF analitik terazide
tartilir. Oncelikle biraz saf su ile ¢ozdiiriiliir. Sonrasinda 100 mL’ ye saf su ile

tamamlanir.

100 mL 100 ppm brilliant blue FCF: 0,01 g kat1 brilliant blue FCF analitik terazide
tartilir. Oncelikle biraz saf su ile ¢ozdiiriiliir. Sonrasinda 100 mL’ ye saf su ile

tamamlanir.

250 mL 0,1 M HCI ¢ozeltisi: %37 lik yogunlugu 1,19 g/mL olan HCI ¢ozeltisi 3.1.” de
verilen,;

% x d x 10
M=—

baglantisind
A aglantisindan
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_37x1,19%x 10
N 36,46

M1 XV1I=M2XV2
12,08 x V1 = 0,1 x 250
V1=2,07mL

= 12,08 elde edilir. (3.1.)

Oncelikle 250 mL’ lik balon jojeye bir miktar saf su alinir. Sonrasinda derisik HCI

¢ozeltisinden 2,07 mL iizerine eklenir ve 250 mL’ ye saf su ile tamamlanir.

250 mL 1 M HCI ¢ézeltisi: %37’ lik yogunlugu 1,19 g/mL olan HCI ¢ozeltisi 3.2.” de

verilen;

% X d x 10
M=—-

a baglantisindan
_ 37X LI X0 _ 15 08 elde editi 3.2
= 36.46 = 12,08 elde edilir. (3.2.)

M1XV1=M2xV2

12,08 x V1 =1 x 250

V1 =20,7mL

Oncelikle 250 mL’ lik balon jojeye bir miktar saf su alinir. Sonrasinda derisik HCI

cozeltisinden 20,7 mL {izerine eklenir ve 250 mL’ ye saf su ile tamamlanir.

100 mL 100 ppm Kkalsiyum kloriir (CaCl2) cozeltisi: 0,01 g kati CaCly analitik
terazide tartilir. Oncelikle biraz saf suda ¢ozdiiriiliir. Sonrasinda 100 mL’ ye saf su ile

seyreltilir.
100 mL 1000 ppm sodyum karbonat (Na:CQs3) cozeltisi: 0,1 g kat1 NaxCOs analitik

terazide tartilir. Oncelikle biraz saf suda ¢ozdiiriiliir. Sonrasinda 100 mL’ ye saf su ile

seyreltilir.
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100 mL 100 ppm potasyum Kkloriir (KCI) ¢ozeltisi: 0,01 g kat1 KCI analitik terazide
tartilir.

Oncelikle biraz saf suda ¢dzdiiriiliir. Sonrasinda 100 mL’ ye saf su ile seyreltilir.

100 mL 5000 ppm sodyum nitrat (NaNQ3) c¢ozeltisi: 0,5 g kati NaNO; analitik
terazide tartilir.

Oncelikle biraz saf suda ¢dzdiiriiliir. Sonrasinda 100 mL’ ye saf su ile seyreltilir.

100 mL 1000 ppm potasyum nitrat (KNQO3) cozeltisi: 0,1 g kati KNO3 analitik
terazide tartilir.

Oncelikle biraz saf suda ¢ozdiiriiliir. Sonrasinda 100 mL’ ye saf su ile seyreltilir.

100 mL 1000 ppm sodyum siilfat (Na2SQa) cozeltisi: 0,1 g kat1 NaxSO4 analitik
terazide tartilir.

Oncelikle biraz saf suda ¢ozdiiriiliir. Sonrasinda 100 mL’ ye saf su ile seyreltilir.

3.5. Yontem

3.5.1. Brilliant blue FCF’ nin dalga boyu taramasi

Brilliant blue FCF boyar maddesinin farkli derisimlerde 450-700 nm dalga boyu
araliginda  spektrofotometrik  tayini  gerceklestirilmistir.  Cikan  sonuglar

degerlendirildiginde optimum dalga boyunun 630 nanometre oldugu tespit edilmistir.

Dalga boyu tarama grafigi Sekil 3.6.” da verilmistir.
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Sekil 3.6. Brilliant Blue FCF’ nin Dalga Boyu Taramasi

3.5.2. Kati faz ekstraksiyon yontemi Kkullanilarak brilliant blue FCF’nin

zenginlestirilmesi ve tayini

100 ppm 200 uLL BB alinarak igerisinde manyetik nanopartikiil bulunan plastik deney
tiipiine aktarilmistir. Uzerine 1000 uL 1 M HCI ilave edilerek 10 mL’ ye saf su ile
tamamlanmistir. Vorteks cihazinda belirli bir silire karistirildiktan sonra nanopartikiile
adsorbe olan analit, bir miknatis araciligi ile tutularak nanopartikiil ve matriks
birbirinden ayrilmistir. Nanopartikiil tarafindan absorplanan BB boyasinin eliie edilmesi
icin tiiplin igerisine 3000 uL 1 M HCI eklenerek etil alkol ile 10 mL’ ye
tamamlanmistir. Tekrar vorteks cihazinda belirli bir siire karistirildiktan sonra
nanopartikiilden ayrilan BB boyali ¢ozelti baska bir plastik tiipe aktarilmistir.
Spektrofotometrik yontemle referans c¢ozeltisine karsi absorbans Sl¢iimii yapilmistir.

Cikan sonuglar 3.3.” te verilen;

Cori K (%R) = Tayin edilen derisim % 100 33
ert hazanma tor) = Referans madde derisim (33

baglantisi ile geri kazanim (%R) hesaplanmistir.
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Gelistirilen yontemin optimum sartlarinin  bulunmasi i¢in ¢esitli parametreler
taranmistir. Bunlar; eliient tiirii, 6rnek ve eliient i¢in HCI miktari, yabanci iyon etkisi,
baska boyalarin girisim etkisi, 6rnek ve eliient i¢in vorteks siiresi, nanopartikiil madde

miktar1 ve 0rnek i¢in hacim taramasidir.
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4. BOLUM
BULGULAR

4.1 Brilliant Blue FCF’ nin Geri Kazanilmasinda Eliient Tiirii ve Hacminin EtKkisi

Nanopartikiiller tarafindan model ¢ozeltiden adsorbe edilen analiti desorbe etmek igin
uygun ¢Oziicli secimi olduk¢a onemlidir. Cesitli eliientler kullanilarak geri kazanma
verimi hesaplanmistir. Elde edilen verilere gore etil alkol kullanilarak en yiiksek verime
ulasilmistir. Calismalara etil alkol kullanilarak devam edilmistir. Sonuglar Tablo 4.1.”
de verilmistir. Eliient hacminin etkisi bu tayinde 2, 5 ve 10 mL arasinda calisilmistir.
Elde edilen sonuglara gore % 97 geri kazanim ile 10 mL‘ de en yliksek verim elde

edilmistir. Sonuglar Tablo 4.2.” de verilmistir.

Tablo 4.1. Brilliant Blue FCF’ nin Geri Kazanilmasinda Eliient Tiirtiniin Etkisi

Eliient Ad1 Geri Kazanma Verimi (%R)
Aseton 32
Etil Alkol 97
Etil Asetat 54
izopropil Alkol 64

Tablo 4.2. Brilliant Blue FCF’ nin Geri Kazanilmasinda Eliient Hacminin Etkisi

Eliient Hacmi Geri Kazanma Verimi (%R)
2mL 65
5mL 84
10 mL 97
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4.2. Brilliant Blue FCF’ nin Geri Kazamilmasinda Ornek icin HCl Miktarmin
Etkisi

Model ¢ozeltilere HCI etkisini incelemek iizere 0-3000 pL araliginda 1 M HCI
eklenerek yontem uygulanmistir. Elde edilen sonuglara gore en yiiksek geri kazanma
verimi % 90,41 ile 1000 pL HCI ilavesinde elde edilmistir. Sonuglar Sekil 4.1. de

verilmistir.

100 -
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60 -
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40 - 4= DBrilliant Blue FCF
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20 ~
10 -

0 T T T T T T 1
0 500 1000 1500 2000 2500 3000 3500
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%Geri Kazanma (R)

Sekil 4.1. Brilliant Blue FCF’ nin Geri Kazanilmasinda Ornek icin HC1 Miktarinin Etkisi

4.3. Brilliant Blue FCF’ nin Geri Kazanilmasinda Eliient icin HCl Miktarinin
Etkisi

Yapilan ¢alismada adsorbe olan boyanin asidik ortamda eliie oldugu goriilmiistiir. Bu
nedenle eliient olarak belirlenen etil alkole ilave edilecek HCl miktar1 1000-4000 pL
araliginda 1 M HCI kullanilarak arastirilmistir. Elde edilen sonuglara gore optimum
sonu¢ % 96,4 geri kazanma verimi 3000 pL HCI ilave edildiginde elde edilmistir.
Sonuglar Sekil 4.2.” de verilmistir.
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Sekil 4.2. Brilliant Blue FCF’nin Geri Kazanilmasinda Eliient I¢cin HC1 Miktarinin Etkisi

4.4. Brilliant Blue FCF’ nin Geri Kazanilmasinda Farkh Boyalarin Etkisi

Brilliant blue FCF iceren ornege farkli boyalarin etkisini incelemek tiizere model
cozeltiler farkli boya ilave edilerek yontem uygulanmistir. Cikan sonuglara gore
tartrazin ve procio boyalarinin bulundugu ortamda brilliant blue boyasi kantitatif olarak

geri kazanilmistir. Sonuglar Tablo 4.3.” te verilmistir.

Tablo 4.3. Brilliant Blue FCF’ nin Geri Kazanilmasinda Farkli Boyalarin Etkisi

Boyalar Derisim BB Geri kazanma (%R)
Tartrazin 1,87x10"-5 M %100 £2
Procio 1,63x10"-5 M %99 +2

4.5. Brilliant Blue FCF’ nin Geri Kazamlmasinda Farkh Iyon Etkisi

Brilliant blue FCF iceren model ¢ozeltilere farkli iyonlar ilave edilerek geri kazanmaya
etkisi arastirilmistir. Incelenen iyonlarin geri kazanma iizerine olumsuz etkisi

olmamigtir. Bu veriler sonucunda basarili bir sekilde ayirma yapildig1 gézlemlenmistir.

Sonuglar Tablo 4.4.” te verilmistir.
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Tablo 4.4. Brilliant Blue FCF’ nin Geri Kazanilmasinda Farkli Tyon Etkisi

iyon Derisim Eklenen Madde BB Geri Kazanma
mg/L (ppm) Bilesigi (%R)
Ca? 100 CaCl, 95+2
COs> 1000 Na,CO; 95+2
Cr 100 KCl 99+1
Na* 5000 NaNO; 93+2
K* 1000 KNO; 93+2
SO4* 1000 Na;SO4 99+1

4.6. Brilliant Blue FCF’ nin Geri Kazamilmasinda Ornek Cozeltisi icin Karistirma

Siiresinin Etkisi

Brilliant Blue FCF’ nin geri kazanilmasindaki optimum sartlar1 olusturmak i¢in 6rnegin

vorteks cihazi ile karigtirma siiresinin geri kazanma verimi iizerine etkisi incelenmistir.

Elde edilen sonuglara gore drnek i¢in % 91,2 geri kazanma ile 3 dakika karistirilmasi ile

en yliksek verim elde edilmistir. Sonuclar Sekil 4.3.” te verilmistir.

Geri Kazanma Verimi (%R)

«=g@==DBrilliant Blue FCF

2 3 4
Karigtirma Siiresi (dakika)

Sekil 4.3. Brilliant Blue FCF’ nin Geri Kazanilmasinda Ornek Cozeltisi i¢in Karistirma Siiresinin Etkisi
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4.7. Brilliant Blue FCF’ nin Geri Kazanilmasinda Eliient Cozeltisi icin Karistirma

Siiresinin Etkisi

Brilliant Blue FCF’ nin geri kazanilmasindaki optimum sartlar1 olusturmak i¢in eliientin
vorteks cihazi makinasi ile karigtirma siiresinin geri kazanma verimi iizerine etkisi
incelenmistir. Elde edilen sonuglara gore eliient i¢cin 3 dakika karistirma siiresi ile en

yuksek geri kazanma % 98,1 olarak elde edilmistir. Sonuglar Sekil 4.4.” te verilmistir.

(2]

w

==4=1RBrilliant Blue FCF

O OV OV vV OV O
N H

Geri Kazanma (%R)
=

88 T T T 1
1 2 3 4

Karigtirma Siiresi (dakika)

Sekil 4.4. Brilliant Blue FCF *nin Geri Kazanilmasinda Eliient i¢in Cézelti Karistirma Siiresinin Etkisi

4.8. Brilliant Blue FCF’ nin Geri Kazanilmasinda Nanopartikiil Madde Miktarmin
Etkisi

Manyetik nanopartikiil madde miktar1 0,2-0,5 g arasinda model ¢ozeltilere eklenerek
yontem uygulanmistir. Elde edilen sonuglara bakildiginda c¢alisilan araligin tamaminda

kantitatif geri kazanma elde edilmistir. Sonuglar sekil 4.5.” te verilmistir.
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Sekil 4.5. Brilliant Blue FCF’ nin Geri Kazanilmasinda Nanopartikiill Madde Miktarmin Etkisi

4.9, Brilliant Blue FCF’ nin Geri Kazanilmasinda Ornek Hacminin Etkisi

Yapilan calismalarda yiiksek zenginlestirme faktorii elde edebilmek icin Onemli
faktorlerden biri olan &rnek hacmidir. Ornek 15-40 mL arahiginda olacak sekilde model
cozeltiler hazirlanarak yontem uygulanmistir. Sonuglar Sekil 4.6.° da verilmistir.

Yontemde 15 mL 6rnek hacminde kantitatif geri kazanma elde edilmistir.

100
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«=g@==DBrilliant Blue FCF

60

Geri Kazanma (%R)

50 -

40 T T T T 1
15 20 25 30 35 40
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Sekil 4.6. Brilliant Blue FCF’ nin Geri Kazanilmasinda Ornek Hacminin Etkisi
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4.11. Gozlenebilme Sinir1 (GS)

Gozlenebilme smirmi hesaplamak i¢in 10 mL 10 adet kor ¢ozelti hazirlanmistir ve
gelistirilen yontem uygulanmistir. Kor ¢ozeltilerin  absorbanslart  kalibrasyon
standartlarina kars1 UV-Vis spektrofotometrede dl¢iilmiistiir.

y=a-+ bx (4.1.)
(4.1.) denklemine gore kor ¢ozeltilerinin derisimleri hesaplandi. Elde edilen derisimlerin
Xort ve standart sapma degerleri hesaplanmistir.

GS = Xort + 3Skor (4.2.)
(4.2.) Denkleminden gozlenebilme sinir1 0,09 pug/L olarak hesaplanmistir.

4.12. Gercek Orneklerin Analizi

4.12.1. Brilliant blue FCF ic¢in gercek orneklerin analizi

Gelistirilmis olan bu yontemin uygulanmasi i¢in, piyasadan brilliant blue FCF iceren
{iriinler satin alinarak analizleri gergeklestirildi. ikisi kat1 diger ikisi s1vi olmak iizere

toplam dort adet 6rnek {izerinde analizi yapilmistir.

Piyasadan satin alinmis emzik seklindeki seker 6rneginden 1 gram tartilmistir. Biraz saf
su eklendikten sonra karistirilarak ¢ozdiirilmiistiir. Sonrasinda 10 mL’ ye saf su ile

seyreltilmistir. Gelistirilmis yontem bes paralel olarak uygulanmustir.

Bir plastik deney tiipiine hazirlanan seker ¢ozeltisinden 2 mL ve 1000 uL 1 M HCl
eklendikten sonra 10 mL’ ye saf su ile seyreltilmistir. 3 dakika vorteks cihazinda
kanigtirildiktan sonra analitin matriksten ayrilmasi saglanmistir. Sonrasinda iizerine
3000 uL 1 M HCI eklenmistir ve 10 mL’ ye etil alkol ile seyreltilmistir. 3 dakika
vorteks cihazinda tekrar karistinlmistir. Ornek UV-Vis spektrofotometre ile dnceden

hazirlanan standart ¢ozeltilere kars1 okunmustur.

Piyasadan satin alinmis enerji igecek ornegine de gelistirilmis yontem bes paralel olacak

sekilde uygulanmustir.
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Bir plastik deney tiipiine 1 mL enerji igecek drnegi ve 1000 pL 1 M HCI eklendikten
sonra 10 mL’ ye saf su ile seyreltilmistir. 3 dakika vorteks cihazinda karistirildiktan
sonra analit matriksten ayrilmasi saglanmistir. Sonrasinda iizerine 3000 uL 1 M HCI
eklenmistir ve 10 mL’ ye etil alkol ile seyreltilmistir. 3 dakika vorteks cihazinda tekrar
karistirlmistir.  Ornek UV-Vis spektrofotometre ile onceden hazirlanan standart

¢oOzeltilere kars1 okunmustur.

Piyasadan satin alinmis asitli igecek 6rnegi gelistirilmis yontem araciligiyla bes paralel
olarak uygulanmstir.

Bir plastik deney tiipiine 1 mL asitli igecek 6rnegi ve 1000 pL 1 M HCI eklendikten
sonra 10 mL’ ye saf su ile seyreltilmistir. 3 dakika vorteks cihazinda karistirildiktan
sonra analit matriksten ayrilmasi saglanmistir. Sonrasinda iizerine 3000 uL 1 M HCI
eklendi ve 10 mL’ ye etil alkol ile seyreltilmistir. 3 dakika vorteks cihazinda tekrar
karistirlmistir.  Ornek UV-Vis spektrofotometre ile onceden hazirlanan standart
¢Ozeltilere kars1 okunmustur.

Piyasadan satin almmis cubuk seker orneginden 1,06 gram tartildi. Biraz saf su
eklendikten sonra karistirilarak ¢ozdiriilmiistiir. Sonrasinda 10 mL’ ye saf su ile
seyreltilmigtir. Gelistirilmis yontem bes paralel olarak uygulanmistir.

Bir plastik deney tiipiine ¢ubuk seker ¢ozeltisinden 1 mL ve 1000 uL 1 M HCI
eklendikten sonra 10 mL’ ye saf su ile seyreltilmistir. 3 dakika vorteks cihazinda
karistirildiktan sonra analit matriksten ayrilmasi saglanmistir. Sonrasinda iizerine 3000
uL 1 M HCI eklenmistir ve 10 mL’ ye etil alkol ile seyreltilmistir. 3 dakika vorteks
cihazinda tekrar kanistirilmistir. Ornek UV-Vis spektrofotometre ile dnceden hazirlanan
standart ¢ozeltilere kars1 okunmustur.

Brilliant blue FCF igeren orneklerin % 95 giiven araligindaki derisimleri Tablo 4.5.” te

verilmigtir.

37



Tablo 4.5. Brilliant Blue FCF Boyasi I¢in Gergek Orneklerin Analizi (N=5)

Brilliant Blue FCF iceren Kati Ornekler Derisim (mg/kg)
Emzik Seker 9,68+1,39
Cubuk Scker 191,64£10.1

Brilliant Blue FCF Iceren Sivi Ornekler Derisim (mg/L)
Enerji Icecek 5,61+1,31
Asitli icecek 12,48+0,49
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5. BOLUM
TARTISMA-SONUC VE ONERILER

Zenginlestirme c¢alismalarinda amag tayin edilemeyecek eser miktardaki maddelerin
tayin edilebilmesi i¢in analiti matriksten ayirarak derisimini arttirmak ve bu sayede
tayin edilebilme smirlarina ulastirmaktir. Bu zenginlestirme yontemleri; Kat1 faz
ekstraksiyonu, sivi-sivi ekstraksiyonu, birlikte ¢oktiirme, iyon degistirme vb.

yontemlerdir.

Yapilan bu ¢alismada manyetik 6zellikte nanopartikiiller kullanilarak brilliant blue FCF
tayini i¢in yeni bir kat1 faz ekstraksiyon yontemi gelistirilmistir. Manyetik nanopartikiil
kullanim1 sayesinde yontem, normal kat1 faz ekstraksiyon yonteminden daha kolay ve
daha hizli olmaktadir. Sebebi ise ¢alisma esnasinda cozelti igerisinde homojen bir
sekilde dagilan nanopartikiillerin yiizey alani yiiksek oldugu i¢in analiti daha hizli ve
daha fazla absorbe etmesi, disk, kolon gibi herhangi bir malzemeye ihtiya¢c duyulmadan
sadece miknatis araciligi ile ¢ozeltiyle miknatis ¢ekimini bozmayacak bir plastik

malzemenin kullanilmasinin yeterli olmasidir.

Yapilan calismada kullanilan manyetik nanopartikiil, [Fe(NH2CONH2)s](NO3)3
bilesiginden trietilen glikol icerisinde sentezlenmistir. Yapi tayini i¢in; XRD, SEM ve
BET analizleri gerceklestirilmistir. Yapilan analiz sonugcunda sentezlenen iiriiniin

istenilen ozelliklere sahip oldugu goriilmiistiir.

Gelistirilen bu yontemde, ayirmanin optimum seviyede olabilmesi icin eliient tiirii ve
hacminin etkisi, hem 6rnek hem de eliient i¢in HCI miktarinin etkisi, hem 6rnek hem de
eliient i¢in karistirma siiresinin etkisi, 6rnek hacminin etkisi, farkli boyalarin etkisi,

farkli iyonlarin etkisi ve nanopartikiil madde miktarinin etkisi aragtirilmistir.

Gelistirilen yontem, model ¢ozeltiler kullanilarak optimize edilmistir. Model ¢ozeltileri

hazirlamak i¢in kiiciik bir plastik tiipiin igerisine manyetik nanopartikiiller konulmus,
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tizerine 100 ppm 200 pL brilliant blue FCF boyar maddesi ve 1000 uL 1 M HCI
eklendikten sonra 10 mL’ ye saf su ile seyreltilmistir. Hazirlanan 6rnek vorteks
cihazinda en yiikksek verim olan 3 dakika boyunca sabit bir hizla karistirilmistir.
Karistirillan 6rnegin igerisindeki manyetik nanopartikiiller bir miknatis araciligi ile
tutulmustur ve geriye kalan kisim baska bir behere aktarilarak ayrilmistir. Ayrilan
nanopartikiillerin {izerine 3000 uLL 1 M HCI eklendikten sonra etil alkol ile 10 mL’ ye
seyreltilmistir. Vorteksle karistirma isleminden sonra nanopartikiiller miknatisla
ayrilmis, c¢ozeltinin absorbansi UV-Vis Spektrofotometre cihazinda 630 nanometrede

Ol¢iilmiistiir. Referans ¢ozeltiler kullanilarak geri kazanma verimleri hesaplanmistir.

Eliient olarak aseton, etil alkol, etil asetat ve izopropil alkol gibi farkli eliient tiirleri
calisitlmistir.  Elde edilen sonuglara gore etil alkol kullanildiginda en yiiksek geri
kazanim degeri elde edilmistir (Tablo 4.1.).

Ornek ¢ozeltisinde kullamlacak HCI miktarin1 belirlemek i¢in; 0- 3000 pL araliginda 1
M HCI kullanilarak ¢alisma yapilmistir (Sekil 4.1.), 1000 uL. 1 M HCI ilavesi optimum
deger olarak belirlenmistir. Eliient i¢in ise 0- 3000 araliginda c¢alisiimistir (Sekil 4.2.),
Calismanin devaminda 3000 uL 1 M HCI kullanilmaistir. .

Kanstirma stiresinin etkisini incelemek icin, sabit hizda karistirma gergeklestiren
vorteks cihazit kullanilarak, 6rnek ve eliient icin 1-4 dakikada araliginda tarama
yapilmistir (Sekil 4.3.). Her ikisi i¢in de optimum deger 3 dakika olarak belirlenmistir
(Sekil 4.4.).

Gelistirilen yontemde farkli gida boyalarinin etkisini gérmek amaciyla tartrazin ve
procio boyalart model ¢ozeltilere ayr1 ayri eklenerek referans maddelere karsi
spektrofotometrik olarak tayin edilmistir (Tablo 4.3.). Sonug olarak tartrazin ve procio

boyalar1 geri kazanma verimini etkilemedigi gézlemlenmistir.

Farkl1 iyonlarin etkisini incelemek igin, 1000 ppm kalsiyum kloriir (CaClz), 1000 ppm
sodyum karbonat (Na;COs3), 100 ppm potasyum kloriir (KCl), 5000 ppm sodyum nitrat

(NaNO3) ve 1000 ppm sodyum siilfat (NaxSOs4) iyonlarinin 6rnege her biri ayr1 ayri
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eklenerek referans maddelerine kars1 spektrofotometrik olarak tayin yapilmistir (Tablo

4.4.) Elde edilen sonuglara gore girisim etkisi goriilmemistir.

Yontemde kullanilan manyetik nanopartikiil miktarinin etkisi 0,2-0,5 g araliginda

kullanilarak incelenmistir (Sekil 4.5.).

Yapilan ¢alismada, Ornek hacminin etkisi 20-40 mL iarahi§inda ¢alisilmistir (Sekil
4.6.). Elde edilen sonuglara gore 20 mL ve 30 mL 6rnek hacmi icin kantitatif sonuglar
elde elde edilmistir. Eliient hacmi ise 2-10 mL aralifinda ¢alisilmig (Tablo 4.2.) ve 10

mL eliient hacimi optimum deger olarak belirlenmistir.

Yontemin dogrulugunu test etmek ic¢in brillant blue FCF boyasi igeren bir 6rnege analit
ilavesi yapilmistir ve kantitatif sonuglar elde edilmistir. Daha sonra, marketlerde satilan
ve brilliant blue FCF igeren ikisi icecek diger ikisi sekerleme olmak iizere toplamda dort
adet liriin alinarak yontem uygulanmistir. Kati 6rnekler oncelikle biraz saf su ile
seyreltildikten sonra sulu ¢ozeltisi kullanilmistir. Sonuglara (Tablo 4.5.)gére tirtinlerdeki

brilliant blue FCF boyar maddesinin kullanim oranlar1 Tiirk Gida Kodeksine uygundur.
Bu calisma ile, ¢esitli ilag, gida ve ¢evresel drneklerin i¢eriginde bulunan brilliant blue

FCF boyasinin analizi i¢in hizli, kolay uygulanabilir, diisiik maliyetli ve ¢evre dostu

olmasi gibi bir¢ok avantaja sahip bir zenginlestirme yontemi gelistirilmistir.
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