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Giriş
Ağır metal iyonları, insan sağlığı açısından önemli rol oynamaktadır. Bu ağır metal iyonlarından bakır, kobalt, mangan, selenyum, çinko v.b. yaşam için gerekliyken, arsenik, kurşun, kadmiyum v.b. hayat için önemli bir problem oluşturur. Bitkiler, hayvanlar ve biz insanlardan oluşan canlıların başlıca yapısını oluşturan elementlerin yanında, miktarları çok az olan fakat organizmada büyük etki yapan 20 kadar element de canlı bünyesinde bulunmaktadır. Ağır metal iyonlarının insan sağlığı açısından olumlu ve olumsuz etkilerinin araştırılmasına yönelik çalışmalar kimyada önemli yer tutmaktadır. Bu iyonların değişik ortamlardaki düzeylerinin belirlenmesi de bu çalışmaların önemli bir parçasıdır.
Bu çalışmada Kayseri’de tüketimi oldukça fazla olan çeşitli kuru meyve örneklerinin ağır metal içeriklerinin belirlenmesi için çözünürleştirme aşamasında yaş ve kuru yakma metotlarının performansları karşılaştırılmıştır. Her iki yöntemde de Cu, Ni, Pb, Fe, Mn, Co, Cr ve Cd iyonlarına ait geri kazanma değerleri kantitatif olarak bulunduğundan daha kısa süre alan, asit karışımları kullanılarak yaş yakma yöntemi ile kuru meyve örnekleri çözünürleştirildikten sonra ağır metal içerikleri alevli atomik absorpsiyon spektrometresi ile tayin edilmiştir. Yöntemin doğruluğunu test etmek için standart referans maddeler kullanılmıştır.
Deneysel
Kimyasal Maddeler

Çalışmalar boyunca analitik saflıktaki kimyasal maddeler ve distile su kullanılmıştır. Porselen krozeler, plastik ve cam malzemeler kullanılmadan önce seyreltik nitrik asit ve distile su ile yıkanmıştır.
Kullanılan Cihazlar

Ağır metal tayinleri Perkin Elmer marka 3110 model alevli atomik absorpsiyon spektrometresi ile gerçekleştirilmiş, alev olarak hava/asetilen alevi kullanılmıştır. 

Örneklerin Toplanması

Yörede bulunan çeşitli aktarlar aracılığıyla temin edilen kuru meyve örnekleri plastik eldiven kullanılarak muamele edilmiş ve ağzı kapalı polietilen poşetler içerisinde desikatörde muhafaza edilmiştir.
Yaş Yakma Yöntemi
Örnekler, etüv içerisine koyularak 105 °C’de 24 saat boyunca kurutulmuştur. Daha sonra kuru meyve örnekleri bir porselen havan yardımıyla dikkatli bir şekilde öğütülerek toz haline getirilmiştir. Standart referans maddelerden 0,2 g, gerçek örneklerden ise 1 g, 1,0000 g hassasiyetinde tartılarak beherlere konulmuştur. Örnekleri çözebilmek için, üzerlerine 6 mL derişik HNO3 ve 2 mL derişik H2O2 ilave edilerek çeker ocak içerisinde 150 °C’ yi geçmeyen sıcaklıklarda elektrikli ısıtıcı üzerinde kuruluğa kadar ısıtılmıştır. Çözünme olmayan durumlarda asit ilave işlemi aynı miktarda tekrar edildikten sonra örneklere 4-5 mL distile su ilave edilmiş ve mavi bant süzgeç kağıdı ile süzülmüştür. Süzgeç kağıdı distile su ile yıkanarak çözeltinin son hacmi 10 mL’ye tamamlanmıştır. Kör örneklerin çözünürleştirilmesinde de benzer yol uygulanmıştır.
Kuru Yakma Yöntemi

Standart referans maddelerden 0,2 g, gerçek örneklerden ise 1 g kullanılmıştır. Örnekler porselen krozelerde bek alevinde yakıldıktan sonra kül fırınında 450-500 °C’ de 16 saatte yakılarak kül edilmiştir. Sonra kül çözülerek mavi bant süzgeç kağıdından süzülmüş ve 10 mL son hacme tamamlanmıştır.
Sonuçlar Ve Tartışma

Yaş ve kuru yakma metotlarını karşılaştırmadan önce referans standart maddenin (Elma yaprağı, SRM 1515) eser metal içeriklerinin tayininde yaş ve kuru yakma metotları performansının karşılaştırılması amacıyla, bakır, nikel, kurşun, demir, mangan, kobalt, krom ve kadmiyum içerikleri tayin edilmiştir. Elde edilen sonuçlar Tablo 1.’de verilmiştir. 
Tablo 1. Referans Standart Maddenin (Elma yaprağı, SRM 1515) Eser Metal İçeriklerinin Tayininde Yaş Ve Kuru Yakma Metotları Performansının Karşılaştırılması, µg/g, kuru ağırlık; N=4

	
	Sertifikalı Değer
	Yaş Yakma
	Kuru Yakma

	Cu
	5,64±0,24
	6,02±1,91
	6,17±0,72

	Ni
	0,91±0,12
	1,02±0,92
	1,05±0,12

	Pb
	0,47±0,02
	0,51±0,65
	0,49±0,34

	Fe
	83±5
	87,1±14,1
	88,3±7,61

	Mn
	54±3
	57,4±6,10
	57,8±5,34

	Co
	0,09*
	0,11±0,04
	0,11±0,06

	Cr
	0,3*
	0,41±0,24
	0,41±0,35

	Cd
	0,013±0,002
	0,07±0,02
	0,08±0,07


* Sertifikasız değerler

Tablodan da görüldüğü üzere referans standart maddenin yaş ve kuru yakma metotları ile parçalanması sonucu elde edilen sonuçlar sertifikalı değerler ile uyum halindedir.

Yaş ve kuru yakma metotları performansının karşılaştırılması  için kayısı örneği yaş ve kuru yakma metotları ile parçalanmış ve sonuçlar Tablo 2.’de verilmiştir. Yaş yakma işlemi yaklaşık 4 saatte tamamlanırken kuru yakma ile parçalama işlemi toplam 24 saat sürmüştür. Yaş ile kuru parçalama işlemleri karşılaştırıldığında iki yöntem arasında istatistiksel olarak fark olmadığı görülmüştür. Örneklerin parçalanması işlemlerinde yaş yakma yönteminin kuru yönteme göre daha kolay ve hızlı olduğu belirlenmiştir.

Tablo 2. Kayısı Örneğinin Yaş Ve Kuru Yakma Metotları Sonucu Elde Edilen Metal Derişimleri, µg/g, kuru ağırlık; N=4

	Element
	Yaş Yakma
	Kuru Yakma

	Cu
	4,16±0,92
	4,76±0,11

	Ni
	5,78±1,72
	6,15±3,32

	Pb
	12,4±2,41
	12,8±3,57

	Fe
	64,1±2,43
	67,1±3,92

	Mn
	8,20±0,92
	8,23±0,87

	Co
	1,15±0,16
	1,05±0,58

	Cr
	4,02±0,23
	3,84±0,50

	Cd
	0,81±0,15
	0,87±0,61


Yaş yakma ile parçalama işlemlerinden sonra analiz edilen örneklerin metal derişimleri Şekil 1.’de sunulmuştur. Şekilden de görüldüğü gibi metal derişimleri bakır için 1,6-4,5 µg/g, nikel için 2,1-27 µg/g, kurşun için 5,5-12,4 µg/g, demir için 6,7-64 µg/g, mangan için 4,7-2,5 µg/g, kobalt için 0,2-1,8 µg/g, krom için 0,8-6,2 µg/g ve kadmiyum için 0,1-0,8 µg/g aralığında bulunmuştur. Demir konsantrasyonu çoğu örnekte 30 µg/g’dan yüksek bulunmuştur. En düşük demir konsantrasyonu ise Kuşburnu ve İncir örneklerinde 6,7 µg/g olarak bulunmuştur.
Bakır, demir, mangan ve kobalt biyolojik sistemde önemli rol  oynadıkları için gerekli metallerdendir. Ancak bu gerekli  metaller vücuda fazla miktarda alınırsa toksik etki yapabilirler. Kuru meyve örneklerindeki eser metallerin birikme sırası Fe>Mn>Pb>Ni>Cu>Cr>Co>Cd şeklindedir. 
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Şekil 1. İncelenen kuru meyve örneklerinde ağır metallerin dağılımı; N=3
Sunulan bu çalışmada yaş ve kuru yakma yöntemleri karşılaştırıldığı zaman yaş yakma yönteminin kuru parçalamadan daha kolay ve hızlı olduğu görülmüştür. Önerilen yöntemin basitliği, ucuz olması, hızlı örnek hazırlama gibi avantajları vardır. Aynı zamanda yaş yakma yöntemi ile parçalama işleminde kuru parçalama işlemine göre daha doğru geri kazanma değerleri elde edilmiştir. Bu avantajlarından dolayı geliştirilen yöntemin kuru meyve örneklerinin eser metallerinin tayinlerinde kolay, hızlı ve güvenilir bir şekilde  kullanılabileceğini önerebiliriz.
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