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ÖZEt

Bu çalışmada, Türkiye’de en bol bulunan bazı bor minerallerinde (kolemanit, 
tinkal ve üleksit) ve bor atığında Cu, Fe, Ni, Co ve Zn eser elementleri alevli 
atomik absorpsiyon spektrometresi kullanılarak tayin edilmiştir. Bor minerallerinin 
çözülmesi için uygun çözücü belirlendikten sonra numuneler çözülmüş ve 
numune çözeltilerinde elementler tayin edilmiştir. Yöntemin geçerli kılınması 
amacıyla yöntemin doğruluğu ve kesinliği standart referans maddeler (NIST 
Montana soil 2711 ve NIST Estuarine sediment 1646a) analiz edilerek kontrol 
edilmiştir. Ayrıca yöntem için çalışılan her elemente ait doğrusal çalışma aralığı, 
gözlenebilme sınırı (LOD) ve tayin sınırı (LOQ) değerleri de belirlenmiştir. Tayin 
edilen elementlerin bor mineralleri ve bor atığındaki derişim aralıkları Cu, Fe, Ni, 
Co ve Zn için sırasıyla <LOD - 5,4 μg/g, 7,6 - 458 μg/g, 2,3 - 8,2 μg/g, 1,6 - 111 
μg/g ve <LOD - 5,02 μg/g olarak bulunmuştur.

1. Giriş (Introduction)

Süper iletken gibi ileri teknoloji sanayi ürünleri, ilaç 
sanayi ürünleri, gübreler, gıdalar nükleer santrallarda 
kullanılan malzemeler ve diğer birçok ürün içerdikleri 
eser elementlerden az veya çok miktarda, olumlu veya 
olumsuz olarak etkilenirler. İster numunenin yapısın-
dan kaynaklansın isterse safsızlık olarak gelsin deri-
şimi %0,01’den küçük olan bileşenlere eser bileşen 
adı verilmektedir. Eser elementlerin son ürünlerdeki 
ve canlı organizmalardaki miktarları çevre koşullarına 
ve bu malzemelerin üretiminde kullanılan ham mad-
denin saflığına göre değişmektedir. Her malzemenin 

kullanıldığı alana bağlı olarak kabul edilebilecek bir 
eser element derişimi vardır. Örneğin bir gübrede eser 
elementlerin daha yüksek derişimlerine izin verilebilir-
ken, bir ilaç veya gıda alanında bu değerler çok daha 
düşüktür. Bazı durumlarda bir malzemenin veya canlı 
organizmanın işlevini yerine getirilebilmesi için bün-
yesinde eser elementlerin belirli miktarlarda olması 
da gerekir. Bu nedenle, son ürünün elde edildiği ham 
maddeler, ürünlerin doğrudan veya dolaylı olarak te-
mas halinde bulunduğu ortamlardaki eser elementler 
sürekli tayin edilmeli ve kontrol altında tutulmalıdır [1-
4]. Eser elementin malzemede bulunması bazı durum-
larda malzemeye istenen bir özellik katarken bazı du-
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Abstract

In this study, Cu, Fe, Ni, Co and flame Zn trace elements were determined in 
boron minerals most abundant in Turkey (colemanite, tinkal and ulexite) and 
boron waste using atomic absorption spectrometry. After determining the suitable 
solvent for the dissolution of boron minerals, the samples were dissolved and 
the elements were determined in the sample solutions. In order to validate the 
method, the accuracy and precision of the method was checked by analyzing 
standard reference materials (NIST Montana soil 2711 and NIST Estuarine 
sediment 1646a). In addition, linear working range, limit of detection (LOD) and 
limit of quantification (LOQ) values for each element studied were determined 
for the method. The concentration ranges of the elements determined in boron 
minerals and boron waste are <LOD - 5.4 μg/g, 7.6-458 μg/g, 2.3-8.2 μg/g, 1.6-
111 μg/g and <LOD - 5.02 μg/g for Cu, Fe, Ni, Co and Zn, respectively.
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rumlarda zararlı etki gösterir. Bu etkiler eser elementin 
malzemedeki derişimine göre de değişebilir. Örneğin 
düşük oranlarda yararlı etki gösteren bir element belirli 
derişimin üzerinde olumsuz etki yapabilir. Bu nedenle 
eser elementler sağlık için genel olarak günümüzde bi-
rinci derecede kirleticiler arasında sınıflandırılırlar. An-
cak, tüm eser elementleri zararlı olarak sınıflandırmak 
da doğru değildir. Bazı eser elementler insan, hayvan 
ve bitki yaşamında önemli görevleri de yerine getir-
mektedir. WHO eser elementleri 3 sınıfta toplamıştır 
[5]. Bunlar (1) gerekli elementler (Cu, Zn, Se, Co, I, 
Mn, Mo gibi) (2) olası gerekli elementler ve (3) potansi-
yel olarak toksik elementler. Birinci gruptaki elementler 
az alındığında işlevlerini yerine getirememekte, fazla 
alındıklarında ise zehirlenmeler olmaktadır [5]. Sağlık 
için tamamen zararlı kabul edilen elementler Al, As, 
Ba, Cd, Hg, Pb, Sb, Sr, Th, TI, Hg ve Cr(VI) gibi ele-
mentlerdir [6]. Bu elementler farlı yollarla çevreye ya-
yılarak canlılar üzerinde olumsuz etki gösterebilmekte-
dirler [6,7]. Bu elementlerin çevredeki, gıdalardaki ve 
minerallerdeki derişim değerlerinin bilinmesi ve sürekli 
kontrol edilmeleri önemlidir.

Eser elementlerin tayininde günümüzde genellikle 
spektroskopik (atomik absorpsiyon spektrometresi, 
atomik emisyon spektrometresi, nötron aktivasyon 
analizi, X ışınları floresans spektrometresi, atomik flo-
resans spektrometresi ve kütle spektrometresi vb.) ve 
elektroanalitik yöntemler (diferansiyel puls polarogra-
fisi, anodik veya katodik sıyırma voltametrisi vb.) gibi 
yöntemler kullanılmaktadır [8-10]. 

Ülkemizde bol miktarda bulunması ve stratejik bir mine-
ral olması nedeniyle bor minerallerin minerolojik yapı-
ları çok fazla çalışılmış ve ana bileşenlerin oranları be-
lirlenmiştir [11-16]. Buna karşın bu minerallerdeki eser 
elementlerle ilgili yeteri kadar çalışma yapılmamıştır. 
Çeşitli numunelerdeki bor tayini de birçok makalede 
yer almıştır [17-22]. Bor minerallerinde bulunan eser 
düzeydeki elementlerin tayini için hem Türkiye’de hem 
de dünyada sınırlı sayıda çalışma vardır. Erdoğan vd. 
indüktif olarak eşleşmiş plazma optik emisyon spekt-
roskopisi (ICP-OES) ile üleksit, tinkal ve kolemanitte 
bazı ana ve eser elementlerin tayinini gerçekleştirmiş-
lerdir [23]. Üç mineralde Dy, Ti, Bi, C, B, Ba, Co, Cs, U, 
Nb, Ru, Th, W, Be, P, Pt, Au, V, Yb, Er, Zr, Tl, Pb, Li, K, 
Ca, Sr, Sc, S, Ni ve Cu tayin edilmiş ve sonuçlar ppm 
cinsinden verilmiştir. Bazı elementler için herhangi bir 
değer verilmemiş, sonuçların doğruluğu ve kesinliği ile 
ilgili veri verilmemiş ve yorum yapılmamıştır. Yine Er-
doğan ve arkadaşları ICP-OES ile tinkal ve kolemanit 
atıklarında element tayini yapmışlardır. Bu çalışmada 
da yukarıda sözü edilen elementler tayin edilmiştir 
[24]. Tinkal atığında bulunan değerler ppm cinsinden 
şu şekilde verilmiştir: B: 71270; Ti: 638,4; Cs:19900; 
Th: 690,8; Al: 70190; Er: 26,36; Zr: 676,4; Li: 172,9; 
Ca: 112200; Ni: 69,70 ve Na: 312500 ppm. Kolemanit 
atığında da B: 44930; Ti: 98,06; Cs: 19810; Ru: 51,67; 
Al: 36470; Yb: 1,737; U: 76,49 ve Ca: 323500 ppm 

olarak verilmiştir. Her iki çalışma da II. Uluslararası Bor 
Sempozyumunda sunulmuş, ancak herhangi dergide 
yayımlanmamıştır.

Bir başka çalışmada, Ertan ve Erdoğan, Emet-Espey 
bölgesinde Eti Maden işletmesi tarafından farklı böl-
gelerden alınan bor atığı numunelerinde eser element 
tayini yapmışlardır [12]. Özellikle bor içeren kil numu-
nelerinde, önemli miktarlarda değerli eser elementlerin 
olduğu gözlenmiştir. Li, Rb, Cs, Ti, Mn, As ve Na deri-
şimleri dikkat çekici olarak bulunmuştur. Espey bölge-
sindeki tüm atıklarda Mn, As ve Na derişimleri yakın 
sonuçlar gösterirken; Li, Rb, Cs gibi eser elementlerin 
derişimleri killi atıklarda bağıl olarak daha fazla bulun-
muştur. Bu sonuca göre özellikle kil içerikli bor atıkla-
rından Li, Rb, Cs elementlerin kazanılabileceği yorumu 
yapılmıştır. F. Özmal doktora tezinde Hisarcık-Espey 
bölgesinde bor atıklarında eser elementlerin tayinini 
yapmış ve atıklardaki lityumun değerlendirilmesi ko-
nusunu irdelemiştir [13]. Kılıç, Yüksek Lisans tezinde, 
Eti Maden Kırka Bor İşletmesindeki, konsantratör tesi-
si ve açık ocak işletmesinde oluşan atıklardan alınan 
numunelerin analizi ve sınıflandırılmasını çalışmıştır 
[25]. Koçak ve Koç, Dünyanın en büyük kolemanit ve 
üleksit yatağı olan Bigadiç borat yataklarında ana ve 
eser element jeokimyasını çalışmışlardır [11]. Çalış-
mada ayrıca bor minerallerinin jeolojisi incelenmiş ve 
bu minerallerin volkanik yapıda olduğu belirlenmiştir. 
Karabulut ve Budak, kolemanit mineralinde radioizo-
top X-ışını floresans analizi ile bazı elementlerin tayi-
nini gerçekleştirmişlerdir [26]. Bu çalışmada Balıkesir 
ili Bigadiç yöresi kolemanit cevherindeki As, Sr, In, Sn, 
Sb, I, Cs ve Ba elementleri enerji dağılımlı X-ışını Flo-
resans (EDXRF) sistemi kullanılarak tayin edilmiştir. 
Bir başka çalışmada, Kalfa ve arkadaşları Kırka-Eski-
şehir'deki Etibank Boraks Fabrikasından çıkan boraks 
atığında, enerji dağılımlı X-ışını floresans (EDXRF) 
tekniği ile Al, Fe, Zn, Sn ve Ba tayin etmişlerdir [27]. 

Bu çalışmada, Türkiye’de bol bulunan ve ham madde 
olarak çok kullanılan kolemanit, tinkal ve üleksit mine-
rallerinde ve ayrıca bor atığında Cu, Fe, Ni, Co, Zn, 
elementlerin atomik absorpsiyon spektroskopisi ile ta-
yinlerinin yapılması ve minerallerin sonraki aşamada 
kullanılmasında bu elementlerin etkilerinin neler ola-
bileceğinin ortaya konulması amaçlanmıştır. Literatür 
taramasından da görüleceği üzere bor minarallerin-
deki eser elementlerin tayinleri ağırlıklı olarak X ışını 
floresans spektrometresi veya indüktif olarak eşleşmiş 
optik emisyon spektrometresi gibi daha pahalı ve her 
laboratuvarda bulunmayan cihazlarla yapılmıştır. Bu 
çalışmada ise hemen hemen her kimya laboratuvarın-
da bulunan, kullanımı kolay ve ucuz olan alevli atomik 
absorpsiyon spektrometresi kullanılmıştır. Deneysel 
değişkenlerin en uygun değerleri belirlendikten son-
ra bu koşullarda tayinler gerçekleştirilmiştir. Tayinlerin 
doğruluğu ve kesinliği de standart referans maddeler 
(SRM: NIST Montana soil 2711 ve NIST Estuarine 
sediment 1646a) ve bilinen analitik teknikler uygula-
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narak araştırılmıştır. Bu çalışmada, kesinlik, doğruluk, 
doğrusal çalışma aralığı, gözlenebilme sınırı ve tayin 
sınırı gibi geçerli kılma değişkenleri belirlenerek diğer 
çalışmalarda olmayan geçerli kılma çalışması yapılmış 
ve böylece sonuçların güvenilirliği analitik açıdan gös-
terilmiştir.

2. Malzemeler ve yöntemler (Materials and methods)

2.1. Cihazlar (Apparatus)

Bu çalışmada Varian (Mulgrave Virginia, Avusturalya) 
Spectra AA240FS döteryum zemin düzeltmeli alevli 
atomik absorpsiyon spektrometresi (FAAS) kullanıl-
mıştır. Işın kaynağı olarak Varian marka oyuk katot 
lambaları kullanılmıştır. Alevli AAS yöntemiyle Fe, Zn, 
Cu, Ni ve Co tayini için aletsel değişkenler Tablo 1’de 
verilmiştir.

2.2. Reaktifler (Reagents) 

Aksi belirtilmedikçe bu çalışmada analitik saflıkta re-
aktifler ve iyonları giderilmiş saf su (deiyonize su, öz 
direnci 18 MΩ.m) kullanılmıştır. Standart çalışma çö-
zeltileri (Co, Cu, Fe, Ni ve Zn) ticari olarak atomik ab-
sorpsiyon cihazı için satın alınan stok metal çözeltile-
rinden (1000 mg/L, Merck) hazırlanmıştır. Numunelerin 
çözülmesinde derişik hidroklorik asit (HCl, d=1,19 g/
mL, Merck) ve derişik nitrik asit (HNO3, d=1,42 g/mL, 
Merck) kullanılmıştır.

Uygulanan yöntemin doğruluğunu ve kesinliğini kontrol 
etmek amacıyla Montana Soil 2711 ve Estuarine sedi-
ment 1646a standart referans maddeleri kullanılmış ve 
bulunan sonuçlar değerlendirilmiştir.

2.3. Numunelerin ve standart referans maddele-
rin analize hazırlanması (Preparation of samples and 
standard reference materials for analysis)

Bu çalışmada, bor atığı, kolemanit [Ca2B6O11.5H2O], 
tinkal [Na2B4O7.10H2O] ve üleksit [NaCaB5O9.8H2O] 
mineralleri kullanılmıştır. Kolemanit, tinkal ve bor atığı 
Kırka’dan, üleksit de Bigadiç’ten tane iriliği 75 μm’ye 
öğütülmüş olarak temin edilmiştir. Kullanılan bor atığı-
nın (Kırka İşletmeleri 5. göl atığı) ve bor minerallerin-
den kolemanit, tinkalin kimyasal analizleri önceki çalış-
mada [28] belirlenmiş ve Tablo 2’de verilmiştir.

Yaklaşık 10 g kolemanit ve 5 g üleksit 0,001 g yakla-
şımla tartılarak ayrı ayrı iki cam behere konulmuştur. 
Her bir behere 100 mL saf su, 30 mL derişik HCl ve 
10 mL derişik HNO3 ile hazırlanmış olan asit karışımı 
ilave edilmiştir. Karışım 120 dakika boyunca ısıtıcıda 
100ºC’de karıştırılarak ısıtılmıştır. Sürenin sonunda so-
ğutulan çözeltiler, ayrı 250 mL’lik ölçülü balonlara sık 
gözenekli süzgeç kâğıdı ile süzülmüş ve çözeltilerin 
hacmi saf su ile 250 mL’ye tamamlanmıştır.

Yaklaşık 15 g tinkal (boraks) 0,001 g yaklaşımla tartı-
larak bir behere konulmuştur. Üzerine 100 mL saf su 
ve 5 mL derişik HNO3 eklenmiştir. 15 dakika ısıtıcıda 
100ºC’de karıştırılarak ısıtılmıştır. Soğutulan çözelti 
250 mL’lik bir ölçülü balona aktarılmış ve hacim saf su 
ile 250 mL’ye tamamlanmıştır. Tinkal tamamen çözün-
düğü için herhangi bir süzme işlemi yapılmamıştır.

Yaklaşık 10 g bor atığı 0,001 g yaklaşımla tartılarak 
bir behere alınmıştır. Üzerine 100 mL saf su ve 10 mL 
derişik HNO3 eklenmiş ve 60 dakika boyunca ısıtıcı-
da 100ºC’de karıştırılarak ısıtılmıştır. Çözelti soğutul-
duktan sonra 250 mL’lik bir ölçülü balona kaba süz-
geç kâğıdı ile süzülmüş ve hacmi deiyonize su ile 250 
mL’ye tamamlanmıştır.

Standart referans maddeler literatürde yer alan yönte-
me göre çözülmüştür [29]. Standart referans maddele-
rin çözülmesi için yaklaşık 0,5 g Montana 2711 ve yak-
laşık 0,8 g Estuarine sediment 1646a standart referans 
maddeleri 0,001 g yaklaşımla tartılarak ayrı ayrı be-
herlere alınmıştır. Öncelikle çözme için her iki standart 
referans madde içeren beherlere 5 mL derişik HCl ve 
5 mL derişik HNO3 eklenmiş ve 2 saat bekletilmiştir. Ar-
dından çözeltiler ısıtıcı tablada beher içerisinde 2-3 mL 
çözelti kalıncaya kadar buharlaştırma yapılmıştır. Çö-
zünmeden kalan maddeler için ise beherlere 2 mL de-
rişik HNO3 ve 2 mL kütlece %60’lık HClO4 eklenmiştir. 
Çözeltiler tekrar 2-3 mL kalacak şekilde ısıtıcı tablada 
buharlaştırılmıştır. Bu işlemlerden sonra çözünmeden 
kalan kısım sık gözenekli süzgeç kâğıdı ile süzülmüş-
tür. Süzme işleminden sonra Montana 2711 standart 
referans maddesi 50 mL’lik bir ölçülü balona, Estuari-
ne sediment 1646a standart referans maddesi ise 25 
mL’lik bir ölçülü balona alınarak damıtık ve iyonları gi-
derilmiş su ile işaret çizgisine kadar tamamlanmıştır.

Tablo 1. FAAS yöntemiyle Fe, Zn, Cu, Ni ve Co tayininde aletsel değişkenler (Instrumental variables in the determination of Fe, 
Zn, Cu, Ni and Co by FAAS method).

 

Element   Çalışılan 
Dalga Boyu, 

nm 

Yarık 
Genişliği, 

nm 

Lamba 
Akımı, mA 

Asetilen 
Akış Hızı, 

L/min 

Hava Akış 
Hızı, L/min 

Zemin 
Düzeltmesi 

Co  240,7 0,2 7 2 13,5 Var 

Cu  324,8 0,5 4 2 13,5 Var 

Fe  248,3 0,2 5 2 13,5 Var 

Ni  232,0 0,2 4 2 13,5 Var 

Zn  213,9 1,0 5 2 13,5 Var 
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Tablo 2. Kolemanit, tinkal ve bor atığının kimyasal analizi (Chemical analysis of colemanite, tincal and boron waste) [26].

Bileşen Kolemanit 
(% m/m) 

Bor Atığı 
(% m/m) 

Tinkal 
(% m/m) 

B2O3 40,00 ± 0,05 22,9 En az 36,47 

CaO 27,00 ± 1 11,8 - 
SiO2 4,00 – 6,50 9,06 - 

SO4 0,60 en çok 0,11 135 ppm 
As 35 ppm en çok - - 

Fe2O3 0,08 en çok 0,10 15 ppm (Fe olarak) 
Al2O3 0,40 en çok 0,47 - 

MgO 3,00 en çok 12,63 - 
SrO 1,50 en çok 0,59 - 

Na2O 0,35 4,48 En az 16,24 
K.Ka) 22,13 40,59 46,77 

 

Standart referans maddeler literatürde yer alan yön-
teme göre çözülmüştür [29]. Standart referans mad-
delerin çözülmesi için yaklaşık 0,5 g Montana 2711 ve 
yaklaşık 0,8 g Estuarine sediment 1646a standart re-
ferans maddeleri 0,001 g yaklaşımla tartılarak ayrı ayrı 
beherlere alınmıştır. Öncelikle çözme için her iki stan-
dart referans madde içeren beherlere 5 mL derişik HCl 
ve 5 mL derişik HNO3 eklenmiş ve 2 saat bekletilmiştir. 
Ardından çözeltiler ısıtıcı tablada beher içerisinde 2-3 
mL çözelti kalıncaya kadar buharlaştırma yapılmıştır. 
Çözünmeden kalan maddeler için ise beherlere 2 mL 
derişik HNO3 ve 2 mL kütlece %60’lık perklorik asit 
(HClO4) eklenmiştir. Çözeltiler tekrar 2-3 mL kalacak 
şekilde ısıtıcı tablada buharlaştırılmıştır. Bu işlemler-
den sonra çözünmeden kalan kısım sık gözenekli süz-
geç kâğıdı ile süzülmüştür. Süzme işleminden sonra 
Montana 2711 standart referans maddesi 50 mL’lik bir 
ölçülü balona, Estuarine sediment 1646a standart re-
ferans maddesi ise 25 mL’lik bir ölçülü balona alınarak 
damıtık ve iyonları giderilmiş su ile işaret çizgisine ka-
dar tamamlanmıştır.

3. Sonuçlar ve tartışma (Results and discussion)

3.1 Yöntemin geçerli kılınması (Validation of the met-
hod)

Gerçek numune analizine geçmeden önce uygula-
nacak analiz yönteminin geçerli kılınması için geçerli 
kılma değişkenlerinin (doğruluk, kesinlik, doğrusal ça-
lışma aralığı, gözlenebilme sınırı ve tayin sınırı) belir-
lenmesi için çalışmalar yapılmıştır. 

3.1.1 Kalibrasyon grafikleri ve doğrusal çalışma aralığı 
(Calibration graphs and linear working range)

Çözeltileri hazırlanan numunelerde; Fe, Cu, Co, Ni 
ve Zn elementleri normal kalibrasyon grafiği yöntemi 

uygulanarak alevli AAS ile tayin edilmiştir. Kalibras-
yon yöntemi uygulanırken tayin edilecek elementlerin 
uygun derişim aralığında standart çözeltileri hazırlan-
mıştır. Buna göre Fe için 10 mg/L’lik standart çözelti-
si seyreltilerek 0,5; 1,0; 1,5 ve 2,0 mg/L’lik çözeltiler 
hazırlanmıştır. Cu, Co, Ni ve Zn için yine 10 mg/L’lik 
standart çözeltileri seyreltilerek 0,1; 0,2; 0,3 ve 0,4 
mg/L’lik çözeltiler hazırlanmıştır. Tayin elementleri için 
elde edilen kalibrasyon eşitlikleri, bu eşitliklerin kore-
lasyon katsayıları ve doğrusal çalışma aralığı Tablo 
3’te verilmiştir. Doğrusal çalışma aralığının alt sınırı 
olarak tayin sınırı (Tablo 5’te bir element için belirlenen 
en yüksek LOQ) değerleri alınmıştır. Tayin sınırından 
daha küçük derişimlerin analitik açıdan yeterli doğru-
luk ve kesinlikle tayin edilemediği kabul edilir. Doğru-
sal çalışma aralığının üst sınırı Fe için 5 mg/L, diğer 
elementler için 2 mg/L olarak belirlenmiştir.

3.1.2 Yöntemin doğruluğu ve kesinliği (Accuracy and pre-
cision of the method) 

Yöntemin doğruluğu ve kesinliğini belirlemek için, mi-
neral yapısına benzeyen toprak belgeli standart refe-
rans maddeler (SRM) (NIST Montana soil 2711 and 
NIST Estuarine 1614a) analiz edilmiştir. SRM’ler dör-
der kez analiz edilerek tayin elementlerinin ortalama 
derişimleri belirlenmiş ve sonuçlar Tablo 4'te verilmiş-
tir. Tablo 4'te görüldüğü gibi, elementler için bulunan 
derişimler, tayin elementleri için SRM'lerde verilen 
belgelenmiş değerleri ile uyumludur. Sonuçların yüzde 
bağıl hatası, tüm elementler için %5'ten düşük bulun-
muştur. Bu düzeydeki bir bağıl hata, söz konusu deri-
şimler için analitik açıdan kabul edilebilir düzeydedir. 
Yöntemin doğruluğu belirlendikten sonra bor mineral-
lerinde element tayinleri yapılmıştır.

Kesinlik, aynı koşullar altında tekrarlanan deney so-
nuçlarının birbirine yakınlığının, yani sonuçların tek-
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	                                                 a) KK: Kızdırma kaybı.
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rarlanabilirliğinin bir ölçüsüdür. Kesinlik, yüzde bağıl 
standart sapma (%BSS) ile matematiksel olarak be-
lirlenebilir [30]. BSS, tekrarlanan deneylerden elde 
edilen sonuçların standart sapmasının sonuçların or-
talamasına bölünmesiyle hesaplanır. SRM numunele-
rindeki elementlerin derişimleri dört tekrarlı ölçümden 
elde edilmiştir. Dört ölçüm sonucunun ortalama de-
ğerleri ve %95 güven seviyesinde güven aralıkları ve 
%BSS değerleri Tablo 4'te verilmiştir. Tablo 4’ten gö-
rüldüğü gibi, SRM'lerde tayinleri yapılan elementlerin 
%BSS’ları %3'ten düşük bulunmuştur. Bu kesinlik de-
ğeri, bor numune çözeltilerinde elementlerin çalışılan 
derişimleri için yeterli bir kesinlik olarak düşünülebilir.

3.1.3 Gözlenebilme sınırı ve tayin sınırı tayini (Limit of de-
tection and limit of quantification)

Yöntem için gözlenebilme sınırı (LOD) ve tayin sını-
rı (LOQ) tayini için numuneleri çözmek için kullanılan 
asit karışımları kullanılarak tanık çözeltiler hazırlan-
mıştır. Hazırlanan tanık çözeltilerin absorbansları ele-
mentlerin absorpsiyon yaptığı dalga boylarında 10 kez 
ölçülerek ortalama absorbans değeri ve bu değerlerin 
standart sapması (sb) hesaplanmıştır. Tanık çözel-
ti için hesaplanan standart sapma ve elementler için 
çizilen kalibrasyon grafiği doğrularının eğiminden (m) 

Standart Referans 
Madde (SRM) 

Element Belgeli 
Değer (µg/g) 

Bulunan 
Değera) (µg/g) 

Bağıl 
Hata (%) 

% BSS 

Montana soil 2711 Cu  114 ± 2  110 ± 4  -3,5 2,3 

 Fe (%)  2,89 ± 0,06  2,86 ± 0,07  -1,0 1,5 
 Co  10  10,5 ± 0,4  5,0 2,4 

 Ni  20,6 ± 1,1  21,5 ± 0,7  4,4 2,0 
 Zn  350,4 ± 4,8  341 ± 15  -2,7 2,8 

Estuarine sediment 
1646a 

Cu  10,01 ± 0,34  9,9 ± 0,4  -1,1 2,5 

 Fe (%) 2,89 ± 0,039  2,96 ± 0,04  2,4 1,3 

 Co  5  4,9 ± 0,2  -2,2 2,6 
 Ni  23  24 ± 1  4,3 2,6 

 Zn  48,9 ± 1,6  47,2 ± 1,5  -3,5 2,0 
 a) Sonuçlar, % 95 güven seviyesinde 4 ölçümün ortalamasıdır,                  (burada s standart sapma; N ölçüm sayısı; 3,18 güven 
seviyesi ve serbestlik derecesine bağlı Student t değeridir)

Tablo 4. Standart referans maddelerde element tayinleri (Determination of elements in standard reference materials).

yararlanılarak aşağıdaki bağıntılar yardımıyla gözle-
nebilme sınırı (LOD) ve tayin sınırı (LOQ) derişimleri 
hesaplanmıştır. 

x̅ ± 3,18 x s
√N
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Tablo 3. Kalibrasyon eşitlikleri, korelasyon katsayıları ve doğrusal çalışma aralığı (Calibration equations, correlation coefficients 
and linear working range).

Element Kalibrasyon Eşitliği a) Korelasyon Katsayısı 
R² 

Doğrusal Çalışma 
Aralığı, µg/L 

Zn A = 0,3448 x C + 0,0007 0,9796 0,009 - 2000 
Cu A = 0,073 x C - 0,0032 0,9994 0,57 - 2000 

Ni A = 0,0489 x C - 0,0008 0,9976 0,71 - 2000 
Co A = 0,0498 x C + 0,0028 0,9996 0,73 - 2000 

Fe A = 0,0489 x C - 0,0023 0,9999 3,68 - 5000 
 	                                                       a) Burada, A, absorbans, C element derişimi (mg/L)’dir.

𝐶𝐶𝐿𝐿𝐿𝐿𝐿𝐿 =  3𝑠𝑠𝑏𝑏
𝑚𝑚  

𝐶𝐶𝐿𝐿𝐿𝐿𝐿𝐿 =  10𝑠𝑠𝑏𝑏
𝑚𝑚  

(1)

(2)

Tayin edilen elementler için LOD ve LOQ değerleri 
Tablo 5’te verilmiştir. 

3.2 Bor mineralleri ve bor atığı analizi (Analysis of 
boron minerals and boron waste)

Yöntemin geçerli kılma değişkenleri belirlenip yöntem 
geçerli kılındıktan sonra bor mineralleri ve bor atığı 
çözeltilerinde Fe, Cu, Co, Ni ve Zn elementler tayin 
edilmiştir. Belirlenen deneysel koşullarda ve kalibras-
yon grafiği yöntemi ile numune çözeltilerinde bulunan 
Fe, Cu, Co, Ni ve Zn derişimleri uygun seyreltme fak-
törleri ve numune miktarı dikkate alınarak mineraldeki 
derişimlere dönüştürülmüştür. Her analiz 4 kez tekrar-
lanmış ve ortalama değerler %95 güven seviyesinde 
güven aralığı ile birlikte verilmiştir. Bor minerallerinde 
ve atığında bulunan element derişimleri Tablo 6’da ve-
rilmiştir.
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Tablo 5. Bor minerallerinde ve atığında alevli AAS’de tayin edilen elementler için LOD ve LOQ değerleri (N=10) (LOD and LOQ 
values for the elements determined in flame AAS in boron minerals and waste (N=10)).

Element 
Tinkal a) Kolemanit a) Üleksit a) Bor atığı a) 

LOD LOQ LOD LOQ LOD LOQ LOD LOQ 

Co 0,22 0,73 0,16 0,53 0,16 0,53 0,18 0,60 

Cu 0,17 0,57 0,09 0,31 0,09 0,31 0,05 0,17 
Ni 0,11 0,37 0,21 0,70 0,21 0,70 0,16 0,53 

Fe 1,10 3,67 0,95 3,17 0,95 3,17 0,82 2,73 
Zn 0,002 0,007 0,002 0,007 0,002 0,007 0,003 0,01 

 	                         a) Sonuçlar µg/L olarak verilmiştir.

a) Sonuçlar, %95 güven seviyesinde 4 ölçümün ortalamasıdır,                 (burada s standart sapma; N ölçüm sayısı; t güven seviyesi 
ve serbestlik derecesine bağlı Student t değeridir)

Element 
Derişim a), µg/g 

Tinkal Üleksit Kolemanit Bor atığı 
Co 1,6 ± 0,1 111 ± 1 8,8 ± 0,1 3,0 ± 0,9 

Cu < LOD 3,3 ± 0,6 5,4 ± 0,1 2,71 ± 0,05 
Ni 2,3 ± 0,1 6,2 ± 0,2 8,2 ± 0,2 5,3 ± 0,3 

Fe 7,6 ± 0,1 8,4 ± 0,2 458 ± 4 77,7 ± 0,4 
Zn < LOD 5,02 ± 0,08 4,85 ± 0,06 2,9 ± 0,6 

 

Tablo 6. Bor minerallerinde ve atığında Fe, Cu, Co, Ni, Zn, Cd ve Pb derişimleri (Fe, Cu, Co, Ni, Zn, Cd and Pb concentrations in 
boron minerals and waste).

x̅ ± ts
√N
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4. Sonuçlar (Conclusions)

Eser elementlerin bor mineralleri ve atıklarındaki de-
rişimleri bu minerallerin son kullanım alanı açısından 
önemlidir. Bu nedenle bu çalışmada bu tür eser ele-
mentlerin derişimlerinin ölçülmesi amaçlanmıştır. Li-
teratürde yer alan çalışmaların çoğunda söz konusu 
minerallerin kristal yapısı aydınlatılmaya çalışılmış, 
başlıca ana bileşenlerin derişimleri belirlenmiştir. Bor 
minerallerindeki eser elementlerin tayinleri ile ilgili sınır-
lı sayıda çalışma söz konusudur. Bu çalışmada analitik 
değerlendirme ölçütlerinden olan tayinin doğruluğu, ke-
sinliği, çalışma aralığı, gözlenebilme ve tayin sınırları 
verilmiştir. Yöntemin doğruluğunu belirlemek için top-
rak standart referans maddeleri (Montana soil 2711 ve 
Estuarine sediment 1646a) analiz edilmiştir. Bulunan 
sonuçların analitik açıdan kabul edilebilir hata oranları 
çerçevesinde standart referans maddenin belgelendiril-
miş değerleri ile uyumlu olduğu gözlenmiştir. Bağıl hata 
oranı her iki toprak referans maddesindeki tayin edi-
len tüm elementler için %5’ten düşüktür. Bu değer, bu 
düzeydeki derişimler için kabul edilebilir bir bağıl hata 
olup, analizin doğruluğunun bir göstergesidir.

Bulunan element derişimleri dikkate alındığında, in-
celenen elementler arasında tinkal, kolemanit ve bor 
atığında en bol bulunan element demirdir (tinkalde 7,6 
μg/g, üleksitte 8,4 μg/g, kolemanitte 458 μg/g ve bor 
atığında 77,7 μg/g). Üleksitte ise en bol bulunan ele-
ment kobalttır (111 μg/g). Bor atığında ve kolemanitteki 
demir ile üleksitteki Co dışında diğer elementlerin tümü 
10 μg/g’ın altındadır. 

İncelenen elementler açısından bor atığının, bor mine-
ralleriyle çok farklı olmadığı görülmüştür. Bu nedenle 
bor atığının da minerallerin kullanıldığı bazı sektörlerde 
kullanılabileceği söylenebilir.
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