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Onderistirme (zenginlestirme) nedir ?

On deristirme, bir analitik kimya isleminde analiz
edilecek maddenin derisimini (konsantrasyonunu)
artirmak amaciyla yapilan bir on islemdir. Bu
islem, genellikle cok dusuk derisimlerde bulunan
maddelerin daha hassas ve dogru bir sekilde
analiz edilmesini saglar.



Ayirma ve Onderistirme Teknikleri
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Bulutlanma Noktasi Ekstraksiyonu(CPE) nedir ?

» Bulutlanma noktasi ekstraksiyonu , ozellikle

cevre analizi ve biyoanalitik alanlarda sikca
kullanilan  bir ayirma ve 06nderistirme
yontemidir. Bu yontem, yuzey aktif maddelerin
(sturfaktan) sulu c¢ozeltilerinin  belirli  bir
sicakhkta (bulutlanma noktasi) bulanik hale
gelmesi ve iki ayr faza ayrilmasi prensibine
dayanir. Bir ¢6zelti ortamina ilave edilen ylzey
aktif madde, ortamdan ayrilmasi dusunilen
madde ile hidrofilik  ve hidrofobik
uc Ozelliklerini kullanarak misel yapi olusturur.
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Kritik Misel Konsantrasyonu (CMC) Nedir?

» Kritik misel konsantrasyonu (CMC), bir
cozeltideki yuzey aktif maddenin, misel
adi verilen kuresel yapilar olusturmaya
basladigi minimum konsantrasyondur.
Bu, yuzey aktif molekullerin suda belirli
bir konsantrasyona ulastiginda,
hidrofobik (suyu sevmeyen) kuyruklarini
bir araya getirerek sudan uzaklasma
egiliminde olmalarn ve misel adi verilen
kuresel yapilar olusturmalar anlamina Hidrofilik ortam (Su)
gelir.

Hidrofilik bas

Hidrofobik kuyruk



Yizey Aktif Madde (Surfaktan) Nedir ?
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Yuzey aktif maddeler hidrofilik bas kisim
ve hidrofobik u¢ kisim olmak tzere iki ana
kisimdan olusur.




Bulutlanma Noktasi Ekstraksiyonunun Uygulanisi

Analit iceren sulu ¢ozeltiye belirli bir miktarda ylzey
aktif madde eklenir.

Yizey aktif madde ve komplekslestirici ilavesinin
ardindan gerekli olan tuz derisimi, ortam pH’si, sicaklik
gibi deneysel sartlar ayarlandiktan sonra son c¢ozelti
ortami isitilmaya baslanir.

Isitma islemi ile birlikte ortama ilave edilen ylzey aktif
madde cesidine gore bulutlanma noktasi sicaklik
degerine ulasilinca ¢ozelti ortami iki ayri faz gorinimi
kazanir. Bu iki faz birbirinden santrifij islemi
yardimiyla ayrilir.

Fazlardan birisi akiskanligi yliksek olan yuzey aktif
maddece fakir olan sulu faz, digeri ise viskozitesi
yuksek olan ve ayrimi yapilan tiru iceren ylizey aktif
maddece zengin fazdir. Ylzey aktif maddece zengin
olan faz uygun bir ¢ozicude ¢oziinip uygun bir aletli
teknikle sinyali 6lcalir.
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Bulutlanma Noktasi Ekstraksiyonuna Etki Eden Faktorler

» Ortamin pH degeri

» Komplekslestirici turi

» Yiizey aktif madde(Surfaktan) secimi
» Ylzey aktif madde konsantrasyonu
» Bekleme suresi ve sicaklik

» Iyonik siddet



Ortamin pH Degeri

»Organik ve inorganik molekuillerin misel

ortam icerisine cekilerek istenilen verime TRITON RW - 150 Yiizey Aktif Maddesi
ulasiimasinda ortam pH’si biyik 6nem — e —— -
tasir. Ortam pH degeri asidik bolgeye
kaydikca ortamdaki “+” yukli iyon miktari
artmakta ve bu durum vyizey aktif
maddenin hidrofilik (su seven) bas
kisminin cozelti  ortami icerisinde
aktivitesini engelleyici etki gostermektedir. ¢
Ancak bu etki yuzey aktif madde cesidine ~ PHI3 pHY Saf su pH S pH 2

gore degisim gosterir.



Komplekslestirici Taru

»Ligand vyapilan hidrofobik olmal, hizli ve kararl Fipapuonb
sekilde kompleks vyapilar olusturmalidir. CPE’de

ayrilmak istenilen madde tirine bagli olarak en uygun
komplekslestiricinin secilmesi gerekmektedir. Bilindigi
gibi her komplekslestiricinin kendine has karakteristik
Ozelligi bulunmaktadir. Komplekslestiricilerin hedef
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maddeye etkisi; ortam pH degerine, madde tirune,  hase contaning.
ortam sicakligina, kendisi ile ayrimi yapilacak olan [y
maddenin  konsantrasyon oranina bagli olarak W m
degisebilmektedirr Bu nedenlerden dolayr CPE \v/ —_
metodundan ylksek verim elde edilebilmesi icin B . u—a

. = PAE molecule Non-ionic surfactant

islemde kullanilacak komplekslestirici titiz bir calisma
sonucu secilmelidir.



YUzey Aktit Madde (Surfaktan) Secimi

» Kullanilan sirfaktanlar cogunlukla M BULUTLANMANOKTASl

noniyoniktir. | o
, Triton X-100 65 (

» lyonik sUrfaktanlarin B.N > 100° C | o
. _ Tnton X-114 45 C

» YUksek bulutlanma noktasi sicaklig o
deneysel sartlari zorlastirmaktadir, "0/ B



Yluzey Aktif Madde Konsantrasyonu

» Yuzey aktif madde konsantrasyonu
olmasi gerekenin altindaysa misel
olusumu yeterince gerceklesmez.
(verim duser)

» Fazla olursa surfaktan fazin hacmi
artacagl icin zenginlestirme faktoru
azalir.




Bekleme Suresi ve Sicaklik

» Ortamda bulunan turlerin etkilesim zamani arttirmak metodun
basarisini arttirmaktir. 30 dakikanin Gzerindeki denge zamanlarinin
ekstraksiyon verimi Uzerinde c¢ok buyuk degisikliklere sebep
olmadigi tespit edilmistir. En az 10 dk ---- En fazla 30 dk

» Her yuzey aktif maddenin karakteristik 6zelligine bagli olarak tespit
edilen bulutlanma noktasi degerinin cok uzerindeki sicakliklar
verim acisindan ters etki géstermektedir.

» Komplekslestirici yapisi ve ayirma islemi icin gerekli olan reaksiyon
acisindan yuksek sicaklik, verimi azaltici etki gosterir. Bunun nedeni
olarak yukselen sicaklik degerleri ile birlikte ayirma isleminde
kullanilan  kimyasal maddelerin yapilarinda ortaya c¢ikan
bozulmalardir.



lyonik Siddet

» Yuzey aktif madde iceren cozelti
ortamina tuz ilavesi sonucu faz

ayriminin kolaylastig tespit -
edilmistir. Ortama tuz ilave edildigi iiii T

zaman veya tuz konsantrasyonu -
arttirildigl zaman misel boyutu ve I
toplanma katsayisi artmaktadir.




Bulutlanma Noktasi Ekstraksiyonun Avantaijlari

» Yiiksek Segicilik ve Hassasiyet: Bulutlanma noktasi sample digest sample clean up (CPE)
ekstraksiyonu, analitlerin secici olarak ayrilmasini saglar. — - -
Cozeltideki istenmeyen bilesiklerden daha fazla secicilik _ ..ijﬁm K 3
ile ayrilabilmesi, bu yontemi analitik analizler icin l ) g.?? — e
oldukga hassas kilar. ol .';‘% e | og
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» Disuik Coziicii Kullanimi: Diger ekstraksiyon ) o o e organic —» Ul
yontemlerine kiyasla daha az ¢oztcu kullanimi gerektirir.

Cozunurluk noktasina ulasarak iki fazin ayrilmasi ?‘ ;
saglandigi icin fazla miktarda ¢oziiclye ihtiyac duyulmaz, e

bu da cevresel ve ekonomik agidan faydalidir.

» Yiksek Zenginlestirme Faktori: Bu yontem, dusuk

konsantrasyondaki analitlerin daha yuUksek bl B
konsantrasyonlara zenginlestirilmesini saglar. Analitler, ’J ' |
genellikle ¢c6ziicinin daha yogun fazinda birikir, bu da _ |

analizin daha hassas ve dogru yapilmasina olanak tanir.



Bulutlanma Noktasi Ekstraksiyonun Avantajlar

» Kolay Uygulama ve Dusuik Maliyet: Bulutlanma noktasi
ekstraksiyonu, karmasik ekipmanlar gerektirmez ve
laboratuvar ortaminda kolayca uygulanabilir. Ekstraksiyon
icin gereken malzemeler ve kimyasallar genellikle disuk
maliyetlidir.

» Uygulama Cesitliligi: Cesitli analiz yontemleriyle kombine
edilebilir. Ornegin, spektrofotometri, atomik absorpsiyon
spektrometrisi (AAS) veya kromatografi gibi tekniklerle
analitlerin daha hassas tespiti yapilabilir.

» Zaman ve Enerji Tasarrufu: Bu yontem, genellikle hizlidir
ve dusuk sicakhk kosullarinda bile etkili sonuclar verir.
Ayrica, faz ayrimi sirasinda i1sitma ve sogutma islemleri
hizli sekilde yapilabilir, bu da enerji tasarrufu saglar.



Bulutlanma Noktasi ekstraksiyonun Dezavantajlar

Wihdrawal ]
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» Yapilacak calismada en uygun sartlar genis kapsamli arastirilmalidir,

Shacking yoksa verim duser. Santrifij yaparken optimum sicaklik degeri az da
' ﬂ olsa duser ve bu durum ekstraksiyon verimini azaltir.
- | » Yuksek sicakhk: Yuksek sicaklik degerleri kompleksin bozulmasina
w yol acabilir.
» Yiiksek vizkozite: Faz ayriminin ardindan viskozitesi ylksek olan
a3 o Rt oy yuzey aktif maddece zengin fazin oOlcimi baska bir sorun
S ;\ g —> o olusturmaktadir.
§. | Centritugation i s ¢ 4 —P FA
\f, g Ca » Karisimdan saflastirma zorlugu: Bulutlanma noktasinda ¢ozlicliniin
44 'y Y karisimdan ayrilmasi zordur. Bu da, saflastirma isleminde zorluklara
A4 A4 _\ _\: yol acabilir ve ekstrakte edilen maddelerin safligini etkileyebilir.
P NAE ¥ rot » Olayin mekanizmasi hentiz tam anlamiyla agiklanmamustir.



Bulutlanma Noktasi Ekstraksiyonun Uygulama Alanlar

» Cevre Analizi: Su, toprak ve atiklardaki organik
kirleticilerin (pestisitler, fenoller, vb.) analizi.

» Biyoanalitik: Proteinler, peptitler, niikleik asitler gibi
biyolojik molekillerin ekstraksiyonu ve
saflastiriimasi.

» Gida Analizi: Gidalardaki renk maddeleri,
antioksidanlar, ve diger katki maddelerinin tayini.

» ilag Analizi: ilac formiilasyonlarindaki aktif
bilesenlerin ve kirliliklerin analizi. I

» Petrokimya ve Yagh Maddeler: Bu yontem, petrol ve
petrokimyasal trlnlerin ¢ozlinlrlik ve saflastirma
islemleri icin kullanilabilir. Yaglar ve lipitlerin
cOzunurlik ozelliklerine dayali olarak ekstraksiyon
islemi yapilabilir.




Bulutlanma Noktasi Ekstraksiyonu Yontemi ile Yapilmis
Bazi Calismalar

Komplekslestirici Surfaktan Tayin | Dalga Boyu Referans
Reaktif Siniri
Kalkon Karboksilik  Setil Bazi Songul
Sn(lV) Asit(CCA) piridinyum FAAS 2.86 286 nm icecek ve Ulusoy
klorur (CPC) pg/L konserve (2015)
turleri
2,3- Guler Yuksek
Se (IV) diaminonaftalin Triton X-114 3.7 582 nm Atik su (2008)
(DAN) Spektrofluorimetrik pg/L
Halil ibrahim
As (V) Pyronine B Triton X- 114  AAS 1.67 197 nm Su ornegi Ulusoy

ug/L (2012)
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https://www.sciencedirect.com/topics/chemistry/cloud-point-extraction

https://www.hielscher.com/tr/ultrasonically-assisted-cloud-point-extraction.htm

http://www.kimyakongreleri.org/6 UAAK/6UAAK-0210.pdf

https://nek.istanbul.edu.tr/ekos/TEZ/51329.pdf

https://prezi.com/z5-j1dj7now6/bulutlanma-noktasi-ekstraksivon-metodu-uygulama-alanlari/

Bulutlanma Noktasi Ekstraksiyonu/FAAS ile Cevresel 6rneklerde Kalay Tirlerinin Tayini, Songil Ulusoy, Yiksek
Lisans Tezi, Sivas Cumhuriyet Universitesi, Kimya Anabilim Dali (2015).

Bulutlanma Noktasi Ekstraksiyonu/Spektrofluorimetrik Yontemle Se(V) Tayini, Nehir Giler, Yiiksek Lisans Tezi
Orta Dogu Teknik Universitesi, Kimya Anabilim Dali (2008).

Eser Diizeydeki inorganik Arsenik Tiirlerinin Tayini icin Bulutlanma Noktasi Ekstraksiyonu/AAS Yéntemi
Gelistirilmesi, Halil ibrahim Ulusoy, Doktora Tezi, Sivas Cumhuriyet Universites, Kimya Anabilim Dali (2012).
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