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Çalışmamızda, laboratuvarımızda mevcut Rank Hilger marka H1650 tipi, gra· 
fit tüplü Atomik Absorbsiyon Spektro(otometre (AAS) cihazı ile kan kurşunu tayi
ninde en uygun yöntemi saptamayı amaçladık. 

Kaynak araştırmalarım ız ve deneylerimiz sonucunda, Triton X -1 OO'le hemo/iz 
etme yönteminde deney süresinin kısa, bulaşma tehlikesinin az olduğunu ve tatmin 
edici sonuçlar alındığını gördük. Sonuçta grafit tüplü AAS ile kan kurşunu tayinin
de en uygun ve güvenilir yöntemin Triton X-JOO'le hemoliz etme yöntemi olduğu 
kanısına vard ık. 

SUMMARY 

Detennination of Lead in Blood with Atomic Absorbtion Spectrophotometry 
Containing Graphite Tu be 

In our study we aimed to establish the best method, in order to measure lead 
in blood with the Atomic Absorbtion Spectrophotometry (AAS), nam ed Rank Hil
ger, HJ 550 type, present in our laboratory. 

In the result of our experiments and investigations, we found out t hat with 
the Triton X-1 00 hemolysing method results were (ine, the experiment time was 
short and there was very little contamination risk. Finally we got the opinion that 
in m easuring blood lead w ith AAS containing graphite tu be the best and belieuable 
method was to hemolyse with Triton X-1 00 method. 
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Kanda kurşun tayini gerek kurşun konsantrasyonunun düşük olması, gerekse 
bu analizde "interferans" ın 1 çok önemli bir problem olması yüzünden araştırmacı
Iann ilgisini çekmiş ve bu konuda çok sayıda bilimsel araştırma gerçekleştiril
miştir2. 

Alevsiz AAS'nin kan kurşunu tayininde hızlı ve güvenilir bir analiz Sa.~laması 
dolayısıyla önemli yeri vardır. Karbon çubuk, grafit tüp, grafit fınnı terimleri ile ad-· 
landırılan alevsiz atomik absorbsiyon teknikleri , geleneksel alevii atomik absorbsi
yon tekniklerinden en az ıoo defa daha duyarlıdır3 • 4

• 

Grafit tüplü AAS ile kan kurşunu tayininde direkt metodun "precision" prob
lemi5, ekstraksiyon metodlannın bulaşma tehlikesi6

, "digestion" metodunun 7 hızlı 
analiz sa~lamaması nedenlerinden dolayı biz, Triton X-ıoo ile hemoliz etme yönte
mini8 • 9 kullandık. 

GEREÇ VE YÖNTEM 

Grafit tüplü AAS'de kan kurşunu tayininde Triton X-ıOO 'le hemoliz etme 
yöntemi çeşitli kaynak araştırmalarımız sonucu tercih edilerek, kullanıldı. Bu yön
temde kullanılan başlıca ayıraç ve araçlar şunlardı: 

Triton X-ıoo (% 5'lik): Hazırlanırken özellikle mezür kullanıldı, çünkü deter
jan özelli~i olan bu madde pipetin iç yüzeyine bulaşarak, pipeti tıkıyordu. 

Kurşun nitrat standart çözeltisi (4,83 mmol/1): ı ıng/ml'de kurşun içeren 
"BDH Chemical Ltd." tarafından atomik absorbsiyon spektroskopisi için özel 
hazırlanmış , ı4036 nolu çözelti kullanıldı. 

Kurşun nitrat (Pb (N03 h) Merck firmasının (Fed Almanya) 7397 nolu ürü

nü; % 99 saflıkta olan bu madde BDH'ın yukarda sözedilen sertifikalı standart çö
zeltisi ile karşılaştırma yapabilmek için kullanıldı. 

Temizlik işlerinde kullanılan nitrik asit Merck firmasına {Fed. Almanya) aitti 
ve kurşun içeri~i % 0.0005 gr. dı. Analizlerde ise kurşun içeri~i % 0.000005 gr olan 
BDH firmasına ait nitrik asit kullanıldı. 

Antikoagulan olarak kullanılan disodyum EDTA maksimum % O.OOı gr Pb 
içeriyordu. 

AAS'miz, Rank Hilger (Westwood Margate, Kent. CT 9 4 JL) marka idi. Ciha
zımızda "single beam" optik sistemi mevcuttu. Kurşun için "hollow cathode lamb", 
"back ground" düzeltimi için de hidrojen lambası kullanıldı 1 0 • 11 • 

İçinde yaklaşık ı mg EDTA bulunan, 5 ıni'lik polipropilen tüplere 2 şer ml 
venöz kan konarak numuneler hazırlandı. Sonra 200 ml antikoagul!inlı kan % 5 lik 
Triton X-ıoo ile 2 kez seyreltildi. 

Cihaz parametrelerinde meydana gelebilecek de~işiklikler yüzünden standart 
kalibrasyon e~risi günlük olarak hazırlandı. Çalışma standartları da aynen kan gibi 
2 kez seyreltildi. 

Ayarlar kullanım kılavuzuna göre tamamlanıp , cihaz çalışmaya hazır hale gel
dikten sonra, hazırlanan standart numunelerden 3 ml otomatik pipetle {Gilson mar
ka) grafit fırına verilerek ölçüm i şlemine başlandı. Her numune 3 kez çalışılarak or
talama deger alındı. Standart e~rinin ı mg/ml ye kadar do~ru~llı~ı sınandı. 

Yaklaşık her ı0-12 numune verilişinden ı;onra grafit fırın, devamlı argon gazı 
gönderilerek ve yüksek sıcaklık {2500°C) uygulanarak temizlendi. Böylece birikim 
etkisi "memory effect" önlenmiş oldu. 
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BULGULAR 

Grafit tüpu AAS'de kan kurşunu tayin yöntemimizin güvenilirli~lni göstermek 
amacıyla yaptı~ımız, çalışmamıza ait bazı kalite kontrol sonuçlan şöyle özetlene
bilir: 

Ayın numune 3 defa çalışıp ortalama de~er alındı~ında; 

n = 10için x = 0.247 mg/L, SD = 0.044, cv = % 17.7 
n = 20için x 0.196 mg/L, SD = 0.040, cv % 20.4 
n = 36için x = 0.206 mg/L, SD = 0.051, cv = % 24.7 
n = 50için x 0.196 mg/L, SD 0.038, cv= % 19.3 

olarak bulundu. 
"Recovery" çalışmamızda elde etti ~imiz de~erler ise Tablo: l'de gösterilmiştir. 

Tablo: 1 
Grafit Tüplü AAS'de 100 Mg/ L Jik Kurşun Standard ı Kullanılarak 

Saptanan % " Recovery" Değerleri 

Eklenen Kurşun (mg/L) Kurşun Seviyesi (mg/L) % " Rccovcry" 

0.2 
0.4 
0.6 

0.46 
0.59 
0.93 
1.10 

TARTIŞMA 

89 
108 
103 

Grafit tüplü AAS ile kurşun analizi yaparken atomik sinyaller çok hızlı geç
mekte, aynca hidrojen lambası da kullanılmıyorsa, "non-atomik" absorbans, atomik 
absorbansın yanında ikinci bir pik oluşturarak, absorbans göstergesinde okuma ya
pılmasını hemen hemen imkansız kılmaktadır8 • Bu nedenlerden dolayı AAS cihazı
na bir "pen recorder" ba~lanması gereklili~i do~muş ve birçok araştırmada da bu 
nedenle kullanılmıştırı 2 .ı 3 -ı 6 • Ama "integrate" modunda çalışıhrkeı. "pen recor
der"a gerek kalmaz. Bizim çalışmamızda uyguladı~ımız gibi "i rıtegrate" kolaylı~ı 

bazı AAS ci hazlannda mevcut ve bazı çalışmalarda kullanılmıştır1 7 .ı 8 • 

Kan kurşunu tayininde interferans çok önemli bir sorundur. Numun.eler ato
mize edildiklerinde gaz moleküler parçacıklar, toz partikülleri, duman ve di~en et
menlerin bulunması yüzünden katot lambasından g~len ışı~ı absorblayabilir veya 
da~ıtabilir. Bu "backgraund" absorbsiyondur. E~er herhangi bir düzeltme yapılmaz
sa, numune absorbansı daha büyük ve sonuç da yanlış olarak yüksek çıkacaktır. Bu 
sorun ya ilgilenilen elementi .içermeyen bir çözelti, ya da döteryüm "background" 
düzelticisi kullanılarak çözümlenebilir. Aynca nitrik asit ve hidrojen peroksit gibi 
oksitleyici elemaniann "background" interferansını azalttı~ı da belirtilmi ştirı 9 • 

Biyolojik materyalle.rde eser element tayini yapılırken, numune hazırlama 
işlemlerinin az olması, hızlı bir analiz sa~laması ve asıl önemlisi bulaşma tehlikesini 
azaltınası istenen bir durumdur. Bunlan sa~lamaya yönelik çeşitli yöntemler geliş-
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tirilmiştir. Biz, direk metodu zayıf "precision"u yüzünden1 5
, ekstraksiyon metod

lannı da bulaşma tehlikesi fazla oldu~u ve zaman kaybına yol açtı~ı için2 0 kul
lanmadık. 

Nitrik asitle "digestion" işlemine tabi tutulan yöntemde, Triton X-100 yönte-
. b . Id l't •• 1 kt d. 2 1 2 2 A b ·· mine göre non-atomık absor sıyonun aza ı6 ı soy enme e ır • . ma u yon-

ternde de 60-70°C lik bir fırın ve analiz için en az 1 saatlik zaman gerekınesi is
tenmeyen durumlardır. 

Triton X-100 yöntemi tam kan veya eritrositlerdeki kurşun miktar belirtimi 
için bir çok çalışmada kullanılan ve öneri len indirekt bir yöntemdir. Biz de AAS 
cihazımız için en uygun olan bu yöntemi çalışmamızda kullandık. 

Çeşitli araştırmalarda, değişik laboratuvariara gönderilerek yapılan kalite 
kontrol çalışmalannda kan kurşun de~erlerine ait ortalama CV de~eri % 3.5, %30.68, 
% 14.75 olarak bulunmuştur8 • 23 •

2 4
• Bizim % CV ortalama değerimiz ise% 20.5 tu. 

CV de~erini yüksek bulmamızın sebeblerinden birisi, kullandı~ımız lambalann ya
şından dolayı çok sabit biremisyon verememesi, di~eri ise pipetleme hatası olabilir. 

Grafit tüplü AAS ile kan kurşunu tayininde aşa~ıdaki noktaların önemli ol· 
du~u sonucuna vardık. 

Bulaşma tehlikesini azaltmak için kullanılan bütün malzemelerin temizliğine 
ve kimyasal maddelerin saflık oranlarına dikkat edilmelidir. 

Grafit tüpe numune verilirken küçük hacimleri çok iyi ölçen ve numuneyi tü
pe eksiksiz ve bulaşma olmadan verebilecek özellikte otomatik pipet seçilmelidir. 

Matriks interferansı, kurşun analizinde en büyük sorundur. Numunt: hacmi, 
argon gazı akış hızı, küllendirme ve atomizasyon sıcaklıkları bu sorunu azaltan 
önemli parametrelerdir. 

AAS de iyi bir kurşun analizi için en az bidistile su kullanılmalıdır. 
AAS cihaziarı sadece analizin yapılacağı ortamı hazırlamaktadır. Cihaza ait 

çeşitli parametreler ve deneysel işlem, kaynak verileri , cihazın özellikleri ve belki 
hepsinden önemlisi bu ikisinin birleştirildiği deneme çalışmalarıyla tespit edilmelidir. 

Biz, Triton X-100 ile hemoliz prer.sibine dayanan yöntemi analiz süresinin kı
sa olması, bulaşma tehlikesini azaltınası ve tatmin edici sonuçlar vermesi yüzünden 
tercih ettik. Bulgulanmızda kaynak araştırmalanmız sonucu elde ettiğimiz bulgula· 
ra uygunluk gösterdi. 
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