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Çeşitli Adsorbanlar Kullanılarak Lineer 
Alkilbenzen Sülfonatın Analitik Doğrulaması 
ve LABS Atıklarından Geri Kazanımın 
Değerlendirilmesi 

Ilgım Özdemir1

Cemile Bal Özcan2

Özet 

Endüstriyel ilerlemeler ve artan nüfus yoğunluğuyla birlikte ortaya çıkan 
ihtiyaçlar ve temizlik ürünlerinde yaygın olarak tercih edilen anyonik 
yüzey aktif olan Lineer alkil benzen sülfonatın (LABS) doğru ve güvenilir 
metotlarla geri kazanımı ve tayini oldukça önem taşımaktadır. Bu sebeple 
çalışma kapsamında LABS bileşeninin adsorbanlar (silikajel, aktif karbon, 
reçine ve XAD-7) ile geri kazanımı araştırılmıştır. Aktif karbonun LABS geri 
kazanımında en iyi performansı gösterdiği tespit edildi ve çalışmalar aktif 
karbon üzerinde gerçekleştirildi. Optimum koşulları belirlemek için pH, 
adsorban miktarı ve süre gibi kritik adsorpsiyon parametrelerinin etkileri 
değerlendirilmiştir. LABS geri kazanım ölçümleri, aktif karbon, UV ve 
HPLC yöntemleri kullanılarak optimum koşullar altında gerçekleştirildi ve 
sırasıyla %95–97 geri kazanım oranları elde edildi. Bu çalışma, LABS geri 
kazanımı için aktif karbonun adsorpsiyon sürecini kontrol eden faktörler 
hakkında önemli yeni bilgiler sunmaktadır. Bu bilgiler, uygulanabilir ve 
verimli adsorpsiyon tabanlı atık su arıtma tekniklerinin geliştirilmesinde 
faydalı olacaktır.
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1. Giriş

Anyonik aktif maddeler, iyi köpük oluşturucu maddeler oldukları için 
deterjan endüstrisinde en yaygın kullanılan yüzey aktif maddelerden biridir 
[1-3]. Yüzey aktif özelliklere sahip deterjanlar, sıvılar arasındaki yüzey 
gerilimini değiştirir ve çoğunlukla onu azaltma yönünde etki eder, böylece 
yüzey gerilimini azaltarak kiri giderir [4-10]. Lineer alkil benzen sülfonat 
(LABS), özellikle temizlik sektöründe kullanılan leke çıkarma gücünde etkili 
ana hammaddelerden biridir [10-21]. LABS, LAB’nin (lineer alkil benzen) 
sülfonlanmasıyla oluşur [11]. Sülfonasyon tesislerinde LABS oluşum 
reaksiyonu, çok tüplü bir film reaktöründe gerçekleşir [12]. LAB, film reaktör 
tüpünün duvarları içinde ince bir film halinde akarken sürekli olarak SO3 
gazına maruz kalır [7]. Film reaktöründe SO3 gazına maruz kalan LAB’nin 
viskozitesi, reaksiyon ilerledikçe artar. Reaktiflerin azalması, reaksiyonun 
yavaşlamasına neden olur ve viskoziteyi artırarak fazlar arasındaki taşınma 
hızını sınırlandırır [12]. Dolayısıyla yan ürünlerin artmasına ve istenmeyen 
renk oluşumuna yol açar. LABS, temizlik ürünlerinde yaygın olarak 
kullanılması nedeniyle konsantrasyonları 0,1-100 g/L (algler üzerinde su 
toksisitesi EC50 değeri) arasında değişen yaygın bir su kirleticisidir [13-17]. 

Nüfus yoğunluğunun artması ve sanayileşmenin gelişmesiyle beraber, 
evsel atıklar zamanla belirgin şekilde artmaktadır, bu da LABS bileşeninin 
izlenmesi, tanımlanması ve arıtılmasının önemini artırmaktadır. Bu nedenle, 
bu çalışmada, sülfonasyon tesislerinde LABS üretimi sırasında reaksiyon 
sonucu ortaya çıkan koyu renkli atık olarak tanımlanan yan ürünün geri 
kazanımı sağlanmıştır. Bu kapsamda aktif karbon, XAD-7, silikajel ve reçine 
adsorbanları kullanılarak lineer alkil benzen sülfonatın analitik yöntem 
doğrulaması ve geri kazanım performansı incelenmiştir. Lineer alkil benzen 
sülfonatın yöntem doğrulaması, ultraviyole-görünür spektroskopisi ve 
HPLC-DAD teknikleri kullanılarak yapılmış; böylece bertaraf edilen aktif 
bileşenin geri kazanılarak tekrar kullanıma kazandırılması hedeflenmiştir.

2. Materyal Metot

HPLC-DAD (Agilent 1260 Infinity), UV-Vis (Shimadzu UV2600), 
santrifüj (Hettich Universal 320 R), ultrasonik banyo (Isolab 621.05. 022) 
vb. tüm deneysel çalışmalarda kullanılmıştır. Ayrıca, deneysel çalışmalarda 
kullanılan kimyasallar HPLC saflıkta idi.

LABS geri kazanımı için silikajel (Merck 2-5 mm), reçine (Sigma-
Aldrich Dowex 50WX8 hidrojen formu), amberlite XAD-7 (Sigma-Aldrich 
polimerik reçine) ve aktif karbon (Sigma-Aldrich Toz) adsorbanlar olarak 
kullanılmıştır.
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2.1. Yöntem Doğrulaması Prosedürü: Silikajel, reçine, XAD-7 
ve aktif karbon gibi farklı adsorbanların kullanılmasıyla atık LABS’nin 
uzaklaştırılması üzerine deneysel araştırmalar gerçekleştirilmiş ve ölçümler 
UV-Vis yöntemleriyle değerlendirilmiştir. Bu amaçla, 1000 mL saf suya 0,5 
mg/L LABS standardı ilave edilmiştir. Farklı pH parametrelerinde, LABS 
içeren çözeltilere 100 mg, 250 mg ve 500 mg adsorban (silica gel, resin, 
XAD-7, aktif karbon) miktarları eklenmiş ve ultrasonik banyo cihazında 
ekstrakte edilmiştir ve UV-Vis cihazı ile ölçümleri alınmıştır. Elde edilen 
veriler “Bulgular” bölümünde sunulmuştur. LABS geri kazanımı aşağıdaki 
parametrelere göre sırasıyla yapılmıştır: pH taramasıElüent türü ve 
derişimi taramasıAdsorban miktarıNumune hacmiEkstraksiyon süresi 
[21-23].

3. Bulgular

Uygun geri kazanım koşullarının prosedür seçiminde, spektroskopik ve 
kromatografik teknikler kullanılarak LABS’ın maksimum geri kazanılabilirliği 
için en kritik adımlardan biridir bu nedenle çalışmada öncelikle maksimum 
adsorbanın hangisi olduğu ve geri kazanımı için en uygun metot belirlenmeye 
çalışılmıştır. 

3.1. UV-Vis Prosedürü 

Öncelikle farklı pH parametrelerinde, LABS içeren çözeltilere 100 
mg, 250 mg ve 500 mg adsorban (silica gel, resin, XAD-7, aktif karbon) 
miktarları eklenmiş ve ultrasonik banyo cihazında ekstrakte edilmiştir (Şekil 
3.1).

Şekil 3.1. LABS yönteminin geçerliliğini doğrulamak için kullanılan farklı 
adsorbanların karşılaştırması (n=6).
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Yöntem doğrulama çalışmasında adsorban miktarı taramasında UV-Vis’de 
maksimum absorbans vermiş ve maksimum geri kazanım sonuçlarına göre 
250 mg seçilmiştir.  Adsorban miktarı belirlendikten sonra 2-10 aralığında 
pH taraması yapılmıştır. Elde edilen sonuçlar Şekil 3.2’de verilmiştir.

Şekil 3.2. LABS geri kazanımında pH taraması (n=6).

Uygun pH aralığını belirlemek amacıyla, 0,5 mg/L LABS derişimine 
sahip model çözeltilere adsorbanlar eklenmiştir. Çözeltilerin pH’ı seyreltik 
NaOH ve seyreltik HCl ile istenen değerlere ayarlanmıştır. Şekil 3.2’ de 
görülebileceği gibi, aktif karbon üzerinde LABS için en iyi adsorpsiyon 
verimliliği pH 7’de elde edilmiştir.

Şekil 3.3. LABS geri kazanımında ekstraksiyon süresi taraması (n=6).
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pH ayarlamasından sonra farklı ekstraksiyon süreleri (2, 5, 10, 30, 60 
dk) incelenmiş ve optimum bekletme süresi 30 dk olarak belirlenmiş ve elde 
edilen sonuçlar Şekil 3.3’te verilmiştir. UV-Vis’de çizilen LABS kalibrasyon 
grafiği Şekil 3.4’te, LABS geri kazanımında adsorbanların nicel verileri ise 
Tablo 3.1’de sunulmuştur.

Şekil 3.4. Farklı konsantrasyonlarda LABS bileşeninin UV-Vis absorbans-
konsantrasyon grafiği (n=6).

Tablo 3.1. LABS geri kazanımında farklı adsorbanların nicel analizi (n=6).

Adsorban 
miktarı, mg

Geri kazanım, %

Aktif karbon Reçine Silikajel XAD-7

100 77,5 ± 1,2 78,5 ± 0,9 72,3 ± 0,9 77,6 ± 1,1

250 99,6 ± 0,3 99,5 ± 0,2 99,5 ± 0,5 99,1 ± 0,2

500 99,5 ± 0,2 99,3 ± 0,2 99,4 ± 0,2 99,1 ± 0,2

UV-Vis analizlerinden elde edilen bulgular, kullanılan adsorbanlar 
arasında en yüksek verimin aktif karbon ile elde edildiğini göstermiştir; bu 
bağlamda, kromatografik tayinde yüksek performanslı sıvı kromatografisi 
(HPLC-DAD) ve geri kazanım çalışmasında ise adsorban olarak aktif karbon 
kullanılmasına karar verilmiştir.
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3.2. HPLC-DAD Yöntem Doğrulama Çalışmaları

LABSA standardı (%95 saflıkta), ultra saf su içerisinde çözündürülerek 
1000 mg/L’lik ana stok çözelti oluşturulmuştur. Bundan saf su içerisinde 10 
mg/L’lik ara stok çözeltisi hazırlanmış ve HPLC-DAD cihaz parametrelerinin 
optimize edilmesi sırasında kullanılmıştır. LABS için geri kazanım ve 
doğrulama çalışmalarında Şekil 3.5’teki şematik diyagram çalışmanın 
ekstraksiyon prensibi hakkında bilgi vermektedir. HPLC’de çalışılırken dalga 
boyu, akış hızı, kolon sıcaklığı gibi parametrelerin de taranması oldukça 
önemlidir [24-28]. Bu nedenle Şekil 3.5’te açıklanan prosedür uygulanmıştır. 

Şekil 3.5. LABS yöntemi geri kazanım ve doğrulama çalışmaları şematik gösterimi.

Doğrulama çalışması yapılırken HPLC-UV-DAD sisteminde dalga boyu 
taraması oldukça önemlidir [24-35]. Dalga boyu taramasında elde edilen 
veriler Şekil 3.6’da sunulmuştur. Dalga boyu taramasında akış hızı 0,7 mL/
dk, kolon sıcaklığı 30 ºC, enjeksiyon hacmi 20 µL, izokratik elüsyon çözücüsü 
ACN:su: KH2PO4 (60:40 (h:h) + 0,5 g KH2PO4) olarak optimum dalga 
boyu 210 nm olarak belirlenmiştir.
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Şekil 3.6. HPLC-DAD ile elde edilen LABS bileşeninin dalga boyu tarama 
kromatogramı (akış hızı 0,7 mL/dk; kolon sıcaklığı 30 ºC; enjeksiyon hacmi 20 µL; 

çözücü ACN:su: KH2PO4) (n=6).

Optimum akış hızı belirlenirken de sabit parametrelerin yanında sırasıyla 
değişken akış hızı kolon sıcaklığı ve enjeksiyon hacmi taraması yapılmıştır. 
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Şekil 3.7. HPLC-DAD ile elde edilen LABS’nin akış hızı tarama kromatogramı (dalga 
boyu 210 nm; kolon sıcaklığı 30 ºC; enjeksiyon hacmi 20 µL; çözücü ACN:su: KH2PO4) 

(n=6).
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Şekil 3.8. HPLC-DAD ile elde edilen LABS’nin kolon sıcaklığı tarama kromatogramı 
(dalga boyu 210 nm; akış hızı 0,7 mL/dk; enjeksiyon hacmi 20 µL; çözücü ACN:su: 

KH2PO4) (n=6).

Şekil 3.9. HPLC-DAD ile elde edilen LABS enjeksiyon hacmi tarama kromatogramı 
(dalga boyu 210 nm; akış hızı 0,7 mL/dk; sıcaklık 25ºC; çözücü ACN:su KH2PO4) 

(n=6).

Elde edilen kromatogramlar çalıştırılarak Şekil 3.7,  3.8 ve 3.9’da 
sunulmuştur. Optimum akış hızı 0,7 mL/dk, kolon sıcaklığı 25 ºC ve 
enjeksiyon hacmi ise 20 µL olarak belirlenmiştir. Tarama işleminden sonra, 
optimum koşullar belirlenmiş ve kalibrasyon grafiği oluşturularak Şekil 
3.10’da, validasyon sonuçları ise Tablo 3.1’de sunulmuştur. HPLC’de %95’in 
üzerinde geri kazanım elde edilmiş ve LABS için LOQ ve LOD değerleri 
sırasıyla 0,48 ppm ve 0,14 mg/L olarak belirlenmiştir. Ayrıca relatif standart 
sapma (%RSD) değeri 5’ten küçük belirlenmiştir. 
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Şekil 3.10. LABS için çalışma grafiği (HPLC-DAD) (n=6)

Analitik prosedürlerin geçerliliği sonuçları Tablo 3.1’de sunulmuş olup 
yöntemin geçerliliği güncel klavuzlar referans alınarak kanıtlanmıştır [36-
38]. ICH kılavuzlarına göre doğrusallık, doğruluk, hassasiyet, ve tespit 
limitleri gibi özellikler dahil olmak üzere kapsamlı doğrulama yapılmış [38] 
ve gerçek örneklere uygulaması yapılmıştır.

Tablo 3.1. LABS’ın HPLC metod validasyon parametreleri [36-38]

Parametreler Optimum Değerler

Dalga Boyu, nm 210 ± 2

Akış Hızı, mL/dk 0,700 ± 0,001 

Kolon Sıcaklığı, ºC 25,0 ± 0,2

Enjeksiyon Hacmi, µL 20,0 ± 0,0

Lineerite, y=mx+n 130,67x + 33,17

Korelasyon Katsayısı, R2 0,9976 ≈ 0,998

Tespit Sınırı (LOD), mg/L 0,14

Tayin Sınırı (LOQ), mg/L 0,48

Relatif Standart Sapma (RSD), % 0,2 - 4,8

3.3. Optimum Koşulların Gerçek Örnekler Uygulanması 

Gerçek LABS atığının geri kazanımında UV-Vis yöntem doğrulama 
çalışmasında ve HPLC-DAD çalışmalarında belirlenen en iyi şartlar 
kullanılarak analizler yapılmıştır. Aktif karbonun LABS adsorpsiyon oranının 
pH değerinin artmasıyla arttığı belirlenmiştir. Bu durum, LABS’nin anyonik 
özelliği, elektrostatik etkileşime ilaveten molekül boyutuyla tarif edilebilir 
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[30-33]. Yüksek pH koşullarında, LABS iyonlarının taşıdığı negatif yük 
ile adsorban yüzeyinin yükü arasında elektrostatik itme oluşmaktadır. 
Ayrıca, molekül büyüklüğü ve zincir uzunluğunun artması, LABS türlerinin 
çözünürlüğünü azaltarak van der Waals etkileşimlerinin güçlenmesine ve buna 
bağlı olarak adsorpsiyon kapasitesinin yükselmesine katkı sağlayabilmektedir 
[31]. Burada, hidrofobik yapının daha baskın olması da belirleyicidir. 
HPLC-DAD yönteminin geçerliliği doğrulandıktan sonra, aktif karbon 
adsorpsiyonu ile analizler gerçek numuneler üzerinde uygulanmıştır. 
Uzunköprü Ergene bölgesinden alınan nehir suyu numunesine ve deniz 
suyuna HPLC-DAD için optimize edilmiş koşullar uygulanarak LABS tayin 
çalışması gerçekleştirilmiştir. Elde edilen kromatogramlar Şekil 3.11 ve 
3.12’de sunulmuştur. Standart LABS örneklerine göre, nehir suyu ve deniz 
suyunda LABS tespit edilmemiştir.

Şekil 3.11. HPLC-DAD ile nehir suyunda LABS tayini

Şekil 3.12. HPLC-DAD tekniği ile deniz suyunda LABS analizi
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Renk çalışması, sülfonasyon reaksiyonundan sonra proses çıkışından 
toplanan atık LABS ile gerçekleştirilmiştir. Sürekli SO3 gazına maruz kalan ve 
bir yan ürün haline gelen LABS, standart LABS’ye göre daha koyu renklidir 
(Şekil 3.13). Ticari ürünlerde bu koyu renkli yan ürünün kullanılması, renk 
uyumsuzluğu açısından nihai üründe stabilite sorunlarına neden olmaktadır.

Şekil 3.13. Standart ve atık LABS’ın görsel karşılaştırması.

UV-Vis ile belirlenen en iyi şartlar atık LABS’a uygulanmıştır. Bu 
sayede, standart ve atık LABS ve geri dönüştürülmüş LABS ile uygun 
standardizasyona sahip el bulaşık deterjanı ürünü eldesi gerçekleştirilmiştir 
(Şekil 3.14).

Şekil 3.14. El bulaşık deterjanının görsel karşılaştırması.
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Standart LABS kullanımı sonucunda üretilen bulaşık deterjanı saydam 
görünüme sahiptir. Atık LABS ile üretilen bulaşık deterjanında, atığın renk 
yapısından kaynaklanan bir sararma meydana gelmiştir. Geri dönüştürülmüş 
LABS, atık LABS’ye göre daha açık sarı bir renk vermiş ve atık LABS 
kullanılarak üretilen el bulaşık deterjanı, titrasyon yöntemiyle anyonik aktif 
madde açısından analiz edilmiştir. Böylece atık LABS’daki aktif LABS oranı 
%18 olarak hesaplanmıştır. Ayrıca atık LABS için HPLC’de optimize edilen 
koşullar geri kazanılmış LABS’a uygulanmış ve elde edilen kromatogram 
Şekil 3.15’te sunulmuştur. 
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Şekil 3.15. HPLC-DAD analizinden elde edilen geri kazanılmış LABS kromatogramı

4. Sonuçlar ve Öneriler

Bu çalışma, insanlar tarafından temizlik amacıyla kullanılan LABS anyonik 
yüzey aktif maddenin aktif karbon, reçine, silika jel ve XAD-7 üzerinde 
belirlenmesi ve geri kazanılmasını kapsamaktadır. Bu çalışmada LABS tayini 
için HPLC-DAD ve UV-Vis cihazları kullanılmıştır.

Çalışmada, en iyi verimliliği sağlayan adsorban UV-Vis cihazı kullanılarak 
belirlenmiştir. Yapılan çalışmada, önemli adsorpsiyon parametreleri (pH, 
adsorban dozu, temas süresi vb.) sistematik olarak incelenmiş ve optimum 
koşullar belirlenmiştir. Literatür incelemesinde, adsorpsiyonu etkileyen en 
önemli parametrelerden birinin adsorpsiyonun gerçekleştiği pH ortamı 
olduğu görülmüştür. pH etkisi, liganın türüne, adsorban türüne, matriksteki 
davranışına, adsorbe edilen iyonların çeşidine vb. değişir. pH 7’de LABS 
%90’ın üzerinde verimlilikle geri kazanılmıştır. Geriye kalan değişkenler 
uygun koşullarda tutulduğunda ve farklı karıştırma süreleri uygulanmış 
ve 30 dakikadan uzun tutulsa bile, verimlilikte kayda değer bir artış 
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meydana gelmediği görülmüştür. Bu nedenle, diğer tüm değişkenlerde 30 
dk kullanılmıştır. Çalışmanın sulu çözelti bölümünde, adsorban miktarı, 
temas süresi, sıcaklık, çözeltinin başlangıç pH’ı ve çözeltinin başlangıç 
konsantrasyonunun LABS giderimi üzerindeki etkisi araştırılmış ve metanol 
ile elüsyon gerçekleştirilmiştir. XAD-7, silika jel, reçine ve aktif karbon 
adsorbanlarının uygulaması neticesinde alınan ölçümler sonucunda en 
yüksek geri kazanımın aktif karbon ile elde edildiği belirlenmiştir.

HPLC-DAD yöntem doğrulamasında, UV-Vis analizlerinde en verimli 
adsorban olarak belirlenen aktif karbon tercih edilmiştir. Validasyon 
kapsamında gerçekleştirilen dalga boyu taramalarında maksimum 
absorbansın 210 nm’de olduğu saptanmıştır. Ramcharan ve Bissessur (2016) 
HPLC–UV ve UV–vis spektrofotometrisi ile çamaşır atık suyunda lineer 
alkilbenzen sülfonat analizini 653 nm dalga boyunda ve LAS seviyeleri 116 
ile 454 mg/L arasında değiştiğini belirlemişler. Yapılan çalışmada izokratik 
elüsyon tekniği aynı yaptığımız çalışma ile aynı olmakla birlikte mobil faz 
olarak %95 ACN ve %5 0,7 M asetik asit mobil faz kullanılmış [34]. Yapmış 
olduğumuz çalışmada ise mobil faz olarak ACN:su: KH2PO4 (60:40 (h:h) 
+ 0,5 g KH2PO4) belirlenmiştir.

de Sousa ve ark. (2025) ve yapmış olduğumuz çalışmada korelasyon 
değerleri birbirine çok yakın bulunmuş (R2=0,998) ve yapmış olduğumuz 
validasyon yöntemi ile uyum içerisinde olduğu görülmektedir. Akış hızı, kolon 
sıcaklığı ve enjeksiyon hacmi gibi yöntem parametreleri optimize edilerek 
elde edilen ideal koşullar gerçek numunelerin analizinde kullanılmıştır. 
HPLC ölçümlerinden hesaplanan geri kazanım değerleri %97-102 arasında 
değişmiş; yöntemin LOD ve LOQ değerleri ise sırasıyla 0,14 mg/L ve 0,48 
mg/L olarak belirlenmiştir. 

Deterjan üretim tesisleri şu anda normal ortam LABS konsantrasyon 
aralığının üst sınırında bulunmaktadır, bu nedenle çalışmada %97’nin 
üzerinde geri kazanım elde edilmiştir. Geri kazanım ve ürün çalışmaları, 
sülfonasyon işleminin sonucunda atık olarak üretilen LABS için UV-Vis ve 
HPLC-DAD’la en iyi şartlarda gerçekleştirilmiştir. Bu işlem sırasında aktif 
karbonun, atık LABS’nin hem geri kazanılmasında hem de renk azaltımında 
etkili olduğu tespit edilmiştir. Geri kazanılan LABS’nin renginin açılması, 
atığın ticari kullanımına katkıda bulunmuş ve atıkla yapılacak ürünün nihai 
renginin müşteri beklentilerine uygun olarak pazarlanabilir hale gelmesini 
sağlamıştır. Geri kazanılan LABS’nin, formüllerdeki diğer bileşenlerle birlikte 
toplam aktif madde miktarını yükseltmek amacıyla yardımcı aktif bileşen 
olarak değerlendirilebileceğine olanak sağlamıştır. Ayrıca, gelecekte de, geri 
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kazanılmış LABS çözeltisi, rengi ayarlamak için peroksit ile işlenebilir ve 
farklı sektörlerde kullanılabilir.

Sonuç olarak; aktif karbon, atık sudan LAB’lerin geri kazanılmasında en 
etkili adsorbanlardan biridir. Yüksek yüzey alanı, kimyasal direnci ve uygun 
koşullar altında yüksek geri kazanım oranları ile çevre dostu ve uygulanabilir 
bir çözüm sunar.
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