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ISTIKLAL MARSI

Korkma, sbnmez bu safaklarda ytizen a sancak;
Sonmeden yurdumun Ustlinde tiiten en son ocak.

O benim milletimin yilcizidir, parlayacak;
O benimdir, o benim milletimindir ancak.

CGatma, kurban olayim, ¢ehreni ey nazli hilal!

Kahraman irkimabir giil! Ne bu siddet, bu celdl?

Sana olmaz doktilen kanlarimiz sonra helal.
Hakkidir Hakk’ a tapan milletimin istiklal.

Ben ezelden beridir hir yasadim, hir yasarim.
Hangi ¢ilgin bana zincir vuracakmis? Sasarim!
Kkremis sel gibiyim, bendimi ¢igner, asarim.
Yirtarim daglari, enginlere sigmam, tasarim.

Garbin & &kim sarmigsa gelik zirhl duvar,

Benim iman dolu gogsim gibi serhaddim var.
Ulusun, korkma! Nasil bdyle bir iman bogar,
Medeniyyet dedigin tek disi kalmis canavar?

Arkadas, yurduma algaklar: ugratma sakin;
Siper et gdvdeni, dursun bu hayasizca akin.
Dogacaktir sanava dettigi guinler Hakk’in;

Kim bilir, belki yarin, belki yarindan da yakin.

Bastigin yerleri toprak diyerek gegme, tan::
Dusun altindaki binlerce kefensiz yatan.
Sen sehit oglusun, incitme, yaziktir, atan:
Verme, diinyalar alsan da bu cennet vatan:.

Kim bu cennet vatamn ugruna olmaz ki feda?
Suiheda fiskiracak topragi siksan, stihedal
Céni, canéani, bitln varimi alsin da Huda,
Etmesin tek vatanimdan beni diinyada ctida.

Ruhumun senden il8hi, sudur ancak emeli:
Degmesin mabedimin gogsiine ndmahrem eli.
Bu ezanlar -ki sehadetleri dinin temeli-

Ebedi yurdumun Ustiinde benim inlemeli.

O zaman vecd ile bin secde eder -varsa- tasim,
Her certhamdan ilahi, bosanip kanli yasim,
Fiskirir ruh-1 micerret gibi yerden na’ sim;

O zaman ylkselerek arsa deger belki bagim.

Dalgalan sen de safaklar gibi ey sanli hilal!
Olsun artik dokilen kanlarimin hepsi hel&l.
Ebediyyen sana yok, irkimayok izmihl&l;
Hakkidir hirr yasamis bayragimin hirriyyet;
Hakkidir Hakk’ a tapan milletimin istiklal!

Mehmet AKkif Ersoy



GENCLIGE HITABE

Ey Turk gencligi! Birinci vazifen, Trk istiklalini, Tirk Cumhuriyetini,
ilelebet muhafaza ve miidafaa etmektir.

Mevcudiyetinin ve istikbalinin yegane temeli budur. Bu temel, senin en
kiymetli hazinendir. Istikbalde dahi, seni bu hazineden mahrum etmek
isteyecek dahili ve harict bedhahlarin olacaktir. Bir giin, istiklal ve cumhuriyeti
midafaa mecburiyetine diisersen, vazifeye atilmak icin, icinde bulunacagin
vaziyetin imkan ve seraitini distinmeyeceksin! Bu imkan ve serait, ¢ok
namiisait bir mahiyette tezahiir edebilir. istiklal ve cumhuriyetine kastedecek
dismanlar, bitiin dinyada emsali gortilmemis bir galibiyetin mimessili
olabilirler. Cebren ve hile ile aziz vatanin bitlin kaleleri zapt edilmis, bitiin
tersanelerine girilmis, bitun ordular: dagitiimis ve memleketin her kosesi bilfiil
isgal edilmis olabilir. Butiin bu seraitten daha elim ve daha vahim olmak Uzere,
memleketin dahilinde iktidara sahip olanlar gaflet ve dalalet ve hattd hiyanet
icinde bulunabilirler. Hattd bu iktidar sahipleri sahsi menfaatlerini,
mstevlilerin siyasi emelleriyle tevhit edebilirler. Millet, fakr u zaruret icinde
harap ve bitap diismis olabilir.

Ey Turk istikbalinin evlach! Iste, bu ahval ve serait icinde dahi vazifen,
Tirk istiklal ve cumhuriyetini kurtarmaktir. Muhta¢ oldugun kudret,
damarlarindaki asil kanda mevcuttur.

Mustafa Kemal Atatlrk



MUSTAFA KEMAL ATATURK
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DERS MATERYALININ
TANITIMI

Ogrenme biriminin E TR T

numarasini gosterir. adini gosterir.

Etkilesimli kitap, Ogrenme birimi ile ilgili
video, ses, animasyon, bazi 6nemli kavramlari

uygulama, oyun, soru iceren boliimdiir.
vb. ilave kaynaklara
ulasabileceginiz karekodu

gosterir. Ogrenme biriminde

yer alan konularin
basliklarini ve
sirasini gésterir.




Ogrenme biriminin ayrildigi
boliimlerin adini ve

numarasini gosterir.

Ogrenme birimine ait her
bir boliimde 6grenilecek
kavramlari gosterir.

Konu ile ilgili dikkat
cekici bilgilerin yer aldig
bolumdyir.

Konu ile ilgili dikkat
¢ekilmesi gereken 6nemli
noktalari gésteren
bolumdir.

Ogrenme biriminde
kullanilacak analiz

hesaplamalarinin daha iyi

kavranabilmesi icin 6rnek

sorularin ve ¢6ziimlerinin
yer aldigi boliimdyir.

Ogrencilerin analizle

ilgili hesaplama yollarini
pekistirmesi amaciyla
tasarlanan boliimdiir.




Yapilacak laboratuvar
¢alismasinin amacini ve
gerekli malzemeleri gosterir.

Laboratuvar ¢alismalari
yapilirken izlenmesi
gereken islem
basamaklarini gosterir.

Laboratuvar galismalarinin
degerlendirildigi boliimdiir.

Ogrenme birimi ile ilgili

farkh

tarzda sorulari igeren

bolimdur.




GUVENLIK iSARETLERI

Gozliik Kullan

Gozliiksiiz calismanin tehlikeli olacagini
gosteren igarettir.

Is1 Giivenligi

islemler esnasinda ok sicak bir malzemenin kulla-
nilacagini, bu nedenle eldiven giyilmesi gerektigini
gosteren isarettir.

Koruyucu Giysi

islem sirasinda kiyafetlere zarar verebilecek
maddelerin kullanilacagini, koruma amach 6n-
lik ya da tulum giyilmesi gerektigini gosteren
isarettir.

Duman Giivenligi

Kimyasal tepkimeler sonucu zararli gazlar olusabi-
lecegini, bu nedenle koruyucu maske kullaniimasi
gerektigini gbsteren isarettir.

Elektrik Giivenligi

islem esnasinda sehir elektriginin kullanilacagi-
ni, tedbirlerin alinip iletken uglara dokunulma-
masi gerektigini gosteren isarettir.

Kesici/Delici Cisim Giivenligi

islemler esnasinda kesici ve delici araglarin
kullanilacagini, malzemeler kullanilirken dikkatli
olunmasi gerektigini gosteren isarettir.

Yangin Giivenligi

islem esnasinda yangin cikarabilecek malze-
melerin kullanilacagini, tedbirlerin alinmasi
gerektigini gosteren isarettir.

Kirilabilir Cam Giivenligi

islemlerde, kirilabilecek malzemelerin kullanilaca-
gini, cam malzemelerin ani sicaklik degisiminden
ve yliksek isidan uzak tutulmasi gerektigini goste-
ren isarettir.

Sicak Cisim Giivenligi

islemlerde isitici ya da sicak bir malzemenin
kullanilacagini, el, ayak ve diger organlarin
yanmamasi igin gerekli dnlemlerin alinmasi
gerektigini gosteren isarettir.

Goz Guvenligi

Yiziin ve goziin ¢alisma ortamindaki buhar, toz,
siddetli 1sik, yliksek sicaklik vb. etkenlerden dolayi
zarar gorebilecegini gosteren isarettir.

(Toksik) Zehirli

islemler sirasinda kullanilacak maddelerin
agiz, deri ve solunum yoluyla zehirlenmelere
yol acabilegini, kanserojen etkisi oldugunu,
vicut ile temas ettirilmemesi gerektigini
gOsteren isarettir.

Saglik Etkisi

islemler esnasinda kullanilan maddelerin solunum
zorluguna, alerji ve astim belirtilerine yol agabi-
lecegini, yetersiz havalandirma sartlarinda uygun
solunum cihazinin takilmasi gerektigini gosteren
isarettir.

Patlayici

islemler esnasinda kullanilacak maddelerin
kivilcim, 1s1, alev, vurma, ¢arpma ve strtinmeye
maruz kaldiginda patlayabilecegini gosteren
isarettir.

Korozif

islemler sirasinda korozif (asindirict) maddelerin
kullanilacagini, galisma aninda gozleri, deriyi ve
solunum yollarini koruyan donanimlarin kullanil-
masi gerektigini gosteren isarettir.

Ekotoksik

islemler esnasinda dogaya ve canlilara zarar
veren maddelerin kullanilacagini, galisma biti-
minde bu malzemelerin kontrolli bir sekilde
imha edilmesi gerektigini gosteren isarettir.

Tahris Edici, Rahatsiz Edici

islemler esnasinda deriye, gze ve solunum yolla-
rina hasar verebilecek maddelerin kullanilacagini,
koruyucu giysilerin giyilmesi gerektigini gosteren
isarettir.

Yanicy, Parlayici

islemlerde yanici ve parlayici malzemelerin
kullanilacagini, bu nedenle tutusturucu ozelligi
olan maddelerden uzak tutulmalari gerektigini
gosteren isarettir.

Oksitleyici

islemlerde, havasiz ortamlarda bile alevienmeye
sebep olabilecek maddelerin kullanilacagini, bu
malzemelerin sadece orijinal kutularinda muhafaza
edilmelerinin gerektigini gosteren isarettir.

Basing Altinda Gaz igerir

Basing altinda gaz igerir, isitildiginda patlayabi-
lir. GUnes 1s18inda birakilmamali, iyi havalandi-
rilan ortamlarda saklanmalidir.

Radyoaktif

Kanserojen etki yapabilen radyoaktif malzemelerin
kullanilacagini, bu isaretin bulundugu maddeler-
den ve ortamlardan uzak durulmasi gerektigini
gOsteren isarettir.
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Elektromanyetik dalgalarin  (isik, kizil6tesi,
morotesi, mikrodalga), dalga boylarina ayril-
masi sonucu elde edilen spektrumlarla ugrasan
bilim dalina spektroskopi denir. Maddelerin mo-
lekiler ve elektronik yapilari dolayisiyla isikla etki-
lesimine dayanan analizlere spektral analizler adi
verilir. Gliniimiizde birgok maddenin farkli spekt-
roskopik tekniklerle analizleri yapilabilmektedir.

Maddeler; goriinir, kizilotesi, morotesi isikla et-
kilesimlerine veya uyariimis hallerinin yaptigi 1si-
malarin cinsine gore nitel, etkilegsmenin siddetine
gore de nicel olarak analiz edilebilir. Ornegin yil-
dizlarin yapisinda bulunan elementlerin cinsleri
ve bu elementlerin bolluklari, yildizlardan bize
ulasan 1s1gin spektral analizi ile tespit edilmistir.

Isigin bir ylizeyden yansimasi, havadan daha yo-
gun bir ortama girdigi zaman kirlmasi ¢ok eski
zamanlardan beri insanlarin dikkatini gekmistir.
Archimedes (Arsimet), glines 1sigini bir noktaya
toplayarak c¢ok yiiksek si-

cakliklara ulasilabilecegi-

ni tespit etmistir. Roma,

Sicilya'y1 kusattiginda bu

kesiften faydalanmis ve

gemilerin yelkenlerini ay-

nalar yardimiyla yakarak

imha etmistir.

ibn-el Heysem, 1s1gin diiz-
giin bir ylizeyden yansima-
sini bir yizeye dogru hizla
carptirilan celik bilyelerin hareketlerini kullana-
rak acgiklamistir. Christiaan Huygens (Kristiyan
Haygenz) 1si§in dalgalar halinde yayildigini 6ne
slirmiis, Thomas Young (Tamis Yang) bunu de-
neysel olarak ispatlamistir. Isaac Newton (Ayzek
Nivtin), glines 1siginin prizmadan gegirilmesiyle
elde edilen renklerin, beyaz 1s1§in bilesenleri oldu-
gunu ifade etmistir. Renklerine ayrilan 1s1gin ikin-
ci bir prizmadan gegirildigi zaman tekrar beyaz
1sik olusturmak lizere birlesecegini gostermistir.
Newton'in bu galigmasi spektroskopinin temeli
sayilabilir.

Gorsel 1.1: Joseph von Fraunhofer adina
Almanya’da basilan posta pulu

William Herschel (Vilyim Hersel), 1s1§1 prizmayla
ayirdiktan sonra her bir rengin sicakliga etkisini
termometre yardimiyla 6lgmds, bu deneyiyle go-
rinur 151k spektrumunda kirmizidan mora dogru
gidildikge enerjinin arttigini tespit etmistir. Hers-
chel kirmizinin hemen disindaki bélgede de -go6-
riindr 151k olmasa da- termometrede sicakligin
yiikseldigini gdzlemlemistir. Bu gozlem insan go-
zliniin goéremedigi bir 1Isimanin da var oldugunu
kanitlamistir. Joseph von Fraunhofer (Yozef fon
Fraunhofir), giines 1s1ginin spektrumunu inceledi-
ginde kirmizidan mora olan kesiksiz gegiste bazi
siyah (karanlik) gizgiler oldugunu tespit etmistir
(Gorsel 1.1). Gustav Kirchoff (Gustav Kirgof) ve
Robert Bunsen (Robert Bunzin) isitilan elementle-
rin yaydigi isinlarda Fraunhofer'in tespit ettigi giz-
gileri gozlemlemigler ve Fraunhofer gizgilerinin
glnes atmosferinde bulunan elementlerden kay-
naklandigi sonucuna varmiglardir. Calismalariyla
elementlerin karakteristik gizgilerini Glines spekt-
rumundaki cizgilerle karsilastir-
dilar ve Gilnes'in atmosferinde
bulunan elementlerin bu sayede
tespit edilebilecegini gostermis
oldular.

1868 yilinda Norman Lockyer
(Normin Lokiir) Glines spektru-
munda dinyada bilinmeyen bir
elemente ait gizgiler tespit ede-
rek Gines elementini (helyum)
diinyada bulunmadan ¢ok 6nce
kesfetmistir. Helyum bu kesiften 27 yil sonra diin-
yada uranyum mineralinde bulunmustur. 1885
yilinda Johan Balmer (Yohan Balmar) hidrojen
elementinin goriinir bolgedeki spektral gizgilerini
aciklayan deneysel bir baginti tiiretmistir. Elekt-
ron ve atomun cekirdekli yapisi kesfedildikten
sonra Niels Bohr (Nils Bohr) 1912 yilinda Balmer
serisi adi verilen bu gizgileri agiklayan bir model
gelistirmistir. Atomun kuantum kuraminin gelisti-
rilmesi ile her elementin Urettigi spektral gizgiler
aciklanabilir hale gelmistir.
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ULTRAVIYOLE SPEKTROFOTOMETRESI

1.1.ISIK

Isik enerji aktarma yollarindan biridir. Evrenle ilgili bilgilerin cogu maddelerden,
yildizlardan, uzak galaksilerden gelen i1sigin incelenmesi ile elde edilir. Isiktan
elde edilen bilgilerin dogru sekilde yorumlanabilmesi igin 1s18in yapisinin ve

madde ile etkilesimlerinin bilinmesi gerekir.

1.1.1. Elektromanyetik Isimanin Ozellikleri

James Clerk Maxwell (Ceyms Klerk Maksvel), 1sigin elektromanyetik dalga ol-
dugunu kanitlamistir. Elektromanyetik dalgalar elektrik ve manyetik alanda tit-
resen dalgalardir. Radyo dalgalari, kizilotesi dalgalar, morotesi dalgalar, X 1sin-
lari elektromanyetik dalgalara 6rnektir. Elektromanyetik dalgalarin enerijilerine
gore yapilan siniflandirmaya elektromanyetik spektrum denir. Gorlinir bolge,
elektromanyetik dalgalarin kicuk bir kismini olusturur (Gorsel 1.2).

Gorsel 1.2: Elektromanyetik spektrum

Tum elektromanyetik dalgalar i1sik hizinda yayilir. Isik hizi “c” ile gosterilir ve yak-
lasik 3.10° m.s™ dir. Bir dalganin tasidigi enerji dalga parametreleri kullanilarak
hesaplanir.

Dalga Parametreleri

Dalga boyu (A): Birbirini takip eden iki dalganin 6zdes iki noktasi arasindaki
mesafedir. Elektromanyetik dalgalarin dalga boylari 10° m seviyesi (radyo dalga-
lar1) ile 10™ m seviyesi (gama (y) 1sinlari) arasindadir. Temel uzunluk birimi met-
re olmasina ragmen elektromanyetik dalgalarin dalga boylari ¢ok kigiik oldugu
icin metrenin askatlari kullantlir.

GoOrundr 1sik yaklasik 380 nm ile 800 nm arasl
elektromanyetik dalgalardan olusur. Isigin rengi 1 mm (milimetre) = 10% m
bu farkli dalga boylarinin farkli algilanmasindan
kaynaklanir. 400 nm dalga boyundaki isima mor,
560 nm dalga boyundaki isima sari, 750 nm dal- 1 nm (nanometre) = 10° m
ga boyundaki isima kirmizi renkte gorulir.

1 um (mikrometre) = 10° m

1 A° (Angstrom) = 10 m




1. 0GRENME BiRIMi

—— Dalga boyu —

Frekans (v): Bir noktadan 1 saniyede gecen dalga sa-
yisidir. Birimi Hertz (Hz) dir. 1 Hertz 1 s e (1/s) esittir.
Tam elektromanyetik dalgalar i1sik hiziyla hareket ettik-
leri igin dalga boyu ile frekans arasinda

Dustik frekans
c=A-v
Dalga o
boyu ! bagintisi vardir.
c sabit oldugu icin dalga boyu ile frekans ters orantilidir
(Gorsel 1.3). Diger bir deyisle dalga boyu buytk olan
isimanin frekansi, dolayisiyla enerjisi kiigliktlr. Bu du-
Yiiksek frekans rumda dalganin frekansi ile dalga boyu arasinda
Gorsel 1.3: Dalga boyu-frekans iligkisi ¢

v —
A
esitligi yazilabilir.

I

Dalga boyu 600 nm olan turuncu isidin frekansi kag Hz'dir? (c=3.10° m.s™)

I

Isik hizi 3.10° m.s™ dir. Dalga boyunun da birimini metreye doniistiirmek
gerekir.

Tnm=10°m
600 nm =600-10°m=6-10" m olur.

c
Dalga boyu ile frekans arasinda v = T esitligi oldugundan

8 -1
v= & - 310°mMS 540" (Hz) bulunur,

A 6.10" m

|

1. Frekansi 4.10"" Hz olan elektromanyetik dalganin dalga boyu kag
nm'dir? (c=3.10° m.s™)

2. Dalga boyu 2.10” m olan morétesi isimanin frekansi kag Hz'dir?
(c=3.10*m.s™)

“
F//— 
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Genlik (A): Yayilan bir dalganin tepe noktasinin
dalganin yayillma dizleminden yiiksekligi o dalga-
nin genligi olarak tanimlanir. Elektromanyetik 1si-
manin siddeti dalganin genligine baglidir. Ornegin
580 nm dalga boyunda sari i1sigin genligi arttikca
parlakhgi artar (Gorsel 1.4).

Gorsel 1.4: Ayni dalga boyunda farkli genlige
sahip isiklarin parlakliklarinin

Periyot (T): Bir noktadan ardisik iki dalganin geg- el s

mesi icin gereken slredir. Birimi saniyedir. Periyot,
frekansin tersine esittir.

Elektromanyetik Isimanin Enerjisi

Max Planck (Meks Plank) ve Albert Einstein’in
(Albirt Aynstayn) calismalari elektromanye-
tik 1simalarin enerjilerini foton adi verilen
taneciklerle tasidigini gosterdi (Gorsel 1.5).
Planck, fotonun enerijisinin dalganin frekansi
ile dogru orantili oldugunu buldu.

Bu bagintida “E” fotonun enerijisi, “h” ise Planck sabiti olarak adlandirilan
oranti sabitidir. Degeri 6,626.10>" J.s'dir.

Gorsel 1.5: Planck ve Einstein adina basilan posta
pullari

Frekans, 1sik hizinin dalga boyuna bolimi oldugundan enerji ile dalga boyu
arasinda

iliskisi vardir.
"

Frekansi 5-10™ Hz olan elektromanyetik igimanin foton enerjisi kag J'diir?
(h=6,626.10°" J.s)

E = h-v bagintisinda Planck sabiti ve frekans degerleri yerlerine konuldu-
dunda

E=6,626-10 510" = 3,313-10"° J bulunur.

25




1. 0GRENME BiRIMi

Dalga boyu 150 nm olan mordtesi isimanin foton enerjisi kag J'diir?
(h=6,626.10** J.s, c=3.10* m.s™)

Dalga boyunun birimi nm, 1sik hizinin birimi m.s” oldugu icin dnce dalga boyu
metreye gevrilmelidir.

1nm=10°m olduguna gére

150 nm =150-10°m = 1,5- 107 m bulunur.

h -34 8
E= ° - 2628107 8,10 =1,325.10" J bulunur.

A 15107

|

Frekansi 5.10° Hz olan radyo dalgasinin foton enerjisi kag J'diir?
(h=6,626.10*" J.s)

Surekli ve Cizgi (Kesikli) Spektrumlar

Herhangi iki dalga boyu arasindaki tiim
elektromanyetik dalgalari iceren spekt-
rumlara siirekli spektrum denir. Beyaz 151k
yaklasik 380 nm (mor) ile 800 nm (kirmizi)
dalga boylari arasindaki tim elektroman-
yetik dalgalari iceren sirekli bir spektrum-
dur.

Sadece belirli dalga boylarini iceren spekt-
rumlar gizgi (kesikli) spektrumlardir. Orne-
gin uyarilmis hidrojen gazi goriinir bolge-
de sadece 410 nm, 434 nm, 486 nm ve 656
Gorsel 1.6: Beyaz is1§1 olusturan siirekli spektrum nm dalga boylarinda isima yapar ve sirekli

ile hidrojenin emisyon ve absorbsiyo- degil kesikli spektrum verir (Gorsel 1.6).
nundan elde edilen gizgi spektrumlar

“
F//— 



Monokromatik ve Polikromatik Isik

Sadece bir dalga boyunda elektromanyetik dalgalardan olusan isik
monokromatik i1sik, birden fazla dalga boyunda elektromanyetik
dalgalardan olusan isik ise polikromatik isik olarak adlandirilir. Tim
surekli spektrumlar polikromatik isiktir. Kesikli spektrumlar da go-
gunlukla birden fazla dalga boyu icerdigi icin polikromatiktir. Ele-
mentlerin tiimi, birden fazla dalga boyunda 1sima yapar. Ornegin
hidrojenin goriiniir bolgedeki spektrumu dort farkl dalga boyu ice-
ren polikromatik bir 1siktir. Monokromatik 1sik bir dalga boyu segici
(filtre ya da bir monokromator) yardimi ile elde edilebilir. Filtreler,
sadece istenen dalga boylarinda 1sig1 gecirme, diger dalga boylarin-
daki 15181 sogurma ya da sondirme 6zelligine sahiptir. Monokroma-
torler bir prizma ile veya 6zel bir yiizey ile dalga boylarina ayrilan
IsIgIn bir slite (dar bir aralik) yonlendirilmesi ve slitin konumunun
degistirilmesi ile istenen dalga boyunun geg¢mesini saglayan diize-
neklerdir.

1.1.2. Isik Madde Etkilesimleri

Elektromanyetik dalgalar madde tanecikleri ile farkli etkilesimlere
girer. Bu etkilesimler, taneciklerin kinetik enerijilerini degistirebildigi
gibi elektronlarin konfigiirasyonlarinda da degisiklige sebep olabilir.

Absorbsiyon (Sogurma)

U LTRAVIYOLE SPEKTROFOTOMETRESI

I NOT

Beyaz isik tim goérinur
bélgedeki dalga boyla-
rindan olustugu igin bu
dalga boylarinin hepsi-
nin karisimi beyaz 1s1g1
olusturur. Boyalar kendi
renkleri disindaki renk-
leri soguran pigmentleri
icerir. TUm ana renkler-
deki boyalarin karisma-
slyla elde edilen mad-
de, icinde tim renkleri
soguran pigmentler bir
arada olacagi i¢in siyah
gorandr.

Bir maddenin (zerine disen 1simanin bir kismini sogurmasina absorbsiyon
denir. Beyaz i1sikla aydinlatilan bir cisim, gortnir 1s181in sadece bir kismini ge-
ciriyor veya yansitiyorsa renkli gorilir. Ornegin kirmizi renkli bir kumas tize-
rine dlisen beyaz 1si8in sadece kirmiziya karsilik olan dalga boylarini yansitir,
digerlerini sogurur. Mavi bir cam, goérindr 1s1gin sari renge karsilik gelen dal-
ga boylarini sogurur. Mavi isik ile sari isik karistirildiginda beyaz 1sik meydana
gelir. Bir araya gelince beyaz 1sik olusturan renklere tamamlayici renkler de-
nir. Sari 1s1gin tamamlayicisi mavi oldugu icin sari rengi soguran bir cam mavi
renkte gorilmektedir. Benzer sekilde CuSO, ¢ozeltisi sari 1g1g1 sogurdugu igin

mavi renkli gorilir. KMnO, ¢ozeltisi 525 nm dalga boyunda yesil 15181 maksi-

mum absorbe ettigi icin ¢ozelti mor renkli gorulir.

Tablo 1.1: Farkh Dalga Boyu Araliklarinda Renkler ve Tamamlayla Renkler

ABSORBLANAN DALGA BOYU (nm) ABSORBLANAN RENK | TAMAMLAYICI RENK

380 450 Sa ri-Yesil
450-495 Mavi Sari
495-570 Yesil Mor
570-590 Sari Mavi
590-620 Turuncu Yesil-Mavi
620-800 Kirmizi Mavi-Yesil

“



1. 0GRENME BiRiMi

Her atom, iyon ve molekiilde elektronlar kendine 6zgl enerji halle-
rine sahiptir. Bu hallerin en disuk enerjili olanina temel hal denir.
Oda kosullarinda bircok kimyasal tir, temel halde bulunur. Bir kim-
yasal tiir, temel hal ile ylksek enerjili hallerden birisi arasindaki farka
esit enerjili bir foton ile etkilesirse temel haldeki elektron bu fotonu
absorblayarak yliksek enerijili hale gecer. Kimyasal tirin bu yiiksek
| NOT I enerjili haline uyarilmig hal denir.
Atomlarin elektromanyetik dalgalari sogurmasina atomik absorb-
Madde, elektronlarin

enerji seviyelerindeki . . . -
gecislerden absorbsi- dalgayi sogurmasina molekiiler absorbsiyon adi verilir.

siyon, ¢ozelti icindeki molekiillerin icinden gecen elektromanyetik

yon yaptidi gibi mo-

lekilllerin dénme ve Bir A tlrtnln uyariimis hale (A*) gegisi

titresim kinetik enerjile- A +hv — A*
rini artiracak sekilde de
enerji absorblayabilir. seklinde gosterilebilir. Uyariimig tlrlin kisa bir siire iginde fazla ener-

Bu gegisler icin gereken jisini ortamdaki baska tiirlere aktararak temel hale dénmesine durul-
enerji elektronik gegisler

o ma (relaksasyon) adi verilir. Durulmaya ugrayan tlriin gevresinde
icin gerekenden ¢ok

daha kiigiiktir. Bu hafif bir sicaklik artisi gerceklesir.

gecisler mikrodalga ve A* — A + 151

uzak kizilétesi gibi cok

dusik eneriili bolgeler- Gergeklesen sicaklik artisi ¢ok kiiglik olacagindan bu olay sistemde

deki fotonlarin absorb-

’ ) blyik bir degisiklige sebep olmaz.

lanmasi ile gercgeklesir.

Kimyasal tiirlerin hepsi kendine 6zgi dalga boylarindaki 1simayi ab-
sorbe eder. Maddelerin sogurdugu dalga boylarina gore nitel analizi

yapilabilir.

Emisyon (Yayma)

Uyarilmis bir tir, fazla enerjisini elektromanyetik dalga seklinde yayabilir.
Uyarilan elektron, daha distk enerijili bir hale gecerken iki enerji seviyesi
arasindaki farka esit enerijili bir foton yayar. Isima, yayilan foton enerjisinin
blylkligine gore, yakin kizilotesi (IR), gorlinlir veya yakin morotesi (UV) bol-
gede olabilir. Bu olayin denklemi

A* > A+ hv

seklinde yazilabilir. Bir tlirtin yayabildigi dalga boylari, ayni tiiriin absorbladigi
dalga boylarina esittir.

Her kimyasal tirin emisyon ve absorbsiyon spektrumlari karakteristiktir. Bu
durum nitel ve nicel analiz yapilirken bu spektrumlarin kullanilmasint miim-
kan kilar.

Bir maddenin gorinir bolgede 1sik yaymasina liiminesans (isildama) denir.
Liminesans, I1sima yapan tirl uyaran enerji kaynagina gore siniflandirilir.




Termoliiminesans: Tirln isi ile uyarilmasi sonucu Isima yapmasidir.

Kemiliiminesans ve Biyoliiminesans: Kimyasal bir reaksiyon sonucunda ya-
pilan isimaya kemiliiminesans adi verilir. Liminol ile hidrojen peroksitin re-
aksiyonu sirasinda i1sima yapmasi kemilliminesansa ornektir.

Kimyasal reaksiyon, bir canl organizmada enzimler araciligiyla gergeklesiyor-
sa 1sildama biyoliiminesans olarak adlandirilir. Ates bocekleri, bazi algler ve
denizanalari, okyanus dibinde yasayan bazi baliklar biyolliminesans yapar.
Biyoliiminesans, lUsiferin adli kimyasal maddenin lisiferaz enzimi ile yiikselt-
genmesi sonucu gerceklesir (Gorsel 1.7).

Gorsel 1.7: a) Kemilliminesans b) Biyoliiminesans

Fotolliminesans: Isik ile uyarilma sonucu 1sima yapilmasina fotoliimine-
sans adi verilir. Kimyasal tlr uyarilma enerjisinin bir kismini molekdler titre-
sim hareketlerine harcayacagi icin uyarildigi dalga boyundan daha uzun dalga
boyunda (daha disiik enerijili) isima yapar.

Bir kimyasal tiir yapisina gore isimayi kisa veya uzun slirede yapabilir. Uyarma
anindan sonra 107 saniye veya daha kisa siirede isima yapiliyorsa floresans,
uyarma bittikten sonra dakikalarca hatta saatlerce 1sima yapiliyorsa fosfore-
sans olarak adlandirilir. Bir kimyasal tlrtin bu iki yoldan hangisi ile durulma
yapacagi kimyasal tiirtin elektronik yapisina (elektron diizeni, bag yapisi vb. )
baghdir.

Kaydedilmis en uzun sireliigima, Willemite (Zn_SiO,) mineraline aittir. Bu mi-
neralin 340 saat boyunca fosforesans yaptigi kaydedilmistir.

Floresansa dayali kimyasal analizler yapilirken fosforesans uzun sirelerde 1si-
ma yapildigindan analiz i¢in uygun degildir. Clinkl uzun sireli 1sima sirasinda
uyarilmis tirlerin bir kismi baska molekillerle ¢arpisarak enerijilerini onlara
aktarir ve 1sima yapmadan durulabilir.
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1.2. MOLEKULER ABSORBSiIYON SPEKTROSKOPISI

Bazi molekuller, goriinir ve UV bolgede elektro-

manyetik 1s1ma sogurabilir. Sogurulan 1simanin

dalga boyu tiire gore karakteristiktir. Moleklln

ortamdaki derisimi ne olursa olsun ayni dalga bo-

yunda 1simayi soguracaktir. Farkl molekuller farkli

dalga boylarinda isima sogurur. Bir tir icinden, be-

lirli bir dalga boyu araliginda stirekli bir spektrum-

da 151n gegirilirse sadece sogurdugu dalga boyun-

daki 1simanin siddetinde bir azalma goriilecektir. Gorsel 1.8: Absorblanan dalga boyunda isik
Bu azalmanin miktari ¢dzeltide absorblayici tiiriin siddetinin azalmasi
derisimine bagh olarak artar.

Gorsel 1.8'de 420 nm dalga boyunda absorbsiyon gosteren bir tirin icinden
400-430 nm araliginda stirekli spektrumda 1sik gecirildigi zaman 1sima siddeti-
nin dalga boylarina gére dagilimi temsili olarak gosterilmistir. Grafikte géruldi-
gl gibi diger dalga boylarinda i1sima siddeti birbirine oldukga yakinken madde-
nin sogurdugu dalga boyunda isima siddeti ciddi oranda azalr. Tlirlin ortamdaki
derisimi arttikca sogurulan isik mikari da artar. Buna bagli olarak ilgili dalga bo-
yunda i1sima siddeti azalir.

1.2.1. Temel Kavramlar

Isin siddetinin azalmasi gecirgenlik ve absorbans terimleriile ifade edilir (Gorsel 1.9).

Gorsel 1.9: Bir absorblayicidan gegen isin

Gegirgenlik (T)

Absorblayici bir tir iceren ortam iginden gegen isinin siddetinin (P) kaynak-
tan ¢ikan 1sinin siddetine (P ) oranidir. Ortamda absorblayici tiirlin derigimi
ne kadar fazla ise gegirgenlik o kadar azalir. Gegirgenlik

esitligi ile ifade edilir. Cogunlukla ylzde gegirgenlik olarak verilir.

31 ENSTRUMENT%




1. 0GRENME BiRiMi

Absorbans (A)

Bir ortamin gegirgenligi ortamdaki absorblayici tlriin derisimi ve 151gIn or-
tamda katettigi yola bagh olarak azalir ancak bu azalma dogrusal degildir.
Dogrusal olsaydi, c konsantrasyonunda bir ¢ozelti icinde b cm kadar yol alan
15181n %50’si soguruluyorsa 2c konsantrasyonunda ¢ozeltiden b cm gegtiginde
tamaminin sogurulmasi gerekirdi. Ayni sekilde ¢ konsantrasyonunda ¢ozelti-
de 2b cm kadar yol aldiginda da 1si1gin tamami sogurulurdu. Yapilan ¢aligmalar
konsantrasyon ve 1sigin ortamda katettigi yol ile gecirgenlik arasindaki iliski-
nin Ustel oldugunu goésterdi. Bu nedenle analizde derisimle dogrusal iliskili
olacak absorbans kavrami tanimlanmistir.

Py

A =-logT =- Iog(PL] =log (TJ

Bagintida ortamin gecirgenligi arttikca absorbansi-
nin azaldigi goralur. Gorsel 1.10’da absorbans dege-
rinin gecirgenlige gore degisimi gérilmektedir.

Gorsel 1.10: Absorbansin gegirgenlige gore
degisimi

e
Bir spektrofotometre cihazinda 400 nm dalga boyunda yapilan analizde nu-
mune iginden 151§In %65'inin gectigi gorilmistir. Buna gore bu ¢ozeltinin

a) Gegirgenlik yiizdesi
b) Gegirgenlik

c) Absorbans degerleri kagtir?

a) Isigin %65'ini gegiriyorsa gegirgenlik ylizdesi 65'tir.

b) %T = T.100 olduguna goére

65 =T.100
M= 2o ot
100

c) A =-logT esitliginden
A =-log0,65
A = 0,187 bulunur.

_
// 
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1. Asagida verilen gegirgenlik degerlerini absorbansa geviriniz.
a) 0,40
b) 0,80
c) %30

2. Asagida verilen absorbans degerlerini % gecirgenlige ¢eviriniz.
a) 0,064
b) 0,210
c) 0,765

Beer Kanunu

Isik bir siviiginde yol aldik¢a sividaki tanecikler tara-
findan sogurulur. Bir bardaktaki su, giines i1sigini ne-
redeyse tamamen gegirirken denizlerde 200-300 m
derinligin altina 1sitk ulasamaz. Isigin sogurulma
miktari ve sivinin absorbansi 1sigin sivida kat ettigi
mesafe arttikca artar. Calismalar, absorbansin 1sigin
siviicinde aldig1 yol ile dogru orantili oldugunu gos-
termektedir. Belli bir dalga boyunda absorblayici
tir iceren bir sivida o dalga boyunda absorbansin,
tur konsantrasyonu ile dogru orantili oldugu goriil-
mastir (Gorsel 1.11).

Gorsel 1.11: Konsantrasyonu c olan bir sivida b
kadar yol alan 1s1gin absorbsiyonu

A o bve Aa corantilari birlestirilirse A a b.c oldugu gorilir. Bu orantiyi esitlige
donistirmek icin bir oranti sabiti kullanilir. Cozeltide absorblayici tir konsant-
rasyonu g/L olarak alinirsa, absorbans

A =a.b.cesitligi ile hesaplanir. Bu bagintida, a ¢ozeltideki absorblayici tire bagh
bir sabittir ve absorbtivite katsayisi olarak adlandirilir. Cozeltinin konsantrasyo-
nu molar (M) olarak verilirse esitlik A = €.b.c seklinde yazilir. €, molar absorbti-
vite katsayisidir. Degeri a gibi absorblayici tiire baglidir.

Beer Kanunu cok seyreltik c¢ozeltilerde gecerlidir. Derisik ¢ozeltilerde yogun-
lugun ve 1518in kirllmasinin énemli oranda degismesi absorbtivite katsayisinin
degismesine sebep olur. Bu nedenle absorbsiyona dayali analizler 0,01 M’dan
seyreltik ¢ozeltilere uygulanir. Analiz edilecek numune derisikse uygun oranda
seyreltilerek analiz yapilir.

J




Beer Kanunu'nda birim-
lerin  birbirini tamamen
go6tirdiugine, absorban-
sin birimsiz bir bayuklik
olduguna dikkat edilme-
lidir.

1. 0GRENME BiRiMi

Bir absorblayici tiiriin 0,04 g.L" konsantrasyonlu ¢ozeltisi icinden
absorblanan dalga boyunda isik 1 cm boyunca gegtiginde absor-
bansin 0,16 oldugu gorillyor.

a) Absorbtivite katsayisi (a) kagtir?

b) 0,1 g.L" konsantrasyondaki ¢ézeltinin 1 cm'de absorbans
degeri kagtir?

i

Yandaki Ornekte c¢ozel- a) A=ab.c

ti derisimleri arasindaki 0,16=a-1(cm)- 0,04 (g.L")

oran (0,1/0,04=2,5) ile _ 076 =40 (L cm’

absorbanslar arasindaki as= 004 g )

oran (0,4/0,16=2,5) ayni

olmaktadir. b) A=ab.c
A=4(Lg".cm’)-1(cm)-0,1(g.L")
A=04

I

Absorblayici bir tiiriin 3.10* M ¢dzeltisinin saydam bir hiicrede absorbansi
0,85'tir. Bu maddenin ayni hiicrede absorbansi 0,17 olan ¢6zeltisinin derigimi
ka¢ M'dir?

Coziim !
Ayni hiicrede absorbans dlciildigd igin 1sigin katettigi yol (b) her iki durum-
da da aynidir. Molar absorbtivite katsayisi da ayni olacagindan Beer esitligi
asagidaki gibi diizenlenip sadelestirilebilir.

0,85 3.10*

A.I — /E//b/ C, — A1 - Cq N .
0,17 c

A2 /y p/ 3 CZ A2 CZ

=¢,=6.10°M

2

|

Saydam bir hiicre iginde bulunan 2.10° M derisimli indikator ¢ozeltisinin
430 nm dalga boyunda absorbansi 0,30 olarak ol¢iilmiistiir. Ayni maddenin
5-10"° M derisimli gdzeltisinin ayni saydam hiicre iginde absorbansi kag
olur?
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1.2.2. Goriinlir-Ultraviole Spektrofotometresi

Spektrofotometreler, 6zel numune hiicresine ko-
nulan ¢ozeltinin absorbansini dlgen cihazlardir
(Gorsel 1.12). Tum spektrofotometreler, kaynak-
tan ¢ikan i1sigin dalga boyu secilerek monokroma-
tik hale getirildikten sonra numuneden gecmesi
ile ne kadarinin absorbe edildigini dlgerek ¢alisir.
Cihazin gostergesi, absorbansi veya gecirgenligi
gosterecek sekilde ayarlanabilir.

Numune c¢ozeltisi icindeki sogurmanin tamami, analiz edilen tir tarafindan
yapilmaz. Cozicl ve ¢ozeltideki yardimci reaktifler de bir 6l¢lide absorbsiyo-
na sebep olabilir. Yine ¢ozelti icindeki blylk molekiller absorbsiyon yapma-
malarina ragmen 15181 sacarak dedektore ulasan i1sigin siddetini azaltir. Numune
hicresinin ylzeyindeki yansimalar da isinin bir kisminin dedektére ulasmasina
engel olacaktir. Ortamda bulunan kimyasallarin ve ¢ozelti kabinin etkilerinden
dolayi P, degeri, kaynaktan cikan ve dalga boyu seciciden gegen 1318in siddetin-
den daha kii¢lik olur. Bunun yerine numune ¢06zeltisinde aranan tir hari¢ her
seyi ayni oranda iceren bir referans ¢ozelti hazirlanir. Bu referans ¢ozeltiye kér
¢Ozelti denir. Uygun dalga boyundaki monokromatik i1sik bu referans ¢ozeltiden
gecirilir. Boylece analiz edilen tir disindaki tlirlerin absorbsiyonu ve sacilma ile
meydana gelen kayiplar da 6lg¢lilmus olur. Referans ¢ozeltinin konuldugu hiic-
re, numunenin konuldugu hticre ile 6zdes oldugunda yansima kayiplari da ayni
olacaktir.

Spektrofotometreler tek ve cift 1sin yollu olmak tzere iki tirddr. Tek 1sin yollu
spektrofotometrelerde 6nce referans ¢ozeltinin absorbansi 6l¢uliir sonra nu-

mune ile dlgiim yapilir. Cift isin yollu spektrofotometrelerde kaynaktan giktiktan
sonra monokromatik

hale getirilen 151k, ay-
nalar yardimi ile ikiye
bolindr. Cihaza refe-
rans ¢ozelti ve 6lcl-
mi yapilacak ¢ozelti El
ayni anda yerlestirilir.
Cihaz iki c¢ozeltiden
gelen 15181 kiyaslaya-
rak sadece aranan
maddeden kaynakla-
nan absorbansi be-
lirler.

Bltln spektrofoto-

Gorsel 1.12: Goriiniir-UV spektrofotometre cihazi

metreler ayni temel Gorsel 1.13: Spektrofotometre cihazlarinin yapilari a) Tek isin yollu cihazlar

b) Cift llu cihazl
pargalardan olusur. ) Giftigin yollu cihazlar

(Gorsel 1.13).

35



1. 0GRENME BiRiMi

Bir spektrofotometre temel olarak isik kaynagi, dalgaboyu segici, numune bol-
gesi, dedektor ve gosterge kisimlarini icerir.

Gorsel 1.14: Tungsten telli lamba

Dalga boyu segiciler:

Isik kaynagi: Cihazin ¢alisacagi aralikta i1sik Greten lam-
balardir. Analiz UV ve goriiniir bolgede yapilacag igin
lambanin da bu aralikta stirekli spektrum yaymasi ge-
rekir. En yaygin ve kolay bulunan lambalardan biri tun-
gsten telli lambalardir (Gorsel 1.14). Bu lambalar 350-
2200 nm arasinda yani yakin UV ile yakin IR arasinda
surekli spektrum verir. Calisilacak dalga boyu araligina
gore farkh lambalar da (tungsten-halojen lambasi, d6-
teryum lambasi, ksenon lambasi vb.) kullanilir. GUnu-
miizde gorindr bolge icin LED lambalar da distk enerji
tiketimi sebebiyle tercih edilebilmektedir.

Her madde kendine 6zgli dalga boyunda absorbsiyon

yaptigi icin analizin maddeye uygun dalga boyunda yapilmasi gerekir. Herhangi
bir dalga boyunda cizgi spektrumu veren bir lamba bulmak ¢ok zor olacagin-
dan istenen dalga boyu siirekli spektrumdan ayrilmalidir. Bunun igin dalga boyu
seciciler kullanilir. Dalga boyu segcici olarak ya sadece istenen dalga boyunda
Isimanin gegisine izin veren bir filtre kullanilir ya da monokromatoér yardimiyla
secim yapilir. Monokromatoérler, prizma veya kirinim izgarasi (grating) ile dalga
boylarina ayrilan i1sigin bir yariga (slit) yonlendirilerek sadece istenilen dalga bo-
yundaki i1sigin gegcmesine izin veren sistemlerdir (Gorsel 1.15).

Gorsel 1.15: Isidin prizma veya grating ile
ayrildiktan sonra slit yardimiyla
segilmesi

Analiz yapilacak ¢ozelti cihaza yerlestirildikten
sonra farkli dalga boylarinda absorbans degeri-
ne bakilarak en yliksek absorbans gdsteren dal-
ga boyu segcilir. Bir kimyasal tlirin absorbsiyon
yapacagl dalga boylari kendine 6zgldir. Ayni
tlrdn analizinde absorbansin en yiiksek oldugu
dalga boyu daima ayni deger olacaktir. Analiz
oncesinde farkli dalga boylarinda 6l¢iim yapa-
rak en yiksek absorbans yapilan dalga boyunu
aramak 6nemli bir zaman harcanmasina neden
olur. Bircok maddenin analizi ile ilgili literatur
taramasi yapilarak da calisilacak dalga boyu be-
lirlenebilir.

ister filtre ister monokromatoér kullanilsin tek
bir dalga boyunu secmek imkansizdir. Cahsila-
cak dalga boyuna yakin dalga boylarinda isinlar
da numuneye ve dedektore gelerek fazladan
sinyal Uretir. istenmeyen i1sinlar miimkiin oldu-
gunca azaltmak analizin saglikh yapilabilmesi

icin 6nemlidir.
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Numune hiicreleri: Cihazin 1sik yolu-
na yerlestirilen, icine numunenin ya da
kor ¢ozeltinin konuldugu saydam, kare
prizma seklinde kiivetlerdir. Genellik-
le 15181n ¢ozelti igcinde 1 cm yol alacagl
sekilde tasarlanir. Cihazda monokro-
mator ile dedektor arasina yerlestirilir
(Gorsel 1.16).

Gorsel 1.16: a) Numune hiicresi b) Numune hiicresinin
cihaza yerlestirilmesi

Dedektdr: Numuneden gegen 1s1gin siddetini 6lgen cihazlardir. Uzerine diisen
1sigIn siddetine bagl olarak bir elektrik akimi olusur. Akimin siddeti i1sik siddeti
arttikca artar. Numune ne kadar 15181 absorbe ederse dedektdre disen isigin
siddeti dolayisiyla elektrik akimi o kadar az olur.

Gostergeler: Dedektoriin Urettigi elektrik sinyalini sayisal bir ¢ikti olarak veren
cihazlardir. Bir yazilimla elektrik sinyalinin blylklGgu ile absorbans ve gecirgen-
lik arasindaki iliskiyi hesaplayip analizciye bu degerleri gosterir. Cihazin bir bilgi-
sayara baglanmasi ve bilgi bankasinda ¢ok sayida analiz sonucunun bulunmasi
durumunda uygun bir kod yazilarak dogrudan analitin derisimi de c¢ikti olarak
okunabilir.

Spektrofotometre cihazi ile ¢alisirken dikkat edilmesi gereken hususlar
e (Cozeltiler cok derisik olmamalidir. Aksi halde 6nemli absorbans sapmalari
olabilir.
e Kivetler iyi temizlenmis olmalidir.
e Kivetlerde gizik, ¢catlak olmamalidir.
e Kiivetlerde 1sin demetinin gectigi kisma el ile dokunulmamalidir.

e Kivetlere ¢ozelti doldurulmasi sirasinda tasma olursa yumusak bir pecete
ile kalinti birakmadan kurulanmalidir.

e Cihazin kalibrasyonu ve bakimi diizenli araliklarla yapilmalidir.
e Analiz islemi bittikten sonra cihaz kapatilmalidir.

e Cihaz nem ve tozdan korunmaldir.

1.2.3. Kullanilan Cozeltiler

Spektrofotometrik analiz yapilmadan once asagida bahsedilen ¢ozeltiler uygun
sekilde hazirlanmahdir.

Stok Cozelti

Analiz yapilacak maddenin belirli derisimde hazirlanmis sulu ¢ozeltisidir. Stan-
dart ¢ozeltiler bu ¢ozeltinin seyreltilmesi ile hazirlanir.

#&
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Standart Cozeltiler

Analizi yapilacak maddenin derisimi belli olan
farkli derisimlerdeki coézeltileridir (Gorsel 1.17).
Bes veya daha fazla standart ¢ozeltinin absorbansi
Olcullp derisim ile absorbans arasindaki iliski be-
lirlenir. En yaygin yontem farkli derisimlerde elde
edilen absorbans degerlerinin grafige gecirilmesi-

Gorsel 1.17: Standart ¢ozeltiler dir.

Analizi yapilacak maddenin ¢ozeltisi, uygun dalga boyunda absorbsiyon ya-
piyorsa uygun pH’da bu maddenin ¢ozeltisi hazirlanarak standart ¢ozeltiler
elde edilebilir. Maddenin kendisi absorbsiyon yapmiyorsa uygun bir ligandla
absorbsiyon yapan bir komplekse dénistlralir. Elde edilen farkh derisimler-
deki kompleks ¢ozeltilerinin absorbansi olculir.

Numune Cozeltisi

Analiz edilmek istenen maddenin ¢ozeltisidir. Bu ¢ozelti de standart ¢ozeltile-
rin hazirlandigi gibi hazirlanir. Numune, absorbans ol¢cimi icin ¢ok derisikse
belirli oranda seyreltilerek 6l¢iim yapilir. Numuneden alinan absorbans de-
geri standart ¢ozeltilerin absorbanslari ile karsilastirilarak numune ¢ozeltisi-
nin derisimi belirlenir. Absorbans olgimi seyreltilmis ¢ozeltiden yapiimissa
gerekli hesaplamalarla asil numunenin derisimi hesaplanmalidir.

Kor Cozelti

Olgiilen absorbsiyon degeri, numunede aranan madde ile birlikte hazirlanan
¢Ozeltideki diger maddelerden ve 6lgimiin yapildigi kaptan kaynaklanan isin
kayiplarinin toplamidir. Analiz edilecek tiir disindaki absorbsiyonu 6lgmek
icin hazirlanan g¢ozeltiye kor (blank) ¢6zelti, bu sekilde yapilan referans 6l¢u-
miine de kor test ya da tanik test denir. Analiz edilecek madde absorsiyon
yaplyorsa kor test sadece analizin yapilacagi sartlarda ¢oziici ile yapilir. Ana-
litin absorbsiyon yapan bir kompleksinin olusturulmasi veya ortamin kimya-
sal yapisinda analiz icin farkli sartlar gerekebilir. Boyle durumlarda kor test,
analiz edilecek madde disinda her kimyasal ayni derisimde iceren ¢ozelti ile
yaptimalidir.

Numune ve standart ¢ozeltilerin 6lcim yapilmadan 6nce kor ¢ozeltinin ab-
sorbansi 6l¢lllp sifirlama yapilir. Numune ve standart ¢ozeltilerin gegirgenli-
gi ile kor ¢ozeltinin gecirgenligi arasindaki fark alinip absorbans degerleri bu
farklarla hesaplanir. Genellikle cihazlarda sifirlama butonu bulunur. Koér ¢o-
zelti cihaza yerlestirilip calistirildiktan sonra sifirlama butonuna basilir. Cihaz
bu durumda kaynaktan ¢ikan isima siddetini degil kor ¢ozeltiden gikan 1sima
siddetini P_ alarak absorbans degerlerini verir.

_
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1.2.4. Analizin Yapilisi ve Kalibrasyon Egrisinin Cizimi

Spektrofotometre cihazina dnce kor ¢ozelti yerlestirilip sifir ayari yapilir. Daha
sonra standart ¢ozeltiler sirasiyla yerlestirilerek absorbans degerleri kaydedi-
lir. Bu ¢ozeltilerin absorbanslari derisime karsi grafige gecirilerek kalibrasyon
egrisi elde edilir. Son olarak numune ¢6zeltisi cihaza yerlestirilir ve absorbansi
Olgulir. Numunenin absorbans degerinin kalibrasyon egrisi Gizerinde karsilik
geldigi derisim belirlenir. Numune ¢6zeltisinin seyreltme oranindan orijinal
numunenin derisimi

C,.V,=C,.V,

formilinden yararlanarak hesaplanir.

nine derisim, diisey eksenine ise absorbans degerleri yazilir. Standart ¢ozeltile-
rin derisimlerine karsilik absorbans degerleri grafikte belirlenip isaretlenir. Beer
Kanunu'na gore bu isaretlerin bir dogru Gizerinde olmasi gerekir. Dogrudan ¢ok
fazla sapan nokta varsa yok sayilip geri kalan noktalarin birlestirilmesi ile kalib-
rasyon egrisi elde edilmis olur.

Elektronik gizelge uygulamasi ile grafik olusturmak i¢in sol siituna derisim de-
gerleri, sag sttuna da absorbans degerleri gelecek sekilde veriler girilir. Daha
sonra bu iki stitun bir arada segilerek ekle butonuna basilir. Grafik mentsinden
X-Y dagihm grafikleri secilip “dliz cizgileri olan dagilim” secenegi isaretlenir ve
tamam butonuna basilir (Gorsel 1.18).

Gorsel 1.18: Elektronik cizelge uygulamasinda kalibrasyon egrisinin olusturulmasi
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Demir(Il)-ortofenantrolin kompleksi iceren standart ¢ozeltilerin 510 nm dalga
boyunda absorbans degerleri ile kor ¢ozelti absorbanslarinin farki alinip asagi-
daki tablo olusturuluyor.

STANDART COZELTIDEKI DEMIR DERISIMI (ppm) ABSORBANS DEGERI
2 0,160
5 0,398
8 0,635
12 0,956
16 1,275
20 1,586

Demir numunesinden alinan 5 mL 6rnekten gerekli islemlerle 50 mLlik
demir(ll)-ortofenantrolin kompleksi gozeltisi olusturuluyor ve bu g¢ozeltinin
absorbansi ile kor ¢ozelti absorbansi arasindaki fark 0,799 olarak olgiliyor.

Buna gore analizi yapilan demir numunesinde demir iyonlarinin toplam derisi-
mi ka¢ ppm‘dir?

Milimetrik kagida ya da elektronik gizelge uygulamasi yardimiyla asagidaki
derisim-absorbans grafigi cizilir.

Grafik lizerinde sekilde gosterildigi gibi numunenin absorbans degerinin
derisiminin yaklasik 10 ppm oldugu gordlir. 5 mL ¢ozeltiden 50 mLye sey-
reltme yapildigina gore orijinal ornekte demir derisimi

C,V,=C.,V,
10 (ppm).50 (mL) = C,.5 (mL)
C, =100 ppm bulunur.

_
// 
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Lo
Bir fosfat 6rneginin spektrofotometrik analizinde kor ¢ozeltiye karsi sifirlan-

mis cihazda farkl derisimlerdeki standart ¢ozeltilerin 480 nm dalga boyun-
da absorbanslari asagidaki gibi belirlenmistir.

STANDART COZELTIDEKI FOSFAT DERISIMi (ppm) | ABSORBANS DEGERI
3 0,204
5 0,338
8 0,545
12 0,816
15 1,016

a) Verilen bu degerlere gore kalibrasyon egrisini asagidaki milimetrik ka-
gida cizip absorbans degeri 0,45 olan ¢6zeltinin derigimini belirleyiniz.

Absorbans

Derigim (ppm)

b) Bu ¢ozeltinin orijinal numuneden alinan 10 mL 6rnegin 50 mLye sey-
reltilmesi ile elde edildigi varsayilirsa orijinal ¢ozeltideki fosfat kon-
santrasyonunu belirleyiniz.
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1.3. SPEKTROFOTOMETRIK ANALIZ UYGULAMALARI

Spektrofotometrik analizler asagidaki semada gosterilen islemler takip edilerek
yapilr.

Cozeltilerin
hazirlanmasi

Kalibrasyon eg- Standart

risinin cizilmesi cozeltilerin Slcimi

Numunenin
R Hesaplamalar
Slcimu

Sema 1.1: Spektrofotometrik analiz islem basamaklari

1.3.1. Spektrofotometrik Yontemle Demir Analizi

Demir iyonlari, UV-gorinir spektrofotometride dogrudan analiz edilemez. De-
mir(ll) iyonunun ortofenantrolin (1,10-fenantrolin) ile olusturdugu kompleks
480 ve 510 nm de absorbsiyon yapar. Analiz edilecek numunedeki demir(lll)
iyonlarinin hidroksilamin ile demir(ll) iyonlarina indirgenmesi saglanip orto-
fenantrolin ile selatlastirarak analiz yapilir. Demir iyonlarinin fosfat bilesikleri
halinde cokmemesi icin ¢ozeltiler pH'1 3,5-4 civarinda olacak sekilde hazirlanir.

Analiz icin hazirlanmis standart ¢ozelti cihaza yerlestirildikten sonra dalga boyu
ayari yapilarak absorbansin en biiylik oldugu dalga boyu bulunur ve analiz bu
dalga boyunda yapilir. 480 nm ve 510 nm bu analiz icin uygun dalga boylaridir.

Analizin Yapihsi

Kor ¢ozeltinin absorbansi ol¢llip referans olarak alindiktan sonra standart ¢6-
zeltilerin absorbanslari 6l¢ilir. Standart ¢ozeltilerden okunan absorbans dege-
rinden kor ¢ozeltinin absorbansi ¢ikartilarak ya da cihazda sifirlama butonuna
basarak demir(ll)-ortofenantrolin kompleksinden kaynaklanan absorbans dege-
ri belirlenir.

\Aj\




Standart ¢ozeltilerin absorbanslari okunduktan sonra milimetrik kagitta veya

elektronik cizelge uygulamasi ile derisim-absorbans grafigi (kalibrasyon egrisi)
elde edilir. Numune ¢6zeltisinin absorbansi okunup grafikten yararlanarak de-
risimi hesaplanir. Bu derisim numune ¢ozeltisinin seyreltilmis halinin derisimi

oldugu icgin
C,vV,=CV,
bagintisindan asil ¢ézeltinin derisimi hesaplanir. Bagintida
C, = Grafikten absorbansa karsi okunan derigim
V, =100 mL
C, = Asil numunenin derigimi
V, = Numune ¢ozeltisi hazirlanirken asil numuneden alinan hacim

degerleri yazilarak C, degerleri mg/L olarak bulunur.

Cozeltilerin Hazirlanmasi

Stok Demir(lll) Cozeltisi
Demir(1ll) ¢ozeltisi, suda ¢dzlinebilen saf bir bilesiginden demir derisimi 100 mg/L

olacak sekilde hazirlanir ya da 0,1 g demir metalinin uygun sekilde ¢éziiimesiyle de
hazirlanabilir. Derigik HCI ¢ozeltisinden 1:1 oraninda seyreltiimis asit gozeltisi hazir-
lanir. Bu ¢dzeltinin 10 mL'si iginde 0,1 g demir metali ¢dzultir. Tamamen demir(lll)'e
yikseltgenmesi igin 5 mL derisik HNO, ¢ozeltisi eklenip 1 L balon jojeye alinir. Menis-
kis cizgisine kadar saf suyla doldurulur.

Ortofenantrolin Cozeltisi
Her 1 L suda 1 g ortofenantrolin monohidrat ¢ozilmesiyle hazirlanir. 1 L ¢ozelti ile 80-

90 kez dlglim yapilabilir.

Ortofenantrolin gozeltisi uzun siire beklediginde kararacag igin analizden 6nce mutlaka
taze hazirlanmalidir.

Hidroksilamin Hidroklorur (NH,OH.HCI) Cozeltisi
Kiitlece %10'luk olacak sekilde hazirlanir. 10 g NH,OH.HCI katisi hassas terazide tarti-
larak bir behere alinir. Uzerine 90 g saf su eklenerek ¢dzelti hazirlanir.

Sodyum Asetat (CH,COONa) Cozeltisi
Doygun sulu ¢dzeltisi hazirlanir.




—_—
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Standart Cozeltilerin Hazirlanmasi

100 mL’lik 5 tane balon joje alinip stok demir(lll) ¢cozeltisinden 2, 4, 6, 8, 10 mL
konur. Her bir balon jojeye 10 mL CH,COONa ¢ézeltisi ve birkag mL HCI ¢ozeltisi
eklenip ¢ozeltinin pH degerinin 3,5-4 civarina tamponlanmasi saglanir. Cozelti-
nin pH’I kontrol edilir. Elde edilen ¢ozeltilere 10 mL hidroksilamin hidroklorr
eklenip 5 dakika kadar bekleyerek Fe** iyonlarinin Fe** ya indirgenmesi saglanir.
Her balon jojenin izerine 10 mL ortofenantrolin ¢ozeltisi eklendikten sonra saf
su ile 100 ml’ye tamamlanir. Her standart ¢dzelti igin Fe** derisimi hesaplanip
not edilir.

Stok ¢ozelti 100 mg/L derisimde hazirlandigi icin standart ¢ozeltilerin derisimleri
C,VvV,=C.V,

bagintisi ile hesaplanir. Bagintida
| NOT
C, =100 mg/L V, = Stok ¢ozeltiden alinan hacim O

C,= Standart ¢ozelti derigimi V, =100 mL 1 milyon miligramda 1
miligramlik derisim 1 ppm’e
degerleri yazilarak C, degeri mg/L olarak bulunur. esittir. Suyun 6zkitlesi

Ornegin stok ¢ézeltiden 2 mL alinarak hazirlanan standart ¢ézelti icin

yaklasik 1 g/mL oldugun-
dan 1 L su 1 kg kabul edi-

hesaplama asagidaki gibi yapilr. lebilir. Bu nedenle mg/L

C.V, =GV,
100.2 = C,.100

C,=2mg/L=2ppm
10 dakika kadar beklendigi zaman c¢ozeltiler kirmizi-turuncu renk alarak analiz
icin hazir hale gelir.

Ko6r Cozeltinin Hazirlanmasi

Kor ¢ozelti, standart ¢ozeltiler ve analiz edilecek ¢ozeltideki demir iyonlarinin
disinda her maddeyi ayni derisimde icermelidir. 100 mL’lik balon jojeye 20 mL
saf su, 1-2 damla derigik HNO, ve 10 mL CH,COONa ¢ozeltisi konur. Birkag mL
HCI ¢ozeltisi eklenerek tampon ¢ozelti olusmasi saglanir. Cozeltinin pH’1 kontrol
edilir. Uzerine 10 mL NH,OH.HCI ¢bzeltisi ve 10 mL ortofenantrolin ¢ozeltisi ek-
lenip saf su ile 100 mL'ye tamamlanir.

Numune Gozeltisinin Hazirlanmasi

Numuneden alinan 2-3 mL ¢ozelti (Kag mL oldugu tam olarak kaydedilmelidir.)
icinde 1-2 damla derisik HNO, ¢ozeltisi eklenmig 20 mL saf su bulunan 100 mL
balon jojeye aktarilir. Uzerine 10 mL CH,COONa ¢ozeltisi ve birkag mL HCI ¢ozel-
tisi eklenerek standart ¢ozeltiler ve kor ¢ozelti ile ayni pH’a tamponlanir. 10 mL
NH,OH.HCI ¢ozeltisi eklenip 5 dakika kadar beklenir. Tim demir turlerinin Fe®
haline gelmesi saglanir. Uzerine 10 mL ortofenantrolin ¢ozeltisi ilave edilerek saf
su ile 100 mLlye tamamlanir. 10 dakika kadar beklendigi zaman olusan komp-
leksten dolayi ¢ozelti kirmizi-turuncu renk alir.

cinsinden derisim ile ppm
derisim ayni degerdedir.
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SpelktiiofotometildDemi@Analliz
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Asadida verilen iglem basamaklarina gore laboratuvar galismasini tamamlayiniz. Degerlendirme

boliimiinde verilen sorulari cevaplayiniz.

Amac: Spektrofotometrik yontemle demir derigimini belirlemek.

Arac-Gerec: Spektrofotometre cihazi, numune kiivetleri, 100 mLlik balon jojeler, pipet, piset,
cetvel, analitik terazi, cam huni, beher, spattiil.

Kimyasal Maddeler: Standart demir(lll) gozeltileri, kor ¢ozelti, analize hazir numune ¢ozeltisi,
saf su.

islem Basamaklari

1. Kisisel koruyucu donanimlarinizi kullaniniz.

2. Kor ¢ozelti ve standart ¢ozeltilerin hazirlanisina dikkat ederek ayni sekilde numune ¢ozel-
tisini spektrofotometrik dl¢iim i¢in hazirlayiniz.

3. Kor ¢ozeltiyi cihaza yerlestirip 510 nm dalga boyunda sifirlama ayarini yapiniz.

4. Standart seri ¢ozeltilerin 510 nm dalga boyunda absorbans degerlerini 6l¢iip kalibrasyon
egrisini asagida verilen milimetrik kagit kesitine ¢iziniz.

5. Numune ¢o6zeltisinin 510 nm dalga boyunda absorbansini 6lgiiniz.

6. Analiz sirasinda olusan kati ve sivi atiklari uygun sekilde uzaklastiriniz ve galisma ortami-
nizi temizleyiniz.

Degerlendirme

1. Kalibrasyon egrisini ¢izip numune ¢ozel-
tisinin derisimini bu egriden yararlanarak
belirleyiniz.

2. Numune ¢ozeltisini hazirlarken yaptiginiz
seyreltme oranina gore orijinal ¢ozeltinin
demir derisimini hesaplayiniz.

1. soru 60 puan, 2. soru 40 puan lizerinden degerlendirilecektir.
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1.3.2. Spektrofotometrik Yontemle Fosfat Analizi

Cok duslik derisimli numunelerde fosfat iyonu spektrofotometrik yontemle ana-
liz edilebilir. Fosfat iyonu amonyum molibdat [(NH,),MoO,] ile sari renkli amon-
yum fosfomolibdat olusturur. Fosfat derisimi yliksekse bu renk fosfatin ¢iplak
gozle nitel olarak tespitini saglayacak kadar belirgindir. Cok distk derisimlerde
fosfat iceren c¢ozeltilerde renk belirsiz olur. Ortamda amonyum metavanadat
(NH,VO,) bulunmasi halinde dusik derisimlerde fosfat varliginda dahi belirgin
sari renkli vanadomolibdofosforik asit ¢ozeltisi elde edilir. Bu ¢ozelti 410, 460
ve 480 nm dalga boylarinda siddetli absorbsiyon yapar. Bu dalga boylarindan
birinde absorbansinin dlgilmesi ile fosfat analizi yapilir.

Analizin Yapihsi

Spektrofotometrik fosfat analizi, demir analizi ile ayni sekilde yapilir. Belirli deri-
simde fosfat iceren bir seri standart ¢ozeltinin absorbanslarindan yararlanilarak
kalibrasyon egrisi elde edilir. Numunenin absorbansinin bu grafikteki karsiligina
bakilarak fosfat derisimi belirlenmis olur.

Standart ¢ozeltilerin absorbanslari 6l¢tilmeden 6nce kor ¢ozelti ile cihazin sifir-
lanmasi unutulmamalidir.

Absorbansi 6lglilen numune ¢ozeltisi renklendirilmesi sirasinda standart ¢ozelti-
lerin hazirlanisinda oldugu gibi seyrelmis olacagindan orijinal ¢ozeltinin derisimi
C,v,=C,V, bagintisiyla hesaplanir.

Cozeltilerin Hazirlanmasi

Stok Fosfat Cozeltisi
100 mg/L olacak sekilde hazirlanir. Fosfat iyonunun ¢oziindir bilesikleri primer fosfat (H,PO,)

halindedir. Bu iyonun herhangi bir alkali metal tuzu stok fosfat ¢ozeltisi hazirlamak igin
kullanilabilir.

Omegin KH,PO, bilesiginin bir moll 136 g'dir ve 95 g fosfat bulunur. O halde 100 mg (0,1 g)
fosfat iceren bilesik kitlesi agagidaki gibi belirlenebilir.

959 PO,” 136 g KH,PO,

0,1gPO,” m g KH,PO,
01136 _
m 5 0,143 g bulunur.

100 mg/L fosfat ¢ozeltisi, 0,143 g KH,PO, bilesiginin yeterli miktarda 2,5 M nitrik asit gozelti-
sinde ¢ozullp saf su kullanilarak 1 L'ye tamamlanmasiyla elde edilebilir.




Renk Verici Cozelti

Amonyum molibdat [(NH,),MoQ,] ¢ozeltisi 40 g amonyum molibdatin 300 mL sicak saf
suda ¢ozuliip sogutulduktan sonra hacminin saf su kullanilarak 500 mL'ye tamamlanmasi
ile elde edilir.

Amonyum metavanadat (NH,VO,) ¢dzeltisi 1,25 g amonyum metavanadatin 300 mL sicak
saf suda ¢oziillip sogutulduktan sonra hacminin saf su kullanilarak 500 mL'ye tamamlan-
masl ile hazirlanr.

Standart Cozeltilerin ve Koér Cozeltinin Hazirlanmasi

Hazirlanan stok ¢ozeltiden fosfat derisimi 0-20 mg/L arasinda olacak sekilde bir
seri renklendirilmis ¢ozelti elde edilir.

Alti adet 100 mLlik balon joje alinir. Birincisi kor ¢ozelti, digerleri standart seri
cozeltiler olacak sekilde etiketlenir. Standart seri ¢ozeltilerin hazirlanacagi bes
balon jojeye sirasiyla 4, 8, 12, 16 ve 20 mL stok ¢ézelti eklenir. Uzerlerine ba-
lon jojelerin yarisina kadar saf su koyulup 10 mL amonyum molibdat ve 10 mL
amonyum metavanadat ¢ozeltileri eklendikten sonra saf su ile 100 mlye ta-
mamlanir. Kor ¢ozelti icin ayrilan balon jojeye ise 20 mL saf su ve 5 damla 2,5
M nitrik asit ¢Ozeltisi eklendikten sonra 10 mL amonyum molibdat ve 10 mL
amonyum metavanadat ¢ozeltileri eklenip 100 mL'ye tamamlanir.

Standart ¢ozeltilerin derisimleri
C,vV,=C.V,
bagintisiyla hesaplanir.

Hesaplamalarin dogru yapilmasi kalibrasyon grafiginin cizilmesi icin 6nemlidir.

Numune Cozeltisinin Hazirlanmasi

Orijinal ¢ozeltiden alinan birka¢ mL ¢ozelti (Kag mL oldugu tam olarak kayde-
dilmelidir.) igcinde 20 mL saf su bulunan 100 mLlik balon jojeye alinir. Orijinal
numune ¢ozeltisi hazirlanirken HNO, ¢ézeltisi kullaniimamigsa 5 damla 2,5 M
HNO, ¢ozeltisi eklenir. Uzerine 10 mL amonyum molibdat ve 10 mL amonyum
metavanadat ¢ozeltisi eklenip saf su ile hacmi 100 mL'ye tamamlanir. Numune
¢Ozeltisinin absorbansi 6lciliip derisimi hesaplandiktan sonra

C,V,=C,V,

bagintisiyla orijinal ¢ozeltinin derisimi hesaplanir.

_
/ 
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Asadida verilen igslem basamaklarina gore laboratuvar galismasini tamamlayiniz. Degerlendirme

boliimiinde verilen sorulari cevaplayiniz.

Amac: Spektrofotometrik yontemle fosfat derigimini belirlemek.

Aracg-Gerec: Spektrofotometre cihazi, numune kiivetleri, 100 mLlik balon jojeler, pipet, piset,
cetvel, beher, analitik terazi, spatil, cam huni.

Kimyasal Maddeler: Standart fosfat ¢ozeltileri, kor ¢ozelti, analize hazir numune ¢ozeltisi, saf su.

islem Basamaklari

1. Kisisel koruyucu donanimlarinizi kullaniniz.

2. Kor ¢ozelti ve seri standart ¢ozeltilerin hazirlanigini dikkate alarak ayni sekilde numune
¢oOzeltisini spektrofotometrik dlglim igin hazirlayiniz.

3. Kor ¢ozeltiyi cihaza yerlestirip 460 nm dalga boyunda sifirlama yapiniz.

4. Standart seri gozeltilerin 460 nm dalga boyunda absorbans degerlerini 6l¢iip kalibrasyon
egrisini agagida verilen milimetrik kagit kesitine giziniz.

5. Numune ¢ozeltisinin 460 nm dalga boyunda absorbansini dl¢iiniiz.

6. Analiz sirasinda olusan kati ve sivi atiklari uygun sekilde uzaklastiriniz ve galisma ortami-
nizi temizleyiniz.

Degerlendirme

1. Kalibrasyon egrisini ¢izip numune ¢ozel-
tisinin derigimini bu egriden yararlanarak
belirleyiniz.

2. Numune ¢ozeltisini hazirlarken yaptiginiz
seyreltme oranina gore orijinal ¢ozeltinin
fosfat derisimini hesaplayiniz.

1. soru 60 puan, 2. soru 40 puan lizerinden degerlendirilecektir.
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1.3.3. Spektrofotometrik Yontemle Siilfat Analizi

Silfat iyonu, kloroanilik asit metodunda baryum
kloroanilat tuzuyla ¢oktirilerek analiz edilebilir.
Cozeltide kalan hidrojen kloroanilat iyonu 332 nm
ve 530 nm de siddetli absorbsiyon yapar ancak
bu yontemde baryumdan baska, ¢ozeltide bulu-
nabilecek katyonlar kloroanilik asit ile renkli ve az
¢OzUnlr tuzlar olusturabilir. Bu da analiz sonucu-
nu etkiler. Bu nedenle analizden 6nce ¢ozeltinin
katyon degistirici recineden gecirilerek bulunabi-
lecek katyonlarin uzaklastiriimasi gerekir.

Goseliiie o U Mdalyndalletds Sulfat analizi icin uygulanabilecek diger bir yol

da tlrbidimetrik metottur. Tiirbidimetri, ortamda bulunan kolloidal boyutta-
ki taneciklerin ve ince stispansiyonlarin isigl sagmasi sonucu olusan bulaniklik
derecesinin 6lclilmesine dayali analizdir. Kolloidal tanecik yogunlugu ne kadar
fazlaysa isik o kadar ¢ok sacilacagindan dedektore ulasan i1sik miktari azalir. Bu
durumda spektrofotometre, 151k absorbsiyonu gergeklesmese de bir absorbans
degeri verir.

Isigin kolloidal ortamda sacilmasina Tyndall (Tindal) sagilmasi denir (Gorsel 1.19).

Analizin Yapilisi

Sulfat iyonunun tlrbidimetrik analizi, stlfatin BaCl, katisi eklenerek ¢okturdl-
mesiyle olusan ince slispansiyonun absorbans degerinin spektrofotometrede
Olgimiine dayanir. Normal absorbans dl¢iimlerinde oldugu gibi standart seri
cOzeltilerin verdigi absorbans degerlerinden yararlanilarak bir kalibrasyon egrisi
cizilir ve numunenin verdigi absorbans degerinin grafikte karsilik geldigi derisim
degerine bakilarak analizi yapilir. Spektrofotometrik yontemle 1-200 mg/L ara-
sinda sulfat iceren ¢ozeltilerin analizi yapilabilir. Askida kalan BaSO, disindaki
maddeler girisim yaparak analizin hassasiyetini azaltir. Spektrofotometrik silfat
analizi 420 nm dalga boyunda yapilir. Olusan siispansiyon bekledikce dibe ¢6-
keceginden clgiimler, ¢ozeltiye BaCl, eklenip karigtirildiktan hemen sonra yapil-
mali ¢ozelti 5 dakikadan fazla bekletilmemelidir.

Cozeltilerin Hazirlanmasi

Asetatli Tampon Gozelti

30 g MgCl,.6H,0, 5 g CH,COONa.3H,0, 1 g KNO, ve 20 mL saf CH,COOH
maddeleri 500 mL saf suda ¢dzulerek litrelik balon jojede saf su ile bir litreye
tamamlanir.

_
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Stok Stilfat Cozeltisi
Na,SO, kullanilarak 100 mg/L (0,1 g/L) sulfat gozeltisi hazirlanir. 1 mol Na,SO, 142 g'dir ve

96 g SO,* icerir. 1 L ¢ozelti icin gereken Na,SO, kiltlesi asagidaki gibi hesaplanir.
9% g SO 142 g Na,SO,

0,19 SO/ mgNa,SO,
0,1-142
m= T =0,1479 g bulunur.

0,1479 g Na,SO, tartilir. 1 litrelik balon jojede saf su ile ¢oz(ilerek litreye tamamlanir.

Standart Cozeltilerin ve Kér Cozeltinin Hazirlanmasi

Hazirlanan stok ¢6zeltiden sulfat derisimi 0-50 mg/L arasinda olacak sekilde bir
seri ¢cOzelti elde edilir. Kor ¢ozelti olarak 50 mL saf su lzerine 10 mL tampon
¢ozelti eklenmesiile elde edilen ¢ozelti kullanilir. Bu ¢zelti cihaza yerlestirilerek
absorbans degeri sifirlanir. Standart seri ¢ozeltilerin hazirlanmasi igin 5 adet 50
mL balon joje alinir. Balon jojelere stok siilfat ¢ozeltisinden 1-25 mL arasinda
farkli hacimlerde alinarak lizeri 6l¢u cizgisine kadar saf su ile tamamlanir. Hazir-
lanan her ¢ozeltide siilfat derisimi

CV, =GV,

bagintisiyla hesaplanarak etiketlerine yazilir.

Olgiimler icin her standart ¢cozelti teker teker bir behere alinir. Uzerlerine 10 mL
tampon ¢ozelti eklendikten sonra 1 g kati BaCl, ilave edilir. 1 dakika karigtirilan
¢Ozelti kiivete alinir ve absorbans 6l¢iimi yapilir. Karistirma hizinin 1 dakika bo-
yunca sabit kalmasi icin manyetik karistirici kullanilabilir. Bu analiz yapilirken
BaCl, katisinin eklenmesiyle olugan stspansiyonun bekletiimemesi sispansiyo-
nun dibe ¢c6kmemesi agisindan 6nemlidir. Bu nedenle tiim standart ¢ozeltilere
ayni anda BaCl, eklenmez. Bir ¢ozeltiye BaCl, eklenip 1 dakika karigtirdiktan son-
ra 6lclim yapilir sonra diger ¢ozeltiye gecilir.

Numune Gozeltisinin Hazirlanmasi

Orijinal ¢ozeltiden alinan birkag mL ¢ozelti (Kag mL alindigi kaydedilmelidir.)
50 mL'lik balon jojeye aktarilip 6l¢l gizgisine kadar saf su ile doldurulmasiyla
hazirlanir. Cozelti bir behere alinir. Uzerine 10 mL tampon ¢ézelti eklendikten
sonra 1 g BaCl, katisi ilave edilerek 1 dakika karigtirilir. Kiivete alinip absorbans
dlgtimii yapihr. Olgiim sonrasi kalibrasyon egrisinden yararlanilarak bulunan de-
risim

C.V,=CV,

bagintisinda yerine konularak orijinal ¢ozeltinin derisimi hesaplanir.




1. OGRENME BiRIMi
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]
Asagida verilen islem basamaklarina gore laboratuvar galigmasini tamamlayiniz. Degerlendir-

me boliimiinde verilen sorulari cevaplayiniz.

Amag: Spektrofotometrik yontemle siilfat derisimini belirlemek.

Aracg-Gerec: Spektrofotometre cihazi, numune kiivetleri, 50 mLlik balon jojeler, pipet, piset, cetvel,
beher, analitik terazi, spatiil, cam huni, baget, manyetik karistirici.

Kimyasal Maddeler: Standart siilfat ¢ozeltileri, kor ¢ozelti, analize hazir numune ¢ozeltisi, kati
BaCl, saf su.

islem Basamaklari

1. Kisisel koruyucu donanimlarinizi kullaniniz.

2. Kor ¢ozelti, standart seri ¢ozelti ve numuneyi hazirlanis kurallarina uygun olarak spektro-
fotometrik analiz igin hazirlayiniz.

3. Kor ¢ozelti ile 420 nm dalga boyunda sifirlama yapiniz.

4. Standart seri ¢Ozeltilere teker teker tampon ¢ozelti ve 1 g kati BaCl, ekleyip karistirdiktan
sonra 420 nm dalga boyunda absorbans degerlerini 6lglip kalibrasyon egrisini asagida
verilen milimetrik kagit kesitine ciziniz.

5. Numune ¢ozeltisine tampon ¢ozelti ve 1 g kati BaCl, ekleyip karistirdiktan sonra 420 nm
dalga boyunda absorbansini 6l¢liniiz.

6. Analiz sirasinda olusan kati ve sivi atiklar uygun sekilde uzaklastiriniz ve calisma ortami-
nizi temizleyiniz.

Degerlendirme

1. Kalibrasyon egrisini ¢izip numune ¢ozel-
tisinin derisimini bu egriden yararlanarak
belirleyiniz.

2. Numune ¢ozeltisini hazirlarken yaptiginiz
seyreltme oranina gore orijinal ¢ozeltinin
siilfat derisimini hesaplayiniz.

1. soru 60 puan, 2. soru 40 puan lizerinden degerlendirilecektir.




1.3.4. Spektrofotometrik Yontemle Nitrat Analizi

Nitrat iyonunun nicel analizinde spektrofotometrik yontemler kullanilmaktadir.
Uygulanan yontemlerden birinde dogrudan nitrat iceren standart seri ¢ozeltile-
rin 200-300 nm dalga boylari araliginda iki ayri dalga boyunda absorbansi 6l¢tllp
aradaki farklardan yararlanilarak kalibrasyon egrisi gizilir. Ayni sekilde numune
¢Ozeltisinin absorbansi dlgllerek hesaplama yapilir. Diger yontemlerde ise uygun
kimyasal maddelerle (indigo karmin, brusin-silfanilik asit veya fenoldisilfonik
asit) olusturdugu renkli ¢cozeltilerin absorbansinin dlgtlmesi ile analiz yapilir.

Analizin Yapilisi

Nitrat iyonu, brusin-silfanilik asit ile sari renkli bir ¢dzelti olusturur. Bu ¢ozelti
410 nm dalga boyuna maksimum absorbans gosterir. Farkh derisimlerde nitrat
iceren standart ¢ozeltilerin 410 nm dalga boyundaki absorbanslarindan elde
edilen kalibrasyon grafigi izerinde numune ¢ozeltisinden elde edilen absorban-
sa karsilik gelen derisim degeri okunarak analiz yapilir. Numunede klorir varsa
girisim yapar. Bunu 6nlemek icin analiz yapilan numuneye sodyum arsenit ¢o-
zeltisi eklenir.

SO,H

NH
2 b ’

Gorsel 1.20: a) Brusin b) Siilfanilik asit

Cozeltilerin Hazirlanmasi

Brusin-Sulfanilik Asit Cozeltisi
19 brusin (CH,.N,0,) ve 0,1 g siilfanilik asit (C,H,NH,SO,H) 70 mL sicak saf suda

23260 24
coziiliir (Gorsel 1.20). Uzerine 3 mL derisik HCI eklenir ve sogutulur. Saf su ile hacmi 100
mL'ye tamamlanir. Yavas yavas olusan pembe renk sonucu etkilemez. Bu ¢ozelti uzun

sure kullanilabilir.

Sulfurik Asit Cozeltisi
500 mL derigik sulfurik asit, 125 mL saf suya yavas yavas eklenerek sogutulur. Nem gek-

memesi i¢in agzi kapatilir.




Stok Nitrat Cozeltisi

100 mg/L (0,1 g/L) nitrat icerecek sekilde KNO, (101 g.mol™) katisinin saf suda ¢ozil-
mesiyle hazirlanir. 1 mol KNO, bilesiginde 62 g NO, bulunur. 1 L gozelti hazirlamak
icin gereken KNO, miktari asagidaki gibi hesaplanir.

62gNO, 101 gKNO,

0,1gNO, m g KNO,
0,1101 _
m —6—2— 0,1629 g bulunur.

0,1629 g kurutulmus KNO, katisi tartilir. 1 litrelik balon jojede saf su ile goztilerek
litreye tamamlanir.

Standart Cozeltilerin Hazirlanmasi

Hazirlanan stok ¢6zeltiden, nitrat derisimi 0-10 mg/L olan bir seri ¢ozelti, bru-
sin-sulfanilik asit ile renklendirilir ve absorbanslari dlgilir.

6 adet 100 mL’lik balon joje alinir. Her birine stok nitrat ¢ozeltisinden 1-10 mL
arasinda farkh hacimlerde ¢6zelti aktarilip saf su ile 100 mL'ye tamamlanir. Bu
sekilde elde edilen ¢ozeltilerin derisimleri

C,V,=C,V,

bagintisiyla hesaplanarak etiketlerine yazilir.

Her balon jojedeki ¢ozeltiden ayri ayri 2 mL ¢ozelti alinir ve lzerlerine birer mL
brusin-silfanilik asit eklenir. Beherdeki 10 mL sulfirik asit ¢ozeltisinin Gzerine
bu karisimdan yavas yavas eklenir. 10 dakika karanlik bir yerde bekletildikten
sonra Uzerine dikkatlice 10 mL saf su eklenir ve 20-30 dakika daha karanlikta
dinlendirilir.

Ko6r Cozeltinin Hazirlanmasi

Bir deney tlipline 2 mL saf su, 1 mL brusin-silfanilik asit konur. 50 mL'lik bir
behere 10 mL silfiirik asit ¢ozeltisi konur ve Uzerine hazirlanan saf su-brusin
sulfanilik asit karisimi yavas yavas eklenir. Karanlik bir yerde 10 dakika bekletilen
¢Ozeltinin Uzerine 10 mL saf su eklenir ve 20-30 dakika daha karanlikta dinlen-
dirilir.

Numune Cozeltisinin Hazirlanmasi

Orijinal numuneden 2 mL alinarak standart seri ¢ozeltilerle ayni sekilde analiz
¢ozeltisi hazirlanir. Bu ¢ozeltiyi fazla seyreltmeye gerek olmadigi icin analizde
okunan deger dogrudan orijinal ¢dzeltinin derisimini verir.

_
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AIPAB O RATIUN/ARICARISIVIASI
SipektiefotometnildNitratAnallizi

[ ]
Asadida verilen igslem basamaklarina gore laboratuvar galismasini tamamlayiniz. Degerlendirme

boliimiinde verilen sorulari cevaplayiniz.

Amag: Spektrofotometrik yontemle nitrat derisimini belirlemek.

Aracg-Gerec: Spektrofotometre cihazi, numune kiivetleri, 100 mLlik balon jojeler, pipet, piset,
cetvel, analitik terazi, beher, spatiil.

Kimyasal Maddeler: Standart nitrat ¢ozeltileri, kdr ¢ozelti, analize hazir numune ¢ozeltisi, saf su.

islem Basamaklari
1. Kisisel koruyucu donanimlarinizi kullaniniz.

2. Kor ¢ozelti ve seri standart ¢ozeltilerin hazirlanigini dikkate alarak ayni sekilde numune
¢Ozeltisini spektrofotometrik 6lgiim i¢in hazirlayiniz.

3. Kor ¢ozeltiyi cihaza yerlestirip 410 nm dalga boyunda sifirlama ayarini yapiniz.

4. Standart seri ¢ozeltilerin 410 nm dalga boyunda absorbans degerlerini 6l¢iip kalibrasyon
egrisini asagida verilen milimetrik kagit kesitine ¢iziniz.

5. Numune ¢o6zeltisinin 410 nm dalga boyunda absorbansini 6lgtintz.

6. Analiz sirasinda olusan kati ve sivi atiklari uygun sekilde uzaklastiriniz ve ¢alisma ortami-
nizi temizleyiniz.

Degerlendirme

1. Kalibrasyon egrisini ¢izip numune ¢ozel-
tisinin derisimini bu egriden yararlanarak
belirleyiniz.

2. Numune ¢ozeltisini hazirlarken yaptiginiz
seyreltme oranina gore orijinal ¢ozeltinin
nitrat derisimini hesaplayiniz.

1. soru 60 puan, 2. soru 40 puan lizerinden degerlendirilecektir.




OLCME VE DEGERLENDIRME

A) Asagidaki sorulari cevaplandiriniz.

1. 450 nm dalga boyuna sahip mavi isigin frekansini hesaplayiniz. (c=3.10° m.s™)

2. 100 MHz frekansta yayin yapan bir FM radyo istasyonundan yayilan radyo dalga-
larinin dalga boyu ka¢ m’dir? (1 MHz=10°Hz, c=3.10° m.s)

3. Dalga boyu 600 nm olan bir isimanin foton enerjisini hesaplayiniz.
(c=3.10° m.s*, h=6,626.10" J.s)

4. 600 nm dalga boyunda yapilan spektrofotometrik analizde isigin numune igerisinde-
ki gecirgenligi 0,55 olarak olctlmustir. Cozeltinin absorbans degerini hesaplayiniz.

5. Molar absorbsivite katsayisi (g) 2.10* cm™M™ olan bir absorblayici tiiriin 1 cm’de
absorbansi 0,8’dir. Bu ¢ozeltinin derisimi ka¢ molardir?

6. Sehir sebeke suyunda nitrat analizi i¢in spektrofotometrik analizde kor ¢ozeltiye
gore sifirlanmis cihazda farkl derisimlerde standart ¢ozeltilerin 410 nm’de absor-
bans 6lglim yapiliyor.

NiTRAT DERiSiMi | ABSORBANS
(ppm) DEGERLERI
2 0,059
6 0,178
8 0,238
16 0,474
20 0,591

Absorbans degeri 0,34 olarak olgllen
¢Ozelti orijinal numuneden alinan 10
mL 6rnegin 100 mLye seyreltilmesi
ile elde edilmistir. Orijinal g6zeltideki
nitrat konsantrasyonunu belirleyiniz.




B) Asagidaki sorularin dogru cevabini isaretleyiniz.

1. Asagida bazi dalga parametrelerinin
tanimlari verilmistir.

. Birbirini takip eden iki dalganin
Ozdes iki noktasi arasindaki
mesafedir.

Il. Bir noktadan 1 saniyede gecen
dalga sayisidir.

[1l. Yayilan bir dalganin tepe noktasi-
nin, dalganin yayillma dizleminden
yuksekligidir.

IV. Bir noktadan ardisik iki dalganin
gecmesi igin gereken siredir.

Bu bilgilere gore asagidakilerden

hangisi tanimlanmamigtir?

A) Dalga boyu
C) Genlik

B) Frekans
D) Isik hizi
E) Periyot

2. | Kizilotesi dalgalar
Il. Morotesi dalgalar
[ll. Radyo dalgalari
Yukarida verilen elektromanyetik
dalgalardan hangileri isik hizi ile
yayihir?

A) Yalniz | B) lvell
C)lvelll D) Il ve lll
E) I Ilvelll

3. Absorblayici bir maddenin 0,002 g.L™*
derisimli ¢cozeltisinin 2,5 cm 151k yollu
bir hiicrede absorbansinin 0,046 ol-
dugu gorultyor. Buna goére bu tiiriin
absorbtivite katsayisi kagtir?
A) 4,6 B) 6,9
C)9,2 D) 11,5

E) 13,4

4. Ates bocekleri gece 151k vermesiile
taninir. Karin bolgelerinde bulunan
Ozel hiicrelerde lusiferin adh kimyasal
madde Uretilir. Bu madde 6zel enzim-
lerle yiikseltgendiginde spektrumun
gorunir bolgesinde 1sima yapar.
Yukarida bahsedilen olay hangi emis-
yona 6rnektir?

A) Absorpsiyon

B) Biyolliminesans
C) Floresans

D) Fosforesans

E) Fotoliminesans

5. Asagida karbon atomuna ait spekt-
rum gizgileri verilmistir.

Il |
BN

400 430 460 490 520 550 580 610 640 670 700

Buna gore;
I. Emisyon ve absorbsiyon spekt-

rumlari esittir.

[I. Atomik absorpsiyon ve atomik
emisyon olayi gerceklesmistir.

Ill. Karbon, morétesi bolgede 1sima
yapmamistir.
bilgilerinden hangileri kesinlikle
dogrudur?

A) Yalniz | B) lvell
C)lvelll D) llve lll
E) I, [lvelll
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2.1. KOLORIMETRI

Kolorimetri kelimesi renk Olcimi anlamina
gelir. Elektromanyetik spektrumun goérinir
bolgesindeki bir 15181 soguran saydam madde-
ler veya yine bu bolgede bir dalga boyu arali-
gin1 yansitan maddeler renkli gériintir. Gérinur
bolgede sogurma yapmayan bir ¢ozelti renksiz goranirken gorinir
bolgenin timind yansitan bir ylizey beyaz gériinmektedir.

etkisi

Sulu g¢ozeltiler, icinde ¢dzlinmis halde bulunan maddelerden dola-
yi renkli gériinebilir. Ornegin CuSO, ¢ozeltisi mavi renkli iken MnO,’
iyonlari iceren ¢ozelti mor renkli goriiniir. Cozelti derisimi ne kadar
fazlaysa renk o kadar koyu olur. idrar, icindeki Girokrom (ingilizce uri-
ne: idrar, chroma: renk) maddelerden dolayi sari renklidir. Birey ¢ok
fazla su tiiketirse idrardaki bu maddeler oldukga seyreltik olacagindan
idrar ¢ok acik renkli olacaktir. Suyun ¢ok az tiiketildigi durumlarda ise
idrardaki renk verici maddelerin derisimleri ¢ok fazla olur. Bu durum
idrarin koyu renkli olmasina sebep olur. Koyu idrar rengi su tiketimi-

nin artirilmasi gerektiginin isaretidir (Gorsel 2.1).

Kolorimetrik analizler, cok eski tarihlerde renkli ¢ozeltilerin derisimle-
rinin derisimi bilinen ¢ozeltilerle kiyaslanmasina dayal olarak ¢iplak
gozle yapiliyordu. Derisimi bilinen ¢ozeltiler ile derisimi bilinmeyen
¢Ozelti, ayni kalinlikta saydam kaplar icerisine konularak renklerinin
kiyaslanmasi ile istenen ¢ozeltinin derisiminin hangi aralikta oldu-
gu belirlenebiliyordu. Ayni boyutlardaki deney tiipleri ya da Nessler
(Nesler) tiipleri bu amagla kullaniimaktaydi.

Gorsel 2.2: Bilgisayar monitorinin renk testi

Gorsel 2.1: Viicudun su ihtiyacinin idrar rengine

I NOT |

idrar rengi, insanin
saglik durumu hakkinda
bilgi verebilir. Vicudun
su ihtiyacinin disinda;
idrar yolu enfeksiyonla-
ri, bobrek ve karaciger
rahatsizliklari, kullani-
lan ilaglar ve besinler
idrarin renginin farkli
olmasina sebep olur.
Baska bir belirti ol-
madan sadece idrar
rengindeki degisiklik
doktora gitmek icin
yeterli bir sebeptir.

I NOT |

Boya Uretiminde elde
edilen boyanin, dis, cilt
gibi farkli ylizeylerden
yansiyan Isigin tam
renginin belirlenmesine
de kolorimetri ad verilir.
Bu 6l¢ciim absorbans
Olgimiine dayali olma-
digindan konu ile ilgisi
yoktur. Bilgisayar mo-
nitérd, TV, cep telefonu
ekrani gibi araclarin
renk kalibrasyonu da bu
yontemle yapilr
(Gorsel 2.2).




% KOLORIMETRIK ANALIZ
‘= UYGULAMALARI
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» ( Kolorimetrik Yontemle Demir Analizi ]

» [Kolorime’rrik Yintemle Amonyak Analizi ]
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KOLORIMETRE S
2.2. KOLORIMETRIK ANALIZ UYGULAMALARI

Spektrofotometreler, insan gdziinden ¢ok daha hassas bir sekilde kolorimetrik
analiz yapabilmektedir. Spektrofotometre ile yapilan analizler yine molekiler
absorbans ol¢limiine dayal analizlerdir (Gorsel 2.3). Bu nedenle yapilma pren-
sibi aynidir. Uygulanabilecek en basit yéntem numunenin absorbans degerini
bir seri standart ¢ozeltinin absorbansi ile karsilastirarak derisimin belirlenmesi
seklindedir. Standart seri ¢Ozeltiler ve kor ¢ozelti ayni sekilde hazirlanip kalib-
rasyon grafigi elde edilir. Bu grafik (izerinde analiz edilen numunenin absorban-
sindan derisimi belirlenir. Numune ¢ozeltisi hazirlanirken seyreltilmisse orijinal
¢Ozeltinin derisimi bu durum dikkate alinarak hesaplanir. UV-goriiniir bolge
spektrofotometrisinde morétesi bolgede de calisilabilirken kolorimetre sadece
gorindr bolgedeki analizleri kapsar.

Gorsel 2.3: Numunenin hazneye yerlestiriimesi

2.2.1. Kolorimetrik Yontemle Demir(ll) Analizi

Kolorimetrik demir(ll) analizi, spektrofotometrik demir analizi ile ayni sekilde
yapilir. Yontem demir(ll) iyonlarinin ortofenantrolin ¢ozeltisi ile olusturdugu
kompleksin absorbansinin dl¢lilmesi prensibine dayanir. Ortama hidroksilamin
hidroklortr (NH,0H-HCI) eklenerek demir(ll) iyonlarinin demir(lll) iyonlarina
ylkseltgenmesinin 6niine gegilmelidir.

Analizin Yapilisi

Belirli derisimdeki seri demir(ll) iyonlarinin ortofenantrolin ile olusturdugu
kompleks ¢ozeltilerinin 510 nm dalga boyunda absorbansi, kor ¢ozelti ile sifir-
lanan cihazda 6lgllr. Elde edilen verilerle kalibrasyon grafigi cizilir. Numune ile
hazirlanan ¢ozeltinin absorbansinin grafikte karsilik geldigi derisim bulunur ve
seyreltme miktarina gore orijinal ¢ozeltinin derisimi hesaplanir.
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Cozeltilerin Hazirlanmasi

Stok Demir(lll) Cozeltisi

100 mg/L olacak sekilde hazirlanir. Suda ¢dziinen, formilii bilinen bir bilesigiyle ya da 0,1 g
demir metalinin uygun sekilde ¢ozillmesiyle hazirlanabilir. Bunun icin 0,1 g demir tel 10 mL
1:1 oraninda seyreltilmis HCI ¢ozeltisinde ¢ozulir. Tamamen demir(lll)’e ylkseltgenmesi igin
5 mL derigik HNO, ¢ozeltisi eklenip 1 L balon jojeye alinir. Hacim 1 L'ye tamamlanir.

Hidroksilamin Hidrokloriir (NH,OH.HCI) Cozeltisi
Kiitlece %10’luk olacak sekilde hazirlanr.

Ortofenantrolin Cozeltisi
Her 1 L suda 1 g ortofenantrolin monohidrat ¢oziilmesiyle hazirlanir.

Sodyum Asetat (CH,COONa) Cozeltisi
Doygun sulu ¢dzeltisi hazirlanir.

Standart Cozeltilerin Hazirlanmasi

100 mLllik 5 adet balon joje alinir ve icine stok demir(lll) ¢cozeltisinden 2, 4, 6,
8, 10 mL konur. Her bir balon jojeye 10 mL CH,COONa ve birka¢ mL HCI ¢bzelti-
si ¢ozeltisi eklenerek pH 3,5-4 civarina tamponlanmasi saglanir. Cozeltinin pH’|
kontrol edilir. Elde edilen ¢ozeltilere 10 mL hidroksilamin hidroklorir eklenir.
Fe* iyonlarinin Fe?* iyonlarina indirgenmesi icin 5 dakika kadar beklenir. Balon
jojelerin timiine 10 mL ortofenantrolin ¢ozeltisi eklenir ve saf su ile 100 mLye
tamamlanir. Her standart ¢ozelti icin Fe™" derisimi hesaplanip not edilir.

Kor Cozeltinin Hazirlanmasi

Kor ¢ozelti, standart ¢ozeltiler ve analiz edilecek ¢ozeltilerde demir iyonlari di-
sinda bulunan her maddeyi ayni derisimde icermelidir. 100 mL'lik balon jojeye
20 mL saf su, 1-2 damla derigik HNO, ve 10 mL CH,COONa ¢ozeltisi konur. Bir-
ka¢ mL HCI ¢ozeltisi eklenerek tampon ¢ozelti olusmasi saglanir. Cozeltinin pH’i
kontrol edilir. Uzerine 10 mL NH,OH.HClI ¢ozeltisi eklenir. 10 mL ortofenantrolin
¢Ozeltisi eklenip saf su ile 100 mL'ye tamamlanir.

Numune Cozeltisinin Hazirlanmasi

Numuneden alinan 2-3 mL ¢ozelti (Ka¢ mL oldugu tam olarak kaydedilmelidir.)
icinde 1-2 damla derisik HNO, ¢ozeltisi eklenmis 20 mL saf su bulunan 100
mL'lik balon jojeye aktarilir. Uzerine 10 mL CH,COONa ¢bzeltisi, birkag mL HCI
¢Ozeltisi eklenerek standart ¢ozeltiler ve kor ¢ozelti ile ayni pH'ta olacak sekilde
tamponlanir. 10 mL NH,OH.HCI ¢ozeltisi eklenip 5 dakika kadar beklenir. Tim
demir tiirlerinin Fe** haline gelmesi saglanir. Uzerine 10 mL ortofenantrolin ¢6-
zeltisi ilave edilerek saf su ile 100 mL’ye tamamlanir. 10 dakika kadar beklendigi
zaman olusan kompleks nedeniyle ¢ozelti kirmizi-turuncu renk alir.

“
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Demiii@belRisimininiBElliklenmesli

[ ]
Asadida verilen igslem basamaklarina gore laboratuvar ¢aligmasini tamamlayiniz. Degerlendir-
me béliimiinde verilen sorulari cevaplayiniz.

Amag: Kolorimetrik yontemle demir derigimini belirlemek.

Arac-Gerec: Spektrofotometre cihazi, numune kiivetleri, 100 mLlik balon jojeler, pipet, piset, cetvel,
analitik terazi, beher, spatiil, cam huni.

Kimyasal Maddeler: Standart demir ¢ozeltileri, kdr ¢ozelti, analize hazir numune ¢ozeltisi, saf su.

islem Basamaklari
1. Kisisel koruyucu donanimlarinizi kullaniniz.

2. Kor ¢ozelti, standart seri ¢ozelti ve numuneyi hazirlanis kurallarina uygun olarak spektro-
fotometrik analiz i¢in hazirlayiniz.

3. Kor ¢ozeltiyi cihaza yerlestirip 510 nm dalga boyunda sifirlama ayarini yapiniz.

4. Standart seri ¢ozeltilerin 510 nm dalga boyunda absorbans degerlerini 6l¢iip kalibrasyon
egrisini agagida verilen milimetrik kagit kesitine giziniz.

5. Numune ¢o6zeltisinin 510 nm dalga boyunda absorbansini 6lgiiniz.

6. Analiz sirasinda olusan kati ve sivi atiklari uygun sekilde uzaklastiriniz ve ¢alisma ortami-
nizi temizleyiniz.

Degerlendirme

1. Kalibrasyon egrisini ¢izip numune ¢ozel-
tisinin derisimini bu egriden yararlanarak
belirleyiniz.

2. Numune ¢ozeltisini hazirlarken yaptiginiz
seyreltme oranina gore orijinal ¢ozeltinin
demir derisimini hesaplayiniz.

1. soru 60 puan, 2. soru 40 puan lizerinden degerlendirilecektir.
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2.2.2. Kolorimetrik Yontemle Amonyak Analizi

Amonyak analizi, amonyagin Nessler reaktifi denilen [Hgl4]2' kompleksi ile olus-
turdugu sari renkli ¢dzeltinin absorbansinin él¢tilmesi ile yapilir.

NH, + 2[Hgl,]* — H,NHg,I, + HI + 41"

Nessler reaktifi, bazik ortamda (NaOH veya KOH) hazirlandigi icin tepkimede
olusan HI hemen nétralize olur. Amonyak iceren ¢ozelti ile Nessler reaktifi karis-
tirildiktan sonra kisa zamanda 6lglimlerin yapilmasi gerekir aksi halde meydana
gelen H NHg_|. bilesigi ¢coker. Nessler reaktifi, NaOH veya KOH’li ortamda hazir-
landig1 icin amonyum iyonlarini da NH, a dontsturerek ayni reaksiyonu verir. Bu
sayede amonyumun nitel ve nicel analizi bu reaktifle yapilabilir.

Analizin Yapilisi

Suda ¢6ziinlr bir amonyum tuzunun farkli derisimlerde ¢ozeltileri hazirlanir. Bu
¢ozeltiler Nessler reaktifi ile tepkimeye sokulur. Olusan karisimin 425 nm dalga
boyunda absorbans dlciimleri yapilip kalibrasyon grafigi cizilir. Numunenin ab-
sorbansi standart ¢ozeltilerle ayni sekilde olgllup kalibrasyon grafiginde karsilik
gelen derisim bulunur. Numune ¢ozeltisi hazirlanirken seyreltme miktarindan
yararlanarak orijinal ¢ozeltinin amonyak derisimi

C,V,=C,V,

bagintisi kullanilarak belirlenir.

Cozeltilerin Hazirlanmasi

Stok NH, Cozeltisi

10 mg/L (0,01 g/L) NH, icerecek sekilde hazirlanir. Dogrudan NH, kullanilarak kesin
derigimi bilinen ¢ézelti hazirlanamayacagindan (NH,),SO, (132 g.mol") gibi saf bir tuz
kullaniimalidir.

132 g (NH,),SO, bilesiginde 34 g NH, bulunur.
m g (NH,),SO, bilesiginde 0,01 g NH, bulunur.
m:M =0,03882 g
34

0,03882 g (NH,),SO, In tartiimasi oldukga zordur. Bu nedenle 6nce derisik ¢ozelti hazir-
layip sonra seyreltmek tercih edilebilir. 0,3882 g (NH,),SO, suda ¢oz(ilerek hacmi 100
mL'ye tamamlanir. Gozeltide 0,1 g NH, bulunmaktadir. Bu gozeltiden 10 mL alinip 1 L'lik
balon jojeye aktarilir. Saf su ile 1 L'ye tamamlanarak 0,01 g/L NH, ¢ézeltisi hazirlanmig
olur.

_
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Potasyum Hidroksit Cozeltisi (KOH)
Saf sudaki %15'lik gozeltisi hazirlanir.

15 g KOH katisi hassas terazide tartildiktan sonra 85 mL saf su ile karistirildiginda kiitlece
%15'lik ¢ozelti elde edilir.

Sodyum Hidroksit Cozeltisi (NaOH)
Saf sudaki %10’luk ¢ozeltisi hazirlanr.

10 g NaOH katisi ve 90 g saf su hassas terazide tartildiktan sonra karistirildiginda kitlece
%10'luk ¢ozelti elde edilir.

Nessler Reaktifi

6 g Hgl, katisi (izerine tamamen ¢oziininceye kadar kiitiece %50'lik Kl gozeltisi eklenir.
Karigsima 80 mL %15’lik KOH cozeltisi ilave edilip saf su ile hacim 200 mL'ye tamamlanir.
Karigim bir gece dinlendirildikten sonra kullanilir.

Standart Cozeltilerin Hazirlanmasi

Kolorimetrik amonyak analizi igin kullanilacak standart seri ¢ozeltileri hazir-
lamak icin bes adet 100 mLlik balon joje alinir. Balon jojelere, pipet kullani-
larak sirasiyla 2, 4, 6, 8 ve 10 mL stok NH, ¢ozeltisi eklenir. Stok ¢ozeltilerin
bulundugu her bir balon jojeye 2 damla NaOH c¢ozeltisi ve 1 mL Nessler re-
aktifi ilave edilir. Saf su kullanilarak hacimleri 100 mLl'ye tamamlandiginda
standart cozeltiler hazirlanmig olur. Bu ¢ozeltilerin her birinde NH, derigimi

C,.v,=C.V,
bagintisi ile hesaplanir.

Ko6r Cozeltinin Hazirlanmasi

Standart ¢ozeltiler ve analizi yapilacak olan ¢ozeltilerde amonyak disinda bulu-
nan her bir maddeyi ayni derisimde igeren kor ¢ozelti hazirlanmalidir.

Kor ¢ozelti icin 100 mL'lik balon joje igine 2 damla NaOH ¢ozeltisi ve 1 mL Ness-
ler reaktifi eklenir. Saf su kullanilarak hacim 100 mL'ye tamamlanir.

Numune Cozeltisinin Hazirlanmasi

Analizde kullanilacak numune ¢ozeltisini hazirlamak igin orijinal numuneden
alinan 1-10 mL arasinda bir hacim (Ka¢ mL oldugu tam olarak kaydedilmelidir.)
100 mU’lik balon jojeye aktarilir. igerisine 2 damla NaOH ve 1 mL Nessler reaktifi
ilave edilir. Numune ¢o6zeltisi saf su kullanilarak 100 mL'ye tamamlanir.




2. 0GRENME BIRIMi

2AIVAB O RATIUV/ARYEAIIS IVIIASI
AmenyalldpelRisimininiBeliklenmesli

]
Asadida verilen igslem basamaklarina gore laboratuvar galismasini tamamlayiniz. Degerlendirme
boliimiinde verilen sorulari cevaplayiniz.

Amag: Kolorimetrik yontemle NH, derisimini belirlemek.

Arac-Gerec: Spektrofotometre cihazi, numune kiivetleri, 100 mLlik balon jojeler, pipet, piset, cetvel , cam
huni, beher, baget, analitik terazi, spatiil.

Kimyasal Maddeler: Standart NH, ¢ozeltileri, kor ¢ozelti, analize hazir numune ¢ozeltisi, saf su.

islem Basamaklari

1. Kisisel koruyucu donanimlarinizi kullaniniz.

2. Kor ¢ozelti, standart seri ¢ozelti ve numuneyi hazirlanis kurallarina uygun olarak spektro-
fotometrik analiz igin hazirlayiniz.

3. Kor ¢ozeltiyi cihaza yerlestirip 425 nm dalga boyunda sifirlama ayarini yapiniz.

4. Standart seri ¢ozeltilerin 425 nm dalga boyunda absorbans degerlerini dlciip kalibrasyon
egrisini asagida verilen milimetrik kagit kesitine ¢giziniz.

5. Numune ¢ozeltisinin 425 nm dalga boyunda absorbansini dlgiiniz.

6. Analiz sirasinda olusan kati ve sivi atiklari uygun sekilde uzaklastiriniz ve galisma ortami-
nizi temizleyiniz.

Degerlendirme

1. Kalibrasyon egrisini ¢izip numune ¢ozel-
tisinin derisimini bu egriden yararlanarak
belirleyiniz.

2. Numune ¢ozeltisini hazirlarken yaptiginiz
seyreltme oranina gore orijinal ¢ozeltinin
NH, derigimini hesaplayiniz.

1. soru 60 puan, 2. soru 40 puan lizerinden degerlendirilecektir.




OLCME VE DEGERLENDIRME

A) Asagidaki soruyu cevaplandiriniz.

1. Standart hazirlanan Fe(ll) ¢ozeltilerinin absorbans degerleri asagida verilmistir. Ab-
sorbans degeri 0,310 olan numunenin derisimini standart ¢ozeltilerin absorbans

degerlerinden yararlanarak bulunuz.

Fe(ll) DERISIMIi (ppm) | ABSORBANS
DEGERLERI

4 0,123

8 0,248

12 0,365

16 0,489

20 0,619

B) Asagidaki sorularin dogru cevabini isaretleyiniz.

1. Renkile ilgili

I. Maddeler sogurdugu rengin
tamamlayicisi olan renkte gorundir.

Il. Gorlinlr bolgede sogurma yap-
mayan maddeler siyah gorinr.

[ll. GOrlinlir bolgenin timind yansi-
tan maddeler beyaz gorinr.

yargilarindan hangileri dogrudur?

A)Yalnizl  B)lvell
D) Il ve IlI

C) lvelll
E)I, Ivelll

Kolorimetrik amonyak analizi ile ilgili

I. Nessler reaktifi tepkimesiyle olu-
san slispansiyonun absorbansi
olgdlur.

II. 425 nm dalga boyunda absorbans
Olgclimlnin standart ¢ozeltilerle
kiyaslanmasi ile yapilir.

lIl. NH, ile hazirlanan standart ¢ozel
tilerin absorbansi referans alinir.

yargilarindan hangileri dogrudur?

A) Yalniz |
D) Il ve Il

B) Yalniz Il C) Yalniz Il
E)I Ilvelll

2. Elektromanyetik spektrumun gorinur
bolgesindeki, 1s1g1 absorblayan mad-
delerin derisimlerini bulabilmek icin,
dalga boylarini 6lgen yontemdir.
Yukarida tanimi verilen yéntem han-
gisidir?

A) Gravimetri B) Kolorimetri
C) Kromatografi D) Polarimetri
E) Voliimetri

3. Kolorimetrik demir analizi ile ilgili

I. Demir(lll) iyonlari iceren ¢ozeltinin
dogrudan absorbans olglimii
yapilir.

[l. NH,OH.HCI ¢ozeltideki tim demir
iyonlarinin Fe** halinde kalmasini
saglar.

[ll.Ortofenantrolin, demir(ll) iyonlari-
nin kompleks olusturmasini énler.

yargilarindan hangileri dogrudur?

A) Yalniz Il B) Yalniz Il
C)lvelll D) Il ve llI
E) I Ilvelll




KONULAR
® 3.1. ATOMIK SPEKTRUMLAR

® 3.2. ALEVLI EMISYON SPEKTROSKOPISI
UYGULAMALARI




O0GRENME
m BIRIMI

ALEV FOTOMETRE

Temel Kavramlar

- Alevli Emisyon Spektroskopisi
- Emisyon

- Radyasyon Tamponu

-+ Sislestirme

-+ Temel Hal

- Uyariimis Hal




ATOMIK SPEKTRUMLAR

( Alev testi

- .. C
Neler Ogrenecekslmz@

» [ Alevli Emisyon Spektroskopisi J

» ( Alev Fotometresi ]

» Alev Fotometresinin Kismlari ve Caligma
Prensipleri

»[ Kullanilan Gozeltiler J

/ZZ//




ALEV FOTOMETRESI

3.1. ATOMiK SPEKTRUMLAR

Bir ¢ozelti icinde bulunan molekiillerin emisyon ve E’ E’ I
absorbsiyon spektrumlari gibi tek atomlarin veya Alev

bazi iyonlarin da spektrumlari kimyasal analizlerde I -
kullanilabilir. Her elementin emisyon ve absorbsi- E E

yon spektrumlari karakteristiktir. Diger bir deyisle Temel hal Uyarilmus hal
her element kendine 6zgili dalga boyunda isimayi N

sogurabilir ve yayabilir. 70 kadar elementin kalitatif E’

ve kantitatif analizi atomik spektroskopik yontem-

lerle yapilabilmektedir. ’\N\'i;lk
Atomik spektroskopi, tek atomlarin (veya bazi du- E Temel hal

rumlarda Fe', Al', Mg" gibi iyonlarin) birbirinden

tamamen ayrildigi gaz halde gergeklestirili. Bu-  Goérsel 3.1: Bir elektronun E seviyesinden E’
nun icin dnce numunenin atomlastirilmasi gerekir. seviyesine uyariimasi ve temel
Atomlastirma, yiksek enerji gerektiren bir olaydir EIC CLTELE ATl e S
¢clinkt soy gazlar disindaki elementlerin higbiri oda kosullarinda monoatomik

gaz halde bulunmaz. Metaller (civa harig), yari metaller ve ametallerin bir kismi

kat1 halde bulunur. Ametallerin gaz halde bulunanlari ise iki atomlu molekdller

seklindedir. Atomlastirma basamaginin verimi analizin duyarhligi igin belirleyici-

dir.

Atomlastirma icin en basit yéntem numunenin aleve tutulmasidir (Goérsel 3.1).
Ucuz ve kolay bir yontem olmasi nedeniyle farkli duyarliliklarla da olsa periyodik
tablodaki elementlerin yaklasik yarisinin analizinde kullanilabilir. Atomlastirma
islemi alev disinda elektrotermal yolla (grafit firin), indlktif eslesmis plazma
(ICP) ve dogru akim plazma ile yapilmaktadir. Atomlastirma tekniklerinin verim-
leri farkli olacagi icin analiz duyarhliklari da farkhdir.

3.1.1. Alevli Emisyon Spektroskopisi

Alevli emisyon spektroskopisi, alevde atomla-

san tlrlerin alev sicakligi ile uyarilip birkag mik-
rosaniye veya daha kisa bir stirede temel héle
donerken yaptigl isimanin dlgllmesine dayanir.

Na, K, Ca, Sr, Ba ve Cu elementlerinin alev testi  |ENl
ile nitel analizi gézle yapilabilmektedir. Ornegin

Na metali aleve parlak sari renk verirken Ca ki-

remit kirmizisi, Cu parlak yesil renk vermektedir
(Gorsel 3.2). Na metalinin parlak sari rengi 3p
orbitallerine uyarilan elektronun 3s orbitaline
donerken yaydigl 589 nm dalga boyundaki isI-
madan kaynaklanir. Her elementte temel hal ile Gorsel 3.2: a) Na, b) Ca, ¢) Cu metallerinin
uyarilmis haller arasindaki enerji farkh olacagi alev renkleri

icin her element kendine 6zgl dalga boyunda

emisyon spektrumu verecektir. \23\




Alev renginin siddeti emisyon yapan tirin
alevdeki derisimine baglidir. Bu siddetin 6l¢l-
mine dayanarak numunede kantitatif (nicel)
analiz yapilmaktadir. Bu analizler igin kullani-
lan cihazlara alevli emisyon spektrometresi
veya alev fotometresi denilmektedir. Bliyiik
boyutlu olanlarindan baska tasinabilir boyut-
ta olanlari da mevcuttur (Goérsel 3.3).

Alev fotometrelerinde analiz, numunenin
alevde yaptigi isimaya dayal oldugu igin 151k
kaynagina gerek yoktur. Numune aleve gon-
derilmeden o6nce sislestirilmelidir. Sislegtir-
me, icinde numune bulunan bir borunun
disindaki es merkezli daha buyik bir boruya

Gorsel 3.3: Tasinabilir alev fotometresi yiiksek basingli gaz génderilmesi ile yapilir.

Gorsel 3.4: Sprey sisesi

Borudan hizla ¢ikan gazin basinci diistlgi icin sivi numuneyi de kendi-
si ile birlikte surtkler. Bu sistem evlerde temizlik sivilarini sprey olarak
puskirten sistemlerle ayni sekilde calisir (Gorsel 3.4). Atomik spektros-
kopide numuneyi sislestirmek igin genellikle -ylksek basingli gaz olarak-
yukseltgen madde kullanilir. Analizin yapilacagi sicakliga gore yikseltgen
olarak hava veya saf O, gazi kullanilabilir. Yiikseltgen-numune karigimi
alev basliginda yakit ile karistirilarak yakilir. Daha modern sistemlerde
ise sislestirilmis numune, yakit ve ylkseltgen karistirilarak alev basligina
gonderilir. Bu tip sistemlere laminer akigh alev bashgi denmektedir. Sis-
lestirilmis numuneden aleve ¢ok blyik damlaciklar gelmemelidir. Dam-
laciklar ne kadar biyilkse buharlasma o kadar zor, atomlasma o derece
verimsiz olacaktir. Bunu 6nlemek icin laminer akisli sistemlerde biytk
damlaciklarin aleve ulasmasini dnleyen engeller bulunmaktadir.

Alev bashginin ¢ikisi birincil yanma
bolgesidir. Bu bolgede sislestirilmis
numune igindeki ¢ozlici tamamen
buharlasir, geriye ince toz halinde
kati bilesikler kalir. Olusan toz, alevin
en sicak bolgesi olan i¢ bolgeye tasi-
nir. Burada tozu olusturan bilesikle-
rin parcalanmasiyla numune atomla-
ra ve iyonlara ayrisir. Bu atomlarin ve
iyonlarin uyarilmasi yine i¢ bolgede

Gorsel 3.5: Alevin yanma bolgeleri olur (Gorsel 3.5).
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ALEV FOTOMETRESI

Uyarilmis turler cok kisa 6mrltdir. Saniyenin ¢ok kisa
bir kesrinde (10® — 10° saniye) temel hale déner ve bu
sirada 1sima yapar. NaCl ¢ozeltisi icin bu slire¢ Gorsel
3.6’daki gibi gosterilebilir.

Uyarilan atom sayisi ne kadar fazla ise alevde goru-
len emisyon siddeti o kadar fazladir. Ornegin sodyum
analizinde en yiiksek siddetle 589 nm dalga boyun-
da sari 15tk gorulir. Analizde bu 1simadan yararlanilir.
Bu rengin parlakhgi uyarilan Na atomu sayisi arttik¢a
artar. Analiz edilen numunede sodyum derisimi ne
kadar bliylkse herhangi bir anda uyarilan Na atomu
sayisi da o kadar artacagindan i1sima siddeti ile deri-
sim iliskisi dogrusaldir.

Hicbir alevde numunenin tamami atomlasmaz. Atom-
lasan numunenin uyarilan kismi ise ¢ok azdir. Uyaril-
mamis atomlarin uyarilmis atomlara orani alevin si-
cakligina goére 10'°-10° kadardir. Bu nedenle atomik
spektroskopi yontemlerinde de molekiler spektro-
metrede oldugu gibi standart ¢ozeltilerden yararlanilir.

NaCl(suda)

sislesme
+

alev
7

NacCl(g)

atomlasma
uyarilma

(emisyon)

Cl(g)

Gorsel 3.6: Sodyumun uyarilma ve emisyon

sureci

Derisimi belli olan bir seri standart ¢ozeltiden elde edilen 1sima siddeti grafige
gecirilir. Elde edilen dogru grafigi Gizerinde numuneden elde edilen i1sima sidde-

tine karsilik gelen derisim bulunur.

Gorsel 3.7'de bir alev fotometresinin akis semasi verilmistir. Alev fotometresi

asagidaki kisimlardan olusur.

Gorsel 3.7: Alev fotometresinin akis semasi

Sislestirici: Numunenin bir sis halinde aleve
ulasmasini saglayan kisimdir (Gorsel 3.8). Yuk-
sek basincla sisteme goénderilen gaz, borudan
gecerken hizlanir ve vakum olusturur. Numu-
ne bu vakumla gekilerek sis haline gelir.

Gorsel 3.8: Sislestirici
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Alev bashgi: Sislestiricide numune ile bir araya ge-
len yakit-yikseltgen karisiminin yandigi, hamlag da
denilen basliktir (Gorsel 3.9). Numunenin atom-
lasmasi, uyarilmasi ve emisyonu alevde gercek-
lestiginden alev basligindan gazin diizglin ¢ikmasi
gereklidir. Bu nedenle alev basliginin ttkanmis goz-
lerinin olmamasi 6nemlidir.

Filtre: Alevin kendisi polikromatik bir 151k kaynagi-

Gorsel 3.9: Alev basligi dir. Alevden analitin yaydigi 1s1gin disinda gelen dal-
ga boylarinin elenmesi gerekir. Bunun i¢in sadece
analizin yapilacagl dalga boyunun ge¢mesine izin
veren renkli filtre kullanihr.

Hicbir filtre tek bir dalga boyunu gecirecek kadar miikemmel degildir. Analiz
edilecek dalga boyu cevresinde bir araligin gegmesine izin verecek filtre kul-
lanilmasi yeterlidir.

Dedektor: Alevden yayilip filtreden gecen isimanin siddetini 6lgen algilayici-
lardir. Dedektorler, Gizerine 1sik dislince elektron kopan bir yizey (katot) ve
kopan elektronun cekilmesiyle devrede akim olusmasini saglayan baska bir
ylzeyden (anot) olusur. Katot yiizeyine diisen isigin siddeti arttikca ylizeyden
kopan elektronun sayisi da artar. Bu durum akim siddetini blytur.

Gosterge: Akim siddeti ile emisyon siddeti arasindaki bagintidan yararlana-
rak dedektdrden alinan veriyi 1sima siddetine donistliren bir bilgisayar kodu
iceren ve bu 1sima siddetini gosteren ekrana sahip olan kisimdir.

3.1.2. Kullanilan Gozeltiler

Stok Cozelti

Numune icinde miktari tespit edilecek elementin belirli derisimde hazirlan-
mis ¢ozeltisidir. Analitik saflikta Giretilmis maddeden birkag yiiz ppm derisim-
de olacak sekilde hazirlanir.

Standart Cozeltiler

Stok ¢ozeltinin seyreltilmesi ile elde edilen seri ¢ozeltilerdir. Bu ¢ozeltiler, ara-
nacak atom konsantrasyonu 1-10 ppm araliginda olacak sekilde farkli deri-
simlerde hazirlanmalidir. Analiz yapilacak ¢ozelti bu degerlerden daha seyrel-
tik ise standart ¢ozeltiler de analit derisimine yakin olacak sekilde hazirlanir.
En az bes standart ¢ozelti hazirlanir. Atomik spektroskopi cihazinda standart
¢Ozeltilerin her birinin emisyon siddeti tespit edilir. Derisime karsi emisyon
siddetlerinin grafige gecirilmesi ile kalibrasyon egrisi elde edilir.




Numune Cozeltisi

Analiz edilmek istenen maddenin ¢ézeltisidir. icme suyu gibi seyreltik ¢dzelti-
ler, dogrudan cihaza verilerek analiz edilebilir. Numune ¢ok derisik ise derisi-
mi yaklasik 1-10 ppm araligina gelecek sekilde seyreltilir. Ornegin deniz suyu
yaklasik %3 NaCl icerir. Bu derisimde Na® iyonlari alevde ¢ok yliksek siddette
emisyon verecektir. Deniz suyundan alinacak numunenin yaklasik 1:10000
oraninda seyreltilerek kullanilmasi daha saglikli olur. Analiz sonrasi seyreltme
orani dikkate alinarak orijinal ¢ozeltinin derisimi hesaplanmalidir.

Radyasyon Tamponu

Numunede analiz edilecek madde disinda bulunan iyonlar (numune matri-
si) girisim yapabilir. Bu girisimin etkisini dnlemek igin girisime yol agan tiir,
ortamdaki konsantrasyonundan ¢ok daha bilylk konsantrasyondaki numu-
neye katilir. Bu sekilde numune igindeki yabanci madde girisimi etkisi 6nem-
siz hale gelecektir. Maden suyunda sodyum analizi yapilacaksa numunede
bulunan Ca®, K" ve Mg** iyonlari girisim yapabilir. Bu girisimin etkisini en aza
indirmek igin CaCl,, KCl ve MgCl, tuzlarina doyurulmus ¢ézeltiden birkag mL
hem standart ¢ozeltilere hem numune ¢ozeltisine eklenir.

3.1.3. Analizin Yapiligi ve Kalibrasyon Egrisinin Cizilmesi

Alevli emisyon spektroskopisi cihazinda ¢ok yiiksek derisimli ¢ozeltilerin 6l-
¢limlerinin yapilmasi saghkli degildir. Birkac ppm’lik ¢ozeltilerle yapilan ana-
lizlerde emisyon siddeti ile derisim dogru orantiliyken derisim birkac yiz
ppm’i astiginda dogrusal iliski kaybolur. Isima siddetinin artisi derisim arti-
sindan daha az olur.

Once analit derisimleri 1-10 ppm arasinda degisen standart ¢ozeltiler hazir-
lanir. Bu ¢ozeltiler hazirlanirken girisimi dnlemek icin radyasyon tamponu
eklenmesi unutulmamalidir. Standart ¢ozeltilerin emisyon siddetleri okunup
derisimlerine karsi grafige gecirilir. Her bir standart ¢ozelti icin en az lg kez
okuma yapilmasi gerekir. Yapilan okumalarda ortalamadan ¢ok uzaklasan bir
deger olursa o deger yok sayilir. Birbirine yakin olan degerlerin ortalamalari
alinarak kalibrasyon egrisi elde edilir.

Numune ¢ozeltisi de tahmini 0-10 ppm arasi derisimde olacak sekilde seyrel-
tilir. Bu ¢ozeltiye de radyasyon tamponu ilave edilmelidir. Numune ¢ozeltisinin
de birbiriyle tutarli emisyon degerleri elde edinceye kadar en az lg 6lglim
yapilir. Emisyon siddetinin karsilik geldigi derisim grafikten bulunur. Seyreltme
faktord kullanilarak orijinal ¢ozeltinin derisimi hesaplanir.

Cihazda yapilan her 6lcimden 6nce alevdeki iyonlarin birkag kez saf su pls-
kirtilerek temizlenmesi gerekir. Aksi halde alevde kalan iyonlar emisyon sid-
detini etkiler. Bu durum 6l¢iimin hatali olmasina neden olur.




3. 0GRENME BiRIMiI
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Asagida sodyum analizi i¢in hazirlanan bir seri standart ¢ozeltinin ppm cinsin-
den derisimleri ve bu ¢ozeltilerle alev fotometresinde elde edilen 589 nm dalga
boyundaki emisyon degerleri verilmistir.

STANDART COZELTi | DERISIM (ppm) OLGULEN EMiSYON DEGERI
1 2 28,6
2 3 43,1
& 5 71,8
4 7 100,1
5 9 128,5

a) Bu verilere gore kalibrasyon egrisini olugturup ayni dalga boyunda emis-
yon degeri 55,6 olan Na* iyonlarini igeren numune ¢ozeltisinin derigimini
ppm olarak bulunuz.

b) Numune ¢ozeltisi, orijinal ¢ozeltiden alinan 4 mLlik ¢ozeltinin 100 mLye
seyreltilmesi ile elde edildigine gore orijinal ¢ozeltinin derisimini belirle-

yiniz.

a) Derisimlere karsi elde edilen kalibrasyon grafigi asagidaki gibidir.

140

120

80

60

40

Emisyon siddeti

20

100

2 4

Derigim (ppm

)

Verilen emisyon degeri grafikte sekildeki gibi isaretlenirse numune ¢ozeltisi-
nin derisiminin 3,9 ppm oldugu gorulr.

b) Cozeltinin seyreltme faktori dikkate alinirsa

C,V,=C,V,
C,-4=39-100

C1

= 97,5 ppm bulunur.

_
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ALEV FOTOMETRESI

G6l suyundan alinan numunede Na* ve Ca®* analizi yapilmak isteniyor.

iki iyon igin de alevli emisyon spektroskopisinin etkili bir ydntem oldugu
biliniyor. Na* analizi icin Na atomlarinin 589 nm dalga boyundaki emisyon
degerlerine, Ca* analizi igin ise Ca atomlarinin 423 nm dalga boyundaki
emisyon degerlerine bakilmaktadir.

GOl suyundan alinan numune 10 kat seyreltilerek analiz numuneleri olustu-
rulmustur. Ayrica Na* iyonlari derigimi 1 ile 25 ppm ve Ca®* iyonlar derisi-
mi 1 ile 10 ppm arasinda olan altisar adet standart ¢ozelti hazirlanmistir.
Standart ¢ozeltilerin ve numunelerin yakit/hava karisiminda 2000 °C alevde
emisyon siddetleri dl¢llerek asagidaki tablo elde edilmistir.

DERISIM EMIiSYON SIDDETI

COZELTI Na* Ca* 423 nm 589 nm
Standart 1 1 1 16,1 19,8
Standart 2 5 3 479 99,3
Standart 3 11 5 80,3 216,5
Standart 4 16 6 96,8 3159
Standart 5 21 8 129,1 416,4
Standart 6 25 10 160,9 495,8
Numune Cyo C., 55,6 280,8

Verilere gére gol suyundaki Na* ve Ca* iyonlari derigimleri kag ppm'dir?

Emisyon siddeti

Derisim (ppm)
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3.2. ALEVLi EMISYON SPEKTROSKOPISI
UYGULAMALARI

Her elementin emisyon yaptigl dalga boyu farkli olmasina ragmen teknik ne-
denlerle ginimizde alkali metallerin ve toprak alkali metallerin analizlerinde
alevli emisyon spektroskopisinden yararlaniimaktadir.

3.2.1. Alevli Emisyon Spektrometresinde Sodyum Analizi

Sodyum elementi toprak, deniz, gol, icme sulari ve biyolojik sivilarda bulunan
bir elementtir. icme sularinda sodyum derisimi yaklasik 200 ppm'dir. Canlilarda
doku sivilarinin osmotik dengesinde bliylik 6neme sahiptir. Sularda derisiminin
artmasi ile suyun osmotik basinci artar. Bu durum bitkilerin, bu suyu icen ya da
icinde yasayan canlilarin su kaybederek zarar gérmelerine sebep olabilir.

Sodyum bilesikleri alevde buharlasarak atomlasir. Sodyumun elektron konfigi-

rasyonu

Na: 1s2? 2s22p°® 3s!

seklindedir. Sodyum atomlarinin 3s orbitalinde yer alan
degerlik elektronlari alevde daha yliksek enerjili orbitalle-
re uyarilir. Farkli seviyelere uyarilan elektronlar farkli dal-

ga boyunda i1simalara sebep olur (Gorsel 3.10). Uyarilan el el€e
atomlarin ¢ok blyk bir kismi temel seviyeden uyarilabile- 5 é g
cegi en yakin seviyeye gecer. Sodyum atomlarinin cogunda Ny “’V“’
elektronlar 3p orbitallerine uyarilir. Daha sonra buradan Uyarilma Atomik
3s orbitaline donerken 589 nm dalga boyunda isima ya- emisyon

par. Bu isima yiiksek derisimli (yaklasik 0,1 M) cézeltilerde GOrsel 3.10: Na atomunun bazi uyariima
seviyeleri ve 1Isima dalga

aleve oldukga parlak sari renk verir. Bu renk sodyumun ka-
litatif (nitel) analizinde kullanihr. Saglikh nicel analiz yapi-
labilmesi icin ¢dzeltide Na* derisiminin ppm (mg/L) seviye-
sinde olmasi gerekir.

boylari

Na analizinde Ca*, Mg** ve K iyonlari girisim yapabilir. Bunlarin etkisini gider-
mek i¢in radyasyon tamponu kullanilir. Radyasyon tamponu, saf suya herbirine
doygun hale gelinceye kadar 6nce CaCl, sonra KCl, son olarak MgCl, eklenip ¢6-
zilmesiyle hazirlanir.

Analizin Yapilisi

Stok ¢ozeltinin seyreltilmesi ile derisimleri 1-10 ppm arasinda degisen 5-6 adet
standart ¢ozelti hazirlanir. Her 100 mL'lik standart ¢ozeltiye beser mL radyas-
yon tamponu eklenir. Standart ¢ozeltilerin her biri ile en az l¢ 6lciim yapilarak
kalibrasyon egrisi elde edilir. Ayni ¢ozelti icin yapilan 6l¢iim sonuglarindan biri
digerlerinden ¢ok daha fazla sapma gosteriyorsa o deger yok sayilmalidir.

op
4p

3p

3s



Numune, derisimi tahmini 1-10 ppm olacak sekilde seyreltilir. Hangi oranda sey-
reltildigi not edilmelidir. Analiz edilecek seyreltiimis numuneye standart ¢ozel-
tilere eklendigi sekilde radyasyon tamponu eklenmelidir. Saf su ile temizlenmis
alevde numune ¢ozeltisinin 6l¢iimi yapilir. Numunenin emisyon degerinin kar-
silik geldigi derisim grafikten tespit edilir, seyreltme faktori kullanilarak orijinal
numunenin derisimi belirlenir.

Cozeltilerin Hazirlanmasi

Stok Sodyum Cozeltisi
Stok ¢ozelti saf NaCl kullanilarak 100 ppm (100 mg/L) olacak sekilde hazirlanir. Bunun
icin 100 mg (0,1 g) Na iceren NaCl asagidaki gibi hesaplanir.

58,5 g NaCl'de 23 g Na bulunur.
m g NaCl'de 0,1 g Na bulunur.
0,1-58,5
m =T= 0,2543 g NaCl

Etiivde 1 saat kurutulmus NaCl'den hesaplanan kadari tartilip saf suda ¢dzilliir. Elde
edilen gozelti 1 Llik balon jojeye aktarilip dlgi gizgisine kadar saf suyla doldurulur.

Standart NaCl Cozeltilerinin Hazirlanmasi

5 ya da 6 adet 100 mL'lik balon joje alinarak numaralandirilir. Her birine beser
mL radyasyon tamponu konur. Uzerlerine farkli hacimlerde 1-10 mL arasinda
stok NaCl ¢ozeltisinden ilave edilir. Saf su ile 6l¢U gizgisine kadar doldurulur. Her
bir standart ¢ozeltinin derisimi

C-V,=C:V,

bagintisi ile hesaplanarak not edilir. Bagintida
C, stok ¢ozeltinin derigimi (100 ppm),

V, standart ¢ozelti hazirlanirken alinan hacim,
V, ise 100 mLdir.

Numune Cozeltisinin Hazirlanmasi

Orijinal numunenin ¢ok derisik oldugu dislintliyorsa numunenin birkag kez sey-
reltilmesi gerekebilir. Ornegin 0,1 M derisimdeki ¢6zeltinin analizde kullanilabilir
araliga getirilmesi icin 1000 kat seyreltilmesi gerekmektedir. Tek seferde 1000 kat
seyreltmek i¢cin numuneden 1 mL alinip 1 Lye seyreltilmesi gerekir. Bu sekilde
fazla su israf olacagindan 10 mL ¢ozelti alinip 100 mL ye seyreltilir. Elde edilen
¢Ozeltinin 1 mL sinin tekrar 100 mLye seyreltilmesi ile 1000 kat seyreltme yapil-
mis olur. Analiz igin yapilan son seyreltmede 6nce 5 mL radyasyon tamponu 100
mL balon jojeye alinir. Uzerine 10 kat seyreltilmis numune ¢ozeltisinden 1 mL
eklenir. Saf su ile 100 mL'ye tamamlanir.

_
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ALEV FOTOMETRESI

NIFAB'ORATUNARICAISIVIASI

SedyumibelisimininiBeliylenmesli

(]
Asagida verilen islem basamaklarina gore laboratuvar ¢aligmasini tamamlayiniz. Degerlendirme

boliimiinde verilen sorulari cevaplayiniz.

Amagc: Alev fotometresi ile sodyum derigimini belirlemek.

Arac-Gerec: Alev fotometresi, 100 mLlik balon joje, pipet, piset, cetvel.

Kimyasal Maddeler: Standart sodyum ¢ozeltileri, radyasyon tamponu, numune ¢ozeltisi,

saf su.

1.

2.

1.

2
3
4.
5

islem Basamaklari

Kisisel koruyucu donanimlarinizi kullaniniz.

. Na* derisimi 1-10 ppm arasinda farkli derisimlerde 5 adet standart ¢ozelti hazirlayiniz.

. Alev fotometresine uygun filtre yerlestirip cihazi galistininiz. Birkag dk. bekleyiniz.

Aleve saf su piiskirterek olasi iyonlarin uzaklagmasini saglayiniz.

. Her standart ¢ozelti ve numune ¢ozeltisi ile tiger 6lclim yapip emisyon degerlerini not

ediniz. Her 6lglimden sonra aleve saf su piiskiirtmeyi unutmayiniz.

. Cok fazla sapma gosteren degerler varsa ihmal ederek her standart ¢ozelti icin emisyon

ortalamalarindan yararlanarak kalibrasyon egrisini agagida verilen milimetrik kagit kesiti-
ne giziniz.

. Analiz sirasinda olusan kati ve sivi atiklari uygun sekilde uzaklastiriniz ve galisma ortami-

nizi temizleyiniz.

Degerlendirme

Kalibrasyon egrisini ¢izip numune ¢ozel-
tisinin derisimini bu egriden yararlanarak
belirleyiniz.

Numune ¢6zeltisini hazirlarken yaptiginiz
seyreltme oranina gore orijinal ¢ozeltinin
sodyum derisimini hesaplayiniz.

1. soru 60 puan, 2. soru 40 puan lizerinden degerlendirilecektir.
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3.2.2. Alevli Emisyon Spektrometresinde Potasyum Analizi

Potasyum, bitkilerin gelisimi icin ihtiyaci olan minerallerdendir. Hayvan hiicrelerin-
de elektrolit dengesi icin 6nemlidir. Sodyum ile birlikte sinir iletiminden sorumlu-
dur. Eksikliginde kas kramplari gorilir.

Alevde atomlasmis halde elektron dagilimi

K: 1s* 25’ 2p°® 3s°3p® 4s' seklindedir.
4s orbitalinde bulunan elektron Na atomunda oldugu gibi daha yilksek seviyelere
uyarilabilir. Temel hale donerken aleve soluk eflatun renk verir. En siddetli emisyon
spektrumu 766 nm dalga boyunda oldugundan bu dalga boyunda analizi yapilir.
Cihazda olciim yapilacak ¢ozeltinin derisiminin birka¢c ppm seviyesinde olmasi ge-
rekir. K* analizinde girisim yapacak baslica tiirler Na*, Ca’* ve Mg** iyonlaridir. Bu

girisimi 6nlemek icin radyasyon tamponu olarak NaCl, CaCl, ve MgCl, ile bu siraya
gore doyurulmus ¢ozelti kullanilir.

Analizin Yapihsi

Potasyum analizi, sodyum analizi ile ayni sekilde yapilir. 1-10 ppm potasyum iceren
lir. Numune ¢0Ozeltisi derisimi tahmini 1-10 ppm arasinda olacak sekilde hazirlanip
emisyon siddeti olcllir. Kalibrasyon egrisi ve seyreltme faktoriinden yararlanarak
orijinal numunenin derisimi belirlenir. Her 6l¢iim dncesinde ortamda olasi iyonlar
aleve saf su puskirtilerek uzaklastiriimahdir.

Cozeltilerin Hazirlanmasi

Stok Potasyum Cozeltisi
Saf potasyum klor(r tuzu kullanilarak 100 ppm K" igerecek sekilde 1 L ¢ozeltisi hazirla-
nir. KCl tuzu etlivde 1 saat kurutulur. Coziilecek kurutulmus KCI kiitlesi asagidaki gibi
hesaplanrr.

74,5 g KCl tuzunda 39 g K bulunur.

m g KCl tuzunda 0,1 g K bulunur.

01745
m —T— 0,1910 g KCl

Hesaplanan KCl tartilip beherde saf su ile tamamen ¢oziillir. Elde edilen ¢ozelti 1 L
hacimli balon jojeye aktarilir. Olgii gizgisine kadar saf su ile doldurulur.

Standart KCI Cozeltilerinin Hazirlanmasi

5 ya da 6 adet 100 mL'lik balon joje alinarak numaralandirilir. Her birine beser mL
radyasyon tamponu konur. Uzerlerine farkli hacimlerde 1-10 mL arasinda stok KCl
cOzeltisinden ilave edilir. Saf su ile 6l¢i cizgisine kadar doldurulur. Her bir standart
¢Ozeltinin derisimi seyreltme faktériinden yararlanilarak hesaplanir.

_
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ALEV FOTOMETRESI

Numune Cozeltisinin Hazirlanmasi

Sodyum numunesi ¢Ozeltisi ile ayni sekilde hazirlanir.

2 VA BO RATIUN/ARIEAIIS IVIIASI
RotasyumiberisimininiBellilenmesli

]
Asagida verilen islem basamaklarina gore laboratuvar galigsmasini tamamlayiniz. Degerlendirme

boliimiinde verilen sorular cevaplayiniz.

Amac: Alev fotometresi ile potasyum derisimini belirlemek.

Arac-Gerec: Alev fotometresi, 100 mLlik balon joje, pipet, piset, cetvel.

Kimyasal Maddeler: Standart potasyum cozeltileri, radyasyon tamponu, numune ¢ozeltisi, saf su.

islem Basamaklari
1. Kisisel koruyucu donanimlarinizi kullaniniz.

2. Analiz i¢in hazirlanan stok ¢ozeltiden K* derisimi 1 ile 10 ppm arasinda farkli derigimlerde
5 ya da 6 adet standart ¢ozelti hazirlayiniz.

3. Alev fotometresine uygun filtre yerlestirip ¢alistinniz. Birkag dk. bekleyiniz.
4. Aleve saf su piiskiirterek olasi iyonlarin uzaklagsmasini saglayiniz.

5. Her standart ¢ozelti ve numune ¢ozeltisi ile tiger 6lglim yapip emisyon degerlerini not
ediniz. Her 6lglimden sonra aleve saf su puskirtmeyi unutmayiniz.

6. Cok fazla sapma gosteren degerler varsa ihmal edip her standart ¢ozelti igin emisyon or-
talamalarindan yararlanarak kalibrasyon egrisini asagida verilen milimetrik kagit kesitine
giziniz.

7. Analiz sirasinda olusan kati ve sivi atiklari uygun sekilde uzaklastiriniz ve calisma ortami-
nizi temizleyiniz.

Degerlendirme '

1. Kalibrasyon egrisini ¢izip numune ¢ozel-
tisinin derisimini bu egriden yararlanarak
belirleyiniz.

2. Numune ¢ozeltisini hazirlarken yaptiginiz
seyreltme oranina gore orijinal ¢ozeltinin
potasyum derisimini hesaplayiniz.

1. soru 60 puan, 2. soru 40 puan lizerinden degerlendirilecektir.
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OLCME VE DEGERLENDIRME

A) Asagidaki sorulari cevaplandiriniz.

1. Bir maden suyu firmasi Uriinlerinde alev fotometresi ile Na analizi yapmak istiyor.
Hazirlanan standart ¢ozeltilerin gerekli islemlerden sonra 589 nm dalga boyunda
emisyon degerleri dlcllerek asagidaki tablo olusturuluyor.

Na* DERISIMI EMIiSYON
(ppm) SiDDETI
2 33
6 100
eeccecennee 10 166
15 251
20 335

Orijinal numuneden alinan 10 mL
ornegin 100 mL'ye seyreltiimesi
ile elde edilen ¢ozeltinin emisyon
siddeti 200 olarak olgillyor. Buna
gore orijinal ¢ozeltideki sodyum
konsantrasyonunu belirleyiniz.

2. Standart ¢ozeltilerin ve numune ¢ozeltisinin alev fotometresindeki absorbans de-
gerlerinin 6l¢iimi sonucunda, numunedeki potasyum derisimi bulunmak isteniyor.
1 L hacimli numuneden 10 mL alinip 50 mL'ye seyreltilen ¢ozelti ile atomik emis-
yon Ol¢iimi yapihyor.
Kalibrasyon egrisinden yararlanarak cihaza verilen numunede potasyum de-
risiminin 8,6 ppm oldugu tespit edildigine gére orijinal ¢ozeltinin derisimi kag
ppm'dir?

3. Analizde girisim etkisini 6nlemek igin numune matrisi icinde bulunup girisim
yapabilecek iyonlari agiri miktarda igeren ¢ozeltiye ne ad verilir?




B) Asagidaki sorularin dogru cevabini isaretleyiniz.

1. Atomik spektroskopi ile ilgili
I. Numunenin ilk olarak atomlastiril-
masi gerekir.
IIl. En basit atomlagtirma yontemi
numunenin aleve puskdrtilmesidir.
Il. Birgok elementin analizinde uygu-
lanabilir.
ifadelerinden hangileri dogrudur?

A) Yalniz | B) Ivell
C) lvelll D) Il ve llI
E) I Ilvelll

2. Alevli emisyon spektroskopisi ile ilgili
verilenlerden hangisi dogrudur?

A) Her element ayni dalga boyunda
emisyon spektrumu verir.

B) Alevin rengi emisyon yapan tirin
alevdeki derisimine baghdir.

C) Alev renginin siddetinin dl¢limiinde
kullanilan cihazlara alev fotometresi
denir.

D) Alevli emisyon spektroskopisinde
analit atomlarinin i1sig1 sogurma
miktari olgular.

E) Uyarilan atom sayisi ile emisyon
siddeti ters orantilidir.

3. Numune ¢ozeltisinin alevde atomlas-
tirihp uyarilmasi sonrasi emisyon sid-
detini 6lgerek kimyasal analiz yapilan
araca alev fotometresi denir.
Asagida verilen pargalardan hangisi
alev fotometresine ait degildir?

A) Alev Basligl
C) Filtre

B) Dedektor
D) Isik Kaynagi
E) Sislestirici

. Alev fotometresi ile potasyum ta-

yininde agagida verilen bilgilerden
hangisi yanhstir?

A) Ornek ¢ézeltinin derisimi kiitlece %1
ile %5 degerinde olmalidir.

B) Potasyumun en siddetli emisyon
spektrumu 766 nm dalga boyudur.

C) Girisim yapabilecek baslica tiirler
Na*, Ca®* ve Mg iyonlaridir.

D) Her olgiim 6ncesi aleve mutlaka saf

su puskartalmelidir. 2222422
E) Uyarilmis potasyum atomlari temel

hale dénerken aleve soluk eflatun

renk verir.

. Alev fotometresinde sodyum analizi

ile ilgili
I. Sodyum 589 nm dalga boyunda
en siddetli emisyon yaptigi icin
analiz bu dalga boyunda yapilir.

Il. Analiz sirasinda sodyum atomlari-
nin 2s orbitalinde bulunan elekt-
ronlar uyarilr.

[ll. Uyarilan sodyum atomlari temel
hale dénerken aleve parlak sari
renk verir.

IV. K*, Ca®* ve Mg*" iyonlari, sodyum
analizinde girisim yapar.

ifadelerinden hangileri dogrudur?

A)l, llvelll B) I, Il ve IV
C) 1, llve IV D) II, lll ve IV
E)L 1, 1N ve IV
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ATOMiK ABSORBSIYON SPEKTROFOTOMETRESI

4.1. ATOMiIK ABSORBSIYON

Atomlastirilmis numunede meydana gelen absorbsiyon, molekiiler absorbsi-
yonla ayni prensibe dayanir. Madde icinden sirekli spektrum gecirildigi zaman
elektronlar, bulundugu enerji seviyesi ile daha ylksek enerji seviyelerinden bi-
risi arasindaki fark kadar enerjiyi sogurarak (st seviyeye gecer. Molekullerde
elektronik seviyeler, molekil olusurken meydana gelen molekiiler orbitallerdir.
Atomlasmis bir numunede ise bu seviyeler atomik orbitallerdir.

Na metali icin elektron dagilimi 1s> 2s> 2p® 3s* seklinde yapilir. Na atomlarinda
3p ve daha yulksek enerijili orbitaller bostur. Elektron, aldigi enerji 3s ile hangi
seviye arasindaki farka esitse o orbitale uyarilir. 589 nm dalga boyundaki fo-
tonlar 3p ile 3s arasindaki fark kadar enerji tasirken 330 nm dalga boyundaki
fotonlar 4p ile 3s arasindaki fark kadar enerji tasir. Bu durumda 589 nm dalga
boyu ile uyarilan elektron 3p orbitallerinden birine, 330 nm dalga boyu ile uya-
rilan elektron 4p orbitallerinden birine gecer. Bir atomdaki elektronun bir foton
sogurmasina atomik absorbsiyon denir. Foton enerjisini soguran elektronun,
bulundugu enerji seviyesinden daha yliksek enerijili bir seviyeye gecmesine ise
uyarilma adi verilir.

Her elementin absorblayacagl dalga boyu kendisine 6zgldir. Bu nedenle ele-
mentlerin nitel analizinin yapilmasinda atomik absorbsiyondan yararlanilir.
1814 yihinda Alman fizikgi Joseph von Fraunhofer (Jozef fon Fraunhofer) Glnes
spektrumunu incelerken 500’den fazla siyah cizgi tespit etmistir (Gorsel 4.1).

Gorsel 4.1: Fraunhofer ¢izgilerinin en belirgin olanlari

Bu cizgiler hala Fraunhofer cizgileri olarak bilinir. Fraunhofer 1826 yilinda 6lene
kadar bu gizgilerin neden kaynaklandigini 6grenememistir. Fraunhofer’in tes-
pitinden 50 yil kadar sonra Gustav Robert Kirchoff (Gustav Robirt Kirshof) ve
Robert Wilhelm Bunsen (Robirt Wilhelm Bunsen), bu ¢izgilerin birgcogunu isiti-
lan farkli elementlerin emisyon spektrumlarinda gézlemlemislerdir. Bu durum
Fraunhofer gizgilerinin Glines atmosferinde bulunan elementlerin Gilines I1s1gInI
sogurmasindan kaynaklandigini gdéstermistir. Bunsen ve Kirchoff’'un calismalari
ve sonra bilinen elementlerle yapilan diger ¢alismalar, Fraunhofer ¢izgileri ara-
sinda bir grubu diinyadaki elementlerle eslemeyi basaramamistir. Bu cizgilerin
Gunes'te bulunan bir elemente ait olduguna karar veren bilim insanlari, bu ele-
mente Yunanca giines anlamina gelen “helios”tan tirettikleri helyum adini ver-
mislerdir. Helyum ancak 1895 yilinda Diinya’da tespit edilebilmistir.
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4.1.1. Atomik Absorbsiyona Dayali Nicel Analiz

Gunesteki elementlerin dahi tespit edilmesini saglayan atomik absorbsiyonun
nicel analizde kullaniimasi 1952 yilindan sonra mimkin olmustur. Avusturyal
spektroskopi uzmani Alan Walsh (Elin Vals), -atomlastiriimis bir bulut icinde ¢ok
kiicik bir kismin emisyon yaptigl gercegine dayanarak- absorbsiyonu 6lgme-
nin daha verimli olacagini dislinmustir. Gergcekten de alevde ya da baska bir
atomlastiricida (plazma, elektrotermal) sicakliga bagh olarak atomlarin en fazla
binde biri uyarilmaktadir. Bir ¢dzeltideki molekil derisiminin de absorbsiyona
dayali olarak tespitinin kolayca yapildig bilinmektedir. Bunun yaninda atomik
spektroskopide absorbans 6l¢climiiniin 6niinde bazi sorunlar vardir. Bunlarin en
onemlisi, alevin kendisinin de emisyon yapmasidir. Bu etkinin giderilerek hesap-
lamalarin yapilmasi gerekir. Walsh bu etkinin giderilmesi icin 151k kaynagi 6niine
bir motora bagh 1sik bigici koymustur. Isik bigici, lizerinde genis yariklar olan
yuvarlak bir levhadir. Kaynagin oniinde sabit hizla dénerken kaynaktan gelen
1sigin belirli araliklarla kesilmesine sebep olur. Kesikleyicinin donme frekansi-
na ayarlanan dedektor, sadece o frekansta kesik kesik gelen 15181 analiz eder.
Alevden sirekli gelen 1518in etkisi bu sekilde giderilmis olur. Bu isleme kaynak
modiilasyonu adi verilir.

Atomik absorbsiyon spektroskopisi, spektrofotometrik analiz gibi Beer kanunu-
na uyar. Absorbans, numunenin derisimi ve 1s1gin numune icinde aldigi yol ile
dogru orantilidir. Farkh derisimlerdeki standart ¢ozeltilerin aleve puskirtilmesi
ile kalibrasyon yapilip numune ¢ozeltisinin absorbansi bu standart ¢ozeltilerle
kiyaslanarak analiz yapilir.

4.1.2. Atomik Absorbsiyon Spektrofotometre (AAS)
Cihazi

Molekiiler absorbsiyon olcen spektrofotometrelerle, AAS cihazinin 6lctigi ni-
celik ayni sey oldugu icin benzer donanimlara sahiptir. Isik kaynagi, dalga boyu
secici ve dedektor bulunmaktadir. Molekiler 6lcimde numune belli kalinhktaki
numune kivetlerinde yer alirken AAS’de numune ¢ozeltisi aleve puskirtlir.
Kaynaktan cikan isigin bir kismi numunedeki atomlar tarafindan sogurulur. Sog-
rulma miktari numune derisimi ile dogru orantili olacagindan analit miktari tes-
pit edilebilir. AAS kullanilarak bircok elementin analizi yapilabilmektedir.

Alevli AAS cihazinin semasi asagidaki gibi gosterilebilir (Sema 4.1).

Isik
kaynag bicici numune Secicl

Alev Dalga boyu Dedektor
+

Sema 4.1: AAS cihazi donanimlari

“
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Isik Kaynaklari

AAS'de onceleri cizgi spektrum kaynaklari kullaniimaktaydi. Bunlar sadece ara-
nilacak maddenin absorbe edecegi dalga boyunda isik Gireten kaynaklardir. Bu
kaynaklarda 1sik, aranacak elementin uyarilmasi ile elde edilecegi icin sadece
o elemente 6zgii 1sik Gretebilir ancak boyle bir 1sik kaynagi analiz edilecek her
element icin ayri ayri Uretilmelidir. AAS’de yaygin olarak kullanilan iki tip cizgi
spektrum kaynagi vardir. Bunlar oyuk katot lambalari ve elektrotsuz bosalim
lambalaridir. 2000'li yillarda teknigin gelismesi ile monokromatoér ve uygun de-
dektorlerle donatilmis, stirekli spektrum kaynakl cihazlar da tretilmeye baslan-
mistir. Bu cihazlarin en biyik avantaji, analiz yapilacak her element igin lamba-
nin degistirilmesine gerek olmamasidir.

Oyuk katot lambalari: 1-5 mmHg

(Torr) basingta Ar veya Ne gazi dolu

bir tlp icinde tungsten veya zirkon-

yumdan yapilmis bir anot ve ici bos

silindirik bir katottan olusan lam-

balardir (Gorsel 4.2). Katot, analizi

yapilacak metalden veya onun bir

alagimindan yapilmis olmalidir. Gorsel 4.2: Oyuk katot lambasi

Lambaya uygulanan 300 V kadar gerilim sonucunda tip i¢cindeki soy gaz atom-
lari iyonlasmaya baslar. Soy gazdan kopan elektronlar anota, soy gaz katyonlari
ise katoda dogru giderek bir akim olusturur. Bu sirada katot ylizeyine garpan
katyonlar bazi metal atomlarini kopararak bir atom bulutu olusmasini saglar. Bu
buluttaki atomlarin bir kismi kendilerine ¢arpan soy gaz katyonlarinin da etkisi
ile uyarihr ve temel hale dénerken 1sima yapar. Yaptigi 1sima katottaki metale
0zgl oldugu icin bu lamba katodun yapildigl elementin analizinde kullanilacak
¢izgi spektrumunu vermis olur.

Elektrotsuz bosalim lambalari: Kisa dal-
ga boyunda absorbsiyon yapan ugucu
elementlerin analizinde elektrotsuz bo-
salim lambalari kullanilir (Gorsel 4.3).
As, Bi, Cd, Sb, Se gibi elementler icin uy-
gulamalari vardir. Kuvars bir tip icinde
cogunlukla iyodir tuzu halinde analizi
yapilacak element bulunur. Tapin igi ¢ok
disik basingta argon gibi inert bir gazla Gorsel 4.3: Elektrotsuz bosalim lambalari
doldurulur. Siddetli bir elektromanyetik
alan uygulandiginda igindeki elementin
karakteristik dalga boyunda ¢izgi spektru-
mu verir.




4. OGRENME BiRIMI

Sislestirici ve Atomlastirici

Atomik emisyon spektroskopisindekilerle ayni sislestirici ve atomlastirma sis-
temi kullanilir. Alevli absorbsiyon spektroskopisinde yakit-ylkseltgen karisimi
ile birlikte aerosol haline getirilen numune alevde atomlasir. Alevdeki element
derisimi ile dogru orantili olarak absorbans degeri verir.

Atomlastirma icin AES’de oldugu gibi alev haricinde elektrotermal atomlastirici-
lar (grafit firin) ve ICP gibi sistemler de kullaniimaktadir.

Dalga Boyu Segici

Gorsel 4.4: CD yiizeyinde cizgiler lizerinden
1s1gin ayrilmasi

AAS’de lambadan gelen isinin yaninda alevden gelen
farkli dalga boylarinda 1simalar da mevcuttur. Bu 1si-
manin dedektdre ulasmasini 6nlemek gerekir. Kaynak
modilasyonu yapilmasina ragmen gelecek fazla 1sima
dedektorin yorulmasina sebep olacaktir. Sadece ana-
lizin yapilacagl dalga boyunun segilmesi idealdir ancak
hicbir secici tek bir dalga boyunu ayiracak kadar hassas
degildir. Bu nedenle belirli bir aralikta ayirma yapilabilir.
Prizma-mercek sistemleri ya da kirinim 1zgarasi (grating)
denilen tirtikli bir yliizeyde 1sigin dalga boylarina gore
farkli acilarda yansimasina dayanan ayiricilar ve ay-
nalardan olusan bir sistem de kullanilabilir. Kompakt
disk (CD) yiizeyine disen 1s18in renkli gérilmesi grating
ayirmaya ornek verilebilir (Gorsel 4.4). Hangi sistem-
de olursa olsun isik dalga boylarina ayrildiktan sonra
bir yariktan (slit) gecerek istenen dalga boyu secilmis
olur (Gorsel 4.5).

Gorsel 4.5: Beyaz i1s1gin dalga boylarina gore farkl agilarda yansiyarak slitten gegmesi

Dedektor

Gelen isimanin siddetini belirleyen sistemlerdir. Isima siddetine gore akim olus-
turabilen fotoelektrik sistemler ya da fotodiyotlar dedekt6r olarak kullaniimak-
tadir. Olusan akimin siddeti elektronik kayit sistemi tarafindan okunup absor-
bans degeri belirlenir.




4.1.3. Kullanilan Cozeltiler

Kullanilan ¢ozeltiler AES’de kullanilanlar gibi hazirlanir. Stok ¢ozelti ve standart
¢Ozeltilerin hazirlanmasinda bir farklilik yoktur. Standart ¢ozeltiler hazirlanirken
numune matrisine yakin olmasina dikkat edilmelidir. Benzin gibi bir numunede
analiz yapilacaksa standart ¢ozelti su ile degil uygun hidrokarbon karisimi ile
hazirlanmalidir.

Analit suda ¢o6zinmis halde ise sadece suzilerek tanecikler uzaklastirilmal,
sonra yeterince seyreltilerek cihaza verilmelidir. Eger toprak veya alasim gibi
bir numunede analiz yapilacaksa dnce analitin ¢ozeltisi hazirlanmalidir. Analiz
edilecek madde suda ¢ézlinmeyen bir formda bulunabilir. Toprakta bulunan bir-
cok tlirtin suda ¢ozindrligu oldukca azdir. Boyle bir analizde 6nce analitin suda
¢OzUnr tirleri elde edilmelidir. Bu islem yas yakma ve kuru yakma adi verilen
iki yontemle yapilabilir.

Kuru yakma iglemi numunenin kil firininda 400-500 °C sicaklikta organik mad-
deleri uzaklastirmak icin yakildiktan sonra nitrik asit eklenerek nitrat tuzlari ha-
line getirilmesi islemidir.

Yas yakma islemi numunedeki organik maddelerin gok iyi yiikseltgen olan
HNO,, H,SO,, HCIO, asitleriyle CO, ve H,0 olusturarak uzaklagtiriimasidir. islem
sonucunda aranan metalin suda ¢ozunir bir tuzu elde edilir. Bu tuzun uygun
sekilde seyreltilmesi ile numune ¢ozeltisi hazirlanmis olur. Yas yakma islemi icin
yakma Uniteleri mevcuttur. Laboratuvarda yakma lnitesi olmamasi durumunda
bir elektrikli isitici Gzerinde ¢eker ocakta yas yakma islemi yapilabilir.

Atomik absorbsiyon spektroskopisinde girisim yapacak tirler icin radyasyon
tamponu kullanilmasi gerekebilir. Ayrica bazi maddelerin dogrudan aleve ve-
rilmesi ile absorbsiyon sinyali Gretmedikleri gortilmustir. Bu maddelerin ana-
lizleri ¢ozeltide baska maddelerin yaninda gergeklestirilir. Bu maddelere ortam
diizenleyici maddeler denir.

4.1.4. Analizin Yapilisi ve Kalibrasyon Egrisinin Cizilmesi

AAS de AES gibi seyreltik ¢cozeltilerle yapilir. Derisimleri 1-10 ppm arasinda degi-
sen standart ¢ozeltiler hazirlanir. Bunlarin alevde verdigi absorbans degerleri 6l-
¢lllp kalibrasyon grafigi elde edilir. Analizin saglikl olmasi igin her bir standart
ile en az U¢ 6lcim yapilir daha sonra numune ile hazirlanan ¢ozeltinin absor-
bansi él¢ilir. Olglilen absorbans degerine karsilik gelen derisim kalibrasyon gra-
figinden belirlenir. Olgiim yapilan ¢ézelti numuneden hazirlanan ilk ¢ézeltinin
seyreltilmesi ile elde edilmis ise seyreltme faktori kullanilarak orijinal ¢ozeltinin
derisimi belirlenmelidir.

Numune kat1 bir madde ise derisimden yararlanarak analitin kitlesi bulunur ve
numunedeki yiizde derisimi belirlenir. Atomik absorbsiyon spektroskopisinde
girisim yapacak turler icin radyasyon tamponu kullanilmasi gerekebilir.




Bir krom madeninden alinan numunenin 1 grami uygun islemler sonucunda
suda c¢oziilerek 1 L ¢ozelti hazirlaniyor. Bu ¢ozeltide atomik absorbsiyon
spektroskopisi (AAS) ile krom miktarini belirlemek igin 6nce tabloda verilen
standart ¢ozeltiler ile elde edilen absorbans degerleri belirleniyor.

STANDART COZELTI DERISIM (ppm) ABSORBANS
1 2,5 0,088
2 5 0,179
3 7,5 0,262
4 12,5 0,441
5 15 0,525

Numune ¢ozeltisinden 10 mL alinip 100 mLye seyreltilen ¢ozeltiden AAS'de
elde edilen absorbans degeri 0,350 olduguna gore

a) Cihaza verilen ¢6zeltide krom derigimi kag ppm'dir?
b) Numuneden hazirlanan ¢6zeltide krom derisimi kag ppm'dir?
c) Cevherdeki kiitlece krom derisimi % kagtir?

a) Standart ¢ozeltilerden elde edilen kalibrasyon grafigi asagidaki gibidir.

Grafikte 0,350 absor-
bans degerine karsilik
gelen derigimin 10 ppm
oldugu gorilmektedir.

Absorbans

Derisim (ppm)

b) Cihazda analiz edilen ¢6zelti, numune ¢ozeltisinden alinan 10 mL ¢ozelti-
nin 100 mLye seyreltiimesi ile elde edilmistir. O halde numune ¢ozeltisinin
derisimi asagidaki gibi belirlenir.

C,.V,=C,.V,
C,.10=10.100
C, =100 ppm

Numuneden hazirlanan 1 L ¢gézeltide 100 ppm Cr bulunmaktadir.

c¢) 1 ppm yas yakma islemi sulu ¢ozeltilerde 1 mg/L derisime esit kabul edile-
bilir. Hazirlanan numune ¢ozeltisi 1 L ve derisimi 100 ppm olduguna gore
bu ¢ozeltide 100 mg (0,1 g) Cr bulunmaktadir. Bu ¢ozelti 1 g yani 1000 mg
numune ile hazirlanmisti. O halde

1 g numunede 0,1 g Cr bulunduguna gore
100 g numunede m (g) Cr bulunur.
m = 011—100 = 10 bulunur. Cevherde kiitlece %10 Cr bulunmaktadir.

_
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AAS ile bakir tayini yapmak i¢in 1 gramlik bakir numunesi uygun islemler
sonunda 1 L ¢ozelti olarak analize hazirlaniyor. Dort adet standart ¢ozelti ile
absorbans o6lgiimi yapilarak asagidaki degerler elde ediliyor.

STANDART GOZELTi | DERISIM (ppm) ABSORBANS
1 2 0,122
2 6 0,365
3 10 0,609
4 14 0,858

Numune ¢ozeltisinden 20 mL alinarak 100 mL'ye seyreltilen ¢cozeltiden
AAS’de okunan absorbans degeri 0,520 olduguna gore;

a) AAS cihazina verilen 6rnek ¢ozeltideki bakir derisimi kag ppm‘dir?

b) Numuneden hazirlanan ¢ozeltideki bakir derisimi kag ppm’dir?

c) 1 gramlik bakir numunesindeki kiitlece bakir derisimi % kactir?

Absorbans

Derigim (ppm)
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4.2. ATOMIK ABSORBSIYON SPEKTROSKOPISI
UYGULAMALARI

Periyodik tablodaki bir¢ok elementin analizi atomik absorbsiyon spektrometre-

si ile yapilabilmektedir.

4.2.1. Atomik Absorbsiyon Spektrofotometresinde
Cinko Analizi

Cinko metali organizmada 300’den fazla enzimin g¢alismasi icin gerekli bir iz
(eser) elementtir. Bitki ve hayvan fizyolojisinde bir¢ok islevi vardir. Bebeklerin
ve ¢ocuklarin biylimesinde, gelismesinde, nikleik asit ve protein sentezinde,
hafiza, gbérme, tat alma gibi bircok metabolik olayda etkin olmasi nedeniyle
eksikligi cok cesitli sorunlara yol agabilir. Bu nedenle c¢inko analizi gida mi-
hendisliginde siklikla yapilan bir uygulamadir. Yas analizlere gére daha etkin
sonuclar verdigi icin AAS cinko analizinde 6nemli yontemlerden biridir.

Cinko, milattan 6nce 1000 yilindan beri insanlik tarafindan kullaniimaktadir.
GUnumizde ¢inko metali celik, aliminyum ve bakirdan sonra en fazla lre-
tilen metaldir. Endustride birgok alasimin Gretiminde ve metallerin koroz-
yondan katodik korunmasinda anot olarak kullanilmaktadir. Piring ve dékiim
Uretimi de kullanildig diger alanlardandir.

Analizin Yapihsi

Kati bir numunede cinko analizi yapilmasi icin 6nce numunenin ¢6zinur hale
getirilmesi gerekir. Sivi haldeki bir numuneden organik maddeler uzaklastiril-

malidir. Cinko analizi gida numunesinde yapilacaksa bu islem kuru veya yas yak-

ma ile yapilabilir. Yiiksek analiz verimi ve madde kaybinin az olmasi sebebiyle

yas yakma yontemi daha gok tercih edilmektedir.

Derisimi belirli bir seri standart ¢ozeltinin absorbansi AAS’de 6lculdiikten sonra
cizilen kalibrasyon grafiginde numune ¢ozeltisinin absorbans degerine karsilik
gelen derisim belirlenerek analiz yapilir. Analiz 6ncesinde katodu ¢inko olan

oyuk katot lambasi cihaza takilmalidir.

Cozeltilerin Hazirlanmasi

Stok Cinko Cozeltisi

mesi sadlanir. Coziinmenin daha hizli olmasi igin islem sicak su banyosunda yapilabilir.

su ile tamamlanarak 100 ppm’lik stok ¢ozelti hazirlanir.

Yiizeyi zimpara ile temizlenmis cinko levhadan 1 g tartilip 1 Llik balon jojeye alinir. Uzerine
1:1 oraninda seyreltimis HCI ¢ozeltisinden 30 mL eklenir ve Zn metalinin tamamen ¢ozin-

Elde edilen ¢dzeltinin hacmi saf su ile 1 L'ye tamamlanir. Bu ¢dzelti 1 g/L (1000 ppm) ginko
icerir. Bu ¢dzeltiden 10 mL alinip 100 mL'lik balon jojeye aktarilir ve 6I¢ gizgisine kadar saf

H



LaCl, ¢ozeltisi

Kutlece %3 olacak sekilde hazirlanir. Analizde ortam dlzenleyici olarak kullanilr.

4,545 g LaCl, .7H,0 katisi ve 95,455 g saf su hassas terazide tartildiktan sonra karigtirildi-
ginda kitlece %3'lik ¢ozelti elde edilir.

SrCl, cozeltisi

Kitlece %3 olacak sekilde hazirlanir. Analizde ortam dlizenleyici olarak kullanilir.

5 g SrCl,.6H,0 katisi ve 95 g saf su hassas terazide tartildiktan sonra karistirildiginda
kutlece %3'llk ¢ozelti elde edilir.

Standart Cozeltilerin Hazirlanmasi

Derisimleri 1-10 ppm arasinda degisen standart ¢ozeltiler hazirlanmalidir. Bu-
nun i¢in 100 mL'lik 5 balon jojeye 1-10 mL arasinda farkl hacimlerde stok ginko
¢ozeltisi alinir. Her bir balon jojeye 2,5 mL %3’lik hazirlanmis LaCl, veya SrCl,
¢ozeltisi eklenir. Saf su ile 100 mL'ye tamamlanir. Balon jojelerdeki standart ¢o-
zeltilerin derisimleri

C,.V,=C,.V,
bagintisindan hesaplanarak etiketlerine yazilmalidir.
C, : Stok ¢ozeltideki ginko derisimi (100 ppm)
V,: Alinan stok ¢ézelti hacmi
C, : Standart ¢6zeltide ¢inko derigimi (hesaplanacak)

V, : Standart ¢ézelti hacmi (100 mL)

Numune Cozeltisinin Hazirlanmasi

Yas yakma yonteminde analiz edilecek numuneden 2-4 g veya 2-4 mL alinarak
istya dayanikli deney tiipiine (Kjeldahl tiipii) konur. Uzerine yiikseltgen olarak
20 mL HNO,, 3 mL H_ SO, ve 3 mL HCIO, derisik ¢ozeltileri eklenen tiip geker
ocakta elektrikli 1sitici UGzerine uygun dizenekle yerlestirilir. Dlstk sicaklikta
numunenin oksitlerinin ¢ikmasi saglanir. Azot oksitleri kahverengi gaz cikisi ile
gorilur. Azot oksitleri bittikten sonra sicaklik yikseltilir ve beyaz duman ¢ikisi
tamamlanincaya kadar isitmaya devam edilir. Bu islem sonucunda berrak ¢ozelti
elde edilir. Tupteki karisim oda sicakhigina kadar sogutulup 15 mL saf su eklenir
ve mavi bant stizgec kagidi kullanilarak 100 mL’lik balon joje icine stizul{r.

Numunenin yakildigi deney tiipliniin igine birka¢ kez 10-15 mL saf su konup
yikanir ve her seferinde yikama suyu balon jojeye ayni sekilde stizilir. Stizme is-
leminden sonra balon jojeye 2,5 mL %3’lik hazirlanmig LaCl, veya SrCl, ¢ozeltisi
eklenir. Saf su ile 100 mL'ye tamamlanir.

_
/ 



" ATOMIK ABSORBSIYON SPEKTROFOTOMETRE

NIFAB'ORATUNARICAISIVIASI

Cinke Derisiminin Belirlenmesi

]
Asagida verilen islem basamaklarina gore laboratuvar ¢aligmasini tamamlayiniz. Degerlendirme

boliimiinde verilen sorulari cevaplayiniz.

Amac: Atomik absorbsiyon spektroskopisi ile ginko derisimini belirlemek.

Arag-Gerec: AAS cihazi, 100 mLlik balon joje, pipet, piset, cetvel, ginko oyuk katot lambasi.

Kimyasal Maddeler: Standart ginko ¢ozeltileri, numune ¢ozeltisi, saf su.

islem Basamaklari
1. Kisisel koruyucu donanimlarinizi kullaniniz.

2. Analiz i¢in hazirlanan stok ¢ozeltiden ginko derisimi 1 ile 10 ppm arasinda farkli derisim-
lerde 5 ya da 6 adet standart ¢ozelti hazirlayiniz.

3. AAS cihazina ginko oyuk katot lambasini taktiktan sonra cihazi galistirip birkag dakika
hazirlanmasini bekleyiniz.

4. Aleve saf su piskiirterek cihazin absorbansini sifira ayarlayiniz.

5. Her standart ¢ozelti ve numune ¢ozeltisi ile Giger 6lgiim yapip absorbans degerlerini not
ediniz. Cok fazla sapan deger varsa ihmal edip standart ¢ozelti absorbanslarindan kalib-
rasyon egrisini agagidaki milimetrik kagit kesitine ¢iziniz. Her 6lgiimden sonra aleve saf
su puskirtmeyi unutmayiniz.

6. Analiz sirasinda olusan kati ve sivi atiklar uygun sekilde uzaklastiriniz ve galisma ortami-
nizi temizleyiniz.

Degerlendirme

1. Kalibrasyon egrisini ¢izip numune ¢ozel-
tisinin derisimini bu egriden yararlanarak
belirleyiniz.

2. Numune ¢ozeltisinin derigsiminden ve
hacminden yararlanarak cinko kiitlesini
bulunuz. Numune kiitlesine oranlayarak
ginko yiizdesini belirleyiniz.

1. soru 60 puan, 2. soru 40 puan iizerinden degerlendirilecektir.




4.2.2. Atomik Absorbsiyon Spektrofotometresinde
Kursun Analizi

Kursun en toksik kimyasal kirleticilerden birisidir. Canli dokularinda birikmesi
enzim aktivitelerinin azalmasina, bobrek fonksiyon bozukluklarina ve merkezi
sinir sistemi hasarina sebep olur. Bu sebeple besinlerde ve baska kaynaklarda
eser miktarda kursunun varhigi dahi tespit edilmelidir. Alevin atomlastirma veri-
mi cok yiksek olmadigindan disik derisimlerde kursun analizi icin daha yiksek
atomlasma verimine sahip olan elektrotermal (grafit firinli) AAS cihazi daha uy-
gundur. Alevli AAS kullanilacaksa kursunun ekstraksiyonla deristirilmesi gerekir.

Analizin Yapihsi

Sularda kursun analizi yapilacaksa kursunun ayrica ¢oziiniir hale getiriimesine
gerek yoktur. Numune olarak analiz yapilacak su kullanilabilecegi gibi kursunun
organik bir ¢oziicliye ekstraksiyonu ile elde edilen ¢ozelti de analizde kullanilabilir.

Toprakta kursun analizi igin 1 M CH,COONH, ¢ozeltisi ile ekstrakte edilerek nu-
mune ¢ozeltisi hazirlanir. Bu islem, havada kurutulmus ve elenmis toprak nu-
munesinden 5 g tartilip erlene alindiktan sonra 25 mL 1 M CH,COONH, ¢ozeltisi
eklenip 30 dakika kadar manyetik karistiricida karistirilmasiyla yapilir. Olusan
karisim mavi bant slizge¢ kagidindan sizulur.

Cozeltilerin Hazirlanmasi

Stok Kursun Cozeltisinin Hazirlanmasi

Stok ¢dzelti 1 ppm (1 mg/L) kursun icerecek sekilde hazirlanir. Yiizeyindeki oksit tabakasi
temizlenmis kursun metalinden 0,1 g tartilir ve 1 L'lik balon jojeye alinir. 1:1 oraninda seyrel-
tilmis HNO, gozeltisinden, kursunun tamamini gozecek kadar eklenir. Tim kursun goz(ldtik-
ten sonra saf su ile hacmi 1 L'ye tamamlanir. Bu ¢ozelti 100 ppm kursun igermektedir.

100 ppm'lik ¢ozeltiden 1 mL alinip 100 mL'lik balon jojeye aktarilir ve dl¢u gizgisine kadar
saf su ile doldurulursa 100 mL 1 ppm'lik stok ¢ozelti elde edilmis olur.

Standart Cozeltilerin Hazirlanmasi

Stok kursun ¢ozeltisinin seyreltilmesi ile 0,01-0,20 ppm araliginda olacak sekilde
standart ¢ozeltiler hazirlanir. 100 mLUlik 5-6 adet balon jojenin her birine farkh
hacimde 1-10 mL arasi stok ¢ozelti eklenip saf su ile seyreltilerek standart ¢ozel-
tiler elde edilir. Standart ¢ozeltilerin derisimleri

C,.v,=C,.V,
bagintisindan hesaplanarak etiketlerine yazilmalidir.
C, Stok ¢ozeltideki kursun derigimi (1 ppm), V, Alinan stok ¢ozelti hacmi,

C, Standart ¢ozeltide bakir derisimi (hesaplanacak), V, Standart ¢6zelti hacmi
dir.

_
//— 



Si

" ATOMIK ABSORBSIYON SPEKTROFOTOMETRE

Numune Cozeltisinin Hazirlanmasi

Ekstraksiyonla elde edilen ¢ozelti veya suda analiz yapilacaksa 6rnek olarak ali-
nan su, dogrudan analiz numunesi olarak kullanilabilir.

2 VA BO RATIUN/ARIEAIIS IVIIASI
Kursun Derigiminin Balirlenmesd

]
Asagida verilen islem basamaklarina gore laboratuvar galigsmasini tamamlayiniz. Degerlendirme
boliimiinde verilen sorular cevaplayiniz.

Amac: Atomik absorbsiyon spektroskopisi ile kursun derisimini belirlemek.

Arag-Gerec: AAS cihazi, 100 mLlik balon joje, pipet, piset, cetvel, kursun oyuk katot lambasi.

Kimyasal Maddeler: Standart kursun ¢ozeltileri, numune ¢ozeltisi, saf su.

islem Basamaklari
1. Kisisel koruyucu donanimlarinizi kullaniniz.

2. Analiz i¢in hazirlanan stok ¢ozeltiden kursun derigimi 0,01 ile 0,20 ppm arasinda farkli
derisimlerde 5 ya da 6 adet standart ¢ozelti hazirlayiniz.

3. AAS cihazina kursuna 6zgii oyuk katot lambasini taktiktan sonra cihazi ¢galistirip birkag
dakika hazirlanmasini bekleyiniz.

4. Aleve saf su piiskiirterek cihazin absorbansini sifira ayarlayiniz.

5. Her standart ¢ozelti ve numune ¢ozeltisi ile liger 6l¢iim yapip absorbans degerlerini not
ediniz. Cok fazla sapan deger varsa ihmal edip standart ¢ozelti absorbanslarindan kalib-
rasyon egrisini asagidaki milimetrik kagit kesitine giziniz. Her 6lgiimden sonra aleve saf
su plskirtmeyi unutmayiniz.

6. Analiz sirasinda olusan kati ve sivi atiklar uygun sekilde uzaklastiriniz ve calisma ortami-
nizi temizleyiniz.

Degerlendirme

1. Kalibrasyon egrisini ¢izip numune ¢ozel-
tisinin derisimini bu egriden yararlanarak
belirleyiniz.

2. Numune ¢ozeltisinin derisiminden ve hac-
minden yararlanarak kursun kiitlesini
bulunuz. Numune kiitlesine oranlayarak
kursun yiizdesini belirleyiniz.

1. soru 60 puan, 2. soru 40 puan uzerinden degerlendirilecektir.




4.2.3. Atomik Absorbsiyon Spektrofotometresinde Bakir
Analizi

Bircok metabolik faaliyetlerde islev olan bakir canlilik igin énemli iz element-
lerden biridir. Fazla bulunmasi halinde toksiktir. Bircok besinle alinabilen bakir,
idrarla glinde 0,1 mg kadar atilabilir. Tarim topraklarinda genellikle 1-50 ppm
kadar bulunur. Toprakta bakir analizi yapilacaksa uygun bir organik sivi ile eks-
trakte edilerek numune ¢ozeltisi hazirlanir. Biyolojik sivilardan numune hazirla-
nirken triton X-100 gibi bir deterjan ile proteinler denatiire (bozunma) edilme-
lidir. idrar gibi cok diisiik derisimli numunelerde diisiik verimli bir atomlastirici
olan alev yerine elektrotermal atomlastiricilar kullanilir.

Analizin Yapihsi

Uygulanacak yontem cinko ve kursunla aynidir. Seri standart ¢ozeltilerin absor-
banslari numunenin absorbansi ile kiyaslanarak bakir analizi yapilr.

Cozeltilerin Hazirlanmasi

Stok Bakir Cozeltisi
Yuksek saflikta 0,1 g Cu metali derisik HNO, ile ¢6ziildiikten sonra hacminin 1 L'ye tamam-
lanmast ile 100 ppm'lik Cu** gozeltisi hazirlanmis olur. Bu gozeltiden alinan 1 mL hacim 100
mL'ye seyreltilerek 1 ppm stok ¢dzelti elde edilir.

Standart Cozeltilerin Hazirlanmasi

Stok bakir ¢ozeltisinin seyreltilmesi ile 0,01-0,20 ppm araliginda olacak sekilde
standart ¢ozeltiler hazirlanir. 100 mL'lik 5-6 adet balon jojenin her birine farkli
hacimde 1-10 mL arasi stok ¢6zelti eklenip saf su ile seyreltilerek standart ¢ozel-
tiler elde edilir. Elde edilen standart ¢ozeltilerin derisimleri

C,.V,=G,.V,
bagintisindan hesaplanarak etiketlerine yazilmahdir.
C, Stok gozeltideki bakir derisimi (1 ppm), V, Alinan stok ¢ézelti hacmi,

C, Standart ¢ozeltide bakir derisimi (hesaplanacak), V, Standart ¢ozelti hacmidir.

Numune Cozeltisinin Hazirlanmasi

Analizi yapilacak numunenin 6zelliklerine gore gerekli islemler literatlirden kont-
rol edilerek uygun yontemle ¢ozelti hazirlanir. Kati numunelerde analiz yapilirken
1-nitrozo-2-naftol veya hekza metilen ditiyokarbamat gibi bir ligand ile olustur-
dugu selat, uygun bir organik ¢éziicii ile ekstrakte edilir. idrar numunesinde ana-
lize hazirlanirken esit hacimde % 0,2 (v/v) HNO, ve % 0,2 (v/v) triton X-100 ile
karistirilarak akiskanligi artirilir. Elde edilen ¢ozelti ile direkt analiz yapilir.

_
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SHIFMABORATIUNVARICANISIVIASI

BalkidbEeisimiiniiniBellinlenmesii

]
Asagida verilen islem basamaklarina gore laboratuvar ¢aligmasini tamamlayiniz. Degerlendirme

boliimiinde verilen sorulari cevaplayiniz.

Amac: Atomik absorbsiyon spektroskopisi ile bakir derisimini belirlemek.

Arag-Gerec: AAS cihazi, 100 mLlik balon joje, pipet, piset, cetvel, bakir oyuk katot lambasi.

Kimyasal Maddeler: Standart bakir ¢ozeltileri, numune ¢ozeltisi, saf su.

islem Basamaklari
1. Kisisel koruyucu donanimlarinizi kullaniniz.

2. Analiz i¢in hazirlanan stok ¢ozeltiden bakir derigsimi 0,01 ile 0,20 ppm arasinda farkl deri-
simlerde 5 ya da 6 adet standart ¢ozelti hazirlayiniz.

3. AAS cihazina bakira 6zgii oyuk katot lambasini taktiktan sonra cihazi galistirip birkag
dakika hazirlanmasini bekleyiniz.

4. Aleve saf su piskiirterek cihazin absorbansini sifira ayarlayiniz.

5. Her standart ¢ozelti ve numune ¢ozeltisi ile liger 6lclim yapip absorbans degerlerini not
ediniz. Cok fazla sapan deger varsa ihmal edip standart ¢ozelti absorbanslarindan kalib-
rasyon egrisini agagidaki milimetrik kagit kesitine giziniz. Her 6lgimden sonra aleve saf
su puskirtmeyi unutmayiniz.

6. Analiz sirasinda olusan kati ve sivi atiklar uygun sekilde uzaklastiriniz ve galisma ortami-
nizi temizleyiniz.

Degerlendirme

1. Kalibrasyon egrisini ¢izip numune ¢ozel-
tisinin derisimini bu egriden yararlanarak
belirleyiniz.

2. Numune ¢o6zeltisinin derisiminden ve hac-
minden yararlanarak bakir kiitlesini
bulunuz. Numune kiitlesine oranlayarak
bakir yiizdesini belirleyiniz.

1. soru 60 puan, 2. soru 40 puan lizerinden degerlendirilecektir.




OLCME VE DEGERLENDIRME

A) Asagidaki sorulari cevaplandiriniz.

1. Toprak numunesine ¢inko analizi yapilmak isteniyor. Uygun ¢ozlciler yardimi ile
1 g numune 500 mL ¢ozelti haline getiriliyor. Gerekli islemlerden sonra atomik
absorbsiyon spektroskopisi cihazinda 6lcim yapiliyor. Asagida standart ¢cozeltiler
ile yapilan absorbans olcimleri verilmistir.

GiNKO ABSORBANS
DERISiMi (ppm) DEGERI
2 0,152
4 0,305
6 0,453
8 0,604
10 0,752

Numune ¢6zeltisinden 10 mL alina-
rak 100 mLl’ye seyreltilen ¢ozel-
tiden AAS’de okunan absorbans
degeri 0,700 olduguna gore;

a) AAS cihazina verilen 6rnek ¢6zeltideki Zn derisimi kag ppm’dir?

b) Numuneden hazirlanan 500 mL'lik ¢6zeltideki Zn derisimi ka¢ ppm’dir?

c) 1 gramlik ¢inko numunesindeki kiitlece Zn derisimi yiizde kag¢tir?

2. Standart ¢ozeltilerin ve numune ¢ozeltisinin AAS’de absorbans degerleri 6l¢limi
sonucunda, numunedeki kursun derisimi bulunmak isteniyor. 1 L hacimli numune-
den 5 mL alinip 50 mL'ye seyreltilen ¢ozelti ile atomik absorbsiyon 6l¢limi yapiliyor.
Absorbans degerine kalibrasyon egrisinde bakilarak cihaza verilen ¢6zeltinin
derisiminin 0,323 ppm oldugu goriildiigiine gore orijinal ¢ozeltinin derisimi kag
ppm'dir?




B) Asagidaki sorularin dogru cevabini isaretleyiniz.

1. Atomik absorbsiyon spektroskopisi ile
ilgili verilen
I. Absorbans, numune derisimi ile

dogru orantilidir.

II. Seyreltik ¢ozeltiler icin gecerli olan
Beer Kanunu’na uymaktadir.

[ll. 0-10 ppm arasinda ¢ozeltilerle
absorbans 6l¢iimu yapilir.

bilgilerinden hangisi dogrudur?

A) Yalniz | B)lvell
C)lvelll D) Il ve lll
E)I, Ivelll

2. Molekiiler absorbsiyon spektrometre-
sinde kullanilan
. Isik kaynagi
[I. Numune kiivetleri
[Il. Dedektor
donanim elemanlarindan hangileri
AAS’de kullanilmaz?

A) Yalniz | B) Yalniz Il
C) Yalniz 11l D) Ivelll
E) Il ve IlI

3. AAS’de dlgiim yapilacak numune ile
ilgili
I. Analit suda ¢6zinm{s ise sadece
stizme islemi yapilarak olcime
hazirlanir.

II. Analit kat1 halde ise dogrudan aleve
gonderilir.

[ll. Numunedeki organik maddelerin
kuvvetli asitlerle uzaklastirilmasina
kuru yakma denir.

verilen bilgilerden hangileri dogru-

dur?

A) Yalniz |
C)lvelll

B) lvell
D) Il ve Il
E)I, lvelll

4. AAS'de lambadan gelen isinin yaninda
alevden gelen farkli dalga boylarin-
da 1isimalar da mevcuttur. Kaynaktan
gelen isima ile alevden gelen isimala-
rin dedektor tarafindan ayirt edilmesi
saglanmalidir.

Bu islem icin kullanilan donanim ele-
mani asagidakilerden hangisidir?

A) Atomlastirici
C) Isik bigici

B) Dalga boyu segici
D) Isik kaynagi
E) Sislestirici

5. Atomik absorbsiyon spektroskopisi ile
yapilan ¢ginko tayininde asagida veri-
len bilgilerden hangisi yanlistir?

A) Analiz 6ncesinde katodu ginko olan
oyuk katot lambasi takilmalidir.

B) Numunelerden dnce organik bilesik-
lerin uzaklastirilmasi gerekir.

C) Derisimleri 1-10 ppm arasinda degi-
sen standart ¢ozeltiler hazirlanmali-
dir.

D) Gida analizlerinde dogrudan suda
¢ozllerek numune hazirlanir.

E) Katt numunelerin analizinde analit
once ¢ozelti haline getirilmelidir.

6. 100 ppm’lik stok bakir ¢cozeltisinden
alinan 12 mUlik kissim 100 mLye sey-
reltilerek bir standart ¢ozelti hazirla-
niyor.

Hazirlanan standart ¢ozeltideki bakir
derigimi ka¢ ppm’dir?

A) 10
C) 16

EEREX
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REFRAKTOMETRE

5.1. ISIGIN KIRILMASI

Istk boslukta 3.10® m.s™ hizla hareket eder. Hava, cam, su gibi maddesel bir
ortamda ise I1s18In maddeyi olusturan taneciklerle yaptigi etkilesimler, hizinin
azalmasina sebep olur. Havada tanecik yogunlugu cok az oldugu icin i1sik-mad-
de etkilesimi de az olur. Bu nedenle 1s1gin havadaki hizi bosluktaki hizina
esit kabul edilebilir. Isik, hizinin farkl oldugu bir ortama, ylizeyin normali ile
90 ° den farkli bir a¢i yapacak sekilde gecerse yayllma dogrultusunda degi-
siklik meydana gelir. Buna isigin kirtlmasi denir. Havadan suya geciste oldugu
gibi bulundugu ortamdan daha yavas yayildigI bir ortama gecerse normalle

arasindaki aci kigdlir, aksi durumda ise agi buyir (Gorsel 5.1).
I NOT |

Ylzey normali ylze-
ye dik olan vektordur.
YUzeyde etkinin oldugu
noktaya dik olarak
cizilen hayali dogru ile
temsil edilir.

Gorsel 5.1: Isigin havadan suya (sol) ve sudan
havaya (sag) gegisi sirasinda kirilmasi

Isigin, hizinin daha distk oldugu ortama girerken
kirtlmasi, asfalt zeminden yuvarlanarak bir aciyla
¢im zemine gecen varilin hareketine benzetilebi-
lir. Yavaslatici ortama (¢im) giren kenari slirtinme
sebebiyle yavaslarken diger kenar hizini korumaya
calisir. Bunun sonucunda varilin hareket dogrultu-
su iki ylizeyin ara ylzine dike yakin bir hale gecer
(Gorsel 5.2).

Isigin ortam degistirirken kirilma miktari, dalga bo-
yuna baghdir. Kisa dalga boylu dalgalar, uzun dalga
boylu dalgalara gore ortamdaki taneciklerle daha
fazla etkilesime girer. Bu nedenle kisa dalga boy-
lu 1stk daha fazla kirllmaya ugrar. Gorunir bolgede
kirmizidan mora dogru dalga boyu kisalir. Yavaslatic
ortama girince hizi en fazla azalan gorinir 15tk mor

isik, en az azalan da kirmizi isiktir. Bunun sonucunda  G0rsel 5.2: Yuvarlanan varilin asfalt ylzey-
den ¢im ylizeye gegerken hare-

beyaz 15181n girdigi bir ortamda mor 1sik en fazla kiri- e T e

lirken kirmiziisik en az kirilir. Prizmadan gegen 1s1gin
renklere ayrilmasi ve yagmur damlalarinin gékkusagi
olusturmasi bu durumun sonucudur.




5. 0GRENME BiRiMi

5.1.1. Kirtlma indisi

Isigin bosluktaki hizinin bir ortamdaki hizina oranina isigin o ortamdaki kirilma
indisi (ortamin kirma indisi) denir. Kirilma indisi “n” ile gosterilir. Kirllma indisi

©

o

n=
(o

ortam
esitligi ile ifade edilir. Esitlikte c_ 1s18in bogluktaki (vakumdaki) hizini, ¢ ise
ortamdaki hizini goésterir. Vakumun kirma indisi 1'dir. Isigin herhangi bir ortam-
daki hizi, taneciklerle etkilesimden dolayl vakumdaki hizindan mutlaka kiguk
olacaktir. Bu nedenle tiim ortamlarin kirma indisi 1’den blyktir. Havanin kir-

ma indisi 1 kabul edilebilir.

Dalga boyu kii¢lik olan isik, taneciklerle daha fazla etkilesecegi icin ortamda
daha fazla yavaslar. Bu nedenle kirilma indisi de biylk olur. Tablo 5.1’de bazi
maddelerde farkl dalga boylarindaki isigin kirilma indisleri verilmistir.

Tablo 5.1: 20 °C Sicaklikta Bazi Maddelerin Farkli Dalga Boylarinda Kirma indisleri

‘i VAKUMDAKi DALGA BOYU
o i s

|
i

Etanol 1,3700 1,3618 1,3605
KCl(k) 1,5050 1,4904 1,4873
Su 1,3404 1,3330 1,3312

Kirilma indisi sicakliga bagli olarak degisir. Maddelerin kirma indisleri, 20 °C si-
caklikta uyarilmis sodyum buharindan elde edilen 589 nm dalga boyundaki sari
Isiga gore verilir.

oo 2

Tablo 5.1'deki verilere gore vakumdaki dalga boylari 434 nm ve 656 nm olan
isiklarin vakumdaki hizlarinin orani ve sudaki hizlarinin orani nedir?

Vakumda tim elektromanyetik dalgalar ayni hizla hareket edeceginden
hizlari orani 1 olur.

Su icindeki hizlari orani igin kirllma indislerinden yararlanihr
n Co 4 c, cC. ! n
434 C 434 0 656 Cése 434
=—<—=—¢ — =
Nese 0 /:656 Caa  C, Cuz4 Nese

Bagintida 1s1gin su i¢indeki hizlar ¢’ ile gosterilmistir.

1,3312
1,3404

=0,993

_




REFRAKTOMETRE

KCl kristalinde kirilma indisi 1,5 olan goriiniir isik dalgasinin bu kristaldeki
yayllma hizi kag¢ m.s™ dir? (c,=3.10° m.s™)

Gozim g
C 8
n= & 1,5= 3.10 c. =2108m.s’
c C ortam
ortam ortam

1. Saydam bir malzeme iginde 1g1gin 2,5.10° m.s™ hizla yayildigi belirleni-
yor. Buna gore bu malzemenin 1g1§1 kirma indisi nedir? (c=3.10° m.s™)

2. Tablo 5.1°deki verilere gore vakumda dalga boyu 656 nm olan 1s1gin
etanoldeki yayilma hizinin sudaki yayilma hizina orani nedir?

Elektromanyetik dalgalarin enerjileri hangi ortamda yayilirsa yayilsin fre-
kansla dogru orantilidir. Farkli bir ortama gecen dalganin frekansi degismez
yani enerjisi ayni kalir. Frekansin dalga boyu ile ¢arpimi dalganin hizina esit
oldugundan, hizi azalan elektromanyetik dalganin dalga boyu kti¢tlir.

oldugundan

N=

ortam *

yazilabilir. Frekans ayni oldugundan sadelesirse

A

0

N=

esitligi elde edilir.

ortam




5. OGRENME BiRiMi

5.1.2. Yansima ve Kirilma Yasasi

Isigin bir ortamdan baska bir ortama gecerken kirilma ve yansima sekli Hollan-
dal astronom ve matematik¢i Willebrord Snellius (Villebrod Sinelyus) tarafin-
dan tanimlanan yasayla agiklamistir. Snell Yasasi olarak bilinen bu yasa asagidaki
gibi ifade edilebilir.
> Gelen, yansiyan ve kirilan isin, ylizey normali ile ayni
dizlemde yer alir.

» Bir ylizeyde yansima yapan bir isin icin gelen isinin
ylzey normali ile yaptigi agl, yansiyan isinin ylizey
normali ile yaptigi aciya esittir (Gorsel 5.3.a).

» Isik bir ortamdan baska bir ortama gectiginde
gelen isinin yizey normali ile yaptigi acinin si-
ndst ve kirilan 1sinin ylzey normali ile yaptgi
acinin sintsd, ortamlarin kirllma indisleri ile ters

3 | orantilidir (Gorsel 5.3.b). Bu durum cebirsel olarak
n,.sina=n_sinB seklinde gosterilebilir.

> Gelen isik ve kirilan 1sik ile ilgili asagidaki durumlar
s6z konusu olabilir.

¢ |sik daha yliksek kirma indisine sahip bir ortama
girerse (n,<n ) normalle arasindaki agi daralir
(a>B). Bu durumda isitk normale yaklasir (Gorsel
5.4.a).

¢ [sik daha duislik kirma indisine sahip bir ortama
girerse (n,>n ) normalle arasindaki agi biyr

=] (B>a). Bu durumda isik normalden uzaklasir
Gorsel 5.3: a) Bir ylizeyden yansiyan, (Gorsel 5.4.b).
b) Farkli bir ortama gegerken
kirilan igik 1gini ¢ Isik ylzeye dik olarak gelirse (normalle yaptigi agl
sifir ise) kirllmadan gecer (Gorsel 5.4.c).
2 b

Gorsel 5.4: a) Biyiik kirma indisli ortama bir agiyla giren isigin kirilmasi,
b) Kiigiik kirma indisli ortama bir agiyla giren isigin kirilmasi,
¢) Farkli bir ortama dik aglyla giren i1s1§in gegisi
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Sekilde havadan suya diisen isik
goriilmektedir. Gelen 1sin normal-
le 60° aci yaptigina gore yansiyan
isininin normalle yaptigi agi (a) ve
kirilan 1sinin normalle yaptigi aci (B)
kac derecedir?

(sin60= 0,866, n

=1,n,,=130)

hava

Goziim

I

ikinci Snell Yasasi'na gére gelen isinin normalle yaptigi agi, yansiyan
Isinin normalle yaptig aclya esittir.
a = 60°
Ugtincii Snell Yasasi'nin cebirsel ifadesi
n,.sina= ng.sinp
seklindedir. A ortami hava, B ortami su oldugundan

Ny aa-SING0 = N .siNB

hava
yazilabilir. 1.sin60 = 1,30.sinB
sing = 0,666

B = 41,75° hesaplanir.

Bir i1sin sekilde goruldiugu gibi A orta-
mindan B ortamina gecerken normale
yaklasacak sekilde kiriliyor.

a > B olduguna gére

a) Ortamlarin 1s1g1 kirma indislerini

(n, ve n,) kiyaslayiniz.

b) Ortamlarda i1s1gin yayilma hizlari-
ni (c, ve c,) kiyaslayiniz.

“
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5.1.3. igten Tam Yansima

Gorsel 5.5: Sudan havaya dogru 1s1gin kirilmasi

Isik, kirilma indisi ylksek olan ortamdan disiik olan ortama gecerken normal-
den uzaklasarak kirilir. Gelen 1s18in normalle yaptigi a¢i biyldukge kirilan 1sigin
normalle yaptigi aci daha fazla biyir. Gelen isinin agisi sinir bir degere ulastig
zaman, kirtlan isin normalle 90° agi yapar. Bu aclya kritik a¢i denir. Yiksek kirma
indisli ortamda kritik agida ara ylize gelen isin, ara ylzden ayrilmadan yoluna
devam eder. Kritik agidan daha buyik agilarda gelen isin ise disiik kirma indisli
ortama gecemez. Ara ylzde tam yansima gerceklestirir (Goérsel 5.5).

Tam yansima olmasi durumunda iki ortam arasindaki ara yliz ayna gibi davranir.
Bu ozellikten yararlanilarak bir ortamin 15181 kirma indisini belirleyen ve buna
dayali analizler yapmak icin kullanilan cihazlara refraktometre denir.

Yiksek kirma indisine sahip bir ortamdan ¢ikan isik igin kritik agi Snell Yasasi'n-
dan yararlanilarak belirlenir.

Gorsel 5.5'te 3 numaraliiginin ylzeye ulagtigi o, agisinin kritik agi oldugu goéruli-
yor. Bu 1sin hava ortamina gegemeden normalle 90° a¢i yapacak sekilde yoluna
devam etmistir. O halde Snell Yasasi

n_.sina, =n_ .sin90 seklinde yazilabilir. Bu esitlikte n,_ =1 ve sin90 =1
oldugundan carpimlari da 1’e esit olur.

n_.sina, = 1 olur. Suyun kirma indisi 1,33 olduguna gore

1,33.sina,=1

1
133
a,=48,75° bulunur.

5|na3 =
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Sudan havaya dogru normalle 48,75° dereceden
daha genis acilarda giden 1sik, tam yansimaya ugrar
ve hava ortamina gecemez. Su altinda gozliikle he-

men tepeye bakilirsa suyun digi gérilebilir ama daha
dar bir aciyla birka¢ metre kadar ilerideki su-hava ara
ylziine bakilirsa ara yiziin ayna gibi 15181 yansittgi
goralur (Gorsel 5.6).

Gorsel 5.6: Su altinda tam yansima

I

Kirma indisi 1,4 olan bir A ortamindan havaya dogru tutulan bir lazer igininin,
ortamin digindaki biri tarafindan goriilebilmesi igin 1s1gin normalle yapacagi
aci1 en fazla kag derece olmalidir?

(n,... = 1,sin90=1)

Coziim

I

n,.sina=n,_ .sin90
n,.sina =1
1,4.sina =1

sina =

a=45,58°
Kritik agi 45,58 derecedir. Normalle bu agidan daha genis acilar yaparak gelen
Isin, hava ortamina gegemediginden hava ortamindaki gézlemci tarafindan
gorilemez. Tam bu acida gelen 1sin, normale dik olarak ilerleyecegi igin yine
hava ortamina gegemez. O halde hava ortaminda bulunan gozlemcinin lazer
1s1gin1 gorebilmesi igin lazerin normalle 45,58 dereceden daha kuiguk bir agida
gonderilmesi gerekir.

I

Hava ile kritik agisi 30° olan bir X ortaminin kirma indisi kagtir? (n,_ =1,
sin90=1, sin30=0,5)

Goziim

I

n,.sin30 =n,_ .sin90
n.0,5=1.1

n =2

“
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1. Kirma indisi 1,5 olan bir ortamdan havaya dogru gegen bir isin igin
kritik ac1 kag derecedir? (n__ =1, sin90=1)

hava

2. Bir ortamdan havaya dogru gegen bir isik igin kritik agi degeri 53° dir.
Buna gore bu ortamin kirma indisi kagtir? (sin53 = 0,8, n__ =1, sin90=1)

hava

3. Isigin bosluktaki hizi 3.10° m.s™ dir. Isik hizinin 2,4.10® m.s™ oldugu
ortam igin kritik agI kag derecedir? (n,_ =1, sin90=1)

BILGI NOTU ]

Fiber optik kablolar 1s1gin igten tam yansimasina dayall olarak tasarlanmistir.
ince cam liflerden olusan fiber optik kablolar icinde bilgi, normal iletken kablo-
lardaki gibi elektrik sinyalleri ile degil isik ile iletilir. Bu sayede ¢ok kisa slirede
¢ok buyuk miktarda veri aktarimi yapilabilir. Bir ucuna isik tutuldugu zaman
icinde I1sIk tam yansima ile disari ¢cikamadigi icin yandan bakilinca gériinmez
ancak diger ucunda bir parlakhk gérundr. Isik, camin icinde havadan daha ya-
vas hareket etse de baska veri iletim yollarinin hepsinden ¢ok daha hizli bir
sekilde bilgi iletimini saglar (Gorsel 5.7).

a | b |
Gorsel 5.7: a) Fiber optik kablo iginde b) Bir ucuna 1sik tutulan fiberoptik kablonun
1s1gin hareketi diger ucunun gorinisu

_
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5.1.4. Kirma indisini Etkileyen Faktorler

Isigin madde ortamindaki hizi, madde ile etkilesme miktari arttikca azalir. Bu
etkilesimleri artiran faktorler kirillma indisinin artmasina sebep olur. Isik madde
etkilesimi elektronlar ile oldugu icin 151k yolundaki elektron sayisi ne kadar fazla
ise kirilma indisi de o kadar blyur. Bir maddenin kirma indisi sicaklik, 6zkitle,
basing ve madde ¢ozelti ise ¢ozelti derisimine bagl olarak degisir.

Ozkiitle ve Basing

Maddenin 6zkultlesinin artmasi, kirma indisinin blylmesine sebep olur. Basing
artisi kat ve sivilarda ozkitleyi ¢ok fazla etkilemez. Bu nedenle basincin kati
ve sivilarda kirma indisine etkisi cok azdir. Basing degisimi, gazlarin 6zkitlesi-
ni 6nemli 6l¢lide degistirir. Bu nedenle gazlarda basincin kirma etkisine etkisi
blyuktdr. Basing arttikca birim hacimdeki gaz taneciklerinin sayisi da artar. Bu
durum isi8in daha fazla tanecikle etkilesmesine ve daha fazla kirilmasina neden
olur.

Sicakhk

Sicakhk artisi maddenin 6zkitlesini azaltacagi icin kirma indisinin kiicilmesine
neden olur. Kirma indisleri standart olarak 20 °C'de 6lc¢ulir. Farkh sicakliklarda
yapilan élgimler icin gerekli diizeltmeler yapilr.

Cozelti Derigimi

Cozeltilerin kirma indisleri ¢ozeltiyi olusturan maddelere baghdir. iki sividan olu-
san cozeltinin kirma indisi bu sivilarin saf haldeki kirma indisleri arasindadir.
iki sividan hangisinin mol kesri daha biiyiikse ¢ézeltinin kirma indisi o sivinin

kirma indisine daha yakin olur. iki saydam katidan olusan katilarda da durum
benzerdir.

Kati-sivi ¢ozeltilerinde 1sik yolunda ¢ozlicti tanecikleri ile birlikte bulunan ¢6zi-
nen tanecikler kirma indisinin degismesine neden olur. Sekerin suda ¢ézlinmesi,
suyun kirma indisinin blylimesine sebep olur. Meyve sularinda ¢6ziinmus seker
tirleri ve diger katt maddelerin toplam derisimleri kirma indisinden yararlani-
larak hesaplanabilir.

Tablo 5.2: Bazi Maddelerin 20 °C Sicaklikta ve 589 nm Dalga Boyundaki Isigi Kirma indisleri

MADDE ADI | KIRMA iNDiSi

Vakum 1,0000
Hava 1,00027
Buz 1,310
Su 1,3330
Etil alkol 1,360
Toluen 1,4969
Cam 1,61
Elmas 2,42

“
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5.2. REFRAKTOMETRE

Kirma indisini 6lgmek icin kullanilan cihazlara refraktometre de-
nir. Refraktometreler iki prizma arasinda bulunan bir 6rnek icinden
gecen isik icin kritik aglyi tespit ederek kirma indisini belirleyen sis-

temlerdir. Prizmalarin yapildigi malzemenin (¢cogunlukla cam) kir- | NOT

ma indisi, sivi 6rnekten biylk olacagl icin 1sik prizmadan ornege

gecerken normalden uzaklasir. Teleskop, mikroskop,
refraktometre gibi

optik cihazlarda, gozle
hi¢ gecemeyip prizma icinde geri yansiyacaktir. Numunenin igine bakilan mercege okiiler

gecen isik ise 6nce ikinci prizmaya oradan da goriintlintin olustugu denir.
mercek olan okdlere ulasir. Bu durumda okilerden bakan gézlemci

kendisine ulasan 1sigin oldugu bolgeyi aydinlik, kritik agidan biliytk

aclya karsilik geldigi icin 1sik ulasmayan bolgeyi ise karanlik gore-

cektir (Gorsel 5.8).

Kritik aglya esit ve bundan daha biiyik agi ile gelen isik, sivinin igine

Gorsel 5.8: Refraktometrede 1s1§in prizmalardan kirilmasi

Farkl tipte refraktometreler olsa da hepsi ayni prensiple 6l¢iim yapmaktadir.
En yaygin refraktometre tipleri el tipi geleneksel refraktometreler ve laboratu-
varda masadstl olarak kullanilan Abbe refraktometreleridir. Ginimiizde dijital
refraktometreler de yaygin kullaniimaktadir.

Antifriz karisimlarinin donma noktasinin belirlenmesinde, aki sivisinin elektro-
lit derisiminin tespit edilmesinde, balin su ylzdesinin ya da meyve sularinda
¢Ozliinmus toplam kati madde miktarinin (briks) belirlenmesinde refraktomet-
relerden yararlanilir.

Refraktometri pratik bir yontem oldugu icin oldukga genis kullanim alanina
sahiptir. Tipta kan plazmasinin yogunlugunun belirlenmesinde ve idrardaki
Ure yogunlugunun tespitinde kullanilir. Uyusturucu kullaniminin tespitinde
idrarin kirma indisinden yararlanilir.
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Antifriz-su karisiminin kirma indisi antifriz derisimine bagh oldugu icin bu kari-
simlarin donma noktasinin tespiti refraktometre ile yapilabilir. Zeytinyagi gibi
bitkisel yaglarin oksidasyonu kirma indisinin bliylimesine neden olur. Oksidas-
yon, zeytinyaginin acilagsmasina sebep olacagi icin bu yaglarin kalite kontrol-
lerinde refraktometreden yararlanilir. Meyve sularinda seker ve ¢6zinir kati
madde yogunlugu arttikca kirma indisi de blyir. Bu nedenle gidalarda kirma
indisine dayali analizler yaygin sekilde uygulanmaktadir. Mayalanma ile alkol
olusumu, seker iceren ¢ozeltinin kirma indisini dtsirir. Kirma indisine bakilarak
mayalanma miktari tespit edilebilir. Metil alkol ve etil alkolliin taninmasinda kir-
ma indisi oldukca kullanishdir. Metil alkoliin kirma indisi 1,325 iken etil alkoliin
kirma indisi 1,360°dir. EImas gibi degerli taslarin temizliginin tespitinde yine kir-
ma indisi élgcimleri kullaniimaktadir.

5.2.1. Refraktometrenin Kisimlari

El tipi refraktometrelerde (Gorsel 5.9) numune kismi, priz-
ma, ayar vidasi, mercekler (odaklama bdlmesi) ve okiler
bulunur. Abbe refraktometreleri (Gorsel 5.10) ise ya ayna
ile gin 1s18In1 yonlendirir ya da kendisine ait lamba bulun-
durur. Numune iki prizma arasina yerlestirilir. Prizmadan
gecen isik el tipinde oldugu gibi okiilere gider.

Her iki refraktometrede de okilerde goriintiiniin netles-

mesi icin odaklama ayari yapilmahdir. Prizmadan gecerek
Gérsel 5.9: El tipi refraktometre lzerinde Olclim skalasi olan bir pencereden gecen isik
merceklere gelir. Burada kullanici tarafindan odaklanarak
Olglim yapihr. El tipi refraktometrelerde kullanim amacina
gore (meyve suyunda kati madde miktari, antifrizde donma
sicakligi vb.) farkli 6lgiim skalasi bulunur. Bu skalalar Gzerin-

de hem kirma indisi hem de 6l¢cimd yapilan 6zellik yazilidir.

Cozeltideki alkol derisimini, balda seker derisimini gos-
teren Ozel refraktometreler bulunmaktadir ancak uygun
derisimli ¢ozeltilerin kirma indisleri bilinirse Olgegi 6zel
olarak diizenlenmis refraktometreler kullanilmadan da
bu gibi 6zellikler tespit edilebilir. Kullanim kolaylhgi ve ta-
sinabilmesi nedeniyle el tipi refraktometreler ¢ok genis
bir kullanim alanina sahiptir.

Abbe refraktometresinde okiilerden bakildiginda or-
tasinda carpi isareti olan bir yuvarlak pencere, altinda
kirma indisinin okundugu skala bulunur. Bu tip refrakto-
metrelerde iki ayar vidasi bulunur. Biri okiilerden gori-
nen aydinlik karanlik bolge sinirini gbzlem penceresin-
Gorsel 5.10: Abbe refraktometresi de carpi isaretinin ortasina gelecek sekilde prizmalarin

egimini degistirmeye, digeri ise mercekleri odaklayarak
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gorintinin netlesmesine yarar. Abbe refraktometreleri bir ayna yardimi ile
gln 1sigini kullanarak 6lglim yapabildigi gibi 589 nm sari 151k veren bir lamba
ile entegre de olabilir. Birgok refraktometrede sicakligi 20 °C'de sabitleyecek
termostat sistemi de mevcuttur.

El tipi refraktometreler glines 15181 ile kullanilirken Abbe refraktometrelerin-
de tek bir dalga boyunda isik kullanilmasi nedeniyle daha keskin olgimler
yapihr. Abbe refraktometresi kullanimi kolay olmasina ragmen tasinabilir ol-
madigi i¢in yalnizca laboratuvarda kullanilir. Sahada pratik kullanim igin uy-
gun degildir.

5.2.2. Refraktometre ile Olgiim Yapilmasi

Olgiim yapilmadan énce numune konulan prizmalarin
Uzeri alkollU bez ile iyice temizlenmelidir. Kirlilikler 15181
sacacagl icin 6lcimiin hatali olmasina neden olur. Temiz-
lenmis refraktometrede 20 °C sicaklikta saf su kullanila-
rak kirma indisi 1,333 olacak sekilde kalibrasyon yapilir.
Prizmalari temizlenip kurutulan refraktometreye, 6l¢iim
yapilacak numune koyularak kirma indisi belirlenir.

El tipi refraktometrelerde aydinlik-karanlik bdlge sini-
rinin skalada hangi degerlere karsilik geldigi dogrudan

.. Gorsel 5.11: El tipi refraktometrenin
okunur (Gorsel 5.11) . P

okdler gorintisu

Abbe refraktometresinde odaklama ile gorlintli netlestirilip ayar vidasi yar-
dimi ile de aydinlik-karanlik bolge siniri yuvarlak penceredeki ¢arpi isaretinin
tam ortasina getirilir. Daha sonra alttaki skaladan kirma indisi ve derisim de-
geri okunur (Gorsel 5.12).

Gorsel 5.12: Abbe refraktometresinin semasi ve okiiler goriintusti
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5.3. REFRAKTOMETRI UYGULAMALARI

Kirma indisi numune i¢inde spesifik bir maddenin miktarini veremese de genel
niteligi hakkinda oldukca pratik sekilde bilgi edinilmesini saglar. Bu nedenle ge-

nis bir kullanim alani vardir.

5.3.1. Zeytinyaginda Kirma indisi Analizi

Elde edilen zeytinin Uretildigi sezondaki iklim ko-
sullari, yagin asitligi gibi faktorler, zeytinyaginin
kirma indisinin degismesine sebep olmaktadir.
Zeytinyaginin kalitesinin belirlenmesinde refrak-
tometrik 6lciim énemli yer tutar (Gérsel 5.13). Ul-
kemizde Uretilen zeytinyaginin kirma indisi 1,4625
ile 1,4700 arasinda degismektedir. Kirma indisinin
fazla biylk olmasi yagin oksitlenerek acilastigini
gosterir. Boyle yaglar gida olarak tiketilmek ye-
rine sabun ya da biyodizel Uretiminde kullanil-
maktadir. Abbe refraktometresinde zeytinyaginda
kirma indisi analizi asagidaki islemlerle yapiimak-

tadir. Gorsel 5.13: El refraktometresi ile 6lgim

Nem giderme: Zeytinyaginda bulunmasi muhtemel nem, kirma indisini ger-
cek degerinden disuk gostereceginden negatif hataya sebep olabilir. Bu ne-
min uzaklastirilmasi icin basit siizme yeterlidir. Stizgec¢ kagidi Gzerine bir mik-
tar susuz sodyum siilfat ilave edilerek nemin daha iyi tutulmasi saglanabilir.

Refraktometrenin ¢alistiriimasi: Refaktometre uygun bir zemine yerlestirilir
ve calistirihir. Aynali refraktometrede, okiilerden bakildiginda prizma kisminin
altinda bulunan aynadan maksimum isik almasi saglanir. Entegre lambasi olan
refraktometrelerde cevreden gelen 1sigin dogrudan prizmaya ulasmamalidir.
Refraktometre termostatli ise calisma sicakligi 20 °C’ye ayarlanir. Termostatli
degil ise dlcilen kirlma indisi diizeltme faktori kullanilarak diizeltilir. Olgiim
yapilmadan dnce prizmalar alkol ile temizlenmelidir.

Kalibrasyonun kontrolii: Refraktometrenin saf suyun kirilma indisini 1,333
olarak gosterecek sekilde ayarlanmis olmasi gerekir. Farkli bir deger gosteri-
yor ise bu degeri gosterecek sekilde ayarlanmaldir.

Analiz: Prizma kismi acilip yumusak bir pamuk ile temizlendikten sonra 1-2
damla zeytinyagl damlatilarak prizma kapatilir. Kaba ve ince ayar diigmeleri
kullanilarak karanlik ve aydinlik bolgelerin net bir sekilde kesisim cizgisi belir-
lenir. Sayisal skaladan kirilma indisi okunur ve kaydedilir.

Refraktometrenin temizlenmesi: Refraktometrenin prizmasi bir sonraki ana-
liz icin etil alkol veya benzeri bir ¢ozlici ile temizlenerek kapatilir.




5. 0GRENME BiRiMi

IIFAB O RIATIUN/A REEARISIVIAS
KilemalindisigAnallizi

]
Asadida verilen igslem basamaklarina gore laboratuvar galismasini tamamlayiniz. Degerlendirme
boliimiinde verilen soruyu cevaplayiniz.

Amag: Abbe refraktometresi ile zeytinyaginin kirma indisini belirlemek.

Aracg-Gerec: Abbe refraktometresi, damlalik, pamuk, huni, beher, siizge¢ kagidi, spor diizenegi.

Kimyasal Maddeler: Zeytinyag, aycicek yagi, etil alkol, saf su.

islem Basamaklari
1. Kisisel koruyucu donanimlarinizi kullaniniz.
2. Zeytinyagini slizgeg kagidi ile stiziiniiz.

3. Refraktometrenin prizmalarini alkolle islatilmis pamuk ile silip kurulayiniz. Termostatli ise sicakli-
g1 20 °C'ye ayarlayiniz.

. Saf su ile refraktometrede ol¢lim yapip kirma indisini 1,333 olacak sekilde kalibre ediniz.
. Silip kuruttugunuz prizma Uzerine siizilmus zeytinyagi damlatip élgiim yapiniz.

. Refraktometrenin prizmalarini alkolle islatiimig pamuk ile temizleyiniz.

N o o b

. Zeytinyagini kirma indisini 6lgmek i¢in uyguladiginiz her bir basamagi aygicek yaginin kirma indi-
sini 6lgcmek i¢inde uygulayiniz

8. Analiz sirasinda olusan kati ve sivi atiklari uygun sekilde uzaklastiriniz ve ¢alisma ortaminizi
temizleyiniz.

Degerlendirme

Zeytinyadi ve aycicek yaginin kirma indislerini ve i1sigin zeytinyagi ve aycicek yagindaki hizlarini
kiyaslayiniz.

Degerlendirme sorusu 100 puan iizerinden degerlendirilecektir.

5.3.2. Meyve Sularinda Kuru Madde Analizi

Meyve sularinda seker gibi ¢c6zlinmus kuru maddeler kirma indisinin artmasina
sebep olur. Bu nedenle kirma indisi analizi ile toplam ¢6ziinmiis madde miktari
tespit edilebilir.

Meyve suyunda ¢6ziinmis kuru maddeye briks denmektedir. Meyve suyunda
briks analizi asagidaki islemlerle yapiimaktadir.

Numunenin analize hazirlanmasi: Meyvelerde kuru madde analizi yapilacaksa,
meyve 3-4 kat olarak hazirlanan tiilbentte ezilerek olusan meyve suyunda analiz
yapilir. Meyve sularinda ise isleme gerek olmaksizin dogrudan 6l¢iim yapilir.

_
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Refraktometrenin ¢alistiriimasi: Refraktometre, zeytinyaginda kirma indisi ya-
pilmasindaki gibi calistirilarak analize hazirlanir.

Kalibrasyonun kontrolii: Saf su ile kirma indisi 1,333 ve derisimi 0,00 olacak
sekilde kalibre edilmelidir.

Analiz: Prizma kismi acilarak yumusak bir pamuk ile temizlenip 1-2 damla mey-
ve suyu damlatilarak prizma kapatilir. Kaba ve ince ayar diigmeleri kullanilarak
karanhk ve aydinhk bolgelerin net bir sekilde kesisim cizgisi belirlenir. Sayisal
skaladan kirilma indisi ve kitlece ylizde derisim degeri okunur.

Hesaplamalar: Numune ile dogrudan 6lgiim yapilmissa cihazdan okunan deger
dogrudan ¢ozelti derisimidir. Bir hesaplama yapmaya gerek yoktur. Olgiim sey-
reltilmis numuneden yapilmissa seyreltme faktori ile briks hesaplanir.

Refraktometrenin temizlenmesi: Refraktometrenin prizmasi bir sonraki analiz
icin etil alkol veya benzeri bir ¢ozlicl ile temizlenerek kapatilir.

2AIVABORATUN/ARICAEISIVIASI
KulrulVIlalddeFATntalllirzi

Asagida verilen islem basamaklarina gore laboratuvar ¢alismasini tamamlayiniz. Degerlendirme
boliimiinde verilen sorulari cevaplayiniz.

Amac: El tipi refraktometre ile meyve suyunda kuru madde derigimini belirlemek.

Arac-Gereg: El tipi refraktometre, damlalik, pamuk.

Kimyasal Maddeler: iki farkli cesit meyve suyu, etil alkol, saf su.

islem Basamaklari
1. Kisisel koruyucu donanimlarinizi kullaniniz.
. Refraktometrenin prizmalarini alkolle islatiimis pamuk ile silip kurulayiniz.

. Saf su ile refraktometrede 6l¢iim yapip kirma indisini 1,333 olacak sekilde kalibre ediniz.

2
3
4. Silip kuruttugunuz prizma tizerine meyve suyu damlatip 6l¢im yapiniz.
5. Refraktometrenin prizmalarini alkolle islatilmis pamuk ile temizleyiniz.
6. Prizma Uzerine diger meyve suyunu damlatip ol¢lim yapiniz.

7

. Analiz sirasinda olusan kati ve sivi atiklari uygun sekilde uzaklastiriniz ve galisma ortaminizi
temizleyiniz.

Degerlendirme

Meyve sularinin kirma indislerini ve briks degerlerini kiyaslayiniz.

Degerlendirme sorusu 100 puan iizerinden degerlendirilecektir.




OLCME VE DEGERLENDIRME

A) Asagidaki sorulari cevaplandiriniz.

1.

. Etil alkolden havaya dogru gecen bir isin igin kritik aci kag¢ derecedir? (n

Saydam bir ortamda beyaz 1s18in hizi 2,5.10° m.s™ olarak &lciilmistiir. Bu ortamin
kirma indisini hesaplayiniz. (c= 3.10° m.s)

. Havadan, saydam bir ortama giren 1sigin ylizey normali ile yaptig aci 45 derecedir.

Saydam ortamin kirma indisi 2,5 olduguna gére kirilan 1s18in yiizey normali ile
yaptigi aci yaklasik kag derece olur? (n,_ =1, sin45= 0,707

=1,

hava

n =1,36, sin90=1)

etanol

. Limon suyundan alinan 2 mL 6rnek 10 mLlye seyreltilerek refraktometrik analiz

icin hazirlaniyor. 10 mL numuneden alinan bir miktar limon suyunun briks ylizdesi
refraktometreden 1,6 olarak okunuyor. Orijinal 6rnekteki briks ylizdesini hesap-
layiniz.

. Su lizerine asagida verilen islemler uygulandiginda suyun kirma indisinin nasil

degisecegini belirtiniz.
a) Sicakhgini artirma
b) iginde seker ¢6zme

c) Ayni sicaklikta daha diisiik basingh ortama gotiirme




B) Asagidaki sorularin dogru cevabini isaretleyiniz.

1.

Isigin kirilmasi ile ilgili
I. Isik, yayilma hizi farkl olan bir
ortama gecerken kirilmaya ugrar.

II. Isigin ortam degistirirkenki
kirilma miktari 1sigin dalga boyu-
na baghdir.

[ll. Beyaz isigin girdigi bir ortamda
en fazla mor 151k, en az kirmizi
1sik kirtlir.

ifadelerinden hangileri dogrudur?

A) Yalniz | B) lvell
C)lvelll D) Il ve lll
E)I, lvelll

. Isigin farkl ortamlar arasinda gegis

yaparken kirllma ve yansima sekilleri
Snell Yasasi ile agiklanir. Buna gore;

I. Isik daha yogun bir ortama gegci-
yorsa normalden uzaklasacak
sekilde kirihr.

II. Isik kirma indisi bly(ik olan bir
ortama geciyorsa normale yakla
sacak sekilde kirihr.

[Il. Bir ortama dik olarak giren 1sik
normalden uzaklasacak sekilde
kirihr.

ifadelerinden hangileri dogrudur?

A) Yalniz |
C)lvell

B) Yalniz Il
D) Ivellll
E) Il ve lll

. Nar suyundan alinan 10 mL numune

50 mLl'ye seyreltilerek refraktometre
ile analizde briks degeri 2,7 okunuyor.
Orijinal numunenin briks degerini
kagtir?

A) 2,7
) 10,8

B) 5,4
D) 13,5
E) 27

4. Refraktometreler ile ilgili

I. Maddelerin kirma indislerini 6l¢-
mek icin kullanilr.

II. GUn 1s1gini kullanabildikleri gibi
kendilerine ait lambalari da ola-
bilir.

[ll. Okulerde goruntliniin netlesmesi
icin odaklama yapilmalidir.

ifadelerinden hangileri dogrudur?

B)lvell
D) Il ve Il
E)I, velll

A) Yalniz |
C)lvelll

. Asagida bazi maddelerin 20 °C sicak-

likta 589 nm dalga boyunda yaklasik
kirma indisleri verilmistir.

Bu bilgilerden yararlanarak asagi-
dakilerden hangisine ulagilamaz?
(sin90=1)

A) Havadan suya gecgen Isinin gelme
acisi kirllma agisindan biyktar.

B) Sudan havaya gegen isinin kritik
acisi 48,61 derecedir.

C) Camdan suya gecen bir 1sinin
gelme agisi kirilma agisindan
baylktar.

D) Isik havada camdan daha hizlh
hareket eder.

E) Camdan suya gegen bir isin tam
yansimaya ugrayabilir.
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POLARIMETRE

6.1. POLARIZE ISIK VE OPTIKGE AKTIFLIK

Isigin bir elektromanyetik dalga oldugu bilinmektedir. Bu dalgalar, kaynaktan
ciktiklart zaman yayillma dogrultusuna dik, genellikle her yonde titresimler
olusturarak yayilir. Ancak bazi durumlarda bu dalgalarin sadece yayilma dog-
rultusuna dik, tek bir yonde titreserek yayildigi gorilar. Yayilma dogrultusuna
dik tek bir yonde titreserek yayilan dalgalara polarize dalgalar, polarize dal-
galar halinde yayilan 1s18a ise polarize 151k denir. Polarize 1sik iki boyutlu bir
alanda titreserek yayildig icin diizlem polarize isik olarak da adlandirilir.

l NOT

Isik diizlemsel polari-
zasyon disinda eliptik
ve dairesel olarak da
polarize olabilir. Kim-
yasal analizler diizlem
polarize isik ile yapil-
maktadir.

l NOT

Polarize dalgalar, bir
ucu sabitlenmis ipin
ucundan tutulup sal-
lanmasiyla elde edilen
dalgalara benzetilebilir.
Elde edilen dalganin
yayllma dogrultusu ip
Uzerindedir. Eger ip
yukari-asagi sallanarak
dalga elde edilmisse
salinim da yukari-asagi
olur ama ip saga-sola
sallanarak dalga elde
edilmisse salinim da
saga-sola olur.

Gorsel 6.1: Bir filtre ile 151§in dikey polarize edilmesi

Belirli bir yonde polarize edilmis i1sik, polarizasyonu ile paralel bir filtreden
gecebilir. Ancak polarizasyon yéniine dik bir filtreden gecemez (Gorsel 6.1)

GUnUmuzde 1518In polarizasyonuna dayanarak giines gozlikleri, kamera filt-
releri, bilgisayar ve telefon ekranlari yapilmaktadir. Uydulardan yapilan ya-
yinlarda da polarizasyon dnemlidir. Belirli bir frekansta dikey polarizasyonda
bir yayin alinabilirken ayni frekansta yatay polarizasyonda baska bir yayin ali-
nabilir.




6. 0GRENME BiRiMi

6.1.1. Isigin Polarize Edilmesi

Gorsel 6.2: Su yiizeyinin polarize filtre olmadan (sol taraf)

ve polarize filtre kullanilarak (sag taraf) elde
edilen goriintiisi

Polarize olmayan 1sik kutuplayici filt-
reden (polarizor) gecirilerek polarize
edilebilir. Bir diger polarizasyon yolu da
IsIgIn ylzeyden yansimasidir. Isik ylze-
ye carptigl aciya bagh olarak kismen ya
da tamamen polarize olarak yansir. Po-
larize filtreli glines gozlikleri, polarize
olmus bu isi1g1 stizerek gorinti kalitesini
duslirmeden goze daha az 151k gelmesi-
ni bu sayede gozdeki optik hiicrelerin
(koni ve ¢comak) daha az yorulmasini
saglar. Isik, yansima ile yatay polarize
oldugu icin glines gozliklerinin filtreleri
dikey polarize 15181 gecirecek sekildedir.
Yansiyan 1s1gin 6nemli kismi goze ulas-
madigi icin daha kaliteli ve temiz gorin-
tl elde edilir (Gorsel 6.2).

| I

BILGI NOTU

A

Polarize filtreli glines gozlugu yardimiyla polarize filtrelerin galismasi anlasila-
bilir. Siniflarda kullanilan akilli tahtalar ile birgok bilgisayar ve akilli telefon ek-
ranindan yayilan i1sik polarize haldedir. Bahsedilen ekranlardan birine polarize
glines go6zluglnin arkasindan bakilip, gézlik yavasca belli bir agiya gevrildigi
zaman gozlik camindan, ekran karanlik gorilir (Goérsel 6.3). Bunun sebebi,
ekrandan gelen polarize 1sigin titresim duzlemi ile gézlik camindaki polarize
filtrenin sizme agisinin birbirine dik olmasidir.

Gorsel 6.3: Polarize filtreli glines gozligiinden farkl agilarda bilgisayar ekraninin

gorunisu

_
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POLARIMETRE

6.1.2. Optikce Aktiflik

Bircok madde, diizlem polarize 1sigin titresim yoninl etkilemezken bazi
maddeler titresim dizleminin belli bir agiyla donmesine neden olur. Bu tip
maddelere optik¢e aktif madde denir. Optikce aktif bir maddenin ¢ozeltisin-
den gecen polarize 1518In titresim dizleminin donme acisi maddenin cinsine,
Is1gin gectigi yolun uzunluguna ve ¢ozeltinin derisimine baghdir.

Derisimi 1 g.mL™ olan bir ¢dzeltide 10 cm yol alan polarize i1sigin titresim diiz-
leminin donme agisina maddenin spesifik (6zgiil) cevirme agisi denir. Spe-
sifik cevirme agisi her optikce aktif madde icin karakteristiktir ve kullanilan
dalga boyuna gore degisir.

Bazi sekerlerin 589 nm dalga boyunda (sari i151k) spesifik cevirme agilari tablo
6.1'de verilmistir.

Tablo 6.1: Bazi Sekerlerin 589 nm Dalga Boyundaki Spesifik Cevirme Agilari

Sakkaroz +66, 5°
D-Fruktoz -92,3°

Laktoz +55,3°
D- Glikoz +52,5°
D- Galaktoz +80,2°

Cevirme acisinin "+" isaretli olmasi polarize 15181n titresim dizlemini saga,
"-"isaretli olmasi ise sola ¢evirdigini gosterir.

Bir ¢ozeltinin polarize 1s18In titresim dizlemini ne kadar cevirecegi, cozelti-
nin derisimi ve ¢ozeltiden 1sigin gectigi yolun uzunlugu ile dogru orantilidir.
2 g.mL" derisimli glikoz ¢ozeltisinden 10 cm boyunca gecen 589 nm dalga bo-
yundaki polarize 1s18in dénme agisi 105° iken ayni ¢dzeltiden 5 cm boyunca
gecen polarize 1s18in dénme agisi 52,5° dir.

Kirallik

Aynada kendine bakan bir insan karsisindaki goértntinin kendisiyle birebir
ayni oldugunu dastinir. Oysa durum boyle degildir. Bakan kisinin sag tarafi,
aynadaki gorintlslinln sol tarafidir. Daha 6zel olarak incelenirse, sag elin
aynadaki yansimasinda parmaklarin konumlari incelendiginde elin sol el gibi
goriindigu anlasilir. Sol elin ayna goriintisu de sag ele karsilik gelir. Bu du-
rum simetrik olmayan her nesne icin aynidir diger bir deyisle cismin kendisi
ile ayna gorintisi birbirinden farklidir. Simetrik olan nesneler icin ise simet-
ri eksenine paralel bir dizlem aynada olusan goérintiisi kendisi ile aynidir.
Futbol topu ile aynadaki goriintiist arasinda bir fark yoktur. Kare seklinde bir
masanin hemen yanina dik koyulan aynadaki goérintiisi kendinin aynisidir.

“



6. 0GRENME BiRiMi

Simetrik olmayan, yani ayna gorintisi ile ken-
disi ayni olmayan nesneler kiral nesnelerdir.

Simetrik nesnelere ise akiral nesneler denir.
P A A Kirallik ve akirallik icin harflerden 6rnek verile-

bilir. A, H, M, O gibi harfler akiral; F, P, R, G gibi
5 5 harfler kiraldir (Gorsel 6.4).
Kiral Akiral
Organik molekillerden de asimetrik karbon
atomu bulunduranlar kiral molekillerdir. Asi-
metrik karbon atomu, dort farkli gruba bagh

olan karbon atomudur.

Gorsel 6.5'te acik formali verilen
2-oksipropanal (CH,-CHOH-CHO) | ||

molekilt kiral bir molekildir. Bile- CH3 *C C H

sigin actk formalu incelenirse bu du- |

rum daha iyi anlasilabilir.

Gorsel 6.5: 2-oksipropanalin agik formdali

Gorsel 6.4: P ve A harflerinin ayna gorintileri

Ayna
} Molekiliin 2. karbonuna metil (-CH,),
CH, CH, -H, -OH ve -CHO grubunun bagli ol-
H//, | | ‘\\H dugu goriluyor. Dort farkl grup bagh
°C C: oldugu icin molekiiliin 2. karbonu asi-
7

OI{ \C_H H—C OH metrik karbondur. Molekilde asimet-

|| ” rik karbon bulunduguna gére molekiil
O O kiraldir. Kiral molekillerin kendisi ve
ayna gorlintUsl birbirinin optik izome-
ri veya enantiyomeri olarak adlandirilir
(Gorsel 6.6).

Gorsel 6.6: 2-oksipropanal bilesiginin optik izomerleri

Optikge aktif molekdillerin tim kiral molekdillerdir. Kiral molekdllerin optik izo-
merleri, polarize 151gin titresim dizlemini ayni aciyla fakat ters yonlere cevirir.
Bir aminoasit olan alanin (CH,-CH(NH,)-COOH) bilesiginin iki optik izomerin-
den biri icin spesifik cevirme acisi +8,5° (saga dogru 8,5°) digeri icin ise -8,5°dir
(sola dogru 8,5°). Polarize 1si1gin titresim duzlemini saga ceviren enantiyomeri
dekstrorotator (saga ceviren) sola ceviren enantiyomeri ise levorotator (sola
¢eviren) olarak adlandirilir.

Ayni maddelerin enantiyomerleri farkli koku ve tat algilayicilarina etki edebilir.
Ornegin karvon adi verilen molekiiliin enantiyomerlerinden biri nane gibi kokar-
ken digeri kimyon kokusu verir.

iki enantiyomeri esit oranda iceren bir ¢dzelti -bu izomerlerin cevirme etkisi bir-
birini gotlirecegi icin- polarize 1s18a etki etmez. Bu karisimlara rasemik karisim

veya rasemat denir.




POLARIMETRE

Asagida yari acik formiilii verilen bilesiklerin optikce aktif olup olmadikla-
rini belirtiniz.

a) CH,CH,CH,CH,

b) CH,CH(OH)CH,CH,

¢) CH,CHCICH,OH

¢) CH,CH,CH(OH)CH,CH,

L

a) Bilesikte asimetrik karbon olmadigi icin akiraldir ve optikge aktif degildir.

b) 2. karbon atomuna -CH,, -H, -OH ve -CH,CH, gruplari baglanmistir. Bu kar-
bon asimetriktir. Bilesikte asimetrik karbon atomu oldugundan kiraldir ve
optikge aktiftir.

c) 2. karbon atomuna -CH,, -H, -Cl ve -CH,OH gruplari baglanmistir. Bu kar-
bon asimetriktir. Bilesikte asimetrik karbon atomu oldugundan kiraldir ve
optikge aktiftir.

¢) Bilesikte asimetrik karbon olmadigi igin akiraldir ve optikce aktif degildir.

T

Asagdida yar agik formiilii verilen bilesiklerin optikge aktif olup olmadikla-
rini belirtiniz.

a) CH,CH,CH,
b) CH,CH(OH)CH,
¢) CH,CH(NH,)CH,0H

¢) CH,CH,CH(OH)CH,CH,CH,

H



POLARIMETRIK ANALIZLER

. L. C
Neler Ogrenecekslmzcg’

» [ Polarimetrik Analizlerin TemelleriJ

» [ Polarime’rre]

» [ Polarimetre Cihazinin Kisimlar ve (alisma ]

Prensipleri




POLARIMETRE

6.2. POLARIMETRIK ANALIZLER

Kiral bir maddenin ¢ozeltisinin derisiminin polarize 1sigin titresim dizlemi-
ni gcevirme agisini degistirme miktarina gore yapilan analizlere polarimetrik
analiz denir.

6.2.1. Polarimetrik Analizlerin Temelleri

Optik¢e aktif madde iceren bir ¢ozeltinin polarize 1si1gin titresim duzlemini
cevirme miktari, 1518in bu ¢ozeltiden gectigi yolun uzunlugu ve ¢ozeltinin de-
risimi ile dogru orantilidir. Bu 6zellikten yararlanarak boyle bir ¢ozeltideki op-
tikce aktif maddenin nicel analizi yapilabilir.

Kiral bir maddenin 6zgil cevirme agisi, polarize i1s18in bu maddenin derisimi ¢
g.mL" olan ¢dzeltisinden ¢ desimetre uzunlugunda isik yolundan gegirilmesi
ile 6lglilen gevrilme agisindan yararlanarak

T_
(o= c.¢

bagintisiyla hesaplanir. Bu bagintida [a]", T sicakhgindaki 6zgiil cevirme agi-
sini gosterir. Semboliin altindaki D harfi, 6lciimin sodyum buharindan elde
edilen sariisikla (589 nm) yapildigini ifade eder. Kirma indisi gibi ¢cevirme agisi
da dalga boyuna baglidir. 589 nm dalga boyu, optik 6l¢climlerde standart ola-
rak kullanilir. a 6lglilen ¢evirme agisidir.

2

Kiral bir molekiiliin sadece 6zgiil gevirme acisi +30° olan enantiyomerini ice-
ren ¢ozelti icinden 589 nm dalga boyunda polarize i1sik 50 cm'’lik 1s1k yolun-
dan gegirildiginde titresim diizlemi saga dogru 15° donmektedir. Buna gore
bu ¢ozeltinin 100 mLsinde kag gram madde bulunmaktadir?

Coziim /
Isik ¢ozelti icinde 50 cm yol almis. O halde ¢ =5 dm olur.

[a]i=

C ol

Bagintisi asagidaki gibi diizenlenip degerler yerine yazilirsa ¢ozeltinin deri-
simi hesaplanir.

c - - 0,1 L*

=% - 1 C=———= . .
[a]T, ¢ 30.5 &M

1 mL ¢ozeltide 0,1 g madde bulunduguna gore

100 mL ¢ozeltide 100.0,1= 10 g madde bulunur.

“




6. 0GRENME BiRiMi

1. Spesifik gevirme agisi -42° olan kiral bir maddenin 0,05 g.mL" deri-
simli ¢ozeltisi icinde 40 cm yol alan polarize isiIgin dlciilen gevirme
acisi hangi yonde kag derece olur?

2. Kiral bir maddenin 0,2 g.mL" derisimli ¢6zeltisinden 25 cm boyunca
gecen 589 nm dalga boyunda polarize 1s1gin titresim diizlemi saga
dogru 23 derece donmektedir. Buna gore maddenin spesifik ¢cevirme
acisi kag derecedir?

6.2.2. Polarimetre Cihazi

Polarimetre cihazi sodyum buhar lambasi, iki adet polarize filtre ve filtreler ara-
sinda bulunan numune tipinden olusur (Goérsel 6.7). Filtrelerden birincisi po-
larizor ikincisi ise analizér olarak adlandirilir. Polarizér sabittir ancak analizor
cevrilebilir.

Gorsel 6.7: Polarimetre cihazinin semasi

Sodyum buhar lambasindan yayilan isik, birincil filtreden gecerken polarize hale
gelir. Arada numune yokken birincil ve ikincil filtelerin yonleri ayni ise 1sik her iki
filtreden de ayni sekilde gecer. Gozlemci, 1sik parlakliginda bir azalma gérmez.
ikincil filtre (analizér) bir aci olacak sekilde cevrildikce gbzlemciye ulasan i1sik
miktari azalir. iki filtre arasindaki agi tam 90° oldugunda artik ikinci filtreden 1sik
gecemez. Gozlemci bir 151k gdrmez.

_
F//— 



Analiz yapilirken édnce numune olmadan
Olgcim yapilarak ikinci filtreden en parlak
IsIgin gecmesi saglanir. Bu sekilde iki filt-
renin birbirine paralel olmasi saglandiktan
sonra numune hiicresine analit yerlestiri-
lir (Gorsel 6.8). Analit icindeki optikce aktif
madde (rasemik karisim degilse) polarize
edilmis 1sigin titresim dizlemini ¢evirece-
ginden gozlemciye ulasacak 1sik azalacak-
tir. Gozlemci analizora tekrar aydinhk go-
rintlyU alincaya kadar yavas yavas cevirir.
Isigin ylzde yiz gegisinin saglanmasi icin
filtrenin cevrildigi aglI, polarize i1s18In don-
me aclisina esittir. Bu deger, 6lclilen aci (a)
olarak kaydedilir. Olciim yapilan madde-
nin spesifik cevirme agisi ve numune hiic-
resinin uzunlugundan yararlanarak ¢ozelti
derisimi hesaplanir.

POLARIMETRE

Gorsel 6.8: Numunenin polarimetreye yerlestiriimesi

Gecen 1s18In dogru olglilmesi icin analizériin yarisi polarize filtre maddesi ile
kaplidir. Bu sayede analizoriin yarisindan daima isik gecerken diger yarisindan

cevirme acisina bagli miktarda isik gecer.

Analizor filtresinumuneden gegen polarize 1s1gIn titresim diizlemiile dik agi yapi-
yorsa gozlemci okiilerden yarim daire seklinde aydinlik bolge gorir (Gorsel 6.9 a).
Filtre ile titresim diizlemi arasindaki ac¢i O ile 90 derece arasinda ise yarisi aydin-
lik diger yarisi kismen aydinlik bir daire gorulir (Gorsel 6.9 b). Filtre ile polarize
ISIgIn titresim dizlemi paralelse gozlemci iki tarafi da ayni sekilde aydinlik (tam
bir daire) gorir (Gorsel 6.9 c). Boylece dlcimiin dogru sekilde yapilmasi saglan-

mis olur.

Gorsel 6.9: Analizoriin farkli agilarda goriinimi a) dik b) dar agili c) paralel

Polarimetreler, molekiil boyutlarinin tespitinde, optikce aktif madde derisimi-
nin belirlenmesinde ve gida analizlerinde kullanilr.

Sadece seker analizi igin kullanilan polarimetrelere sakarimetre adi verilir. Saka-
rimetre, bir siviicerisinde ¢6ziinmis halde bulunan seker (sakkaroz) derisiminin

tespiti icin kullantlir.
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6.3. POLARIMETRiI UYGULAMALARI

Karbonhidratlar ve aminoasitler kiral molekdller olduklari i¢in polarimetrik

Olgcimle analizleri yapilabilmektedir.

6.3.1. Sakkarozun inversiyon Hizi Tayini

Karbonhidratlar beslenmenin temel 6gelerindendir. Alti karbonlu sekerler
olarak bilinen glikoz, galaktoz ve fruktoz en ¢ok karsilasilan temel sekerlerdir.
Hepsinin kapah formld (C_H. O ) aynidir. Birbirinin izomeri olan bilesiklerdir

6 1276

(Gorsel 6.10).

Gorsel 6.10: Glikoz, galaktoz ve fruktozun agik yapilari

Gorsel 6.10’da goruldigu gibi her 3 bilesikte de
asimetrik karbon atomlari bulunmaktadir. Glikoz
ve galaktozda 4, fruktozda 3 asimetrik karbon
vardir. Formiiller incelendiginde, glikoz ve galak-
tozun sadece 4. karbonlarina bagli -OH grubunun
farkh konumda oldugu goérilmektedir. Bu bilesik-
ler asimetrik karbon bulundurdugu igin optikce
aktiftir. Polarize 15181 her biri farkli agiyla gevirir.
Temel sekerler ¢ogunlukla karbonil (C=0) karbo-
nu zerinden bir halka olusturmus halde bulunur.
Gorsel 6.11'de glikozun olusturdugu halka form-
lari gorilmektedir.

Glikoz, galaktoz, fruktoz gibi temel sekerlere mo-
nosakkaritler denir. iki monosakkarit molekiilii
birbirine bir su aciga cikararak baglanir. Bu tip se-
kerlere disakkarit adi verilir.

2C.H,0, — C_H O, +HO

6 1276 12722711

B

Gorsel 6.11: Glikozun zincir ve halka formlari




6. 0GRENME BiRiMi

Cay sekeri olarak bilinen sakkaroz
(stikroz), glikoz ve fruktozun olusturdu-
gu disakkarittir (Gorsel 6.12). Molekilde
asimetrik karbon atomlari oldugu igin
sakkaroz da optikce aktiftir. Spesifik ce-
virme agis| +66,5 derecedir.

Gorsel 6.12: Sakkarozun molekiil yapisi

Glikozun spesifik cevirme acisi +52,5 derece, fruktozun spesifik cevir-
me agisl ise -92,3 derecedir. Yani sakkaroz ¢ozeltisi polarize 15181 saga,
esit miktarda glikoz ve fruktoz iceren ¢ozelti ise sola gevirir.

I NOT I Sakkaroz asidik ortamda glikoz ve fruktoz olusturmak tizere pargala-

nir. Sakkaroz molekild, bir glikoz ve bir fruktozdan olustugu icin reak-
siyon sonucu olusan ortamda esit miktarda glikoz ve fruktoz bulunur.

Monosakkaritler son

asimetrik karbonlarin- Bu olaya sakkarozun inversiyonu, olusan karisima ise invert seker
daki OH gruplarinin denir.

sagda olmasina gore .

D-, solda olmasina C.H.O.(suda) + H.O(s) *>» C.H._0 (glikoz) + C.H. O_(fruktoz
gore L- enantiyomeri 12M200( )+ H,0(s) 611,048 )+ CH,,0 )
olarak adalandirihr. Do- . . oo . .

§ada daima D- enanti- Reaksiyonun hiz ifadesi r=k[C H,,0,.] seklindedir.

yomeri olusur. Sakkarozun ve reaksiyonda olusan invert sekerin cevirme agilari farkl

oldugu igin reaksiyon, ¢ozeltinin polarize 15181 cevirme agisi izlenerek
takip edilebilir. Reaksiyon dncesinde saga dogru olan gevirme acisi
reaksiyon sirasinda 6nce kigulir sonra sola dogru buydr. Reaksiyon
tamamlandiginda sola dogru belli bir agida sabit kalir. Farkli zaman-
larda ¢evirme acisi dlcilip hesaplamalar yapilarak reaktif derisiminin
hangi hizda degistigi belirlenir. Kimyasal kinetik metotlari ile reaksi-
yonun hiz sabiti hesaplanir. Reaksiyon kinetigi ile ilgili bu hesaplama-
lar ileri seviye oldugu icin burada deginilmeyecektir.

oo 7

Sakkaroz ¢ozeltisinin spesifik gevirme agisi +66,5° oldugu biliniyor. 20 cm
uzunlugunda bir tipte 589 nm dalga boyundaki polarize 1s1g1 saga dogru
19,95° geviren ¢ozeltide sakkaroz derigimi kag g.mL" dir?

Coziim !
Tip uzunlugu 20 cm olduguna gore ¢=2 dm olur.
a
al'=
[d3 c.¢

bagdintisinda degerler yerine yazilirsa

66,5 = ﬂ e 19,95

cH2 66,5.2
c=0,15g.mL" bulunur.

_
F//— 
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Inversiyen Hizn Teyini

[ ]
Asadida verilen igslem basamaklarina gore laboratuvar galismasini tamamlayiniz. Degerlendirme
boliimiinde verilen sorulari cevaplayiniz.

Amag: Polarimetre ile sakkarozun spesifik gevirme agisini ve derigimi bilinmeyen sakkaroz
¢ozeltisinin derisimini belirlemek.

Arac-Gerec: Polarimetre cihazi, 100 mLlik ve 50 mLlik balon joje, piset, pipet, analitik terazi, spatl.

Kimyasal Maddeler: Sakkaroz, saf su.

islem Basamaklari

—_—

. Kisisel koruyucu donanimlarinizi kullaniniz.

2. 50 g sakkarozu analitik terazide tartiniz.

3. Tartilan sakkaroz ile 100 mL ¢6zelti hazirlayiniz. Bu ¢6zeltinin derisimi 0,5 g.mL" olacaktir.
4

. 50 mLlik farkh balon jojelere bu ¢ozeltiden 10 mL, 20 mL ve 40 mL alarak aktariniz. Balon joje-
leri Ol¢li gizgisine kadar saf su ile doldurunuz. Elde ettiginiz (i¢ ¢dzeltinin derisimlerini hesapla-
yiniz.

5. Polarimetre tiipline saf su koyunuz, okiilerde aydinlik daire goriinceye kadar analizorii gevire-
rek polarizorle paralel olmasini saglayiniz (sifir ayarr).

6. Elde ettiginiz ¢ozeltilerin her birinin gevirme agisini polarimetre ile 6lgliniiz.
7. Derigimini bilmediginiz sakkaroz ¢ozeltisinin gevirme agisini dlgliniiz.

8. Analiz sirasinda olusan kati ve sivi atiklari uygun sekilde uzaklastiriniz ve galigma ortaminizi
temizleyiniz.

Degerlendirme

1. 5. basamakta sifir ayari i¢in neden saf su kullanilmaktadir?

2. Analizde elde ettiginiz degerler ile sakkarozun spesifik gevirme agisini hesaplayiniz.

3. Numune ¢ozeltisinin derigimini, standart ¢ozeltilerin cevirme agilariyla kiyaslayarak hesaplayi-
niz.

1. soru 20 puan, 2. ve 3. soru 40 puan lizerinden degerlendirilecektir.




6.3.2. Unda Nisasta Analizi

Glikozun polimeri olan nisasta, beslenmede 6nemli yer tutar. Un en zengin
nisasta kaynaklarindan biridir. Undaki nisasta miktari unun kalitesi bakimin-
dan 6nemli bir 6l¢tttir.

Unda nisasta miktarinin polarimetrik yontemle belirlenmesi igin 6nce nisasta
disindaki optikce aktif maddeler (protein vb.) uzaklastiriimalidir. Bunun igin
kullanilan yontemlerden biri HCI ¢ozeltisi ile un numunesini ¢ézdiikten sonra
amonyum molibdat ¢ozeltisi kullanilarak istenmeyen maddelerin uzaklast-
rilmasidir.

Endistride nisasta analizi, elde edilen berrak ¢ozeltinin optik cevirme agisi
Olculerek olcllen degerin bir sabit ile carpilmasiyla yapilmaktadir.

% nisasta= k.a

1 dm'lik numune ttpu kullanildiginda sabitin degeri nisasta kaynagina (bug-
day, misir, patates, yem vb.) bagli olmakla birlikte yaklasik 5,5tir. Hazirlanan
¢Ozeltinin derisimi de gevirme agisini etkileyecektir. Bu etkiyi gidermek igin
¢ozelti hazirlanirken endustriyel standartlara dikkat edilmeli, numune ve re-
aktif miktarlari standart degerlerde alinarak ¢ozelti hazirlanmalidir. Ayrica
polarimetrenin tiip uzunlugu 1 dm’ye esit degilse sabitin degerinde uygun
cevirme yapilmalidir. Ornegin 20 cm’lik tiip kullaniliyorsa cevirme acisi 2 ka-
tina ¢ikacagindan sabitin degeri yariya indirilmelidir. Boyle bir durumda sabit
2,75 alinmalidir.

Numune Cozeltisinin Hazirlanmasi

5 g un numunesi tartilarak 100 mLlik balon jojeye aktarilir. Uzerine 50 mL
%1lik HCI ¢ozeltisi eklenerek kaynar haldeki su banyosunda 1-2 dakika isitilir.
Su banyosundan alindiktan sonra 15-20 dakika ¢6ziinmenin tamamlanmasi
beklenir. 25 mL saf su eklenip soguk su banyosunda oda sicakligina sogutulur.
Uzerine 10 mL amonyum molibdat ¢ézeltisi eklenip karistirilir. Hacmi saf su
ile 100 mL'ye tamamlandiktan sonra siizge¢ kagidindan sizulir. Elde edilen
berrak ¢ozelti ile analiz yapilr.

Cozeltilerin Hazirlanmasi

Kitlece %1'lik HCI ¢ozeltsi
100 mL saf su Uzerine kiitlece %36'lik HCI ¢ozeltisinden yaklasik 3 mL eklenerek karistiri-
lr.

Kitle/hacimce %4'1Uk (NH,),Mo0, ¢ozeltisi
4 g amonyum molibdat tartilarak 100 mL'lik balon jojeye alinir. Az miktarda saf su ile ¢ozuil-
dukten sonra 6l¢u gizgisine kadar tamamlanir.

_
// 
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UndalNliSaistaRYuizdeslinlingayjinli

(]
Asagdida verilen iglem basamaklarina gore laboratuvar galismasini tamamlayiniz. Degerlendirme

Am

boliimiinde verilen sorulari cevaplayiniz.

ac: Polarimetrik yontemle unda nisasta yiizdesini belirlemek.

Arag-Gerec: Polarimetre cihazi, 100 mLlik ve 50 mLlik balon joje, piset, pipet, analitik terazi,

spatiil.

Kimyasal Maddeler: Un, kiitlece %1'lik HCI ¢ozeltisi, kiitle/hacimce %4’liik amonyum molibdat

¢ozeltisi, saf su.

1

1.

2.

2.
3.

© © N o

10.
11.
12.

islem Basamaklari

. Kisisel koruyucu donanimlarinizi kullaniniz.
Un numunesinden 5 gram tartarak balon jojeye aliniz.

Numune Uzerine 50 mL kiitlece %1'lik HCI ¢ozeltisi ilave ederek kaynar su banyosunda iki
dakika isitiniz.

Su banyosundan alinan numunenin tamamen ¢oziinmesi igin bir stire bekleyiniz.

Coziinmis numuneye 25 mL saf su ilave ederek soguk su banyosunda oda sicaklhgina kadar
sogutunuz.

Uzerine 10 mL amonyum molibdat ¢ozeltisi ekleyip karigtiriniz.
Balon jojeyi saf su ile 100 mLye tamamlayiniz.
Cozeltiyi siizgeg kagidi ile siiziiniiz.

Polarimetre tiipiine saf su koyarak, okiilerde aydinlik daire goriinceye kadar analizorii gevirerek
polarizorle paralel olmasini saglayiniz (sifir ayarr).

Un numunesi ¢ozeltisinin optik ¢cevirme agisini belirleyiniz.
Numune tiipiiniin uzunluguna gore sabitin degerinde gerekli cevirmeyi yapiniz.

Analiz sirasinda olusan kati ve sivi atiklari uygun sekilde uzaklastiriniz ve ¢alisma ortaminizi
temizleyiniz.

Degerlendirme

3. iglem basamaginda HCI ¢6zeltisinin kullanilma nedeni nedir?

Un numunesindeki kiitlece nisasta yiizdesini belirleyiniz.

1. soru 40 puan, 2. soru 60 puan lizerinden degerlendirilecektir.




OLCME VE DEGERLENDIRME

A) Asagidaki sorulari cevaplandiriniz.
1. Asagida yari agik formiilleri verilen bilesiklerin optikge aktif olup olmadiklarini
belirtiniz.

a) (CH,),C(CH,) CH,

b) CH,(CH,),CH(OH)CH,

c) CH,(OH)(CH,),CH,

¢) CH,CH,CHCICH,

2. 589 nm dalga boyundaki polarize i1sik, spesifik gevirme agisi +25° olan kiral bir mo-
lekillin ¢ozeltisinden 10 cm’lik i1sik yolundan saga dogru 20° dénmektedir. Buna
gore gozeltinin derisimi kag g.mL™ dir?

3. Tip uzunlugu 1 dm olan polarimetre ile unda nisasta tayini yapilmak isteniyor.
Numune hazirlanarak icerisindeki safsizliklar uygun yontemlerle giderildikten son-
ra polarimetre ile 6l¢im yapiliyor. Numunenin gevirme agisi +4° olarak olgiltyor.
Buna gore un numunesindeki nisasta ylizdesini hesaplayiniz. (k= 5,45)

4. Kiral bir bilesigin 2 g.mL" lik ¢6zeltisi icinden 40 cm boyunca gegen polarize 1sigin
titresim duizlemi sola dogru 96° déntyor. Bu bilesigin spesifik cevirme agisi kag
derecedir?




B) Asagidaki sorularin dogru cevabini isaretleyiniz.

1. Diizlem polarize isik ile ilgili verilen
bilgilerden hangisi dogrudur?

A) Yayilma dogrultusunda her zaman
yatay eksende yayilir.

B) Yayilma dogrultusunda tek bir yonde
titreserek yayilir.

C) Polarize olmayan isiktan daha hizli
yayilr.

D) Polarize olmayan isik hicbir sekilde
polarize edilemez.

E) Bir ylizeyden yansiyan isik daima
dikey polarize olur.

2. |.Maddenin cinsi
1. Cozelti miktari
[l. Kullanilan dalga boyu
Yukarida verilen ozelliklerden hangi-
leri spesifik gevirme agisini etkileyen
faktérlerdendir?

A) Yalniz | B) Ivell
C) lvelll D) Il ve lll
E) L Ilvelll
3. CHO CHO
H—C|)—OH OH—C’)—H
CH,0H CH,0H

D-Gliseraldehit L-Gliseraldehit
Yukarida formilii verilen bilesikler igin
I. Birbirlerinin enantiyomeri olan bile-

siklerdir.

IIl. Esit miktarlarindan olusan karisimla-
rina rasemat denir.

[Il. Polarize 15181 zit yonlere esit aclyla
cevirirler.

ifadelerinden hangileri dogrudur?

A) Yalniz |
C)lvell

B) Yalniz IlI
D) Il ve Il
E)I, Hvelll

4. Asagidaki kaplarda D-glikoz, L-glikoz ve
D-fruktoz bilesiklerinden esit kitlelerde
alinip esit hacimde suda ¢ozilmeleri ile
hazirlanan ¢ozeltiler bulunmaktadir.

Bu kaplardan alinan numunelerin pola-
rize 15181 cevirme agllari siraslyla

A kabi : - 35° B kabi : - 68°

C kabi : + 35°

seklinde olgllmustdr.

Polarize 15181 D-glikoz saga, D-fruktoz
sola gevirdigine gore kaplarda ¢ozeltisi
bulunan maddeler hangi se¢enekte
dogru verilmistir?

A kabi B kabi C kabi
A) D-glikoz D-fruktoz  L-glikoz
B) D-fruktoz  D-glikoz L-glikoz
C) D-fruktoz  L-glikoz D-glikoz
D) L-glikoz D-glikoz D-fruktoz
E) L-glikoz D-fruktoz  D-glikoz

5. Asagida yari agik formiilii verilen orga-
nik bilesiklerden hangisi kiraldir?

A) CH,CH,CH,CH,CH,CH,
B) CH,CH,CH(OH)CH,CH,
C) CH,C(CI),CH,CH,CH,CH,
D) CH,CH,CH,CH(NH,)CH,
E) CH,CH,CH,CH,CH,
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7.1. POTANSIYOMETRI

Elektrot potansiyellerinin ¢ozelti derisimine bagli olmasi, bir ¢ozeltinin derigimi-
nin referans bir elektrotla hazirlanan elektrokimyasal hiicrenin potansiyelinden
yararlanilarak 6lctilmesini saglar. Bu yontemle, uygun referans elektrotlar kulla-
nilarak bircok elektrolit ¢ozeltinin derisimi belirlenebilir.

7.1.1. Yari Hiicre Potansiyelleri

Bir elektrokimyasal hiicre, anot ve katot yari hiicrelerinden (elektrot) olusur.
Yikseltgenmenin oldugu yari hiicre anot, indirgenmenin oldugu yari hicre ise
katottur. Anot ve katotta iki fazin (genellikle metal elektrot ve ¢ozelti) temas et-
tigi ara ylizeyde gerceklesen tepkime bir potansiyel meydana getirir. Pil gerilimi,
bu ara ylzlerde ortaya ¢ikan potansiyellerden olusur.

Hicbir yari hiicre kendi kendine ¢alisamaz bu nedenle bir yari hiicrenin mutlak
potansiyelini belirlemek imkansizdir. Segilen standart bir referans yari hiicreye
gore bagil olarak belirlenir. Bu potansiyel, o standart referans yari hiicre ile be-
lirlenmek istenen yari hiicreden olusan pilin (galvanik hiicre) gerilimi 6lctlerek
belirlenir. Standart referans olarak 25 °C sicaklikta 1 M derisimli H* ¢dzeltisi ve
1 atm basingli H, gazi kullanilarak hazirlanan elektrot belirlenmigtir. Bu elektro-
dun gerilimi 0,000 V kabul edilmistir. Bu yari hiicreye standart hidrojen elektrot
(SHE) denir (Gorsel 7.1).

SHE anotise : H, — 2H" + 2e’
SHE katot ise : 2H" + 2" — H,

tepkimesi gerceklesir.

Standart hidrojen elektroda karsi bir elekt-
rotla hazirlanan hicreye baglanan bir geri-

lim 6lcerden (voltmetre) okunacak potansi-
latmH, <

yel, karsi elektrodun potansiyeli olur. gazi — Tu

Standart ¢inko elektrot ve SHE ile hazirla-
nan bir hicrenin potansiyeli 0,763 V olarak
Olgulur. Bu hiicrede ¢inko yikseltgendigine
gore cinko elektrodun standart indirgen-
me potansiyeli -0,763 V’tur. Benzer sekilde Platin
standart giimis elektrot kullanilarak hazir- levha
lanan hiicrenin potansiyeli 0,799 V olur. Bu
hicrede gimis indirgendiginden giimis

elektrodun standart indirgenme potansiyeli
+0,799 V'tur. Gorsel 7.1: Standart hidrojen elektrot

koprisi

- H' cozeltisi



Gorsel 7.2: W. H. Nernst adina isvegte basiimis

7. 0GRENME BiRIMi

7.1.2. Hiicre Potansiyeline Derigimin Etkisi

Standart yari hiicre potansiyelleri, 25 °C sicaklikta 1 M ¢ozeltilerle hazirlanan
¢ozeltilerde gecerlidir. Derisimi 1 M’dan farkli olan yari hiicrelerin potansiyeli
farkhdir.

Ornegin bakir(ll) iyonlarinin
Cu*(suda) + 2e" — Cu(k)

tepkimesine gore indirgenme egilimi ¢ozelti derisi-
mi arttikga artar. Bu durum ¢ozeltide indirgenecek
iyonlarin miktari arttik¢a indirgenmenin daha ko-
lay hale gelmesi ile agiklanabilir. Buna baglh olarak
bir yari hicrenin indirgenme potansiyeli, ¢ozelti
derisimi arttikca artar. Bir yari hiicrenin yikselt-
genme potansiyeli, indirgenme potansiyelinin -1
ile carpimidir (toplama islemine goére tersi). Bu
nedenle indirgenme potansiyeli ne kadar buyirse
yukseltgenme potansiyeli de o kadar kigllecektir.

posta pulu

Bir elektrokimyasal hiicrede anotta yukseltgenme, katotta indirgenme olur.
Anotta yikseltgenme Grlinii olan iyonun derisiminin artmasi, hiicre gerilimi-
ni kigultirken katotta indirgenen iyonun derisiminin artmasi, hiicre gerilimi-
ni blyutdr. 25 °C sicaklikta standart olmayan bir hiicrenin potansiyeli Alman
fizikokimyaci Walther Hermann Nernst (Voltir Herman Nernst, Gorsel 7.2)
tarafindan bulunan

I NOT

0,0592

pil

Denklemdeki

0,0592 sabit degeri

denklemi ile hesaplanir. Bu denklemde E° hiicrenin standart po-
tansiyeli, 0,0592 sayisi sicakliga bagh bir sabit, n tepkimede alinip

25 °C sicaklikta gegerli-
e =i smgklcfkta verilen elektron sayisi, Q, ise hicre tepkimesinin denge kesridir.

bu denklemin kullanila-

Semasi A | A | B | B seklinde olan bir hiicrenin tepkimesi

bilmesi igin o sicaklikta
sabitin degerinin hesap- yA(k) + xB¥"(suda) — yA**(suda) + xB(k)

lanmasi gerekir.

seklinde olacaktir. Bu tepkimede alinan-verilen elektron sayisi (n)
x.y kadardir.

[A]Y
ise

olur. Denge ifadelerinde katilar yazilmadigi igin Qpil esitliginde elektrot olarak
kullanilan metaller yer almaz. Anot A, katot B oldugu icin anot derisiminin art-
masil QIDiI degerini blyutirken katot derisiminin artmasi bu degeri kiiciltir. Ba-
gintida — isareti Q, degeri blyldikce gerilimin kigilecegini gosterir.
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Fe**(suda) + e — Fe**(suda) E,=+0,771V
Ni*(suda) + 2e" — Ni(k) E,=-0,250 V
Yukarida verilen standart yari hiicre potansiyellerine gore
Ni | Ni#(0,1 M) Il Fe**(1 M),Fe**(0,1 M)IFe

elektrokimyasal hiicresinin potansiyelini Nernst esitliginden yararlana-
rak belirleyiniz.

Coziim /

Semadan hiicrede tepkimelerinin asagidaki gibi oldugu gordildr.
Anot : Ni(k) —Ni*(suda) + 2e E,=+0,250 V
Katot :Fe*(suda) + € — Fe*(suda)  E,=+0,771V

Hicre tepkimesi: Ni(k) + 2Fe*(suda) — Ni**(suda) + 2Fe*(suda)
Standart hiicre gerilimi: +0,250 + 0,771 = +1,021 V bulunur.

Nernst esitliginde n degerinin 2 oldugu hticre tepkimesinden gorilir.

[Ni2+] . [Fez+ ]2

pil [Fes+] 2
Degerler yerine konulursa
E=p 0,0592
=B-e——0 IogQpiI
0,0592 [Ni*][Fe*]?
E=1021- ————log ——————
2 [Fe3+] 2
0,0592 0,1.(0,1)?
E=1021-———log —————
2 12

E = 1,021-0,0296 . (-3)
E = 1,021+ 0,0888

E =+1,1098 V bulunur.

Yari hiicrede ¢ozelti derisiminin degismesi elektrodun potansiyelini degistir-
digi icin pil gerilimini degistirmektedir. Nernst esitligi, yari hiicre tepkimesin-
den yararlanarak elektrot potansiyelini hesaplamak icin kullanilabilir.

“
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Zn* | Zn elektrodun standart potansiyeli -0,763 V olduguna gére 0,1 M Zn*
iyonu iceren elektrodun indirgenme potansiyeli kag V'tur?

Goziim
Gergeklesen tepkime Zn**(suda) + 2e’ — Zn(k) seklindedir.
Tepkimeden=2veQ,,, . = ! olarak yazilabilir. Elektrot potansiyeli
asagidaki gibi hesaplanr. Zn*
0 0,0592
E=E- " n IOngIekrot
E=-0763- _ 005%¢ log S
2 0,1

E= -0,763 - 0,0296 . log10 (log10=1 oldugunu hatirlayiniz.)
E= -0,7926 V

I

Tepkimesi
Co*(suda) + e — Co**(suda)
seklinde olan yari hiicrenin standart gerilimi +1,808 V'dur.

Buna gére [Co®] = 0,2 M, [Co®] = 0,02 M olan yar hiicrenin potansiyeli kag

V olur?
Coziim J
. . | . . | [Co™]
Tepkimede n=1 oldugu gorilmektedir. Q. ifadesiise ——
seklindedir. [Co™]
0 0,0592
E = E ) IongIekrot
n
0,0592 [Co™] 0,02
E=+1808- ——— log —— = +1,808 - 0,0592 . log
1 [Co™ 0,2

E=+1,808 - 0,0592. Iog(L) (log 11—0 = =1 oldugunu hatirlayiniz.)
10

E=+1,808 +0,0592 = +1,8672 V

_
F//— 
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Semasi AgCI,CI' | Ag seklinde olan elektrodun standart potansiyeli +0,222 V'tur.
Bu elektrodun yari hiicre tepkimesi

AgCI(k) + e — Ag(k) + Cl(suda) seklindedir.
Buna gore CI derisimi 2 M olan ¢ozelti ile hazirlanan elektrodun potansiyeli
kag V'tur? (log2=0,3)

Coziim

I

Tepkimede n=1ve Q_,,, = [CI] seklindedir.
E=E - (0,0592/n) . Iog(Qelektmt)

E = 0,222 - (0,0592/1) . log[CI] = 0,222 - 0,0592 . log2
E=0,222 -0,0592.0,3

E =+0,20424 V

|

Tepkimesi

Cd*(suda) + 2e' — Cd(k)
seklinde olan kadmiyum yari hiicresinin standart potansiyeli -0,403 V'tur.
Buna gére [Cd**] = 0,01 M olan kadmiyum yar hiicresinin potansiyeli kag
V'tur?

7.1.3. Potansiyometrinin Genel Prensipleri

Potansiyometrik yontemde kullanilan hiicre, anot olarak kullanilan bir refe-
rans elektrot, tuz kopris, analit ¢ozeltisi ve analit ¢ozeltisine daldirilan bir
indikator elektrottan olusur. Bu yontem igin olusturulan hiicrenin semasi asa-
gidaki gibi gosterilebilir.

referans elektrot || analit ¢dzeltisi | indikatdr elektrot

ideal bir potansiyometrik 6lciimde devreden gecen akimin sifir olmasi gere-
kir ancak bu miimkiin degildir. Olgiim ¢ok kiigiik (mikroamper seviyesinde)
akimla yapilr.

\LER




7. 0GRENME BiRIMi

Referans elektrot, potansiyeli tam olarak bilinen, analit ¢ozeltisindeki tiirlerin
derisimine bagl olmayan bir yari hiicredir. Kolay hazirlanmasi ve ¢ok kiglik
siddette kigik akim gecerken potansiyelinin sabit olmasi gerekir.

indikator elektrotlar analit ¢ézeltisine daldirilan elektrotlardir. Bu elektrotlar-
da analit derisimine baglh olarak potansiyel degisir. Referans elektroda gore
okunan hiicre potansiyelinden yararlanarak indikator elektrodun potansiyeli
belirlenir daha sonra Nernst esitligi kullanilarak analit derisimi hesaplanir. in-
dikator elektrot, analiz edilecek maddeye gore secilir.

7.1.4. Referans Elektrotlar

Referans elektrotlar, kolay hazirlanabilen ve kararli
bir potansiyele sahip olan elektrotlar olmalidir. Me-
tal-metal tuzu elektrotlari genellikle kiigtik akimlar
gecerken sabit bir potansiyele sahip olduklarindan
referans elektrot olarak kullanilir. Kalomel elektrot ve

Hg ve Hg,Cl,, doygun gumus/giimus klorir elektrotlar yaygin olarak kulla-
KCl karisimi bulunan nilan referans elektrotlardir.
ic tlp

Kalomel Elektrot
Doygun KCI

Kalomel, civa(l) klortr (Hg,Cl) bilesiginin yaygin adi-

dir. Kalomel elektrot, KCl ¢bzeltisine Hg metali, Hg,Cl,
Delik bilesigi ve KCl ¢ozeltisi karisimi dolu bir tlpln daldi-
rilmasi ile hazirlanir. Tlpteki karisimin igine analit ile
baglanti icin Pt gibi bir inert iletken tel daldirlir. Ka-
lomel, suda ¢ok az ¢ozlinen bilesik oldugu igin ¢ozelti
kalomele doygun olacaktir. Kalomel elektrot semasi

Gozenekli disk

Gorsel 7.3: Ticari olarak Uretilen kalomel
elektrot

Hg | Hg,Cl,(doy.),KCl(x M) ||

seklindedir. Potansiyeli KCl ¢ozel-
tisinin derisimine baghidir. Farkh
KCI derisimlerinde hazirlanabilir.
Doygun KCl iceren elektroda doy-
gun kalomel elektrot denir. Bu
elektrodun indirgenme potansiyeli
+0,244 V'tur. Ticari olarak buluna-
bilecegi gibi (Gorsel 7.3) laboratu-
varda da kolayca hazirlanir (Gorsel
7.4). Ticari kalomel elektrotta altta
gorilen gozenekli disk, analit ¢o-
zeltisine temas eder. Laboratuvar-
da hazirlanan tipte ise tuz koprisi

Gorsel 7.4: Laboratuvarda hazirlanabilen doygun kalomel elektrot ) o
analit ¢ozeltisine daldirilir.
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Gumiis/Giimis Klorur Elektrot

Doygun kalomel elektroda benzer sekilde glimis-gimis
klorir ile hazirlanir. AgCl ve KCl ile doygun bir ¢ozeltiye
batirilan bir Ag tel ile kolayca elde edilir. Gorsel 7.5'te
gorilen gimis/gumus klorlr elektrotta, KCl ile doygun
hale gelmis agar tipa tuz koprisind olusturmaktadir.
Gozenekli disk araciligl ile analit ¢ozeltisine temas eder.

AgCl'iin ¢ozlnlrlugi cok kiguk oldugu icin doygun KCl
gozeltisine birkag damla 1 M AgNO, damlatiimas ile ayni
¢ozelti AgCl icin de doygun hale gelir. Elektrot semasi

Ag | AgCl(doy.), KCl(doy.) ||
seklindedir.

Bu elektrodun derisimi de KCl| ¢ozeltisinin derisimine

baghdir. Yaygin olarak doygun giimis/gimus klorar

elektrot kullanilir. 25 °C sicaklikta bu elektrodun potan-

siyeli +0,199 V’tur. Sicaklik arttikca bu elektrodun po- Gorsel 7.5: Gumiis/glimis klorir
tansiyeli de diser. elektrot

7.1.5. indikator Elektrotlar
Metal Elektrotlar (Birinci Sinif Elektrotlar)

Cozeltideki metal katyonunun derisimi potansiyometrik yolla belirlenecekse
bu tip elektrotlar kullanilir. Kendi katyonunu iceren ¢ozelti ile temas halinde
olan bir metal parcasindan ibarettir. Bir ¢ozeltideki X™ derisimini belirlemek
icin ¢cozeltiye batirilan X metali 6rnek verilebilir. Boyle bir yari hiicrede indir-
genme tepkimesi

X"(suda) + ne” — X(k)

seklindedir.
Bu elektrot icin potansiyel
0,0592 1 y
E=E"- log bagintisiyla bulunur.
n [ Xn+]

1

Burada —=[X™]"
[X™]

oldugundan esitlik

0,0592
E=E% —— —log([ X"])

seklinde yazilabilir.

Referans elektrot ile olusturulan hiicre potansiyelinden yararlanarak E degeri
bulunur. Bagintida E, E_ ve n yerine konarak X" iyonlari derigimi hesaplanir.
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Bir AgNO, ¢ozeltisinde Ag™ derisimi potansiyometrik yontemle beIirIenme-k
isteniyor. 25 °C sicaklikta doygun kalomel elektrot kullanilarak hazirlanan
hiicre potansiyelinden yararlanilarak Ag* / Ag yari hiicresinin potansiyeli
+0,7398 V olarak belirleniyor.

Ag' | Ag elektrodunun standart potansiyeli +0,799 V olduguna gére ¢ozelti-
deki Ag* iyonlarinin derisimi kag M'dir?

Yari hiicre tepkimesi:
Ag’(suda) + e — Ag(k)

0,0592

E=E°- l0gQ, .y, bagintisinda n = 1 oldugu goriiliyor.

Qero= TAdl =[ Ag']" oldugundan baginti

0,0592
1

E = E°- log [ Ag'] " seklinde yazilabilir.

0,7398 = 0,799 + 0,0592. log [ Ag']

0 0,7398 - 0,799 -0,0592
log [Ag'] = = =-1
0,0592 0,0592

log [AgT] =-T
[Ag*] = 0,1 M bulunur.

Metal elektrotlarin kullanim alanlari kisithdir. Bunun birkag sebebi vardir.

e Bu elektrotlar ¢ozeltide bulunan baska katyonlarla da tepkimeye gire-
bilir. Ornegin bakir elektrot, ¢dzeltide giimis iyonlari varsa onlari da
indirger.

¢ Birgcok metal elektrot, asidik ortamda ¢oziiniir. Bu nedenle notral ya da
bazik ortamda kullanilabilir.

e Bazi metaller suda ¢6zlinmds oksijenle kolayca ylikseltgenir. Bu neden-
le havasi uzaklastirilmis ortamda 6l¢lim yapilmasi gerekir.

e Demir, kobalt, nikel, krom gibi metaller kararli potansiyeller olustur-
maz. Derisimle potansiyeller arasinda diizgin bir iliski kurulamaz.

Bu kisitlilik sebebi ile potansiyometrik 6lglimlerde kullanilabilecek birinci si-
nif elektrot sayisi azdr.

_



Metal-Metal Tuzu Elektrotlar (ikinci Sinif Elektrotlar)

Bir metal ile az ¢6zlinen bir tuz olusturan anyonun derisiminin belirlenmesi
icin bu tip elektrotlar kullanilabilir. AgCl tuzu suda ¢ok az ¢dziinen bir tuz-
dur. Cozeltideki CI" iyonlarinin derisimini belirlemek icin glimus-glimus klor(r
elektrodu kullanilabilir. Bu elektrot reaksiyonu asagidaki gibidir.

AgCl(k) + e — Ag(k) + Cl'(suda)
Standart potansiyeli +0,222 V’dur. Bu elektrot icin Nernst esitligi

, 00592
E=E- ——— log[ CI]

seklindedir. Buradan klorir derisimi arttikga elektrot potansiyelinin azalacagi
gorilmektedir. Gimus elektrot halojentr iyonlari igin kullanish bir ikinci sinif
elektrottur.

Bir katyonla kararli kompleks olusturan bir anyon icin de ikinci sinif elektrot-
lar kullanishdir. EDTA ile Hg* iyonu oldukga kararli bir kompleks olusturdugu
icin EDTA konsantrasyonunun belirlenmesinde ve EDTA titrasyonlarinda civa
elektrot kullanislidir.

inert Elektrotlar

Platin gibi soy metal elektrotlar ve grafit elektrotlar ¢dzeltideki iyonlarla tep-
kime vermez. Bu elektrotlar

Ce*(suda) + e — Ce*(suda)

gibi redoks tepkimeleri icin indikatér elektrot olarak kullanilabilir. inert elekt-
rotlar redoks titrasyonlarinda oldukga kullanislidir.

Cam Elektrot

Bir ¢ozeltinin pH degerini potansiyometrik yolla 6lcmek
icin cam elektrottan yararlanilir. Cam elektrot, igcinde AgCl
ile doymus seyreltik HCI ¢ozeltisi bulunan cam veya plas-
tik bir tlptlr. Bu tlipldn ucunda ince, pH’a duyarli cam
membran bulunur. Cozeltiye batirilan glimus tel, Ag-AgCl
referans elektrodunu olusturur. Buna i¢ referans elektrot
denir (Gorsel 7.6). Bu elektrot kullanilarak bir referans
elektrodun olusturdugu sistem ile pH 6lcimi yapilir. Refe-
rans elektrot olarak kalomel elektrot veya Ag-AgCl elektrot
kullanilabilir. Bu sekilde pH 6lgimiinde kullanilan bir hiic-
renin semasi asagidaki gibidir.

referans
referans
elektrot " cam 0
i) H+ (bilinmeyen) membran | T 0€) elektrot

(ic)

Gorsel 7.6: pH olgclimu icin cam
elektrot
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GUnlUmuzde pH 6lcimiinde referans elektrot ile cam elektrodun kombi-
ne edildigi sistemler kullanilmaktadir. Bu sistemlerde cam elektrot tlipl
bir dis tlp icine yerlestirilir. Dis tiip icinde dis referans elektrot olustu-
rulur. Cam membran 6l¢iim yapilacak ¢ozeltiye daldirilir. Cam elektrotla
olusturulan bu sisteme pH metre denir (Gorsel 7.7).

7.1.6. Potansiyometrik Yontemle pH Olciimii

Bircok farkli sartta pH 6lgimd icin farkh boyutlarda pH metreler ha-

Gorsel 7.7: pH metre zirlanmigtir. Kuvvetli yiikseltgen veya kuvvetli indirgen iceren ¢ozel-
tilerin, proteinleri ve gazlari iceren ¢ozeltilerin, viskoz sivilarin pH’ini

dlcmekte pH metre kullanilabilir. Ozel amaglar igin bir damla veya

daha az ¢ozeltinin, dis ¢lrtklerinin, cilt Gzerindeki terin hatta hiic-

re ici sivisinin pH’ini 6lgecek boyutlarda pH metreler hazirlanmistir.

Mide asitligini 6lgmek icin yutulabilecek sekilde hazirlanmis cam

elektrotlar mevcuttur. Boyle bir sistemde dis referans elektrot agiz-

I NOT I da tutulur. Endistride Gretim sistemlerinde pH’in devamli kontroli-

nl saglamak icin blyuk elektrotlar da kullanilmaktadir.

Ticari olarak uUretilen
pH metre cihazlarin- pH 6lgim icin dnce pH’1 iyi bilinen bir tampon ¢ozeltinin ya da pH
da dlgllen potansiyel standardinin hiicre potansiyeli belirlenip kaydedilir. Daha sonra cam
degerini dogrudan pH
degerine gevirecek bir
yazilim bulunur. Cihazin
gostergesinden potansi-
yel ile birlikte pH degeri
de okunur.

elektrot, saf su ile temizlenerek 6l¢cimi yapilacak ¢ozeltiye batirilir.
Bu ¢ozeltiden elde edilen hiicre potansiyeli dlgulir.

Referans ¢ozeltinin pH degeri pH,, hiicre potansiyeli E.. Ol¢lim ya-
pilacak ¢ozeltinin pH degeri pH_, hiicre potansiyeli E_ olmak uzere
asagidaki esitlikten yararlanilarak ¢ozeltinin pH’1 belirlenmis olur.

P Ch UV i
PHa = PR~ 70,0592
Bu esitlikten pH degerinin her bir birim degisiminin hiicre potansiyelinde
0,0592 V degismeye sebep oldugu gorilmektedir.

2

Cam elektrot-kalomel elektrot ¢ifti ile hazirlanmis sistem, pH'I 4,5 olan bir
tampon ¢ozelti ile kalibre edildigi zaman potansiyeli +0,7650 V oluyor. Bu
elektrot sistemi ile bir meyve suyunun pH’i belirlenmek isteniyor. Meyve su-
yundan elde edilen hiicre potansiyeli +0,8242 V olduguna gore meyve suyu-
nun pH degeri kagtir?

Coziim J
(E.-E) 0,8242 - 0,7650
pH,=pH - ——->—=45~ ( )
0,0592 0,0592
0,0592
pHa—4,5_ W—4,5_1 =3,5

_
F//— 
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pH 6l¢limii igin hazirlanan cam elektrot-referans elektrot sistemi, pH'i 4,7
olan tampon ¢o6zeltiye daldinldigi zaman potansiyeli +0,7820 V oluyor. Bu
elektrot pH'1 6lglilmek istenen ¢ozeltiye daldirildiginda potansiyelinin +0,5452
oldugu gortliyor. Buna gére numune ¢ozeltisinin pH degeri kagtir?

7.1.7. pH Olgiimiinde Hata Kaynaklari

Cam elektrot, genis bir aralikta pH 6lgimiinde saglikli sonug verse de bazi
kisitlayici durumlar vardir. Bunlarin bazilari asagida verilmistir.

o Alkali hatasi: pH’I 9'un Uzerinde olan ¢ozeltilerde Na*, K* gibi iyonlar
cam elektrot ile etkileserek gercek degerden daha distik pH okuma-
larina sebep olur.

e Asit hatasi: pH’1I 0,5'in altinda olan ¢ozeltilerde cam elektrot gercek
degerinden yiksek pH 6lcimu yapar.

e Referans tamponun pH degerinde hata: Kalibrasyon icin kullanilan
tampon ¢ozeltinin hazirlanmasinda veya saklanmasinda yapilan bir
hatayla referans pH degeri yanlis alinabilir. Bu durumda yapilan pH
Olcima mutlaka hatali olacaktir. Bakteriler tampon ¢ozelti bilesimini
etkileyen 6nemli faktoérlerdendir.

7.1.8. pH Metrenin Bakimi ve Temizlenmesi

pH metre olarak kullanilan cam elektrodun ucundaki cam membran ince ol-
dugu icin hassastir. Bu nedenle kurumasina izin verilmemelidir. Kullaniimadi-
g1 zamanlarda koruyucu sollisyon icinde saklanmasi gerekir.

pH metrenin referans elektrodu KCl ¢ozeltisi icerisinde bulunur. Cihaz kul-
lanilmadigl zamanlarda elektrot, referans elektrot ile ayni derisimdeki KCI
¢oOzeltisine daldirihp saklanmalidir. Bu ¢ozeltiye de koruyucu soliisyon denir.

Cam elektrot her kullanim sonrasinda saf su ile yikanmali, iyice temizlen-
dikten sonra koruyucu soltsyon icinde tutulmaldir aksi halde kuruyan cam
elektrodun yapisi bozulacak ve 6lcimlerde hataya neden olacaktir.

“
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7.2. POTANSIYOMETRIK YONTEMLE pH OLCUMUNUN
UYGULAMALARI

Potansiyometrik yontemle bir sivinin dogrudan pH degeri dlciilebilecegi gibi tit-
rasyon sirasinda pH degisimi takip edilerek donim noktasi da tayin edilebilir.

7.2.1. Dogrudan Potansiyometrik Yontemle pH
Tayini

Kan, sit, icme suyu gibi bircok sivinin pH’I potansiyometrik yolla tespit edilebilir.
Kan i¢in pH 6l¢imu, viicut sicakligina yakin olan 36-37 °C sicaklikta yapilmalidir.
Diger sivilarin farkli sicakliklarda pH degeri 6lcllebilir. Nernst esitligindeki 25 °C
sicaklikta 0,0592 olan sabit, 0 °C sicaklikta 0,0541, 60 °C sicaklikta ise 0,0660
olur. Bircok potansiyometrede sicaklik ayar diigmesi bulunur. Farkli sicakliklarda
cihazdakiislemciler 6lgllen sicakliktaki sabite gére cihazin duyarliigini degistirir.

pH oOlgciminde kullanilan standart pH c¢ozel-
tileri, Olcllecek cozeltinin pH degerine yakin
olacak sekilde segcilir. Bunun igin farklh pH’lar-
da kullanilmak Uzere uluslararasi standart pH
cozeltileri (tampon c¢ozeltiler) belirlenmistir
(Gorsel 7.8). Ornegin pH 4 civarinda dlgiimler
icin 0,05 molal potasyum hidrojen ftalat ¢ozel-
tisi kulanilirken pH 10 civarindaki 6lglimler igin
HCO,/C0,* tamponu kullanilr.

pH 7 tamponu 1:1 oraninda KHZPO4/Na2HPO4
iceren c¢oOzeltidir. Boyle bir ¢cozeltinin pH degeri
7,0'dr.

Saf suyun pH degeri 7 olmasina ragmen olasi
kirleticiler pH degerini dnemli dlclide degistirir.

Bununla birlikte direnci yuksek (iletkenligi az)
Gorsel 7.8: pH metre ile dlgiimlerde kullanilan

oldugu icin 6lgimu zordur. Bu nedenle stan- pliiis
farkl tampon ¢ozeltiler

dart pH ¢ozeltisi olarak kullanimi glictir.

pH 7 Tamponunun Hazirlanmasi

3,4 g KH,PO, tuzu ve 3,55 g Na,HPO, tuzu karistirilip suda ¢ozulir. Saf su kullanilarak
hacmi 1 L'ye tamamlanur.

“
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1 IPABORATIUN/ARYEARISIVIASI
PR Tayint

Asagida verilen islem basamaklarina gore laboratuvar ¢alismasini tamamlayiniz. Degerlendirme
boliimiinde verilen sorulari cevaplayiniz.

Amagc: Dogrudan potansiyometrik metotla gesme suyu ve siitiin pH'ini belirlemek.

Aracg-Gerec: pH metre, beher, termometre.

Kimyasal Maddeler: Cesme suyu, siit, pH 7 tampon ¢ozeltisi, saf su, pH metre koruyucu soliisyon.

1.
2. pH metrenin elektrodunu saf su ile yikayip dikkatlice kurulayiniz.

©9

© o N o g bk

10.

islem Basamaklari

Kisisel koruyucu donanimlarinizi kullaniniz.

Sicakhgi 25 °C olan tampon ¢ozeltiye Elektrodu daldirarak pH metrenin kalibrasyonunu

yapiniz.
Elektrodu saf suyla yikayip kurulayiniz.

Elektrodu saf su bulunan behere daldirip pH'ini élgiiniiz.

Elektrodu kuruladiktan sonra gesme suyu bulunan behere daldirip pH'ini 6l¢iiniiz.
Elektrodu saf suyla yikayip kurulayiniz.

Elektrodu siit bulunan behere daldirip pH'ini 6lgiiniiz.

Elektrodu iizerinde siit kalintisi kalmayacak sekilde saf su ile yikayiniz. lyice temizlenmis

elektrodu koruyucu soliisyonun igine yerlestiriniz.
Analiz sirasinda olusan kati ve sivi atiklari uygun sekilde uzaklastiriniz ve ¢galisma ortaminizi
temizleyiniz.

Degerlendirme

1. Her 6l¢lim 6ncesinde elektrodun saf su kullanilarak temizlenmesinin 6nemi nedir?

2. Saf su, gesme suyu ve siitiin pH degerlerini kiyaslayiniz.

1. soru 40 puan, 2. soru 60 lizerinden degerlendirilecektir.




7.2.2. Potansiyometrik Titrasyonla Sirkede Asit Miktari
Analizi

Uygun bir indikator elektrot ile olusturulan hlicrenin potansiyelinin analit ¢ozel-
tisine eklenen titrant hacmine bagli olarak degisiminin takip edilmesi ile yapilan
titrasyonlara potansiyometrik titrasyon denir. Potansiyometrik titrasyonlarda

kimyasal indikatorlerle yapilan titrasyonlara goére hem
daha kesin sonuglar elde edilebilir hem de kimyasal in-
dikator renginin net gortlmesine engel olacak sekilde
renkli veya bulanik ¢ozeltilerin derisimlerinin belirlenme-
si saglanir.

Potansiyometrik titrasyonda titrant ilavesi, donim nok-
tasi 6ncesinde hizli, donim noktasina yaklasildiginda ise
azar azar yapilir. Bu sekilde doniim noktasindaki degisim
daha hassas bicimde gozlenebilir.

Potansiyometrik titrasyonda hiicre potansiyeli, donim
noktasina kadar yavas yavas degisir. DOniim noktasinda
cok az titrant ilavesi potansiyeli cok blylk miktarda de-
gistirir. DONUGM noktasi asildiktan sonra ise hiicre potan-
siyeli degisimi yine yavaslar. Bu durum bir notrallesme
titrasyonunda pH’in titrant hacmi ile degisimine benzer
(Gorsel 7.9).

Donlim noktasinin tayin edilmesinde bir diger yon-
tem, ilave edilen titrant hacmine karsi potansi-
yel degisiminin (AE/AV) takip edilmesine dayanir.
AE/AV degerinin hacme karsi grafigi cizilirse donium
noktasinda keskin bir maksimum yaptigl, donim nok-
tasi sonrasinda ise degisimin hizla azaldig gorilir
(Gorsel 7.10). D6nim noktasi, bu maksimuma karsilik ge-
len hacim grafikten okunarak tespit edilmis olur.

Cam elektrot yardimiyla yapilan potansiyel dlgiimlerinde
hiicre potansiyeli, pH ile dogru orantili olarak degisir. Bu
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Déniim
Noktasi
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Elektrot Potansiyeli
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Titrant Hacmi

Gorsel 7.9: Titrant ilavesine karsi
hiicre potansiyeli degisimi

10

0,8

0,6

AE/AV

04

02

0

Titrant Hacmi

Gorsel 7.10: Titrant ilavesine karsi
AE/AV degisimi

nedenle notrallesme tepkimesi cam elektrot kullanilarak takip edilebilir. Tit-

rasyon sirasinda pH metreden okunan pH degerleri kullanilarak elde edilecek
pH-titrant hacmi ve ApH/AV-titrant hacmi grafikleri de gorseldeki ile ayni sekil-

de olur.

Titrant ile analitin titrasyon sirasinda tam olarak karisabilmesi icin kabin strekli
calkalanmasi gerekir. Titrasyon sirasinda hem biret hem de elektrot hareketi
kisitlayacagi icin karistirma islemi manyetik karistirici yardimi ile yapilir.
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Asatik Asit Derisiminin Belirlenmaesi
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10.

11.

12.

Asagida verilen islem basamaklarina gore laboratuvar ¢alismasini tamamlayiniz. Degerlendirme
boliimiinde verilen sorulari cevaplayiniz.

Amag: Potansiyometrik titrasyonla sirkedeki asetik asit derisimini belirlemek.

Arac-Gereg: pH metre, beher, spor diizenegi (2 adet), biiret, manyetik karistirici, manyetik balik.

Kimyasal Maddeler: Sirke, Ayarli NaOH ¢ozeltisi, saf su.

islem Basamaklari

Kisisel koruyucu donanimlarinizi kullaniniz.
pH metrenin elektrodunu saf su ile yikayip dikkatlice kurulayiniz.
Bir beher igine 20 mL sirke koyup lizerine 20-30 mL saf su ekleyiniz.

Beheri manyetik karistirici Gizerine koyup i¢ine bir manyetik balik atiniz. Manyetik karistiricyi
calistiriniz.

Bireti ayarli NaOH ¢ozeltisi ile doldurup spor diizenegine yerlestiriniz.

ikinci spor diizenegine pH metreyi baglayip analit ¢6zeltisine daldiriniz. pH metrenin ucunun
behere temas etmemesine dikkat ediniz.
Titrant eklenmeden once okunan pH degerini tabloya kaydediniz.

Once her seferinde 2 mL NaOH cozeltisi ekleyiniz daha sonra bu ¢ézeltinin pH degerini okuyarak
tabloya kaydediniz. Eklenen hacmin pH degderini ne kadar degistirdigini (ApH/AV degerini belirle-
yerek) tabloda gosteriniz.

Doniim noktasina yaklasildiginda her seferinde 0,1 mL NaOH ilavesi ile pH 6l¢imiini tekrarlayi-
niz.

ApH/AV degeri kiiclilmeye basladiktan sonra birkag kez daha 0,1 mL NaOH ilave ediniz. Her sefe-
rinde pH degerini ve pH'in degisimini tabloya kaydediniz.

pH degisimi ¢ok az oluncaya kadar (her seferinde 2 mL NaOH ¢ozeltisi ilave edilerek) pH degeri-
ni ve pH'in degisimini tabloya kaydediniz.

Analiz sirasinda olusan kati ve sivi atiklari uygun sekilde uzaklastiriniz ve galisma ortaminizi temiz-
leyiniz.




POLARIMETRE

Degerlendirme

1. Titrasyon baslangicinda 2'ser mL titrant ilave edilirken doniim noktasina yaklasildigi
zaman neden 0,1'er mL titrant eklenmesi gerekmektedir.

2. Titrant hacmine karsi pH degeri grafigini ve titrant hacmine karsi ApH/AV grafigini
cizerek donum noktasini grafik lizerinde gosteriniz.

EKLENEN NaOH | OKUNAN pH

. ol ApH/AV
HACMI DEGERI

1. soru 30 puan, 2. soru 70 puan lizerinden degerlendirilecektir.




OLCME VE DEGERLENDIRME

A) Asagidaki sorulari cevaplandiriniz.
1. Al(k) | AP (1 M) [l Ag" (0,1 M) | Ag(k)
Semasi verilen pil hicresi ile ilgili

a) Net redoks tepkimesini yaziniz.

b) Pil gerilimini hesaplayiniz. (E_ AllAP* :+1,66V, E, AglAg': -0,80V)

2. 25 °C sicakhkta potansiyometrik ydontemle doygun kalomel elektrot kullanilarak
hazirlanan hiicre potansiyelinden yararlanilarak Cu*|Cu yari hiicresinin potansiyeli
+0,2512 V olarak belirleniyor. Cu**|Cu elektrodunun standart potansiyeli +0,34 V
olduguna gore ¢ézeltideki Cu** iyonlarinin derisimi kag molardir?

3. pH degeri 4,8 olan bir ¢ozelti ile olusturdugu hiicrenin potansiyeli +0,7920 V olan
cam-kalomel elektrot ifti kullanilarak limon suyunun pH'i belirleniyor. Limon
suyu ile hazirlanan hiicrenin gerilimi +0,940 V olduguna gore limon suyunun pH
degeri kagtir?

4. Bir kaynak suyunda bulunan klorur derisimini belirlemek icin AgNO, ile potansiyo-
metrik titrasyon yapiliyor. Titrasyon sirasinda 6l¢ilen hiicre potansiyelleri asagi-
daki tabloda verilmistir. Verilen degerlere gore bu titrasyonun déniim noktasini
tespit ediniz.

AgNO, COZELTISI HUCRE
HACMI (mL) POTANSIYELI (V)

5 0,12
10 0,18
11 0,2

11,5 0,24
11,6 0,33
11,7 0,37
11,8 0,40
12 0,41
14 0,45
20 0,51




1. Safsuyun 25 °C de pH’I 7 olmasina

ragmen pH=7 civarinda potansiyo-
metrik 6lctimlerde referans sivi olarak
saf su yerine H,PO,/HPO,” tamponu
kullanihr.
Bu durum
I. Suyun iletkenliginin ¢ok kiguk
olmasi,
Il. Suyun cam elektrotla tepkimeye
girmesi,
IIl. Tampon ¢bzeltinin pH’Inin havadan
etkilenmemesi,
verilenlerden hangileri ile ilgilidir?

A) Yalniz |
C)lvell

B) Yalniz IlI
D) Ive llI
E) Il ve llI

. Cam elektrot—kalomel elektrot cifti kul-
lanilarak bir meyve suyunun pH degeri
belirlenmek isteniyor. Referans olarak
pH degeri 5 olan tampon ¢ozelti ile po-
tansiyel 6l¢lim yapiliyor. Meyve suyu
ile yapilan potansiyel 6l¢imiiniin tam-
pon ¢Ozeltinin potansiyelinden +0,0888
V daha buyiik oldugu goriliyor.

Buna gére meyve suyunun pH degeri
kagtir?

A)3 B) 3,5
C) 4,5 D) 5,5
E)6

. Standart potansiyeli -2,87 V olan kalsi-
yum yari hiicresinde

Ca*"(suda) + 2e” — Ca(k) tepkimesi
gerceklesiyor.

Buna gore meyve suyunun pH degeri
kagtir?

A) 0,01
) 0,1

B) 0,05
D) 0,2
E) 0,5

B) Asagidaki sorularin dogru cevabini isaretleyiniz.

4. Potansiyometrik dlgiimlerden asagida

verilenlerden hangisinin belirlenme-
sinde yararlanilmaz?

A) Permanganometrik titrasyonun
doniim noktasinin belirlenmesi

B) Hiicreler arasi sivinin pH’inin
Olgtilmesi

C) Meyve suyundaki seker miktarinin
tespit edilmesi

D) Sebeke suyunda bulunan kalsiyum
miktarinin belirlenmesi

E) Bir ¢ozeltideki klortr iyonlarinin
derisiminin belirlenmesi

I. Cozeltide bakir derisimi belirlemek
icin kullanilan bakir elektrot
[I. Klorur derisimini 6lgmek icin kulla-
nilan Ag/AgCl elektrot
1. Ce™ ¢ozeltisi ile yapilan demir tit-
rasyonunda Pt elektrot
Yukarida g farkli 6lgiimde kullanilacak
indikator elektrotlar verilmistir.
Bu elektrotlarin dogru siniflandiriima-
si agagidakilerden hangisidir?

Birinci sinif  ikinci sinif  Inert
A) | Il I
B) | 11 Il
Q) Il | I
D) 11l I |
E) 11 | I
l. inert II. Kalomel IIl. Cam

Yukarida verilen elektrotlardan
hangileri potansiyometrik yontemde
referans elektrot olarak kullanilir?

A) Yalniz |
C) Yalmiz llI

B) Yalniz Il
D) lvell
E)lvelll

EEREX
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KONDUKTOMETRE

8.1. KONDUKTOMETRI

Bir ¢ozeltinin iletkenliginin 6lglilmesine ve iletkenlige dayali analizler yapil-
masina kondiiktometri denir. Kondiktometri, dlcimi yapilan ¢ozeltideki
toplam iyon sayisi ile ilgili yaklasik bir fikir verir ancak her iyonun iletkenlige
katkisi farkli olacagi igin net iyon sayisini belirlemekte kullanilamaz. Titrasyon
sirasinda iletkenligin takip edilmesi ile donim noktasi oldukca hassas sekilde
tespit edilebilir.

8.1.1. Gozeltilerin iletkenligi

Bir iletkenin iki ucu arasina V kadar elektriksel potansiyel fark uygulandigi
zaman I kadar akim gecer. Akim siddeti (I) ile potansiyel fark (V) dogru oran-
tilidir. Potansiyel fark ne kadar bilyirse akim siddeti de o kadar artar.

Bir madde igin potansiyel farkin akim siddetine orani o maddenin direncini
(R) verir. Direng ne kadar biyuk olursa V potansiyelinin yaratacagi akim sid-
deti o kadar kiiglik olacaktir.

Bu esitlik Ohm (Om) Yasasi olarak bilinir. 1 Voltluk potansiyel farkla 1 amper
siddetinde akim gegcen maddenin elektriksel direnci 1 ohm (Q) dur.

Bir maddenin direnci o maddede elektrik akiminin gectigi kesit alani (A) ile
ters, akimin gectigi mesafe (L) ile dogru orantilidir.

L
R=p A formiilii ile gdsterilir.

Bu esitlikte p maddenin 6z direnci olarak adlandirilir. Birimi ohm.metre (Q.m) dir.

Direncin tersi iletkenlik (G) olarak ifade edilir. iletkenlik dogrudan élgiilen bir
biyiklik degildir. Bir iletkenin direnci 6lgiiliip G=1/R esitligi ile hesaplanir. ilet-
kenligin birimi Q" olarak ifade edilir. Q" yerine siemens (S) birimi de kullanil-
maktadir.

iletkenlik direncin tersi oldugu icin asagidaki gibi gdsterilebilir.

A
G=0—
L

Bu esitlikte 0 maddenin 6z iletkenligidir ve 6z di-

rencin tersidir (1/p). Bir ¢ozelti icin 6z iletkenlik,

1 metre aralikli iki metalik ylzey arasinda bulunan
3 . P o e e cue

1 m hacimli g.o.zeljn.nm |Ietke?llg| olarak tanlmla?lr e 0 B et 1t pera il Ea

(Gorsel 8.1). Birimi ise (Q.m)™ veya S/m olarak gos- arasinda iletkenligini 8lgmek

terilir. icin hazirlanan diizenek




Cozeltiler icerdigi iyonlarin hareketleri ile elektrigi iletir. Bu nedenle bir ¢ozel-
tinin elektrik iletkenligi icerdigi iyonlarin derisimine bagldir. 1 metre aralikli iki
ylzey arasinda 1 mol elektrolit iceren ¢ozeltinin iletkenligi molar 6z iletkenlik
(A,,) olarak adlandirilir. Molar derigimi ¢ (mol/L) olan bir elektrolit ¢ézeltinin
1m?® inde bulunan ¢éziinmiis mol sayisi 1000c (mol/m?) kadardir. 1000c degeri
Cile gosterilirse molar 6z iletkenlik

seklinde hesaplanabilir. Molar 6z iletkenligin birimi (o ve C birimleri esitlikte
yerlerine yazilirsa goriilebilecegi gibi) S.m*/mol’ diir. Cézeltinin 6z iletkenligi ile
iletkenlik arasinda

iliskisi oldugundan bu baginti molar 6z iletkenlik bagintisinda yazilirsa

esitligi elde edilir.

Bir ¢ozeltinin molar 6z iletkenliginin derisim ile iliskisi dogrusal degildir. Cozel-
tideki iyonlarin ¢oziicu ve birbirleri ile etkilesimleri nedeniyle derisim arttikga
molar 6z iletkenlik azalir. Ancak molar 6z iletkenlikteki azalma, derisimdeki ar-
tistan daha az oldugu icin ¢ozeltide iyon derisimleri arttik¢a ¢ozeltinin iletken-
ligi artar.

Tuzlar gibi kuvvetli elektrolitlerde derisimle molar 6z iletkenligin azalmasi ol-
dukca yavas olur. Zayif asitler gibi zayif elektrolitlerde de derisim arttik¢a iyon-
lasma ylzdesi de azalacagi icin molar 6z iletkenlik 6nemli sekilde azalir. Tablo
8.1’de bazi elektrolitlerin farkli derisimde ¢ozeltilerinin molar 6z iletkenlikleri
verilmistir.

Tablo 8.1: Bazi Elektrolitlerin 25°C’de Farkl Derisimli Cézeltilerinde Molar Oz iletkenlikleri

ELEKTROLIT |1.10°M “ 5.10° M V 1.102 M “ 2.10°M | 5.102 M “ 1.10" M “

HCl 4,22.10° | 4,16.107 4,12.10° | 4,07.10° 3,99.10° |3,91.107

NaCl 1,24.10% | 1,21.10* | 1,19.10° | 1,16.10% |1,11.10° |1,07.107

CH,COOH 4,86.10° 12,28.10° |1,62.10° 1,16.10° 7,4.10* |5,8.10*

//’llﬁ/




KONDUKTOMETRE

0,01 M derisimli bir tuz ¢ozeltisinin iletkenligi aralarinda 10 cm olan ve yiizey
alani 100 cm? olan platin levhalar kullanilarak dlgiliyor.

Cozeltinin iletkenligi 0,03 S olduguna gore bu tuzun 0,01 M derisimli ¢ozeltisi-
nin molar 6z iletkenligi (A,,) kagtir?

¢ = 0,01 M olduguna gore C= 1000c = 10 mol/m?3 olur.
L=10cm=0,Tm

A=100cm?=0,01 m?

G=0,03S

Degerler

L
A =G —— badintisinda yerine yazilirsa
), AC g y Y

0,1
A =0,03 ——=0,03 S.m*/mol bulunur.
M 0,01.10

8.1.2. Kondiiktometre Cihazi

Cozeltinin iletkenligini 6lgmeye yarayan cihazlara kondiiktomet-
re adi verilir (Gorsel 8.2).

Kondiiktometre, iki paralel levha arasina gerilim uygulandigi za-
man olusan akimdan yararlanarak direncini, dolayisiyla iletkenli-
gini 6lgen bir diizenekten ibarettir. Kondiktometri 6lgimi dogru
akimla degil alternatif akimla yapiimalidir.

Gorsel 8.1’deki iki levha bir alternatif akim kaynagina baglandik- Gorsel 8.2: Kondiiktometre cihaz
tan sonra ¢ozeltinin direnci olgllerek iletkenligine gecis yapilir.

Laboratuvarlarda kullanilan cihazin ¢6zeltiye daldirilan ucunda

birbirine paralel iki levha bulunur. Cihaz bu levhalar arasindaki di-

renci Olclip G=1/R iliskisinden ¢ozeltinin iletkenlik degerini verir.

Kondiktometre ile

M=GTac

esitliginden yararlanarak derisimi bilinen ¢ozeltinin molar 6z iletkenligi de
hesaplanabilir. Bir kondiiktometrede levhalar arasi uzakligi ve levhalarin yi-
zey alanini tam olarak 6lgmek cok kolay degildir. Bu nedenle dogrudan ol-
¢lim yapmak yerine dnce molar 6z iletkenligi bilinen standart bir ¢ozeltinin
iletkenligi belirlenerek kondiiktometre icin L/A degeri bulunur. Daha sonra
numune ¢ozeltisinin iletkenligi 6l¢llerek molar 6z iletkenligi hesaplanir. Bir
¢Ozeltinin molar 6z iletkenligi derisimine de bagh oldugu icin dlcllen ¢ozelti-
nin derisimi de bilinmelidir.

“
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KONDUKTOMETRE

8.2. KONDUKTOMETRiI UYGULAMALARI

Sadece iletkenlik 6lciilerek bir ¢ozeltide bulunan maddelerin nitel ya da ni-
cel 6lgimi yapilamaz. Clnkd iyon iceren her ¢ozelti elektrolittir ancak farkli
iyonlarin ¢ozeltide hizi farkl olacagi icin iletkenlige katkilari da farkhdir.

Her biri +1 birim ytke sahip H', Li*, K" iyonlarinin iletkenlikleri H*>K">Li* sek-
linde siralanir. Ancak bir ¢ozeltinin, kaynak suyunun ya da topragin toplam
tuzluluk orani iletkenlik 6lgimi ile yaklasik olarak belirlenebilir. Kondikto-
metre ile dl¢llen iletkenlik S/cm veya S/m cinsinden ¢ozeltinin 6z iletkenli-
gidir.

Titrasyon sirasinda analitin iletkenliginin strekli takip edilmesi ile kimyasal
indikatorlerden daha hassas bir sekilde dénim noktasi tayini yapilabilir. Bu
sekilde yapilan titrasyona iletkenlik titrasyonu (kondiiktometrik titrasyon)
denir.

Hacmi kesin olarak 6lctilmis numune bir behere alinir ve bir manyetik ka-
ristiricinin Gzerine yerlestirilir. Kondiktometrenin numune icine daldiriimasi
saglanir. Gerekirse saf su eklenerek ¢ozelti seviyesi ylkseltilir. Bu durumda
numune icindeki analit miktari degismeyecegi icin su eklenmesi titrasyonu
olumsuz etkilemez. Biiret yardimi ile her seferinde 2-3 mL reaktif ilave edilir
ve iletkenlik degeri cihazdan okunarak kaydedilir. Eklenen reaktif hacmine
karsi iletkenlik degerleri grafige gecirilerek doniim noktasi belirlenir.

Kondiiktometrik titrasyonlarda titrant, kimyasal indikator kullanilan titras-
yonlardaki gibi damla damla ilave edilmez. D6nim noktasi grafikten belir-
leneceginden hata yapilma olasiligl daha azdir. Ayrica kimyasal indikatorler
reaksiyona girisim yaparak sistematik hataya sebep olurken bu titrasyonlarda
boyle bir durum séz konusu degildir. Asit baz titrasyonlari, ¢oktlirme titras-
yonlari, redoks titrasyonlari gibi bircok titrasyon kondiiktometrik yolla takip
edilebilir.

HCI ¢ozeltisinin NaOH ¢ozeltisi ile titrasyonu incelenirse, reaktif ilavesinden
once c¢ozeltinin iletkenligi H* ve CI iyonlarinin iletkenliklerinin toplami ka-
dardir. NaOH ¢6zeltisinin ilave edilmesi ile H iyonlarinin mol sayisi azalma-
ya baslar. CI" iyonlarinin mol sayisi degismez, hacim blyldigu icin derisimi
azalir. Eklenen NaOH c¢ozeltisindeki OH™ iyonlari H iyonlari ile harcanacagi
icin tukenir. Na* iyon sayisi ¢cok fazla olmadigi icin ¢ozeltideki toplam iyon
derisimi azalir. iyon derisimi azaldigi siirece ¢ézeltinin iletkenligi siirekli azalir.
Esdegerlik noktasinda ¢ozelti NaCl ¢ozeltisidir. Bu andan sonra ortama ekle-
nen NaOH ¢ozeltisi toplam iyon sayisini stirekli artiracagi icin iletkenligin de
artmasina neden olur. Yani bu titrasyonda esdegerlik noktasi iletkenligin en
duslik oldugu noktadir.




8. 0GRENME BIRIMi

Gorsel 8.3’te bu titrasyonda iletkenliklerin degisim-
leri verilmistir. A egrisi ¢ozeltinin iletkenligini gos-
termektedir. B, H" iyonunun iletkenligindeki degis-
meyi, Cise OH iyonunun iletkenligindeki degismeyi
gosterir. DoNlm noktasina kadar OH iyonlarinin,
donim noktasindan sonra ise H* iyonlarinin ilet-
kenlik katkisi ihmal edilecek kadar azdir. D egrisi CI
iyonlarinin iletkenlik katkisini verir. Reaktif ilavesi
ile stirekli klorir derisimi azaldig icin iletkenligi de
azalmaktadir. E ise Na* iyonlarinin iletkenlik katkisi-
ni gostermektedir. Baslangicta ortamda bulunma-
digindan Na* iyonlarinin iletkenlige katkisi sifirdir.
Titrasyon sliresince derisimi arthigi icin iletkenlige

iletkenlik

katkisi da artar.
Titrant Hacmi
Tum titrasyonlarda iletkenlik doniim noktasina ka-

Gorsel 8.3: HCI'in NaOH ile titrasyonunda o o
dar siirekli azalmasa da donim noktasindan sonra

¢Ozeltinin iletkenligi ve iyonlarin
iletkenliklerinin degisimleri daima keskin bir artis olur. Cizilen grafikten bu artig

kolayca belirlenebilir.

8.2.1. Sularda Elektriksel iletkenlik Tayini

Saf su, otoprotoliz sonucu olusan H,O" ve OH" iyonlarindan dolayi cok zayif da
olsa iletkendir. Saf suyun elektrik iletkenligi 0,05 uS/cm seviyesindedir. Saf su-
yun havayla temasinda hizla CO, ¢6zileceginden iletkenligi hizla artar. Yagmur
suyunda iletkenlik 2-100 pS/cm, igme suyunda 200-800 uS/cm araliginday-
ken deniz suyunda elektrik iletkenligi 50 mS/cm seviyesine cikar. (1uS = 10°
S, 1 mS = 107 S) Sularda tuzluluk miktari arttikca iletkenlik de artar. Bu artis
molar 0z iletkenligin azalmasi nedeniyle dogrusal degildir. Ancak ayni iyonlari
icerdigi bilinen belirli derisimlerde standart ¢ozeltilerin iletkenlik degerleri ile
kiyaslanarak bir numunenin yaklasik derisimi belirlenebilir.

Suyun iletkenliginin yliksek olmasi metaller icin korozyonla asindirma hizinin
biylk olmasina neden olur. Clinkii metallerin korozyonu elektrokimyasal sii-
regler sonucunda gergeklesir. Topraga verilecek atik sularin tuzluluk oraninin
biylk olmasi topragin zamanla tuzlanmasina ve bitki yasami icin elverissiz
hale gelmesine neden olacaktir. Bu nedenle atik sularda tuzlulugu belirlemek
amaciyla iletkenlik 6l¢iim yapihr.

Sicaklik arttikca sivinin viskozitesi azalacagindan iyonlarin hareketliligi dolayi-
styla sivinin elektrik iletkenligi artar.
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]
Asagida verilen islem basamaklarina gore laboratuvar galigmasini tamamlayiniz. Degerlendirme

boliimiinde verilen sorulari cevaplayiniz.

Amagc: Saf suyun ve farkli derisimlerde hazirlanan tuzlu suyun 6z iletkenliklerini dlgerek tuz
derigiminin iletkenlige etkisini grafik tizerinde gostermek.

Arac-Gerec: Kondiiktometre, etilv, beher, balon joje, analitik terazi, spatiil, balon joje, baget, piset.

Kimyasal Maddeler: KCI katisi, saf su.

islem Basamaklari

1. Kisisel koruyucu donanimlarinizi kullaniniz.

2. Yaklasik 3 g KCl tartip ettivde kurutunuz.

3. Kuruttugunuz KCI tuzunu kullanarak 0,1 M ¢o6zelti hazirlayiniz.

4. 0,1 M ¢gozeltiden seyreltme ile 0,01 M, 0,02 M, 0,05 M’lik ¢ozeltiler hazirlayiniz.

5. Farkli beherlere hazirladiginiz ¢ozeltilerden ve saf sudan, kondiiktometrenin 6lgim ucu rahatca
daldirilacak seviyede koyunuz.

6. Her dl¢ciimden 6nce kondiiktometrenin ucunu saf suyla iyice yikayip kurutunuz.

7. Hazirladigimz her beherde iletkenlik 6l¢imi yapiniz. Buldugunuz sonuglar asagidaki tabloya not
ediniz. Cozeltiler igin iletkenlik-derisim grafigini asagida verilen milimetrik kagit kesitine ¢iziniz.

8. Analiz sirasinda olusan kati ve sivi atiklari uygun sekilde uzaklastiriniz ve ¢alisma ortaminizi
temizleyiniz.

Degerlendirme

1. Saf suyun ve KCI ¢ozeltilerinin iletkenlikle-
rini kiyaslayiniz.

GOZELTI ILETKENLIK

Saf su
0,01 M KCI
0,02 M KCI
0,05 M KCI
0,1 M KClI

2. Derigimdeki artiga bagl olarak iletkenlikteki
artisin dogrusal olup olmadigini belirleyiniz.
Sebebini tartisiniz.

Her soru 50 puan iizerinden degerlendirilecektir.




8. OGRENME BIRIMI

8.2.2. Toprakta Elektriksel iletkenlik
Tayini

Topragin elektrik iletkenligi Na*, Mg**, Ca®* gibi katyonlar ve
Cl, NO,, 5042' gibi anyonlardan kaynaklanir. Deniz suyu veya
Tuz Goll gibi tuzlu su havzalarinin yer alti kaynaklarinin yeri-
ni doldurmasi ile toprakta Na* ve Cl" iyonlari birikir. Tarimda
asiri glibre kullanimi ve sanayi atiklarinin kontrolsiiz bosalt-
mi da toprakta iyon birikimine neden olabilir. Asiri tuzlanma
topragin bitki yasami icin elverissiz olmasina neden olur.

Topragin iletkenlik 6lgimi (Gorsel 8.4) igin alinan numune
once 105 °C sicakliktaki etiivde tamamen kurumasi igin bir-
kag¢ saat bekletilir. Burada kiitle kaybi topragin icerdigi su
miktaridir. Bu deger ve kuru toprak kiitlesi kaydedilir. Daha
sonra su ekleyerek topragin suya doygun hale gelmesi sag-
lanir. Bu islem sirasinda spatdl ile strekli karistirilarak topak

Gorsel 8.4: Toprakta iletkenlik kalmamasina dikkat edilir. Hazirlanan ¢amurun akiskan ma-

Olglimi

cun kivaminda ve ylzeyinin parlak olmasi gerekmektedir.
Ayrica sarsildigl veya spatiil ile tzerinde bir agiklik olustu-
ruldugunda hemen kapanarak tekrar diiz, parlak yiizeyi sag-
lamahdir. Hazirlanan bu ¢amura satiirasyon gamuru denir.
Satlirasyon camuru hazirlandiktan sonra bir gece beklenip
Olglim yapilir. Satlirasyon gamurunun iletkenligine gore top-
ragin tuzluluk siniflamasi tablo 8.2°de verilmistir.

Tablo 8.2: Satiirasyon Camurunun iletkenligine Gére Tuzluluk Siniflandiriimasi

TOPRAK SINIFI | SATURASYON CAMURU | TUZLULUK YUZDESI
| ILETKENLiGi (mS/cm) |

S|n|f0 Tuzsuz 0-4 0 0-0,15

S|n|f 2: Orta tuzlu 0 35-0,65

Sinif 0 olan topraklarda tuz kaynakl trtin kaybi gorilmez. Sinif 1 topraklarda
hassas bitkilerin gelisimi etkilenir. Sinif 2 topraklarda bitki gelisimi kotl ola-
cagindan verimli Grlin elde edilemez. Sinif 3 topraklar ise tuza ¢ok dayanikl
birkag tiir disinda bitki gelisimi igin uygun degildir.
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Teprakta Tuzluluk Tespitd

]
Asagida verilen islem basamaklarina gore laboratuvar galigmasini tamamlayiniz. Degerlendirme

boliimiinde verilen sorulari cevaplayiniz.

Amag: Sattrasyon gamurunun iletkenligini 6lgcerek topragin tuzluluk sinifini belirlemek.

Arac-Gerec: Kondiiktometre, beher, terazi, etiiv, saat cami, cam baget, spatiil.

Kimyasal Maddeler: Toprak numunesi, saf su.

islem Basamaklari

1. Kisisel koruyucu donanimlarinizi kullaniniz.

2. Toprak numunesinden bir miktar tartarak (Tartim sonucunu not ediniz.) etiivde 105 °C sicaklikta
2 saat kurutunuz.

3. Kurutulmus numuneyi tartarak tartim sonucunu not ediniz.

4. Toprak numunesine, suya doygun hale gelinceye kadar saf su ilave ediniz. ilave islemi sirasinda
karisimi siirekli karistirarak topaklanmanin 6niine geginiz.

5. Hazirladiginiz satiirasyon gamurunu analiz igin uygun bir behere aliniz. Bir gece bekletiniz.

6. Kondiiktometre cihazini yikayip kuruttuktan sonra satiirasyon gamuruna daldirip sabit bir deger
okuyuncaya kadar bekleyiniz.

7. Okudugunuz degeri kaydedip tablo 8.2'den yararlanarak topragin tuzluluk sinifini belirleyiniz.

8. Analiz sirasinda olusan kati ve sivi atiklari uygun sekilde uzaklastiriniz ve galisma ortaminizi
temizleyiniz.

Degerlendirme

1. Satiirasyon camurunda topaklanmalarin olmasi 6l¢iimii nasil etkiler. Agiklayiniz.

2. lletkenlik dlgiimiine gore topragin tuzluluk sinifini belirleyip bitkilerin yetismesi icin uy-
gun olup olmadigini tartisiniz.

1. soru 40 puan, 2. soru 60 puan lizerinden degerlendirilecektir.
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OLCME VE DEGERLENDIRME

A) Asagidaki sorulari cevaplandiriniz.

1. Molar 6z iletkenligi bilinen standart bir ¢cozeltinin iletkenligi yardimiyla kondikto-
metrenin L/A degeri 10 m™ olarak hesaplaniyor. Daha sonra 0,1 M NaOH cozeltisi-
nin iletkenligi ayni kondiiktometrede 0,22 siemens olarak 6lculiiyor. Verilere gore
0,1 M NaOH ¢ozeltisinin molar 6z iletkenligini hesaplayiniz.

2. 20 mL HCl ¢ozeltisinin 0,1 M NaOH ¢ozeltisi ile titrasyonunda eklenen baz hacmine
karsilik ¢ozeltinin elektrik iletkenligi asagidaki tabloda verilmistir.

NaOH HACMi ELEKTRIK ILETKENLIGI
(mL) (Siemens)
0 0,362

2 0,322

5 0,262

8 0,202

10 0,162

12 0,200

14 0,216

16 0,232

18 0,248

Verilen degerlere goére
a) Esdegerlik noktasini belirleyiniz.

b) HCI ¢6zeltisinin derisimini hesaplayiniz.




B) Asagidaki sorularin dogru cevabini isaretleyiniz.

1. iletkenlik ile ilgili
I. Direncin tersi olarak ifade edilir.
II. Dogrudan olgiilen bir blyukliktar.
l1I. Birimi Ohm™ (S) dur.
yargilarindan hangileri dogrudur?

A) Yalniz |
C) Ive lll

B) lvell
D) Il ve Il
E)I, lvelll

2. Asagidaki tabloda 25 °C’deki g farkh
klorir bilesiginin farkh derisimlerdeki
molar 6z iletkenlik degerleri verilmistir.

Elektrolit | 0,1 M 0,01 M 0,001 M
HCl 3,91.10% |4,12.10% |4,22.10
Kcl 1,29.10% |1,41.10° |1,47.107
Nacl 1,07.10° |1,19.10° |1,24.107

Tabloya gore asagidaki ifadelerden
hangisi ¢ikarilamaz?

A) Molar 6z iletkenlik her madde igin
farkhdir.

B) Ayni maddenin derisimi arttikca
molar 6z iletkenligi azalir.

C) Ayni derisimde molar 6z iletkenligi
en yiuksek olan HCI ¢ozeltisidir.

D) Farkh derisimdeki ayni maddenin
molar 6z iletkenligi de farklilik
gosterir.

E) Sicaklik artikga maddelerin molar 6z
iletkenligi de artar.

3. Tuz Goli’'nden alinin bir miktar su
numunesi lUzerinde iletkenlige dayall
analizler yapilmak isteniyor. Bu analiz-
ler igin kullanilacak en uygun yontem
asagidakilerden hangisidir?

B) Kondlktometri
D) Potansiyometri

A) Fotometri
C) Polarimetri
E) Spektroskopi

4,

[. Donlim noktasinin daha hassas
tespit edilmesi

[l. Zamandan tasarruf edilmesi

IIl. Numune kabinin elle calkalanabil-
mesi

Yukarida verilenlerden hangileri bir

titrasyonun kondiiktometrik takibinin,

kimyasal indikatore bagh takip edil-

mesine gére avantajlarindandir?

A) Yalniz | B)lvell
C) lvelll D) llve llI
E) I Ilvelll

TERER RN

Iy

Xy

;&

. Suyun iletkenligine

I. Cozinmis madde miktari

. Kiitle

1. pH
faktorlerinden hangileri dogrudan etki
eder?
A) Yalniz | B) Yalniz Il
C)lvell D) I ve lll

E)I, 1lvelll

Toprakta elektriksel iletkenlik analizi

ile ilgili
I. Cozeltide iyon derisimi arttikca
molar oziletkenlik de artar.
[I. Zayif asit ve bazlarin molar 6z
iletkenlikleri kigUktdr.
IIl. Molar 6z iletkenlik ¢ozeltideki
iyonlarin tlrine baglidir.
yargilarindan hangileri dogrudur?

A) Yalniz | B)lvell
C)lvelll D) Il ve lll
E) I Ilvelll
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9.1. KROMATOGRAFININ TEORISI

Kromatografi, sivi veya gaz haldeki bir hareketli fazda karisimi olusturan bi-
lesenlerin sabit (durgun) fazdan ge¢me hizlarina bagh olarak ayrildiklar bir
tekniktir. ilk olarak 1906 yilinda Rus botanik¢i Mikhail Tswett (Mihayl Tsyet)
tarafindan bitki yapraklarindaki klorofil ve karotenoidleri ayirmak igin kulla-

nilmistir.

Kromatografi numunedeki bilesenlerin nitel ve nicel analizini yapmak igin
kullanish bir yontemdir. Ginimizde analitik kimyanin vazgecilmez teknikleri
arasinda yer alir. Uygulamasi ve degerlendirmesi oldukca kolaydir.

9.1.1. Kromatografi Yontemlerinin Siniflandiriimasi

Kromatografiyi,
¢ hareketli fazin fiziksel haline gore veya
e durgun fazla numunenin etkilesimine
olmak tzere iki sekilde siniflandirilir.

Hareketli Fazin Fiziksel Haline Gore Siniflandirma

Kromatografi, hareketli fazin fiziksel haline gore
sivi kromatografi (LC), gaz kromatografi (GC) ve
stperkritik akiskan kromatografisi (SFC) olmak
Uzere Uge ayrilir.

Durgun faz genellikle bir kolon iginde yer alir an-
cak hareketli fazin diizlemsel bir faz tzerinden
yurGtildigia teknikler de vardir. Bazi sivi kroma-
tografi yontemleri diizlemsel bir tabaka tzerinde
uygulanirken gaz kromatografisi ve slperkritik
akiskan kromatografisi kolon icinde gercekles-
tirilir. Sivi kromatografi, bir kolon iginde yapila-
bilecegi gibi stizgeg kagidi veya SiO,, ALO, gibi
bir adsorblayici ile kaplanmis diizlemsel tabaka
Uzerinde de yapilabilir. Kolon kromatografisi de
diizlemsel kromatografi de numunenin bilesen-
lerinin durgun fazda farkh hizlarla ilerlemesine
dayali olarak yapilir (Gorsel 9.1).

Numuneyi olusturan maddelerin, kolonda hare-
ketli fazin ilerlemesi ile durgun faz lzerinde yi-
kanarak tasinmalarina eliisyon denir. Numuneyi
tasimak icin ortama strekli eklenen ¢ozliclye
yani hareketli faza eliient adi verilir.

—Numune

avavs

yaas

Gorsel 9.1: A, B ve C tiirlerinin durgun fazda farkl

hizda siiriiklenerek ayrilmasi




Durgun Fazla Numunenin Etkilesimine Goére Siniflandirma

Kromatografide ayirma, numunede ayrilacak maddelerin durgun faz ve hare-
ketli fazda ¢oztintrliklerinin farkina gére dagilmasina (partisyon) veya dur-
gun fazda adsorblanmasina gore yapilir. Ayrica durgun faz olarak iyon degis-
tirici recineler de kullanilabilir.

Partisyona dayali kromatografide durgun faz, kati ylizeye bagh siwvi ¢ozici-
dir. Bu sivida ¢ozln(rlGgi fazla olan tirler kolonda daha ¢ok zaman gegirir.
Durgun fazdaki sivida az ¢Oziinen tirler ise kolondan hizlica geger. Bu yon-
temde durgun faz polar, hareketli faz ise hekzan gibi apolar bir sivi olabilir.
Boyle bir uygulamada analitin polarligi artik¢a kolonda tutulma siiresi artar.
Apolar maddeler ise kolondan hizla ¢ikar. Bu durumun tersi de uygulanabilir.
Apolar bir sabit faz ve alkol gibi polar bir hareketli faz kullanilirsa polar olan
maddeler kolondan hizla ¢ikarken apolar olan maddeler kolonda daha uzun
sure kalr.

Adsorblamaya dayali kromatografide ise bilesenler durgun fazi olusturan kat
fazda tutulma sirelerine gore ayrilir. Tutulma, durgun faz ile numunedeki bi-
lesenlerin arasinda olusacak Van der Waals kuvvetleri ve diger elektrostatik
etkilesimlerle gerceklesir.

Farkl katyon ve anyonlarin ayrilmasi iyon degistirme kromatografisi ile yapil-
maktadir. Ayrilacak iyonlarin yikiine gore durgun faz olarak katyon degistirici
recgineler veya anyon degistirici reginelerden yararlanilir.

Tablo 9.1: Hareketli ve Durgun Fazlara Gére Kromatografi Tirleri

SINIFLANDIRMA DURGUN FAZ AYIRMA TiPi

Kati Adsorbsiyon
Kati ylizeye bagl organik tirler Dagilma
Kati Adsorbsiyon

Kati ylizeye bagl organik tirler Dagilma

|




9.1.2. Kromatografi ile ilgili Terimler

Kromatografi ile ayirma yapilirken sabit faz ve hareketli faz olarak kullanilacak
maddelerin numuneyi olusturan maddeleri yeterince ayirabilmesi gerekir.
Numunede bilesenlerini ayiramayan bir kolon ile yapilacak analiz dogru so-
nug vermeyecektir. Bu durumu belirleyen baslica faktorler asagida verilmistir.

Dagilma (Partisyon) Oranlari

Numune icinde bulunan A bileseni icin asagida verilen dengeden bahsedile-
bilir.

hareketli Aad Adurgun

Bu dengede

C,: hareketli fazdaki A derigimi

C,: durgun fazdaki A derigimi ile gosterilirse reaksiyonun denge sabiti (K)
C

K=—2¢
C

h

seklinde olur. Bu kesire dagilma (partisyon) orani denir.

Bir tliriin dagilma orani ne kadar biiylikse kolonda o kadar uzun zaman ge-
Girir.

Tutulma Siiresi ve Ortalama Gog Hizi

Numunenin harekete baslamasi ile numunedeki bir tirin kolondan g¢ikma-
si arasinda gegen sureye o turin tutulma siiresi denir. Tutulma siresi t_ ile
gosterilir.

Kolon dolgusunun (durgun faz) uzunlugu L ile gosterilirse ¢dzlinenin ortala-
ma goc hizi (v) asagidaki gibi hesaplanir.

Dagilma orani bliytk olan bir tir icin tutulma stiresi biliyik, ortalama goc hizi
klguk olacaktr.

Allkkonma Faktori (Kapasite Faktorii)

Numunenin ilerlemesini saglayan hareketli faz yani ¢oziicii, numune bile-
senlerinden ¢ok daha hizli hareket etmelidir. Bir numune bileseni ¢ozicii ile
¢cok yakin zamanda kolonu terk ediyorsa bu tiir icin tutulma siiresinin tayin
edilmesi ¢ok zor olur. Diger taraftan numunedeki tlrlerin tutulma sireleri
¢Oziiciinlin kolondan gecisine gore ¢ok uzun olursa islem gereksiz yere uzun
surer. Bu durumla ilgili parametre alikonma faktorii (k') olarak adlandirilir.




9. 0GRENME BiRIiMi

A tUrd igin tutulma stresi t_ ¢6ziicinilin kolondan ¢ikig suresi t,, olmak tzere
alikonma faktoéru (k')

seklinde hesaplanir. Bu degerin 1 ile 5 arasinda olmasi en idealidir. Sivi kro-
matografide hareketli ve durgun faz bilesimleri degistirilerek alikonma fak-
torindn uygun degerde olmasi saglanir. Gaz kromatografide ise sicaklik ve
kolon dolgusu degistirilerek ayarlama yapilir.

Segcicilik Katsayisi

A ve B tirlerinin ayrildigi kromatografi isleminde kolonda daha uzun sire ka-
lan tirin B oldugu durumda bu tirlerin alikonma faktérleri arasinda k', > k',
iliskisi olacaktir. Bu tiirlerden yavas olanin alikonma faktortintin, hizh olanin
alikonma faktorine oranina segicilik katsayisi denir ve a ile gosterilir. Secici-
lik katsayisi tiirlerin dagilma oranlarinin birbirine oranina da esittir.

kK, K

Segcicilik katsayisinin biylk olmasi kullanilan kolonun ayir-
ma veriminin blyuk olmasini saglar.

Kromatogramlar

Dizlemsel kromatografide kagit veya ince tabaka lzerinde
numunedeki maddelerin olusturdugu lekeler kromatog-
ramlari olusturur. Bu lekelerin ¢oziici ile birlikte ylrime
miktarlari karakteristik oldugu icin nitel analizde kullanila-
bilir (Gorsel 9.2). Boyle bir kromatogramda analitin ilerledi-
Gorsel 9.2: Bitki yapragindan gi mesafenin ¢6zlicinin ilerledigi mesafeye orani gecikme

elde edilen numunenin faktorudir. Gecikme faktord R ile gosterilir.
ince tabaka kromatogrami

B 8 Maddenin ilerledigi mesafe

Cozicunin ilerledigi mesafe

C Kolon kromatografisinde ise kolonun ¢ikisina, elient icinde
coziinen maddelerin varligini tespit edecek bir dedektor
baglanir. Bu detektérden alinan sinyallerin zamana karsi
grafige gecirilmesi ile numune icinde bulunan maddelere
ait pikler elde edilir. Bu piklerin zaman ekseninde konum-

Zaman lari analizde nitel sonuglar verirken piklerin altinda kalan
Gorsel 9.3: Bir kolondan cikan A, B ve C alanlar ilgili tirdn nicel analizi icin kullanihir. Gorsel 9.1’de
tlrlerinin dedektorde tespit gosterilen kolondaki ayirma icin elde edilecek kromatog-

edilmesiyle elde edilen
kromatogram

ram gorsel 9.3’teki gibi olacaktir.




KROMATOGRAFI

Gergek bir numuneden elde edilen kromatogramlarda pik sayisi ¢ok daha
fazladir ancak bu kromatogramlari degerlendirmek oldukga kolaydir. Pikin
tabaninin genisligi kolonun ucuna ulasan maddenin tamamen cikis slresini
gosterir. Alikonma faktoru biyik olan bir maddenin taban genisligi de blyuk
olacaktir. Madde derisimi arttik¢a pikin alani da blyr. Kromatogramda farkli
piklerin alanlari kiyaslanarak madde derisimleri belirlenebilir. Gorsel 9.4’te
nane yapragindan elde edilen numunenin gaz kromatografisinde elde edi-
len kromatogrami verilmistir. Kromatogramda gorulen pikler farkli maddele-
ri gostermektedir. 5 numarali pikin ytksekliginin ve grafikte kapladigi alanin
digerlerinden c¢ok daha biylk oldugu gorilmektedir. Bu durum o pikin ait
oldugu maddenin (mentol) nane yapraginda ¢ok daha fazla miktarda olma-
sindan kaynaklanir.

1. B pinen
s 2. 1,8 sineol
3. Menton
4. Mentofuran+izomenton
5. Mentol
6. Pulegon
7. Mentil asetat
8. B karyofilen
9.'Y muurolen

40000

30000

20000

10000

Gorsel 9.4: Nane yapragindan elde edilen numunenin kromatogrami

?)

Asagida verilen kromatografik ayirmalarin hareketli faza gore smlﬂandlrmasTnl
yapiniz.

a) Biber salgasi icinde boyar maddelerin bir absorban iginden He gazi ile
tasinarak ayrilmasi

b) Kaynak suyundaki iyonlarin iyon degistirici regine yardimiyla ayrilmasi
c) Miirekkepteki bilegenlerin, cam tabaka lizerine kaplanmis silika lizerin-
den su ile ayrilmasi
Coziim /
a) Hareketli faz He gazi oldugu igin gaz kromatografisi

b) Iyon degistirici reginelerden iyonlar ayrilirken su kullanildigi igin sivi kroma-
tografisi

c) Diizlemsel ylizey lizerinde sivinin hareketi ile yapildidi i¢in sivi kromatografi-
Si

“
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KROMATOGRAFI

9.2. KROMATOGRAFi UYGULAMALARI

Kromatografi, farkli tekniklerle birgok maddenin analizinde kullanilmaktadir.

9.2.1. Kagit Kromatografisi

Bir diizlemsel kromatografi yontemi olan kagit kromatografisinde cok saf se-
lilozdan elde edilmis kalinlik ve gbzenek bakimindan her yerinde ayni 6zelligi
gosteren kagitlar kullanilir. Bu kromatografi tekniginde kagit lizerinde ad-
sorblanmis su durgun fazi olusturur. Ozel amaglarla su yerine parafin yagi
gibi farkl maddeleri adsorblamis kromatografi kagitlari da Gretilir.

Kagit kromatografisinde ayrilma, hareketli fazi olusturan ¢oziici ile kagit tara-
findan adsorblanmis sivi arasindaki dagilma farkina gore gerceklesir.

Laboratuvarda kullanilan stizgeg kagitlari kromatografide kullanilabilir. Bu ka-
gitlarda dogal olarak adsorblanmis su bulunmaktadir.

Kromatografi icin hazirlanan kagida numune, kapiler bir tiip yardimiyla uy-
gulanir. Kapiler tlip numuneye batirilinca kilcallik etkisi ile bir miktar sivi tlp
icinde yukselir. Bu tip kagida temas ettirildigi zaman kagit tGzerine az mik-
tarda sivi kiicik bir daire olusturacak sekilde akar. Kagida ¢ok fazla numune
uygulanmamalidir. 2-3 mm ¢apinda bir daire olusmasi yeterlidir.

Numune uygulanmis olan kagit,
icinde hareketli faz olan bir be-
her veya kromatografi icin 6zel
olarak hazirlanmis tankin icine
dik olarak vyerlestirilir. Kagidin
ucunun ¢oziclye temas etmesi
yeterlidir. Bundan sonra ¢oziici
kagit Gzerinde ylikselmeye bas-
lar (Gorsel 9.5). Coziicu ylikselir-
ken numune icindeki maddeleri
de dagilma oranlarina bagl ola- TETE

rak yukariya dogru farkli hizlar- - ggrsel 9.5: Gozelti bilesenlerinin ayrilmasi
da tasir. Bu isleme kromatogra-

min gelistirilmesi denir.

Kagit

Numune

Diizlemsel kromatografide numunenin uygulandigi noktanin ¢ozeltiye temas
etmemesi gerekir. Numune kagidin en alt sinirindan 1 cm kadar yukariya uy-
gulanir. Bu nedenle uygun boyutta kesilmis olan kagidin tabanindan 1 cm yu-
kariya kursun kalemle isaret ¢izgisi cizilmelidir. C6zlclnln kagidin Ust sinirina
kadar ilerlemesine izin vermek gecikme faktoriiniin yanhs hesaplanmasina
neden olacaktir. Bunu 6nlemek icin ¢ozlict st kenarin 0,5-1 cm kadar altina
ulasinca kagit tanktan cikarilir.

Cozlcu
ilerleyisi

Cozucu
akis

Ayrilmis
bilesenler

Cozuci
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Asagdida verilen islem basamaklarina gore laboratuvar galismasini tamamlayiniz. Degerlendirme
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_

10.
11.
12.

13.
14.

boliimiinde verilen sorulari cevaplayiniz.

Amag: Kagit kromatografisi ile mirekkep bilesenlerini ayirmak.

Aracg-Gerec: Slizgeg kagidi, beher, saat cami, kapiler tiip, kursun kalem, cetvel.

Kimyasal Maddeler: Miirekkep, etil alkol.

islem Basamaklari

Kisisel koruyucu donanimlarinizi kullaniniz.

Siizgeg kagidindan 5x8 cm ebadinda kesiniz.

Cetvelle dlgerek kisa kenarlarindan birinin 1 cm yukarisina gizgi gekerek isaretleyiniz.

Kapiler tiip yardimiyla gizgi lizerine mirekkep numunesi uygulayiniz.

Siizgeg kagidinin mirekkebi emmesi igin bir siire bekleyiniz.

Beher igine 3-4 mm yiiksekliginde olacak sekilde etil alkol koyunuz.

Beherin agzini saat cami ile kapatip birka¢ dakika bekleyerek ortamin alkol buharina doygun hale
gelmesini saglayiniz.

Siizgeg kagidini numune uyguladiginiz gizgiye yakin olan kenari alkole temas edecek sekilde be-
here yerlestirip agzini saat camiyla kapatiniz.

Etil alkoliin kagit tizerinde yukari dogru ilerleyisini takip ediniz.

Etil alkol stizgeg kagidinin st kenarinin 1 cm kadar altina kadar ¢ikinca kagidi beherden aliniz.
Etil alkolln ¢izdiginiz gizgiden yukariya ¢iktigi mesafeyi olgiiniiz.

Miirekkepten ayrilan maddeleri isaretleyip her birinin numuneyi uyguladiginiz noktadan yukariya
ciktiklari mesafelerini dlgiinlz.

Her bir madde igin gecikme faktorlerini (R;) hesaplayiniz.

Analiz sirasinda olusan kati ve sivi atiklari uygun sekilde uzaklastiriniz ve galisma ortaminizi
temizleyiniz.

Degerlendirme

1. Kagitta olusan farkli lekelerin sayisina bakarak miirekkebin bilesen sayisini tespit ediniz.

2. Yaptiginiz kromatografik ayirmada hareketli ve durgun faz nedir?

Her soru 50 puan lizerinden degerlendirilecektir.




KROMATOGRAFI

9.2.2. ince Tabaka Kromatografisi (iTK)

ince tabaka kromatografisinde cam, plastik, mikroskop lami gibi bir
yuzey Uzerine SiO, veya AL O, gibi bir adsorban yapigtirilarak durgun
faz elde edilir. ince toz hale getirilmis adsorban maddenin su ile karis-
tirllmasi ile olusturulan yogun slispansiyona bir miktar yapistirici ila-
ve edilip ylizey Uzerinde esit kalinlikta bir tabaka olusturmasi saglanir.
Elde edilen bu tabakalar etivde kurutulup kullanilabilir. Bircok firma
tarafindan iTK icin 6zel plakalar tretilmektedir.

ITK uygulamasi kagit kromatografisine benzer sekilde yapilir. Numune
uygulanmadan 6nce tabakanin ¢6ziict (hareketli faz) buharina doygun
ortamda bir sire bekletilerek adsorbanin ¢ozlicli ile nemlenmesi sagla-
nir. Bu isleme on kosullandirma denir. Bunun igin 6zel olarak kullanilan
dip kisminda iki bélme bulunan tanklar kullanilir. Bu tanklara ikiz tekne
odacigi adi verilir. On kosullandirma sirasinda bu tekneden birine ¢6-
zlci konup diger tekneye 1slanmayacak sekilde tabaka Gorsel 9.6’daki
gibi yerlestirilir. Bu sekilde birka¢ dakika beklendikten sonra kagit kro-
matografisine benzer sekilde numune uygulanir. Tankin dibindeki iki
tekneye de c¢o6ziicli koyulduktan sonra numune uygulanmis tabaka
Gorsel 9.7'deki gibi tanka yerlestirilir.

iITK’da hareketli faz tek bir ¢dziicii olabilecegi gibi iki ya da ii¢ ¢dziici-
den olusan bir karisim da olabilir.

Eger laboratuvarda ikiz tekne odacigl bulunmuyorsa beherin alt kismi-
na ylkselti olusturacak bir cam malzeme konularak da 6n kosullandir-
ma odacigl hazirlanabilir. Cozlicli, behere yerlestirilen cam malzemenin
seviyesinin altinda kalacak sekilde koyulup ylikseltinin Gzerine tabaka
yerlestirildikten sonra beherin agzi saat camiyla kapatilarak birka¢ da-
kika beklenir.

islem kagit kromatografisindeki gibi takip edilir. Céziicii tabakanin st
kenarinin 1 cm kadar altina ulasinca tabaka tanktan cikarilir. Gecikme
faktorleri (R) ayni sekilde hesaplanir.

Renkli bilesenler tabaka lzerinde kolayca gozlenebilir. Ayrilan mad-
deler renkli degilse bunlarin gérinir hale getirilmesi gerekir. Organik
maddelerin ¢cogu iyot ve silfirik asit ile renkli Grlnler olusturur. Yart-
me sonrasinda tabaka Uzerine iyot veya silflirik asit puskirtilmesi ile
de lekelerin gériinmesi saglanabilir.

Bilesenlerin gorliniir hale getirilmesinde uygulanan diger metotta ta-
bakalar hazirlanirken igerisine bir miktar floresan madde katilir. Gelis-
tirme isleminden sonra plaka UV isik altinda incelenir. Floresan plaka
parlarken numune bilesenlerinin oldugu lekeler karanlik kalir. Bu leke-
ler isaretlenerek belirlenir.

Gorsel 9.6: Kromatografi
tabakasinin
on kosullandiriimasi

Gorsel 9.7: ince tabaka
kromatografisinin
uygulanmasi
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Asagdida verilen islem basamaklarina gore laboratuvar galismasini tamamlayiniz. Degerlendirme
boliimiinde verilen sorulari cevaplayiniz.

Amag: ince tabaka kromatografisi ile farkli indikatérlerden olusan karisimi ayirmak.

Arac-Gerec: 5x10 cm ebadinda ITK plakasi, beher, saat cami, kapiler tiip (veya pastér pipeti), kursun

kalem.

Kimyasal Maddeler: Bromokresol yesili, metil kirmizisi, alizarin sarisi, bromtimol mavisi (farkh renkli

indikatorler de kullanilabilir), etil alkol, numune ¢ozeltisi.

islem Basamaklari

Kisisel koruyucu donanimlarinizi kullaniniz.

Bir beher igine 3-4 mm ytuiksekliginde olacak sekilde etil alkol koyunuz.

Beherin agzini saat cami ile kapatarak iginin etil alkol buharina doygun hale gelmesi i¢in 5-10
dakika bekleyiniz.

Kursun kalemle ¢ok fazla bastirmadan ITK tabakasinin kisa kenarlarindan birine paralel, yaklasik
1,5 cm yukarida olacak sekilde bir gizgi giziniz.

Hazirlanmis olan indikator ¢ozeltilerinden gizdiginiz gizgi lizerine aralarinda 6-7 mm mesafe ola-
cak sekilde kapiler tiip yardimi ile damlatiniz. Her indikator igin farkli tiip kullaniniz. Her bir damla-
nin hangi indikatore ait oldugunu belirleyiniz.

Cizgi tizerinde indikatorleri damlattiginiz noktalardan farkli bir yere numune ¢ézeltisinden damlati-
niz.

Numunelerin damlatildidi kenar ¢ozeltiye yakin olacak sekilde levhayi beherin igine yerlestiriniz.
Cozicliniin tabakada yiikselmesini gozlemleyiniz, tabakanin tst kenarindan 2 cm kadar asagiya
ulastigi anda plakayi beherden aliniz.

Her bir indikatore ait lekenin ulastigi yeri belirleyiniz.

. Analiz sirasinda olusan kati ve sivi atiklari uygun sekilde uzaklastiriniz ve ¢alisma ortaminizi

temizleyiniz.

1.

Degerlendirme

Numunede elde ettiginiz lekeleri, indikatorlerden elde ettiklerinizle kiyaslayarak numuneniz-
de bulunan indikatorleri belirleyiniz.

2. Her bir indikator icin R, degerlerini hesaplayiniz.

Her soru 50 puan iizerinden degerlendirilecektir.
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9.2.3. Kolon Kromatografisi

Durgun fazin bir cam kolon iginde bulundugu, numunenin ilerleyisinin Ustten
surekli elient ilavesiyle saglandigi yontemler kolon kromatografisi olarak ad-
landirilir. Botanikg¢i Mikhail Tsvet'in bitki pigmentlerini kalsiyum karbonat ile
doldurdugu bir kolon yardimiyla ayirmasi, bu teknigin ilk uygulamasidir.

Kolondan cikisina bagh bir dedektor araciligi ile elde edilen analit piklerinin
ylksekliginden ya da piklerin alanindan yararlanilarak kantitatif analiz yapi-
labilir. Standart ¢ozeltilerden elde edilen pik alanlarinin, bu ¢ozeltilerin deri-
simlerine gore grafige gecirilmesi ile kalibrasyon grafigi elde edilir. Grafikten
yararlanilarak numunelerin derisimleri belirlenir.

Kolon dolgusu ayrilacak maddenin tiriine gore secilir. Cogunlukla silika jel
(Si0,), alimina (Al,0,) ve seliloz gibi maddeler kullanilir.

Dolgu maddesinin kendisinin sabit faz goérevi gordiiglu calismalar olabildigi
gibi dolgu maddesi tarafindan adsorbe edilmis bir sivi da sabit faz olarak kul-
lanilabilir. Adsorbsiyon kromatografisinde ayrilma, numune bilesenlerinin
adsorblanma glicline gore gergeklesir. Dagilma (partisyon) kromatografisin-
de ise sabit fazi olusturan sivi ile hareketli fazi olusturan sivida ¢éztntrlikle-
rine gore numune bilesenleri birbirinden ayrilir.

Adsorbsiyon kromatografisinde kolon dolgu malzemesi icinde hi¢ hava kal-
mayacak sekilde eliient olarak kullanilan sivi tarafindan islatiilmis halde olma-

hidir. Bunun i¢in kolonun musluk boynuna bir parca cam pamugu dizgiin bir
ylzey olusturacak sekilde bir bagetle itilir. Daha sonra Uzerine

1 cm kalinlikta olacak sekilde temiz kum yerlestirilir. Kumun
ylzeyinin de diiz olmasi saglanir. Adsorbsiyon kromatografisi
yapilacaksa kolonda dolgu maddesinin olmasi istenen yik-
seklige kadar hareketli fazi olusturacak ¢ozlicliden eklenir.

Dagilma kromatografisi icin ise dolgu maddesi tarafindan so- Numune —
gurulacak, durgun fazi olusturacak sivi ayni seviyede dolduru-

lur. Daha sonra dolgu maddesi yavas yavas eklenerek istenen

seviyeye gelmesi saglanir. Dolgu maddesi eklenirken partikiil- Dolgu

lerle birlikte hava kabarcigi kalmamasi icin dikkatli olunmal;, ~Maddesi
arada sirada kolona hafifce vurarak eklenen maddenin dibe (32;23

dizglince oturmasi saglanmalidir. Dolgu maddesi yeterli se-  aliimina)
viyeye gelip sivi icinde diizglin bir ylizey olusturmasi saglan-

diktan sonra musluk agilarak sivi seviyesi dolgu maddesinin Camu .
hemen (zerinde olacak sekilde bosaltilir (Gérsel 9.8). Sivinin pamugu

— Kum

fazla bosaltiimasi kolon dolgusunun kurumasina ve catlamasi-  Ggrsel 9.8: Doldurulmus
na neden olur. kromatografi kolonu

Kolon kromatografisinde sabit faz ve hareketli faz birbirleri
icinde ¢oziinmemeli, kendi aralarinda ve analitle tepkime ver-
memelidir.
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Kelon Kromategrafist

D
Asagdida verilen islem basamaklarina gore laboratuvar galismasini tamamlayiniz. Degerlendirme

1.
2.

1.

2.

10.

boliimiinde verilen sorulari cevaplayiniz.

Amac: Kolon kromatografisi ile bitki pigmentlerini ayirmak.

Arag-Gerec: 20-25 cm boyunda 1-1,5 cm ¢apinda musluklu cam kolon, beher, cam baget, cam pamugu,

huni, siizge¢ kagidi, Nuge erleni, su trompu, spor diizenegi,ayirma hunisi.

Kimyasal Maddeler: 4-5 adet yesil bitki yaprag), etil alkol, 110 °C de kurutulmus toz CaCO,, 110 °C de

kurutulmus toz aliimina, pudra sekeri, petrol eteri, Na,SO, .

islem Basamaklari

Kisisel koruyucu donanimlarinizi kullaniniz.

ince kiyilmig bitki yapraklarini 45 mL petrol eteri, 15 mL etanol ile hazirladiginiz gézeltide 1 saat
bekletiniz. Olusan yesil renkli siviyi stizerek ayiriniz.

Siviyl ayirma hunisine alip hacmi kadar su ekleyiniz. Hafifce calkalayarak alkolii ekstrakte ediniz.
islemi tiim alkol uzaklasincaya kadar birkac kez tekrarlayiniz.

Gozeltiyi ayirma hunisinden bir behere aliniz. Uzerine susuz Na,SO, tan 5 g kadar ekleyiniz. Hafif-
ce karistirip birkag dakika bekledikten sonra siiziiniiz.

Kolon olarak kullanacaginiz cam boruyu spor diizenegi ile sabitleyiniz.

Kolonun igine petrol eteri ile 1slatilmis cam pamugundan koyup cam baget ile hafif¢e bastirarak
boyun kismina yerlestiriniz. Cok fazla sikistinlmamis olmasina dikkat ediniz.

Borunun 2/3'line kadar petrol eteri doldurunuz. Yavasca 2 cm yiikseklige ulasincaya kadar aliimi-
na, 5-6 cm yikseklikte CaCO,, 5 cm yiikseklikte pudra sekeri koyunuz. Her tabakayi olustururken
gerekirse bagetle karistirarak hi¢ hava kabarcigi kalmamasini saglayiniz. Bir tabakanin Ust ylizeyi-
nin tamamen diiz olmasini saglamadan sonraki tabakaya ge¢gmeyiniz.

Kolonu Nuge erleni ile su trompuna baglayip kolonun muslugunu agarak ¢ok hafif bir vakum altin-
da kolon dolgusunun hemen Uizerine kadar petrol eterini bosaltiniz. Muslugu kapatiniz.

Kolona elde ettiginiz 6rnek ¢ozeltisini dikkatlice ekleyiniz. Kolon dolgusu lizerinde diizgiin bir
tabaka olusturduktan sonra muslugu hafif vakum altinda aginiz. Kolona yavas yavas petrol eteri
ilave ediniz. Kolonda olusan ayrilmis fazlari gozlemleyiniz.

Analiz sirasinda olusan kati ve sivi atiklari uygun sekilde uzaklastiriniz ve ¢alisma ortaminizi
temizleyiniz.

| Degerlendirme

Kolonda olusan farkli tabakalarin sayisina gore bitki yapraginda kag farkli pigment oldugunu belir-
leyiniz.

Kolon doldurulurken iginde hava kabarcigi kalmamasi ve tabakalarin her birinin yiizeyinin diiz
olmasinin 6nemi nedir?

Her soru 50 puan lizerinden degerlendirilecektir.

_
F//— 




9.2.4. iyon Degistirme Kromatografisi

iyon degistirme kromatografisi bir kolon kromatografi uygulamasidir. Sabit
faz olarak iyon degistirici maddeler kullanilir. Bu maddeler kil, zeolit gibi inor-
ganik maddeler olabilecegi gibi organik polimerler de olabilir. Organik olanla-
rina iyon degistirici regineler denir.

Katyon degistirici olarak siilfonik asit (RSO, H" ) veya karboksilli asit (RCOOH)
veya bunlarin Na* tuzlarini bulunduran polimerler, anyon degistirici olarak
ise amin gruplarini (RN(CH,),"OH’) veya bu bilesigin CI tuzunu bulunduran
polimerler kullantlir.

M** katyonlarini bulunduran bir ¢ézelti stilfonik asit iceren bir recineden gegi-
rildigi zaman asagidaki dengeye gore degisim gerceklesir.

XRSO3'H+ + M= (RSO_),')XMX+ + xH"
kat ¢Ozelti kati ¢cOzelti

A* anyonlarini iceren bir ¢ozelti ise benzer sekilde asagidaki dengeyi kurar.

XRN(CH3)3+OH‘ + AT = (RN(CH3)3+)XAX‘ + xOH
kat ¢ozelti kat ¢ozelti

iyon degistirme kromatografisinde hareketli faz belli bir pH degerine tam-
ponlanmis sulu ¢ozeltidir. Katyon ve anyonlarin, proteinlerin, ligandlarin ay-
rilmasi bu yontemin kullanim alanlari arasindadir.

iyon degistirici kolonlar sularda sertlige neden olan Ca*", Mg** gibi katyonlari
ve CO,*, SO, gibi anyonlari uzaklastirarak yumusatilmasinda kullaniimakta-
dir. Evlerde kullanilan su aritma cihazlari daha ¢ok bu ise yaramaktadir.

Giibrelerde Selatlastirici Kullanimi ve Analizi

Topragin organik madde ve mineralce fakir olmasi durumunda tarimda ve-
rim duser. Bu nedenle tarim topraklari glibre ile desteklenmektedir. Giibreler
ile bitkiler icin 6nemli olan mikro elementler de saglanmaktadir. Bu mikro
elementlerin toprakta stabil olarak kalmasini saglamak icin selatlastiricilar-
dan yararlanilir. Selatlastirici kullanilmamasi durumunda mikro elementler,
topraktaki farkli maddelerin etkisi ile, bitkilerin kullanamayacagi bilesiklere
donusebilirler. EDTA (etilendiamin tetraasetik asit), HEDTA (hidroksietil eti-
lendiamin triasetik asit), DTPA (dietilen triamin pentaasetik asit) yaygin kul-
lanilan selatlastiricilardir.

Selatlastirici analizi, giibreden elde edilen numunedeki selatlastiricilarin Fe**
iyonlarini bagladiktan sonra yiiksek performansli sivi kromatografi cihazinda
(HPLC) iyon degistirici kolonlarla ayristirilmasina dayanir.

Demir selatlarinin kolonda alikonma siiresi HEDTA<EDTA<DTPA sirasiyla ar-
tar.




Cozeltilerin Hazirlanmasi

Stok EDTA ¢ozeltisi

372 mg disodyum etilen diamin tetraasetat dihidrat tuzu tartilip 500 mL hacimli balon jojeye alinir.
Bir miktar saf su ile ¢oziildiikten sonra 0lgl gizgisine kadar tamamlanir. Bu sekilde 2.10° M'lik
cOzeltisi hazirlanmis olur.

Stok HEDTA ¢ozeltisi

380 mg trisodyum hidroksi etilen diamin tetraasetat dihidrat tuzu tartihp 500 mL hacimli balon
jojeye alinir. Bir miktar saf su ile ¢éztldlkten sonra 6lcl ¢izgisine kadar tamamlanir. Bu sekilde
2.10° M'lik gbzeltisi hazirlanmis olur.

Stok DTPA ¢ozeltisi

393 mg dietilen triamin pentaasetik asit tartilip 500 mL hacimli balon jojeye alinir. Bir miktar saf su
ile ¢oztildlikten sonra 6I¢ii gizgisine kadar tamamlanir. Bu sekilde 2.10° M'lik ¢6zeltisi hazirlanmis
olur.

EDTA/HEDTA/DPTA standart karigimlari
Stok gozeltilerden her bir selatlastirici derigimleri sirasiyla 5.10° M, 10* M, 2.10* M igerecek
sekilde hazirlanir.

Geri alma ¢ozeltisi
0,05 M nitrat, 0,05 M asetat icerecek sekilde hazirlanir.

Demir(lll) nitrat ¢cozeltisi
0,01 M derisimde hazirlanir.

Standart Cozeltilerin Hazirlanmasi

Her bir selatlastirici karisimindan 20 mL alinip 100 mL'lik balon jojelere koyulur.
Uzerlerine 5 mL demir(lll) ¢bzeltisi eklenir. Saf su ile 100 mL’ye tamamlanir.

Numune Cozeltisinin Hazirlanmasi

5 g numune 200 mL su ile karistirihp 1 saat siireyle galkalanir ve 250 ml'ye
tamamlanir. Stizge¢ kagidiyla siiziliir ve siziintli, numune olarak kullanilir. C6-
zeltiden 20 mL alinip 100 mUlik balon jojeye konur. Uzerine 5 mL demir(lll)
¢Ozeltisi eklenir. Saf su ile 100 mLye tamamlanir.




KROMATOGRAFI

AN IVABORATIUN/ARIEALISIVIASI
iyenIDezistiimelliomatognafisi

]
Asagida verilen islem basamaklarina gore laboratuvar galigmasini tamamlayiniz. Degerlendirme

boliimiinde verilen soruyu cevaplayiniz.

Amagc: Iyon degistirme kromatografisi ile giibredeki selatlastiricilarin analizini yapmak.

Arag-Gerec: HPLC cihazi, anyon degistirici kolonlar.

Kimyasal Maddeler: EDTA/HEDTA/DPTA standart ¢ozeltileri, glibre numunesi ¢ozeltisi.

islem Basamaklari

Kisisel koruyucu donanimlarinizi kullaniniz.

2. Standart ¢ozeltileri 0,2 pm membran filtreden siizliniiz.

3. Standart ¢ozeltileri kromatografi cihazindan gegirerek cihazda gikan her pikin hangi selatlastirici-
ya ait oldugunu alikonma streleri siralanisina gore belirleyiniz. Standart ¢ozeltilerin pik alanlarin-
dan yararlanarak kalibrasyon grafigini asagidaki milimetrik kagit kesitine giziniz.

4. Numune ¢ozeltisini kromatografi cihazindan gegiriniz kalibrasyon grafiginden yararlanarak selat-
lastirici derisimlerini belirleyiniz.

5. Analiz sirasinda olusan kati ve sivi atiklari uygun sekilde uzaklastiriniz ve galisma ortaminizi
temizleyiniz.

Degerlendirme

Elde ettiginiz kromatogramdan yararlanarak analizini yaptiginiz glibrede bulunan selatlastiricilarin
miktarlarini kiyaslayiniz.

Degerlendirme sorusu 100 puan iizerinden degerlendirilecektir.




OLCME VE DEGERLENDIRME

A) Asagidaki sorulan cevaplandiriniz.

1. Kromatografik yontemle analizi yapilan bir numune igindeki X maddesinin hare-
ketli fazda derisimi 0,001 M, durgun fazdaki derisimi 0,01 M ‘dir. Ayni numunedeki
Y maddesinin hareketli fazda derisimi 0,01 M, durgun fazdaki derisimi ise 0,001 M
olmaktadir. X ve Y maddelerinin dagilma (partisyon) oranlarini (K) hesaplayarak
kolondan 6nce hangi maddenin ¢ikacagini belirleyiniz.

2) GOl suyundan alinan numunenin iyon kromatografisi ile analizine ait grafik veril-
EXR XX

 ee0e mistir.

Bir su 6rneginin

kromatogrami

Kloriir

Floriir

Asetat
Silfat

Nitrat

Nitrit
Bromir
Fosfat
Oksalat

Bu analizle ilgili asagidaki sorulari cevaplayiniz.
a) Tutulma siiresi en biiyiik ve en kiigiik olan iyonlar hangileridir?

b) Grafigin altinda kalan alanlarin biiyikliigiine gore numunede en bol
bulunan li¢ iyon hangileridir?

c) Bu kolonun segicilik katsayisinin en biiyiik ve en kiigiik oldugu iyon ciftleri
hangileridir?




B) Asagidaki sorularin dogru cevabini isaretleyiniz.

1. Kromatografiile ilgili
I. Cozunurlik veya adsorbsiyon farki-
na dayali yapilan analiz yontemidir.
1. Yalnizca nicel analiz uygulamalarin-
da kullanilabilir.
[ll. Karmasik bir yontem oldugu igin
uygulama alani oldukga kisithdir.
yargilarindan hangileri dogrudur?

A)Yalniz | B)lvell
C)lvelll D) Il ve llI
E) I 1lvelll

2. Kromatografi yontemleri, hareketli fazin
fiziksel haline gore siniflandirilir.
Buna gore asagida verilen kromatografi
siniflandirmalarindan hangisi yanhstir?

A) | Bitki yapraklarin-
daki pigmentlerin
Sivi
alimina ve silikajel o
] ] kromatografisi
ile doldurulmus bir
kolonda ayrilmasi
B) | Biber salgasiicinde
boyar maddelerin
. . Gaz
bir absorban iginden .
) kromatografisi
He gazi ile tasinarak
ayrilmasi
C) | Murekkepteki bile-
senlerin cam tabaka
L Sivi
Uzerine kaplanmis -
o kromatografisi
silikajel Gzerinden su
ile ayrilmasi
D) | Kaynak suyundaki
iyonlarin, iyon degis- Kat
tirici regine yardimiy- | kromatografisi
la ayrilmasi
E) |Aliminaile doldurul-
mus bir kolonda ami- Sivi
noasitlerin siklohek- | kromatografisi
zan ile eliie edilmesi

3. 15 cm uzunlukta bir ince tabaka plakasi
lzerinde ¢6zlict 12 cm yukseklige kadar
yuritildiginde bir indikatér maddenin
7,2 cm ilerledigi goriullyor. Buna gore
islem sirasinda indikator igin gecikme
faktéri (R)) degeri kagtir?

B)0,6
D) 0,9
E) 1,0

4. Kolon kromatografisinde durgun faz
polar ise hareketli faz apolar veya
durgun faz apolar ise hareketli faz polar
olmalidir.

Durgun faz olarak silikajel iizerinde ad-
sorblanmis sivinin kullanildigi dagilma
kromatografisi isleminde

DURGUN FAZ HAREKETLI FAZ
I. Su Metil alkol
Il. Benzen Etil alkol

1. Etil alkol Siklohekzan

verilenlerden hangileri birlikte kullanil-
maya uygundur?

A) Yalniz Il B)lvell
C)lvell D) Il ve lll
E) L llvelll

5. Bir numunenin kromatografik analizinde
icerdigi maddelerin partisyon (dagiima)
oranlari asagidaki tabloda verilmistir.

X Y VA Q W
0,2 0,5 0,8 1,2 1,5

Tabloya gére kolonda tutulma siiresi
en biiyuk olan madde asagidakilerden
hangisidir?

A) W
)z

B)Q
D)Y
E) X
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SIRA SiZDE CEVAP ANAHTARI

SAYFA CEVAP
1. OGRENME BiRiMi
24 1. 75000?5 nm
2.1,5.10" Hz
26 | 3,313.10%)
1.a) 0,398
b) 0,097
c) 0,523
33 2.a) %86,3
b) %61,7
c) %17,2
34 0,75
a) 6,61
41 ) 6,61 ppm
b) 33,05 ppm
3. OGRENME BiRiMi
79 Na'=14,2 ppm  Ca® =3,46 ppm
4. OGRENME BiRiMi
a) 8,5 ppm
97 b) 42,5 ppm
c) %4,25
5. OGRENME BiRiMi
1.1,2
113
2.0,978
115 a)n>n,
b) c,>c,
1.41,8°
118 | 2.1,25
3.53°
6. OGRENME BiRiMi
a) optikce aktif degil
137 b) optikce aktif degil
c) optikce aktif
¢) optikge aktif
1.8,4°
140
2. +46°
7. OGRENME BiRiMi
157 | -0,4622V
163 pH= 8,7

“



CEVAP ANAHTARI

1. OGRENME BiRiMi
1 6,67.10" Hz
2 3m
3 3,313.10%)
A
4 0,26
5 4.10° M
6 115 ppm
B 1.D 2.E 3.C 4.B 5.B
2. GGRENME BiRiMi
A 1 10,1 ppm
B 1.C 2.D 3.B 4.A
3. OGRENME BiRiMi
1 120 ppm
A 2 43 ppm
3 Radyasyon tamponu
B 1.E 2.C 3.D 4.C
4. OGRENME BiRiMi
a) 9,2 ppm
1 b) 92 ppm
A ¢) %4,6
2 32,3 ppm
B 1.E 2.B  3.A 4.C 5D 6.B
5. OGRENME BiRiMi
1 1,2
2 16,43 °
A 3 47,33°
4 | %8
5 a) ktctlar b) blylr c) degismez
B 1.E 2B 3.D 4.E 5.C

_
F//— 



6. OGRENME BiRiMi

a) optikce aktif degil b) optikce aktif

1 c) optikce aktif degil ¢) optikce aktif
0,8g.mL*
%21,8
-12°
.B 2.C 3.E 4.E 5.D
7. OGRENME BiRiMi
1 a) Al(k) +3Ag'(suda) — AP**(suda) + 3Ag(k)
b) +2,4008 V
10°M
pH=2,3
AE/AV degerinin en blylk oldugu aralik 11,5 mLile 11,6 mL araligidir. D6-
4 ndm noktasi bu iki degerin ortasi kabul edilebilir.
Donim noktasi = 11,55 mL
1.D 2.B 3.C 4. A 5.A 6.D
8. OGRENME BiRiMi
1 2,2.10%S.m>.mol*
) a)11mL
b) 0,055 M
1.C 2.E 3.B 4.B 5.D 6.D
9. OGRENME BiRiMi
1 K,=10 K,=0,1, Kolondan énce Y maddesi ayrilir.
a) Tutulma siresi en biyik olan oksalat, en kiiglik olan florir iyonlaridir.
) b) Klorir, nitrat, stlfat
c) Segicilik katsayisi en biyiik olan florlir ve oksalat, en kilicik olan asetat
ve klorir iyonlaridir.
1.A 2.D 3.B 4.D 5.A
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