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BOLUM I. LABORATUVAR
GUVENLIGi



Laboratuvar Olanaklari

Tasarim: Laboratuvarlar belirli minimum guvenlik kosullarina sahip
olacak seklide tasarlanmalidir.

» Havalandirma ve ceker ocaklar
» Kimyasal depolari ve kabinleri
» Laboratuvar musluklari

* Vucut ve goz duslari

e Yangin sondurme cihazlari

Bakim ve onarim: Laboratuvar donanimlarinin bakimi,mekanik ve
elektrik guvenlik ekipmanlarinin spesifikasyonlara uygunlugunun
saglandigindan emin olunmalidir. 6 ayda bir yangin sonduruculerin

= Sinclari kontrol edilmelidir.



http://www.agri.ankara.edu.tr/download/logo/webrenkli.jpg
http://www.agri.ankara.edu.tr/download/logo/webrenkli.jpg

Havalandirma: Genel havalandirma laboratuvarda
rahat calisma ortami saglamalidir. Kimyasal
buharlari ve gazlari ortam uzaklastiracak duzeyde
olmalidir. Ceker ocaklar uzmanlar tarafindan her
yilda bir kez kontrol edilmelidir.

Atik toplama odasi: laboratuvar calismalarindan
aciga cikan kimyasal atiklar icin bir atik toplama
odasi belirlenmelidir. Atik kimyasallarin toplanmasi
ve atilmasi ile ilgili prosedurlere uyulmalidir.

Depo: laboratuvarlarda ¢alismanin gerektirdigi en az
miktarda reaktifin bulunmasi icin kimyasallarin
depolandigi bir depo alani olmahdir. Bu odanin
duzeni icin bazi kurallara uyulmalidir.
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Laboratuvarda Dikkat Edilecek Kurallar

1.

Laboratuvarin ciddi calisma yapilan bir ortam oldugu
hicbir zaman akildan cikarilmamali ve laboratuvarda
panik icinde hareket edilmemelidir.

Laboratuvara girerken kaban, palto ve mantolar
cikarilmali ve ozel bir laboratuvar onlugu giyilmelidir.
Calismanin 0Ozelligine gore goze gozluk, yuz
maskesi, eldiven vb. kullaniimalidir.

Laboratuvarda yemek, icmek, sigara icilmesi
yasaktir.

Kullanilan alet, ekipman ve ¢evre temiz tutulmali ve
aletler kullanildiktan sonra yerlerine yerlestirilerek
muhafaza edilmelidir.
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Laboratuvarda yapilacak isler onceden planlanip
zamanin iyi kullanilmasi gerekir.

Atilmasi gereken kati maddeler ¢op kutusuna
atilmali, kullanilmig tup, erlen, beher gibi cam
malzemeler ic¢lerindeki sivilar uygun bir seklide
lavaboya dokulmeli ve yikanmalidir.

Tup icinde bir sivi isitilirken tipun agzi kendimize
yada yakinda calisan birine dogru tutulmamaldir.

Kati haldeki kimyasal maddeler daima ¢ok temiz
bir spatul veya kasik ile alinmaldir.

Sise kapaklari hicbir zaman alt tarafi yere gelecek
sekilde birakilmamalidir.

. Siselerden sivi  akitilirken etiketli taraf yukari

tutulmamalidir.
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11.

12.

13.

14.

15.

16.

17.

Tartim veya analiz sonuglari ufak kagitlara dedil,
bir laboratuvar defterine yazilmalidir.

Su, havagazi, elekirik kullaniimadigi durumlarda
kapall tutulmalidir ve en son ¢ikan sorumludur.

Hazirlanan c¢ozeltilerin kondugu siselerin uzerine
mutlaka ¢Ozeltini adi, tarini ve konsantrasyonu
yazilmalidir.

Asit cozeltiler hazirlanirken asit uzerine su
dokulmemelidir. Gerekli miktardaki su Uzerine
yavas yavas asit dokulerek hazirlanmalidir.

Sisesinden alinan kimyasallar kullanilmasa bile
tekrar orijinal sisesine konulmamali, orijinal sise
icerisine pipet daldiriimamalidir.

Bir ¢cozeltiyi almak icin kullanilan pipet farkh bir
cozelti icerisine daldiriilmamalidir.

Kirllan camlar malzemeler derhal stupurultp, ¢op
kutusuna degil “kirikk cam kutusuna” atilmahdir.
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18. Kimyasal analiz  laboratuvarinda  kolaylikla
parlayabilen kagit vb. dokulen bir kimyasalin
temizliginde kullanilmamalidir.

19. Deneyin basindan hicbir nedenle ayrilmamalidir.

20. Termometre gibi yuvarlanabilecek cam esyalar
tezgahin Uuzerine yere dusmelerini oOnleyecek
seklide yerlestiriimelidir.



Saglik yonunden dikkat edilecek hususlar

1.

2.

3.

Laboratuvarda mutlaka bir ilk yardim dolabi yer
almalidir.

Sivilar agiz yoluyla cekilmez bu nedenle puar
kullaniimalidir.

Hic bir madde (toksik olmadigi bilinenler dahil)
fiziksel ozelliklerini  belirlemek icin tadina
bakilmaz.

Asit, baz gibi maddeler cilde temas ettirilmemeli,
aksi takdirde derhal bol su ile yikanmalidir.

Kapali siseler kapak gevsetiimeden isitilamaz.

Benzin eter gibi ugucu maddeler , ocagl yanan
laboratuvarda kullaniimamalidir.

Zehirli buharlari ve gazlari solumaktan
kaciniimalidir. Bu tur maddeler ile ugucu, derisik
asit ve bazlar ile calisirken ¢ceker ocak
kullaniimalidir.
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9.

10.

11.

Cam malzemelerde kesme, mantara gecirme vs.
islemlerde  ellerin  kesilmemesi  igcin  bez
kullanilmahdir. Keskin uclu malzemeler bir bek
alevinde uclar kutlestirilebilir.

Bir yangin ciktiginda yapilacak ik is yangini
haber vermektir. Yardim gelinceye kadar yangin
tupleri ile olaya mudahale edilebilir. Eger bir kisi
alev almissa kosmamali yerde yuvarlanmali ve
hava temasini kesmek icin yangin battaniyesi ile
mudahale edilmelidir.

Sulfarik asit (H,SO,) hangi konsantrasyonda
olursa olsun gozlerle ve cilt ile temasi tehlikelidir.
Derisik sulfirik asit ¢cozeltisi korosiftir (asindirici-
yakicil).
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12.

13.

14.

15.

16.

17.

18.

Hidroklorik asidin dumani solunmamalidir.
Asetik asit oldukca korosiftir.

Hidroflorik asit son derece tehlikelidir. Mutlaka
ceker ocak da calisiimahdir (fazla miktarda
solunumu olume bile sebep olur)

Pikrik asit kuru olunca patlayici oldugundan
daima en az %10 sulu muhafaza edilmelidir.

Alkaliler (NaOH, KOH) deri, gozler ve solunum
sistemi icin son derece tehlikelidir.

Civa zehirlidir. Herhangi bir yere dokulurse derhal
vakum ile temizlenmelidir. EQer toplanamayacak
kadar kucukse uzerine kukurt serpilir ve bu
seklide zararsiz sekle sokulabillir.

Bromur, hidrojen sulfur, hidrojen siyanur gibi
zehirli gazlari iceren maddelerle calisirken ceker
ocak kullaniimaldir.
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19.

20.

21.

Hidrosiyanik asit ile zehirlenmelerde 2 g sodyum
tiyosulfat ve 0.5 g sodyum nitrit 50 mL suda eritilip
Icilir.

Agiz yoluyla alinan zehirlenmelerde derhal
kusturma ozelliginden dolay1 %5’lik bakir sulfat
cozeltisi igirilmelidir.

Alkali yaniklarinda, yanik yerler uzerine (gozler
hari¢) %0.5'lik asetik asit ¢ozeltisi, asit
yaniklarinda ise %1’lik bikarbonat ¢ozeltisi veya
alkol damlatilir.
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Laboratuvarda insan sagligina zararl kimyasal maddeler

Laboratuvarlarda insan sagligina zararli kimyasallarla calisiimaktadir.
Calisan kisinin bu kimyasallari tanimasi ve bu maddelerle temas
halinde olusabilecek zararlari bilmesi ile olasi kazalar onlenebilir veya
zararlari azaltilabilir.

Laboratuvarda yagsanabilecek bir kaza aninda neler yapilacagi mutlaka
laboratuvarlarda yazili olarak bulundurulmalidir.

Kazaya ugrayan Kkisi gerektiginde ilk mudahale vyapilip vakit
gecirilmeden donaniml bir saglik kurulugsuna goturulmelidir.
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Klorik asitler: kolaylikla reaksiyona girerler ve bir yere
sicradiginda gerekli onlemler alinmalidir. Bu asitler
kullanildiginda su faktorler dikkate alinmalidir.

= Molekulln su ile reaksiyonu

- Kimyasal maddenin ve parcalanma urlnlerinin
korozif ozelligi

- Insanda yapti§: iritasyonlar

Bu nedenle su ile temizlenmemelidir. Fakat vucuda
sicradiginda bol su ile yikanmalidir. Reaksiyon
sonucu ¢ikan 1s1 klorlu maddeyi buharlastirir. Klorik
asit Uzerine once kum, sodyum bikarbonat veya

ikisinin karsimi dokultr. Biraz beklenip kasikla
kazinir.
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Alkali metaller: yanicidirlar. Su ile reaksiyonlari ve
nemli deri ile temaslari dnlenmelidir. Laboratuvarda
yuksek 1sida calisiliyorsa hidrojen patlar. Bu
metallerin  hava ile temaslarinda patlama
yaptiklarindan ya inert gaz yada karosen iginde
saklanmalidir.

Alkali metal yanginlarini sondurmek zordur bunun
icin toz grafit kullanilmasi onerilir.

Eterler: Deri ile temaslari kurutucu etkiye sahiptir.
Uzun sure temas sonucu dermatit olusur. Belli
sartlarda yanicidirlar. Solunmamalidir, mutlaka
ceker ocak da calisiilmalidir. Eter 45 C de yanmaya
baslar. Eter yanginlarini sondirmek icin CO2
kullantlr.



http://www.agri.ankara.edu.tr/download/logo/webrenkli.jpg
http://www.agri.ankara.edu.tr/download/logo/webrenkli.jpg

Okzalatlar: bunlar dokular ve kan tarafindan
emildiklerinden kalsiyumu c¢oktururler. Olusan
kalsiyum okzalat cozunmez. Okzalatlarin
solunmasi ve iritasyon dolayisiyla sagliga
zararhdir. Deri ile kronik absorbsiyonu sonucu kan
dolasimi etkilenir.

Sulfurik asit: Hangi konsantrasyonda olursa olsun
gozlerle temasi tehlikelidir. Derisik sulfurik asit
oldukca korozif olup siddetli yaniklara neden olur.
Sulandirilirken asit daima yavas ve dikkatlice suya
dokulur, asla tersi yapilmamalidir.

Nitrik asit: Zarari ve tehlikesi konsantrasyonu arttik¢a
artar. Ceker ocakta calisiimahdir. Dumanh ve
derisik nitrik asit vucut ve oOzellikle gozler igin
tehlikelidir.yuksek sicaklikta son derece zehirli
nitrojen oksit buharlari verir.
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Glisial asetik asit: Oldukga koroziftir. Yaniklari cabuk
lyilesmez, mutlaka bir saglik  kurulusuna
basvurulmalidir.

Hidrofluorik asit: Son derece tehlikelidir. Cilt ile temas
ettiginde ciddi yaniklar yapar ve cabuk iyilesmez.
Buhari da solunmamalidir fazlasi olume neden
olabilir. Ceker ocakta caligiimalidir.

Pikrik asit: Kuru oldugunda patlayici ozelliginden
dolayr daima en az %10 sulu halde muhafaza
edilmelidir.

Civa: Dokuldugunde vakum ile veya kopuk tip
sentetik sungerler ile toplanabilir. Toplanamayacak
kadar kugukse Uzerine kukurt serpilir boylece
zararsiz hale getirilir.
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BOLUM II.LABORATUVAR
GENEL BiLGILERI
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LABORATUVARDA KULLANILAN MALZEMELER

Kimya laboratuvarlarinda cok sayida farkli amaclarla
kullanilan malzeme vardir. Bunlardan temel
laboratuvar malzemeleri asagida verilmistir.

Olcli balonlari: Belirli konsantrasyonda ¢ozeltilerin
hazirlanmasinda kullanilir. Uzun boyunlu kapakl
balonlardir. Olgti  miktarlarint  belirten  boyun
Kisminda ¢izgisi vardir. Kapasitleri 2 — 2000 mL
arasinda degisir. Boyun kisimlari silifli olanlara
balon joje denir.
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Beher: Farkli hacimlerde (5-1000 mL) dereceli, sivi
cozeltileri yada sivi-kati maddeleri karistirmaya
yarayan cam yada plastik kaplardir.

Pipetler: sivilarin yada c¢ozeltilerin belirli hacimlerde
aktarilmasi icin kullanilan en hassas olcu aletleridir.
Dereceli pipetler bir ucu sivritiimis ve uzerlerinde
taksimat bulunan in cam borulardir.

0.1,1,2,10, 20, 25 mL ‘lik dlgulerde pipetler vardir.
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Buret: wuclart cam musluklu, taksimath cam
borulardir. Titrimetrik analizlerde sarf edilen ayarl
¢cozeltinin titrasyon sonunda buretten aktarilan
hacmini olgmek icin kullantilir.
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Erlen: sivilar yada ¢ozeltileri karistirmak amaciyla ve
cogunlukla titrasyon vyaparken kullaniimaktadir.
Farklh hacimlerde (10-500 mL) agzi silifli yada
silifsiz, kapakli cam malzemelerdir.

Mezur: belirli hacimdeki siviyl yada ¢ozeltiyi baska
bir yere aktarmak amaciyla kullanilan taksimatli,
cam veya plastik olgu kaplaridir.
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Huni:Cozeltileri yada sivilar igerisindeki ¢gozUnmemis
partikulleri suzmek amaciyla kullanilan cam
aparatlardir.

Deney tupleri: 15x160 mm caph tupler genel
olarak kullaniimaktadir.

N
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LABORATUVARDA KULLANILAN CIHAZLAR

Teraziler: belirli miktarda cisimlerin kutlelerini dogru
olarak olgmek amaciyla kullanilan aletlere terazi
denir. Tartimlarin  hatasiz olarak yapilimasi
analizlerde ilk kosuldur. Duyarliklari farkli hassas
teraziler vardir.
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Tartim kaplari: cam siseler, beher, erlen, saat cami,
balon gibi cam malzemeler tartim kabi olarak
kullaniilmaktadir. Ayrica kurumadde analizinde nikel
kaplar ve kul tayininde porselen krozelerde tartim
amacli  kullanilmaktadir. Kurumadde ve kul
tayininde kullanilacak malzemeler etiv de sabit
agirliga geldikten sonra desikatorde sogutularak
darasi alindiktan sonra tartim yapilmaktadir.
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Desikatorler:  kurutulmus oOrneklerin yada tartim
kaplarinin nem cekmemesi i¢cin kullanilan ve icinde
nem cekici madde bulunan 6zel kaplara desikator
denir. Desikatorler camdan yapilir tabaninda nem
cekici madde (susuz CaCl2, susuz CaSO04,
fosforpentaoksit veya derisik sulfurik asit) ve
uzerinde taban vardir. Buraya tartilacak kaplar ve
ornekler konur. Desikator kapaklari tiraslanmis ve
parafin surulmustir. Kapak kaydirilarak agilip-
kapatilir.
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Etuv: kurutma islemlerinde ve Dbelirli sicaklikta
tutulmasi gereken ornekleri bu sicakliklarda
bekletmek amaciyla kullanilir. Kurutma etuvleri 250
°C ye kadar cikabilir. Sicakhgl £1 °C’ye kadar sabit
tutarlar. Sut ve Uranlerinde kurumadde tayininde ve
mikrobiyolojik analizlerde kullaniimaktadir.
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Kal firni: 1100 C ye kadar sicaklik saglarlar.
Firinin ici sicakliga dayanikli ates tuglalar ile
kaplanmistir. Sut ve urunlerinin kul tayininde
kullanilir.
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pH metre: sivilarin ve orneklerin pH degerini olgmek
amaciyla kullanilir. Her gun standart cozeltileri ile
kalibre edilmelidir.
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Santriflj: yogunluklari farkli maddeleri ayirmak igin
merkezka¢ kuvveti etkisiyle ayarlanabilir farkl
devirlerde calisan cihazlardir. Ornek miktarina gore
degisen buyuklukte santrifuj tupleri cihazin igindeki
haznelere vyerlestirilir. Sutte yag tayininde gerber
santrifuju kullanilr.
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Cam Malzemelerin Temizlenmesi

Analiz sonuclarinin dogruluklari analizde kullanilan cam malzemenin
(Olcu balonu, pipet, buret, beher, erlen) ve diger tum malzemelerin
temizligine baglhidir. Alet ve ekipmanlarin temizliginde malzemenin
materyaline ve Kirlilik derecesine gore ¢ozeltiler kullanilir.

Malzemeler 6n durulamadan gecirilerek sabunlu ve deterjan ¢ozeltisi ile
yikandiktan sonra, bikromat asit c¢ozeltisi, kalevi permanganat
cozeltisi, derisik sulfurik asit ¢ozeltisi seyreltik hidroklorik asit ¢ozeltisi
ve alkali hidroksit ¢cozeltisinden gecirilmeli ve iyice durulanmalidir.
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BOLUM Illl. ORNEK ALMA iSLEMi
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Turk Gida Kodeksi Yonetmeligi 16.11.1997 tarihli
resmi Gazetede yayinlanmistir. Bu yonetmeligin
“Numune Alma ve Analiz Metodlar” 11. bolumde;
numune alma islemlerinde izlenecek asamalar
belirtiimektedir.



http://www.agri.ankara.edu.tr/download/logo/webrenkli.jpg
http://www.agri.ankara.edu.tr/download/logo/webrenkli.jpg

Sut ve Urunlerinde yapilacak analizlerin dogru sonug
vermesi i¢in oncelikle ornegin uygun numune alma
teknigi ile alinmasi, tum Kitleyi temsil etmesi
gerekir.

Bu amacila;

- Alindig1 kitlenin biiyGkIGgu
Ambalaj sekli

Ornek alinacak kritik noktalar
Ornek miktari

Kullanillacak ornek alma kaplarinin oOzellikleri
onemlidir.
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ORNEK ALMA TEKNIG]

Ornek alma isleminde 6ncelikle asagidaki hususlar dikkate alinmalidr.
e ornegin fazi (kati, sivi, toz)
 analizin taru ve sayisi
« Uriiniin ambalaj sekli ve kitle blyUkligi
» Analizin yada kontrolun yapilig amaci
- gunluk rutin kontrol
- mahkemeye intikal etmis bilirkigi araciligi ile  yapilan kontrol
- sinif ozelliklerinin belirlenmesi icin yapilan kontroller
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<« Alinacak ornek miktari yapilacak analize gore
degismekle birlikte kimyasal analizler icin genellikle
200 mL dir.

< En uygun kapaklar lastik kapaklardir.

+ Ornek kabi olarak cam sise kullaniliyorsa; her tirlQ
kalemle yazilabilecek ve kolayca silinmeyecek
buzlu cam olmasi yararlidir.

<« ornek alma kaplari cam, paslanmaz celik yada
kokusuz plastik gibi kolay temizlenen, yabanci
koku vermeyen, kimyasal ozelliklerine etki etmeyen
materyalden yapilmis olmalidir.

<+ Ornek kaplarina uygun miktarda ne tama dolu ne
cok az konmalidir.


http://www.agri.ankara.edu.tr/download/logo/webrenkli.jpg
http://www.agri.ankara.edu.tr/download/logo/webrenkli.jpg

< Bakteriyolojik analizler igin; sut 72 yada % litrelik,
orijinal ambalajinda ise bir partiyi temsil edecek
saylda, daha kucuk kaplarda ise steril siselere
aseptik sartlarda yeteri kadar alinmaldir.

» Ayni tr hayvandan sagilan ve bir defada satisa
sunulan sutler bir parti sayilir. Bir partiden ¢ift ornek
alinmalidir. Her ornekten 200 mL alinmali ve uygun
kaplara konularak agzi sikica kapatilip, muhurlenip
(gerekirse), etiketlenmelidir.

» Sut polidispers oldugu igin dogru ve homojen bir
ornek alimi  igin  ornek  oOncelikle iyice
karistiriimahdir.

» Analiz yapilacak sutte bakteriyolojik analiz
yapllmayacaksa,;

tek bir kapta ise; 5-6 kez baska kaba aktarilarak, bir
kar!§;t_|r|0| ile 30 sn karistirllarak homojen hale
getirilir.
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Sut bir kac kapta ise; her kaptan ayni miktar ornek
alinir, bir kapta toplanir, iyice karistirilarak ornek
alma kabina konur.

Sut tank, tanker gibi buyuk kaplarda ise; mekanik
karistiricilar veya basingli hava kullanilabilir veya
180 cm uzunlugunda delikli olanlari kullanilabilir.

Sogutulmus sutlerden ornekleme yapilacaksa; tank
kapasitesi 400 L ise orneklemeden Once en az 5
dk.,tank kapasitesi 400 L den fazla ise en az 10 dk.
sureyle karistiriilmalidir.

+ Ornegin karistirilmasinda kopuiklenme olmamasina
dikkat edilmelidir. Aksi taktirde kopuk sonunceye
kadar beklenmeli ve hafif karistirma ile ortadan
ornek alinmalidir.
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< Sutun Uzerinde toplanmis kaymak tabakasi kuvvetli
ve sut donmus ise; sut en ¢cok 55 C olan su
tanklarinin iginde buzu ve kaymagi ¢ozulene kadar
bekletilir. Sonra en az 1 dk karigtirilir veya 10 kez
bir kaptan diger kaba aktarilir ve homojen hale
getirilir.
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ORNEGIN LABORATUVARA ILETILMESI VE
ANALIZE HAZIRLANMASI

Ornek alindiktan sonra mutlaka etiketlenmelidir. Uzerine 6rnek sahibinin
adi-soyadi, ornegin turu, alindigi yer, ornegin alinis tarini ve sicaklik
derecesi yazilr.

Ornek en kisa siirede (24 saati gegmeyecek) ve 0-5 °C de laboratuvara
ulastirilmasi gerekir. Eger bu sicaklik ve surede ulastirilamiyorsa
sutun 200 mL si igin 0.1 g. potasyum dikromat koruyucu ilave
edilebilir. Ancak duyusal ve mikrobiyolojik analizlerde bu madde
kullanilmamalidir. Potasyum dikromat ilave edilmis sutlerde, ozgul
agirhk, kurumadde ve kul analizleri de yapilamaz.
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Analizden kimyasal analizden once sut kuru ve temiz
bir behere bosaltilir. Sisede ve kapaginda kaymak
kalintisi yer almamalidir bu nedenle st sise ve
beher arasinda birka¢ kez aktarilir.

Buna ragmen kalinti varsa, sut su banyosunda 38 °C
ye kadar isitilir, ¢alkalanir ve yagin sute iyice ve
homojen karigmasi saglanir.
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BOLUM 4. LABORATUVAR
TERAZILERI VE TARTIM iSLEMI
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Kantitatif (nicel) analizlerde, sonuglarin kesinligi igin
analiz edilecek maddelerin kutlelerinin dogru olarak
tartilmasi1 gerekmektedir.

Bu amacla oOnceki vyillarda cift kefeli teraziler
kullaniimistir.

oNIva Cift kefeli analitik terazi
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Ancak gunumuizde daha kesin ve hassas sonuglar
elde edilen analitik, mekanik ve elektronik teraziler
kullaniimaktadir.

Mekanik analitik terazi
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Tek kefeli analitik terazilerin kapasitesi 200 g. dir. 200
g. dan daha agir olan maddeler analitik terazilerde
tartilmaz. Bu terazilerde hassasiyet 0.1 mg dan
0.0001mg kadar ¢gikmaktadir.

Elektronik analitik terazi
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Teraziler duyarhliklarina ve kapasitelerine gore
siniflandirilir;

0 Kaba teraziler; 500 g kapasite, 10 mg kadar
duyarli

0 Makro teraziler; 160-200 g kapasite, 0.1 mg kadar
duyarli

4 Yari-mikro teraziler; 80-10 g kapasite, 0.01 mg
kadar duyarl

2 Mikro teraziler; 20 g kapasite, 0.001 mg duyarli

0 Ultra mikro teraziler; 25 g kapasite, 0.00002 mg
kadar duyarl
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Teraziler icerisinde en ¢ok kullanilan kaba tartimlar
icin kaba teraziler, duyarli tartimlar icin makro yada
yarl mikro terazilerdir.

Yapilis bakimindan ise teraziler;
- Tek kefel
- Cift kefeli, olarak ikiye ayrilir.
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Elektronik Analitik Terazide Tartim Islemi

1.

Kefenin oturdugu silindir yere tam dik olmalidir.
Bu durum su terazisi ile kontrol edilir. Gerekirse
ayaklarinin ayariyla saglantr.

Terazinin U¢ dokunmatik dugmesi bulunur. Ag-
kapa (on-off) dugmesi ile terazi acilir ve kapatilir.
Sonra sifirlama dugmesine (tarre) basilarak
sifirlama yapilir. Kefenin ortasina tartilacak
madde konularak agirlik dijital ekrandan okunur.
Sayet kapta tartim yapilacaksa once kabin darasi
alinir.
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3. Terazinin uguncu dugmesi ise basildiginda i¢ standardi ile kendini
kalibre eder.

4. Tartimlar miknatisli maddelerden ve hava akilarindan uzak
yapiimaldir.
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Bir analitik terazide dikkate alinmasi gereken
faktorler:

Kesinlik: ayni maddenin tekrar edilmis tartimlari
arasindaki uyusmadir.

Dogruluk: tartim sonucu degerin gergek degere
yakinligidir.

Kapasite: terazide tartilabilecek maksimum
kapasitedir.
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BOLUMS.
COZELTILER VE COZELTILERDE
KONSANTRASYON-I
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Cozelti:

Iki ya da daha fazla maddenin birbiri iginde serbest
ya da iyonlar halinde dagilmasiyla olusan tek fazl
homojen karisimdir.

Bir ¢cozeltide miktari fazla olan maddeye ¢ozucu,
miktari az olan maddeye ise ¢ozunen madde
denir.

Belli bir sicaklikta bir ¢ozunenin bir ¢ozucu icinde en
cok ¢cozunebildigi derisime ¢ozunurluk denir. Yani;
cozeltinin ¢cozunen ile doydugu andaki derisimi
cozunurluge esittir.
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Gercek cozelti :
Gergek cozelti tek fazlidir. Sivi faz icerisinde dagilmis

tanecikleri ayirmak mumkudan degildir.

Gercek cozeltilerde molekul caplann 1-20 °A
(Angstrom)’dur.

Laktoz ve mineral maddeler sut icerisinde gercek
cozelti halindedir.
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Emulsiyon :

Sivinin sivi icerisinde kucuk damlaciklar halinde
dagilmasiyla olusan heterojen karisimdir. Sut yagi
sut icerisinde emulsiyondur.
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Suspansiyon :
Katinin sivi igerisinde heterojen dagilmasiyla olusan
bir karisimdir.

Kil-su , kireg-su ornek olarak verilebilir. Bu maddeler
suzme ile kolaylikla ayrilabilirler.

Suspansiyon ¢ozeltilerde molekul ¢aplarit 10 000 °A
dan daha buyuk olmaktadir.
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Koloidal ¢ozelti

Koloidal ¢ozeltilerde molekdl boyutu 30-1000 °A’" dur.
ki fazli olmalarina ragmen gozle bakildiginda
gercek cozeltiler gibi tek fazli be berrak gorundurler.
Proteinler st icerisinde koloidal haldedir.
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Cozeltilerde Konsantrasyon (derisim):

Konsantrasyon; bir ¢oOzeltide ¢ozinen madde ile
cozucu madde arasindaki orandir. Diger bir deyisle;
cozeltinin belirli bir volumu igcinde ¢ozunmus olan
madde (substrat) miktaridir.

i | Unsaturated solution
containing 100 mL HoO
. % and 30.0 g MaCl

> .

0.0 g Macl 100 mbL Ho O
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Cozeltiler konsantrasyonlarina gore 5 gruba ayrilirlar;
« Seyreltik Cozeltiler (% 10’luk H,SO,)

* Derigik Cozeltiler (% 98’lik H,SO,)
« Doymamis Cozeltiler (0.1 N NaOH)
« Doymus Cozeltiler

« Asiri doymus c¢ozeltiler

% Konsantrasyon =a/a+b x 100
(a : ¢cOzlinen, b: ¢coziicl )
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Derisim; Cozeltideki ¢oziinen madde miktari derisim
(konsantrasyon) olarak tanimlanir. Derisim;

Yizde (%)
Molarite (M)
Molalite (m)

Normalite (N)
* ppm
* ppb
* ppt

cinsinden ifade edilir.
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Hacimsel olarak ifade edilen cozeltiler

COzucl madde ile ¢ozunen madde miktarlarinin hacim olarak ifade edildigi
cozeltilerdir. Bu cozeltiler kaba analizlerde kullanilirlar. Cozeltinin
konsantrasyonu tam olarak bilinmez.

Oranlar 1:2 ya da 1/2 seklinde gosterilir.

Ornegin;

1:2 HCI cozeltisi; 1 hacim derisik HCI 2 hacim damitik su ile hazirlanmis
demektir. Cozucu belirtiimemisse saf su anlasiimalidir.
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Yuzdesel olarak ifade edilen ¢ozeltiler

Cozeltilerin konsantrasyonlarini ifade etmek amaciyla 100 mL ya da 100 g
cOzelti icerisindeki ¢cozUnen maddenin gram ya da mL olarak miktarini
gosteren cozeltilerdir.

Ornegin;

% 10’luk (w/v=agirlik/hacim) tuz ¢ozeltisi; 100 mL son hacim icerisinde 10 g
tuzun bulundugunu veya

% 15’lik (v/v=hacim/hacim) alkol ¢ozeltisi; 100 mL son hacim icerisinde 15
mL alkol oldugunu gosterir.
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Yuzde (%) konsantrasyonlar

Percent (%) concentrations

g solute
(W) 5 solution ¥ 100%
3 types of
] mlL solute
concentration (Vv ]:nL—golu Hon X 100%
percentages:

(wpyy | Ssolute o one

mL solution
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1. Agirlik esasina gore yuzdesel cozeltiler
(w/w, % A)

100 g ¢cozeltide ¢ozunen maddenin g olarak
miktaridir.

Ornek : % 10’luk (w/w) NaOH cozeltisi nasil
hazirlanir?

10 g NaOH tartilir ve Uzerine 90 g damitik su ilave
edilir.

%“H=%A x d
w/V w/w  W/v
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2 . Hacim esasina gore yuzdesel ¢cozeltiler
(w/v, % H)

100 ml c¢ozeltide c¢ozunen maddenin g olarak
miktaridir.

Ornek :% 10’luk (w/v) NaOH c¢ozeltisi nasil
hazirlanir?

100 mL’lik balon jojeye 10 g NaOH tartilir ve damitik
su ile ¢izgisine kadar tamamlantr.
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Cozeltilerin seyreltilmesine iliskin ornekler

V, : 1. ¢ozeltinin g veya ml olarak miktari

C,: 1. ¢cOzeltinin konsantrasyonu, %

V,: 2. ¢Ozeltinin g veya ml olarak miktari

C, : 2. gozeltinin konsantrasyonu, %

(Vi+ V,) : elde edilecek toplam ¢ozelti miktari (g veya ml)
C,: elde edilecek ¢ozeltinin konsantrasyonu, %



http://www.agri.ankara.edu.tr/download/logo/webrenkli.jpg
http://www.agri.ankara.edu.tr/download/logo/webrenkli.jpg

____ BoWMS.
COZELTILER VE COZELTILERDE
KONSANTRASYON-I]



Ozgul agirlikla ifade edilen cézeltiler

Konsantrasyon ile ozgul agirlik arasinda iliski oldugundan bazi c¢ozeltiler
ornegin, hidroklorik asit (HCI), sulfarik asit (H,SO,) nitrik asit (HNO;) 6zgdl
agirlikla da gosterilmektedir.

Ozgul agirhik ve konsantrasyon arasindaki iliski ¢Ozeltiler icin asagidaki
sekilde gosterilmektedir;

C,xds;_ C, xd,
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En cok kullanilan baglica asit ve alkalilerin agirlik olarak %
konsantrasyonu ile ozgul agirliklarinin nasil degistigini
gOsteren cetveller olusturulmustur. Bu cetvellerde en
onemli faktor sicakliktir. Sicakhk arttikga ozgul agirhk
azalmaktadir. Burada belirtilen konsantrasyon agirlik
olarak % (%A) konsantrasyondur.
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Konsantrasyonu, yogunlugu ve hacmi bilinen bir
cozeltiden  daha  seyreltk  yogunluga ve
konsantrasyona sahip bir ¢ozelti hazirlamak igin
asagidaki formulden yaralanilir;

Cyxd;xV,_ G, xd, xV,
(C:%, d:g/mL,V:mL)



http://www.agri.ankara.edu.tr/download/logo/webrenkli.jpg
http://www.agri.ankara.edu.tr/download/logo/webrenkli.jpg

ppm (parts per million) ile ifade edilen
cozeltiler

ppm cozelti; bir milyon kisim c¢ozelti icerisindeki bir
Kisim ¢ozunen madde miktarini ifade eder.

Bazen cok hassas analizlerde c¢ok kucuk olan
derisimler ppm olarak ifade edilir.

(mg/L yada pg/ mL=ppm)
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Molar Cozeltiler (M)

Litresinde 1 mol madde ihtiva eden ¢ozeltiye molar ¢ozelti denir. Cozunen
maddenin bir molekul graminin tartilip gozunduruldukten sonra litreye
tamamlanmasi yoluyla 1 molar ¢ozelti elde edilir.

Molarite = m/ma (mol sayisi, n = m/ma)
V(L)

Molarite = m x 1000
ma x V(mL)
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Normalite (N)

Bir litresinde bir esdeger gram madde (ekivalan gram
madde) iceren ¢ozeltiye “normal ¢cozelti” denir.

Bir maddenin esdeger graminin ¢ozundurullp litreye

tamamlanmasi suretiyle 1 normal ¢ozelti elde
edilmis olur.

Normal ¢cozelti ile molar ¢ozelti arasindaki fark; molar
sistemde molekul agirligi, normal sistemde ise
ekivalant agirligi (esdeger agirligi) s6z konusudur.

Normalite (N) = mx 1000
EAx V (mL)
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Bilesiklerin ekivalent agirliklari tesir degerliklerine
gore hesaplanmaktadir. Maddelerin tesir degerleri
girdikleri reaksiyon cesidine ve reaksiyonun
gerceklestigi ortam kosullarina gore degismektedir.
Genel olarak bir maddenin ekivalent gramini
bulabilmek i¢in onun vermis oldugu tepkimeyi
bilmek gerekir.

Esdeger Agirhik (EA) = Molekul Agirhgi (ma) / Tesir
Degerligi (td)
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Kesin Normaliteli Cozeltilerin Hazirlanmasi

Titrasyonda kullanilan ve derigsimi kesin olarak bilinen c¢ozeltilere ayarl
(standart) c¢oOzeltiler denir. Hazirlanan bu ¢oOzeltilerinin - derisiminin
dogrulugu yapilan analizin dogrulugu anlamina gelmektedir. Normal ¢ozelti
yapilacak madde tamamen saf ya da tartilabilir durumda ise bundan
cozelti hazirlamak oldukca kolaydir. Bu maddeden normal c¢ozelti
hazirlamak igin istenilen normalite ve hacme gore gereken miktarda
madde tartiip Olguld balona konulduktan sonra saf su ile hacmi
tamamlanur.
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Bu sekilde normal c¢ozeltisi hazirlanan maddelere
potasyum dikromat (K.Cr,O,), sodyum okzalat
(Na,C,0,), okzalik asit (H,C,O,), potasyum asit
fitalat (KHC,H,O,), sodyum karbonat (Na,CO,),
gumus nitrat (AgNO;) vb. maddeleri ornek olarak
gosterebiliriz.

Bazi maddelerin gesitli kimyasal 6zelliklerinden dolay:

(nem c¢ekici olmasi, kararli olamamasi, c¢abuk
buharlasmasi) direkt olarak ayarli c¢ozeltileri
hazirlanamaz. Bu tur maddelerle (ornegin sodyum
ve potasyum hidroksitler) hazirlanan c¢ozeltilere
seconder standart c¢ozeltiler denir. Sekonder
standart cozeltilerin ayarlamasi baska bir primer
standart ¢ozelti ile yaplilir.
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S6z konusu maddelerin normal c¢ozeltileri once
yaklasik normaliteli olarak hazirlanir ve sonra primer
standart madde adi verilen maddeler ile kesin
normaliteleri ayarlanir. Primer standart maddeler
volumetrik analizlerde kullanilan analitik safliktaki
kimyasallardir. Hazirlanan bir ¢ozeltinin gercek
derigsimini bulmaya yardimci olurlar.

Sicaklik, nem, stk gibi fiziksel kosullardan
etkilenmeyen ve ¢ok hassas olarak tartilip ¢ozeltileri
hazirlandiginda gercek konsantrasyonda c¢ozelli
veren maddelere primer standart madde denir.
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Asit ¢ozeltilerin ayarlanmasinda kullanilan primer standart
maddeler;

susuz sodyum karbonat,

sodyum okzalat,
potasyum dikromat,

potasyum iyodat vb’ dir.

Alkali c¢ozeltilerin ayarlanmasinda kullanilan primer
standart maddeler;

potasyum asit fitalat,
okzalik asit dehidrat,

potasyum asit okzalat vb.dir.

Ayarlamalar en az 2 veya 3 paralelli yapilmali ve paraleller
arasinda en fazla % 0,1-0,2 fark olmahdir.
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BOLUM 6.
ANALIZ YONTEMLERI-|



http://www.agri.ankara.edu.tr/download/logo/webrenkli.jpg
http://www.agri.ankara.edu.tr/download/logo/webrenkli.jpg

Analiz yontemleri 2 gruba ayrilir.
1. Fiziksel
» Dansimetrik
* Optik
2. Kimyasal
* Volumetrik
« Gravimetrik
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1. FIZIKSEL ANALIZ YONTEMLERI

Dansimetrik yontemler

Bir maddenin birim hacimdeki agirligina yogunluk
denir.

Birimi g/ml, g/cm® ya da kg/dm3 olarak gosterilir.
Yogunluk sicakliga ve konsantrasyona bagl olarak
degisir. Sicakhgin artmasiyla yogunluk azalir,
konsantrasyonun artmasi ile yogunluk yukselir.

Ozgul agirlik ise maddenin t °C’deki agirhdinin, ayn
hacimdeki t °C’deki suyun agirligina oranidir. Diger
bir degisle; o maddenin sudan kac kez agir
oldugunu gosterir ve birimsizdir.
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Sivilarda ozgul agirlik baslica 3 yolla belirlenir:
« Piknometre ile

 Dalici cisimlerle (Westphal terazisi)

* Yuzucu cisimlerle (Dansimetre)
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3. Areometreler ile ozgul agirlik tayini

Aerometrelerin esasi ayni cismin yuzdugu butun sivilarda ayni agirliktaki
sivi ile yer degistirmesi ilkesine dayanir. Yer degistiren sivinin agirhgi
hacmine ve yogunluguna baghdir.

Areometreler kapali bir cam tupten yapilmistir. Alt kismi areometrenin dik
durmasi ve gerekli agirligi vermesi i¢in icerisinde kursun veya civa
bulunan kurecik seklindedir.

Pratikte en cok kullanilan aletlerdir.
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Kullanimlari sirasinda dikkat edilmesi gereken
hususlar

« Tamamen kuru ve temzi olmalidir.

« Ozgll agirigr tayin edilecek sivi berrak olmall
uzerinde kopuk olmamalidir.

« Sivinin doldurulacagi sivi areometreye uygun olmali

capl ve boyu areometrenin serbestgce yuzmesine
1zin vermelidir.

 Areometre sivi icerisine yavasca daldiriimali ve
ozellikle sivi yuzeyinin ustinde kalacak sap kismi
Islanmamalidir.

« Okuma islemi areometre sabit durunca yapilmahdir.
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Dansimetre

« Sut dansimetresi (yogunluk Olger) laktodansimetre
olarak adlandirilir.

« Cabuk sonuc¢ almak icin laktodansimetreden
yararlanilir. Dansimetreler dogrudan dogruya sivinin
ozgul agirligini verir.

* Normal olarak olcumun laktodansimetrenin
kalibrasyon sicakliginin en fazla 5 derece Ustunde
ya da altindaki sicakliklarda yapiimasi gerekir.

« Sicaklik duzeltme faktoru 0.2 dir. Sicaklik yuksek
oldugunda her bir 1 °C i¢in 0.2 laktodansimetre
degeri (LD) ilave edilir, dusuk oldugu durumlarda ise

her bir 1 °C icin 0.2 LD cikartilr.
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Ornegin;

Okunan LD = 32

Sutan sicakhgr =18 °C

Ongoriilen sicaklk = 20 °C
Fark =-2°C
Duzeltme faktoru = -2x0.2=-0.4
Duzeltilmis LD =32.0-0.4 =31.6

Laktodansimetre degeri yogunluk olarak ifade edilmek
istenirse;

1000 + LD /1000 = 1000+ 31.6 /1000 =1.0316 g/mL

Ozgul agirhigi (20 C de) = 1.0316 g/mL dir.
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Bome :

Bome areometresi yogunluk ve sekere gore degil de
%10’luk tuzlu suya gore kalibre edilmistir.

Sudan agir sivilara ait olan bome areometrelerinin 15°C
deki suda battigi yer (0), %10’luk tuz ¢ozeltisinde battigi
yere 10 koyularak kalibrasyonu yapilmistir.

Areometrelerde skala 0-10 arasinda esit olarak
bolunmustur ve her bir ¢izgi %1 tuza (NaCl) denk
gelecek sekilde ayarlanmistir.

Bome areometresi ¢ozeltideki g/100g olarak tuz (NaCl)
miktarini ifade eder.
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Sakkarometre (Balling) Areometresi:

Kalibrasyonu saf seker cozeltisine gore yapilmistir.
Cozeltilerdeki agirlikca % seker miktarini verir.

Brix:

Balling gibi sakaroz c¢oOzeltisine gore Kkalibrasyonu
yapiimistir. Yalniz bunda sekerin su ile karistigi
zaman meydana gelen hacim degismesi hesap
edilmigtir. Balling ve briks icin sicaklik duzeltme
tablosu kullaniimalidir.

Balling ve briks areometrelerinin sicaklik duzeltme
faktoru 0.06 dir.
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Salinometre :

Bu areometre tursuculukta, salamura sularinda
kKullanilir. Tuzlu su ¢ozeltisinin su ile doyma
derecesini gosterir.

Doymus NaCl ¢ozeltisi 20°C de %26,5 NaCl igerir.
Buda salonimetrede 100 olarak yani % tuz
miktarinin hemen hemen 4 kati olarak gosterilmistir.

Boylece salonimetre cihazinda okunan degerin 4 e
bolunmesi ile % tuz miktari bulunabilir.
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Alkolimetri:

Alkol ve su karisiminda agirlik ve hacim olarak %
alkol miktarini verir. Alkol tayininde kullanilan
areometreler genellikle % hacim gosterenler olup
15,56°C ye gore kalibre edilmistir.

Sicak duzeltme faktoru beher derecesi icin 0,18 dir.
Yalniz bu sicaklik dizeltmesi 15,5°C ye yakin olan
sicakliklarda yapilmaldir.

Cozelti sicakhgr areometre kalibrasyon sicakligindan
yuksekse, sicaklik duzeltmesi bulunan degerden
cikarilir. EQer daha dusukse bulunan degere eklenir.
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Kati Cisimlerde Ozguil Agirlik Tayini

Kati cisme etki etmeyen ve yogunlugu belli olan sivi
icinde cismin kaybettigi agirligi olgmektir.

Ozgul = cismin havadaki agirlidi x batirildigi sivinin 6zgiil agirlidt

agirhk havada ve sivi igindeki agirliklarin farki
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BOLUM 6. )
ANALIZ YONTEMLERI-II



Sivilarda Viskozite

Bir akigskanin (sivi veya gaz) viskozitesi, akigkan
uzerine uygulanan kaydirma kuvvetinin karsilastigi
surtunme direncinin bir olctsudur.

S| birim sisteminde viskozitenin birimi pascal
saniyedir (Pa.s). Pa.s birimi ;kg m-'s! yani (kGtle)
l(zaman)! veya N s m~# ile esdegerdir.

Sivilarin viskozitesi, artan sicaklikla azalir. Bosluk
(hole) teorisine gore bir sivi icerisinde bosluklar
bulunmaktadir ve molekuller surekli bosluklara
dogru hareket ederler. Bu olay akiga izin verir, fakat
bir molekulun bir bogluga tasinmasi bir aktivasyon
enerjisine ihtiyag duydugundan enerji gerektirir.
Yuksek sicakliklarda aktivasyon enerjisi daha kolay
temin edileceginden sicaklik yukseldikce sivi daha
kolay akar.
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Gida ve sut sanayinde Ozellikle Brookfield marka
viskozimetreler yaygin olarak kullaniimaktadir.
Viskozite olgumu konusunda kullanilan belli basl
metodlar;
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Analog Viskozimetreler

» Analog okumali viskometreler cesitli kalite kontrol
uygulamalari icin dusuk maliyetlidir.

» Viskozite (Akiskanlik) Analog gostergeden kirmizi
ibre yardimi ile okunur ve Brookfield tarafindan
hazirlanmis 6zel bir tablo ile gercek cP (centipoise)
veya mPa.s (miliPaskal saniye) olarak belirlenir.

 Olclilecek viskozite araligina gére model segilir.
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Dijital Viskozimetreler
Fakli hiz seceneklerine sahiptir (0.1-250 RPM kadar).

Akigkanligl ve sicakligi ayni anda gosterebilir. Krebs,
gram, cPs, birimlerinde direkt gosterim ve olgum
surekliligi icin yeni ve gelismis deney araligi sunar.
Bilgisayara baglanabilir.
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Optik Yontemler

Refraktometre: Bir isik demeti saydam bir ortamdan dik olmayan bir
acl ile optik yogunlugu farkli diger saydam bir ortama gecerse bir
Kismi yansir, bir kismi o ortama girer.

Gelen i1sinin iki saydam ortami ayiran yuzeye duserken ayirma
yuzeyine dik olan c¢izgi ile (normal ile) yaptigi agiya gelis acisi (i),
Kirtlan 1sinin normal ile yaptigi agiya kirilma acisi (r) denir.

Gelis acisinin sinusunun kirtlma acisinin sinusune oranina kirilma indisi
denir
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(kirllma acisi) n= Sin |
Sinr

gelen 1gin

Normal

kinlan 1in
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Refraktometre ile sivi cisimlerin kirllma indislerini
veya sivilarda erimis olan maddelerin %
miktarlarini tayin etmeye yarayan aletlerdir.
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Abbe Refraktometresi

» Masa tipi refraktometredir.

» 1.30- 1.71 kirllma indisini ve %0-85 kuru maddeyi
gosterir.

o Bu refraktometrenin sicaklik duzeltme faktoru
0.0004 dur. (yuksek sicakliklarda ilave edilir)
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Polarimetre

Polarize 1sik; tabii 1s1k yada sodyum lambasi gibi 6zel
bir 1siIk kaynagindan elde edilen belirli dalga
boyundaki 1sik, yayillma yonune dik muhtelif
duzeylerde titresir. Bu isiktan kirilma ve yansima
esasina dayanarak yalniz bir yuzeyde titresen isiga
polarize 1sik denir.

Bazi kristallerde ve bunyelerinde asimetrik karbon
atomu iceren organik maddelerde polarize 1s1gin
titresim duzlemini dondurme ozelligi vardir. Bu
ozellige sahip cisimlere optikge aktif cisimler denir.
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Polarize 1s1ga etki eden bilesiklerin bazilari bu 1siga
saga bazilari sola ¢evirir. Cevirme derecesi su
formul ile hesaplanir.

a : spesifik gevirme derecesi

a : okunan cevirme acisi

L : tip uzunlugu (dm)

C : konsantrasyon (g/100 ml)

20: ¢ozelti sicakligi

D : 1sik kaynaginin sodyum oldugunu (sodyum lambasi) gosterir.
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Optikce aktif cisimlerin ¢oOzeltilerinin polarize 1s1Q1
cevirme derecesini tespite yarayan aletlere
polarimetre denir.

31.01.2017 Dog.Dr. Ebru Senel
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Donma Noktasinin Belirlenmesi

Sutte donma noktasi tayini sute hile amaciyla ilave edilen su miktarini
belirlemek amaciyla yapilir. Sutin donma noktasi 0 °C'ye ne kadar
yaklasirsa icine o kadar su katilmis demektir.

Sutte gercek cozelti halinde bulunan laktoz ve mineral maddeler sutun
suya oranla daha dusuk derecede donmasina neden olurlar. Sutun
donma noktasi oldukga sabit bir deger gosterir.

Normal bilesimdeki inek sutunun donma noktasi;
- 0.530 — 0,550 arasinda, ortalama — 0,545 °C’dir.
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Genellikle normal ve yagsiz sutlerde platform testi
olarak yapilir. Bu yontem kimyasal madde ilave
edilmis ve asitligi yukselmis sutlerde kullaniimaz.
Sutun asitliginin artmasi ¢cozunur madde miktarini
arttirdigi icin donma noktasinin dismesine neden
olur. Meme rahatsizliklari sonucunda sutun tuz
miktarinda meydana gelen degismeler de donma
noktasinin dusmesine neden olur.
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Asitligi yukselmis sutlerde donma noktasi tayini ile
ilave edilen su miktarinin hesaplanmasi pek kesin
sonu¢ vermez.

Cunku sut sekerinin mikrobiyal parcalanmasi sonucu,
donma noktasini etkileyen maddelerin
konsantrasyonunda degismeler meydana gelir. Bu
nedenle titrasyon asitligi 8 °SH’ y1 asan sutlerde
donma noktasi araciliiyla ilave edilen su miktari
hesaplanmaz. Eger bir zorululuk mevcut ise, asitligi
12 °SH’e kadar artan sutlerde, tespit edilen donma
noktasi degerinden her °SH derecesi icin 0.008 °C
dusmek gerekir.
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Sutun donma noktasi kriyoskop adi verilen cihazlarla

olgulur. Mekanik olarak calisan bu aletlerin yerini,

gunumuzde dijital, sensorlu ve bilgisayarli cihazlar
almistir.

Donma noktasi tayini sonucu tahmini katilan su
miktari bulunabilir.

Bir stt drneginde DN -0,47 °C

% Katilan su = 0550x 100 -100
0,47

% =17

Not : Genel olarak donma noktasina her 0,01 °C’lik
artis icin % 2 su katildigi dusunulebilir.
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2. KIMYASAL ANALIZ YONTEMLERI-I



Kimyasal analizler kalitatif (nitel) ve kantitatif (nicel)
olmak uzere ikiye ayrilr.

Kalitatif analiz; bir ornek de hangi bilesik, iyon ya da
elementlerin oldugunu tespit etmek icin kullanilir.

Kantitatif analiz; bilesimi bilinen bir madde ya da
¢Ozeltideki bilegik, iyon ya da fonksiyonel gruplarin
miktarini belirlemek igin yapilir.

Kimyasal analiz yontemleri prensiplerine gore 3 grup
altinda toplantr.

e Gravimetrik yontem
» Volumetrik yontem
» Enstrimantal yontem
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Gravimetrik Yontem

Analizde kimyasal reaksiyonun sonucu, tartim suretiyle
bulunuyorsa buna “gravimetrik analiz” denir.

Gravimetrik analizlerde genel olarak yapilan islemler;
2. Ornek alma

b. Cokturme

c. Suzme (filtrasyon)

d.  Yikama

e. Kurutma ve yakma

f.  Buharlastirma

g. Distilasyon

h. Kristallendirme

i S'L'lblimle§me
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B. Cokturme

Gravimetrik analizlerin buayuk bir kismi tayini yapilacak unsurun
cokturilmesine dayanir. Iki ¢ozeltinin birbirine katilmasi sonucunda
ortamda c¢O6zinmeyen bir maddenin kati olarak ayrilmasi olayina
“‘cokme” denir.

Kati-sivi heterojen karisimdan kati olarak ayrilan maddeye “cokelek”
yapllan isleme ise “cokturme™ denir.

Olusan cokelegin tumunun dibe ¢cokmesi beklenir ve Ustteki sivi duru
sivi bulandiriimadan baska kaba aktarilir. Bu sekilde ustteki sivi
kismin ayrilmasina “aktarma” (dekantasyon) denir.
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o Sivi icerisindeki kati tanecikler hafif, ince taneli ve
cok az miktarda ise ayrica suzme ile ayirmak
mumkun degilse santrifuj aletinden yararlanilir.

Santrifuj, merkezkag¢ kuvvetinin etkisi ile yogunluklari
farkli maddeleri ayirabiliriz.

» Santrif(j ile ayriimayan maddeleri (kolloidal 1-100
nm capinda tanecikler) ayirmak igin “dializ” islemi
kullantlir.

Dializde, delik caplart 1-5 nm olan selofan, hayvan
derisi, parsomen gibi sluzge¢ gorevi yapan yari-
gecirgen bir zar kullanilir.

» Heterojen sivi-sivi karisimlari ayirmak icin ise
“ayirma hunileri” kullanilir. Fazlari ayrilan karigim

ayirma hunisinin  alt muslugundan serbest
birakilarak alinir.
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C.Suzme

Tortu ve coOkeltiyi ayirmak icin en c¢ok uygulanan
iIslemdir.

Laboratuvarda suzmede kullanilan materyaller;
> Filtre kagidi

» Gooch suzgecleri

» GoOzenekli (poroz) porselen suzgecler

Suzme islemini kolaylastirmak ve cabuklastirmak
icin suzgec¢ altindan vakum uygulanir. Bu islem icin
genellikle yatay konuma delikli porselen yuzey
iceren Buchner hunisi ve Nuche erleni kullanilir.
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Filtre kagitlari

Nicel analizlerde kantitatif sizgec¢ kagitlari kullanilir.

- Kantitatif suzge¢ kagitlari, derisik renk ve gozenek
bayukligundedir. Filtre kagitlar1 60 °C lik koni seklinde ya da ¢ok katl
olarak katlanarak kullantlir.

» Gooch suzgecleri, filtre kagidi ile suizme uygun olmadiginda asbestli
Gooch filtreler kullanilir. Porselen delikli tabla Uzerine asbest
konularak islem gerceklestirilir.

 Gozenekli poroz suzgecler, farkli buyukluk ve captaki porselen
suzgecler asbestsiz olarak kullanilir.
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4.Yikama

Cozeltiler yabanci maddelerden temizlemek amaciyla
yikanir. Yikama sivisi genellikle saf sudur.

Bazi durumlarda yikanan madde saf suda ¢ozunebilir
bu durumda ortak iyon ilave edilir. Ortak iyon
cozunurlugu azaltir.
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5. Kurutma ve Yakma

Suzgec kagidi ile birlikte madde alinip krozeye konur.
Kroze etuvde 105 C de bekletilerek kurutulur. Daha
sonra kroze bir bek alevinde veya bir elektrikli
Isitici  Uzerinde tutularak kagidin komurlesmesi
saglanir. Bu esnada kagit alevde yanmamalidir.

Komurlesme isleminden sonra kroze elektirikli firinda
70-1000 °C arasinda 2 saat tutularak yakma iglemi
tamamlanir.



http://www.agri.ankara.edu.tr/download/logo/webrenkli.jpg
http://www.agri.ankara.edu.tr/download/logo/webrenkli.jpg

2. KIMYASAL ANALIZ YONTEMLERI-II



6. Buharlastirma

Cozeltiler kimi zaman c¢ok seyreltik olabilir. Bunlari
buharlastirma islemiyle konsantre hale getirmek
veya ucgucu olan bir bileseni ortamdan
uzaklastirmak istenebilir. Buharlastirma islemi
sirasinda; buzen beki, elektrikli 1sitma islemi yapan
“hot plate” vb. aletler kullaniimaktadir.

o
¥
-'-: . ._.‘
B .-
?
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/. Distilasyon

Distilasyon islemi sivi karisimlardaki Dbilesenleri

birbirinden ayirmak icin bu bilesenleri saflastirmakta
kullanilir.

Her maddenin farkli kaynama noktasina sahip olma
ozelliginden yararlanarak, sivi karisimin kaynatilip
gaz haline donusturulmesi ve bu gazin sogutulup
yeniden sivi hale yogunlastiriimasi ile teker teker
geri kazanilmasi islemine “distilasyon” denir.
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« Kaynama noktalari ¢cok yuksek olan veya kaynama
noktalarina gelmeden bozulan maddeleri igeren
karisimlar dusuk basincta distile edilir. Bu durumda
maddenin kaynama noktasi duser.

Dusuk basingta distilasyon igin duzenege vakum
pompasi baglanir. Bu tur distilasyona “vakum

distilasyonu” denir.
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8. Kristallendirme

Kristallendirme  kati  karisimlardaki  bilesenleri
birbirinden ayirmakta ve bu bilesenleri saflastirmada
kullanilan bir yontemdir.

Kristallenme ile ayirmaya “ ayrimsal kristallendirme”
ve saflastirmaya “kristallendirme” denir.
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9. Sublimlesme

Sivi fazdan gec¢cmeden, kati-gaz ve gaz-kati
donusmeleri mumkundur bu olguya “sublimlesme”
denir. Bu tur ozellikteki maddeleri iceren bir karisim
Isitildiginda sublimlesebilen madde soguk yuzeyde
tekrar kati olarak saf halde ayrilir.
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Volumetri (Titrimetri):

Konsantrasyonu bilinen bir cozeltinin titrasyon reaksiyonunun (tepkimesinin)
tamamlanabilmesi icin gerekli hacminin olciimesi esasina dayali kantitatif
(nicel) kimyasal analiz yontemine volumetri denir.

Yontem hacimsel (hacim=volume) oldugundan volumetri adini alir. Ayrica

titrasyona dayali oldugu icin titrimetri olarak da adlandirilir. Volumetrik
analiz, kullanim alani en yaygin kantitatif analiz yontemidir.
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http://tr.wikipedia.org/wiki/Reaksiyon
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Birbirleriyle tepkimeye giren maddelerin egsdeger gram
sayllarinin esitligi esasina dayanir. Bir element ya
da bilesigin ekivalan agirhigr 1 mol hidrojen ile
birlesen veya onun yerine gecebilen miktarini ifade
eder.

Miktar1 belirlenecek madde ¢ozeltisi genel olarak bir
erlenmayer icine, derisimi bilinen ¢ozelti (standart
cOzelti) ise burete konur. Miktari belirlenecek
maddenin tumd standart madde ile reaksiyona
girinceye kadar (ekivalan nokta ya da esdegerlik
noktasina kadar) buretten erlenmayer Uuzerine
damlatilir. Bir indikator esliginde ¢ozeltiler tepkimeye
sokulur. Bu igleme titre etmek (titrasyon) denir.
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* Volumetrik analizlerin dogruluklari, titrasyon bitis

noktasinin kesin olarak saptanmasina bagldir.
Titrasyon bitis noktasinda gozle gorulebilir bir
degisiklik saglamak amaciyla reaksiyon ortamina o
titrasyona 0zgl ve ekivalan noktada yer
degistirebilen bilesikler konulur. Bu bilesiklere
indikator adi verilir.
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BOLUM 7. ENSTRUMENTAL
ANALIZ YONTEMLERI



|. SPEKTROSKOPI

Bir ornekteki atom, molekul veya iyonlarin bir enerji

duzeyinden digerine gecisleri sirasinda
absorplanan veya vyayillan elektromanyetik
ISImanin, olgulmesi ve yorumlanmasina

spektroskopi denir. Diger bir deyisle, madde ile i1sin
arasindaki etkilesmeye inceleyen bilim dalidir.

Bir madde, Uzerine dusurulen cesitli dalga
boylarindan (mor Otesi 1sinlarindan- radyo
dalgalarina kadar) ancak bazilarini sogurur.
Maddenin bu 06zelliginden yapisi, konsantrasyonu
vs. tayin edilebilir.



Bunun icin madde uUzerine dalga boyu 110 nm- 3000
nm’ye kadar degisen isinlar dusurulur.

Butun bu dalga boylarini verecek ve hangi dalga
boylarlarinin soguruldugunu tespit edecek tek bir
cihaz yapmak mumkun olmadigindan, belirli dalga
boylari arasinda calisan cihazlar gelistirilmistir.

110-1000 nm _____, mor otesi-gorunur alan
2500-25000 nm ———, kirmizi-alti

Yuzlerce metreye kadar(radyo dalgalar)) ——,
NMR (nukleer magnetik rezonans)



Spektroskopik yontemler, Atomik Spektroskopi ve
Molekuler Spektroskopi olmak Uzere temelde ki
gruba ayrilir.

Atomik spektrum sadece elektronlarin bir enerji
dluzeyinden digerine gegcisleri icerir. Bu gegisler
sirasinda absorplanan veya vyayilan isimanin
enerjisi, atomun potansiyel enerjisindeki degisim ile
orantilidir ve AE = hv esitligi ile verilir.

Bir atomun elektronlarinin yuksek enerjili duzeylere
uyarilmasinda absorplanan veya uyarilmis bir
atomun temel duzeye donusu sirasinda yayilan
IsSima  enerjileri, elektromanyetik  spektrumun
ultraviyole veya gorunur bolge sinirlari icindedir.



Molekuler spektrum, elektronik duzeyler arasindaki
gecislere ek olarak donme ve titresim enerji
duzeyleri arasindaki gecisleride igerir.

Bu gecisler sirasinda bir molekulun toplam enerjisi,
Etoplam = Eelektronik + Etitresim + Edonme esitligi
ile verilir. Bu nedenle molekullerin spektrumlari
atom spektrumlarina oranla daha karmasiktir.



1. Mor Otesi (UV) ve Goriiniir Bolge Sogurma
Spektroskopisi

Bir 1s1n gecirgen bir sivi, kati yada gaz katmanindan gegcirilirse bazi
frekanslarda siddeti cok azalir. Nu durumda sogurma (absorbsiyon)
yapmaktadir.

Bu olay temel haldeki molekul veya atomlarin daha yuksek eneriili
konuma gecmesiyle olusur. Buna yuksek enerjili konuma uyariimis
hal denir. Uyarilmis atom veya molekuller bir sure sonunda eski
hallerine donerler. Enerjilerini yitirirler.

Molekullerdeki elektronik uyarilma mor otesi ve gorunur bolge isinlariyla
olusur.

Bu uyariima yaninda titresim ve donme uyarilmalari da olusur.



Yalniz titresim uyariimalari IR (Infra red) bolgesinde,
yalniz donme uyarilari ise 10-100 p luk 1Sinin
bolgesinde olusur.

Organik bilesiklerin pek cogunun spektrofotometrik
olcumleri 180 nm den daha buyuk dalga boyu
bolgesine aittir. UV ve gorunur bolge (GB)
spektrometresi ile kromofor grup iceren bilesik
veya karisimlarin kalitatif veya kantitatif analizleri

yapilabilir.



>
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Lambert-Beer Yasasi: maddenin isigi sogurma
(absorplama) derecesini olcmek ve bundan
yararlanarak derisimi saptamak icin sogurma ile
derisim arasindaki iliski bilinmelidir.



Absorbsiyonun olculmesinde kullanilan
SN spektrometrelerin kisimlari

Ny Dalgaboyu Ornek Isin .
kabi dedektorii Gosterge
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Ornek kaplari: manomarkorlerin optik elemanlar
arasinda ornegi bulunduran seller (celles) veya
kuvet istenilen dalga boyu bolgesinde 1si1g1 gegiren
materyalden yapilmis olmalidir.

Isin dedektorleri: i1sin enerjisini elektrik enerjisine
ceviren duzeneklerdir.

Absorbsiyon olcen cihazlar
1. Kolorimetreler

2. Fotometreler

3. Spektrofotometreler



BOLUM 7. ENSTRUMENTAL ANALIZ
YONTEMLERI-II



2. Atomik Absorbsiyon Spektrofotometresi
Metalik elementlerin analizinde kullaniimaktadir. Tayin
edilecek element; elementel duruma indirgenmis
olmalidir. Bu islem 6rnek ince bir borudan cekilerek,
sis halindeki alev igerisine puskurtulmek suretiyle
gerceklestirilir.

Atomik absorbsiyon spektrometresi;

 analiz edilecek elementin absorpayacagi isigl yayan
ISIK kaynag|

e Ornek c¢oOzeltisinin atomik buhar haline getirildigi
atomlastirici

« Calisilan dalgaboyunu diger dalgaboylarindan
ayristiriimasini saglayan monokromator

* Isik siddetinin olguldugu dedektorden olugsmaktadir.



3. Atomik Emisyon Spektrofotometresi

Emisyon spektrometresi, uyariimis enerji duzeyine c¢ikan atomlarin daha
dustuk enerjili duzeylerine gecislerinde yaydiklari UV-GB 1simasinin
olculmesine dayantr.

Atomik emisyon spektrometresi uyarmayi saglayan enerji kaynagina gore
iIsimlendirilir.

Atomlagtirmak ve wuyarmak igin alev kullanildiginda; alev emisyon
spektrometresi

Elektriksel bosalim ve plazma gibi yuksek enerji kaynagi kullanan; atomik
emisyon (optik) spektrometresi



4. Plazma Kaynakli Emisyon Spektrofotometresi

Katyon ve elekironlardan meydana gelen ve elekirik
akimini ileten ortama plazma denir. Gaz halindeki
lyon akimi olarak da tanimlanabilir. Plazmanin
disariya yuku sifirdir.

Numuneden buharlasan atomlarin katyonlari miktar
olarak argon katyonlari ve elektronlardan azdir. Bir
plazmada argon iyonlari olustuktan sonra bu iyonlar,
daha fazla iyonlasma ile plazma halini surdurulmesini
saglayacak bir duzeyde sicaklik olusturmak icgin bir
dis kaynaktan yeterli glc absorplama yetenegine
sahiptir. Yani argon katyonlari enerji absorplayarak
ortamin sicakligi yaklasik 10000 K de sabit olarak
tutulur.



Uc tip yuksek sicaklik plazmasi vardir. Bunlar
» Induktif eslesmis plazma (ICP)

* Dogru akim plazmasi (DCP)

» Mikrodalga plazma (MIP)



5. Infrared Spektroskopisi

Elektromanyetik spektrum dalgaboyu 0.75 pm -1000 uym arasinda kalan
bolgeye infrared bolgesi adi verilir.

Infrared spektrometresine titresim spektrometresi de denir. Infrared isinlari
molekulun titresim hareketleri tarafindan absorplanmaktadir. Cunku
infrared 1s1masi yuksek enerjili degildir.

Infrared spektrometresinde spektrometresinde isik kaynag, infrared 1simasi
yayan ve elektrikle 1600-200 K kadar i1sinabilen sert maddelerdir.



KROMATAOGRAFI

Baslica bir analiz yontemi ve bilim dal olan
kKromatografi “ayirma bilimi” olarak tanimlanir.

Kromatografide ayirilacak maddeler bir kolona veya
bir tabakaya verilir ve hareketli faz sabit fazin
uzerinden madde bilesenlerini tasir.

Kromatografik yontemler hareketli ve sabit fazin
ozelligine ve yontemine gore siniflandiriimistir.

Kagit Kromatografisi

Ince Tabaka Kromatografisi

Gaz Kromataografisi

Yuksek basingli sivi kromatografisi

B~ =



GAZ KROMATOGRAFISI

Gaz kromatografisi, karisim halindeki bilesenleri birbirinden ayirmak
icin kullanilan bir kimyasal analiz enstrimanidir.

Sabit bir fazdan mobil faz olarak Helyum veya Azot gibi bir gaz
gecirilerek ucucu bilesiklerin adsorbsiyon ve dagilim farkina gore
birbirlerinden ayrilmasini saglayan yontemdir.




Gaz kromatografisi,

e Gida sanayii

* ilac sanayii,

» Kalite kontrol Hammadde analizi

e Petrol endustrisinde kulanilmaktadir.

Gida analizlerinde

* vag asidi kompozisyonu belirlenmesi,

e Ucucu yaglarin belirlenmesi

 Aroma maddelerinin belirlenmesi

* Gida orjinlerinin saptanmasinda yaygin olarak kullaniimaktadir.



* Ucucu olan ya da ucucu hale getirilebilen bilesenlerin analizleri
yapilabilir.

GC sistemi;

e TaslyiCl gaz

e Enjeksiyon Unitesi
e Kolon

e Dedektor

e Bilgisayar kisimlarindan olusur.






Enjeksiyon blogu

* Orneklerin sivi veya gaz formunda silikon bir septumdan enjekte
edikleri belirli sicaklikta bulunan ornek odasidir.

 Ornek icerisindeki ayirimi yapilacak bilesenlerin tamaminin gaz haline
donltsmesini saglayacak sicaklikta tutulur.

* Numune kolona mimkuln olan en kucuk hacimde ve en kisa stirede
verilmelidir.

* Split ve splitless enjeksiyon yapmak mumkuindur. Splitless; numune
seyreltiimeden enjektore cekilen kismin tamami sisteme verilir. Split;
numune belli oranda seyreltilip verilir.



Taslyici gaz

* Kimyasal olarak inert olmalidir.
* Sabit bir basin¢ ve akis hizi ile kolondan gecirilir.
* Azot, Helyum, Argon, Hidrojen tasiyici faz olarak kullanilabilir.



Kolon ve Firin

* Ayirma isleminin gerceklestigi kisimdir.

e paslanmaz celik, bakir, aluminyum veya camdan yapilabilir.
* DUz, kivrilmis veya spiral seklinde olabilir.

* Kapiller kolonlar genellikle kullanilmaktadir.

* Firin, kolonun icerine yerlestirildigi kolonu belirli sicaklikta veya
karmasik bilesenleri iceren érneklerin ayrimiicin bir sicaklik
programinda tutulmasini saglayan isitici bolimdadr.




Dedektor

* Ayrimi yapilan bilesenlere sinyal ve pik seklinde cevap veren
bolimddar.

* Taslyicl gaza cevap vermemelidir.

* Sinyal ve pik drnek bileseninin konsantrasyonu ile orantilidir.
* Kullanim amacina gore detektorler degiskenlik gosterir

* Termal iletkenlik dedektori (TCD)

* Alev lyonlasma dedektori (FID)

* Elektron yakalayici dedektor (ECD)

* Alev fotometrik dedektor




