ENSTRUMENTAL ANALIZ
ALETLI ANALIZ YONTEMLERI




Bir numunenin igindeki maddelerin ve miktarlarinin bulunmasi
islemine Analiz denir. Bir ornekte hangi bilesen ve/veya bilesenlerin
(atom, iyon, molekdul) oldugunun tayinine nitel (kalitatif) analiz denir.
Bilesenin miktar veya derisiminin tayinine de nicel (kantitatif) analiz
denir.

Kimyasal Analiz
1.Numune alma,
2.Ayirma,
3.Yontem Secimi,
4.0Olcme,
5.Degerlendirme basamaklarindan olusur.

Analiz icin kullanilan yontemler genel olarak iki grupta toplanir.
Klasik Yontemler
Enstrumantal Yontemler.



Klasik (yas) yontemler

Gravimetrik , volumetrik analiz yontemlerini
kapsar.

Kimyasal maddeler, terazi , kalibre edilmis cam
malzeme, isitict  gibi  basit laboratuvar
malzemelerinin kullanildigi ve genelde analitin
(tayin edilecek madde) daha fazla bulundugu
numunelerin analizinin yapildigi yontemlerdir.



Aletli (Enstrumental) Analiz Yontemleri
Spektroskopik Yontemler
Kromatografik Yontemler
Termokimyasal yontemler
Elektrokimyasal yontemleri icerir.

Genel laboratuvar cihazlarinin yani sira, cesitli analitik
cihazlarin  kullanildigi yontemlerdir. Analitik cihazlar,
maddenin, iletkenlik, elektrot potansiyeli, 1sin absorpsiyonu
veya emisyonu, kutle/yuk orani, floresans gibi fiziksel ve
kimyasal ozelliklerini Olger.

Numuneyi analiz etmek amaciyla bazi bilesenleri ayirmak
icin  kullanilan kromatografik, elektrolitik, elektroforetik
yontemler de aletli analiz yontemlerindendir.



Hangi yontem olursa olsun kullanim icin oncelikle
asagidaki noktalar dikkate alinmalidir.

a) Analizi yapilacak numunenin miktari

b) Aranan maddenin numune igindeki miktar

c) Analiz yapacak lab.daki eleman ve cihaz durumu
d) Istenilen duyarlik ve kesinlik derecesi

e) Analiz i¢in ne kadar surenin ayrilabileceqi

f) Ekonomik faktorler



Klasik vontemler

a)
b)
C)
d)
e)
f)
9)

Uygulamalari kolaydir

Sabit harcamalari azdir
Genellikle girisim azdir

Duyarlik sinirlari dusuktur

Secici degildir

Numune miktari yuksek olmalidir
Uygulama zaman alicidir

Enstrumental Yontemler

a)
b)
C)
d)
e)
f)
9)
h)

Genel olarak duyarlik yuksektir

Secici olabilir

Az miktarda ornek analiz igin yeterlidir
Degerlendirme ¢abuk ve kolaydir
Otomasyon mumkundur

Pahalidir

Servis ve bakim pahalidir

Kullanimlari zordur



Enstrumental analiz metotlarinin klasik analiz
metotlarina gore avantajlari sunlardir:

1 Enstrumental analiz metotlari, c¢ok  dusuk
konsantrasyonlarda bile 1yl sonu¢ vermektedir. Klasik
analiz metotlarinda bu kadar dusuk konsantrasyonlar
tayin edilemezler.

1 Enstrumental analiz metotlari, klasik metotlardan daha
hizlidir ve kisa surede sonuclar alinabilir.

1 Enstrumental amacla kullanilan bir cihaza
mikrobilgisayar baglanarak, analiz sonuclari otomatik
olarak kaydedilebilir. Kisacasi enstrumental analiz
metotlari otomasyona uygundur.



Enstrumental analiz metotlarinin klasik analiz metotlarina
gore dezavantajlari sunlardir:

1 Enstrumental analizde kullanilan cihazlar laboratuvarda
ozel bir yer isteyen, pahali ve bakima ihtiyac gosteren
cihazlardrr.

1 Enstrumental analizde elde edilen sinyallerin
degerlendiriimesi 1yi yetismis insan gucune ihtiyac
goOsterirken klasik analizde ise buna gerek duyulmaz.

1 Enstrumental metotlarin ogretilmesi ve ogrenilmesi gug
Iken klasik analizde kolaydir.



1 Enstrumental analizler, konsantrasyonlari yuksek olan
maddelerde uygulanamazken klasik metotlar cok kolay
uygulanir.

1 Enstrumental metotlarda cihazlar kullaniimadan once
kalibre edilmek icin standart maddelere ihtiya¢c duyulurken
klasik analizlerde boyle bir isleme gerek yoktur.

1 Enstrumental metotlar arada bir yapilacak analizler igin
uygun degqildir. Zira bu analizlerde kalibrasyon egrisi
olusturmak hem pahali hem de ¢ok zaman alici bir islemdir.
Klasik analizde kalibrasyon egrisine ihtiyac yoktur.



Enstrumantal Yontemler

Analitik enstruman, insan tarafindan anlasilamayan veya detekte
edilemeyen bir analitik sinyali yine insan icin anlagilabilir hale getiren
arac olarak tanimlanir

Isik emisyonu, Isik kirilmasi,elektriksel akim vb. analitik sinyale ornektir.
Bir enstrumanla calismaya baslamadan once bazi on c¢alismalar
yapiimalidir

Analiz nicel mi, nitel mi yoksa beraber mi olacak

Numune ne kadar

Aranan madde nedir

Sonu¢ hangi duyarlikta isteniyor

Girisimi muhtemel maddeler neler

Hangi 6n ayirma islemleri uygulanacak(kromatografik,ekstraksiyon
kristalizasyon,suzme,dondurma,kurutma gibi)

[ Literatur taramasi, yontem belirlenmesi ve ara¢ secimi
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Enstrumantal analizler genelde 4 grupta incelenir.

a) Spektroskobik
b) Elektrokimyasal
c) Kromatografik
d) Termokimyasal

1-Spektroskopi: Isin-madde etkilesmesini inceleyen bilim
dalina spektroskopi denir

UV-Gorintr Bolge, Molekiiler Absorpsiyon Spektroskopisi
IR Spektroskopisi

Raman Spektroskopisi

NMR Spektroskopisi

X-Isinlar: Spektroskopisi

Radyokimya

Kiitle Spektroskopisi

Atomik Absorpsiyon Spektroskopisi

Atomik Emisyon Spektroskopisi



2- Elektrokimyasal Metodlar

Elektrokimyasal Hiicre, incelenen maddey1 iceren bir ¢6zelti ya da erimis
tuz, maddenin kimyasal donlisiime ugradig1 elektrotlar ve bu
elektrotlar: birbirine baglayan bir dis devreden olusur.

Voltametri

Polarografi

Amperometri

Kondiiktometri (Iletkenlik)

Potansiyometri

3- Kromatografik Metodlar
S1v1 Kromatografisi

HPLC Kromatografisi
Kati1-S1ivi Kromatografisi
Iyon Kromatografisi

Gaz Kromatografisi



Kromatografi: Bir karisimdaki bilesenlerin birbirinden ayrilmasini
gerceklestiren yontemlerin genel adidir.Bir sabit birde hareketli faz vardir.
Sabit fazda ilerleyen bilesenlerin derisimlerinin uygun bir yontemle
Olciilerek zaman veya hareketli fazin hacmine karsi cizilen grafigine
kromatogram denir.
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4-Termal Analiz Yontemleri

Ornege ait bir fiziksel 6zelligin sicakligin bir fonksiyonu olarak olctildugi
veya bir tepkimede absorplanan veya aciga cikan 1sinin izlendigi yontemlere
Termal Analiz Yontemleri denir.

Termogravimetri: Sicaklik artisina karsi 6rnegin kiitlesindeki degisim
Olciliir. Elde edilen sicaklik-kiitle egrilerine Termogram denir.

Erime gib1 kiitle degisimine neden olmayan faz degisimleri TGT ile
incelenmez.



ALETLI ANALIZ YONTEMLERI

Bazi analitik sinyaller ve uygulandiklari yontemler sekilde verilmigtir.

Olciilen Ozellik | Aletli Analiz Yéntemi
Isin Absorpsiyonu Spektrofotometri (X-1s1n1, UV, GB, IR), NMR, ESR, Fotoakustik

spektroskopisi

Isin Emisyonu Emisyon spektroskopisi (X-1s1nlari, UV, GB, elektron, Auger, ) Floresans,
Fosforesans ve Liiminesans Spektroskopisi

Isin Sacilmasi Turbidimetri, Nefelometri, Raman Spektroskopisi

Isin Kirilmas: Refraktometri, interferometri

Isin Difraksiyonu X-1s1nlar1 ve elektron difraksiyon yontemleri

Isin rotasyonu Polarimetri, dairesel dikroizm

Elektrik potansiyeli | Potansiyometri, Kronopotansiyometri

Elektrik ytiki Kulometri

Elektrik akimi Amperometri, Polarografi,voltametri

Elektriksel direncg Kondiktometri (iletkenlik Olctimi)

Kitle Gravimetri
Kitle/ytik Kiitle spektroskopisi
Tepkime Hiz1 Kinetik yontemler

Termal Ozellikler Termal gravimetri, DTA, Termal Iletkenlik

Radyoaktivite Nétron Aktivasyon Analiz, Izotop seyreltme yontemleri




Analiz Cihazlan (Enstrimanlar)
Bir cithazin temel kisimlan cogunlukla dordl asmaz

oekilde sematik olarak goraldigu aibi bu kisimlar:

C oinyal jeneratorler
= Dedektorler (gins dedektorlern)

C Sinyal prosesorlen (devreler ve elektrik aletler)

— Verl okuma aletler



Tum enstrumantal yontemlerde kullanilan cihazlar asagidaki ana

bolumlerden olusur.

a) Sinyal Kaynagi(Sinyal jeneratoru): Analitik sinyal olusmasini saglayan
ornekte kimyasal ve fiziksel degisme olmasina neden olan bir 1sik, elektrik
akimi kaynagi veya ornegin ta kendisidir. Sinyal ya madde uUzerine gonderilir
yada maddeye uygulanir. Madde bu etkiye cevap verir ve bu da sinyaldir.

b) Sinyal Detektoru: Sinyali algilayan ve donistiren cihaz

c) Sinyal Uygulayici(devreler ve elektrik aletleri):Sinyal kigik oldugu
icin onu hissedilir sekle ¢eviren cihaz

d) Okuma cihazi: sinyalin goriindr hale getiren cihaz(yazici)



Enstrumantal analizlerde 6n hazirliklar
Yapilacak enstrumantal analiz metoduna gore oncelikle 6n hazirhklarin
yapilmasi gerekir.

Bu analiz yontemlerinde analiz edilecek ornek cozelti haline getirilmelidir.

Bunun i¢in 6rneklerin analiz yontemlerinde belirtildigi sekilde c¢ozeltiler ve
kimyasal maddeler hazirlanmalidir.

Cozme
Damitma Ekstraksiyon

Evaporasyon



Daha sonra bu ornege o6lciim yapmadan once ilave edilecek kimyasal
maddeler analiz yonteminde belirtilen sekilde hazirlanmalidir.

Analiz oncesi sistemin 18181 absorbe etme, 15181 cevirme veya 15181 kirma
dereceler:i oOlciimi 1ic¢in cihazlar kullanim talimatlarinda belirtilen
sekillerde  calistirilarak  kullanima  hazir hale  getirilmeler:
gerekmektedir. Bunun icin her cihaz icin ayr islemler yapilmaktadair.
Bu konular ilgili faaliyetlerde ayrintili olarak anlatilacaktir.

Olctim degerlerinin ayni kosullarda ve icerisine belli miktarda madde
bulunan bir standart seri ile karsilastirilmasi icin analiz Oncesi
standart seri ¢ozeltilerinin hazirlanmasi1 gerekmektedir. Bu hazirhiklar
icinde yine analiz metotlarinda belirtilen standart seri cozeltiler:
belirlenip, ¢ozelti hazirlama esaslar: uygulanarak hazirlanir.



Bu standart seri ¢ozeltilerden bazilari analiz kitleri olarak hazir halde
de bulunmaktadir. Bu kitler bulunuyorsa standart seri ¢ozeltilerinin
hazirlanmasina gerek yoktur.

Enstrumantal gida analiz yontemlerinde analiz oncesi hazirliklar
degismekle birlikte genel olarak analiz foyu dikkatlice okunmali ve
asagidaki igslemler yapilmalidir.

1 Analiz icin gerekli kimyasal ¢ozeltilerinin listesi ¢ikariimalidir.

(1 Listelenen c¢oOzeltiler usuline uygun olarak teker teker
hazirlanmalidir.

[ Standart seri c¢ozeltileri hazirlanmali ya da analiz kitleri tedarik
edilmelidir.

] Ornek, analiz icin, analiz foytinde belirtilen sekilde hazirlanmalidir.
1 Kulanim talimatlarina uygun olarak cihaz c¢aligmaya hazir hale
getirilmelidir.



Enstrumantal Gida Analiz metotlar: Su sekilde Gruplandirilabilir
 Spektroskopi
*Molekiiler Spektroskopi
*Atomik Spektroskopi
*Polarimetri
* Refraktometri
* Kromatografi
*S1vi Kromatografi
*(Gaz Kromatografi
*Kagit Kromatografi

*HPLC
 Potansiyometri

Gida analizlerinde daha ¢ok fotometrik yontemler kullanilir. Bu sekilde
serl ve az miktarda madde analizi yapilabilir.



Baslica fotometrik analiz yontemlert sunlardir:
r  Spektrofotometr

Kolorimetrt

Refraktometrt

Tirbidometrt

Fluorometr
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(Gidalarda yapilan enstriimental analizlerden bazilar verilmistir.

ANALIZ

METOT

1.BESIN ETIKETI ANALIZLERI

Nisasta (kantitatif) tayini

Polarimetrik yontem

C Vitamini analizi

Spektrofotometrik yontem

2. GENEL ANALIiZLER

Briks tayini

Refraktometrik yontem

Kirilma indisi

Refraktometrik yontem

Suda ¢oziinen madde tayini

Refraktometrik yontem

Kirilma indisi tayini

Refraktometrik metot

pH tayini

Potansiyometrik yontem

3. KATKI MADDELERI VE KONTAMINANT ANALIZLERI

Aflatoksin (B1, B2, G1, G2)

HPI.C (Yiksek performans sivi kromatografisi) yontemi

Benzoat tayini

Spektrofotometrik yontem

Boya tayini (kalitatif)

Kagit Kromatografisi

Nitrit/nitrat tayini

Spektrofotometrik yontem

Sorbat tayini

Spektrofotometrik yontem

4. YAG ANALIZLERI

Yag asitleri kompozisyonu

Gaz Kromatografisi

UV 1s1ginda 6zgil sogurma

Spektrofotometrik yontem

Yag asitleri kompozisyonu

Gaz Kromatogratfisi

5.SUT VE SUT URUNLERI ANALIZLERI

Glikomakropeptid analizi (PAS analizi) | HPI.C (Yiuksek performans sivi kromatografisi) yontemi

6. ET VE ET URUNLERI ANALIZLERI

Hidroksiprolin miktari

HPI.C (Yiuksek performans s1vi kromatografisi) yontemi

Nitrit/nitrat tayini

Spektrofotometrik yéntem

7. MEYVE-SEBZE VE UVRUNLERI ANALIZLERI

Benzoik asit tayini

Spektrofotometrik yontem

Briks tayini

Refraktometrik yontem

Hidroksimetil furfural tayin

Spektrofotometrik yontem

T.aktik asit tayini

Spektrofotometrik yontem

Meyve orani

Spektrofotometrik ve mineral analiz




Prolin tayini

Spektrofotometrik yontemi

Salcada likopen tayini

Spektrofotometrik yontem

Sirkede yapaylik tayini

Kolorimetrik yontem

Suda ¢6ziinen madde miktari

Refraktometrik yontem

Boya maddeler1 tayini (kalitatif)

Kagit Kromatografisi

Fenolik madde profili

HPLC (Yiiksek performans sivi kromatografisi) yontemi

8. TAHIL VE TAHIL URUNLERI

Aflatoksin analizi

IAC ile saflastirma sonrast HPLC (Yiiksek performans
sivi kromatografisi) ile analiz

Nisasta tayini

Polarimetrik yontem

Lipoksigenaz aktivitesi tayini

Spektrofotometrik yontem

9. KURU BAKLAGIL ANALIZLERI

Izotlavon miktari

HPLC (Yiiksek performans sivi kromatografisi) yontemi

Lipoksigenaz aktivitesi tayini

Spektrofotometrik yontem

10. SEKERLI/CIKOLATALI URUNL

ER ANALIZLERI

Boya tayini (kalitatif)

Kagit Kromatogratisi

Diyastaz tayini

Kolorimetrik yontem

Hidroksimetil furfural tayini

Spektrofotometrik yontem

Nisasta miktari

Polarimetrik yontem

Seker kompozisyonu analizi

HPLC (Yiiksek performans sivi kromatografisi) yontemi

11. CAY ANALIZLERI

Boya tayini (kalitatif)

Kagit Kromatografisi

Antioksidan aktivitesi tayini

Spektrofotometrik yontem

Fenolik madde profili

HPLC (Yiiksek performans sivi kromatografisi) yontemi




Spektroskopi: Isin-madde etkilesmesini inceleyen bilim dalina
spektroskopi denir.

Spektroskopi, Bir ornekteki atom, molekul veya iyonlarin bir
enerji dizeyinden digerine gecisleri sirasinda absorplanan veya

yayllan elektromanyetik 1simanin olctlmesi ve degerlendiriimesi

seklinde de siniflandiriimaktadir.
1 En genis tanimiyla spektroskopi, yukli ve yuksuz taneciklerle
maddenin etkilesmesi sonucu meydana gelen olaylarin

Incelenmesine denir.



Elektromanyetik 1sima, uzayda ¢ok buyuk bir hizla hareket

eden enerji turudur.

Turleri arasinda;

* Gorunur 1sik,

* Is1 seklinde algilanan infrared (kirmizi otesi) isinlari,

* X-i1sinlari ve radyo dalgalari sayilabilir.

1 Isik, dalga ve tanecik ozellikleriyle tanimlanmaktadir.
Isinin uzaydaki hareketi dalgalar halindedir.

Manyetik ve elektriksel iki bileseni vardir



Isimanin dalga ozelligi: a=genlik

Sekil.1, Elektromagnetik dalga. E bu dalganin elektrik vektdrii, H manyetik vektori.
Bu iki vektdr birbirine dik ve her ikisi de yvayilma yoniine diktir.




1 Dalganin ilerleme yonune dik olarak cizilen elektriksel alan
vektorlerinden ayri, bu vektorlere dik yonde olusan manyetik
alan vektorleri de vardir.

1 Dalgaboyu (A): Isik dalgasinin ard arda gelen maximum
veya minimumlari arasindaki dogrusal uzakliktir ve birimi
uzaklik birimidir. (cm, nm)

1 Frekans (Y'): Belirli bir noktadan birim zamanda gecen
dalga sayisi olup, birimi (s') dir ve Hertz (Hz) olarak
tanimlanir. 'Y ortama bagli olmayip, isimanin kaynagina
baglidir.

| Foto elektrik olay: Metal yuzeyinden 1sima ile elektronlarin
kopariimasi olayidir.

1 Absorpsiyon (Sogurma): Isima enerjisinin  madde
tarafindan tutulmasidir.



Elektromanyetik 1sima enerji tasiyan ve foton denilen
taneciklerden olusmustur.

1 Isigin dalga ozelligi 1simanin interferans (girisim) ve
difraksiyon (kirinim) gibi davranisglarini aciklayabilmektedir.
1 Is1gin yayillma hizi= V=A. v Isimanin herhangi bir

ortamdaki yayillma hizi, ortamin kirilma indisine bagli olup;
V=C/n ile verilir.

C 1s1§in vakumdaki yayilma hizi olup 2,997x 108 m/s



Elektromanyetik 151ma tiirleri,

r Gozle alglayabildigimiz gortinir 15k ve 151 seklinde algilayabildigimuz infrared
(kirmuzi Gtest) 1inlars;

X-1smlar,

Ultraviyole (mor dtest),

Mikrodalga

Radyo 1gimalaridir.
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Elektromanyetik 1s1manin tirlerini gosteren
elektromanyetik spektrum su sekilde siniflandirilabilir

Bu araliktaki elektromanyetik 1sinlara, elektromanyetik
spektrum denir.

1 UV gorunir bolge ve IR i1sinlarinin havadaki hizi
vakumdaki hizindan % 0,1 kucuktur.

Boylece; C=A. v =3x 108 m/s yazilabilir.



ELEKTROMAGNETIK SPEKTRUM
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Tablo 2.1.1. Elektromanyetik spektral bolgeler1

Spektral bolge

Dalga boyu

Uyarilma Sonucu

Gama 1simlari
X 1simlar1
Uzak UV
Yakin UV
Visibl

Yakin IR

IR

Uzak IR

Mikro dalgalar
Radyo dalgalari

0.0001-0.01 nm
0.01-10 nm

10 -200 nm

200 -380 nm

380 -780 nm
0.78-15u

1.5-25

251 -1mm

0.1 —100cm

100 cm — 10-15 km

(ekirdek reaksiyonlari

I¢ elektronlarin transisyonu

Atom veya molekiillerin 1yonizasyonu
Dis yoriinge elektronlarmin transisyonu
Dis yoriinge elektronlarmin transisyonu
Molekiiler vibrasyon ve rotasyon
Molekiiler vibrasyon ve rotasyon
Molekiiler rotasyon

Molekiiler rotasyon

Niikleer manyetik rezonans




Gamma 1s1nlar: Niikleer gecis 1le yani
cekirdekten gecis i1le olusur.

X,UV Isinlar1 Elektronik gecis yani 1¢
elektronlarin uyarilmasi ile olur.

IR Titresim gecisi ile olusur.

ESR, NMR Elektronun magnetik alandan dolayi
spin yonlenmesi ile olusur.



Bir madde tuzerine gonderilen 1s1n, bu maddenin
atom veya molekilleri ile etkilesime girer.
Etkilesim, maddenin ve gonderilen 1s1nin
ozelliklerine gore farkli sekilde olur.

Sonuc olarak 1s1n ya maddeden gecerek ilerler ya
da madde tarafindan sogurulur, yansir veya
sacilir. Isin ile madde arasindaki etkilesimler
sunlardir:

Etkilesim maddenin ozellig¢ine baglh olarak
radyasyon (1s1mim):

] ya gecer gider

] ya absorbe edilir

| ya yansir

] ya da dagilmaya ugrar.
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Spektroskopik Yontemler

» Spektrofotometri (UV-GB, IR, X 151n1) )
- Kolorimetri OLCULEN
OZELLIK
- Atomik Absorbsiyon Spektroskopisi ISININ
.. ABSORPLANMASI

* NMR Spektroskopisi
* ESR (Elektron Spin Rezonans)
Spektroskopisi )

\
* Emisyon Spektroskopisi
* Atomik Emisyon Spektroskopisi ISININ

YAYILMASI

* Fluoresan Spektroskopisi (EMISYON)
*Radyokimyasal Yontemler )




Spektroskopik Olmayan
Yontemler

* Tiirbidimetr:
* Nefelometri

*Raman Spektroskopisi
* Refraktometri
+ Interferometri

* X 18111 Difraksiyonu
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Spektroskopik Yontemler

Spektroskopik yontemler temelde iki gruba ayrilir:

1 Atomik Spektroskopi

1 Molekuler Spektroskopi

1. Atomik Spektroskopi

Atomik spektrum sadece elektronlarin bir enerji
duzeyinden digerine gegcigleri igertr.

Bu gecisler sirasinda absorplanan veya yayilan isimanin
enerjisi, atomun potansiyel enerjisindeki degisim ile
orantilidir.

JE = h Y esitligi ile verilir. Bir atomun elektronlarinin
yuksek enerjili duzeylere uyarilmasinda absorplanan
veya uyariimis bir atomun temel duzeye donusu
sirasinda vyayillan 1sima enerjileri, elektromanyetik
spektrumun ultraviyole veya gorunur bolge sinirlari
icindedir.



2. Molekuler Spektroskopi

Molekuler spektrum, elektronik duzeyler arasindaki
gecislere ek olarak donme ve titresim enerji duzeyleri
arasindaki gecisleri de icerir. Bu gecisler sirasinda bir
molekulun toplam enerjisi su esitlikle verilir:

Etoplam = Eelektronik + Etitresim + Edonme

Bu nedenle molekullerin spektrumlari atom spektrumlarina
oranla daha karmasiktir.



Bu ana bilesenlere ek olarak spektrometrelerde 15181
toplamak, odaklamak, yansitmak, iki demete bélmek ve
ornegin tizerine belli bir siddetle gondermek amaciyla
mercekler, aynalar, 1sik boliiciileri ve giris ¢ikis araliklar
vardir.

Ornek ise kullanilan dalga boyu bdlgesinde 1s1n1 geciren
maddeden yapilmis ©Ornek kaplarina konularak 1sik
yoluna yerlestirilir.
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Dalga Boyu Seciciler

Bunlar baslica iki kisma ayrilir:
I Filtreler,

| Monokromatorler.

Filtreler, stirekli 1s1n veren bir kaynagin yaydigi isinlardan bell1 bir
1Istma  bandindaki diger dalga boylarini absorplayarak calisir.
Absorpsiyon filtrelerinde etkin bant genigligi 30-250 nm
araligindadar.

Absorpsiyona duyarli calisan filtreler gorinir bolge (GB) de
kullanilir. Genelde renkli camdirlar. Bunun disinda girisim filtreleri,
UV, GB ve IR boélgelerde kullanilir. Girisim filtreleri ile ¢cok dar 1sin
bandi elde etmek icin optik girisimden yararlanir. Filtreler basit
saglam ve ucuzdur.

Cesitli dalga boylarindan (polikromatik) olusan bir 1s1n demetini tek
dalga boylu (monokromatik) demetler haline donustiirmek icin
kullanilan diizeneklere monokromator denir. Monokromator olarak
prizmalar veya optik ag denilen parcalar kullanilir.



Numune Kaplari

Emisyon spektroskopisi harig biitiin
spektroskopik yontemlerde numune kaplarina
ihtiyag duyulur. Numune kaplar1 hiicre veya
kiivet olarak adlandirilir. Calisilan dalga boyu
araligl icin gecirgen olmalidir. Mesela cam
kiivetler 350 nm altindaki 15181 absorplayacagi
icin UV bolgedeki calismalarda kuvars veya
erimis Silis kiivet kullanilir. Sodyum Kkloriir
kristalleri IR bolgede uygun hiicre penceresi
olarak kullanilir.

Plastik kiivetler ucuz olmalarina karsilik kullanim sirasinda kolayca ¢izilebilmeleri
sebebiyle uzun omiirlii degildir. Kuvars kiivetler ideal olmakla birlikte ¢ok pahalidir.
Cam kiivetler ise ucuz ve dayanikli olduklar1 i¢in en ¢ok kullanilan kiivetlerdir.



Spektrofotometrede dogru bir él¢iim yapabilmek

1 Dalga boyuna uygun, birbiriyle uyumlu, 1yi kalite kiivetler
kullanilmali,

1 Kiivetlerin temiz ve ¢izilmemis olmasina dikkat edilmeli,

1 Asinma ve eskimeden gelebilecek farkliliklar1 belirlemek i¢in
kiivetler diizenli olarak birbirlerine kars1 kalibre edilmeli,

1 Kiivetler cihaza yerlestirilirken 151k giris ve c¢ikis yonlerine
kiivetlerin cilali kisimlar gelmel,

] Kullanim esnasinda cilal1 olan kisimlardan tutulmamal,

1 Kiivetler kurutma veya baska amaclarla 1sitilmamalidir.



Kiuvetlerin temizligi

] Kiivetler kullanildiktan hemen sonra ¢esme suyu ve ardindan
saf sudan gecirilmelidir.

] Asir1 kirlenen kiivetler deterjanli su, ¢esme suyu ve saf su ile
sirastyla yikanmalidir.

] Kesinlikle firca kullanilmamalidar.

] Deterjanla da temizlenemeyen kiivetler %20’1ik nitrik asit
igerisinde bir gece bekletildikten sonra saf sudan gecirilmelidir.
Kiivet temizliginde %10’ luk NaOH’da kullanilabilir. Ancak
kiivetler bu ¢ozeltide fazla birakilmamalidir.

Gelismis cihazlarda kiivete numunenin alinmasi, numunenin
tahliyesi ve kiivetlerin temizligi otomatik olarak yapilmaktadir.



Dedektorler

Maddenin 15181 absorplayip absorplamadigini anlamak i¢in 1s1k kaynagindan
gelen 1s181in siddetinin Ol¢lilmesi amaciyla spektrofotometrelerde kullanilan
bilesene dedektor denir.

Bir dedektoriin,

Isiga kars1 duyarli olmasi,

Isik siddetiyle dogru orantili bir sinyal iiretmesi,

Uzerine diisen 1518a cevap verme, yani sinyal iiretme siiresinin kisa olmast,
Kararl1 olmasi,

Uretilen elektriksel sinyalin yardimci devrelerle ¢ogaltilabilmesi istenir.

YVVYVVY

Ultraviyole ve goriiniir bolgede kullanilabilen {i¢ tiir dedektor vardr.



Fotovoltaik Dedektor

Fotovoltaik dedektorlerde, 1sik, selenyum (Se) veya silisyum
(Si) gibi bir yar1 iletken madde tarafindan absorplandiginda
Iletkenlik bandina gecen elektronlar nedeniyle bu vyari iletkenle
temasta olan bir metal film (Ag) arasinda bir gerilim farki olusur.

PbS, CdSe ve CdS gibi yari iletken maddelerle ise foto iletken
dedektorler yapilir. Bu tiir dedektorlerde, 1sik absorpsiyonu ile
Iletkenlik bandina ¢ikarilan elektronlar, 1sik siddetiyle orantili bir
elektrik akimi olusturur.



Fototiip

Alkali metal oksit filmlerden yapilmis foto katotlar iizerine diisen
fotonlar bu yiizeyden elektron koparir ve elektronlar bir anotta
toplanarak elektrik akimina cevrilir.

Fotocogaltici Tup

Fotokatot yiizeyinden foton carpmasi ile firlatilan elektronlar
diyot denilen yiizeylere dogru elektriksel alanda hizlandirilir ve
diyoda carpan her bir elektron, diyot yiizeyinden 3-5 elektron
daha koparir. BoOylece sayilari giderek artan elektronlar en
sonunda bir anotta toplanarak elektrik akimina c¢evrilir. Bu
dedektorlerin duyarli olduklar1 A araligi da farklidir. Daha hizli
bir dedektor olan fotodiyot dizisi ile bir¢cok A’da ayn1 zamanda ve
cok hizl1 bir bicimde 6l¢iim yapilabilir



Spektrofotometrelerin Calisma Prensibi

Spektrofotometrelerin  temel calisma prensibi, hazirlanan
cozeltiden belirli dalga boyunda 1sik gecirilmesi ve bu 1simnin
ne kadarimin ¢ozelti tarafindan tutuldugunun bulunmasi
esasmna dayanir. Cozeltinin icerisindeki madde miktar1 ne
kadar fazla ise cozelti tarafindan tutulan i1sin miktar1 da o
oranda fazla olur. Cozelti icerisindeki biitiin maddeler, 1sinin
bir dalga boyunu tutarken digerlerini yansitir veya gegirir.
Maddenin belli bir dalga boyundaki bir 1simn1 tutmasi, onun
diger fiziksel ve kimyasal o6zellikleri (yogunluk, erime,
kaynama noktasi, donma noktasi vb.) gibi sabit bir 6zelligidir.



Spektrofotometrik 6l¢iim icin ti¢ tip ¢ozelti hazirlanir. Bunlar:
Kor, numune ve standart ¢ozeltileridir.

» Kor (tanik, sahit) Cozelti: Spektrofotometrede okuma
yapmadan once absorbansi sifira veya %transmittans: 100°e
ayarlamak 1¢in kullanilan ¢ozeltidir. Bu amacla yapilan isleme
“kor ayarr” veya “0 ve 100 ayarr” denir. Ug tip kor ¢ozeltisi
vardir. Bunlar:

1 Optik kor; standart ¢Ozelti serisi hazirlanirken stok standart
¢Ozelt1 hari¢ diger kimyasallarin konulmasiyla hazirlanan 0,0
konsantrasyonlu ¢ozeltidir. Cozeltilerden ve kiivetten
gelebilecek absorbanslar1 ortadan kaldirmak i¢in kullanilir.
Bunun analiz 6ncesi yapilmasi zorunlu olmakla beraber analiz
sirasinda da yapilmasi gerekebilir.



Reaktif korii; bulanik veya renkli reaktifler kullanildiginda i¢inde sadece o
reaktifin oldugu kor ¢ozelti olup o reaktiften gelebilecek absorbansi tespit
etmek icin kullanilir.

[1 Numune kérii; renkli veya bulanik numunelerin kullanildig: 6lgiimlerde
numunenin renginden gelebilecek absorbansi tespit etmek i¢in kullanilan,
icinde sadece numunenin bulundugu koér ¢ozeltidir.

Spektrofotometre optik kore karsi sifira ayarlanmigsa, reaktif koriiniin
absorbans degeri, numune ve standartlarin absorbansindan c¢ikarilir.
Numune Kkoriiniin absorbansi ise sadece numunenin absorbansindan
cikarilarak hesaplama yapilir.

» Standart Cozelti: Miktar1 bulunmak istenen maddenin bilinen
konsantrasyonlardaki ¢ozeltisidir. Bir veya birden fazla olabilir. Birden
fazla oldugunda grafik cizilir.

> Numune Cézeltisi: I¢cindeki madde miktarini tespit etmek istedigimiz
cozeltidir.



Monokromatik (tek dalga bovlu 1suma) ve I, siddetindeki bir 151k demeti, kalinlig: b cm
olan bir tiipte bulunan ¢ézeltideki herhangi bir molekiil tarafindan absorplandiginda siddeti
azalir ve tiipii I siddetinde terkeder.

Gecirgenlik (T): Gecen 151k siddetinin gelen 151k siddetine oranidir. Genellikle yiizde
gecirgenlik olarak ifade edilir.

%Tzixlﬂﬂ

Il‘.]
Absorbans ile gecirgenlik arasinda .
A=-logT=logl/T=log 100/ %T
A =1log 100 - log %T
A=-logT=2-log % T iliskisi vardur.
A = log(Iy/)



Lambert-Beer kanunu: Bir ¢cozeltiden gecen 151k
miktari, 15181n ¢ozelti icinde katettigi yol ve cozeltl
konsantrasyonu 1ile logaritmik olarak ters orantils,
absorplanan 1s1ik miktari ise dogru orantilidir.



Absorbans(A): Gelen 151k siddetinin gecen 151k siddetine oramimin logaritmasidir.
Absorbans 1le gecirgenlik ters oranfilidir. Biri artarken digeri azalir. Absorbans birinu
yoktur.

Bir ¢ozeltinin gecirgenligi ve absorbansi: 1sigin gectigl volun kalinligma (kiivet
kalmnligi). cozeltinin konsatrasyvonuna ve her bilesik icin sabit olan molar absorpsiyvon
katsavisina baghdir. Molekiillerin secilen dalgaboyundaki isimayi absorplamasi sonucu
ortaya cikan azalma Beer- Lambert esitligi ile verilir. Bu esitlik:

A = og( [T} = ebe = A seklinde ifade edilir.

-
b

Burada:

I,: Ornek kabina giren 1s1k siddeti

I : Ornek kabim terkeden 1s1k siddeti

g : Molar absorpsiyon katsayisi (1t / mol.cm)
b: Ornek kabmin kalmlig: (cm)

c: Derisim (mol / 1t )

A: Absorbans



Molar Absorpsivon Katsayisi (Absorptivite (£)): Birim konsantrasyonda birim
kalinliktaki numunenin absorbansidir. Birimi. b ve C “ye baghidir. Cézeltinin konsantrasyonu
molarite (mol/litre) cinsinden verilmisse. absorptiviteye “Molar absorpsivon katsayisi™ ad:
verilir. Absorbans. 1sm demetinin gectigl c¢ozeltinin genisligi ve absorblayic: tiirlerin
konsantrasyonu ile dogru orantilidir,

Aa b-C vani A=¢-b-C

Cozeltide, uygulanan dalgabovundaki 15181 absorplavacak birden fazla molekiil varsa,
absorbans toplamsal oldugundan,

A=A T A+ = g,bc; + &be, +............es1thigl gecerlidir,

e her madde ve her dalga boyu icin farkli degerlerdir.

Bu esitlikle ifade edilen kanuna Lambert — Beer Kanunu denir. Absorpsiyon
Olctimlerinin temel kanunudur.

Lambert-Beer kanunu seyreltik ¢ézeltiler icin gecerlidir. 0.01 M ‘dan daha seyreltik
cozeltiler 1cin uygundur.



Lambert-Beer Yasasmdan Sapmalar

’ Derisim Etkisi (Tabii sapma):0.01 M dan daha derisik ¢ozeltilerde sapma
olur. Nedem artan tanecik sayisi nedemiyle taneciklerin etkilesimler: artar ve
molar absorpsivon katsayisim degistirirler. Ortamdaki absorpsivon vapmavan
tiirler fazla ise de sapma olur. Kirilma indisi derisimle artar. Ancak bu
diizeltilebilr. 107 M dan daha derisik ¢ozeltilerde kirtlma indisi énemsizdir.

’ Kimyvasal Sebepler (Kimyvasal sapma): Absorplayic: tiirlerin ¢oziicii ile
kimyasal reaksiyonlar1 sonucu gézlenen sapmadir. Absorpsiyon vyapan tiiriin
derisimui  kimyasal reaksivonlar sonucu degisivorsa absorbans da degisir.
Ortamdaki asitler ve ¢oziicii onemli etkendir.

’ Cihazdan Kavnaklanan Sebepler (Aletsel sapma): Kullanilan 15181 tek dalga
boylu olmamasindan kaynaklanan sapmadir. Etkin bant genisligi genis olan
cihazlarda secimlilik az olacaktir. Ciinkii dalga boyu aralig: biraz fazla olacag
icin sogurma vapan baska tiirlerde olciilmiis olur. Cihazin parcalarmdan
kaynaklanan sacilmalar ve vansimalar dedektore ulasirsa yanlis degerler elde
edilir.

Beer'den sapma oldugunda A (Absorbans) ve C (Konsantrasyon) arasmndaki iliski
lineer degildir.



Beer- Lambert esitliginin gecgerli olmasi igin sunlar saglanmalidir:

[0 Uygulanan 1stk monokromatik olmalidir

O Ornek homojen olmahidir. ( absorpsiyonun drnedin her yerinde esit olmasi i¢in)

[ Birden fazla bilesen varsa, her bir bilesen digerlerinin absorpsiyonunu etkilememelidir.
[1 Absorbans 6l¢timii sirasinda numunede herhangi bir reaksiyon olmamalidir.

UV ve Goriiniir Bolge Absorpsiyon Spektrofotometreleri

Bir ¢6zeltinin absorbansini ve ya gecirgenligini 6l¢mek i¢in spektrofotometre adi
verilen bir cihaz kullanihir. Spektrofotmetrelerde dalga boyu degistirilerek dalga
boyuna kargi absorbans veya transmitans olgiimii alinir.
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Spektrofotometrenin Baglica Kisimlari

11s1k kaynag: Istenilen dalga boylarini igerisine alan bir 1sik kaynagidrr.

180-375 nm (nanometre)arasindaki ¢alismalar icin doteryum lambasi,

350-800 nm arasindaki ¢alismalar icin ise tungsten lamba gereklidir.

UV —-Gorundr bolge spektrofotometrelerinde her iki lamba da bulunur.

| Dalga boyu segici (Monokromator): Monokromatik isin (tek bir dalga boyunda olan
ISIN) meydana getiren bir prizma sistemidir. Monokromatorin oninde bulunan slim
(yarik) yardimiyla istenilen dalga boyundaki 1sinin drnek ve sahit ¢ozlcu kuvetine
ulagmasi saglanur.

1 Ornek ve sahit ¢oziicii kiiveti: icerisine dregin renklendirilmis ¢ozeltisi ile sahit
¢ozucunun konuldugu kivettir. Buna absorbans huicresi de denir.

Kuvetler cam veya kuvartzdan yapilmistir.

1200-350 nm arasindaki dalga boyunda caligilacaksa kuvartz kuvetler

kullaniimalidir. Cunku bu dalga boylari araliginda kuvartz ultraviyole 15191 gegirebilir.



Isin dedektoriu( Fotosel): Spekrofotometrede 1sik enerjisini
elektrik enerjisine doniistiiren diizenektir. Cozeltiden gecen 1sinlar
1s1n  dedektoriine (fotosele) gelerek 1s1k yogunlugu ile orantila
olarak bir elektrik akimi olustururlar.

1 UV ve goriniir bolge spektrofotometrelerinde fototiipler ve
fotocogaltici tiupler dedektor olarak kullanilmaktadirlar.

1 Gosterge(Okuyucu); Fotoselde olusan elektrik akiminin milivolt
cinsinden oOlcildiigii aygittir. Buradan absorbans (A) veya
gecirgenlik (T) okunur. Bazi cihazlarda dogrudan konsantrasyon
(C) okumasi da yapilabilmektedir.



Spektrofotometrik Analizler

Nitel analizler: Genis uygulama alanlari, yiiksek duyarlilik, secimlilik ve
tekrarlanabilirligin iyi olmasi, uygulanabilirlik ve hizlihgin iyi olmasi gibi nedenlerle
tercih edilirler.

Nitel analizlerde, gidalardaki saf maddelerin yapilarinin saptanmasinda, fonksiyonel
grubun bulunup bulunmadiginin incelenmesinde, bir fonksiyonel grubun bilesikteki
yerinin saptanmasinda kullanihr.

Nicel analizler: Nicel analizde Lambert —Beer kanunundan yararlanilir. Bu kanuna gore,
absorbans konsantrasyonla dogru orantihdir,

Tayin tek standartla, kalibrasyon egrisi ile ve standart katma metodu ile yapilabilir. Bunun
icin analiz edilecek maddenin absorblayacagi 1s1gin dalga boyu belirlenir ( bu genellikle
maddenin maksimum absorbans gosterdigi dalga boyudur). Belirlenen dalga boyunda
hazirlanan standart ¢ozeltilerin absorbanslari dlciiliir ve konsantrasyona karsi kalibrasyon
grafigi cizilir. Kalibrasyon grafiginde standart ¢ozeltilerin absorbasi grafik denkleminde y
degeri yerine, konsantrasyonu x degeri yerine konularak cizilir.

Sonra bilinmeyenin (6rnegin) absorbansi okunarak grafikten absorbansinin kalibrasyon
egrisini  kestigi yerden x eksenin dikme indirilerekte ayni sekilde bilinmeyenin
konsantrasyonu tayin edilir.
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KIRILMA:Is181n saydam bir ortamdan baska bir
saydam ortama gecerken 1smlarin bir kism
yansiyarak geldigli ortama donerken bir kismi da
1kinci ortama dogrultusu ve hiz1 degiserek gecer.
Isigin 1kinci ortama gecerken dogrultu
degistirmesine i1s1nin Kkirilmasi denir. Kirilma
indisi gercekte kimyasal degil, fiziksel bir olaydir.
Suyun icinden gecen 1sinlar belli bir aciyla kirilirlar
ve cisim sanki farkli yerdeymis gibi gériintir.

Isigin kirilmasi yalnizca
suyun degil, tim saydam
sivilarin bir 6zelligidir.



Isinin ortam ile etkilesimi kirilma indisi ile olcilir.

Bir maddenin kirilma indisi, o maddede yol alan
1s1n1n, boglukta yol alan 1s1ga gore ne kadar yavas
1lerledigini gosteren bir katsayidir. Genellikle “n”
sembolii 1le gosterilir. Kirilma 1ndis1 saydam
maddelerin ayirt edici bir 6zelligidir.

Bazi1 maddelerin kirilma indaisi;
Hava: 1,00;

Su: 1,33;

Elmas: 2,42;
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Kirllma Kanunlar
. Gelen 1s1n, normal ve kirilan 151 aymi diizlemdedir.

Normal

Gelen l5in I

Yanzipan lsin

|

I
- I III
|
r‘:‘n

2

Kiilan l5in

Sekil 1.7: Kirillma kanunlari

. Gelme agisin siniisiiniin, kirilma agisinin siniisiine oran1 her zaman
sabittir. Bu sabit, ikinci ortamun birinci ortama gore kirilma indisine
esittir. Sekildeki agilara gore,

Kirilma indisi,

c
n =-— seklinde 1fade edilir.

n; : Kirilma indisi
¢ : Isinin bosluktaki hizi
v; - Ismin saydam ortamdaki hizi
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seklinde 1fade edilir. Bu bagintiya Snell bagintisi denir. Bu bagintida;

ny: Yogunlugu az olan ortamin kirilma indisi

ny: Yogunlugu ¢ok olan ortamin kirilma indisi

vy: Isinin yogunlugu az olan ortamdaki hiz

v,: Isinin yogunlugu ¢ok olan ortamdaki hizini ifade eder.

Isik, yogunlugu az ortamdan yogunlugu fazla olan ortama girdiginde hem daha fazla agiyla

kirilir hem de hizi azalir.

Saydam bir ortamin kirilma indisinin baska bir saydam ortama gére kirilma indisme bagil
kirilma indis1 denir. Ornegin, suyun cama gore kirilma indisi ng/ng.,” dir.

Saydam bir ortamin bosluga gore kirilma indisine mutlak kirilma indisi denir. Bir ortamin
mutlak kirilma indist bulunurken 1518 bosluktaki hizinin o ortam igerisindeki hizina orami alinir.



Bir maddenin kirilma indisi asagidakilere baglidir;

] Isinin dalga boyuna

[ Si1icakliga

[ Derisime

Sikistirilabilen maddelerin kirilma indisleri basinca
baglh olarak da degisebilir.

Dalga boyunun kirilma indisinden dolayi, 1s1nin
dalga boyu belirtilmelidir.



Kirilma  Indisi  degerleri, maddelerin  belirgin
Ozelliklerinden biri olarak tanimlanmastr.

Kirilma Indisinin o6l¢iilmesine dayanan refraktometri
yonteminde, maddelerin kirilma indisi  degerleri,
maddenin  nitel analizinde, saflik  derecesinin
belirlenmesinde ve karisimlarin  nicel analizinde
kullanilmaktadir.

Kirilma Indisi ol¢iimii yapan diizenege refraktometre
ad1 verilir.



Refraktometreler,

Sivi malzemelerin  1cindeki kati madde
miktarimi ve kirilma indislerini 6lcmeye yarar.
Refraktometre ile ol¢ciimlerde safligindan emin
olunan maddenin kirilma 1indis1 olcilir ve
bulunan deger literatir verileriyle
karsilastirilir.

Yani bilinmeyen bir maddenin diger fiziksel
ozellikleriyle, kirilma indisi bir araya gelince
maddey1 teshis etmek daha kolay olur.



Refraktometrik metotlar (kirilma indisi
Olcimi),

yag, meyve suyu gibi gida turunlerinin
analizinde, seker sanayisinde, eczacilik
alaninda, kimya sanayinde oldukca
onemlidir.

Refraktometrik metotlar, kolaylik ve
dogruluk acisindan cogunlukla kullanilan
fiziksel metotlardan biridir.



Refraktometre cihazinin yapisinda prizmalar vardir.
Gonderilen 1s1n, oOrnekten gecerek prizmaya degisik
acilarla gelir. Gelen aci1 kritik acidan kiiclikse aydinlhik
bolge olusur. Gelen aci kritik acidan biuytkse karanlhik
bolge olugsur. Karanlik ve aydinlik bolgenin sinir1 kritik
aciya karsilik gelir.



Cesitleri

Refraktif index, kati madde miktari, kirilma indisi,
seker miktar1 ve brix(suda c¢ozinen kuru madde
miktarl)  araliklarini  olcmek  amaciyla  cesith
refraktometreler vardir.

(1 Abbe refraktometre

) Immersiyonlu refraktometre

(1 Pulfrich refraktometre

olmak tzere tuc¢ cesit refraktometre bilinmektedir.
Bunlardan en cok kullanilani,

Abbe refraktometresidir. Olciim, tabii 1sik
kullanilarak ve birkac damla sivi i1le yapilabilmektedir.
Immersiyonlu refraktometrede 10-15 ml sivi
gerekir.

Pulfrich refraktometresi ise monokromatik 1sin ile
caligir.



Abbe Refraktometresi

Kirilma indisi tayininde kullanilan aletlerden birisi de Abbe
refraktometresidir. Abbe refraktometresinde 1ki prizmanin arasina
kirilma indisi tayin edilecek madde sivi film olarak yerlestirilir.
Prizmalara gonderilen 1sik ile kritik acidan daha kiiciik aci ile gelen
1sinlarin olusturdugu aydinlik bolge ve kritik acidan daha biyik aciyla
gelen 1s1nlarin olusturdugu karanlik bolge goriilebilir.



Abbe refraktometresi, ayirim sinir1 yarim golge olan ve
ayni okulerden olciim degerinin de gorildigi masatsti
yapisinda bir cihazdir. Prizma haznesi cihaz gévdesinden
yiuksek bir seviyededir ve celik plakalarla kaphdir.
Sebebi; cihazin uzun kullanim 6émiurli olmasidir. Ayrica
Olcli ayrim sinmirimi belirleyen prizmanin, ayar diigmesi de
cthazda mevcuttur. Genellikle cihaz kirilma indis1 1,3 ile
1,7 araliginda olan maddelerin kirilma indislerini
olcmektedir.

Abbe refraktometresi agsagidaki boliimlerden olusur;

(1 Prizma haznesi

1 Termometre haznesi

1 Oktler

(1 Vidalar (makro ve mikro vidalar)



Abbe refraktometresi ile Ol¢iim yapabilmek icin asagidaki islem
basamaklari takip edilir;

1 Once cihaz giin 1s181na yonlendirilir (ya da 1s1k kaynagina
baglanir). Cihazin aynasini saga sola cevirerek okiilerden bakan goze
15181n en fazla gelmesi saglanmalidir.

0 Prizmalarin temiz olup olmadigi1 kontrol edilir. Temiz degilse
alkolle 1slatilmis, yumusak bir bezle temizlenir ve kurulanir. Bunun
1cin cihazin orta kismindaki kilitleme digmesi acilir ve prizmalar
birbirinden ayrilip, temizlenip tekrar eski haline getirilir.

[ Termometresi yerine takilir. Sabit bir sicaklik elde etmek icin
prizmalarin etrafinda sicakligi sabit olan su dolastirilir (20 °C). Baz1
refraktometrelerde termostat vardir. Bu durumda termostat 20 °C’ye
ayarlanir.

] Saf su ile “0” ayari yapilir. Bunun icin; Once birkac dakika
prizmalarin etrafinda su dolastirilarak prizmalarin sicakligi 20 °C’ye
getirilmesi saglanir.

1 Sonra alttaki prizmaya birkac¢ damla saf su damlatilir.



Alttaki prizmaya su damlatilinca tsteki prizma ozel
digmesi 1le suyu sicratmayacak sekilde yavasca
kapatilir. Kirilma indisinin 20 °C’de 1,3330 olup olmadig:
kontrol edilir. Degilse cihazin gosterge cizelgesi yaklasik
1.33 kirilma indisine ayarlanir.

(1 Ayarlamada oncelikle, okiilerden bakildiginda gosterge
cizelgesinin tlzerinde ayri1 olarak gorilen goris
alanindaki karanlik ve aydinlik alanlarin birbirinden net
olarak ayrilmasini saglamak, sonra da karanlik ve
aydinlik alanlar1 esitlemek gerekir. Bu islem bunlar:
birbirinden ayiran cizgiyl, capraz cizgilerin kesistigi
nokta 1le cakistirarak yapilir. Netlestirme 1slemi cihazin
sag yaninda bulunan prizmaya kumanda eden kicik
vida 1le cakigstirma ise oOrnegin konuldugu prizma ile
birlikte gosterge cizelgesini de hareket ettiren biytk
vida 1ile yapilir. Gerekirse okiiler saga sola dondiiriilerek
og0ze gore ayarlanir.



0 Saf su ile ayarlama yapilirken netlestirme isleminden sonra biiytlik
vida 1le sicaklik 20 °C’de iken gosterge cizelgesinin tist boliimiinde
kirilma indisi rakamlarinda 1.333 degerine ait taksimat cizgisi,
ogosterge cizelgesi goris alaninin ortasinda skalayir dik kesen sabit
cizgl 1le ust lste getirilir. 20 °Cnin disindaki sicakliklarda yapilan
ayarlamalarda sicakliga karsi gelen kirilma indisi ile sabit c¢izgl
cakistiginda % kuru madde O (sifir)dan farkli deger gosterebilir. Eger
ornegin kirilma indisi okunacaksa onemli olan belli sicaklikta saf
suyun kirilma 1indisini ayarlamaktir. % kuru madde miktar
okunacaksa saf su ile % 0 kuru maddeye ayarlama yapilmalidir.

1 Bu durumda karanlik ve aydinlik sahay1 ayiran net cizgi capraz
cizgilerin kesistigl noktadan geciyorsa cihaz ayarlanmis demektir.
Aksi halde skalanin ayari degistirilmeden aletin sag yaninda ve en
ustte bulunan tlizer1 kertikli kapak acilarak, altindaki vida tornavida
1le dondiriilerek cakistirma yapilir. Boylece refraktometre
ayarlanmis olur. Bu vida karanlik ve aydinlik sahalarin oranlarim
degistirdigi halde skalay1 hareket ettirmez.



Refraktometredeki gosterge cizelgesindeki istteki
skaladan agirlikca % derisim (kuru madde), alttaki
skaladan da kirilma indisi okunur.

] Numune 1le 6l¢iim yapilmasi i¢in;

[1 Homojen hale getirilmis 6rnek c¢ozeltiden birkac damla
pipet 1le refraktometrenin prizmasina damlatilir ve
hemen tustteki prizma yavasca kapatilir.

[1 Okilerden bakilarak netlestirme islemi yapilir.
Okiilerden bakildiginda yuvarlak olarak goriilen goris
alaninda karanlik alanin yukarida kaldig1 goriliir.

1 Cakisma yapmak 1cin en alttaki blyik wvida
dondirilince gosterge cizelgesi sola dogru hareket eder.
Karanlik ve aydinlik sahalar tam egsitlendiginde sabit
cizginin ciktigi % kuru madde ve kirilma indisi degeri
okunur.



Sekil 1.3: Okuma yaparken karanlik ve aydinhik sahanin netlestirilmesi ve cakistirilmasi
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Sekil 1.4: Refraktometredeki skalalar



Okunan % kuru madde degerine ve kirilma indisi degerine gerekli ise
sicaklik ve diger faktorlerden gelen diizeltmeler uygulanarak gercek
deger bulunur.

0 Okuma islemi bitince prizma saf su ile temizlenir. Yumusak
bir bez

parcasit ya da tilbentle kurulama islemi yapilir. Prizmalar arasina
cizilmelerini onlemek amaciyla, yumusak bir kagit parcasi konur.

Suda c¢ozliinmeyen bilesiklerle calisilmis ise prizmalari alkol ya da
benzen ile temizlemek gerekir.

0 Farkli dalga boylu 1sikta dlclilen kirilma indisleri, birbirinden cok
farkli olmayan maddelerin kirilma indisleri olciiliirken karanhk ve
aydinlik sahalarin birbirinden tam ve kesin olarak ayrilmasim
saglamak zordur.

Bu durumlarda aydinlik saha ile karanlik saha arasinda ve karanlik
sahaya dogru koyulasan mavi bir bant goriilir. Bu durumda aydinlik
sahanin bittigl hat cizgilerin kesistigi noktalara cakistirilarak okuma
yapilir.



Abbe refraktometresinin kullanildig: alanlar:

(1 Gada sanay1

1 Kimya sanay1 .

(1 Farmasotik sanayil (Farmasotik: Ilacla ilgili bilim dali)

1 Petrol sanay1

1 Yag sanayl

(1 Arastirma laboratuvarlar:

Abbe refraktometresi bir laboratuvarda bulunmasi
gereken o6nemli cihazlardan birisidir. Oteki cihazlarla
calisildiginda uzun zaman alacak bazi analizler bu cihazla
cok kisa zamanda ve daha ylksek dogrulukla yapilabilir.
Bakiminin 1y1 yapilmasi halinde cihaz, laboratuvarda
kullanilan diger cihazlara gore genelde daha ucuz ve daha
uzun omurlidir.



El Refraktometresi

El refraktometresi yliksek ve diisiik vizkoziteye sahip
akiskanlarin refraktiv 1ndexlerinin tayini icin
kullanilan bir cithazdir.

El tip1 refraktometreler kiicik hacimli, hafif olmasi
nedeniyle, meyve suyu, stit, salca, recel gibi cesitli gida
endiistrilerinde, bahcede, tarlada veya isletmenin
herhangi bir yerinde rahatlikla kullanilmaktadar.

El refraktometresi asil olarak meyve ve sebze fabrika
sahalarinda proses hattinda hizli ve anlik olciimlerde
kullanilir



El refraktometresi ile olciim yaparken:

(1 Refraktometreyi, egik prizmanin bulundugu taraf 1s1ga
bakacak sekilde govdesinden tutarak elinize aliniz.

1 Kapak kapali konumda 1ken cihaz okiilerini goziiniize
konumlandirip okiler {izerindeki ayar halkasin
cevirerek refraktometre icindeki oOlcii tablosunu net
ogorene kadar saga sola ceviriniz.

Sifir ayarini yaparken:

1 Once prizma kapagimi acarak egik prizma ylizeyine 1-2 damla
distile su damlatip kapagi yavasca kapatiniz (Prizma ytzeyl ile
kapak arasinda ince bir su tabakas: kalacaktir.) .

1 Olct tablosunun 0 (sifir) ¢izgisi civarinda goriilen koyu-acik renkli
ayirim goruntiisiinii; eger degilse; olcii tablosu sifir ¢izgisi ile tam
cakistirmak tzere, kalibrasyon diigmesini cevirerek koyu-acik
ayirimin Ol¢ii tablosunun sifir ¢izgisi ile tam cakismasini saglayiniz.



Kalibrasyon sivisi 1le ol¢ciim sivisinin sicakliklarinin aym
olmas1 gerekir. Biiylik sicaklik farki olmasi durumunda
sifir noktasi1 ayar1 30 dk. kadar bekledikten sonra
yapilmalidir.

(1 Kullanim sonrasi cihaz asla su ile yikanmamalidir. Su
1le ancak silerek temizlenebilir.

1 Optik kisimlar sert malzemelerle silmemelidir.
Yumusak bir bez parcasi 1le ya da tilbent 1le
temizlenebilir. Aksi takdirde bu sartlara uyulmadan
kullanilan cihazlarin garantisi sona ermis olur.



Kalibrasyonu

Kalibrasyon, olclilen buytlkligiin gercek degeri ile onu 6lcen aletin verdigi
netice arasinda baginti kurma islemidir. Kalibrasyon, ol¢cimler dizisidir.
Dogrulugu bilinen bir 6l¢ciim standardini ve sistemini kullanarak diger test
ve Olcti aletlerinin dogrulugunun olciilmesi, sapmalarin belirlenmesi ve
raporlanmasi islemidir.

Kalibrasyon sirasinda oncelikle ortam sartlari saglanmalidir. Laboratuvarda
ortam sicakligr 20,0+0,5 °C, nem % 80'den az olmali ve mekanik titresimler
olmamalidir.

Kalibrasyon sirasinda kullanilacak malzemeler:

1 Alkol

(] Pipet

(1 a-bromnaftalin

1 Saf su

(1 Pamuk

[ Referans (cam prizma veya sakkaroz ¢ozeltileri)



Isigin Dagilmasi

Dispersiyon

Kirilmanin dalga boyu 1le degisimine
dagilma adi verilir. Dispersiyon nedeniyle
kirilma indisler1, kullanilan dalga boyu
belirtilerek verilir: kirilma indisinin 20 °C
sicaklikta, sodyum D hatlar: kullanilarak
olctiilen kirilma indisi:



Istmanin polarizasyonu:

Tabii 151k dogrudan dogruya bir kaynaktan gelen (mesela
Glines veya bir alev) her yonde ve her diizlemde yayilan
bir titresim olayidir. Diizlemsel polarize 1s1k 1se yayilma
yonuine dik olan tek bir diizlemde titresen 1siktir.

Isik dalgasi, genellikle Bir 151k dalgas:
her diizlemde 1lerleyen . yaylhr:ken,
dalgalarin karigimudir. ey i elektriksel

titresimler bir
diizlem icinde
E [ kaliyorsa bu 1s1k

Tek bir diizlemde
ilerleyen 151k dalgasina
diizlemsel polarize 151k
denir. Bir ¢ok diizlemde

dalgasina diizlemsel

ve tek diizlemde B2 4 p.olanize 1.§11.i,1$1.k

ilerleyen 151k dalgasinin tlfreslm.le.rmm bir

karsidan goriiniimii: diizlem i¢inde
olmasinin

saglanmasina da
polarizasyon denir.



Diizlem polarize 1s1k bir diizlemde titrestigl icin
genelde polarizasyon diizlemi yerine titresim diizlemai
terimi kullanilir. Titresim dizlemi yayilma yonunu
(1s1n) ve elektrik vektorin salinim ya da titresimlerini
kapsayan diizlemdir. Diizlem polarize 1sik cogunlukla
su yollardan biriyle elde edilir:

- Cift kiric1 kristaller araciligiyla,
- Baz1 kristallerdeki farkli sogurma (absorbsiyon) ile,
* Yansima ve kirilma yoluyla.



Herhangi bir diizlemde ilerleyen 1s1k dalgasi incelenirse bunun iki bilesene
ayrildigi, bunlarin birbirine dik bilegsenler oldugu goriilir. Bir bagska deyisle,
bir diizlemdeki 1sik dalgasi birbirine dik iki bilesenin bileskesi olarak
distintilebilir:

BIT\ AA’ herhangi bir diizlemde ilerleyen 1s1k
A BB’ ve CC’ bunun bilesenler1

C<€ > C

B ¥ A



* Diizlemsel polarize 1s1k 1le asimetrik ve 15181
absorplamayan maddeler etkilestigi zaman, polarize
1s1g1n duzlemi saga (+) veya sola (-) ac1 degistirir.

Polarize 1s1k diizlemini ceviren maddelere optikce aktif
maddeler denir. Simetri diizlemi olmayan ya da simetri
merkezi olmayan maddeler optikce aktif olabilir. Buna
ornek olarak asimetrik karbon atomu iceren molekiiller:
gosterebiliriz. Ayni tipte 1ki simetrik karbon atomu iceren
molekiiller 1se optikce aktif degildir. Optikce aktif
maddelerin polarize 15181 saga ceviren 1zomerine dekstro,
sola ceviren 1zomerine de levo denir.

Sapma yoniuni ve acisinl bulmaya yarayan aygitlara
polarimetre denir.



POLARIZE GUNES GOZLUKLERI

Glines 15181 yatay bir ylizeyden yansidiginda cogu kez
son derece rahatsiz edici bir parlama meydana gelir. Bu
tir parlamalara uzun siire bakmanin bazi goz
rahatsizliklarina ozellikle katarakta yol actig: da
saptanmistir.

Ornegin; denizciler durgun deniz yiizeyinden yansiyan
yatay polarizasyondan etkilenmektedirler. Polarize
glines gozlugiinin aksi1 bu yansimaya dik olarak
yerlestirilirse sadece dikey titresimler gecerek, yatay
yansimalar ise giines gozliigli tarafindan absorbe
edilecektir. Soforler ve kaynakcilar da polarize
gozliklerden yararlanmaktadirlar.



Tim giines gozliikler: parlamalar: belli oranda azaltir.
Ancak sadece yiksek kaliteli polarizasyon filtresi
sayesinde secici gecirgenligl sonucu parlamalar
engelleylp 1s181n goze ulasmasini saglar. Polarize
filtre, sadece bir diizlem yoniindeki 1sik dalgasinin
gecmesine 1zin verir. Eger 1kl polarize filtre birbirine
dik acili  olacak sekilde cakigtirihrsa 1sik
gecirmeyecektir. Gerek 1ceride, gerekse disarida
parlak 1s1ga maruz kalan bircok kisi optik acidan
uygun gines lensleri kullanarak rahat etmektedir.



Istmanin sacilmasi:

Fotonun Ornekteki parcaciklara ¢arparak yon
degistirmesine sa¢ilma adi verilir.

-Gortiniir bolge 1s1mas1 kullanildiginda, kolloidal ve
bulanik ¢ozeltilerde gozlenen sacilma, Tyndall sacilmasidir.

Parcacik caplarinin, 1s1manin dalga boyuna esit veya daha biiyiik oldugu durumlarda olur ve sacilma
gozle goriiliir.

-Cozunmius molekiller veya ¢ok atomlu 1yonlardan

SagllmaSI Raylelg h SagllmaSIdlr. Par¢acik ¢aplarinin, istmanin dalga boyundan
daha kiigiik oldugu durumlarda

-Parcaciklarla etkilesen 1s181n, 15181 sagan molekillerin
titresim enerji diizeylerine gore dalga boyunun
degistigl sacilma tiirti Raman sagilmasidir. rayleight gibi parcaeik

caplarinin, 1s1manin dalga boyundan daha kiigiik oldugu durumlarda ancak siddeti diisiik.



Tyndall sacilmasina;pencereden giren
1s1nlarin toz taneciklerinin
gorinmesine neden olmasi1 oOrnek
verilebilir.

Glindiz ogokylzinun mavl
oorinmesl Raleigh sacilmasina 6rnek
verilebilir.(Kicik dalga boylu mawi
1s1n atmosferde diger i1sunlara gore
daha bliyik siddette olacagindan
oOkylizii mavi goruntr.)



RAYLEIGH SACILMASI

Caplari gelen 151k boyundan ¢ok daha kii¢iik olan
tanecilerden olusan sacilmaya RAYLEIGH
SACILMASI adi verilir. Rayleigh sacilmig
1s1manin yogunlugu 1/ jjile orantihdir.
Dolayisiyla kiiciik dalga boyuna sahip olan
1s1malar buyik dalga boyuna gore daha siddetlh
sacilir.
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Turbidimetre Nefelometre

Turbidimetre ile bulaniklik tayini yapilir




