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                LABORATUARDA UYULMASI GEREKEN KURALLAR 

1. Laboratuvarda çalışırken önlük, gözlük, eldiven ve maske gibi koruyucu ekipmanlar   kullanılmalıdır.
2. Kesinlikle asit üzerine su dökmeyiniz. Daima asidi su üzerine yavaşça ekleyiniz. 
3. Asla kırık veya çatlak cam kapları kullanmayınız. 
4. Sıvı maddeleri, pipete almak için daima özel alet (puar) kullanınız kesinlikle ağzınızla  çekmeyiniz. 
5. Isıttığınız cam ve porselen malzemeleri elinizle tutmayınız; bunlar için tüp maşası veya pota pensi kullanınız. 
6. Kimyasalların neden olduğu gaz ve kokuları solumayınız. Eğer bir koku fark edilmiş ise, laboratuvarı havalandırınız ve oradan uzaklaşınız. 
7. Güvenlik konusunda her zaman bilinçli davranınız. Laboratuvar faaliyetlerinde kazalara karşı dikkatli tedbirli ve olası kazalarda müdahale edebilecek düzeyde ilk yardım bilgisine sahip olmalıyız.
8. Kimyasal maddelerin çoğunun zehirli ve yakıcı özelliğe sahip olmasından dolayı deriye temas ettirilmemesine özen gösterilmeli, elle dokunulmamalı, maddelerin tadına bakılmamalı, kimyasalların bulunduğu kapların ağzı açık bırakılmamalı, aktarma işlemi esnasında etrafa saçılmamasına dikkat edilmeli ve bu işlem sırasında mümkün olduğunca çeker ocaklar kullanılmalıdır. Eğer kimyasalın kokusuna bakılması gerekiyorsa direkt buruna yaklaştırılarak değil elle yelpaze edilerek koklanmalıdır. Sıvı kimyasal şişelerine pipet sokulmamalı, gerekli miktar temiz bir behere veya mezüre alınarak buradan pipetle alınmalıdır 
9. Sadece deney tüpü, kroze, beher gibi belirli cam malzemeler ısıtılabilir. Dereceli silindir ve saat camı kesinlikle ısıtılmamalı ve termometre aleve tutulmamalıdır. Termometreler ısıtılmış sıvılara, gazlara veya katılara alevle yakın temasa gelmeyecek şekilde yerleştirilmelidir. 
10. Cam borular mantar tıpalara geçirilirken önce vazelinlenmelidir. Borunun kırılma ihtimaline karşı cam boru bir bezle sarılmalı ve döndürülerek tıpaya yerleştirilmelidir. 
11. Asitin bulaştığı bölge bol su ile iyice yıkanarak temizlenmeli, yıkama sırasında diğer bölgelere yayılmamasına da dikkat edilmelidir. 
12. Çalışmanın bitiminde, kullandığınız her türlü malzemeyi yerlerine koymayı unutmayınız. 

13. Deney bitiminde, kullanılan tüm malzemeler güzel bir şekilde yıkanıp kurutularak yerine koyulup çalışılan masalar temizlenmelidir. 


                                                                                                        
                    KİMYASAL RİSK VE GÜVENLİK KODLARI

Kimyasalların Risklerini Belirten Risk Kodları (R Kodları) ve Anlamları 
Bu kodların amacı, başta can ve mal kaybı olmak üzere insan sağlığı ve çevreye yönelik olası tehlikelerin önlenmelerine veya minimize edilmelerine yardımcı olmaktır.
Tablo 1: Risk kodları (R kodları) ve anlamları
	Risk Kodları
	Anlamları

	R 1
	Kuru halde iken patlama riski taşır

	R 2 
	Sürtünme, şiddetli çarpma, ateş (alev) veya diğer tutuşturucu kaynaklarla, patlama riski taşır

	R 3 
	Sürtünme, şiddetli çarpma, ateş (alev) veya diğer tutuşturucu kaynaklarla, çok yüksek patlama riski taşır

	R 4 
	Metallerde çok hassas ve patlayıcı nitelikte bileşikler oluşturur

	R 5 
	Isıtma ile patlama riski oluşabilir

	R6 
	Havada veya havasız ortamda patlama riski taşır

	R7 
	Yangına sebep olabilir

	R8 
	Yanıcı maddelerle teması halinde, yangına sebep olabilir

	R9 
	Yanıcı maddelerle karıştırılması halinde patlama risk taşır

	R10
	Alev alıcı (tutuşucu) madde, alev alma riski taşır

	R11
	Yüksek alev alma riski taşır

	R12
	Çok yüksek alev alma riski taşır

	R13 
	Çok tutuşucu, alev alıcı sıvılaştırılmış gaz

	R14 
	Su ile şiddetli reaksiyon verme riski taşır

	R15 
	Su ile temas halinde, çok yüksek alev alma riski taşıyan gaz çıkış olur

	R16 
	Yükseltgenlerle karıştırılması halinde, patlama riski taşır

	R17 
	Havada kendiliğinden alev alma riski taşır

	R18 
	Kullanım esnasında alev alıcı /patlayıcı buhar /hava karışımının oluşma riskini taşır

	R19
	Patlayıcı peroksitler oluşturabilme riski taşır

	R20 
	Solunması halinde zararlı olma riski taşır

	R21 
	Deri ile temas halinde, zararlı olma riski taşır

	R22
	Yutulması halinde, zararlı olma riski taşır

	R23
	Solunması halinde, zehirli olma riski taşır

	R24
	Deri ile temas halinde, zehirli olma riski taşır

	R25
	Yutulması halinde, zehirli olma riski taşır

	R26
	Solunması halinde, yüksek ölçüde zehirli olma riski taşır

	R27
	Deri ile temas halinde, yüksek ölçüde zehirli olma riski taşır

	R28
	Yutulması halinde, yüksek ölçüde zehirli olma riski taşır

	R29
	Suyla temas halinde, zehirli gazlar salma riski taşır

	R30
	Kullanım esnasında, yüksek alev alıcı olabilme riski taşır

	R31
	Asitle temas halinde, zehirli gaz salma riski taşır

	R31.1
	Bazla temas halinde, zehirli gaz salma riski taşır

	R32
	Asitle temas halinde, yüksek ölçüde zehirli gaz salma riski taşır

	R33
	Kümulatif (canlıda birikim) etkisinin, zararlı olması riskini taşır

	R34
	Yanığa neden olma riski taşır

	R35
	Çok ciddi yanığa neden olma riski taşır

	R36
	Gözleri irite (tahriş) etme riski taşır

	R37
	Solunum sistemini irite (tahriş) etme riski taşır

	R38
	Deriyi tahriş etme riski taşır

	R39
	Geri dönüşü olmayan çok ciddi zararlara neden olma riski taşır

	R40
	Geri dönüşü olmayan zararlara neden olması muhtemel madde

	R41 
	Gözlerde ciddi tahribat yapma riski taşır.

	
	

	R42 
	Solunması halinde olumsuz şekilde duyarlılaşmaya neden olması muhtemel madde

	R43 
	Deri ile temas halinde, aşırı duyarlılığa neden olması muhtemel madde

	R44 
	Kapalı sistemlerde ısıtılması halinde, patlama riski taşır

	R45
	Kansere neden olabilme riski taşır

	R46 
	Kalıtımsal, genetik tahribata neden olabilme riski taşır

	R47 
	Erken doğum, düşük, sakat doğuma neden olabilme riski taşır

	R48 
	Uzun süre maruz kalındığında, ciddi sağlık sorunlarına neden olma riski taşır

	R49 
	Solunması halinde, kansere neden olabilme riski taşır

	R50 
	Sudaki canlılara çok zehirli olma riski taşır

	R51
	Sudaki canlılara zehirli olma riski taşır

	R52 
	Sudaki canlılara zararlı olma riski taşır

	R53 

	Akuatik çevrelerde (denizler, akarsular, göller vb.) uzun vadede zararlı etkilere neden olabilme riski taşır

	R54 
	Flora'ya (doğal bitki topluluklarına) zehirli olma riski taşır

	R55
	Fauna'ya (doğal hayvan topluluklarına) zehirli olma riski taşır

	R56 
	Toprak organizmalarına (canlılarına) zehirli olma riski taşır

	R57 
	Arılara zehirli olma riski taşır

	R58 
	Çevrede, uzun vadede zararlı etkilere neden olabilme riski taşır

	R59 
	Ozon tabakasına zarar verme riski taşır

	R60 
	Doğurganlığın engellenmesine neden olabilme riski taşır

	R61 
	Ana rahmindeki cenine zarar verebilme riski taşır

	R62
	Doğurganlığı engellemesi muhtemel madde

	R63 
	Ana karnındaki cenine zarar vermesi muhtemel madde

	R64
	Anne sütü emen bebeklere zarar verebilme riski taşır



	

	Bazı kimyasalların, yukarıda belirtilen risklerden birkaçını birden taşıması söz konusudur. Bu tür kimyasallar için birleşik risk kodları gereklidir. 
R14 /15 : Su ile "şiddetli reaksiyon verme ve çok yüksek alev alma riski taşıyan gaz çıkışı" olur.
R15/29 : Su ile temas halinde, "zehirli ve yüksek alev alma riski taşıyan gaz çıkışı" olur.
R20/21 : "Solunması ve deri ile temas" ettirilmesi halinde "zararlı olma riski" taşır.
R20/22 : "Solunması ve yutulması" halinde "zararlı olma riski" taşır.



                                     
Kimyasalların Özel Risklerine Karşı Alınması Gereken Önlemleri Belirten Güvenlik Kodları (S Kodları) ve Anlamları
Söz konusu riskleri ortadan bütünüyle kaldırmak veya azaltmak için, alınması gereken önlemleri belirten "S" kodları olarak bilinen güvenlik kodlarının anlamları: 

Tablo 2: Güvenlik Kodları (S kodları) ve anlamları
	Güvenlik Kodları
	Anlamları

	S1
	Kilit altında saklayın

	S2 
	Çocukların ulaşamayacağı yerde saklayın

	S3
	Serin yerde saklayın

	S4 
	Yaşam alanlarından uzak tutun

	S5 
	Kimyasalı, üretici firmanın önerdiği " ... sıvısı içinde" saklayın

	S5.1 
	Su içinde saklayın

	S5.2 
	Petrol içinde saklayın

	S5.3 
	Parafin yağı içinde saklayın

	S6 
	Kimyasalı, üretici firmanın önerdiği "...... inert gazı altında" saklayın

	S6.1 
	Azot altında saklayın

	S6.2 
	Argon altında saklayın

	S6.3 
	Karbon dioksit altında saklayın

	S7
	Kimyasalı barındıran kabı, "sıkıca kapalı tutun"

	S8 
	Kimyasalı barındıran kabı, "kuru tutun"

	S9 
	Kimyasalı barındıran kabı, "iyi havalandırılmış bir yerde saklayın"

	S12 
	Kimyasalı barındıran kabı, "sımsıkı kapalı (gaz sızdırmaz şekilde kapalı) tutmayın"

	S13 
	"İnsan ve hayvanların besin maddelerinden uzakta" saklayın

	S14
	Kimyasalı, üretici firmanın önerdiği ve kimyasal ile uyumsuz olan ".............. maddesinden /maddelerinden uzak tutun

	S14.1 
	İndirgenlerden, ağır metal bileşiklerinden asitlerden ve bazlardan uzak tutun

	S14.2 
	Yükseltgenlerden, asidik bileşiklerden ve ağır metal bileşiklerinden uzak tutun

	S14.3 
	Demirden uzak tutun

	S14.4 
	Su ve bazlardan uzak tutun

	S14.5
	Asitlerden uzak tutun

	S14.6 
	Bazlardan uzak tutun

	S14.7 
	Metallerden uzak tutun

	S14.8 
	Yükseltgenlerden ve asidik bileşiklerden uzak tutun

	S14.9 
	Kolay alev alıcı organik maddelerden uzak tutun

	S14.10 
	Asitlerden, indirgenlerden ve alev alıcı maddelerden uzak tutun

	S14.11 
	Alev alıcı maddelerden uzak tutun

	S15 
	Isıdan uzak tutun (koruyun)

	S16 
	Tutuşturucu kaynaklardan uzak tutun ve yakınında sigara içmeyin

	S17 
	Yanıcı maddelerden uzak tutun.

	S18 
	Kimyasalı barındıran kabı açarken ve tutarken özen (dikkat) gösterin

	S20 
	Alev alıcı maddelerden uzak tutun

	S21 
	Kimyasal ile çalışırken sigara içmeyin

	S22 
	Kimyasalın tozunu solumayın

	S23 
	Kimyasalı, üretici firmanın önerdiği "gaz/buhar/duman/sprey vb. formlarında solumayın"

	S23.1 
	Gaz olarak solumayın

	S23.2 
	Buhar olarak solumayın

	S23.3 
	Sprey halinde solumayın

	S23.4 
	Dumanlarını solumayın

	S23.5 
	Buhar ve sprey halinde solumayın

	S24 
	Kimyasalın "deri ile temasından" kaçının

	S 25 
	Kimyasalın "göz ile temasından" kaçının

	S 26 
	Kimyasalın "gözle teması" halinde, "gözü bol su ile defalarca yıkayın"

	S 27
	Kimyasalın bulaştığı tüm giysileri derhal çıkarın

	S 28
	Kimyasalın "deri ile teması" halinde, "deriyi üretici firmanın önerdiği bol miktarda ................................ ile yıkayın"

	S. 28.1 
	Bol miktarda su ile yıkayın

	S. 28.2 
	Bol miktarda su ve sabunla yıkayın

	S 28.3 
	Bol miktarda su, sabun ve mümkünse polietilen glikol 400 ile yıkayın

	S 28.4 
	Bol miktarda polietilen glikol 300 ve etanol (2:1) karışımı ile ve daha sonra su ve sabunla yıkayın

	S 28.5 
	Bol miktarda polietilen glikol 400 ile yıkayın

	S 28.6 
	Bol miktarda polietilen 400 ile yıkayıp ardından bol su ile durulayın

	S 28.7 
	Bol miktarda su ve asitli sabun ile yıkayın

	S 29 
	Lavaboya dökmeyin

	S 30 
	Kimyasala asla su ilave etmeyin

	S 33 
	Elektrostatik yüklemelere karşı önlem alın

	S 34 
	Çarpma ve sürtünmeden kaçının

	S 35 
	Kimyasal ve onu barındıran kap, en uygun şekilde imha edilmelidir

	S 35.1 
	Kimyasal ve onu barındıran kap, imha edilmeden önce % 2'lik Na-OH ile muamele edilmelidir

	S 36 
	Kimyasalla çalışırken uygun niteliklerde "koruyucu giysiler" giyin

	S37 
	Kimyasalla çalışırken, uygun niteliklerde "koruyucu eldiven" kullanın

	S38 
	Havalandırmanın yetersiz olması durumunda, "maske" kullanın

	S 39 
	Kimyasalla çalışırken "koruyucu gözlük/yüz maskesi" kullanın

	S 40
	Kimyasalla bulaşan zemini ve malzemeleri temizlemek için üretici firmanın önerdiği. ".........................." kullanın

	S 40.1 
	Bol miktarda su kullanın

	S 41 
	Yangın ve/veya patlama durumunda dumanlarını solumayın

	S 42 
	Kimyasalın "buharlaştırılması veya püskürtülmesi halinde, üretici firmanın önerdiği türden maske kullanın

	S 43 
	Yangın anında üretici firmanın önerdiği yangın söndürücüsünü kulanın.

	S 43.1 
	Yangın anında, "su" kullanın

	S 43.2 
	Yangın anında, "su veya toz söndürücü" kullanın

	S 43.3 
	Yangın anında, "toz söndürücü kullanın." (Asla su kullanmayın)

	S 43.4 
	Yangın anında, "CO2 kullanın. " (Asla su kullanmayın)

	S 43.6 
	Yangın anında, "kum kullanın." (Asla su kullanmayın)

	S 43.7 
	Yangın anında, "metal yangın tozu kullanın" (asla su kullanmayın)

	S 43.8 
	Yangın anında, "kum, CO2 ve toz söndürücü kullanın." (Asla su kullanmayın)

	S 45 
	Kendizi iyi hissetmediğinizde veya kaza durumunda, "derhal doktora başvurun." (mümkünse, kimyasalın etiketini de doktora gösteriniz)

	S 46 
	Kimyasalın yutulması halinde derhal doktora başvurun. (Doktora kimyasalın kabını veya etiketini gösteriniz)

	S 47
	Kimyasalı, üretici firmanın önerdiği .".............................°C sıcaklığın altında" tutun

	S 48 
	Kimyasalı üretici firmanın önerdiği ."........................... maddesi ile ıslak" tutun

	S 48.1 
	Su ile ıslak tutunuz

	S 49 
	Kimyasalı "orjinal kabında" saklayın

	S 50 
	Kimyasalı üretici firmanın önerdiği "............................... maddesi ile karıştırmayın"

	S 50.1 
	Asitlerle karıştırmayın

	S 50.2 
	Bazlarla karıştırmayın

	S 50.3 
	Kuvvetli asitlerle, kuvvetli bazlarla veya demir olmayan metallerle ve tuzları ile karıştırmayınız

	S 51 
	Kimyasalı sadece "iyi havalandırılmış yerlerde" kullanın

	S 52 
	İç mekanlardaki geniş yüzeylerin kullanımı için uygun değildir

	S 53 
	Kimyasala "maruz kalmaktan" kaçının

	S 56 
	Kimyasalın ve kabının imha edilmesini, "tehlikeli maddelere özel
bir imha bölgesinde gerçekleştirin

	S 57 
	Kimyasalın çevreye bulaşmaması için, uygun bir kap kullanınız

	S 59 
	Kimyasalın temizlenerek yeniden kullanımı için üretici firmadan bilgi alın

	S 60 
	Kimyasal ve kabı tehlikeli atık madde olarak imha edin

	S 61 
	Çevreye sızmasından bulaşmasından kaçınmak için, "özel güvenlik önlemlerinden yararlanın"

	S 62 
	Kimyasalın yutulması halinde, hastayı kusturma yoluna gitmeyiniz. Derhal kimyasalın kabını veya etiketini yanınıza alarak, doktora başvurun
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                                        LABORATUVAR MALZEMELERİ
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DENEY:1   

KOLON KROMATOGRAFİSİ
Temel Kavramlar:
Kromatografi  bir  karışımdaki maddelerin bir sabit ve hareketli faz arasında da
dağılmasını alırsak ayırımların sağlandığı bir yöntemdir. Maddenin her iki  faz
arasındaki   dağılma  katsayıların   farklı  olması,   ayırımın  temelini  oluşturur.
Hareketli faz sürekli olarak faz üzerine verildiği için maddeler ayırma ortamını
Farklı zamanlarda terk ederler ve çeşitli yöntemlerle kalitatif-kantitatif analiz
gerçekleştirilir.
Kromatografik  yöntemler  çeşitli   şekillerde   sınıflandırılabilir.  Çok kullanılan
Sınıflandırmaya  göre  Kromatografi  gaz  ve  sıvı olmak üzere önce ikiye ayrılır.
Daha   sonra   bunlar    gaz-sıvı ,gaz-katı ,  sıvı-sıvı  , sıvı-katı  olmak   üzere
Sınıflandırılır.   Ancak  baz   klasik     adlandırmalar     henüz      sürmektedir.
       -Kolon kromatografisi
       -Kağıt kromatografisi
       -İnce tabaka kromatografisi
       -Gaz kromatografisi
Gibi
Bu bölümde  klasik  kolon  kromatografisinin  bazı  uygulamaları    verilecektir.
Kolon  kromatografisi ,bir  cam  kolon  içine  doldurulmuş  adsorban (sabit faz)
Ve bir sıvı  (hareketli faz )  yardımıyla  bir  karışımdaki  maddeleri  birbirinden 
ayırma yöntemidir.Adsorban  üzerine  konulan  karışım,bir çözücü yardımıyla
kolonda sürüklenir.  Maddelerin adsorban ve çözücü  arasındaki   dağılma 
katsayıların farklı  olması , onların  kolonu  farklı  zamanlarda  terk  etmesine 
neden olur.
Kolonda maddelerin birbirinden ayrıldığını anlamak için:
 -Maddelerin renkli olmaları,
 -Bir reaktif ile renkli maddeler oluşturmaları,
 -Kolondan alınan çözücü franksiyonları  için  çeşitli   analiz   yöntemlerinin
  uygulanması gerekir.

1. KURŞUN-CİVA VE  BAKIR-KOBALT AYIRIMI.
 Kullanılan Maddeler
0.1 M Cu(NO3)2 ,  0.1 M Co(NO3)2,  0.1 M Hg(NO3)2  , 0.1 M Pb(NO3)2,,0.1
 M KI çözeltileri, bazik yada nötral Al2O3(Alüminyum Oksit)

Şekil.1.KOLON KROMATOGRAFİSİ

Deneyin Yapılışı:
 Şekil.1  de görülen cam  kolonun  dibine cam pamuğu yerleştirin ve 
       Kolona adsorban olarak 3g nötral Al2O3 koyun .Kolondan önce 5 ml su
       Geçirin.Daha 0.1 M Cu+2 ve 0.1 M Co+2 iyonlarını içeren çözeltiden 0.5 
       mL koyun. Çözeltiyi kolondan geçirin. Gerekirse su ekleyin. Böylece bir
       kromatogram oluşur. Üstte açık mavi Cu+2 bölgesi ve altta açık pembe 
       Co+2 bölgesini gözleyin
2.    İki  tane  kolon  alın. Kolonların  her ikisini  de  deney 1’ de olduğu gibi
       Hazırlayın.
      a)Kolonlardan birine 0.5 mL Hg+2 ve 0.5 mL 0.1 M Pb+2 içeren çözeltiyi
         koyun . Hareketli  faz  olarak su  koyun . 10 dk bekleyin  .Daha sonra 
         üzerine 0.1  M KI  çözelti  ilave  edinin.Üstte sarı PbI2 bölgesi ile altta
         kırmızı HgI2 bölgesini gözleyin
      b)Kolona aynı çözeltiden 5 mL koyun 1’er mL beherlerde toplayın .
Her  bir beherin üzerine 0.1 M’lık KI ilave edin ve renkleri gözlemleyin.
2.PERMANGANAT-DİKROMAT İYONLARININ AYIRIMI 
Kullanılan Maddeler
Alumina ,  0.5 M HNO3 , 0.02 M KMnO4 ,  0.016 M  K2Cr2O7  , hidrojen 
Peroksit ,demir(II),amonyum sülfat ,0.1 M H2SO4
Deneyin Yapılışı:
Kolona 2.5g alumina koyup 0.5 M nitrik asit ile yıkayın.Daha sonra eşit
hacimde  karıştırılmış  permanganat  ve  dikromat  çözeltisinden 2 mL
adsorban  üzerine  koyun .2 mL/dk hızla kolondan nitrik asit  geçirin.
dikromat  kolonda  kalırken , permanganat  kolondan  ilerler. Nitrik asit
Vermeye  devam  ederek  kolon altında  permanganatı  toplayın. sonra 
Nitrik asit  yerine  1.0M  sülfirik  asiti  hareketli  faz  olarak  kolona verin.
Kolon altında toplayınız.
Permanganat tayini için ; aşırı  miktarda  konsantrasyonu  bilinen H2O2
Ekleyip  0.02  M  KMnO4   ile  titre edin. Dikromat için standart demir(II)
Amonyum  sülfat  kullanıp   aşırısını   permanganat   ile   titre   ediniz.



 Deney:2

GÖRÜNÜR BÖLGEDE SPEKTROSKOPİK TAYİNLER

Temel Kavramlar:
Elektromağnetik  absorpsiyonu veya emisyonu ölçmek için kullanılan cihazlara 
Spektrofotometre  veya  spektrometre  denir. Çeşitli spektrofotometreler vardır.
Fotometre,  kolorimetre,  UV   spektrometresi,  görünür  bölge  spektrometresi ,
Atomik absorpsiyon spektrometresi gibi
Ultraviyole ( mor ötesi)  spektrometresi10-300 nm aralığındaki dalga boylarında
Çalışır. (10-15 nm aralığındaki vakum  UV  bölgesidir)  Görünür  bölge  spektro
Metresi ise 300-700 nm, aralığındaki dalga  boylarında çalışır.UV bölgede ışıgın
Apsorbsiyonu  ile  moleküllerdeki  Valens ve  bağ elektronları normal durumdan 
Daha yüksek enerjili düzeylere  geçerler.İki atom bir molekül meydana getirmek 
Üzere birleşirken, atomsal  orbitaller değişmekte ve molekül orbitalleri meydana gelmektedir.Bu molekül orbitalleri eğer atomsal orbitallerin üst üste gelen kısım-
Larının toplanması ile oluşursa bunlara bağ (kararlı bağ) molekül orbitalleri denir.
Atom orbitallerden  s orbitallerinin veya aynı doğrultudaki p orbitallerinin üst üste
Gelen  kısımlarının toplanması  veya  çıkarılmasıyla  kararlı ve kararsız molekül 
Orbitalleri  meydana getirmektedir.  s  orbitallerinden  σ  ve  σ* orbitalleri ;paralel
Doğrultudaki   p    orbitallerinde    ise    π    ve   π *     orbitalleri     oluşmaktadır
Valens elektronlarınmolekül orbitallerini doldurmasıyla kimyasal bağlar meydana 
Gelir. Bağlanma  sırasında atom  orbitallerinin  her birinde bulunan birer elektron,
Düşük  enerjili  σ ve  π orbitallerine  yerleşirler.  σ  ve  π  orbitallerindeki elektronlar 
Uyarıldığında  daha   yüksek   enerjili   σ*   ve   π*   orbitallerine   geçerler Böylece 
σ→ σ*   ve  π → π*   geçişlerini  yaparlar. Bunlardan  başka  π → σ*  ve   σ→ π*
geçişleri de olmaktadır.
 σ→ σ*  yüksek  enerjili  geçişlerdir. O  nedenle ,  UV  bölgede  meydana gelmez.
Ancak  bu  geçişler  vakum  ultraviyole  bölgede  meydana  gelirler .Moleküllerde
π → π*    ve    n → π*   geçişlerini   yapan   gruplara   kromofor   grup  denir.  
n elektronları   direkt  olarak   düşük   enerjili   molekül   orbitallerinde  bulunmazlar.
Bunlar   oksijen,   azot,   kükürt   ve   halojenlerin  atom  orbitallerinde  bulunurlar.
Bunun için bunlara bağlanmış veya n elektronları denir.Ancak, molekülün                                                                                                     
Belirli enerjide görünür veya ultraviyole ışığı absorplanması sonunda σ*
Veya π* orbitallerine geçerler.Böylece n → σ* veya n → π* geçişleri
Meydana gelir.Bu tür geçişler σ→ σ* geçişlerden daha az enerji ister
UV ve görünür bölge spektrumları alınırken molar absorbans  cözücünün
Cinsine kullanılan dalga boyuna ve sıcaklığın göre değişir
UV spektrumu alınırken çözücü seçimi çok önemlidir.Çalışan dalga boylarında 
Çözücü absorpsiyon yapmamalıdır.Bunun için tablolardan Cut-off değerleri
Bulunur.Cut-off değeri çözücü  absorpsiyonunun minumum olduğu bölgenin
Başlangıcıdır.
     UV ve Görünür Bölge Spektroskopisinin Özellikleri:
     a-Duyarlıdırlar.10-7 M  Madde tayini mümkündür
      b-Seçici olabilirler
      c-Hata yüzdesi 1-3 civarındadır
      d-Kolay ve çabuk uygulanabilirler
      e-Doğrudan absorpsiyon vermeyen maddeler derivatasyon ile absorpsiyon
         gösteren maddeler haline çevrilebilirler
      f-Detektör olarak titrasyonlarda ,kromatografilerde kullanılabilirler
 UV VE GÖRÜNÜR BÖLGE SPEKTROMETRESİNİN BÖLÜMLERİ
UV ve görünür bölge spektrometresi 5 ana bölümden meydana gelir
a- Işığın kaynağı
b- Dalga seçici
c- Numune tutucu
d- Detektör
e- Sinyal kaydedici



 (
Detektör
) (
Numune Tutucu
) (
Dalga şeçici
) (
Işın kaynağı
)                                                                                                                                                           

 (
Sinyal kaydedici
)                                                                                                 

Işın kaynağı
UV- bölgede hidrojen (döteryum) lambaları kullanılır,180-360 nm arasındaki
Dalga boylarında ışın verir.Görünür bölgede kullanılan tungsten lamba 350-
2500 nm arasındaki dalga boylarında ışın verir.Bu infrared bölgeyi de içine
Alır.
Dalga Seçici
Dalga  seçici olarak monokromatör  ve  filtreler kullanılır. Monokromatörler 
Mercekler , aynalar ve prizmalardan meydana gelirler.monokromatörler bir
Işın demeti içerisinden istenilen dalga boyunda ışık geçmesine izin verirler.
Filtreler   camdan   yapılırlar.  Camların  yapılış  türlerine göre farklı filtreler 
Bulunur.Filtrelerden belli dalga boyu aralıklarla ışınlar geçebilir.
Numune Tutucuları
UV  ve görünür bölgede kullanılan spektrofotometrelerde numune konulan
Kaplar camdan yapılır.Küvet adı verilen bu kapların minimum absorpsiyon göstermesi beklenir.
Detektör
Genellikle fotosel veya foton çoğaltıcı kullanılır.
 Sinyal Kaydedici
Genellikle potansiyometrik cihazlardır.
 SPEKTRONİK 20 CİHAZI
Görünür bölgede , 340-700 nm aralığındaki dalga boylarında çalışan basit
Kullanımı kolay bir cihazdır.Cihazlarda geçirgenlik ve absorbans değeri ölçülür.
Cihazı kullanırken aşağıdaki noktalar dikkatle uygulanır:
a-Fişi prize takınız alt tarafta, soldaki düğmeyi sağa doğru çevirerek,cihaz
    çalıştırınız ve 15 dakika ısınması için bekleyiniz
b-Sıfır kontrol düğmesi (yani cihazı açtığınız düğme ) ile geçirgenliği sıfıra	
    
    getiriniz.Böylece sıfır ayarı yapılmış olur.	
c-  İçinde  çözücü  bulunan tüpü ,(boş örnek) spektronik 20’ ye yerleştiriniz 
     Çalışacğınız dalga boyunu üst sağ taraftaki düğme ile ayarlayınız.’SET’
     Düğmesini çevirerek,%100 geçirgenliğe (0.00 absorbans) getiriniz.
d-  Boş  örneği  cıkarınız,  geçirgenliğini  veya    absorbansını   ölçeceğiniz
     çözeltinin bulunduğu tüpü yerleştiriniz.okumayı yapınız.
e-Ölçümler  bittikten  sonra  cihazı  açmak  için  kulandığınız düğmeyi sola 
    çevirerek kapatınız.Fişi prizden cıkarınız.
Deneyin Yapılışı:
Absorpsiyon Eğrisi (Spektrumu) Çizimi
Kullanılan Maddeler
       -Spektronik 20 cihazı
-Metil kırmızısı çözeltisi ( alkol içerisinde hazırlanmış)
-Bakır sülfat çözeltisi
Metil   kırmızısı ve  bakır   sülfatın 0.01 ,0.003  ve  0.008 M  lık çözeltilerini
Hesaplıyınız.  Her  bir  çözeltinin en düşük dalga  boyundan başlayarak  5 
nm  lik  aralıklarla  absorpsiyonu  ölçünüz. Bulduğumuz  değerleri bir tablo halinde yazınız.
Sonuç ve Değerlendirme 
Farklı derişimdeki metil kırmızısı ve bakır sülfat için bulduğumuz değerleri:
· A’ ya karşı
· Log a ‘ya karşı
Grafiğe geçiriniz.Her bir çözeltinin max absorpsiyon gösterdiği dalgaboyunu bulunuz.
Kalibrasyon Eğrisi Çizimi
Kullanılan Maddeler
Potasyum bikromat çözeltisi (0.5 M H2SO4  içerisinde)
Potasyum bikromatın 0.5 M lık H2SO4 içerisinde beş farklı konsantrasyonlarda
Çözeltilerini hazırlayınız.Çözeltilerin derişimi 0.01 M ‘ dan küçük olsun.Çözelti
Lerden en derişik olanını kullanarak en düşük dalga boyundan başlayarak 5
nm lik aralıklarla absorpsiyonunu okuyunuz.Max absorpsiyon gösteren dalga 
boyunu ;A’ ya karşı çizdiğiniz grafikten bulunuz.Bu dalga boyunda aletinizi 
ayarlayınız.Farklı derişimlerde çözeltilerin absorpsiyonunu okuyunuz.
Bulduğunuz değerleri bir talo halinde yazınız
Sonuç ve Değerlendirme
Farklı  derişimlerdeki  potasyum  bikromat   çözeltileri   için   okuduğunuz 
Değerden ;absorpsiyon-konsantrasyon grafiği çiziniz,derişimi bilinmeyen
Potasyum bi kromat çözeltisinin derişimini bulunuz.
 İki Bileşenli Bir Çözelti Karışımında Her Bir Bileşen 
         Derişiminin Bulunması 
Kullanılan Maddeler
   -Potasyum permanganat çözeltisi(0.5 M H2SO4  içerisinde)
   -Potasyum bikromat çözeltisi (0.5 M H2SO4  içerisinde)
0.01 M potasyum permanganat  ve potasyum bikromat çözeltileri ayrı ayrı
Hazırlanır.Her çözeltinin 400-480 nm aralığında absorpsiyonu 5 nm aralık-
larla okunur.İki çözelti için λ’ ya karşı A değeri grafiğe çizilir.Her iki madde-
nin de absorpsiyon verdiği iki dalga boyu seçilir.Her çözeltinin bu farklı iki
dalga boyundaki molar absorbtivitesi hesaplanır.Farklı iki çözeltiden belirli
miktarlar alınarak bir karışım hazırlanır.Bu karışımın seçilen dalga boyların
da gösterdiği toplam absorpsiyon değeri okunur.Ölçülen değerler AT1 AT2 
ise

AT1=(ελ1)M CM + ( ελ1)N CN
AT2=( ελ2)MCM + ( ελ2)N  CN
Eşitlikleri yazılabilir ( b = 1 cm alınmıştır).Bulunan değerler her iki eşitlikte
Yerine yazılarak ( iki bilinmeyenli denklemlerin çözümünden ) karışımda 
Bulunan her bir maddenin derişimi bulunur.


SORULAR

1. Absorpsiyon için bir eşitlik türetiniz( geçirgenlikten yararlanılarak)
2. Molar absorbtivite katsayısı nelere bağlıdır?
DENEY:3

ATOMİK ABSORPSİYON SPEKTROSKOPİSİ (AAS)
ALEVLİ AAS İLE DEMİR TAYİNİ

Temel Kavramlar:

                            Atomik absorpsiyon spektroskopisi, elektromanyetik ışımanın serbest atomlar tarafından absorpsşyonuna dayanan bir metoddur. Işımanın atomlar tarafından absorpsiyonu olayı 19.yüyılın ilk yıllarında Frauanhöfer’in güneş spektrumundaki siyah çizgileri gözlemesiyle başlamıştır. Ancak, atomik absorpsiyonun analitik uygulamaları 1955 yılında A. Walsh tarafından başlatılmıştır. AAS günümüde elementlerin analizi için kullanılan en önemli tekniklerden biridir ve yaygın olarak kullanılmaktadır. Su, kan, biyolojik maddeleri petrol, alaşımlar, jeolojik maddeler gibi ortamlarda 70 kadar element(daha çok metaller ve yarı-metaller) analiz edilebilmektedir. Metodun hassasiyeti çok yüksektir ve çok düşük konsantrasyonlar tayin edilebilir. Bu nedenle özellikle eser analizlerde yaygın olarak kullanılmaktadır. Ametallerin absorpsiyon hattı dalga boyları vakum UV bölgeye (200 nmden küçük) düştüğünden bu elementlerin AAS ile analizleri uygun değildir.
	Yukarıda da belirtildiği gibi absorpsiyon, prensip olarak elektromanyetik ışımanın atomlar tarafından absorpsiyonuna dayanır. Kuantum teorisine göre h enerjili bir foton bir atom tarafından absorplanırsa, atomun temel seviyedeki değerlik elektronlarından biri, enerjisi daha büyük olan bir seviyeye uyarılır (uyarılmış durum ). İki elektronik enerji seviyesi arasındaki enerji farkı belirli olduğundan, bir atomun absorplayacağı enerji, dolayısıyla buna karşı ışının dalga boyu da belirlidir.
 

Burada E0, temel seviye; E1 ve E2 uyarılmış seviyeler; h, Planck sabiti;  frekans;  dalga boyu ve c ışık hızıdır. Her atom için elektronik enerji seviyeleri belirli olduğundan absorplayacağı ışınların dalga boylarıda bellidir ve atoma hastır. Her atom farklı dalga boyunda ışın absorplar. Absorbe edilen ışın miktarı ise atomlaştırıcıdaki atom sayısı ile orantılıdır.


	Atomlaştırıcıya gelen ışık şiddeti I0 , geçen ışık şiddeti de I ise ; absorbans A,

	
	Diğer taraftan absorbans Beer kanunu gereğince atomlaştırıcıdaki atomların konsantrasyonuna da bağlıdır.

A=    (2)
	Burada; b; atomlaştırıcı boyunca ışık yolu (cm)


 Ԑ:Atomun cinsine ve dalga boyuna bağlı bir sabit (molar absorptivite katsayısı,( L cm-1 mol-1)

	Verilen bir element için çalışılan dalga boyunda Ԑ değeri sabittir. Işık yolu da sabit olduğundan absorbans doğrudan konsantrasyonla orantılıdır. Eşitlik 2 kantitatif analizin temelini oluşturur. Uygulamada 0<A<1,0 aralığında çalışılır. Yüksek absorbans değerlerinde A ve C ilişkisi lineerlikten sapar.
    Atomik Absorpsiyon Spektrometresi
	   AAS de kullanılan cihazlara atomik absorpsiyon spektrometresi veya spektrofotometresi denir. AAS spektrometresinin blok diyagramı Şekil 5.1.’de gösterilmiştir.






	Bir ışık kaynağından gelen ışın atomlaştırıcıda atomlaştırılan numuneden geçer. Numuneden absorplanarak geçen ışın, monokromatörde diğer ışınlardan ayhrılarak detektöre düşer. Dedektör, gelen ışının ne kadarını absorplandığını ölçerek yani log I0/I oranını tayin ederek sonuçları yazıcıya aktarır.
	Işık Kaynakları
[bookmark: _GoBack]	AAS de ışık kaynaklarının görevi numunedekş atomların absorplayacağı ışınları yaymaktır. Elementler çok dar dalga boyu aralığında  (~0,002nm) absorpsiyon yaparlar. Bu nedenle absorpsiyon hattından daha dar emisyon hattı veren bir kaynak kullanılmalıdır. Hidrojen ve tungsten lambası gibi sürekli kaynak kullanılması ile ölçülen absorbans çok küçük olur. Çünkü sürekli ışının çok küçük bir kısmı, dar absorpsiyon hatlı atom tarafından absorplanabilir. Bu amaçla kullanılan ışık kaynakları;
	Oyuk Katot Lambası (OKL),
	 Buhar Boşalım Lambası,
	 Elektrodsuz Boşalım Lambası,
	 Alev,
dir. En yaygın kullanılan ışık kaynağı oyuk katot lambasıdır. OKL, düşük basınçta (1,5 mm Hg) Ar, He, Ne gibi inert bir gaz, bir metal anot ve oyuk bir katot içeren silindirik bir cam borudur. Katot, analiz edilecek elementin çok saf metalinden veya o elementi içeren bir alaşımdan yapılmıştır. Anot ise 
tungsten veya nikeldir (Şekil 5. 2.).

	Lambaya 100-400V gerilim, 2-30 mA’lik akım uygulandığında inert gaz atomları iyonlaşır. Oluşan iyonlar gerilim altında hızlanarak katoda çarpar ve yüzeydeki  metal atomlarını söker. Serbest kalan metal atomları yine elektron ve iyonlarla çarpışarak uyarılır. Uyarılmış metal atomları kendileri için karakteristik dalga boyunda ışın yayarlar. Lamba sıcaklığı çok yüksek olmadığı için Doppler genişlemesi ve basınç düşük olduğundan Lorenz genişlemesi azdır. Bu yüzden OKL’dan yayılan ışınların hat genişliği absorpsiyon hattından daja dardır. Yayılan ışınlar atomlaştırıcıdaki katot elementiyle aynı cins atomlar tarafından absorplanırlar.
	AAS ile analizlerde her elementin analizi için katodu o elementten yapılmış OKL gereklidir. Bu büyük bir dezavantajdır ve maliyeti arttırır. Son yıllarda birden fazla metal için kullanılabilen, katodu uygun alaşımlardan yapılmış çok elementli lambalar da geliştirilmiştir. Ancak kullanımları sınırlıdır.
	Atomlaştırıcılar (Absorpsiyon Ortamı)
	Atomlaştırıcı, numunedeki molekül veya iyonlardan temel haldeki element atomlarını oluşturan kısımdır. AAS de kullanılan atomlaştırıcılar başlıca alevli ve alevsiz atomlaştırıcılar olarak ikiye ayrılır. Alevli atomlaştırıcılarda uzun ışık yollu ön karıştırmalı yakıcısı olan alev kullanılır. Numune çözeltisi havalı sisleştiricilerle aleve püskürtülür. Alevde önce numune çözücüsü buharlaşır ve numune termal veya kimyasal yolla atomlarına ayrışır. Oluşan atomların bir kısmı uyarılabilir, bir kısmı iyonlaşabilir, bir kısmı da alev gazları ile yeni bir bileşik oluşturabilir. Ancak, atomlaştırıcıdan istenen özellik temel düzeyde atomlar oluşturmaktır. Bunun için sıcaklık iyi ayarlanmalıdır. Uyarılmış düzeydeki taneciklerin sayısı Boltzman dağılımı ile verilir.
	
	N* = N0 . A . e-∆E/kT	          (3)


Burada;

N*	; Uyarılmış düzeydeki tanecik sayısı
N0   	:Temel düzeydeki tanecik sayısı
A	:Sabit
∆E	:Uyarılma enerjisi
k 	:Boltzman Sabiti
T     	: Sıcaklık(K)’dir.
	Sıcaklık arttıkça ve uyarılma enerjisi azaldıkça uyarılmış düzeydeki tanecik sayısı artar. AAS de N* ın az olması istenir. Bu durumda sıcaklık dikkatle seçilmelidir. Seçilen sıcaklıkta element atomlaşmalı fakat uyarılmamalıdır. Her element için optimum atomlaşma sıcaklığı belirlenmelidir. AAS de atomlaştırıcı olarak kullanılan bazı alev türleri tablo 5.1.’de verilmiştir.

	
Tablo 5.1. Bazı Alev Türleri ve Sıcaklıkları
	Yakıcı Gaz
	Yanıcı Gaz
	Sıcaklık (°C)

	Hava
	Doğalgaz
	1850

	Hava
	Propan
	1950

	Hava
	Hidrojen
	2050

	Hava
	Asetilen
	2400

	Diazot monoksit (N2O)
	Asetilen
	2950

	Oksijen
	Asetilen
	3100



	En yaygın kullanılan alev sistemi hava-asetilen alevidir. Hava-asetilen alevi, kararlı, çalıştırması kolay ve birçok element için diğer elementlerin girişiminin olmadığı ve iyi bir hassasiyet için yeterli atomlaşmanın sağlandığı bir alevdir. Hava-asetilen alevi, alevde kararlı oksitler oluşturan Al, Be, Mo, Si, Ta, Ti, V, W, Zr ve Lantanit ve aktinitler için pek uygun değildir. Bu elementlerin analizinde daha yüksek sıcaklıklı diazot monoksit-asetilen alevi daha uygundur.
	Alev sisteminde, numune çözeltisi havalı sisleştiricilerle aleve püskürtülür. Böylece zamanla değişmeyen bir sinyal elde edilir. Sinyalin yüksekliği konsantrasyonla orantılı olup, çözelti aleve püskürtüldüğü sürece değişmez. Alev sistemleri, yanıcı ve yanıcı gazın alev başlığına giriş şekline göre iki sınıftır.
1)  Ön karıştırmasız alev başlıkları (Burners):
Bu sistemde yanıcı ve yakıcı gazlar ayrı ayrı alev başlığına taşınarak başlığın hemen altında karışırlar. Numune çözeltisi bir kapilerle çekilerek sis halinde aleve doğrudan püskürtülür. Bu tip alevde ışık yolu kısa olduğundan AAS de pek kullanılmaz. Ancak alev emisyon spektroskopisinde daha çok kullanılır. (Bkz. Deney 6.).
 	 2)Ön karıştırmalı alev başlıkları:
	Bu başlıklarda yanıcı ve yakıcı gazlar alev başlığına gelmeden önce bir karıştırma bölgesinde karıştırılır. Numune de bu bölgeye püskürtülür. Bu bölmede gaz karışımı ile karışan sisleşmiş numune belli bir yol katederek aleve verilir. Bu sırada büyük damlacıklar aleve verilir. Bu sırada büyük damlacıklar aleve ulaşmadan atılır. Numunenin yaklaşık %5-20 si aleve ulaşır. Ancak aleve ulaşan damlalar küçük olduğundan atomlaşma verimi daha yüksektir. Işık yolu uzun olduğu için AAS de yaygın olarak kullanılır. (Şekil 5.3.).


AAS de daha iyi duyarlık ve tayin sınırı elde etmek için alev yerine elektrotermal atomlaştırıcılar geliştirilmiştir. Bunlar grafit fırın, grafit çubuk gibi atomlaştırıcılardır. Bir grafit fırın 2-3 cm çapında grafitten yapılmış iki ucu açık bir silindirdir.(Şekil 5.4.).
	

	Fırının tümü inert gaz (Ar ve N2) atmosferinde olup, düşük gerilim (10V) ve yüksek akımla (400-500A) ısıtılır. Isıtma 2500-3000 °C’ a kadar programlı olarak yapılabilir. Numune verme kısmından en çok 50 µl numune enjekte edilir. 
Numunenin fırında alıkonma süresi aleve göre çok uzun olduğundan, atomlaşma verimi, dolayısıyla duyarlılık yüksektir. Ayrıca alev gazları ile numunenin seyrelmesi problemi de yoktur. Aleve göre fiziksel ve kimyasal girişimler daha azdır. Katı numunelerin analizi de mümkün  olabilir.

	Monokromatör
	AAS de monokromatör, ışık kaynağından gelen ve atomlaştırıcıdan geçen ışığın absorplanan hatlarını diğer spektral hatlardan ayırır. Birçok elementin atomik spektrumları sınırlı sayıda hat içerdiğinden, ayırma gücünün çok büyük olması yeterlidir. Monokromatör olarak optik ağ (grating) veya prizmalar kullanılır.
	Dedektör
	AAS de dedektör olarak ışık sinyalini elektrik sinyaline çeviren cihazlar kullanılır. Bunlardan en yaygın kullanılanı  fotoçoğaltıcılardır.  Fotoçoğaltıcılarda (photomultiplier tube) bir metal yüzeye düşen ışınlar metal yüzeyden elektron koparırlar. Bu olay en az 10 tane diyot kullanılarak ard arda tekrarlanırsa yeterli akım oluşturacak elektron elde edilmiş olur. Bu şekilde tek bir fotondan bile yeterli sayıda elektron elde edilir. Ölçülen sinyal (akım) detektöre düşen ışık şiddeti ile orantılıdır.
	Analitik Uygulamalar
	Kalitatif Analiz:
	AAS de kalitatif analiz her elementin kendine has dalga boyunda absorpsiyon yapması prensibine dayanılarak yapılır. AAS de ışık kaynağı oyuk katot lambası olduğundan sadece oyuk katodu oluşturan metal tayin edilebilir. Her elementin kalitatif analizi için ayrı oyuk katot lambası kullanılmalıdır. Bu iş ise oldukça uzun süre aldığından, AAS kalitatif analizde pek kullanılmaz.
	
Kantitatif Analiz:
	Kantitatif analiz Beer kanununa dayanılarak yapılır. Belirli bir dalga boyundaki absorbans, absorplayan türün konsantrasyonu ile doğru orantılıdır. Bu orantıdan yararlanılarak bilinen konsantrasyonlardaki standart numunelerin absorbans değerleri grafiğe geçirilerek kalibrasyon grafikleri çizilir. Sonra numunenin absorbansı okunarak ya grafikten ya da hesaplama yolu ile bilinmeyenin konsantrasyonu bulunur. Örneğin demir analizi 2-10ppm arasında demir içeren standart çözeltiler (her element için en yüksek konsantrasyon farklıdır. Yüksek konsantrasyonlarda lineerlikten sapma gözlenir.) hazırlanır. Tipik sonuçlar ve bunlara göre çizilmiş kalibrasyon grafiği ( Şekil 5.5.) şöyle olabilir.

 


Bilinmeyenin absorbansı 0,20 ise grafikten konsantrasyonu ~4 ppm olarak bulunur.
	Girişimler
	Numune ile standart çözeltilerdeki kimyasal çevre farklı ise analiz elementinin atomlaşması her iki çözelti için farklı olabilir. Böylece aynı konsantrasyon için farklı absorbans değerleri okunabilir. Buna kimyasal girişim denir.
 Örneğin aynı konsantrasyonda Ca içeren CaCI2 ve Ca3(PO4)2 çözeltilerinin absorbansı farklıdır. CaCI2 çözeltisinde daha yüksek absorbans okunur. Çünkü Ca3(PO4)2 ın atomlarına ayrışması CaCI2 den daha zordur. Bu girişimi gidermek için numune ve standart çözeltilerin kimyasal çevresi benzetilmelidir. Yani numunede fosfat varsa standartlara da fosfat ilave edilmelidir. Kimyasal girişimi gidermenin başka yolları da şunlardır:
1. Girişim yapan anyon veya analiz elementi ekstraksiyon vb. yolla ortamdan uzaklaştırılır.
1. Numuneye girişim yapan anyonla daha kararlı bileşik oluşturan başka bir katyon (örnekte La3) ilave edilir.
1. Standart ekleme metodu uygulanır.

İkinci girişim türü fiziksel girişimdir. Numunenin ve standart çözeltilerin viskozite, yüzey gerilim, yoğunluk vb. fiziksel özellik farklarından dolayı absorbansın değişmesidir. Standart ekleme metodu ile veya numune ile standartlar benzetilerek giderilebilir.

	Üçüncü girişim, atomlaştırıcıda bulunan moleküllerin elementin absorpsiyon yaptığı dalga boyunda absorpsiyon yapmasıdır. Numunede element yokken bile bir absorpsiyon gözlenir. Buna zemin absorpsiyonu denir ve bir zemin düzeltici ile düzeltilir. Zemin girişimine benzeyen bir başka tür girişim de spektral girişimdir. Spektral girişim iki elementin absorpsiyon hattının çakışması sonucu ortaya çıkar ve doğru analiz için ya girişim yapan element ortamdan uzaklaştırılmalı ya da girişimin olmadığı başka dalga boyunda çalışılmalıdır.
DENEY
Cihaz ve Malzemeler
-Genel laboratuvar malzemeleri,
-Alevli atomik absorpsiyon spektrometresi,
-Fe Oyuk katot lambası, Lamba akımı: 11,2 mA,
-Zemin düzeltici döteryum lambası,
Deney Şartları
-Dalga boyu	:248,3 nm
-Yakıt akış hızı	:0,9 litre/dakika
-Ölçüm süresi	:4s
-Ölçüm sayısı	:3
-Alev		:hava-asetilen



Reaktifler
-Stok demir çözeltisi, 1000 ppm (µg/mL)
-Stok demir çözeltisi, 100 ppm
-Standart demir çözeltisi, 10 ppm (Deneyin yapılacağı gün hazırlanmalıdır.)
-Standart demir çözeltileri, 2, 4, 6, 8 ppm;
100 ppm’lik stok demir çözeltisinden 0,5, 1,0, 1,5 ve 2,0 ml alınarak her biri 25 ml’lik 4 ölçülü balona alınır ve hacim suyla 25 ml’ye tamamlanarak sırasıyla 2, 4, 6 ve 8 ppm’lik demir çöeltileri hazırlanır.


İşlem
METOD A: Kalibrasyon Grafiği Metodu
Cihaza Fe oyuk lambası takılarak, el kitabında anlatıldığı şekilde cihaz çalıştırılır. Saf suyun (blank) absorbansı sıfıra ayarlanarak, sırasıyla hazırlanan standart çözeltilerin absorbansları ve sonra da asistanınızın verdiği bilinmeyen numunenin absorbansı okunur. Standart çözeltilerin absorbansları konsantrasyonuna karşı grafiğe geçirilerek bir kalibrasyon grafiği çizilir. Grafikten yararlanarak, bilinmeyenin absorbansından, konsantrasyonu tayin edilir.
	METOD B: Standart Ekleme Metodu
	Standart ekleme metodunda ise bilinmeyen numuneden 5’er ml’lik 4 kısım 4 tane 25 ml’lik balon jojeye alınır. Birinci balon joje su ile tamamlanır. 2., 3. Ve 4. Balon jojeye 10 ppm’lik demir çözeltisinden sıra ile 2,5 ml, 5 ml ve 7,5 ml eklenerek her balon su ile 25 ml’ye tamamlanır. Sonra, hazırlanan bu çözeltilerin absorbansları okunarak eklenen standart çözeltilerin  konsantrasyonlarına karşı grafiğe geçirilir. (Şekil 5. 6.). kalibrasyon doğrusunun x ekseninin uzantısını kestiği noktadan bilinmeyenin konsantrasyonu okunur. Numunenin seyrelmesi de dikkate alınarak gerçek konsantrasyon hesaplanır







DENEY 3

                                  REFLAKTOMETRİ
Temel Kavramlar:

Kırma indisinden yararlanırak madde tanıma yöntemine reflaktometri denir.
Kırma indisi, erime noktası , kaynama noktası , yoğunluk gibi fiziksel bie özelliktir. Bir maddenin belli bir dalga boyundaki ışını kırma indisi ni

Ni= c/ci

Şeklinde tanımlanır. Ci ışının madde ortamındaki hızı, c ise boşluktaki hızıdır. Ni degerleri sıvılar için 1.3-1.8, katılar için genellkikle 1.3-2.5 arasındadır. Işının kırılması şekil 1.1’de görüldüğü gibi doğrultusunun değişmesi olduğu için pratikte bir ortamdan diğer ortama geçerken ışının yaptığı açılardan yararlannılarak kırılma indisi bulunur. Örneğin şekil 1.1’de ;




A : 1. Ortam (az yoğun)
B : 2. Ortam (çok yoğun)
a  : Gelme açısı
ß  : Kırınma açısı 
alınırsa 1.1 eşitliğinden hareketle ,


nA = c/cA , nB = c/cB ,                                                                                   1.2

    nA               c/cA          cB             sinß                                                                  1.3
---------= ---------=-------=--------
NB                 c/cB           cA                sinα

Yazılabilir. Buna göre her iki ortamdaki ölçümü kırılma indisleri oranını verir. Burada ‘’A’’ ortamı, boşluk olarak alınırsa, nA = 1 olacağı için (1.1) 1.3 eşitliği
   CA          c         sinα                                                                                                  1.4
-------=--------=---------= nboş
  CB               cB           sinß

Şeklinde yazılabilir. Görüldüğü  gibi 1.4 eşitliği kırma ortamının indisi doğrudan doğruya gelme ve kırılma açılarının sinüslerinin oranı şeklinde verilmektedir.
Yalnız burada göz önünde buundurulması gerekli nokta birinci ortamın ‘’boşluk’’ olmasıdır. Bu nedenle de bulunan indise ‘’mutlak kırılma indisi’’ nboş adı verillir.
Boşluk yerine havaya göre kırılma indisi ölçmek daha pratiktir. Boşluk ve havadaki ışın hızları arasında ki oran,
     C                                                                                                                            1.5
--------- = 1.00027= 1
     Chava
Alınırsa önemli bir hata getirmez.                                                                                       1.6

                                  sinα
NB =  nBOŞ = nHava =---------
                                       Sinß


Tablo 1.1 Bazı Maddelerin Kırılma İndisleri 

		Bileşik                              Kırılma İndisi                               Birleşik                      Kırılma İndisi


Su                                         1.333                                       Aseton                          1.359
Etilen glikol                        1.427                                       Metiletil Keton            1.379
Metanol                              1.329                                       1-2-dikloretan             1.445
Etanol                                  1.361                                       Tetrahidrofuran         1.404
İzopropanol                        1.385                                       Kloroform                    1.446
Propanol                             1.385                                       Etileter                          1.353
Riridin                                  1.509(21)                               Benzen                          1.501
Asetonitril                          1.344                                       Klorbenzen                   1.525
Dimetilsülfoksid               1.477                                        Toluen                           1.489
Etilasetat                            1.370                                       Karbon Tetraklorür    1.460


  
NOT : Tetrahidrofuran için 25, toluen 24 oC de ölçülen değerler verilmiştir.
Diğerleri 20 oC’de yapılan ölçümlerdir.

Kırma indisini  etkileyen faktörler şunlardır :

·  Işığın dalga boyu
·  Sıcaklık
·  Basınç 

Saydam bir maddenin kırma indisi, kullanılan ışığın dalga artması ile azalır (neden?) Buna normal dispersiyon denir. Absorpsiyon bölgeleri yakınında bu değişime çok fazla olur. Bu olaya anormal dispersiyon (dağılma) denir. 
Tablolarda 589.0 veya 589.6 nanometre dalga boyunda ki sodyum ışınının kullanılması ile bulunan kırılma indisleri verilmiştir. (tablo 1.1)

Diğer etken sıcaklıktır. Sıcaklığın değişmesi ile maddenin yoğunluğu değiştiginden , kırılma indiside değişir.

Kırma indisini etkileyen diğer bir faktör basınçtır. Basıncın artması ile kırma indiside artar. Bu artış gazlarda sıvılara göre 10 kez daha fazladır  ve atmosfer başına 3/10000 dir. Çalışma sırasında basınç fazla değişmeyeceginden, indisi sırasıyla 1.00027 ve 1.030 dur.

Kırma indisini ölçmede kullanılan cihaza reflaktometre denir.


Reflaktometreler üç türlüdür
  
a) Abbe reflaktometresi
b) İmmersiyonlu reflaktometre
c) Pulrich reflaktometresi  
Bunların en çok kullanılanı ölçmenin tabii ışık ve birkaç damla sıvı ile yapılabildiği Abbe Reflaktometresidir. (Şekil 1.2)
İmmersiyonlu reflaktometrelerde 10-15 ml sıvı ile ölçüm yapılır. Pulrich reflaktometresinde ise monokromatik ışın kullanılır.







Kırılam indisi spesifik bir özellik olmakla beraber bir maddenin belirlenmesinde, saflık derecesinin bulunmasında çok yararlıdır. İkili karışımların kantitatif analizinde, diğer analitik yöntemlerle beraber yapı analizinde , molekül ağırlık bulunmasında kullaılır.
Uygulamalarda refraktometrenin kalibre edilmesi gerekmektedir. Bu amaçla su
 ( n20D =1.3330) , toluen (n20D =1.4969) metilsiklo heksan (n20D =1.4231) gibi sıvılardan yararlanılır. (20 sıcaklık, D sodyum ışınının belirtmektedir.)

Standardın kırılma indisi ile reflaktometre standart için okunan indisin farklı numune için bulunan indisi düzeltmekle kullanılır. Abbe reflaktometrelerinde teleskopun objektifi ayarlanarak standart  maddenin literatür kırılma indisi okunabilir. 
Bir sıvının kırılma indisinin sıcaklıkta ve basınçla değiştiği yukarıda belirtildi.










Ancak ;

            N2-1              1
YD = (------------) (---------)
            N2+2             d

Şeklinde tanımlanan spesifik , öz kırılma indisi ( d = sıvının yoğunluğu )
Bu değişkenlige bağlı değildir. Molar kırılma indisi YM ise , öz kırılma indisi YD ile molekül ağırlığının çarpımı yoluyla bulunabilir.

YM = YD.(M)

Şeklinde yazılır.Bir maddenin kırılma indisinin maddedeki fonksiyonel grupların kırılma indislerinin toplamı olduğu bulunmuştur. Buradan hareketle özkırılma indisi maddenin cinsinin bulunmasında kullanılabilir.

Tablo 1.2’de bazı fonksiyonel grupların kırılma indisleri verilmiştir.

Tablo 1.2’de bazı fonksiyonel grupların kırılma indisleri

	Grup                                         YD                                                       Grup                                                     YD



H                                             1.100                                 Br                                                         8.865
C                                              2.418                                  I                                                          13.900
Çift bag(C=C)                        1.733                                  N(primeralifatikamin)                    2.322
Üçlü bağ(C=C)                      2.398                                  N(sec.alifatikamin)                          2.499
O(karbonil)(C=O)                2.211                                  N(ter.alifatikamin)                           2.840
O(hidroksil)(O-H)                1.525                                  N(pri.aromatikamin)                       3.210
O(eter,ester)(C-O)              1.643                                  N(sec.aromatikamin)                      3.590
S(tiyokarboksil)(C=S)         7.970                                  N(ter.aromatikamin)                       4.360
S(merkapto)(S-H)               7.690                                  N(amin)                                              2.650
F                                             1.000                                -NO2 grup(aromatik)                         7.300
CI                                            5.967                                -C=N1 grup                                          5.459
	





Tablo 1.2 yardımı ile asetik asitin molar kırılma indisi teorik olarak bulunur. 20 OC’de asetik asitin kırılma indisi 1.3698, yoğunluğu 1.049 g.cm-3 , molekül ağırlığı 60.0, özkırılma indisi YD


                    (1.3698)2 – 1                      1
YD = [ -------------------------](---------------) = 02155 cm3/g
               (13698)2 + 2                  1.049 

Bulunur. Molar indisi , MyD = (60)(0.2155) = 12.98 cm3 / mol

Tablo 1.2’ den ise molar indisi ayrıca bulunabilir.

1 karbon :   2x2.418 = 4.836
4     hidrojen : 4x1.100 = 4.400
1     karbonil :                 = 2.211
1     hidroksil :                 =1.525 
                                         ----------------
Molar indisi                     = 12.972


Görüldüğü gibi deneysel değer 12.930 ile teorik değer 12.972 arasında büyük yakınlık vardır. Burada çalışılan maddenin asetik asit olduğu kesinlik kazanır.




1.2  ABBE REFLAKTOMETRESİ 


Reflaktometrenin optik sistemi üçe ayrılır.

a) Gün ışığını prizmaya gönderen ayna ( gün ışığı yerine lamba kullnılır.)
b) Prizma sistemi
c) Kritik açıdan gelen ışığın göze gelmesini sağlayan dürbün (teleskop)

1.2.2. Reflaktometrenin Ayarlanması ve Kullanılması
 
1. Prizma ve karşısındaki düz prizmayı önce saf su ile daha sonra alkolle temizleyin. Temizleme işlmeinde pamuk kullanın.
2. Prizmaların yanındaki termometre haznesine termometreyi yerleştirin ve vidalayın.
3. Prizma yanındaki iki boru içine sodyum sarı ışığını veren iki aydınlatıcıyı takın.
4.  Bu işlemler  bittikten onra alt prizma üzerine 1-2 damla standart veya saf su koyun. Üst prizmayı üzerine yavaşca oturtun. Soldaki düğme ile kilitleyin.
5. Okülerden bakarak sağdaki üst düğme ile aydınlık ve karanlık ve karanlık bölge oluşuncaya kadar hareket ettirin.
6. Alt düğme ile çaprazın tam ortaya gelmesini sağlayın. Aydınlık karanlık bölge , tam çizgi ve yarım daire olacak şekilde olmalıdır. (şekil 1.2)
7. Oküler içi göstergeden , virgülen sonra üç haneye kadar okuyun. Okudugunuz değeri standartın gerçek değeri ile karşılaştırın.
(20nsu =1.3330, 20nstd = 1.657-1.659) hatayı hesaplayın.
8. Prizmayı temizleyin. Kırılma indisi bulunacak madde ile aynı işlemleri tekrarlayın.
9. İşlem bittikten sonra sorumlu asistan nezaretinde lambaları yerinden çıkartın. Koruyucu takın ve aleti yerleştirin.

1.3. KIRMA İNDİSİ TAYİNİ İLE BİR SIVI MADDENİN SAFLIK DERECESİNİN BULUNMASI

Sıvı maddenin saflığından emin olabilmek için , kırma indisi ölçülür. Bulunan değerler literatürde verilen değerlerle karşılaştırılır. Böylece maddenin ne derece saf olduğu tesbit edilebilir.



1.3.1. KULLANILAN MADDELER VE ARAÇLAR

Su, aseton,  kloroform , etil alkol , metil alkol , karbon tetraklorür , propanol , etilen glikol ve Abbe Reflaktometresi

1.3.2. DENEY 

a) Size verilecek sıvıların kırma indislerini ölçün.
b) Önce değişik konsantrasyonlarda etik alkol çözeltisi hazırlayın. Her bir çözeltinin kırma indisini ölçün ve bir kalibrasyon eğrisi çizin. Daha sonra size verilen çözeltinin konsatrasyonunu, kalibrasyon eğrisinden faydalanarak tesbit edin.
c) Size verilen maddenin kalitalif tayinini yapın.





1.3.3. SORULAR 

1. Yapılan ölçümlerde hata kaynakları nelerdir?
2. Reflaktometre dışında kırma indisini başka aletlerle ölçebilirmisiniz ? 
3. Kırılma olayı nasıl gerçekleşir.?
4. Kırılma indisi sıcaklıkla nasıl değişir. ?
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