Mol orani yontemi

Bu yontemde, ligand derisiminin degistirildigi ve metal iyonu derisiminin sabit tutuldugu bir
dizi ¢ozelti hazirlanir. Bu ¢ozeltilerin her biri ile 15181 sadece kompleksin absorplayacagi
dalgaboyunda absorbans 6l¢iiliir. Bu degerler CL/CM oranina karsi grafige gecirildiginde
Sekilde goriilen ve titrasyon grafigine benzeyen bir grafik elde edilir. Bu egride dogrusal
kisimlar birbirine dogru uzatilarak kesistirilir.

Kesim noktasindaki CL/CM oran1 kompleksteki stokiyometrik orana esittir. Kesim noktasi
civarmdaki bir derisimde Olgiilen A6 degeri ile ayni derisim degerinde dogru tizerinde okunan
teorik At degeri kullanilarak kompleksin kararlilik sabiti hesaplanir.

Kiitle Spektrometresi

Duygu Bektas

Ozel bir diizenek kullamlarak pozitif yiiklii pargaciklar meydana getirilmesi, bu pargaciklarin
m/e (kiitle/elektron yiikil) oranlarina gore ayrilmalari, belirlenmeleri ve bunlardan
yararlanilarak 6rnegin teshis edilmesi lizerine kurulmus olan metotlar topluluguna kiitle
spektrometresi denmektedir.

Kisaca kiitle spektrometrisinin temel gérevi; ¢esitli iyonlar1 olusturmak ve bunlar1 kiitle/ytik
(m/z) degerine gore ayirip, bagil bolluklarini saptayarak molekiiliin yapisini tayin etmektir.

Kiitle spektrometrisi yonteminde, atom veya molekiillerden gaz fazinda iyonlar olusturulur ve
bu iyonlar kiitlelerine gore birbirinden ayrilarak kaydedilir. [yonlarin bagil miktarlarmnin
(ktitle/yiik) oranlarma gore ¢izilmis grafigine kiitle spektrumu denir.

Kiitle spektrometresi, analiz 6rneginin yapisini aydinlatmada UV, IR spektrofotometreleri ve
NMR spektrometresinden alinan verilerle bir arada degerlendirildiginde molekiiliin parcalar1
ile molekiil agirlig1 hakkinda bilgi veren bir yontemdir.

Bir maddenin kiitle spektrumunun elde edilebilmesi i¢in bunun 6nce gaz fazina gegirilmesi ve
daha sonra iyonlastiriimas1 gerekir. Ornek 6nce kiitle spektrometresinin vakum altinda tutulan
giris kismina gonderilir ve madde gaz fazinda degilse, 1sitilarak gaz fazina gegmesi saglanir.
Gaz haline getirilmis maddenin molekiilleri ince bir delikten diflizyon ile iyonlagma bdlgesine
sizarlar.

Ornegin ve uygulamanin tiiriine gore cesitli iyonlastirma yontemleri uygulanir. En ¢ok
uygulanan iyonlastirma yonteminde 6rnek, 1sitilmis bir flamandan yayilan ve elektrik
alanindan gegirilerek hizlandirilan 50-80 eV’luk bir enerjiye sahip elektron demetiyle
bombardiman edilerek iyonlastirilir.

Kiitle spektrometresinde iyonlastirma bolgesinde elde edilen iyonlar, elektrikle ytiklii
plakalara dogru ¢ekilerek hizlandirilir ve kiitle ayiricisina gonderilir.

Yiiklii iyonlar1 ayrrma sekillerine gore kiitle spektrometreleri 3 tiirliidiir.

* Manyetik alanl spektrometreler

- Tek odakli spektrometre (yalnizca manyetik alan igcerenler)

- Cift odakli spektrometre (manyetik alan ve elektriksel alan igerenler)

» Kuadrupol kiitle spektrometresi

* Ucus zamanl spektrometre (iyonlarin gaz fazda bir elektrottan digerine gidis siiresinin m/e
degeri ile orantili1 olmasindan yararlanilir.)



Pratikte en ¢ok kullanilan tek odakh spektrometredir.

Kiitle spektrometresinin kisimlar1

1. Numune kismu (giris kism) : Bilesenlerinin, elektron, foton, iyon veya molekiil
bombardimaniyla, gaz fazindaki iyonlara doniistiigii iyon kaynagma, mikro miktarda
numune gondermektir. Alternatif olarak, iyonlasma termal veya elektriksel enerjiyle
saglanabilir.

2. Iyon hizlandirma kismn: Bu kisimda meydana gelen iyonlar, cihaz igerisinde
potansiyeli daha diisiik kisma dogru hareket ederler. Bu kisimlara iyon tabancasi da
denmektedir. Iyonlarin ilk ulasacag slitin potansiyeli, iyonlarm ¢ikacag: {igiincii slitin
potansiyelinden daha yiiksektir. Ortadaki slit genellikle oda slitidir iyonlar1 derli toplu hale
getirir.

3. Iyonlan1 demetlere ayiran kisim: Hizlandirma kismindan gelen iyonlar1, bir boru
icinde hizla harcket ederek dairesel bir manyetik alana girerler. Manyetik alanimn etKisiyle
iyonlar m/e oranlarina ve hizlarina gore gruplara ayrilirlar. Bu kisma manyetik sektor de
denilmektedir.

4. Detektor: Ayirma kismimdan demetler halinde yola ¢ikan iyonlar slitten gectikten
sonra toplayiciya gelirler. Toplayiciya bagl kaydedici kisimda demetleri m/e oranlarina gore
kaydeder. Toplayiciya ulasan akim siddeti 10-9-10-15 amper civarinda oldugundan bu kadar
genis araliktaki siddetleri kaydetmek giictiir. Bu nedenle bir kiitle spektrometresinde farkli
giiclendirici elektronik devreleri ve bunlara bagli olarak da farkl giicte kaydediciler
bulunmaktadir.

Kiitle spektrometresinde iyonlar1 algilamak iizere kullanilan dedektdrlerin en basiti,
Faraday kabidir. Bu dedektorde bir iletken kap, spektrometrenin 6teki kisimlarina gore negatif
bir potansiyelde tutulur ve boylece bu kaba dogru ¢ekilen pozitif yiiklii iyonlar elektrik akimi
olustururlar.

Kiitle spektrometresinde hem pozitif hem de negatif iyonlar incelenebilir, ancak pozitif
iyonlarn incelenmesi daha yaygim bir uygulamadir.



Kiitle spektrometresinde, belli kosullarda elde edilen ve parcalanma iiriinlerini igeren
kiitle spektrumu ayni kosullarda elde edilmis spektrumlarla karsilastirilarak molekiiliin nitel
analizi yapilir.

Kiitle spektrumunda 6lgiilen en siddetli pik, temel pik adini alir ve bu, par¢alanma
iiriinleri i¢inde en kararli iyona aittir. Oteki piklerin bagil siddetleri bu pike gore hesaplanr.

Kiitle spektrometresinde gozlenen piklerin yiiksekligi 6rnekte bulunan maddenin
derisimi ile dogru orantili oldugundan bu yontem, nicel analiz amaciyla da kullanilir. Bu
yontemle nicel analiz, 10-9-10-6g gibi ¢ok az drnek miktari ile ve biiyiik bir duyarlikla yapilir

Kiitle spektrometresi ile, alkoloidler, terpenler, steroidler, ilaglar, petrol iiriinlerinin
nitel ve nicel analizi yapilabilir. Yontem, adli tipta ve uyusturucu madde analizinde sik
kullanilir.

Gaz haline getirilmesi zor olan veya 1sitilinca bozunmaya ugrayan bilesiklerin kiitle
spektrometrik analizi i¢in uygulanacak bir yontem, bu bilesikleri belli molekiillerle tepkimeye
sokarak ucucu 6zelligi olan iirlinlere ¢cevirmektir.



