OPTIiK VE SPEKTROSKOPiIiK YONTEMLER:

a. Refraktometri: Isigin farkli ortamlarda kirilmasi esasina dayanir.

Isik saydam bir ortamdan diger saydam bir ortama gegerken yolundan sapar, bu olaya 1s18in
kirinimi olay1 denir. Isigin kirmimi ortamlarin yogunlugu ile degisir. Iste bu olaydan
yararlanilarak yapilan konsantrasyon belirlemelerine refraktometri, bu amacla kullanilan
aletlere de refraktometre denir.

Isik az yogun ortamdan ¢ok yogun ortama gecerken normaline yaklasarak kirilir. Isigin gelis
acist a, kirilma agisi f ise;

sin a/sin B =n

oranina, n, 15181n kirilma katsayisi (= refraktif indisi) denir. Kirilma indisi aslinda 1s181n bir
ortamdaki hizinin diger bir ortamdaki hizina oranidir.

n= C (boslukta)/C1 (havada) = 1,00029

goriildiigl gibi 15181n bosluktaki hiz1 havadaki hizindan ¢ok az farklidir. Bundan dolay1 hava
icin kirilma indisi 1 kabul edilebilir. Refraksiyon indekslerinde 151k daima havadan diger bir
ortama geciyor kabul edilir. Bunun i¢in de refraksiyon indisleri daima 1’den biiytiktiir.
Refraksiyon indisini etkileyen etmenler sabit tutularak her maddenin saf ve ¢ozelti hallerinin
belirli kirilma katsayilar1 bulunur. Once bir ¢alisma egrisi cizilir, sonra da bu egriden
yararlanilarak bilesimi bilinmeyen karigimin kirilma katsayis1 6l¢iilmek suretiyle bilesimi
belirlenir.

Kirilma katsayist hem 15181n dalga boyuna ve hem de ortam sicakligina bagl olarak degisir.
Bu bakimdan kirilma katsayis1 verilirken, bu katsayinin 15181n hangi dalga boyunda ve kag
°C’de 6lciildiigii bildirilmektedir. Ornegin, nD20 ifadesi, 20°C sicaklikta ve sodyumun sar1
1s181nda (589,3 nm = 6x10-5 cm dalga uzunluklu sodyum 1s1g1nin D hattinda) 6l¢iim
yapildigini ifade eder. Kirilma katsayisi sicakligin artmasi ile diiser, azalmasi ile yiikselir. Bu
bakimdan belli sicakliklarda dl¢tim yapildigr zaman, eger sicaklik bir miktar saparsa,
diizeltme etmeni kullanilarak gercek kirilma katsayisi belirlenir. Ancak bu sapma miktarinin
+5°C’yi asmamasi gerekir.

F=0,00035

t1 (6l¢timiin yapildig: sicaklik derecesi)>t (6l¢limiin yapilmasi gerekli sicaklik dercesi) ise
nt=ntl + (t1-t) x F

tl<tise nt = ntl — (t-t1) x F olur.
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Icerisinde ¢dziinmiis madde igeren ¢dzeltilerde, 151k, yogunlugu farkli ortamlardan birinden
digerine gegerken kirilir. Isigin kirilmasi, suda ¢oziinmiis maddenin karakteristik 6zelligidir
ve onun konsantrasyonunun Sl¢iistidiir. Reflaktometrenin kuru madde skalasi 20 °C’daki saf

sakkaroz ¢Ozeltisine gore ayarlanmuistir.

b. Polarimetri: Optikg¢e aktif maddelerin polarize 15181 ¢evirmeleri esasina dayanir.

POLARIMETRI Asimetrik karbon atomunda, karbona bagli gruplarin hepsi birbirinden
farklidir. H— C = O OH — C — H CH OH 2 Asimetrik karbon atomuna bagl bilesik ayn1
zamanda optikge aktiftir. Optikce aktiflik, bir cismin polarize 15181 kendi diizleminden
saptirma kabiliyetidir. Eger bir karbonhidratta asimetrik karbon atomu varsa, polarize 151k
diizlemini saga ya da sola ¢evirir. Saat yoniinde ¢evirirse (+), tersine cevirirse (-) seklinde
gosterilir . Gida sanayinde optikge aktiflik sekerlerin tanimlanmasinda ve tayininde kullanilir.
D-Glukoz polarize 15181 sola gevirirse D- (-)-Glukoz seklinde, saga ¢evirirse D-(+)-Glukoz
seklinde gosterilir. Bir sekerin (+) ve (-) formundan esit oranda alip karistirirsak, 151k ne saga
ne de sola gevrilir. Boyle karisimlara rasemik karisim denir. Spesifik (Ozgiil) Cevirme:
mililitresinde 1 g aktif madde bulunan ¢6zeltinin, 1 dm uzunlugundaki tiipte 6l¢iilen gevirme
acist olarak tanimlanir. Her aktif maddenin kendine has ¢evirme derecesi vardir. Polarize 15181
cevirme giicii, ¢ozeltinin konsantrasyonuyla ilgilidir. [a]D20=ax 100 /L x C a : spesifik
cevirme derecesi a : okunan ¢evirme agisi L : tiip uzunlugu (dm) C : konsantrasyon (g/ 100
ml) 20: ¢ozelti sicakligi D : 151k kaynaginin sodyum oldugunu (sodyum lambasi) gosterir Bazi
sekerlerin 6zgiil cevirme dereceleri: D-Glukoz: +52,5 Sakkaroz: +63,3 Laktoz: +512,5
Maltoz: + 136,8 D-Fruktoz: -92,3 Ornek bir seker kamis1 ¢dzeltisinin polarimetrede okunan
cevirme agis1 + 13,41°dir. Spesifik ¢evirme acis1 +66,5 derecedir. Tiip uzunlugu 2 dm

olduguna gore, ¢ozeltinin konsantrasyonu nedir?

Numunenin dl¢lilmesi Numune tlipe doldurulur. Tiip hazneye yerlestirilir. Cihazin
okiilerinden bakildiginda, {ice boliinmiis daire seklinde bir fon goriilmektedir. Ya ortasi
karanlik kenarlar1 aydinlik ya da tam dersi bir durum gézlenmektedir. Alttaki ¢evirme
diigmesi yardimiyla, daire aydinlik konuma getirilene kadar ayarlama yapilir. Tam bu esnada

skaladaki rakam okunur.



c. Atomik absorpsiyon: Buhar fazindaki maddelerin elektromanyetik 1s1may1 absorplamasi

esasina dayanir.

Atomik absorpsiyon spektrometri (AAS), elementlerin derisimlerini 6l¢en bir tekli element
teknigidir. Temel durum atomlar1 hava/asetilen veya azot-oksit/asetilen alevi ile
iiretilmektedir. Olgiilen elemente 6zel kullanilan oyuklu katot lambasindan yayilan 1s1n1m
mevcut alevden gegirilerek parcali kat1 hal dedektor tarafindan 6lgiiliir. Analizi yapilacak
ornek aleve gonderilir, 6rnegin iginde ilgili element mevcutsa, lambadan gelen 1sinimin
absorplar ve boylece 1s1nimin siddeti azalir. Absorplanan 1sinim miktar1 6rnegin icinde

bulunan elementin derisimiyle dogrudan baglantilidir.

Atomik Absorbsiyon Spektroskopisi (AAS), gaz halindeki ve temel enerji diizeyinde bulunan
atomlarm, UV ve goriiniir bolgedeki 15181 absorblamasi ilkesine dayanir. Isima siddetindeki
azalma ortamda absorbsiyon yapan elementin derisimi ile dogru orantilidir. Atomik
absorpsiyon spektroskopisinde metallerin ¢ogu ile az sayida ametal analiz edilir. Atomik
absorpsiyon spektroskopisinde element, elementel hale doniistiiriildiikten sonra buharlastirilir
ve kaynaktan gelen 1sin demetine maruz birakilir.

Ayni elementin 1s51n kaynagindan gelen isinlart absorplar. Sulu numune bir alev igine
ylikseltgen gaz karisgim ile piskiirtilir. AAS’ nin temel calisma prensibi gaz halindeki
atomlarin 15181 absorplamasi ilkesine dayandigi i¢in hazirlanan ¢6zeltinin gaz halindeki
atomlarina doniistiirecek bir atomlastiriciya ihtiyag duyulmaktadir. Birimimizdeki AAS grafit
yakma sistemine sahiptir.

Elektrotermal atomlastirict olarak grafit firin adi verilen 2-3 cm uzunlugunda 1 cm i¢ ¢capindaki
tiip kullanilir. Bu tiipiin her iki yanina baglanmis direng telleri ile 1sitma yapilir. Firin elektriksel
direngle 3000 °C’ ye kadar istenirse kademeli olarak isitilabilmektedir. Alevli sistemlere gore
daha pahali fakat daha avantajlidir. Ozellikle agir metal elementlerinin analizinde ppb diizeyine
kadar inebildikleri i¢cin daha fazla tercih edilmektedir.

Atomik absorbsiyon spektrofotometresi, elementel analizlerde kullanilan 6nemli bir aragtir.
Ornekteki aranan elementler, o elemente has dalga boyundaki 15131 sogurmasi yardimiyla
bulunmaktadir. Katot lambada, aranan elementin dalga boyu genelde elementin kendisinin
uyarilmasi ile elde edildigi i¢in, 6rnekteki miktarlar i¢in keskin sonuglar verebilmektedir.
Genellikle metaller igin kullanilir.

AAS kimyasal islem labaratuvar analizlerinde kullanildig1 gibi, giinliik hayatta su kirliligi,
toprak kirliligi ve hava kirliligi olusturan elementlerin limit miktarlari dogrultusunda

uyumluluk analizleri i¢in de kullanilmaktadir.






