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AMAC IR spektroskopisinin temel prensiplerinin incelenmesi ve anorganik bilesiklerin yapi

aydinlatmasinda kullaniminin bir érnek (zerinde gdsterilmesi

TEORIK BILGI
Spektroskopi
E = h.v esitlidi 1511 enerjisi ile frekansi arasindaki iligkiyi verir. Isigin frekansi ile

enerjisi arasinda dogrudan bir iligki vardir ve frekans arttikga enerji artar. Bu ikisi
arasindaki oran sabiti h Plank sabiti olarak bilinir. E=h.c/Avev=c/ A
Molekdiller cesitli enerji diizeylerinde bulunabilirler. Ornegin herhangi bir
molekdildeki baglar gerilebilir, bukllebilir, dénebilir ve elektronlar bir orbitalden
digerine gegebilir. Baglar sadece belirli bir frekanslarda gerilebilir bikilebilir ya da
ddnebilir ve elektronlar belirli enerji dlizeyleri arasinda gegis yapabilir. Spektrum
alinmasi iste bu eneriji farkliliklaridir.
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E1 enerji diizeyine sahip bir molekil (izerine 1s1n génderildiginde 1s1n molekulden

gecerek dedektére ulasir. Eger 1sin molekil tarafindan sogurulmazsa kaynak

tarafindan yayilan isin miktari dedektére ulasan isinin miktarina esit olacaktir.

Spektrum, dedektdre tarafindan algilanan ve zaman iginde degisen isin
miktarinin(enerji miktarinin) grafige gecirilimesidir. Her gegis tur0 farkl miktarda
enerji gerektiren bir olaydir. Asagida spektroskopi tipleri ve eneriji, frekans,
dalgaboyu degerleri verilmistir.
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IR de Ornek incelenmesi

Herhangi bir bilesidin IR spektrumu gaz, kati, sivi yada ¢6zelti halinde élcllebilir.

Numune kuru olmalidir. Aksi takdirde su 2,7 u civarinda absorbsiyon yapar. Bu

pikler ya incelenen numunenin piklerini 6rtebilir ve de siklikla yanhg
degerlendirmelere yol agabilir.



Kati bir numunenin incelenmesi igin numune presle tablet haline getirilir. 1 mg
numune 100-200 mg alkali halojen ile karistirilir. Genelde KBr kullanilir ve bu
karigsim ince ince doévilir. Karisim nemin uzaklagsmasi igin kurutulur ve yiksek T'de
basing altinda tutulur. Bu sekilde 1 cm ¢apinda 1 mm kalinhiginda bir disk yapilir.
KBr 2,5-15 p arasi absorbsiyon yapmaz. KBr yerine Nujol(yuksek kaynama noktali
petrol fraksiyonu) ile yogrularak ince macun seklinde NaCl kristalleri arasina
sur0lir. En iyi sonuglar susuz ¢ézeltilerin spektrumlarini almakla elde edilir.

Sivilar dogrudan dogruya veya ¢ozeltileri seklinde uygulanabilir. Dogrudan dogruya
alinacak érnek 0,005-0,01 mm kalinlk olusturacak sekilde iki NaCl kristalleri
arasina konur.Cozeltiler ise 0,1-1mm kalinlik olusturacak sekilde NaCl kristalleri
arasina konur. IR spektrumu igin kullanilacak ¢ézeltiler CCly, CHCI; ve CS, gibi IR
de az absorbsiyon yapan ¢ozicullerdir.

IR Spektroskopisi Uygulama Alanlari

1.Yapi Bulunmasi

IR spektrumu pek ¢ok grup igin karakteristik pikler verir. Bdylece spektrumdéunu
aldigimiz maddede hangi karakteristik gruplarin oldugunu anlamamiz, dolayisiyla
maddenin yapisini anlamamiz kolay olur. Ayrica molekdl yapisinin degismesi ile
karakteristik grup piklerinin yerlerinin kaymasi da bizim igin énemlidir.

2.Kalitatif Analiz

Toplam IR spektrumu her bir madde icin karakteristiktir. Binlerce maddenin IR
spektrumlar alinara kataloglar hazirlanmistir. Bunlarla elde edilen Spektrum
karsilastirilarak madenin tanimi yapilabilir.

3.Hidrojen Baginin Bulunmasi

Karakteristik grup pikleri eger molekllde hidrojen bagi varsa daha yiksek dalga
boylarina kayar. Ornegin O-H grubu normalde 3600/3650 cm™ de absorbsiyon
yaptigi halde hidrojen bagi oldugunda bu absorbsiyon 3500-3600 cm e kayar. Bu
dda molekulde hidrojen baginin belirtiimesi igin énemli bir 6zelliktir.

4.Atomlar Arasi Bag Uzunluklarinin ve Acilarinin Bulunmasi

IR spektroskopisinde titresim hareketlerinin frekansi kuvvet sabitleri ile orantilidir.
Kuvvet sabitlerinde de bag uzunluklarini ve baglar arsindaki agilari hesaplamak
muamkandur.

5.Saflik Kontrolii ve Endiistride Kullaniimasi

Maddede safsizlik bulunmasi halinde elde edecegimiz spektrum saf madde
spektrumundan farkh olacaktir. Bazi piklerin sivriligi kaybolacak veya bazi yeni
pikler gézlenecektir. Endistride gérulen safsizliklar genelde reaksiyona girmemis

maddeler ile istenmiyen yan GrOnlerdir.
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6.Kalitatif Analiz

a.Lambert — Beer Kanununa Gére

b.Kalibrasyon Egrisi lle: Bu yéntem digerine gére daha duyarli olsa da vakit alicidir.
Once konsantrasyonu alinacak maddenin bircok farkli konsantrasyonda cézeltileri
hazirlanir ve bu maddenin karakteristik bir frekansta her bir konsantrasyon igin
gbzlenen absorbsiyon konsantrasyona karsi grafige gecirilir. Konsantrasyonu
bilinmeyen bir ¢dzeltinin ayni kosullarda gdsterdigi absorbsiyonun grafikteki karsilig

bize bu maddenin konsantrasyonunu verir.

Pentaamminnitrokobalt(lll) kloriir kompleksi [Co(NH3)sNO,]Cl, bir miktar KBr ile

ezilerek pres makinesinde tablet (disk) haline getirilir. Onceden hazirlanmis KBr
diski ile IR cihazinda érnek icindeki KBr'den olusacak spektrumliar sifirlanir. Elde
edilen spektruma gdére olusan piklerin dalga sayilari asagidaki gibi olur.

1.Pik :3412cm™
2.Pik :1618,9cm™
3.Pik 1426 cm™
4.Pik 1384 cm™
5.Pik : 1309 cm”
6.Pik :840,7 cm’™
7.Pik :617,3cm™

Kompleksin Yapisi

Spektrumda elde edilen pikleri, literatiirdeki kimyasal baglarin dalga sayilari ile
karsilastirirsak;

3412 cm™ de gdzlenen pik NH; deki N-H bagina aittir.

1618,9 cm™ de gdzlenen pik Co-N baglarina ait piktir.

1426 cm™ ve 1384 cm™ de pik yariimasi olmustur. Bu pikler NO, deki N-O baglarina
ait piklerdir.

Spektrumda elde edilen piklere ait dalga sayilarinin literatirdekilerle tam
uyusmamasinin nedeni Kompleksteki elektronegatifligi yiksek halojendr olan CI”
nin diger atomlari etkilemesi olabilir. Ayrica érnekteki nemin yeterince
uzaklastirimamis olmasi pik degerlerini etkileyen etmenlerdendir.
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