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DENEY RAPORU

DENEY ADI
Spektrofotometrik Mn2+ Tayini  (6 No’lu deney)
DENEY TARİHİ
26 Aralık  2003 Cuma
AMAÇ
Mn2+ iyonlarını permanganata yükseltgeyerek spektrofotometrik Mn2+ analizi yapılması
TEORİK BİLGİ


Spektrofotometri
Spektrofotometri renkli maddelerin, bir ayraçla renklendirilen maddelerin ve bazı renksiz maddelerin soğurduğu ışık şiddetini ölçerek yapılan bir analiz yöntemidir.
Spektrofotmetrelerde dalga boyu değiştirilerek dalga boyuna karşı absorbans veya transmitans ölçümü alınır.
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Basit Bir Spektrofotometrenin Elemanları

Bir bileşiğin hangi dalga boyunda absorbsiyon yaptığını bulmak için absorbsiyon eğrisini saptamak gerekir. Bunun için sözkonusu bileşiğin değişik dalga boylarındaki uygun aralıklarla absorbsiyonu  y eksenine , dalga boyu ise x eksenine işaretlenerek bir eğri elde edilir. Bu eğriye absorbans eğrisi denir. Kantitatif ölçümlerde λ max ölçüm için kullanılır. λ max değerinin dışında bir dalga boyunda çalışılması absorbsiyonun az olmasına yol açar. 
Aşağıdaki absorbans eğrisinden de anlaşılacağı gibi λ max değerinde maksimum absorbans elde edileceği görülür. Absorbans eğrisinin sağında veya solunda  λ değerlerindeki oynamanın, λ max değeri yakınlarındaki oynamalardan daha çok absorbansa yansıyacağı grafik üzerinde görülmektedir.
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Her bir renkli sıvı, normal ışığı oluşturan ışıklardan bir yada birkaçını absorblar. Öbürlerini  de az yada hiç absorblamaz, olduğu gibi geçirir. Buna göre kırmızı bir çözeltiyi ölçmek için spektrofotometride kulanılacak ışık, yeşil bir ışık olmalıdır. (komplementer renkler)
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İnsan gözünün yanıt verdiği ışınsal enerji 400-750 nm arasındaki bölgeyi kapsar. 

Bu ışınların ölçümleri insan gözüyle değilde spektroskopik yöntemlerle yapıldığında daha hassas sonuçlar elde edilir. Bunun içinde Lambert-Beer yasasından faydalanılır.

Lambert-Beer Yasası

Renkli bir çözeltiye giren ışığın şiddeti I0, çözeltiden çıkan ışığın şiddeti I ise I’nın I0’ oranına geçirgenlik veya transmisyon denir ve “T” ile gösterilir. Transmitans ile absorbans arasında şu ilişki vardır. 

A =  -  log T = log I / T = log 100 / %T  

A = log 100 - log %T 

A = 2 - log %T

A = log( I0/I) 

Absorbans; giren ışın şiddetinin çıkan ışığın şiddetine oranının logaritmasıdır.

Yasa A = εbc şeklinde ifade edilir. ε, Molar soğurma katsayısı,b örnek kalınlığı ve c ise derişimi ifade eder.

Bir çözeltinin transmitansı ve absorbansı; ışığın geçtiği yolun kalınlığına (küvet kalınlığı), çözeltinin konsatrasyonuna ve her bileşik için sabit olan molar soğurma katsayısına bağlıdır. 

Lambert-Beer Yasasından Sapmalar

Derişim Etkisi: 10-2 M dan daha derişik çözeltilerde sapma olur. Nedeni artan tanecik sayısı nedeniyle taneciklerin etkileşimleri artar ve molar soğurma katsayısını değiştirirler. Ortamdaki soğurum yapmayan türler fazla ise de sapma olur. Kırılma indisi derişimle artar. Ancak bu düzeltilebilr.  10-2 M dan daha derişik çözeltilerde kırılma indisi önemsizdir.
Kimyasal Sebepler: Soğurma yapan türün derişimi kimyasal reaksiyonlar sonucu değişiyorsa absorbans da değişir. Ortamdaki asitler ve çözgen önemli etkendir.

Cihazdan Kaynaklanan Sebepler: Etkin bant genişliği ebg geniş olan cihazlarda seçimlilik az olacaktır. Çünkü dalga boyu aralığı biraz fazla olacağı için soğurma yapan başka türlerde ölçülmüş olur. Cihazın parçalarından kaynaklanan saçılmalar ve yansımalar  dedektöre ulaşırsa yanlış değerler elde edilir.

Spektrofotometrik Analizler
Nitel Analizler: Geniş uygulama alanları, yüksek duyarlılık, seçimlilik ve tekrarlanabilirliğin iyi olması ,  uygulanabilirlik ve hızlılığın iyi olması gibi nedenlerle tercih edilirler.

Nicel Analizlerde: Uygun dalga boyu seçilmeli. Ortamın pH değeri iyi ayarlanmalı. Farklı iki türün molar soğurma katsayılarının aynı olduğu dalga boyu (izobestik nokta) ve her iki türün dengede olduğu pH seçilir.

Ayrıca reaktif derişimi ve sıcaklıkta önemlidir. 
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Nicel analizler; tek standartla, kalibrasyon eğrisi ile ve standart katma metodu ile yapılabilir. Kalibrasyon grafiğinde absorbans ile derişim arasında grafik çizilir. Örneğin absorbası grafik denkleminde y değeri yerine konularak derişim (x değeri) bulunur. Veya örneğin absorbansının eğriyi kestiği yerden x eksenin dikme indirilerekte aynı şekilde örneğin derişimi bulunabilir.
.





Her iki yöntemde de Absorbans & Derişim







ve Absorbans & Hacim grafiklerinden 







derişim hesaplama farklıdır








Spektrofotometrik bir analize ait 









kalibrasyon grafiği
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Standart katma metodunda, çizilen kalibrasyon eğrisinin denklem değerleri ile  standart derişimi, örnek hacmi aşağıdaki formülde yerine konularak örnek derişimi bulunabilir. (a = eğrinin y eksenini kestiği nokta, b = eğrinin eğimi)
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Standart katma metodu ile yapılan bir analize ait kalibrasyon grafiği
DENEYİN 

YAPILIŞI
250 ppm Mn2+  stok çözeltisinden 50 ml’lik bir behere 10 ml alınarak üzerine 1,5 ml derişik H2SO4 ve 1,5 ml H3PO4 eklenir. Hazırlanan bu standart çözeltisi üzerine 0,15 - 0,20 g NaIO4 eklenir ve çözünüp renk pembeleşinceye kadar beherde 90°C de ısıtılır. Yükseltgenme gerçekleşince renk menekşe olacaktır. Çözelti oda sıcaklığına kadar soğutulur ve 50 ml lik balon jojeye alınarak saf su ile 50 ml’ ye tamamlanır.. Soğuduktan sonra bu çözeltiden 25 ml lik balon jojelere sırayla 0,2,4,6 ml konulurarak 25 ml’ye tamamlanır. Sonuçlar;
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Örnek Abs = 0,144


Çizilen kalibrasyon grafiğinin denklemi : y = 0,0291x + 0,0002  R2 = 0,9997


Grafik üzerinde 0,144 örnek absorbansı için için okunan değer 4,95 ml dir. Aşağıdaki formülde yerine koyarak örnek çözeltisinin derişimini bulabiliriz.
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Cöç= 9,88 ppm 


Absorbans & derişim grafiğinden de aynı derişim elde edilir. Grafikten 0,144 örnek çözeltisi absorbansı için 9,88 ppm örnek çözeltisi derişimi bulunur. 

2Mn2+  + 5IO4¯ + 3H2O → 2MnO4¯ + 5IO3¯ + 6H+ reaksiyonuna göre absorbansı ölçülen permanganat ile Mn2+  derişimleri aynıdır. Tamamının da yükseltgendiği düşünülürse bulunan derişim Mn2+  derişimidir. 25 ml örnek çözeltisi içinde ;

(25 ml x 9,88 mg)/ 1000 = 0,2475 mg Mn2+  vardır. (Yaklaşık 5(g / ml)
SONUÇ
Spektrofotometrik Mn2+  tayininde Mn2+ ’yı permanganata yükseltgeyerek absorbansını ölçülmek suretiyle 5(g / ml gibi oldukça duyarlı bir analiz yapılmıştır.

y = 0,0291x + 0,0002  ve R2 = 0,9997 grafik denkleminden de anlaşılabileceği gibi Lambert-Beer yasasından sapma olmamıştır. 
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Kalibrasyon Programı (hacimli)

				KALİBRASYON PROGRAMI

				AŞAĞIDA İSTENEN DEĞERLERİ GİRİNİZ

				Okunan Sinyal Değeri								0.144

				Standart Çözeltilerin Hacmi								50		ml

				Standart Derişimi								50		ppm

				Örnek Çözeltinin Hacmi								50		ml

				Örnek Hacmi								4.941580756		ml

				SONUÇLAR

				Çözelti Derişimi								4.941580756		ppm

				Belirsizlik Düzeltmeli Çözelti Derişimi								5.1181475269		ppm

				Örnek Derişimi								50		ppm

				Belirsizlik Düzeltmeli Örnek Derişimi								51.7865413879		ppm

				Asağıya sadece x ve y değerlerini; y ekseni değeri sinyal (ölçüm) , x ekseni değeri hacim olacak şekilde giriniz.

				S.N.		x		y												x				y				ŷ		y-ŷ

				1		0		0		-4		16		-0.1166		0.01359556		0.4664		0		0		0		0		0.0002		-0.0002		0.00000004

				2		2		0.059		-2		4		-0.0576		0.00331776		0.1152		2		0.059		0.059		0.003481		0.0584		0.0006		0.00000036

				3		4		0.115		0		0		-0.0016		0.00000256		0		4		0.115		0.115		0.013225		0.1166		-0.0016		0.00000256

				4		6		0.177		2		4		0.0604		0.00364816		0.1208		6		0.177		0.177		0.031329		0.1748		0.0022		0.00000484

				5		8		0.232		4		16		0.1154		0.01331716		0.4616		8		0.232		0.232		0.053824		0.233		-0.001		0.000001

						20		0.583		0		40		0		0.0338812		1.164		20		0.583		0.583		0.101859		0.583		2.08166817117217E-17		0.0000088

				Ortalama		4		0.1166

				Tablodan Hesaplanan								Excel Formülleri İle Hesaplanan

				b		0.0291						b		0.0291

				a		0.0002						a		0.0002

						0.999870126								0.9997402689

				Belirsizlik		0.0017126977

				3xBelirsizlik		0.005138093





Kalibrasyon Programı (hacimli)

		





grafik

														SPEKTROFOTOMETRİK MANGAN(II) ANALİZİ KALİBRASYON GRAFİĞİ

				Enstrümantel Analiz II 9.Deney Grubu Çiğdem Özer, Nurcan Ateş, M.Hilmi Eren



Standart Hacimi

Ölçülen  Değer

x ve y değerlerini değiştirdiğinizde grafiğin denklem değerleri olan a, b ve R2 ile aşağıdaki değerler uyuşmuyorsa grafiğin denklemini siliniz. Daha sonra eğim çizgisi üzerine sağ tıklayarak yeniden denklemi ve R2 değerini göstertiniz.
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Kalibrasyon Programı (hacimli)

				KALİBRASYON PROGRAMI

				Hazırlayan: M.Hilmi Eren, Ege Üniversitesi Kimya Bölümü, İzmir, Aralık 2003   E-mail: mhilmieren@yahoo.com   Web : www.mhilmieren.cjb.net

				AŞAĞIDA İSTENEN DEĞERLERİ GİRİNİZ

				Okunan Sinyal Değeri								0.144

				Standart Çözeltilerin Hacmi								50		ml

				Standart Derişimi								50		ppm

				Örnek Çözeltinin Hacmi								50		ml

				Örnek Hacmi								5		ml

				SONUÇLAR

				Çözelti Derişimi								4.941580756		ppm

				Belirsizlik Düzeltmeli Çözelti Derişimi								5.1181475269		ppm

				Örnek Derişimi								49.4158075601		ppm

				Belirsizlik Düzeltmeli Örnek Derişimi								51.1814752685		ppm

				Asağıya sadece x ve y değerlerini; y ekseni değeri sinyal (ölçüm) , x ekseni değeri hacim olacak şekilde giriniz.

				S.N.		x		y		x - xort		(x - xort)2		y - yort		(y - yort)2		(x-xort)(y-yort)		x		x2		y		y2		ŷ		y-ŷ		(y-ŷ)2

				1		0		0		-4		16		-0.1166		0.01359556		0.4664		0		0		0		0		0.0002		-0.0002		0.00000004

				2		2		0.059		-2		4		-0.0576		0.00331776		0.1152		2		0.059		0.059		0.003481		0.0584		0.0006		0.00000036

				3		4		0.115		0		0		-0.0016		0.00000256		0		4		0.115		0.115		0.013225		0.1166		-0.0016		0.00000256

				4		6		0.177		2		4		0.0604		0.00364816		0.1208		6		0.177		0.177		0.031329		0.1748		0.0022		0.00000484

				5		8		0.232		4		16		0.1154		0.01331716		0.4616		8		0.232		0.232		0.053824		0.233		-0.001		0.000001

						20		0.583		0		40		0		0.0338812		1.164		20		0.583		0.583		0.101859		0.583		2.08166817117217E-17		0.0000088

				Ortalama		4		0.1166

				Tablodan Hesaplanan								Excel Formülleri İle Hesaplanan

				y = bx + a denklemi için b, a ve R2 Değerleri								y = bx + a denklemi için b, a ve R2 Değerleri

				b		0.0291						b		0.0291

				a		0.0002						a		0.0002

				R2		0.999870126						R2		0.9997402689

				Belirsizlik		0.0017126977

				3xBelirsizlik		0.005138093

				y = ykör + 3Skör





Kalibrasyon Programı (hacimli)
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grafik

														SPEKTROFOTOMETRİK MANGAN(II) ANALİZİ KALİBRASYON GRAFİĞİ

																								0,144 = 0,0291x-0.0002 ise

																								X = 4,95 ml

																														Bulunan değer  50 ml örnekte bulunan standart hacmine benzer bir değerdir.

																														Derişime çevirirsek 4,95 ml.50ppm = 50 ml.xppm ise x = 4,95 ppm bulunur.

																														veya ((y-b)/m)x(standart derişimi/örnek çözelti hacmi) formülü ile de aynı sonuç bulunur.

																														Absorbans & derişim grafiğinde ise eğrinin x eksenini kestiği yer 50 ml çözeltinin derişimini verir.

																														Reaksiyona bakarak ve gerekli işlemlerle istenen diğer hesaplamalar yapılabilir.

				Enstrümantel Analiz II 9.Deney Grubu Çiğdem Özer, Nurcan Ateş, M.Hilmi Eren



Standart Hacimi

Ölçülen  Değer

x ve y değerlerini değiştirdiğinizde grafiğin denklem değerleri olan a, b ve R2 ile aşağıdaki değerler uyuşmuyorsa grafiğin denklemini siliniz. Daha sonra eğim çizgisi üzerine sağ tıklayarak yeniden denklemi ve R2 değerini göstertiniz.
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grafik derişim

		

														Enstrümantel Analiz II 9.Deney Grubu Çiğdem Özer, Nurcan Ateş, M.Hilmi Eren

														Deney Tarihi : 21 Kasım 2003 Cuma
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grafik  hacim

		

														Enstrümantel Analiz II 9.Deney Grubu Çiğdem Özer, Nurcan Ateş, M.Hilmi Eren

														Deney Tarihi : 21 Kasım 2003 Cuma
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ALEV FOTOMETRİSİ İLE Na+ TAYİNİ İÇİN EMİSYON & DERİŞİM GRAFİĞİ

y

3Skör
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y = ykör + 3Skör
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Alev F.Na Analizi derişimli

		

				ALEV FOTOMETRESİ İLE Na+ TAYİNİ İÇİN EMİSYON & DERİŞİM GRAFİĞİNE İLE HESAPLAMALAR

				Standart Çözeltilere İlave Edilen Örnek Hacmi								10		ml

				Standart Çözeltinin Son Hacmi								50		ml

				Standart Derişimi								50		ppm

				SONUÇLAR

				Çözelti Derişimi								0.833592535		ppm

				Belirsizlik Düzeltmeli Çözelti Derişimi								0.8697323485		ppm

				Örnek Derişimi								4.167962675		ppm

				Belirsizlik Düzeltmeli Örnek Derişimi								4.3486617424		ppm

				Excel Formülleri İle Hesaplanan

				y = bx + a denklemi için b, a ve R2 Değerleri

				b		0.03215

				a		0.0268

				R2		0.9999854881

				Tablodan Hesaplanan

				y = bx + a denklemi için b, a ve R2 Değerleri

				b		0.03215

				a		0.0268

				R2		0.999992744

				Belirsizlik		0.0003872983

				3xBelirsizlik		0.001161895

				y = ykör + 3Skör

				S.N.		x		y		x - xort		(x - xort)2		y - yort		(y - yort)2		(x-xort)(y-yort)		x		x2		y		y2		ŷ		y-ŷ		(y-ŷ)2

				1		0		0.027		-3		9		-0.09625		0.0092640625		0.28875		0		0.027		0.027		0.000729		0.0268		0.0002		0.00000004

				2		2		0.091		-1		1		-0.03225		0.0010400625		0.03225		2		0.091		0.091		0.008281		0.0911		-0.0001		0.00000001

				3		4		0.155		1		1		0.03175		0.0010080625		0.03175		4		0.155		0.155		0.024025		0.1554		-0.0004		0.00000016

				4		6		0.22		3		9		0.09675		0.0093605625		0.29025		6		0.22		0.22		0.0484		0.2197		0.0003		0.00000009

						12		0.493		0		20		0		0.02067275		0.643		12		0.493		0.493		0.081435		0.493		3.46944695195361E-18		0.0000003

				Ortalama		3		0.12325



EMİSYON

HACİM ml

ALEV FOTOMETRİSİ İLE Na+ TAYİNİ İÇİN EMİSYON & HACİM GRAFİĞİ

y

3Skör

0,0279619

0,0011619

y = ykör + 3Skör

0,0268



Alev F.Na Analizi derişimli

		0

		0

		0

		0



0

0

0

0



Alev F.Na Analizi hacimli

				ALEV FOTOMETRESİ İLE Na+ TAYİNİ İÇİN EMİSYON & HACİM GRAFİĞİ İLE HESAPLAMALAR

				Standart Çözeltilere İlave Edilen Örnek Hacmi								10		ml

				Standart Çözeltinin Son Hacmi								50		ml

				Standart Derişimi								50		ppm

				SONUÇLAR

				Çözelti Derişimi								0.833592535		ppm

				Belirsizlik Düzeltmeli Çözelti Derişimi								0.8697323485		ppm

				Örnek Derişimi								4.167962675		ppm

				Belirsizlik Düzeltmeli Örnek Derişimi								4.3486617424		ppm

				Tablodan Hesaplanan

				y = bx + a denklemi için b, a ve R2 Değerleri

				b		0.03215

				a		0.0268

				R2		0.999992744

				Excel Formülleri İle Hesaplanan

				y = bx + a denklemi için b, a ve R2 Değerleri

				b		0.03215

				a		0.0268

				R2		0.9999854881

				Belirsizlik		0.0003872983

				3xBelirsizlik		0.001161895

				y = ykör + 3Skör

				S.N.		x		y		x - xort		(x - xort)2		y - yort		(y - yort)2		(x-xort)(y-yort)		x		x2		y		y2		ŷ		y-ŷ		(y-ŷ)2

				1		0		0.027		-3		9		-0.09625		0.0092640625		0.28875		0		0.027		0.027		0.000729		0.0268		0.0002		0.00000004

				2		2		0.091		-1		1		-0.03225		0.0010400625		0.03225		2		0.091		0.091		0.008281		0.0911		-0.0001		0.00000001

				3		4		0.155		1		1		0.03175		0.0010080625		0.03175		4		0.155		0.155		0.024025		0.1554		-0.0004		0.00000016

				4		6		0.22		3		9		0.09675		0.0093605625		0.29025		6		0.22		0.22		0.0484		0.2197		0.0003		0.00000009

						12		0.493		0		20		0		0.02067275		0.643		12		0.493		0.493		0.081435		0.493		3.46944695195361E-18		0.0000003

				Ortalama		3		0.12325



Derişim ppm

Emisyon



Alev F.Na Analizi hacimli
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