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Enstrimantel Analiz Il Lab.
9.Deney Grubu

DENEY RAPORU

DENEY ADI IR Spektrofotometresi ile Analiz (9 No’lu deney)
DENEY TARIiHi 17 Ekim 2003 Cuma
AMAC IR spektroskopisi’nin galisma esasi, kati ve sivilarda analiz ydontemleri.

TEORIK BILGI
Spektroskopi
E = h.v esitlidi 1s191n enerijisi ile frekansi arasindaki iliskiyi verir. Isigin frekansi ile

enerjisi arasinda dogrudan bir iligki vardir ve frekans arttikgca 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
molekildeki baglar gerilebilir, bukulebilir, dénebilir ve elektronlar bir orbitalden
digerine gecebilir. Baglar sadece belirli bir frekanslarda gerilebilir bikulebilir ya da
doénebilir ve elektronlar belirli enerji dizeyleri arasinda gegis yapabilir.

IR spektrofotometresinde i1sinlar molekdllerin titresim ve dénme hareketi nedeniyle
sogrulurlar.

Molekiillerde Egilme ve BuklUlme Hareketleri;
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E1 enerji dizeyine sahip bir molekdil Gzerine 1sin gdnderildiginde 1gin molekdilden

gecerek dedektore ulasir. Eger 1sin molekil tarafindan sogurulmazsa kaynak

tarafindan yayilan 1sin miktari dedektére ulagsan 1ginin miktarina esit olacaktir.

Spektrum, dedektdre tarafindan algilanan ve zaman iginde degisen i1sin

miktarinin(enerji miktarinin) grafige gegirilmesidir. Her gegis tarQ farkli miktarda
enerji gerektiren bir olaydir. Asagida spektroskopi tipleri ve enerji, frekans,
dalgaboyu degerleri verilmistir.

Spektroskopi Tipi Isin Kaynagi Frekans v Dalgaboyu A  Enerji Gegis Tipi
(hertz) (metre) (kcal/mol)
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IR IR Isini 0,2-1,2.10"  15,0-2,5.10°  2-12 Molekal
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IR de Ornek incelenmesi

Herhangi bir bilegigin IR spektrumu gaz, kati, sivi yada ¢ozelti halinde &l¢ulebilir.

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

pikler ya incelenen numunenin piklerini 6rtebilir ve de siklikla yanlis
degerlendirmelere yol acabilir.



Kati bir numunenin incelenmesi icin numune presle tablet haline getirilir. 1 mg
numune 100-200 mg alkali halojen ile kanstirilir. Genelde KBr kullanilir ve bu
karigsim ince ince dovilir. Karigim nemin uzaklagsmasi igin kurutulur ve yiksek T'de
basing altinda tutulur. Bu sekilde 1 cm ¢apinda 1 mm kalinhginda bir disk yapilir.
KBr 2,5-15 p arasi absorbsiyon yapmaz. KBr yerine Nujol(ylksek kaynama noktall
petrol fraksiyonu) ile yogrularak ince macun seklinde NaCl kristalleri arasina

surdldr. En iyi sonuclar susuz ¢ozeltilerin spektrumlarini almakla elde edilir.

Sivilar dogrudan dogruya veya ¢ozeltileri seklinde uygulanabilir. Dogrudan dogruya
alinacak érnek 0,005-0,01 mm kalinlik olusturacak sekilde iki NaCl kristalleri
arasina konur.Cdzeltiler ise 0,1-1mm kalinlik olusturacak sekilde NaCl kristalleri
arasina konur. IR spektrumu igin kullanilacak ¢ézeltiler CCl,, CHCI; ve CS; gibi IR
de az absorbsiyon yapan ¢6zUculerdir.

IR Spektroskopisi Uygulama Alanlar

1.Yapi Bulunmasi

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

2.Kalitatif Analiz

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

3.Hidrojen Baginin Bulunmasi

Karakteristik grup pikleri eger molekilde hidrojen bagi varsa daha yiksek dalga
boylarina kayar. Ornegin O-H grubu normalde 3600/3650 cm™ de absorbsiyon
yaptig halde hidrojen bagi oldugunda bu absorbsiyon 3500-3600 cm e kayar. Bu
dda molekullde 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
mumkandur.

5.Saflik Kontrolii ve Endistride Kullaniimasi

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

maddeler ile istenmiyen yan Urtnlerdir.



6.Kalitatif Analiz

a.Lambert — Beer Kanununa Gére

b.Kalibrasyon Egrisi ile: Bu yéntem digerine gére daha duyarli olsa da vakit alicidir.
Once konsantrasyonu alinacak maddenin bircok farkli konsantrasyonda gézeltileri
hazirlanir ve bu maddenin karakteristik bir frekansta her bir konsantrasyon igin
g6zlenen absorbsiyon konsantrasyona karsi grafige gecirilir. Konsantrasyonu
bilinmeyen bir ¢bzeltinin ayni kosullarda gésterdigi absorbsiyonun grafikteki karsihgi

bize bu maddenin konsantrasyonunu verir.

DENEYIN

YAPILISI Ornekten 2 mg tartilir. 200 mg KBr ile agat havanda déviilir. Nem cekmemesine
dikkat edilir. Ornek preste sikistiriimak tizere diskler arasina 1mm kalinlikta dengeli
olarak yayilir. Olusturulan tablet cihaza yerlestirilerek spektrumu alnir.

SONUC

LiteratUrlerde cesitli baglara ait dénme veya titresim degerleri agagidaki gibidir.
C — C bagi 1340-1465 cm’™

C = O bagi 1640-1780 cm’™

C = C bag1 1620-1680 cm’

Hidrojen bagi 3200-3570 cm™

Monostibstitiie Benzen Halkasi  770-900 cm'™

Buna gére elde edilen pikler ve ait oldugu baglar asagidaki gibi yorumlanabilir.

1.Pik 475-600 cm’™

2.Pik 675-650 cm”

3.Pik 775-900 cm’™ Benzen halkasina ait

4.Pik 1150-1300 cm’™ C - C bagina ait

5.Pik 1450-1500 cm’™ C =C bagina ait

6.Pik 1575-1675 cm’ C = O bagina ait

7.Pik 3200-3300 cm™ Hidrojen bagina ait piklerdir.

IR spektroskopisinde, bilinen bir érnegin, degisik derigsimlerde gdsterdigi
absorbsiyon miktari ile derisimi grafige gecirilerek, derisimi bilinmeyen érnegin
yaptid1 absorbsiyona karsilik grafikten derisimi hesaplanabiliyordu. Yaptigimiz
deneyde 6rnekten tek bir tartimin spektrumu alindigindan ve derisimi bilinen bir
referans madde kullaniimadigi igin derigim hesaplamasi yapamayiz.
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