TURBIDIMETRI-NEFOLOMETRI VE

RAMAN SPEKTROSKOPISI
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TURBIDIMETRI VE NEFELOMETRI

Bulanikhigin dlciimi esasina dayanan yontemlerdir.

Turbidimetri, cozeltiye gelen 1sik siddetinde, ¢ozeltideki
partiktllerin neden oldugu sacilmadan dolay! ortaya
cikan 1sik kaybinin 6lctldigli metottur (Tyndall etkisi).
Protein yapisindaki maddelerin olciminde kullanilir.
Degisik yontemlerde proteinler denatlire edilerek
cozunurlukleri ortadan kaldirilir; bulanikhk olusturulur

ve bu olculdr.

Nefelometri, cozeltideki partikullerce gelis eksenine gore 90° aciyla yerlestirilmis
olan fotosele dogru saptirilan 1simalarin olcildigli metottur. Cesitli acilarda

sacilan isimalari 6lcen farkl tip nefelometreler vardir.

Spektrofotometreler nefelometri icin kullanilamaz.
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Tyndall etkisi: Isimanin kolloidal veya
bir suspansiyon icindeki um
capindaki kucuk parcaciklardan
saclimasidir. Rayleigh sagilmasina
benzeyen bu durum nedeniyle mavi
ISIK Kirmizi 1siga gore daha guclu
bir sekilde sacilima ugrar. Tyndall
etkisi altinda uzun dalga boyu daha
cok gegcirilir, kisa dalga boyu ise
sacilim ile daha ¢ok yansitilir.
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Isin kaynagi olarak lazer yada Hg
lambasi gibi monokromatik bir kaynak
tercih edilir (0zellikle mavi i1sin, daha ¢ok
sacilima ugrar).

Isin, slitten gecirilerek bir mercek (surekli
ISInsan bir monokromator) yardimiyla
toplanarak 1sin demeti, ornege
gonderilir.
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Kantitatif analiz

Kantitaif analiz, nefelometrik turbidite
birimi (NTU) olarak sdandartlastiriimis
orneklerden elde edilen kalibrasyon
grafigi yardimiyla yapilr.

Sacilan 1s1gin miktari konsantrasyon
kadar parcaciklarin buyuklugu ve sekline
de sahip oldugundan, NTU gibi bir
standart tercih edilmektedir.

Diger bir analiz sekli ise derisimi bilinen
standartlar yardimiyla kalibrasyon
grafiginin hazirlanmasidir. Ornegin,
proteinlerin olgumu.
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Raman Spektroskopisi

Bir ornegin, genellikle GB veya yakin IR bolge monokromatik 1s1madan olusan
giiclii bir kaynakla 1s1nlanmasi sonucunda sag¢ilan 1stmanin, belirli bir aciyla
Olclimiine dayanir. Tiirbidimetri ve nefelometriden farkli olarak sagilan 1s1nin
sadece siddeti degil aynm1 zamanda enerjisi de Olgiiliir.

Sagilan 1s1manin biiytik bir kisminin enerjist madde ile etkilesen 1simanin
enerjisine esit olur ve bu tiir elastik sagilma olayina Rayleigh sa¢ilmasi denir.

Elastik sa¢ilma olayinin yam sira ger¢eklesen elastik olmayan sacilma olayi ise
Raman sag¢ilmast adin1 alir.

Rayleigh sacilmasi olayinda Raman sagilmasina gore 104 - 10° kez daha

siddetli bir sa¢ilmis 1s1ma olusur.

Raman sa¢ilmasi sirasinda sacilan 1simanin enerjisinde (molekiil ile etkilesen
1simaninkine gore) olusan fark (fazlalik veya azlik), 1s1ma ile etkilesen
molekiiliin titresim enerji diizeyleri arasindaki enerji farklari kadardir.

Raman sacilmasinin spektroskopik incelenmesi ile molekiillerin titresim
enerji diizeyleri hakkinda bilgi edinilebilir.

Bu yontem Raman spektroskopisi adini alir.




Raman spektroskopisi inorganik, organik ve biyolojik sistemlerin kalitatif
ve kantitatif analizine uygulanir.
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Stokes ve anti-Stokes tiirti Raman sacilimasi olaylarimin molekiil enerji diyagrami ile agiklanmasi.




Raman spektroskopisi inorganik, organik ve biyolojik sistemlerin kalitatif
ve kantitatif analizine uygulanir.
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(i) Stokes tiirii sagilma hatlar1 Rayleigh hattina gore daha negatif Av
degerlerinde,
(il) anti-Stokes tiirli sagilma hatlar ise pozitif Av degerlerinde gozlenir.
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Bir molekiiliin bir fotonla Raman tiirii sagilma etkilesmesine girebilmesi i¢in
periyodik ve gegici bir dipol momentinin olusmasi gereklidir.

Raman hatlarinin siddeti, titresen molekiiliin fotonla etkilesirken olusan
polarlanabilme degisim hizinin karesi ile orantilidir.

CO, Simetrik Gerilme (7,=1330cm™)
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CO, Asimetrik Gerilme (i,=2349¢n)
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IR AKTIF RAMAN INAKTIF

Sekil. CO, molekiiliiniin simetrik ve asimetrik gerilme ve egilme titresimleri
sirasinda molekiiliin dipol momentinde (u) ve polarlanabilmesinde (o) olusan
degismeler
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Simetri merkezi bulunan molekiillerde,

Tam simetrik titresimler (simetrik gerilme gibi)
IR inaktif , Raman aktif

Simetrik olmayan titresimler (asimetrik gerilme gibi)
IR aktif , Raman inaktif

*Bir molekiiliin Raman kaymalari ve IR bantlar1 ayn1 enerji degerlerinde
gozleniyorsa, yani her iki spektrumda hatlarin ve bantlarin bir kismi birbiri ile
cakisiyorsa, molekiiliin simetri merkezi yok demektir.

IR ve Raman spektroskopisi yontemleri icerdikleri bilgi acisindan
birbirini tamamlayan yontemlerdir.

Floresans 6zelligine sahip molekiillere Raman spektroskopisinin uygulanabilmesi
icin Stokes hatlar1 yerine anti-Stokes hatlarinin ol¢iilmesi gerekir.

Bir molekiile ait anti-Stokes hatti o molekiiliin floresans bandindan daha buiyiik
frekanslardadir ve bunlar birbirleri ile ortiismez.
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Raman spektrofotometreleri
Istma kaynag : Genellikle Lazer

Lazer (L.A.S.E.R.), zorlanmis emisyon ile 1s1k ¢ogaltilmasi anlamina gelen
"Light Amplification by Stimulated Emission of Radiation" sdzctiklerinin bas
harflerinden tiiretilmis bir kisaltmadar.

Lazer olarak kati1 hal lazeri; yakut kristali (esas olarak Al,O5 ten olusmustur,
%0,05 oraninda Cr(Ill) icerir) ve Nd:YAG (Itriyum ve Aliiminyum lal tas
(garnet) ana kristalinde Neodiyum iyonlari igerir) lazeri kullanilir

Gaz lazerler

He/Ne, Ar*veya Kr* iyon lazerler, CO, veya N, ortamli lazerler, eksimer
lazerler(He, F ile Ar veya Xe gazlarindan birinin karisimi 1le elde edilir.)

Boyar madde lazerler

Yari iletken diyod lazerler




Ornek 1s1inlama sistemi (Ornek Bolmesi)
Cam malzeme kullanilabilir.
Lazer kaynagi, ornegin kii¢iik bir alanina kolayca odaklanabilir.

S1v1 ve kat1 numuneler az miktarda bile kolayca
analiz edilir.

Sulu ¢ozeltiler de Raman spektroskopisiyle
analiz edilebilir.

Monokromator (Lazer kullanilmadigi durumda)

Optik ag kullanilir.

Dedektor
Fotogogaltici tiip veya CCD(Yiik-eslesmis dedektor) dedektor kullanilir.
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Analitik Uygulamalar
Raman spektroskopisi yontemi ile daha ¢ok nitel analiz yapilir.
Molekiillerin yapisinda bulunan -C=C- , -C=C-, -N=N-. -S-S-, -C-O-C- tiirii

titresimler ile halkali bilesiklerde gozlenen halka daralmasi-halka genislemesi
titresimi oldukca siddetli Raman hatlarinin gézlenmesine yol acar.

Infrared spektroskopisinde kullanilan CS,, CCl,, CHCI, gibi organik
coziiciiler Raman spektroskopisinde de kullanilabilir.

Bu ¢oziicilerin kendi Raman kaymalar1 degerlerinin bilinmektedir.

Infrared spektroskopisinde ¢dziicii olarak kullanilamayan su, Raman
spektroskopisinde sikg¢a kullanilir.

Raman spektroskopisi yonteminin infrared spektroskopisi yontemine gore
bir bagka lstiinliigii de ayni1 cihazla hem yakin infrared hem orta infrared,
hem de uzak infrared bolgelerindeki bilgilerin elde edilebilmesidir.
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