Cankir1 Karatekin Universitesi
Miihendislik Fakiiltesi
Kimya Miihendisligi Boliimi

KMU406
KIMYA MUHENDISLIGI LABORATUVARI 3 EL KITABI
2024 — 2025




ICINDEKILER

ICINDEKILER............cooiiiiiioeeeeee ettt sttt n st aan s i
BOLUM 1. LABORATUVAR KURALLARLI .......ocotviiiiniiieisessesesssis 1
BOLUM 2. RAPOR YAZIM KILAVUZU ......coovvuiiiniiiiiiineensiseinesssisssssasssssssssssssenes 2
B0 TR 2 o103 g ) 0 10 F: 1 5 PR UPRTPPR 2
2.2. RapOr BOIIMIGTT ... 3
2.3.Deney Sonuglarmin Istatistiki Olarak Verilmesi .........c.coceeveveveeeeeeeeee e, 6
BOLUM 3. LABORATUVAR GUVENLIGI .......cocoovviiniiiiinciincnes 14
3.1. Emniyetli Calisma Kurallari.........ccccoooviiiiiiiiiici e 14
3.2. Genel Laboratuvar Kurallart .........cccccooiiiiiiiiiiiii e 15
BOLUM 4. DENEYLER........oiiiiieeeeeeee ettt es et 20
4.1 Liging Ve KIiStaliZaSyOm........coiviiiiiiiiiieiiiei it 21
4.2 Gaz AbSOrbSIYONU ........cccoveviiiiiieccce e PP PR RS 26
4.3 Borusal Piston Akis Reaktérde (PFR) Bir Reaksiyonun Incelenmesi ............cccccvene. 33
4.4 Kat1-S1v1 EKStrakSIyOnU .....ccoiiiiiiiiiiiiiii i 43
4.5 DISHHASYON ..ottt 49
4.6 S1v1-S1V1 EKStrakSIyONU....ccvviviiiiiiiiiiiiic i 68
4.7  AK1S H1Z1 KONEIOL . ..ottt et 71
4.8 FTIR (Fourier Doniisiimlii Ki1zilotesi) Spektroskopisi.........coveiveviiiiniciiieniiiiiiciee 75
4.9 S1v1 SeViye KONIIOL .....oueiiiiiiiiiiiice i 84
4.10 Sabun Elde EAIlME DENEYI .....cceeuiiieiiee ettt 88



BOLUM 1. LABORATUVAR KURALLARI
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Laboratuvarlara katilabilmek ve deney yapabilmek igin bu kitap¢igin Laboratuvar
Giivenligi boliimii dikkatlice okunmus ve laboratuvarlarda calisma kurallari 6grenilmis
olmalidir.

Laboratuvarlara zamaninda gelinmeli ve ilgili deney sisteminin basinda hazir
bulunulmalidir. Geg gelen 6grencinin deneye katilimi ilgili 6gretim {iyesinin iznine
baglidir.

Beyaz onliik giyilmesi ve gdzliik takilmasi zorunludur. Onliiksiiz ve gozliiksiiz olarak
kesinlikle deney yapilamaz.

Ilgili arastirma gorevlisinin veya ogretim iiyesinin izni olmaksizin laboratuvar disina
cikilamaz.

Laboratuvarlarda cep telefonu ile konusulmaz.

Laboratuvarlarda yemek-igmek ve sakiz ¢ignemek hos goriilmeyen ciddiyetsiz ve
yakisiksiz davraniglardandir.

Deney sonrasinda, masa, cihaz ve malzemeler temiz birakilmalidir.

Deneyden bir hafta once, ilgili 6gretim iiyesi deney fOyiinde yer alan Deney Hazirlik /
Tasarim Sorularina hazirlanarak laboratuvara gelinmelidir.

Deney verileri, deney esnasinda cihaz ve sitemlerden alinmis olan her tiirlii, okuma, 6l¢tiim
ve tartimlardir. Deney verileri her dgrencinin TEMIZ BIR KAGIDA kendi el yazis1 ile
yazilmalidir.

Deney raporu, istenen formata uygun olarak deneye giren tiim &grencilerin bireysel
hazirlanmas1 gereken kapsamli bir dokiimandir. Hangi gruplarin hangi deney i¢in rapor
hazirlamak zorunda olduklari laboratuvar donem planinda belirtilir.

Her deney i¢in farkli 6grenci raportdr olarak segilir ve grup calismasi ve rapor hazirligi
organizasyonundan raportor sorumludur.

Grup, ilgili 6gretim tiyesi tarafindan deney dncesinde girig sinavina alinir.

Grup raporlari 6zgiin olmak zorundadir. Raporun (kiiciik bir pargast dahi olsa) baska bir
yerden kopyalandig: tespit edildigi takdirde notu sifir olarak degerlendirilir ve telafisi
yoktur. Baskasia ait bir materyalin kopyalanmasi biiyiik bir suctur. Herhangi bir
kopyalama olaymin, raporu degerlendiren 6gretim iliyesinin goziinden kagma olasiligina
karsi, donem sonunda Boliim Etik Kurulu tarafindan rastgele segilecek raporlar {izerinde
ayrmtili inceleme yapilacaktir. Bu inceleme sonunda kopyalama yapildig: tespit edilirse
grup onceki notlarina bakilmaksizin deneyden basarisiz sayilacaktir. Bu durumda ilgili
deneyin/raporun telafisi miimkiin degildir.

Deney raporunda web sayfalar1 kaynak olarak gosterilemez ve bu sayfalara atif yapilamaz.
Deney raporu yetersiz goriiliirse tekrar edilmesi ve/veya deneyin tekrari istenebilir.

Yaryil sonu notu, Girig sinav notu ortalamasinin %401, 2. Arasinav notunun %30’u

ve final notunun %30’si alinarak belirlenir. 1. Arasinav notunu giris sinavi, rapor notu ve
varsa ¢ikis sinavi notlarinin ortalamasi belirler.

Laboratuvara devam zorunludur. Habersiz ve onaysiz olarak deneye gelmeyen 6grenciler
deneyden basarisiz sayilirlar. Bu durumda deneyin telafisi s6z konusu degildir. Baska bir
nedenle deneyden basarisiz olan dgrenciler ilgili dgretim iiyesi onay verdigi takdirde
deneyi telafi edebilirler.

Telafi haftasinda veya Ogretim iiyesinin uygun gordiigii bagska bir zamanda en fazla iki
deneyin telafisi yapilabilir.

Donem sonunda, ikiden fazla deneye katilmayan, deney raporunu zamaninda teslim
etmeyen, deney raporundan sifir not alan 6grenciler devamsiz sayilirlar ve donem sonu
siavina giremezler.



BOLUM 2. RAPOR YAZIM KILAVUZU

2.1. Rapor Formati

Deney raporlar1 bireysel olarak elle yazilarak hazirlanir.

A4 ebadinda standart beyaz kagit kullanilir ve kagidin yalnizca bir yiiziine yazilir.
Sayfanin sol kenarindan 3,5 cm, diger kenarlardan 2,5 cm bosluk birakilir.

Rapor metni 1,5 satir araliginda ve sayfanin her iki yanina goére hizalanmis olarak
yazilir.

Sekil ve ¢izelgelerin basliklar ile kaynak listesi 1 satir araliginda olmalidir.

Sekil ve cizelgeler yataya gore sayfa ortasina yerlestirilir. Bir sayfadan daha kiigiik
boyuttaki sekil ve cizelgeler dikeye gore sayfanin ya en iistiine ya da en altina gelecek
sekilde ve rapor metni ile 2 satir ara verilerek yerlestirilir.

Alt ve st indislerin yaziminda diiz yazi biiylikligiinden daha kiigiik bir karakter
kullanilir.

Noktalama isaretlerinden sonra bir vurusluk bosluk verilir.

Boliimlerin yazimina yeni bir sayfadan baglanir. Alt béliimler ise, alt bolim basligi
disinda en az 2 satir ayn1 sayfada yer almak sartiyla ayn1 sayfadan devam edilir.

Ana bagliklar biiyiik harflerle koyu ve sola dayali olarak yazilir ve metne baslamadan
once “iki ara” verilir.

Alt basliklar onceki metinden “bir ara” ile ayrilir ve her kelimenin ilk harfi biiyiik
digerleri kiigiik olacak sekilde sola dayali olarak koyu yazilir.

Giris boliimiine kadar olan 6n sayfalar i, ii, iii seklinde kiigiik harf Romen rakami ile
diger sayfalar “l, 2, 3” seklinde numaralandirilir. Sayfa numaralari 10 punto ile
sayfanin en alt kisminda ve ortal1 olacak sekilde yazilir. Sayfa numaralarinin 6niinde
ve arka yaninda ayirag, ¢izgi vb. gibi karakterler kullanilmaz.

Paragraf baglar1 yazim alanindan 1 cm i¢erden baglamalidir.

Icindekiler sayfas1 bu kilavuzun basindaki gibi diizenlenir.

Sekil ve ¢izelge tiim rapor boyunca tek sira takip edecek sekilde numaralandirilir, her
boliim i¢in ayr1 alt numaralar kullanilmaz.

Asagida sekil ve gizelgeler i¢in birer drnek gosterilmistir.

Cizelge 1. Portland ¢imentosu ana bilegenleri (Duda 1985)

Mineral faz Kimyasal formiil Sembol

Trikalsiyum silikat (alit) 3Ca0.Sio; C3s

Dikalsiyum silikat (belit) 2Ca0.Si0; C2s

Trikalsiyum aliiminat (celit) 3Ca0. Aly03 C3A

Tetra kalsiyum aliiminoferrit (felit) | 4Ca0.Al;,03.Fe;03 C4AF
L(Y) |

Kaliteli iirtin
i alan
Kalitesiz |
firin alani i Kalitesiz

tirtin alani

\ 4

'
’ m+A
Hedef Y

deger (m)

'
m-A

Sekil 1. Taguchi’nin kayip fonksiyonu (Ross 1989)
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2.2. Rapor Boliimleri

Deney raporlar1 agagidaki boliimlerden olusur.
Kapak

Ormnek kapak boliim sonunda verilmistir.
Onsoz

Yapilan deneyin adi, deneyin yapildig1 tarihler, raporun sunuldugu yer ve sunan kisiler Ons6z
de yer almalidir. Ayrica Onsdéz’de raporun grup tarafindan nasil hazirlandigina ait tiim
detaylar verilmeli, toplanma tarihleri, calisma siireleri ve yontemi, grup tiyeleri arasindaki is
boliimii, ¢aligmanin yapilisinda karsilasilan zorluklar ve Onerilen ¢oziimler belirtilerek grup
tiyelerinin rapor igin kendi takdir ettikleri not ile herbir grup lyesinin gergeklestirilen
caligmalara katkis1 yiizde olarak ifade edilmelidir.

Ozet

Ozet deneyin degil raporun 6zetidir. Ozet’te yapilan deneyin amaci ve bu dogrultuda ne tiir
bir sistemin kullanildig1, uygulanan yontemin dayandigi temel prensipler kisaca belirtilir.
Deneyin kosullart kisaca tanimlanir ve gerekiyorsa bulunan sayisal sonuglar da (fazla
ayrintiya girmeden) verilebilir. Raporda nelerin bulundugu kisaca belirtilerek varsa ¢arpici
yorumlar da Ozet’e eklenebilir. Sonuclarin anlami ve duyarliligi yorumlanir. Ozet’te kaynak,
tablo vb. verilmez ve toplam uzunluk 100 - 150 kelimeyi asmamalidir.

Icindekiler

Raporu olusturan boliim, kisim ve alt kisim basliklar1 sayfa numaralari ile birlikte verilir.

1. Girig

Bu boliimiin bashigi Giris olabilecegi gibi konuya iliskin genel bir baslik da tercih edilebilir.
Bu béliimde konu ile ilgili genel bir bilgi verildikten sonra deneyin amaci ¢ok agik ve ayrintilt
bir sekilde belirtilir.

2. Kuramsal Temeller

Bu boliimiin basligi Kuramsal Temeller olabilecegi gibi konuya iliskin 6zel bir baslhik da
tercih edilebilir. Gergeklestirilen deneyin dayandigi kuramlar kisaca anlatilir, 6nemli esitlik ve
bagmtilar ilgili kaynaklara atif yapilarak verilir.

3. Deneysel Yontem
3.1 Deney Sistemi

Kullanilan deney sistemi ayrintili olarak tanitilir, sistemin sematik ¢izimi ve gerekiyorsa
baska cizimler de bu boliime eklenerek okuyucunun deney sistemi hakkinda bilgilenmesi
saglanir. Herhangi bir sekil veya cizelge verilmisse metin i¢inde bunlara mutlaka atif
yapilmali ve atiflar sekil veya cizelgeden onceki metin kisminda olmalidir. Okuyucu ne
oldugu ve ne amagla raporda bulundugu belli olmayan bir sekil veya ¢izelge ile
karsilagmamali raporu okurken Oniine gelen sekil veya c¢izelge hakkinda Onceden
bilgilendirilmelidir. Sekiller, seklin altinda ve cizelgeler, ¢izelgenin iistiinde olmak {izere
sirastyla numaralandirilmali ve agik tanitici bagliklart bulunmalidir.



4. Hesaplama ve Sonuclar

Yapilan deney tiim kosullartyla tanimlanir. Deney verileri ¢izelge ve/veya sekiller halinde
sunulur. Deney verilerinin kullanilmasiyla varilacak olan sonuglarin nasil hesaplandigi
Kuramsal Temeller boliimiindeki esitlik ve bagintilara atif yapilarak birer 6rnekle gosterilir.
Her deney wverisi i¢in yapilan benzer hesaplamalar tekrar tekrar yazilarak rapor
doldurulmasina calisilmaz. Grup iiyeleri, yaraticilik, 6zen, zerafet ve becerilerini ortaya
koyarak hesaplama sonuclarim1 kolay anlasilabilir ¢izelgeler ve grafikler halinde
sunmalidirlar.

Yukarida da s6z edildigi gibi ¢izelge ve grafikler sirasiyla numaralandirilmali ve metin i¢inde
atif yapilmayan, metnin hi¢ bir yerinde s6z edilmeyen c¢izelge veya grafik raporda
bulunmamalidir.

5. Tartisma ve Yorum

Deney kosullar1 ve verilerine dayanarak bulgular ve sonuglar detayli olarak ve gerektiginde
kaynaklara atif yapilarak tartigilir. Sonuglarin anlami ve miimkiinse hassasiyet, dogruluk ve
tekrarlanabilirlik Olgiileri verilir. Deneyin gergeklestirilmesi esnasinda ortaya c¢ikan
aksakliklar ve zorluklar, bunlarin sonuglara ne 6l¢iide, nasil yansidig1 ve deneyin amaclarina
ne Ol¢iide ulasildig: tartisilarak gerekiyorsa iyilestirme onerileri yapilir.

Kaynaklar

Rapor yaziminda yararlanilan tiim kaynaklar ilgili numaralari ile asagida drneklerle gosterilen
kurallara uygun olarak yazilir. Bu kaynaklara rapor i¢inde ilgili yerde ciimle sonundaki
noktadan dnce koseli parantez iginde kaynak numaras: ile mutlaka atif yapilmali, raporun
herhangi bir boliimiinde atif yapilmamis kaynaklar bu listede bulunmamalidir.

Makale
[1] G. S. Beavers, D. D. Joseph, H. H. Al-Ali, Flow of homogeneous fluids through porous
media, J. Fluid Mechanics, 18:537-553 (2000).

Kitap

[2] J. O. Hirschfelder, C. F. Curtiss, R. B. Bird, Molecular Theory of Gases and Liquids,
Wiley, New York (1964), p.534.

Not: Ceviri kitaplarda orijinal kitabin degil ¢eviri kitabin yayn tarihi esas alinir.

Basilmis Tez

[3] A. Bayramoglu, “Konveksiyonla 1s1 aktarimindaki kisitlayicr basamaklar”, Yiiksek
Lisans Tezi, Ankara Universitesi, Ankara, (2001).

Kongre Bildirisi
[4] Durcan B., Ersen C.S., Karacan M. ve Tahsin A., Variation of Chemical Species Profile in
a Plug Flow Reactor, 1st International Reaction Congress, Mersin, 12-22 May (2011).

Rapor
[5] Osman, A. ve Tertemiz, A., “Barajlarimizdaki tasma tehlikeleri”, DSI Yilhik Donem
Raporu, Ankara, 23-32, (2011).



Ekler

Raporun birinci Ek’i (Ek A) deney verileridir. Varsa rapor ana metni i¢ine girmeyen ancak
onu destekleyici 6zellikte olan diger ek bilgiler, hesaplamalar, denklem ¢ikarimlar1 vb., EK-B,
Ek-C seklinde isimlendirilerek verilebilir. Tiim eklere rapor metni iginde MUTLAKA atif
yapilmis olmalidir.

Kaynaklar:

1. Ankara Universitesi Miihendislik Fakiiltesi Kimya Miihendisligi Béliimii Laboratuvar El
Kitabi, 255 s., 2013.



2.3.Deney Sonuclarmin Istatistiki Olarak verilmesi

Olcme:

Bir fiziksel niceligin Onceden saptanmis bir standarda gore sayisal degerinin verilmesi
islemine él¢iim denir. Onceden saptanmis bu standarda da birim ad1 verilir.

Bir 6l¢limiin duyarliligi, 6l¢iimii ifade eden rakam sayisi ile belirlenir. Yapilan bir 6l¢timii
belirlemede kullanilan rakamlara anlamli rakamlar denir.

Olgme yaparken iizerinde onemle durulmasi gereken iki kavram vardir; dogruluk ve
duyarlilik.

Dogruluk: fiziksel bir niceligin bir Ol¢iimiiniin gercek degere ne kadar yakin oldugunu
gosterir.

Duyarlhilik: ayni biliylikliigiin ol¢lilmesinden elde edilen iki degerin birbirine ne kadar yakin
oldugunu gosterir.

Anlamh sayilar:

Ondalikli sayilarda virgiiliin yerini belirtmek i¢in kullanilan sifirlar anlamli degildir. Ornegin,
0,042 m olarak verilen bir 6l¢iim sonucunda anlamli rakam sayis1 2’ dir.

Olgiim sonucunun bir parcasi olan sifirlar anlamlidir. Ornegin, 0,0050306 sayisinin anlamli
rakam sayis1 5’ tir. 4000 sayis1 gibi sifirlar igeren bir saymin anlamli rakam sayisini1 bulmak
icin bilimsel gdsterim kullanmak daha uygundur.

4000 = 4x10% (anlaml1 rakam sayis1 = 1)

4100 = 4,1x10° (anlaml1 rakam say1s1 = 2)

4340 = 4,34x10° (anlaml1 rakam sayis1 = 3)

Bir 6l¢limiin sonucu, istenilen anlamli rakam sayisindan daha fazla sayida rakam igeriyorsa,

Kural 1: Terk edilen ilk anlamsiz rakam 5’ ten kii¢iik ise korunan son rakam oldugu gibi kalir,
degilse 1 artirilir:
1,2446—1,24

Kural 2: Terk edilen ilk anlamsiz rakam 5 ve korunan son anlamli rakam tek ise son anlamli
rakam 1 artirilir;
87,35—87.,4

Kural 3: Terk edilen ilk anlamsiz rakam 5 ve korunan son anlamli rakam c¢ift ise,
degistirilmez:
76,254—76,2

Anlaml1 say1larda Carpma ve Bolme Islemi

Sonucun anlamli rakam sayisi, en az anlamli rakama sahip olan sayinin anlamli rakam say1s1
ile belirlenir.

STEXE2_ 0,42187021... iki anlamli rakamla verilmelidir 0,42
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Anlaml1 sayilarda Toplama ve Cikarma Islemi
Sonug en az ondalik basamaga sahip sayiya gore belirlenir.
27,153 +138,2 -11,74 = 153,613 — sonug tek ondalik basamak icermeli—153,6

Olciim Sonuclarinin Verilmesi:

Olgiimler sonucunda elde edilen sayisal degerler, ancak lgiim hatalar ile birlikte verildiginde
anlamli olur. Herhangi bir fiziksel x niceliginin (uzunluk, zaman, gerilim, elektrik akimi, vb)
degeri i¢in x1 Ol¢limii yapilsin. x1 Ol¢limiiniin sonucu, X niceliginin degerini belli bir
yaklasiklikla verecektir. Ikinci bir x2 dl¢limii yaparsak, bunun sonucunun x1 6Slgiimiiniin
sonucundan biraz farklilagtigin1 goriirtiz. Diger bir deyisle, x niceligi i¢in ¢ok sayida 6lglim
alirsak her bir 6l¢iim i¢in farkli deger elde ederiz. Buna gore x niceliginin degeri i¢in, 6l¢iim
sonuglariin nasil bir dagilim gosterdigine ve en ¢ok hangi deger etrafinda toplandigina
bakmak gerekecektir.

Olgiim sonuglarmin su sekil verilmesi uygundur:
Olgiilen Deger = En iyi tahmin (Ortalama deger)+ Hata

Olciimdeki Hatalar:

Hicbir fiziksel Ol¢lim hatasiz degildir. Hatadan kasit “yanlis” ya da “kusur” degil,
“belirsizliktir”.

Olgiimlerimiz, kullandigimiz 6l¢ii aletinin duyarlihigi, izlenilen deneysel ydntem ve deneyi
yapan kisinin dikkat ve becerisine bagli olarak belli bir hata sinir1 igerisindedir.

Olgiim hatalari: sistematik hatalar ve istatistiksel hatalar (Rastgele) olmak iizere iki kisma
ayrilir.

Sistematik hatalar: Bu tip hatalar, kullanilan 06l¢ii aletlerinden, kisisel yetersizliklerden,
deneyde izlenilen metottan ve dis etkilerden kaynaklanir. Bu tip hatalar, sonucu hep tek yonde
etkiler. Sistematik hatalari, deney yontemini degistirerek, daha hassas 6lcii aletleri kullanarak
ya da deney sonunda gerekli diizeltmeleri yaparak ortadan kaldirabiliriz.

Istatistiksel hatalar (Rastgele): Olgme duyarliliginin dogal olarak smnirli  olusundan
kaynaklanan hatalardir. Bu hatalar sonucu ¢ift yonlii etkiler. Daha fazla sayida 6l¢lim alarak
istatistiksel hatalar azaltabiliriz.

Hata Hesabu:
Fiziksel bir biiyiikliik i¢in bir x Ol¢liimiinii yapalim (uzunluk, kiitle, zaman O6l¢iimii vb.).

Olgiimiimiizii n kez tekrar edelim. Olgiimiimiiz bir deger ¢evresinde Gauss dagilimi (normal
dagilim) gosterecektir. x ortalama degerli ve o standart sapmali Gauss dagilimi



(x-1)%
flx,x,0) = \/% e 202 , ile verilir. Cok sayida ol¢iimiin alindig1 bir durumda fiziksel olarak

Olciimii tarif etmek i¢in kullanilir.

Ortalama Deger:

Bir x niceliginin ayrik n tane dl¢limii i¢in ortalama deger aritmetik ortalama alinarak bulunur.

x Degeri, bir fiziksel 6l¢lim icin en olas1 deger ya da en iyi dl¢lim degeridir.

Standard Sapma:

Ayrik xj (i = 1,...,n) dl¢limlerinin her birinin ortalama degerden (x) ne kadar farklilastigini
gosteren ifadeye sapma denir. i. 6l¢iim i¢in sapma;

a; = x; —x, ile verilir. a; Degerleri pozitif, negatif veya sifir olabilir. a;’ lerin hepsi ¢ok
kiiclikse, 6lgiimler birbirine o kadar yakin demektir. Sapma degerlerinin aritmetik ortalamasi
sifir verebilir. Dolayist ile sapmanin ortalamasi Ol¢limiin gilivenirliligi ile ilgili bilgi
vermeyebilir.

iL;a; = 0—Sapma degerlerinin karelerini toplayip karekokiinii alinmali.

Mutlak Hata: Sapma degerlerinin mutlak degerlerinin ortalamasini alinirsa, pozitif bir say1
elde edilir ve dl¢iim giivenilirligi ile ilgili bir bilgi edinilebilir.

a =% iwqla;l, seklinde tanimlanir. Mutlak hatay1 kullanarak Slgiim sonuglari su sekilde

tanimlanir.
x=x+ta

Standart Sapma: Olgiim sonuclarmin daha hassas bir sekilde degerlendirilmesi icin mutlak
hatadan farkli bir tanimlamaya ihtiya¢ vardir.

x: Orneklem ortalamast
n: Orneklem sayis1
s: Orneklem standart sapmasi

x;:1.gozlem



Standart sapma, ayrik xi ,..., Xn Ol¢limlerindeki ortalama belirsizligi ifade eder. Standart
sapmay1 kullanarak 6l¢tim sonuclarini su sekilde verebiliriz:

XxX=X*to
Bagil Hata:

Daha cok kesirsel ifade edilir ve yiizde olarak verilir. Ornegin, bir deney sonucu bagil hata
0,0023 olarak veriliyorsa, 6l¢iim sonucu % 0,23 hata yapilmis demektir.

Xy — X

% d|/xg : Bagil hata

Bir Ornek:

Bir tiretim tesisinden alinan kompozit malzemenin termal iletkenlik degeri 15 defa dlglilmiis

ve asagidaki tabloya aktarilmistir. Ortalama termal iletkenlik degerini, standart sapmay1 ve
1,9 gozlem degeri i¢in bagil hatay1 hesaplayiniz.

Deney 1 2 3 4 5 6 7 8 9 10 | 11 | 12 | 13 | 14 | 15
Termal 11|15 |(16 |15 (18 |19 |15 |17 |19 |16 |13 |14 |16 |18 |17
iletkenlik
(W/m*K)

X: Ortalama termal iletkenlik

n

vl ;Xi 4154164154184 e, +1,7]
n 15

=15933~16W/m*K

s:Standart sapma

n \2

-1 (xi - xj = 1 [11-15933) + (1515933 + ..o +(17-1,5933) |
n_1%5 14

§=0,2219—5=0,2

Ortalama termal iletkenlik degeri 6l¢lim belirsizligini ifade eden standart sapma ile beraber
verilmelidir.

x=%Xx+0=16=0,22;: Wm*K
Xg = 1,9 igin;

[xg = x|/xg = 119- 1'6|/1,9 = 0,16 olarak bagil hata elde edilir.
Dogrusal Regresyon:




Deney sonuglarinin y=a*x+b seklindeki bir dogruya kuramsal olarak uydugunu varsayilsin.
Veri seti i¢in asagidaki esitlikten yararlanarak birinci dereceden dogrusal meta-model elde
edilebilir (tek etkenli, x ve tek yanitl, y bir deney tasarimi i¢in).

Sy =D X - N(i)z
S

Syy =D Xy—NXy
b S
SXX

xvey: Orneklem ortalamast
N: Ilgili veri seti 6rneklem sayisi

z x% ve z y? : Ilgili veri seti gozlemlerin karelerinin toplami
Bir Ornek:

Bir iiretim tesisinde reaktant doniisiim yilizdesinin ortam sicakligindan etkilendigi belirlenmis
ve ortam sicakligi i¢in reaktant donlisiim yiizdesine iligkin veriler asagidaki Tabloda

verilmistir.
Tablo: Ortam sicaklig: etkileri i¢in reaktant doniisiim yiizdesine iliskin veriler
ORTAM SICAKLIGI (°C), X Reaktant doniisiim yiizdesi (%), Y
77 82
50 66
71 78
72 34
81 47
94 85
96 99
99 99
67 68

Reaktant doniisiim yiizdesini ortam sicakligi ile iligkilendiren bir dogrusal regresyon modeli
olusturunuz.

Tek yanit ve tek etkenli deneyler i¢in dogrusal regresyon modeli olusturulabilir.

Syx = ) X2 - N(sz = 57557 — [(9)*(78,56)2]= 2012
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Syy =D y2 - N[Q]z —~ 51,980 [(9)*(73,11)2]= 3874

Sxy = > xy— N xy = 53258 — [(9)* 78,56 * 73.11] = 1566

b :Sﬂ :@ =0,77
Syx 2012

a=y-bx=7311-[(0,77)*(78,56)|=12,61

Y =12,06+ 0,77 X , seklinde bir dogrusal model elde edilir.

Dogrusal regresyon modeli

120
i 100 *¢
[7,]
[}
° /
§ 80 ‘—0
g‘ * * y =0,7771x + 12,062
2 60 RZ=0,3147
3 20 .
s .
-
g 20

0 T T T T T 1
0 20 40 60 80 100 120
Sicaklik, °C

Hatalarin Yayilmasi:

Olgiilen nicelikler baska bir fiziksel niceligin hesaplanmasinda kullamiliyorlarsa, dlgiimdeki
belirsizlikler hesaplanan nicelikte de bir belirsizlik olusturur. Buna “hatanin yayilmas1”
diyoruz.

A+AA ve B+AB olgiilen nicelikler olsun, hesaplanacak nicelik C = A+B veya C = A- B ise,
hesaplanan C niceligindeki belirsizlik;

AC = /(AA)? + (AB)? Seklinde tanimlanr.

Hesaplanacak nicelik C = A*B veya C = A/B ise, hesaplanan C niceligindeki belirsizlik;

— = J (A—A)Z + (A?B)Z Seklinde tanimlanir.

A
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Hesaplanacak nicelik C = A" (n sabit) hesaplanan C niceligindeki belirsizlik;

AC AA .
- = |n| - Seklinde tanimlanir.
Bir Ornek:

Yogunluk: d = - Ad _ J (A_m)z + (A_V)Z

a m v

Kaynaklar:

1.Montgomery, D.C. 2012. Design and Analysis of Experiments. 8. Edition. John
Wiley&Sons, pp. 730.

2. Walpole, R.E., Myers, R.H., Myers, S.L., Ye, K.E. 2016. Probability and Statistics or
Engineers and Scientists, 9. Edition, pp.816.

3. Giindiiz, T. 2010. Kimyacilar i¢in Istatistik. Gazi Kitabevi, pp. 292.

4. Skoog,

4. Polat, M. Ders Notlari: Anlamli Sayilar, Olgiim Hatalar1 ve Bir Deneyin Analizi.
http://yunus.hacettepe.edu.tr/~polat/HATA-HESABI.pdf: Erisim Tarihi: 09.10.2016.

5Wolfs, F.R.H. Lecture Notes: Error Analysis. University of Rochester.
http://teacher.nsrl.rochester.edu/phy labs/AppendixB/AppendixB.html. Erisim Tarihi:
09.10.2016.
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BOLUM 3. LABORATUVAR GUVENLIGI

Laboratuvarda bulunmaniz ya da oradan geciyor olmaniz, potansiyel bir tehlike icermektedir.
Kendinizin ve g¢evrenizdeki diger insanlarin giivenligi agisindan Laboratuvar Kurallarina
uymaniz bu potansiyel tehlikeyi azaltacak en glizel yaklasimdir. Giivenli bir ortamin
saglanabilmesi icin asagida cesitli basliklar altinda topladigimiz kurallar hepiniz tarafindan
okunmus ve O6grenilmis olmali, hatta bu kurallar1 gelecek yasantinizda gorev alacaginiz is
yerlerine de gotiirerek herkesin bu kurallara uymasi i¢in elinizden geleni yapmalisiniz.

3.1. Emniyetli Calisma Kurallar

NookrwnpE

11.

12.
13.
14.

15.

16.
17.
18.
19.
20.
21.
22.
23.
24,

25.
26.
27.
28.
29.

30.
31.

Gereksiz yere ACELE ETMEYIN.

Iskele, tezgah vs. UZERINE CIKMAYIN, MERDIVEN KULLANIN.

Bir malzeme veya aleti fazla UZANARAK ALMAYA CALISMAYIN.

KISISEL SAGLIK/GIYIM kurallarma uyun.

Laboratuvardan ¢ikinca ellerinizi mutlaka yikayin.

Ellerinizi sik sik 6zellikle yemeklerden once yikayin.

Ellerde agik yara, kesik, ¢atlak vs. varsa ¢caligmaya baslamadan once mutlaka bandajla
kapatin ve yapacaginiz ise uygun eldiven giyin.

Zararli, zehirleyici, tahris edici kimyasallarla calisirken mutlaka uygun kisisel
koruyucu donanimlar (maske, gozliik, eldiven vb.) kullanilmalidir.

Laboratuvarda ¢alisirken uzun saglar toplanmalidir.

. Laboratuvarda ytiziik, kiinye, kolye, bilezik gibi esyalar ile ¢aligsmak tehlikeli olabilir.

Calismaya baslamadan 6nce ¢ikarin.

Laboratuvarda g¢alisirken mutlaka uzun kollu 6nliik ve kapali laboratuvar ayakkabisi
giyin.

Onliik ve pantolon ceplerinde kesici ve batici aletler tasimayin.

Onliik i¢indeki kiyafetiniz ve ayakkabiniz rahat hareket etmenize engel olmamalidr.
Laboratuvarlarda YIYECEK / ICECEK BULUNDURULMAZ YENMEZ /
ICILMEZ.

Kisisel masa, yemekhane ve benzeri yerlere kimyasal madde, numune vb.
KOYMAYIN.

Yangin sondiirme techizat ve ¢ikilarinin 6niinii KAPATMAYIN.

Elektrik diigmelerinin veya izolatorlerinin oniinii KAPATMAY IN.

Yiiriiyiis alanlarin1 bos ve temiz tutun.

Tiim dosya ve tezgah altit DOLAPLARI KAPALI TUTUN.

Elektrik motorlarinin havalandirilmasi gereklidir, ¢evresinin bos olmasini saglayin.
BEDEN VE EL SAKALALARI YAPMAYIN.

LABORATUVARLARI GUVENLI, TEMIiZ VE DUZENLI TUTUN.

Deneysel calisma sonunda temizlik ve diizen i¢in zaman ayirin.

Diizenli bir yerde ¢alismak morali yiikseltir, verimi artirir, kaza risklerini ve yangin
zararlarini azaltir.

GAZ TUPLERININ 1sinmayacak yerlere yerlestirilmesini saglayin.

Kullanilmayan gaz vanalarin1 tamamen KAPATIN.

Yanici gazlar kullanilirken sisteminizi asla TERK ETMEYIN.

KOLAY ALEV ALAN / PARLAYICI COZUCULERLE ¢alisma kurallarina uyun.
Tiim alev alic1 ¢oziiciiler kapali kaplarda saklanmali ve gerektigi sekilde etiketlenmis
olmalidir.

Bu ¢oziiciiler kullanilmadiklari zaman giivenlik dolaplarinda muhafaza edilmelidir.
Alev alici ¢oziiciiler etiketlerinde belirtilen sicakliklarda ve havalandirilmali ortamlarda
saklanmalidir.
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32.

33.
34.
35.
36.

37.
38.
39.
40.

41.

Miktar1 50 litreyi asan ¢oziicliler dokiintiilerin birikecegi tepsiler bulunan metal
giivenlik dolaplarinda ve 6zel olarak hazirlanmis ya da bu amaca uygun olarak yeniden
diizenlenmis odalarda saklanmalidir. Miktar1 50 litreyi asan ¢dziiciilerin herhangi bir
laboratuvarda saklanmasi yasaktir.

Alev alic1 ¢oziiciiler atesleme kaynaklarindan uzak tutulmalidir.

ELEKTRIKLE ILGILi GUVENLIK tedbirlerine uyun.

Islak ellerle veya 1slak zemin tizerindeyken elektrikli aletlere dokunmayin.

Elektrikli bir aletin iizerine su dokiildiigiinde elektrik hatti ile baglantisin1 kesin ve
gerekli temizligin yapilmasini saglayin. Tekrar kullanmadan 6nce kontroliinii yaptirin.
Firin gibi yiiksek akim ¢eken aletleri ¢oklu uzatma kablolart ile kullanmayin.

Kablo tesisat1 sik sik kontrol edilerek kari*mas1 ya da diigiimlenmesi engellenmelidir.
On 1s1tma siiresi olmayan aletler kullanildiktan hemen sonra kapatiimalidir.

Ana sebeke ile ilgili veya tehlikeli voltajlarin s6z konusu oldugu elektrik tesisat isleri
yetkili bir elektrik teknisyeni tarafindan yapilmalidir.

Elektrik salter kutularini kesinlikle agmayiniz ve miidahalede bulunmayiniz. Bir ariza
durumunda elektrik¢iye haber veriniz.

3.2. Genel Laboratuvar Kurallari

=

NGO

10.

11.

12.

13.

14

Calismalarda dikkat ve itina 6n planda tutulmalidir.

Laboratuvarlarin giris ¢ikist denetlenmeli ve ¢alisanlar disindakilerin  girmeleri
engellenmelidir.

Laboratuvarin faaliyet gosterdigi konulara gére ortaya ¢ikan atiklar dogrudan alici
ortama verilmemeli, teknigine ve mevzuata uygun bir bigimde etkisiz hale
getirilmelidir.

Atilacak kat1 maddeler ¢&p kutusuna atilmalidir. Isi bitmis, i¢inde stv1 bulunan beher,
erlen, tiip gibi temizlenecek cam kaplar da lavaboya konulmali, masa iizerinde
birakilmamalidir.

Su, gaz musluklar ve elektrik diigmeleri, calisilmadigi hallerde kapatilmalidir.
Malzemeler 6zenle ve dikkatle kullanilmalidir.

Laboratuvarda giiriiltii yapilmamalidir. Asla saka yapilmamalidir.

Laboratuvarda meydana gelen her tiirlii olay, laboratuvar1 yonetenlere aninda haber
verilmelidir.

Laboratuvari yonetenlerin izni olmadan higbir madde ve malzeme laboratuvardan
disar1 ¢ikarilmamalidir.

Kat1 haldeki maddeler siselerden daima temiz bir spatiil veya kasikla alinmalidir. Ayni
kasik temizlenmeden baska bir madde i¢ine sokulmamalidir. Sise kapaklari higbir
zaman alt taraflar1 ile masa {lizerine konulmamalidir. Aksi taktirde, kapak yabanci
maddelerle Kkirlenecegi igin tekrar. Siseye yerlestirilince bu yabanct maddeler sise
icindeki saf madde veya ¢o6zelti ile temas edip, onu bozabilir.

Siselerden s1vi1 akitilirken etiket tarafi yukar1 gelecek sekilde tutulmalidir. Aksi halde
sisenin agzindan akan damlalar etiketi ve tizerindeki yaziy1 bozar. Sisenin agzinda
kalan son damlalarin da sisenin kendi kapagi ile silinmesi en uygun sekildir.

Kimyasal maddelerin gelisigiizel birbirine karistirilmasi ¢ok biiyiik tehlikeler
yaratabilir.

Bazi kimyasal maddeler birbiriyle reaksiyona girerek yangina veya siddetli
patlamalara yol acarlar ya da toksik iiriinler olustururlar. Bunlar her zaman ayr1 ayri
yerlerde muhafaza edilmelidir. Bu maddeler Cizelge 4.2.1 *de 6zetlenmistir.

. Cozelti konulan siselerin etiketlenmesi gerek goriinilis ve gerekse yanlisliklara meydan

verilmemesi icin gereklidir. Kagit etiket kullaniliyorsa yazilarin 1slaninca akmamasi
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15.

16.

17.

18.

19.

20.

21.

22.

23.

24,

25.

26.

217.

28.

29.

30.

31.

icin ¢ini miirekkep kullanilmasi iyi sonug verir. Etiketlerin arkasi nemlendirilirken
agiza ve dile stiriilmemelidir.

Kimyasal maddeler risk gruplarina ve saklama kosullarina gore, havalandirma sistemli
ayr1 oda, dolap veya depolarda bulundurulmalidir. Kimyasal maddelerin bulundugu
yer kilitli olmali, anahtar1 depo sorumlusu olmalidir.

Organik ¢oziicliler lavaboya dokiilmemelidir.

Tartim veya titrasyon sonuglart kiiciik kagitlara yazilmamalidir. Bu kagitlar
kaybolabilir ve analizin tekrarlanmasi zorunlulugu ortaya ¢ikabilir.

Ecza dolabinda neler bulundugu, yangin sondiirme cihazinin nasil ¢alistigl
bilinmelidir. Bu konuda egitim yapilmalidir.

Siselerin kapak veya tipalar1 degistirilmemelidir. Cozelti siselere doldurulurken dortte
bir kadar kisim genisleme pay1 olarak birakilir.

Etiketsiz bir siseye veya kaba, kimyasal madde konulmaz. Ayrica bos kaba kimyasal
bir madde koyunca hemen etiketi yapistirllmalidir, biitiin siseler etiketli olmalidir.
Uzerinde etiketi olmayan siselerdeki kimyasal maddeler, deneylerde kesinlikle
kullanilmamalidir.

Cam keserken ve sise agzina mantar takarken ellerin kesilmemesi igin 6zel eldiven
veya bez kullanilmalidir. Ucu sivri, kirik cam tliplerine, borulara lastik tipa
gecirilmemelidir. Boyle uglar; havagazi ocagi, zzimpara veya ege ile diizgiin hale
getirilmelidir.

Lastik tipalara gegirilecek cam borularin uglari su ile 1slatilmali veya gliserin, vazelin
ile yaglanmalidir. Cam borular lastik tipaya direkt bastirilarak degil de dondiiriilerek
sokulmalidir.

Tiip i¢inde bulunan bir siv1 1sitilacagl zaman tiip, iist kisstmdan asagiya dogru yavas
yavas 1sitilmali ve tiip cok hafif sekilde devamli sallanmalidir. Tiiplin agz1 kendinize
veya yaninizda ¢alisan Kisiye dogru tutulmamali ve asla tlizerine egilip yukaridan
asagiya dogru bakilmamalidir. Yiize sigrayabilir.

Higbir ¢ozelti pipetten agiz yolu ile ¢ekilmemelidir. Bu islem i¢in vakum ya da puar
kullanilmalidir.

Genel olarak toksik olmadigi bilinen kimyasal maddeler bile, agiza alinip tadina
bakilmamalidir.

Benzin, eter ve karbon siilfiir gibi ¢cok ugucu maddeler ne kadar uzakta olursa olsun
acik alev bulunan laboratuvarda kullanilmamalidir. Eter buharlar1 5 metre ve hatta
daha uzaktaki alevden yanabilir ve o yanan buharlar atesi tasiyabilir.

Siilfiirik asit, nitrik asit, hidroklorik asit, hidroflorik asit gibi asitlerle bromiir, hidrojen
stilfiir, hidrojen siyaniir, kloriir gibi zehirli gazlar iceren maddeler ile ¢eker ocakta
caligilmalidir.

Tiim asitler ve alkaliler sulandirilirken daima suyun iizerine ve yavas yavas dokiilmeli,
asla tersi yapilmamalidir.

Civa herhangi bir sekilde dokiilirse vakum kaynagi ya da kopiik tipi sentetik
stingerlerle toplanmalidir. Eger toplanmayacak kadar eser miktarda ise iizerine toz
kiikiirt serpilmeli ve bu yolla siilfiir haline getirilerek zararsiz hale sokulmalidir.
Termometre kiriklarinin civali kisimlari ya da civa artiklart asla ¢ope ya da lavaboya
atilmamali, topraga gomiilmelidir.

Elektrikle ugrasirken eller ve basilan yer kuru olmali, metal olmamali, elektrik fisleri
kordondan ¢ekilerek ¢ikarilmamalidir. Gerektiginde bazi islemleri hemen yapabilmek
icin gerektigi kadar elektrik bilgisi edinilmeli, biiyliik onarimlar mutlaka ehliyetli
teknisyenlere yaptirilmalidir.
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38.
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40.

41.

42,

43.

Kimyasallar tasinirken iki el kullanilmali, bir el kapaktan sikica tutarken, digeri ile
sisenin altindan kavranmalidir. Desikator taginirken mutlaka kapak ve ana kisim
birlikte tutulmalidir. Desikator kapaklari arasira vazelin ile yaglanmalidir.

Laboratuvar terkedilirken bulasiklar yikanmali, tim kimyasallar giivenlik altina
alimmali, gaz musluklar1 ana musluktan kapatilmalidir.

Gozler daima korunmalidir. Emniyet gozliikleri takmak yararlidir. Gazlardan dolay1
gbzlerin herhangi bir tahrisinde buna engel olmak igin gozleri sik sik soguk su ile
yikamak veya bol su akitmak gereklidir.

Asit, baz gibi asindirict yakict maddeler deriye damladigi veya sigradigi hallerde
derhal bol miktarda su ile yikanmalidir.

Icinde Kkiiltiir bulunan tiip, petri kutusu gibi malzeme acik olarak masa iizerine
birakilmamali, tiipler Onlilk cebinde taginmamali, masa {izerine gelisigiizel
konulmamalidir. Tiipler tiipliikte tutulmalidir.

Pipetleme yapilirken kesinlikle iiflenmemelidir.

Etil alkol gibi yanici, tutusucu maddeler Bunzen beki alevi ¢evresinden uzak
tutulmalidir.

Ellerde kesik, yara ve benzeri durumlar varsa bunlarin iizeri ancak su gecirmez bir
bantla kapatildiktan sonra calisilmali, aksi takdirde g¢alisiilmamali ve son durum
sorumluya iletilmelidir.

Calisma bittikten sonra kirli malzemeler kendilerine ait kaplara konulmalidir. Ornegin;
kullanilmig pipetler, lam ve lamel hemen, i¢cinde dezenfektan ¢ozeltisi bulunan 6zel
kaplara aktarilmalidir.

Laboratuvar terkedilirken bulasiklar yikanmali, tim kimyasallar gilivenlik altina
alinmali, gaz musluklar1 ana musluktan kapatilmalidir.

Calisma bittikten sonra eller sabunlu su ve gerektiginde antiseptik bir siv1 ile
yikanmahdar.

Laboratuvarda tek basina ¢alisilmamalidir.

17



Cizelge 3.1: Birbiri ile karigtirilmamasi gereken kimyasallar

Kimyasal

Karismamasi Gereken Kimyasallar

Aktif karbon

Kalsiyum hipoklorit, oksidan maddeler

Alkali metaller (Na, K. vb.)

Hidrokarbonlar ve sulu ¢ozeltileri, su

Amonyak

Civa, Klor, iyot, brom, kalsiyum

Amonyum nitrat

Toz halindeki metaller, yanici sivilar, kiikiirt, kloratlar, tim
asitler, nitritler

Anilin Hidrojen peroksit, nitrik asit

Asetik asit Kromik asit, nitrik asit, hidroksil igeren bilesikler, etilen
glikol, perklorik asit, peroksitler, permanganatlar

Asetilen Flor, klor, brom, bakir, civa, giimiis

Aseton Derisik nitrik asit, derisik siilfiirik asit

Bakir Asetilen, hidrojen peroksit

Brom Amonyak, asetilen, biitan ve diger petrol gazlari, turpentin

Civa Asetilen, amonyak

Flor Biitiin maddeler

Giimiis Asetilen, okzalik asit, tartarik asit, amonyak, karbondioksit

Hidroflorik asit

Amonyak

Hidrojen peroksit

Bakir, krom, demir, metal ve metal tuzlari, yanici sivilar,

Anilin, nitrometan

Anilin, nitrometan

Hidrojen siilfit

Nitrik asit, oksidan maddeler

Hidrokarbonlar

Flor, klor, brom, kromik asit, sodyum peroksit (benzen,
eter)

Hidrosiyanik asit

Nitrik asit, alkaliler

Iyot Asetilen, amonyak

Kalsiyum oksit Su

Klor Amonyak, asetilen, biitan ve diger petrol gazlari, turpentin

Kloratlar Amonyak, toz halindeki metaller

Kromik asit Asetik asit, gliserin, bazi alkoller, yanici sivilar, turpentin

Kiikiirtlii hidrojen Nitrik asit, oksidan gazlar

Nitrik asit Asetik asit, anilin, kromik asit, hidrosiyanik asit, hidrojen
siilfit, yanici sivilar ve gazlar

Oksijen Yaglar, gres, hidrojen, yanici sivilar, yanici katilar ve yanict

Okzalik asit Giimiis, civa

Perklorik asit

Asetik anhidrit, alkoller, karbon tetrakloriir, karbon dioksit

Potasyum permanganat

Gliserin, etilen glikol, benzaldehit, siilfiirik asit

Sodyum nitrat

Amonyum nitrat, diger amonyum tuzlari

Siilfurik asit

Kloratlar, perkloratlar, permanganatlar

Yanici sivilar

Amonyum nitrat, kromik asit, hidrojen peroksit, nitrik asit,
halojenler
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Olay / kaza mOmkin oldugu kadar hizh bir gekilde gerekl yardlm
knmluglanna bildiriimelidir, TOrkiye'de Tkyardim gerektiran he.
durumda lletigim 112 acil telefon numaras) Ozerinden gerpekjesﬂﬁh

» Kurtarma (Miidahale):
Olay yerinde hasta / yaraklara mlidahale hizh
ancak sakin bir gekilde yapdmalwdir.

112’nin aranmasi sirasinda
nelere dikkat edilmelidir?

- Sakin olunmal yada sakin olan bir kisinin aramasi sagianmalidir

erkezi tarafindan sorulan sorulara net bir sekilde cevep
dlr

yin tanimi yapi |.~n|mu
1 ve durumu bildiniimelidir,
’ E’}er har'\anq' bir ilkyardim uygulamas: yapildiysa nas:| bir yardim
veridigi belirtiimelidir
112 hattinda bilgi alan kigl, gerekll olan tam bisglier aldigin
syleyinceye kadar telefon kapatimamahdir

Kaynaklar:

1.Ankara Universitesi Miihendislik Fakiiltesi Kimya Miihendisligi Boliimii Laboratuvar El
Kitabi, 255 s., 2013.
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4.1 Liging ve Kristalizasyon
4.1.1. Genel Bilgiler
4.1.1.1. Liging

Hidrometalurji, kimyasal yontemler kullanilarak sulu ortamda istenen bilesenlerin cevher,
konsantre ve atiklardan kazanilmasi islemlerini kapsar. Hidrometalurjik islemler, istenilen
kismin se¢imli olarak kati fazdan sulu faza ¢oziindiiriilmesi ve ¢ozeltiden se¢imli olarak
kazanilmasi temeline dayanir. Buna gore liging islemi, hidrometalurjik siireclerin temel
adimidir. Asagdaki sekilde hidrometalurjik islemlerin semas1 goriinmektedir.

COZELTI MINERAL
CEVHER CEVHER LiCING SAFLASTIRMA veya
HAZIRLAMA VE KAZANIM BILESIK

Sekil 4.1.1. Hidrometalurjik islemler

Genel olarak hidrometalurjik yontemler iki asamada gerceklesmektedir. Birinci asama liging
islemidir. Ikinci asama ise ¢dzeltiye alman metallerin kazanilmasidir. Liging, ¢dziiniirliik
farkindan yararlanlarak gergeklestirilir. Ornegin bir kum ve yemek tuzu (NaCl) karisimini ele
alalim. Bu karigim bir miktar su (reaktif) i¢ine konuldugunda, tuz se¢imli olarak ¢6zlinecek ve
cozeltiye gegecek, kum ise ¢oziinmeyecektir. [1,2]

Licing isleminin kimya sektoriinden madencilige kadar genis bir alanda kullanimi
bulunmaktadir. Liging ¢ok bilesenli bir katidan istenilen bilesenin bir s1vi ¢6ziicli yardimiyla
¢oziilerek ayrilmasi olayidir. Kullanilan katilar inorganik (maden cevherleri, karbonatlar,
silikat, oksitler ve siilfatlar v.b), organik veya biyolojik (seker kamisi, keten tohumu v.b)
olabilmektedir. Li¢ing mekanizmast;

-Coziiciiniin y18indan kat1 yiizeyine aktarilmasi

-Coziciinilin kat1 i¢ine difiizyonu

-Katidan istenilen bilesenin ¢oziiciide ¢oziinmesi

-Coziinenin kat1 i¢inde yiizeye diflizyonu

-Cozlinenin ¢ozelti yigmina aktarimi olarak tanimlanmaktadir. Cogu proseslerde katiya 6n
islemler uygulanmaktadir. Licing kesikli veya siirekli proseslerle gergeklestirilir. Ayrica liging
isleminin verimini etkileyen parametreler baglica c¢oziiclinii se¢imi, sicaklik, bilesenin
ozellikleri, pH degisimi, oksidasyon potansiyeli ve kati/¢coziicli oran1 olarak sdylenebilir. [3,4]

Cevherler, ocaktan c¢ikarilmasi ile ligcing islemi arasinda bazi hazirlik islemlerinden
gecebilirler. Li¢ing islemi dncesi cevhere asagidaki on islemler uygulanir.

- Kirma: Kiricilar yardimiyla boyut kii¢tiltme islemi

- Ogiitme: Ogiitiiciiler yardimiyla boyut kii¢iiltme islemi

- Eleme: Elekler yardimiyla tanelerin boyutlarina gore eliminasyon islemidir.
Li¢ yontemleri uygulanma sekillerine gore 4’e ayrilir.

-Yerinde lig

-Y18in ligi
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-Siiziilme ligi
-Karigtirma/tank ligi

Yerinde Lic

Bu islemde, maden yataginda cevher gdvdesine bir sondaj kuyusu agilir ve kuyudan verilen
stvi kimyasallar yardimiyla istenilen cevher yeryiiziine baska bir kuyudan pompalanarak
cikartilir. Bu islem sirasinda sivi kimyasallar, gézenek ve catlaklar1 dolasarak sistem icinde
temas ettigi bileseni ¢ozerek biinyesine katar ve olusan c¢ozelti maden yatagmin alt
seviyelerinde birikir. Bu ¢ozelti baska bir kuyudan tekrar yeryiiziine basilarak, yeryiiziindeki
tesislerde zenginlestirme islemine tabi tutulur. Zenginlestirme tesislerine gelen yiiklii ¢ozelti
icindeki degerli bilesen degisik yontemlerle kat1 faza alinir. Istenilen bileseni alinmis ¢ozelti
ise li¢ ¢oOzeltisi hazirlama tankima gonderilerek sondaj kuyularina geri beslenir. Bu
uygulamanin avantajlari: ucuz yatirrm ve isletme maliyetidir (Ornek; ekstraksiyon, tasima ve
kati-s1vi ayirimi gerektirmez). [3]

Yigin Lici

Yigin li¢ yapay bir zemin {izerinde bulunan malzemenin ¢6ziicii yardimiyla kazanilmak
istenen bilesenin secilimli olarak ¢ozeltiye kazanilma islemidir. Bu islem hazirlikli y1gin ligi
ve dogrudan y1gin li¢i olmak iizere iki sekilde uygulanmaktadir.

Yigin ligci uygulamalari, olagan yontemlerle degerlendirilemeyen diisiik tenorlii cevher ve
atiklardan, istenilen bilesenin ekonomik olarak kazanimina olanak vermesi nedeniyle biiyiik
oneme sahiptir.

Yigin li¢ isleminde Once ligin yapilacagi alan gecirimsiz zemin olacak sekilde hazirlanir.
Daha sonra cevher li¢ alanina transfer edilir. Yigin halinde bulunan cevherin iist kismi
diizlestirilip tahliye kanallar1 agilarak li¢ ¢ozeltisiyle istenilen bilesenin tam temasi saglanir.
Coziicii pompayla y1gin {lizerine beslenir ve bu islem geri beslemeyle tekrarlanarak istenilen
bilesen kazanilir. [3]

Siiziilme Lici

Stiziilme li¢ islemi cevherin tane boyutu ¢dzelti dolagimini etkilemeyecek kadar iri oldugu
durumlarda uygulanmaktadir. Tane boyut araliginin 9-12.5 mm arasinda olmas istenir. Islem
seri devre seklinde uygulanir ve ters akim prensibiyle ¢alisir. ik ¢oziicii genelde seyreltik olur
yada bileseni almmis atik ¢dzeltidir. Son ¢dzelti yiiksek konsantrasyonludur. Islem sirasinda
filtre kullanilmaz. Genellikle altin, bakir, uranyum igin kullanilir. [3]

Karistirma/tank Lici

Yiiksek tenorlii cevherlere ve konsantrelere uygulanir. Karistirma islemi yapilarak lig
esnasinda kati tanelerin ¢okmemesi saglanir, bilesenle temasini arttirilmasi saglanir ve
ortamda bilesen transferi kolaylastirilir. Tank li¢i islemleri normal basingta yapilan li¢ ve
yiiksek basingta yapilan li¢ olarak iki kisimda incelenmektedir. [3]

4.1.1.2. Kristalizasyon
Kristalizasyon karisimlardaki bilesenleri birbirinde ayirma ve bu bilesenleri saflastirmada

kullanilan bir yontemdir. Kristallendirme islemi ayirma amaciyla yapildiginda ayrimsal
kristallendirme ve saflagtirma amaciyla yapildiginda ise kristallendirme adini alir.
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Kat1 karisimlardaki bilesenleri birbirinden ayirmak ic¢in kullanilan yontemlerden biri olan
kristallendirme; ¢Ozlinilirliigii sicaklikla artan bir maddenin sicak halde doymus olan
cOzeltisinin sogutulmaya birakilma durumunda soguma siliresince doygunluk sinir
asilacagindan ¢oziinmiis olan bilesenin kati halde ¢okmesi olayidir. Ayni olay doymus
¢Ozeltinin bir miktar buharlastirilmasi durumunda da olusur. [5]

Kristalizasyon olayi kristal ¢ekirdeginin olusumu ve biliyiimesidir. Birgok sayida biiyiik kristal
elde etmek icin kristalizasyonda g¢ekirdeklesme hizi diisiik tutulur. Ciinkii asir1 doymusluk
biiyiik oldugu zaman ¢ekirdeklesme hizi1 kristal biiyiitme hizindan daha biiyiik olacagindan
ayn1 anda bir¢ok yerde c¢ekirdek biiylimesi meydana gelir. Bu durum kristallerin kiigiik
kalmasina neden olur. [5]

4.1.2. Amaclar

Bu deneyde cevherden veya belirli bir karisimdan istenilen bir bilesenin veya maddenin li¢
yoluyla kazanimi ve kristalizasyon ile de ayrilmasi islemi gergeklestirilecektir.

4.1.3. Materyal ve Metot
4.1.3.1. Materyal

Licing islemi sabit hacimli bir beherde gergeklestirilecektir. Deney esnasindan karistirma
islemi manyetik karistiric1 cihazi yardimiyla yapilacaktir.

Kullanilan malzemeler:

Bu deneyde kullanilacak olan malzemeler: manyetik karigtiricili 1sitici, 250 ml beher, kaya
tuzu, su, filtre kagidi, huni, kiskag tutucu, kiskag ve spor’dur.

4.1.3.2. Metot

Bu deneyde ¢6zlinmiis olan tuz miktarini tespit etmenin ¢esitli yollar1 vardir. Bunlardan
birincisi klor tayini yontemi digeri ise basit ¢dzlinme yilizdesi hesaplama yontemidir. Klor
tayininde en ¢ok kullanilan yontem arjantometrik (¢coktiirme titrasyonlarinda ayarli ¢ozelti
olarak giimiis nitrat (AgNOs) ¢dzeltisinin kullamldig: titrasyonlar) yéntemdir. Ug farkl tiirde
indikator arjantometrik titrasyonlar da kullanilabilir ve bundan dolay1 bu yontem ti¢ farkh
isimle adlandirilir. Bunlar Mohr, Volhard ve Fajans ydntemleri olarak sdylenebilir. Bu
yontemler i¢inde en uygun olani ve tercih edileni mohr yontemidir. Mohr yonteminde
indikatér Cr0s? iyonudur ve titrasyonun sonlanmasi koyu turuncu renkli Ag,CrOa
cokeleginin meydana gelmesiyle anlagilir.

Bu yontemin temeli ortamda bulunan kloriir iyonlarinin (CI") glimiis nitrat (AgNO3) ile glimiis
kloriir (AgCl) halinde ¢oktiiriilmesi ile reaksiyona girmeyen AgNOg3’iin indikator olarak
eklenen potasyum kromat (K>CrOgs) ile turuncu renkli giimiis kromat (Ag2CrOas) ¢okelegi
olusturmasidir. Ortamda bulunan CI” iyonlarinin tamamin AgCl olarak ¢dokmesinden sonra
AgNO3 ¢ozeltisinin fazlast ile KoCrOs turuncu renkli Ag.CrOs ¢okelegini olusturur.
Titrasyonun bitis noktasi, ortamda Ag2CrOs’in olustugu, yani turuncu renkli ikinci bir
cokelegin olugmasiyla anlasilir. [6]

Kloriir miktarin1 hesaplamak icin asagidaki formiil kullanilir.
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@Cl‘ _ (V3 = V1). Nagno,- 35453
l B numune (ml)

V2= numune i¢in harcanan AgNO3 hacmi
V1= saf su igin harcanan AgNO3z hacmi
35453: 1 mol kloriir miktar1 (mg)

N: AgNOsz normalitesi. [6]

Basit ¢ozme ylizdesi yonteminde belirli miktarda kaya tuzu belirli miktarda sicak suda
¢cOziinlir ve c¢ozelti siiziilerek kristallendirilir. Bu deney ile ilgili hesaplamalar1 basitce

asagidaki esitliklerle hesaplayabiliriz.

(Coztinmis tuz)

% ¢Ozinme = 100

(Baslangigta kati maddedeki tuz) x

] (Kristallenmis tuz)
% verim = — x100
(Cozlinmiis tuz)

4.1.4. Deney Sistemi

4.1.4.1. Deneyin yapilisi

Yaklagik 30 g ham kaya tuzu alinarak 100 ml sicak suda ¢oziiniir. Tuz igeren ¢ozelti siizgeg
kagidi ve huni yardimiyla bir behere siiziiliir, stiziintii bir 1sitic1 yardimiyla kaynatilarak suyu
buharlastirilir. Burada tuzun nemli olmamasina dikkat edilmelidir. Gerekirse kurutma islemi
yapilarak kristal tuzun susuz hale getirilmesi saglanir. Daha sonra geriye kalan tuz kristalleri
tartilir.

4.1.4.2. Deney sistemi

KARISTIRICI MOTOR

TERMOMETRE

Ny

N r BUHARLASAN COZUCU FILTRE KAGIDI
CEVHER VE COZUCU KARISIMI 7

[ == - KRISTAL VE COZUCU

| s N\ 7
g T 74 KRISTALLER
| ] 74
| 1 )

GERI so(su{ty =

FILTRE HUNiSi

I KARISTIRICI

Sekil 4.1.2. Licing ve kristalizasyon deney sistemi

4.1.5. Hazirhik Sorular

Hidrometalurji ile ilgili kisaca bilgi veriniz.
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Li¢ nedir ve Li¢ing hakkinda bilgi veriniz.

Lig tiirleri kag cesittir kisaca yaziniz.

Liging islemi 6ncesi cevhere hangi 6n islemler uygulanir kisaca yaziniz.
Kristalizasyon hakkinda bilgi veriniz.

Kristallendirmeyi kisaca agiklayiniz.

Kristallendirme olayinda kristallerin kii¢iik kalmasi nasil saglanir?

Kristallendirme olayinda kristallerin biiyiik olmasi i¢in ne yapilmalidir?

Kaynaklar

[1] Anonim. “Cevher Hazirlama Laboratuvar Dersi Deney Fdyleri” Karadeniz Teknik
Universitesi.
[2]http://muh.bartin.edu.tr/Files/inbtlggxgbtmhplyvkruvozr5201510594339inbtlggxg btmhpl
yvkruvozr5201510594339.pdf Son Erisim: 02/02/2016

[3] Okyay V., 2013. “Cevher Zenginlestirme Li¢ Yontemi”, Madencilik Tirkiye Dergisi.
Ankara

[4] http://docplayer.biz.tr/2017821-Laboratuvar-el-kitabi.html Son Erisim: 09/02/2016

[5] Saydam S., Oksiiz A., 2013. “Genel Kimya Laboratuvar Deneyi”. Firat Universitesi.
Elaz1g.

[6] Anonim. 2008. “Kimya Teknolojisi Fiziksel Degisimler”. Megep. Ankara
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4.2 Gaz Absorbsiyonu
4.2.1. Genel Bilgiler

Bir gaz karisimindan istenilen bir bilesenin uygun bir ¢oziicii ile kazanilmasi islemi olan
absorpsiyon kimya miihendisliginde yaygin olarak kullanilan bir ayirma iglemidir. Bir¢ok
kimyasal ve biyolojik madde gaz, sivi ve kati fazda farkli bilesenlerin karisimi olarak
bulunurlar. Bu bilesenlerden bir veya bir kagini uzaklastirmak veya ayirmak igin diger bir
fazla temas ettirilmelidir. Iki faz kiitle iletim prosesleri olarak; gaz-sivi, gaz-kati, sivi-s1vi
siniflarinda operasyonlar vardir [1].

Gaz absorpsiyonu inert bir bilesen ile gaz karisimi halinde bulunan ¢6ziinen bir maddenin,
inert bir siv1 ile absorbe edildigi islemdir. Desorpsiyon isleminde ise inert bir siv1 ile karigim
halinde bulunan bir ¢6ziinen madde gaz fazina gecer. Inert bilesen ise, faz degistirmeyen yani
diger faza geg¢meyen veya diger faza gecen miktar1 ihmal edilecek kadar kiiciik olan
bilesendir. Absorbsiyon, fiziksel ve kimyasal absorpsiyon olmak tizere iki sekilde olabilir.
Fiziksel absorpsiyon gaz karisimindaki bilesenin sivi i¢inde ¢6ziindiigli absorpsiyon iken, gaz
karigimindaki bilesenin sivi ile tepkimeye girdigi absorpsiyon ise kimyasal absorbsiyon olarak
adlandirilir [2].

Absorpsiyon ve desorpsiyon islemleri i¢in hem siirekli temas saglayan dolgulu kolonlar, hem
de cok kademeli temas saglayan rafli kolonlar kullanilabilir. Pratik olarak gaz absorpsiyonu
icin genellikle dolgulu kolonlar dolgu kulelerde ¢esitli dolgu maddeleri kullanilabilir; bunun
nedeni sivi ile gaz arasindaki ara ylizey miktarinin artirtlmak istenmesidir. Dolgu maddeleri
olarak en ¢ok kil, porselen, aliiminyum, aliimina, grafit, ¢elik ve plastik kullanilir. Endiistride
pek ¢ok sayida ve degisik tipte dolgu malzemesine rastlamak miimkiindiir. Bunlar Raschig
halkalari, Berl eyerleri, Lessing halkasi, Intalox eyeri, Pall halkas1 seklinde

smiflandirilmaktadir [3].
N GH) = &

Paninn Lessing Pal Berl saddle Intalox saddle Tellerette

Sekil 4.2.1. Dolgu maddeleri [3]

Bir dolgulu kulede degisik gaz debilerine karsilik basing diisiisleri okunarak logaritmik bir
grafige gecirilirse bir dogru elde edilir. Kule sabit s1v1 debisi ile yikandig1 durumda tekrar gaz
akim debilerinde basing diisiisleri grafik edilirse, onceleri kuru dolgu malzemesi i¢in oldugu
gibi gaz akis debisi ile basing diisiisii dogrusal olarak degisirken, bir noktadan sonra artan bir
hizla yiikselecektir. Dogrusalliktan sapmanin oldugu bu ilk noktaya Yiikleme Noktas: denir.
Yiikleme noktasi sonrasin da basing diislisii gereginden fazla olacagindan operasyonlar bu
noktanin altinda gerceklestirilir. Bir siire sonra kolon i¢inde sivinin tutulmasi o kadar artar ki
biriken siv1 tiim kolon kesit alanin1 kaplar. Artik sivi kolondan asagiya akamaz ve asagidan
gelen gazin baskisiyla, sivi ancak gazla beraber kolonu yukaridan terk edebilir, bu durum
tagma olarak adlandirilir. Tiim kolon kesit alan1 siviyla kaplandiginda gazda ani olarak ¢ok
biiyiik basing diismesi goriiliir yani egim sonsuza ulasir. Bu nokta tasma noktas: olarak
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adlandirilir. Bu tagsma hizi kullanilabilecek maksimum gaz hizidir. Tagsma hizina yakin gaz
hiz1 kullanmak tehlikelidir [3].

Log AP/z

(mbar/m)

FHava = (Ghava*Phava)/S

Tasma

Yikleme

noktast Kuru kolon

Log F(hava)
(kg/(m?*saat)

Sekil 4.2.2. Dolgulu kolonlarda basing kayb1

S= (IT*D?) /4

Bir gaz absorpsiyonu kolu i¢in giren ve ¢ikan akimlar Sekil 4.2.3’deki gibi sematik
gosterilebilir. Tiim kiitle transfer katsayisi seyreltik karisim icin asagidaki denklem ile

hesaplanabilir.

L2, X2

Ga,y2

L1,X1

Giy1

Sekil 4.2.3. Absorpsiyon kolonuna giren ¢ikan akimlar [3]
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Kiitle Denkligi
Gi+L=G2+ L1 (1)

Bilesen Denkligi
(Gi*y1) +(L2*x2) = (G2*y2) + (L1* x1) 2

L: ve Lo: Kolana giren ve ¢ikan sivi fazin hacimsel akig hizlari,

G1 ve G2: Kolana giren ve ¢ikan toplam gazin molar akis hizlari,

Sisteme Giren Havanin Debisi G ise ; Sistemden Cikan Havanin Debisi G ise ;
G= Gl( 1-y1 ) Gi1=G/ (1-y1) G= Gz( 1-yv1 ) G2=G/ (1-y1)

Sisteme Giren Sivi Fazin Debisi L’ ise ; Sistemden Cikan S1vi Fazin Debisi L' ise ;
L=Li(1-x1) Li=L7(1-x1) L=L2(1-x2) L2=L7(1-x2)

G * (yo/ (1-y1)) + L' * (xo/ (1-x2)) = G'* (y2/ (1-y2)) + L' * (x1/ (1-x1)) (3)

Tilim kiitle transfer katsayis1 seyreltik karisim i¢in asagidaki denklem ile hesaplanabilir.

F =K, avAy,, 4)
aya = yf)‘(yi‘ 5y emg 5)
In yl - yi)
(yz -Y, )
Burada;

F: absorpsiyon hizi [gmol/s]
Kya :gaz faz tiim kiitle aktarim katsay1si1 [gmol/m3s]

\Y; :dolgu hacmi [mq]

y : ¢Oziinen bilesen i¢in gaz faz mol kesri
X ¢Oziinen bilesen i¢in s1vi faz mol kesri
y* : s1vi ile dengede olan gaz fazinda CO2’in mol kesri
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m : COzi¢in Henry Sabiti

L: ve Lo: Kolana giren ve ¢ikan sivi fazin hacimsel akig hizlari,

G1 ve G2: Kolana giren ve ¢ikan toplam gazin molar akis hizlari,

Fabsorblanan = Giren CO2— Cikan CO2
=G1*y1 - Go*y2
G2= (G1-Fabsorblanan)
—DFapsorblanan = G1*y1- (G1-Fabsorblanan)*y?2
Fabsorblanan = G1(y1-Y2)+ (Fabsorblanan* Y2)
Fabsorblanan = G1(Yy1-y2)/(1-y2) (6)
F: absorpsiyon hizi [gmol/s] = Fapsorblanan(L/saat) * peoz (kg/m°)

FIni

)

K.=
" aAH(R -R)) "

F : Absorpsiyon hizi g-mol/san (COz igin bulunan deger)

a : Doldu malzemesi icin spesifik alan 9 mm Rasching halkalari igin 440 m?/m?3
AH : Kolonun Hacmi (IT*D?1,4)/4

Pi, :Giris Akim1 CO2 i¢in kismi basinci (molkesri*toplam basing)

Po : Cikis Akimi CO2 i¢in kismi basinci (molkesri*toplam basing)

Kya :Toplam Kiitle Aktarim Katsayis1 (gmol/m?*s*mmHg)

4.2.2. Amaclar

Dolgulu bir absorpsiyon kolonunda basing diistislerinin incelenerek yiikkleme ve tagma
noktalarmin belirlenmesi ve Hava ve CO; karigimimnin sudaki absorpsiyonun incelenmesi,
toplam kiitle transfer katsayilarinin belirlenmesi.

4.3.3. Materyal ve Metot

4.3.3.1. Deneyin yapilist

Deney A: Islak kolonda gesitli hava akim1 debilerinde basing diisiistiniin 6l¢iilmesi.
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Cozelti tanki(14) su ile doldurulur. Su pompasi ¢alistirilarak suyun farkli su debilerinde ve
cesitli hava akim debilerinde basing diisiisleri kaydedilir. Ol¢iimlerde yiikleme ve tasma
noktalarini gézlemeye calisiniz

Cizelge 4.2.2. Hava ve Siv1 Akis1 Varken Akis Hizi ve AP Degerleri

Su(L/dk)/Hava(L/saat) | 500 750 | 1000 | 1250 | 1500 | 2000 | 2250 | 2500 | 2750 | 3000

Deney B: Dolgulu kolonda CO2’in saf sudaki absorpsiyonunun incelenmesi

1) Cozelti tankini suyla doldurunuz.

2) Vanalar kapali durumda iken, ¢6zelti pompasini galigtirarak, sivinin debisi ayarlanir.
3) Hava kompresorti ile havanin debisini ayarlayiniz.

4) CO tiipiinii dikkatlice acarak debisini ayarlayiniz

5) Sisteme CO; verildikten 5 dk. Sonra CO2 miktar1 sistemdeki cihazdan okunacaktir.

4.3.3.2. Hesaplamalar

a. Gaz akis hizlarina karsi basing diisiislerini grafigini ¢iziniz (log AP/L-log G). Elde
edilen grafik dogrusal bir grafik midir? Bu grafikten elde edilen egim degeri nedir ve
bu deger ne anlama gelmektedir, arastiriniz.

b. Yiikleme ve tasma noktalarini tespit ediniz.

c. Absorplanan karbondioksit miktarini hesaplayin.

d. Toplam kiitle transfer katsayilarinin belirleyiniz

Kolon Ebatlari:

Kolon i¢ ¢ap1: 70 mm

Kolon Boyu: 1400 mm

Rasching ¢cap1i=9 mm

Toplam dolgu yiiksekligi: 650 mm

4.2.4. Deney Sistemi

Absorpsiyon kolonu 70 mm c¢apinda 1,4 m yiiksekliginde iki par¢a halinde yapilmistir.
Kolonun alt ve iist kisminda manometre baglantilar1 basing diisiisiinii 6lgmeyi saglar. Su

cozelti tankindan pompa yardimiyla flow metreden gecerek, kolonun {istiinden, gaz

30




ayarlanabilen vana ve kompresor ile sikistirilmis hava ile karistirilarak kolonun altindan
verilir.

Deney sistemine ait akis diyagrami Sekil 4.2.4’de gosterilmistir. Sekil 4.2.4° de ise deney
sisteminin resmi ve lizerinde numaralandirilan kisimlar asagida belirtilmistir.

Sekil 4.2.4. Deney diizenegi

1
2
3
4
5
6
7
8

. P1basing sensorii

: Kolon

: Kolondan gaz geri doniis hatti
Sicaklik gdstergeleri

: Basing gostergeleri

: Karbondioksit sensorii ekrani

: Su akig flowmetresi ayarlama diigmesi
: Hava-CO2 flowmetresi

9 : P2 basing sensorii

10 : CO; analiz {initesi

11 : Hava-CO: besleme hatt1

12 :CO; Tiipti

13: Su-Cozelti pompasi

14 : Su-Cozelti depolama uniteleri
15 : Hava-Kompresorii
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4.2.5. Hazirhik Sorulari

Ogrenci deneysel ¢alismay1 gerceklestirmeye gelmeden once asagidaki sorulari arastirarak
cevaplarini hazirlayarak gelmelidir.
1. Absorpsiyon nedir? Diger ayirma prosesleri ile arasindaki temel farkliliklar nelerdir?
Kimyasal ve fiziksel absorbsiyon nedir.
Sicakligin fiziksel absorbsiyon iizerine etkisini tartiginiz.
Gazlarin sivilar igerisindeki ¢oziiniirliigii sicaklikla nasil degisir.
Desorpsiyon islemi nedir? Sicakligin etkisi nedir?
Yiikleme noktasi nedir? Bilinmesi neden 6nem tasir?
Tasma noktasi nedir? Absorpsiyon islem siireglerinde bilinmesi neden 6nem tasir?

Dolgulu kulelerde basing diisiinii hesaplamak i¢in hangi esitlikler kullanilir.

© 0o N o g bk~ wDN

Tiim kiitle aktarim katsayist nedir?

=
o

. Sekil 1.3’de verilen gaz absorpsiyon kulesi i¢in toplam kiitle ve bilesen denkligini
yaziniz.

11. Henry sabiti nedir? CO: igin degeri nedir.

12. Dolgulu kolon nedir?

13. Dolgu malzemesi nedir? Kullanim amaci nedir?

14. Dolgu malzemeleri hangi 6zelliklere sahip olmalidir.

15. Deney sisteminde hangi tip dolgu malzemesi kullanilmistir? Ozelligi nedir?

16. Kimyasal islem siireclerinden, absorpsiyon isleminin uygulandig: ii¢ temel siireg

arastiriniz.

Kaynaklar
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Megep Kimya Teknolojisi Absorbsiyon Kolonu Hazirlama Ankara 2008

Uysal. B., “Kiitle Transferi Esaslart ve Uygulamalart", 1st Ed., G. U. _. F. Yaymnevi. Ankara,
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4.3 Borusal Piston Akis Reaktorde (PFR) Bir Reaksiyonun incelenmesi
4.3.1. Genel Bilgiler

Bir kimyasal tepkimeye eslik eden enerji degisimi ve tepkimenin denge konumu
termodinamigin konular1 arasinda incelenir. Ancak termodinamik, tepkime hizlar1 hakkinda
bir sey soylemez. Baslangictan denge konumuna ulasilana dek gegen siire i¢inde bir kimyasal
tepkimenin; hizini, bu hizin hangi niceliklerle nasil degistigini ve mekanizmasimin yolu
kimyasal kinetik inceler. Bu incelemeler, fiziksel ve kimyasal yontemlerin birlikte
uygulanmastyla yapildigindan kimyasal kinetik, fizikokimyanin bir dali kabul edilir. Bir
tepkimenin nereye gittigi kimyasal termodinamik, hangi hizla oraya gittigi ise kimyasal
kinetik i¢inde incelenir.

Yapilan aragtirmalar, bazi tepkimelerin bir basamak, bazilarmin ise iki ya da daha g¢ok
basamak tizerinden yiiriidiigiinii ortaya ¢ikarmistir. Bir basamakli olanlara basit tepkime, ¢ok
basamakli olanlara ise basamakli tepkime, karmasik tepkime yada kompleks tepkime adi
verilmistir.

Basit tepkimeler bir yonli ya da iki yonlii olabildigi gibi karmasik tepkimelerin
basamaklarindan bazilar1 iki yonlii digerleri ise bir yonli olabilmektedir. Bir yonlii olan
tepkimeye tersinmez tepkime, iki yonlii olan tepkimeye ise tersinir tepkime denir. Tersinmez
tepkimeler tiimiiyle tamamlandigi halde tersinir tepkimeler ancak bir denge konumuna
ulagilana kadar ytiriimektedir.

Toplam tepkimenin hizin1 hiz belirleyen basamak adi verilen en yavas basamagin hiz1 kontrol
etmektedir. Bagka bir deyisle, bir zincir nasil en zayif halkasi kadar saglam ise bir karmagik
tepkime de en yavas basamagi kadar hizlidir. Basamak tepkimeleri ve hiz belirleyen basamak,
deneyler yardimiyla belirlenerek bir karmagsik tepkimenin yiiriidiigii yol anlamina gelen
tepkime mekanizmasi ile aydinlatilir.

Gaz ya da sivi karigimlar gibi bir faz i¢inde yiiriiyen kimyasal olaylara homojen tepkime, iki
ya da daha fazla faz igeren karisimlarda yiiriiyenlere ise heterojen tepkime denir. Bazi
tepkimeler gibi karmasik tepkimeler de homojen ya da heterojen nitelikte olabilmektedir.

Bir tepkimenin baglayabilmesi i¢in tepkimeye giren bilesenlerin sahip olmalar1 gereken en
diistik enerjiye aktivasyon (etkinlesme) enerjisi denir. Aktivasyon enerjisi tepkimeye giren
maddelerin i¢ enerjisini ylikselterek onlar1 daha aktif hale getirmektedir. Aktivasyon enerjisi
verilmedikge bir tepkime yiiriiyemez. Aktivasyon enerjisi ancak bir katalizor kullanilarak
diistirtilebilir. Bir tepkimenin hizim yiikseltmek i¢in uygulanan isleme kataliz, bu islem igin

kullanilan maddelere katalizor adi verilir. Katalizoriin tepkime karisimi ile aymi fazda oldugu
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isleme homojen Kkataliz, ayr1 fazda oldugu isleme ise heterojen kataliz denir. Basamak
tepkimelerinde yer alabilen bir katalizor toplam tepkimede yer almadigindan tepkime sonunda
kimyasal bir degisiklige ugramadan yeniden ortaya c¢ikmaktadir. Tepkime mekanizmasini
degistirerek hizin yiikseltilmesine yol acan katalizorler toplam stokiyometrik tepkimenin
termodinamik niceliklerini degistirmezler. Tersine tepkime hizin1 disiirme islemine
inhibasyon, bu islem i¢in kullanilan maddelere ise inhibitor denir.

Yaklasik %90°1 katalizorlii olarak tasarlanan endiistriyel kimyasal tepkimelerin yiiriitildiigii
aygitlara kimyasal reaktor ad1 verilir. Kimyasal reaktor tasariminda biiyiik 6l¢tide kimyasal

termodinamik ve kimyasal kinetikten yararlanilir.

4.3.1.1 Reaksiyon hiz1 ve reaksiyon hiz sabiti

Reaksiyon hizi;, reaksiyona giren maddelerden veya reaksiyon sonucu olusan maddelerden
birinin moliiniin birim zamanda ve birim hacimde degisimidir. Reaksiyon hizi, tepkimeye
giren bilesen cinsinden ifade edilirse harcanma hizi, tepkimeden ¢ikan bilesen cinsinden
ifade edilirse olusum hizi olarak da adlandirilir. Eger reaksiyon sabit hacimli bir reaktorde
gergeklesiyorsa  reaksiyon hizi  bilesenlerden herhangi birinin  birim  zamandaki
konsantrasyonunun degisimi olacaktir. Reaksiyon hizi herhangi bir A bileseni i¢in asagidaki
sekilde ifade edilir.

_ 1dNy\  dGy
T V(W) T dt
Verilen ifade de A bir {irlin ise hiz pozitif, A harcanan bir tepken ise hiz negatiftir. Bu nedenle
-I'a, A tepkeninin harcanma hizidir.

aA + bB - ¢C + dD

seklinde verilen bir tepkime de sabit hacimli bir reaktérde A ve B tepkenlerinden C ve D
iirlinleri olusuyor olsun. Tepkime sonunda C ve D friinlerinin yaninda reaktor kabinda
reaksiyona girmeden kalan bir miktar A ve/veya B tepkenleri de bulunabilir. Boyle bir
reaksiyon i¢in harcanan A tepkeni cinsinden reaksiyon hiz ifadesi agagidaki sekilde yazilir.
= %(ddit*‘) =% =k.CL.Ch

Burada a ve b deneysel olarak belirlenmesi gereken sabitlerdir. a reaksiyonun A reaktantina

gore b ise B reaktantina gore reaksiyon mertebesidir. Reaktantlara gore belirlenen hiz
mertebelerinin toplami toplam reaksiyon mertebesini verir. k ise reaksiyon hiz sabitidir.
Reaksiyon hizinin birimi daima mol.dm=3.s¥"dir. Bu nedenle reaksiyon hiz sabitinin birimi

reaksiyon derecesine bagli olarak degisir. Reaksiyon hiz sabiti, sicaklik ve basingla
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degismektedir. Bu nedenle, tepkime hizi sicaklik ve basing sabit tutularak yapilan deneylerden
elde edilen veriler yardimryla bulunur. Genel olarak n. dereceden gerceklesen bir reaksiyon
icin reaksiyon hiz sabitinin birimi;

(zaman)-*(konsantrasyon)*"’dir.

4.3.1.2 Piston Akish Reaktor (PFR) (Yatiskin Hal)

AV

\Y V+AV

Bir veya birden fazla bilesen boru boyunca ilerleyerek tepkimeye girerler ve tepkime,
bilesenlerin tiipte ilerledigi siirece devam eder. Bu nedenle derisim degisimi ve iiriin olusumu
tiip boyunca devam ederken tiip i¢inde derisim sabit kabul edilir. Siirekli karistirmali tank
reaktor ile karsilastirildiginda tiirbiiler reaktérde ayni alikonma siiresinde daha yiiksek bir
doniistim elde edilir.

A — Uriinler
seklinde yiirtiyen homojen bir tepkime i¢in genel mol denklik esitligi;

Fao - Fa+ ['radV = (dNa / dt)
seklindedir. Yukaridaki sekilde goriilen diferansiyel hacim, AV, tepkime hizinin bu hacim
icinde konumsal degisime neden olmayacak kadar kiiciik secilecektir. Boylece olusma
terimi, AGa,
AGa = [AvradV = ra AV

ve

(dNa/dt)=0
Seklinde olur. Sonug olarak PFR tasarim esitligi;

FA1 . dFA
V= fFAo (K)

Esitligi elde edilir.
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4.3.2. Amaclar

Piston akigh bir reaktorde gerceklesen tepkimeye iliskin hiz sabitinin bulunmasi, reaksiyon
hizina ve reaksiyon hiz sabitine reaktor icinde kalma siiresinin ve sicaklik farkinin etkisinin

incelenmesi

4.3.3. Deney Sistemi

Iletkenlik Probu ve
gostergesi

Borusal

i ' Reaktor

Sekil 3.1. Piston Akish Reaktor ve deney sistemi (PFR)

Deney A: Piston Akish tank reaktorde reaksiyon hiz sabitinin bulunmasi.
Bu deney igin 5 litre 0,1 M Etilasetat (EtOAc) (9,79 mLetilasetat/1000 mL soliisyon) ve 5
litre 0,1 M Sodyum hidroksit NaOH (4 g NaOH/1000 mL soliisyon) gerekmektedir.
NaOH + CH3COOC;Hs— CH3COONa + C>Hs0H

Sodyum hidroksit + Etil asetat — Sodyum asetat + Etil alkol
0-0,1 M derisim ve 20-40 °C sicaklik ¢alisma limitlerinde verilen reaksiyon sodyum hidroksit
ve etil asetat bakiminda es molar ve birinci dereceden sayilirken genel olarak ikinci dereceden
gergeklesen bir reaksiyondur.
Piston akisli reaktorde gergeklesen tepkimede yeterli doniisiim saglanirsa yatiskin duruma
ulasilabilir.
Yatigkin hal durumu; bilesenlerin derisimine, akis hizina, reaktdriin hacmine ve reaksiyonun
sicakligina gore degisebilir.

1. Piston akigh reaktor kimyasal reaktor servis linitesine baglanir ve somunlar kapatilir.
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2. Cihazin fisi takilir ve 6n panelde bulunan agma/kapama anahtar1 ag¢ik konumuna
getirilir.

3. Sicaklik ve iletkenlik sensorleri piston akigh reaktore iist kismindan yerlestirilir.
Sensor portlar1 kimyasal reaktor servis iinitesine baglanilir.

4. Reaktor yatiskin duruma geldigi anda veri alinmaya baglanir. Yatiskin duruma gelme
stiresi yaklasik 30 dakika siirmektedir. 30 saniyelik araliklarla 45 dakika boyunca
degisen iletkenlik degerleri okunur.

5. Sicaklik kontrol panelinden reaksiyon sicakligi 30°C’ ye ayarlanir.

6. Iki ayr1 besleme tanklarina besleme tankinin kapak seviyesinin 50 mm altina kadar 0,1
M etil asetat ve 0,1 M sodyum hidroksit doldurulur ve besleme tanklarinin kapaklari
kapatilir.

7. Besleme tanklarindaki bilesenlerin besleme pompasi akis hizlar1 her iki bilesen i¢in 80
ml/dak akis hizina ayarlanir (Fa=F»=50 ml/dak).

8. Su haznesi distile su ile doldurulur. Ardindan sirkiilator caligtirilir sistemden su
gecirilerek borularda kalan hava sistemden uzaklastirilir. Haznede su azalinca tekrar
su ilavesi yapilir. Reaktor kabi igerisine dolastirilan suyun sicakligi zamanla otomatik
olarak ayarlanan sicakliga gelir.

9. Sicaklik ayarlanan degere gelince besleme pompalar1 agilir. Her bilesen reaktdr kabina
girmeden Once On 1sitici iiniteden geger. Reaktoriin alt kisminda bir T baglantistyla
bilesenler birbiriyle karistirilir. Bu karisim kangal iginden gecerek iletkenlik
sensorliniin bulundugu kangaldan gecgerek sistemi terk eder. Bu esnada iletkenlik
sensOriiniin Olctiigii deger okunur.

10. Deneyin tamamlanmasinin ardindan reaktdr kabinin i¢i distile suyla yikanir. Bunun
icin besleme tanklarina su doldurulur ve suyun sistemin i¢inde ge¢mesi saglanir.
Sicaklik ve iletkenlik sensorlerinin u¢ kisimlari da distile suyla yikanir.

11. Aym islem farkli konsantrasyonlar da hazirlanan ¢ozeltiler i¢in tekrarlanir ve ¢ozelti
konsantrasyonundaki degisim ile reaksiyon hiz sabiti ve doniisiim arasindaki iliski

hesaplanir.
Deney B: Doniisiim iizerine ¢tkis akimi etkisinin incelenmesi.
Piston akisl reaktor icin herhangi bir tepken i¢in kiitle denkligi;

a0 d
Ju ()=rF

a
esitligi ile verilir.
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Etil asetat ve sodyum hidroksit arasinda gerceklesen tepkime es molar ve ikinci derecen bir

tepkime olursa hiz ifadesi
r=kab
seklinde olur.

a ve b baslangigta es molar olarak tepkimeye girdigi i¢in yukarida verilen hiz ifadesi;
ra = k.a?

seklinde yazilabilir. Bu durumda;
a0 . da
S (g )= (o

(V)/F = tr alikonma siiresi integre edilirse

(1/a0)-(1/a1) = k.tr

Dontisiim; Xa = (a0-a1)/a0 oldugundan son durumda;

K.tr.a0 =Xa / (1-Xa)

esitligi elde edilir. Buradan, sabit reaksiyon sicakliklarinda (T), Xa / (1-Xa) ile tr> nin dogru
orantili oldugu ortaya cikar.

1. A deneyinde uygulanan deney yonteminin aynist uygulanir. Burada tek fark,
bilesenlerin reaktdr igerisindeki alikonma siirelerinin degiskenlik gosterebilmesi igin
akis hizlariin degistirilmesi gerekir.

2. Farkli Fa ve Fp degerleri icin okunan iletkenlik degerlerini kullanilarak bilesenlerin
yatigkin halde serbestlik derecelerini hesaplanir. A deneyinde akig hizi 50 ml/dak.
olarak kullanildi. Bu nedenle bu deneyde akis hiz1 olarak 40 ml/dak. ve 60 ml/dak.
kullanilmalidir. tr’ye karsilik Xa/(1-Xa) grafigi cizilir. Elde edilen grafik i¢in gerekli

aciklamalar yapilir.

Deney C: Sicakligin reaksiyon ve reaksiyon hig sabitine etkisinin incelenmesi.
Reaksiyon hizi, reaksiyon hiz sabiti ile belirtilir ve reaksiyon hiz sabiti k sicaklikla degisir. Bu

degisim genellikle Arrehenius esitligi ile verilir.

k=AeERT
E = Aktivasyon enerjisi
R = Gaz sabiti

T = Reaksiyon sicaklig1

Bu durumda;
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logk = logA — E/(RT)
esitligi elde edilir. k’ ya karsilik 1/T logaritmik grafigi ¢izilirse diizgiin bir dogru elde edilir.
1. A deneyinde uygulanan deney yonteminin aynisi uygulanir. Burada tek fark, reaksiyon
farkli reaktor sicakliklarinda gergeklestirilecektir.
2. A deneyi 30°C’de gergeklestirildi. Bu nedenle bu deneyde grafigin ¢izilmesi igin
reaksiyon sicakligi olarak 20 °C ve 40 °C kullanilmalidir.
3. 1/T’ye karsilik k grafigini ¢izilir ve elde edilen grafik i¢in gerekli agiklamalar yapilir.

4.3.4. Sonuglarin Yorumlanmasi ve Hesaplamalar

Reaksiyon yatigkin hale geldikten sonra 45 dakika boyunca 30 saniye araliklarla alinan
iletkenlik degerleri bilesenlerin doniisiimii cinsine ¢evrilir.

Etil asetat ve etil alkol raksiyon ¢ozeltisinin iletkenligine katkida bulunmazken hem sodyum
hidroksit hem de sodyum asetat iletkenligi saglar. Ancak sodyum hidroksitin iletkenligi
verilen konsantrasyon ve sicaklikta ayni degildir. Iletkenlikten yola ¢ikarak doniisiime baglh
iligki kurulur.

Fa:

M
o
|

a = (Fa/(Fa + Fb))'au bo = (Fo/(Fa + Fb))'bu
Coo = b0 eger b0<a0

C =a  eger boiaO

A= 0.070[1+0.0284(T-294)].C T>294 icin

A = 0.195[1+O.0184(T—294)].aO T>294 icin

A0 = Aao (CO=0 varsayilir)

a =0 eger ao<bO

0

aoo = (ao — bo) eger aOZbO
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Aaw: 0.195[1+0.0184(T-294)]. aoO eger
A=A +A
) Cowo a0
— AO_A;
al - (aoo ) ao)[AO—AOO] * a0
Ap—A . .
Cy= COo [Ao_—Ao]:] Co=0 i¢in
Xa = (a0 —a1)/ao, Xc=Ci/Cr Co=0igin

ao;é 0

Reaksiyon hiz sabitini (k) hesaplamak i¢in tiim kiitle denkligi asagidaki sekilde yazilabilir;

Reaktor i¢cindeki hiz degisimi = Giren — Cikan + Birikim

V hacimli bir reaktorde a reaktant1 igin;

d(Var)/dt = F.a - F.a1 — V.k.a1

Yatigkin halde stirekli ¢alisan bir reaktor i¢in hacim sabit kabul edilebilir. Bu durumda;

k= (FIV).[(a0 — a1)/a1?] = [(Fa + Fu)/V].[(a0 — a1)/a:1?]

mol/dm3sn

Reaktor i¢cinde yatigkin haldeki NaOH derisimi (al) reaksiyon hiz sabitini hesaplamak i¢in

kullanilabilir.

Ayrica titrasyon isleminde asagidaki esitlikten yararlanarak;

VNaoH . MNaoH = Vel . Mucl — VNaoH . MNaoH

Buradan tepkime basladiktan t siire sonra ortamdaki bazin derisimibulunabilir.

4.3.5. Tartisma

a.

Artan derigimin reaksiyon hizini ve reaksiyon hiz sabitini nasil etkiledigini agiklayiniz.

b. Artan sicakligin reaksiyon hizini ve reaksiyon hiz sabitini nasil etkiledigini agiklayimiz.

C. Sicaklik ve derisim disinda yapilan deneyde reaksiyon hizin1 ve reaksiyon hiz sabitini
etkileyebilecek diger faktorleri aciklayiniz.
d. Hesaplamalar sonucunda elde edilen verileri ve grafikleri literatiir bilgileriyle
karsilastiriiz.
e. Deneyde piston akigh reaktor yerine baska reaktor tiplerinden kullanilsaydi sonuglarin
nasil degisecegini agiklaymiz.
4.3.6. Hazirhk Sorulari

1. Reaksiyon hiz ifadesini tanimlayiniz.

2. Kesikli, DKTR ve PAR i¢in madde denkligi yaziniz.

3. Ikinci mertebe kinetik i¢in reaksiyon hiz sabitinin birimi nedir?

4. Kullanacaginiz kimyasallarin giivenlik bilgi formlarim1 (MSDS) inceleyip gereken
onlemleri aliniz.
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5. Konsantrasyon verilerini kullanarak k sabitini nasil hesaplayabileceginizi arastiriniz.

6. Tiirev ve integral metotlar kullanilarak k sabitinin nasil hesaplanabilecegini aragtiriniz.

4.3.7. Simgeler
A tiibiiler reaktoriin kesit alan1 (cm?)
ayu besleme tankindaki sodyum hidroksit derisimi (mol/dm?®)
ao besleme karisimindaki sodyum hidroksit derisimi (mol/dm?)
a1 t aninda reaktor icindeki sodyum hidroksit derisimi (mol/dm?®)
Qoo oo zaman sonra reaktor icindeki sodyum hidroksit derisimi (mol/dm?®)
b etil asetat derisimi (mol/dm?) (a icin yapilan aciklamalar b icinde gecerlidir) (mol/dm®)
c sodyum asetat derisimi (a icin yapilan aciklamalar c icinde gecerlidir)
F toplam hacimsel akis hizi (dm®/sn)
Fa sodyum hidroksit’in hacimsel akis hiz1 (dm®/sn)

Fo etil asetat’mn hacimsel akis hiz1 (dm®/sn)
L tiibiiler reaktdriin ortalama uzunlugu (cm)

reaksiyon hiz sabiti

r reaksiyon hiz sabiti
tr reaktorde kalma siiresi (sn)
t gecen zaman (sn)

T reaktor sicakligi (K)

\ reaktdr hacmi (0,400 dm?®) (dm®)

Xa  sodyum hidroksit doniisiimii = (ao — a1)/ao
Xe sodyum asetat dontisiimii =(C1 — Co)/Cux
A iletkenlik (Siemens/cm)

Ao baslangic

At t aninda

Aw oo aninda
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4.4 Kati-Siv1 Ekstraksiyonu

4.4.1. Genel Bilgiler
4.4.1.1. Ekstraksiyon, kati-sivi ekstraksiyonu ve uygulama alanlart

Ekstraksiyon, kat1 veya sivi fazda bulunan bir bilesenin, uygun bir solventle ¢oziindiiriilerek
yeni bir siv1 faza alinmasi islemidir. Eger bilesenin bulundugu ilk faz sivi ise iglem sivi-sivi
ekstraksiyonu; kat1 ise kati-sivi ekstraksiyonu olarak adlandirilir. Coziindiiriilmiis olan
bilesen, yeni gectigi sivi fazdan ancak ikincil bir ayirma islemi uygulandiktan sonra
ayristirilabilir ve iirlin seklinde elde edilebilir.
Kati-siv1 ekstraksiyonu;

e Seker pancarindan sicak su ile sakkaroz eldesi,
Ogiitiilmiis kahveden sicak su ile neskafe iiretilmesi,
Kahve ve ¢aydan metilen klortir ile kafein giderilmesi,
Yagli tohumlardan hegzan ile yag eldesi,
Odundan sicak su ile lignin giderilmesi,
Kaya tuzundan sicak su ile kum gibi ¢éziinmeyen safsizliklarin giderilmesi,
Cigeklerden organik coziiciilerle esans eldesi,
Cevherlerden asit ¢ozeltileri yardimiyla metal eldesi
Altinin cevherden sodyum siyanid ¢ozeltisi ile ekstrakte edilmesi

4.4.1.2. Kati-siv1 ekstraksiyon mekanizmasi
Kati-S1v1 Ekstraksiyonu 2 agamadan olusan bir islemdir.

1- Cozme: Bu asamada ekstrakte edilecek bileseni iceren kati, temas yiizeyinin arttirilmasi
i¢in parcalandiktan/odgiitiildiikten sonra solventle karistirilir ve bilesenin sivi faza difiizlenmesi
icin beklenir. Bu esnada sicaklik ve basincin arttirilmasi ve/veya karigtirma yapilmasi,
difiizyon hizinm arttirdig1 i¢cin bekleme siiresini kisaltir. Siire bitiminde kat1 pargaciklar: i¢ceren
cozelti, santrifiijleme veya siizme yardimiyla partikiillerden arindirilir.

2- Ayirma: Ilk asamadan gelen ¢ozelti kristallendirme, evaporasyon veya distilasyon gibi
ikincil bir ayirma islemine tabi tutularak, bilesen ve solvent birbirinden ayrilir. Bu asama,
ekstrakte edilen bilesenin degerli bir bilesen oldugu durumlarda (seker pancarindan seker,
zeytinden yag eldesi gibi) hem iiriin eldesi hem de ¢oziicii (solvent) geri kazanimi saglarken,
ekstrakte edilen bilesenin arzu edilmeyen bir bilesen oldugu durumlarda ise (kahveden kafein
giderilmesi gibi) yalnizca ¢ozelti geri kazanimi saglar.

Sekil 4.4.1° de kati-s1v1 ekstraksiyon mekanizmasina ait ilk agsama yani ¢6zme adimi sematize
edilmistir.
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Cézme Oncesi 2 Cdzme Sonrasi

—>

1- Solvent (Cézlcil)

2- Ekstrakte edilecek bileseni iceren kat
3- Ekstrakte edilecek bilesen

4- Kati matriksi (Posa, kiispe, inert kati)
5- Cozelti (solvent+bilesen)

Sekil 4.4.1. Kati-Siv1 ekstraksiyonu ¢6zme basamagi

4.4.1.3. Kati-Swvi Ekstraksiyonunda Kullanilacak Cozeltide (Solvent) Aranan Ozellikler

Ekstrakte edilmek istenen bilesene kars1 ¢coziiciiligii yiiksek olmali,

Ekstrakte edilmek istenen bilesene karsi se¢imliligi yiiksek olmali. Yani kati
icerisindeki bilesenlerden yalnizca ekstrakte edilecek olani ¢6zmeli, diger bilesenleri
¢cozmemeli,

Yiiksek oranda geri kazanilabilmeli,

Kararli olmali,

Viskozitesi diisiik olmali (Katiya kolay diflizlenebilmesi igin),

Yogunlugu ve uguculugu optimal olmali, kaynama noktas1 diistik olmali,

Toksik olmamali,

Kotii koku birakmamali, ekstrakte edilen bilesenin yapisini bozmamali,

Maliyeti ekonomik olmali.

4.4.1.4. Kati-Sivi Ekstraksiyon Verimi ve Verimi Etkileyen Faktorler

EEB: Ekstrakte edilmek istenen bileseni gostermek iizere, ekstraksiyon verimi

%Verim=

Ekstraksiyon sonucu elde edilen EEB miktar1

x1
Baslangictaki kat1 veya s1vi faz i¢cinde bulunan EEB miktar1

formiilii ile hesaplanir.
Kati-S1v1 ekstraksiyon verimini etkileyen faktorler asagida siralanmastir.

Coziiciiniin Cinsi: Kisim 4.4.1.3” de belirtilen 6zellikleri tagiyan ¢oziicti kullanilmasi
halinde verim artar.

Kati Tanecik Boyutu: Kati tanelerin kirilarak, kesilerek veya ogiitiilerek
kiigtiltiilmesi, kiitle aktariminin gerceklesecegi yiizey alanini arttirdigl  igin
ekstraksiyon verimini yiikseltir. Katinin bitkisel kdkenli oldugu durumlarda, 6rnegin
seker pancar1 veya yagli tohum gibi, par¢alama islemi ylizey alanini arttirmanin yani
sira, bitki hiicrelerinde bulunan hiicre ¢eperini de parcaladigi i¢in, seker veya yag gibi
bilesenlerin hiicre digindan solvente gecisini kolaylastirict etkiye de gosterir.
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e Sicakhik: Coziiciiniin sicakliginin arttirilmasi, ekstrakte edilecek bilesenin kat1 fazdan
stvi faza dogru difiizyonunu hizlandirdigi i¢in verimi yiikseltir.

e Kanstirma Hizi: Karistirma hizinin arttirilmasi, kati tanecikleri c¢evreleyen film
tabakasini incelterek kiitle transfer direncini distiriir. Boylece difiizyon hizi ve
ekstraksiyon verimi artar.

e Ekstraksiyon Siiresi: Kati-sivi ekstraksiyonunda ektrakte edilecek bilesenin kati
fazdan s1v1 faza difiizyonu s6z konusu oldugu i¢in, sivi-sivi ekstraksiyonuna gore daha
yavas gerceklesen bir islemdir. Bu nedenle ekstraksiyon verimini arttirmak igin
solventle katinin dahauzun siire temas etmesi saglanabilir.

4.4.1.5.Yaglh tohumlarin ekstraksiyonu

Bitkisel yaglar beslenmemizde énemli yer tutar. Bitkisel yagin eldesi i¢in 6ncelikle yag bitkisi
kirilir, kabuklart ¢ikarilir ve uygun ¢oziiciiyle icerisindeki yag ekstrakte edilir. Yag ve
solventi iceren ¢oOzeltiden ¢oziicli geri kazanildiktan sonra ham yag elde edilir. Ham yag
piyasaya siiriilmeden 6nce degumming, dewaxing, vinterizasyon vs gibi pek ¢ok rafinasyon
islemlerine tabi tutulur.

Tablo 4.4.1° de baz1 yag bitkileri ve kiitlesel % olarak yag icerikleri verilmistir.

Tablo 4.4.1. Bazi yag bitkileri ve yag igerikleri

Yag Soya | Findik Kolza Susam VEr Zeytin Aycicegi Misir 'FoahTJlr;ku
Bitkisi | °%Y (Kanola) fistig | <Y1 | Cekirdegi (CE0

%Yag 12% 60-70 | 40-45 | 44-54 | 45-60 | 35-70 | 39-45 | 3-8 | 9-24

1 Yagh

Tohum
Coziicii Coziicii
TR L ‘D‘I“C“
Coziicii Ekstraksivon | tYag Evaporasvon | — »
A —_
Kiispe 7o iy
(Posa) Ham Yag

Sekil 4.4.2. Yagh tohumlarin ekstraksiyonuna ait akis semasi
4.4.2. Amaclar
» Yagl bir tohumdan organik bir ¢dziicli kullanarak bitkisel yag ekstrakte edilmesi

» Kati-siv1 ekstraksiyon mekanizmasinin ve ekstraksiyon verimine etki eden faktorlerin
kavranmast
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4.4.3. Deney Sistemi ve deneyin yapihisi

4.4.3.1. Cozme adimi

e Yaklasik 20 g kadar yagli tohum tartilir ve havanda ogiitiilerek Sekil 3° de goriilen
rotary evaporatoriin balonuna aktarilir.

e Balona 300-400 ml kadar hegzan konur ve rotary evaporatdrdeki yerine takilir.

e Rotary evaporatoriin kazan suyu seviyesi kontrol edilir, eksikse saf su ile tamamlanir.
Kazan suyu sicakligi 58-59 °C civarina (NEDEN?) ayarlanir ve 1sitici ¢alistirilir.

e Geri sogutucunun musluk baglantilar1 kontrol edilir ve tedbir amagli olarak sogutma
suyu agilir.  Boylece ¢6zme adimi sirasinda buharlasabilecek olan hegzan,
yogunlastirilarak ¢6ziicii geri kazanma tankinda toplanabilir.

e Rotary evaporatoriin karistiricist 90-100 rpm hiz araliginda calistirilir.

e Diizenek banyo igerisine indirilir ve findik kiriklar1 ile hegzani i¢eren balon, karistirma
esliginde 1sitilir.

e Yagm hegzana ge¢mesi i¢in bir siire beklenir. Siire bitiminde balon dikkatli bir sekilde
rotary evaporatdrden sokiilerek siizme islemi i¢in kenara alinir.

e Balon icerigi vakum pompas1 kullanilarak, siizge¢ kagidi yerlestirilmis olan bir nuge
erleninden stiziiliir. Siizge¢ kagidi iizerindeki kati kiispe (yagi alinmis findik) ile

beraber etiive konarak kurumasi beklenir. Siiziintii ayirma islemine tabi tutulur.

4.4.3.2. Ayrma adimi

e Siiziintii, igerigindeki bitkisel yagin ve ¢oziiclinlin birbirinden ayrilmasi i¢in rotary
evaporatoriin balonuna aktarilir.

e Rotary evaporatoriin kazan suyu sicakligr 85-87 °C civarina (NEDEN?) ayarlanir ve
1sitict galigtirilir.

e Rotary evaporatoriin karistiricist 90-100 rpm hiz araliginda ¢aligtirilir.

e Geri sogutucunun musluk baglantilar1 kontrol edilir ve sogutma suyunun agik
oldugundan emin olunur. Bdylece balon i¢indeki ¢ozeltinin kaynamasiyla olusan
hegzan buharlari, yogunlastirilarak ¢oziicii geri kazanma tankinda toplanir.

e Diizenek banyo igerisine indirilir ve yagli hegzan ¢ozeltisi igeren balon, karistirma
esliginde 1sitilarak kaynatilir.

e Evaporasyon islemi sonunda balonda kalan yag tartilir.
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Sekil 4.4.3. Rotary Evaporator

4.4.3.3. Hesaplamalar
1. YONTEM
Elde edilen findik yaginin agirligi iizerinden %Yag ve

%Ekstraksiyon verimi hesabu;
Beher+ Findik Yagi=
Bos Beher (Daras1)=

Elde edilen findik yagi= (A)-(B) = .......cocveveenenenn.. g (O)

Ogiitiilen yagl findik = ....................coieeiiii g (D)
(%Yag) (lleneysel: ™

(%Yag)}ieneysel «

%Ekstraksiyon Verimi)'= ————
( ° 4 ) (%Yag)teorik
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2. YONTEM

Yagh findik kiitlesinde ekstraksiyon nedeniyle meydana gelen

azalma {lizerinden %Yag ve %Ekstraksiyon verimi hesabi;

Stizge¢ Kagidi+Yagsiz Kiispe=..............cceeeenes g (G)

Stizgeg Kagidi (Darast) = .........cccooiieiiiiiinnninnn. g (H)

Yagsizkiispe =(G)-(H) = ..cccoviiiiiii g

Ekstrakte edilen yag= (D)-(J)=........c.cccvviiininen g (K)

(%Ya8)Geneysel= & X100 = .o (L)
(D)

(%Ekstraksiyon Verimi)?= (%YL)‘%WYSEI X100 =.............. M)

(%Yag) teorik



4.4.4, Hazirhik Sorulari

Ekstraksiyon nedir?

Kat1 — s1v1 ekstraksiyonu nedir?

Kati-s1v1 ekstraksiyonu nerelerde uygulanir? Birka¢ 6rnek veriniz.
Kati-s1v1 ekstraksiyon mekanizmasini agiklayiniz.

Kati-siv1 ekstraksiyon ¢oziiciisiinde aranan ozellikler nelerdir? Agiklayiniz.
Kati-s1v1 ekstraksiyon verimi nedir? Nasil hesaplanir?

Kati-s1v1 ekstraksiyonunda verimi etkileyen faktorler nelerdir? Agiklayimiz.

Yagl tohumlarin ekstraksiyonuna ait akis semasini ¢iziniz.

© 0 N o g bk~ wDhPE

5,0184 gram 0giitlilmiis yer fistig1 numunesi hegzan ile muamele edilmis ve siiziintii rotary
evaporatorde buharlastirilmak suretiyle ham yag elde edilmistir. Rotary evaporatoriin
balonunun daras1 98,2807 gram ve buharlastirma sonrasi fistitk yagiyla beraber kiitlesi
100,2823 gram olduguna gore, numunenin %yag icerigini ve ekstraksiyon verimini
hesaplayiniz.

10.  Bir bitkisel yag fabrikasinda, ezilerek lapa haline getirilmis ve kiitlece (%18.6 yag+%
69 katt madde+%12.4 su) igeren soya tohumlar1 hegzanla ekstrakte edilerek soya yagi elde
edilecektir. Ekstraktorden g¢ikan atik kiispe %0.8 yag+ %87.7 kati madde ve %11.5 nem
icermektedir. Siirekli proseste ekstraktore giren her 100 kg soya lapasi basina 100 kg saf
hegzan kullanildigina gore, elde edilen yagli hegzan c¢ozeltisinin kiitlece yag yiizdesini

hesaplayiniz.
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4.5 Distilasyon
4.5.1. Genel Bilgiler

Distilasyon, bir karisimi meydana getiren bilesenlerin bagil uguculuklarinin (buhar
basinglarinin) farkli olmasindan yararlanan bir ayirma islemidir. Bilesenlerin ayrilmasindaki
temel kosul, buharin kompozisyonunun kaynama noktasinda dengede oldugu sivinin
kompozisyonundan fakli olmasidir. Distilasyon biitiin bilesenlerinin ugucu oldugu karigimlari
ayirmada kullanilir; 6rnegin amonyak-su veya etanol-su sistemleri gibi her iki bilesenin de
buhar fazinda bulundugu sistemler gibi.

4.5.1.1. Kesikli Distilasyon

Kesikli distilasyon, o6zellikle kiiglik kapasiteli isletmelerde ve uguculuklari yeterince farkl
olan bilesikleri ayirmak i¢in tercih edilen bir islemdir. Sekil 4.5.1°de goriildiigii gibi, 1sitilan
bir kazanda no mol miktarinda bir (A+B) iken s1vi karisimi bulunsun. Bu s1vi karisim kaynama
noktasina ulastiginda, ¢ikan buhar daha fazla ugucu bilesen olan “A” bileseni cinsinden daha
zengin olacaktir. Bu buharin sogutulup yogunlastirilmasiyla elde edilen iiriin i¢indeki “A”
komposizyonu, kazandaki sivinin i¢indeki “A” konsantrasyonundan daha fazladir. Bu sekilde
isleme devam edilirse, “A” bakimindan zengin bir st {iriin elde edilir ve sonunda kazan
icinde “B” bakimindan zengin bir s1v1 kalir.

’ (-_' e —
|

el
B | ] |
an {
(1sitma ~(A *B) 3_“" {
jeketine) a=nen = |
| |—_AB ~ ?

i— '
l Buhar s X
' kapam Fon Ve }SIVI Grin
|

Kondensat

Sekil 4.5.1. Kesikli distilasyon

4.5.1.2. Kademeli Kolonlarda Iki Bilesenli Siirekli Distilasyon

Tiim ayirma islemlerinde oldugu gibi distilasyonda da temel amag, besleme igindeki
bilesenleri miimkiin oldugunca saf bir sekilde ayristirabilmektir. Bu amagla siirekli distilasyon
isleminde Sekil 4.5.2a’da goriildiigii gibi bir kolon (kule) kullanilabilir. Bu kisimda sekildeki
kolonun rafli oldugu diisiiniilmiistiir. Kolonun orta kisminda bir yerden beslenen besleme
akimi, daha ugucu olan “A” bileseni bakimindan zengin bir iist iirtine (D) ve “B” bileseni
cinsinden zengin bir alt iirline (B) ayristirilmaktadir. A bileseninin {ist {irtin D ve alt {iriin B
icindeki mol kesirleri xD ve xB, A’ nin besleme i¢indeki mol kesrinden (xF) ¢cok daha yiiksek
ve miimkiin oldugunca 1’e yakin xD degerindeki “A” bileseni igeren iist {irlin ile yine
mimkiin oldugunca 0’a yakin xB konsantrasyonunda “A” bileseni igeren bir alt iiriin elde
etmektir. Bunun i¢in, kolonun iistiinden elde edilen buharin yogunlastirildiktan sonra bir
kism1 kolonun tepesine birinci rafin iistiine geri dondiiriilmektedir. Reflux orani; her biri bir
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kademe olarak diisliniilen raflar, {istten itibaren numaralandirilirsa, yogunlastiricidan geri
dondiiriilen LO akimi geri akim olarak bilinir. Kolonun altindan alinan sivinin bir kismi da
tekrar buharlastirilarak yine kolona en alt kademe altindan geri beslenmektedir. Boylece
kolonda siirekli olarak yan yana ve ters yonde akan sivi ve buhar fazlart elde edilir.
Distilasyon kolonuna verilen besleme de soguk sivi, doygun s1vi, buhar-sivi karisimi, doygun
buhar veya kizgmn buhar sartlarindan hangi durumda ise, kolon i¢inde akan sivi ve buhar
akimlarina karigir. Sekil 4.5.2a’ya bakildiginda, sistemin en sicak yerinin kismi buharlasma
kazant oldugu ve en soguk yerinin de yogunlastirici oldugu goriiliir. Boylece kolon
boyunca yukariya dogru ¢ikildikca, azalan sicakliklarda buhar fazinda daha ugucu olan madde
“A” bileseninin daha fazla bulunmasi dogaldir. Buhar fazindaki “A” bileseni miktarinin
artmasi, asagl dogru akan sivi fazin igindeki “A” bileseninin buharlagsarak buhar fazina
geemesi ile saglanabilir. “A” bileseninin buharlagmasi i¢in gerekli gizli 1s1, kolon boyunca
yukar1 cikildik¢a azalan sicakliklarda buhar fazindan uguculugu az olan “B” bileseninin
yogunlasarak sivi fazina geg¢mesiyle acgiga cikan enerjiden karsilanir. Bu sekilde kolon
boyunca yukar1 ¢ikildik¢a, buhar fazi “A” cinsinden zenginlesmektedir. Besleme rafinin
izerindeki kisimda akan buhar, i¢indeki “A” bakimindan besleme akimindan daha zengindir.
Bu nedenle, besleme rafinin iistiinde kalan kisma, zenginlesme bolgesi denir. Kolonun alt
kisminda ise sivinin igindeki uguculugu az olan “B” bileseni konsantrasyonu, kolonda asagi
dogru inildik¢e artmaktadir ve bu da buhar fazinin “B” bileseninin siyrilmasi ile oldugundan,
besleme rafi dahil kolonun alt kismina styirma bdlgesi denir. Kolon boyunca asagiya dogru
akan s1v1 fazindan yukariya dogru akan buhar fazina “A” bileseni gecerken, buhar fazindan
stvi fazina da “B” bileseni gegmektedir. Boylece olusan bu kiitle transferinde verimi arttirmak
icin sivi ve buhar fazlar, kolon boyunca defalarca kademe iizerinde temas ettirilip
ayrilmaktadir. Bu rafin kabaca goriinlimii Sekil 4.5.2b’de verilmistir. Her bir raf, en basit
sekliyle delikli bir tepsi olarak diistintilebilir. Siv1 faz bir kademe {izerinde bir tabaka halinde
akarken, buhar faz da rafin deliklerinden gecerek kabarciklar olusturur. Bu buhar kabarciklari
stv1 tabakasi iginde yiikselirken, fazlar arasinda “A” ve “B” bilesenlerinin ters yonlii kiitle
transferi olur.
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Sekil 4.5.2 Kademeli distilasyon kolonu (a) delikli raf (b)
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4.5.1.3. Kademeli kolonlarda madde denkligi
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Sekil 4.5.3. Distilasyon kolonunda madde denklikleri

Sekil 4.5.3 genel bir distilasyon kolonu i¢in madde denkliklerini veren diyagramdir.
Kolonda F mol/saat akis hizinda xr konsantrasyonuna sahip besleme, D mol/saat akis hizina ve
Xp konsantrasyonuna sahip iist iirlin ve B mol/saat xg konsantrasyonuna sahip alt iirlin
bulunmaktadir.

Buna gore genel madde denkligi asagidaki gibi yazilabilir.

Genel madde denkligi F =D + B
Bilesen A cinsinden madde denkligi Fxp = Dxp + Bxp

XF—XB

Iki esitlikten B ¢ikarilirsa; 2= esitligi elde edilir.
F Xp—XB

iki esitlikten D ¢ikarilirsa; = = 22=F esitlizi elde edilir.
F Xp—XB

4.5.1.4. Tepsi sayisinin Lewis-Sorel metodu ile belirlenmesi

Vt R
4

o
L

X4
Tepsi n+1
Tepsin

A vn Ln+| M

Kolon iistiinde madde denkligi:
Vn:Ln+1+D

En ugucu bilesen bazinda bu esitlik asagidaki hale gelir.
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Yn Vo = Lpy1Xn4q + Dxp

Lnya D
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Yn Vi, n+1 Vi, D

S1v1 akig hiz1 sabit oldugundan Ln = Ln+1
Lnyq D

=" x4+ —
Yn Vi, n+1 Vi,

Tepsi m+1

A Vm Lm+l v

Tepsi m

v

Kolonun altinda madde denkligi:
Vm=Lm+1-B

En ugucu bilesen bazinda bu esitlik asagidaki hale gelir.

YmVin = Liny1Xm+1 — Bxp
Lm+1 B
= Xma1 — —X
Ym Vin m+1 Vin B
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Sivi akis hizi sabit oldugundan  Lm = L+t
B

Lim+1
= Xm+1 — X
Ym Vin m+1 Vin B

Besleme olmadiginda ne alt {iriin ne de st {iriin olur. Bu durumda kolondaki siv1 akisi, buhar
akisina esittir.

V=L

En ucucu bilesen bazinda kiitle denkligi yapilirsa;
Wh = X1

V=L kabul edilirse;

yn = Xn+1

Toplam geri akim oranindaki teorik tepsi sayisinin belirlenmesi i¢in, Fenske asagidaki formiilii
gelistirmistir.

g (52), G2) |

log(o< AB) ort

Bu esitlikte;

n = Teorik tepsi sayist

Xa= Daha ucucu olan bilesigin mol kesri
xg= Daha az ugucu olan bilesigin mol kesri
dort= Ortalama bagil uguculuktur.

Distilat ve alt iirliniinii kompozisyonu ve uguculuk bilinirse kolon verimi
hesaplanabilmektedir. Verim asagidaki formdille ifade edilir.

E= (Teorik plaka sayisi/Gergek plaka say1s1)x100
4.5.1.5. Basing diisiisii

Her bir tepsideki basing diisiisti, tepsilerdeki deliklerin varligindan ve sivinin tepsilerdeki
akisindan dolay1 meydana gelmekte olup her iki etkinin toplamina esittir.

Kolondan yukar1 tirmanan buhar akimlarinin hizi arttik¢a toplam basing diisiisii de
artmaktadir. Bu hiz, kazana verilen giic dolayisiyla kaynama hiz1 degistirilerek kontrol
edilmektedir.

S1v1 olmadig1 durumlarda, delikli tepsiler birer orifis gibi davranir ve basing diisiisii hizin

karesi ile orantili olur. Ancak sistemde sivi akisi oldugundan dolay1 bu oranti, sivi akisi
yenilene ve kdpilirme olana kadar gegerli olmamaktadir.

53



Basing diisiisii-kaynama hiz1 grafiginde (log/log), diisilk kaynama hizlarin da basing
diistisii koplirme olana kadar sabit kalirken, yiiksek kaynama hizlarinda hizli bir sekilde
artmaktadir.

4.5.1.6. Kesikli destilasyon uygulamalari

Kolon basinc¢ diisiisiiniin belirlenmesi:

T9
] —
Kondenser | T10
-1 :
e
Seviye
P2
V9 F
7 V3 Katalizor Tank: V4

T6

Reflux Son Uriin
_ Valfi Valfi
T5 =

ﬂ Vakum Pompasi

T4 13 V2
T3 < Son Urin Tanki
T2 s—i
T w—ci; V1 V5 g:
P1 T 31 s 3

Seviye, [

Ist Degistirici Besleme Tanklan
V7 ’
e T T
Dip Uriin Tank: Besleme
Pompasi V6

V8

Sekil 4.5.4. Deney diizenegi

* Deneylerde kullanilmak iizere %25 etanol %75 su iceren karigim hazirlanir.

»  Oncelikle sistem toplam geri akim oraninda yani olusan buharin yogunlastirilip
timiiniin sisteme geri donmesi seklinde calistirilir. Besleme, besleme tankina
konulmay1p dogrudan kazana konulabilir. Toplam geri akim oraninda besleme, iist
iirlin ya da alt lirtin olmaz. Deneye baslamadan Once cihaz lizerinde bulunan tim
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vanalarin kapali oldugundan emin olunmalidir. Kazan distile edilecek karistmdan 10
L alinarak doldurulur. Kazan iizerinde bulunan kapagin sikica kapatildigindan emin
olunmasi gerekir. Kontrol panelindeki Ana salter acilir. Rezistans sicaklig
maksimum 90 °C’a set edilir. Bu sicaklik degeri T8 den takip edilebilir ve istenilen
degere set sicaklig1 degistirilerek yeniden ayarlanabilir. Sogutma suyunun hazir hale
gelmesi icin sogutma sistemi ¢alistirilir. Kazanin(buharlastirict) igindeki maddeler
isinmaya baglar ve bu da sicaklik gostergelerinden okunabilir. Distilasyon
kolonunun alt ve iist kisminda basing transmitterleri bulunmakta olup stirekli olarak
kolonda olusan fark basinglar1 gérmeyi saglar. Baslangigta kolonda basing diisiisii
olusmaz.

Kolonun tiim tepsileri disaridan goriinebilmeleri acisindan camli olarak imal
edilmistir.

Bir siire sonra, buhar kolon boyunca yiikselir ve bu stire¢ T1, T2, T3, T4, TS, T6 ve
T7 sicakliklarinin yiikselmesiyle de goézlenebilir. Buhar sogutucuya girer ve cam
distilat kabinda (Riflaks tank1) damlaciklar seklinde goriiliir. Distilat bir miktar cam
kapta birikir ve daha sonra geri akim regiilator vanasindan (riflaks selonoid valfi)
vasitast ile kolon iizerinde bulunan V3 vanasina harici bir hortumla
irtibatlandirilarak kolona geri akmasi saglanir. Toplam geri akim oraninda
calisildigindan yogunlasan buhar kolona geri donecektir.

Soguk distilat kolona geri doner ve tepsilerden asagi dogru inerek sivi faz olusturur
ve sivinin i¢inden gecen buhari kaynatir. Bu sistem, T1, T2, T3, T4, TS5, T6 ve T7
sabit oldugunda dengeye ulasmis demektir.

Kaynama hizi V4 vanasi ile riflaks tankindan alinan numunenin incelenmesi
suretiyle ol¢iiliir boylece tiim kondensat Olciilii bir kap icerisine dolar ve belirli bir
miktar maddeyi toplamak i¢in gerekli olan zaman belirlenebilir. Bu islem, kondensat
besleme borusunda belirli bir miktar s1v1 kaldig: siirece kolondaki denge durumunu
bozmaz. Ornek alinacagi zaman, V4 vanasi kismen agilir ve kondensat yatiskin bir
akis elde edilene kadar geri akim sisteminden Ol¢iilii bir kaba alinir (buharin
ucmasini Onlemek i¢in sivinin baglanti borusunda kaldigindan emin olunmalidir).
Ayni zamanda numune alimi ve siire belirlenmesine devam edilmelidir. 100 mL’lik
olciilii kapta yaklasik 90 mL numune toplanir. {1k alman rnek atik sisesine alinir.

Numuneler toplandiktan sonra, kolonun iistlinde ve altindaki basing diisiisleri
okunur. Basing diisiisii okumalarina degerler birbirine yaklasincaya kadar devam
edilir. Her bir okumadan 6nce sistemin tekrar dengeye gelmesini saglamak amaciyla
5-10 dakika beklenilir.

Kaynama hizi, kontrol panelindeki 1sitict gii¢ kontrolorii ile maksimum  deger 95
°C olacak sekilde tekrarlanir.(Cihaz 95 °C’ set edilmistir. Bu sicakliklarda kazan
distilat sicaklig1 yaklag1 87 °C olmaktadir.)
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» Sistem dengeye geldiginde yukarida belirtilen iglemler tekrar uygulanir.

Kesikli distilasyonda tiim kolon veriminin belirlenmesi:

T9
" i < -
Kondenser | T10 |
L ]
L S
Seviye
P2
V9 g
7 SERTLY Katalizor Tank: V4
T6
Reflux Son Uriin
_ Valfi Valfi
T5 =
H Vakum Pompasi
T4 13 V2

Son Uran Tank

Ist M‘?“"d Besleme Tanklarn
i T T
Dip Uran Tank: Besieme
Pompasi V6
V8

Sekil 4.5.5. Deney diizenegi

* Sistem Onceki deneydeki gibi kurulur ve kazan 10 L karisimla doldurularak toplam geri
akim oranina ayarlanir ve sistemin dengeye gelmesi i¢in en az 30 dakika beklenir.

* Kaynama hiz1 V4 vanasi ile li¢ kere olgiilerek bu degerlerin ortalamasi alinir. V4 vanasi
aracilifiyla {ist tirlinden 6rnek alinir. Bu islem yapilirken V4 vanasi kismen acgilarak az bir
miktar sivinin hatta kalmasina dikkat edilmelidir.

Ornek almirken genellikle 5-10 mL aras1 madde 6rnegi almadan dnce atilir. Ancak kiitle
denkliginin bozulmamasi agisindan ¢ok fazla miktarda sivi atilmaz. Numune alindiktan
sonra cam tlip i¢ine konulan numune dik bir sekilde saklanir. Ciinkii ters gevrilirse
numunenin buharlagsma olasilig1 olabilir.

« Ust iirliniin kirilma indisi refraktometre ile &lgiiliir (Bunun amaci kirilma indisi ile
karisimin kompozisyonu arasinda bir baginti olmasidir). Ayni sekilde V7 vanasi ile alt
iirinden numune almir (bu numune cok sicak olacagindan dikkatli olunmalidir). Bu
ornegin de kirilma indisi dlgiilerek kaydedilir.
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* Bu islem, hem iist hem de alt iirlinden beser numune alinana kadar her 10 dakikada bir
tekrar edilir. Ortalama kolon sicakligin1 hesaplamak i¢in T7 ve T1 sicakliklar1 kaydedilir.

* Buislemler, farkli kaynama hizlari i¢in tekrarlanir.

Sabit geri akim oraninda distilasyon:

* Degisen geri akim oranlarinda calismak i¢in sistem Onceki deneylerde oldugu gibi
baglatilir ve kazan 10 L karisim ile doldurulur. Sistemin dengeye gelmesi i¢in en az 15 dakika
beklenir. Geri akim kontrolorii istenilen orana ayarlanir;(bu oran % olarak girilmelidir 6rnegin
% 80 girildiginde 10 sn g¢evrim siiresi belirlendiginde kolona 8 sn {ist iiriin kabina 2 sn
besleme yapilacaktir) Geri akim vanasi kontrol panelinden hangi modda ¢alisiliyorsa ona gore
acilir. Yogunlagan buharin {iriin toplama kabina doldugunun gézlenmesi gerekir.

* Kaynama hizi V4 vanasi araciligi ile olgiiliir. Bu islem ii¢ kez yapilir ve ortalamasi alinir.
V4 vanast araciligiyla iist iiriinden numune alinir. Bu islem yapilirken V4 vanasi kismen
acilarak az bir miktar sivinin hatta kalmasina dikkat edilmelidir.

+  Ornek alinirken genellikle 5-10 mL aras1 madde 6rnegi almadan dnce atilir. Ancak kiitle
denkliginin bozulmamasi agisindan ¢ok fazla miktarda sivi atilmaz. Numune alindiktan sonra
cam tiip i¢ine konulan numune dik bir sekilde saklanir. Ciinkii ters g¢evrilirse numunenin
buharlagma olasilig1 olabilir.

«  Ust iiriiniin kirilma indisi refraktometre ile dlgiiliir. Aym sekilde V7 vanasi ile alt iiriinden
numune alinir (bu numune ¢ok sicak olacagindan dikkatli olunmalidir). Bu 6rnegin de kirilma
indisi Ol¢iilerek kaydedilir.

* Bu islem, hem iist hem de alt iiriinden 5 kez numune alinana kadar her 10 dakikada bir
tekrar edilir. Ortalama kolon sicakligini hesaplamak i¢in T7 ve T1 sicakliklar1 kaydedilir.

* Buislem farkli geri akim oranlar i¢in tekrarlanir.

4.5.1.6. Siirekli destilasyon uygulamalar

3

>

Kondenser | T10
- 3

._.Hl

Seviye

P2
ve F

7 iy y3  Katalizor Tank: V4

T == ’
o Reflux Son Uriin _
B Valfi Valfi |
T5

ﬂ Vakum Pompast

T4 V2
T ; o Son Urin Tank
V5 g
3 3
Is1 Degistirici Besleme Tanklar:
Rezistans
Dip Uriin Tank: Besleme %
Pompasi Ve

va

Sekil 4.5.6. Deney diizenegi
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* Numune kab1 5 L distile edilecek karisimla doldurulur. Kazan ise 10 L karisimla doldurulur.
Kazan kapaginin sikica kapali oldugundan emin olunmalidir. Sicaklik ayar1 T8 yani kazanin
sicaklig ayarlanir ve yogusturucuya girecek sogutma suyunun i¢in sogutma sistemi ¢alistirilir.
Scada panelinde bulunan kazan 1sitict sicakligi en yiiksek degere ayarlanir.(genellikle 90-100
°C) Kazadaki sicaklik yiikselmesi T8 nolu sicaklik gostergesinden izlenebilir. Kazanin
icindeki maddeler 1sinmaya baslar ve bu da sicaklik gdstergesinden okunabilir.

» Kazanda 1sitict akigkan olarak yag kullanilmakta olup 1s1 iletim katsayis1
(K) = 0.103 kcal / m.h.°C’dir.

* Bir siire sonra, buhar kolon boyunca yiikselir ve bu siire¢ T1, T2, T3, T4, TS5, T6 ve T7
sicakliklarinin yiikselmesiyle de gozlenebilir. Buhar sogutucuya girer ve cam distilat kabinda
damlaciklar seklinde goriiliir. Distilat bir miktar cam kapta birikir ve daha sonra geri akim
(riflaks) vanasindan ayarlanan siire kadar akar. Deneye toplam geri doniis orani ile baslanir.

* Soguk distilat kolonun {iistiine gelir ve tepsilerde belirli bir katman olusturarak kolondan
asag1 dogru iner ve sivinin i¢inden gegen buhari kaynatir. T1, T2, T3, T4, TS5, T6 ve T7
sicakliklar yatigkin duruma gecince sistem dengeye gelmis demektir.

* Geri akim vanasinin acilmasi i¢in nce, geri akim oram1 Scada programindan 5:1 (yani 5
saniye kolona 1 saniye de iiriin toplama kabina) olacak sekilde ayarlanir daha sonra geri akim
vanast agilir. Ust iiriin toplama kabina akan yogunlasan buharin da gézlenmesi gerekir.

* Besleme kolona orta noktadan verilmelidir (4. tepsiden). Kolon toplam geri akim oraninda
dengeye geldikten sonra (bu siire 15-30 dakikay1 bulur), beslemenin kolona verilmesi ve geri
akim ayni zamanda baglatilabilir. Besleme akis hizinin 2 L/saat olacak sekilde ayarlanmasi
onerilmektedir (besleme pompasi kalibrasyonunu inceleyiniz.).

* Kolondan yiikselen buhar sogutucuya gelir ve yogunlasarak f{ist {iriin toplama kabina toplanir.
Yaklasik 3 L besleme beslendikten sonra V4 vanasi ile iist tirlinden numune alinir. Bu islem
yapilirken V4 vanasi kismen acilarak az bir miktar sivinin hatta kalmasina dikkat edilmelidir.

Ornek almirken genellikle 5-10 mL arast madde &rnegi almadan &nce atilir. Ancak kiitle
denkliginin bozulmamasi agisindan ¢ok fazla miktarda sivi atilmaz. Numune alindiktan sonra
cam tiip icine konulan numune dik bir sekilde saklanir. Ciinkii ters g¢evrilirse numunenin
buharlagma olasilig1 olabilir.

Alman numunenin kirilma indisi 6l¢iiliir. Ayn1 sekilde ve ayni anda V8 vanasi araciligiyla da
alt tirtinden 6rnek aliir. Dikkat! Bu 6rnek sicaktir. Bu numunenin de kirilma indisi 6l¢iiliir ve

kaydedilir.

Bu islem, hem alt hem de {ist iirlinden beger tane 6rnek alinincaya kadar her 10 dakikada bir
gerceklestirilir. T7 ve T1 sicakliklart ortalama kolon sicakligini belirlemek icin kaydedilir.
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Ayni iglemler farkli geri akim oranlar i¢in gergeklestirilir. Ayni islemler farkli kaynama
hizlar1 i¢in de gerceklestirilir. Deney A’da kullanilan kalibrasyon grafigi numunelerdeki
bilesenlerin konsantrasyonlarinin belirlenmesi i¢in kullanilabilir.

Besleme yerinin degistirilmesi:

* Besleme kab1 5 L distillenecek karisim ile doldurulur. Daha once siirekli distilasyonda
gerceklestirilen islemlerin aynisi bu deney i¢in de gergeklestirilir. Fakat burada tek fark,
besleme kolonun ortasindan degil en iist tepsiden verilir.

* Kolondan yiikselen buhar sogutucuya gelir ve yogunlasarak iist {iriin toplama kabina
toplanir. V4 vanasi ile st iiriinden numune alinir. Alinan numunenin kirtlma indisi
Olciiliir. Aynm sekilde ve ayni anda V7 vanasi araciligiyla da alt {iriinden 6rnek alinir. Bu
numunenin de kirilma indisi 6lgiiliir ve kaydedilir. Bu islem dokuz tane 6rnek alinincaya
kadar gerceklestirilir (besleme bitmeden).

* Cihazda bulunan sicaklik sensorleri ve vanalar asagida verilmektedir.

T1 : Distilasyon kolonunun en {ist tepsisinin sicakligi

T2 : Ikinci tepsinin sicaklig

T3 : Ugiincii tepsinin sicaklig1

T4 : Dordiincii tepsinin sicakligi

TS5 : Besinci tepsinin sicakligi

T6 : Altiner tepsinin sicakligi

T7 : Yedinci tepsinin sicakligi

T8 : Kazanin sicakligi

T9 : Sogutucuya giren suyun sicakligi

T10 : Sogutucudan ayrilan suyun sicaklig

V4 : Sogutucudan ¢ikan kondensat (geri akim/iist iirlin) vanasi
V7 : Kazandaki s1v1 (kaynamakta olan sivi, dikkatli olun) vanast
V5 : Ust {iriin toplama kab1 vanasi

V8 : Alt iirlin toplama kabi1 vanasi

4.5.2. Amaclar

Kesikli distilasyonda farkli kaynama hizlar1 i¢in kolon boyunca basing diisiisiiniin ve tim
kolon veriminin belirlenmesi, sabit riflaks oraninda zamanla degisen (st ve alt iriin
kompozisyonlariin incelenmesi; yatigkin haldeki iki bilesenli bir sistemin distilasyon prosesi
boyunca incelenmesi ve bu sistemde besleme yerinin degistirilmesiyle olusan etkinin
incelenmesi.
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4.5.3. Hesaplamalar

4.5.3.1. Kesikli Distilasyon Uygulamalari

» Asagidaki c¢izelge kolonda basing diisiisii belirlendikten sonra deneysel veriler ile

doldurulur.

Cizelge 4.5.1. Deneysel veriler

Giic
(kW)

Kaynama hizi
(L/saat)

Basing diisiisii Tepsilerdeki
(mbar) (tiim) kopiirme derecesi

0,50

0,75

1,00

1,25

1,50

1,75

* Bulunan sonuglardan, basing diisiisiine kars1 kaynama hizi log/log grafik kagidinda grafige

gecirilir.

Basing Diisusii (cm H;O)

Kaynama Hizi (Lisaat)

Sekil 4.5.7. Basing diisiisii-kaynama hiz1 grafigi

60



+ Karigimlarin belirlenen kirilma indisleri ile asagidaki gibi bir tablo hazirlanir ve kirilma
indisine kars1 mol kesirleri grafige gegirilir.

Cizelge 4.5.2. Konsantrasyon-kirilma indisi

Kirilma
Konsantrasyon .
indisi
%100
%75
%50
%25
%0
1,37 I I — —
———1—
1,365 —]
1,36
&2 1,355
©
£ .
1,35
£ .
S 1,345
1,34
1,335 |
—
1,33 +—
0 20 40 60 80 100

Etanol (Ag. %)
Sekil 4.5.8. Etanol (%Ag) Kalibrasyon Egrisi Grafigi

Ikili karisimin herhangi bir kompozisyonu icin kirilma indisi (y) 6liiliir ve kompozisyon (x)
grafikten okunur.

Tiim kolon verimi Fenske esitligi ile asagidaki veriler kullanilarak hesaplanir.
Kaynama hiz1 S eereeneenens L/h
Ust iiriin kompozisyonu (xa)d = a)

b)

c)

d)

e)

61



Ortalama S Ag%(etanol)
Alt tiriin kompozisyonu (xa)b = a)
b)
c)
d)
e)
Ortalama S Ag%(etanol)
Ortalama tist kolon sicakligi =................ °C

Ortalama alt kolon sicaklign =............... °C

I
S

Ortalama kolon sicaklign ~ =................

Cizelge 4.5.3. Ust ve alt iiriin kompozisyonu (deneysel veriler)

Ust iiriin kompozisyonu | Alt iiriin kompozisyonu
(Y0Ag.) (%A8.)
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Sabit geri akim oraninda denge diyagramindan (etanol-su) bilesenlerin her bir kademedeki
kompozisyonu belirlenir (Cizelge 4.5.3’deki veriler elde edildikten sonra).

4.5.3.2. Siirekli Distilasyon Uygulamalar:

Cizelge 4.5.4. Ust ve alt iiriin kompozisyonu (deneysel veriler)

Ust iiriin Alt iiriin
kompozisyonu kompozisyonu
(Ag. %) (Ag. %)

Stirekli distilasyon i¢in molar olarak orani ve miktari bilinen besleme akimindan ve deneysel
olarak belirlenen alt ve iist {irlinlin kompozisyonlarindan (Cizelge 4.5.4’deki veriler)
yararlanilarak madde denkligi ile iist ve alt {iriiniin miktar1 belirlenir.

Denge diyagramindan (etanol-su) yararlanilarak her bir kademedeki bilesenlerin
kompozisyonlar belirlenir.

Ayni1 hesaplamalar degisen besleme yeri i¢in de gergeklestirilir.
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Besleme pompas debisinin belirlenmesi

Pompalar farkli akigkan yogunluklarinda farkli debiler saglayabilir bunun icin 6ncelikli olarak
pompa kullanilarak besleme yapilacaksa pompanin debisi belirlenmelidir. Debi belirlenirken
pompa ¢ikisindaki hortum rakoruna basilarak ¢ikarilir besleme deposuna {iriin konulur 6l¢tili
bir kap alinarak pompa anahtar1 manuel konumuna getirilir devir anahtarindaki her kademe
icin dakikadaki basma miktar1 hesaplanir.

4.5.4. Deney Sistemi

4.5.4.1. Cihazin ilk ¢cahistirilmasinda ve bakimlarinda yapilmasi gereken kontroller
Cihaz1 mutlaka toprakli prize takiniz.

Ana salteri agarak cihaza enerji veriniz.

Cihazin kondenserinin sogutulmasi i¢in deneye baslamadan 6nce sogutma sistemi ¢alistirilmalidir.
Bunun i¢in kontrol panosunda bulunan sogutma sistemi anahtarini start konumuna aliniz.
Termostat sogutma degeri 15 °C’ye set edilmistir. Bu deger sogutma suyunun degeridir. Sistem bu
degerin altinda da calisabilir ancak havadaki nem borular iizerinde yogusarak cihaz iizerinde su
birikintileri olusturacagindan Onerilmemektedir. Sogutma suyu devir daim pompasi sogutma
kompresorii ile birlikte devreye girmektedir ve sogutma evaporatoriinde suyun donmamasi igin
stirekli calisas1 gerekmektedir. (devir daim pompasinda olusabilecek bir arizada su evaporatorde
donabilir ve evaporatoriin zarar gérmesine yol agar bu nedenle sogutma sistemi ¢alistirildiginda su
devir daimi olup olmadig1 kontrol edilmelidir.

Besleme tankina veya kazana (buharlastirici) deney c¢esidine gore yeterli miktarda {iriin
doldurunuz.

Uriinii besleme tankindan kazana veya kolonun alt, orta ve iist boliimlerinden birine besleme
yapacak sekilde ayarlaya bilirsiniz. Bu islem i¢in 6nce hangi bdliimden besleme yapilacaksa
pompa c¢ikis hortumunu o boliime takiniz. Daha sonra besleme pompasi anahtarini agik konuma
getirerek besleme debisini debi ayar anahtarindan ayarlayarak yapabilirsiniz.

Bilgisayar ile cihaz1 USB baglant1 portlar1 vasitasi ile baglayiniz.

Deney setine ait SCADA programini ¢alistiriniz.

Program agildiginda veriler ekrana otomatik olarak gelecektir.

Rezistansi ekran iizerinde bulunan rezistans star butonu yardimi ile aginiz. Deney yOnteminize
gore gerekli kazan sicakligim1 kazan sicaklik boliimiine girerek gonder butonuna basimiz. Set

degeri girilen boliimiin yanindaki sicaklik o anki sicakligi gostermektedir.

SCADA ekrani iizerinde gérmek istediginiz grafik degiskenlerini isaretleyiniz.
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Sabit geri akim oraninda c¢alisacaksaniz riflaks oranini ilgili kutucuga giriniz ve riflaks arasinda
riflaks tankinda iiriiniin birikebilmesi i¢in bir bekleme siiresi girerek gonder butonuna basiniz.

Deney bitiminde riflaks tankinda kalan iiriinii Gist iiriin tankina almak i¢in kontrol panosu {izerinde
bulunan iist iiriin bosaltma anahtarini start konumuna alarak tanka bosalmasini saglayiniz.

Deney sirasinda olusan verileri Ms Excel formatinda kaydetmek istiyorsaniz 6rnekleme zamanini
ilgili kutucuga giriniz (Ms Excel ¢izelgesini kontrol etmek istediginizde stop butonuna ardindan
da veriler butonuna basiniz.)

Deney sirasinda grafik almak istiyorsaniz istediginiz bilesenlere ait segimleri isaretleyiniz ve ilgili
kutucuga 6rnekleme zamanini giriniz.

Sekil 4.5.9. Destilasyon deney sistemi

Deney bitiminde rezistans: kapatmak i¢in stop butonuna muhakkak basiniz ve rezistans
lambasinin sondiigiinii goriiniiz. Rezistans stop butonundan kapatilmazsa ancak cihazin ana
salteri kapatildiginda devreden ¢ikacaktir bu siire igerisinde rezistans ¢alismaya devam eder.
Tehlikeli durumlar olusmamasi i¢in deney sonunda rezistans mutlaka kapatilmalidir.
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Kazanda kalan dip {iriinii bir siire soguttuktan sonra dip {iriin tankina alabilirsiniz. Bunu iki
sekilde yapmak miimkiindiir. Bilgisayar iizerinden seviye kutucuguna sifir (0) girebilirsiniz
cihaz buharlastiricidaki dip tirlinii otomatik olarak bosaltacaktir. Yada kontrol panosu
iizerinde bulunan buharlastirici bosaltma anahtarini manuel konuma aladiginizda yine dip
iirlin buharlastiricidan dip iiriin tankina bosalacaktir.

Cihaz i¢in herhangi bir periyodik bakim gerekmemektedir. Ancak Cihazla ¢aligmadan Once
hortum ve kablo baglantilarin1 kabaca kontrol etmeniz onerilir.

*ONEMLI NOT: Cihazin ana salterini kapattiginizda; eger cihazla bilgisayar uzun siire bagh
kalacaksa kart USB baglantis1 ile enerji beslemesi yapacagi icin bilgisayarinizin USB
yuvasina zarar verebilir. Bu durumu engellemek icin cihazin ana salteri kapatildiginda cihazla
bilgisayar arasindaki baglanti kablosunu ¢ekmelisiniz.

454.2. Distilasyon Kolonu Uygulamast Deney Sisteminin Bilgisayar Arayiiziinden

Kontroliinde Dikkat Edilecek Hususlar

Distilat besleme deposuna veya kazana deney sirasinda kullanacaginiz tiriinii doldurunuz.
Cihaza Ana salteri acarak enerji veriniz

Bilgisayar ile cthazt USB baglantisi ile birbirine baglayimiz.

Bilgisayarda yiiklii bulunan Ogen Distilasyon Programini ¢alistiriniz.

Yukaridaki ekran ¢ikacaktir.

Cihazin elektrik kontrol panosu {iizerinde bulunan sogutma sistemi anahtarini acarak
kondenserin sogumaya baslamasini saglayiniz.

Ust iiriin bosaltma valfini ve besleme pompasinin kontrol anahtarlarini otomatik moduna
almiz.

Scada ekrani iizerinden rezistans start butonuna basarak rezistansi ¢alistiriniz.

Rezistans sicaklik set degeri 90 °C olup kazan 1sitma tanki (buharlastirici) bu sicaklikta iken
Kazan i¢inde bulunan iiriin sicakligi yaklasik 87 °C olmaktadir.

Hangi yontem ile deney yapacaksamiz. Hortum baglantilarini ona gore diizenleyiniz.
(Hortum baglantilar1 kolay baglanti olup rekor basligina bastirarak hortumu ¢ikarabilirsiniz)
Riflaks oranini ayarlarken riflaks zamani kismina % olarak giris yapiniz. (6rnek: kutucuga
60 yazildiginda c¢evrim siireside 6 sn secildiginde bu 3,6 sn kolona 2,4 sn de iist {iriin tankina
besleme yapilacagi anlamina gelmektedir. Deney sirasinda vakum yapmaniz gerekirse
kontrol panosu iizerinde bulunan vakum pompasi anahtarin1 agik konuma aliniz ve islem
sonunda vakum pompasini kapatiniz.

Deney tamamlandiktan bir siire sonra(iiriin ¢ok sicak oldugu i¢in bir siire sogumaya
birakilmasi 1yi olur) kazanda kalan {iriinii dip tirlin tankina almak i¢in seviye boliimiine sifir
(0) degeri girerek gonder butonuna basiniz veya kontrol paneli lizerinden manuel olarak
bosaltiniz.

455, Hazirlik Sorular

Distilasyon nedir? Hangi prensiplere dayanir?

Kalibrasyon egrisi nedir?

Kag tiirlii distilasyon yontemi kullanilmaktadir?

Stirekli sistemler ile kesikli sistemler arasindaki farklar nelerdir?
Bagil uguculuk ve dagilim katsayis1 nedir?

Avicenna kimdir? Distilasyonla ilgisi nedir?

Azeotrop nedir? Azeotropik distilasyon nasil uygulanir?

Ham petrol hangi bilesenlerden olusur?
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Dizel ile benzin arasinda nasil bir fark bulunmaktadir?
Buhar distilasyonu nedir? Hangi tirlinleri elde etmek icin kullanilabilir?

Kag cesit distilasyon vardir?

Geri akim orani nedir? A¢iklaymiz.

Sonsuz raf sayisi neyi ifade etmektedir?

Tilim riflaks ne anlama gelmektedir?

Distilasyon siireci 6zellikle hangi iiretim proseslerinde kullanilmaktadir?
Distilasyon isleminde vakum neden uygulanir?

Sicaklik profili nasil olusacaktir?

Refraktometre ne dlger?

OGEN SCADA OKG 110C TOPLU DiSTILASYON DENEY SETi ALINAN VERILER | ALINAN VERILER
Veri Kontrol =
Yazilin o T KM 903 - P1=Kazan Basinc:
o 110 5146 | —‘ T2 0 mbar
= =1
OLUSTUR ey @ E = P2=Kolon Cikis Basinci
= T4
Veri Kayit Stop B700 e P3=Kolon Fark Basinci
85,5 C
m =
o 0000
- 84 c Lvdk
GORUNTOSO =
- T9=KG. Sicakhg
13,7 -°C
Sicakhk(C) Reflux Zaman/Oran:
Kazan Sicakhigr o =
— < (55 12 :E; Reflux 0. 100 % T10=KC. Sicakhg:
¥ 10 ';? CewrimS. 10 sn 14,6 °c
Gonder s —iT] Bekleme S. 10 sn
. ] - PZ;”"" e Excel Kayit Zamani
135 mm, 96 4 B P2 |San | |ESEEN 5 B sn [(Dedistc]
3 @ P3 Ref. Tank Bos. Grafik Alm Zamani
- ld (St (— 2 Hen
www.ogendidactic.com  sn 5 15 25 35 45 55

Herhanai hir SR Cihaz hadlandi!

Sekil 4.5.10. Destilasyon deney sistemi igin veri kontrol yazilimi arayiizii

Kaynaklar

Geankoplis, C. J., Transport Processes and Unit Operations, Prentice-Hall International, Inc.,
A.B.D., 1993.

Mccabe, W. L., Smith, J. C. ve Harriot, P., Unit Operations of Chemical Engineering, Mc
Graw Hill, Singapore, 1993.

Uysal, B. Z., Kiitle Transferi, Esaslari ve Uygulamalari, Gazi Universitesi, Yaym No: 211,
Ankara, 1996.
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4.6 Sivi-Sivi Ekstraksiyonu

4.6.1. Genel Bilgiler

Kimyasal maddelerin iiretim siire¢lerinde ¢ogu zaman istenen madde veya maddeler saf halde
degil bir karisim halinde elde edilir. Istenen madde veya maddelerin karisimdan ayrilmasi
kimyasal {iretim siire¢lerinin 6nemli bir parcasidir.

Sivi-sivi karigimlardan karigimi olusturan maddeleri ayirmak i¢in maddelerin birbirinden
farkli olan fiziksel 6zelliklerinden (farkli kaynama noktasi, farkli ¢oziiniirliik vb.) faydalanilir.
Sivi-sivi Oziitleme yonteminde birbiri iginde c¢oziinmeyen iki farkli ¢oziicli kullanilir.
Ayrilmak istenen maddenin bu iki ¢oziiciideki c¢oziiniirliiklerinin farkli olmasindan
yararlanilarak ayirma saglanir.

Omegin bir Z maddesini ele alalim. Z maddesi hem A ¢éziiciisiinde hem de B ¢oziiciisiinde
¢Ozlinebilmektedir, A ve B ¢oziiciileri birbiri i¢inde ¢oziinmemektedir ve Z maddesinin B
¢oziiciisiindeki ¢oziiniirliigii A ¢oziiciisiindeki ¢oziiniirliigiinden ¢ok daha fazladir. Uretim
siireci esnasinda Z+A ¢ozeltisi elde edilsin. Elde edilen bu karisima B ¢oziiciisii eklensin. A
ve B birbiri i¢inde ¢oziinmediginden iki faz olusturur. Bu iki fazli karisimda Z maddesinin B
icindeki ¢Oziiniirliigli A icindeki c¢Oziiniirliiglinden daha fazla oldugundan zamanla A
¢oziiciisii igindeki Z derisimi azalir B ¢oziiclisii i¢indeki Z derisimi artar. Bu degisim denge
derisimine ulasilincaya kadar devam eder.

Sogiit agacinin kabugunun 6zii aspirinin hammaddesi olan salisilik asiti igerir. Sulu bir ¢ozelti
olan sogiit kabugu 6zlinden suda ¢oziinmeyen bir ¢oziicli yardimiyla salisilik asitin ayrilmasi
stvi-s1vi Oziitlemeye 6rnek olarak gosterilebilir.

Sivi-sivi  Oziitlemenin damitma, buharlastirma gibi ayirma yontemleri yerine tercih
edilmesinin birden ¢ok sebebi vardir. Bunlardan bazilar1 ayrilmak istenen maddenin sicaklikla
bozulmas1 ve daha diisiik maliyet seklinde siralanabilir.

4.6.2. Amaclar

Bu deneyde sivi-sivi  Oziitlemenin  temellerinin  uygulamali  olarak  Ogretilmesi
amaglanmaktadir.

4.6.3. Materyal ve Metot
4.6.3.1 Materyal

Deneyde kullanilacak materyaller sunlardir:
e Saf su hazirlanmuis ile kiitlece %10’luk asetik asit ¢ozeltisi
o Saf dietil eter
e 0,1M Sodyum hidroksit ¢ozeltisi
e Fenolfitalein ¢ozeltisi (indikator, belirteg)

e Ayirma hunisi (250mL, 500mL)
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e Pipet (5mL, 10mL)
e Beher (100mL, 250mL, 500mL)

¢ Biiret ve biiret ayagi

4.6.3.1 Metot

o Asetik asit ¢ozeltisinden 10mL kadar alinir bir erlene konur, 5-6 damla fenolfitalein
damlatildiktan sonra 0.1M Sodyum hidroksit ile titre edilir.

¢ Sodyum hidroksit sarfiyatindan hareketle asetik asit ¢ozeltisinin molaritesi hesaplanir.

¢ Ayirma hunisinin muslugu sizdirma yapmayacak sekilde monte edilir.

e Ayirma hunisine yaklasik 50mL asetik asit ¢ozeltisiyle ve 100mL dietil eter ile
doldurulur ve kapagi kapatilir.

e Ayirma hunisi ¢eker ocagin icinde bosaltma agzi yukar1 gelecek sekilde calkalanir.

¢ Bosaltma agz1 yukartya bakarken musluk agilarak dietil eter buhari tahliye edilir.

e Oziitleme islemi bittikten sonra (5-10dk) alt faz bir behere almur, iist faz atik ¢dziicii
kutusuna dokiiliir.

e Alt fazdan 10mL kadar alinir bir erlene konur, 5-6 damla fenolfitalein damlatildiktan
sonra 0.1M Sodyum hidroksit ile titre edilir.

e Sodyum hidroksit sarfiyatindan hareketle asetik asit ¢ozeltisinin molaritesi hesaplanir.

Sodyum hidroksit ve asetik asit birebir tepkime verir:

NaOH + CH3COOH — CH3COONasuda) + H20
Tepkimenin tamamlandigi renk doniimiinden anlasilir, zira fenolfitalein pH 8’in altinda
renksizdir.

4.6.4. Deney Sistemi

Deney kimya miihendisligi laboratuvarinda bulunan c¢eker ocagmm i¢ kisminda

gergeklestirilecektir.

Ek bilgiler
e Deneye gelmeden once deney foyli ve deneyde kullanilan maddelerin giivenlik bilgi

formlar dikkatlice okunmalidir.

¢ Dietil eter ugucudur ve yanicidir, yalnizca ¢eker ocak altinda kullanilir.
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e Sodyum hidroksit ¢dzeltisi kimyasal yaniga sebep olur. Onliik, laboratuvar gozliigii ve
eldiveni ile kullanilir.

4.6.5. Hazirhik Sorular

Sivi-sivi karisimlara 3 tane 6rnek veriniz.

Stvi-s1vi karigimlarin ayrilmasinda kullanilan yontemlerden tigiinii birer ciimle ile agiklayiniz.

Baz1 ¢oziiciiler birbiriyle homojen karisabilirken (6rnegin etanol-su) bazi c¢oziiciiler
karismamakta ve ayr fazlar olusturmaktadir (6rnegin dietil eter-su). Bu olayin sebebini bir

ctimle ile agiklayiniz.

1000mL’lik bir balonda 0.1M NaOH c¢o6zeltisi hazirlanmak isteniyor. Ka¢ mol NaOH
kullanmak gerekir, ka¢ gr NaOH kullanmak gerekir?

Kaynaklar

[1] G. Armn, Kimya Miihendisliginde Ayirma Teknikleri, Cumhuriyet Universitesi Yayinlari,
Sivas, (2006).*

[2] C. J. Geankoplis, Tasinma Siirecleri ve Ayirma Siireci Ilkeleri, Giiven Bilimsel Yaymcilik,
[zmir, (2011).

[3] J. M. Coulson, Chemical Engineering Volume 2: Particle Technology & Seperation
Processes, Butterworth Heinemann, Oxford, (2011).

*Bu kitabin elektronik siirimii Kimya Miihendisleri Odasi’nin resmi internet sitesinden

ucretsiz olarak indirilebilir.
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4.7 Akis Hiza Kontrol
4.7.1. Genel Bilgiler

Akis hiz1 sistemlerini pnomatik ve elektronik olarak ¢alisan otomatik kontrol sistemleriyle
incelenmektedir [1-4]. Giivenli ve verimli tesis isletiminde artan 6nem g6z Oniine alindiginda
proses kontroliin 6nem kazanmasi son derece dogaldir [5]. Bilgisayar destekli proses kontrol
sistemleri olmadan, iirlin kalitesini ve ¢evre kosullarini tahmin ederek, giivenli ve karli bir
sekilde modern tesisleri calistirmak miimkiin olmamaktadir [5]. Proses kontroliin birinci
hedefi, prosesi istenilen isletme kosullarinda giivenli ve verimli bir sekilde tutmak ve bu arada
cevre ile Uirlin kalite gereksinimlerini saglamaktir [5].

4.7.1.1. Geri beslemeli kontrol ediciler

Geri beslemeli kontroliin ayirt edici 6zelligi, kontrol edilen degiskenin dlciilerek, bu
Ol¢limlerin ayarlanan degiskenin ayarlamasinda kullanilmasidir. Geri beslemeli kontrolde
bozan etken degiskeni Olciilmez. Geri beslemeli kontroliin 6nemli bir avantaji, bozan etken
kaynagindan bagimsiz olarak diizeltici hareketin olugmasidir. Diger bir avantaji ise,
Ol¢iilemeyen bozan etkenler ve proses degisimlerine karsi kontrol edilene degiskenin
hassasiyetini azaltmasidir. Bununla beraber geri beslemeli kontrol edicinin bir sinirlamasi
vardir: bozan etken, prosesi bozuncaya kadar herhangi bir diizeltici hareket olmaz [5].

4.7.1.2. Temel kontrol modlar

Standart geri beslemeli kontrol algoritmalar1 proses endiistrisinde genis yer bulmaktadir ve
baskin olan tipleri oransal integral tiirevsel (PID) kontrol ve agma-kapama kontroldiir.
Oransal kontrol ile geri beslemeli kontrolde amag hata sinyalini sifira diisiirmektir. Integral
kontrol eylemi i¢in, kontrol edici ¢iktis1 zaman boyunca hata sinyalinin integraline baglhdir.
Integral kontrol eylemi sik¢a kullamilir ¢iinkii, ofsetin elimine edilmesi gibi 6nemli bir avantaj
saglar. Tiirevsel kontrol eyleminin fonksiyonu, hata sinyalinin degisim hizini ele alarak,
sinalin gelecekteki davranigini tahmin etmektedir. Oransal (P), Oransal Tiirevsel (PD),
Oransal Integral (PI) kontroliin yeterli gelmedigi, karmasik proseslerde Oransal Integral
Tiirevsel (PID) kontrol sistemleri devreye girer. Oransal kontrolde olusan ofset integral
algoritmasiyla, istenen degerin ¢ok {izerine veya altina ¢ikilmasi (overshoot ve undershoot)
ise tlirev algoritmas: ile giderilir. PID parametrelerinin dogru ayarlanmasi ile miikkemmel bir
kontrol saglanabilir [5].

PV

SV

Yy -

Sekil 4.7.1 Oransal Integral Tiirevsel (PID) Kontrol Kullanilan Prosesin Reaksiyon (Cevap) Grafigi
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4.7.2. Amaclar

Deneyin amact Oransal (P), Oransal Integral (PI) ve Oransal Integral Tiirev (PID) kontrol
tekniklerinin karsilastirilmasi, bu tekniklerin sistem {izerine etkilerinin incelenmesi, girig
degiskeni olarak vana agikliklarina basamak etki vererek akis hizinin dinamik davranisinin
incelenmesi, dinamik veriler kullanilarak proses reaksiyon egrisi yontemi ile birinci
mertebeden O6lii zamanli prosesin transfer fonksiyonunun elde edilmesi ve Cohen-Coon
yontemiyle PID parametrelerinin hesaplanmasidir [1, 2].

4.7.3. Materyal ve Metot

Akis hiz1 kontrol sistemi start, stop ve alarm kontrol butonlari, elektrik motorlu aktuator,
pozisyoner ve bir ing kiiresel vanadan olusan motorlu oransal vana, su pompasi,gek valf, ana
su tanki, rotametre, kaydedici, proses kontrol cihazi, vanalar ve kumanda panosu ve
doniistiirictiden (transmitter) olusmaktadir. Rotametre 300 L/h ile 3000 L/h arasinda akis
hizin1 gosteren samandrali bir debimetredir [6].

SEVIYE
DEGERI {cm)

SAPMA
GOSTERGESI

SET
DEGERI (cm)

KONTROL
BUTONLARI

KONTROL GIKISI
DEGERI (%)

Sekil 4.7.2 Proses kontrol cihazi

l KAYDEDICi J

( PROSES KONTROL -1

CiHAZI

’ ROTAMETRE

ELEKTROMANYETIK
DEBIMETRE

r SU POMPASI

MOTORLU
ORANSAL VALF

Sekil 4.7.3 Akis hiz1 kontrol sistemi

72



Manometre LA

J JVJ—\E‘? Sensori

| S |

Manometer

Debi

Emniyet Valfi WEL] Olger|

) |Kontakl
= Manometre —_400ransa\

Vana

Cek Valf
|}

[ o #
Pompa Vana 1 )
Manometre
Tank

Sekil 4.7.4 Akis hiz1 kontrol sistemi blok diyagrami

4.7.4. Deneyin Yapilisi

Akis hiz1 kontrol sistemi igin; Sistem acgik hat isletilirken vana tamamen agilir. Pompa
devreye alinarak akis hizinin yatigkin kosula gelmesi beklenir. Sistem yatiskin kosula
geldikten sonra vana acgikligina basamak etki verilerek dinamik analiz yapilir. Dinamik analiz
esnasinda 30 saniyede bir bilgisayar ekranindan okunan akis hizi kaydedilir. Sistem ikinci
yatiskin kosula gelene kadar bu isleme devam edilir. Zamana karsi okunan akis hizi degerleri
grafige gecirilerek proses reaksiyon egrisi elde edilir. Reaksiyon egrisi yontemiyle birinci
mertebeden 6l zamanli prosesin iletim fonksiyonu bulunur [1 ve 6].

Gp(s) = —— 05 (4.7.1)

T.s+1

Elde edilen proses iletim fonksiyonunun parametreleri kullanilarak Cohen- Coon yontemiyle
PID kontrol edicinin parametreleri Tablo 1°de yer alan esitlikler yardimiyla hesaplanir.

Cizelge 4.7.1 PID kontrol i¢in Cohen-Coon parametreleri [1, 6]

T.s+1 e % K. U D
1.35 (‘L’ +0 18) 2.5t + 0.50 0.37t
PID K \8 ' T+ 0.6160 7+ 0.1960

4.7.5. Hazirhk Sorular [1]

Yiik etkisi sisteme kag tiirlii verilir?
Akis hiz1 kontrol sistemi i¢in sistem modelini, a¢ik hat cevap egrisini nasil elde ederiz?

Akis hiz1 sisteminin girdi ve ¢ikti degiskenleri nelerdir?
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Taylor acilimi nedir? Sivi seviye sisteminin Taylor agilimina gore dogrusallastirmasini
gosteriniz.

Proses kontroliin amaglar1 nelerdir?

Geri beslemeli PID kontrol sistemlerini blok diyagram ¢izerek anlatiniz.

Akis kontrol sistemlerini anlatiniz.

Sistemin cevap egrisinden prosesin transfer fonksiyonu parametreleri nasil hesaplanir?
Kaynaklar
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Kitabi-KYM453(2012-2013)

[2] Alpbaz, M., Hapoglu, H., Akay, B. (2011). Proses Kontrol, Gazi Kitabevi, Ankara.

[3] KYM 439 Proses Kontrol Uygulamalar1 Ders Notlar1, Ankara Universitesi, 2003.

[4] Stephanopoulos, G. (1984). Chemical Process Control, Prentice Hall, New Jersey.

[5] Seborg, D.E., Edgar, T.F., Mellichamp, D.A., Doyle, F.J. (2011). Proses Dinamigi ve
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4.8 FTIR (Fourier Doniisiimlii Kizilotesi) Spektroskopisi

4.8.1. Genel Bilgiler

Spektroskopi, bir drnekteki atom, molekiil veya iyonlarin, bir enerji diizeyinden digerine
gecisleri sirasinda absorplanan veya yayilan elektromanyetik 1simanin  Ol¢ililmesi ve
yorumlanmasidir.

Spektrumun infrared bélgesi, 151nn 12800-10 cm? dalga sayis1 veya 0.78-1000 um dalga
boyu olan kismidir. Infrared bolgesini, yakin (0.78 um-2.5 um), orta (2.5 um—>50 pum) ve
uzak (50 pum—1000 um) infrared olarak tige ayirabiliriz [1].

Dalga boyu (3): Bir 11nin dalga hareketinin ard arda gelen iki maksimum veya minimumlari
arasindaki dogrusal uzakliktir. Dalga boyu metre, santimetre, milimetre, mikrometre,
nanometre, angstron gibi cesitli birimlerle verilir. 1 cm = 10 mm = 10* pum = 10" nm = 108 A°

Dalga sayis1 (b): cm cinsinden dalga boyunun tersidir. Birimi cm™dir. 9=1/

Infrared absorpsiyon spektroskopisine titresim spektroskopisi de diyebiliriz. Infrared 1s1mas1
UV ve goriiniir bolge 1simas1 gibi elektronik gecisleri saglayacak kadar yiiksek enerjili
degildir.

Bu nedenle, infrared 1sininin absorpsiyonu, cesitli titresim ve déonme hareketleri arasindaki
enerji farklarinin kii¢iik olmasi yiiziinden daha ¢ok molekiiler yapilarla siirlidir.

4.8.1.1. Titresim ve dénme sirasinda dipol degismeleri

Bir molekiilin infrared 1smin1 absorplayabilmesi i¢in donme veya titresim hareketi
sonucunda, molekiiliin dipol momentinde net bir degisme meydana gelmelidir. Ornegin, HCI,
polardir ve net bir dipol momentten bahsedebiliriz.

02, N2, Cl> gibi homoniikleer molekiillerde titresim ve donme hareketleri sirasinda net bir
dipol moment degisimi olmadig1 i¢in bunlar infrared bolgede absorpsiyon yapmazlar.

4.8.1.2. Molekiiler titresim tipleri
Bir molekiildeki atomlarin birbirine gore yerlesim durumlari sabit olmayip, molekiildeki
baglar etrafinda ¢ok sayida titresim ve donme sonucu devamli degisir. Titresim hareketleri

gerilme (stretching) ve egilme (bending) titresimleri olarak ikiye ayrilir.

Gerilme titresimleri iki atom arasindaki baglarin simetrik veya asimetrik gerilmesi
sonucunda (bag uzamasi veya kisalmasti) ortaya ¢ikar.

Egilme titresimleri ise iki bag arasindaki acinin degismesi ile karakterize edilir ve diizlem i¢i

(makaslama (scissoring) ve sallanma (rocking)) ve diizlem dis1 (sahmma (wagging) ve
burkulma (twisting)) egilme titresimleri olarak ikiye ayrilir [1,2].
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Asimetrik Gerilme Simetrik Gerilme

(a) dozlem igi gerilme hareketleri

+—> >
scissoring rocking

(b) duzlem ici egilme hareketleri

o - o]
twisting wagging
(c) duzlem digi egilme hareketleri

Sekil 4.8.1. Molekiiler titresim tipleri

4.8.1.3. Titresimlerin etkilesmesi

Ikiden fazla atom iceren bir molekiilde yukarida gosterilen biitiin titresim tipleri olabilir. Bir
titresimin enerjisi ve dolayisiyla absorpsiyon pikinin dalga boyu, molekiildeki diger
titresimlerden etkilenebilir. Bu tiir etkilesmenin derecesini gesitli faktorler belirler [1].

1.

6.

Iki titresimin ortak bir atomu olmasi durumunda gerilme titresimleri arasinda kuvvetli
etkilesme (coupling) meydana gelir.

Egilme titresimleri arasindaki etkilesme, titresim yapan gruplar arasinda ortak bir bagi
gerektirir.

Gerilen bag, egilme titresiminde degisen aginin bir yanini olusturuyorsa gerilme ve
egilme titresimleri arasinda etkilesme olabilir.

Etkilesen gruplarin enerjileri yaklasik olarak birbirine esit ise, etkilesme en {ist
diizeyde olur.

Az etkilesme veya hi¢ etkilesmeme iki veya daha ¢ok bagla ayrilmis gruplar arasinda
goriiliir.

Etkilesimin (coupling) olmasi i¢in, titresimler ayni tiir simetride bulunmalidir.

Genel olarak ¢ok atomlu molekiillerde miimkiin olan titresim sayis1 serbestlik derecesinden
yararlanarak saptanir. Molekiilde n sayida atom varsa, n sayida noktanin hareketi soz
konusudur. Hareket {i¢ boyutta olusabilecegine gore, serbestlik derecesi 3n olur. Bu
serbestlik derecelerinden 3 tanesi hareket i¢in harcanacaktir. Eger molekiil ¢izgisel yapidaysa
2 tanesi donmeye, degilse 3 tanesi donmeye harcanacaktir. n atomlu bir molekiildeki
titresim sayisi= 3n-5 (¢izgisel); ya da = 3n-6 (acisal) olacaktir. Ornegin; agisal yapida ii¢
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atomlu olan H20 igin titresim sayist 3.3-6=3’tiir. Cizgisel yapidaki ti¢ atomlu CO: igin
titresim sayis1 3.3-5=4’tiir.

H>0O molekiilii acisal yapida oldugundan 3 cesit titresim gdstermektedir: simetrik gerilme,
asimetrik gerilme ve makaslama titresimleri. Su polar bir bilesik oldugundan (merkezi atom
diger iki atom ile ayn1 eksen iizerinde degildir) bu titresimler sonucu dipol momentte degisim
olur ve boylece infrared absorpsiyonu olur.

Su molekiiliinde simetrik gerilme titresimi 3650 cm™ de, asimetrik gerilme titresimi 3760 cm™
de ve egilme titresimi 1595 cm™ de absorpsiyona neden olur [1,2].

N N

simetrik gerilme asimetrik gerilme makaslama

Sekil 4.8.2. Su molekiilii i¢in titresim tipleri

Karbon dioksitin IR spektrumunu inceleyelim. iki C=0 bag1 arasinda coupling olmasaydi,
beklenen absorpsiyon pikinin dalga sayisi, alifatik bir ketondaki C=0 gerilme titresimi igin
bulunan dalga sayis1 (~1700 cm™) ile ayn1 olurdu. Oysa, karbon dioksit deneysel olarak 2330
cm ve 667 cm™ de iki absorpsiyon piki verir.

Karbon dioksit cizgisel bir molekiildiir, bu nedenle dért titresim sekli bulunmalidir. iki
gerilme titresimi olabilir; bunlar, baglarin ayni1 karbon atomuna (ortak) bagli olmasi nedeniyle
birbiriyle etkilesim i¢indedirler.

o0 oo

simetrik asimetrik

Sekil 4.8.3. Karbondioksit i¢in gerilme titresimleri

Iki oksijen atomu ayn1 anda birbirlerine dogru veya birbirlerinden uzaklasacak sekilde hareket
ettikleri i¢in simetrik titresim dipolde degisiklik yaratmaz. Bu nedenle simetrik titresim
infrared aktif degildir (yani infrared bolgede absorpsiyon yapmaz). Asimetrik titresimde ise
oksijenlerden biri karbon atomuna yaklasirken digeri uzaklasir. Bunun sonucunda yiik
dagiliminda periyodik olarak net bir degisme ve bdylece dipol momentinde bir degisme olur;
2330 cm™ de bir absorpsiyon gériiliir. Karbon dioksidin diger iki temel titresimin sekli,
asagida goriilen makaslama titresimleridir.

—O—e &0

- ¥ - i

Sekil 4.8.4. Karbondioksit i¢in makaslama titresimleri
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Bu iki egilme titresimi, bag ekseni etrafinda bulunabilecek tiim diizlemlerde birbirine gore 90
derecelik a¢1 ile olusan egilme hareketleridir. ki titresimin enerjisi birbirine esittir ve bu
nedenle 667 cm™ de sadece bir pik verirler. Burada oldugu gibi kuvantum halleri ayni1 olan
titresimlere dejenerat titresimler denir [1,2].

Titresimlerin etkilesimi (coupling) yaygin bir olaydir; bu nedenle bir organik fonksiyonel
grubun absorp51yon pikinin bulunacagi yer (dalga sayisi veya dalga boyu) kesin olarak
saptanamaz. Ornegin, metanoliin C—O gerilme titresim band1 1034 cm™ de, etanoliinki 1053
cm de, 2-biitanoliin ise 1105 cm™ dedir. Bu farliliklar, C-O gerilmesinin komsu C-C veya C-
H titresimleri ile etkilesmesinden kaynaklanir [1,2].

4.8.1.4. Infrared spektrometre cihazimin kisumlari:

Isin_kaynag: infrared 151n kaynaklari, elektrikle 1500-2000 K’ne kadar isitilabilen inert
katilardir. Ticari cihazlarda genelde ti¢ tip 1s1n kaynagi kullanilmaktadir: 1.Nernst akkor
kaynagi: Toryum oksit, seryum oksit, zirkonyum oksit gibi nadir toprak metalleri oksitlerinin
iyl bir baglayici ile pisirilmeleri sonucu elde edilir. 2.Globar g¢ubugu: Silisyum karbiirden
yapilir. 3.Akkor haline gelebilen bazi 6zel teller: Nikel-krom teli [1,3].

Monokromatoérler: Prizma ve optik ag 1sin ayiract olarak kullanilir. Prizmalar kullanis
alanlaria gore cesitli maddelerden yapilir. Yakin infrared bolgede kuvarts ve lityum floriir;
orta infrared bolgede sodyum kloriir; uzak infrared bolgede ise potasyum bromiir ve sezyum
bromiir prizma materyali olarak kullamilir. Infrared optik aglar ise iizeri aliiminyumla
kaplanmig cam veya plastikten yapilir [3].

Dedektor: Isin enerjisini elektrik enerjisine c¢eviren diizeneklerdir. Termal dedektor,
piroelektrik dedektor ve fotoiletken dedektor kullanilan tig tip detektordiir [1,3].

Fotoiletken dedektorlerde kursun siilfiir, kursun seleniir, germanyum gibi yar1 iletken
kristaller kullanilir. Bunlar iizerine diisen 1sin absorplanir ve bunlarin iletken olmayan
elektronlar1 uyarilmis hale gecer ve elektrik akimini iletirler. Yari iletkenlerin 1s1n altinda
iletkenlikleri degisir. Bu iletkenlik degisimi dl¢iilerek foton siddetindeki degisim tespit edilir.

Termal dedektorler radyasyonun 1sitma etkisi kullanilarak daha kisa boylu infrared bolge icin
kullanilir. Bu dedektorde, 1s1n kiiciik bir siyah cisim tarafindan absorplanir ve olusan sicaklik
yukselmesi Ol¢iiliir. Sicaklik belirlemede termociftler, bolometreler ve Golay hiicreleri
kullanilir.

Piroelektrik dedektorler 6zel termal detektorlerdir, cok Ozel termal ve elektriksel ozelliklere
sahip bir yalitkan (dielektrik malzemeler) olan tek kristal piroelektrik malzemeden yapilirlar.
Triglisin siilfat (NH2CH2COOH)3.H2S0O4 (genellikle doteryumlanmis veya glisinin bir kismi
alaninle degistirilmis) kullanilan en 6nemli piroelektrik malzemedir.

4.8.2. Amaclar

Bilinen bir numunenin ATR {initesi olan FTIR spektroskopisi yardimiyla spektrumunu almak
ve bu spektruma ait bantlar literatiir referanslari ile destekleyerek yorumlamak.

4.8.3. Materyal ve Metot
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4.8.3.1. Fourier doniigiimlii spektrometre

Hareketli Interferogram:
ayma H a 4’ bilgisayarn ald
= sinyal

[} Dedektor
E O Bilssayar

Isin

Sabit ayna bolici  Numune ‘ Fourer doniisimi
hilerest 71 :

Yazir

O Infrared kaynai

Sekil 4.8.5. FTIR spektrometre

1. IR kaynagindan gelen 151, 15in boliicii ve sabit ve hareketli aynalardan olusan
interferometreden gecerek ikiye ayrilir.

2. Isin, biri sabit digeri degisken uzunlukta iki ayr1 optik yol {izerinden nakledilir. Hareketli
ayna, bir analiz siiresince ileri geri hareket ederek optik yoldaki degiskenligi saglar.

3. Iki 151n yeniden birlesir ve optik yol uzunlugunun farkinin bir sonucu olarak girisim
olustururlar. Bu 151nin yaris1 6rnek i¢inden gecgerken, ornek tarafindan absorplanmayan 1s1n
detektore ilerler.

4. Detektorde iki 1smin karigimindan kaynaklanan ve interferogram adi verilen girisimin
olusmasi, analizi yapilan 6rnekle ilgili spektral bilgilerin olugsmasini saglar.

4.8.3.2. Numune hazirlama teknikleri [1,3]

Gaz ise: Kaynama noktasi diisiik olan bir sivi (gazlastirilarak) veya bir gazin spektrumu,
numunenin uygun pencereleri bulunan havasi bosaltilmig bir silindirik hiicre i¢ine genlesmesi
saglanarak elde edilir. Bu amagcla hazirlanmis 151k yolu uzunlugu bir kag¢ santimetreden bir kag
metreye kadar degisen hiicreler vardir.

Hiicre iginde yansitic1 i¢ yiizeyler kullanilarak 1sin yolu uzun ama kiiciik hiicreler elde
edilebilir. Bu hiicrelerde 1s1n ve 151n demeti, dolu hiicre i¢inde hiicreyi terk etmeden once
numune i¢inden defalarca gecer.

Saf sivi_ise: Ornek miktar1 az veya uygun bir ¢dziicii bulunmadifi zaman saf sivilarin

spektrumu alinir. Uygun spektrum elde edebilmek i¢in 6rnek sivinin ¢ok ince bir film tabakasi
olusturmasi gerekir, yani hiicre ¢ok ince olmalidir.

79



Bir damla saf sivi 6rnek, iki kaya tuzu plakasi arasina ince bir film halinde konarak 6lgiim
gerceklestirilir. Boyle bir Olglim tekrarlanabilir sonu¢ vermese de kalitatif tayinler igin
uygundur.

Cozelti ise: Cozeltilerin spektrumunun alinmasi sirasinda dikkat edilmesi gereken en 6nemli
sey, secilen ¢oziiciiniin IR bolgesinin her yerinde 15181 gecirebilmesidir. Bu nedenle en fazla
tercih edilen coziiciiler karbontetrakloriir, kloroform, karbondisiilfiir, siklohekzan, benzen,
tetrakloroetilendir. Bu ¢oziiciilerden uygun olan herhangi biri ile 6rnegin % 0.1-10’liik bir
coOzeltisi hazirlanir ve bu ¢o6zelti infrared hiicrelerine konur. Ayrica kullanilan ¢6ziiciiniin
hiicrenin yapildig1 maddeyi ¢c6zmemesine de dikkat edilmelidir.

Dalga sayisi, em™!

5000 2500 1667 1250 1000 833 714 625
Karbon disiilfiir -t

Karbon tetrakloriir

Tetrakloroetilen — g )

Kloroform p— e
Dimetilformamid =  }— —_—

Dioksan - ———4— —1— — —_—

Siklohekzan f=— e e

Benzen | =— +—=— = — — =

2 4 6 8 10 12 14 16
Dalga boyu, ym

Sekil 4.8.6. Farkl1 dalga sayilari i¢in kullanilan ¢oziictiler

Kati ise: Katilarin spektrumlar bir sivida veya bagska bir kat1 matriks i¢inde ince toz halinde
dagitilarak alinir. Bu teknikte genel olarak sac¢ilmis 1smin etkisini onlemek igin kati
numunenin tanecik boyutu kullanilan 1sinin dalga boyundan kii¢iik olacak sekilde numune
ogiitiilmelidir. Olgiimler icin iki teknik kullamlir: a- Pellet haline getirme: ince 6giitiilmiis 1
mg veya daha az 6rnek 100 mg kurutulmus KBr (IR alaninda absorpsiyon yapmaz) tozuyla
karistirilir, karisim 10000-15000 psi basingla sikistirilarak saydam bir disk haline getirilir.
Disk hazirlanirken hapsolmus havayi uzaklastirabilmek i¢in vakum uygulanirsa, daha 1yi
sonug elde edilir. Disk yapma zamani uzatilirsa absorbe edilen nemden dolay1 3448 ve 1639
cm lerde iki absorpsiyon piki goriiliir. b- Karisim haline getirme: Ince dgiitiilerek toz haline
getirilmis numunenin (tanecik boyutlart < 2pm) 2-5 mg’1 bir veya iki damla agir bir
hidrokarbon yagi1 (Nujol) ile karistirilarak hazirlanir. Eger hidrokarbon bandlar girisim
yapiyorsa, yerine florlanmis halojenli bir hidrokarbon kullanilabilir. Her iki durumda da,
hazirlanan karisim tuz plakalar arasinda film haline getirilerek spektrum alinir.
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Sekil 4.8.7. KBr i¢in 6rnek hazirlama ve pellet hazirlama presi

Katilar i¢in kullanilan diger bir yontem, Hafifletilmis Toplam Yansitma (Attenuated Total
Reflectance-ATR) dur.

Bir 151n demeti ¢ok yogun bir ortamdan az yogun bir ortama gegiyorsa, yansima olay1 olur.
Gelen 1g1inin yansiyan kesri gelme agisinin artmasiyla artar, kritik agidan sonra gelen 1sin
tamamen yansimaya ugrar. Yansima olay1 sirasinda hem teorik hem de deneysel olarak 1s1n
demetinin yansima olayindan once az yogun ortamin i¢ine dogru kiiciik bir mesafe katettigi
goriiliir. Az yogun ortamda 15181n aldig1 yolun derinligi; gelen 1s1nin dalga boyu, iki maddenin
kirma indisi ve gelen 1sinin gelme agisina baglhdir. Isigin az yogun ortama giren kismi, yavas
yavas kaybolan dalga olarak bilinir. Eger bu yavas yavas kaybolan 1s1n az yogun ortam
tarafindan absorplaniyorsa, absorpsiyon bantlarinin dalga boyunda azalma meydana gelir. Bu
olay azaltilmis toplam yansima (ATR) olarak bilinir [1].

ATR kristali olarak ¢inko seleniir (ZnSe), germanyum (Ge), silikon ve elmas gibi bilesenler
kullanilmaktadir. Transmisyon-FTIR tekniginde oOrnek, IR 1smin gegis yolu iizerine
konulmaktadir. Buna karsilik ATR-FTIR yonteminde 6rnek, IR’ye gecirgen olan 6zel bir
kristalin yiizeyi ile temas ettirilir. ATR tekniginin temelinde 1sinin numune tarafindan
sogurulup yansitilmasi yerine 1simin ornekten sagilimi dlgiilir. ATR aksesuar: kat1 ve sivi
orneklerle calisma imkani saglamaktadir. ATR teknigi; ¢coziiniirligi sinirh katilar, filmler,
lifler, pasta halindeki maddeler, polimer, kaucuk, kopiik ve yapistirict maddeler gibi
maddelerin infrared spektrumlarin1 almak i¢in kullanilir [1,3].

4.8.3.3. Infrared spektrometrenin uygulamalari

Tipik bir infrared spektrumu dalga sayis1 ile yiizde gegirgenlik arasinda gosterilir.
Spektrumun incelenmesi iki basamakl bir islemdir. Birinci basamak, 3600 cm™ den yaklasik
1200 cm? e kadar olan bdlgeyi igine alir. Bu bolge grup frekanslar1 bolgesi olarak
adlandirilir. C=0, C=C, C-H, C=C veya O-H gibi organik fonksiyonlu gruplarin frekanslar
grup frekanslar olarak bilinir. Ancak, birka¢ grup frekansi parmak izi bolgesine diiser. Bir
molekiiliin yapisindaki kiiciik degisiklikler, spektrumun 1200’den 700 cm™ e kadar olan
bolgesinde (ikinci basamak) absorpsiyon piklerinin dagiliminda énemli degisikliklere neden
olur. Bu bolge parmak izi bolgesi olarak adlandirilir. Siilfat, fosfat, nitrat ve karbonat gibi
iyonik gruplar bu bolgede absorpsiyon yaparlar [1].
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Frekans

Ba Bilesik Tipi Araligy, cm™! Siddet
C—H Alkanlar 28.20-2979 Kuvvetli
1340-1470 Kuvvetli
C—H Alkenler ( \C=C/H> -
J \ 3010-3095 Orta
675-995 Kuvvetli
C—H Alkinler (—C=C—H) 3300 Kuvvetli
C—H Aromatik halkalar 3010-3100 Orta
690-900 Kuvvetli
O—H Monomerik alkoller, fenoller 3590-3650 Degisken
Hidrojen bagh alkol, fenoller 3200-3600 Degisken, bazen genig’
Monomerik karboksilik asitler 3500-3650 Orta
Hidrojen ‘hagll karboksilik asitler 2500-2700 Geniglemis
N—H Aminler, amidler 3300-3500 Orta
C=C Alkenler 1610-1680 Degisken
C=C Aromatik halkalar 1500-1600 Degisken
C=C Alkinler ) 2100-2260 Degisken
C—N Aminler, amidler 11 89- 1360 Kuvvetli
C=N Nitriller . 2210-2280 Kuvvetli
cC—-0 Alkoller, eterler, karboksilik asitler, esterler 1050-1300 Kuvvetli
C=0 Aldehitler, ketonlar, karboksilik asitler, esterler i69()—l76{) Kuvvetli
NO, Nitro bilegikleri 1500-1570 Kuvvetli
1300-1370 Kuvvetli

Sekil 4.8.8. Baz1 organik gruplarin grup frekanslari [1]

Absorbans (A): Bir 1s1n demeti kati, sivi veya gaz tabakasindan gegerse belirli bir frekanstaki
isinlarin siddeti se¢imli olarak azalir. Bu olaya absorpsiyon denir. Gelen 151k siddetinin gegen
151k siddetine oraninin logaritmasidir.

A= logIT0 (4.8.1)
Gecirgenlik (T): Gegen 151k siddetinin gelen 151k siddetine oranmidir. Genellikle yiizde

gecirgenlik olarak ifade edilir. Absorbans ile gecirgenlik ters orantilidir. Biri artarken digeri
azalir.

A=-logT (4.8.2)
Bir ¢ozeltinin gegirgenligi ve absorbansi; 1s1nin gegtigi yol, ¢ozeltinin konsantrasyonu ve her
bilesik i¢in sabit olan molar absorpsiyon katsayisina baglidir. Molekiillerin secilen dalga

boyundaki 1s1may1 absorplamasi sonucu 1s1n demeti siddetinde ortaya ¢ikan azalma Lambert-
Beer esitligi ile verilir.
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A=¢elC (4.8.3)

€ = molar absorpsiyon katsayis1 (L/mol.cm)
| = 151n demetinin gegtigi yol (cm)
C = ¢ozelti konsantrasyonu (mol/L)

Konsantrasyon ve absorbans arasindaki grafigin egimi bir dogrudur. Ancak, her zaman bir
dogru elde edilemez yani Lambert-Beer kanunundan sapmalar da (cihazdan, kimyasal

maddelerden veya analizci hatasindan kaynaklanan sapmalar) goriilebilir.

4.8.4. Deney Sistemi

Yapilacak olan analizde Bruker marka ATR finitesi olan FTIR spektroskopisi kullanilacaktir.
a2 |

ATR iinitesi
Sekil 4.8.9. ATR iinitesi igeren FTIR spektroskopisi

4.8.5. Hazirlik Sorular

Bir molekiiliin infrared 1s1n1m1 absorplamast igin ne gerekir? Ornek vererek agiklayimn.
Molekiiler titresim tipleri nelerdir? Neden kaynaklanir?

Karbon dioksit ¢izgisel bir molekiil olduguna gore kag titresim sekli vardir? Kag absorpsiyon
piki olmas1 beklenir?

H20 agcisal bir molekiil olduguna gore kag titresim sekli vardir? Kag absorpsiyon piki olmast
beklenir?

Infrared spektrometresinde kullanilan 1sin kaynagi, monokromatér ve dedektorler nelerdir?
Aciklayn.

Infrared spektrometresi i¢in katt numune hazirlama teknikleri nelerdir? ATR nedir? ATR
kristalleri nelerdir? Bu teknik hangi maddelerin infrared spektrumlarini almak igin kullanilir?

Kaynaklar

[1] Enstriimental Analiz Ilkeleri, Bilim Yayimcilik, Editérler: Prof. Dr. Esma Kilig - Prof. Dr.
Fitnat Késeoglu - Prof. Dr. Hamza Yilmaz

[2] http://www.bayar.edu.tr/besergil/IR_1.pdf

[3] Enstriimental Gida Analizleri, Ege Universitesi Yayinlari, Prof. Dr. Yasar Hisil
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4.9 Siv1 Seviye Kontrol

4.9.1. Genel Bilgiler

S1v1 seviye sistemlerini pnomatik ve elektronik olarak c¢alisan otomatik kontrol sistemleriyle
incelenmektedir [1-4]. Giivenli ve verimli tesis isletiminde artan 6nem g6z Oniine alindiginda
proses kontroliin 6nem kazanmasi son derece dogaldir [5]. Bilgisayar destekli proses kontrol
sistemleri olmadan, iirlin kalitesini ve ¢evre kosullarini tahmin ederek, giivenli ve karli bir
sekilde modern tesisleri ¢alistirmak miimkiin olmamaktadir [5]. Proses kontroliin birinci
hedefi, prosesi istenilen isletme kosullarinda giivenli ve verimli bir sekilde tutmak ve bu arada
cevre ile iirlin kalite gereksinimlerini saglamaktir [5].

4.9.1.1. Geri beslemeli kontrol ediciler

Geri beslemeli kontroliin ayirt edici 6zelligi, kontrol edilen degiskenin dlciilerek, bu
Ol¢limlerin ayarlanan degiskenin ayarlamasinda kullanilmasidir. Geri beslemeli kontrolde
bozan etken degiskeni Ol¢iilmez. Geri beslemeli kontroliin 6nemli bir avantaji, bozan etken
kaynagindan bagimsiz olarak diizeltici hareketin olugmasidir. Diger bir avantaji ise,
Olgiilemeyen bozan etkenler ve proses degisimlerine karsi kontrol edilene degiskenin
hassasiyetini azaltmasidir. Bununla beraber geri beslemeli kontrol edicinin bir sinirlamasi
vardir: bozan etken, prosesi bozuncaya kadar herhangi bir diizeltici hareket olmaz [5].

4.9.1.2. Temel kontrol modlar

Standart geri beslemeli kontrol algoritmalar1 proses endiistrisinde genis yer bulmaktadir ve
baskin olan tipleri oransal integral tiirevsel (PID) kontrol ve agma-kapama kontroldiir.
Oransal kontrol ile geri beslemeli kontrolde amag hata sinyalini sifira diisiirmektir. Integral
kontrol eylemi i¢in, kontrol edici ¢iktis1 zaman boyunca hata sinyalinin integraline baghdir.
Integral kontrol eylemi sik¢a kullanilir ¢iinkii, ofsetin elimine edilmesi gibi 6nemli bir avantaj
saglar. Tiirevsel kontrol eyleminin fonksiyonu, hata sinyalinin degisim hizini ele alarak,
sinalin gelecekteki davranigini tahmin etmektedir. Oransal (P), Oransal Tiirevsel (PD),
Oransal Integral (PI) kontroliin yeterli gelmedigi, karmasik proseslerde Oransal Integral
Tiirevsel (PID) kontrol sistemleri devreye girer. Oransal kontrolde olusan ofset integral
algoritmasiyla, istenen degerin ¢ok lizerine veya altina ¢ikilmasi (overshoot ve undershoot)
ise tlirev algoritmas: ile giderilir. PID parametrelerinin dogru ayarlanmasi ile miikkemmel bir
kontrol saglanabilir [5].

PV

SV

Yy -

Sekil 4.9.1 Oransal Integral Tiirevsel (PID) Kontrol Kullanilan Prosesin Reaksiyon (Cevap) Grafigi
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4.9.2. Amaclar

Deneyin amaci1 Oransal (P), Oransal Integral (PI) ve Oransal Integral Tiirev (PID) kontrol
tekniklerinin karsilastirilmasi, bu tekniklerin sistem {izerine etkilerinin incelenmesi, girig
degiskeni olarak vana acikliklarina basamak etki vererek sivi seviyesinin dinamik
davraniginin incelenmesi, dinamik veriler kullanilarak proses reaksiyon egrisi yontemi ile
birinci mertebeden 6lii zamanli prosesin transfer fonksiyonunun elde edilmesi ve Cohen-Coon
yontemiyle PID parametrelerinin hesaplanmasidir [1, 2].

4.9.3. Materyal ve Metot

S1v1 seviye kontrol sistemi start, stop ve alarm kontrol butonlari, elektrik baglanti kutusu,
pozisyoner, pndmatik aktuatdr ve bir ing kiiresel vanadan olusan pnomatik oransal vana, su
pompasi,cek valf, ana su tanki, pleksi depo, fark basing sensorii, kaydedici, proses kontrol
cihazi, vanalar ve kumanda panosu ve doniistiiriiciiden (transmitter) olusmaktadir. Fark basing
sensOrii; Yiiksek ve diisiik basing girisleri arasindaki basing farkini 6lgen, sonucu 4-20 mA
veya 0-10 V olarak veren sensordiir. Diisiik basing girisi 1 atm. olan dis atmosfer basincini
algilar. Yiiksek basing girisi TANK-2 (Pleksi depo) i¢indeki su miktarmin tabanda yaptigi
hava basincini algilar. Sensor 0-7 kPa arasi basinci dlgebilir (4-20 mA ¢ikist kaydedici igin, 0-
10 v c¢ikis1 proses kontrol cihazi i¢in kullanilmaktadir). Proses kontrol cihazi (process
controller): Oransal vanay1 p, pi veya pid kontrol teknigi ile kumanda eden cihazdir. Auto-
Tune 6zelligi ile otomatik parametre degerleri hesaplayabilir. Manuel olarak da parametre
atamasi yapilabilir. Doniistiirticti (Transmitter); UST100-0/1/1/0 model ORDEL marka
gerilim-akim dontstiiriiciidir [6].

| KONTROL BUTONLARI |

| /— | ACIL DURDURMA l
FARK BASING | ANA SALTER |
SENSORU P
KAYDEDICI
PROSES KONTROL
CiHAZI
PNOMATIK ORANSAL
VALF
TANK2
(PLEKSI DEPO)
TANK1
(ANA SU TANKI)
SU POMPASI

Sekil 4.9.2 S1v1 seviye kontrol sistemi
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SEVIYE
DEGERI {cm)

SAPMA
GOSTERGESI

SET
DEGERI {cm)

KONTROL
BUTONLARI

KONTROL GIKIS!
DEGERI (%)

Sekil 4.9.3 Proses kontrol cihazi

Sekil 4.9.4 Siv1 seviye kontrol sistemi blok diyagrami

4.9.4. Deneyin Yapilisi

S1v1 seviye sistemi i¢in; Sistem agik hat igletilirken bilgisayar araciligiyla vana aciklig1 belli
bir degere ayarlanir. Pompa devreye alinarak sivi seviyesinin yatiskin kosula gelmesi beklenir
ve girig akig hiz1 Slgiiliir. Sistem yatiskin kosula geldikten sonra vana agikligina basamak etki
verilerek dinamik analiz yapilir. Dinamik analiz esnasinda 30 saniyede bir bilgisayar
ekranindan okunan sivi seviyesi kaydedilir. Sistem ikinci yatigkin kosula gelene kadar bu
isleme devam edilir ve yatiskin kosul elde edildikten sonra giris akis hizi tekrar Slgiiliir.
Zamana kars1 okunan sivi seviye degerleri grafige gegirilerek proses reaksiyon egrisi elde
edilir. Reaksiyon egrisi yontemiyle birinci mertebeden 6lii zamanli prosesin iletim fonksiyonu
bulunur [1, 6].

Gp(s) = ——e0S (4.9.1)

T.S+1

Elde edilen proses iletim fonksiyonunun parametreleri kullanilarak Cohen- Coon yontemiyle
PID kontrol edicinin parametreleri Tablo 1’de yer alan esitlikler yardimiyla hesaplanir.
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Cizelge 4.9.1 PID kontrol i¢in Cohen-Coon parametreleri [1, 6]

K

-0.8 K T T
Tst1 ¢ I D
1.35 (‘L’ +0 18) 2.5t + 0.56 0.371
PID K \@ ) T+ 0.6160 7+ 0.1960

4.7.5. Hazirhk Sorulari [1]

Yiik etkisi sisteme kag tiirlii verilir?

S1v1 seviye kontrol sistemi i¢in sistem modelini, agik hat cevap egrisini nasil elde ederiz?
S1v1 seviye sisteminin girdi ve ¢ikti degiskenleri nelerdir?

Taylor agilimi nedir? Sivi seviye sisteminin Taylor ag¢ilimima gore dogrusallastirmasini
gosteriniz.

Proses kontroliin amaglar1 nelerdir?

Geri beslemeli PID kontrol sistemlerini blok diyagram ¢izerek anlatiniz.

S1vi seviye sistemini anlatiniz.

Sistemin cevap egrisinden prosesin transfer fonksiyonu parametreleri nasil hesaplanir?
Kaynaklar

[1] Ankara Universitesi Miihendislik Fakiiltesi Kimya Miihendisligi Boliimii, Laboratuvar El
Kitabi-KYM453(2012-2013)

[2] Alpbaz, M., Hapoglu, H., Akay, B. (2011). Proses Kontrol, Gazi Kitabevi, Ankara.

[3] KYM 439 Proses Kontrol Uygulamalar1 Ders Notlari, Ankara Universitesi, 2003.

[4] Stephanopoulos, G. (1984). Chemical Process Control, Prentice Hall, New Jersey.

[5] Seborg, D.E., Edgar, T.F., Mellichamp, D.A., Doyle, F.J. (2011). Proses Dinamigi ve
Kontrolii, Ceviri: N.A., Tapan, S., Erdogan, 3. Basimdan ¢eviri, Nobel Akademik Yayincilik
Egitim Danismanlik.

[6]Entek Egitim Teknolojileri. (2013). Sivi seviye kontrol egitim seti, Dokiimanlar ve
Temrinler.
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4.10 Sabun Elde Edilme Deneyi
4.10.1. Genel bilgiler

Sabun, yag asitlerinin alkali (sodyum veya potasyum ) tuzlar1 olan ve yiizey aktif madde
ozelligi gosteren maddelerdir. Yiizey aktif maddelerin pek ¢cogu, molekiiliin bir ucunda suyu
ceken (hidrofilik) ve diger ucunda suyu iten (hidrofobik) bir grup bulundurur. R-COO Na*
genel fomiilli ile gosterilen sabunda R kismi hidrofobik kismi, -COO™ kismi hidrofil kismi

temsil eder.

Sabun yapiminda yaygin olarak kullanilan bazlar, kostik soda olarak bilinen sodyum
hidroksit ve kostik potas olarak da bilinen potasyum hidroksittir. Baz olarak sodyum hidroksit
kullanildiginda sodyum sabunu (sert sabun) olusur. Baz olarak potasyum hidroksit
kullanildiginda olusan sabunaysa potasyum sabunu (arap sabunu) adi verilir. Potasyum

sabunlari, sodyum sabunlarindan daha ¢abuk erir ve yumusak bir yapiya sahiptir.

Kirli ve yagli seyleri temizlemek tizere kullanilan sabun, yag asitlerinin sodyum potasyum ve
amonyumla meydana getirdigi tuzlardir. Ancak tiim yag asitlerinin tuzuna sabun
denilmemektedir. Doymamis yag asitlerinin elde edilen sabunlar doymus yag asitlerine oranla
suda ve alkolde daha fazla erir. Oleik, stearik ve palmitik asitler gibi doymus yag asitlerinin

sabunlar1 soguk suda az sicak suda ¢ok ¢oziiniir.

Sabun sanayiinde kullanilan yaglar ¢ok cesitli olup bunlar arasinda en yaygin sivi bitkisel
yaglar, keten, kendir, ay¢icegi, zeytin, pirina, hashas, pamuk, susam, misir, findik, badem ve
hint yaglaridir. Kat1 bitkisel yaglar olarak, palm yagi, palmist yag:1 ve koko yagi, hayvansal

yag olarak ise, i¢ yagi, kemik yag1 ve domuz yag1 kullanilir.

Sabunun temizleme islemi su sekilde anlatilabilir: Kirli yiizeylerde bulunan kirlerin ¢ogu, ¢ok
ince bir yag tabakasiyla sarilidirlar. Bu yag tabakasinin uzaklastirilmasi aym1 zamanda kir
parcaciklarinin da uzaklastirilmasi anlamina gelir. Bir sabun molekiilii, bir ucunda ¢ok polar
yada iyonik grup bulunan uzun, hidrokarbon benzeri karbon zincirinden olusur. Karbon
zinciri hidrofobik iken polar u¢ ise hidrofilik 6zellige sahiptir. Bu 6zelliginden dolay1 sabun
su ile calkalandiginda kolloidal bir dagilma olusur. Kir ile karsilasan sabun molekiilleri

hidrofobik kismiyla yag damlaciklarini sarar ve hidrofilik kismiyla suda emiilsiyon olusturur.
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Boylece yag damlacigi su i¢ine alinmis olur. Bu islem sonrasinda sabundaki yag damlacigi da
suyla birlikte akip gider.

Bir yagin (esterin) gliserin ve uzun zincirli karboksilli asidin sodyum tuzunu verecek bigimde
alkali hidrolizi tepkimesine sabunlasma denir. Yaglar kuvvetli bir bazla karistirildiklarinda,

yag asitlerinin tuzu ve gliserin olmak tizere iki bilesene ayrilir.

Sabunun olusum reaksiyonu asagidaki goriilmektedir.
o O
4 4
Ci7Has—C CipH3s—C H—O —
—H O~ Nat
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i

c
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Sekil 1. Sabun olusum reaksiyonu

4.10.2 Sabun Cesitleri
Piyasada pek ¢ok sabun ¢esidi bulunmaktadir. Genel olarak kivamina ve kullanim alanlarina

gore ikiye ayrabiliriz.

4.10.2.1 Kivamina Gore

Yag asitlerinin sodyum tuzlar1 kati sabunlari, potasyum tuzlari ise s1vi sabunlarini olusturur.

4.10.2.1.1 Sert Sabunlar ( Na* Sabunlar)
Sodyum hidroksit kullanilarak yapilan sabunlara sert sabun denir. Kehribar renginde ya da
yar1 saydam halde olan bu tiir sabun yaklasik % 62 yag asidi igerir. Sert sabunlar buharla
isitilan kazanlarda ya da teknelerde sivi veya kati bitkisel ve hayvansal yaglarin sodyum
hidroksit veya sodyum karbonatla reaksiyonu ile elde edilir. Sert sabunlarin ihtiva ettigi
ozellikler;

v Yag asidi oran1 ortalama %70-75 olmalidir.

v’ Bilesiminde %25 ten fazla nem bulunmamalidir.

v" Suda eridiginde tortu birakmamaldir.

v’ Sagliga zararli katki maddeleri igermemelidir (boya, esans vb.).

v Camasirlarda renk birakmamalidir.
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v Cok ¢abuk eriyip fire vermemelidir.

v Kullanirken sekli bozulmamalidir.

e
-

Sert sabunlar kiilge (¢ekirdek), kiilge-tutkal ve tutkal sabunlar olmak tlizere tige ayrilir.

Sekil 10.1 Kat1 sabun

Kiilce (cekirdek) sabunlari

Kiilge sabunlarinda yag asidi olarak, stearik, palmitik, oleik asitleri, yag olarak, i¢ yagi, kemik
yag1, palm yag1 ve zeytinyagi kullanilir. Sabunlastirmada, NaOH ve Na,COz’tan faydalanilir.
Yaglar sabunlastirildiktan sonra, meydana gelen sabun ¢o0zeltisinden sabun, NaCl ile
coktiiriiliir. Bu smf sabunlara, c¢amasir sabunlari ve Marsilya tipi sabunlari Ornek

gosterebiliriz.

Kiilge-tutkal sabunlar:

Bu tip sabunlarin kiilge tipi sabunlardan farki, laurik ve miristik asitleri de bir miktar igermis
olmalaridir. Laurik ve miristik asitleri yag olarak koko, palm veya palmist yaglarindan temin
edilir. Uretimlerinde 1/3 oraninda hayvansal yag, 1/3 oraninda zeytinyag1 veya benzer bitkisel
yaglar ve 1/3 oraninda koko, palm veya palmist yagi kullanilir. Sicakta NaOH ile sabunlagma
yapildiktan sonra NaCl ile ¢oktiirme yapilir. Cokme tam olmadigindan sabunun bir miktar
¢ozeltide kalsa da bu ¢ozelti yine sabun pisirilmesinde kullanilir. Ozellikle tuvalet sabunu

iiretimi i¢in en uygun yontemdir.

Tutkal sabunlar1
Bu sabunlar 80-90°C’yi gegmemek iizere 1sitilarak yapilir. Esas itibariyle laurik ve miristik

asit gibi nispeten diisiik karbon sayili yag asitleri kullanilir. Bir miktar palmitik asit de ayrica
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kullanilir. Yag olarak ise, koko, palm, pirina veya zeytinyaglari kullanilir. Bu belirtilen
yaglar, 35°C’lik sudkostik ¢ozeltisiyle sicakta kolayca sabunlastirilir. Sabun ¢6zeltiden NaCl
ile ¢oktiiriilmez. Cozeltinin biitiinii dondurulur ve dondurulan bu karisim gliserin ve su igerir.

Ayrica dolgu maddesi de katilabilir. Bu tip sabunlar tuzlu deniz suyunda bile iyi kopiiriirler.
4.10.2.1.2 Yumusak Sabunlar

Iki, iic ve daha cok cifte bag ihtiva eden yag asitlerinin potasyum tuzlaridir. Potas
kostik(potasyum hidroksit) kullanarak elde edilen yumusak ve kahverengine yakin
sabunlardir. Halk arasinda arap sabunu olarak bilinen temizlik i¢lerinde ya da sanayide
kullanila bilen bir sabundur. Arap sabunu iiretiminde aygi¢cek yagi, kenevir, misirdzii gibi
linol veya linoen asidi bakimindan zengin yaglarin yani sira keten tohumu ve baliktan
cikarilan yaglar kullanilir. Yumusak sabunlarin ihtiva ettigi 6zellikler;

v" Macun kivaminda olup, koyuldugu kabin seklini kolayca alabilmelidir.

v’ Seffaf, homojen ve tortusuz olmalhdir.
v Giizel, hos kokulu olmaldir.
v

Acik kahverengi veya sar1 renkte olmalidir.
4.10.2.2 Kullammm Alanlarima Gore

El sabunu; iginde hi¢ su bulunmayan son derece homojen bir hamur elde edilebilecek
bicimdeki en yiiksek nitelikli yaghh malzemelerden hazirlanir. Bu sabuna boyar maddeler,
kokular, bakteri oOldiiriicii etkenler (deodoran sabunlar) ve deriyi yumusatici maddeler

(zeytinyagy, siit, lanolin, vb.) katilir.
Tiras sabunu; Kaliplasmis ve sikistirilmis sabunlardir.

Talas sabunu; Bu sabun 1k ya da soguk suda hemen c¢oziiniir: Bu nedenle hassas
dokumalarin yikanmasinda kullamlir. Talas sabununda % 73 yag asidi vardir. Ozellikle toz

deterjanlarla birlikte camasir makinelerinde kullanilir.

Coziicii sabun; Yagl ve cok kirli maddelerin yikanmasinda kullanilir. Kiregli sulara karsi
dayaniklidir. Cildi uyarmak, yumusatmak ve beslemek i¢in kullanilir. Bilesimine yaglar1 ve

yagli maddeleri ¢ozebilen aseton, butil alkol, heksalin, izopropil alkol, benzen, kloroform,

91



karbon tetrakloriir, klisen, terebentin, toluen, trikoloetilin ve kimi petrol tiirevleri
katilmaktadir.

Toz sabun: Yag asitleri ile regine asitleri orani en az %82 olan toz halinde sabunlara denir.

Tuvalet sabunu: Hemen hemen iginde hig¢ su bulunmayan son derece homojen bir hamur elde
edilebilecek bigimdeki en yiiksek nitelikli yagli maddelerden hazirlanan sabun c¢esididir. Bu
sabuna boyar maddeler, kokular, bakteri 6ldiiriicii etkenler ve deriyi yumusatict maddeler

katilir.

Sivi sabun; Sivi sabunlar, soguk suda ¢oziinmeleri ve kolayca kullanilmalari bakimindan
evlerde ve sanayide kullanilirlar. Bilesiminde %36 oraninda hindistan cevizi yagindan
yapilmis potas sabunu bulunan sulu ¢ozelti, sivi sabun adin1 almistir. S1vi sabunlar, saydam,
tortusuz ve akici olmalidir. Sivi sabun iiretiminde, koko yagi, hurma ¢ekirdegi yagi ve hint
yag1 kullanilir. S1vi sabun {iretiminde kullanilan suyun sert olmamasi veya destile su olmasi
tercih edilir. Sabunu sivi halde tutmak veya jelatinlesmeyi onlemek i¢in mayilestirici alkol,
potasyum karbonat, potasyum kloriir ve amonyum tuzlar1 kullanilir. Ilave edilen alkol ve
gliserin miktari, sabunun %5’inden fazla olursa kopiirmeyi onler. %1-3 seker sogukta bile

bulaniklagmay1 onler.

Sabunlar temizlik maksadi disinda; kozmetik, losyon, krem, sprey, ila¢ yapiminda kullanilir.
Endiistride boya, plastik, dokiim, metal ¢cekme islerinde, sentetik kaucuk, plastiklerin bir¢ok

tiirtinde ve su gecirmez tekstil tiretiminde kullanilmaktadir.

4.10.3 Sabun Yapilirken Kullanilan Katki Maddeleri

Tinopal: Optik beyazlaticidir.

Titandioksit: Sabunun rengim agmak i¢in kullanilan maddedir.

Blankit: Sabun hamurunun pisirilmesi sirasinda renginin a¢ilmasi i¢in kullanilir.
EDTA: Metal katyonlarinin kompleks olusturacak sekilde baglanmasini saglar.

Kasein: Sabunun bozulmasini 6nleyen etkin bir antioksidandir.

AN NN N NN

Eutonol G: Cildin kurumasim onler. Sabunu plastifie eder ve dis ylizey parlakligi
verir. Catlamay1 Onler ve sabunu 1y1 kopiirtiir.
v" Komperland KD: Kopiikte stabilite saglar. Parfumii tespit eder, cildin kurumasini

onler ve kopiik yapisina etki eder.
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v’ Kiikiirt: Dezenfektan 6zellik gosterir.

v' CMC: Sabunun yiizey aktif ozelligini daha da arttirmak igin yiizey aktif olmayan
CMC eklenir. CMC' nin lifteki kirleri tagima ve absorblama 6zelligi vardir.

v Kalgon: Ca ve Mg iyonlarini baglayarak su yumusatma ajan1 olarak kullanilir. Kirlerin

liflere yapismamasini saglar.

Turpinol SL: Antioksidandir. Agir metal kalyonlarim baglar. Sabun hamuruna katilir.

Aliiminyum siilfat: Gliserin fabrikasinda lessiv sularini temizlemek i¢in kullanilir.

Lusidol: Renk agmak i¢in (prina yaglarinin yesilligini agmak i¢in) kullanilir.

Stabilon: Sabun hamurunda bozulmay1 ve kokusmay1 onler.

AN N NN

Sodyum klorit: Yagin beyazlatilmasinda kullanilir.

4.10.4 Sabun Uretimi Metotlar

Fabrikalarda sabun, sabunun esas maddesi, fabrikanin biiyiikligine gore, 5-10 tonluk
kazanlarda kaynatilarak yapilir. Kazan maden komiirii, talag ve zeytin posasi sikilarak 1sitilir.
Kazana once yaglar atilir. Onlar kaynarken sulu maden tuzlari eriyikleri katilir. Isinin
etkisiyle sabunifikasyon baglar. Yag asidi ile gliserin ayrilir, yag asidi maden tuzuyla birlesir,
organik tuz haline gelir. Bu organik tuz, sabundur. Kazandaki sabunun ic¢indeki gliserine tuz
eriyigi katilinca gliserin dibe ¢oker, koni bigimindeki kazanin dibindeki musluk agilip gliserin

bosaltilir.

Sabunu gliserinden iyice temizlemek i¢in sabun birka¢ defa yikanip sogutulur ( bu is bazen 2 -
3 hafta siirer). Sonra pervaneli kazanlara konur. Burada hafif hafif doviilerek 6nce 1sitilir,
sonra sogutulur. Sabun kaliba dokiiliirken, istenirse boya veya koku katilir. Bu is, kazana suda
kolayca eriyen bir boya ile renklendirilmis su veya kokulu sular katmak suretiyle yapilir.
Sabun bulamaci, dokiildiikten sonra birinci soguma kaliplarina dokiiliir. Burada sogurken
kiiciiliir. Yumusak halde, kolayca kaliptan ¢ikar. Sonra ikinci kaliplara konur. Burada cendere
ile sikistirtlarak istenen sekil verilir. Uzerine yazi veya siisler basilir.

Sabun iiretiminde iki temel yontem kullanilir:

v Yaglarin potalarda sabunlastirilmasi

v’ Yag asitlerinin notralizasyonu ile sabunlastirma
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4.10.4.1 Yaglarin Potalarda Sabunlastirilmasi

Acik kazanlarda direkt 1sitma yapilarak gerceklestirilen bir islemdir. Kazan 3 ayr1 kisma
boliiniir. Sabun yapiminda yag, once kazanda 1sitilir. Seyreltik kisimdan baglanarak serbest
yag asitleri notralize edilir. Sonra kaynatmaya baglanir. Sabun olusunca akici yapmak igin bir
miktar NaOH c¢ozeltisi katilir. Bu islem reaksiyon siiresini kisalttigi i¢in rediiksiyon ismi ile
adlandirilir. Bundan sonra fazladan NaOH c¢ozeltisi eklenerek sabun ¢ozeltiden ayrilir. Bu
esnada ortam fazla sicak oldugundan sabun yari sivi halde yiizeye cikar. Alttaki ¢ozelti
akitilir. Kalan sabuna bir miktar sertligi giderilmis su katilir ve sabun pistik bir hal alir ve

kaliplara dokiilerek kaliplanir.

4.10.4.2 Yag Asitlerinin Notralizasyonu Ile Sabunlastirma

Yag asitlerinden itibaren sabun {retiminin sagladigi avantajlar su sekilde siralanabilir:
Modern tesislerde yag asidi ve yag ayri ayr 1sitildiktan sonra bir dispersiyon makinasinda
hizla dispersiyon olusumu ile birlikte reaksiyon siiratle gerceklestirilebilir. Sud kostik yerine
soda ¢ozeltisi kullanildiginda kopilirmeye neden olan CO2 olusacagindan bunun giderilmesi

icin buhar gonderilerek gaz ¢ikisi kolaylastirilir.

4.10.5. Amaclar
Bu deneyde sabun iiretimi gerceklestirilecektir. Ayrica sabun iiretim reaksiyonu ve prosesi

hakkinda bilgi edinilecektir.

4.10.6. Materyal ve metot

4.10.6.1. Materyal

Bu deney i¢in gerekli malzemeler listesi:
Bitkisel yag, 200 ml erlen, etil alkol, % 20 (w/w) NaOH ¢d6zeltisi, baget, 1sitict tabla, NaCl,

nuche erleni, nuche basligi, siizgec kagidi, buzlu su, terazi.

4.10.6.2. Metot

Baslangic maddesi olarak bitkisel yag kullanilir. 20 g bitkisel yag 200 ml lik erlene konulur.
20 ml etil alkol ilave edilir. Etil alkol ve yag iki ayr1 tabaka olusturur. Dolayistyla karigim
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kuvvetle calkalanmalidir. Bu ¢alkalamanin amaci yagi ¢6zmek ve reaksiyonu hizlandirmaktir.
% 20 lik (w/w) 25 ml NaOH c¢ozeltisi ilave edilir. Karisim baget yardimiyla karistirilir ve
isitict lizerinde dikkatle 1sitilmaya devam edilir. Bu islem yaklasik 30 dk siirer. Sabun
olusmaya bagladig1 zaman, kopiirmeyi onlemek i¢in ¢ok dikkatli karistirilmalidir. Bu hamur
sabun ve gliserol karigimidir. Sogutulmaya birakilmalidir. Sogutuldugunda sabun karigimina
100 ml doymus NaCl ¢ozeltisi ilave edilir. Iyice karistirilir. Na* ve CI” iyonlar1 polar su
molekiillerine baglidir. Sulu fazin sabundan ayrilmasina yardim ederler. Bu islem sabun
tuzunun giderilmesidir. Sabun nuche erleni ve baslig1 yardimiyla siiziiliir ve 25 ml buzlu su ile
yikanir. Kurutulur ve tartilarak deney bitirilir. Elde edilecek sabun verimi asagida

belirtilmistir.

Gercek Sabun Miktari (g) N

% Verim = 100

Teorik Sabun Miktari

Teorik sabun miktari; sabun olusum reaksiyonunda kullanilan yag asidi mol sayisi ile olusan
sabun molekiilii mol sayis1 esit durumdadir. Buna gore reaksiyonuna giren yag miktar1 gore

olusan sabun miktar1, molekiil agirlig1 hesaplanarak belirlenir.

Gergek sabun miktari ise; sabun iiretim deneyinden elde edilen yas sabunun kurutulmasiyla

elde edilen miktar olarak tanimlanir.

4.10.7. Deney Sistemi

% baget

sodyum
hidroksit ve
bitkisel yag

beher

bunsen bek alevi
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4.10.8. Hazirhk Sorulan

sabun nedir?

sabun nerelerde kullanilir?

sabun olusum reaksiyonu nasildir?

sabunun temizleme mekanizmasi nasil ¢aligir?

Sabun yapilirken kullanilan katki maddeleri nelerdir?

AN N N N NN

Sabun uretimi metotlarini nelerdir?

4.10.9. Kaynaklar

[1] https://www.sabunkokusu.com/sabunun-tarihcesi/

[2] http://www.sabun.gen.tr/sabun-hammaddesi.html
[3]http://www.solverkimya.com/site/makaleler/deterjan-makaleleri/sabun-ve-sabunun-
yapisi.html

[4] http://lwww.egelisesi.k12.tr/dosyalar/editor/file/p5(1).pdf

[5] http://Iwww.solverkimya.com/site/makaleler/deterjan-makaleleri/sabunun-ozellikleri.html
[6] http://kim.muhendislik.omu.edu.tr/files/kim.muhendislik/filess/SABUN-
SENTEZ%C4%B0.pdf

[7] https://www.foodelphi.com/sabun-uretimi-deneyi/

[8]TSE, (1985), Sabun, Tiirk Standartlar1 Enstitiisii, Ankara

[9] Alpar, S.R., Hakdiyen, M.IL ve Bigat, T., (1971), Sinai Kimya Analiz Meiodlan, Istanbul
Universitesi Kimya Fakiiltesi Yayinlari, Istanbul.
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