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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¢iim
ve tartimlardir. Deney verileri deneyi yapan her Ogrenci tarafindan kaydedilmek
zorundadir.

Deney raporu, istenen formata uygun olarak her 6grenci tarafindan Laboratuvar defterine
yazilir.

Grup, ilgili 6gretim {iyesi tarafindan deney oncesinde giris sinavina alinir. Bu sinavdan 50
ve lizeri not alan 6grenciler deneye girebilir.

Hazirlanan raporlar é6zgiin olmak zorundadir. Raporun (kii¢iik bir parcasi dahi olsa) baska
bir yerden kopyalandig: tespit edildigi takdirde notu sifir olarak degerlendirilir ve telafisi
yoktur. Baskasina ait bir materyalin kopyalanmasi biiyiikk bir suctur. Herhangi bir
kopyalama olayinin, raporu degerlendiren dgretim iiyesinin goziinden kagma olasiligina
karsi, donem sonunda Boliim Etik Kurulu tarafindan rastgele segilecek raporlar lizerinde
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.

Yariyil sonu notu, 1. Arasmav notunun %40°si, 2. Arasinav notunun %30’si ve final
notunun %30’si alinarak belirlenir. 1. Arasinav notunu giris siavi, 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 Ogrenciler ilgili 6gretim iiyesi onay verdigi takdirde
deneyi telafi edebilirler.

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

Donem sonunda, deneyleri tamamlayamayan, deney raporunu bir hafta igerisinde teslim
etmeyen Ogrenciler 2. Arasinav ve donem sonu sinavina giremezler.



BOLUM 2. RAPOR YAZIM KILAVUZU

2.1. Rapor Formati

Deney raporlar1 bireysel olarak Laboratuvar defterine elle ve kursun kalemle yazilarak
hazirlanir.

Laboratuvar defteri spiralli ve kareli olmalidir.

Rapor, sayfanin tiim kenarlarindan 2,5 cm bosluk birakilarak yazilir.

Rapor metni bir satir aralik birakilarak yazilir.

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

Sekil ve gizelgeler yataya gore sayfa ortasina yerlestirilir veya c¢izilir. Bir sayfadan
daha kiiclik 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 bosluk verilir.

Boliimlerin yazimina yeni bir sayfadan baslanir. Alt bolimler ise, alt bolim baglig
disinda en az 2 satir ayn1 sayfada yer almak sartiyla ayn1 sayfadan devam edilir.

Ana basliklar biiyiik harflerle ve sola dayali olarak yazilir ve metne baslamadan 6nce
“iki bosluk™ verilir.

Alt basliklar 6nceki metinden “bir ara” ile ayrilir ve her kelimenin ilk harfi biiyiik
digerleri kiigiik olacak sekilde sola dayali olarak yazilir.

Paragraf baglar1 yazim alanindan 1 cm i¢erden baglamalidir.

Sekil ve gizelge laboratuvar defterinde ilgili deney igin tiim rapor boyunca tek sira
takip edecek sekilde numaralandirilir.

Asagida sekil ve gizelgeler i¢in birer 6rnek gosterilmistir.

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

Mineral faz Kimyasal formiil Sembol

Trikalsiyum silikat (alit) 3Ca0.Si0; C3s

Dikalsiyum silikat (belit) 2Ca0.Si0; C2s

Trikalsiyum aliiminat (celit) 3Ca0. Aly03 C3A

Tetra kalsiyum aliiminoferrit (felit) | 4Ca0.Al;0s.Fe;03 CAAF
L(Y) |

Kaliteli iirtin
i alam
Kalitesiz |
iirtin alan1 . Kalitesiz

firtin alani

m-A m+A >
Hedef Y

deger (m)

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



2.2. Rapor Boliimleri

Deney raporlar1 agagidaki boliimlerden olusur.

Adi

Yapilacak deneyin adi ve tarihi sayfanin ortasina biiyiik harfler ile yazilir.
Genel Bilgiler

Bu boliimde yapilan deneyin amacit ve bu dogrultuda ne tiir bir sistemin kullanildigi,
uygulanan yontemin dayandigi temel prensipler ve deneyin dayandigi kuramlar kisaca
anlatilir.

Deneysel Yontem

Kullanilan deney sistemi tanitilir, sistemin gerekiyorsa sematik ¢izimi ve baska ¢izimler de bu
boliime eklenerek deney sistemi hakkinda bilgi saglanir. Laboratuvar defterinde; herhangi bir
sekil veya cizelge verilmigse metin i¢inde bunlara mutlaka atif yapilmali ve atiflar sekil veya
cizelgeden Onceki metin kisminda olmalidir.

Hesaplama ve Sonuclar

Yapilan deney tiim kosullariyla tanimlanir. Deney verileri ¢izelge ve/veya sekiller halinde
sunulur. Deney verilerinin kullanilmasiyla varilacak olan sonuglarin nasil hesaplandigi genel
bilgiler boliimiindeki esitlik ve bagintilara atif yapilarak birer drnekle gosterilir. Her deney
verisi i¢in yapilan benzer hesaplamalar tekrar tekrar yazilarak rapor doldurulmasina
calisiimaz. Ogrenciler; yaraticilik, dzen, zerafet ve becerilerini ortaya koyarak hesaplama
sonuglarini kolay anlasilabilir ¢izelgeler ve grafikler halinde sunmalidirlar.

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

Tartisma ve Yorum

Deney kosullart ve verilerine dayanarak bulgular ve sonuglar detayli olarak ve gerektiginde
kaynaklara atif yapilarak tartisilir. Sonuglarin anlami ve hassasiyet, dogruluk ve
tekrarlanabilirlik Olgiileri verilir. Deneyin gergeklestirilmesi esnasinda ortaya c¢ikan
aksakliklar ve zorluklar, bunlarin sonuclara ne 6l¢iide, nasil yansidigi ve deneyin amaglarina
ne Ol¢iide ulagildig: tartisilarak gerekiyorsa iyilestirme Onerileri yapilir.

Kaynaklar

Rapor yaziminda yararlanilan tiim kaynaklar ilgili numaralar ile asagida drneklerle gosterilen
kurallara uygun olarak yazilir. Bu kaynaklara rapor icinde ilgili yerde ciimle sonundaki
noktadan Once kdseli parantez icinde kaynak numarasi 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 kisitlayic1 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 Yilhk Donem
Raporu, Ankara, 23-32, (2011).

Ekler

Raporun birinci Ek’1 (Ek A) deney verileridir. Varsa rapor ana metni ig¢ine girmeyen ancak
onu destekleyici 6zellikte olan diger ek bilgiler, hesaplamalar, denklem ¢ikarimlari vb., EK-B,
Ek-C seklinde isimlendirilerek verilebilir. Tiim eklere rapor metni iginde MUTLAKA atif
yapilmig olmalidir.

Kaynaklar:

1. Ankara Universitesi Miihendislik Fakiiltesi Kimya Miihendisligi Boliimii 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 6lglimiin duyarliligi, 6l¢iimii ifade eden rakam sayisi ile belirlenir. Yapilan bir dlgiimii
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:

Ondalikl1 sayilarda virgiiliin yerini belirtmek i¢in kullanilan sifirlar anlamli degildir. Ornegin,
0,042 m olarak verilen bir 6l¢lim sonucunda anlamli rakam say1s1 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



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 farklilagtigini1 goriirtiz. Diger bir deyisle, x niceligi i¢in ¢ok sayida dlgiim
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 6lgii 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 6l¢ii 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 ¢ standart sapmali Gauss dagilimi



(x=x)?

flx,x,0) = \/% e 202 ile verilir. Cok sayida dl¢limiin 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) dlglimlerinin her birinin ortalama degerden (x) ne kadar farklilagtigin
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 alinmal.

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 sonuglarmnin daha hassas bir sekilde degerlendirilmesi i¢in mutlak
hatadan farkli bir tanimlamaya ihtiya¢ vardir.

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

x;:i.gozlem



Standart sapma, ayrik xi1 ,..., 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, 6lgiim sonucu % 0,23 hata yapilmis demektir.

Xy — X

% d|/xg : Bagil hata

Bir Ornek:

Bir {iretim tesisinden alinan kompozit malzemenin termal iletkenlik degeri 15 defa ol¢lilmiis

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

2%
LG _[1+15+16+15+18 +15 .............................. +17] _ 15033 ~ L6W /m* K
n

s:Standart sapma

n N2

s2— 1 [xi - xj = 1 111-15933) + (1515933 + ..o +(1,7-1,5033) ]
n-14 14

§=0,2219—5=0,22

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

x=%Xx+o0=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(sz
-

Sy =D Xy—Nxy
) S
SXX

xvey: Orneklem ortalamast
N: Ilgili veri seti 6rneklem sayis1

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

Bir iiretim tesisinde reaktant doniisiim ytlizdesinin ortam sicakligindan etkilendigi belirlenmis
ve ortam sicakligi i¢in reaktant doniisiim 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 sicaklig: ile iliskilendiren 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



Syy = > y2- N(QJZ =51,980 — [(9)*(73,11)2]= 3874

Sxy = > xy— N xy = 53258 —[(9)* 78,56 * 73,11] = 1566

b :Sﬂ :@ =077
Sxx 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 *¢
"
()]
o /
S 80 s
g‘ * ) y=0,7771x + 12,062
5 60 R?=0,3147
3 20 *
g .
<
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 kullaniliyorlarsa, 6lgiimdeki
belirsizlikler hesaplanan nicelikte de bir belirsizlik olusturur. Buna “hatanin yayilmasi”
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 tanimlanir.

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

ac _ 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 gilizel 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 yiiziik, kiinye, kolye, bilezik gibi esyalar ile caligmak 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 olmamalidir.
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 saglayn.
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 ¢goziiciiler 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 ¢oziiciilerin 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 tizerine 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 tesisati sik sik kontrol edilerek kari>masi 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

Caligmalarda 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 karistirlmasi ¢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 goriiniis ve gerekse yanligliklara 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 tekrarlanmasi1 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 kisitmdan asagiya dogru yavas
yavas 1sitilmali ve tiip cok hafif sekilde devamli sallanmalidir. Tiiplin agz1 kendinize
veya yaninizda ¢alisan Kisiye dogru tutulmamali ve asla tizerine 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
stiingerlerle 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 gémiilmelidir.

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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32.

33.

34.

35.

36.

37.

38.

39.

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 tasinmamali, 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 {izeri ancak su gegirmez bir
bantla kapatildiktan sonra calisilmali, aksi takdirde g¢alisiilmamali ve son durum
sorumluya iletilmelidir.

Calisma bittikten sonra kirli malzemeler kendilerine ait kaplara konulmalidir. Ornegin;
kullanilmis 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.
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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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Kaynaklar:

GENEL BILGILER

likyardmmin 8ncelikll amaglan

nelerdir?

ILKYARDIM » Hayell Sshituy! oriadan kaldrmak,

sadlamak,

Hastadyaraknin duremunun kotGlogmosin
orfemak

Iyflegmeyt kolaylastymak Bcyardgmin Sncelid

RMAgir] sessinds yer sinakiad,

likyardimin temel uygulamalar

» Koruma:

Kaza sonuglarninin afirlagmasin 8nlemek icin n
eeteedendﬂsml&%nagnemi iglem gdm oy;..gablecek
ikeleri belrleyerek glivenli bir cevre ojugturmaktir,

Bildirme:

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
i 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

» Yagamsal fonksiyonksrn sOrdOrOimesini

1.Ankara Universitesi Miihendislik Fakiiltesi Kimya Miihendisligi Boliimii Laboratuvar El

Kitabi, 255 s., 2013.
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BOLUM 4. DENEYLER
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4.1 Gazlarda Kiitle Transferi ve Difiizyon Katsayis1 Hesaplanmasi
4.1.1.Giris

Fiziksel ve kimyasal proseslerde kullanilan maddelerin 6zellikleri biiyiik 6nem tasir. Proses
mihendisliginde ¢ogunlukla akiskanlarin tasinmasi ve dagitilmasi islemleri yogun olarak
calisilir. Bu nedenle proses tasarimlarinda ve kimya miihendisligi uygulamalarinda kullanilan
akigkanlarin 6zelliklerinin bilinmesi gerekir. Akiskanlar i¢in en énemli 6zelliklerden birisi de
diftizyon katsayisidir. Akiskanlar mekanigi ve kiitle transferi olaylarinda difiizyon
katsayilarmin, bilinmesi tasarimlarin yapilmasinda kolaylik saglar. Bu deneyde bir gazin
durgun bagka bir gaz igerisinde difiizyonu incelenecektir. Bu amacla asagida kisaca verilen
bilgilere gereksinim vardir. Diflizyon olayi, durgun bir akiskan i¢inde konsantrasyon farki
sayesinde kiitle transferinin olugmasi ile ifade edilebilir. Su dolu bir bardaga miirekkep
damlatildiginda, miirekkebin mavi renginin yavas yavas tiim suya dagildigi ve sonunda
homojen bir karisim elde edildigi bilinen bir gergektir. Buna benzer bir olay1 gazlar icin de
gozlemlemek miimkiindiir. Bu tarz orneklerle gézlemlenen difiizyon, kinetik teoriye gore

molekiillerin termal enerjileri nedeniyle yaptiklari hareketin bir sonucudur.

Kiitle transferi yiiksek konsantrasyon bolgeden diisiik konsantrasyonlu bolgeye dogru olur.

Konsantrasyon kiitlesel veya molar birimlerle de ifade edilebilir. Kiitlesel aki birim zamanda

birim alandan gegen kiitle miktarini (m—fs) ve molar aki da birim zamanda birim alandan

gecen mol miktarini (Z—Ol) ifade eder. Kiitle transferinde bir maddenin difiizyonla olan

2s
transfer akisinin o maddenin konsantrasyon gradyani ile orantili oldugu ve bu orant1 katsayisi
ise difiizyon katsayis1 olarak ifade edilebilir. Bu Fick’in 1. Diflizyon Yasasi ile agiklanir. iki
bilesenli sistemler i¢in A’nin B i¢indeki difiizyon katsayis1 Dag olarak gosterilirse, A bileseni

icin Fick’in 1. Yasasi su sekilde ifade edilir:

Ja=—CDyp (E) (4.1.1)

Burada ja; A bileseninin y yoniinde dik agtyla birim alanda ki difiizyon akisi; ¢ konsantrasyon

dxa . o . oo l .. AN . .
ve di; ise y yoniinde mol kesri gradyanidir. ja i¢in (%) ; € 1¢in (%), t icin saniye birimleri

2
kullanilirsa, diflizyon katsayisinin (%) biriminde olmas1 gerektigi bulunur. Esitlikteki

(1321

isareti kiitle transferinin azalan konsantrasyon yoniinde oldugunu gosterir.
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[13%2]
1

bilesenli bir karigim icin jive Nijarasindaki iliski asagidaki gibi gosterilebilir:

S . . "i" bilesenin
1" bilesenin sabit o - :
: . y1g1n akis icindeki molar ortalama
referans sistemine | = ("2, . X .
1" bilesenin akis1 hiza gore

gore molar akisi difiizyon akis1

Nj = xi2?=1Nj +]z*

Bu sonuctan yararlanarak A bileseninin sabit referans sistemine gore akisi, molar birimler

kullanilarak, diizenlenebilir. [1]
d
Ny = (Ny + Np)X, — cDyp diyf‘ (4.1.2)

4.1.1. Genel bilgiler

Gazlar devamli hareket halinde olduklari i¢in, bulunduklar1 ortama yayilmak isterler, hareketli
parcaciklar i¢in (sivi ve gaz) kinetik enerjilerinin bir sonucu olarak siirekli yer degistirme
egiliminde olup, yiiksek konsantrasyonlu bolgelerden diisiik konsantrasyonlu bolgelere dogru
gitmeye kars1 dogal bir egilim igerisindedirler. Ugucu 6zellikteki bir molekiiliin hava iginde
bir bolgeden diger bir tarafa hareket etmesi molekiilin bu ortamdaki diflizyonundan
kaynaklanmaktadir. Bu duruma ornek olarak; odanin bir kdsesinde dokiilen kolonyanin
kokusunun odanin diger kosesinde fark edilmesi verilebilir. Burada kolonya buharlar1 havanin
icinde bir bolgeden diger bir bolgeye hareket ederek yayillmistir. Ayni veya farkli kosullarda
tim gazlar birbirleri igerisinde yayilarak homojen karisimlar olusturur. Basing farki olan
ortamlarda ise, gazlar yiiksek basingli bir boliimden, diisilk basingli bir boliime yayilma

egilimi gosterirler.

Bir gazin yiiksek basingli bir yerden diisiik basingli bir yere gozenekli bir ¢eperden gecerek
yayllmasina ‘difiizyon’ denir. Diflizyon gazlarda hizli bir sekilde gergeklesir, sivilarda ise
daha yavas olur. Difiizyon katilarda da meydana gelebilir; bu atomlara birbirlerinin etrafinda
hareket edip yer degistirme imkanin1 saglayan kristal kafesindeki bozulmalardan dolay1 olur.
Bunun oran1 o denli kiigtiktiir ki siki temas halinde dahi, iki kat1 cisim arasinda, yillar sonra
bile goriiniir bir karismaya tanik olunmaz. Difiizyon orani, konsantrasyon gradientinin bir
fonksiyonudur ve bu iki konsantrasyon alani arasinda konsantrasyon farki ne kadar biiyiik
olursa, yliksek konsantrasyonlu alandan diisiik konsantrasyonlu alana yayilimda o derecede

artar [1].
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Gazlarin birbiri igerisinde karigsmasini, gaz molekiillerinin siirekli ve gelisigiizel hareket
etmelerinden dolay1 birbirleri ile ve kabin ¢eperlerine carpmalariyla agiklayabiliriz. Bu

carpismalar sirasinda;

1. Molekiiller arasi kinetik enerji aktarimi olur.
2. Ancak sistemin toplam kinetik enerjisi degismez.
3. Sistemde farkli gazlar olsa bile ayn1 sicaklikta biitiin gaz molekiillerinin ortalama kinetik

enerjileri birbirine esittir.

Kinetik teoride varsayimlarda gazlar siirekli hareket halindedirler. Hareketleri sonucu gaz
molekiilleri bulunduklar1 kabin ¢eperleri ile ve birbirleri ile carpisirlar. Carpismalari sonucu
gaz molekiilleri kinetik enerjilerini birbirine aktarir. Molekiiller arasi enerji aligverisi
gerceklesir ancak molekiillerin toplam kinetik enerjisi degismez. Hareket halindeki
taneciklerin ortalama kinetik enerjisi sadece sicakliga baghdir. Bu durumda esit sicakliktaki
ideale yakin biitliin gazlarin molekiillerinin ortalama kinetik enerjisi birbirine esit olur. Bu
olguyu inceleme konusu yapan 19. yiizyil Isko¢ kimyacilarindan Thomas Graham, ozellikle
hafif (diisiik yogunluklu) gazlarin, ayn1 sicaklikta daha agir (daha yogun) gazlara kiyasla daha
hizli diflizlendiklerini tespit etmistir. Caligmalarinin sonunda Graham ayni sicakliktaki farkli
hizlarla diflizlenen gazlarin difiizlenme hizlarinin, bu gazlarin yogunluklar1 veya molekiil
agirliklarinin karekokii ile ters orantili oldugunu gézlemlemistir. Molekiil agirligi kiigiik olan
gazlarin yayilma hizi molekiil agirligr biiyiik olan gazlarin yayilma hizindan daha biyiiktiir.
Ayrica molekiillerin hizlar1 arasindaki oran yayilma siireleri ile ters orantilidir. Diflizyon hizi
diigiik olan molekiiliin yayilma siiresi uzun olacagindan hiz ve yayilma siiresi esitlikte ters

orantili olarak yer alirlar. [3]

(Ex)a : A molekiiliiniin ortalama kinetik enerjisi

(Ex)s : B molekiiliiniin ortalama kinetik enerjisi

Ma  : A gaziin molekiil kiitlesi
Mg  : B gazinin molekiil kiitlesi
Va : A gazinin yayilma hiz1
Ve : B gazinin yayilma hizi
da : A gazinin yogunlugu

ds : B gaziin yogunlugu

ta : A gazinin yayilma siiresi
ts : B gazinin yayilma siiresi
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(Exa = (Es

1 1
(Exa = EMAVK (Ex)g = EMBVB% (4.1.3)
LMV = 2 M, V2 MaVX _ MV (4.1.4)
— = — N = 1.
2 BB T pTATA 2 2
My, V2 tg Vi Mg +/d
_A_'B B_'A_N'B_NB (4.1.5)

Mg Vi ta Vo M, .ds

Yayilma (Difiizyon) Hizina Etki Eden Faktorler: Aym sicaklikta bulunan gazlarin kinetik
enerjileri esit olacagindan yayilma hizi molekiil kiitlesinden etkilenir. Molekiil kiitlesi biiyiik
olan gazin 0z kiitlesi de biiylik olacagindan hizlar1 6z kiitlesiyle ters orantilidir. Bir gazin
sicakligi arttirildiginda kinetik enerjisi artar, dolayisiyla da yayilma hizi artar. Gazlarin
yayllma hizlarinin orani, mutlak sicakliklari ile dogru, molekiil agirliklar1 ile de ters
orantilidir. Buradan yola ¢ikarak iki farkli gazin, iki farkli sicakliktaki hizlar i¢in asagidaki
ifade yazilabilir.

MAVE_MgVE Vi _ T, 416

2T, 2T, Ve /M,T;

30
/o/c(‘ 50.
20

2
§ 10
2 ‘/Q/
N 0 H2 T He T T 1
0 2 4 6 8
\/Molekﬁler Kitle

Sekil 4.1.1. Gazlarin Yayilma Hizi ile Molekiil Kiitleleri Arasindaki Iliski

Yukaridaki sekilde 25 mL hacmindeki, ayni sartlardaki gazlarin bir vakum altinda delikten
cikis siireleri ve molekiil kiitleleri arasindaki iliski verilmistir. Bu grafikten yola ¢ikarak
molekiil kiitlesi kiigiik olan gazin daha hizli hareket ettigi ya da difiize oldugu anlasilabilir [2
—4-5].
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4.1.2. Amaglar

Bu deneyin amaci; bilinen bir stvinin buharinin hava i¢indeki difiizyon katsayisinin tespit

edilmesidir
4.1.3. Materyal ve Metot
4.1.3.1. Deney Gazlarda Difiizyon Katsayisinin Belirlenmesi

Ucgucu bir stvinin buharimin hava igindeki difiizyon katsayist Winklemann yontemi adiyla
bilinen deneysel diizenekle hesaplanabilir. Bu metotta ugucu siv1 dik konumda kapiler bir tiip
icine koyulur ve sabit sicaklikta tutulur. Kapiler tiipiin lizerinden hava akimi gegirilir. Deney
diizenegi iki ana kisimdan olusur. Birincisi saydam akrilikten sabit sicaklik su banyosunu,
ikincisi ise hava pompasini ihtiva eder. Su banyosundaki su 1sitma elemani ile 1sitilir ve
ac/kapa sicaklik kontrolorii ile ¢alisir. Su banyosunda sicaklik 80 °C’nin tizerine ¢ikmamalidir
ve kontrolor ile sicaklik 60 °C’den yiiksek degerlere set edilmemelidir. Ayrica bir termometre
ile de sicaklik kontrol edilebilir. Sistem igerdeki su seviyesi yeterli olmadiginda 1sitmay1
durduracak bir kontrolore sahiptir. Banyonun {izerine diflizyon deneyleri i¢in kullanilacak
kapiler tiip yerlestirilmistir. Bir hortumla kapiler tiip hava pompasi ile baglantist saglanmistir.
Hava pompasi agma/kapama diigmesiyle acilip kapanabilir. Hoffman klip ile havanin tiip
iizerinden akis hizi ayarlanir. Kapiler tiipteki sivinin yiiksekligi hareket edebilen bir

mikroskopla gortiliir.
4.1.3.2. Deneyin yapihisi

Kapiler tiip 35 mm derinlige kadar siringa veya damlalik vasitasiyla i¢inde hava kabarcigi

olusmayacak sekilde aseton ile doldurulur.

Metal baglantida iist somun sokiiliir, lastik halkanin i¢ine kapiler tiip dikkatlice yerlestirilir ve

somun nazikge sikistirilir.

* “T” seklindeki tiipiin ist kismindan hava akigini saglayan hortum baglanir.

 Kapiler tiipteki sivi seviyesi (meniskiis) net bir sekilde goriilene kadar mikroskobun
yiiksekligi ve/veya yakinlig1 ayarlanir.

* Meniskiis net bir sekilde goriildiigiinde mikroskobun yerini sabitlenir ve hava pompasin
calistirilir. Hoffman kligi ile hava akis hiz1 ayarlanir, ¢ok hafif bir akis yeterlidir.

» Kapiler tiipteki s1v1 seviyesi kaydedilir.
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* Su banyosu agilir ve sicaklik 40 °C’ye set edilir. Sabit sicakliga gelene kadar beklenir.

* 60 °C dakika sonra su banyosu kapatilarak kapiler tiip i¢inde aseton seviyesi kaydedilir.
Su banyosunun kapatilmasinin nedeni olusabilecek hava kabarciklarinin dogru okuma
yapilmasini engelleyebilecek olmasidir.

* Su banyosu tekrar agilarak 60 °C dakikada bir seviye okumalari tekrarlanir.

* Veri tablosuna okunan degerler kaydedilir.
4.1.3.3. Hesaplamalar

Gazlarin difiizyon katsayis1 Winklemann yontemiyle belirlenebilir. Kiitle transfer hizi su

sekilde verildiginde;
ca\ [ Cr
Ny=D|(— (—) 4.1.7
=0 (1) o (4.1.7)
. m?
D : Diflizyon katsayis1 katsayisi (T)

Ca : Ara ylizeyde doygun konsantrasyon (kmm)

m3

L : Kiitle transferinin gergeklestigi mesafe (mm)

, N kmol
Cem : Buharin molekiiler konsantrasyonunun logaritmik ortalamasi ( :nn;) )

Cr  :Toplam molar konsantrasyon: Ca+ Cs (kmOl)

m3

Stvinin buharlastig1 diisiiniiliirse:

N—(pL)dL 418
A — M dt (")

Burada pL sivinin yogunlugu, M sivinin mol kiitlesi, t ise zamandir (saniye). 4.1.7 ve 4.1.8

no’lu esitlikler birlestirilirse,

o)) -CH

elde edilir. Esitlik 4.1.9°da integral ¢oziiliir ve t=0 oldugunda L=Lo oldugu sinir kosulu yerine
koyulursa, esitlik 4.1.10°a ulasilir.

ZMD) (CACT) (4.1.10)

w -1 =(=-

pL Cem
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Lo ve L degerlerinin dogrudan okunmadigi ancak L-Lo degerinin asagidaki sekilde de

goriildiigl gibi mikroskobun skalasindan okunabildigi unutulmamalidir.

[ gL
%::S-ETON

Sekil 4.1.2 Kapiler tiip i¢cinde s1v1 seviyesi

Bu nedenle son esitlik daha kullanish hale getirilebilir.

2MD\ (C4Cr
(L = Lo)(L — Ly + 2Ly) = (—) ( )t (4.1.11)
pL Cem
Veya 4.1.12 nolu esitlik seklinde de yazilabilir.
t pL CBM) ( pLCey )
= L—-1L — L 4.1.12
L—1L, <2MD> (CACT ( o) + MDC,Cr) ( )

bu esitlik y = ax + b seklinde diisiintilebilir, ve bu durumda (ﬁ)’a kars1 (L — Lg) grafigi
—Lo

cizildiginde y eksenini belli bir noktadan kesen egimi “S” olan bir dogru elde edilir.

5= (pL Cpu) _ (pL Cpu)
(2M D C,Cr) S2M ¢, Cr)
Burada;
1 T, tlak 3

c=( = ) 1mol gaz hacmi = 22,14

T 1mol gaz hacmi T < mot gaz hacmi kmol

(Cp1—Cp2)
Cp1 = Cr Cem = %
in(c22)
P, —P, P,
(e -

Bu esitlikler yardimiyla (ﬁ)’a kars1 (L — Ly) grafigi gizilerek dogrunun egimi bulunabilir
—Lo

ve diflizyon katsayis1 hesaplanir.
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Asetonun buhar basincinin sicaklikla degistigi unutulmamalidir. 313 K’de 40 °C’de asetonun

buhar basinci Py = 56 %’dir. Eger deneyler farkli bir sicaklikta yapilirsa, yeni sicaklik i¢in

uygun buhar basinc literatiirden bulunmalidir. Asetonun yogunlugu P = 790 %, mol kiitlesi

ise 58,08= %’dﬁr [2].

k
m

Asagidaki c¢izelgede asetonun hava iginde difiizyonu igin kullanilacak veri tablosu

gorlilmektedir.

Cizelge 4.1.1 Asetonun hava i¢inde difiizyonu deney verileri

Zaman (ks) [Sivi seviyesi (L-Lo)
(mm)

t
(I—_Lo)

(

ks
mm

)

4.1.4. Deney Sistemi

Sekil 4.1.2 Deney diizenegi
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skala

Sekil 4.1.3 Deney diizenegi semasi
4.1.5. Hazirhk Sorulari

1. Asetonun hava i¢indeki diflizyon katsayisini ¢esitli kaynaklardan bularak deneysel
yontemlerle elde ettiginiz degerle karsilastiriniz.

2. Gazlarin difiizyon katsayinsin hesaplanmasinda kullanilan empirik korelasyonlar
yardimiyla asetonun hava icindeki diflizyon katsayisim1 hesaplayarak deneysel
yontemlerle elde ettiginiz degerlerle karsilagtiriniz.

3. Gaz fazinda durgun B ig¢inde A’nin difiizyonu i¢in kabuk denklikleri kurarak A

bilesenin akisini ve konsantrasyon profilini veren esitlikler gelistiriniz.
4.1.6. Kaynaklar

[1] http://mf.omu.edu.tr/kimya/wp-content/uploads/sites/9/2015/01/GAZ-VE-SIVI-
D%C4%B0OF%C3%9CZYON-DENEY%C4%B0.pdf.

[2] http://taner.balikesir.edu.tr/dersler/genel_kimya lab/dokumanlar/Genel Kimya Lab_|
As istan_Foyu.pdf.

[3] Uysal, B.Z., Kiitle Transferi Esaslari ve Uygulamalari, Gazi Universitesi Yayinlari,
Yayin No: 211, Ankara (1996).

[4] http://kimyaygs.blogspot.com.tr/2013/03/graham-difuzyon-kanunu.html  Son  Erisim:
05/10/2015

27


http://mf.omu.edu.tr/kimya/wp-content/uploads/sites/9/2015/01/GAZ-VE-SIVI-D%C4%B0F%C3%9CZYON-DENEY%C4%B0.pdf
http://mf.omu.edu.tr/kimya/wp-content/uploads/sites/9/2015/01/GAZ-VE-SIVI-D%C4%B0F%C3%9CZYON-DENEY%C4%B0.pdf
http://taner.balikesir.edu.tr/dersler/genel_kimya_lab/dokumanlar/Genel_Kimya_Lab_I_%20As%20istan_Foyu.pdf
http://taner.balikesir.edu.tr/dersler/genel_kimya_lab/dokumanlar/Genel_Kimya_Lab_I_%20As%20istan_Foyu.pdf
http://kimyaygs.blogspot.com.tr/2013/03/graham-difuzyon-kanunu.html

4.2 Sivilarda Kiitle Transferi ve Difiizyon Katsayis1 Hesaplanmasi

Kimyasal isletmelerde, ham maddeyi veya {iriinii miimkiin oldugunca saf bir sekilde elde
edebilmek i¢in, ayirma prosesleri diye adlandirilan bir ¢ok islemin kullanilmasi gerekmektedir
[1]. Fiziksel ve kimyasal siireglerde kullanilan maddelerin ozellikleri biiyiikk 6nem tasir.
Proses miihendisliginde genellikle akiskanlarin tasinmasi ve dagitilmasi islemleri agirlikli
olarak calisilir. Bu nedenle proses tasarimlarinda ve kimya miihendisligi uygulamalarinda
kullanilan akigkanlarin  6zelliklerinin  bilinmesi gerekir. Akigkanlar i¢in en Onemli
ozelliklerden biri diflizyon katsayisidir. Akigkanlar mekanigi ve kiitle transferi islemlerinde

diflizyon katsayisi katsayilarinin bilinmesi tasarimlarinda kolaylik saglar [2].
4.2.1. Genel bilgiler

Durgun bir akiskan i¢inde konsantrasyon farki ile kiitle transferinin olmas1 difiizyon olay: ile
aciklanabilir. Suyla dolu bir bardaga miirekkep damlatildiginda, miirekkebin mavi renginin
yavas yavas tim suya dagildigi ve sonunda {iniform bir karisim elde edildigi bilinen bir
gercektir. Benzer bir davranigi gazlar i¢in de gozlemlemek miimkiindiir. Bu tip 6rneklerle
gozlemlenen diflizyon, kinetik teoriye gére molekiillerin termal enerjileri nedeniyle yaptiklari

hareketin bir sonucudur.

Kiitle transferi yiiksek konsantrasyon noktasindan diisiik konsantrasyon noktasina dogru olur.
Konsantrasyon kiitlesel veya molar birimlerle ifade edilebilir. Kiitlesel aki birim zamanda
birim alandan gecen kiitle miktarmni (kg/m?s) ve molar aki da birim zamanda birim alandan

gecen mol miktarmi (mol/m?s) denir [2].

Kiitle transferinde bir maddenin difiizyonla olan transfer akisinin o maddenin konsantrasyon
gradyani ile orantili oldugu ve bu oranti katsayisi ise difiizyon katsayisi olarak ifade edilebilir.
Bu Fick’in 1. Difiizyon Yasasi ile acgiklanir. Iki bilesenli sistemler i¢in A’nin B igindeki

diflizyon katsayisi DAB olarak gosterilirse, A bileseni icin Fick’in 1. Yasas1 su sekilde ifade
edilir:

dxp

Ja= _CDABE (4.2.1)

Burada Ja A bileseninin y yoniinde dik agiyla birim alanda sahip oldugu difiizyon akisi; ¢
konsantrasyon ve dxa/dy ise y ydniinde mol kesri gradyanidir. Ja icin mol/cmZs; C icin

mol/cm?, t icin saniye birimleri kullanilirsa, difiizyon katsayismin cm?/saniye biriminde
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(13

olmas1 gerektigi goriiliir. Esitlikteki isareti kiitle transferinin azalan konsantrasyon

yoniinde oldugunu gosterir.
4.2.2. Amaclar

Bir tuzlu su ¢ozeltisinin, konsantrasyonu ile iletkenligi arasindaki oranin bulunmasi, bir sivi
cOziicii (distile su) igerisinde ¢Ozinen maddenin difiizyonunun incelenmesi ve

konsantrasyonun difiizyon iizerine etkisinin arastirilmasi.
4.3.3. Materyal ve metot

Bu ¢alismada deney li¢ asamadan olusmaktadir.

I. Asamada tuz konsantrasyonu ile iletkenlik arasindaki orani veren bir grafik ¢izilecektir. Bu
grafikten elde edilen oran deneyin diger asamalarinda kullanilacaktir. Bu uygulama igin farkl
konsantrasyonlarda NaCl ¢ozeltileri  hazirlanir  ve  iletkenlik  hiicresine  farkli
konsantrasyonlarda hazirlanan c¢ozeltiler konularak iletkenlik Glgerden okunan iletkenlik

degerleri not edilir.

Cizelge 4.2.1 |. Asama igin veri tablosu

Molarite (M) Tletkenlik

Il. Asamada hiicre 2M NaCl ¢ozeltisi (117g/L) ile doldurulur. Hiicre tamamen doldurulduktan
sonra filtre kagidi kullanarak hiicre disina tasan ¢ozelti temizlenir. Hiicre yerine yerlestirilir.
Hiicrenin yerlestirildigi 6l¢iilii hazne distile su ile doldurulur (yaklasik 1.5-2 litre). Distile su
seviyesi diflizyon hiicresinin Smm iizerine ¢ikmak zorundadir. Bu islemden sonra manyetik
karistiricl, yiiksek hizda olmayacak sekilde acilir. iletkenlik odlger kullamlarak belirli
araliklarla (6rnegin 30 saniyede bir) dl¢iim alinir.

(Cozelti konsantrasyonu iletkenlik Olcerden okunan deger kullanilarak asagidaki formdiille
hesaplanir.

di _ DagNTD2MCy
dt 4Vx

dk/dt : iletkenlik hizinin zamanla degisimi
Das : Difiizyon katsayisi
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M : Tuz ¢6zeltisinin molaritesi

N : Kapiler sayisi1 (317)

D : Kapilerin ¢ap1 (1 mm)

x : Kapiler uzunlugu (5 mm)

V : Distile suyun hacmi

Cwm : Iletkenlik degisimi

Boylelikle iletkenligin zamanla degisimi bulunarak, grafigin egiminden diflizyon katsayisi
elde edilebilir.

Cizelge 4.2.2 Il. Asama i¢in veri tablosu
Siire(s) Tletkenlik

I1l. asamada diflizyon iizerine konsantrasyon etkisinin incelenmesi i¢in farkli
konsantrasyonlarda tuzlu su ¢ozeltileri kullanilir. 1M, 1.5M ve 2M tuzlu su ¢ozeltileri i¢in bir

onceki deney tekrarlanir.
Zamana kars1 konsantrasyon profili grafikleri ¢izilerek karsilagtirma yapilir.
4.2.4. Deney Sistemi

Calismada Edibon ‘QDTL’ iinitesi kullanilir. Deney diizenegi Sekil 4.2.1°de verilmistir.

Sicaklik sensorii

Seviye uyarici

Sicaklik sensorii

i - i’
: G e o
iletkenlik hiicresi ! { @ @ || iletkenlik dlger
“h | [

Diftizyon hiicresi

- il
3 A
Elektronik konsol

i
Termostatik banyo

Sekil 4.2.1 Deney diizenegi
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4.2.5. Hazirhik Sorulari

1. Swvilarin ve gazlarin diflizyonunda sicakligin etkisini agiklayiniz.

2. Swvilarda ¢ozelti konsantrasyonunun difiizyon hizina etkisini anlatiniz.

3. Fick Yasasi’ndan yararlanarak iki bilesenli sistemler i¢in DAB=DBA oldugunu ispatlayimiz.

4. Fick Yasasi’n1 yazarak terimleri agiklayiniz.

4.2.6. Kaynaklar

[1] Uysal B. Z., ‘Kiitle transferi esaslar1 ve uygulamalar1’, Ankara,2003
[2] ‘Gaz Diflizyon Katsayisinin Belirlenmesi ve Sivilarda Difiizyon’, Deney Foyii.
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4.3 Is1Degisimi Deneyi
4.3.1. Genel bilgiler
4.3.1.1. Is1 degistirici tipleri

Birbirinden kat1 bir cidar ile ayrilan ve farkli sicakliklarda olan iki akigkan arasindaki 1s1
gecisini  gerceklestirmek igin kullanilan cihaz 1s1 degistirici olarak adlandirilir [1]. Ist
degistiriciler termik santrallerde, kimyasal proseslerde, akiskanlar1 1sitma ve sogutma
amaciyla kullanilirlar. Ayrica gilinliik yasamimizda, otomobillerde radyator ve klima
sistemlerinde, elektronik cihazlarin sogutulmasinda, kalorifer sistemlerinde vb. bir¢ok yerde

kullanim alani bulurlar [2].

Is1 degistiriciler genellikle akis diizenlemelerine ve tasarimlarina gore siniflandirilirlar. En
basit 1s1 degistirici tipi i¢ ice es eksenli iki borudan meydana gelir ve ¢ift borulu 1s1 degistirici
olarak adlandirilir. Cift borulu 1s1 degistiricilerde bir akiskan kiiciik ¢apli i¢ kisimdaki borudan
akarken diger akigkan iki boru arasindaki halka araliktan akar. Cift borulu 1s1 degistiricide
paralel ve ters akisli olmak tizere iki tip akis diizeni vardir. Paralel akish diizenlemede, sicak
ve soguk akigkan, 1s1 degistiricisinin ayni ucundan girerler, ayn1 dogrultuda akarlar ve 1s1
degistiricisinin diger ucundan 1s1 degistiricisini terk ederler. Karsit akigh diizenlemede ise
sicak ve soguk akigkanlar 1s1 degistiriciye ters taraflardan girerler, ters dogrultuda akarlar ve

birbirlerine gore ters taraflardan 1s1 degistiriciyi terk ederler. [1,3]

)

e
a3

/

|

|

ql?un Bilﬂ\
Sicak Sicak Sicak Sicak
giren — gikan giren = ikan
— = D —@ =i ) —>
— -
Soguk Souk
giren ¢ikan
(a) Paralel akig (b) Kargit akig

Sekil 4.3.1 Cift borulu bir 1s1 degistiricide farkli akis rejimleri ve ilgili sicaklik profilleri

32



Birim hacimde 1s1 gecis yiizey alaniin artmasini saglamak i¢in tasarlanmis 6zel diger bir tip
1s1 degistirici ise kompakt 1s1 degistirici olarak adlandirilir. Bu tip genellikle 1s1 taginim
katsayisinin kiigiik ve en az bir akigkanin gaz oldugu durumlarda kullanilir. Bu tip 1s1

degistiricilerde akigkanlar ¢apraz (birbirlerine dik) olarak akabilir. [1,3]

T=f(x)

Sekil 4.3.2 Capraz akisli 1s1 degistiricilerde farkli akis sekilleri

Govde-borulu st degistirici Kimyasal proseslerde en sik kullanilan 1s1 degistirici tipidir.
Govde-borulu 1s1 degistiriciler, govde eksenine paralel olarak yerlestirilmis ¢cok sayida boru
icerirler. Bir akigkan borularin i¢inden, digeri borularin disinda gévde boyunca akarken 1s1
transferi meydana gelir [3]. Capraz akis ve tiirbiilans olusturarak, gévde tarafindaki akiskanda

11 taginim katsayisini artirmak igin, gévde tarafina gogu zaman sasirtma levhalar1 konulur.

Boru Govde
cikigi girigi Ara perdeler
[P =
Y— - On
\ (L /4 & X I] Jl‘\ kapak
*— I # 4 -«
NN o . Ll
Arka /7
kapak { 7 A Jlt : JT
Borular Govde Govde Boru

gikigt girigi

Sekil 4.3.3 Govde-borulu 1s1 degistirici sematik gdsterimi
4.3.1.2. Is1 Degistirici Analizi Icin Temel Esitlikler

Termodinamigin birinci kanunu geregi sicak akiskandan olan 1s1 transfer hizinin soguk
akiskana olan 1s1 transfer hizina esit olmasi gerekir. Bu durumda sicak akiskan tarafindan

verilen 1s1 ve soguk akiskan tarafindan alinan 1s1 agagidaki bagintilar ile ifade edilir. [1]

Q = mccp,c(Tc,glkls - Tc,gin’s) = MpCp (Th,giris - Th,(;lkl§) (4.3.1)

33



Bu bagintilarda h ve ¢ indisleri sirasiyla sicak ve soguk akiskanlar1 belirtir. Burada;

m., my = Soguk ve sicak akigkanin kiitlesel debisi
Cp,cr Cph = Soguk ve sicak akigkanin 6zgiil 1silari
Tekis Thaks = Soguk ve sicak akiskanin ¢ikig sicakliklar

Te giris» Thgiris = Soguk ve sicak akiskanin girig sicakliklari

Bazen bir ortamda 1s1 transferinin Newton’un soguma kanununa benzetilerek asagidaki gibi

yazilmasi uygun olur.

Q = UAAT,,, (4.3.2)

Burada;

U = iki akigkan arasindaki toplam 1s1 transfer katsayisi
A = Etkin 151 transfer alani

ATy, = Logaritmik ortalama sicaklik farki

Kabuller;

Toplam 1s1 transfer katsayisi sabittir.

Sicak ve soguk akiskanin 6zgiil 1s1s1 sabittir (belirli bir sicaklik araligi i¢in).
Ortam ile 1s1 aligverisi yok denecek kadar azdir.

Kararl akig sartlar1 vardir.

Kinetik ve potansiyel enerji degisimleri ihmal edilir.

o a0k~ w b E

Tiim 1s1 transferi yalnizca iki sivi arasinda gerceklesmektedir.

Is1 degistiricideki sicak ve soguk akiskanlar paralel akish ya da karsit akishi oldugunda
logaritmik ortalama sicaklik fark: asagidaki sekilde yazilarak kullanilabilir. [1]

Bl = oaes (4.3.3)
Paralel akish 1s1 degistiricilerde;
AT; = Ty giris — Tegiris (4.3.4)
ATy = Thaws — Teqkas (4.3.5)
Karsit akisli 1s1 degistiricilerde;
AT, = Thgiris — Te,akas (4.3.6)
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AT, = Th,(,‘lkl$ - Tc,giri§ (4.3.7)
4.3.1.3. Is1 Transfer Etkinligi

Ist transfer etkinligi verilen 1s1 degistiricideki gercek 1s1 transfer hizinin, bu 1s1 degistirici
sonsuz bir yiizeye sahip oldugunda elde edilebilecek maksimum 1s1 transfer hizina orani

olarak tanimlanir. [3]

Q Gergek 1s1 transfer hizi

g = = (4.3.8)

- Qmaks " Olabilecek maksimum 1s1 transfer hizi

Soguk ve sicak akigkan i¢in 1s1 dengesinde mc.c,. = C. ve mycp;, = Cp soguk ve sicak

akiskanlarin 1s1l kapasite hizlaridir. Bu durumda enerji dengesi:

Q = Cc(Tc,glkls - Tc,giris) = Cy (Th,giris - Th,(;lkls) (4.3.9)

Olarak yazilabilir. Is1 degistiricide maksimum sicaklik farki sicak ve soguk akiskanlarin giris
sicakliklar1 arasindaki farktir. Is1 kapasitesi hizi daha kiigiik olan akigkan daha biiylik bir
sicaklik degisimine ve dolayisiyla 1s1 transferinin durdugu noktadaki maksimum sicakliga ilk

once erisecektir. Bu sebeple 1s1 degistiricideki maksimum 1s1 transfer hiz1 agagidaki gibi olur.

3]

ATmaks = Thgiris — Te,giris (4.3.10)
Qmaks = Cmin(Thgiris — Te,giris) (4.3.11)
Cmin degeri Cy, ve C,. degerlerinin kii¢iik olanidir.

) Cc (T —Tc¢gi T —Tcgi
Q _ c( cetkan c,glren)_ cetkan™1 ¢c,giren (4312)

Eger C. = Cppp ise € = = =
C min
g maks CC(Th,giren_Tc,giren) Th,giren_Tc,giren

- . Q Ch (Thgiren=Thgikan) _ Thgiren=Thgikan
Eger Cy, = Cpin iS€ 1, = = giren”_hgkan] _ _hgiren” hg (4.3.13)
Qmaks Ch(Th,giren_Tc,giren) Th,giren_Tc,giren

4.3.2. Amaclar

Deneysel calismanin amaci, 1s1 degistiricide paralel ve karsit akis konumlarinda, degisik
hacimsel akis hizlarinda sicak ve soguk akiskanlarin giris ve ¢ikis sicakliklarinin belirlenmesi,

sicaklik degerleri kullanilarak toplam 1s1 transfer katsayisinin bulunmasi, paralel ve karsit
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akislar icin 1s1 transfer etkinliginin hesaplanarak deney kosullarinda hangi akis tiirliniin daha

verimli oldugunun incelenmesidir.
4.3.3. Materyal ve metot

e Depolama tankini temiz su ile doldurunuz ve kapagini kapatiniz.

e Sebeke girigini laboratuvardaki su musluklarindan birine hortum yardimiyla baglayiniz.

e Sebeke suyu ¢ikisini laboratuvardaki uygun bir bosaltma kanalina veya lavaboya bir
hortum yardimuyla iletiniz.

e Deneyler paralel ve karsit akis konumlarinda yapilacaktir. Bunun igin ilk olarak 6lgme
ve yon kontrol modiilii ile govde-borulu 1s1 degistirici arasindaki baglanti hortumlarini
kullanarak 1s1 degistiriciyi paralel akis veya karsit akis konumuna getiriniz.

¢ Sistemin fisini prize takiniz ve ana salteri agarak sisteme enerji veriniz.

e Rezistansin anahtarini agarak sicaklik kontroldriinii istenilen sicakliga ayarlayiniz.

e Sicaklik kontrolorii istenilen sicakliga geldikten sonra muslugu acarak soguk su girigini
baslatiniz ve soguk su icin istenilen hacimsel akis hizin1 ayarlayiniz.

e Pompa hiz ayar1 i¢in olan diigmeyi agik konuma getiriniz ve sicak suyun hacimsel akis
hizini istenilen degere ayarlayiniz.

e Sicak ve soguk akiskanlarin giris ve c¢ikis sicakliklar1 dengeye geldiginde sicaklik

degerlerini kaydediniz.

Deney 1: Akis tipini ayarlayip sicaklik kontroloriinii 55°C’ye getirdikten sonra asagida

belirtilen hacimsel akis hizlarinda T¢ giris, Te citas: Th,giris V€ Thiatas Sicakliklarmi kaydediniz.

Verileri toplamadan dnce sistemin kararli hale gelmesini bekleyiniz.

Cizelge 4.3.1 Deney 1 igin veri gizelgesi

Fsicak (L/dK) Fsoguk (L/dk) Tc,giris Tc,<;1k1$ Th,giris Th,(;lk1$
2 1
Paralel akis 2 2
1 2
2 1
Karsit akis 2 2
1 2

Istenilen sonuclar

1. Sicak su tarafindan verilen 1s1 (Qn, kJ/s)

2. Soguk su tarafindan alinan 1s1 (Qc, kJ/S)
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ATim (°C)

N o g b~ ow

U (W/m2.°C)

Is1 degistirici borusunda sicak ve soguk su profillerini ayni sekil lizerinde grafiksel

olarak gosteriniz.

Kaybolan 1s1 giicii (W)
Verim (%)

8. Paralel akista elde edilen sonugclar ile karsit akista elde edilen sonuglar karsilastiriniz.

Deney 2: Akis tipini ayarladiktan sonra Fscac=2 L/dK Ve Fsozuc=2 L/dk sabit akigkan hizlarinda

sicaklik kontrolorii i¢in asagida verilen degerleri kullanarak deneyleri tekrar ediniz.

Cizelge 4.3.2 Deney 2 igin veri gizelgesi

Tiicak Tc,giris Tc,<;1k1$ Th,giris Th,(,‘lkl§
60
Paralel ak1
i 65
Z1t akis 60
65

Istenilen sonuclar

1. Soguk ortam i¢in 1s1 transfer etkinligi (%)

2. Sicak ortam i¢in 1s1 transfer etkinligi (%)

Sizce 1s1 degistirici hangi sicaklik ayarinda ¢alistirilmali ve neden?

4.3.4. Deney Sistemi

Ana salter

degistirici

Takometreler

Baglanti

> hortumlari

Sekil 4.3.4 Is1 degisimi deney diizenegi

Olgme ve yon
kontrol modiilii

Isitma ve depolama
modiili
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Ek bilgiler

4.3.5.

o > W e

10.
11.
12.
13.

a)
b)
c)
d)
e)

Kabuk i¢inde enine olarak yerlestirilmis 4 adet bolme (baffle) vardir.
Is1 degistirici uzunlugu her bir tiip i¢in 300 mm’dir.

Unitede 5 adet i¢ boru bulunmaktadir.

I¢ boru, 8 mm i¢ ¢apinda, 12 mm dis ¢apindadir.

Kabuk i¢ ¢ap1 50 mm, dis ¢ap1 60 mm’dir.

Hazirhik Sorulari

Newton’un soguma yasasi nedir, agiklayiniz?

[letim, tasinim ve 1s11m ile transfer mekanizmalarimi agiklayimiz.

Nusselt sayisin1 tanimlayiniz, fiziksel anlamini belirtiniz.

Is1 degistirici nedir? Kag tiptir?

Endiistride 1s1 degistirici hangi alanlarda kullanilmakta ve en ¢ok hangi tip 1s1
degistiricisi tercih edilmektedir?

Bir 1s1 degistiricisinde toplam 1s1 transfer katsayisi nelere bagimli olarak degisir?

. Paralel ve karsit akis1 tanimlayiniz.

. Capraz akigli bir 1s1 degistirici hangi acgidan karsit akisli bir 1s1 degistiriciden

ayrilmaktadir?

. Govde borulu bir 1s1 degistiricide ara perdelerin rolii nedir? Ara perdelerin varligi 1s1

transferini ve pompalama giicilinii nasil etkilemektedir?

Ekonomizer nedir?

Isitma firmi1 (6rnegin buhar kazani) ile 1s1 degistirici arasindaki fark nedir?

Boiler nedir? A¢iklayiniz.

Sicak yag 1 govde 8 boru gecisli bir 1s1 degistiricide sogutulmaktadir. Borular ince
duvarhdir ve i¢ cap1 1.4 cm olan bakirdan yapilmistir. Is1 degistiricideki her gecis
borusunun uzunlugu 5 m’dir. Su borulardan 12 kg/dak debiyle ve yag govdeden 18
kg/dak debiyle akmaktadir. Su ve yag sirasiyla 20°C ve 150°C sicaklikta girmekte ve
strastyla 70°C ve 90°C’de ¢ikmaktadir.

Is1 degistiricideki 1s1 transfer hizini
Etkin 1s1 transfer alanini

Logaritmik ortalama sicaklik farkini
Toplam 1s1 transfer katsayisin

Olabilecek maksimum 1s1 transfer hizini
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f) Is1transfer etkinligini, €, hesaplayiniz.

14. Karsit akigh ¢ift borulu bir 1s1 degistirici, debisi 1.2 kg/s olan suyu 20°C’den 80°C’ye
kadar 1sitacaktir. Isitma, kiitle debisi 2 kg/s olan 160°C’deki jeotermal su ile
yapilmaktadir. 1.5 cm ¢apli i¢ boru ince duvarlidir. Eger 1s1 degistiricinin toplam 1s1
transfer katsayis1 640 W/m?.K ise, beklenen 1sitmay1 gergeklestirmek igin gerekli 1s1

degistirici uzunlugunu bulunuz.

4.3.6. Kaynaklar

[1] F. P. Incropera, Is1 ve Kiitle Gegisinin Temelleri, Literatiir Yayicilik, Istanbul, (2003).

[2] W.L. McCabe, J.C. Smith, P. Harriott, Unit Operations of Chemical Engineering, Mc
Graw Hill, New York, (2005).

[3] Y. A. Cengel, Is1 ve Kiitle Transferi, Giiven Bilimsel, izmir, (2012).
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4.4 Tyon Degistirici Yontemi ile Su Sertligi Tayini
4.4.1. Genel bilgiler

Suyun sertligi ve yumusaklig1i suyun igerdigi mineral igerigiyle iligkili kavramlardir. Suyun
dogal dongilisii sirasinda kalsit, kire¢ vb minerallerle temasi sonucunda kalsiyum magnezyum
gibi iyonlar suya gegerler. Gerek ev kullanimi gerekse de endiistriyel kullanimda sert su
bir¢ok soruna yol acgar. Sertlik, kalsiyum ve magnezyum gibi suda ¢oziinmiis haldeki +2 ve
+3 degerlikli iyonlarin kalsiyum karbonat cinsinden toplam konsantrasyonlar1 olarak
ifade edilir. Bununla beraber gosterilebilecek miktarlarda bulunan sertlik verici diger

iyonlar1 da kapsayabilir. [1 - 2]

Kalsiyum ve magnezyum bikarbonatlar1 gegici sertligi (veya karbonat sertligini) yine
bu elementlerin kloriir, nitrat, siilfat, fosfat ve silikatlar1 ise kalici sertligi (veya

karbonat olmayan sertligi) verir. Her iki sertlige birden sertlik biitiinii denir. [3]

Kalic1 sertlik kalsiyum ve magnezyum siilfat ve kloriirden ileri geldigi i¢in kaynatilmakla
giderilemez. Gegici sertlik ise bikarbonatlardan ileri geldiginden, sularin kaynatilmasi ile
giderilir. Bikarbonat iceren sular kaynatildifi zaman su reaksiyonlar olusur ve sertlik

giderilmis olur:

Ca(HCO3)2 — CaCOsatyy +CO2(gaz) + H20
Mg(HCO3)2— MgCO3(katyy + CO2(gaz) +H20

Olusan karbonatlar kat1 halde ¢okerler. [4]
Cesitli sertlik birimleri vardir. Bunlardan en ¢ok kullanilanlar1 sunlardir;

Fransiz Sertlik Derecesi (FS): Litrede 10 mg kalsiyum karbonat igeren suyun

sertligidir.

Ingiliz Sertlik Derecesi (IS): 1 galon (0,7 litre) suda 10 mg kalsiyum karbonat iceren

suyun sertligidir.

Alman Sertlik Derecesi (AS): Litrede 10 mg kalsiyum oksit (CaO) kapsayan suyun
sertligidir.
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Amerikan Sertlik Derecesi: Bir galonda (3,785L) bir grain (0,0648 gr) kalsiyum karbonat

iceren suyun sertligidir.

Rus Sertlik Derecesi (RS): Litrede 1mg kalsiyum igeren suyun sertligidir. (0.001g Ca/L)
Bu olgiiler arasindaki iliski soyledir [3, 4, 5]:

1FS=10RS=0,56 AS=0,7 IS =10 ppm CaCOs3

Iyon degistirme, iyonlarm ¢ozeltiden kati bir yiizeye ya da kat1 bir yiizeyden ¢ozeltiye
aktarildig1 edildigi fiziksel ve kimyasal bir islemdir. Bu igslem, ¢ozelti icerisindeki iyonlarin
kat1 bir yiizeyde elektrostatik gii¢lerle tutulan benzer yiiklii iyonlarla degistirilmesi esasina
dayanir. Katyonlar (pozitif yiiklii iyonlar) katyonlarla, anyonlar (negatif yiiklii iyonlar)
anyonlarla yer degistirirler. iyon degistirici olarak sentetik iyon degistirme recineleri ve
dogal iyon degistirme regineleri (zeolitler, toprak humusu vb ) kullanilmaktadir. fyon
degistiricilerin yiizey tzerindeki tutunma istekleri kimyasal yapilarina gore degisiklik
gosterebilir. Iyon degistiricinin boyutu, yiizey alam1 ve kapasitesi iyon degisiminde
verimi etkileyen faktorlerdendir. Iyon degimi geri déniisiimii olan bir prosestir ve

regineler rejenere edilebilir. [3, 4, 5]

Iyon degistirme isleminin yaygimn olarak kullanildig1 alanlar sertlik giderimi ve endiistriyel
kullanim i¢in demineralize (iyon icermeyen) su teminidir. Ayrica, endiistriyel atik su
aritiminda organik karbon, fenol, pestisit, klorlu bilesikler ve renk giderimi i¢in de iyon
degistirme islemi kullanilabilir. Bunlarin disinda, niikleer endiistride ve  kimyasal

analizlerde kromotografik metotlarda iyon degistirmeden faydalanilmaktadir. [3, 4, 5]
Iyon degistiriciler fonksiyonel gruplarina dérde ayrilirlar;

» Kuvvetli asidik, (Stilfonik asit gruplari, sodyum polistiren siilfonat)

Kuvvetli bazik, (Trimetilamonyum gruplar)

Zayif asidik, (Karboksilik asit gruplari)

Zayif bazik, (amino gruplar1 ve polietilen amin)

Su yumusatmada en fazla kullanilan iyon degisim materyali siilfonat—sitrat tabanli ¢ozeltiye
sodyum iyonu veren reginelerdir. Bu reginelerin, kalsiyum ve magnezyum iyonlarina karsi
giiclii bir benzerligi vardir. Kalsiyum ve magnezyumun uzaklastirilmasindan sonra sudaki

demir iyonlar1 da bu reginelerle uzaklastirilabilir. [3, 4, 5]
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Yumusatma islemi, suyun yeterli sertlige erisene kadar regineyle karistirilmasiyla
gerceklestirilebilir. Bununla birlikte, suyu regine boncuklarindan olugsmus bir kolondan
asagilya dogru siirekli gecirmek daha kullanighdir. Degisim tepkimesi, yatagin st
kisimlarindayken gerceklesir ve neredeyse tamamlanir. Su yatagin alt kisimlara ulastiginda

iyon degisimi neredeyse hig¢ olmaz. [3, 4, 5]

Reginenin iyon degisim kapasitesi sinirlidir. Regine yapisindaki sodyum iyonlarini suya verip
sudaki kalsiyum ve magnezyum iyonlarmi biinyesine alarak iyon degisimi islemini
gergeklestirir. Reginenin yapisindaki sodyum iyonu ¢ok azaldiginda veya kalmadiginda iyon
degisimi islemi ¢ok azalacak veya duracaktir. Bu durumda kolondan ¢ikan suyun sertligi
belirgin bir sekilde daha yiiksek olur. Sistem siirekli ¢aligtirilirsa su sertliginin gitgide arttig1
sonunda ise kolona giren suyun sertligi ile c¢ikan suyun sertli§inin ayni oldugu

gozlemlenebilir. [3, 4, 5]

Ozelligini yitiren recine NaCl veya NaOH ile rejenere edilir ve tekrar kullanilir hale getirilir.
Rejenerasyon islemi yukarida yapilan islemin tam tersidir. Suyun igerisindeki sodyum

iyonlari regineye, reginenin yapisindaki kalsiyum ve magnezyum iyonlari suya geger. [3, 4, 5]
4.4.2. Amaclar

Iyon degisimi yontemiyle su sertliginin azaltilmasi ve su sertliginin tayin edilmesidir.

4.4.3. Materyal ve metot

Deneyde kullanilacak malzemeler sunlardir:

- Beher

- Erlen

- Cam kolon

- Biiret ayag1 ve tutacagi

- Biret

- 0,01M EDTA Cozeltisi

- Tampon tableti

- 0,01M Titripleks III ¢ozeltisi

Titripleks III kisaca EDTA denilen etilen diamin tetraasetik asitin di sodyum tuzudur. EDTA

suda ¢oziinmez, fakat Titripleks III 0,1M a kadar suda ¢oziinebilir. Titripleks III ¢ozeltisi ile
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yapilan titrasyonlarda iki degerlikli ve sertlige sebep olan bilesiklerden gelen iyonlar ( Ca?*

Mg?*) ile sudaki daha yiiksek degerlikli katyonlar Titripleks III ile kompleks olustururlar

M2* + HoY% — MY? +2H*
M3+ H2YZ — MY +2H*
M4+ HoY? — MY +2HY

Su sertligi analizlerinde 1mL Titripleks III ¢6zeltisi 10ppm CaCOs’e (toplam sertlik) veya 1
Fransiz Sertligi’ne esdeger olacak sekilde 0.01M’a ayarlanir. [3, 4, 5]

Sertligi bilinmeyen bir su numunesinin sertlik tayini sdyle yapilir:

100mL analiz numunesi alinir, i¢ine 1 adet tampon tableti atilarak tamamen ¢ozdriiliir. Renk
kirmizidan maviye donene kadar 0.01M Titripleks III ile titre edilir. Her bir 1mL’lik sarfiyat 1
Fransiz Sertligi’ne veya 10ppm CaCOz’e esdegerdir. [3, 4, 5]

Sertligi belirlenen su numunesi iyon degisimi kolonundan gegirilerek yukarida verilen

titrasyon yontemiyle tekrar sertligi 6lgiilir. [3, 4, 5]
4.4.4. Deney sistemi

Deney sistemi biiret ayagma sabitlenmis bir cam kolondur. Cam kolon biiret ayagina
baglanarak sabitlenir, Kolonun dip kismina pamuk veya cam elyafi yerlestirilir ve kolonun

icine dnceden rejenere edilmis iyon degisimi reginesi eklenir.

Cam kolon

Iyon degisimi reginesi

Cam elyafi

Akis kontrol muslugu

Uriin toplama erleni

Sekil 4.4.1 Iyon degisimi deneyi diizenegi.
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Belirli bir debi ile kolona iistten su beslenir. Alttan ise yumusatilmis su bir cam erlen igine
alinir. Belirli zaman araliklariyla (5 veya 10 dakika) karistirilmis yumusak sudan 6rnekler

alinarak toplam sertlik analizi yapilir.

1. Baslangicta denemede kullandiginiz suyun ve daha sonra aldiginiz su 6rneklerinin
toplam sertlik degerlerini mg CaCOs cinsinden ve Fransiz sertligi cinsinden
hesaplayiniz.

2. Zamana kars1 mg CaCOs degerlerini grafik ederek mg CaCOs degerlerinin zamana gore
degisimini gosteriniz.

3. Elde ettiginiz grafigi yorumlayiniz. Elde ettiginiz suyun sertliginin yariya diismesi igin

ne yapmalisiniz?
4.4.5. Hazirhik Sorulan

1. Su sertligi nedir, suyun igerisindeki hangi maddeler hangi tiir sertlige sebep olurlar.

2. Su sertligi giinliik hayatta ve endiistride ne gibi sorunlara yol agar 3 6rnek vererek
aciklaymiz.

. Su sertliginin giderilme yontemlerinden {i¢iinii 6rnek vererek agiklayimniz.

. Su sertliginin 6l¢iim yontemlerinden ikisini 6rnek vererek aciklayiniz.

. Su sertligini ifade eden birimlerden besini 6rnek vererek agiklayiniz.

. Iyon degisimi nedir? Kullanim alanlarindan ikisini rnek vererek aciklayiniz.

. Anyonik ve katyonik iyon degisimi arasinda ne fark vardir birer 6rnekle aciklayimiz.

. Kompleksometrik titrasyon nedir?

© 0O N oo o1 B~ W

. Bir suyun sertlik yapic1 iyon igerip icermedigini nasil anlarsiniz?

10. Gegici sertlik nasil giderilir? Reaksiyonlari ile gosteriniz.

4.4.6. Kaynaklar

[1] Giindiiz, T., “Cevre Kimyas1”, Gazi Kitabevi, Tiirkiye, 2000.

[2] Samsunlu, A., “Cevre Miihendisligi Kimyas1”, Birsen Yaymevi, Tirkiye, 2013.

[3] Sivas Cumhuriyet Universitesi Cevre Miihendisligi Boliimii, “Kalsiyum magnezyum ve
Sertlik Tayini” Cevre Kimyasi Lab. Deney Foyii.

[4] Yildiz Teknik Universitesi Cevre Miihendisligi Boliimii, “Sularda Sertlik Tayini” Cevre
Kimyasi Lab. Deney Foyii.

[5] Erciyes Universitesi Cevre Miihendisligi Boliimii, “Kalsiyum magnezyum ve Sertlik
Tayini” Cevre Kimyas1 Lab. Deney Foyii.
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4.5 Cevher Hazirlama, Boyut Analizi ve Komiirde Kisa Analizler
4.5.1. Genel bilgiler
4.5.1.1. Cevher hazirlama, boyut analizi

Icerdigi minerallerden bir veya birkagi ekonomik deger tasiyan kayaca “cevher” denir. Bir
cevherde bulunan mineralleri sanayii ihtiyaglarina uygun hammadde haline getirmek ve
ekonomik degeri bulunan ile bulunmayani ayirmak igin yapilan iglemlerin tiimiine “cevher
hazirlama” diger bir deyisle “cevher zenginlestirme” denir. Cevher hazirlamanin teknolojik,
ekonomik gibi nedenlerinden dolay1 sanayii agisindan biiyiik 6nemi vardir. Ekonomik degeri
olan mineraller farkli maden isletme yontemleriyle iiretilerek yan kayaclar1 ile birlikte
“tiitvenan” (Dereden ¢ikarilmis, elenmemis ve yikanmamis, oldugu gibi kullanilan kum g¢akil
karigimi1 yapt malzemesi) malzeme olarak elde edilmektedirler. Tiiketim amacina veya
uygulanacak cevher zenginlestirme yontemine bagli olarak tiivenan cevherin tane boyutunun
kiictiltiilmesi gerekmektedir. Bu amagla yapilan boyut kiiciiltme islemleri ufalama olarak

adlandirilmaktadir. Ufalama; kirma, 6giitme ve eleme islemlerinin tiimiinli kapsamaktadir.
4.5.1.1.1. Kirma

Kirma isleminin yapildig: cihazlara “kirier” denir. Kademeli olarak yapilan bu islemde elde
edilen cevherin boyutu 150 mm’nin altinda ise iri kirma, (150-10) mm arasinda orta kirma ve
10 mm’nin altinda ise ince kirma olarak ifade edilmektedir. Kirma islemi, ufalamanin ilk

basamagini tegkil etmektedir. Ufalama isleminde amag;

¢ Cevher i¢indeki mineralleri serbest haline getirmek
e Cevherden uygun boyutta malzeme hazirlamak
e Cevherin toplam ylizey alanini arttirmak

e Cevherden istenen boyuta uygun malzeme hazirlamak

Kirma isleminde; kirilacak malzeme boyutunun, kirilmis malzeme boyutuna orani, boyut
kiigiiltme orami olarak adlandirilmaktadir ve bu oran degisik tipteki kiricilar i¢in farklh
degerlerde olmaktadir. Kirict gesitleri; kullanim amaclar1 ve tane biiyiikliiklerine gore geneli
kiricilar, primer darbeli kiricilar, sekonder darbeli kiricilar ve tersiyer darbeli kiricilar seklinde

siniflandirilabilir. [1-2]
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Hareketli gene eksantrik (ayn merkezi)
mil

sallantili cene
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Cift kollu mekanizma

bosaltma  mafsalli kol

Sekil 4.5.1 Ceneli Kiric1 ve ¢eneli kiricilarin kesit resmi
Cok kullanilan bir ¢ene kiricinin sematik diyagrami goriilmektedir. [1 — 2]
4.5.1.1.2. Ogiitme

Kiiciik tane boyutlarinda yapilan boyut kii¢iiltme islemine 6giitme denir. Kuru ve yas olarak
yapilabilen 6giitme, kirma gibi bir boyut kiicliltme igslemi olup, boyut kii¢iiltme islemlerinin
son basamagidir ve basarili bir cevher zenginlestirme isleminin anahtari durumundadir.
Ogiitme islemi 25 mm’den kiigiik tane boyutlarina uygulanmaktadir. Ogiitme isleminin
yapildign cihazlara “ogiitiicii” veya “de@irmen” adi verilir. Ogiitme asagidaki gibi

siniflandirilabilir.

e Kaba 6giitme 5-0,5 mm arast,
e Ince 6giitme 500-50 mikron arasi
e Cok ince 6gilitme 50-5 mikron arasi

e Koloidal Ogiitme < 5 mikron. [2 - 4]

45.1.1.3. Eleme

Tanelerin belirli biiytikliikteki delik veya acikliklardan gecebilme veya gecememe 6zelligine
dayanarak yapilan bir boyuta gore siniflandirma “Eleme” islemidir. Elek analizi ya da elek
coziimlemesi ise, farkli biiyiikliikteki tanelerden olusan kirilmis ve/veya ogiitiilmis
malzemenin tane boyutu dagilimmi saptamak i¢in yapilmaktadir. Boyut dagilimi, bir
numunede tanelerin boyutlar1 ile miktarlar1 arasindaki iligkidir. Bir numunenin boyut
analizinde, bu numunede hangi boyutta ne kadar miktar malzeme bulundugunu gosterir.
Malzemenin boyut analizinin incelenmesinin faydalar1 vardir. Bu faydalarin birkag¢i asagida

verilmistir.

1. Boyut kiiciiltme islemlerinin kontroliinii saglamak
2. Bir cevherin gesitli tane boyutlarinda mineral serbestlesme derecelerini saptamak
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Boyut kiicliltme cihazlarini, analiz sonuglarina gore birbiriyle karsilagtirmak
Cevherlerin kirilganlik ve ufalanabilirlik derecelerini saptamak
Bir malzemede, boyutlara gore tendr dagilimlar: hakkinda fikir sahibi olmak

Kirilmis veya 6giitiilmiis malzemenin ortalama tane boyutunu bulmak

N o g b~ ow

Belli bir malzemeye ait boyut dagilimi o6zelliginden yararlanarak, bu malzemenin

herhangi bir boyut kiigiiltme isleminden sonraki tane boyutu dagilimini tahmin etmek

Elek analizi diger bir deyisle boyut analizi, tanelerin siniflandirilmasi i¢in kullanilan bir
yontemdir. Bu siniflandirma islemi tanelerin kontrollii elek agiklarindan gecip gegcmemesiyle
yapilir. Bu elekler; birim uzunluktaki delik sayisi ile tanimlanir buna “mesh” denir ve 1 cm
deki delik sayis1i mesh sayisi olarak tanimlanmistir. Analiz, malzemenin 6zelliklerine ve tane
dagilimina gore kuru veya yas olarak yapilabilir. Elek analizi, cevher hazirlamanin her

adiminda kullanilan bir yontemdir.

Malzemelerin tane boyut dagilimlarini saptamaya yarayan cesitli yontemler ve teknikler
vardir. Bunlar arasinda en yaygin ve en kolay olarak kullanilani, laboratuvar elekleriyle
yapilan "Elek Analiz Yontemi" dir. Bu yontemde, elek analizi i¢in yeteri miktara azaltilmis
olan numune, elek agikliklar1 birbirinden fakli olan bir dizi elek serisinden gegirilir. Eleme
islemine en biiyiik delik aciklikli elekten baslanir ve gittikce kiigiilen delik agiklikli eleklerle
devam edilir. En ince elekten gegen pargaciklar dizinin dibindeki bir tablada toplanirlar. Buna
“elek alt1” denir. Eleme islemi sonunda elekler ¢ikarilip, her bir elegin istiinde kalan miktar
tartilir ve o tane boyuna ait agirlik yiizdesi toplam malzeme miktarina oranla hesaplanir. Elde

edilen sonuclar grafiksel olarak degerlendirilir. [3]

45.1.1.3.1. Eleme Yontemleri

Laboratuvarda boyut dagilimini belirlemek amaciyla numune elek araliklar1 birbirinden farkli
olan bir seri standart elekten gecirilir. Eleme islemine en biiylik delik agiklikli elekten
baslanarak gittikce daha kiigiik delik agiklikli eleklerle devam edilir. Bu islem otomatik veya
elle yapilabildigi gibi kuru veya yas olarak da yapilabilir.

45.1.1.3.1.1. Elle Eleme:

0,038 mm’den daha iri tane boyutlar1 i¢in uygulanabilir. Bu tiir elemede elekler teker teker

kullanilir. Eleme islemine en iri elekten baslanir.
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45.1.1.3.1.2. Otomatik Eleme:

Genellikle ( 6mm - 0,038 mm) arasindaki tane boyutlarina uygulanir. Cogunlukla alt1 elekten
olusan bir elek dizisi kullanilir ve eleme zinciri 5 ila 20 dakika tutularak otomatik eleme

cihazina takilir.

Sekil 4.5.2 Otomatik eleme cihazi ve elekler [5]

45.1.1.3.1.3. Kuru Eleme:

Taneler arasi topaklanma ve yapismanin olmadigi cevherlerde uygulanir. Ozellikle killi
malzemelerde kuru eleme isleminin ¢ok dikkatli bir seklide uygulanmasi gerekir.

Fraksiyonlara ait veriler kullanilarak elek analiz ¢izelgesi hazirlanir.

45.1.1.3.14. Yas Eleme:

Genellikle kuru elemenin giic oldugu durumlarda, killi, yapiskan ve cok kiiciik boyutlu
malzemelerin elenme isleminde kullamlir. Eleme islemlerinde Ingiliz Standartlar1 (BS) ve

Amerikan Standartlarina (ASTM) gore elekler kullanilabilmektedir. [3]

Cizelge 4.5.2 Amerikan ve Ingiliz standartlarina gére elek serileri

Amerikan Elekleri (ASTM) E11/39 Ingiliz Elekleri (BS) BS410
Elek No (Mesh) Elek Capi (mm) Elek No (Mesh) Elek Cap1
2” 50,80 2” 50,80
1.5” 38,10 1.5” 38,10
1 25,40 1” 25,40
(3/4)” 19,05 (3/4)” 19,05
(3/8)” 9,53 (3/8)”’ 9,53
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3 5,66 3 4,76
4 4,76 4 3,353
5 4,00 5 2,812
6 3,36 6 2,4112
7 2,83 7 2,057
8 2,38 8 1,676
10 2,00 10 1,405
12 1,68 12 1,204
14 1,41 14 1,003
16 1,19 16 0,853
18 1,00 18 0,699
20 0,84 20 0,599
25 0,71 25 0,500
30 0,59 30 0,422
35 0,50 35 0,353
40 0,42 40 0,295
45 0,35 45 0,251
50 0,297 50 0,211
60 0,250 60 0,178
70 0,210 70 0,152
80 0,177 80 0,124
100 0,149 100 0,104
120 0,125 120 0,089
140 0,105 140 0,076
170 0,088 170 0,066
200 0,074 200 0,053
230 0,062 230 0,045
270 0,053 270

325 0,044 325

400 0,037 400

4.5.1.2. Komiirde kisa analizler

Oksidasyonla 1s1 ve 151k vererek Onemli Olgiide enerji saglayan maddeler yakit olarak
isimlendirilir. ~ Yakitlar enerji  ihtiyactmizin  yaklasgik olarak tamamia yakinin

karsilamaktadirlar. Endiistride kullanilan yakitlar1 3 ana baslikta toplamak miimkiindiir.
4.5.1.2.1. Kat1 yakitlar

a) Tabii Kat1 Yakatlar: Antrasit, tas komiird, linyit, ve odun.

b) Suni Kat1 Yakitlar: Kok, semi kok, petrol koku ve odun komiirii.
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4.5.1.2.2. Siv1 yakiatlar

a) Tabii S1v1 Yakitlar: Benzin, petrol, mazot, fuel oil.

b) Suni S1v1 Yakatlar: Petrol fraksiyonlar1 ve artiklari, komiir katrani ve fonksiyonlari, alkol.
4.5.1.2.3. Gaz yakitlar

a) Tabii Gaz1 Yakatlar: Tabii gaz ve fraksiyonlari, sivilagtirilmis petrol gazlari.

b) Suni Gaz Yakitlar: Kok firin gazi, asetilen, su gazi, jenerator gazi.[6 - 7].

Gliniimiizde giderek artan enerji ihtiyaci ve tiiketimi, bazi enerji kaynaklarmin ilerleyen
zaman icerisinde tiikenebilecegi endisesini dogurmustur. Ozellikle dogal gaz ve petrol
rezervlerinin glin gectik¢ce azalmasi, kdmiiriin 6nemini daha da artirmaktadir. Son yillarda
komiir lizerine yogun ¢alismalar yapilmakta ve bu arastirmalarin énemli bir kismi1 komiiriin

daha temiz ve verimli kullanimin1 amaglamaktadir.

Komiir yanabilen sedimanter organik bir kaya olup, baslica karbon, hidrojen ve oksijen gibi
elementlerin bilesiminden meydana gelmis, diger kaya tabakalarinin iginde damar halinde
milyonlarca yil bir siire¢ gegirip 1s1, basing ve mikrobiyolojik etkilerin sonucunda olusumunu
tamamlamistir. Yer kabugunun altinda kalan bitkiler artan 1s1 ve basinca maruz kaldiklarinda
yapilarinda fiziksel ve kimyasal degisimlere ugrayarak komiire doniisme meydana gelmistir.
Bu islem milyonlarca yil i¢inde ger¢ekleserek komiirler organik olgunluklarma goére Linyit,
Altbitiimlii, Komiir, Bitimlii komiir ve Antrasit komiir diye cesitli 6zeliklerde olusum

gostermistir [8 - 9].

Ko6miir homojen olmayan, kompakt, ¢ogunlukla seliilozik bitki par¢alarindan meydana gelen,
tabakalagsma gosteren, igerisinde ¢ogunlukla C, az miktarda H - O - S ve N elementlerinin
bulundugu ama inorganik maddelerinde olabildigi, batakliklarda olusan, kahverengi ve siyah
renk tonlarinda olan, yanabilen, kat1 fosil organik kiitlelerdir. Komiir yakit hammaddesi
olduklar1 gibi, degisik amaglarda (kok yapimi, kimyasal madde iiretimi gibi alanlarda) da
kullanilirlar [6].

Uluslararas1 Standartlar Orgiitii (ISO) tarafindan da desteklenerek genel bir siniflama
yapilmistir. Bu siniflamada; kalorifik deger, ugucu madde igerigi, sabit karbon miktari,
koklasma ve keklesme ozellikleri temel alinarak, komiirler sert (tagkomiirii) ve kahverengi

(alt-bitimlii ve linyit) komiirler olarak iki ayr1 sinifa ayrilmistir:
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1. Sert Komiirler (Taskomiirii-Hard Coal): Nemli ve kiilsiiz bazda 24 MJ/kg (5700
Kcal/kg) tizerinde kalorifik degere sahip olan komiirdiir. Ugucu madde igerigi, kalorifik
deger ve koklagma 6zelliklerine gore alt siniflara ayrilir.

2. Kahverengi Komiirler (Brown Coal): Nemli ve kiilsiiz bazda 24 MJ/kg (5700 Kcal/kg)
altinda kalorifik degere sahip olan komiirdiir. Toplam nem igerigi ve kalorifik degere
gore alt smiflara ayrilirlar. Komiir iiretimi ve ticaretinde IEA/OECD tarafindan bu iki
kategori kullanilmaktadir. IEA/OECD komiir istatistiklerinde 1978 yilindan itibaren

komiir pazar analizleri ve tahminlerinde bu iki kategori alt siniflara boliinmektedir.

Tas komiirii, Koklasabilir Komiir: Yiiksek firinlarda kullanilabilir kalitede koklasma

ozelligine sahiptir, “Metalurjik kdmiir” olarak da adlandirilir.

Diger bitimli komiirler ve Antrasit: Koklagabilir komiir olarak simiflandirilmayan
tagkomiiriidiir. Buhar komiirii (steam coal) olarak da adlandirilir. ilam, mikst ve diisiik

kalitede diger iirlinler de bu sinifa dahildir.

Kahverengi komiirler (Brown Coal): Yar1 bitiimli komiir: 17-24 MJ/kg (4.165-5.700 Kcal/kg)
arasinda kalorifik degere haiz olan komiirdiir. Linyit: 17 MJ/kg (4165 Kcal/kg) altinda
kalorifik degere haiz olan komiirdiir. Uluslararas1 komiir siniflamasinda kabul edilen diger bir
siniflama islemi ise Komiir Rank Smiflamasidir (Komiirlesme Derecesi siniflamasi). Bu

siniflamada karbon igerigi temel degiskendir.

Komiirlerin Biinyesindeki Karbon (C) Orani: C miktar1 % 60 ise TURBA, C miktar1 % 70
ise LINYIT, C miktar1 % 80 — 90 ise TAS KOMURU, C miktar1 % 94 ises ANTRASIT adini
alir [10].

990

S : 1

Sekil 4.8.1 Komiiriin yapis1
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4.5.2. Amaglar

Bu calismada amag, komiiriin ¢eneli kiric1 ve 6giitiicii ile tanecik boyutunun kiiciiltiilmesi
gerceklestirilerek boyut analizi yardimiyla istenilen tanecik boyutuna ayarlanacak ve komiirde
kisa analizler ad1 altinda, toplam nem analizi, kiil analizi, ugucu madde analizi kuru temelde

% bilesim olarak bulunup, kdmiiriin % sabit karbon miktar1 hesaplanacaktir.

4.5.3. Materyal ve metot

Cevher hazirlama ve boyut analizi icin: Istenilen numune alindiktan sonra ilk asamada
miktarin belirlenmesi i¢in numunenin tartim1 gergeklestirilir. Ikinci asamada bir ¢eneli kiric
ile numune kirildiktan ve 6giitiildiikten sonra elde edilen iiriiniin elek analizi yapilir. Kirma
islemine geg¢ilmeden Once kiricinin iyice temizlenilmesi gerekir. Ciinkii makinede onceki
numunelerden kalint1 bulunabilir ve bu da hatalara sebep olabilir. Makinenin
temizlendiginden emin olduktan sonra elde etmek istenilen {iriin boyutu i¢in kiricinin ayarlari
yapilir. Kirier ¢alistirildiktan sonra, geneli kirici igerisine kirilmak istenilen maddeden azar
miktarlarda belirli periyotlarla, belirli miktarda bosaltilarak islem gerceklestirilir. Bu siirece

numune bitene kadar devam edilir.

Kirma islemi tamamlandiktan sonra 6giitiiciiye numuneler eklenir ve uygun donme hizinda 1
dk siire ile 6gilitme islemi gergeklestirildikten sonra eleme islemine gegilir. Bunun i¢in ¢esitli
mesh sayilarina sahip elekler en iiste en biiylik delikli (en kiiciik mesh sayil) elek gelecek
sekilde yerlestirilir. Sonra elekler titresim makinesine yerlestirilerek sikica iizeri kapatilir. Bu
makinede elekler titresim vasitasiyla elenerek cesitli boyutlara ayrilir. Bu boyutlarin

miktarlar1 hesaplamalarda kullanilmak tizere kaydedilir.

Komiir kisa analizleri icin: Komiirtin nem analizi ASTM D 3173 ile komiiriin kiil analizi
ASTM D-3174 ile komiiriin ugucu madde analizi ASTM D-3175-73 ile yapilarak % bilesim
olarak bu sonuglar kullanilip komiiriin % sabit karbon miktar1 hesaplanacaktir. Komiirde

toplam kiikiirt ise ASTM D-3177 nolu standart ile analiz edilecektir.
-Kaba nem tayini

Iyice toz edilmis kdmiirden 1-10 gram tartilir. 100-105 °C sicakliktaki etiivde 2-3 saat

kurutulur. Desikatorde 15 dakika bekletilerek sogutularak tartim alinir. Aradaki fark nem

miktaridir [11].
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(a-b)
(@)

a: Nemli Komiir,

%Nem= x100

b: kurutulmus komiir tartimi1

-Kiil tayini

Toz edilmis kuru komiirden 2-3 gram tartilir( tartma islemi, darasi alinmis sirli porselen

krozede yapilacaktir). Soguk olarak kiil firmm1 750-800 °C’ye ayarlanip kroze firina

yerlestirilir. Yaklasik 1,5 saat firinda yakma islemi gerceklestirilir. Kroze sonrasinda

desikatore alinir ve 15 dakika sogutulduktan sonra tartilir [12].

B (kiil tartimi)
% Kiil=——— x100
( komiir tartimi)

-Komiirde ugucu madde tayini

Komiir havasiz ortamda 1sitilirsa, gaz ¢ikist olmayan ve kok adi verilen bir madde elde edilir.

Bu analiz i¢in gelistirilmis bir¢ok metot vardir. Bu metotlarin bir tanesinde 25mm c¢aplh ve

35mm derinlikli bir porselen kroze sabit tartima getirilerek i¢ine yaklasik 1 gram komiir

konur. Inert bir atmosferde ( 6rnegin N2 atmosferi) 950 °C ye kadar 1sitilir. Bu sicaklikta 7-10

dk boyunca beklenir. Sonra krozedeki oOrnek desikatore alinarak sogutulur ve ortam

sartlarindaki degere ulasinca tartim yapilir [13].

(A-B)
(A)

A: Numunenin baglangi¢ agirligi (gram)

%Ucuculuk= x100

B: Numunenin son agirlig1 (gram)

Gergek Ugucu Madde (%) = % Uguculuk - % Nem

-Sabit karbon tayini

Sabit karbon tayini i¢in yukaridaki analiz sonuglarindan faydalanilir.

% Sabit Karbon = 100 - % Kiil - % Ucuculuk
9% Sabit Karbon = 100 - % Kiil- % Ucucu madde - % Nem

-Toplam kiikiirt tayini
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a) Bu analiz i¢in genel olarak Eschka Metodu kullanilmaktadir. 1 g Komiir 6rnegi Eschka
karisimi (1 kistm Na2COsz + 2 kisim MgO) ile karistirilir. Porselenin dip kismina bir miktar
“Eschka” karisimi, iizerine “komiir + Eschka” ve bunun {izerine de yine bir miktar Eschka
karisim1 ( dolu olan kisim %350-55 1 gecmeyecek sekilde) konularak 25 °C lik bir kiil
firminda 850 °C (£) 25 °C ye kadar 1sitilir. Ayn1 zamanda karisim bir platin tel yardim ile
karistirtlir. Mevcut sicaklikta 1,5-2 saat boyunca bekletilir. (Kroze iginde siyah noktalarin
kalmamasi gerekir. ) Firindan ¢ikarilan kroze 6rnegi sicak su ile bir behere alinip ( iizerine
biraz derisik HCI yaklasik 15 dk.) kaynatilarak ¢ozeltiye bir miktar H2O; katilir ve H20O-
fazlas1 tamamen buharlasincaya kadar isitilir. Varsa ¢oken maddeler siiziiliip, siiziintiiye
amonyak ilave edilerek Fe, Al vs. ¢oktiiriiliir. Karisgim siiziiliir. Stiztintiiniin PH s1 3-4 olacak
sekilde ayarlanir. Kaynayincaya kadar sitilir. Sonra sicak ¢ozelti tizerine % 10 luk BaCl»
¢ozeltisinden bir biiretle damla damla (10-15 ml ) ilave edilerek tiim SOs, BaSOs seklinde
coktiiriiliir. Yaklasik 45-60 dk. boyunca kristallerin olusumu tamamlanincaya kadar sicakta
beklenir ve ardindan mavi bant siizge¢ kagidindan siiziilen ¢okelek, kagitla birlikte etiivde
yaklagik 110 °C de kurutma islemine tabi tutulur. Sonra porselen kroze ile birlikte 20 dk. kiil
firminda 600 °C ye kadar 1sitilir. Kagit tamamen yanincaya kadar beklenir. Firin sicakligi
850 °C (&) 25 °C e getirilerek bu sicaklikta 1- 1,5 saat beklenir. Iyi yanmis olan Kkiitle,
desikatore alinarak sogutulur ve kroze tartilir ve % S’ si hesaplanir [14].

% Kiukiirt Miktar1 = xX13.74

(A-B)
T

Burada, A= Ornek ile bulunan Ba SO4 tartim1
B= Sahit denemedeki Ba SO4 tartimi1
T= Ornek Tartimi

32
) x100= <—> x100

13.74=(
233

BaSO4
-Alt 1s1 degeri ( kalori deger1)

Komiir numunesinin kalorimetre bombasinda tam yanmasi sonucu aciga c¢ikan iist 1s1
degerinden komiirlin rutubeti ile komiirdeki hidrojenin yanmasi sonucu olusan suyun

kondenzasyon 1silar1 toplaminin ¢ikarilmasi ile hesaplanan 1siin ifadesidir [15].
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4.5.4. Deney Sistemi

4.5.4.1. Ceneli Kirc1

Sekil 4.5.1 Ceneli Kirici [5]

Ceneli Kiric1 numune boyut kiiciiltme islemlerinde daha kiiciik boyutlu {iriin elde edebilmek

icin, kirmada kullanilan kii¢iik agiz agiklikli cihazdir. [5]

4.5.4.2 Ogiitiicii

Sekil 4.5.4.2 Ogiitiicii [5]

Kirma islemine kiyasla daha kii¢iik tane boylarinda yapilan boyut kiiciiltme islemine 6giitme
denir. Ogiitme, boyut kiiciiltme islemlerinin son asamasidir ve basarili bir cevher
zenginlestirme isleminin  gerceklestirilmesinde kilit rol oynamaktadir. Bu islemi

gerceklestiren cihazlar 6gitiiciilerdir. [4 — 5]

4.5.4.3. Standart Elek Seti

o= _

= <

Sekil 4.5.4.3. Elek Seti
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Elekler kirilmis, 6giitiilmiis veya dogal olarak taneli yapida bulunan numunelerin tane boyut

dagilimlarinin belirlenmesinde kullanilan standart gézenek agikliklarina sahip ekipmanlardir.

[5]

45.4.4. Hassas Terazi

Sekil 4.5.4.4 Terazi [5]

Terazi fazla miktarlardaki numunelerin hassas olarak tartilmasinda kullanilirlar. [5]

45.4.5. Numune Kurutma Etiivii

Sekil 4.5.4.5. Numune Kurutma Etiivii

Yas komiir hazirlama islemleri sonrasinda kuru numune elde etmek i¢in ve dogal nemli

komiirlerin nem tayininde kullanilir.[16]

4.5.4.6. Desikator

Sekil 4.5.4.6. Desikator

56



Desikatorler, Etiivde kurutulmus ve nem almaya yatkin komiir ve diger malzemelerin tartim

ve kimyasal analiz 6ncesinde nem almasini 6nlemek i¢in kullanilir. [16]

45.4.7. Yiiksek Sicaklik Kiil Firini

Sekil 4.5.4.7. Kiil Firin1

Kiil firmlar1, 1400 °C maksimum sicakliga ulagabilen, komiirde kiil ve ugucu madde analizleri

ve diger 1s1l islemler i¢in kullanilir. [16]

4.5.5. Hazirlhik Sorulari

1. Cevher nedir? Kisaca agiklayimiz.

2. Boyut analizi nedir? Kisaca agiklayimiz.

3.Mesh nedir? Kisaca agiklayiniz.

4. Ogiitme nedir? Ogiitmenin siniflandirilmasini yapimniz.

5. Ufalama isleminin amaglar1 nelerdir? Kisaca agiklayiniz.
6. Tiivenan nedir? Kisaca aciklayiniz.

7. Cevher zenginlestirme neye denir? Kisaca agiklaymiz.

8. Komiire uygulanan baglica analizleri kisaca agiklaymiz. Bu analizlerde belirlenmek
istenen nedir kisaca agiklayiniz.

9. KOmiiriin olusum yasma ve karbon igerigine gore gore siniflandirilmasi nasil olur?
Kisaca anlatiniz.

10. Kok, kiil, curiif, sabit karbon, ugucu madde nedir? Kisaca agiklaymiz.

11. Kiil ve curtif ile kiil ve kok arasindaki farki belirterek kisaca agiklaymiz.

12. Kémiiriin kalorifik degeri nasil olgiiliir? kisaca agiklaymiz. Alt ve Ust 1s1l deger

terimlerini tanimlayiniz.
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4.5.6. Kaynaklar

[1] http://cevherhazirlama.com/belgeler/kirma-eleme-devrelerinin-tasarimi.pdf Son Erisim:
01/10/2015

[2] http://www.megep.meb.gov.tr/mte _program_modul/moduller_pdf/K%C4%B1r%C4%B1
c%C4%B1%20Ve%20%C3%96%C4%9IF%C3%BCt%C3%BCc%C3%BCler.pdf. Son
Erisim: 01/10/2015

[3] http://cevherhazirlama.com/belgeler/TaneBoyuAnalizYontemleri.pdf Son  Erisim:
01/10/2015

[4] https://www.inonu.edu.tr/uploads/old/4/310/tme.pdf Son Erisim: 01/10/2015

[5] Adana Bilim ve Teknoloji Universitesi Cevher ve Komiir Hazirlama Laboratuvar1 Cihaz
Katalogu.yada.

http://maden.adanabtu.edu.tr/upload/menu/doc/3.pdf Son Erisim: 01/10/2015

[6] N. Berkowitz, An Introduction to Coal Technology, Academic Press, London, (1979).

[7] Kural. O, Komiir Olusumu Petrografisi ve Smiflandirilmasi. Komiir Kitabi. Kurtig
Matbaasi. Istanbul. 1991.

[8] Adana BTU - Maden ve Cevher Hazirlama Miihendisligi Boliimii, Kémiir VE Yakit
Analiz Laboratuvar1 Cihaz Katalogu

[9] Ankara Universitesi Miihendislik Fakiiltesi Kimya Miihendisligi Boliimii, Laboratuvar El
Kitab1-KYM453(2012-2013)

[10] http://www.rusyak.com/icerik.php?ice=15 Son Erisim: 08/10/2015

[11] KOmiiriin nem analizini ASTM D 3173. 2008.

[12] Komiirde kiil tayini ASTM D-3174. 2008.
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4.6 Termogravimetrik Analizler (TGA, DSC)

4.6.1. Genel bilgiler

Termal Analiz nedir?

ICTAC (International Confederation for Thermal Analysis and Calorimetry)’ a gore termal
analiz, kontrollii bir 1s1tma programi uygulanan bir maddenin, herhangi bir fiziksel 6zelliginin
sicakligin fonksiyonu olarak degisimini inceleyen teknikler biitiiniidiir ve incelenen 6zellige gore
isimlendirilir. Mesela numune agirliginin artan sicaklikla degisimi inceleniyorsa; TGA (termal
gravimetrik analiz), numune boyutlarinin artan sicaklikla degisimi inceleniyorsa dilatometri,

numunenin mekanik 6zelliklerinin artan sicaklikla degisimi inceleniyorsa; TMA (termal mekanik

Evolved Gas Analysis
(EGA - MS, FTIR, GC-MS)

analiz) gibi.
Thermal Analysis Techniques
v v ¥ ¥
Thermo- Thermophysical
Differential Thermo- mechanical Dielectric Properties
Scanning gravimetric Analysis (TMA) Analysis
Calorimetry Analysis Dilatometr (DEA) Laser Flash
(DIL) y Analysis (LFA)
(DSC, DTA) (TGA) Dynamic- Heat Flow Meter
Mechanical Guarded Hot
Analysis (DMA) Plate etc.
Thermal effects Mass changes Sl Dielectr. Thermal
from physical i changes constant Conductivity
and chemical evaporation deformatiohs (permittivity), Thermal
processes decompositic;n viscoelastic, loss factor, Diffusivity
(phase A T TR T properties conductivity, Specific Heat
transitions, with the —— resisitivity Thermal
reactions); S (ion viscosity); Expansion
specific heat atmosphere density cure index (degr.
L r : of cross-linking)
P

Sekil 4.6.1.Baglica termal analiz yontemleri

Tiim termal analiz yontemleri i¢in ortak olan 6zellikler asagidaki gibi siralanabilir;

Fiziksel bir 6zellik 6l¢iilmeli

Olgiim sicakligin bir fonksiyonu olarak ifade edilmeli

Analiz kontrollii bir sicaklik programi altinda gergeklestirilmelidir.

Termal analiz yontemleri polimer, ilag, kil, mineral, metal ve alasim gibi ¢ok cesitli

malzemelerin saflik kontroliinde ve termal karekterizasyonunda kullanilir.

Termal Gravimetrik Analiz (TGA) nedir?
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Yukarida da tanimlandig1 gibi, belirli bir atmosferde (azot, helyum, hava veya oksijen) kontrollii
olarak 1sitilan bir numunenin agirliginda meydana gelen degisimlerin (artis veya azalig)
sicakligin fonksiyonu olarak incelendigi analiz yontemine "termal gravimetrik analiz veya
termogravimetrik analiz (TGA)" denir. TGA sonucu elde edilen ve 6rnek agirligini sicakligin

fonksiyonu olarak gosteren grafige ise "termal bozunma egrisi veya termogram" denir.
Bir termal gravimetrik analiz cihazi 4 ana boliim igerir;

Yiiksek sicakliga kadar 1sitma saglayan firin

Mikrogram mertebesindeki degisimleri algilayabilen hassas terazi

Termal analiz prosediiriiniin olusturuldugu ve teraziden gelen anlik tartimlara gore
termogramlarin gizilerek saklandig1 software-bilgisayar

Termal analiz atmosferini olusturmak i¢in gaz giris sistemi.
F GAZ o>
GiRi§
HORTUMU

4 ( BILGISAYAR
HAREKETLI VE

FIRIN ; 1 A SOFTWARE

.
v
~
v o

Sekil 4.6.2. Termal analiz cihazinin boliimleri
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TGA firin ve terazi diizeneginin semasi Sicaklik
Dedektérii

Referans Krozesi

L B

Terazi

/

Atk
Dedektini

Termut;iftle‘;'
F

PR R R R R TR TR
Ornek Krozesi

Gaz

11 Girisi

Isitici

Sekil 4.6.3. TGA yatay firin-terazi diizeneginin sematik goriiniimii

Asagida CaC204.H,0 maddesine ait termogram ve kiitle kaybina neden olan reaksiyonlar

verilmistir.
18
11761 mg
(a) CaC,0,.H,0 - CaC,0, + H,0
16
[1544mg ~ ~~~
e (b) CaC,0, - CaCo; + CO
g
= I
O 121206 mg
9]
=
104
(c) CaCO; - Ca0 + CO,
8_
“676mg T TTTTTTTTmTmTTTTTmmommmmmEmEEET
°% 200 400 600 800 1000

Temperature (°C)

Sekil 4.6.4. CaC,04.H,O maddesine ait termogram

a) CaC204.H20 dehidratasyonla CaC.04 ve suya bozunur, kiitle azalmasi su buhari ¢ikigindan

kaynaklanir.

b) CaC.04 termal dekompozisyonla CaCOs ve CO’ e bozunur. Kiitle kaybinin nedeni yapidan
CO gaz1 ¢ikmasidir.

c) CaCOs, kalsinasyonla CaO ve CO7’ ye bozunur. Kiitle kaybinin nedeni yapidan CO2 gazi

cikmasidir.
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DTA (Differential Thermal Analysis) ve DSC (Differential Scanning Calorimetry) nedir?

Her ne kadar TGA malzemeler hakkinda oldukca faydali kalitatif ve kantitatif bilgiler saglasa da,
ornek kiitlesinde degisime neden olmayan erime, kristal donilisiimii gibi baz1 degisimler TGA
tarafindan belirlenemez. iste TGA’dan kacan bu doniisiimleri tespit edebilmek icin diferansiyel

termal analiz yontemleri olan DTA ve DSC gelistirilmistir.

DTA (Es 1s1 giidiimlii termal analiz): Bu yontemde 6rnegin bulundugu numune kefesi ve
referans kefesi esit 1s1 akisina maruz birakilirken, her ikisinin sicakliklar1 arasindaki fark anlik
olarak Ol¢iiliir ve artan firin sicakligina (veya zamana) karsi grafige gecirilir. Bu durumda eger
numune kefesinin (krozesinin) igerisinde endotermik bir reaksiyon meydana geliyorsa, referans
kefesi ile arasinda negatif degerli bir fark olusur; egzotermik bir degisim meydana geliyorsa

pozitif degerli bir fark olusur.

DTA ile 1smmin absorblandigi veya verildigi her olay gozlenebilir. Erime, buharlasma,
siiblimlesme, absorpsiyon ve desorpsiyon gibi olaylar endotermiktir. Adsorpsiyon olay1
genellikle ekzotermik bir degismedir. Kristal faz degisimleri ekzotermik veya endotermik

olabilir. Kimyasal tepkimeler ise hem endotermik hem de ekzotermik pikler olusturur.

DTA hem nitel hem de nicel analizde kullanilabilir. Piklerin gozlendigi sicaklik ve piklerin sekli
numunenin bilesiminin tayini i¢in kullanilir. Pik alanmi ise tepkime 1sis1 ve madde miktari ile
dogru orantilidir. Orant1 katsayisi, firinin ilk sicakligi, 1sitma hizi, numunenin tanecik boyutu
gibi deneysel parametrelerden etkilenir. Egrinin sekli, tepkime kinetiginin degerlendirilmesinde

yardimci olur.

Ornek Referans

Ay P it Wl il
y. AT ‘ Ornek ‘ ‘ Referans |

——ww»ww—\ /— -

“+——MWWWWMWWWA———

Tek Is1 kaynagindan esit 1s1 veriliyor.

Ayn ayni isiticilar her iki krozeyi de es sicaklikta tutmak icin degisik isilar veriyor.

DTA DSC

Sekil 4.6.5. DTA ve DSC arasindaki farklar

DSC (Es sicaklik giidiimlii termal analiz): Bu yontemde ise, 6rnegin bulundugu numune kefesi

ve referans kefesi, artan zamana karsi daima ayni sicaklikta olacak sekilde farkli siddetteki 1s1
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akilarina maruz birakilmakta ve her iki kefeye olan 1s1 akilar1 arasindaki fark anlik olarak
kaydedilerek artan firin sicakligina karsi grafik edilmektedir. Bu durumda, eger numune kefesi
icerisindeki ornekte endotermik bir degisim meydana geliyorsa, bu kefeye referans kefesinden
daha fazla 1s1 verilmesi gerektiginden referans kefesi ile arasinda pozitif bir 1s1 akis1 farki
meydana gelir; eger egzotermik bir degisim meydana geliyorsa, bu kefeye referans kefesinden
daha az 1s1 verilmesi gerektiginden referans kefesi ile arasinda negatif bir 1s1 akisi farki meydana

gelir.

Sekil 4.6.6’da CaC204.H20 maddesine ait TGA, DTG (derivative termal gravimetric analysis),
DTA egrileri ve agirlik kayiplar1 sirasinda firindan ¢ikan gazin kiitle spektroskopisi cihazinda
(Mass Spectroscopy) analizi ile elde edilen MS pikleri verilmistir. Goriildiigii gibi, ilk kiitle
kayb1 su ¢ikisina karsilik gelmektedir ve endotermiktir. Tam bu degisime karsilik gelen MS
analizi, su ¢ikigina isaret etmistir. Benzer sekilde 2. ve 3. kiitle kayiplar1 esnasinda da sirasiyla

CO ve CO; cikisina isaret eden MS pikleri ile beraber, endotermik DTA egrileri

gbzlemlenmistir.
Aexo Combined TGA-DTG-SDTA-MS 27 .04 2005 18:06:48
% | Sample: 14.356 mg calcium oxalate monohydrate Heating rate: 30 K/min
1004

RIE L > . p—

604
404 : '
| miz28 CO ' .
/ | / ' miz44C02 / 20
1 /1 \ ’ ] d \ nA
r‘ 4 ] / \
204 MS?;’ " * \
_\ ____l; o ; ettt
100 200 300 400 500 600 700 800 e
0+
0 2 4 6 8 10 12 14 16 18 20 22 24 26 min
DEMO Version STAR"SW 900 T9/T10

Sekil 4.6.6. CaC>04.H>0 maddesine ait TGA, DTG, DTA ve MS egrileri
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4.6.2. Deneyin Amaci-Materyal ve Metod

Bu deneyde, CaC204.H,O numunesinin Sekil 4.6.2°de goriilen TA Instruments SDT Q600
markali simultane termal analiz cihazinda, aliimina kroze i¢inde, 100 (ml/dak.) azot akis1 altinda
25 (°C/dak) 1sitma hizinda termal bozunma deneyi gergeklestirilerek, bozunmaya ait TGA ve

DTA egrileri elde edilecek ve Sekil 4.6.6 ile karsilastirilacaktir.

4.6.3. Hazirhk Sorular:

1- Termal analiz yontemleri nelerdir? Birkag¢ 6rnek veriniz.

2- Termal analiz yontemlerinin ortak 6zellikleri nelerdir? Maddeler halinde yaziniz.
3-Termal gravimetrik analiz nedir? Aciklayiniz.

4- Termogram nedir? Ac¢iklayiniz.

5- Bir termal gravimetrik analiz cihazinin ana boliimleri nelerdir? Agiklayimiz.
6-DTA ve DSC nedir? Aciklayiniz. Aralarindaki temel farki belirtiniz.

7-DTA ve DSC’ye neden ihtiya¢ duyulmustur? Agiklayimiz.

8- CaC;04.H20 maddesinin inert azot akist altinda termal bozunmasi sirasinda hangi

reaksiyonlar meydana gelir? Termogram c¢izerek kabaca degisimleri gdsteriniz.
4.6.4. Kaynaklar

[1] Elif Yorulmaz, Yiiksek Lisans Tezi, Ankara Universitesi Fen Bilimleri Enstitiisii, "Schiff

Bazlarinin Termal Yontemlerle Incelenmesi”, 2005, ANKARA.
[2] Mettler-Toledo Termal Analiz Cihazi Uygulama Notlari

[3] Grega Klancnik vd., 2010, "Differential thermal analysis (DTA) and differential scanning
calorimetry (DSC) as a method of material investigation”, Materials and Geoenvironment, Vol.
57, No. 1, pp. 127-142.
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4.7 Kesikli ve Siirekli Karistirmah Reaktorlerde Bir Reaksiyonun incelenmesi

Kimyasal kinetik, reaksiyon hizlar1 ve mekanizmalari ile ilgili ¢alismalari igerir [1]. Kimyasal
reaksiyon mithendisligi, kimyasal kinetigi reaktorlerle birlestirir [1]. Reaktor, hammaddelerin

tepkimeyle istenilen {irline doniismesini saglayan bir ekipman olarak tanimlanabilir [2].

Reaksiyon hizi; belirli bir kimyasal bilesenin, iiriin olusturmak tizere ne hizla tiiketildigini
ifade eder. Bir ya da daha fazla kimyasal madde kendi Gzelliklerini kaybeder ve bilesen
icindeki atom sayisinin degigmesi ve/veya bu atomlarin diziliminin degismesi sonucu yeni bir
kimyasal olusursa, bu olaya kimyasal reaksiyon denir. Kimyasal degisim i¢in kullanilan bu
klasik yaklagimda, kimyasal reaksiyon meydana gelirken toplam kiitlenin azalip artmadigi,

sabit kaldig1 varsayilir. [1]

Kimyasal kinetik ve reaktor tasarimi, kimyasal madde firetim proseslerinin kalbidir.
Reaktorler, iclerinde meydana gelen reaksiyonlarin tipine gore ¢esitli adlar alir. Polimerlesme
reaksiyonlarinin meydana geldigi reaktorlere polimerizasyon reaktdrii; niikleer reaksiyonlarin
meydana geldigi reaktorlere niikleer reaktor, kimyasal reaksiyonlarin meydana geldigi
reaktorler kimyasal reaktor olarak isimlendirilir. Genellikle sivi- katt veya sivi -sivi
karigimlariin oldugu reaktorler homojen karisimi saglamak icin karistiricili olurken, gaz fazi
reaksiyonlarinin oldugu reaktdrlerde karistirici olmaz [1]. Ideal reaktorler kesikli ve siirekli
olmak {tizere ikiye ayrilirlar [1, 2, 3]. Siirekli reaktorler ise, PAR ve DKTR olmak iizere iki
cesittir [2].

4.7.1. Genel bilgiler

Reaksiyon kinetigi agisindan hiz ifadesinin belirlenmesi olduk¢a 6nemlidir. Reaksiyon hiz
ifadesi, kesikli bir reaksiyon kabinda, DKTR ve PAR’da bir veya daha fazla reaktif veya
tiriinlin konsantrasyon degerlerinin zamanin bir fonksiyonu olarak bilinmesini ve reaksiyon

hiz sabibitinin sayisal degerinin belirlenmesini miimkiin kilar.
Bu caligsma icin segilen reaksiyon, etil asetatin sodyum hidroksit ile sabunlagmasidir.
NaOH + EtOAc — NaOAc + EtOH

Sabunlasma reaksiyonu kesikli bir reaktorde gerceklestirilebilecegi gibi siirekli bir reaktorde

de gerceklestirilebilir.
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4.7.1.1. Tletkenligin birimi

Direncin tersi olarak tanimlanan iletkenligin birimi, diren¢ biriminin tersi, yani ohm™*dir. Bu
iletkenlik birimi siemens olarak adlandirilir ve S = 271 seklinde gésterilir. [4]

Ohm yasast:

direng¢ = potansiyel fark / akim ( R=V/I') (4.7.1)
Bir 6rnegin direnci, s uzunlugu ile dogru orantili, A kesiti ile ters orantili olarak degisir ve p

bir orant1 katsayis1 olmak tizere;
'
R = (_) 4.7.2
P (4.7.2)

esitligi yazilabilir. Buradaki p oranti katsayisina direnglilik ya da Ozdireng adi verilir.

Direngliligin tersi iletkenlik olarak tanimlanir. Oz iletkenlik ad1 da verilen iletkenlik icin son

bagintidan
-2 4.7.3
k= (4.7.3)

esitligi elde edilebilir. Buna gore iletkenlik Sm™ ya da Scm™ birimleri ile ifade edilir. [4]
4.7.1.2. Tletkenlik 6l¢iimii

(Cozeltideki iletkenlik degisimlerine dayanilarak yapilan analiz yontemine iletkenlik 6lgme
denir. Iletkenlik 6lgmede kullanilan araglara ise Kondiiktimetri denir. Kondiiktimetriler bir
elektrik kaynagi, analiz ¢ozeltisinin bulundugu iletkenlik hiicresi ve bir diren¢ Slgerden
olusur. Cihazin en duyarli bolgesi olan iletkenlik hiicresinde genellikle {izeri platin siyahi ile

kaplanmis platin elektrotlar kullanilir. [5]

Kondiiktimetrik titrasyonlar esdegerlige gelene kadarki iletkenlik degisimi ile esdegerlikten
sonraki iletkenlik degisiminin farkli olmasi ilkesine dayanir. Kondiiktimetrik titrasyon
yontemi, koyu renkli veya berrak olmayan ¢ozeltilerin analizinde ¢okelme tepkimelerinde ¢ok

kullanilan olduk¢a uygun yontemlerden biridir. [5]

Bir elektrolit ¢ozeltisinde elektrik akiminin iletilmesi katyonlarin katoda, anyonlarin anoda
gocii ile olur.Bir metal iletkenin iki ucu arasina bir potansiyel uygulandiginda, iletkenden bir
akim gecer. Gegen (i) akimi ile uygulanan potansiyel (V) arasinda V=1.R bagintis1 vardir. Bu
bagmti ohm yasasiin matematiksel ifadesidir.Bagintidaki R katsayisina diren¢ denir. Ve
birimi ohm(€Q)dur. Diren¢ yalnizca iletkenin tiirline, uzunluguna ve kesitine bagli olarak
degisir. [5]
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4.7.1.3. Kesikli Reaktor (KR):

Kesikli reaktorler kiiciik Olgekli islemler igin, yeni proseslerin test edilmesi igin, pahali
driinlerin dretilmesi i¢in ve siirekli hale getirilmesi ¢ok zor olan sistemlerin yerine
kullanilirlar. Kesikli reaktor, sistemden reaktant (reaksiyona giren bilesenlerin her biri)
cekilebildigi icin yiiksek doniisiim orani elde edilebilmesi agisindan avantajlidir. Ancak,
yiiksek iscilik ticreti, her seferinde farkli kalitede iiriin elde edilebilmesi ve biiylik 6lgekte

gergeklestirilmesinin zorlugu gibi dezavantajlari da vardir. [1]

Eger reaksiyon karigimi tam olarak karismissa, reaktoriin farkli noktalar1 arasinda reaksiyon

hizinda degisiklik olmayacaktir. [1]

Bir ¢6zeltinin elektriksel iletkenligi iyonlarin sayisina, biiyiikliigiine, yiikiine ve ayn1 zamanda
¢oziiclinlin viskozitesi gibi bazi dzelliklerine bagl olarak degisir. Bu nedenle bir ¢ozeltide
kimyasal tepkimeler yoluyla iyon tiirlerinde ve miktarinda degisiklik olursa ¢o6zeltinin
iletkenligi degisir. Sabunlagma reaksiyonu kesikli bir reaktorde gerceklestirildiginde,
iletkenlik verileri kullanilarak konsantrasyona (4) numarali denklem kullanilarak gegilebilir
[4, 6]:

l
(=)
K — Koo

Burada k, ilk okunan iletkenlik degerini, k,, reaksiyon tamamlandiktan sonraki iletkenlik

Ca = (4.7.4)

degerini, k ise anlik iletkenlik degerini simgelemektedir. C5 baglangi¢ hidroksil iyonlari

derisimini ifade ederken, C,hidroksil iyonlar1 derisimini ifade etmektedir. [4, 6]
4.7.1.4. Devamh Karistirmah Tank Reaktor (DKTR):

Stirekli reaktorler her zaman yatigkin durumda isletilirler. DKTR, genelde sivi faz
reaksiyonlarinda tercih edilir. Yatigkin durumda tam karigsma ile ¢alistig1 varsayilir ve sonug
olarak sicaklik, konsantrasyon ya da reaksiyon hizi, reaktorde seg¢ilen herhangi bir noktaya ya
da zamana bagimli degildir. Yani, her degisken reaktoriin her noktasinda aynidir. Sicaklik ve
konsantrasyon reaktor tankinin her yerinde es oldugundan, ¢ikis noktasinda da tankin her
yeriyle aymidirlar. Yani ¢ikis akimimin 6zellikleri ile reaktor tankindaki ¢ozeltinin 6zellikleri

aynidir. [2]
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Sabunlasma reaksiyonu DKTR’de gergeklestirildiginde, iletkenlik verileriyle konsantrasyon

arasindaki bagiti1 (5) numarali denklemde verilmistir:

Co — Gy (24X 4.7.5
Ag Ao Aty — oo (4.7.5)
Burada C, , A bileseni i¢in baslangi¢ konsantrasyonunu, k cihaz iizerinden okunan iletkenlik

degerlerini gostermektedir.

A4, V€ Asdegeri ise asagidaki gibi hesaplanabilir. [4, 6]

Aa, = 0195 x [1+ 0.0184(T-294)] X C,, (T = 294 igin)
Aa,, = 0.07 X (1 + 0.0284 X (300 — 294)) X C,,

A, = 0.070[1 + 0.0284(T - 294)] X C, (T = 294K icin)
Co =Cp, (g, <Cyigin

COO = CAO CBO = CAOL(,‘ln

;100 = /’1A°° + Acoo
4.7.2. Amaclar

Kesikli reaktér ve DKTR’den elde edilen iletkenlik bilgileri yardimryla II. mertebeden bir

reaksiyon i¢in reaksiyon hiz sabitinin bulunmasi.
4.7.3. Materyal ve metot

0.1M sodyum hidroksit (M;) ve 0,1 M etil asetat M, ¢ozeltisi hazirlanir ve once kesikli

sisteme her iki ¢ozletiden de 0.75L V,, ve V;, eklenerek sistem yatiskin duruma geldikten

sonra iletkenlik degerler1 Olgiilecek ve asagidaki tabloya islenecektir. Benzer sekilde,
cozeltilerden 0.75’er litre sisteme beslenerek DKTR calisma prensibi dikkate alinarak iglemler
gerceklestirilecektir. Deneyden sonra hesaplamalar yapilirken, tabloda verilenlerin her birinin

hesaplanmasi ve ilgili grafiklerin ¢izilmesi gerekmektedir.
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Cizelge 4.7.1 Kesikli Reaktor i¢in tablo

Siire (s)

K (mV)

M, (mol/L)

Mg (mol/L)

Va(ml)

Vg(ml)

(mol/L)

(mol/L)

Ca
In (—
0 ()

11

14

17

20

23

26

29

32

35

38

41

44

47

50

53

56

59

60

69




Cizelge 4.7.2 DKTR ig¢in tablo

Siire (s)

K (mV)

M, (mol/L)

(mol/L)

Va(ml)

Vg(ml)

(mol/L)

(mol/L)

(5]

0

0

In (

Cag % Cp

Cp, % Ca

11

14

17

20

23

26

29

32

35

38

41

44

47

50

53

56

59

60
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4.7.4. Deney sistemi

Calismada, OKG-100 Kimyasal reaktor ana servis lnitesi ve OKG-110 siirekli karistirmali
stvi-faz reaktorii kullanilacaktir. Reaktor bir cam silindirden olusmaktadir. Reaktor igerisine
yerlestirilmis dalgic boru tipi serpantin igerisinden su gegmektedir ve suyun sicakligi kontrol
paneli tlizerinde bulunan sicaklik kontrolérii ile istenilen sicaklik PID kontrol olarak
ayarlanabilmektedir. Reaktor igerisindeki sivi seviyesi, yliksekligi ayarlanabilir iist akis
borusu ile belirlenebilir. Reaktdr cikisi, atik Oncesi gerekli islemler icin ¢ikig tankinda
toplanir. Her bir tanktan beslemeyi saglamak igin iki adet peristaltik pompa yerlestirilmistir.
Reaktor icerisindeki bekletme siiresi peristaltik pompanin debi ayar1 yardimi ile ayarlanan
akis hizinin bir fonksiyonudur. On panel iizerine yerlestirilmis agma/kapama anahtari(ana
salter), peristaltik pompa anahtarlari, Sicak su devir daim pompasi anahtar1 ve debi ayar
anahtari, reaktor karistirici hiz ayar anahtari, sicaklik gostergeleri ve iletkenlik Olger ile

ekipmanin kontrolii yapilabilmektedir.

Reaktor Boyutlari
Reaktor Hazne Cap1 : 0.150 m Min. Hazne Derinligi : 0.054 m
Max. Hazne Derinligi : 0.120 m Min. Calisma Hacmi : 0,3 L

Max. Hacim: 1,8 L

[letkenlik Iletkenlik
Probu

Reaktore Besleme
Yapan Pompalar

Sekil 4.7.1 Deney Sistemi
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4.7.5. Hazirhik sorulari

1. Reaksiyon hiz ifadesini tanimlayiniz.

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

3. Ikinci mertebe kinetik igin reaksiyon hiz sabitinin birimi nedir?

4. Kullanacaginiz kimyasallarin giivenlik bilgi formlarin1 (MSDS) inceleyip gereken
onlemleri aliniz.

5. Konsantrasyon verilerini kullanarak k sabitini nasil hesaplayabileceginizi arastiriniz.

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

4.7.6. Kaynaklar

[1]
[2]

[3]
[4]

[5]
[6]

Fogler, H.S., “Elementys of Chemical Reaction Engineering”, Prentice-Hall Int., USA,
second Ed., 1992.

Levenspiel, O., “Chemical reaction Engineering”, John Wiley & Sons, New York Second
Ed., 1972.

Smith, J.M., “Chemical Engineering Kinetics”, McGraw Hill Int., 1981.

Kili¢ F., Stirekli Karigtirmali Reaktorde “Fuzzy” Kontroliin Sabunlasma Reaksiyonuna
Uygulanmasi, Yiiksek Lisans Tezi, Ankara Universitesi, Ankara, 2007.
http://www.ogen.com.tr/kimya-teknolojileri/kimyasal-reaktor-egitim-seti/, Son Erisim:
12.10.2015

http://www-oc.chemie.uni-regensburg.de/index, Son Erigim: 26.05.2013.
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4.8 Tepsili Kurutucu Deney Sistemi
4.8.1. Genel Bilgiler

Kurutma herhangi bir madde i¢indeki sivi veya suyun arzu edilen bir degere uzaklastirilmasi
olarak tanimlanir. Su veya diger sivilar maddeden mekanik olarak presleme veya santrifiijle
ya da termal olarak uzaklastirilabilirler. Kurutmada evoprasyona nazaran ¢ok daha az sivi
uzaklastirilir ve son triin katidir. Kurutmanin gergeklesebilmesi i¢in nemin uzaklastirilmasi
gerekir. Bu yiizden her kurutma islemi i¢in 1s1 enerjisine ihtiya¢ vardir. Aym1 zamanda
buharlasacak nemi havanin kabul etmesi, bunun i¢in havanin doymamis olmasi1 gerekir. Yani
kurutma olayinda 1s1 aktariminin yaninda kiitle aktarimi da gereklidir. Kurutma genelde bir
iiretim prosesin de son basamaktir. Ozellikle gida iiretim ozelliklerini korumak ve iiriin
neminin mikrobiyal gelisme ve diger reaksiyonlar: sinirlandirmak i¢in yeterli nem seviyesine

ulagmak bakimindan énemlidir. [1]

Kurutma ¢esitli yontemlerle gerceklestirilebilir. Bu yontemler kurutulacak maddedeki suyun
uzaklastirllmas1 amaciyla gerekli 1sinin buraya tasima sekliyle ilgilidir. Bu agidan
konveksiyon kurutma, radyasyon kurutma olmak iizere baslica li¢ kurutma yontemi s6z

konusudur.

1. Konveksiyon Kurutma : Bu yodntemde katinin igerdigi suyun buharlagtirilmasi icin
gerekli 1s1 bir gaz tarafindan cogunlukla da hava tarafindan tasinir. Bu yodntem
genellikle tiinel kurutucularda, akigkan yatak ve piiskiirtmeli kurutucularda taginir.

2. Kontakt Kurutma : Kurutma ig¢in gerekli 1s1 kondiiksiyonla taginir. Yani kurutulacak
madde 1s1tma ylizeyi ile direkt temas halindedir ve 1s1 ylizeyden kondiiksiyon ile iletilir.

3. Radyasyonla Kurutma : Kurutulacak maddeye 1s1 civardaki bir radyasyon alanindan

ulagtirilir.

Kurutma yonteminin se¢iminde kurutulacak maddenin nitelikleri ve kurutulmus iirtiniin
kullanim alanlar1 gibi cesitli faktorler rol oynar. Bu hususta 6zellikle maddenin kati, sivi,
graniil, toz veya lapa halde olusu gibi fiziksel 6zelligi 6nemlidir. Bu 6zellige gore kurutucu
tiplerinden; tepsili, doner, vakumlu, bant, pliskiirtmeli, akiskan yatak, kule vs. kurutuculardan

biri segilir.

Baslangigtaki nem miktar yiiksek ve ¢ozelti halimde bulunan maddelere uygulanacak en iyi
kurutma yontemi piiskiirterek kurutmadir. Bu islemde kurutma hizli ve {iriinlin kurutucuda

kalma siiresi kisadir. Ayrica piiskiirtmeli kurutucuda sicak gazlar kurutmada kullanilirken,
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kurutulan madde kurutma gazinin yas termometre sicaklifinin iizerine ¢ok fazla ¢ikmaz. Bu
durum meyve sularinin, siitiin, kahve ekstratinin vs. lezzet ve kokularina zarar vermeksizin

kurutulmasini saglar. Piiskiirtmeli kurutucular genellikle 4 sinif altinda toplanirlar.

e Ters hava akiml tip
e Es yonli akim tipi
e Karigik akim tipi

e Paralel akim tipi

Genel olarak piiskiirtmeli kurutma iki agamali bir proses olarak diigiiniiliir. Birinci agamada
atomizasyon ve sivi damlaciklarin olusumu, ikinci asamada kat1 iirlin {iretimi amaci ile asil

kurutma ve buharlagtirma sistemi. [2]
4.8.1.1. Kurutma Isleminde Kullamlan Baz Terimler
Mutlak Nem: 1 kg kuru havanin igerdigi kg olarak nem miktaridir.

Bagil Nem: Havadaki su buhar1 kismi basincinin, suyun ayni sicakliktaki buhar basincina

oranidir.

Doymug Nem: Kurutma ortamindan verilen sartlarda daha fazla giderilemeyen nemdir.

4.8.1.2. Kurutma Egrileri

Bir kat1 sabit kurutma sartlarinda kurutuldugunda nem igerigi Sekil 4.9.1 a)’daki gibi, degisir.

Grafik baslangigta lineerdir sonra yukariya dogru konkavlasir ve sonunda yatay devam eder.

£
In

Mem [pedt  sikgnemghi)
[smgrna Him 7Kg et

r
k.

fofel] Mersivenfi  wkpnemdikel

Sekil 4.8.1 a) Nem Igerigi — Zaman Egrisi b) Kurutma Hiz1 — Nem Egrisi
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Kurutma hizi nemli bir maddenin birim alaninda birim zamanda uzaklastirilan nem miktari

olup Sekil 4.9.1 b)’de nem igerigine kars1 grafik edilmistir ve asagidaki gibi tanimlanir.

R (-4)() @

Sekil 4.9.1 a)’da nem igerigi belli bir degerde sabit kalmistir. Bu nem degerine denge nemi
denir ve sabit kurutma sartlarinda daha fazla giderilemeyen nem miktar1 olarak ifade edilir.
Denge nemi maddenin cinsine, kurutmada kullanilan havanin sicakligina ve bagil nemine
baglidir. Sekil 4.9.1 b)’de ise kurutma hiz1 bir kararli halden sonra sabit kalmakta ve belli bir
nem degerinden sonra diismektedir. Kurutma hizinin grafik edildiginde Sekil 4.9.1 b)’de de
goruldiigi gibi kurutmada genellikle iki bolge gozlenir. Bunlar sabit hiz bolgesi ve azalan hiz

bolgesidir.

Sabit Hiz Bélgesi: Her bir kurutma hiz egrisi en azindan iki kisimdan olusur. Bir baslangig
periyodundan sonra maddenin kendi sicakligini kurutma ortaminin sicaklifina ayarladig:
stirede egri Sekil 4.9.1 b)’deki yatay olan BC boélgesine sahiptir. Bu bolgeye sabit hiz bélgesi
denir. Eger katinin baslangigtaki nemi belli bir minimumdan az ise bu bolge gdzlenmez. Bu
bolgede kat1 o kadar 1slaktir ki kurutma yiizeyi lizerinde siirekli bir film tabakasi mevcuttur.
Sabit hiz bolgesi kritik noktada son bulur. Yiizey sicakliklari aniden yiikselir ve kurutma hizi
diiser. Sabit hiz bolgesi i¢in kurutma hiz1 asagidaki esitlikten hesaplanir. [3]

—Lg (dx
Ja-E[F

t = (ﬁ) (X, — X,) (4.8.2)

Azalan hiz bolgesi: Nem icerigi azaldig1 icin sabit hiz bolgesi belli bir hiz degerinde (kritik
nem) biter ve bu noktadan sonra kurutma hiz1 azalir. Bu noktada maddenin iizerindeki sivi
film kaybolmustur. Buharlasma maddenin i¢inden olacaktir. Is1 ve kiitle aktarimi artik
difiizyon ile kontrol edilir. Azalan hiz bolgesi dogrusal kabul edilirse kurutma hizi

dogrusunun egimi a olur ve kurutma hiz [3];
R=ax+b
Seklindedir. Buradan dR = a. dx ve dx= dR/a olur.

Azalan hiz bélgesin i¢in kurutma hizi
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L dR

t = (Z) E (483)
_ S Rl
t=( A) In R,

seklinde hesaplanir. Sabit hiz ve azalan hiz bolgesi birlestirilirse toplam kurutma siiresi [3];
ty =t; +t,
te = (Ls/AR)[(x1 — x2) + x. Inx./x,] (4.8.4)

Kurutma Transfer Mekanizmalari: Kurutma isleminde 1s1 ve kiitle transfer mekanizmalari
bulunur. Is1 transfer mekanizmasi; beslemeyi buharlasma sicaklifina getirmek, siviy1

buharlastirmak, katiy1 ve buhari son sicakligina getirmek i¢in kullanilir.

Gazin kat1 ylizeyinden gegtigi biitliin kurutucularda katidan gaza bir kiitle transferi mevcuttur.

Kat1 agisindan buharlagmaya, gaz agisindan adyabatik nemlendirmeye benzer. [4]

4.8.2. Amaclar

Bir maddenin kurutulmasi maddedeki siv1 igerigini kabul edilebilir kiigiik bir degere azaltmak
icin maddedeki sivi veya suyun uzaklastirilmasidir. Bu deneyde sabit kurutma sartlarinda
tepsili bir kurutucuda kumun kurutulmasi incelenerek kurutma egrisi elde edilecek ve kurutma

mekanizmasi elde edilecektir.

4.8.3. Materyal ve Metot

Tepsili kurutma i¢in deney diizenegi Sekil’de gosterildigi gibidir. Sistem uzun bir tiinel ve bu
tinelin belli bir kismina yerlestirilmis kurutma vagonundan olusmaktadir. Kurutucu hava
tinelin giris kisminda fan yardimi ile 1sitilmakta ve tiinelin ¢ikis kisminda ortama
verilmektedir. Tepsi lizerinden gegen havanin kuru ve yas termometre sicakliklari hava tepsi
lizerine gelmeden ve tepsi ilizerinden gectikten sonra pisikrometre yardimi ile okunacaktir.
Takriben 200g civarindaki kum ornegi 10-15g suyla homojen olarak karistirilarak
nemlendirilir. Tepsilerden birine diizgiince ve homojen olarak yayilir. Dijital terazi ¢alistirilir.
Kurutucu tizerindeki cam kapak acilarak tepsi yerlestirilir. Herhangi bir t=0 aninda fan

diigmesi acilir ve fan hiz diigmesi saat yoniinde ¢evrilerek istenen bir hizda sabit birakilir.
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Isitic1 diigmesi agilir ve anahtar max pozisyona getirilir. Diizenli araliklarla tepsinin agirlig
kaydedilir. Secilen zaman araliklarinda aspiratin psycrometre kullanilarak diizenekte
gosterilen 2 ve 3 noktalarinda kuru ve yas termometre sicakliklar dlgiilerek kaydedilir. Dijital
anamometre kullanilarak tiinel ¢ikisinda hava hizi 6lgiiliir. Deney sonunda 1sitici sonra fan
kapatilarak anahtarlar1 sifir pozisyonuna getirilir. Tepsi vagondan alinir terazi kapatilir. Ayni

deney farkli akis hizlarinda tekrarlanir.

4.8.3.1. Hesaplamalar

Deney sonucunda elde edilen verilerden kurutma siiresi-nem igerigi egrisi ¢izilir. Bu egride A,
B, C, D noktalar1 tespit edilerek bu noktalardan gecen tegetlerin egimleri alinir. Bu egimler
kurutma hizinin verir. Daha sonra kurutma hizi-nem igerigi egrisi ¢izilir. Elde edilen sonuglar
iizerinde yorum yapin. Sabit hiz bdlgesi siiresince hava akis hizi ve kurutma hizi arasindaki
iligkiyi belirterek sonuclar1 degerlendirin. Hava hiz1 azalan hiz bolgesinde direkt bir etkiye
sahip midir? Kritik nokta ve denge nemi hava hizina bagimlilik gosterdi mi? Nem igerigi su

formtille hesaplanir;

Xe=S1v1 Agirhig/Kuru Kati Agirhigr =(yas kat1 agirligi-kuru kati agirligi)/kuru katr agirlhig

Sabit hiz bolgesi i¢in kurutma hiz1 1s1 transferi terimine gore ;

Rc=Mv/A=hy (Tv-Ti)/Ai hy=0,0176G%®

formiiliinden hesaplanir ve tegetin egiminden hesaplananla kiyaslanir. Ayrica kiitle transferi
Mw = Ma (W3 - W2) Mw = R.At Ma= V.Ap

ifadesi kullanilarak da kurutma hizi hesaplanir ve 6nce bulunan degerle kiyaslanir.

4.8.3.2. Semboller

R : Kurutma Hiz1

Ls : Kuru Kat1 Kiitlesi

A : Kurutma Yiizey Alan

t : Kurutma Siiresi

X1 : Baslangictaki Nem Muhtevasi
Xc : Kritik Nem Igerigi

hy : Is1 Transfer Katsayis1

p : Havanin Yogunlugu (kg/m3)
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G : Havanin Kiitlesel Hiz1 (kg/m2.h)

M : Yas Termometre Sicakliginda Suyun Gizli Isis1

Myv : Gaza Gegen Sivinin Kiitlesel Hizi (kg/h)

Ma : Tepsi Uzerinden Gecen Havanin Kiitlesel Hiz1 (kg/h)

W3 : 3 Noktasindan Gegen Havanin Mutlak Nemi (kg nem/ kg kuru hava)
W?2 : 2 Noktasindan Gegen Havanin Mutlak Nemi (kg nem/ kg kuru hava)

4.8.4. Deney Sistemi

Nem sicaklik
sensoru Anemometre

Kotrol paneli Kurutma Tepsisi

Sekil 4.8.1 Deney Diizenegi
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4.8.5. Hazirhik Sorulari

Mutlak nem , bagil nem ifadelerini agiklayiniz?
Kag ¢esit kurutucu vardir kisaca acikalayiniz?
Doymus hava nedir?

Kurutma hizin1 tanimlayiniz?

SR A

Sabit hiz bolgesini ve azalan hiz bolgesini grafik yardimiyla agiklayimniz?

4.8.6. Kaynaklar

[1] Evranuz, O., Cataltas,I., 1983, Gida Isletme Miihendisligi, Inkilap Kitabevi, Istanbul.

[2] Keey, R.B., 1978, Introduction to Industrial Drying Operations, Pergamon Pres,
England.

[3] McCabe, W.L., Smith, J.C., 1976, Unit Operations of Chem. Eng. McGraw- Hill
Company, (3nd ed.), Japan, p 782.

[4] Treybol, E. Robert, 1988, Mass Transfer Operations. McGraw-Hill International
Editions New York (3nd ed.)
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4.9 Zeta Potansiyel ve Partikiil Boyut Dagilimi Ol¢iim Deneyi
4.9.1. Genel Bilgiler

Zeta Potansiyel ve Partikiil Boyut Dagilim1 Olgiimii Deneyi, Zetasizer cihazi kullanilarak
yapilmaktadir. Bu cihaz askidaki partikiillerin veya molekiillerin bulundugu c¢ozeltilerde

partikiillerin boyut dagilimini ve zeta potansiyelini 6lgmek i¢in kullanilmaktadir.

Iyonik bir s1v1 ile temas eden kat1 yiizeyleri; dagimik haldeki partikiiller ve molekiillerin izin
verdigi kadar zeta potansiyeline sahip olabilirler. Yiizeydeki bu etkili yiik, sividaki
molekiilleri veya partikiilleri iter veya c¢eker ve bu konuda elde edilen bilgi ¢esitli
malzemelerin veya uygulamalarin gelistirilmesinde kullanilabilir. Buna 6rnek olarak kontak

lenslerin gelistirilmesi gosterilebilir.

T‘ Kolloidlerin kararliligi, seramik, ila¢ gibi sektdrlerde dnemli

O olan zeta potansiyeli ile yakindan ilgilidir. Zeta potansiyel
f

. partikiiller — arasindaki  ¢ekme  ve  itme  Kkuvvetini

belirlemektedir. Zetasizer cihazi, bu islemi uygulanan bir
potansiyel altinda hareketlenen partikiillerin hizin1 belirleyerek
zeta potansiyel hesab1 yapar. Zetasizer, polimer ve proteinler,
nanopartikiiller, emiilsiyon kararliligi, pigmentler, atik su aritimi, seramik prosesleri, sivi

miirekkep ve toner analizleri gibi gesitli alanlarda kullanilmaktadir.

Zeta potansiyel Olciimii sivi igerisinde dagilim mekanizmalar1 ile ilgili yapilacak
uygulamalara bilgi  verebildiginden elektrostatik dagilim kontrolii igin mutlaka

uygulanmalidir.

Belli bir yiike sahip partikiil, siispansiyon igerisindeki karsi yiikteki iyonlari ¢eker, sonug
olarak, partikiiliin yiizeyinde giiclii bir bag yiizeyi olugmaktadir ve sonrasinda partikiiliin
yilizeyinden disa dogru yayilmis bir yiizey olugsmaktadir. Yayilan bu yiizey i¢inde "kayma
yiizeyi" olarak isimlendirilen bir sinir bulunmaktadir. Partikiil ve onun etrafinda bulunan karsi
yikli iyonlarin kayma ylizey smirma kadar olan kisim tek bir parga olarak hareket

etmektedir. Bu kayma yiizeyindeki potansiyel zeta potansiyeli olarak isimlendirilir.

Zeta potansiyel iki faktdrden etkilenmektedir. Bunlarin birincisi tahmin edilebilecegi gibi
partikiiliin ylizey yapis1 digeri ise partikiiliin icinde bulundugu sivinin igerigidir. Partikiillerin
polar sivilar igerisindeki davraniglart partikiillerin ytizeylerindeki elektrik yiikii tarafindan
degil, direkt olarak zeta potansiyel degerleri tarafindan belirlenmektedir.
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Sekil 4.9.1. Su igerisindeki bir partikiiliin ylizeyinde yiiklerin gdosterimi

Cihaz dinamik 11k sa¢ilimi metodu (Dynamic Light Scattering-DLS) ile ¢alismaktadir. DLS
¢ozelti icerisindeki kiigiik partikiillerden sagilan 1s18in siddetinin ve degisiminin analiziyle
yapilir. Bu 6l¢iim igin 151K ¢ozelti i¢ersinden gegebilmelidir. Isigin gecebilmesi igin seyreltik
cozeltilerin kullanilmas1 gerekmektedir. Bu gecis sirasinda partikiillere ¢arparak sagilan 1s18in
siddetindeki degisim, partikiiliin hareketine ve boylece de partikiiliin biiyiikligiine, ortamin
vizkozitesine ve sicakliga bagldir. Kolloidal siispansiyonlar iki temel 151k sa¢ilimi yontemiyle
karakterize edilir. Statik 151k sagilimi yontemi polimerlerin molekiil agirligi, donme yarigapi
ve ikinci viral katsayi belirlenmesinde kullanilir. Dinamik 11k sagilim1 yontemi hidrodinamik
biyiikliik, difiizyon katsayisi, dagilim indeksi ve partikiil boyut dagiliminin (Particle Size
Distribution-PSD) elde edilmesinde kullanilmaktadir.

Zeta potansiyel ol¢iim gerekliligi

Bir formiilasyonda kullanilan malzemelerin se¢imi yonetmeliklerle sinirlandirilabilirken ayni
zamanda maliyet {izerinde etkisi bulunur. Bir formiilasyondaki partikiillerin zeta potansiyeli
bilgisi, bir formiilasyonun kimyas1 hakkinda mantikli secimler yaparak, stabilite saglamak ve
raf Omriinii uzatmak i¢in en uygun malzemeyi se¢gmekte kullanilabilir. Zeta potansiyeli

formiilasyon bilesenlerinin viskozite gibi diger bulk 6zelliklere etkisini incelemek i¢in de
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kullanilabilir. Ornegin daha yiiksek konsantrasyonlarda daha diisiik viskozite elde etmek igin

zeta potansiyel bilgisi kullanilabilmektedir.

Zamana karg yer degistirmenin karesinin {Mean Makromolekiiler bir gdzelti icin M5D ciziminden tiiretilen
Square Displacement - MSD) sematik gésterimi viskoelastik spektrum Grnegi

Farkh cevrelerdeki partikiil ’

F 4
J

MSD [m?)

Viskoelastik sistem 1
I B N S
1 10 100 1000 10000
Frekans (rad's)

Sekil 4.9.2. Viskoz ve viskoelastik sistemlerin ¢oziicii igerisindeki davranisi

Zeta potansiyel olciimii

Partikiillerin ve molekiillerin yiik veya zeta potansiyeli, elektroforez nedeniyle hareket
ederken hizlarini 6lgerek belirlenir. Zeta potansiyeline sahip pargaciklar ve molekiiller, eger
bir alan uygulanirsa bir elektroda dogru go¢ eder.

Hareket ettikleri hiz saha giicii ve zeta potansiyeline orantilidir. Alan kuvveti biliniyorsa, lazer
doppler elektroforezi kullanilarak hareket hizim1 6lgmek ve ardindan zeta potansiyelini
hesaplamak i¢in kurulan teorileri uygulamak gerekir. Olciimlerin hassasiyetini ve
dogrulugunu iyilestirmek igin, faz analizi 151k sag¢ilim1 (phase analysis light scattering - PALS)
kullanilmaktadir. Bununla birlikte, PALS tek basina ortalama bir zeta potansiyel degeri
saglamaktadir, bu nedenle patentli M3-PALS ¢oklu frekans 6l¢iimii ayni 6l¢iim sirasinda
ortalama ve dagilimi belirlemektedir. Olgiim islemini basitlestirmek icin biitiin &l¢iim
prosediirii otomatik olarak yapilmaktadir.

Uygulamalari

Kullanilacak malzemenin c¢esidine gore malzemenin askida kalmasi i¢in zeta potansiyel
araliklar1 bazi kaynaklarda belirtilmektedir. Bu degerler polimerler i¢in 20 mV’tan, metal
oksitler i¢in 40 mV’tan, metal ¢ozeltileri i¢in 70 mV’tan ve sudaki yag (O/W) ¢ozeltileri igin
15 mV’tan daha biiyiik oldugu durumlarda ger¢eklesmektedir.

« Kararl dispersiyonlar ve protein ¢ozeltileri i¢in gelistirme siiresinin azaltilmasi

* Bir {iriin istikrar1 veya istikrarsizliginin nedenlerini anlama, iiriin raf dmriinii uzatma
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* Protein agregat olusumunu 6nleme
« Kararlili§1 muhafaza ederken protein konsantrasyonunu arttirma

* Su aritiminin maliyetini diistirmek i¢in flokiilant dozu optimize etmek.

Zeta potansiyelin siispansiyonlar iizerine etkisi Sekil 4.9.3’de verilmektedir.

Yiiksek Zeta Potansiyel Diisiik
Zayif dagilmis Zayif kiimelesmis | Kuvvetli kiimelesmis

Zaman -:': o LY 3//{

- :: o, ™
| | |

® 0.’ a

§ : .l dl"& ‘> t

. . e

lyi Cokelme Kararhlig lyi

Diiglik Viskozite Yiiksek
Yok Akma Gerilimi Yiiksek
Yok Elastiklik Yiiksek
Yiiksek Maksimum Kati Dusiik

Sekil 4.9.3.Zeta potansiyelin siispansiyonlar iizerine etkisi
4.9.1.1. Cihaza ait temeller

Dinamik 151k sag¢ilmasi (DLS, Dynamic light scattering), ¢ok kisa bir zaman (us’nin onda biri
ile ms) araliginda, ¢ozeltide kat1 partikiillerin bulundugu durumda siispansiyondan sagilan
151810 zamanla degisiminin Ol¢iilmesi ile yapilmaktadir. Sagilan 15181n siddetinde gergeklesen
farklar, sagilan 15131 geldigi bolgenin igindeki ve disindaki molekiillerin yayilma hiziyla
ilgilidir. Brownian hareketi ve elde edilen veriler 151k sa¢ilmasina neden olan partikiillerin
yayilim katsayilarini1 vermekte kullanilir. Brownian hareketi, bir siv1 igerisindeki partikiillerin,
etraflarinda bulunan siviya ait molekiiller tarafindan bombardimana tutulmasi sonucu rastgele
hareket etmelerine denilmektedir. Farkli sivi molekiilleriyle sarilmis partikiillerin, yayilim

katsayilarinda degisiklikler gozlenir. Bu yiizden, iiretilen verilerin yayilim katsayisi olarak
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kullanilmas1 yerine, partikiillerin biiyiikliikleri (yarigap veya cap) olarak hesaplanir. Yayilim
ile partikiil boyutu arasindaki baglanti, kiiresel sekle sahip partikiiller igin gelistirilen ve
Brownian hareketi ile acgiklanan teorik denklikle agiklanmaktadir. Einstein tarafindan
gelistirilen bu denklikten, kiiresel partikiillere ait yayilim Kkatsayilar1 fonksiyon haline

getirilip, hidrodinamik ¢ap veya Stoke yarigapi (r) degerine ulasmak miimkiin olmaktadir.

S RT kT
6:mnr-N 6:mn-T

Burada N, Avagadro sayisi; R molar gaz sabiti; kg, Boltzmann sabiti; T, sicaklik (K); n,
viskozite (kg/m.s), D, difiizyon katsayist; r: partikiiliin hidrodinamik yarigap1 (m) olarak ifade
edilmektedir.

DLS, partikiil boyutu 6l¢iim metotlar1 iginde en ¢ok karsilasilan tekniklerden biridir. Bu
yontemle lazer kaynagindan da iretilebildigi gibi, tek renkli bir 151k kullanilmaktadir. Kiiresel
partikiiller igeren ¢ozeltiden gegirilen 151k, Brownian hareketi yapmakta olan partikiillere

carpar ve dalga boyunda degisiklige ugrar.

Tahmin edilebilecegi gibi sivi igerisindeki partikiillerin yapmakta olduklar1 rastgele
hareketlerin hizlar1 o partikiillerin boyutlarina baglidir: Kiigiik molekiiller daha hizli hareket
ederken, biiyiik molekiiller daha yavas hareket edecektir. 0.1 ms gibi kiigiik bir zaman dilimi
gdz Oniine alindiginda, baslangic ve bitis anlar1 kiyaslandiginda bu durum partikiillerin
hareket hizlarimi ortaya c¢ikaracak ve buradan da bu partikiillerin boyutlar1 hakkinda

hesaplama yolunu agacaktir.

DLS metodunda partikiil boyutu indirekt olarak hesaplanmaktadir. ilk olarak &lgiilen 151k
siddetidir. Isik siddeti dagiliminin zamanla degismesiyle korelasyon fonksiyonu olusturulur,
bu fonksiyon kullanilarak yayilim katsayisi hesaplanir. En sonunda da yayilim katsayisi
Stokes-Einstein denkleminde kullanilarak hidrodinamik boyut hesaplanir. Yani DLS metodu
ile partikiil boyutu 6l¢iildiigiinde, aslinda Olgiilen partikiilin hiziyla yayilan kiirenin ¢ap1
olmaktadir. Bu ¢ap yayilim katsayisindan hesaplandigi i¢in, yayilim katsayisini etkileyen tiim
faktorler, sonucu etkileyecektir. Ornegin partikiil yiiklityse, ¢oziicii ortamindaki partikiile zit
yikli olan bir miktar iyon partikiil yiizeyine tutunacak ve bir elektrik cift tabakasi
olusturacaktir. Iste bu durumda &lgiilen cap, bu elektrik ¢ift tabakasinin da dahil oldugu
sekildedir (Sekil 4.9.4).
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Sekil 4.9.4. Su igerisindeki bir nanopartikiiliin yiizeyinde yiiklerin gosterimi

Isin kaynagi olarak kullanilan lazer ile 6l¢iim yapilan ¢dzeltinin konuldugu kiivet arasinda
kalan boyut zayiflatici (sondiiriicii), lazer 1s181n1n belirli bir siddet degeri arasinda tutulmasini
saglamaktadir. Boyut zayiflatici kullanimi bir mecburiyettir, ¢iinkii biiylik partikiillerin yer
aldig1 bir ¢ozelti veya derisik bir sistem 1s181 ¢ok miktarda sagacagindan saglikli 6l¢iim
yapabilmek i¢gin 151k siddetinin disiiriilmesi gerekmektedir. Ayn1 durum kiigiik partikiillerin

yer aldig1 bagka bir ¢ozelti igin veya seyreltik bir 6rnek i¢in de tam tersidir.

Sekil 4.9.5’de yer alan dedektor (Avalanche Photodiode Detector-APD), sagilan 1s18in
siddetini 6l¢mektedir. Teorik olarak bir partikiil 15181 tiim yOnlere sagmaktadir, sacilan 15181
olgmek i¢in kullanilacak dedektor her yone yerlestirilebilir. Lazer 1s1k sagilmasi sistemleri
incelendiginde, dedektor genellikle drnek ¢ozeltisinden gecirilen 1518a 173° veya 90° acilar
kullanilarak yerlestirilmektedir. Deneylerde kullanilan cihaz i¢in bu ag¢1 173°’dir. Geri sagilim

(Back scattering) 6l¢iimii denilen bu yerlesimin bazi avantajlari bulunmaktadir:
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* Geri sagilim ile Olgiilen lazer 1s181m1n, 6rnek ¢dzeltisi icinden
geemedigi icin, bir partikiile carptiktan sonra baska bir partikiile
carpma olasilig1 yoktur. Bu duruma g¢oklu sagilma denilir ve

derisimi yiiksek cozeltilerle yapilan oOlgiimlerdeki kisitlamayi,

kullanilan kisa 151k yolu ile ortadan kaldirmaktadir.

« Omek c¢ozeltisi igerisine kolayca karisabilecek toz partikiilleri, &l¢iimii yapilacak
partikiillere gore ¢ok biliyliktiir. Biiyiikk partikiiller genel olarak ileri yonde 1181 Sagilimi
yaptiklarindan dolayi, toz tanecikleri nedeniyle olusan deneysel hata, geri sagilim metodu ile

azalmaktadir.

e Coklu sag¢ilma en az 180° agida goriilmektedir. Bu durum yiiksek derisime sahip

cozeltilerle calismay1 miimkiin kilmaktadir.

Dedektorde oOlgiilen 151k siddeti, elektronik sinyaller haline donistiirtiliip korelatore gelir.
Korelatorde kiigiik zaman araliklarinda sagilan 15181n siddet degerleri karsilastirilir ve 151k

PR

siddetinin ne hizla degistigi bulunur.

_— » Zetasizer yazillimina

+ Lazer
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Sekil 4.9.5. Zetasizer cihazinin basit semasi

Korelator belirli bir zaman araliginda alinmis iki sinyal Orneginin ne derece benzedigini
olgmektedir. Rastgele hareket eden bir partikiilden sagilan bir 1s1k 1511 igin, (t1) aninda
dedektore diisen bir sinyalin siddeti, (t1+t) aninda alinan sinyal siddeti ile benzer oldugundan

iki sinyalin korelasyonu iyidir. Ancak (t1+2t) aninda alinan sinyal (t1) aninda &lgiilen sinyalle
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benzer olmasina ragmen, benzerlik (ti+t) zamanindaki kadar iyi olmaz. Bu durum
gerceklesiyorsa korelasyon zamanla azalacaktir. Korelasyonun azalmasi partikiillerin
aglomere olmasi ya da ¢okmesi veya ikisinin beraber ger¢eklesmesi olabilecegi gibi, yiiksek
konsantrasyona sahip Ornek hazirlanmasi veya malzemenin kendisinin fotonik ozellikler
gosteriyor olmasiyla baglantilidir. Bu nedenle ¢alisilacak malzemenin bulk 6zelliklerinin iyi
bilinmesi gerekir. Korelasyonun iyi olmadigt durumlarda Orneklerin uygun sekilde
hazirlanmasi gerekmektedir. Bu durum degisik 6rnekler igin farkli metotlarin olusturulmasini

gerektirmektedir.

Bu cihaz i¢in korelatér 25 ns den 8000 s’ye kadar, maksimum 4000 kanalda ¢alismaktadir.
Cihazin sicaklik kontrolii 0 °C ile 90 °C arasinda +/- 0.1 °C hassasiyetle yapilmaktadir.
Cihazda kullanilan lazer 4 mW giiciindedir ve 633 nm dalga boyuna sahiptir. Cihazin partikiil
boyut dagilimi 8l¢iim araligi 0.3 nm ile 10 pm olarak bildirilmektedir. Iki farkl a1 ile dl¢iim
yapan cihazdaki dedektor agilar1 13° ve 173° olarak verilmistir. Zeta potansiyel 6l¢iim araligt
+/-500 mV’tan biiyiik olan alanda yapilirken, mobilite araligi +/- 20 p.cm/V.s’den biiyiiktiir.

Sekil 4.9.5’te cihazin basitlestirilmis semasi verilmektedir.
4.9.1.2. Brownian hareketi

Brownian hareketi kat1 partikiillerin bir akigkan igerisinde sivi ya da gaz molekiilleri gibi

baska partikiillere carpmasi sonucu olusan rastlantisal harekete verilen isimdir.

Rastlantisal hareketleri ilk inceleyen bilim insani biyolog, fizyolog ve kimyager Jan
Ingenhousz oldugu cesitli kaynaklarda yer alsa da bu hareketlerin yaklasik 45 sene sonra
botanik¢i Robert Brown tarafindan bulundugu kabul edilmektedir.
Brown, polen partikiillerinin hareketini mikroskop ile incelerken
bu hareket mevcuttu ancak hareketin kaynagini bulamamaktaydi.
Bir siire polenlerin canli olabilecegi konusunda bir diisiinceya de
kapilan bilim adami, toz parcaciklar1 lizerinde aynmi gozlemi

yapinca, polenlerin canli olmadig1 konusunda emin olmugstur. Buna

ragmen hareketin kaynagini saptayamamustir.

Ilerleyen zamanla bu hareket; Albert Einstein tarafindan rastlantisal hareketin molekiiller gibi
mikroskop ile géremedigimiz ¢ok kiigiik partikiillerin bombardimani nedeniyle olustugunun

kanitlanmasiyla Brown Hareketi olarak adlandirildi. Brown zamaninda molekiiller tartigmali
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bir kavramdi1 ve bu hareketin gozlemcisi Robert Brown anisina, Brownian Movement yani

Brownian hareketi ad1 verilmistir.

Albert Einstein ve Norbert Wiener tarafindan matematiksel model temelleri atilmis Brownian

hareketi, uygulamada 1s1 transferinden borsa degisimlerine kadar kullanilmaktadir.
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Sekil 4.9.6. Brownian hareketi

4.9.2. Amaclar

Zeta potansiyel ve partikiil boyut dagilimi Sl¢limiiniin, lazer sagilim teknolojisi kullanan bir
cihazla yapilmasinin 6gretilmesi ve bu Ol¢iimler sirasinda dikkat edilmesi gereken hususlarin
ogrenciye aktarilmasi hedeflenmektedir. Olgiime hazirlanirken gerekli prosediir olusturmaya
dair farkindalik olusturmak da yan hedeflerden biridir. Partikiil boyut dagilimi 6lglimii
sonucunda elde edilen degerlerin kullanilarak MS Excel®’de degerlendirilmesi sonucunda
tretilen raporlar ile cihazin olusturdugu raporlarin arasindaki benzerlik ve farklarin

gozlenmesi ve raporlama kolayli§inin anlatilmasi amaglara hizmet etmektedir.

4.9.3. Materyal ve Metot

Orneklerin ¢dziicii igerisinde askiya almmasi igin metot gelistirimeden bahsedilecek ve
ultrasonik homojenizasyon basta olmak tizere gerekli cihazlarla malzemenin askiya alinmasi

saglanacaktir.

Hazirlanan askiya alinmis 6rnekte Malvern Zetasizer Nano ZS cihazinda bir “dip cell” tip

kiivet kullanilarak zeta potansiyel dl¢timii yapilacaktir. Zeta potansiyel dl¢imii sonucu uygun
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aralikta alinincaya kadar ornek {izerinde ¢alisilacak ve uygun aralikta zeta potansiyel 6l¢tiimi
sonrasinda partikiil boyut dagilimi analizi yapilacaktir. Partikiil boyut dagilimi dl¢timiinde
“quartz cell” tipi kiivet kullanilacaktir. Uretilen boyut dagilim degerleri ve raporlama
sonrasinda olusturulan grafikler 6grenciye dijital olarak aktarilacak ve istenilen hesaplamalari

yapmalar1 istenecektir. Yapilacak hesaplamalar istatistiksel hesaplamalar olacaktir.

4.9.3.1. Hesaplamalar

Deney sonuclarmmin istatistiki olarak verilmesi boliimiinden faydalanilarak istenilen
hesaplama ve grafikler yapilacaktir.

4.9.4. Deney Sistemi

Malvern Zetasizer cihazi, siispansiyon ya da emiilsiyon halindeki hammadde ya da tiriinlerin
partikiil boyut ve zeta potensiyel degerlerinin belirlenmesi i¢in kullanilmaktadir. Cihaz tek
basma kullanilmayip operasyon ve raporlama ic¢in bilgisayar ile birlikte kullanilmaktadir

(Sekil 4.9.7).

Sekil 4.9.7. Zetasizer cihazi (1. Zetasizer cihazi, 2. Bilgisayar)

Cihazda 6l¢iim islemine baglamadan 6nce Sekil 4.9.4’te goriilen kisimlarin herbirinin ayri ayri
actlmasi gerekir. Daha sonra bilgisayar ekraninda kullanima hazir olan zetasizer ikonu
tiklanarak program calistirilir. Sekil 4.9.8°de zetasizer cihazinin kisimlar1 gosterilmektedir.

Kisimlar sirasiyla soyledir:

1. Optik kisim

2. Panel

3. Hiicre erisim diigmesi
4. Durumu bildirme 15181

5. Hiicre alam
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Sekil 4.9.8. Zetasizer cihazinin kisimlari

Eger zeta potensiyeli 6l¢limii yapilacaksa “Dip cell” tipi hiicre kullanilmalidir. Sekil 4.9.3’te
ilgili hiicre gosterilmektedir. Zeta potensiyeli oOl¢iimii i¢in kullanilan hiicrenin nasil
doldurulmas1 gerektigi Sekil 4.9.9°da gosterilmektedir. Icerisinde hi¢ balon kalmayacak
sekilde yarisina kadar asagiya dogru tutularak doldurulan hiicre yarisindan sonra gevrilip

tepeden tamamlanarak doldurulmakta ve tipalar1 kapatilmaktadir.

Sekil 4.9.9. Zeta potensiyeli dl¢iimiine hiicrenin doldurulmasi

Cihazda boyut analizi yapilacaksa “Quartz cell” hiicre tipi segilmelidir. Sekil 4.9.10°da ilgili

hiicre gosterilmektedir.
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Sekil 4.9.10. Boyut analizi i¢in hiicrenin doldurulmasi

Boyut analizi i¢in kullanilan hiicre, Sekil 4.9.10°da goriildiigii gibi hi¢ balon kalmayacak

sekilde hafif egimli ve yavas yavas doldurulmalidir. Doldurma sonrasinda kapagi kapatilir.

Sekil 4.9.8’de goriilen hiicre erisim butonuna basilarak hiicre alan1 kapagi agilir ve hiicre
cihaza yerlestirilir. Ardindan hiicre erisim alan1 kapagi kapatilir. Sekil 4.9.11°de zetasizer
yazilim ekran goriiniimii goriilmektedir. Ilk acildiginda sadece 3 numarali kistm olan &lgiim

dosyas1 penceresi agilir.

e Olciim yapilabilmesi igin Standart Operasyon Prosediirii (Standart Operating Procedure-
SOP) denilen ¢aligsma alaninin olusturulmasi gereklidir. 1 numarali kisimdaki file kismi
yeni SOP olusturma ve kaydetme amaci igin kullanilir. Eger bir SOP varsa
“measurement” kismindan “Start SOP” butonuna basilir. SOP segilir ve 5 numaral
pencere agilmaktadir.

e Eger manuel 6l¢iim yapilacaksa “measurement” kismindaki “manual” kismin tiklayarak
gerekli parametreler girilir ve 5 numarali pencere agilmaktadir.

e 5 numarali pencereden “start” tusuna basilarak 6l¢limii baglamaktadir. 6 numarali kisimda
analiz devam ederken durum izlenebilmekte ve analizin hangi kisminda oldugu
gorilebilmektedir.

e Analiz devam ederken 5 numarali pencereden log sheet, intensty PSD+ summary gibi
ikonlar tiklanarak analiz sonuglar1 goriilebilmaktedir.

e Analiz bittiginde 4 numarali pencereden raporlanmak istenilen numuneler segilmekte,
intensty PSD, Zeta Quality Report gibi kisimlar tiklanmak suretiyle analiz sonuglari

goriilebilmekte ve print butonuna basarak ¢ikt1 alinabilmektedir.

91



1 OIS Laarnple Hesstte. &4 LBxR
2 EN pee desmae ek dosts  ndos e
2l 9. ) G € AT PV I Sawary ¥ e -
—mm o mp e -
< B Caupgu Moty L o B lersple Pt 4 il
Tinevarts Ve | (e me 30 B dangotang 00 AR DiTiot Aee £ JnanetyPI0DG O Deln peleatinl (0 4 Molecuw megtngat O 4 Aactiteon M)
Bco  Tw Soan e Mo
Sawgwe borsx eSien v
":: :‘3 ':: FUF Mores  Wirud rvosse severd Sekia gy
3 e -~ b RN BE AR SO SR AU I Tt e e
€ Taa am T Recond Borte: 10 Doepeinmt B2 00
LECT o N
- ¥ 74 e 2 'y ¥
€ Taaker o e r i T T RER S Vi owey (P By
3 T e [ Y Sw— P Superawt (et £ Comtant: 0 )
Nisa aev e JA
23 (oboer o) "
e e - N Smwadtwe 5 20 Lota e &3
U dwa Litve . e
M Jen Lalnarae L Cond Pobe bugal 23070 Meoweredt Foslon dvnd 200
3 Tea e A CallDemcipiat Gon e Crmas s rv (od Ameanes |
o b aa) e aierend - Ser - (o songhe pern 5 ml’x
ST Beain e
) b W
Sy - ot Iy 152 no “
& @ ;
> - T —— < e - (O 0 oo0
ITRC TN ) Wl (O] Lag it | U8 (et sann '8 ' Fyn
o Corsliion Furciw
@ Bl Tk o on
n S—
"
L
z
"
i - -y — -~
o1 ' "> x Yot - .u -
Tewin
Foure e Iy P4} ~
k3 au
by ) ;‘1. Dan Pl
gy =
£ -
s v I\ Recom 3 Coteenats]
- “ 3,
T T N T Y
: s ‘ . 1 " 1 t . 1l L 4
Tew v} [ |
A\
RARRARRRRARE AR asRinan U -] 1A | oo em | A
6 rireen - |

Sekil 4.9.11. Zetasizer yazilim ekran goriniimii

Metot Gelistirme Adimlari
Once maddenin ¢dziinmedigi uygun bir dagitict secilmelidir. S6z konusu dagitict kullanilarak

arzu edilen seyreltmelerle numuneler hazirlanir. Yapilan analizin dogru olmasi “Quality
report”un verdigi uygunluga baglidir. Bu kisim uygun degilse farkli seyreltmeler kullanilarak

numuneler hazirlanir ve 6l¢iim yapilarak “Quality report” uygun olan aranmalidir.

Metot Validasyonu Islemi
Ozgiinliik: Zeta potansiyeli cihazlarin yapilan analizleri igin segiciligi uygulamanin kesin bir

kurali yoktur. Metot uzmani metot gelistirme esnasinda yapilan islemlere gore karar

vermektedir.

Aralik: Ideal olarak cihazin aralig1 numunenin boyut ve zeta potensiyel araligini kapsayacak
sekilde olmalidir. Malvern Zetasizer Nano ZS cihazinda boyut arali§i 0.3 nm ile 6000 nm
arasi, zetapotansiyeli i¢in boyut araligt 5 nm ile 10000 nm ve molekiiler agirlik i¢in aralik

1000 Da ile 2x107 Da olup ilag sektorii icin yeterli bir araliktir.
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Kesinlik: Boyut i¢inde zeta potansiyeli i¢inde ayni 6rnekten homojen bir sekilde yapilan 6
adet numuneden her biri ikiser kez olgiilerek elde edilen sonuglarin ortalamasini alarak

degerlendirme yapilmalidir.

Laboratuvar i¢i kesinlik: Cihaz ile yapilan boyut ve zeta potensiyel analizlerinde ayni 6rnegin

farkli analistler tarafindan farkli giinde calisilmasi ile elde edilen sonuglarin birbirine yakin
olmasi gerekir. Ayni 6rnekten hazirlanan 6 adet numune i¢in her bir numune 2 kez okutularak
elde edilen sonuglarin ortalamasimi alarak degerlendirme yapilmalidir. Olgiilen 6 adet
numunenin sonuglarinin % Relatif Standart Sapma (Relative Standard Deviation-RSD) degeri
% 2.0 olmalidir. Kesinlikte elde edilen 6 adet numunenin sonuglarini ortalamasi ile
Laboratuar I¢i Kesinlik analizinde elde edilen 6 adet numunenin sonuglarinin ortalamasi

arasindaki fark % 2.0°dan az olmalidir.

Saglamlik: Hazirlanan numunenin ultrasonik homojenizasyon siiresi, numune hazirlanirken
karigtirma siiresi gibi kiiciik degisimlerle ayni Ornekten hazirlanan numuneler analiz

edilmelidir. Her bir numuneden 3 kez 6l¢lim yapilarak sonuglar degerlendirilmelidir.

Cozelti stabilitesi: Laboratuvar kosullar altinda, test siiresince (24 saat), numune ¢ozeltisinin

stabil olup olmadigi kanitlanmalidir. Ayni miktar/yigindan baslangigta belirlenen sekilde

hazirlanan numune ile farkli zaman araliklarinda tekrarlanan 5 6l¢lim alinmasi onerilmektedir.

Sistem uygunlugu: Zeta potansiyeli cihazlar1 kalibre edilemez. Bunlarin dogru olgtiiklerini

kanitlamak i¢in zeta potansiyeli standartlari ile 6l¢tiim yapilmaktadir. Bu parametre i¢in zeta

potansiyeli standard1 okutularak sistem uygunlugunu kontrol edilmelidir.

Final raporu: Calismanin bitiminde biitiin g¢alismalarin sonuglarini igeren ayrintili bir

validasyon raporu hazirlanamalidir.

Cihazin Temizligi, Bakim ve Kalibrasyonu
Cihaz sadece dig boliimiinii nemli bir bez yardimi ile temizlenmalidir. Temizlik esnasinda

cthazin ana govdesi yerinden oynatilmamali veya kaydirilmamalidir. Temizlik islemi

yapilirken cihaz ¢alistirllmamalidir.

Olgiim sonrasinda kullanilan hiicre dnce dispersant, sonra alkol ve su gegirilerek iyice

temizlenmeli ve kuru bir sekilde kapagi kapatilarak saklandig:1 yere konulmalidir.
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Cihazin periyodik bakim ve kalibrasyon islemleri ilgili firma tarafindan yapilir. Herhangi bir

ariza durumunda da ilgili firma bilgilendirilmedir.
4.9.5. Hazirhk Sorulari

DLS nedir? Agiklayimniz.

Zeta potansiyel ne ise yarar?

Zeta potansiyeli tarif ediniz.

Partikiil dagilimi nedir? Onemi nedir?
Ultrasonik homojenizasyon nedir?
RSD nedir?

PSD nedir?

Ozgiinliik nedir?

SOP nedir?

10. Brownian hareketi nedir?

11. Elektroforez nedir?

© 0 N o g bk~ wDhdPE

4.9.6. Kaynaklar

[1] Zetasizer Nano ZS, User Manual, Malvern, 2017.
[2] Water and wastewater Engineering, Mackenzie L. Davis, McGraw Hill..

[3] http://www.malvern.com

[4] Yal¢in, Yalaz, “pH duyarli latekslerin sentezi ve florometrik karakterizasyonu”,
Hacettepe Universitesi, Fen Bilimleri Enstitiisii, Yiiksek Lisans Tezi, Danisman: Prof.
Dr. Ali Tuncel, Ankara, 2006.

[5] Akin, M. Bora, “Cinko oksit kristalizasyonunun polielektrolitlerle kontrolii”, Yildiz
Teknik Universitesi, Fen Bilimleri Enstitiisii, Doktora Tezi, Danisman: Prof. Dr.
Mualla Oner, Istanbul, 2011.

[6] http://biyokure.org

[7] http://www.americanpharmaceuticalreview.com/Featured-Articles/139288-An-

Overview-of-the-Zeta-Potential-Part-3-Uses-and-Applications/

[8] https://www.britannica.com/biography/Jan-Ingenhousz
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4.10 Alev Fotometresi ile Element Tayini
4.10.1. Genel Bilgiler

Alev atomik emisyon spektrofotometresi olarak adlandirilan alev fotometresi nispeten eski
analiz yontemlerinden birisidir. Analitik yontem olarak, atomik emisyon, ¢ozeltideki eser
metal iyonlarinin belirlenmesi i¢in hizli, basit ve hassas bir yontemdir. Alev plazmadaki gaz-
faz atomlarindan yayilan emisyon (1s1ma) kendine 6zgii dogasindan dolay1, bu yontem diger
Olctimii bozacak dis etkenlerden (girisim) c¢ok fazla etkilenmez. Yontem birgok metalik
element igin uygundur. Ozellikle, Na*, K*, Li*, Ca?*, ve Ba®" gibi alevin nispeten diisiik
sicakliklarinda kolaylikla 1s1ma yapabilen yiiksek enerji seviyelerine sahip metalik elementler
icin uygundur. Metal 6zelligi géstermeyen elementler alev fotometresinde belirlenemezler.
Alev fotometrisi kesin sonuclardan ¢ok o andaki deneysel sartlara bagl olarak elde edilmis
degerler verir. Yani, elde edilen degerlerin dogrulugunda aletin kalibrasyonun iyi yapilmis
olmas1 temeldir. Cok farkli deneysel degiskenler alevden yayilan 1518in yogunlugunu etkiler.
Bu yiizden, dogru sonuglar elde edebilmek icin kalibrasyon ¢ozeltilerin dikkatli hazirlanmasi
ve aletin kalibrasyonun da dikkatlice ve siklikla yapilmasi dnerilir. Asagidaki sekilde bir alev

emisyon fotometresi goriillmektedir

PFP7 Flome
Photometer

Sekil.4.10.1 Alev Emisyon Fotometresi

Atomik emisyon oda sicakligindaki bir maddenin atomlarinin ¢ogu temel haldedir. Temel
haldeki atomlar bir alev iizerine c¢ozelti ¢ok kiiciik damlaciklar halinde (sis seklinde)
puskiirtiiliir. Alevin 1s1 etkisiyle, ¢ozeltideki madde atomlarinin elektronlart uyarilir ve bu
sekilde daha st bir enerji seviyesine ¢ikar. Uyarilmis hal karasiz haldir ve uyarilmis atomun
omrii kisadir; kararsiz olan bu elektronlar, kararli hale gelmek icin eski enerji diizeylerine
donerken aradaki enerji farkim1 kendi atom numaralarmma 6zgii dalga boyunda 151k olarak
disar1 salarlar. Bu 151k, c¢ozeltideki madde konsantrasyonuyla orantilidir ve alev

fotometresinde filtreler yardimiyla dl¢iiliir. Temel haldeki atomlar bir kaynak ile uyarilarak
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uyarilmis enerji diizeyine ¢ikarlar. Atom veya molekiil temel enerji diizeyine donerken fazla

enerjisinin timinii veya bir kismimni 1s1k seklinde atabilir ve bdylece sistemden bir 11k

yayilmasi (151k emisyonu) gozlenir[1].

Elﬂc:rnn

E.ne ii Sodurma we Enerdi
Seviyesinin Yokselmesi

Arom Cekirdedi
Elektron
Elektrm Q/F’_\ \\

) _—___—;8
ikinci Agamea: Eneri

Seviyesinin Degigmes|

ksal Emverji

Birinci Azama: Atomun 15l
igleme Maruz Kalmass

Elektron

Isima

Enerji Verme ve
Kararl Hale Gegme

UclGnca Asama: Isi
Kaynagindan Uzaklasma ve
isima

Sekil 4.10.2.Temel Halden Uyarilmig Hal, Uyarilmis Halden Temel Héle Dénen elektronlar

Dalga Boyu [nm]
Element 800 700 600 500 400 AlevRengi

Lityum | | Kirmizi
Sodyum |
Potasyum I | menekse
Kalsiyum | | Kirmizi
Stronsyum | | Kirmizi
Baryum il vesil

Enerji, Frekans ve Dalga Sayisinda ﬁ.l'-‘tlﬁ

Sekil 4.10.3. Elemente bagli olarak elde edilen alev renkleri
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4.10.2. Kullanilan cihaz

Emisyon frekansimi Olgerek atomun tiirlinii belirleyebiliriz. Emisyon siddetini 6lgerek o

atomun incelenen materyaldeki konsantrasyonunu belirleyebiliriz

Aloy Monokromotor
Ayna Alev  Mercek Fotokatiandinc

C A0 ) >
\ 1 V (0 __JH—O ﬂ(/:)

Yanici Gaz

Puskurtme

P o islemi
fakic) Gaz

Omek \\ '

Sekil 4.10.4. Alev fotometresinin genel semasi

Teknik agidan numunenin aleve verilmesi, (numune uygulanmasi) uygun alevin olusturulmasi

ve emisyonun Sl¢lilmesi gibi basamaklar 6nemlidir.

4.10.3. Cihaz ile 6l¢ciim

Alev fotometresi calistirilir ve filtre ayar istenilen elemente getirilir. Cok nokta kalibrasyonu
icin alev fotometresinin kilcal borusunun i¢i saf su ile tamamen temizlendikten sonra 100
mL’lik balon joje icine konulan ilk standart okutulur ve ekranda goriilen emisyon degeri
kaydedilir. Tekrar kilcal boru saf su ile temizlendikten sonra ikinci standart okutulur. Bu
isleme standartlarin tamami okutuluncaya kadar devam edilir ve kalibrasyon egrisi ¢izilir. En
son derisimi bilinmeyen numune alev fotometresinde Slgiilerek emisyon degeri okunur ve
kalibrasyon egrisine yerlestirilerek derisimi belirlenir. Iki nokta yada ii¢ noktaya gére cihaz

kalibre edilebilirse, kalibrasyon egrisi ¢izdirmeden de okuma yapmak miimkiin olacaktir.

Kalibrasyon Egrisi

0.8
Standard 7

Ormedin Emisyon Dederi
0.8 .

>
stangard 6
0.4
Standard 5 A
o= Standard 4

Standard 3 Ormegin Derisimi
Standard 2

Emisyon Degeri

o -
Standard 1
o 0.2 0.4 0.6 o.8 E 8 1.2

Derisim (mg/L)

Sekil 4.10.5. Kalibrasyon Egrisi
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Alev fotometrisinde alev son derece stabil olmalidir. Zaman iginde alevin 1sis1 ya da yapisi
degisecek olursa numunenin verecegi emisyonda degisecektir. Alev hizli inis c¢ikislar
gostermemelidir. Alevin 1s1s1 incelenecek atomlar1 uyarabilecek kadar yiliksek olmalidir. Ne
kadar yiiksek olursa uyarilan atomlarin total atom sayisina orani o kadar yiiksek olacaktir.
Ancak cok sicak olursa uyarilma derecesi ¢ok fazla olur ve elektronlar tiimiiyle atomdan

koparilip iyonizasyonla sonuglanabilir[2].

Alev olusturmada genel olarak propan, biitan, asetilen ve hidrojen yakitlart kullanilir.
Hidrojen yakit olarak kullanildiginda oksidan oksijen digerlerinde havadir. Cesitli gazlar ve

151 dereceleri cizelge 4.10.1°de verilmistir[3].

Cizelge 4.10.1. Alev fotometrelerinde kullanilabilen yanici ve yakict gazlar ve 1s1 dereceleri

Gaz Karisim Alev Is1s1(°C)
Dogal Gaz-Hava 1840

Propan-Hava 1925
Hidrojen-Hava 2115
Asetilen-Hava 2250

Hidrojen-Oksijen 2700
Dogal gaz-Oksijen | 2800
Propan-Oksijen 2850
Asetilen-Oksijen 3110

4.10.4. Amac¢

Alev fotometresinin temel ilkelerinin incelenmesi ve standart katma yontemi ile verilen bir

ornekteki elementlerin derisiminin bulunmasi
4.10.5. Cihazla cahsirken su hususlara dikkat edilmelidir

e (Cihaz iizerindeki agma-kapama diigmesi acildiktan sonra 1-2 dakika beklenip sistemin

caligmasi saglanmali, daha sonra gaz dedantorii acilarak yakilmalidir.

e Cihazin verimli bir sekilde ¢alisabilmesi ve dogru sonuglar verebilmesi i¢in 15 dakika

onceden yakilarak 1sinmasi gereklidir.

98



e C(ihaz calisirken baca linitesinin iist kismima dokunulmamali, bacaya bir metreden

yakin mesafeye hicbir sey konulmamali ve bacadan asagiya kesinlikle bakilmamalidir.

e Kompresorden gelen hava hortumunda olusacak nem, yogunlasma, yag veya toz
kararsiz okumalara neden olacaktir. Boyle durumlarda, kullanma kilavuzunda

belirtilen uygun bir filtre veya su separatorii kullanilmalidir.

e Kararsiz okumalar, gazin kirli olusundan kaynaklanabilir. Eger bu tiir bir siiphe varsa

ya uygun bir filtre kullanilmali veya gaz degistirilmelidir.

e Alev, hem kompresdrden gelen hem de ortamda bulunan oksijen ile yanmaktadir.
Ortamda olusacak herhangi bir kirlilik, cihazin performansini etkiler. Ortamda
buharlasabilen hidrokarbonlarin mevcudiyetinden kagmilmalidir. Cok  diisiik
seviyelerde bile olsa ortamda alkol, boya, parfiim ve sigara dumani bulunmasi

problemlere neden olacaktir.

e Numune, daima numune kabinin iist yarisindan emdirilmelidir. Kabin alt kisminda
olusabilecek tortu veya parcaciklar, nebulizerin ucuna takilan kilcal boruda
tikanmalara neden olabilir. Herhangi bir sekilde zedelenen veya tikanan kilcal boru
degistirilmelidir

e Standartlarin hazirlanmasinda gereken titizlik gosterilmelidir. Cihazin performansi

kalibrasyon standartlarinin safligina ve dogruluguna baghdir.

e (ihaza, tuz konsantrasyonu yiiksek soliisyonlar emdirildiginde kapatma isleminden
once daha uzun siire saf su verilmeli ve iyi bir temizleme saglanmalidir. Cihaz

kapatilmadan 6nce en az 5 dakika saf su kullanilarak ¢aligtiriimalidir.

e (ihaz kisa siire i¢in kapatilacaksa agma-kapama diigmesine basarak kapatmak yeterli
olacaktir. Ancak uzun siireli kapatmalarda mutlaka 6nce gaz tiipliniin vanasinin

kapatilmasi ve ondan sonra agma-kapama diigmesinin kapatilmasi gerekir.

e C(Cihazin periyodik bakimlari mutlaka zamaninda ve yetkili teknik servislerce

yapilmali, standartlara uygun yedek parcalar kullanilmalidir[5].

4.10.6 . Hazirhik Sorulan

6. Alev Fotometresinde hangi elementlerin analizi yapilabilir
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7. Cihazla calisirken dikkat etmeniz gereken hususlardan bes tanesini yaziniz?
8. Alev Fotometresinin genel semasini ¢iziniz?

9. Alev fotometresinin ¢aligma mantigini agiklayiniz ?

10. Kalibrasyon egrisini olusturmanin amaci nedir

11. 1000 ppm stok Na ¢ozeltisinden, 100 ml balon jojelere 1-5-10 ppm stok Na ¢ozeltisi

nasil hazirlarsiniz?

12. Saf NaClile, 1 litrelik balon jojeye 1000 ppm stok Na ¢ozeltisi nasil
hazirlarsiniz?(Na=23 , CI=35)

4.10.7. Kaynaklar
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[4] D.A.Skoog, D.M. West, II. Ed. 1981, Principles of Instrumental Analysis
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