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OZET

Bu calisma ylzey sularinda kirletici olarak bulunan
Aanilin ve Nitrobenzen’in eser miktarda ve birlikte bulunmas:
halinde 6n ayirmaya gerek kalmaksizin hizl: ve dogru bir
sekilde tirev spektroskopi ydntemi ile tayin edilmesini
hedef almaktadir.

Calismanin ilk asamasinda Anilin ve Nitrobenzen’in sularda
disik konsantrasyonlarda tek ya da bir arada bulunmasi halin
de tirev spektrumlarinin yardimiyla tespit edilme ydéntemleri
aragtirilmistir.

Calismanin ikinci asamasinda Anilin ve Nitrobenzen’in
birlikte, musluk sularinda interferans bulunmasi halinde
saptanmasl arastirilmigstair.

Kullanilan yéntemde her iki bilegigin de birinci, ikinci
ve Uglincl derece tlrev spektrumlari alinarak birinci derece
tirev spektrumunda 258.9 nm’ de Nitrobenzen’in,ikinci derece
tirev spektrumunda 233.7 nm’de Anilin’in tayin edilebilecedi

saptanmigtlir.



SUMMARY

The objectives of this work is the simultaneous determi
nation of trace amounts of Aniline and Nitrobenzen present
in surface waters by the derivative spectroscopic method.

The first section covers the determination of Aniline and
Nitrobenzen present in waters in low concentration.

The second section is on the determination of Aniline and
Nitrobenzen in tap waters.

In the method used, 258.3 nm of the first derivative of
the Nitrobenzen spectrum, 233.7 nm of the second derivative
of the Aniline spectrum have been found to be suitable for

determination.
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1. GIR!18 VE CALISMANIN AMACI

Guniamizde endistriyel bazda kaydedilen gelismeler gevre sagligin:
olumsuz ytnde etkilemektedir. Atiklarin kontrolsiz bir sekilde gevreye
dagilmasi doganin eskolojik dengesini bozmaktadir.

Sivi atiklarin baslica kaynagi endlstri kuruluslar: ve kentlerdeki
kanalizasyon sistemleridir. Bu kaynaklarin atiklarinin alici su
ortamina verilmesi su cgevrelerinde baz: mikroorganizmalarin ve alglerin
sayica istenilenden gok ylksek dizeye erismesine ve bazi kalici organik
bilesiklerin alici suda birikmesine neden olur. Sudaki direncli
maddeler suyun insanlar tarafindan cesitli amaclarla kullanilmasin:
kisitlamis olur.

Bu gcalismanin amac: organik kirleticiler sinifinda yer alan ANILIN ve
NITROBENZEN’in suda eser miktarda birarada bulunmas:i halinde tirev
spektrofotometrik yéintem ile aynianda &n ayirmaya gerek kalmaksizin

hizli ve dofru olarak tayin edilmesidir.



1.1 Anilin Hakkinda Genel Bilgi

Anilin benzen halkasindaki bir hidrojen yerine bir radikal gegmesiyle
tireyen aromatik amindir. Ilk olarak 1826 yilinda Unverdorben
tarafindan indigonun kuru kuruya damitilmasiyla elde edilmistir.
18407 ta Fritsche indigonun potas ile 1sitilmasiile elde ettigi yagjimsi:
sivivya anilin adin: vermisgtir. 18437te Hoffman arastirmalar: sonunda
nitrobenzenin indirgenmesi ile anilinin elde edildigini kanitlamigtir
(1,2).

fAinilin saf haldeyken mavimsi fluoresans Ozellik gosterir, ancak hava
ve 13183a maruz kaldidinda kahverengiye donidsir. Anilin ve anilin
tirevlieri endistride cok gesitli maddelerin hazirlanmasinda baslangig
materyali oclarak &nem tasimaktadir.

1.1.1 Anilinin Fiziksel O8zellikleri

Anilinin fiziksel &zellikleri Tablo 1.1 de gisterilmistir.

Tablo 1.1 - Anilinin Fiziksel dzellikleri (3)

Kaynama noktas:, OC
mm—Hg %q
760 i84.4
600 175.0
400 162.0
300 151.0
200 139.0
100 1192.0
50 102.0
33 92.0
15 77.0
g 71.0
Donma noktas:, OC -6.02
1 atm havada ategleme
sicaklig:, C 700



Yogunluk, d (gr/cm3)

20/4 °C’de 1.02173

15/15% - de 1.02680

20/200C" de 1.02200
Buharlasma géirdnmez 1sisi, e 114.9
Parlama noktasi (kapal:i kapta) ©C 76.0
Viskozite, 200C’de, Poise 4,423
lyonlasma Potansiyeli, ev 7.70
Dipol moment, 250C’de, M 1.56
Spesifik 1s1, 20-259’de 0.518
Dielektrik sabiti, E

25%¢ 6.987

2000 7.060
Gizli bubarlasma 18181, Jd/g 4746.3

cal/g 113.9

Buhar haeinc:

mm=—Hg E

600 175.0

500 162.0

400 162.0

300 181.0

200 139.0

100 119.0

50 102.0

15 77.0

Cozintrliak
Sicaklik,OC % Anilin/Su % Su/Anilin

25 2.5 5.0
20 6.4 Q.9

Anilinin alkol, eter, asetik asit, karbontetraklorir gibi organik

cbzlocllerdeki cOzlinlrligl sonsuzdur.



Molekiil agirliga mol/gr 93

Anilinin IR spektrumu :

Arnilinin IR spektrumu Sekil 1.1 de verilmistir.
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1.1.2 Anilinin !nsan 8aglifina Etkisei

Anilin yutuldugunda veya teneffls edildiginde blnyeye oldukga zarar
verir. Anilinin deri tarafindan absorblanmas: hemoglobinin metoglobine
dtnismesine ve bu dénisimle hemoglobinin oksijen iletim gevriminin
disinda kalmasina neden olur.

Anilinin yutulmas: yada bubarinin uzun sure teneffis edilmesi,
xandaki metoglobin miktarini belirli bir duzeyin dzerine gikaracagindan
kisinin hayati tehlikeye girmesine neden olacaktir (4).

Anilin akut zehirlenmede bas afjrisi, bas dinmesi, gz kararmasi,
kulak ugultusu, halsizlik, bofulma duygusu, hafif nabiz, koma; kronik
zehirlenmede ise anemi, sinir sistemi bozukluklari, zayiflama, deri
dokiintiileri, mesane kanserleri meydana getirmektedir.

Bu tehlikeli etkilerine ragmen gerekli #nlemler alinirsa slle galisma
yapilabilir.

1.1.3 Anilinin Taninma ve Miktar Tayini Ytntemleri

Atik sularda anilin ve tirevlerinin analizinde tercih edilen
yntemlerin, spektrofotometri, ekstraksiyon - fluoresans
spektrofotometrisi, kolorimetri, gaz kromatografisi, uv - tlrev
spektrofotometrisi ve yiuksek performans siv: kromatografisi teknikleri
oldugu belirtilmistir.

Anilinin suda spektrofotometrik ytntemle tayini, yapilan galismalar
arasinda yer almaktadir. Ornef§in absorbansinin élcOldugu 275 + 0.02
ve 264 + 0.02 nm dalga boylarinda, sicakligin 40 - B0 O¢c arasinda
olmasi, tayinin duyarliligini ve dofrulugunu arttirir (5).

Ati1k sularda anilinin tayininde kullanilan spektrofotometrik y&ntemde
filtre edilmis atik suya asetik asit ve p — dimetilaminobenzaldehitin

asetik asit icindeki gdzeltisi ilave edilerek seyreltilir.



Bu gtzeltinin absorbans: onbes dakika sonra 413 nm’'de tespit
edilir. 0.02 - 1 ppm konsatrasyon arali1ginda Beer kanununa uyar (6).

Diger bir galismada suda anilin tayininde kullanilan
spektrofotometrik yOntemde reaktif clarak a - naftol tercih edilmistir.
4 - 10 ppm arasi anilin konsantrasyonlarinda % 95°ten biiylk basariya
ulagsilmigtir. O - 1.4 ppm arasi anilin konsantrasyonlarinda pH 3 - &
arasinda 490 nm’deki sonuglar Beer kanununa uyar. Diaéolama 10 - 15
dakikayi alair.

Atik sulardaki anilin gesitli tirevlerine déntstlrilerek
spektrofotometrik olarak tayin edilmistir. p-kloroanilin ve
p-nitroanilin disinda klor, nitro ve metil substituentli anilinler
negatif sapma gostermektedirler (7).

Kolorimetri ydnteminde ise anilinin 4 - aminoantipirin kullan:ilarak
ve amonyumpers(lfat ile reaksiyona sokularak kompleksi olusturulur.
Anilin tayin limiti 0.15 - 1.5 ppm’dir. Basar:i yilizdesi % 97 ve bagil
standart sapma ¥ % 1.6 dir' (8).

Ati1k sulardaki anilin tayininde kullanilan yeni bir yéntem de uv -
tirev spektroskopisi y8ntemidir. Anilin igceren standart cozeltiler
2.5 -10 ppm araliginda analiz edilebilir, n = 20 degeri icin kabul
edilen ortalama oran % 101 s 3.9 dur. Anilin icin en duyarli sonug
ikinci tarevde bulunmustur (9).

Atik sudaki anilin analizinde kullanilan baska bir ytntem de aktive
edilmis karbon teknigidir. Bu ytintemde karbon tarafindan adsorblanmis
anilin miktari, ctizeltinin pH’1ina ve anilinin sekline baglidir. Anilin
2.3 - 12 pH degerleri arasinda adsorblandiginda sonuglar Freudlich
adsorbsiyon esitligi ile aymidir. pH 2.3’den az olduunda socnuclar

Langmuir adsorbsiyon esitligine uyar. Kolon absorbsiyon ve desorbsiyon



izerinde elde edilen deneysel sonuclar granidler veya toz haline
jetirilmis aktive edilmis karbon tarafindan adsorblanan anilin
niktarinin ayni: oldugunu gtistermistir. Anilin hizla desorbe olur ve
iesorbe edilen c8zeltideki anilin igin ayirma faktorl 65.4°e esit veya
55.427ten kibcuktdr (10).

Sudaki anilin tayininde en gok kullanilan y8ntemlerden biri de ga=z
cromatografisi y8ntemidir. Kromatografik tayin igin sudaki eser
niktarda on polar prganik maddenin ayrilmasinda kullanilan likid =
nembran y8nteminin bagil standart sapmasi: % 10°dan kdgiktir. Likid -
nembran, heksan poliamid ve likid parafinin sodyum hidroksit ya da
1idroklorik asit ile karismasiyla elde edilir. Fenocller pH 5§ - é6’da
arganik asitler pH 2 - 37te ve anilin pH 10 - 11°de ayrilabilir. Sudaki
anilinin membran ayirma - gaz kromatografisi ydnteminde geri kazanilma
ylOzdesi % 60°tan kiclk ya da % 60’a esittir (11).

Su iginde anilin 8n ayirmadan sonra alkalilenmis 8rneklerden benzenin
Jpurulmasy ve tuz cikarilmasi ile gaz kromatografisi teknigi
<ullanilarak tayin edilmistir. Ayirma SE - 30 polietilenglikol - 20 em
apiezon N ya da ov — 1 kolon alev iyonizasyon detekt8rii kullanilmak |
sureti ile bilesiklerin elusyonundan yapilir. Hata dizeyi + % 18
sivarindadir (12).

Anilinler ve benzidinler gibi belirli substitue edilmis aromatik
aminler ylksek toksikoloji potansiyeline sahip bilesikler olarak
silinmektedir. Bunlar ilaglar, pestisitler ve boyalarin sentezi igin
¢imya endistirisinde kullanilmak Ulzere buytk miktarlarda Gretilen,
sudaki g8zintrlikleri ylukesek derecede olmas: nedeniyle klasik gevre
<ifleticileri olarak bilinirler. Bu bilesiklerin en az otuzbir

tanesinin suda ppb mertebesinden daha disik dizeyde tayini igin bir



metod geligtirilmistir. Kapiler kolon gaz kromatografisinde alev
iyonizasyon detektor’ kullanilar (13).

tgme ve ylizey su Grneklerinde onlic substitue edilmigs anilinin
tayini igin de bu ydtintem tercih edilir. Bu ytintemde karbon—-ters faz
maddesi, etil asetat elusyonu soguk kolon enjeksiyonu ve azot spesifik
detektdriune gerek duyulur. Kazanilan kigimlar sulara ilave edilen
anilinlerin herbiri igin hassas olarak % 70 - 80 duzeyinde tespit
edilmistir. Tayin limiti takriben 0.025 ppb "dir. Seviyelerin 2 - 5
ppb  Uzerinde olmas:i halinde fenillUre herbigitler interferans
vapabilir (14}).

Eser miktarda anilin (% 0.00011) ticari nitelikte o-kloro anilin
iginde metil alkol — su (60:40) mobil fazi kullanilarak HPLC teknigi
ile tayin edilebilir. Anilin tayini igin kullanilan dalga boyu 232
nm’dir ve kromatografi pik alani tayin icin kullanilmigtair (15).

Anilin ve benzotiazol igeren atik sular &n ayirmayi yapmadan
Zorbax & kolon ve metanol - su (68:32) mobil faz:i, uv detektdrd
kullanilarak 220 nm’de ylksek performans siv: kromatografisi ile
tayin edilmigtir. Bu galismada anilin igin tayin limiti 0.01 ppm dir.

Anilin 6x10 - 1x10 konsantrasyon arali§inda Beer kanununa uyar (16).



1.2 Nitrobenzen Hakkinda Genel Bilgi

Benzen tirevleri arasinda Snemli bir yer teskil eden nitrobenzen

donuk sari renkli yvagimsi bir sividir. Bu Szelliginden dolay:i mirban

yagy diye isimlendirilmistir. 8Bivinin spesifik rengi donuk saridir,

rengi bilesigin safligina g8re donuk saridan sarims: kahverengiye kadar

degigir. Karekteristik kokusu bademin kokusunu andirir buhar:

zehirlidir (17).

11k defa 1834°te Mitscherlich tarafindan benzene dumanl:i nitrik asit

ilave edilerek nitrobenzen elde edilmig ve
1856°da Ingiltere’de baslanmistir.
1.2.1 Nitrobenzenin Fiziksel 8Bzellikleri

Nitrobenzenin fiziksel 8zellikleri Tablo

bu yontemle dGretimine

1.2 de gosterilmistir.

Tabla 1.2 - Nitrobenzenin Fiziksel Ozellikleri (18).

Kaynama naktasi, ©OC
mm- Hg

760
400
100
S0
30
20
10

Ergime noktas:, O¢

Yogunluk, d gr/cm3

1.5
d#

d; (asi1r1 sogutulan
siviya uygulanan
degerler)

d/ (asiri sogutulan

siviya uygulanan
degerler)

-9 -

S¢

210.9

184.5
139.9
120.2
108.2
99.8
85.4
71.6
53.1

S.7

1.3440

1.2229

1.2193



Kiri1lma indisi, n

dzgil 1si, 15-20°C°de cal/g

Kriyoskopi sabiti
kapta) °C

Parlama noktasi (kapal:

Dipol moment, 25°C " de M

Viskpzite, 159 de cP

Yiizey gerilim 20°C’de dyn/cm

Dielektrik sabiti, 25°’de

Spesifik 1s1, 30% de cal/g
Gizli buharlasma 1sis1 cal/g
Gizli ergime 1s18S1 cal/g
Yanma 1s1s1 kcal/mol

sabit basingta
sabit hacimde
Buhar yogunlugu hava =1

(93.5% de hava icinde
hacim yuzdesiyle)

Patlama sinira

Buhar basinca

mm-Hg

600
500
400
300
200
100

50

10

- 10 -

1.2125
1.2050
1.1986
1.55296
0.3397
70.0
87.8
4.3
0.0217
43.35
34.99
1.3388
79.08

22.38

734.65

734.8

4.25

1.8

199.5
192.5
184.5
174.5
160.5
139.9
120.2

84.9

44.4



gaziinarlok

Sicaklik, % %
20 0.19
100 1.0

Nitrobenzen sudan agirdir ve suda gok az gozinir (2009C"de suyun 100
cisminda 0.19 kisim ve 1009C’de 1 kisim). Nitrobenzen etanol dietileter
e benzen gibi birgok organik gdzinlcllerle karisahilir. Nitrobenzenin
tendisi de iyl bir organik gdzlcddir. Aldminyumklordrld ctzme
jzelliginden dolay:i Friedel Crafts reaksiyonlar: igin gzici oclarak
tullanilair.

Nitrobenzenin IR spektrumu :

Nitrobenzenin IR spektrumu Sekil 1.2 de verilmigtir.
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Aromatik bilesgikierde nitro grubunun infra-red absorbsiyon
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1.2.2 Nitrobenzenin lnsan Sagligina Etkisi

Nitrobenzen diger nitroaromatik bilegikler gibi son derece zehirlidir
re deri yoluyla kolayca vicuda girebilir. Nitrobenzenin en 8nemli
itkisi hemoglobinin metoglobine déniismesine neden olmasidir. Klinik
sjlarak derinin mavimsi renk almas:i metoglobin olusumu ile nitrobenzenin
ikut zehirlenmelerinde belirgin bir semptomdur (4).

Nitrobenzene fazla maruz kalindifinda kusma, kendini kaybetme,
solunum bozukluklari meydana getirmektedir. Vicuda alindiginda dudak,
surun, parmak uglari koyu mavi, deri gri, kan, koyu kahverengi renk
almaktadir. Kanda hemoglobin azalir, 1lokosit artar. Akut
zehirlenmelerin arkasindan anemi ve sinirsel bozukluklar uzun sire
devam eder. Kronik zehirlenmelerde ise karaciger bozukluklari kanda
sozukluklar ve deride varalar gdrilir.

Alkol alimnmas: nitrobenzenin zehirlilik etkilerini arttirma egilimi
gésterir. Bu nedenle zehirlenme durumunda veya etkisi altinda
<alindiktan sonra birkag gin icinde ne sekilde olursa olsun alkol
alinmamalidair.

Nitrobenzene maruz kalindiginda deri 1lik ve sabun ile iyice
yikanmalidir. Yiksek konsantrasyonlu yerlerde ( > 1 ppm) gaz maskeleri
kullanilmal: gerekiyorsa koruyucu elbiseler giyilmelidir.

1.2.3 Nitrobenzenin Taninma ve Miktar Tayini Ydntemleri

Test karisimlarda ve suda nitrobenzen nitro- ve nitroso- organik
bilesikler gibi gaz kromatografisi / kiutle spektroskopisi, laser
iyonizasyon yidntemi uv/visible spektroskopi veye yiksek performans sivi
kromatografisi teknikleri ile tayin edilebilir.

Nitrobenzenin ve bazi1 organik maddelerin kantitatif analizi gaz

kromatografisi kullanilarak yapilmistir. Yapilan bir calismada
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plastikte ve silikondaki nitrobenzen metil silikon durucu fazi ve
helyum mobil fazi, alev iyonizasyon detektirid kullanilarak tayin
edilmistir. Arastirmalar kolon uzunlugu, kolon igi gap:i, kolon i¢
ylizey alani, kolon sicaklifinda c¢8zinen konsantrasyonu, sulu
ghzeltilerin iyonik glich ve gtzeltilerin kapilerden akis hizlarinin
yntemin verimini etkileyen parametreler oldugunu giistermigtir (19).

Atik sulardaki nitrobenzen headspeace gaz kromatografisi ile analiz
edilmistir. Bu ytntemde tayin limiti 0.5 mg/l ve bag:l standart sapma
% 8.37ten kicuktir. Tercih edilen bu ydntemle nitrobenzen gok hizl:
analiz edilmistir (20).

Ati1k sulardaki nitrobenzenin ve diger nitroaraomatiklerin gaz
kromatografisi - kiitle spektroskopisi yéntemi ile de analizi
yapilmigtir. Bu bilesiklerin sudan ayrilmas: igin kloroform ve
Amberlite XAD - 2, - 4 ve - 8 recineleri kullanilmistir. Ayrilan
bu bilesikler elektron vyakalama detektérid kullanilarak gaz
kromatografisi ile ve elektron firlatma ile olusan pozitif ve negatif

iyonlar kitle spektroskopisi ile tayin edilmistir (21).
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2. ULTRAVIYOLE -~ GORUNUR BULGE TUREV SPEKTROFOTOMETR1G!

Ultraviyole — girinir bdlge tlrev spektrofotometrisi, spekiroskopinin
nispeten yeni bir uygulamasidir. Analitik kimyada kullanim: 1970711
yillarin sonlarina dogru baslamistir. Kalitatif ve kantitatif amagla
kullanilan bu ytntemle glnumize degin yapilmis olan uygulamalar gegitli
alanlara yayilmig olmakla birlikte, farmasttik analizlerde yogunlastig:
giriilmektedir. Tdrev spektrofotometrisinin prensibi klasik absorbsiyon
spektrumlarinin yerine tlrev spektrumlarinin kullanilmasidir (22)

2.1 TuUrev Spektrumlara

Bir fonksiyonun herhangibir noktasindaki tirev dy/dx dir. Absorbsiyon
spektrumlari sz konusu oldugunda ise tlrev dA/dAolacaktir.
Spektrumun herhangibir noktasindaki tlrev
degerleri hesaplanip dalga boyunun fonksiyonu
/ ‘ olarak grafik edildiginde l.tdrev absorbsiyon
spektrumu elde edilir. Buna benzer sekilde 2.

Sey «euy N tlrev spektrumlari: sirasaiyla d*

asdhd®asdA® ..., d7a/dA” degerleri ile

dalga boyu arasinda oclusturulabilir. Sekil

ta

2.1 de basit bir pikin 1. - 4. tlurev
spektrumlar: verilmistir. G8rildlugt gibi bir

pikin bir derece tirevi alindiginda yikselen

ry

btlgeler pozitif, inen bi8lgeler negatif

pikler olusturmakta, orjinal pikteki

ekstremumlarain karsilig: olan dalga

! boylarinda ise tlrev egrisi sifirdan

\// gecmektedir. Orjinal spektrumdaki bir pike

fekil 2.1 Turev spektrumlari
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kargilik n. tdrev spektrumunda n + 1 adet pik olusmakta turevin
derecesi arttikca pikler keskinlesmekte ve daralmaktadir. Orjinal
spektrumda absorbsiyon maksimumunun bulunduu dalga boyunda 2. tlrev
spektrumunda bir minimum, 4. tirev spektrumunda bir maksimum ortaya
cikmakta, 1. ve 3. tarev spektrumlari ise bu dalga boyunda si1firdan
gegmektedir. Tirev derecesi arttikga piklerin keskinlegmesi ve
daralmasiyla rezolisyon artmaktadir. Bundan spektrumlarin ince
yapisinin aydinlatilmasinda yararlanilir ki bu durum saflik testleri ve
identifikasyonda onemlidir. 8Sekil 2.2 de g6ridldigld gibi orjinal
absorbsiyon pikinin yar:i genisligi % 30 - 40 oraninda azalmaktadir.
Or jinal spektrumda bulunan omuzlar tek sayil: tidrev sﬁektrumlarlnda
ekstremumlara donlUsmektedir. Bundan gakisan piklerin gézimlenmesinde
yararlanilir (Sekil 2.3). 8Sekilde gorildigt gibi iki maddenin
absorbsivyon pikleri (Ustiste geldigi zaman orjinal spektrumda

kiclk pik omuz seklinde g8riélir. Bu omuzdan tek dereceli tirev
spektrumlarinda olusan ekstremumlar her iki maddenin diferinin

etkisi olmaksizin kantitatif tayinine olanak saglar . Bu durum

gser analizlerde Bnemlidir.
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2.2 Kantitatif Analizler igin Turev Spektrumlarinin DeSerlendirilmesi

Absorbsiyon spektrumunda herhangibir dalga boyunda Lambert - Beer
Yasasi gegerli ise (A =E&bc) n. dereceden tirev spektrumunda tirev
genligi ya da tirev absorbansi: Dp asafidaki esitlik ile verilebilir

D,= d"asdA"= (JE/dA) be

Goruldugld gibi Lambert - Beer Yasasinin gegerli olmas: kosulu ile
tlirev absorbans degeri ile konsantrasyon arasinda dogrusal bir iliski
vardir. Turev spektrofotometrisiyle kantitatif analizin temelini bu
esitlik olusturur. Konvansiyonel spsktrofotometride konsantrasyon ile
absorbans arasinda olusturulan standart egriler threv
spektrofotometrisinde , standart gozeltilerin konsantrasyonu ile
karsilik plan tlrev absorbans degerleri arasinda hazirlanir.

Turev absorbans degerlerinin olgllmesinde gegitli teknikler

uygulanmaktadir ( Sekil 2.4 )

Sekil 2.4 Tirev olecom Teknikleri
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Tanjant Teknigi : Birbirini izleyen iki maksimum ya da iki minimuma
ortak teget cizilir. Bu tegetin aradaki ekstremuma olan uzaklig:
ordinata paralel olarak 8lgulir. Bu teknik dogrusal bir zemin oldugu
zaman daha tatminkar sonuglar ;érir ve zeminin nonspesifik etkilerinin
elimine edilmesinde ya da azaltilmasinda yararlidair.

Pik — Pik Teknigi : Birbirini izleyen iki ekstremum arasindaki
uzaklik, ordinata paralel oclarak dlgllir. (%. va da Fb). Bu teknik
genellikle =zemin absorbansinin giderilmesinde ve miltikomponent
karigsimlarin kantitatif analizinde kullanilmaktadir.

Pik — Bifir Teknigi : Peak - zero ya da zero crossing teknigi olarak
adlandirilan bu teknik pik tepesinin apsise olan uzaklifinin ordinata
paralel oclarak 8lgilmesidir. Miltikomponent karisimlarin analizlerinde
yaygin slarak kullanilmaktadir.

Pik - Pik Orani Teknigi : Blrbirine komsu iki pikin oran: alinir
(a : % ). Bu teknik ikili karigimlarin kantitatif analizinde

kullanilmigtir. 0Olgl edrisi yapay karigimlarin bag:il konsantrasyonlar:

ile pik — pik oranlari arasinda hazirlanmigtir.

2.3 Ultraviyole G8rinir Bolge TiUrev Spektrofotometrisinin

Avantajlar: ve Kullanim Alanlar:

2.3.1 Amax "un Kesin olarak Belirlenmesi

Ozellikle genig absorbsiyon bantlarinin bulundufu absorbsiyon
spektrumlarinda absorbsiyonun maksimum oldugu dalga boyunun kesin
bir sekilde saptanmasinda 1. tilrev spektrumu cok yararlidir. Orjinal
gpektrumda Amay’un bulundugu dalga boyunda 1. turev egrisi sifirdan
gegecedi igin bu dalga boyu gok daha kesin bir gekilde kolayca

saptanabilir.

- 18 -



2.3.2 Rezollusyonda Artis

Turev spektrumlarinin ikinci bir avantaji da orjinal spektrumda
zor gbrilebilen ince yapinin ortaya gikmasi yani rezollsyonun
artmasidir. Bunun igin gift sayili tirev spektrumlari daha
avantajlidir. Ginkd orjinal spektrumda bulunan maksimum ve minimumlar
bu spektrumlarda yine ayni dalga boylarinda birer ekstremum halinde
ortaya cikmaktadir. Bu sekilde tirev spektrumlarinin alinmasi ile ince
yapinin netlestirilmesi identifikasyon, saflik testleri ve eser
analizde gok yararli olmaktad:ir.

2.3.3 Identifikasyon'

tzellikle absorbsiyonu gériinir bdlgede olan renkli maddelerin
absorbsiyon spektrumlari genis bantlar halinde oldugu icin bu
spektrumlar maddenin karakterizasyonu ve identifikasyonunda dnem
tagimaz. Buna karsin orijinal spektrumdaki omuzlarin tirev spektrumunda
tzellikle yuksek dereceli olanlarda ekstremum haline donismesi,
piklerin sayisinin artmasi:1 ve keskinlesmesi ile spektrumun ince yapis:i
ortaya gikar ve adeta infrared parmak izi spektrumlarina benzeyen
spesifik spektrumlar elde edilir. Bu sekilde absorbsiyon spektrumlara
birbirine gok benzeyen benzer kimyasal yapidaki bilesiklerin tlurev
spektrumlarinin alinmas: bunlarin farklilandirilmasina olanak saglar.

Tlrev spektrumlari ile olusturulan bir spektral arsiv organik
maddelerin identifikasyonunda kolaylik saglayabilir. Ancak burada
gtzard: edilmemesi gereken nokta, bu argivin enstrimantel
parametrelerden bagimsiz olmasi igin spektrumlarin kaydedilmesi
sirasinda goziclinlin yaninda tarama hizi gibi parametrelerinde ayn:
olmasi gerektirdigidir.

Kimyasal yapilari gok yakin olan bilegiklerin tlrev spektrumlarinda
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bulunan piklerin dalga boylarinin da birbirine yakin olduu durumlarda
ekstremumlarin dalga boylarinin degerlendirilmesi, bu maddelerin
farklilandirilmasinda yeterli olmayabilir.

2.3.4 Baflik Kontrolu

Tlirev spekitrumlarindaki spektral ayrintilar maddelerin saflik
testlerinde de avantaj saglamaktadir. Eser miktardaki safsizliklara ait
kigtk absorbsiyon pikleri tirev spektrumlarinda daha kolay saptanabilen
pikler haline donisir. Bu spektrumlar:in, saf maddenin ayni kosullarda
kaydedilen tirev spektrumlariyla kargilagtirilmasiyla ham madde, ara
iriin ve nihai Grinlerde saflik kontroll yapilir.

2.3.5 Eser Analiz

Ilag maddeleri, besinler vb. maddelerde bulunabilen eser miktardaki
safsizliklarin saptanmasi1 ve miktarlarinin tayin edilmesi de tilrev
spektrofotometrisinin bir baska uygulama alanidir.

2.3.6 Karigimlarin 8imultane Analizi

Turev spektrofotometrisinin oldukga yaygin bir kullanim alan: da
absorbsiyon bantlari gakisan ve bu sebeple konvansiyonel absorbsiyon
spektrofotometriei ile 8n ayirma vyapmaksizin tayin edilemeyen
karisimlarin simultane analizidir.Bu analizlerde pik - gsifir, pik - pik
ve pik - pik orani teknikleri kullanilmaktadir. Her (g teknikte de
standart egriler konsantrasyon ile bu parametrelerden biri arasinda
hazirlamir. Burada 6nemli nokta standart ve bilinmeyen gdzeltilerin
spekfrumlarlnln ayni enstrimantel parametrelerle alinmasaidair.

2.3.7 Bulanik Cbzeltilerde Kantitatif Analiz

Bulanik cozeltiler ve sispande ya da emilsifiye kati ve ya sivi
maddeler igeren gtzeltilerle spektrofotometrik Slglmlerin yapilmasa

zordur. Ozellikle ultraviyole alanda 1s1n sagcilmasi sebebiyle analitin



spektrumu kuvvetli ya da zayif bir zemin absorbsiyonu ile gcakisir.
Bulanikligin sebep oldugu zemin absorbsiyonu dalga boyu ile yavasg bir
degisim gtsterir. Tirev spektrumlarindaki uygun pik - pik uzakliklara
degerlendirilerek bulanikligin spektrum Uzerindeki bu olumsuz etkisi
yok edilebilir.

2.3.8 Matrike Etkisinin Giderilmesi

Tlrev spektrumlar: alinmasi ile orjinal spektrumdaki keskin spektral
gzellikler kuvvetlenmekte ve keskinlesmekte, buna karsin genis ve
yaygin bantlar daha da basiklasmaktadir. Bu tzellik analitik piki ile
cakigsan defigken zemin absorbsiyonunun dizeltilmesine ve bu sekilde

matriks etkisinin giderilmesine olanak saglar.

2.4 Ultraviyole G8runur Btlge TUrev Spektrofotometriesinin
Uygulamalara
2.4.1 llag Maddeleri
Uygulamalarin cofunlugunu ticari preparatlarda birarada bulunan ilag
etken maddelerinin simultane analizi olusturmaktadir. Bu analizlerde
genellikle pik ~ si1fir teknigi kullanilmigtir.
2.4.2 Klinik Analizler

Tiirev spektrofotometrisi biyoloiik ortamlarda yapilan analizlerde

karisimlarin simultane analizi ve ya zemin absorbsiyonu ve i1sin
sagilmas: gibi etkilerin giderilmesi amaciyla kullanilmistair.

2.4.3 Besin Analizleri

Tlirev spektrofotometrisi limonatada sakkarin, sitte protein(23) meyve
sularinda benzoik ve sorbik asidler(24) ve kinin stlfat(25)tayinlerinde

vebira tirlerinin ayirt edilmesinde kullanilmistir.



2.4.4 Bopyalar
Tirev spektrofotometrisi boyalarin identifikasyonu, saflik testleri

ve karisimlarinin kantitatif analizine uygulanmigtir.

2.4.5 MakromoleklUller

Tirev spektrofotometrisi kullanilarak yapay polimerlerin bozunma
kinetikleri incelenmis, igerdikleri monomer kalintilarinin miktar:
saptanmis , polimer bilesimi ve katki maddeleri tayin sdilmisgtir (26).
Ayrica proteinler, nikleik asidler ve nikleotitler gibi dogal

makromolekiiller ve vapay makromoleklller karakterize edilmistir(27).

Digerleri : Ati1k sularda fenol ve anilin, icme suyunda pentakloro
fenpl (28), su Brneklerinde nitrat(29), petrol fraksiyonlarinda alkil
naftalenler (30), kdmir katraninda antrasen, piren ve nafttalen(3l),
alkolde eser benzen tayinleri(23) ile amino asid karisimlarinin ve
n -butansl/ispbutancl, n - propanol/isopropancl, o - ksilen/p — ksilen
gibi izomer bilesiklerin karigimlarinin analizi(23) tlrev

spektrofotometrisinin uygulamalari arasindadir.
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3. DENEYSEL BUOLUM

3.1 Kullanilan arag ve gerecler

Alet : Philips 8700 model uv/vis tirev spektrofotometre

Kaydedici : Philips plotter

Kiavet : Hellma marka kuvars kivetler

Otomatik pipet : Rudolph Brand GMBH, GO

3.2 Kullanilan kimyasal maddeler

Galismalarda destillenmis anilin ve nitrobenzen ile bidistile su
tullanilda.

3.3 Standart cgtzeltiler

Anilin ve nitrobenzenin suda 1 g/l konsantrasyonundaki stok
:Bzeltileri hazairland:.

3.4 Analiz kosullarinin saptanmas:

1 g/l konsantrasyonundaki stok anilin gidzeltisinden 100, 200, 300,
100 ve 500 ul anilin 100 ml’lik balon joielere alinarak su ile hacmine
eyreltildi. Bu gozeltilerin 190 ~ 400 nm aralidinda band genisligi 2.
iizeltme orta, hiz 250 nm/dak da absorbsiyon spektrumlar:i alindi. 220
90 nm araligindaki piklerin analiz igin kullanilabilecegi disuntlda.
jekil 3.1 de bu gdzeltilerin absorbsiyon spektrumlari gsterilmistir.

1 g/1 konsantrasyonundaki stok nitrobenzen gozeltisinden 100, 200,
00, 400 ve 500 ul nitrobenzen 100 ml’lik balon jojelere konularak su
le hacmine seyreltildi. Bu gizeltilerin 1720 -~ 400 nm aral:iginda band
enisligi 2.0 dizeltme orta, hiz 250 nm/dak da absorbsiyon spektrumlar
lindi. 220 - 290 nm araligindaki piklerin analizi icin
ullanilabilecegi distnildi. Sskil 3.2 de bu gozeltilerin absorbsiyon
pektrumlari gdsterilmigtir.

4 png/ml anilin ve nitrobenzen cézeltilerinin 220 - 290 nm
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araliginda band genisligi 2.0 dizeltme orta, hiz 250 nm/dak da
absorbsiyon spektrumlari alindi. Sekil 3.3 ve 3.47te 4 pg/ml
anilin ve nitrpbenzenin absorbsiyon spektrumlari gésterilmektedir.

Anilin ve nitrobenzenin absorbsiyon spektrumlari gakistigindan
dolay: bu iki maddenin birarada miktar tayininin, absorbsiyon
spekitrofotometrik olarak yapilamayacag: gérilmistir. Bu sebeple
4 ug/ml anilin ve nitrobenzenin 1., 2., 3. tidrev spektrumlar: alind:.
1. derece tirev spektrumunda 258.9 nm’de anilinin tirev absorbans:
si1fir, 2. derece tirev spektrumunda ise 233.7 nm’de nitrobenzenin
tirev absorbans: sifirdir.Bu bulgulara gire nitrobenzenin kantitatif
analizi I. tirevde 258.9 nm’de, anilinin kantitatif analizi ise [I.
tirevde 233.7 nm’deki turev piklerinden yararlanilarak yapilabilir.
Sekil 3.5, 3.6 ve 3.7°de 4 pg/ml anilin ve nitrobenzenin 1. 2.
ve 3. tdrev spektrumlar: giisterilmistir.

3.5 Anilinin Olgu Egrisi

100 mi’lik balon jojelere stick anilin ctzeltisinden 300, 400, 500
600, 700, 300 ul ve herbirine stok nitrobenzen gidzeltisinden 400 pl
ilave gdilerek su ile hacmine tamamlandi. Bu gdzeltilerin 220 - 2%0 nm
araliginda ikinci derece tlrev spektrumlar:i alindi ve 233.7 nm’deki
tirev pik vyiksesklikleri saptand:i. 8ekil 3.8 ve 3.9°da bu
cizeltilerin absorbsiyon ve ikinci tirev spektrumlari giosterilmistir.
233.7 nm’deki ikinci tlrev pik yikseklikleri ile 3 pug/ml - 8 ug/ml
konsantrasyonlar: arasinda grafik gizildi ve bu grafige ait dogru
denklemi en kiglk kareler yontemine gtre hesapland:i. Sekil 3.127de
aniline ait 8lgl egrisi gosterilmektedir. Tablo 3.1°de anilinin

2=

QB&Q deki regresyon analizleri giisterilmektedir.
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3.6 Nitrobenzenin 8lgl Egrisi

100 m1’lik balon jojelers stok nitrobenzen gozeltisinden 300, 400,
500, 600, 700, 800 pl ve herbirine stok anilin gozeltisinden 400 ul
ilave edilerek su ile hacmine tamamlandi. Bu géizeltilerin 220 - 290 nm
araliginda 1. derecge tirev spektrumlari alind: ve 258.9 nm’deki tdrev
pik ylukseklikleri saptandi. Jekil 3.10 ve 3.117de bu gozeltilerin
absorbsiyon ve birinci tarev spektrumlafl ghsterilmistir. 258.9 nm’deki
birinci tirev pik yikseklikleri ile 3 pg/ml - 8 pg/ml konsantrasyonlara
arasida grafik c¢izildi ve bu grafige ait dogru denklemi en kicik
kareler ydntemine gbre hesaplandi. Sekil 3.13°de nitrobenzene ait
8lgl egrisi gosterilmektedir.

Tablo 3.2°de nitrobenzenin 16&5&3 deki regresyon analizleri
gbsterilmektedir.

3.7 Cesme suyunda anilin ve nitrobenzen tayini

Anilin ve nitrobenzenin gesme suyunda 1 g/l konsantrasyonundaki stok
ctzeltileri hazirland:.

a) Anilin tayini

Stok anilin gozeltisindan 300, 400, 500, 600, 700 ve 800 ul alinarak
100 ml’lik balon Jjojelere konuldu wve herbirine stok nitrobenzen
gzeltisinden 400 pl ilave edilerek su ile hacmine tamamlandi. Bu
pizeltilerin absorbsiyon spektrumlari: alindi. Sekil 3.14°te bu
ghzeltilere ait absorbsiyon spektrumlar: gfisterilmistir.8ekil 3.147°de
gorialdigd gibi bu gdzeltilerin absorbsiyonlarinin asiri ylkseldigi
gdrilduginden tirev spektrumlar: alinmistir ve gesme suyunda anilinin

tayininin yapilamayacag: tespit edilmistir.
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b) Nitrobenzen tayini

Stok nitrobenzen godzeltisinden 300, 400, 500, 600, 700 ve 800 ul
alinarak 100 ml’lik balon jojelere konuldu ve herbirine stok anilin
gHzeltisinden 400 pl ilave edilerek su ile hacmine tamamlandi. Bu
ghzeltilerin absorbsiyon spektrumlari alindi. Sekil 3.15°te bu
gozeltilere ait absorbsiyon spektrumlar: gdsterilmistir. Sekil 3.15
de gbridldigd gibi bu gdzeltilerin absorbsiyonlarinin asir: yikseldigi
gorildigunden tirev spektrumlar:i alinmamigtir ve cesme suyunda

nitrobenzenin tayininin vapilamayacag: tespit edilmistir.
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4, TARTIEMA VE BONUGC

Bu galismada anilin ve nitrobenzenin birarada hbulunmas: halinde dn
ayirma yapmaksizin cabuk ve hassas bir yontem plarak bilinen tlrev
spektrofotometrik y&ntemin uygulanabilmesi igin optimum kosullarin
saptanmas: amaglanmisgtir.

Anilin ile nitrobenzenin UV absorbsiyon spektrumlari alindiginda bu
iki maddenin absorbsiyon spektrumlar: cakistigindan dolay: maddelerin
kantitatif analizini absorbsiyon spektrofotometri ytntemi ile
yapamayi1z. Bu sebeple anilin ve nitrobenzenin bidestile sudaki 1.,2.,
3. derece tirev spektrumlari alindi. Anilinin kantitatif analizi igin
2. derece tirev spektrumunda 233.7 nm’deki tirev pik yliksekliginden
vararlanildi. Bu dalga boyunda olgl egrisinin lineer oldugu, Lambert
—-Beer kanununa uyduu ve nitrobenzenin etkisinin olmadid: saptanmistir.
Nitrobenzenin kantitatif analizi igin ise 1. derece tilrev spekirumunda
258.9 nm’deki tirev piki kuwllan:ildi. Nitrobenzen igin bhazirlanan Olcl
egrisinin lineer oldugu ve Lambert - Beer kanununa uydufu ayrica
anilinin analize etkisi olmadig: saptanmistir.

Bidistile suda anilin ve nitrobenzenin kantitatif analizinin zerao -
crossing tdrev teknigi kullanilarak yapilabilecegi saptand:i. Daha sonra
cesme suyunda anilin ve nitrobenzenin bulunmasi halinde bu maddelerin
birarada miktar tayininin yine bu ytintemle yine bu ydntemle yapilip
vapilamayacag: arastirildi. Bu amagla bidestile su ile yapilan deneysel
caligmalar cegsme suyunada uygulandi. Ancak elde edilen sonuclarda hem
anilin hemde nitrobenzen igin alinan absorbsiyon spektrumlarinda
absorbang deferlerinin asiri ylkseldigi ve ve spekirumlarin seklinin
bidestile su ile elde edilen spektrumlardan farkl: oldufu g8rildd. Bu

sebeple gesme suyunda anilin ve nitrobenzenin analizinin bu ydntemle
vapilamayacagi anlasilda.
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Sonug olarak saf suda anilin ve nitrobenzenin bulunmas: halinde
herhangibir &8n ayirma yapmaksizin gabuk ve hassas bir sekilde,anilinin
2. derece tirev spektrumunda 233.7 nm’de, nitrobenzenin 1. derece tirev
spektrumunda 258.9 nm’de tayin edilebilirligi, tirev spekroskopisinin
temiz su kaynaklari igin uygun bir yontem ocldugunun gtstergesdir.
Referans 2 da tlrev spektrofotometrik ydntem ile yapilan calismada da
anilinin sudaki tayini igin 2. derece tirev spektrumundan
vararlanildig: belirtilmistir. Bu galisma sonuglarinin, elde ettigimiz
varilerle ayni oldudu gfrilmistir.

Cesme suyunda ise anilin ve nitrobenzenin ayn: anda tayin
edilemevecegl ve sonuglarin saf sudaki sonuclara gére farklilik
giistermesinin pesme suyunda interferans olarak bulunan klordan

ileri geldigi disUndlimistir.



P urt

v
-t o
o+ + + + + + + 4.
faox ] =
/T
, N
P \
’ \
b ’ \ £
. : + . + + + + + 1.
e 4 A posd
7 N
? - M
1 I ~ A}
i // N 1
l':l? ,' 7 \\ “ o
oo L ; \ y e
R 7 \ “x
P \
Y
’ s !
! \ “
¥ * A
] 3 B
ot + R 2 + + 4 1
= vt face]

face]

fux(i
K| 1 1 1 ol
[5v) ) Lox] ] [LY] et = =
€ N 3 ] NO [ e o1
L] o~ i) o T o P g
=
=

Sekil 3.1 1 - 5 ppm Anilin (dzeltisinin Absorbsiyon
Spekitrumlara

-~ 29 -



Px] ' ' ' l =
o] 0

. M
by ] =

=
5 &

A
20

ol

prox

U

o

[icx ]

WX
e}

]

5

D] facn )
o -
N -
Do Paox}
. . - ————————
’ - h
- - - A
>~ - -
N - - 7’

. - -
s, ST . s
sl - - =

: —+ + .7 + + <1

- - 1
= Lt - pxcad
.-
-
-
-
—_—— e
Doy hx)
[ 1 ) : ‘ P}

5 = = = = = R

ha e | ¥ = e} =~ S G
4 ] DS o~ o~ N [

Sekil 3.2

1 = 5 ppm Nitrobenzen QSzeltis

Spektrumlar:

thii.

inin Absorbsiyon:



o

Sekil 3.3 4 ppm Anilin CBzeltisinin
Spektrumuy

- 31 -

Absorbsiyon

= g T T T T T e
A 7t
= -+

. 1 -
[acx} —t 1%
U u
el 1%

- + »
facn} ey
= facn ]
] Ll

. + .
P T
uy "
- o

- [’ + L]

[ [ao]

hox MK
! Il?z; ‘:‘; oy
o 3 DR ey

o + 17 Lo
= R T
LT u
—i} ~—t

- + .
Faox] Pl
= Do)
il i

. + .
Pl pod)
uo L7
= bt

. + .
facn(] face]
£ facx(}
() 1 1 3 1 1 1 Pod)

v T Proed [acx) Do) [ facn) P [hou BN
Do) f ] bl | ] (Su] e D] Depincn]

o £d d T bt} o o4
=
=
=



o

pho Do}
7 [Red
- -
Do Eaod)
un U
4 did
. + + .
Eacny [hinc
[xx] L}
DX | I I Dt
N + + N
D fac}
u ums
— d—
. + + .
= D}
[aodd 175
—t —
N + + + + + + 1
= \ Do}
Il Hip
[acx} tu]
o+ + + + + + + 4=
Dand] Dicx]
D] [acx}
Lo 1 * i 1 1 ' Lxx}
150 Bor) [ax} Eacx] Eacx ] faou [aov] DY
= o] = iy (% o Do Peg o]
4 g ¢4 4 [ [} i fad
=
=

Sekil 3.4 4 ppm Nitrobenzen Cozeltis

Spektrumu

inin Absorbsiyon

AREBS



1D

=
3

o
.y
=
[ =4
ot

14,4
14,

v

[acn} od faox]

U u
[ i
1
i
1
o IR fon}
-t - —t
I i
L us
-— —t
! i
i 4
) T
[xofRncn] o faox] ) [acn] [} facn] D]
Lat ] el -~ us L0t - L] et
b 4 id [og'] 4 104 b} 41
=
=

Sekil 3.5 4 ppm Anilin (—) ve Nitrohenzen (~——)
sSzeltilerinin 1. Derece Tlrev Spektrumlar:

- 33 -



U

u

Pou)

+
-} 4
+

o

Sekil 3.6

4 ppm Anilin
Cozeltilerinin

(—)

nny

ve Nitrobenzen (—~-)
2. Derece Tirev 8pektrumlar:

LAY
Ly
! 1 o
[ Y + o
ro
! \
t 1
i ]
1 hY
1 ~
\\ ;:‘2;
[y + L |
\
\
N
~
1
'
' .
; , -
' + =
1
!
1
1
!
|
1 -t
1 + !
t
i
!
1
!
1
! gl
1 + + '!" + + i
i
[}
; /
1 ]
l
1 o
i , N [»y)
:.—:, :_j":\ r'_ltr 11:3 1 oy R
:‘ g o 3] [ () P i
] wd id Da¥ ] o4 ol 4



i d

b

[

1=

1

[acx]

P}

ox )

Do)

[Ep)

—
D]

b} Den}
.l 1
~h + + + + + + =
1 i
uo L
Zh + + it - + + 12
i 1
P - Pron
i + + + + + + o
] [
u u
b + + + + + + 1
t !
Peg 1T
L] 1 1 1 B 1 1 -
D Exx ] pos] far) = [ [y 1= = e
1 g (] - us ) Mo [ Ty 1
ol bt o T 4 d o ol

fim

Sekil 3.7 4 ppm Anilin (—) ve Nitrobenzen

(——=)

Cozeltilerinin 3. Derece Tilrev Spektrumlar:

b



— =T (Xu
N —— T -
240 bl
-
P}
ud
"
gl o}
-
Dw]
i
»
=3 fux)
-
P
ey
pax}
[
"
2 {ax
-
121
z S - -7 T \\ *
4 R e + .- - ~t S
il + + N —+- " ~ \ o)
= -~ > N
facs ) A - ~
A Y -~ Y N
N ~ - A Y
~ - ~
~ -7 ~
DN -~
A Y
AN
N\
]
i = -
el L s i e ool
R juy Ry - Po3 e
olon] [ <t ey W o P
Fiox B - Py W Py . £ L
=g l:—,; rf o4 R i )
) £ .
* =
g

Sekil 3.8

Anilin gézeltisinin 81o0 egrisinin hazirlanmas:
icin alinan absorbsiyon spektrumlar:

[



ban]

"

)
[acn]

-

™

Da i

—
=2 L -
b = U = ') = Ul = B s
ey = r = = b & & S
by o o ] o 3 o R :

=

Oekil 3.9 Anilin gtzeltisinin &lci efrisinin hazirlanmas:
icin alinan 2. derece tirev spektrumlar: '

-~ 37 -



St

foin] T T —T T T T

o

R P}

T

o2

.

i )

= )

e e
b !I:
< ol
N s
PN ] o
P pery
> -
[acx] %
™ O |
Y "
= 15y
= 1 . o
= = ) ) ] ) & 5 =
=t - [hp] = m (4] [ Pacn} By R
iy o~ ~ ~ ™~ o~ k] R

7

Sgkil 3.10 Nitrobenzen gozeltisinin 8lgl egrisinin
hazirlanmas: igin alinan absorbsiyon ‘
spektrumlar:

- 38 -~



) ' = s
I u
= |
— -—t
us uT
o] oy
=
—t
u u
1 H
Eace =
—p —t
I 1
[ e
u ud
. _‘:: Do o]
et To oo T
1 o4 o !

Tk

Sekil 3.11 Nitrobenzen gtzeltisinin 8lecu egrisinin
hazirlanmas: igin alinan 1. derece tlrev
spektrumlara

I
(US]
O

1

1D



2
Dzaz3
5,888

5428
54

q.asol. A
4 -

{x o

O‘ 3 e

Sekil 3.12 Anilin cozeltisine ait Hlgl egrisi



10 4
34531

4382 )

c (Hg/m 1)>

W

<>
o
ot
-
[\

Sekil 3.13 Nitrobenzen gtzeltisine ait 8leid egrisi

- 41 -



Ornek
No 1 2 3 4 5 6
c
ug/ml 3 4 5 6 7 8
zﬁés&a -2.041 | -2.701 | -3.606 |-4.252 |-5.128 |-5.888
2 -
D223.% 0.332 - 0.776 ¢

0.9992

s . e e e .. 2=
Tablo 3.1 Anilin gozeltisinin &8lcld egrisinin  Ugzzg
degerleri ve regresyon analizleri
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Ornek

No 1 2 3 4 S 6
C
Hg/ml 3 4 S o) 7 8
1
1%5&3 4.382 5.741 7.137 8.486 9.679 |11.230

1~
D2s8.2 0.326 + 1.354 ¢

= 0.9996

Tablo 3.2 Nitrobenzen géizeltisinin 8lgl egrisinin 1E§5&3

degerleri ve regresyon analizleri

— 43 -




P

[

R
Laod

o
e

[xca}

[T

[acy(}

fucs ]

P T Y —T T T
»
| Q] e =
-
uw
-+ +
4
o [y N7 s Y
Ks + + S S A + “t s
1 PR < \ , ’ \ t
N - N o VA o
i - 7 Y
. - - ~ N -~ _ - p \
= N s 1
N ’ <
AY ’
“ 4
AN 4 N
~ L 1
- ™. e \
ATl ——-
Poeb + T + IF + .
D et \
Y
A
fen]
-+ + + + + + :
[
-+ + + + + + 4
[l
= 1. 4 1 1 1 —
o 11 ficn) [ [cn) X Pyl Loy
R o =t u Tro o fu 2
o 1] ] id (3 d 4
&
o

Bekil 3.14 Cesme suyunda aniline ait #lgl egris
hazirlanmas: icin alinan absorbsiyon

spektrumlara

- A4 -

"
0%
[scx}



o e
- -
4 ——— - - i
N A . . ~ 3
A A + I > \
L A LY 4 \
¥ . 3 4 . 4
1 \ v . s N
\ \ N
~ 4 - M
L) ) N 7’ - -~ - 4
e 1 \ ~—— - = \ £
. e
“ A S + + ’ - ~ + A 1.
o A} 1 P ~ 1 o~
v L 7 N \
t \ 4 N N 1
N Y L4 ~ A
\ [y 4 N [y
\ \ 4 \ v
\ s '
1 - \
A A Y4 A Al
3 * - .
\ Al ” \
= 1 b ~ e . A o
: +1 ~t- + + + N
o \ A o
L \
' \
' \
! .
A .
¥ \
A 3
\
1
1 ‘\ YO
. + . 4 + - -t e
-t - ~ -t
~ ¥ r - -~
v 2 ~
q - ~
. -~ ~
- N
A - .
Ay s N
S . e Y
A
S N - A
1Y
O
o + [N N Dx]
. + + - + 1%
— ot
U —_— -~ - u :
. + + + e
[icxt Y
W
D) L 1
2 2 2 2 "
o o) i) [5R] [icd) = P o
b} ' -+ u ] ~ fex] o0
b ] o 2 &~ - R

Sekil 3.15 Cesme suyunda nitrobenzene ait 8l efrisinin

hazirlanmas: igin alirnan absorbsiyon

spektrumlar: - ,iyjuﬂlﬂﬁj

ﬁiﬁmﬁfﬁﬂ“ ‘m@i&ﬁﬂ
gasi

'Diﬁggﬁﬁﬁ
- 45 -



OZGECgMiS
1969 Yilinda Istanbul’da dogdum. 1986 Yilinda Suadiye
Lisesi’ni bitirdim. 1990°’da Yildiz Teknik OUniversitesi
Fen-Edebiyat Faklltesi Kimya B&llUmi’nden mezun oldum.
1990°’da Yildiz Teknik Universitesi Fen Bilimleri
Enstitisi’nde ylksek lisans programina bagladim. Su anda

SERVIER llag ve Aragtirma 4.S5. de calismaktayim.

Bengen AVUNCAN



KAYNAKLAR
1. Kirk - Othmer , ENC. of CHEM. TECH. , 2nd ed., John Wiley and Sons Inc.,
London, Vol 2, 1963

2. Kik - Othmer, ENC. of CHEM. TECH., 2nd ed., John Wiley and Sons Inc.,
London, Vol 2, 1968 .

3. Finarl.L., ORGANIC CHEM., ELBS, Vol 1y6th ed., 1968

4. Stokinger H.E., OCCUPATIONAL HEALTH and SAFETY, 46, 54 - 58

5. Zakharich V,; Pigundv M.P. ; Demchenko V.A,, .. ‘ECIENTIFIC - INDUSTRIAL
ENTERPRICES , 6, 194 (1989) N
- Ref.,, C.A,, 110, 224787 q (1989).

-~
6. Vasileva G.S. ; Gavrilko Y.M. , Eustifeev M.M. METHODY KHIM. ANAL., 58 - 62 (1971)
-Ref.,, C.A., 78, 47538 g (1972).

7. Meiging L.; Linsheng W. , Hengyu B., HUAXUE SHIJE , 26 (12), 453 -6 (1985)
- Ref., C.A., 104, 115750 c (1986)

8. Huaisan W, Lihua Z., HUANJING HUAXUE , 4 (2), 42 - 6 (1985)
- -Ref.,C.A., 103, 42261 m (1985)

9. Wollin KM,; Randow P.F.E., ACTA HYDROCHIM. HYDROBIOL.,17 (3), 289 - 94 (1989)
- Ref,, C.A, 111, 120499 b. (1889)

10. Binghur W. , ZHONGGUO HUANJING KEXUE , 7 (6), 27 - 31 (1987)
-Ref, C.A. , 109,41169 g (1988)

11. Yu,Wege, Zhang, Liyvan, FENXI CESHI TONGBAO 5(6), 52 - 5 (1986)
-Ref ., C.A. 107, 28107 s (1987)

12. Dmitriev M.T; Zaitseva N.V. ; Malkov V. Yu; Ulanova T.S.,GIT SANIT 7,29-31 (1 989)
-Ref. C.A,, 112 11677 h (1990)

13. Hombrook W.R.; Ode R.H., J. CHROMATOGR. SCI - 25 (5), 206 -9 (1987)
- Ref,, C.A,, 106 219277 m (1987)

7.C. ¥ arO8rETIM KURULD
POE 1 TMANTASYOE MERKEST



3.
i.

10.
11.

12.

13.

14.

15.

16.

17.

Kirk - Othmer, Enc. of Chem. Tech.,2nd ed.,
John Wiley and Sons Inc., London, Vol 2, 1963

Kirk - Othmer, Enc. of Chem. Tech., 2nd ed.,
John Wiley and sons Inc., London, Vol 2, 1968

Finar I1.L., Organic Chem., ELBS, Vol 1, 6th. ed., 1968

Stokinger H.E. Occupational Health and Safety 46, 54-58
1977

Zakharich V., Pigunov M.P., Demchenko 1.A,
Volgograd V.A Scientific -~ Industrial Enterprices,
1989 (6), 197 (Chemical Sbstract Vol. 110)

Vasileva G.S., Gavrilko Yu.M. Eustifeev M.M
Methody Khim. Anol. 1971 (Russ)
(Chemical Abstract Vol. 78)

Le Meiging, Wang Linsheng, Bao Hengyu Huaxue Shije
1985 26(12), 453-6 (Chemical Abstract 1986 Vol. 104)

Huanjing Huaxue, Wang Huajian, Zhang Lihva
1985 4(2), 42-6 (China)
(Chemical Abstract 1985 Vol. 103)

Wollin K.M., Randow F.F.E. ACTA HYDROCHIM HYDROBIOLOGY
1989 17(3) 289-94 (GERMANY)

Wang Bingkur Zhangguo Huanjing Kexue 1987 7(6), 27%31

Yu, Wege, Zang, Liyvon Fenxi Ceshi Tongboo 1986 5(6)
52-5 (Ch) (Chemical Abstract 1987 Vol 107)

Dimitriev M.T. Zaitseva N.V, Malkov V. Yu, Ulanova T.S.
Git.Sanlt. 1989 (7) 29-31 (Russia)
(Chemical Abstract 1990 Vol.112)

Chemical Abstracts, 1988, Vol.109

Bacer, Geerg., Schlett, Claus, Thier, Hans Peter
Z.WASSER ABWASSER FORSCH, 1990, 23(8), 220-3 {(Ger)
Chemical Abstracts, Vol.114, 1991

Zhang Yuging, Sepu, 1989, 7 (2), 120~1 (China)
(Chemical Abstract, 1990 Vol. 112)

Zhou, Mujun, Wel Jia. Huanjing Kexue, 1984, 5(6)
43-5 (Ch)
(Chemical Abstract 1985 Vol. 102)

Kirk - Othmer, Encyclopedia of Chemical Technology
Vol.15, John Wiley and Sons, Newyork 1981



14.

15.

16.

17.

18.
19.

20.

21.

22,
23,
24,
25,

26.
27.

28.
29,
30.
31.

Boeer G., Schiett C.,Thier Hans P., Z. WASSER ABWASSER FORSCH

23 (6), 220 - 3 (1990)

Yuging Zhang, SEPU, 7(2), 120 - 1(1989)
-Ref,, C.A., 112, 48061 d (1990)

Zhou, Mujun; Wel, Jia HUANJING KEXUE, 5 (6), 43 - 5 (1984)
-Ref, C.A., 102; 137471 y (1985)

Kirk-Othmer. ENC. of CHEM. TECH., Vol 15, John Wiley and Sons, _
1981, New York.

Finar l.L. , ORGANIC CHEM,, 2nd ed., ﬁt;l'ﬂ, 1973.

Zlatkis, Albert, Ranatunga, Ravindra P.J. Middleditch Brian S.
ANALYTICAL CHEMISTRY, 62 (22), 2471 - 8 (1990).

Han, Changmian HUANJING HUAXUE, 7 (6)%} -7 (1988)
-Ref.,, C.A,, 110, 101416 k (1989)

Feltes., J., Levsen,K.; Volmer.D.; Spiekermann M.,
J. CHROMATOGR., 518 (1), 21 = 40 (1990).

Prof. Sungur S., MODERN ANALIZ YONTEMLERI SEMINER NOTLARI (1993).
Talsky G., Myrina, Kreuzer H., ANGEW CHEM. INT. ED., 17,785 (1978).
Almela, L., Lopez R., J.M. SCI. ALIMENTS, 4,37 (1984).

Schmitt, L., ANGEWONTE UV-SPEKTROSCOPIE,
Bodenseewerk Perkin - Elmer GmbH, -Ulberlingen, 1 (1977).

Nuyken, O., Talékx, G., POLY BULL., 2,719 (1980).

Talsky, G., Dostal; J., Glasbrenner, M., Gétz - Maler, S.,
ANHEW MACROMOL. CHEM., 105 - 49 (1982).

Talsky, G., intern, J., ENVIRON. ANAL. CHEM., 14 - 81 (1983).
Simal, J., Iglesias, I., J. ASSOC. of ANAL.CHEM., 68,962 (1985).
Dixit, T., Rom, S., Gupta, R.P., Chandola, H.C., Kumar P., ANALYST, 111,101 (1986).

Wele - Wilcynska, A., Ciecierska - Stoklasa, D., Gorczynska,K., Gluzinska, M.,
J.MOL. STRUCT., 115-185 (1984).



18.

19.

20.

21.

22.

23.

24.
25.

26.
27.

28.
29.

30.

31.

Finar I.L, Organic Chemistry, Vol.l,
Longman Group Ltd. London 1973

Zlatkis Albert, Ranatunga Ravindra P.d.
Middleditch Brian.S., ANALYTICAL CHEM, 1990 62 (22),
2471-8 (Eng) (Chemical Abstract Vol. 113 1980)

Han, Changmion, Huanjing Huaxue 1988, 7(6), 64-7 (Ch)
Chemical Abstract Vol. 110 1989

Feltes J, Levsen K, Volmer D, Spiekerman M.J.
Chromotography, 1990 5,8(1), 21-40 (Eng)

Prof. Sungur Sidika, Moderm Analiz Yontemleri
Seminer Notlar:i 1993

Talsky, G. Mayrina, Kreuzer H., Angew Chem. Int.
Ed. Engl. 17,785 (1978)

Almela, L., Lopez - Roca, J.M., Sci Aliments,4,37 (1984)

Schmitt, L., Angewonte UV-Spektroskopie, Bodenseewerk
Perkin - Elmer GmbH, Uberlingen, Heft 1 (1977)

Nuyken, O., Talsky G., Poly Bull., 2,719 (1980)

Talsky, G., Dostal, J., Glasbrenner, M., Gotz-Maler, S.,
Anhew, Macromol, Chem. 105,49 (1982)

Talsky, G., Intern, J. Environ Anal Chem., 14,81 (1983)

Simal, J., M.A., Iglesias, I., J.Assoc.off Anal.Chen.,
68,962 (1985)

Dixit, T., Rom, S., Gupta, KR.P., Chandola, H.C.,
Kumar P., Analyst, 111,101 (1986)

Wele - Wilczynska, A., Ciecierska - Stoklasa, D.,
Gorczynska,K.,Gluzinska M. ,dJ.Mol.Struct., 115,185 (1984)



