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Polimer Analiz Laboratuvari (PAL)

Gerek (niversite gerekse sanayi laboratuvarlarinda
sentezlenen malzemelerin elemental bilesimi, polimerlerin
molekdl agirhgr dagihmi, hidrodinamik buydklikleri gibi
ozelliklerin 6lgimu galismalarin ilerleyisi agisindan 6nem
tagimaktadir. Laboratuvarimizda bulunan LECO TruSpec
Micro Elemental Analiz (EAC), Malvern OmniSEC Buydklikce
Ayirma_Kromatografisi, Malvern ALV/CGS-3 Dinamik Isik
Sacilimi (DLS) cihazlari ile bu 6lgiimleri yapabilmekteyiz.

TEMEL PRENSIPLER

ELEMENTAL ANALIZ CIHAZI (EAC): Cihazin calisma prensibi
li¢ ayri adimda tanimlanabilir. ilk asamada &rnek kalay (Sn)
bir kapsiile konulur ve oksijen (02) gazi ile yakilarak
ylkseltgenir. Sonucta olusan gaz karisimi, tasiyici inert bir
gaz olan He ile 6zel reaktiflerin bulundugu kisimda ayristirilir
ve elemental karbon, hidrojen, azot ve kiikirt sirasiyla CO»,
H20, N2 ve SO2’ye dénisir. Burada olusan ve ayrilan karisim
gazlar fazla oksijenin uzaklastirilmasi amaciyla énce bakir
(Cu)’'dan gegcirilerek farkli dedektorlere yonlendirilir.

Elemental Analiz
= Polimerler
= Cevre Ornekleri (toprak, sediment vs.)
= KOmir ornekleri
= jlaglar
= Proteinler
= Endustriyel Grinler
= Organik bilesikler

Cihaz kullanim ayarlar::
Firin Sicakhgi: 950 °C
Ornek Miktari: 2-2,5 mg
Analiz Stiresi: ~200 sn.

Standart kalibrasyonu yapildiktan sonra pespese 2-3 6lgiim
alinip agirlikga ylizde olarak ortalama alinarak raporlanir.

Elemental Analiz

EDTA (std) C% H% N%
1. Olgiim 40,96 5,48 9,50
2. Olglim 40,87 5,53 9,55
Olmasi 40,94 5,54 9,57
Gereken
Sulfametazin (std) C% H% N% S$%
1. Olgiim 51,73 | 5,10 | 20,10 | 11,55
2. Olgﬂm 51,80 5,09 20,12 11,52
Olmasi Gereken 51,78 5,07 20,13 11,52

DINAMIK ISIK SACILIM SPEKTROMETRESI (DLS): Seyreltik
¢Ozelti icerisindeki kuglk pargaciklardan sagilan isigin
siddetinin ve degisiminin 6lcilmesi temeline dayanir. Sagilan
1sigin siddetindeki degisim parcacigin hareketine, buna bagh
olarak da pargacigin biylkligline, ortamin vizkozitesine ve
sicakliga baghdir. Kolloidal suspansiyonlar iki temel isik
sacilimi yontemiyle karakterize edilir.

Statik 151k sagilim (SLS) yontemi polimerlerin molekl agirhgi,
dénme vyaricapi ve ikinci viral katsayl belirlenmesinde
kullanilir.

Dinamik stk sacihm yoéntemi hidrodinamik buyiklik,
difiizyon katsayisi, dagilim indeksi ve parcacik blyukligu
dagihminin elde edilmesinde kullanilir. Bu iki teknigin bir-
lestirilmesi, c¢Ozelti icerisindeki pargacigin  yapisinin
belirlenmesi igin bilgi verir.

Bu yontemde makromolekiilleri igceren bir ¢oézeltiden yliksek
siddetli monokromik bir 1sik gecirilerek bir ya da daha fazla
noktadan sacilimin siddeti tespit edilir.
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Bu metodun en bilyik avantaji, ¢ok farkh yapidaki
makromolekillere zorlu bir 6n islem gerektirmeksizin
uygulanabilir olmasidir. Ancak toz, hava kabarcigi vs. etkilere
karsi son derece hassas olup, santrifiij, filtrasyon ve
seyreltme gerekliligi s6z konusu olabilmektedir.

Dinamik Isik Sagilimi
= Polimerler
=  Biyopolimerler
= Pargacitk Boyutu 1nm - 3um olan drnekler

Statik Isik Sagilim Spektrometresi (SLS)
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BUYUKLUKCE = AYIRMA  KROMATOGRAFIiSi  (GPC):
Molekilleri tanecik boyutlarina goére aynstiran bir
kromatografik yontemdir. Bu yontem polimerlerin molekiil
agirhgr ve molekdl agirligi dagilimi tayininde hizli ve kesin
sonug almak igin kullanihr.

Cihaz Resolve ve Reveal olmak Uizere iki bolimden
olugmaktadir.

Resolve kisminda pompa, degasor, 6rnek standi ve ayirma
isleminin gerceklestigi kolon firini bulunmaktadir. Kolon firini
sicakhgl 35°C’ye sabitlenmistir. Bir guard kolon ve 2 tane
Tx6000M kolon bulunmaktadir.

Cozicu olarak THF (Tetra Hidrofuran) kullanilmaktadir.
Ornegin homojen olarak THF’de ¢6ziinmesi gerekmektedir.
Akis hizi imL/dk.’dir.

Reveal kisminda sentetik-dogal polimerleri ve proteinleri
karakterize etmek icin li¢ dedektorlii modil bulunmaktadir:

e  Cok hassas light scattering (isik sacilim) dedektori:
90° agida RALS (right angle light scattering) ve 7°
acida LALS (low angle light scattering), 640 nm Laser

e Viskometre dedektorl : 4-capillary Wheatstone
bridge (4 kilcal Wheatstone kopriisi)
e Refractive index (kirinim indeksi) dedektori

Dedektorlerin - bulundugu modilin  sicakhgr  35°C'ye
sabitlenmistir. Triple Detection ile 200-2x10% Da araliginda
molekil agirhg olgllebilmektedir.

Light scattering dedektoriiniin kullaniminin uygun olmadig
madde tirleri ¢aligildiginda Triple detection metodu yerine,
Rl ve Viskometre dedektorlerinin kullanildigi  Universal
Calibration (UC) metodu ile polistirene bagh degerlendirme
yapilir. UC'da 1200-4,2x10° Da araliginda molekiil agirhig
Olculebilmektedir.
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Biiylikliikce Ayirma Kromatografisi
=  Kolloidal Sistemler
=  Makromolekdller
=  Proteinler

Basvuru igin:

. AR-GE EGITIM ve
http://merlab.metu.edu.tr BASVURU OLCME MERKEZI
BASVURU FORMU DENEY iSTEK FORMU

*  |LETiSIM BILGILERI
* Laboratuvar Sorumlusu: Merve CERCI
(Tel: 210 6419)
=  Deney Sorumlulari: Ceren Biler
= Laboratuvar e.posta: mlabpal@metu.edu.tr
= internet Adresi: http://merlab.metu.edu.tr
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