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TESEKKUR

Calismalarim sirasinda her tiirlii maddi ve manevi destegini esirgemeyen tez danismanim

degerli hocam Prof. Dr. Saban PATAT a tesekkiirlerimi sunarim.

Calismalarda kullandigim menekse lazer diyotlu fotometreyi kuran Sayin Prof. Dr. Ahmet
Ulgen’e, menekse lazer diyot’un alimi icin maddi destek veren Orta Anadolu Ticaret ve
Sanayi Anonim Sirketi’ne ve ekstraksiyon cihazinin kullanimina izin veren Merkez Celik

A.S. yoneticilerine tesekkiir ederim.

Laboratuar calismalarim esnasinda yardimlarin1 gordiigtim Ars. Gor. Serkan SAHAN’a

tesekkiir ederim.

Ayrica bu ¢alismalarim esnasinda benden maddi ve manevi anlamda destegini esirgemeyen

aileme ve niganlima ¢ok tesekkiir ederim.
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MENEKSE LAZER DiYOTLU FOTOMETRE iLE SUNTADA FORMALDEHIT
TAYINI

Fazh OZAYHAN
Erciyes Universitesi, Fen Bilimleri Enstitiisii
Yiiksek Lisans Tezi, Agustos 2006
Tez Damismani: Prf. Dr. Saban PATAT
OZET
Bu calismada kimya boliimiinde kurulan menekse lazer diyotlu fotometre kullanilarak
suntada formaldehit tayini yapildi. Standartlar ile olusturulan ayar egrisi i¢in korelasyon
katsayisi, cihazin tekrarlanabilirligi ve ylizde bagil hata degerleri sirasiyla r=0.9999,
s=+0.02 ppm ve %1.33 olarak bulundu. Karsilastirma amaciyla ayni Orneklerdeki
formaldehit miktar1 spektrofotometre ile de tayin edildi. Her iki cihazin benzer sonuclar
verdigi bulundu. Buradan kimya béliimiinde kurulan lazer diyotlu fotometrenin formaldehit
tayininde kullanilabilece8i bulundu. Degisik firmalarin iirettigi sunta ornekleri, menekse

lazer diyotlu fotometre ile dl¢iilen formaldehit miktarlarina gore siniflandirildi.

Anahtar Kelimeler: Menekse Lazer Diyotlu Fotometre, Sunta, Formaldehit
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DETERMINATION OF FORMALDEHYDE IN PARTICLEBOARD BY
PHOTOMETER WITH VIOLET LASER DIODE

Fazh OZAYHAN

Erciyes University, Graduate School of Natural and Applied Sciences
Master Thesis, August 2006
Thesis Supervisor: Prof. Dr. Saban PATAT

ABSTRACT

In this study, formaldehyde level in particleboard has been determined by photometer with
violet laser diode, designed in this laboratory. Corelation coefficient for calibration curve,
precision for the photometer and relative error were found to be 0.9999,s= +0.02 ppm and
1.33 % respectively. Formaldehyde level in particleboard was also measured by UV-VIS
spectrophotometer in order to compare with that of the photometer. The results found by
using the photometer were found to be agreed with those of UV-VIS spectrophotometer.
The photometer was found to be satisfactory method of measuring the formaldehyde level.
Particleboards obtained from various producers were classified according to their

formaldehyde levels measured by the photometer.

Key Words: Photometer With Laser Diode, Particleboard, Formaldehyde
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1. BOLUM

GIRIS VE CALISMANIN AMACI

Formaldehit, mobilya ve ahsap iiriinlerinin yapildig1 ve yapiminda iire formaldehit ve fenol
formaldehit tutkallarinin kullanildig1r sunta, kontra levha, kontraplak, mdf ve osb gibi
preslenmis ahsap iiriinlerden yayilan siipheli bir kansorojen maddedir [1,2]. Formaldehit
emisyonu nedeniyle iire formaldehit re¢inesi ile baglanmis ahsap levhalarin toksik 6zelligi
ve sagliga zararlh etkisi, cevre bilinci ve kaygisi olusturarak bu iiriinlerin kullanimina engel
olusturmaktadir. Avrupa Birligi ve Kuzey Amerika iilkeleri insaat malzemeleri ve
mobilyalardan formaldehit emisyonunu sinirlayan diizenlemeler getirmistir [3]

Bu amacla ahsap iiriinler yayinladiklar1 formaldehit miktarina gore siniflandirilmaktadir.
Almanya’da 100 g kuru ahsap malzemenin yaydigr mg cinsinden formaldehit miktarina
gore smiflandirma yapilmaktadir; El1 smifi: <9 mg/100g, E2 smifi: >9mg/100g
<30mg/100g ve E3:>30mg/100g.

Formaldehit esasli re¢ine kullanilarak yapilan bir¢ok {iriin tiiketicinin saghkla ilgili
sikayetine neden olan formaldehit yaymaktadir. Yayilan formaldehit basta goz ve iist
solunum yolu tahrisi olmak {lizere bircok saglik sikayetlerine neden olmaktadir.
Formaldehitin ayrica derisimin sirasiyla 14.1 ve 5.6 ppm oldugu ortamda uzun bir siire
tutulan fare ve tavsanlarda geniz kanserine neden oldugu bulunmustur. Bu sonuglar ev
atmosferine olan ilgiyi artirmistir. Insaat malzemeleri ve mobilyalar ev atmosferindeki
formaldehitin ana kaynagidir [4].

Son zamanlarda ahsap levhalarin yapiminda termoset recine olarak melamin-formaldehit
(MF) ve melamin-iire-formaldehit (MUF) kullanilmaktadir. Her iki recine de iyi yapisma

ozelligi ve neme karsi direng gosterir ve iire-formaldehit recineden daha az formaldehit



yayinlar. Son zamanlarda MUF recinesinin sertlesmesinin melaminin reaktifligi ile ilgili
oldugunun ortaya ¢ikmasi, MF’in formaldehit emisyonunu veya performansini iyilestirmek
icin sertlestirme sistemi veya sertlestirme mekanizmasini gelistirmenin, MUF recinesine
gore saf MF recinesinde daha kolay oldugu sonucuna gotiirmiistiir [5].

Son zamanlarda hizli reaksiyon veren fenolik novalaklarin hekzametilentetramin ile metilen
kopriilerinden ziyade kararli benzilamin kopriileri olusturarak sertlestigi bulunmustur. Bu
siire¢ hekzametilentetraminin formaldehite minimum bozunmasini zorunlu kilmaktadir ve
sertlesmis recine ve kendisinden yapilmis ahsap iirlinlerden yayilan formaldehit miktarini
oldukca azaltmaktadir [6-9].

MF recinesinin sentezi sirasinda olusan reaksiyonlar metilolleme ve kondenzasyon olmak
izere iki ana basamaga ayrilir (Sekil 1.1). Baslangicta melamin formaldehit ile reaksiyon
vererek dokuz farkli metilolaminin olusturdugu bir seri olusur. Birinci reaksiyonda
formaldehitin melamine katilma reaksiyonu goriilmektedir. Ikinci reaksiyon basmaginda ise
degisik metilolmelaminler arasinda koprii olusumu yani kondenzasyon ile ¢cok sayida farkl
oligomer olugmaktadir. Prensip olarak kondenzasyon basamaginda ,aralarindaki oranin
ortamin pH degerine bagl oldugu, iki tip koprii olusabilir. Diisiik pH degerlerinde (7-8)
metilen kopriileri olusurken (reaksiyon a) pH=9 dan yiiksek degerlerde eter kopriileri
(reaksiyon b) olusur. Sonug olarak ¢ok sayida oligomer tiirevi ve pisirme sirasinda capraz

bagh bir ag olusur [10].

Reaksiyon I: formaldehidin melamine katilmasi

M-NH,+CH,0 —»M-NHCH,OH

Reaksiyon II: metilolmelaminler aras1 kondenzasyon reaksiyonlari
a) M-NHCH,OH+HOCH,;HN-M ——»M-NHCH,OCH,NH-M+H,0
b) M-NHCH,OH+H,N-M — M-NHCH,NH-M+H,0



Capraz baglanma: capraz bagh MF agi
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Sekil 1.1 Melamin formaldehit sentezinde yer alan basamaklar ve kimyasal yapisi

Cok sayida insaat malzemesi sagligi tehdit eden ugucu organik bilesikler yayinlamaktadir.
Ahgap iiriinlerden yayinlanan formaldehit belirli sicaklik, nem ve havalandirma sicakligi
sartlarinda bir reaksiyon odasinda tayin edilir. Odadaki formaldehit derisimi sabit bir

degere ulasana kadar ol¢iiliir. Bu metot zaman alic1 olup 6zel cihaz gerektirir [11,12].

Formaldehit emisyon diizeyini 6l¢mek i¢in ¢ok farkli metot kullanilmaktadir. Roffael ¢ok
basit WKI metodunu gelistirdi. Roffael ayrica havadaki formaldehit miktarin1 6l¢mek i¢in

0zel bir iklim odasi1 gelistirdi[13].

Avrupa’da uzun siiredir perforator metodu kullanilmaktadir. Bu metot i¢in 6zel diizenek
gerekmektedir [14]. Avrupa suntacilar birligi bu metodu 1970 li yillarin sonunda gelistirip
perforator metodu olarak adlandirdi ve 1984 yilinda Avrupa Standardi EN 120 olarak kabul
edildi. Kuzey Amerika, Avustralya ve Asya desikator metodunu benimsedi. Desikator testi
1970 lerin ortasinda  Japonya’da  gelistirildi ve 1983 yilinda Amerika Birlesik
Devletlerinde standart hale getirildi. WKI, perforator ve desikatér metotlarinin hepsinde de

formaldehit miktar1 spektrofotometrik olarak olciilmektedir.

Bu calismada suntalardaki formaldehid miktar1 perforator metodu kullanilarak menekse
lazer diyotlu filtresiz fotometre ile olciildii. Karsilastirma amaciyla spektrofotometre ile

ayn1 Orneklerdeki formaldehit miktar: olciildii.



2. BOLUM

2.1. LAZERLER

Lazer, yogun 1s1n siddeti ve cok dar bant genisligine sahip monokromatik 151k kaynagidir.
Lazer terimi uyarilmis 151k emisyonu ile 1518in amplifikasyonu anlamina gelen “Light
amplification by stimulated emission of radiation” kelimelerinin bas harflerinden
tiiretilmistir. Yayimlanan 151k koherent (ayn1 fazda) olup ince demet seklindedir. Lazerler
15181n genligini ylikseltebildikleri icin, ¢ok siddetli ve dar 1s1n demetleri iiretirler. Bu
ozelliklerinden dolayi lazerler elektromanyetik spektrumun morotesi, goriiniir ve kizilotesi

bolgelerinde dnemli bir 151k kaynagi olarak ¢esitli amaglar icin kullanilirlar.

Lazerler baslica lazer olusturma ortami, pompalama kaynagi ve rezonatorden olusur. Tipik
bir lazer kaynaginin bilesenleri sematik olarak Sekil 1.1 de goriilmektedir. Lazerlerin kalbi
lazer olusturma ortamidir. Bu yakut gibi kat1 bir kristal veya galyum arseniir gibi bir yari
iletken, organik boyarmaddeleri iceren bir ¢ozelti, argon veya kripton gibi bir asal gaz
olabilir. Pompalama kaynagi lazer olusturan maddeyi aktifler veya pompalar. Pompalama
islemi 1510, elektrik akimi veya bir elektriksel bosalim ile yapilabilir. Rezonator biri yari
gecirgen olan bir ¢ift aynadan olusur. Ayna ¢ifti 1sinlarin lazer olusturan ortamda sayisiz
gidig-gelisini saglar yani tim fotonlar1 ayn1 faza getirir. Her gidis-gelis sirasinda
katlamalarla ek fotonlar olusur. Isin demetlerinin bir kism1 yansima yerine yar1 gecirgen

aynadan gecer.



pompalama kaynagi

U

lazer aktif madde |:'> lazer demeti

yansitmali yar1 gegirgen
rezonator ayna rezonator avna

Sekil 1.1. Bir lazer kaynaginin sematik gosterimi

Lazer olusum mekanizmasi pompalama, kendiliginden emisyon, uyarilmis emisyon ve

absorpsiyon siire¢lerinden olusur.

hv
pompalama: E, O e E,
kendiliginden
emisyon : @ > O + ho
indiiklenmis
emisyon : —> O + 2 hv

absorpsiyon: O . @

Pompalama, lazerdeki foton yayan aktif tiiriin, bir elektrik bosalimi, elektrik akimi gegisi
veya siddetli bir 151n kaynagina maruz birakma sonucu uyarilmasidir. Lazer olusturmak i¢in
bu basamak gereklidir. Kendiliginden olan 151k emisyonu iist enerji diizeyinden (E,),
herhangi bir alt enerji diizeyine (E;), dis etki olmaksizin gerceklesen gecislerde
gozlenmektedir. Indiiklenmis emisyon, bir fotonun uyarilmis bir atom ya da molekiile
carpmasiyla olugsmaktadir. Ancak bu foton belli bir frekansa sahip olmalidir. Bundan dolay1
atom ya da molekiil zamanindan once foton yayar. Indiiklenmis emisyonda uyarilmis bir

atomun st enerji diizeylerinde yaklasik 6mrii 10° s dir. Absorpsiyon, iki enerji diizeyi



arasindaki enerji farkina esit enerjili (E;-E;) foton ile gerceklesir ve uyarilmis emisyon ile

rekabet eder. Absorpsiyon sonucu olusan durum pompalama ile olusana 6zdestir.

Lazerlerin kullanilan lazer aktif maddenin cinsine gore gaz lazerler, kati lazerler, sivi

lazerler, boyarmadde lazerleri ve yari iletken lazerler olmak iizere degisik ¢esitleri vardir.

2.2 YARI ILETKEN LAZERLER

Yar iletken lazerler monokromatik 1s1na yakin 1s1in yayan onemli bir 151n kaynagidir. Lazer
diyotlar yari iletken teknolojisinin iiriiniidiir. 1962°de 151k yayan diyotun (LED) kesfinden
hemen sonra bulunmustur. Bu tiir lazerlerin ilki, bir galyumarsenit (GaAs) materyalinin p-n
eklemine uygun miktarda katkilanmasiyla elde edilmistir. Lazer diyotlar molekiiler
absorpsiyon, molekiiler floresans ve atomik absorpsiyon spektrometrisinde monokromatik

151k kaynag olarak kullanim alani bulmustur [15,16].

Bu calismada kullanilan menekse lazer diyot, galyum nitriir esasli olup 405 nm dalga
boyunda siirekli modda (cw, continuous wave) 1s1ma yapmakta olup tek dalga boylu modda

(sm) ¢aligsmaktadir.

2.2.1. UV-VIS SPEKTROFOTOMETRELER

Mordtesi goriiniir bolge spektrofotometresi ile nicel analiz, b cm 151n yoluna sahip optikge
gecirgen bir kapta bulunan ¢ozeltinin gegirgenliginin (T) veya absorbansinin (A) 6l¢limiine
dayanir. Beer yasasina gore absorbans, absorpsiyon yapan analitin derisimi (c) ile

asagidaki esitlikte belirtildigi gibi, dogrusal olarak degisir.

P
A=-logT=log I; =¢gbc

Burada & molar absorpsiyon katsayisi, P, cozeltiye gelen 1s181in siddeti ve P ¢ozeltiden

gecen 15181n siddetidir.



Mordétesi-goriiniir bolge 1sinlarinin absorpsiyonunu 6l¢gmek i¢in yapilmis cihazlarda 1) 151
kaynagi, ii) dalga boyu secici, 1iii) numune kabi, iv) 15in transduseri ve V) sinyal
islemcileri ve okuma diizenekleri bulunur. Spektrofotometrelerde polikromatik 1s1n kaynagi
kullanilmaktadir. Monokromatik 1s1in kaynag kullanildiginda monokromatére (dalgaboyu
secici) gerek duyulmaz. Monokromator yerine filtre kullanan cihazlara fotometre denir. Bu
calismada 151 kaynagi olarak menekse lazer diyot kullanildigi icin Olgiimler filtresiz

fotometre ile yapilmustir.



3. BOLUM

DENEL KISIM

Bu calismada suntalardaki formaldehit tayini perforatér metod kullanilarak ticari bir UV-

VIS spektrofotometre ve menekse lazer diyotlu filtresiz fotometre ile yapildi.

3.1. Menekse Lazer Diyotlu Fotometre

Bu calismada laboratuvarimizda kurulan LD-fotometre, Photonic firmasindan temin edilen
405 nm de ve 4 mW giicte ¢alisan tek modlu (sm, single mode) laser diyot modiilii ile
Jenway firmasmin iirettigi bir kolorimetrenin (Jenway Marka 6061 Model kolorimetre)
kombinasyonundan olusturulmustur. Kolorimetreler aslinda bir fotometredir ve renk
filtreleri ile ¢aligir. Siirekli 151n kaynagi olarak kullanilan tungsten(W) lamba ile bu filtreler
fotometreden sokiilmiistiir. Cihazin 151n ya da optik yolu iizerine Laser Diyot modiilii
yerlestirilmistir. Filtrelere gore tartisilmaz iistiinliikte yiiksek dereceden monokromatik olan
laser diyot 1s1mast ile yapilan absorpsiyon oOlciimlerindeki Beer Kanununa uyumluluk

tamdir. Bu ¢alismada bu iistiinliik kullanilmistir.

Kullanilan Laser Diyot Modiilii ve kurulan fotometrenin resmi Sekil. 3.1 de goriilmektedir.



Sekil 3.1. a) lazer diyot modiilii ve b) kurulan lazer diyotlu fotometrenin fotografi

Lazer Diyot modiilinde Lazer Diyotun(LD) sicakligini sabit tutmak iizere bir peltier
termoelektrik sogutucu ile fan mevcuttur. Lazer demetinin optik gii¢ ayari ile sicaklik ayari
modiil iizerinden yapilabilir ve asir1 akim sinirlama ile termal koruma da s6z konusudur.

Bu modiiliin teknik 6zellikleri tezin ekler kisminda verilmistir.
Calismalarda kiyaslama i¢in Hitachi marka 150-20 model spektrofotometre kullanildi.

Sekil 3.2’de ise kurulan bu diizenegin elektronik ve optik diizenlemesine ait blok diyagram

gosterilmistir.
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Tampon OPA

\

Lensl (L2) PD(Fotodiyot)
Photonic Violet LD (L1) Olgiim Kiiveti

modiilii 405nm

Derisim

Logaritmik
8888 l«—  Amplifikator

Sekil 3.2. Calismada Kurulan Menekse Lazer Diyotlu Fotometrenin Blok Diyagrami

3.2. Kimyasal Maddeler

Calismada kullanilan biitiin ¢6zeltilerin hazirlanmasinda analitik saflikta kimyasal maddeler

ve c¢ift destile su kullanildi.

3.3. Kullanilan Cozeltiler ve Hazirlanmasi
0.05 M iyot (Ip) cozeltisi: 12.69 g I, alinip destile su ile hacmi 1 litreye tamamlandi.

0.1M sodyum tiyosiilfat cozeltisi: 24.82 g sodyum tiyosiilfat (Na,S,03. SH,0) alinip destile

su ile hacmi 1 litreye tamamlandi.

IM sodyum hidroksit ¢ozeltisi: 40 g NaOH alinip hacmi destile su ile 1 litreye tamamlandi.

<+
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IM siilfiirik asit ¢ozeltisi: 55.5 ml derisik siilfiirik asit (d=1.84g/ml, %98) alinip i¢inde
yaklasik 300ml destile su bulunan 1 litrelik balon jojeye konduktan sonra hacmi destile su

ile litreye tamamlandi.

Nisasta cozeltisi: suda ¢oziinen cinsten 1 g nisasta (a-amiloz), bir havan i¢inde az suda,
hamur haline getirilir. Tyice karistirilan hamur, kaynamakta olan 100 ml su icine aktarilir.

Bir iki dakika 1sitilan ¢ozelti sogutur ve cam kapakli sisede saklanir.

Asetilaseton cozeltisi: 4 ml asetilaseton 1 litrelik bir balon jojeye koyup destile suda

cozdiikten sonra hacmi 1 litreye tamamlandi.

Amonyum asetat ¢ozeltisi: 200g amonyum asetat (CH;COONHy) 1 litrelik bir balon jojeye

koyup destile su ile ¢ozdiikten sonra hacmi litreye tamamlandi.

1000 ppm formaldehit (HCHO) stok ¢ozeltisi: formaldehit ¢ozeltisinden (d=1.07 g/ml, %38

w/w) yaklasik 2.5 ml alinip hacmi destile su ile litreye tamamlandi.

3.3.1.Formaldehit Stok Cozeltisinin Ayarlanmasi

Iyot ile formaldehit ve tiyosiilfat arasindaki tepkimelerden yararlanarak formaldehitin

gercek derisimi geri titrasyon ile bulunabilir.
L+HCHO+H,0+20H — HCOOH+2I'+2H,0
[+25,057 — 21+S405”

Yukarida hazirlanan 1000 ppm stok formaldehit ¢ozeltisinden 20 ml alimip 25 ml iyot
cozeltisi ve 10 ml sodyum hidroksit cozeltisi ile karistirildi. Iyot ile formaldehitin
reaksiyona girmesi icin hazirlanan karisim karanlik bir yerde 15 dakika bekletildi. Uzerine
15 ml 1M H,SOq4 ¢ozeltisi ilave edilerek iyot ¢cozeltisinin fazlasi sodyum tiyosiilfat ¢ozeltisi
ile geri titre edildi. Titrasyonun sonuna dogru 3 ml kadar nisasta indikator ¢ozeltisi ilave
edilerek koyu mavi renk elde edene kadar titrasyona devam edildi. Tanik deney icin

formaldehit ¢ozeltisi yerine 20 ml destile su kullanarak ayni islem tekrarlandi.

Titrasyon sonuglar1 ve titrasyon sirasinda olusan tepkimelerden yararlanarak formaldehit

stok ¢ozeltisinin gercek derisimi asagidaki esitlikten hesaplandi.
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C(HCHO) = (Vo-V)*15[C(Na2S,03)]*1000/20

Burada ;

C(HCHO) : formaldehitin derisimi, mg/1

Vo . tanik deneyi icin kullanilan sodyum tiyosiilfat ¢ozeltisinin hacmi, ml
A" : deney i¢in kullanilan sodyum tiyosiilfat ¢ézeltisinin hacmi, ml
C(Na;S,03): Sodyum tiyosiilfat ¢ozeltisinin derisimi, mol/l

Avyarlanmig formaldehit ¢ozeltisi kullanilarak derisimi 15 ppm olan ara stok ¢ozeltisi ve ara
stok cozeltiden de derisimi 0.0, 0.75, 1.5, 3.0, 7.5 ve 15 ppm olan standart ¢ozeltiler

hazirlandi.

3.4. Ornek Alma

Sunta Ornekleri, sunta levhalarinin her iki ucundan 50 mm genisligindeki seritler kesilip
atildiktan sonra geri kalan kistmdan alindi. Levhanin rutubet miktarinin belirlenmesi ve
perforator ile ayirma islemi i¢in yaklasik kiitlesi 500g olan 25x25xlevha kalinligi(mm)
boyutlarindaki ornekler alindi. Sunta levhadan alinan Ornekler, oda sicakliginda hava
sizdirmaz bir sekilde depolandi. Formaldehit tayini, numune aldiktan sonra 72 saat i¢cinde

yapildi.

3.5. Sunta Orneklerinde Rutubet Miktarimn Tayini

En az dort parcadan olusan sunta 6rneginin (25x25mm) rutubet icerigi iki defa tayin edildi.
Bunun icin ornekler saat cami ilizerinde sabit kiitleye ulasincaya kadar (yaklasik 12 saat)
103+2°C sicaklikta bir etiivde kurutuldu. Etiivden cikartilan Ornekler bir desikatorde

sogutulduktan sonra analitik terazide tartildi.
Sunta 6rneginin rutubet miktar1, H (kiitlece %w/w), su formiille hesaplandi.
H= (m,— m; )x100 / m,

Burada ;
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m, : 0rnegin kurutmadan onceki kiitlesi, g

m; . 0rnegin kurutulduktan sonraki kiitlesi, g

3.6. Perforatorde Ekstraksiyon

Bu calismada ekstraksiyon icin Sekil 3.3 goriilen ekstraksiyon cihazi kullanildi. Cihazin
ayrintis1 Sekil 3.4 de verilmistir.

Yaklasik 110g civarindaki o6rnek, analitik terazide tartildiktan sonra yuvarlak dipli bir
balon i¢ine yerlestirildi ve iizerine 600 ml toluen ilave edildi. Balon i¢indekilerle birlikte bir
perforatore baglandi. Yaklasik 1000 ml damutik su, sifon agz1 ve suyun yiizeyi arasinda 20-
30 mm’lik bir bosluk kalacak sekilde perforator baglantisinin igine dokiildii. Sonra
sogutucu ve gaz emme pargasi baglandi. Gaz absorpsiyon aletinin emme borusu yaklagik
100ml damitik su ile dolduruldu ve perforatére baglandi. Perforatdr bir araya getirildigi
zaman sogutma suyu ve 1sitma agilir. Toluen dakikada 70-90 damlalik bir geri akis hizi ile
ayirmanin basindan sonuna kadar diizenli olarak geriye akitildi. Ekstraksiyon islemi
sirasinda ve sonrasinda, diizenegin diger parcalarinin icine emme borusundan geriye suyun
akmamasina dikkat edildi. Ekstraksiyon, ilk hava kabarciklar1 filtre kapagindan gectigi
andan baglayarak iki saat icinde yapildi. Isitma, 1sitma cihazi agildiktan sonra 20-30 dakika
arasinda kaynama meydana gelecek sekilde yapildi. Bu iki saatlik 1sitmadan sonra cihaz
kapatildi ve gaz emme sisesi ayrildi. Perforatérdeki su, oda sicakligina kadar sogutulduktan
sonra kapatma muslugu vasitasi ile erlen igerisine aktarildi. Perfarator, her defasinda 200
ml’lik damitik su ile iki defa calkalandi, ¢alkalanilan su erlen igerisine dokiildii ve toluen
atildi. Gaz absorpsiyon aletinin emme sisesindeki su, erlene dokiildii, sonra erlendeki suyun

hacmi damitik su ile 2000 ml’ ye tamamlandi.

Tanik deneyi i¢in yukaridaki ekstraksiyon islemleri, numuneler olmaksizin tekrarlandi.
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1)Trash cam baglant1 29 / 32 6) Balon tiip (¢ift)

2) Sogutucu 7) Erlen 250 mL

3)Tragh cam baglant145 /40 - 71 /51 8) Trasl cam baglant1 29 /32 - 45/ 40

4) cam filtre 9) Yuvarlak dipli cam balon 1000 mL 45 / 40 soketli

5)perfarator baglantisi

Sekil 3.3. Ekstraksiyon Cihazi ( Olgiiler mm’dir. )
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3.7.Ekstrakttaki Formaldehit Miktarimin Tayini

Sulu ekstraksiyonun formaldehit muhtevast asetil aseton metodu kullanilarak
spektrofotometrik ve fotometrik olarak tayin edildi. Tayin, sulu formaldehitin amonyum
iyonlar1 ve asetilasetonun Handtzsch reaksiyonu ile diasetildihidrotoludin (DDL)
olusturmasina dayanir. DDL 412 nm’de bir absorpsiyon maksimuma sahiptir. Reaksiyon
formaldehit icin oldukca spesifiktir. Bu calismada, UV spektrofotometrede 412 nm’de ve

menekse lazer diyotlu fotometrede ise 405 nm dalga boyunda 6l¢iim yapildi.

Bir pipet ile yukarida anlatildig1 gibi elde edilen 2000 ml’ye seyreltilmis ekstrakttan 10 ml,
50 ml’lik bir tiipe alind1 ve lizerine yukarida hazirlanan 10 ml asetilaseton c¢ozeltisi ve 10
ml amonyum asetat c¢ozeltisi ilave edildi. Tiip kapatilip calkalandi ve 40°C lik bir su
banyosunda 15 dakika 1sitildi. Olusan yesilimsi-sar1 ¢ozelti 15181n etkisine karsi korunarak
oda sicakligina kadar sogutuldu (yaklasik 1 saat). Bu ¢ozeltinin absorbansi menekse lazer
diyotlu fotometrede damitik suya kars1 405 nm dalga boyunda ve UV spektrofotometrede
ise 412 nm’de tayin edildi.

Ekstrakte uygulanan islemlerin aynis1 yukarida hazirlanan standart ¢ozeltilere uygulanarak
elde edilen c¢ozeltilerden ayar egrisi olusturuldu. Hacmi 50 ml olan bir tiipe 10ml
formaldehit standart ¢ozeltisi, 10ml asetil aseton ve 10ml amonyum asetat ¢ozeltisi konarak
agz1 kapatilip calkalanir ve sicakligi 40°C olan bir su banyosunda 15 dakika 1sitilir. Olusan
yesilimsi-sar1 ¢Ozelti 15181n etkisine karsi korunarak oda sicakligina kadar sogutulur (
yaklasik 1 saat). Standart ¢ozeltilerin absorbanslari menekse lazer diyotlu fotometrede
damitik suya kars1 405 nm dalga boyunda ve UV spektrofotometrede ise 412 nm’de tayin
edildi.

3.8. Dogruluk ve Tekrarlanabilirlik Calismasi

Dogruluk ¢alismasi i¢in ayar egrisinin ortasina diisecek sekilde ayn1 derisimde 7 tane

standart hazirlanip absorbans degerleri 6l¢iildii. s standart sapma, N 6l¢iim sayisi, X

ortalama deger ve t kritik deger olmak iizere X+ Ll formiilii ile giiven aralig
N

hesaplandi. Cihazin tekrarlanabilirligini bulmak icin standart bir ¢ozelti hazirlanip 12 defa
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absorbansi Olciildii. N 6l¢iim sayisi, x; Olciilen deger ve x Olctim ortalamasi olmak iizere

standart sapma, s =
N-1

formiiliinden hesaplandi.



4. BOLUM

SONUC VE TARTISMA

Sunta 6rneklerindeki 6lciilen nem miktar: Tablo 4.1 de verilmistir.

Tablo 4.1: Degisik Sunta Orneklerindeki Nem Miktari

Sunta drnegi Kisaltilmis ismi nem orant (%)
Sepal firmasinin 12 mm kalinliktaki Sepal 12 8

Sepal firmasinin 18 mm kalinliktaki 1. simif Sepal 18-1 9

SEC firmasinin 8 mm kalinliktaki SEC 8 8

Foca firmasinin 18 mm kalinliktaki 2. sinif Foga 18-2 8,5

SFC firmasinin 12 mm kalinliktaki 2. stmf SFC 12-2 8

Foca firmasmin 18 mm kalinliktaki 1. stmf Foga 18-1 8

SFC firmasinin 12 mm kalinliktaki 3. simif SFC 12-3 9

Sepal firmasinin 18 mm kalinliktaki 2. sinif Sepal 18-2 9
Starwood firmasinin12 mm kalinliktaki Starwood 12 10

UV-VIS Spektrofotometre ve menekse lazer diyotlu fotometre (MLD) kullanilarak yapilan

formaldehit tayininde elde edilen ayar egrileri Sekil 4.1°de goriilmektedir. Her iki cihazda
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kullanilan ayar egrilerine ait dl¢iitler Tablo 4.2 de verilmistir. Her iki cihaz i¢in elde edilen

ayar egrilerinin birbirinden ¢ok farkli olmadig1 goriilmektedir.

ABSORBANS

O T T T T T 1
0 1 2 3 4 5 6
DERISIM (ppm)

o UV-VIS
—=_MLD

Sekil 4.1. Suntada Formaldehit Tayini ve UV-VIS Spektrofotometre ile Menekse Lazer

Diyotlu Fotometrenin Ayar Egrilerinin Karsilastiriimasi
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Tablo 4.2. Suntada Formaldehit Tayini ve UV-VIS Spektrofotometre ile Menekse Lazer

Diyotlu Fotometrenin Ayar Egrilerinin Karsilastiriimasi

Ol¢iim Sistemi Formaldehit Absorbans Standart Ayar
Egrilerinin
mg/L Korelasyonu
UV-VIS 0.00 0.018
0.25 0.087 r=0.9999
0.50 0.159 a=0,0245
1.00 0.287 b=0.2585
2.50 0.672
5.00 1.315
Menekse Lazer 0.00 0.020
Diyotlu Fotometre 0.25 0.090 r=0.9999
0.50 0.162 a=0,0303
1.0 0.281 b=0,2470
2.50 0.652
5.00 1.262

Dogruluk calismasi icin ayar egrisinin ortasina diisecek sekilde aymi derisimde 7 tane

standart hazirlanip absorbans degerleri 6l¢iildii. Bulunan sonuglar Tablo 4.3 de verilmistir.
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Tablo 4.3. Suntada UV-VIS Spektrofotometre ve MLD Fotometre ile Formaldehit Tayini

Olgiim Sistemi Gergek Formaldehit | Bulunan Formaldehit | % Bagil Hata,
Derisimi p, mg/L Derisimi, mg/L (,u B ;) 100
~ LS H
Xt ﬁ
UV-VIS 1.50 1.51+0.03 0.67
Spektrofotometre
MLD Fotometre 1.50 1.52+0.04 1.33
N:7 P=0.95

Cihazin tekrarlanabilirligini bulmak i¢in standart bir ¢6zelti hazirlanip 12 defa absorbansi
olciildii. Ol¢iim sonucu tekrarlanabilirligin olciisii olan standart sapma degeri, s= + 0.02
ppm  bulundu. Bulunan standart sapma, formaldehit Ol¢iimiinde cihazin

tekrarlanabilirliginin 1yi oldugunu gostermektedir.

Cesitli suntalardaki formaldehit miktarlar1 menekse lazer diyotlu fotometre ile tayin edilmis
olup sonuclar Tablo 4.4 de verilmistir. Analiz edilen sunta ornekleri formaldehit miktarina
gore siiflandirilmis olup sonuclar Tablo 4.4 de verilmistir. Tablodaki degerlerden Foca
firmasinin iirettigi Foca 18-1, Sepal firmasinin iirettigi Sepal 18-1 ve Sepal 12, Starwood
firmasinin tirettigi Starwood 12 ve SFC firmasinin iirettigi SFC 8 suntalarinin E1 sinifinda;
Sepal firmasinin iirettigi Sepal 18-2 ve Foga firmasinin iirettigi Foca 18-2 suntalarinin E2
sinifinda; SFC firmasinin tirettigi SFC 12-2 ve 12-3 tiirii suntalarin ise E3 sinifinda oldugu

bulunmustur.
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Tablo 4.4. Cesitli sunta 6rneklerinde menekse lazer diyotlu fotometre ile 6l¢iilen

formaldehit miktarlari

Sunta 6rnegi Formaldehit miktar1 Formaldehit miktarina

(mg/100g sunta) gore sunta orneklerinin
siniflandirilmasi

Sepal 12 0.0 El

Sepal 18-1 0.5 El

SFC 8 0.1 El

Foca 18-2 21.7 E2

SEC 12-2 79.1 E3

Foca 18-1 3.3 El

SFC 12-3 73.3 E3

Sepal 18-2 23.2 E2

Starwood 12 0.7 El

Bu calismada kullanilan menekse lazer diyotlu filtresiz fotometrenin formaldehitin

analizinde uygunlugu goriilmiistiir. Olusturulan diizenek ticari olarak heniiz iiretilmemistir.

Menekse lazer diyotlu fotometre ile suntadaki formaldehit tayini degerlerinin UV-VIS

spektrofotometre ile elde edilen degerlerle uyum i¢inde oldugu bulunmustur. Bulunan

giiven araliklar1 ve standard sapma degerleri her iki cihaz igin kiiciiktiir. Korelasyon

katsayilar1 ise dort dokuzlu degerlere yakindir.

Sonug olarak boliimiimiizde gelistirilen menekse lazer diyotlu fotometre ile formaldehit

Olclimiiniin uygun bir yontem oldugu bulunmustur.
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EKLER

EK-1: 405nm Thermo-Electrically Cooled Laser Diode Modules
Specifications (Photonic Model 300-0650-00)

ITEM / PART no. 300-0650-00 300-0651-00 300-0652-00

Wavelength: 405nm +10nm 405nm +10nm 405nm +10nm

Output Power 4.0mW 25.0mW 50.0mW

Power Stability <1% <1% <1%

Beam Size2 4.4 x 1.4mm4.4 x 1.4 mm 4.4 x 1.4 mm

Beam Divergence 0.4 x 0.6 mrad 0.4 x 0.6 mrad 0.4 x 0.6 mrad

RMS Noise <1% <1% <1%

Operating Voltage +6.5V £ 0.1V DC +6.5V £ 0.1V DC +6.5V £ 0.1V DC
Operating Current 2.5A maximum (laser diode 500mA maximum)
Ambient Temp. Range +100C to +300C (non-condensing)

Temperature Stability + 0.050C +0.050C +0.050C

Setpoint Temp. Range3 +180C to +250C +180C to +250C +180C to +250C
Analogue Modulation OHz to 10kHz - low=approx 0% high=100%
Digital Modulation (TTL input) ON/OFF DC to > SMHz (chip rate)
Mechanical 38mm + 0.1mm diameter, 165mm length

Warranty Period One year One year One year

Key features
e Visible light [ /= 405nm

e Elliptical beam
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e Output powers up to 5S0mW

e Exceptional wavelength & power stability
e Active temperature control

e Increased laser diode lifetime

e User adjustable optics

Applications

e High resolution printing

® Spectroscopy & microscopy

e Biomedical instrumentation

e Genomics

The 300-0650-00 series of thermo-electrically cooled, (TEC), laser diode modules produce
an elliptical output beam in the visible 405nm violet wavelength band and output powers
from 4mW to 50mW. The TEC laser diode module incorporates microprocessor based
temperature control electronics, thermo electric cooler, heatsink and fan that enable the
laser diode temperature to be controlled to a set point temperature between +180C to
+250C, (user adjustable), and with a stability of £0.050C. This accurate temperature
control, together with user adjustment of the laser diode drive current, enables the laser to
be tuned to a region where mode hopping and RMS noise are significantly reduced or
eliminated. Accurate temperature control also produces excellent wavelength and power
stability and cooling the laser diode to 180C significantly increases laser diode lifetime. All
violet, blue, UV, red and infrared TEC laser diode modules in the range offer low and high
temperature automatic shut-off protection, analogue and digital modulation capability and

safety interlock as standard.



PHOTONIC PRODUCTS GERMANY
Telefon: +49 (0) 8142 / 669 8364

E-mail: salesgermany @photonic-products.com
www.photonic-products.com

NOTES

1. Output power is user adjustable from maximum figure indicated above down to OmW.

Adjustment is made via trim pot accessed through
module housing.

2. Output beam is user adjustable, but is factory set for collimation. Adjustment is made

using tool provided.

3. Setpoint temperature is user adjustable and laser diode temperature can be set anywhere

in the range +180C to +250C. Setpoint temperature is
factory set to 180C.

Specifications subject to change without notice. E&OE
CLASS II

“Caution”, visible laser light less than 1.0mW. Considered eye safe, normal exposure to

this type of
beam will not cause permanent damage to the retina.
CLASS IIIR

“Danger”, visible laser light between 1.0mW and 5.0mW. Considered eye safe with

caution. Focusing
of this light into the eye could cause some damage.
CLASS 1IIB

“Danger”, infrared (IR), and high power visible lasers considered dangerous to the retina if

exposed.



NB: It is important to note that while complying with the above classifications, unless

otherwise

stated, our laser diode products are not certified and are designed solely for use in OEM

products.

The way in which the device is used in the final product may alter its original design

classification,

and it is the responsibility of the OEM to ensure compliance with the relevant standards.
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