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Analiz

* Nitel (Kalitatif) Analiz:

Bir ornekte hangi bilesen
ve/veya bilesenlerin (atom,
iyon, molekll) oldugunun
tayinine nitel (kalitatif) analiz
denir.

* Nicel (Kantitatif) Analiz:

Bilesenin miktar veya
derisiminin tayinine de nicel
(kantitatif) analiz denir.



Analiz

 Klasik (Yas) Analiz:

Terazi, etliv, firin gibi temel
laboratuar cihazlari  kullanilarak
major ve/veya minor dizeydeki
bilesenlerin tayin edilmesine denir.
1-5 katyon ve 1-5 anyon analizleri
klasik (yas) nitel analize ornek
verilebilirken, gravimetrik ve
volumetrik analiz ise klasik (yas)
nicel analizi olusturur.

 Enstrimental Analiz:

Genel laboratuvar cihazlarinin yani sira,
cesitli analitik  cihazlarin kullanildigi
yontemlerdir.

1- Spektroskopik Metodlar
2- Elektrokimyasal Metodlar
3- Kromatografik metodlar

4- Termal analiz metodlari



Olgiilen Ozellik

Isin Absorpsiyonu

Aletli Analiz Yontemi
Spektrofotometri (X-1sin1, UV, GB, IR), NMR, ESR spektroskopisi...

Isin Emisyonu

Emisyon spektroskopisi (X-1sinlari, UV, GB, elektron, Auger,)
Floresans, Fosforesans ve LUminesans Spektroskopisi

Isin Sagiimasi

Turbidimetri, Nefolometri, Raman Spektroskopisi

Isin Kirllmasi

Refraktometri, interferometri

Isin Difraksiyonu

X-1sinlari ve elektron difraksiyon yontemleri

Isin rotasyonu

Polarimetri, dairesel dikroizm

Elektrik potansiyeli

Potansiyometri, Kronopotansiyometri

Elektrik yaku

Kulometri

Elektrik akimi

Amperometri, Polarografi

Elektriksel direng

Kondiiktometri (iletkenlik Olcimi)

Kiutle

Gravimetri

Katle/yik

Kitle spektroskopisi

Tepkime Hizi

Kinetik yontemler

Termal Ozellikler

Termal gravimetri, DTA, Termal iletkenlik

Radyoaktivite

Nétron Aktivasyon Analiz, izotop seyreltme ydntemleri




Analiz SUreci

Yontem seg¢imi

Temsili numune
alma

Lab. numunesi
hazirlama

Tekrar
numunesi alma

Numuneleri
¢cOzme

Bozucu etkileri
giderme

Analit 6zelligini
Olcme

Sonuglari
hesaplama

Sonuglarln
guvenirligini
belirleme




Analizde Temel Bilesenler

UYARICI

CEVAP ﬁ

Enerji incelenen Analitik Bilgi
Kaynagi Numune




Enstruman

Elektrik veya Metre

Mekanik sinyal

Analitik
Sinyal

Dijital dlgek



Analitik Yontem Secimi

* Beklenen dogruluk,

* Numune miktari,

 Numunedeki analit (analizi istenen madde) konsantrasyonu,
* Numunedeki diger maddelerin cevap durumu,

* Numune ortaminin fiziksel ve kimyasal 6zellikleri,

e Kac numune analiz edilecegi,

Ayrica hiz, kolaylik, maliyet de yontem secimini etkiler.



Kesinlik

* Ayni yolla elde edilen deney verilerinin arasindaki uyum
derecesine analitik verilerin kesinligi denir.

* Rasgele veya belirsiz hatalarin bir élcisudur.

Kesinlik icin sayisal olcutler:

» Mutlak standart sapma, s » Bagil standart sapma, RSD
S
RSD =—
\/Z?’zl(xi — xort)? X
s =
N =1 » Varyasyon katsayisi, CV

2
» Varyans, s CV:%X% 100



Sa ﬁmraal(tBi‘é')g)emdeki sistematik veya belirli hatalarin 6lcistddr.

Sabpma = u-Xt Ww: 6lctimlerin ortalamasi
P H xt: gercek deger

Sistematik hatalar:

» Cihaz hatalari
» Kisisel hatalar
> Yontem hatalari



Duyarlik

* Bir cihazin veya bir yontemin duyarlligi, bir analit derisimindeki
klicuk farklari ayirt edebilme kabiliyetinin bir 6lctstdur.

e Duyarhgi iki faktor etkiler:

e Kalibrasyon egrisinin egimi (kesinligi ayni olan iki yontemden kalibrasyon
egrisi daha dik olan tercih edilir).
e  Olcuim aracinin kesinligi veya tekrarlanabilirligi



539%‘%@%&%'@5.@%@ tayin edilebilen en klc¢lk analit

derisimi veya kutlesi

Calisma Araligi

® Kalibrasyon egrisinin dogrusalliktan sapma gosterdigi derisime
kadar olan araliktir.



Validasyon (Yontemin Gecerliligi)

* Metodun veya Olcim prosedurintun belirlenen amaclara
uygunlugunun objektif olarak test edilerek vyazili delillerle

kanitlanmasidir.

* Bir metodun performansini belirlemek icin yapilan bir takim
degiskenlere gore test ve o6lcme islemleridir. Cesitli alanlarda pek
cok karar, yapilan olcimlerin sonucuna dayanilarak verilir. Dogru
karar verebilmek icin analitik 6lcim sonucunun dogru ve glvenilir

(tekrarlanabilir) olmasi gerekir.



Validasyon

Bir metotla yapilan élcimun sonuclari
e Laboratuvar kosullari,

* Cihaz,

* Kullanilan kimyasallar,

* Deney yapanin deneyimi

gibi faktorlere baglidir.

Bu nedenle metodun dlcim sonucuna etki eden parametreleri tek
tek olcerek 6lcim sonucuna etkileri belirlenmeli ve 6lctlmelidir.



Validasyon

 Standart bir metot bir laboratuvarda ilk defa uygulanacagi zaman,
* Bir analiz icin yeni metot gelistirildigi zaman,
* Kullanilan metotta degisiklik yapildiginda,

* Gecerliligi belirlenmis bir metot baska bir laboratuvarda
kullanilacagi zaman

 Farkli bir kisi veya farkli bir cihazla kullanilacagi zaman,
* iki metodu karsilastirmak icin,

* Kalite kontrol testleri sonunda metodun performansinda zamanla
bir degisme oldugu anlasildiginda

metot gecerliligi (validasyonu) yapilir.



Validasyon

e Uluslar arasi kabul edilen cesitli gecerlilik (validasyon) kriterleri
mevcuttur. ISO/IEC, ICH, US EPA, US FDA, USP, cGMP gibi

kurumlar tarafindan belirlenmis kriterler kullanilmaktadir.

Secicilik
® Bir yontemin seciciligi, numunedeki diger maddelerden

etkilenmeden sadece ilgilenilen maddeyi 6lcebilme 6zelligidir.



Kesinlik (Tekrarlanabilirlik)

Olcim sonuclarinin  birbirlerine yakinhgini  (tekrarlanabilirligi)
gosterir. Standart sapma, varyans veya varyasyon katsayisi ile verilir.

Ayni laboratuvar, ayni arastirmaci, ayni cihaz ile 5-6 paralel tayin 3
farkli matriksde, 2-3 farkh derisimle yapilir.



Dogruluk

e Olciilen degerin dogru ya da dogru kabul edilen degere yakinhgini
gosterir, mutlak hata ya da bagil hata terimleri ile aciklanir.

 Dogruluk bagil bir terimdir. Yontemin dogruluk derecesi bilim
adamlarinin ihtiyaclarina ve analitik problemin zorluguna baglidir.

e Uluslararasi bagimsiz laboratuvarlar tarafindan tayin edilmis
degerleri dogru deger olarak kabul edilen Standart Referans

Maddelerin tavininden elde edilen sonuc ile avni maddenin



Kesinlik Kot
Dogruluk Kot

Dogruluk 1y1
Kesinlik lyi



Standart Egri Olusturma
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Sinyal ve Gurualti

* Sinyal/Gurtltd orant:
Gurultindn etkisi dlctlen miktar azaldik¢a bayur.

e GUrultu Kaynaklari
v'Kimyasal guriltu
v'Aletsel guriltu
v'Kesikli girtlta
v Titresme glrultisu
v'Cevresel glirulti



Clean signal
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Guralta Nasil Azaltihr?

* Donanimla
* Topraklama ve Perdeleme
* Fark ve Cihaz Yukselticiler
* Analog Filtreleme
* Modulasyon
* Sinyal kesme; Kesici Ylukselticiler
* Lock-in Amplifikator

* Yazilimla
* Toplu ortalama
* Boxcar ortalama
e Dijital filtreleme



