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1. AMAÇ
İskenderun Teknik Üniversitesi, Bilim ve Teknoloji Uygulama ve Araştırma Merkezi (İSTE-BTM) L1 numaralı laboratuvarda bulunan Jasco marka Fourier Dönüşümlü Kızıl Ötesi Spektrometre (FT-IR) cihazının kullanım, bakım ve kalibrasyonunun uygun şekilde yapılmasını amaçlanmaktadır.
1. KAPSAM 
İSTE-BTM L1 numaralı laboratuvarda bulunan FT-IR spektrometre cihazının kullanım, bakımını, temizliğini ve kalite prosedürlerine uygun kullanımı için temel esasları kapsar.
1. TANIMLAR
Bu talimatta tanımlanması gereken herhangi bir terim bulunmamaktadır.
1. SORUMLULUKLAR VE YETKİLER
Laboratuvar Sorumlu/ları 

1. İLGİLİ BÖLÜMLER
İSTE-BTM Spektroskopi Laboratuvarı

1. CİHAZIN KULLANIMI
5. Cihazın Marka, Model, Seri No ve Alındığı Yıl
Marka: Jasco
Model: FT-IR 6700
Seri No: B 010061792
Alındığı Yıl: 2020

5. Kullanım Amacı
4000-400 cm-1 (MID) ile 700-50 cm-1 (FAR) dalga boyu aralığında ne olduğu tam olarak bilinmeyen bir örneğin spektrumu üzerinden fonksiyonel bağları ve grupları tespit ekmek amacıyla kullanılan bir cihazdır. 

5. Ölçüm Aralığı ve Hassasiyeti
1. Dalgaboyu aralığı: 50-7800 nm
5. Cihazın kullanımı
Cihazın bilgisayar ve yazıcı bağlantıları yetkili firma tarafından yapılmıştır.
· Cihazın güç ünitesi daima açık bırakılır.
· Önce cihaz ardından bilgisayar açılır.
· Masa üstündeki software programı açılır. 
· Cihaz üzerindeki düğme ile açılır ardından bilgisayardan software sistemi açılıp gerekli kontroller sağlanır.
· Hangi bölgede ölçüm sağlanacaksa cihaza o bölgeye uygun aparat takılıp ölçüm sağlanır. 
· Cihaz aşağıda verildiği gibi 2 farklı bölgede ölçüm yapabilmektedir;
· MID IR (4000-400 cm-1)
· FAR IR (700-50 cm-1)	
· MID bölge organik bileşikler, FAR bölge inorganik bileşikler için uygundur. 
· MID bölgede pikler daha detaylı FAR bölgede ise daha geniştir. 
· Her iki bölge için farklı detektör bulunmaktadır.
· Farklı bölgeye geçerken Beam Splitter ve pencere değişimi yapılmalıdır. 
·  Bu değişim yapılırken Beam Splitterın nem almasını önlemek için Azot gazı tutulur ve ortam inert hale getirilir. Pencere ve Beam Splitterlara el değdirilmemelidir. 
MID bölgeden FAR bölgeye geçerken Beam Splitter değişimi:
· Güç açık olmalıdır.
· Setting sekmesinden Auto Alignment’tan Stop preview’a basılır.
· Cihaz üzerinde görülen beyaz kapak sola doğru kaydırılarak çıkarılır.
· Splitter kapağı saat yönünün tersine çevrilip çekilir.
· İçerideki beam Splitter çıkarılır, diğeri takılır.
· İç ve dış kapaklar kapatılır.
· Ekranda Ge/KBr-> Si/Quartz uyarısı görülür. YES denilir.
· Auto Alignmenttan Start preview a basılır.
· Energy kontrol edilir.
· Numune alanından numune tutucu çıkarılır.
· Special jig window’un önüne vidalanır.
· Special jig ile pencere tutularak çıkarılır.
· Yerine diğer pencere yerine yerleştirilir.
· Special jig sökülür.
· Ardından ayarlar değiştirilir:
· Measure->Parameters->Parameters Advance->Standard->Range: 700-50 cm-1 
· Measure->Parameters->Parameters Advance->Optics->Dedector: PE-TGS
· FFT/Timer ve Sequece de değişiklik yok.
· Register, Save
· ATR takılmadan Auto Alignment yapılır:
· Settings->AutoAlignment->Energy (5000-6000 değeri iyi)-> Start (bitince ATR takılır ve background alınır)
· Monitor background advance-> Number of scan: Auto
· Numune ATR ye yerleştirilip okuma yapılır.
· İstenilen ölçüm türüne göre seçim yapılır.
İki farklı ölçüm metodu (ATR [Attenuated Total Reflectance] kullanımı, KBr [Potasyum Bromür] ile pellet oluşturma) kullanılarak aşağıdaki analizler yapılmaktadır.
· Spektrum ölçümü
· Kantitatif analiz (miktar tayini)
· [bookmark: _Hlk46143755]Yüzde benzerlik analizleri (kütüphane ile)

1. Spektrum Ölçümü 
Cihazda ölçüm yapmak için İki farklı metot (ATR [Attenuated Total Reflectance] / KBr [Potasyum Bromür]-pellet oluşturma) kullanılmaktadır. 

1) ATR (Attenuated Total Reflectance) Ölçüm Metodu
· Dimond kristal ATR nin üzerine yerleştirilir.
· ATR nin iki yanına pencereleri kapatacak kapaklar yerleştirilir ve pencereler kapatılır.
· Softwaredan Measurement’e girilir.
· File sekmesinden Open parameterdan varsa; parametre çağrılır (FAR ya da MID) 
· Kayıtlı parametre yoksa;
· Measure sekmesinden Parameters tıklanır, Parameters Advanceden;
· Standard-> Number of scan: (MID için 16 idealdir, FAR için okuma sayısını otomatik algılar) seçilir.
· Standard-> Resolution 4 cm-1 (aksi belirtilmedikçe)
· Standard-> Range (daga boyu aralığı) seçilir.
· Standard-> Vertical axis-> Sample: (%T, Abs, Single, Interferogram, %R, Int) olarak seçilir.
· Standard-> Background: Single olarak seçilir.
· Optics-> Source: Standard
· Optics->Dedector: MID için TGS, FAR için PE-TGS seçilir.
· FFT/Timer de değişiklik yapılmaz.
· Sequence-> H20 ve C02 reduction seçilir.
· Register 
· Save
· Yukarıdaki işlemler yapıldıktan sonra; boş iken havaya karşı Monitor background yapılır.
· ATR cihazın üzerinde daima takılı kalmalıdır. KBr metodu kullanılacağı zaman çıkarılıp özel kauçuk altlığın üzerine koyulup dikkatli muhafaza edilmelidir.
· Sıvı numuneler için: 
· Eğer çözücü var ise çözücüye karşı backgrounda alınır (Suda çözünmüşse yine havaya karşı alınır).
· Su içeren numuneler okutulmadan önce etüvde kurutularak suyu uzaklaştırılmalıdır. Aksi halde Oksijen piki görülür. Suyu background olarak okutmak sağlıklı sonuç vermemektedir.
· Background düzgünse, numune ATR de elmasın üstüne yerleştirilir ve ölçümden önce gözlem yapılarak pikler değişmeyene kadar sıkılır. Kapak kapatılır, OK ye basılır.
· Tekrar başka numune ölçümü yapılmadan önce elmas yüzeyi temizlenir.
· Monitor sample’a basılarak kirlilik kontrolü yapılır.
· Kirlilik varsa tekrar temizlenir, yoksa okuma yapılır.
· Temizleme sonucunda kirlilik giderilmiyorsa tekrar monitor background yapılır, ardından okuma yapılır.
· Spektrum kaydedilir.
· Sonuçlar Analysis-> Spectra Analysis den açılır. Dosya formatı File->Export dan değiştirilebilir. 
2) KBr Ölçüm Metodu
Bu metotta ölçüm yapmak için aşağıdaki basamaklar sırasıyla gerçekleştirilir; 
· Pres makinesiyle 1/100 (numune/KBr) oranında karışım hazırlanıp, havanda homojen hale getirilir.
· Tablet aparatına karışım dökülür. Kapağı kapatılır ve pres makinasına yerleştirilir.
· Pres kolu (10-20 Mpa, 10 Tons değerine kadar) sıkıştırılır. 10 s beklenip, gevşetilir.
· Tablet aparatı alınıp, kapağı çıkarılır.
· Numune FTIR a yerleştirilmeden önce background alınır, düzgün mü kontrol edilir.
· Tablet aparatı FTIR ın pellet holder kısmına yerleştirilir.
· Monitor sample ile okuma yapılır.

1. Kantitatif Analiz (Miktar tayini)
· Kantitatif analiz yapmak için aranan maddeye ait standart temin edilmelidir. 
· Standartlardan belli konsantrasyonlarda solusyon hazırlanarak okumalar yapılır ve kalibrasyon eğrisi çizilir. 
· Numune okumaları kalibrasyon eğrisi yardımıyla hesaplanarak miktar tayini yapılabilir.
· Bunun yanında alan ve yükseklik hesabı yaptırılarak da miktar tayini yapılabilmektedir. Bunun için absorbans kullanılır. Calculation method: two point-base seçilmelidir.
· Hesaplanacak pik için manual çizme yapılır: Peak processing-> peak area ya da Spectra manager-> Quantative calibration dan otomatik olarak yapılır.

1. Yüzde benzerlik analizleri (kütüphane ile)
· Bu analiz için Know it all programı kullanılır.
·  Bu program Spectra Manager Programı ile birlikte çalışır.
·  Spektrum ölçümü yapıldıktan sonra yüzde benzerlik analizi ile söz konusu materyalin tayini için sırasıyla aşağıdaki işlemler yapılır. 
· Program açılır; search it-> open spectrum ya da Spectrum Manager programındaki şapka simgesine tıklanarak istenen spectrum açılır.
· Data->Search parameters-> databases->limit to spectral technique dan IR seçilir.
· Data->Search parameters-> IR Spectrum-> Query Spectrum is ATR seçilir.
· Data->Search parameters-> databases->Add all yapılır.
· Data->Search parameters-> databases->Search yapılır.
· Kütüphaneden karşılığını bulur ve benzerlik yüzdesine göre sıralar.
· Spectral Anaylsis->Analyzelt IR (fonksiyonel grupları araştırmak için) Seatler Handbook tan o fonksiyonel gruba ait bilgiler bulunabilir.
· Data->Mixture Analysis->Databases->all->search (% olarak karışımın bileşenlerini verir)
· Data->Mixture Analysis->Mixtrue Spectrum->Maximum number of components:5 (içeriği bilinmeyenler için max 5 bileşene kadar arama yapar) 
· Data-> Deformulation (1,2,3,4,5 komponentli olarak tarar ve en uygun sonucu görmemizi sağlar)

1. Fonksiyonel Grup Analizi:
Ölçüm yapılan numunede fonksiyonel grup analizi yapmak için cihaz yazılımında aşağıdaki işlemler sırasıyla uygulanır;
· Spectra Analysis-> File-> ölçüm seç-> kütüphaneye gönder (şapka simgesine tıklanır);
· Search It
· Search Parameters
· IR Spectrum
· Query Spectrum is ATR işaretlenir
· Search
Arama bitince;
· Analyzelt IR-> analiz edilecek ürün seçilir-> istenen pikin üstüne gelinip çift tıklanır (bağlantıları gösterir) ->sadtler handbook (detayları gösterir).
· Burada seçilen fonksiyonel grubun üzerine gelip, add summary yaparak, rapora fonksiyonlar eklenebilir.

1. BAKIM
· Genel Kontrol; cihazın görsel kontrolüdür. Herhangi toz kir vs. bulunursa hafif nemli temiz bir bezle silinir. Çözücü kullanılmaz.
· Kablolar ve Soketler; Güç kablosu, ağ kablosu içeren tüm kablo ve soketler hasara ve kullanımdaki gereksiz zorlamalara karşı kontrol edilir.

1. KALİBRASYON
Cihazın periyodik bakım ve kalibrasyonu yetkili firma tarafından yapılır. Cihazın aylık olarak doğrulaması analiz yöntemine uygun referans madde ile yapılmaktadır.

1. ÇALIŞMA ORTAMI VE ŞARTLARI
Cihaz, ortam sıcaklığı 18-30˚C ve ortam nemi %45-80 RH aralığında olan laboratuvar ortamında bulunmalıdır. Direkt güneş ışığına ve korozif kimyasallara maruz bırakılmamalıdır. Cihazın etrafında elektrikli ısıtıcı, fırın, etüv ve manyetik alan oluşturacak aletler bulunmamalıdır. 

1. ALTYAPI
Cihaz çalışma ortamı ve şartlarındaki gereklilikler göz önünde bulundurularak yerleştirilmelidir.

1. BAKIM ŞARTLARI
Her ölçüm sonrasında, ölçüm hücresi/alanı aseton veya etil alkol gibi çözücüler ile dikkatlice temizlenmeli ve bir sonraki analiz için temiz bırakılmalıdır. Yetkili servis tarafından periyodik bakımları yaptırılmalıdır.

1. CİHAZIN TAŞINMASI, MUHAFAZASI, DEPOLANMASI İLE İLGİLİ GEREKLİLİKLER
Taşınma: Sadece yetkili servis tarafından gerçekleştirilmelidir. 
Muhafaza: Özel yerinde muhafaza edilir. 
Depolanması: Cihaz uzun süre kullanılmayacaksa, fişi prizden çıkarılır. Cihaz rutin olarak kullanılıyorsa güç ünitesine bağlı bırakılmalıdır. Güç ünitesi ise kapatılmamalıdır. 
Korunması: Cihaz üzerindeki müdahaleler sadece yetkili servis tarafından gerçekleştirilmelidir.

1. KAYITLAR
Bakım Kayıt Formu (FTIR)

1. İLGİLİ DÖKÜMANLAR
Firma tarafından verilmiş cihaza ait kullanım kılavuzları.
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