ORGANIK KIMYA
LABORATUVARI-I

Prof. Dr. Yavuz TASKESENLIGIL

ATATURK UNIVERSITESI
KAZIM KARABEKIR EGIiTiM FAKULTESI
OFMAE BOLUMU KiMYA EGITIiMi ANABILIiM DALI
ERZURUM-2010


egitim1
Text Box
ATATÜRK ÜNİVERSİTESİ
KAZIM KARABEKİR EĞİTİM FAKÜLTESİ
OFMAE  BÖLÜMÜ KİMYA EĞİTİMİ ANABİLİM DALI
                                           ERZURUM-2010


ICINDEKILER

ORGANIK KiMYA LABORATUVARI-I

1.BOLUM

LABORATUVAR EMNIYETI VE ORGANIK KIMYA
LABORATUVARINDA CALISMA PRENSIPLERI

1.1. Laboratuvar Kazalar

1.2. Cam Malzemelerin Temizlenip Kurutulmasi

2. ORGANIK KIMYA LABORATUVARINDA YAPILAN
BAZI TEKNIK ISLEMLER

2.1. Isitici Olarak Bek Alevi,Su Banyolar,Yag
Banyolar:

2.2. Geri Sogutma Altinda Isitma

2.3. (Céziicuniin Buharlastirilmast

24. Sutzme

2.4.a Adi Hunide Stizme

2.4.b Vakumda {emme ile) stizme

2.5. Kurutucu (nem c¢ekici) maddeler

2. BOLUM

Deney 1: Erime Noktas: Tayini
Deney 2: Kristallendirme

Deney 3: Destilasyon

Deney 4: Su Buhan Destilasyonu
Deney 5: Fraksiyonlu Destilasyon
Deney 6: Ekstraksiyon

Deney 7: Siiblimlesme

Deney 8: Kromatografi

Sayfa No

835 XKBRE R



1. BOLUM

1.LABORATUVAR EMNIYETI VE ORGANIK KIMYA LABORATUVARINDA
CALISMA PRENSIPLERi

1.1.Laboratuvar Kazalan

Organik Kimya Laboratuvari, teorik dersin bir tamamlayicisi olup,
derslerde sozui edilen bilesenler ve reaksiyonlarin sadece soyut birer
sembol olmadigim §gretir. Laboratuvarnn en oénemli amaci, §grencinin
organik bilegiklerle ¢alismasin saglamak ve deney teknigi kazandir-
maktir.

Organik kimya laboratuvarindaki kazalari 6nlemek i¢in dikkat
edilmesi gereken en 6nemli husus géziin korunmasidir. Vakum veya
basing ile ¢alisirken koruyucu gozitik takilmalidir.

Metalik sodyum ve 6zellikle potasyum bir ¢ok agir kazalara sebep
olmaktadir. Bu nedenle bu metallerle ¢calisirken gézlik takilmasi sarttir.
Potasyum daima i¢inde bulundugu inert sivi altinda kesilip tartilmahdir.
Potasyum artiklan, tersiyer butil alkol ile hemen yok edilmelidir. Sodyum
kisa bir zaman igin ag¢ikta birakilabilir. Bu nedenle sodyumun inert bir
sm1 altinda kesilip tartilmasi sart degildir. Sodyum artiklan etil alkol ile
yok edilmelidir. Metalik sodyum veya potasyum kullanilan bir reaksiyon
icin 181 gerektigi zaman su banyosu kullamilmamalidir. Potasyum
kullanilan bir reaksiyonda azot atmosferi altinda ¢alismak gerekir.
Sodyum veya potasyum ile caligirken kullamlan aletlerin kuru olmasina
ve reaksiyon kangimina; hi¢ bir sekilde, su degmemesine dikkat
edilmelidir.

Patlayic1 maddeler kullamlmasi gereken reaksiyonlar 6zel koruyucu
perdeler arkasinda yapilmalidir. Bu tir c¢alismalarda goézlik
kullamilmalidir. Bilinmeyen maddelerin incelenmesine baslanmadan
dnce, maddenin ¢okea bir miktar: bir spatiil tizerinde alevle 1sitilmali ve
bdylece patlayici olup olmadigi tesbit edilmelidir. Bu deneme icerisinde
yanicl maddeler bulunmayan bir ¢eker ocakta, koruyucu goézlik



kullanilarak yapilmalidir. Aslinda laboratuvarda ¢alhsan herkesin her
zaman gozIik takmasi en dogru bir harekettir.

Eter gibi ucucu bilesiklerle ¢ahgsirken yakinda hi¢ bir alev veya
akkorlagmg bir cismin bulunmamasina dikkat edilmelidir. Uzun zaman
saklanmg eter icerisinde patlayici peroksitler bulunabilir. Bu nedenle
bdéyle bir eterin kullamilmasindan o6nce igerisinde peroksit bulunup
bulunmadiginin belirlenmesi gerekir. Eter peroksitli ise peroksit demir (II)
stlfat ile yok edilmelidir. Ozellikle siyanh hidrojen, fosgen, diazometan,
dimetilstilfat, asitklortirler, klor, brom, ktikirtlihidrojen, azot oksit,
azot dioksit ve karbonmonoksit ile gayet iyi ¢eken bir ¢eker ocakta
calismak sarttir. Gayet kuvvetli birer zehir olan bu bilesiklerden
diazometanin patlayict oldugunu da hatirdan ¢ikarmamak gerekir.

Kaynama noktasina kadar 1sitiltms sivilar icerisine hichir zaman
kaynama tasi veya ¢opli atilmamalidar.

Vakum destilasyonlarinda, 1sitilmus bir siviya hicbir zaman, vakum
uygulanmamaldir. Destilasyon sona erince, destilasyon balonu oda
sicaklifina kadar sogutulmadan balona hava génderilmemelidir. Aksi
takdirde sicak karisim hava ile siddetle patlayabilir. Destilasyon
balonlanmn kuruluga kadar 1siilmamalar: da tavsiye edilir.

Derigik asitlerin seyreltilmesinde, ¢6zticti aside eklenmemelidir. Asit
¢Oziicliye azar azar kangtinlarak ve gerekirse sogutularak eklenmelidir.

Catlak veya kink araclar asla kullamilmamahdir. sogutma, inert gaz
gecirme veya vakum i¢in kullamlan lastik borular, aygitlara metal bir tel
pargasi ile iyice baglanmalidir.

Cozuctlerle yapilan bir reaksiyon stiresince laboratuvardan
cikarken bttiin alevlerin séndtirtilmesi ve laboratuvara tekrar girildigi
zaman hemen alev kullamilmamasi gerekir. Clinkli sogutma lastiklerinin
par¢alanmasi veya suyun kesilmesi nedeni ile buharlasan ¢éztici hava
ile patlayic1 bir karisim olugturabilir.



Keskin uc¢lu cam malzemelerin uglari, bir bek alevinde eritilip
kiitlestirilmelidir.

Lastik hortumu bir cam boruya yada geri sogutucu ve destilasyon
kopristine takarken, kolay takilmasi icin takilan kismin su ile
nemlendirilmesi gerekir. Ayn: sekilde termometre, geri sogutucu,
destilasyon képrisii, cam boru gibi cam aletleri adaptdér olarak
kullamlan mantar tipaya takarken mutlaka vazelin veya gliserin ile
nemlendirilmelidir,

Alnan bttin tedbirlere ragmen laboratuvar kazalarinin dénlenmesi
miimkiin olmayabilir. Dikkat, organik bir laboratvardaki kaza sayisini
yok denecek kadar azaltabilir. Fakat hi¢ bir zaman tamamin ortadan
kaldiramaz. Herhangi bir kaza aninda yapilacak ilk ig kazay laboratuvar
sorumlulanna bildirmektir.

1.2. Cam Malzemelerin Temizlenip Kurutulmasi

Kimyasal reaksiyonlar sonucu kirlenen cam malzemenin hemen
temizlenip kurutulmas: gerekir. Bir kenara birakilan kirli cam
malzemenin kirlilifinin nedeni zamanla wunutulabilir ve boylece
malzemenin temizlenmemesi bir problem c¢ikarabilir. Cam malzeme
hafifce 1slatilip tizerine bir miktar detexjan (toz) dékiildikten sonra, bir
firca ile fircalamir. Kir ¢iktiktan sonra, malzeme 6nce musluk suyu,
gerekirse dammtik su ile yikamp kurumaya terkedilir. Cabuk kurutma
gerektiren durumlarda malzeme su ile yikandiktan sonra sicak bir ettive
yerlestirilir. Deterjan ile ¢ikmayan kirler uygun organik bir ¢oéziictiye
(aseton v.b.) batirilmis bir firga ile firgalamr. Gerek deterjan ve gerekse
organik ¢ézicl ile ¢ikmayan kirler kromik-asit derigik sulfirik asit
¢ozeltisi ile cikanilir. Bu amacla hazirlanacak kromik asit-derigik stlfirik
asit ¢ozeltisi; 5 emS suda ¢bztilmiis 5 g sodyum dikromat'a kangtirilarak,
damlalar halinde 100 c¢m3 derisik stlfirik asit eklenmesi ile elde edilir.
Bu ¢izelti ile temizlenecek cam malzemelerin, 6nceden 6teki yéntemlerle
mumkiin oldugu kadar temizlenmis olmas: gerekir.,



2, Organik Kimya Laboratuvarinda Yapilan Baz1 Teknik islemler
2.1. Isitica1 Olarak Bek Alevi, Su Banyolari, Yag Banyolar1

Karisimlarn 1sitmada en basit yol bunzen beki kullanmaktir.
Organik maddelerin yamci dzellikte olmalarindan dolay:, alevle 1sitma
tavsiye edilmez. Sadece sulu ¢ézeltileri yada yanic1 6zelligi olmajan. veya
az yanici Ozellikteki kaynama noktalar1 yliksek co6zeltiler de
kullanilabilir. Bu gibi durumlarda bile, o ¢evrede yanic ¢dzticli ve yancl
¢Ozlici ile ¢calisan kimselerin bulunmamas: gerekir.

Bunzen beki ile 1sitma esnasinda herhangi bir ¢bziicti alevlenmesi
halinde telasa diismeden derhal bir yangin séndiirtictiye miiracaat etmeli
veya ortam uygunsa alevin tzerine kafes tiir(i bir sey gecirerek yangin
ortaminin havasiz kalmasi saglanmahdar.

Yanicr organik c¢ozlicilerle ¢alisirken hi¢ bir zaman c¢iplak alev
kullamilmaz. Bu is i¢in su banyolari1 ve yag banyolan tercih edilir. Su
banyolar1 ¢zellikle 100°C nin altindaki isitmalarda ve g¢dziicl
buharlagtirmalarinda uygundur. 100°C nin tizerindeki 1sitmalar yag
banyolarinda yapilir.

2.2. Geri Sogutma Altinda Isitma

Organik reaksiyonlar, inorganik reaksiyonlar gibi kisa strede
tamamlanmaz. Organik karigimlan, cofu kez uzun bir stire 1sitmak
gerekir. Bu durumda, i1sitilan balonun {tstine bir geri sogutucu
(yogunlastiricy) takihir. Isitilan ¢ézeltiden yiikselen ¢6ziicli buharlan
musluk suyu ile sogutulan geri sogutucunun soguk cidarlarina ¢arparak
yogunlasir ve tekrar balona geri déner. Béylece ¢bziicinin balondan
uzaklasmas: izlenerek o g¢ézlictinlin kaynama noktas: sicaklifinda
reaksiyon yapilmis olur.
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Sekil 1. Geri Sogutma Altinda Isitma

Balon icinde kaynamakta olan ¢gzeltinin sigramasina mani olmak
icin balon icine kaynama tas1 konur. Ya da manyetik kanstirici
kullamlir, Geri sogutucunun alt ve tist tarafinda bulunan ilgili yerlere su
hortumlarn takilarak alttaki hortum su musluguna baglamir. Béylece
suyun geri sofutucuya alt taraftan girmesi saglamir. Musluk acilarak
hafif bir su akimi verilir.

Isitma alevle yapiliyorsa, balonun isitilmasi: dogrudan yapilmaz.
Balonun altina bir amyantli tel yerlestirilir. Boylece sicaklifin bir
noktaya odaklanmasi 6nlenmis olur. Isitma &6yle ayarlanmalidir ki,
balondan ytkselen ¢oztici buharlart geri sogutucunun tigte bir
mesafesine varmadan yogunlasabilsin. Bu ayar igin, asini ya da yetersiz
1sitmadan kacimilmalidir.

Eger madde az miktarda ve 1s1tma suiresi kisa ise kaynatma iglemi
Sekil 2'de goriildiigti gibi bir erlen ile yapilabilir. Béyle bir 1sitmada
1sitma islemi hafif bir 1siyla yapilmali, kaynama baslayinca erlen yukan
kaldmilarak biraz beklenmelidir. Burada isitma islemi siddetli
olmayacagindan ¢6zticti buharlarn erlenin boyun c¢eperlerine carparak
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Sekil 2. Kisa Bir Stire I¢in Kiictik Miktarlarin Isitiimas:

yogunlasir. Her ttirla 1sitmada oldugu gibi burada da 1sitma
esnasinda erlenin agzi1 ac¢ik olmaldir. Kapali bir sistemin
1isitilmayacagini, bunun patlamayla sonuglanacagimi aklimizdan
cikarmamaliyiz. |

2.3, Coziiciiniin Buharlagtirilmasa

Reaksiyonlarn genellikle bir ¢6ziicti ortaminda yapariz. Reaksiyon
tamamlandiktan sonra da ¢éziictiniin uzaklastirilmasi gerekir. "Bu
uzaklastirma iglemi ¢éztictintin buharlagtinlmas: seklinde olacaktir. Bu
~ islem, erlene alinan maddenin isitilmasiyla yapilabilir, Buharlastirma
islemi hicbir zaman agikta ve ¢iplak alev de yapilmaz. Bir ceker ocakta,
elektrikle 1s1nan su banyolarinda ya da yag banyolarinda yapilir. Eter,
alkol, petrol eteri, aseton gibi dlistik kaynama noktal: ¢éztictileri su
banyosunda uzaklagtirmak kolaydir. Ancak yukarida da belirtildigi gibi
bu iglem mutlaka c¢eker ocakta yapilmal, ¢oziicli buharlan teneffiis
edilmemeli ve atesten uzak durulmalidir.

Coziicl ugurulmasi, buharlastinilmasi isleminde en uygun ve kisa
yol, vakum altinda diésiik basingta ¢alismaktir. Bu olay, evaparatér
denen cihazda yaplabildigi gibi, Sekil 3'de gériilen dliizenek yardimiyla
da gergeklestirilebilir. Burada vakum (emme), su musluguna takilan
tromp denen alet meydana getirir.
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Sekil 3. Dustik Basing Altinda Cézticti Buharlastirilmasi (vakumda)

Bu metodla, bir ¢ozeltideki ¢dziictiyh kaynama noktasimin altindaki
sicakliklarda uzaklastirabiliyoruz. Bu teknik sayesinde kaynama noktasi
yuksek c¢ozicilileri ya da organik maddeleri dtistik sicakbklarda
buharlastirmak, destillemek muimkiin olur. Ayrica, yliksek sicaklhklarda
bozunma egilimi gosteren organik maddelerden ¢d6ziictiintin
uzaklagtirilmasi da vakum altinda yapilir.

Uzaklagtiracagimiz ¢dziicti miktar: fazla ise o zaman destilasyon
metodunu uygulamaliyiz, Fakat eter uzaklastirmak igin destilasyon
uygun degildir. Ctinkti eterin kaynama noktas:1 ¢ok diigtiktir (35°C).
Ceker ocak icerisinde elektirikle 1sinan bir su banyosunda eter kolayhkla
ucurulur.

2.4, Siizme

Stizme isleminin iki ana maksad: vardir. Birincisi bir siv1 yada
¢ozeltiden istenmeyen kati safsizliklan uzaklastirmak; ikincisi ise, bir
¢ozeltide ¢Oken ya da kristallenen kati irtinii sivi kisimdan ayirmaktir.
Iki tir stizme vardir; biri adi hunide stizme, digeri buchner hunisinden
vakum (emme) uygulamasi ile stizme.
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2.4a. Adi Hunide Siizme

En ¢ok kullanilan stizme teknigi olup, huniye yerlestirilen stizgeg
kagidinin tizerine bosaltilan ¢ézelti, yergekiminin etkisi ile siiziilerek
alttaki toplama kabma iner. Kati kisim stizge¢ kagidinin tizerinde kalir.
Stizme igleminde kullamilan hunilerin boyunlannin kisa ve genig olmasi
istenir. Bu tip hunilerde tistte biriken kati maddeler genelde huni
boynunun tikanmasina sebep olmaz. Bu tikanma problemine daha ¢ok
bir kati maddenin sicak ¢dziici ile ¢dztilmesi sonucu elde edilen sicak
doygun ¢odzeltilerin stiztilmeleri sirasinda rastlanir.

Sicak ¢ozeltiyi stizerken, soguk huni cidarlarina, boynuna temas
eden ¢ozelti soguyarak asin1 doygun hale gelecek, neticede kristallenme ve
¢bkme vuku bulacaktir. Buda huni boynunun tikanmasina neden
olacaktir.

Stizme esnasmda huni stizgeg kagidi ve toplama balonununda bdéyle
bir ¢6kme ve kristallenme problemine mani olmak i¢in bazi tedbirler
distintilebilir. Bunlardan birisi, ¢ézelti stiztiltirken stiztilen kisun alttan
1sitilarak ytikselen sicak ¢dziicti buharlan ile huninin 1sitilmasi saglamr.
Diger tedbir ¢ozeltiyi stizmeye baglamadan hemen 6nce huni tizerinden
sicak ¢dztici gecirerek huninin isinmast saglanir. Bir tglincd tedbir,
stizge¢ kagitlar: kath tipde (Sekil 4) kullamilarak stizme iglemini daha
hizli gergeklestirmekdtir.

. g Wiy
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Sekil 4. Adi Hunide Stizme
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En basit stizme sekli stizge¢ kagidim Sekil 5'de goruildiga gibi bir
koni halinde kullanarak stizme islemi yapmaktir. Karisimdaki kati
maddeyi stizerek ayirp toplama amaci gudiiltiyorsa filtre kagidimi koni
halinde kullanmak daha faydahdir.

Sekdl 5. Sdzme Kagidimin Koni Seklinde Katlanis:

Stizme kagitlarim koni geklinde kullanmada ytizey daha ktigtik ve
dizgiin oldugundan toplanan kati maddede zayiat az olur ve kagittan
baska yere aktarma daha kolay olur. Siizge¢ kagidimin katlanmals,
kivriml teknifinde ise yilizey daha fazladir. Eger stizme iglemi kati
safsizhklan gidermek amaciyla yapumiyor, kristal kati maddenin izolesi
gayesiyle yapiliyorsa genis ytizeylerden maddenin toplanmasi daha zor
olacagindan ve zayiat s6z konusu olacagindan, katlamal siizgec kagid
ile stizme tavsiye edilmez.

Stizge¢ kagidi konisi huni ylizeyine hava alisverisine imkan
vermeyecek sekilde yapisir. Eger huni, toplama balonu veya erlenin
tizerine direkt konulmussa, balon veya erlen agz1 da kapatilmis olur. Bu
durumda hava sirkiilasyonu olmayacag@indan hunideki sivi asagiya
inmez. Toplanan stzinti kadar balondan hava ¢ikmas: gerekir. Bu
duruma engel olmak i¢in, balonun agiz kismina Sekil 4'de gérildiiga gibi
bir tel yerlestirilerek huninin balon agzin: tamamen kapatmas: énlenir.
Veya stizme hunisi, direk balon boynunun tizerine degil de bir halka
tutucuya oturtulur. Diger taraftan Sekil 6'daki resimlerle katlama tistlt
gosterilen katlamali stizge¢ kagitlan ile stizmede bdyle bir hava
sirkilasyonu problemi olmaz.
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Stizge¢ kagitlarnimun bir¢ok ¢esidi bulunur. Sitizge¢ kagitlan ince,
orta ve adi olmak tizere gézeneklerine gére simflara ayrlir. Ince yani
kiaguk gézenekli stizge¢ kagitlan ince kii¢iik taneli kati parcaciklan.
stizmede kullamilir. Adi sizge¢ kagitlar kiiglik goézeneklere sahip
oldugundan, buradaki stizme hizli olur. Ancak ince taneli kati
parcaciklar bu kagitlarda tutulamaz, sizilintiye gegerler. Su halde
kullandifimmiz stizge¢ kagidinin 6zelligini bilmek gerekir. Hizh stizme
yapan kagitlarin alikoyma o6zelligi duistik, gézenekleri bliytkttar. Yavag
stizme yapan kafitlar ise genellikle yuksek alikoyma 6zelligine sahip olup
ktictik gézeneklidir,

Sekil 6. Kivrnnmh (katlamali) Stzge¢ Kagidi Yapum
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2.4.b. Vakumda (Emme ile) Siizme

Vakum veya emme ile stizme islemi adi hunideki stizme isleminden
daha hizlidir. Bu islemde nuce erleni ve nuge {buchner) hunisi kullanmlir.
Nuce hunisi, uygun ebattaki bir lastik (neopren, kauguk) adaptérle nuge
erlenine takilir. Nug¢e hunisinin stizme yapan alam ebadinda daire
seklinde kesilen stizge¢ kagidi, nucge hunisine yerlestirilir. Huniye iyice
yapismasl aralk kalmamas: i¢in kagit, ¢ézlicli ile nemlendirilir. Bdylece,
stizlilen kansimin kenarlardan bosluk bularak asag inmesi onlenir.
Nuce erleni trompa baglanarak stizme islemine baglanr,

Sekil 7. Vakum Yardimiyla Stizme

2.5. Kurutucu (Nem c¢ekici) Maddeler

Bir organik ¢6zlucli, ekstraksiyonda sulu ¢dzelti ile yikaninca
icerisinde bir miktar su kalacaktir. Eter, aseton ve tetrahidrofuran gibi
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baz1 ¢fziictilerin su tutma kapasitesi daha yliksektir. Eter %1,5 arasinda
su ¢bzer. Organik fazda bulunan suyun uzaklagtirilmas i¢in kurutucuy,
nem c¢ekici maddeler kullanilir. Bu maddeler nemli ¢ézeltideki suyu,
hidrat suyu seklinde biinyesine baglayan susuz inorganik tuzlardir.
Mesela, kurutuculardan olan anhidrit socdyumstilfat kristalleri nemli
organik ¢ozeltiye ilave edilir. En az 15 dakika beklenir. llave edilen
sodyumstlfat, balon dibinde 2-3 mum lik bir tabaka olugturmaldir.
Bekleme peryodundan sonra balon muhteviyati, bir huni ile kagit
stizgecten stzultir veya dekante edilir. Cozeltideki su, kat1 NapSOy
tarafindan absorbe edileceginden artik c¢ézeltide su kalmamsgtir.
Cozeltinin kurudugu, icine ilave edilen nem ¢ekici maddenin balonun
dibine yapismayip serbest¢e hareketinden anlagilir. Ayrica igerisinde
nem kalan ¢ézelti berrak degildir, bulanik gériltir. Nem c¢ekici materyal
tarafindan suyu tamamen absorbe edilen ¢ézelti, bulanik halden net ve
berrak hale gelir.

Na550,4 yaninda ¢ok kullanilan kurutucu maddeler MgSO,4, CaCls,
Ca S04 ve E5COg dir. Bir kurutucu maddenin belli bir miktarinin
absorplandig: su miktar: kapasite terimiyle ifade edilir. Her
kurutucunun kapasitesi farkhdir. Mesela NagSO,4 ve MgSO4'in
kapasitesi ytiksek olup ¢ok miktarda su absorplar. MgSO,4'1n yiiksek su
tutma kapasitesi yaninda ¢6zelti ortamindaki nemi tamamen c¢ekebilme
Ozelligi de wvardir. Magnezyumlu bilesiklerin kurutucu olarak
kullanilmasinda bir takim sakincalar gériltir. Magnezyum iyonlari
kuvvetli bir lewis asiti oldugundan, epoksit tiart bilesiklerin
diizenlenmesine yol acar. Bu sebeple epoksitli bilesiklerin
kurutulmasinda magnezyum sulfat kullamilmaz. Kalsiyumklortir iyi bir
kurutucudur. Ancak azotlu ve oksijenli bilesiklerin kurutulmasinda
kullamlmaz. Cinkt kalsiyum bu tir bilesiklerle kompleks tegkil eder.
Kalsiyum klortir suyun yaninda metanol ve etanollide absorplar. Bu
ytizden alkoller CaCly ile kurutulmaz. Eger su gibi alkollt de ortamdan
uzaklagtirmak istiyorsak CaCly ile kurutma yapabiliriz. KoCOg bir
bazdir ve bazik maddeleri kurutmada kullamlhr. CaSO4 su tutma
kapasitesi digtikttir, ancak suyu tamamen kurutma ézelligi yiksektir.

NagS0,4 maddesi her tiirlii ¢6zlicti ve maddeyi kurutmak icin
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kullamlabilen uygun bir kurutucudur. Suyun butinitint c¢ekme
kapasitesi ytiksektir. Bu kurutucu ¢éziiciinliin kaynama sicakhifinda
kullamlmaz.

Eter, oda sicakhifinda %1,5 oraminda su, su ise %7,5 oraninda eter
absorplar. Eter ekstraksiyonlarinda su yerine doygun sulu NaCl ¢6zeltisi
tercih edilirse eterde daha az su kalir, su fazina da daha az eter gecer.
Baylece ¢oziici kaybi asgariye inmig olur ve organik fazi kurutmak iginde
daha az kurutucuya ihtiya¢ duyulur.

Diger bir gok‘ tuzlar da NaCl gibi sulu fazin iyonik sgiddetini
artirarak suda tutulan organik ¢dzticiiyii organik faza iter. Fakat NaCl
ucuz oldugundan daha ¢ok tercih edilir.
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2.BOLUM
DENEYSEL KISIM
| Deney 1 : Erime Noktas: Tayini

Erime noktasiin bulunmasi organik kimyacilar tarafindan sik sik
kullamlan bir tekniktir. Saf kristal maddelerin erime noktalar1 o
maddenin fiziksel bir 6zelligidir. Ctinkii bir katinin buhar basinc bir
siviya nisbeten ¢ok duagtktiir. Erime noktasimin basing degisimine
hassasiyeti genelde yoktur. Erime noktasi, sentezlenen maddenin
teshisinde kullanilan bir kistastir. Erime noktasi, bir maddenin siv1 ve
kat1 fazlannm dengede bulunduklar: sicaklik olarak tanimlanmir. Genel
uygulamada, maddenin erimeye basladig: ve tamamen sivi hale gectigi
noktalar arasindaki sicaklik kaydedilir ve buna erime noktas1 aralhif
denir. Pek ¢ok saf madde 0,5°C veya daha az bir sicaklik aralifinda erir.
Adi safliktaki bilesiklerin erime noktas: araligi 1-2°Cdir. Bu ytizden bir
bilesik i¢in elde edilen deger, organik kristal bilesiklerin safliinin temel
bir él¢listidiir. Bununla birlikte, genis bir erime noktas1 araliina sahip
olan baz bilesikler istisnai olarak saf olabilirler.

Eger bir madde saf degilse erime noktasi aralifi genis olur. Ure ve
benzoin karisimlan i¢in elde edilen sonugclar gozleyiniz. Bu gercek, bir
maddenin az bir miktarinin bagka bir maddeye katilmasiyla erime
noktasmdaki didsmenin karnsimdaki bagil mol sayilariyla orantili
olmasindan dolay1 kesin molekil agirlig tayininde kullanilir.

Deneyin Yapihsi : Erime noktas: tayininde Thiele aparati denilen
bir cam alet kullanilacaktir {Sekil 8). Erime tabancasi olarak da bilinen
bu cihaza, sekilde gériildiigii gibi tabanca kolunun ust hizasina kadar
stilfirik asit, gliserin gibi kaynama noktasi ytiksek bir sivi konulur. Erime
noktasi tayin edilecek maddeden 0,1-0,2 gr kadar alimir, bir saat cam
veya porselen yizey tizerinde bir spatil ile iyice toz haline getirilir ve
biraraya toplanir. Bir tarafi kapah olan kapiler bir tliptin agik kismi, toz
ornege daldirilarak bir miktar madde alimr ve kapall tarafi hafifce yere
vurularak maddenin dibe inmesi saglanir ve bu islem ttip 2-3mm
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yikseklige doluncaya kadar tekrarlanir. Sonra kapiler, lastik bir borudan
kesilmis ince bir halka yardmmiyla civa haznesinin yanina gelecek gekilde
termometreye tutturulur. Termometre kapiler ttiple beraber banyonun
ortasina daldirilir. Maddenin erime noktas: bilinmiyorsa bir én deneme
ile kabaca tayin edilir.

— termometre

l@i\ bunzen

bekl

Sekil 8. Erime Noktasi Tayin Diizenegi

Erime noktasi biliniyorsa, erime noktasina 12-15°C kalana kadar
biraz hizli, daha sonra kii¢iik bir alevle dakikada 1-2°C yiikselecek
sekilde 1sialir. Erime noktasi araligi olarak maddenin erimeye bagladig:
sicaklik ile tamamen eridigi sicakhiklar kaydedilir. Ikisi arasindaki farkin
0,5-1°C yi gecmemesi gerekir.

Bu deneyde iki farkh ¢alisma yapilacaktir. Birincisinde; bazi saf
organik bilegiklerin (naftalin, benzoik asit, salisilik asit) erime noktas:
yukaridaki metodla tayin edilecek ve literatiirdeki degerleri ile
kargilagtirilacaktir. Ikincisinde ; iki bilegikten ibaret bir karigimin erime
noktas1 grafigi c¢izilecektir. Bunun igin asagida verilen oranlan ihtiva
eden tre-benzoin kansimlarimin erime noktasi-% mol grafigini ¢iziniz.
Bu kansumlar iki reaktifin belli miktarlarinin birlikte §glittilmesiyle
hazirlanmistir. Belirtilen oranlara karsilik bes erime noktasi dizisi elde
ediniz ve degerleri grafik ediniz. Cizim i¢in kullanacaginiz degerler
maddenin tamamen sv1 hale gectii degerler olsun. Sonug¢larimiz ve
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gozlemlerinizi vereceginiz laboratuvar raporunda tartisin.

Urenin mol kesri x 100 Benzoin'in mol kesrix100 E. N
100 0 e

75 72 S—

50 50 e

25 v::

0 10, J—
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Deney Raporu

Deney 1 : Erime Noktasi Tayini Adive Soyadi : ..oovvvnivinraiennnns
Tarih S U SR

Deneyin Amaclar

Deneyin Sonuglarl

Erime noktas1 aralifi

Bilesik Bulunan deger Literatiirdeki deger
Naftalin = —emeeeeeemeeem e
Benzoik asit ==Z000Z @—memmmmmmemeeee e
Salisilik asit @~ =0 -—-memmmmmmeeeem e
Benzoin =000 esemmemmmmemeem e
Ure  mmmmmmmmeiimeoeo e
Ure (% mol) Benzoin (%mol) E.N
100 o -
75 25 -
50 50 @ -
25 75 -
0 100 -
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140°d
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%
e

Sicatbliv
5
%

{oate=
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Deney 2 : Kristallendirme

Kristallendirme, kati organik bilesiklerin saflastirilmasi i¢in
uygulanan en iyi yéntemlerden biridir. Bu saflagtirma tekniginde, sicak
¢bzlicli veya ¢Ozlici karistminda ¢oziinmiis bulunan kati bilesik,
¢cOzeltinin yavas sofumasiyla birlikte kristallenmeye baslar.

Organik bir reaksiyondan elde edilen trtinler nadiren saftir. Eger
urtin kati ise genellikle bir ¢ézictlide ¢dziintir ve kristal halde tekrar
¢oktlriltir. Bu maddeye yeniden kristallendirilmis, olayada yeniden
kristallendirme denir. Kristallendirmede en énemli husus uygun bir
¢oHzlict sec¢imi yapmaktir. Sectifimiz ¢bztici, kristallendirilecek maddeyi
sogukta c¢oézmemeli yada ¢ok az ¢ézmeli, ancak sicak halde iken ¢ok
¢ozmelidir. Ayrica, safsizliklar sogukta yliksek ¢éztintrliige sahip olmah
yada sicak ¢oziictide ¢dziinmemelidir. Ikinci halde ¢éziinmeyen
safsizhklar sicak kangimdan siizilerek ayrilr,

Sayet c¢ézelti renkli ise ve bilesik renksiz olarak biliniyorsa, renkli
safsizhiklarin giderilmesi gerekir. Renk giderici olarak daha cok aktif
koémur kullamilir. Renkli gértinen maddenin kaynar ve doygun ¢ézeltisine
bir mikfar aktif kémiir ilave edilir. Aktif kémiir safsizliklan absorbe eder.
Aktif kémur ilave edilen kaynar kansim stzildr. Stizme islemi gerekirse
vakumda yapilir. Boylece ¢6zelti renksiz, berrak hale gelir.

Kristallendirme ortamimi se¢cmek pek kolay degildir. Bilesigin
cozintirltik 6zelligi bilinmeli yada test edilerek bulunmahdir, Tablo 1'de
yaygin olarak kullanilan kristallendirme ¢oziicileri gortilmektedir.



19

Tablo 1. Yaygin Kristallendirme Coézticileri

Kaynama Donma Suda
noktas1 (°C)  noktas:1 (°C) c¢oéztintirlik  Yamicilik

Su 100 0 + -
Metanol 65 -98 + +
Etanol (%0 95) 78 -114 + +
Ligroin 60-90 - - +
Benzen * 80 5 - +
Kloroform* 61 -64 - -
Asetik asit 118 17 + +
Dicksan* 101 11 + +
Aseton 56 -95 + +
Dietil eter 35 -116 biraz +
Petrol eteri 60-G0 - - ++
Metilen klortiir 41 -95 - -
Karbontetrakloriir* 77 -123 - -

* Kanserojen etkisi oldugu saniliyor

Bazen organik bir maddeyi kristallendirmek i¢in uygun bir ¢dztict
bulunamayabilir. Bu durumda bir ¢dziicti ciftine ihtiya¢ duyulur.
Ornegin p-dibrom benzen'i kristallendirmek icin etanol ve su karisim
kullanilmaktadir. Bu bilesik hem sicak hemde soguk etanolde ¢dzUntr.
Bu ytizden yalniz basina etanol, bu bilesigi kristallendirmek i¢in iyi bir
¢Gziicl degildir. Diger taraftan bu bilesik hem sicak hemde soguk suda az
¢6zinur. Bu ytizden suda tek basina kullanillamaz, Fakat su ve etanoliin
esit miktarlarindan meydana gelen ¢6ziicd karigiminda, p-dibrom
benzenin sicakta ¢ok iyi ¢dziind(gd, sogukta ise gayet az ¢dztindigii
bulunmustur. O halde, etanol-su karisimi (bir ¢ézlicii ¢ifti) p-dibrom
benzeni kristallendirmek icin ideal bir ¢éziictidr.

Bazen kristallendirme kendiliinden meydana gelmez. Zaman
zaman bir kangtirma ¢ubugunu (baget) siv1 yiizeyinin altinda kabin
cidarlarina siirtmek (kasima) kristallenmeye yardim eder. Kristallenmeye
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yardimcl olan en iyi metod soguk ¢odzeltiyi saflagtirilan maddenin birkag
kristali ile asilamahdir. Bir¢ok bilesik de ¢ozeltiyi sogutmakla
kristallenir, ancak bazende yag halinde ¢ézeltiden ayrilir ve kristal bir
urtin elde etmek i¢in saatler hatta glinler gerekli olabilir.

Deneyin Yapihis :

1-Coziicii Sec¢imi : Caligmanin bu kisminda; naftalin, aspirin,
asetamit, sakkaroz ve benzoik asit'in herbiri icin asagida belirtildigi
sekilde, dort ayn cozticll igerisinde ¢dziniirliiklerini test ediniz. Bittin
sonuglar tablo halinde kaydediniz.

Cozuntrlik testi igin 0,5 gr kat1 madde tartiniz ve dort esit par¢aya
béliintiz. Birinci kismi, 2 ml suyla bir test ttpiinde ¢alkalaymmiz ve
¢bzlintip ¢6ztinmedigini kaydediniz. Coéziinmezse c¢iplak bir alevle
kanisimu 1sitimz ve béylece sicak sudaki ¢oziintrligld kaydediniz. Ikinci
parcayr 2 ml soguk etanolde calkalayimz. Cézlinlp ¢dztinmedigini not
ediniz. Eger sogukta ¢6ztinmiiyorsa karisimu bir sicak su banyosunda
1sitimiz. Sonugclar: not ediniz. Benzer sekilde tiglincti parcaya 2 ml soguk
benzen, daha sonrada su banyosunda isitarak test yapiniz. Son
par¢ayida etil asetat i¢inde test etmek tizere kullanimz. Gdézlemleriniz
icin ¢dzhntr-¢dziinmez kelimelerini kullaniniz veya ¢éziinenler i¢in +,
¢ozlinmeyenler icin - isaretini kullamniz.

Su Etanol Benzen Etil asetat
Soguk |Sicak |Soguk |Sicak |Soguk|Sicak |Soguk|Sicak

Naftalin

Aspirin

Asetamit

Sakkaroz

Benzoik asit
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2- Saf Olmayan Benzoik Asitin Yeniden Kristallendirilmesi

Benzoik asit, sakkaroz ve parcalanmis mantar yada muhtelif
kirleticilerden hazirlanmis 3 gr kansim haldeki numuneyi 150 ml lik bir
beher i¢ine koyarak 25 ml su ilave ediniz. Karisim kaynayana kadar
1is1tiniz. Bittn kati ¢éztintinceye kadar yavas yavasg her seferinde bir kag
ml! sicak su ilave ediniz. Sicak su ilavesi yapilirken karngimin sicaklhifim
90°C nin Usttinde tutunuz. Ne kadar suya ihtiya¢c duydunuz ? Ne kadar
suya ihtiya¢ duyulmasi gerekir di ? Bu soruya yaklasik cevabi "Chemical
Handbooks' kitaplarinda verilen ¢éztintirliik listelerinde benzoik asitin
¢ozinurliik verilerinden bulabilirsiniz.

Butun kati ¢dziintinee, sicak karigim stizgeg kagidi yardimiyla bir
beher icine stiziintiz(Sekil-9).

Krigtal gazul_ur%
i

Qbzelti
glizillir

)| Stizerken
Sas\ balon i1ga-
“TTU*‘\ tilir

o Kristal- W
lenmeys . % -
bifekilar

.4

Sekil 9. Stizme ve Kristallendirme
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Bu islem sirasmmda hunide kristal meydana gelirse stiztintiyi
1isitarak stizme islemini yenileyiniz. Butiin sivi stziiltince huniyi
uzaklagtinniz ve artify stizge¢ kagid ile birlikte ¢6p kutusuna atin. Artik
nedir ? Sicak ¢ozelti icinde ne vardir ?

Beheri bir soguk su banyosuna koyarak sogutunuz ve kristallenme
bitinceye kadar bekleyiniz. Daha fazla benzoik asit ¢Sktlirmek i¢in
beheri 10 dakika buz banyosuna daldirmmz. Daha sonra kristalleri
stizmek icin buchner hunisindeki stizge¢ kagidim ($Sekil 7) birka¢ damla
¢Ozictl ile 1slatimiz ve karisimn buchner hunisinden vakum yardimiyla
stiziintiz. Su ile iki defa yikaymmz. Stziinttide ne vardir ? Su tamamen
stiziiltince buchner hunisini vakumdan ayirimiz, kristalleri stizge¢ kagidi
lizerine yaymiz kurumaya birakiniz. Saf Uriinin erime noktasini
bulunuz. Kuru benzoik asidi tarnitimz ve ilgililere teslim ediniz.

3- Bir ¢oziicii ¢iftinde kristallendirme : Safsizlik clarak metil oranj
ihtiva eden 3 gr gayri saf p-dibrom benzen alimiz. Saf olmayan bu
karigimin erime noktasi arahfim tayin ediniz. Bu katiy1 iginde 15 ml
etanol bulunan 50 ml lik bir behere koyunuz, beheri énceden 1sitilmis bir
su banyosuna daldirimz ve bir yakicidan uzak oldugunu kontrol ediniz.
Kansimi, kat1 tamamen ¢dztintinceye kadar kangstirimiz. Her hangi bir
¢6ziinmemis tortu goézlenirse sicak ¢dzeltlyi stiziiniiz ve kalintiyn atimz.
Beheri tekrar sicak su banyosuna koyunuz. Yavagca ¢oOzelti bulamincaya
kadar sicak su ilave ediniz. Eer ¢ozelti karistinldign zaman yeniden
berrak olmuyorsa su banyosu tizerindeki sicak karigima damla damla
bulamklik kayboluncaya kadar etanol ilave ediniz. Daha sonra kii¢tik
porsiyonlar halinde 0,5 gr renk giderici karbon (aktif komuir) ilave ediniz,
yeniden 1sitiniz, karigtirnmz ve stiziiniiz. Beheri soguk su banyosuna
koyarak oda sicaklhifina kadar sogutunuz, daha sonra 10 dakika bir buz
banyosuna daldirarak dahada sogutunuz. Kristalleri énce anlatildig:
sekilde buchner hunisinden stiztiniiz. Vakumu keserek stizme islemini
durdurunuz. Sitzintuyd, geriye, tekrar behere dokintiz. Beheri
calkalayarak kalan kristalleri stizge¢ kagidina aktarimz. Yeniden vakumu
calistirarak, kristaller tamamen ¢éziictiden ayrilincaya kadar stiztintiz.
Su trompunu kapaymiz ve p-dibrom benzeni 4 ml soguk etanol-su
kansimmiyla yikayiniz. Bir dakika bekleyiniz ve ¢oztictiyli tekrar vakumla
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uzaklagtininiz. Kristalleri stizge¢ kagidi tizerinde kurutunuz. Saf katinin
erime noktasini tayin ediniz, tartimiz ve teslim ediniz.
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Deney Raporu
Deney 2 : Kristallendirme Adive Soyadi : ...............
Tarih - 0 SRR
Deneyin Amaglan :
(Coziict Se¢imi
Su Etanol Benzen - |Etil asetat
Soguk [Sicak |[Soguk [Sicak |SoBuk|[Sicak |Soguk|Sicak
Naftalin
Aspirin
Asetamit
Sakkaroz
Benzoik asit

Asagidaki maddeleri yeniden kristallendirmek i¢in hangi ¢bziicii

uygundur ?

Naftalin
Aspirin
Asetamit
Sakkaroz
Benzoik asit
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Deney 3 : Destilasyon

Bir sivinin kaynama noktasi buhar basimmcinin dis basinca esgit
oldugu sicakhk olarak tammmlamr, Dig basing 760 mm Hg ise, bir madde,
buhar basina bu basmeca eristifi zaman kaynar. S6z gelimi su, dis
basing 760 mmHg oldugu zaman 100°C de kaynar. Diger bir ifadeyle su,
100°C de 760 mmHg buhar basincina sahiptir. Eger bir destilasyon
diizeneginde basing 526 mmHg'ya diistirilirse su 90°C de kaynar.
Basing 9,2 mmHg ya dustiriiliirse kaynama noktas: 109C a kadar duiser.

Buhar basincinin sicaklikla degisimi sekilde verilmistir
4

Buhar basinct

-
Sicaklik

Bir sivinin kaynatilmasi ile olugan buharlarin bir sogutucudan
gecirilerek sivilastirilmasi islemine destilasyon (damitmaj denilir. Bu
teknikle, kaynama noktalar: birbirinden farkl iki sividan olusan bir
karnisimu birbirinden ayirmak mtimkiin olur. Destilasyon, bir organik
madde ve ¢oziictiyli saflagtirmak i¢cinde kullanilan bir metoddur. Sivirn
kaynama noktas1 150 °C nin altinda oldugu zaman, atmosfer basincinda
destilasyon yapihr.

Kaynama noktasi 150°C nin tizerinde oldugu zaman, destilasyonun
vakumda yapilmasi gerekir. Ciinkii, organik maddelerin bir ¢ogu 150°C
nin uzerindeki sicakliklarda bozunur. Dustik basingta yapilan
destilasyonlara vakum destilasyonu denir.

Genel ve Analitik Kimya'da organik bilesiklerin o6zelliklerini
6grenmek icin ¢ok az firsat vardir. Ilk defa organik laboratuvarina giren
Ogrenciler, sahsi gtivenliklerinin organik maddeleri dogru kullanmalarina
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bagh oldugunu ve bir olay yada kivileim varhginda kimyasal bilegiklerin
nasil reaksiyon goésterecegini kesinlikle bilmelidirler (yanicimidirlar,
yanmaksizin buharlasirlarmi, patlayicimdirlar v.s).

Laboratuvarda c¢alisan bir ¢grenci i¢in en biliytk problem daha
6ncekl bir tarihte 6grenilmis bilgilerin hatirlanmas: igidir. S6z gelimi, bir
tarihte benzenin yanici bir siv1 oldugunu ve alev yakinina konmamasi
gerektigini 6frenebilirsiniz. Buna ragmen daha sonraki bir tarihte
calisirken kendinizi alev i¢cinde bulabilirsiniz. Onun i¢in ge¢mis bilgilerin
hatirlanmasi gerekmektedir.

Meseleleri topyeklin hatirlama elbette glictir. Fakat bir kiginin
gtvenligi s6z konusu oldugunda, bir konunun unutulmasi gercek bir
gicliife yol acabilir.Bu ytizden c¢alismak tizere laboratuvara giivenle
girebilecek cesareti kendinizde buluncaya kadar ilgili konuyu tekrar
tekrar 6greniniz. Bu uyarilar sadece yangin tehlikesine kars: degil aym
zamanda zehirli gazlar sivilar yada katilarla c¢alisma, kirilan cam
malzemenin meydana getirecegi tehlikelerle de ilgilidir.

Deneyin yapihis: :

1- Bazi1 Organik Bilesiklerin Yanicihigy : Test tlipti icine 3 damla
test sivisindan koyunuz. 30 ml lik bir beherde 15 ml su 1sitiniz. Su
kaynaymca alevi uzaklagtirimz. Test tipltini beher i¢ine koyunuz. Sonra
alevi, bilesik buharlan tutusuncaya kadar tiiptin agzina tutunuz. Alevin
gériintisiinii gézleyiniz. Bilesigin siddetli bir sekilde yamsim saglamak
icin bunzen bekini beherin altina koymak yararh olabilir. Asagidaki
bilesiklerin herbiri i¢in bu testi uygulayiniz.

Bilegik Alev'in gortintist

Etil alkol @ =00 mmmmeememeo
Etil asetat =000 @ —cmmememmeo
Petrol eteri =~ === @ —eemeemmmmmmmeeoo
Benzen =000 s
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2-Is1 Etkisi : Baz1 organik bilesikler isitildiklarinda yanarak
kémurlesir, bazilar1 bozunmaksizin buharlasirlar. Bazi katilar
stiblimlesir, yani kat: halden dogrudan gaz haline gecer. Bu gaz,
sogutmayla tekrar kati1 hale gecer. 1) Bir test tliptine 5 damla etanol
koyun ve bu ttipt birkag¢ dakika kaynayan bir su banyosunda bekletiniz.
Gozlenen sonucu kaydediniz. 2) 0,1 gr sakkarozu bir buharlastirma
tabaginda 1sitimiz. Sonucu kaydediniz. 3) 0,05 gr benzoik asidi orta boy
bir test ttiptine koyunuz ve tiptin altindan 2,5 ecm uzakta tutulan kiigik
bir alevde 1sitiniz. Asinn 1sitmayiniz ve buharlarin tipten disan
¢ikmamasina dikkat ediniz.

3-Destilasyon : 1- Bir bunzen bekini demir bir spor tablas: tizerine
koyunuz. Bunzen bekinin 3-4 cm yiliksekligine gelecek sekilde spora
takiniz ve tizerine de bir tel amyant koyunuz. Sekilde gértilen destilasyon
dliizenegini tamamlayimiz. Destilasyon dizenegi bastan sona kuru
olmaldir, nigin ?

T gegutuct”
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Sekil 10. Bir normal (adi) destilasyon dtizenegi

50 ml lik bir destilasyon balonuna 20 ml CCl; koyunuz. Bu
halojentirtt az bir miktar renklendirici ile renklendiriniz. Hi¢ bir zaman
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yaridan fazla doldurulmus bir balonla destilasyon yapmayiniz, nigin ?
Termometrenin, civa haznesinin yan ¢ikis borusunun hemen altinda
olmasina dikkat ediniz. Sivinin patlamasina yada sogutucuya
sigramasina neden olan asiri 1isinma ihtimalini azaltmak igin birkag
parca goézenekli tabak kiriklarini destilasyon balonuna atiniz.
Baglantilan yapmak i¢in mantar kullanminiz ve balonu tel amyant tizerine
destekleyerek tutturunuz. Sonra balonu kiigiik bir alevle sogutucudan
toplama kabina saniyede birka¢ damla yogunlasmis siv1 diisecek sekilde
1s1tiniz. Bunzen bekini elde tutmayimiz. Yogunlasan sivi toplandikca,
hacim ve sicaklik degerleri arasmda bir grafik ¢iziniz. Sivimin en
fazlasimin destillendigi sicakhifi kaynama noktas1 olarak kaydediniz.
Destilasyon balonunda 2-3 ml sivi kaldifi zaman destilasyona son
veriniz. Kaynama noktasin ve atmosfer basincim kaydediniz. CCly i¢in
literattir veya Handbook daki kaynama noktasina bakiniz.

2- Aymi dlizenegi kullanarak 20 ml kerosen (gaz yagiy) ile aym iglemi
tekrarlayimiz. Toplanan sivimmn hacmine karsilik, sicaklik egirisini
ciziniz. Gozlenen kaynama noktas: arahifim kaydediniz.
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Deney Raporu

Deney 3 : Destilasyon Adi Soyadi : .oeevieieninnnee.
Tarih S S S

Deneyin amaglar

1-Yamicilik : Alevin gértintigtind tarif ediniz.

Etil alkol = ---------eommmeeee
Etil asetat ----------------rm-
Petrol eteri ~-------------------
Benzen — @ ---eeesmemmmmemeoee-

2-Is1 etkisi

Etanol ~ = —-ecemmemmmmmo

Sakkaroz = -~----—mmmmmmmmmmeee

Benzoik asit ------------==-——-

3-Destilasyon
Madde Kn. arahg  Literatiirdeki K.n Destilasyon H, % verim
CCly S e
KEIFOSEN —-mmmmmmmmmm e o eeeeee

Hangi madde daha saf gértintyor ?

Sicaklik
Sicakhk

CCly hacmj Kerosen hacmi



30

Deney 4 : Su Buhan Destilasyonu :

Deney 3'de bir bilesigin kaynama noktasinin dis basimmca bagh
oldugu soylenmigti. Yani, destilasyon sistemi ic¢indeki basing
dastrtlirse, destile edilen bilesigin kaynama noktasinda bir dusts
gozlenir. Diisiik basin¢ta yapilan bu igsleme digiik basingh yada vakum
destilasyonu denir.

Destilasyon sirasinda basincta bir indirgeme olmamasma ragmen
buhar destilasyonunu, vakum destilasyonu ile karsilastirabiliriz.
p-Diklor benzen ve su gibi birbirleriyle karigmayan iki sivi birlikte
isitildiklan zaman, herbiri digerinden bagimsiz olarak kendi buhar
basincimi goésterir. Her iki maddenin buhar basinglar1 toplami, dis
basinca esit oldugu zaman kansim kaynar. Su ve p-diklor benzenden
ibaret bir kanisim 760 mm Hg da 99,1 °C da kaynar. Bu sicaklikta
kangimdaki organik bilegigin kismi basinc, yaklasik 24 mm Hg, suyunki
ise 736 mmHg dir. Sayet uygun bir zaman peryodunda destilasyonun
yapilmasi isteniyorsa, destile edilen bilesigin, karisimin kaynama
noktasinda hissedilir bir buhar basmcina sahip olmasi gerekir. Su ve
p-diklor benzen destilati, su ve p-diklor benzeni 736/24 molar oraninda
ihtiva eder. Clinkti, destilat i¢cindeki bilesenlerin molektiler orani,
kaynayan karigimdaki buhar basinglarinin oramina esgittir (Dalton
kanunu). Agirhik olarak oran 24x147 (p-diklor benzenin molekul agirhgi)
= 3528 gr p-diklorbenzen ve 736x18=13248 gr su yada iki bilesik; 1 kisun
p-diklor benzen ve 4 kisim su agirhk oranlarinda destillenirler. Gayet
tabii bu elverigli oran sadece organik bilesik ytiksek bir molekiil agirhgina
ve en azindan 100°C da 10-20 mmMHg lik bir buhar basincina sahipse
mumktnddr.

Buhar destilasyonlan genellikle 100°C de en azindan 5 mmHg lik
bir buhar basmcina sahip ve suda ¢6ztinmeyen bilegikler icin uygulanir,
Ayni zamanda kaynama noktasinda kararlh olmayan ve su buhariyla
etkilesmeyen bilesikler bu yolla saflastirilabilir. Ayrica, su buharn
destilasyonu ucucu olmayan katilardan ugucu olan safsizliklari
uzaklastirmak yada katramims: reaksiyonlardan suda c¢dziinmeyen
ucuculan uzaklagtirmak iginde kullanilabilir. Yine bu yolla uc¢ucu
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olmayan urtlinlerden az miktardaki su artiklan ¢ok ugucu benzen
katilmas1 ve 1sitilmasiyla uzaklastirilabilir,

Bu deneyde k.n 173 °C olmasina karsihik p-diklor benzen yaklasik
100°C da su buhariyla uzaklastinlmaktadir,

Deneyin Yapilig1 : Sekilde gériildiiga gibi su buharn destilasyon
dizenegini kurunuz (Sekil.11).

Sekil 11. Su Buhar Destilasyonu Diizenegi

Dtlizenek esas itibariyle li¢ kisitmdan olusmaktadir. A Kabinda
bulunan suyun isitilmas ile olusan su buhan bir cam boru igerisinden
ve B kabindan gecerken, beraberinde stirtikledigi bilesik ile birlikte, C
sogutucusunda yogunlasir. B kabinda, su buharimn bir kisminin
yogunlasmasi sonucu, zamanla bir hacim artmasi gortlebilir. Bu nedenle
B kabinin da, bir bek alevi ile, 1sitilmas1 gereklidir. Sogutucuda
yogunlasan bilesik, katr bir bilesik ise, sogutucunun ¢ikis borusunu
tikayabilir, Bdyle durumlarda sogutucudan su gegirilme iglemine kisa bir
zaman i¢in ara verilmelidir. A kabina, suyun dibine kadar uzanan bir
emniyet borusu takilmahdir,

Iki gram saf p-diklor benzen tartiniz. Safsizlik olarak biraz seker
yada baska ucucu olamayan maddeler katilabilir. Karigimin erime
noktasmi bulunuz. Sonra karisim: B kabina alimz ve tizerine 40-50 ml
su koyunuz. Karnigimdaki p-diklor benzen eriyinceye kadar B kabim
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1sitiniz ve diizenege monte ediniz, B kabina giden buhar borusunun
ucunun s icinde olmasma dikkat ediniz. Buhar jeneratdriintizi 1s1tiniz
ve bittin p-diklor benzen destilleninceye kadar destilasyona devam
ediniz. Toplama kabindaki kansimi sogutunuz ve diizenefi stkiiniz.
p-Diklor benzeni vakumda stiztintiz. Stizge¢ kagitlar arasina bastirarak
bilesigi kurutunuz, tartimiz, erime noktasmi bulunuz ve ilgililere teslim
ediniz. p-Diklor benzeni agz1 agik kapta tutmayimz. Ctinkd buharlagir.
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Deney Raporu

Deney 4 : Su buhan Destilasyonu Adive Soyadi : ...............
Tarih Y SRRy SN

Deneyin amaclar

1- Erime noktalari
a) Ham numune ................. b) Saflastirilmis nUMUNE.......ccovverennrenns
c) Literatiir degeri..............oeeennn.
2- Buhar destilasyonu ile saf p-diklor benzen eldesi
a) 2 gram ham p-diklor benzenden geri kazamlan miktar ..............
b) Geriye kazanmilmasi gereken miktar .................
¢) Geriye kazamlma ylizdesi  .................
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Deney 5 : Fraksiyonlu Destilasyon

Destilasyon ucuculuk farklarindan faydalanarak yapilan ayirma
islemi olarak tanmimlanabilir. Islem sirasinda ugucu bilesinin
konsantrasyonu buhar fazinda, uguculugu az olan bilesenin
konsantrasyonuda sivi1 fazinda artar. |

Normal destilasyon isleminde ¢6zeltiyi clusturan smvilarin kaynama
noktalar: birbirlerinden belirgin bir sekilde farklidir. Kaynama noktalar
arasmda goériilen biiytik farklar sivilarin uguculuklan arasinda da buyuk
farklar meydana getirir. Kaynama noktasi ytiksek olan sivimin uguculugu
(yani buhar basmei) duagtiktiir. Tersine olarak kaynama noktas: diigtk
olan sivininda uguculugu (yani buhar basinel) yiliksektir. Bu ifadelerden
kaynama noktalan ile buhar basinglar1 arasinda ters bir bagintinin
oldugu gortlmektedir.

Kaynama noktalar birbirlerinden oldukc¢a farkli olan maddeler
destillendigi zaman buhar fazi kaynama noktasi dtigiik olan faz
acisindan zenginlesir ve destilasyon sonucunda ytiksek verimle ugucu faz
destillenirken destilasyon kabinda da kaynama noktas: ytiksek olan faz
kalir, Bu sekilde iki sv1 bilesen birbirinden ayrilmus olur.

Eger karisimi olusturan smvilarn kaynama noktalan birbirine cok
yakin ise ne olur ? Uguculuklar birbirine ¢ok yakin olacagindan s fazin
bilesimi ile buhar fazimin bilesimi birbirine ¢cok yakin olur. Béyle s
karigimlarim birbirinden normal destilasyon yoluyla ayirmak zordur. Iste
boéyle sivilan destilasyon yoluyla ayirmak ic¢in fraksiyonlu destilasyon
denilen bir destilasyon tiirti kullanlir,

Bu bilgilerin 1s181 altinda fraksiyonlu destilasyon "kaynama
noktalan birbirlerine yakin olan smilarin birbirinden ayrilmasi i¢in
uygulanan bir destilasyon tiirti olarak” tammlanabilir. Ve fraksiyonlu
destilasyon normal destilasyonun birden fazla ve strekli olarak
tekrarlanmasi seklinde distintlebilir (Sekil 12).
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Sekil.12 . Fraksiyonlu Destilasyonun, normal destilasyonlar
seklinde dizayn edilmis goériniisi.

Sekil 12 incelendiginde birinci kabin buhar fazimn ikinci kabin svi
fazim olusturdugu ve ikinci kabin buhanninda tigtined kab i¢in siv1 faz
oldugu gérilir. Bu sekilde buhar faz: stirekli olarak smwvilagip yeniden
destillenmektedir. Sekil 12'deki gibi bir diizenegi kurup ¢ahstirmak pratik
olarak zor oldugundan endiistriyel uygulamalarda (petrol ve yag
rafinasyonu v.b) Sekil 13'de sematik olarak gortilen ve "fraksiyon kulesi"
adi verilen sistemler kullamlir,

Bu sistemin en alt kismu karisimin yiiklendigi kisimdir, Her tist raf
ve raftaki sivi kisim alttan gelen buhar i¢in sogutucu gorevini goriirken,
alttan gelen buhar da tstteki raf sistemi icin 1sittic1 gérevini gortir. islem
raflarda saf bilesenler elde edilinceye kadar devam eder.


egt
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Sekil.13. Fraksiyon kulesi

Bir siv1 kanigmunin tizerindeki buhar fazinin bilesimi Roult kanunu
ile belirlenebilir. Bu kanun yardimiyla biz laboratuvar sartlarimiz i¢in bir
smv1 karisimim kag¢ destilasyon sonucunda saf olarak elde edebilecegimizi
hesaplayabiliriz. Fizikokimyasal hesaplamalar sonucu destilasyon
kulesinin ytiksekliginin ne kadar olmasi gerektigi ve plaka sayisida
hesaplanabilir. |

Burada iki farkli durum i¢in Roult kanunu hesaplamasi yapacagiz.
Ornek 1. 309C da dietil eter.ve toluen mol kesirleri 0,50 olacak

sekilde karistirnlmsgtir, Bir destilasj}dn sonucunda bilesenlerin ytizdeleri
nasil degisir ?
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Bilesenler : Dietil Eter Toluen
K.n:330C Kn:111°C
POqter : mm Hg PO s luen-36.7 mmHg
Xeter : 0.5 Xioluen * 05
t=300°C t=30°C

Gorildiga gibi kaynama noktalan arasinda :

AKn =111 -33=78°C
Ik bir fark vardir. Buna bagh olarak buhar basinglarn arasinda da
buytik fark vardir.

Once bileginlerin kismi buhar basinglarim hesaplayahm,

Peter = Xeter Poeter Ptoluen= Xtoluen-POtoluen
= 0,0 x 646 =0,5x 36,7
= 323 mmHg = 18,35 mmHg
Ptoplam = Peter + Ptoluen Roult kanunu
=323 + 18,35

= 341,35 mmHg

Simdi de buhar fazimn bilesimini hesaplayalim.

v _ Pel:er _ 323 v _ Ptoluen _ 18,35
oo P am 341,35 toluen =P 341,33
=0,95 = 0,05

Gorildtiga gibi bir destilasyon sonunda toluenin bilesimdeki orani
% 50'den % b'e diismektedir. Bu sistern normal destilasyon yoluyla
birbirinden ayrilabilir.

Simdi ise kaynama noktalan birbirine yakin olan g¢ézictilerden
olugan bir sistem i¢in aymi islemleri yapalim.

Ornek 2. 30°C'ta toluen ve su mol kesirleri 0,5 olacak sekilde
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kanstirilmiglardir. Bir destilasyon soniucunda bileginlerin ytizdeleri nasil
degisir ?

Bilesenler : Toluen Su
K.n:1119C K.n: 100 °C
PO luen : 36,7 mm Hg POH,0 : 31,8 mmHg
Xiolu : 0,5 XH,0: 0,5
t:30°C t:30°C

iki bilegsenin kaynama noktalarn arasinda :

AKn =111-100=119°C
lik bir fark vardir. Bu farka bagh olarak buhar basinglarn arasmndaki
fark da azdir.

Yine ilk olarak kismi basmgclan hesaplayalim :

Piolu = Ptolu-Xtolu PHo0 = POH,0.XH,0
=36,7.0,5 =31,8.0,5
= 18,35 mmHg = 15,9 mmHg

Ptop = Piolut PHyO = 18,35 + 15,9
= 34,25 mmHg.

Simdi ise buhar fazimin bilesimine bakahm :

v _ Ptolu _ 18,35 4 P _ PHZO _ 15,9
tolu Ptopla.m 34,25 Hz0 Ptop]am 34,25
= 0,54 = 0,46

Goruldigi gibi % bilegimler % 50'den % 54'e ve % 50'den % 46'ya
olmak tzere ¢ok kug¢iik degisimler gostermektedir. Bu durumda bu
maddelerin destilasyon yoluyla saflastirilmas: i¢in normal destilasyontun
degilde fraksiyonlu destilasyon metodunun uygulanmas: gerekir. '

Deneyin Yapihs$: :

Bu deneyde iki ¢alisma yapacaksinz :
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Bu béltimde asagida belirtilen malzemelere ihtiyacinmiz olacaktir.

1- Destillemeniz gereken karnsmu olusturan saf ¢éztictliler
2- Bir mezir
3- Bir terazi

Burada saf c¢ozilicilerle konsantrasyonlari belli karigimlar
olugturarak bir standart grafik ¢izeceksiniz. Bu grafik i¢cin agagidaki
yiizdelerde karisimlar hazirlayarak yogunluklarim bulmaniz, |

COZUCULER
XA XB dkanslm
1 0] dy = dA
0,9 0.1 do
0,8 0,2 ds
0,7 0,3 dg
0,6 0,4 ds
0,5 0,5 d6
0,4 0,6 d7
0,3 0,7 dg
0.2 0,8 dg
0,1 0,9 djo
0 1 dy; =dg

daha sonrada bu standart kansimlar ve yogunluklarindan faydalanarak
asagida gosterilen grafigi ¢izmeniz gerekmektedir.
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Cizdiginiz bu grafigi deneyin B kisminda bulacaginiz yogunluklara
karsilik gelen kangim ytizdelerinin tayininde kullanacaksiniz.

B
Deneyin bu kisminda size :

1-Bir bunzen beki

2- Bir ti¢ ayak

3- Amyanth tel

4- Reaksiyon balonu (250 mlTik)

5-Fraksiyon kulesi (i¢i cam boncuklariyla doldurulmus bullu
sogutucu)

6- Bir termometre

7- Bir yatay sogutucu

8- Bir mezir

9- On tane de deney tapi gerekecektir.

Gerekli malzemeleri aldiktan sonra Sekil 14'de gértilen deney
dizenegini kurunuz. Size verilen destillenecek karisima olugturan
maddelerin kaynama noktalarini §greniniz. Deneye baslamadan énce
karnisimimizin hacmini Sl¢tintiz. Buldugunuz degeri ona boéllintiz. Elde
ettiginiz hacim degeri toplamamiz gereken destilat hacmini
gostermektedir. |

Karigimi balona koyup i1sitmaya baslayiniz sogutucudan ilk
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destilatin geldigi sicakhifi kaydediniz ve toplamamnz gereken destilat
hacmi dolunca son sicaklifi da kaydediniz.

Sekil. 14. Fraksiyonlu destilasyon deneyi dlizenegi

Bu sekilde ilk ve son sicakliklarimi kaydederek on fonksiyon
toplayimz.

Topladiginiz her fonksiyonun agirhgim tartarak bulunuz ve hacmi
belirli oldugu icin yogunlugunu bulunuz (Eger balon i¢inde kalan ¢dziici
olursa sistemin sogumasini bekleyip onu da alip hacmini, agirhfim ve
yogunlugunu bulunuz).

Buldugunuz yogunluklardan, deneyin A kisminda ¢izdiginiz
standart grafik yardirmyla her fraksiyonun % bilesimini tayin ediniz.

Elde ettiginiz sonuglar raporunuzda belirtiniz.
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Deney Raporu
Deney 5 : Fraksiyonlu Destilasyon Adive Soyadi : .............
Tarih : ..../..c./eieenennen,

Deneyin Amac :

A.Cizilen standart grafik

B. Kansimu olusturan maddeler
Maddenin \% KN d MW
Ada ml oC g/ml g
Fraksiyonlar :

No 1 |2|3|4 5|6 |7 |89 |1
d

% Bilesimi
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Deney 6 : Ekstraksiyon

Bir maddenin birbiri ile karismayan iki faz arasinda transfer
edilmesi islemine ekstraksiyon denir. Ekstraksiyon igleminde bazi énemli
noktalar vardir. Bunlar géyle siralanabilir :

1-Ekstraksiyon isleminde kullamilan fazlar birbirleri ile
karismamalhdir.

2- Ekstrakte edilen madde ve fazlar arasinda ve fazlarla fazlar
arasinda kimyasal reaksiyonlar olusmamahdir,

Ekstraksiyon :

a) si-sv1 ekstraksiyonu

b) sivi-kat1 ekstraksiyonu

¢) sini-gaz ekstraksiyonu

d) gaz-kati ekstraksiyonu

e) kati-kati ekstraksiyonu |

olarak bese ayrilir. Biz bu deneyde sivi-sivi ekstraksiyonu ile
ilgilenecegiz.

Bir ekstraksiyon isleminde her iki fazda ¢6ziinen aym: maddenin
fazlardaki konsantrasyonun birbirlerine orani aymn sartlarda sabittir ve
dagilim katsayis: olarak bilinir. Yani :

Ch, C

C

B anorganik faz

Burada; K : dagihm katsayisi
Cp : A fazindaki madde konsantrasyonu
Cg : B fazindaki madde konsantrasyonu

organik faz

Bir ekstraksiyon igleminde kazamlan madde miktan ekstraksiyon
isleminde kullamlan ¢6zliciintin hacminin artmas: ile degil tekrar
sayisinin artmasi ile artar. Bu konu su gekilde ag¢ilabilir, 100 ml su
icinde 1 gram madde ¢6ziind{igiini ve bu maddenin 100 ml eterle
ekstrakte edilecegini dtigtinelim. Bu 100 ml eter toplamlar1 100 ml olacak
sekilde farkli hacimlerde kullanilabilir :
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al 1 x100 ml
b)2x S50 ml
c)4x 25 ml v.b.

Eger ekstraksiyonu 1x100 ml ile yaparsak kazanacagimiz madde
miktart 10x10 ml eterle yapacagimiz ekstraksiyonda kazanacafimiz
madde miktarina gére oldukg¢a azdwr. Bu sonucu bir érnekle gorebiliriz.

Ornek 1 : Bir dikarboksilik asitin petrol eteri-su sistemi ile
ekstraksiyonunda asagidaki sonuclar elde edilmistir.

a) Bir defa 50 ml pefrol eteri ile ekstrakte edilmis 20 ml ¢ézelli i¢in
42 ml 0,05 N NaOH kullamilmisgtir,

b) Dért defa 10 ml petrol eteri ile ekstrakte edilmis 20 ml ¢dzelti
icin 13 ml 0,05 N NaOH kullamilmstir.

Bu asit ¢dzeltisinin ekstrakte edilmemis 20 ml'lik ¢ézeltisi igin 55
ml 0,05 N NaOH harcanmigtir. Asidin meg : 0,118 g. dir.

Once hig ekstrakte edilmemis 20 ml'lik ¢ozelti icinde kac gram asit
oldugunu bulmaliyiz.

(N.VIga, = (g/meg) it
asit = (N.VIBaz - Megasit
=0,05.55.0,118
= 0,325 g

a) g4t =0,05.42.0,118
=0,248 g

b) g'5eit = 0,05. 13.0,118
= 0,077 g

Hesaplamalar dikkat edilirse bir defa ekstraksiyon yapilinca organik
faza gecen madde miktar :
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Ag agit = 0,325 - 0,248 = 0,077 gram iken dort defa yapilan
ekstraksiyon sonucunda organik faza gecen madde miktan :

Ag'agit = 0,325 - 0,077 = 0,248 grama cikmaktadir, yani 3,2 kat
artmaktadir. Birinci halde maddenin % 2411 ekstrakte edilirken ikinci
halde maddenin % 76's1 ekstrakte edilmektedir. i

Goruldiigt gibi tekrar sayis1 ekstraksiyon verimini arttirmaktadir. |
Deneyin Yapilig: :

Bu deneyde tg¢ farkli deneme yapacagiz :

A, Suda Coziinen Boyalar1 Ayirma :

Bu deneyde size asagida belirtilen madde ve malzemeler
gerekecektir.

1- ki adet deney tiipi
2- Saf su

3- Dietil eter

4- Metilen mavisi

5- Metilen kirmizisi

Her iki deney tiptine de 5 ml su koyunuz ve deney tiiplerinden
birincisine 5 damla metilen mavisi ikincisine ise 5 damla metilen
kirmzisi indikatoriinden damlatiniz. Daha sonra her tiiptin tizerine 5'er
ml dietil eter ilave edip ¢alkalayimiz. Fazlann ayrilmasim bekleyiniz ve
her iki tiipteki su ve eter fazlarimin renklerini gézlemleyip gozlemlerinizi
yaziniz.

Son olarak iki tipd birlestirip ¢alkalayimiz ve neler gérdagunizii
kaydediniz.

Gozlemlerinizi ac¢iklamaya c¢alisiniz. Bu gézlemlere goére bu
indikatérlerden hangisi dietil eter-su sistemi ile ekstrakte edilebilir.
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Belirtiniz.
Deney sonunda eterli ¢6zeltileri lavobaya dékup ttipleri yikayimniz.
B. Tuz ilavesinin Etkisi :
Bu deney i¢in asagidaki maddelere ihtiya¢ vardir :

1- Iki tane deney tiipii

2- Saf su

3- Petrol eteri

4- Metilen mavisi

5- Suda ¢ok ¢éztinen (NaCl, KCl, NH4Cl gibi) bir tuz

Deney tiplerinin her ikisine de 5'er ml su koyup tzerlerine 5'er
damla metilen mavisi ve 5'er ml'de petrol eteri ilave edip sallaymmz.
Fazlarin ayrilmasini bekleyip fazlarn renklerini kontrol ediniz. Her iki

tiiptede sartlar1 aym oldugundan fazlarin renk siddetleri de aym
olmalhdir.

Daha sonra tiiplerden birine suda ¢ok ¢éztinen bir tuz ilave ederek
su fazim1 doyurunuz her iki tiiptide c¢alkaladiktan sonra fazlarin
ayrilmas icin bekleyip fazlann renk siddetlerini yeniden karsilastirimz.
Renk siddetlerinde bir fark varmm ? Eger varsa sebebi nedir ? Agiklayimiz.,

Tupleri lavobaya dékiip yikayiniz.

C.Dagilim Katsayilarimin Tayini :
Bu deney i¢in :

1- Bir ayirma hunisi

2- Iki tane erlen (150 ml'lik)

3- Bir btret (50 ml'lik)

4- 1 L 0,005 N NaOH c¢ozeltisi
5- Adipik asit (1 g, C6H1004)

6- Dietil eter

7- Fenolftalein gerekmektedir.
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Deneye baslamadan 6nce erlenlerden birinde 100 ml % 1'lik adipik
asit ¢dzeltisi hazirlamaniz gerekmektedir.

Ilk olarak adipik asit ¢6zeltisinden 20 ml alip fenolftalein esliginde
NaOH ile titre ediniz ve ne kadar baz harcandigim not ediniz. Bu deger
sizin ig¢in bir referans noktasi olacaktir.

Ikinci olarak aywrma hunisini tel halkaya oturtup i¢ine 20 ml adipik
asit ¢bzeltisi ve 20 ml dietil eter koyup Sekil 15'de gértildigi gibi tutup
calkalayimiz ayirma hunisinin alt kistmm yukariya kaldinp muslugunu
acarak havasimi bosaltimiz. Huniyi tel halkaya yerlestirip fazlarin
ayrilmasim bekleyiniz. Su fazim alip eter fazinmi lavobaya bosaltimz. Su
fazin1 fenol ftalein esliginde NaOH ile titre ediniz ve harcanan baz
miktarini kaydediniz.

Sekil.15. Ayirma hunisinin tutulug sekli

Eger dikkat ederseniz hi¢ ekstrakte edilmemis asit ¢ézeltisi i¢in
harcanan baz miktan ekstrakte edilmis asit ¢6zeltisi icin harcanan baz
miktarindan fazladir. Bu iki degerden faydalanarak her iki fazda ¢&ziinen
asit miktarlan bulunabilir.
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Hi¢ ekstrakte edilmemis asit ¢dzeltisi i¢in harcanan baz miktarina:Va
Ekstrakte edilmis asit ¢bzeltisi icin harcanan baz miktarma da: Vg
dersek, Organik faza ge¢mis asit i¢in harcanmasi1 gereken baz miktar: da
ZVC = VA-VB
olarak bulunur. Kullandigimiz asidin molektl agirligs ve bazimzin
normalitesi ile hacmi bilindigine gére her iki fazin konsantrasyonlari ve
dolayisiyla dagilim katsayilari hesaplanabilir. Bunun icin asagidaki
formul kullamlabilir.
(N.V)gaz = (8/meg,q;t

N : Kullamlan bazin normalitesi

V : Kullamlan bazin hacmi

‘g : titre edilen asidin agirhg:

meg : titre edilen asidin miliesdegergrami

Bu formuil diizenlenirse :
Easit = N-Vlpaz - megyg;y
formtilt elde edilir. Bu formtillerden faydalamilarak organik ve
anorganik fazlardaki asit konsantrasyonlarl bulunabilir. Buradan da
dagilim katsayis: :
Ca Corganik faz
Cg C

hesaplayabilirsiniz.

anorganik faz
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Deney Raporu

Deney 6 :Ekstraksiyon Adi Soyadi : ....oevneennenne
Tarih R SO SR

A. Suda ¢éziinen boyalan ayirma

a) Gozlemler

b) Degerlendirme

B. Tuz ilavesinin etkisi
a) Gozlemler

b) Degerlendirme

C. Dagilim katsayisimin tayini

a) Ekstrakte edilmemis asit ¢dzeltisi i¢in harcanan baz miktan : Vo

b)1.defa ekstrakte edilmig asit ¢6zeltisi i¢cin harcanan baz miktan : Vg
C] 2- " " " " " " " " . VB2
d)3. " " " " " " "o : Vg3

dagilim katsayilarmm degeri :
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Deney §: Siiblimlesme

Bilindigi gibi maddenin normal sartlarda gézlemleyebilecegimiz ¢
hali vardir. Bu haller :

Kat1 hal ; Siv1 hal ve Gaz hal'dir.

Kati haldeki bir maddeye yeterli enerji verilirse eriyerek simvi hale
gecer. Siv1 haldeki maddeye de yeterli enerji verilirse buharlagarak gaz
fazina gecer.

Ayni sekilde gaz fazindaki bir maddeden yeterli miktarda enerji
¢ekilirse madde 6nce yogunlagarak sivi hale gecer. S haldeki maddeden
de enerji ¢ekilirse madde kristallenerek (katilagarak) kati faza gecer.

Her madde kat1 fazdan gaz fazina gegmek veya gaz fazdan, kat faza
gecmek icin yukanda anlatilan yolu takip etmez. Bazi maddeler siva faza
gecmeden (bu faz1 atlayarak) direkt olarak kati fazdan gaz fazina, gaz
fazdan da kati1 gecerler, igte bu gecislere stiblimlesme denir.Fazlar ve
fazlar arasi gegiglere verilen isimler agagidaki tabloda gésterilmistir.

Tablo . 2 :Maddenin halleri ve hal degisimleri

Siiblimlesme
| erime buharlagma = [
Kat1 S Gaz
' kristallenme yogunlasma
Stiblimlesme

Bir maddenin neden smlasmay1 degilde stiblimlesmeyi tercih ettigini
anlamak i¢in basinca karsi sicaklik degerleri ile ¢izilen ve maddenin
kati, stvi ve gaz hallerinin birbirleri ile olan dengelerini gésteren faz
diyagramlarim incelemek gerekir (Sekil 16).

Bu diyagram incelenirse A-B egrisi boyunca maddenin kati hali ile gaz
halinin, B-C egrisi boyunca kati1 hali ile sivi halinin ve B-D efrisi
boyuncada sm hali ile gaz halinin dengede cldugu goriliir,
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I [atm)

1
0.00603

o

Sekil.16. Maddenin hal diyagramm

il 104 t {oC]

Bu g fazin birlestigi nokta olan B noktasina da 1g¢li nokta ad verilir
ve bu noktada her ti¢ faz birbirleri ile aym1 anda dengededir. Bu
noktanin bir basmg¢ ve birde sicaklik degeri vardir. iste maddenin
stiblimlesip stiblimlesmeyecegini belirleyen deger bu basmg¢ degeridir.

Eger bir maddenin Ug¢lii noktasimin buhar basmner degeri o maddenin
kaynama noktasmin buhar basinci degerinden yuksekse madde
stiblimlesir degilse erir.

Maddenin tig¢li noktalarim belirleyen basing ve sicaklik degerleri dis
ortamin gartlarmdan bagimsizdir. Bu 6zellikten faydalanarak normal
atmosferik sartlarda siiblimlesmeyen maddeler dis ortamin basinci
dugtirtilerek (yani vakum uygulanarak) stiblimlegtirilebilir. Vakum
uygulandifl zaman maddenin kaynama noktas: dolayis: ile kaynama
noktasinim buhar basinc: degeri dtiser bu dtisme eger o maddenin ti¢lii
noktasmmin buhar basinci degerine veya daha altina indirilebilirse
madde stiblimlegir. Bu teknikle her madde stiblimlestirilebilir,
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Normal gartlarda bir ¢ok organik maddenin yaru sira iyod, aliminyum
klorir ve lityum klortir gibi anorganik bilegiklerde siiblimlestirilebilir.

Stublimlegtirme islemi,yapilacak stiblimlestirmenin gerektirdigi sartlara
gbre c¢esitli tip stiblimatérlerde yapilabilir. Sekill7'de farkh tip
stiblimatdrlere 6rmekler verilmistir,

s

i

11

Sekil.17. Cesitli Stiblimatér Ttrleri
Deneyin Yapihisy

Bu deneyde :

1- Bir bunzen beki

2- Bir Ui¢ ayak

3- Bir amyanth tel

4- Bir kristalizuvar (500 ml'lik)

5- Bir balon (150 mllik)

6- Bir beher (250 ml'lik)

7- Stiblimlestirilecek maddeye ihtiya¢ olacaktir.
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Deneye baglamadan 6nce asagida Sekill8'de gortilen diizenegi kurunuz.
Size verilen stiblimlesecek maddeden 5 g tartip beherin icine koyunuz.
Balonu su ile doldurup onu da beher lizerine oturtunuz. Isitmaya
baslayimiz. Balonun alt kisminda kristallenen maddeyi bir spattille
kaziyarak temiz bir kagit tizerine biriktiriniz bu isleme balonun altinda
madde kristallenmeyene kadar devam ediniz. Stiblimasyon bitince
maddenizi tartip verim tayini yapmiz ve sonuglarnimz raporunuzda
belirtiniz.

Su dolu balon

~——  Beher

Knstalizuvar

siiblimlegecek madde

Sekil.18. Siiblimasyon Deneyi Diizenegi
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Deney Raporu

Deney 7 : Siiblimlesme Adi ve Soyadi : .....c.eceuine
Tarih R Y S

Deneyin amac :

Stiblimlestirilen maddenin ad: :

Stiblimasyon verimi :
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Deney 8 : Kromatografi

Kromatografi kimyasal karnisimlardan saf fraksiyonlar elde etmek
icin kullamlan bir saflagtirma teknigidir ve "Durucu bir faz Gzerinde
haraket eden akici bir faz icinde maddenin farkli hizlarda
strtiklenmelerinden faydalanmilarak birbirlerinden ayrilmas: iglemi "
olarak tammlanabilir.

Maddenin haraketli faz tarafindan sabit faz 1{izerinde
stirtiklenmesini etkileyen iki ana faktor vardir.

Bunlar :
a) Durgun (sabit) fazin maddeyi tutma kuvveti
b) Haraketli fazin maddeyi ¢6zme kuvveti

Bu iki kuvvetin birbirlerine kars1 olan oranlarina goére madde farkh
hizlarda haraket edebilir.

Kromatografi igleminde sabit faz olarak ¢esitli anorganik ve organik
smilar ve katilar, haraketli faz olarak da kromatografinin ttrtine bagh
olarak her tirli ¢ézici ve inert gaz kullanilabilir.

Kromatografi teknikleri sabit ve haraketli fazm ttrtine gore :

1- Sv1-smv1

2- Smvi-kati

3- Gaz-sm1

4- Gaz-kat

kromatografileri olmak tzere doérde ayrihir. Simdi c¢egitli
kromatografi tiirlerini kisa agiklamalanyla gérelim :

1. Dagilma Kromatografisi

Swvi-stvi tekniginin bir uygulamasidir. Bu kromatografi ttirtinde
hem sabit hem de haraketli faz sividir. Once sivimun biri (genelde su)
destek dokusu tizerinde yiikselir ve daha sonra ayrilacak olan madde
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kangimi ile ytrttictd sivi bu sivi faz tzerinde haraket eder. Bu
kromatografi ttirtintn iki uygulamas: vardir.

a) Kagit Kromatografisi

Bu kromatografinin uygulanmasinda destek dokusu olarak kagit
kullanilir, Yiirditiici smv1 ise genelde su ile kanstirilmis organik
¢oziictidiir. Once su kafidi islatir daha sonra diger siv1 bu s fazﬁa
tizerinde ytikselir. Yiikselen s faz ayirmak istedigimiz maddeleri de
farkli hizlarda stirtikleyerek birbirlerinden ayrilmalarin saglar.

Bu teknik yukaridan asagiya veya asagidan yukariya olmak tizere
iki farkh tiirde uygulanabilir (Sekill9).

Q

2 b
Sekil. 192, Kagit Kromatografisi Uygulamalan

a) Yukandan asagiya
b)Asagidan yukarnya uygulama

b) ince Tabaka Kromatografisi

Bu metod da bir destek dokusu (cam veya ince metal veya plastik
levha) Gzerine ¢ok ince {(maksimum 3-4mm) bir sekilde sabit faz (organik
veya anorganik katilar) ¢ekilir. Sabit fazin kurutulma sekilne gére bu
kromatografi sivi-sivi veya sivi-kati kromatografisi siniflarina girebilir.

Bu teknifin uygulanisi da kagit kromatografisine benzer fakat
kagida gore daha kullamigly, daha hassas ve kullamim alani daha genistir.
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Kagit ve ince tabaka kromatografileri ile bilinmeyen maddelerin
teshisinin yapilabilmesi amaciyla Ry degerleri kullamhir. Bu deger asagida
tanimlanmistir.

_ Maddenin tabakada aldig yol
Re= Céziictiniin tabakada aldif yol

Aym gartlar altinda Ry degerleri sabittir. Bu ozellik dolayisiyla Ry
atlaslar1 hazirlanmigtir. Bunlara bakilarak teshis yapilabilir.

2, Absorpsiyon Kromatografisi

Bu tiur kromatografide ayrilmas: istenilen maddeler sabit faz
tarafindan adsorplanarak tutulurlar.

Farklh1 kuvvetlerle tutulduklarindan farkli hizlarda ytrtrler
béylecede birbirlerinden ayrilirlar.

Bu kromatografi ttiriintin en yaygin uygulamas: kolon kromatog-
rafisidir.

a) Kolon Kromatografisi

Teknigin uygulanmasinda cam veya metal borular kullamlir.
Borunun alt tarafi cam pamugu, pamuk veya stizge¢ kagidi ile kapatilir,
daha sonra bunun tlzeri dolgu maddesi ile doldurulur. Doldurma
isleminden sonra bsrunun tizeri yine cam pamugu, pamuk veya stizge¢
kagid: ile kapatilir, karisim ilave edilir. Ytrattced sivi verilir ve maddeler
ayrilir. Eger ayrilan maddeler renkli ise fazlar ayr ayr: toplanir. Renksiz
ise belirli hacimlerde fraksiyonlar toplanir ve daha sonra fraksiyonlarn
analizi yapilir. Asagidaki sekilde bir kolon gérelmektedir.
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Sekil.20. Bir kolonun gérintima.

3. Gaz Kromatografisi

a) Gaz-sivi kromatografisi
b) Gaz-kat1 kromatografisi

4. Yiiksek Performansh Sivi Kromatografisi (HPLC)
Deneyin Yapihis:

A.Kagit kromatografisi

Bu deney igin( :

1- Kromatografi ktiveti

2- Bir tabaka stizge¢ kagidy
3- Boya karigim

4- kilcal boru

5- Mezir

6- Teknik etil alkol
gerekecektir.

Once kromatografi kiivetine 25 ml alkol koyunuz. Daha sonra
stizge¢ kagidindan 5x22 cm boyutlarinda bir serit kesiniz, Seridin alttan
3 cm yukansina kilcal boru ile boya kanisimindan bir damla ekip, kagidin
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alt ucunu kivet icindeki alkole daldinmz ve {ist ucunu da kuvetin st
tarafina takip kapagim kapatimiz. Ve ¢6zlictintin kagidin st tarafina 2
cm kalmasina kadar ytlikselmesini bekleyiniz. Cézticti buraya ulastiktan
sonra yuritmeyi durdurunuz. Kagidi kurutunuz.

Coézlcliniin ve boyalarin ekim yerinden itibaren ne kadar yol
aldiklarim 6l¢tintz ve Ry degerlerini tayin ediniz.

B.ince Tabaka Kromatografisi

Bu deney igin :

1-Cekilmig bir ince tabaka pleyti
2- Kileal boru

3- Boya kansimi

4- Teknik etil alkol

5- Meziir

lazimdir.

Kilecal boru yardimiyla boya kangimindan bir miktan ince tabaka
pleytinin alt tarafinda 3 cm yukarisma ekiniz, Kiivete 25 ml alkol koyup
pleytin alt ucunu alkole daldirip kiivetin kapagimi kapatimiz. Yine
¢bzictiniin pleytin st tarafindan 2 cm kalincaya kadar ytkselmesini
bekleyiniz. Daha sonra pleyti ¢ikarip kurutunuz ve ¢ézticti ile boyalarin
kacar cm ytrtdiigtini 6l¢tip Re degerlerini tayin ediniz.

Kagit kromatografisi ve ince tabaka kromatografisinden elde
ettiiniz Ry degerlerini mukayese edip hangisinin daha guvenilir
olduguna karar veriniz.

C.Kolon Kromatografisi

Bu deney de :

1- Cam bir kromatografi kolonu
2- Cam pamugu veya pamuk

3- Teknik etil alkol

4-Cam baset
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5-Dolgu maddesi (SiOg veya AloOg)
6-Boya kansim

7- Mezlr

8-On tane deney tipii

9- Iki tane erlen (150 ml'lik)
gerekmektedir.

Deney 6nce cam kolonu bir spora tutturarak baglayabilirsiniz.
Daha sonra kolonun igine bir parca (kolonun geniglifi kadar) cam
pamugu veya pamuk koyarak bagetle dibe indiriniz ve kolonun i¢ine %
50'i dolacak sekilde ¢éziicti (alkol) ile doldurunuz,

Dolgu maddesinden 20 g tartip bir erlene alimz ve tizerine 50 ml
¢ozticu ilave ediniz. Calkalayarak bulamag¢ haline getiriniz ve bu
bulamac: kolonun icine yavasca dékiiniz bu esnada kolonun muslugunu
aqip icindeki ¢oézeltinin yavagca akmasim saglayiniz. Kolonu bu sekilde
doldurduktan sonra dolgu maddesinin tizerine yine cam pamugu veya
pamuk koyunuz ve ¢dzeltinin pamuk tizerinde 1 cm ytlikseklikte kalincaya
kadar akmasim bekleyiniz, Bu kadar ¢dzilicli kalinca muslugu kapatip
akimi durdurun ve boya kangimindan 1 ml ilave edip ve yine muslugu
acip ¢Ozlicinin 1-2 mm yiikseklik kalincaya kadar akmasini bekliyiniz.
daha sonra kolonun tizerine yirtittict sivimzi doldurunuz ve kolonun
altindan ttiplerle fraksiyon toplaymniz. Hangi fraksiyonun kacina tiipte
geldigini not ediniz.

Deneylerle ilgili gézleminizi raporunuzda belirtiniz.
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Deney Raporu

Deney 8 : Kromatografi Ad1 ve Soyadi : ...,
Tarih N SR

Deneyin amacglan :

A. RKagit kromatografisine ait Re degerleri :

B. Ince tabaka kromatografisine ait R¢ degerleri :

C. Kolon kromatografisi gézlemleri :
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Deney 9: Sabun Eldesi

Bu deneyde bitkisel bir yagdan sabun elde edilecektir. Hayvansal ve bitkisel yaglar
karboksilli asitlerin esterleridir. Bu esterler, biiyiik molekiil kiitleli yag asitleri ile gliserin
(gliserol) alkoliinden olusur. Bitkisel ve hayvansal yaglarin kimya dilindeki ad
“trigliserid” dir. Yaglar sivt ve kat1 olmak {izere ikiye ayrilir. Hayvanlarda bulunan pek
¢ok yag kat1 oldugundan, kat1 yaglara hayvansal yag da denir. Bitki kokenli yaglarin da
cogu sividir. Bu nedenle, siv1 yaglara da bitkisel yaglar denir.

Yaglarin hidrolizinden elde edilen karboksilli asitlere “yag asitleri” denir ve bunlar
genellikle uzun, dallanmamis hidrokarbon zincirleri tasirlar. Dogal yaglarin pek ¢ogunda
lic yag asidi de farklidir. Hemen biitiin dogal yag asitleri, ¢ift sayida karbon tagirlar. Yag
asidinin hidrokarbon zincirt doymus olabildigi gibi, ikili (¢ift) baglar da tastyabilir.
Dogada en yaygin olan yag asidi oleik asit bir ¢ift bag tagir. Birden fazla cift bag tasiyan
yag asitleri de vardir. Bunlar, daha ¢ok bitkisel yaglarda bulunur. Yag asidindeki
hidrokarbonun zincir uzunlugu ile ¢ift bag sayisi, olusan sabunun 6zelligini belirler,
Mesela, doymus uzun asit zinciri, sabunu daha sert yam ¢éziinmez yapar. Aym sekilde,
hidrokarbondaki zincir uzunlugu da ¢dziiniirliige etki eder.

Sigir ve koyun yag: sabun yapiminda ¢ok kullamilan yaglardandir. Sifir ve koyun
yagindan elde edilen sabunlarda bulunan bashca yag asitleri; palmitik, stearik ve oleik
asittir. Hindistan cevizi yagindan yapilan sabunlarda ise laurik ve miristik asitler

apirliktadir. Hindistan cevizi yagindan yapilan sabunlar, daha yumusgak olur.

Sigir ve koyun yaginda bulunan yag asitleri; CH3(CH2)14COOH  CH3(CH,);sCOOH

Palmitik asit Stearik asit

CH3(CH,);CH=CH(CH,),COOH
Oleik asit

Hindistan cevizi yaginda bulunan yag asitleri: CH3(CH,),COOH  CH;(CH,),5COOH

Laurik asit Miristik asit

Sabun genelde hala yiizyilar 6ncesi teknikle yapilmaktadir. Eritilmis i¢ yag: yada diger
yaglar, soda (NayCOs3) yada sodyum hidroksit (NaOH) ile 1sitilarak gliserin ve yag

asitlerinin sodyum tuzuna sabunlastiriimaktadir.
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Sabunlastirma:
0
CHz—oC-
O-C-R CHy-on
O -
CH—0-C-R + 3NaOH ——=— CH—OH  + 3RCO,Na’
o) Sabun
I CH,—OH
CH—0-C-R

Sabunlagma tamamlandiktan sonra, sabunu g¢oktlirmek amaciyla ortama tuz eklenir.
Gliserin igeren sulu faz aktarilarak ayrilir ve damitilarak gliserin elde edilir. Gliserin,
titlin ve kozmetik lriinlerin nemlendirilmesinde kullanilir. Sabun, fazla sodyum
karbonat, NaCl ve gliserini uzaklagtirmak i¢in taze su ile yikanarak saflastirihr. Igine
boya ve parfiim gibi maddeler eklenir. Sonra sabun eritilir ve kaliplara dékiiliir. Potasyum
hidroksit kullanilarak yapilan sabunlar (potasyum tuzu) daha yumusak olur (Arap
sabunu). Sodyum hidroksitle yapilan sabunlar (sodyum tuzu) ise serttir. Yumusak
sabunlar daha ziyade tiras kremi ve s1vi sabun olarak kullanilir,

Sabunlarin istenmeyen baz 6zellikleri de vardir. Bunlardan baglicasy, sert sularda (Ca®*,
Mg**, Fe**, vb. iyonlar igeren sular) ¢okelti vererek cesitli tortular olusturmas: ve lavabo

ve banyo kiivetlerinde istenmeyen kirlilikler birakmasidir.

2RCO, + Ca¥t — (RCOz)ZCaJ'
chziinmez
Sabun, mikroorganizmalar tarafindan karbondioksit ve suya déntistiiriildiitinden ¢evre

kirlenmesinde 6nemli bir zararl etki géstermez.

Deneyin Yapilisi: 20 mL su ile 20 mL etil alkol (%0 95’lik) kanisiminda, 5 g sodyum
hidroksit ¢6ziliir. 250 mL lik bir beherde bulunan bu ¢ozeltiye, 10 g ay ¢igek yagi ilave
edilir. 70-80 °C sicakhgindaki su banyosunda 45 dakika siire ile 1sitilir. Ayri bir kapta,
50:50 oraninda hazirlanan 40 mL etanol-su karigimi, beherdeki reaksiyon karigimina bu
slire zarfinda kisimlar halinde ilave edilir. Kanisim bu esnada bir bagetle siirekli
karigtirihir. (Biitiin bu islemler ¢eker ocakta yapilmalidir. Isitma islemi, kesinlikle ciplak
alevde yapilmamalidir. Etil alkol ¢abuk alev alan bir maddedir.).

400 mL lik bir beherde 50 g sodyum kloriir, 150 mL suda ¢oziilerek bir tuz ¢ozeltisi
hazirtanir. Tuzu ¢dzmek igin 1sitmak gerekebilir. Ancak, tuz ¢6zeltisinin tekrar
sogutulmamasi gerekir. Soguk tuz ¢dzeltisine diger beherdeki sicak sabunlagan karigim

cabucak aktarilir. Birka¢ dakika karigtiriir. Sonra bir buz banyosunda oda sicakligina
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sogutulur. Sabunlasan ¢tkelti, vakum yardinu ile bir buhner hunisinde adi stizgeg kagid:
kullanilarak siiziiliir. Stzgegteki sabun buzla sogutulmus su ile iki defa yikamir. Kuruluga
kadar vakuma devam edilir. Uriin tartihr, sabun testi yapalir.

Sabun Testi: Dencyde elde edilen sabundan 0,15 g, kiigiik bir erlene aiinarak 10 mL
suda ¢oziiliir. Erlenin agz: kapatilarak 15 saniye siire ile siddetli bir sekilde ¢alkalanir. Bu
sabun ¢ozeltisi 30 saniye bekletilerek, kopiik seviyesine bakilir. Sonra bir pipet yada
damlalikla % 4’lik kalsiyum kloriir ¢6zeltisinden 4 damla ilave edilir ve 15 saniye
¢alkalanir. Yine 30 saniye bekletilir. Bu noktada kalsiyum kloriiriin képiik lizerinde nasi!
bir etkide bulundugu incelenir.

Deneyle ilgili Sorular:

1- Yag asitlerinin potasyum tuzlarindan elde edilen sabunlar neden yumusak olur?

2- Hindistan cevizi yagindan elde edilen sabunun ¢6ziiniirliigii neden ¢ok fazladir?

3- Tuz ¢dzeltisinin ilavesi, sabunun ¢tkmesine sebep olmaktadir. Neden?

4- Sodyum asetat ve sodyum propiyonat'in sabun Ozellikleri zayiftir. Nedenini

agiklaymiz?



Deney Raporu

Deney 9: Sabun Eldesi Adi Syadi: ....ooiiiin
Tarih: ...... looi... Joiiii

Deneyin Amact:

Deneyin Yapilisi:

Elde Edilen Sonuglar:





