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LABORATUVARDA UYULMASI GEREKEN KURALLAR

Ogrenciler laboratuvara vaktinde gelmelidir. Laboratuvara 5 dakikadan fazla ge¢ gelen 6grenci mazereti
ne olursa olsun deneye alinmayacaktir.

Tum o6grenciler laboratuvarda bulunduklari siire boyunca laboratuvar onligii giymek zorundadir.
Onliikstiz 6grenciler laboratuvara alinmayacaktir. Laboratuvar énliigiiniin énii daima kapali olmalidir.

Tam o6grenciler laboratuvarda bulunduklari siire boyunca koruma gozliigii ve eldiven takmak
zorundadir. Gozliksilz ve eldivensiz 6grenciler laboratuvara alinmayacaktr.

Laboratuvarda calisma ortaminda o6grenci icin tehlike olusturabilecek kiyafetler, acik ayakkabilar
(sandalet, terlik vb.) giyilmemeli, sallantili takilar takilmamali, uzun saclar toplanmalidir.

Ogrenci laboratuvara gelmeden énce o derse ait deney prosediirlerini dikkatlice okumalidir. Deney
oncesi sozlii veya yazili sinav yapilacaktr.

Ogrenciler ddsnem sonuna kadar tiim deneylerini tamamlamak zorundadirlar.
Laboratuvara yiyecek-icecekle girmek kesinlikle yasaktr.

Laboratuvar tezgahlarinin {izerine oturmak, ¢canta, mont vb. 6zel esyalari birakmak yasaktir. Esyalariniz
icin ayrilan dolaplari kullaniniz.

Laboratuvarda 6grencilerin kendi aralarinda sakalasmasi, laboratuvara izinsiz girip ¢ikmak kesinlikle
yasakdr.

Deneysel ¢alismalari sadece sorumlu kisinin size anlathgi ve gosterdigi sekilde yapilmali, asla anlatilan
ve gosterilen deney yonteminden farkli bir yontem izlenmemelidir.

Duman ve buhar ¢ikaran kimyasallar ile ¢eker ocak igerisinde ¢alisiimalidir. Kimyasal tepkimeler sonucu
aciga ctkan duman ve buhari asla koklamayiniz.

Laboratuvarlarda izinsiz ve sorumlu kisi yokken calismak yasakdir.
Alev alici, parlayici kimyasallari (eter gibi) 1s1 kaynaklari yaninda kullanilmamalidir.
Kimyasallar kullanilirken (izerlerindeki etiketleri dikkatlice okunmalidir.

Laboratuvarda kullanilan malzemeler dnce bol ¢cesme suyu ve gerekiyorsa deterjan ile yikanip daha
sonra damitik su ile galkalanmalidir.

Herhangi bir kaza durumunda (cam kesigi, asit-baz-1si yanigi, bayilma gibi) hemen laboratuvar
sorumlusuna haber verilmelidir.

Kimyasallari koklamak, tatmak ve pipet ile ¢ozelti alirken agiz ile cekmek, kimyasallara ciplak elle
dokunmak kesinlikle yasaktr.

Laboratuvarda ylziiniize dokunmadan 6nce ellerinizi su ve sabun ile yikayiniz.

2



Kimyasal maddeler asla laboratuvar disina ¢ikarilmamalidir.
Atik kimyasallar icin (kati, sivi ya da ¢ozelti) laboratuvardaki atik siseleri kullaniimalidir.

Kirllan termometre icindeki civa zehirli oldugundan son derece tehlikelidir. Boyle bir durum
yasandiginda hemen laboratuvar sorumlusuna haber verilmelidir.

Sicak test tlip, kroze, beher gibi malzemeler icin tip masasi kullaniniz. Plastik eldivenle etiyv, firin ve
isiticilart kullanmayiniz.

Cilde veya goze kimyasal madde sicramasi halinde bol su ile yikayip, ilk yardim kurallari ¢cercevesinde
hareket ediniz.

Hassas terazinin yerini degistirmeyiniz ve kullanilmadigi zamanlarda kapali tutunuz.
Kullanilmadigi sirece bek veya elektrikli isiticilari daima kapali tutunuz.
Cam esyalari kullanirken kirik ve catlak icerenleri asla kullanmayiniz.

Isitma veya kaynatma isleminde kabin tamamen kapali olmamasina dikkat ediniz. Aksi halde basingtan
dolay patlamaya neden olabilir.

Kimyasal kaplarindan deneyde belirtilen miktardan daha fazla madde almayiniz. Kullanilmayan
kimyasallari tekrar stok sisesine degil atik sisesine bosaltiniz. Orijinal kimyasal sisesinin icerisine asla
pipet daldirmayiniz.

Deney siiresince calistiginiz yerleri, terazi ve ¢evresini daima temiz tutunuz.

Laboratuvardan ayrilmadan once isiklarin, gaz ve su musluklarinin kapali oldugundan emin olunuz.

Deney bitiminde temizlik sonrasi laboratuvardan ayrilmadan 6nce eldivenlerinizi cikararak ellerinizi
yikayiniz.



LABORATUVAR KAZALARI VE iLK YARDIM
1. YANGINLAR

Yangin ciktiginda yapilacak ilk is, panige kapilmadan gaz musluklarini kapatmak ve cevredeki bitlin yanici
maddeleri uzaklastirmaktir. Bir beher ya da balon icindeki madde alev alirsa, acele bir sekilde masadaki diger
yanici maddeler uzaklastirilmal, tim elektrikli 1siticilar kapatilmahdir. Alevi séndirmek igin Gflememeli ve
kesinlikle su kullanilmamalidir. Alev, hava ile temasi kesilerek séndirilmelidir. Bu amacgla, 1slak, temiz bir bez,
havlu veya kum kullanilabilir. En iyisi bir "Yangin Sondirtci" kullanmaktir. Elbise tutusunca, alev bir havlu ile
bastirilarak sondiriilmeli, varsa dus kullanilmalidir. Béyle bir tutusmada kisinin kosmamasi gerekir. Clinki
kosmak yanmayi hizlandirir. Gerekirse kisinin kosmasi engellenmeli, yere yatirilip bir battaniyeye sarilarak yangin
sondardlmelidir.

Yangin aninda derhal itfaiyeye haber verilmelidir.
2. PATLAMALAR

Laboratuvarlarda gesitli patlamalar da kaza nedenidir. Yapilan reaksiyonun hizi fazla ise her an bir patlama
olabilir, bu tiir reaksiyonlarda ¢ok dikkatli calismali ve koruma gézIigii kullanilmalidir. Ornegin metalik sodyumun
suyla reaksiyonu ¢ok agir kazalara neden olabilir. Sodyum parcaciklari ve artiklari hi¢cbir zaman ¢op kutularina ve
lavabolara atilmamali ve havada acik olarak birakilmamalidir. Sodyum artiklari, bir miktar alkolde ¢ozlilerek yok
edilmelidir. Peroksitler, kloratlar, azotirler gibi maddelerle ¢alismalarda, kapali tiplerde yapilan i1sitmalarda
gerekli emniyet tedbirleri mutlaka alinmalidir.

3. KESIKLER

Kesik kiiglik ise, birkac dakika sikilarak kanatilir ve kesik icinde cam kalmamasina dikkat edilir, sonra hidrojen
peroksitli su ile yikanir ve kesik Gizerine yara tozu konarak sarilir. Derin kesiklerde doktora basvurulur ve ilk yardim
olarak, kan kaybini 6nlemek icin kanayan yerin hemen Usti kuvvetlice sikilir, fakat bu devamli sikma bes dakikay!
gecmemelidir.

4. YANIKLAR

Yaniklar su ile yikanmamalidir. Hafif yaniklarda deri kabarmamistir. Yanik énce alkolle yikanmali, sonra vazelin
veya yanik merhemi surilerek Ustl agik birakilmalidir. Agir yaniklarda, ya da derinin kizardigi, parlaklastig
yaniklarda gegikmeden taze hazirlanmis % 5 lik tannen ¢ozeltisi veya % 1 lik sodyum bikarbonat ¢ozeltisi stiriillp,
hemen tibbi yardim istenmelidir.

Asit Yanigi: Asidlerin ele dokilmesi veya ylze sicramasi durumunda bunlarin degdigi yer 6nce bol su ile, sonra
doymus bikarbonat ¢ozeltisi ile yikanir.

Alkali hidroksidlerin sigradigi yer ise yine 6nce bol su ile, sonra % 1 lik asetik asid ile yikanir.

Brom’un neden oldugu yaniklarda deri hemen su ile yikanip kurutulur. Sonra petrol eteri veya alkol ile yikanir.
Deri gliserin ile iyice ovulur. Birkag dakika sonra gliserin giderilir ve yanik merhemi sirlir.

Sodyum (Na): Deri tzerindeki kiiglik sodyum pargaciklari uzaklastirilir. Deri su ile iyice yikandiktan sonra % 1'lik
asetik asit (CH3COOH) ¢6zeltisi ile yikanir. Kurutulur ve zeytin yagina batirilmis steril bez ile sarilr.

Fosfor: Deri su ile iyice yikandiktan sonra % 1'lik glimis nitrat (AgNOs) ¢ozeltisi ile sonra su ile yeniden yikanir.

Organik bilesikler: Organik maddeler deriye bulasmissa, etil alkol veya aseton gibi bir ¢oziici ile, sonunda da
sicak su ve sabun ile yikanmalidir.



5. GOZ KAZALARI
Hemen doktora basvurmak gerekir. Gegikme tehlikeli olabilir.

Asit: GOz yikayici veya bir piset kullanarak goz bol su ile yikanmalidir. Daha sonra géz % 1'lik sodyum bikarbonat
(NaHCO:s) ¢ozeltisi ile yikanir.

Baz: Asitte oldugu gibi, goz bol su ile yikanir. Daha sonra % 1'lik borik asit ¢ozeltisi ile yikanir.

Brom (Br:): Bol su ile iyice yikandiktan sonra % 1'lik sodyum bikarbonat (NaHCOs) ¢ozeltisi ile yikanir.

6. ZEHIRLENMELER

Madde agizda fakat yutulmamissa hemen disari atilir, tekrar tekrar su ile yikanir. Madde yutulmus ve hasta baygin
degilse dort veya bes bardak sabunlu sicak su veya tuzlu ilik su gibi kusturucular verilerek mide bosaltilir. Zehir
bilinmiyorsa, iki cay kasigl tannik asid bir bardak suda karistirilip igirilir. Mide temizlendikten sonra sit, ¢ig
yumurta ve lapa verilir. Zehir biliniyorsa asagidaki islemler yapilmahdir.

Asitler: Kire¢ suyu, magnezyum oksit bulamaci veya karbonat bol suyla icirilir. Daha sonra sit veya lapa verilir.
Kusturma yapilmaz.

Bazlar: Sirkeli su, % 1'lik asetik asit, limon veya portakal suyu verilir. Bol su igirilerek bazin seyrelmeli saglanir,
sonra lapa veya st verilir.

Siyaniirler: % 1'lik sodyum tiyosilfat veya sodyum bikarbonatla baziklestirilmis % 0.025'lik potasyum
permanganat ¢ozeltisi verilir.

Alkoller: Once kusturucu, sonra her 15 dakikada bir kahve verilir. Solunum giiglesmisse yapay solunum yapilir
veya oksijen verilir.

Fenoller: Agi1z alkolle calkalanir ve biraz alkolli icki veya suda ¢irpilmis ¢ig yumurta igirilir.

Benzen: Yutulmussa kusturucu verilir, sonra magnezyum siilfat veya sodyum siilfat tuzu igirilir. Solunumla
alinmissa acik havaya cikartilir veya oksijen verilir ve mutlak dinlenme saglanir.

Brom veya Klor: Solunumla ¢ok az alinmissa biraz kloroform koklatmak yeter, fazla miktarlar icin oksijen verilir.
Yutulmusgsa % 3'lik karbonat ¢ozeltisi veya 10 g. magnezyum oksidin 150 mL sudaki slispansiyonu veya sit igirilir.

Formaldehid ve Formalin: Solunumla alinmissa oksijen verilir ve dinlenmesi saglanir. Deriye degmisse sabunlu
su ile yikanir. Yutulmussa bir kasik karbonatli su ve hemen arkasindan sit verilir.

Fluoriirler ve insektisitler: Kire¢ suyu veya % 2 lik kalsiyum kloriir ¢6zeltisi verilir ve sonra magnezyum veya
sodyum siilfat tuzu icirilir. Tahris Edici Zehirler: Sb, As, Cu, Pb, Hg, Ag, Zn, diger metaller ve tuzlari, iyot, fosfor ve
bazi bilesikleri) dnce sabunlu su ve tuzlu su gibi bir kusturucu ile mide bosaltilir. Sonra siit veya lapa verilir. Bakir
veya civa zehirlenmelerinde suda veya sttte ¢cirpilmis yumurta aki icirilir. GUmds bilesikleri ile zehirlenmede bol
miktarda tuzlu su icirilir. Iyot zehirlenmesinde un veya nisastanin sudaki bulamaci verilir. Fosfor
zehirlenmesinden sonra kesinlikle yagl bir yiyecek verilmez, magnezyum veya sodyum siilfat gibi bir mushil
verilir.



Kimyasallar igin Tehlike Uyari isaretleri

Risk Piktogramlar (GHS Duzenlemeleri)

____RiskKategorileri _______Uyan ibaresi | __Risk Piktogrami _

Tehlike
Uyan

Tehlike
Uyan

Tehlike
Uyan

Patlayici
Alevlenir svilar

Oksitleyici sivilar

Basing altindaki gazlar,
Sikigtinlmig gazlar

Cildi tahris edici Tehlike
Metal asgindirici Uyan

Akut zehirlilik Tehlike

Akut zehirlilik Uyan
Cildi tahris edici Uyan

Tehlike
Uyari

Uyan

Karsinojenlik

SOOOOOSOD

Sucul gevre igin zararh Uyan

Ozon tabakasi igin zararh Tehlike Piktogram Yok




Her kimyasal reaktifin etiketinde gesitli uyari, risk ve 6nlem bilgileri bulunmaktadir. Kullanmadan 6nce, etiket
dikkatle okunmali, anlagilmayan isaret ve ibareler laboratuvar sorumlusuna sorulmalidir. Metanol icin etiket
ornegi asagida verilmistir.

rm = = S ——

2008 yilinda ylrirliga giren Global Uyum Sistemi ~GHS (Global Harmonised System) geredi kimyasal maddelerin kiresel uyum sistemi cergevesinde
standartlastinimasi saglandi. CLP zaman cizelgesine gore AB dlkelerinde tim kimyasal maddelerin siniflandinimast ve etiketlenmesi 2010 yili itibari ile
tamamen tuzuge uygun hale getirilicken, mustahzarlann uyumu 2015 yihna kadar devam edecektir.
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Onemli GHS sembolleri (piktogramlari)

TEHLIKE SEMBOLLERI VE ACIKLAMALARI

Yeni sembol

E (Explosive): Patlayici

Eski sembol

Kivileim, 1sinma, alev, vurma, garpma ve
surtinmeye maruz kaldiginda patlayabilir
(R1-R3). Ates, kwvilem ve sidan uzak
tutulmalidir. Uygun mesafede durulmalh ve
koruyucu giysi giyilmelidir.

Yeni sembol

O (oxidative): Oksitleyici

Eski sembol

Havasiz ortamda bile alev alabilir veya
yanabilirler (R7-R9). Yanabilir maddelerle
karistirildiklarinda patlayabilirler.  Yanan
maddelerle temasi 6nlenmelidir. Ates, kivilcim
ve i1sidan uzak tutulmalidir. Uygun mesafede
durulmahdir ve koruyucu giysi giyilmelidir.

Yeni sembol

T (Toxic): Zehirli
T+ (Very Toxic-): Cok zehirli

Eski sembol

Zehirli (R23-R25) ve cok zehirlidirler (R26-R28).
Agiz, deri ve solunum yolu ile zehirlenmelere
yol agar. Viicut ile temas ettirilmemelidir.
Kanser riski tasirlar.




Yeni sembol

F [Flammable): Yanici, parlayici
F+ (Extremely Flammable): Asir yamic, parlayio

Eski sembol

®

Yanici ve parlayiclardir (R10-R12).  Alevlenme
noktasi sifir derecenin alt ve kaynama noktas
maksimum 35 derece olan swilar. Agiz, deri ve
solunum yolu ile zehirlenmelere yol acar, Vicut
ile temas ettirilmemelidir,  Ates, kwilom ve

isidan uzak tutulmahdir.

Yeni sembol

C (Corrosive) : Korozif

Eski sembol

<D

Canli  dokuyu tahrip eden vyada demiri
asindiran/paslandiran maddelerdir (R34, R35).
Deriye ve goze hasar verirler, Gozleri ve deriyi
korumak igin dzel énlemler alinmali, koruyucu
givsi giyilmeli ve buhan solunum yoluyla
alinmamahdir. Metallerden uzak tutulmahdir,

Yeni sembaol

Xi (Irritant) : Tahris edici, rahatsiz edici
Xn (Sensitising): hassasiyet yaratici

Eski sembol

<

Deriye ve goze hasar verirler (R20-R22, R36-
R38). Buhan solunmamahdir, Vicut ile temas
ettiriimemelidir. Gozleri ve deriyi korumak icin
ozel onlemler almak gerekir. Koruyucu giysi

giyilmelidir. Ozon tabakasina zarar verirler.

Yeni sembol

N (Toxic to environment) : Ekotoksik

Eski sembol

&

Sudaki ve dogadaki canllara zarar werirler.
Dogaya dokilmemeli ve salinmamalichrlar,




H (Healt effect) : Saglhk etkisi
Yeni sembol

insan saghginda, kisa veya uzun dénemli hasar
verebilirler (R40, R45-R47). Vicut/cilt ile temas
ettirilmemeli, agiz vyoluyla alinmamal wve

solunmamalidir. Kanser riski tasirlar.

G (Gas) : Gaz
Yeni sembol

Basing altinda gaz igerir. Cikan gaz soguk
olabilir. Isitilirsa patlayabilir. Deriye ve gbdze
temas ettirilmemelidir.

Asagida etiketli 2,5 L'lik %37'lik dumanh HCI asit sisesinin fotografi goriilmektedir.
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DENEY NO: 1 CAYDA KAFEIN TAYIiNi

1. DENEYiN AMACI

Bu deneyin amaci, caydan sicak su ile ekstrakte edilen kafeinin organik c¢ozicl kullanilarak ayrilmasi,
saflastiriimasi ve elde edilen kafein miktarinin hesaplanmasidir. Ogrenciler bu deneyle:

e Kati—sivi ve sivi-sivi ekstraksiyon tekniklerini,

e Organik ¢oziici kullaniminda dikkat edilmesi gereken noktalari,
e  (COziicl uzaklastirma ve kristal elde etme yontemlerini,

e Yiizde verim hesabini

Uygulamali olarak 6grenir.

2. TEORI

Kafein, cay, kahve ve kakao gibi bitkilerde bulunan bir alkaloiddir. Sicak su ile caydan ekstrakte olur, ancak organik
¢ozlciilerde (6rnegin diklorometan veya etil asetat) daha ylksek ¢oziinlirlige sahiptir. Bu nedenle sivi—sivi
ekstraksiyon ile sulu ¢ay ekstraktindan organik faza alinabilir.

Sodyum karbonat eklenmesi, caydaki tanen gibi asidik bilesiklerin notralize edilmesini saglayarak kafeinin
organik faza daha iyi gecmesini kolaylastirir.

3. GEREKLI MALZEMELER

e Siyah cay (poset veya dokme)

e 250 mL beher - Isitici - Ayirma hunisi
e Diklormetan (veya etil asetat)

e Sodyum karbonat (Na,COs)

e Cam ¢ubuk

e Saat cami veya buharlastirma kabi-
e Hassas terazi

e Slizgec kagidi

4. DENEYIN YAPILISI
A. Caydan Kafeinin Sulu Ekstraksiyonu

1. 5 g dokme cay veya 2—-3 adet poset cay, 200 mL sicak su ile beherde 10 dakika kaynatilir.
2. Karisim slizge¢ kagidindan siiziilerek berrak ¢ay ekstrakti elde edilir.
3. Elde edilen ekstrakta 1 g sodyum karbonat eklenerek karisim baziklestirilir.
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B. Sivi=Sivi Ekstraksiyon

Cay ekstrakti ayirma hunisine alinir.

Uzerine 25-30 mL diklorometan eklenir.

Huninin kapagi kapatilir, dikkatlice galkalanir ve gaz cikisi icin ara ara havalandirilir.
Alt faz olan diklorometan tabakasi toplanir.

Bu islem iki kez daha tekrarlanir; Ui¢ organik faz birlestirilir.

vk wnNeE

C. Organik Coziicliniin Uzaklastiriimasi

1. Toplanan organik faz saat camina alinarak ¢6ziict diistk sicaklikta ugurulur.
2. Geriye beyaz, kristalimsi kafein kalir.

D. Kafeinin Tartilmasi ve Sonuglarin Degerlendirilmesi

1. Kristaller kurutulduktan sonra hassas terazide tartilir.
2. Kafein miktari deney defterine kaydedilir.

% Verim = Elde edilen Kafein (g) % 100
o verim = Teorik Kafein (g)

5. CALISMA SORULARI

Kafein neden organik fazda daha iyi ¢ozlinlir?

Sodyum karbonatin ekstraksiyon verimine etkisi nedir?

Ekstraksiyon sirasinda fazlarin net sekilde ayrilmamasinin nedeni ne olabilir?
Kullanilan ¢6ziiciiniin tamamen uzaklastirlmamasi verimi nasil etkiler?

Cay tiirlerinin kafein miktari neden farklidir? iki nedeni agiklayiniz.

Diklorometan yerine etanol kullanilsaydi ekstraksiyon gerceklesir miydi? Neden?

ok wNPRE
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DENEY NO: 2 METiL BENZOAT SENTEZi
1. DENEYiN AMACI

Bu deneyin amaci, benzoik asidin metanol ile esterifikasyonu sonucu metil benzoatin sentezlenmesi,
saflastiriimasi ve verimin hesaplanmasidir. Ogrenciler bu deneyle:

e Fischer esterifikasyonu mekanizmasini,
o Refliks altinda isitma teknigini,
e Ayirma hunisinde yikama ve kurutma islemlerini,
e Damitma ile saflastirma adimlarini,
e Yiizde verim hesaplamayi
Uygulamali olarak 6grenir.

2. TEORI

Fischer esterifikasyonu, bir karboksilik asidin bir alkollerle asit katalizli esterlesme reaksiyonudur. Bu tepkime
genellikle geri dontsimludir ve dontsimi artirmak icin:

e Reaktantlardan birinin (genelde alkol) fazlaligi kullanihr,
e Uriinlerden biri (su) ortamdan uzaklastirihr.

Metil benzoat, karakteristik hos kokulu, ucucu bir esterdir ve sentezi organik sentez tekniklerine giris
niteligindedir.

Genel Tepkime

+ R'—OH =2» o + H,O

R OH R TOR’

Ornek Esterlesme Tepkimeleri

O O
| i |
CH,COH + CH,CH,OH =— CH,COCH,CH, = H.O
Asetik asit Etanol Etil asetat
(I) O
C,H.COH + CH,OH +22» (‘,_H:(i'()(‘H‘ + H,O
Benzoik asit Metanol Metil benzoat

Esterlesme tepkimeleri asit katalizlidir. Bu stireg kuvvetli asitlerin yoklugunda oldukga yavas gerceklesir, fakat bir
asit ve bir alkol az miktarda derisik silftrik asit veya hidrojen klorir varliginda geri sogutucu altinda
kaynatildiginda birkag saat icinde dengeye ulasir. Olusan esterlerin miktari dengenin yéniine baglidir. Fischer
esterlesmesi sentez amacli kullanildiginda dengenin yoni karboksilik asidin veya alkoliin fazlasi alinarak istenilen
sekilde ayarlanabilir. Hangi reaktantin daha fazla kullanilacagi onlarin bulunabilirligine ve fiyatina baglidir.
Esterlesme tepkimelerinin verimi tepkime ortaminda olusan suyun uzaklastiriimasi ile denge ester olusumu
yoniine kaydirilarak da artirillabilir.
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Uyari!
*Benzoik asit yanici ve patlayicidir. Goz ve deriyi tahris edebilir.

**Metanol yanici ve zehirli bir ¢6zliciidiir. Deri ile temasi kalici yaralara sebep olabilir. icilmesi durumunda
korlige ve 6liime sebep olur.

3. GEREKLI MALZEMELER

e Benzoik asit (5 g) - Metanol (20 mL)

e  Slfurik asit (katalizor, birkag damla)

o  Refluks dlizenegi - Ayirma hunisi

e Sodyum bikarbonat ¢Ozeltisi - Doygun tuz ¢ozeltisi- Susuz kalsiyum klorir (kurutucu)
e Damitma diizenegi - Beher, cam cubuk

4. DENEYIN YAPILISI

1) 5 g benzoik asit ve 13 mL metanol yuvarlak tabanli balona konulur. Uzerine 1,5 ml derisik H,SO, yavasca eklenir
ve etkin bir sekilde karistirihir.

2) Hazirlanan karisim geri sogutucuya baglanir ve yarim saat kadar reflux yapilir.

3) Reaksiyon karisimi sogutulur. igerisinde 25 mL su bulunan ayirma hunisi icine aktarilr.
4) 18 ml eter balona eklenir, yavasca calkalanir ve ayirma hunisi icine eklenir.

5) H,SO, ve fazla metanol iceren su fazi atilir.

6) Ayirma hunisindeki eter fazi sirasiyla 13’er ml su, %5’lik NaHCOs3 ¢0zeltisi ve doygun tuz ¢ozeltisi ile ayri ayri
yikanir ve fazlar uzaklastirilir.

7) Ortamda kalan suyu uzaklastirmak icin CaCl, eklenir ve siziillr. Su banyosu lzerinde eter buharlastirilir.

8) Elde edilen Grlinlin yogunlugunun bulunmasi amaciyla triiniin tartimi ve hacmi belirlenir.

5. CALISMA SORULARI

Esterlesme reaksiyonunda neden sulfurik asit kullanilir?
Metanoliin fazla kullanilmasinin déniisiime etkisi nedir?
Neden sodyum bikarbonat ile yikama yapilir?

Organik fazi tuzlu su ile yikamanin amaci nedir?

Uriindeki safsizliklar verimi nasil etkiler?

Reaksiyon stiresi artirilirsa verim mutlaka artar mi? Aciklayiniz.

ok wnN P
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DENEY NO: 3 KAMFOR’UN SUBLIMLESTIRILMESI

1. DENEYiN AMACI

Kati halden dogrudan gaz haline gecebilen bir organik bilesigin (kamfor) siiblimasyon yontemiyle saflastiriimasi,
kristallerin toplanmasi ve yiizde geri kazanimin hesaplanmasi. Ogrenci bu deneyde:

e Siiblimasyon ve kristallenme prensiplerini,

e Basit siiblimasyon dizeneginin kurulmasini (buzla sogutulan toplama ylizeyi),
e Uygun isitma ve vakum (opsiyonel) uygulamalarini,

o Kitle 6lglimi ve verim hesabini 6grenir.

2. TEORI

Siblimasyon, bir katinin erimeden dogrudan buhar fazina gegmesi ve soguk bir ylizeyde tekrar kristallenerek kati
hale dénmesi islemidir. Ugucu, goreli olarak diisiik molekil kitleli ve kristal orglisii zayif etkilesimli maddeler
(naftalin, iyot, kamfor) bu yontemle kolayca saflastirilir. Kamfor oda sicakliginda bile yavasca stiblimlesir; erime
noktasi ~175-177 °C civarindadir. Safsizliklar ¢ogu zaman siiblimlesmez; bu nedenle kati—gaz faz ayirimi saflig
artirir. Vakum altinda yapilan stiblimasyon, kaynama/siiblimlesme sicakhigini dusirerek isiya hassas érneklerin
korunmasini saglar.

3. GEREKLI MALZEMELER

e Ham kamfor (kirli 6rnek, ~2,0-3,0 g)

e 100 veya 250 mL beher (veya siiblimasyon kabi)

e Saat cami (genis) veya buzla sogutulan metal/pyrex petri kapak
e Buz ve bir miktar su (sogutma igin)

e Isitici tabla veya kum banyosu

e Vakum baglantisi ve vakum hortumu (opsiyonel)

e Parafilm veya aliminyum folyo (kenar sizdirmazligi icin)

e Spatil, pens, kagit/kilcal spattil firca

4. DENEYIN YAPILISI

1. Beher yonteminde: Ham kamfor, 100-250 mL’lik temiz ve kuru beherin tabanina ince bir tabaka halinde
yayilhr.

2. Beherin agzina, dis ylzeyi buz—su karisimi ile sogutulmus genis bir saat cami (ya da petri kapak)
yerlestirilir. Saat caminin kenarlari, buhar kagisini azaltmak icin parafilm/aliminyum folyo ile kismen
kapatilabilir (tam sizdirmaz yapmayin; basing birikmesin).

3. Vakumlu siiblimasyon yapilacaksa, uygun siiblimasyon kabi kullanilir: Numune alt hazneye konur, Ustte
sogutucu ylzey bulunur; yan kol vakuma baglanir.

4. Beheri kum banyosu veya sicak tabaka lizerinde yavasca isitmaya baslayin. Amacg, 6rnegin erimesini degil
yavas sublimlesmesini saglamaktir. (Asiri i1sitma, erime ve sigrama/yogun safsizlik tasinmasina neden
olur.)
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5. Birkac dakika icinde kamfor buharinin Ustteki soguk ylzeyde beyaz ignemsi/kamfor kristalleri olarak
biriktigini gbzlemleyin.

6. Buhar olusumu azaldiginda isitmayi durdurun.

7. Saat camini dikkatlice kaldirin; Gzerindeki kristalleri sogukken spatiil/pens ile temiz, tartiimis bir saat
camina aktarin.

8. Uriinli oda sicakhiginda birkag dakika bekletin (ylizeysel nem/yogunlasma uzaklassin).
m; = Bos saat caminin kitlesini, mz = Grin + saat camini tartin. m {irlin = my = m,.

©

Yiizde geri kazanim (veya verim):

) Elde edilen saf kamfor (g)
% Geri Kazanim = - x 100
Baslangigtaki ham kamfor (g)

. CALISMA SORULARI

. Siblimasyon ile yeniden kristallenme arasindaki temel fark nedir? Hangi durumlarda hangisi tercih edilir?
. Kamforun kolay siiblimlesmesini molekiler yapi ve zayif etkilesimler acisindan agiklayiniz.

. Vakum altinda siiblimasyonun avantajlari nelerdir? (Sicaklik, bozunma, hiz...)

. Stiblimasyon sirasinda neden asiri 1sitma istenmez? Uriiniin safligina etkisi nedir?

. Erime noktasi 6l¢ciimi stiblimasyonun basarisini nasil dogrular?

. Sogutucu ylzey olarak cam yerine metal (Al/Celik) kullanmanin arti/eksi yonleri nelerdir?

. Numunenizde disik geri kazanim goézlediyseniz en olasi i¢ nedeni ve diizeltici aksiyonlari yaziniz.
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DENEY NO: 4 BENZOIiK ASIT SENTEZi

1. DENEYiN AMACI

Bu deneyin amaci benzil alkolii oksidasyonla benzoik aside doéniistiirmek, Reaksiyon mekanizmasini ve
oksidasyon adimlarini anlamak, Oksidasyon sonrasi asitifikasyon, filtrasyon ve kristallenme islemlerini
0grenmek

2. TEORI

Bilesenler arasinda elektron alisverisinin oldugu tepkimeler redoks ya da indirgenme-yiikseltgenme tepkimeleri
olarak adlandiriimaktadir. indirgenme tepkimelerinde elektron alinirken, yiikseltgenme tepkimelerinde elektron
verilir. indirgenme [H] ile, yiikseltgenme [O] ile ifade edilir.

Alkollerin ylkseltgenme tepkimeleri, -OH grubunun bagl oldugu karbon atomunun elektron kaybetmesi sonucu
olusur. Alkoluin karbon atomu bir elektron kaybettiginde aldehit/ketonlar, ikinci bir elektron daha kaybettiginde
karboksilik asitler olusur. En cok kullanilan yikseltgen reaktifler: K,Cr,07/H,SO4, CrO3/H,S04, KMNO4/H,SO4 ve
der. HNO3

0 0
0 (O]
R—CH,—-OH o1, ==

R H R OH
primer alkol aldehit karboksilik asit
0]
R o f o
S
RTCH—OH L RJLR1—)E- RJ\OH
sekonder alkol keton karboksilik asit
Ry O
R_ (O]
B 2% el
tersiyer alkol karboksilik asit

Bu reaktiflerle primer alkollerden genellikle karboksilik asit elde edilir. Ara basamakta aldehitler olusur ancak
hizli bir sekilde ylikseltgenerek karboksilik asitlere dontslrler.
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3. GEREKLI MALZEMELER

Benzil alkol,

Doygun KMnO4 ¢o6zeltisi,

Na2C03, HCI, doygun Na,S0s;,

Benzil alkol (3 mL)

Potasyum permanganat ¢ozeltisi (5 g KMnO4 = 100 mL su)
Sulfurik asit (derisik, birkag mL)

Sodyum bisiilfit (artik oksidani gidermek igin)

Buz banyosu

4. DENEYIN YAPILISI

ok wnN PR

Bir erlene 3 mL benzil alkol konulur.

Uzerine 1.5 g Na2CO3 ilave edilir.

Bunun lizerine 25 mL doygun KMnO4 ¢dzeltisi ilave edilir. lyice calkalanir.

Karisim sicak su banyosunda 60 °C’yi asmayacak sekilde 20 dk isitilir. (Erlen ara sira ¢alkalanir)

Sicak ¢ozelti oda sicakligina sogutulur. Kirmizi turnusol kagidi ile pH kontroll yapilir.

Bazik cozelti 8 mL der. HCl ile asitlendirilir. (Asit 2 mLlik porsiyonlar halinde ilave edilir. K6plrme
olusabilir! Her ilaveden sonra pH kontroli yapihr.) Her eklemede galkalanir.

Asidik ¢ozeltinin lizerine ¢ozelti rengi beyazlasana kadar azar azar doygun sodyum siilfit ¢ozeltisi (10 mL)
eklenir. Her eklemede calkalanur.

Olusan beyaz kati Buchner aparati kullanarak stzalir. (Huni ile de siiziilebilir)

Olusan katilar sudan kristallendirilir. Verim hesabi yapilir.

% Veri Elde edilen saf benzoik asit (g) 100
= X
o verim Teorik Miktar (g)

5. CALISMA SORULARI

NouhkwnNpeE

KMnO,4 neden primer alkolleri karboksilik aside kadar oksitleyebilir?
Reaksiyon sonunda MnQ;'nin ¢cékmesi ne anlama gelir?

Sodyum bisiilfit neden kullanilir?

Reaksiyon tamamlanmadan HCI eklenirse ne olur?

Baslangic bilesigi olarak toluen kullanilabilir miydi? Aciklayin.
Benzoik asidin saflig1 nasil artirilabilir?

Verimin diisiik ¢ikmasina neden olabilecek (¢ hata yaziniz.
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DENEY NO: 5 ESTERLESME TEPKIMELERI- n-Amil Asetat Sentezi

1. DENEYiN AMACI

Bu deneyin amaci, n-amil alkollin asetik anhidrit ile reaksiyonu sonucu n-amil asetat sentezlemek, esterlesme
mekanizmasini 6grenmek, olusan ester iriiniini saflastirmak ve yiizde verimini hesaplamaktir. Ogrenciler bu
deneyle:

e Asetik anhidrit kullanilarak gerceklesen anhidrit—alkol esterlesmesini,
o Refliks altinda isitmayi,

e Ayirma hunisinde yikama tekniklerini,

e Organik Grin kurutma ve saflastirma adimlarini,

e Ester verim hesabini 6grenir.

2. TEORI

Ester bilesikleri karboksilik asitlerin bir tlirevidir. Karboksilik asitlerin alkollerle asidik ortamdaki kondenzasyon
tepkimesinden elde edilirler ve bu tepkimeler Fischer esterlesmesi olarak adlandirilr.

O HA @
i PS — M+ ho
Genel Tepkime: Ry SoH T Re7OH R “OR, 2
karboksilik asit alkol ester

Laboratuvar kosullarinda esterlesme tepkimelerinde anhidritlerin kullanimi daha basit ve daha uygundur. Agil
klorilrlerin reaktivitesi anhidriterden yliksek olmasina ragmen pahali ve zararh bilesiklerdir. Esterlesme
tepkimelerinde derisik asit varligi yan tepkimeler ile istenmeyen iriin olusumuna sebep olabilir. Anhidritlerin
yuksek reaktifliklerinden dolayi derisik asit kullanimi en aza indirgenmis olur.

Laboratuvar kosullarinda esterlesme tepkimelerinde anhidritlerin kullanimi daha basit ve daha uygundur. Agil
klorlrlerin reaktivitesi anhidriterden yiliksek olmasina ragmen pahali ve zararh bilesiklerdir. Esterlesme
tepkimelerinde derisik asit varligi yan tepkimeler ile istenmeyen {irlin olusumuna sebep olabilir. Anhidritlerin
yluksek reaktifliklerinden dolayi derisik asit kullanimi en aza indirgenmis olur.

Bircok esterin kendine has kokusu vardir:

e Benzil asetat : Seftali kokusu

e izoamil asetat : Muz kokusu

e n-Propil asetat : Armut kokusu
e Metil n-butirat : ElIma kokusu
e Metil sinnamat : Cilek kokusu
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3.

6.

7.

Asit Katalizli Esterlesme Mekanizmasi:

T T ® H . .

€ y @ H R
H s _— '
ot T et T G T g
R'

- H,0

--/—\Hi‘@

0 H,0 )OL
R)LOR' -H,0* R™ OR

GEREKLI MALZEMELER

e n-Amil alkol

e Asetik anhidrit

e Doygun NaHCO; ¢ozeltisi

e Doygun NaCl ¢ozeltisi (tuzlu su)

e Susuz CaCl, veya MgSQO, (kurutucu)
e Refliks diizenegi

e 100 mL balon

e Ayirma hunisi

. DENEYIN YAPILISI

. Geri sogutucu dizenegi kurulur ve su giris ¢ikisi kontrol edilir.

. 100 mL dibi yuvarlak balona 10 mL n-amil alkol, 15 mL asetik anhidrit ilave edilir ve g¢alkalanir.
. Balon geri sogutucu diizenegine takilir ve 1sitmaya baslanir.

. Tepkime 1 saat boyunca geri sogutucu altinda isitilir. (Renk degisimini kaydedilir)

. Tepkime tamamlandiginda isitma kapatilir ve ¢6zeltinin oda sicakligina gelmesi beklenir.

Oda sicakligina gelen ¢ozelti bir behere dokiilir. Cozeltinin pH kontroll yapilir.

Asidik ¢ozelti %10’luk NaOH ile notrlestirilir. Her baz ilavesinde pH kontroll yapilir. (Turnusol kagitlarinin rengi

degismedigi noktada baz ilavesini bitiriniz!)

8.

9.

Cozeltinin tizerine 20 mL su ilave edilir ve ayirma hunisinde ekstrakte edilir.

Organik fazda yer alan triin basit damitma ile damitilir.

10. Organik faz temiz bir erlene alinir. Uzerine bir miktar susuz CaCl, eklenip 10-15 dakika bekletilir.
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11. Uriin stziilerek temiz bir balona alinir. Diisiik sicaklikta (50-60 °C altinda) ¢éziicii kalintilari ugurulur. Uriin
tartilarak elde edilen n-amil asetat miktari belirlenir.

Elde edilen Grin miktar (g)
% Verim = — x 100
Teorik Grin miktari (g)

5. CALISMA SORULARI

e Asetik anhidrit ile n-amil alkol esterlesmesi neden asit katalizine ihtiya¢c duymaz?
e Reaksiyonda olusan yan (riin nedir ve neden bikarbonatla yikanir?

e Tuzlu su yikamasi ne amagla yapilir?

o n-Amil alkol sinirlayici madde oldugunda teorik verim nasil hesaplanir?

e Esterlesme reaksiyonunun geri donlisimli olmamasinin nedeni nedir?

e Reaksiyonu asetik anhidrit yerine asetik asit ile yapsaydiniz ne degisirdi?
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DENEY NO: 6 ASPIRiIN SENTEZi

1. DENEYiN AMACI

Bu deneyin amaci, salisilik asidin asetik anhidrit ile esterlesmesi sonucu asetilsalisilik asit (aspirin) sentezlemek,
sentezlenen Uriini saflastirmak ve verimini hesaplamaktir. Ogrenciler bu deneyle:

e Esterlesme ve asetilasyon reaksiyonlarini,

e Refliks altinda isitma teknigini,

e Kristallendirme, stizme ve kurutma yontemlerini,
e Yiizde verim hesabini 6grenir.

2. TEORI

Aspirin agri kesici olarak kullanilan kolay ulasilabilir ve ucuz kimyasallardan biridir. Ticari olarak satilan aspirin
tabletlerinin Gretimi icin agri kesici aktiviteye sahip asetilsalisilik asit ile birlikte hidrojenlenmis bitkisel yaglar,
misir nisastasi ve su gerekmektedir. Eski zamanlarda s6giit agacinin kabuklarindan salisin (salisilik asidin glikoziti)
maddesi izole edilmistir. ilerleyen zamanlarda ise bu maddenin insan viicudunda metabolize olarak aspirinin aktif
bileseni olan salisilik asite dontstigl kesfedilmistir. Salisilik asit, asidik 6zelliklerinden dolayr mide problemleri
yaratmaktadir. Bu problemin asilmasi igin yapilan ¢alismalarda Alman bilim insani Felix Hoffman Jr. 1983 yilinda
salisilik asitin ester tlirevi olan asetilsalisilik asiti sentezlemistir. Asetilsalisilik asit, salisilik asit gibi kotu tadi
olmayan ve mide problemi yaratmayan bir bilesiktir. Viicuda alindiktan sonra barsaklardaki emilim ile yeniden
salisilik asit formuna doénusir ve agri olan bolgeye baglanarak etkinlesir.

Aspirin sentezi temel olarak alkol ve asit anhidrit bilesiklerinin asidik ortamdaki esterlesme tepkimesinden elde
edilmektedir. Bu tepkime denge tepkimesidir ve Le Chatelier prensibine gore ilerlemektedir. Tepkimenin ileri
yonli devam etmesi icin anhidritin fazlasi ile katalizor (stlfirik asit) kullanihr ve sicaklik uygulanir. Tepkime
sonunda ortamda kalan anhidritin fazlasi su ile hidroliz edilir. Tepkimede fenol bilesigi olan salisilik asitten ester
bilesigi olan asetilsalisilik asit elde edilir.

Reaksiyon Denklemi

O (0]
’“%/JHOH o o Hz50, =S ’LI"OH . Q
H N + //J-\OJJ\ —_— | ’L /JL'Ol .
~ 0l =0
‘ . J&*
0
salisilik asit asetik anhidrit asetilsalisilik asit asetik asit

Laboratuvar sentezi ile elde edilen aspirinin safligi erime noktasi ile kontrol edilebilir. Bununla birlikte saflik
kontrolii icin fenolik gruplari tanimada kullanilan ferrik klorir testi uygulanabilir. Testin sonunda fenol bilesikleri
ile demir atomu mor renkli kompleks olusturur. Yani, mor rengin gorilmesi test edilen madde icerisinde fenol
varligini gosterir. Aspirin sentezi tepkimesinin ¢ikis bilesigi olan salisilik asit fenol yapisindadir. Sentez sonunda
elde edilen katilardan bir miktar alinip Gzerine demir(lll)klorir ¢ozeltisi ilave edildiginde mor renk gériliyorsa
kat1 icerisinde fenol yapisi var demektir ve sentezlenen maddenin yeterince saf olmadigi anlasilir. Mor rengin
gozlenmemesi sentezlenen aspirin katilarinin saf oldugunu gosterir.
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3. GEREKLi MALZEMELER

Salisilik asit (~2,0 g)

Asetik anhidrit (~5 mL)

Derisik sulfirik asit veya fosforik asit (katalizor, 3—4 damla)
Damitik su

Sodyum bikarbonat ¢ozeltisi (ytkama igin)

Reaksiyon balonu (50 mL)

Refluks diizenegi veya sicak su banyosu

Beher, erlen, saat cami

4. DENEYIN YAPILISI

L 0N UEWDNRE

2,0 g salisilik asit, 50 mLlik kuru bir balona alinir.

Uzerine 5 mL asetik anhidrit eklenir.

Reaksiyonu hizlandirmak igin 3—4 damla derisik H,SO4 eklenir.
Karisim 10-15 dakika sicak su banyosunda isitilir (hafif refluks).
Reaksiyon tamamlaninca balon 5 dakika sogumaya birakilir.
Balondaki karisima 20—25 mL soguk su yavasca eklenir.

Uzerine buz eklenerek karisim buz banyosunda yeniden sogutulur.
Asetilsalisilik asit beyaz kristaller halinde ¢okmeye baslar.
Kristaller kurutulur, tartim alinir ve verim hesabi yapilir.

10. Uriiniin saflik kontroli icin FeCl3 testi uygulanir.

5. CALISMA SORULARI

NoukswnNpe

Salisilik asitte hangi fonksiyonel grup asetillenir?

Asetik anhidrit neden asetik asitten daha reaktif bir asetil vericidir?
Katalizor olarak neden silfurik asit kullanilir?

Kristallenme sicakhigl verimi nasil etkiler?

Reaksiyon geri dontisimli midur? Aciklayiniz.

Saf aspirin nasil dogrulanabilir? (erime noktasi, IR vs. yéntemler)
Ylzde verimi artirmak icin hangi optimizasyonlar yapilabilir?
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DENEY NO: 7 ASETANILIT SENTEZi
1. DENEYiN AMACI

Bu deneyin amaci, anilinin asetik anhidrit ile asetillenmesi sonucu asetanilit sentezlemek, reaksiyon
mekanizmasini anlamak, elde edilen Urini saflasirmak ve yilizde verimini hesaplamaktir. Deney sirasinda
Ogrenciler:

e Aminlerin asetillenmesi (asetilasyon) reaksiyonunu,

o Refluks altinda isitmayi,

e Kristallenme ve siizme tekniklerini,

e Uriin kurutma ve verim hesaplama ydntemlerini uygulamali olarak 6grenir.

2. TEORI

Acilleme tepkimesi, organik bilesiklere agil grubunun eklenmesi anlamina gelir. Eklenecek agil grubunu iceren
yapilara agilleme reaktifi denir. Agil bilesikleri agil klor(rler, anhidritler, esterler ve amit gruplaridir. Agil bilesikleri
cok cesitli ntikleofiller ile tepkime vermeye yatkin yapilardir. Acil bilesiklerinin bagil reaktiflikleri:

S 0 S i
ES = >

R™ ™Cl RJJ\CI R R’JL‘OFE' R” TNR' Hjc’u‘% asetil grubu
En En az

reaktif reaktif

Acil yapisinda R-grubu metil oldugunda yapiya “asetil grubu” denir. Anilin’in asetilasyonu asetik asit, asetik
anhidrit ya da asetil klorir ile yapilabilir.

Mekanizma:
R-N: + R-NZ ] ;
H ’JT.Q-J.L“ {'L -.O.-’JL‘ y,
amin asetik anhidrit —
e.
H oor o)
J L | O a
R- Nﬁm — - p— 3
+‘Q_J'\ R N { + OJ\

amit yapisi

Asetanilit sentezinde kullanilan bilesiklerden anilin primer amindir, asetik anhidrit ise agil grubu kaynagidir.
Tepkime, nukleofilik substitlisyon tepkimesidir ve N-asetilasyon olarak da adlandirilir. Tepkimede nikleofil
anilindir, elektrofil ise asetik anhidrittir. -NH, grubunun bir hidrojeni asetil grubu ile yer degistirmektedir.

3. GEREKLI MALZEMELER

e Anilin (= 2 mL)- Asetik anhidrit (= 3 mL)
e Derisik HCI (1-2 damla)

24



4. DENEYIN YAPILISI

1. Bir behere 50 mL su konulur. Uzerine 2 mL der. HCl ilave edilir. Bunun tizerine 2 mL anilin eklenir ve anilin
¢Ozlinene kadar karistirihir.

2. Anilin-hidroklorir ¢ozeltisinin tizerine 2 mL asetik anhidrit konulur ve karistirilir.
3. Ayri bir beherde 3.2 g sodyum asetatin 10 mL sudaki ¢ozeltisi hazirlanir.

4. Sodyum asetat ¢ozeltisinin lzerine anilin ¢dzeltisi dokilir ve karistirihir. Hemen beyaz katilar olugur. Ham
Grln slzalur. Bir behere alinir ve sudan yeniden kristallendirilir.

5. Uriiniin saflik kontrolii icin erime noktasi tayini yapilir.

6. Verim hesabi yapilir.

5. CALISMA SORULARI

Anilinin asetilasyonu neden ekzotermiktir?

Asetik anhidrit neden asetil kloriire gére daha giivenli bir asetil vericidir?
NaCHsCOO yikamasi Grliniin safligini nasil artirir?

Anilin yerine toluidin kullanilsaydi ne degisirdi?

Asetanilitin erime noktasi neden saflik gostergesi olarak kullanilir?
Reaksiyonun mekanizmasini ok oklariyla agiklayiniz.

ok wnNE
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DENEY NO: 8 iYODOFORM SENTEZi

1. DENEYiN AMACI

Bu deneyin amaci, etanoliin (veya asetondan tiireyen karbonil bilesiklerinin) iyot ve baz ile tepkimesinden
iyodoform (CHI3) elde etmek, haloform reaksiyonunun mekanizmasini anlamak ve olusan trini saflastirarak
verimini hesaplamaktir. Bu deneyde 6grenciler:

e Haloform reaksiyonunun ¢alisma prensibini,

e Oksidasyon ve halojenleme adimlarini,

e Cokelek olusumu, filtrasyon ve kurutma tekniklerini,
e Reaksiyon verimini nasil hesaplayacaklarini

2. TEORI

Metil keton bilesikleri bazik ortamda halojenler ile tepkimeye girdiginde metil grubu birden ¢ok kez halojenlenir.
Halojenlerin elektronegatifliklerinden dolayi birinci halojenleme ile olusan yapidaki diger a-hidrojen atomlari
daha asidik hale gelir. Daha asidik a-hidrojen atomlari bazik ortamda kaybedilerek halojenler ile yer degistirme
gerceklesir. Metil keton yapisinin karbonilinde olusan —CX3 grubu iyi ayrilan grup 6zelligindedir. Ortamda bazin
fazlasi oldugunda, baz niikleofil olarak davranir ve karbonile atak eder. Sonuc olarak yer degistirme tepkimesiyle
karboksilat anyonu ve haloform bilesikleri olusur.

O o]

(o}
i ~CH- . - - ~ 3
lj 3 3%, 30H cxa . ax HO @AQ © & CHX,
i o
metil keton karboksilat anyonu haloform

halojen;  Cl...kloroform
Br....bromoform
l......iyodoform

Haloform tepkimesi metil ketonlardan karboksilik asit eldesi i¢in kullanilan etkin bir yontemdir. Karboksilik asit
sentezi yapildiginda klor ve brom kullanimi daha yaygindir. Tepkimede olusacak olan kloroform ve bromoform
sivi bilesiklerdir ve su ile sivi fazda yer alirlar. Bu sayede karboksilik asitin izolasyonunda tepkime ortamindan
kolayca uzaklastirilabilmektedir. Tepkimede iyot kullanildiginda olusan iyodoform kati yapidadir ve karboksilik
asitten uzaklastirilmasi ekstra islem gerektirebilir. iyodoformun sari kristal yapida olmasi bu tepkimeyi metil
ketonlarin taninmasinda test olarak kullanma imkani verir.
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Mekanizma
1. Halojenleme basamagi

e bhasamak .
9" —‘\‘x(\;{ o tekrari i

o N, tekrarl
RJ\{/\JH +.p R T R)J\/:( * X ikikez R™ TCX;

1\

o HO: 0y =
j‘p ) 'u/i_l_i —_ JL + 0K, — R)xD'- 2  + CHXy
R™NCX, ) R S5 R”™ OH o
— karboksilat Haloform
anyonu

3. GEREKLi MALZEMELER

e Ticari camasir suyu (NaClO, %12),
e Kl, Aseton, Su, Etanol

4. DENEYIN YAPILISI

1. Bir beher igerisinde 3 g potasyum iyodir katisi 50 mL su icerisinde ¢ozulir.
2. Bunun lzerine 1 mL aseton ilave edilir ve calkalanir.

3. Ayri bir beherde 50 mL %5’lik sodyum hipoklorit ¢ozeltisi hazirlanr.

4. Aseton-potasyum iyodlr ¢ozeltisinin Uzerine sodyum hipoklorit ¢ozeltisi yavas yavas dokulerek karistirilir.
(Hipoklorit ¢ozeltisinin eklendigi ilk anda kahverengi renk gordiliir, renk daha sonra sariya donisir.)

5. Olusan katilar stizlilir. Katilar bir behere alinir ve etanolden kristallendirilir.
6. Verim hesabi yapilr.

5. CALISMA SORULARI

Haloform reaksiyonunun gerceklesmesi icin metil grubu hangi konumda olmahdir?
Neden iyot ve baz birlikte kullanilir?

Reaksiyon neden sari renkli bir Girlin verir?

Aseton kullanilsaydi ne gozlenirdi?

el
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DENEY NO: 9 ALDOL KONDENZASYONU Dibenzalaseton Sentezi

1. DENEYiN AMACI

Bu deneyin amaci, asetondan baslayarak benzaldehit ile iki mol kondenzasyon reaksiyonu sonucu
dibenzalaseton sentezlemek, reaksiyon mekanizmasini anlamak, triin saflastirmak ve verimini hesaplamaktr.
Bu deney 6grencilerin:

Aldol kondenzasyon mekanizmasini,

Baz katalizli C—C bagi olusumunu,

Kristallenme, filtrasyon ve kurutma tekniklerini,
Reaksiyon verimi hesaplamayi 6grenmesini saglar.

2. TEORI

Aldol tepkimesi, bir enol ya da enolatin aldehit ya da ketonlarin karbonil grubuna katilmasi tepkimesidir. Tepkime
sonunda B-hidroksi aldehit ya da ketonlar olusur. Aldol katilmasi tepkimesi denge tepkimesidir (geri donisimli)
ve hidroksit ya da alkoksit gibi bazlar varliginda protik ¢éziciler icerisinde yapilir.

o} a OH O
Y10 NaOH
—_— =
2 )LH H,0. 5 °C /\)\H
asetaldehit 3-Hidroksibutanal

Tepkime mekanizmasina gore, baz aldehitin a-hidrojen atomunu alir ve rezonans yoluyla kararl hale gelen
enolat anyonu olusur. Enolat anyonu nikleofil gibi davranarak ikinci bir aldehit molekilinin karboniline saldirir
ve alkoksit anyonu olusur. Alkoksit anyonu ortamdaki su molekiillerinden hidrojen alarak aldol Grinini
olusturur.

ol o) o]
Enolat Olusumu: H*-.:y\"““H-_—"' ’ﬁ“'HHa’ﬂ‘H +HO
e
=M
o] enolat anyonu
o o® o
Enolat katilmasi: 0+ ¥
L /,k,mH
<% H = "H
R alkoksit anyonu
Alkoksitin protonlanmasi:

o le’_\\H-O-H

OoH O &
P = L N+ on

Aldol Grini

Aldol katilma Uriinlerinin dehidrasyonu sonucu konjuge o, 3-doymamis karbonil bilesikleri olusur. Tim bu katilma
ve dehidrasyon tepkimelerine “aldol kondenzasyonu” denir. Olusan Uriin bir alken ve bir aldehit grubu icerdigi
icin “enal” yapisindadir. Aldol katilmasi denge tepkimesi olarak geri donlsimll iken dehidrasyon tepkimesi
konjuge yapi olusumundan kaynakl olarak genellikle geri donlstmsiizdir.
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H O 0 5
};)L — A, + HO + OH

H
-
H" &
) o Aldol kondenzasyonu
Aldol katilmasi urinu urini

3. GEREKLI MALZEMELER

e Benzaldehit (10 mL)

e Aseton (5 mL)

e %10 NaOH ¢ozeltisi (10 mL)
e Etanol (yikama igin)

4. DENEYIN YAPILISI

1. 100 mUlik bir beherde 2 g sodyum hidroksitin 20 mL su:etanol (1:1, v:v) icerisindeki ¢ozeltisi hazirlanir. Cozelti
20-25 °C’ye sogutulur. Termometre ile kontrol edilir.

2. Cozeltinin lzerine sirasiyla 1.5 mL aseton ve 4.2 mL benzaldehit ilave edilir ve karistirilir. (DIKKAT! Isinma
olmasi halinde buz banyosunda sogutunuz!)

3. Sari renkli ¢okelekler olustuktan sonra oda sicakliginda karistirilarak ¢gkmenin tamamlanmasi beklenir.
4, Ham Urln stzUlir, etanolden kristallendirilir.
5. Uriiniin saflik kontrolii i¢in erime noktasi tayini yapilir.

6. Verim hesabi yapilr.

5. CALISMA SORULARI
1. Aseton neden enolat olusturabilir?
2. Benzaldehit neden kendi arasinda aldol kondenzasyonu yapmaz?
3. Budeneyde neden 2 mol benzaldehit kullanilir?
4. Uriintn sari renkli olmasinin nedeni nedir?
5. Uriin nasil daha saf hale getirilebilir? (Yeniden kristallenme)

6. Dibenzalasetonun E/Z izomerleri olabilir mi? Aciklayin.
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DENEY NO: 10 iMiNLER SCHIFF BAZI ELDESI n-Benzilidenanilin Sentezi

1. DENEYiN AMACI

Bu deneyin amaci, anilinin benzaldehit ile kondenzasyon reaksiyonu sonucu n-benzilidenanilin (Schiff bazi) elde
etmek, imin olusum mekanizmasini incelemek, (iriinii saflastirmak ve verimini hesaplamaktir. Ogrenciler bu
deneyle:

e Aldehit + amin = imin (Schiff bazi) olusum prensibini,
e Kararl imin olusmasi igin gerekli kosullari,

e Su uzaklastirma, kristallenme ve filtrasyon tekniklerini,
e % verim hesaplamayi 6grenir.

2. TEORI

Schiff bazi, aldehit ya da ketonlarin primer aminlerle olan tepkimesinden elde edilen kondenzasyon trinidir ve
pH 4-5 araliginda hizh bir tepkimeyle olusur. Schiff bazlari N-substitliye imin yapisindadir. Kullanilan R-gruplari
aril ya da alkil olabilir. Aril iceren reaktifler kullanildiginda C=N cift bagi konjugasyon yoluyla daha karal hale
gelmektedir. Asidik ya da bazik sulu ortamlarda Schiff bazlari hidroliz olarak kendilerini olusturan amin ve
karbonil bilesiklerine doniisebilirler.

0 Rs
R ~ R
Genel Tepkime: R-NH, + R1)I\R2 _— R,”J\N' + H,0
primer amin  aldehit/keton Schiff bazi
Mekanizma:
—
@ . 7 H oH
07 Ny oM o LOHE
b R—NH; HO N.
Ea i e
R R R R, R @R, AN
1 Rz
aldehit/keton l
T
o H ® H
RiesMNg A e HZQ")(ILR
\]/ - Ry = ‘R 7{
RQ \]/ = H20 R1 R2
Rz
Schiff baz|
(imin)

Reaksiyon asit katalizi ile hizlanabilir, ancak gli¢li asitler amini protonlayacagi icin ¢ok hafif asidik ortam tercih
edilir. Uriin, sarimsi kristal yapida karakteristik bir Schiff bazidir.
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3. GEREKLI MALZEMELER

e Benzaldehit,
e Anilin, EtOH, der. HCI,

4. DENEYIN YAPILISI

1. 100 mLlik bir behere 15 mL etanol konulur.

2. Uzerine sirasiyla 2.9 mL benzaldehit ve 0.5 mL der. HCl ilave edilir ve 5-10 dk boyunca karistirilir.
3. Asidik karisimin tzerine 2.6 mL anilin damla damla yavasca eklenerek karistirilir.

4. Son karisim isitici tabla Gzerinde 45 dk boyunca isitilir. Sicaklik 40 °C’de tutulur.

5. Cozeltinin oda sicakhgina gelmesi beklenir.

6. Coken yesil renkli katilar stizlilir ve etanolden kristallendirilir.

7. Uriiniin saflik kontrolii icin erime noktasi tayini yapilir.

8. Verim hesabi yaplilr.

5. CALISMA SORULARI

1. Uriiniin yesil renkli olmasinin sebebi nedir?
2. Schiff bazlarinin uygulama alanlarina 6rnek veriniz.
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DENEY NO: 11 KROMATOGRAFi
1. DENEYiN AMACI

Bu deneyin amaci, karisimlarin bilesenlerini ayirma ve tanimlama teknikleri olan ince Tabaka Kromatografisi
(TLC) ve Kolon Kromatografisi ydontemlerini uygulamak, adsorban—mobil faz etkilesimlerini anlamak, Rf degerini
hesaplamak ve kolon kullanarak karisimi bilesenlerine ayirmaktr. Ogrenciler:

e Kromatografi prensiplerini,

e TLCile karisimin bilesenlerinin ayrilip ayrilmadigini belirlemeyi,
e Rf (retensiyon faktori) hesabini,

e Kolon paketlemesini (packing),

e Kolonla bilesen toplama ve analiz etmeyi 6grenir.

2. TEORI

ince tabaka ve Kolon kromatografi ydntemleri bu béliime kadar anlatilan saflastirma yéntemlerinin saf maddeyi
elde etmede yeterli olmadigi durumlarda kullanilan ileri saflastirma yontemlerindendir. Kromatografinin temeli,
karisimlarda yer alan maddelerin secimli adsorplanmasi ile sabit faz ve hareketli fazlar Gzerinden hareket
etmelerine ve birbirlerinden uzaklasmalarina dayanir.

Sabit Faz: Silikajel, aliimina, seliiloz ya da nisasta gibi farkli baglama (adsorplama) kapasitesine sahip kat
maddelerdir. Sabit faz olarak kati destek ylizeye tutturulmus sivi maddeler de kullanilabilmektedir.

Hareketli Faz: Saflastirilacak karisim bilesenlerini sabit faz lizerinden yiriterek ayrimsallik saglayan genellikle
sivi veya gazlardan olusan fazdir. Etanol, su, kloroform, etil asetat ya da hekzan gibi organik ¢oziculer hareketli
faz olarak kullanilmaktadir. Organik bilesiklerin kromatografik olarak saflastirilmasinda temel fiziksel ve kimyasal
dzellikler rol oynamaktadir. Kolon ve ince Tabaka kromatografisinde sabit faz ile madde arasindaki adsorpsiyonun
siddeti su etkilesimlere baglidir:

i. Van der Waals kuvvetleri ii. Dipol-dipol etkilesimleri iii. Hidrojen bagi iv. iyonik baglar v. Selat baglari,
koordinasyon kompleksi olusumu vi. iyonik tuz olusumu vii. Kovalent bag (nadiren)

Bu etkilesimlerin kuvvetleri yukaridan asagi inildikge artar. Bu etki organik bilesiklerin kimyasal yapilari ile uyum
icerisindedir. Tablo 1’de verilen organik yapilarin adsorplanma 6zellikleri verilmistir. Buna goére, van der Waals
etkilesimi gosteren alkan bilesikleri sabit faz ylizeyinde az adsorplanirken, aldehit, alkol ya da karboksilik asit
grubu iceren bilesikler hidrojen bagi yapabilme 6zelliginden dolayi sabit faza daha fazla adsorbe olur. Daha fazla
adsorbe olan bilesik sabit faz ylizeyinde daha yavas ylrirken, daha az adsorbe olan bilesik sabit faz ylzeyinde
daha hizli yirir ve kolondan gikarak saflastirilmis olur.
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Kromatografik saflastirmalarda bir baska etken kullanilan sabit fazin adsorpsiyon yetenegidir. Saflastirilacak
maddelerin 6zelliklerine gére Tablo 2’de verilen bilgilerle uygun sabit faz secilebilir. Organik tepkimelerin
saflastiriimasinda genellikle silika jel kullaniimaktadir.

Tablo 1. Organik Bilesiklerin Adsorplanma Ozellikleri

ORGANIK BILESIK YAPI HIZLI YURUME
Alkanlar R-CH:-CH:-R”
Alkenler R-CH=CH-R~
Dienler R-CH=CH-CH=CH-R’ - X . .
Tablo 2. Sabit Fazlanin Adsorplama Ozellikleri
Aromatik Bilesikler Ar-H
= - "
H Selilloz B
Halojentrler R-CH:-X (X=F, Cl, Br, ) 2 (bivokimyasal bilegikler icin uygundur) E
£ =
T = - : H =
Eterler R-CH;-0-CHs-R = Misasta -
- =
sterle —0)-OR = - E
Esterler R-4{C=0)-0-R 3 Silika jel _:
-
Amitler RAC=0)-NR: (ndtr ve asidik vapidaki bilesikler igin uygundur) §
R =
Ketonlar R-(C=0)-F’ Aldmina ':
Aldehitler RA{C-O)H (ndtr ve bazik yapadaki bilesikler icin uygundur) E
Alkoller R-CH{OH)-R’
Aminler R-CH{NR:")-CHz-R"
Karboksilik Asitler R+{C=0)-OH YAVAS YURUME

Kromatografik saflastirmalarda ayrimsalligi etkileyen bir baska etken ise hareketli faz olarak kullanilacak olan
¢ozlclilerin ozellikleridir. Polar ¢oziicliler polar maddeleri, apolar ¢oziiciler ise apolar maddeleri daha iyi
yaratarler. Cozlcl polaritesi arthik¢a maddelerin sabit faz lzerinde ylriimesi hizlanir. Sabit fazin adsorplama
kapasitesi ve ¢ozlicliniin yurutlicli 6zelligi maddelerin kolondan ayrilma hizini belirler. Polarite, maddenin
dielektrik sabiti ile dogru orantilidir. Tablo 3’'te, kromatografide hareketli faz olarak kullanilan bazi ¢ozicilerin
polarite 6zellikleri verilmistir.

Yuritict faz olarak kullanilacak olan ¢oziictilerde su 6zellikler aranir: i. Sabit fazi ¢cozmemelidir. ii. Sabit faz ve
saflastirilacak maddeler ile tepkime vermemelidir. iii. Saflastirilacak maddelerin sabit faz Gizerinden desorpsiyonu
(yurttme) icin segici davranmalidir. iv. Maddeleri sabit faz (izerinden yiritebilecek kadar ¢ozebilmelidir. v.
Saflastirma isleminden sonra maddeden kolay uzaklastirilabilmesi icin diisiik kaynama noktasina sahip olmalidir.
vi. Ucuz, kolay ulasilabilir olmali ve zehirli olmamalidir.
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Tablo 3. Organik Céziiciilerin Polariteleri

COzUCU YAPI DIELEKTRIK | APOLAR
SABITI
n-Hekzan CH;-CH>-CHz3- 1.89
CH»-CH;
Heptan CH:-CH>-CHs>- 1.92
CH;-CH;-CHj;
Karbontetra CCly 2.24
kloriir
Benzen CsHs 2.28 =
Dietileter CH3-CHz-O-CHz- | 4.34 §
CH; i
Kloroform CHCI; 4.80 ‘g
Etilasetat CH:-(C=0)-0- 6.02 :"E
CH,-CH; £
Diklorometan | CH:Cl; 8.93 v©
Piridin CsHsN 12.30
Aseton CH;-(C=0)-CH; 20.70
Etanol CH;-CH,-OH 24.30
Metanol CH,-OH 33.62
Su H,O 80.35 POLAR
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Kolon Kromatografisi

Kolon Kromatografisinin Hazirlanmasi: Bir kolon kromatografisinde
teorik olarak asagidaki sekilde ‘te gosterildigi gibi musluktan yukari
dogru pamuk, kum, sabit faz (dolgu maddesi), kum ve hareketli faz
(c6ziict) yer alir. Dolgu maddesinin alt ve Ustiindeki kum tanecikleri
dolgu maddesinde olusabilecek ¢atlamalari ve saflastirilacak karisimin
dolgu maddesi yiizeyine ekilirken ylizeyin bozulmasini engellemek icin
kullanilmaktadir. Pamuk, dolgu maddesinin kolon muslugundan akisini
engellemek i¢in kullanilmaktadir. Saflastirmada kullanilacak kolon kuru
ve yas olmak Uzere iki sekilde hazirlanabilmektedir.

. hareketli faz
(goziici)

—= kum

sabit faz
— (dolgu maddesi)

—= kum

Yas Yontem: Kullanilan kolonun biyiikligline gére bir miktar sabit faz
(6rn. Silika jel) behere alinir. Uzerine yiiriitiicii faz olan ¢éziicli ya da
¢ozlcl karisimi dokilir ve karistirihr. Karistirma islemi, silika jel ve
¢Ozlicli arasinda hava kabarciklari kalmayana kadar strekli yapihr.
Kolonun Ustline bir huni yerlestirilir ve karistirmaya devam edilerek
islanmis silika jel kolona dékdalar. Silika jel taneciklerinin kolonun dibine ha
yerlesmesi beklenir. Varsa, kolon ceperlerine bulasmis olan silika jel

tanecikleri ¢ozlici ile yikanarak dibe yerlesen silika jel ylzeyine
gonderilir. Burada silika jel ylzeyindeki ¢6zlicliniin bitmemesine dikkat
edilmelidir. Kolon icerisinde ylizeyi kuruyan silika jel tabakalari arasinda catlama olusur. Catlamanin olusmasi
ayrimsalligi engeller ve saflastirma yeterince iyi olmaz. Dibe yerlesen silika jel Gizerinden birkag kez ¢ozlicli eklenir
ve ¢ozlicli toplama kabinda toplanir. Bu sirada silika jel tanecikleri sik istiflenir ve iyi ayrimsallik icin gerekli olan
tabaka sayisina ulasilr.

toplama
kabl

—

Kuru Yontem: Yas yontemden farkli olarak, silika jel tanecikleri kolona kuru halde dokillr. Bunun Gzerine ¢6ziicl
ilave edilir ve silika jelin 1slanmasi beklenir. Islanan silika jelin tabaka olusumu igin yas yontemde anlatilan
basamaklar uygulanir. Kuru yontemde ¢atlama olasiligi daha yiiksek oldugu icin genellikle tercih edilen bir
yontem degildir.

Kolon Kromatografisinin Uygulanmasi

i. Amaca uygun sekilde kolon hazirlanir. Dolgu maddesinin yiizi (en (st seviye) kurumadan musluk kapatilir.
Burada ¢0zlicli seviyesi ile dolgu maddesinin seviyesi yaklasik esit ayni olmalidir.

ii. Cozlich ve dolgu maddesinin seviyesi Sekil 16a’da gosterildigi gibi ayni seviyede oldugu anda saflastirilacak
karisim dolgu maddesinin ylizeyine ekilir.

iii. Ekme islemi tamamlandiktan sonra karisimin ¢6ziiclst dolgu maddesi ile ayni seviyeye geldiginde kolonun
lizerinden ¢ozlcl ilave edilir.

iv. Cozicdl ilave edildikge acik musluktan ¢oziicl toplanir. Bu sirada Coziicl ile daha ¢ok, dolgu maddesi ile daha
az etkilesen bilesen karisimdan ayrilarak kolonda daha hizli ylirimeye baslar.

v. Kolonun Ustlinden siirekli ¢ozlicl ilave edilir ve alt kissimdan ¢6zlic ile birlikte gelen diger maddeler toplanir.

vi. Maddeler renkli ise toplama kaplari gorilebilir sekilde ayirt edilebilir. vii. Maddeler renkli degilse toplama
kaplarina teker teker ITK uygulanir.

viii. ITK tabakalari UV-i1sig1 altinda izlenir ve hangi kapta hangi maddenin olduguna karar verilir.
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Bu yontemde kolon kromatografisinde kullanilan dolgu maddeleri kullanilmaktadir. Ancak dolgu maddeler
aliiminyum ya da cam tabakalarin yiizeyine oldukga ince bir sekilde kaplanmis haldedir. Tabakalar genellikle 20
x 20 cm boyutlarindadir. Cam tabakalarda saflastirma, maddelerin ylridigu bantlarin tabaka yizeyinden
kazinarak alinmasi seklinde olur. Aliiminyum tabakalar kullanildiginda makas ile istenilen boyutlarda kesilerek de
yontem uygulanabilir. iTK’da kullanilan ¢dziiciiler ve dzellikleri kolon kromatografisinde oldugu gibidir. Maddeler
kolon kromatografisinde yukaridan asagi dogru yiiriirken iTK ydnteminde asagidan yukari dogru kapiler etkisi ile
yirirler. ITK yénteminde maddelerin saflik kontrolii icin alikonma faktérii (Rf) degeri hesaplanir ve teorik
degerler ile karsilastirilir.

f g

ince Tabaka Kromatografisi (iTK)

Rf degeri her bilesik icin belirli kosullar altinda (sicaklk, basing, ¢oziici polaritesi) karakteristiktir. Maddelerin
birbirlerine goére adsorplanma 6zelliklerini agiklamada kullanilir.
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ince Tabaka Kromatografisinin Uygulanmasi

i. Tabakanin alt cizgisine yakin bir noktadan (yaklasik 1 cm) kursun kalem ile paralel gizgi cizilir (orijin noktasi ya
da uygulama noktasi).

ii. Cizgi Uzerinde belirli sayida dikey noktalar isaretlenir.

iii. Belirli derisimdeki madde c¢ozeltilerinden kapiler tlplere 6rnekler alinir ve noktalar Gzerine
damlatilir/uygulanir. Cézelti derisimleri fazla olursa ayrimsallik diiser, seyreltik olursa gozlemlemek giiclesir.

iv. Yuriitlict faz olarak uygun ¢éziicii ya da ¢oziicii karisimi segilir ve iTK uygulama tankinin icerisine koyulur,
kapak kapatilir. CozlicU seviyesi tabakaya cizilen paralel gizginin altindaki bir seviyede olmalidir. Ayrimsalligin
daha iyi olmasi icin tankin icerisi ¢6zlici buhariyla dolana kadar bir siire beklenir.

v. Tank icerisindeki ¢oziiciiye iTK tabakasi dik bir sekilde yerlestirilir. Tankin kapagi kapatilir .
vi. Maddeler ¢o6ziicdi ile etkilesimleri sayesinde polaritelerine gore daha hizli yirtyerek birbirinden ayrilr.
vii. Cozlicl seviyesi ve yiuriyen maddelerin ylridukleri noktalar isaretlenir.

viii. Saflastirilan karisimdaki her bir bilesen igin alikonma faktori (Rf) degerleri hesaplanir.

gozicl
saviyesi

goziici

3. GEREKLI MALZEMELER

Metil oranj, metilen mavisi, etanol, su, silika jel, ITK tabakasi, beher, huni, baget, kromatografik kolon, cam
damlalik, pens, spor, kiskag, doner buharlastirici.

4. DENEYIN YAPILISI

1. Spor ve kiskag yardimiyla kromatografi kolonu dik bir sekilde kiskagla tutturularak diizenek hazirlanir. (kolon
sinterli degilse muslugun hemen Uzerini pamuk ile tikayiniz!) Muslugun altina bir beher yerlestirilir.

2. Bir behere 20 g silika jel tartilir ve 50 mL etanol ilave edilerek karistirilir. Silika jel partikillerinin homojen bir
sekilde karistigindan emin olduktan sonra karistirma islemine devam edilerek islak silika jel huni yardimiyla
kolonun tepesinden bosaltilir. (kolon muslugunun kapali oldugundan emin olunuz!)

3. Musluk agilarak kolondan birkag tur ¢ozlicti (etanol) gegirilir ve tahta masa yardimiyla kolonun iki yanindan
kolona vurulur. Bu sekilde silika jel taneciklerinin sikilasmasi saglanir.

4. Cozicd ile silika jel yuzeyinin sifirlandigl noktada kolon muslugu kapatilir ve ¢éziict akisi durdurulur. (kolon
ylzeyinin kurumamasini saglayiniz!)

5. Bir behere 0.010 g metil oranj ve 0.010 g metilen mavisi tartilir.
6. Maddeler 2 mL etanolde ¢ozulir.

7. Coziinen madde karisimi damlalik yardimiyla silika jel ylizeyine ekilir. Musluk agilir ve ¢6zlicl ile maddelerin

ylriimesi saglanir. Maddeler silika jel ylizeyine tutundugunda musluk kapatilir.
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8. Yiizeydeki maddelerin ¢6ziinmesini engelleyecek sekilde kolonun Ust kismina yavasca ¢ozlici ilave edilir.

9. Musluk agilarak ¢ézici ile maddelerin yiiriimesi saglanir. Etanol ¢oziiclsl ile metil oranj maddesinin
yuriyerek geldigi ancak metilen mavisinin silika jel ylizeyine tutunmus oldugu gézlemlenir.

10. Metil oranjin toplandigi beher kenara alinarak kolon muslugunun altina baska bir beher yerlestirilir. (metil
oranj iceren beheri atmayiniz/dékmeyiniz! iTK deneyinde kullanilacak!)

11. Etanol ¢oziicis bittikten sonra ¢ozlicli olarak su kullanilir. Kolonun tepesinden su ilavesi ile metilen mavisinin
ylriyip ylrimedigi gdzlemlenir.

5. CALISMA SORULARI
1. Yaptiginiz deneyde sabit faz ve hareketli fazlar hangileridir?

2. Deneyde metil oranj yiriyerek kolondan ayrilirken, metilen mavisi silika jel ylzeyinde tutunmus kalmistir?
Nedenini arastiriniz.

3. Metil oranj ve metilen mavisinin molekiil yapilarini inceleyiniz
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DENEY RAPOR SABLONU

Bolim : Deneyin Yapilis Tarihi
No :

Adi Soyadi : imza

Deney No :

Deneyin Adi

Rapor igerigi

Not : Raporlarda basliklar tiikenmez kalem ile, diger kisimlar kursun kalem ile yazilir. Bilgisayar ¢iktisi kabul
edilmez.
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ry Periodic Table of the Elements
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