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GENEL LABORATUVAR KURALLARI

Laboratuvarda dikkat edilmesi istenilen noktalar 6grenciler i¢in belki birer yasaklar zinciri gibi
goziikebilir, ancak tiim bu 6nlemler sadece 6grencinin giivenligini saglamak amaclidir. Deney
yapan kisi laboratuvarin giivenli bir yer olarak kalmasimi saglamak i¢in bir takim uygun

tedbirler almalidir baz1 noktalara dikkat etmelidir. Bunlar asagidaki gibi siralanmistir:

1. Laboratuvarin ciddi ¢aligma yapilan bir yer oldugunu hig bir zaman aklinizdan ¢ikarmayiniz.
2. Kesinlikle laboratuvara gec gelmeyiniz. Laboratuvarda kogmayiniz. Deney esnasinda arada
dolagsmayiniz. Yapmaniz gerekli olan deneyle mesgul olunuz. Laboratuvarda sadece 6gretim
elemaninizin uygun gordiigii ve yapm dedigi deneyleri yapiniz. izin verilmeyen deneyleri
kesinlikle yapmaya kalkismaymiz. Ogretim elemanina damismadan deneyi yarida birakip
gitmeyiniz.

3. Laboratuara gelmeden dnce yapacaginiz deneyi dagitilan foy’den okumay1 ihmal etmeyiniz.
Yapacaginiz deneyin yapilisint ve amacini 6greniniz. Deneyle ilgili 6gretim elemaninin
yapacagi agiklamalar1 dikkatle dinleyiniz.

4. Laboratuvarda yersiz sakalar yapmayiniz, yliksek sesle konusmayiniz.

5. Laboratuvarda kesinlikle bir seyler yiyip-igmeyiniz.

6. Laboratuvarda deney aletlerini ve masalar1 temiz tutunuz. Deneyin bitiminden sonra hemen
temizlik yapiniz. Masalara ve yere dokiilen kimyasal maddeleri hemen temizleyiniz.

7. Deney sirasinda gerekli biitiin tedbirleri alarak, deneyde belirtileni aynen (sirasini
degistirmeden) ve diislinerek, uygulayimiz. Deneyde herhangi bir sapma veya beklenilmeyen
bir durum olursa 6gretim elemanina haber veriniz ve bunu beraber gidermeye ¢aliginiz.

8. Kimyasal maddelere elinizle dokunmayiniz.



9. Bir yere veya iizerinize asit veya baska bir agindiric1 kimyasal madde dokiiliirse, hemen bol
suyla yikayiniz. Kimyasal maddeler kullanildiktan sonra eller mutlaka yikanmalidir.

10. Laboratuvardaki cihazlari biiyiik bir itina ile kullaniniz. Cihazlar1 ¢alisir vaziyette birakip
laboratuvardan ayrilmayiniz.

Laboratuvarda giyeceginiz kiyafetler rahat ¢alisabilmenizi saglayacak ve sizi olasi kazalardan
koruyacak sekilde olmasina 6zen gosteriniz.

11. Giyeceginiz ayakkabi rahat ve diiz olmali, agik ayakkabi giyilmemelidir.

12. Laboratuvara girmeden 6nce uzun beyaz 6nliik giyilmesi ve laboratuvar boyunca 6niiniin
ilikli tutulmasi zorunludur.

13. Saclar1 uzun olanlarin saglarini uygun bir sekilde toplamasi, bunun igin esarp v.b.
aksesuarlarin kullanilmamasi gerekmektedir.

14. Laboratuvarda, laboratuvar grubuna dahil olmayan kimse bulunmayacaktir.

15. Laboratuvarda yanici ve toksik maddelerle calisirken mutlaka ¢eker ocak kullaniniz.

16. Pipet kullanilirken, pipet puar1 kullanilacaktir. Kesinlikle agiz ile ¢oziicii cekilmeyecektir.
17. Laboratuarda bulunan hicbir kimyasal maddeye dokunmayiniz, koklamayiniz ve
tatmayiniz.

18. Laboratuar sorumlularin yonlendirmelerinin aksine harekette bulunmayiniz ve uyarilarini
kesinlikle dikkate aliniz.

19. Laboratuarda sosyal kurallara uyarak deneyinizin disinda bagka islerle ugragsmayiniz,

arkadaglariniza sorumlu gorevlilere karsi nazik olunuz, yiliksek sesle konusmayiniz.

TEHLIKE SINIFLARI VE TANIMLARI

Symbol Abbreviation Hazard Description of hazard
(Physicochemical)
E explosive Chemicals that explode.
ﬁ O oxidising Chemicals that react exothermically with
other chemicals.
-& F+ extremely Chemicals that have an extremely low
flammable flash point and boiling point, and gases
that catch fire in contact with air.
ﬁ F highly Chemicals that may catch fire in contact
flammable with air, only need brief contact with an
ignition source, have a very low flash



http://www.hse.gov.uk/chip/images/ex-l.gif
http://www.hse.gov.uk/chip/images/ox-l.gif
http://www.hse.gov.uk/chip/images/fire-l.gif
http://www.hse.gov.uk/chip/images/fire-l.gif

(Health)
@ T+
@ T
@ Carc Cat 1
@ Carc Cat 2
x Carc Cat 3
@ Muta Cat 1
@ Muta Cat 2
x Muta Cat 3
@ Repr Cat 1
@ Repr Cat 2
x Repr Cat 3
x Xn
#1 C
x Xi
(Environmental)
EE N

very toxic

toxic

category 1
carcinogens
category 2
carcinogens
category 3
carcinogens
category 1
mutagens
category 2
mutagens
category 3
mutagens
category 1
reproductive
toxins
category 2
reproductive
toxins
category 3
reproductive
toxins

harmful

corrosive

irritant

dangerous for
the
environment

point or evolve highly flammable gases
in contact with water.

Chemicals that at very low levels cause
damage to health.

Chemicals that at low levels cause
damage to health.

Chemicals that may cause cancer or
increase its incidence.

Chemicals that induce heritable genetic
defects or increase their incidence.

Chemicals that produce or increase the
incidence of non-heritable effects in
progeny and/or an impairment in
reproductive functions or capacity.

Chemicals that may cause damage to
health.

Chemicals that may destroy living tissue
on contact.

Chemicals that may cause inflammation
to the skin or other mucous membranes.

Chemicals that may present an immediate
or delayed danger to one or more
components of the environment
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LABORATUVAR CIHAZ/EKiPMANININ KULLANIMINDA UYULMASI
GEREKEN KURALLAR

Puar

1. Laboratuvarda kullanilan ¢doziiciilerin siselerinden alinmasi igin kullanilmaktadir.
Coziiciiler kesinlikle agi1z yoluyla ¢ekilmemelidir.

2. Puar i¢ine sivi kagirilmamasina 6zen gosterilmelidir. Kagmasi durumunda puarin
icindeki s1vi bosaltilmali ve kuruyuncaya kadar kullanilmamalidir.

3. Puar kullanirken 6ncelikle tizerindeki A (Air) yani hava kismindan puarin i¢indeki hava
bosaltilir daha sonra pipet ¢Oziicii sisesine daldirilarak S (Suction) yani emme
butonundan ¢oziicii pipetin igine cekilir ve son olarak da E (Empty) yani bosaltma

butonuna basilarak ¢6ziicii istenilen yere bosaltilir.

Distile Su
1. Distile su iireten cihaza miidahale edilmemelidir.
2. Distile su bidonundaki su rezervi azaldiginda laboratuvar yonetimine haber verilmelidir.

3. Pisetlerin iginden pipetle distile su ¢ekilmemelidir.

Siizme Seti

1. Siizme setinin su jetine bagli oldugundan emin olunmalidir.

2. Erlenin igine su kagmamasi i¢in su vanasinin kontrollii agilmasi gerekmektedir.
3. Siizme islemi bittikten sonra su vanasi kapatilmalhidir.
4

Stuzme seti kullanildiktan sonra temiz birakilmalidir.

pH Metre
1. Her pH metrenin farkli kalibrasyon yontemi oldugu bilinmelidir.
2. pH metrenin kalibre edilmis olup olmadig1 kontrol edilmelidir. Kalibre edilmemis ise,
o pH metre i¢in verilen kullanma bilgileri takip edilerek kalibre edilmelidir.
3. Kalibrasyon ¢ozeltileri temiz tutulmalidir. Prob, distile suyla iyice yikanip
kurulandiktan sonra kalibrasyon ¢ozeltilerine daldirilmalidir.
4. Kalibre edilmis pH metre giin boyunca kapatilmamalidir. Elektrik kesilmesi durumunda

pH metre yeniden kalibre edilmelidir.



5. Olgiim sirasinda prob dik tutulmalidir. Olgiim yapilan s1vi probla karistirilmamali, prob
sabitlenmelidir.

6. Karistirma amaciyla manyetik karistirict  kullanilmahidir.  Magnetin ~ proba
carpmamasina dikkat edilmelidir.

7. Olgiim yapilmadig1 zamanlarda probun koruma ¢ozeltisi ig¢inde durmasma dikkat
edilmelidir.

8. Koruma ¢ozeltisi dokiilmemeli, tlizerine su eklenmemelidir. Cozeltinin temiz kalmasi
i¢in prob yikanip kurulanmadan ¢ozelti i¢ine daldirilmamalidir.

Etiiv/Firin

1. Sicaklik ayar1 degistirmemelidir.

2. Cihazlarin kapaklar1 uzun siire agik birakilmamalidir.

3. Plastik eldivenle etiiv/firin kullanilmamalidir. Yiiksek sicaklikta c¢alisirken masa
ve/veya 1stya dayanikli eldiven kullanilmalidir.

4. Coziiciilerle yikanan malzemeler, patlama riski nedeniyle kurutulmak iizere etiive
konulmamalidir.

5. Plastik malzemeler etlive konulmamalidir.

6. Numune kaplarinin ve masanin firin cidarina degmemesine dikkat edilmelidir.

Vakumlu Etiiv/Firin

1.

Firinin vakum altinda ¢alisirken kapagi kesinlikle agilmaya zorlanmamalidir.

. Firmin i¢i daima temiz ve kuru tutulmalidir.

2
3.
4

Vakum istenilen seviyeye geldiginde vakum pompasi kapatilmalidir.

. Cihazin kapagin1 agmadan 6nce vakum bosaltilmalidir.

Hassas Terazi

1.

Hassas terazi kullanilmadig1 zamanlarda kapaklar1 kapali ve yiiksiiz olmalidir.

. Terazinin yatay pozisyonu kontrol edilmelidir.

2
3.
4

Su terazisindeki hava kabarciginin ortalanmis olmasi gereklidir.

. Hassas terazi iizerine ve etrafina kimyasal madde dokiilmemesine 6zen gosterilmelidir.

Dokiilen kimyasal maddeler fir¢a ile temizlenmelidir.

Kullanilmadig1 durumlarda cihaz standby konumunda olmalidir.



Ceker Ocak

1.

Derisik asit, baz ve ugucu ¢oziciilerle calisilirken zehirli gazlarin ve buharlarin
solunmamasi i¢in ¢eker ocak kullanilmasi gerekmektedir.

Ceker ocaklar kullanilmadan 6nce havalandirma sistemi ¢alistirilmalidir.

. Ceker ocakta yapilan her tiirlii islem sirasinda koruyucu gozliik kullanilmalidir.

Organik bilesiklerle calisilirken 1s1l islem uygulamasi sadece c¢eker ocaklarda
gerceklestirilmelidir.

Ceker ocakla ¢alisilirken kimyasal maddeler, ¢eker ocagin 6n kismindan en az 15 cm
igeriye konulmalidir ve ¢eker ocagin cami miimkiin oldugunca kapal1 tutulmalidir.
Patlayici/yanict kimyasal maddeler ile ¢eker ocak i¢inde galisirken kullanilacak tiim

ekipmanlarin elektrik baglantis1 6nceden yapilmalidir.

Distilasyon Seti

1.

Distilasyon sisteminde 1sitict ayar1 ¢ok fazla agilmamali, distile edilecek maddelerin

kaynama sicakliina gore ayarlanmalidir.

2. Distilasyon islemi 6ncesinde patlama riski nedeniyle sogutma suyunun agik oldugundan
emin olunmalidir.

3. Distilasyon iglemi sirasinda sogutma suyu siklikla kontrol edilmeli, agir1 isinmadigindan
emin olunmalidir.

4. Sogutma suyu, distilasyon isleminde en son adim olarak kapatilmalidir.

Su Banyosu

1. Cihazin su seviyesi sik sik kontrol edilmeli ve diisiikse distile su ile (1sitic1 ylizeyden en
az bir parmak mesafede yukarida) tamamlanmalidir.

2. Cihaz ile c¢alisilirken buhara dikkat edilmeli; gerekli koruyucu malzemeler
kullanilmaldar.

3. Su banyosu calisma bittikten sonra kapatilmalidir.

Manyetik Karistiricy/Isitic

1.

Isitict yiizeye plastik/lastik malzemeler konulmamalidir.

. Isitic1 ylizeye herhangi kimyasal madde dokiilmemesine dikkat edilmelidir.

2
3.
4

Sicak 1s1tic1 yiizeyine dokunulmamalidir.

. Cozeltinin disartya sigramasini onlemek ve magnetin diizgiin bir sekilde donmesini

saglamak i¢in karistirma hizi yavasga arttirilmalidir.



Mantolu Isitici

1. Isitici i¢ine kesinlikle su vb. sivi dokiilmemelidir.
Gaz Tiipleri
1. Gaz tiipleri devrilmelerini 6nleyecek sekilde zincirle sabitlenmelidir.
2. Gaz tiipleri, tlip tasimak amaciyla 6zel olarak tasarlanmis tagiyicilarla taginmalidir.
3. Gaz tiiplerinin tasima esnasinda veya kullanilmadiklarinda kapaklar1 kapali
tutulmalidir.
4. Gaz tiiplerinin baglantilar1 laboratuvar teknik elemanlarinca yapilmalidir.
5. Bos gaz tiipleri isaretlenmeli ve laboratuvar yonetimi bilgilendirilmelidir.
6. Baglant1 hortumlari, regiilator vs. giinliik olarak kontrol edilmelidir.
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RAPOR YAZIM KURALLARI

KIM 206 Organik Kimya Laboratuar1 dersi kapsaminda hazirlanacak olan deney
raporlar1 A4 kagida sol kenar boslugu 3 cm; alt, iist ve sag kenar bosluklar1 2 cm olacak sekilde
el ya da bilgisayar ile yazilmali ve 6zgiin olmalidir. Rapor yaziminda uygulanacak siralama
asagidaki sekilde olmalidir. Yapilan deneye gore ilgili baslik ve igerikte gerekli degisiklikler
yapilabilir.

Kapak

Ornek kapak asagida verilmistir. Kapagin arkasma rapor degerlendirme formu

eklenecektir.
Ozet

Raporun o6zetidir. Ne amagla ne tiir bir sistemde ne yapildigi olaym dayandigi
prensiplerle belirtilir. Yapilan isin kosullart tanimlanir, gerekiyorsa uygulanan yoOntem
tanimlanarak bulunan sayisal sonuglar verilir. Sayisal sonuglarin anlami, duyarlilig
yorumlanarak irdelemesi yapilir. Deney tasarimi konusu ve sonuglari dzetlenir. Ozette kaynak,

tablo vb verilmez. 100-150 s6zciik asilmamalidir.
Icindekiler Listesi

Ornegi asagida verilmistir.
1. DENEYIN AMACI

Konu ile ilgili genel bilgi verildikten sonra son paragrafta ¢alismanin deneysel ve deney

tasarimi amaglar1 ¢ok agik ve ayrintili belirtilir. 150-200 sozciikten olugsmalidir.



2. KURAMSAL BILGILER

Konunun dayandigi kuram kisaca anlatilir; 6nemli esitlik ve bagintilar kaynak
numaralart belirtilerek verilir. 1,5-2 sayfadan olusur. Kullanilan kaynaklar numara verilerek

mutlaka belirtilir.
3. DENEYSEL YONTEM

Kisaca deneyde kullanilan deney sistemi hakkinda bilgi verilir. Gerekiyorsa sekil ile
desteklenerek sistem tanitilir. Metin sekillere gonderme yapmali, tiim sekiller, metne ihtiyag
duymadan seklin anlasilabilecegi aciklikla yazilmis, sekil altina konmus agiklama icermelidir.

Deneyler sirasinda uygulanan adimlar kisa ve 6z bir sekilde anlatilmalidir.
4. BULGULAR
4.1. Deneysel Veriler

Yapilan is tiim kosullariyla tanimlanir. Deney verileri tablo ve/veya sekil ile verilir.
Tablo veya sekiller sira ile numaralanmali metin i¢inden ilgili numaralara mutlaka atif

yapilmalidir. Sekil baglik ve agiklamalar1 yukaridaki 6zellikleri tagimalidir.
4.2. Deneysel Hesaplamalar

Deneysel veriler kullanilarak istenilen hesaplamalar agik bir sekilde yapilir. Varsa

verilen tasarim sorusu/problemi gerekgeli olarak cevaplanir.
5. SONUCLAR

Deneysel calismada bulunan ve hesaplanan sonuglar ¢izelge veya tablo halinde

verilmelidir. Cizelge ve sekillerle metin i¢inde atif yapilmalidir.
6. TARTISMA VE YORUM

Deneysel bulgular ve/veya tasarim bulgular detayl olarak tartisilmalidir (sonuglarin
anlami, hassasiyeti, giivenilirligi, tekrarlanirligi); deneysel kisimda deneyde ¢ikan aksakliklar,
bunlarin sonuglara ne 6lgiide, nasil yansidigi; deneyin ve tasarimin amaglarina ne dlgiide
ulagildig1 tartisilir; gerekiyorsa iyilestirme Onerileri yapilir. Literatiirdeki uygun verilerle

karsilastirilarak, varsa hatalar (% hata) belirtilmelidir.

10



KAYNAKLAR

Rapor yaziminda yararlanilan tiim kaynaklar ilgili numaralari ile kurallara uygun olarak
yazilir; bu kaynaklara rapor i¢ginde mutlaka koseli parantez i¢inde numara ile veya normal

parantez icinde yazar soyadi ve yil ile atif yapilmalidir.
Ekler (varsa)
Rapor ana metni icine girmeyen ancak onu destekleyici 6zellikte olan EK BILGILER;

ornek hesaplamalar, denklem ¢ikarimlari, deney sonrasinda 6gretim elemanlar: tarafindan

imzalanan deney verileri vb, Ek-A, Ek-B seklinde isimlendirilerek verilebilir.

11



ORNEK RAPOR SAYFALARI /KAPAK SAYFASI

BIiLECIK UNIiVERSITESI
KiMYA MUHENDISLIGIi BOLUMU

KIM 204 ORGANIK KiMYA LABORATUVARI

Deney Raporu

Deney Ad1

Grup No:

Ogrenci numarasi- Adi Soyada:

Grup Uyeleri:

Ogretim Eleman:

Deneyin Yapildigi Tarih:

Rapor Teslim Tarihi:

12



ORNEK RAPOR SAYFALARI /DENEY RAPORU DEGERLENDIRME FORMU

Rapor Boliimii Puan Vlf:;;lfln Aciklama
Ozet 10
1. Deneyin Amaci 5
2. Kuramsal Bilgiler 10
3. Deneysel Yontem 5
4. Bulgular 35
5. Sonuclar 5
6. Tartisma ve Yorum 20
7. Kaynaklar 5
Ekler -
Rapor Diizeni 5
Toplam 100

13




ORNEK RAPOR SAYFALARI /ICINDEKILER SAYFASI

Icindekiler
Sayfa
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ORNEK RAPOR SAYFALARI /KAYNAKLAR SAYFASI (Kaynak Numarasina Gore)

KAYNAKLAR

[1] Currey, N.S., Aircraft landing gear design: principles and practice, AIAA Education Series,
Washington, A.B.D., 1988.

[2] Bilgin, H. ve Yilmaz, E., Eskisehir ili kil imkanlarinin genel ekonomik prospeksiyon raporu.

M.T.A. Raporu, No: 4708, Ankara, 1972.

[3] Kara, F., Turan, S., Stevens, R., Knowles, K.M., Piitiin, E. ve Little, J.A., “Laminated
allimina-aluminium composites,” IV. Seramik Kongresi Bildiriler Kitab1 (Ed: Turan, S., Kara,

F. ve Piitiin, E.), Tiirk Seramik Dernegi Yaynlar1, Istanbul, No: 20, 469-473, 1998.
[4] Anonim, Tarimsal yap1 ve tiretim, D.E. Yayinlari, Ankara, 1999.

[5] Arslan, G., Bor karbiir-aliiminyum kompozitlerinin iiretimi ve karakterizasyonu, Doktora

Tezi, Anadolu Universitesi, Fen Bilimleri Enstitiisii, Eskisehir, 2001.

[6] Turan, S., Bucklow, I.A. ve Wallach, E.R., “Capacitor discharge joining of oxide ceramics,”

J. Am. Ceram. Soc., 82, 1242-1249, 1999.

[7] Snyder, R.L., “X-ray Diffraction,” Characterisation of Materials (Ed: Lifshin, E.), VCH
Publishers, New York, A.B.D., 251-356, 1992.

[8] Lichti, W.P. ve Hofstatter, A.F., Method of object consolidation employing graphite
particulate, A.B.D. Patent No: 4539175, 1985.

[9] ftar, A., Linear quadratic optimal output feedback problem, 2005.
http://www.mm.anadolu.edu.tr/~altug/lqoofp.pdf
[10] Anonim, Anadolu Universitesi Fen Bilimleri Enstitiisii Tez Yazim Y6nergesi, 2006.

http://www.ftbe.anadolu.edu.tr/duyurular/
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DENEY NO: 1

DENEY ADI: AYRIMSAL DAMITMA (FRAKSIYONEL DiSTILASYON)

Genel Bilgiler:

Birden fazla sivinin birbirinden ayrilmasinda kullanilan ve ozellikle endiistride pek ¢ok
uygulamasi olan bir damitma yontemidir. Fraksiyonlu damitma, birbirini izleyen bir¢ok

buharlagsma-yogunlasma basamaklar1 igeren bir damitma islemidir.

Ideal siv1 karisimlarinin damitilmasinda buhar basinct ve dolayistyla kaynama noktasi sivinin
bilesimiyle orantili olarak diizgiin bir degisme gosterir. Yani Raoult kanunundan sapma

gostermez.
ideal Sivilarin Karisimu:

Birbiri ile karisan, farkli kaynama noktalarina sahip iki siv1 1sitildiginda, ortaya ¢ikan buharin,
yilizde bilesimi (%) sivi ile ayni oranda olmaz (B ve A noktalar1). Buhar fazi1 daha ucucu
bilesence zengin olacaktir. Sekil 1 karbontetrakloriir ve toluenden olusan bir karisimin egrisini
gostermektedir. Iki ucucu karisimim saf kaynama noktalar1 C (Toluen) ve D (CCls) olarak
gosterilmistir. %100 C ve D noktalarinda saf maddelerin buhar fazi ile sivi fazin dengede
oldugu durum ifade edilmektedir. Alt egri farkli yiizdeye sahip sivi karisiminin kaynama
noktasini gosterirken, iist egri ise, alttaki sivi ile kaynama noktasinda, dengede olan buhar

fazinin bilesimini gdstermektedir.
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Sekil 1. Toluen- CCl4 Faz Diyagrami
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Ornegin 95°C’deki bir sistemde, B noktasindaki bir karisimim sivi bileseninde %60 toluen
bulunmaktadir. Buna karsin buhar fazinin bilesiminde %40 toluen- %60 karbontetrakloriir
bulunacaktir. Bu buhar, fraksiyon bashiginda yogunlasacak ve E noktasindaki sicakliga
inecektir. E noktasindaki sivinin, buhar fazi F ile belirtilen noktaya sahip olacaktir. Bu sekilde
yogunlagsma-buharlagsma islemleri sirasiyla devam ederek buhar fazindaki toluen yiizdesi
gittikce azalacak ve karbontetrakloriir yiizdesi artacaktir. Sonu¢ olarak CCls miktar1 buhar

fazinda artacak ve kolondan gegerek saf olarak elde edilecektir.

Yukaridaki sistem ideal davranan ¢ozeltiler i¢in gegerlidir. Ancak ideal olmayan karisimlar da
vardir, bunlara azeotropik karisimlar denir. Bu tip karisimlar pozitif ve negatif olmak iizere
2’ye ayrilir. Bu tiir karisimlar tam olarak birbirinden ayirmak miimkiin degildir, kismen

ayrilabilirler. Azeotropik noktaya ulasilinca artik iki bilesen de beraber buharlasacaktir.
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Sekil 2: Pozitif Sapma Negatif Sapma

Kaynama noktalar1 arasinda 80°C’den daha az fark olan iki bilesenli bir sivi karisimi i¢in
“ayrimsal damitma” teknigi kullanilir. Basit damitma i¢in ise kaynama noktalar1 arasindaki fark

80°C’den fazla olmalidir.

Ayrimsal damitma tekniginde damitma balonunun istiine bir ayrimsal damitma baghg:
yerlestirilir. Basligin gorevi; balondan ayrilan buhari, baslik boyunca ilerlerken defalarca

“buharlagma-yogunlasma” olayina tabi tutmaktir.
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Ayrimsal Damitma Bashklar

Ayrimsal damitma bashiklart Sekil 3’de goriildiigii gibi farkli sekillerde olabilir. Ayrica basit
bir borunun porselen kiriklari ile doldurulmasi ile de bu basliklar hazirlanabilir. Ancak tiim bu
degisik bagliklarin gorevi, bir seri yogunlagsma ve buharlagsmaya neden olarak, sogutucuya

gecen buharin tek bilesenli (daha ugucu bilesen) olmasini saglamaktir.

Sekil 3. Fraksiyon Basliklar1 ve Spiralli Sogutucu
Deneyin Yapihsi:

e Basit damitma diizenegine ek olarak verilen fraksiyon basligi Sekil 4’teki gibi diizenege
yerlestirilir. Her zaman oldugu gibi cam malzemenin silif kismmna ¢ok az vzelin siiriliir.
Siirtilen vazelin cam malzeme iizerinde goriilmeyecek kadar az olmalidir ki 1sitma islemi
sirasinda rodajlar agilmasin.

e Balona birka¢ adet kaynama tas1 ya da magnet (balik) atilir.

e Verilecek ¢ozelti (aseton-biitanol) meziir ile dlgiilerek, balona ilave edilir.

e Karisim miktarinin balonun 2/3’inli gegmemesine dikkat edilir.

e Damitma diizenegi kurulurken, sogutucu su girisleri dikkate alinarak, bankoda uygun bir yer
ayarlanir. Diizenek 2-3 adet spor ile desteklenir.

e Termometre, civa haznesi cam diizenege degmeyecek sekilde yerlestirilir.

e Uriinii toplamak i¢in eren veya beher kullanilabilir. Eger alonj ile erlen arasindaki mesafe

cok fazla ise, altina Sekil 4’deki gibi destek koyulabilir.
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Sekil 4. Deney Diizenegi

e [sitict hacmi ile 1sitilcak balonun hacmi karsilastirilmali, eger farkli ise degistirilmelidir.
Aksi takdirde 1sitma tam olmayacaktir. Damitma iglemi daha uzun siirebilir veya damitma
olmaz.

e Diizenek kurulup, su akisi saglandiktan sonra isitict agilmadan mutlaka sistem deney
sorumlusuna kontrol ettirilir.

e Gerekli kontroller yapildiktan sonra, 1siticinin ayar1 yiiksek konuma yakin olacak sekilde
acilir, kaynama bagladiktan sonra saniyede bir damla gelecek sekilde 1s1 ayar tekrar yapilir.

e Sogutucudan ilk 5 damla geldikten sonra termometreden sicaklik okunarak kayit edilir. Daha
sonra her 2 mL’lik distilat geldik¢e sicaklik kayit edilir.

e Araliklarla kolon kontrol edilmelidir. Eger asir1 derecede sivi ile dolmussa 1sitic1 ayart bir
miktar kisilir.

e Termometre kontrol edilerek ilk distilatin bittigi goriiliince deney sonlandirilir.

e Once 1sitict kapatilip, fisi prizden gekilir. Cam malzemeler el yakmayacak kadar soguyunca
dikkatli bir sekilde sistem sokiiliir ve gerekli temizlikler yapilir.

Sorular:

1. Fraksiyonlu damitma ile hangi tlir maddeler damitilamaz?

2. Yiriittiigiiniiz deneyde tam bir ayirma oldugunu sdyleyebilir misiniz?

3. Saf aseton ve biitanoliin, acik formiillerini, kaynama ve erime noktalarini arastiriniz.

4. Raoult yasas1 nedir? Formiile edilmis halini yaziniz.

19



DENEY NO: 2
DENEY ADI: SU BUHARI DiSTILASYONU
Genel bilgiler:

Distilasyon (damitma), sivilarin 1sitilarak buhar fazina gegirilmesi ve olusan buharin
sogutulup yeniden yogunlastirilarak sivi halde toplanmasi islemidir; elde edilen iirtine “distilat”
(damitik) denir. Bu yontem sayesinde, farkli kaynama davranislarina sahip bilesenlerden olusan
stvi karigimlart birbirinden ayrilabilir. Su buhart distilasyonu ise ugucu ve 1stya duyarlt
bilesiklerin su buhari ile birlikte tasinarak ayristirildig1 dzel bir damitma teknigidir. Ozellikle
su ile karigmayan, molekiil agirlig1 nispeten yiiksek ve buhar basinci diisiik organik maddelerin
(0r. ucucu yaglar) damitilmasinda tercih edilir. Bu yontemde su buhari, hedef bilesiklerle
birlikte toplam buhar basincini artirir; boylece bilesikler kendi kaynama noktalarina ulagmadan
daha diisiik sicakliklarda buhar fazina geger. Ardindan buhar karisimi yogunlastirilir ve distilat

genellikle hidrosol (aromatik su) ile ugucu yag olmak tiizere iki faza ayrilarak toplanir.

Su buhar distilasyonu 6zellikle ugucu yaglarin ve 1stya duyarli ugucu bilesiklerin elde
edilmesinde tercih edilen bir yontemdir. Su buhari ile birlikte distile olma prensibi sayesinde
bilesikler kendi kaynama noktalarindan daha diisiik sicakliklarda ayrilabildigi i¢in 1s1l bozunma
azalir. Yiiksek sicaklikta uzun siire 1sitmaya ihtiya¢ duymamasi; degradasyon, polimerlesme ile
renk ve koku degisimi gibi istenmeyen etkileri sinirlar ve termal par¢alanma/yanma riskini
diistiriir. Ayrica ¢ogu uygulamada organik ¢oziicii gerektirmediginden daha giivenli, ¢evre
dostu ve ¢oziicii kalintis1 riski diisiik bir secenektir. Distilatin genellikle hidrosol (aromatik su)
ve ucucu yag olmak iizere iki faza ayrilmasi yag fazinin ayirma hunisi veya dekanter ile kolayca
toplanmasin1 saglar. Ucucu olmayan agir bilesenlerin kazan i¢inde kalmasi distilatin ugucu
fraksiyona daha secici ve nispeten daha “temiz” olmasina katkida bulunur. Clevenger diizenegi,
buhar jeneratorii ve kondanser gibi basit ekipmanlarla laboratuvardan pilot/iiretim 6lgegine
gorece kolay oOlceklenebilmesi de 6nemli bir avantajdir. Son olarak, dogrudan kuru 1sitmaya
kiyasla bitki matriksinde lokal asir1 1sinmay1 azaltarak “yanik” aroma olusumu riskini de
diisiirebilir. Ancak su buhari distilasyonunun bazi énemli smirlamalari vardir. Ornegin, suya
duyarli bilesikler distilasyon sirasinda hidroliz, izomerlesme veya oksidasyon gibi
reaksiyonlara ugrayabildiginden {irliniin aroma ve kimyasal profili degisebilir. Ayrica daha
polar ve suda ¢oziiniir bilesikler ugucu yag fazina ge¢gmek yerine hidrosolde kalabilir; bu durum
hem verimi diislirebilir hem de elde edilen biesigin kompozisyonunu etkileyebilir. Ayrica ugucu

yag—su karisiminda emdiilsiyon olusmasi gibi durumlarda faz ayrimi zorlasabilir ve bu da iirlin
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kaybini1 artirabilir. Ayrica biiylik 6lgekli endiistriyel tesislerde gergeklestirilecek su buhari
distilasyonunda buhar hatlari, kazan ve kondanser gibi ekipmanlarda korozyon, kireglenme ve

bakim ihtiyaci gibi konular igletmede sorunlara yol agablir.
Deneyin yapilisi:

J Su buhar distilasyonu diizenegi sizdirmazlik kontrolii yapilarak monte edilir. Sogutma
suyunun giris ve ¢ikist uygun sekilde ayarlanir.

o Kurutulmus ve onceden tartilmis numune (lavanta) 2 numarali distilasyon balonuna
yerlestirilir. Numunenin asir1 sikistirilmamasina dikkat edilir ki buharin bitki matriksi
icinde homojen dagilmasi saglanabilsin

. 1 numarali balona yeterli miktarda saf su eklenir. Balon, 1sitic1 {izerine yerlestirilerek
kontrollii sekilde kaynamaya birakilir ve siirekli su buhart tiretimi saglanir.

. Olusan su buhari, baglanti hatt1 aracilifiyla katt numune iceren balona yonlendirilir.
Buhar,madde i¢indeki ugucu yag bilesenleri ile birlikte taginarak karisimin toplam buhar
basincini artirir.

J 2 numaral1 balon hafifce 1sitilarak gelen su buharinin yogunlagmasi engellenir. Karisimin
toplam buhar basinci atmosfer basincina ulastiginda kaynama gerceklesir.

o Buhar fazi kondansatorde sogutularak sivi hale donistiirilir. Distilat, ugucu yag +
hidrosol (aromatik su) karisimi seklinde alici kapta toplanir.

. Elde edilen distilat ayirma hunisine aktarilir. Yogunluk farkindan yararlanilarak lavanta

ucucu yagi ve hidrosol fazlari ayrilir.

21



su buhari termometre
cikisi

P termometre
1

hizas| su gikisi

SU ginsl

tabla isitici

damitilacak Claisgnu
Karisim adaptori damitma

.kulom; destilat
(geri sogutucu) toplama kabi

Sekil 1. Deney diizenegi

Kullanilan lavanta miktari (g)

100

ucu yag verimi =
U(; yag Ide edilen uc,ucu yag” miktari (g)

Ucucu yag hacmi (ml)

Yag/Hidrosol Orani =

Hidrosol hacmi (ml)

Sorular:

1. Su buhar distilasyonunda ugucu yaglarin kendi kaynama noktalarindan daha diisiik
sicakliklarda distile olmasinin temel nedeni nedir?

2. Distilasyon sirasinda elde edilen hidrosol faz1 neden ucucu yag fazindan farkli bilesenler
igerebilir?

3. Bitkisel materyalin kurutulmus veya taze olmasi ugucu yag verimini nasil etkiler?

4. Su buhan distilasyonunun ¢oziicii ile ekstraksiyon yontemlerine gore avantajlart ve
sinirlamalari nelerdir?

5. Lavanta ucucu yaginda bulunan alkoller (linalool) ve esterler (linalil asetat) arasinda
distilasyon sirasinda hidroliz veya izomerlesme riski hangi kosullarda artar? Bu

reaksiyonlar iirlinlin aroma ve kimyasal profilini nasil degistirir?

22



6. Distilatin ayirma hunisinde fazlara ayrilmasi sirasinda emiilsiyon olugmasi hangi
fizikokimyasal nedenlere baglidir? Bu durumda ayirma iglemi kimya miihendisligi
prensiplerine gore nasil optimize edilir?

7. Su buhan distilasyonunda enerji tiikketimi; buhar liretimi, kondansasyon ve s1 kayiplari
acisindan degerlendirildiginde, proses verimi nasil tanimlanir? Kimya miihendisligi
acisindan bu sistemde enerji entegrasyonu nasil iyilestirilebilir?

8. Distilatin ayirma hunisinde fazlara ayrilmasi sirasinda emdiilsiyon olusmasi hangi

fizikokimyasal nedenlere baglhdir?
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DENEY NO: 3
DENEY ADI: KRISTALLENDIRME

Genel Bilgiler:

Kimyasal reaksiyonlar sonucunda genellikle iiriinler karisim halindedir. Yani birden fazla
madde iirlin olarak olusabilir. Elde etmek istenen maddenin reaksiyon ortamindan alinmasi igin
tiriinleri birbirinden ayirmak ve safsizliklar igeren ana maddeyi saflastirmak gerekir. Bunun igin
cesitli yontemler gelistirilmistir, kristallendirme islemi de bunlardan biridir. Stiblimlestirmeye
kiyasla kristallendirme ¢ok daha genel bir yontemdir. Kristallendirme islemi ¢ogu organik
bilesiklerin sicak ¢oziiclilerde soguga gore daha fazla ¢oziinmeleri ve safsizliklarin istenen

maddeninkinden farkli ¢oziintirliige sahip olmasi prensibine dayanir.

Kristallendirme Yonteminin Temel Islemleri:

o Saflastirilacak madde uygun bir ¢oziicii veya ¢oziicli karisiminda sitilarak ¢oziiliir. Eger
renkli safsizliklar varsa, ¢ozeltiye aktif komiir vb. gibi renk giderici madde eklenmelidir.

e (Cozelti sicakken hizla siiziilerek, ¢oziinmeyen katt maddelerden ve diger safsizliklardan
arindirilir.

e (CoOziinmiis durumdaki maddenin kristallendirilmesi i¢in, berrak ana ¢ozelti sogumaya
birakilir.

e Kiristallenme sonunda olusan heterojen karisim (ana ¢ozelti+kristaller), hizla siiziiliir.

e Elde edilen kristaller tercihen vakum desikatoriinde kurutularak, erime noktasi tayin edilir.
e FErime noktasi tayin sonucu, kristallerin tam saf olmadiklarin1 belirtirse, islem ayni veya
farkl1 bir ¢oziicii ile tekrarlanmalidir.

e Eger berrak ana ¢ozeltide kristallenme baslamamigsa, o takdirde bir miktar ¢oziiciiniin
buharlastirilmas1 yoluna gidilebilir. Alternatif bir yaklasimla, ¢oziiclinlin ¢6zebilme 6zelligini
azaltan diger bir ¢oziiciiden bir miktar ilave edilebilir. Bu durumda ¢6ziicli karisimin etkisinden

s0z edilebilir.
Coziicii Secimi:

Kristalendirmenin etkili olabilmesi i¢in dogru ¢oziicii kullanilmalidir. Coziicii segiminde gok
dikkat etmeli ve uygun ¢oziicii segme konusunda hassas davranilmalidir. Iyi bir kristallendirme

¢coziicuisu;
e Istenilen maddeyi diisiik sicakliklarda az, yiiksek sicakliklarda cok ¢cdzmelidir.
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e Saflastirilacak madde ile reaksiyona girmemelidir.

e Safsizliklar ya diislik sicakliklarda ¢6zmeli ya da hi¢ ¢ozmemelidir.

e Saflastirilacak maddeden kolayca uzaklastirilabilmelidir.

Bunun anlami ¢6ziicli diisiik kaynama noktasina sahip olmali ve kolayca buharlasabilmelidir.
Eger tiim bu sartlar1 tastyan bir ¢ozelti bulunmazsa iki ¢6ziiciiniin karisimi (6rnegin etanol-su)
kullanilabilir.

¢ Yanici, patlayici, zehirli ve kolay alev alic1 (parlayict) olmamalidir.

e Kaynama noktasi diisiik olmalidir.

e Safsizliklar ya ¢ok fazla ¢ozmeli veya hi¢ ¢cozmemelidir.

e Ucuz olmalidir.

e Saflastirilacak madde ile kimyasal reaksiyona girmemelidir.

e Uygun ¢oziicli (veya ¢oziicli karigiminin) saptanmasi, ¢ogu zaman bir deneme yanilma

yontemi ile gergeklesir.

Genellikle belirli bir bilesigin kristallendirilmesi icin ilgilenilen c¢oziiciilerin uygunlugu
hakkinda bilgiler mevcuttur. Yoksa cesitli ¢oziiciiler denenir. Bu amagcla saflandirilacak
maddenin kii¢iik bir miktar test tlipline koyulur ve her birine degisik ¢oziiciilerden az miktarda
eklenir. Soguktaki ve kaynama noktasindaki ¢oziiniirliik not edilir, sicak ¢ozeltinin sogutulmasi
ile de iyice sekillenmis kristalin olusmasi gozlenir. Iyi verimle saflandirilmis madde elde etmek
icin gerekenden fazla ¢oziicli kullanilmamalidir. Eger madde ¢ok az miktardaki sicak ¢oziiciide
¢oziiliirse ana ¢ozeltide kalarak kaybedilen saf madde miktar1t minimuma indirilebilir. Pratikte
minimum miktardan %3-5 fazlasi kullanilir, bu yiizden sicak c¢o6zelti tamamen doygun
olmamalidir. Bu durum, sicak ¢6zeltinin siiziilmesi sirasinda siizge¢ kagidinin tikanmasini ve

kristallerin ayrilmasini engeller.

Siviyi filtre kagidina
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Sekil 1. Sicak Cozeltinin Siizge¢ Kagidi Kullanilarak Stiziilmesi
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Siizgec Kagida:

Basitce dorde katlanmis bir siizgec kagidi ile siizme yapilabilir. Ancak kirmali siizgec kagidi
ile ¢ozeltinin akis hizi maksimumdur. Kirmali stizge¢ kagidi hazir alinir veya katlanarak
hazirlanabilir. Stizgeg kagitlar1 farkl stizme hizina gore siniflandirilir. Buna gore en hizli siizme

siyah band> beyaz band> mavi band seklindedir.

Deneysel Yontem:

Bu deneyde benzoik asit, naftalin ve asetanilid i¢in en uygun kristallendirme ¢6ziiclistiniin
se¢imi igin gesitli ¢oziiniirliik testlerinin yiiriitiilmesi amaglanmistir. Bu amagcla sirasiyla su
islemler yapilir:

¢ Bu maddelerden herbirinden 0,1 g tartilarak bir deney tiipiiniin dibine yerlestirilir.

e Maddeleri igeren test tiiplerinin iistlerine 1 mL su ilave edilerek iyice ¢alkalanir.

e (Coziintrliikler not edilir ve eger herhangi bir katt madde bu islem sonunda ¢oziiniirse, suyun
o madde i¢in 1yi bir kristallendirme ¢6ziiciisii olmadigina karar verilir.

e (Coziinmeyen katilart igeren test tiipleri, sicak su banyosunda c¢alkalanir. Bu iglem sonunda
kat1 ¢6zliniirse, suyun o kat1 i¢in uygun bir kristallendirme ¢dziiciisii olduguna karar verilir.

e Yukaridaki islemler etanol, eter ve aseton icin tekrarlanir ve gdzlemler not edilir.

e Tiim gozlemler birlikte degerlendirilerek, benzoik asit, asetanilid ve naftalin i¢in en uygun

kristallendirme ¢dziiclisti belirlenir.

Safsizlik igeren 10 g naftalini yukarida elde ettiginiz sonuglardan yararlanarak, uygun bulunan

¢Ozelti ile kristallendiriniz.

Safsizlik igeren 10 g asetanilidi yukarida elde ettiginiz sonuglardan yararlanarak, uygun

bulunan ¢6zelti ile kristallendiriniz.

Safsizlik iceren 10 g benzoik asiti yukarida elde ettiginiz sonuglardan yararlanarak, uygun

bulunan ¢6zelti ile kristallendiriniz.

Sorular:

1. Aktif komiir, kristallendirmede ne amagla kullanilir?

2. Alkol-su karigimi, ¢6ziicili olarak kullanilabilir mi?

3. Kaba ve ince slizge¢ kagitlar1 hakkinda bilgi toplayimiz.

4. lyi bir kristallendirme ¢oziiciisiiniin dzellikleri nasil olmalidir?
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DENEY NO: 4

DENEY ADI: EKSTRAKSIYON (Cekme, Oziitleme)

Genel Bilgiler:

Bir organik reaksiyon tamamlandigi zaman, istenen iiriiniin reaksiyon karisimindaki diger
tirlinlerden, reaktantlarin fazlasindan, safsizliklardan ve diger maddelerden ayrilmasi istenir.
Bir madde baska maddelerle karisim halinde bulunur ve bunun bu dogal halinden izole edilmesi
istenebilir. Ekstraksiyon; istenen bir organik maddeyi reaksiyon karisimindan ayirmak veya bir

organik maddeyi dogal kaynagindan izole etmek i¢in yaygin olarak kullanilan tekniktir.

Ekstraksiyon; istenilen maddeyi igeren silispansiyon veya ¢ozeltiyi, onunla karigmayan ama
istenen maddeyi ¢Ozebilen bir ¢oziicii ile ¢alkalama islemidir. Coziiciiler ayrilabilen iki faz
olustururlar. Ekstraksiyon islemi istenen {iriin kirliliklerinden tamamen temizleninceye kadar
birkag kez tekrarlanmalidir. Genellikle ¢dziiciilerden birisi organik, digeri sudur. Inorganik
maddeler organik maddelerden bu yolla ayrilirlar. Inorganik madde suda, organik madde ise
organik ¢dziliciide c¢oOziinecektir. Boyle durumlarda tek bir ekstraksiyon islemi yeterli
olabilmektedir. Bununla birlikte cogu organik bilesikler hidrojen bagi olusturduklarindan suda
kismen ¢oziinebilirler. Buna bagli olarak su ve organik faz arasinda dagilirlar. Dagilma
katsay1s1; dengede her bir ¢oziiclide ¢ozlinmiis halde bulunan maddenin konsantrasyonlari orani

olarak tanimlanir.

KD=2=
So= Organik fazdaki ¢dziiniirliik konsantrasyonu
Sw= Su fazindaki ¢6ziiniirliik konsantrasyonu
Co= Organik fazdaki ¢oziinen madde konsantrasyonu

Cyw= Su fazindaki ¢6zlinen madde konsantrasyonu

Ornek: Bir A organik bilesiginin ¢oziiniirliigii 0,6 g/100 mL eter, 0,12 g/100 mL su ise 60 mg
A iceren 60 mL suyun 100 mL eterle ekstrakte edilmesiyle ne kadar A elde edilir?

K.D=0,6/0,12=5
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X= eter fazina alinan A miktari, mg

60-X= su fazinda kalan A miktari, mg

X
Co /100

K.D=5="% = g0
Cw  ©97%/100

X=53,5mg

53,5 mg A eter fazina alinmis, 6,5 mg su fazinda kalmistir. 100 mL eter bir defada degil de,
50’ser mL’lik kisimlar halinde 2 kere kullanilirsa, 48,4+9,4=57,8 mg A sudan uzaklastirilabilir.
Fazla miktarda ¢oziicii ile bir kere ekstraksiyon yapmaktansa, az miktardaki ¢oziiciilerle birkag

kez ekstraksiyon yapmak daha verimlidir.
Ekstraksiyon Coziiciisiiniin Seciminde Dikkat Edilecek Hususlar:

Ekstrakte edilecek maddeyi kolaylikla ¢ozmelidir. Ortamda bulunan diger maddeleri veya
safsizliklar1 ya ¢ok az ya da hi¢ ¢cozmemelidir. Cozilinenle kimyasal reaksiyona girmemelidir.
Ekstraksiyondan sonra istenen maddeden kolaylikla ayrilabilmelidir. Coziicii diisiikk kaynama

sicakligina sahip olmalidir ki distilasyon ile kolaylikla uzaklastirilabilsin.

Bu 6zelliklere sahip ¢ogu organik ¢oziiciiler hidrokarbonlarin ¢cogunu ve klorlu tiirevlerini de
icerir. Bunlardan bazilar1 benzen, petrol eteri (diisiik kaynama noktali alkanlarin karigimi),
metilen klortir, kloroform ve karbontetrakloriirdiir. Dietil eter de yaygin olarak kullanilan bir
¢Oziiclidiir. Ancak alev alict olmasi ve ¢ozeltilerin uzun siireli hava ile temasindan tehlikeli,
patlayici peroksitlerin tehlikeli konsantrasyonlarda olusmasi iligkisi vardir. Ayn1 zamanda eter
su ile %7 civarinda karisir. Bununla birlikte diisiik kaynama noktasina (35°C) sahip olmasindan
dolay1 ¢ogu organik bilesikler i¢in ¢ok yaygin olarak kullanilan bir ekstraksiyon ¢oziiciisiidiir.
Siklikla, ekstraksiyonla etkin ayirma saglamak i¢in kolaylikla tersinir olabilen kimyasal

reaksiyonlar kullanilabilir.

Ekstraksiyonda genel kural sudur ki: zayif bazlar kuvvetli asitlerle, kuvvetli bazlar ise zayif

asitlerle ekstrakte edilir.

Karboksilik asitler oldukca kuvvetli organik astlerdir (pKs=3-5). Sodyum bikarbonat (pK.=6,4)
gibi zayif bir bazla reakte edilerek suda ¢oziinebilen karboksilat iyonlarini olusturur. Ancak

fenoller oldukg¢a az asidiktir (pK.=8-10) ve sodyum bikarbonat ¢ozeltisi ile deprotonlama
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veremezler. Giiclii bir baz 6rnegin sodyum hidroksit (pK.=16) fenolii suda ¢6ziinebilen fenolat

iyonuna doniistiirtilebilir.
Ornegin; seyreltik NaOH organik asitleri onlarin tuzuna gevirir.
RCO;H + Na"OH - RCO,Na" + H,0

Organik asit suda ¢oziinmezken tuzu ¢oziinlir. Bu organik ¢6ziicii iginde nétral veya suda
¢oziinmeyen asidik bir bilesigin karisimi seyreltik NaOH ile ¢alkalanirsa, notral bilesik organik
coziiciide kalirken, asit asidin tuzu olarak sulu faza geger. Fazlar yrilinca, sulu faz kuvvetli

asitle asitlendirilerek asit tekrar kazandirilir.
RCO,>Na™+ HCl » RCO;H + H,0O

Yani bir asit notral veya bazik bir kirlilikten sulu alkali ile ekstraksiyon yapilarak kolaylikla

ayrilabilir.
Fenoller ise alkalilerle ayn1 sekilde tuz olustururlar.
ArOH + Na'OH = ArO'Na' + H,O

Fenoller, karboksilik asitlerden daha az asidiklerdir. Sulu NaHCO3 karboksilik asitleri tuzlarina
cevirmek i¢in yeterli iken, fenolleri tuzlarina ¢cevirmek i¢in bazlig: yeterli degildir. Bu yilizden
karboksilik asitler ve fenoller sulu NaHCO3 ve sulu NaOH kullanilarak ekstraksiyon yontemi
ile basaril1 bir sekilde ayrilabilirler. Seyreltik sulu asitler, ndtral veya asidik maddelerden bazik

bilesiklerin ekstrakte edilmesinde kullanilabilirler (6zellikle aminlerin).
Bazik bilesigi suda ¢ozilinen tuzuna doniistiiriiriiz.
RNH: + H'Cl" 2> (RNH3)+ + CI

Organik ve sulu fazlarin ayrilmasindan sonra amin, sulu ¢6zeltili amin yapilarak geri

kazanilir.

RNH; + CI'+ Na"OH™ = RNH: + H20 + Na"OH"
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Ayirma Hunisinin Kullanimi:

Ekstraksiyon yapmak ic¢in ayirma hunisi kullanilir. Oldukc¢a pahali bir alettir ve yanlis
kullanimlarda kolayca kirilabilir, uygun teknik kullanilmasina dikkat edilmelidir. Ayirma
hunisi muslugu ince bir tabaka olacak sekilde gres yagi ya da vazelin ile yaglanir. Eger hunide
teflon conta varsa yaglamaya gerek yoktur. Ayirma hunisi spora Sekil 1’deki gibi tutturulur.
Musluk kapatilir ve ayirma hunisine ayrilacak sivi bosaltilip kapagi kapatilir, ayirma hunisi ters
cevrilir. Dikkatlice i¢indekiler birka¢ kez calkalanir. Ayirma hunisi yerine yerlestirildikten

sonra yavasca kapagi acilir.

, st faz

L

Sekil 1: Ekstraksiyon Diizenegi

Eter gibi kolay ucucu coziiciiler kullanildiginda basing birikmesi oldukca fazladir. Basing
birikmesi ayirma hunisinin elle 1sinmasi1 veya asitli eter ¢ozeltisinin NaHCOj3 ile ekstraksiyonu
sirasinda gaz ¢ikisindan dolay1 ¢ok daha siddetlidir. O nedenle eterle ekstraksiyon yaparken
ayirma hunisi ters ¢evrilip musluk aglilarak gaz ¢ikist saglanmalidir. Sonra musluk kapatilip
tekrar ¢ozelti 2-3 kez dikkatlice calkalanir. Tekrar musluk agilip gaz ¢ikist saglanmalidir. Bu
iseleme gaz ¢ikisi azalana kadar devam edilmelidir. Sonra ayirma hunisi spora tekrar tutturulur
ve kapagi acilir. Fazlarin iyice ayrilmasi i¢in bir siire beklenir ve alttaki faz uygun bir behere
ya da erlene almir. Iki faz arasindaki ¢izgi musluga yaklasirken akis hizi azaltilir, {ist faz
musluga geldigi zaman musluk kapatilir. Eger {istteki tabaka baska bir kaba aktarilacaksa bunu
musluktan almay1p, ayirma hunisinin agzindan kaba bosaltilarak yapilmalidir. Sulu ve organik
fazin ayirma hunisindeki yerleri onlarin yogunluklarina baghdir. Daha yogun olan altta yer

alir. Hidrokarbonlar ve eter sudan daha az yogundur. Hangi tabakanin hangisi oldugu
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konusunda siipheler olursa, alttaki tabakadan birka¢ damla alip onun suda ¢oziiniip
cozlinmedigine bakip tekrar karar verebiliriz.

Bazen 6zellikle de alkali ¢ozeltilerde emiilsiyon olusmasi nedeniyle keskin sinirli tabakalar elde
edilemez. Bunu 6nlemek i¢in ¢6zeltinin list kismini hafifce hareket ettirecek sekilde ayirma

hunisi ¢alkalanir. Cam ¢ubukla yavasca karigtirilir.
Deneyin Yapihsi:

e Ayirma hunisi muslugu kapali sekilde spora tutturulur ve 25 mL eter ayirma hunisine
koyulur.

e lcerisine 1,5 g Benzoik asit ve 1,72 mL Benzen iceren numune eklenir ve ¢alkalanarak
Benzoik asitin ¢oziinmesi saglanir.

e Sirastyla 25 mL kiitlece %10luk NaOH ve 10 mL saf su ilave edilir ve ekstrakte islemi i¢in
calkalanir. Boylece Sodyum benzoat tuzu olusacaktir ve eklenen saf su ile ayrimin tam
gbzlenmesi hedeflenmektedir.

e Tuz olusum reaksiyonu sonucunda gaz ¢ikisi gergeklesmektedir. Bu sebeple NaOH ve saf
su eklendikten sonra ayirma hunisi ters ¢evrilip, musluk acilarak bu gazin disar1 alinmasi
saglanir.

e Ust faz yani eter fazi, benzen ve eter igermektedir. Alt fazda ise yani su fazinda,
Sodyumbenzoat (CH;COONa) ve su bulunmaktadir. Alt faz musluktan bir behere alinir, {ist
faz ise s1v1 atik kabina dokiiliir.

e Alinan alt faz tekrar ayirma hunisine koyulur, ¢ozelti berraklasincaya kadar damla damla
derisik HCI eklenir.

e Berraklasan ¢ozeltiye 25 mL eter eklenir ve tekrar ekstrakte islemi i¢in ¢alkalama yapilir.
Burada alt faz yani su faz1 NaCl ve su igerirken, iist faz yani eter faz1 benzoik asit ve eter
igerir.

e Alt faz musluktan alinir, list faz ise su fazinin kalintilariyla karigmamasi igin tipasi agilan
ayirma hunisinin tist kismindan 6nceden tartilan behere alinir.

e Behere eter fazinda kalabilecek suyu uzaklastirmak i¢in 1g CaCl, eklenir ve 5 dk baget ile
karistirilir.

e Siyah banth silizge¢ kagid ile siizme gergeklestirilip, CaCl, ¢ozeltiden ayrilir.

e (Cozelti 1 giin oda sicakliginda birakilarak, icerisindeki eter ugurulur. Tekrar tartimi alinarak

verim hesabi yapilir.

* Deneye gelmeden Once akis diyagramini ¢iziniz.
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Sorular:

1. Ekstraksiyon ¢0ziiciisii olarak eter kullanmanin avantaji ve dezavantajlart nelerdir?

2. Bir sulu ¢ozeltiden bir organik bilesigin ekstraksiyonunda sudan daha yogun bir organik
¢Oziicii kullanmanin avantaj1 nedir?

3. Ayirma hunisinden s1vi alinmadan once ni¢in kapak ¢ikarilmalidir?

4. Asagidaki maddeleri igeren karigimdan saf maddeleri elde etmek i¢in bir yol dneriniz.

Bilesik Erime Noktasi, °C Coziiciisii
Benzoik asit 123 Asit
Hidrokinondimetileter 57 Eter
2-naftol 123 Fenol

5. Suberik asidin ¢oziintirligi 15°C’de 0,14 g/100 mL suda ve 0,56 g/100 mL eterdir. K.D’yi
hesaplayiniz. 40 mg asit igeren 50 mL sulu asit ¢ozeltisinden 50 mL eterle uzaklastirilan suberik
asidin agirligint hesaplayiniz. 25 mL’lik eter ¢ozeltisi ile 2 kere ekstraksiyon yapilirsa

uzaklastirilacak asidin agirligini hesaplayimiz.
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DENEY NO: 5
DENEY ADI: ALKIL HALOJENUR ELDESI
Genel Bilgiler:

Alkil halojeniirlerini hazirlamak i¢in bir¢ok metot olmasina ragmen en yaygin olan alkollerdeki
hidroksil grubunun yer degistirmesine dayanan yontemdir. Olusacak iirtin, alkil grubunun

yapisina ve reaksiyon mekanizmasina baglidir.

Tepkime genelde siibstitiisyon tepkimesi olup alkoliin yapisina bagli olarak Snx1 veya Sx2
mekanizmasi lizerinden alkil halojentir elde edilir. Primer alkollerin Niikleofilik Siibstitiisyon

Reaksiyonlarindan (Snx2) mekanizmasi iizerinden alkil halojeniir olusur.
R-OH + H-X - R-X + H-OH
X=CLBrLF
Alkil halojeniirlerin varligi AgNOs3 ¢ozeltisi ile test edilir.

CH3(CH2).CH2Br + AgNO3; - CH3(CH2).CH2NO, + AgBr

beyaz ¢okelek
Deneyin Yapihisi:
CH3(CH,).CH,0OH +  KBr H,80, CH3(CH,)2CH2Br + H0
Ma = 74,12 g/mol Ma =119,1 g/mol Ma = 137,03 g/mol
EN =-89,5 °C EN=-112°C
KN =117,7°C KN =100-103 °C
d=0,81 g/cm’ d=1,276 g/cm’

e 100 mL’lik bir erlene 10 mL (0.1 mol) n-biitanol koyulur ve erlen buz banyosu igine
yerlestirilir.

¢ Buz banyosu manyetik karistirici tizerinde iken, 6 mL derisik H>SO4 damla damla eklenir.

e Uzeri kapatilan erlen 5 dk boyunca manyetik karistirici ile karistirilr.

e n-butanol ve H2SOy iceren erlen buz banyosundan alinir ve oda sicakligina gelene kadar

beklenir.
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e Buz banyosunda 12 g (0,1 mol) KBr baska bir erlen igerisinde 25 mL su eklenerek
¢Ozlndiiriliir.

e Oda sicakligindaki n-biitanol/ H2SO4 ¢oOzeltisine manyetik karigtirict iizerindeyken
hazirlanan KBr ¢ozeltisi eklenir ve agzi aliiminyum folyo ile tekrar kapatilir, daha sonra
reaksiyonun gergeklesmesi i¢in 1sitict diisiik derecede agilarak 10 dk boyunca ¢alistirilir.

e Bu siire sonunda, ayirma hunisine alinan reaksiyon karigiminin fazlarina ayrilmasi i¢in 10
dk beklenir.

o Alt ve iist faz ayrilarak, CH3(CH2)>CH2Br igeren iist faza 5 mL, 0,5 M’lik AgNOs ¢ozeltisi

damlatilarak alkil halojeniiriin olusup olugsmadig: test edilir.

Soru: 50 ml n-biitanol ve belli bir miktar KBr kullanilarak n-biitil bromiir elde edilmek
isteniyor. Buna gore; ka¢ g KBr kullanilmas1 gerektigini, reaksiyon sonunda ka¢ g n-biitil
bromiir olustugunu hesaplaymiz. Tanimlama deneyi sonucunda olusacak beyaz renkli AgBr
cokelegini elde etmek i¢in 0,5 M’lik AgNO; ¢ozeltisinden kag mL kullanilmasi gerektigini

hesaplayiniz.
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DENEY NO: 6
DENEY ADI: ESTER SENTESI (IZOAMIL ASETAT ELDESI)
Genel Bilgiler:

Karboksilik asitler alkollerle tepkimeye girerek bir kondensasyon tepkimesi olan esterleri
verirler. Esterlerin genel reaksiyonu asagidaki gibidir.

O (]
| |

T + R'OH —* T + HO0
R OH R OR

Esterlesme tepkimeleri asit katalizli tepkimedir. Bu tepkime kuvvetli asit yoklugunda oldukca
yavas gerceklesir. Ester reaksiyonlari geri doniisiimlii bir reaksiyon oldugu icin olusan
esterlerin miktar1 dengenin yoniine bagh olarak degisir. Bu bakimdan karboksilik asit veya

alkoliin daha fazlasini kullanmak triiniin verimini artiracaktir.

Karboksilik asit 130 ile etiketlenmis alkolle tepkimeye girdiginde etiketlenmis oksijenin ester
oksijeninde oldugu goriilmektedir. Bu sonug esterlesme tepkimesinde hangi bagin kirildigini
gosterir.

I i I

_—~. + RYom «—> o + H0
R OH R OR

Bu esterlesme reaksiyonu, genelde birincil ve ikincil alkoller ile iyi vrim verir. Asit katalizorli

aklenin dehidrasyonun olugabilme rekabeti nedeniyle bu yontem {igiinciil alkollerde kullanmak

icin uygun degildir.
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Cizelge 1: Bazi esterlerin kokular1

MOLEKUL KOKUSU
Allil Heksanoat Ananas
Benzil Asetat Yasemin
Bomyl Asetat Cam Agaci
Butil Butirat Ananas
Etil Asetat Tutkal
Etil Heksanoat Cilek
Etil Sinamat Tar¢in
Etil Format Limon, Cilek
Etil Heptanoat Kayisi, Kiraz, Uziim
Etil Isovalerat Elma
Etil Laktat Uziim
Isobutil Asetat Kiraz, Ahududu
Isobutil Format Ahududu
Linalil Asetat Lavanta, Adacay1
Linalil Butirat Seftali
Metil Asetat Nane,
Metil Benzil Asetat Kiraz,
Metil Pentanoat Ciceksi
Metil Fenil Asetat Bal
Metil Salisilat Keklik Uziimii
Oktil Asetat Portakal
Oktil Butirat Alhavug
Pentil Asetat (Amil Asetat) Muz

Pentil Butirat (Amil Butirat)

Kayisi, Armut

Pentil Pentanoat (Amil Valerat)

Flma

Propil Etanoat

Armut
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Deneyin Yapihsi:

e 250 mL’lik dibi yuvarlak balona, 8 mL i-amil alkol ile 10 mL glacial asetik asit koyulur ve
reaktantlar balonda karistirilir.

o Dikkatli bir sekilde 2 mL derisik siilfiirik asit eklenir ve yavasca calkalanir.

e Balona kaynama tasi eklenip, su ile sogutulan geri sogutucu sistemine takilarak 1 sa 1siticili
mantoda reflux edilir.

e [ sa geri sogutucu altinda 1sitildiktan sonra, balon oda sicakligina gelene kadar bekletilir.

e Ayirma hunisine aktarilir ve 50 mL su eklenerek yavasca calkalanir. Alt faz olan su fazi
ayrilir.

e Ester fazi1 olan iist faza ayirma hunisinde 25 mL daha su eklenerek ikinci ¢ekme
(ekstraksiyon) islemi uygulanir, su fazi atilir.

e Ester faz1 10mL %5°lik NaHCOs3 ¢6zeltisi ile arka arkaya 5 kez ekstrakte edilir. Ekstraksiyon
islemi sirasinda ayirma hunisinin dikkatlice calkalanmasina dikkat edilmelidir. Ciinkii
nétralizasyonda CO; olusur.

e Ester faz1 2 defa 3 mL’lik tuzlu su ile yikanir.

e FElde edilen ester erlenin i¢ine bosaltilir, susuz sodyumsiilfat veya magnezyum siilfat ilave
edilerek 15-20 dk kurutulur.

e Beyaz banth stizge¢ kagidi kullanilarak ester siiziiliir ve hacmi dl¢iiliir.

e Elde edilmesi gereken teorik i-amil asetat ile deney sonucu bulunan i-amil asetat miktar1

karsilagtirilip, %hata hesab1 yapilir.

Sorular:
1. Esterlesme reaksiyonlari, hangi tiir alkoller i¢in uygundur? Agiklaymiz.
2. Izoamil alkol hangi tiir alkoldiir?

3. Deneyde kullanilan H>SO4, NaHCOs3 ve susuz sodyum stilfatin gorevi nedir?
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DENEY NO: 7
DENEY ADI: CANNIZZARO REAKSIYONU
Genel Bilgiler:

a-hidrojeni tasimayan aldehitler, derisik bazik ortamda (NaOH veya KOH) kendi molekiilleri
arasinda bir Yiikseltgenme-Indirgenme reaksiyonuna ugrar. Aldehitin indirgenme {iriinii olan

Alkol ve yiikseltgenme {iriinii Karboksilik Asit olusur.

. OH
0 HO 0
2 | —— R(Ar) H + |
P T .
R(Ar) H H R(Ar) 0]
R(Ar) = H veya a—hidrojeni Indirgenme Yiikseltgenme
tastmayan bir grup triint irlint

cannizzaro reaksiyonu benzaldehit gibi a-hidrojeni tasimayan aldehitler verir. (o-hidrojeni

tasiyan aldehitler ayn1 ortamda ALDOL kondenzasyonu verirler.)

. o
e A
oo H L Wl T
Ml 0OH | |jﬂ'nn ) 1 4 ¢
) & A ! T ' 1
R{ArY™ "H == Reary”| - — A o BT
i AT) O e A fj Fi’ E{AT
I_I'_:- H )
H{A1) 8 '.Ig RiAry, — = Riasy™ "OH  + Riary” I H

Genel reaksiyon: 2 R(Ar)CHO + KOH-> R(Ar)CH,OH + R(Ar)COOH
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Deneyin Yapihsi:

e Katr partikiil halindeki KOH havanda doviilerek pargacik boyutu kiigiiltiiliir, nem
kapmamasi i¢in iizeri kapatilir.

e Srrasiyla 1 g KOH, 2 mL su ve 1 mL benzaldehit S0mL’lik erlene konur.

e FErlen agz1 acgik bir sekilde emiilsiyon olusuncaya kadar g¢alkalanir. Yag damlalari
seklinde emiilsiyon olusur ve erlenin agzi kapatilarak 1saat oda sicakliginda bekletilir.

e 1 saat sonunda erlen i¢inde olusan kristal miimkiin oldugunca az suda ¢oziiliir.

e 0,262¢g kat1 NaxCOs eklenerek benzoik asidin sodyum benzoata doniismesi saglanir.

e Olusan benzil alkol 5 mL eter ile ekstrakte edilir.

e Su fazi (alt faz) 5 mL 5 N’lik HCl ile asitlendirilerek benzoik asit ¢oktiirtiliir.

e Mavi bantl siizgeg kagidi tartilir ve su ile 1slatilarak huniye yapigmasi saglanir.

e (Coken benzoik asit siiziilerek oda sicakliginda kurumaya birakilir ve benzoik asit kati
halde elde edilir.

e Siiziintiide etanol ve benzil alkol vardir. Etanol su banyosunda ugurularak, benzil alkol
elde edilir.

e Siizgec kagidi ve benzoik asit tartilarak %verim hesaplanir.

Sorular:
1. Capraz Cannizzaro reaksiyonu nedir? Kag cesit iiriin olusur?

2. Deneyde etanol ile benzil alkol hangi 6zelliginden yararlanarak ayrilir?

* Benzaldehitin KOH ile reaksiyonunu, bu reaksiyonun iirliniinden yola ¢ikarak sodyum

benzoat ve benzil alkol iiretim reaksiyonlarini yaziniz.
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DENEY NO: 8

DENEY ADI: BOYAR MADDE (FENIL AZO-B-NAFTOL) ELDESI
Genel Bilgiler:

Endiistride kullanilan bir boyar madde sentezi.

Azo bilesikleri, -N=N- ¢ift baginin iki aromatik halka ile konjugasyonu sonunda olusup, derin
renkli olurlar. Delokalize elektronlar1 yiiziinden goriinlir bdlgede 151k absorpsiyonuna yol

agarlar.

NH:
(()) +NaNO+2HCI —

A

{()y—N=N]'Cl™ + NaCl + 2H:0

Anilin ~ Sodyum nitrit Benzen diazonyum klortir
OH OH
—N=N]'ClT + C@ - s — N=N = +HCI
o
o
B-naftol Fenil azo-B-naftol
Deneyin Yapilhsi:

e 250 mL’lik dnceden tartilmis behere, 8 mL saf su ve iizerine 8 mL derisik HCI eklenir.

e Beherin iizeri aliminyum folyo ile kapatilip kiigiik bir delik agilarak buradan beher igine
termometre yerlestirilir ve beher buz banyosuna alinir.

e Sicaklik siirekli kontrol edilerek 5°C’nin altina diistiigiinde 2,5 g (2,45 mL) anilin damla
damla eklenir.

e Beherin agz tekrar kapatilarak buz banyosuna yerlestirilir ve sicakligin 5 °C’nin altina
diismesi beklenir.

e Bagka bir beherde 2 g NaNO> 10 mL su igerisinde ¢oziiliir, ¢6zme sirasinda beher bir baska

buz banyosunda disaridan sogutulur.
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e Saf su, HCI ve Anilin i¢eren beherin sicaklifi 3 °C oldugunda beher buz banyosundan
alinmadan soguk NaNO; ¢ozeltisi damla damla eklenir. Bu sirada NaNO» ¢ozeltisi olan
beher de buz banyosundan alinmamalidir.

e Reaksiyon siiresince sicaklik artacagindan termometre siirekli kontrol edilmeli ve sicaklik
araligr yaklasik 5-8 °C arasinda tutulmalidir. Sicaklik artisi oldugunda anilin ¢ozeltisi
eklemeyi durdurarak, beher igerisine kiigiik buz parcalart eklenir (en az miktarda eklemek
sartryla) ve sicakligin istenen aralifa gelmesi beklenir.

e Reaksiyon karigimi 15-20 dk buz banyosunda bekletilir.

e Bagka bir 50 mL’lik beherde 3,90 g B-naftol iizerine 22,5 mL kiitlece %10’luk NaOH
eklenerek ve B-naftol ¢oziilir. Coziinme gerceklesmezse karisim sicak su banyosunda
hafifce 1sitilir. Cozelti elde edildiginde beher buz banyosuna alinir ve 5 °C’ye sogutulur.

e [-naftol ¢ozeltisi soguk diazonyum tuzu lizerine damla damla yavasca eklenir.

e 40 dk boyunca kirmiz1 renkli fenil azo-B-naftoliin ¢cokmesi i¢in beklenir ve karigim beyaz
banth siizge¢ kagidindan (tartimi 6nceden alinmis) stiziiliir.

e Siizgeg kagidi 1 giin oda sicakliginda bekledikten sonra kuru halde tekrar tartimi alinur.

¢ Siizme isleminden sonra kalan siiziintiiye 2 g sodyum siilfat eklenerek suyu giderilir.

e Beyaz banth siizge¢ kagidi ile tekrar siiziilen ¢ozeltiye 20 mL Etil alkol eklenerek
kristallendirme yapilir.

e Kiristallenmeden sonra, dnceden tartimi alinmis beyaz bantli stizge¢ kagidi ile stizme yapilir.

Bir giin oda sicakliginda bekleyen kuru stizge¢ kagidi tekrar tartilip, kati kiitlesi bulunur.

Sorular:
1. Boya ile boyar madde arasindaki fark nedir?

2. Neden deney sirasinda sicaklik 5 °C altinda tutulmalidir?
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DENEY NO: 9
DENEY ADI: SABUN ELDESI
Genel Bilgiler:

Temizlik araci olarak kullanilan sabun genellikle stearik asit (C17H3sCOOH) veya oleik asit
(C17H33COOH) gibi uzun zincirli organik asitlerin sodyum tuzu (beyaz sabun) veya potasyum

tuzu (arap sabunu) olarak tanimlanir.

Triestergliserinstearat (C17H35COQ)3C3Hs, NaOH ile kaynatildiginda sodyum stearat (sabun)

ve gliserin olusur.
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triester gliserin stearat
Belirli bir miktar sabun suda ¢oziiliip standart bir asit ¢ozeltisi ile karistirildiginda, stearat
iyonunun H3O" iyonu ile tepkimeye girmesi sonucunda stearik asit ¢oker. Cozeltide kalan asitin
fazlasi standart bir bazla titre edilerek stearat iyonu ile tepkimeye giren H3O" iyonlarinin mol
sayist ve buradan da sabun Ornegindeki sodyum stearatin mol sayisi saptanabilir. Sodyum
stearatin mol kiitlesi ve sabun 6rneginin kiitlesinden, 6rnekteki sodyum sodyum stearat ve su

icerigi hesaplanacaktir.

Deneyin Yapihsi:

e Baslangic maddesi olarak bitkisel yag kullanilabilir. 20 g bitkisel yag 200 mL’lik erlenmayer
i¢cine alinir.

e 20 mL etil alkol ilave edilir. Etil alkolii ¢ozmek ve reaksiyonu hizlandirmak igin
kullanilmaktadir. Ticari sabun yapiminda etil alkol kullanilmaz. Etil alkol ve yag iki ayr1
tabaka olusturur. Dolayisiyla karisim kuvvetle calkalanmalidir.

e 25 ml %20 lik NaOH ¢ozeltisi ilave yapilir.
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Karisim bir cam ¢ubukla karistirilir ve 1sitict iizerinde dikkatlice 1sitilir. Isitilmaya karisim
hamur kivamina gelinceye kadar devam edilir. Bu yaklasik 30 dakika kadar siirer. Isitilma
esnasinda karistirilmaya devam edilmelidir.

Sabun olugmaya basladig1 zaman, kdpilirmeyi 6nlemek icin ¢ok dikkatli karigtirilmalidir. Bu
hamur sabun ve gliserol karigimidir.

Sogutulmaya birakilir.

Sogutuldugunda, sabun karigsimina 100 mL doymus NaCl (yemek tuzu) ¢ozeltisi ilave edilir.
Iyice karistirilir, Na* ve CI iyonlar1 polar su molekiillerine baglanir ve suyun sabundan
ayrilmasina yardim ederler. Bu, sabunun tuzunun giderilmesidir.

Sabun ¢ozeltisi ve NaCl ¢ozeltisi karigtirildiktan sonra, sabun nuge erleni ve nuge basligi
kullanilarak siiziliir.

Stizme isleminden sonra 25 mL buzlu su ile yikanir, kurutulur ve tartilir.

Baziklik Testi: Sabunda kalan asir1 NaOH cildi tahris edebilir. Hazirlanan sabunun kiigiik
bir pargast 15 mL etilalkolde ¢oziilir ve 2 damla fenolftaleyn indikatorii ilave edilir.

Indikatér kirmiziya dénerse ¢ozelti baziktir ve sabunda asir1 NaOH mevcuttur.

43



KAYNAKLAR:

1. Eskisehir Osmangazi Universitesi, Fen Edebiyat Fakiiltesi Kimya Boliimii, Organik Kimya
Deneyleri Laboratuvar Foyii, Eskisehir, 2008.

2. Hosgiin, Z., Kilig, M., Anadolu Universitesi, Miihendislik Mimarlik Fakiiltesi, Kimya
Miihendisligi Boliimii, Analitik Kimya Laboratuvart Deney Foyii, Esk,sehir, 2008.

3. Onur, F., Biryol, 1., Yiicesoy, C., Erk, N., Ozkan, S., Dermis, S., Ding, E., Uslu, B., Yilmaz,
N., Ankara Universitesi, Eczacilik Fakiiltesi, Analitik Kimya Laboratuvar1 Deney Foyii, 1999.

4. Soydan, B., Koza, G., Tan, N., Tunca, U., Genel Kimya Laboratuvar Kitabi, 4. Baski, ALFA
Basim, 2006.

5. Giiler, H., Saraydin, D., Ulusoy, U., Genel Kimya Laboratuvari, Cumhuriyet Universitesi
Yayinlari, 1993.

44



DENEY NO: 11
DENEY ADI: TOLUENIN SULFOLANMASI
Genel Bilgiler:

Bu deneyin amaci, aromatik elektrofilik yer degistirme reaksiyonlarindan biri olan stilfolama
reaksiyonunu incelemek ve toluenin siilfiirik asit ile reaksiyonu sonucu olusan toluen siilfonik
asit izomerlerini elde etmektir.

CH, CHj
+ derH,SO0; -— > @ + H,0

Toluene SO3H

CH; CH;

+ NaCl e 5 + HCI

SO;H SO3Na*

Benzen ve tiirevleriyle tepkimeye giren reaktifler elektrofiller olarak bilinen, elektron
eksikligi olan tiirlerdir. Elektrofilik aromatik yer degistirme tepkimelerinden birisi olan
stilfolama, aromatik bir hidrokarbonun siilfiirik asidin biraz asiris1 ile tepkimeye girmesiyle
gerceklesir. Bu tepkime elektrofilik aromatik yer degistirme olarak bilinir ve organik kimyanin
temel tekpkimelerinden birisidir. Benzen ve tiirevlerinin bu tiir tepkimelerinde aromatik
halkalarin kararlilig1 korunma egilimindedir. Siilfolamanin nitrolama ve halojenlenmeden farki
notral kiikiirt trioksitin elektrofil olarak kullanilmasidir.

Siilfonik asit, sudaki ytliksek ¢oziiniirliigii nedeniyle sulu ¢ozeltilerden serbest halde
izole edilemez, bunun yerine sodyum tuzuna gevrilerek elde edilir.

Toluen, -CHs grubu tagimasi nedeniyle benzenden daha kolay siilfolanir. Toluen, H2SO4
ile 85-95°C’a 1sitilirsa, kolayca siilfonik aside doniisiir. Esas iriin para izomeridir, fakat az
oranda orto ve meta izomerleri de olusur. Reaksiyon sicakligi 85-95°C’ dir. Daha yiiksek
sicakliklar p- izomerinin olusmasini kolaylastirmasina karsilik yan {iriin (disiilfolama) oranini
da arttirir.

Deneyin Yapihis::

Hava sogutucusu baglanmis bir balon igerisine 9,3 g (11 mL) toluen ve 11 mL derisik siilfiirik
asit dikkatlice ilave edilir. Karisim, belirli araliklarla ¢alkalanarak su banyosunda isitilir. Bu
islem sirasinda siilfiirik asidin sogutucu baglanti1 kismina temas etmemesine dikkat edilmelidir.
Yaklasik 45 dakika sonunda tiim toluen reaksiyona girer ve karisim homojen bir ¢ozelti
goriiniimii alir.



Reaksiyon tamamlandiktan sonra elde edilen karisim, dnceden hazirlanmis ve igerisinde 75 mL
su bulunan bir beher icerisine siirekli karistirma altinda yavasca eklenir. Ardindan ¢6zeltiye 25
g sodyum kloriir ilave edilir. Beher, bir saat cami ile kapatilarak sodyum kloriir tamamen
¢Ozlinene kadar 1sitilir.

Elde edilen sicak ¢ozelti, bir huni yardimiyla erlenmayer igerisine siiziiliir. Siiziintii oda
sicakliginda bekletilerek sodyum p-toluen siilfonat kristallerinin olugsmasi saglanir. Bu asamada
asirt doygunluk gozlenebilir. Eger kristallenme kendiliginden baslamazsa, beherin i¢ yiizeyi bir
cam baget ile cizilerek kristallenme tesvik edilir.

Kristallenme basladiktan sonra sistem en az 30 dakika oda sicakliginda bekletilir. Olusan
kristaller, vakum filtrasyonu (su trompu) ile siiziiliir ve yaklasik 15 mL etanol ile yikanir. Son
olarak kristaller bir saat cami lizerine alinarak kurumaya birakilir.

Sorular:

o Elektrofilik aromatik yer degistirme reaksiyonlarmin genel 6zelliklerini agiklayiniz.

e Toluenin siilfolanmas1 neden su banyosunda yapilir?

e Toluen yerine benzen kullanilsaydi reaksiyon hizi ve iriin dagilimi nasil degisirdi?
Aciklaymiz.



DENEY SAYISI: 11
DENEYIN ADI: DIBENZALASETON SENTEZI (Kondensasyon tepkimesi)
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1 g sodyum hidroksiti 5 ml suda ¢6zerek tizerine 5 ml (%95°lik) etanol ekleyin ve ¢ozeltiyi 20-
25°C’ ye kadar sogutun. 0,58 g ( 0,73 ml) aseton ve ardindan 2,12 g (2,1 ml) benzaldehiti
cozeltiye ekleyin, gerekirse sicakligi 20-25°C’de tutmak i¢in sogutun. Cozelti turuncudan
sartya donecek ve topaklanmis sar1 ¢okelekler halinde iiriin olusacaktir. Ara sira karistirarak 15
dk bekledikten sonra karistm sogutulur. Cokelek Nuge hunisinden emmeyle ( vakum
uygulanarak) stiziiliir.(EN: 112-113°C)

NOT: Dibenzalaseton cildi tahris eder. Calisirken eldiven takilmasi uygun olur. Eger cilt tahris
olmussa su veya seyreltik sodyum bikarbonat ¢ozeltisiyle iyice yikanmalidir.

ikinci YONTEM:

Kondenzasyon reaksiyonlari, cogu kez su gibi kiigiikk bir molekiiliin ayrilmasiyla iki yada
daha fazla molekiiliin daha biiytik bir molekiil olusturacak bi¢imde birlestigi reaksiyonlardir.

Bilinen kondenzasyon reaksiyonlari agagida siniflandirilmustir.

1. Aldol Kondenzasyonlari: Bir aldehit sulu NaOH gibi bir bazla etkilestirildiginde,
meydana gelen enolat iyonu ikinci aldehit molekiiliiniin karbonil grubuyla reaksiyona girebilir.
Sonugta, bir aldehit molekiilii ikinci aldehit molekiiliine katilmig olur. Bu reaksiyona
aldollesme yada aldol kondenzasyon_reaksiyonu denir. ‘Aldol’ kelimesi aldehit ve alkol

kelimelerinden tiiretilmistir ve bir B-hidroksi aldehit olan iiriinii tanimlar. Bu
reaksiyondabirlesmeninolabilmesii¢inaldehitmolekiiliiniina-hidrojeniigermesigerekir.

2. Capraz Aldol Kondenzasyonlari: Alfa hidrojeni olmayan bir aldehit enolat iyonu
olusturamaz ve bdylece aldol kondenzasyonuyla dimerlesemez. Ancak, boyle bir aldehita-
hidrojeni olan bir baska aldehitle karigtirilirsa ikisi arasinda bir kondenzasyon reaksiyonu
meydana gelebilir. Bu reaksiyona c¢apraz aldol kondenzasyonu denir. Capraz aldol
kondenzasyonu, karbonil bilesiklerinden yalniz biri a-hidrojenine sahip oldugu zaman olusan
tirtin sayisi iki ile sinirl kalirken aksi durumda daha ¢ok sayida {iriin karigimi1 meydana gelir.

3. Claisen-Schmidt Tepkimeleri: Kullanilan karbonil bilesenlerden birisinin keton
oldugu capraz aldol reaksiyonlarina Claisen-Schmidt reaksiyonlari adi verilir. Bu




reaksiyonda sodyum hidroksit baz olarak kullanilir. Ketonlar, kendi kendilerine yeterli
kondenzasyon yapamadiklarindan, reaksiyon sirasinda iiriin karigimi beklenmez ve bu

ozellikleri
kullanighdir.

Deneme

nedeniyle Claisen-Schmidt reaksiyonlari

Kimyasallar ve Malzemeler

sentetik uygulamalarda c¢ok
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Toplu Reaksiyon Denklemi

Deneyin Yapilist

50 mL'lik bir erlene soguk NaOH c¢ozeltisi (0.8g NaOH 7 mL suda ¢oziiliir) ve 6 ml
izopropil alkol konur* ve 20-25 °C de devamli karistirilarak benzaldehit (taze damitilmus,
0.8 mL) in asetondaki (0.3 mL) ¢ozeltisinin yaris1 katilir.2-3dk sonra diger yarisi da
katilarak 30 dk karistirilir. 30dk sonra ¢oken Kristaller siiziiliir, soguk suyla yikanir ve oda
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Dibenzalaseton

sicakliginda kurutulur. Ham dibenzalaseton etil asetattan kristallendirilir, EN: 112 °C.



*Benzaldehidi ¢ozmeye ve basta olusan benzalasetonu ¢ozeltide birakmaya yetecek kadari
zopropil alkol kullanilmalidir ki olusan benzalaseton, ikinci bir benzaldehit molekiili ile
etkilesebilsin.

Sorular

1. Aldol kondenzasyonlarinda baslangi¢c maddesinin aldehit degilde keton olmasi reaksiyon
hizini nasil etkiler?

2. Asagidaki aldehitlerin aldol kondenzasyonu {iriinlerininin yapilarini yaziniz.
a) Pentanal b) 2-Metil biitanal

Kaynaklar
- Organic Chemistry, Atkins R.C.ve Carey F.A.,McGraw-Hill,1997.
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