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DENEY 1: | | NEGHGE R
| KRISTALLENDIRME |

~ Kristallendirme, kati organik maddelerin ayrilmast ve saflagtirilmasida kullamlan genel
yontemlerden biridir. Sadece organik kimyada degil, uygulamanin basitligi ve etkinligi nedeniyle
kimyanin diger alanlarinda da yaygm olarak tercih edilir. Kati, siv1 ve gaz bilesikler arasinda, kati

maddelerle ugrasmak, yapilarim aydinlatmak ve elde etmek digerlerine gore daha kolaydur. Organik
bir bilesigin krista_llendirme ile saflastirilmasina ait 6rnek bir sema asagida gosterilmektedir.

Saf almayan bilesik

Sicak ¢ozlictide ¢dzme
Sicakta sizme

Cozelti
(kristallenecek madde Gozinmeyen safsiziiklar
goziinen safsizliklar)

kristallendirme
Slizme

- Cozelti

kristallendirme
Stzme

Cozelti (safsizliklar)

Bu semaya gore islemler birkag basamaktan olusmaktadir. Ik basamak, saf olmayan bir
organik yapmin minimum hacimdeki sicak ¢éziictide ¢dziinmesini ve gozinmeyen safsizliklarin
stiziilerek uzaklastirilmasim Igine alir. Sonraki basamakta triin ve ¢ozinmus safsizliklart igeren
sicak ¢dzelti sogumaya birakilarak organik katinn kristallenmesi saglamr. Kristallerin, siiziilerek

" cozeltiden ayrilmasi ve kurutulmasiyla islemler tamamlanmug olur. Elde edilen kristallerin saf olup
olmadig1 erime noktasinin karsilagtirilmast ya da kromatografi gibi uygun metotlarla belirlenir, eger
saflik yeterli degil ise yeniden kristallendirme (recrystallisation) islemiyle kristal saflagtirilir.

Ornpegin ¢ozillmesi ve ¢oziicii segimi
Kristallendirmenin ilk basamagi, saf olmayan maddenin uygun bir géziiciide goziilmesidir.

Kristallendirme igin ideal bir ¢oztcti; bilesik ile reaksiyona girmeyen, k;istalden' kolaylikla




uzaklastirilabilecek ucuculukta olan, kaynama noktasy knstallendlrﬂecek bilesigin erime

) noktasindan daha-diistik, toksik ve yanict olmayan ve her §.eyden énce maddenin sicak
- cozundugu ,soguk iken ¢oziinmedigi bir ¢dziicii olmahdlr

1ken

Coézunoriik g/mL

. Sicakhk °C

X maddesinin A ve B ¢oziictisiindeki ¢oziintirliigii

Sekildeki grafikte,X maddesinin A ve B ¢oziicillerindeki ¢oziiniirliigiiniin  sicaklikla
degigimini gostermektedir. X bilesiginin A ¢dziiciisti icersindeki ¢oziiniirliigii sicaklik ile dogru
orantili olarak degigmektedirbuna gére X maddesinin kristallendirilmesinde A c¢oziiciisiinii
kullanmak uygun olacaktir.

Uygun bir kristallendirme ¢oziictistinde aranan 6zelliklerden biri de tiriiniin ¢6ziintirliigi
sicaklikla artarken, istenmeyen safsizliklari da ya sadece sogukta ya da sadece sicakta ¢ozmesidir.
Asagidaki denkleme gore sentezlenen A maddesinin ve safsizliklarn uygun bir ¢oziicii icerisindeki
¢Oziinirliginiin sicaklikla degisim grafigini gostermektedir.

E+D —> A (iriin) + B (safsizlik) + C (safsizhk)

Gozdniliriik g/mL

Sicaklik "C
A,BveC maddelerinin ¢Ozlintirliglintin sicaklikla degisimi

Buna gére sogukta ¢6ziinmeyen, sicakta iyi derecede ¢6ziinen C maddesi kristallendirmenin
baslangicinda, ¢6zelti soguk iken stiziilerek ayrtimalidir, sogukta ve sicakta yeterince ¢dziinmeyen
B maddesi de sicakta stiztilerek ortamdan ayrilir. ‘

Ortamdaki maddelerin ¢dziiniirlik-sicaklik grafigi Sekil 4.22'dekl gibi ise, once s1caktak1
¢OzUnlrligl 1y1 olan C maddesi sogukta stiziilerek ayrilir, sonra benzer ¢oziiniirliikteki A iriin{ ve
nispeten daha az miktardaki B safsizhig1 dikkatli bir sekilde kristallendirilirse birbirinden ayrilabilir.
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Sicaklik °C

Benzer coziiniirlitkteki A, B ve C maddelerinin ¢oziiniirliik-sicaklik grafigl

Bilinen bir maddenin kristallendirmesi icin, literatiir bilgileri ya da kaynak kitaplardan
yararlanilarak uygun kristallendirme ¢dzlclsiine karar verilebilir. Eger kristallendirme i¢in uygun
coziicii bilinmiyorsa ya da madde yeni ve literatiir bilgileri meveut degil ise, kiigiik miktarda ¢dzlcl
ve madde kullamlarak uygun ¢oziiciiniin belirlenmesi gerekir. Bunu saglamak i¢in kiigiik
miktardaki (10-20 mg) kati bir deney tiipiine yerlestirilip tizerine birkag damla ¢6zlicti ilave
edilmelidir. Bilesigi sogukta ¢dzmeyen, sicakta ¢ozen bir ¢oziicti bulundugu zaman, so gukta katinin
meydana gelip gelmedigi kontrol edilmelidir. Bunun i¢in deney tipQ buzlu su i¢inc daldirilip birkag
dakika beklenir. Kati oluguyorsa, bu ¢oziiclide maddenin tamamu kristallendirme i¢in denenebilir.
Deneyim kazanildigi zaman bu testler gok hizli yapilabilir ve ¢oziici se¢iminde kullanigl bir
yoldur. '

Coziicti segimi her zaman kolay degildir, bazi teorik yaklagimlar goz oniine alinarak uygun
bir kristallendirme ¢oziiciisii belirlenebilir. Organik katilarin ¢dzintrlig, anenin
bagﬂﬂ,polarhklamylar,gtﬁzuqenm,wk;ig_t@lm){gp;;j;;;@_% buplidir. "Benzer benzeri ¢ozer" yaklasuniyla

polariteleri birbirine yakin maddeler birbirini ¢ozerler. Ornegin, hidrokarbonlar gibi polar olmayan
bilesikler icin hekzan ya da petrol eteri kullanilabilir, OH'grubu bulunduran polar gruplar i¢in ise
ctanol gibi alkoller kullamlmalidir. Polar goziiciiler gergekte daha iyi kristal verme egiliminde
olduklarindan diger gruplarin krisfallendirilmesinde de tercih edilirler. Hazirlanmig tablolardan
faydalanarak ¢6ziicii segme, islemleri kolaylastirir. Organik ana gruplarin kristallendirilmesinde
kullanilan ¢6ziictiler polarite artigina gore Tablo’da verilmektedir.

Kristallendirme icin 6nerilen ¢oziictiler

Bilesik Simifi Onerilen Coziicii
Hidrokarbonlar Hidrokarbonlar, toluen, eter
- |Eterler Eter, diklormetan

N Halojentirler Diklormetan, kloroform
Nitriller Esterler
Aldehit ve ketonlar Alkol, Etil asetat, aseton, dioksan, glac. AcCOH
Fenoller - Alkol, glasiyal AcOH, dioksan
Aminler, Alkoller, Asitler Alkol, su '
Tuzlar Su

Kristallendirme i¢in en uygun ¢dziict bulunduktan sonra, madde tartilarak bir beher ya da
erlene konulur, tizerine bir miktar ¢oziicli eklenerek ¢éziiciiniin kaynama noktasi civarina kadar
isitilir, madde ¢oziinmez ise daha gok sicak ¢oziicti -eklenir ve 151 yardimiyla katinin ¢éziinmesi
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saglanir. Kat1 maddeyi daha kolay ve az ¢oziicii kullanarak ¢6zmek igin toz haline getirmek tercih

edilen bir yoldur.

Ham tirlintin sicakta ¢6ziinmesi

Katiy1 sogukta ¢ozmeyen, fakat sicakta ¢dzen uygun bir kristallendirme c¢oziiciisii
bulunamamis ise, organik katiy1 iyi ve kétii derecede ¢dzebilen birden ¢ok ¢éziiciiniin olusturdugu
karigimlar tercih edilmelidir. Etil asetat ve hekzandan olusan bir karigim orta derecede polar birgok
maddenin kristallendirilmesinde kullamilabilir. Céziicii karlslmlarlyla kristallendirme tekmcrmm
uygulamnam 1cin iki ayr yol vardir. B —

Kristallendirilmesi istenen kati bir erlene konulur, tizerine ¢oziictiligl iyi olan ¢dziictiden
eklenerek ve kanstirilarak maddenin ¢dziinmesi saglamr. Cozinmeyen safsizliklar mevcut ise,
stizme ile ortamdan uzaklastirilarak ¢ozeltiye, pastdr pipet yardimiyla bulaniklik goriiliinceye kadar
damla damla zayif ¢6ziicii ilave edilir ve ¢ozelti kristallenmeye birakilir. _

[kinci yolda, kati maddenin iizerine zayif ¢oziicii eklenerek isitilir ve bir siispansiyon
hazirlanir. Cozeltiye, berraklastigr ana kadar kuvvetli ¢oziicii ilave edilir ve kristallenmeye birakilir.
Bu yol uygulanmadan &nce siispansiyon igerisinde, sogukta ¢éziinmeyen safsizliklar olup olmadig:
kontrol edilmelidir. Tercih edilen ¢oziiciilerin kaynama noktalart miimkiin oldugu &lgiide birbirine
yakin olmali ya da kuvvetli ¢éziictintin kaynama noktasi, zayif ¢6ziiciiniin kaynama noktasindan
daha diigiik olan bir sistem secilmelidir.

(Cozeltinin siiziilmesi ve renksizlestirme

Kristallendirilecek maddeyi igeren sicak ¢ézeltide bir takim pargaciklar bulunabilir. Bu

- pargaciklar ¢6ziinmeyen safsizliklar olabildigi gibi toz ve kagit pargasi da olabilir. Onceki boliimde

ayrintili sekilde goriildiigii gibi ¢ozelti sicak iken stiziilerek ¢oziinmeyen kismin uzaklastirilmasi
saglanir. Stizme islemi bu durumda normal sekilde, yapilmali (Sekil 4.24), vakum
kullaniimamalidir. , ' '

Organik ¢ozelti ¢ofu kez renkli safsizliklar igerebilir. Tepkime esnasinda ya da izolasyon
islemlerinde yiikseltgenme ve yapi bozulmasindan dolay: bu durum ortaya ¢ikabilir. Nitro ve siyano
gibi gruplar ile azot-azot arasinda ¢ift bag tastyan polar 6zellikteki safsizliklar kristallendirmeyi
engellemez ve renksiz kristal verirse problem teskil etmez, fakat kristaller tarafindan adsorbe
edilerek saf olmayan renkli bir rin elde edilmis. ise bunlarin uzaklastirilmas: gerekir.
Renksizlestirme (decolorisation) olarak bilinen bu islem sicak ¢ozeltinin aktif karbon ile
muamelesidir. -Cozeltiyi renksizlestirmek igin kati maddenin kiitlesinin %1-2'si oraninda aktif
karbon s1cak (;ozel'uye ilave edilir ve bir stire karigtirma ile 1s1tmaya devam edilir. Renkhhgm




nedeni olan safsizliklar aktif komir tarafindan adsorbe edilir ve organik bilesigin bulundugu renksiz

cozelti stziilerek ayrilir.
Kristallendirmenin uygulanmasi

Bir erlen ya da balona siiziilen sicak ¢6zeltinin {izeri aliiminyum folyo ya da saat cami ile
kapatilarak, ¢ozeltiye digaridan maddelerin  karigmast Onlenir ve kristallenmeye birakilir.

. Kristallendirmede, cozeltideki madde ile kristal yapidaki ayni madde arasinda bir denge vardir.

Madde kristallenmeye bagladigi zaman denge kristal olusumu yontne kayar, bu arada ¢ozeltide
bulunan safsizliklar sivi fazdaki derisimin azalmasiyla kristallenmis olsa bile tekrar sivi faza
donerler. ,
Kristallendirme isleminde ¢6zelti olabildifince yavas soputulmahidir, ¢ézelti hizli sogutulursa,
safsizliklar sivi faza gecemeden hizla ¢ogalan kristaller arasinda kalacaktir. Kristallerin saf ve
biiyiik olugmasini saglamak igin en uygun yol, sicak ¢ozeltiyi igeren balon ya da erlenin tahta masa
gibi cabuk sogumayi éngelleyecek bir zemine konulmasidir. Kristallenme bagladigl zaman
¢ozeltinin buzdolabinda tutulmas 1yi bir yoldur, bu sekilde maksimum miktarda kristal eldesi
saglanir. Kristallendirme igin gerekli tim islemler yapilmasina ragmen kristal yerine yag olusumu
gozlenebilir. Bu, maddenin agir1 derecede safsizlik bulundurdugu ya da maddenin erime noktasiun,
coziicliniin kaynama noktasmndan distik oldugu durumlarda goriiliir. Cozelti oda sicakligina
getirildigi halde kristal meydana gelmemis ise, kristalﬂl/e/nmeyjﬁaﬂgﬁmak ig;i_gmaﬁagldaki metotlardan
birisi denenmelidir. '

1. Cozeltinin iginde bulundugu cam balon bir cam baget ile gizilerek puriizli bir yzey
/éu&urulur. Kristallenme bu gizilen ylizey iizerinde baslar, -

/ 2. Cozeltiye birkag tane agt kristali ilave edilir, bu kristaller diger _kriStallexin lizerinde
/' olusacag bir ¢ekirdek gérevi yapar. ‘

3. Cozelti aseton-kati karbondioksit banyosunda -78°C'yc sogutulur ve cam balonun kenari
cizilerek oda sicaklifina gelmesi igin birakilir. Bazi durumlarda sivi azot ile -196°C'ye sogutma
yapilir, kristallenme yine de meydana gelmemis ise ¢oziiciintin miktar diistiriilmelidir.

4. Cozeltinin igerisine kat1 CO, ilave edilerek soguk bolgeler olusturulur, kristallenme bu
bolgelerden baslayabilir. ' )

 Biitiin metotlarin denenmesine ragmen yine de kristallenme saglanmamig ise; madde agir1
miktarda safsizlik bulundurmaktadir ve kromatografi gibi metotlarla saflagtiriimalidir.

Kristallendirme sonucunda elde edilen kristaller ¢ozeltiden siiziilerek aynlirlar. Stizme
islemihden sonraki basamak, kristallerin  yikanarak ¢oztintir safsizhiklarm  ortamdan
uzaklastinlmasidir; kristallendirmede tek bir ¢oziict kullanilmis ise kristaller ¢ok az ve sofuk
¢oziicli ile yikanmalidir. Kristallendirmede ¢oziicti karigimi kullanilmig [se yikama igin de aym
karisim kullanilmahdir. Kristallerin stiziilerek ayrilmasindan geriye kalan ¢ozeltide belirli bir
miktarda madde bulunmaktadir. Sivi fazdaki ¢oziict bir miktar ugurularak ¢ozeltinin derigimi
artirilir ve tekrar kristallenme saglanir. Buna ikinei iiriin denir ve birinci iiriinden daha az safur. Bu
nedenle birinci ve ikinci diriinler saflik kontroliinden gegirilmeden birlestirilmemelidir. -

Kristallerin Kurutu’lmasf '

Kristallendirilen kat: madde yikanip stztildikten sonra kurutulup tartiimalidir. Bu iglemler
yapilmadan tartilmasi, analiz edilmesi ya da herhangi bir reaksiyonda kullanilmas: hatali sonug




verir. Kurutma islemleri i¢in en basit teknik agik havada kurutmaktir. Kristallenen madde, siizgeg
kagidina yayﬂarék saat cami lizerine yerlestirilir ve agik havada kurumaya birakilir. Kuruma hizi
katinin kristallendigi ¢oziictintin fiziksel 6zelliklerine baghdur, buharlagsma hizi ¢ok ise, kuruma
dogru orantili olarak hizli olur. Kurutma i¢in diger bir yol ise kristallerin etiivde kurutulmas: olup,’
acik havada kurutmaya gore daha hizli ve etkili kurutma saglanir. Dikkat edilecek en onemli
noktalardan birisi kurutmanin yapilacagi sicakhgi belirlemektir. Genel bir egilim olarak etiiviin
sicakligl, maddenin erime noktasinin yaklagik 50°C altinda olmalidir. Coziiciintin buharlasma hizint
artirmak i¢in difer bir yol ise katinin vakumlu bir desikatore konulmast ve su trompu ya da daha
yiksek vakumla ¢ozlicintin uzaklastiriimasidir. Kurutulmas: istenen kristal NMR analizinde
kullanilacak 1se, ¢oziictiden gelen sinyalleri 6nlemek i¢in kurutmanm yiiksek vakumda yapilmast
gerekir.

Kristallendirmede madde miktart ok kiiciik ise, normal kristallendirme ve sonrasinda
gerceklestirilen siizme islemleri sirasinda maddenin biiyiik bir kismi kaybolur. Omegin 5 g'lik bir
kristallendirmede 50 mg'lik kayip ¢ok degildir, fakat 100 mg'lik bir &rnek diistintildiiglinde yaris:
kaybolmus demektir. Bu durumda kristallenecek madde, kiigiik bir deney tiipii igerisinde uygun bir
¢Oziictide ¢bziinir. Pastdr pipetin ug¢ kismina bir parga pamuk konularak siiziilen ¢ozelti, bir
diger tipe aktarlarak normal ya da kangik ¢oziicii teknigiyle kristallendirilir, ¢ok az ¢oziicii ile
yikanan kristaller ayn1 tiip i¢inde kurumaya birakilir.

Kristallendirmede ¢oziiciintin kristalden kolaylikla ayrilmasini saglayabilen ve Craig tlpi
olarak bilinen ozel diizenekler de kullanilabilir. Bilinen sekilde Craig tiiptinde kristallendirme
tamamlandiktan sonra 6zel cam tapa takilir ve bos bir santrifiij tlipline konur. Santrifiij isleminden
sonra Craig tiipii ters gevrilerek kati ve ¢dzelti birbirinden ayrilir, daha sonra Craig tiipii hafifge
stizge¢ kagidinin lizerine vurularak kristaller elde edilir.

Coziintrlik o6zellikleri birbirine ¢ok yakin maddelerin kristallendirme ile birbirinden
ayrllma;sT olduk¢a zordur. Bu durumda fraksiyonlu kristallendirme olarak bilinen ve iki farkl

“Taddeyi tekrar tekrar kristallendirerek maddelerden birisini ¢ozeltide, digerini  katida

zenginlestirerek ayirma metodu tercih edilmelidir. Kromatografik teknikler yardimiyla benzer

¢ozuntrlikteki yapilar —birbifinden ayrimasina ragmen oOzellikle diasteroizomerik tuzlarin

I S

ayrilmasinda bu yola bagvurulur.
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M-DINITROBENZEN SENTEZI VE KRISTALIZASYONU
Reaksiyon:

Y % ‘
@) Dumanli HNO;
> SO, |
| NO,
MA: 123g/mol ;d=1,196 g/ml : 168 g/mol

K.N: 210-211°C ]
EN: . 89-90 °C

Kimyasallar: 1. 1.913 g (1.6ml) nitrobenzen

2.3.5ml derisik H,SO4

3. 2.5 ml dumanli nitrikasit
Gerekli Malzemeler: 50 ml yuvarlak dipli balon; su banyosu, geri sogutucu,siizgeg
kagidi,erlen,huni.

Deneyin Yapihisi:

1. 3.5 ml derisik H,SO4 540 ml lik yuvarlak dipli bir balona konur ve {izerine yavasca distan

musluk suyu ile sogutularak 2.5 ml dumanli nitrikasit ilave edilir.
2. Bu asit kanigimina 1.913 g (1.6ml) nitrobenzen damla damla geker ocak altinda, balon distan
sogutularak ilave edilir..

Balona bir geri sogutucu takilip sik sik ¢alkalanarak su banyosu tizerinde 30 dak. 1sitilir,
Karigim sogutulur ve iginde 10g. Buz bulunan bir behere kuvvetlice kanstlrﬂarak dokulur
Katilasan m-dinitrobenzen tromptan siiziliir ve su ile yikanir. ‘
6. Ham iiriin 20m! etilalkolden kristallendirilir.

ok W

Sorular:
1. Kristallendirme nedir,hangi amagla nasil uygulanir?
2. Kristallendirme ¢oziiciisiinde dikkat edilmesi gereken hususlar nelerdir?
3. Bu reaksiyonda dumanli nitrik asit kullanilmasinin nedeni nedir? -
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DENEY RAPORU

Deneyin Adi:

Adi ve Sovadr:
Numarasi:

Deney Nosu:

Tarih: ~ /2011

Kaynaklar: 1.

2.

3.

Reaksivon De‘ﬁklemi:

M. A

Kimyasallar

Miktarlar (..... mol)

Il Bl M

n

Deney Diizenekleri:

Sekilleri:

DAl ol Bl M

Denevin Yapilist:

% Verim: kn=

veya

Reaksivon Veriminin Hesaplanmasi:

Teori ile ilgili sorular:

1.

2.

3.




Sentezlenen Bilesiklerin 'H NMR ve IR Datalart:

Sorumlu Ogr. Elem. ve

dmzasi

10

NMR | Kim. kayma degeri (ppm) | Integral | Proton tiirii Pik Tiirii | Dalga Boyu (cmly
N ;
b
c
d
e
f
Deneyin Teslim Tarihiz. ...ooveeeireiiiie e
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[l asmf/‘%aglamak amaciyla asagidaki tetkitler yapilamlidir.

DENEY:2
BASIT DESTILASYON

Organik laboratuvarlarinda yaygin olarak tercih edilen basit destilasyon sistemi ,asagidaki
sekilde gosterildigi gibi 1stya dayanikli ve uygun rodaj biiyiikliigiindeki cam malzemelerin bir araya
getirilmesiyle kurulur:Diizenegi olusturan parcalar vazelin ya da tercihen-silikon grease ile muamele
edilerek birlestirilmeli -ve destilat toplama balonu yerine takilmadan once tartilmis
olmalidir Kullamlan cam malzemelerin biiytikligii destile-edilecek karnsimin miktarina uygun |
olarak secilmelidir- Destilasyon boyutu ne olursa olsun destialsyon balonunun hacmi ,destiel
edilecek materyal hacminin en az 1,5 kati biiyiikliikte olmahdur.

-

Termometre

Yad barnyost v

&
o

Basit destilayon diizenegi

Destilasyon islemini gergeklestirebilmek igin ,6nce destile edilecek sivi destilayon balonuna
bir huni yardimiyla transfer edilir,balon igerisindeki sivi hacminin,balonun hacminin 2/3’sini
ge¢memesine dikkat edilmelidir.Atmanin engellenmesi ya da diger bir ifade ile kaynamanin duzenh

N-Manyetik 1sitic/karistirict tizerine dogrudan yerlestirilen dibi diiz balon 1ger1ndek1 stvinin

i‘l( §ﬁr11jéna51

i %“2-* anyetik 1sitic1 /karigtirict {izerine yerlestirilen yag banyosu ile sivinin 151t11arak
ké.n §t1r1z masl ‘
\ 3; antolu 1sitict ya da hot plate iizrine yerlestirilen balonun igerisine birka¢ tane kaynama

rak s1vinin karistirilamasi
Ortast delik mantolu 1siticinin, manyetik kar1§t1r101 lizerine oturtturularak sivinin 151t11ma51

ve kaﬁ;tmlmam .
Buharin smakhgm olgebﬂmek icin ,ucli baglarm pargasina uygun sekilde termometre
yerlestirildikten ve gerekh tim parcalar blrbmyle b1rle§t1r11d1kten sonra sooutucuya su g1r1$1

ta§1\famf




saglanmir ve destilasyon balomu 1sitilir.Sicaklik, destile edilecek materyalin akvnama noktasi
biliniyorsa hizli,bilinmiyorsa yavag yavas artirilir. D &W« "QW

Kaynama noktast distik sivilarin aynlmasinda 1sitma isleminin, su banyosu va da su buhar,
kaynama noktast yiiksek sivilarin destilasyonunda ise elektrikle 1sitilan yag banyosu kullanilarak
gerceklestirilmesi en uygun yoldur. Bek alevi 1le 1sitma yangin tehlikesi tasidigi i¢in, mantolu
1siticilar ise sicaklik kontrolii zor oldugu i¢in s1v1 s1vi karigimlarinin ayrilmasinda tercih edilmez.

Bas1t destilasyon ,aralarinda en az 80 °C’lik kaynama noktasi farki bulunan sivilann
b1rb1nnden ayrilamsinda kullanilir. Bu metod genel olarak % 80-95 oraninda saf olan sivilarn
saf51zhktan kurtarmak icin kullamilir. Destilasyon isleminde termometredeki sicaklik yavas yavas
artmaya basladig1 zaman ,diisiik kaynama noktali safsizliklar buharlagir ve soutucud toplanmaya
baslar. Termometrede okunan sicaklik sabit kaldig1 andan itibaren ana fraksiyon toplanabilir. Bu
dummWﬁ‘é’éﬁfarak toplama balonunda ilk safsizliklar toplanmamalidir. Ana fraksiyon
alindiktan sonra yitksek kaynama noktali safsizliklar destilasyon sonunda balonda kalir ve sivi

saflastirilmis  olur.  Destilasyon  balonundaki  sivi higbir  zaman kuruluga  kadar
buharlastinlmamalidir. Destilasyon balonunun iginde kalan yiiksek kaynama noktali materyal asirt
derecede 1sitilirsa siddetli sekilde bozunma olabilir.

Eger kaynama noktalar1 birbirinden oldukg¢a farkli iki sivinin destilasyonu yapiliyorsa
termometredeki sicaklik sik sk okunmalidir. Sicaklik degistigi anda tplama balonu
degistirmeli,sicaklik degisimi siiresince siv1 bu balonda toplanmalidir (karisik fraksiyonlar).Sicaklik
sabit kalinca diger bir balon kullanilmalidir.

Basit destilasyon tekniginin kullamldigi yerlerden birisi de organik ¢dziicillerin
saflagtirimasidir. Organik ¢oziictiler genellikle satin alindig sekilde kullnilirlar. Reaksiyon sartlar:
igin. sxisuz ya da nemsiz ortamlar gerekiyorsa c;ozuculer kimyasal tekmklcrle saflagtirilmalidir. Bu
durumda diisik ve kaynama noktali safsizliklanin yaminda su ‘da uzaklastirilmalidir. Bunun igin
ﬁtllasyon balonuna su (}Clel bir madde ilave edilir ve go7ucu bu madde uzermden destlle ed1l1r

Olduou hteraturlerden bu]unahlhr Qurekh ol amk m7e ve qaﬂaq‘rmlmm c;o7ucuye jhtiyac varsa hu
sistemde inert bir gaza (azot helyum) ihtiyag vardr ve elde edilen saf ¢dziici higbir zaman aglk
hava ile temas ett1r11memel1d1r

12
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TERT-BUTIL KLORUR SENTEZI \/

Reaksivon denklemi: \,&Nﬁk
CHs. /\’\) i CH,

l
Cly—C—OH - acll CH, to

|
CH -H-,0
(* fg" |

yavas

¢ Cl: (!:H3

tert—buti [ :Cl:

ert—butil alkol : - - CH3H$_CI
CHj;

tert — butil kloriir-

5
AN

MA: 74.12 ‘ 92,57
K.N: 820C » ' SIOC
/
Kimyasallar: 1-tert-butil alkol [ e\ \\ ot ;
0 ¥
. [\
Nz o 2-der HCI ¢ozeltisi $& mxi > :

Vaas f N %&% | | g m

24— 3-doymus NaHCO; ~ N 20 ol denbity
Oy At ‘L f & M;ﬁy%g;? gggf
Gerekli Malzemeler: Basit destilasyon diizenegi, ayyma hunls1 3 ) A

Uy _»Me (0~ dar it &

' 3 Deneyin Yapihsi: 50 mI’lik bir ayirma hunisine 3gtert-butil alkol ve 10 ml der. HCI ¢ozeltisi
. ilave edilir. Agz1 kapatilmamis ayirma hunisi yaklasik bir Dakka yavasca 1

dak.dondiiriiliir ve sonra kapagi kapatilip ters gevrilir,muslugu acilarak asiri

at basmcin disar1 ¢ikmasi saglanir. Ara musluk agilarak 4 dak.calkalanir.Daha
sonra ayirma hunisi spor halkasina takilir ve faz aynlmas1 gozlenir. Alttaki
sulu faz atilir ve organik faz g{\9/"~f1’r11 doymus NaHCO3 cozeltisi ile
calkalanir.ayni islem tekrar yapilip alttaki faz atilir. Ustteki faz tert-butil
klortir fazi 3 ml saf su ile yikanarak yine alttaki faz uzak1a$t1r1hr ve lstteki

- faz basit destilayon diizenegine alinir e PRl e

o) |

Sorular: e Ao i?i“; , M= £ &gu é;q
] =099 e P ol
¥ 1. Ayirma hunisi diizeneginin Wﬁm&h&@l\r? QM»»— Q29 AN &\ @% |

{V\"" ¢ ? ) & |

I 2. NaHCO neden kullanilir? U= 2l S

=3 (RN 3 it e t’ AR AW h Mﬁé{gﬁ% ’ . Qi?

8 ¢ pal /:' m,i “*F/ . 7 ‘ o \f}{j y 55
' T}U—\ \“\ & |
- 0,89, 2851 SCYSE
Y Aol NY S5 hal S~ J

B et =gl

- e
£MMWM = - D » EW‘:’“’L::_LM pond
-_— ot m:t‘i g




DENEY RAPORU

Deneyin Adl:

Adi ve Soyadi: ‘ Tarih: /2011

Numarasi: Deney Nosu:

Kaynaklar: 1.

2 T

3.

Reaksiyon Denklemi:

M.A.:

Kimyasallar Miktarlart (..... mol)

1.

2.

Deney Diizenekleri: ] Sekilleri:

1.

2.
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- NITROBENZEN SENTEZI

Reaksivon denklemi:

2 HZS 04 + HNO3

O N

NO,

H/—\
O *HSO,

fo, . HO +2HSO,

NO,
_ &

NO,
e @ ., H,S0y4

MA: Benzen(78.11g/mol)

Nitrobenzen(123.06g/mol)

K.N: 80.1°C 210.9°C
Kimyasallar: 1- H,SO4
2- HNO; 3- Benzen 4-CaCl,

Gerekli Malzemeler: 150 ml’lik balon,ayirma hunisi,su banyosu.

Denevin Yapilisi:

1. 2.5 ml.’lik silfiirik asit 100 ml’lik balona konup iizerine yavas yavas g¢alkalayarak 2 ml
derisik nitrik asit ilave edilir.Bu sirada 1sman asit karigimi musluk distan musluk suyu ile
sogutulur.Sonra iizerine 1.8 ml benzen yavas yavag ve c¢alkalayarak ilave edilir. Bu kangim
sirasinda sicaklik 50-60 °C asmamalidir. Sayet sicaklik artarsa benzen ilavesine ara verilip balon
digtan soguk su ile sogutulmalidir.

© 2. Bundan sonra balona bir geri sogutucu takilir ve-su banyosu iizerinde 45 dakika
1sitilir.reaksiyon stiresi boyunca kar1$1m ara ara kanstirilir.Sonra karigim 20 ml soguk su i¢ine
dokiiliir sonra bagetle karistirilir beherin dip kismima nitrobenzen inmeye baglar tisteki kisim
dekante edlhr Sonra beherdeki karigim ayirma hunisine alinir alt k131mdak1 nitro benzen\ahmr
gmek' 5 or
9’ su Banyosunda 1sitilir.Daha sonra nitrobenzen CaCl; den ayrilarak destile edilir.-

Sorular:ll.EA‘S reaksiyonu nedir? Benzenin nitrolama reaksiyon mekanizmasindan bahsediniz?
- 2.Reaksiyonda siilfirik asit neden kullamlr?

3.CaCl, kullamlmasimn amact nedir?

6

.5 gr CaCf[z‘“ﬂave edilir. Sayet emuls1y0n olu$mu§ ise nitrobenzen berrak olmazsa bir sure’




Denevin Yapilisi:

% Verim: _ kn=... veya en.=
Reaksiyon Veriminin Hesaplanmasi:
Teori ile ilgili sorular:
1.
2.
3.
4,
Sentezlenen Bilesiklerin 'H NMR ve IR Datalari:
NMR | Kim. kayma degeri (ppm) | Integral | Proton tiirii IR | Pik Tiirii | Dalga Boyu (cm™)
a a
b b
C C
d d
€ €

Sorumlu Ogr. Elem. ve
Imzast:................

15
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DENEY RAPORU

Deneyin Adi:.

Adi ve Sovadr: Tarih: /2011

Numarasi: Deney Nosu:

Kaynaklar: 1.

2.

3.

Reaksiyon Denklemi:

M.A:

Kimyasallar Miktarlart (..... mol)

1.

2.

Deney Diizenekleri: | Sekilleri: -

1.




Deneyin Yapulisi:

% Verim: ~kn=... veya en.=

Reaksiyon Veriminin Hesaplanmasi:

Teori ile ilgili sorular:

4.

Sentezlenen Bilesiklerin '"H NMR ve IR Da}alan:

NMR | Kim. kayma degeri (ppm) | Integral Proton tiirii | IR | Pik Tiirti | Dalga Boyu (cm™ 1)
a a
b b
C Cc
d | d
€ €
DeneyinTesTMTATIRL ....ovuovuiierrsers e
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DENEY 3:
GERI SOGUTMA

Organik kimya laboratuarinda, ¢6ziici veya sivi haldeki karisimlarin 1sitilmas: ile ylrliyen
reaksiyonlarda, ¢ogu kez, belirli ve yliksek sicakliklarda ¢ahisilmast gerekir. Bu amacla, sivi cozelti
veya kanigimlarm kaynatilmasi ve olusan buharlarin bir sogutucuda yogunlastinlarak reaksiyon
kabina yeniden dénmesi yolu izlenebilir, ki byl lec&Madde ve coziicl kavbi olmaksizin reaksivonun

belirli stire istenilen sicaklikta devami saglanabilir. Bunun icin en basit yol, reaksiyon kabinin agzina

disey bir gerl sogutucu takilmasi ve 1sitmanin bu sogutucu altinda yapilmasidir. Boyle bir galisma
"Geri Sogutucu Altinda Isitma”, “Geri Sogutucu Altinda Kaynatma” veya kisaca “Geri
Sogutma(Reflux)’olarak tamimlanir. Asagida birkag geri sogutucu diizenegi goriilmektedir.

Baz1 ¢aligmalarda reaksiyon karisiminin_nemden korunmasi gerekir,ki bu durumda geri
sogutucunun iist kismina bir kalsiyum klortir tipii takilmalidir(Sekil 3.2.a)




_ Bazi reaksiyonlarda ise HCLHBr veya SO, gibi suda goziinebilen gazlann intisar: sz
konusudur ve bunlarin adsorbsiyonu igin Sekil 3.2.b veya Sekil 3.2.c deki diizenekler kullanulir, ki
‘bunlardan birincisinde sogutucuya bagli tiip erlendeki sivi seviyesinin hemen yukarisinda
tutulmalidir. |

Geri sogutucu altinda 1sitma iglemleri sirasinda bazi durumlarda reaksiyon karigimina bir -
stvinin ilave edilmesi gerekir. Bu amaca uygun iki diizenek Sekil 3.3.a ve $ekil 3.3.b de
gosterilmistir. o - ,

Preparatif galigmalarda, bazi hallerde, reaksiyon karigimimn geri sogutulmasi islemi sirasinda
karigtirma ve sivi ilavesi islemlerinin de yapilmasi gerekebilir. Bu durumlarda {i¢ boyunlu
balonlarin veya ii¢ boyunlu adaptdrlerin lullanilmast gerekir ki bu amaca ydnelik birkac diizenek
Sekil 3.4 de ve Sekil 3.5 de gosterilmistir. Sekil 3.6 da ise sicaklik kontroliiniin ve stvi ilavesinin

gerektigi bir geri sogutma iglemi goriilmektedir.
g guimais g
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< TVIETIL BENZOAT SEI\TE?I )

Reaksiyon: %WW_MM(M A :
_ & _
A N 0 W

¥ I /
Q_COH + CH;0H *_MSOL‘ ??’éCHB

MA: 122 g/mol(Benzoik asit)  32g/mol(metanol) 152 g/mol(metil benzoar)
K.N: 149°C (benzoik asit) 46.6 °C (metanol) . ~ 198-199 °C(metil benzoat)
Kimyasallar: 1.5 g Benzoik asit ( 5 g (0.04 mol)

2. 15 ml metanol £&33er

3. HoSOy »kotatindds, fean vt

4.25 ml %10luk NaHCO; > e -%wkm adtellesvayr ~ e
5.CaCl, Saem Fudacas -

6.dietil eter  ex=rro¥Esiyen Lo
TNaCl > fozlart @ﬁ\(f@%{ NI (5u {04 %wm L\@wa b eﬁa? ::mpv foospy <

NESEN RV I0

Gerekli Malzemeler: 100 ml yuvarlak dipli ‘balon; geri sogutucu sistemi; ayirma
hunisi;erlen;evaporator

Denevin Yapilisi:
1.5 g Benzoik asit ve 15 ml metanol 100 ml’lik tek boyunlu bir balona konulur. Kar1§1m buz
banyosunda sogutulduktan sonra karigimin tizerine 1,5 ml der. H,SOy ilave edilir.
2.Balon igine birka¢ kaynama tagi-atilir ve geri sogutucu takilarak 75 daklka geri sogutucu
altinda kaynatilir.

3.Sogutulan ¢ozelti igerisinde 25 ml su bulunan ayirma hunisine alimir ve balon 25 ml dietil eterle
yikanarak ayirma hunisine ilave edilir. Ayirma hunisi galkalanir ve fazlarin ayrilmas: beklenir.
4. Sulﬁlmk asit- ve metcm ol igeren su fa71 at111r oh gamk faz—supmswykas

reaksiyona

§ edilerek 10 dakkamkmm% 2 céaéa

6.Karisim stizgeg kagidindan stiztiliir ves
¢oziiciisi evaporasyonla uzaklastmhr

| Sorular: - | N0 | i 2
g _— (00 |
1. Geri Sogutma ne amagla yapilir? . ;ﬁ
2. H,SO4 ne amagla kullanilir? : 7 § M"
g 3.Verim hesab1 hangi bilesik iizerinden yapilir? T e - i‘@‘!‘\
) 4..%10luk NaHCOj; ne amagla kullanﬂm1§t1r‘7 , | )}Z = [4“}9
© 5. Metanol kagmcﬂ bir alkoldiir? . " _‘ T Moo
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DENEY RAPORU

Deneyin Adl: .

Adi ve Soyédi: ’

Tarih:

/2011
Numarasi: Deney Nosu:
Kaynaklar: 1.
2.
3.

Reaksiyon Denklemi:

M.A.:

Kimyasallar

1.

2.

3.

4.

5.

Deney Diizenekleri:

1.

Sekilleri:

2.

3.

4.

S.

Denevin Yapilisi:




% Verim: kn=... veya

Reaksiyon Veriminin Hesaplanmast:

Teori ile ilgili sorular:

1.

2.

3.

4.

5.

Sentezlenen Bilesiklerin '"H NMR ve IR Datalari:

NMR | Kim. kayma degeri (ppm) | Integral ProFon tiiri IR | Pik Tiirii Dalga Boyu (cml)
a a
b b
C Cc
d d
€ e
f f

Sorumlu Ogr. Elem. ve
Imzast:.....oo.oo
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DENEY 4:

 FRAKSIYONLU DESTILASYON

-Basit destﬂaqyon ile kaynama noktalar1 arasinda 80 Cden daha gok fark bulunan ugucu

.swﬂar birbirinden aynlablhm@ Kaynama noktast farki daha az olan swvilart basit destﬂasyon tekmm
ile tek seferde ayn*mak oldukc;a gugtur Bu guc;luk stvilar yetennce saflikta elde edﬂmceye kadar

ve sikict b1r is oldugunddn _pratikte fraks1yonlu destllasyon tekmgl 116 swﬂarm aynlma81
&g_rgg,kleﬁmhr,o fhat

Frak51y0n1u destilasyonun nasil gergeklestigini a<;1klay)5’1mek i¢in kaynama noktg_lgarljglki”w
g0°C' den az olan iki siv1 maddeden olugan (kn 80°C, %10 A ve kn. 130°C, %90 B) kanslmm e

AT

frak51yonlama kolonu kullanarak ayumaya calisalim s Sekil 4.10'daki diyagrama gore karigim Y

122°C'ye isittlirsa kanslmdakl sivi ile buhar arasmnda bir denge kurulur ve dengedeki buhar (Bl) Oy %

siviya gére A maddesi, sivi da (SD) B maddesi yoniinden daha zengindir. Fraksiyonlama kolonunda
yukart dogru ¢ikan buhar, kolondaki soguk yizey ile 1s1 degisimi yaparak yogunlagir. Olusan S2

stvist ile Bl buharinin %A ve %B bilesimleri aymdir. Sisteme 1s1 uygulandig: stirece daha gok buhar

olugur ve kolondan yukar: tirmanir. Buhar ile saglanan 1s1 transferi S2 stvisim buharlagtirir (B2) bu

durumda sicaklik 113°C'dir. Kolondan yukari dogru ilerleyen buhar soguk bir bolgeye gelince

tekrar yogunlasarak (S3) stvisint olugturur ve bu sivi da B3 ile dengededir. Diyagramdan gériilecegi

gibi Bl, B2 ve B3 buharlarinda daha ugucu olan A maddesi ytzdesi artmaktadir. Is1 verildigi stirece

buharlagma ve yogunlasma i§lemi devam ederek S6 ile dengede olan B6 elde edilecektir. Bu

/\’)}wﬂﬁ\@z\ { g/‘g fﬁ _}W‘

\\\\\\\

T 1IN AAAM LN

140 T i T T T T T ] T

130
120
110

100

90

80

0 10 20 30 40 S0 60 . 70 80 90 100
%8B )

Sekxl 4.10 Sivi-buhar faz diyagrami (Palleros, 2000)

ﬁTekmgm basit destﬂasyondan farki Sekil 4.11°de goruldugu g1b1 destllasyon balonunun | EK 'y
~uzermde fraks1yonlama kolonunun bulunma51d1r Eraksﬂyonlam@«k“olouunun tam olarak d1k (90°) '

engellemek amac1y1a yaygm olarak termh edﬂen yontemlerden b1ns1 kolonu paﬂ
gelecek gekﬂde alummyum folye ile sarmaktlr Bir dlger yol ise kolonun 1sitma band1 ile sarﬂarak

R~
sogutucuya taklhr Dusuk basmc; altinda gerg;eklegtmlen frak31yonlu destilasyon gozonune ahndlgl




zaman, toplama balonlarnin vakum kapatilmadan degistirilebilmesi bu sistemin en bilyiik
avantajlarmdan blndlr

Sabit kaynama noktalarina, sahip olan karisimlara “Azeoatropik Kansimlar” adi verilir.
_%gi?j{ggﬂk karlSlmlﬂTm kaynama noktalan gibi b1leslmler1de dis basmcm d621$ esi ile degisir.

1de’ b1le§1mler1
sablt kalir. Azeotropik kar1§1mlarm blrgoounun kaynama noktas: her b1r b1le§emnm kaynama

noktasmdan daha duguktur(@num Kaynama Noktali Kar1§1mlar) Daha aza sayldakl azeotroplk
kar1§1mlarm ise kaynama noktasi herbir bileseninin kaynama noktasmdan daha yuksekt1r
Maksimum Kaynama Noktali Kanisimlar). |
( Y simlar) NPT Ve

il® O N\ iV
Y

Organik Bilesiklerin Izalosyonu ve Saflastirilmast

. . {Mgé
Terrnometre W w

“‘»«Mm

Sogutucu

Fraksiyonlama
kolonu

15008

Destilat

Yad banyosu - -

Isiticy

Sekil 4.11 Fraksiyonlu destilasyon diizenegi

i G A e e daw

Organik kimya laboratuvarlarinda farkli sekilde tasarlanmis fraksiyonlama kolonlari
kullamhr Bu txp kolonlarda Sekil 4.12'de goruldugu g1b1 ‘yogunlasma- buharla$ma prosesmm

Tk stvinn saf olarak blrbmnden aynlma51 bilyiik 6l¢tide kaynama nokta]an arasmdak1 farka
ve fraﬁmyonlama kolonunun Verlmme baghdir. Kolonun. Venmhhgl genel olarak bir teorik
tabakanim tek bir basit destilasyona « e§1t oldugu teorik tabaka sayisi ile agiklanir. Buna gore n teorik
tabakaya sahip bir kolon, n basit destilasyona esittir. Aralarinda 20-30°C fark olan iki karisimi (1:1
oraninda) ayirmak igin 3-4 teorik tabakali bir kolona ihtiya¢ duyulur. Laboratuvarlarda kullanilan
kolonlar amaca uygun olarak degismekle birlikte genellikle 2-15 teorik tabakalidir. Ornegin,
20-25 cm boyundaki, cam boncuklarla doldurulmus bir kolonun verimliligi 8-9 teorik tabakadir ve
Ps birbirinden 20°C farkli sivilar bu kolonla kolaylikla ayrilabilir. .

Fraksiyonlama kolonlarindan ayirma glicii en yuksek olan doéner bandh kolonlar olup
aralarinda 0,5°C’lik fark bulunan smlan bile ayirma gucune sahiptir, T

N

i

N ea et e R
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Lygre uy

Cam boncukiu

Fraksiyonlu Destilasyona Ornekler

Bunun i¢in asagidaki karigimlar ve bunlara iligkin fraksiyon araliklari 6rnek olarak verilmistir.

a)Benzen-Toluen (l;,_;; D

1 80°-85°

I 86°91°

I 92°-9¢9°

IV 100°-106°
V  Kalmti

" b)Metanol-Su (1:1)
I 64°70°

I 71°-80°

I 81°-90°

IV 91°95°

V  Kalinti

(b)
l‘ianef B

Sekil 4.12 Fraksiyonlu destilasyonda kullanilan kolon tipleri a. Vigreux; b. Déner bantls; c.
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- 2t ATl A=A o) wal
MA: :

' 77 g/mol Tg{’m 59 g/mol
K.N: 117-118°C 1367 C 221°C
E.N: : - . 81°%C
Klmy asallar: 1.7.7 g Amonyum asetat 7.7g (0.1 mol) NN SM
2. 8 mL susuz Asetik asit ' _
Gerekli Malzemeler: 50 ml yuvarlak dipli balon, gb’mlekh 1s1tict, destilasyon sistemi =
Deneyin Yapihst: @_, 7>

7. 7.7 g amonyum asetat Ve susuZ asetlk asit 50 mL’lik yuvarlak dipli destilasyon
balonuna konularak gémle tizerinde fraksiyon kolonu icerisindeki buharlar fazla
yiikselmeyecek sekilde reaksiyon karisimi hafifce kaynatilarak 1 saat  1sitilir.

8. Bir saatlik 1s1tmadan sonra 1sitma hizi arttirilarak su 1le asetlk a51d1n {avag ve diizenli olarak

ayrilmasi saglanir. SRR VAR éﬁ\"\ oot o ‘v
9. Sicaklik 110°C’ye kadar yiikseldiginde uzun siire bu sicaklikta sabit kalir ve destilasyor
e I S 2
mL destilat toplanincaya kadar devam edilir. )
S W

- 10 Reaks1yon.balonunda bui@éna saf haldekl hWﬂ ibarettir ve

’”g?.{ ‘ %r}x”fw A-5

11. AsetAém uyuk ’ﬂblr%sml 215°C"de olmak iizere 195-230°C"de de ,
asetamid i¢in 5.7 g’dir.)

Sorular:
1 Reaksiyonda kullanila asetamidin elde edilisinin mekanizmasini yaziniz.
2. Reaksiyonda ayrilan grup kimdir?
3. Fraksiyonlama kolonundaki 1st kaybini 6nlemek i¢in neler yap11ab1hr‘7

Madde. - ?:m‘%m STe s @bé@ S
Yoy %Qi = 6\305’93"%{) {,f}m

My‘. k { @y :/51’.'3 AT T
ety D e g!;‘)g% %

e il \u% L f Cat s e

2 o et " 6"’;&
~bognd s;l,,«»&.\, \@}-xx,f% NS w«a‘m w«% ooy
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DENEY RAPORU

Deneyin Adt:

Adi ve Sovadi:
Numarasi:

Tarth: /2011
Deney Nosu:

Kaynaklar: 1.

| 2.

3

Reaksiyon Denklemi:

MA..

Kimyasallar

Miktarlart (..... mol)

N R R

Deney Diizenekleri:

—

Sekilleri:

Gl AW

Denevin Yapilis::

% Verim: kn=.....

veya

Reaksiyon Veriminin Hesaplanmasi:

Teori ile ilgili sorular:

1.

2.

3.

28




Sentezlenen Bilesiklerin '"H NMR ve IR Datalan:

NMR | Kim. kayma degeri (ppm) | Integral | Proton tiirii IR | Pik Tirti | Dalga Boyu (cm 1)
a a
b b
C c
d d
e e
f f
1 Deneyin Teshim Tarinii et et
g SOrUMIU OFr. EIM. V8 IMZASI ittt
|

Gl

A B VR

29°




DENEY 5:

DUSUK BASINCTA(VAKUM) DESTILASYON

Diisiik basingta destilasyon ya da vakum destilasyonu olarak bilinen teknik, kaynama
noktalar ¢ok yuksek olan ya da kaynama noktasinda dekompoze olabilen swﬂamn destxlacyonunda

Mdestllasyonu vakum altmda

fr ak51yonlu destﬂasym
§ Wﬁ__‘”—_’/

» Organik bilesiklerin izolasyonu ve saflastiriimasi

Gozlenen 760 mmHg ya Basing -
Kaynama Noktas! dizeltiimis , P mmHg
kaynama noktast
°C
400

300

g

LGttt bl bbbl i o b
W
g 8§
ulu

200

]
in
salenboeendy

14Q

. _L,;J,J.iU-IJJ.

Basing diizeltme cetveli (nomograf)

Laboratuvarlarda yaygm olarak ‘musluga takilarak calisan su trompu tercih edilir ve sagladlgl

vakumun basinci yaklagik 10-20 mmHg'dur.- Su trompu yardimiyla herhangi bir maddenin kaynama

noktast normalden 80-100°C é§ag1ya kadar digtirilebilir. Daha dustik basinca ihtiya¢ duyuldugu

zaman vakum pompalar tercih edilir. Kullanilan basinca gdre sivinmn kaynama noktasimin ne
olacag1 yukarida gériilen nomograf yardimiyla biiylik dogrulukla tahmin edilebilir.

Vakum destilasyonu i¢in agagida gosterilen. diizeneklerden herhangi birisi kullamlablhr

AJ Diizenegi olugturan cam parcalarin ¢atlak olup olmadigr kontrol Eclllr__‘neh Ve%basmg kaybini
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3),
6nlemek icin, birlegtirilmeden 6nce rodajlar silikon gres ile hafifce vaglanmalidir. Basinc: 5lemek

amaciyla bir manometre, diizenek ile vakum arasina yerlestirilmelidif Diizenesin olusturulmasinda
Marilma ve catlamalar dnlemek icin dibi yuvartak balon, sigrama ve atmalarin neden olacag etkileri

WWXa@m altinda galisilirken kesinlikle kaynama
tagt kullanilmamali, gerekirse bunun yerine ince kapiler (0,5 mm ¢apl) destilasyon balonuna
yerlestiriimelidir. Destile edilecek materyal havanin atmosferinden etkilenen bmadde ise kapiler
azot tipiine baglanmalidir. Vakum destilasyonundaki diger islemler basit destilasyondaki gibidir;

farkl1lK destilasyon bitimind€ 1siticinin kapatilmasi ve cam malzemeler oda sicaklifina eristikten
L e

sonra vaku .

Su ile cahsan vakum kullanildigi zaman, suyun sisteme girmesini dnlemek igin yikama

sigelerinden olusan bir tuzak sistemi, su trompu ilg diizenek arasina yerlegtirilmelidir, Vakum
altinda fraksiyonlu destilasyon asagida goriilen dlizeneklerden birisi kurular/al( gerceklestirilir.

N

™,
\\

| ;
1 Termometre
|
i

Vakuma

‘] Fraksiyonlama
olonu

o}

Isitici

J o 4 | Isiticar Ros <

o u u

Diisiik basingta desti’lfasyon diizenekleri

o
«M

NSRRI
0%ensy N L/

be’%ﬁefv\
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~ Reaksiyon:

SIN- VE ANTI- BENZALDOKSIM SENTEZI

Q

NHOHHCI +NaOH M
@‘CHO + > W N

<@

ol
C=N, |+NaCl +H0

OH H
anti- sin-
MA: 106g/mol (benzaldehit) ‘ 121g/mol (benzaldoksim)
KN: 179°C (benzaldehit) 122-124°C (benzaldoksim)
Kimyasallar: 1.1.4g NaOH 1.4g (0.035 mol )
PR AN 2.2.1g Benzaldehit . 2.1g (0.020 mol)
3.1.5¢ NH,OH.HCI 1.5g (0.021 mol)
4. Yeteri kadar . NaHCO; ve Na,COs
8 B a9, “I:N»‘vf 5. MgSOq Sy acaiue »’2;{ é MA = i@ 6 I
o2 nd 6. Bterve HCl gazi - \

/ Gerekli malzemeler: 25mllik erlen, tuz-buz banyosu,vakum destilasyonu  sistemi,Suzgeg
kagidi,sinterlenmig cam stizgeg.

Deneyin vapilisi: . Porie pe
Sin-benzaldoksim eldesi " ,g ;
1. 25 ml’lik bir erlene 1.4g NaOH ‘in 4ml sudaki ¢ozeltisi ve 2.1g Penzaldehit konur.Sonra erlene k

1.5g NH,OH.HCI kar1§t1rllara1,§ parg%\garrég\%ykauhr.Bu islem sonucu kgff;ffﬁ“i"é”fnlr(y = v
2. Isinan karisim soguyunca Kristalhalde Na tirevi ayrilir,yeteri kadar s&&kona:rak berrak bir ¢6zelti
elde edilir ve cozeltiye doygunluga ka %ﬂkatﬂf%@ il'syih—be_nzalg‘ioksifmin renksiz
emiilsiyonu aYI."lll%‘. N ‘ %,}\ pmcgf%‘é\& ma}% (\ﬁ%@x o
\ 3. Ayrnlan emilsiyon éterle gekilir, eterli ¢ozelti MgSO4 ile kurutulur ve vakum destilasyonuyla
‘ damrtilir. Sin-benzaldoksim elde edilir Kn:122-124 °C (12 Torr). Verim:%50. e lah. -
Anti-benzaldoksim eldesi ‘ Qbét

1. Anti benzaldoksimi hazirlamak i¢in yaklagik 1g sin-benzaldoksim 8 ml mutlak eterde ¢oziiliir ve
calkaliyarak igersinden HCI gazi gegirilir ve f'enzaldoksimin hidrokloriir kristalleri ayrilir.

- 2. ayrilan kristaller trompta si ‘terlesmi stizgecten siiziiliir ve kristaller bir behere alinir ve
{izerleri ortillecek sekilde eter ila e 4i‘r.Sonra gaz ¢ikist bitene kadar karistma derisik Na,COs3
¢ozeltisi calkaliyarak katilir,
3. Eterli cozelti aynlr gduz

MeSO, ile kurutulureterli cdzelti vakum desikatoriinde
kristallendirilir.Sonra stizgeg/kagitlart araginda yag: alinan kristaller esit hacimde eterde ¢oziliir ve
“petrol eteri (kn:60-80°C) katilarak kristallendirilir. En:130°C. Verim:%70.
Sorular:
Hangi benzaldoksim daha kararlidir?
HCI gazi nasil elde edilebilir? -
MgSOy ne igin kullanilmigtir?
Basingla kaynama noktas: arasindaki iligki nedir?
Hangi durumlarda vakum destilasyonuna bagvurulur?

LIRSS




. Deneyin Adi:

DENEY RAPORU

| Adi1 ve Soyadi:
Numarasi:

“Tarih: /2011
Deney Nosu:

Kaynaklar: 1.

2

3.

Reaksivon Denklemi:

M. A

Kimyasallar

1
2.
3.
4
5

Deney Diizenekleri:

Sekilleri:

1
2.
3.
4
5

Denevyin Yapulisi:

% Verim: kn=

..... veya

Reaksivon Veriminin Hesaplanmasi:

Teori ile ilgili sorular:

1.

1 2.

3.
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Sentezlenen Bilesiklerin 'H NMR ve IR Datalari:

NM | Kim. kayma degeri .| Integra Protion firii - P1k Dalga Boyu
R | (ppm) |1 Tird | (cm b
a a
b b
c ¢
d d
e e
f f
Deneyin Teslim Tarihi:................. [T ST PP R
Sorumlu Or. Elem. ve IMZasit........iviriiiiieiiiiie i B e
i e
CH i et
X M/ (\ /i«
/|
f’ﬁ@ < ig »f’f{;ﬂ
N \ /
N
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DENEY-6

SU BUHARI DESTILASYONU

i,

Su ile karigmayan ugucu swvilar su ile birlikte ;t;w_sﬁgil?e edilerek saflastinilabjlirler. Burada
gegerlt olan ybntem ve prensipler birbiriyle karisan stvilari ayirmadaki yontem ve prensiplerden
farklidir. Normal destilasyonun aksine her bir bilesen ayri ayr toplam basinca katkida bulunur.
Boylece buhar fazindaki toplam basing, her bir bilesenin o sicakliktaki ayn ayn buhar basimnglar
toplamina esit olur. '

P — PASaf + PBSZIf

Buhar basinglarinin toplami dis basinca esit oldugu zaman ise karisim kaynamaya baslar. Bu
durumda termometrede okunan sicaklik, her iki bilesenin kaynama noktalarinin altinda bir degerdir.
Ornegin toluen (kn. 110.8°C) - su (100°C) karisimi yaklagik 80.5°C'de kaynar. Su buhan
destilasyonu parfiimeri endiistrisinin ana maddelerinden birini ‘olusturan ugucu yaglarin elde
edilmesinde yaygin olarak kullanilir.

Sekil.4.15

3

f
!§ Termometre
i

|
i

Claisen
adaptér

Isthica if & Fol

(a) (b)
Sekil 4.16 a. Su buhar destilasyon diizenegi b. Ozel parca

Su buhart destilasyonunu uygulamak i¢in en emin yollardan birisi disarida elde edilen
buharin destilasyon balonunun ic;é_risinden gegirilmesidir. Endiistriyel boyutta ugucu yaglarin
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rensibe dayanarak gerceklestirilir. Bu teknik icin Sekil 4.16a'da goriilen diizenek

tiretimi bu p 5
kullanilir. Fakat Sekil 4.16b'de goriilen 6zel parca destilasyon balonu ile kondenser arasina

* baglanirsa daha iyi' sonug alimir. Bu parcanin sagladigi avantay, destilasyon balonundaki SIvinin
kabararak sogutucuya gitmesini Snlemektir. Buhar destilasyonu sirasinda sicaklik sabit kalir, .
dolayisiyla termometreye ihtiyag yoktur. Organik maddenin ayrilip ayrilmadig: toplama balonunda
goriilen iki ayn fazin varligindan anlasilir. Destilasyon sona erdifi zaman su ve organik madde
ayirma hunisi yardimiyla birbirinden ayrilr.

Su

—— Claisen
adaptor

Destilat

Ya§ banyosu e

Isitict

Sekil 4.17 Su buhari destilasyon diizenegdi

Su buhar destilasyonu igin kolay bir yol da organik karigim ve suyu destilasyon balonuna
yerlestirip basit destilasyonn uygulamaktir. Su ve organik materyal birlikte destile olup toplama
balonunda toplanacaktir. Sekil 4.17 bu metodun uygulanmasinda  kullamlan ~ diizenegi
~ gdstermektedir. Su buhar1 destilasyonunun avantajlarindan birisi de su ve _Qrgaqi}kﬂmaddenin\gﬁsﬁk

sicaklikta destile edilmesidir. Ornegin, su ve benzenin birlikte destilasyonu 69°C'de gerceklesir.
Fakat ayri ayr destile edildikleri zaman su igin 100°C, benzen igin ise 80°C'lik bir sicaklik
gereklidir. Bu yontem ugucu yaglarin eldesi igin uygun olmayabilir, ¢linkii ugucu yag karigiminda
bulunan ester gruplar sulu ortamda hidrolize ugrayabilirler.

DONER BUHARLASTIRICI (ROTARY EVAPORATOR)

Organik Kimya Laboratuvarlarinda en sik kullanilan kimyasal yapilarin baginda ¢oziictiler
gelir. Herhangi bir tepkimenin gergeklestirilmesinde, ekstraksiyon islemlerinde ya da bir maddenin
kromatografi ile ayrilmasinda ¢oziictilere ihtiyag duyulur. Her bir islemin sonunda ortamdaki
¢oziicliniin uzaklastinlmast gereklidir. Doner buharla$t1r101, icerisinde nisbeten uguculugu az ya da
hig ugucu olmayan yapilar: bulunduran ¢dzeltilerden, ugucu 6zellige sahip ¢dziciilerin distik basing
altinda hizla uzaklagtirilmas: igin dizayn edilmistir. Diizenegin ¢alisma prensibi diisiik basingta
gergeklestirilen destilasyon ile. hemen ‘hemen aymidir. Tek ve en onemli farkliik ¢dziiciiniin
uzaklastirilmast esnasinda destilasyon balonunun siirekli dénmesidir. Bu islem ile sigrama riskini
~ Dikey ve egimli sogutucu modellerinin yamnda buhar sicakligim gosterebilen dijital gostergeli pek
cok rotary evaporatér dizayn edilerek kullanicilarn hizmetine sunulmugtur. Eaboratuvarlarda -
yaygin olarak kullanilan bir model Sekil 4.1 8'de verilmistir.

36




Déner buharlagtiriciyr olusturan tim pargalar, metal bir spora tutturulmug, motor kismina
bagli cam bir boru yardimiyla sabit sekilde tutulur. Dibi yuvarlak ya da armut bigimindeki rodajli
uzaklastirma balonu, igerisinden buharin gegtigi ve ayni zamanda dénmeyi saglayan bu cam boruya
baglanir. Uzaklagtirma balonundan gelen ¢oziicti buharlar cam borudan yukar: dogru ¢ikarak Spiral'
sogutucuya gelir. Su trompu gerekli vakumu saglayacak sekilde sogutucunun gévdesine baglanir ve
vakum sogutucunun en {ist kismindaki bir cam vana ile kontrol edilir. Yogunlasan ¢oziicti, dibi
yuvarlak ve diizenekten ayrilmay1 kolaylastiran 6zel silifli bir balonda toplanir. Motor birimi
uzaklastirma balonunun istenilen hizda dénmesini saglayacak sekilde dizayn edilmistir.
Uzaklagtirma balonunun su banyosuna indirilmesi ve banyodan ¢ikarilmas: el ile ya da bir asansor
yardimiyla gergeklestirlir. '

- Buharlastirma batonu

1

}—— Su banyosy <7

G8zlcu E )
toptama balonu ]

v

Sekil 4.18 Rotary evaporatér (Harvvood et al. 1989)

Evaporasyon islemi sirasinda su trompu ile saglanan distik basing, uzaklastirma balonunun
evaporatore bagh kalmasim saglar. Fakat nadir de olsa basig degisikliginden dolay1 uzaklagtirma
balonunun su banyosuna distiigi goriilir; ilave tedbir olarak balonlarmn sisteme bagli kalmasimni
saglayan baglanti pargalar1 kullamlabilir. Uzaklagtirilmast istenen ¢dzictinin miktarina bagh olarak
farkls rodajlardaki uzaklastirma balonlari evaporatore genigletme-daraltma adaptorleri kullanilarak
baglanabilir. ' ,

Evaporator ile ¢aligmaya baslamadan Once sogutucuya su verilir ve su trompunun bagli
oldugu su kaynag sonuna kadar agilarak diisiik basmg olugmast saglanur, Uzaklastirma balonuna,
hacminin 2/3 {init gegmeyecek sekilde ¢ozelti ilave edilerek evaporatore baglanir. Sogutucunun Ust
kisminda yer alan vana kapatilarak sistem diisiik basinca baglanmis olur, bu arada motor yardimiyla
uzaklastrma balonu dondiiriilerek karistirma saglanir. Evaporatore bir manometre bagli ise basing
degisimi gozlenir, manometre yoksa sesin degisiminden vakumun olustugu gdzlenir. Uzaklagtirma
balonunda kdpiirme ya da atma goriiliirse karisim kontrolstiz kaynamaya baslamus demektir, gegici
olarak vana biraz acilarak hava girisi saglanir ve tekrar kapatilir. Evaporasyon istenilen sekilde
bagladigi zaman uzaklagtirma balonu su banyosuna daldrilir ve gerekirse suyun sicaklif artinilir.
Eter ve petrol eteri gibi diistik kaynama noktali ¢oziiciilerin uzaklagtirlmasinda tercihen soguk su
banyosu kullanilmalidir. o

Coziiclinlin  tamami uzak1a§f1nld1ktgn sonra swastyla uzaklagtirma balonunun  su

* banyosundan g1kan1mei'51,'d6nﬁ$ﬁnﬁn durdurulmasi ve su banyosuna diismesini engellemek icin elle

tutularak vanamn agilip vakumun birakilmas: gereklidir.
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R-Limonen Izolasyonu

Molekiil Sekli:

&/‘ \Tff"'
1P eH, He”NCH,

(+)-Limonene ’(-)-Limonene

%MA 136.23 g/mol K.N: 175-185 °C.
t Bdn = o L;SAtl o

mzasallar 1. Kloroform 50 mL -
] &@%mw Y jrot gA { ﬁ&% g g

M\&fﬁ(ﬁlg 2. 1\%304

- Gerekli Malzemeler: Su buhar destilasyon diizenegi, 5 adet portakal, ayirma hunisi, 250 mL’lik
beher yada erlen, huni.

Deneyin Yapihisi

1. Portakal kabuklari soyularak dig kismundaki renkli kisimlar kiigiik kisimlara aynlir ve 250
mL’lik balona koyulur. °

2. Balon igerigine 100 mL destile su ilave edilerek destilasyon diizenegi kurulur ve balon 1sitilmaya
baslanir. '

3. Destilasyon islemine sogutucudan higbir yagli damla gelmeyinceye kadar devam edilir. Beherde
toplanan karigim ayirma hunisine alinir ve 2 defa 50 mL kloroform ile ekstrakte edilir. .

4. Organik fazlar bir behere alimir ve susuz MgS_J_e kurutulur. Organik fazin siiziilmesinden
sonra ¢dziicti doner buharlagtiricida ugurulur. Elde edilen ekstrakt birden fazla bilesen ta§1d1g1
i¢in .saflagtinlmasi gerekir. (R)- Limonen saf olarak vakum altinda fraksiyonlu destilasyon ile
elde edilebilir. ‘

Sorular:
1. Su buhart destilasyonu hangi tiir maddelere uygulanir?

> 2. Deneyde ekstrak31yon isleminde neden’ kloroform kullamhmstlr?
\f\3 MgSOg4neden kullanilmigtir? '

4. Ayirma hunisi ile ayirma hangi esasa dayariir?

5. Deneyde kullanilan destllasyon 1slem1ne alternatif baska bir kimyasal islem varm*dlr’?
Woyry Fixleel r;(WAJ

—
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6.DENEY RAPORU

Adi ve Sovyadi: R - | Tarih: /2011

Numarasi: ' Deney Nosu:

Kaynakiar: 1.

2.

3.

Reaksiyon Denklemi:

M.A
Kimyasallar Miktarlan (..... mol)
1. |
2.
1 5
3 4.
g Deney Diizenekleri: Sekilleri:
B P
g Denevin Yamilg: |




% Verim: kn=... veya

Reaksivon Veriminin Hesaplanmasi:

bolog Ve = \00, % o7
&g\m A Nipsn = 1bs, 02T & Mgy
L e I 4 or

Lo slodon =120)5064

:jﬁg soolem = Qi‘hl%%gﬁ

Teori ile ilgili sorular:

1.

2.

Sentezlenen Bilesiklerin '"H NMR ve IR Datalari:

NM | Kim. kayma deger1 Integra Proton ‘tiirii R Plk Dalga Boyu
R | (ppm) 1 Tirtd | (em1)

a ' a

b b

c c

d d

e e

f f
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DENEY 7:
EKSTRAKSIYON: ORGANIK BILESIKLERIN iZOLASYONU VE SAFLAsTIRILMASi

Herhangi bir bitkisel ya da hayvansal materyal ylizlerce kimyasal bilesik icerebilir, bu kadar
ok yapin igerisinden sadece bir ya da birkag yapiy1 saf olarak izole etmek igin hedef maddeyi
digerlerinden aywan bir takim 6zelliklerinin bulunmast gerekir. Hedef madde, baslangig¢
maddelerinin uygun sartlardaki tepkimesinden de olusmus olabilir. Tepkimede olusan iiriin saf

degildir ve safsizhik adi verilen van iirtinler de karisim icerisinde bulunur. Her iki durumda d: da_
organik bir maddeyi safsizliklardan kurtarmak i¢in, trtinin ve safsizliklarin kendilerine &zgii

fiziksel 6zelliklerinden favdalamiir. _ Bu _azellikler: farkli  coziiciilerdeki cozintrlik ise

kristallendirme, kaynama noktalan arasindaki farklilik ise destilasyon, adsorpsiyon &zelliklerindeki
farklilik ise kromatografik yontemler maddelerin-saflastilmasiun-temelini olusturur. Bu bslimde

m kimya laboratuvarlarinda bilesiklerin izole edilmesi ve saflastirilmasinda siklikla
basvurulan teknikler incelenecektir. :

% M
i ow )R
PO VoL

A. EKSTRAKSIYON —Jeds 7

Bilesiklerin ayrilma ve saflastiriimasinda tercih edilen en eski yontemdir. Kimya bir bilim
dali olmadan once insanlar, ekstraksiyonla dogal trtinleri renk, koku ve gosterdikleri fizyolojik
aktivite nedeniyle elde etmeyi basarmislardir. Giinliik yasamnmzda bitkisel ¢ay ya da kahvenin
hazirlanmasi; bitkisel materyalin igerdigi tat, koku ve renk veren bilesenlerin sicak su ile ekstrakte
edilmesinden bagka bir sey degildir. Ekstraksiyon, kat1 ya da sivi fazda bulunan bir ya da birden ¢ok
bilesigin farkli ¢coziiniirliik 6zellikleri kullanilarak.diger bir.sivi faza alinmasidir. Organik kimya

_ laboratuvarlarinda genel olarak kullanilan islem; organik bir maddenin, bulundufu sivi fazdan diger
bir s1v1 faza alinmasint igerir. Sulu bir ¢ozelti ve orgamk bir ¢oziiciiden olusan iki sivi igerir. Sulu '
b1r gozeln ve oroamk b1r g:ozucuden olu@an ki s1v1 fazmzkullamldlgl tekmk s1vi-sivi ekstraksiyon
(NaOH) cozeltileri ter01h edilir. Asu:hk V,e,bazxk ozelhktekl Orgamk yap1lar sulu asit ve baz
gb’ieltileriyle tepkimeye girerek tuz olustururlar ve su fazinda yer alirlar. Bu ozellikten
yararlanilarak organik bilesikler secimli olarak su fazina ve organik faza alinabilirler.

} SULU-ORGANIK EKSTRAKSIYON

Ekstraksiyon isleminin temelini Nerst tarafmdan ileri siirl‘ilen Dagllma Yasast olu§turur

K = Dagilma sabiti
Ca- Ca= A ¢0ziiciistindeki derigim

CB Cpg= B ¢oziicisiindeki derisim
Dagilma yasasi ve ekstraksiyon islemi bir Srnek tizerinde gosterilirse; bir X bilesigi,

icerisinde etil asetat ve su bulunan bir ayima hunisine ilave edilir ve karigim galkalanip kendi
) . , i n ' _ o




haline birakilirsa, maddenin bir kism1 su fazinda, bir kismi da etil asetat fazinda ¢&ziintir. Diger bir
ifade ile X maddesinin tiimii her iki sivi faz arasinda dagilir ve her bir faz i¢indeki ¢6ziinen madde
miktar1 0 maddenin etil asetat ve su daki ¢Ozinirligine baghdir. X in su ve' etil asetattaki
derisiminin birbirine oran1 (K) dagilma sabitini verir, 6rnegin X in etil asetattaki gozunurlugu 30
g/mL, sudaki ¢oziintirligii 6 g/mL olsun; bu durumda K Sabltl, (2 M it Bl

X’in etil asetattaki ¢oziintrligh . o
/ K_ ___________-____~__-______________i_ X 3 \ ”\M? éﬂw&f'} J‘A

> / X’in sudaki ¢oziiniirkiigi
Sy

/
f olacaktir. , ,
Ekstrak51yonda karar verilmesi gereken islemlerden birisi de, ne kadar hacimle ve ’ka(;
; defada ekstraksiyonun gerg:eklestmlecegmlr. Bunun igin, yukarida K sabiti hesaplanan ve 100 mL
~ suda ¢oziinmiis halde bulunan 3 g X bilesigini:’r‘l “etil asetatla verimli olarak nasil ekstrakte
edlleceglm gorelim. 100 mL etil asetat ile bir kez ekstraksiyon yapilirsa, x g madde organik faza

gecer, 100 mL suda kalan X miktar (3 x) dir. Bu Venle;_denklemde yerlne yerlestmhrse

) @ ML 3 had
N g/ 100 ml° mlék& 10

~ (3-x) g/100 ml
- ek Aoy
( Bu demektir ki; 100 mL'sinde 3 g ¢dziinmiis X maddes1mn 2,5 grarm 100 mL etil asetat ile
gﬁ A)zargamk faza almmugstir. Maddenin %83,33'i ekstrakte edilmis, 0,5 g X maddesi ise su fazinda
e wkalmistir. Eger ekstrak51yon 2 kez 50 mL etil asetat ile yapilirsa, /126 —3oxe 252y
i ;%\i;}* Mé -
\Q/\“ﬂ A9 ¥
5 9 X g/50 ml
1" Ekstraksiyonda g: ....... SN ,,
(3-x ) g/ 100 m1»=4%
o TS

/3 :‘h% m .

[ o 2. Ekstrak51yonda

[ {, LR
P Hdin,

[/ .t Toplam— 2.14 g+0,54 g— 2. 7@6”9@
‘\%’_‘;2 4 H\’,S_.g} e
i e r
. madde su fazm&an alinabilir. | 4,357 s S [ T
ogoasovets X maddesi, 2x50 mL etil asetat kullanilarak %91,67 verlmle ekstrakte ed11m1§ olur Bir

15 =% biiylik hacim yerine iki kiigik hacimle ekstraksiyon isleminde elde edilen verim gorildiigii gibi

daha ytiksektir. Bilesigin dagilma sabiti (K) bilyiik oldugu zaman; diger bir ifade. ﬂe maddenin

organik fazdaki ¢oziniirliigii su fazindakinden daha ¢ok ise, -iki ya da g ekstral<31y@n islemi,

Qrgamk maddenin ¢ok biytik bir kismini su fazindan gekmek 1c;1n ‘yeterlidir. Dagilma sabiti
kuguldukge maddenin su fazindan orgamk faza gekilmesi de zorlagir.

K sabiti 1’den kiigiik ise;K sabitini yiikseltmek icin NaCI, Na,SO, gibi nétral inorganik bir

& ; tuz sulu faza ilave edilir, bu durumda organik madde sulu NaCl ¢ozeltisinde, yalniz basina suda

Fx? "7 - ¢oziindiigiinden daha az ¢oziinecek ve maddenin organik faza gegisi kolaylasacaktir. Tuzla doyurma

““(saltmg out) olarak bilinen yontem, kati inorganik tuzun dogrudan ayirma hunisine ilavesi ve

" huninin calkalanmasiyla uygulanabilir. Tuz ilavesine ragmen K sabiti yine de ¢ok kiiglik (OmA
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K<0.05) ise, bu durumda ancak %I-5 arasinda madde ekstrakte edilebilir ve ekstraksiyon verimli
olmaktan ¢ikar, uzun ve can sikict bir islem halini alir. K sabitinin ¢ok kiictik oldugu ve tuz

ilavesinin' bile sonu¢ vermedigi bdyle durumlarda Surekh ekstraksiyon (continuous extraction)
sistemi kullanilir.

Ayn*ma hunisinin musluk kisminin kapal oldugundan emin olunarak ekstrakte edilecek ‘ %
karisim cam bir huni yardlmlyla ayirma hunisine ilave edilmeli ve metal halkaya yer1e§t1r1ld101 :
zaman musluktan kagak olabilecegi gz oniine alinarak altina erlen ya da beher gibi bir kap
konulmalidir. Calkalamanin yapilabilmesi i¢in ayirma hunisinde yeterince bogluk olmalidir, genel
bir kural olarak 2/3 den daha fazla sivi konulmamali ve uygun hacimde ayrima hunisi secilmelidir.

/ ( \ 1, S — 1192 = 1939

5 /ﬁ'»; oA |
/Z»:,Mmmmwwm o
{ I8 w)‘} /

0 L\qg! N ehiSie ¥
Ayima hunisinin kullanimi a. Calkalama, b. Biriken gazin ¢ikanlmasi Wby = LbX

¥ o é.;\; § @é
Ekstraksiyon isleminde, maddenin iki faz igerisinde yeterince dagilabilmesi igin, su ve =
organik fazin birbiri igerisinde yeterince karigmasi gerekir ve ayirma hunisinin siddetli calkalanmas: - =1 2%

ile karigma saglanir. Calkalama sirasinda gaz olusabilecegi gdz Oniine alinarak c¢alkalamadan once '%2
tikag kapanmadan, ayirma hunisi yavasga gevrilmeli ve bir én karisma saglanmalidir. Bu islem
ozellikle asidik bilesiklerin, sulu karbonat ya da bikarbonat cozeltisiyle ekstrakte edilmesinde ya da
notrallestirilmesinde, meydana gelen C0, gazinin yaptigr basinci azaltmada 6nem tasir. Calkalama
vapilirken; ayirma hunisinin musluk kismi yukari dogru ve kapali olacak gekilde iki elle tutulmals,
bir el ayirma hunisini diger el ise her zaman tikag kismini tutmalidir (Sekil 4.2). Musluk kismi arada
bir agilarak igeride olusan gaz serbest birakilmalidir. Herhangi bir nedenle ekstraksiyonda
kullanilan ¢oziiciiler 1sinmuis ise, olusan buharlarin basing olugturarak patlamaya neden olabilecegi
" gdz oniine alinarak, sogutulduktan sonra islem yapimalidir. Yeterince calkalama (15-20 defa)
§ gerceklestifi zaman ayirma hunisi metal halkaya yerle§t1r1lerek tlkac; cikanlir ve fazlarin ayrilmasi
icin beklenir.

] Fazlar net bir sekilde birbirinden aynldiktan sonra organik ve su fazlarindan hangisinin
Ustte, hangisinin altta oldugundan emin olunmalidir. Fazlarin &zellikle birbirine yakin hacimde
alindig1 ya da organik ve inorganik maddelerin, su ve organik fazin yogunlugunu degistirdigi
} durumlarda bu tip karisikliklar ortaya ¢ikar. Karar verﬂemedigi durumlarda bir pastsr pipet

yardimiyla birkag¢ damla su ayirma hunisine ilave edilerek hangi faza gittigi gdzlenir. Musluk kismi
sigramanin engellenmest igin erlenin i¢ kenarma dokundurularak agilmali ve daha yogun olan faz
bir erlene alinarak hangi faz oldugu etiketlenmelidir, ilk fazin alinmasi yavas yapilmali ve diZer
fazin da akmasi engellenmelidir. Ekstraksiyon islemlerindeki yaygin hatalardan birisi yanlis fazin
ya da yeterince ekstrakte edilmemis su fazmln atilmasidir, bu nedenle lirtin 1zole edilinceye kadar*
her iki faz da sakli tutulmalidir. '
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Ekstraksiyonda Coziicii Secimi

~ Swvi-sivi ekstraksiyon islemlerinde kullanilan fazlardan birisi daima sudur, diger faz ise su

ile karismayan organik bir ¢ozictdir. Su ile karigmayan blrgok organik ¢oziicl olmasina ragmen,

iyi bir ekstrak wusunde bulunmas: gereken bazi 6zellikler, vardir. Bu ¢ elhklerqu ile

karismama ozunu@k ozelhgl su ile arasindaki yogunluk fark, dayanlkhhk Zehirsiz olmast,

kolay alev almamasr, evaporasyon ile organik maddeden kolaylikla uzaklastirilabilmesidir. Fakat bu
ozelliklere sahip ¢oziicii bulmak oldukca zordur. .

Ekstraksiyon isleminde kullanilan organik ¢oziiciiler, sudan hafif ve sudan agir olmak tizere

iki gruba aynlir. Su fazinda ¢6ziinmiis halde bulunan bir maddenin organik ¢oziicl ile

ekstraksiyonu igin yogunlugu sudan daha biiyiik olan ¢6ziictiler;maddeyi organik fazdan su fazina

almak i¢in ise, sudan daha az yogun organik ¢6ziiciiler tercih edilmelidir. Tercih nedeni ayirma
hunisindeki ¢oziiciilerden sadece birini degistirerek ekstraksiyon islemini kolaylagtirmaktir. Genel
olarak tercih edilen ekstraksiyon ¢oziiciileri ve tasidiklari &zellikler, Tablo 4.1'de gosterilmektedir.
Tablodan goriilecegi gibi kloroform ve diklormetan sudan agir olan ¢oziiciilerdir, yanici degildirler
fakat klorsuz ¢oziiciilere gore daha ¢ok emiilsiyon olugturmaya egilimlidirler

‘I'ablo : Genel ekstraksiyon ¢oziiciileri

Coziicii K.n. | Yogunluk (g/mL) | Yamahk | Toksik etki Uygunluk
Hekzan 69 0.65 - N Polar bile.si.kler i¢in zay1f, kolay
. kurutulabilir.
Benzen | 80.1 0.879 s4+ | w44 [Asmitoksik, toluen tercih
edilmeli
Toluen 110.6 0.867 | +++ ++ Nonpolar yapilar icin uygun
: Genel olarak iyi, 6zellikle
Dietil eter | 34.6 0.713 ++ + + oksijen bulunduran bilesikler
' Igin cok iyi
Diklormetan | 39.7 1.31 ++ Genel olarak 1y1i
Kloroform | 61.2 1.49 +++  |Toksik, kolay kurutulur
Etil asetat | 77.1 0.89 ++ + o+ Polar bilesikler igin iyi
‘1-Butanol [117.6 0.81 ++ + Cok polar bilesikler i¢in 1yi

Cozeltinin Kurutulmas:

Ekstraksiyon isleminin sonunda elde edilen organik faz icerisinde az da olsa su bulunur. Bu
durum maddenin organik fazdan geri kazamlmasinda bir problem olusturur, ¢iinkii ¢dziiciinlin
uzaklagtirilmasiyla su ile karigmug bir trfin elde edilir. Organik fazdaki su miktan ekstraksiyon
strasinda NaCl ¢dzeltisi ile azaltilabilir fakat yok edilemez. Organik ¢6zeltinin tiimiiyle kurutulmasi
i¢in organik faza kurutucu inorganik bir tuz ilave edilir, kurutma isleminden sonra hidrat yapisina
doniisen tuz siiziilerek ¢oziictiden - uzaklashnhr Bircok morgamk kurutucu bu amagcla
kullamlmasina ragmen susuz MgS0s ve CaCl, en etkili olanlaridir (15-30 dak). CaCl,, birgcok
orgamk bilesik ile reak51yona girebilir veya faz olusumu goriilebilir. Bu nedenle organik asit, . alkol,
fen amin, amit, alde et >_esterler i¢in kullaniimaz. Kurutma isleminde her 10 mL'lik
gozeltlye 1 gram susuz MgSO4 11ave cd1hr ve 15-30 dakikalik surede ara sira karigtirilip bekletilir.
Suyu tutan MgSO0y- stiziilerek uzaklastirilir. Organik bilesigin ve ¢dziicliniin 6zellifine bagh olarak
asagida belirtilen kurutuculardan birisi se¢ilmelidir.
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Susuz Kalsiyum Kloriir: Bircok oksijen ya da azot iceren yapi ile tepkime verir, bu
nedenle sadece hidrokarbonlar ve halojentirler icin kullanilabilir. Kurutma islemi izl fakat su
tutma kapasitesi diistiktiir, islem sonunda susuz yapi, CaCl,.2H,0 yapisindaki hidrata dontisiir.
sy Susuz Magnezyum Siilfat: Genel amagh kullanilan kurutucularn en tyisidir. Zayif asidik
ozelhkte oldufu icin aside asir1 derecede duyarli bilesikler icin tercih _edilmemelidir. Kurutma
1§lem1 hizli ve su tutma kapasitesi yiiksektir, islem sonunda susuz yapi, MgS0,.7H,0 yaplsmdaki
hidrata doniistir. :
Susuz Potasyum Karbonat Oksijen ve azot iceren bilesikler icin iyi bir kurutucudur.
Bazik yapida oldugu icin asitler, fenoller ve diger asidik bilesiklerin kurutulmasinda
kullanimamalidir. Suurh bir kurutma kapasitesine sahiptir. Wz yapi,
K,C05.2H,0 yap151ndak1 hidrata dontstir. _

Susuz Kalsiyum Siilfat: Nétral 6zellikte, ‘genel olarak kullamish, hizly ve kimyasal olarak

inert bir kurutucudur, az mlktéﬁgrdakl suyun uzaklastirilmasinda tercih edilir. Kurutma islemi hizlh
fakat su tutma kapasitesi diistiktiir, 1§Iem sonunda susuz yap1 CaS04.2H,0 yapisindaki hidrata

———

e

donusur
| S‘%S‘J&fm Siilfat: Genel olarak kullamighdir fakat MgSO., dan daha az verimlidir.
Kimyasal olwmu Kurutma islemi orta derecede hizli ve su tutma kapasitesi yiiksektir, islem
sonunda susuz yap1 Na;SO,. 10H,0 1 yapisindaki hidrata dontigtr.

~ Molekiiler Elekler: Aliimino silikatlardan yapilan kiiciik (2-3 mm capinda) gozenekli
kireciklerdir. Ortalama gézengl_c_ genisligi 3 ve 4 A'dur. Aktif halde iken suyun biiyiik bir kismin
ﬁmrmada kusursuzdur. Sumolekilleri hidrat suyu olarak tutulduklar molekiiler gbzeneklerin
Igine girecek kadar kiigiiktir. H1zl1 ve etkili bir kurutucudur. Molekiiler elekler, etiivde isitilarak
yeniden aktive edilebilir. :

2} 'ASIDIK, BAZIK VE NOTRAL YAPILARIN EKSTRAKSIYONU

Asidik, bazik ve notral organik bilesiklerin ayrilmasinda ya da saflastrmasinda kimyasal
aktif ekstraksiyon yontemi kullanilir. Buna«gbre asidik bir madde uygun bir baz ile, bazik madde de
uygun bir asit ile tepkimeye sokularak tuz olusturulur ve su fazina cekilmesi saglanir. Organik
kimyada mantigmin anlasilmast zor olarak nitelendirilen ekstraksiyon tiplerinden birisi olup,
karigimdaki {irtin, yan trtin ve safsizliklar, tasidiklar: asidik ya da bazik &zelliklere bagl olarak
farkl: prensipler uygulanarak ayrilabilirler.

* Zay1f asidik yaplla_r (pKa <14, 6rn. fenoller) proton vermesi zor olan yapilardir. Zayif
bazlarla tepkime vermezler, ancak NaOH gibi kuvvetli bazlarla etkilestirilerek tuzlarina
dontstirtlebilir ve su fazina gekilebilirler.

.

OH ' : - ONa+
+ NaOH -
Fenol _ - Sodyum fenoksit iyonu
pKa=9,98 \

45




gozunerek proton vereblhrler Bu t1p yapllar NaHCO3 g1b1 zaylf bH‘ baz 1le reak31yona g1rerck suda
- ¢oziinebilen sodyum tuzlarina donu§turuleb1hr , '

0 . 0
| I

C—OH C——-—O"Na

+ NaHCO; ——

Benzoik asit ok Sodyum benzoat
LamdY bt :

donugtiirildr. - T
A .
NH, | NH; CI
]
| U
,. + HCI ——
Anilin . ekt peve Anilinyum kl6riir
pKb=9,40 ‘ '
Syl bonle”

Kimyasal aktif ekstraksiyonun uygulanmas1 icin en uygun yaklasimlardan birisi, 1slemlerm
timiinii kapsayan bir akis semasinin hazirlanmast ve bu ‘semaya uyulma31d1r Islemlere
baslanmadan énce doygun Na,C03 Y& NecT Cozcltﬂcu ile 2M HCI ve 2IM' NaOH cdzeltilerinin
‘hazirlanmasi gerekir. ,

Notral yapidaki bir organjka bilesigin izolasyonu ve saﬂast1r11ma§1 i¢in izlenecek yol Sekil
4.4'de gosterilmektedir. Ekstraksiyon islemi, bir tepkime sonucunda ya da dogal bir kaynaktan elde
'edilen notral' yapidaki bilesigi de igeren bir kargimin organik ¢Oziiciide ¢oziilmesiyle basglar.
Semadan da goriilecegi gibi nétral yapilar, seri"ekstraksiyon islemleri icerisinde siirekli olarak
organik fazda yer almaktadir. Bu nedenle, yogunlugu sudan daha az organik bir ¢&ziiciiniin tercih
edilmesi islemleri kolaylastiracaktir, Her ekstrak51yondan sonra notral yapidaki bilesik organik
fazda kalacak ve sulu faz ayirma hunisinin alt kisminda yer alacaktir. Bu durum islem sayisi
azaltacak, hem zaman tasarrufu saglayacak ve hem de lrlin kaybini 6nleyecektir. Su ile yikama
(ekstraksiyon), asidik ekstraksiyondan arta kalan az miktardaki asitin organik fazdan
uzaklagtirilmasini saglar. Son basamakta organik fazin doygun NaCl ile yikanmasi ise, hem asitin
hem de organik fazda ¢6ziinmiis halde bulunan suyuh uzaklastirilmas: igin nemlidir. Organik fazin
tam anlamiyla kurutulma51 ise uygun bir kurutucu madde (IMOSO4) ile yapulir. ;

Bazik ve asidik karakterli organik bilegiklerin ayrﬂmas1 icin gerekli ekstraksiyon islemleri
sematik olarak Sekil 4.5 ve Sekil 4.6'da gdsterilmektedir. Semalar kendi kendilerini agiklayacak
nitelikte olup, islemler bir &nceki béliimde yapllanlamn benzeridir, farklilik sadece izole edilecek
materyalin baz ya da asit 6zelligi gdstermesidir. Bazik bilesik;asidik sulu fazin baziﬁkasyohu (pH
9-10) ve ekstraksiyonundan sonra, asidik bilesik ise; bazik sulu fazin asidifikasyonu (pH 1-2) ve
ekstraksiyonundan sonra elde edilir. Su fazinin bazik ya da da asidik hale getirilmesi genellikle
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2M'lik NaOH ve HCI ¢ozeltileriyle yapilir, hacmin biiyiitiilmesinin sakincali oldugu durumlarda
derisik asit ve baz ¢ozeltileri kullanilabilir.

3) SUREKLI EKSTRAKSIYON-.

Dagilma sabiti yiiksek olan organik yapilarn ekstraksiyonu 6nceki bélimde aciklandig: gibi
ayirma hun151 kullamlarak Uerceklestmur B@_zl_b_llmklsm.sud@klﬁgg)ﬁunurluklem oldukga fazladlr

ekstraksiyon gergeklestirilerek organik faza ahnablhrler

e

Sivilarm Siirekli Ekstraksiyonu

Sulu ¢ozelti icerisindeki organik bir bilesigi organik faza ekstrakte etmede kullanilan iki
¢esit dizenek mevcuttur.

su Gikist sy Gikis

sU girisi su girigi

ekstraktér ekstraktdr

‘ organik faz
su raz:

sy fazt

organik faz

(a) (b)

Sivilarin stirekli Ekstraksiyonu i¢in diizenekler: a) sudan daha agir gozuculer icin b) sudan
daha hafif ¢oziciiler icin (Sharp et al. 1989)

Yogunlugu sudan daha fazla olan organik ¢oziicii ile ¢alisildign zaman Sekil 4.7a'daki gibi
bir dlizenek kullamilir, 1sitilan ¢oziicti sogutucuda yogunlasir ve damlalar halinde su fazindan
gecerken organik bilesigi ekstrakte eder ve altta yer alan organik fazda toplanir. ,‘

Bu islem tekrar tekrar yapildig: zaman az miktarda ¢oziici yardimiyla herhangi bir organik yap
organik faza ¢ekilebilir. Yogunlugu sudan daha az olan ¢oziicii ile calisildign zaman da Sekﬂ
4.7b'deki diizenek kullanilir.

Katilarn Siirekli Ekstraksiyonu:

Organik bilesikler kati bir kaynaktan organik goziiciilerle ekstrakte edilebilirler. Maserasyon
olarak bilinen ve biyolojik materyalden dogal bilesiklerin izolasyonunda tercih edilen bu yontem,
~¢oziictiden etkilenmeyen bir kabin icerisine konulan kati maddenin iizerinin organik ¢oziicli ile
Srtlilmesi ve ara sira calkalanarak bekletilmesini igerir, ¢Oziinlrliiglin artirdmast i¢in gerekirse
organik ¢oziicii 1sitilabilir. Bir siire sonra organik bilesik kati fazdan siv1 faza gegecektir. Organik
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¢ozelti iginde kalan katt kisimlar stiziilerek ayrildiktan sonra ¢6ziicti uzaklastirilir. Madde miktar
ekstrakte edilecek materyalde yeterince ¢ok ise bu teknik 6nem kazanir.

Geri sogutucus

Soxhiet

Kartus { ekstraktér

|

_J

-

Katilarin siirekli ekstraksiyon i¢in kullandig diizenek

Organik yapinin miktar1 ekstrakte edilecek materyalde ¢ok az ve ¢oziicii ile ekstraksiyonu
verimli degil ise, en etkili yollardan birisi Soxhlet ekstraktorii kullanmaktir (Sekil 4.8). Ekstrakte
edilecek kat, ince toz haline getirildikten sonra kagittan yapilmis " kartus " igerisine konur. Soxhlet
ekstraktor, igerisinde organik ¢dziicti bulunan balon ve geri sogutucu (reflux condenser) arasina
-yerlestirilir. Balonun 1sitilmastyla olugan ¢oziicti buharlar kondenserde yogunlasarak icerisinde kati
materyal bulunan kartusun igerisindeki materyali ekstrakte eder. Béylece organik materyal kati
fazdan stv1 faza almr. Bu islem kendi kendine defalarca tekrar edilerek, cozlnirligi az olan
materyal az miktarda ¢oziicii kullanilarak ekstrakte edilmis olur. Islem stiresi cok uzun tutulursa,
¢Oziintirltigli cok az olan kisimlarin da ekstrakslyonuna neden olunur.

EKSTRAKSiYQNDA KARSILASILAN PROBLEMLER

%}gEkstraksiyon islemlerinde karsilagilan problemlerin basinda emiilsiyon olusumu ile fazlarin
birbirinden ayrilmamas yer alir. Emiilsiyon, bir fazin diger bir faz igerisinde-gokkiietik-damlaciklar
eklinde asil kalmasiyla meydana gelir ve agagidaki nedenlerden kaynaklanabilir. :
% Ekstraksiyon islemi sirasinda meydana gelen sabunlasma emiilsiyona neden olabilir. Bu

durum, genellikle bazik ¢6zelti olarak NaOH ya da Na,CO; kullamildigi zaman ve
karigim ig:erisindé az miktarda dahi uzun zincirli yag asitleri varsa goriiliir. Ekstraksiyon,

. NaHCOj; gibi sabun olu§turamayacak kadar zayif bir baz il’el@pﬂusa_yada ortama NaCl
‘ilave edilirse emtilsiyon olusumu engelleneblhr

@ Benzen, diklormetan ve kloroform gibi bazi gozuculer emuls1yon verme egilimi
gosterirler, ¢oziicti segiminde bu durum dikkate alinmalidur.
I @:} Ayirma hunisinin siddetli ¢alkalanmasi emiilsiyon olusumuna neden olabilir, 6zellikle
\\&/

bazik ortamda galkalama yerme hafifge kangtirma. yap11arak emu151yon olusumundan
kagimilmahidur.
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@ Fazlarin yogunluklarmin birbirine ¢ok yakin olmas; emtlsiyon nedeni ise, organik fazin
yogunlugu pentan ilavesiyle azaltilabilir, CCI, ilavesiyle arttirilabilir.

@ Nedeni ne olursa olsun bir emiilsiyon olusmus ise; ortama doymug sodyum klortir ya da.
birka¢ damla etil alkol ilave edilebilir. Tiim kar1§1m vakum altinda suzuleblhr ya da

antrifiij edilebilir. Ttim kanigim bir giin boyunca bekletilir.
Ekstraksiyon islemlerindeki _genel _hatalardan 1Trm”‘h§wnmmorgamk hangi faz{n su

e e R

oldugunu karistirma ve yanlis fazla isleme devam etmedir. Yogunluklar 80z Oniine ahnarak ya a da

ayrma hunisine birkag damla su ilave edilerek suyun han01 faza gittigine bakllarak k karar venleblhr

Bazl ekstraks1yon islemlerinde, yanh§ faz ile calisilmamasina ragmen tiriin elde edllemem1§

i,

@ <. *fi_; ‘




CAY YAPRAKLARINDAN KAF EIN IZOLE EDILMESI

Reaksiyon iiriini:

MA: 194.19g/mol
K.N: 178°C o
Kimyasallar: 1. CaCOj3— Jeanc e tude™ N *‘g
2. CaCL 3l 5 foluen L2 3 N
3. CHCI3 “% e \ngx(,f oy 3 4 "&A
. . .. \f/ <3 P
~-Gerekli Malzemeler:150-200 ml bir erlen,nuge erleni,ayirma hunisi. <,

Deneyin Yapihsi:1.10 g cay,100 ml su ve 5 gr toz halindeki CaCO3 150 ml ‘lik erlene
Nkonqur Erlen sik sik ¢alkalanarak yavas yavas isitilir ve 25- 3%@&%11{21 yavas
o i . “yavas kaynatildiktan sonra sicak iken bir nug;eden “siizilr. Nuc;e istiinde
' \ T kalan kat1 bir cam kapak ya da bir mantar tipa {le bastirilarak tam stiziintiiniin
AR TSN e “nugeye gegmesi "Sa’glémr.Bmada yapilan islem bir nevi ekstraksiyondur ve
- caymn igerdigi. suda ¢oziilebilen maddeler sicak su ile ekstrakte
A " edilmektedir.Ancak suya geemis, olan tannik asit CaC03 tarafindan
tutulmaktadir kafein ise stiziintide kalmaktadir. N o
2. Nuge erlcnmdc};}:*"* oty oda sicakhfuna Kadar sogutulur ve bn ayirma
hunisine aktarited0-ml’lik kisimlar halinde kloroformla 3 kez ekstrakte
edilir. CaCIZ kurutulan bu gozeltl bir beher igine siiziilerek CaCI2
uzakla@tmhr Beherdeki kloroformlu ¢ozelti ‘evaporatérde kuruluga kadar
cekilir. Ham tirin toluén-ile su ‘banyosunda gozulur ve daha sonra sogumaya
birakilip petrol etheri ile kristallendirilir,

A §
\v ety

Sorular:

1. Ekstraksiyon nedir ve nasil uygulanir 6rnek tizerinde agiklayiniz?
2. Bu reaksiyonda CaCOj hangi amagla kullamilmistir. '
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DENEY RAPORU

Deneyin Adi: CAY YAPRAKLARINDAN KAFEIN IZOLE EDILMESI

Ad1 ve Sovadi: Tarth: /2011

Numarasi: ' ‘| Deney Nosu:

Kaynaklar: 1.

2.

3.

Reaksivon Denklemi:

MA.:

Kimyasallar - | Miktarlart (..... mol)

1
2.
3.
4
5

Deney Diizenekleri: Sekilleri:

1
2.
3.
4
5

Deneyin yapilist:

% Verim: kn=... veya en.=

Reaksiyon Veriminin Hesaplanmast:

Teori ile 1lgili sorular:

1.

2
3.
4
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Sentezlenen Bilesiklerin 'H NMR ve IR Datalari:

NM | Kim. kayma degeri | Integra Proton.tﬁrﬁ - P1k “ Dalga Boyu
"R | (ppm) 1 Tiri (cm™1y
a ' a
b b
c c
d d
e e
DeneyinTeslmTarihii ..o

Sorumlu Ogr. Elem. ve IMzZasii..... ...t
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DENEY 8:

SUBLIMASYON

_ Stiblimlestirme, erime noktasinimn altinda viiksek buhar basincina sahip bir katinin dogrudan
buhar fazina gecmesi ve yopunlastinilarak saf halde elde edilmesi 1$Iem}g£{, Sekilde her}{;}“{;mﬁr
maddenin belirli bir /basmg ve sicaklikta kati, sivi ya da gaz olup olmadigimin belirlenmesinde
kullanilan faz diyagrami verilmektedir.

L
Basing
Kat
Ucli nokta
Gaz
Sicakhk
Tipik bir faz diyagrami

Diyagramdan gériilecegi gibi sabit basingta; erime, kaynama, stiblimlesme ve yogunlasma
ile fazm durumu degismektedir, ayni durum sabit sicaklikta da gerceklesir. Uclii noktada ise her ii¢

faz da meveuttur. Kalann birgogu 1sitilma ile kay fazdan sivi faza gecerken, kati CO; gibi baz

o -

maddeler ise sivi faza gégmed_éh‘_ dogrudan gaz fazina geger. Bu 6zelliklere uyan bilesi

yerine siiblimlesebiliyorsa, buharlar yogunlastirilarak mtekrar;,,,k;aiéld'éw edilebilir Siiblimlestirme-- |
klictik miktardaki organik katlarm tasidig ucucu“elmayan. ' kirliliklerden anndimilarak |

saflastirmasinda kullanilan en Gnemli metotlardan birisidir. Bu-tstemde kati, erime noktasmin
altmdaki bir sicaklikta buharlastirilir ve olusan buhar soguk bir ortamda kati faza dénistirilir. Bu
tip maddelerin sayist oldukca azdir ve bityiik gogunlugu, ¢ok diisiik basing altinda siiblimlestirilir.
Ugucu ve polar olmayan bilesikler bu metotla kolaylikla saﬂastlrlrhr.

Stblimlesme sicaklizt katimn buhar basincinin uygulanan dis basinca esit oldugu sicakliktir.

Bu durumda sadece birkag¢ organik kati erimeden ¢nce 760 mmHg'lik buhar basincina sahiptir.

Naftalin, benzoik asit ve kafein atmosfer basincinda erime noktasi civamﬁda stiblimlesebilen birkag

. lmblleglklejﬁg ancak diisik basing altinda siiblimlesebilirler,

\basﬁhk‘ pratiktg vuygulanébilirlil\{; ve madde "kéj"fﬁi"fEizgl‘iéifjgj’i’B‘i“éVaﬁtaj“l“afé‘f""s““éhiptir. ’
Destilasyonda oldugi gibi bu metodun dezavantaji; ayirma isleminin maddelerin buhar basinc:
farkina bagli olmasi ve birbirine yakin uguculuktaki maddelerin birlikte stiblimlesmesidir. Atmosfer
basincinda ve diisiik Basmg altindaki siiblimlestirme islemi igin kullamlan diizenekler asagida
gosterilmektedir. b > Pkl d e b :
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Siiblimlestirme ~diizenekleri o\ _ X

/ “Atmosferik basingta; porselen bir kapsil icerisine toz haline oetirilmis ugucu Kati
sine 10Z 1

%Wi,rﬂir, igne ile delikler agilmig bir stzge¢ kagdi kapsiiliin izerine ve saat cami da onun
{izerine kapatilir. Saf olmayan kati erime ~SkEasTcivarma Kadar 1sitilirken kapsiliin tizerl 1slak bir
o s S e T
ez ile sogutulur. Buharlasan kati sizgec kapidindaki deliklerden gegerek saat camindaki soguk
| g _puhariz g mindaxd >t

\/yﬁzcydcﬁtﬂ&r. -
—_Vakum _altin . siiblimlestirilecek madde ince toz haline getirilerek en distaki tlipe

konulur ve vakuma_baglamr. Oncelikle ¢dztict glol safsizliklar temizlenir ve sonra maddenin

|

A

sona erdikten sonra um serbest birakilir ve sogutucunun bulundugu kisim cikarilir, soglltuéﬁ‘

{izerinde Sﬁbliﬁle$i¥l kat1 spaﬁil yardimuiyla kazmarak alinur.
Sﬁifun (buz) sﬁblimlestirﬂmesi yiksek 1sida” dekompoze olabilen yapilardan suyun

uzak1a§t1r1lihas1 islemidir. Su igeren yapt 6nce dondurulur, ¢ok dusiik basingta su, siiblimlestirme ile
uzaklagtmlarak‘geride ucucu olmayan bir kati birakir. Bu islem freze drying olarak adlandirlir,

suda gézﬁnebilén kaleve ve cay bu proses ile tiretilir.
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KAMFOR’UN SUBLIMLESTIRILMES]

Reaksiyon:

~¢
%,

ot
e

R -

MA: 152 g/mol

‘vf

K.N: 179.1°C ﬁf =, Tats &

Kimyasallar: 1.3 gka or 7 Crag

Gerekli Malzemeler: gg;sﬁi@gk@pﬁul, stizgeg kagidi,saat camy,spatiil, makas

s o,

i»

Denevin Yapilisi:

1 .Pors\e\lygz_gwkapsiﬂ icersine tartilan kamfor koyulur.

2.kapsiil Uzerini tam ortecek sekilde stizgeg kagidi kesilir.ve toplu igne yardimiyla kiigiik delikler
agilir.

3.stizgeg kagidinin tizerine saat camu yerlestirilir.bir bezin lgersine buz parcalari koyularak saat

caminin lizerine konularak kapsul bir. bekle sitilir.

2 Naftalenin subhmlesme& igin gerekh 51cakhk arahg1 nasil olmahdir? <"
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1.

2.

3
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Sentezlenen Bilesiklerin "H NMR ve IR Datalari: )

NMR Kim. kayma degeri | Integra Proton tisi R Plk Dalga Boyu
(ppm) 1 Tiiri (em-1)

a a H—
b b

h C c
d d
e e
f f

] Deneyin Teslim Tarihic............m
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DENEY 9:

KROMATOGRAFI

Kromatograﬁ bir kansxmdakl iki ya da daha gok maddenin hareketli (mobile) bir faz ile
durgun (stationary) bir faz arasindaki dagilma farklihifma dayanan ayirma metodudur. Kolon ya ¢ da
tabaka gibi bir destek, durgun fazi sabit tutar, hareketli faz ise 6megin durgun faz igerisinde

ilerlemesini saglar Durgun faz' i¢ine goénderilen karnigimdaki bilesenler, tagidiklari yapisal -
ozelliklere bagh olarak durgun faz yiizeyindeki baglanma merkezleriyle farkl: sekillerde etkilegirler.
Iyon degisimi, molekiil biiytikliigii ve adsorpsiyon bu sekillerden bazilaridir. Bu &zelliklere bagli
olarak gelistirilen kromatografi tipleri igerisinde adsorpsiyon (ylizeyde tutunma) temelli
kromatografi en sik ve genis uygulama alani bulan kromatografi ¢esididir.

Adsorpsiyon; bir ¢dziicl igerisinde gézﬁnmﬁs herhangi bir molekiiliin, adsorban olarak
adlandirlan gdzeneklT kafi ylizéyindeki” molekul 1le etkllesmemdlr Adsorban bir maddenin

ylizeyinde; yollar, oyuklar, tepeler ile posz ve negat1f yogunluklu merkezler mevcuttur
Etklle§mede ornek ile adsorban arasindaki dipol- dipol, iyon-dipol ve H-bagi kuvvetlerinden
kaynaklanan elektrostatlk c;eklm gligleri rol oynar. Coziinen madde tasidigr kismi negatif ya da
pozitif yitk merkezlerlyle adsorban yuzeymdekl baglanma merkezleri olarak adlandirilan etkilesme
noktalarryla etkilegerek birbirine baglanir (Sekil 9.1).

H-bags

dipol-dipol etkilegiml

gozanen OH OH ﬁ:)H OH
- ! |

--------------------------------------
---------------------------------------

---------------------------------------

--------------------------------------

adsorban -
Sekil 9.1 Dipol-dipol ve H-bag etkilesimini gosteren adsorban baglanma merkezleri

Adsorpsiyona dayali kromatografl tiplerinden ince tabaka ve kolon kromatografisinde
yaygin olarak silika jel (Si0;) ve alﬁminé (Al,03) kullamilirken, sivi ve gaz kromatografisinde
genellikle farkli zincir uzunlugunda (C8, C18) ve sekillerde fonksiyonlandinlmg silika jel tiirevi
- adsorbanlar ayirma iglemlerinde rol oynar. Silika jel yaplsmda bulunan polar Si-0 ve O-H baglart
ornekteki dipollerle etkileserek ya da uygun fonksiyonel gruplarla (H-bag: dondrleri) H-baglar

olusturarak ahkonmayl gergeklestmr ' .

Sekil 9.2, kolon i 1<;ensme doldurulmus blI‘ adsorban ile karisim ve hareketli faz arasindaki
etkilesimi sematlk olarak gostermektedir. Yuvarlaklar ¢oziicti molekiillerini, dértgenler polarhcu
daha az bir molekiilii ve liggenler ise polarligi daha ¢ok olan bir molekiilii ifade etmektedir.
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$Sekil 9.2 Iki bilesigin kolonda ayrilmast (kareler ve tiggenler).

Sekil 9.2.a'da nonpolar bir ¢oziicti ile doldurulmus bir kolon ve kolonun st kismindan
verlestirilmis iki maddeden olusan karisim gériilmektedir. Karigimdaki her iki madde de ¢oziiciiye
gore adsorbanla daha fazla etkilesme saglamis, ¢oziictiniin adsérbanla etkilesimi ¢ok az ve diger
maddelerle rekabet edemeyecek kadar nonpolardir. Bu nedenle kolondan sadece ¢oziicl molekiilleri
asagr dogru ilerler, karisimdaki higbir molekiil ¢oziict etkisiyle baglanma merkezinden kopmaz.

Sekil 9.2.b'de ise kolondan gegen c¢oziiciiniin polarhg arttinlmistir. Coziici adsorban
arasindaki etkilesme, polarlifi az olan dortgenlere gore daha fazladir, bu nedenle adsorban ile
etkilesmesi azalan dértgenler bir sonraki baglanma merkezine gitmeye zorlanmakta, bylece asag:
dogru ilerlemektedir. Bu arada polarhg fazla olan lcgenlerde herhangi bir hareket
gozlenmemektedir.

Sekil 9.2.c'de ise polarligt az olan dortgen molekiilleri kolonu terk ettikten sonra, ¢oziiciiniin
polarligy arttirilarak ¢oziiciiniin adsérbanla- etkilesmesi biraz daha kuvvetlendirilmis ve ticgenlerle
rekabet ederek onlar1 bir sonraki baglanma merkezine gitmeye zorlamakta ve kolondan asagiya
dogru ilerletmektedir. Durgun ve hareketli fazin dogasina bagli olarak bazi kromatografik metotlar
ve kullanim alanlar1 sunlardir. . ' '

Gaz Kromatografisi (GC): Genellikle ugucu organik bilesiklere uygulanan kalitatif ve
kanntaﬂf analiz yontemidir, hareketli faz helyum ya da azot gibi inert bir gaz, durgun faz ise
‘Oenelhkle katiya adsorbe edilmis siv1 ya da katr adsorbandur.

, Sivt Kromatografisi (LC, HPLC): Genellikle ugucu olmayan organik bilesiklerin kalitatif ve
- kantitatif analizinde kullanilir. Hareketli faz siv1 ¢oziicii, durgun faz ise katiya adsorbe edilmis sivi,
kat1 ya da iyon degistirici recinedir. :

| Ince Tabaka Kromatografisi (TLC): Reaksiyonlarin izlenmesinde ya da organik
bilesiklerin safligin1 kontrol etmede kullanilan basit ve hizli bir metottur. Hareketli faz s1v1, durgun
- faz ise plastik, cam ya da aliiminyum bir tabaka {izerine yayilmis kati adsorbandir.

Kolon Kromatografisi (CC): Bir karisimdaki organik bilesenlerin 1zolasyonu i¢in kullanilir.
“vHareket11 faz s1vi, durgun faz ise kat1 adsorbandir.

— INCE TABAKA KROMATOGRAFISI )

Ince tabaka kromatografisi (ITK) organik kimya laboratuvarlarindaki mevcut ydntemler
arasinda ucuz, hizh-ve-analitik ya da preparatif amagli olarak kullamlabilen ayirma tekniklerinden
biridir. Karisim igerisindeki bir maddenin kalitatif olarak belirlenmesi ya da ortamdan izole
edilmesi, organik bir tepkimenih izlenerek yeni bir iirlinfin gozlenmesi, maddelerin saf olup
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olmadiginin kontrolii ya da sentezlenen bir maddenin reaksiyon ortamindan elde edilmesi gibi rutin
olarak organik kimya laboratuvarinda gerceklestirilen bir ¢ok islemde bu y&nteme bagvurulur. Ince
tabaka kromatografisinde;, kati durgun faz cam, plastik ya da aliiminyum ytizey lizerine yayilmus bir
adsorbandan olusur, ¢éziicii olarak da adlandirilan sivi hareketli faz ise durgun faz tizerinde hareket
ederek 6rnegi beraberinde stiriikler ve ayrilmay1 gerceklestirir. Kromatografide kullanilan tabakalar
laboratuvarda hazirlanabildigi gibi, ticari olarak muhtelif ebatlarda (20x20, 10x20, 5x10) mevcut
olup ihtiyag durumuna gore istenilen boyutlarda kesilerek kullanilabilir. Aliiminyum veya plastik
iizerine kaplanmis adsorbanlar (silika jel, alumina) keskin bir aletle zarar vermeden kesilebilir.
Tabakalar 20x20 lik biiytik karttan hazirlanirsa, uygulama i¢in en ekonomik ve kullanigh biiyiiklik
7x2,5 cm boyutlarindadir. Bu boyuttaki bir karta ortalama 3-4 &rnek konularak yiiriitme
gerceklestirilebilir.

Mikropipetler

ITK analizlerini gerceklestirmek i¢in ¢ok kiigiik miktardaki kat1 ya da sivi 6rnek herhangi bir
¢cozlicli igerisinde géiﬁlerék tabaka tzerine damlatilir. ITK teknigi kantitatif olarak
gergeklestirilmiyorsa; uygulamada kullanilacak mikro pipetler genellikle uzun cam borulardan
1s1tma ile hazirlanabilir. Bunu saglamak i¢in cam boru yiksek 1s1 yardimiyla orta yerinden 1sitilir ve
yumusama meydana gelince her iki taraftan gekilerek inceltilir ve bu kisimdan kirilir. Béylece ITK
uygulamast i¢in iki tane kapiler hazirlanmis olur (Sekil 9.3).

Sekil 9.3 Ornek uygulamada kullanilacak kapilerin hazirlanmasi
Orneklerin Uygulanmasi

Kromatografi tabyakam,v yiiriitiilecek &rnek sayisma bagli olarak uygun boyutlarda adsorban
ylizeye zarar vermeden kesilir. Tabakanin alt kismindan 1 c¢m igeride adsorban yiizeyine zarar
vermeden, sadece kullanicinin gorebilecegi kalmlikta kursun kalemle bir baslangic cizgisi cizilir
(yeterince deneyim kazanildiktan sonra genellikle bu ¢izgi ¢izilmez).

¢ozdclnin
- yaridigo
uzaklik

B

-1 asirt miktardaki
| ornek

S C

~© S &—1— baslangig
(a) o ® :
Sekll 9.4 Ug deg1§1k miktarda yapﬂan ITK uygulamasi, (a) yurutmeden 6nce (b) yiirtitmeden sonra
(Harvvood et al. 1989)
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Yrtitlilecek 6rnek ya da 6mekler kaynama noktas: diisiik ve miimkiin oldugu 6l¢iide polar
olmayan bir cozucude ¢Ozlinerek kapiler tiip yardimiyla kromatograﬁ tabakasindaki ¢izilen ¢izginin
lzerine, esit araliklarla konur (Sekil 9.4). Burada en énemli unsur; Ornegin miimkiin oldugu &lgiide
uygun derisimde (%I-2) ve kiicik bir nokta (3-4 mm capinda) seklinde konmasidir. Bu dlciiden
daha kii¢iik nokta, ayirmanin goriilmesini engellerken, cok biiyiik nokta ile de verimli bir ayirma
gerceklestirilemez. Uygulanan noktanin biiyiikliigli ve konsantrasyonu zaman i¢ginde kazanilan
deneyim ile bulunur. Fakat en dogru sonuglar yiiriitmeden sonra goriilebilecek kadar az olan &mekle
elde edilir. Numunenin ¢6ziindiigii ¢éziiclintin buharlagip ugurulmasini saglamak icin bir siire
beklemek gerekir. Eger ¢oziiciiniin uguculugu az ise sa¢ kurutma makinesi kullanilabilir.

Analiik amacli arastirmalar i¢in kullanilan degisik tip ve ebatta kromatografi tanklarn

mevceuttur.
\%__,/‘ - petri kabi

—~—— 1

Stzgeg -
kag«d:g —

Sekil 9.5. ITK igin basit bir yiiriitme tanki

Ozellikle rutin calismalar igin; kullanilacak kartin biiyiikliigiine bagli olarak, en ucuz ve kolay
kromatografi tanki 250-500 mL'lik bir beher ve petri kab: kullanilarak yapilabilir. Agz1 kapakls bir
kavanoz da ayni amagla kullanilabilir. Kromatografi tankinin dip kismindan 0,5 cm yiikseklige
kadar ¢oziicti konur. Tankin igerisinde yogun ¢oziicii buhan saglamak igin, bir siizge¢ kagidi, alt
kismi ¢ozlicll igerisinde olmak {izere beherin i¢ duvarma yerlestirilir (Sekil 9.5). Coziictiniin
yuksekligi 0,5 cm den fazla olursa baglangic c¢izgisine konulan 8rnek ¢oziici icerisinde
kalacagindan uygulama basarisiz olacaktir.

ITK Sartlarimmn Secilmesi

[nce tabaka kromatografisi ile basarili bir ayirmamn gergeklestirilebilmesi icin ylritilecek
Ornegin polaurhgl g0z oniine alinmali ve buna uygun bir hareketli ve durgun faz se¢ilmelidir. Durgun
faz olarak aktif kémiir, kalsiyum fosfat, diatome topragy, nisasta gibi ortamlardan séz edilse de
organik kimya laboratuvarlarindaki rutin ayirmalar i¢in aliimina ve ozellikle de silika gel yaygin
-olarak kullaniimaktadir.

Ayirmalarda  nemli rol oynayan etkenlerden birisi de uygun ¢coziicli  ortaminin
belirlenmesidir. Analizlerde genellikle tek bir ¢dziiciiniin kullamimi yerine en az iki ¢oziiciiden
olusan karigimlar tercih edilir. Tablo 4.3'de ITK'de yaygin olarak kullanilan ¢éziiciiler ile polarligin

Olctisii olarak kabul edilen dielektrik sabitleri goriilmektedir. Listedeki ¢oziiciilerden ikis1 birbiriyle

farkli oranda kangtirilarak farkli polaritede ¢oziicii karigimlari elde edilebilir.
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Tablo 4.3 ITK de yaygin olarak kullanilan ¢oziculer

‘| Cozicu Kaynama Noktasi (°C) | Dielektrik Sabiti
Pentan ) 36 1.8
Hekzan 69 1.9
Siklohekzan 81 2.0
Dietil eter 35 4.3
Kloroform | 61 ' 4.8
Etil asetat 77 6.0
Diklor metan 40 - - 189
Aseton 56 - | 20.7
Etanol ' 78 : 24.6
Metanol 65 32.7
Su 100 80.0

Genel bir egilim olarak non polar molekiillerden olusan bir karigimin ayrilmasi igin non polar -
coziici karigimlart segilmelidir, ¢oziicii sisteminin polarligi fazla olursa adsorbandaki baglanma
merkezlerine ¢mekten daha siki baglanan gézﬁcﬁ; Ornekteki tim maddeleri yerlerinden edip
stiriikleyecek ve hi¢bir ayirma goézlenmeyecektir (Sekil 9.6a).

Polar molekiiller iceren bir karigimi ayirmak i¢in de polarligy fazla olan ¢oziicii karigimlari
tercih edilmelidir, ciinkii bunlar adsorban tzerindeki baglanma merkezleri i¢in karisimdaki
molekiilleri yerlerinden sokiip uzaklastirmada glglii rakipler olmalidir. Béyle bir durumda non
polar ¢oziicii sistemi kullanilirsa 6rnekteki higbir maddeyi baglanma merkezlerinden koparip
siiriikleyemez ve bu durumda higbir yliriime gozlenmez (Sekil 9.6b).

Nonpalar ¢ozlcl  Polar ¢dzici Polar ¢oziici Nonpolar géziicl
)
0] 0
© 9]

sesesivevcenvraves ®reanssvernraneree wasuessnoenvenesss]  Bacsersssessrcnvens

(a) Nonpolar karisim (b) polar kansim

' Sekil 9.6 Non polar ve polar karisimlarin ayrilmasi.
Ince Tabaka Kromatografinin Uygulanmas

Onceki bolimlerde belirtildigi sekilde o6rnegin tabakaya konulmasi ve ¢6ziiciiniin
kromatografi tankina doldurulmasindan sonra, ortamin yeterince ¢éziicii buhariyla kaplanmasi igin

‘bir siire (1-2 dak) beklenir. Tabaka, baslangi¢ ¢izgisi alt kisimda olacak gekilde tankin igine

dikkatlice daldirilir ve beherin kenarina, a1 yapacak sekilde dayanir (Sekil 9.7). Coziici, 6rnegin
bulundugu tabaka tizerinde yukari dogru kapiler hareket nedeniyle yiikselecek ve beraberinde
uygulanan &rnefi de stiriikleyecektir. Yiiriitme sirasinda  kromatografi tank: yerinden
oynatilmamalidir. Céziicliniin adsorban ylizeyinde yikselisi tabakanin st kismina 1 cm kalinca,
kenarlarindan ya da bir pens yardimiyla stten tutulan kart kromatografi tankinin igerisinden
cikarilir ve kendi kendine kurumas: igin b1rak1hr (10 samye) Cozucunun yukseld1g1 en son yer
kursun kalemle isaretlenir. :
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Mc~N—— ] --- petri kabt

o \_.——_/
) ¢6ziiciinin
; T Sizgec ulasacagr nokta
- kagidi
T C- drnedin uygulandidt yer

\v7/—~~ 0.5 cm ¢dziich yiksekligi

Sekil 9.7 Tabakanin ylirtitiilmesi (Harwood et al. 1989)

Kromatogramin goriiniir hale getirilmesi

Analiz edilen materyal genellikle renkli ve renksiz bilesenlerden olusabilir. Bilesenlerin
renksiz olmast durumunda yiiriitiilen kromatogramin gdriiniir hale getirilmesi  ve yiiriiyiis
mesafesinin belirlenmesi gerekir. Fraksiyonlarin goriiniimiini saglayan gesitli kimyasal teknikler
olmasina ragmen, en kullanigh teknik UV 151k altinda gbzlemek ve fraksiyonlari kursun kalemle
daire igine almaktir. UV 151810 (254 nm, kisa dalga) en bl‘iyﬁk avantaj1 beneklerin renklenmesini
beklemeden ve kromatograma zarar vermeden beneklerin goriilmesini saglamasidir (Sekil 9.7).
Bununla birlikte UV 1sigin deri tizerinde yaniklara yol agma ve korliige neden olma gibi
dezavantajlari vardir. 365 nm (uzun) dalga boyundaki 151k, aromatik molekiillerin pek cogunu koyu

- renkli zemin {izerinde acik renkli mor floresans olarak gdsterir. Tiim molekiiller bu cesit
kromoforlar tagimadiklart igin ZnS igeren ITK adsorbanlar ok kullanishdirlar. 254 nm dalga boylu
151k altinda benekler, adsorban tizerindeki ZnS den dolay: acik yesil fon iizerinde koyu renkli
gortintirler. Eger toluen gibi aromatik bir ¢éziicti kullanilmissa, kromatogramm 1yice kurutulmas:
gerekir, aksi halde ¢oziicti, benekleri rterek yanilgiya yol agabilir.

Sekil 9.7 Kromatogramin UV 11k ile goriiniir hale getirilmesi

Kromatogramin belirgin hale getirilmesinde uygulanan tekniklerden birisi de 1yot buharidir.
Bu islem i¢in agz1 kapakli bir cam sisenin icine birkag iyot kristali konulur ve renklenmesi istenen
kromatogram sisenin igine yerlestirilerek agzi kapatilir. 20-25 dakika bekletildikten sonra benekler
koyu kahverenkli ve fonu da agik kahve renkte boyanmis olarak goriintir hale getmhr B11e$1kler1n
pek ¢ogu birkag dakikada renklenirken bazilarimin boyanmast saatler alabilir. :

Kromatogram fizerindeki beneklerin UV 1sik altinda ve iyot buhari ile ‘belirlenemedigi
durumlarda, ya da karigimin hangi fonksiyonel gruplu molekiilleri tasidig1 belirlenmek isteniyorsa,
kromatogramin uygun renklendirme reaktifi ile boyanmasi gerekir. Kalici ve yari kalici 6zellik
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gosteren boyalar ile duyarl: oldugu fonksiyonel gruplar Tablo 4.4'de hazirlanig sekilleriyle birlikte

gériilmektedir.

Tablo 4.4. ITK kromatogram renklendirme reaktifleri

Reaktif Hazirlanis Ozellikler ,

« Fonksiyonel gruba gore farkli renk
verir.

e Genel amachdir, nikleofiller i¢in

10 mL p-anisaldehit, 200 mL %95' Ik

Anisaldehit ' etanol, nygun
10 mL der. H>504 « Alken, alkin, - arcmatikler icin
uygun degil:
3 g KMnO,, + Yiikseltgenmeye hassas
' 20 g K,CO0s, - |fonksiyonel gruplar i¢in uygundur.
Potasyum Permanganat 5 mL %5 NaOH (aq), . Alken, alkin, alkol,  aminler
, 300 mL H,0 ~ licin uygundur, '
o e . + Genel amaghdir.
PMA fosfomolibdik asit in etanoldaki %10 ] .
(fosfomolibdik asit) luk ozeltisi veﬁfr fonksiyonel grup ile farkli renk
Seryum Molibdat 50 mL der. H,SO,,, 450 mL H,0, 25 g |+ Genel amaglidir.

(NH,)Mo,024.4H,0 50 g Ce(S04), |+ Isi tabancasi ile 1sitma gereklidir.
8g Ce(S04)2-2H,S04, 100 mL 15% lik |+ Genel amaglidir.

Seryum Siilfat

2H,S04 « Alkaloidler i¢in uygundur.
2,4-dinitrofenil EZATRC
hidrazin 80 mL H 8 b « Aldehit ve ketonlar i¢in uygundur
.0, ,
(DNP) 200 mL %95 ethanol
Ninhidrin 1,5 g ninhidrin, 100 mL butanolt 3ml, Amino asitler i¢in uygundur

AcOH

Alikonma Faktorit (Retention Factor)

Alikonma faktorii, herhangi bir molekiilin baslangi¢ noktasindan aldigi mesafenin,
¢ziicliniin aldig1 mesafeye bolimiidiir ve Ry ile ifade edilir.

Bilegenin uzakl@

R
L Gozuclinin uzakhg‘j@‘
e T RERRERE =< Gozach uzakhg
/ ) . R,:——-—b
! Q Maddenia uzakhgt a

. .
[l

R o ,‘y "

Baslangig

Sekil 9.8. Alikonma Faktoriiniin belirlenmesi
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R¢ degeri, erime ya da kaynama noktas: gibi maddeye 6zgii bir degerdir, ayni sartlar altinda
(¢oziict, sicaklik, adsorban) her bir maddenin Ry degeri farklidir. Eger iki ayr 6rnek hemen hemen
aynm R¢ degerini veriyorsa, bu durumda en Iyl yol her iki 6rnegin ayr ayn ve kansik olarak
yiirtitiilmesidir, yine de ayirt edilemiyorsa degisik ¢oziicti sistemi denenmelidir.

iki Boyutlu Ince Tabaka Kromatografisi

ki boyutlu ince tabaka kromatografisine, tek boyutlu kromatografide uygun bir ayirma
gerceklestirilemedigi zaman bagvurulabilir. Iki boyutlu analiz ile elde edilen sonuglar tek boyutta

 elde edilenlerden daha hassastir. Iki boyutlu kromatografide Omekler tek boyutludaki gibi

uygulanir, fakat tabakanin her dort kenarindan 1 cm lik bosluk birakilmalidir. Tek boyutlu
kromatografideki gibi ilk yiirlitme yapilir. Birinci ylirtitmeden sonra ayrilma yeterince 1y degil ise
kromatogram 90° cevrilerek ayni ya da degisik ¢oziici sisteminde tekrar yuritilir (Sekil 9.9).
Degerlendirme tek boyutlu kromatografideki gibidir.

.“®...
(]

0 B
0
Ko ,, ..... S
ik yOrGtme , ikinci yaritme

Sekil 9.9 Iki boyutlu ITK nin uygulanmas (Harvvood et al. 1989)
Degisik Tipte Benekler ve Nedenleri
Yiiriitiilen kromatogram iizerindeki benekler daire seklinde olmayabilir. Ornegi gereginden

fazla miktarda ya da konsantre halde uygulamak bunlardan birisidir. Bu problem, 6rnegi seyrelterek
ya da daha kiiciik miktarda ornek uygulayarak ¢ozulir.

T S T R LR TR S

@ @ ® @ @ @ o
Sekil 9.10 (a) Asidik ya da bazik gruplar tagiyan madde ( b) Normal benek (c) Polar bir
¢coziiciide ¢oziinen madde (d) Asin derisik 6rnek (e) Uygulama esnasinda yiizey bozulmast (f)
Birden ¢ok bilesen ' )
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Yiiriitme sonunda uclart agagt hilal seklinde bir benek elde edilebilir. Bu durum, kuvvetli

- karboksilik asit ya da amin gibi, asidik ya da bazik fonksiyonel gruplarin adsorbanin aktif kismina -

sarlmasindan kaynaklanir. Céziicliye birkag damla amonyak (aminler i¢in) veya formik asit
(karboksilli asitler i¢in) damlatilirsa yuvarlak benekler elde edilir.

Kromatogram iizerinde uglar yukari dogru olan hilal seklinde benekler goriilebilir. Bunun
nedeni muhtemelen 6rnedin konulmas: esnasinda adsorbanin hasar gormesidir. Bazen ylirtitmede
Benegin yassilasmasi veya ikilesmesi- goriilebilir. Bu durum 6megin oldukga polar bir ¢dziiciide
coziilerek tabakaya uygulanmasi sonucu ortaya gikar.

1.T.K. ile reaksiyonun izlenmesi

Organik Kimya Laboratuvarlarinda reaksiyonlar gergeklestirilirken énemli etkenlerden birisi
de siiredir. Herhangi bir reaksiyon literatiirdeki gibi gergeklestiriliyorsa ya da daha ¢nce yapilan bir
reaksiyonun tekrari ise siirenin ne kadar oldugunu tahmin etmek kolaydir. Fakat reaksiyon ilk defa
gerceklestiriliyorsa siireyi tahmin etmek olduk¢a gligtiir. Iyi bir kimyac1 renk degisikligi, gaz ¢ikis
ve ¢okelme gibi deney esnasinda meydana gelen degisiklikleri gézler ve bunlan not eder, ancak bu
belirtiler her zaman tepkimenin sona erdigi anlamina gelmez.

Tepkimelerin izlenmesinde ¢ogunlukla modern kromatografik teknikler tercih edilir.
Reaksiyon esnasinda ornek alip bir ya da daha fazla kromatografik teknigi uygulamak oldukca
kolaydir. Baz durumlarda tepkime ortamimdan alinan 6rnek dogrudan kullanilabildigi gibi bazi
durumda da analiz yapilmadan 6nce reaksiyonu sona erdirmek gerekir. Bunun i¢in 1 mL lik kiigiik
bir siseye birkag damla su konulur, tizerine reaksiyon ortamindan alman birkag damla drnek ilave
edilir ve organik faz ¢oziicli ilavesiyle seyreltilir. Daha onceki bolimlerde bahsedildigi sekilde
tabaka ve kromatografi tanki hazirlanir. Ayni ¢izgi iizerine A ve B baslangi¢ maddeleri ile organik
fazdan ya da tepkime ortamindan dogrudan alinan 6rnek yan yana tabakaya uygulanarak yiiriitiiltir.
Bu islem reaksiyonun hizina bagh olarak her 15 dakika, 30 dakika ya da 1 saatte bir tekrar edilir.
Reaksiyon karistmindan alinan $rnekte baslangie materyalleri goriilmedigi zaman reaksiyon sona
erdirilir (Sekil 9.11).

0 O 0 O o 0 0
] [2) )
0 0 0o 0 0 o 0
A Smek B -
@ - ® © )

Sekil 9.11. Reaksiyon izlenmesi (a) Reaksiyonun baglangici (iirtin yok), (b) 30 dakika sonra
(iiriin olusmaya baslamus, (c) 60 dakika sonra (iirtin olusmakta fakat baslangic-maddeleri hala
gozlenmektedir (d) 90 dakika sonra reaksiyon sona ermis (reaktanlardar bir tanesi titkenmis)
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KROMATOTRON (Centrifugal Thin Layer Chromatography)

Kromatotron, preparatlf amacl aywmalart hizli ve verimli olarak gergeklestirmek amaciyla
kullamilan kromatografik bir sistemdir (Sekil 9.12). Teknik; tizeri silika Jel ya da alumina gibi
adsorban bir madde ile kaplanmis yuvarlak bir cam destedin, merkezkag kuvvetiyle déndiirtilmesi
prensibine dayanir. Yiiksek hizla dénen adsorbanin merkezine, Srnek ve ¢Ozlicti bir pompa
yardimiyla gonderilir. Merkezkag kuvveti ¢Ozlictniin adsorban igerisindeki akis hizin1 artirr ve
bilesenlerin dairesel bantlar seklinde ayrilmasini saglar. Merkezden disar1 dogru ilerleyen ¢oziici,
fraksiyonlar1 da birlikte stirtikleyerek cihazin icerisindeki bir kanala, buradanda fraksiyonlarin
toplandig: deney tiiplerine akar.

Coziich

Kromatotron

Ayrilan frakslyon

Rotor

)/

Pompa

I

Sekil 9.12 Kromatotron (Centrifugal Chromatography) Sistemi

Uygulamada  kullanilan  kromatotron Sekil ~ 9.13'de  goriilmektedir.  Ayirmanin
gergeklestirilmesinde anahtar rolii oynayan durgun faz, yuvarlak cam bir destek tizerine yayilmis
adsorbandan olusur ve rotor olarak adlandirilir.

Ornek/godzilct

Adsorban

Kuartz cam

Sekil 9.13 Kromatotron

Coziich gikist

Motor

Rotorun merkezinde bir delik vardir ve bu kisimdan kromatotronaJyerle§tirilerek yuksek

hizda santrifijj edilir. Adsorbanin kalinlig:, ayrilmas: dugtintilen karisimin miktarina bagli olarak 1-8 -

mm arasindadir (Sekil 9.13).. Erlen ya da ayirma hunisindeki hareketli fazi ¢ekerek rotorun
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merkezine damlatacak bir pompa mevcuttur. Rotor iizerinde ayrilarak dairesel bantlar olugturan
kimyasal yapilarn belirlemek igin 254 ve 365 nm dalga boyunda 151k sagiayabilen UV lamba,
sistemin bir pargasidir. - »

Sekil 9.1.4'Adsvorb;m tabglgﬂar (rbtor)

Ayrilmasi istenen $rnek; minimum nonpolar cozicide goziilerek bir pastér pipet ya da
enjektor aracihifiyla rotorun merkezine uygulanir. Rotorun dénme hareketi sonucu Omegi igeren
cozelti, rotorun i¢ Kkenarinda tek bir dairesel halka olarak akacaktir. Oranlar1 onceden belirlenmis
¢oziict karigimi, pompa yardimiyla rotorun ortasindan omek tizerine gonderilir. Rotorun 720 rpm
(dakikadaki doniis hiz1) deki dénme hareketi ve pompa akis oran, hareketli faza gii¢ saglar.
Bilesenler adsorban {izerinde dairesel bantlar olusturarak go¢ edecek ve hareketli faza karsi
adsorban igin farklilagtiric etkilesimlere sahip olacaktir. Bu da onlarm farkli oranlarda hareket
etmesine neden olur. Dairesel bantlar rotorun ortasindan dis kenarina dogru yayilir. Rotorun dis
cevresine ulagan hareketli faz, 6zel olarak tasarlanmig toplama kanal1 ile bir deney tiipiine toplanir.
Aymma islemi tamamlandiktan sonra rotor, metanol gibi polar bir ¢oziicil ile y'kanmalidir. Boylece,
adsorban tarafindan giiclit bir sekilde tutulan polar bilesikler rotordan atilir, bu da rotorun defalarca
kullanilmasina imkan verir. Ayirmanin hizl gergeklesmesinin nedeni, yiiksek hizda ddnen rotorun,
santrifiij hareketi sonucunda hareketli fazi adsorban tabakasinda ilerlemeye zorlamasidir. Hareketli
fazin izl olmasi, daha kiigtk partikiillt adsorbanlann kullanmminm miimkin kilar. Tipik akis hiz1
yaklasik olarak adsorban kalmligimn her milimetresi icin 2-3 mL/dk'dur. '

Yiiriitme, diger kromatografi tiplerinde oldugu gibi nonpolar coziiciilerle baglar. istenirse
farkli polaritede ve oranlardaki c;'éziicii karigimlart kademeli olarak kullanilabilir. Bu durum,
polariteleri genis bir aralikta degisen bilesiklerin ayrilabilmesini olanaklh hale getirir. Dofal
bilesikler gibi kompleks  yapilardan olusan kansimlar hizli bir bicimde tagidiklarl fonksiyonel
gruplara gore ayrilabilir. ‘ ,

Kromatotron ile preparatif ITK arasinda bazi benzerlikler ve farkliliklar vardir; dregin, [TK
de adsorban tabaka dikdortgen ve yiiriitme agagidan yukart dogru kapiler hareketle gerceklesir,
- yiirlitme stiresi yaklagik 1,5 saat dir. Kromatotronda ise tabaka daireseldir ve yiiriitme yukaridan
asag dogru merkez kag kuvvetiyle gergeklesir, ylriitme siiresi 20 dakikadir.

KOLON KROMATOGRAFISI

Kolon kromatografisi, organik bilesiklerin ayrilmasi ve saﬂastirﬂmasmda kullanilan en
onemli tekniklerden birisidir. Biyoloji, biyokimya, mikrobiyoloji, eczacilik gibi birgok bilim dali
“kromatografik tekniklerden yararlanir. Ornegin, antibiyotiklerin bir kismi bu yontem ile saflastirilir.
Kullanilan ayirma islemi genellikle sivi-kati (adsorpsiyon) kromatografi olarak bilinir. Bu metodun |
avantaj1 6zel diizeneklerin az olmast, 1yl “sonug vermesi ve ¢ok fazla deneyim gerektirmemesidir.
- Ayirma islemi normal atmosfer basincinda gerceklestirilen islemler igin bu terim kullanmlirken,
yitksek basincta yapilan ayirma iglemi igin flag kromatografi, diisiik basing altindaki teknik i¢in 1se
dry flag kromato grafi terimleri kullanilur. Kolon kromatografi, flag ve dry flag kromatografiden daha
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yavas olmasina ragmen, kromatografinin uygulanmasi sirasinda diger islerle ilgilenme imkani bu
dezavantaj1 biraz da olsa ortadan kaldirir.

Diizenek

Kolon kromatografi yontemiyle ayima yapabilmek i¢in ihtiyag duyulan standart diizenek
Sekil 4.43'de goriillmektedir. Basit olarak kolon; madde miktarina bagl olarak, degisik cap ve
uzunlukta biirete benzer §ek1lde camdan yapﬂmls bir borudur. Kolonun iist kismina bir ayirma
hunisi ilave edilerek ¢6ziicii ilavesi bu sekilde yapilabilir, kolonun alt kismina ise adsorbani tutmak
amaciyla muslufun hemen st kismina sinterden yapilmis porozlu bir disk konulabilir. Fakat
bunlar, mutlaka gerekli olan araclar degildir; sadece islemleri kolaylastiricidir. Kolon tamamen cam
pargalardan olugmus ise rodajlarin baglanti yerlerine vazelin ya da silikon gres stirtilmeli,
gereginden fazla da gres kullanilmamalidir. Aragtirma amagh ¢alismalarda silikon bazli gres tercih
edilmelidir. Kolonda sinter disk bulunmuyor ise bir par¢a cam pamugu, kolonun alt kismina uzun
bir baget yardimiyla muslugun bulundugu kisma kadar itilir. Pamuk, ¢oziicii akisint engelleyecek
kadar siki yerlestirilmemelidir. - ‘

"4 —adsorban

deniz kumu
cam pamugu T

Sekil 9.15 Kolon kromatografi diizenegi

Cam pamuk kullanilan kolonlarda adsorban ilavesinden 6nce 1 cm kalmligmda deniz kumu
konulmalidir. Ciinkii cam pamugu yalmz basma adsorbani tutmak igin yeterli olmayabilir. Bu
sekilde bir uygulama sinter diskli kolonlarda gerekli degildir. Kolonun iist kismina yerlestirilen -
rodajli bir damlatma hunisi yirlitme igin gerekli olan ¢oziictiniin depolanmasini saglar.
Kromatografiden elde edilen Ornekler i¢in en basit toplama kaplan - deney tiipleri ya da kiiciik
siselerdir ve siraya gére numaralandirilmalidir. :
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Coziicii Sisteminin Secimi

Ayirma isleminde kullanilacak ¢6ziicli sisteminin se¢imi ve hangi oranlarda bir karisim ile
ayrrmaya baslanacagina ince tabaka kromatografi calismas ile karar verilir. Kolon kromatografide
uygun bir ayirma gergeklestirebilmek i¢in ayrilacak iki maddenin R¢ farki minimum 0,3 olmalidir.
Kolon ve ince tabaka kromatografilerinde kullamilan dolgu maddelerinin biiyiikliikleri birbirinin
ayn1 degildir. ITK da kullanilan adsorbanin partikiil biiyiikliigii kolon kromatografide kullanilandan
~ daha kiigtiktiir. Kiigiik partikiillerle etkilesme daha gok olacag icin molekiiliin ilerlemesi daha uzun
zaman alacaktir. Sonugta, ayni ¢oziicii sistemi kullanilmak sartryla ITK' de alikonma daha fazladir.
Buna gére ITK'de elde edilen en uygun ¢dziicli sisteminden daha az polar ¢oziici ile kolon
kromatografide uygun ayirma gerceklesir. Ornegin ITK'de en uygun ¢oziicii sistemi olarak
EtOAc/hekzan 1:1 bulunmus ise; EtOAc/hekzan 1:3 ¢oziict sistemi kolonda kullanildigi zaman
uygun ayrilma gergeklesecektir.

Kolonun Doldurulmas:

Islak ya da kuru olmak tizere kolon iki sekilde doldurulabilir. Islak doldurma tekniginde kolon
dolgu maddesi kromatografide kullanilacak ¢6zlclilerden az polar olamna ilave edilir ve
siispansiyonu hazirlanir. Bu amagla bir beher igerisine az polar ¢oziicii ve adsorban ilave edilerek
kanstirtlir ve bir stire beklenir. Dolgu maddesinin igerisindeki hava kabarciklarinin ¢oziicii ile yer
degistirmesi sirasinda 1s1 agia ¢ikar, dzellikle kaynama noktas: diisiik ¢oziciilerle ¢alisirken bu
durum goz Oniine alinmalidir. Siispansiyon hazirlanmasinda ya da kolonun doldurulmasinda hava
kabarciklar1 bulunursa kolonun yarilmasina ve ayrilmanin verimsiz olmasma neden olur. -
Kullanilacak adsorban miktari, ayrilmas: islenilen ham {iriintin agirhgmin 20-50 kati olmahdir. -
Ayrilmas1 gii¢ karigsimlar goz niine alindig zaman bu oran artirilabilir. Kolon biiyiikliigii secilirken
toplam kolon uzunlugunun 2/3"iniin kolon dolgu maddesi ile dolu olacagi g6z oniine alinmalidir.
Kolon biiytikliigli asagidaki formiilden faydalanilarak tespit edilebilir.

6W - . . .
Silika icin ()= : w = adsorbanin kitlesi (g)

d I = kolonun uzunlugu (cm)
d = kolonun ig ¢api (cm)
Alimina igin (I)=—
. dz

Ornegin; 20 g'lik bir silika kolon i¢in 2 cm ¢apinda ve 30 cm boyunda bir kolon uzunlugu
gereklidir. Aymi kiitleli bir aliimina i¢in 2 cm ¢apinda ve 10 ¢cm uzunlukta bir kolona ihtiyag
duyulur. , _

Cam pamugu ve deniz kumu ile doldurulmus kolon, uzunlugunun 1/3'd kadar, kromatografide
- kullanilacak ¢oziiciilerden az polar olani ile doldurulur ve musluk agilarak bu hacim yariya indirilir.
_ Boylece cam pamugu ve deniz kumu arasmnda kalan hava kabarcigi varsa bunlar disariya atilir.
Kolonun st kismina bir huni konulur ve beherde karstinilan siispansiyon (adsorban-¢éziicii
~ kanigimi) sabit bir akis hiziyla ¢dziicii seviyesi kolonun en tist kismina gelinceye kadar kolona

dokliir. Beherde adsorban kalmig ise kolonun altindaki agik musluktan alinan ¢dziicti ile karigtirilip
tekrar kolona ilave edilir. Kolondan akan ¢oziicli iginde adsorban ya da deniz kumu gehyor ise
: kolon yeniden doldurulmalidir. Kolondaki ¢dziicii seviyesi adsorban seviyesinden 1 cm yukarida
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iken musluk kapatilir ve kolonun sabit kalmasi icin deniz kumu adsorbanm lizerinde 1 ¢

tabaka teskil edecek sekilde ilave edilir. Kuru doldurma tekniginde ise bilyiik bir kismi ¢

doldurulmus kolona toz halinde adsorban yukaridan yavas yavas ilave edilir. Dolgu my
“bosluklarindaki hava bu sirada ¢oziicii ile yer degistirmelidir, bunu saglamak icin ara sira mo.o.....

govdesine el ile vurulmah ve hava kalmis ise kolondan disari cikarimalidir. Diger islemler ise

yukanda agiklandigr gibidir. Doldurulduktan sonra kolon herhangi bir durumda c¢éziiciisiiz

birakilmamalidir.

Ornegin Yerlestirilmesi

Kolon metoda uygun sekilde doldurulduktan sonra, aivnlmam 1stenen karisim adsorbanin
tizerine siki bir bant teskil edecek sekilde yerlestirilmelidir. Tercih edilen yontemlerden birisi Ornegi
adsorbana emdirerek kolona yerlestirmektir. Bu amagla uygun biiytikliikte bir balona yerlestirilen
ornek polar bir ¢éziiciide ¢oziiniir, ornegin agirlifinin 5-10 kati agirlikta adsorban balona ilave edilir
ve ¢Ozlcl evaporatdrde yavas yavag uzaklastinlarak geride ‘adsorbana emdirilmis toz halindeki
ornek kalir. Coziicit seviyesi adsorban seviyesinin 1-2 cm tizerinde iken toz halindeki drnek kolona
llave edilir ve kolonun muslugu acilarak Ornedin adsorban tizerinde kalmas: saglanir, disk seklinde
yerlestirilen Ornegin tizeri deniz kumu ile kaplanir ve bir miktar ¢oziici eklenerek kolon
paketlenmis olur. Diger bir yol ise, ornegin kromatografide kullanilacak birkag ml_ az polar ¢6ziicii
de, bu mimkiin olmaz ise minimum ¢Ozictl kanisiminda ¢6ziinmesidir. Kolonun muslugu agilarak
¢oziicl seviyesi deniz kumu seviyesine getirilir ve musluk kapatilir. Cézelti halindeki 6mek bir
pipet yardimi ile deniz kumunun yiizeyine ilave edilir. Kolonun muslugu agilarak. deniz kumu
seviyesinin altina kadar indirilir. Kolonun lizerine ayirma hunisi takilarak kromatografi uygulamaya
hazirlanmig olur. Ornegin polar ¢éziicii ile goziilerek kolona yerlestirilmesi sonucunda, karigumdaki
fraksiyonlar polar ¢oziicii etkisiyle siiriiklenerek birbirinden net bir sekilde ayrilamaz. Bu nedenle
drnegin Yerles,tirﬂmesinde polar ¢oziicti kullamlmali, 5rnegi adsorbana emdirme yontemi tercih
edilmelidir.

Kromatografinin Uygulanmasi

Ince tabaka kromatografisinde oldugu gibi kolon kromatografisinde de bilesenler zayif ya da
giclu bir sekilde adsérbanla etkilesir ve alikonma sonucunda da ayrilma saglamir. Ornegin
yiriitilmesinde ITK ile kolon kromatografi arasm\%i_g_fark vardir, [TK de tek bir ¢6ziicti ya da tek bir
it kanigimi ile yirtiime ya romatografide farkIr §ekillerde yiiriime yapilabilir
Tzokratik yiiriitme, benzer polarliktaki maddelerin birbirinden ayrﬂmésugln{zygunblr yiiriitme
seklidir ve ITK de oldugu gibi tek bir ¢bzlicl ya da ¢oziict kangimi ile gergeklestirilir. Farkl
polarlikta bilésenlerden olusan bir karigim igerisindeki benzer polarliktaki maddeler de bu yontemle
digerlerinden ayrlabilirler. Diger bir ylrtitme seklinde ise ¢6ziicii polaritesi yavas yavas arttirilarak
- ayirma saflanir, 6rnegin hekzan/etil asetat coziicti sisteminin uygulandig1 bir yiiriitmede kolon
hekzan ile doldurulduktan sonra karisimdaki etil asetat oran: sirasiyla %1, 2, 5, 10, 15, 20, 40, 60,

80, 100 seklinde arttmhr! ‘

¢Oztiet karisim ile yliriitme yapalirken kolon kromato
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Fraksiyonlar

N NaRs

Sekil 9.16 Fraksiyonlarn siselere toplanmasi

Yiiriitme sekline uygun olarak tespit edilen ¢oziicl karigimi kolona ilave edilir ve musluk
acilarak kolonun altindan ¢ziicli toplanmaya baglanur. Pek cok ayirma isleminde akig hiz1 saniyede
1 damla olacak sekildedir, daha zor ayirmalar igin akig hizi daha yavas olmalidir. Fraksiyonlar
kolonun altindaki musluktan siirekli olarak kigik siselere (1, 5, 10, 20, 50 mL) toplanir.
Fraksiyonlarin hangl hacimlerde toplanacagt konusunda gcncllcmé yapmak olduk¢a glgtlr.
Bununla birlikte gii¢ ayirmalarda fraksiyonlar daha kiiglk hacimlerde toplanmalidir. Fraksiyonlarin
gelip gelmedigini 5grenmek i¢in her 5-6 sisede bir 6rnek alinarak kart lizerine damlatilir ve benek
verip vermedigi kontrol edilir. .

Basarilt bir yiiriitmeden sonra elde edilen fraksiyonlarm LT.K. ile analizi Sekil 9.16,
goriilmektedir. Analiz sonuglarina gore, 5-7, 9-14, 18-22 ve 25-28 nolu siseler tek benek veren ve
aym yliirtime mesafeli fraksiyonlar olup ayr ayr tek boyunlu bir balona birlestirilir ve rotary
evaporatdr ile ¢ozucu uzaklastirilarak saf tirtin elde edilir. :

Kolon kromatografisine baslandiktan sonra ancak ¢ok kisa siirelerde (yemek arast gibi) ara
verilebilir, fakat bir gecelik ara verilmesi kolon yarlmasi, ¢oziictinin kendi kendine asafiya inmesi,
rodajdan ¢oziicti kagirmasi gibi olumsuz sonuglarin ortaya gikmasima neden olur ve uygun bir
ayirma gergeklesmeyebilir. 4

o © O ..
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Sekil 9.16 Kolon kromatografiden sonra elde edilen freksiyonlarin ITK ilé analizi
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FLAS KROMATOGRAFISI

Flas kromatogrfiﬁ kompleks karigimlarin hizli ve kolay aynimasinda tercih edilen preparatif
tekniklerden biridir. Onceki bsliimden goriilecegi gibi kolon kromatografisi atmosfer basincinda ve
yercekimi etkisiyle gergeklestirilir. Bu durumda ¢oziict akis hiz1 yavas ve yiiriitmenin gergeklesme
stresi olduk¢a uzun zaman alir. Sisteme 6zel bir diizenek yardimiyla basing saglanirsa hem coziicii
akis hiz1 artar ve hem de maddelerin ayrilma siiresi kisalir. F lag kromatografisi olarak adlandirijan
bu yontemde ¢dziicii basincin etkisiyle kolon boyunca daha hizli ilerler, bu da daha hizh bir
ylrtitmenin gerceklesmesini saglar. Kolon kromatografisine gére nispeten daha kiigtik capli
adsorban tercih edildigi igin Rs degeri fark: 0,1 -0,15 civarinda olan bilesenler dahi 20-25 dakika gibi
kisa stirede birbirinden ayrilabilir. |

Diizenek

Kolon kromatografisinde kullanilan duzenegin tist kismina, basinci istenilen seviyede ve sabit
sekilde tutacak bir diizenleyici takilarak flag kromatografisi uygulanir (Sekil 9.17). Flas ve kolon
kromatografileri arasinda bazi farkliliklar vardir. Bu farkliliklardan birisi, ayni miktarda adsorban
kullanilmasina ragmen kolon ¢apiin daha genis olmasidir. Kolonun uzun olmasi akis hizini
etkileyecegi gibi ayni zamanda kolonun yarilmasma da neden olabilir. Diger bir farkliik ise
kolonun paketlenmesinde cam pamugunun tercih edilmesidir. Bu durumda kolonun ¢1ikisinda bos
alan kalmayacak ve fraksiyonlarin yeniden karigma riski ortadan kalkmis olacaktir. Flag
kromatografisi i¢in kullanilacak kolonun basing etkisiyle kinlmasim 6nlemek i¢in normalden daha
kalin camdan yapilmig olmasi ve yiiriitme esnasimnda kolonun patlama riskine karsi koli band: ile
sarilmast ya da file igerisine almmast tavsiye edilir. Kolonun iist kismina yerlestirilen camdan
yapimis basmecr sabit tutan regiilatér kolona elastik bir bant ile tutturulmali, tel ile
baglanmamalidir. ‘ '

Azot girisi

Denlz kumu
Yo~ Cam pamugu

Sekil 9.17. Flas kroinatograﬁ diizenegi

Kromatografinin uygulanmasinda, yiiksek kalitede ve normal kromatografiye gére daha ince
partikiil (230-400 mesh, 0,040 - 0,063 mm) biiytikligiinde silika gel (silica gel 60) adsorban olarak
kullanilir ve.buna bagli olarak daha verimli ayirmalar gergeklestirilir. Kolon dolgu maddesi, cok
ince olmasi ve havada kolaylikla dagilmasi nedeniyle risk olusturur. Bu nedenle kolon
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doldurulurken solunum sistemini etkilememesi i¢in yiiz maskesi kullanilmalhdir. Kromatografl de
tercih edilen 6rmek adsorban orani kolay ayirmalar igin 1:30-50, zor aywmalar igin ise 1:100-120

‘olmalidir.” Flag uygulamasinda segilecek ¢dziict de 6nem tasir. Pentan, hekzan, etil asetat, diklor

metan ve aseton gibi viskozitesi diigiik (;éziiciilef tercih edilmelidir. Ciinki, yiiksek viskoziten
coziiciiler siki bir sekilde doldurulmus kolonun akig hizini degistirerek yarilmalara neden olabilir.
[TK yardimyla ¢éziic sistemi segilirken bilesenlerin Ry degerlerinin 0,15 ve 0,20 gibi diizeyde
oldugu ve istenen triiniin Ry degerinin 0,3 oldugu ¢oziicli ortami flag kromatografide tercih
edilmelidir. Bilesenler birbirine oldukga yakin ise ¢oziicl sistemi oyle secilmeli ki fraksiyonlarin
orta noktasinin Ry degeri 0,3 olsun. Eger bilesenler birbirinden yeterince uzakta ise, bu durumda da
polarligs en fazla olan fraksiyonun Ry degerinin 0,35 oldugu ¢oziici sistemi segilmelidir. Flas
kromatografide tercih edilen ¢oziicii sistemleri; metanol/diklormetan diklormetan/hekzan,
hekzan/etil asetat, eter/pentan, ve hekzan/etil asetatdir.

Kolonun Doldurulmasi

Cam kolonun musluk kismina kiiciik bir cam pamufu yerlestirildikten sonra; 4-5 cm
yiiksekliginde, ayirmada kullanilacak ¢oziictilerden az polar olani ilave edilir, tizerine yaklagik 1 cm
bir disk olugturacak sekilde deniz kumu yerleglirilir. Belirli miklarda adsorban beher ya da erlene
konulur ve 1,5 kati kadar az polar ¢dziicii ilavesiyle bir siispansiyon hazirlanir (kolon
kromatografide oldugu gibi). Kolonun iist kismina konulan huni yardimiyla ve deniz kumu yerinden
oynamayacak §ékilde siispansiyon ilave edilir. Az miktarda ¢6ziicii ile beher ve kolonun duvarlan
yikanarak adsorbanin tiimii kolona yerlestirilmis olur. Kolonun musluk kismi agilir ve yukarndan
basing verilerek dolgu maddesinin stkismast saflanur.

Silika jel
sspansiyonu

Deniz kumu

Sliika jel

Deniz kumu

File koruma ¥ Cam pamugu

=5 Deniz kumu
+— Cam pamugu

Sekil 9.18 Kolonun doldurulmasi ve paketlenmesi

Dolgu maddesinin tist kismi tekrar 2 cm kalinligindaki deniz kumu ile kaplanir ve adsorbani
etkilememek igin snce pastér pipet yardimiyla, sonra dogrudan olmak ﬁzere'qézﬁcﬁ ilave edilir.
Basimg diizenleme baslifr takilarak dizenek Basmg saglayacak bir sisteme (azot hatti, hava ve
pompa) baglanir. Boylece kelon uygun sekilde doldurulmus olur.

Ornegin Yerlestirilmesi ve Kromatografinin Uygulanmast
Flas krom atog raf isinde ¢rnek normal kolon kromatografisinde oldugu gibi ¢6zelti halinde

ya da adsorbana emdirilmis olarak yerlestirilir. Yirtitmenin basiamasindan once toplama siseleri .
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gibi gerekli olan her sey kolaylikla ulasilabilecek uzaklikta olmalidir, ¢linkii akis oldukga hizlidir ve
bu noktadan sonra kolonun akis muslugu kapatilamaz. Uygulamada kullanilacak ¢oziicii kolona
doldurularak  basmg¢  saglanir.  Yirlitme - esnasinda  mimkin  oldugu  6lgiide  basing
degistirilmemelidir, ¢oziicii ilavesi basing yavas yavas serbest birakilarak yapilmali aksi halde ani
basing degisiklikleri yasanirsa kolonda yariimaya neden olur. '

% uglu iGne Azot girigi

’,I Rubber septa

Rubber septa

Deniz kumu
itika jel

Denlfz kumu
V2.7 Cam pamugu

Sekil 9.19 Yiiriitmenin gergeklestirilmesi

Oregin kiitlesine bagli olarak kullanilacak silika jel miktar: kolon kromatografisinde
belirtilen degerlerle benzerlikler gosterirken, diger parametreler farklidir. Iki bilegen arasindaki Re
“farki yaklasik 0,2 ise kolon ¢api ve karisimin agirligina bagli olarak akig hizi da degisir. Tablo
4.4'de ornek miktarma bagli kolon ¢api, eluent hacmi ve akis hizi gosterilmektedir. Bir diger
farklilik kolon ¢apimin biiyiik olmasidir. Flas kromatografide basing yiiksek oldugu icin ve kolon
yiksekligi az tutularak ¢ap genisligi artirthir, bylece kolondan gegisi zorlastiran etkenler ortadan
kaldirilmis olur. Yiritme aninda siselerden ornek  alarak fraksiyonlarin ITK ile analizi,
uygulamanin gidisi hakkinda bilgi verir ancak ITK uygulamast yapacak zaman oldukea sinurlidir.

Tablo 4.4 Flas kromatografi uygulamasinda parametreler

Ornek agirhgn  kolon capr  Akas hizi Toplanan hacim
(mg) (mm) - (mL/dk) (mL)
80 10 ' 5 5
380 20 _ 15 15
820 30 35 25
1200 40 - 55 35
2100 50 90 40

KURU FLAS KROMATOGRAFI

1980'1i yillarda Dr. L. M. Harvvood tarafindan, kolon ve flag kromatografisine alternatif
olarak gelistirilen bu yontem, hiz ve ayirma yétenegi olarak flas kromatografiden ¢ok farkli
degildir. Dolgu maddesi olarak, ITK'deki ucuz silika jel kullanildig1 i¢in flag kromatografisine gore
(6zellikle biiyiik miktardaki ayirmalar igin) daha avantajlidir. _1§lem1er flag kromatografinin aksine
dusuk basing altinda gergeklestirilir, boylece sistemin flag uygulamasinda oldugu gibi patlama riski
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de ortadan kalkmig olur. Oranlar ve hacimleri belirlenmis goziiciiler sirasiyla kolondan gegirilebilir.
Bu &zellik de kuru flag kromatografiye basamakli ¢cozicii (gradient elution) kullanma 6zelligl
kazandirir. Farkli polaritelere sahip bilesenler coziiciilerin cins ve oranlarinin degistirilmesi sonucu
birbirinden bagimsiz olarak ortamdan uzaklagtirilabilirler.

Diizenek

Kuru flag kromatografi uygulamast i¢in gerekli olan diizenek, Sekil 4.49'de gorildiig gibi;
uygun hacimdeki bir balon, su trompuna baglanabilen vakum adaptort ve onun fizerine de mantar
tipa yardimiyla yerlestirilen sinterli (poroz no: 3) nuge hunisinden olugur. ;
Ayirmalarda kullanilan diizenek, diisiik basing altinda gergeklestirilen stizme isleminde kullanilan
sistemin aymisidir. Ayrilmast diistiniilen karigimin miktarma bagli olarak uygun gap ve yitkseklikte

nuge hunisi segilebilir.

Gozuch

e Silika Jel

Sinter disk
Mantar tipa

© Sekil 9.20. Kuru Flag Kromatografi Diizenegi

Kuru flag ve ince tabaka kromatografilerinde aynt tlr adsorban ve ¢oziic tercih edilir.

Organik ¢oziiciilerin pek gogu kuru flas kolonunun yiiriitilmesinde kullanilmasina ragmen yaygin
olarak vakum etkisiyle ortamdan kolaylikla uzaklasan kaynama noktast diisiik goziiciiler yerine;
hekzan, etil asetat, metanol gibi yliksek kaynama noktali coziicliler ve bunlarn birbirleriyle
karisimlarn yiiriitme igin uygundur. Ince tabaka iizerinde ayrilmast istenen bilesenin Ry degerinin 0,5
oldupu ¢6ziicii karigimlar kuru flag yiiriitmesi i¢in esas alimir. Tablo 4,5 de madde miktarina bagl
olarak kolon ¢ap1, adsorban kiitlesi ve toplanan hacim gosterilmektedir.

Tablo 4.5 Kuru Flag kromatografi uygulamasinda parametreler.

Ornek agirhigt - Kolongapi Adsorban - Toplanan hacim

(9) : (mm) . (9) : (mL)

0,5 ' 30 15 15

3 S 40 30 . 30

10 60« - 80 40

15 70 100 ‘ 50 i
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Kolonun Doldurulmas:

Dolgu maddesi olarak tercih edilen silika jel, flag kromatografiye gére daha ucuz ve az
ozellikli bir polimerdir. Uygun hacimde ve yiikseklikteki nuge hunisine, belirlenmis miktarda dolgu
maddesi ilave edilir ve kolonun kenarina hafifge vurularak adsorbanin yerlesmesi saglanir. Diizenek
su trompuna baglanarak adsorbanin paketlenmesi gerceklestirilir, spatul ya da benzer bir materyal
ile kolonun tizerinden bastirilarak adsorbanin yerlesmesine yardim edilir. Kolonda ¢atlama, yarilma
gibi istenmeyen durumlar olusursa, sistem vakumdan kurtanlarak hafifce kenarlardan vurulur ve
adsorbanin yerlesmesi saglandiktan sonra vakumda tekrar sikistirilir. Diizenek vakumda iken uygun
sekilde dolduruldugu dustiniilen kolonun icerisinden ¢Ozlicl karigimindaki polarlifi en az olan
¢oziict gecirilir. Bu islem, ¢dziiciiniin toplama balonuna geemesine kadar devam eder. Céziicii
kolondan asagiya ilerlerken diiz bir ¢Ozlicli ¢izgisi goriilmelidir, bu ¢izgi kolonun iyi
dolduruldugunun isaretidir. Eger diiz cizgi goriilmemis ve kolonda diizensizlikler varsa ¢coziicii
vakumda gekilerek adsorban tiimiiyle kurutulur ve kolon yeniden doldurularak sikistirilir.

Ornegin Yerlestirilmesi ve Kromatografinin Uygulanmasi

Ornegin uygulanmasindaki en lyi segenek; karigimi, yiiriitmede kullanilacak minimum
nonpolar ¢dziictl ya da ¢dziicli karisiminda ¢ézerek, sistem su trompuna bagl: iken kolona ilave
etmektir. Diger bir se¢enek ise kolon kromatografisinde oldugu gibi, minimum polar ¢oziictide
¢Ozllmiis ve adsorbana emdirilerek toz haline getirilmis karigimin kolonun iist kismina disk
seklinde yerlestirilmesidir. . , '

Kuru flag kromatografide yiiriitme nonpolar ¢oziicii ya da ¢oziicli karigimindan baslanmak
tizere yapilir. Belirli hacimdeki ¢oziicii vakum altinda kolondan gegirilir, bu islem ¢Oziiclinlin
adsorbandan tiimiiyle kurutulmasina kadar devam eder ve balonda toplanan ilk fraksiyon analiz
edilmek tizere deney tiipiine aktarilir. Tiimiiyle kurutulmus kolona polar ¢6ziicti orani %S5 artirilarak
hazirlanan 2. ¢6ziicti karigimi eklenir ve vakum altinda adsorban kurutulana kadar ylirlitme
gergeklestirilir. Bu islem farkli ¢oziici kémbinasyonlarlyla tekrarlanir ve bilesenler polarliklarina
gore aynlirlar. Genel bir egilim olarak ¢ziicti karisiminin orani, ITK'de istenen tirtintin R deger
0,5 olacak orana eristigi zaman toplanan ¢éziicii igerisinde olmalidir.
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RENKLI ve RENKSIZ KARISIMLARIN INCE TABAKA KROMAT OGRAYISI ILE

» , AYRILMASI
Renkli Yapilarm 1.T.K. ile Ayrilmasu: o
Kimyasallar: 1. Etil alkol 4. Metil kirmizisi
2. Metil oranj 5. Bromtimol mavisi -
-3, Fenol kirmizist 6. Etil asetat

Gerekli Malzemeler: Cam sise (5 adet), ITK plakast (4x7 cm), Kapiler tip Beher (250 mL),
Meziir - '

Denevin Yapihst: 5 adet kiigtik sige alinarak dérﬁ tanesine 10’ar damla etil alkol damlatilir. Bu
siselere sirastyla kati haldeki boyar maddelerden birkag Kristal konulur. Boyar maddeler yeterince

¢oziilditkten sonra her bir siseden 3’er damla almarak 5. siseye ilave edilir ve siselerin tizeri

etiketlenir. 4x7 cm boyutlarindaki tabaka, lizerindeki adsorban yipratilmadan kesilir. Tabakann alt
kismindan 1 cm yukarida olacak sekilde bir baglangig ¢izgisi kursun kalem ile tabaka yipratilmadan
gizilir. Tabakanin bir tarafifidan baslangig ¢izgisi lizerine, kapiler tiip yardimiyla ormekler 0.757er
cm araliklarla konulur. 4 ayn siseden alinan rneklerin konulmasindan sonra 5. siseden alinan (4

maddenin karisimi) 6rmek de ayni sekilde baslangig ¢izgisi tizerine uygulanir.

a: Metil oranj
b: Metil kirmizist
¢: Fenol kirmizist

d: Bromtimol mavisi

a b ¢ d e|asetatve 2 mL etil alkol (4:1) mezir yardimiyla Slgtilerek behere konur ve

tarafindan emilmesi i¢in bir stire beklenir, bu siirede yiiriitme tankindaki ¢ézticti buhar1 maksimuma
erisir. Uzerine orneklerin uygulandigt tabaka, yﬁrﬁtme' tankina dikkatlice yerlestirilir | (tank
icerisindeki ¢ozlcl seviyesi tabaka tizerindeki 5rneklerin altinda olmalidir) ve beherin tizeri saat
camu ile kapatilir. Coziicii tabaka {izerinde yiikselmeye baslar. Tabakanin tist-kismma 0.5 cm lik bir
uzaklik kalinca, tabaka beherden cikarilir ve ¢ziiclintin yiikseldigi uzaklik kursun kalemle
isaretlenir. Kullanilan maddelerin tamami renkli oldugu igin do grudan Ry degerleri hesaplanir.
Renksiz Yapilarn I.T.K. ile Aynilmast: |
Kimyasallar: 1. Petrol eteri . 3. Asetofenon

2. Etil asetat : 4. Benzaldehit

Gerekli Malzemeler: Cam sise .(3 adet), ITK plakast (4x7 cm), Kapiler tiip, Beher (250 mL),
Meziir, UV lambast 254 nm) | | |

Deneyin Yapilisi: Renkli yapilann ayrilmasinda uygulanan a, b, ¢ ve d’ deki islemler asagida
belirtilen sartlarda asetofenon ve benzaldehit igin uygulanir. — /

a: Asetofenon '

b: Benzaldehit

c¢: a ve b’ni kangimi:

Petrol eteri/etil asetat (2: 1 _

Tabaka yiiriidiikten sonra normalde higbir ornek gozle goriilemez. Omekleri ve

yiiriime uzakliklarini gorebilmek i¢in UV 1g1k (254 nm) altinda kromatograma bakmak
w gerekir. UV 151k altinda &rneklerin yiin'jme uzakliklar kursun kalemle isaretlenir. Bazi
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e: Karigim %
750 ml lik bir beher alinarak i¢ duvarina suzgeg kapid: yerlestirilir. 8 ml eti -

‘beherin {izeri saat cami ile kapatilir. Coziicti karigiminin stizgec kagidi




7 vapilar UV 1§1k.a1t1nda gorilemeyebilir, bunun i¢in 6zel boyama teknikleri kullamlir. Boyama
J tekniklerinden birisi iyot buharidir, bunu saglamak igin kiiciik bir beherin Igerisine birkag iyot
knistali atilarak ylirtitiilmiis tabaka beherin icine yerlestirilir ve beherin tizeri saat cami ile kapatilir.
1 : Bir stire sonra fraksiyonlarin boyandig1 gériiliir.

BOYAR MADDELERIN KOLON KROMATOGRAFISI ILE AYRILMASI

Kimyasallar: 1. Silika jel (ksielgel 60) 5. Metil kirmizisi
¥ 2. Etil alkol (alev alic1, zehirli) ' 6. Fenol kirmizist
k 3.Etil asetat (alev alici, tahris edici) 7. Bromtimol mavisi

4. Metil oranj

Gerekli Malzemeler: Cam kolon, Beher (250 mL), Pastor pipet, Cam siseler, Rodajli balon (4 adet
|
- 250 mL)

I Deneyin Yapibisi: Kolon yiizeye tam dik olacak sekilde spora tutturulur. Kolonun Y liik kismina

kadar etil asetat konulur ve alttaki musluktan-gok az bir ¢éziicii bosaltilarak hava boslugu alinmig
olur. 250 mL’ lik bir beherde silika jel etil asetat ile siispansiyon haline getirilir ve kolonun {ist
kismindan dokilir. Kolon dolgu maddesinin yerlesmesinden sonra alttaki musluk agtlarak
¢ozliciniin bogalmasi (adsorban seviyesinin 1 cm {izerine kadar) saglanir ve boyar madde karisimi
(metil oranj, metil kirmuzisi, fenol kirmizisi, bromtimol mavisi) toz halinde kolonun {ist kismimdan
dokdlir. Karisim kolona yerlestikten sonta bir miktar silika jel ilave edilerek kolon sabit hale
getirilmis olur. ITK ile elde edilen verilerden secilen ¢Ozlcli sistemi (etil asetat-etil alkol, 4:1)
hazirlanarak kolonun st kismuindan ilave edilir. Goriiniir haldeki fraksiyonlar kolonda ilerleyerek
birbirinden ayrlirlar ve cam siseler igerisinde toplanirlar. Ayni maddeyi tasiyan siseler bir balonda

toplanarak evaporatérde ¢oziicti uzaklastirilir ve madde saf olarak ele gegmis olur.
Sorular:

1. Kolon ve ince tabaka kromatografisinde maddeler hangi 6zelliklerine bagli olarak aynlirlar?
2. Her iki yontemdeki sabit faz ve hareketli fazlar kimlerdir? '
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DENEY RAPORU

(f)eneyin Adi:

Adi ve Soyadt:
Numarasl:

Tarih: /2011
Deney Nosu:

Kaynaklar: 1.

2.

3.

Reaksivon Denklemi:

< MLAL

Kimyasallar

Miktarlart (..... mol)

AR Rt i B

Deney Diizenekleri: Sekillert:

1
2.
3.
.
5

| Deneyin Yapilist:

% Verim: ‘ kn=... veya

‘Reaksiyon Veriminin Hesaplanmast:

Teori ile ilgili sorular:
1. '

2.

3.

80

[

—1



§entezlen¢n Bilesiklerin 'H NMR ve IR Datalar:

NMR Kim. kayma degeri Integra Proton tiirii R Plk ) Dalga Boyu
(ppm) 1 Tird | (cm])
a o
b b
¢ c
d d
€ e
f f
Deneyin Teslim Tarihis. ..o e

Sorumlu Ogr. Elem. ve IMzastc. ..o e,
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'DENEY 10
KALITATIF ORGANIK ANALIZ YONTEMLERI

L KALITATIF ORGANIK ANALIZ YONTEMLERI .

Kalitatif organik analiz bir organik maddeyi tanima yontemlerini veren denel bir bilim
dalidir. Kimyasal anlamda tanima (teshis) (Ing. identification) kimyasal bir maddeye molekiil veya
iyonik 8yle bir yap1 vermektir ki, o bdylece daima ayni ve diger kimyasal maddelerden farkli tek bir
bilesik olarak ayirt edilebilsin. '

Tanima i¢in {ig genel yol vardir:

1. Sistematik yaklagim,

2. Mikroskobik yontemler

3. Fiziksel yontemler.

Fiziksel yontemleri iki béliimde toplamakta fayda vardir.

()  Gogme hizlarinin farkliligina dayanan yani kromatografik yontemler ve

(i)  Spektroskopik yontemler.

Sistematik yaklasim agagidaki basamaklarda toplanabilir:

1. Saf maddeyi elde etmek Uzere saflandirma. Bunun sonunda da fiziksel dzellikler:
degismiyorsa madde saflandinlmis demektir. Katilar igin erime noktasi, sivilar i¢in kaynama
noktast ve kirilma indisi safligin dl¢tisti olarak kullanilir. Boylece bu basamakta maddenin bir veya
birkag fiziksel 6zelligi de tayin edilmis olur. ‘

2. Bilinmeyen madde bundan sonra nisbeten genel bir incelemeye tabi tutulur. Maddenin
yapisinda bulunan elementlerin tayini, secilen birkag ¢oziictideki ¢coziiniirlik testleri, birkag pH
‘indikatoriine karg: reaksiyonunun denemesi bu basamakta yer alir.

Bu testlerin sonucuna gore bilinmeyen madde iginde bir ¢ok sinifin bulundufu genis bir
boliime girmis olur. - '

3. Bilinmeyen maddenin kiigiik rekleri ile yapismda karboksil (-COOH) karbonil (-CO),
hidroksil (-OH), nitro (-N0,), amino (-NH,) ve benzeri fonksiyonlu gruplarim bulunup bulunmadigt
bu guruplann &zel belirtegleri (reaktifleri) ile denenir. Bu denemelerin 1s181nda bilinmeyen
maddenin smiflandiriimas ilerler ve onu organik maddelerin belli bir sinifina koymamiz mimkin
olur. ,

4. Yukanridaki deneylerden elde edilen biitiin bilgi bir tablo halinde siralanir. Daha sonra
literatiire basvurulur ve bir (muhtemel bilesikler Hstesij hazirlanir. Bu listedekilerden ©zellikleri
bilinmeyen maddemizin deney verilerine en uygun olani maddemizle ayn olmast (en muhtemel
bilesik) olarak segilir. ) '

5. Kimyasal reaksiyonlart yardumi ile bilinmeyen maddenin bir veya birkag kati tiirevi
hazirlanir. Eger bu tirevlerin erime noktalar literatiirdeki en muhtemel maddenin tiirevlerinin erime
noktalarmi 1-2 farkla tutarsa analize bitmis nazan ile bakabiliriz. ,

~ Tamma, bu anlattigimiz basamaklarini daha iyi belirtmek igin bir omekle agiklanabilir:

Farzedelim ki maddemiz bir stvidir. Damitma sirasinda % 901 116-118°C arasinda gegiyor.
Bu ayrimin element analizi ise yapisinda azot, kikirt ve haloj en olmadidim gdstermektedir. Yani
bilesikte H ve muhtemelen (0) vardir. Maddemiz suda ve eterde ¢oziintyor. Coziniirlik grubu S,
dir, ki bu gruba karboksilli asitler; alkoller, karbonil bilé§ikleri, anhidridler, esterler, eterler ve bazi
fenoller girmektedir. ' ; - ' A :

Maddemizin sulu ¢ozeltisi notraldir. Su halde biitiin asidik maddeler liste dist kalmaktadir.
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Bilinmeyen maddenin potasyum alkolat ve karbon siilfiirle yapilan kantat denemesi
maddede bir alkol grubunun varligim gdstermektedir. Bilesikte bir alkol grubunun varligi ayrica
hidroksmat testi ile de dogrulanir. Boylece bilinmeyen maddemiz daha dar bir gruba sokulmus olur
(Alkol grubu).

Bundan sonra referans cetvellere miiracaat ederiz ve ornegin, alkoller i¢in hazirlanmis olan
cetvelde n-butil alkoliin kaynama noktasinin 117 © C oldugunu gériiriiz. Bu da bize maddemizin
biiytik bir olasilikla n-butil alkol olabilecegini belli eder.

n-Butil alkoliin tavsiye edilen bir tiirevi 3,5-dinitrobenzoatidir. Simdi 3,5-dinitro benzoil
klortir ve 6rnegimizle bdyle bir tiirev hazirhyalim ve tirevin erime noktasini 63°C olarak bulmus
olahm. Literatirde n-butil alkoliin 3,5-dinitrobenzoat esterinin erime noktasi 64° C olarak
verilmigtir. Bu durumda bir de bilinen yani n-butil alkolle tiirev yapalim. Eger o da 63° C 'de erirse
yapilacak is bu iki tirevle karigik erime noktasi tayinini yapmaktadir. Eger bunda da bir degisiklik
(bir diisme) goriilmezse "bilinmeyen madde n-butil alkoldiir" denir.

2. SAFLASTIRMA VE FiZIKSEL SABITLERIN BULUNMASI

Organik maddelerin saflastirilmast igin ¢ogunlukla uygulanan islemler kristallendirme,
damitma veya siiblimlestirmedir. Muayyen bazi durumlarda kromatografik islemler veya iyon
degistirici regineler ve ¢ekme en iyi sonucu verebilirse de en genel saflastirma yolu katilar igin
kristallendirme, sivilar i¢in damitmadir.

Ogrenci damitma ve kristallendirme islemlerine preparatlari yaparken alismis olmali ve bu
islemlerin teorik dayanaklarini genel kimya ve fiziksel kimya derslerinden bilmelidir. |

Saflagtirma islemlerinden sonra organik maddenin belirtilmesi icin fiziksel sabitlerinin
bulunmas: gerekir, en 6nemli ve yararli fiziksel sabitler katilar i¢in erime noktasi (en) ve sivilar igin
kaynama noktasidir. Sivilar igin yogunluk ve kirilma indisi 6lgmesi de yapilabilir ve bazi
durumlarda, 6megin, kati tiirevleri hazirlanamayan sivi alkanlar, alkenler, v.b. gibi, gereklidir.
Optikee aktif katilarin ¢ozelti halinde ve sivilarin dogrudan ¢evirme agist, zel bir fiziksel sabittir;
bazi durumlarda organik bilesigin molekiil agirligini da bulmak gerekir.

3. ON DENEME VE GOZLEMLER

Her organik maddenin incelenmesine, homojenlik, renk, koku gibi kaba gézlemlerle
baglanmali, esas kimyasal islemler bunun takip etmelidir. ‘ ' '

(1)Homojenlik:

Eger madde kat1 ise muayyen bir dereceye kadar homojenlik kontroli birkag mg'lik "bir
madde miktarimn bir biiylite¢ veya mikroskop altinda incelenmesiyle yapilir. Cok defa ¢iplak gozle
homojen goriinen bir maddenin mikroskop altinda renkli ve renksiz bilesenlerden olusmus bir
karigim oldugu gortlir. Ayni sekilde ¢iplak gozle bir cinsli gibi goriinen maddenin biiyiitiildiigiinde
amorf ve kristal bilesenlerden veya baska baska kristal cinslerindén olusmus bir karigim oldugu
meydana ¢ikabilir. )

Eger optik inceleme elimizdeki maddenin bir cinsli oldugunu ifsa ediyorsa maddenin erime

noktasinin tayinine gecilebilir.
(i)Erime:
Erime esnasinda madde fazla bir bozunmaya ugramamalidir. Eger maddenin bir kismu diger

bir kismindan olduk¢a diisiik bir sicaklikta eriyorsa, yani erime genis bir sicaklik araligina’

yayiliyorsa maddemiz biiyiik bir ihtimalle bir karigimdir. Eger maddemizin erimesi dar bir sicaklik




araliginda ve muntazam oluyorsa maddenin kiigik bir Ornegi uygun bir ¢oziiciden tekrar
" Kristallendirilir ve erime noktast tayin edilir. Eger erime noktasindaki yikselme 1°C'den fazla
degilse madde saf olarak kabul edilir. o '

(iii) Renk:

Rengin incelenmesi de bazen maddenin yapisi hakkinda ¢nemli ip uglan verebilir. Clinkii
organik maddelerin biiyiik cogunlugu giin 1s18inda renksizdir. O halde eger saf madde renkli ise,
muayyen gruplarin mevcudiyetinden stiphe edilebilir ve buna uygun fonksiyonlu grup testleri
secilerek uygulanr. - : :

Rengin sebebi tizerindeki tartismalar ~ sonuglanmamig olmakla birlikte elimizde
genellestirilmis teoriler vardir. Ornegin; karbon hidrojen, halojen, oksijen ve kikiirt ihtiva eden
bilesikler arasinda renkli olanlar pek azdur. Bunlar; baslica kinonlar: doymamus bir yan zinciri olan
aromatik ketonlar ve pek az sayida doymus diketonlardir. _

Eger bilesikte azot varsa, halojen ve kiikiirt olsun olmasin, bir ¢ok renkli bilesikler
muhtemeldir. Bunlar arasinda substitue anilinleri, toluidinleri, pikratlari, hidrazonlar: ve osazonlar:
sayabiliriz. Genellikle turuncu ve kirmizi olan azo bilesiklerinden bagka sadece -N = N-, >C= O, -N
= 0, -NO, gibi kromofor gruplu bilesiklerle orto ve para kinoid yapili bilegikler de genellikle sar1
renklidirler. Eger bilesik ayni zamanda -NH; -NHR, -OH, veya -SH gibi oksokromik gruplar da
ihtiva ediyorsa renk siddetlenir. Bazi halojenli nitro bilesikleri de renklidirler. Rengin koyulasmasi
yatkinlig1, halojen, klordan broma ve bromdan iyoda gegtikge artar.

(iv)Kokn:

Organik maddelerin birgogunun Karekteristik kokusu vardir. Maddenin kokusu tesbit edilip

hangi sinuftan bilesigin kokusunu andirdign not edilmelidir. Kokuyu kesin bir sekilde tarif etmek -

miimkiin olmadig: icin laboratuvarda gesitli bilesiklerin kokularina kars: aliskanlik kazanilmahdir.
Alkollerin, esterlerin, fenollerin, aminlerin, aldehit ve ketonlarin' kokulart birbirinden farklidir.
Merkaptanlarin, isonitrillerin ve bazi diaminlerin kokulari ¢ok pistir. Fosforlu ve organik arsenikli
bilesikler de ¢ok fena kokarlar. Benzaldehit, nitrobenzen, ve benzonitril igin kitaplarda actbadem
kokusundadir, denilirsede bunlarla uzun stire ¢alisan bir kimse bunlari birbirinden ayirabilir.
Eugenol, kamirin, vanilin ve izoamilasetatin kolayca hatirlanabilecek karakteristik kokular1 vardir.

(v)Yakma ve Piroliz Uriinlerinin incelenmesi: :

Bir yakma (piroliz) denemesiyle de 6rnek hakkinda bircok onemli ipuglan elde edilebilir.
Ornek s1v1 ise 1-2 damla, kat1 ise birké¢ miligrami bir krdze kapagmin tersine veya bir yarmikro

| kapstile konur. Kap kiigiik bir alevle 1sitilir. Alev arasira hafifce maddeye degdirilir ki madde

buharlagmadan &nce tutugabilsen. Eger 1sitma sirasinda maddenin tutusmasmdan once gazlar
cikiyorsa bir pH kagidi damitik su ile islatilarak ¢ikan dumanlara tutulup dumanlarin asitli mi bazik
mi oldugu tesbit edilmelidir. Uygun reaktif kagitlart ile bagka birgok pargalanma {irtinleri de
taninabilir. .
Bazi bilesikler i¢in uygun reaktif kagitlan asagida siralanmistir.

1.Ucucu asitler : Kongo kirmizist kagdi (mavilesir).

2.Ucucu bagzlar : Fenolftalein kafidi (kirmizi-menekse olur).

3.Hidrojen siyaniir : Bakir asetat-benzitin asetat kagidi (mavilesir).

4 Disiyan : Potasyum siyaniir-oksin kagidi (kirmizilasir).

5.Indirgen buharlar : Fosfomolibdik asit kagidi (mavilesir).

6.Hidrojen siilfiir : Kursun asetat kagidi (kararr). '
- 7.Asetaldehit : Morfolin-sodyum nitrosoprussiat kagidi (mavilesir).
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Eger madde ¢abucak tutusuyorsa alevin genel gériiniisiini (isli parlak, mavimtrak vV.s) ve
kokuyu not etmek lazimdur. Eger madde kémiirlesiyorsa siyah artigi tamamen yanabilmesi igin
sicak alev tatbik edilir. Buna ragmen eger herhangi bir artik kaliyorsa bu biytik bir ihtimalle bazi
metallerin oksit veya karbonatlar: olabilir. Ancak ekseriya beyazdir, bazen renkli olabilir. Asagida
piroliz artiginin incelenmesine bakiniz. |

Boyle bir deneyi bilinmiyen madde ile yapmadan énce &grenci, etanol, toluen, baryum
benzoat, bakir asetat, sodyum potasyum tartarat ve seker (sakkaroz) le birer yakma deneyi yaparak
fikir edinmelidir. Aksi takdirde hic bir hiikiim veremez. -

Yakma deneyine fazla giivenmemek lazimdir. Clinkd ayni gruptan maddeler icin yanmanin
dis gOrlintisti biittin hallerde ayni degildir. Asag yukan benzer sartlarda dahi tozun inceligi, erisilen
sicaklik ve 1sitmanin hizina gére alevin goriniisti degisebilir.

(vi) Piroliz Artiginin Incelenmesi: '

Artik ekseriya beyazdir, bazen renkli de olabilir. Once bir damla su ile ezilip turnusol kag:ds
ile muayenesi yapilir. Sonra bir damla seyreltik hidroklorik asit (veya asetik asit) damlatilarak gaz
cikip ¢ikmadigina bakilir. Boylece yanma artigindan baz 6nemli ipuglari elde edilebilir.

4 ELEMENTEL ANALIZ

Hernekadar konunun basindan beri bilinmiyen maddemizin organik oldugunu kabul
ediyorsak da bilinmeyen madde her zaman I8boratuvar gorevlisinden aldigimiz ve organik olduguna
emin oldugumuz bir (6rnek) olmiyabilir. Béyle bir durumda karbonun da aranmasinda fayda vardir.
CClLy,CoFs gibi biittin hidrojenlerin yer degistirdigi bilesikler haric hemen hemen biitiin organik
bilesikler hidrojen de ihtiva ederler. Azot, kiikiirt ve halojen mutlaka aranmalidir. Organik bir
bilesikte bulunmas:i muhtemel elementlerin sayis1 pek ¢oktur. Fosfor, arsenik, bor, silisyum ve
birgok metaller organik bilesikte bulunabilir ve tayinleri ¢ok énemlidir.

4.1. KARBON VE HIDROJEN BIRLIKTE ARANMASI

Maddenin organik olmadig; bir yanma denemesi ile anlasilabilir. Bu is daha 6nce gorildugii
gibi yapilir. Sayet arzu edilirse drnekde karbon ve hidrojen oldugu dogrudan dogruyu saptanabilir.
Bunun i¢i 0,1 g 6rnek 1-2 g kizdirlmis bakir oksitle ¢ok kuru bir tpte karistirilir. Tiipe iyi uyan bir
mantarla U seklinde biikiilmiis bir cam boru takilir. Borunun diger ucu Ba(OH), ¢ozeltisi veya kireg
suyu bulunan bir tip daldirilir, Ornek tiipii tist téraf_mdan bir kiskaca tutturulur ve yavas yavas
wsitilir. Eger karbon varsa, COz ¢ikist ile kireg suyu bulanr; hidrojen varsa, tiiplin soguk
kisirnlarinda su damlaciklar goriiliir. ‘

42.  SODYUM ERITiSi (LASSAIGNE DENEMES])

Organik bilesikte azot; kiikiirt ve halojen aramak igin ilk olarak bu elementler iyonik hale
¢evrilmelidir. Bu da organik bilesigi bir alkalj metalle birlikte eritmekle olur. Kizdirma esnasinda
organik bilesik tamamen bozu nur, igindeki azot, siyaniir; kiikdirt; stilfiir; halbjenler de halojentir
anyonlarma doniistir. Bu is icin en ¢ok kullamlan metal sodyumdur. Pirol tirevleri gibi bazi tip
bilesikler i¢in potasyum tercih edilir. Aym eritis potasyum karbonat - magnezyum veya kalsiyum
oksit -¢inko karigimlari ile de yapilabilir. . '

Bu denemede dikkat edilecek mithim bir nokta, madde Orneginin ¢ok kuru olmasidir. Aksi
takdirde sodyumla kizdinldigi vakit maddadeki su cok siddetli bir reaksiyon verir. Bu bakimdan
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bilhassa sivi madde ile gahsildiginda maddenin kurulugundan emin olabilmek igin kuruluk testi
yapilmalidir. Eger buyuk miktarlarla ¢alisiliyorsa bu kontrol susuz bakir sﬁlt”é@,yapllabilir.

Tetraizopropil-titanat bu konuda en duyar reaktifdir. Madde stV isé bir-iki damla, kat1 ise
mutlak metanoldeki ¢ozeltisinden bir veya iki damla ayrracin bir” veya iki damlast ile karigtirilirsa
suyun bulunmasi halinde, ayiracin hidrolizi ile ayrilan hldratl?é ~itan oksit tebesirimsi bir gokelek
olugturur Eger su varsa eritisten énce madde uygun b1r\\knrutucu ile k ﬁm’culmahdlr

Ic;mde eritisin yapilacag: tiip de mitkemmel surette kurutulmus olmahdir. Erms esnasinda

bazi bilegikler sicak sodyumla temasta patlayabilirler. Bunun igin korunma gozltigii mutlaka -

takilmalidir. Eger varsa biitiin yiizii koruyan mika koruyucular tercih edilir.

~ Patlama kontrolii: Denenecek (eritis yapilacak) sividan bir damla (mikro pipetle), katrise:
blrka@mmgmm ve kuru bir mikro _deney tiipiine konur. Diger taraftan, sisesinden alinan 1 mm
buyuklugunde b1r sodyum pargast suzoeg kag1d1 ile bastirilarak iizerine yap1§m1§ olan Sw‘ "‘an

.,W:..blraklwl,;_ra [@Slmd1 )
e *i féﬂama belirtisi-goriilmilyorsa 7-8 cm boyunda bir tiip supora diisey olarak tesbit edilir ve
icine 4x4x4 mm buyuklukte kurulanmis bir sodyum par¢as: konur. Eriyinceye kadar hafifce 1sitilir.
Sicak tlipe dokunup yapismamasina itina ederek hacmi kadar (aymi miktarda) sekerle karistrlmus
birkag miligram madde eritilmis sodyumun tizerine diigiirtiliir. Tiiptin dibi kipkirmizi olana kadar
wsitilir. Kirmizi olduktan sonra 2 dakika daha isitmaya devam edilir. Sonra bek ¢ekilir ve tiip oda
sicakligina kadar sogutulur. 5 damla metanol ilave edilir ve eger tiipiin igindekiler yekpare bir kiitle
haline gelmisse igte kalmasi muhtemel sodyum zerrelerinin metanolle temasim temin igin temiz bir
bagetle dagitilir. ‘ : '
, Kabarciklar gikiyorsa yavaslamasi beklenir. Sonra 2 ml damitik su ilave edilir ve karisim
birkac saniye kaynatlhp stiziiliir veya santriftijlenir. Stiziintli damitik su ile 4 ml'ye seyreltilir.
Eger bu esnada stiziinti koyu renkli ise bununla yapilacak testlerin glivenligini
golgeliyeceginden eritis tekrarlanmalidir. Bu durum ¢ok kere kullanilan madde miktarinin

fazlaligindan veya yeterince yiiksek sicakliga kadar gikilmamis olmasindan ileri gelir.

'2. Patlama belirtisi goriilityorsa 6rnek asagida tarif edildigi sekilde indirgenir:

Nitro alkanlar, organik azotiirler, diazo esterler, diazonyum tuzlari ve alifatik poli-
halojentirler (CHCI;, CCly gibi) sicak sodyum veya magnezyumla patlama seklinde reaksiyona
girerler. Eger patlama belirtisi gortiliiyorsa 0,1 g 6rnek 0,1 g ¢inko tozu ile 1 ml buzlu asetik asitte
hafif kaynatilarak indirgenir. Cinko ¢oziindiikten sonra’ karisim kuruluga kadar buharlagtirilir ve
sodyum eritisi icin emniyetle kullanilir. .

4.3 POTASYUM KARBONAT-MAGNEZYUM ERITISI

Ikl kisim ince ooutulmus susuz potasyum karbonat ve bir kisim ince magnezyum tuzu iyice
7kan$t1r1hr Bu karisim baska deneylerde de kullanilmak tizere iyi kapanan bir sisede saklanir.
* Eritig yapilmak {izere 7-8 cm boyunda kalmn cidarl bir deney tiiptine 0,1 g 6rnek konur. Bu
i1 yaparken maddenin tiipiin kenarlarma degmemesine dikkat edilir. Sivilar 1(;1n bir pipet
kullanilmalidir. Tiip bir supora yatayla 30°'lik bir ag1 yapacak sekilde tutturulur. 0,2 g potasyum
karbonat + magnezyum karisimi yavasea tiipe akitilir. Kangimn tiipiin i¢indeki durumu tiiptin
agzindan 3 c¢m asagida ve maddeye 1 cm veya daha az yaklasmus olmalidir. Simdi iki damla eter
damlatilarak tliplin agz1 cam pamupu ile kapatilir. Bir Bunzen beki ile tliptin st kismindan

baglamak tizere agafiya dogru isitilir. Kiitle kuzillastikea tedricen asapiya dogru inilerek 1sitmaya -
devam edilir. En sonda tiiplin dibi de 1smlarak madde buharlarlmn kizgin kiitle uzermden geg:me& ‘

P
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temin edilir. Potasyum karbonat — magnezyum karigimi iyice kizarmadan organik maddey
TIsTmiamalidir. Isitmaya, biitiin tipl kizil derecede tutacak ve organik madde kizil haldek; karigim

tizerinde damitilacak gekilde iki dakika daha devam edilir. Alev-gekilir. Bundan sonra tip sogummp' :

sodyum eritisindeki gibi calisthr veya tiip hentiz sicakken icinde 20 ml su bulunanmgg_,_behere
‘daldinbr, (Dikkat!) Tiip }qnlarak~~ufa1a1;ff? karisim bir bagétlg: karistinlir ve cam ‘pa'rgala;;&:‘{ﬁ”ﬁ% :

stizilir. Baganli bir éritiste stzintd renksiz olmalidir. T
T SO0k S pend

ksiadic..

4.4 ERITIS SUZUNTUSUNDE ELEMENTLERIN TANINMASI

4.4.1 Kiikiirt Aranmasi

Kikiirt aramak icin iki yol tavsiye edilir: .

10,3 ml bazik siiziintii kiigiik bir deney tiipiine alinir. 1 damla % 5'lik kursun asetat ¢ozeltisi
ilave edilir. Karisima ¢ozelti asitli oluncaya kadar damla damla 6 M asetik asit ilave edilir. Koyu
kahverengi-siyahimsi bir cGkelek veya renk siilfiirii ve dolaysile kiikiirdii gosterir.

2. 0,2 ml eritis siiziintiisii bir deney tiipiine aliur. 1 damla % 11ik sodyum nitrozoprussiyat
¢ozeltisi katilir. Koyu kirmizi-mor erguvani bir renk siilflir iyonunun varligini gosterir.

4.4.2 Azot Aranmasi

Eger bilesikte azot varsa eritls siizlintiistiinde siyaniir iyonlar1 CN olarak bulunacaktir. Su
halde aranacak olan bu iyondur.0,8 ml eritis siiziintiisii bir deney tiiptine alinir ve 1 damla % 10 luk
sodyum hidroksit ¢ozeltisi ilave edilir. 1 damla % 30'luk potasyum floriir ve 15-20 mg kati demir-2-
I _ stilfat veya 2 damla doymus demir-amonyum siilfat gozeltisi‘ilave edilir. Karnisim 1 dakika hafifce
- kaynatilir. 1 damla % 1'lik demir-3-kloriir ¢ozeltisi ilave edilir ve tekrar kaynama sicakligina
getirilir. Tesekkiil eden demir oksitleri ¢oziintinceye kadar damla damla N siilfiirik asit ilave edilir.
Ttp bir port tiipe birakilip 2-3 dakika bekletilir. Mavi bir renk veya ¢okelek azotun varligin
; gosterir. Yesil veya yesilimsi bir renk ise azotun varlifina zayif bir delildir. Boyle yesilimsi olan
é ¢ozelti bekletildikten sonra siiziiliir. Eger stizge¢ kagidin da mavi bir leke gortliirse azot var

: demektir.

4.4.3 Halojen Aranmas;

1.Beilstein testi:

‘ Dogrudan dogruya ¢rnek ile yapilan bir 6n denemedir, Hidrojen ve halojen (klor, brom,
1yod, siyaniir ve rodaniir gruplar1) ihtiva eden organik bilesiklerin kizdirma sirasinda alevde
bozunarak hidrojen halojeniirleri vermesine dayanir. Eger ¢rnek bakir oksitle kanistinilip 1sitilirsa
pargalanma sonunda olusan CO0, ve H,0 yaninda bakir halojeniirler de olugur ve alevi mavi yesil
renge boyar. | ’ ‘ - :

Yapilist: Takriben 1 mm kahnllgln@gblrbaklrtelblr cam gubuga tesbit edilir. Diger ucu
ezilerek genisletilir. Bu yassi_kisim_alevin vikseltgen kismin S ~tzerinde
~bulunmas 6lagan olan halojen eserlerinden kurtarilir ve bakir da bu arada oksitiens Sogiitulirken
}ﬁ?&f?e?éaokund“umlmaz Slmdl bir parca.toz edilm 1§ Srnek veyablrdamla Omekkumlugakadar
buharlastirilir. Sonra kuvvetle kizdirilir, 6nce alevin mavi veya yesil bir renklenmeposzsonug
sayilir, Telebula;mlsoja%;len sodyum eserlerinin zor temizlenmesinden Sttirt bunun sar rengi
gozlenecek yesil rengi kapatabilir. Bunun dniine mavi kobalt camu kullanilarak gecilebilir.
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mekte azot ve kiikiirt yoksa siiziintiide haloj enlerin taninmast: 0,5 ml eritis siiztintiisii 10
cm.lik bir tiipe alinur ve damla damla seyreltik nitrik asit ilave edilerek-asitlendirilir. 1 damla % S'lik
giimilg nitrat ¢ozeltisi damlatilir. Beyazdan sariya dogru depisebilen bir ¢okelek veya bir
siispansiyon halojenlerden herhangi birinin veya birkaginin bulunabilecegini gosterir.

3 6rnekte azot ve kiikiirt varsa halojenlerin taninmasi: Hem siilfiir, hem de siyaniir iyonu,
giimils iyonu ile ¢ok gli¢ ¢oztinen ¢okelekler verdiklerinden, halojenlerin aranmasina baslamadan
énce bu iyonlar uzaklastinimahdir. Bunun icin 0,5 ml eritig stizintist seyreltik nitrik asitle
asitlendirilir. 1 ml damitik su ilavesi ile iyi geken bir ocakta (Dikkat! HCN ve H,S) hacim 0,5 ml'ye

_ininceye kadar kaynatilir. Sogutulan ¢dzeltiye 3 damla % S'lik giimils nitrat ¢ozeltisi ilave edilir.
Beyaz veya sarimst bir ¢okelek veya siispansiyon klor,brom veya iyot iyonlarinin varligim gosterir. E

loriir aranmast:

i‘*‘lﬁKiig:iik bir deney tiipiine 15-20 mg lan-tan kloranilnitrat (2,5-dikloro-3,6-dihidroksi-p-
benzokinonun lantan tuzu) konur. Simdi sira ile 1-2 ml su ve 5 damla 6 M asetik asit ve 5-10 damla
sodyum eritisi stiziintisti ilave edilir. 10 dakika i¢inde pembe veya eflatun bir rengin tes.ekkiilu flor
i\(;i~n pozitif b sonus segilir, e T T
~~ 73 Eritis stzintistinde floriir iyonlar1 doymus CaCl, ¢ozeltisi ile CaF, seklinde ¢oktiirtilerek -

de taninabilir.
3.Flor i¢in duyarli bir reaksiyon da zirkonyum alizarinatla olan reaksiyondur. Zirkonyum [

tuzlart mineral asitli ¢ozeltide alizarinle kirmizi-menekse renkli tirtinler verirler, Florurle etkilesirse T
bu renk sariya doner. ~
4.5 OKSIJEN ARANMASI | | -~
Cok keskin klrrm-z; renkli bir bilesik olan demir-3-hekzatiyosiyano ferriyat (Ferroks) -
hidrokarbonlar ve bunlarin halojenli tiirevlerinde ¢oziinmedigi halde oksijen ve kiikiirt ihtiva eden” —
bilesikler ve azotlu bilesiklerin gogunda ¢6ziinir. Bu test, (Grup N) ¢oziiniirlik smifina giren =

bilesiklerden derisik siilfiirik asitte ¢dzinen hidrokarbonlarla oksijenli bilegikleri farklandirmada
cok kullanilir. Ornegin, eterlerin fonksiyonlu grup testleriyle taninmasi gok gii¢ oldugundan F erroks
testi eterleri, hidrokarbonlardan ayirt etmede bagari ile kullanilabilir. ;

Yapilist: Kiigiik bir kristal demir-amonyum siilfat ve bir kristal potasyum rodaniir 7-8 cm'lik T
kiictik bir tipe konur. Tiip iyice kurutulmus olmalidur. Kristaller kuru bir cam ¢ubukla ezilir. Cam B
gubuk tizerine yapismis bulunan belirtegle birlikte bagka bir temiz tiipe alinir. Oksijen aranacak

srvidan 24 damla cubuktan asagi sizacak sekilde damutilir. Karisim karigtirilir. Sivi, tuzu ¢ozer ve I
eger bilesik oksijen veya kikiirt igeriyorsa kirmizi veya kirmizi-menekse bir renk goriliir. L
Hidrokarbonlar ve halojenli tiirevleri negatif sonug verirler. . -
‘ L.
COZUNURLUK TESTLERI

. . _ -

. Bu boliimde ise bilinmiyen maddenin segilmis bir kag ¢oziiciideki ¢oziintirligiint ‘ve -
birkacasit-baz indikatdriine karst davr_ams.lm esas alarak onu belli bir smifa yerlestirmeye m
calisacagiz. | " o ) B
Cok polar ¢oziiciiler iyonik veya. cok polar katilart ¢dzmeye yatkindir, fakat polarlig1 cok. )

zayif olan katilari gozemezler. Aksine zayifga polar ¢oziiciiler de zayif (az) polar katilar1 gozmeye ™
yatkin degildirler. Molekiil agirhklar bakimmndan biribirine yaklasan' bilesikler de birbirinde L
¢coziintirler. "Birbirine benzeyenler birbirinde ¢6ziiniirler" anlamina geleri (Simila Similibus -
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solvunter) Latince deyiminin kaynagi buradadir. Ornegin metilamin suda, naftalin nitrobenzende
¢Ozinir. CS, ve CClL her oranda, su ile alkol her oranda kar1§1r Buna karsilik kati parafin (molekiil
agirhiklart ¢ok farkli oldugundan) petrol eterinde ¢oziinmez. Bu etkenler ¢ogu kez birlikte, ya
birbirlerini zayiflatarak veya destekleyerek ¢Oziintirligl etkilerler. Bilinmeyen bir 6rnegin asagidaki
stvilardaki ¢oziindrligine bakarak ti¢ bakimdan bilinmiyen madde hakkinda fikir edinilebilir. By
¢Ozlctler su, eter, 1,2 N hidroklorik asit, 2,5 N sodyum hidroksit, 1,5 N sodyum bikarbonat ve
derigik stilfirik asittir. Bu ¢6ziiciilerdeki davramslarindan elde edilen nemli sonuglar:

1. Cozunirlik bir fonksiyonlu grubun bulunusunu bildirebilir. Ornegin; hidrokarbonlar suda
hi¢ ¢6ziinmedigine gére suda kismen ¢éziinen bir bilesikte fonksiyonlu bir grup var demektir.

2. Belli ¢éztictilerdeki ¢6ziiniirlik fonksiyonlu grup hakkinda da daha 6zel bilgiler verebilir.
Ornegin, benzoik asit polar bir ¢oziicii olan suda hi¢ gozunmez fakat seyreltik sodyum hidroksitte
¢Ozlnir. Suda hi¢ ¢oziinmiyen bir maddenin seyreltik NaOH'e c¢oziinmesi onun vap15mda kuvvetli
asidik bir grup oldugunu bildirir.

3. Coziintirlige bakarak maddenin molekiil agirhgr hakkinda belirli bir fikir edinilebilir.
Ornegin, bir cok mono fonksiyonlu gruplu homolog serilerde 5 karbonlu bilesige kadar olanlar suda
¢oztndikleri halde daha yiiksek karbon sayili olanlar suda ¢éziinmezler.

Coztintirlik gruplarini verirken (¢oziiniir) veya (g6zlinmez)deyimini kullanacagiz. Bunun
i¢in bu deyimin sinirim ¢izmemiz gerekir. Eger madde oda sicakliginda 1 ml ¢oziiclide 30mg a
kadar ¢bziinliyorsa ¢oziiniir kabul edilir. (Makro miktarlar icin 100 ml'de 3 g).Stipheli durumlarda
karar vermeden 6nce tiipti 2 dakika kuvvetle calkalamalidir. Katilar ¢6ziinme hizin artirmak i¢in
¢ok ince toz edilmelidir. Biitlin ¢6ziiniirlikkler oda sicakliginda tayin edilmelidir. Bununla birlikte
karar vermeden 6nce karisimimn hafifce 1sitilip tekrar oda sicakligina kadar sogutulmas: tavsiye
edilebilir. Ancak bu sirada asiri doymusluga engel olmak igin tiip sarsiarak sogutulmalidir.
Swvilarin ¢6zintirlik tayininde miktarlar 6lgmek igin tartma yerine dereceli bir pipet kullanilmasi
daha uygun olur. Ayrica sivilarin ¢oziiniirlitk tayininde dikkat edilmesi gereken bir husus da iki
renksiz savi fazin birbiri tizerinde oldugu zaman bir tek fazmis gibi goriinebilmesidir ki yanilmalara
sebep olabilir. Tiipi ¢ok kuvvetle ¢alkalamakla hata yapilmas: onlenebilir. ki renksiz sivinin
kirilma indislerinin ayni oldugu pek nadir hallerde bu tedbire ragmen ikinci faz gozden kagabilir.

Suda ¢dziinmeyen, fakat sodyum hidroksitte ¢Bziinebilen bir bilesigi sodyum bikarbonat
¢ozeltisinde de denemek gerekir. Boylece asidin kuvveti hakkinda hitkiim vermek miimkiin olur.

Herhangi bir ¢6ziictide ¢6ziinme sirasinda bariz bir kimyasal reaksiyon oluyorsa (NaHCO03'a’
ilavede karbondioksit ¢ikist gibi) ¢oziiniirlik testi sakatlansa da madde 0 ¢oziicide (muhtemelen
¢cbzlntyor) diye siniflandirilir.
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Céziiniirliik testlerine gore ¢dziiniirliik gruplar i
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"Cﬁzﬁnﬁrlﬁk testleri ve element analizi sonuclarina gore ¢oziiniirliik gruplarina giren
Pilesik gpuflan ]
M;,\G&RLP J(Suda ve eterde €07
anhidridler, esterler, eterler. L o . ‘
GRUP Sy(Suda¢oziifip —eterde coziinmeyenlerDibazik ve polibazik asitler, hidroksi ‘asitler,
polihidroksi alkoller, polihidroksi fenoller.

RUPB (1,2 N HCl de ¢oziinenler): Aminler, amrid“r,;oasiffer, arilhidrazinler, amfoter bilesikler.
ﬂ_ﬂGRUP Az (Sulu NaOH ve NaHCO; de coziinenler): Asitler, anhidritler, nitroasitler, siyanoasitler,
~ polinitrofenoller, siilfonik i/s;itler

- GRUPM : énﬂ’_iq_lg:;_ye,_tgﬂiid{idljc‘r,”__ami_dler, nitro arilamin, nitroparafinler, diarilaminler, siilfiirler,
“siilfonlar, tiyc;ewsvtfcﬂer, halojenli amidler, halojénl'i aminler, halojenli nitriller.
GRUP A,(Sulu NaOH de ¢oziiniip NaHCO; de ¢oziinmeyenler): Fenoller, enoller, aminoasitler,
nitrofen‘ollker, amidler, aminofenoller, syarofenoller,nitroparafinler.
lvqicj,%l_pr,, ketonlar, esterler, doymamis hidrokarbonlar, anhidridler, laktonlar,

. . -

nler): karboksilli asitler; alkoller, aldelid ve ketonla
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FONKSIYONLU GRUP TESTLERI . \

1.AROMATIK BILESIKLER u,/
S . ND/ ;
- Kloroform-Aluminyum klortir testi . S VR T
fofmatik yaplff ‘bilesikler gogunlukla aliiminyum kloriir beraberinde kloroformla renkli

Grtinler vermek-tizere etkilesirler. (Triarilmetan boyarmaddeleri olugmast):
. ~ AlCI CH.):CH + HCI
3CeHg + CHCl; ——>= (Cgls);

Yapilist: Bir deney tiipiine alinan 100 mg AICI; kuvvetle isitilarak tiipiin ceperlerinde
stiblimlestirilir. Tip sogumaya birakilir, 15-20 mg Srnegin 5-8 damla Kloroformdaki ¢ozeltisi tipiin
seperlerindeki. stblimlesmis. AICL' yikayarak tiipe altantr. Cozeltinin fuzla temasin
© degisimi gozlenir. | o
e oir kural olarak aromatik olmayan bilesikler AICI;'le temasta renksiz kalir veya ¢cogu
sart olur. Bir halkali aromatik bilesikler (aril halojentirler dahil) sari-turuncu veya kirmizi, iki
halkali aromatik bilesikler mavi veya mor, daha kompleks yapili aromatik bilesikler yesil renk
verirler-Ancak aromatik olmadiklar: halde iyodlu bazi bilesikler de mor renk verir.
g [Jormaldehid - Siilfiirik asit (Le Rosen) testi .
r_l_um%g}ghmrokarbonlar, fenoller,pohfenoller, tiyofen v.b. oda sicakliginda veya hafifce
1sitmakla bu testi verirler. Kirmizi, yesil menekse ¢okelek veya renklenme goriiliir. Renkli lirlin
bilesimi kesin olarak belli degildir. Siilfiirik asit burada hem yikseltgen hem de su ceken olarak
etkimektedir: - :
' Béylece reaksiyon p-yeri serbest olan bilesikler ile ¢ok kolayca olur. Substitiie benzen
tirevlerinde halkadaki substitiientler reaksiyonu giiclestirirler veya tamamen Onleyebilirler ve bazan
ancak uzun siire beklemek Véya 1sitmakla renk gorlebilir. '

| tuzla temasinda renk
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2 {\ /) +CH, 0~ @CH2© +H,0
@-wz@ 24,50, @-w@o +3H,0 +250,

Yapilisi: Bir deney tablasimn gukuruna bir damla (susuz) test ¢cozeltisi veya gok az b1r
mlktar kat1 konur ve bir damla belirte¢ ¢ozeltisi ile karistirilir. Bir renklenme pozitif sonu¢ sayili,
Her seferinde H,S0;4 ile paralel bir test yapilir. Bu da renklenirse bir damla belirtec :¢ K "ﬂﬂ&m} renk
degisimine bakilir. Seyreltik ¢ozeltiler ile renk degisiklikleri daha iyi gozlenir.

Behrteg Formaldehid - H,S04; 0,2 ml % 37'lik formaldehid ve 10 ml der. H,SC0,4 den taze
ha21r1anmahd1r

iNDiRGEN GRUPLAR

@ollen belirteci (Amonyakh giimi;; nitrat)
stilfinik asxtler, aminofenoller, alkil ve arll hidroksilaminler, bazi aromatlk arnmler, al- deh1dler,
hidrazo bilesikleri ve hidrazinler amonyakli glimis nitrat ¢ozeltisini elementel giimiige indirgenler.

Belirteg: L.ml % 10'luk glimis nitrat ¢dzeltisi 1 ml % 10'luk sodyum hidroksitle kanstmhr
Bu sirada ayrilan giimiis oksit- gokelegl ¢Oziinilinceye kadar damla damla amonyak (1: 1) ﬂave edlhr

Belirte ‘her sefer taze haz1rlanmal1d1r Durmakla bozunur ve patlaylcl glimiis azotiir olu§ur

Fehling belirteci :
20 mg 6rnek 0,5 ml suda Qozulur ve 0,5 ml Fehhng Qozeltm 11ave edilirve karigim kavnama

sxcakhglna kadar 1 131t1hr
- ~—Belirtec: Fehhng gozelmsl agagldalq gozeltﬂerm esit “miktarlarini kullanmadan hemen dnce
kanstlrarak ha21rlamr 1. CuS0,4 cozeltisi (3,46 g CuSO4 5 HZO 50 ml suda ¢oziiliir). 2. Bazik Na K

\3£>cr1yod1k asit

Periyodik asidin indirgenmesi bilhassa a,B- hidroksil gruplari veya komsu karbon
atomlarinda -OH ve -NH, gruplan olan bilesikler igin ¢ok karakteristiktir. Karbonile komsu -OH
veya -NH, tastyan bilesikler, keza ,B- dikarbonil bilesikleri de HIO4'i indirgerler.

Yapilist: Siyah bir.deney tablasinn ¢ukurunda 1 damla deney ¢ozeltisi (suda veya
dioksanda) 1 damla belirtegle karistirilir, 1-5 dakika iginde olusan beyaz veya agik sar1 bir ¢okelek |
veya bulamkhk 1nd1rgen1n varlifini gosterir. Kan§t1nnak\Tg goziinen kahverengl bir (;okelek negatif

,,,,, N

( Zamanla sar1 b1r c;okelek olursa stiztiltir).

4, ﬁazﬂ{ permanganat ¢ozeltisi
Haﬁf ba21k % 1'hk KMnO4 gozeltm 25- 50 mg maddenm 1 ml gozucudekl (su, alkol, aseton

Aldehldler ammler hldroksﬂammler ye hidrazin t turevlen derhal reaks1yon verir. Karbonath
¢ozeltide aseton dahi pozitif sonug verir. Fenoller ve aril aminler de permanganat ¢Ozeltisini
1nd1r0eyen siiflardandir. Kendileri bu arada kmonlara yukseltgemrler

z? gé?%?:‘"éﬁ«ﬁmg@e’"ﬁ i b ozt :ﬁo S, %"J«f ﬂwf’fﬁi\gﬁ « Mgm L}M} g i qen) Sy 77
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A @yr;c_l“t&amﬁtecozunebllen maddelmej igin@%— Yiikseltgen®» I, reéksiyon&%ééer@idir. C-

nitroso ve N-nitroso bilesikleri, siilfonik ve karboksilli asitlerin haloamidleri (Kloramin-T ve.
Kloramin-B), amin oksitler ve peroksi bilesikleri bu reaksiyonu derhal verirler. -

W 4.DOYMAMIS BILESIKLER

1.Baeyer testi
Permanganat cozeltisi yikseltgen etkisini ¢ift baglar lizerindede gdsterir.Onlar1 &nce glikol
5 tlirevlerine, sonra da bagin tamamen kesilmesi ile iki keton veya aldehide doéniistiiriir.
' Yapilisi: 25-30 mg madde bir deney tiipiinde 2 ml. aseton veya suda ¢oziliir. Buna kuvvetle
~ calkaliyarak % 1’11T<WKMnO4 ¢ozeltisi ilave edilir. Eger bir damladan fazla ¢ozeltinin rengi
giderilmigse doymamis bir bilesik veya baska bir indirgen var demektir.
2.Bromlama testi |

g Doymamus baglara bromun katilmasima dayanur.
.| Yapilisi: 50-100 mg Ornek (sivi ise 0,1-0,2 ml) 1-2 ml karbon tetrakloriirde ¢oziilir. Buna

damla damla belirteg kaulr. Ik damlanmn san rengi 1 dakika iginde Kay boliyorsa ikinci damla
ilave edilir. 2-3 damladan fazla brom g(‘jzeltisivvwﬂyarc'amyorsa bir katilma veya substitiisyon olmus
- demektir. Eger bir gaz ¢ikis1 oluyorsa (vani HBr ¢ikiyorsa) bir siibstitiisyon oluyor demektir.

Belirteg: Karbon tetrakloriirde % 2'lik brom ¢ozeltisi.

5. ASITLER

1. Karboksilli Asitler

Bunlar 6nce asit klorurleri, anhidridleri veya karboksilli asit esterlerine cevrilerek,
hidroksilaminle hidroksamik aside cevrilirler. Boylece hidroksamik asitlerin demir iyonu ile verdigi
kompleksler yardim: ile taninirlar. Bu ya{pﬂmadan Once maddenin asit kloriirii, anhidridi veya
karboksilli asit esteri olmadig: ispatlanmis olmalidir. Ayrica hidroksamik asitlerden baska pek ¢ok
sinif FeCls ile renkli tiriinler verdiginden maddenin kendisini de énceden F eCl; ile denemelidir.

Yapilisi: 1 damla test. ¢ozeltisi bir mikro krozede kuruluga kada; b,uhgrlgg\tlrlhp,yeya varsa

o, i

(;g&kmukbukaﬁomek kullanilr. O ekkroze 191nde 2 damla tiyonil kloriirle karigtirilir. Karisim

hemen hemenkurulugakadarbuharlastmhrBoylece karboksilli asit, kloriirtine ¢evrilmis olur. 2
damla doymus alkolld hidroksilamin hidrokloriir ve sonra bariz bazik oluncaya kadar damla damla
alkollti potasyum hidroksit gozeltisi ilave edilir. Tekrar isttilir. Sogutulan karisima birkac damla 0,5

N hidroklorik asitle asitlendirilir ve % 1 'lik sulu FeCl; ile etkilegtirilir. Kahverengimsi kirmizidan
mora kadar degisen bir renk karboksilli asidi gosterir.
© 2Aminoasiler -

1. Amino asitler amfoter maddelerdir. Asitlerde, bazlarda ve bazilar suda da ¢ozlinlir; kesin

erime noktalart yoktur. 200°C nin tizerine bozunurlar. Bu da karakteristik bir 6zelliktir.
© 2.Amino asitlerin amino grubu primer amin reaksiyonlari verir.

3.Amino asitlerin karboksil grubu karboksil grubu gibi tanmnabilir.

4.Ninhidrin (triketohidrinden hidrat) amino asitlerle veya proteinlerin béliinme iiriinleri ile
sitildiginda mavi, menekse veya erguvan rengi lirtinler verir. ‘
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_ Yap1h§1 damla ninhidrin ¢dzeltisi bir stizgeg kagidina damlatilir ve etiivde 100-105°'de
kurutulur. Uzerine 2 damla test ¢ozeltisi damlatilir ve 5-10 dakika ayni sicaklikta tekrar kurutulur,

Eger amino asit varsa mavi, menekse veya kirmizimsi mor bir renk gorilir:

Belirtecler:

1.Ninhidrinin sitrat tamponundaki % 1'lik ¢ozeltisi.

2.pH 5 olan sitrat tamponu: 21,01 gr sitrik asidin 200 ml N sodyum hidroksitte ¢0ziilip 1
litreye tamamlanmast ile hazirlanir. :

KARBOKSILLI ASIT ESTERLERI VE LAKTONLARI

Karboksilli asitlerin esterleri hidroksilaminle hidroksamik aside cevrilerek asidin alkali
tuzlarina ¢evrilebilir:

R(Ar)COOR, +NH,0OH + NaOH —» R(Ar)CO(NHONa) + ROH +H,0

Yapihgi: 1 damla eterli ¢ozelti bir mikro krozede 1 damla doymus alkollli hidroksil amin
hidrokloriir ¢ozeltisi ile karigtirtlir. Buna 1 damla alkollii potasyum hidroksit ¢dzeltisi ilave edilir ve
habbec1kler glkmcay‘a kadar 1s1tilir. Soouduktan sonra 0 5 ‘hidroklorik asitle asitlendirilir ve % 1'lik

1 Dermr 3) klorur test1 \\

- Birgok fenoller FeCl; ile mavi, kirmuzi, erguvam ve yesil renk verirler. Bazi arastiricilar
susuz ¢oziiciiler (kloroform) ve zayif bir bazin kullanilmast ile deneyin gok deha duyarli olacagini
g@stermisl'erdir. Boylece sulu ¢ozeltide negatif sonug veren birgok fenoliin taninmasi miimkiin
olmaktadir. ,
Yapilist: 30- 50 mg Ornek 1-2 ml suda veya su — alkol kangiminda ¢oziilir, ve 3 damla %
2,5'Tuk sulu demir-3- Kloriir ilave edilir. Renkte b1r deg1§1k11k olup olmadlglweya bir gokelme olup

ohnad1g1 notedilir..

2 Nitroz a31t1e deneme (Llebermann Testl)

Bircok fenoller nitréz asitle p-nitroso fenol tlirevini Vermek lizere reaksiyon verirler. Bu da
isomer sekli olan kinonmanoksim {izerinden fenoliin fazlas1 ile derigik siilfiirik asitli ortamda
kondense olarak koyu renkli indofenolleri verir.

Para substitue fenoller ve nitrofenoller bu testi vermezler. Fenol eterler, tiyofen ¢ok kuvvetli
fenol reaksiyonu verir. .

Yapilisi: 1 damla eteri|i test gozeltm bir mikro krézede kuruluga kadar buharlagtirilip Sonra
1 damla taze ha21rlanm1§ behrtec;le muamele edlhr blrkac; dakika bekletilir. Karist 151m birkag damla
su ile seyreltilir. Bazen renk koyulasir. Soguduktan sonra kanslm 4 N NaOH le ba21k yapulir. Cok
defa daha ileri giden bir renk degismesi gozlenir. -

Behrtec; ¢: Sodyum : mtmtm derigik siilfiirik asitteki % I'ik gozelt1s1 |

Fenoller 1zos1yanatlarla uletemlan verirler. Biiyiik molekiillii 1zos1yanatlar kullamldlgmda
suda ¢dziinmiyen tiretanlar derhal ayrilir. b
Yapilisi: Yaklagik 0,1 g susuz 6rege (alkol veya fenol) 0,05 1l fenil veya naftil izosiyanat
ilave edilir. (Fenol aranacaksa 2-3 damla da susuz piridin ilave edilir) Agz: derhal kapatilir ve 60-
v 94 L.
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70°'deki su banyosunda 5 dakika tutulur. Kristal bir ¢okelek ayrg:i,ug_a alkol veya fenol var demekur
rtilerek asirt doymu§luk onlemr Uretanlar

Ayrﬂmazsa mce bir cam (;ubukla tiiplin. Kenarlarina
asmrdoymtg Qozeltﬂer vermeye ¢ok yatkindir.

oL ALKOLLER

1. Esierle@tlrerek tanima (Schotten Baumann reaks1yonu)

Alkollerin aromatik asitlerle verdigi esterler suda gii¢ ¢6ziiniirler. Bu sebebten alkoller bazik
ortamda bir aroil kloriirle acillendirildiginde suda gli¢ ¢oziinen esterler ayrlir, ve aroil kloriiriin
(6rnegin benzoil kloriiriin) kokusu kaybolur. Fenoller de bu reaksiyonu verirler.

OH
R OH + Ar COCI » ArCOOR + HCI

Bu reaksiyonu primer ve sekonder aminler de verir ve bu'takdirde N - substitiie ben-

zamidler olusur. Fenoller de bu testi verir.
Yapilisi: 0,1 ml benzoﬂ kloriir, 0,2 ml ornek, 1.ml.su-ve-l- ml-% 20 lik. NaOH cozeltisi
tercihan cam kapakh b1r $1$ede 5 dak1ka kadar qalkalamr Koku kaybolursa veya. kat1 b1r madde

2.Uretanlara déniistiirme |
Alkoller de fenoller gibi izosiyanatlarla Uretanlari verirler. Uretanlar biiytikge molekiilli

kristal bilesiklerdir.

< ARIL HALOJENURLER

Bunlar baska bir fonksiyonlu grup daha igermedikleri takdirde ¢oziintirlitk stmfi Grup I olan
bilesiklerdir. Asagida verilen testler yardumi ile alkil halojentirler aril haloje-niirlerden ayirt
edilebilir.

1. Alkollii glimiis nitrat testi -

Yapisinda halojen bulunan bilesiklerin ¢ogu giimiis nitratla suda ¢éziinmiyen gimis
halojeniirler verirler. ' '

R Hal + AgNO3; — Ag Hal + R O NO,

Yapilist: Giimi nitratin etanoldeki doymus ¢dzeltisinin 0,5 ml sine 30-40 mg ornek ilave
edilir. Cozeltiyi isitmak sizin 2 dakika icinde, herhangi bit ¢tkelek olup G‘Imadlgl not edilir. Alkll
bromur ve 1yodirler, tersiyer alkil klortirler, ‘alif siklik iyodiir ve bromiirler, allil halojeniirler
(alkollenn ‘taninmasinda gordiigimiiz gibi allil radikali pozitif yikii stabilize etmede tersiyer
alkﬂlere benzer) ve 1,2 -dibromoalkanlar oda sicakliginda pozitif sonug verirler. Aril halojentirler
ve primer ve sekonder klortirler oda sicaklifinda reaksiyon vermezler.

Eger oda sicakliginda 2 dakika iginde ¢Okelek olmazsa kans.lmm yarisi wsitilarak 30 saniye
miiddetle kaynamas: temin edilir. Primer ve sekonder alkil halojentirler varsa glimiis. halojentir

_ ¢tker. Aril halojeniirler, vinil halojeniirler ve kloroform gibi polihalojeniirler reaksiyon vermez.
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2. Halojentirlerin hidrolizi

Alkil halojentirler, aril halojentirlerden ¢ok daha hizli hidroliz olur. Asagida verilen hidroliz
testinde floriirler hari¢ biitiin alkil halojentirler hidroliz sonucu giimiis nitratla ¢tkelek verir. Aril J
halojeniirler ise ancak pek hafif bir bulaniklik verebilir. | o

Yapilisi: 100 mg | kadar 6rnek 5 ml % 5'lik alkollii KOH ¢bozeltisi ile karistirilir ve 5 dakika

geri so gutucu altinda kaynatilir, kar1§1m sogutulur ve 10 ml dammk su ilave edilir. Cozelti seyreltik
’ mtnk a51tle asﬂlendmhrg,Bu anda _¢Gzelti berrak degilse siiziiltir. Berrak stiziintilye-2.damla % 5'lik
gumus nitrat ilave edilir. £y, ado ol § éqm@ e ve sbelel ok gmwf*?’ff“ Bu durver ~

Ef) tlosente 01 s‘maj_ég wney iz;f:%%%ﬁ“ p!

ETERLER
Noplan Hidrok semad  desdi dle Giler les @ rastomanatd™
1.Eterlerin pek gogu derisik siilfiirik asit ve asetik a51t1e blrhkte wsitildiklart vakit hidroliz
olur ve asetat esterlerine doniisiirler. Reaksiyon tamamlanmaz, fakat tanima yapilabilecek kadar ~
ester olusur ve daha 6nce esterler icin yaptigimiz gibi hidroksamat testi ile taninabilirler. 4
2.Ferroks testi .
Eterler kimyasal aktifliklerinin azlig1 dolayisiyla ¢ok kere hidrokarbonlarla beraber kalirlar
ve tanimada esas olan da bu bilesigin bir eter mi yoksa bir hidrokarbon mu oldugunun saptanmasma
kalir. Bu durumda en iyi gare bir ferroks testi yapmaktir. ¥epilen Cerroles lesti ile @ ke oA
3.Siilfiirik asitle deneme
Genellikle. alkil eterler derisik siilfiirik asitte ¢6ziindiikleri halde aril eterler ve aril-alkil
eterler ¢oziinmezler. Organik kimya derslerinden b1hnd1g1 gibi bu ¢ozlinme oksonyum tuzlarinin
olugmast iledir:  SMued estle  denprne b o oksomgum %J“ﬁ:i@“t olusmarchgt i, =
o eler 2l sop lanarrananh i :
KARBONIL BILESIKLERI

1. Sodyum hisiilfit katiimas:
, Bisulfit katilma {irtiind olusumu aldehidler igin genel bir rcak31yondur Bir cok metil =
ketonlar, kiigiik molekiil agirlikli siklik ketonlar (siklooktanona kadar) ve ¢ok aktif karbonil grubu ;
~ olan baz bilesikler de bu reaksiyonu verirler. |
Yapilist: 300-500 mg madde bir ka¢ damla aIkolde ¢oziliir ve agzi kapali bir tiipte 1 ml
belirtegle siddetle ¢alkalanir. Kristal bir ¢okelek ayrilirsa test pozitiftir.
Belirteg: 3 ml etanol, 12 ml % 40'lik sodyum bisiilfit ¢ozeltisine katilir. Bu sirada aynlan tuz @
stizlillir veya santrifujlenir.
2.2.4 - Dinitrofenilhidrazin testi
Ancak kii¢iik molekiil agirliklt hidrazonlar suda ¢oziindiiklerinden bir belirtme reaksiyonu
i¢in hidrazinin kendisi degil, fenilhidrazin, p-nitrofenilhidrazin veya 2,4-dinitrofeni! hidrazin gibi T
tirevleri kullanilir. ' : ' ;
Yapiligi: 30-40 mg 6rnegin 0,5 ml metanoldeki ¢ozeltisine 5 ml belirteg ¢ozeltisi ilave edilir.
- Tiip kapatilir ve siddetle calkalanir. Eger bir ¢okelek olusmazsa karigmm 30 saniye kaynaymcaya
~kadar 1sitilir. Tekrar -galkalanr. Sari veya turuncu bir ¢tkelek pozitif sonug sayilir. Cokelmege
yard1mc1 olmak tizere 1-2 damla su ilave edilir. -
Belirtec:2 N hidroklorik asitte 2,4-dinitrofenilhidrazinin doymus Qozeltm
Not: Eger 6rnek (kdrboml b1le$1g1) suda ¢ok az g:ozunuyorsa metanol miktart 0,5 ml'oen

" daha fazla alinabilir.
O L %




AZOTLU VE OKSIJENLI GRUPLAR

Molekiiliinde hem azot hem oksijen olan bilesikler icin genel test: ‘

Azotla birlikte oksijen igeren biitiin gruplar igin karakteristik olan bir 6zellik kuru kuruya
kizdirilinca nitréz asit agiga glkarmalamdlr Bu da nitrit ayirac1 da dedigimiz Griess belirteci ile
taninabilir. Bu testle pozitif sonug veren gruplar, nitro ve nitroso bilesikleri, ok simler, azoks1
‘bilesikleri, hidroksamik asitler, nitritler, nitratlar, mtrammler ve amin oksitlerdir.

Yapilisi: Bir mikro deney tupu dehnm1§ bir amyanta oturtulur. I¢ine 6rnek kati ise ¢ok
kigtk bir parca, sivi_ise bir damla konur. (Elde sadece ¢Ozeltisi varsa kuruluga kadar
buharlagtirilir.) Tiipiin agz1 Griesse belirteci ile 1slat11m1§ slizgeg kagidi ile ortiliir ve dibi bir mikro
bek alevi ile amyantin degdigi yerden baglamak tizere dibe dogru 1sitilir. 1-2 dakika 1sitmak kafidir.
fg‘m—érw;ukanda saydigimiz gruplardan herhangi biri varsa siizge¢ kagidinda pembe bir leke goriilir.

Belirteg: 1. % 30'luk Asetik asitte % 11ik siilfanilik asit ¢ozeltisi, *vye: vyaokdofon sonm, sdagec

2. % 30Tuk Asetik asitte % 1'lik 1-naftil amin ¢ozeltisi. ?LQT dndha lea W%

smég ooty ve Qé?@iﬁﬁ’ﬁ"

NITROZO BILESIKLERI Qe e drging deensil edar

Nitrozo bilesikleri cogunlukla yesil renklidir. Kristal halde renksiz olsalar bile, erimis halde
veya buhar halinde yine yesil renk gdsterirler. Benzen alkol veya eterli ¢ozeltileri durmakla veya
1sitmakla mavi olur. ' '

1. Liebermann testi

Derisik siilfiirik asit ve fenolle isitilinca alifatik nitrozo ve izonitrozo ve aromatik nitrozo
bilesikleri kirmizi birrenk verir. Bu da alkalilerle mavi olur. '

Yapihigi: Kiigtik bir miktar 6rnek toz edilerek pek az bir fenol zerresi ile bir mikro krozede
eritilir. Sogutulduktan sonra 1-2 damla saf derisik siilfiirik asit ilave edilir. Nitrozo grubu varsa
koyu kiraz kirmizist olur. 1-2 damla su ile seyreltﬂdlkten sonra ¢ozelti birkag damla 4 N NaOH'le
alkali yapilir. Cézelti koyu mavi veya yesil olur. (Kat1 madde yerme eterli ¢6zeltisi de kullanilabilir.

AROMATIK NITRO BILESIKLERI

- 1. Diger yiikseltgen gruplarm olmamast halinde Fe*” —> Fe™ yikseltgenmesi ile
nitro grubu taninur:

2. Janovski testi (Adi ve poli nitro bilesikleri igin): Nitro bilesikleri aseton ve sodyum -
hidroksitle renkli tirtinler verirler. Reaksiyonun kimyasi heniiz aydmnlatiimamistir. Halkaya bagh
amino, alkilamino, agilamino, hidroksi ve agillenmis hidroksi gruplari reaksiyonu bozar. Monomtro
bilesikleri renk vermez. Di-nitro bilesikleri derhal erguvani mavi, trinitro bilesikleri koyu kirmuzi
renk verirler. (Deneyin iki istisnast 1,2-dinitro benzen (hlg bir renk vermez) ve 1,4-dinitro benzendir
(Yesilimsi sar1 renk).

Yapilist: 10 mg érnek 1 ml asetonda ¢oziiliir. Buna calkaliyarak 0,4 ml % 5'lik NaOH
) gozeltm ilava edilir. Renksiy @i meudona, gﬁwggg B durum  pronadil e g@ﬂwwwﬁ ' ol
- 3. Nitro bilesﬂden ammlere indirgenerek taninirlar. &%m @5lerif - |

AMINLER

Kiigiik molekiillii aminler sudaki Pozunurluklen ve bazik reaksiyonlar ile kendilerini belli
ederler. Substitiie aromatik aminlerin bir ¢ogu 1se primer amin blle olsalar seyreltik asitlerde
coziinmezler. :
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Biitiin aminler i¢in spesifik olan bir test meveut olmadigina gore, azot igeren bir bilesigin
amin olup olmadigim anlamak icin hi¢ degilse iki test yapilmasi gerekir.
| 1 Bazhk kuvvetine dayanan ¢dziniirliik testi ’ : .

0,24 g buzlu asetik asit ve 1,64 g susuz sodyum asetat karigimin 10 ml'ye tamamlamakla
hazirlanan ve pH 5,5 olan tampon cozelti, alkil aminlerle aril aminleri farklandirmada kullanilabilir.
Alkil aminler bu tamponda genellikle ¢6zindr, aril aminler ise ¢oziinmezler. '

2 Primer aminler icin izonitril reaksiyonu _

- Primer aminler, kloroform ve KOH (veya NaOH) ile isitildiklarinda gok pis kokulu ve

zehirli alkil veya aril isonitrilleri (izosiyaniirleri) verirler:

. Yapilist: 50 mg kadar érnek 2 damla kloroform ve 1 ml 2 N NaOH (metanolde) kiigtik bir
' tiipte karistrilir ve hafifce 1sttilir. Kokusu not edilir. Eger primer amin varsa izonitrilin bilinen pis
kokusu duyulur. Burada ¢dziicll olarak alkol kullanilabilir. Kotii koku gok eser miktarda da olsa
duyulur ve gok Kkarakteristiktir. Reaksiyon ¢ok duyarli oldugundan sekonder aminlerin iginde
bulunan az miktardaki primer amin safsizliklar: da bu testi verebilir. Fakat primer aminlerle koku

cok daha giddetlidir.
AMITLER

Amitlerin taninmasinda, azotta subsititiie olmus amidlerle olmamis amidleri ayirmakta fayda

vardir.
1 Substitue Olmamis Amidler

Amonyak ¢ikarmasi ‘ y
Amitler, alkalilerle etkilesirse hidrolizlenirler. Asidin alkali tuzu yaninda amonyak agiga

¢ikar ki bu da kolayca taninabilir. Amonyum tuzlart da alkalilerle amoélyak verir, fakat onlar
hidroksamat testi vermezler. T

RCONH, + NaOH >>> RCOONa + NH3

Yapilist: 50 mg madde 2 ml % 20'lik sodyum hidroksitle karistirilir ve 1 dakika kaynatilir.

Veya 50 mg madde 200-300 mg kat1 toz halinde sodyum hidroksitle eritilir.
Her iki halde de agiga ¢ikan amonyak bakir iyonlar1 yardimi ile veya baska bir yolla taninir.

2. Substitue Amitlerh

Qubstitue amitlerin bilesimleri ok deisik. oldugundan bunlarin taninma yontemleri de ¢ok
degisiktir. Gergekten butiin substitue amitleri tamimaya y ariyan spesifik bir test yoktur.
Yontemlerin ogu once amidin hidrolizi sonra da hidroliz tirtinii olan aminin taninmasina dayanit.

Anilitler ’ ) . '

Anilidler en ¢ok kargilagilan amid tiplerindendir. -Bazi siirlamalarla asagidaki -iki yolla
tanimrlar. - o
1.Benzen halkasinda herhahgi bir substituent tastmayan anilidler oda sicakliginda siilfiirik
asit ve potasyum bikromatla etkilestirildiginde giil pembesi veya bagka karakteristik renkler
verirler: Tafel testi. : ' B ' ‘
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Yap1h$1 Bir tiipte bulunan 3 ml derisik stilfiirik aside 100 mg 6rnek 1Iave edilir. Ttp bir
kapakla kapatﬂarak siddetle ¢alkalanir. Sonra 50 mg ¢ok ince toz edllmls potasyum bikromat ilave
edilir. Mavimsi pembe bir renk pozitif sonug saylhr

2.1lerde karbonhldratlar i¢in uygulanacak olan anilin asetat testi amhdlerl tanima icin de
elverisli bir test olarak kullanilabilir. Bu testi hem basit, hemde bazi substitue anilidler verirler.

Yapilist: 100 mg ek bir mercimek biiytikligiinde NaOH ile ezilerek karistirilir. Karisim
8-10 cm boyunda bir deney tiiptine konur ve tiipiin agz1 bir slizgeg kagidi ile sikica sanlir. Stizgeg
kagidi 1-2 damla 4 M asetik asitle 1slatihir. Tiip 1sitilarak karisim eritilir, agiga ¢ikan anilin veya
substitue anilinler buharlasarak siizge¢ kagidindaki asetik asitle etkilesirler.

Diger taraftan kuru bir deney tiipiine 50 mg seker konur ve eritis yapilan tiiplin agzindaki ‘
sizge¢ kagidr bir pens yardimi ile sekerin bulundugu tiipe alinir. Seker kémiirlesinceye kadar tiip
kizdirilir. Sekerin bozunmasindan olusan furfural, stizge¢ kagidi Uizerindeki anilin asetatla pembe
bir renk verir.

SULFONAMITLER

1. Stlfonamitler N, N-dimetil-l-naftilamin ve sodyum nitritle koyu kirmizidan pembeye
kadar degisen renkte tiriinler verirler. Bu stilfonamitler i¢in son derece duyar bir testtir.

Stilfonamitlerden baska amidler bu testi vermezler.

Yapiligt: Bilesigin sudaki ¢ozeltisi veya stispansiyonundan 1-2 damla test kagidi lizerine
damlatilir. Sonra 1 damla % 0,5'lik hidroklorik asit Ornegin hasil ettigi leke tizerine birakilir. Eger
stilfonamit varsa koyu pembe veya kirmizi renk derhal ortaya cikar.

Belirte¢ kagidi: 1 hacim % 1'lik metanollii N, N-dimetil-1- naftllamm 1 hacim % 1'lik sulu
%odyum nitrit ¢ozeltisi ile karigtirihr. Bir miktar siizgec ka01d1 buna daldirilir ve sivi emdirilerek
karanlikta kurumaya birakilir.

2. Sodyum hidroksitle eritis ‘

Stlfonamitller (aromatik ve alifatik siilfonik asitlerden tiireyen) sodyum hidroksitle eritigte
yanyana sodyum stilfit ve amonyak verirler:

R SO,NH; + 3 NaOH »RONa + NaZSO3 4 H,0 +NH;

Sodyum siilfitin taninmasi bir 6nceki testteki gibi yapilir. Amonyak ise ya Nessler belirteci
ile 1slatilmis kalitatif siizge¢ kagidi denemesi ile veya bakir siilfatla taninabilir.

NITRILLER

Element analizinde azot bulunan ve diger fonk31yonlu grup testlerinde negatlf sonug¢ veren
bir madde bir nitril olabilir. Suphesm genel oroamk klmya derslerinde Ggrenilen reaksiyonlar
g0zontine alinarak tamnablli? ornegin, kademeli olarak’ 6nce amide, sonra aside sabunlagtinlarak
ara urunlenn taninmast yapilabilir, v.b.

HIDROKARBONLAR

Parafin hidrokarbonlar (alkanlar) ve ozellikleri bunlara ¢ok yakin olan sikloparafinler
(sikloalkanlar) kimyasal reaksiyonlara yatkin olmadiklarindan tanmmast i¢in simdiye kadar diger -
gruplar igin verdigimiz gibi belirli bir test verilmemektedir. Bunlarin taninmas: daha cok fiziksel
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bir yol da diger gruplarin -

ozellikler ve infrared spektrumlara “dayanilir. Ayrica ikinci
,, k\w\i,w‘f’eliminasyonudur./@gn/l@nt analizinde karbon vehldrojender{bfwka blrseye r.a?},a@?@liﬂ@_mash e
‘ estlerinin_sonuglart ve diger hust ar bir hidrokarbon omepi ile kars karsiya
fi . g Soa Uit faf—’m&ﬁ g etk ' .

goziintirliik tes

o ‘,’@‘%2919}4?}{bllélﬂr.,lm{%éﬁz,lkéiqL§ﬁ;§£&£§§&b}é‘luyma,s;,gizrekl&, @;??, Kl latler Dulunenosats
divmcﬁn 2, -dmltrofemlhldrazmle

Aromatik hidrokarbonlar i¢in Freidel-Crafts testi ve 4

kondensasyon yapilabilir.
Olefinler (alkenler) i¢in k

testi testleri uygulanr. Ayrica derisik s
Asetilen ve stbstitie asetilenler 1

bilegikler Nessler belirtecinden c1va asetilentir ayiri
asetileniir gibi patlayict degildir.
Hidrokarbonlarin taninmas

aba simflama testlerinde gordiigiimiiz brom Kkatilmast ve KMn04
il fiirik asitteki gozintirlik de ipucu ola—caktir. E =
¢in (alkinler) Nessler belirtec kullanilir. Bu simftaki

lar. Bu civa asetilendr cokelegi, glimils ve bakar

1icin spektral analiz yontemi en uygun olanmidir.
' {
1

KARBONHIDRATLAR

genel testler: Antron testi
Biitiin karbonhidratlar antron (anthrone) ile etkilestiklerinde yesil bir renk verirler. Bu test "

karbonhidratlar igin oldukea spesifiktir. Mono, di ve polisakkaridler ve asetatlart, dekstrin,
glikositler ve nigasta, antronla pozitif test verirler. Furfural zamanla kahveye ddnen gegici bir yesil

renk verir, Aldehitler, alkoller ve proteinler bu belirtele karmiz1 bir renk verir. Aldehitler, alkoller }_
| e armizi bir renk verirler. Cabuk su kaybeden organik bilesikler de

ve proteinler bu belirtegl
o ‘ siilfiirik asitten 6tiirt kararip kahve veya toprak sarist olurlar.
Yapilist: (Renklenmenin etkisini azaltmak i¢in gok az madde
Bir tipte 1 ml suya 1-3 mg Ormek kattlir. Tiipi belirli bir aciyla tutar
. kenarindan agagiya akiilir. Tiip ¢ok hafifce galkalanur. Efer 30 saniye iginde vesil bir renk
%g“;“o?{ifm»g“zsﬁé“tuﬁtgk1 kangim galkalanir ve; hafifce 1sitilir. Karbonhidrat varsa yesilden ¢ sil-maviye
~démien bir Tenk gotilir. Wor boo hdea® Tlahgindd gsrilen ‘-{@5“’;; pnaNt (En S}ﬁ ggi”m}?
Belirteg: % 95'lik siilfiirik asitte % 0,2'1ik antron cozeltisi, belirteg birkag giin dayamkhdir[ )
tler:Barfoed testi ’

2. Mono sakkaritleri disakkaridlerden ayiran tes _
Bu husustaki diger testler gibi monosakkaridlerin indirgenligine dayandigindan pek spesifik

degildir.
Yapiligt:

ve tiip 3 dakika kaynar suda tutulur. Cikarl

turuncu Cu20 goker. Mavi cozeltide sari-turuncu bir siispansiyon ba
245 ml suda ¢ozil

Belirteg: 16,6 gr kristalize bakir-2-asetat

1. Karboﬁhidratlar icin

kullaniimalidir).
ak 2 r”r}ﬁ_l_"be}jrteg 7

1 ml seyreltik ornek ¢ozeltisi (20 mg karbonhidrat ile) 1 ml belirtecle ka-*nstmhi
lir ve sogutulur. Monosakkaridler takdirinde kirmizi-
zan yesil de gortilebilir. ‘

liir, ve 2,4 ml buzlu asetik asit

. ° . ilave edilir.




