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1. GENEL KONULAR

1.1. LABORATUVARDA UYULMASI GEREKEN GENEL KURALLAR

e Laboratuvarlarin ciddi ¢alisma yapilan bir ortam oldugu hicbir zaman akildan g¢ikarilmamali ve
laboratuvarlarda diizeni bozacak veya tehlikeye yol agabilecek sekilde hareket edilmemelidir.

e SozIli veya yazili biitiin kurallara dikkatle uyulmali, anlasilmayan kisimlar laboratuvar sorumlularina
sorulmalidir.

e Laboratuvarlarda asla tek basina, izinsiz ve sorumlu kisi yokken ¢alisilmamalidir.

e Laboratuvarda sorumlu kisi izin vermedik¢e hicbir deney diizenegine, kimyasala ve diger
malzemelere dokunulmamalidir.

e Laboratuvarda yemek, igmek ve laboratuvar malzemelerinin bu amagla kullanilmasi yasaktir.

e Deneysel calismalar sadece sorumlunun size anlattig1 ve gosterdigi sekilde yapilir. Asla anlatilan ve
gosterilen deney yonteminden farkli bir yontem izlenmez.

e Laboratuvara gelmeden oOnce On c¢alisma yapilmalidir. Verilen deney kilavuzu dikkatlice
okunmalidir.

e Laboratuvarda asla saka yapilmamali, 6grenciler kendi aralarinda sohbet etmemelidir. Bu hem
tehlikeli hem de yasaktir.

e Laboratuvara Onliik giymeden girmek yasaktir. Palto, ceket, canta vb. kisisel esyalarin laboratuvara
getirilmesi yasaktir.

e Laboratuvara izinsiz girip ¢gitkmak yasaktir.

e Laboratuvarda calisildig: siirece calismanin 6zelligine gore gozliik, yliz maskesi, eldiven vb. gozii ve
cildi koruyucu ekipmanlar kullanilmalidir.

e Kimyasal madde dokiilmesine ve cam kiriklarina tedbir olarak daima kapal1 ayakkabi giyilmelidir.

e Sorumlu izin vermedikge laboratuvarda kontak lens kullanilmamalidir.

e Uzun saglar, sallantili takilar ve bol elbiseler laboratuvar ortaminda tehlikeye yol acacaklarindan
dolay1; uzun saglar arkada toplanmali, sallantil1 takilar ¢ikarilmali, bol elbise giyilmemelidir.

e Laboratuvar énliigii daima kapali olmalidir. Onii acik 6nliikle calismak tehlikeli ve yasaktir.

e Laboratuvarda yuze dokunmadan 6nce eller su ve sabun ile yikanmalidir.

e Deneysel ¢aligma bittikten sonra kullanilan malzemelerin, deney diizeneginin ve deney tezgahinin

temizligi gereken 6zenle yapilmalidir. Sorumlunun izni ile laboratuvardan ¢ikilmalidir.



1.2. GUVENLIK ONLEMLERI ve LABORATUVAR KAZALARI

Kimya laboratuvarlarinda dikkatsiz ¢alismalar kolayca kazalara sebep olabilir. Bunlarin basinda ise
gozle ilgili kazalar gelmektedir. Vakum, yiliksek basing altindaki gazlar organik coziiciiler veya asit gibi
maddelerle ¢alismalarda mutlaka bir koruma gozligii takilmalidir.

Kimya laboratuvarinda en sik goriilen kazalardan biri de yangindir. Su digindaki biitiin maddelerin
buharlastirilmas1 kapali ¢eker ocakta yapilmalidir. Ornegin dietileter, aseton, benzen, etil alkol gibi
maddelerle calisirken yakinda higbir alev bulunmamasina dikkat edilmelidir. Bu gibi c¢oziiciilerin ve
cozeltilerin 1sitilmasinda 6nceden bekte 1sitilmig su banyosu veya elektrikli 1siticilar kullanilmalidir. Bir
yangin ¢iktiginda yapilacak ilk is, panige kapilmadan gaz musluklarini kapatmak ve ¢evredeki biitiin yanici
maddeleri uzaklastirmaktir. Eger bir kimsenin iistiindeki elbiseler yaniyorsa battaniye, ceket, onliik vs. gibi
kalin esyalar ile lizeri kapatilmalidir.

Laboratuvarda olabilecek yaniklar 6nce alkol ile yikanmali sonrada tizerlerine vazelin strilmeli ve
iistli acik birakilmalidir. Asit yaniklar1 dnce bol su ile sonra da sodyum bikarbonat ¢6zeltisi ile yikanmalidir.
Alkali yaniklar1 i¢in 6nce bol su sonrada seyreltik asetik asit (%]1) yikamasi yapilmalidir. Herhangi bir
kimyasal maddenin goze si¢cramasi halinde g6z hemen g6z banyosunda bol su ile yikanmalidir.

Cam egyalar1 kullanirken keskin olmamasina dikkat edilmelidir. Keskin u¢lu malzemeler bir bek
alevinde kiitlestirilebilir. Herhangi bir kesik olma durumunda, kanin bir iki saniye akmasina miisaade
edilmeli ve daha sonra yara oksijenli su ile yikanmalidir. Derin kesiklerde tibbi yardima bagvurulmalidir.
Herhangi bir sekilde laboratuvardaki yaralanmalarda ilk yardimdan sonra hemen en yakin saglik kurulusuna

bagvurulmalidir.



1.3. LABORATUVAR MALZEMELERI
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1.4. LABORATUVAR MALZEMELERININ KULLANIMI
1.4.1. Terazi Kullanimi

Laboratuvarlarda teraziler kimyasallarin agirliklarinin belirlenmesi amaciyla kullanilmaktadir.
Deneylerin dogru ve verimli bir sekilde yapabilmek i¢in terazilerin her zaman temiz tutulmasimna 6zen
gosterilmelidir. Teraziden gelen yabanci maddeler deneyin akisini degistirebilir hatta sonucunu etkileyebilir.

Terazilerin hassasiyetleri 10° grama kadar diisebilmektedir. Boylece yapilacak deneyin hassasiyeti
de artmaktadir.

Terazilerde tartim yapmadan Once terazinin mutlaka temiz oldugundan emin olun. Daha sonra
terazinin agma tusuna basip bekleyin. Ekran gostergesinde sifiri goriince tartim kabini teraziye yavasca
yerlestirin. Varsa terazinin biitiin kapaklarii kapatin. Kapaklarin acik olmasi hassas tartimlarin sonucunu
etkiler. Her ol¢lim sirasinda kapaklarin kapali oldugundan emin olun. Kapaklar1 kapattiktan sonra tartim
kabimin agirligt sabit olana kadar bekleyin. Ekran gostergesinde agirlik sabit kaldiginda “TARE/T” tusuna
basin. Bu tus kabin agirligini sifirlayarak sadece kaba eklenecek maddenin agirligini 6lgmeyi saglayacaktir.

Ekran gostergesinde sifir1 gorene kadar bekleyin. Sifirlamanin tartim yapacaginiz araliktaki hassasiyete
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ulagsmasi gerekmektedir. Dolayisiyla ilk seferde ekranda sifirdan bagka bir say1 (negatif de olabilir) ¢ikarsa
“TARE/T” tusuna tekrar basin ve gostergenin sifir olmasini saglaymn. Kabin darasi alindiktan sonra
maddenizi tartabilirsiniz.

Tartim isleminiz bittikten sonra teraziyi ve terazinin etrafin1 temiz birakmaya 6zen gosterin. Bu
durum bir sonraki tartimin saglikli bir sekilde gergeklestirilmesi i¢in oldukg¢a onemlidir.
1.4.2.S1vilarmn Olgiilmesi

Katilarin miktarim1 6lgmek icin en uygun yol "kiitle 6l¢limii” diir. Ancak sivilarin ve gazlarin
miktarlarini1 6lgmek igin "hacim 6lcimd™ daha uygundur. SI Sistemine gére hacim birimi "metrekiip” tir
(m3). Metrekiipiin ¢ok biiyilk bir hacmi ifade etmesi, bu birimin laboratuvar oOl¢iimlerinde yaygin
kullanilmasini engeller. Kimya laboratuvarlarinda, desimetrekip karsilig1 olan "Litre (L)" ¢ok sik kullanilan
hacim birimlerindendir.
Sivilarin hacim 6l¢iimlerinde kullanilan baslica malzemeleri, blretler, pipetler, mikropipetler, balon jojeler,

siringalar, erlenler ve mezdrler olarak belirtebiliriz (Bkz. Laboratuvar Malzemeleri).

Hacim o6lgtimlerinin duyarli olmasi i¢in asagida belirtilen noktalara dikkat etmelidir:

» Kullanilan tiim malzeme temiz ve kuru olmalidir.

» Cam malzemenin yiiksek sicakliklarda isitilmalarindan kaginilmalidir.

» Dar cam siitunlara bir s1vi dolduruldugunda, sivinin cam ¢eperlerini 1slatmasi sonucu "meniskis” adi
verilen genellikle i¢biikey bir yiizey olusur. Biiret ve pipet gibi duyarli hacim 6lgmeye yarayan cam
malzemelerde, meniskiis dikkate alinmalidir. Okuma yapilirken, goziin meniskiisle ayn1 seviyede

olmasina dikkat etmelidir (Sekil 1.1).

|
—
e —_
—

—li—m

Sekil 1.1 Dereceli silindirlerde meniskiis egrisi kontrolii
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» Biiret musluklarinin sivi akitmamasina dikkat etmelidir. Akmanin Onlenmesi ig¢in, musluk
gOvdesinin vazelin ile yaglanmasi gereklidir.

» Kuguk hacimler igin tercihen kiglk kapasiteli 6l¢iim malzemeleri kullanilmalidir.

1.4.3. Siizge¢ Kagidinin Kullanilmasi

Iki ¢dzeltinin birbirine katilmas1 sonucu ortamda ¢dziinmeyen bir maddenin kat1 olarak ayrilmasi
olayma “¢cokme” denir. Heterojen sistem, degisik yogunluktaki sivi-kati1 karigimindan olugmus ise, kati
olarak ayrilan maddeye “cokelek” yapilan isleme ise ‘“¢Oktiirme”, olusan c¢okelegin tiimiiniin dibe
c¢okmesine sedimantasyon denir. Kat1 kisim iyice ¢oktiikten sonra, listteki sivi kismin aktarma sureti ile
ayrilmasina “dekantasyon” adi verilir. En basit ayima yontemi olan bu islemde ¢okelegin agir, iri taneli ve
kristal yapida olmasi gerekir. Kat1 partikiillerinin yeteri kadar biiyiik ¢capli olmamasi veya yogunluk farkinin
cok fazla olmamasi dekantasyon igslemini zorlastiracagindan bu durumda “siizme” islemine bagvurulur.

Stizme isleminde kullanilan 6zel kagitlara stizgeg kagidi denir. Piyasadaki siizgec kagitlari, yaklasik
50x50 cm? boyutlarinda tabakalar halinde veya belirli yaricaplarda yuvarlak kesilmis olarak bulunur.
Tabaka halinde satilan siizge¢ kagitlari, genel amagli olup ¢ok biiyiik tanecikli ¢okeleklerin ayrilmasinda
kullanilabilir. Ancak bircok durum igin bu siizme iglemleri yeterli degildir. Yuvarlak kesilmis siizgeg
kagitlar1 ise, degisik biiyiikliiklerde gbzeneklere sahiptir. Bu tiir siizge¢ kagitlarini, gézenek boyutlari,

uretici firmalar tarafindan farkli renkler veya numaralar ile {izerlerinde belirtilmistir.

» Cok kiigiik taneli ¢okelekler i¢in mavi veya kirmizi bantl
» Kiigiik veya orta boy ¢okelekler i¢in beyaz bantli
> Iri taneli veya jelimsi yapida ¢okelekler igin siyah banth

suzge¢ kagitlar1 kullanilir.

'

Sekil 1.2. Stizge¢ kagidinin katlanmast
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1.5. Kazalarda Uyulmasi Gereken Kurallar

Asit dokilen alan baz ile; baz dokilen alan asit ile nétralize edildikten sonra hemen su ile
silinmelidir.

Cilde veya goze kimyasal madde sigramasi halinde bol su ile yikanmali, ilk yardim kurallari
cercevesinde hareket edilmelidir.

Giysilerin ates almast durumunda asla kosulmamali; yerde yuvarlanarak alev sondiiriilmeye
calisilmali ve yardim istenmelidir.

Laboratuvarda olabilecek kimyasal yaniklar 6nce bol su ile yikanmali, agr1 azalincaya kadar temiz
soguk su veya dolayli olarak buz tatbik edilmeli, olayin durumuna gore ilk yardim kurallari
cercevesinde hareket edilmelidir.

Bir yangin ¢iktiginda yapilacak ilk is yangin1 haber vermektir. Yanginin yayilmasini énlemek i¢in
kapt kapatilip yardim istenmelidir. Yardim gelince yangin tiipleri ile miidahale edilir. Eger bir kisi

alev almigsa hava ile temasini kesmek i¢in yangin battaniyesi ile miidahale edilmelidir.

1.6. Kimyasallardan Kaynaklanan Yaniklar Ve Alinacak Onlemler

[k yardimi yapacak kisi once kendisi icin koruyucu tedbirleri (gozliik, eldiven, maske, koruyucu giysi vb.)

almalidir.

1.6.1. Cilt Yaniklar:

Elbise diigmeleri ¢6ziilmeli, kimyasal bulasmis giysiler, ayakkabilar derhal ¢ikarilmali; cilt bol suyla
en az 15 dakika yikanmalidir.

Yaraya merhem / sprey vb. bir uygulama yapilmamalidir.

Yanign iizerine fazla bastirilmadan steril bandaj (bulunmuyorsa temiz bir bez) drttlmelidir.

Yanigin boyutlari biiytlikse acil yardim ¢agrilmalidir.

1.6.2. Gozlerde Tahris

Tahris olmamis goz derhal korunmali; diger goz kapagi zorla agilarak su veya goz temizleyici sivi
ile en az 15 dakika yikama islemi uygulanmalidir.

Yikama isleminin burnun iist hizasindan kulaklar yoniine yapilmasina 6zen gosterilerek diger goziin
etkilenmemesi ve kimyasalin tekrar géze gelmemesi saglanmalidir.

Yikamanin etkinligi acisindan varsa kontak lensler hemen ¢ikarilmalidir.

Her iki g0z steril veya temiz bir yara bezi ile kapatilmalidir.

12



Saglik kuruluglari ile temasa gecilmelidir.

1.6.3. Kimyasal Yutma

Kisinin suuru yerindeyse ve yutabiliyorsa su veya siit i¢irilmelidir (kusma egilimindeyse sivi

verilmesine devam edilmez).

Suuru yerinde degilse yaralinin basi ve viicudu mutlaka sol tarafa dondiiriilmelidir.

Kazaya maruz kalan kisi derhal en yakin saglik kurulusuna ulastirilmalidir.

1.6.4. Kimyasahn Solunum Yolu ile Alnmasi

Bulunulan alan bosaltilip, yaralinin temiz hava almasi saglanmalidir.

Saglik kurulusu ile temasa gecilmelidir.

Nefes alma durdugu (nefes sesi duyulmamasi, gogiiste hareket goriilmemesi ve degisen cilt rengi) anda tibbi

yardim alana kadar gegen siire icinde agizdan agza veya agizdan buruna suni teneffiis yapilmalidir.

1.7. Malzeme Giivenlik Bilgi Formlar

Bu formlar her kimyasal icin akla gelebilecek guvenlikle ilgili tum bilgileri icermektedir. EK-1’de aseton

kimyasali i¢in bir bilgi giivenlik formu 6rnek olarak verilmektedir. Bu formlarda;

Kimyasal madde/karisimin ad1 ve igerigi
Uretici firma bilgileri

Zararli madde igerikleri

Fiziksel ve kimyasal ozellikleri

Yangin ve patlama bilgiler1

Sagliga zararlilik bilgileri

[k Yardim Bilgileri

Depolama bilgileri

Reaktivite ve stabilite bilgileri

Dokiilme ve s1izma olmas ile ilgili bilgiler
Ekolojik ve toksikolojik dzellikler

Ozel tedbirleri

Ozel korunma bilgileri

Tasima bilgileri

Uzaklastirma bilgileri

13



- Yonetmelikler ile ilgili bilgiler

- Diger bilgiler

Istenildiginde internet arama motorlarma herhangi bir kimyasalin ad1 girilerek ve beraberinde bilgi giivenlik
formu ya da Ingilizce yazimina ulasmak icin MSDS kisaltmas: eklenerek yapilacak arama ile ¢ikan
dokiimanlardan o kimyasalin bilgi gilivenlik formuna ulasilabilir. Asagidaki adresde bir ¢ok kimyasalin
MSDS formu toplu olarak bulunmaktadir.

Adresler:

http://sciart.karaelmas.edu.tr/bolumler/Kimya/MSDS/

http://www.merck.de

http://hazards.com/msds/

http://www.chess.cornell.edu/Safety7MSDS/

http://www.ilpi.com/msds/

Caresiz kaldiginiz durumda bu formlar1 kullanabileceginizi unutmamalisiniz.
Bazi kimyasallarin kaplar iizerinde bulunan tehlike uyari isaretleride nasil bir madde ile kars1 karsiya

oldugumu soyleyebilmektedir. Belli bashi kimyasal tehlike isaretleri EK-2’de verilmektedir.

DENEY 1. COZELTILERIN HAZIRLANMASI
1.1. TEORIK BILGI

Iki veya daha fazla bilesenin homojen karisimina ¢ozelti ad1 verilir. Homojen bir karisimin bilesimi ve
ozellikleri her noktasinda aynidir. Cozeltiler, gaz, sivi veya kati olabilir. Bilesenlerinden genellikle miktar
cok olana “¢0zUcU”, az olana “¢0zlinen” adi verilir. Coziicli i¢inde bir veya daha ¢ok ¢dziinen bulunabilir

ve ¢ozeltinin olusturdugu madde halini (kati, sivi, gaz) belirler.
COZELTI CESITLERI

1.  Doygun Cozelti: Verilen bir sicaklikta, ¢dzebilecegi maksimum maddeyi ¢6zmiis olan ¢ozeltidir.
Coziinen maddenin ¢6ziinme hizi, ¢dziinmiis maddenin ¢okelme hizina esitse ¢ozlinmiis maddenin
konsantrasyonu sabittir ve konsantrasyonu s6z konusu olan maddenin ¢oziiniirliigline esittir. Doygun

gozeltiye ¢ozlinen madde ilave edilirse eklenen maddeler ¢oziinmez, yani ¢oker.
14



2.  Doymams Cozelti: Verilen kosullarda ¢ézebileceginden daha az ¢oziinen tasiyan ¢ozeltidir. Doymus

¢ozeltiye gore daha diisiik bir ¢oziinen madde konsantrasyonuna sahiptir.

3.  Asinn Doymus Cozelti: Boyle bir c¢ozeltideki ¢oziinmiis madde konsantrasyonu, doymus
cozeltininkinden daha yiiksektir. Cozebilecegi maksimum maddeden fazla ¢6zmiis c¢ozeltidir. Belli
sicaklikta doymus bir ¢6zelti 1sitilarak i¢inde daha fazla maddenin ¢oziinmesi saglanir ve daha sonra
kristallenme olmadan (i¢inde as1 kristali olmamasindan dolay1) sogutulursa, asir1 doymus ¢ozelti elde

edilir. Bu ¢ozeltiler ¢cok kararsizdir.
COZELTI DERISIMLERI

Derisim, verilen bir ¢dziiciide ya da ¢ozeltide bulunan ¢dziinen miktarinin bir 6l¢iisiidiir. Bir ¢ozeltinin
derisimi farkli sekillerde tanimlanabilir. Derisim i¢in tanimlanan tiim degiskenler kendi aralarinda
bagimlidirlar. Yani herhangi bir ¢ozeltinin bir tanimdaki derisimi verilmis ise diger tanimdaki derisime

hesaplama ile gecilebilir.

Kdtle Yuzdesi: Coziinen maddenin kiitlesinin ¢6zeltinin toplam kiitlesine oraninin 100 ile ¢arpimina
kitle yuzdesi denir.

Cozunemn Kitles:

Kutle ¥ uzdesi x 100

Corunenin tles: + Cdzlcunin kutles:

Ciozinenin litlesi 100

Chzeltimin kitlesi

Mol Kesri ve Mol Yuzdesi: Cozeltideki bilesenlerden birinin mol sayisinin ¢ozeltinin toplam mol

sayisina oranina mol kesri denir. Mol kesrinin 100 ile ¢arpimi mol yiizdesini verir.
Molarite: 1000 cm? ¢dzeltide ¢oziinen maddenin mol sayisina molarite denir ve “M” ile simgelenir.
Molarite = Mol Sayis1/ Cozeltinin Hacmi M=n/v

Molalite : 1000 gram ¢oziiclide ¢oziinen maddenin mol sayisina denir ve “m” ile gosterilir. Molal
cozeltilerin son hacimlerinin 6nemi yoktur. Cesitli maddelerin birer molal ¢ozeltilerinin hacimleri farkl
oldugu halde, xi mol kesirleri aynidir. Kiitlesi g2 olan bir maddeyi kitlesi g1 olan bir ¢oziiciide ¢ozdiigiimiiz

zaman molalite igin;

m = (n2/ g1)1000 = (g2 / M) (1000 / g1)
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bagintis1 yazilabilir. Burada M1 ve My sirasiyla ¢oziicii ve ¢oziinenin mol kiitlelerini, n2 ise ¢Ozunenin
moliinii gostermektedir. Kiitle sicaklikla degismedigine gore, ¢oziicii ve ¢ozinen maddelerin kutlelerine

bagli olarak tanimlanan molalite de sicaklikla degismez.

Normalite: Bir litre ¢6zeltide ¢oziinmiis olan maddenin esdeger gram sayisidir. Etki degeri: Asitlerde

suya verilen H* sayis1, bazlarda OH™ sayisi, tuzlarda ise (+) ya da (-) yiik sayisidir.
Normalite = molarite x etki degeri

Formalite : Bir ¢ozeltinin formalitesi, 1 litre ¢dzeltide bulunan formiil gram sayisidir. “F” ile

gosterilir.

Tablol: Baz asitlerin katalog bilgileri (6zkiitle, normalite ve molarite)

Asidin Ada Yizdesi | Yogunlugu | Yaklasik faklasik
g/ml Normalitesi | Molaritesi

(N) (M)

Dengik  hidroklonk — asit | 38 1,1885 12,40 12,40

(HCI) (Merck 1.00317)

Dengik nitrik asit (HNO3) | 72 1,4218 16,20 16,20

{Merck 1.00456)

Derigik  siilfiirik astt | 95 1,8337 35,50 17,76

{H2504) (Merck 1.00731)

Perklorik Asit (HCIOg4) | 70 1,6640 11,60 11,60

{(Merck 1.00519)

Asetik Asit (CH3COOH) | 99 1,0524 1745 1745

(Merck 1.00063)

Fosforik Asit (H3zPOg) | 85 1,6890 44,00 14,67

{IMerck 1.00563)

Kati maddeden ¢o6zelti hazirlama

S1v1 ¢ozeltiler “balon joje” denilen hacmi ayarli cam kaplarda hazirlanir. Balon jojeler SmL’den 2L ye
kadar ¢esitli hacimlerde olabilir. Cozeltisi hazirlanacak olan kati maddeden ne kadar alinacagi istenen
derisim birimine gore dnceden yapilacak bir hesaplamayla saptanir. Daha sonra az bir miktar damitik suyla
coziinerek balon jojeye aktarilir. Kati madde kalmamasi igin, beher damitik suyla birka¢ defa daha
ceperlerinden yikanarak calkalanir ve yikama sular1 da balon jojeye eklenir. Ya da igerisinde az saf su
bulunan balon jojeye katt madde dogrudan ilave edilerek ¢oziiliir. Daha sonra balon joje isaretli ¢izgiye
kadar once hizli, ¢izgiye yaklastikca yavas bir sekilde damitik su ile doldurulur. Son islem olarak balon
jojenin kapagi kapatilarak birka¢ defa ters yiiz edilir. Boylece, dipteki daha derisik ¢dzeltinin balon jojenin

her tarafina dagilmasi ve homojen bir ¢ozelti elde edilmesi saglanmis olur.
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0,1 M 250 ml NaCl Cozeltisi Hazirlama :

Meziir ile 6lgiilen 50 ml ¢esme suyu 100 ml’lik behere konulur. Terazi ile tartilan 3 gram yemek tuzu
(NaCl) de behere eklenir.Baget ile karistirilarak tuzun suda iyice ¢oziinmesi saglanir. 250 ml’lik balon
jojenin agzin huni tutularak, hazirlanan ¢ozelti balon jojeye aktarilir.Beherde kati maddenin yani tuzun
kalmamasi i¢in beher suyla birkac¢ defa galkalanir ve 250 ml’ye tamamlanana kadar balon jojeye aktarilir.
Son islem olarak balon jojenin kapagi kapatilir ve birka¢ defa ters diiz edilir. Boylece dipteki daha derisik

¢Ozeltinin balon jojenin her tarafina dagilmasi ve homojen bir ¢6zelti elde edilmesi saglanir.
Derisik Asit, Baz ya da Tuz Cozeltilerinden Istenen Derisimde Cozelti Hazirlanmasi

Kimyada bir ¢ok asit ve baz piyasada derisik ¢ozeltileri halinde satilmaktadir. Molarite ile ¢ozelti
hacminin ¢arpimi, ¢6ziinenin mol sayisin1  verir. Tim seyrelme islemlerinde ¢Oziinen miktar

degismediginden genel olarak;
M1V 1= M2V2 esitligi gegerlidir.

Esitlikte (1) indisi derisik ¢ozeltiyi, (2) indisi hazirlanmak istenen ¢ozeltiyi gostermektedir. Derisik bir
cozeltide belirli derisimde daha seyreltik bir ¢dzelti hazirlamak i¢in 6nce ka¢ mol gerektigi hesaplanir.
Bunun ne kadar hacimde bulunacagi da 6nceden bilinir ve yukaridaki esitlik kullanilarak derisimi belli ana
cozeltiden alinacak miktar hesaplanir. Bu miktar uygun bir 6l¢ii kabiyla bir balon jojeye alinir ve iizeri
coziicii ile belirli hacme tamamlanir. Birgok asit ve baz ¢ozelti siseleri lizerinde genellikle derisim birimleri

yerine ¢ozeltinin ylizdesi ve yogunlugu verilir. Bu iki nicelikle diger tiim derisimler hesaplanabilir.

0,1 M 250ml _HNOg3 c¢ozeltisi_hazirlama :HNO3z cozeltisi (%67 , d=1,42g/ml) ticari olarak

satilmaktadir. Bunlara stok ¢ozeltisi adi verilir. 0,1M, 250ml HNO3 c¢ozeltisi hazirlayabilmek icin stok

cozeltisinin derisimi hesaplanir ve bu ¢ozeltiden hacimce ne kadar kullanilmasi gerektigi bulunur.
Iml=1,42g9r  1lt=1420gr
Muno3 = 67 . 1420 =9514 gr
100

Nunos =M = 9514 gr

Ma 63 gr/mol
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M= n = 9514qr/63gr/mol =151 M

\
M1 Vi=M:2V;
15,1V1=0,1.0,25
V1 =1,6554 ml

50 ml ¢esme suyu meziirle 6l¢iiliir, 100 ml’lik behere konulur. 1,6 ml HNOs3 pipet yardimiyla alinir ve
100 mI’lik behere yavag yavas akitilarak ilave edilir. Olusan ¢ozelti huni yardimiyla 250 ml’lik balon jojeye

aktarilir ve hacmi ayar noktas1 dikkate alinarak tamamlanir. Balon jojenin kapagi kapatilarak ¢alkalanir.
1.2. DENEYIN YAPILISI

a) Agirlikca %10°’luk NaOH ¢ozeltisi hazirlamak i¢in, 10g NaOH alip 90g suda ¢6ziin. Coziicii yogunlugu
1’den farkli olan bir s1v1 ise 90g’1n hacmi hesaplanip 10g ¢6ziinenin iizerine ilave edin.

b) 1M NaCl ¢o6zeltisi hazirlamak i¢in, gerekli olan NaCl miktarini hesaplayin ve bu miktari tartarak kiigiik
bir behere alin. Daha sonra az bir miktar damitik su ile ¢ozerek 1L’lik balon jojeye aktarin ve
balonjojeyi 6l¢ii ¢izgisine kadar damitik su ile doldurun.

c) Yogunlugu 1.18g/ml olan %37°lik derisik HCI ¢6zeltisini kullanarak 0.5M, 100mL’lik HCI ¢ozeltisini
hazirlamak i¢in, derisik HCI ¢ozeltisinden ne kadar alinmasi gerektigini hesaplaymn. Daha sonra bir pipet
ve puar yardimiyla gerekli olan miktar1 alarak daha onceden su ile islatilmis olan 100mL’lik balon

jojenin igerisine aktarin. Balon jojeyi 0l¢ii ¢izgisine kadar damitik su ile doldurun.

1.3. SORULAR

1. Yogunlugu 1.84g/mL olan %98’lik siilfirik asit ¢ozeltisinden faydalanarak 0.5N 100mL asit
¢oOzeltisi nasil hazirlanir?

2. 0.4g NaOH suda c¢ozilerek 500mL’lik bir ¢ozelti hazirlaniyor. Bu ¢ozeltinin molaritesini
hesaplayimniz.

3. 0.1mol fosfat asidi ile 0.1mol NaOH ndétiirlesir mi? Neler olur aciklayiniz.

4. 1M 250 mL NaCl ¢ozeltisi nasil hazirlarsiniz?
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DENEY 2. SICAKLIGIN REAKSIYON HIZINA ETKISi
2.1. TEORIK BILGIi
1. Reaksiyon Hiz1

Birim zamanda bir reaktant veya bir iirliniin derisimindeki degisim reaksiyon hizi olarak tanimlanir.

: Derisimdeki dedisim
Reaksiyon hizi (r) = ‘ =h

Degisim sirasinda gecen dire

.~ Ac
At

1)

Reaksiyon hizinin birimi ¢ogu zaman mol/ L zaman olarak verilir ve zaman birimi i¢in reaksiyon
hizina bagl olarak saniye, dakika, saat, giin vs gibi bir birim seg¢ilir. Reaksiyonlarin ¢ogunun hizi, baslangi¢
anindan dengeye ulasincaya kadar sabit olmayip siirekli olarak diizgiin bir sekilde degisir. Bunun nedeni de,
baslangigta reaktantlar arasinda biiyiik olan etkin ¢arpisma sayisinin, reaksiyon ilerledikge iirin olusumu
nedeniyle reaktant derisimindeki azalma sonucu, gittikce azalmasidir. Buna karsilik baslangicta geriye
dogru olan reaksiyonun, reaksiyon hiz1 sifir iken, reaksiyon ilerledik¢e artar. Bir reaksiyonun hizi, reaktant

derisimine bagli olarak da, {irlin derisimine bagl olarak da yazilabilir.

aA bB

Yukaridaki gibi bir reaksiyonunun hizi (r);

1 d[A] _ 1 d[B]
a dt b dt

]'_"'=

()

(2) denklemi ile ifade edilir. Reaktant derisimine gore yazilmis ifadenin Oniindeki "eksi" isaret,

derisimde zamanla olan azalma nedeniyle konulur.
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Bir kimyasal reaksiyona iligkin reaksiyon hizinin, birim zamanda derisimdeki degisme oldugunu
yukarida ifade etmistik. Ayni1 zamanda reaksiyon hizi, {is i¢eren veya igermeyen derisim terim veya terimleri

ile hiz sabiti (k) ad1 verilen bir katsay1 carpimi olarak da ifade edilebilir. Bu ifade genel olarak su sekildedir:

r=k[A]?[B]?[C]c...

©)

Denklem (3)’teki a,b,c.... tistel terimleri denklestirilmis reaksiyon denklemindeki stokiyometrik
katsayilara karsilik gelmeyen art1 veya eksi 1, 2, 3 gibi tam sayilar ile 1/2, 3/2 gibi yari-tam sayilardir. Bu
sayilar bir reaksiyonun genel derecesini (mertebesini) ve her bir bilesene gore derecesini (mertebesini)
verirler. Bir reaksiyon hiz denkleminde hangi derisim terimlerinin ve bunlarin hangi istlerle yer alacagi
ancak deneysel sonuclar ile belirlenebilir. Cok basamakli bir reaksiyonun denklestirilmis reaksiyon
denklemine bakarak reaksiyon hizi ifadesi yazilamaz. Ancak bir kimyasal reaksiyonun, basit (elementer)
reaksiyon oldugu biliniyorsa, reaksiyon denklemine bakilarak hiz ifadesi yazilabilir. Ornegin NO ile Hz

arasindaki reaksiyonunun denklestirilmis reaksiyon denklemi;

2NO (g) + 2H, (g) —> N, (g) + 2H,0 (g)

seklindedir. Iki adimda yiiridiigii bilinen bu reaksiyona iliskin hiz denklemini, reaksiyona bakarak yazmak

miimkiin degildir. Bu reaksiyonun deneysel olarak belirlenen iki adimi yani mekanizmasi agsagidaki gibidir.

2NO(g) +Hz(g) Ya¥3%_ N(g)+H20:(g)

—_—

H,0,(g) + Ha(g) —41, 2H,0(g)

Bu iki basit reaksiyondan birincisi yavas ikincisi hizli yiirliyen bir reaksiyondur ve bu durumda
reaksiyonun hizin1 belirleyen basit reaksiyon birinci basamaktir. O halde reaksiyon hizi birinci

reaksiyondaki derisimler ile orantili olacaktir.

ra[NO]“[H]

— 2

Reaksiyon hizi esitlik (4)’teki gibidir. Reaksiyonun genel derecesi (mertebesi) 3'diir. Reaksiyon

NOz'ye gore 2. dereceden ve H'ye gore 1. derecedendir.
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2. Sicakhigin reaksiyon hizina etkisi

Daha 6nce belirttigimiz gibi bir reaksiyonun daha yiiksek sicaklikta yiiriitiilmesi ortamdaki yiliksek
enerjili molekiillerin sayisin1 veya kesrini arttiracagindan sonugta reaksiyon hizi artar. Reaksiyon hiz sabiti
ile sicaklik arasindaki iliskiyi veren denklem "Arrhenius denklemi" olarak bilinir. Arrhenius denklemi

asagidaki ifadelerle ile verilebilir;

k=Ae RT

()

Denklem (5)’te esitligin her iki tarafininda In degerleri alinirsa;

lnk=-%+lnA
(6)

ifadesi elde edilir. Burada k; reaksiyon hiz sabiti, Ee; etkinlesme (aktivasyon) enerjisi, A; Arrhenius

sabitidir. iki farkli sicakliktaki hiz sabitleri i¢in bu denklem asagidaki gibi diizenlenebilir.

Inke _ -&(L-L]
R

ki

3. Deneyde incelenecek reaksiyon

Bu deneyde potasyum permanganat (KMnOs) ile okzalik asit (H2C2O4) arasindaki reaksiyon
incelenecektir. Bu reaksiyon sonunda potasyum permanganatin rengi kaybolur. Reaksiyonu asit katalizler.
Deney farkli sicakliklarda yapilirsa rengin kaybolma hizinin artan sicaklikla arttigi gozlenir. Reaksiyon

denklemi asagidaki gibidir.
2 KMnOas + 3 H2SO4 + 5 H2C20M K2S04 + 2 MnSO4 + 8 H20 + 10 CO2
veya
2 MnOs- + 16 H* +5 C204% 2 Mn?* + 8 H20 + 10 CO2

Deney esnasinda asagidaki hususlara dikkat edilmesi gerekmektedir:
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1) Deney hangi sicaklik i¢in yapiliyorsa tiiplerin bulundugu su banyosu da o sicaklikta olmalidir.

2) Okzalik asit cozeltisi permanganat ¢Ozeltisi Uzerine eklenirken dikkatli ve cabuk olmak

gerekmektedir, aksi halde tiiplerin sicakliklar1 degiseceginden 6l¢iilecek siire hatali olabilir.
2.2. DENEYIN YAPILISI
Kullanilacak malzemeler

e 0,0005 M KMnO4

e 0,25 M H2SO4

e 0,0025 M okzalik asit
e 10 adet deney tlpl

e Su Banyosu

Bes deney tiipii alarak her birine 5 mL 5.10% M KMnOg4 ¢ozeltisi ve 1mL 0,25 M H,SO4 ¢oOzeltisi
koyun. Ayrica bes deney tiipii daha alarak bunlarin her birine de 9 mL 2,5.10° M H,C,04 (okzalik asit)
¢ozeltisi koyun. Icinde KMnO4 ¢ozeltisi olan tiiplerden biri ile iginde H2C,04 ¢6zeltisi olan tiiplerden birini
alip 25 °C’deki su banyosuna yerlestirin. Tipleri banyoda 3 dakika bekleterek ¢6zeltilerin banyo ile ayni
sicakliga gelmesini saglayin. Sonra hizli bir sekilde H2C204 ¢Ozeltisini permanganat ¢ozeltisinin uzerine
bosaltin ve tiipli su banyosu igerisinde tutarak reaksiyonun sona ermesi igin gecen sireyi olgln.
Reaksiyonun sona erdigi permanganatin pembe renginin tamamen ortadan kaybolmasi ile anlagsilir.

Reaksiyon sonunda permanganatin pembe renginin sicakliga karsin degisimi gézlemlenecektir.

Geriye kalan iginde KMnOg ¢ozeltisi ve H2C204 ¢Ozeltisi olan tiipler i¢in de ayni islemleri 35, 45, 55

ve 65 °C de ayr1 ayr1 uygulayin ve reaksiyonun bitmesi i¢in gegen siireyi 6l¢iin.
2.4, SORULAR

1) A+B —>C reaksiyonuna iligkin elde edilen deneysel bulgular asagidaki gibidir;

[A] (mol/L) [B] (mol/L) C'nin olusum hiz1 (mol/L.s)
0.30 0.15 7.0x10*
0.60 0.30 2.8x10°3
0.30 0.30 1.4x10°3

Bu reaksiyonun hiz esitligi nedir? Hiz sabitinin degeri nedir?
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2) Bir reaksiyonun 298 K ve 373 K 'de reaksiyon hiz sabitleri sirayla 0,0450 s ve 20,1 s? dir.

Reaksiyonun etkinlesme (aktivasyon) enerjisi nedir?
3) Deneyde H2SO4 kullanilmasinin sebebi nedir? Agiklayiniz.

4) Kararl hal yaklasimi nedir? Birden fazla basamakta yiiriiyen tepkimeler i¢in hiz denkleminin elde

edilmesinde kararl hal yaklasimi neden kullanilmaktadir? A¢iklayiniz.
DENEY 3. KIMYASAL TEPKIME CESITLERI
3.1. TEORIK BILGI

Kimyasal tepkime, bir yada birka¢ maddenin (tepkenler) yeni bir bilesik grubuna (iiriinler)
doniistiiriilmesi islemidir. Maddenin kimyasal 6zellikleri kimyasal tepkimelerdeki davranislari ile belli olur.
Soénmemis kirecin iizerine su dokiildiigli zaman 1s1 aciga ¢ikar ve kire¢ bir degisime ugrar. Odun komiirii
yanarken 1s1 ve 1g1k verir. Yani bir tepkime olurken 1s1, 151k veya enerji aligverisi olmakta ve madde
degisiklige ugramaktadir. Bir tepkime oldugunu sdyleyebilmek icin bazi kanitlara gereksinme vardir.

Bunlar; renk degisimi, ¢okelek olusumu, gaz cikisi, 1s1 salinmasi ya da sogurulmasi gibi olaylardir.

- D — \),.,‘)

CoHy(@) + HCl(g) S— CoH5CID
Bu deneyde izlemesi kolay tepkimeler secilmistir. Bunlar;

A- Cokturme tepkimeleri: Coktiirme tepkimeleri ¢ozeltide ¢oziinmeyen kati bir ¢okelegin olugmasi
ile belirlenir. Cokelek, tepkimeye giren maddelerden, ¢oziiciide ¢coziinmeyen yeni bir maddenin olustugunu
gosterir. Baryum nitrat (Ba(NO3)2) suda ¢6zunur ve hafif bulanik bir ¢ozelti olusturur. Ayni sekilde sodyum
stlfat (Na2SO4) da suda kolayca ¢oziiniir. Bu iki ¢ozelti karistirildiginda suda ¢6ziinmeyen beyaz renkli bir

¢cOkelek olusur.
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Ba(NOz3)2(aq) + Na2SOasaq) —BaSOax) + 2Na* + 2NOs”

PbiNO=)5(ag) + 2 KIl(ag) —— 2KNO+(ag) + Pblsfs
Sekil. Pbl bilesiginin cokmesi, (NOs)o(aq) (aq) a(aq) 2()

B- Asit-Baz tepkimeleri: Bir asidin bazla tepkimeye girmesi sonucu tuz ve su olusur. Bu tiir
tepkimelere notrallesme tepkimeleri denir. Tepkime sonucu ¢dzeltinin pH s1 degistigi i¢in bu tepkimeler
ancak indikatér yardimi ile izlenebilir. Kuvvetli bir asit olan HCI nin kuvvetli bir baz olan NaOH ile

tepkimesi notrallesme tepkimesidir.

|_J+ . —_— , '+~.‘)

HCl H,O H,O* C1-

HCl(ag) + NaOH@q) — Na* + CI™ + H20

C- Komplekslesme tepkimeleri: Birgok metal iyonlari, elektron ¢ifti veren ve ligand olarak
adlandirilan ¢esitli molekiil veya iyonlarla tepkimeye girerek koordinasyon bilesikleri (kompleksler)

olustururlar.
Cu?* + 4NHa(ag) —{Cu(NHz)a]*ag)

Fe3* + 6SCN™ —[Fe(SCN)s]* (ag)

Cu’*(ag) + 2 OH ™ (ag) — Cu(OH);(s)
Cu(OH)y(s) + 4 NHz(ag) — Cu(NHz)s**(ag) + 2 OH ™ (aq)
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Sekil. CuSO;4 (en soldaki), amonyakla muamele edildiginde, Cu(OH); ¢oker (ortadaki). Amonyagin
fazlasi ilave edildiginde Cu(NH3)s™ kompleksi olusur.

D- Redoks tepkimeleri: Bu tir tepkimelerde tepkimeye giren maddelerden biri indirgenirken bir
baska madde yiikseltgenir. Asidik ortamda FeCl ile permanganatin tepkimesinde Mangan(Il) indirgenir ve

permanganatin rengi kaybolur.
MnO4 + Fe** + H" —Fe®" + Mn?" + H,0
3.2. DENEYIN YAPILISI

Madde ve Malzemeler:

v Deney Tiipii, Tipliik, Damlalik, Turnusol Kagidi

v’ Fenolftalein indikatorii, Derisik NH3z, 0,1M NaOH, 0,1M HCI, 0,1M H,SOa, 0,1M Ba(NOs)2, 0,1M
Na>S0s, 0,AM Cu(NOs)2, 0,1M FeCls, 0,1M FeCl,, 0,AM KSCN, 0,1M KMnOs, Atik Toplama
Beheri

A- Coktarme tepkimeleri: Bir deney tipine 1mL (~20 damla) 0,1M NazSOs cozeltisi koyulur. Bu
cozeltinin Uzerine damla damla 0,1M Ba(NOs3). ¢ozeltisinden 20 damla ilave edilir. Gézlenen degisiklikler

not edilir. Bu tiipe 20 damla HCl ilave edilir ve gézlemler yazilir.

B- Asit-Baz tepkimeleri: Deney tiiplerinden birine 20 damla HCI digerine 20 damla NaOH koyulur.
Bir baget yardimi ile iki tiipteki cozeltilerin birer damlalar1 turnusol kagidina damlatilarak asitlik ve
bazliklarina bakilir. Tiiplere 2 ser damla fenolftalein ¢ozeltisi damlatilir ve renkleri kaydedilir. Baz
cozeltisinin ilizerine damla damla HCI ilave edilir ve her damladan sonra tiip ¢alkalanir. Asit ilave etme
islemine tlipteki ¢ozelti rengini kaybedinceye kadar devam edilir. Nétrallesme i¢in gereken damla sayisi
hesaplanir. Tiiplerden birine 10 damla 0,1M H2SO4 koyulur ve tiipe 2 damla fenolftalein damlatilir. Bu tiipe

noétrallesme tamamlanincaya kadar 0,1M lik NaOH den damlatilir ve gerekli damla sayis1 hesaplanir.



C- Komplekslesme tepkimeleri: Bir tiipe 20 damla 0,1M Cu(NO3)2 ¢06zeltisi konulup hacmi 3mL ye
seyreltilir. (2mL su ilave ediniz). Cozeltinin rengi not edilir. Bu ¢ozeltiye 10 damla derisik amonyak ilave
edilerek renk degisimi gozlenir. Bir baska tiipe 20 damla FeCls ¢ozeltisi eklenip hacmi 3mL ye seyreltilir.

Cozeltinin rengi not edilerek iizerine 10 damla KSCN ¢o6zeltisi damlatilir ve degisimler gézlemlenir.

A Amonyagi dogrudan koklamayimiz!!!

D- Redoks tepkimeleri: iki deney tiipii almnir. Birine 10 damla 0,1M KMnO4 ve 5 damla 0,1M HCI
koyulur. Ikinci tiipe 20 damla FeCl, ¢Ozeltisi koyulur. Demir ¢ézeltisinin tizerine damla damla permanganat
cozeltisi ilave edilir. Baglarda rengin kayboldugu, daha sonralari rengin kalici pembeye dondiigii

gozlemlenir.

3.3. SORULAR

1) Demir metali ile klor gaz1 FeCls olusturmak {izere tepkimeye giriyor. 7,26 mol Cl; ile asir1 miktarda

Fe tepkimeye girdiginde ka¢ mol FeCl3 olusur?

2) 415 ml 0,186 M AgNOs ¢ozeltisindeki tiim giimiis iyonlarin1 Ag2CrOs (k) olarak ¢oktirmek igin kag
ml 0,650 M K>CrO4 gerekir?

3) HCI (aq) in derisimini ayarlama yontemlerinden biri, bu ¢6zeltiyi kii¢iik bir Mg pargasi ile tepkimeye
sokmaktir. 250 ml 1,023 M HCI ¢ozeltisinin derisimini tam olarak 1 M HCI e ayarlamak i¢in ka¢ mg
Mg(k) metali kullanilmalidir?

4) Bronz heykeller lizerinde olusan tabaka ya da yesil kiif olusumundan sorumlu tepkime aynidir. Bu

tepkimeyi arastiriniz.
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DENEY 4. HIDRATLASMIS BiR TUZUN FORMULUNU BULMA

4.1. TEORIK BILGIi

Hidratlasmis bir tuzdaki su ylizdesi gravimetrik olarak bulunabilir. Yapidaki suyun yiizdesinden,

hidratin formiilii, yani yapisinda ka¢ mol su bulundugu belirlenebilir. Dogadaki bir ¢ok tuz veya ticari

olarak satilan tuzlar hidratlasmistir. Hidratlasma, iyonun su molekiilleri ile sarilmasidir. Yapidaki bu su

molekdllerine Hidrat suyu denir. Kristal suyu, kristal yapinin igine sikismistir ve yapidan uzaklastirmak

zordur, hatta bazen miimkiin degildir.

CuS04.5H20 da 4 mol su hidrat suyu , diger bir mol su kristal suyudur.

H50
@]

H-0) O
NS
N /<

H50

0

Yap1 yukaridaki gibidir. Termogravimetrik analiz yapilan bir bakir tuzunda 2 mol su 110 °C

civarindan yapilan uzaklagmakta ve bilesik koordinasyon sayist 4 olan kararli bir ara yapiya sahip

olmaktadir. Isitma islemi devam ettirildiginde yaklasik 200 °C civarinda bilesik 2 mol suyunu daha

kaybetmektedir. Bu su molekiilleri dogrudan bakir atomuna bagl hidrat sularidir. Diger bir su ise yaklagik

500 °C civarinda ayrilmaktadir. Bu ise kristal suyudur. Susuz bakir siilfat renksizdir. Baz1 tuzlarda su

molekiilleri zayif bag ile baglanmislardir.

alirlar.

e (s}

MgSO,7H,0 ——» MgSO0, + 7H,0
A

Boyle tuzlar sicaklikla sularmi kaybeder ve susuz tuz halini
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120 g MgSOa4 de 7 mol su vardir. Gravimetrik analiz, bir numunedeki madde miktarinin belirlenmesi
ile ilgili analitik bir yontemdir. Bu deneyde magnezyum siilfattaki su miktar1 gravimetrik olarak

bulunacaktir.
4.2. DENEYIN YAPILISI

Temiz bir porselen kroze (kapsiil) tiggen kil lizerine yerlestirilerek 5 dakika 1sitilir ve sogumaya
birakilir. Eger 1sitma sonunda kroze tlizerinde lekeler olusuyorsa bu kirlilikleri gidermek i¢in 6 M HNO3 ile
yikanir. Porselen kroze bek alevinde isitilir ve desikatorde sogutulmaya birakilir. Kuru ve ilitilmis kroze
0,001 g hassasiyetinde tartilir. Krozeye elden bulasabilecek nem veya yag tabakasi tartim sonucunu
etkileyebilir. Hem bu nedenle hem de yanmamak i¢in kapsiil masa yardimiyla tutulmalidir. Bos krozenin
tarttm1 sonrasi krozenin icine yaklasik 3 g magnezyum siilfat tuzu alinarak yeniden 0,001 g duyarlilikta
tartilir. Madde ile birlikte kroze bek alevi iizerindeki ilicgen kile yerlestirilir. Once yavas¢a sonrasinda
siddetli alevde kroze isitilir. Isitirken porselenin kizarmamasima dikkat edilir. Cok yiiksek sicakliklarda
MgSO4 bozunabilir. Kapsiil 10 dakika isitilir. Kroze desikatorde sogumaya birakilir. Soguyan porselen
kroze yeniden tartilir. Isitma islemine yeniden devam edilir ve sogutulup yine tartilir. Eger iki tartim

arasindaki fark 0,01 g dan kiiclikse bir daha 1sitma sogutma islemi yapilmaz.
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4.4.SORULAR

1. Gravimetrik analiz hakkinda bilgi veriniz?

2. Nem ile kristal suyu ayn1 seymidir? Arastiriniz?

3. 2.574 g bir CuSO4.xH20 1sitiliyor ve suyu tamamen uguruluyor. Susuz CuSO4 oda
sicakliginda sogutulduktan sonra tartiliyor ve 1.647 g geldigi goriiliiyor. Bu hidratin
formald nedir? (Cu=63.5, 0=16, H=1 g/mol)

4. ZnS04.7H,0 bilesigindeki H20 nun ktlece yizdesini bulunuz? (Zn= 65.4, S=32, H=1,
0=16 g/mol)

DENEY 5. ASIT- BAZ COZELTILERININ AYARLANMASI, pH-INDIKATORLERIN RENKLERI
ve ASIT-BAZ TITRASYONU

2.15.1. TEORIK BIiLGi

Iki veya daha fazla bilesenin homojen karisimima ¢6zelti ad: verilir. Bir ¢ozeltide ¢ozlinen ve gzen olmak

tizere iki kisim vardir. Maddenin kati, sivi ve gaz olmak lizere ii¢ temel hali disiiniiliirse ¢esitli ¢ozelti

tipleri mumkandr.
ASIT-BAZ COZELTILERININ HAZIRLANMASI, AYARLANMASI

Titrasyonda kullanilan ve derisimi kesin olarak bilinen ¢ozeltilere ayarh (standart) c¢ozeltiler denir.
Hazirlanan bu ¢ozeltilerinin derisiminin dogrulugu yapilan analizin dogrulugu anlamina gelmektedir. Bazi
maddelerin ¢esitli kimyasal ozelliklerinden dolayr (nem ¢ekici olmasi, kararli olamamasi, cabuk
buharlagmasi) dogrudan ayarli ¢ozeltileri hazirlanamaz. Bu tiir maddelerle hazirlanan ¢ozeltilere sekonder
(ikincil) standart ¢ozeltiler denir. Sekonder standart ¢ozeltilerin ayarlamasi baska bir primer standart
cozelti ile yapilir. Saf, kararli, nem ¢ekici olmayan ve biiylik esdeger agirligina sahip olan maddelere
primer (birincil) standart maddeler denir. Primer standart maddelerle hazirlanan ¢ozeltiler titrasyonda
dogrudan kullanilabilinir ve derisimi kesin bellidir. Ayarlama yapmaya gerek yoktur. Bu ¢ozeltilerede
primer standart ¢Ozelti denir. Ayarlama(Standartlastirma) Sekonder bir ¢dzeltinin derisiminin, primer
standart ¢ozeltisi kullanilarak bulunmasi islemine ayarlama denir. Primer standart madde 90-100 °C
sicakliktaki etiivde 2-3 saat bekletilir. Daha sonra desikatore alinarak sogutulur. Hassas olarak dort anlamli
rakama gore tartilir (0,1234 gibi) ve yaklasik 50 mL saf su igerisinde ¢dziindiiriiliir. Uzerine o deney igin
kullanilacak indikator ¢ozeltisinden 2-3 damla eklenerek ayar1 yapilacak ¢ozelti ile donlim noktasina kadar

titre edilir ve harcanan hacim kaydedilir (V1). Doéniim noktasinda primer maddenin esdeger gram sayisi
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titrantin esdeger gram sayisina esit olacak. Bu ilkeden yararlanilarak bilinmeyen c¢ozeltinin derigimi

hesaplanur.
N titrant = (M / E) / V
m = Alman primert standart maddenin agirlig1 (g)
E = Primer standart maddenin esdeger agirligi
V = Ayarlamas1 yapilacak ¢6zeltinin titrasyon sirasinda harcanan hacmi (mL)
Ni.Vi =N2. V>
Ni1: Ayarli ¢ozeltinin normalitesi
V1: Ayarli ¢ozeltinin hacmi (mL)
N2: Hazirlanan ¢ozeltinin
V>: Hazirlanan ¢Ozeltinin hacmi (mL)

Cozeltiler ayarlamirken dikkat edilmesi gereken hususlar sunlardir;

1. Kullanilacak cam malzemeler temizlenmis olmalidir.

2. Analizler, cam malzemelerin kullanim sicakliginda ya da yakin bir degerde yapilmalidir.

3. Titrasyon i¢in uygun 6Olcilerde analiz kaplar se¢ilmelidir.

4, Titrasyona baslamadan dnce biiretin kontrolii yapilmalidir

5. Biiret, temizleme esaslarina gore temizlenmelidir. Biiretin akitip akitmadigir kontrol edilmelidir.

Akitiyorsa vazelin kullanarak giderilmeye calisgiimalidir.

6. Biiret muslugunun saglikli ¢alisip ¢calismadigi kontrol edilmelidir.

7. Ayarli ¢ozelti, kullanilmadan 6nce mutlaka ¢alkalanmalidir.
8. Buret ayarli ¢ozelti ile doldurulmadan dnce birkag kez az miktarda ayarli ¢ozelti ile galkalanmalidir.
9. Biiret doldurulurken ¢6zelti disari tagirilmamalidir.

10.  Biiretin u¢ kismindaki bosluk ayarli ¢ozelti ile mutlaka doldurulmahdir.

30



11.  Biiretin sifir ayan yapilmadan analize baglanmamalidir.

12. Doniim noktasini belirlemek i¢in uygun indikator segilmeli ve fazlasinin ilavesinden kagmilmalidir.
13.  Ayarli ¢ozelti biiretten damla damla ilave edilmelidir.

14.  Titrasyon yaparken erlen siirekli ¢alkalanmalidir.

15.  Ayarh ¢6zelti ilavesi doniim noktasina yaklastikca daha dikkatli yapilmalidir.

16.  Analiz kabinin i¢i saf su ile yikanmalidir.

17.  Indikatdr renk degistirdiginde, degisen rengi 15-20 saniye kalic1 olmalidir.

18.  Titrasyon sona erdiginde sarfiyati okumadan 6nce 5-10 saniye beklenmelidir. Bu biiretin i¢ kismina

yapisan ayarli ¢6zeltinin inmesi i-in gereklidir. Okuma yapmakta fazla gecikilmemelidir.
19.  Analiz sonrasi biirette artan ayarli ¢ozelti sisesine konulmamali, lavaboya dékiilmelidir.

20.  Ayarli ¢ozelti sisesi agzi kapali olarak giines 15181 degmeyen ve fazla sicak olmayan bir yere

kaldirilmalidir.
ASIT-BAZ TITRASYONU

Konsantrasyonu bilinen bir cozeltiden faydalanarak konsantrasyonu bilinmeyen bir cozeltinin
konsantrasyonunu bulma islemine titrasyon denir. Diger bir deyisle, ayarli ve standart bir ¢ozelti ile miktari
bulunmak istenen maddenin birbirine tesir ettirilme islemidir. Titrimetriyle, konsantrasyon ve hacmi bilinen

bir ¢ozeltiyle kimyasal reaksiyona giren, aranan veya bir numune i¢inde bulunan madde tayin edilir.

Titrimetride gecen baslica reaksiyonlar sunlardir;

1 Notrallesme reaksiyonlari (asit-baz reaksiyonlart)
2 (Cokme reaksiyonlari (presipitimetri)

3. Y uikseltgenme-Indirgenme reaksiyonlar
4

Komplekslesme reaksiyonlar: (Kompleksimetri)

Bu reaksiyonlar i¢in genellikle normal bazen de molar ¢ozeltiler kullanilir. Boyle ¢Ozeltilere

titrimetride ayarli veya standart ¢ozeltiler denir.

Asit- baz titrasyonlarinda herhangi bir asidin 1 esdeger grami, herhangi bir bazin 1 esdeger gramini

notiirlestirir. Notiirlesmenin ne zaman oldugunu anlamak igin ortama indikator (belirteg) adi verilen
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madd

eler konulur. Bu indikatdrler ¢ozeltinin asidik ve bazik olmasina gore yani ortamin pH degerine gore

degisik renkler alirlar.

Asitler ve bazlar gerek konsantrasyon ve gerekse kuvvetlik bakimindan c¢ok farkli olduklarindan

cesitli titrasyon egrilerinden so6z edilir. Her titrasyon 6zel bir indikator yaninda yapilir. Titrasyon i¢in uygun

indikator secimi ¢ok onemlidir. Indikatorlerin rengine pH’dan baska faktérlerde etki eder. Bu faktdrler

sunladir;
v Sicaklik
v" Konsantrasyon
v' Organik ¢ozlcler
v' Kollaidal tanecikler

Yukarida sayilan faktorleri goz oniinde bulundurarak titrasyon yaparken ¢ok dikkatli olunmalidir.

Titrasyonlardan anlasilmasi en kolay olani kuvvetli asit-kuvvetli baz titrasyonlaridir. Kuvvetli bir asit

ile baz titre edildiginde nétiirlesme noktasinda karisimin pH’1 7 civarindadir. Eger asit yada bazdan biri

zayif

olursa karigtmin pH’1 7°den farkli olur.

Herhangi bir asidin ve bazin nétiirlesme noktasinda esdeger gram sayilari aynidir.

Yani;

Na. Va = Np.Vp

Na : Asidin normalitesi Np : Bazin normalitesi
Va : Asidin hacmi Vp: Bazin hacmi

Titrasyon yapilirken dikkat edilecek hususlar sunlardir:

1) Cozeltinin yapilacagi kap hangi sicaklikta ayarlanmigsa ¢ozeltide o sicaklikta veya ona ¢ok yakin bir

2)

3)

sicaklikta ayarlanmalidir.

Bir ¢ozelti yapildiktan sonra sisenin agzi hemen kapatilmali iizeri etiketlenmeli, giin 1518ma ve

sicakliga maruz birakilmamalidir.

Cozeltiler kullanilmadan 6nce mutlaka ¢alkalanmalidir.
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4) Cozeltinin kullanilmak tizere i¢ine konacagi kap kuru degilse, azar azar ¢Ozeltiye 3-4 defa

calkalanmaldir.
5) Esas sisesinden alinan ¢ozelti her ne surette olursa olsun bir daha eski sisesine konmamalidir.
6) titrasyon yavas, devamli ve titre edilen ¢6zelti devamli karistirilarak veya galkalanarak yapilmalidir.
7) Titrasyon sonunun iyi gbzlenebilmesi igin giin 15181 ile aydinlatilmis yerlerde ¢alisilmalidir.
8) Biiretin ucunda damla, i¢ kisimlarinda hava kabarcig1 kalmamalidir.

9) Her seviye okumada, ¢ozeltinin son damlasinin alinmasindan sonra hi¢ degilse 1 dakika kadar

beklenmelidir.

10) Normal olarak sag elini kullanan bir insan, biireti sol elinin igine alarak muslugunu saga sola
rahatlikla dondiirebilmeli ve bu esnada biiretin agilmamasi i¢in, yine sol eliyle muslugun ince

tarafina dogru ¢ok hafif bastirabilmelidir.
11) Titrasyon sonunda titrasyon kabinin i¢ kismi bir pisetle iyice yitkanmalidir.

12) Titrasyon beyaz bir zemin tizerinde yapilmalidir. Bu , kabin altina beyaz bir kagit sermekle bile elde

edilebilir.
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pH ve INDIKATOR RENKLERIi

pH, bir c¢ozeltinin asitlik veya bazlik derecesini tarif eden Ol¢ti birimidir. Ag¢ilimi "Power of
Hydrogen" (Hidrojenin Giicii)'dir. pH kavramu ilk kez Danimarkali kimyager Sgren Peder Lauritz Sgrensen
tarafindan Carlsberg Laboratuvari'nda 1909 yilinda tanimlanmistir. pH bir ¢ozeltinin asitlik veya alkalinlik
derecesini tarif eden Olgu birimidir. 0'dan 14'e kadar olan bir skalada olgilur. pH teriminde p; eksi
logaritmanin matematiksel semboliinden, ve H ise Hidrojenin kimyasal formiiliinden tiiretilmislerdir. pH

tanim1 Hidrojen konsantrasyonunun eksi logaritmasi olarak verilebilir:  pH = -log[H+]

pH, hidrojen iyonun aktivitesi cinsinden bir asit veya bazin derecesini ifade etme yoluyla ihtiyag
duyulan kantitatif bilgiyi saglar. Bir maddenin pH degeri hidrojen iyonu [H+] ile hidroksil iyonunun [OH-]
derigsimlerinin oranina direk baghdir. Eger H+ derisimi OH- derisiminden fazla ise maddemiz asidik; yani
pH degeri 7 den disiiktiir. Eger OH- derisimi H+ derisiminden fazla ise maddemiz bazik; yani pH degeri 7
den biiytiktlir. Eger OH- ve H+ iyonlarindan esit miktarlarda mevcut ise, madde 7 pH degerine sahip olmak
Uzere notraldir. Asit ve bazlar herbiri serbest hidrojen ve hidroksil iyonlarina sahiptirler. Belli kosullarda ve
belli bir ¢ozeltide hidrojen ve hidroksil iyonlarinin iligkileri sabit oldugu icin, birini tesbit etmek digerini
bilmek ile miimkiindiir. Bu anlamda, pH, tanimsal agidan hidrojen iyonu aktivitesinin segici bir 6l¢imu olsa
da, hem alkalinlik hem de asitligin bir Olciisiidiir. pH logaritmik bir fonksiyon olmasi agisindan, pH

degerindeki bir birimlik degisim hidrojen iyon derisimindeki on-katlik degisime karsilik gelir.

Tablo. Baz1 maddelerin pH degerleri

Madde pH

Gastrik asit 15-20

Sirke 2.9
Portakal 3.5
Bira 4.5
Asit yagmuru <5.0

Kahve 5.0
Cay 55

.
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Insan tiikiiriigii 6.5-7.4
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Pankreas 6zsuyu
Beyin omurilik sivisi
Deniz Suyu

El Sabunu

Amonyak (NHa)
Camasir Suyu
Sodyum Hidroksit
Kostik Soda

o

Indikatér; (Asit Baz belirtecleri) zayif asit veya zayif bazdirlar. indikatérler genelde HIn veya InOH

sembolleri ile gosterilirler. Bu indikatorlerin ayrisma tepkimeleri ise su sekilde gergeklesir;
HIn=1In + H"

Belirtecler, bu ayrisma ya da birlesme tepkimeleriyle renk degistirirler. Ornegin metil kirmizis1 HIn
formundayken kirmizi, ayristiktan sonra In” formuna girer; ki bu da sar1 renktedir. Bir ¢ozeltinin igerisine
asit birakildigi zaman, sudaki hidrojen (H") iyonu miktarini artar. Bu da ¢ozeltideki hidrojen derisimini
artirir. Le Chatelier ilkesine gore yukaridaki reaksiyonda hidrojen iyonu derisimi arttigindan dolayr denge,
girenler yoniine yani HIn yoniine kayar. Bu da HIn derisimini arttirir. Metil kirmizisi 6rnegini verecek
olursak, bu indikatoriin HIn formundaki renginin kirmizi olmasin-dan dolay1 rengi kirmiziya doniisiir. Ayni
sekilde ¢ozeltiye baz eklenirse ¢ozeltideki hidrojen iyonu derisimi azalir. Denge iirlinler yoniine kayar,
hidrojen iyonu ve In~ derisimi artar. Yine metil kirmizis1 6rnegini verecek olursak, metil kirmizisinin In”
formundaki renginin sari olmasindan dolay1 ¢ozelti sariya doniisiir. pH belirtegleri titrasyon adi verilen
deneylerde kullanilir. Bu deneylerde bir asidin veya bazin pH degeri Olgiiliir. Her indikatoriin kendine has

hazirlanma sekilleri vardir. Ornegin metil kirmizis1 %95 etanol ¢ozeltisinde iyi ¢oztntrken, metil turuncusu
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saf su ile daha 1yi ¢Oziiniir. Daha 1yi sonug¢ almak i¢inse karisik indikatorler hazirlanabilir. Bu sekilde daha

dar bir pH araliginda kesin renk degisimi elde edilir.

Turnusol belirli likenlerden (kuzukulagi) elde edilen igeriginde orsein bulunan ve suda ¢6zinen bir
boyadir. Cozelti olarak veya bir filtre kagidina emdirilerek kullanilir. Bu kagida pH belirteci denir ve
maddelerin asitligini 6lgmek icin kullanilir. Mavi turnusol kagidi asidik ortamlarda kirmiziya ve kirmizi
turnusol kagidi bazik ortamlarda (6r. Alkalin) maviye doner. Renk degisimi 4,5-8,3 pH araliginda olur
(25°C'de). Turnusolun aktif maddesi erythrolitmindir. Diisik pH degerli maddeler asit olarak ve yiiksek
degerliler alkaliler olarak adlandirilir. Tesadiifen, kat1 ve suda ¢éziinmeyen alkali maddeler bazlar olarak
bilinmektedir. Turnusol kagidi ile bir gazin pH derecesini 6l¢gmek i¢in, turnusol kagidini 1slatmak gerekir.
Gaz suda ¢oziiniir ve bu sayede tepkime olur. En sik olan turnusol tepkimeleri kirmizi turnusolun maviye

veya mavi turnusolun kirmiziya dontismesidir.
Indikator Céozeltilerinin Hazirlanmasi
% 1’lik Fenolftalein Cozeltisinin Hazirlanmasi:

1 g fenolftalein 50 ml % 95’lik etil alkolde ¢oziiliir ve 100 mL’lik balonjojeye aktarilir. Hacim
cizgisine kadar % 95’lik etil alkol ile tamamlanir. Cozeltinin rengi pH 8,3-10,0 aralifinda renksizlikten
kirmiziya doniisiir

% 0.05’lik Metil Oranj Cozeltisinin Hazirlanmasi:

0,5 g metil oranj 200 mL % 95’lik etil alkolde ¢ozdiiriilerek 1 L’lik balonjojeye aktarilir. Hacim

cizgisine kadar saf su ilave edilir. Cozeltinin rengi pH= 2,9 - 4,6 bolgesinde kirmizindan maviye doniisiir.
Bromtimol Mavisi:

0,4 g bromtimol mavisi alinarak {izerine 12,8 mL 0,05 N sodyum hidroksit ¢ozeltisi ve 20 mL %
95°1ik etanol eklenerek 1sitilarak ¢oziiliir. 1 L’lik balojojeye aktarilir. Daha sonra 200 mL % 95’lik etanol
eklenir ve hacim cizgisine kadar saf su ile tamamlanir. Cozeltinin rengi pH= 6,0-7,6 araliginda saridan

maviye doniislir.
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Tablo. indikatorlerin Farkh pH’lardaki renkleri

Daha diisiik Ge¢is arahgi pH Daha yuksek
pH belirteci 8
pH'daki renk smirlan (yaklasik) pH'daki renk

Metil meneksesi (metil
] sar1 0.0-1.6
viyole)
Malahit yesili sari 02-18 -

Timol mavisi (asit - ilk gegis) 1.2-28 sar1

Metil saris1 (etanolde) 29-40 sari

Bromfenol mavisi sar1 3.0-46 menekse
Metil turuncusu turuncu 31-44 sar1
Metil  turuncusu  (ksilen
_ R 3.2-42
siyanol ¢ozeltisinde)
Bromkrezol yesili sar1 3.8-54

Metil kirmizisi 42-6.3 sarl

Bromkrezol moru sari 52-6.8 menekse
Bromtimol mavisi sar1 6.0-7.6 mavi
Fenol kirmizisi sari 6.6-8.0
Timol mavisi (baz - ikinci
. sari 8.0-9.6
gecis)
Fenolftalein renksiz 8.2-10.0
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Turnusol (pH indikatori)

pH 4,5 altinda ise pH 8,3 Ustunde ise

5.2. DENEYIN YAPILISI

A) Asit-baz c¢ozeltilerinin hazirlanmasi ve ayarlanmasi deneyi
0,1 N Hidroklorik Asit (HCI) Cozeltisinin Hazirlanmasi

8.1 ml derisik HCI asitten alinarak 1 litrelik balonjojeye koyulur saf su ile balon gizgisine kadar

tamamlanir. Bu hesaptan yola ¢ikilarak degisik derisimlerde HCl asit ¢ozeltisi hazirlanabilir.

0,1 N Hidroklorik Asit (HCI) Cozeltisinin Ayarlanmasi

Ayarlama islemi primer standart olan Na2COs ile yapilir. NaoCO3 deney 6ncesi 110 °C da 2 saat
kurutulur ve deney yapilana kadar desikatorde bekletilir. 0.100-0,1500 g aras1t Na2COs hassas olarak tartilir.
Tartilan agirlik virgiilden sonra 4 anlamli rakam olacak sekilde kaydedilir (0,1223 gibi). 50 ml damitik suda
cozilir.Uzerine belirteg olarak 3-4 damla metiloranj indikatorii ilave edilir. Birete HCI asit koyularak
titrasyona baslanilir. Titrasyon c¢ozeltinin rengi kirmiziya doniinceye kadar titrasyona devam eldilir.

Harcanan HCI asit miktarikaydedilir.
B) pH ve indikator renkleri deneyi

a) 0.1M HCI ¢ozeltisinden 1ml alin, tizerine 9mL saf su ilave ederek ¢ozeltinin pH’sini1 6lglin. Ayni asiti

kullanarak pH’s1 4 olacak sekilde ¢6zelti hazirlayin.

b) Dort deney tiipii alarak 1, 2, 3 ve 4 seklinde isaretleyip, her birine 0.1HCI’den 2ml ekleyin. Do6rt deney
tiipti daha alarak bunlar1 da numaralandirin ve her birine 2 ml 0.1N NaOH ilave edin. Bu HCl ve NaOH
koydugunuz tiipleri bir tiipliige siralayin. Asagida belirtildigi gibi indikatorleri ilave edin ve her bir tiipte

en son agsamada olusan rengi kaydedin.
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OLUSAN RENK

Ino’lu asit ve baz tiipline 1 damla metiloranj

2no’lu asit ve baz tiipiine 1 damla bromtimol mavisi

3no’lu asit ve baz tiipiine 1 damla fenolftaleyn

4no’lu asit ve baz tiipline 1 turnusol kagidi

C) Asit-baz titrasyonu deneyi
HCI Asit Konsantrasyonu Tayini

250 mL’lik bir erlene 25 mL konsantrasyonu bilinmeyen HCI ¢ozeltisi koyun. Uzerine birkag damla
fenolftalein damlatin. Daha sonra temizlenmis bir biireti konsantrasyonu bilinen NaOH ¢ozeltisiyle
doldurun. Bireti bir spora tutturun. Blretin muslugunu hafif¢e aginiz ve NaOH ¢6zeltisinin erlene yavas
yavas damlamasini saglayin. Bu sirada erleni siirekli olarak sallayin . Notlirlesme noktasina dogru ilaveleri
daha yavas yapin. Pembe renk olustugu anda titrasyona son verin. Harcanan NaOH miktarin1 kaydedin.

Yukaridaki formiilii kullanarak asidin konsantrasyonunu hesaplayin.
Meyve Sularimin Asitlik Tayini

250 mL’lik bir erlene 25 mL meyve suyu (limon, portakal suyu vb. ) ve 25 mL saf su koyun. Uzerine
birkac damla fenolftalein ilave edin. Temiz bir birete 0.1 N NaOH c¢dzeltisi doldurun. Erlendeki ¢dzeltinin
rengi pembe oluncaya kadar titre edin. Harcanan NaOH miktar1 kaydedin. Limon ve portakal sulari i¢in
asitlik sitrik asit cinsinden hesaplanir (1 mL 0.1N NaOH = 6.4 mg sitrik asit). Elma igin asitlik malik asit

cinsinden hesaplanir (1 mL 0.1 N NaOH = 6.7 mg malik asit).

5.3. SORULAR

1) Yogunlugu 1.42g/ml olan %63’liik derisik HNO3z’den 3ml alinarak 250ml’ye seyreltiliyor. Elde

edilen ¢ozeltinin molaritesi nedir?

2) Asagidaki ¢ozeltilerin pH’larint hesaplayimniz:

1x 10°HCI, 0.000780M HBr , 4.75 x 10 NaOH, 4.6 x 10* NaOH
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3) 0.05 M ve 40 mL H>SOs ¢ozeltisi NaOH ¢ozeltisinin 60 ml’i ile titre edilmistir. NaOH

konsantrasyonu nedir?

4) 0,1 M 100 mL HCI c¢ozeltisine 10,50,70,90,99 ve 100 mL 0.1 N NaOH ¢ozeltisi ilave edildiginde
ortamin pH’larmi bularak doniim noktasin1 gosteriniz. Ayrica pH’lara karsi ilave edilen NaOH

hacmini grafige geciriniz?

5)
DENEY 6. BAZI KATYONLARIN VE ANYONLARIN KALITATIF ANALIZi
6.1. TEORIK BILGIi

Verilen bir ornekte yer alan farkli bilesiklerin, molekiillerin, atom gruplarinin, iyonlarmn veya
elementlerin aranmasi ve bunlarin hangi oranda oldugunun saptanmasi i¢in yiiriitiilen ¢alismalarin tiimii
"analiz veya analitik ¢alisma " olarak nitelendirilir. Farkli bir yaklagimla nicelik ve nitelik belirlemek
amaciyla yliriitiilen tiim ¢aligmalar "analiz" kapsamina girer denilebilir. Buna gore kimyasal analizin, Nitel
analiz (Kalitatif analiz) Nicel analiz (Kantitatif analiz) olmak Uzere iki farkli ana amaca yonelik, iki 6nemli

grupta yer aldigini belirtebiliriz.

e Nitel Analiz (Kalitatif Analiz) : Bir maddenin hangi element ya da element gruplarindan olustugunu

bulmay1 amaclayan kimyasal analize denir.

e Nicel Analiz (Kantitatif Analiz) : Bir maddenin i¢indeki elemet veya element gruplarmin hangi

miktarlarda oldugunu bulmay1 amaclayan kimyasal analiz denir.

Katyonlarin analizi ise; katyon tuzlarinin ¢oziintirliiklerine gore bir takim gruplara ayrilip daha sonra
her iyonu ayr1 ayr1 belirleme esasina dayanir. Katyonlarin bu sekilde gruplara ayrigarak analiz edilmelerine

“’katyonlarin sistemetik nitel (kalitatif) analiz’’ denir.

Genel olarak gruplandirma da kloriir, siilfiir, hidroksit, karbonat ve fosfatlarin ¢oziiniirliiklerinin farkl
olmasindan yararlanilir. Ornegin ¢esitli katyonlar1 igeren bir ¢odzeltiye seyreltik HCI asit c¢ozeltisi
eklendiginde olusan beyaz ¢okelek; giimiis (Ag"), kursun (Pb*?) ve civa | (Hg*?) kloriirlerinin karisimimdan
olusur. Bu nedenle bu katyonlar aralarinda bir grup olustururlarve buna sistemetik analizde birinci grup
katyonlar denir. Cesitli katyonlar1 igeren baslangi¢c ¢ozeltisinden birinci grup katyonlar ¢oktiiriilerek
ayrildiktan sonra kalan ¢ozeltiye asidik ortamda H>S eklenirse ikinci grup katyonlar ¢oktirilir. Benzer
sekilde uygun reaktifler kullanilarak diger katyonlar da cesitli gruplara ayrilabilir. Ancak sadece V. grup

katyonlarindan olan amonyum higbir grupta aranmaz ve dogrudan orjinal drnek ¢ozeltisinden aranir. Clinkii
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daha oOnceki gruplardaki katyonlar1 ¢Oktirmek icin amonyak ve/veya amonyum tuzlari ortama

eklenmektedir.

Coktiirme yoluyla yapilan analizlerde santrifiij islemi ka¢inimazdir. Santrifij, genellikle elektrikli

bir motor yardimiyla sabit eksenli, dairesel donme hareketi gergeklestiren bir laboratuvar aletidir.

Santrifiij aletinin yiiksek devir sayisi, icerisine yerlestirilen karigimlarin ¢okelme prensibine gore
ayrilmasini saglar. Agir parcalar merkezka¢c kuvveti yardimiyla tiipiin alt kisminda toplanir(dairesel
harekette disar1 dogru gider). Aym1 mantikla daha hafif parcalar tiipiin iist kismina dogru hareket
eder(dairesel hareketin merkezine dogru yol alir). Siispansiyonlar veya emiilsiyonlar bu sekilde kolaylikla

ayrilabilir.
I. Grup Katyonlarin Analizi

I. Grup katyonlar giimiis (Ag"), kursun (Pb*?) ve civa (1) (Hg2"?)dir. I. Grup katyonlar sulu ortamda
kloriirleri seklinde ¢oktiiriilerek ayrilir (AgCl, PbClz, Hg2Cl2). Bu grup katyonlarin ¢oktiiriilmesi seyreltik (3
M) HCI ¢ozeltisi ile gergeklerstirilir. Derisik HCl ¢ozeltisi kullanildiginda AgCl ve PbCl, asagidaki

tepkimelere gore kompleks iyonlarmi olusturarak ¢oziiniirler. Bu nedenle ¢oktiirme ortaminin pH’1 iyi

ayarlanmalidir.
AgCl+HCl — AgCl, +H*
PbCl, + 2HCI — PbCls 2 + 2H*
I. Grup Katyonlar
Ag"+HCI - AgCI+H"  (Beyaz Cokelek) Ko 1,8.1070
Pb*? + 2HCl — PbClo +2H*  (Beyaz Cékelek) Ke: 1,6.107°
Hg*?+ 2HCI — Hg,Cl, + 2H* (Beyaz Gokelek) Keg: 1,3.108

Yukaridan da goriildiigii gibi PbCl, bilesiginin ¢ozlniirligii AgCl ve HgoClo’e gore oldukga biiyiik
oldugundan Pb*? iyonu kloriirii halinde ¢ozeltiden tamamen ¢oktiiriiliip ayrilamaz. Bu nedenle Pb*2iyonu II.

Grup katyon analizinde de gozlenebilir.
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I. Grup Katyonlarin sistematik analizi sirasinda dikkat edilmesi gereken hususlar

1) 1. Grup katyonlar ¢oktiiriiliirken ortamin pH’1 iyi ayarlanmalidir. HCI ¢ozeltisinin fazla eklenmesi

durumunda 1. Grup katyon kloriirleri kompleks iyonlarmi olusturarak ¢dziiniirler. (Ozellikle Ag* ve
Pb*?)

2) PDCI; sicak suda oldukga iyi ¢oziinmesine karsilik ¢ozelti sogutuldugunda ¢oker. Kursun iyonu igin
deneyin ¢ogu kez yanlis c¢ikmasi bu noktaya dikkat edilmemesinden kaynaklanir. PbCl’lin
¢oziiniirliigii sicaklikla sdyle degisir:100 ml suda 0 °C’de 0,67 g PbCl, veya 100 ml suda 100 °C’de
3,34 g PbCl;

3) AgCl ve HgCl; karisgimimin NHz ile tepkimesi asagidaki gibidir:
AgCl + 2NH3; — Ag(NH3)," + CI
Hg2Cl> + 2NH3 — Hg(NH2)Cl + Hg + NH4CI

Kullanilan NH3 miktar1 her iki tepkime i¢in yeterli olmadiginda yalnizca HgoClo’tin NHs ile olan
tepkimesi gergeklesir ve ¢oziinmeden kalir. Bu nedenle eger ortamda olduk¢a fazla Hgy"
bulunuyorsa giimiis kagirilabilir. Bunu 6nlemek i¢in ikinci bir kisim daha eklenerek ¢ozeltinin bazik

olmasi saglanir.

4)

En Onemli Belirteci

Ag* KI Ag’, KI ile agik sar1
cokelek verir

Hg,*2 SnCl, Hg2"2 ,  SnCly ile
beyaz-gri cokelek

Verir.
Pb*? K2CrQOg4 Pb*2, KoCrOys ile sar1

cokelek verir

Iyonik karakterli maddeler suda ¢oziindiikleri zaman anyon ve katyonlarma ayrigirlar. Anyonlar asit

ve tuzlarinin iyonlagmasiyla olusan negatif yiiklii iyonlardir. Flor, klor, brom, iyot, siilfiir iyonlar1 hari¢
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anyonlar iki veya daha fazla elementin kimyasal kombinasyonundan olusur. Katyonlardan daha ¢ok
reaktiftirler. Reaktiflik ¢ok siklikla redoks islemlerinde gozlenir. Bazen yiikseltgenme anyonlari indirgenme
anyonlari ile tepkimeye girme egilimi gosterirler. Bir ¢ozeltideki (+) ve (-) yiiklerin sayis1 daima birbirine
esittir. Ancak zit yiiklii tanecik sayisi birbirine esit olmayabilir. Katyonlarin kalitatif ve kantitatif analizleri

yapildig1 gibi anyonlarin da yapilabilir.
Bu deneyde CI, I, NOs", CO3% ve SO4?" anyonlarinin tayinleri yapilacaktir.

6.2. DENEYIN YAPILISI

I. Grup Katyonlarnin Analiz Semasi

Omek Cézeltisi
|
3 M HCI
AeCL PbCh. HeaCha ‘ IL 111, IV, V katyonlar
Smalh a1
AgCl, HeaCla Ppd
|
Derisik NH; KaCi0a veya Ki
Hg, HglNH,Cl Ag(THz)"
Kral suyu HHO: waya Ki
HgCL?

SnCl:, Klveya Cu

fegil renkli yazlan bilegikler cozeltide olugan cokelekleri gostermektedin

Katyonlarin her birinin ¢esitli tepkimeleri olmasina karsin analizde bunlardan karakteristik olan bir

veya ikisi kullanilir.
I. Grup katyonlarin ¢oktiiriilmesi

Analiz edilecek ¢ozeltiden bir tiipe 20 damla alinir. Bunun iizerine 5 damla 3 M HCI eklenir ve iyice
karistirdiktan sonra santrifiijlenir. Ustteki ¢ozelti ¢okelekten bir damlalik vasitasi ile ayrilip atilir. Elde

edilen ¢okelege ‘’Cokelek 1’ isimlendirilir.
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Cokelek 1: 1 damla 3 M HCI igeren 10 damla soguk su ile ¢okelek yikanir ve ¢okelek yeniden
santrifiijlenir. Yikama suyu atilir. Elde edilen beyaz ¢okelek AgCl, PbClz, Hg2Cl> igerebilir. Cokelek 1
Uzerine 6-7 damla sicak distile su eklenerek 4-5 dakika su banyosunda isitilirken baget ile siddetlice

karistirilir PbClz’lin ¢oziinmesi saglanir. Karisim sicakken santrifiijlenir. Santrifiij isleminden sonra ¢okelek,

Cokelek A ve ¢ozelti ise Cozelti B olarak ayrilip isimlendirilir. Cozelti ve ¢okelek saklanir.
Cozelti A: PbCl; igerebilir. Cozelti ikiye ayrilir.
a) Birinci kisma 4 damla 1M K,CrO4 eklenir. Olusan SARI COKELEK Pb*2 iyonunun varligimi gosterir.
Pb*2 + K2CrOs — Pb CrO4 + 2K*

b) ikinci kisma 1-2 damla 1M KI eklenir. Elde edilen sar1 ¢okelek ¢dziiniinceye kadar amyant tel iizerinde
bek alevinde 1sitilir ve hemen g¢esme suyunda sogutulur. Olusan PARLAK SARI KRISTALLI
COKELEK Pb*2 iyonunun varligimi gosterir.

Pb*2 + 2KI — Pbl, +2K*

Cokelek A: AgCI ve Hg.Cl; icerebilir. Cokelek tzerine 15 damla 3 M NHz3 eklenir ve bi baget ile
karigtirilir. Cozelti der. NHz ile bazik yapilip santrifiijlenir ve olusan ¢okelek Coklek B, ¢ozelti ise Cozelti B

olarak ayrilir.
Ag* iyonunun NHjs ile tepkimesi:
AgCl + 2NH3 — Ag(NHa)," + CI
Hg2*2iyonunun NHs ile tepkimesi:
Hg2Clz + 2NH3 — Hg(NH2)Cl + Hg® + NH.ClI

Cokelek B: Hg(NH2)CI, Hg olabilir. Eger ¢okelek STYAH-GRI ise Hg,*? iyonu vardir. Cékelek 10
damla su ile yikanir ve yikama suyu atilir. Cokelege 20 damla Kral Suyu eklenir, su banyosunda 5 dakika
karigtirilarak 1sitilir, kapsiile alinarak kuruluga kadar 1sitilir. Sogutulduktan sonra 5 damla su ile seyreltilip

berrak ¢Ozelti ikiye ayrilir.

a) Birinci kisma 2-3 damla SnCl, c¢ozeltisi eklenir. BEYAZ veya GRI COKELEK Hg.* iyonunun

varligini gosterir.
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b)

b)

Hg2*? + SnCl,+ 2HCI — 2Hg+ SnCls + 2H*

Ikinci kisma 2-3 damla K1 eklenir. PORTAKAL RENKLI COKELEK Hg,"? varligini gosterir.

HgCls? + 2KI — Hglo + 2K* + 4CI

Cozelti B: Ag(NHs)2" ve CI igerebilir. Cozelti ikiye ayrilir.

Birinci kissm 3 M HNOs ile asidik yapilir. AgCl olusumu nedeniyle BEYAZ COKELEK eldesi Ag*

iyonunun varligini gosterir.

Ag(NHa)" + CI- + 2 H *— AgCl + 2 NH4*

Ikinci kismma 2 damla 0,1 M KI ¢ézeltisi eklenir. Olusan ACIK SARI COKELEK Ag* iyonunun

varligin1 gosterir.

1)
2)
3)

4)

5)

6)

7)

8)

Agt+KI — Agl +K*

Cozunarluk nedir, ne gibi faktorlerden etkilenebilir?
Kag c¢esit analiz vardir? Agiklayiniz.
I. Grup katyonlarin HCl ile verdikleri tepkimeleri yaziniz.

Pb*? iyonunun I. Grup katyonu olmasina ragmen neden II. Grup katyon analizinde de

go6zlenebilir?
Kalitatif (nitel) ve kantitatif (nicel) analiz ne demektir? Aciklayiniz.

Anyon nedir? Anyonlarin bazik davranisinin nedenini asit-baz tamimlarimi géz Oniinde

bulundurarak a¢iklayiniz.
Iyodiir iyonu aranirken neden CCls kullanilmigtir? Agiklaymiz.

Karbonat iyonu aranirken kabarcik seklindeki gaz ¢ikisinin olmasinin sebebi nedir?

Aciklaymiz.
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DENEY 7. TAMPON COZELTIiLER
7.1.TEORIK BILGI

Kimi zaman belirli pH’daki bir ¢ozeltinin hazirlanmasi ve saklanmasi gerekir. Boyle bir ¢ozeltinin
korunmasi, hazirlanmasindan daha zordur. Cozelti hava ile temas edecek olursa, karbondioksit sogurur ve

daha asidik olur. Cozelti cam sisede saklanacak olursa, camdan gegen bazik safsizliklar pH’1 degistirebilir.

Bir asit ¢ozeltisine yeterli miktarda baz ilave edildiginde veya benzer sekilde bir baz ¢ozeltisine
yeterli miktarda asit ilave edildiginde olusan ¢ozeltilerin nétiir 6zellikte (pH = 7) olduklarin1 belirttik. Ancak
tampon ¢Ozeltiler olarak bilinen baz ¢ozeltilerde durum farklidir. Tampon ¢6zeltiler hem asit hem de baz

ilavelerine kars1 oldukga farkli davranirlar ve bu tiir ¢ozeltilerde pH degisimi yliksek olmaz.

Tampon ¢0zelti, konjuge asit-baz ¢iftinin bulundugu ve pH degismelerine karsi direng goésteren
cozeltilere denir. Zayif bir asit-kuvvetli bir baz veya zayif bir baz kuvvetli bir asit titrasyonlarinda

(karisimlarinda) konjugeasit/baz ¢ifti igeren tampon ¢ozelti olusur.

Ornegin; Insan viicudundaki kan plazmasinin pH degeri normal olarak 7,4 civarindadir. Bu pH degeri
7,0 den asagiya veya 7,8 den yukari ¢ikarsa insan sagligi icin tehlikeli sonuglar ortaya ¢ikabilir. Bunun gibi
laboratuarlarda yapilan ¢ogu deneylerde kullanilan g¢6zeltilerin kendilerine asit veya baz ilave edildigi

zaman pH degerlerinin fazla degismemesi istenir.
Bu is nasil basarilir?
Tampon ¢ozeltiler ile bu islerin iistesinden gelinir.

Tampon ¢dzeltiler, zayif bir asit ile bu asitin yeterli miktardaki tuzndan olusmuslardir. Ornegin, zayif
bir asit olan asetik asit ile bu asitin sodyum tuzu olan sodyum asetat belli oranlarda karistirildiginda tampon
¢Ozelti olusturur.

Sisteme baz eklenmesi, sistemin konjuge asidi ile reaksiyonuyla sonuglanir.

CH3COOH (ag) + OH" (ag) <==> H20 (5) + CH3COO" (ag)

Asetik asit eklenen hidroksit iyonuyla asetat iyonu olusturmak iizere reaksiyona girer.
Sisteme asit eklenmesi, sistemin konjuge bazi ile

reaksiyonuyla sonuglanir.

H30" (aq) + CH3COO" (aq) <==> CH3COOH (ag) + H20 )

Asetat iyonu eklenen hidronyum iyonuyla asetik asit olusturmak {izere reaksiyona girer.
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Diger yaygin tampon ¢ozeltiler de sunlardir, HoPOs / HPO42, NH4* / NHs. Sayet pH 7 de bir litre
0,15 molar NaCl ¢ozeltisine 1 ml 10 molar hidroklorik asit (HCI) ilave edersek, ¢ozeltinin pH degeri 2 ye
diiser. Buna karsilik, bir litre kan plazmasina 1 mol 10 molar HCI ilave edildigi zaman 7.4 olan kan
plazmasinin pH degeri sadece 7.2'ye diiser. Kanin oksijen tasiyabilmesi i¢in ortamin pH degeri 7.4
olmalidir. Eger pH degeri 0.1 birim kadar bile degisseydi, kan oksijen tasima ozelligini kaybederdi.
Kanimmizdaki tampon ¢6zeltide karbonik asit (H2CO3) ve bikarbonat (HCO3") konjuge asit baz ¢ifti yaninda,
baska konjuge asit baz c¢iftleri de vardir

Tampon cozeltilerin pH hesaplamasi- Henderson-Hasselbach Esitligi

Asetik asitin sulu ortamdaki denge esitliginden yola ¢ikarak Handerson- Hasselbach esitligini

tiretelim;

CH3COOH + Hz0 (5) <==> H30" (ag) + CH3COO" (a) Ka: 4.7x10°

[ CH,CO0™ |x[H,0" ]

Ka=
[CHSCOOH]
[H o* }_ KaX[CH3COOH] Hatirladiginiz gibi ; - log (Ka)= pKa ve
> 47 [cH,co0 ] s g i

-log[H30"]= pH seklindedir. Denklemde heriki tarafin eksi logaritmasi alinirsa;

[CH3COOH] e DL . . . ..
pH = pKa+| —log| =———= || elde edilir. Denklemde parantez igerisindeki logaritmanin isaretini
[CH,COO" ]

artiya ¢evirmek i¢in boliim durumundaki ifadeyi ters ¢eviririz ve;

[CH,COO" |

H=pKa+loge———=
Pr = PRar 9 1cH,coon]

esitligini elde etmis oluruz. Ayni sekilde bu esitligi pOH i¢in de tiiretiniz.

Asagida farkli gosterimlerle ifade edilmis Henderson-Hasselbach Esitlikleri verilmistir.
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. o Lz [Tuz] POH = pK +10g[$ﬂ]
LT T 7 [T
=R +10g[[;[_4]] POH = pK&+log[i‘:q]
o [B]
pH = pK  +log - BE*
[BH™] pOH = pr+log[ :|

Tampon Kapasitesi

Bir ¢ozeltinin tampon kapasitesi bu ¢ozeltinin 1,00 litresine eklendiginde pH degerini 1,0 birim

degistiren kuvvetli asit veya kuvvetli bazin mol sayis1 olarak tanimlanir.

Asitin derisiminin konjuge bazin derisimine orani‘1’den biiylik veya kiiciik degerlere gittikge tampon

kapasitesindeki diigme artar.
Tampon Cozelti Hazirlarken Dikkat Edilecek Kurallar

Bir tampon ¢ozeltinin yaklasik %99 unu su olusturmaktadir. Bu nedenle kullanilan suyun kalitesi ve
giivenilirligi ¢ok Onemlidir. Kullanilacak suyun ¢ift destile olmasit ve kullanilmadan o6nce ultra filtre

edilmesi tavsiye edilir.

Deney sirasinda kullanilacak olan tampon ¢6zeltinin sicakligi ve konsantrasyonu not edilmeli, daha
sonraki denemelerde de ayni parametrelerin gecerli oldugundan emin olunmali. Stok ¢ozelti ile calisirken,
mutlaka ¢ozelti seyreltildikten ve sicaklik ayarlamasi yapildiktan sonra pHs1 ayarlanmadir. Stok ¢ozeltilerde
gOzle gorulebilen bir bulaniklik olup olmadigina dikkat edilmelidir. Bu bulaniklik bir mikrobiyal
kontaminasyon veya ortamdaki tuzlarin ¢okmesi sonucunda olusabilir. Cozeltiler serin bir yerde ve agzi
sikica kapatilarak muhafaza edilmelidir.
Secilecek tamponun pKa degeri calisma pH degerine yakin olmalidir. Deney siiresince pH nin diisecegi
diistintiliiyorsa pKa degeri calisma pH degerinin ¢ok az altinda olan bir tampon se¢ilmedir. pH nin artacagi
diisiiniiliiyorsa bu sefer tam tersi durum s6z konusudur (tamponun pKa si1 calisma pH degerinin biraz

uzerinde).

Baz1 durumlarda biyolojik sistemler lizerine, 6rnegin sodyum yada potasyum iyonlarinin etkisini

kontrol etmek i¢in mineral katyonlar: icermeyen tamponlarin hazirlanmasi gerekli olabilir. Bu durumda pH
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degerinin ayarlanmasinda NaOH veya KOH vyerine quarterner organik tetrametilamonyum hidroksit

¢ozeltisi kullanilabilir. .

a)

b)

d)

7.2. DENEYIN YAPILISI

100 mL’lik ii¢ erlen alin, her birine 2 mL % 30’luk asetik asit ¢ozeltisi, 25 mL saf su, birkag damla %

0.1 lik Kongo kirmizis1 ¢6zeltisi koyun. Cozeltiler koyu mavi bir renge sahiptirler.

Birinci ve ikinci erlene 5 mL doygun sodyum asetat ¢ozeltisi ekleyin. Cozeltilerin rengi koyu maviden

pembeye dogru degisir (yani pH 2.7 den 5.2 ye degisir). Boylece bir tampon ¢dzelti olusturulmus olur.

Birinci erlene 5 mL 0.1 N HCI, ikinci erlene de 5 mL 0.1 N NaOH ¢0zeltisi ekleyin. Her iki ¢ozeltinin

renginin de degismedigini goriirsiiniiz.

Ugiincii erlene 5 mL 0.1 N NaOH ¢ozeltisi eklediginizde ise rengin degistigini goriirsiiniiz. Bu erlendeki

koyu mavi renk pembeye doniisiir.
7.3. SORULAR

1) Birinci erlene 5 mL 0.1 N HCI; ikinci erlene 5 mL 0.1 N NaOH ilave ettigimizde renk neden
degismedi?

2) Uglincl erlene 5 mL, 0.5 N NaOH ilave ettigimizde renk neden degisti?

3) 0.1 mol NHs ile 0.2 mol NH4Cl suda ¢o6ziinerek 1 L’lik ¢6zelti hazirlantyor. Hazirlanan ¢6zeltinin
pH’ 1 nedir? (K»=1.76x10"°)

4) NaCN/HCN, H2S04/NaHSO4, NH4"/NH3, CH3COOH/CHsCOO", NaOH/HCI, NazH2PO4/NaH2PO4

sistemleri tampon olabilir mi? Tek tek irdeleyiniz?

5)
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DENEY 8. SU BUHARI DESTIiLASYONU
8.1.TEORIK BIiLGi

Destilasyon (damitma) karisim halindeki sivilarin buhar basinglar1 farkindan yararlanarak ayirma ve
saflagtirma yontemidir. Bu yontem, bilesenlerden diisiik kaynama noktasina sahip olaninin buharlastirarak,
daha sonra olusan buhar1 yogunlastirip bagka bir kapta toplamaya dayanir. Boylelikle farkli kaynama
noktalarina sahip sivilar sira ile uygun sicakliklarda buharlastirilip birbirlerinden ayrilirlar. Destilasyon

basit, etkili ve ¢ok kullanilan bir yontemdir.

Sekil. Destilasyon Diizenegi

Damitma, iki veya daha fazla bilesen iceren bir karistmin 1sitilip, buhar ve sivi faz olusturmak suretiyle
daha ucucu bilesence zengin karisimlarin elde edilmesini saglayan ayirma islemidir. Distilasyon islemi
sirasinda, buhar faz daha ugucu olan A bileseni tarafindan zenginlesirken, sivi faz ise kaynama sicakligi

daha ylksek olan B bilesenince zenginlesir. Fakat yiizde 100 a igeren bir buhar faz elde edilemez.

Diger bir tanimlama ile; tiim bilesenlerinin ugucu olmak zorunda oldugu, yiiksek oranlarda ayirmaya izin
veren bir gesit ayirma prosesidir. iki veya daha fazla bilesenli sivi karigimlarinmn 1sitilip buhar ve siv1 faz

olusturulmas: suretiyle, daha ugucu bilesence zengin karisimlarin elde edilmesine denir.

Distilasyonun gerceklestirilebilmesi i¢in temel sart, denge durumuna erigsmis buhar-sivi sisteminde, buhar
fazin sivi fazdan farkli bilesime sahip olmasidir. Buhar ve sivi faz bilesimleri ayni olursa, distilasyonda

yeterli bir ayirma gergeklesmez.
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Damitma, 6zellikle organik bilesiklerin saflastirilmasi ve ayrilmasinda en ¢ok kullanilan yontemlerden
biridir. Kaynama noktasinda bulunan bir siviya daha fazla 1s1 verilirse sivinin sicakligl artmaz, verilen 1s1
stvinin buhar haline doniismesini saglar. Sicaklik, sivinin tamamen buhar halinde uzaklagsmasina kadar sabit

kalir. Bu yontemle buhar basinglar1 farkli olan sivilar birbirinden ayrilabilir.

Cesitli parametreler géz Oniine alinarak distilasyon ¢esitlerinin siniflandirilmasi miimkiindiir. Calisma
sekline gore siirekli-kesikli; besleme akimina gore ikili sistem-¢oklu sistem; alinan {iriin akiminin sayisina
gore tek akim-¢ok akim; ayirma isleminde ek besleme akimi kullanilip kullanilmamasina gore azeotropik-
ekstraktif-tuz katkili; kolon i¢ yapisina gore rafli kolon-dolgulu kolon gibi siniflandirmalar miimkiindiir.

Ayrica riflaks varligina gore de siniflandirma s6z konusudur.
Normal atmosfer basincinda yapilan destilasyon tirleri
Normal destilasyon, Kaynama sicakligina yakin sicakliklarda bozunmayan maddelere uygulanir.

e Fraksiyonlu destilasyon: Kaynama noktalar1 birbirine yakin maddelerin ayrilmasinda kullanilir.

e Su buhar destilasyonu: Suda ¢6ziinmeyen ve miktari az olan maddeleri ugucu olmayan
karigimlardan ayirmak igin 6zellikle madde 100 °C nin tizerinde kayniyorsa ve kaynama noktasina
yakin sicakliklarda bozunuyorsa su buhari destilasyonu kullanilir. Kaynama sicakliklarinin altinda
bozunabilen maddeler i¢in de kullanilir.

e Kuru destilayon: Kat1 maddelerin 1s1 etkisiyle pargalanip distile edilebilir maddeler vermesi ve
bunlarin distile edilmesi esasina dayanir.En biiytik sakincasi katt maddelerin 1s1y1 iy1 iletmemesi ve
parc¢alanma sonucu isenmeyen tirlinlerin de olusmasidir.calisma sekli normal distilasyonda oldugu

gibidir.Ayirma ve saflagtirmadan ¢ok sentez teknigi ( 6rnegin keton sentezi ) olarak 6dnem tagir.
Normal atmosfer basincindan diisiik basin¢larda yapilan destilasyon tiirii

e Vakum destilasyonu: Kaynama sicakliklarinin altinda bozunabilen maddeler igin kullanilir.
Ayrilmasi istenen maddeler yiiksek sicakliklarda bozunur 6zellik gosteriyorsa daha diisiik
sicakliklarda ayirmak i¢in sisteme vakum verilebilir. Bu tiir 6zel sistemlere vakum destilasyon

sistemi denir.
SU BUHARI DESTILASYONU

Su ile karigmayan sivilarin kendi kaynama noktalarindan daha diisiik sicakliktaki damitma

islemlerinde su buhar1 destilasyonu yontemi kullanilir. Ancak, bu kosullarda saflastirilacak bilesik ucucu

o1
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http://tr.wikipedia.org/w/index.php?title=Fraksiyonlu_destilasyon&action=edit&redlink=1

olmamalidir. Bu teknik 6zellikle normal basingta 100 °C nin {istiinde kaynayan ve kaynama noktasinda veya
kaynama noktasinin altinda bozunan bilesiklerin saflastirilabilmesi i¢in 6nemlidir. Boyle durumlarda vakum
damitmast yerine su buhart damitmasi uygulanir. Su buhart damitmasi, ugucu olmayan kat1 maddelerle bir
arada bulunabilen az miktardaki u¢ucu yabanci maddelerin uzaklastirilmasinda ve reginemsi reaksiyon

iirinlerinden ugucu veya suda ¢oziinmeyen bilesiklerin elde edilmesinde kullanilabilir.

Bu yontemde damitilacak sivinin su ile karismamasi ve birbiri igerisindeki ¢oziniirliiklerinin thmal
edilebilecek kadar az olmas1 gerekmektedir. Bu tiir karisimlarda her bilesenin kendi buhar basinci vardir ve

karisimin buhar basinci bilesenlerin buhar basinglar1 toplamidir.

Pt =Pa+ Pg

Karigimin buhar basincinin (Pr) agik hava basincina esit oldugu noktada karisim kaynamaya baslar.

Ornegin; brombenzen ile su karisimi igin 95,5°C sicaklikta buhar basinglari:
Ppher = 119 mmHg ve Psy = 641 mmHg ise;
PT =119 + 641 = 760 mmHg

Bu karisimin buhar basinglar1 toplami normal kosullarda acik hava basincina esit oldugundan 95,5°C
de kaynayacaktir. Tek basmma kaynama noktasi 155°C olan brombenzen bu sekilde bozunmadan
destillenebilmektedir. Su buhar1 damitma yontemi ile kendi kaynama sicakliginda bozunan organik
maddeler diisiik sicakliklarda damitilabilmektedir. Bitkilerin i¢indeki ugucu esans yaglar karakteristik
kokularinin kaynagidir. Bu yaglar genellikle hidrokarbonlar, alkoller ve karbonil bilesiklerinin kompleks
karisimlaridir ve terpenler olarak bilinirler. Su buhart damitma yontemi ile bitkilerden koku veren esans

maddeleri damitilabilmektedir.
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8.2.DENEYIN YAPILISI

Geri
Sogutucu

Su L
Buhari
Kaynagi

i
Yapilacak
Karnsim

Mezur =—

—

Sekil. Su buhar destilasyonu diizenegi ve ayirma hunisi

Sekilde goriinen diizenekteki gibi birinci balona (1) yartya kadar su koyulur ve kaynama tasi eklenir.
Isitma islemi bu balona uygulanir ve balon sisteme buhar saglar. A¢ik hava basincini dengelemek igin bir
cam boru su seviyesinin altinda kalacak sekilde yerlestirilir. Iki nolu balona (2) 50mL su, 10-15 gr karanfil

ve kaynama tas1 konularak bir cam boru ile iki balon arasindaki baglant1 kurulur.

Geri sogutucu sisteme birlestirilir. Bir numarali balon (1) 1sitilarak kaynamasi saglanir ve olusan su
buhari (2) nolu balonun igerisinden gegirilir. Buharla birlikte damitilan yag mezurda toplanir. Yag
damlaciklar1 gelmeyinceye dek damitmaya devam edilir. Toplanan karisim ayirma hunisinde 8mL eter ile
calkalanarak organik bilesenlerin eter fazina gegmesi saglanir. Fazlarin ayrilmasi beklenir ve organik faz

alinir.

Iki veya ii¢ sefer ekstrakte edilen karisimdan ayrilan eter fazlar birlestirilerek susuz Na»SOjs ile
kurutulur ve suzdlir. Ceker ocak icerisinde, su banyosu lzerinde eter ucurulur, geriye kalan karanfilden

c¢ikan ugucu yagdir.

Karanfil (gr)

Esans yagimin Kiitlesi (gr)

% Verim

8.3. SORULAR

1) Sivilarin ayirilmasinda ve saflastiriimasinda kullanilan yontemleri agiklayiniz.

2) Destilasyon yontemlerinin sanayideki uygulamalarini arastiriniz.
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3) Destilasyon ¢esitleri nelerdir?

4) Vakum altinda yapilan destilasyon isleminin avantajlari nelerdir?
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SPEKTROFOTOMETRE

Deneyin Adi: Metilen kirmizisi ve Fenolftalein seri ¢ozeltilerinin spektofotometre ile absorbanslarinin
olgiilerek absorbans ile konsantrasyon arasindaki orantinin incelenmesi

Spektrofotometri, bir ¢ozeltinin 15181 absorbe etme vegegirme 6zelliklerinden yararlanilarak bir maddenin
konsantrasyonunun tayin edilmesi prensibine dayanan yontemdir. Ol¢iim sirasinda olusan renk o maddenin
gecirdigi renktir, absorbe edilen renkler goriilmez. Isik hem dalga hem de parcacik niteliklere sahip bir
radyasyon enerjisi yani elektromanyetik bir radyasyondur. Olgiimler bu 15181 spektrumunun ultraviyole,
gOoriiniir veya infrared bolgesinde yapilabilirse de genellikle goriiniir bolgede gerceklestirilir.

Bir 151k demeti renkli bir ¢ozeltiden gecerse ¢ozeltiyi gegen ¢ozeltiyi gegen 151k fraksiyonu

T (transmisyon) = I (¢dzeltiden gegen 151k siddeti)/ I° (¢cozeltiye gelen 151k siddeti) kanununa uyar. Ayrica
gecen 15181 miktar1 soliisyonun konsantrasyonu ve derinligine gore degisir. Iste bu yasaya “Lambert-Beer
Yasas1” denir.

Bu cihazlarin ¢aligma esasi; Lambert-Beer esitligine goére molekiillerin monokromatik 1sinlar
absorplamasina dayanir. Bu ana bilesenlere ek olarak spektrometrelerde 15181 toplamak, odaklamak,
yansitmak, iki demete bolmek ve 6rnegin tizerine belli bir siddetle géndermek amaciyla mercekler, aynalar,
151k boliiciileri ve giris ¢ikis araliklart vardir. Ornek ise kullamlan dalga boyu bolgesinde 1511 gegiren
maddeden yapilmis 6rnek kaplarina konularak 11k yoluna yerlestirilir.

Uygulamada en yaygin kullanilan spektroskopik miktar tayin yontemi Ultraviyole (UV) ve Gorunir Bolge
Absorpsiyon Spektroskopisidir. Ultraviyole ve goriiniir 151k (UV-Vis) molekiillerdeki elektronik gecislerin
verdigi spektrumlart konu alir, olay; bir 151n demetinin bir drnekten gegtikten veya bir 6rnek yiizeyinden
yansitildiktan sonraki azalmasiin dlgiilmesi seklindedir. Is1gin siddetinin azalmasi absorplamanin arttigini
gosterir.  Olcllen  maddenin  konsantrasyonu  belirli  bir dalga boyundaki  absorpsiyonu

Olgllerek bulunur. Asagidaki sekilde bir spektrofotometrenin kisimlarini gérmektesiniz(Sekil 1).

Ornek (kiivet icinde):
farkli dalgaboylarinda gelen
15181 sogurur.

Bilgisayar: sinyalleri
gorsel verilere gevirir.

Mercekler ve yvanklar:
151841 daraltip bir ¢izgi
halinde toplar.

0§ ‘P-ﬁ—n‘-—

Monokromator
Kaynak; belirli bir (dalgaboyu secici):
dalgaboyunda 151k yayar. belirlenmis Dedektox or nel\te'n
dalgaboylarindaki 15151n yayilan 15121 elektrik
i geemesine izin verir. sinyallerine déntistiiriir.

Sekil 1 Spektrofotometrenin kisimlari
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Spektofotometreler 2 ¢esit olarak siniflandirilabilir: Tek 1smn yollu ve ¢ift 151 yollu spektrofotometreler
seklinde. Aralarindaki fark tek 151n yollu spektrofotometrede sifir ayar1 ve olgiim ayarlar1 cihazda tek 1sin
demeti oldugu icin ayr1 ayr1 yapilir. Cift 151n yollu spektrofotometrelerde ise bu islem ayr1 ayr1 yapilmaz
¢linki monokromatdrden ¢ikan 1s1k esit siddette iki demete boliinerek biri 6rnege, digeri ise sadece
¢Oziiciniin bulundugu kaba gonderilir. Boylece drnekteki gecirgenlik degeri siirekli olarak ¢ozuctnunki ile
karsilagtirilmig olur. Laboratuvarimizda bulunan spektrofotometre ¢ift 151 yolludur (Sekil 2). Bu yiizden kor
¢ozelti adimi verdigimiz cihazin sifirlamasi i¢in kullanilan ¢6zelti iki kiivete boliinerek iki 151k yoluna da
konur. Kor ¢ozeltinin i¢inde yapilacak 6l¢timiin prosediiriine gore bazen saf su bazen ayirag bulunur. Bazi
analizlerde kor sadece sifirlama i¢in kullanilirken bazi dlglimlerde kor ¢ozeltinin de absorbansi okutularak
hesaplama formiiliinde kullanilir.  Her spektrofotometrik oOl¢iimde mutlaka 6lgllecek maddenin
konsantrasyonu belli bir ¢ozeltisinin de absorbansinin 6l¢iilmesi gerekir. Bu ¢ozeltiye standart ¢ozelti adi
verilir. Bazen eger yapilacak 6l¢iimiin daha hassas olmasi isteniyorsa standart ¢ozeltilerin serisi hazirlanarak

bir standart grafik ¢izilir. Ornegin absorbansi bu grafikten bulunur (Sekil 3).

¢OzZOcU KAYDEDIC

ISIK KAYNAGI MONOKROMATOR (—— ORNEK DEDEKTOR

Sekil 2 Cift 1s1n yollu spektrofotometre

0.4- Standard 3

0.3
Standard 2
4id (a7 ki Sekil 3 Absorbans-Konsantrasyon grafigi

Absorbance

0.1

H
.
Standard 1E

0.0 T T T T
000 001 002 003 004 005
Concentration (mol/L)
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Deneyin Yapihsi:

Malzemeler:

Metilen kirmizist

Fenolftalein

Etanol

Ig Metilen kirmizist ve 1 g fenolftalein tartilarak ayr1 ayri balon jojelere konur, 100’er ml saf su ile
coziliirler. Hazirlanan ana standart c¢ozeltilerden seri seyreltmeler yapilarak bir dizi standart c¢ozelti
hazirlanir. Seyreltmeler 1, 1/2,1/4, 1/8, 1/16, 1/32 oranlarinda yapilir. Hazirlanan g¢ozeltiler etanol koriine
kars1 sirayla spektrofotometreye yerlestirilerek okutulur. Elde edilen verilerden absorbans-konsantrasyon

grafigi ¢izilir.

KROMATOGRAFiI

Deney Adi: Ince Tabaka Kromatografisi ile seker karisimlarmin ve kan serumunun kalitatif tayini
Kromatografi terimi c¢esitli sekillerde uygulanan fazlar arasindaki dagilma islemlerini belirtir. Fazlardan
birisi bit kat1 veya kati iizerine adsorblanmis kalic1 (stasyoner faz), digeri ise kalic1 faz {izerinde hareket
eden s1vi (mobil) fazdir. Diger kimyasal yontemlerle ayrilmalari ¢ok zor olan benzer 6zellikteki maddeler
kalict faza farkli baglanma o0zelligi gosterebilirler ve bu ozellik de onlarin kromatografik yontemle
ayrilmalarini olanakli kilar.
Adsorbsiyon kromatografisinde maddelerin bir ¢6zgen sistemindeki ¢ozeltilerinde ibaret sivi faz ince toz
haline getirilmis kat1 faz ile temas eder ve madde karigtmiin katinin yilizeyinde se¢imli adsorbsiyonu
meydana gelir.
Madde karisimlarinin ayrilmast amaciyla uygulanan kromatografik tekniklerden bazilar1 asagida verilmistir:

1- Ince Tabaka kromatografisi

2- Kolon Kromatorgrafisi

3- Kagit Kromatografisi

4- Gaz kromatografisi

Ince Tabaka Kromatografisi
Ince tabaka kromatografisi adsorbsiyon kromatografisine tamamen benzer, bu yontemde ¢dzgen sisteminde
¢Oziinmiis madde karisimi, kat1 faz lizerinde se¢imli adsorbsiyona ugrar. Adsorban tasiyici olarak cam veya

aluminyum plaklar (20x20 cm) adsorban olarak da silika jel alunimyumoksit, seliloz, poliamid vb.
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maddeler kullanilir. Ince tabaka iizerinde birbirinden ayrilan maddeler cesitli yontemlerle gozlenir hale
getirilebilir ve gerktiginde tabakadan kazinarak izole edilebilirler.

Kromatogrami degerlendirmek i¢in Rf degerleri hesaplanmalidir (Sekil 1). Bir maddenin Rf degeri
baslangi¢c noktasindan itibaren ince tabaka iizerinde maddenin katettigi yolun ¢ozgenin katettigi yola
oranidir. Belli bir ¢ozgen icin aynmi Rf degerlerinin elde edilebilirligi adsorbanin aktifligine, tankin

doygunluguna tabaka kalinligina ve sicakliga baglhdir.

Cozelti ylizeyi
[~ (Deneme sonu)

|

- Coziucunin
aldigi yol
Maddenin
aldigi yol

,,,,,,, P

Sekil 1 Rf degerinin hesaplanmasi

Ince tabaka kromatografisi bir mikro ydntem olarak cok kisa bir zamanda uygulanabilir ve ¢ok az bir
maddeye gereksinme vardir. Incelenecek madde veya madde karisimimin olanak dl¢iisiinde polar olamayan
bir ¢dzgende polar olmayan bir ¢ozgendeki yaklasik %1°’lik ¢ozeltisi plakanin bir ucuna uygulanir ( yaklasik
olarak kenardan 0.8 cm yiikseklige) ve tabakanin sadece u¢ kismi islanacak sekilde (uygulama noktast
cozgen diizeyinin iistiinde kalmali!) uygun ¢6zgen bulunan kromatografi tankina daldirilir (Sekil 2). Cozgen
kapiler c¢ekimin etkisiyle adsorban iizerinde yiikselir farkli bilesikleri farkli uzakliklara siiriikleyerek
ayrilmalarini saglar (sekil 3).

Solvent

Tank —wl

!

Solvent Solvent
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Ince tabaka kromatografisi hizl kalitatif analizler igin basit ve iyi bir ydntemdir. Bir karisimdaki bilesiklerin
sayisint kontrol etmek, bir reaksiyonun gidisini izlemek, reaksiyon iriinlerinin safligin1 kontol etmek ve
kromatografik ayirmalari izlemek amaciyla ¢ok sik kullanilir.
Deneyin Yapihsi:
Malzemeler: Diklormetan
Metanol
Saf su
%1°lik vanilin H2SO4 ¢Ozeltisi
%1°lik glikoz ¢ozeltisi
%1°lik fruktoz ¢ozeltisi
%1°lik sakkaroz ¢ozeltisi
%1°lik Laktoz ¢ozeltisi
%1’lik galaktoz ¢ozeltisi
Kan Serumu
Seker karigimi
Deneyin Yapihisi:
Kan filtratinin hazirlanmasi: 15 ml’lik deney tiipiine 1 ml kan 7 ml saf su konup, karigtirilir. 1 ml
%10’luk soydum tungstat ¢ozeltisi katilir. Yavas yavas karistirarak 1 ml 2/3 normal H>SOs katilir.
Karistirilir 10 dakika beklenir. Siizge¢ kagidindan kuru bir tlipe siiziiliir. Elde edilen kan serumu donerli
buharlastiricida kuruluga kadar ugurulur ve suda ¢oziilerek TLC i¢in kullanir.
Sonra bir kromatografi tanki icerisine 10 ml Diklormetan :Metanol: Su (61:32:7) ¢ozeltisi hazirlanarak
konur. Daha sonra kromatografi plagt 6,5 cm x 20 cm ebatlarinda kesilir. Bu plagin bir ucundan 0.8 cm
kadar yukarisina kursun kalemle bir ¢izgi ¢ekilir.
Sekil 4’deki gibi isaretlenir. Plagin sol ve sag yanindan 1’er cm i¢eriden maddeler uygulanir, uygulanan
yerler kurutulur. Plak tanktaki ¢ozeltinin i¢ine maddelerin uygulandigi ucundan daldirilir (Sekil 5).
Yiiriitiicii sistem plagi kapiller ¢ekimin etkisiyle 1slatir (Sekil 6-7). Cozelti plag1 tepe noktasina 1 cm
kalana kadar 1slattiginda tanktan ¢ikartilip kurutulur (Sekil 8). Plak %]1°lik vanilin H2SO4 ¢Ozeltisiyle
islatilir ve 1sitict iizerinde 1sitilir. Olusan lekelerin Rf degeri hesaplanir. Seker karigimi ve kan
serumunda olusan lekelerin Rf’leri de hesaplanir ve saf seker ¢ozeltilerinin Rf’eri ile kiyaslanarak seker

karisiminda ve kan serumunda hangi sekerlerin bulundugu saptanir.
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Rf= Lekenin uygulama yerinden uzakligi/Cozeltinin uygulama yerinden uzakligi

Deney Adi: Kolon Kromatografisi ile boya karisiminin ayrilmasi

Kolon kromatografisi madde karisimlarinin ayrilmasinda kullanilan etkin bir ayirma yontemidir. Bu tiir
kromatografi bir kolona doldurulmus hareketsiz faz (silika jel, aliimina, seliiloz vb.) ile uygun bir ¢tzgen
sistemi arasinda ayrilmasi istenen maddeler karisiminin polaritelerine ve ¢oziiniirliikklerine gore dagilmasi
prensibine dayanir. Kolona doldurulan hareketsiz faz adsorbandir.

Kolonda ayrilacak maddelerin ¢ozeltileri yercekimi etkisi ile adsorban tzerinden akar; ideal halde maddeler
tek tek dar bir adsorbsiyon kusaginda bulunur. Genellikle uygulanan yontem kolonda maddeleri asirt
cozgen kullanarak yikamak (eliisyon) ve kolondan akan ¢ozeltiyi kiiclik fraksiyonlar halinde toplamaktir.
Bu durumda kuvvetli adsorblanan maddeler, daha zayir adsorblananlardan daha sonra kolondan ayrilir.
Fraksiyonlar ince tabaka kromatograsifi ile kontrol edilerek ayni maddeyi iceren fraksiyonlar bir araya
toplanir.

Kullanilacak kolonlar ayrilacak madde miktarina gore secilirler. Genel olarak adsorban agirligi 6rnek
agirhginin yaklasik 100 kati kadar alinir. Onceden temizlenmis ve kurutulmus kolonun ¢ikis kismina
adsorbanin akmasini 6nlemek i¢in kii¢iik bir pamuk tika¢ konur, bunun {izerine az bir miktar ¢ézgen
eklendikten sonra pamuk tarafindan tutulmus havanin uzaklastirilmasi i¢in uzunca bir cam g¢ubuk ile
bastirilir. Sonra adsorbana ayni ¢dzgen sisteminden eklenerek karistirllir ve bdylece adsorbanin
siispansiyonu hazirlanmis olur. Bu siispansiyon bir huni yardimi ile kistm kisim kolona doldurulur. Her
eklemeden sonra musluktan ¢ozgen akitilarak adsorbanin kolon i¢indeki seviyesi kontrol edilir. Bu sirada
cozgenin adsorban seviyesinin altina inip kolonun kurumasinayol agmasina meydan verilmemelidir. Fakat
yine de adsorbanin yiizeyinde bir kuruma meydana geldiginde hemen bir miktar ¢6zgen eklenip bir baget ile
hizlica karistirilmali ve hava kabarciklarinin tamami uzaklastirilmalidir. Hareketsiz fazda kalan hava

kabarciklar1 zamanla bu fazda yarilmalara ve dolayisiyla kotii ayrilmalara neden olacagindan kolon ¢ok
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diizglin ve dikkatli doldurulmali 6zellikle adsorbanin ¢6zgen sistemindeki siispansiyonu hazirlanirken
ortamdaki hava kabarciklarinin uzaklagmasi icin siddetli olarak uzun siire ¢alkalanmalidir. Ayrica doldurma
sirasinda adsorbanin kolon igerisinde tamamen sikismasi i¢in kolonun bir siire drnek uygulanmaksizin
kullanilan ¢6zgen sistemi ile yikanmasi ve bu esnada da yumusak bir cisimle vurularak sarsilmasi gerekir.
Kolon tamamen dolduruldugunda hareketsiz faz diizeyinin iistiinde daima bir miktar ¢ézgen bulunmalidir.
Bu sekilde kolonun kurumasi onlenir.
Kolon doldurulduktan ve adsorban sikistirildiktan sonra siradaki islem maddenin uygulanmasidir. Bunun
icin genel olarak uygulanan yontem adsorban (zerindeki ¢dzgen seviyesinin ancak kolonun kurumayacagi
kadar bir az seviyeye diisiiriilmesi, ayrilacak karigimin miimkiin olan en az miktarda kolonda kullanilan
cozgen sistemi ile ¢oziindiiriilmesi ve bir damlalikla adsorbanin iist yiizeyini dalgalandirmadan ve kolonu
kurutmadan eklenmesidir. Ekleme islemi yapilirken kolon muslugu da yavasga agilir ve uygulanan
maddenin adsorban tarafindan emilmesi saglanir. Kolon hemen hemen kuruyacak hale geldiginde yine
damlalikla ¢6zgen sistemi eklenir. Bu arada uygulama bdlgesinin {istline de bir par¢a pamuk yerlestirilerek
kolona eliisyon i¢in gerekn miktarda ¢6zgen sistemi eklenir. Bundan sonraki igslem kolonu sabit bir damlama
hiz1 ile yikamak ve fraksiyonlar1 toplamaktir.
Deneyin Yapihsi:
Malzemeler: Metanol

Saf su

Boya ( Metilen mavisi ve Metil kirmizisi) karigimi
Temizlenmis ve kurutulmus kolon spora sabitlenir. 10 mg boya karisimin ayrilmasi i¢in 1 g silika jel
tartilarak 50 ml metanol ile siispansiyonu hazirlanir. Kolona musluk kapali iken bir miktar metanol konur.
Adsorbanin akmamasi i¢in bir miktar pamuk konur. Bir huni yardimi ile silika slispansiyonu kolona
doldurulur. 10 mg boya karisimi ¢oziilebilecek en az miktarda metanolde ¢oziiliir, bir damlalik yardimai ile
tizerinde kurumaya yakin diizeyde ¢dzgen sisteminin oldugu adsorbana uygulanir. Musluk agilarak
karisimin adsorban tarafindan emilmesi saglanir, sonra bir par¢a pamuk uygulama yerinin iizerine
yerlestirilerek metanol eklenir. Uygulanan karisim boyalardan olustugu i¢in kolon muslugu acilip kolon
baslatildginda boyalarin tek tek bandlar halinde musluktan indigi gozlenecektir. Bu bandlarin her biri ayr

ayr1 tiiplerde fraksiyon olarak toplanacaktir(Sekil 1).
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Islem sirasinda siirekli olarak
hareketli faz ekleniyor.

Ayrilacak
karigim hareketli /

fazda ¢ozulr. f ( (
\ l\. \
\ \ \

A Y
V'S Ayrilacak

bilesenler <€ '

—  Kalci faz

— Chromatography -

Kromatografi
kolonu

Her bir bilesen kolonun alt kismina
ulastiginda ayri ayr tiiplere

toplanir. \U

Sekil 1 Kolon Kromatografisi islemi

Deney Adi: Caydan kafein ekstraksiyonu

Teorik Bilgi: Ekstraksiyon, ¢dzgenlerle yapilan bir ayirma islemidir. Genellikle ya ¢ozeltilerde ¢oziinmiis
halde bulunan maddelerin ya da kat1 karisimlardaki maddelerin ayrilmasi amaci ile kullanilir. Bazen bir
maddenin icerdigi ¢Ozlinebilir yabanct maddelerin uzaklastirilmasi i¢in de ekstraksiyon yontemine
basvurulabilir. Ancak bu son islem genellikle yikama seklinde uygulanir.

Ekstraksiyon isleminin teorik dayanagi Nernst’in “Dagilma Kanunu”dur. Bu kanuna gore eger bir madde bir
sistemin birden fazla fazi i¢inde mevcut ise sistemin dengesi i¢cin bu maddenin c¢esitli fazlardaki
konsantrasyonlar1 arasinda belirli bir sicaklikta belirli bir oran bulunmalidir. Buna gore birbirleri ile hig

karismayan ya da az oranda karigan iki sivinin olusturdugu bir sisteme her iki siv1 i¢inde de ¢dzlinebilen bir

62



madde eklendiginde bu maddenin iki sividaki konsantrasyonlariin birbirine orani belirli bir sicaklikta sabit
olacaktir. A ve B ile gosterilen iki sivi fazdaki konsantrasyonlar Ca ve Cg ise “Dagilma Kanunu’nun
matematiksel ifadesi
K=CAa/Cg seklinde yazilabilir ki bu K sabitine “Dagilma Katsayis1” ad1 verilir.

Organik maddeler genellikle organik cdzgenlerde suya gore daha fazla ¢ozunirler. Bu nedenle organik
maddeleri sulu ¢ozeltilerden organik ¢ozgenler yardimi ile ektrakte etmek olasidir. Eger sulu faza NaCl,
NaxSOs4, v.s gibi elektrolitler eklenirse organik maddelerin sudaki ¢dziiniirlikkleri azalir. Buna goére sulu
¢oOzeltiyi bir tuzla doyurma islemi organik maddelerin ekstraksiyonunu kolaylastirir. Ekstraksiyon isleminde
onemli bir problem belirli bir miktar ¢dzgeni bir defada m1 yoksa birka¢ kisim halinde mi kullanmanin daha
iyi bir sonu¢ vereceginin saptanmasidir. Deney sonuclart gostermektedir ki toplam ¢ézgen miktari ayni
kalmak tizere bir ekstraksiyon igslemi ne kadar kiiciik kisimlar halinde tekrarlanarak yapilirsa o kadar verimli
bir ayirma saglamaktadir. Ozellikle K degeri biiyiikse yani ekstrakte edilecek maddenin ¢dziinmiis halde
bulundugu ¢ézgendeki ¢oziiniirliigii oldukca fazla ise ¢ok sayida ekstraksiyon yapilmasi onerilir. Ayni 6neri
bir madde yaninda bulunabilen yabanci maddelerin ekstraksiyon ile uzaklastirilimasi (yikama) igin de
gecerlidir. Nitekim boyle bir yikama islemi ne kadar ¢ok kisimlar halindeki ¢6zgen miktari ile ard arda
tekrarlanirsa bir defada yapilan yikamaya gore o kadar iyi sonuglar alinir.

Ekstraksiyon Islemi: Ekstraksiyonun pratik organik kimyada en genel uygulamasi bir ¢ozelti ya da
stispansiyon icinde bulunan organik maddeyi, maddeyi cozen fakat ¢Ozeltideki ya da stispansiyondaki
cozgen ile karigmayan bir baska organik ¢dzgen yardimi ile ayirmaktir. Ekstraksiyon genellikle sulu
cozeltilerden ya da silispansiyonlardan yapilir ki bu durumda ekstraksiyon islemi sulu ortamdan organik
maddelerin ayrilmasi seklinde diistiniilebilir. Ekstraksiyon amaci ile kullanilan ¢dzgenler arasinda etil eter,
benzen, kloroform ve karbon tetrakloriir bulunur. Ekstraksiyon ¢6zgeni segilitken de ¢ozgenin su

oOzelliklerine dikkat edilir:

1- Ekstrakte edilecek maddeyi ¢ézme gicu
2-Ortamdan ayrilabilme kolayligi

3- Cozdugii maddeden uzaklastirilabilme kolayligi
4-Ucuzlugu

Ekstraksiyon genellikle yuvarlak, ya da oval ayirma hunileri kullanilarak yapilir. Bu islem i¢in muslugu yan
taraflarindan akitmayan ve ekstrakte edilecek ana c¢ozeltinin iki kati bir hacme sahip bir ayirma hunisi

secilir. Cozelti ayirma hunisine yerlestirildikten sonra tlizerine ana ¢dzeltinin 1/3’t kadar hacimde
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ekstraksiyon ¢dzgeni konur. Bundan sonra ayirma hunisi yatay durumda ve iki elle tutularak yavas yavas
calkalanir (Sekil 1). Sonra ters ¢evrilerek musluk yavasca agilir ve asir1 basing disiiriiliir (Sekil 1). Musluk
kapatilarak ayirma hunisi tekrar calkalanir ve yine musluk agilarak i¢ basing diistiriiliir(Sekil 1). Ayirma
hunisinin i¢ atmosferi ¢dzgen buhari ile doyduktan sonra daha fazla ¢alkalamak basinci pek etkilemez ve bu
asamada ayirma hunisi siddetle ¢alkalanarak maksimum miktarda organik maddenin ¢6zgen fazina gegmesi
saglanir (Sekil 1). Musluk bir kez daha agilip kapatildiktan sonra bir spora takilmis halkaya diisey durumda

yerlestirilir ve fazlarin ayrilmasi beklenir (Sekil 1).

—— upper layer
— lower layer

Sekil 1 Ekstraksiyon Islemi

Fazlar kesin olarak ayrildiktan sonra sulu kisim-eger ekstraksiyon ¢dzgeninin yogunlugu sudan diisiik ise
yani bu ¢dzgen Ust faz1 olusturuyorsa- alttaki musluktan akitilarak olanak dl¢iisiinde tiimiiyle alinir. Organik
faz ise ayirma hunisinin iist kismindan aktarilarak alinir ki boylece bu fazin ayirma hunisinin musluk altinda
kalan kismindaki sulu faz damlaciklari ile karigsmasi 6nelnmis olur. Sulu faz tekrar ayirma hunisine alinarak
islem tekrarlanir. En sonunda organik fazlar toplanir. Uygun bir kurutucu ile kurutulur ve ¢dzgen genelikle
destilasyon ile uzaklagtirilir. Geriye kalan kisim maddenin 6zelligine bagl olarak uygun bir yontemle —
destilasyon, kristallendirme vb.-saflastirilir.
Sulu ortamdan organik ¢ozgenlerle yapilan ekstraksiyonda emdiilsiyon olusumu sik sik karsilagilan bir
durumdur. Iyi bir ayirmaya engel olan bdyle bir olusuma bazik sulu ¢ozeltiler kullanildiginda daha ¢ok
rastlanir. Eger katilmasinda bir sakica yoksa birkag damla H2SO4 ilavesi ile emiilsiyon bozulabilir.
Emiilsiyonu bozmak i¢in bagvurulabilen diger yollar sunlardir:

1- Emiilsiyonun bulundugu kabi su trompuna baglayarak emiilsiyon yiizeyinden hava akimi

gecirilmesi saglanabilir.
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2- Ekstraksiyon sirasinda sulu faz NaCl ile doyrulur.

3- Emiulsiyona birka¢ damla etanol ya da bir baska ¢6zgen katilabilir.

Emiilsiyonun olusumu halinde iyi bir ayirma genellikle karisimin uzun siire kendi haline birakilmasi
ile saglanabilir.
Surekli Ekstraksiyon: Ekstrakte edilmesi istenen organik madde suda organik cozgenlerden cok fazla
¢Oziinliyorsa ya da bir kati fazda bulunup da organik ¢bézgenlerde az ¢oziiniliyorsa siirekli ekstraksiyon
teknigi kullanilir. Ciinkii boyle durumlarda normal yontemin kullanilmasi ¢ok fazla miktarlarda organik
cozgen kullanilmasini gerektirir. Oysa ki 6zel diizenekler ya da aygitlar kullanilarak az miktardaki bir
cOzgen ile siirekli ekstraksiyon gergeklestirilebilir. Ekstraksiyon bir sivi fazdan ve genellikle sulu fazdan

vanilacaksa kullanilacak cézeenin sudan agir va da hafif olusuna bagl olarak farkli diizenekler kullanilir.

“A
B B
water-cooled
condenser
o E
G
. *D ())D
sample - i % v
thimble C C

upper Surekli ekstraksiyon diizenekleri

reservoir

return
tube

lower
reservoir

Soxhlet cithazi

Organik maddeyi igeren ¢oziicli sudan farkli bir ¢dzgen de olabilir. Ekstraksiyon islemi i¢in en 6nemli nokta
iki ¢Ozgenin —ana cozelti ¢dzgeni ve ekstraksiyon cozgeni-birbirinde ¢oziinmemesidir. Sekil 2’deki
dizeneklerde balonda kaynayan ekstraksiyon ¢tzgeni sogutucuda yogunlasarak ana ¢6zelti iginden damlalar
halinde gegerek tekrar balona doner ki bu sirada ana ¢ozeltideki organik madde kismen ekstrkte edilir.
Stirekli olarak devam eden bu ekstraksiyon isleminde balonda kaynamakta olan ¢6zgendeki organik madde
miktar1 giderek artar.

Kat1 maddelerden siirekli ekstraksiyon ise “Soxhlet” adi verilen cihazlar ile yapilir (Sekil 3). Bu cihazin

icine Once bir siizge¢ kagidina sarilarak kapatilmis kati madde (kartus) yerlestirilir. Cihazin bu kismi daha
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sonra gerekli ¢ozgeni igeren bir balona ve bir geri sogutucuya takilir. Balondaki ¢dzgen yavas yavas
kaynatilir. C6zgen buharlari cihazin yan kolundan gegerek geri sogutucuda yogunlasir ve kat1 madde igeren
kartus iizerine dokiiliir. Cihazdaki ¢6zgen diizeyi sifon borusunun iist kismina gelince sifon yaparak balona
dokiiliir. Bu siradan katt maddeden c¢oziilen kisimda balona tasinmis olur. Islem siirekli olarak tekrarlanarak
ekstraksiyon istenen 6l¢iide gergeklestirilir.

Formiilii sekil 4’te verilen kafeinin sudaki ¢oziniirliigii sicaklikla biiyiik olglide degisim gosteren bir
bilesiktir (202 de 2,2 g/100 ml ve 80°°de 18g/100 ml). Bu nedenle ¢ay yapraklarinda bulunan kafein sicak su
ile ekstrakte edilebilir. Ancak bu ekstraksiyon sirasinda tannik asit gibi ¢ayin igerdigi baz1 diger maddeler de
suya gecer. Tannik asit ekstraksiyon ortamina CaCO3 eklenerek kalsiyum tuzu halinde tutulur ve kafein sulu

cozeltiden kloroform ile oda sicakliginda ekstrakte edilerek ayrilabilir.

H4C (I)I ks
3 \N/IN>
Ayl
h,

Sekil 4 Kafeinin kimyasal formiilii

Deneyin Yapihisi: 500 mlI’Lik bir balona 300 ml su ve 15 g toz CaCOz konur ve 30 g cay da kartusa
konarak Soxhlet cihazina yerlestirilir. 20 dakika Soxhlet ekstraksiyonu yapildiktan sonra elde edilen ¢ozelti
15-20%ye kadar sogutulur ve bir ayirma hunisine alimir. 25 ml’lik kistmlar halinde kloroform ile ii¢ kez
ekstrakte edilir. Kloroform fazlari birlestirilerek deristirilir. Elde edilen tiriin 10 ml kadar n-hegzanda su
banyosunda isitilirak ¢oziiliir ve kristallenmeye birakilir. Olusan kristaller kurutulur tartilir ve kuru cay
miktarina gore verim hesaplanir.
Deney Adi: Kandan kolesterol ekstraksiyonu
Malzemeler: Stok demir kloriir ayiraci (8.4 mg/ml): 840 mg FeClz.6H20’den bir miktar asetik asitte
¢Oziiliir ve 100 ml’ye asit ile tamamlanir.
Coktiirticti demir kloriir ayiract: Stok demir kloriir ayiracinin 1 hacmi 9 hacim asetik asitle
seyreltilir. Bu ayracgta zamanla ¢okelek meydana gelirse kullanilmamalidir.
Derisik H2SO4
Kloroform
Deneyin Yapihisi: Bir biyokimya tiipiine kan alinarak 3000 devirde 10 dak santrifiiijlenir. Elde edilen 2 ml
kan serumuna 80 ml c¢okturtict demir kloriir ayiract konarak 1500 rpm’de 5 dakika santrifiijlenir. Tiiplin

istteki berrak sivisi almarak donerli buharlastiricida ucurulur. Elde edilen kati material suda ¢oziilerek
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ayirma hunisine alinir ve 3 kez 50 ml kloroform ile ekstrakte edilir. Burada kloroform fazina ge¢en madde
kolesteroldiir. Kolesterol varliginin kanitlanmasi i¢in kloroform fazina salkowsky deneyi uygulanir. Yani
kloroform fazindan bir tiipe alinarak egik tutulup derisik H2SO4 sizdirilir. Tabakalarin degim noktasinda

kirmizi renk olusup olugsmadigina bakilir.
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