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Sevgili 6grenciler;

Organik Kimya Laboratuari II dersi i¢in hazirlanan bu {6y bes bolimden olugmaktadir.
[k béliimde ayirma ve saflastirma islemlerinin temel prensiplerinden bahsedilmistir. ikinci
bolimde uygulamaniz gereken ¢oziiniirlik testleri, {ligiincii boliimde sodyum eritisi yer
almaktadir. Maddelerinizi saflagtirdiktan sonra fonksiyonel grubunuzu belirlemek igin
yapmaniz gereken testlerden doérdiincii bolimde, fonsiyonel grubunuzu kesin belirledikten
sonra olusturacaginiz tiirevlerden ise son boliimde bahsedilmistir. Unutmayiniz ki bu foy bir
ders kitab1 degil, sadece derste sizlere kolaylik olmasi ve derslerden dnce gerekli arastirmalari
yapmaniz i¢in hazirlanmistir. Bu yiizden calisirken organik kimya kitaplarina basvurmayi

unutmayiniz.

Dr. Arzu GUMUS PALABIYIK Dr. Sema CARIKCI



BOLUM 1
AYIRMA ve SAFLASTIRMA ISLEMLERI

Saf olmayan bir bilesigin saflagtirilmasi veya bir karisimin bilesenlerine ayrilabilmesi
islemlerinin timi "ayirma ve saflastirma islemleri" olarak bilinirler.

Ayirma ve saflastirma islemlerindeki temel amag¢, maddelerin fiziksel veya kimyasal
ozelliklerindeki farkliliklarindan yararlanarak, ayirma ve saflastirma gergeklestirmek ve "saf
maddeler” elde edebilmektir.

1. KRiSTALLENDIRME

Organik reaksiyonlar sonucunda elde edilen kat1 organik bilesikler genellikle saf
degildirler. Safsizlik iceren bu organik kimyasal bilesiklerin saflagtirilmasi genellikle uygun
¢ozilicii veya ¢oziicli karisimlarindan kristallendirilerek yapilir. Ancak safsizligi fazla olan
ham {iriinlere direkt kristalizasyon islemi uygulanamaz. Ciinkii baz1 safsizliklar kristallenme
hizim1 disiirtir, hatta kristal olusumunu tamamen Onleyebilirler, boylece onemli miktarda
madde kaybi olabilir. Bu nedenle kristalizasyondan once ekstraksiyon veya destilasyon gibi
On saflastirma islemleri uygulanmalidir.

1.1. Kristallendirme Islemi

Katilarin kristallendirilerek saflastinlmalar1 uygun coziicli veya karisimlardaki farkli
¢oziiniirliik 6zelliklerine dayanir. Kristalizasyon igleminin safhalar su sekildedir:

1) Saf olmayan maddenin uygun ¢6ziiciide kaynama noktasi veya kaynama noktasina yakin
bir sicaklikta ¢oziilmesi.

2) Sicak ¢6zeltinin ¢6ziinmemis madde veya tozlardan siiziilerek ayrilmasi.
3) Sicak ¢6zeltinin sogumaya birakilip, ¢6ziinmiis maddenin kristalizasyonunun saglanmasi.
4) Kristallerin ¢oziicli fazindan siiziilerek alinmasi ve kurutulmasi.

Olusan kristallerin kurutulduktan sonra safliklari, erime noktasina bakilarak kontrol
edilir, saf degilse ¢oziicii ile yeniden kristallendirilir. Bu isleme rekristalizasyon denir. Erime
noktasi sabitlesene dek bu isleme devam edilir.

Kristallendirme ile safsizliklarin ayrilmasi su sekilde olur:

Omegin A maddesi icindeki safsizlik B maddesi olsun (Genelde bir maddede %5 kadar
safsizlik oldugu kabul edilir). Secilen belli bir ¢oziiciide ve belli bir sicaklikta A'nm ve B'nin
¢Ozlniirlikleri SA ve SB olsun. Bu durumda 3 olasilik s6z konusu olabilir;

1. Safsizlik saflastinlacak maddeden ¢ok ¢6ziinebilir. SB > SA
2. Safsizlik saflastirilacak maddeden az ¢6ziinebilir. SA > SB

3. Coziniirliikleri esit olabilir. SA = SB



Goriildugii gibi birinci olasilikta kristallendirme ile saf A elde edilebilir bu durumda safsizlik
ana ¢ozeltide kalacaktir.

1.2. Kristalizasyonda Kullanilacak Céziiciiniin Ozellikleri

1. Saflastirilacak maddeyi yiiksek sicaklikta ¢ok, diisiik sicaklikta az ¢ozmelidir.

2. Saflastirilacak maddenin iyi olusan kristallerini vermelidir.

3. Saflastirilacak maddenin kristallerinden kolayca ayrilabilmeli ve K.N. '1 diisiik olmalidir.
4. Saflagtirilacak madde ile reaksiyon vermemelidir.

5. Ugucu, yanici ve toksik olmamali, kolay bulunabilmelidir.

Kristalizasyonda c¢ok kullanilan ¢oziiciilerden bazilar1 sunlardir: Su, eter, aseton,
kloroform, metanol, karbontetrakloriir, etilasetat, etanol, benzen, petrol eteri vs. Yanici
ozellikteki eter, aseton, metanol, etanol, etilasetat, benzen, petrol eteri gibi c¢doziiciiler
kullanilirken 1sitma ¢iplak alevde yapilmamalidir, su banyosu kullanilmalidir. Kristallendirme
isleminde en ¢ok kullanilan ¢oziiciiler ve 6zelliklerini agagidaki tabloda gosterilmistir:

Coziicii K.N. Ozellik

Damitik su 100 Uygun olan her yerde kullanilir
Dietileter 35 Yanici

Aseton 56 Yanici

Kloroform 61 Yanmaz, buharlar1 zehirli
Metanol 64.5 Yanici, zehirli
Karbontetrakloriir 7 Yanmaz, buharlari zehirli
Etilasetat 78 Yanici

Metanol (Teknik) 77.8 Yanici

Etanol 78 Yanici

Petrol eteri 40-60 Yanici

Asetik asit 118 Keskin kokulu




Eter fazla ugucu oldugu i¢in kabin kenarlarindan yukariya dogru tirmanir, bu nedenle
kristallendirme islemlerinde miimkiin oldugunca kullanilmamas1 gerekir. Ayrica eter kisa
stirede uctugu i¢cin madde kabin dibinde tortu olarak kalir. Karbonsiilfiir de hava ile parlama
noktasi diigiik karisimlar verdigi i¢in miimkiin oldugunca kullanilmamalidir.

Kristalizasyonda ¢ociicii segilmesi, ¢cogunlukla deneysel olarak tespit edilir. Pratikte
0.1 g madde 1 mL ¢oziicii ile 1sitilmadan ¢oziiniiyorsa veya 0.1 g madde 3 mi ¢oziicii ile
1sitilarak ¢éziinmiiyorsa uygun degildir. Kristallendirilecek madde bir ¢oziiciide ¢ok kolay, bir
baska c¢oziiciide ¢ok az ¢Ozilinliyorsa iyi bir kristalizasyon iglemi icin ¢oziicii ciftleri
kullanilabilir. Ancak bu iki ¢6ziiciliniin birbiri ile karisabilir olmasi gerekir. Bunun i¢in dnce
madde ¢ok ¢ozilindiigii ¢oziiciide ¢oziiliir ve daha sonra maddenin az ¢oziindiigii ¢oziicii sicak
olarak azar azar ilave edilir. Hafif bulaniklik meydana gelince ilk ¢oziiciiden ¢ok az ilave
edilip, sogukta kristallenmeye birakilir. Alkol-su, benzen-petrol eteri, aseton-petrol eteri en
cok kullanilan ¢oziicii ¢iftleri arasinda yer almaktadir. Teorik olarak ¢oziicii se¢iminde 2
ozellikten yararlanilir;

1. Bir madde kimyasal ve fiziksel 6zelliklerinin benzer oldugu coziiclide ¢ok ¢oziintir.

2. Polar bir madde polar bir ¢6ziiclide, apolar bir ¢oziicliden daha ¢ok ¢oziiniir. Polar
bilesikler suda ¢ok ¢dziiniir. Ozellikle hidrojen bagi yapiyorlarsa sudaki ¢oziiniirliikleri daha
da artar. Karboksilik asit, alkol, amin ve amid i¢eren organik yapilar igin sudaki ¢oziiniirlik
fazladir. Bunun yani sira organik maddelerin tuzlan da suda kolay ¢oziiniir. Tim
hidrokarbonlar ve alkil halojeniirler ise suda ¢6ziinmezler. Eter, benzen gibi nonpolar
¢oziciiler, noniyonik bilesiklerin birgogunu ¢ozerler. Genel olarak organik bilesiklerde
hidrokarbon kismi arttikca yani C sayisi arttikca sudaki coziintirliikleri azalip, nonpolar
¢oziiciilerdeki ¢oziiniirlikleri artar. Yine molekiil agirh@ arttik¢a sudaki ¢oziiniirliik azalir.
Yine yapiya halojen sokulmasi da sudaki ¢oziiniirliigii azaltan bir diger etkendir. Su, formik
asit, asetik asit, metanolii polar ¢6ziiciilere, benzen, aseton, kloroformu da apolar ¢oziiciilere
ornek olarak gosterebiliriz.

1.3. Kristalizasyon Teknigi

Kimyasal bilesik i¢in uygun bir ¢oziicli bulunup ¢ozelti kaynama noktasina ulasilana
dek 1sitilir. Kaynamakta olan ¢6zelti sogumaya birakilmadan 6nce hizla siiziilmelidir. Bunun
icin genellikle pileli siizge¢ kagidi ve genis kisa boyunlu bir huni kullanilir. Genis ve kisa
boyungozeltinin soguyup, kristallerin olugmasimi ve tikaniklik yaparak slizmede giicliik
¢ikmasini onler. Iyi bir siizme ile siizge¢ kagidinda kristal kalmaz. Siiziilen ¢6zeltinin {izeri
saat cam ile kapatilarak sogumaya birakilir. Olusan kristallerin biiyiikliigii sogutma islemine
baghdir. Hizli sogutma ile kiiciik, yavas sogutma ile biiylik kristal olusumu saglanir. Biiytik
kristaller onemlimiktarda ¢oziicii igerirler. Kiiciik kristaller de ise birim ylizey hacim artacagi
icin daha fazla safsizlik adsorblayabilirler. Bu nedenle, sogutma genellikle orta 1sida
yapilmalidir. Olusan kristaller siizge¢ kagidindan veya vakumda buchner hunisi kullanilarak
siziilir. Kurutma islemi, a¢ik havada, erime noktasi altinda, sabit etiivde veya vakum
desikatoriinde yapilabilir.



1.4. Kristalizasyonda Karsilasilabilecek Giigliikler

1. Renk giderme: Ham iiriin renkli safsizliklar icerebilir. Bu safsizliklar kristaller tarafindan
adsorblanabilecegi igin renkli ve kirli kristaller elde edilir. Bunlar aktif komiir gibi
safsizliklar1 adsorblama kabiliyetindeki maddeler kullanilarak ortamdan uzaklastirilabilirler.
Cozeltiye ham iriiniin  agirhginin %I1-2 1 kadar aktif komiir ilave edilip kaynatilir.
Adsorbsiyon giicii fazla olan komiir genellikle biiyiik molekiillii olan safsizliklar1 kolaylikla
adsorblar ve ¢ozeltinin rengini giderir. Aktif komiir fazla miktarda kullanilmamalidir, aksi
takdirde esas maddede absorblanir ve verim diiser. Cozelti siiziilerek aktif komiiriinden

ayrilabilir.

2. Kristallenme giicliigii ve yag halinde ayrilma: Kristalizasyonda madde yag halinde ayrilmis
ise (bu durum ¢abuk sogutma veya ¢ozeltinin derisik olmasindan kaynaklanabilir) 1sitilarak

¢oziillir, daha sonra tek fazli berrak ¢ozelti yavas yavas sogutulur veya yag halinde ayrilmay1
onlemek i¢in sogumakta olan ¢ozelti kuvvetle karigtirilir. Boylece yag taneleri olussa bile
biraraya gelmeleri Onlenir ve kristallenme saglanir. Bazen de doymus c¢ozeltilerden
kristallenme baglamaz, bu durumda kristallenmeyi baslatmak icin asagidaki islemler
uygulanir;

Asi kristali ilave etmek

Cam bagetle kagima

Cok diisiik sicakliklara dek sogutma yapmak

Cozeltideki ¢oziicii miktarini biraz ugurmak
1.5. Kristalizasyonda Siizme Islemi

Bir karisimda sivi fazi kati fazdan ayirmak igin uygulanan isleme siizme denir. Iyi bir
kristallenme ile saflastirma ancak siizme isleminin kusursuz olarak yapilmasina bagl
oldugundan, siizme ¢ok dikkat gerektiren bir iglemdir.

Stizme islemi huni ve siizge¢ kagidi yardimiyla yapilir. Siizge¢ kagidi, mavi, beyaz ve siyah
bant olmak {izere ve adi siizge¢ kagidi olmak tizere dort ¢esittir.

Kagit Siizme Gozenek Nerede kullanildig:
Mavi Yavas Ince Ince kristaller igin
Beyaz Orta Orta Orta kristaller i¢in
Siyah Hizli Kaba Kaba kristaller i¢in

Adi siizge¢ kagidi bir ¢ok kaba slizme isleminde sik¢a tercih edilir. Siizge¢ kagitlar diiz,
dorde katlanarak veya ¢ok katlanarak kullanilirlar.




a) Stizge¢ kagidinin dorde katlanarak koni bigimine getirilmesi b) Siizge¢ kagidinin ¢ok
katlanarak tirtikl1 bicime getirilmesi

Stizme islemi icin kurulacak siizme diizenegi asagidaki gibidir. Diizenekte huni boynunun,
beher ceperine igten degecek sekilde yakin konumlanmasi saglanmalidir. Bu amacla huni, bir
halkanin veya uygun ¢apl bir deligin i¢ine oturtulur ve beher huni boynuna iyice yaklagtirilir.

* Siiziilecek karisimin bulandirilmamasina 6zen gostererek, bir cam baget yardimi ile siizme
baglatilir. Stizmenin siirekliligi i¢in huni boynunun siirekli sivi ile dolu olmasina dikkat edilir.

* Duru sivinin stizme islemi bittikten sonra, beherin geperlerine yapisan ¢okelek pargaciklari,
yikama sivis1 yardimi ile (genellikle saf su) beherin dibine alinir. Bu islem i¢in i¢inde yikama
stvist bulunan pisetten yararlanilir. Ceperlerin pisetle yikanmasindan sonra, behere tim
cokelegi ortecek kadar yikama sivisi ilave edilir ve karigim bir cam bagetle iyice karistirilir.
Yeniden durulma olana kadar beklenir ve duru sivi dikkatlice yeniden siizgece aktarilir. Bu
islem iki ti¢ kez tekrarlanir.

* Beherde kalan ¢okelegin tiimii lizerine yikama sivisi piiskiirtiilerek, ¢okelegin slizgeg kagidi
lizerine aktarilmasi gerceklestirilir.

» Cokelegin pisetten plskiirtilen yikama sivist ile kagidin iist kenarindan asagiya dogru
dikkatlice yikanur.

* Saf bir ayirim yapabilmek i¢in siizme hizin1 ve verimini yiiksek tutmak amaciyla, tiim bu
islemlerin ¢ok biiyiik bir 6zen ve dikkatle yiiriitiilmesi gerekmektedir.



Gokelek

I

a) Stizme dilizenegi b) Stizme islemi

> Vakum Altinda Siizme

Stizme iglemini ¢abuklastirmak i¢in, organik kimya laboratuarinda kullanilan bir diger
teknikte vakumda (emme ile) siizmedir.Bunun i¢in 6zel porselenden hazirlanmis nuge hunisi
icine slizge¢c kagidi konur ve alttaki nuge erleninden vakum yardimiyla siizme
yapilir.Kullanilacak siizge¢ kagidi delikleri tamamen Ortecek fakat yanlardan kivrilmayacak
sekilde kesilmelidir.Ayrica siizge¢ kagidinin nugeye yapismamasi i¢in birka¢ damla ¢ozelti
damlatiimalidir.
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trompu

Vakumda siizme diizenegi

Kristallendirme sirasinda siizme islemi ¢ogunlukla 2 kez uygulanir:

e Kiristallenme baslamadan once hazirlanan sicak ¢ozeltinin siiziilmesi (Sicak siizme),
e Kiristallenme tamamlandiktan sonra kristallerin ana ¢ozeltiden siiziilerek ayrilmasi
(Soguk Siizme).

1.5.1. Sicak siizme:

Sicak c¢ozeltinin igerdigi safsizliklar1 uzaklagtirmak igin yapilan siizmedir. Sicak
cozeltilerin siiziilmesi sirasinda 1s1 kaybi elden geldigi kadar onlenmelidir. Aksi takdirde
sicaklik diismesi ile ¢oziintirliik azalacagindan siizge¢ kagidinda ve huni borusunda kristaller
meydana gelir, bunlar stizmeyi gii¢lestirir. Sogumay1 6nlemek i¢in hizli siizmek, huniyi ve
stizge¢ kagidini kaynar ¢ozelti sicakligina kadar 1sitmak ve buharlasmay1 elden geldigi kadar
onlemek gerekir. Bu kosullar1 saglamak i¢in akis borusu kesik huni ve pilili siizge¢ kagidi



kullanilir. Huni, ¢oziicl ile 1slatilmis siizge¢ kagidi ile beraber iistiine saat cami konarak
icinde biraz saf ¢oziicli bulunan bir beher iizerine oturtulur ve beher alttan 1sitilir. Sonra beher
icindeki saf ¢oziicii baska kaba aktarilarak ayni beher i¢ine hemen siizme yapilir. Huniyi
1sitma islemi, siiziilecek ¢ozeltinin kendisi kullanilarak da yapilabilir veya beher veya erlen
icindeki c¢Ozeltinin iizerine konarakda isitilabilir. Bdylece, huni geri sogutucu gorevini
gorilirken 1s1n1r, bundan sonra ¢6zelti 1sinmis olan bu huniden derhal siiziiliir.

1.5.2. Soguk Siizme

Kristallerin ana ¢ozeltiden ayrilmasi islemi, adi siizme ile yapilmayip, daima vakum
uygulanarak yapilir. Vakum musluga takilmig bir tromp ile saglanir. Bu islemde vakum
pompast kullanilmamalidir, ¢linkii siizlintiiniin buhar basinci yiiksek oldugundan c¢oziicii
buharlasir ve vakum pompasmin yaginda c¢oziinerek buhar basincini artirir. Vakum hem
stizmeyi hizlandirir, hemde kristallerin ana ¢ozeltiden tamamen ayrilmasini saglar. Fazlaca
madde coziilecekse Nuge Hunisi (Buchner Hunisi) ve erleni kullanilir. Huniye gore siizgec
kagidi kesilip huniye yerlestirildikten sonra, once tromp calistirilarak vakum yapilir, sonra
stiziilecek madde Nuge Hunisine dokiilmeye baglanir. Siizme isleminde yavas emis, hizli
emisten daha etkilidir, ¢linkii hizli emiste ¢ok ince taneler siiriiklenerek siizge¢ kagidini
iizerine yapisirlar ki bu durum kagidin gegirgenligini azaltir. Siizme sonucunda siizge¢ kagidi
iizerinde kalan kristallerin iizerinde bir miktar ana c¢ozelti tutunmustur, bu durum saf
¢oziiclinlin az bir miktart ile yikanarak giderilir. Nuge Erlenine damlayan ¢oziicii bittigi an
vakum kesilir. Hunide kalan kisim bir pens yardimiyla, siizge¢ kagidi ile beraber saat cami
tizerine alinir veya huni agiz kismi saat cami tizerine gelecek sekilde ters gevrilerek konur,
huninin boru kismina bir lastik hortum takilarak, kristaller bir saat camu {izerine iiflenir.

Siizge¢ kagidi ile reaksiyona girecek ¢ozeltilerin siiziilmesinde (derigik asidik veya
bazik ozellikteki maddeler icin) siizge¢ kismi cam tozlarmin sinterlestirilmesi ile yapilmis
cam siizgegler kullanilir (Gooch Krozesi).

Pahali malzeme olduklarindan, kullanilmalarinda 6zel dikkat gosterilmeli, fazla vakum
yaptlmamali ve temizleyici olarak kromik asit ¢ozeltisi kullanilmalidir. Az miktarda
maddelerin siiziilmesinde porselen Nuge Hunisi yerine, delikli porselen plakali siizgegler
kullanilir.

2. SUBLIMLESTIRME

Kat1 maddelerin saflagtirilmasinda, ¢oziiniirliik sartlarindan ya da uygun bir ¢oziicli
bulunamamasindan dolay1 bir giicliikle karsilasildiginda kristalizasyon yerine siiblimlestirme
ozelligi gosteren bilesikler icin bu yol tercih edilir. Ornegin; benzoik asit, hekzakloroetan,
kinonlar, naftalen, antrasen, kafur bu yol ile saflastirilabilir.

Siiblimlestirme isleminde faz degistirme olayindan yararlanilir. Bazi kati maddeler
isitildiklarinda kat1 fazdan sivi fazi atlayarak, direkt gaz fazina gegerler ve sogutulduklarinda
da gaz fazindan direkt kat1 faza donerler. Siiblimlestirme kati halinin buhar basinci yiiksek
olan maddelere uygulanir.



Az miktarda maddenin siiblimlestirilmesi i¢in en basit olarak, esit biiyiikliikte iki saat
cami arasinda iglem yapilir (huni veya balonda kullanilabilir). Alttaki saat caminin igine
stiblimlestirilecek madde konur. Bunun iistiine camdan daha biiyiik olmak iizere yuvarlak ve
ortasinda igne ile agilmig birkac delik bulunan bir siizge¢ kagidi yerlestirilir. En iiste diger
saat cami sigkin tarafi yukari gelecek sekilde konur. Bir kum banyosu lizerinde 1sitildigi
zaman buharlasan madde {istteki saat caminin i¢ kisminda kristallenir, slizge¢ kagidi
kristallerin alttaki saat cami iizerindeki maddenin icine diismesini onler. Ustteki saat cami
lizerine birka¢ parca siizge¢ kagidi konarak sogutulabilir. Fazla miktardaki maddelerin
siiblimlestirilmesi i¢in ise 6zel diizenekler kullanilir. Siiblimlestirme islemi normal basingta
yapilabilecegi gibi yine 6zel baz1 diizenekler yardimiyla indirgenmis basingta da yapilabilir.

Tromp

Cam
pamugu

Stiblimlestirme Diizenegi

3. DESTILASYON

Organik sivi bilesikler i¢in kullanilan ayirma ve saflastirma yontemlerinden en
onemlisi destilasyondur. Destilasyon ile saf olarak elde edilmesi istenen madde ayrilabilecegi
gibi kaynama noktalan birkag derece ile farkli olan karisim halindeki sivilar da birbirlerinden
ayrilabilirler. Her sivi ve katinin bir buhar basinct vardir. Sivilar sabit basingta, drnegin
atmosfer basincinda 1sitilirsa buhar basinct verilen 1s1 ile orantili olarak artar. Sivinin buhar
basinci, dis atmosfer basincina esit oldugu andan itibaren sivi kaynamaya baslar. Buhar
basincinin dis atmosfer basincina esit oldugu sicakliga sivinin kaynama noktasi denir.
Kaynama noktasinda olan bir siviya daha fazla 1s1 verilirse sivinin sicakligi artmaz, ancak
verilen 1s1 sivinin buhar haline gelmesini saglar ve sicaklik sivinin tamamen buhar halinde
uzaklagsmasina kadar sabit kalir. Sivilarin 1s1 yardimi ile buhar haline doniistiiriilmesi, bu
buharinda yogunlastirilarak tekrar sivi haline doniistiirilmesi suretiyle saflagtirilmasina
destilasyon veya damitma denir.

Kendi buhar basincinda dekompoze olmayan her sivinin kendine 6zgii bir kaynama noktasi
mevcuttur. Kaynama noktasini etkileyen faktorler:
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e Genelde bir bilesigin kaynama noktast (K.N.) o bilesigin molekiiler kiitlesine ve
molekiilleri bir arada tutan ¢ekici giiciin dayanikliligina baghidir.

e Homolog bir seride molekiil agirlig: arttik¢a diizenli olarak K.N. da artar.

e Aym molekiil agirligima sahip polar sivilar apolar sivilara oranla daha yiiksek
sicakliklarda K.N.'na sahiptirler.

e Assosiye polar sivilarin K.N." 1 nonassosiye polar sivilara oranla daha yiiksektir

Ormnegin; etanolun K.N., dietileterin K.N.'dan daha yiiksektir. Her ikiside nonpolar ve
nonassosiye bir sivi olan propandan daha yiiksek K.N.' a sahiptirler.

Destilasyon, saflastirilacak ya da ayrilacak maddenin 6zelligine gére baslica 6 sekilde
uygulanir.

3.1. Adi Basingta Destilasyon

Basit yapidaki, kolay ugucu olabilen ve kendi kaynama isisina dayanikli maddelerin
destilasyonu adi basing altinda uygulanabilir. Ornegin hidrokarbonlar, alkoller, esterler, kiigiik
molekiillii yag asitleri, aminler bu yontemle saflastirilirlar.

Bu tip destilasyonda dikkat edilecek noktalar sunlardir;

» Termometre olusan buharla direkt temas edebilecek sekilde yerlestirilmemelidir.

» Cam balon i¢ine homojen kaynama saglayabilmek i¢in kaynama taslan konulmalidir.

* Isitma miimkiin oldugunca yavas ve muntazam olmalidir (Dakikada 2-3 damla distilat
verecek sekilde).

* Isitma i¢in bek alevi 1sitma mantosu veya bir 1sitma banyosu kullanilmalidir. Bunzen beki
kullaniliyorsa amyant tel kullanilmalidir

» Damitilacak s1vi balon hacminin 2/3 {inden fazla olmamalidir.

* Sogutucuya su alttan verilmelidir.

* 140-150°C dan yiiksek kaynayan bir sivin1 damitilmasinda sogutucudan su gecirmeye gerek
yoktur. Diiz bir boru sogutucu gérevini yapabilir.

» Kolay nem kapan sivilarin destilasyonunda toplama kabina CaCly' lii kurutma borusu takilir.

a) Adi destilasyon diizenegi
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3.2. Fraksiyonlu Destilasyon (Ayrimsal destilasyon)

Karisim halindeki birden fazla sivinin birbirinden ayrilmasinda ve saflastirilmasinda
kullanilan bir destilasyon yontemidir. Karisim halinde bulunan sivilarin buhar basinglarinin
dolayis1 ile kaynama noktalarimin birbirinden farkli olmasindan yararlanilarak, kademeli
olarak 1sinin artirilmasi ile kademeli olarak yapilan destilasyondur.

Ideal s1v1 karisimlarmin destilasyonunda buhar basinci ve dolayisi ile K.N.' 1 stvinin
bilesimi ile orantili olarak diizgiin bir degisme gosterir. Bu durumda Roult kanunundan sapma
gozlenmez ve fraksiyonlu destilasyon ile ayrim saglanabilir. Ancak ideal olmayan yani Roult
kanunundan sapma gosteren karigimlari her bilesim oraninda fraksiyonlu destilasyon ile
birbirinden tamamen ayirmak miimkiin degildir. Bu tip karigimlar azeotropik karisimlardir.

Fraksiyonlu Destilasyon (Ayrimsal destilasyon), adi basingta destilasyon diizeneginde
bilesiklerin kondugu balon ile sogutucu arasina fraksiyon bagligi takilmasi ile farklilanir.
Ayrim bagliklar1 ¢ok ¢esitlidir, bunlardan en basiti biiyiik bir cam boru igine ufak pargalar
halinde cam boru veya baget kiriklar1 koymak suretiyle yapilanidir. Endiistride Rasching
halkalar1 kullanilir. Bu tiir bityiik yiizeyli dolgu maddelerinin konulmasindaki amag, buhar ile
dolgu maddelerinin yilizeyinde yogunlasan sivi arasinda bir denge olusturmaktir. Boylece
ayirimlart toplayip yeniden damitmaya gerek kalmadan yalniz bir kolonda bilesenleri
birbirinden ayirmak olanagi vardir.

Iyi bir aynmsal damitma yapabilmek i¢in damitma bashigindaki 1s1 kayiplarini en aza
indirmek gerekir. Bunun i¢in baglik bir bez veya en iyisi cam pamugu ile sarilarak yalitilir.

Damitma baghg:

S
#

KN N N N N N W N N
o

c

a ) Doldurmali b) Vigreux Young tabakall f) Baglikh kisa kolon

a)Ayrimsal destiasyon diizenegi ve bu diizenekte kullanilan kolon tipleri
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3.3. Su Buhar Destilasyonu

Su ile karismayan ve kaynama noktalar1 sudan ¢ok yiiksek olan sivilarin kendi K.N.
'larindan daha diisiik derecelerde destilasyonu igin uygulanan bir yontemdir. Bu tip
karisimlarda her bilesen, diger bilesenden bagimsiz olarak kendi buhar basincina sahiptir.
Karigimin buhar basinci karigimi olusturan bilesenlerin buhar basinglarinin toplamina esittir.
A bileseninin buhar basinct pA, suyun (B) buhar basinci pB ise karisimin toplam basinci
ptop= pA + pB ve bu da disg atmosfer basincina esit oldugunda karisip kaynamaya baslar.
Yontemin uygulanabilmesi icin destillenecek sivinin su ile karigmamasi ya da ihmal
edilebilecek diizeyde birbiri i¢inde ¢oziinliyor olmasi ve su buhari ile siiriiklenme 6zelligine
sahip olmasi gerekir. Yontem sadece yiiksek 1siyla bozunabilecek bilesiklerin destilasyonu
icin degil ayn1 zamanda ortamda istenmeyen ya da yan iirlin olarak bulunan (regine, organik
tuzlar vs.) maddeleri subuhari ile ortamdan uzaklastirmak ic¢in de uygulamr. Ornegin;
Bromobenzenin su buhari ile destillenmesini 6rnek alacak olursak, bromobenzenin K.N. "1
155°C, suyun 100°C dir. Bromobenzenin su buhari ile destilasyonu yapildiginda 95.5°C da
kaynadig1 goriiliir. Bu sekilde yapilan destilasyonda destilatta hem su, hem de bromobenzen
vardir, ancak ikisi karigmadigi i¢in ayirma hunisi ile kolayca ayrilabilir.

Buhar
girisi

Su Buhar1 Destilasyonu Diizenegi

3.4. Indirgenmis Basincta (Vakumda) Destilasyon

Bazi organik maddeler, normal atmosfer basincinda (yani kendi K.N. larinda)
destillendikleri zaman bozulurlar. Bu tiir maddeleri daha diisiik sicakliklarda destilleyebilmek
icin atmosfer basincinin altinda c¢alismak gerekir. Atmosfer basincindan daha diisiik bir
basingta yapilan budestilasyona vakum destilasyonu denir. Bu uygulama ile kaynama
noktast 100°C kadar diistiriilebilir. Bir siv1 i¢in basincin azaltilmasi kaynama noktasini da
diisiirecegi icin diisiik basingta calisarak, maddeyi bozmadan saflastirmak miimkiindiir.
Damutilacak sivinin kondugu cam balon ¢ogunlukla iki boyunludur. Bu tiir balonlarin tek
boyunlu olanlara iistiinliigli, vakumdan ve 1sitmadan dolayr meydana gelen ani sigramalan
azaltmak ve damitilacak sivinin sigramalar sonucunda damitilmig olan siviyla karigsmasina
engel olmaktir. Sogutucudan sonra eger tek bir ayirim yapilacaksa bir erlen veya balon, birkag
ayirim toplanacaksa bir ayirim toplayici inek memesi kullanilir. Vakum saglamak amaciyla
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cogu kez su trompu kullanilir ya da 6zel yiiksek vakum diizenekleri kullanilir. Vakum
destilasyonu sirasinda, sivi istenilen miktara diistiikten sonra isitilmalidir ve destilasyon
sonunda ise vakumu kaldirmak i¢in destilasyon balonunun sogumasini beklemek gerekir.

Vakumlu Destilasyon Diizenegi

Katilar icin de vakum damitmasi yapilabilir. Bu erime noktasi diigsiik olan kati
maddeleri iglerinde safsizlik olarak bulunan reg¢ine, boyar madde, diger ugucu olmayan kati
maddelerden kurtarmak i¢in yapilan saflastirma islemidir. Katilarin vakum damitmasinda
kullanilan diizenekte su sogutucusuna gerek yoktur. Damitma sonunda vakum kaldirilir ve
toplama kabinda toplanmis olan madde eritilerek veya bir ¢oziiclide ¢oziilerek bir baska kaba
alinir.

3.5. Molekiiler Destilasyon

Yiiksek sicaklikta bozunan 1siya karst ¢ok duyarli olan veya kaynama noktasi ¢ok
yiiksek olan maddeler icin ¢ok diisiik basingta kolayca ve yapisini bozmadan destillemek i¢in
kullanilan bir yontemdir. Burada ortam basinci 0.001 mm Hg basincindan daha diisiiktiir. Bu
yontem ile kaynama noktasini 200-300°C kadar diislirme olanag1 vardir. Bu yontemin 6zelligi
destillenen sivinin yiizeyi ile toplama kabi arasindaki mesafenin olduk¢a yakin olmasidir.
Boylece destillenen sivi molekiilleri tekrar ayni siviya donemezler. Molekiiler destilasyon;

1-Sicaklik sabit tutularak,
2-Destilasyon hizi sabit tutularak,

olmak {iizere baslica iki sekilde yapilabilir. Birinci yontemde damitma siiresinde karigimin
sicakligr sabit tutulur. Kansim icindeki en ucucu bilesen daha kolay damitilacagmdan
karisimin bilesimi zamanla degisir ve buna bagl olarak damitma hizi da azalir. Ikinci
yontemde ise damitma hizi, damitma sirasinda sicaklik devamli artirilarak sabit tutulur, ve bu
yontem daha ¢ok kullanilir.

3.6. Indirgenmis Basincta Ayrimsal Destilasyon

Basit vakum damitmasinda sadece bir maddenin damitilmasi yapilir. Sistemin basit
vakum destilasyonundan farki, destillenecek bir sivi karigimi olmasi ve fraksiyon basligi
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takilarak ayrimin saglanmasidir. Ayrica, ayrimlarin toplanacagi kapta digerinde kullanilandan
biraz daha farklidir.

4. EKSTRAKSIYON

Ekstraksiyon, ¢ozeltilerden, kati karisimlardan bir maddeyi ayirmak ve ¢oziinen,
istenmeyen safsizliklar1 karisimlardan uzaklastirmak i¢in yapilan bir islemdir. Kelime anlama,
cekip ¢itkarma, ¢ekip almadir. Homojen bir karisimdan bir (veya bir grup) maddeyi ayirmak
icin "¢ekme" islemi uygulanir. Bu islem '*hem organik fazda hemde su fazinda
coziinebilen bilesiklerin, sulu fazdan organik faza aktarilmasi" i¢in yapilir. Bu islemde
yararlanilan temel prensip, organik faza ¢ekilmesi istenen maddenin, su ve organik fazlardaki
¢Oziiniirligli dogrultusunda bir dagilim gostermesidir.

Dort sekli vardir:

4.1. Cozeltilerden yapilan ekstraksiyonlar

4.2 Kimyasal etkilesmeye dayanan ekstraksiyonlar

4.3. Siirekli gekmeye dayanan sivi-sivi ekstraksiyonlari
4.4. Katilardan yapilan ekstraksiyonlar

4.1. Cozeltilerden Yapilan Ekstraksiyonlar

Birbiriyle karigmayan iki sivinin galkalanarak bir sivida bulunan maddelerin diger siviya
gecirilmesiyle yapilan ekstraksiyon islemidir. Cozeltilerden yapilan ekstraksiyonlarm esasi
Nerst'in dagilma kanununa dayanir. Buna gore, bir madde birbiriyle karismayan iki sivinin
bulundugu ortama konup ¢alkalandiktan sonra dengeye gelmesi beklendiginde, maddenin iki
¢oziicii arasindaki dagilma oraninin sabit bir deger oldugu bulunmustur. Ornegin bir tiipe eter,
su ve her ikisinde de ¢6ziinen bir madde konuldugunda, belli bir siire sonra bu iki maddenin,
her iki ¢ozliciide de ¢oziinen miktarlarinin orani sabittir. Bu sabiteye K dagilma sabitesi denir.

K= Ciist / Calt C iist :Ust fazdaki madde C alt :Alt fazdaki madde

Nerst'in dagilma kanunu bir limit degeri bildirir. Ancak ¢ok seyreltik ¢ozeltilerde bu deger
gecerli olabilir. Ortamda disosiyasyon, assosiyasyon, komplekslesme gibi durumlar varsa
aradaki orant1 bu kadar basit degildir, daha detayli incelemek gerekir.

Organik maddeler genellikle organik ¢oziiciilerde sudakinden daha ¢ok ¢oziiniirler. Bundan
yararlanarak organik maddeler sulu ¢ozeltilerden bir organik ¢oziiciiye g¢ekilebilir. Sulu
¢ozeltiye elektrolit maddeler (CaCl,, NaCl) ilave edilerse organik maddenin sulu fazdaki
¢cOziinlirliigli daha da azalir. Genellikle eter, kloroform, benzen, karbontetrakloriir, petrol eteri
gibi organik ¢6ziiciiler kullanilir. Hangi ¢6ziiciiniin kullanilmasi gerektigi ise ekstraksiyonu
yapilacak maddenin ¢oziictideki ¢oziiniirliigii ve sonradan yapilacak olan kristalizasyon ya da
destilasyona uygun olup olmadigina gore saptanir. Ekstraksiyonda ama¢ hem organik
maddeyi ayirabilmek hem de fazla ¢oziicli harcamamaktir.
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Ekstraksiyon Islemi: Laboratuvarda en ¢ok uygulanan islemlerden biri organik maddeyi
cozeltisinden veya siispansiyonundan organik bir ¢oziicii ile g¢ekmektir. Cozelti veya
stispansiyon genellikle su fazidir. Ekstraksiyonda eter, kloroform, benzen, karbontetrakloriir,
petrol eteri gibi organik ¢oziiciiler kullanilir. En ¢ok kullanilan ¢6ziicti dietileterdir. Kuvvetli
coziicliliigii ve diisik kaynama noktasina karsin yanma tehlikesi vardir. Bunun yerine
diizopropil eter kullanilabilir, fakat bu ¢oziicii de pahalidir.

Belli bir miktar ¢oziiciiyl birkag defa kullanarak yapilan ¢cekme daha fazla madde kazandirir.
Burada ise, en ¢ok kullanilan ¢oziiclilerden biri olan dietileterle sulu bir ¢ozeltiden ¢ekme
islemi anlatilacaktir. Bunun i¢in sulu ¢6zeltinin hacminin yaklasik iki katma esit hacimde bir
ayirma hunisi segilir. Ayirma hunisinin muslugu ve kapagi vazelinlenir. I¢ine ekstre edilecek
¢ozelti ve yaklasik iigte biri kadar eter konur. Huninin agz1 kapatilir ve kapagi tutularak
yavasc¢a calkalanir. Bu sirada eterin buharlagsmasiyla huni i¢inde artan basing, huninin tipasi
acilarak ya da ters ¢evirilip muslugu yavasca agilarak azaltilir. Musluk kapatilir ve huni tekrar
calkalanir. Bu islem huni i¢indeki atmosfer, eter buhari ile doyuncaya kadar tekrarlanir, bu
halde huni i¢inde basing artmasi gectigi diisiiniiliince, fazlarin ayrilmasi i¢in beklenir. Alttan
sulu faz tstten eterli faz alinir. Sulu faz tekrar ayirma hunisine konur ve yeni ¢oziiciiyle
ekstraksiyon iglemi tekrarlanir. Cogunlukla {i¢ ekstraksiyon islemi yeterlidir. Fakat dagilma
katsayis1 ve g¢ekilecek ¢Ozeltinin miktar1 g6z Oniine alinarak iigten az veya ¢ok ekstraksiyon
yapilabilir. Eterli ¢ozeltiden madde, eter ucurularak kazanilir ve sonra saflastirilir. Anlatilan
ekstraksiyon islemi, her ¢6ziicii i¢in aynen uygulanabilir.

Kloroform ya da eter ile ¢gekmede olusan fazlar

Ekstraksiyon isleminde fazlarin birbirinden ayrilmamasi ya da emiilsiyon halinde kalmasi gibi
istenmeyen durumlarla karsilasilabilir. Bu durumda, sulu faz:

* Sodyum kloriir ile doyurulur.

* Coziicli uygunsa birka¢ damla alkol damlatilir veya en iyisi;
* Bir siire beklenir.

* Sulu faza pipetle hava iiflenir.

e Isitilir.
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4.2. Kimyasal Etkilesmeye Dayanan Ekstraksiyonlar

Bu tiir ekstraksiyonda ayrilacak madde ekstraksiyon ¢ozeltisi ile kimyasal bir
reaksiyon verir. Bu tiir bir islem, karisimlardan bilesenleri ayirmak veya organik madde
icindeki safsizliklar1 uzaklastirmak igin uygulanir. Ornegin organik bir ¢oziicii iginde
¢Oziinmiis bulunan birka¢ madde i¢indeki organik bir asidin, inorganik bir bazin sulu ¢ozeltisi
ile organik bir reaksiyon sonunda tuzunu olusturarak sulu faza ge¢mesini saglayabiliriz. Ayn
islemler tersi icin de s6z konusu olabilir. Seyreltik asit ¢ozeltileri de ayn1 6zellige dayanarak
organik bazlarin ve bazik safsizliklarin ekstraksiyon ile uzaklagtirilmasi i¢in kullanilabilir.

Seyreltik sodyum hidroksit, sodyum karbonat ve sodyum bikarbonat ¢ozeltileri
organik asitleri ve asidik safsizliklan; seyreltik hidroklorik asit veya siilfiirik asit ¢dzeltileri de
organik bazlar1 ve bazik safsizliklan organik ¢oziiciilerdeki ¢ozeltilerinden ekstraksiyon ile
ayirmak i¢in kullanilir.

Ekstraksiyon isleminin esasi, asit ve bazdan olusan tuzun organik fazda
¢oziinmemesine ve suda ¢oziinmesine dayanir. Sulu fazdaki tuz yapisindaki madde, asit ise
seyreltik asit ile; baz ise seyreltik baz ile muamele edilerek tuz yapisindan kurtarilmis olur.
Derisik soguk siilfiirik asit, doymamis hidrokarbonlari doymus hidrokarbonlardan, alkol ve
eterleri alkil halojentirlerden ekstraksiyon ile ayirmaya yarar.

4. 3. Siirekli Cekmeye Dayanan Sivi-Sivi Ekstraksiyonlari

Organik maddeler, suda organik ¢oziiciilerden daha fazla ¢oziindiiklerinde veya bir
kati fazda bulunup organik c¢oziiciilerde az ¢oziindiiklerinde siirekli ekstraksiyon islemi
uygulanir. Bu yolla az ¢oziicii kullanarak, ¢oziiniirliik organik ¢dziiciiniin aleyhine oldugu
halde fazla miktarda madde kazanilabilir.

Ekstraksiyon sivi-sivi arasinda soz konusu olacaksa yani madde sudan ekstre edilecek ise
kullanilacak organik ¢oziicliniin sudan hafif veya agir olusuna gore farkli ekstraksiyon
diizenekleri kullanmak gerekir. Her iki diizenek de,

* sogutucu,

» organik maddeyi iceren sulu fazin ve sudan hafif veya sudan agir ekstraksiyon ¢oziicilistiniin
kondugu balon ve

* ekstre edilen organik madde ¢dzeltisinin toplandig1 balondan olusur.

Organik maddeyi iceren ¢oziicli sudan farkli bir ¢6ziicli de olabilir. Unutulmamasi gereken
nokta, iki ¢Oziicliniin birbiri ile karismamasidir. Her iki diizenekte de balonda kaynayan
ekstraksiyon ¢dzeltisi sogutucuda yogunlasarak organik maddeyi i¢eren faz, icinden damlalar
halinde gecer ve tekrar balona doner. Boylece devam eden ekstraksiyon isleminde siire
gectikce balonda kaynayan organik ¢oziicii igine gegen organik madde miktar: artar.
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5. KROMATOGRAFI

Kromatografinin ilk kez 1900' lerin basinda Rus botanik¢i Michael Tswett tarafindan
gelistirildigi ve kullanildig1 kabul edilir. Tswett, cam bir kolonda, CaCQOj3 adsorbani lizerinden
bitki ekstresinin petroleterli ¢ozeltisini gecirmis ve kolonda sari, yesil bantlarla bir ayirma
isleminin oldugunu goérmiistiir. Bu alandaki ilk yayimnlarin Rus¢a olmasi nedeni ile diger
aragtirmacilarin ilgisini ¢ekerek gelisme saglamasi 1930'lu yillart bulmustur.

Kromatografi, bir karisim1 olusturan farkli kimyasal maddelerin, birbiri ile karismayan
iki faz arasindaki dagilim dengelerine veya farkli etkilesmelerine dayanarak birbirlerinden
ayrilmalarint saglayan bir yontemdir. Diger bir tanim ile kromatografi, bir karisimdaki farkli
kimyasal maddelerin, iki ayr1 faz arasinda adsorbsiyon, ¢6ziiniirliikk, kapillarite, iyon degisimi
veya molekiiler eleme gibi esaslara dayanarak ayirma ve ayr1 ayri elde edebilme islemlerine
verilen genel isimdir.

Kromatografi ile ayrilan maddeler teshis edilebilirler, izole edilebildikleri i¢in de bu,
ayn1 zamanda bir saflastirma yontemidir. Bagka bir ifade ile ayrilan maddelerin teshislerini ve
miktar tayinlerini miimkiin kildig1 i¢in kromatografi, kalitatif ve kantitatif tayin yontemidir.

Kromatografik yontemlerin hepsinde ortak olan nokta:
Stasyoner faz: Sabit (durgun) faz kati veya sivi,
Mobil faz: Hareketli faz siv1 veya gaz olabilir.

Karigimi (numune) olusturan komponentler: Karisimi (numune) olusturan komponentler,
birbiri ile karismayan bu iki faz (stasyoner-mobil) arasinda farkli go¢ sergiler ve boylece
birbirlerinden ayrilabilirler.

Organik kimya laboratuarlarinda reaksiyon sonucu olugan {iriinlerin saflastiriimasinda en ¢ok
kullanilan yontemlerden biri olan kromatografi su sekilde siniflandirilir:

Dayandiklar1 Prensiplere Gore Siniflandirma
1) Adsorbsiyon kromatografisi

2) Dagilma kromatografisi

3) Iyon degistirici kromatografi

4) Iyon g¢ifti kromatografisi

5) Molekiiler eleme kromatografisi

6) Affinite kromatografisi

7) Elektro kromatografi
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Uygulama Teknigine Gore Simiflandirma

A- Yiizey (planar) kromatografi

1) Ince tabaka kromatografisi

2) Kagit kromatografisi

3) Preparatif kalin tabaka kromatografisi

4) Elektrokromatografi (elektroforetik kromatografi)
B- Kolon kromatografi

1) Kolon (siitun) kromatografisi

2) Gaz kromatografisi

3) Yiiksek basingli s1vi kromatografisi (HPLC)

4) Kapiller elektro kromatografi
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BOLUM 2
COZUNURLUK TESTLERI

Bilinmeyen bir maddenin se¢ilmis baz1 ¢oziiciilerdeki ve birkag asit baz indikatoriine
kars1 davranislar1 bize o maddeyi smiflandirmamiza yarayacak sonuglar verir. Ornegin;

1. Céziiniirliik bir fonksiyonlu grup varligini belirtebilir. Ornegin hidrokarbonlar suda hig
coziinmedikleri halde dietil ve dipropil eter grubunu igeren bir molekiil suda kismen
¢Ozlinebilir.

2. Belli ¢oziiciilerdeki ¢dziiniirliik fonksiyonel grup hakkinda &zel bilgiler verebilir. Ornegin
suda ¢oziinmeyip baz ¢dzeltisinde ¢oziinen bir maddenin yapisinda asit grubu oldugu
sOylenebilir.

3. Coziiniirliige bakilarak bir maddenin molekiil agirhig hakkinda fikir edinebilinir. Ornegin
bircok mono fonksiyel gruplu homolog serilerde 5 karbonlu bilesige kadar olanlar suda
coziiniirken daha yiiksek sayida karbon igerenler suda ¢oziinmezler.

Coziiniirlik hem ¢oziicli hem de ¢oziinen tarafindan uygulanan molekiiller aras1 veya
iyonlar arast kuvvetlere dayanir. Bir maddenin digerinde ¢6ziinebilmesi i¢in her ikisinde de
baz1 baglar gevsemeli ve ¢Oziinenin iyonlar1 veya molekiilleri ile ¢oziiciiniin molekiilleri
arasinda yeni baglar olugsmalidir.

Coziniirliige dayanarak bilesikleri siniflandirmada kullanilan ¢oziiciiler baglica ii¢
tanedir: su; eter; siilfiirik asit. Ayrica suda ¢6ziinmeyen bilesiklerin polarligimi ve sudaki
¢Oziiniirliiglini arttirmak icin de asit ve bazlarin sulu ¢ozeltilerini kullaniriz.

Yapiuhisi: Cozinlir ve ¢oziinmez deyimini kullanabilmek i¢in bu deyimin sinirlariin
belirlenmesi gerekir. Eger madde oda sicakliginda 1 mL ¢oziicide 30 mg’a kadar kati, 0.07
mL’ye (damlalikla yaklasik bir damla) kadar sivi ¢dziiniiyorsa COZUNUR kabul edilir.
Stipheli durumlarda karar verebilmek i¢in tiipti 2 dakika boyunca iyice ¢alkalamalidir. Katilar
¢Oziinme hizimi arttirmak i¢in ince toz haline getirilmelidir. Biitiin ¢oziicliler i¢cin denemeler
oda sicakliginda yapilmalidir. Sivilarin ¢oziiniiliirliik tayininde tartma yerine bir pipet
kullanilmas1 daha uygundur. Ayrica sivilarin ¢oziiniirliik tayininde dikkat edilmesi gereken bir
husus da iki renksiz s1v1 fazin birbiri iizerinde oldugu zaman tek bir fazmis gibi goériinmesidir
ki yanilmalara sebeb olabilir. Bu hatadan kaginmak i¢in tiip cok kuvvetli calkalanabilir.

Coziiniirliik testini yaparken deney tiipiine alinan 1 mililitre ¢oziiciiye ¢oziilecek olan madde
kiigiik porsiyonlar halinde azar azar ilave edilirse, bilesik hemen hemen hi¢ ¢6ziinmedigi
takdirde bos yere fazla madde ziyan edilmemis olur.

Stilfiirik asitte ¢oziiniirlik tayin edilirken yukaridakinin aksine biraz daha biiylik miktarlar
ilave edilir. Bu reaktifle cok defa bazi anlamli reaksiyonlar olabilir ki bunlar 1s1 agi8a ¢ikmasi,
renklenme, c¢okelek olusumu ve gaz cikisidir. Bunlar dikkatle gbzlenip not edilirse teshisin
diger basamaklarinda olduk¢a yardimeci olabilir.
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Tablo 1 deki basamaklar takip edilirken her basamakta yeni numune almayt unutmayiniz!!!

BILINMEYEN NUMUNE
‘ H,0
Coziiniir Coziinmez
Turnusol kagidi %05 lik NaOH
\ Coziintr Cozlinmez
%05 lik
Kirmizidan Maviden rengi NaHCO;
maviye kirmiziya degismez \
Bazlar Asitler Notral Cozilintr Cozlinmez %5 lik
Diisiik Diisiik Bilesikler HCI
aminler karboksilik M.A.lh Kuvvetli Asitler Zayif Asitler
asitler nétral Karboksilli asitler Fenoller
bilesikler Bazi fenoller
Coziiniir Coziinmez
Kuvvetli
Bazlar
— - der.
Aminler
H,SO,
Coziiniir Coziinmez
Notral Bilesikler Inert Bilesikler
Alkenler, aklinler, Alkanlar, Alkil
alkoller, ketonlar, halojentirler,
aldehitler, esterler, Aromatik
eterler, amidler, bilesikler
nitro bilesikleri




HAZIRLANACAK COZELTIiLER:

/7
A X4

X/ /7 /7 /7
L X R X K X4

X/
°e

Su

%5°lik NaOH ¢ozeltisi (2.5N)
% 5’lik HCI ¢ozeltisi (1.2 N)
%5°lik NaHCOj3 ¢ozeltisi (1.5N)
Derisik H,SO4

Organik ¢oziicii (Eter)

COZUNURLUK
MADDE

Su NaOH HCI

NaH CO3

H2SO4

Eter

YORUM:
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BOLUM 3
SODYUM ERITISI (Lassaigne denemesi)

Bilinmeyen organik bir bilesikte azot, kiikiirt ve halojen (N,S ve X) aramak igin
sodyum ile eritilerek siyaniir, siilfiir ve halojeniir anyonlarina doniistiiriiliir. Dikkat edilmesi
gereken en 6nemli nokta; sodyumun patlamasindan korunmak i¢cin maddenin ve eritis icin

kullanilacak olan cam maddelerin tamamen kuru olmasi gerekir.

YAPILISI:

DIKKAT!!!IMADDENIZ ve CAM MALZEMELERINIZIN KURU OLDUGUNDAN EMIN
OLUNUZ!IM

7-8 cm uzunlugunda diiz cam tiip igerisine 3X3X3 biiyiikliigiinde kurulanmis sodyum metali
atilir. Spatiille tutularak bek alevinde eriyinceye kadar (kapali kirmizi eriyik- kizilliga kadar
isitilmamalidir) sitilir. Alev gekilir, spatiiliin ucuna aliman 10 mg kati numuneden tiipiin
kenarlarina degdirmeden hemen tiipilin dibine erimis sodyumun tiizerine eklenir. Gozlenecek
parlama veya hafifce parlama eritisin basarih oldugunun belirtisidir. Basarisiz goriiniiyorsa
reaksiyonun tamamlanmasi i¢in tiiptin dibi kirmizi1 oluncaya kadar 1-2 dakika kadar 1sitilir.
Alevden alian tiip soguyunca igine 10 ml kadar etil alkol dikkatli bir seklide eklenir. Spatiil
veya bagetle fazla sodyumun reaksiyona girmesi i¢in iyice karistirilir. Sodyumun tamamin
tiikendiginden emin olunduktan sonra 4 mL su eklenir. Karisim kaynayana kadar isitilir.
Soguduktan sonra siizge¢ kagidi yardimiyla siiziiliir veya santriiijlenir. Eger koyu renkli bir
eritis siizlintilisli var ise eritis basarili degildir tekrarlanir.

Elde edilen ¢o6zelti element analizlerinin yapilacag: eritis siiziintiisii olarak adlandirilir.

NOTLAR:
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1. Eritis Siiziintiisiinden Yapilan Element Analizler
1.1. Eritis Siiziintiisiinde Kiikiirt Aranmasi

0,3 mL bazik eritis siiziintiisiinden deney tiipiine almir. Uzerine %35 lik kursun asetat
¢ozeltisinden 1-bir- damla ilave edilir.6 M asetik asit ¢ozeltisinden damla damla ilave
edilerek asitlendirilen karisimda olusacak koyu kahverengi- siyahimsi bir c¢okelek veya
renk stlfiir anyonunun dolayisiyla kiikiirtiin varligini gosterir.

Pb(AcO), +NaS — PbS + 2NaOAc

S? + Pb™ — PbS (siyah renk veya ¢okelek)

SONUC:

1.2. Eritis Siiziintiisiinde Azot Aranmasi

Eritis siiziintiisinden 5 mL alinir, iizerine 2-3 damla %10 luk NaOH ve 2 mL vyeni
hazirlanms doymus FeSO, c¢ozeltisi katilir. Bir dakika kaynatilip sey. H,SO, ile
asitlendirilen ¢6zelti koyu mavi renk alirsa siyaniir anyonunun dolayisiyla organik bilesikteki
azotun varhigini gosterir.

Fe'? + 6CN —  [Fe (CN)g]™
Fe* + Na" + [Fe(CN)]* — NaFe[Fe(CN)g]
Prusya mavisi

Aciklama: Organik bilesigin yapisinda bulunan azot, sodyum eritisi ile sodyum siyaniire
(NaCN) doniistiigii icin, elde edilen ¢ozeltide CN™ iyonlar1 vardir. Asidik ortamda siyaniir
iyonlar1 ¢ok ucucu olan HCN olusturacag: icin ortam NaOH ile bazik yapilir. ilave edilen
FeSO, bazik ortamda yesil renkli Fe(OH), olusturur, bu bilesik 1sitilinca bir kism1 Fe(OH)3
olusturur. Asitli ortamda Fe (II) iyonlarinin siyaniir ile verdigi kompleks Fe (III)
ve sodyum iyonlar1 ile birlesip koyu mavi renkli bir bilesik olusturur.

SONUC:

1.3. Halojen Aranmasi

1.3.1. Ornekte Azot ve Kiikiirt yoksa siiziintiiden halojen aranmasi

0,5 mL eritis siiziintiisii tiipe alinir ve damla damla sey. HNOj ilave edilerek asitlendirilir. 1
damla %5 lik AgNOj3 ¢ozeltisi damlatilir. Beyazdan sariya degisebilen bir ¢okelek veya
slispansiyon halojen iyonunun veya iyonlarinin varligini gosterir.
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1.3.2. Ornekte Azot ve Kiikiirt varsa halojenlerin taninmasi

Oncelikle siilfiir ve siyaniir iyonlarmin giimiisle ¢okelek olusumunu dnlemek igin bu iyonlar
uzaklastirilir. Bunun i¢in 0,5 mL eritis siiziintiisii sey. HNOj ile asitlendirilir. 1 mL saf su
ilavesi ile ¢eker ocak igerisinde hacim 0,5 mL’ ye ininceye kadar kaynatilir (Dikkat ! H,S ve
HCN). Sogutulan ¢ozeltiye 1 damla %5 lik AgNOjs ilave edilir. Beyazdan sariya degisebilen
bir ¢okelek veya siispansiyon halojen iyonunun veya iyonlarinin varligini gosterir

SONUC:
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BOLUM 4

FONKSIiYONEL GRUP TESTLERI

1. AROMATIK BIiLESIKLER

A. Kloroform —Aliiminyum Kloriir Testi

Aromatik yapili bilesikler ¢cogunlukla aliiminyum kloriir beraberinde kloroform ile
renkli iirlinler vermek iizere etkilesirler ve bu etkilesim sonucu triarilmetan boyar maddeleri
olusur.

AlCI,
3C6H6 + CHC|3 _— (C6H5)3CH + 3HC|

Yapilisi: Bir deney tiipiine alinan 100 mg AICl3 kuvvetle 1sitilarak tliplin ¢eperlerinde
stiblimlestirilir. Tiip sogumaya birakilir. 15-20 mg 6rnegin 5-8 damla kloroformdaki
cozeltisi tiipiin ¢eperlerinde siiblimlesmis AICl3’ii yikayarak tiipe aktarilir. Cozeltinin tuzla
temasinda renk degisimi gozlenir.

Genel bir kural olarak aromatik olmayan bilesikler AICl3 ile temas ettiginde renksiz
kalir veya cogunlukla sar1 olur. Bir halkali aromatik bilesikler (aril halojeniirler dahil) sari-
turuncu veya kirmizi, iki halkali aromatik bilesikler mavi veya mor, daha kompleks yapili
aromatik bilesikler yesil renk verirler. Ancak aromatik olmadiklar1 halde iyodlu bazi
bilesikler de mor renk verirler.

SONUC:

B. Formaldehid-Siilfiirik asit (Le Rossen) Testi

Aromatik hidrokarbonlar, fenoller, polifenoller, tiyofen v.b.oda sicakliginda veya
hafif¢e 1sitmakla bu testi verirler. Kirmizi, yesil menekse ¢okelek veya renklenme goriiliir.
Renkli iirtin bilesimi kesin olarak belli degildir. Siilfiirik asit burada hem yiikseltgen hem de
su ¢ceken madde olarak etkimektedir.

2 @ + CHZO —_— QCHz@ + Hzo
QCHz@ + 2H2804 —»QE%}O + 3H20 + 2802
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Boylece reaksiyon p-yeri serbest olan bilesikler ile ¢ok kolayca olur. Substitiie benzen
tirevlerinde halkadaki substitiientler reaksiyonu gii¢lestirirler veya tamamen dnleyebilirler ve
bazen ancak uzun siire beklemek veya 1sitmakla renk goriilebilir.

Yapilisi: Bir deney tiipiiniin i¢ine bir damla (susuz) test ¢ozeltisi veya ¢ok az bir miktar
kat1 konur ve bir damla belirteg ¢ozeltisi ile karigtirilir.  Bir renklenme pozitif sonug sayilir.
Her seferinde H,SO, ile paralel bir test yapilir. (Paralel test reaktifi icermeyen sadece
belirteci igeren denemedir.) Bu da renklenirse bir damla belirte¢ katilarak renk degisimine
bakilir. Seyreltik ¢ozeltiler ile renk degisiklikleri daha iyi gbzlenir.

Belirte¢: Formaldehid-H,SOy; 0.2 mL % 37°1lik formaldehid ve 10 mL der. H,SO4’den
taze hazirlanmalidir.

SONUC:
2. INDIRGEN GRUPLAR
A. Tollen Belirteci (Amonyakh Giimiis Nitrat)

Sekerler, polihidroksi fenoller, hidroksi karboksilli asitler, diketonlar, primer ketaller,
siilfinik asitler, aminofenoller, alkil ve aril hidroksilaminler, baz1 aromatik aminler, aldehidler,
hidrazo bilesikleri ve hidrazinler amonyakli giimiis nitrat ¢ozeltisini elementel glimiise
indirgerler.

Belirte¢: 1 mL % 10’luk glimiis nitrat ¢ozeltisi 1 mL % 10’luk sodyum hidroksitle
karigtiritlir. Bu sirada ayrilan glimiis oksit ¢okelegi ¢oziinlinceye kadar damla damla amonyak
(1:1) ilave edilir. Belirteg her sefer taze hazirlanmalidir. Durmakla bozunur ve patlayici
giimiis azotiir olusur.

Hazirlanan bu belirtece 1mg / 1 ml 6rnek ilave edilir. Eger elementel giimiis goriintiisii
olusmazsa 1sitilip sogumaya birakilir.

SONUC:

B. Fehling Belirteci

20 mg ornek 0.5 mL suda ¢oziiliir ve 0.5 mL Fehling ¢ozeltisi ilave edilir. Karisim
kaynama sicakligina kadar 1sitilir. Bir indirgen varsa kirmizi Cu,0 ¢oker.

Belirte¢: Fehling ¢ozeltisi, asagidaki ¢ozeltilerin esit miktarlarini kullanmadan hemen
once karistirarak hazirlanir.

1. CuS0y ¢ozeltisi (3.46 g CuS0O4.5H,0 50 mL suda ¢oziiliir)

2. Bazik sodyum potasyum tartarat ¢ozeltisi (17.3 g Na K tartarat ve 7 g NaOH
50 mL suda ¢oziiliir).

SONUC:

C. Benedict Belirteci
Fehling ¢6zeltisinin bir uyarlamasi olup beklemekle bozunmayan tek bir deney ¢ozeltisi
icerir. 5 mL Benedict cozeltisine 0.4 mL % 2’lik numune ¢ozeltisi katilip 2 dakika
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kaynatildiktan sonra sogumaya birakilir. Indirgen grup yoksa ¢ozelti berrak kalir; varsa
¢ozeltide Cu,O gozlenir.

Belirte¢: 86.5 g sodyum sitrat (2 NazCgHs07.11 H,0) kristali ve 50 g susuz sodyum
karbonat 350 mL civarinda suda ¢oziiliir, gerekirse stiziiliir. 8.65 g bakir (II) siilfat kristalinin
50 mL sudaki ¢ozeltisi siirekli karistirirken eklenir, 500 mL’ye seyreltilir. Cozelti berrak
olmalidir. Degilse bir siizge¢ kagidindan stiziilmelidir.

SONUC:

D. Bazik Permanganat Cozeltisi

Hafif bazik %1°’lik KMnO, ¢ozeltisi 25-50 mg maddenin ImL ¢oziictideki (su, alkol,
aseton veya asetik asitte) ¢ozeltisine damla damla ilave edilir. Indirgenler derhal MnO;
ayirir.  Aldehidler, aminler, hidroksilaminler ve hidrazin tiirevleri derhal reaksiyon verir.
Karbonath ¢ozeltide aseton dahi pozitif sonug verir. Fenoller ve aril aminler de permanganat
cozeltisini indirgeyen siniflardandir. Kendileri bu arada kinonlara yiikseltgenirler.

SONUC:

3. DOYMAMIS BIiLESIKLER

Baeyer Testi

Permanganat ¢ozeltisi ylikseltgen etkisini ¢ift baglar lizerinde de gosterir. Onlar1 dnce
glikol tiirevlerine sonrada bagin tamamen kirilmasi ile iki keton veya aldehite doniistiiriir.

Yapilisi: 25-30 mg madde bir deney tiiptinde 2 mL aseton (alkolsiiz) veya suda ¢6ziiliir.
Uzerine %1 ‘lik KMnO4 ¢ozeltisi damla damla katilarak tiip calkalanir. Eger ¢ozelti, 1
damladan daha fazla permanganatin mor rengini gideriyorsa doymamis bir bilesik veya baska
indirgen bir madde var demektir.

SONUC:
4. ALKOLLER
A. Esterlestirerek Tamima (Schotten-Baumann Reaksiyonu)

Alkollerin aromatik asitlerle verdigi esterler suda gii¢ ¢coziintirler. Bu sebebten alkoller
bazik ortamda bir aroil kloriirle agillendirildiginde suda gii¢ ¢dziinen esterler ayrilir, ve aroil

kloriiriin(6rnegin benzoil kloriiriin) kokusu kaybolur. Fenoller de bu reaksiyonu verirler

©oH

ROH + ArCOCI ——> ArCOOR + HCI

Bu reaksiyonu primer ve sekonder aminler de verir bu taktirde N-siibstitiie benzamidler
olusur.
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Yapuhisi: 0.1 mL benzoil koriir, 0.2 mL 6rnek, 1 mL su ve 1 mL % 20’lik NaOH
cozeltisi tercihen cam kapakli bir sisede Sdakika kadar calkalanir. Koku kaybolursa veya kati
bir madde ayrilirsa alkol veya fenol var demektir. Ornek bir aminse meydana gelecek
benzamidler katidir. Kati iiriin saflastirildiktan sonra azot aranir azot bulunmazsa bilinmeyen
ornek alkol veya fenoldiir denir.

SONUC:

B. Metalik SodyumunAlkollere Etkisi
Alkoller sodyum metaline etkiyecek kadar asidiktirler ve bu reaksiyonda hidrojen
cikararak alkolatlar olusur.

2ROH + 2Na — 2RONa + H,

Ancak bazi aldehid ve ketonlarin enolleri, bazi fenoller, agiloin tuzlarina gevrilebilen
alifatik esterler, bu reaksiyonu vermezler.

SONUC:

C. Primer, Sekonder, Tersiyer Alkolleri Farklandirmak i¢in Lucas Testi
Alkoller susuz ¢inko kloriir ile birlikte derisik hidroklorik asitle alkil halojeniirlere

dontstiiriilebilirler.

(ZnCly)
ROH + HC|] ——— RClI + H,0

Yapilisi: 0.1 mL 6rnek 1 mL belirtegle karistirilir ve oda sicakliginda (26-27°C) kendi
haline birakilir. Allil alkol veya tersiyer alkoller hemen, sekonder alkoller 5-10 dakika sonra
bir emiilsiyon veya ayr1 bir faz teskil ederler. Eger ancak su banyosunda 1sitildiktan sonra bir
reaksiyon goriiliirse primer alkoldiir denir.

Belirteg: 13.6 g susuz ZnCl; 10.5 g derisik HCI’de ¢oziiliir, sogutulup kullanilir.
SONUC:

D. Primer, Sekonder, Tersiyer Alkolleri Farklandirmak icin Bordwell ve
Wellman Testi

Tersiyer alkolleri ¢ok cabuk digerlerinden ayirmaya yarayan bir testtir. Dayandigi
mantik organik bilesiklerin yiikseltgenme prensibidir.

Yapilisi: 15-30 mg alkol numunesi 1 mL alkolsiiz asetonda ¢oziiliir ve 1 damla belirteg

ilave edilir. Karisim g¢alkalanir. Primer ve sekonder alkoller 10 saniyede mavi-yesil saydam
olmayan bir siispansiyon verirler. Tersiyer alkoller reaksiyon vermez.
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Belirte¢: 1 g CrO3 1 mL der. H,SO,4 de ¢oziiliir ve 3 mL su ilave edilir. Eger alkol
primer veya sekonder ise belirte¢in turuncu rengi tamamen kaybolur Herhangi bir tersiyer
alkol numunesindeki safsizliklar turuncu ¢ozeltide ¢ok az ¢okelek olusturabilir.

SONUC:
5. FENOLLER
A. Demir (3) Kloriir Testi

Bircok fenoller FeCls ile mavi, kirmizi, erguvani ve yesil renk verirler. Bazi
aragtirmacilar susuz ¢oziicliler (kloroform) ve zayif bir bazin kullanilmasi ile deneyin ¢ok
daha duyarli olacagin1 gostermislerdir. Boylece sulu ¢ozeltide negatif sonug veren bir¢ok
fenoliin taninmas1 miimkiin olmaktadir.

Yapulisi: 30-50 mg 6rnek 1-2 mL suda veya su-alkol karisiminda ¢oziiliir, ve 3 damla %
2.5’luk sulu demir-3-kloriir ilave edilir. Renkte bir degisiklik olup olmadig1 veya bir ¢okelme
olup olmadigi1 not edilir.

SONUC:

B. Nitroz Asitle Deneme (Liebermann Testi)

Birgok fenoller nitroz asitle p-nitroso fenol tiirevini vermek iizere reaksiyon verirler.
Bu da isomersekli olan kinonmanoksim tizerinden fenoliin fazlasi ile derisik siilfiirik asitli
ortamda kondense olarak koyu renkli indofenolleri verir.

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

Yapilisi: 1damla eterli test ¢ozeltisi bir mikro krozede kuruluga kadar buharlastirilir.
Sonra 1damla taze hazirlanmis belirtecle muamele edilir, birka¢ dakika bekletilir. Karisim
birka¢ damla su ile seyreltilir. Bazen renk koyulasir. Soguduktan sonra karisim 4 N NaOH’le
bazik yapilir. Cok defa daha ileri giden bir renk de§ismesi gozlenir.

Belirte¢: Sodyum nitritin derisik stilfiirik asitteki % 1°lik ¢ozeltisi.

SONUC:

C. Schotten-Baumann Reaksiyonu
Fenoller bazli ortamda acil halojeniirlerle acillendirilebilirler. Bu reaksiyonu aminler ve

alkoller de verir.
)

OH
CsHsOH + RCOCI —— > RCOOCzHs; + HCI
Deneyin yapilisi alkoller kisminda 4.A. da verilmistir.

6. ETERLER

Eterler alkanlar gibi reaksiyon yetenegi olmayan bilesiklerdir. Soguk derisik H>SO4
icerisinde ¢oziinmeleriyle alkanlardan farklilik gésterirler. Metil ve etil eterler, hidrojen
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iyodiir ile reaksiyona girdiklerinde ugucu alkil iyodiirleri olusur ve destilasyon yoluyla
kolaylikla uzaklastirilabilirler.  Alkil iyodiirleri, giimiis nitratla reaksiyona sokuldugunda
olusan giimiis iyodiirleri agirligindan bilesigin metoksi veya etoksi eter oldugu anlasilabilir.
Alifatik eterlerden 2 mol alkil iyodiir, aromatik eterlerden alkil iyodiirle fenol olusur.

R-O-R' + Hl —— R-l + R-OH — Rl
Ar-O-R + H — R-l + Ar-OH

Ar-O-Ar + HI —> Reaksiyon olmaz

Diaril eterlere hidroiyodik asit etki etmez. Esterler ve asetaller de ayni reaksiyonu
verirler.

Eterlerin pek ¢ogu derisik H,SO4 ve asetik asitle birlikte 1sitildiklarinda hidroliz olur ve
asetat esterlerine doniislirler. Reaksiyon tamamlanmaz tanima yapilabilecek kadar ester

olusur. Esterler i¢in yapilan hidroksamat testi ile taninabilirler.
H,SO
2 CH,COOH + R-O-R ———» 2CH,COOR + H,0

Yapiligi: Bir miktar numune H,SO, ile 1sitildiginda komiirlesmeden ¢6ziinme eterin
varligini gosterir.

SONUC:
7. KARBONIL BILESIKLERI
A. 2,4-Dinitrofenilhidrazin Testi

Aldehit ve ketonlarin hidrazin bilesikleri ile reaksiyonundan olusan hidrazonlar bu tiir
bilesiklerin ayirt edilmesinde kullanilirlar. Ancak kii¢iik molekiil agirlikli hidrazonlar suda
coziindiiklerinden bir belirtme reaksiyonu ic¢in hidrazinin kendisi degil, fenilhidrazin, p-
nitrofenilhidrazin veya 2,4-dinitrofenil hidrazin gibi tiirevleri kullanilir.

Yapiligi: 30-40 mg 6rnegin 0.5 mL metanoldeki ¢ozeltisine 5 mL belirteg ¢ozeltisi ilave
edilir. Tiip kapatilir ve siddetle calkalanir. Eger bir ¢okelek olusmazsa karisim 30 saniye
kaynayincaya kadar 1sitilir. Tekrar ¢alkalanir. Sar1 veya turuncu bir ¢okelek pozitif sonug
sayilir. Cokelmeye yardimer olmak tizere 1-2damla su ilave edilir.

Belirte¢: 2N hidroklorik asitte 2,4-dinitrofenilhidrazinin doymus ¢ozeltisi.

Not: Eger ornek (karbonil bilesigi) suda c¢ok az ¢oziinliyorsa metanol miktart 0.5
mL’den daha fazla aliabilir.

SONUC:
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Aldehit ve ketonlari birbirinden aywrt etmek icin Tollens, Benedict veya Fehling
cozeltileri kullanilir. Alifatik ve aromatik aldehitler Tollens reaktifiyle reaksiyona girerken,
Benedict ve Fehling cozeltileri yalnmizca alifatik ketonlarin tammmaswinda kullamilir.  Bu
testlerin yapilist icin 24 ve 2B ’ye bakiniz.

B. Haloform Reaksiyonu

Etil alkol, sekonder alkoller, asetaldehit ve metil ketonlar (CH3-CO- R) yiikseltgen bir
ortamda her hangi bir halojen ile bu reaksiyonu verirler. Reaksiyon iyodla yapildiginda sari
renkte iyodoform ¢oker. Karbonil bilesiklerinin metil keton olup olmadiginin anlasilmasinda
iyodoform reaksiyonundan faydalanilir.

R—C—CHz + 4NaOH + 3l, — RCOONa" + CHI; + 3Nal +3H,0

|
o) iyodoform

Yapilisi: 10 mg madde 0.1 mL suda (suda ¢dziinmiiyorsa dioksanda) ¢oziinlir. Buna
0.3 mL % 10’luk NaOH ¢ozeltisi ilave edilir. Bu karisima KI’lin sudaki % 20’lik ¢ozeltisinde
coziinerek hazirlanmis % 10’luk iyot c¢ozeltisi ilave edilir. Tiip, 60°C sicakliktaki suya
daldirilir. Iyodun rengi 2 dakika sabit kalincaya kadar iyod ¢dzeltisi katilir ve sonra iyodun
rengi kayboluncaya kadar NaOH c¢ozeltisi damlatilir. Tiip sicak sudan ¢ikarilir ve 1 mL su
ilave edilir. Iyodoform sar1 bir ¢okelek olarak ayrilir. (E.N.: 120°C)

SONUC:

8. ASITLER

A. Karboksilli Asitler

Karbon sayis1i 10’a kadar olan basit alifatik karboksilik asitler kokulariyla ve kiiciik
molekiilliilerinin sudaki ¢oziiniirliikleriyle taninirlar. Aromatik asitler suda ¢ok az ¢oziiniir ve
stiblimlesirler. Karboksilli asitler ve fenoller bazik g¢ozeltilerdeki ¢oziiniirliikleriyle diger
organik bilesiklerden ayrilirlar. Asitler sulu NaOH ve NaHCOj igerisinde ¢oziintirler, fenoller
yalniz sulu NaOH igerisinde ¢oziiniirler. Karboksilik asitler sulu NaHCO3 ¢ozeltisi ile CO,
gaz1 ¢ikist verirler.

Yapilisi: 1 mL numune {izerine, ImL % 5’lik NaHCOs; ilave edilip gaz ¢ikisi tespit
edilir.

SONUC:

B. Aminoasitler
1. Aminoasitler amfoter maddelerdir. Asitlerde, bazlarda ve bazilar1 suda da
¢Oziiniir; kesin erime noktalar1 yoktur. 200°C’nin {izerinde bozunurlar. Bu da karakteristik
bir 6zelliktir.
2. Aminoasitlerin amino grubu primer amin reaksiyonlar1 verir.

32



3. Aminoasitlerin karboksil grubu karboksil grubu gibi taninabilir.
4. Ninhidrin aminoasitlerle veya proteinlerin bdliinme iiriinleri ile 1sitildiginda
mavi, menekse veya erguvan rengi iiriinler verir.

Yapilisi: 2 damla ninhidrin ¢ozeltisi bir siizge¢ kagidina damlatilir ve etiivde 100-
105°C’de kurutulur. Uzerine 2 damla test ¢dzeltisi damlatilir ve 5-10 dakika ayn1 sicaklikta
tekrar kurutulur. Eger aminoasit varsa mavi, menekse veya kirmizimsi mor bir renk goriiliir.

Belirtecler:

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

2. pH 5 olan sitrat tamponu: 5.25 g sitrik asidin 50 mL 0.1 N sodyum hidroksitte
¢oziiliip250 mL tamamlanmasi ile hazirlanir.

SONUC:

9. KARBOKSILLI ASIT ESTERLERI

Suda gii¢ ¢oziiniirler ve metanollii KOH ¢ozeltisi ile kaynatildiklarinda hidroliz olurlar
(sabunlasirlar). Hidroliz sonucu olusan alkol, seyreltik baz ¢ozeltisinden eter ile alinabilir.
Kiiciik molekiillii alkol ise destilasyon yoluyla alinir. Esterler hos kokulu bilesikler olmasi
sebebiyle kolaylikla ayrilabilirler. Reaksiyon ortaminda ise, bu bilesiklerin hidrazin ile
tiirevinin olusturulmasi ve elde edilen tiirevin Fe(Ill) ile verdigi morumsu kirmizi renkten
esterin varlig1 anlagilir.

Yapilisi: 1 damla eterli ¢ozelti bir mikro krozede 1 damla doymus alkollii hidroksil
amin hidrokloriir ¢ozeltisi ile karigtirilir. Buna 1 damla alkollii potasyum hidroksit ¢ozeltisi
ilave edilir ve habbecikler ¢ikincaya kadar 1sitilir. Soguduktan sonra 0.5 N hidroklorik asit ile
asitlendirilir ve %1’lik FeClsz ile muamele edilir. Az veya ¢ok bir pembelik pozitif sonug
sayilir.

SONUC:

10. AMINLER

Kiigiik molekiillii aminler sudaki ¢6ziiniirliikleri ve bazik reaksiyonlar ile kendilerini
belli ederler. Siibstitiie aromatik aminlerin bir ¢ogu ise primer bir amin bile olsalar seyreltik
asitlerde ¢Oziinmezler. Biitiin aminler i¢in spesifik olan bir test mevcut degildir. Ancak
maddenin amin oldugu biliniyorsa nitréz asit testi ile maddenin alifatik primer bir amin mi
yoksa aromatik bir amin mi olduguna karar verilebilir.

A. Nitroz Asit Denemesi:

I mL numune 1.2 N HCI’de ¢oziiliir. Buzla 0-5°C’ye sogutulur. Soguk karigima damla
damla % 10’luk amonyak ¢6zeltisi, bir bulaniklik gézlemleninceye kadar katilir. Sogukta gaz
cikist olursa alifatik primer amindir. B-naftol ¢6zeltisi katilinca koyu kirmizi renkli azo boyar
maddesinin olusmasi aromatik amin oldugunu gosterir.
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Bir aminin primer, sekonder veya tersiyer mi olduguna hinsberg testi ile karar
verilir.
SONUC:

B.  Lignin Testi

Webster primer ve sekonder aminler i¢in ¢ok giivenilir oldugu ispatlanmis bir test
gelistirmisgtir.  Bu test gazete kagidindaki ligninin etkisine dayanir. Kimyasi heniiz
aydinlatilmamustir.

Yapilisi: 10-20 mg numune birka¢ damla etanolde ¢oziiliir. Bir gazete kagidina 1-
2 damla damlatilir. Nemli kismin iizerine 2 damla 6 N hidroklorik asit damlatilir. Primer ve
sekonder aminin bulunmasi halinde sar1 veya turuncu bir leke goriiliir.

Eger test negatif ¢ikarsa numunenin alkoldeki sicak ¢ozeltisi ve sicak HCI ile
calisilir. Primer ve sekonder alkil ve alisiklik aminler oda sicakliginda renklenme vermezler,
ancak sicak ¢ozeltiler kullanildiginda olumlu sonug alinabilir.

Tersiyer aminler, alifatik amino asitler ve amidler bu testi vermezler.

SONUC:

C. Hinsberg Testi

Primer, sekonder ve tersiyer aminleri aywrt etmeye yarayan bir testir.  Aminlerin,
benzen siilfonil kloriir ile verdigi reaksiyonla ilgilidir. Deneme iki asamada yapilir. Once
amin bazik ortamda p-toluen siilfonil kloriir ile karigtirtlir. Sonra ortam asitlendirilir.

Primer aminler, 6nce suda ¢Ozlinen bir tuz olusturur. Yani herhangi bir ¢okelti
vermezler. Asitlendirildigi zaman, bir ¢okelek olusur.

Sekonder aminler ise, bazik ortamda ¢okelek verirler. Bu ¢okelek bazdan etkilenmez,
ortam asitlendirilince de aynen kalir.

Tersiyer aminler, bazik ortamda benzensiilfonil kloriirle reaksiyon vermezler. Daha
sonraki asitlendirme asamasinda tersiyer amin, asitle tuz olusturur ve bu tuz suda ¢6ziiniir.

Denemenin birinci asamasinda bir ¢dkelek olusursa, amin sekonder amindir. Bir
cokelek olmazsa ve asitlendirilince ¢okelek olusursa primer amin, ¢okelek olmazsa tersiyer
amindir.

Yapulisi: 0.3 mL s1vi 0rnek (veya esdeger miktarda kati1 6rnek) bir deney tiipiinde 5
mL % 10’luk NaOH ve 0.4 mL benzen siilfonil kloriirle karistirilir. Tiip kapatilarak kuvvetle
calkalanir. Cokelti olusmasi sekonder aminin varligin1 gosterir. Birinci asamada cokelti
gozlenmemigse karisim seyreltik HCI ile asitlendirilir. Bu durumda ¢ékelek olugmasi primer
amin varligini, hi¢ ¢okelek olusmamasi tersiyer amin varligini gosterir.
SONUC:
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11. AMITLER

Amitlerin taninmasinda, azotta substitiie olmus amidlerle olmamis amidleri ayirmakta
fayda vardir.

Substitiie Olmamis Amitlerin Amonyak Cikarmasi

Amitler, alkalilerle etkilestirilirse hidroliz olurlar. Asidin alkali tuzu yaninda amonyak
ac1ga cikar ki bu da kolayca taninabilir. Amonyum tuzlar1 da alkalilerle amonyak verir, fakat
onlar hidroksamat testi vermezler.

RCONH, + NaOH — RCOONa + NH:

Yapilisi: 50 mg madde 2 mL % 20’lik sodyum hidroksitle karistirilir ve 1 dakika
kaynatilir. Veya 50 mg madde 200-300 mg kat1 toz halinde sodyum hidroksitte eritilir. Her
iki halde de ag¢i8a ¢ikan amonyak bakir iyonlar1 yardimiyla veya bagka bir yolla taninir.

SONUC:

Substitiie Amitler

Substitiie amitlerin bilesimleri ¢cok degisik oldugundan bunlarin taninma yontemleri de
cok degisiktir. Gergekten biitiin substitiie amitleri tanimaya yarayan spesifik bir test yoktur.
Yontemlerin ¢ogu 6nce amidin hidrolizi sonra da hidroliz iirlinii olan aminin taninmasina
dayanur.

12. KARBOHIDRATLAR

A. Antron Testi

Biitiin karbonhidratlar antron ile etkilestirildiklerinde yesil bir renk verirler. Bu test
karbonhidratlar i¢in oldukga spesifiktir. Mono, di ve polisakkaridler ve asetatlari, dekstrin,
glikozitler ve nisasta antron ile pozitif test verirler. Furfural zamanla kahveye dénen gecici
bir yesil renk verir. Aldehitler, alkoller ve proteinler bu belirtegle kirmizi bir renk verirler.
Cabuk su kaybeden organik bilesikler de siilfiirik asitten otiirii kararip kahve veya toprak
sarist olurlar.

Yapihisi: Bir tiipte 1 mL suya 1-3 mg ornek katilir. Tiipii belirli bir agiyla tutarak 2mL
belirte¢ kenarinda asagiya akitilir. Tiip ¢ok hafifce ¢alkalanir. Eger 30 saniye i¢inde yesil bir
renk goriilmezse tiipteki karisim g¢alkalanir ve hafifce isitilir. Karbonhidrat varsa yesilden
yesil-maviye donen bir renk goriiliir.

Belirte¢: % 95’lik siilflirik asitte % 0.2’lik antron c¢ozeltisi. Belirte¢ birkag giin

dayanikhidir.
SONUC:
B. Barfoed Testi

Monosakkaritleri disakkaritlerden ayirmak i¢in kullanilir. Bu husustaki diger testler gibi
monosakkaritlerin indirgenligine dayandigindan pek spesifik degildir.
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Yapuhsi: 1 mL seyreltik ornek ¢ozeltisi (20 mg karbonhidrat ile) 1 mL belirtecle
karistirilir ve tiip 3dakika kaynar suda tutulur. Cikarilir ve sogutulur. Monosakkaritler olmasi
durumunda kirmizi-turuncu Cu,O ¢oker. Mavi ¢ozeltide sari-turuncu bir siispansiyon bazen
yesil de goriilebilir.

Belirte¢: 16.6 g kristalize bakir-2-asetat 245 mL suda ¢oziiliir ve 2.4 mL buzlu asetik
asit ilave edilir.

SONUC:
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C,H ve O igeren bilesikler icin fonksiyonlu grup testleri degerlendirme tablosu

TEST

GOZLEM

YORUM
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TEST

GOZLEM

YORUM
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TEST

GOZLEM

YORUM
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BOLUM 5

TUREV HAZIRLANMASI

Tiirev hazirlama, sistematik tanima isleminin son basamagidir. Fonksiyonel grubu
kesin olarak tespit edilen maddenin bu fonksiyonel grubun hangi tiyesi oldugunu belirlemek
icin uygulanir. Ornegin elimizdeki maddenin R-OH gibi bir alkol oldugu kesin olarak
biliniyorsa “R” grubunun ne oldugu tiirev hazirlandiktan sonra belirlenir.

Reaksiyonlar ¢ok biiylik bir ¢ogunlukla fonksiyonel gruplar arasinda gerceklesir.

Dolayisiyla bir maddenin fonksiyonel grubunu biliyorsak, bu maddeyle reaksiyon verebilecek
diger maddeleri tahmin edebiliriz. Tespit edilen fonksiyonel grupla reaksiyon vererek bu
maddenin bir tiirevi sentezlenir. Daha sonra bu tiirevin erime noktasi tespit edilerek
literatiirdeki degerlerle karsilagtirilir. Erime noktas: tam olarak veya 1-2 °C kaymayla

literatiirdeki degerlerden birisini tutuyorsa bu maddenin tiirevinin tespit edildigi diisiintiliir.

Uygun bir tiirevin baz1 6zellikleri vardir:

Tiirev kat1 olmalidir

Yiiksek verimle sentezlenebilmelidir

Erime noktas1 50 °C nin iistiinde, 250 °C nin altinda olmalidir

Tirevin erime noktasi asil maddeninkinden bariz olarak farkli olmalidir
Tiirev reaksiyonu miimkiinse 30 dakikada tamamlanmali

Yan reaksiyonlar ya olmamal1 yada ¢ok az olmali

Tiirev hazirlanacak reaktif kolay temin edilebilmelidir

Tiirev kolay saflastirilabilmelidir

Bu sartlarin tamamin1 saglayan bir tiirev reaksiyonu miilkemmele yakin bir tiirev elde
etmemizi saglar.
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1. ALDEHIT VE KETONLARIN TUREVI
A. 2,4-Dinitrofenilhidrazon tiirevi

Bu tiirev ayn1 zamanda bu grubun tanima reaksiyonudur. Yapilist i¢in fonksiyonel grup
testleri sayfa 29’a bakiniz.

Alternatif yol: 0,5 g 2,4-Dinitrofenilhidrazin,1 mL der.HCI ve 8 -10 mL etanol
isitilarak olusan berrak ¢ozeltiye, 0,25 g karbonil bilesigi katilip kaynayana kadar 1sitilir.Oda
sicakligina sogutulup stiziilerek ayrilan hidrazon etanol veya buzlu asetik asitden yeniden
kristallendirilir.

B. p-Nitrofenilhidrazon Tiirevi

Yapuhisi:0,5 g p-nitrofenilhidrazin ve 0,5 g numune 10- 15 ml etanolde geri sogutma
yapilirken 10 dk. da bir 2 damla buzlu asetik asit katilir. Kaynayan ¢6zelti homojen degilse
etanol katilir; berrak ¢6zelti sogutulup p-nitrofenilhidrazon tiirevi siiziiliir, etanol veya asetik
asitten yeniden Kristallendirilir.

Alternatif yol; yaklasik esdeger miktarda numune ve kat1 reaktif en az hacimde soguk buzlu
asetik asitte c¢oziliip 15 dk. geri sogutma yapilir. Sogutulunca yada kontrolli su
seyreltmesiyle p-nitrofenilhidrazon tiirevi ayrilir.

C. Fenilhidrazon tirevi

Yapulisi: 0,5 g renksiz fenilhidrazin hidrokloriir ve 0,8 g sodyum asetat 5 mL suda ¢6ziiliir,
0,2-0,4 g numunenin az miktarda karbonilsiz etanoldeki ¢ozeltisi ilave edilir. Berrak ¢ozelti
olusana kadar calkalanir, gerekirse biraz daha etanol katilir.10—-15 dk. su banyosunda 1sitilip
sogutuldugunda olusan ¢okelek siiziiliip seyreltik etanol veya sudan, bazen de benzen veya
petrol eterinden (k.n 60- 80 °C) yeniden kristallendirilir.

2. ALKOLLERIN VE FENOLLERIN TUREVLERI

Bu grupta tiirevleme hidroksil grubu yolu ile yapildigindan alkoller, glikoller,
polialkoller ve fenoller i¢in bir biitlin olarak goz oniine alinmalidir.

A. o— Naftil iiretan tiirevi

Alkoller ve fenoller izosiyanatlarla iiretanlar: verirler. Izosiyanatlar i¢inde en uygunu a-
naftil izosiyanattir.

Yapilisi: 1 gram susuz alkol (veya fenol) kuru bir deney tiipiine konulur ve tizerine 0.5 mg a-
naftil izosiyanat (veya fenil izosiyanat) ilave edilir. Eger bir fenoliin tiirevi yapiliyorsa ve
fenol oldukga aktif ise izosiyanat ve fenol tamamen kuru bir kapta karistirtlir ve 2—3 dakika
isitilir. Eger fenol yeterince aktif degilse karisgtma 1 ml piridin ve 1 damla %10 ‘luk
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trimetilamin ¢ozeltisi katalizor olarak ilave edilir ve 20-30 dakika isitilir. Karisim  buz
banyosunda sogutulur ve sayet liretan ayrilmazsa 1 ml %5 ‘lik H,SOy ilave edilir. Ham {iretan
petrol eterinden (yada karbon tetrakloriirden) kristallendirilerek saflastirilir.

B. Asetatlar
R-OH + (CH,CO),0 - CH,COOR + CH,COOH

Yapilisi: 0.5 gram alkole 0.5 gram susuz sodyum asetat ve 3 mL asetanhidrid ilave edilir.
Karisim 20 dakika boyunca geri sogutucu altinda kaynatilir. Bir beherdeki 20 mL suyun
iizerine dokiiliir ve kat1 bir iiriin ayrilincaya kadar karigtirilir. Siiziiliir ve su ile iyice yikanir.
Etanolden tekrar kristallendirilir.

3. AMINLERIN TUREVLERI

A. Benzamidler (ve asetamidler)

R-NH, + CH.COCl ————> CH,CONH-R + HCI

Yapiligi: Yaklasik bir milimol aminin (0.6 — 1) mL %10 Iuk NaOH ¢ozeltisi igerisindeki
sispansiiyonuna 2-3 milimol benzoil kloriir kisim kisim ve kuvvetle ¢alkalanarak ilave edilir.
Bu sirada karisim sogutulmalidir. Takriben 5-10 dakika g¢alkalandiktan sonra reaksiyon
karigimi1 pH 8- 0 oluncaya kadar dikkatlice nétrallestirilir (liniversal indikatdr). Bu kuvvetli
bazik ¢ozeltide olusan primer amin tlirevinin ayrilmasini temin eder (R-NHCOCgHs). Ayrilan
benzamid siiziiliir, su ile yikanir ve alkol + su karigimindan kristallendirilir.

B. Benzensiilfonamidler

O O
R-NH, + @#_q +2NaOH ——= Na* @,#—NR +NaCl +2H,0
o

O

Yapilisi: Bir deney tiiplinde bulunan 0.2 L s1vi amin veya esdeger miktarda kat1 amin iizerine
5 mL % 10 luk NaOH c¢ozeltisi ve 0.4 mL benzene siilfokloriir ilave edilir. Tiiplin agz
kapatilir ve 3-5 dakika siddetle calkalanir. (¢ozeltinin bazik oldugundan emin olmak i¢in
kontrol ediniz). Benzen siilfokloriiriin tamaminin reaksiyona girdiginden emin olduktan sonra
cozelti sogutulur. Eger kristal ayrilmas1 gdzlenmezse reaksiyon karisimi ¢ok dikkatle pH 6.0
oluncaya kadar 6N HCI ile asitlendirilir. Taneli yapidaki kristaller siiziiliir, su-alkol
karisiminda tekrar kristallendirilir.
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4. AROMATIK BILESIKLERIN TUREVLERI

NO,
H,SO0,
—>
+ HNO3 + H2O

Aromatik bilesiklerin nitrolanma reaksiyonu en ¢ok kullanilan ve faydali elektrofilik
yer degistirme reaksiyonlarindan bir tanesidir. Benzen tiirevleri uygun kosullar altinda ytiksek
verimle mononitrolanma fiiriinlerini verebilir. Ilk baglanan nitro grubu halkayr deaktive
edeceginden ikinci nitro grubunun baglanmasi zorlasir (bkz. Solomon, boliim 15).

Yapilisi: Yaklasik 0,5 g bilesik (stv1 ise 0,5 ml) 2 ml der. H,SOy ile karistirilir. Bu karigimin
tizerine 2 ml HNO3; damla damla ilave edilir. Her ilaveden sonra kap calkalanarak karistirilir.
Calkalama esnasinda 1sinan kap, buzlu su banyosuna daldirmak suretiyle oda sicakliginda
tutulmalidir. 20-22 °C nin altina sogutmamaya dikkat edilmelidir. Ekleme islemi bitince 5 dk
daha karistirillir ve buz banyosunda sogutulur. Soguyan kabin i¢ine birka¢ parca buz atilir.
Buzun etkisiyle donan kat1 eriyen buzdan siiziilerek ayrilir.

5. ASITLER VE ACIL KLORURLER

SOCl, NH,
RCOOH — > RCOC|————>» RCONH,

socl, Ar-NH,
RCOOH ———» RCOCI———» RCONHAr

Organik asitlerin ve agil kloriirlerin en ¢ok uygun tiirevleri amitleridir. Bu amitler
arasinda da anilit ve p-toluid ler en 6nde gelenleridir. Sentezlerde kullanilacak olan amin
anilin segilirse anilit, p-toluidin se¢ilirse p-toluidler sentezlenmis olur.

Yapilisi:1 mmol asit ile 1,1 mol saf tiyonil kloriir geri sogutucu altinda 30 dk. Isitilarak
reaksiyona girmeleri saglamir (70-80 °C). Eger asidin su icerdiginden siiphe edilirse, bu
islemden 6nce sodyum karbonatla notrallestirilir. Notral ¢ozelti kuruluga kadar buharlastirilir
ve tiyonil kloriiriin bir miktar fazlastyla muamele edilir. acil kloriir bdylece olusturulduktan
sonra 10 ml benzende ¢oziilmiis amin (2 esdeger mol) balona ilave edilerek 15 dk. Geri
sogutucu altinda kaynatilir. Sogutulan karisim bir ayirma hunisine aktarilir. Balonda kalanlar
su ile ayirma hunisine alinir. Reaksiyona girmeden kalan amin 1,2 N HCl ile, asit ise 3 ml %5
lik NaOH ile cekilir. Benzen faz1 3 ml su ile yikanir ve kalan benzen ucurulur. Kati amit
alkolde kristallendirilir.
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6. KARBOHIDRATLARIN OSAZON TUREVLERI

Sekerler ve bazi tiirevleri bozunarak eridikleri i¢in degisken erime noktasi
gozlenebilmektedir. Yine de basit sekerleri tanimlamak i¢in kullanilabilecek reaksiyon ve
tiirevler vardir. Osozon tiirevleri sekerler hakkinda faydali ipuglar1 verebilir.

Karbohidratlarin halkali sekillerinde aldehit veya ketona doniisebilecek gruplar, molar
Olcekte fenilhidrazinle sogukta, genellikle suda ¢oziinen ve ayirma - tanimlama amaciyla
kullanilamayan fenilhidrozonlara dontstirler. Ancak, 3-4 mol fenilhidrazinle 1sitilan
karbohidratlarda, fenilhidrazona komsu, aldozlarda CHOH, ketozlarda CH,OH gruplari
once 1 mol fenilhidrazinle karbonile yiikseltgenip sonra dihidrazon —osazon tiirevine
doniisebilmektedir. (Glikoz ve fruktoz icin osazon olusum reaksiyon basamaklarim
arastiriniz.)

Yapulist: Kuru bir deney tiipiine 0,20 g karbohidrat numunesi, 0,40 g saf beyaz fenilhidrazin
hidrokloriir-Reaktif kalitesinde, dikkatle kullanilmali! -, 0,60 g sodyum asetat kristali ve 4,00
ml su konulur.(tartimlar 0,01 g duyarlikta yapilmalidir).Agz1 bir mantarla hafifce kapatilan
tip, kaynar su beherine dik olarak yerlestirilir. Daldirma anmi1 ve osazon olusumunun
gozlendigi an kaydedilir. Asir1 doymuslugun 6niine gegcmek icin kaynar sudan ¢ikarmadan ara
sira ¢alkalanir. Birdenbire ayrilan ¢okelegin beyaz, sar1 veya portakal sarisi renkli mi oldugu
ve kristalin ya da yagimsi m1 oldugu da kaydedilip, osazon olusum siirelerine gore karar
verilir.

Mannoz 0.5- 1 dakika Arabinoz 9- 10 dakika
Fruktoz 1-2 «“ Galaktoz 14-16 *
Glikoz 4-5 «“ Sakkaroz 20-30 “
Ksiloz 6- 8 “ (hidrolizle)

Laktoz ve Maltoz sogutmakla
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ADI SOYADI:
OGRENCI NO:

1. OGRETIM / 2.0GRETIM

Verilen Karigimin Fiziksel Hali:

Kullanilan Ayirma Y 6ntemi:

IMZA:

1. MADDE 2. MADDE

FiZIKSEL HAL: FiZIKSEL HAL:
FiZIKSEL SABITLER: FiZIKSEL SABITLER:
RENK: RENK

KOKU KOKU

Na Eritisi Sonuclart:

Na Eritisi Sonuclar:

FONKSIiYONEL GRUP TESTLERI
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TAHMINIi YAPI:

TAHMINI YAPI:

TUREYV: (reaksiyonu ile birlikte)

TUREYV: (reaksiyonu ile birlikte)

SONUC-YORUM:

SONUC-YORUM:

46




NOTLAR
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