Deney No: 1 Karisimlarin Ayrilmasi (Dekantasyon ve Siizme)

Teori:

Kimya laboratuarlarinda karisimlarin ayrilmasi gerekebilir. Ayrilacak maddelerin 6zelliklerine
bagli olarak amaca uygun degisik ayirma yontemleri vardir. Bu basit ayirma yontemlerinden
bazilar1 sunlardir.

Dekantasyon:

Aktarma yontemi olarak da bilinen bu yontem yogunlugu biiyiik olan katilar1 stvilardan aktirmak
icin kullanilir. Cok hizli ve kolay olmakla birlikte kesin ayirma saglanmaz, bir miktar sivi
cozeltide kalabilir. Bu yontem iri taneli ¢okelek yapist gosteren kati-sivi heterojen karigimlarin
ayrilmasinda kullanilabilir (Sekil 1). Cokelegin tam olarak dibe ¢dkmesi (sedimantasyonu ve)
sonunda, tistteki duru sivimin dikkatlice bagka bir kaba aktarilmasi islemine ""aktarma veya
dekantasyon' denir.

Siizme:

Bir katiy1 bir sividan ayirmak i¢in en ¢ok kullanilan yontem stizmedir. Bu is i¢in bir huni ve
stizge¢ kagidindan yararlanilir. Siiziilerek ayrilan katinin gravimetrik yontemlerle miktar tayin
edilecekse gozenekleri ¢cok ince olan ve yandigi zaman kiil birakmayan 6zel slizgeg kagitlari
kullanilir. Aksi durumlarda normal siizge¢ kagidi kullanilir. Gravimetrik tayinlerde kullanilacak
huniler de biraz farklidir. Siizmeyi hizlandiracak sekilde yapilmislardir.

Normal Siizme:

Laboratuvardaki siizme islemlerinin ¢ogu "normal siizme" ile gerceklestirilir. Bu islemde dikkat
edilmesi gereken temel noktalar, asagida 6zetlenmektedir.

* Siizme hiz1 ¢ok 6nemlidir. Siizme hizinin yiiksek olmasini saglamak i¢in, uzun boyunlu bir
huni kullanilir. Ayrica siizge¢ kagidinin huniye uygun bir bi¢imde yerlestirilmesi de, siizme
hizinin yiiksek olmasini ¢ok etkiler.

* Siizme isleminde Once, siizge¢ kagidi dorde katlanarak kullanilmaya hazir hale getirilir. Daha
sonra dorde katlanan siizge¢ kagidinin bir kosesi yirtilarak, huniye yerlestirilir.

* Huni ile slizge¢ kagidinin arasinda hava boslugu kalmamasi igin, pisetle su piiskiirtiilerek,
siizge¢c kagidi 1slatihir. Ardindan parmak uglart ile hafifce bastirilarak, kagidin huniye
yapismasi saglanir.

+ Siiziilecek karigimim durulmus olmasi gereklidir. Bulamik bir karisimda siizge¢ gozenekleri

hemen tikanacagi i¢in, siizme hizi ¢cok diisiik olur.



» Sekil 1°de goriilen basit bir siizme diizenegi olusturulur. Diizenekte huni boynunun, beher
ceperine igten degecek sekilde yakin konumlanmasi saglanmalidir. Bu amagla huni, bir
halkanin veya uygun ¢apli bir deligin i¢ine oturtulur ve beher huni boynuna iyice yaklastirilir.

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

* Duru sivinin siizme islemi bittikten sonra, beherin ¢eperlerine yapisan ¢okelek parcaciklari,
yikama sivisi yardimi ile (genellikle damitik su) beherin dibine alinir. Bu islem igin iginde
yikama sivisi bulunan pisetten yararlanilir. Ceperlerin pisetle yikanmasindan sonra, behere tiim
cokelegi ortecek kadar yikama sivisi ilave edilir ve karisim bir cam bagetle iyice karistirilir.
Yeniden durulma olana kadar beklenir ve duru sivi dikkatlice yeniden siizgece aktarilir. Bu
islem iki ii¢ kez tekrarlanir.

* Beherde kalan ¢okelegin tiimii ilizerine yikama sivisi piskiirtiilerek, ¢okelegin siizge¢ kagidi
lizerine aktarilmasi gerceklestirilir.

* Cokelegin pisetten piiskiirtiilen yikama sivist ile kagidin iist kenarindan asagiya dogru
dikkatlice yikamr.

+ Saf bir ayirim yapabilmek i¢in siizme hizini ve verimini yiiksek tutmak amaciyla, tiim bu
islemlerin ¢ok biiyiik bir 6zen ve dikkatle yiiriitiilmesi gerekmektedir. Ozellikle nicel analiz
calismalarinda ¢ok dikkatli olmak 6n kosuldur.

Siizme islemlerinde kullanilan siizge¢ kagidi hangi ozellikleri tasimalidir?

Piyasadaki siizge¢ kagitlari, yaklastk 50x50 cm? boyutlarinda tabakalar halinde veya belirli
yarigaplarda yuvarlak kesilmis olarak bulunurlar. Tabaka halinde satilan stizge¢ kagitlari, genel
amach olup, c¢ok biiyiik tanecikli ¢okeleklerin ayrilmasinda kullanilabilirler. Ancak bir¢ok durum
icin bu slizme islemleri yeterli degildir. Yuvarlak kesilmis siizge¢ kagitlar1 ise, degisik
biiyiikliiklerde gozeneklere sahiptirler.

Bu tiir siizge¢ kagitlariin, gbézenek boyutlari, {iretici firmalar tarafindan farkh renkler veya
farkh numaralar ile iizerlerinde belirtilmistir. Ornegin Whatman siizge¢ kagitlart "
numaralar1” ile Schuell siizgeg kagitlar1 ise, "renkli bantlar" ile gézenekleri hakkinda

fikir verirler. Soyle ki:

* Cok Kkiiciik taneli ¢okelekler i¢in, mavi veya kirmzi bantli,

* Kiiciik veya orta boy ¢okelekler i¢in, beyaz bantli,

« iri taneli veya jelimsi yapida ¢okelekler icin, siyah bantl, siizgec kagitlar kullanilirlar.
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Sekil 1: Normal Siizme (Sol) ve Aktarma veya Dekantasyon (Sag)

Vakum Altinda Siizme

Stizme islemini ¢abuklastirmak i¢in, siizge¢ altindan bir su trompu veya vakum pompasi
yardimi ile hava bosaltihr. Vakum altinda siizme isleminde, toplama kabi olarak vakum
uygulanmasina uygun niteliklerde ve bigimde yapilmis ‘*Nucheerleni® kullanilir. Siizgeg
gorevini ise, Biichner hunisi, hirsch hunisi ve ¢esitli siizme krozelerinden biri iistlenebilir.
(Sekil 2'de vakum siizmelerinde kullanilan baslica siizgegler toplu halde gosterilmektedir.)

* Biichner hunisi: Dibi genis ve delikli porselen siizgeg. Gerektiginde huni dibine siizgec kagidi

yerlestirilebilir.



* Hirsch hunisi: Dibe dogru daralan, dibi gézenekli cam huni. Cékelek miktar1 az oldugundan
tercihen kullanilir.

» Gooch krozesi: Dibi delikli porselen kroze. Tabaninda ince ¢okelekleri siizmek i¢in, gézenekli
camdan bir disk bulunur.

« Sinterize cam dipli kroze: Sinterize gozenekli camdan bir tabani vardir. Iri, orta ve kiiciik

tanecikli ¢okelekler i¢in farkh gozenek boyutlarina sahip tiirleri vardir.
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Buchner hunisi Hirch hunisi Gooch kroze Sinterize cam
dipli kroze

Sekil 2: Vakum Siizmesinde Kullanilan Siizgegler.
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Sekil 3: Su Trompu Yardim ile Biichner Hunisiyle Siizmenin Sematik Géosterilisi
(b) Vakum Pompas1 Yardimi Ile Hirch Hunisiyle Siizmenin Sematik Gosterilisi

(¢) Vakum Pompasi Yardim Ile Sinterize Cam Dipli Krozeden Siizme Diizenegi



Deney icin kullamilacak madde ve malzemeler:
Deney Tiipu

Baget

Beher

Huni

Spor ve Halka

Stizge¢ Kagidi

Santrifiij

Damitma Diizenegi

0,1M BaCl; (baryum klortir)
0,1M Naz2SO4 (sodyum siilfat)

Deneyin Yapihsi:

A. Dekantasyon:
iki ayr1 tiipten birincisine 2mL 0,1M BaCl» ¢ozeltisi, ikincisine tiipe 2mL 0,1M Na2SO4 ¢6zeltisi
koyulur. Sonrasinda bu iki ¢ozelti bir tiipte karistirilir. Karistirma sonrasinda tiipte BaSOg4 ¢oker.
Coken tuzun tiipiin dibine iyice inmesi beklenir. Cokme islemi tamamlandiktan sonra bir baget
yardimi ile sivi faz bir behere aktarilir. Bu sirada tiipii sallamamaya dikkat edilmelidir.
Calkalanma sonucu kat1 ve s1v1 faz birbirine yeniden karigabilir.

B. Siizme:
Stizmede kullanilacak siizge¢ kagidi huninin c¢apina uyacak sekilde dairesel kesilerek dorde
katlanir. Her katlama hafif¢e dairenin merkezinden kaydirilarak yapilir. Sonra bir tarafta 3 kat,
diger tarafta tek kat kalacak sekilde acilir ve koni sekline getirilir. Stizge¢ kagidi damitik su ile
biraz nemlendirilerek huniye yerlestirilir. Kagit ile huni arasinda hi¢ hava kabarcigi kalmamasina
dikkat edilmelidir. Bir halka yardimi ile huni spora baglanir ve siiziintii i¢in altina bir beher
yarlestirilir. Huninin alt kismimin beher ¢eperine degmesi sigramalari1 engelleyerek daha dengeli
bir siizme islemi saglayacaktir. Stizme islemi uygulanacak olan karisim bir baget yardimi ile
huniye dikkatlice aktarilir. Hunideki sivi seviyesi asla silizge¢ kagidi seviyesini gegcmemelidir.
S1v1 fazin ¢ogu siiziildiikten sonra kalan karisim kati fazin da alinabilmesi i¢in ¢alkalanarak bir
seferde huniye aktarilmalidir. Daha hizli siizme islemleri i¢in su trombu ve vakum uygulanabilir.

Bu durumda siizme islemi buhner hunisi ve nuge erleni kullanilarak yapilmalidir.



Deney No: 2 Kristallendirme

Teori:

Kristallendirme kati karisimlardaki bilesenleri birbirinden ayirmakta ve bu bilesenleri
saflastirmada kullanilan bir yontemdir. Kristallenme ile ayirmaya ayrimsal Kristallendirme ve
saflagtirmaya ise Kristallendirme denir ve temelde ayni islemleri igerir. Kristallendirme, oda
sicakliginda kat1 olan maddelerin saflastirilmasinda yayginca kullanilan bir yontemdir.

Yontem temel olarak, sicakligin disiiriilmesi ile ¢oziiniirliiglin azalmasi prensibine dayanir.
Sicaklik artirildiginda kristallenmesi istenen katinin ¢oziinmesi ancak uzaklastirilmak istenen
safsizliklarin ¢oziinmemesi beklenir. Ideal bir kristallendirmede safsizlik yaratan maddeler s1vida
kalirken kat1 madde temiz kristaller halinde ¢Oker. Kristallendirme ile saflastirmada izlenen

yol genel olarak soyledir.

1. Kat1 madde ¢oziiciinlin kaynama noktasinda ¢oziliir.

2. Coziinmeyen maddeler ¢ozelti sicakken siiziiliir.

3. Sistem miimkiin oldugu kadar yavas sogumaya birakilir.

4. Soguma tamamlandiktan sonra olusan kristaller siiziiliir

5. Kristallere yapismis olan ¢dziicii kristalleri ¢ozmeyen kolay buharlasabilen bir siv1 ile yikanir.

6. Elde edilen kristaller uygun bir kurutma yontemi ile kurutulur.

Iki katidan her ikisi de aym sivida ¢oziindiigii halde, sicaklikla ¢oziiniirliiklerinin degisimi
birbirinden farkli ise bunlarin olusturuldugu karisim sogutulursa 6ncelikle sicaklikla ¢oziiniirligi
fazla degisen kristallenerek karisimdan ayrilir. Iki maddenin sicaklikla ¢oziiniirliikleri ne kadar
farkliysa ayirma o oranda daha iyi gerceklesir. Kristallendirme islemi uygulanacak katinin; belirli
bir ¢oziiciide sicakta ¢Oziiniip, sogukta ¢oziinmemesi gerekir. Bunun igin saflagtirilacak kati
uygun bir ¢oziiclide 1sitilarak doygun ¢ozeltisi hazirlanir ve sicak ¢ozelti sliziilerek ¢oziinmeyen
safsizliklar uzaklastirilir. Sicak ¢ozeltide bulunan maddenin kristallenmesini saglamak i¢in su

islemlerden biri uygulanir:

* Cozelti sogutulur.
* Cozelti asir1 doymus hale getirilir.

* Coziinenin ¢ozlinmedigi ikinci bir ¢oziicii eklenir.



* Coziinenin buharlasmayacagi durumlarda ¢6ziicliniin bir kism1 buharlastirilir.

Olusan saf kristaller siiziilerek alinir, ¢ozeltide ise ¢Oziiniir safsizliklar kalir. Bu sekilde elde
edilen kristaller yeteri kadar saflikta degilse, baska ¢oziicli yada ¢oziicii sistemleri kullanarak
yeniden kristallendirme islemi yapilir. Ayrimsal kristallendirme isleminde ise, kat1 karigimdaki
bilesenlerden birinin daha az digerinin daha ¢ok ¢oziindiigii bir ¢oziicii belirlenir ve bu ¢oziiciide
kat1 karisim 1sitilarak ¢oziillir ve sicakken siiziiliir. Cozelti sogutulurken dnce, ¢oziiciide daha az
¢Oziinen maddenin saf kristalleri, ¢Ozeltinin daha ¢ok sogutulmasi ile daha ¢ok ¢oziinen

maddenin saf kristalleri olusur. Elde edilen kristaller ayr1 siizme islemleri ile ¢ozeltiden alinir.

Deney i¢in kullanilacak madde ve malzemeler:
Erlen

Huni

Stizgec Kagidi

Aktif Komiir

Saf Su

Benzoik Asit

NaCl (sodyum kloriir)

KNOs (potasyum nitrat)

Maske

Atik Toplama Beheri (benzoik asit)

Deneyin Yapilhsi:

1g kristallendirilecek madde toz haline getirilir ve erlene bosaltilir. Madde, minimum hacimdeki
¢oziiciiniin (kati1 maddenin ylizeyini kaplayacak kadar) kaynama noktasinda erlen igerisinde
¢Oziinlir. Erlen su banyosu veya bir isiticida yavas yavas karistirilarak isitilir. Eger madde
tamamen ¢oziinmediyse bir miktar ¢oziicii ilave edilir. Coziicli ilavesine madde tamamen
¢oziiniinceye kadar devam edilir. Cozelti renklenirse aktif komiirden vakum trombu ile siiziiliir.
Bu slizmeden sonra rengin kayboldugu goriilecektir. Daha sonra sicak ¢ozelti tekrar

siizlilir. Maddenin bir kisminin filtre kagidinda kristallenmemesi i¢in siizme islemi ¢ok hizli
yapilmalidir. Sicak slizme islemlerinde kullanilan tiim aparatlarin ayni sicakliga getirilmis saf su

ile yikanmasi filtre kagidi ve cam malzemelerde ani sogumaya bagli kristallenmeyi
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engelleyecektir. Eger ¢ozelti hizli sogutulursa (musluk suyuna tutarak veya buz banyosunda)
kristaller ¢ok kiigiik olur ve buda ylizey alani genisleyen kristallerin safsizliklar1 tutmasinm
kolaylastirir. Kristallenme siiresince erlen hareket ettirilmemelidir. Eger kristallendirme
olmuyorsa o maddeden birkag kristali ¢ozeltiye ilave edilir veya cam bagetle erlenin i¢ ¢eperi
cizilir. Olusan kristaller siiziilerek alinir. Siizme islemi vakumda yapilirsa kristalleri kurutmak
daha kolay olur. En son islem kristallerin kurutulmasidir. Bu amagla vakum etiiv kullanilir.

Diusiik basing ve diisiik sicaklikta maddenin bozunmasi da 6nlenmis olur.

Ayrimsal Kristallendirme:

Sodyum kloriir (NaCl) ile potasyum nitrat (KNO3) tuz karisiminin ayrilmasi ayrimsal
kristallendirme islemi ile gerceklestirilir. Bunun i¢in tuz karisimi suda ¢oziliir, 1sitilir ve siiziiliir.
Cozelti sogutulurken 6nce daha az ¢6ziinen NaCl ¢oker, KNO3z suda ¢oziilmiis olarak kalir. Kalan
bu ¢ozelti daha da sogutularak KNO3s 'in kristallenmesi saglanir. Boylelikle NaCl ile KNO3

tuzlar1 ayrilmis olur.



Deney No: 3 Cekme (Ekstraksiyon)

Teori:

Homojen bir karisimdan bir (veya bir grup) maddeyi ayirmak i¢in "¢ekme" islemi uygulanir. Bu
islem "hem organik fazda hemde su fazinda ¢6ziinebilen bilesiklerin, sulu fazdan organik faza
aktarilmas1" i¢in yapilir.

Bu islemde yararlanilan temel prensip, organik faza ¢ekilmesi istenen maddenin, su ve organik

fazlardaki ¢Oziiniirliigli dogrultusunda bir dagilim gdéstermesidir.

Cekme islemi nasil gerceklestirilir?

Herhangi bir A bilesiginin sulu bir ¢ozelti iginde oldugunu varsayalim.

* A maddesini sudan kurtarmak igin, sulu ¢dzelti bir ayirma hunisine alinir.

* Ayirma hunisine ""A"" maddesinin ¢dziinmesine elverisli, ancak su ile karismayan

bir ¢oziicii (organik bir s1vi1) ilave edilir.

* Ayirma hunisindeki heterojen karisim kuvvetle calkalanarak, huninin basinci

bosaltilir.

* Heterojen karisim dinlenmeye birakilir ve fazlarin ayrilmasi saglanir.

* Sayet sulu ¢ozeltiye eklenen organik coziicii sudan hafifse (eter, benzen vb.), o takdirde sulu
faz altta kalir. Sayet organik ¢6ziicii sudan agirsa (kloroform, karbontekrakloriir vb.), o takdirde
sulu faz iistte yer alir.

* Ayirma hunisinin muslugu agilarak fazlar ayr1 bir kapta toplanir.

Sekil 4: Kloroform (sol) ve Eterle (sag) Cekme (Ekstraksiyon).



Ayirma Hunisi Tle Kristal Violeyi Kloroform I¢cine Cekme islemi

Deneyin Amaci:

Bu deneyle ayirma hunisinin kullanimina ve ayirma islemine iliskin pratik yapilmasi
amaglanmstir.

Deney icin kullamlacak madde ve malzemeler:

Baget,

Beher,

Ayirma hunisi,

Spor ve Halka,

Kristal viole,

Kloroform (CHCls),

Deneyin Yapihisi:

* Bir toplu igne bas1 biiyiikliigiinde Kristal violeyi 30 mL suda ¢6zerek, ¢ozeltiyi iki esit kisima
ayirniz.

* Cozeltinin 15 mL'lik boliimiinii, temiz ve kuru bir ayirma hunisine (125 mL) aktararak iizerine
15 mL kloroform ekleyiniz. Hetorojen ¢6zeltiyi bu kesimde 6grendiginiz gibi ¢alkalayarak, bir
halka igine yerlestireceginiz ayirma hunisini dinlenmeye birakiniz.

¢ Cozeltinin ikinci 15 mL'lik boliimiinii, 5'er mL'lik kloroform ile ii¢ ardisik ¢ekme islemine

tabi tutunuz. Kloroform ve su fazlarini biraraya toplayimiz.

Cekme Islemi fle Naftalin ve Benzoik Asit Karisimimnin Ayrilmasi
Deneyin Amaci:
Bu deneyle asidik ve nétiir nitelikte iki maddenin ¢ekme yontemi ile ayrilmalarini saglamak

amagclanmustir.

Genel Bilgiler

Size 50 mL eterde ¢oziinmiis 1 gram naftalin ve 1 gram benzoik asit ¢ozeltisi verildigini
varsayalim. Soézkonusu c¢ozeltiden naftalin ve benzoik asit sadece c¢ekme yontemi
kullamlarak nasil ayrilabilir? Bu ¢ekme isleminde benzoik asitin *asidik™ ozelliginden
yararlanilir. Yani Once benzoik asit (tuzuna cevrilerek), su fazina alimir ve ardindan ortam

yeniden asitlendirilerek, saf benzoik asit elde edilir.
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Deney icin kullamilacak madde ve malzemeler:

Naftalin,

Benzoik asit,

%25'lik NaOH,

Seyreltik HCI,

Eter,

Baget,

Beher,

Ayirma hunisi,

Spor ve Halka,

Deneyin Yapihsi:

Islem 1

+ Karigimi1 ayirma hunisine koyarak, tizerine 25 mL %10'luk NaOH ilave ediniz.

* Dikkatlice ¢ekme islemi yapiniz. Bu islem sonunda, benzoik asitle NaOH'in etkilesim triinii
olan sodyum benzoat su fazinda yer alir.

NaOH + CsHsCOOH — CsHsCOONa + H20

» Ayirma hunisi bir halka {izerine yerlestirilerek fazlarin ayrilmasi saglanir.

* Fazlar ayrildiktan sonra, altta yeralan su fazi 6nce temiz bir behere, daha sonra yeni bir ayirma
hunisine aktarilir.

* Eter fazinda kalan naftalinin, eteri ucurularak, saf halde elde edilir.

islem 2

* Su fazindaki sodyum benzoat tuzunu, yeniden benzoik asite doniistirmek ig¢in, asit ilave
edilmelidir. Bu amagla su fazina 25 mL seyreltik HCI ilave edilir.

* Heterojen karisimi dikkatle ¢alkalanarak, olusan fazla basing musluk yardim ile giderilir. Bu
islem sonunda benzoik asit yeniden rejenere olarak eter fazina geger.

CsHsCOONa + HCl —» CsHsCOOH + NacCl

Su fazi Eter fazi Su fazi

* Eter fazina gegen benzoik asit, ¢oziiciden buharlastirma yoluyla kurtarilir ve saf benzoik asit
elde edilir.

+ Elde edilen benzoik asit ve naftalinin safliklarini tayin i¢in erime noktalar: saptanir.
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Deney No: 4 Basit Destilasyon

Teori:

Dogada bulunan yada laboratuarda sentezlenerek elde edilen maddelerin hemen hepsinde
istenilen maddelerin diginda farkli maddeler de bulunmaktadir. Bunlara safsizlik yapan maddeler
(safsizliklar) denir. Kimyada, icerisinde herhangi bir sekilde safsizlik bulunan maddeler
istenildigi gibi tamimlanip, amaglarina uygun olarak kullanilamazlar. Dolayisiyla bu
safsizliklardan kurtulup saf madde elde etmek i¢in kati, sivi ve gazlar i¢in farkli yontemler
bulunmaktadir. Destilasyon sivilar icin basit, etkili ve ¢ok kullanilan bir ayirma yontemdir. Bu
yontemle, cok diisiik madde miktarlarindan endiistriyel 6l¢ekte miktarlara kadar ayirim yapmak
miimkiindiir.

Destilasyon islemi, maddeyi buharlastirip, daha sonra olusan buhar1 yogunlastirip baska bir kapta
toplamaya dayanir. Boylelikle farkli kaynama noktalarina sahip sivilar sira ile uygun
sicakliklarda buharlastirilip birbirlerinden ayrilirlar. Kimi 6zel durumlarda (¢cok yakin kaynama
noktalarina sahip sivilari, ¢abuk bozunan maddeleri vb.) birbirlerinden ayirmak ig¢in farkhi
destilasyon yontemleri kullanilmaktadir. Bunlar ayrimsal (fraksiyonel) damitma, su buhari ile
damitma, vakum ile damtma olarak adlandirilir.

Destilasyon sivilarin saflastirilmalarinda ve sivi karisimlarimin ayrilmalarinda kullanilan en
temel yontemdir.

Bu yontemle,

* Farkh uguculuklara sahip sivilarin olusturdugu karisimlarin, bilesenlerine ayrilmasi

* Bir sivinin ucucu olmayan bilesenlerden ayrilmasi,

* Sivinin saflastirilmasi gerceklestirilir.

Saf Maddelerin Kaynama Noktasi:

Kapal1 kaba konulmus bir s1vi bulundugu kapta sicakliga bagli olarak buharlagmaya ve siviya bir
basing uygulamaya baslar ve bir siire sonra basing belirli bir degere ulasir. Kaydedilen bu degere
maddenin o sicakliktaki buhar basinci denir. Buhar basincinin dis basinca esit oldugu sicakliga
kaynama noktasi, 1 atmosferde ulastig1 sicakliga ise o maddenin normal kaynama noktasi
denir. Her stvinin 760mmHg de kendine 6zgii kaynama noktasi vardir. Ornegin, herkesin bildigi

gibi bu deger saf su icin 760mmHg’de 100°C dir.
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Basit destilasyon islemi i¢in asagidaki sekil 5’de gosterilen diizenek kullanilir. Basit destilasyon
islemine yonelik su noktalar vurgulanmalidir:
* Destilasyon iglemi sonunda geriye kalan kesime "artik", buharlastiktan sonra, sogutucuda

stvilagtirilarak toplama kabinda toplanan kesime "damutik siv1" veya "'destilat’ denir.

* Damitma isleminde damitma balonunun dibine mutlaka kaynama tas1 konulmali ve
termometre sekil’de gosterilen seviyede tutulmalidir.
* Basit damitma, saf sivilarin kaynama noktalarinin saptanmasinda ve uguculugu diisiik veya

hi¢ olmayan maddelerle karismis sivilarin saflastirilmasinda kullanilabilir.

M —» termomeitre

baglant: pargas1 *

su giri

- )

destilasyon balonu < ‘

t toplama kabi ‘é

a

n Dizen
vuzen

Sekil 5: Basit destilasyon deney diizenegi.

Deney i¢in kullanilacak madde ve malzemeler:
Yogunlastirici (kondenser veya geri sogutucu),
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Destilasyon balonu,
Termometre (200°C lik),
Mezur 100mL,

Hortum,

Huni,

Kaynama tas1 (yada cami),
CuSOg4 (bakir siilfat).

Deneyin Yapihisi:

Deney diizenegi sekil 5’de goziiktiigii gibi kurulur. Var olan destilasyon diizenegi sekildeki gibi
“silif’li olabilecegi gibi lastik contalar yardimiyla baglanabilen tiirde de olabilir. I¢ine kaynama
tasi yada kaynama cami atilmig destilasyon balonu iyice sabitlestirildikten sonra lastik conta
yardimiyla yogunlastirictya (kondenser veya geri sogutucu) tutturulur ve sabitlenir.
Yogunlastiriciya gelen su hortumu alt kisimdan, ¢ikis hortumu ise tist kisimdan baglanir.
Sistemin sabitligi tekrar kontrol edildikten sonra %5 lik CuSO4 ¢ozeltisi huni yardimiyla iistten
destilasyon balonuna dokiiliir ve lastik contaya tutturulmus termometre dikkatlice balonun {ist
kismina yerlestirilir. Burada dikkat edilmesi gereken termometrenin civa haznesinin destilasyon

balonunun yogunlastirictya baglanti boynunun c¢ikis noktasindan ~0,5cm asagida olmasidir.
Yogunlastirictya su gecisi saglandiktan sonra sistem amyanth tel {izerinde bek alevinde yavas
yavas 1sitilmalidir. Cozelti kaynamaya basladiktan sonra siddetli kaynamaya izin verilmeden
destilat dereceli silindir igerisine toplanir. Destilatin mezur igerisine toplanma hiz1 basit
destilasyon i¢in dakikada 30-60 damla olmalidir. Balon igerisindeki ¢ozelti miktar1 20mL
kalincaya kadar isleme devam edilir. Deneyde kullanilan bakir siilfat c¢ozeltisi bir sivi-sivi
karisimi degildir. Buna karsin mavi renkli ¢ozeltisinden destilasyon sonucunda su uzaklastirilarak

berrak destilatin gozlenmesi ayrilmanin gergeklestigini gorsel olarak vurgulamaktadir.
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Deney No: S Siiblimlestirme

Teori:

Bazi bilesikler erimeden, kat1 fazdan dogrudan gaz fazina gegebilirler. Bu olguya "siiblimlesme"
denir.

Ornegin kat1 karbon dioksit, dogrudan gaz fazina geger. Benzer sekilde kati iyod 1sitildiginda,
siiblimlesir. Siiblimlesme yontemi ¢ok kolay bir yontem olmasina karsin, genel bir yontem
degildir. Bu yontem sadece siiblimlesme o6zelligi gosterebilen katilarin saflastirilmalarinda
kullanilabilir. Diisiik sicakhklarda (6zellikle erime noktasinin altindaki sicakliklarda) yiiksek
buhar basincr gosteren bilesikler kolayca siiblimlesir. Bu tiir bilesiklerin saflastiriimalarinda
tercihen "siiblimlesme" yontemi uygulanir.

Kolay siiblimlesen maddelerin siiblimlesme islemleri ¢ok basit bir diizenekle yiiriitiiliir. (Sekil
6). Bu amagla bir petri kab1 ve iizerine buz yerlestirilmis bir saat cam1 veya etrafina 1slak bez
(siizgeg kagidi vb.) sarilmuis, ters ¢evrilmis bir huni kullanilabilir. Siiblimlesmesi istenen madde
petri kabinin igine konur ve agzi bir saat camu ile kapatilir. Saat camu tizerine birka¢ parca buz
yerlestirildikten sonra, petri kabinin alttan yavasca isitilmasina baslanir. Isitma nedeniyle olusan

buhar soguk ylizeye ¢arparak, saat cami yiizeyinde siiblime olur.

Sekil 6: Basit siiblimlestirme deney diizenegi.
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Deney icin kullamilacak madde ve malzemeler:
Saat Camu,

Beher,

Huni,

Spor ve Halka,

Stizgec Kagid,

Kati iyod,

CuSOg4 (bakir stilfat).

Deneyin Yapihisi:

1g CuSOg4 ve 1g kat1 iyod bir beher icinde karistirilir. Bu karisimdan bir miktar saat camina alinur.
Stizgeg kagidi tizerinde toplu igne kullanilarak bir kag defa delinir. Delinen bu siizgec kagidi saat
caminin {izerine konur. Daha sonra ters ¢evrilmis bir huni kullanilarak deney diizenegi sekil 6’da
gozuktiigii gibi kurulur. Saat caminin alttan yavasca isitilmasina baslanir. Isitma nedeniyle
olusan buhar siizge¢ kagidindan gegerek soguk huni yiizeyine garparak, huni yiizeyinde siiblime
olur. Kati iyod huni yiizeyinde parlak kristaller seklinde ayristirilir. Boylece toz (CuSOas ve kati
iyod) bir karisimdan kati iyod siiblimlesme yoluyla saflastirilarak ayristirilmis olur.
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Deney No: 6 Cozelti Hazirlama

Teori:

Iki veya daha fazla bilesenin birbirleri icersinde dagilarak olusturduklari homojen karisima
cozelti denir. Cozeltilerin bilesimleri homojenlikleri kaybolmaksizin sinirli olarak degistirilebilir.
Cozeltiyi olusturan bilesenlerden genellikle miktarca fazla olana ¢oziicii digerlerine ¢6ziinen adi

verilir. Coziicii ve ¢ozlinen kati, sivi veya gaz olusana gore ¢Ozelti tipleri c¢izelgede

gorilmektedir.

Cozelti Adx Caoziicii Coziinen Coziicii Coéziinen
Siv1 Kat1 Su Bakur Siilfat

Sivi ¢ozelti Siv1 Sivi Su Etil Alkol
Siv1 Gaz Su Karbondioksit
Kat1 Kat1 Bakir Gilimiis

Kat1 ¢ozelti Kati Sivi Cinko Civa ]
Kat1 . Gaz Paladyum . Hidrojen
Gaz Kati -

Gaz cozelti Gaz Sivi - -
Gaz Gaz Azot Oksijen

Cozeltiler olusturduklart homojen fazlara gore sivi, kat1 ve gaz cozeltiler olarak adlandirilirlar.
Gaz ¢ozeltiler yerine gaz karisimlari terimini kullanmak daha uygundur.

Derisim, belirli miktarda ¢6zelti yada ¢oziiclide ¢oziinen madde miktarini gosteren bir dl¢iidiir.
Derisimler ¢esitli birimler ile ifade edilir. Bunlardan molarite (M), normalite (N), molalite (m),
mol kesri (x), kiitle ylizdesi (% a/a), ve hacim yiizdesi (% h/h) yaygin olarak kullanilan derisim
birimleridir

&

n({mol)
Vi)

M (molarite) =

Litrede ¢oziinmils maddenin mol nuktaradar.
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n{mel)/7 _
Vi

N (normalite) = M/t

Litrede ¢oziinmiiy maddenin esdeger gram sayisudar.

m (molalite) = %Izuj
M_(Kg

1000g ¢oziiciide ¢oziinmils maddenin mol miktaridir.

n(¢oziinen)
n{cdziinen) + n{cdzen)

m (mol kesri) =
Cdzeltideki bilesenlerden birinin diferlerine molce oramdir.

m{¢dzinen)

x (kiitle viizdesi) = =100

m{¢ozelti)

Cozinenin ¢ozeltideki kiitlece vilzde miktaridir.

V{coziinen)
Vigozelti)

% (hacim yiizdesi) = =100

Coziinenin ¢ozeltideki hacimee viizde miktaridir,

Deney i¢in kullanilacak madde ve malzemeler:
Beher,

Pipet,

Balonjoje (100mL)

Saat cami

Huni

Sise (etiketli 3adet)

Puar

CuS0O4'5H20 (bakir siilfat / goz tasi)
Na>COs (sodyum karbonat)
CH3COOH (asetik asit)
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Deneyin Yapihisi:
0,05M Bakar Siilfat (CuSOs) cozeltisinin hazirlanmasi:

100mL 0,05M Bakir Siilfat ¢ozeltisi hazirlamak igin gerekli 5 kristal sulu bakir siilfat
(CuSO4'5H20) tuzunun miktar1 hesaplanir. Hesaplar laboratuar sorumlusu tarafindan denetlenir.
Hesaplanan CuSQO4 5H20 Kkiitlesi temiz ve kuru bir saat cami tizerine +£0,01g duyarlikla tartilir.
Tartilan tuz 100mL lik bir balon jojeye bir kalitatif huniden aktarilir. Saat cami, huni ve balon
joje boynunda kalan kat1 artiklar1 pisetten piiskiirtiilen az miktarda su ile yikayarak balonjojenin
tabanina indirilir. Balon jojeye azar azar su eklenir ve balon joje dairesel olarak calkalanarak tiim
kat1 kristallerini ¢éziinmesi saglanir. Su ekleme islemi sirasinda balonjoje hacminin 2/3 iinde
fazlas1 doldurulmaz. Balonjoje 6l¢ek ¢izgisine yaklasana dek damitik su eklenir ve su ekleme
islemini ¢ozeltinin olusturdugu meniskiisiin tabani dlcek cizgisiyle ¢akisana dek bir pipetle damla
damla akitarak devam edilir. Balon jojenin kapagini sikica kapatilip birkac kez alt {ist ederek
icindeki ¢ozelti iyice karistirilir. Hazirlanan ¢ozelti temiz ve kuru bir siseye aktarilir ve
etiketlenir. Bu ¢ozelti fosfor yaniklari iceren kazalarda kullanilmak {izere siselenir, olusturma

tarihiyle birlikte etiketlenir.

%1(a/h)’lik Sodyum Karbonat (Na2COs3) ¢ozeltisinin hazirlanmasa:

Kiitle bolii hacimce %1 lik 100mL Na>COz ¢ozeltisi hazirlamak i¢in gerekli olan Na>CO3z miktari
hesaplanir ve laboratuar sorumlusuna bildirilir. Hesaplanan Na,COs kiitlesi temiz, kuru bir saat
cami iizerine £0,01g duyarlikla tartilir. Tartilan Na,CO3z 100mL lik bir balonjojeye bosaltilir. Saat
caminda kalan kat1 artiklar saf su ile yikanarak balon jojeye bosaltilir. Balon jojedeki karisim tiim
kat1 madde ¢ozilinene dek karistirilir ve hacmi balonjojenin hacim ¢izgisi tamamlaymcaya kadar
saf su ilave edilerek 100mL ye tamamlanir. Hazirlanan ¢ozeltinin molaritesi hesaplanir. Bu
cozelti asit yaniklar1 iceren kazalarda kullanilmak iizere siselenir, olusturma tarihiyle birlikte

etiketlenir.

0,1N Hidroklorik Asit (HCI) ¢ozeltilerinin hazirlanmasi:

Ticari derisik hidroklorik asit kabi {izerinde yazili olan mol kiitlesi, kiitle yiizdesi ve yogunluk
bilgilerinden yararlanarak derisik ¢ozeltinin molaritesi ve normalitesi hesaplanir. 100mL 0,1N
seyreltik HCl ¢o6zeltisi hazirlamak igin gereken derisik hidroklorik asit ¢ozeltisinin hacmi

hesaplanir. Hesaplamalar laboratuar sorumlusuna bildirilir. 100mL lik balon joje yariya kadar
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damitik su ile doldurulur. Gereken hacimdeki derisik HCI ¢o6zeltisi puarli bir pipet ile alinarak
damla damla balonjojedeki su iizerine bosaltirken balonjoje dairesel olarak calkalanir. Balonjoje
Olcek cizgisine yaklasana dek damitik su eklenir ve su ekleme islemini ¢ozeltinin olusturdugu
meniskiisiin tabani 6l¢ek ¢izgisiyle ¢akisana dek bir pipetle damla damla akitarak tamamlanmasi
saglanir. Balonjojenin kapag: sikica kapatilip birkac kez alt {ist ederek icindeki ¢ozelti iyice
karigtirtlir. Hazirlanan ¢ozelti temiz ve kuru bir siseye aktarilir ve etiketlenir. Hazirlanan
¢Ozeltinin molaritesi hesaplanir. Bu ¢ozelti baz yaniklar1 igeren kazalarda kullanilmak {izere

siselenir, olusturma tarihiyle birlikte etiketlenir.
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Deney No: 7 Asit- Baz (Notralizasyon) Titrasyonlar

Teori:

Pipet, biiret ve balon joje gibi cam malzemeler kullanilarak yapilan kimyasal analizlere
volumetrik analiz denir. Derisimi bilinmeyen bir numune mol sayist ¢ok iyi tespit edilebilen
ikinci bir ¢ozelti ile analiz edilebilir. Derisimi bilinen ¢ozeltiye standart cozelti denir. Belli
hacimde derisimi bilinen ¢ozelti derisimi bilinmeyen ¢ozeltiye ilave edilir. Bu olaya titrasyon
denir. Titrasyon islemi, bir maddenin konsantrasyonunun saptanmasinda kullanilan bir analiz
tiriidiir. Biirete standart ¢ozelti (titrant) konur. Derisimi bilinmeyen c¢ozelti erlene konur.
Tepkime, stokiyometrik miktarlarda maddeler tepkimeye girince biter. Bu nokta, titrasyonda
esdeger nokta olarak tanimlanir. Asit baz titrasyonunda esdeger nokta bir indikator yardimi ile
goriilecektir. Bu amagcla fenolftalein kullanilacaktir. Bu indikatoriin bazik rengi pembe asidik
rengi ise renksizdir. Fenolftalainin renk degistirdigi nokta sonlanma (déniim) noktas1 olarak
bilinir.

Deney 1- Derisimi Bilinmeyen Bir Asidin Analizi:

Deney i¢in kullanilacak madde ve malzemeler:

Beher

Biret

Erlen

Meziir

Desikator

Fenolftalein indikator

K(OOCCgH4sCOO)H (potasyum hidrojen ftalat)

NaOH (sodyum hidroksit)

H2SO4 (stilfiirik asit)

Deneyin Yapihsi:

NaOH c¢ozeltisinin hazirlanmasi:

Sodyum hidroksit ¢ok nem ¢ekici (higroskopik) oldugu i¢in agirligi saglikli olarak tespit
edilemez. Bu nedenle derisimin ¢ok duyarli bir sekilde tespit edilebilmesi i¢in bir asitle (primer

standart) ayarlanmasi gerekir. Bu deneyde baz, kuru potasyum hidrojen ftalat
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(K(OOCCgH4COO)H2H?0) ile ayarlanacaktir. Potasyum hidrojen ftalatin agirlig: biiyiik, safligi
yiiksektir ve higroskopik degildir.

Tepkime denklemi;

OH" + HCgH40s — CgHa042 + H20

Ftalatin mol sayis1 = ftalatin agirligi / molekiil agirligi (204,2g)

Ftalatin mol sayis1 = sodyum hidroksitin mol sayist

MnaoH X VNaor = Ftalatin mol sayis1

NaOH derisimi = Ftalatin mol sayis1 / VnaoH

Daha sonra derisimi belli olmayan bir asit ¢ozeltisinin derisimi ayarlanmis baz ¢ozeltisi ile
belirlenebilir.

MnaoH X VNaoH = Masit X Vasit veya = NaOH 1n mol sayis1

NaOH’1 ayarlarken farkli miktarda ftalat kullanilarak en az iki veya daha fazla titrasyon yapilir ve

ortalamalar1 alinir.

Stok cozelti 0.2 M NaOH hazirlanmasi: 8g NaOH 10mL saf suda ¢oziiniir. Cozelti bir miktar
Na,CO3 iin ¢okmesi i¢cin bekletilir. Cokelek olusmussa derisik baz ¢ozeltisi siiziilerek balon

jojeye aktarilir ve hacmi 1 litreye tamamlanir.

Primer standart asidin hazirlanmasi: 10-15g potasyum hidrojen ftalat 110°C de etiivde birkag
saat kurutulur ve desikatorde sogumaya aliir. Yaklagik 0,2- 0,4g arast kuru ftalat 0,001
duyarhlikta tartilir. Tartilan asit 250mL lik bir erlene alinarak iizerine S0mL saf su eklenir ve

¢Oziinmesi saglanir. Fenolftaleinden iizerine 2 damla damlatilir.

Primer asidin titrasyonu: Temiz bir biiret alinarak iki defa SmL sodyum hidroksit ile ¢alkalanir.
Icerisine NaOH doldurulur ve 0 ¢izgisine denk getirilir. Baz erlen igerisindeki aside damla damla
eklenir ve bu esnada erlen de c¢alkalanir. Esdeger noktasinda yaklasildik¢a asit ¢Ozeltisinde
pembelesmeler goriinlir ve kaybolur. Pembe rengin kaybolma hizindaki gecikme doniim
noktasina yaklasildiginin isaretidir. Bu nokta esdeger noktanin kagmamasi i¢in baz ilavesi daha
dikkatli gergeklestirilmelidir. Olusan pembe renk 30 saniyeligine kalict oldugu noktada titrasyon
biter. Bu titrasyon islemi fakli bir gramajdaki ftalat ile tekrarlanir ve bulunan derisimlerin

ortalamasi alinir.
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Derisimi bilinmeyen bir asidin titrasyonu: derisimi bilinmeyen asit 6rneginden 25mL alinir ve
2 damla fenolftalein damlatilir. Biiret ayarlanmis (derisimi tam olarak tespit edilmis) NaOH ile
doldurulur ve titre edilerek esdefer noktasi saptanir. Bilinmeyen numunenin titrasyonu 2 set

calisilir ve sonu¢ konsantrasyonlarinin ortalamasi alinir.

Bazi indikatorler:

Indikatér Asit rengi pH Baz rengi |
Timol mavisi Kirmizi 1.2 2.8 San
Metil oranj Kirmizi 3.1 45 San
Brom krezol vesili Sart 3.8 5.5 Mawi
Metil kirmizisi Kirmzi 42 6.3 San
Turnusol Kirmizi 5.0 0.8 Mavi
Brom timol mavisi San 6.0 1.6 Mavwvi
Timol mavisi San 8.0 06 Mavi
Fenolftalein Eenksiz 8.3 10.0 Eirmizi
Alizarin sarisi Sari 10,0 12,1 Eflatun
Watral Kirmizi Kirmizi 6.8 8.0 Sarn

Uygunsuzluklar: Kullanilan malzemeler temiz ve kuru olmalidir. Biiret doldurulurken mutlaka
huni kullanilir ve g6z hizasinda terazisi alinir. Biireti kullanirken hava kabarcigi kalmamasina ve
muslugun altinda kalan kismin dolu olmasina dikkat edilir. Biiret sol elle idare edilirken erlen sag
elle calkalanir (solaklar i¢in degisir). Erlenin altina beyaz bir kdgit konursa donliim noktasinda
olusacak renkler daha kolay goriiliir. Titrasyon sirasinda erlenin 6n yiizeyi pisetten piiskiirtiilen

saf suyla arada bir yikanir.

Deney 2- Sirkede Asetik Asit Tayini:
Genel Bilgi: Bu deney sirkenin saflik derecesinin titrasyonla belirlenmesi amaciyla

yapilmaktadir. Sirkedeki tiim asitligin asetik asitten ileri geldigi kabul edilir.

Deney icin kullamlacak madde ve malzemeler:
Biiret
Erlen
Meziir
Fenolftalein indikator
Sirke
NaOH (sodyum hidroksit)
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Deneyin Yapihisi:

Bir erlen igerisine pipet yardimiyla 10- 20 mL sirke, mezur yardimiyla 30 mL safsu ve birkag
damla fenolftalein indikatorii konur. Biirete 0.2 M NaOH ¢ozeltisi ile galkalayarak doldurunuz ve
spora tutturunuz. Titrasyon yaparak donliim noktasini saptayiniz. Ayni iglemleri birkez daha
yaparak sonuglarinizi not aliniz.

MnaoH X VNaoH = Masit X Vasit formiilinden asetik asidin Molar konsantrasyonu ve %

konsantrasyonu bulunur.

Puar ve Pipet

Fifrasyon Diizenegi
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