2. LABORATUVAR ALETLERI VE TEKNIKLERI

2.1. LABORATUVAR ALETLERI

Bu boliimde Farmasotik Kimya Laboratuvar ¢alismalari sirasinda en
¢ok kullanilan alet ve malzemeler incelenmektedir.

2.1.1. Cam Malzemeler
2.1.1.1. Cam Tipleri

Laboratuvarda kullanilan camlar cinslerine gore tice ayrilirlar:

1.Bazik camlar: Yumusama sicakhigr diisiik (580 °C) oldugundan bek
alevinde yumusarlar. Ani sicaklik degismelerinde kolay catlarlar. Bazlara
kars1 dayaniklidirlar. Voliimetrik kaplar bu camlardan yapilir.

2.Asidik Camlar : Borosilikatli camlar, Duran 50, Pyrex gibi. Bu
camlarin yumusama sicakligi yiiksektir (815 °C). Is1 sokuna dayaniklidirlar,
catladiklarinda onarilma imkani vardir, kuvvetli bazik ortam ve sicak
fosforik asit bu camlara etkir, bu nedenle rodajli malzemeler bdyle
ortamlarda uzun siire birakilmaz.

3.No6tr  Camlar: Yumusama sicakhigi 790 °C dir. Is1 sokuna
dayaniklidirlar.

2.1.1.2. Malzemeler Ve Labaratuvar Aletleri

a. Balonlar

Laboratuvar ¢alismalarinda en ¢ok kullanilan cam malzemelerdendir.
Yapilari geregi 1sitma, sogutma gibi fiziksel etkenlere dayaniklidirlar. Balon
kisminin sekline gére smiflandirilirlar.

Diiz dipli balonlar: Alt kisimlar1 diizdiir. Daha ¢ok sivi saklanmasi ve
toplama kab1 olarak kullanilirlar.



Yuvarlak dipli balonlar: Alt kisimlar1 yuvarlak oldugundan tam balon
goriiniimiindedirler. En ¢ok reaksiyon kabi olarak kullanilirlar. Basing,
1sitma ve sogutma islemlerine dayanikhidirlar.

Armut balonlar: Degisik yogunluktaki bilesenlerin karismasi ile
olusan reaksiyonlar icin kullanilirlar. Orn: Grignard reaksiyonu.

Bunlarin  disinda  damitma (distilasyon) balonlar1 da sik¢a
kullanilmaktadir. Bunlar iki tiptedir.

Damitma balonu : Normal balonlardan farkli olarak boyun kismmin
yan tarafinda bir bagka boyun ile ¢ikis borusu mevcuttur. Bazen bu ¢ikis
borusu birden fazla olabilir. Bu tip balonlarin hepsi yuvarlak diplidir.

Claisen balonu : Genellikle indirgenmis basingta distilasyon
islemlerinde kullanilir. Termometre balonun yan boynuna takilir. Esas
boyuna uygulanan vakumdan dolay1 olusacak kdplirme ve sigramalari
Onlemek i¢in ucu kilcal ¢ekilmis bir boru takilir.

b. Sogutucular

Sivi maddeleri gaz fazi haline getirdikten sonra tekrar sivi fazina
gecirmek icin sogutma amaciyla kullanilan cam aletlerdir. Geri g¢eviren
sogutucular olarakta bilinirler. Genel olarak i¢ ice ge¢cmis iki cam borudan
olusurlar. Dista kalan borudan sogutma amaciyla kullanilan su geger. igteki
borunun ise iki ucu agiktir. Bir ucu reaksiyon kabina takilarak maddenin
yogunlastirilmasi ig¢in kullanmilir. Diugiik kaynama noktali maddelerle
calisirken genellikle uzun boyunlu sogutucular kullanilir. Genelde
laboratuvarda kullanilan sogutucular ii¢ cesittir:

a.Diiz sogutucu (Liebig sogutucusu)
b.Bogumlu sogutucu
c.Spiralli sogutucu

¢. Huniler
Siizme islerinde kullanilirlar. Iki fazin ayrilmasinda, (ayirma hunisi)
reaksiyon ortamina reaktif damlatilmasinda (Damlatma Hunisi) kullanilirlar.
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Normal siizme isleminin yapildigi huni adi stizme hunisidir. Vakum
yapilarak gerceklestirilen siizme islemindeki huni nuge veya Buchner
hunisidir.

Cam stizgecli huniler: Stizge¢ kagidiyla reaksiyona girecek
cozeltilerin  stizilmesinde  kagit  siizge¢ yerine cam  tozlarinin
sinterlestirilmesi ile yapilmis cam siizgegler kullanilir.

d. Rotavapor

Su trompu veya bir motor sayesinde diisiik basing olusturularak
kullanilan, devamli donerek su banyosu i¢inde homojen ugurma islemi
yapmaya yarayan cihazdir. Diisiik basing nedeniyle maddelerin bozunmasini
onler. Kapali bir sistem oldugu i¢in kotii kokulu kimyasallara maruziyet en
aza iner.

e. Adaptor

Distilasyon islemlerinde ve balonlarm agiz sayisini artirmada
kullanilir. Boylelikle ayni kap igindeki reaksiyona degisik uygulamalar
yapilabilir. Degisik Ol¢iilerde adaptorler mevcuttur.

f. Kurutma Bashg

Havanin neminden etkilenebilecek reaksiyonlarda, i¢i kalsiyun kloriir
gibi nem c¢ekebilecek bir madde ile doldurularak kullanilan cam
malzemelerdir.

g. Termometre

Reaksiyonun siirdiiriilmesi gereken sicakligin takibi ve belirlenmesi
i¢in kullanilir. Genellikle —10 ila +300 °C gostergeli termometreler kullanilir.
Soguk ortamda yiiriitiilmesi gereken reaksiyonlarda —70, -120 °C lik
termometreler kullanilir.

h. Erlen ve Beher

Erlen dar agizli, beher ise genis agizli her ikiside diiz tabanh
laboratuvar ¢aligmalarinda en sik kullanilan deney kaplaridir. Genel amagla
kullanilirlar.
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i. Magnet (Magnetik Bahk)
Kimyasal reaksiyonlarda karistrma amaciyla kullanilirlar  ve
reaksiyon hacmine gore degisik boyutlarda kullanim1 miimkiindiir.

j. Meziir
Genellikle camdan ve bazen de asit ve bazlara dayanikli plastikten

yapilmig silindir seklinde malzemelerdir. Gerekli hacimde solvan
kullanilmasi halinde kullanilirlar.

k. Spatiil
Kimyasal maddelerin deney ortamina tasinmasi veya tartim alma
amaci ile kullanilan 6zel kasiktir. Bir ¢ok degisik tipte ve boyda mevcuttur.

1. Baget
Genellikle camdan yapilan ve karistirma amaciyla kullanilan
¢ubuklardir.

m. Desikator

Nemden uzak saklanmasi gereken kimyasal maddelerin depolanmast
amaciyla kullanilan kapakli cam malzemedir. Tepesinde bulunan musluk
sayesinde i¢indeki hava emilebilir.

2.2 KARISTIRMA VE CALKALAMA

2.2.1. Kanstirma

Deneyler sirasinda karistirilmast gereken kimyasal maddeler igin
uygulanir. Her tiirlii kimyasal ¢alismada reaksiyonun yada deneyin homojen
yuriimesi igin iyi bir karigtirma gereklidir. Kiiciik ve kapali kaplarda
karistima daha kolaydir.

2.2.2. Kanstirma Aletleri

Bu amagla en ¢ok isitmali (gerekiyorsa) veya isitmasiz magnetik
karistiricilar kullanilir. Karigtirilacak maddelerin bulundugu kaba bir magnet
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atilarak, karistirici alet ilizerinde istenen devirde karistirma saglanabilir.
Karigtirma sirasinda 1s1 uygulamasi ve madde ilavesi gerekiyorsa, geri
ceviren sogutucu kullanilir. Madde ilavesi amaciyla ¢ok boyunlu balon veya
adaptorlerden yararlanilir.

Karistirma islemi igin reaksiyon kabinin i¢ine daldirilarak kullanilan
elektirikli karistiricilardan da faydalanilabilir.

2.2.3. Calkalama

Calkalama islemi karigtirma ile istenmeyen fiziksel yada kimyasal
olusumlar verebilecek reaksiyonlara uygulanir ve bu amacgla c¢alkalama
aletinden faydalanilir.

Ekstraksiyon islemi sirasinda da diizenli c¢alkalama islemine
bagvurulur. Bu ¢alkalama islemi ayirma hunisinde gergeklestirilir.

2.2.4. Calkalama Aletleri

Bir kasa iginde reaksiyon kabimnin belli hizda saga-sola sallanmasi
seklinde calkalama saglanir. Temizlemesi zor cam malzemeler, temizleme
suyu ile calkalama makinesinde bir siire bekletilirler.

2.3. ISITMA VE SOGUTMA

2.3.1. Isitma Yontemleri

Kimyasal reaksiyonlar 1s1 alinmasi ve salinmasiyla olusur. Bu nedenle
kullanilan kimyasal maddelerin kaynama ve erime noktalar1 bilinmeli, bu
ozelliklerine gore de 1sitma veya sogutma islemleri uygulanmalidir.

Isitma islemi yanici ve patlayict maddeler diisiiniilerek, alevle
dogrudan isitma degil, 1sitma banyolar1 kullantlir.
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100 °C ye kadar sicakliklar igin su banyolari kull. NaCl, KCI, NaNOs
K,CO; ve CaCl, iin doymus sulu ¢ozeltileri kullanilirsa 1s1 sirastyla 105 °C,
108 °C, 120° C, 135° C ve 180° C’ye kadar ¢ikar.

100 °C’den yukari 1sitmalar igin yag banyolari kullanilir. Bunlar
asagidaki gibidir;

140-150 °C’ye kadar gliserin,

220 °C’ye kadar siv1 parafin,

250 °C igin silikon.

Yag banyolar1 devamli geker ocaklar altinda kullanilmalidir. igerisine
su kagirmamaya dikkat edilmelidir.

Mantolu 1siticilar; dogrudan alevin veya yag banyolarinin kullanmanin
zor ve tehlikeli oldugu durumlarda kullanilir.

Bazi laboratuvarlarda merkezi 1sitma ile su buhari saglanir ve boylece
100° C’ye kadar 1sitmalar kolayca yapilabilir.

2.3.2.  Sogutma Yoéntemleri

Soguk ortamda yiriitiilmesi gereken reaksiyonlar i¢in kullanilir. 0-5
°C igin iyice ufaltilmis buz yeterlidir. 0°C’den diisiik sicakliklar i¢in tuz-buz
karisimlart kullanilir. (Ornegin: 1 kisim tuz-3 kisim buz)

Tuz 100 kisim buza ilave edilecek tuz En diisiik sicaklik °C
Na,CO; 20 kisim -2

KCl 30 kisim -11
NH,Cl 25 kisim -15
NaNO; 50 kisim -18
NaCl 33 kisim -20
NaNO;. NH4NO; 55:52 kisim -26
CaCl,.6H,0O 150 kisim -49
Cok diisiik sicakliklar igin ;

Kat1 karbondioksit veya CO, kar1 + aseton -78°C
Sivi azot -196°C
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24. KURUTMA

2.4.1. Organik Kati Maddelerin Kurutulmasi

Kurutma organik madde veya c¢ozeltilerin sudan kurtarilmasi
islemidir.
1. Nemden etkilenmeyen maddeler icin agik havada silizge¢ kagidinin
iizerinde,
2. Maddenin E.N sinin altinda, sabit 1sidaki etiivde, (10-20 °C altinda)
3. Vakum desikatoriinde: Desikator igine kurutucu olarak ¢esitli maddeler
kullanilabilir: Derisik H,SO,4, NaOH, CaCl,, P,Os

2.4.2.  Organik Sivilarin Kurutulmasi

Swvilar inorganik kurutma araglariyla dogrudan temas ettirilebilir.
Kurutucu secgerken sunlara dikkat edilir.

1. Kurutma aract kurutulacak madde ile kimyasal olarak
baglanmamalidir,

2. Hizli ve etkin kurutma kapasitesine sahip olmalidir,

3. Kurutulacak sivida hi¢ ¢oziinmemelidir,

4. Katalitik etkisi olmamalidir,

5. Miimkiin oldugu kadar ekonomik olmalidir.

2.4.3. Kurutma Araci Olarak Kullanilan Maddeler

Kalsiyum Kloriir (Susuz): Kurutma kapasitesi fazla ve ucuz oldugu
icin ¢ok kullanilir. Alkol fenol ve aminler CaCl, ile hidratlarina benzer
bilesikler verdikleri i¢in kullanilmazlar.

Magnezyum Siilfat (Susuz) :Kapasitesi, kurutma hizi ve etkinligi

fazladir. Biitiin organik maddeler i¢in kullanilabilir.

Sodyum Siilfat (Susuz) : Yiiksek kapasiteli ve ucuz bir maddedir. Her
madde i¢in kullanilabilir.
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Kalsiyum_Siilfat (Susuz): Kapasitesi diigiiktiir. Na ve MgSO, den
pahalidir ancak 230-240 ° C firinda 1sitilarak rejenere edilebilir.

K,CO; (Susuz): Notral ve bazik maddeler igin kullanilir. Asidik ve
fenolik maddelerde kullanilmaz. Kapasitesi iyi fakat etkinligi yavas ve orta
derecedir.

NaOH ve KOH: Organik bazlar i¢in etkin kurutuculardir.

CaO: Yavas kurutan fakat etkin bir maddedir.

P,Os: Son derece etkindir, hizli reaksiyon. verir. Tehlikeli ve
pahalidir. Madde once diger bir kurutucuyla kurutulmali sonra P,Os

kullanilmalidir.

Metalik Sodyum: Eterlerin, doymus ve aromatik hidrokarbonlarin
kurutulmasinda kullanilir. En etkin kurutucudur. Suyun ¢ogu dnce bir baska

kurutucuyla uzaklastirilmahidir. En etkin sekli tel halinde kullanilanidir, tel
dogrudan sivinin igine ¢ekilmelidir. Sodyum kullanirken c¢ok dikkatli
olunmalidir. Suyla temasta hemen patlar. Artik sodyum fazla miktarda
MeOH i¢inde ¢oziilerek yok edilir.

Derisik H,SO4: Bromla karismadigr icin Bromun kurutulmasinda
kullanilir.

2.4.4. Organik Bilesikler icin Kurutma Ajanlari
Alkan, Alken,Aren, Eter: CaCl,, CaSO,, Na, P,Os

Alkol: K,CO3, CaSO4, MgSO4

Alkil ve aril: CaCl,, Na,SO,4, MgSQO,, CaSQOy,, P,0s

Halojeniirler, Amin: NaOH veya KOH

Aldehit: Na,SO,4, MgS0,, CaSOy4

Keton : Na,SO,4, MgSO,, CaSO,, K,CO;

Karboksilli Asit ve Ester: Na,SO4, MgSO,, CaSO4

LiAlHy: Su ile siddetle reaksiyona girer.

CaH,: Ozellikle gazlarin, hidrokarbonlarin, ester ve yiiksek molekiillii
alkanlarin kurutulmasinda kullanilir.
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2.5.  ORGANIK COZUCULERIN SAFLASTIRILMASI

Mutlak eter: Eterin igerdigi baglica safsizliklar su, etil alkol ve
peroksitlerdir. Eterde peroksit varligi nisastali iyodiir ¢ozeltisinden iyodu
aciga ¢ikarmasi ile saptanabilir. Peroksitler derisik Fe(Il) tuzlari ¢ozeltileri
ile calkanarak uzaklastirilabilir. Ayrica, sodyum siilfitin sulu ¢o6zeltisi ile
calkanarak da uzaklastirilabilir.

Mutlak eter hazirlamak igin 1 It eter 100 ml Fe(Il) ¢ozeltisiyle
kuvvetlice calkalanir. Sonra 150-200 g susuz CaCl, ile 24 saat ara sira
calkalayarak bekletilir. Boylece su ve alkol uzaklagir. Pilili siizgeg
kagidindan siiziiliir. I¢ine yaklasik 7 g sodyum teli yerlestirilir. Sikica
kapatilarak karanlik bir yerde saklanir.

Mutlak etilalkol: Ticari etil alkol %95’liktir. Ticari alkolden mutlak
alkol CaO iizerinden kurutularak hazirlanir. Saf kalsiyum oksit 6 saat etiivde
wsitilir. 1 It alkole yeni rejenere edilmis veya kurutulmus 250 g CaO ilave

edilir ve 6 saat reflux edilir. 1 gece bekletilir ve distilenerek mutlak etanol
elde edilir.

Mutlak metilalkol: Safsizlik olarak su ve aseton igerebilir. Sentetik
CH;0H genellikle safsizlik igermeyecek kadar temiz elde edilir. Fazlaca su
iceriyorsa etanolde uygulanan yonteme gore suyundan kurtarilir.

Yapisinda aseton varsa uzaklastirmak i¢in; 500 ml CH;0H, 25 ml
furfural ve 60 ml %10 NaOH karisimi ile 6-12 saat kaynatilir. Asetonu da
iceren bir regine olusur. Distilasyon ile mutlak CH;OH elde edilir. Saf
CH;0H K.N.65 ° C dir.

Benzen : Benzen i¢inde su ve tiyofen bulunabilir. Sudan dietileterdeki
yonteme gore kurtarilabilir. Tiyofenin varligi, 3 ml benzenin 10 ml der.
H,SO, igindeki 10 mg isatin ¢6zeltisi ile calkalayip bekletilmesi ile anlasilir,
mavi-yesil renk olusumu tiyofenin varhigmi gosterir. Tiyofenin
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uzaklastirilmasi ise soyle olur: Benzen agirliginin %15°1 kadar derigik
H,SOy ile galkalanir, tiyofen benzenden daha kolay siilfonlandigi igin ayrilir.
Islem ayirma hunisinde birkag defa galkalanarak yapilir. H,SO, faz1 alttan
alinir. Benzende kalabilecek asidi uzaklastirmak i¢in iki kere %10 Na,CO;
cozeltisi ve suyla calkalanir. CaCl, iizerinden kurutulur ve distillenir.
Sodyum varliginda saklanir. Saf Benzen K.N: 80 °C dir.

Toluen: Safsizlik olarak su ve metiltiyofen icerebilir. Benzende
anlatilan yonteme gore saflastirilabilir. Saf toluen K.N: 100.5 °C dir.

2.6. INORGANIK REAKTIiFLERIN HAZIRLANMASI
HCI Gazi: 1) Derisik H,SO4 ve NH4,Cl’den hazirlanir. Olusan gaz

derisik H,SO, dolu bir tuzaktan gegirilerek kurutulur. 2) Derisik H,SO, ve
derisik HCI’den hazirlanabilir.

H,S Gazi: FeS ve HCI’den hareketle hazirlanir.

N, ve H, Gazlar1 hazir olarak satilan silindirlerden saglanir.

2.7. CAM MALZEMELERIN TEMiZLENMESI

En basit yikama toz deterjan, firca ve su ile yapilanidir. Temizlemesi
zor kalintilar i¢in iyi bir temizleme aract kromik asit ¢ozeltisidir. Bu ¢ozelti
CrO; ve H,SO, karisimidir. Kuvvetli yiikseltgen ve ¢oziicii etkisi vardir. 1.5
g Na,Cr,O,7, 5 ml suda ¢6ziiliir ve 100 ml derisik H,SO, Kkatilmasi ile
hazirlanir.

Kromik asit c¢ozeltisi kullanmadan 6nce cam malzeme suyla
calkalanmalidir. Bir miktar kromik asit ¢cozeltisi alinarak kabin kirli yiizeyi
islatilir, bir siire bekledikten sonra malzeme su ile yikanir.

2.8. DiGER BIiLGILER

Reaksiyon ortamindan ¢ikacak zehirli gazlarin tutulmasi i¢in en basit
yol sogutucunun tepesine lastik hortum gegirilerek diger ucuna bir huni
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baglanir ve huni ters ¢ecvrilerek i¢i su veya gaz absorblayici bir ¢6zelti dolu
olan behere daldirilir.

Bir reaksiyonun inert atmosfer altinda yiiriitiilmesi gerekiyorsa ;
(Lityum-organik bilesikleri ve Grignard reaktiflerin kullanilmasi durumunda
reaksiyon inert bir gaz altinda yapilir). inert gaz olarak ¢ogunlukla azot gazi
kullanilir.

Deneysel calisma sirasinda tartilan madde miktar1 6nemli ise mutlaka
¢cift tartim yontemi ile tam tartim alinmahidir.

Sorular

1. Asidik camlar ve n6tr camlarin yapisini ve dzelliklerini yaziniz.

2. Laboratuvar c¢alismalarinda  kullanilan  balonlart  smiflandirarak
aciklaymiz.

3. Rotavapor ne amagla kullanilir?

4, Laboratuvarda 140-150 °C’ye kadar olan 1sitma islemlerinde ne
kullantlir?

5. Soguk ortamda yiiriitiilmesi gereken deneylerde —50 °C temini i¢in neler
kullantlir?

6. Kurutma araci olarak kullanilan maddelerin 6zellikleri neler olmalidir?
Yaziniz.

7. Fosfor penta oksit ne amagla kullanilir?

8. Mutlak eter ve HCI gazi nasil hazirlanir?
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