1. ORGANIK MADDELERIN FONKSiYONLU GRUP
ANALIZLERI

Kalitatif organik analiz, bir organik maddeyi tamima yontemlerini
veren denel bir bilim dalidir. Tanima i¢in ii¢ genel yol vardir;

e Sistematik yaklagim

e  Mikroskobik yontemler

e Fiziksel yontemler

e Kromatografik yontemler
e Spektroskopik yontemler

Genel olarak bir organik maddenin analizi, asagidaki siraya uyularak
gerceklestirilir;

e Maddenin fiziksel 6zelligi saptanir.

e Maddeye yakma deneyi uygulanir.

¢ Eleman aramasi yapilir.

e Maddenin hangi ¢6ziiniirliik sinifina girdigi bulunur.

e Maddenin erime ve kaynama derecesi saptanir.

e Maddenin 6devli gruplari saptanir ve gerekirse tiirevleri
hazirlanarak bunlarmn erime dereceleri bulunur.

e Siiphelenilen = maddeye  ait O6zel reaksiyonlar  madde
monografilerinden yararlanilarak uygulanir.

o Rfdegeri bulunur (Kromatografi).

e UV, IR, NMR, Mass spektrumlar1 incelenir.

Asagida bu analiz islemleri sirayla daha ayrintili olarak incelenmistir.
Rf tayini, eleman aranmasi ve spektroskopik yontemlerle analiz islemleri
diger boliimlerde anlatildig igin burada deginilmemistir.



1.1 MADDELERIN FiZIKSEL OZELLIiKLERI

Analizi yapilacak madde kati, sivi veya gaz halinde olabilir. Gaz
halinde bulunan maddeler ¢alisma yoniinden baz1 zorluklar gdsterdiginden
ve bunlar organik bilesiklerin ¢ok azini olusturduklari icin iizerlerinde
durulmayacaktir.

S1v1 ve kat1 maddelerde su 6zellikler aranir:

e Tat
e Koku
e Renk

e  Coziiniirlik

Tat: Organik maddelerin kendilerine 06zgii tatlar1 bulunmaktadir.
Birgok maddenin toksik olmasi bu oOzellige ragbet edilmeyecegini
gostermektedir. Ancak deneyde cok az miktarda madde ile tat tayini,
toksisite olugsmasina neden olmayabilir. Bazen de farkinda olmadan toksik
doz alinabilir.

e Aci Olanlar: Alkaloidler (kinin, morfin, striknin), kinolin tiirevleri,
glikozitler, polietilen glikol tiirevleri, barbital, tireitler.

e Tath Olanlar: Karbonhidratlar, kloroform, glikol, rezorsin, sakkaroz,
sodyum salisilat, fenol, vs.

e Tuzlu Olanlar: Formik asit ve asetik asit tuzlari, Ure, iiretan vs.

e Yakict Olanlar: Kloralhidrat, baz1 asitler, benzoik asit, salisilik asit,
rezorsin, fenoller.

e FEksi Olanlar: Organik ve anorganik asitler (C vitamini).

e Dilde Uyusma Yapanlar: Lokal anestezik bilesikler (kokain, benzokain,
novokain, pentokain, lidokain, vb.).

Koku: Organik maddelerin bir ¢ogunun karakteristik kokusu vardir.
Maddenin kokusu hangi simiftan bir bilesik oldugunu gosterebilir. Bunu
saptayabilmek i¢in ¢esitli siniftan bilesiklerin hangi kokuya sahip oldugu
daha oOnceden denenmelidir. Alkalilerin, esterlerin, fenollerin, aminlerin,
aldehitlerin ve ketonlarin kokular1 birbirinden farklidir. Maddeler ne kadar
ucucu karaktere sahipse o kadar kokusu belirgindir.
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Ornegin; kumarin, djenol, vanilin, etil asetat, metil salisilat, fenoller,
timol, mentol, etanol, aseton, eter, kloroform, amil alkol ve piridinin
kendilerine 0zgiin kokulart vardir. Kiikiirt’lii bilesikler c¢lirik yumurta
kokusuna sahiptir. Ornegin merkaptanlar, izonitriller ¢ok pis koku yayarlar.
Benzaldehit, nitrobenzen ve benzerleri aci badem gibi kokar.

Bir madde cok keskin ve niifuz edici bir kokuya sahipse, bu maddenin
ucucu ve dolayisiyla kiigiik molekiillii oldugu diisiiniilebilir.

Renk: Rengin incelenmesi bazen maddenin yapist hakkinda onemli
bilgiler verebilir. Maddeler renkli ise ¢esitli fonksiyonel gruplarin
varligindan siiphelenilebilir. Karbon, hidrojen, oksijen ve kiikiirt igeren
maddeler renksizdir. Ancak bunlarin i¢inde kinonlar, doymamis yan zinciri
olan ketonlar ve pek az sayida doymus diketonlar renklidir. Maddeler renkli
ise azot varligr s6z konusudur. Azot tasiyan renkli bilesiklerin baslicalar
sunlardir: Stibstitiie anilinler, toluidinler, polisiklik aminler, hidrazinler, nitro
veya nitrozo veya aminofenoller, polinitro veya poliamino hidrokarbonlar,
nitro veya aminokinonlar, azo ve diazo bilesikleri, pikratlar, ozazonlar,
hidrazonlar, vb. Biitiin bu bilesiklerde renk saridan kirmiziya dogru
degismektedir.

Molekiildeki ¢ift bag sayisinin ve =C=0, =C=S, O=N=0, -N=N-, -
N=0 gibi gruplarin da renk tizerinde etkisi vardir. o- ya da p-kinonoid yap1
gosteren, diger bir deyimle, sadece kromofor gruplar tasiyan maddeler
genellikle sar1 renklidir. Eger madde bir kromofor grup yaninda ayrica —
NH,, -NHR, -OH ya da —SH gibi oksokrom gruplar igeriyorsa renk daha da
koyu olur.

Homojenlik: Eger madde kati ise belirli bir dereceye kadar
homojenlik kontrolii birkag mg’lik bir madde miktarinin bir biiyiite¢ veya
mikroskop altinda incelenmesiyle yapilir. Cok defa ¢iplak gozle homojen
goriinen bir maddenin mikroskop altinda renkli ve renksiz bilesenlerden
olusmus bir karisim oldugu goriiliir. Ayn1 sekilde ciplak gozle tek tip gibi
goriinen maddenin biyitildiginde amorf ve kristal bilesenlerden veya
baska bagka kristal cinslerinden olusmus bir karisim oldugu meydana
cikabilir.
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Maddenin pH Tayini: Maddenin pH’s1 da o madde hakkinda bazi
fikirler verebilirler. Cilinkii ihtiva ettigi bazi fonksiyonel gruplar o maddeye
asitlik veya bazlik 6zelligi kazandirabilirler. pH tayini i¢in madde distile
suda ¢oziniir. Coziinmiiyorsa karisim 1sitilir ve sicakta ¢oziinmese dahi pH
icin yeter ¢Oziiniirliik kazandirilmis olur. Bundan sonra i¢ine kirmizi veya
mavi turnusol kagidi atilarak maddenin asit, baz veya notr karakterde oldugu
tayin edilir.

Coziiniirliik: Hem c¢oziici hem de ¢dziinen tarafindan uygulanan
molekiiller veya iyonlar aras1 kuvvetlere dayanir. Bir maddenin bir ¢oziiciide
¢oOziinebilmesi i¢cin hem maddede hem ¢oziiciide bazi baglarin gevsemesi ve
coOziinen iyonlar veya molekiiller ile ¢dziiciiniin molekiilleri arasinda yeni
baglarin olugmasi gerekir. Eger bir madde oda sicakliginda 1 ml ¢oziiciide
30 mg’a kadar ¢oziinliyorsa bu madde o ¢oziiciide ¢oziiniiyor demektir.

Asagidaki tablo 1.1° de 1 kisim maddenin ¢oziinebilecegi ¢oziicii
miktart ile ¢ézliniirliik durumu goriilmektedir:

Tablo 1.1. 1 Kisim maddenin ¢6ziinebildigi ¢6ziicii miktart ve ¢oziiniirlik durumu.

1 Kisim maddenin ¢oziinebildigi ¢Oziici miktari Coziunirlik durumu
1 kisimdan az =~ ¢ok ¢Oziiniir
1-10kisim kolay ¢Oziiniir
10-30 K1SIM e ¢Oziinilir
30-100 kistm e az ¢oziiniir
100-1000 K1S1m e gii¢ ¢cozlinlir
1000-10000 KISIM  oveveeeeeecee e e e cok gii¢ ¢oziiniir
10000 kistmdan gok — ..eovvveiiiiiee e, pratik olarak ¢6ziinmez

Coziintirliik deneyi normal oda 1sisinda yapilmalidir. Birgok madde
normal 1sida ¢éziinmemesine ragmen sicakta ¢dzlinebilir. Sivi maddeler igin
de ayni durum gegerlidir. Burada sivi maddenin ¢oziicii ile karigmasi ve iki
faz meydana getirmemesi gerekir. Bilinmeyen bir maddenin asagida verilen
coziiciilerdeki ¢Oziiniirliigine bakilarak {i¢ bakimdan bilinmeyen madde
hakkinda bir fikir elde edilebilir (su, eter, %5 hidroklorik asit, %5 sodyum
hidroksit, %5 sodyum bikarbonat, siilfiirik asit, fosforik asit).
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- Coziiniirlik fonksiyonel grup varligmi gosterir. Ornegin,
hidrokarbonlar suda hi¢ ¢éziinmediklerinden kismen ¢6ziinen bir maddede
fonksiyonel grup var demektir.

- Belirli ¢oziiciilerdeki ¢oziiniirlik fonksiyonel grup hakkinda daha
onemli, 6zel bilgiler verir. Ornek olarak benzoik asiti verebiliriz. Bu asit
suda ¢oziinmedigi halde %5’lik sodyum hidroksitte ¢oziiniir. Béylece suda
¢Oziinmeyen bir maddenin sodyum hidroksit c¢ozeltisinde ¢6ziinmesi,
yapisinda kuvvetli bir asidik grubun bulundugunu gosterir.

- Bir organik maddenin ¢6ziiniirliigline bakilarak o maddenin molekiil
agirh@ hakkinda bir fikir edinilebilir. Ornegin monofonksiyonel gruplu
homolog serilerde 5 karbonlu bilesikler veya daha az karbon atomu
tagityanlar suda c¢oziindiikleri halde yiiksek karbonlu bilesikler suda
¢Oziinmezler.

Coziiciiler iki sinifta toplanabilir;
e Nonpolar ¢oziiciiler
e Polar ¢oziiciiler

Asit karakterde maddeler zayif bazik ortamda, bazik karakterde
maddeler asidik ortamda ¢Oziiniirler. “Benzer benzeri ¢ozer” ilkesi vardir.
Nonpolar solvanlarda nonpolar maddeler, polar solvanlarda polar maddeler
¢Oziiniir. Kimyasal yapi diisiik zincirli ise nonpolarlik daha azdir.

Bir molekiilde hidrokarbon kismi biiyiidiikge maddenin 6zellikleri de
hidrokarbonlarin 6zelliklerine benzeyecek yani suda ¢oziiniirlik azalacak,
buna karsin eterde ¢Oziiniirliik artacaktir. Alifatik hidrokarbonlardaki bu
durum aromatik hidrokarbonlar i¢in de gegerlidir.

Alifatik asit, alkol, aldehit ve benzeri bilesiklerde molekiiliin herhangi
bir yerinde bir fenil halkasi bulunmasi halinde, bu halkanin ¢&zinirlik
tizerine etkisi 4 karbon atomu tasiyan alifatik bir radikalin etkisine
esdegerdir.



Polimorf maddelerde, erime derecesi diisiik olan seklin sudaki
¢Oziiniirligii daha fazladir.

Kiiciik molekiil agirlikli maddelerin sudaki ¢oziiniirliigli biiylik
molekiillerden daha fazladir. Ancak bu kurala uymayan bazi durumlar da
vardir; Ornegin R-CO-NH2 tipindeki amidler, R-CO-N(R1)2 tiirevlerinden
daha az ¢oziiniirler.

Organik maddelerde molekiil agirligimin biiylimesi ya da polimer
olugmasi, molekiiller aras1 kuvveti biiyiiteceginden suda ve eterde
¢Oziiniirliik azalacaktir.

Bir yapiya halojen girmesi de suda ¢Oziniirligii azaltan
faktorlerdendir. Eger halojen organik yapiya tuz seklinde giriyorsa sudaki
¢Oziinlirlik artar.

Dallanmis zincir tagiyan bir madde, ayni molekiil agirliginda olan diiz
zincirli izomerlerinden daha iyi suda ¢6ziiniir.

Molekiildeki 6devli grubun karbon zincirindeki yeri de ¢oziiniirliige
etki eder; 6devli grup molekiiliin orta kismina ne kadar yakin olursa sudaki
¢Oziiniirliikk o kadar fazla olur.

Kati maddelerin ¢6ziinme hizin1 arttirmak igin ince toz haline
getirilmeleri gerekir. Laboratuvarlarda numune olarak verilen maddelerin
cozlinlrlikkleri asagida verilen ¢oziniirlik tablosuna gore yapilacaktir.
Boylece maddenin ¢oziiniirliik grubu tayin edilecektir. Daha 6nce yukarida
da anlatildigi gibi maddenin ¢6ziiniirliik grubunu tayin etmek o maddenin
yapisi ve fonksiyonel gruplart hakkinda bir fikir edinmemizi saglayacaktir.

Coziiniirliik Grup Tayini:

GRUP 1: Genellikle 5 veya daha az karbonlu monofonksiyonel
gruplu bilesikler.
- Yalniz C, H ve O varsa: Karboksilli asitler, alkoller, aldehitler, ketonlar,
anhidritler, esterler, eterler.



Azot varsa: Amidler, aminler, nitriller, oksimler.

Halojen varsa: (a) maddesinde verilen bilesiklerin halojen siibstitiie
bilesikleri.

Kiikiirt varsa: Heterosiklik hidroksi kiikiirt bilesikleri, merkaptoasitler,
tiyoasitler.

Azot ve Halojen varsa: Halojenli aminler, amidler ve nitriller.

Azot ve Kiikiirt varsa: Kiikiirtlii heterosiklik amino bilesikleri.

GRUP 2: Sadece O, C ve H varsa: Dibazik ve polibazik asitler,

hidroksi asitler, polihidroksi alkoller.

Azot varsa: Aminoalkoller, aminoasitler, aminler, iireler.

Halojen varsa: Haloasitler, haloalkoller, aldehitler.

Kiikiirt varsa: Siilfonik asitler.

Hem azot hem de halojen varsa: Halojenli asitlerin amin tuzlari.
Hem azot hem de kiikiirt varsa: Amino, nitro, siyano stilfonik asitler.

GRUP 3:
Aminler, aminoasitler, aril siibstitiie hidrazinler, N,N-dialkilamidler.

GRUP 4: Genellikle 10 veya daha az karbonlu bilesikler:
Yalniz C, H ve O varsa: Asitler ve anhidritler.
Azot varsa: Aminoasitler, heterosiklikler, karboksilli asitler.
Halojen varsa: Haloasitler, asit halojentirler.
Kiikiirt varsa: Siilfonik asitler, Merkaptanlar.
Hem azot hem kiikiirt varsa: Siilfonamidler, aminosiilfinik asitler.
Hem kiikiirt hem de halojen varsa: Siilfonhalojentirler.

GRUP 5:
Yalniz C, H ve O varsa: Fenoller, enoller, baz1 yiiksek molekiillii asitler.
Azot varsa: Aminofenoller, nitrofenoller, siyanofenoller, oksimler.
Kiikiirt varsa: Tiyoller, tiyofenoller.
Halojen varsa: Halofenoller.
Azot ve halojen varsa: Polinitro halojenli aromatik hidrokarbonlar,
siibstitiie fenoller.
Azot ve kiikiirt varsa: Siilfonamidler, aminotiyofenoller.



GRUP 6: Azot varsa: Amidler, diarilaminler, nitriller, triarilaminler.
e Kiikiirt varsa: Siilfiirler, siilfonlar, tiyoesterler.
e Azot ve kiikiirt varsa: Tiyoiire tiirevleri, siilfonamidler, tiyosiyanatlar.
e Azot ve halojen varsa: Halojenli amid, amin ve nitriller.

GRUP 7: Hidrokarbonlar ve hidrokarbonlarin halojenli tiirevleri.
GRUP 8-9: Azot ve kiikiirt ihtiva etmeyen notral bilesikler.

Maddelerin ¢oziiniirlik gruplarini tayin etmek icin yapilacak islem Tablo
1.2°de gosterilmigtir

Tablo 1.2. Coziiniirliik grubu tayini.

Bilinmey en Madde

(numune)
su
coziinmez R
¢ozundr
% 5 HCI A/‘K
¢Ozunar ¢Oziinmez ¢ozanir ¢Ozlinmez
(grup-3) %5 NaOH (grup-1) (grup-2)
¢Ozunar cbziinmez
¢oziniir goziinmez /\
(grup-4) (grup-5) azot veya kukurtten azot ve kikartin
biri varsa ikisi de varsa
(grup-6)
der. H,S0,
¢Ozinir ¢ozinmez
%85 HyP O, (grup-7)
¢ozndr ¢oziinmez
(grup-8) (grup-9)



1.2 YAKMA DENEYi

0.1g kadar madde porselen bir krozede hafif bir alevle isitilir. Bu
sirada maddenin alev alip almadigi kontrol edilir, sonra alev yavas yavas
artirtlir ve kuvvetle yakilir. Simdi maddede meydana gelen degisiklikler
asagidaki sekilde degerlendirilecektir.

Amonyak kokusu: Amonyum tuzlari, ire ve Tlre tiirevleri,
hekzametilentetramin.

Yakma artig1 yok ve yanma esnasinda karamel kokusu: Tartarik asid,
sitrik asid, dekstrin, nisasta vb.

Merkaptan kokusu: Siilfonal, trional, tiyoiire tiirevleri vb.

Fenol kokusu: Fenol, fenolik bilesikler.

Kahverenkli buharlar: Brom, azot dioksid.

Mor renkli buharlar: Iyod.

Asid reaksiyon: Ugucu asidler.

Alkali reaksiyon: Ugucu alkaliler.

Berrak, hemen hemen mavi alevle yanma: Oksijen tasiyan maddeler.

Parlak alevle yanma: Olefinler, sikloparafinler.

Sar1, donuk, ¢ok az isli alevle yanma: Alifatik hidrokarbonlar.

Sar1 ve isli alevle yanma, baslangigta kdmiirden ibaret artik: Karbon

say1s1 nisbeten fazla olan aromatik hidrokarbonlar.

Beyaz renkli yanma artig1: Organik asidlerin metal tuzlari.

1.3 ELEMENT ANALizi

Biitlin organik maddeler biinyesinde C ve H bulundururlar. Ayrica C
ve H’in tayini birtakim 6zel deneyler gerektirdigi i¢in bu elementlerinin
aranmasi yapilmayacaktir. Ancak organik maddede azot, kiikiirt ve halojen
aranmast mutlaka yapilmalidir. Laboratuvar c¢alismalarinda da bu 3
elementin aranmasi yapilacaktir.



1.3.1 Karbon Aranmasi

Bakir Oksid (CuO) deneyi: Bir miktar madde kiiciikk bir deney
tiipiinde, agirhigimin birkag kati CuO ile iyice karstirilir (CuO daha dnceden
bir tiipte kuru kuruya isitilarak organik artiklardan kurtarilmis olmalidir);
tiipiin agzina, bir mantar tipa yardimu ile, iki defa dik ag1 seklinde kivrilmig
bir cam boru gegirilir; tipiin serbest ucu, iginde barit suyu (baryum
hidroksit) bulunan bir tiipe daldirilir. Simdi madde ve CuO karigimi igeren
tiip kuvvetle sitilir, ¢ikan gazlar (CO,) barit suyunu bulandirir (BaCOs), bu
da karbonun varligini gosterir.

1.3.2 Hidrojen Aranmasi

Yukaridaki bakir oksid reaksiyonunda, tiipiin soguk kisimlarinda
toplanan su damlaciklari, hidrojenin varligin1 gosterir.

0.1 g kadar analiz 6rnegi, bir miktar Na,SO; ya da Na,S,0; ile
karistirtlip kuvvetle sitilir; eger hidrojen varsa, H,S meydana gelir (H,S,
kokusundan ve kursun asetath kagidi siyahlastirmasi ile taninabilir).

1.3.3 Azot Aranmasi

1 K (bir kistim) numune, 6 K sudlu kire¢ ile karigtirilir. Bir kroze
icinde amyant tel lizerinde bek alevinde alttan isitilir. Organik maddede
bulunan azot inorganik hale gecer ve amonyak buharlar1 halinde ortami terk
eder. Eger krozenin agzina tutulmus su ile 1slatilan kirmizi turnusol kagidi
maviye donerse azot varligr anlagilir.

+

NH; _SU NH,OH

Org. N Inorganik N

Ornek:
CH,

N=
H2N4©7802NH———<\ :}
N
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Bu deneyde dikkat edilecek husus sudlu kirecin de ¢ok kuvvetli bazik
bir bilesik olmasidir. Isitma esnasinda meydana gelecek sigramalar turnusol
kagidim maviye dondiirebilir. Ancak bu donme bu durumda sigramadan
dolay1 noktaciklar halinde olur. Halbuki azot varliginda kagidin 1slatilip
krozeye uzatilan kismin tamami mavilesir. Bu sebeple deney esnasinda
turnusol kagidi krozenin icine kadar sokulmamasi agiz kisminda tutulmasi
gerekir.

Sudlu Kire¢ Hazirlanmasi: 1 K kalsiyum oksit, 1 K sodyum
hidroksit ile karistirilir. Iki giin sulanmaya birakilir. Agik alevde toz veya
graniiller haline gelinceye kadar 1sitilir.

1.34 Halojen ve Kiikiirt Aranmasi

Halojen ve kiikiirt aranmasindan 6nce bu elemanlarin da inorganik
hale gegirilmesi gerekmektedir. Bu sebeple aramadan Once 1s1, potasyum
nitrat, sodyum karbonat yardimi ile organik biinye hidroliz edilir. Deneyin
yapilisi i¢in bir kroze i¢cine 1 K potasyum nitrat konur ve kroze alttan sitilir.
Potasyum nitrat tamamen ergidikten sonra iizerine tekrar 2 K potasyum
nitrat, 2 K sodyum karbonat ve 1 K numune ilave edilir. Karigim alttan hava
gazi ile sitilarak ergitilir. Boylece kiikiirt siilfat anyonu, halojenler ise
halojeniir anyonu haline doniistiiriilmiis olur. Bundan sonra karigim
sogutulur. Bir miktar distile su ilave edilir ve karigtirilarak iki ayri tiipe
aktarilir. Bu tiiplerden birinde kiikiirt, digerinde ise halojenler aranir.

1.35 Siilfat Anyonunun Tayini

Tiip icindeki ergitme c¢ozeltisi %10°luk hidroklorik asit ¢ozeltisi ile
asitlendirilir ve tizerine %10’luk baryum kloriir ilave edilir. Beyaz bir
cokelek siilfat anyonunun dolayisi ile kiikiirtiin varligina isarettir. Bu esnada
ortamda bulunabilecek karbonat gibi iyonlar da ¢okelek verebileceginden
hidroklorik ¢ozeltisi biraz daha ilave edilir. Clnkii diger anyonlardan
tesekkiil edilecek cokelekler hidroklorik asitle ¢oziindiikleri halde baryum
siilfat ¢oziinmez.
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BaSO, + 2CI

SO, + BaCl,
¢okelek
1.3.6 Halojeniir Anyonunun Tayini

Tip icindeki ergitme cozeltisine %10’luk nitrik asit ¢ozeltisi ve
%10’luk giimiis nitrat ilave edilir. Cokelek olusmasi halojeniirlerin
dolayisiyla halojenin varligini  gosterir. Kiikiirt aranmasinda anlatilan
sebeplerden dolayi nitrik asit ortama fazla miktarda ilave edilmelidir.

Ornek:
HO HO,
HC—CCl; + AgNO; AgCl + HC—CC(l,
HO HO '
NO,
Kloralhidrat

Organik maddelerin ¢ogu tuzlar halinde halojeniirlerini ihtiva
ettiginden yukarida verilen deney bir defa da direkt olarak numuneye
tekrarlanmalidir. Ciinkii tuz halindeki halojeniirler organik olmadigindan
ergitme yapilmadan da reaksiyonu verirler. Bunun i¢in numune bir miktar
suda ¢oziliir ve deney uygulanir.

1.4 ODEVLIi GRUPLARIN SAPTANMASI

Fiziksel olarak yapilan saptamalar ve element analizinden sonra
fonksiyonel gruplarin analizi yapilarak su 6zelliklere dikkat edilir. Analizi
yapilan bir iyon degil molekiiliin bir parcasidir. Bu gruplardan istenilen
molekiiliin tamamiin etkisiyle elde edilmeyebilir. Simdi siras1 ile
laboratuvarda saptanacak fonksiyonel gruplari inceleyelim.

14.1 Doymamishk

Organik bilesiklerde doymamiglik, karbon baglari arasinda birden
fazla bagin varlig1 ile ortaya ¢ikar. Birden fazla bag mutlaka karbon atomlar
arasinda olmalidir.
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Etilenik hidrokarbonlar (-C=C- Reaksiyonlari):

Bayer Testi: Permanganat ¢ozeltisi yiikseltgen etkisini ¢ift baglar
iizerinde gosterir. Onlart 6nce glikol tiirevine sonra da bagin tamamen
kirilmasi ile keton veya aldehide doniistiiriir. Alkali hidroksit veya alkali
karbonat ¢ozeltilerinde potasyum permanganat, cifte bagi okside eder ve
kendisi mangan dioksite indirgenir. Doymamislik iceren bilesik suda
¢Oziinmiiyorsa alkalideki ¢oziiniirliigline bakilir, bilesik doymamus bir asitse
alkalide ¢oziinecektir. Organik ¢oziiciilerden bu reaksiyon i¢in en uygun
olani piridin, aseton ve benzendir. Permanganatla yapilan bu saptama
reaksiyonu genellikle iyi sonu¢ vermekle beraber, doymamislik
icermedikleri halde permanganatin rengini gideren bazi rediiktor gruplari da
unutmamak gerekir. Bazik karakterde bazi bilesikler, ¢ifte bag tagimasalar
bile ndtral veya alkali permanganat ¢ozeltilerinin rengini giderebilirler, buna
karsin asitli ¢ozeltilerde dayaniklidirlar.

Deneyin Yapihisi: Notral cozeltilerde bilesigin - doymamisligini
kontrol etmek i¢in bilesikten bir miktar alinip uygun segilmis bir ¢oziiciide
¢oziillir, iizerine damla damla potasyum permanganat damlatilir, her
kattimdan sonra calkalamir, eger doymamislik var ise mor renk kaybolur.
Mangan dioksitten ibaret kahverenkli bir ¢okelti olusabilir, tamamen saf
olmayan doymus organik ¢dziiciiler bir miktar permanganat harcadiklari i¢in
bir sahit deneye gereksinme olabilir.

3 —&é—d— + 2vm0, + 20H

3 _e={_ 4 2mmo, + 4m,0

OH OH
Ornek:
HO__ OH HOS_ L OH

3 O/JES\CH—CHZOH + 2MnO, 3 070 ?H—CHZOH + 2 MnO,
l

HO + 4H,0 HO + 20H
Askorbik asit
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Brom Deneyi: Doymamuslik igeren bilesiklerle brom arasindaki
reaksiyon, ¢ifte baglara katim seklinde olur. Bu reaksiyonu uygularken ¢ifte
bag aranacak madde ile bromun tercihen ayni ¢6ziiciide ¢ozlinmiis olmalidir.
En uygun ¢oziicii glasiyal asetik asittir. Eger madde asetik asitte
cOziinmiiyorsa, karbon tetrakloriir, kloroform, karbon siilflir, eter veya
nitrobenzende ¢oziiliir.

Deneyin Yapihsi: Bilesik uygun bir ¢oziiciide ¢oziiliir. Uzerine %2’lik brom
¢ozeltisi katilir. Tyice galkalandiktan sonra bromun sari renginin kaybolmasi
doymamisliga isarettir. Brom sarfiyatt 10 damladan fazla olursa bilesikte
fenol, amin, enol, aldehit, keton gibi bir grubun bulundugu diisiiniiliir.

|| | Br
Br

Antimon trikloriir Deneyi: Doymamis maddeler, SbCls'in
kloroformdaki %30’luk ¢ozeltisi ile saridan kirmiziya ya da kahverengine
kadar degisen renkler meydana getirir.

Derisik Siilfiirik Asit Deneyi: Etilenik ve aromatik hidrokarbonlarin
¢ogu derisik siilfiirik asit yardimi ile taninabilir. Maddenin alkol ya da asetik
asit anhidridindeki ¢ozeltisine derisik silfirik asit ilave edilir. Eger
doymamig grup varsa kirmizi, mavi ya da mor renk meydana gelecektir.

Ketonlar ya da metoksi grubu tasiyan aromatik hidrokarbonlar da
derisik silfiirik asit ile renk verir.

Asetilenik hidrokarbonlar (-C=C- Reaksiyonlari):

Asetilenik baglar, kimyasal reaksiyonlari bakimindan olefinik baglara
¢ok benzer. Bunlardaki doymamuslik karakteri de olefinlerdeki katim
reaksiyonlar1 ile saptanabilir. Asetilenik baglar i¢in Ozellik gosteren bir
durum, su katimudir. Bu katim, civa-ll-siilfat ve stlftiriik asit karsisinda
yiirtir ve -C=C-, -CO-CH,- sekline gecer. Meydana gelen aldehit ya da keton
iizerinden taniya gidilebilir.
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142 Karbonil Grubu

Karbonil grubu, karbon atomuna baglh oksijenin olusturdugu
fonksiyonel gruptur.

N\
\C/ C
3 \ 7\
C=0 C=0 C=0
/ / /
H —(|3—
Aldehit Keton

2,4-Dinitrofenilhidrazin Deneyi: Hem keton hem de aldehit grubu
miisterek reaksiyon verir. Bir miktar numune 1 ml metanolde ¢oziiliir ve 5
ml 2N hidroklorik  asit  ¢oOzeltisinde  hazirlanmig olan  2,4-
dinitrofenilhidrazinin doymus c¢ozeltisi ilave edilir. Siddetle calkalanir.
Cokelek olusmaz ise karigim kaynatilir. Tekrar galkalanir. Sar1 veya turuncu
cokelek karbonil grubunun varligini gosterir.

R\ R\ B H
/C:O + H,N—NH NO, /C—N_N NO,
(HR

(H)R ON O,N
Ornek:
HyC HCL  m
C=0 + HN-NH NO, C=N—N NO,
H,C
H,C ON 3 O,N
Aseton

Renk Reaksiyonu: Bir saat cami {lizerinde asagidaki karisim
hazirlanir:

-1 damla bilinmeyen madde

-1 damla piridin

-1 damla %5 sodyumnitroprussiyat (%1°1ik)

-1 damla 2 N NaOH

Sari-kirmizi renk tesekkiilii karbonil grubunun varligini gosterir.
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Rediiksiyon Reaksiyonu: Az bir miktar bilinmeyen madde birkag
damla %1°lik alkollii metil oranj ¢Ozeltisi ile muamele edilir. Sarimsi-
kirmizi renk tesekkiilii karbonil grubu varligini gosterir.

Aldehit ve Keton Gruplarmmin Birbirinden Ayrilmasi: Sekerler,
aldehidler, polihidroksifenoller, hidroksi karboksilli asidler, diketonlar,
primer ketaller, stilfinik asidler, aminofenoller, alkil ve aril hidroksilaminler,
bazi aromatik aminler, hidrazo bilesikleri ve hidrazinler amonyakli giimiis
nitrat ¢ozeltisini elementel giimiise indirgerler.

Tollen Testi: Aldehitler Tollen reaktifini (Amonyakli AgNOj
cozeltisi) rediikleyerek deney tiipiiniin i¢ kisminda glimiis aynast meydana
getirirler. Ketonlar ise etkisizdir.

Deneyin yapihsi: Bir miktar madde Tollen reaktifi ile muamele edilir, 70-
80°C’lik su banyosunda tutulur. Yapida aldehit varsa giimiis ayrilir.

i
R—C—H + 2Ag(NH,),0H

RCOOH + 4NH; + H,0 + 2Ag

Ornek:
CHO COONH,
H—é—OH H—C—OH
HO—C—H HO—C—H
H—C—oHu T 2 Ag(NH;),0H H—é—OH + 4NH; + H,O + 2Ag
H—C—OH H—C—OH
CH,0OH CH,OH
Glukoz

Tollen Reaktifinin Hazirlanisi:

3¢ Giimiis nitrat 30 ml suda ¢oziliir (Tollen A)

3g Sodyum hidroksit 30 ml suda ¢oziiliir (Tollen B)

Iki ¢ozelti esit miktarda karistirilir ve olusan giimiis oksit
¢oOziiniinceye kadar damla damla seyreltik amonyak ¢ozeltisi ilave edilir.
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Fehling Testi: Aldehitler Fehling ¢ozeltisini kirmizi bakir-1-okside
rediikler. Ketonlar ise etkisizdir.

Deneyin yapihsi: Bir miktar numune 0.5 ml suda ¢6ziiliir ve 1 ml Fehling
cozeltisi ilave edilir. Karigim kaynayana kadar isitilir. Aldehit varsa kirmizi
bakir-1-oksit ¢oker.

(0]
R—C=0 + 2CuO Cu,O + R—E—OH
I|{
Ornek:
CHO COOH
H—é—OH H—C—OH
HO—C—H o ~ HO—C—H
H—C—OH + 2Cu + 40H H—C—OH + Cu,0O + 2H,0
H—C—OH H—C—OH
CH,OH CH,OH
Glukoz

Fehling ¢ozeltisinin hazirlamsi: Fehling ¢ozeltisi, Fehling A
(Kupristlfat, siilfiiriik asit ve su) ve Fehling B (Sodyum-potasyum tartarat,
NaOH ve su) g¢ozeltilerinin esit miktarda karistirilmasi ile elde edilir. Taze
olarak hazirlanmas1 gerektiginden Fehling A ve B ¢ozeltileri hazir olarak
verilecek, deney esnasinda egit miktarlarda karistirilacaktir.

1.4.3 Ester ve Anhidrit Gruplar
0O
I lCl,
L Tl
Ester: R—C—OR' Anhidrit: 0
T
0]

Ester ve karboksilik asit anhidritleri, hidroksilamin ile hidroksamik
asit meydana getirirler. Biitiin hidroksamik asit ¢ozeltileri ise demir-3-kloriir
cozeltisi ile kirmizi-viyole renkli kompleks tuzlari meydana getirirler.
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Ferri hidroksamat Deneyi: %95’lik etanolde hazirlanmis 0.5 N
hidroksilamin hidrokloriir ¢ozeltisi ile ayn1 miktarda doymus metanollii
potasyum hidroksit ¢ozeltisi karigtirilir. Karigima numune ilave edilir ve su
banyosunda kaynatilir. Sogutulup N HCl ile asitlendirilir (turnusol kagidi ile
kontrol edilmelidir). Karisima damla damla demir-3-kloriir ¢6zeltisi ilave
edilir. Kirmizi-viyole renk ester veya anhidrit grubunun varligini gosterir.

RCOOR' + NH20H - > RCONHOH + R'OH
ester

RCOOCOR' + NH,OH RCONHOH + R'COOH

anhidrit

3RCONHOH + FeCl; ——— (RCONHO)sFe + 3 HCl

renkli bilesik
Ornek:
COOH COOH
OCOCH;4 OH
+ NH,0OH —— CH3;CONHOH +
Aspirin

3 CH;CONHOH + FeCl;4 (CH3;CONHO);Fe + 3 HCI

144 Alkol Grubu

Alkol grubu bir karbon atomuna bagli hidroksil grubudur. Genel
olarak ROH olarak gosterilir. Alkol grubu primer, sekonder veya tersiyer
olabilir.

Ksantat Deneyi: Primer ve sekonder alkoller oda sicakliginda ve
alkali hidroksitler yaninda karbon siilfiirle alkil ksantatlar1 verirler. Tersiyer
alkollerin ksantatlar1 kolayca hidrolizlenir. Ayrica alkil ksantatlar suda ¢ok
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kolay c¢oziindiiklerinden deney tilipiiniin tamamen kuru olmasi
gerekmektedir.

Ksantojenat Olusumu: 1 damla bilinmeyen madde, 10 damla eter, 2
damla CS,, iyice ezilmis pellet NaOH veya KOH kuvvetle calkalanir ve 5
dakika dinlenmeye birakilir. Sonra iizerine 1-2 damla %1’lik sulu amonyum
molibdat ¢ozeltisi ilave edilir ve biitiin NaOH ¢6ziiniinceye kadar calkalanir.
Sonra 2N H,SQ, ile asitlendirilir. Mavi-menekse renk veya ¢okelek olusumu
primer veya sekonder alkol varligini gosterir.

R—OH + CS, + KOH

R—0O0—C—g
S, K

Kromik Asit Deneyi: 1K bilesik aseton veya asetik asit i¢inde
¢oziiliir. Uzerine 3N H,SO, icinde hazirlanmis %5 CrO3 ¢ozeltisi katilip,
hafifce 1sitilir. Yesil renk alkol varligini gosterir.

Alifatik hidrokarbon molekiillerinde bir veya birden ¢ok hidrojen
yerine hidroksil gruplarinin girmesi ile olusmus bilesikler olan alkollerin
kiiciik molekiil agirligina sahip olanlan fiziksel 6zellik bakimindan suya
benzerler yani su gibi polar bilesiklerdir. Alkoller yap1 bakimindan primer,
sekonder ve tersiyer olmak iizere li¢ tiirliidiir.

Bordwell-Wellman Deneyi: Bir kisim bilesik asetonda ¢6ziiliir.
Uzerine bir damla Bordwell-Wellman belirteci katilir ve ¢alkalanir. Bir siire
sonra mavi-yesil renk olusur. Aldehitler, fenoller, enoller gibi kolayca okside
olabilen bilesikler bu reaksiyonu bozarlar. Tersiyer alkollerde bir kirlilik
varsa az miktarda bir c¢okelti olusabilir. Fakat belirtecin turuncu rengi
degismeden kalir. Primer, sekonder alkollerde ise bu portakal rengi tamamen
degisir.

H,SO,

R_CHon + CI'O3 R—CHO + Crz(SO4)3
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Ornek:

H,S0,

CH3CH20H + CI‘O3 CH3CHO + Crz(SO4)3

Bordwell-Wellman Belirtecinin Hazirlanmasi: 1 gr CrO3, 1 ml
derisik H,SQO, i¢inde ¢oziiliir ve karigim su ile 3 ml’ye tamamlanir.

1.45 Fenol Grubu

Fenol grubu aromatik halkadaki karbon atomlarindan birine bagl
hidroksil grubudur. Fenoller demir-3-kloriir ¢ozeltisi ile mavi, yesil,
erguvani ve siyah renk verirler. Bazi maddeler ise fenol grubu icermedikleri
halde demir-3-klortiir ¢ozeltisi ile kirmizi renk verir.

Deneyin yapilisi: Bir miktar madde deney tiipiinde su i¢inde ¢oziliir.
Uzerine damla damla %5°lik demir-3-kloriir ¢dzeltisi ilave edilir. Yukarida
belirtilen renkler deneyin olumlu oldugunu gosterir. Deneyde olusan
reaksiyonun mekanizmast heniiz agiklanmamigtir. Ancak muhtemelen
kinonik bir yap1 tesekkiilii ile renk meydana gelmektedir.

Ornek:
OH OH .
OH O Fe”
+ FeCl; — » + 3 HCI
3
Pirokatesol
1.4.6 Karboksil Grubu

Karboksil grubu ihtiva eden bilesiklerin ¢oziiniirliik grubu 4’tiir. Bu
bilesikler asit oOzellik gosterir. Bazi fenoller, nitrofenoller, primer
stilfonamidler de asit karakter gostermelerine ragmen ¢oziiniirliikk gruplar
5’tir. Yani bunlar %5°lik sodyum hidroksitte ¢oziinmelerine ragmen %5°lik
sodyum bikarbonatta ¢oziinmezler. Karboksil grubunun aranilisi ester
grubunun aranilisgina benzer. Fakat daha once karboksil grubunun
esterlestirilmesi gereklidir.
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Ferri Hidroksamat Deneyi: Bir kisim madde tizerine 2 K susuz etil
alkol ile 1K siilfiirik asit ilave edilir. 2 dakika kadar 1sitilir. Sogutulup
sodyum hidroksit ¢ozeltisi ile baziklestirilir. Karigima %95’lik etanolde
hazirlanmig 0.5 N hidroksilamin hidrokloriir ¢6zeltisi ve %5 demir-3-kloriir
cozeltisi konur. Erguvani-kirmizi-mor renk karboksil grubunun varligini
gosterir.

H,SO
RCOOH + C,HsOH 2= RCOOC,Hs + H,O
RCOOC,Hs + NH,OH RCONHOH + C,H;OH
3 RCONHOH + FeCl4 (RCONHO);Fe + 3 HCI
renkli bilesik
Ornek:
(liOOH H,S0, COOC,H;
+
coon 2 C,H;OH COOC,H + 2H,0
oksalik asit
COOC,H; (|20NHOH
cooc,H, + 2NH0H CconHoHn | 2 CaHsOH
CONHOH CONHO
| + 2FeCl; —> | Fe, + 6HCI
CONHOH CONHO
3
renkli bilesik

Amid, Anilid ve Toluidid Olusturulmasi: Karboksilli asit, asit
kloriirii haline gecirildikten sonra, amonyak, anilin ya da p-toluidin ile
muamele edilir; meydana gelen kati madde siiziilerek ayrilir. Sudan ya da
sulu etanolden kristallendirildikten sonra erime derecesine bakilir.
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NH,

» R-CONH, (amid)

socl CeHsNH 3
R-COOH ———% R-COCI R > R-CONHC,H (anilid)

p-CH3-CgHa-NH,

» R-CONHC4H,CH; (p-toluidid)

1.4.7 Amin Grubu

Alifatik ve aromatik olmak {izere iki gruba ayrilir. Ayrica primer,
sekonder veya tersiyer olabilirler.

Primer alifatik amin: R-NH,
Sekonder alifatik amin: R-NH-R
Tersiyer alifatik amin: R-N-R

R

Primer Amin Grubu Aranmasi

Rimini Deneyi: Primer alifatik aminler i¢in uygulanan bir deneydir.
Bir miktar bilesik aseton iginde ¢oziiliir. Uzerine 2-3 damla sodyum
nitroprussiyat ¢ozeltisi konuldugunda alifatik amin grubu mor-kirmiz1 bir
renk verir.

Izonitril Deneyi: Primer alifatik ve aromatik aminler icin
uygulanir.Bir miktar numune 2 damla kloroform ve 1 ml 2 N NaOH ¢6zeltisi
ile kangtirtlir ve hafifce 1sitilir. Bu arada ¢ok pis kokulu alkil izonitril
olusumu ile ¢ok pis bir koku duyulur. Primer aromatik aminler de bu
deneyde olumlu cevap verdikleri i¢in diger deneylerin de yapilip karar
verilmesi gerekir.

R-NH, + CHCl; + 3KOH R-N=C + 3KCl + H,0

Lignin Deneyi: Bir miktar numune birkag damla alkolde ¢oziiliir,
wsitilir ve sicak iken bir parca gazete kagidina damlatilir. Sogumadan tizerine
2 damla 6 N HCI ¢6zeltisi damlatilir. Sar1 veya turuncu renk deneyin olumlu
oldugunu gosterir.
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Primer Aromatik Amin Grubu Aranmasi

Bu grubun varlig1 diazolama reaksiyonu ile aranir. Diazolama sogukta
olustugundan deney esnasinda deney tiipleri buz banyosunda veya akan
muslukta sogutulmali, 1s1 en fazla 4°C civarinda tutulmalidir.

Diazo Deneyi: Bir deney tiipiinde bir miktar numune ve %10’luk
hidroklorik asit te ¢6ziiliir. 2. tiipe %10’luk sodyum nitrit ¢ozeltisi konur. 3.
bir tiipe ise %10’luk sodyum hidroksit ¢ozeltisi ve %10’luk B-naftol ¢cozeltisi
konur. Once sodyum nitrit ve numune hidroklorik asit ¢ozeltisi iceren tiipler
damla damla ve devamli karistirilarak karigtirilir. Bundan sonra yine damla
damla calkalayarak [B-naftol ¢ozeltisi ilave edilir. Kirmizi bir renk veya
cokelek primer aromatik amin varhigim gosterir. Siyah veya sar1 renkli

cokelek deneyin olumsuz oldugunu gosterir.
+ -
NH, N=N-OH N=N, Cl

@ + HCl + NaNO, —» @ ~HC

o é?

Azo boyar madde
(fenil azo-B-naftol)

Sekonder Amin Grubu Aranmasi

Liebermann Deneyi: Alifatik ve aromatik sekonder aminlerin nitroz
asitle  meydana getirdikleri N-nitrozaminler, birka¢ istisna disinda,
Liebermann reaksiyonu verirler.

(ADR, (AR,

_N-H + _N-NO +H,0
(Ar)R HNO, (Ar)R 2
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Yukaridaki denkleme gore olusan nitrozamin, asitli ¢ozeltiden eterle
tilketilerek ayrildiktan ve eter ucurulduktan sonra, elde edilen artigin 20-30
mg’1 bir miktar fenol ve birkag ml derisik siilfliriik asitle muamele edilir,
hafifce 1sitilir, sogutulur ve su igine bosaltilir. Eger nitr6zamin varsa, kirmizi
bir renk meydana gelecek, alkali ilavesiyle renk maviye doniisecektir.

Tersiyer Amin Grubu Aranmasi

Kuaterner amonyum tuzlarina doniistiirme: Tersiyer aminler alkil
iyodiirlerle muamelede kuaterner amonyum tuzlarini meydana getirir. Bunun
i¢in, tersiyer amin ve alkil iyodiir (genellikle metil iyodiir) ya dogrudan
dogruya ya da uygun bir ¢oziiciide ¢oziindiiriildiikten sonra, reaksiyona
sokulur. Olusan kuaterner amonyum tuzunun erime derecesini bularak
(bilinenle karsilagtirmak suretiyle) tantya gidilir.

+
R;N + CHyl — [ R;NCH; | -

Primer, Sekonder ve Tersiyer Aminlerin Ayrilmasi (Hinsberg
Deneyi)

Primer, sekonder ve tersiyer aminler karigimi, alkali ortamda benzen
ya da p-toluensiilfonil kloriir (CH3-CgHy-SO,Cl) ile muamele edilirse su
sonuglar alinir:

Primer aminlerin meydana getirdigi stilfonamidler, alkali hidroksitte
¢Oziiniir; sekonder aminlerden elde edilen siilfonamidler alkali hidroksitte
¢ozlinmez; tersiyer aminler ise benzen siilfonil kloriir ya da p-toluen siilfonil
klortir ile reaksiyona girmez.

R-NH, + CH;-C¢H,-SO,Cl + NaOH — [CH;-C¢H,-SO;NR] Na*
(suda ¢oziiniir)

R,N + CH3-C5H4-SOQCI + NaOH —» CH3'CeH4'SOzNR2
(NaOH’de ¢oziinmez)

RsN + CH3-CgH;-SO,CI + NaOH — Reaksiyon yiiriimez
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15 ERIME NOKTASI TAYIiNi

Kat1 maddelerin erime noktasi spesifiktir ve fonksiyonel gruplarin
tayininden sonra erime noktasinin da bulunmasi ile 0 maddenin ne oldugu
bulunabilir. Erime noktasi tayini genellikle tabanca seklinde yapilmis istya
dayanikli pyrex tiiplerde yapilir. Parafin, sivi vazelin, silikon veya siilfiirik
asit kullanilabilir. Ancak i1sitma esnasinda tiiplin kirilabilecegi ve bdylece
cesitli kazalarin olabilecegi g6z oniinde tutularak siilfiirik asit tercih edilmez.
Bu sivilarin kullanilmasinin nedeni bunlarin homojen sekilde 1sinmalaridir.
Isitma esnasinda tiip bir noktadan 1sitilirsa bile bu sivilarin 1s1s1 her yerinde
ayn1 olur. Halbuki suda 1s1 tatbik edilen kisim daha sicak olmasina karsin
diger kisimlar ayni 1sida degildir. Laboratuvar ¢alismalarinda da vazelin
kullanilacaktir. Erime noktasi ince kilcal borular i¢inde tayin edilir. Kilcal
borularin kullanilmasinin nedeni maddenin boru i¢indeki kalinliginin ¢ok az
olmasint saglamaktir. Aksi taktirde madde kalin bir boru igine
dolduruldugunda maddenin erimesi biraz daha ge¢ olacak ve bdylece
yanilmalara neden olacaktir.

Kilcal boru normal cam borularin 1sitilarak yumusatilmasi ve alevden
¢ekilerek ani olarak iki ugtan uzatilmasi ile elde edilir. Bunun i¢in cam boru
uctan tutulur ve havagazi alevine bir yerden dondiiriilerek temas ettirilir. Bir
miiddet sonra cam boru 1s1 tatbik edilen yerden iyice yumusar. Yumusama
istenen seviyeye gelince alevden uzaklastirilir ve iki ugtan g¢ekilir. Boylece
uzayan cam boru bu kisimda g¢ap1 ¢ok kiigiik olan ince bir boru meydana
getirir. Kilcal boru 7-8 ¢cm boyunda kesilir ve bir ucu havagazi alevine
hafifce temas ettirilerek kapatilir. Kilcal borunun bir tarafi tam olarak
kapatilmalidir. Aksi taktirde deney esnasinda kilcal boru icine vazelin girer
ve sicak vazelin maddeyi eritir. Bu da bizi yaniltir. Bir ucu kapatildiginda
diger ug¢ vazelin igine batsa bile boru ¢ok ince oldugundan igine vazelin
girmez. Kilcal boru numune olarak verilen maddenin boruya doldurulmasi
icin boru acik ucundan madde i¢ine daldirilir. Béylece kati madde kilcal
borunun agiz kismina toplanir. Daha sonra kilcal boru normal bir boru
icinden yere dik olacak sekilde atilir. Yere dik olarak c¢arpan kilcal boru
igindeki madde kilcalin dip kismima dogru ¢arpma sonucu toplanir. Kilcal
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borunun yere dik olarak ¢arpmasi gerekir aksi taktirde hem dibe toplanmaz
hem de kilcal boru kirilabilir. Kilcala madde doldurma isi birka¢ kez
tekrarlanir. Boylece boru i¢indeki maddenin yiiksekliginin 5-6 mm kadar
olmasi saglanir. Daha sonra kilcal boru normal boru i¢inden 8-10 defa atilir
ve maddenin tamamen yerlesmesi ve arasinda hava boslugunun kalmamasi
saglanir. Aksi taktirde 1sitma esnasinda arada kalan hava i1sinarak genisler ve
kat1 maddeyi yukar1 dogru iter ve ergime noktasi tayini tam olarak yapilmaz.

Erime noktasi tayin tiipiine sivi vazelin doldurulur. Vazelin tiipiin
iicgen kismini tamamen doldurmak faydalidir. Boylece isitma esnasinda
ticgen ic¢inde bir sirkiilasyon olacak ve 1sinma daha da homojen olacaktir.
Tipe doldurulan sivi vazelin igine termometre daldirihir (300 °C'liK).
Termometrenin alt ucu tiipiin agzinin devami olan ve iiggenin bir kenarini
meydana getiren kismin tam ortasina gelecek sekilde ayarlanir. Sonra
termometre tiipten tekrar ¢ikarilir ve bu arada termometrenin alt kismina
vazelin bulasmis olur. i¢ine madde doldurulmus kilcal boru termometrenin
yan tarafina dokundurulur. Vazelin kilcal boru ile termometrenin birbirine
yapigmasini saglar. Bu arada kilcal ile termometrenin alt uglarinin ayni
hizada olmasi1 saglanir. Birbirine yapigik halde duran termometre ve kilcal
boru tip igindeki sivi vazeline daldirilir. Bu arada tiipiin cidarina
degmemelidir. Aksi taktirde kilcal boru tiipiin igine diiser ve deney bozulur.
Ciinkii distan 1sitma esnasinda direkt 1siya maruz kalan cam, vazeline oranla
daha sicak olur. Bu nedenle daha emin olarak kilcal boru termometreye
baglanir. Baglama araci olarak beyaz iplik veya sa¢ teli kullanilabilir. Siyah
iplik kullanilmamalidir. Ciinkii sicak vazelin siyah ipligin rengini ¢ikarir
vazelin siyaha boyanir. Bdylece maddenin tam ergime noktasi goriintii
azligindan tespit edilemez.

Biitiin bu islemler tamamlandiktan sonra tiip bir kiskag ile spora takilir
ve alttan 1sitilir. Hizli 1sitmada tiip icindeki sicaklik ile termometrenin
gostergesi orantili olarak artmaz. Hizl isitilirsa termometrenin civasi daha
yavas ¢ikacagindan termometre 1siy1 eksik, dolayisiyla yanlis gosterir. En
ideal 1sitma dakikada 3-4°C artacak sekilde olamidir. Ancak bu sekilde
yapilan tayin ¢ok uzun zaman alacagindan en iyi sekil deneyi iki kez
yapmaktir. Birincisinde kaba bir ergime noktasi saptanir. Ikinci deneyde ise
ilk saptamanin civarinda 1sitma ¢ok yavas yapilir. Erime noktasi tam olarak
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saptanir. Numune olarak verilen maddelerin listesine dikkat edilirse biitiin
maddelerin erime noktalar1 2-3°C aralikli olarak verilmistir. Deneyde
ergimenin baglangi¢ ve tamamen bitis noktalar saptanir.

Bazi maddeler erime noktalarinda erimezler fakat dekompoze olurlar.
Bu maddeler bu derecede renk degistirirler. Renk sar1 veya kahverengiye
doner. Bu tip bilesikler i¢in bu nokta listede ergime noktasi olarak
verilmistir. Bazi maddeler erimeden once dekompoze olurlar yani
parcalanirlar. Bu nedenle pargalandigi yani rengin degistigi nokta
saptandiktan sonra 25-30° 1sitilmaya devam edilir. Bir degisiklik olmaz ise
ilk tespit edilen nokta erime noktasi olarak kabul edilir. Erime olursa sivi
hale gectigi son nokta o maddenin erime noktasidir.

DIKKAT: Erime noktasi tayini yapildiktan sonra swvi vazelini lavaboya
dokmeyiniz. Tekrar kullanilacagindan aldiginiz siseye koyunuz.

1.6 KAYNAMA NOKTASI TAYINi

Bu sivi maddeler icin gecerlidir yani numunelerin erime noktast
yerine kaynama noktalar1 saptanacaktir. Kaynama noktasi tayini igin 1siya
dayanikli camdan yapilmis pyrex tiip iyice temizlenir ve kurutulur. Tiip icine
stvi madde konur ve termometre cama degmeyecek fakat civali kisim
tamamen sivinin igine girecek sekilde daldirilir. Bundan sonra tiip alttan
sitilir. Kaynama noktasinda sivinin kaynadigi ve termometrede artik higbir
yiikselmenin olmadig1 yani derecenin sabit kaldigi goriiliir. Bu derece sivi
numunenin kaynama noktasidir.

SONUC: Numunenin erime veya kaynama noktasi saptandiktan sonra
bulunan derecenin 10°C altindaki ve yine 10°C dstiindeki numune olarak
verilen maddeler listeden bulunur. Bu maddelerden hangisinin sizin
numuneniz oldugunu anlamak i¢in fiziksel 6zellikleri, elementel analizi,
buldugunuz fonksiyonel gruplar1 karsilastiriniz. Daha sonra siiphelendiginiz
maddenin 6zel reaksiyonlarini uygulaymiz ve maddenin hangisi oldugunu
bulunuz.
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