1. HAFTA: KiM-354 Organik Kimya Laboratuvari Teknikleri

Amac ve Kapsam:KIM-354 Organik Kimya Laboratuvar dersi kapsaminda; dgrencilerin
laboratuvar teknikleri, organik sentez ve organik analiz konularinda yeterlilik kazanmasi
ve meslek hayatlarinda gerekli olacak laboratuvar uygulamalarini basarili bir bigimde
tamamlamalar1 hedeflenmektedir. Bu dogrultuda ders programi birbirini takip eden
organik sentez, literatlir arastirmasi ve organik analiz (teshis) olarak tanimlanan fig
boliimden olugmaktadir. Tamamen uygulamaya dayali dersin ilk haftasinda, 6grenciler
laboratuvarin genel isleyisi ile ilgili prensipler konusunda detayli bir bigimde
bilgilendirilmektedir. Ogrencilerin uymas1 beklenen laboratuvar kurallari maddeler
halinde siralanacak olursa;

Tehlike kaynaklarini bilerek ve giivenlik
kurallarina 6zen gostererek ¢aligmak,

oncelikle ogrencilerin kendi
sorumlulugundadir.
Sentez calismalarmin  herhangi  bir

kazaya sebebiyet vermeden, kontrollii bir
bicimde devam  edebilmesi i¢in
laboratuvarda gorev yapmakta olan
Arastirma Gorevlileri 6grencileri gerekli
durumlarda uyarma ve yonlendirmekle
yiiktiimlidiir.

Ogrenciler, emin olmadigi her konuda,
kendilerinin ve calisma arkadaslarinin
giivenligini tehlikeye atmamak i¢in ilgili

Ogretim  elemanlarma  danismaktan
cekinmemelidir.
Laboratuvarda gerceklestirilecek

caligmalar stiresince koruyucu gozlik
takmak ve onliik giymek zorunludur.
Saglar higbir zaman acik
birakilmamalidir. Ayakkabilar
laboratuvarda c¢aligmaya uygun olmali,
burnu acik ve topuklu ayakkabi
giyilmemelidir.

Gozlert korumak ve olas1 kazalarda
yaralanmay1 en aza indirmek i¢in lens
kullanilmamalidir.

Laboratuvarda herhangi bir sey yenilip,
icilmesi kesinlikle yasaktir.
Laboratuvarda baskalarinin da calistig
diistintilerek giiriiltii yapilmamalidir.

Cep telefonu ile konusmak, miizik
dinlemek yasaktir.

Laboratuvar diizenine aykir1 hareketlerde
bulunmak (kosturmak, el sakasi yapmak,
vb.) kesinlikle yasaktir.

Laboratuvarda meydana gelen her tiirlii
olay, ilgili aragtirma gorevlilerine aninda
haber verilmelidir.

Laboratuvar sorumlularinin izni olmadan
hicbir madde ve malzeme
laboratuvardan disar1 ¢ikarilmamalidir.
Atilacak kati maddeler ¢op kutusuna
atilmalidir.  Sivilar ise atik ¢oziici
sigelerine bosaltilmalidir.

Organik c¢oziicliler ve ucucu stvilar
lavaboya dokiilmemelidir.

Benzen, eter ve benzeri yanici ve ugucu
maddeler ne kadar uzakta olursa olsun
acik alev bulunan ortamda
kullanilmamalidir.

Calismalar miimkiin mertebe ¢eker ocak
icerisinde yiiriitiilmelidir.

Kimyasallar taginirken mutlaka her iki el
de kullanilmali, bir tanesi ile kapaktan
sikica tutarken, digeri sisenin altindan
kavramalidir.

Meydana gelebilecek olast kaza ve
tehlikeli durumlar, reaksiyona
baslamadan 6nce belirlenmelidir.

Yeni kullanilacak kimyasallar veya
diizeneklerden gelebilecek tehlikelere

karsi  Onceden  gerekli  tedbirler
alimmalidir.
Laboratuvarda meydana gelebilecek

kazalar ve wuygulanmasi gereken ilk
yardim islemleri 6grenilmelidir.

Bir kaza aninda, ilk miidahalenin
yapilabilmesi i¢in yangin sondiirme ve
ilk yardim islem ve gereclerini
uygulamayr  bilmeli ve  egitilmis
elemanlardan yardim istenebilmelidir.



Laboratuvardaki ilk hafta calismalara gelmeden once tekrar edilmesi gereken
kavramlar ve bu bilgilere ulasilabilecek kaynaklar:

1. a) Reaksiyonlarda kullamlacak organik / anorganik bilesiklerin fiziksel 6zellikleri ve
risk/giivenlik ciimleleri: Sentez calismalarinin bilingli bir bigimde yiiriitiilebilmesi i¢in
ogrencilerin ilgili reaksiyon diizenegini kurmadan 6nce kullanilacaklari her tiirlii kimyasal
maddenin fiziksel ve kimyasal 6zellikleri ile risk/giivenlik (R, S) ciimlelerini bilmesi
beklenmektedir. Dolayisiyla 6grencilerin laboratuvar defterlerine her bir bilesik i¢in ayri
bir kayit acarak, bu bilgileri not almalar1 gerekmektedir. Kimyasallarin giivenlik
kurallarina wygun olarak kullanilmas: ile ilgili gerekli onlemler gozden gegirilmeden,
ilgili preparatin sentezine baslanmasina izin verilmemektedir.

b) Laboratuvar kazalari ve ilkyardim teknikleri: Laboratuvar ¢alismalar1 esnasinda bir
kaza meydana gelmesi durumunda, kazanin sebebinin ivedilikle tespit edilerek, uygun
onlemlerin alinmasi1 gerekmektedir. Bu amagla laboratuvar dersini alan 6grencilerin kaza
tirlerini (fiziksel sok, elektrik soku, yangin, patlama, yanik, kesik, zehirlenme)
siniflandirarak, boyle bir durumda uygulanmasi gereken ilkyardim teknikleri ile ilgili bilgi
sahibi olmasi gerekmektedir. Ayrica 6grencinin, ilkyardim dolab1 igerisinde bulunmasi
gereken tibbi malzemelerin takibini yaparak, gerekli durumlarda (6r. asit ve baz
yaniklarinda) kullanilacak ¢ozeltileri pratik bir bigcimde hazirlayabilmesi gerekmektedir.
Kaynak (1): Denel Organik Kimya, Bolim 1.2 Laboratuvar Kazalar1t ve Zehirli
Kimyasal Maddeler, Ender Erdik vd., Gazi Kitabevi, 6. Baski, sayfa: 11-18, 2011.
Kaynak (2): Laboratuvar Giivenligi (Kimya Laboratuvarlarinda Giivenli Calisma),
Muammer Canel, Ankara Universitesi Fen Fakiiltesi Déner Sermaye Isletmesi
Yayinlar1 No: 26, 2002.
Kaynak (3):Bilesiklerin fiziksel / kimyasal ozellikleri ile ilgili bilgiye ulagmak
amaciyla kullanilabilecek ¢evrimigi kataloglar.
Or. Sigma-Aldrich:https://www.sigmaaldrich.com/
Not: Konu ile yukarida verilen kaynaklar haricinde pratik yapma gereksinimi
duyan ogrencilerin; farkhh Organik Kimya Laboratuvar1 Kkitaplarina da
basvurmasi onerilmektedir. Konu ile ilgili detayh bilgi i¢in dersin koordinatorii
ile (Do¢. Dr. Naime Didem Kahya) irtibata gecilmesi gerekmektedir.

2. Reaksiyon Denklestirilmesi ve verim hesabi: Organik sentez calismalarinin
gerceklestirilecegi bu laboratuvar dersinde Oncelikli olarak bilinmesi gereken konularin
basinda, ilgili reaksiyon denkleminin denklestirilmesi gelmektedir. Ayrica, sentez ve
saflagtirma iglemleri tamamlanan saf {iriiniin veriminin hesaplanmasi da 6nemlidir. Bu
amagcla 6@rencinin tersinir-tersinmez reaksiyon, substrat, reaktif, ¢oziicii, ana iiriin,
yan iiriin, safsizlik, ham iiriin, teorik (kuramsal) verim, reaksiyon verimi ifadelerini
bilmesi, organik c¢oéziiciilleri simiflandirabilmesi ve bu bilgileri gerceklestirdigi
reaksiyonun denklemini yazarken kullanmasi beklenmektedir. Laboratuvarda yapilan her
bir deneyin sonunda erisilen verimin uygun bilimsel yontemle hesaplanmasi ve sonucun
yorumlanmasi da istenmektedir.

Kaynak(1):Temel Universite Kimyasi, Bolim 2.5 Reaksiyon Denklemlerinin
Denklestirilmesi, Ender Erdik ve Yiiksel Sarikaya, Gazi Kitabevi, 21. Baski, sayfa:
44-46, 2014.



Kaynak(2):Temel Universite Kimyas1, Béliim 2.6 Kimyasal Reaksiyonlara Dayanan
Hesaplamalar, Ender Erdik ve Yiiksel Sarikaya, Gazi Kitabevi, 21. Baski, sayfa: 46-

56, 2014.

Not: Konu ile yukarida verilen kaynaklar haricinde pratik yapma gereksinimi
duyan 6grencilerin; KIM-117 Temel Kimya I ve KIM-118 Temel Kimya Il Ders
Notlarmma ve Temel Kimya Ders Kitaplarina basvurmasi énerilmektedir. Konu
ile ilgili detayh bilgi icin dersin koordinatorii ile (Do¢. Dr. Naime Didem Kahya)

irtibata gecilmesi gerekmektedir.

Laboratuvarda kullanilan sarf malzemeler ve cihazlar: Laboratuvar dersinde her bir
ogrenciye donem boyunca gerceklestirecegi calismalarda kullanmasi i¢in tahsis edilen
birer malzeme dolab: bulunmaktadir. Ogrencilerin bu malzemeleri dikkatli bir bigimde ve
temiz muhafaza etmesi, donem sonunda da eksiksiz ve temiz bir bi¢imde teslim etmesi
gerekmektedir. Ogrencilerin, dolaplar1 icerisinde standart olarak yerlestirilmis olan ve
asagida listelenen sarf malzemelerin 6zellikleri ve kullanimlari konusunda laboratuvar
caligmalarina baglanmadan dnce bilgi sahibi olmasi beklenmektedir.
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Ayirma hunisi
Beher

Diiz dipli balon
Damlatma hunisi
Damitma diizenegi
Geri sogutucu
Koruma gozligii
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Kesik boyunlu huni
Deney tiipt

iki agizl1 balon
Magnet

Saat cami

Tiiplik

Numune kab1
Hortum
Termometre

Ug ayak

Kiskag ve nivo seti

Ayrica; asistan dolaplarinda yer alan asagidaki sarf malzemeler ve laboratuvarin ortak
kullanimda bulunan cihazlarin da dikkatli, 6zenli ve temiz bir bigimde kullanilmasi
gerekmektedir.
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Fraksiyon baglig

Su buhar1 damitma diizenegi
Egik sogutucu

Nugce hunisi ve erleni

Keck kelepgesi

Cam pamugu

Kalsiyum kloriir tiipii

Magnetik karistiricili 1sitict (Hot
plate)
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Erime noktasi tayin cihazi

Hassas Terazi

Buz makinesi

Etiiv

Ceker ocak

Saf su cihazi

Ecza deposu ve igerisindeki
malzemeler

Ilgili boliim ¢aligilirken,cam malzemelerin siiflandiriimasi, hangi cam malzemenin, hangi
amagla kullanildig1 ve bu malzemelerin nasil temizlenecegi 6grenilmelidir.

= Balonlar (genel kullanim amaglari, tiirleri ve 6zellikleri: boyun uzunlugu ve c¢api, dip
kisimlarinin sekli, ag1z sayisi, damitma balonu, Claisen balonu vb.)



Sogutucular (genel kullanim amaglari, sogutucular aralarindaki farklar ve sogutucu tiirleri:
hava sogutucusu, diiz sogutucu, bogumlu sogutucu, spiralli sogutucu vb.)

Huniler (genel kullanim amaglari, tiirleri: adi huni, kesik boyunlu huni, sicak su hunisi,
Nuge hunisi ve erleni, ayirma hunisi, damlatma hunisi vb.)

Diger laboratuvar araglar1 (su trompu, kalsiyum kloriir tiipii, fraksiyon bashigi, rodajli
malzemeler)

Cam malzemelerin yikanmasi ve kurutulmasi da 6nemli bir laboratuvar pratigidir. Bu
sebeple 0grencilerin cam malzemelerin temizligi i¢in uyulmasi gereken prosediirii bilmesi
gerekmektedir. Bu konu kapsaminda 6grencilerden yikama ¢dzeltisini hazirlanmasi da
istenecektir.

Kaynak: Denel Organik Kimya, B6liim 1.3 Laboratuvar Araglari, Ender Erdik vd., Gazi
Kitabevi, 6. Baski, sayfa: 19-36, 2011.

Laboratuvarda Kazanilacak Temel Kavram ve Teknikler:KiM-354 Organik Kimya
Laboratuvar1 kapsaminda o6grencilere kazandirilacak kavramlar; karigtirma, isitma ve
sogutma, kurutma, organik ¢oziiciilerin saflastirilmasi olarak 6zetlenebilir.

a) Kanistirma: Organik sentezde, gerek ¢ikis maddelerinin homojen bir bigimde
karigmasini saglamak gerekse de iki fazli tepkimelerde, fazlar arasindaki etkilesmeyi
artirmak amaciyla manyetik karistiricili 1siticilar kullanilmaktadir. Bu cihazlarin
kullanimi, ayn1 zamanda lokal soguma ve lokal 1sinmanin engellenmesi agisindan da
gereklidir. Karistirma islemi, yuvarlak dipli reaksiyon balonunun igerisine uygun
biiytlikliikte teflon kapli magnet yerlestirilerek yiiriitiilebilmektedir. Ayni amagla,
organik bir ¢oziicii kullanilmadig1 durumlarda ii¢ ayak, amyant ve 1sitict kaynak olarak
bek alevinden de yararlanilabilmektedir. Homojen karistirma islemi bu sistemlerde
tam olarak saglanamamakta ancak Onlem olarak, tasmalarin 6nlenmesi i¢in cam
kiriklar1 veya cam boncuklar kullanilmaktadir. Ayrica, mekanik kanstiricilar,
calkalama ve sallama makineleri de alternatif karistirma arag¢laridir.

b) Isitma ve Sogutma: Sicaklik kontrolii, organik sentezde verimi etkileyen dnemli bir
parametredir. Pratikte bazi reaksiyonlar ekzotermik, bazi reaksiyonlar ise endotermik
olarak ylirlimektedir. Dolayisiyla, uygun 1sitma ve sogutma sistemlerinden
yararlanarak, Ogrencilerin preparatlarini  hazirlamalari  istenmektedir. Bu konu
iceriginde, 1sitma ve sogutma banyolarinin tiirleri (sabit sicaklikta 1sitma banyosu:
termostat, sabit sicaklikta sogutma banyosu: kriyostat vd.), 1sitma ve sogutma
banyolarinda kullanilan kimyasallarin 6zellikleri bilinmelidir.

c) Kurutma: En genel ifadesiyle kurutma, kati organik maddelerin veya sivi
karisimlardaki organik fazdaki suyun uzaklastirilmasi i¢in yapilan islemler biitiiniidiir.
Ogrenciler, kurutma araglarinin smiflandirarak (kristal suyu olarak yapisinda tutanlar
ve suyla tersinmez tepkimeye girenler), uygun kurutucuyu segme becerisini
gelistirmelidir. Kati1 organik maddelerin kurutulmasi i¢in uygulanacak prosediir,
vakum desikatorii ve kurutma tabancasmin kullanimi da bilinmelidir. Kurutucu
maddelere 6rnek verilerek, kullanim alanlar1 gézden gecirilmelidir.

d) Organik c¢oziiciilerin saflastirilmasi: Arastirma ve Ogrenci laboratuvarlarinda
siklikla kullanilan dietil eter, etanol, petrol eteri, kloroform, aseton ve benzen gibi
coziiciilerin fiziksel ve kimyasal 6zellikleri, risk ve giivenlik climleleri not edilmelidir.
Ayrica bu bilesiklerin saflagtirilmasi i¢in yapilmasi gereken islem basamaklar1 da
bilinmelidir.



Kaynak: Denel Organik Kimya, Boliim 1.4 Karistirma, Bolim 1.5 Isitma ve
Sogutma, Boliim 1.6 Kurutma, B6liim 1.7 Organik Coziiciilerin Saflastirilmasi,
Ender Erdik vd., Gazi Kitabevi, 6. Baski, sayfa: 37-74, 2011.

Organik Kimya Laboratuvarinda Kullanilacak Teknikler: Laboratuvar calismalarinin
onemli bir boliimiinde 6grencilerin ayirma ve saflastirma yontemlerini 6ziimsemesi ve aktif
olarak kullanmasi da beklenmektedir. Bu yontemler; kristallendirme, siizme, damitma,
stiblimlestirme ve ekstraksiyondur.

a)

b)

Kristallendirme:Organik reaksiyonlar sonucunda elde edilen kati ham {iriinler
muhtemel safsizliklar (reaksiyona girmeden kalan ¢ikis maddeleri, katalizor, reaktif
kalintilar, ¢oziicii fazlasi, kaptaki diger kirlilik faktorleri, ortamdaki toz, vb.) da
icermektedir. Dolayistyla, kristallendirme islemi uygulanarak bu safsizliklarin bertaraf
edilmesi gerekmektedir. Ogrencilerin, kristallendirme kuramini, kristallendirme islem
basamaklarin1 (¢oziicli se¢imi, maddenin uygun c¢oziicliide ¢oziilmesi, sicak siizme
islemi, ¢oOzeltinin sogutulmasi, soguk siizme islemi, kristallerin yikanmasi ve
kurutulmasti), kristallendirmede karsilagilan sorunlari (renk giderme, kristallendirme
giicliigli) detayli bir bicimde 6grenmesi gerekmektedir.
Siizme: En genel ifadeyle siizme, kat1 fazi sivi fazdan ayirmak amaciyla kullanilan
tekniktir. Huni ve siizge¢ kagidi kullanilmadan kat1 fazin sivi fazdan ayrilmasina ise
dekantasyon denilmektedir. Siizge¢ kagidindan siizme iglemi yapilirken, kirmali
stizge¢ kagidinin hazirlanmasi 6nemli bir tekniktir. Stizge¢ kagidindan stizme islemi
sicakta ve/veya sogukta gerceklestirilebilir. Sicak slizme, kristallendirme tekniginin
onemli bir basamagidir. Bir diger 6nemli siizme teknigi ise emme ile siizmedir. Nuge
hunisi ve erleni kullanilarak gerceklestirilen bu teknikte amac, hizli ve ana ¢ozeltiden
tamamen ayrilmis kati maddeyi elde etmektir. Teknigin detaylarina ve islem
basamaklarina kaynak kitaptan ¢alisilmasi gerekmektedir.
Damitma:Laboratuvar  kapsaminda  yararlanilacak en Onemli  saflagtirma
tekniklerinden bir tanesi de damitmadir. Ogrencilerin temel kimya bilgilerinden
yararlanarak damitma kavramini; atmosfer basinci, buhar basinci, kaynama noktasi,
azeotropik karisim, homojen karigim, heterojen karigim terimlerini gézden gegirmesi
gerekmektedir. Baslica islenecek konular:
- Basit (Adi) damitma

o Basit damitma kurami

o Basit damitma diizenekleri

o Basit damitma islemi

o Vakumda basit damitma islemi
- Ayrimsal damitma

o Ayrimsal damitma kurami

o Ayrimsal damitma diizenekleri

o Ayrimsal damitma islemi
- Su buhar1 damitmasi

o Su buhar1 damitmasi1 kurami

o Su buhar1 damitmas: diizenekleri

o Su buhar1 damitmasi islemi
- Doner buharlastirici



d) Siiblimlestirme: Maddenin kat1 fazdan, dogrudan gaz fazina gegisinden yararlanilarak
gerceklestirilen saflagtirma yontemidir. Kati1 halinin buhar basinci oldukga yiiksek olan
maddelere uygulanmaktadir. Bu konu kapsaminda siiblimlestirme isleminin kuramu,
islem basamaklar1 gdzden gegirilecektir.

e) Ekstraksiyon: Cozeltilerden, kati veya sivi karisimlardan bir maddeyi ayirmak ve
istenmeyen safsizliklardan kurtarmak igin uygulanan ve dagilma yasasina dayanan
saflagtirma islemidir. Pratik uygulamasi1 yapilacak bu yontemin kurami, islem
basamaklari, tiirleri detayli bir bigimde incelenecektir.

Kaynak(1): Denel Organik Kimya, Bolim 2.1 Kristallendirme, 2.2 Siizme, 2.3
Damitma (Destilasyon), 2.4 Siiblimlestirme, 2.5 Ekstraksiyon, Ender Erdik vd., Gazi
Kitabevi, 6. Baski, sayfa: 75-146, 2011.

Kaynak(2): Fizikokimya, Yiiksel Sarikaya, Gazi Kitabevi, 2011.

Genel Bilgilendirme:KiM-354 Laboratuvarina kayit yaptiran 6grencilerin kaynak kitap
olarak kullanilacak “Denel Organik Kimya” kitabi 1-146 sayfalarinda yer alan “Genel
Laboratuvar Islemleri” ve “Ayirma — Saflastirma Yontemleri” kisimlarindan sorumludur ve
sozlii/yazili olarak smava tabi tutulacaktir. Ilerleyen haftalarda gerceklestirilecek ¢alismalara
hazirlanirken sadece “Denel Organik Kimya” kitabindan calismak yeterli olmayacaktir. Bu
sebeple Ogrencilerin “Organik Kimya” referans kitaplarina bagvurmalari gerekmektedir.
Asagidaki listede onerilen kitaplarin bir kismi listelenmektedir.

1.

.

Organik Kimya “Yap1 ve Islev”, Neil Schore, Peter Vollhardt, Palme Yayincilik,
2011.

Organik Kimya, Graham T. W. Solomons, Literatiir Yayinlari, 2016.

Organik Kimya “Yagamin Kalbi”, Yilmaz Yildirir, Bilim Yayinlari, 2014,

Organik Kimya, Celal Tiiziin, Palme Yaymcilik, 2005 (Baskisi tiikendigi i¢in
sahaflardan edinilebilir.)



