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DENEY 5: YENIDEN KRiSTALLENDIiRME DENEYi

TEORI :

Organik deneyler sonucunda genellikle elde edilen iiriin, saf olmayan sekilde elde
edilir. Bu {iriin kat1 ise eger , yeniden kristallenme yontemi , saflagtirmak i¢in en etkili ve en
yaygin kullanilan bir metodtur. Etkili bir saflastirma igin yeniden kristallendirilecek olan
bilesen, secilen ¢oziicii 1sitildiginda ¢oziinebilmeli, ¢oziicii sogutuldugunda ¢ézlinememelidir.
Bu yiizden yeniden kristallendirme teknigi, uygun bir sicak ¢oziicii igerisinde saflagtirilacak
olan malzemenin ¢oziilmesini temeline dayanir ve bu teknikle ¢oziinecek olan materyal sicak
filtrasyon yardimi ile diger safsizliklardan ayrnistirilir ve daha sonra ayrilan malzeme
sogutulur. Coziicii sogudugu icin , daha sonra kristallenecek olan madde ile doyurulmaya
baglar. Yeniden kristallenme sirasinda , diizenli olarak kristal yap1 olugsmaya basladig: igin
yabanci molekiiller bu diizenli yapiyla uyusamaz ve disarida kalir. Bu yiizden kristal saf bir
bilesenden olusur. Coziinebilen safsizliklar ¢ozeltide doygunluga erisecek kadar derigsime
sahip olmadiklar1 i¢in ¢Oziinebilen safsizliklar ¢dzelti icerisinde kalir. Istenen kristaller daha
sonra filtrasyon ile toplanir ve ylizey tizerindeki safsizliklar1 uzaklastirmak icin soguk ¢ozelti

ile yikanir ve kurutulur.

Endiistride yeniden kristallendirme islemi , sekerin ticari olarak saflastirilmasinda

biiyiik 6lgekte yapilmaktadir.

CcOZUCU SECIMI :

Yeniden kristallendirmedeki hassas nokta ¢6ziicii se¢imidir. Coziicii se¢imi, hem bilgi hemde
deneyim gerektirir. Etkili bir yeniden kristallendirme islemi igin, ¢oziindiiriilecek olan madde, sicak
¢oziicli igerisinde maksimum ¢oziiniirlige sahip olmali ve soguk ¢oziicli igerisinde minimum

¢Oziiniirlige sahip olmalidir. Sicakligin artirilmasi ile ¢oziiniirliikteki hassas artis, ¢oziicliyli yeniden



kristallendirme islemi i¢in uygun kilar ¢iinkii sicakligin artmasi ile ¢oziiniirliigiinde hizli bir sekilde

artmasi, sicak ¢oziicli igerisinde istenen bilesenin filtrasyon ile ayrilmasini saglar.

Her ne kadar ¢6ziicii se¢imi iyi olursa olsun, yeniden kristallendirme isleminden sonra ¢ozelti
icerisinde ¢Oziinmesi istenen madde kalir. Bu da elbette yeniden kristallendirme isleminin verimini

diistirmektedir.

C. yetersiz ¢oziici
- her sicaklikta cok cozlinarlik

A. iyi ¢oziicii
e Yiikseltilmis sicakliklarda ¢ok ¢oztnurlik
. Disuk sicakhklarda ¢ok az ¢ozinurlik

Cozlinebilen gram miktari

B. yetersiz ¢oziicl
- her sicaklikta diisiik ¢ozlnirlik

Sicaklik

DENEY OZETi :

Bu deneyde ham asetanilit yeniden kristallendirme metodu ile saflastirilacaktir. Deney 6zeti
asagidaki gibidir :
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ISLEMLER VE ARACLAR :

Geri akis ;

Asetanilit, sekilde gosterildigi gibi geri akis sistemi kurularak su icerisinde

coziilecektir. Isitma ya baglamadan 6nce kaynatma taslarini eklemeyi unutmayiniz.
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AKTIF KARBON :

Saflagtirilacak olan bir 6rnek genellikle , ¢ozilinebilen renklendirici safsizliklari igerir.
Bu renklendirici safsizliklar , iy1 bir sekilde boliinmiis aktif karbon {izerine adsorbe edilir ve
uzaklastirilir, ¢linkii ticari olarak Norit diye adlandirilan aktif karbon_, yiiksek yilizey alanina
sahiptir ve bu renklendirici safsizliklart adsorplayabilecek giiclii bir afiniteye sahiptir.
Adsorpsiyon islemi yaparken istenen {iriinii kaybetmemek i¢in kullanilacak olan adsorbent

kii¢iik miktarda( yaklasik 20-30 mg) olmalidir.

VAKUM FILTRASYON :

Cozlinemeyen safsizliklarin ortamdan uzaklastirilabilmesi icin sicak ¢ozeltiler hizli bir
sekilde filtrelenmesi gerekir. Aksi taktirde ¢ozelti sogur ve istenmeyen kristaller olusur. Hizli
filtrasyon, filtrasyon hizini artirmak i¢in vakum kullanilarak yapilabilir. Bunun igin Buncher
hunisi, bir siizgegli erlene baglanir. Bir disk seklinde filtre kagidi, Siizgeg icerisinde bulunan

biitiin delikleri kapatacak sekilde kesilerek siizge¢ tizerine yerlestirilir ve yeniden



kristallendirme isleminde kullanilacak olan ¢6ziiciiniin bir miktar1 ile siizge¢ kagidi

nemlendirilir. Siizgecli erlen daha sonra vakum kaynagina baglanir. Filtre kagidi hafifce

huniye dogru cekildiginde ¢ozelti filtrasyonu baslar.

Buchner hunisi

goziicd icerisindeki
kristaller

kristaller
| — filtre kagidi

i gozenekli tabaka
tipa veya kauguk adaptér

sikima kolu

filtre kagid bitdn
delikleri ortecek

sekilde kesilmeli
fakat kenarlardan
tasmamali

“vakum kapani

temiz nuge erleni




DENEYIN YAPILISI :

1)

2)

3)

4)

5)

6)

7)

Saf olmayan asetanilitten 4 gram tart ve kiiciik bir miktarin1 erime noktasini
belirlemek icin kullan.

Yuvarlak tabanlt 250 ml lik balon igerisinde geri kalan 6rnegi ¢6z. Balonu geri akis
kondansatoriine bagla ve kondansator ceketi iizerinden diisiik bir su akist baslat,
balona 80 ml su ve kaynama taslarimi ekle ve elektrikli 1sitict yardimi ile suyu
kaynama sicakligina getir.

Suyun stirekli olarak geri akabilmesi icin 1siticiy1 ayarla. Coziinebilecek hicbir kati
goziikmeyene kadar 1sitmaya devam et ve birka¢ dakika sogumaya birak.

Bir spatiil ucu kadar renk giderici ( aktif ) karbon ekle ve birka¢ dakika daha kaynat ve
aparatlar1 sogut.

Asetaniliti s1vi igerisinden ayirabilmek igin ¢ozelti hala sicak iken ¢ozeltiyi filtrele (
siiz). Filtreleme islemi yapmadan 6nce Bunchner hunisini 1sit ve emme erleni sicak su
ile yikanarak kullanilir.

Kristallenme olabilmesi i¢in filtrat , kiigiik bir beherin igerisine dokiiliir ve beherde
kiiciik bir buz banyosunun igerisine konur.

Kristallenme tamamlandiginda ¢ozelti stiziiliir ve meydan gelen kristaller birka¢ ml lik
buzlu su ile yikanir ve daha sonra olusan kristallerin agirligini ve erime noktasini

belirlemek i¢in kurumaya birakilir. Elde edilen saf asetanilit ile saf olmayan aset anilit

orneklerinin erime noktalar1 kargilastirilir.




SORULAR

1) Saf asetanilit ile saf olmayan asetanilitin erime noktasini karsilastirin ve aradaki farkin
sebebini agiklayimniz ?

2) Yeniden kristallendirme metodu igin segilecek olan uygun ¢oziiciiniin 6zellikleri
nedir?

3) Filtrasyondan 6nce ni¢in huni 6nceden 1sitiliyor? Filtrasyon sirasinda nigin ¢ozelti
miimkiin oldugunca sicak tutulmaya calisiliyor?

4) Kiiciik miktarda bile aktif komiir kullanilmasi ile safsizliklarin uzaklastirilmasina

yetiyorsa ni¢in fazla miktarda kullanilmiyor?



