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DENEY: ASIiT BAZ EKSTRAKSIYONU

AMAC: Giiglii veya zayif organik asitlerin, bazlarin veya notr organik bilesiklerin
oldugu organik karisimlar1 ayirmaktir. Asit baz reaksiyonlarinda ayirma, basit asit baz

reaksiyonlaria dayanir.

1.TEORI: Ekstraksiyon, organik bilesikleri ayirmak igin oldukca yaygmn kullanilan
bir metotdur. Ekstraksiyon, sivi-sivi veya sivi-kat1 gibi farkli formlarda olabilir. Sivi-
siv1 ekstraksiyonda bir bilesik, siv1 bir ¢6ziiciiden ikinci bir ¢6ziicli igerisine aktarilir.
Ciinkii aktarilan bilesik, ikinci ¢oziicii igerisinde daha fazla ¢dziiniirliige sahiptir. Iki
¢oziicii kesinlikle birbirleri ile karigmamalidir. Sivi- sivi ekstraksiyonda, kati bir
organik karisimin i¢indeki bir bilesen, tipki sicak su icerisindeki ¢ay yapraklarindan
kafeinin ekstrakte edilmesi gibi ¢6ziicli igerisine aktarilir. Dahasi, kafein, sudan
kloroform veya diklorometan ile ektrakte edilebilir. Ciinkii kafeinin ¢6zlinilir [igii, suya
oranla bu ¢oziiciiler igerisinde daha fazla ¢oziiniirliige sahiptir. Organik bilesikleri
ckstrakte edebilmenin diger bir yoluda, bu deneyinde asil amaci olan asit-baz

reaksiyonlarindan yararlanarak ekstrakte etmektir.

Elinizde giiglii bir organik asit (benzoik asit), zayif bir organik asit (fenol), organik bir
baz (anilin) ve notr organik bir bilesik (naftalin) gibi dort bilesik oldugunu varsayiniz.

Bu karisimlar1 ayirmak i¢in kullanilacak yontem asagida verilmektedir (Sekil 1).

[Ik olarak bu dort organik bilesik eter ¢dzeltisi igerisinde ¢oziiliir. Eter ¢ozeltisi, zayif
bir baz olan sodyum bikarbonatin doyurulmus sulu cozeltisi ile karigtirilir. Bu
karigimda bikarbonat ile sadece, iyonik tuz olusturmak iizere gii¢lii organik asit
reaksiyona girecektir. Olusacak iyonik tuz, su fazinda ¢6ziinmiis formda olacaktir ve
su faz1 bir kaba toplanir (sulu faz 1). Su an eter ¢ozeltisi iginde ise sadece zayif organik
asit, organik baz ve notr bilesik bulunmaktadir. Eter ¢ozeltisine simdi % 10 luk sodyum

hidroksit (NaOH) eklenir ve karisim karistirilir. Bu karisimda giiglii bir baz olan



hidroksit ile sadece zayif organik asit reaksiyona girerek su fazinda ¢oziilen iyonik
bir bilesik olusacaktir. Daha sonra su fazi bir diger kapta toplanir (sulu faz 2). Bu
asamada eter ¢ozeltisi sadece bazik ve notr bilesigi icermektedir. Eter ¢dzeltisi, sulu
hidroklorik asit ile karistirilir ve bazik bilesigin su fazinda ¢ozlinen klor tuzu olusur.
Daha sonra olusan su fazi diger bir kaba toplanir (sulu faz 3). Son olarak, eter
¢ozeltisini buharlastirmak i¢in su banyosuna birakilir. Eter fazinin buharlasmasiyla
birlikte buharlagtirma kabinda nétr organik bilesik (naftalin) kalir. Diger {i¢ bilesenin
geri kazanilmasi ise soyle olur, sodyum benzoatin oldugu (sulu faz 1) ve sodyum
fenoksitin oldugu (sulu faz 2) kaplara asit ¢ozeltisi eklenir, anilin kloriiriin yer aldigi
(sulu faz 3) kabma baz ¢ozeltileri eklenir. Benzoik asit beyaz kristaller halinde

cokerken, fenol ve anilin ayr1 bir organik faz olustururlar.
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Sekil 1. Karisimi ayirmak icin kullanilacak yontemler

Benzoik asit



2. DENEYIN YAPILISI

Uyari: Deneyin yapilisina gecmeden once EK’te yer alan ayirma hunisi

kullanimim ve giivenlik 6nlemlerini okuyunuz.

1.

Iki bilesenden olusan bir karisim aliniz. (Bu karisim asit, baz ve nort bilesiklerden

ikisini igermektedir.)

Iki bilesenden olusan bilinmeyen karisimi 25 mL eter igerisinde ¢oziiniiz. 125 mL

hacmindeki ayirma hunisine bosaltiniz.

Karigimdan organik asidi aywrmak igin, eter ¢ozeltisine 25 ml NaHCOs sulu
cozeltisi ekleyip c¢alkalanir. (Sik sik gaz ¢ikisina dikkat edilmelidir). Fazlarin
ayrilmasmi bekleyin. Ayirma hunisinde su ve eter fazi olarak ayrilacaktir. Alt
katmani bosaltip “alkali ekstrakt” etiketiyle beherde toplayin. Ayni1 islemi bir kez
daha 25 mL NaHCO:s ile tekrarlayin; ekstratlar ayni kaba ilave edin. Son olarak

10 mL su ile bir kez ekstrakte edilip ayn1 kaba alinir.

Karigimdan organik bazi ayirmak igin, ayrilmis olan eter fazina HCI ¢ozeltisi (25
mL H>O- 3 mL konsantre HCI) eklenir, ¢alkalanir. (Gaz ¢ikisina dikkat ediniz).
Katmanlara ayrilinca su fazini ayirm, “asit ekstrakt” etiketiyle beherde toplayin.
Ayni islemi bir kez daha tekrarlaym ve ekstratlar1 birlestirin. Fazla kalmis
olabilecek HCI’1 uzaklastirmak i¢in, 10 mL su ile son bir ekstraksiyon yapin ve

asit ekstrati ile birlestirin.

Kalan eter fazin1 ayirma hunisinden erlene bosaltin. Uzerine kurutma ajani olarak
sipatiil ucuyla CaCl, ekleyin ve calkalaym. Su damlalar1 veya CaClz yapismasi
g6zlenmesi durumunda daha fazla kurutma ajani ekleyin. Tam kuruyunca eteri, su
banyosunda ya da g¢eker ocakta uzaklastirin. Buharlastirma kabida nétr bilesik

kalmig olur. Kalan maddenin erime noktasini belirleyin.

Biriktirdiginiz alkali ekstraktlar1 buz banyosunda sogutun. Turnusol kagidi
kullanarak damla damla HCI ekleyin. Gerekli olmasi durumunda ¢oken asidi
vakum filtrasyonu ile toplaym, yikaym, kurutun. Elde edilen kristallerin erime
araligin1 belirleyin. Cokelme olmuyor; faz ayrimi gerceklesiyorsa, organik fazi

ayirin. Organik fazin kaynama noktasindan ne oldugunu tespit ediniz.

Biriktirdiginiz asit ekstratlarin1 buz banyosunda sogutun. Turnusol kagidi bazik



olana kadar damla damla %10’luk NaOH ekleyin. Gerekli olmasi durumunda
¢oken bazi vakum filtrasyonu ile toplaym, yikaym, kurutun. Elde edilen
kristallerin  erime araligmm1  belirleyin. Cokelme olmuyor; faz ayrimi
gerceklesiyorsa, organik fazi ayirin. Organik fazin kaynama noktasini belirleyerek

ne oldugunu tespit ediniz.

Cahsma Sorulan

1) Asit- Baz ekstraksiyonlari igin bir akis semas1 olusturunuz?

2) Deney sonucunda elinizde hangi bilesenlerin var oldugunu bulunuz?

3) Elde ettiginiz bilesenlerin verimlerini ve erime noktalarini belirleyiniz?

4) Ekstraksiyonda organik ve bir su fazinin bagil yogunlugunu
bilmiyorsaniz eger, hangisinin organik hangisinin su fazi oldugunu nasil
belirlersiniz?

5) Igerisinde anilin, benzoik asit ve klorobenzen olan bir karisimi ayirmak icin

bir akis semasi ¢iziniz? biitiin tabakalar1 ve kullanilan reaktifleri gosteriniz?



3. EK

Tipay! bagparmadginizia witun

Resim 3.2 : Ayirma hunisini ekstraksivon sirasinda uygun tutma metodu

Resim 3.3: Ayirma hunisinde biriken fazla havanin disar1 bosaltilmasi



Giivenlik Onlemleri:

e Derisik HCI, yutulursa, nefes yoluyla viicuda alinmasi veya deri yoluyla absorbe

olursa 6liimciil olabilir ve yanmalara sebep olur.

NaOH, c¢ok koroziftir. Gozlere kalici ve ciddi zararlar verebilir. Cesitli yanmalara
sebep olur. Deri ile etkilesiminde deriye zarar verir.
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