KRISTALLENDIRME METODUYLA SAFLASTIRMA

Deneyin Amaci: Kristallendirme metoduyla saflagtirmak.
Temel Bilgiler

Bir organik sentez sonucu elde edilen kat1 iiriin reaksiyon sirasinda bagka tirtinlerinde
olusmasindan dolay1 ¢cogu kez tam saf degildir. Yan firlinler olmasa bile siizge¢ kagidi
parcalari, mantar, kir gibi bazi safsizliklar bulunabilir. Erime noktasi tayini icin istenilen

bilesigi kristal halde elde etmek i¢cin maddeyi genelde yeniden kristallendirmek gerekir.

Kristallendirme; kat1 karisimlardaki bilesenleri birbirinden ayirmakta ve bu bilesenleri
saflagtirmada kullanilan bir yontemdir. Kristallenme ile ayirmaya ayrimsal kristallendirme
ve saflagtirmaya ise kristallendirme denir ve temelde ayni islemleri icerir. Yontem temel
olarak, sicakligin diisiiriilmesi ile ¢Oziiniirliigiin azalmas1 prensibine dayanir. Sicaklik
artirtldiginda  kristallenmesi istenen katinin ¢oziinmesi ancak uzaklastirilmak istenen
safsizliklarm ¢dziinmemesi beklenir. ideal bir kristallendirmede safsizlik yaratan maddeler

sivida kalirken kat1 madde temiz kristalle halinde ¢oker.

Kristallendirmede uygun c¢oziicii secimi ¢ok Onemlidir. Coziicli, maddeyi oda
sicakliginda az veya belirli miktarda, yiiksek sicakliklarda ise fazla miktarlarda ¢ozmelidir.
Laboratuvarda yaygin olarak kullanilan ¢éziiciiler su, etilalkol, dietileter, benzen,petrol eteri
ve kloroformdur. Daha az siklikla kullanilanlar ise asetik asit, etilasetat, iaseton ve toluendir.
Cozme giiclinii arttirmak i¢in tek bir ¢oziicli yerine ¢oziicli karigimlart da kullanilabilir.
Coziicii, coziinen ile etkilesmemeli ve yeniden kristallendirilen maddeden kolaylikla
uzaklastirilabilmelidir. Kristallendirme islemi i¢in en kullamish organik ¢oziiciiler kaynama

noktasi diisiik olan ¢oziiciilerdir.
1. Kiristallendirme ile saflagtirmada izlenen yol genel olarak soyledir.
2. Kati madde ¢oziicliniin kaynama noktasinda ¢oziiliir.
3. Coziinmeyen maddeler ¢ozelti sicakken siiziiliir.
4. Sistem miimkiin oldugu kadar yavas sogumaya birakilir.

5. Soguma tamamlandiktan sonra olusan kristaller siiziiliir



6. Kristallere yapismis olan ¢oziicii kristalleri ¢6zmeyen kolay buharlasabilen bir s1v1 ile

yikanir.
7. Elde edilen kristaller uygun bir kurutma yontemi ile kurutulur.

iki katidan her ikisi de aynm sivida ¢dziindiigii halde, sicaklikla ¢oziiniirliiklerinin
degisimi birbirinden farkli ise bunlarin olusturuldugu karisim sogutulursa dncelikle sicaklikla
¢oziiniirliigii fazla degisen kristallenerek karigtmdan ayrlir. ki maddenin sicaklikla
¢Oziiniirlikkleri ne kadar farkliysa ayirma o oranda daha iyi gergeklesir. Kristallendirme islemi
uygulanacak katinin; belirli bir ¢oziiciide sicakta ¢oziiniip, sogukta c¢oziinmemesi gerekir.
Bunun i¢in saflagtirilacak kati uygun bir ¢oziiciide 1sitilarak doygun ¢ozeltisi hazirlanir ve
sicak c¢ozelti siiziilerek coziinmeyen safsizliklar uzaklastirilir. Sicak ¢dzeltide bulunan

maddenin kristallenmesini saglamak i¢in su islemlerden biri uygulanir:
» (Cozelti sogutulur.
» (Cozelti asirt doymus hale getirilir.
» (Coziinenin ¢oziinmedigi ikinci bir ¢oziicii eklenir.
» (Coziinenin buharlasmayacagi durumlarda ¢oziiciiniin bir kismi buharlastirilir.
» Olusan saf kristaller siiziilerek alinir, ¢6zeltide ise ¢oziiniir safsizliklar kalir.

Bu sekilde elde edilen kristaller yeteri kadar saflikta degilse, baska ¢oziicli yada ¢oziicii

sistemleri kullanarak yeniden kristallendirme islemi yapulir.

Ayrimsal kristallendirme isleminde ise, kat1 karisimdaki bilesenlerden birinin daha az
digerinin daha ¢ok ¢oziindiigli bir ¢oziicli belirlenir ve bu ¢dziiciide kati karigim 1sitilarak
¢oziiliir ve sicakken siiziiliir. Cozelti sogutulurken once, ¢oziiciide daha az ¢6éziinen maddenin
saf kristalleri, ¢ozeltinin daha ¢ok sogutulmasi ile daha ¢ok ¢6ziinen maddenin saf kristalleri

olusur. Elde edilen kristaller ayr1 siizme iglemleri ile ¢ozeltiden alinir.

Gerekli Aletler ve Kimyasal Maddeler



Deney tiipii(3 adet), beher(3 ml’lik),pipet, baget, aset-anilit, etil alkol, benzen, KNO3
Deneyin Yapihisi

a) Ug deney tiipiine az miktarda asetanilit(C6HSNHCOCH3) kristalleri konur. ilk tiipe
2ml su, ikinciye 2ml etil alkol, ii¢lincii tiipe ise 2ml benzen ilave edilir. Asetonilit
¢oziiliinceye kadar tiipler su banyosunda isitilir. Daha sonra oda sicakligina kadar
sogutulan tiiplerdeki degisiklikler kaydedilir. Test tiiplerinin herhangi birinde kristal
goriilmemisse, soguk c¢dzeltiye kiiciik bir parga asi1 kristali ilave edilerek tiipiin i¢

ceperleri bir bagetle ovulur.

b) Yaklasik 5g KNO3 ile karistirilmis bakir nitrat numunesi laboratuar gorevlisinden
almir. 100mI’lik bir beherde iizerinde az miktarda su eklenerek ve 1sitilarak karigimin
tamamen ¢oziilmesi saglanir. Sicak karisim su ile sogutuldugunda bir miktar maddenin
kristallenerek ayrildigr gozlenir. Daha sonra kristaller ¢ok soguk su ile yikanarak
renkleri giderilir. Uriin siizge¢ kagitlari arasinda kurutulur ve deney sorumlusuna

teslim edilir. Karigiminin orijinal bilesimi 6grenilerek % verim hesaplanir.
Sonuclarin Degerlendirilmesi

Asetanilitin yeniden kristallendirilmesi i¢in en uygun ¢6ziicii hangisidir, neden?



