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Isim Soyisim: Kod: TUR

Aglklarﬁalar (Deney 1)

Deney 1 igin smav ve cevap kagidi toplam 10 sayfadir.
Deneye baslamadan nce kitapeig okumak icin 15 dakikaniz vardir.
Deney 1’1 bitirebilmek igin 2 saat 15 dakika stireniz vardr,

START komutu verildiginde deneye baglayiniz. STOP komutu verildiginde deney yapmay1
hemen birakiniz. 5 dakikalik gecikme, deney sinavinizin iptal olmasina sebep olacaktir. STOP
komutu verildiginde size ayrilan laboratuvar alaninda bekleyiniz. Laboratuvar gorevlisi, sizin
laboratuvar alaninizi kontrol edecektir, Asafdakileri laboratuvar tezgahinm fizerine
brrakiniz:

Deney kitapgig1 ve cevap kagitlan (Bu kitapeik)

1ChO diizenlemelerinde belirtilen giivenlik kurallarma uymaniz beklenmektedir.
Laboratuvardayken, laboratuvar gozligiinii her zaman takiniz. Kimyasal maddeleri elinizde
eldiven yokken kullanmayimz,

Gtivenlik kurallarini ¢ignediginizde, laboratuvar gorevlisi tarafindan bir kere uyarilacaksiniz.
Tekrar edilmesi durumunda laboratuvardan atilacaksiniz ve deney siavindan sifir puan
alacaksimz.,

Gtivenlik kurallar ile ilgili sorularmiz oldugunda ve laboratuvardan ayrimaniz gerektiginde
laboratuvar gérevlisine danisiniz.

Sadece size ayrilan laboratuvar alaninda galisabilirsiniz.

Cevap kagitlanint sadece size verilen tiikenmez kalem ile doldurunuz, Kursun kalem
kullanmayiniz.

Sadece size verilen hesap makinesini kullammz. Kendi hesap makinenizi kullanmaniza izin
verilmeyecektir.

Ttm cevaplar, cevap kagidinda ayrilan uygun alana yazilmalidir. Herhangi bagka yere yazilan
cevaplar, degerlendirilmeyecektir, Karalama kagidina ihtiyaciniz varsa, arka sayfalar bu amag
i¢in kullanabilirsiniz,

Kullamlnug vialleri, izerinde “Used Vials” etiketi bulunan kaplara kapaklarmi kapatarak atimz,
Stvratiklan Gzerinde “Liquid Waste” etiketi bulunan kaplara atiniz.
Agilmrg ampiilii Gizerinde “Broken Glass Disposal” etiketi bulunan kaplara atiniz,

Size verilen kimyasal maddelerde ve laboratuvar gereclerinde, kirilma veya bitme durumunda,
ilk defaya mahsus olarak cezasiz alabileceksiniz. Fakat her tekrarlandiginda birer puan
kaybedeceksiniz (40 puaniik deney smavi lizerinden). Bu kural uygulanacaktr.

Iiger 1sterseniz bu sinavin ingilizce versiyonunu alabilirsiniz.
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[sim Soyisim:

Kod: TUR

Kimyasal Maddeler ve Gerecler (Dency 1)

Kimvasal maddeler(Etiket iizerinde vazanlar kovu fontta belirtilmistir,)

Risk Kodu”

Giivenlik Kodu™

~2 M HCL, sulu gozelti, 50 mL’lik sisede

R34, R37

S26, 545

~0.01 M K13, sulu ¢ézelti, 10 mL’lik sisede,

“1,” olarak atiketfi.

Aseton, (CH3),CO, MA = 58.08 g mol™,
yogunluk = 0.791 g mL™', 10.0 mL’lik vialde.

R11,R36, R66, R67

59, 816, 526

Acetone-dg, (CD3),CO, MA = 64.12 g mol™, R11, R36, R66, R67 89, S16, S26
yogunluk = 0.872 g mL™, 3.0 mL’lik ampiilde
Rlsk ve glivenlik kodlar i¢in 3. Sayfadaki aciklamalart okuyabilirsiniz.
" Tam olarak ol¢tilmils molarite degerleri etiketin {izerinde verilmistir,
Gerecler - Kit #1
¢ Saf suile dolu bir cam sige (Lab tezgahs Uizerinde olabilir).
s 15 tane 20 mL lik vidali kapakli cam vial,
¢ 10 tane 1 mL’lik plastik transfer pipeti (0.25 mL’lik dereceli-
yvandaki sekile bakin:z).
e 10 tane 3 mL’lik plastik transfer pipeti (0.50 mL’lik dereceli-
yandaki sekile bakimz). . Jaom
¢ Bir tane dijital kronometre. -
~{ 075 mL  somL
| 0.50 mL -
— 1.0 mi
—| 0.25 mL -
\/ \/
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Isim Soyisim: Kod: TUR
Risk ve Giivenlik Kodlar: (Deney 1)

R11 Yiiksek derecede yanic

R34 Yamklara sebep olur

R36 Gozde tahrige neden olur

R37 Solunum sisteminde tahrise neden olur

R66 Tekrarlanan maruziyet deride kuruluk ve catlaklara sebep olabilir.

R67 Buharlan solymak bas dénmesi ve bulantiya sebep olabilir,

S9 Iyt havalandirilmis bir yerde saklayimiz
316 Kivileim kaynagindan uzak tutunuz
S26 Goz ile temas ettiginde bol su ile yikayiniz ve tibbi yardim isteyiniz

545 Kaza aninda veya iyi hissetmediginizde hemen tibbi yardim isteyiniz

44, IChO — Deneysel Simnav. Tiirkge Versiyon



isim Soyisim: | Kod: TUR

Deney 1 Toplam puanin %18’ agirhkta
a b c d e f g Deney 1 | %18
100 2 110012116 | 12 | 8 70

Kinetik, [zotop Etkisi ve Asetonun Iyotlanma Tepkimesinin

Mekanizmasi
Kimyasal tepkimelerin mekanizmalarinin bulunmasi, katalizér ve sentez ¢alismalar icin

Gnemlidir. Tepkime mekanizmas: agiklamalarinda kullanilan en kuvvetli araglardan biri kinetik
caligmalaridir. Clink(i tepkime kogullarina gdre degisen tepkime hiz, tepkime mekanizmasini
belirler. Bir diger kuvvetli arag da, izotop etiketli molekiillerin kullamlmasidir. Izotoplar benzer
reaktiviteye sahip olmalarina ragmen, farkl: atom agirhiklarimdan dolays tepkime hizinda az bir
degisiklige sebep olurlar.

Bu deneyde, asidik sulu ¢ézeltide asetonun iyotlanma tepkimesinin mekanizmasinim
agiklanmasinda her iki arag; kinetik ve izotop etkisi, kullanilacaktir.

O )
I v — J_iwes
~
R,C C
Rz

RsC CR,

R=HorD
Bu tepkimenin hiz kanunu su sekilde yazlir:
Hiz = kfaseton] ™[I, 1" [H'
k, fepkime sabiti, m, n ve p sizin deney sonucunda bulmaniz beklenen tam sayili tepkime
dereceleridir. Ayrica izotop etkisi (kw/kp) calismalari igin asetonun reaktifligini aseton-ds (alt: tane
protonﬁn ('H) déteryum (*H, D) ile degistirilmis hali)’ nin reaktifligi ile karsilastiracaksiniz, Biitiin

bu biigileri kullanarak tepkime mekanizmasi hakkinda ¢ikarimlarda bulunacaksiniz.

Deneye baslamadan dnce biitiin actklama ve prosediirleri okuyup, calisma planni yapoz,

44. IChO — Deneysel Sinav, Tiirkce Versiyon



Isim Soyisim: Kod: TUR
Prosediir

Tepkime huzy sicakliga baghdir. Oda sicakh@ini laboratuvar gérevlisine sorup asagidaki

kutuya kaydediniz:

°’C

I Dijital kronometre kullanim kilavazu:

(1) [MODE] butonuna COUNT UP ikonu goriintinceye kadar basiniz.
{2) Zamant baglatmak igin [START/STOP] butonuna basiniz.

(3) Zamani durdurmak icin [START/STOP] butonuna basin:z.

(4) Zamani sifirlamak igin JCLEAR] butonuna basim:z.
!

Genel Prosediir

Sizin belirlediginiz hacimiere sahip, HCL, saf su ve Ky ¢6zeltilerini (I, olarak etiketls),
tepkime viallerine koyunuz. Reaktiflerin baglangi¢ derisimleri, asagida verilen araliklarda olmalidur.
Ttm derigim arahgim taramaniza gerek yoktur ve bu aralifin disina da cikilmamalidir:
[H]: 0.2 ve 1.0 M arasinda
[1:7]: 0.0005 ve 0.002 M arasmda
faseton]: 0.5 ve 1.5 M arasinda

Tepkimeyi baglatmak i¢in sizin belirlediginiz hacimdeki asetonu, diger reaktifleri iceren
tepkime vialine ekleyiniz, hizlica kapagini sikica kapatiniz, kronometreyi hemen baglatimz, viali bir
kere kuvvetlice calkalayimiz ve sonra beyaz bir zemin fizerine (kagit veya pecete) birakiniz.
Kullandifimz reaktiflerin hacmini (a) kismundaki tabloya yazimz. Tepkimeleri hazirlarken ve
tepkime esnasinda viallere, i¢indeki sivi hizasinin altindan dokunmayiniz veya tutmayiniz.
Tepkimenin bitigi Is” iyonunun sari-kahverengi renginin kaybolmasmin gérsel olarak izlenmesi ile
anlagilacaktir. Rengin kaybolmas: igin gegen siireyi kaydediniz. Tepkime tamamlandiginda, viali
agz1 kapali olarak kenara birakimiz ki iyodoaseton buharina maruz kalmayiniz.

Aym tepkimeyi, reaktiflerin farkh derisimlierini kullanarak, istediginiz kadar tekrarlayiniz.
Reaktiflerin derisimlerini (¢) kismindaki tabloya yazimz. Ipucu; Her seferinde bir reaktifin
derigimini degi§tirilli2.

Aseton ile yaptiginiz tepkime hizi deneylerini bitirdikten sonra, aseton-ds’ nin tepkime hizans

incelemelisiniz. Izotop etiketli kimyasal maddeler cok pahals oldugundan, sadece 3.0 mL aseton-d;

5
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[stm Soyisim: Kod: TUR

ile ¢alisacaksimz. Bu nedenle, her yeni istenen aseton-de deney sinavindan 1 puan kaybetmenize
sebep olacaktir. Aseton-dg’y: kullanacagimiz zaman, elinizi kaldirarak laboratuvar gérevlisini
cagirimiz ve ampiilii sizin icin agmasmny isteyiniz. Dtoryum ile etiketlenmis bilesiklerin
tepkimeleri, protoniu hallerine gére genel olarak daha yavagtir. Bu nedenle, aseton-ds ile calisirken

tepkimeler daha hizl olacak sekilde tepkime kogullanm ayarlamaniz: tavsiye ederiz.

Deneyleri bitirdiginizde:
a) Su sisesini bosaltiniz ve diger kullanmadiginz gereglerle birlikte “Kit #1 kutusuna
koyunuz,
b) Kullanilmig pipetleri ve kapah vialler, ¢eker ocagin igindeki belirtilen kaplara atiniz;
¢) Bosampiiller, Broken Glass Disposal yazili kaba atimiz.

Eger laboratuvar alaninizi temizlemek isterseniz STOP komutundan sonra yapiniz.

44, IChQO - Deneysel Sinav. Tiirkce Versivon



Isim Soyisim:

Kod: TUR

a. Aseton, (CH3)>CO, igin yapilmig deney sonuglanm asagidaki tabloya yaziniz. T%im tabloyu

doldurmak zorunda degilsiniz,

Islem
#

HCI ¢ozelti
hacmi, mL

H,O
hacmi,
ml

137 ¢ozelti hacmi, mL |

(CH;),CO

hacmi, mL

Iz renginin
kayboima
sliresi, s

1

b. Aseton-ds, (CD4),CO, i¢in yapilous denéy sonuclarim agagidaki tabloya yaziniz. Tim tabloyu

doldurmak zorunda degilsiniz.

Islem | HCI ¢ozelti H,O 137 ¢ozelti hacmi, mi (CD;,CO I5” renginin
" hacmi, mL hacmi, hacmi, mL kaybolma
ml siirest, s
id
2d
34
4d

44, IChO — Deneysel Smav. Tarkge Versiyon




Isim Soyisim:

Kod: TUR

c. Yaptifinz deneyler igin ortalama hizt ve reaktiflerin baslangig derisimlerini hesaplayiniz ve

asafidaki tabloya yazimz. Her bir tepkime karigiminin hacminin, eklenen ¢ézeltilerin hacimlerinin

toplanut oldugunu varsayiniz. Titm deney islem sonuglarmi £’y hesaplarken (e ve f

kisimlarmda) kullanmaniza gerek yoktur. Fakat hesaplamalarinizda hangi deney islem veva

deney islemlerini kullandiZinizi en sagdaki kolondaki kutulara isaretleyiniz.

(CH3)2CO:
Islem# | Baslangic | Baslangic Baslangig I3 renginin kyy hesaplamasinda
H', M 'L M [(CH;»CO, M kaybolma hizinin kulianiian
ortalamasi, istem(ler),
Ms'! Evet Hawir
! H
2
B
3 — —
gy
4 1O
i 0 C
6 ;
N
7 :
L[
8
I
(CD3),CO:
fslem # | Baslangig Baslangic Baslangig I3 renginin kp, hesaplamasinda
[H™], M [, M [(CD3»COL, M kaybolma hizinin kullanilan
ortalamasi, islem(ler).
M5’ Evet Hayir
1d D D
Zd A 3
A
3d | LT
L0
4d

]

-
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Isim Soyisim: Kod: TUR

d. Aseton, triiyodiir, Is, ve hidrojen iyonu, H', i¢in tam sayili tepkime derecelerini bulunuz.

hiz = — 22 = kI (CH),COP 5] 1+ )P
m= n= pP=

e. Aseton, (CH3)CO, igin hiz sabitini, &; hesaplayiniz ve birimini belirtiniz.

k]-;""“:

f. Aseton-ds, (CD;3),CO, igin huz sabitini, &n_hesaplayimz ve birimini belirtiniz. kn/kp (tepkimenin

izotop etkisi) degerini hesaplayimz.

k[)z

kplhy =

44, IChO — Deneysel Sinav. Tiirkge Versiyon



Isim Soyisim'

g. Kinetik ve 1zotop etkisi verilerine dayanarak, tepkime mekanizmasi hakkinda belirli sonuglara

Kod: TUP

varabilirsiniz. Asafida asetonun iyotlanmast igin dnerilen makul bir tepkime mekanizmas: .

verilmigtir. Bu mekanizmadaki bir tepkime Hiz Belirleyen Basamak (H.B.B.) iken digerleri hizh

denge tepkimeleridir.

Asagidaki tabloda verilen tepkimelerden hangisi veya hangileri, deneysel olarak

hesapladifiniz hiz kanununa (d kismindaki) gore hiz belirleyen basamak olarak goritlebilir?

Uygun/tutarl: olanlar i¢in ortadaki kutuyu (v/) seklinde isaretleyiniz. Uygun/tutarli olmayanlar i¢in

X isareti koyunuz.

Agagidaki tabloda verilen tepkimelerden hangisi veya hangileri, deneysel olarak

hesapladiimiz izotop etkisine (f kismindaki) gore iz belirleyen basamak olarak goriilebilir?

Uygun/tutarls olanlar igin en sagdaki kutuyu (¢') seklinde isaretleyiniz. Uygun/tutarh olmayanlar

icin X igareti koyunuz.

Hiz kanunun_a
uygun/tutarh
H.B.B. m1?

izotop etkisine
uygun/tutarh
HB.B. m?

)

HO+

/“\ + HOr —= /[k + H,0

HO+ HO
o — PR
HO HO*

HO*

0
T oo — T oo

Tz 6\{)‘(_3

44. IChO — Deneysel Smav. Tiirk¢e Versiyon
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Isim Soyisim: Kod: TUR

Aciklamalar (Deney 2)

Deney 2 i¢in sinav ve cevap kafidi toplam 13 sayfadir. Bu sayfanin arkasinda periyodik tabloyu
bulabilirsiniz.

Deneye baslamadan dnce kitapgig okumak igin 15 dakikamz vardir.
Deney 2°y1 bitirebilmek i¢in 2 saat 45 dakika stireniz vardir.
START komutu verildifinde deneye baslayimz. STOP komutu verildiginde deney yapmay:

hemen birakimz. 5 dakikahk gecikme, deney sinavinizin iptal olmasina sebep olacaktir. STOP
komutu verildiginde size ayrilan laboratuvar alanmda bekleyiniz. Laboratuvar girevlisi, sizin

. laboratuvar alanimizz kontrol edecektir. Asagidakileri laboratuvar tezgahmin iizerine

birakiniz:
Deney kitapgif ve cevap kagitlart (Bu kitapeik)
Uzerinde kendi kodunuz yazili agz1 kapali plastik torba iginde bir adet TLC plakas:
Uzerinde “Product™ etiketi olan dolu vial.

IChQ diizenlemelerinde belirtilen giivenlik kurallarina uymaniz beklenmektedir.
Laboratuvardayken, laboratuvar gozliigiinit her zaman takiniz. Kimyasal maddeleri elinizde
eldiven yokken kullanmaymiz.

Guivenlik kurallarni ¢ignedifinizde, laboratuvar gorevlisi tarafindan bir kere uyarilacaksinz.
Tekrar ediimesi durumunda laboratuvardan atilacaksimz ve deney smavindan sifir puan
alacaksmiz.

Giivenlik kurallar ile ilgili sorularniz oldugunda ve laboratuvardan ayrlmaniz gerektiginde
laboratuvar gérevlisine daniginiz.

Sadece size ayrilan laboratuvar alaninda galisabilirsiniz.

Cevap kafitlanim sadece size verilen tilkenmez kalem ile doldurunuz. Kursun kalem
kullanmayiniz.

Sadece size verilen hesap makinesini kullanimz. Kendi hesap makinenizi kullanmaniza izin
verilmeyecektir.

Tiim cevaplar, cevap kafidinda ayrilan uygun alana yazilmahdir, Herhangi baska yere yazilan
cevaplar, degerlendirilmeyecektir. Karalama kagidina ihtiyaciuz varsa, arka sayfalart bu amag
icin kullanabilirsiniz.

Stvi atiklar {izerinde “Liquid Waste” etiketi bulunan kaplara atiniz.

Ag¢ilmig ampiilt tizerinde “Broken Glass Disposal” etiketi bulunan kaplara atiniz,

Size verilen kimyasal maddeleri ve laboratuvar gereglerini, kirilma veya bitme durumunda, ilk
defaya mahsus olarak cezasiz alabileceksiniz. Fakat her tekrarlandiginda birer puan

kaybedeksiniz (40 puanlik deney sinavi lizerinden). Bu kural uygulanacaktir.

Eger isterseniz bu smavin ingilizce versiyvonunu alabilirsiniz.

11
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Isim Sovisim;

Kod: TUR

Kimyasal Maddeler ve Geregler (Deney 1)

Kimyasal maddeler(Etiket iizerinde vazanlar kovu fontta belirtiimistir.)

Risk Kodu” Guivenlik Kodu"
(salen)H,,” ~1.0 g" vial icinde R36/37/38 S26 S28A 837 837/39
S45
Mn(OOCCH;); 4H,0, ~1.9 g° vial icinde R36/37/38 R62 R63 | S26 S37/39
Lithium chloride solution, LiCl, 1M etano! R11R36/38 S9 516 S26
iginde ¢ozelti, 12 m1 lik sisede
Ethanol, 70 mL’lik sisede R11 S7 816
Aseton, (CH3)2,CO, 100 mL’lik sisede R11 R36 R66 R67 59 8516 826

(salen*)MnCl,,* ~32 mL’lik ~3.5 mg/mL’

chzeltis,

KI5, ~0.010 M sulu ¢ézelti,” 50 mL’lik sisede,

“I”olarak etiketli.

Ascorbic Acid, ~0.030 M sulu cozeltisi,? 20
ml. lik sisede

1% Starch, sulu ¢ozeltisi, 2 m1.’lik sisede

TLC plate — bir tane 5 cm x 10 cm silika jel

pargasi, agz: kapali plastik torbada

T

" Risk ve giivenlik kodlan icin 15, Sayfadaki aciklamalar okuyabilirsiniz.

*(salen)H,:

Ralies

® Tam deperleri etiketin iizerinde yazilidir.

¢ (salen*)MnCl, (Her iki R grubu aym olup H, COOH veya SO3H olabilir):

44. IChO — Deneysel Sinav. Tirkge Versivon
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Isim Soyisim: Kod:

Gerecler
Ortak kullanmmmda: Hassas terazi

Kit #2:

.
Kit #4:
.
.

Uzerinde kodunuz yazili olan ¢eker ocagim iginde, iki adet kiska¢h ayak.
Bir tane 1sitici-karistirica
Bir tane 30 cm’lik cetvel

Bir tane kursun kalem

Iki tane 250 mL’lik Erlen (biri sentez, digeri kristallendirme igin)

Bir tane dereceli silindir, 50 mL’lik.

1 tane 20 mm boyunda oval seklinde manyetik balik

Bir tane Hirsch hunisi ve kauguk adaptér (suction flask icgin)

Hirsch hunisine ve TLC kabina uygun kesilmis Filtre kagidi halkalar
Bir tane 125 mL’lik suction flask (vakum filtrasyonu igin)

Bir tane 0.5 L’lik plastik buz banyosu

Bir tane cam ¢ubuk

Iki tane 1 mL’lik plastik transfer pipeti (Yandaki sekle bakiniz)

Bir tane plastik spatula

Bir tane bos 4 mL’lik vidasiz kapakh vial, “Product” olarak etiketli, tepkime

ardind icin

Ucg tane bos kiiciik vidali kapakh vial (TLC ¢ozeltileri igin)
10 tane kisa kapileri tip (100 mm’lik) TLC ekmek igin

Bir tane saat camm (TLC kabin1 kapamak i¢in)

Bir tane 250 mL’lik beher (TLC kabi olarak)

Bir tane kullanima hazir 25 mL’lik biiret
Bir tane kiiglik plastik huni

4 tane 125 mL’lik Erlen

Bir tane kauguk puar (pipetler igin)

Bir tane 10 mL’lik volumetrik pipet

Bir tane 5 mL’lik volumetrik pipet

44. IChO — Deneysel Sinav. Tiirk¢e Versiyon
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Isim Soyisim: Kod:

Risk ve Giivenlik Kodlari (Deney 2)

R11 Yiksek derecede yanici

R36/37/38 Go6zde, deride ve solunum sisteminde tahrise neden olur
R62 Olas1 kisirlik riski

R63 Dogmamis bebekte olas1 zarar riski

R66 Tekrarlanan maruziyet deride kuruluk ve catlaklara sebep olabilir.

R67 Buharlar1 solumak bag donmesi ve bulantiya sebep olabilir.

S7 Kabi1 agz1 sikica kapali sekilde saklayiniz

S9 lyi havalandirilmis bir yerde saklayiniz

S16 Kivileim kaynagindna uzak tutunuz

S26 GOz ile temas ettiginde bol su ile yikayiiz ve tibbi yardim isteyiniz
S28A Deri ile temas ettiginde bol su ile yikayiniz

S37 Laboruvar gozlIigi takiniz

S37/39 Laboratuvar eldiveni ve goz/yiiz korumasi kullaniniz.

S45 Kaza aninda veya iyi hissetmediginizde hemen tibbi yardim isteyiniz

44. IChO — Deneysel Sinav. Tiirk¢e Versiyon
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Isim Soyisim: ! Kod: TUR"

Deney 2 Toplam puanmin %22’si agirhkta

Salen Mangan Kompleksinin Sentezi ve Uriiniin Kimyasal
Formiiliiniin Belirlenmesi

A B-i B-ii C-i C-ii Deney 2 %22

10 15 4 4 2 35

3d elementlerinin bis(salicylidene)ethylenediamine (salen) ligant ile yaptiklar: ge¢is metal
kompleksleri, organik sentezlerdeki degisik redoks tepkimelerinde etkili katalizorier olarak

kullamldiklar: ispatlanmstir.

=N N
R OH HO R

{salen)H,, R=H
(salen™)H;, R =H, COOH, veya SO;H1

Bu komuda, 34 Ealemen%’ierinin yitksek yikseltgenme basamaklarin: kararh tutma vetegine sahip
olmas: ¢nemlidir, Ozellikle, mangan salen kompleksleri hazirlanirken, tepkime kosullarina bagli
olarak +2"den +5’e kadar farkl: ytikseltgenme basamaklari elde edilebilir. Bu deneyde, (salen)il; ve
etanol igerisinde Mn(II) asetat ile agik havada lityum kloriir varlifindaki tepkimesi ile mangan salen
kompleksi hazirlamamz gerekmektedir. Bu kosullarda, (salen)MnCl,, (x =0, 1, 2, veya 3}
formiiliine sahip bir kompleks elde edebilirsiniz.

Bu deneyde: i) Uriintin agirhigint dlgmeniz, i) TLC (ince tabaka kromatografisi} kullanarak
sentezlediginiz kompleksin safligin: bulmamz, iii) Metalin yikseltgenme basamagin ivodometrik
redoks titrasyonu ile bulmaniz gerekmektedir, Redoks titragyonu igin, sizin hazirlayacaginz
kompleksin, (salen*)MnCly , benzeri verilecektir. Bu verilen komplekste, marngan sizin
senteziediginizdeki ile ayni yiikseltgenme basamagindadir ve benzen halkas: tizerindeki R gruplar

H, COOH, veya SO;H olabilir.

Deneye baslamadan once biitiin agiklama ve prosediirleri okuyup, ¢calisma plamnt yapinz.

Zamaninda bitirebilmek icin bazi islemleri paralel yiiriitmek zorundasungz,

16
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Isim Soyisim: Kod: TUR

Prosediir:

A. (salen)MnCl, kompleksinin sentezi

Y
2)

3)

4)

5)

6)

7

8)

9)

—N N== N\Cfn’f“
OH HO + Mn{OOCCH3z)y + 05 + LICI -

{salen)MnCl,

Daha sonra TL.C deneyinde kuilanmak igin (salen)H, bilesiginden 2-3 kristali kiiciik vial
igerisine koyup, kenara birakimz, '

Daha 6nce tartilmis yaklagik 1.0 g'lik (salen)Hs bilesigini igerisinde manyetik balik olan 250
mL’fik Erlene aktarmiz, Uzerine 35 mL etanol ekleyiniz,

Erleni 1sitici-kanigtinics tizerine koyunuz. Tiim kati ¢oziilene kadar sabit mzda karistirp
stz (genelde, ¢oziinme etanolun kaynamasina yakin tamamiannus olur). Sonra, sicakhigi
kaynama noktasinin hemen altina diigtiriintiz. Erleni tuttugunuz st kisminin soguk
kalabilmesi igin karisimi kaynatmaymz, Eger erlen ¢ok sicak ise giplak el verine katlanmisg
kagit havlu ile tutunuz. '

Erleni isitici-kangtiricl {izerinden alimz ve fizerine yaklagik 1.9 g'lik Mn(OAc), 4H,0
katisint ekleyiniz. Bunun ardindan koyu kahverengi bir renk gézlemlenecektir. Erlent,
hemen 1sitici-kanistirict lizerine koyunuz ve 15 dakika daha 1sitmaya ve karistirmaya devam
ediniz, Erleni tuttugunuz tist kismimn soguk kalabilmesi i¢in kangum kaynatmaymniz.

Bu siirenin ardindan, erleni 1sitici-karigtine: tizerinden-ahmz ve etano} icindeki 1 M hk LiCl
¢ozeltsini (12 mL, asirt olarak) tzerine ekleyiniz. Erleni tekrardan 1sitici-karigtiric: izerine
koyunuz ve 10 dakika daha 1s1tmaya ve karistirmaya devam ediniz. Erleni tuttugunuz st
kisminin soguk kafabilmesi icin karigimi kaynatmayimiz,

Bu stirenin ardindan, erleni ssitici-karigtiries izerinden alip buz banyosu icerisinde 30 dakika
kristallenmesi igin bekleyiniz. Her 5 dakikada bir cam ¢ubuk ile erlenin i¢ ¢eperlerini,
{salen)MnCyy “nin kristallenmesini hizlandirmak igin hafifce ciziniz. 1ik kristaller,
sogutmaya baglar baglamaz veya sadece 10-15 dakika bekledikten sonra goriilebilir.

Ceker ocak igerisindeki (“Vacoum” etiketli vana) vakum sistemini kullanarak, olusan
kristalleri Hirsch hunisi ile suction filtrasyonu yaparak stziiniiz. Elde edilen kristal katiy1,
erleni vakumdan ¢ikarmadan, plastik transfer pipeti kullanarak bir kac damla aseton ile
yikayiniz, Vakum acik bir sekilde 10-15 dakika acik havada kristalleri kurutunuz,

Uzerinde “Product” yazli viali énce tartiniz ve icine elde ettiginiz kat: kristalleri koyunuz ve
tartimz. Urliniin agirliBing, my, asagidaki kutuya yaziniz, Ayrica sentezde kullamlan
reaktiflerin agirliklarin, (salen)H;, ms, ve Mn(OOCCH3)3-4H,0, myy, olarak kutuya yazimz.
Etiketli viali agz1 kapali plastik torbaya koyunuz.

17
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Isim Soyisim; Kod: TUR

Urtin i¢in kullanilan vialin bos agirlign:

Kuratulmusg {irfin i¢eren vialin agirlign:

e '
Urtiniin agirhigy, m,:

(salen)H, bilegiginin agirhigy (Vial tizerindeki etiketten geciriniz), ms:

Mn{OOCCH3)z 4,0’ agirlifn (Vial tizerindeki etiketten gegiriniz), myy,:

44. 1ChO ~ Deneysel Sinav. Tiirkee Versiyon
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Isim Soyisim: Kod: TUR

B. Verilen (salen*)MnCl, kompleksinin volumetrik analizi

P HO N\ OH
_N\CIXN—-— O 0 —N\ /NW i o o
Ma +x/2 HOH.C Y A Mn + X2 HOMLC
R o o R R o o R
HO OH O o]

salen*)MnClI
( ) * + xHC!

R =H, COOH veya SO;H

Puar kullanimi

b
2)

3)
4)

1y

2)

3

4)

Puari pipete takiniz.

Puarn kuvvetlice sikimiz.

Pipete ¢ozelti almalk i¢in puardaki yukari ok isaretli yeri sikiniz.
Pipetteki ¢ozeltiyi bosaltmak i¢in puardaki asagi ok isaretli yeri sikinz.

Not: Pipetler ve biiret kullanima hazirdir (Temizlemenize gerek yoktur)

Verilen (salen*)MnCly ¢ozeltisinden 10.00 mL’yi pipet ile alip 125 mL’lik erlene aktarmz,
Bunun lizerine 5.00 mL askorbik asit ¢6zeltisi ekleyip iyice karistirmmz. Cozeltiyi 3-4 dakika
bekletiniz,

Bu stireden sonra, askorbik asitin havadaki oksijen ile daha fazla yiikseltgenmesine sebep
olmamak i¢in, beklemeden, 5 damla %1°lik nisasta ¢ozeltisini indikatdr olarak ekleyip, K,
¢Ozeltisi ile hemen titre ediniz. Mavi yada Mavi-Yesil renkteki déntim noktasmin en az 30
saniye kalmasi gerekmektedir,

Efer zamammz varsa, sonucunuzun dogrulugunu arttirabilmek i¢in titrasyonu 1-2 defa daha
tekrarlayiniz,

Titrasyon deneyinizin sonuglarint agagidaki tabloya yaziniz:

# Titrasyondan énce, Titrasyondan sonra, Titrasyonda kullanilan Ki;
biirette okunan KI5 biirette okunan KIj . ¢ozeltisinin hacmi, mL
¢Ozeltisinin hacim ¢Ozeltisinin hacim degeri,

degeri, mL mbL

i

2

3

19
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[sim Soyisim: Kod: TUR
i. (salen*)MnCl, nin formiiliini hesaplarken kullanacagmz, titrasyonda harcanan Kl

¢ozeltisinin hacmini (se¢tiiniz veya ortalama degeri) asagidaki kutuya yaziniz:

!

J Hesaplamalarda kullantlan Kz ¢tzeltisi hacmi: ml
(salen*)MnCl; kompleksinin derigimi (Sisenin lizerindeki etiketten): __mg/mL
Askorbik asit derisimi (Sisenin lizerindeki etiketten): M

20
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{sim Soyisim:

Kod: TUR-

1i. Titrasyon verilerini ve asagidaki tabloyu kullanarak, x defierini ve manganin yitkseltgenme

basamafin bulunuz. Benzen halkas: tizerindeki R bagl grubunun (R = H, COOH, SO, ne

oldugunu kutu igerisindeki yerlerine yazimz:

U N
I\K\;\Cni:-c/v
O/ r:i\O

Mangan’mn yiikseltgenme basamag:

S
;

R X (Teorik molar
agirlik)/x, g/mol

H 1 357

H 2 196

H 3 143
COOH 1 445
COOH 2 240
COOH 3 172
SO;H 1 517
SO4H 2 276
SO;H 3 196

- 44, IChO — Deneysel Sinav. Tiirkge Versiyon
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[sim Soyisim: Kod: TUR

C. (salen)MnCl, ‘nin TLC Analizi

D

2)

3)

4)

3)
6)
7)
§)
9)

Sentezlediginiz (salen)MnCl; kompleksinden bir kag tane kristali, bir kag dam!a etanoki
plastik pipet ile ekleyerek bos bir vial i¢erisinde ¢dziintiz.

Daha dnee vial igerisinde ayirdigimz 2-3 (salen)H; kristalini, bir kag damla etanolii plastik
pipet ife ekleyerek ¢bziiniiz.

Eger gerekirse, TLC kabina s1§mas1 igin, Jaboratuvar géreviisinden makas isteyerek TLC
plakalarim biraz kisaltabilirsiniz.

Halka seklinde kesilmig filtre kagitlarindan biiyitk olanim, beherin igerisine sigacak sekilde
katlayiniz veya kesiniz. Bu islem TLC kabs igerisinin etanol buhan ile doymas ve daha
diizgiin bir TLC sonucu elde etmek igin gerekmektedir. Beherin icerisine, tabamnda 3-4
mm’lik tabaka olacak sekilde etanol koyunuz ve filire kagidinin etanolii emmesini
saglayiniz. Saat camu ile beheri kapatiniz,

TLC piakasmdé baslangic ¢izgisini ¢iziniz.

Kapiler: tiipleri kullanarak her iki ¢ozeltiden TLC plakasina birer spot ckiniz.

TLC plakasini, TLC kabi igerisinde saat cams ile kapatip 10-15 dakika yiiriitiiniz.

TLC plakas1 tizerindeki solvent ¢izgisini ve renkli spotlart kursun kalem ile ¢iziniz.

TLC plakasini agik havada kurutunuz ve agzi kapah plastik torbanin icerisine koyunuz.

10} (salen)H, ve (salen)MnCl, i¢in Ry degerini hesaplayiniz.
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Isim Soyisim: Kod: TUR

§ Yirdttigliniz TLC plakasin: asagiva ciziniz,

ii. (salen)H; ve (salen)MnCl, igin R, deferlerini hesaplayimiz ve asagidaki kutuya yazimz,

Ry, (salen)Hy:

Ry, (salen)MnCly:

Deneyleri bitirdiginizde:
ay Liguid Waste olarak isaretli kaba sivi atiklarimzi atinmiz,
b} Broken Glass Disposal olarak isaretli kaba kullaniimis viallerinizi atiniz.
¢) Kullandigimz cam malzemeleri “Kit #27, “Kit #3” ve “Kit #4” olarak etiketli ilgili kutufara

geri koyunuz.
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