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Genel Bilgiler

Deneysel sinav kitap¢igl 29 sayfadan olusmaktadir.

Deneye baslamadan once ogrencilere deneyi okumalari icin 15 dakika slre verilecektir. Bu
slregte, deneye baslamayiniz, ¢6ziim yada hesaplama yapmayiniz.

Basla (START) komutu verilir verilmez deneye baslayabilirsiniz., Tim deneylerin
tamamlanmasi i¢in toplam 5 saat siireniz vardir.

istediginiz deneyden baglayabilirsiniz, ancak P1 deneyi ile baglamaniz énerilir.

Tum sonuglar ve cevaplar, sinav kagitlarindaki ilgili alanlara tikenmez kalemle agik bir
sekilde yazilmalidir. Cevap kutulari diginda yazilan cevaplara puan verilmeyecektir.

Karalama kagidina ihtiyaciniz varsa, sinav kagitlarinin arkasini kullaniniz. Cevap kagidinda
size ayrilan alan disina yazilan cevaplar puanlandirilmayacagimzi unutmaymmz.

Talep edilmesi durumunda siav kagidinin Ingilizece baskis1 sadece ilave bilgi amagli olarak
Ogrenciye temin edilecektir.

Lavabo ve yeme/igme gibi ihtiyaclariniz i¢in laboratuvari terk etmeniz gerektiginde uygun kardi
havaya kaldirmiz. Laboratuvar sorumlusunu size eslik edecektir.

Esitlik olmas1 a¢isindan, tezgahlarin iizerindeki raflar sinav sirasinda kullanilmamalidir.

IChO yonergesinde yer alan giivenlik kurallarma uymamz gerekmektedir. Gulvenlik
kurallarma uymamaniz durumunda laboratuvar asistan1 tarafindan sadece bir kez
uyarilacaksiniz. Birinci uyaridan sonra giivenlik kurallarinin tekrar ihlali halinde laboratuvardan
cikarilacak ve tiim deneysel sinavdan “0” puan alacaksiniz.

Aksi belirtiimedikge, kimyasallar ve laboratuvar malzemeleri, sadece bir defaya mahsus ceza
olmaksizin yeniden doldurulur veya degistirilir. Daha sonraki her degisim, 40 pratik sinav
notunuzdan 1 puanlik kesinti ile sonuglanacaktir.

Laboratuvar asistani, Stop (BiTTi) komutundan énce SON 30 dakika hatirlatmasi yapacaktir.

“Bitti” (STOP) komutu ile beraber deneyi derhal birakmaldir. Bu agsamadan sonra, ¢alismaya
veya yazmaya bir dakika veya daha uzun slre devam edilmesi, pratik sinavinizin gecersiz
sayllmasina neden olacaktir.

BITTI komutu verildikten sonra, cevap sayfanizi imzalamak igin bir laboratuvar asistani
yaniniza gelecektir. Asistanin ve sizin imzanizdan sonra, sinav kitapgigini sinav zarfina geri
koyun ve elde ettiginiz Grin ve TLC plakalari puanlandirilmasi igin teslim edin.
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Lab Kurallari ve Giivenlik

Laboratuvar 6nlugu giymeli ve digmelerin bagli olmasi gerekir. Ayakkabinizin ayak ve topugu
tamamen kapatmasi gerekir

Laboratuvarda caligirken daima koruyucu gozluk veya gozluk takin. Kontak lens kullanmayiniz.
Laboratuvarda bir sey yiyip icmeyin. Sakiz ¢cignenmesine izin veriimez.

Sadece size ayrilan alanda ¢aligin. Calisma alaninizi ve ortak calisma alanlarinizi dizenli
tutun.

Keyfi deneylere izin verilmez. Deneylerin modifiye edilmesi yada degisiklik yapilmasina izin
verilmez.

Agzinizi kullanarak pipetle sivi gekmeyin. Bu amag igin sadece pipet puvari kullanin.
Zemine ve tezgaha ddkilen numune ve kirilk cam malzemeleri hemen temizleyin.

Kirlenmeyi veya yaralanmayi dnlemek icin tum atiklarin uygun sekilde atik kaplarina atiimasi
gerekir. Tehlikeli olmayan suda c¢o6zinebilir / karigabilir laboratuvar atiklarinin, lavaboya
atiimasi bertaraf i¢in uygundur. Diger laboratuvar atiklari isaretli kapakl bir kaba atiimalidir.
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Fiziksel sabitler ve denklemler

TUR 3

Verilen problemler icin, sulu ¢ozeltide bulunan bitiin tlrlerin aktivitelerinin, mol L™* cinsinden
verilen derigimler ile ifade edilebilecegini varsayiniz. Formiil ve denklemleri daha da basitlestirmek
icin, standart derisim ¢® = 1 mol L™ degeri formiillerden ¢ikarilmigtir.

Avogadro sabiti:

Ideal gaz sabiti:

Standart basing:
Atmosfer basinci:

Celsius skalasiin sifir noktast:
Faraday sabiti:

Watt:

Kilowatt saat:

Planck sabiti:

Is1g1n vakumdaki hizi:
Temel yiik:

Elektriksel gug:

Gug verimi:
Planck-Einstein bagmtist:
Ideal gaz sabiti:

Gibbs serbest enerjisi:

Reaksiyon orani Q
aA(aqg) + b B(ag) = ¢ C(aq) + d D(aq):

Henderson—Hasselbalch denklemi:

Nernst—Peterson denklemi:

burada Q indirgenme yar1 tepkimesinin
reaksiyon oranidir
Beer—Lambert yasasi:

Integre edilmis hiz yasalari:

- Sifirinci derece:

- Birinci derece:

- Tkinci derece:

Birinci dereceden bir islem icin yar1
omur:

Sayica ortalama molar kitle Mn:
Kitlece ortalama molar kitle Mw:

Polidispersite indeksi Ip:

Not

Molar derigimin birimi “M” veya “mol L™ dir:
1M=1mol L 1mM=103mol L
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pH:pKaﬂog[

Na = 6.022-:10%3 mol™
R=28.314JmoltK1?

p° =1 bar = 10° Pa

Patm = 1 atm = 1.013 bar = 1.013-10° Pa

273.15K

F =9.649-10* C mol™!

1W=1Js?
1 kWh =3.6-106J
h=6.626-103*Js

€c=2.998-108 ms!

e=1.6022:10°C
P = AExI
n= Pobtained/ Papplied
E =hc/i
pV =nRT
G=H-TS
ArG° = —RT InK®
ArG° = —n F Ecell®

AG = A/G° + RT InQ

_ [CPDy
[AT[BI®

[AH]
E=E-%mQ
zF

T =298 K de, = In10 = 0.059 V

A=c¢lc

[A] = [Alo — kt
In[A] = In[AJo — kt
1/[A] = 1/[A]o + kt

f1/2:11'12/k
_ 2iNi M;
M= 5N, 2
M. = 2i Ni M
v ZiNiMi
_ M,

1puM =10%mol L*



Periodik tablo

TUR 3

1 18
1 2
H | 2 13 14 15 16 17 | He
1.008 4.003
3 4 5 6 7 8 9 10
Li | Be B|C|N|O|F|Ne
6.94 9.01 10.81 12.01 14.01 16.00 19.00 | 20.18
11 12 13 14 15 16 17 18
Na|Mg|/ 3 4 5 6 7 8 9 10 11 12 Al |[Si|P |S |Cl|Ar
22.99 24.31 26.98 | 28.09 30.97 32.06 | 35.45 | 39.95
19 20 21 22 23 24 25 26 27 28 29 30 31 32 33 34 35 36
K|Ca|Sc|Ti |V |Cr Mn|Fe |Co|Ni|Cu|lZn | Ga|Ge|As|Se]|Br|Kr
39.10 40.08 | 44.96 | 47.87 50.94 52.00 | 54.94 55.85 | 58.93 58.69 63.55 | 65.38 69.72 | 72.63 74.92 78.97 | 79.90 | 83.80
37 38 39 40 41 42 43 44 45 46 47 48 49 50 51 52 53 54
Rb|Sr|Y |Zr | Nbo/Mo|Tc |[Ru|Rh|Pd|Ag|Cd|In |[Sn|Sb | Te| I | Xe
85.47 87.62 |88.91 | 91.22 92.91 95.95 - 101.1 102.9 106.4 107.9 112.4 114.8 118.7 121.8 127.6 126.9 | 131.3
55 56 72 73 74 75 76 77 78 79 80 81 82 83 84 85 86
Cs|Bajgrin| Hf |[Ta| W |Re|Os | Ir | Pt |Au|Hg| Tl |Pb | Bi | Po| At | Rn
132.9 137.3 178.5 180.9 183.8 186.2 190.2 192.2 195.1 197.0 | 200.6 204.4 | 207.2 209.0 - - -
87 88 104 105 106 107 108 109 110 111 112 113 114 115 116 117 118
Fr |Ra |5 | Rf |[Db|{Sg|Bh|Hs|Mt|Ds|Rg|Cn|Nh|Fl |[Mc|Lv|Ts|Og
57 58 59 60 61 62 63 64 65 66 67 68 69 70 71

La|Ce | Pr|Nd|Pm|Sm|Eu |Gd|Th |Dy |Ho | Er | Tm| Yb | Lu

138.9 140.1 140.9 144.2 - 150.4 152.0 157.3 158.9 162.5 164.9 167.3 168.9 173.0 | 175.0

89 90 91 92 93 94 95 96 97 98 99 100 101 102 103

Ac |Th |Pa| U |[Np|Pu|Am|Cm|Bk | Cf |Es |Fm|Md | No | Lr

- 232.0 231.0 | 238.0 - - - - - - - - - - -

Ty e,
4 )\
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GHS tehlike ifadelerinin tanimi
Fiziksel riskler

H225 Son derece yanici sivi ve buhar.

H226 Yanici sivi ve buhar.

H228 Yanici katl.

H271 Yangin veya patlamaya neden olabilir; guglu oksitleyici.
H272 Atesi yogunlastirabilir; oksitleyici.

H290 Metaller icin asindirici olabilir.

Saglik tehlikeleri

H301 Yutulmasi zehirlidir.

H302 Yutulmasi halinde sagliga zararlidir.

H304 Yutuldugunda ve solunum yollarina girerse dlumcul olabilir.

H311 Cilt ile temasinda zehirlidir.

H312 Cilt ile temasinda sagliga zararlidir.

H314 Ciddi cilt yaniklari ve g6z hasarina neden olur.

H315 Cilt tahrisine neden olur.

H317 Alerjik cilt reaksiyonuna neden olabilir.

H318 Ciddi derecede g6z hasarina neden olur.

H319 Ciddi derecede g6z tahrigine neden olur.

H331 Solunursa zehirlidir.

H332 Solunursa zararhdir.

H333 Solundugunda zararl olabilir.

H334 Solundugunda alerji veya astim semptomlarina veya nefes darligina neden olabilir.
H335 Solunum tahrisine neden olabilir.

H336 Uyku veya bas donmesine neden olabilir.

H351 Kansere neden oldugundan suphelenilir.

H361 Dogurganhga ya da dogmamig ¢ocuga zarar vermesinde suphelenilir.
H371 Organlara zarar verebilir.

H372 Uzun sureli veya tekrar tekrar maruz kalindiginda organlara zarar verir.
H373 Uzun sureli veya tekrar tekrar maruz kalindiginda organlara zarar verebilir.

Cevresel tehlikeler

H400 Suda yasama karsi ¢ok zehirlidir.

H402 Hayata zararlidir.

H410 Uzun sureli etkileri ile yasama karsi ¢ok zehirlidir.
H411 Uzun sureli etkileri ile su canlilari i¢in zehirlidir.
H412 Uzun sureli etkileri ile su canhlari i¢in zararhdr.
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Kimyasallar

Butin problemler icin

TUR 3

Kimyasallar Etiket GHS tehlike ifadesi
Deiyonize su water asgaidakiler
icerisinde:
- Yikama sisesi (beng) Deionized Water Tehlikeli degil
- Plastik sise (benc)
- Plastik kutu (ceker ocak)
Etanol, bir yikama sisesinde Ethanol H225, H319
Beya; sarap numunesi, 300 mL lik Wine sample H225, H319
plastik sisede
Problem P1 icin

Kimyasallar Etiket GHS tehlike ifadesi

4-nitrobenzaldehyde, bir cam
sisede 1.51 g

4-nitrobenzaldehyde

H317, H319

Ylruticu A (Eluent A), 20 mL lik

H225, H290, H304, H314,

cam sisede Eluent A H319, H336, H410

R . : H225, H290, H304, H314,
Ylrutict B, 20 mL lik cam sisede Eluent B H319, H336 H410
Oxone® (potassium
peroxomonosulfate tuzu), plastik Oxone® H314
sisede 7.87 g
TLC |g|n_4-n|trobenzaldehyde TLC standard H317, H319
numunesi
Problem P2 icin

Kimyasallar Etiket GHS tehlike ifadesi

1 M potasyum tiyosiyanat ¢ozeltisi, KSCN 1 M H302+H312+H332, H412

20 mL lik plastik sisede

0.00200 M potasyum tiyosiyanat
cozeltisi, 60 mL lik plastik sisede

KSCN 0.00200 M

Tehlikeli degil

1 M perklorik asit ¢ozeltisi, 10 mL
lik plastik sisede

HCIOq4

H290, H315, H319

0.00200 M demir(111) ¢ozeltisi, 80

mL lik plastik sisede Fe(111) 0.00200 M Tehlikeli degil
0.000200 M demir(l11) ¢ozeltisi, 80 o o
mL lik plastik sisede Fe(l11) 0.000200 M Tehlikeli degil
0.3% hidrojen peroksit ¢ozeltisi, 3 H20, Tehlikeli degil

mL lik cam sisede
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Problem P3icin

TUR 3

Kimyasallar Etiket GHS tehlike ifadesi
0.01 M iyot ¢ozeltisi, 200 mL lik
kahve rengi plastik sisede l2 H372
0.03 M sodyum tiyosulfat ¢ozeltisi, o e e
200 mL lik plastik sisede Na2S203 Tehlikeli degil
1‘M NaOH cdzeltisi, 55 mL lik plastik NaOH H290, H314
sisede
2.5 M sglfurlk asit ¢ozeltisi, 80 mL lik H2SO4 H290. H315, H319
plastik sisede
0.5 M potasyum iyodir ¢ozeltisi,
25 mL_ lik plastik sisede Kl H372
Potassium iyodat, yaklasik 100 mg
(kesin kiitle etiket tizerinde yazilidir), KIO3 H272, H315, H319, H335
kiiciik sisede
Nisasta ¢ozeltisi, 25 mL lik plastik Starch Tehlikeli degil

sisede
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Aracg-Gerecler
Butidn Problemler icin

TUR 3

Kisisel arag¢-gerecler Adet

Pipet doldurma puari 1
Gozluk 1
Uzerinde “Organic waste” etiketi olan, organik atiklar 1
icin 1 L lik plastik sise
Kagit havlu 15 yaprak
Precision wipers (tartim kagidi) 30 yaprak
Spatula (blyik) 1
Spatula (kicuk) 1
Kronometre 1
Kursun kalem 1
Silgi 1
Siyah tikenmez kalem 1
Cam malzeme i¢in gazli kalem 1
Cetvel 1

Paylasilan arag-gerecler Adet

TLC goruntuleme icin UV lambasi

Lab basina 2 adet

Colorimetre Lab basma 5 adet
Her boyutta (S, M, L, XL)
Eldiven mevcuttur. Lab asistanindan
istenerek temin edilebilir.
Buz kovasi Lab basina 1 tane

Problem P1icin

Kisisel ara¢-gerecler

Adet

Laboratuvar detegi ve:
- Kiiciik kelepge (clamp) ve kelepge tutacagi
- Biiyiik kelepge (clamp) ve kelepge tutacagi

Silifli erlen, 100 mL

Silifli erlen, 50 mL

Geri sogutucu

Isitici-karistiric

Kristallendirme tabagi

Magnetik karigtirma cubugu (bar)

Suizme erleni (Nuche erleni)

Lastik adaptorli Biichner hunisi

3 adet siizgec kagid1 iceren fermuarli poset

Petri kab1

TLC kabi, “TLC elution chamber” olarak etiketlenmis

3 tane TLC plakasi igeren ve 6grenci koduyla
etiketlenmis fermuarli poset

TLC dereceli kapiler spotter (Petri kabind)

Plastik cimbiz

Cam cubuk

Derceli silindir, 25 mL

Beher, 150 mL

Plastik huni

NI I I NN S I I I I I I I I I Y N NS,
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Aatilabilir plastik pipet 2
TLC numunesi i¢in kapakli cam sise, 1.5 mL, C ve R

; : 2
olarak etiketlenmis
Onceden tartilmis kapakli cam sise, 10 mL, 6grenci 1
koduyla etiketlenmis
Magnetic karistirict ¢ubuk yakalayicisi (olta) 1
Problem P2 icin

Kisisel arag-gerecler Adet
Volumetrik pipet, 10 mL 1
Dereceli pipet, 10 mL 3
Dereceli pipet, 5 mL 3
Deney tiipii kab1 1
Deney tipu 15
Deney tiipii kapagi 7
Colorimetre kiveti, yol uzunlugu 1.0 cm 2
Beher, 100 mL 2
Atilabilir plastik pipet 15
Problem P3igin
Kisisel arag-gerecler Adet

Biiret kelepcesi iceren spor (destek) 1
Buret, 25 mL 1
Cam aktarma hunisi 1
Erlen, 100 mL 3
Erlen, 250 mL 3
Beher, 150 mL 1
Beher, 100 mL 2
Kapakli balon joje, 100 mL 1
Volumetrik pipet, 50 mL 1
Volumetrik pipet, 25 mL 1
Volumetrik pipet, 20 mL 1
Dereceli silindir, 25 mL 1
Dereceli silindir, 10 mL 1
Dereceli silindir, 5 mL 1
Atilabilir plastik pipet 3
Parafilm 20 yaprak

51st IChO — Practical Exam
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Problem . Yield Purity Total
P1 Question (Verim) (Saflik) TLC P1.1 P1.2 (Toplam)
13% of Points
total (Puanlar) 12 12 8 2 3 37
(Toplami Score
n %13’l) (Not)

Problem P1. Benzaldehitin gevreye uyumlu (yesil) oksidasyonu

Son on yilda, zararh atiklar1 azaltmak amaci ile kimyacilar oksidasyon reaksiyonlarinda kullanilan
zararli reaktifleri degistirmeye c¢alismaktadirlar. Bu amagla, potasyum peroksomonosiilfat bir
oksidasyon ajani olarak se¢ilmistir. Bunun nedeni geride sadece toksik ve kirletici olmayan siilfat
tuzlar1 birakmasidir. Burada potasyum peroksomonostilfat, Oxone® olarak tanimlanmustir.

Ayrica, reaksiyon, ¢evreyle uyumlu (yesil) olarak siniflandirilan su ve etanol karigimi iginde
yapilmaktadir.

Yapacagimz  deney, 4-nitrobenzaldehit’in  oksidayonu,  oksidasyon iiriiniiniin
kristallendirilmesi, TLC yUritme yuruticilerinin (eluent) karsilastirilmasi ve iiriiniin
safliginin TLC kullanarak kontrol edilmesini kapsamaktadir.

Not: Atik etanol ve yiiriitiicii solvent (eluent) “Organik waste” plastik sisesine atilmahdir.

Prosedir
l. 4-Nitrobenzaldehit’in oksidasyonu

1. 20 mL su ve 5 mL etanoli karistirin.
2. Manyetik karistiriciyr 100 mL silifli (ground-joint) erlen kabin i¢ine koyun.

3. Onceden tartilmis 1.51 g 4-nitrobenzaldehit’i erlen kabin igine koyun. Hazirladiginiz biitiin
su/etanol karisimini gkleyin. Erlen kabini standa kelepgeleyin (tutturun). Karistirmay1 baslatin ve
onceden tartilmis 7.87 g Oxone®’u ekleyin.

4. Biiyiik kelepgeyi (large clamp) gevseterek ve zemin baglantilarii ayarlayarak geri
sogutucuyu (reflux condenser) takin (bakiniz Sekil 1). HELP kartin1 kaldirin. Lab asistan1 gelerek
suyu acacak ve 1siticty1 (hot plate) ayarlayacaktir.

5. Reaksiyon karigimini reflaks olacak sekilde (yaklasik saniyede 1 damla olusacak sekilde) 45
dakika sitin. Isitici tizerindeki isaret ihtiyaciniz olan reflaks isisina karsilik gelmektedir.

Bliyik kelepce (large clamp)

Kicik kelepge (small clamp)

Sekil 1. Karisumin reflaks altinda isitilma diizenegi
51st IChO — Practical Exam 11



TUR 3

6. Isitic1 kapatin. Isiticiyr uzaklastirin ve reaksiyon karigimini 10 dakika sogumaya birakin.
Daha sonra buz-su karisimi ile dolu olan kristallendirme kabina (crystallizing dish) koyun. Burada
10 dakika daha bekletin.

7. Biichner hunisi, bir filtre kagidi ve bir Nuche erleni kullanarak bir vakum siizme diizenegi
kurunuz (Sekil 2 ye bakiniz). Diizenegi, kiigiik kelepce (clamp) kullanarak laboratuvar destegine
(spor) sabitleyiniz. HELP kartinizi kaldirimz. Bir lab asistan1 gelip size Nuche erlenini vakum
kaynagina nasil baglayacaginizi gosterecektir.

Blchner hunisi
Sizgec kagidi
Lastik adaptor

Kicik kelepge

Vakum
Sekil 2. Vakum suzme diizenegi
8. Siizgec kagidimi su ile islatiniz ve Biichner hunisinin biitiin deliklerini kapattigindan emin
olunuz.
9. Ham Urund iceren stspansiyonu Bulchner hunisine dokiiniz ve vakum uygulayimiz. Katiy

deiyonize su ile yikayimz (en az 4 kez, her bir seferde 20 mL su kullaniniz).

10.  Uriine én kurutma yapmak icin ¢okelegin 5 dakika boyunca havayr emmesine izin veriniz.
Vakum kaynagini kapatiniz. Kiiciik spatulay1 kullanarak, bir spatula ucu kadar riini, tzerinde C
etiketi olan 1. 5 mL lik kiiciik cam siseye (vial) aktarmiz. Cam siseyi kapatinmiz ve I11. BOlum icin

saklayimz.

11. Geriye kalan katinin tamamini 50 mL lik silifli erlene aktariniz.

12.  Siiziintiyii “Organic waste” kabina bosaltimiz ve Niche erleni ve Buchner hunisini etanol ve
su ile yikayimiz. Etanol atig1 ig¢in “Organic waste” plastik sisesini kullaniniz.

Il. Uriiniin yeniden kristallendirilmesi
1. 9 mL su ile 21 mL etanoli karistiriniz.

2. 50 mL lik silifli erlende bulunan ham iiriinii, uygun miktarda su/etanol karigimi kullanarak
yeniden kristallendiriniz. Yeniden kristallendirme icin, geri sogutuculu 1sitma ic¢in kullandiginiz
diizenegi (Sekil 1 e bakiniz) kullanmiz. HELP kartinizi kaldirnmz. Bir lab asistan1 gelip, suyu
acacak ve 1siticiy (hotplate) ayarlayacaktir. Eger gerekirse ¢oziicliyll geri sogutucunun tepesinden

ekleyiniz.
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3. Uriin kritallendiginde katiy1 toplamak icin, dnceden tarif edilen prosediirii uygulaymiz
(I.7°den 1.10’a). Kiigiik spatulay1 kullanarak, bir spatula ucu kadar yeniden kristallendirilmis {iriinii,
Uzerinde R etiketi olan 1. 5 mL lik kiiglik cam siseye aktariniz. Cam siseyi kapatimiz ve 111. BOlIUm

icin saklayiniz.

4, Saflagtirilmis katiy1, dnceden tartilmig ve ilizerinde 6grenci kodunuzun oldugu kiigiik cam
siseye aktarimiz. Cam siseyi kapatimiz.

S. Stiziintliyii “Organic waste” kabina bosaltiniz ve HELP kartiniz1 kaldirimz. Bir lab asistani
gelip suyu ve geri sogutucuyu kapatacaktir.

1. TLC analizi

1. TLC kabini hazirlayiniz. TLC kabina, yaklasik 0.5 cm yiikseklige ulasacak kadar yiiriitiicti
A (eluent A) koyunuz. TLC kabini bir Petri kabiyla kapatiniz. Yiriitiiciiniin, TLC kabmin
atmosferini doyurmasi i¢in bekleyiniz.

2. Numunelerinizi hazirlayimiz. Size, Uzerinde TLC standard (TLC de S ile gosterilecektir)
etiketi bulunan kiiciik bir cam sisede 4-nitrobenzaldehyde ornegi verilmistir. Ilaveten, az bir
miktarda ham Grtintinizu iceren C sisesine ve yeniden kristallendirme Grintinizd igeren R sisesine
sahipsiniz. Numuneleri ¢ozmek igin, bu kiguk cam siselerin her birine yaklasik 1 mL etanol

ekleyiniz.

3. TLC plakalarimz1 hazirlayimz. Bir kursun kalem kullanarak, plakanin alt kismindan
yaklasik 1 cm yukariya, dikkatlice bir baslangi¢ ¢izgisi ¢iziniz ve 3 numunenin yerini isaretleyiniz.
Bunlari, Sekil 3 de gosterildigi gibi S (baslangic maddesi), C (ham urin) ve R (yeniden
kristallendirme Urunu) olarak isaretleyiniz. Plakanin sol {ist kismima égrenci kodunuzu yaziniz.
Plakanin sag iist kismina kullandiginiz yiiriitiiciiniin ismini yaziniz (6nce Eluent A, sonra Eluent B
). Kapiler spotlayicilar1 kullanarak, 3 numuneyi plakaya spotlayiniz.

Student Code Eluent A / Eluent B

1cm¢ S C R

Sekil 3. TLC plaka hazirlanmasi

4, TLC analizi vapiniz. Cimbiz (pens) kullanarak TLC plakalarimi TLC kabina daldiriniz ve
kab1 Petri kabiyla kapatimiz. Yiritiiclinlin, plakanin tist kisminin yaklagik 1 cm altina kadar
ulagmasina izin veriniz. Cimbiz kullanarak plakay1 ¢ikarmiz, yiiriitiiciiniin st ¢izgisini bir kursun
kalemle isaretleyiniz ve plakanin havada kurumasina izin veriniz.
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5. TLC plakalarimn_goriintiilenmesi. TLC plakalarini ortak bengteki UV lambasinin altina
tutunuz. Bir kursun kalem ile biitlin goriiniir spotlar1 yuvarlak icine aliniz.

6. Yiiriitiiciivii “Organic waste” sisesine bosaltiniz.

7. 1,3, 4,5, ve 6 adimlarim yiiriitlict B (eluent B) igin tekrarlayiniz.

8. Plakalarinizi, tizerinde 6grenci kodunuzun bulundugu fermuarh posete koyunuz.
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TLC analiz sonuglariiz (semalarini sonuglarinizla tamamlayiniz (doldurunuz)). Asagidaki sorulari
cevaplamaniza yardimc1 olmasi i¢in TLC plakalarinizin seklini asagidaki semalara ¢izebilirsiniz. Bu

semalar notlandirilmayacaktir.

Eluent A Eluent B
Rl BEEE T R 4---4 fF--- pomeamn Jo==--- $---4
S C R S C R

Deneyin sonunda lab sorumlusu, asagidakileri sizden toplayacaktir:

- Yeniden kristallendirme Urintndiza iceren ve lzerinde 68renci kodunuzun oldugu cam
sise;

- Uzerinde 6grenci kodunuzun oldugu ve TLC plakalar1 A ve B yi igeren fermuarli poset.

Teslim edilecekler
Yeniden kristallendirme Grindi o

TLC plakas1 A i
TLC plakas1 B i
imzalar .
Ogrenci Lab sorumlusu
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Sorular

1. 4-nitrobenzaldehyde ve Oxone® nun reaksiyonu sonucu olusan, son organik Griin icin bir
yap1 dneriniz.

2. TLC analiz sonuglariniza gore asagidaki sorular1 yanitlayimz.

o Hangi ydratuci (eluent) reaksiyonun gidisatini takip etmek i¢in daha iyidir?
oA oB

. Ham 0riin (C) 4-nitrobenzaldehyde kalintis1 igermektedir.

0 True (Dogru) o False (Yanhs)

o Yeniden kristallendirme Grlini (R) 4-nitrobenzaldehyde kalintis1 icermektedir.
0 True (Dogru) o False (Yanhs)
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Problem | Question | Calibration ron |\ poyq | po2 | pag | Stoichiometry | o) 41 6o 5 | Total
P2 determination determination

14% of Points 10 6 3 4 3 9 3 2 40
total Score

Problem P2. Sarabin demir yasi

Demir, sarapta dogal olarak bulunan bir elementtir. Konsantrasyon litrede 10-15 mg't astiginda
demir(Il), demir (IlI)’e yiikseltgenir ve cokeltilerin olusmasi nedeniyle kalite kaybma neden
olabilir. Bu nedenle, iiretim sirasinda sarabin demir igerigini degerlendirmek gerekir.

Demir tiirlerinin ¢ok diisiik konsantrasyonlar1 géz oniine alindiginda, ligant olarak tiyosiyanat SCN-

iceren renkli bir demir(IIl) kompleksi spektrofotometrik Ol¢iimlerde demir miktari 6lgmek igin
kullantlir.

Sizin goreviniz, spektrofotometre kullanarak size verilen beyaz saraptaki toplam demir
konsantrasyonunu ve tiyosiyanat-demir(111) kompleksinin stokiyometrisini belirlemektir.

UYARI

e Bu gorevde size farkli konsantrasyonlarda iki demir(Ill) ¢ozeltisi ve iki potasyum
tiyosiyanat ¢Ozeltisi verilecektir. Kafanizin karismamasi i¢in ¢ok dikkatli olun.

o (ozeltiler spektrofotometrik dlgiimler i¢in hazir olduklarinda, tiyosiyanat ilavesinden en gec
bir saat sonra absorbans1 kaydedin.

e Bir kolorimetreye ihtiyaciniz oldugunda, HELP kartinizi kaldirm. Bir laboratuvar asistani
size etiketli bir kolorimetre verecektir. Bu kolorimetrenin 6zel kullanimina 15 dakikaya
kadar sahip olacaksiniz. Laboratuar asistani, isiniz biter bitmez veya 15 dakika bittiginde
geri alacaktir. Istediginiz anda herhangi bir kolorimetre mevcut degilse, bekleme listesine
ekleneceksiniz.

e Kolorimetreyle ilgili talimatlar asagidaki sayfada sunulmugtur.
e Bu hakkinizi kolorimetre igin sadece ii¢ kez kullanabilirsiniz.
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Kolorimetrenin kullanimi igin talimatlar:

Absorbance/Transmittans modu

TUR 3

i
Ekran
Dalga I Oryantasy
bovu ———— on semasi
1470/ 525|570| 5901605626660
Secim o
diidmesi . Kuvet
tanki
Tamam
(OK)

Kolorimetreyi pirize takin.
“Absorbans”in ¢alistigini kontrol edin. Caligmiyorsa, se¢im diigmesini “Absorbance”
etrafinda kesikli bir ¢izgi goriinene kadar cevirin ve ardindan Tamam (OK) diigmesine
basin.

Secim diigmesini istediginiz dalga boyunda kesikli bir ¢izgi goriinene kadar ¢evirin
(470 nm). Tamam (OK) diigmesine basin.

Kiiveti tanktaki bos ¢ozeltinin yaklasik 3 cm yiiksekliginde yerlestirin. Dogru yonii segmeye
dikkat edin (kolorimetredeki yonlendirme semasina bakin, 1s1n sar1 ok yoniindedir, asagidaki
sekle bakin) ve kiiveti son konuma kadar asag: itmek i¢in dikkatli olun. Kapag1 kapatin.
Se¢im diigmesini “Absorbance” etrafinda kesikli bir cizgi gorunene kadar cevirin ve
ardindan tamam (OK) diigmesine basmn. Sec¢im diigmesini kullanarak, “Calibration”
secenegini vurgulaym ve tamam (OK) diigmesine basmn. Ekranda 0.00 okunana kadar
bekleyin (veya —0.00).

Kdveti, analiz edilen ¢ozeltinin yaklasik 3 cm yiiksekliginde olacak sekilde tanka yerlestirin.
Kapagi kapatin.

Absorbans degerini okuyun.

Kivet
. =
Kivet — Oryantasyon
tanki i i semasl
3 O S ;
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l. Saraptali demir miktarinin tayini

Bu béliimde, 0.000200 M demir(IIl) ¢ozeltisi ve 1 M potasyum tiyosiyanat ¢ozeltisine ihtiyaciniz

vardir.

Prosedir

1. Her bir tiipe, asagidaki tabloda verilen hacimleri igeren ¢ozeltileri ekleyerek 6 tiip hazirlayin.

TUp# 1 2 3 4 5 6

0.000200 M

demir(111) cozeltisi 1.0 mL 2.0mL 4.0 mL 6.0 mL

1 M perklorik asit 10mL | 1.0mL | 1.0mL | 10mL | 1.0mL | 1.0mL

cozeltisi
Sarap 100 mL | 10.0 mL
I—!.ldrolep peroksit 0.5 mL 0.5 mL
cozeltisi
Deiyonize su 9.5mL 8.5mL 6.5 mL 4.5 mL 1.0 mL

2. Plastik kapakla tiipii kapatiniz ve homojenligi saglamak i¢in tiipii calkalayimz.

3. 1, 2, 4 ve 5 numaral tliplere 1.0 mL 1 M potasyum tiyosiyanat ¢ozeltisi ekleyin. 6. tiipe
eklemeyin. Plastik kapakla tiipii kapatimz ve homojenligi saglamak i¢in tiipii calkalayimz.

4. Tiim tiipler hazir oldugunda, laboratuar asistanindan bir kolorimetre almak i¢cin HELP kartinizi
kaldirin.

5. Kolorimetreyi daha once tarif edilen prosediirii kullanarak hazirlayin (bkz. Sayfa 18).
Dalgaboyunu 470 nm’ye ayarlayin. Blank (Kor) olarak deiyonize su kullanin.

6. Bu dalga boyunda her tipin (1-6) absorbansini kaydedin. Sonuclar1 asagidaki tabloda
rapor edin. Kolorimetreyi iade etmek i¢in HELP kartiniz1 kaldirin.

Tube # 1 2 3 4 5 6

Absorbans (470 nm)

Tup icindeki Fe***iin
analitik konsantrasyonu 16 32 64 96
c(Fe*) / uM

Kolorimetre kodu
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1. Fe®'ln analitik konsantrasyonunun bir fonksiyonu olarak tiip 1-4’{in absorbans (A) degerlerini

grafige gecirin.

0.8

0.7

0.6

0.5

e(Fef+)y/ pM

40

50

60

70

80

90

e Asagida, kalibrasyon egriniz i¢in dikkate alacaginiz veri kutularini isaretleyin.

100

Tube #

1

2

3

4

Kalibrasyon egrisi i¢in
kullanilan absorbans

degerleri

110

2. Onceki sectiginiz verileri kullanarak, 5. Tiipteki Fe®*’{in analitik konsantrasyonunu (umol L

cinsinden) cizdiginiz kalibrasyon dogrusu kullanarak hesaplayin.

c(Fe*)tups =

pumol L

c(Fe**) (demir konsantrasyonunu) konsantrasyonunu hesaplayamadi iseniz, sorunun devaminda

c(Fe3*) icin 50 umol L™’ yi kullanabilirsiniz.
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3. Caligilan beyaz saraptaki demirin kiitle konsantrasyonunu mg/L cinsinden_hesaplayin.

Cm(iron) =

mg L™
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Il. Kompleksin stokiyometrisinin belirlenmesi

Bu bolimde, 0.00200 M demir(l11) ve 0.00200 M potasyum tiyosiyanat c¢ozeltilerini
kullanacaksiniz.

Prosedir

Bu sorunun ilk boliimiinde, sarap icerisinde demir derisiminin tayini i¢in demir(IIl) tiyosiyanat
kompleksinin renginden faydalanacagiz.  Sorunun ikinci bolimii ise [Fea(SCN)p]Ga0*
kompleksinin (koordine olan su molekdlleri gosterilmemistir) stokiyometrisinin incelenmesini
amaglamaktadir. Kompleks bilesigin formiiliinde gdsterilen a ve b degerleri 3’ten biiyiik olmayan
tam say1 degerleridir.

Bu boliim i¢in agagidaki sulu ¢ozeltiler size verilecektir:
o 0.00200 M demir(l11) ¢ozeltisi (asitlendirilmis) (80 mL)
o 0.00200 M potasyum tiyosiyanat ¢ozeltisi (80 mL)

Eger kullanilmas1 gerektigini diisliniirseniz, laboratuvar tezgahiizda test tiipleri (yikayip ve
kurutup kullanabileceginiz kapaklar ile birlikte), dereceli cam pipetler, bir spektrofotometre kiiveti,
bir kalorimetre (talep edildiginde) ve diger laboratuvar malzemeleri bulunmaktadir.

1. Asagida verilen tablonun ilk ii¢ satirini spektrofotometrik Ol¢limler ile kompleks bilesigin
stokiyometrisini belirlemenize yardimei olacak hacim degerleri ile doldurunuz. Tiim kolonlar
doldurmak zorunda degilsiniz. Asagidaki formuli kullanarak, her test tlpindeki demir(I1)
molar kesrini hesaplayiniz.

Vrea

F 3+ —
x(Fe™) Veeam + Vsen-

Tup No 7 8 9 10 11 12 13 14 15

0.00200 M demir(I11)
¢ozeltisinin hacmi
(Vreamy / mL)

0.00200 M potasyum
tiyosiyanat ¢ozeltisinin
hacmi (Vscn-/ mL)

Demir(I11) iyonunun
molar kesri (x(Fe**)

Absorbans (470
nm’de)

Kolorimetre kodu

2. Tupleri hazirlaymmiz. Tiim tiipler hazir oldugunda, bir kolorimetri cihazini kullanmak tizere
asistandan yardim almak i¢in HELP kartiniz1 kaldirimz.

51st IChO — Practical Exam 22




TUR 3

3. Kolorimetre cihazin1 daha 6nce agiklanan prosediirii kullanarak hazirlayiniz (sayfa 18’ya
bakiniz). Dalga boyunu 470 nm’ye ayarlayiniz. Blank (kor) olark deiyonize suyu kullanimz.

4. Her test tiipiiniin absorbansini bu dalga boyunda 6l¢tiniiz. Sonuglarmizi bir 6nceki Tablo’da
rapor ediniz.

Sorular

4. Test tiiplerinin absorbans (A) degerlerini demir(Ill) iyonunun molar kesrine (Xx(Fe3*)) karsi
ciziniz.

1.1

0.9

0.8

0.7

0.6

0.5

0.4

0.3

0.2

0.1

be(Fe)

5. Yaptigmiz deneylerin  sonuglarma bagli olarak, [(Fe)a(SCN)p]@0*  kompleksinin
stokiyometrisini belirleyiniz.
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Titration

Titration

Titration

Problem | Question | | | P31|P32|P33 | P34 P35 | Total
P3

13% of Points 10 10 8 4 4 2 2 2 42
total Score

Problem P3. Saklamak i¢in sarap

Kikurt dioksit, SO2, sarapta koruyucu olarak kullanilmaktadir. SO2 saraba eklendiginde, su ile
tepkimeye girerek bisiilfit iyonlar1 (HSO3") ile proton (H*) vermektedir. Bisulfit, ikinci bir proton
kaybederek siilfit’e (SO3?") de doniigebilmektedir.

SO, + H2O = H* + HSO3~
HSOs = H* + SO3*

Kiikiirt dioksitin sudaki bu ii¢ farkli formu, sarapta bulunan asetaldehit, pigmentler, sekerler, vb. ile
tepkimeye girerek, P harfi ile gosterilen iriinleri olusturabilir. Kikiirt dioksitin toplam
konsantrasyonu, serbest formlar1 (SO2, HSO3™ ve SO3*") ile P’nin konsantrasyonlarinin toplamidir.

Stlfitler ve kiikiirt dioksit bazi insanlara zararli olabildiginden, koruyucu konsantrasyonu
diizenlemeye tabidir. Avrupa Birligi’nde (AB), toplam kiikiirt dioksit miktar1 kirmizi sarap i¢in 100
mg L, beyaz sarap ve pembe sarabi i¢in ise 150 mg L olarak smirlandirilmistr.

Sizin goreviniz, iyodometrik titrasyon ile size verilen beyaz saraptaki toplam kiikiirt dioksit
konsantrasyonunu tayin etmektir.

Prosedir

l. Sodyum tiyosulfat ¢bzeltisinin standardizasyonu

1. Yaklasik 100 mg saf potasyum iyodat (KIOs3) igeren bir 6rnek size verilmistir. Kiitlenin kesin
miktar1, cam sisedeki (vialdeki) etiketin iizerinde yazmaktadir. Bu degeri asagidaki tabloya

kaydedin.

2. Kat1 potasyum iyodatin tamami ile deiyonize su kullanarak, 100 mL’lik balon joje i¢inde 100
mL’lik potasyum iyodat ¢6zeltisi hazirlayin. Bu ¢6zelti S ile adlandilacaktir.

3. 100 mL’lik bir erlen’e asagidakileri ekleyin:

o Volumetrik pipet ile S’nin 20 mL ¢ozeltisi;
o 5 mL lik mezir kullanilarak 5mL potasyum iyodur ¢ozeltisi (0.5 M);
o 10 mL mezir kullanilarak 10 mL sulfurik asit ¢cozeltisi (2.5 M).

4.  Erlen’i dondiirerek calkalayin, parafilm ile agzim kapatin, ve dolabin igine koyarak en az
bes dakika bekleyin.

5. Beher kullanarak, size verilen tiyosilfat ¢cozeltisi ile blreti doldurun. Erlen icindeki maddeyi
surekli galkalayarak titre edin. Sivinin rengi agik sar1 oldugunda, on damla nisasta ¢ozeltisi
ekleyin ve c¢oOzelti renksiz olana kadar titre etmeye devam edin. Titrasyon hacmini Vi

kaydedin.

6. Bu prosedurd (3. den 5. basamaga kadar) ihtiyaciniz oldugu kadar tekrarlayin.
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Potasyum iyodatin kiitlesi
(etiketin tistiindeki degeri yazin)

Analiz n° Vi/ mL

Sunulan deger V1 / mL

1. lyot cozeltisinin standardizasyonu

1. Volumetrik pipet ile 12 ile etiketlenmis iyot ¢ozeltisinin 25 mL’sini 100 mL’lik Erlen’e
transfer edin.

2. Erlen igindeki maddeyi sodyum tiyosulfat c¢ozeltisi ile titre edin. Sivinin rengi agik sari
oldugunda, on damla nisasta ¢ozeltisi ekleyin ve cozelti renksiz olana kadar titre etmeye
devam edin. Titrasyon hacmini V2 kaydedin.

3. Bu prosediri (1.-2. basamaklar) ihtiyaciniz oldugu kadar tekrarlayin.

Analiz n° Va2 / mL

Sunulan deger V> / mL
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Il Toplam kiikirt dioksit miktarinin tayini
1. Volimetrik pipet ile, 50 mL sarabi1 250 mL’lik Erlen’e transfer edin.

2. 25 mL’lik meziir ile 12 mL sodyum hidroksit ¢6zeltisini (1 M) ekleyin. Parafilm ile agzini
kapatin, icindekileri dondiirerek calkalayin, sonra en az 20 dakika bekleyin.

3. 5 mL sulfurik asit ¢ozeltisi (2.5 M) ekleyin ve yaklagik 2 mL nigasta ¢ozeltisini tek-kullanimlik
plastik pipet kullanarak ekleyin.

4. Erlen igindeki maddeyi biret icindeki iyot ¢Ozeltisi ile koyu bir renk belirinceye ve bu renk en
az 15 saniye kalic1 oluncaya dek titre edin. Titrasyon hacmini Vs kaydedin.

5. Bu proseduri (1.-4. basamaklar) ihtiyaciniz oldugu kadar tekrarlayin.

Analiz n° V3 / mL

Sunulan deger Vs / mL
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Sorular

1. Sodyum tiyosiilfat ¢ozeltisinin standardizasyonu sirasinda gerceklesen biitiin tepkimelerin
denklesmis denklemlerini yazin.

2. Sodyum tiyosulfat ¢ozeltisinin molar konsantrasyonunu hesaplayin. Potasyum iyodatin mol
kiitlesi sdyledir: M(KI103) = 214.0 g mol,

c(S205%) = mol L™

c(S203%) degerini hesaplayamazsaniz, sorunun geri kalaninda c(S203°") = 0.0500 mol L™ degeri
kullanilabilir.

3. Iyot ¢bzeltisinin molar konsantrasyonunu hesaplayin.
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c(lp) = mol L™

c(l2) degerini hesaplayamazsaniz, sorunun geri kalaninda c(I2) = 0.00700 mol L™ degeri
kullanilabilir.

4. Kiikiirt dioksitin siilfat iyonlarma (SO4?") yiikseltgendigini varsayarak, iyot (I2) ile kukirt
dioksit (SO2) arasindaki denklesmis denklemi yazin.

5. Saraptaki toplam kiikiirt dioksitin kiitle konsantrasyonunu mg/L cinsinden hesaplayin.
Kiikiirt dioksitin mol kiitlesi sdyledir: M(SO2) = 64.1 g mol.

cm(SO2) = mg L™
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CEZALAR (PENALTIES)

TUR 3

Olay # (Incident #)

(Ogrenci imzasi)

Student signature

Lab sorumlusu imzasi

(Lab supervisor signature)

1 ceza yok (no penalty)
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