KRIiSTALLENDIRME

Kristallendirme kat1 bilesiklerin saflastirilmasi igin en ¢ok kullanilan yontemdir. Bu yontemde,
saflagtirilacak katinin genellikle 1sitilarak doymus veya asirt doymus ¢ozeltisi hazirlanir. Bu ¢ozelti
sogutuldugunda kristallenme olusur. Kristallenme iki kademede meydana gelir. Bunlar kristal ¢ekirdeginin
olusumu ve olusan ¢ekirdegin biiylimesidir.

Asirt doygunluk ve kendi kendine kristallenme arasindaki iliski grafiksel olarak Sekil 3.1’ de
gosterilmistir. Alttaki devamli ¢izgi ¢oziiniirliik egrisidir. Ustteki kirik siiper ¢oziiniirliik egrisi ise,
kontrolsiiz, kendi kendine kristallenmenin gergeklestigi sicakliklar: ve derigimleri géstermektedir.

Stiper ¢oziiniirliik egrisi iyi tanimlanmamis olmakla birlikte stiper ¢6ziiniirliik bolgesi iginde yari
kararli bolge bulunmaktadir. Boylelikle diyagram {i¢ bolgeye ayrilmaktadir.

o Kiristallenmenin imkansiz oldugu kararh (doymamis) bolge.

e (Coziinirlik ve siiper ¢Oziiniirliik egrileri arasindaki kendi kendine kristalizasyonun miimkiin
olmadig1, yar1 kararh (asir1 doygunluk) bolge.

e Kendi kendine kristallenmenin miimkiin oldugu, ama kaginilmaz olmadigi kararsiz veya asiri
doygunluk bolgesi.

Eger Sekil 3.1 de A noktasi ile temsil edilen bir ¢ozelti, herhangi bir ¢6ziicii kayb1 olmaksizin
sogutulursa C noktast ile temsil edilen sartlar gerceklesmedikce kristallenme meydana gelemez. Ozellikle
sodyum tiyosiilfat gibi ¢oziiniirliigii yiiksek olan maddeler igin kristallenme baglamadan énce D noktasina

kadar sogutmak gerekebilir.
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Sekil 3.1 Coziiniirliik-stiper ¢6ztiniirliik grafigi

Asirt doygunluk, ¢ozeltide bir kisim ¢6ziiciiyii buharlastirarak da elde edilebilir. AB2C; ¢izgisi sabit
sicaklikta gerceklesen boyle bir islemi temsil etmektedir. Bu islem sonunda kristallenme gerceklesmez ise,
sogutma ve buharlastirma birlikte kullanilmakta ve bu tiir bir islem AB1C; ¢izgisiyle tanimlanmaktadir. Bu

grafikten anlasildig1 tizere asir1 doygun ¢ozeltilerde sabit ve yiiksek sicaklikta bile kristallenme miimkiindiir.



Buna gore kristallenme siirecini kontrol edebilmek i¢in hazirlanan ¢ozeltinin derisimi olduk¢a dnemlidir.
Yani ¢ok seyreltik ¢ozelti kristallenmenin imkansizlagsmasina ya da c¢ok gec gerceklesmesine sebep
vermekte iken g¢ok derisik ¢ozelti de ise yliksek sicakliklarda istenmeyen kristal olusumuna neden
olabilmektedir. Ideal kristallenme ¢dzeltinin belli sicakliga sogutuldugunda yavasca gerceklesenidir (ABC
dogrusu).
Altin kural

Kristallendirilecek kati i¢in wuygun ¢oziicii kullanilmalidir. Bu ¢oziicli sogukta safsizliklar
neredeyse tamamen ¢ozmeli sicakta ise ¢ozmemelidir. Saflastirilacak katiyr sogukta ¢ok az veya hig
¢ozmemelidir ancak sicakken iyi ¢c6zmelidir. Yani kristallendirilecek kati ile safsizliklar benzer ¢oziiniirliik
ozellikleri gdstermemelidir. Ornegin safsizliklar sogukta ¢oziiniirse kristallendirme isleminden sonra olusan
saf kristaller siiziilerek alinir ve yikandiginda istenmeyen safsizliklar uzaklastirilmis olur. Tam tersine
safsizliklar sicakta bile ¢Oziinmezse bu sefer sogutmadan once yapilacak sicak siizme islemi ile bu

safsizliklar uzaklastirilabilir.

Uygun ¢oziicii secimi

Oda sicakliginda katiy1 iyi ¢dzen ¢oziicii uygun kristallendirme ¢oziictisii degildir. Uygun ¢oziicii
katyyr sogukta ¢ozmeyen ya da az ¢ézen, sicakta ise iyi ¢ozendir. Bazen sogukta katiy1 iyi ve kotli ¢ozen
coziiciiler belli oranlarda karistirilarak uygun ¢oziicii elde edilebilir. Tabii ki bulunan uygun ¢oziicii
saflastirilacak kati ile tepkime vermemelidir. Bu temel 6zellikler disinda uygun ¢oziicii su ozelliklere de
miimkiinse sahip olmalidir.

e Kaynama noktasi ¢ok yiiksek +100°C veya ¢ok diisiik -40°C olmamalidir. Yiiksek kaynama noktali
¢oziiciileri kurutma asamasinda uzaklastirmak zordur. Diislik kaynama noktali ¢oziiciiler ise islem
sirasinda ¢ok¢a buharlagirlar.

e Uygun ¢oziiciicii zehirli, kanserojen, yanici, parlayici, tahris edici vb. 6zelliklere sahip olmamalidir.

e Uygun ¢dziicii kolay bulunur ve ucuz olmalidir, ¢iinkii saflastirilan katiya oranla ¢okga kullanilir.

Bu 6zelliklerin hepsini bir arada barindiran uygun kristallendirme ¢oziiciileri az sayida bulundugundan,
ihtiyaca gore segilen ¢oziiciiler gerekli dnlemler altinda kullanilabilir.
Uygun ¢oziiciiniin deneysel olarak secimi

Coziicii se¢imi igin bir kesin kural veya hesaplama teknigi mevcut degildir. Bu nedenle deneme-
yanilma yontemi kullanilir. Fakat kristallendirilecek maddenin yapisi diistiniilerek bu yapiya yakin
polaritede, genelde biraz daha az polar ¢oziiciiler tahmin edilerek baglamak zaman kazandiricidir. Deneme
islemi icin, deney tiipiine az miktar (50-100 mg aras1) madde konur. Igine biraz (3-5 mL) ¢dziicii katilir.
Kat1 ¢6ziinmezse tiip su banyosunda 1sitilir. Is1 ile ¢oziiniirse ¢ozelti sogutulur. Sogutuldugu zaman

kristallenme gozlenirse bu ¢oziicli uygun kristallendirme ¢oziiciisiidiir.



KRISTALLENDIRME ISLEMI

Kati maddelerin saflastirilmasi i¢in yapilan kristallendirme iglemi alt1 agamada gergeklestirilir:

1- Cozeltinin hazirlanmast, 2- Sicak ¢dzeltinin siizilmesi, 3- Sogutma ve kristallenme, 4- Siizme ve yikama,
5- Kurutma.
Cozeltinin hazirlanmasi, sicakta siiziilmesi ve kristallendirme

Bir erlen icine, katt maddeden bir miktar konur, sonra uygun ¢dziiciiden bir miktar katilir (Not:
burada ¢oziicii miktar1 katiya gore tahmini alinir. Cozelti ¢ok seyreltik veya ¢ok derisik hazirlanmamalidir).
Karistirma i¢in bir magnet erlene birakilir. Su banyosu iizerinde (yanici, parlayict ve ¢ok diisiik kaynama
noktast olan ¢oziiciilerde) veya dogrudan 1sitict {izerinde kaynatilir. Kristallendirilecek katinin tamami
¢Oziinmezse biraz daha ¢oziicii katilir. Bdylece doymus ¢ozelti hazirlanir. Eger ¢6zelti berrak degilse icinde
kat1 ¢oziinmeyen safsizliklar var demektir ve bu durumda, ¢ozelti sicakken siiziilmelidir. Aslinda ¢ozelti
berrak goriinse de sicak siizme yapilmalidir. Sicak siizme islemi sdyle yapilir: ikinci bir erlen veya beher
icine ¢ok az sicak uygun ¢oziicli konur. Ayni1 zamanda siizme igin kullanilacak huni ve siizge¢ kagidi yine
sicak uygun ¢oziicli ile veya onun buhariyla islatilarak isitilir. Bu 1sitma islemi bagka sekillerle de
yapilabilir. Sonra huni ikinci erlen tizerine yerlestirilir ve birinci erlen igindeki sicak ¢dzelti hizla siiziiliir.
Eger sicak siizme sirasinda hunide kristallenme baslarsa huni yeterince sicak degildir veya ¢ozelti asirt
doygun hazirlanmigtir. Bu durum giderilmelidir. Sizme sonunda alttaki erlene berrak ¢6zelti gecer. Erlenin
agz1 bir saat camu ile kapali sekilde bir kenara birakilir. Soguma kendiliginden gergeklestirilir.

Kristal biiyiikliigii sogutma hizina baglidir. Hizli sogutma kiigiik kristal, yavas sogutma iri kristal
meydana getirir. Erleni buza oturtarak hizli sogutma yapilirsa kii¢iik boyutlu kristaller elde edilir. Bu tiir
kristaller ylizeylerinde biiylik kristallere oranla daha fazla safsizlik adsorbe ederler (Sekil 3.3). Cok iri

kristaller yapilarinda ¢6ziicii tutabilirler.
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Sekil 3.3



Bazen kristallenme sogutma islemine ragmen gerceklesmez. Bu gibi durumlar i¢in ¢ézlim, bir
bageti erlenin i¢ ylizeylerine siirtmek, daha iyisi elde varsa o bilesigin saf kristalinden bir parca (as1 kristali)
¢oOzeltiye atmaktir. Bu igslemler kristallenmeyi baglatabilir. Neden?

Bu soruya cevap vermek igin kristallenmenin nasil basladigini bilmek gerekir. Daha &nce
belirtildigi gibi kristallenme iki kademede meydana gelir. Bunlar kristal ¢ekirdeginin olusumu ve olusan
cekirdegin diizgiin geometrik sekillerde biiylimesidir. Doygun bir ¢ozelti i¢inde kristal ¢ekirdeklerinin
olugmasi olayma c¢ekirdeklenme adi verilir. Doygunluk ya da asir1 soguma tek baslarina bir sistemin
kristalize olabilmesi icin yeterli degildir. Kristal olusumundan once ¢6zeltide cekirdeklerin var olmasi
gerekir. Kararli bir kristal ¢ekirdegin igindeki molekiil sayis1 10’ dan baslayip birkag¢ bine kadar ¢ikabilir.
Ornegin; su (buz) ¢ekirdekleri yaklasik 100 molekiilden olusmaktadir. Molekiillerin kiimelesip birbirlerine
eklenmesiyle ¢ekirdekler olusur. Bu kiimelenmeler ilk basta kisa zincirler ya da diiz tek tabakalar halindedir.
Ardindan ¢ekirdeklenme sadece asir1 doygunlugun fazla oldugu bolgelerde devam eder. Bunlarin yapist
kararsiz oldugundan, tekrar ¢oziinebilme 6zelligine sahiptirler. Biiyiimekte olan ¢ekirdek kritik biiyiikligi
asarsa yukarida da anlatildigi gibi, ¢ozeltinin doygunlugundan dolay1 kararli hale gecer. Cekirdeklenme
kendiliginden ya da yapay yollarla gerceklesebilir. Sekil 3.4’ de g¢ekirdeklenme ¢esitleri basit bir sema
halinde verilmistir.

Iste as1 kristali kullanmak veya bageti erlen cidarlarina siirterek mikroskopik cam parcalari
kopartmak ¢ekirdeklesmeyi baslatabilir. Bu kat1 yabanci maddelerin biiytikliigii onemlidir ve sivi ¢ozeltiler
icinde aktif heterocekirdeklerin 0.1 pm-1 pm arasinda bulundugu kanitlamistir.
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Sekil 3.4 Cekirdeklenme gesitleri

Bir ¢ozelti ya da eriyigin ¢ekirdeklenmesi sogutma hizindan etkilenebilecegi gibi sistem igindeki
safsizliklardan da etkilenir. Fazlaca safsizlik iceren ¢ozeltilerde, bu maddeler ¢ekirdeklenmeyi geciktirici
olarak gorev yapabilirler. Diger bir durumda bu etkiyi gdstermeyip hizlandirict olarak gorev alabilirler.
Burada uygulanabilecek genel kurallar yoktur. Yapilan incelemeler ani (homojen) cekirdeklenmenin
herhangi bir sekilde olabilecegini gdstermistir. Ancak ger¢ek homojen ¢ekirdeklenmenin yaygin bir durum

olmadig1 genel olarak kabul edilmistir. Ornegin cekirdeklenme, ortamdaki (heterocekirdekler) tozlarin



yardimiyla baglayabilir. Buna gore kristallenme siirecinde ortamda katki maddelerinin bulunmasi,
kristallenmeyi ve kristal yapisimt 6nemli bir sekilde etkileyebilir. Bazi katkilar kristal biiyiimesini
engellemekte, bazilari ise hizlandirmaktadir. Bir kisim katki maddeleri de, s6z konusu kristalin belirli
kristalografik yiizeylerini etkileyerek, kristal seklinin degismesine sebep olmaktadir. Kristallenme
ortaminda yer alan katki maddeleri organik veya inorganik kokenli olabilir. Organik yiizey aktif maddeler
kristal seklini ve kristallenme hizin1 degistirmek igin sik¢a kullanilan maddeler arasindadir. Bu s6z konusu
yiizey aktif maddeler anyonik, katyonik ve non-iyonik olmak iizere ii¢ degisik sinifta yer alirlar.
Siizme ve yikama

Genellikle nuge erleni ile siizme yapilir. Kullanilan siizge¢ kagidi nugenin deliklerini tamamen
kapatacak fakat yanlardan kivrilmayacak sekilde kesilerek hazirlanir. Siizge¢ kagidinin nugeye yapigmast
icin biraz ¢oziicii ile 1slatilir. iginde kristaller bulunan ¢dziicii nugede siiziiliir. Siizme sirasinda vakum, su
trompu veya bir pompa ile saglanir. Erlende kalan kristaller bir cam baget ya da spatiil yardimiyla nugeye
aktarilir. Cok az miktarda soguk ¢oziiciide bu is i¢in kullanilabilir. Ardindan kat1 madde bir miktar uygun
¢oziicii ile yikanir. Kristaller tlizerine biraz bastirilir (spatiil, temiz erlen veya beher tabani vb) sonra bir siire
nugede vakum uygulanir halde birakilir. Eger artik sivi damlalar1 alta gegmiyorsa slizme islemi bitirilir.
Nugede toplanan ¢ozelti bir kenara alinir. Bu ¢ozeltide kristaller olusmaya devam edebilir ama daha az
safliktadirlar.
Kurutma

Birkag siizgec kagidi iizerine nuge i¢indeki kristaller alinir. Sonra bu kristaller iizerine siizgec kagidi
bastirilir. Boylece fazla ¢oziicli kagida gecer. Sonra bir temiz saat camina bu kristaller alinir ve tizeri slizgeg
kagid ile kapatilarak kendi halinde kurumaya birakilir. Etiivde kurutma islemi yapilacaksa ¢oziiciiniin saf
katinin erime sicakligini diistirecegi dikkate alinmalidir. Bunlarin diginda vakum etiivleri de hizli ve giivenli
kurutma i¢in kullanilabilir.

Kristallendirme isleminin tiimiinii sekilsel olarak asagida gorebilir (Sekil 3.5).
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Sekil 3.5 Kristallendirme islemi

Deneyin Yapilisi

Saflagtirllmak istenen ham benzoik asit 6rneginden 1 g tartilir ve magnetle beraber bir erlene konur.
Uzerine 60 mL kadar su katilir. Uygun bir siizge¢ kagidi kesilerek huniye yerlestirilir. Bu huni ters
cevrilerek beherin lstline kapatilir. Sivi kaynayana kadar 1sitilir. Bu sirada sicak su buharlart huniyi ve
stizgec kagidini 1sitir. Coziinme tamamlandiktan sonra, baska bir behere sicak ¢ozelti hizli bi¢imde siiziiliir.
Bu islem sirasinda kristallenme olmamalidir. Sonunda, ¢dzelti bir kenara sogumaya birakilir. Cozelti oda
sicakligina ulastiginda ¢oken Kristaller nuge erleninde stiziilir. Soguk su ile birkag kez yikanir. Sonra
kurutma yapulir.

Ele gegen kristaller tartilarak geri kazanma miktar1 hesaplanir. islem sonunda ele gecen katinin
baglangicta alinan katinin agirli§ina oranidir. Ayrica benzoik asitin erime noktasina bakilir ve literatiir

degeri ile karsilagtirilir.

SUBLIMLESTIiRME

Belirli bir sicaklikta kat1 yiizeylerinden kagan molekiillerin siv1 yiizeyinden kacan molekiillerden
daha az olmasindan dolayi, genel olarak katilar sivilardan daha diisiik buhar basincina sahiptir.
Karbondioksit, iyot, naftalin ve kafur gibi birgok maddenin buhar basinglar1 ise erime noktalarinin ¢ok

altindaki sicakliklarda, atmosfer basincina erisir. Béylece bu maddeleri dogrudan kati halden buhar hale



getirmekle ve buharlar1 soguk bir yiizeyde yogunlastirmakla saflastirilabiliriz. Bu isleme siiblimlestirme
denir. Bu yontemin iistlin yanlar1 goyle siralanabilir.
e Herhangi bir ¢oziicii kullanilmadigindan ¢oziiciiden kaynakli sorunlarla karsilagilmaz.
e Madde kaybina neden olan aktarma islemlerinin sayis1 azdir.
e Kiistallendirmeden daha hizli bir islemdir.
Stiblimlestirme ugucu olmayan tuzlardan organik bilesiklerin ayrilmasinda, 6zellikle deger kazanir.
Islem sirasinda, vakum kullanilmasi, daha az ugucu organik bilesiklere de bu yontemin uygulanmasini
saglar.
Bu yontemin istenmeyen yani ise, genellikle kristallendirme yontemindeki kadar saf bilesik elde

edilememesidir. Asagidaki sekilde basit bir siiblimlestirme diizenegi goriilmektedir (Sekil 3.6).
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Sekil 3.6 Siiblimlestirme cihazi
Naftalinin siiblimlestirilmesi: Bir beher i¢ine, az miktarda naftalin konur. Beherin iistiine, saat
cami kapatilir ve saat caminin ustiine birka¢ parga buz konur. Beher alttan hafifge 1sitilir ve naftalinin
erimesi saglanir. Bu sekilde naftalin saat cami ylizeyinde yogunlagmaya baslar. Daha sonra saat cami

istiindeki buz-su dokiiliir ve naftalin spatiil ile toplanir.



ERIME VE ERIME NOKTASI TAYINI

Kat1 haldeki maddelerin kiitlesi, hacmi ve sekli belirlidir. Sivilarin ve gazlarin aksine katilar akiskan
degildir. Yani kati maddeler atomlarinin en yavas hareket edebildigi haldedir. Maddenin diger hallerine
dontistiiriilebilirler. Kendi iginde amorf ve kristal kat1 olmak iizere ikiye ayrilirlar. Amorf katilar diizenli
geometrik yapida yani kararl kristal halinde degillerdir. Bu tip katilara bir 6rnek camdir. Cam sonsuz viskoz
sivi olarak da tanimlanabilir. Bu tip katilar isitildiklarinda erime noktasi gostermezler, camsi gecis
sicakligina sahiptirler. Molekiilleri diizensiz olarak yi1g1ldig1 i¢in amorf maddelerin kirilma indisi, mekanik
dayanim ve elektriksel 6zellikleri her yonde aynidir (izotrop).

Kristal yapidaki katilarda ise, atomlar diizenli ve kararli geometrik yapilar olustururlar. Bu
geometrik yapi olusumu kristal yapinin en kiigiik iinitesi birim hiicreden kaynaklanir. Bu birim hiicrelerin
diizenli yigilimu ile kiibik, hekSagonal, tetrahedral gibi kristal sekilleri ortaya g¢ikar. Kristal maddeler bu
nedenle anti izotroptur, yani elektrik, mekanik ve optik 6zellikleri her yonde farklidir. Organik
kimyada daha ¢ok molekiiler kristallerle (organik maddelerin kristalleri) karsilasilmaktadir. Ornegin,
benzoik asit, salisilik asit, p-nitrofenol molekiiler kristal yapidadirlar. (NaCl, CsCl gibi yapilar iyonik
kristaller olustururlar). Bu molekiiler kristaller arasinda ¢ekim kuvvetleri dipol-dipol etkilesim, London
cekim kuvvetleri ve/veya hidrojen baglaridir. Bu kuvvetler Coulomb ¢ekim kuvvetlerinden zayif olduklari
icin molekiiler kristaller diisiik erime noktasina sahiptirler. Ornegin benzoik asit 121-123°C” de erirken NaCl

801°C’ de erir.

ERIME VE ERIME NOKTAGSI

Erime, kristal yapili kat1 bir maddenin sivi hale gectigi sicakliktir. Erime olayinda kristal yapinin
en kiicilik iinitesi olan birim hiicre ve bu birim hiicrelerin diizenli yigilim ile olusmus geometrik yapi
bozulur, molekiiller birbirlerinden uzaklasirlar. Molekiilleri diizenli kristal yapilarindan diizensiz s1v1 haline
getirmek i¢in enerjiye ihtiya¢ vardir. Bu nedenle erime olay1 endotermik (1s1 alan) bir siirectir. Tam tersi,
stvidan katiya gecis eksotermik (1s1 veren) bir olaydir. Standart atmosfer basincinda, saf kristal yapili
katilarin her biri farkl sicakliklarda erir. Bu nedenle, erime noktasi bir maddenin ayirt edici 6zelliklerinden
biridir ve onu tanimlamakta kullanilabilir. Kristal katilara yeterince ve siirekli 1s1 uygulandiginda, sicaklik
sivilasma olusuncaya kadar sabit bir sekilde artar. Sicakliktaki artis bu noktada sonlanir ve artitk maddenin
tamami siviya doniisiinceye kadar bir degisim gozlenmez. Sivilagsmanin tamamlanmasina karsin 1si
uygulanmasi siirdiiriiliirse, sicaklik yeniden yiikselmeye baslar. Asagidaki idealize edilmis sicaklik-zaman
grafiginde goriildiigii gibi katt maddeye 1s1 verildiginde, maddenin sicakligi A noktasina kadar dogrusal
artmaktadir. A noktasina ulasildiginda (erime noktasi) maddenin sicakligi artik artmamaktadir. Bunun

anlami sudur: Kati maddenin aldigi 1s1, kristal yapiy1 bozmaya harcanmaktadir ve bu kristal yapi: tamamen
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bozulmadan yani erime tamamlanmadan maddenin sicakligi1 artmamaktadir. Ancak B noktasina ulasildiktan
sonra sicaklik tekrar artmaktadir. Sekil 2.1° e bakilacak olursa erime sicakligi tek bir degerdir. Sadece saf

maddeler i¢in boyle bir sicaklik-zaman grafigi elde edilebilir.
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Cogunlukla maddenin sicaklik artist biraz dogrusalliktan sapar ve en 6nemlisi erime noktasi yerine
erime aralig1 goriliir (Sekil 2.2). Bu araligin genisligi 6nemlidir, eger birkag derece santigrad ise kabul
edilebilir bir degerdir. Fakat bu aralik daha biiyiik ise 6rnegin 5-6°C ise eriyen maddenin yeterince saf
olmadig1 anlasilir. Erime noktasi bize maddenin saflig1 hakkinda bilgi verir. Keskin bir erime noktasi olan
maddeler ¢ok saf iken genis bir erime araligi olan madde ise ¢okga safsizlik yapan yabanci maddeler
icermektedir denebilir.

Erime noktas1 belirlenirken bazi noktalara dikkat etmek gerekir. Ciinkii bunlar erime noktasinin
farkli bulunmasina neden olabilirler.

Isitma hizi: Hizli 1sitmada, kati madde erimeye zaman bulamaz ve gerg¢ek erime sicakligindan yiiksek
degerler dl¢iiliir. Ana neden kapiler i¢indeki katinin, 1sitma yiizeyi ile dengeye erisememesidir. Dogru 1sitma
hiz1 dakikada 1-5°C arasidir. Belli 1sitma hizinda, madde miktar1 fazla ise erime sicakligi ger¢cek degerinden
yiiksek Ol¢iiliir.

Céziiciiler: icinde ¢oziicii bulunan katilar erime noktalar1 diiser. Bir noktaya kadar ¢oziiciiniin artan
miktar1 ile dogrusal bir diisme goriiliir.

Safsizliklar: Erimis durumdaki, kat1 bilesikte ¢ozlinebilen safsizlik, o bilesigin erime noktasini diisiiriir. Bu
diisme, yine safsizligin artan miktari ile artar. Buna neden, genel olarak kati eriyiklerin erime noktalarinin
kendilerini olusturan saf katilardan daha diisiikk olmalaridir. Bu diisme sekilde goriildiigii gibi 6tektik
noktasina kadar devam eder (Sekil 2.3). Saf olmayan bir bilesigin erime noktas1 diisiikk ve erime sicakligi

aralig, saf bilesige kiyasla genistir.
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Sekil 2.3

ERIME NOKTASI OLCUMU
Erime noktasi 6l¢limii erime noktasi tayin cihazlari ile yapilir. Bu cihazlar gesitlilik gostermektedir.
Fakat cihaz bulunmadig1 zaman basit bir erime noktasi cihazi yapilabilir. (Sekil 2.4) Deneyin Yapilist
Iyice kurutulmus numune toz haline 6giitiiliir. Sonra bir ucu kapal1 5-7 cm uzunlugundaki bir kapiler
tiipe 2 mm yiikseklikte veya 3-5 mg doldurulur. Bunun igin kapilerin agik agzi numune igine batirilir. Sonra
kapal1 tarafi agagi gelecek sekilde bir cam boru (30-40 cm) iginde diisiiriilerek ziplatilir. Bu iglem birkag

defa yapilarak 6rnegin sikismasi saglanir.

Sekil 2.4 Basit bir erime noktasi cihazi
Bu kapiler, kapali tarafi civa haznesi ile ayni seviyede olacak sekilde termometreye tutturularak
erime tabancasi i¢indeki siviya (6rnegin silikon yagi) civa haznesi ¢bzeltiye batacak sekilde daldirilir.
Kapileri tutan bant siviya dokunmamalidir. Tabanca ug tarafindan alevle isitilir. Bu sirada kapiler igindeki
degisimler izlenir. Erime noktasinin 10°C altina gelinceye kadar hizli daha sonra 2°C/dKk.” lik hizla 1sitma
yapilir. Kat1 bilesigin erimeye bashigi sicaklik ile tamamen erdigi sicakliklar kayit edilir. Bu degerler ile

erime aralig1 bulunur ve literatiirdeki degerlerle karsilagtirilir.



