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OZET

BAZI ORGANIK ASITLERIN TEPKIiMELi OZUTLEME iLE AYRILMASI

Karboksilli asitler endiistride yaygin kullanim alanlarina sahiptir. Fermantasyon tiretimi
esnasinda sulu fermentasyon ortamindan veya endiistriyel atik sulardan ayrilmasi
isleminin ekonomik bir gekilde gerceklestirilmesi 6nem arz etmektedir.

Bu tez ¢alismasinin amaci, tepkimeli Oziitleme yontemi ile bazi organik asitlerin
saflastirilmasint incelemek, organik asitleri bu yontem agisindan degerlendirmektir.
Calismada kullanilan asitler; bir dikarboksilli asit olan itakonik asit ve monokarboksilli
asit olan nikotinik asit ve penisilin G’dir.

Nikotinik asit, Niyasin veya B vitamini suda ve etil alkolde ¢oziinebilen ve diger
organik ¢oziicllerde de belirli oranlarda ¢oziinebilen, kokusuz, renksiz bir
monokarboksilli asittir. Tla¢ sanayinde kullanilir.

[takonik asit; metilensiiksinik asit olarak da adlandirilan, su, aseton, etil alkolde
cOziinebilen ve diger organik coziiciilerde de belirli oranlarda ¢oziinebilen, kokusuz,
renksiz bir dikarboksilli asittir. Itakonik asit ilag, kaplama, kozmetik gibi endiistrinin
bir¢cok alaninda kullanilmaktadir.

Penisilin G; “penicillum notatum” adli1 mantarin tirettigi, bakteri 61diiriicii bir maddedir
ve zayif bir monokarboksilli asittir (pK,= 2.75). Penisilin penicillum notatum ve
penicillum crysogenum tarafindan sentezlenen dogal bir antibiyotik oldugu igin
penisilinin toksisitesi gok zayiftir ve bir ¢ok alanda kullanilir.

Deneysel boliimde, itakonik asit, nikotinik asit ve penisilin G’nin sulu ¢ozeltilerden
ayrilmas1 farkli fonksiyonel gruplara sahip (alkoller, ketonlar, asetatlar, alkanlar)
seyrelticiler ile 298.2 K de ¢alisilmistir. Bu asitlerin su ve solventler arasindaki dagilma
katsayilar1 deneysel olarak 298.2 K’de belirlenmistir.

Ikinci asamada, ekstraksiyon verimliligini arttirmak amaciyla farkli konsantrasyonlarda,
amberlite LA-2 (sekonder amin), trioktil amin (tersiyer amin) ve aliquat-336 (dordiinciil
amonyum tuzu) yukaridaki seyrelticilerle birlikte ekstraktan olarak kullanilmustir.
Organik fazdaki amin konsantrasyonuna bagli olarak dagilma katsayilar1 ve yiikleme
degerleri hesaplanmaistir.

Denemeler sonucunda goriilmiistiir ki itakonik asit igin trioktilamin, amberlit (LA-2) ve
aliquat-336 kullanildiginda en iyi seyreltici oktanoldiir. Nikotinik asit igin trioktilamin
ve aliquat-336 kullanildiginda oktanol en iyi sonug¢lar1 vermistir. Penisilin G igin de
trioktilamin ve amberlit (LA-2) kullanildiginda izo amil alkol en iyi sonuglar1 vermistir.
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SUMMARY

SEPARATION OF SOME ORGANIC ACIDS WITH REACTIVE
EXTRACTION

Carboxylic acids have a widespread use in industry. During the production of
carboxylic acids by the fermentation process or in industrial wastewater streams the
separation of acids from the aqueous media is economically in great importance.

The aim of this study is to examine the separation of some organic acids with reactive
extraction and to evaluate the carboxylic acids by reactive extraction method. The acids
used in this study are itaconic acid which are a kind of dicarboxylic acid and penicilin G
and nicotinic acid which are a kind of a monocarboxylic acid.

Nicotinic acid, niacin or vitamin Bs are able to dissolve in water and ethyl alcohol. It is
able to dissolve with specific proportions in other organic solutions. It is an odorless and
colorless monocarboxylic acid. It is used in pharmacy.

Itaconic acid is also named methylenesuccinic acid which is able to dissolve in water,
ethyl alcohol and with specific proportions in other organic solutions. It is an odorless
and colorless dicarboxylic acid. Itaconic acid is used in pharmacy, coating, cosmetics
industries and etc.

Penicillin G; produced by fungus “penicillum notatum”, a bactericidal agent and a weak
monocarboxylic acid (pKa = 2.75). The toxicity of penicilin is very weak and it is used
in many areas because penicillin is a natural antibiotics synthesized by penicillum
crysogenum and penicillum notatum.

In the experimental section, the reactive extraction of itaconic acid, nicotinic acid and
penisilin G from aqueous solutions with solvents which have different functional groups
(alcohols,ketones,acetates,alkanes) were investigated at 298.2 K. Distribution
coefficients of these acids between water and solvents are determined experimentally.

In the second stage, to improve the extraction efficiency, the solution at different
concentrations of amberlite LA-2 (secondary amine), trioctylamine (TOA, tertiary
amine) and aliquat-336 (quaternary ammonium salt) among the mentioned solvents
were used as extractants. Distribution coefficient and loading factor values along amine
concentrations in organic phase were calculated. At the end of the study, the best
solvent for itaconic acid was found to be octanol, if trioctylamine, amberlite (LA-2) and
aliquat-336 amines were used. Also, in the experiments of nicotinic acid, the best
solvent was octanol if trioctylamine and aliquat-336 was used. In the experiments of
penicillin G, the best solvent was isoamyl alcohol if trioctylamine and amberlite (LA-2)
was used.
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1. GIRIS

Organik asitler dogada saf olarak bitkisel ve hayvansal organizmada bulunabilirler ve
ayrica dogal yollardan da elde edilebilirler. Baslica organik asitler formik, laktik, asetik,
propiyonik, biitirik, fumarik, sorbik, sitrik ve malik gibi asitler ve bunlarin tuzlaridir.
Bu asitler canli organizmada metabolize olduktan sonra karbondioksit ve suya okside
olurlar. Dolayisiyla canli organizma i¢in herhangi bir saglik sorunu ya da bir risk
olusturabilecek higbir kalint1 birakmazlar. Bu 6zelliklerinden dolay1 yaygin bir kullanim
alanina sahiptirler. Organik asitler, kimyasallarda, eczacilikta, biyoteknolojide, gazlar
ve yanict maddeler teknolojisinde, petrokimya rafinelerinde, gida ve yem endiistrisinde,
enerji ve cevre teknolojilerinde, kozmetik, tekstil, kagit sanayinde, metal ve degerli
taglarin temizlenmesinde yogun bir sekilde kullanilmaktadir. En yaygin olarak

kullanilan organik asitler ise karboksil grubu igeren karboksilli asitlerdir[1].

Karbonil grubuna bir hidroksil baglanmasi ile olusan yapiya karboksil grubu, bu grubu
tasiyan R-COOH yapisindaki bilesiklere ise karboksilli asitler denir. Karboksilli asitler
tim canli organizmalarda bulunan temel organik bilesiklerdendir. Karboksilli asitler
terpenlerin, steroidlerin, uzun zincir yag asitlerinin ve lipitlerin baslangi¢c maddeleridir.
Bu formiilasyonda yer alan hidrokarbon gruplar1 (R) alkil, aril ve vinilik vb. olabilir.
Karboksil grup (-COOH) seklinde ifade edilmektedir. Bu gruptaki hidrojen atomu
aktiftir ve serbest bir hidrojen iyonu olusturur. Karboksilli asitler (RCOOH) alifatik,
alisiklik, aromatik olarak smiflandirilabilecegi gibi, doymus ve doymamis ya da

monokarboksilli, dikarboksilli vb. olarak da smiflandirilabilirler[2].

Karboksilli asitler dogal olarak yada kimyasal sentezle de iiretilebilirler. Fakat kimyasal
sentezle liretimi esnasida c¢ok fazla kimyasal madde harcanmasindan ve ¢evreye vermis
oldugu zarardan dolay1 saglik agisindan Ozellikle gida sektoriinde tercih edilen bir
yontem degildir. Bu sebeple fermentasyon ydntemiyle tiretimi tercih edilmektedir.
Fermentasyon, karboksilli asitlerin en eski ve en bilinen biyoteknolojik {iretim

prosesidir. Cogu karboksilli asitler fermentasyon prosesi ile tiretilmektedir[3].



Karboksilli asitler bu yontemle sulu ¢ozeltileri halinde elde edilirler. Fermentasyon
cozeltilerinde genellikle %10°dan daha seyreltik olarak bulunmaktadir. Dolayisiyla sulu
cozeltilerinden saflagtirilmalart gerekir. Ancak karboksilli asitlerin suya olan yiiksek
ilgilerinden dolay1 derisiklendirilmesi ve ayrilmast zordur. Bu sebepten dolay1
iretimden sonra iriiniin geri kazanilmasi en biiylik problemi olusturmaktadir.
Karboksilli asitlerin fermentasyon karisimindan ayrilip saflagtirilmasi igin gegmisten
giniimiize ¢ok ¢esitli yontemler denenmistir. Gegmiste diisiik uguculuga sahip
karboksilli asitlerin saflagtirilmasinda uygulanan geleneksel yontemlerden biri kalsiyum
hidroksit ilavesi ile ortamda karboksilat tuzlarmmin olusturulmasiydi. Bu yontemde
oncelikle iirtine kalsiyum hidroksit ilave edilerek karboksilat tuzlari olusturulur ve daha
sonra filtrasyon isleminin ardindan siilfiirik asit ile muamele edilerek ortamda serbest
asit agiga ¢ikar ve kalsiyum siilfat tuzlar1 olusurdu. Fakat bu ve bu gibi yontemlerin
bircogu 6zellikle ilag ve gida sanayisinde uygulanan siirlamalar, {iretim maliyetlerinin
yliksek olmasi gibi nedenlerden dolayr yetersiz kalmistir. Daha sonra bu problemi
cozmeye yoOnelik olarak aktif karbon, buharlastirma, kristalizasyon gibi cok cesitli
alternatif yontemler gelistirilmistir. Bu yontemlerden bazilar1 sunlardir;

« Iyon degistirici kromatogramlari[4,5]

« Adsorbsiyon[6,7]

« Kapiler Elektroforez[8]

« Elektrodiyaliz[9,10,11]

* Anyon degistirici[12,13]

« Aktif karbon[14]

* Sivi-siv1 ekstraksiyon[11]

* Membranla ayirma[15,16]

* Tepkimeli 6ziitleme[17]

Uretim siireclerinde olusan asit iceren sulu atiklardan ve yan iiriinlerden, bu asitlerin
geri kazanimi ekonomik acidan 6nem tasimakta olup, maliyeti diisiik olan yontem ve
teknikler tercih edilmektedir. Hem ekonomik agidan hemde ¢evreye duyarli bir yontem
olmasi agisindan karboksilli asitlerin derisiklendirilmesinde en ¢ok tercih edilen
yontemlerden biri ekstraksiyondur. Sivi-sivi ekstraksiyon teknigi 2. Diinya savasi

yillarinda penisilinin {iretiminde ve uranyum-pliitonyum kazaniminda kullanilmasiyla



on plana ¢ikmistir. Ancak sivi-sivi ekstraksiyonu su ile karigmayan, alkol, eter, keton

gibi organik ¢oziiciilerin tek basma kullanilmas1 durumunda pek etkili olmamaktadir.

Karboksilli asitlerin sulu ortamdan etkin bir sekilde ekstraksiyonu i¢in son zamanlarda
asit ile kompleks olusturan reaktanlardan faydalanilmas: dnerilmistir. Organik asitlerin
uzun zincirli aminlerle ekstraksiyonu ¢ok kullanilan bir yontemdir. Uzun zincirli
aminler, asitler i¢in oldukca etkili ekstraktanlardir. Alifatik aminler, fiziksel
ozelliklerine baglh olarak organik seyrelticilerde ¢6ziinmiis olarak kullanilmalidir. Bu
organik c¢oziicliler aminlerin bazligimni etkiler ve bu yolla aminlerin ekstraksiyon
davranisint 6nemli Olglide degistirir. Aminin zincir uzunlugunun, polar ve polar
olmayan c¢oziiciilerle ekstraksiyon kabiliyetine etkisi arastirildiginda 1-oktanol, 1-
dekanol gibi polar ¢oziiciilerde tersiyer aminlerin ekstraksiyon kabiliyetinin zincir

uzunluguyla dogru orantili olarak arttig1 bilinmektedir[18].

Literatiirde bircok arastirmaci yukarida da bahsedildigi gibi karboksilli asitlerin
seyreltik sulu ¢ozeltilerinden geri kazanimi {lizerine ¢esitli ¢alismalar gerceklestirmistir.
Bu caligmalarin birgogu tepkimeli Oziitleme yOnteminin optimizasyonu {izerinedir.
Oncelikle bu ¢alismalarda arastirmacilar yiiksek dagilma katsayisi elde ederek iiretim
esnasinda kullanilan sivi fazlarmm hacim oranini azaltmaya calismiglardir. Bu sayede

iiretim maliyetini azaltarak kosullar1 optimize etmislerdir[19].

Arastirmacilar Ozellikle fazlar arasindaki dagilima etki eden parametreler {izerine
yogunlasmistir. Bu parametreler konsantrasyon, faz kompozisyonu, ekstraktan ve
seyreltici tiirli, sulu fazin pH’s1, sistemin sicakligi, solvent fazin toksitesidir[20]. Bu
deneysel caligmalara ek olarak olasi reaksiyon mekanizmalar1 ve kinetik modeller

iizerinde durulmustur[21].



2. GENEL KISIMLAR

2.1.FERMENTASYON

Mayalanma ya da fermentasyon, bir maddenin bakteriler, mantarlar ve diger
mikroorganizmalar araciligiyla, genellikle 1s1 vererek ve kopiirerek kimyasal olarak
cirimesi olayidir. Fermantasyon anaerobik sartlarda, yani oksidatif fosforilasyon
olamadigi durumlarda, glikoliz yoluyla ATP iretimini saglayan Onemli bir
biyokimyasal siiregtir. Fermantasyon terimi biyokimyada oksijen yoklugunda enerji
iireten reaksiyonlar i¢in kullanilmasina karsin, sanayide daha genel bir anlam tasir,
mikroorganizmalarm oksijen varliginda yaptig1 parcalama reaksiyonlarmi da kapsar
(sirke fermantasyonu gibi). Biyoteknolojide bu terim daha da genel kullanilir ve biiyiik
tanklarda biiyiitiillen mikroorganizmalara yaptirilan her tiirli {iretime (proteinler dahil)

fermantasyon denir. Fermentasyonun genel reaksiyonu asagidaki gibidir:

Mikroorganizma + Substrat —» Mikroorganizma + Uriinler

Fermentasyon, biyokimyasal bir islem oldugundan sicaklik, pH ve ortamdaki oksijen
miktar1 ile karistirma, iirlin lretimini etkileyen faktorlerdir. Bir¢ok karboksilli asidin
fermentasyonla iiretimi, asidin pK, degerinin {istiindeki pH degerlerinde etkin olarak
yapilir. Ornegin; laktik asidin pK, degeri 3,86 dir. Bu yiizden fermentasyon iiretimi 5,5-
6,5 pH degerleri arasinda yapilir[22].

Sicakligin artmasi1 ve pH degerinin diismesi, mikroorganizmalarin yasam faaliyetlerini
etkiledigi i¢in fermentasyonun yavaslamasina hatta durmasia neden olur. Bu sebepten
dolayr sicaklik kontrolii yapilir. pH degerinin sabit tutulmas: iginde ortama CaCOj3;

katilir [23,24].
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2.2. EKSTRAKSIYON

Ekstraksiyon, kati yada sivi fazda bulunan bir yada birden ¢ok bilesigin farkl
coziinlirlik ozellikleri kullanilarak diger bir faza alinmasidir. Bir aymrma islemi
yontemidir. Ekstraksiyon genelde oda sicakliginda yapilmakla beraber, sicakta veya
sogukta da gerceklestirebilir. Sicakta yapilirsa ekstraksiyon temparatiirii hicbir zaman
kullanilan ¢oziiciilerin kaynama noktasindan yiiksek olamaz. Sogukta yapildiginda ise
temparatiir bir kristalizasyon veya donma olayr olusmayacak sekilde segilir.
Ekstraksiyonda kullanilan ¢o6ziiciilerin karisimdaki komponentlerle bir reaksiyon

vermemesine O0zellikle dikkat edilir.

Ekstraksiyonda maddelerin farkl fazlara gegisi dogrudan dogruya bunlarin polarliklari
ile agiklanabilir, polarliksa dipol moment veya dielektrik sabiti dlgmekle sayisal bir
degerle ifade edilebilen bir 6zelligi olusturur. Hemen hemen biitiin anorganik maddeler
iyonik sebekelerden olustuklarindan heteropolar bilesikler diye adlandirilirlar. Clinkii

anorganik maddeyi olusturan atomlardan biri (+) digeri (-) ylklidiir.

Organik maddelerse genellikle kovalent baglarla bir arada tutulan elementlerden
olustuklarindan apolar bir yapiya sahiptirler. Bunlara homodpolar maddeler denir. Gene
Homodpolar maddeler molekiilde mevcut bulunan (+) ve (-) elektrik yiiklerinin agirlik
merkezi ayni noktaya diiser, bundan dolayr bu maddeler merkezsel bir simetri
gosteririler bunlarin dipol momentleri sifir veya sifira ¢ok yakindir. Biitiin molekiiller
atomlardan yapildiklarina gore bu atomlarda protonlar ve elektronlar bulundugundan

biitin molekiillerde (+) ve (-) yiikler beraber bulunurlar.

Organik baglarda, kovalent yap1 esas olduguna gore bagi olusturan A ve B
elementlerinin aralarinda ortaklanmis elektron ¢ifti A ve B elementlerinin elektro

negativitesine gore atomlardan bir tarafta daha yogun bir hale gelebilirler.

Ornek olarak B atomunun elektron ilgisi daha fazla ise elektronlar daha ¢ok B tarafina
dogru c¢ekilirler, dolayisiyla bunun iizerinde elektron yogunlugu daha fazladir. A atomu

(+) gibi kabul edilir ve molekiil bir ucu (+) diger ucu (-) bir gubuga benzetilebilir.



Boyle maddelerde elektrik yiiklerinin agirlik merkezi bir nokta iizerine diismez
aralarinda e gibi mesafe olusur. Bundan dolay1 bir maddenin mesafeye bagli bir dipol

momenti vardir. Iste bdyle maddelere polar maddeler denir[25-27].

Ekstraksiyonda karar verilmesi gereken islemlerden birisi de, ne kadar hacimle ve kag
defada ekstraksiyonun gerceklestirilecegidir. Ayrica destilasyon ile ayirmanin verimsiz
veya ¢ok zor oldugu durumlarda, 6rnegin ayrilacak sivilarin kaynama noktalar1 birbirine
cok yakm oldugunda destilasyon yerine ekstraksiyon prosesi uygulanir. Fazlarin
kimyasal yapilar1 oldukca farklidir. Ayirma bilesenleri fiziksel ve kimyasal 6zelligine

ozellikle de bagil ¢oziiniirliige baghdir.

Ekstraksiyonda kullanilan ¢6ziiciiye solvent, ¢oziinen maddeye solute, ekstraksiyon
sonunda ¢oziinmiis madde bakimindan zenginlesen faza ekstrakt faz, ¢6ziinmiis madde
bakimindan fakirlesen faza da rafinat faz denir. Ekstraksiyon kat1 — sivi ve sivi — sivi

olmak tizere iki sekilde uygulanir[28].

2.2.1. Kati-Si1v1 Ekstraksiyonu

Bir kat1 madde i¢inde bulunan ¢oziinmiis maddeyi bir ¢oziicii kullanmak suretiyle sivi
faz i¢ine almak ve daha sonra da ¢oziiciiniin geri kazanilmasi esnasinda ¢oziinmiis
maddenin a¢iga ¢ikmasini saglamak amaciyla yapilan isleme kat1 — sivi ekstraksiyonu

denir. Ornegin; ¢oziicii olarak sicak su kullanmak suretiyle ¢aydan kafein ekstraksiyonu.

Katilarin ekstraksiyonu genellikle uzun zaman aldigi igin siirekli ekstraksiyon
yontemleri tercih edilir. Maddenin kat1 i¢inden diffiizlenmesi yavas bir islem oldugu
icin kat1 ornek ince toz haline doniistiiriildiikten sonra ekstrakte edilmelidir. Boylece

maddenin ¢oziicti daha fazla temasi saglanir[29].

Kati-sivi ekstraksiyonda ise Sokshlet ekstraktorii denen bir cihaz kullanilir. Sokshlet
ekstraksiyon yontemi bitkilerden yliksek miktarda fakat en basit ve en ucuz yolla yag
veya essansiyal yag elde etmek i¢in kullanilir. Sokshlet ekstraksiyon yontemini
uygulayabilmek icin kati materyal kurutulur ve kiiciik pargalara ayrilir ve bu kati

pargaciklar seliillozdan yapilmis olan ekstraksiyon kartusuna doldurulur. Bu kartusda



ekstraksiyon kolunun icine yerlestirilir. Cam balona solvent olarak kullanilacak
kimyasal madde konulur ve 1sitici yardimiyla bu maddenin buharlagmasi saglanir.
Buharlagan ¢6zgen ekstraksiyon kolundan gecerek geri sogutucuya ulasir. Geri
sogutucuda yogunlasan ¢ozgen tekrar ekstraksiyon koluna gelerek kartus icerisinde
bulunan maddeyi ¢dzer ve cam balona geri doner. Iste bu islem siirekli tekrarlanarak

ekstraksiyon tamamlanmis olur[30].

2.2.2. Sivi-Sivi1 Ekstraksiyonu

Birbiri iginde ¢oziinmeyen, karismayan, ayni kap igerisine konulduklarinda disardan bir
etki yapilmadigi taktirde ayr1 fazlar halinde kalan iki siv1 arasindaki kiitle aktarimidir.

Biri girdi digeri ¢oziicii olarak adlandirilan bu ikili sistemde ¢6ziicii, girdi igerisindeki
istenilen bilesene se¢imli olarak etki eder. Fraksiyonel ekstraksiyonda iki veya daha
fazla ayrilacak komponent mevcuttur. Bu islemde, maddenin iki faz igerisinde yeterince
dagilabilmesi i¢in, su ve organik fazin birbiri icerisinde yeterince karigmasi gerekir ve
bunun i¢in disaridan tiirbiilans bir etki gerekmektedir. Bu tiirbiilans etki ile karisma
saglanir. Bu sayede molekiillerin birbiriyle temasi gerceklesir. Bu tiirbiilans etki
laboratuar ortaminda calkalama islemi ile sanayide ise biiylik karistirici aparatlar1 ile

saglanir[31].

Bir ekstraksiyon prosesi, laboratuarda veya endiistride uygulandiginda her zaman
gecerli olan denge dogrultusunda yaklasimla, sivi fazlarin temasi ve temastaki sivi
fazlarin ayrilmasidir. Laboratuar 6lgiimleri i¢in ayirma tiiplerinde fazlarin karistirilmasi,
dengeye ulagsma ve fazlar1 aymrma seklinde gergeklestirilir. Proses sematik olarak su

sekilde gosterilebilir:



Besleme Akisi, F Cozicii Akisi, S Rafinat Akisi, R Ekstrakt Akisi, E
Coziicii A Coziict Coziici A Coziici B
+ =
+ B + +
Coziinen C Coziinen C Coziinen C

Ideal bir basamakta dengedeki faz

Sekil 2.1: Basit kontakt semasi

A ¢oziiclisli i¢inde ¢Ozlinmiis C bilesenini icerir ve B ¢oziiciisiiyle temas1 saglanir.
C’nin kiitle transferi iki siv1 faz arasinda meydana gelir. A ve B birbiriyle karismayacak

sekilde secilir.

Ayrilan ekstraktan, C bileseninin ¢esitli sartlar altinda (sicaklik gibi) rafinat faz igine
geri ekstrakte oldugu ikinci sivi-sivi temas haline maruz birakilabilir. Bu proses siyirma
olarak bilinir ve siyirma ¢ozeltisi ekstraksiyon i¢in tekrar kullanilabilir. Alternatif olarak

B ¢oziiciisii destilasyon veya buharlagtirma basamagi ile ekstraktandan ayrilabilir.

Sivi-sivi ekstraksiyonunun avantaji ¢oziicii se¢iminin genis bir araliga yayilmasidir.
Destilasyon ve gaz absorbsiyonu prosesleri ise buhar basinci ve ¢esitli bilesenlerin
cOzilinlirliigiinii gerektirir. Coziicli ekstraksiyonu, destilasyon ve kristalizasyon gibi

dogrudan ayirma yontemlerinin pahali oldugu durumda bagvurulan bir yontemdir.

Svi-stvi ekstraksiyonu 1920 ve 1930’larda gelismistir. Onemli uygulamalarindan
bazilar1 destilasyonla kolaylikla ayrilamayan bitkisel yaglarin eldesi, penisilinin

saflastirilmasi ve diger 1s1ya hassas farmakolojik iirlinlerin ayrilmasi olarak sayilabilir.

Niikleer endiistrideki biiyiimeyle birlikte uranyum, plutonyum ve diger radyoizotoplarin
rafinesinde sivi-sivi uygulamalari, 1960’larda nonniikleer metaller, kobalt, nikel, bakir

icin ekstraktanlar gelistirilmistir[32].



Stvi-sivi ekstraksiyonunun genel olarak kullanildigi durumlar asagidaki gibidir:

Bilesenlerin ugucu olmadigi durumlarda,
Bilesenlerin uguculuklar1 birbirine ¢ok yakinsa,

Bilesenler destilasyon i¢in gereken sicakliga kars1 duyarliysa,

H w0 np e

Az ugucu madde c¢ozeltide c¢ok kiiciik miktarlarda bulunuyorsa. Boyle bir
durumda daha az ugucu olan bilesen daha ekonomik olarak geri kazanilabilecegi

derisik bir ¢ozelti olusturarak ikinci bir ¢6ziicii ile ekstrakte edilir.

Stvi-s1vi ekstraksiyonu, ¢ozelti bilesenlerinin iki faz arasinda dagilimi ile ayrilmalarinin

gergeklestigi diflizyonel bir seiirectir ve su asamalardan olusur:

Karisim ve ¢oziiciiniin temasa getirilmeleri,
Iki fazin olusmasi,

Organik fazdan maddenin ayrilmas,

e

Her iki fazdan ¢oziiciiniin geri kazanilmasi. Bu islem genellikle destilasyon

kullanilarak yapilir[33].

2.2.3. Coziiciiler

Kertes ve King [18] 1986 yilinda yapmis olduklar1 ¢calismalarinda karboksilli asitlerin
organik coziiciiler 1ile ekstraksiyonunda kullanilan ¢dziiclilerin  ii¢  grupta

incelenebilecegini belirtmislerdir.

1) Karbon yapih ¢oziiciiler:

Hidrokarbonlar ve fonksiyonel grup iceren hidrokarbonlardir. Bu tiir ¢oziiclilerde
ayrmayl saglayan etken yalmizca c¢oziinlirliige yani fiziksel ekstraksiyona
dayanmaktadir. Su ve apolar hidrokarbon arasindaki karboksilli asidin dagilimi
serbesttir. Karbona baglanmis oksijen alic1 ¢oziiciiler tarafindan ekstrakte edilen asitler

su molekiillerinin farkli gruplari tarafindan gii¢lii olarak hidratlanmigtur.



10

2) Fosfor yapih coziiciiler:

Genellikle karbona bagli oksijen alici ¢oziiciilerden daha yiiksek dagilim katsayisina

sahiptirler. Bu tiir ¢oziiciilerde ¢oziiniirliikle birlikte reaktif ekstraksiyonda gergeklesir.

3) Amin Yapih (Yiiksek molekiil agirhkh alifatik aminler kullanildiginda iyonik
kismin olusumu ile yada proton aktarimi ile asit ekstraksiyonunun gerceklestigi)

coziiciiler:

Suda ¢oziinmeyen organik ¢oziiclilerde ¢6zlinen uzun zincirli alifatik aminlerle sulu
ortamdan proton baglayici organik ve inorganik asitlerin ekstraksiyonuna dayanir.
Kullanilan ¢oziiciiler zayif ve kuvvetli asitlerin her ikisinide ekstrakte edebilir. Asitlerin
ekstrakte edilebilirligi sulu faz kosullarindan ¢ok organik fazdaki amin ve seyrelticiye
baghdir. Yiiksek molekiil agirlikli alifatik aminler ile karboksilli asitlerin saflastiriimasi
ayirma teknolojileri arasinda yeni bir tekniktir.

Esktraksiyon siireci alkil amin R3N ve asit (HA) arasindaki asit-baz reaksiyonuna

dayanir. Alkil aminlerin kiitle denkligi;

RiNog + HAy <> Ry;NHAG, (2.1)
K. — [R 3 N HA](Org) (2 2)
i [HA](SU) [R 3 N](Org)
Ortamda ¢ok sayida ayrigsmamis asit molekiilii bulundugundan,
R3N g +NHAg, <> R;NHA(HA), o) (2.3)
[R,NHAHA), ], (2.4
Dn — n .
[HA](SU) [R 3 N](Org)
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2.2.4. Ekstraksiyonda Coziicii Secimi

Klasik ekstraksiyon prosesi i¢in ekonomik ve teknik tercihler ¢oziicii 6zellikleri ile

belirlenmistir. Ancak ¢ogu madde istenen 6zelliklerin hepsine sahip olamaz.

Coziicii seciminde dikkate alinan hususlar soyledir :

1) Secicilik: Ekstraksiyon prosesinde ¢oziiciiniin uygulanabilmesine karar verilmesinde
gbzoniinde bulundurulmasi gereken ilk 6zelliktir. Herhangi bir C ¢oziiciisiiniin A ve B
maddelerini ayirmadaki etkinligi (A ¢oziinen olmak iizere), ekstrakt fazda A’nin B’ye
oraninin, rafinat fazdaki oranina boliinmesiyle belirtilir. Bu orana secicilik denir ve
destilasyondaki relatif uguculuga anologtur. Bu durumda, bir ¢oziicii bilesenlerden
birini kolay, digerini ise zor ¢6zmelidir.

Eger E ve R sirasiyla dengede olan organik (ekstrakt) ve rafinat fazlar ise;

(A'nin E'deki ag. fraksiyonu) / (B'nin E'deki ag, fraksiyonu)
(A'nin R'deki ag, fraksiyonu) / (B'nin R'deki ag. fraksiy onu)

Secicilik = (2.5)

2) Dagilma Katsayisi : Yiiksek dagilma katsayis1 degerleri, ¢6zeltiden ¢oziiciiniin daha
bliyiik miktarlarda geri kazanimmi gosterir. Coziicii ihtiyact ve ekstraksiyon

ekipmaninin maliyeti azalir.

g mol ¢ozelti/ L ekstrakt fazda

Dagilma Katsayis1 = g _ (2.6)
g mol ¢ozelti/ L rafinat fazda
Denge Orani = gmolsu/ Leks_trakt fazda 2.7)
g mol su / L rafinat fazda
Buradan ayirma faktoriine gecilir.
Ayirma Faktorii = Daglma Katsayis1 2.8)

Denge Orani
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Bu deger sadece fazlar arasindaki dagilimi gdstermez, ayni zamanda ekstraksiyonda

suyun orantisal miktarlarini gosterir.

3) Coziicii Coziiniirligii : Coziiciiniin rafinat fazla karsilikli ¢oziiniirliiklerinin
miimkiin oldugunca az olmasi istenir. Bu durum ekstrakt ve rafinat faz arasindaki
seciciligi artirir. Bir bagka avantajda ¢oziiciiniin geri kazanimi ile sonuglanan ekonomik

olmayan operasyonlardan ka¢milmasidir.

4) Yogunluk : Birbiri ile temasta olan fazlarin yogunluklar1 arasindaki fark 6dnemlidir
ve bu fark ne kadar biiyiik olursa fazlarin ayrilmasi o kadar kolay olur. Bu sadece birbiri
ile karismayan fazlarmm ayrilma oranmi degil, ayrica temasta bulunduklar1 cihaz

kapasitesini de arttirmis olacaktir.

5) Geri Kazamlabilirlik : Kullanilan ¢oziicii baska bir kiitle transferi yontemiyle,
genellikle de destilasyonla geri kazanilir. Bu islem, iirlinlerin ¢6ziicli ile kirlenmesini
Onlemenin yaninda, islem maliyetini diisiirmek acisindan da onemlidir. Geri kazanma
islemi genelde bir fraksiyonlu destilasyon oldugundan, bu islemi ucuz bir sekilde
gerceklestirebilmek i¢in ¢oziicii ve ayrilacak bilesenin relatif uguculuklar1 arasindaki
fark miimkiin oldugunca biiyiik olmahdir. Coziicii, diger mevcut bilesenlerle bir
azeotrop olusturuyorsa sistem dikkatle incelenmelidir. Ekstraksiyon islemiyle ayrilan
bilesenlerin mi, yoksa ¢oziiciiniin mii daha ugucu oldugu 6nemlidir. Ekstraksiyonda

kullanilan ¢6ziicii miktar1, genellikle ayrilmasi istenen iirlinlerinkinden daha fazladir.

6) Fazlar Arasindaki Yiizey Gerilim : Fazlar aras1 ylizey gerilimi azaldik¢a emiilsiyon
olusumu kolaylasacagindan bir sivinin digeri icinde dagilmasi zorlasacaktir. Ancak hizl

bir islem i¢in yiizey geriliminin miimkiin oldugunca biiyiik olmasi istenir.

7) Kimyasal Reaksiyona Girebilme Kabiliyeti : Genellikle ¢oziicii ve ¢dzeltinin
bilesenleri arasinda kimyasal reaksiyon olmasi istenmez. Ciinkii bu durum {iriin
miktarmin azalmasina ve ¢oziicii kaybina neden olur. Diger yonden bu tiir kimyasal

reaksiyonlar, reaksiyona giren madde i¢in genellikle dagilma katsayisini arttiracaktur.
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GOz Oniinde bulundurulmast gereken diger oOzellikler; diisiik korrozivite, diisiik
viskozite, diisiik bir donma noktasi, diigiik bir spesifik 1s1 ve buharlagma 1sis1, diisiik

alevlenme veya patlama noktasi ve diisiik bir fiyattir[34].

2.3. TEPKIMELI OZUTLEME

Tepkimeli 6ziitleme ydntemi; karboksilli asitlerin bir ¢oziicii ile reaksiyona girerek
organik fazda hidrojen bagi olusumuna ve proton aktarim reaksiyonuna dayanir.
Genellikle ¢6ziicli olarak aminler kullanilir. Organik fazda asit-amin kompleksi olusur.
Aminlerin ¢ozme giiclinli arttirmak ve mikroorganizma {izerine yaptigi toksik etkiyi

azaltmak amaci ile uygun seyrelticiler eklenir.

Tepkimeli 6ziitleme, organik asitleri saflastirmada fiziksel sivi-sivi ekstraksiyona gore
ayirma etkinligi daha yiiksek bir yontemdir. Ayirma isleminde kullanilan ¢oziiciiler

zayif ve kuvvetli asitleri ekstrakte edebildiginden daha avantajlidir [35].

Haurer ve Marr [36] 1994 yilinda yapmis olduklar1 ¢alismalar sonucunda reaktif

ekstraksiyondaki reaksiyonlar1 asagidaki sekilde 6zetlemislerdir.

1) Karboksilli asidin ayrismasi,
HA<H + A (2.9)
2) Aminin Proton Aktarmmi

R,N+H" <> R,NH" (2.10)

3) Asit-Amin Kompleks Olusumu

R,NH" + A" & R,;NHA (2.11)
4) Toplam Reaksiyon

R,N+HA & R,NHA (2.12)

Tepkimeli sivi-sivi ekstraksiyonu organik asitlerin fermentasyon karisimindan pH

diislisiinii  engelleyerek ayrilmasmi saglar. Bu da fermentasyonu gerceklestiren
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mikroorganizmalarin faaliyetlerini siirdiirmesini ve fermentasyon isleminin siirekli

olmasin1 saglar.

Geleneksel yontemde fermentasyon karigimmin pH’inin sabit tutulabilmesi i¢in ortama
stirekli kire¢ katkisi yapilir. Bu islem sonrasi o asidin kalsiyum tuzu elde edilir. Daha
sonra kalsiyum tuzu ¢okeltisi siiziiliir, asitlendirilerek karboksilli asit elde edilir. Fakat
bu islemde mikroorganizmalarin yagami devam ettirilse bile ¢ok fazla madde kullanima,
cok fazla atik iiretilmesi ve kalsiyum tuzunun ¢oktiiriilmesi sirasinda ¢ok fazla madde
kayb1 olmasindan dolay1 fazla tercih edilen bir yontem degildir. Bu yontem yerine
ekstraktif fermentasyon yontemi kullanilmaktadwr. Bu yontemde fermentasyon

karisimidan doniisen asit direkt olarak alinir [37,38].

Rafinat Faz
H" + A —— HA

4

[}
}
1
1
}
1
!
T
|

AMIN + HA —— (AMIN)(HA)

Organik Faz

Sekil 2.2: Tepkimeli 6ziitlemenin sematik gosterimi
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2.3.1. Karboksilli Asitlerin Trioktil Amin (TOA) (iiciinciil amin) veya Amberlite

LA-2 (ikincil amin) ile Tepkimeli Oziitleme Mekanizmasi

Karboksilik asitler molekiilleri arasindaki hidrojen baglari olusumundan dolay1
dimerlesmeye yatkindirlar. Y. K. Hong ve W. H. Hong [38] yapmis olduklar1 ¢alismada
da bu dimerlesmeyi kanitlamislardir. Hong ve Hong bu calismay1 yaparken onlarda,
monokarboksilik  asitlerin  ekstraksiyonu  durumunda  tepkimeli  Oziitlemenin
mekanizmasindaki asit+amin kompleksini agiklamak i¢in asagidaki 3 tane varsayimi

g6z Oniinde bulundurmuslardir.

1- Trioktilaminin (TOA) su fazindaki ¢6ziiniirliigii ihmal edilmistir.
2- Kullanilan seyrelticilerin su fazindaki ¢oziiniirliikleri ihmal edilmistir.
3- Trioktilaminin (TOA) sadece kullanilan asidin ayrigsmamis bolimi ile

reaksiyon verir.

Bu c¢alismada olusan karboksilik asidin amin ekstraktan ile reaktif ekstraksiyonu

asagidaki esitliklerle tanimlanabilir.

C

H.A+R,;N < H A-R;N, K, =—ARE (2.13)
CHnA'CRSN
C(H A),-R3N

2H,A+R,;N <> (H,A), -R;N, K,, = — Az RN (2.14)

217 A2
CHnA'CRgN

Burada HyA su fazindaki ayrismamis halde bulunan asiti, R3N ti¢iinciil amini, (_) ise

organik fazlar1 gostermektedir.

Karboksilik asidin denge sabiti Ka ,esitlik (2.15)’ deki gibidir.

c'.C,
= ZH A (2.15)
Ciia

n

HoA nH + A, K,

Az disosiye olan karboksilik asitlerin pKa degeri asagidaki sekilde tanimlanir,
pPKa = - log Ka (2.16)

Esitlik (2.15) ve Esitlik (2.16) pH tanimlamak i¢in kombine edildiginde asagidaki esitlik

tiretilir:
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C..
pH=pK, +log c A (2.17)

H,A

Boylece karboksilli asit i¢in su fazindaki ayrismamis kisim su sekilde hesaplanir,

CHnA,totaI
HaA = 1+10pH_pKA (218)

Organik fazdaki toplam asit konsantrasyonu ise esitlik (2.19) tarafindan hesaplanabilir,
EHnA = EHHA.R3N + 2.6(HHA)2—R3N = Kll'CHnA'ERsN + 2'K21'C|2-|HA'6R3N (2.19)

Yiikleme degeri Z, organik fazdaki asit konsantrasyonunun organik fazdaki amin

konsantrasyonuna orani oldugundan, degeri asagidaki sekilde hesaplanabilir.

_ EHHA _ Kll'CHnA + 2'K21'C2HnA
CgSN 1+K Chyat K21.C2HnA

z (2.20)

Organik fazdaki asidin su fazindaki asidin konsantrasyonuna orani bize dagilma

katsayisini verir ve su sekilde hesaplanir,

Kp =t (2.21)

H,A

O

Su fazindaki asidin ne kadarinin organik faza gectigini ise asagidaki esitlik yardimi ile

ekstraksiyon etkinligi (E) olarak hesaplayabiliriz;

E :(1—ﬂ] «100 (2.22)

HnA total

2.3.2. Karboksilli Asitlerin Trikapril Metil Amonyum Kloriir (Aliquat-336,

dérdiinciil amin tuzu) ile Tepkimeli Oziitleme Mekanizmasi

Kyuchoukov ve arkadaslar1 [39], karboksilli asitlerin dordiinciill amonyum tuzlari

(Aliquat-336) (R4NCI) ile tepkimeli 6ziitlemenin mekanizmasini séyle agiklamiglardir:

R,NCI"+A «—R,N'A" +CI" (2.23)
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Esitlik (2.23)’e¢ gore asit anyonu [A] dordiinciil amonyum tuzu { Aliquat-336,
(R 4N*CI*)} ile bir kimyasal etkilesim sonucunda ekstrakte edilir.

Kyuchoukov ve arkadaslarma gore [39] eger disosiye olmamis molekiillerin kimyasal

etkilesim ile ekstrakte edildigini kabul edersek,

R,N*Cl” +H,A«—[R,N*Cl:H, A| (2.24)

Ekstraksiyon denge sabiti s0yle tanimlanir:

K, = Clroniera) (2.25)

Clrpa - C(R4N*cr)

Ekstrakte edilmis organik fazdaki asidin konsantrasyonunun su fazindaki asidin

konsantrasyonuna orani bize dagilma katsayisini verir,

Kp = _Cua (2.26)
H,Atotal
Yiikleme degeri (Z7) asagidaki sekilde hesaplanabilir:
C
Z, =t (2.27)
C R,NCI
Stokiometrik yiikleme degeri (Zs) denir ve asagidaki sekilde hesaplanir:
C,,.-vC
Z, = ( HaA HnA) (2.28)

CRAN(:l
Su fazindaki asidin ne kadarinin organik faza gectigini ise asagidaki esitlik yardimu ile

ekstraksiyon etkinligi (E) olarak hesaplayabiliriz;

C
E{l— HoA JxlOO (2.29)

H,Atotal
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3. MALZEME VE YONTEM

3.1. ASITLER

3.1.1. itakonik Asit

O

OH
HO

O

Sekil 3.1: itakonik asidin molekiil sekli
Itakonik asit (HOCO-CH,-C(CO,H)=CHy); metilensiiksinik asit olarak da adlandirilan,
su, aseton, etil alkolde ¢6ziinebilen ve diger organik ¢oziiciilerde de belirli oranlarda
¢oziinebilen, kokusuz, renksiz bir dikarboksilli asittir. Itakonik asit beyaz kristal toz
halindedir. Itakonik asit dogal bir bilesik olup, toksik degildir ve kolayca biyolojik
olarak pargalanabilir[40].

Gegmiste, itakonik asit sitrik asitin damitilmasi yoluyla elde edilmistir. 1960'l1 yillardan
bu yana, glikoz gibi Kkarbonhidratlarin fermantasyonu ile endiistriyel olarak
iiretilmektedir. Itakonik asit ilag, kaplama, kozmetik gibi endiistrinin bir¢ok alaninda
kullanilmaktadir. Fermentasyonla elde edilen Itakonik asitin sulu ortamdan
ayrilmasinda en 6nemli ve en saglikli yontemlerden birini tepkimeli 6ziitleme islemi

olusturmaktadir[41-43].

Tablo 3.1: Itakonik asidin fiziksel 6zellikleri

Formiil CsHeO4
Mol Agirligi (g/mol) 130.1
Erime Noktasi ( °C) 165-168
Kaynama Noktas1 (°C) | 125
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3.1.2. Nikotinik Asit

O

Sekil 3.2: Nikotinik asidin molekiil sekli

\

-

Nikotinik asit, Niyasin veya Bj vitamini suda ve etil alkolde ¢oziinebilen ve diger
organik ¢oziicilerde de belirli oranlarda ¢oziinebilen, kokusuz, renksiz bir

monokarboksilli asittir.

Nikotinik asitin tiirevleri olan NADH, NADPH, NAD ve NAD+ hiicrelerde enerji
metabolizmasi, niikleik asit, protein, yag ve karbonhidrat metabolizmasinda gereksinim
duyulan zorunlu bir vitamindir. Nikotinik asit terimine niyasinamit de dahil edilir,
¢linkii bu bilesik viicuda alindiktan sonra niyasine doniisiir. Ozellikle ilag sektdriinde

yaygim bir kullanim alanina sahiptir.

Nikotinik asit, yiiksek dozda kullanilinca kandaki HDL ("iyi kolesterol™) seviyesini
yiikseltir ve diisiik HDL'si olup kalp krizi riski tasiyan hastalara onerilir. Abbot sirketi
bu amagla Niaspan ticari isimli bir ila¢ tiretmektedir. Ayrica nikotinik asit hiperlipidemi
tedavisinde kullanilir. Ciinkii ¢ok diislik yogunluklu lipoproteinin (VLDL) karacigerden
salgilanmasimi azaltir (VLDL "kotii kolesterol" olarak bilinen LDL'nin Onciiliidiir) ve
kolesterol sentezini engeller eder. Halen nikotinik asitin yavas salinimini saglayacak
formiilasyonlarin gelistirilmesi igin ¢alismalar siirmektedir, nikotinik asitin daha sik ve
daha az rahatsizlik vererek kullanilabilmesini saglamak icin.Tablo 3.2°de, nikotinik

aside iliskin 6zellikler sunulmustur[44,45].

Tablo 3.2:Nikotinik asidin fiziksel 6zellikleri

Formiil CeHsNO2
Mol Agirligi (g/mol) 123.11
Erime Noktasi ( °C) 236-239



http://tr.wikipedia.org/wiki/HDL
http://tr.wikipedia.org/w/index.php?title=Abbot&action=edit&redlink=1
http://tr.wikipedia.org/w/index.php?title=Hiperlipidemi&action=edit&redlink=1
http://tr.wikipedia.org/wiki/VLDL
http://tr.wikipedia.org/wiki/Kolesterol
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3.1.3. Penisilin G
H

N & 5 , -
rediill L
P 0 -HJ/ 7 5 N v

o
/O

Sekil 3.3: Penisilin G’nin molekiil sekli
Penisilin G; penicillum notatum adli mantarin tirettigi, bakteri 6ldiiriicii bir maddedir ve
zay1f bir monokarboksilli asittir (pK,= 2.75). Penisilin penicillum notatum tarafindan
sentezlenen dogal bir antibiyotik oldugu igin penisilinin toksisitesi cok zayiftir ve genis
bir kullanim alani1 vardir. Penisilin G bakterilerin hiicre zarlarindan gegerek hiicre ici
pH’ s degistirmekte ve bdylece bakterilerin amino asit ve enerji metabolizmalarini
etkilemektedir. Ayrica bakterilerin DNA yapilarini pargalayarak onlar1 etkisiz hale
getirebilmektedirler. Bu sayede ¢ok ciddi saglik sorunlarmin ortadan kaldirilmasinda

biiyiik bir rol oynamaktadir.

[lag sanayinde genis bir kullanim alanma sahip olan penisilin G anjin, bakteriyel
zatiirreler, akciger iltihabi, mesane ve bobrek iltihaplarinin bir kismi, iltihaph cilt
yaniklari, farenjit, gozigi iltihabi, kemik iltihaplar1 gibi bircok hastaligin tedavisinde
kullanilmaktadir. Giinlimiizde yaklasik olarak 10000 ¢esit antibiyotik vardir. Bu
antibiyotiklerden yalnizca 200 ¢esidi yaygin olarak kullanilmaktadir. Bu 200 ¢esidin 50
tanesinin ana hammaddesi penisilindir. Penisilinin kesfi diinyada gelmis ge¢mis en iyi
10 bulus arasinda gosterilmektedir.1940'1 yillardan bu yana, fermantasyon ile
endiistriyel olarak iretilmektedir. penisilin g ilag endistrinin bir¢ok alaninda
kullanilmaktadir. fermentasyonla elde edilen penisilin g’nin sulu ortamdan ayrilmasinda
en Onemli ve en saglikli yOntemlerden birini tepkimeli Oziitleme islemi

olusturmaktadir[46-49].

Tablo 3.3: Penisilin G’ nin fiziksel 6zellikleri

Formiil C16H18N204S
Mol Agirligi (g/mol) 334.4




3.2. AMINLER

3.2.1. Trioktilamin

P
Sekil 3.4: Trioktilaminin molekiil sekli
Bu c¢alismada, trioktilamin (TOA) ticari adiyla da bilinen N,N-dioktil-1-oktanamin
kullanilmistir. Normal kosullarda kararli halde bulunan trioktilamin suda ¢éziinmeyen
renksiz bir sividir. Birbiri yerine gecen tiglii uzun diiz zincirli bir amin olan trioktilamin,

¢Oziicii olarak kullanildig1 gibi, ilag, ylizey aktif maddeler, tarim ilaglari, korozyon

inhibitorleri ve dortlii amonyum tuzlarinin iiretiminde de kullanilmaktadir[50].
Asagidaki tabloda trioktilamine iliskin 6zellikler sunulmustur.

Tablo 3.4: Trioktilaminin fiziksel 6zellikleri

Formiil [CH3(CH,)7]sN
Mol Agirhg (g/mol) | 353.689
Yogunluk (g/mL) 0.808-0.813

Erime Noktasi ( °C) -40
Kaynama Noktasi ( °C) | 365-367
Alevlenme Noktasi (°C) | 203
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3.2.2. Aliquat-336

CHy,—CHg
CH,—CH,
C0Hy—CH,
cr
CH,—CH,
CH CH CH CH
— — —
HSC/ 2\CH2 2\0H2 2“cHQ 2\[\1"\
/ tHy
HsC |
HyC
\CHQ
HaC
\THz
HaC
\CHZ
CHy

Sekil 3.5: Aliquat-336’nin molekiil sekli

Bu ¢alismada ekstraktan olarak kullanilan bir diger amin tuzu aliquat-336 ticari ismiyle
bilinen trikaprilmetilamonyum kloriirdiir. Aliquat-336, Cg — C; karisimindan olusan bir
dordiinciil amonyum tuzudur. Ag¢ik sar1 renkli bir sivi olan aliquat-336, suda hemen
hemen hi¢ ¢oziinmez.

Tablo 3.5’te, Aliquat-336’ya iliskin 6zellikler sunulmustur[50].

Tablo 3.5: Aliquat-336’nin fiziksel 6zellikleri

Formiil CH3N[(CH,);CHjs]5Cl
Mol Agirligi (g/mol) 442
Yogunluk (g/mL) 0.88
Bilesim Cs-Cyp karigimi
Csg en yiiksek oranda
Kirilma Indisi 1.467
Viskozite (mPA) 1500
Erime Noktasi ( °C) -20
Kaynama Noktasi ( °C) | 225
Alevlenme Noktasi (°C) | 132
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3.2.3. Amberlit (LA-2)

Sekil 3.6: Amberlit(LA-2) nin molekiil sekli

Amberlit(LA-2), yiiksek molekiil agirlikli, yagda ¢oziinebilen bir sekonder sivi amindir.
Sar1 renkli bir sivi olan amberlit(LA-2), baygmnhiga sebep olacak kadar keskin bir
kokuya sahiptir. Toksik etkisi yiiksektir. Sulu ¢6zeltilerinde oldukga diisiik ¢oziintirliik
gOsteren amberlit, anyonlarin veya anyonik komplekslerinin asidik ya da nétral sulu
cozeltilerden  ekstraksiyonu  esnasinda  ekstraktan  olarak  genis  c¢apta

kullanilmaktadir[51].

Tablo 3.6’da, amberlit (LA-2)’e iligskin 6zellikler sunulmustur.

Tablo 3.6: Amberlit(LA-2)’nin fiziksel 6zellikleri

Mol Agirligi (g/mol) 353-395
Yogunluk (g/mL) 0.83
Viskozite (cp) 18

Asit Baglama Kapasitesi (meq/g) | 2.6-2.8
Notral Esitlik 350-380
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3.3. SEYRELTICILER

3.3.1. Oktanol

NN
H3C OH

Sekil 3.7: Oktanoliin molekiil sekli

Oktanol, sekiz karbon atomundan olusan diiz zincirli bir alkoldiir. Oktanol denildiginde
akla gelen ilk yapi, primer alkol olan 1-oktanoldiir. Ancak, 2-oktanol, 3-oktanol ve 4-
oktanol, 1-oktanoliin izomerleri olup, ikinci dereceden yani sekonder alkollerdir.
Oktanol suda ¢oOziinmez, apolardir. Sanayide, alkilaliminyum iriinlerinin
oksidasyonunun takip ettigi etilen ve trietilaliminyum oligomerizasyon tepkimesinden

elde edilir. Proses sonucu meydana gelen bir dizi alkol, destilasyon yoluyla ayrilir.
Al(Csz)g + 9 CHs — Al(C3H17)3 (3.1)
Al(CgH17)3 + 30 + 3 HO — 3 HOCgH17 + AI(OH)3 (3.2)

Oktanol, dogada bazi esansiyel yaglarda bulunmaktadir. Oktanol oncelikle esterleri
seklinde yaygin olarak kullanilir. Sentetik ya da dogal olan oktanol esterleri parfiimeri
ve ¢esni alanlarinda kullanilmaktadir. Buna 6rnek olarak oktil asetat verilebilir. Oktanol
ayrica birtakim medikal uygulamalarda, 6rnegin norolojik titreme ilaglariin yapisinda

kullanilir. Tablo 3.7’de, oktanole iliskin 6zellikler sunulmustur[50].

Tablo 3.7: Oktanolun fiziksel 6zellikleri

Formiil CgH150
Mol Agirligi (g/mol) 130.23
Yogunluk (g/mL) 0.825

Erime Noktasi ( °C) -15
Kaynama Noktasi ( °C) | 196
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3.3.2. Dekanol

Sekil 3.8: Dekanoliin molekiil sekli

Dekanol on karbon atomundan olusan ve diiz zincirli bir yapiya sahip olan bir alkoldiir.
Keskin bir kokuya sahip olan dekanol, viskoz ve renksiz bir sividir. Dekanol cilt ve
gozler icin oldukca tehlikelidir. Ozellikle gdze sicramasi durumunda kalici hasarlar
birakabilir. Narkotik fonksiyonu oldugu kabul edilen dekanol, yutuldugunda veya
solundugunda c¢ok zarar verici olabilmektedir. Ayrica c¢evre acisindan da c¢ok
sakincalidir. Dekanol, yaglayict maddelerin yapisinda, surfaktan bilesenlerinde,
plastiklestiricilerde ve ¢oziicli olarak yaygin bir sekilde kullanilmaktadir. Tablo 3.8’de,

dekanole iligkin 6zellikler sunulmustur[50].

Tablo 3.8: Dekanolin fiziksel 6zellikleri

Formiil C1oH220
Mol Agirligi (g/mol) 158.29
Yogunluk (g/mL) 0.8297

Erime Noktasi ( °C) 6.4
Kaynama Noktas1 ( °C) |232.9
Alevlenme Noktasi (°C) | 108

3.3.3. Nonanol

\/\/\/\/\OH

Sekil 3.9: Nonanoliin molekiil sekli
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1-nonanol diiz zincirli, dokuz karbon atomundan olusan bir alkoldiir. Esans ¢ikarilan bir
Giliney Asya otu olan Sitronella bitkisinin yagina benzer bir turun¢ kokusuna sahip olan
nonanol, aslinda renksiz bir sivi olmasina ragmen, 1sikta ¢ok agik sari renkli olarak da
goriilebilmektedir. Nonanol, dogal olarak portakal yaginda olugmaktadir. Sanayide,
yapay limon yaginin liretiminde kullanilmaktadir. Buna ek olarak, nonil asetat gibi,
cesitli nonanol esterleri parflimeri ve ¢esni alanlarinda da kullanim alanina sahiptir.

Tablo 3.9°da, nonanole iliskin 6zellikler sunulmustur[50].

Tablo 3.9: Nonanoliin fiziksel 6zellikleri

Formiil CoH200
Mol Agirligi (g/mol) 158.29
Yogunluk (g/mL) 0.8273

Erime Noktasi ( °C) -7
Kaynama Noktas1 (°C) |215

3.3.4. izo Amil Alkol

OH

Sekil 3.10: Izo amil alkoliin molekiil sekli

zo amil alkol, amil alkoliin bir¢ok izomerinden biridir ve renksiz, temiz bir alkoldiir.
Amil alkol, genel formiilii CsH;;OH olan ve sekiz izomeri bilinen organik bir bilesik.
Bilinen sekiz izomeri i¢inde en Onemlisi izoamil alkoldiir. Genellikle patates ve
tahillarin fermentasyonundan elde edilirler. Fuzel yagi i¢inde de amil alkol mevcuttur.
Cesitli islemlerle (ekstraksiyon, destilasyon ve kurutma gibi) fuzel yagindan alinir.
Ayrica kimyasal metodlarla sentezleri yapilabilir. Tablo 3.10’da, izo amil alkole iliskin

ozellikler sunulmustur[50].


http://tr.wikipedia.org/wiki/%C4%B0zomer
http://tr.wikipedia.org/wiki/Patates
http://tr.wikipedia.org/wiki/Tah%C4%B1l
http://tr.wikipedia.org/wiki/Fermentasyon
http://tr.wikipedia.org/w/index.php?title=Fuzel_ya%C4%9F%C4%B1&action=edit&redlink=1
http://tr.wikipedia.org/wiki/Ekstraksiyon
http://tr.wikipedia.org/wiki/Destilasyon
http://tr.wikipedia.org/wiki/Sentez
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Tablo 3.10: Izo amil alkoliin fiziksel dzellikleri

Formiil CsH1,0
Mol Agirligi (g/mol) 88.15
Yogunluk (g/mL) 0.8104
Viskozite (mPa.s) 3.692

Erime Noktasi ( °C) -117.2
Kaynama Noktas1 ( °C) | 131.1

3.3.5. Metil izobiitil Keton

O

Sekil 3.11: Metil izobiitil ketonun molekiil sekli

Metil izobiitil keton (MIBK) (CH3),CHCH,C(O)CHj; formiiliine sahip olan renksiz sivi
bir organik bilesiktir. Metil izobiitil keton renksiz bir s1v1 ketondur. Dogada da izlerine
rastlamanm olduk¢a yaygin oldugu metil izobiitil keton, sanayide de genis capta

uretilmektedir.

Metil izobiitil ketonun ii¢ asamali sekilde asetondan elde edilir. Ilk asama asetonun
kondenzasyona ugramasidir. Bu asamanin sonunda diaseton alkol elde edilir. Diaseton
alkoliin dehidrejenasyonuyla mesitil oksil elde edilir. Mesitil Oksildende metil izobiitil
keton elde edilir. Diger yaygin keton ¢oziiciilerin aksine metil izobiitil keton, suda
oldukca diisiik bir ¢oziiniirliige sahiptir ve sivi-sivi ekstraksiyonunda yaygin olarak
kullanilmaktadir. Polaritesi etil asetata benzer fakat sulu asit ve baz ¢ozeltilerine karsi
daha kararli bir davranis sergiler. Bu keton tipi aktif bir organik solventtir. Boyalarda,
verniklerde ve nitroseliiloz laklarda, epoksi ve poliiiretan sistemlerde ve miirekkeplerde
kullanilan ¢oziiciiliigii yiiksek, onemli bir solventtir. Tablo 3.11°de, metil izobiitil

ketona iligkin 6zellikler sunulmustur[50].
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Tablo 3.11: Metil izobiitil ketonun fiziksel 6zellikleri

Formiil CeH120

Mol Agirligi (g/mol) 100.16
Yogunluk (g/mL) 0.802
Viskozite (cp) 0.58

Suda ¢6ziiniirlitk 1.91 /100 mL
Erime Noktasi ( °C) -84.7
Kaynama Noktasi (°C) | 117-118

3.3.6. 2-Oktanon

ZH,
HSC/\/\/\[r

0

Sekil 3.12: Oktanonun molekiil sekli

Hekzil metil keton olarak da bilinen oktanon , renksiz, kararli bir sivi halinde bulunan
keskin kokulu bir ketondur. Organik ¢dziiclilerde ¢Oziinen, fakat suda ¢Oziiniirligi
olmayan oktanon, yiiksek kaynama noktali ancak, yavas buharlasan bir ¢oziiciidiir.
Yanabilir bir ¢oziiciidiir. Oktanon sentetik reginelerde, yiliksek kat1 kaplama ve
boyalarda, cilalarda, yazici boyalarinda, yag alma ve temizleme islemlerinde ¢oziicii
olarak kullanildig1 gibi, madencilikte ve parfim sanayinde de kullamilirlar. Tablo

3.12°de, oktanona iliskin 6zellikler sunulmustur[50].

Tablo 3.12: 2-oktanonun fiziksel 6zellikleri

Formiil CgH160
Mol Agirligi (g/mol) 128.2
Yogunluk (g/mL) 0.819
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3.3.7. 2-Dekanon

O

)l\/\/\/\/

Sekil 3.13: 2-dekanonun molekiil sekli

Metil oktil keton olarak da bilinen dekanon, renksiz, kararli bir sivi halinde bulunan
keskin kokulu bir ketondur. Organik ¢oziiciilerde ¢oziinen, fakat suda ¢Oziiniirligii
olmayan oktanon, yiiksek kaynama noktali ancak, yavas buharlasan bir ¢oziicldiir.

Yanabilir bir ¢éziictidiir. Tablo 3.13°de, 2-dekanona iliskin 6zellikler sunulmustur[50].

Tablo 3.13; 2-dekanonun fiziksel 6zellikleri

Formiil C10H200
Mol Agirligi (g/mol) 156.26
Yogunluk (g/mL) 0.825

Erime Noktasi ( °C) 3.5
Kaynama Noktas1 ( °C) | 211

3.3.8. Etil Asetat

0O
0~

Sekil 3.14: Etil asetatin molekiil sekli

Etil asetat (sistematik adiyla etil etanoat, kisaltilmig yazimiyla EtOAc veya EA),
CH3COOCH,CH3; formiiliine sahip bir organik bilesik. Bu renksiz sivi bilesik, bazi

yapistiricilar ve aseton gibi armut suyuna benzer tath bir kokuya sahiptir. Etil asetat,


http://tr.wikipedia.org/wiki/Organik_bile%C5%9Fik
http://tr.wikipedia.org/wiki/Aseton
http://tr.wikipedia.org/wiki/Armut
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etanol ve asetik asitin esteri olup, sanayide giiclii bir ¢oziicii olmasi nedeniyle sik
iiretilen bir maddedir. Etil asetat 1985 yilinda, Japonya, Kuzey Amerika ve Avrupa'da

toplam 400.000 ton tiretilmistir.

Etil asetat, sanayide genellikle klasik Fischer esterlesmesi yoluyla, etanol ve asetik asit
tepkimeye sokularak iiretilmektedir. Bu karisim oda sicakliginda %65 oraninda

esterlesir:
CH3CH,0H + CH3COOH = CH3COOCH,CH3; + H,0 (3.3)

Tepkime asit katalizlemesi yoluyla hizlandirilabilir ve denge suyun ortadan alinmasiyla
saga dogru kaydirilabilir. Etil asetatin bir diger tiretim yolu Tishchenko tepkimesi olup,

asetaldehit tiirevlerinin alkoksit ile karistirilmasi esasma dayanir:
2 CH3CHO — CH3COOCH,CHj3 (3.4)

Etil asetat genel olarak ¢oziicii ve seyreltici olarak kullanilir. Ucuz olusu, diisiik toksik
ozelligi ve hos kokusu nedeniyle de tercih edilir. Ornegin reklam afislerini temizlemek
ve oje c¢ikarmak tizere aseton ve asetonitril i¢ine konularak kullanilir. Bu ¢dziici,
kahvedeki ve caydaki kafeini uzaklastirma yetisine sahiptir. Boyalarda aktivatér ve
sertlestirici olarak da kullanilan etil asetat, sekerlemelerde, parfiimlerde ve bazi
meyvelerde kullanilir. Parflimlerde kullanimi sirasinda ¢abucak buharlastigindan dolayi,

parfiimiin kokusunu deride birakarak ylizeyden ayrilir.

Laboratuvarlarda etil asetat iceren karisimlar kolon kromatografisinde ve
ayristirmalarda kullanilir. Etil asetat nadiren tepkime ¢6ziicilisli olarak kullanilir. Ciinkii
hidroliz ve bir organik asit esterini bagka bir estere doniistiirme islemi sirasinda bu
madde dayaniksizdir. Etil asetat, organik kimyada ve O6zellikle deneylerde ugucu ve
diisiik kaynama noktasma sahip olusu nedeniyle sicak su banyosunda basingli hava
puskiirtiilerek ayrilabilmektedir. Tablo 3.14°de, etil asetata ilisgkin 6zellikler

sunulmustur[50].
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http://tr.wikipedia.org/wiki/Asetik_asit
http://tr.wikipedia.org/wiki/Ester
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http://tr.wikipedia.org/wiki/Etanol
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http://tr.wikipedia.org/w/index.php?title=Tishchenko_tepkimesi&action=edit&redlink=1
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http://tr.wikipedia.org/wiki/Hidroliz
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Tablo 3.14: Etil asetatin fiziksel dzellikleri

Formiil C4H802
Mol Agirligi (g/mol) 88.105
Yogunluk (g/mL) 0.897

Erime Noktasi ( °C) -83.6
Kaynama Noktas1 (°C) | 77.1

3.3.9. Propil Asetat

O
\AO

Sekil 3.15: Propil asetatin molekiil sekli

Propil ethanoate olarak da bilinen propil asetat, solvent olarak kullanilan bir kimyasal
bilesiktir. Bu berrak, renksiz sivi armudun karakteristik kokusuyla bilinmektedir. Bu
duruma bagl olarak, cogunlukla koku sanayinde bir katki maddesi olarak kullanilir.

Propil asetat genellikle asetik asit ve 1-propanol esterifikasyonu yoluyla iiretilir.

Propil asetat hizli buharlasan bir ¢oziiciidiir. Bu 06zelligi sayesinde plastik film igin
kullanilan klise baski miirekkeplerinde ve hizli kuruyan yapistiricilarda da

kullanilir[50].


http://translate.googleusercontent.com/translate_c?hl=tr&langpair=en%7Ctr&rurl=translate.google.com.tr&twu=1&u=http://en.wikipedia.org/wiki/Chemical_compound&usg=ALkJrhi2IETbKZmz0RtCl2AB6WZefk0TBw
http://translate.googleusercontent.com/translate_c?hl=tr&langpair=en%7Ctr&rurl=translate.google.com.tr&twu=1&u=http://en.wikipedia.org/wiki/Chemical_compound&usg=ALkJrhi2IETbKZmz0RtCl2AB6WZefk0TBw
http://translate.googleusercontent.com/translate_c?hl=tr&langpair=en%7Ctr&rurl=translate.google.com.tr&twu=1&u=http://en.wikipedia.org/wiki/Acetic_acid&usg=ALkJrhhZ4F1hCvvr9joJJyeq0HgghWiDag
http://translate.googleusercontent.com/translate_c?hl=tr&langpair=en%7Ctr&rurl=translate.google.com.tr&twu=1&u=http://en.wikipedia.org/wiki/1-propanol&usg=ALkJrhhwyVvpkJ3z1LitZlgB7N6_hLG7lw
http://translate.googleusercontent.com/translate_c?hl=tr&langpair=en%7Ctr&rurl=translate.google.com.tr&twu=1&u=http://en.wikipedia.org/wiki/Esterification&usg=ALkJrhiGetulp--VcgC9MzK0dv_NMWtX8w
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Asagidaki tabloda propil asetata iliskin 6zellikler sunulmustur.

Tablo 3.15: Propil asetatin fiziksel 6zellikleri

Formiil CsH1002
Yogunluk (g/mL) 0.89
Mol Agirligi (g/mol) 102.13
Erime Noktasi ( °C) -95
Kaynama Noktasi (°C) |102
Parlama Derecesi ( °C) |10

3.3.10. n — Oktan

Sekil 3.16: n-oktanmn molekiil sekli

Oktan bir alkandir. Kimyasal formiilii CH3(CH,)sCHasdiir. 18 adet izomeri bulunur.
Bir¢ok izomeri bulunan n-oktan , gazolinin 6nemli bilesiklerinden biridir ve sanayide
cat1 kaplama, ayakkabi yapistiricisi, deri driinleri gibi alanlarda kullanildig1 gibi,
tohumlardan elde edilen pisirme yaglarindan temizleme ve yag alma islemlerinin
ekstraksiyonunda ve tekstil imalatinda da kullanilmaktadir. Hafif bir anestezi etkisi
yaratmasina ragmen olduke¢a az toksik etkisi bulunan n-hekzan, baslica ham yaglarin

rafine edilmesinden elde edilir. Tablo 3.16’da, n-oktana iliskin 6zellikler

sunulmustur[50].
Tablo 3.16: n-oktanin fiziksel 6zellikleri

Formiil CgHis

Mol Agirligi (g/mol) 114.22

Yogunluk (g/mL) 0.703

Viskozite (cp) 0.542

Erime Noktasi ( °C) -57

Kaynama Noktas1 ( °C) |125.5



http://tr.wikipedia.org/wiki/Alkan
http://tr.wikipedia.org/wiki/Kimyasal_form%C3%BCl
http://tr.wikipedia.org/wiki/%C4%B0zomer
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3.3.11. n — Dekan

ANANAAY AR

Sekil 3.17: n-dekanin molekiil sekli

Dekan bir alkandir. Kimyasal formiilii CioH, ’dir. 75 adet izomeri bulunur. Birgok
izomeri bulunan n-dekan, gazolinin Onemli bilesiklerinden biridir. Yanici bir

malzemedir. Polaritesi diisiiktiir ve bu sebeple su gibi polar ¢oziiciilerde ¢ozlinmez.

Dekan diger alkanlara benzer bir sekilde yanma reaksiyonuna ugrar. Asiri oksijen

varliginda yanarak su ve karbondioksite doniisiir.

2C10H2 + 310, — 20C0O, + 22H,0 (35)

Ortamda yeterli oksijenin bulunmadigi durumlarda dekan karbonmonoksit ve suya

doniisiir. Tablo 3.17°de, n-dekana iliskin 6zellikler sunulmustur[50].

Tablo 3.17: n-dekanin fiziksel ozellikleri

Formiil CioH2,
Mol Agirligi (g/mol) 142.28
Yogunluk (g/mL) 0.730
Erime Noktasi ( °C) -30
Kaynama Noktas1 ( °C) |174



http://tr.wikipedia.org/wiki/Alkan
http://tr.wikipedia.org/wiki/Kimyasal_form%C3%BCl
http://tr.wikipedia.org/wiki/%C4%B0zomer
http://en.wikipedia.org/wiki/Carbon
http://en.wikipedia.org/wiki/Hydrogen
http://en.wikipedia.org/wiki/Oxygen
http://en.wikipedia.org/wiki/Carbon_dioxide
http://en.wikipedia.org/wiki/Water
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3.4. DENEYSEL YONTEM

3.4.1. Tepkimeli Oziitleme Denemeleri

Deneysel kisimda itakonik asit, nikotinik asit ve penisilin G’nin reaktif ekstraksiyonu,
trioktilamin, amberlit(LA-2) aminleri ve aliquat-336 kullanilmastyla
gerceklestirilmistir. itakonik asit i¢in trioktilamin, amberlit(LA-2) aminleri ve aliquat-
336 amin tuzu kullamilmistir. Nikotinik asit i¢in trioktilamin ve aliquat-336

kullanilmistir. Penisilin G ig¢in trioktilamin, amberlit (LA-2) kullanilmistir.

Bu islemler esnasinda 4 farkli alkolden tigii (oktanol, nonanol, dekanol, izo amil alkol),
3 farkli ketondan ikisi (metil izobutil keton (MIBK), 2-dekanon, 2-oktanon), 2 farkl
ester (etil asetat, propil asetat ), 2 farkli alkan (oktan, dekan) olmak iizere toplamda
kullanilan 9 adet farkli ¢oziicii ile birlikte, kullanilan her bir amin veya amin tuzu igin 9

set deneme hazirlanmastir.

Itakonik asidin % 8’ lik , nikotinik asidin %1.5” luk ve penisilin G’nin agirlikca %3’
lik sulu ¢ozeltileri hazirlanmistir. Kullanilan ¢oziiciilerin tamami saf olup Merck ve
Fluka' dan saglanmiglardir. Hazirlanan ekstraktan karigimlar1 ve sulu asit ¢ozeltisi 1:1
hacim oraninda 100 mL' lik erlenlere alinmig ve termostatl bir ¢alkalayic1 i¢erisinde 2
saat karigtirilmaya tabi tutulmustur. Literatiirde bir maddenin denge dagilimmi elde
etmek i¢in iki fazin karistirilmasi ve ayrilmasinda kullanilmak iizere bir ¢ok yontem
verilmistir. Bununla birlikte bir ¢ok arastirmaci bir veya daha fazla saat ¢alkalamay1
Oonermisglerdir[52]. Bu calismada yapilan 6n denemeler sonucunda denge derisimi elde

etmek icin gerekli slirenin 2 saat oldugu belirlenmistir.

Karistirma isleminden sonra Orneklerin fazlari tamamen birbirinden ayrilmasi icin
ornekler santrifiij tiiplerine alinarak 1200 devir/dak’da 7 dakika santrifiij aletinde
tutulmustur. itakonik ve nikotinik asit icin fazlar ayrilarak her iki fazdaki asit miktarlar1
literatiirde onerildigi sekilde 0.1 N NaOH ile titre edilerek analiz edilmistir. Su fazinin
pH’1 pH metre ile Olcililmiistiir. Organik fazdaki asit miktarlar1 kiitle denkliginden

hesaplanarak karsilagtirilmistir. Asit ylizdesinden su fazmin mol yiizdesi, dagilma



35

katsaysi, etkinlik ve yiikleme degerleri bulunmustur. Ayrica organik fazin mol ylizdesi

ile amin veya amin tuzunun konsantrasyonu da hesaplanmustir.

Penisilin G i¢in fazlar ayrilarak her iki fazdaki asit miktarlar1 literatiirde onerildigi
sekilde UV (Lambda 35, Perkin Elmer ) metoduyla analiz edilmistir. Su fazinin pH’1 pH
metre ile Ol¢lilmiistiir. Organik fazdaki asit miktarlar1 kiitle denkliginden de
hesaplanarak karsilastirilmistir. Su fazindaki asit miktarindan, dagilma katsayisi, etkinlik
ve yiikleme degerleri bulunmustur. Ayrica organik fazmn mol yiizdesi ile amin

konsantrasyonu da hesaplanmistir.

3.4.2 UV/VIS Spektrofotometresi

Spektrofotometre, ¢ozelti igerisindeki maddelerin  miktarmin tespit edilmesinde
kullanilir. Temel mantig1; hazirlanan ¢ézeltiden belirli spektrumda 151k gecirilmesi ve
bu 1smmin ne kadarinin ¢bzelti tarafindan absorplandigmi bulmasi esasina dayanir.
Cozeltinin igerdigi madde miktar1 ne kadar fazla ise daha fazla 15 ¢ozelti tarafindan
sogurulur. Spektrofotometre kullanilarak, ¢ozeltinin iginden gecebilen-¢ozelti tarafindan
absorplanmayan —1s1gin yogunlugu tespit edilerek ¢ozelti icerisindeki aranan madde
kantitatif olarak tespit edilir. Spektrofotometrenin igerdigi baslica iki yapis1 vardir.

Bunlardan birisi 1s1k kaynagi olan spektrometre ve fotometre olarak adlandirilan 151k

detektortidiir.
spektrometre o =
F D';-‘“ Fotometre
\ /
e \; N/
: \ : ‘o ' Q A
4 b \ \ »nm)
Gonderilen isin  Absorblanmayan 1sin

Sekil 3.18. UV-Vis Spektrofotometre Semasi

Analiz yapilacak numune, spektrometre ve fotometre arasina genellikle kuvarzdan
yapilan ve kiivet olarak adlandirilan tiip i¢ine yerlestirilir. Her madde, 1511 farkl dalga
boylarinda absorpladigi i¢in, belli dalga boylarinda analiz yapilacak Ornege 151n
gonderilir ve 1511 en fazla absorpladigi dalga boyu bulunur. Gonderilen 15m kiivetin

icinden gectikten sonra fotometreye ulasir. Spektrofotometreden gonderilen 151 ile
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fotometreye ulasan 151n arasindaki fark absoplanma miktarini verir. Absoplanma birimi

absorbanstir ve Lambert-Beer yasasindan hesaplanir.

I,
A=log, ﬁ (3.6)

Denklemde A absorbans; Iy spektrometreden gonderilen 1smin yogunlugu, I; ise

kiivetten gectikten sonraki 1smnin yogunlugunu tespit eder.

Derigim-absorbans grafiginin ¢izilmesi i¢in Oncelikle, referans-blank-olarak,
icinde incelenecek madde olmayan bir ¢6zelti hazirlanir. Referans ¢ozelti su, indikator
ve varsa tampon ¢ozelti icermelidir. Referans c¢ozelti ile Olgiim yapildiginda,
spektrofotometrenin 6lgegi sifirlanir. Daha sonra hazirlanan 6rnek ¢ozelti ile absorbansa
karsin derigim grafigi cizilir. Lineerligin devam ettigi araliga kadar konsantrasyon

degerleri belirlenir. Béylece metod tamamlanmis olur.

Deneylerde penisilin G’nin belirlenmesi i¢in Perkin-Elmer Lambda 35 UV-VIS
spektrofotometresi kullanildi. Penisilin G tayini i¢in Beltagy ve ark. buldugu analitik
metottan yararlanildi [53]. Once, Penisilin G’nin stok ¢dzeltisi hazirlandi ve bu ¢ozelti
kullanilarak 1-10 mg araliginda penisilin G iceren standart c¢ozeltiler hazirlandi.
Amonyum vanadat ve fosfat tamponlar1 hazirlandi. Hazirlanan standart ¢ozeltilerden
belirlenen miktarlarda mikropipet yardimiyla ¢ekilip, 100 ml’lik erlene aktarildi ve
fosfat tamponuyla Sml’ye seyreltildi. Erlene sirasiyla 10ml 1M’lik amonyum vanadat
cozeltisi, 10 ml %98’lik siilfiirik asit ¢ozeltisi ilave edilip iyice karistirildi ve 1sitildi.
Referans i¢in ayni prosediir uygulandi. Yarim saat sonra erlenler isiticidan alinip,
sogutmaya birakildi. Iyice soguyan erlenlerin icine, 50 ml dlcek seviyesine kadar su
ilave edilip, iyice karistirildi. Once referans ¢dzelti lem kuvarz tiiplere almip,
spektrofotometrenin 6l¢egi sifirlandi. Ardindan standart ¢ozeltiler konulup, 750 nm ‘de
(maksimum absorbans) absorbans Olgiimleri kaydedildi. Tiim o6l¢iimler analizin

dogrulunu ispatlamak i¢in 3’er kez tekrarland1.
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3.4.3. itakonik Asit Denemeleri i¢cin Agirhk¢a Karisim icerik Tablolar

Asagida itakonik asidin, trioktilamin ve kullanilan dokuz farkli seyreltici ile hazirlanan

agirlikca karisim igerik tablosu verilmistir.

Tablo 3.18: Itakonik asidin trioktilamin ve dokuz farkl seyreltici ile hazirlanan agirlik¢a

karigim igerik tablosu

TOA SEYRELTICI | ITAKONIK TOA SEYRELTICI | ITAKONIK
(9 )] ASIT (@ (@ ASIT
(9 (@
0.7946 4.1070 6.0116 0.7943 4.5955 6.0461
1.6379 3.2320 6.0326 1.6369 3.6670 6.0212
OKTANOL 2.4740 2.4633 6.0641 ETIiL ASETAT 2.4738 2.7697 6.0202
3.2183 1.6414 6.0121 3.2190 1.8153 6.0123
4.1290 0.8214 6.0446 4.1289 0.9104 6.0965
0.7941 4.3629 6.0231 0.7943 4.5519 6.0871
1.6375 3.5154 6.0936 1.6379 3.6152 6.0528
NONANOL 2.4735 2.5412 6.0312 | PROPIL ASETAT | 2.4742 2.7152 6.0761
3.2180 1.7610 6.0182 3.2181 1.8098 6.0216
4,1293 0.8407 6.0564 4.1293 0.9034 6.0132
0.7942 42123 6.0032 0.7944 3.5819 6.0105
1.6375 3.3626 6.0625 1.6378 2.8654 6.0781
DEKANOL 2.4745 2.5272 6.0259 OKTAN 2.4742 2.1421 6.0338
3.2183 1.6825 6.0743 3.2183 1.4365 6.0023
4,1292 0.8424 6.0263 4.1290 0.7164 6.0233
0.7946 4,1623 6.0107 0.7942 3.7156 6.0712
1.6377 3.3296 6.0234 1.6379 2.9398 6.0216
OKTANON 2.4742 2.4872 6.0975 DEKAN 2.4740 2.2322 6.0123
3.2179 1.6675 6.0986 3.2180 1.4862 6.0256
4.1292 0.8324 6.0453 4.1290 0.7434 6.0241
0.7946 4.1964 6.0258
1.6377 3.3521 6.0456
DEKANON 2.4742 2.5154 6.0113
3.2183 1.6756 6.0234
4.1290 0.8384 6.0132
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Itakonik asidin, amberlit(LA-2) ve kullanilan dokuz farkli seyreltici ile hazirlanan

agirlikca karisim igerik tablosu asagida verilmistir.

Tablo 3.19: itakonik asidin amberlit (LA-2) ve dokuz farkl seyreltici ile hazirlanan

agirlikca karigim igerik tablosu

AMBERLIT | SEYRELTICI | ITAKONIK AMBERLIT | SEYRELTICI | ITAKONIK
(LA-2) (9 ASIT (LA-2) (@ ASIT
)] )] C)] ©)]
0.8482 4.1065 6.0621 0.8482 4.5952 6.0218
1.6893 3.2319 6.0852 1.6893 3.6654 6.0324
OKTANOL | 2.5336 2.4621 6.0236 ETIL ASETAT 2.5332 2.7685 6.0545
3.3782 1.6423 6.0987 3.3782 1.8152 6.0101
42221 0.8212 6.0258 4.2221 0.9114 6.0223
0.8485 4.3625 6.0143 0.8481 4.5515 6.0115
1.6889 3.5142 6.0129 1.6894 3.6150 6.0138
NONANOL | 2.5331 2.5414 6.0215 | PROPIL ASETAT | 2.5332 2.7152 6.0245
3.3775 1.7609 6.0144 3.3780 1.8091 6.0134
4.2219 0.8401 6.0312 4.2223 0.9033 6.0217
0.8485 42133 6.0112 0.8486 3.5818 6.0234
1.6893 3.3632 6.0215 1.6895 2.8653 6.0502
DEKANOL | 2.5336 2.5265 6.0423 OKTAN 2.5333 2.1412 6.0263
3.3780 1.6818 6.0567 3.3781 1.4356 6.0556
4.2220 0.8414 6.0157 4.2222 0.7154 6.0447
0.8480 4.1620 6.0083 0.8483 3.7132 6.0193
1.6893 3.3295 6.0234 1.6890 2.9384 6.0157
OKTANON 2.5330 2.4870 6.0254 DEKAN 2.5332 2.2319 6.0119
3.3778 1.6656 6.0145 3.3780 1.4855 6.0205
4.2218 0.8310 6.0102 4.2220 0.7430 6.0204
0.8482 4.1969 6.0552
1.6896 3.3525 6.0521
DEKANON | 2.5335 2.5151 6.0493
3.3781 1.6750 6.0212
4.2221 0.8380 6.0143
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Itakonik asidin, aliquat-336 ve kullanilan dokuz farkli seyreltici ile hazirlanan agirlik¢a

karigim igerik tablosu asagida verilmistir.

Tablo 3.20: Itakonik asidin aliquat-336 ve dokuz farkli seyreltici ile hazirlanan agirlikca

karigim igerik tablosu

ALIQUAT- | SEYRELTICI| ITAKONIK ALIQUAT- | SEYRELTICI | ITAKONIK
336 )] ASIT 336 (@ ASIT
)] )] C)] C)]
1.9448 6.7338 10.0210 1.9445 7.4734 10.0327
3.8498 5.2556 10.0291 3.8493 5.8329 10.0519
OKTANOL | 5.7902 3.7775 10.0116 ETIL ASETAT | 5.7904 4.1924 10.0342
7.7398 2.2993 10.0321 7.7395 2.5519 10.0217
9.7682 0.8212 10.0209 9.7681 0.9114 10.0219
1.9440 6.8888 10.0998 1.9446 7.4070 10.0326
3.8495 5.3766 10.0021 3.8497 5.7811 10.0029
NONANOL | 5.7901 3.8644 10.0984 | prROPIL ASETAT | 5.7907 4.1551 10.0654
7.7399 2.3522 10.0265 7.7394 2.5292 10.0346
9.7683 0.8401 10.0198 9.7680 0.9033 10.0776
1.9448 6.8994 10.0131 1.9443 5.8662 10.0221
3.8494 5.3849 10.0367 3.8499 4.5785 10.0121
DEKANOL | 5.7902 3.8704 10.0446 OKTAN 5.7906 3.2908 10.0378
7.7390 2.3559 10.0674 7.7395 2.0031 10.0672
9.7685 0.8414 10.0876 9.7680 0.7154 10.0342
1.9449 6.8142 10.0157 1.9441 6.0926 10.0462
3.8495 5.3184 10.0905 3.8498 4.7552 10.0362
OKTANON | 5.7909 3.8226 10.0123 DEKAN 5.7905 3.4178 10.0543
7.7391 2.3268 10.0367 7.7393 2.0804 10.0285
9.7685 0.8310 10.0245 9.7684 0.7430 10.0236
1.9443 6.8716 10.0231
3.8491 5.3632 10.0675
DEKANON | 5.7905 3.8548 10.0432
7.7393 2.3464 10.0367
9.7680 0.8380 10.0694
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3.4.4. Nikotinik Asit Denemeleri icin Agirhk¢a Karisim Icerik Tablolar

Asagida nikotinik asidin, trioktilamin ve kullanilan dokuz farkl seyreltici ile hazirlanan

agirlikca karisim igerik tablosu asagida verilmistir.

Tablo 3.21: Nikotinik asidin trioktilamin ve dokuz farkli seyreltici ile hazirlanan

agirlikca karigim igerik tablosu

TOA SEYRELTICI | NIKOTINIK TOA SEYRELTICI | NIKOTINIK
©)] )] ASIT (@ (@ ASIT
(9 (@
0.7948 4.1076 6.0121 0.7946 4.5952 6.0103
1.6375 3.2318 6.0231 1.6379 3.6654 6.0106
OKTANOL 2.4743 2.4619 6.0508 ETIiL ASETAT 2.4740 2.7685 6.0132
3.2182 1.6416 6.0136 3.2183 1.8152 6.0218
4,1291 0.8201 6.0231 4.1290 0.9114 6.0176
0.7942 4.3622 6.0123 0.7945 4.5534 6.0055
1.6377 3.5132 6.0126 1.6378 3.6128 6.0102
NONANOL 2.4742 2.5425 6.0117 PROPIL ASETAT 2.4742 2.7143 6.0165
3.2180 1.7618 6.0154 3.2180 1.8028 6.0129
4,1291 0.8432 6.0102 4.1291 0.9087 6.0210
0.7947 4.2109 6.0125 0.7941 3.5817 6.0114
1.6372 3.3621 6.0137 1.6374 2.8621 6.0323
DEKANOL 2.4747 2.5257 6.0254 OKTAN 2.4740 2.1402 6.0128
3.2182 1.6835 6.0182 3.2182 1.4316 6.0167
4,1291 0.8408 6.0129 4.1293 0.7125 6.0124
0.7941 4,1632 6.0143 0.7946 3.7128 6.0436
1.6372 3.3275 6.0112 1.6372 2.9378 6.0115
OKTANON 2.4743 2.4856 6.0121 DEKAN 2.4740 2.2308 6.0123
3.2180 1.6643 6.0167 3.2185 1.4852 6.0547
4.1292 0.8317 6.0111 4.1293 0.7412 6.0208
0.7948 4.1967 5.0216
1.6377 3.3520 5.0328
DEKANON 2.4741 2.5154 5.0147
3.2183 1.6752 5.0269
4.1290 0.8381 5.0008
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Asagida nikotinik asidin aliquat-336 ve kullanilan dokuz farkli seyreltici ile hazirlanan

agirlikca karisim igerik tablosu asagida verilmistir.

Tablo 3.22: Nikotinik asidin aliquat-336 ve dokuz farkli seyreltici ile hazirlanan

agirlikca karigim igerik tablosu

ALIQUAT | SEYRELTICI | NIKOTINIK ALIQUAT- | SEYRELTICI | NIKOTINIK
336 )] ASIT 336 (@) ASIT
)] )] C)] C)]
1.9445 6.7330 10.0306 1.9446 7.4728 10.0127
3.8496 5.2552 10.0215 3.8492 5.8312 10.0167
OKTANOL | 5.7901 3.7756 10.0001 ETIL ASETAT 5.7902 4.1912 10.0162
7.7393 2.2983 10.0225 7.7390 2.5512 10.0156
9.7680 0.8205 10.0911 9.7680 0.9108 10.0132
1.9443 6.8880 10.0126 1.9442 7.4060 10.0126
3.8491 5.3758 10.0915 3.8497 5.7809 10.0124
NONANOL | 5.7900 3.8642 10.0826 | PROPIL ASETAT | 5.7900 4.1548 10.0232
7.7395 2.3525 10.0734 7.7392 2.5267 10.0216
9.7682 0.8403 10.0861 9.7682 0.9032 10.0156
1.9443 6.8990 10.0795 1.9445 5.8657 10.0278
3.8494 5.3845 10.0431 3.8497 4.5788 10.0257
DEKANOL | 5.7903 3.8714 10.0956 DEKAN 5.7908 3.2907 10.0456
7.7395 2.3545 10.0359 7.7398 2.0028 10.0219
9.7680 0.8418 10.0646 9.7680 0.7150 10.0858
1.9445 6.8146 10.0014 1.9449 6.0922 10.0365
3.8493 5.3180 10.0258 3.8495 4.7540 10.0715
OKTANON | 5.7902 3.8222 10.0084 OKTAN 5.7905 3.4165 10.0159
7.7397 2.3265 10.0291 7.7392 2.0803 10.0146
9.7682 0.8317 10.1373 9.7680 0.7432 10.0129
1.9442 6.8712 10.0316
3.8494 5.3627 10.0295
DEKANON | 5.7902 3.8545 10.0721
7.7393 2.3460 10.0715
9.7680 0.8382 10.0732
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3.4.5. Penisilin G Denemeleri i¢in Agirhke¢a Karisim Icerik Tablolan

Penisilin G, amberlit( LA-2) ve kullanilan dokuz farkli seyreltici ile hazirlanan agirlikca

karigim igerik tablosu asagida verilmistir.

Tablo 3.23: Penisilin G nin amberlit( LA-2) ve dokuz farkl seyreltici ile hazirlanan

agirlikca karigim igerik tablosu

AMBERLIT | SEYRELTICI | PENISILIN AMBERLIT | SEYRELTICI | PENISILIN
(LA-2) (@ G (LA-2) (@ G
)] )] (9@

0.8481 4.1058 6.0733 0.8482 4.5950 6.0262
1.6890 3.2318 6.0408 1.6894 3.6623 6.0363

OKTANOL | 2.5332 2.4620 6.0234 ETIL ASETAT 2.5335 2.7678 6.0591
3.3780 1.6419 6.0376 3.3786 1.8124 6.0191
4.2227 0.8214 6.0178 4.2220 0.9102 6.0216
0.8482 4.3627 6.0201 0.8480 4.5518 6.0112
1.6887 3.5135 6.0482 1.6891 3.6151 6.0127

NONANOL | 2.5330 2.5418 6.0259 [ prOPIL ASETAT | 2.5332 2.7154 6.0210
3.3773 1.7625 6.0029 3.3782 1.8096 6.0129
4.2217 0.8419 6.0318 4.2220 0.9027 6.0247
0.8484 4.2130 6.0585 0.8485 3.5809 6.0212
1.6893 3.3622 6.0588 1.6890 2.8642 6.0517

izO AMIL

ALKOL 2.5338 2.5272 6.0476 OKTAN 2.5336 2.1410 6.0230
3.3785 1.6819 6.0297 3.3786 1.4352 6.0528
4.2221 0.8411 6.0321 4.2222 0.7112 6.0418
0.8480 4.1542 6.0159 0.8489 3.7121 6.0120
1.6895 3.3189 6.0234 1.6893 2.9380 6.0125

MIBK 2.5332 2.4875 6.0493 DEKAN 2.5330 2.2317 6.0143
3.3778 1.6678 6.0157 3.3789 1.4846 6.0246
4.2219 0.8209 6.0118 4.2221 0.7419 6.0218
0.8481 4.1958 6.0548
1.6893 3.3527 6.0263

DEKANON | 2.5337 2.5150 6.0554
3.3780 1.6759 6.0219
4.2221 0.8372 6.0125




Penisilin G, trioktilamin ve kullanilan dokuz farkl seyreltici ile hazirlanan agirlikca

karigim igerik tablosu asagida verilmistir.

agirlikca karigim igerik tablosu
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Tablo 3.24: Penisilin G’nin trioktilamin ve dokuz farkli seyreltici ile hazirlanan

TOA SEYRELTICI | PENISILIN TOA SEYRELTICI | PENISILIN
©)] ©)] G (@ (@ G
(9 (@
0.7943 4.1076 6.0123 0.7939 4.5947 6.0294
1.6372 3.2322 6.0576 1.6370 3.6615 6.0291
OKTANOL 2.4742 2.4639 6.0339 ETIL ASETAT 2.4742 2.7684 6.0433
3.2181 1.6412 6.0262 3.2192 1.8156 6.0283
4.1290 0.8210 6.0447 4.1285 0.9112 6.0346
0.7941 4.3611 6.0260 0.7940 4.5522 6.0522
1.6374 3.5133 6.0542 1.6378 3.6156 6.0219
NONANOL 2.4737 2.5421 6.0450 | PROPIL ASETAT 2.4740 2.7151 6.0629
3.2182 1.7611 6.0361 3.2183 1.8094 6.0407
4.1293 0.8403 6.0285 4.1291 0.9039 6.0315
0.7944 4.2117 6.0145 0.7943 3.5812 6.0148
1.6373 3.3619 6.0128 1.6374 2.8658 6.0223
izO AMIL
ALKOL 2.4740 2.5262 6.0223 OKTAN 2.4743 2.1411 6.0287
3.2180 1.6829 6.0118 3.2180 1.4362 6.0264
4.1291 0.8426 6.0287 4.1289 0.7154 6.0255
0.7946 4.1530 6.0205 0.7942 3.7155 6.0177
1.6370 3.3176 6.0170 1.6376 2.9379 6.0266
MIBK 2.4741 2.4870 6.0309 DEKAN 2.4740 2.2324 6.0187
3.2178 1.6665 6.0128 3.2185 1.4859 6.0189
4,1292 0.8212 6.0365 4.1292 0.7422 6.0201
0.7946 4.1963 6.0160
1.6377 3.3522 6.0165
DEKANON 2.4740 2.5159 6.0212
3.2179 1.6744 6.0234
4,1297 0.8376 6.0122
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4. BULGULAR

4.1. ITAKONIK ASIT ICIN % ASIT HESAP TABLOLARI

Bu boliimde, calkalama ve bekletme islemleri tamamlandiktan sonra, erlendeki sulu
fazdan (alt fazdan) belirli bir miktar alinarak tartildi. Gram cinsinden agirlik degeri
kaydedildi. 2-3 damla fenolftalein eklendikten sonra 0.1 N NAOH ile titre edilerek
sarfiyat hesaplandi. Agirlik ve sarfiyat kullanilarak % asit hesab1 yapildi. Asagidaki
tablolar, kullanilan seyrelticilere gore, trioktilamin denemelerinde hesaplanan % asit

degerlerini vermektedir.

Tablo 4.1: Itakonik asidin trioktilamin denemesinde seyreltici olarak oktanol

kullanildiginda hesaplanan % asit degerleri

Numune miktari(g) NAOH sarfiyat(ml) % asit
0.2986 1.44 3.16
0.2976 1.10 2.42
0.2978 0.82 1.80
0.2967 0.48 1.06
0.2989 0.19 0.42

Tablo 4.2: Itakonik asidin trioktilamin denemesinde seyreltici olarak nonanol

kullanildiginda hesaplanan % asit degerleri

Numune miktari(g) NAOH sarfiyat(ml) % asit
0.2977 1.54 3.39
0.2959 1.17 2.59
0.2991 0.88 1.93
0.2993 0.55 1.20
0.2968 0.21 0.46
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Tablo 4.3: itakonik asidin trioktilamin denemesinde seyreltici olarak dekanol

kullanildiginda hesaplanan % asit degerleri

Numune miktari(g) NAOH sarfiyat(ml) % asit
0.2934 1.71 3.82
0.2958 1.23 2.72
0.2963 0.92 2.03
0.2967 0.69 1.52
0.2992 0.22 0.48

Tablo 4.4: Itakonik asidin trioktilamin denemesinde seyreltici olarak heptanon

kullanildiginda hesaplanan % asit degerleri

Numune miktari(g) NAOH sarfiyat(ml) % asit
0.2978 1.85 4.07
0.2986 1.38 3.03
0.2954 1.03 2.28
0.2923 0.71 1.59
0.2976 0.28 0.62

Tablo 4.5: Itakonik asidin trioktilamin denemesinde seyreltici olarak oktanon

kullanildiginda hesaplanan % asit degerleri

Numune miktari(g) NAOH sarfiyat(ml) % asit
0.2986 1.88 4.12
0.2995 1.44 3.15
0.2987 1.09 2.39
0.2999 0.76 1.66
0.2958 0.39 0.86
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Tablo 4.6: itakonik asidin trioktilamin denemesinde seyreltici olarak etil asetat

kullanildiginda hesaplanan % asit degerleri

Numune miktari(g) NAOH sarfiyat(ml) % asit
0.2997 1.96 4.28
0.2992 1.51 3.31
0.2936 1.15 2.57
0.2973 0.85 1.87
0.2978 0.49 1.08

Tablo 4.7: Itakonik asidin trioktilamin denemesinde seyreltici olarak propil asetat

kullanildiginda hesaplanan % asit degerleri

Numune miktari(g) NAOH sarfiyat(ml) % asit
0.2947 1.97 4.38
0.2972 1.56 3.44
0.2987 1.21 2.65
0.2979 0.85 1.87
0.2991 0.58 1.27

Tablo 4.8: Itakonik asidin trioktilamin denemesinde seyreltici olarak oktan

kullanildiginda hesaplanan % asit degerleri

Numune miktari(g) NAOH sarfiyat(ml) % asit
0.2974 2.08 4.58
0.2981 1.67 3.67
0.2983 1.32 2.90
0.2994 1.11 2.43
0.2986 0.98 2.15




47

Tablo 4.9: itakonik asidin trioktilamin denemsinde seyreltici olarak dekan

kullanildiginda hesaplanan % asit degerleri

Numune miktari(g) NAOH sarfiyat(ml) % asit
0.2987 2.11 4.63
0.2968 1.74 3.84
0.2953 1.39 3.08
0.2986 1.21 2.65
0.2941 1.12 2.49

Asagidaki tablolar, kullanilan seyrelticilere gore, amberlit (LA-2) i¢in denemelerde

hesaplanan % asit degerlerini géstermektedir.

Tablo 4.10: Itakonik asidin amberlit (LA-2) denemesinde seyreltici olarak oktanol

kullanildiginda hesaplanan % asit degerleri

Numune miktari(g) NAOH sarfiyat(ml) % asit
0.2710 0.26 0.63
0.2700 0.12 0.29
0.2715 0.07 0.17
0.2803 0.05 0.12
0.2311 0.03 0.09

Tablo 4.11: Itakonik asidin amberlit (LA-2) denemesinde seyreltici olarak nonanol

kullanildiginda hesaplanan % asit degerleri

Numune miktari(g) | NAOH sarfiyat(ml) % asit
0.2881 0.30 0.68
0.2879 0.14 0.32
0.2821 0.08 0.19
0.2523 0.05 0.13
0.2769 0.04 0.09
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Tablo 4.12: Itakonik asidin amberlit (LA-2) denemesinde seyreltici olarak dekanol

kullanildiginda hesaplanan % asit degerleri

Numune miktari(g) | NAOH sarfiyat(ml) % asit
0.2891 0.29 0.66
0.2802 0.13 0.30
0.2892 0.08 0.18
0.2692 0.05 0.13
0.2868 0.04 0.09

Tablo 4.13: Itakonik asidin amberlit (LA-2) denemesinde seyreltici olarak heptanon

kullanildiginda hesaplanan % asit degerleri

Numune miktari(g) NAOH sarfiyat(ml) % asit
0.2759 0.34 0.81
0.2858 0.16 0.37
0.2738 0.10 0.24
0.2826 0.07 0.16
0.2622 0.05 0.12

Tablo 4.14: Itakonik asidin amberlit (LA-2) denemesinde seyreltici olarak oktanon

kullanildiginda hesaplanan % asit degerleri

Numune miktari(g) | NAOH sarfiyat(ml) % asit
0.2865 0.36 0.82
0.2972 0.17 0.37
0.2950 0.11 0.24
0.2768 0.07 0.17
0.2568 0.05 0.13
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Tablo 4.15: Itakonik asidin amberlit (LA-2) denemesinde seyreltici olarak etil asetat

kullanildiginda hesaplanan % asit degerleri

Numune miktari(g) | NAOH sarfiyat(ml) % asit
0.2827 0.42 0.97
0.2887 0.19 0.43
0.2886 0.12 0.27
0.2843 0.08 0.18
0.2822 0.06 0.14

Tablo 4.16: Itakonik asidin amberlit (LA-2) denemesinde seyreltici olarak propil asetat

kullanildiginda hesaplanan % asit degerleri

Numune miktari(g) | NAOH sarfiyat(ml) % asit
0.2819 0.45 1.05
0.2867 0.20 0.46
0.2944 0.13 0.29
0.2676 0.08 0.20
0.2656 0.06 0.15

Tablo 4.17: Itakonik asidin amberlit (LA-2) denemesinde seyreltici olarak oktan

kullanildiginda hesaplanan % asit degerleri

Numune miktari(g) | NAOH sarfiyat(ml) % asit
0.2609 0.62 1.56
0.2581 0.28 0.71
0.2769 0.20 0.47
0.2871 0.15 0.34
0.2833 0.11 0.25
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Tablo 4.18: Itakonik asidin amberlit (LA-2) denemesinde seyreltici olarak dekan

kullanildiginda hesaplanan % asit degerleri

Numune miktari(g) | NAOH sarfiyat(ml) % asit
0.2700 0.68 1.65
0.2727 0.32 0.77
0.2708 0.21 0.51
0.2840 0.16 0.37
0.2874 0.12 0.27

Asagidaki tablolar, kullanilan seyrelticilerde gore, aliquat-336 i¢cin denemelerde

hesaplanan % asit degerlerini gostermektedir.

Tablo 4.19: Itakonik asidin aliquat-336 denemesinde seyreltici olarak oktanol

kullanildiginda hesaplanan % asit degerleri

Numune miktari(g) NAOH sarfiyat(ml) % asit
0.2759 1.57 3.73
0.2976 1.12 2.47
0.3388 0.87 1.68
0.3226 0.54 1.10
0.2523 0.22 0.57

Tablo 4.20: Itakonik asidin aliquat-336 denemesinde seyreltici olarak nonanol

kullanildiginda hesaplanan % asit degerleri

Numune miktari(g) NAOH sarfiyat(ml) % asit
0.2755 1.63 3.88
0.2844 1.25 2.88
0.2898 0.91 2.06
0.2767 0.61 1.44
0.2902 0.29 0.65
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Tablo 4.21: Itakonik asidin aliquat-336 denemesinde seyreltici olarak dekanol

kullanildiginda hesaplanan % asit degerleri

Numune miktari(g) NAOH sarfiyat(ml) % asit
0.2759 1.71 4.06
0.2899 1.32 2.98
0.2746 0.95 2.27
0.2867 0.70 1.60
0.2843 0.35 0.81

Tablo 4.22: Itakonik asidin aliquat-336 denemesinde seyreltici olarak heptanon

kullanildiginda hesaplanan % asit degerleri

Numune miktari(g) NAOH sarfiyat(ml) % asit
0.2978 1.85 4.07
0.2986 1.41 3.09
0.2954 1.05 2.33
0.2923 0.74 1.66
0.2976 0.49 1.08

Tablo 4.23: Itakonik asidin aliquat-336 denemesinde seyreltici olarak oktanon

kullanildiginda hesaplanan % asit degerleri

Numune miktari(g) NAOH sarfiyat(ml) % asit
0.2598 1.89 4.77
0.2756 1.44 3.42
0.2812 1.09 2.54
0.2877 0.77 1.75
0.2854 0.52 1.19
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Tablo 4.24: Itakonik asidin aliquat-336 denemesinde seyreltici olarak etil asetat

kullanildiginda hesaplanan % asit degerleri

Numune miktari(g) NAOH sarfiyat(ml) % asit
0.2598 1.95 4.92
0.2617 1.49 3.73
0.2634 1.15 2.86
0.2619 0.81 2.03
0.2638 0.63 1.56

Tablo 4.25: Itakonik asidin aliquat-336 denemesinde seyreltici olarak propil asetat

kullanildiginda hesaplanan % asit degerleri

Numune miktari(g) NAOH sarfiyat(ml) % asit
0.2588 1.98 5.01
0.262 1.54 3.85
0.2615 1.21 3.03
0.2543 0.86 2.22
0.2667 0.74 1.82

Tablo 4.26: Itakonik asidin aliquat-336 denemesinde seyreltici olarak oktan

kullanildiginda hesaplanan % asit degerleri

Numune miktari(g) NAOH sarfiyat(ml) % asit
0.2543 2.05 5.28
0.2536 1.66 4.29
0.2518 1.39 3.62
0.2546 1.19 3.06
0.2573 1.02 2.60
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Tablo 4.27: Itakonik asidin aliquat-336 denemesinde seyreltici olarak dekan

kullanildiginda hesaplanan % asit degerleri

Numune miktari(g) NAOH sarfiyat(ml) % asit
0.2443 2.08 5.58
0.2498 1.77 4.64
0.2439 1.45 3.89
0.2447 1.25 3.35
0.2457 1.12 2.99
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4.2. NIKOTINIK ASIT ICiN % ASIT HESAP TABLOLARI

Bu boliimde, galkalama ve bekletme islemleri tamamlandiktan sonra, erlendeki sulu
fazdan (alt fazdan) belirli bir miktar almarak tartildi. Gram cinsinden agirlik degeri
kaydedildi. 2-3 damla fenolftalein eklendikten sonra 0.1 N NaOH ile titre edilerek
sarfiyat hesaplandi. Agirlik ve sarfiyat kullanilarak % asit hesab1 yapildi. Asagidaki
tablolar, kullanilan ¢oziiciilere gore, trioktilamin denemelerinde hesaplanan % asit

degerlerini gostermektedir.

Tablo 4.28: Nikotinik asidin trioktilamin denemesinde seyreltici olarak oktanol

kullanildiginda hesaplanan % asit degerleri

Numune miktari(g) NAOH sarfiyat(ml) % asit
0.2335 0.19 0.50
0.2152 0.16 0.46
0.2851 0.17 0.37
0.3350 0.15 0.28
0.3104 0.09 0.18

Tablo 4.29: Nikotinik asidin trioktilamin denemesinde seyreltici olarak nonanol

kullanildiginda hesaplanan % asit degerleri

Numune miktari(g) NAOH sarfiyat(ml) % asit
0.2349 0.20 0.52
0.2349 0.17 0.45
0.2330 0.15 0.40
0.2771 0.14 0.31
0.2735 0.10 0.22
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Tablo 4.30: Nikotinik asidin trioktilamin denemesinde seyreltici olarak dekanol

kullanildiginda hesaplanan % asit degerleri

Numune miktari(g) | NAOH sarfiyat(ml) % asit
0.2885 0.24 0.51
0.3350 0.25 0.46
0.2851 0.19 0.41
0.2996 0.15 0.31
0.3104 0.12 0.24

Tablo 4.31: Nikotinik asidin trioktilamin denemesinde seyreltici olarak heptanon

kullanildiginda hesaplanan % asit degerleri

Numune miktari(g) NAOH sarfiyat(ml) % asit
0.4132 0.35 0.52
0.2924 0.22 0.46
0.2271 0.16 0.43
0.2147 0.14 0.40
0.2703 0.13 0.30

Tablo 4.32: Nikotinik asidin trioktilamin denemesinde seyreltici olarak oktanon

kullanildiginda hesaplanan % asit degerleri

Numune miktari(g) NAOH sarfiyat(ml) % asit
0.3099 0.28 0.56
0.2965 0.26 0.54
0.2147 0.18 0.52
0.2252 0.16 0.44
0.2991 0.17 0.35
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Tablo 4.33: Nikotinik asidin trioktilamin denemesinde seyreltici olarak etil asetat

kullanildiginda hesaplanan % asit degerleri

Numune miktari(g) | NAOH sarfiyat(ml) % asit
0.2840 0.25 0.54
0.2771 0.22 0.49
0.2252 0.16 0.44
0.2216 0.14 0.39
0.2215 0.12 0.33

Tablo 4.34: Nikotinik asidin trioktilamin denemesinde seyreltici olarak propil asetat

kullanildiginda hesaplanan % asit degerleri

Numune miktari(g) NAOH sarfiyat(ml) % asit
0.2947 0.27 0.56
0.2972 0.24 0.50
0.2987 0.22 0.45
0.2995 0.19 0.39
0.2991 0.17 0.35

Tablo 4.35: Nikotinik asidin trioktilamin denemesinde seyreltici olarak oktan

kullanildiginda hesaplanan % asit degerleri

Numune miktari(g) NAOH sarfiyat(ml) % asit
0.4831 0.44 0.56
0.4895 0.40 0.50
0.4801 0.36 0.46
0.4879 0.31 0.39
0.4829 0.29 0.37
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Tablo 4.36: Nikotinik asidin trioktilamin denemesinde seyreltici olarak dekan

kullanildiginda hesaplanan % asit degerleri

Numune miktari(g) | NAOH sarfiyat(ml) % asit
0.4831 0.45 0.57
0.4895 0.42 0.53
0.4801 0.38 0.49
0.4879 0.35 0.44
0.4829 0.30 0.38

Asagidaki tablolar, kullanilan ¢6ziiclilere gore, aliquat-336 i¢in denemelerde hesaplanan

% asit degerlerini gostermektedir.

Tablo 4.37: Nikotinik asidin aliquat-336 denemesinde seyreltici olarak oktanol

kullanildiginda hesaplanan % asit degerleri

Numune miktari(g) | NAOH sarfiyat(ml) % asit
0.2331 0.20 0.53
0.2340 0.19 0.50
0.2862 0.23 0.49
0.3362 0.26 0.48
0.2885 0.21 0.45

Tablo 4.38: Nikotinik asidin aliquat-336 denemesinde seyreltici olarak nonanol

kullanildiginda hesaplanan % asit degerleri

Numune miktari(g) | NAOH sarfiyat(ml) % asit
0.2311 0.20 0.53
0.2349 0.20 0.52
0.2331 0.19 0.50
0.2769 0.22 0.49
0.2732 0.21 0.47
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Tablo 4.39: Nikotinik asidin aliquat-336 denemesinde seyreltici olarak dekanol

kullanildiginda hesaplanan % asit degerleri

Numune miktari(g) | NAOH sarfiyat(ml) | % asit
0.2897 0.29 0.62
0.3421 0.33 0.59
0.2856 0.27 0.58
0.3012 0.28 0.57
0.2988 0.25 0.51

Tablo 4.40: Nikotinik asidin aliquat-336 denemesinde seyreltici olarak heptanon

kullanildiginda hesaplanan % asit degerleri

Numune miktari(g) | NAOH sarfiyat(ml) % asit
0.2975 0.31 0.64
0.2928 0.27 0.57
0.2251 0.20 0.55
0.2135 0.18 0.52
0.2698 0.22 0.50

Tablo 4.41: Nikotinik asidin aliquat-336 denemesinde seyreltici olarak oktanon

kullanildiginda hesaplanan % asit degerleri

Numune miktari(g) | NAOH sarfiyat(ml) % asit
0.3750 0.41 0.67
0.3099 0.28 0.56
0.2840 0.25 0.54
0.2995 0.26 0.53
0.2847 0.24 0.52
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Tablo 4.42: Nikotinik asidin aliquat-336 denemesinde seyreltici olarak etil asetat

kullanildiginda hesaplanan % asit degerleri

Numune miktari(g) | NAOH sarfiyat(ml) | % asit
0.3987 0.44 0.68
0.2156 0.21 0.60
0.2252 0.21 0.57
0.2156 0.19 0.54
0.2837 0.24 0.52

Tablo 4.43: Nikotinik asidin aliquat-336 denemesinde seyreltici olarak propil asetat

kullanildiginda hesaplanan % asit degerleri

Numune miktari(g) | NAOH sarfiyat(ml) % asit
0.2945 0.33 0.69
0.2975 0.29 0.60
0.2988 0.28 0.58
0.2977 0.27 0.56
0.2990 0.26 0.53

Tablo 4.44: Nikotinik asidin aliquat-336 denemesinde seyreltici olarak oktan

kullanildiginda hesaplanan % asit degerleri

Numune miktari(g) | NAOH sarfiyat(ml) % asit
0.2766 0.30 0.67
0.3450 0.37 0.66
0.2678 0.28 0.64
0.2653 0.26 0.60
0.2317 0.21 0.56
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Tablo 4.45: Nikotinik asidin aliquat-336 denemesinde seyreltici olarak dekan

kullanildiginda hesaplanan % asit degerleri

Numune miktari(g) | NAOH sarfiyat(ml) | % asit
0.2987 0.33 0.68
0.2968 0.31 0.64
0.2953 0.30 0.62
0.2986 0.28 0.58
0.2941 0.27 0.56
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4.3. PENISILIN G iCIN KALIBRASYON EGRIiSi

Bu asamada, calkalama ve durulma islemleri tamamlandiktan sonra, erlendeki alt fazdan
belirli bir miktar alinarak tartilir. Daha sonra sulu fazlardaki asit analizleri UV cihaziyla

spektrofotometrik olarak 6l¢iildii.

Asagidaki grafikte penisilin G i¢in olusturulan kalibrasyon egrisi verilmistir. Bu
kalibrasyon egrisinden yola ¢ikilarak su fazindaki ( alt fazdaki ) asit miktarmin molar

derisimi hesaplanmustir.

Absorbans (A )- Penisilin G ( ppm ) Grafigi
0.9

0.8 ) 4 y=0.0037x+0.0434

R?=0.99
0.7

0.6 4

0.5
/ @ Absorbans
0.4 .
/ Dogrusal (Absorbans)
0.3

0.2 &

0.1

Absorbans ( A)

0

0 50 100 150 200 250
Penisilin G(ppm)

Sekil 4.1. Penisilin G’nin Kalibrasyon Egrisi
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4.4. HESAP SONUC TABLOLARI

Hesap sonug tablolari, kullanilan amin veya amin tuzu hacminden ve hesaplanan % asit
degerinden yola ¢ikilarak olusturulmustur. Su fazindaki mol yiizdesi, ekstrakt fazdaki
mol ylizdesi, amin konsantrasyonu, dagilma katsayisi, etkinlik ve yiikleme degeri
hesaplanip, bu ekstraksiyon ¢alismasinda kullanilan her asit, amin ve amin tuzu i¢in en
yiiksek verimli tepkimeli Oziitleme sonucunu veren seyrelticiler etkinligine gore

saptanmustir.

Ayrica, ¢alkalama sonrasinda fazlar tamamen ayrildiktan sonra, altfaz icin pH dlgiimleri
yapilmis ve genellikle zayif asit olarak gézlemlendigi, kullanilan amin veya amin tuzu

miktar1 arttik¢a pH 1 giderek daha da arttig1 gézlemlenmistir.

4.4.1. itakonik Asit i¢cin Hesap Sonug Tablolar

Bu islemler hem itakonik asit i¢cin hem nikotinik asit i¢in hemde penisilin G i¢in
tekrarlanmis, her sette kullanilan amin veya amin tuzu ile asit ikilisine gore en etkin
¢cOziicii belirlenmistir. Dolayisiyla, bu maddelerin kullanildig1 tepkimeli o6ziitleme
caligmasinda, en iyi ekstraksiyon sonucunu hangi asit-amin/amintuzu-seyreltici
ticliisiiniin verdigi belirlenmistir. Asagida kullanilan seyrelticilere gore, trioktilamin igin

hesap sonug tablolar1 verilmistir.
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Tablo 4.46: itakonik asidin trioktilamin ve kullanilan 3 farkl alkol ile hazirlanan

hesap sonug tablosu

Seyreltici PHaq Croa Cia Ko E z

(Alkol) (mol/L) (mol/L) (%)

Oktan-1-ol 2.43 0.374 0.243 1.53 60.52 0.995
2.59 0.772 0.186 2.30 69.74 0.556
2.72 1.166 0.139 3.44 77.46 0.409
2.88 1.517 0.081 6.55 86.75 0.352
3.25 1.946 0.032 18.2 94.80 0.300

Nonan-1-ol 2.42 0.374 0.260 1.36 57.65 0.948
2.57 0.772 0.199 2.09 67.63 0.539
2.72 1.166 0.148 3.15 75.91 0.400
2.86 1.517 0.093 5.65 84.95 0.344
3.23 1.946 0.036 16.2 94.21 0.298

Dekan-1-ol 241 0.374 0.293 1.10 52.28 0.860
2.56 0.772 0.209 1.94 65.95 0.525
2.71 1.166 0.156 2.93 74.58 0.393
2.85 1.517 0.117 4.25 80.96 0.328
3.22 1.946 0.037 15.6 93.98 0.297
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Tablo 4.47: itakonik asidin trioktilamin ve kullanilan 2 farkli keton ile hazirlanan hesap

sonug tablosu

Seyreltici PHaq Croa Cia Kp E Z
(Keton) (mol/L) (mol/L) (%)
Heptanon 2.39 0.374 0.313 0.97 49.14 0.808
2.50 0.772 0.233 1.64 62.16 0.495
2.68 1.166 0.176 2.50 71.45 0.377
2.81 1.517 0.122 4.03 80.11 0.325
3.19 1.946 0.047 11.9 92.30 0.292
Oktanon 2.37 0.374 0.317 0.94 48.45 0.797
2.48 0.772 0.242 1.54 60.63 0.483
2.64 1.166 0.184 2.35 70.12 0.370
2.75 1.517 0.128 3.82 79.25 0.321
3.10 1.946 0.066 8.26 89.21 0.282
Tablo 4.48: Itakonik asidin trioktilamin ve kullanilan 2 farkli ester ile hazirlanan hesap
sonug tablosu
PHaq Croa Cia Ko E z
(mol/L) (mol/L) (%)
Etil asetat 2.34 0.374 0.329 0.87 46.45 0.764
241 0.772 0.254 1.42 58.68 0.467
2.60 1.166 0.197 2.12 67.93 0.358
2.68 1.517 0.144 3.27 76.59 0.311
2.90 1.946 0.083 6.42 86.53 0.273
Propil asetat 2.34 0.374 0.337 0.83 45.27 0.744
2.40 0.772 0.264 1.33 57.02 0.454
2.59 1.166 0.204 2.02 66.83 0.353
2.68 1.517 0.144 3.28 76.64 0.311
2.87 1.946 0.098 5.30 84.12 0.266
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Tablo 4.49: itakonik asidin trioktilamin ve kullanilan 2 farkl alkan ile hazirlanan

hesap sonug tablosu

Seyreltici PHaq Croa Cia Ko E z

(Alkan) (mol/L) (mol/L) (%)

Oktan 212 0.374 0.352 0.75 42.74 0.703
2.19 0.772 0.282 1.18 54.13 0.431
231 1.166 0.223 1.76 63.77 0.336
2.52 1.517 0.187 2.29 69.65 0.282
2.64 1.946 0.165 2.72 73.13 0.231

Dekan 211 0.374 0.356 0.73 42.16 0.498
2.17 0.772 0.295 1.08 52.00 0.334
2.29 1.166 0.237 1.59 61.46 0.271
2.50 1.517 0.204 2.01 66.82 0.236

2.59 1.946 0.192 2.21 68.82 0.198
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Asagida kullanilan seyrelticilere gore, amberlit(LA-2) i¢in hesap sonug¢ tablolar1

verilmistir.

Tablo 4.50: Itakonik asidin amberlit (LA-2) ve kullanilan 3 farkl alkol ile hazirlanan

hesap sonug tablolar1

Seyreltici PHaq CLa2 Cia Ko E z

(Alkol) (mol/L) (mol/L) (%)

Oktan-1-ol 4.10 0.374 0.048 11.73 92.14 1515
4.32 0.744 0.022 26.49 96.36 0.797
4.51 1.117 0.013 46.37 97.89 0.539
4.66 1.489 0.009 67.47 98.54 0.407
4.79 1.862 0.007 93.08 98.94 0.327

Nonan-1-ol 3.93 0.374 0.051 11.18 91.78 1.509
4.05 0.744 0.023 25.33 96.20 0.795
4.21 1.117 0.014 43.15 97.73 0.538
4.29 1.489 0.009 64.77 98.48 0.407
4.51 1.862 0.007 86.58 98.86 0.327

Dekan-1-ol 3.90 0.374 0.052 10.73 91.47 1.504
4.01 0.744 0.024 24.12 96.02 0.794
4.20 1.117 0.014 42.07 97.68 0.538
4.27 1.489 0.010 60.64 98.38 0.406

4.48 1.862 0.007 83.55 98.82 0.326
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Tablo 4.51: itakonik asidin amberlit (LA-2) ve kullanilan 2 farkl keton ile hazirlanan

hesap sonug tablolar1

Seyreltici PHaq CLa2 Cia Kp E Z

(Keton) (mol/L) (mol/L) (%)

Heptanon 3.21 0.374 0.062 8.910 89.91 1.478
3.50 0.744 0.028 20.82 95.42 0.789
3.68 1.117 0.018 32.44 97.01 0.534
3.82 1.489 0.012 48.31 97.97 0.405
3.95 1.862 0.010 63.06 98.44 0.325

Oktanon 3.19 0.374 0.063 8.720 89.71 1.475
3.48 0.744 0.029 20.35 95.32 0.788
3.65 1.117 0.019 31.76 96.95 0.534
3.74 1.489 0.013 47.29 97.93 0.404
3.88 1.862 0.010 61.72 98.41 0.325

Tablo 4.52: Itakonik asidin amberlit (LA-2) ve kullanilan 2 farkli ester ile hazirlanan
hesap sonug tablolar1

Seyreltici PHaq CLa2 Cia Kb E Z

(Ester) (mol/L) (mol/L) (%)

Etil asetat 3.10 0.374 0.075 7.220 87.83 1.444
3.26 0.744 0.033 17.56 94.61 0.782
3.39 1.117 0.021 28.37 96.60 0.532
3.63 1.489 0.014 42.41 97.70 0.404
3.79 1.862 0.011 56.44 98.15 0.325

Propil asetat 3.07 0.374 0.080 6.650 86.93 1.429
3.20 0.744 0.035 16.51 94.29 0.779
3.32 1.117 0.022 26.66 96.38 0.531
3.54 1.489 0.015 39.86 97.55 0.403
3.70 1.862 0.011 53.07 98.28 0.324
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Tablo 4.53: Itakonik asidin amberlit (LA-2) ve kullanilan 2 farkli alkan ile hazirlanan

hesap sonug tablolar1

Seyreltici PHaq CLa2 Cia Ko E z

(Alkan) (mol/L) (mol/L) (%)

Oktan 2.80 0.374 0.120 4.140 80.54 1.324
2.93 0.744 0.055 10.26 91.12 0.753
3.09 1.117 0.036 15.91 94.09 0.518
3.29 1.489 0.026 22.38 95.72 0.395
3.56 1.862 0.020 30.46 96.82 0.320

Dekan 2.75 0.374 0.127 3.850 79.38 1.305
2.82 0.744 0.059 9.410 90.39 0.747
3.01 1.117 0.039 14.75 93.65 0.516
3.22 1.489 0.028 20.68 95.39 0.394
3.48 1.862 0.021 28.25 96.58 0.319
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Asagida kullanilan seyrelticilere gore, aminin aliquat-336 oldugu denemelerde

hazirlanmis olan hesap sonug tablosu goriilmektedir.

Tablo 4.54: itakonik asidin aliquat-336 ve kullanilan 3 farkl alkol ile hazirlanan

hesap sonug tablosu

Seyreltici PHaq Chaass Cia Ko E z K11

(Alkol) (mol/L) (mol/L) (%)

Oktan-1-ol 2.395 0.440 0.287 1.15 53.41 0.747 2.605
2.516 0.871 0.190 2.25 69.18  0.489 2.578
2.615 1.310 0.129 3.76 7896 0.371 2.867
2.916 1.751 0.084 6.30 86.29  0.303 3.596
3.064 2.210 0.044 13.0 92.86 0.260 5.885

Nonan-1-ol 2.361 0.440 0.298 1.06 5156 0.721 2.419
2.453 0.871 0.221 1.78 64.01  0.453 2.042
2.530 1.310 0.158 2.89 7429  0.349 2.206
2.738 1.751 0.111 4.54 81.95 0.288 2.593
2.967 2.210 0.050 11.2 91.82  0.257 5.078

Dekan-1-ol 2.278 0.440 0.312 0.97 49.26  0.689 2.206
2.442 0.871 0.229 1.68 62.72  0.443 1.932
2.503 1.310 0.174 2.53 71.68 0.336 1.932
2.701 1.751 0.123 4.00 80.01 0.281 2.286
2.937 2.210 0.062 8.92 89.92 0.251 4.037
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Tablo 4.55: itakonik asidin aliquat-336 ve kullanilan 2 farkl keton ile hazirlanan

hesap sonug tablosu

Seyreltici PHaq Chass Cia Ko E z K11

(Keton) (mol/L) (mol/L) (%)

Heptanon 2.291 0.440 0.313 0.97 49.14  0.687 2.196
2.431 0.871 0.238 1.59 61.34 0.434 1.822
2.502 1.310 0.179 2.44 7090 0.333  1.860
2.698 1.751 0.128 3.82 79.27 0.279 2.184
2.898 2.210 0.083 6.42 86.52 0.242 2.904

Oktanon 2.272 0.440 0.366 0.68 40.44  0.565 1.543
2.403 0.871 0.263 1.34 57.22 0.405 1.536
2.497 1.310 0.195 2.15 68.26  0.321 1.642
2.554 1.751 0.135 3.56 78.09 0.274 2.035
2.811 2.210 0.092 5.70 85.08 0.238 2.581

Tablo 4.56: Itakonik asidin aliquat-336 ve kullanilan 2 farkli ester ile hazirlanan

hesap sonug tablosu

Seyreltici PHaq Chsss Cia Ko E z K11

(Ester) (mol/L) (mol/L) (%)

Etil asetat 2.253 0.440 0.378 0.63 38.55  0.539 1.426
2.390 0.871 0.287 1.15 53.38  0.377 1.315
2.455 1.310 0.220 1.80 64.25 0.302 1.372
2.547 1.751 0.156 2.95 7468  0.262 1.684
2.713 2.210 0.120 411 80.45  0.225 1.862

Propil asetat 2.231 0.440 0.385 0.60 37.36  0.522 1.356
2.376 0.871 0.296 1.08 51.88  0.367 1.238
2.437 1.310 0.233 1.64 62.12  0.292 1.252
2.514 1.751 0.170 2.61 7231 0.254 1.491

2.621 2.210 0.140 3.40 77.28 0.216 1.539
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Tablo 4.57: itakonik asidin aliquat-336 ve kullanilan 2 farkh alkan ile hazirlanan

hesap sonug tablosu

Seyreltici PHaq Casss Cia Kp E z K1

(Alkan) (mol/L) (mol/L) (%)

Oktan 2.216 0.440 0.406 0.52 34.00 0.475 1.171
2.293 0.871 0.330 0.87 46.41  0.328 0.994
2.358 1.310 0.278 1.21 5480 0.257 0.926
2.432 1.751 0.235 1.61 61.73 0.217 0.921
2.503 2.210 0.200 2.08 67.54 0.189 0.942

Dekan 2.197 0.440 0.429 0.44 30.29 0.423 0.988
2.247 0.871 0.357 0.72 41.99  0.297 0.831
2.355 1.310 0.299 1.05 51.32 0.241 0.805
2.415 1.751 0.257 1.39 58.18 0.204 0.794

2.421 2.210 0.230 1.68 62.68 0.175 0.760
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4.4.2. Nikotinik Asit Icin Hesap Sonug Tablolar

Asagida kullanilan seyrelticilere gore, trioktilamin i¢in hesap sonug tablolar1 verilmistir.

Tablo 4.58: Nikotinik asidin trioktilamin ve kullanilan 3 farkli alkol ile hazirlanan

hesap sonug tablosu

Seyreltici PHaq Croa Cna Ko E z
(Alkol) (mol/L) (mol/L) (%)
Oktan-1-ol 4.31 0.374 0.041 2.00 66.64 0.217
4.40 0.772 0.037 2.28 69.52 0.110
4.62 1.166 0.030 3.09 75,55  0.079
4.89 1.517 0.022 4.45 81.64 0.066
4.95 1.946 0.014 7.41 88.11 0.055
Nonan-1-ol 4.25 0.374 0.043 1.86 65.09 0.212
4.37 0.772 0.036 2.37 70.33 0.111
4.59 1.166 0.032 2.79 73.61 0.077
4.83 1.517 0.025 3.83 79.29 0.064
4.87 1.946 0.018 5.67 85.01 0.053
Dekan-1-ol 4.15 0.374 0.042 1.93 65.89 0.215
4.32 0.772 0.037 2.27 69.40 0.110
4.54 1.166 0.033 2.66 72.68 0.076
4.78 1.517 0.025 3.87 79.47 0.064
4.82 1.946 0.019 5.31 84.15 0.053
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Tablo 4.59: Nikotinik asidin trioktilamin ve kullanilan 2 farkli keton ile hazirlanan

hesap sonug tablosu

Seyreltici PHaq Croa Cna Ko E z

(Keton) (mol/L) (mol/L) (%)

Heptanon 3.92 0.374 0.042 1.88 65.27 0.213
4.05 0.772 0.038 2.24 69.15 0.109
4.17 1.166 0.035 2.46 71.11 0.074
4.36 1.517 0.033 2.74 73.27 0.059
4.51 1.946 0.024 4.07 80.28 0.050

Oktanon 3.71 0.374 0.045 1.70 62.96 0.205
3.89 0.772 0.044 1.78 64.05 0.101
4.03 1.166 0.042 1.91 65.63 0.069
411 1.517 0.035 2.43 70.87 0.057
4.32 1.946 0.028 3.29 76.70 0.048

Tablo 4.60: Nikotinik asidin trioktilamin ve kullanilan 2 farkli ester ile hazirlanan

hesap sonug tablosu

Seyreltici PHaq Croa Cna Ko E Z

(Ester) (mol/L) (mol/L) (%)

Etil asetat 3.87 0.374 0.044 1.77 63.91 0.208
4.01 0.772 0.040 2.07 67.45 0.106
4.15 1.166 0.035 2.43 70.87 0.074
4.33 1.517 0.032 2.86 74.10 0.060
4.48 1.946 0.027 3.50 77.79 0.049

Propil asetat 3.73 0.374 0.046 1.66 62.44 0.203
3.88 0.772 0.040 2.02 66.89 0.106
4.04 1.166 0.037 231 69.80 0.073
4.12 1.517 0.032 2.84 73.99 0.059

431 1.946 0.028 3.29 76.70 0.048
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Tablo 4.61: Nikotinik asidin trioktilamin ve kullanilan 2 farkli alkan ile hazirlanan

hesap sonug tablosu

Seyreltici PHaq Croa Cna Ko E z

(Alkan) (mol/L) (mol/L) (%)

Oktan 3.61 0.374 0.045 1.68 62.66 0.204
3.77 0.772 0.041 1.98 66.50 0.105
3.85 1.166 0.037 2.25 69.26 0.072
3.99 1.517 0.032 2.84 73.95 0.059
4.09 1.946 0.030 3.06 75.38 0.047

Dekan 3.58 0.374 0.047 1.62 61.81 0.201
3.72 0.772 0.043 1.84 64.82 0.102
3.83 1.166 0.040 2.08 67.55 0.071
3.96 1.517 0.036 2.40 70.59 0.057
4.02 1.946 0.031 2.93 74.53 0.047
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Asagida kullanilan seyrelticilere gore, aliquat-336 icin hesap sonug¢ tablolar1

goriilmektedir.

Tablo 4.62: Nikotinik asidin aliquat-336 ve kullanilan 3 farkli alkol ile hazirlanan

hesap sonug tablosu

Seyreltici PHaq Chass Cna Ko E z
(Alkol) (mol/L) (mol/L) (%)
Oktan-1-ol 3.12 0.440 0.043 1.85 64.88 0.179
3.16 0.871 0.042 1.92 65.71 0.093
3.22 1.310 0.040 2.02 66.92 0.062
3.33 1.751 0.039 2.14 68.18 0.048
3.48 2.210 0.036 2.35 70.16  0.039
Nonan-1-ol 3.07 0.440 0.043 1.82 64.52 0.179
3.13 0.871 0.043 1.86 65.09 0.091
3.20 1.310 0.041 1.99 66.58 0.062
3.30 1.751 0.040 2.07 67.43 0.047
3.37 2.210 0.038 2.18 68.48 0.038
Dekan-1-ol 3.01 0.440 0.050 1.44 58.96 0.163
3.11 0.871 0.048 1.53 60.45 0.085
3.17 1.310 0.047 1.58 61.24 0.057
3.23 1.751 0.046 1.62 61.89 0.043

3.29 2.210 0.042 1.92 65.70 0.036




84

Tablo 4.63: Nikotinik asidin aliquat-336 ve kullanilan 2 farkli keton ile hazirlanan

hesap sonug tablosu

Seyreltici PHaq Caass Cna Ko E z

(Keton) (mol/L) (mol/L) (%)

Heptanon 3.01 0.440 0.052 1.34 57.28 0.159
3.05 0.871 0.046 1.64 62.19 0.087
3.09 1.310 0.044 1.75 63.57 0.059
3.11 1.751 0.042 1.89 65.43 0.046
3.16 2.210 0.041 1.99 66.57 0.037

Oktanon 2.98 0.440 0.055 1.23 55.17 0.153
3.01 0.871 0.045 1.70 62.96 0.088
3.03 1.310 0.044 1.77 63.91 0.059
3.08 1.751 0.043 1.81 64.41 0.045
3.10 2.210 0.042 1.89 65.44 0.036

Tablo 4.64: Nikotinik asidin aliquat-336 ve kullanilan 2 farkli ester ile hazirlanan

hesap sonug tablosu

Seyreltici PHaq Chsss Cna Ko E z

(Ester) (mol/L) (mol/L) (%)

Etil asetat 3.00 0.440 0.055 1.21 54.75 0.152
3.03 0.871 0.049 1.50 60.06 0.084
3.06 1.310 0.047 1.62 61.77 0.057
3.09 1.751 0.044 1.77 63.87 0.044
3.14 2.210 0.042 1.88 65.32 0.036

Propil asetat 2.99 0.440 0.056 1.18 54.09 0.150
3.02 0.871 0.049 1.50 59.99 0.084
3.03 1.310 0.047 1.60 61.57 0.057
3.09 1.751 0.045 1.69 62.84 0.044

3.12 2.210 0.043 1.81 64.36 0.036
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Tablo 4.65: Nikotinik asidin aliquat-336 ve kullanilan 2 farkli alkan ile hazirlanan

hesap sonug tablosu

Seyreltici PHaq Chass Cna Ko E z

(Alkan) (mol/L) (mol/L) (%)

Oktan 2.78 0.440 0.054 1.25 55.53 0.154
2.84 0.871 0.054 1.27 56.03 0.078
2.89 1.310 0.052 1.33 57.13 0.053
2.95 1.751 0.049 1.49 59.82 0.042
3.03 2.210 0.045 1.69 62.84 0.035

Dekan 2.76 0.440 0.055 1.21 54.70 0.151
2.88 0.871 0.052 1.34 57.18 0.080
291 1.310 0.051 1.40 58.35 0.054
2.97 1.751 0.047 1.60 61.55 0.043
3.02 2.210 0.046 1.66 62.36 0.035
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4.4.3. Penisilin G icin Hesap Sonu¢ Tablolan

Asagida kullanilan seyrelticilere gore, trioktilamin i¢in hesap sonug tablolar1 verilmistir.

Tablo 4.66: Penisilin G’nin trioktilamin ve kullanilan 3 farkli alkol ile hazirlanan

hesap sonug tablosu

Seyreltici PHaq Croa Cerc Ko E z

(Alkol) (mol/L) (mol/L) (%)

[zo amil alkol 6.91 0.374 0.0284 1.96 66.20 0.149
7.06 0.772 0.0246 2.42 70.73  0.077
7.19 1.166 0.0225 2.73 73.20 0.053
7.26 1.517 0.0180 3.67 78.60 0.044
7.27 1.946 0.0124 5.79 85.27 0.037

Oktan-1-ol 6.77 0.374 0.0291 1.90 65.46 0.147
6.89 0.772 0.0252 2.34 70.06 0.076
6.97 1.166 0.0245 2.44 70.93 0.051
7.01 1.517 0.0223 2.78 73.53 0.041
7.10 1.946 0.0174 3.82 79.27 0.034

Nonan-1-ol 6.75 0.374 0.0288 1.92 65.80 0.148
6.87 0.772 0.0267 2.15 68.26 0.074
6.96 1.166 0.0237 2.55 71.87 0.052
7.00 1.517 0.0223 2.77 73.47 0.041

7.01 1.946 0.0194 3.35 77.00 0.033
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Tablo 4.67: Penisilin G’nin trioktilamin ve kullanilan 2 farkli keton ile hazirlanan

hesap sonug tablosu

Seyreltici PHaq Croa Cerc Ko E z

(Keton) (mol/L) (mol/L) (%)

MIBK 6.65 0.374 0.0315 1.67 62.53 0.141
6.75 0.772 0.0274 2.07 67.40 0.073
6.71 1.166 0.0243 2.46 71.06 0.051
6.75 1.517 0.0231 2.64 72.53 0.040
6.78 1.946 0.0217 2.89 74.27 0.032

Oktanon 6.64 0.374 0.0362 1.32 56.93  0.128
6.69 0.772 0.0329 1.56 60.93  0.066
6.70 1.166 0.0296 1.85 64.86  0.047
6.72 1.517 0.0263 2.20 68.80  0.038
6.74 1.946 0.0225 2.73 73.20 0.032

Tablo 4.68: Penisilin G’nin trioktilamin ve kullanilan 2 farkli ester ile hazirlanan

hesap sonug tablosu

Seyreltici PHaq Croa Cec Ko E z

(Ester) (mol/L) (mol/L) (%)

Etil asetat 6.66 0.374 0.0295 1.85 64.93 0.146
6.70 0.772 0.0270 2.12 67.93 0.074
6.79 1.166 0.0238 2.53 71.66 0.052
6.81 1.517 0.0228 2.69 72.93 0.040
6.86 1.946 0.0200 3.21 76.27 0.033

Propil asetat 6.65 0.374 0.0399 1.11 52.53 0.118
6.71 0.772 0.0348 1.42 58.60 0.064
6.77 1.166 0.0323 1.60 61.60 0.044
6.79 1.517 0.0282 1.99 66.53 0.037

6.81 1.946 0.0248 2.39 70.46 0.030
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Tablo 4.69: Penisilin G’nin trioktilamin ve kullanilan 2 farkli alkan ile hazirlanan

hesap sonug tablosu

Seyreltici PHaq Croa Cerc Ko E z

(Alkan) (mol/L) (mol/L) (%)

Oktan 6.50 0.374 0.0407 1.07 51.66 0.116
6.51 0.772 0.0362  1.33 57.00 0.062
6.52 1.166 0.0330 155 60.73 0.044
6.53 1.517 0.0292 1.88 65.26 0.036
6.56 1.946 0.0279 201 66.80 0.029

Dekan 6.51 0.374 0.0451 0.87 46.40 0.104
6.52 0.772 0.0437  0.93 48.06 0.052
6.52 1.166 0.0393 1.14 53.26 0.038
6.53 1.517 0.0362  1.32 56.93 0.032

6.54 1.946 0.0318 1.65 62.20 0.027
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Asagida kullanilan seyrelticilere gore, amberlite (LA-2) i¢in hesap sonug tablolar1

verilmistir.

Tablo 4.70: Penisilin G amberlite (LA-2) ve kullanilan 3 farkli alkol ile hazirlanan

hesap sonug tablosu

Seyreltici PHaq CLa2 Crc Ko E z

(Alkol) (mol/L) (mol/L) (%)

Izo amil alkol 7.15 0.374 0.0113 6.46 86.60  0.195
7.27 0.744 0.0078 9.76 90.70  0.103
7.36 1.117 0.0060 13.10 9291  0.070
7.41 1.489 0.0044 18.14 94.77 0.054
7.58 1.862 0.0029 28.26 96.58  0.044

Oktan-1-ol 7.15 0.374 0.0216 2.89 7430  0.167
7.26 0.744 0.0176 3.78 79.07  0.089
7.28 1.117 0.0123 5.83 85.37  0.064
7.30 1.489 0.0090 8.35 89.30  0.050
7.32 1.862 0.0062 12.57 92.63 0.042

Nonan-1-ol 7.15 0.374 0.0266 2.17 68.43  0.154
7.23 0.744 0.0247 2.40 70.60  0.080
7.26 1.117 0.0194 3.34 76.93  0.058
7.28 1.489 0.0140 5.02 83.40  0.047
7.30 1.862 0.0097 7.70 88.50  0.040
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Tablo 4.71: Penisilin G amberlite (LA-2) ve kullanilan 2 farkli keton ile hazirlanan

hesap sonug tablosu

Seyreltici PHaq CLa2 Crc Kb E z
(Keton) (mol/L) (mol/L) (%)
MIBK 6.68 0.374 0.0314 1.68 62.66 0.141
6.74 0.744 0.0270 2.11 67.86 0.077
6.96 1.117 0.0242 2.48 71.23 0.054
7.02 1.489 0.0228 2.69 72.87 0.041
7.13 1.862 0.0214 2.93 74.53 0.034
Oktanon 6.60 0.374 0.0357 1.36 57.60 0.130
6.73 0.744 0.0316 1.66 62.43 0.071
6.87 1.117 0.0282 1.99 66.53 0.050
6.95 1.489 0.0263 2.20 68.80 0.039
7.04 1.862 0.0225 2.73 73.20 0.033
Tablo 4.72: Penisilin G amberlite (LA-2) ve kullanilan 2 farkli ester ile hazirlanan
hesap sonug tablosu
Seyreltici PHaq CLa2 Crc Kb E Z
(Ester) (mol/L) (mol/L) (%)
Etil asetat 7.15 0.374 0.0289 1.91 65.60  0.148
7.20 0.744 0.0263 2.20 68.80  0.078
7.25 1.117 0.0231 2.64 7257  0.055
7.28 1.489 0.0225 2.74 73.23  0.041
7.30 1.862 0.0196 3.30 76.73  0.035
Propil asetat 6.83 0.374 0.0397 1.12 5286 0.119
6.91 0.744 0.0320 1.63 61.93  0.070
7.00 1.117 0.0319 1.64 62.06  0.047
7.02 1.489 0.0280 2.01 66.73  0.038
7.04 1.862 0.0243 2.46 71.10  0.032
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Tablo 4.73: Penisilin G amberlite (LA-2) ve kullanilan 2 farkli alkan ile hazirlanan

hesap sonug tablosu

Seyreltici PHaq CLa2 Crc Kp E z

(Alkan) (mol/L) (mol/L) (%)

Oktan 6.54 0.374 0.0405 1.08 51.83 0.117
6.67 0.744 0.0361 1.33 57.10 0.065
6.84 1.117 0.0330 1.55 60.80 0.046
6.96 1.489 0.0291 1.89 65.40 0.037
7.01 1.862 0.0279 2.02 66.86 0.030

Dekan 6.49 0.374 0.0450 0.87 46.50 0.105
6.59 0.744 0.0436 0.93 48.20 0.055
6.71 1.117 0.0393 1.14 53.33 0.040
6.82 1.489 0.0361 1.33 57.10 0.032
6.97 1.862 0.0317 1.65 62.30 0.028
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5. TARTISMA VE SONUC

Bu caligmada, itakonik asit, nikotinik asit ve penisilin G i¢in farkli amin veya amin
tuzu ve kullanilan 9 farkh seyrelticiyle tepkimeli Oziitleme denemeleri yapilmis ve
denemeler sonucunda hesaplanan etkinlik degerlerine gore en uygun ve en verimli
sonucu hangi asit-amin/amin tuzu-seyreltici tigliisiiniin verdigi ve hangi denemelerin

tepkimeli 6ziitleme yontemi agisindan en uygun oldugunu saptanmaistir.

Calismalar, ti¢ asit icinde tekrarlanmis ve kullanilan iki farkli amin, bir amin tuzu ve

dokuz farkl seyreltici ile deneysel sonuclar belirlenmistir.

5.1. ITAKONIK ASIiT, NIKOTINIK ASIT VE PENIiSILIN G ICIN
SONUCLARIN DEGERLENDIRILMESI

Her ¢ asit icinde yapilan denemelerde, kullanilan aminin konsantrasyonuna karsilik
dagilma katsayist (Kp), ekstraksiyon etkinligi (%E) ve ylikleme degeri (Z) grafikleri
cizilmistir. Toplamda oktanol, nonanol, dekanol, izo amil alkol, metil izobiitil keton,
oktanon, heptanon, etil asetat, propil asectat, oktan ve dekan olmak lizere 11 farkli
seyrelticiden 9 adet farkl seyreltici kullanilmis olmasina ragmen, grafikler karisikliga
sebep olmamas1 i¢in dort seyreltici i¢in olusturulmustur. Itakonik asit i¢in bu dort
seyreltici oktanol, heptanon, etil asetat ve oktandir. Nikotinik asit i¢in ise oktanol,
heptanon, etil asetat ve oktandir. Penisilin G i¢in bu dort seyreltici izo amil alkol, metil

izobiitil keton, etil asetat ve oktandir.

Grafiklerde yer alan izo amil alkol ve oktanol, nonanol ve dekanoliin de dahil oldugu
toplam alkollleri temsil etmesi ve en iyi sonuglar1 verdigi i¢in tercih edilmistir. Metil
izobutil keton ve heptanon da benzer sekilde diger ketonlar1 temsil etmesi igin
secilmistir. Etil asetat da ayn1 sekilde diger esterleri temsil etmesi i¢in se¢ilmistir. Oktan
da benzer sekilde diger alkanlar1 temsil etmesi i¢in se¢ilmistir. Kiyaslama yapildiginda,

tim denemelerde, her seyreltici grubundan grafikte gosterilenlerin daha biiyiik dagilma
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katsayis1 (Kp) ve daha yiliksek ekstraksiyon etkinliginde (%E) tepkimeli Oziitleme

sonuglar1 verdigi gézlemlenmis ve grafiklerde seyreltici olarak gdsterilmistir.

5.1.1. itakonik Asit i¢cin Dagilma Katsayis1 Grafiklerinin Yorumlanmasi

Sekil 4.1, itakonik asidin trioktilamin ve dort farkl seyreltici ile yapilan ekstraksiyon
deneylerinde gerceklestirilen TOA konsantrasyonuna karsilik dagilma katsayisi
grafigidir. Trioktilamin konsantrasyonlar1 0.374 mol.L™ ve 1.946 mol.L™ araliginda
degismektedir. Seyreltici olarak kullanilan ¢oziiciilerden (grafikte karigiklik olmamasi
icin dort adet seyreltici i¢in ¢izilmistir) oktanol, heptanon, etil asetat ve oktanin dagilma
katsayilar1 iizerine etkileri gdzlemlenmistir. Itakonik asidin TOA ile ekstraksiyonunda
en iyi sonucu oktanol vermistir. TOA konsantrasyonu 1.946 mol.L™ degerinde dagilma
katsayis1 (Kp=18.21) en yiiksek degeri almistir. Seyreltici olarak oktanoliin kullanilmas1
durumunda dagilma katsayisinin nonanol ve dekanolden daha yiiksek degerlerde oldugu
bulunmustur. Seyreltici olarak heptanonun kullanilmast durumunda dagilma
katsayisinin  (Kp=11.98) oktanondan daha yiiksek degerde oldugu bulunmustur.
Seyreltici olarak etil asetatin kullanilmasi durumunda dagilma katsayismin (Kp=6.42)
propil asetatdan daha yiiksek degerde oldugu bulunmustur. Seyreltici olarak oktan
kullanilmas1 durumunda dagilma katsayisinin (Kp=2.72) dekana gore daha yiiksek

degerlerde oldugu bulunmustur.

Sekil 4.4, itakonik asidin amberlit(LA-2) ve dort farkli seyreltici ile yapilan
ekstraksiyon deneylerinde gerceklestirilen amberlit(LA-2) konsantrasyonuna karsilik
dagilma katsayisi grafigidir. Amberlit(LA-2) konsantrasyonlar1 0.374 mol.L™ ve 1.862
mol.L? araliginda degismektedir. Seyreltici olarak kullanilan ¢oziiciilerden oktanol,
heptanon, etil asetat ve oktanin dagilma katsayilar1 iizerine etkileri gézlemlenmistir.
Itakonik asitin amberlit(LA-2) ile ekstraksiyonunda en iyi sonucu oktanol vermistir.
Amberlit(LA-2) konsantrasyonu 1.862 mol.L™ degerinde dagilma katsayis1 (Kp=93.08)
en yliksek degeri almistir. Benzer sekilde seyreltici olarak oktanoliin kullanilmasi
durumunda dagilma katsayismin nonanol ve dekanole gore daha yiiksek degerlerde
oldugu bulunmustur. Sekil 4.4’den goriildiigii gibi amberlit(LA-2) ile seyreltici olarak

kullanilan ¢ziiclilerden en diisiik dagilma katsayis1 degerlerini oktan vermistir.
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Sekil 4.7, itakonik asidin aliquat-336 ve dort farkl seyreltici ile yapilan ekstraksiyon
deneylerinde gerceklestirilen aliquat-336 konsantrasyonuna karsilik dagilma katsayisi
grafigidir. Aliquat-336 konsantrasyonlar1 0.44 mol.L™ ve 2.2 molL' arahiginda
degismektedir. Seyreltici olarak kullanilan ¢oziiciilerden oktanol, heptanon, etil asetat
ve oktanin dagilma katsayilar1 iizerine etkileri gozlemlenmistir. itakonik asidin Aliquat-
336 ile ekstraksiyonunda en iyi sonucu oktanol vermistir. Aliquat-336 konsantrasyonu
2.2 mol.L™" degerinde dagilma katsayis1 (Kp=13.01) en yiiksek degeri almistir. Benzer
sekilde seyreltici olarak oktanoliin kullanilmasi durumunda dagilma katsayisinin
nonanol ve dekanole gére daha yiiksek degerlerde oldugu bulunmustur. Sekil 4.7’ den
goriildiigi gibi aliquat-336 ile seyreltici olarak kullanilan ¢o6ziiciilerden en diisiik

dagilma katsayis1 degerlerini oktan vermistir.

5.1.2. Nikotinik Asit icin Dagilma Katsayisi1 Grafiklerinin Yorumlanmasi

Sekil 4.10, nikotinik asidin trioktilamin ve dort farkl seyreltici ile yapilan ekstraksiyon
deneylerinde gergeklestirilen TOA konsantrasyonuna karsilik dagilma katsayisi
grafigidir. Trioktilamin konsantrasyonlar1 0.374 mol.L™ ve 1.946 mol.L" araliginda
degismektedir. Seyreltici olarak kullanilan ¢6ziiclilerden (grafikte karisiklik olmamasi
icin dort adet seyreltici i¢in ¢izilmistir.) oktanol, heptanon, etil asetat, oktanin dagilma
katsayilar1 lizerine etkileri gézlemlenmistir. Nikotinik asidin TOA ile ekstraksiyonunda
en iyi sonucu oktanol vermistir. TOA konsantrasyonu 1.946 mol.L™ degerinde dagilma
katsayist (Kp=7.41) en yiiksek degeri almistir. Bu deneme setinde, TOA+seyreltici
karisimlarmin en yiiksek ekstraksiyon etkinligi degerinden en diisiikk ekstraksiyon
etkinligi degerine gore siralanisi soyledir:

Oktanol > Heptanon >Etil asetat > Oktan

Sekil 4.13, nikotinik asidin aliquat-336 ve dort farkl seyreltici ile yapilan ekstraksiyon
deneylerinde gerceklestirilen aliquat-336 konsantrasyonuna karsilik dagilma katsayisi
grafigidir.Aliquat-336 konsantrasyonlar1 0.44 mol.L™ ve 2.2 molL" arahiginda
degismektedir. Seyreltici olarak kullanilan ¢oziiciilerden oktanol, heptanon, etil asetat
ve oktanin dagilma katsayilari tizerine etkileri gézlemlenmistir. Nikotinik asidin aliquat-
336 ile ekstraksiyonunda en iyi sonucu oktanol vermistir. Aliquat-336 konsantrasyonu

2.2 mol.L™ degerinde dagilma katsayis1 (Kp= 2.35) en yiiksek degeri almustir. Bu
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deneme setinde, aliquat-336+seyreltici karigimlariin en yiiksek ekstraksiyon etkinligi

degerinden en diisiik ekstraksiyon etkinligi degerine gore siralanisi soyledir:

Oktanol > Heptanon >Etil asetat > Oktan

5.1.3. Penisilin G icin Dagilma Katsayisi1 Grafiklerinin Yorumlanmasi

Sekil 4.16, penisilin G’nin trioktilamin ve dort farkli seyreltici ile yapilan ekstraksiyon
deneylerinde gergeklestirilen amin konsantrasyonuna karsilik dagilma katsayisi
grafigidir TOA konsantrasyonlar1 0.374 mol.L™ ve 1.946 mol.L™" arahginda
degismektedir. Penisilin G nin TOA ile ekstraksiyonunda en iyi sonucu izo amil alkol
vermistir. TOA konsantrasyonu 1.946 mol.L™ degerinde dagilma katsayis1 ( Kp=5.79 )
en yiiksek degeri almistir. Seyreltici olarak izo amil alkol kullanilmasi durumunda
dagilma katsayisinin diger alkollerden daha yiiksek degerlerde oldugu bulunmustur.
Ekstraksiyon etkinligi a¢isindan degerlendirildiginde, en yliksek ekstraksiyon etkinligin
degerinden en diisiik ekstraksiyon etkinligi degerine dogru coziiciiler asagidaki gibi
siralanmustir:

[zo amil alkol > Etil asetat > MIBK > Oktan

Sekil 4.19, penisilin G’nin amberlit (LA-2) ve dort farkli seyreltici ile yapilan
ekstraksiyon deneylerinde gergeklestirilen amin konsantrasyonuna karsilik dagilma
katsayis1 grafigidir. Amberlit (LA-2) konsantrasyonlar1 0.374 mol.L™ ve 1.862 mol.L™
araliginda degismektedir.Penisilin G nin amberlit (LA-2) ile ekstraksiyonunda en iyi
sonucu izo amil alkol vermistir. Amberlit (LA-2) konsantrasyonu 1.862 mol.L™
degerinde dagilma katsayis1 (Kp=28.26) en yliksek degeri almistir. Seyreltici olarak izo
amil alkol kullanilmasi1 durumunda dagilma katsayisinin oktanol ve nonanolden daha
yikksek degerlerde oldugu bulunmustur. Ekstraksiyon etkinligi agisindan
degerlendirildiginde, en yiiksek ekstraksiyon etkinligi degerinden en diisiik ekstraksiyon
etkinligi degerine dogru ¢oziiciiler agagidaki gibi siralanmistir:

[zo amil alkol > Etil asetat > MIBK > Oktan
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5.1.4. itakonik Asit icin Etkinlik Grafiklerinin Yorumlanmasi

Sekil 4.2, itakonik asidin trioktilamin ve dort farkli seyreltici ile yapilan ekstraksiyon
deneylerinde gergeklestirilen trioktilamin konsantrasyonuna karsilik etkinlik grafigidir.

Seyreltici olarak kullanilan ¢oziiclilerden (grafikte karigiklik olmamasi i¢in dort adet
seyreltici i¢in ¢izilmistir) oktanol, heptanon, etil asetat ve oktanin etkinlik (%) degerleri
hesaplanmustir. Itakonik asidin trioktilamin ile ekstraksiyonunda en iyi sonucu oktanol
vermistir. Trioktilamin konsantrasyonu 1.946 mol.L™" degerinde etkinlik (E=%94.80) en
yikksek degeri almistir. Yapilan bu deney setinde, tiim ¢oziciilerin etkinliginin %

50’den fazla oldugu belirlenmistir.

Sekil 4.5, itakonik asidin amberlit (LA-2) ve dort farkli seyreltici ile yapilan
ekstraksiyon deneylerinde gerceklestirilen amberlit (LA-2) konsantrasyonuna karsilik
etkinlik grafigidir. Amberlit (LA-2) konsantrasyonlar1 0.374 mol.L™ ve 1.862 mol.L™
arahginda degismektedir. Seyreltici olarak kullanilan ¢oziiciilerden  oktanol,
heptanon,etil asetat ve oktanm etkinlik iizerindeki degisimleri gdzlemlenmistir. Itakonik
asidin amberlit (LA-2) ile ekstraksiyonunda en iyi sonucu oktanol vermistir. Amberlit
(LA-2) konsantrasyonu 1.862 mol.L™" degerinde etkinlik en yiiksek degeri (E= % 98.94)

almstir.

Sekil 4.8, itakonik asidin aliquat-336 ve dort farkl seyreltici ile yapilan ekstraksiyon
deneylerinde gergeklestirilen aliquat-336 konsantrasyonuna karsilik etkinlik grafigidir.

Aliquat-336 konsantrasyonlar: 0.44 mol.L™ ve 2.2 mol.L™ arahiginda degismektedir.
Seyreltici olarak kullanilan ¢oziiciilerden oktanol, heptanon, etil asetat ve oktanin
etkinlik {izerindeki degisimleri gdzlemlenmistir. Itakonik asidin Aliquat-336 ile
ekstraksiyonunda en iyi sonucu oktanol vermis ve aliquat-336 konsantrasyonu 2.2

mol.L™ degerinde etkinlik (E= % 92.86) en yiiksek degeri almistir.

5.1.5. Nikotinik Asit icin Etkinlik Grafiklerinin Yorumlanmasi

Sekil 4.11, nikotinik asidin trioktilamin ve dort farkl seyreltici ile yapilan ekstraksiyon
deneylerinde gerceklestirilen trioktilamin konsantrasyonuna karsilik etkinlik grafigidir.
Seyreltici olarak kullanilan ¢oziiciilerden oktanol, heptanon, etil asetat ve oktanin

etkinlik (%) degerleri hesaplanmistir. Nikotinik asidin trioktilamin ile ekstraksiyonunda
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en iyi sonucu oktanol vermistir. Trioktilamin konsantrasyonu 1.946 mol.L™ degerinde

oktanol igin etkinlik degeri (E=% 88.11) en yiiksek degerini almistir.

Sekil 4.14, nikotinik asidin aliquat 336 ve dort farkli seyreltici ile yapilan ekstraksiyon
deneylerinde gerceklestirilen amin konsantrasyonuna karsilik etkinlik grafigidir. Aliquat
336 konsantrasyonlar1 0.374 mol.L™ ve 2.2 mol.L™ araliginda degismektedir. Seyreltici
olarak kullanilan ¢oziiciilerden oktanol, heptanon, etil asetat ve oktanin etkinlik
izerindeki degisimleri gozlemlenmistir. Nikotinik asidin aliquat 336 ile
ekstraksiyonunda en iyi sonucu oktanol vermistir. Aliquat 336 konsantrasyonu 2.2

mol.L ™ degerinde etkinlik (E=% 70.16 ) en yiiksek degeri almustur.

5.1.6. Penisilin G icin Etkinlik Grafiklerinin Yorumlanmasi

Sekil 4.17, penisilin G’nin trioktilamin ve dort farkl seyreltici ile yapilan ekstraksiyon
deneylerinde gergeklestirilen amin Konsantrasyonuna karsilik etkinlik grafigidir.
Trioktilamin  konsantrasyonlar1 0.374 molL™ ve 1.946 mol.L? araliginda
degismektedir. Seyreltici olarak kullanilan ¢6ziiciilerden izo amil alkol, MIBK, etil
asetat ve oktanmn etkinlik tizerindeki degisimleri gozlemlenmistir. Penisilin G’nin
trioktilamin ile ekstraksiyonunda en iyi sonucu izo amil alkol vermistir. Trioktilamin
konsantrasyonu 1.946 mol.L™" degerinde etkinlik (E=% 85.27) en yiiksek degeri

almustir.

Sekil 4.20, penisilin G’nin amberlit (LA-2) ve dort farkli seyreltici ile yapilan
ekstraksiyon deneylerinde gergeklestirilen amin konsantrasyonuna Kkarsilik etkinlik
grafigidir. Amberlit (LA-2) konsantrasyonlar1 0.374 mol.L™ ve 1.862 mol.L*
araliginda degismektedir. Seyreltici olarak kullanilan ¢oziiciilerden izo amil alkol,
MIBK, etil asetat ve oktanin etkinlik tizerindeki degisimleri gézlemlenmistir. Penisilin
G’nin amberlit (LA-2) ile ekstraksiyonunda en iyi sonucu izo amil alkol vermistir.
Amberlit (LA-2) konsantrasyonu 1.862 mol.L™ degerinde etkinlik (E=% 96.58) en
yiiksek degeri almigtir.
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5.1.7. itakonik Asit i¢in Yiikleme Degeri Grafiklerinin Yorumlanmasi

Sekil 4.3, sekil 4.6 ve sekil 4.9 grafikleri, itakonik asidin sirasiyla trioktilamin, amberlit
(LA-2) ve aliquat-336 ile birlikte dort farkli seyreltici ile yapilan ekstraksiyon
deneylerinde gergeklestirilen amin veya amin tuzu konsantrasyonuna karsilik yiikleme

degeri grafikleridir.

5.1.8. Nikotinik Asit icin Yiikleme Degeri Grafiklerinin Yorumlanmasi

Sekil 4.12 ve sekil 4.15 grafikleri, nikotinik asidin sirasiyla trioktilamin ve aliquat-336
ile birlikte dort farkli seyreltici ile yapilan ekstraksiyon deneylerinde gerceklestirilen

amin veya amin tuzu konsantrasyonuna karsilik yiikleme degeri grafikleridir.

5.1.9. Penisilin G icin Yiikleme Degeri Grafiklerinin Yorumlanmasi

Sekil 4.18 ve sekil 4.21 grafikleri, penisilin G i¢in sirasiyla trioktilamin ve amberlit
(LA-2) ile birlikte dort farkli seyreltici ile yapilan ekstraksiyon deneylerinde

gerceklestirilen amin konsantrasyonuna karsilik yiikleme degeri grafikleridir.

Yapilan deneysel ¢alismalarda amin veya amin tuzu konsantrasyonlarinin artisi ile
birlikte yiikleme degerlerinin genel olarak diisme egiliminde olduklar1 belirlenmistir. Bu
sonuglar ilgili tablolar ve sekillerde gosterilmistir. Bu durum amin veya amin tuzu
konsantrasyonu arttikga ekstrakte edilen asit miktarmm artmasina karsilik birim amin
veya amin tuzu tarafindan ekstrakte edilen asit miktarmm azaldigmi gostermektedir.
Birim amin kullanilarak miimkiin olan en fazla miktarda asidin ekstrakte edilmesinin
temel ama¢ oldugu durumlarda, birim amin basina ekstrakte edilen asit miktarmnin yani
yiikleme degerinin maksimum oldugu noktalar dikkate alinmalidir. Yiikleme degerleri
bize asit amin veya amin tuzu kompleks yapilarini da gdstermektedir. Ozellikle
yiikkleme degerleri her ii¢ asit icinde amin veya amin tuzu konsantrasyon artmasiyla
diisme egilimi gostermelerine ragmen diisiik konsantrasyonlarda asir1 yliklemeler
goriilmistiir. Bu durumun amin veya amin tuzuna bagli asit molekiillerininin artmasiyla
olacag: ve dolayisiyla daha fazla asidi baglayarak ekstrakt faza ¢ekecegi ve degisik
stokiyometrilerde  asit-amin/amintuzu  kompleks yapilarmm olustugunun  bir

gostergesidir.
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Tepkimeli 6ziitleme denemeleri sonucunda her 3 asit i¢in de seyreltici olarak kullanilan
alkoller en iyi sonuglar1 vermistir. Her 3 asit i¢inde alkoller en iyi sonucu vermistir.
Amin veya amin tuzu miktarinin artmasiyla dagilma katsayisi artmis ve bununla dogru
orantili olarak etkinlik de artmigtir. Dagilma katsayisinin artmasiyla yiikleme degerleri

azalma gostermistir.

Genel olarak denemeler sonucunda goriilmiistiir ki, itakonik asit i¢in amberlit (LA-2),
trioktilamin ve aliquat-336 kullanildiginda en ideal ¢oziicii oktanoldiir. Nikotinik asit
icin trioktilamin, aliquat-336 kullanildiginda en ideal ¢oziicii oktanoldiir. Penisilin G
icin ise amberlit (LA-2), trioktilamin kullanildiginda izo amil alkol en iyi sonuglari
vermistir. Farkli gruptan seyrelticiler (oktanol, oktanon, oktan ) karsilastirildiginda ise

en 1yi sonucu alkol vermistir.
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