דו"ח מעבדה בכימיה  - מס' 5

הנושא: מעבדה מסכמת


הקדמה:

במעבדה זו ניישם את שיטות העבודה אותן למדנו במהלך סדרת המעבדות עד כה. 

במהלך העבודה נאפיין חומר מסויים, אינדיקטור, שאין אנו יודעים את תכונותיו.

האינדיקטור הינו חומצה חלשה שיכול להימצא בצורון חומצי ובצורון בסיסי, כאשר לכל צורון צבע אחר.(הצבע מתקבל כאשר האינדיקטור מגיע לרמה של 90% מאחד הצורונים.
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מטרת המעבדה:

קביעת ה- pK של אינדיקטור ואיפיון תלות ספקטרום הבליעה שלו ב- pH, תוך יישום שיטות העבודה שבהן השתמשנו במעבדות עד כה.

שלבי הניסוי: 

שלב ראשון:ספקטרופוטומטריה: 
א. קביעת ספקטרום הבליעה ושיא הבליעה  של האינדיקטור בצורון בסיסי וחומצי.

ב. קביעת מקדם הבליעה של האינדיקטור ע"י מדידת הבליעה כפונקציה של ריכוזו. המדידה תבוצע באורך הגל בו הבליעה מקסימלית.

שלב שני:קביעת ה- pK של האינדיקטור ע"י טטרציה שלו עם NaOH 0.1M , ומדידת הבליעה כפונקציה של ה- pH. 

לרשותנו עמדו הכלים והחומרים הבאים:

 תמיסת אינדיקטור לא ידוע בריכוז 2(10-5M, המכילה בופר. 

 תמיסת  HCl 0.05M 

 תמיסת NaOH 0.1M
 בופרים pH 4.0 ו- pH 7.0  לאיפוס ה- pH-מטר

 ספקטרופוטומטר

 pH-מטר

 מבחנות רגילות

 קיווטות 

 משורה, פיפטור, פיפטות פסטר

 מוט בחישה מגנטי 

שלב ראשון:

מהלך הניסוי:

1.  הכנו שלוש קיווטות : אחת המכילה מים מזוקקים לאיפוס הספקטרופוטומטר, שנייה המכילה אינדיקטור בצורתו הבסיסית (צבע סגול) ושלישית המכילה אינדיקטור בצורתו החומצית (צבע צהוב).

2.  בדקנו בעזרת ספקטרופוטומטר את ערכי הבליעה של שני הצורונים באורכי גל שונים,  (360-620 nm) במרווחים של 20nm ובשיאי הבליעה במרווחים של 5nm.

3.  שירטטנו גרף של הבליעה כפונקציה של אורך הגל עבור כל צורון והסקנו ממנו את שיאי הבליעה עבור כל צורון.

4.  הכנו עשר מבחנות ובהם אינדיקטור בשני הצורונים בריכוזים שונים.

5.  לכל ריכוז מדדנו את הבליעה באורך הגל של שיא הבליעה.

6.  שירטטנו גרף של הבליעה כפונקציה של הריכוז וחילצנו את מקדם הבליעה של האינדיקטור בשני הצורונים.

תוצאות:

A [O.D.]

(צורון בסיסי)
A [O.D.]

(צורון חומצי)
( [nm]

0.092
0.144
360

0.120
0.175
380

0.063
0.257
400

0.017
0.355
420


0.364
425


0.369
430


0.374
435

0.019
0.373
440


0.361
445


0.339
450


0.332
455

0.039
0.323
460

0.076
0.224
480

0.141
0.116
500

0.251
0.057
520

0.421
0.036
540

0.619
0.023
560

0.689

565

0.761

570

0.852

575

0.950
0.024
580

1.037

585

1.082

590

1.034

595

0.910
0.022
600

0.693

605

0.480

610

0.329

615

0.211
0.021
620

 ראה גרף 1.1

ניתוח התוצאות:

1.  מהגרף ניתן לראות כי לכל צורון שיא בליעה שונה. לצורון הבסיסי הבליעה המקסימלית היא באורך גל 590nm ולצורון החומצי בליעה מקסימלית באורך גל 435nm.

2.  ניתן לראות כמו כן כי בשיא הבליעה של כל אחד מהצורונים ישנה בליעה מינימלית של הצורון השני, אולם באורך גל של 590nm הבליעה של הצורון החומצי נמוכה באופן יחסי וניתן להזניחה. 

3.  בהתאם לזאת, נשתמש בשלב הבא הבודק את תלות הבליעה בריכוז בצורון הבסיסי (הבליעה תיקרא באורך גל של 590nm). 

תוצאות:

A [O.D.]
ריכוז [M]

0.153
2.5(10-6

0.252
4(10-6

0.427
6.7(10-6

0.625
1(10-5

1.155
2(10-5

 ראה גרף 1.2

ניתוח התוצאות:

1.  מהגרף עולה כי יש יחס ישר בין ריכוז האינדיקטור לבליעה. 

2.  משיפוע הגרף ניתן להסיק את מקדם הבליעה של הצורון הבסיסי של האינדיקטור. זאת, על פי משוואת Beer-Lambert:

A = ((C(l



(l = 1 cm)

( = (A / (C
( = שיפוע הגרף= 59,247  1/(M(cm)

שלב שני 

מהלך הניסוי:

1.  הכנסנו לכוס כימית 30 מ"ל אינדיקטור והוספנו HCl 0.05M, עד שה- pH(2.5. 

2.  הוספנו טיפות NaOH 0.1M להעלאת ה- pH ולאחר כל עלייה מדדנו את הבליעה של התמיסה באורך גל 590nm.
3.  מצאנו את  ה- pK של האינדיקטור בשתי דרכים: ראשית, ע"י שירטוט גרף הטטרציה, ושנית ע"י משוואת הנדרסון-הייזלבאך.
 הערה: מכיוון שכמות האינדיקטור שלקחנו גדולה יחסית לכמות הבסיס או החומצה שהוספנו, ניתן להזניח את השינוי בריכוז האינדיקטור.

תוצאות:

מדידת הבליעה מבטאת את ריכוז האינדיקטור. 

על מנת למצוא את ה- pK ביצענו שתי פעולות:

1.  שירטטנו גרף של הבליעה כפונקציה של ה- pH המתאר את תכולת הבופר. ערך ה- pH בו שיפוע הגרף הוא הגדול ביותר הוא ה- pK.

2.  על פי משוואת הנדרסון-הייזלבאך - pH=pK+log [In-]/[HIn] - שירטטנו גרף 

     של log (Ai-Amin)/(Amax -Ai) כפונקציה של ה- pH כאשר:


Ai= הבליעה הנמדדת (ריכוז האינדיקטור שטוטר)


Amin= הבליעה ב- pH  החומצי ביותר (תיקון הריכוז שטוטר)


Amax= הבליעה ב- pH  הבסיסי ביותר (ריכוז האינדיקטור ההתחלתי) 

חיתוך הגרף עם ציר ה- X ייתן את ה- pK משום שבנקודה זו ה- log מתאפס.
log (Ai-Amin)/(Amax -Ai)
A [O.D.]
pH


0.017
2.48

-2.1284
0.022
2.60

-1.53947
0.036
2.79

-1.49468
0.038
3.04

-1.41631
0.042
3.21

-1.01213
0.077
3.44

-0.50937
0.177
3.83

-0.41835
0.204
3.92

-0.17289
0.289
4.14

-0.10703
0.314
4.21

0.008981
0.359
4.30

0.138441
0.409
4.45

0.471154
0.523
4.73

0.736207
0.589
5.05

1.028263
0.636
5.28

1.237978
0.657
5.52

1.589095
0.677
5.79

2.225955
0.690
6.04


0.694
6.29
 
ראה גרפים 2.1 ו- 2.2.

