הקדמה:

 במעבדה זו ניישם את מה שנלמד במעבדות הקודמות. נשתמש בשיטות העבודה שרכשנו שהן: הסקה מתוך שינוי ה- pH בטיטרציה, ספקטרופוטומטריה וצפיפות אופטית. המעבדה מסתמכת על עבודה עצמית ועלינו להסיק את המסקנות מתוך מטרה לגלות נעלם מסוים.

 מטרה:

 מטרת הניסוי היא קביעת pK של אינדיקטור ואפיון תלות ספקטרום הבליעה ב-pH. בתוך כך נמצא גם את מקדם הבליעה המולרי של האינדיקטור הנבדק במצבי חומציות שונים.

 חומרים:

-ספקטרופוטומטר

-pH מטר

HCl [0.1 M]-

NaOH [0.1 M]-

[1mM] -בופר פוספט

-אינדיקטור לבדיקה בריכוזM  10-5*5 (אינדיקטור מס' 3)

-קיווטה עם מים מזוקקים

 מהלך הניסוי:

הניסוי מתחלק ל3- חלקים:

1. מציאת אורכי הגל בהם הבליעה מקסימלית במצב חומצי ובסיסי.
2. מציאת מקדמי הבליעה באורכי הגל הנ"ל.
3. מציאת ה-pK ע"י טיטרציה.
1. מציאת אורכי הגל בהם הבליעה מקסימלית במצב חומצי ובסיסי.
צפוי:

 היות ומדובר באינדיקטור התמיסות במצב חומצי ובסיסי יתנו צבע שונה. מסיבה זו נקבל בליעה מקסימלית עבור כל צורה באורך גל שונה. 

מהלך הניסוי:

 נמהל בשתי כוסות כימיות את האינדיקטור ביחס של 1:1.5 (מהילה פי 2.5) לקבלת אינדיקטור בריכוז שלM  10-5*2. זאת נעשה ע"י ערבוב של 20מ"ל אינדיקטור עם 30מ"ל מים בכל אחת מהכוסות. לכוס אחת נוסיף חומצה עד לקבלתpH=2 . מכיוון שכמות החומצה שנאלצנו להוסיף ע"מ לקבל pH=2 היתה גדולה מאד ומהלה את האינדיקטור (מה שגרם לשינוי בעצמת הצבע => שינוי בבליעה) הגענו ל- pH=3.08. לכוס השניה הוספנו בסיס לקבלת pH=11. מאותן סיבות הגענו ל- pH=10.06. בגלל הבעיות שהוזכרו, ביצענו את חלק זה בניסוי פעמיים לקבלת התוצאות המצוינות כאן.  
לאחר הכנת התמיסות מדדנו לכל אחת מהן את הבליעה באורכי הגל   nM330-610 בהפרשים של 20nM. סביב התחום בו נצפתה הבליעה המקסימלית בכל אחת מהתמיסות, נעשתה קריאה במרווחים של nM5.

תוצאות:
470
450
430
410
390
370
350
330
אורכי הגל

0.311
0.448
0.484
0.408
0.281
0.176
0.132
0.127
חומצי

0.083
0.041
0.019
0.032
0.121
0.145
0.098
0.092
בסיסי

610
590
570
550
530
510
490
אורכי הגל

0
0
0
0.003
0.023
0.076
0.170
חומצי

0.650
1.384
0.976
0.683
0.045
0.267
0.155
בסיסי

ניתן לזהות כי אזור שיא הבליעה לתמיסה החומצית הוא λ=430nM, ולבסיסיתλ=590nM . כאמור בתחום זה בדקנו בהפרשים של nM5.
תמיסה חומצית:

450
445
440
435
430
425
420
415
410
אורך הגל

0.448
0.466
0.481
0.489
0.484
0.482
0.466
0.442
0.408
בליעה

תמיסה בסיסית:

610
605
600
595
590
585
580
575
570
אורך הגל

0.650
0.906
1.169
1.336
1.384
1.335
1.219
1.094
0.976
בליעה

מסקנות:

אורך הגל בו הבליעה מקסימלית לתמיסה הבסיסית הוא nM590.

אורך הגל בו הבליעה מקסימלית לתמיסה החומצית הוא nM435.

תוצאות אלה תואמות את הצפוי. ניתן היה לראות בעין את השוני בצבע התמיסות: תמיסה בסיסית בצבע סגול וחומצית בצבע צהוב.

התוצאות מוצגות גם בגרף מס' 1. 

2. מציאת מקדמי הבליעה באורכי הגל הנ"ל.
 צפוי:

 מאורכי הגל השונים ומתוך כך שהתמיסות שונות ב-pH, ניתן לצפות שיהיו מקדמי בליעה שונים לשני המצבים.

 מהלך הניסוי:

 מהלנו כל אחת מהתמיסות ל4- ריכוזים שונים (נפח 10 מ"ל):

8.75
7.5
5
2.5
מים (מ"ל)

1.25
2.5
5
7.5
תמיסה (מ"ל)

0.25
0.5
1
1.5
ריכוז סופי M(10-5*)

עבור כל מיהול מדדנו את הבליעה. לפי תוצאות אלה חישבנו בדרך גרפית את מקדמי הבליעה המולריים.

 תוצאות:

0.25
0.5
1
1.5
(10-5M)ריכוז

0.157
0.317
0.630
0.944
בליעה (בסיסי)
λ=590

0.064
0.128
0.254
0.380
בליעה (חומצי)

λ=435

את התוצאות המובאות בטבלה הצבנו בגרף מס' 2. מגרף זה ניתן למצוא את ε (מקדם הבליעה המולרי).
 מסקנות:

 לפי הנוסחה:

A = εCl

אנו מחלצים את מקדם הבליעה מהגרף, משום שניתן להתייחס אליו כאל
 שיפוע הגרף הליניארי של הבליעה כנגד הריכוז(l=1) .

תמיסה חומצית:   ε=25000 M-1*Cm-1 

תמיסה בסיסית: ε=62500 M-1*Cm-1
תוצאות אלה סוטות במקצת מן התוצאות האמיתיות, אך סטיות אלה אינן משמעותיות (בערך 5%) בהתחשב בתנאים בהם אנחנו עובדים. במידה ויש להגיע לדיוק גבוה יותר, ניתן לבצע מיהולים מדויקים יותר. גם העובדה שערכי ה-pH שלנו שונים במקצת מהערכים הרצויים משפיעה ללא ספק על התוצאות האלה.

3. מציאת ה-pK ע"י טיטרציה.
 צפוי:

לפי הנוסחה:

                       A-Amin

 pH=pK-log* Amax-A

אותה מסיקים ממשוואת הנדרסון הייסלבך, אנו יכולים לגלות שכאשר הבליעה היא חצי מהבליעה המקסימלית, ה-pH הנמדד שווה ל-pK. מביצוע הטיטרציה ומדידת הבליעה בכל שלב, נוכל למצוא בדרך גרפית את pK.

מהלך הניסוי:
 בחרנו לטטר את התמיסה הבסיסית ע"י חומצה. בחירה זו נעשתה משום שניתן לראות בגרף מס' 1 שבאורך הגל בו הבליעה שלה מקסימלית הבליעה של התמיסה החומצית היא אפס. לפיכך לא נקבל קריאה כאשר ייגמר הבסיס בתמיסה וקריאות הבליעה יהיו מדויקות.

Amax = 1.384

Amin = 0.00

λ=590 nM

בטיטרציה נוסיף בופר 1מ"ל לתמיסה ונוסיף בהדרגה כמויות קטנות של חומצה ע"מ לזהות את השינוי ב-pH בכל הוספה והוספה (כל הוספה 0.2 מ"ל)

תוצאות:

התוצאות מוצגות בטבלה זו וכן בגרף מס' 3.

1
0.8
0.6
0.4
0.2
נפח חומצה מוסף (מ"ל)

3.55
4.25
5.72
6.59
7.62
 pH (מדוד)

0.003
0.017
0.432
0.949
1.261
A (בליעה)

-2.66
-1.9
-0.343
0.339
1.01
A-Amin

log* Amax-A

מסקנות:

 מהגרף ניתן להסיק כי הנקודה בה הגרף חותך את ציר ה- Yהיא נקודת השויון.
pK = 6.35

תוצאה זו תואמת את הצפוי משום שהבליעה בנקודת השויון היא מחצית מהבליעה המקסימלית. 

 קיימת סטיה מן התוצאה האמיתית אך להערכתנו סטיה זו נובעת מהעבודה ההתחלתית ב- pHנמוך מהרצוי מסיבות שהזכרנו. 

דו"ח 5 - כימיה

מציאת אינדיקטור תוך שימוש בשיטות שנלמדו

מגישים:

ליאת תמם ת.ז.

ארז אבן-חן ת.ז.
