הקדמה:

 במעבדה זו מדדנו ספקטרום בליעה של שתי תמיסות. אפיינו כל אחת באורך גל בו הבליעה מירבית ומצאנו את מקדמי הבליעה המולריים של התמיסות. בשלב האחרון של הניסוי עשינו שימוש בנתונים שמצאנו ע"מ לגלות ריכוזים בתמיסה נתונה. ניצלנו את השיטה גם ללמידת תהליך חמצון חיזור.

 הניסוי התחלק לשני חלקים עיקריים אשר היו מחולקים למספר שלבים:

 חלק א: 1. מציאת אורך הגל בו הבליעה היא מקסימלית.

              2. מדידת עצמת הבליעה המקסימלית ביחס לריכוז התמיסה.

              3. מציאת ריכוזי מומסים בתמיסה המכילה את שני החמרים 

              ביחס בלתי ידוע.     

 חלק ב: טיטרציה ספקטרופוטומטרית.

חלק א: 
1. מציאת אורך הגל בו הבליעה היא מקסימלית:

 חמרים:
 קיווטה מס' 1  KMnO4 [0.5 mM]

 קיווטה מס' 2  K2Cr2O7 [0.5 mM]

 קיווטה מס' 3 מכילה מים מזוקקים.

 ספקטרופוטומטר

 צפוי:

 נצפה לזהות לכל תמיסה תחום של ארכי גל בו הבליעה שלה היא מקסימלית. נצפה לתחום שונה לכל תמיסה משום שצבע התמיסות שונה.

 מהלך הניסוי:

 מדדנו את הבליעה של שתי התמיסות בתחום של 350 nM עד 610 nM. כל פעם ששינינו את אורך הגל כיילנו את המכשיר על קיווטת המים המזוקקים. לאחר שזיהינו את תחום שיא הבליעה לכל תמיסה, חזרנו על המדידה בתחום זה במרווחים של 5 nM.

 תוצאות:

 את התוצאות הצבנו בגרף מס' 1. ניתן לראות אותן בטבלאות המצורפות מן השיעור.

 מסקנות:

 מתוך הגרף ניתן להבין בברור כי תחום הבליעה המקסימלית של KMnO4  הוא באורך הגל של 525 nM. שיא הבליעה של K2Cr2O7  נקבע לאורך גל של 350 nM.

 תוצאות אלה תואמות את הצפוי. ניתן לראות בקלות שלכל תמיסה תחום שיא בליעה שונה וברור.

2. מדידת עצמת הבליעה המקסימלית ביחס לריכוז התמיסה.
חמרים:
 קיווטה מס' 1-4   KMnO4  בריכוזים שונים
 קיווטה מס' 5-9  K2Cr2O7  בריכוזים שונים
 קיווטה המכילה מים מזוקקים.

 ספקטרופוטומטר

 צפוי:

 בריכוזי תמיסה גבוהים נצפה לקבל בליעת אור גבוהה יותר. בנוסף נצפה לקבל גרף שיהיה קו ישר ללא סטיות. שיפועו של הגרף יהיה מקדם הבליעה המולרי. שיפוע הגרף חייב להיות ישר משום שהמקדם שווה בכל ריכוז של תמיסה. יש להקפיד על עבודה מדוייקת בקביעת ריכוזי החמרים ומדידתם. יתכנו סטיות במדידה אפילו בגלל טביעת אצבעות על הקיווטה.

 מהלך הניסוי:

 מהלנו את תמיסת ה- εG KMnO4 [0.5 mM]לריכוזים: 0.1 , 0.2 , 0.3 , 0.4 (mM). 

 מהלנו את תמיסת ה- K2Cr2O7 [0.5 mM]     לריכוזים: 0.05 , 0.1 , 0.15 , 0.2 , 0.4 (mM).

 מדדנו את הבליעה של כל תמיסה בכל ריכוז באורך הגל בו הבליעה מקסימלית עבור תמיסה זו. הצבנו את התוצאות בגרף ווידאנו שהקו יוצא ליניארי. הניסוי נערך מס' פעמים, עד לקבלת תוצאות משביעות רצון.

 תוצאות ומסקנות:
 התוצאות מוצגות בגרף מס' 2 ובטבלאות מהמעבדה. לגבי KMnO4  מקדם הבליעה הינו mM-1 cM-1 2.44 . לגבי K2Cr2O7 מקדם הבליעה הינו mM-1 cM-1   3.225 .

 ניתן לראות בגרפים כי הנקודה האחרונה נמוכה במקצת. זאת משום שקריאות המכשיר אינן מדויקות בערכים גבוהים. מלבד זאת, התוצאות תואמות את הצפוי.

3. מציאת ריכוזי מומסים בתמיסה המכילה את שני החמרים 

              ביחס בלתי ידוע.
 חמרים:
 קיווטה המכילה תמיסה המורכבת מ-KMnO4 ו-K2Cr2O7  בריכוזים לא ידועים.קיבלנו את מבחנה מס' 1.
 קיווטה המכילה מים מזוקקים.

 ספקטרופוטומטר

 צפוי:

 נצפה לקבל קריאת בליעה בשני ארכי הגל שמצאנו קודם. לפי הבליעות האלה, נוכל למצוא את ריכוזי החמרים בתמיסה.

 מהלך הניסוי:

 מדדנו את הבליעה בשני ארכי הגל המאפיינים את שני החמרים (525 ו- 350nM  ). לפי הגרף מהחלק הראשון של הניסוי ניתן לראות כי באורך הגל 525 nM הבליעה של K2Cr2O7 היא אפסית לכן לפי בליעה זו ומקדם הבליעה מהסעיף הקודם נמצא ריכוז החומר KMnO4 בתמיסה. זאת לפי הנוסחה : A=E C l (l=1 בניסוי זה). E- מקדם הבליעה המולרי.

 לאחר מכן מדדנו את הבליעה באורך גל 350nM  .לפי גרף מס' 1 ניתן להסיק כי חלקו של KMnO4 בבליעה הוא 41% מחלקו של K2Cr2O7 .

 תוצאות ומסקנות:

 כפי שתואר במהלך הניסוי, חישבנו את ריכוזי החמרים בתמיסה. התוצאות שקיבלנו הן :

350 nM  => A=1.254

525 nM  => A=0.579

0.579=2.44 * C(KMnO4)

C(KMnO4)=0.237 mM
0.59 * 1.254=3.225 * C(K2Cr2O7)
C(K2Cr2O7)=0.228 mM

חלק ב: טיטרציה ספקטרופוטומטרית.

חמרים:

 כוס כימית המכילה KMnO4 [0.5 mM] (50 ml) ו- H2SO4 5% (2ml)
 בנפרד O2H ו- 2KNO [1mM].

 ספקטרופוטומטר

 צפוי:
 בניסוי זה לא ידועה לנו הריאקציה המתרחשת במלואה. ע"מ לזהות אותה נשתמש בעקרון בו השתמשנו בחלקי הניסוי האחרים והוא שבליעת האור ע"י חומר הנה ביחס ישר לריכוזו. נצפה לקבל מתוצאות ניסוי זה גרף כלשהו שבעזרתו נוכל לבטא את תלות השינוי בבליעה בהוספת חומר מסוים וע"י כך למצוא את המתרחש בריאקציה.

מהלך הניסוי:

מהכוס הכימית המכילה KMnO4 [0.5 mM] (50 ml) ו- H2SO4 5% (2ml) ניקח דגימות של 5ml לתוך 5 מבחנות. למבחנות אלה נוסיף  O2H ו- 2KNO [1mM] לפי הטבלה הנ"ל. לאחר 5 דקות נמדוד את בליעת האור של המבחנות באורך הגל המאפיין KMnO4 (525nM).תוצאות הבליעה מוצגות גם כן בטבלה.

מספר מדידה
H2O (ml)
KNO2 (ml)
בליעה (.D.O)

1
5
0
0.557

2
4
1
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3
3
2
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3
0.315

5
0
5
0.131

תוצאות:
 התוצאות של קריאת הספקטרופוטומטר הן המוצגות בטבלה. הצבנו את התוצאות הנ"ל בגרף המצורף ולפיו הסקנו את המסקנות.

מסקנות:

שיפוע הגרף מראה לנו שלאחר הוספה של 5 מ"ל 2KNO [1mM] איבד החומר 76% מהבליעה שלו. מתוך נתוני ההוספה ניתן לחשב את מספר האלקטרונים שהוספו לתמיסה כך:

NO2- + H2O - 2e- => NO3 + 2H+

e = 2 * [NO2-] * V

e = 2 * 1mM * 5ml = 1 * 10-5 mol

מספר זה של אלקטרונים נקשר למספר יוני ה-   MnO4- לפי היחס אותו אנו רוצים למצוא. אם נחלק את מספר האלקטרונים במספר היונים בהם חל השינוי (לפי האחוז אשר איבד את הבליעה) נקבל את היחס הרצוי:

n = [MnO4-] * V * 76%

n = 0.5 mM * 5 ml = 2.5 * 10-6 * 76%

n = 1.875 * 10-6
 1 * 10-5 mol/1.875 * 10-6 = 5.333

α=5.333

 מכאן יש להסיק כי 5 אלקטרונים השתתפו בחיזור. השאר נמצאים במים או נובעים מסטיה במדידות. התוצר יהיה Mn+2  כך שדרגת החימצון שלו היא +2.
