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הפרדת תערובת

נושאים שיש ללמוד: 

I. מיצוי 

II. ייבוש תמיסה וסינון

III. זיקוק למקוטעין 

IV. מקדם שבירה 

תיאור הניסוי
בניסוי זה מקבל כל תלמיד תערובת בת ארבעה מרכיבים הכוללת:
Benzoic acid 3g

Aniline 20mL

1,2-dichloroethane 30mL

Xylene 30mL

השיטה להפריד תערובת כזו היא כדלהלן: לבידוד החומצה ממצים את התערובת בעזרת תמיסתNaOH  10%, ע"י כך תעבור החומצה האורגנית (RCOOH) למלח הנתרן שלה (RCOONa) המסיס במים. לאחר מיצוי והפרדת השכבות, ימצא רוב המלח בשכבה המימית. (חוזרים על כל מיצוי לפחות 3 פעמים. למה?). 
לבידוד האמין ממשיכים למצות את השכבה האורגנית ע"י חומצה מינרלית (HCl 10%), אשר תגרום באופן דומה להעברת מלח הבסיס היוני לשכבה המימית. 

את תערובת ה- 1,2-dichloroethane and Xylene יש להפריד ולנקות ע"י זיקוק למקוטעין. לפני הזיקוק יש לייבש את התמיסה האורגנית משאריות המים שבה, אחרת יתקבל זיקוק באדי מים והתזקיק יהיה עכור ומלווה במים.
ייבוש התמיסה האורגנית נעשה ע"י הוספת חומר היגרוסקופי שאינו מתמוסס בממס האורגני.  למטרה זו משתמשים במספר מלחים אי-אורגניים אל-מימים כגון: CaCl2, K2CO3, Na2SO4, MgSO4. 

מהלך העבודה:

Benzoic acid:

מיצוי- מוזגים את התערובת (80 מ"ל) לתוך משפך מפריד גדול ומוסיפים 15 מ"ל NaOH 10%. מבצעים מיצוי (בתוך המנדף, ברז המשפך לכוון הקיר המנדף!) תוך שיחרור עודף הלחץ ע"י פתיחת הברז לפרקים. נותנים לשכבות להיפרד, דרך הברז מוציאים את השכבה המימית לתוך כוס וממצים בשנית את השכבה האורגנית עם 15 מ"ל נוספים של תמיסת NaOH. שוב מפרידים את השכבות: את השכבה המימית מצרפים לשכבה המימית מן המיצוי הראשון. (חוזרים על כל מיצוי לפחות 3 פעמים. למה?). 
בידוד- את התמיסה המימית הבסיסית שבכוס מחמיצים ע"י הוספת תמיסת HCl 10%. בוחשים וממשיכים בהוספת חומצת המלח עד לקבלת pH=1 (בדוק בעזרת ניר pH  מתאים, לא מכניסים את נייר ה-pH לכלי).  החומצה האורגנית נפרדת כמשקע. מסננים על בוכנר ושוטפים את המשקע על הבוכנר בעזרת מעט מים. מייבשים את החומצה, שוקלים וקובעים את נקודת ההתכה. 

Aniline:
מיצוי הבסיס האורגני- ממצים את הפאזה האורגנית ע"י הוספת 15 מ"ל   HCl10%. חוזרים על המצוי 3 פעמים. (באיזו פאזה ימצא המלח היוני של הבסיס האורגני?). 

בידוד הבסיס האורגני- את התמיסה המימית החומצית מבסיסים ע"י הוספת  10% NaOH עד קבלת  pH=12-13 ומוסיפים NaCl ומפרידים את הפאזה האורגנית הצפה כשמן על פני המים. מה תפקידו של ה NaCl?  מייבשים עם MgSO4 אלמימי (במקרה שלנו לא נוכל להשתמש בכלוריד הסידן היות והוא מגיב עם אמינים לתת תרכובות מולקולריות) עד שנותר כאבקה מרחפת בתמיסה. מסננים, שוקלים את ה- Aniline וקובעים מקדם שבירה. 

 1,2-dichloroethane and Xylene:
הפרדת המרכיבים האורגניים- לאחר מיצוי הבסיס האורגני, מייבשים את הפאזה האורגנית עם MgSO4 אלמימי. מסננים את התמיסה האורגנית היבשה בעזרת משפך ונייר סינון לתוך אביק. בונים מערכת זיקוק ומזקקים את התערובת האורגנית. כשמתחילים האדים להגיע לגולת הכספית של המדחום עולה הטמפרטורה בו ובמשך כל זמן זיקוק המרכיב הראשון מורה המדחום על טמפ' קבועה, המחווה על נקודת הרתיחה שלו.  ממשיכים בזיקוק כל עוד נשארת טמפרטורה יציבה.  כשרוב החומר הראשון הזדקק ייפסק הזיקוק בקולונה והמדחום יצביע על ירידת הטמפ'.  ממשיכים לחמם את הנוזל באביק הזיקוק. הטמפ' מתחילה לעלות עם הגעת האדים של החומר בעל נקודת הרתיחה הגבוהה יותר לגולת הכספית במדחום. ממשיכים לזקק עד כמעט יובש (לא לחמם מעבר לשלב זה!)  רושמים את תחומי הטמפ' של כל מקטע בזיקוק ומודדים את מקדם השבירה של כל מקטע. 
בדוק מהי הטמפ' ברפרקטומטר.  
קיימת תלות הפוכה של מקדם השבירה בטמפ'. כלומר, מקדם השבירה קטן עם עליית הטמפ'. תלות זו היא שונה במידת מה עבור קבוצות פונקציונליות שונות, אולם גורם התיקון הממוצע הוא של 0.00045 ל- 1 מעלה צלסיוס עבור חומרים אורגניים רגילים. 

בטיחות: בררו עם מדריך את אופן הטיפול בפסולת.
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