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חמצון - חיזור

נושאים שיש ללמוד: חמצון וחיזור בכימיה אורגנית.

1. חמצון Toluene   ל- Benzoic acid
הכניסו לאביק של 250 מ"ל: 5 גרם KMnO4, 50 מ"ל מים מזוקקים, 1.5 מ"ל  NaOH10% , מגנט ו- 2.5 מ"ל Toluene. הרכיבו מעבה לריפלקס והרתיחו את התמיסה בעדינות במשך כשעתיים. התערובת רותחת עם קפיצות בגלל היווצרות משקע של MnO2. אם לאחר כשעתיים של הרתחה נשאר עדיין צבע סגול של KMnO4, הוסיפו מספר טיפות של Ethylene glycol (מהי הריאקציה שמתרחשת?) וחממו כ- 10 דקות במערכת הריפלקס. סננו את התמיסה החמה דרך נייר סינון ושטפו במעט מים חמים וקררו את התמיסה. העבירו את המוצק לכלי פסולת המיועד לשאריות של MnO2. החמיצו את התסנין בעזרת   H2SO410% (עד להגעה ל- pH 1). קררו את התמיסה החומצית באמבט מי קרח עד לשיקוע מלא של ה- Benzoic acid. סננו את התוצר בביכנר וגבשו מחדש עם מים חמים. סננו בשנית, יבשו היטב את המוצק בנייר סינון, שקלו את התוצר וקבעו את נקודת ההתכה שלו.    
2. חיזור Chloral hydrate ל-2,2,2–Trichloroethanol 
אזהרה: הכינו אמבט מים קרים מראש, היזהרו מלגעת ביד ב- .Sodium borohydride 
המיסו בארלנמייר 16.5 גרם Chloral hydrate ב- 20 מ"ל מים מזוקקים והניחו את הארלנמייר באמבט מי קרח. 
הכינו בכוס קטנה תמיסה של 1.2 גרם Sodium borohydride ב- 20 מ"ל מים מזוקקים. מקמו משפך מפריד מעל הארלנמייר (ודאו שהברז סגור) והעבירו את תכולת הכוס למשפך המפריד. 
טפטפו את תמיסת ה- Sodium borohydride לתוך הארלנמייר תוך בחישה.  
ׁ(מתפתחת ריאקציה אקסותרמית חזקה ולכן יש צורך לקרר במי קרח על מנת לשמור על טמפרטורה של 200-300 C בזמן הוספת ההידריד(.  
בחשו את התערובת בטמפרטורת החדר במשך 10 דקות. לאחר מכן הוסיפו תמיסת HCl  10% עד להגעה ל pH חומצי (כדי להרוס את שאריות ה- Sodium borohydride) בשלב זה משתחרר גז מימן. (שטפו בחומצה מהולה גם את הכוס בה הכנתם את תמיסת ההידריד).  הוסיפו NaCl  לתמיסה כדי לגרום ל – “Salting out”  של התוצר והעבירו את התמיסה למשפך מפריד. בצעו מיצוי באמצעות Dichloromethane (השתמשו ב- 20 מ"ל לכל מיצוי). מאחדים את המיצויים האורגניים, מפרידים ומייבשים את השכבה האורגנית באמצעות Magnesium sulfate anhydrous. סננו את התמיסה לתוך אביק ונדפו את הממס ב- .evaporator   
זקקו את התוצר. אספו את המקטע שעובר בטמפרטורות 142 0C-152 0C. שקלו את התזקיק וקבעו את מקדם השבירה שלו. 

בטיחות:

יש להיזהר בעבודה עם Sodium borohydride – חומר מחזר חזק. 
בררו עם מדריך את אופן הטיפול בפסולת.
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