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ניסוי 6
דהידרטציה של -2מתילציקלוהכסנול ואנליזה כמותית תוך שמוש בכרומוטוגרפיה בפזה גזית (GC).


נושאים ללמוד:     א. תגובת אלימינציה, E2, E1  , כלל Zaytzeff 




       ב. עקרונות ומבנה של גז כרומטוגרף. 

תאור הנסוי 

דהידרטציה של -2מתילציקלוהכסאנול בעזרת חומצה זרחתית 85%(H3PO4), גורמת להווצרות תערובת של -1מתילציקלוהכסן  (1-methylcyclohexene)  (נ.ר. º110) ושל -3מתילציקלוהכסן  (3-methylcyclohexene) (נ.ר. º103).  אנליזה של תערובת התוצרים תעשה בעזרת כרומטוגרפיה בפזה גזית. 

מהלך העבודה
הוסף 15 גר' (חשב במ"ל) של -2מתילציקלוהכסאנול (2-methylcyclohexanol) ל- 4.5 סמ"ק של חומצה זרחתית 85%, בתוך בקבוק זקוק של 50 סמ"ק.  ערבב היטב. הוסף אבני רתיחה.  הרכב מערכת זיקוק (עם קולונת ויגרה קצרה). זקק את התערובת.  אסוף מנה ראשונה של תזקיק (כ- 2-3 מ"ל) עד טמפ' של º-84º83, החלף גולה לאסוף מנה שניה ואסוף תזקיק עד טמפ' של º-95º92.  טמפ' גבוהה יותר תגרום לזקוק כהל שלא עבר תגובה. המשך בחמום עד שהזיקוק הופך להיות איטי מאד והפסק לאחר שנאספו כ- 15 סמ"ק של תוצר.  מדד את נפח שני המקטעים שזקקת.  שטף את שתי מנות התזקיק בנפרד במשפך מפריד במים ואח"כ עם תמיסת 10% נתרן ביקרבונט, ולבסוף שוב במים.  הפרד ויבש את השכבה האורגנית של כל תזקיק בנפרד מעל לכמות קטנה של כלוריד הסידן אלמימי. סנן לתוך מבחנה ובדוק את התסנין בעזרת כרומטוגרפיה בפזה גזית. קבע את מקדם השבירה של שני התזקיקים. בדוק את התוצר לתגובה עם תמיסת ברום.  צפה בתוצאות ורשום. 

אזהרה: המכשיר בנסוי זה עדין ורגיש, אל תשחק בכפתורים השונים ללא צורך. עבוד אך ורק בהשגחת המדריך והשמע בדייקנות להוראותיו.  

אנליזה גז-כרומטוגרפית

1. קבל הסבר מפורט מהמדריך על חלקיו השונים של המכשיר, שימושם והטיפול בהם. כמו כן הסבר על תוכנת ההפעלה במחשב של המכשיר . 


2.  הזרק 
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 של תמיסת 1–מתילציקלוהכסן (1-methylcyclohexene)   בהכסן (8-10 טיפות ב- 1 מ"ל ממס) למכשיר בתנאים הסטנדרטיים שייקבעו ע"י המדריך, צפה בהופעת האות, רשום את ה-Rt  שלו, את גובהו וחשב את שטחו (גובה כפול הרוחב במחצית הגובה).

3.  חזור על המפורט בסעיף ב', אך הפעם עם 3–מתילציקלוהכסן 
(3-methylcyclohexene) נקי ( 8-10 טיפות ב1 מ"ל ממס).

4.  הזרק עתה 
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 תמסת הכסן של תוצרי תגובת הדהידרטציה (5 טיפות של כל מקטע ב- 1 מ"ל ממס).  כמה אותות הופיעו?  מי מתאים למי? חשב את שטחי האותות וקבע את אחוזי האיזומרים שנוצרו בתגובה.  האם התקבלו אותם ערכים? השווה את תוצאות ההזרקה של שני מקטעי התזקיקים והתייחס להבדלים ביניהם.  
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