68
עמוד 6 מתוך 7

ניסוי מס' 8
החלפת יונים בעזרת מחליף יונים
מבוא
פעולתם של מחליפי היונים מבוססת על חלוף בין יונים הנמצאים בתמיסה ליונים דומי סימן הנמצאים על מחליף היונים. הרבה חומרים טבעיים, הינם בעלי תכונות המתאימות למחליף יונים, אולם לעבודות אנליטיות משתמשים במחליפי יונים אורגניים סינטטיים.

מחליפי היונים המתאימים לעבודות אנליטיות הינם בעלי מספר תכונות משותפות: הם אינם מסיסים במים ואינם מסיסים בממיסים אורגניים ומכילים יונים המסוגלים להתחלף באופן הפיך עם יונים אחרים הנמצאים בתמיסה.

מחליפי היונים הסינטטיים בנויים משריג פולימרי או קופולימרי אשר אליו קשורות בקשר כימי קבוצות פונקציונליות חיוביות או שליליות, מטענן של אלו מאוזן ע"י יונים נגדיים מתאימים. כדוגמא נציין שרף (resin) של מחליף קטיונים שימושי למדי, קופולימר של סטירן ודיויניל בנזן כשהקבוצה הפונקציונלית היא SO3-:
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בשרף המצויר לעיל קשורות השרשרות הפולימריות הלינאריות ע" קשרי צלוב של הדיויניל בנזן (D.V.B.). צלוב זה יוצר רשת תלת מימדית אשר אינה מסיסה בשום ממס. הקבוצות הפונקציונליות SO3- קשורות לרשת הפולימרית ויוני מימן במספר זהה מאזנים את המטען השלילי אשר על הרשת.

כאשר משרים שרף של מחליף יונים בתמיסה מימית, נוטות הקבוצות היוניות להתמוסס, וכל השרף תופח. בתוך  "ספוג" תפוח זה נעים היונים הנגדיים בחופשיות רבה ולכן הם נקראים בשם יונים מוביליים. יונים אלה ניתנים להחלפה ביונים אחרים בעלי סימן זהה, הבאים מהתמיסה החיצונית. 

כאשר מחליף קטיונים המכיל יונים מוביליים  M+בא במגע עם תמיסה המכילה קטיונים C+ האחרונים חודרים לתוך מבנה השרף (המסומן באות R) וחלק מהקטיונים M+ יוצאים החוצה, עד אשר מושג שיווי משקל. אפשר לסכם זאת במשוואות הבאות:

(1)                     RM+C+solution⇄RC+M+solution
(2)                                        
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הקבוע K נקרא קבוע הסלקטיביות ומערכו ניתן לקבוע את מידת ההעדפה של הקטיון M+ על פני C+ בשרף המסוים. 
מנגנון דומה קיים במחליף אניונים. מבנה השרף הוא פולימרי או קופולימרי ואולם הקבוצות הפונקציונליות שבו הן בעלות מטען חיובי, ןלכן היונים המוביליים הם שליליים.
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ציור מספר 1 מתאר את מבנה העמודה (הקולונה) 
המשמשת בניסוי .
1. משפך מפריד 

2. שכבת נוזל

3.  צמר זכוכית 

4.  שרף 

                                                                                                        ציור מספר 1

התמיסה המכילה את היונים שאחד מהם ילכד בשרף (קטיון או אניון), מועברת דרך העמודה (ראה ציור 1). התמיסה מחלחלת לתוך השרף וריאקצית החילוף מתבצעת.  ריאקצית החלוף הינה הפיכה ומתרחשת שוב ושוב לאורך השרף. מידת החילוף תלויה באורך הקולונה וביחס הריכוזים בין היונים המוביליים ליונים הנמצאים בתמיסת האלוציה. לשם הבנת נקודה חשובה זו נפנה לדוגמא ספציפית. נתייחס לריאקצית החלוף המרחשת בין יוני Na+ והמחליף הקטיוני שצויין לעיל. 
 (3)                   RH+Na+solution⇄RNa+H+solution
(4)                                      
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מעבירים את תמיסת ה- Na+ דרך העמודה. ברגע שהתמיסה באה במגע עם השרף, יוני ה- Na+ מחליפים חלק מיוני המימן לקבלת יחס ריכוזים שיתאים לקבוע שיווי המשקל (4). התמיסה מחלחלת מטה בתוך העמודה, ופוגשת בשרף רווי ביוני H+ , מתבצעת החלפת יונים (לקבלת שיווי משקל) והתמיסה המתקבלת ממשיכה לחלחל דרך השרף.אם כן, בכל פעם שהתמיסה פוגשת בשרף "טרי" חלק נוסף מיוני ה Na+ הנמצאים בה מתחלף עם יוני מימן מהשרף. לבסוף, אם העמודה מספיק ארוכה התמיסה שתצא החוצה כמעט ולא תכיל יוני Na+.  על מנת להחזיר את העמודה לצורתה המקורית מבצעים תהליך הנקרא השבה (regeneration) וזאת ע"י העברה של עודף חומצה מינרלית (למשל חומצת מלח), ושטיפה במים מזוקקים, עד אשר מי השטיפה ניטרליים-משמע עודף יוני המימן (שלא נקשרו לשרף) נשטפו.על פעולות אלו - חילוף והשבה - אפשר לחזור עקרונית אינסוף פעמים.

הפרדת יונים
התהליך של שחרור יונים ספוחים נקרא אלוציה (elution), התמיסה המשמשת לכך נקראת תמיסת אלוציה, והתמיסה היוצאת החוצה מהעמודה נקראת אפלואנט (effluent). כשמעבירים תמיסת אלוציה דרך עמודה שבה היונים המוביליים הם יוני A+ ואוספים את תמיסת האפלואנט במספר מקטעים (פרקציות) ולאחר מכן בודקים את הריכוז של יוני ה A+ במקטעים השונים של תמיסת האפלואנט, ניתן לשרטט גרף המתאר את ריכוז היונים המוביליים A+ כנגד הנפח הכולל של האפלואנט. מתקבל הגרף הבא, המתואר בציור מספר 2. הגרף נקרא עקומת אלוציה.
[image: image5.wmf]C

H

S

O

-

3

H

+

C

H

2

C

H

C

H

2

C

H

C

H

S

O

-

3

H

+

C

H

2

C

H

C

H

C

H

2

C

H

S

O

-

3

H

+

C

H

C

H

C

H

3

C

H

2


                                                           
[A+] 
הנפח הכולל של האפלואנט 
ציור 2. 

1. קביעת הקיבול של מחליף יונים
אחד הגדלים החשובים בקביעת תכונותיו הפיזיקליות והכימיות של מחליף היונים הוא ריכוז הקבוצות היוניות בשרף. ריכוז זה מכונה קבול השרף. ויחידותיו הן מספר מולים ליחידת משקל של השרף היבש.
מהלך הניסוי לקביעת הקיבול של מחליף קטיונים:
- שקול במדויק 1 גרם מחליף קטיונים יבש (הקבוצה הפונקציונלית היא  SO3-והיון המובילי הוא 
   יון המימן) והכנס אותו לתוך  ארלנמאייר של 250 סמ"ק . 
- הוסף 100 סמ"ק תמיסת CaCl2   M0.4 ע"י בקבוק כיול, ערבב עם מערבל מגנטי במשך שעה.
-  סנן את התמיסה והעבר במדוייק 25 סמ"ק מהתסנין לארלנמאייר של 250 סמ"ק . 
-  מהל במים מזוקקים עד לכיסוי המגנט וטטר את התסנין המהול עם NaOH  0.1 מולר, בנוכחות 
   האינדיקטור פנול-פתלאין. 
- -חזור על הטיטרציה פעם נוספת.
 מתוך תוצאות הטיטרציה חשב את קיבול השרף.
2. החלפת יוני המימן הספוחים לשרף  על ידי יוני אשלגן וחישוב כמות יוני האשלגן שהוכנסו לשרף.
בחלק זה של הניסוי נחליף את יוני המימן הספוחים לשרף ביוני אשלגן. בהעברת תמיסת  KCl  דרך העמודה (ציור 1) יספחו יוני האשלגן אל השרף וכמות אקוויוולנטית של יוני מימן תשוחרר לתוך התמיסה:
RH + K+ ( R-K + H+
נאסוף את תמיסת האפלואנט היוצאת מהעמודה במקטעים ( במנות מדודות) ובעזרת קונדוקטומטר נמדוד את המוליכות החשמלית של התמיסה שבכל מקטע ואז נחשב מהו ריכוז יוני המימן בכל אחד מהמקטעים. 
נשרטט את עקומת האלוציה (ריכוז יוני המימן כנגד נפח מצטבר של אפלואנט) ומתוכה נקבע את הכמות הכללית (במולים) של יוני האשלגן שהוכנסה לעמודה ( ההנחה: כל יוני האשלגן שהיו בתמיסת האלוציה נספחו לשרף). 
נאסוף את כל מקטעי האפלואנט לכלי אחד  ונטטר את התמיסה שנאספה בעזרת תמיסת נתרן הידרוכסיד. מתוך תוצאות הטיטרציה נחשב את הכמות הכללית של יוני המימן שהשתחררו מהעמודה ומתוכה נחשב את הכמות הכללית של יוני האשלגן שהוכנסה לעמודה.
נשווה בין התוצאות. 

א. שטיפת העמודה של מחליף היונים
בניסוי, אנו מודדים את כמות יוני המימן הנמצאת באפלואנט ומניחים כי אותם יוני מימן היו ספוחים קודם לכן על השרף והשתחררו ממנו כשיוני אשלגן נספחו במקומם. 

כדי שהנחה זו תהיה מוצדקת ,הרי שלפני תחילת הניסוי אנו חייבים להיות בטוחים שה- pH של התמיסה הנמצאת בתוך העמודה שווה ל - pH של מים מזוקקים. להשגת מטרה זו שוטפים את העמודה עם מים מזוקקים עד לקבלת pH(6  (בדרך כלל  זהו ה pH של המים המזוקקים במעבדה, אבל כדאי לבדוק). כך נוכל להיות בטוחים שיוני המימן הנמצאים בתמיסת האפלואנט הינם יונים שהיו קשורים (קודם להחלפתם) לשרף ולא יונים שהיו חופשיים בתמיסה הממלאת את העמודה. 
ב. מהלך הניסוי: החלפת יוני מימן ביוני אשלגן
- מספר 24 מבחנות

- לתוך כל אחת מהמבחנות הממוספרות הכנס 15 מ"ל מים מזוקקים . הוספת המים לתמיסה
  הנבדקת נועדה לכיסוי הפלטות של הקונדוקטומטר.
- הכנס לתוך העמודה 1 סמ"ק של תמיסת KCl  שריכוזה 20% משקלי.

 - העבר 120 מ"ל מים מזוקקים דרך העמודה, בקצב קבוע של 3 מ"ל לדקה ( טיפה לשניה). 
   את המים המזוקקים, מטפטפים בעזרת  משפך מפריד. 

-  אסוף את התמיסה היוצאת מהעמודה במשורות במנות של 5 סמ"ק ( השתמש בשתי משורות 
   לחילופין). העבר כל מנה למבחנה המתאימה.
יש לאסוף את כל המנות בזמן( מבלי לאבד חלק מהאפלואנט). במקרה ונפח האפלואנט שנאסף במקטע מסויים שונה מ 5 סמ"ק יש לציין זאת במחברת. 
ג. מדידת המוליכות של מקטעי האפלואנט
את מדידת המוליכות ניתן לעשות בכוס של 25 סמ"ק : את המנה העבירו לכוס של 25 סמ"ק לשם מדידת המוליכות. 
לחילופין ניתן למדוד את המוליכות במבחנת האיסוף (בתנאי שניתן להכניס לתוכה את האלקטרודה של הקונדוקטומטר).
לאחר מדידת המוליכות של התמיסות שאספת  מזוג אותן לכוס כימית בנפח של 400 סמ"ק (כולן לאותה הכוס). שמור את התמיסה  לטיטרציה.

שימו לב:המוליכות של המנה הראשונה שיוצאת מהעמודה צריכה להיות שווה למוליכות של מים מזוקקים, המוליכות הולכת וגדלה במנות הבאות עד אשר היא מגיעה למקסימום. לאחר מכן המוליכות הולכת וקטנה כשהמוליכות של הדוגמה האחרונה הנאספת צריכה להיות שווה למוליכות של מים מזוקקים-כך ברור שכל יוני המימן שהשתתפו בתהליך ההחלפה, יצאו מהעמודה. 

3. ניקוי העמודה (החזרת העמודה למצבה ההתחלתי). בסיום הניסוי הכנס 20 סמ"ק של  M HCl 1 לתוך העמודה – בכל פעם הכנס כ 5 סמ"ק. 
ד. בניית עקומת כיול (מוליכות כנגד ריכוז יוני המימן).
על ידי מיהול מתאים של תמיסת HCl שריכוזה 0.2 מולר הכן בבקבוקי מדידה של 50 סמ''ק תמיסות בריכוזים הבאים:  0.12M ,0.1M ,0.04M ,0.02M ,0.008M ,0.006M . 
מדוד את המוליכות של כל אחת מהתמיסות. 
רשום את התוצאות בטבלה. 
ה. קביעת כמות יוני המימן שהוחלפו על ידי יוני אשלגן בעזרת טיטרציה.

מתוך התמיסה (ההומוגנית) שאספת בסעיף ג (המכילה את כל המנות שיצאו מהעמודה), העבר 20 מ"ל במדוייק לארלנמייר וטטר בעזרת NaOH M0.1 בנוכחות האינדיקטור פנול-פתלאין עד לקבלת צבע ורוד. 
חזור על הטיטרציה פעמיים נוספות. 
מתוך תוצאות הטיטרציה חשב מהו מספר המולים של יוני +H שהשתתפו בתהליך ההחלפה. השווה את התוצאה עם כמות המולים של יוני +K שהוכנסו לעמודה.
עיבוד תוצאות

1. שרטט עקומת כיול המתארת את המוליכות כנגד ריכוז יוני המימן בתמיסה. מצא משוואה לינארית מתאימה לגרף והשתמש בה לקביעת ריכוז יוני המימן במנות האפלואנט שאספת. 

שים לב: אם לצורך מדידת המוליכות מהלת את התמיסות, עליך להתחשב בפקטור המיהול בעת חישוב הריכוז.
2. שרטט עקומת אלוציה- עקומה המתארת את ריכוז יוני המימן כתלות  בנפח הכללי של האפלואנט. 

3. חשב את הכמות הכללית של יוני המימן שיצאו מהעמודה: יש לחשב את כמות יוני המימן בכל אחת מהמנות שנאספו ולסכום את כולן.

4. השווה את כמות יוני המימן שחושבה על פי הטיטרציה לזו שחושבה על פי עקומת האלוציה. 
סדר העבודה המומלץ: 

1) שטיפת העמודה במים מזוקקים (סעיף 2א') ובמקביל הכנת התמיסה לבדיקת קיבול השרף (סעיף 1א').
2) ביצוע סעיפים 2ב ו – 2ג בו זמנית .
3)  טיטרציה של התמיסה לבדיקת קיבול השרף ( סעיף 1א')
4)  טיטרציה של תמיסת האלוציה (סעיף ה) 

5)  בדיקת המוליכויות עבור עקומת הכיול (סעיף ד') 

שאלות הכנה

1. הסבר בקיצור מהם עקרונות הפעולה של מחליפי היונים. 

2.  כיצד ניתן להשיג החלפה מושלמת, על אף שריאקצית החילוף היא הפיכה? 

3.  בתעשיה משתמשים לרכוך מים בעמודה של מחליף קטיונים. רשום את ריאקציות החלוף המתרחשות.  
4. העבירו 100 מ"ל תמיסת מלח בישול דרך מחליף קטיונים (בו היונים הניידים הינם יוני מימן), את האפלואנט טיטרו עם 46ml  NaOH 0.02M. חשב את הריכוז המולרי של יוני הנתרן בתמיסת מלח הבישול. מהי ההנחה הדרושה לחישוב.
5. מדוע צריך למנוע כניסה של בועות אויר בין גרגרי השרף? 
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