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הפרדת יונים בעזרת מחליף יונים

מ ט רו ת   ה נ י ס ו י

הכרת מחליפי יונים (ION EXCHANGERS) והשימוש בהם להפרדת יונים. 
מבוא
הפעולה של מחליף יונים מבוססת על חילוף בין יונים בעלי אותו סימן הנמצאים בתמיסה ובמחליף היונים. הרבה חומרים טבעיים ומלאכותיים הינם בעלי תכונות המתאימות למחליף יונים, אולם לעבודות אנליטיות משתמשים במחליפי יונים אורגניים סינתטיים.

מחליפי היונים המתאימים לעבודות אנליטיות הנם בעלי מספר תכונות משותפות: הם אינם מסיסים במים ובממיסים אורגניים ומכילים יונים המסוגלים להתחלף באופן הפיך עם יונים אחרים הנמצאים בתמיסה.
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מחליפי היונים הסינתטיים 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 ודיוינל בנזן, כשהקבוצה הפונקציונלית היא -SO3- 

בשרף המצויר לעיל קשורות השרשרות הפולימריות הליניאריות ע"י קשרי צלוב של הדיויניל בנזן (D.V.B.). צלוב זה יוצר רשת תלת מימדית אשר אינה מסיסה בשום ממס. הקבוצות הפונקציונליות –SO-3 קשורות לרשת הפולימרית, ויוני מימן במספר זהה מאזנים את המטען השלילי אשר על הרשת.

כאשר משרים שרף מחליף יונים בתמיסה מימית, נוטות הקבוצות היוניות להתמיים, ועל-כן כל השרף תופח. בתוך "ספוג" תפוח זה נעים היונים הנגדיים בחופשיות רבה ועל-כן הם נקראים גם בשם "יונים מוביליים". יונים אלו ניתנים להחלפה ביונים אחרים בעלי סימן זהה, הבאים מהתמיסה החיצונית.

בשרף בו משתמשים בניסוי, יון M+ מוחלף ביון אמוניום (NH4+), על ידי הזרמת תמיסת אמוניום כלוריד .
כאשר מעבירים תמיסה של NiCl2 ושל CoCl2 דרך עמודה של מחליף קטיונים בצורת אמוניום (כלומר שהקטיון הספוח עליו הוא NH4+), מתרחשות תגובות הניתנות לתיאור על-ידי המשוואות הבאות:
1.                    
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2.                            
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מכיוון שקיבול השרף גבוה יחסית לכמות היונים שתטען על העמודה, יקלטו כל יוני ה- Co2+ וה- Ni2+ בפס צר בתחילת העמודה. ההפרדה בין הקטיונים תסתמך, כאמור, על שוני בחוזקי הקישור של הקטיונים לשרף. במקרה שלפנינו השוני קטן ביותר ולכן יש להגבירו על-ידי שימוש בחומר היוצר קומפלכסים כגון ציטרט, אשר מתחרה עם השרף על קשירת היונים. מהירות נדידת היונים לאורך העמודה תלוי אזי לא רק בזיקה אל השרף, אלא גם במידה בה נקשר היון על-ידי החומר היוצר קומפלכסים. 

כאשר מעבירים תמיסת אמוניום ציטרט דרך העמודה עליה נספח הניקל תתרחש התגובה הבאה:
3.        
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כלומר, הסטת שיווי המשקל (1) שמאלה.

באותו זמן, אניון הציטרט בעל מטען שלילי m המתואר על-ידי Am- מגיב עם יון ה- Ni2+ לפי:
4.        
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שבו x מספר אניוני הציטרט הנקשרים לקטיון הניקל. 

חלק הניקל הנמצא בצורות השונות NiAx(xm-2)-, NiR2, Ni2+ נקבע ע"י קבועי שיווי המשקל של הריאקציות (3), (4). מערכת משוואות זהה קיימת עבור היון Co2+. אם קבועי שיוויי המשקל עבור ריאקציות הניקל שונים במידה מספקת מאלו שעבור ריאקציות הקובלט, תתכן הפרדה ביניהם. 

התהליך שבעמודה ניתן לתיאור באופן הבא: 

הקטיונים Ni2+ נספחים בראשית העמודה לפי (1). עם העברת תמיסת אמוניום ציטרט נקשרים יוני Ni2+ לפי (4), כך ששיווי המשקל (1) מוזז שמאלה. הניקל בתמיסה נע לאורך העמודה עד שהוא מגיע לאיזור של שרף "טרי" (NH4R), כלומר ריכוז NH4R גדל כך ש- (1) מוזז שוב ימינה ולכן Ni2+ נספח שוב לשרף. באופן זה, עם מעבר התמיסה לאורך העמודה, Ni2+ נספח ומשתחרר חליפות בתהליך הדומה לזיקוק למקוטעין שבו חומר מתאייד ומתעבה חליפות. תהליך דומה קורה עם Co2+. באופן זה פועלים ההבדלים הקטנים בקבועי שיווי המשקל פעמים רבות, ולכן ההפרדה בעמודה טובה בהרבה מהפרדה במנה אחת.

הכנת קולונה (מבוצע על-ידי הטכנאית)

לביצוע הניסוי דרושה עמודת מחליף קטיונים באורך של כ- 30 ס"מ. לאחר שטיפה
 2 מולר HCl  להסרת אי-ניקיונות יוניים מועברים דרך העמודה מים ואחרי כן תמיסת 2M NH4Cl כדי להעביר את השרף לצורת NH4+ (עד שהתמיסה היוצאת בסיסית למתיל אורנג'). לבסוף נשטפת העמודה שוב במים ומוכנה לשימוש.

ב ש ו ם    ש ל ב    ש ל    ע ב ו ד ה   ב ע מ ו ד ו ת    א י ן   ל ת ת   ל ר מ ת   ה נ ו ז ל    
ב ע מ ו ד ה     ל ר ד ת    מ ת ח ת    ל פ נ י    ה ש ר ף,   א ח ר ת    נ ל כ ד ו ת   

ב ו ע ו ת    א ו י ר    ב ע מ ו ד ה     ו י ע י ל ו ת ה     י ו ר ד ת.
לניסוי של הפרדת קובלט מניקל באמצעות תמיסת ציטרט משתמשים במחליף קטיוני DOWEX 50x8 (50-100 mesh). 
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 מבנה העמודה (קולונה)

1. משפך מפריד

2.  שכבת נוזל 

3.  צמר זכוכית 

4.  שרף 

מ ה ל ך   ה ע ב ו ד ה

א.
מילוי העמודות – מבוצע על-ידי הטכנאית

1. הכנס בתחתית העמודה מעט צמר טפלון או צמר זכוכית (זהירות – ישנם

               סוגי צמר זכוכית המחדירים "קוצים" לאצבעות – השתמש בפינצטה 



ובמוט זכוכית), כך שיוצר פקק בגובה של 1-2 ס"מ. אל תדחס את הצמר. 

2. באמצעות משפך, העבר לעמודה תרחיף של שרף במים כך שהעמודה 



תתמלא בשרף לגובה של 5-10 ס"מ מן הקצה העליון, תוך טיפטוף איטי. 



הקפד על כך שבזמן המילוי תהיה שכבת מים מעל לשרף, אל תניח לעמודה 



"להתייבש" (אורך העמודה המלא בשרף חייב להיות 30 ס"מ לפחות). 



הכנס מעל לשכבת השרף ובצמוד אליה מעט צמר זכוכית. 

2. הפרדה בעזרת העמודה
את סעיף מספר 1 כדאי להתחיל לבצע לפני הבוחן.

כמו כן כדאי להדליק את הספקטרופוטומטר לפני הבוחן.
1. העבר בעזרת פיפטה אל העמודה תמיסת תערובת של Ni2+ ו- Co2+ 
       המכילה בסה"כ 200 מ"ג מכל קטיון. עליך לחשב את הנפח שיש
       לקחת מהתמיסה שאת/ה מקבל/ת בה הריכוז הוא 20gr לליטר מכל
       קטיון).  אסוף את התמיסה היוצאת בכוס של 400ml. 
       היונים נספחים בצורת פס חום בחלק העליון של  העמודה. 
      העבר בזהירות 50ml מים דרך העמודה, באופן רצוף מבלי
      להפריע את שכבת השרף  (טפטף לאורך הדופן ולא ישר על פני 

               השרף). את התמיסות היוצאות מן העמודה שפוך.   

2. החל להעביר את תמיסת האלוציה (חומצה ציטרית בתוספת אמוניה 



3.24 pH) בקצב של כ- 3 מ"ל/דקה. 



אסוף את התמיסה היוצאת בכוס של 250ml עד שתחילת הפס הירוק של 


היון הקומפלכסי של הניקל מתקרב לכדי 10 ס"מ מתחתית העמודה.  

3. המשך באלוציה ואסוף במשורות את התמיסה היוצאת במנות של 20 מ"ל, 



כשקצב הטפטוף הינו כ- 3 מ"ל/דקה (חשוב מאוד!). לשם כך השתמש חליפות 
               בשתי משורות של 50 מ"ל, מבלי להפסיק את הטפטוף בין מנה למנה. העבר
               את התמיסות למבחנות מסומנות .המשך באיסוף. צבע התמיסות במבחנות
              הראשונות ירוק אח"כ חסר צבע אח"כ ורוד, ולבסוף חסר צבע. 3 המבחנות
              האחרונות שתאספו יכילו תמיסה חסרת צבע . היוועץ במדריך האם להחליף
              את תמיסת האלוציה אמוניום ציטרט בתמיסת HCl 2M כאשר האלואט הופך
              מירוק לחסר צבע ( אם כן תצטרך לערוך עקומת כיול של יוני קובלט המומסים
             בHCl 2 M  ).
              בסיום העבודה יש לשטוף את הקולונה עם תמיסת חומצת מלח בריכוז 2 
              מולר.
 

 
4.    באמצעות ספקטרופוטומטר (הוראות עבודה בספקטרופוטומטר וחומר רקע בספקטרופוטומטריה נמצאים בנספחים) בדוק את ריכוז יוני ה Ni2+ ויוני ה- Co2+ בכל אחת מהמנות שאספת. השתמש בכל פעם באותה קיווטה, לאחר ששטפת אותה עם התמיסה שעומדת להיבדק. כדאי לסמן את הקיווטה כדי שבכל פעם תכניס אותה למכשיר באותה עמדה (למניעת שינויים הנובעים מהבדלים בין שתי דפנות הקיווטה) בתור תמיסת בלנק השתמש בתמיסת האלוציה.
   ג.    בניית עקומת כיול של Ni2+ ושל Co2+
1. לתוך 6 בקבוקי כיול של 50 מ"ל הכנס את הנפחים הבאים של תמיסת קובלט 

      שריכוזה 10 גר' קטיון לליטר תמיסה. לתוך 6 בקבוקי כיול של 50 מ"ל הכנס את
      הנפחים הבאים של תמיסת ניקל שריכוזה 10 גר' קטיון לליטר תמיסה.

      לבסוף עליך לקבל 12 בקבוקים – שישה עם תמיסת קובלט ושישה עם תמיסת ניקל. 


	בקבוק
	6
	5
	4
	3
	2
	1

	Co2+ מ"ל תמיסה
	12
	10
	8
	6
	4
	2

	Ni2+ מ"ל תמיסה
	12
	10
	8
	6
	4
	2


         בבקבוקים המכילים יוני ניקל יש להוסיף תמיסת חומצה ציטרית עד לקו. בבקבוקים
         המכילים יוני קובלט יש להוסיף תמיסת חומצה ציטרית או חומצת מלח בהתאם
         להוראות המדריך.
         חשב את הריכוזים המתקבלים (במ"ג/מ"ל) בכל בקבוק כיול. 
         מצא את אורך הגל בו הבליעה מקסימלית עבור יוני Co2+ ואת אורך הגל בו הבליעה
         מקסימלית עבור יוני Ni2+. 
ד.   עיבוד תוצאות
  I. שרטט עקומות כיול עבור יוני Ni+2 ועקומת כיול עבור יוני Co+2. לעיתים, 
     בגלל אי-דיוק של  הספקטרופוטומטר  ושגיאות בהכנת התמיסות, מתרחשת סטייה
    מחוק בר-למברט (
[image: image5.wmf]lc
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). מתקבלות תוצאות ניסיוניות המתאימות למשוואה 
    מהצורה A=aC+b כאשר:
A – עוצמת הבליעה של התמיסה

C - ריכוז התמיסה ב- mg/ml

     לעיבוד התוצאות בהמשך השתמש במשוואה שקיבלת.

שרטט עקומת אלוציה, ז"א  עקומה המתארת את ריכוז היונים באלואט כנגד הנפח המצטבר של האלואט    (V). השתמש בריכוזי היונים שחושבו בסעיף ג' . התמיסה היוצאת מהעמודה נקראת אלואט.

II. באמצעות עקומת האלוציה, חשב את הכמויות הכלליות של קובלט  וניקל שהתקבלו באלואט ע"י ביצוע אינטגרציה של השטח שמתחת לעקומה  או ע"י סכימת מספר המ"ג בכל מנה (מתוך הטבלה שממנה שורטט גרף האלוציה).

III. השוה את מס' המיליגרמים שקבלת בסעיף III למס' המיליגרמים  שהוכנסו מכל יון.
ספקטרום בליעה של תמיסות Ni+2 ו- Co+2
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פס בליעה של Ni+2 – 720nm, פס בליעה של Co+2 – 510nm
שאלות הכנה

1) לשם מה יש צורך בתמיסת בלנק?

 2)  אפשר לקבוע את  
[image: image7.wmf]e

   ע"י מדידת הבליעה A בריכוז C , בתא בעל עובי l ידוע. 

      משידוע 
[image: image8.wmf]e

   ניתן לחשב ריכוז בתמיסה כלשהי ע"י מדידת הבליעה שלה ושימוש 

[image: image12.wmf]במשוואה:
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אם כך, מדוע יש צורך בגרף כיול?

3)  קרן אור הגיעה לגלאי, לאחר שעברה דרך תמיסת בלנק (תמיסה שמכילה את כל  

     המרכיבים חוץ מהחומר שאת בליעתו מבקשים למדוד), בעובי 1 ס"מ, גרמה 

     לזרם 100 מיקרואמפר. כאשר הקרן הגיעה לגלאי לאחר שעבר דרך התמיסה של

     החומר הנבדק (שוב סמ' 1) גרמה לזרם של 10 מיקרואמפר.

1) חשב את ריכוז החומר אם ידוע שהוא בעל ε= 105 mole-1 liter cm-1
2) חשב את הזרם שיתפתח בגלאי אם הקרן תעבור דרך אותה התמיסה, אך 

            בעובי 2 ס"מ. הזרם בגלאי יחסי ישר לעוצמת האור המגיע אליו.

            תשובה: 1 מיקרואמפר.

4)  נתונה תמיסה שבה שני מומסים, X ו- Y: הצע דרך ספקטרופוטומטרית לקביעת 

     ריכוזי  X ו- Y.

     נתונים: באורך גל   
[image: image10.wmf]1
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 יש למומס X בליעה מכסימלית, עם מקדם בליעה 1xε 

     באותו אורך גל יש למומס Y מקדם בליעה εy1    באורך גל  2λ יש למומס Y
     בליעה מכסימלית, עם מקדם בליעה  εy2  באותו אורך גל יש למומס X מקדם בליעה
     εx2.  כל מקדמי הבליעה ידועים.
5)  הסבר בקיצור נמרץ על איזה עקרונות פועלים מחליפי היונים.

6)  כיצד ניתן להשיג הפרדה מושלמת, על אף שריאקצית החלוף היא הפיכה?

7)  בתעשייה משתמשים לרכוך מים בעמודה של מחליף יוני קטיוני. רשום את 

     ריאקציות החלוף המתרחשות.

8) העבירו 100 מ"ל מי ברז דרך מחליף קטיוני בצורתו המימנית. את האפלונט 

      טיטרו עם 46 מל' 0.02N NaOH. חשב את ריכוז הקטיונים במי הברז 

      באקויולנטים לליטר, בהנחה כי במים יש רק NaCl.

      חשב את ריכוזם ב- (PARTS-PER-MILLION) (גרם מומס במיליון גרם ממס).

9)  מדוע חייבים למנוע כניסת בועות אויר בין גרגרי השרף?
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