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ניסוי מספר 11 – איפיון חומצה אורגנית  

מ ב ו א
תלמידי כימיה יכינו את מלח הנחושת שבוע לפני ביצוע הניסוי, בהתאם לרשום בסעיף 3 ובהתאם להוראות המדריך.
ניסוי זה מבוסס על מספר ניסויים שביצעת במהלך במעבדה במהלך הסמסטר הקודם. 
המטרה בעריכת ניסוי כזה היא כפולה:

א.
שימוש בניסיון שנרכש במעבדה.

ב.
הדגמה של ניסויים כפי שיכולים להיערך בעבודה מעשית. 

כל סטודנט יקבל חומצה אורגנית נקיה כחומר מוצא, ויהיה עליו לערוך את הניסויים הבאים:

1.  
קביעת משקל אקויולנטי של החומצה ומציאת קבוע הדיסוציאציה – pKa של
      החומצה.

2.  
קביעת נקודת ההתכה של החומצה.

3. 
הכנת מלח נחושת של החומצה.
4. 
קביעת מכפלת המסיסות של מלח הנחושת.
5. 
קביעת מספר מולקולות מי-הגבש של מלח הנחושת.
נא להצטייד בהוראות ההפעלה של הספקטרופוטומטר וכן בהוראות לכיול pH מטר.
מ ה ל ך   ה נ י ס ו י

1.
קביעת מסה מולרית וקבוע הדיסוציאציה pKa

שקול 0.3 גרם חומצה במאזניים אנליטיים והמס את החומצה במים חמים.     

לאחר שהתמיסה תתקרר ותגיע לטמפ' של 350C  (מתחת לטמפ' זו החומצה 

תשקע כמוצק ומעל לטמפ' זו אלקטרודת ה pH מטר עלולה להתקלקל) 
ערוך טיטרציה אחת גסה עם תמיסת 0.1N NaOH מכוילת בנוכחות פנול 
פתלאין כאינדיקטור ושלוש טיטרציות פוטנציומטריות  עדינות. בדו"ח, צייר 
עקומה של pH  כנגד נפח NaOH שהוספת. צייר את הנגזרת הראשונה והשניה של גרף הטיטרציה ומצא מתוכן  את המסה המולרית וה- pKa של החומצה.  

2.
קביעת נקודת ההתכה 


שטח מעט מן החומצה על גבי נייר סינון לצורך ייבושה המלא. הכנס לתוך 


קפילרה (סתומה בקצה האחד) מעט מן האבקה (גובה האבקה בקפילרה 


2-4 מ"מ).  

1. העבר מתג הפעלה למצב on במכשיר ל"קביעת נקודת ההתכה".

2. ודא שהתרמומטר תקין ע"י שליפתו משרוול המתכת בו קצהו נמצא והכנס בזהירות לשרוול.

3. הכנס הקפילרה עם החומר לתוך חריץ הנמצא מאחורי העדשה. 

4. העבר כפתור בורר מתג חימום ל 60 וולט. 

5. עקוב דרך העדשה את החומר בקפילרה.

6. קרא הטמפרטורה בה ניתך החומר. 

7. חזור על הבדיקה מחדש כאשר בורר החימום על 50  וולט (חימום איטי יותר). 

3.
הכנת מלח נחושת
הכן שתי דוגמאות של מלח נחושת .
שקול במדויק כ- 1 גר' חומצה הכנס לכוס של 100 מ"ל. הוסף כמות 
אקויולנטית* של NaHCO3  הוסף 25 מ"ל מים, את נפח המים מדוד במשורה. 

הוסף לתמיסה המתקבלת כמות אקויולנטית* במדויק של CuSO4.5H2O.
מתקבל משקע כחול .ערבב במשך חצי שעה. כסה בנייר פרפילם והנח בארון. כעבור שבוע, סנן את המשקע על משפך ביכנר ובקבוק יניקה נקיים ויבשים**. שמור את המשקע לניסוי המתואר בסעיף 5. 
את התמיסה הרוויה המתקבלת (תסנין) שמור לניסוי 4.
4.
קביעת מכפלת המסיסות
        את מכפלת המסיסות קובעים בשיטה ספקטרופוטומטרית. 
        א. הכנת תמיסות לעקומת כיול. 
         הכן תמיסת אם (בבקבוק מדידה של 100 מ"ל) של מלח נחושת CuSO4.5H2O  
        בריכוז 0.02 מולר. לתוך בקבוקי כיול  הכנס במדויק את הנפחים המתאימים 
        מתמיסת האם לבקבוקי מדידה של 50 מ"ל לקבלת תמיסות בריכוזים הבאים: 
     0.005M, 0.01M, 0.015M        
        הוסף לכל אחת מהתמיסות מספר טיפות של אמוניה מרוכזת (במנדף) עד 
        לקבלת תמיסה כחולה וצלולה, לאחר מכן מהל בהדרגה במים מזוקקים והוסף 
        אמוניה מרוכזת אם התמיסה מעכירה בבקבוק הכיול. 
         ב. מציאת אורך הגל בו הבליעה מקסימלית.
        מדוד את ספקטרום הבליעה לתמיסה שריכוזה 0.015 מולר שהכנת בסעיף
        הקודם. מתוך התוצאות קבע את אורך הגל המתאים למדידה. כתמיסת בלנק 
        השתמש במים מזוקקים.

ג.מדוד את הבליעה  האופטית של התמיסות הנותרות שהכנת בסעיף א' באורך
         הגל בו הבליעה היא מקסימלית.

         ד.העבר נפח מדוייק מהתסנין המתקבל בסעיף 3 לתוך בקבוק כיול. הוסף
         מספר טיפות של אמוניה מרוכזת בכמות מספקת להמסת המשקע המתקבל 
         בתחילה, לקבלת תמיסה צלולה וכחולה*. מדוד את הבליעה האופטית של
         התמיסה המתקבלת. שים לב ערך הבליעה המתקבלת צריך להימצא בתחום
         הבליעות הנמצאות בעקומת הכיול.  


בדו"ח: 


שרטט עקומת כיול של צפיפות אופטית (בליעה) כנגד הריכוז באורך הגל 
        המתאים. 


קבע את ריכוז יוני הנחושת בתמיסה ואת מכפלת המסיסות של מלח הנחושת. 


הסבר!

5.
קביעת מספר מולקולות מי-הגבש במלח הנחושת

שקול במדוייק זכוכית שעון נקיה ויבשה והעבר אליה את המשקע שהתקבל 
        בניסוי 3.יבש את המשקע בתנור במשך1 שעה בטמפ' של 70OC. קרר לטמפ' 
        החדר ושקול במדוייק. חמם פעם נוספת בתנור במשך 3 שעות בטמפרטורה של
       110OC. קרר בדסיקטור ושקול במדוייק.

       **יש לשטח את החומצה לשכבה דקה על פני זכוכית שעון לפני הכנסתה
        לתנור.
       חשב מתוך הפרש המשקלים את מספר מולקולות מי-הגבש במלח הנחושת
       ואת אחוז המים במלח. 


להלן טבלאות בהן מצויים הערכים אליהם תוכלו להשוות את התוצאות שקיבלתם בניסוי.

     Table 1. Molecular and Equivalent Weights

	Acid
	Equivalent

Weight

Titration
	Molecular

Weight

Actual

	Benzoic 
	122.4
	122.12

	o- Anisic 
	154.8
	152.15

	p- Anisic 
	151.8
	152.15

	o- Chlorobenzoic 
	157.7
	156.57

	p- Chlorobenzoic
	154.5
	156.57

	o- Nitrobenzoic 
	167.7
	167.12

	p- Nitrobenzoic
	163.3
	167.12


                Table 2. Acid Melting Points 

	Acid
	Melting point experimental 
	Melting point literature

	Benzoic 
	122-130
	122.4

	o- Anisic 
	100-107
	100-101

	p- Anisic 
	184-193
	184-186

	o- Chlorobenzoic 
	134-163
	142

	p- Chlorobenzoic
	242-254
	243

	o- Nitrobenzoic 
	142-154
	146

	p- Nitrobenzoic
	242-246
	241


  Table 3. Equilibrium Constants

	Acid
	pKa
Experi-mental 
	pKa
Literature
	Titration

Conditions 

	Benzoic 
	4.0
	4.2
	Water 

	o- Anisic 
	3.91
	4.09
	Water

	p- Anisic 
	5.77
	4.47
	3:1 EtOH:H2O

	o- Chlorobenzoic 
	2.82
	2.92
	Water

	p- Chlorobenzoic
	5.00
	3.98
	4:1 EtOH:H2O

	o- Nitrobenzoic 
	2.25
	2.17
	Water

	p- Nitrobenzoic
	4.23
	3.42
	3:1 EtOH:H2O


 Table 4. Solubility Products Determinations, Copper Salts

	Copper salt
	Ksp
Spectrophotometric
	Ksp
Gravimetric

	Benzoate
	3.0 x 10-5
	6.1 x 10-5

	o-Anisate
	1.6 x 10-5
	1.1 x 10-5

	p-Anisate
	1.0 x 10-7
	2.1 x 10-6

	o-Chlorobenzoate
	1.4 x 10-4
	1.2 x 10-4

	p-Chlorobenzoate
	1.9 x 10-6
	5.6 x 10-7

	o-Nitrobenzoate
	4.3 x10-4
	9.8 x 10-4

	p-Nitrobenzoate
	1.3 x 10-5
	5.3 x 10-6


Table 5. Water and Copper Analyses

	Copper salt
	%

water experimental
	%

water 

theoretical
	%

copper ignition 

anb. salt
	%

copper theo. anb. salt 
	%

copper thermogravimetry
	%

copper theo. hydrates

	Benzoate
	13.6
	15.06
	18.9
	20.77
	18.2
	17.7

	o-Anisate
	3.44
	4.69
	17.3
	17.37
	15.1
	16.54

	p-Anisate
	11.2
	12.86
	15.6
	17.37
	17.8
	15.12

	o-Chlorobenzoate
	3.19
	4.59
	14.4
	16.96
	16.8
	16.19

	p-Chlorobenzoate
	0.48
	4.59
	15.0
	16.96
	15.1
	16.19

	o-Nitrobenzoate
	0.5
	4.35
	…
	16.06
	8.5
	15.35

	p-Nitrobenzoate
	5.31
	4.35
	16.1
	16.06
	15.2
	15.35


Table 6. Solubility Product Determinations, Silver Salts

	Copper salt
	Ksp
Gravimetric
	Ksp
Titrimetric
	Ksp
Potentiometric

	o-Nitrobenzoate
	6.3 x 10-3
	2.6 x 10-3
	9.0 x 10-5

	o-Chlorobenzoate
	5.8 x 10-3
	2.2 x 10-3
	6.1 x 10-5

	o-Anisate
	8.1 x 10-3
	1.3 x 10-4
	8.4 x 10-6

	Benzoate
	1.4 x 10-3
	1.5 x 10-4
	3.5 x 10-5

	p-Nitrobenzoate
	9.0 x 10-4
	6.2 x 10-5
	2.0 x 10-6

	p-Chlorobenzoate
	2.8 x10-4
	6.5 x 10-6
	5.0 x 10-9

	p-Anisate
	7.4 x 10-5
	6.1 x 10-7
	3.6 x 10-9


* שים לב: להגדרת מושג האקויולנט לגבי כל מגיב ומגיב.





** שים לב, אסור לשטוף במים את המשקע על משפך הבוכנר לפני הרחקת התסנין  


   כדי לא למהול את התסנין. יש לנתק את הצינור המחובר לבקבוק היניקה לפני �   שסוגרים את ברז המים.














• אם התמיסה כהה מדי , מהל במדויק, כנדרש לקבלת קריאה� בתחום נכון. 





