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כימיאדה

5 שעות

הכנה ואנליזה של מלח polyiodide
הנטיה של יוד ליצירת שרשראות מודגמת יפה על ידי מספר פולי-יודידים, שניתן לגבשם מתוך תמיסות המכילות יוני יודיד ויוד. הסטוכיומטריה של הגבישים והגיאומטריה של הפולי-הליד תלויה באופן רגיש ביותר בריכוזים היחסיים של המרכיבים ובאופי הקטיון.

בניסוי זה תייצר ותגבש מלח אמוניום פולי-יודיד רבעוני מהצורה
 Me4N+In– (n = 3, 5 or 7) ואח"כ תטטר את כמות היוד באניון עם נתרן תיוסולפאט. מתוצאת אנליזה זו, תוכל לקבוע איזה אניון נמצא במלח שלך.

הניסוי כולו יתבצע במנדף! 

הקפד על לבישת כפפות והרכבת משקפי מגן לאורך כל הניסוי!

השתמש במלקחיים מתאימים להחזקת כלים חמים!
אל תשפוך פסולת לכיור! שפוך אותה לתוך בקבוקים מסומנים!
הניסוי

ניתן להכין שני מלחים, A ו- B, בעלי הרכב שונה ע"י שימוש בכמויות שונות של חומרי מוצא, כמוצג בטבלה הבאה. 
	
	Salt A
	Salt B

	mass of NMe4I / g
	1.00
	0.50

	mass of iodine / g
	1.26
	1.26


כל תלמיד יקבל מהמדריך הנחיה איזה מלח להכין

הכנה

1. קבל הנחיה מהמדריך לגבי המלח שאותו עליך להכין (A או B).
2. שקול, במאזניים חצי אנליטיים, 1.26 gr יוד (I2).
3. שקול, במאזניים חצי אנליטיים, את הכמות המתאימה של  tetramethylammonium iodide, לפי המלח אותו עליך להכין.
4.  העבר ממשורת זכוכית 25 cm3  אתנול לתוך כוס בנפח 100 cm3 . הוסף את היוד ששקלת והכנס בוחש מגנטי לכוס. כסה את הכוס בזכוכית שעון. חמם את התמיסה תוך בחישה עד המסה מלאה של היוד, והוסף את ה- tetramethylammonium iodide. המשך בבחישה עם חימום מתון, עד היעלמות כל המוצק הלבן. הימנע מהרתחת התמיסה לכל אורך החימום.
5. קרר את התמיסה באיטיות לטמפרטורת החדר, ואח"כ באמבט קרח למשך 15-20 דקות.
6. סנן את המשקע בואקום על גבי משפך עם נייר סינון מתאים, ושטוף אותו באתר, ממשורת זכוכית (10 cm3), במנות קטנות, תוך שימוש בפיפטת פסטר.
7. יבש את המשקע על הפילטר למשך מספר דקות, כאשר הואקום פועל.
8. נקה היטב את הבקבוק המכיל את התסנין; ניתן להוסיף נתרן תיוסולפאט מוצק, ולשטוף במים לתוך בקבוק הפסולת.
אנליזה

9. שקול בדייקנות, במאזניים אנליטיים, כחצי גרם תוצר, ורשום את המשקל המדויק במחברתך.
10. השתמש במשטפת מים מזוקקים להעברת כל התוצר ששקלת לבקבוק זכוכית שקוף בנפח 250 cm3.
11. הוסף ממשורת זכוכית כ- 25 cm3 דיכלורומתאן. פקוק את הבקבוק ונער בזהירות כדי למצות את היוד לפאזה האורגנית. אל תיתן לנוזל להגיע לפקק. פתח מדי פעם את הפקק לשיחרור לחץ.
12. מלא ביורטה בנפח 50 cm3 בתמיסת תיוסולפאט מכוילת (0.100M).
13. טטר את היוד ע"י הוספת כמויות קטנות של תיוסולפאט מהביורטה, סגירת הפקק וניעור הבקבוק. אל תיתן לנוזל להגיע לפקק.
14. נקודת הסיום נקבעת בחדות כאשר הצבע של היוד נעלם לגמרי מפאזת הדיכלורומתאן.
שאלות

1. מתוך תוצאות הטיטרציה, חשב את נוסחת המלח שהכנת. פרט את כל המשוואות והנוסחאות.
2. צייר את מבנה האניון שקיבלת.
נספח: תגובות חמצון חיזור

תגובות חימצון-חיזור הן תגובות, אשר במהלכן חל שינוי במצב החימצון של המגיבים עקב מסירת אלקטרונים על ידי אחד המגיבים, הוא המחזר, וקבלתם על ידי המגיב האחר, הוא המחמצן. תהליך בו חומר (המחזר) מוסר אלקטרונים, ומספר החימצון שלו עולה, הוא תהליך חימצון. תהליך החימצון חייב להתרחש בשילוב עם תהליך חיזור אשר בו חומר אחר (המחמצן) מקבל את האלקטרונים ומספר החימצון שלו יורד.

לחומרים שונים כושר חימצון או חיזור שונה, אשר ניתן לקביעה יחסית לסטנדרט שנבחר באופן שרירותי. כושר החיזור של חומר מבוטא על ידי פוטנציאל חיזור שנמדד יחסית לפוטנציאל החיזור של מימן, המוגדר כאפס. חומר הוא מחזר חזק יותר ככל שפוטנציאל החיזור שלו שלילי יותר. פוטנציאלי החיזור של חומרים שונים מסודרים בטבלת פוטנציאלי חיזור סטנדרטיים, המאפשרת השוואת כושר חיזור (או חימצון) של החומרים בתנאים סטנדרטיים  (25oC, ריכוז 1M).

ניתן לחשב פוטנציאל בתנאים לא סטנדרטיים באמצעות משוואת Nernst המבטאת את תלות הפוטנציאל בריכוז התמיסה :



     [Ox]        
  0.059
                                            E = E0 + –––––––  log  ––––––
                                             [Red]                  n

[Ox], [Red] - הריכוזים המולריים של הצורה המחומצנת ושל הצורה המחוזרת, בהתאמה.


n  -  מספר האלקטרונים העוברים בתגובה.

בניסויים הבאים נכיר חומרים מחמצנים ומחזרים שונים ונלמד להשתמש בטבלת הפוטנציאלים הסטנדרטיים. 

ניתן להשתמש בתגובות חימצון-חיזור לקביעות כמותיות על ידי טיטרציות של חומרים מחזרים בתמיסות מכוילות של חומר מחמצן או להיפך. המקרה הראשון הוא השכיח מפני שתמיסות של חומרים מחזרים עלולות להתחמצן באויר וקשה לשמור על ריכוז מדויק שלהן. תגובות חימצון-חיזור הן לעתים תגובות איטיות, וכדי לבצע קביעות כמותיות באמצעות טיטרציות חימצון-חיזור יש לבחור תנאים, שבהם התגובה תהיה מהירה. כמו כן, בשל ריבוי התוצרים האפשריים בתגובות חימצון-חיזור, יש להבטיח תנאים בהם התגובה תהיה בעלת סטוכיומטריה מוגדרת וידועה.

pH  התמיסה, הטמפרטורה והתווך בו מבוצעת הטיטרציה הם התנאים העיקריים הקובעים את הסטויכיומטריה ואת מהירות התגובה.

ניתן לקבוע את נקודת הסיום של טיטרצית חימצון-חיזור במספר דרכים :

א)
שינוי צבע התמיסה כתוצאה משינוי צבעו של אחד המגיבים עקב שינוי במצב החימצון שלו.

ב)
הוספת חומר שלישי שאינו משתתף בתגובת החימצון-חיזור אך יוצר עם אחד המגיבים או התוצרים תרכובת בעלת צבע אופייני.

ג)
שימוש באינדיקטור חימצון-חיזור שהוא עצמו חומר מחמצן או מחזר בעל צבע אופייני במצבי חימצון שונים והוא בעל פוטנציאל חיזור כזה שיגיב מיד לאחר גמר תגובת הטיטרציה.

ד)
שימוש במדידה פוטנציומטרית העוקבת אחר שינויי מתח בתמיסה במהלך הטיטרציה.

כללים לקביעת מספר החימצון ואיזון תגובות חימצון-חיזור
(  כללים לקביעת מספר החימצון של יסודות בתוך תרכובת:

1.
מספר החימצון של יסוד טהור הוא אפס.

2.
מספר החימצון של חמצן הוא 2- בכל התרכובות, חוץ מפרוכסידים, שבהם החמצן בעל דרגת חמצון -1,כמו ב-  H2O2.

3.
מספר החימצון של מימן הוא 1+ חוץ מבתרכובות הידרידים של מתכות בהן דרגת החימצון של המימן היא 1-,כמו ב- CaH2, NaH.

4.
סכום מספרי החימצון של כל היסודות בתרכובת בלתי טעונה שווה לאפס.

5.
סיכום מספרי החימצון של כל היסודות בתרכובת טעונה שווה למטענו (סכום מספרי החימצון ב- MnO4- שווה ל- 1-).

(  איזון תגובות חימצון-חיזור בשיטת חצאי תגובות:

בתגובות חימצון-חיזור חל מעבר אלקטרונים ממגיב אחד לשני (מהחומר המחזר אל החומר המחמצן) ולכן תגובות אלו הן תגובות אלקטרוכימיות. תגובות אלו יכולות להתרחש בסביבה חומצית, בסיסית או נייטרלית, ולכן  OH-, H+ או H2O נחוצים לאיזון התגובה.

דוגמא 1 :    תגובה בין  Fe+2 לבין Cr2O7= בסביבה חומצית.

Fe+2 + Cr2O72-    (   Fe+3 + Cr+3 + H2O                            
I.
ע"י שימוש במספרי חימצון זהה את המחמצן והמחזר בכל חצי תגובה


א.
Cr+6 (ב- Cr2O72-)  מתחזר ל- Cr+3.


ב.
Fe+2 מתחמצן ל- .Fe+3
II.
כתוב את חצי תגובת החיזור : 

                               Cr2O72-   (  2Cr+3 

א.
אזן H+ ע"י הוספתו לצד שבו חסר H+.


ב.
אזן חמצן ע"י הוספת H2O לצד שבו חסר חמצן.

                           Cr2O72- + 14H+   (   2Cr+3 + 7H2O

ג.

אזן מטענים ע"י הוספת אלקטרונים לצד שבו חסרים מטענים שליליים




Cr2O72-+ 14H+ + 6e  (  2Cr+3 + 7H2O
III.
כתוב את חצי תגובת החימצון ואזן אותה :




Fe+2   (   Fe+3 + e
IV.
צרף 2 חצאי התגובה ואזן אלקטרונים ע"י הכפלת משוואת החימצון ב- 6, אז מתקבלת תגובה כוללת מאוזנת :

                                     6Fe+2 + Cr2O72- + 14H+  (  6Fe+3 + 2Cr+3 + 7H2O

דוגמא 2 :   איזון בסביבה ניטרלית או בסיסית :

                                      Fe+2 + MnO4- + H2O  (  Fe+3 + MnO2 + OH-       

I.
     זהה מחמצן ומחזר   א)   Mn+7
מתחזר ל- Mn+4.

                                                           ב)   Fe+2 מתחמצן ל- Fe+3.


II.    כתוב את חצי תגובת החיזור

MnO4-   (   MnO2
                   א)  אזן חמצן ע"י הוספת מים בצד שבו חסר חמצן

MnO4-   (   MnO2 + 2H2O
                   ב)   אזן מימן ע"י הוספת מים בצד שבו חסר מימן ובצד השני הוסף OH- כמספר     

                         מולקולות המים.

MnO4- + 2H2O   (   MnO2 + 4OH-
                   ג)    אזן מטענים וצרף 2 חצאי תגובה כמו בדוגמא 1.
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