МЕТОДИ ВИДІЛЕННЯ i ОЧИЩУВАННЯ 


ОРГАНІЧНИХ РЕЧОВИН





Реактиви: сумiш карбон тетрахлориду i параксилолу (2:1), оксалатна кислота технiчна i перекристалiзована, нафтален, ацетон, розчинник для хроматографi, листки рослин.


Нині вiдомо бiльше семи мільйонів органiчних (або карбоновмiсних) сполук. Процес синтезу органiчних речовин майже завжди супроводжується побiчними реакцiями, а одержанi сполуки мiстять рiзнi домiшки. В живих органiзмах органiчнi речовини знаходяться у виглядi складних сумiшей: вуглеводи, амiнокислоти, нуклеїновi кислоти тощо. Тому  для вивчення тієї чи іншої речовини, слiд видiлити її iз сумiшi, потiм очистити вiд домiшок та iдентифiкувати. 


Є багато методiв видiлення i очищування органiчних речовин: ектракцiя (видiлення), сублiмацiя, перегонка (проста, роздрібнена, фракцiйна, перегонка у вакуумi, перегонка з водяною парою), кристалiзацiя, висолювання, хроматографiя тощо. 





Експериментальні дослідження





Дослiд 1. Паперова хроматографiя пiгментiв зелених рослин.





Хроматографiя використовується для роздiлення, очищування i видiлення органiчних речовин. Метод був вiдкритий росiйським вченим М.С. Цветом у 1903 роцi і оснований на вибiрковiй адсорбцiї речовин з розчину. Можна видiлити три види хроматографiї: адсорбцiйна, роздiлювальна та йонообмiнна.


В адсорбцiйнiй хроматографії використовують рiзнi види сорбції компонентiв сумiшi на поверхнi тонкомеленого адсорбента (силiкагель, алюмiнiй оксид, крохмаль, целюлоза). В розподiлювальнiй хроматографiї роздiлення основане на рiзницi коефiцiєнтiв розподiлу компонентiв сумiшi мiж двома рiдинами, якi не змiшуються (рухома та нерухома фази) i нанесенi на твердий носiй. В йонообмiннiй хроматографії роздiлення основане на явищi оборотної рiвноваги мiж йонами, якi знаходяться в розчинi i на твердому носiю. 


В паперовiй хроматографiї носiєм є спецiальний хроматографiчний папiр. Нерухомим розчинником є вода, рухомим ( органiчний розчинник або сумiш розчинникiв. При аналiзi краплю дослiджуваної сумiшi наносять на папiр i висушують, потiм опускають папiр в закриту посудину (хроматографiчну камеру), де вiн довгий час змочується розчинником. Використовуються такi методи паперової хроматографії:                  а) висхiдна ( розчинник рухається знизу, б) низхiдна ( розчинник рухається вiд центра кола до країв. Хроматограму виймають ранiше, нiж розчинник наблизиться до краю паперу. Потiм папiр висушують i обприскують розчином проявника, який дає кольорову реакцiю з дослiджуваними речовинами. Якщо дослiджуванi речовини забарвленi, проявлення не відбувається.





Хiд роботи


Листок рослин дрiбно нарiжте ножицями, добре розiтрiть ці кусочки в фарфоровiй ступцi товкачиком з невеликою кiлькiстю подрiбненого скла. Додайте 2 мл ацетону i сумiш перенесiть в пробiрку, змиваючи залишки невеликими порцiями ацетону, та доведiть об’єм в пробiрцi до 3(5 мл. Отриману сумiш добре перемiшайте скляною паличкою i поставте для вiдстоювання. 


Вирiжте смужку хроматографiчного паперу шириною 3 см i довжиною рiвною довжинi хроматографічної камери. Вiдступивши на 0,5 см вiд короткого i 1,5 см вiд довгого зрiзу смужки паперу, нанесiть пiпеткою на папiр краплю ацетонового розчину, дайте пiдсохнути i знову повторiть нанесення 3(4 рази, кожного разу пiдсушуйте папiр. На дно хроматографічної камери налийте сумiш розчинникiв (бензин, петролейний ефiр, ацетон в спiввiдношеннi 2,5:3:3).


Пiдiгнувши один кiнець смужки, закрiпiть хроматографiчний папiр в камерi так, щоб iнший кiнець був занурений в розчинник. Камеру закрийте кришкою i поставте у витяжну шафу. Перiодично спостерiгайте за пiдняттям розчинника по паперу. Коли папiр змочиться розчинником майже до верхнього зрiзу, смужку виймiть з камери i пiдсушiть на повiтрi.


Спостерiгайте на паперi 4 забарвленi смужки: верхня ( жовта ( каротин, друга ( свiтно-оранжева ( ксантофiл, третя ( зелена ( хлорофiл “а” та нижня ( жовто-зелена ( хлорофiл “б”.





Дослiд 2. Фракцiйна перегонка сумiшi рiдин.





Фракцiйна роздрібнена перегонка застосовується при роздiленнi сумiшi речовин з рiзною температурою кипiння. Під фракцією розуміють частину рідини, що збирають в межах певних температур кипіння. При перегонцi чистої речовини температура кипiння не змінюється. Це використовується для ідентифікації речовини та для контролю її чистоти. При фракцiйнiй перегонцi речовини нагрiванням переводять в пароподiбний стан, пари конденсуються в холодильнику i конденсат збирається в приймачi за фракцiями в залежностi вiд температури кипiння (див. графік ( мал.14). 


� EMBED PBrush  ���


Мал. 14. Графік фракційної перегонки


1, 2, 3, 4 ( фракції





При перегонцi сумiшi двох речовин, як правило, збирають три фракції. Конденсат повинен потрапляти в приймач iз швидкiстю 1(2 краплi за секунду. Для запобігання кипiння в рiдину опускають кипiлку: кусочки фаянсу або фарфору, запаянi з одного кiнця склянi капiляри. Для попередження розбивання колби, а також вибуху перегонку закiнчують, коли в колбi залишається 30(40 мл рiдини. Прилад для фракційної перегонки i визначення температури кипiння складають з колби Вюрца, термометра, холодильника, алонжа, приймача.
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Мал. 15. Установка для перегонки і визначення температур кипіння рідин.


1 ( перегонна колба; 2 ( термометр; 3 ( холодильник; 4 (алонж; 5 ( приймальна колба


Хід роботи


Виймiть корок з термометром з колби, вставте в колбу лiйку (кiнець її трубки повинен знаходитись нижче вiдводу колби) i налийте 50 мл сумiшi, яка складається з карбон тетрахлориду (температура кипiння 76,5 (С) i пара-ксилолу (температура кипiння 138,5 (С). Закрийте колбу корком з термометром так, щоб кулька ртутi була на рiвнi вiдводу, i нагрiйте на пiсчанiй банi до початку перегонки. Вiдрегулюйте полум’я так, щоб рiдина стiкала в приймач з швидкiстю 1(2 краплi за секунду.


Зберiть першу фракцiю при температурi до 80 (С, другу фракцiю при температурi до 135 (С i третю фракцiю ( при температурі вищiй 135 (С. Пiд час перегонки спостерiгайте за пiдвищенням температури i через кожнi 2 хвилини знiмайте покази термометра. Намалюйте графiк, вiдкладаючи на осi абсцис ( час, а на осi ординат ( температуру.





Дослiд 3. Кристалiзацiя оксалатної кислоти.





Кристалiзацiя використовується для очищення твердої речовини вiд домiшок. Для цього при кипiннi пiдiбраного розчинника отримують насичений розчин речовини, гарячий розчин швидко вiдфiльтровують через складчастий фiльтр i поступово охолоджують. При цьому кристалізується чиста речовина, яку фiльтрують i сушать. Для перекристалізації використовують такий розчинник, в якому розчиннiсть речовини дуже збільшується з пiдвищенням температури.


Наприклад, розчиннiсть оксалатної кислоти при нагрiваннi вiд 20 до   100 (С збільшується в 12 разiв. Отже, перекристалiзацiю оксалатної кислоти можна проводити з води. 





Хiд роботи


В конiчну колбу місткістю 100 мл налийте 10 мл дистильованої води i поступово при кипiннi розчину i перемiшуваннi додайте оксалатну кислоту (12 г) до одержання насиченого розчину.


З фiльтрувального паперу зробiть складчастий фiльтр. Обрiжте його так, щоб краї фiльтра не виступали з скляної лiйки. Лiйку пiдiгрiйте над полум’ям пальника, опустiть в неї складчастий фiльтр, закрiпiть в штативi, налийте по склянiй паличцi гарячий розчин i зверху накрийте паперовим фiльтром. Фiльтрат зберiть в попередньо нагрiтий стакан, обгорнутий папером або тканиною. Фiльтрат повiльно охолоджуйте, не струшуючи стакан. Коли розчин досягне кімнатної температури, кристали вiдфiльтруйте через лiйку Бюхнера, кристали на лiйцi промийте невеликою кiлькiстю дистильованої води i здайте лаборанту. 


Дослiд 4. Визначення температури плавлення оксалатної кислоти.





Температура плавлення є характерною константою твердої речовини. Чистi речовини плавляться у вузькому температурному iнтервалi (температура плавлення). Домiшки дуже знижують температуру плавлення. Для визначення температури плавлення витягують капiляр (дiаметр 1 мм i висота 40(50 мм) з скляної трубки. Один кiнець капiляра запаюють, обережно вносячи його в полум`я пальника. Капiляр заповнюють речовиною, ущiльнюють, постукуючи по поверхнi стола (можна кидати капiляр через трубку висотою 50(70 см) i визначають температуру плавлення на приладi.





Хiд роботи


В фарфоровiй ступцi тонко подрiбніть оксалатну кислоту. Наберiть її в капiляр, опускаючи вiдкритий кiнець у речовину. Ущiльнiть її, постукуючи капiляром по поверхнi стола. Пiсля ущiльнення висота речовини в капiлярi повинна досягати 0,3(0,5 см. Виймiть термометр з приладу, закрiпiть капiляр до термометра за допомогою гумового кiльця так, щоб речовина знаходилась на рiвнi ртутної кульки. Опустiть термометр у пробiрку приладу так, щоб вiн не доходив до її дна приблизно на 0,5 см. Нагрiйте рiдину в колбi над полум’ям пальника так, щоб температура піднімалась з швидкiстю 1(2 (С за хвилину. За температуру плавлення приймають температуру, при якiй з’являється перша крапля рiдини. 





Дослiд 5. Сублiмацiя нафталiну.





Сублiмацiєю називається процес переходу твердої речовини в газоподiбну, минаючи рiдкий стан. Пари такої речовини при охолодженнi знову переходять у твердий стан. Сублімація застосовується при очищуванні речовин. 





Хiд роботи


В фарфорову чашку насипте 0,5 г нафталiну, чашку накрийте аркушем фiльтрувального паперу з дiрочками i перевернутою скляною лiйкою. Отвiр лійки закрийте ватою. Чашку обережно нагрiйте в невеликому полум’ї (витяжна шафа). Нафталiн сублімується та кристалізується на холодних стiнках лiйки. Зберiть чистi кристали у підготовлену склянку.


Контрольні запитання





1. Що означає термін “чиста речовина”( Які є методи очищення органічних речовин(


2. Що називається кристалізацією( На чому базується очищення органічних речовин за допомогою кристалізації( Які речовини можна кристалізувати(


3. Що називається перегонкою( Які є види перегонки( Чи можна розділити за допомогою фракційної перегонки речовини з однаковими температурами кипіння(


4. Що називається хроматографією, її види. Ким і коли був розроблений метод хроматографії(


5. Які органічні речовини (тверді, рідкі, газоподібні) можна хроматографувати і за яких умов(


6. Що називається температурою кипіння( Для чого вона застосовується(


7. Що називається температурою плавлення( Для чого вона застосовується(


8. Що таке сублімація( Які органічні речовини можна очистити сублімацією(


9. Що означає термін “ідентифікація органічних сполук”( Які види хроматографії можна застосовувати для цього(


10. Опишіть застосування хроматографії в органічній хімії.


11. Які реакції застосовуються для відкриття Фосфору в органічних речовинах( Написати рівняння реакцій.


12. Як довести присутність СО2 в газі при якісному елементному аналізі органічних речовин( Відповідь підтвердити написанням рівняння реакції.


13. Як відкрити ціанід-аніон у розчині при якісному елементному аналізі органічних речовин( Написати рівняння реакцій.


14. Написати три рівняння реакції, які застосовуються для виявлення сульфід-аніону в розчині при якісному елементному аналізі органічних речовин.


15. Як виявити фосфат-аніон у розчині при якісному елементному аналізі органічних речовин(
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