Αναλυτική παρουσίαση λύσεων κάποιων ασκήσεων Τεχ. Οργ. Εργ. 2016

11 ) Η απορροφήσεις, του στάνταρ της Χ ουσίας έδωσε Αστ = 0,5 και του εξεταστέου της Χ, Αεξ = 1,2. α ) Αν για το στάνταρ έχουμε (Χστ) = 2gr/lit, δώστε με εξηγήσεις την συγκέντρωση του εξεταστέου. β ) Για να κάνετε τις πράξεις στο ερώτημα α κάνατε μια υπόθεση. Ποια είναι η υπόθεση αυτή και τι μπορεί να την ανατρέψει;
Λύση. 

α ) Πρόκειται για την πιο κλασσική περίπτωση τιτλοδοτήσεων που κάνουμε συνεχώς στα εργαστήρια στον ορό με την βοήθεια του φωτομέτρου για τον καθορισμό των συγκεντρώσεων. Περισσότερα, σελίδες 45 - 46 θεωρία.
Η απορρόφηση κάθε σωλήνα, είτε του εξεταστέου είτε του στάνταρ υπακούει στην βασική εξίσωση:  

Α = Κ(λ) L c.

 Έτσι για κάθε σωλήνα έχουμε.

Σωλήνας δείγματος (εξεταστέου) 

Αδ = Κ(λ) L cδ  

Σωλήνας στάνταρ    



Αστ = Κ(λ) L cστ 
Αν θεωρήσουμε ότι η απορρόφηση και των 2 σωλήνων βρίσκεται στην περιοχή γραμμικότητας, τότε μπορούμε να διαιρέσουμε κατά μέλη τις εξισώσεις & έχουμε:
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Τα Κ(λ) και  L, επειδή είναι τα ίδια απλοποιούνται και καταλήγουμε στον υπολογισμό του cδ που είναι η συγκέντρωση του εξεταστέου. Έτσι έχουμε:

cδ =  (1,2/0,5) . 2 gr/lit ==► cδ =  0,32 gr/lit
β ) Η υπόθεση που κάνουμε είναι η παραπάνω, ότι δηλαδή οι απορροφήσεις και των 2 σωλήνων είναι μέσα στα όρια γραμμικότητας. Έτσι αν η προκύπτουσα τιμή του εξεταστέου είναι πράγματι μέσα στα όρια γραμμικότητας, είναι η επιβεβαίωση της. Εάν όχι, τότε αυτή η υπόθεση ανατρέπεται & κάνουμε αραίωση, επανάληψη  κλπ.
12 ) Θέλετε να τιτλοδοτήσετε φωτομετρικά επακριβώς το συστατικό Ψ ενός υδατικού διαλύματος που έχει συγκέντρωση μεταξύ 10 & 80 mgr/lit. Στο εργαστήριο διαθέτετε στάνταρ διάλυμα της Ψ των 1000 mgr/lit και γνωρίζετε ότι. Η Ψ απορροφά στα 500 nm και υπάρχει γραμμικότητα από 1 έως 100 mgr/lit Εξηγήστε απλώς πως θα κάνετε την τιτλοδότηση (αραίωση... κλπ, πρότυπη καμπύλη… κλπ).

Λύση. 

Η απάντηση εδώ είναι πολύ απλή. Αφού γνωρίζουμε σε ποια "περιοχή συγκέντρωσης" βρίσκεται το άγνωστο (μεταξύ 10 & 80 mgr/lit), και διαθέτουμε διάλυμα της ίδιας ουσίας μεγαλύτερης συγκέντρωσης καθώς και τα όρια γραμμικότητας, τότε έχουμε 2 επιλογές επίλυσης του προβλήματος. Εκθέτουμε την πιο εύκολη.
Παρατηρούμε ότι το άγνωστο βρίσκεται σε συγκέντρωση μεταξύ 10 & 80 mgr/lit δηλαδή μέσα στα όρια γραμμικότητας που είναι μέχρι 100 mgr/lit.

Μπορούμε να παρασκευάσουμε με αραίωση ένα διάλυμα της Ψ, πχ των 50 mgr/lit από αυτό των 1000 mgr/lit που διαθέτουμε. Αυτό θα χρησιμεύσει σαν στάνταρ και θα κάνουμε με αυτό ότι και στην παραπάνω άσκηση 11.
Εφαρμογή: Με την βοήθεια του τύπου της αραίωσης παρασκευάζουμε πχ 4 ml διαλύματος του Ψ συγκέντρωσης 50 mgr/lit
C0 V0 = CT . VT  ==► 1000 mgr/lit V0 = 50 mgr/lit  4 ml  ==► V0 = 0,8 ml  
Ο όγκος που θα πάρουμε από το αρχικό θα είναι 0,8 ml στον όποιον θα προσθέσουμε και 3,2 ml Η2Ο για να έχουμε το ζητούμενο, 4 ml του Ψ συγκέντρωσης 50 mgr/lit.

● Ο άλλος τρόπος είναι να παρασκευάσουμε πολλά διαλύματα της Ψ με σκοπό την κατασκευή πρότυπης καμπύλης που θα χρησιμεύσει στην τιτλοδότηση.
13 ) Η πεχαμετρική τιτλοδότηση 50 ml βάσης (ΒΟΗ) έδωσε συγκέντρωση 0,4 mol/lit. Αν το γνωστό οξύ (ΑΗ) είχε συγκέντρωση 0,2 mol/lit, α ) ποιος είναι ο όγκος οξέος που χρησιμοποιήθηκε και πως βρέθηκε η τιμή του; δώστε ένα σχήμα. α ) β) Δώστε ένα απλό σχήμα της εργαστηριακής διάταξης τιτλοδότησης που χρησιμοποιήσατε και το τι περιείχε το κάθε τι που φαίνεται σε αυτό το σχήμα.
Λύση. 

α ) Ο όγκος του οξέος (VΑΗ) που χρησιμοποιήθηκε δεν προκύπτει από την επίλυση της εξίσωσης CΑΗ VΑΗ = CΒΟΗ . VΒΟΗ  έκτος αν είχαμε καθορίσει τον άγνωστο που είναι η συγκέντρωση της βάσης. Η συγκέντρωση της βάσης όμως ήταν το άγνωστο.
Σε όλες τις ογκομετρικές τιτλοδοτήσεις (όπως και στην πεχαμερία) καθορίζουμε επακριβώς τον όγκο που χρειάστηκε για να γίνει η αντίδραση (εδώ η εξουδετέρωση).
Έτσι εάν επιλύσουμε την CΑΗ VΑΗ = CΒΟΗ VΒΟΗ ως προς VΑΗ, επιτυχαίνουμε :
VΑΗ = CΒΟΗ VΒΟΗ/CΑΗ  ==► VΑΗ = (0,4 mol/lit) (50 ml)/ 0,2 mol/lit
==► VΑΗ = 100 ml
Τα 100 ml οξέος προέκυψαν ομως από την γραφική παράσταση της τιτλοδότησης, δηλαδή την  pH = f (AH) που έγινε με τον πίνακα των μετρήσεων. Βλέπε πιο κάτω.
	α) 
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β ) Στο σχήμα β έχουμε την ζητούμενη διάταξη. Στην προχοḯδα υπάρχει το γνωστό διάλυμα οξέος (ΑΗ) συγκέντρωσης 0,4 mol/lit. Στο ποτήρι ζέσεως τα 50 ml βάσης (ΒΟΗ) και το ηλεκτρόδιο μέτρησης του πεχαμέτρου.
Μέσα στο ποτήρι ζέσεως εγχέουμε από την προχοḯδα σιγά σιγά το οξύ και καταγράφουμε τις αντίστοιχες ενδείξεις του πεχαμέτρου για να κατασκευάσουμε την γραφική παράσταση για τον υπολογισμό του όγκου ισοδυναμίας (των 100 ml).
14 ) Θέλετε να διαχωρίσετε με TLC τα συστατικά Ι, Κ, Λ & Μ ενός μίγματος. Διαθέτοντας τα στάνταρ των Ι, Κ, Λ & Μ  και ότι άλλο θέλετε καθώς και όλο τον απαραίτητο εξοπλισμό, εξηγήστε α) Τι είναι τα στάνταρ και σε τι χρησιμεύουν ιδίως εδώ β) Πως θα διαχωρίσετε & θα εντοπίσετε τα Ι, Κ, Λ & Μ; Κάντε 2 σχήματα με εξηγήσεις. Ένα με τις εναποθέσεις & ένα άλλο μετά τον διαχωρισμό.

Λύση. 
α ) Τα στάνταρ είναι διαλύματα διαφόρων ουσιών γνωστής συγκέντρωσης. Πχ στάνταρ διάλυμα γλυκόζης 80 gr/lit. Αυτά χρησιμεύουν στις αναλύσεις. Ποσοτικά για τον καθορισμό συγκεντρώσεων (βλέπε παραπάνω άσκηση 11), για την κατασκευή πρότυπων καμπύλων κλπ. Ποιοτικά για τον εντοπισμό αυτών των ίδιων ουσιών των στάνταρ μέσα σε μίγματα. Εδώ η χρήση των είναι ποιοτική.
Εδώ στην TLC χρησιμοποιούνται για των εντοπισμό των ιδίων ουσιών στα μίγματα προς διαχωρισμό. Συγκεκριμένα εδώ τοποθετούνται στην πλάκα της TLC στην ίδια ευθεία εναπόθεσης με το μίγμα αλλά σε κάποια απόσταση από αυτό. Μετά τον διαχωρισμό οι ουσίες του μίγματος και των ιδίων των στάνταρ βρίσκονται στην ίδια απόσταση (ιδιο Rf) από την εναπόθεση απ’ οπού και ο εντοπισμός των.
β ) Εδώ πρόκειται για εφαρμογή των παραπάνω και έτσι έχουμε:

[image: image4.emf]





I



















M









I

M

M


Τα 2 σχήματα. Οι εξηγήσεις είναι οι ίδιες με ότι ειπώθηκε παραπάνω.

Λάρισα 1 Φεβρουαρίου 2016
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