Rozdzial metoda chromatografii bibulowej

1. Wykonanie ¢wiczenia
1.1. Przygotowanie bibuly i nanoszenie substancji.
UWAGA! — do rozdziatu uiywaé bibuly typu Whatman 1.

Wycia¢ bibute wg zataczonego wzoru oraz instrukcji prowadzacego ¢wiczenie.Linie zaznaczamy
tylko otéwkiem !!!.Linia koncowa - oddalona wg schematu - 10 cm od linii startowej — to granica, do
ktoérej powinien dojs¢ roztwor fazy rozwijajace;.

Poszczegodlne koncowki bibuty zanuzy¢ jednokrotnie w odpowiednich roztworach : J/ Br / SCN
i badanej mieszaninie. Po zanuzeniu koncowek bibuty w roztworach - bibul¢ wysuszy¢ strumieniem
cieptego powietrza na specjalnie przygotowanym stanowisku.

1.2. Przygotowanie fazy rozwijajacej.

Przygotowa¢ 40 cm® ukladu rozwijajacego, ktory zapewni rozdzial badanej mieszaniny wedlug
podanego schematu:

Butanol : Aceton : NHsaq.
3 ; 13 ; 4
1.3. Rozwijanie i wywolywanie chromatografu bibulowego.

Do komory chromatograficznej wlaé 40 cm® mieszaniny rozwijajacej. Zawiesi¢ wysuszony
chromatogram w komorze chromatograficznej tak aby dolna krawe¢dz chromatogramu zanurzyla sie¢ w
rozpuszczalniku na ok. 1 ecm. Rozwija¢ chromatogram do czasu az czoto rozpuszczalnika osiggnie gorng
pozioma linig.

Wyja¢ chromatogram i wysuszy¢ nad strumieniem cieptego powietrza. Spryska¢ chromatogram
roztworem wywotujacym ( Fe** : H,0, =1:1) (5 cm® + 5 cm® dopetnione do 50 cm® H,O ) i ponownie
wysuszy¢ nad strumieniem cieptego powietrza .Powstate plamki obrysowac¢ otowkiem i opisac.

1.4. Reakcje identyfikacji badanych anionéw bez rozdziatu.

1.4.1. Do duzej i wysokiej probowki wprowadzamy okoto 1 cm® mieszaniny do identyfikacji i
rozcienczamy woda do 2-3 cm®- nastepnie zakwaszamy 2M H,SO,. Dodajemy 1 — 2 cm® chloroformu, a
nastepnie dodajemy wode chlorows, doktadnie wstrzgsajgc ciecz po kazdej porcji. W pierwszej chwili
pojawi si¢ w warstwie organicznej fioletowe zabarwienie charakterystyczne dla J, ( jesli jest w roztworze
do identyfikacji !'! ). Po dodaniu dalszych porcji wody chlorowej zabarwienie zanika:

J2+5C|2+6H20—>2HJ03+10HC|

Ciag dalszy podpunktu éw. — patrz druga strona !!!
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Jesli w badanej mieszaninie sa obecne jony bromkowe, to po zniknieciu fioletowej barwy od J,,
pojawia sie czerwono-brunatne zabarwienie Br,, ktore przechodzi w koncu w zotte zabarwienie.

UWAGA ! Zlewa¢ probki z chloroformem do specjalnie przygotowanego pojemnika !!!

1.4.3. Do probowki wprowadzamy ok. 1 cm® badanej mieszaniny oraz ok. 1 cm® roztworu Fe**. Jesti
zabarwienie warstwy wodnej ma krwistoczerwony kolor $wiadczy to 0 obecno$ci jonow SCN'.

2. Opracowanie wynikow

1,0 cm

Przedstawi¢ zaobserwowane zjawiska w postaci odpowiednich reakcji chemicznych.
Wyznaczy¢ wartos¢ Rs analizowanej mieszaniny i wzorcow.

Podac¢ sktad analizowanej mieszaniny.

Zalaczy¢ otrzymany chromatogram.

Wykona¢ krotkie zestawienie wad i zalet wykrywania jonéw w mieszaninie bez rozdziatu i po
rozdziale metoda chromatografii bibutowe;.

Whioski

Zakres materialu

Chromatografia — podziat, podstawy teoretyczne
Chromatografia bibutowa
Analiza anionow
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