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  گفتار پيش
را لم عاين ي مركزي و اساس آموزش  هستهدر شيمي، كار آزمايشگاهي 

درك واقعي از  باعث ،زمايشگاهيادگيري از طريق كار در آ. دهد تشكيل مي
در فضاي آزمايشگاه است كه  .شود بخش نظري شيمي ميآموزش 

به  .نمايند ميهاي خود را تعبير و تفسير  مشاهدات و يافته جوياندانش
به خاطر  ؛ديدم ؛فراموش كردم ،شنيدم": گويد المثلي كه مي مصداق ضرب

يادگيري به آساني  ،بدون انجام آزمايش ".آموختم ،آوردم و عمل كردم
آمده از  دست هها و نتايج ب  اهميت كار آزمايشگاهالبته  .شود حاصل نمي

با پشتكار و جديت ارتباط مستقيم  ،گيرد كه در آن انجام مي هايي آزمايش
  . درشجو دانهر دا

شيمي آلي   سعي شده است اصول پايه و مهم آزمايشگاهاين كتاب در 
را با هاي نظري  بحثتا دانشجويان  گردد ارايهبا بياني ساده و روشن  1

در ، ي خلاقيت و نوآوري روحيهبا شكوفايي هم آميزند و تجربيات عملي در
  . بپردازندي نظريه  هاي بالاتر به كشف قانون يا ارايه سطح
كه توفيق تدوين اين مجموعه را ارزاني  پايان پروردگار يكتا را رد

ي عزيزاني كه در  ست از همهم و شايسته ايگو نموده است، سپاس مي
اند، سپاسگزاري  داشته مساعدت را اين مجموعه نهايت همكاري و ي تهيه
آوري دانشگاه كاشان كه در چاپ اين  از معاونت پژوهشي و فن. نمايم

  .نمايم كتاب همكاري لازم را نمودند، قدرداني و تشكر مي
  

        صفري جواد
 عضو هيأت علمي دانشگاه كاشان
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  مقدمه
ن كُلَيم و الاَعنابالنَخيِل والزيّتوُنَ وو عَالزر ِبه ُلَكم ِنََّّ ا نبْترات الثَم

  .في ذلك لَاَية لقَوُمٍ يتفََكَّروُنْ
شيمي علمي تجربي است و قسمت اصلي و مهم هر روش 

كه در   هايي ها و واكنش تركيب.  باشد ميكار آزمايشگاهي  ،شيميايي
هاي  توسط مشاهده ،گيرند د بحث و بررسي قرار ميكلاس درس مور

هاي گاز، مايع و جامد  صورت به هاي آلي  تركيب. اند دست آمده عملي به
ي تقطير،  وسيله ها به اين تركيب. وجود دارند اي با خواص فيزيكي ويژه

براي آموختن و كسب . كروماتوگرافي قابل تهيه هستند تبلور و
جديت و  ،راگرفتن اين درس آزمايشگاهيهاي مورد نظر در ف مهارت

  :به اين هدف لازم است رسيدنبراي . تلاش شما شرط اصلي است
ها را  مؤثر از آن ي دستور كارهاي آزمايشگاهي و چگونگي استفاده .1

  .كار ببنديد بدانيد و به
درك  در نظر گرفته شده، آزمايش براي هراهداف و اصولي را كه  .2

  .كنيد
 ي شيوهدر هر جلسه آزمايش آن را به  ،ر استفاده از وقتبراي حداكث .3

  .مناسبي تنظيم كنيد
زيرا هر .  ايمني از اصول مهم كار در آزمايشگاه است هاي هرعايت نكت

تواند محل  ، مي آلي  ، به ويژه آزمايشگاه شيمي آزمايشگاه شيمي
جام چه كاري را بايد انجام داد و از ان كه دانستن اين. خطرناكي باشد

را  مطلبياگر . رساند كرد، خطر را به حداقل مي چه كارهايي دوري
خودتان فكركنيد و  .ول آزمايشگاه سؤال كنيدؤاز مس ،ايد متوجه نشده

ديگر اگر خودتان براي رفع  بيانبه . فقط به فكر ديگران متكي نباشيد
كه خوب   در صورتي .تر فرا خواهيد گرفت مشكلات تلاش كنيد، بيش
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كنيد، بلكه از نظر  تنها در آزمايشگاه بهتر كار مي نه ،باشيدآماده 
  .برد خواهيد تري  بيش ي چنين نمره نيز بهره و هم  ها دانسته

عدم توجه در به كاربردن .  پاكيزگي قسمت مهمي از فن خوب است
ثمري منجر  و بي نه تنها ممكن است به نتايج ناچيز ،مواد شيميايي

دقتي در سواركردن  چنين بي هم .م نيستبلكه اغلب مطمئن ه ،شود
.  ، بلكه خطرناك هم هست ستنييند اخوش تنها به ظاهر ها نه دستگاه

هاي اساسي يك توصيف تجربي  ، شرط ، مشاهده و ثبت كامل دقت
نتايج را خلاصه كرد و از هر آزمايش معمول بايد طور  به.  است  خوب
تفسيري  نتظار باشند، بايدقابل ا چنانچه نتايج غير. نمودگيري  نتيجه

  .ارايه شود
ه دقت دنبال بي كه در اين كتاب داده شده است، بايد يدستور كارها

هاي عملي  اجراي دقيق روش دانشجويان گرامي با... شاءا ان .شود
؛ تر آشنا شوند بيشهاي شيمي آلي  آزمايشاصول بتوانند با  ،شده ارايه
  اساس يادگيري تواند پايه و مي ،شما در اين آزمايشگاه هاي آموخته چون
  .هاي پژوهشي شود حتي طرح هاي ديگر و هاي آزمايشگاه درس
 

  مقررات آزمايشگاه شيمي آلي 
  .سرساعت مقرر به آزمايشگاه وارد شويد - 1
  .بدون روپوش وارد آزمايشگاه نشويد - 2
صفر در نظر   جلسه ي آن ، نمرهدر صورت غيبت در آزمايشگاه - 3

  .شود گرفته مي
ي شخصي از قبيل خودكار، دفتر  ردن هرگونه وسيلهاز گذا - 4

  .يادداشت و روپوش در آزمايشگاه خودداري كنيد
كه در رابطه با انجام آزمايش به شما تذكر داده  هايي هتنكبه  - 5

  .مبذول داريد اي ويژهشود، توجه  مي
www.ShimiPedia.ir  .كردن با مواد شيميايي را شوخي نگيريدكار -6
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درون ه گاه ب ، هيچ استاي كه در حال جوشيدن  ي لوله از دهانه - 7
  .نگه نداريد  طرف ديگران  ي لوله را نيز به لوله نگاه نكنيد و دهانه

ي حرارت مستقيم خوداري  وسيله ، بهاترداراي محلول  از تبخير - 8
   .نماييد

  .هاي قابل اشتعال را باز نگذاريد اتر و حلال ي هيچ وقت در شيشه - 9
، از  اي برداشتنپت نكشيد و هميشه بر محلول سيانور را با پي -10

  .بورت استفاده كنيد
طرف بر پوست بدن، با مالش آمونياك براثر سوزندگي فنل را  -11

  .كنيد
رسيد، آن را با سديم  شما  چنانچه اسيدي به دهان يا بدن -12

  .اثر كنيد بي فوراً،  كربنات يا آب آهك بي
ول آزمايشگاه ؤدر اين قبيل موارد و ساير موارد، فوراً به مس -13

  .ييدنمامراجعه 
 شويي ديگر را در دست هاي ظرفهاي آزمايش و  محتويات لوله -14

  .داخل هود بريزيد
هرگز در آزمايشگاه با دوستان خود . آزمايشگاه را جدي بگيريد -15

  .شوخي نكنيد
ديگر دانشجويان مزاحم نبايد  هنگام انجام آزمايش،هر دانشجو  -16

   .شود
  .در مواقع ضروري حتماً از عينك ايمني استفاده كنيد -17
از دستكش ايمني استفاده  ،هنگام كاركردن با مواد شيميايي -18

  . نماييد
بدن با مواد سمي و  ، تماس سوزي قبيل آتشاز (نگام حادثه ه -19

  .خود را نبازيد) سوزنده
  .ايمني از اصول اوليه در آزمايشگاه است هاي تهرعايت نك -20
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 ،به دوستان خود گوشزد نماييد كه وقتي مشغول آزمايش هستيد -21
و وقت شما گرفته   مختل   زيرا نظم آزمايشگاه ؛اغ شما نيايندبه سر

  .شود مي
  .، مرتب و تميزكار باشيد اي درست و دقيق براي رسيدن به نتيجه -22
  .شود گرفته مي آزمون ،قبل از شروع هر آزمايش -23
، در پايان هر جلسه تحويل  گزارش كارهاي آزمايشگاه شيمي آلي -24

عذري در رابطه با عدم   گونه هر كه  با توجه به اين. شود گرفته مي
 برگرداندهتحويل گزارش كار، پذيرفته نبوده و گزارش كارها به شما 

  .شود نمي
هاي محتوي  هنگام ترك آزمايشگاه، ميز كار خود را تميز و شيشه -25

  .جاي خود بگذاريد درمواد را 
  .شخصيت شما است ي ، نشانه نظم و نظافت -26

 
   در آزمايشگاه نياز ايمني پيشمفاهيم اساسي و 

بايد  ،كنند هاي شيمي كار مي تمامي افرادي كه در آزمايشگاه
ايمني را به  خاطر داشته باشند و موارد  مهم زير را به هاي ههمواره نكت

لازم به توضيح است كه موارد زير كلي و عمومي . دقت رعايت كنند
  .خواهد بود نيز لازمايمني ديگري   هاي هنكتو رعايت  باشد مي
هاي اوليه در  آزمايشگاه و كمك هاي ايمني لازم در دانستن احتياط - 1

  . ديدگي موارد آسيب
 و تلفن اورژانس ي ، شماره هاي اوليه كمك ي دانستن جاي قفسه - 2

   .نشاني آتش
هاي  دستكش و  هاي گازي صحيح از ماسك ي دانستن طرز استفاده - 3

  . لاستيكي
  .شگاه و هنگام كاراستفاده از عينك ايمني در آزماي - 4
  .استفاده از روپوش آزمايشگاهي در هنگام كار - 5
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  .ها ي كار با آن نشاني و نحوه هاي آتش دانستن جاي كپسول -6
دور از  ،ي و اتصالات مطمئن بوده هاي گاز بايد داراي لوله چراغ - 7

  .باشند و روشن نگه داشته شوندندسترس 
ز محل شير اصلي سرسيلندر ا ،سيلندرهاي گاز در مواقع غير لازم - 8

  .بسته شود
،  ، سمي كارگيري مواد قابل اشتعال آگاهي و رعايت مقررات به - 9

  .استپراكسيد ي كه داراي موادو زا  سرطان
رعايت دقت را در . دست نزنيد ، به آنشناسيد اي را نمي ماده اگر -10

  .كار ببريد به استفاده از موادموقع 
خطرناك در تعطيلات و يا اوقات غير  هاي عدم انجام آزمايش -11

هرگز نبايد . حضور ندارد  هايي كه كسي در آزمايشگاه رسمي و در زمان
  .در آزمايشگاه به تنهايي كار كرد

  .لازم است  نهايت دقت ،گير مواد آتشهنگام كار با در  -12
آزمايشگاه ترك  اگر قرار است يك آزمايش به حال خود رها و -13

، پارگي شيلنگ آب در اثر  گيري از سررفتن مايعاتشود، براي جلو
روي   سوزي كه ممكن است در اثر قطع برق چنين آتش تغيير فشار، هم

  .به عمل آوريدهاي لازم را  احتياطدهد، 
بودن و تميز.  هر شرايطي بسيار مهم است بودن در  منظم و مرتب -14

در  باعث كاهش حوادث احتمالي ،گذاشتن هر چيز سر جاي خود
  .شود مي  آزمايشگاه

را از جهت مخالف   ، هميشه آن براي برداشتن مواد از داخل شيشه -15
محلول به پشت شيشه بريزد، به  اي از برچسب كج كنيد، تا اگر قطره

به دقت بايد هاي شيشه  برچسب. اي نزند هاي روي شيشه صدمه نوشته
وليد گرماي طور اشتباهي موادي كه ممكن است ت تا به دنخوانده شو

  .زياد و انفجار كنند، روي هم ريخته نشوند

   1آزمايشگاه شيمي آلي   ◙12
 

ار، صورت خود را هاي محتوي مواد فرّ در موقع بازكردن در شيشه -16
ها را ببنديد تا فضاي  در آن  ي شيشه نگيريد و بلافاصله مقابل دهانه

  .آزمايشگاه آلوده نگردد
شه بر همي ،بر روي مواد مورد آزمايششناساگر اثر براي بررسي  -17

  .روي مقدار كم از ماده انجام دهيد
در موقع . آزمايش را مايع نريزيد ي لوله دوسومگاه بيش از  هيچ -18

طور  و به بگيريد  ي گيره وسيله را به  بايد آن ،آزمايش ي دادن لوله حرارت
چرخانده و كمي بالا و پايين  مرتبطور  به .ريدمايل روي شعله نگاه دا

باعث جهش مايع از داخل لوله به  ،فوقر دستو عدم رعايت. بياوريد
  .شود بيرون مي

آزمايش و يا هر ظرف ديگري را كه  ي دقت كنيد روي لوله -19
ارلن را براي  و بشر .مرطوب نباشد ،خواهيد حرارت دهيد مي

  .دادن روي توري فلزي قرار دهيد حرارت
،  هيدروكسيد يم، پتاسهيدروكسيد سديموقت محلول  هيچ -20
اي حرارت  شيشه هاي ها را در ظرف هاي قليايي يا جامد آن بناتكر

شدن تدريجي شيشه و سرانجام سوراخ  زيرا اين عمل باعث حل ؛ندهيد
هايي با در پلاستيكي  شيشه از  ،مواداين براي نگهداري  ؛شود شدن مي 

  .استفاده نماييد
در موقع  ؛وقت محلولي را در ظرف سربسته حرارت ندهيد هيچ -21

  .حرارت در ظرف را برداريد
كار با سيانيد در  و  ، مواد سمي براي حرارت دادن اسيد، تيزاب -22

  .حتماً بايد از هود استفاده شود ،محيط اسيد
زيرا  ؛آمونيم را هيچ وقت خشك حرارت ندهيد و  هاي جيوه نمك -23

  .شوند ميبه علت فراّر بودن متصاعد 
با كه اسيد  ويژه سولفوريك به كردن اسيدها، هميشه براي رقيق -24

با احتياط بر روي آب و ، بايد اسيد را قطره قطره  استحرارت زياد توأم 
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احتياط شود ظرف اسيد در داخل يخ قرار گيرد و در در ضمن .  ريخت
  .هم زده شود مرتبطور  بهاسيد، محلول   افزايش هنگام

 نن پاشيدبراي جلوگيري از بيرو ،ها در موقع جوشاندن محلول -25
  .در داخل ظرف استفاده كنيد از تعدادي سنگ جوشناگهاني مواد، 

براي استفاده از چراغ گاز، ابتدا بايد كبريت يا فندك روشن شود و  -26
را  چراغ گازي هوا،  تنظيم دريچه سپس با بازكردن تدريجي شير گاز و

 ي آبي باشد و طوري تنظيم شود كه رنگ شعلهبايد دريچه . روشن كرد
  .چراغ گاز براي مدت طولاني خودداري گردد  از روشن گذاشتن

اگر چراغ گاز خاموش شود و شير گاز باز بماند، بسيار خطرناك  -27
  كربنهاي سمي در گاز، مانند  زيرا علاوه بر وجود تركيب ؛ است
يا  شود، با رسيدن شعله كه باعث سردرد و مسموميت مي اكسيد دي

در اين صورت بلافاصله .  خواهد گرفت  ر صورتي الكتريكي انفجا جرقه
  .شير گاز اصلي را ببنديد

مانند اتر و  ،ي جوش پايين هستند دمامايعاتي را كه داراي  -28
گاه  ي حمام بخار آب حرارت دهيد و هيچ وسيله به، سولفيد دي كربن

  .شود باعث انفجار مي چون ؛مستقيم حرارت ندهيد
امكان  ،ر روي مواد آلي يا چرب بريزداگر پركلريداسيد غليظ ب -29

محتوي اين اسيد  ي بنابراين لازم است شيشه ؛دارد باعث اشتعال شود
  .ه شوددور از مواد آلي قرار داد

هاي  گيري دقيق و دستگاه هاي اندازه در موقع كار با دستگاه -30
داشته باشيد كه اگر يكي از   توجه كامل.  ، دقت زياد لازم است الكتريكي
ها شكسته شوند، ديگر قابل استفاده  ترين اجزاي اين دستگاه كوچك

  .دنها نبايد زياد به برق باش گونه دستگاه نيستند و اين
بايد دور  ،شود ها پراكسيد ايجاد مي موادي كه در اثر ماندن در آن -31

  .رنگ نگهداري شوند اي هاي قهوه از نور و در شيشه

   1آزمايشگاه شيمي آلي   ◙14
 

باشيد مواد اسيدي يا سمي و  پت مواظب در موقع كار با پي -32
گونه مواد  برداشتن اين خطرناك وارد دهان شما نشود، بلكه براي

  .، بورت و يا پوآر استفاده نمود ي مدرج توان از استوانه مي
پس كاركردن با مواد . دنرسان زيانباري مي هايمواد شيميايي خطر -33

اشيد كه شيميايي را هرگز شوخي نگيريد و به فكر سلامتي خود ب
  .باشد هاي آن غير قابل جبران مي آسيب

چيزي نخوريد و  ،كنيد كه با مواد شيميايي كار مي  هنگامي -34
خودداري  طور جدي به  كشيدن سيگار در محيط آزمايشگاه از. نياشاميد

، نموديدمشاهده  ترين علامت بيماري در خود نماييد و هرگاه كوچك
  .فوراً به پزشك مراجعه كنيد

ي  موادي روي زمين ريخته شد و يا وسيله هنگام آزمايش،اگر در  -35
به اي شكست يا در هنگام كار با دستگاه مشكلي به وجود آمد،  شيشه

ول آزمايشگاه در ؤموضوع را با شجاعت و درايت تمام با مس تعرس
  .شوداحتمالي جلوگيري  هايميان بگذاريد تا از بروز خطر

باشد كه رأس ساعت مقرر به آزمايشگاه دانشجو بايد توجه داشته  -36
 ،ضروري خودداري نموده مراجعه كند و از آوردن وسايل اضافي وغير

 .تابع مقررات خاص آزمايشگاه باشد
  

  ها در آزمايشگاه شيمي آلي  نمره بندي تقسيم
  

  درصد 30                                                  گزارش كار      
  درصد 30                سه                                 متحان هر جلا
  درصد 40             متحان پايان ترم                                    ا

  درصد 100                                                                    
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  ي گزارش كار چگونگي ارايه

  :ي اول گزارش كار ذكر شود بالاي صفحه كه بايد در مواردي .1
  كننده اسامي گروه آزمايش) الف
  دانشجويي  ي شماره) ب
  تاريخ انجام آن  گروه آزمايشي و) ج
  هدف آزمايش نام و) د
  هاي بامفهوم تميزبودن گزارش كارها و نوشتن جمله .2
 .شروع آزمايش تهيه شده باشد كه قبل از گزارش كار بخش نظري .3

و  هاي شيمي آلي ر نوشتن بخش نظري آزمايش، به كتاببه منظو
  .مراجع آخر كتاب مراجعه كنيد

بدون  كامل و طور بهها  نوشتن مشاهده شده و انجام روش كارشرح  .4
  .نقص

و محاسبات  روش كار شده در كارهاي انجام يك از دلايل هر ذكر .5
  . ي واكنش بازدهمربوط به 

  .ها محصول اوليه و مواد زيكي مربوط بههاي في ي ثابت همه ي ارايه .6
  .روش كارنوشتن  وسايل و مواد مورد نياز قبل از ذكر .7
 بخش نظري هاي ايمني مربوط به مواد مورد استفاده در نكته  ي ارايه .8

  .آزمايش
  مراجع منابع و .9
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 1 هاي آزمايشگاه شيمي آلي رفصل آزمايشس
  1 :تعداد واحد
   عملي :نوع واحد

  زمان يا هم 1شيمي آلي  :ازني پيش
، جداسازي  هاي فيزيكي ي تعيين تابت كسب تجربياتي در زمينه :هدف

  هاي آلي  ي تركيب و تهيه
كردن  تعيين دماي ذوب و دماي جوش به روش ميكرو همراه با آماده -

   كردن دماسنج و ميزان به هر آزمايش مربوطهاي  دستگاه
  جزء  به تقطير ساده، تقطير جزء -
  يافته  تقطير با بخار آب، تقطير در فشار كاهش -
  استخراج از مايعات و جامدات، تصعيد -
   حلالي و دوحلالي با تعيين نوع حلال نوبلوركردن تك -
   ي نازك كروماتوگرافي كاغذي، ستوني و لايه -
   ي كيفي هالوژن، نيتروژن و گوگرد در جسم آلي تجزيه -
ي سيكلوهگزن از  برميد، تهيه بوتيل ـ nالكل،  بوتيل ـ ي ترشيو تهيه -

  استات ي اتيل سيكلوهگزانول و تهيه
نظر گرفته شده  ساعتي در  سه ي جلسه يازدهها براي  آزمايشاين 
   . است
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 تعيين دماي ذوب :1آزمايش 
 

ي  طهواس ، به طور منظم هايي است كه به يك بلور، شامل مولكول
هنگامي كه به بلور  .اند نيروهاي بين مولكولي در كنار هم آرايش يافته

 ،آن ي يابد و در نتيجه ها افزايش مي شود، انرژي ملكول حرارت داده مي
، جنبش  شود، سرانجام در يك دماي خاص ارتعاشات مولكولي زياد مي

هايي كه از نيرو ،كند را وادار به حركت مي ها و نيروهايي كه آن مولكول
ي بلوري فرو  شبكه ،تر شده دارد، بيش ها را دركنار هم نگه مي آن
 ،رسد دماي ذوب فرا مي  هنگامي كه. شود يعني بلور ذوب مي ؛پاشد مي

بين مايع و جامد،  در اين حالت .شود مياولين مقدار جزيي مايع ظاهر 
آن  دمايي است كه در  ديگر، دماي ذوب بيانبه . شود تعادل برقرار مي

  .دنهست هاي جامد و مايع يك جسم در تعادل حالت
 ،)شود بلور ذوب مي(پاشد  ي بلوري فرو مي دمايي كه در آن شبكه

 تركيب است و اين ويژگي در واقع يك ثابت فيزيكي ارزشمند براي يك
چه بايد توجه داشت كه اين اگر. كار رود هتواند جهت شناسايي آن ب مي 

اگر .  تركيب كافي نيست  ي براي شناسايي، به تنهاي خاصيت فيزيكي
خالص باشد، تفاوتي بين دماي ذوب ابتدايي و طور كامل  بهاي  ماده

.  ديگر تركيب داراي دماي ذوب تيز است به عبارت ؛نهايي وجود ندارد
تا زماني كه است شدن تركيب  اختلاف دماي آغاز مايع 1، ي ذوب دامنه

 هايي كه خالص در بسياري از تركيب. تبديل به مايع شود طور كامل به
  .باشند تر مي كم درجه يا يكذوب  ي دامنهداراي  د،نشو نظر گرفته مي
وجود دارند كه در دو وضعيت و آرايش بلوري  ها تركيب برخي از

ديگر   ها با ترتيبي متفاوت با حالت كدام مولكول كه در هرباشند  مي
نيروهايي بين مولكولي در  هاز آنجا كه دماي ذوب ب .اند آرايش يافته

چنين تركيبي داراي  آور نيست كه  تعجب ، استوابسته بلوري  ي شبكه
                                                            
1- Melting Point Range 
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  ، بلور تركيب به هنگام تعيين دماي ذوب. دماي ذوب متفاوت باشد دو
و  شود ميجامد  دوباره،  شدن تر، پس از ذوب با دماي ذوب پايين

  .آيد دست مي بهبلورهايي با دماي ذوب بالاتر 
  

   يح دماي ذوب ناشي از خطاي دماسنجتصح
يك تركيب،  ي آمده دست هرود دماي ذوب ب معمول انتظار ميطور  به

 ،هاي مرجع موجود است كتاب و ها در جدولبا دماي ذوب آن جسم كه 
قابل  ،درجه باشد 2ـ1چنانچه تفاوت در حدود . مطابقت داشته باشد

 حتماَ به علتدار، مق  خطاي بيش از اينتوان گفت  نمي.  قبول است
اگرچه يكي از خطاهاي (  ستاانجام نادرست آزمايش تعيين دماي ذوب 

بلكه . )استكننده  مهم در تعيين دماي ذوب، خطاي شخص آزمايش
كه  يكي اين ؛ممكن است به دو دليل اين خطا ناشي از دماسنج باشد

ا دماي واقعي ر ،كه دماسنج و ديگر اين دباشيدرجه را درست نخوانده 
  .به درستي نشان ندهد

، بهتر است دماسنج  به منظور حصول اطمينان از صحت كار دماسنج
كه دماي ذوب چند   به اين ترتيب ؛تنظيم كنيد از آزمايش را قبل

جدول به صورت  جدوليتركيب معين را با استفاده از دماسنج تعيين و 
  .نماييدرسم ) 1مطابق شكل (را آن   سپس منحني. تنظيم كنيد 1

  

 شدهي ذوب مشاهدهدماي ذوب واقعيدماتركيب
  آب و يخ
  استانيليد

   اوره
  اسيد بنزوئيك

 اسيدساليسيليك

0 
114  
132  
121  
157 

… 
…  
…  
…  
…  

دماي ذوب چند تركيب براي تصحيح دماسنج: 1جدول   
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شده را روي  در تعيين دماي ذوب تركيب مورد نظر، عدد مشاهده

در .  دبريبروي محور افقي  شده را تصحيحمحور عمودي و دماي ذوب 
دماسنج را  دتواني ي آن مي وسيله به. آيد دست مي هب  OAنتيجه منحني
  .ددست آوري دماي ذوب دقيق تركيب را به و دتصحيح كني

  
  
  
  
  
  

  
  

  منحني تصحيح دماسنج: 1شكل 
  

   ي مويين دماي ذوب با استفاده از لوله  گيري روش كار اندازه
ي  يك لوله ي شده را در انتهاي بسته يدهياملاً خشك و ساي ك نمونه

ي   ترين راه پركردن لوله آسان. جاي دهيدمتر  ميلي دومويين به قطر 
ساعت  ي مويين آن است كه مقدار كمي از نمونه را در يك شيشه

را بساييد تا به   ي آزمايش تميز آن كوچك بريزيد و با انتهاي يك لوله
ي مويين را آهسته به داخل  ند بار نوك باز لولهچ .شكل پودر درآيد
لوله بر روي  ي زدن انتهاي بسته با برگرداندن لوله و. جسم جامد بزنيد
ي لوله هدايت  توان جسم جامد را به انتهاي بسته ، مي يك سطح محكم

بهترين راه انجام اين كار آن است  ؛جسم بايد در لوله متراكم شود. كرد
  اي توخالي شيشه ي ي مويين را از درون يك لوله لوله ،كه در خاتمه

د تا پودر از قسمت بالاي يعمودي بلند روي يك سطح سخت رها كن
هاي  قابل تصعيد را در لوله  دماي ذوب اجسام(لوله به ته آن انتقال يابد 

اي باشد كه پس  نمونه بايد به اندازه .)دهند مويين دوسر بسته انجام مي
  .متر پر كند ميلي 3 - 2ي مويين را تا عمق   از عمل تراكم لوله

شده دماي ذوب تصحيح
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. ي يك تكه نخ به دماسنج متصل كنيد وسيله مويين را به ي لوله
پس از انجام اين كار، . خود نمونه بايد در مجاورت حباب دماسنج باشد

قرار  )، روغن يا پارافين ، گليسيرين آب(دماسنج را در داخل حمام 
حرارت مايعي را  ي ونزن به آرامي درجهبا استفاده از يك چراغ ب. دهيد

) گراد در دقيقه سانتي ي  درجه دوحدود . (بالا ببريد ،كه بايد گرم شود
اي را  چنين درجه شود و هم ذوب مشاهده مي فراينداي را كه ابتدا  درجه

را  ها هو اين درج نماييدشود، ملاحظه  كه آخرين قسمت جامد ذوب مي
چون به اين طريق . جسم يادداشت كنيد عنوان حدود تغييرات ذوب به

بايد براي رسيدن به دماي ذوب جسم جامدي كه در حرارت بالا ذوب 
بهتر است كه دو نمونه از جامد  ؛مقدار زيادي وقت صرف شود ،شود مي

ي  دماي اول را به سرعت گرم كنيد و  و نمونه نماييدتهيه را مورد نظر 
پس از آن بگذاريد تا مايع گرم خنك . بگيريد  را اندازه  ذوب تقريبي آن

 سپس .تر از دماي ذوب تقريبي برسد درجه پايين 15 - 10شود و به 
ي دوم را داخل كنيد و دوباره مايع حمام را تا دماي ذوب جسم به   لوله

  .آرامي حرارت دهيد
  

  
 ي تيلبا استفاده از لوله)گيري دماي ذوب    الفاندازه:2شكل  
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  هاي مربوط به آزمايش اول پرسش

شده براي   هخطاهايي را كه ممكن است باعث دماي ذوب مشاهد - 1
  :يك تركيب خالص شود، توضيح دهيد

  تر از مقدار واقعي دماي ذوب پايين) الف
  تر از مقدار واقعي دماي ذوب بالا) ب
  ي ذوب گسترش دامنه) ج
 112-111دانشجويي دماي ذوب يك تركيب بلوري سفيدرنگ را  - 2

تر، بعد از سردشدن،  براي دقت بيش. گراد به دست آورد ي سانتي درجه
دماي . گيري كرد ي مويين دماي ذوب آن جسم را اندازه ا همان لولهب

ي  رفتار نمونه. گراد گزارش نمود ي سانتي درجه 140ذوب را 
  .گيري شد، توجيه كنيد اي را كه دوباره دماي ذوب آن اندازه سردشده

تر از  طور معمول كم ي ناخالص به چرا دماي ذوب يك ماده) الف - 3
  الص آن است؟ي خ دماي ذوب ماده

شده صورت پودر بلوري با همان جسم به آيا دماي ذوب يك جسم) ب
  متفاوت است؟

شدن تجزيه گردد، آيا دماي ذوب  اگر جسمي در هنگام ذوب) ج
  شده صحيح است؟  داده نشان

  دادن بسيار زياد چه تأثيري روي دماي ذوب دارد؟ سرعت حرارت) د
ي  درجه 133دانشجويي دماي ذوب يك جسم مجهول را  - 4

 زيرليكن بر اساس اطلاعاتي كه جدول . دست آورده است گراد به سانتي
ذوب قرار دماي دهد، چندين ماده در اين حدود  در اختيار او قرار مي

  اي به پاسخ صحيح خواهد رسيد؟  اين دانشجو با چه شيوه. دارد
  )گرادي سانتيدرجه( دماي ذوب تركيب
 133  اسيدسيناميكترانس

 133 نزوئينب
 130 اسيدمالئيك

 133 اوره
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  هر كدام از موارد زير چه تأثيري در دماي ذوب دارد؟ - 5
  ي مويين مورد استفاده قطر زياد لوله) الف
  ي مويين مورد استفاده قطر بسيار كم لوله) ب
  ي مويين در لوله هاي هوا در بين مواد موجود وجود حباب) ج
  رد استفادهي مو وجود ناخالصي در ماده) د
  :دهيدهاي زير را توضيح  درستي يا نادرستي عبارت -6

  .آورد ها را پايين مي دماي ذوب تركيب ،هميشه ناخالصي) الف
دماي ذوب آلي يك جسم آلي متبلور، هميشه دلالت بر يك ) ب

  .كند تركيب واحد خالص مي
 Xاضافه شود و دماي ذوب  Xبه تركيب  Aاگر مقداري از تركيب ) ج

  .يكسان باشد Aبا  Xن بيايد، بايد پايي
 Xاضافه شود و دماي ذوب  Xبه تركيب  Aاگر مقداري از تركيب ) د

  .يكسان باشد Aبا  Xتوانند  پايين بيايد، نمي
گراد و دماي ذوب  ي سانتي درجه 800ر1كلريد  دماي ذوب سديم - 7

اگر مخلوطي از بنزوكائين . گراد است ي سانتي درجه 92-91بنزوكائين 
ها چه  داشته باشد، دماي ذوب آن دكلريد وجو درصد سديم 10و 

  كند؟ تغييري مي
هاي يكسان توسط دو دستگاه، دو  دو دانشجو با داشتن مجهول - 8

. كنند را گزارش مي 129-128و ديگري  121-120دماي ذوب يكي 
بودن دو  ها، يكسان چگونه ممكن است بدون استانداردنمودن دستگاه

  ها مشخص شود؟ براي آن ي مجهول نمونه
. داراي دماي ذوب يكسان و مشخصي هستند Yو  Xدو تركيب  - 9

. ست Yو  Xيكسان با  اريمشكوك به داشتن ساخت Zتركيب مجهول 
  دليل خود را توضيح دهيد؟ ،بيان كرده Zروشي براي تعيين 

هاي فيزيكي به غير از دماي ذوب و دماهاي ذوب مخلوط  چه ثابت -10
  كار برد؟ براي شناسايي يك جامد آلي به توان را مي
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  تعيين دماي جوش: 2زمايش آ

  

شود؛ تا حدي كه  ها زياد مي شدن آن فشار بخار مايعات، بر اثر گرم
در اين حالت مايع شروع به . شود ايع برابر با فشار هوا ميمفشار بخار 

طور معمول  به. نامند اين دما را دماي جوش مايع مي. كند جوشيدن مي
گيري  اندازه) يك اتمسفر(متر جيوه  ميلي 760دماي جوش در فشار 

با . شود هرگونه تغيير در فشار، سبب تغيير در دماي جوش مي. شود مي
تري  آيد؛ زيرا انرژي گرمايي كم كاهش فشار دماي جوش نيز پايين مي

) كه كم شده است(بين فشار بخار مايع و فشار هوا براي برقراري تعادل 
  . تلازم اس

با توجه به منحني فشار . حرارت بستگي دارد  فشار بخار به درجه
انجمادش فشار  دمايآب در  ،)3شكل (براي آب ما بخار برحسب د
 ،حرارت  ولي با افزايش درجه ؛)متر جيوه ميلي 6 - 4(بخار كمي دارد 

  .يابد مي  فشار بخار نيز افزايش

  
  امنحني فشار بخار يك مايع بر حسب دم: 3شكل 

  

دماي جوش مايع در فشار يك اتمسفر را دماي جوش استاندارد يا 
 ،گراد سانتي ي درجه 100براي مثال . نامند نرمال آن مايع مي

كه فشار   در صورتي. باشد جوش استاندارد يا نرمال آب مي دماي
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تر باشد، جوشش در دماي  متر جيوه كم ميلي 760استاندارد از 
 .چون دماي جوش متناسب با فشار است ؛گيرد صورت مي  تري ينيپا

) متر جيوه ميلي 760جز  به(چنانچه دماي جوش در فشار ديگري 
بردن به مقدار اين  براي پي. تعيين شده باشد، بايد فشار ذكر شود

وجود دارد كه در صورت نياز  1اي به نام نوموگراف ارتباط، جدول ويژه
  .توان از استفاده كرد مي

نظر بگيريد كه در يك درجه حرارت معين در اكنون مايعي را در 
بخار در بالاي مايع  ي لايههاي  مولكول اي قرار دارد و ظرف سرگشاده

بخاري كه در بالاي اين نمونه . ي ظرف خارج شوند توانند از محوطه مي
طبق قانون .  هاي هوا و نمونه تشكيل شده است مولكول ، از است

ارجي در بالاي مايع برابر با فشار ، فشار كل خ فشارهاي جزيي دالتون
اگر درجه حرارت بالا رود، .  بخار تعادل آن در درجه حرارت معين است

هاي نمونه در فضايي كه در بالا و نزديك مايع است  تعداد مولكول
در درجه . شود جا مي هيابد و در نتيجه مقداري از هوا جاب افزايش مي
تري از فشار كل را تشكيل  يشنمونه درصد ب  فشار جزيي، حرارت بالا

يابد تا فشار  ادامه مي فرايند، اين  درجه حرارت زيادشدنبا . دهد مي
طور  بهبخار تعادل با فشار خارجي برابر شود و در اين حال تمام هوا 

هاي  مولكول  جا شدن هتبخير باعث جاب. شود كامل از ظرف خارج مي
يك حد نهايي  ،تعادل نمونهفشار بخار  بنابراين. گازي نمونه خواهد شد

در اين حد سرعت . شوند ي فشار خارجي معين مي وسيله دارد كه به
  .يابد تبخير مقدار زيادي افزايش مي

  :جوش به طور خلاصه عبارتند از دمايمؤثر بر   عوامل
  . دماي جوش نسبت مستقيم دارد فشار وارد بر سطح مايع كه با -  1
با افزايش جرم  ها بدسته از تركي جرم مولكولي كه در مورد هر - 2

  .يابد افزايش مينيز دماي جوش  ،مولكولي
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كه سبب   ايجاد پيوندهاي بين مولكولي مانند پيوند هيدروژني - 3

  .گردد افزايش دماي جوش مي
سبب افزايش  ،جاي هيدروژن هاي اتمي به استخلاف اتم يا گروه - 4

  .گردد دماي جوش مي
سبب كاهش دماي  معمولطور  بهها،  وجود شاخه در تركيب - 5

  .گردد جوش نسبت به تركيب بدون شاخه مي
 ي تابع نوع مادهت شدبه ها روي دماي جوش  اثر ناخالصي - 6
هاي زود فراّر موجود باشند،  ي حلال مانده اگر باقي.  كننده است آلوده

اي با  كردن ماده اضافه برعكس. شود اي مشاهده مي اثرهاي قابل ملاحظه
اغلب مقدار . هيچ تأثيري ندارد) آل درحالت ايده(مان دماي جوش ه

  .گذارد از دماي ذوب اثر مي تر جزيي ناخالصي روي دماي جوش كم
  

   تصحيح دماي جوش
، يك ثابت فيزيكي مشخص است كه در شناسايي  دماي جوش
اگرچه ناخالصي موجود، موجب كاهش . زيادي دارد ي مايعات استفاده
گيري  اما اندازه ،گردد مايع مي ي شده ي جوش مشاهدهيا افزايش دما

دليل وابستگي آن با تغييرات   خلوص مايع به  دماي جوش براي تخمين
در مقايسه با  ،فشار و حساسيت متناوب هر مايع نسبت به ناخالصي

، ناچيز و از  گيري دماي ذوب جامد براي تخمين خلوص آن اندازه  نقش
  . ستتري برخوردار ا اهميت كم

گيري  وابستگي شديد دماي جوش با فشار محيط در اندازه  دليل  به
جوش مايعات در   دماي .ثبت گردد د، فشار محيط نيز باي دماي جوش

بنابراين  ؛شود گزارش ميمتر جيوه  ميلي 760فشار  متون شيمي در
اختلاف فشار نسبت به فشار استاندارد   لازم است تا با توجه به ميزان

كه در  پژوهشگراني. شده تصحيح شود گيري ش اندازهدماي جو
تري نسبت به سطح دريا  مناطق مرتفع كه فشار كم  هاي آزمايشگاه

   1آزمايشگاه شيمي آلي   ◙28
 

هاي تقريبي به منظور تصحيح  اي از روش مجموعه ،كنند دارند، كار مي
 ها ها با تقطير تعدادي از تركيب اين شيوه. اند دماي جوش تجربي يافته

از اختلاف بين دماي جوش .  است  اصل شدهمعين ح  ي جوشها دمابا 
  ميزان تصحيح ،شده شده در متون شيمي و دماي جوش مشاهده ثبت
مقدار تصحيح دماي جوش مايعات را به  2جدول .  است  دست آمده به

  هرچه اختلاف. دهد اختلاف فشار نشان ميمتر جيوه  ميلي 10ازاي 
انحراف جزيي از فشار . بديا ميزان تقريب افزايش مي ،تر شود فشار بيش

معمولي   در كارهاي) متر جيوه ميلي 5براي مثال (متر جيوه  ميلي 760
 700اگر دماي جوش تركيب در  براي مثال.  نظركردن است قابل صرف

 ميزان تصحيح در ،باشد گراد ي سانتي درجه 5 ربراب متر جيوه ميلي
  ؟دماي جوش را حساب كنيد

  

  تغييرات كم فشار تغييرات دماي جوش به ازاي
  

 مايعات
 پذير تجمع

 مايعات
 پذيرتجمعغير

دماي جوش بر حسب
 ي كلويندرجه

دماي جوش بر حسب 
 گرادي سانتيدرجه

 0ر320
  0ر37
  0ر42
  0ر46
  0ر 56
  0ر 65
 .0ر76

 0ر38
  0ر44
  0ر 50
  0ر 560
  0ر 680
  0ر790
 0ر910

323 
373  
423  
473  
573  
673  
773 

50 
100  
150  
200  
300  
400  
500 

  متر جيوه اختلاف فشار ميلي 10به ازاي هر  دماي جوشميزان تصحيح : 2جدول 
  

 ؛ نيدتبديل ك ي كلوين درجه شده را به ابتدا دماي جوش مشاهده
 10به ازاي هر ( 1020 ، تقسيم برباشد) آسوسيه(پذير  اگر مايع تجمع

) غير آسوسيه(پذير  براي مايعات غيرتجمع. نماييد) جيوه متر ميلي
  .كنيد) متر جيوه  ميلي 10به ازاي هر (  850 قسيم برت

  

  =0ر316=0ر32           =0ر38
  

٢٧٣+۵٠
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) پذير نبودن پذير بودن يا تجمع بر حسب تجمع(پس عدد حاصل را 

تصحيح دماي جوش حاصل   كنيم تا ميزان ضرب مي 760 - 10700در 
  .گردد

   ميزان تصحيح در دماي جوش ) =760-10700(×)اختلاف فشارليتر  ميلي 10ازاي  ميزان تصحيح به(
  

   ميزان تصحيح در دماي جوش=  6× ) 0ر32يا  0ر38(
،  طور كلي گيريم كه به ، نتيجه مي2با استفاده از مثال و جدول 

 1×10-4متر جيوه اختلاف فشار، معادل  ازاي هر ميلي هميزان تصحيح ب
 ،پذير براي مايعات غير تجمع 1ر2×10-4پذير و  براي مايعات تجمع

هاي  بنابراين براي انحراف. باشد دماي جوش ماده برحسب كلوين مي
  توان مي ،متر جيوه ميلي 760متر جيوه نسبت به فشار  ميلي 20بيش از 

براي مايعات . دست آورد ي جوش نرمال را توسط دو فرمول زير به دما
  :پذير از فرمول غيرتجمع

)273  +t ( ×)P - 760 (000120ر ) +شده همشاهد (t ) =شده تصحيح (t 
اسيدها  كربوكسيليك و ها ، الكل پذير از قبيل آب براي مايعات تجمع

  :شود محاسبه مي كه داراي پيوند هيدروژني هستند، از فرمول زير
)273  +t ( ×)P - 760 (00010ر ) +شده مشاهده (t ) =شده تصحيح (t 

 ي رجهد 79ر7متر جيوه دماي جوش بنزن  ميلي 750در فشار 
جوش نرمال  يا دماي  شده  دماي تصحيح.  گراد مشاهده شده است سانتي
  :شود پذير محاسبه مي ي مربوط به مايعات غيرتجمع رابطه بنزن از

 t) شده تصحيح= ( 79ر7+  0ر00012) 760-750(× ) 273+79ر7( = 80ر11گراد  سانتي
طعم  ت بابنزوا متيل ـآمينو ـ2(آنترانيلات  متيلكه  مثال ديگر آن

گراد،  ي سانتي  درجه 256در متر جيوه  ميلي 760تحت فشار ) انگور
گراد به جوش  ي سانتي درجه 135ر 5در متر جيوه  ميلي 15ولي در 

  .آيد مي
يافته  جوش در فشار كاهش دماهايبيني  مفيد براي پيش روشيك 

شدن  ازاي هر بار نصف بهمتر جيوه  ميلي 25اين است كه در بالاي 

١٠ 

١٠

   1آزمايشگاه شيمي آلي   ◙30
 

يابد و  گراد كاهش مي ي سانتي درجه 25ي  ار، دماي جوش به اندازهفش
شدن فشار، دماي جوش  ازاي هر بارنصف بهمتر جيوه  ميلي 25در پايين 
توان  مي روشاين  با. يابد گراد كاهش مي ي سانتي درجه 10ي  به اندازه

بايد متر جيوه  ميلي 380آنترانيلات در فشار  بيني كرد كه متيل پيش
حدود  ،متر جيوه ميلي 34 گراد و يا در فشار  ي سانتي درجه 231د حدو
 5 عدد، 256-)5×  25= ( 131( گراد به جوش آيد ي سانتي  درجه 131

شود كه اين  مشاهده مي  ولي .)كردن فشار است بار نصف حاصل پنج
توان از  تخمين خوب مي يكبراي .  كامل دقيق نيست طور بهبيني  پيش

اي سه  نموداري است كه معادله  فنوموگرا. اده كرداستف فنوموگرا
كه يك خط  طوري به. دهد متغيره را با استفاده از سه مقياس نشان مي

دست آمده  كند كه مقادير به را طوري قطع مي  ، سه مقياس مستقيم
در واقع با رسم يك خط راست . براي سه متغير در معادله صدق كند

  .  يابيم ابسته را از متغير مستقل ميدر اين نمودار مقدار متغير و
  

  
منحني نوموگراف: 4شكل   
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استفاده  را باجيوه  متر ميلي 24آنترانيلات در  اكنون دماي جوش متيل

 فرا روي نوموگرا )A-B(كار خط  براي اين . كنيم پيدا مي فاز نوموگرا
ي  درجـه 256دماي جوش نرمال در  ،مقياس عموديتا  رسم كنيد

متر  ميلي 24را در ) متغير مســتقل(و منحني خميـــده  گراد سانتي
گراد مقياس  ي سانتي درجه 142اين خط افقي در . قطع نمايد جيوه

  .كند يافته را قطع مي عمودي دماي جوش در فشار كاهش
  :شود مياستفاده  فجهت تخمين هر يك از موارد زير  از نوموگرا

   توسط دماي جوش نرماليافته  تعيين دماي جوش در فشار كاهش -  1
   يافته جوش در فشار كاهش دماهايتعيين دماي جوش نرمال توسط  - 2
يافته از يك دماي جوش ديگر  تعيين دماي جوش در فشار كاهش - 3

  . نرمال واسط جوش يافتن يك دمايي  وسيله هب ،يافته در فشار كاهش
  .بهتري دارد كاربرد ،براي مايعاتي كه پيوند هيدروژني ندارند ف نوموگرا

  
مويين يا   ي لوله(روش كار تعيين دماي جوش به روش ميكرو 

  1)سيوولوبوف
ي  وسيله به ،شعله مسدود شده توسطكه يك طرف آن  يي مويين لوله

ي  ي آن برابر دهانه  كه مخزن جيوهطوري  به ،ببنديدنخ به يك دماسنج 
آزمايش  ي لهنحوي داخل لو سپس دماسنج را به. ي مويين باشد باز لوله

ي  كه مخزن جيـوه اييد مورد نظر آويزان نم  ليتر مايع محتوي يك ميلي
. آزمايش متصل نباشـد  ي ولي به انتهاي لوله ،آن داخل مايع قرار گرفته

ي آزمايش محتوي مـايع و دماسـنج را در حمـام روغـن يـا        سپس لوله
،  ش مايعجو  در نزديكي دماي. به آرامي حرارت دهيد ،پارافين قرار داده

چنـد لحظـه حـرارت را     .شـود  ي مويين حباب خارج مي ي لوله از دهانه
حـرارت  دوباره . ي دماسنج در دماي ثابت قرار گيرد قطع نموده تا درجه

                                                            
1- Siwoloboff 
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هـا از   در اين حالت كه بـه سـرعت حبـاب    .تا مايع كمي بجوشد بدهيد
در ايـن   ؛حـرارت را قطـع كنيـد    .شوند مي  ي مويين خارج ي لوله دهانه

اي كه آخرين حبـاب از   لحظه. شود ها كم مي لت سرعت خروج حبابحا
ي مـويين   كـه مـايع وارد لولـه    مويين خارج و قبل از اين ي  ي لوله دهانه

جهـت حاصـل   . ده ـد ، دماي جوش را نشان مـي  ي دماسنج شود، درجه
ولـي در هـر مرحلـه    . آزمايش را چند بار تكـرار كنيـد   ، كردن اطمينان

  .ين را عوض كنيديمو ي آزمايش لوله
  

            
  

  

  هاي مربوط به آزمايش دوم پرسش
به منظور تعيين دماي جوش به روش ميكرو، دماي دقيق چه  - 1

  .شود؟ بحث كنيد هنگامي خوانده مي
گذارد؟ جرم  هر يك از اين موارد چگونه بر دماي جوش اثر مي - 2

  مولكولي، استخلاف و ناخالصي غيرفراّر
ه ترتيب افزايش دماي جوش مرتب كنيد و دلايل را ب زيرمايعات  - 3

  :خود را توضيح دهيد
CH3 CH(OH) CH3

O

CH3CH3

O

CH3
ClCH2  

 تعيين دماي جوش به روش ميكرو:5شكل

ب( الف( ج(
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اگر . گراد است ي سانتي درجه 270دماي جوش مايعي در كنار دريا  - 4

  كند؟ تغييري مي  پنجم كاهش يابد، دماي جوش چه فشار به يك
  :هريك از موارد زير را به طور مختصر توضيح دهيد - 5
تري دارد  پذير تأثير بيش تغيير فشار روي دماي جوش مايع تجمع) فال

  پذير؟ يا غير تجمع
  كنيد؟ را تعيين مي  درجه 360و بالاي  -40چگونه دماي زير ) ب
گيري دماي ذوب و جوش مواد  در انتخاب منبع حرارتي در اندازه -6

و آب، پارافين، روغن (گوناگون، چگونگي و شرايط انتخاب نوع حمام 
  .را با ذكر دليل توضيح دهيد) اسيد سولفوريك

گيري  دانشجويي قصد داشت دماي جوش يك مايع مجهول را اندازه - 7
ي  در هنگام انجام آزمايش، در حالي كه مايع مجهول داخل لوله. نمايد

ي مويين  آزمايش در حال جوشيدن بود، هيچ حبابي از انتهاي لوله
  .ه كنيداين نتيجه را توجي. شد خارج نمي

توان گفت به  جوشد؛ آيا مي يك مايع مشخصي در دماي ثابتي مي - 8
  .بودن دماي جوش، اين مايع خالص است؟ توضيح دهيد دليل ثابت

  هاي زير، دماي جوش بالاتري دارد؟ جفت از تركيبكدام  - 9
  

CH3 O CH3
O

O

CH3 O CH3

CH3 OH CH3

OH
CH3

O

O

      
  

براي  توان هاي فيزيكي به غير از دماي جوش مي چه ثابت -10
  كار برد؟ شناسايي يك مايع آلي به

 الف(

 ب(

 ج(
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  تقطير ساده: 3آزمايش 
  

هاي اساسي براي  ، تقطير يكي از روش در آزمايشگاه شيمي آلي
، تبخير شده  ي حرارت وسيله سازي مايعات فراّر است كه مواد به خالص

هاي متفاوتي براي  كه روش با آن. شوند ، متراكم مي و پس از سردشدن
بستگي به  ،انتخاب يك روش مناسب  ولي ،اردتقطير وجود د

ترين  معمولي. هاي موجود دارد مايع تقطيرشونده و ناخالصي هاي ويژگي
تقطيــر  ،جزء به تقطيــر جزء ،تقطيـر ساده: تقطير عبارتند از  هاي روش

  . يافته تقطير در فشار كاهش ،با بخار آب
فشار بخار مايع  ، سبب كاهش هاي غير فراّر در مايع وجود ناخالصي

زيرا وجود جزء غير فراّر به مقدار زياد، غلظت جزء اصلي فراّر  ؛شود مي
اين جزء پس از  .شود آورد و قابليت تبخير مايع كم مي را پايين مي

سطح هاي جزء اصلي بخار. ماند ي تقطير باقي مي مانده تقطير در باقي
  ). دالتونقانون رائولت و (دهد  ار تشكيل ميجسم فرّ را، مايع

كه دماي جوش  دداشته باشوجود مخلوطي از دو يا چند مايع  اگر
طريق تقطير ساده  ها از ها به حد كافي متفاوت باشند، جداكردن آن آن

تقطير  ،تري دارد ابتدا مايعي كه دماي جوش كم .پذير است امكان
، به تناسب افزايش دماي جوش  ديگر مخلوط يسپس اجزا ،شود مي
، بالن  براي انجام يك تقطير ساده. شوند ر و از هم جدا ميها تقطي آن

كننده لازم  رابط تقطير، دماسنج و ظرف دريافت ،كننده خنك تقطير،
   .باشد مي 6كردن دستگاه مطابق شكل  آماده روش.  است

  :است لازمزير در انجام تقطير  هاي تهرعايت نك
   .تر باشد بيشحجم بالن  دوسوم ، نبايد از حجم مايع تقطيرشدني -  1
  در بالن تقطير، به) دو يا سه عدد(انداختن چند عدد سنگ جوش  - 2

  .لازم است  پريدن مايع منظور توزيع يكنواخت گرما و جلوگيري از
در  ،ي جانبي رابط تر از شاخه ي دماسنج بايد پايين مخزن جيوه - 3
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بايد مورد   كننده ورود و خروج آب به خنك ي اتصال صحيح لوله - 4

  .توجه قرار گيرد
. كاري كرد ، روغن آلات را با گريس بايد محل ارتباط و تماس شيشه - 5

اي بر اثر  يشهشوسايل   شدن اين امر براي اجتناب از چسبندگي و قفل
  .گرما ضروري است

يك تا دو قطره در هر ) زمتنظيم دماي لا(سرعت تقطير مناسب  - 6
  .باشدثانيه 

  .شدن كامل گرم كرد گاه نبايد تا خشك بالن تقطير را هيچ -  7
  

  
  دستگاه تقطير ساده: 6شكل 

  )كننده بدون خنك(تر  دستگاه تقطير ساده) كننده ب دستگاه تقطير با خنك) الف
  

 دماسنج
 رابط تقطير

)مبرد(كننده  خنك

رابط خلأ

 سنگ جوش
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   روش كار تقطير ساده
 30،  نوليتر است ميلي 30،  يليتر ميلي 250گرد  در يك بالن ته

بشر يا (كوچك  پنج ظرف. عدد سنگ جوش بيفزاييد 3 و  ليتر آب ميلي
ي گوناگون حاصل از تقطير آوري اجزا را براي جمع) ارلن تميز و خشك

سپس دستگاه تقطير ساده را  .نماييدگذاري  و شماره دهيداختصاص 
 يكار اجزاپايان از محل اتصالات را كمي چرب كرده تا بعد . سوار كنيد
هاي اتصال را امتحان  گيره. ديگر جدا شود راحتي از يك  دستگاه به

  به محل قرار گرفتن حباب دماسنج كه اهميت. كنيد تا سست نباشند
ها و  بودن رابط پس از اطمينان از محكم. توجه كنيد ،اي دارد ويژه

الن را با چراغ سپس ب .، جريان آرامي از آب سرد را برقرار سازيد دستگاه
كه نوك شعله درست زير توري سيمي و در   طوري به ؛گاز حرارت دهيد
شعله را از جريان هوا محفوظ نگه داريد تا بتوانيد . تماس با آن باشد

، بخارهاي  به محض شروع جوشش. حرارت را تنظيم نماييد
رسد، در اين لحظه شعله را طوري تنظيم  به دماسنج مي  شده برگشت

ادامه   طور يكنواخت د كه تقطير با سرعت يك قطره در ثانيه بهنمايي
كننده قرار  ظرف گيرنده را به ترتيب زير در قسمت انتهاي خنك. يابد
  :آوري كنيد مقطره را جمع ،داده

  گراد ي سانتي درجه 70 -  60 )2گراد         ي سانتي درجه 60 - 54 )1
  گراد ي سانتي درجه 93 - 80 )4گراد        ي سانتي درجه 80 - 70 )3
  مانده  باقي) 5

هنگامي كه . ، ظرف گردآورنده را تعويض كنيد شدهذكر در دماهاي
قطع  دهد، تقطير را را نشان ميگراد  ي سانتي درجه 95دماسنج دماي 

كننده  اجازه دهيد تا قطرات از داخل خنك. بالن تقطير را سرد نماييد و
ها را  حجم. منتقل نماييد 5ظرف   را بهمانده  باقي. به ظرف انتقال يابد

  .نماييدثبت و منحني دماي تقطير را بر حسب حجم مقطره، رسم 
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  هاي مربوط به آزمايش سوم پرسش

گراد، فشار بخار آب، متانول و اتانول  ي سانتي درجه 100در دماي  - 1
ترتيب خروج مواد از دستگاه . است 1694و  2625، 760به ترتيب 

  .سيدتقطير را بنوي
ي  درجه 124اي را  دانشجويي دماي جوش تركيب ناشناخته - 2

   تركيب دماي جوش ،بعد از تقطير ساده. گراد گزارش كرد سانتي
بودن تركيب و  در صورت خالص. گراد داشت ي سانتي درجه 117- 116

استانداردبودن دماسنج، دانشجو چه خطايي در نصب دستگاه تقطير 
  انجام داده است؟

در اختيار داريد و  ليتر ميلي 250نيد بالن تقطيري به حجم فرض ك - 3
با وجود رسيدن مايع به . است ليتر يليم 35حجم مايع مورد تقطير 

  شود؟ چرا؟ دماي جوش، خروج مقطره از سردكننده مشاهده نمي
ورودي آب سرد و خروجي آب گرم در دستگاه تقطير چگونه است؟  - 4

  .توضيح دهيد
طيري دماي جوش مخلوط تقطيرشونده، هميشه تق در جريان هم - 5

اين نتيجه . تر از دماي جوش فرّارترين جزء موجود در مخلوط است كم
  كنيد؟ را چگونه را توجيه مي

رسد، تمام مخلوط  چرا در تقطير وقتي دماي مايع به جوش مي -6
  شود؟ باره تبخير نمي يك

  :مخلوط آب و استون ي در آزمايش تقطير ساده - 7
از اتانول استفاده شود، در شكل منحني چه  ،اگر به جاي استون) الف

  .شود؟ توضيح دهيد تغييري حاصل مي
، در شكل )30به  60(ن انتخاب شود واگر حجم آب دو برابر است) ب

شود؟ در اين مورد بحث كنيد و  منحني تقطير چه تغييري حاصل مي
  .چگونگي تفكيك استون از آب را بررسي نماييد

   1آزمايشگاه شيمي آلي   ◙38
 

  جزء به تقطير جزء :4آزمايش 
  

از  ،چنانچه تفاوت دماي جوش اجزاي موجود در مخلوط زياد نباشد
گونه موارد از  در اين. كرد را جدا ها آنتوان  طريق تقطير ساده نمي

در اين روش يك ستون تقطير . شود جزء استفاده مي به روش تقطير جزء
 ،ن ستوندر طول اي. گيرد كننده قرار مي خنك بين بالن تقطير و

شود و در هربار بخار از  چندين بار عمل تبديل بخار به مايع انجام مي
وقتي بخار . شود غني مي ،تري است تركيبي كه داراي دماي جوش كم

يك هاي شود، فقط بخار ميكننده  خنكرسد و وارد  به انتهاي ستون مي
است كه در اثر ميعان به قطرات مايع ) تر دماي جوش كمبا (جزء 
  .شود ل ميتبدي

  
  جزء دستگاه تقطير جزءبه: 7شكل 

  

اي كه براي داخل  موارد مواد پركننده برخيطول و نوع ستون و در 
براي . شود ي مخلوط انتخاب مي، با در نظر گرفتن اجزا ستون لازم است

ورودي آب
خروجي آب

جزءكنندهستون جزءبه

www.ShimiPedia.ir

https://www.shimipedia.ir


 39 ◙ 1آزمايشگاه شيمي آلي 

 
 ي درجه 20تا  15جوش اجزاي آن حدود  دمايسازي مخلوطي كه جدا

. شود از ستون ويگرو استفاده ميل معموطور  بهگراد تفاوت دارند،  سانتي
اي در سطح خارجي  هاي خارمانند شيشه اين ستون داراي برجستگي
تر  سطح زياد سبب بيش. آورد وجود ميه است كه سطح زيادي را ب

  .شود ميعان مي -شدن مراحل بخار 
توجه .  داده شده استنشان  7شكل جزء در  به دستگاه تقطير جزء

ساده و دستگاه تقطير  ف اصلي بين دستگاه تقطيرداريد كه اختلا
  .  جزء ستون اضافي جداكننده است به جزء

  
  جزء به روش كار تقطير جزء

دستگاه تقطير  ،با استفاده از ستون ويگرو يا هر ستون مناسب ديگر
ليتر  ميلي 30،  ليتري ميلي 250در بالن . جزء را آماده كنيد به جزء
پنج . ب و چند دانه سنگ جوش اضافه كنيدليتر آ ميلي 30،  نواست

. نماييدگذاري  متفاوت شماره يآوري اجزا جمع  ارلن كوچك را براي
 حجم. ذكرشده را انجام دهيد مواردتمام  ،سپس مانند تقطير ساده

با  ،گيري كنيد و منحني تقطير را رسم كرده را اندازه 5تا  1از  ي مقطره 
  .نماييد  ي آن بحث درباره منحني تقطير ساده مقايسه كنيد و
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  هاي مربوط به آزمايش چهارم پرسش
به . نماييد دو منحني حجم تقطير را در شكل زير مشاهده مي - 1
  :هاي زير جواب دهيد الؤس

  .ها و سازوكار فرايند تقطير توضيح دهيد ي هريك از منحني درباره) الف
  دهيد، چرا؟ كدام روش را ترجيح مي) ب
ي فراّر با دماي  جزء دو ماده ازدهي در تقطير جزءبهبراي افزايش ب) ج

  كنيد؟ جوش نزديك به هم، چه نوع ستوني را پيشنهاد مي
چه . درصد را تهيه كرد 95ر 5تر از  توان الكل غليظ در صنعت نمي) د

ي  شناسيد؟ درجه تر مي ي الكل غليظ ي آزمايشگاهي براي تهيه شيوه
  الكلي چيست؟

  
  

جزء، چرا در ستون تقطير از پايين به طرف  جزءبه در دستگاه تقطير - 2
  شود؟ تر مي تر بيش نسبت اجزا با دماي جوش پايين ،بالاي ستون

اگر گرماي مورد نياز به سرعت براي بالن تقطير تأمين شود، توانايي  - 3
طور مؤثري كاهش  جزء به ي تقطير جزءبه وسيله جداسازي دو مايع به

  چرا؟. يابد مي
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تقطير مخلوط دو مايع را انجام داده و با دو تقطير ساده  دانشجويي - 4

دست آورده است؛ اين دانشجو چگونه  جزء نتايج زير را به و جزءبه
جزء  تواند با استفاده از تقطير ساده نتايجي در حدود تقطير جزءبه مي
  دست آورد؟ به

  

 )گراد ي سانتيدرجه(دما حجم در تقطير ساده جزءحجم در تقطير جزءبه
  110-100  ليتر ميلي 15 ليترميلي25
  120-110  ليتر ميلي 12 ليترميلي2
  135-120  ليتر ميلي 8 ليترميلي3
  150-135  ليتر ميلي 20 ليترميلي25

  

همواره وجود داشته  ،چرا بايد مايع در حال برگشت از ستون تقطير - 5
  جزء بالا رود؟ باشد تا كارايي تقطير جزءبه

جزء بايد تا آنجا كه ممكن  در يك دستگاه تقطير جزبه چرا ستون -6
  عمودي باشد؟ ،است

اگر حرارت توليدشده براي بالن تقطير بسيار سريع باشد، توانايي  - 7
 علت را. جزء ممكن است كاهش يابد جداكردن دو مايع با تقطير جزبه

  .توضيح دهيد
  كنيد؟ براي جداسازي مواد زير، چه روشي را پيشنهاد مي - 8

  آب آشاميدن و آب دريا) الف
 كلرو دي ـ گراد و پارا ي سانتي درجه 35اتر با دماي جوش  اتيل دي) ب

  .گراد ي سانتي درجه 174بنزن با دماي جوش 
  تتراكلريد اتر از كربن اتيل دي) ج
  :در روش تقطير براي جداسازي مواد - 9

  بالن بايد به چه صورتي باشد؟) الف
  قدر باشد؟ هي بالن بايد چ اندازه) ب
  ؟هاي بزرگ استفاده كرد چرا نبايد از بالن) ج

  .توان در هر نوع تقطير از شعله استفاده كرد؟ مثال بزنيد آيا مي -10
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  ي بخار آب تقطير به وسيله :5آزمايش 
  

،  از هر كدام از دو مايع ،نشدني دانيم كه مجموع دو مايع مخلوط مي
چنانچه يكي از دو . جوشد مي  يتر ينيدر دماي پا) مجزا(به صورت تنها 

تقطير انجام شود، آن را تقطير همراه با بخار آب  فرايندمايع آب باشد و 
گراد تقطير  سانتي ي درجه 100مايع مورد نظر زير   بنابراين. گويند مي
، به  است  ، يك تركيب كه در آب بسيار نامحلول بدين ترتيب. شود مي

ها  جوش آندماي و موادي را كه شود  صورت مخلوط با آب تقطير مي
توان تقطير  راحتي مي  ، به گراد است ي سانتي درجه 100خيلي بالاتر از 

با . باشد در آزمايشگاه آلي، آب يك جزء بسيار معمول و مفيد مي .كرد
توان بسياري از  عبور مستقيم بخار آب از درون بالن تقطير، مي

  . ها را تقطير كرد تركيب
ي مورد نظر در دماهاي بالا ناپايدار باشد و يا  ماده ، اگر بنابراين

روش را   اين. نمودتوان آن را تقطير  تجزيه شود، با اين روش مي
ها،  ها، سلول طبيعي از بافت هاي توان در مورد جداسازي تركيب مي

كه با آب پيوند   كلي موادي طور هاي اسانسي گياهان و به روغن
اين روش براي . رد استفاده قرار داددهند، مو هيدروژني تشكيل مي

هاي قيرمانند نيز مفيد  مخلوط جداسازي محصول يك واكنش در
، براي موادي كه در اثر تماس زياد  بديهي است كه اين روش. باشد مي

  .  دهند، مناسب نيست شوند يا با آب واكنش مي مي  با بخار آب تجزيه
  

  )  آب مستقيمتقطير با بخار (روش كار تقطير با بخار آب 
گرم از  10-  5مقدار . ليتري تميزي فراهم كنيد ميلي 250بالن 

ليتر آب را به  ميلي175و )  موارد ديگر به دلخواه(برگ گل محمدي  گل
در وقتي  .تقطير را شروع كنيد ،مخلوط را حرارت داده. بيفزاييدبالن 
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اين روغن  باشد،روغني هاي قطر دارايكه مقطره كدر و  صورتي
عطر موجود در گل و محلول شفاف شامل مواد محلول در آب  ،اسانسي

  .باشد مي)  گلاب(
  

  هاي مربوط به آزمايش پنجم پرسش
بالا است،  خواهد دماي جوش مايعي را كه تقريباً يك دانشجو مي- 1
دليل آن را . شده در نوسان است دماي تقطير مشاهده. دست آورد به

  .كاري پيشنهاد نماييد توجيه كنيد و راه
تشكيل  ها كردن فنل، مخلوطي از محصولدار در واكنش نيتره - 2

ها را از  توان آن چگونه با استفاده از تقطير با بخار آب، مي. شود مي
  ديگر جدا كرد؟ يك

متر جيوه  ميلي 93گراد،  ي سانتي درجه 50فشار بخار آب در دماي  - 3
مقدار تركيب حاصل از . متر جيوه است ميلي 17و براي برموبنزن 

متر جيوه  ميلي 110ي  يافته تقطير با بخار آب برموبنزن در فشار كاهش
اين مقدار را با مقدار حاصل از تقطير با بخار آب در فشار . قدر است چه

  .اتمسفر مقايسه نماييد
ريزند و در فشار معمولي  در بالن ميدر تقطير معمولي يك مايع را  - 4

در روش تقطير . كنند تا تقطير كامل شود يا فشار كم گرم مي
نامند، مايع را با همان سرعتي  مي اي تقطير لحظهشده كه آن را  اصلاح

طوري كه در هر  به .چكانند شود، به داخل بالن تقطير مي كه تقطير مي
اي چه  تقطير لحظه. باشد لحظه مقدار كمي مايع در بالن وجود داشته

  شود؟ امتيازي ممكن است داشته باشد و در چه شرايطي استفاده مي
گيري سنتي و  ي در گلابيها ها و شباهت به نظر شما چه تفاوت - 5

  دارد؟ آزمايشگاهي وجود
  كنند؟ اسانس گل محمدي را چگونه از محلول گلاب جدا مي -6
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  ) نوبلوركردن(تبلور مجدد  :6آزمايش 
  

ي خلوص  ندرت از درجه هاي شيميايي به واكنش هاي حصولم
  ي خلوص يابي به درجه به منظور دست .باشند مي بالايي برخوردار

تبلور مجدد يكي از .  سازي است ، نياز به انجام فرآيندهاي خالص مناسب
نمودن  اين روش شامل حل.  است  سازي هاي معمولي براي خالص روش

  حلال مناسب داغ و سپس سردنمودن محلولبلورهاي ناخالص در يك 
ها و  سردنمودن باعث تشكيل بلورهاي محصول با شكل. باشد مي

 در حلال سرد به ها و ناخالصيشود  هاي بسيار جالب و زيبا مي آرايش
  .ماند صورت محلول باقي مي 

  :  تبلور مجدد به روش انحلال شامل مراحل زير است
  ـ انتخاب حلال مناسب 1
  لال جسم مورد نظر در دماي جوش حلال يا نزديك آن ـ انح2
  هاي رنگي  بر براي جذب ناخالصي زغال رنگ فزودنـ ا3
  هاي نامحلول  كردن محلول داغ براي جداكردن ناخالصي ـ صاف4
   .شدن استـ تبلور از محلولي كه در حال سرد5
  .ـ جداكردن بلورها از محلولي كه در آن شناور هستند6
ها آغشته  كردن محلولي كه به آن بلورها براي خارج شوي و ـ شست7

   .است
  كردن بلورها ـ خشك8

  
  انتخاب حلال 

  معيني باشد تا بتوان از آن به هاي داراي ويژگييك حلال بايد 
  :عنوان حلال در تبلور مجدد استفاده كرد

ها مناسب  بايد ضريب حرارتي آن براي تركيب مربوط و ناخالصي - 1
كامل در و آل  طور ايده شود به يد تركيبي كه خالص مييعني با ؛باشد
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حداقل  نسبت نامحلول باشد وبه ولي در سرما  ،حلال داغ حل شود

امكان . ها در حلال سرد به صورت محلول باقي بمانند بايد ناخالصي
از چنين  ؛داغ حل نشوند  ها در محلول ديگر آن است كه ناخالصي

  .جدا كردها را  توان ناخالصي محلولي مي
ي  پايين باشد تا در مرحله دماي جوش حلال بايد به حد كافي - 2

بتوان حلال را به آساني از بلورها خارج  ،شود كه جسم خشك مي نهايي
  .كرد

  . تر از دماي ذوب جسم باشد جوش حلال كم  بهتر است كه دماي - 3
واكنشي  ،شود از نظر شيميايي نبايد حلال با تركيبي كه خالص مي - 4

  .بدهد
اطلاعات مربوط به  ،يمشيو مراجع توان با مراجعه به منابع  مي
كار بردن مقدار  صورت بايد به  در غير اين. دست آورد مناسب را به  حلال

در صورتي كه  .از راه تجربي حلال مناسب را پيدا كرد ،كمي از ماده
ر بايد برخي از اصول كلي انحلال را در نظ ،انجام اين كار لازم باشد

قطبي در حلال غير قطبي  هاي  معمول تركيبطور  به: داشته باشيد
،  برعكس ؛شوند هاي قطبي حل مي ند و در حلالهست نامحلول
روابط حلاليت را در عبارت   اين. دهستن هاي غير قطبي محلول تركيب

بنابراين . كنند خلاصه مي» كنند ديگر را حل مي جنس يك اجسام هم«
يب بسيار قطبي در يك حلال داغ غير قطبي يك ترك  بعيد است كه

 ولي ممكن است به خوبي در يك حلال سرد بسيار قطبي ،حل شود
  . و در نتيجه با قطبيت متوسط خواهد بود گرددحل  

در اين . كنند خوبي عمل مي ها به در بعضي موارد مخلوط حلال
قابليت انحلال جسم در يك حلال با افزايش حلال ديگري كه   ،حالت

تعدادي از . شود مي  تر محلول باشد، كاهش داده جسم در آن خيلي كم
عبارتند  ؛گيرند غلب مورد استفاده قرار مياهاي مخلوط كه  زوج حلال
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،  اترنفت ـ ، اتر الكل ـ ، اتر آب ـ اسيد ، استيك بنزين ـ  نفت، اتر الكل ـ آب: از
بر  3جدول  .رندندرت مصرف دا ، به الكل ـ هايي مانند بنزن مخلوط حلال

  :  ها تدوين شده است حسب كاهش قطبيت حلال
 فرمول نوع تركيب بودنكاهش قطبي

 آب   
  )اسيد استيك(اسيدهاي آلي 

  )فرماميد متيل دي   ـN,N( آميدها
  )  متانول و اتانول(ها  الكل
  )  آمين متيل تري(ها  آمين

  ها آلدييدها و كتون
  ) استات اتيل(استرها 

CHCl3>CH2Cl2>CCl4
 

  )اتر اتيل دي(اترها 
 )بنزن و تولوئن(هاآروماتيك

H2O
 

RCOOH 
 

RCON(Me)2 
 

ROH 
 

R2N 
 

RCOH 
 

RCOOR 
 

RX 
ROR 

 
ArH 

  انواع حلال در نوبلوركردن: 3جدول 
 

  انحلال جسم ناخالص 
بهترين راه براي انجام دادن  ،بخارهاي حلال تنفسبراي اجتناب از 

شود، انجام  تهويه مي  كه  يش را زير هودياعمال زير آن است كه آزما
، قابل اشتعال يا تا حدودي سمي  جز آب ، به هاي آلي تمام حلال. داد

 .هستند يا هر دو حالت را دارند
ليتر حلال مورد  جسم جامد مورد آزمايش را همراه با چند ميلي

سم نگهداري چند بلور از ج. گذارند مي  ي مناسب با اندازهي ارلندر  ،نظر
 ممكن است اين بلورها در ؛آزمايشگاهي مفيدي است روشناخالص 

براي شروع تبلور  ،تبلور ي شدن با مشكلاتي در مرحله صورت مواجه
جلوگيري از جهش   سپس در حالي كه مخلوط را براي. لازم باشند

را با اجاق برقي يا حمام   آن ،زنند هم مي طور مداوم  مخلوط جوشان به
هاي  فقط چنانچه حلال يا حلال. دهند مي  وش حرارتبخار تا دماي ج

www.ShimiPedia.irكه با سرعت زياد حرارت  توان بدون اين مي ،مصرفي قابل اشتعال نباشد
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كم حلال  به مخلوط جوشان كم. از چراغ بونزن استفاده كرد ،شود  داده
، براي  ي كافي  اندازه  كنند تا حلال جوشان فقط به تر اضافه مي بيش
كردن محلول داغ لازم  چنانچه صاف. د باشدكردن جسم موجو حل
براي جلوگيري از تبلور نابهنگام در زمان  بهتر است در اين ،باشد
براي افزايش . درصد حلال افزوده شود 5تا  2كردن محــلول  صاف

بايد از مصرف مقدار زياد حلال  ،شده بلورهاي خالص  ميزان بازيابي
حدودي در  لول سرد، تاجسم جامد حتي در مح. اضافي اجتناب كرد

اين مقدار  ؛يابد ماند و ميزان بازدهي مقداري كاهش مي محلول باقي مي
  .حلال موجود بستگي دارد به ميزان اين انحلال و مقدار

 ،نظر برسد كه حلال اضافي  به ،چنانچه در نزديكي پايان انحلال
خصوص هنگامي كه فقط مقدار كمي از  كند، به جسم را ديگر حل نمي

،  )ي كافي افزوده شده است حلال به اندازه(  مانده است سم باقيج
هاي نامحلول باشد  مانده شامل ناخالصي امكان دارد كه جسم جامد باقي

كردن محلول داغ  صاف ي  ها را در مرحله توان آن و در اين صورت مي
  .جدا كرد

  
  بر  كردن زغال رنگ اضافه

با اغلب جود باشد، هاي رنگين مو چنانچه در محلول ناخالصي
توان  مي ،) جوش  نه در حال(بر به محلول داغ  افزايش كمي زغال رنگ

بر يك زغال پودر با سطح وسيع بيش از  كربن رنگ. ها را خارج كرد آن
زغال شامل پيوندهاي . باشد زغال مي  ازاي هر گرم متر مربع به 2000

صورت   ژه اكسيژن بهوي به. باشد اتم ناجور مي  زياد و تعدادي ي چندگانه
ي پيوندهاي  وسيله ها به هيدروكسيل وجود دارد كه ناخالصي  گروه

ساخته شده   ترين زغال از چوب جاذب. شود هيدروژني به آن متصل مي
زغال حيواني شامل مقادير قابل توجهي از فسفر و كلسيم .  است
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كه در دسترس  ها چوب زغال برخي از. باشد كه اثر كمي دارند مي
  . تهيه شده است Nuchar و Darco ،Noritستند از ه

بيش از مقداري است كه  ندرت بهبر مورد احتياج  مقدار زغال رنگ
خصوص  ها به ناخالصي. تواند در نوك يك كاردك كوچك جاي گيرد مي

رنگين در سطح ذرات زغال جذب و هنگام گذراندن   هاي ناخالصي
مقدار بسيار   كه زغال بهدر صورتي . شوند محلول از صافي خارج مي

در نتيجه . گردد مقداري از جسم مورد نظر جذب مي ،زياد مصرف شود
بايد محلول را براي  ،از افزايش زغال  پس. رود در اين مرحله از بين مي

در اين حال مخلوط جوشان را . دچند دقيقه در حال جوش حرارت دا
  .شود زد يا چرخاند تا از جهش جلوگيري  همبه صورت دايم 

  
  كردن محلول داغ  صاف

گرد و خاك و  چنين هم(هاي نامحلول  كردن ناخالصي براي خارج
ي زمين  كمك جاذبه محلول داغ را به)  بر در صورت مصرف كربن رنگ
توان اين مرحله را در صورت عدم وجود  مي غلبا. كنند صاف مي
 صافي مكنده. بودن محلول حذف كرد هاي نامحلول و شفاف ناخالصي

زيرا تبخير حلال داغ در فشار كم باعث سردشدن و ؛ مطلوب نيست
براي  .شود تغليظ محلول و منجر به تبلور نابهنگام مي چنين  هم

اي ساقه كوتاه  شيشه  بايد از قيف ،ارلن ديگريك كردن محلول در  صاف
  . نموددار استفاده  يا بدون ساقه و كاغذ صافي چين

تر  كردن سريع آن است كه صاف دار براي مصرف كاغذ صافي چين
 .قيف تجاوز كند  قسمت بالاي كاغذ صافي نبايد از بالاي .انجام شود

مايع داغ را در قسمت بالايي كاغذ  ،براي افزايش ميزان كارايي صافي
تري از كاغذ صافي  محلول با سطح بيش  بدين ترتيب ؛صافي بريزيد

ولي مواظب . شود تر صاف مي كند و در نتيجه سريع تماس پيدا مي
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گاهي محلول . دو كاغذ و قيف عبور نكند ي باشيد تا محلولي بين لبه

ترين  راحت؛ شود قيف متبلور مي ي در كاغذ صافي يا در سطح شيشه
ليتر حلال متبلور در  ميلي 3تا  2راه جلوگيري از اين عمل آن است كه 

  .حرارت دهيد ظرف گيرنده بريزيد و تا جوش
  

  
دار دن با كاغذ صافي چينكر صاف: 8شكل   

  
  تبلور

گذارند تا آهسته  محلول داغ زير صافي را در حرارت معمولي مي
سردكردن سريع محلول . گيرد در اين حال تبلور صورت مي ؛سرد شود

زيرا  ؛مناسب نيست) به كمك فروبردن آن در آب يا به روش ديگر(
 ،اد بلورهادر اين حال سطح زي. شوند مي  بلورهاي حاصل بسيار كوچك

معمول طور  به. كند مي آسانهاي محلول را  جذب سطحي ناخالصي
چون اين عمل نيز باعث  ؛سردكردن محلول را هم زد  نبايد هنگام

بسيار   ، تشكيل بلورهاي بر عكس .شود تشكيل بلورهاي كوچك مي
شدن  ممكن است موجب محبوس) متر تر از دو ميلي تقريباً بزرگ(بزرگ 

كردن چنين  خشك. محلول در داخل بلورها شود)  ادنافت دام  به(
ها را در  مقداري از ناخالصي شدن خشك بعد از بلورهايي مشكل است و
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براي  ،چنانچه تشكيل بلورهاي بزرگ مشاهده شود .دارند خود نگه مي
  .هم زد توان محلول را  مي ،ها متوسط آن ي كاهش اندازه

تر  آسان ،تجربه ي ر نتيجهتوان د بلورها را مي  مناسب ي اندازه
 تبلور صورت نگيرد، ،چنانچه پس از سردكردن محلول. تشخيص داد

تهيه كرد و تبلور را شروع  سيرشدهمحلول  ،توان با افزايش بلور مي
كار بلور كوچكي از جسم جامد اصلي را به محلول سرد   براي اين. نمود
روش ديگري . وندش با اين عمل بلورها به سرعت تشكيل مي ؛افزايند مي

اي  شيشه ي آن است كه با يك ميله ،رود كار مي تبلور به  كه براي شروع
  سطح داخل ظرف را در داخل محلول يا درست بالاي آن خراش

  . دهند مي
  
  كردن سرد  صاف

صاف  در اين مرحله مخلوط سرد بلورها و محلول را به كمك خلأ
خرطومي كه از راه تله به   براي اين كار از قيف بوخنر و ارلن. كنند مي

خرطوم آبي داراي . كنند استفاده مي ،خرطوم آبي متصل شده باشد
در فشاري  ،در صورت وجود فشار آب لازم. مصرف آب زيادي است

در صورت كاهش . آيد جيوه به دست مي متر ميلي 15تا  0ر 8 حدود
داخل ارلن خرطومي   ، تله از برگشت آب خرطوم آبي به فشار آب

  . كند مي  وگيريجل
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  شوي بلورها  و شست

است و بلورها را  بلورها را بشوييد تا مايع اصلي كه داراي ناخالصي
سرد  ي حلال تازه قدر  كار به قيف آن  براي اين .خارج شود ،آغشته كرده

را ايجاد كنيد و حلال  دوباره خلأ. اضافه كنيد تا بلورها را بپوشاند
با  بلورها را در روي قيف تحت خلأ .نماييدرج وشو را از بلورها خا شست

  . چوب پنبه يا كاردك فشار دهيد تا سر حد امكان خشك شوند
  

  كردن بلورها خشك
 براي اين. توان با خرطوم آبي تبخير كرد تر حلال را مي قسمت بيش

ي بلورهاي  از توده  هوا را براي چند دقيقه ،گذارند تا خرطوم آبي كار مي 
به كاردك  ي وسيله پس از آن بلورها را به. يف عبور دهدموجود در ق

 فرايندتوان  درصورت لزوم مي. كنند ساعت تميزي منتقل مي  شيشه
 ي درجه:  احتياط(ساعت در اتو   كردن را با گذاشتن شيشه خشك

ذوب  دمايتر از  گراد پايين ي سانتي درجه10حرارت اتو بايد حداقل 
 .تسريع كرد)  خشكانه( رها در دسيكاتور خلأيا گذاشتن بلو) بلورها باشد
توان با  نمي ،شوند آساني در فشار جو تصعيد مي  كه بهرا بلورهايي 

  . حرارت خشك كرد
  

  انتخاب حلال مناسب : اولروش كار 
اسيد  بنزوئيك واستون  بنزال دي ،استاميد ،آسپيرين ،ننفتال  حلاليت

 100-140اتر  پتروليومو  استات اتيل ،اتانول ،را در چهار حلال آب
و   محلول ، كم محلول«هاي  عبارت با 4نتايج را در جدول  ،امتحان كرده

در صورتي كه يكي از اين اجسام در حلال گرم . نماييد كامل »نامحلول
فقط كمي محلول يا  ،ولي در همان حلال در حالت سرد ،شود حل مي

 حرارت معمولي بهي  محلول گرم را بگذاريد تا درجه ،نامحلول باشد
ي  بعد اندازه و شكل بلورهاي حاصل را با ماده. آهستگي سرد شود 

   1آزمايشگاه شيمي آلي   ◙52
 

ترين حلالي را كه براي تبلور مجدد  مناسب. جامد اصلي مقايسه كنيد
  . نماييدمشخص  ،گيريد اين اجسام در نظر مي هر يك از

به چهار و  ساييده كاملطور  به،  گرم جسم جامد را توزين كرده  نيم
ي آزمايش كاملاً خشك  در چهار لوله ،مساوي تقسيم كردهقسمت 
  . بريزيد

ليتر آب اضافه كنيد و خوب تكان  دو ميلي:  ي آزمايش اول در لوله
مخلوط را روي  ،اگر جسم حل نشد .حلاليت را يادداشت كنيد. دهيد
  .جوش يادداشت كنيد حلاليت را در آب. ي آزاد بجوشانيد شعله

حلاليت را  .ل سرد بريزيدوليتر اتان دو ميلي:  ي آزمايش دوم در لوله
آب جوش   مخلوط را در حمام ،اگر جسم حل نشد .يادداشت كنيد

  .بجوشانيد و نتيجه را يادداشت كنيد
مانند آزمايش  ،استات ريخته ليتر اتيل دو ميلي:  ي آزمايش سوم در لوله

  . الكل تكرار كنيد
، ريخته 100ـ140اتر  ليتر پتروليوم دو ميلي:  ي آزمايش چهارم در لوله

  . مانند آزمايش الكل تكرار كنيد

  اسبانتخاب حلال من: 4جدول 

  

راتپتروليوماستاتاتيلاتانولآب حلال
گرمسردگرمسردگرمسردگرمسرد جسم
ننفتال  

 آسپيرين
ميدااست  

نواست بنزال دي  
 اسيد بنزوئيك
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  حلال  تبلور زوج :دومروش كار 

جامد پيدا  ي در صورتي كه در آزمايشگاه حلال مناسبي براي ماده
هاي معمول كه  حلال  زوج .بايد از مخلوط دو حلال استفاده نمود ،نشود

  : گيرند عبارتند از براي نوبلوركردن مورد استفاده قرار مي
  اسيد  استيك – آب - 2             اتانول - آب - 1
  اكسان  دي – آب - 4             استون - آب - 3
  اتر  پتروليوم – اتر اتيل دي -6           متانول - كلروفرم - 5
  تولوئن  -  ليگروئين - 8        اتر پتروليوم – تولوئن - 7

طور  به ها جسم را  اين طريق است كه يكي از آن انتخاب دو حلال به
با  .كندحل ن  كامل در سرما حل كند و حلال دوم حتي در گرما هم

تا به  ددهي تغيير مي محلول راقطبيت  ،كردن اين دو حلال مخلوط
از   نوبلوركردن جسم با استفاده  براي.  دحلال مناسب لازم برسي

   :دكني به روش زير عمل  ،حلال زوج
 پنجاستون ناخالص را توزين و به يك بشر  بنزال گرم دي 1ر 5
بيفزاييد و بشر را   ول به آنليتر اتان ميلي 10. ليتري منتقل كنيد ميلي

حل  كاملطور  بهمخلوط را هم بزنيد تا  .در حمام آب جوش قرار دهيد
محلول را به حالت داغ صاف  ،است  مانده  ي جامدي باقي اگر ماده. شود
روي صافي را دور بريزيد و بشر را در حمام آب داغ  ي مانده باقي ،كرده

ه قطره آب جوشان بيفزاييد و در قطر ،محلول الكلي داغ  به. قرار دهيد
با   حاصل رشدنكداگر . كه كدر شود را هم بزنيد تا زماني  همان حال آن

به اين محلول كدر در حمام آب داغ، قطره قطره  ،فتزدن از بين نر هم
محلول شفاف حاصل . تا محلول كدر شفاف شود بيفزاييدالكل جوشان 

يقه در حمام يخ قرار دهيد و مدت ده دق به ،را تا دماي اتاق سرد كرده
مخلوط سه (ليتر حلال سرد  بلورها را با چهار ميلي. صاف كنيد  سپس

پس از  ،بلورها را خشك كرده. وشو دهيد شست)  آب وبه يك الكل 
  . توزين به مربي تحويل دهيد
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  خالص نا ي تبلور يك ماده :سومروش كار 
 250ر اسيد ناخالص را توزين و به يك بش گرم بنزوئيك 3
و  بيفزاييداين جامد   ليتر آب به ميلي 30 .ليتري منتقل كنيد ميلي

در  .بجوشد دمحلول نباي .دماي جوش حرارت دهيد مخلوط را تا
داغ اضافه كنيد تا تمامي جامد   آن آب  ليتري به هاي چند ميلي قسمت

دماي محلول را بالاتر از  ،در حين افزودن آب داغ .سفيدرنگ حل شود
تري آب مورد نياز  چه مقدار بيش .گراد نگه داريد ي سانتي هدرج 90

تمام جامد سفيدرنگ اگر  .شده را ثبت كنيد ؟ حجم آب استفاده است
بر  ، مقدار كمي زغال رنگ مخلوط حاصل رنگي است ليحل شد و
مخلوط داغ را از يك صافي عبور  .ديجوشانبمدت دو دقيقه   افزوده و به

اگر بلورها در قيف و به هنگام  .ل نماييدبه يك ارلن منتق ،داده
حال كه مايع را بر روي صافي اضافه   كردن تشكيل شد، در همان صاف
 ،شدن پس از صاف .كنيد، محلول زير صافي را حرارت دهيد مي

  .ي روي صافي را دور بريزيد مانده باقي ،برداشته محتويات ارلن را
  شي را در حمام يخبخ ؛محتويات ارلن را به دو بخش تقسيم كنيد

 .به بخش ديگر اجازه دهيد تا به آرامي سرد شود كرده،سرعت سرد   به
پس از  ؟كنيد مي  ي بلورها مشاهده چه تفاوتي در شكل و اندازه

پس از ده دقيقه  قرار دهيد وهر دو بخش را در يخ سرد  ،سردشدن
كاغذ صافي را توسط چند قطره حلال  ،كردن قبل از صاف(صاف كنيد 
را تعيين   دماي ذوب آن بلورهاي حاصل را توزين و .)خيس كنيد

با نوشتن وزن جسم و  ،بلورها را در ظرف مناسبي قرار داده. نماييد
  . مشخصات خودتان به مربي تحويل دهيد
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  هاي مربوط به آزمايش ششم پرسش

. ي خالص با حداكثر بازدهي است آوردن ماده دست ، بههدف از تبلور - 1
  :ز موارد زير چه تأثيري در رسيدن به اين هدف دارندهر يك ا

  ي انحلال مصرف حجم زياد غير ضروري از حلال در مرحله) الف
  در آب يخ داغتسريع تبلور با قراردادن ظرف حاوي محلول )ب
  استفاده از حداقل حلال جوشان) ج
  :در تبلور مجدد يك جسم ناخالص - 2

ي ناخالص چه  نمودن ماده لاستفاده از حلال سرد به هنگام ح) الف
  تأثيري دارد؟

ي سرد قبل از  وشوي بلورها با حلال تازه ي شست خذف مرحله) ب
ي خالص در تبلور  چه تأثيري در ميزان بازيابي ماده ،ها كردن آن خشك

  مجدد دارد؟
اسيد در اتانول  نيتروبنزوئيك ـ اسيد و پارا وئيكنيتروبنز ـ حلاليت متا - 3
 نيترو ـ سازي متا آيا خالص. گرم بر ليتر است 22 و 330ترتيب   به

به روش ) به عنوان ناخالصي(درصد ايزومر پارا  20اسيد حاوي  بنزوئيك
  .توضيح دهيدرسد؟  تبلور مجدد در اتانول عملي به نظر مي

  بريد؟ چگونه بعد از نوبلوركردن به خلوص تركيب پي مي - 4
 70را از محلول داغ يك جامد  ،تبلور اب شتدانشجويي سعي دا - 5

شدن يك تركيب روغني  پس از خنك. آب جدا كند –درصدي اتانول 
حمام يخ قرار داد تا جامد شود و سعي كرد تا  آن را در. دست آمد به

  تري دارد؟ ي دوم امكان موفقيت بيش آيا در مرحله. دوباره نوبلور كند
ور مجدد هر يك از خطاهاي زير چه اثري در انجام يك فرايند تبل -6

  موفق خواهد داشت؟
  .كار برده شود كردن جامد مورد نظر، حلال اضافي به براي حل) الف
  .كردن جسم، حلال بسيار كم استفاده شود براي حل) ب
  .آمده هرگز شسته نشوند دست بلورهاي به) ج
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  .طور كامل جدا نشود كردن به بر توسط صاف كربن رنگ) د
ي ظرف، سبب  ه كف يا ديوارهي شيشه ب چرا كشيدن ميله) الف - 7

  شدن خواهد شد؟ شروع فرايند بلوري
شدن مؤثر  وشوي بلورهاي روي كاغذ، در بازدهي بلوري چرا شست) ب

تر باشد، امكان داشتن ناخالصي آن نيز  چرا هرچه بلور درشت نيست؟
  تر است؟ بيش

  :به اطلاعات اين جدول توجه كنيد  - 8
حلاليت در اتر

)gr/100ml( 
در اتانولحلاليت

)gr/100ml( 
دماي ذوب

)Ĉ( 
 نام تركيب

21 28 147 o-Nitro benzoicacid 
25 3 141 m-Nitro benzoicacid  

-p 242 2ر2 0ر9 Nitro benzoicacid  
 ي تبلور وسيله سازي به در خالصتواند  ميهاي زير  كدام يك از روش

  ؟ در هر مورد توضيح دهيد؟انجام شود
صد ايزومر متا رد 5اسيد داراي  نيتروبنزوئيك ـ سازي ارتو خالص) الف

  .در اتر) به عنوان ناخالصي(
 به(درصد ايزومر پارا  20اسيد داراي  نيتروبنزوئيك ـ سازي متا خالص) ب

  .در اتانول) عنوان ناخالصي 
درصد ايزومر ارتو  20اسيد داراي  بنزوئيك ـ سازي ايزومر پارا خالص) ج
  .تانولدر ا) عنوان ناخالصي  به(
دانشجويي از واكنش اسيد و الكل، محصول استري را تهيه كرد كه  - 9

يك روش براي . اسيد اوليه به صورت ناخالصي با محصول وجود داشت
  . جداكردن اسيد قبل از تبلور مجدد پيشنهاد كنيد

  :در استفاده از قيف بوخنر -10
  چرا بايد قيف بوخنر در جاي خود محكم شود؟) الف
  اي بايد داشته باشد؟ اندازه چهافي مورد استفاده كاغذ ص) ب
  چرا بايد كاغذ صافي را قبل از شروع به كار مرطوب كرد؟) ج
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  تصعيد: 7آزمايش 

  

،  به همين دليل. كند جامد با دما تغيير مي ي فشار بخار يك ماده
به  ،كنند عبور  كه از حالت مايع بدون اين ،هاي جامد تركيب رخيب

اين فرآيند تصعيد . شوند مستقيم به بخار تبديل ميت به صورآساني و 
از اين تبديل . جامد كرد  توان دوباره چون بخار را مي ،شود ناميده مي

فرايند . نمودمواد استفاده  سازي خالصتوان به عنوان روشي براي  مي
ها  پذير است كه فشار بخار ناخالصي انجام  وقتي به خوبي سازي خالص

فشار  .تصعيدشدني باشد ي تر از فشار بخار ماده مك به صورت مشخصي
  : آمده است 5ها در جدول  جامدات در دماي ذوب آن بخار برخي از

ذوبدماي جامد در بخار فشارتركيب
 )متر جيوه ميلي(

  دماي ذوب
)گراد ي سانتي درجه(

 -387657 )5رatm1( كسيداديكربن
 59 950 پروفلوئوروسيكلوهگزان

 186 780 تانهگزاكلروا
 179 370 كامفر

 114 90 يد
 80 7 ننفتال

 122 6 اسيدبنزوئيك
  ها جامدات در دماي ذوب آن فشار بخار برخي از: 5جدول 

  

نسبت غير قطبي  بهدر مواد ور معمول  ط بهتصعيد خاصيتي است كه 
  دماي  متقارن هاي اغلب تركيب. شود بسيار متقارن ديده مي اربا ساخت

تبخيرپذيري آسان اين مواد از سطح . ار بخار بالايي دارندذوب و فش
ساختارهاي . باشد ميبين مولكولي  بودن نيروهاي  ضعيف ، به علتجامد

 يكنواخت تا حدوديمولكولي متقارن از نظر توزيع چگالي الكتروني 
گشتاور دو قطبي كوچك به معني . كوچكي دارند ند و گشتاورهست

تر  الكترواستاتيكي كم  به دليل وجود نيروهايتر  داشتن فشار بخار بيش
  .  در بلور است
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قابل ملاحظه  ،ي ذوبدمادر  تدر صورتي كه فشار بخار جامدا
چند تركيب در جامد  فشار بخار 5در جدول  .شوند باشد، تصعيد مي

،  سه تركيب اول در فشار اتمسفر.  آوري شده استها گرد دماي ذوب آن
، يعني كامفر، يد،  چهار تركيب بعدي .ندشو به جاي ذوب تصعيد مي

در ) تصعيد(هايي از تغييرپذيري حالت  نمونه ،اسيد نفتالن و بنزوئيك
،  دهند، به هر حال اتمسفر، يعني فشار معمولي از خود نشان مي فشار

  . شوند ها در فشار كم به آساني تصعيد مي اين تركيب
، در  يد و نفتالن هاي آلي ديگر، در مقايسه با بسياري از تركيب

براي مثال تمام . دارند  بالايي نسبت  بهپايين فشار بخار  تقريباً دماي
گراد داراي  ي سانتي درجه 42و  39، 53ها به ترتيب در دماهاي  آن

فشار بخار خيلي   كه اين با اين. هستند جيوه متر فشار بخار يك ميلي
مدتي  اگر ،ي جامدها اما مشاهده شده است كه اين تركيب ،زياد نيست

 كلرو دي ـپارا نفتالن و .شوند باز قرار داشته باشند، بخار ميظرف در در
اگر يد را در . شوند ، به همين ترتيب متصاعد مي اي بنزن به صورت دانه

پس از مدتي حركت بلورهاي آن در داخل  د،ظرف دربسته قرار دهي
   .استظرف قابل مشاهده 

كنند  بخار را تصعيد محسوب مي -مد هر گذار جا ها اغلب شيميدان
دانند و  مي  و دماي تصعيد را مشابه دماي ذوب يا دماي جوش

گويند در دماي تصعيد، فشار بخار جامد، مساوي فشار بخار محيط  مي
تر از دماي جوش خود  پايين  در دماييكه بسياري از مايعات .  است

كامل بسته طور  بها ه ي كه در پوش آنهاي بايد در ظرف ،شوند تبخير مي
تعيين دماي ذوب اين نوع   در هنگام .شته شوندشود، نگه دا مي

مويين  ي در انتهاي باز لوله ،ها متصاعد شده ها، مقداري از آن تركيب
 ،براي رفع اين مشكل  بنابراين .شود مانده ذوب مي جمع و مقدار باقي

قرار داد و ت، اسمسدود كه از دو سر  يمويين ي ها را در لوله بايد آن
كردن كامفر از  براي خالص. سريع تعيين كرد ها را دماي ذوب آن
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فشار بخار گراد  ي سانتي درجه 175ي در دما .شود تصعيد استفاده مي

بخار در روي يك سطح سرد به .  استمتر جيوه  ميلي 320كامفر 
  . آيد صورت جامد در مي

  
  روش كار تصعيد ساده 

يك گرم  .سوار كنيد الف -10شكل ابق دستگاه تصعيد ساده را مط
 .ي چيني بريزيد  در داخل بوته، بنزوكينون ناخالص را وزن كرده ـ از پارا

 ،باز گردد  داخل بوته  نتواند دوباره به  ي تصعيدشونده كه ماده براي اين
 ،ها سوراخ شده است قسمت بوته را با كاغذ صافي كه در بعضي از

چيني است و  ي تر از قطر بوته ر آن كميك قيف را كه قط. بپوشانيد
طور وارونه  به ،مجراي آن توسط پشم شيشه يا كاغذ صافي بسته شده

د تواني مي(محتويات بوته را به آرامي حرارت دهيد  .روي بوته قرار دهيد
ي مورد نظر  تا ماده) دي چيني را روي بشر آب گرم قرار دهي  بوته

. نشيند مير جدار داخلي قيف د يجامد زردرنگبلورهاي  .تصعيد شد
حرارت را  ،شده قابل ملاحظه گرديد ي متصاعد كه مقدار ماده پس از آن

محتويات  ؛قطع كرده و قيف را به آرامي از روي شيشه ساعت برداشته
ي اوليه را  ي خلوص نمونه درجه .اييدتوزين نمو آوري  را جمع آن

  . كنيد گزارش
  

    
  تصعيد هاي مورد استفاده در انواع دستگاه) ب   د سادهدستگاه تصعي) الف: 10شكل 

بالف
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  هاي مربوط به آزمايش هفتم پرسش
ها داراي چه  ي مورد نظر و ناخالصي در آزمايش تصعيد، ماده) الف - 1

  هايي باشند تا فرايند تصعيد موفق باشد؟  ويژگي
ي تصعيد  اگر هر يك از اين شرايط نباشد، چه تأثيري در نتيجه) ب

  اشت؟خواهد گذ
گراد و فشار  ي سانتي درجه 112يك تركيب جامد با دماي ذوب  - 2

كردن آن وجود  چه روشي براي خالص. متر جيوه است ميلي 65بخار 
  دارد؟

 186(متر جيوه در دماي ذوبش  ميلي 780هگزاكلرواتان فشار بخار  - 3
چه روشي براي تعيين دماي ذوب آن در . دارد) گراد ي سانتي درجه
  كنيد؟ متر جيوه پيشنهاد مي ميلي 760دماي 

  شود؟ تصعيد در فشار كم چگونه انجام مي - 4
  سازي چه مزيتي دارد؟ هاي خالص تصعيد نسبت به ساير روش - 5
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  استخراج :8آزمايش

  

.  ي ديگر است شده از يك لايه به لايه ي حل ، انتقال ماده استخراج
آشكار از  طور به تركيب يا مخلوط يكنواختي است كه )فاز(لايه يك 

 ،شده ي حل ماده.  موجود ديگر مجزا استهاي  مخلوط يا تركيب
اول استخراج   ي لايهي افزايش يك حلال غير قابل اختلاط با  وسيله به
اگر  .تر حل شود ي دوم بيش كه ماده در لايه به شرط آن ؛شود مي

 ،استخراج شود  مايع ي ي موجود به داخل لايه تركيبي از يك ماده
 اين نوعاي از  ي چاي نمونه تهيه. نامند مايع مي - استخراج را جامد

استخراج  ،جسم از يك مايع به مايع ديگر  انتقال يك.  استخراج است
 اي هستند و به هاي ساده ها روش استخراج .شود مايع ناميده مي - مايع

ها را  هر يك از اين روش. گيرند گسترده مورد استفاده قرار مي طور 
آلي حاصل از  هاي سازي بسياري از تركيب توان براي خالص يم

، استخراج  ها و يا استخراج آلكالوييدها از برگ و پوست درختان واكنش
ها و شكر از نيشكر  ر از گلهاي معط ها، اسانس غذايي از دانههاي  اسانس

  .  كار گرفت به
  

  ) جداسازي ناپيوسته(بحث و بررسي استخراج 
توانند با تشكيل پيوند روي  هاي آلي مي مولكول : داتاستخراج از جام

ممكن است بين . گيرند كننده يا درون آن قرار يك سطح جامد جذب
جذب فيزيكي شبيه پيوندهاي بين ملكولي وجود  ،هاي جامد مولكول

جدا گردد، شده  يك مولكول گيرافتاده يا جذب كه آنبراي . داشته باشد
هايي كه بين  ملكول .شود تري شكسته  يي نيروهاي قو وسيله بهبايد 
ها نفوذ  ممكن است حلال در آن ،ملكولي وجود ندارد  ها نيروي بين آن
براي به عنوان مثال  ؛كند كردن سرعت نفوذ را زياد مي آسياب. كند

. كنند را آسياب مي  آن ،قهوه يكردن هر يك از اجزا استخراج تر راحت
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طور  به ،رود كار مي ين ملكولي بهگرمايي كه براي كاهش نيروهاي ب
  . دارد بستگي معمول به تمايل آن جزء براي تشكيل پيوند

شامل توزيع انتشار يك  ،مايع – استخراج مايع:  استخراج از مايعات
معمول طور  به. باشد مي  ي غير قابل امتزاج شدني بين دو لايه جسم حل

. دهند دو لايه مي تشكيل ،آب و يك حلال آلي غير قابل امتزاج با آب
سپس  ،در يك حلال حل شدهها  تركيب فرض كنيد مخلوطي از

مجاور  ،ي اول غير قابل امتزاج باشد مخلوط را با يك حلال كه با لايه
تر از  تركيب خاص از مخلوط در حلال دوم محلول  يك.  دكني

بدين ترتيب تركيب مورد نظر به حلال دوم  .ديگر است هاي تركيب
ي مايع  انتقال در سطح داخلي بين دو لايه .ا خواهد كردانتقال پيد
بايد قيف  ،ي ديگر براي انتقال ماده از يك لايه به لايه .گيرد صورت مي

شود  افزايش سطح تماس بين دو مايع سبب مي. جدا كننده را تكان داد
ترين  كامل. تر شود ي دوم بيش شده در لايه حل ي تا سرعت انتقال ماده

شده به مقدار  حل ي يعني ماده ؛است كه تعادل برقرار گرددانتقال آن 
تعادل بسياري از در حالت درصورتي كه  .شودكافي استخراج 

  .گردد ي اول بر مي شده به لايه حل ي هاي ماده ملكول
   

  )  پخش(ضريب توزيع 
ها  ها، استرها، آمين كتون ،يدهاهها، آلد آلي مثل الكل هاي تركيب

 مقدار كم در آب محلول  بنابراين به .دهند  هيدروژني مي با آب پيوند... و
هنگامي  .ندباش مي هاي آلي نيز محلول در حلال ها اين تركيب .ندهست

ممكن است  ،امتزاج اضافه شود  حلال غير قابل كه اين جسم به يك زوج
بين دو حلال  ،شده در اين حال جسم حل ؛در هر دو مايع حل شود

ميزان حلاليت جسم در يك حلال با حلال ديگر   ولي. شود ميتوزيع 
زدن  شده بين دو لايه، با هم چگونگي تقسيم جسم حل.  يكسان نيست
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 .شود ميبررسي  ،ها يك از لايه دادن هركننده و مورد مطالعه قرارجدا

تر از آن مقدار باشد كه هر دو  كمشده  كه مقدار جسم حل مشروط بر آن
شده در هر دو لايه در حالت  كه جسم حل آن ديگرلايه را اشباع سازد و 

هميشه يكسان  ،در دو حلال  شده نسبت غلظت جسم حل. يكسان باشد
 CO و Cwاگر . و برابر با نسبت حلاليت جسم در دو حلال خواهد بود

حلاليت  SOو  SWي آلي و  ي آبي و لايه در لايه  ترتيب غلظت جسمه ب
  : جسم در دو حلال مذكور در نظر گرفته شود

  
  

در  كه شود ا ضريب توزيع خوانده مييضريب تقسيم  Kاين ثابت 
)  ديناميك(پويا   از آنجا كه يك تعادل .يك دماي خاص ثابت است

  :  صورت به
  ي آلي شده در لايه مقدار جسم حل= ي آبي  در لايه هشد مقدار جسم حل

هاي تعادلي  نوعي ثابت تعادل است و همانند ساير ثابت K .وجود دارد
گراد حلاليت  سانتي ي درجه 15در  براي مثال .وابسته به دما است

گرم و در  0ر 56اتر  اتيل در دي )HO2C(CH2)6CO2H(اسيد  سوبريك
مفهوم آن اين است كه  .است ليتر ميلي 100گرم در  0ر14 ،آب

ي  درجه 15در (اتر  اسيد بين دو حلال آب و هنگامي كه سوبريك
اتر و  اتيل ديهاي  حلال نسبت غلظت آن در ،توزيع شود) گراد سانتي

ديگر غلظت اسيد در حلال اتر، چهار بار بيان   به. خواهد بود         آب 
اگر يك محلول  .است K=  4تر از غلظت آن در آب خواهد بود يا  بيش
ليتر  ميلي 50 آب بايتر ل ميلي 50اسيد در  گرمي از سوبريك ميلي 40

ي  آبي وارد لايه ي اسيد كه از لايه وزني از سوبريك ،اتر استخراج شود
  :  صورت زير است به ،شود آلي مي

  
  

= =
CO 

CW 
SO 
SW 

K 

.ر56
.ر14

۴= 
50 
x 

-۴٠ x 
50 

=  گرمميلي32
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گرم  ميلي 32ليتر اتر،  ميلي 50بار استخراج با  عبارت ديگر يك  به
ي آبي  گرم را در لايه ميلي 8كند و  در خود حل مي اسيد را سوبريك
ها مورد استفاده  هاي مساوي از حلال چه حجم چنان .گذارد باقي مي
  . صورت زير در خواهد آمد ي ضريب توزيع به معادله ،قرار گيرد

  كننده هاي استخراج شده در حلال وزن جسم حل
 شده در حلال اوليه  وزن جسم حل

  :شده عنواندر مثال 
  اتري  ي اسيد در لايه وزن سوبريك                

  آلي ي اسيد در لايه وزن سوبريك
ي اتري و  اسيد در لايه كل سوبريك چهارپنجمعبارت ديگر   به
از اين محاسبات و نتايج آن . ماند ي آبي باقي مي در لايه پنجم يك

هاي  راحتي از ناخالصي  اسيد را به توان سوبريك شود كه مي آشكار مي
چنين با  هم. امحلول در اتر به روش تكرار استخراج با اتر جدا نمودن

 25توان اثبات كرد كه دوبار استخراج هر بار با  محاسبات ساده مي
طور  به .باشد ليتر اتر بهتر مي ميلي 50بار استخراج با  از يك ،ليتر ميلي

كار استخراج متناسب با  ،كلي براي يك حجم كلي معين از حلال
  . يابد هاي جداگانه افزايش مي ش تعداد استخراجافزاي

  
  هاي استخراج ناپيوسته  كاربرد روش

هاي جداسازي و  ترين و سودمندترين روش استخراج يكي از مهم
اين روش قديمي در زندگي روزمره نيز مورد  .تخليص مواد است

 ي چاي از برگ چاي و آب جوش براي مثال تهيه ؛گيرد استفاده قرار مي
، دو نمونه از فرايند استخراج  ي قهوه  شدههاي خرد ي قهوه از دانه هيهيا ت

  .  است)  آب جوش(ي يك حلال آب گرم  وسيله از يك مخلوط جامد به
، پس از انجام واكنش بايد تركيب مورد نظر را از مواد ناخالص  گاهي

توان از فرايند  در اين مورد مي. ديگر يا مواد اوليه واكنش جدا كرد

K=

K= 
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ها  آن ،ها معمول با توجه به ماهيت تركيبطور به. نمودتخراج استفاده اس
  : دنشو استخراج مي  حلالنوع  چهاري  لهيوس به

از اين روش براي جداسازي  : ي آب وسيله بهها  استخراج تركيب - 1
معدني اسيدهاي   نمك :مانندموادي كه تا حدود زيادي قطبي هستند، 

ها  آمين رخيو ب اسيدها و كربوكسيليك ها ، الكل ، بازهاي قوي قوي
  . شود استفاده مي

ل معموطور  بهي محلول اسيدي رقيق  وسيله استخراج به - 2
هاي  براي محلول  محلول اين :درصد 10تا  5اسيد  هيدروكلريدريك

آمين به نمك اسيد كه . شود هاي آلي استفاده مي آمين  قليايي مثل
   .شود تبديل مي  ،محلول در آب است

RNH2 RNH3 Cl+ HCl
+ -

 
محلول  لمعموطور  بهي محلول بازي رقيق  وسيله استخراج به - 3
اين محلول براي استخراج اسيدهاي آلي به : در صد 5كربنات  بي سديم

  اسيد اضافي ي استرها، كربوكسيليك براي مثال در تهيه ؛رود كار مي
به نمك  ،كربنات يب سديم  ي محلول را به وسيله )نكرده در واكنش عمل(

را با  توان آن كنند كه مي تبديل مي ،محلول در آب است آن كه ياسيد
براي بازيابي اسيد، لازم است محلول آبي نمك را . (آب استخراج كرد

 )  كرداسيدي 

RCOOH NaHCO3 RCOONa
+-

+ 
با  ،در مواردي كه جداكردن فنل از مخلوط واكنش مورد نظر باشد

  تر است اسيدها كم اسيدي فنل از كربوكسيليك كه قدرت توجه به اين
)Ka تر از  مرتبه كوچك 510 فنلKa لازم ) ستا اسيدها كربوكسيليك ،

هيدروكسيد استفاده  كربنات از محلول سديم بي است به جاي سديم
فنات محلول در آب تبديل  ، فنل به نمك سديم بدين ترتيب. شود
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 فنل و(  جسم چه اين دو نچنا. توان آن را جدا كرد شود كه مي مي
ابتدا توسط  ،دداشته باشوجود به صورت مخلوط ) اسيد كربوكسيليك
 سپسو  كرده،اسيد را استخراج  كربوكسيليك ، كربنات بي محلول سديم

بعد با  .آيد دست مي به فنات سديم، هيدروكسيد توسط محلول سديم
نل را بازيابي فتوان  مي ،ي اسيد وسيله فنات به كردن محلول سديم خنثي
   .كرد

 ،ها آلي از محلول آبي يا سوسپانسيون هاي براي جداكردن تركيب - 4
اختلاط با آب   غير قابل)  هاي آلي يا حلال(به اين محلول حلال آلي 

منتقل شده و از  ي، تركيب آلي به حلال آل در نتيجه. كنند اضافه مي
كننده را نشان كار با قيف جدا روش 11شكل . شود ي آبي جدا مي لايه
  .دهد مي

  

      
  روش كار با قيف جداكننده : 11شكل 
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  مايع –ي اثر نمك در عمل استخراج مايع  مشاهده: 1روش كار 
يك ، ليتر آب مقطر ميلي 4در هر كدام  ،ي آزمايش برداشته دو لوله

ليتر  ميلي 0ر 5بنفش و بلور  مولار 3×10-4قطره از محلول آبكي 
كلريد اضافه كنيد  كم سديم ها كم به يكي از لوله .زاييدالكل بيف ايزوآميل
ي آبي اين دو لوله  رنگ لايه. ي آلي به حالت اشباع درآيد تا لايه

نتايج را يادداشت كنيد و مورد بحث . نماييدمقايسه   آزمايش را با هم
  . قرار دهيد

  
  ها جداسازي مخلوط: 2روش كار 

. ل را از مربي دريافت كنيدنفتو ـ اسيد و بتا مخلوطي از بنزوئيك
 20(كلرومتان  در حداقل دي ،پودر نموده به صورت كاملمخلوط را 

سپس سه مرتبه و هر . منتقل كنيد قيف جداكنندهحل و به ) ليتر ميلي
 ،كربنات به آن اضافه نموده بي اشباع سديم  ليتر محلول ميلي 20بار 

. دقت جدا كنيده آلي ب ي ي آبي را از لايه هر بار لايه. خوب تكان دهيد
ي  و به لايه اييدديگر اضافه نم حاصل از استخراج را به يك  هاي آبي لايه

 pHبا كاغذ(تا محيط اسيدي شود  مولار بيفزاييد 3اسيد  آبي سولفوريك
. كند اسيد رسوب  بنزوئيك و )بودن محيط مطمئن شويد از اسيدي 

در  10 هيدروكسيد ديمر سليت ميلي 30ي آلي را سه مرتبه با  اكنون لايه
هاي آبي را به  ديگر جدا كرده و لايه ها را از يك لايه. صد استخراج كنيد

كنيد تا   اضافهمولار  3اسيد  ي آبي سولفوريك به لايه .بيفزاييدديگر  يك
هاي  رسوب. كند نفتول رسوب مي ـ در اين حالت بتا .محيط اسيدي شود

را گزارش كنيد و هر دو  وزن هر يك .حاصل را صاف و خشك كنيد
  .جسم را تحويل دهيد
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  3روش كار 
مخلوط در اختيار : نفتول ـ بتا نيتروآنيلين و ـ جداسازي مخلوط پارا 

ارايه  2نياز را مانند روش كار  روش كار مورد .شما قرار گرفته است
  . كنيد

CH2Cl2

CO2Na

OH
NH2

NO2

H2SO4

CO2H

NH2

NO2

ONa

OH

NH3Cl

NO2

NaOH

NH2

NO2

NaOH

NaHCO3

+

, ,

,

HCl 10%

+ _

+_

_ +
5%

  
  استخراج پيوسته 
تر از حلال آلي  شپذيري يك تركيب آلي در آب بي وقتي انحلال

باشد، در اين   باشد، يعني ضريب توزيع بين حلال آلي و آب كوچك
براي  .، مقادير زيادي حلال آلي لازم است صورت براي استخراج آن

از استخراج  تر كمچنين صرف وقت  هم اجتناب از مصرف زياد حلال و

مخلوط

ي آبيلايهي آليلايه

ي آبيلايه ي آليلايه 

ي آبيلايهي آليلايه

 اسيد
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خراج كار دستگاه است براي اين. شود مايع استفاده مي - ي مايع پيوسته

اين روش حلال پيوسته بخار  در. گيرد مورد استفاده قرار مي  اي ويژه
استخراج  شود و به ظرف مايع مورد مايع مي كننده خنكشود و در  مي

ها و تقطيرها، حلال مقداري از  در تمام اين تبخيرشدن .گردد برمي
كه از جزء مورد نظر سير  اين كند و پس از تركيب را در خود حل مي

چون در اين مورد دماي جوش . شود از ظرف استخراج خارج مي ،شد
، به مراتب بالاتر از دماي جوش حلال مورد استفاده  شده جزء استخراج

 شود و دوباره پس از سردشدن در ، فقط حلال تبخير مي است
بدين . گيرد مورد استفاده قرار مي ،كننده براي استخراج دوباره خنك

كند و هر  تماس پيدا مي  حدود با محلول اوليهنام تعدادترتيب حلال به 
براي . كند خارج مي ،بار مقداري از جزء مورد نظر را در خود حل كرده

مخلوط جامد، ابتدا بايد حلال مناسبي انتخاب   استخراج اجزاي يك
  ، از استخراج ناپيوسته و پيوسته كرده و سپس با توجه به شرايط

هاي  لكالوييدآنظور استخراج مواد و كردن چاي به م دم. استفاده كرد
 ي   استخراج پيوسته  براي .موجود در آن استخراجي ناپيوسته است

  . شود جامد از دستگاه سوكسله استفاده مي -  مايع
  

   روش كار استخراج پيوسته با استفاده از دستگاه سوكسله
   ويولت استون از متيل بنزال جداسازي دي

 ،ويولت مخلوط كرده متيل گرم  0ر1ا با استون ر بنزال گرم دي  نيم
در بالن اين دستگاه . در صافي سوكسله ريخته و در دستگاه قرار دهيد

آب بخار شده و پس . را بجوشانيد  ليتر آب ريخته و آن ميلي 150حدود 
ويولت را  آب متيل. گيرد مخلوط جامد قرار مي  از سردشدن در مجاورت

عمل . شود به بالن منتقل مي آبي  و محلول كند ميدر خود حل 
تا زماني ادامه دهيد تا رنگ محلول در مخزن مجاور صافي  استخراج را

   1آزمايشگاه شيمي آلي   ◙70
 

و  ماند مياستون خالص در صافي باقي  بنزال دي. شودرنـگ  سوسكله بي
  .آيد دست مي ويولت به با تبخير آب متيل

  

  
  دستگاه سوكسله: 12شكل 

  
  هاي مربوط به آزمايش هشتم پرسش

. است 3اتر و آب برابر  اتيل بين دي Aي  قسيم براي مادهضريب ت - 1
با  Aچند گرم . است Aگرم  12ي شامل ليتر از محلول آب ميلي 400

شود؟  ي آلي مي اتر وارد لايه اتيل ليتر دي ميلي 200استخراج ساده با 
ليتر  ميلي 67ي با سه بار استخراج با تواند از محلول آب مي Aچند گرم 

  توان گرفت؟ اي مي ي آلي شود؟ چه نتيجه وارد لايهاتر  اتيل دي
گرم كافئين موجود در محلول آبي را با دو روش  2خواهيم  مي - 2
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اگر در دماي . كلرومتان ليتر دي ميلي 50دوبار استخراج و هربار با 

باشد، محاسبه نماييد در هر روش چه مقدار =K 7ر 8آزمايشگاه مقدار 
  شود؟ كافئين استخراج مي

بنزوكينون توسط مقداري  ـاگر در آزمايشگاه ظرف محتوي پارا - 3
سازي  هايي كه براي خالص اسيد آلوده شود، با توجه به روش بنزوئيك

چه روشي پيشنهاد  بنزوكينون ـپاراسازي  شود، براي خالص استفاده مي
  كنيد؟ مي

COOH

O

O

  
  

  :كنيد هاي زير را جداسازي مي چگونه مخلوط - 4
  

OH

CH2CH2CH3 CH2CH3

CH2OH

CLCH2CH2COOH

CH3CH2COOH

  

كدام يك از دسته مواد زير توسط استخراج قابل جداشدن  - 5
  كنيد؟ را پيشنهاد   باشند؟ شناساگر و نوع روش مي

O NH

OHCH3CH2CH2 CH2OHCH3CH2

CH3CH2COOH ClCH2CH2COOH    
  

بنزوكينون ـپارا يداس بنزوئيك   

)ب )الف   

 الف(

 ب(

 ج(
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ن از يك محلول آبي، اگر از تولوئن برموهيدري براي استخراج اتيلن -6
گرم بر  0ر 87ي تولوئن  كه دانسيته استفاده شود، با توجه به اين

گرم بر  2ر41برموهيدرين  ي اتيلن متر مكعب و دانسيته سانتي
  :متر مكعب است سانتي

هاي آلي يا آبي در زير قرار  در قيف جداكننده كدام يك از لايه) الف
  گيرد؟ مي
  كنيد؟ را چگونه شناسايي مي ي آلي لايه) ب
باشد،  2و  1، 0ر 5به ترتيب  Cو  A، Bبراي موارد  ضريب توزيعاگر  - 7

درصد از مواد ذكرشده را  75توان  حداقل با چندبار استخراج متوالي مي
تقل نمود؛ در صورتي كه در هر استخراج، حجم ني آبي به آلي م از لايه
  .هاي آلي و آبي يكسان باشد لايه

  ي جداسازي مخلوط زير ارايه نماييد؟دو روش برا - 8
  .اسيد به عنوان ناخالصي است روش اول سيناميك) الف
  .روش دوم كامفر به عنوان ناخالصي است) ب

  
  
  
  
  

دانشجويي يك محصول ناخالص غير اسيدي را بدون آگاهي، در  - 9
چه پيشنهادي براي . كند اسيد حل مي اتر آلوده به استيك اتيل دي

  دهيد؟ سيد ارايه ميا حذف استيك
اين . ليتر آب است ميلي 100اسيد در  بوتيريك ـ nمحلولي شامل  -10

ليتر بنزن استخراج و  ميلي 50گراد با  ي سانتي درجه 15محلول در 
 ضريب توزيع مقدار .آلي منتقل شده است ي  گرم از اسيد به لايه 214

  .را حساب كنيد

O

PhCH=CH-CO2H

اسيدسيناميك  كامفر 
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  كروماتوگرافي :9آزمايش 

  

،  اي جالب و دقيق جداسازي اجزاي يك مخلوطه يكي از روش
مخلوط دو يا   كروماتوگرافي بر اساس جداكردن.  كروماتوگرافي است

يكي .  ي مختلف است لايه ي انتشار مخلوط روي دو وسيله چند جسم به
مبناي .  ي متحرك است ديگري لايه ي ثابت يا ايستا و ها، لايه از لايه

و جداشدن ) جامد(ي ثابت  ي لايه، جذب سطحي اجزاء رو جداسازي
، از تفاوت  براي جداكردن مخلوط اجسام.  متحرك است ي  ها از لايه آن

آلي بهره هاي  تركيب با)  ثابت ي لايه( گوناگونكنش مواد جامد  برهم
هاي مورد  ، به نوع لايه بندي انواع كروماتوگرافي تقسيم. گيرند مي

  :كه عبارتند از استفاده بستگي دارد
ي ثابت، جامد است و به انواع زير  مايع كه لايه ـ ـ كروماتوگرافي جامد1

  :شود تقسيم مي
  كروماتوگرافي كاغذي  ـ الف  
   ي ضخيم ي نازك و لايه كروماتوگرافي لايه ـ ب  
  كروماتوگرافي ستوني  ـ  ج  

  مايع  ـ ـ كروماتوگرافي مايع2
  مايع  ـ ـ كروماتوگرافي گاز3

  
   )جذبي(طحي كروماتوگرافي جذب س

ي  ، بر اساس جذب بر روي سطح يك لايه اين روش كروماتوگرافي
ي  لايه(در يك حلال   پذيري و سپس جداشدن از آن بر اثر انحلال  ثابت

ي جامد،  ، لايه در اين نوع كروماتوگرافي . گذاري شده است پايه)  متحرك
  ز، ژلاين لايه، سلول. ي مايع حل شود جسمي است كه نبايد در لايه

 Al2O3 ,X H2Oو يا آلومين   SiO2, X H2Oاسيد، سيليس يا سيليسيك
موجود در  هاي تركيبهاي شيميايي  جذب به گروهسازوكار .  است

جذب ناشي از نيروهاي بين مولكولي بين يك  .مخلوط بستگي دارد
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غيرطبيعي  هاي ، جذب تركيب براي مثال.  ي ثابت است تركيب و لايه
از طريق اعمال نيروهاي واندروالسي يك تركيب با سطح ،  آلومين  روي

  : ها به ترتيب زير است نوع پيوند و استحكام آن. گيرد جاذب صورت مي
   تشكيل نمك < كوئورديناسيون<پيوند هيدروژني  <دوقطبي  ـ دوقطبي <واندروالسي 

  
،  بنابراين با توجه با استحكام هر پيوند، جهت جداسازي هر تركيب

ي جامد  يا هر لايه(آلومين   از حلالي استفاده شود كه بتواند اتصالبايد 
از اين رو، قطبيت حلال مهم است و بايد در . را بشكند تركيبو ) ديگر

هاي رايج در كروماتوگرافي را بر حسب  حلال 6جدول . نظر گرفته شود
  .دهد افزايش قطبيت نشان مي

 نفتترـ ا1
   ـ سيكلوهگزان2
  لريدتتراك ـ كربن3
   ـ بنزن4
  كلريد ـ متيلن5
  )  فاقد الكل(ـ كلروفرم 6
  اتر ـ اتيل7
  استاتـ اتيل8

 ـ پيريدين9
   ـ استون10
   الكل پروپيل ـ nـ 11
  ـ اتانول 12
  ـ متانول 13
  ـ آب 14
  اسيد   ـ استيك15

  هاي مورد استفاده در كروماتوگرافي حلال :6 جدول
  

  ـ كروماتوگرافي كاغذي 1
به )  كاغذ صافي معمولي(ز خالص لع كروماتوگرافي از سلودر اين نو
مورد استفاده بايد از   كاغذ صافي. شود ي ثابت استفاده مي عنوان لايه

انواع كاغذهاي  .خلوص و يكنواختي زيادي برخوردار باشد
محلول . ديگر تفاوت دارند جذب با يك  كروماتوگرافي از لحاظ قدرت

كوئوردينانسيون  اثر دوقطبي ـ دوقطبي هاي هيدروكسيليپيوند هيدروژني تركيب
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ي كاغذ  متري از لبه ي يك سانتي ر فاصلهغليظي از جسم مورد نظر را د

به كمك يك ) كنند ميرنگي مشخص  را با رسم خط كم  اين فاصله(
چنانچه تركيب مايع . كنند گذاري مي روي كاغذ لكه، ي مويين لوله

ار حل كرد و ترين مقدار آب يا حلال آلي فرّ نباشد، بايد آن را در كم
سپس كمي .  اغذ گذاشتك ي مويين روي خط مبنا در سپس با لوله

  .تا حلال تبخير شود كردصبر 
ي متحرك يعني حلال را تا ارتفاع حدود يك  در اين روش لايه

ظرف را ببينيد  متر در مخزن يا ظرف كروماتوگرافي بريزيد و در سانتي
پس از . تا فضاي داخل ظرف از بخار حلال مورد استفاده سير شود

ك كنيد و با نوار چسب به صورت ي كاغذ را به هم نزدي مدتي دو لبه
ها در  در اين حالت كه لكه. استوانه درآوريد و در داخل ظرف قرار دهيد

حلال شروع به بالا  .حلال قرار دارند، در ظرف را ببنديد  بالاتر از سطح
متري انتهاي كاغذ رسيد، كاغذ  كند، وقتي حلال به يك سانتي رفتن مي

كاغذ  .گذاري كنيد مداد علامتخط حلال را با . را بيرون آوريد
  .خشك شودتا را بگذاريد )  كروماتوگرام(

گذاري مواد ناشناخته روي كاغذ  در نمونه معمولطور  به
شده را نيز  يك يا چند لكه از يك جسم شناخته ،) كروماتوگرام(

  .گيرد دهند كه به عنوان شاهد مورد استفاده قرار مي قرارمي
  

   ارزيابي كروماتوگرام
ها به تعدادشان  از روي رنگ آنتوان  مي ،ها رنگي باشند نچه لكهچنا

ها مجزا  لكه اگر( ش،يا با قراردادن كروماتوگرام در نور فرابنف  بردپي 
صورت با پاشيدن يك   در غير اين.  كردها را مشخص  آنتوان  مي )باشند

مخلوط  ي دهنده تشكيل  ، اجزاي افشانه ي گر مناسب به وسيله واكنش
 Rf ي وسيله ها پس از ظهور به محل لكه .شوند ابل شناسايي ميق

  :شود تعريف مي 13مشخص و با توجه به شكل 
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  مسافتي كه جسم پيموده است                 
  مسافتي كه حلال طي كرده است                  
   

  
   TLCگذاري روي كاغذ  لكه: 13شكل 

  

  :آمده به عوامل زير بستگي دارد دست به Rfعدد 
  ) ي متحرك لايه(حلال به كار رفته  ـ نوع1
   ي ثابت ـ نوع لايه2
   ي ثابت ـ ضخامت لايه3
   شده گذاري لكه ي ـ مقدار نسبي ماده4

را  Rfتوان عدد  چه تمام عوامل استاندارد و دقيق باشد، مي چنان
چه  چنان. در نظر گرفتي فيزيكي  ، يك مشخصه ذوب دمايمانند 

توان از يك بشر و  نباشد، مي ظرف مخصوص كروماتوگرافي موجود
  .دار استفاده كرد ي گشاد درپوش شيشه ساعت يا يك بطري دهانه

  
 1 (TLC) نازك ي كروماتوگرافي لايه

اين نوع كروماتوگرافي براي جداسازي مقادير بسيار كم مواد، كاربرد 
اين روش از نظر  .است  مايع - زيادي دارد و از نوع كروماتوگرافي جامد

با اين تفاوت كه جهت  باشد؛ ميمسان كروماتوگرافي ستوني جزييات ه
  . است)  ي زمين برخلاف جاذبه(به بالا   حركت حلال در آن از پايين

                                                            
1- Thin Layer Chromatography 

Rf=
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هاي مويين و  ، حلال با خاصيت لوله ي نازك در كروماتوگرافي لايه

موجود در نمونه  گوناگونرود و اجزاي  جذب سطحي روي لايه بالا مي
ي نازك متمركز  تحكام پيوند، در محلي از لايهرا بر حسب نوع و اس

زيرا (هاي پايين لايه  معمول اجسام قطبي در قسمتطور  به. كند مي
و اجسام غيرقطبي در قسمت )  تر است جاذب قوي ي ها با ماده پيوند آن

تر است و بنابراين با  جاذب سست ي ها با ماده زيرا پيوند آن(بالاي لايه 
در . گيرند قرار مي )كنند لا پيشروي ميحركت حلال به سمت با

  :اساسي زير توجه كنيد هاي تهبه نك T.L.Cجداسازي با روش 
، چند حلال را آزمايش و  نازك ي ـ قبل از آغاز كروماتوگرافي لايه1
تواند تقريباً  يك حلال بسيار قطبي مي .ها را مشخص كنيد ترين آنبه

. كند يعي برعكس عمل ميتمام اجسام را بالا ببرد و يك حلال غيرطب
ها را به خوبي از هم جدا كند و با  ، حلالي است كه لكه مناسب  حلال

  .اجسام موجود در نمونه واكنش ندهد
  .شود ي مويين انجام مي ي نازك به وسيله لوله گذاري روي لايه ـ لكه2
گذاري بايد به نحوي در نظر گرفته شود كه پس از قرار  ـ محل لكه3

 1ر 5-1(درون حلال نباشد   نازك در ظرف حلال، لكه ي دادن لايه
  ).باشد T.L.Cي  متر بالاتر از انتهاي صفحه سانتي

متر مانده به سطح بالاي لايه از  سانتي 1ر 5ي نازك را حدود  ـ لايه4
  .حلال خارج كنيد

تمام  ي ، بايد لكه چه مقايسه چند جسم مورد نظر است ـ چنان5
  .ندها روي يك سطح باش نمونه

، با قراردادن  ي نازك شدن لايه ـ پس از پايان كروماتوگرافي و خشك6
تعداد  ي با مشاهده شده راتعداد اجزاي جدا ،ير لامپ فرابنفشآن در ز

  .ها، كنترل كنيد لكه
چه لامپ فرابنفش موجود نبود، چند بلور يد را درون ظرف  ـ چنان7

پس . ظرف قرار دهيد  ي نازك را درون اي بيندازيد و سپس لايه دربسته
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استفاده از اين روش فقط براي . شوند ها ظاهر مي از مدتي لكه
در مواردي كه هدف استخراج باشد،  . كروماتوگرافي كيفي مناسب است
زيرا بخار يد سبب اكسايش اجسام  ؛از اين روش نبايد استفاده كرد

 ها ركيبهاليدها، ساير ت لكيلآهاي سيرشده و  جز هيدروكربن به .شود مي
در مورد  .دهند هاي رنگي تشكيل مي كمپلكس لمعموطور  بهبا يد 

كه  نمودتوان استفاده  نيترات به صورت افشانه مي هاليدها از نقره كيلآل
در مجاورت نور، تجزيه و   هاليد نقره. شود هاليد ايجاد مي نقرهبر اثر آن 

  .گردد هاي سياه ظاهر مي به صورت لكه ،آزادشده ي نقره
اسيد غليظ كه به صورت افشانه روي لايه پاشيده  ولفوريكس
معمول با طور  بهكند و  اثر مي ها شود، تقريباً بر اكثر تركيب مي
  .شوند ها به صورت رنگي ظاهر مي ها، لكه كردن لايه گرم

  : ي نازك عبارتند از موارد كاربرد كروماتوگرافي لايه
، جداسازي داروهاي  لوطموجود در يك مخ هاي ـ تعيين تعداد تركيب1

  هاي غذايي  يا رنگ  مسكن
  ـ تعيين حلال مناسب براي كروماتوگرافي ستوني 2
  ـ بررسي و تنظيم عمل جداسازي در كروماتوگرافي ستوني 3
  ي تبلور يا استخراج  وسيله ـ كنترل قدرت جداسازي يك ستون به4
  بودن دو يا چند جسم  ـ اثبات يكسان5
  يك واكنش  گوناگوناحل ـ بررسي و كنترل مر6

  :بايد رعايت كرد رازير  هاي تهنك TLCدر يك آزمايش كروماتوگرافي 
  .متر بالاتر از انتهاي صفحه انجام شود سانتي 1ر 5گذاري حدود  ـ لكه1
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ها به حد كافي از هم فاصله داشته باشند تا در اثر جذب حلال  ـ لكه2

  .بايد صفحه عوض شود  شدن در صورت مخلوط. شوندبا هم مخلوط ن
ها  لكه .مويين فقط براي يك نوع از نمونه استفاده شود ي ـ هر لوله3

  .شدن در ظرف حلال قرار داده شوند پس از خشك
تر  متر پايين سانتي 1 ـ 0ر 5ـ ارتفاع سطح حلال در داخل ظرف بايد 4

در ظرف حلال ريخت و  ،اريگذ لكه حلال را بايد قبل از. ها باشد از لكه
  .درپوش ظرف بايد بسته باشد

  
  در تانك كروماتوگرافي TLCقراردادن : 15شكل 

  

متر بالاي  سانتي 2 ـ 1ر 5ـ هميشه پس از رسيدن حلال به حدود 5
ي حلال را با   ، بايد صفحه را از ظرف حلال خارج و جبهه صفحه

  .كشيدن يك خط بر روي صفحه مشخص كرد
ها را در  ، بايد تصوير و موقعيت لكه كردن صفحه خارج ـ پس از6

پس از  ها مشخص نباشند، چنانچه لكه. دفتر خود رسم كنيد
،  يا شناساگرهاي شيميايي فرابنفشي لامپ  وسيله ها به ظاهركردن لكه

  .ها را در دفتر خود بكشيد بايد طرحي از آن

  

شده توسط حلال مسافت طي

سطح حلال

ي نمونه مركز لكه

 TLCحركت حلال و جداسازي نمونه با:16شكل
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ها از بين برود،  گ آنها، رن ـ چنانچه مدتي پس از ظاهرشدن لكه7
ها را دوباره در معرض  هاي شيميايي نبايد صفحه به دليل انجام واكنش
  .تأثير بخار يد قرار داد

توان از  ظرف مخصوص حلال كروماتوگرافي موجود نباشد، مي اگر
  .دار استفاده كرداي دهانه گشاد در يك بطري شيشه

  

  
  TLCظرف : 17شكل 

 
  

  كروماتوگرافي ستوني 
طور كه اشاره شد، اين نوع كروماتوگرافي بر مبناي خاصيت  انهم

ي جامد،  ، لايه كروماتوگرافي  در اين نوع.  پذيري است جذب و انحلال
ي جامد با توجه به  لايه. شود ي مايع حل نمي اي است كه در لايه ماده
ي  شود و اغلب لايه ي مورد نظر براي كروماتوگرافي انتخاب مي ماده

ترين حلال موجود بر اساس  حلال شوينده را از غير قطبيمايع يا 
. دهند كنند و به تدريج قطبيت حلال را افزايش مي شروع مي 6جدول 

  :  مراحل عمل به شرح زير است
 ،ستون تميز و خشكي كه در انتها شير دارد: انتخاب ستونـ 1

 ي ، به مقدار ماده انتخاب ستون از نظر قطر و طول. انتخاب كنيد
  .ي جاذب بستگي دارد لايه خلوط وم
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  ي نصب آن انواع ستون كروماتوگرافي و نحوه: 18شكل 

  

ي جامد توضيح  در مورد نوع لايه :ي جامد ـ پركردن ستون با لايه2
قبل از پركردن ستون مقداري پشم شيشه يا پنبه در . داده خواهد شد

ا انتهاي سطح ته ستون قرار دهيد و روي آن مقداري شن بريزيد ت
  .جاذب مسطح شود

ترين مقدار  ، مخلوط مورد نظر را در كم ـ بعد از پركردن ستون3
  .ستون بريزيد  ، روي سطح فوقاني پت ي پي وسيله ، حل كنيد و به حلال

  

  
واردكردن نمونه در ستون: 19شكل   

 
ي مايع يا حلال شوينده را به كمك جدول از حلال  ـ لايه4

  .نتخاب كنيدغيرقطبي شروع و ا
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) به صورت نوارهايي مجزا(چه اجزاي جداشده در ستون  ـ چنان5
نازك عمل  ي  توان به كمك كروماتوگرافي لايه رنگي نباشند، مي

  .جداسازي را كنترل كرد
اه تركيب از انتهاي ستون خارج رـ حلال شوينده را كه هم6
لن استفاده از ار معمولطور  به( گوناگون هاي ف ي ظر وسيله شود، به مي
اين (آوري كنيد  با توجه به اجزاي موجود در نمونه جمع) شود مي

ها را براي انجام مراحل  و آن) شوند  مشخص  بايد با شماره ها ظرف
  .نگه داريد يبعد

  : عوامل مؤثر در جداسازي عبارتند از
ي مورد نظر  گرفتن مادهي جاذب با در نظر لايه :ي جامد ـ لايه1

قندها  ز، نشاسته ول، سلو براي مثال. شود افي انتخاب ميبراي كروماتوگر
،  استها خنثي  آن pHبراي كروماتوگرافي مواد گياهي و حيواني كه 

 اسيدي و قليايي حساسpH ، به مواداين زيرا . شود استفاده مي
،  دارشده ستيلاسيليكات براي جداسازي قندهاي  از منيزيم .باشند مي 

  .شود گياهي استفاده ميهاي  استروييدها وروغن
و  )Al2O3( ، آلومينا)SiO2, H2O(اسيد  ژل سيليس يا سيليسيك

ها،  نظير هيدروكربنهايي  ، براي اكثر تركيب)Mg2Si( سيليسيد منيزيم
ها  دار و آمين نيتروژن هاي ها، استرها، اسيدها، تركيب ها، كتون الكل

در كروماتوگرافي  هاي جامد را كه انواع لايه 7جدول  .روند كار مي به
افزايش   ترتيب. دهد نشان مي ،گيرند مايع مورد استفاده قرار مي ـ جامد
  . از بالا به پايين جدول است ،بودن اين مواد قطبي

 ـ ژل سيليس7        ـ كاغذ1
  ) فلوريسيل(اكسيد  ـ منيزيم8                   زلـ سلو2
  اكسيد ـ منزيم9                   ـ نشاسته 3
  )آلومينا(اكسيد  ـ آلومينيم10                 ـ قندها4
  ) نوريت(ـ زغال فعال 11                  سيليكات ـ منيزيم5
  سولفاتـ كلسيم6
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ي  ي گزينشي لايه به دليل نيروي جاذبه :ـ قطبيت حلال شوينده2

هاي  مخلوط با سرعت ي دهنده تشكيل  ، اجزاي جاذب مورد استفاده
تركيبي  ،حلال شوينده. كنند حركت ميمتفاوتي به طرف پايين ستون 

شويد و خارج  تر مي سريع ،تري جذب شده باشد كم  را كه با نيروي
از  قطبي ديرتر هاي غيرقطبي زودتر و تركيب هاي كند، لذا تركيب مي

، انتخاب حلال  بنابراين. شوند ساير اجسام از انتهاي ستون خارج مي
،  براي مثال .ش مؤثري داردنق،  شوينده براي انجام يك جداسازي خوب

انتخاب يك حلال بسيار قطبي به عنوان نخستين حلال شوينده براي 
در  ؛شود شدن بسياري از مواد از انتهاي ستون مي خارج  آغاز كار، سبب

جهت بايد از   بدين. گيرد نتيجه جداسازي به مفهوم واقعي صورت نمي
فقط در مواردي كه . آغاز كرد 6 اساس جدول ترين حلال بر غير قطبي

، نيازي  مؤثر آن تعيين شده است ي شوينده  شده و حلال  جسم شناخته
  . نيست)  تر قطبي حلال كم ،تر حلال قطبي(ها  به اين نوع بررسي

يكي از عوامل مؤثر براي جداسازي  :ـ سرعت جريان حلال شوينده3
 چه سرعت جريان حلال زيرا چنان.  ، سرعت جريان حلال است مطلوب

در صورت .  ، كافي نيست اجسام جداشدنزياد باشد، فرصت براي 
شوند و امكان تداخل  مي پهنشده  كندبودن جريان نيز نوارهاي تفكيك

مطمئني نخواهيم   با ديگر نوارهاي جداشده وجود دارد و جداسازي
  . داشت

  
  ي ستون كروماتوگرافي وسيله به  جداسازي نمونه: 20شكل 
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مخلوط به  ي دهنده چنانچه اجزاي تشكيل :ي ستون ـ اندازه4
ي  توان لايه شوند، مي  ديگر جدا ها به خوبي از يك اي باشند كه لكه گونه

صورت   در غير اين.  گرفت جاذب را ده برابر مقدار مخلوط در نظر
برابر مقدار نمونه در نظر  30تا  25ي جاذب را  معمول مقدار لايهطور  به
هشت  ها ون از لحاظ نسبت ارتفاع به قطر تركيبي ست اندازه. گيرند مي

  .  به يك است
  
 نازك   ي  كروماتوگرافي لايه از  جداسازي با استفاده :1كار روش

ي  فاصله  به. از مربي خود تحويل بگيريدرا ي سيليكاژل  يك صفحه
مدادي كه  با ،تر موازات ضلع كوچك  متر از يك انتهاي آن به يك سانتي

ي  روي اين خط توسط لوله. يك خط افقي بكشيد ،تنوك آن كند اس
) Bفلوئورسين، سبز مالاشيت و رودامين (مويين يك قطره از مخلوط 

يك  ،شدن ، پس از خشك بودن لكه رنگ در صورت كم. دهيد را قرار
سپس  .دهيد قبلي قرار ي روي لكهبه دقت را  شناساگرديگر از  ي قطره

كه  طوري ز حلال اتانول بريزيد بهدرون تانك كروماتوگرافي مقداري ا
سپس . متر باشد حدود نيم سانتي  ارتفاع مايع داخل تانك كروماتوگرافي

. در حلال قرار دهيد ،شده كشي شده را از سمت خط ي تهيه صفحه
بايد كمي بالاتر از  ؛شده نبايد در اين حلال قرار گيرد ي خشك لكه

  در تانك. ته باشدسطح مايع داخل تانك كروماتوگرافي قرار داش
، اجازه دهيد كه سطح حلال حدود يك  كروماتوگرافي را گذاشته

در اين صورت صفحه را از تانك . متر بالاي صفحه برسد سانتي
، بلافاصله خط فوقاني حلال را با يك مداد  كروماتوگرافي خارج ساخته

شدن صفحه  پس از خشك .مشخص كنيد ،كه نوك آن كند است
 ي صفحه. ها را اندازه بگيريد لكه Rf، )دادن در هوا كتي حر وسيله به(

TLC ها از لامپ  جهت ظهور لكه. ي گزارش كار نماييد را ضميمه
www.ShimiPedia.ir  .يا تانك ظهور يد استفاده كنيد فرابنفش
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   از كروماتوگرافي ستوني  با استفاده جداسازي: 2روش كار 

يك ستون مخصوص كروماتوگرافي تميز و خشك را از مربي تحويل 
گرم  12سپس  .عمودي متصل كنيد ي ستون را به يك پايه. بگيريد

ليتر  ميلي 35،  پودر سيليكاژل مخصوص ستون را در يك بشر ريخته
  اي تميز آن شيشه ي توسط يك ميله و بيفزاييدبه آن  درصد 95اتانول 

  بشر را به ،اي را خارج ساخته ي شيشه سپس ميله. را خوب هم بزنيد
مخلوط را  ،اي ساده ي يك قيف شيشه وسيله به. دهيد  شدت تكان

بشوييد   جدار داخلي ستون را با حداقل اتانول. باره در ستون بريزيد يك
بشر . ستون گردد تا ذرات سيليكاژل چسبيده به آن وارد قسمت پر

. حلال در آن جريان يابد حاوي اتانول را در زير ستون قرار دهيد تا
 ،متري سطح سيليكاژل رسيد يك ميلي كه سطح حلال به حدود  وقتي

فلوئورسين، سبز مالاشيت و رودامين (رنگي   يتر از مخلوطل نيم ميلي
B (چه  چنان. پت به آرامي بر روي سطح سيليكاژل بيفزاييد را با يك پي

  . با حداقل اتانول بشوييد ،جدار داخل ستون به مخلوط آغشته شد
سپس . سطح سيليكاژل گردد ي رنگي تقريباً هم اجازه دهيد تا ماده

ي  ديگر اتانول اضافه كنيد و اجازه دهيد تا ماده ليتر حدود نيم ميلي
وقتي مطمئن شديد . رنگي به زير سطح بالايي سيليكاژل منتقل شود

، مخلوط حلال بالاي  عمل صورت گرفته و بر اثر افزايش حلال  اين
تا  را زياد كنيد، ارتفاع حلال بالاي ستون  سطح سيليكاژل رنگي نشده

پس از . تر حركت كند ي رنگي سريع تر گردد و ماده فشار بر سطح بيش
آوري  ديگر، هر رنگ را در يك ارلن تميز جمع ها از يك جداشدن رنگ

اي كه بايد در كروماتوگرافي ستوني در نظر داشته باشيد  نكته. كنيد
  :كه  اين است

حباب يا شياري در  گونه طور يكنواخت پر گردد و هيچ ستون به - 1
توانيد با  ستوني مي  براي رسيدن به چنين .سيليكاژل ديده نشود

  . مكرر به ستون وارد كنيد هاي ه، ضرب استفاده از يك شيلنگ لاستيكي
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زيرا در صورت  ؛عاري از حلال نگردد  سطح فوقاني سيليكاژل - 2
 فرايندگردد و  ، هوا وارد سيليكاژل مي شدن سطح سيليكاژل خشك

  .گيرد خوبي صورت نمي جداسازي به
  

  هاي مربوط به آزمايش نهم پرسش
اگر مخلوط زير را با استفاده از ستون كروماتوگرافي جدا كنند،  - 1
اتر  متحرك آن پتروليوم ي لايهثابت آن آلومين و  ي لايهطوري كه  به

  باشد، ترتيب خروج مواد از ستون را با ذكر دليل بنويسيد؟

CH3

CH(CH3)2

CH3

CH2OHOH
O

CH3

O

  
ثابت آن سيليكاژل و  ي لايهكه  TLCدو ماده در طول جداسازي با  - 2

باشد، به همراه حلال حركت كردند  پروپانول مي ـ2 آن متحرك ي لايه
توان استباط كرد اين دو ماده  آيا مي. برابر با يك نشان دادند RFو 

  كنيد؟ كاري پيشنهاد مي ه راهيكسان هستند؟ اگر جواب منفي است، چ
شود،  استفاده مي كه از حلال هگزان هنگامي Aتركيب  RFمقدار  - 3

، Bبراي تركيب . است 0ر47كلرومتان برابر  است و با دي 0ر34برابر 
RF كدام حلال براي . است 0ر 69كلرومتان  و در دي 0ر42 در هگزان

  است؟ چرا؟ در ستون كروماتوگرافي مناسب Bو  Aجداسازي مخلوط 
، فلوئورسين و سبز مالاشيت Bدامين وي ر مخلوطي از سه ماده - 4

 هر. گيرد در اختيار سه دانشجو قرار مي TLCبراي جداسازي توسط 
  :شود كه در پايان مشاهده مي. دهند يك جداگانه جداسازي را انجام مي

  .ي جدا از هم وجود دارد  سه لكه TLCهاي  روي يكي از صفحه) الف
ي  گونه جداسازي انجام نگرفته است و لكه ها هيچ ر يكي از صفحهد) ب

  .گونه حركتي نكرده است اول در همان مكان اوليه باقي مانده و هيچ

)ب   )الف  
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كه اند، در حالي  ها كشيده شده سوم، لكه TLCي  در صفحه) ج

  .اين نتايج را تفسير كنيد. جداسازي مؤثر صورت نگرفته است
نگي در اختيار شما قرار دارد و روش ر فرض كنيد كه مخلوط بي - 5

حلال مناسب را . استكروماتوگرافي ستوني به شما پيشنهاد شده 
ها به درون  ها و پايان خروج آن چگونه به وجود نمونه. ايد پيدا كرده

  بريد؟ ظرف زير ستون پي مي
ي نفتالن، آنتراسن و نفتاسن را با ستون  ترتيب خروج نمونه -6

  .دهيد كروماتوگرافي توضح
شده توسط حلال از  مسافت طي ي نازك، در يك كروماتوگرافي لايه - 7

هاي  شده توسط نمونه متر و مسافت طي سانتي 13ها  محل نمونه
 10ر4و  8ر 67، 3ر25آميد به ترتيب  اسين و ساليسيل كافئين، فن

ديگري روي يك نمونه  TLCتوسط همان حلال . باشد متر مي سانتي
ي نمونه و حلال  وسيله شده به رفته و مسافت طيقرص مسكن انجام گ

با توجه به اين اطلاعات، . باشد متر مي سانتي 11و  7ر33به ترتيب 
  گيريد، چيست؟ اي كه در مورد قرص مورد نظر مي ترين نتيجه قطعي

  عوامل زير چه اثري روي جداسازي كروماتوگرافي دارد؟ - 8
  جذب خيلي قوي ،تونذرات بزرگ س، ستون بزرگ، سرعت زياد جريان

  :هاي زير پاسخ دهيد به سؤال - 9
   گذاري بايد خشك باشد؟ قبل از لكهTLC ي  چرا صفحه) الف
نبايد حلال از صفحه خارج  TLCچرا در كروماتوگرافي كاغذي و ) ب

  شود؟
توان اين دو  دو تركيب يكسان باشد، چگونه مي Rfدر صورتي كه ) ج

  ديگر جدا كرد؟ تركيب را از يك
  آيد؟ در صورتي كه قطبيت حلال زياد باشد، چه اشكالي پيش مي )د

هاي كروماتوگرافي الكتروفوز است، با مراجعه به  يكي ديگر از روش -10
  .اطلاعاتي راجع به آن بنويسيد ،كتابخانه
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   آليهاي  شناسايي كيفي عناصر در تركيب :10آزمايش 
  

هاي شناسايي  كه آزمايش ، قبل از آن در شناسايي يك مجهول آلي
آلي  ي دهنده ماده تشكيل عناصر دد، باينعوامل شيميايي قابل اجرا باش

به همين دليل بايد عناصر موجود در تركيب آلي از  ؛شناخته شوند
هاي عملي و ساده  تا آزمايشد نيدرآ  يونيحالت حالت كووالانسي به 
راي آلي دا هاي تمامي تركيب .ها قابل اجرا باشد براي شناسايي آن

هاي  كه تمام هيدروژن  هايي جز تركيب هها، ب آن  كربن هستند و اغلب
ديگر عناصر . هيدروژن دارند ها با هالوژن جانشين شده است، آن

، يد،  ئور، كلر، برمو، گوگرد، فل نيتروژن :عبارتند از  دهنده تشكيل
  .از فلزاترخي ب ، بور، سيلسيم و ، فسفر، آرسنيك اكسيژن

   
   هيدروژن ييشناسا -1

) CuO(اكسيد  گرم پودر مس 1ر 5گرم از تركيب آلي را با 0ر1
آلي  در تركيب موجود  هيدروژن .آرامي حرارت دهيده ب مخلوط كرده و

شود كه به  به قطرات آب تبديل مي ،آزمايش ي هاي سرد لوله در قسمت
  . خوبي قابل مشاهده است

H CuCuO Cu2O+ + + H2O  
  

   شناسايي كربن -2
زرد  )MoO3(اكسيد  تري  موليبدن منباي كاهش اين قسمت بر)  فال

.  آلي بنا شده استهاي  تركيب ي  وسيله به )Mo2O5(  به موليبدنوم آبي
ها  هاي آمونيوم و سولفيت نمك ماننداحياكننده  هاي بنابراين تركيب

  .داشته باشند نبايد در محيط عمل حضور
آزمايش بريزيد و  ي در ته لولهرا  نمونهگرم از  چند ميلي: روش كار

قسمت . اكسيد اضافه نماييد تري  روي آن مقداري پودر موليبدن بر
www.ShimiPedia.irايجاد . دقيقه حرارت دهيد 2-1كم به مدت  ي بالايي لوله را با شعله
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 ي نشانه ،آبي در سطح تماس بين نمونه و اكسيد زرد رنگه اي ب منطقه

  . حضور كربن در اين تركيب است
  : هاي زير است بر مبناي واكنش آزمايش اساس اين)  ب

  
  
  

  

گرم پودر  1ر 5گرم از يك تركيب آلي را با 0ر 6حدود : روش كار
مخلوط را بلافاصله . طور يكنواخت مخلوط كنيد اكسيد خشك به مس

پنبه پلاستيكي سوراخداري  ي آزمايش كه توسط چوب در يك لوله
اي عبور  يدهمي خ لوله ،يكيپلاست  پنبه از وسط چوب. بريزيد ،بسته شده
ي آزمايش كه در آن آب آهك يا  را وارد يك لوله  ديگر آن دهيد و سر

و اكسيد  مسمحتوي مخلوط  ي لوله. وارد كنيد ، آب باريت ريخته شده
كم درجه حرارت را بالا ببريد تا محتوي  ي آلي را گرم كنيد و كم ماده

وجود  اريت دليل بركدرشدن محلول آب آهك يا آب ب. شود  لوله سرخ
  .باشد كربن در نمونه مي

  
  ) تكليس با سديم(آلي با سديم  هاي ذوب تركيب -3

با سديم ذوب شود، در اكثر موارد طوري  ،اگر جسم آلي ناشناخته
       هاي سيانيد يون  گوگرد و هالوژن به ،شود كه نيتروژن تركيب مي

)CN-( سولفيد ،)S2- ( تيوسيانيد)SCN- (و هاليد )X- ( تبديل
از بين برده شد، محلول  به دقت كه سديم اضافي پس از آن. شود مي

هاي موجود در شيمي  ها را با استفاده از روش آبي محتوي اين يون
 هاي بشده بين سديم و تركي انجام  واكنش. كنند معدني شناسايي مي
  . آلي به قرار زير است

  

C + CuO Cu2O + Cu + CO2
Ca(OH)2

Ba(OH)2

CaCO3

BaCO3{ }

C, H, O, N, S, X Na Na2S + NaCN + NaSCN + NaOH + Na2CO3Δ

   1آزمايشگاه شيمي آلي   ◙90
 

ه فلز سديم اكسيد ك  ، يك واكنش اكسيد و احيا است اين واكنش
مايعاتي   كردن بايد از اضافه  در ضمن. اند هاي ناجور احيا شده شده و اتم

شده خودداري  به سديم ذوب ،كه داراي مقادير قابل توجهي آب هستند
  .شود به شدت وارد عمل مي  زيرا آب با سديم ؛كرد

را   اي نازك كه يك طرف آن ي شيشه در يك لوله: روش كار
توسط كه (بسيار كوچك سديم  ي يك تكه ،ايد حرارت بسته  ي وسيله به

يك چراغ گاز  ي لوله را با شعله. قرار دهيد )ايد كاغذ صافي خشك كرده
با احتياط  .دور كنيد  سپس لوله را از شعله. آرامي گرم كنيد  كوچك به

از مجهول را ) قطره از مايع يا معادل آن از جامد 3تا  2(مقدار كمي 
هاي  نگذاريد نمونه به كناره ؛بريزيد  تقيم در روي سديم مذابمسطور  به

سپس لوله را از  .لوله را به مدت دو دقيقه حرارت دهيد. لوله بريزد
 و مقدار بسيار كمي از سديم را اضافه نمودهدوباره . شعله دور كنيد

اين عمل را سه . م مجهول اضافه كنيددو ي براي مرتبه .بدهيدحرارت 
  .نماييدار تكر  مرتبه
  
  
  
  

. اكنون انتهاي لوله را به مدت سه دقيقه به شدت حرارت دهيد
نيم  حدود. شود سپس لوله را از شعله دور كنيد و بگذاريد سرد

تا سديم اضافي داخل لوله با الكل تركيب  نيدليتر اتانول اضافه ك ميلي
جوشش افتاد و خروج گاز  كه الكل از پس از آن .از بين برود شده و
اي را به ملايمت حرارت دهيد تا  شيشه ي لوله ،ژن به پايان رسيدوهيدر
ي  دهانه ،دادن است ضمن حرارت  ممكن. تبخير شود طور كامل بهالكل 

ي ذوب قليايي تأثيري نخواهد  لوله مشتعل شود كه اين امر در نتيجه
  . داشت

يدهانهي به چشم بزنيد و صورت خود را ازايمنبايد حتماَ عينك
جسام با سديم مذاب به شدت يا لوله دور نگهداريد؛ زيرا برخي از ا

 .دهند به صورت انفجاري واكنش مي
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 در اين .لوله را به مدت دو دقيقه حرارت دهيد ،الكل پس از تبخير

ليتر آب  ميلي 20 دارايكه ليتري  ميلي 100را در يك بشر   حالت آن
پنس  را با  ، آن ، بيندازيد تا لوله بشكند، اگر لوله نشكست مقطر است

قرار دهيد و  يكاغذ تميز  فلزي تميز از داخل بشر برداشته و بر روي
 را در  سپس تمام آن. ، با احتياط بشكنيد فلزي ي ي يك گيره وسيله به

و مخلوط را چند دقيقه بجوشانيد  .همان بشر حاوي آب مقطر بيندازيد
روي محلول  و بر نماييدمخلوط حاصل را صاف . بگذاريد سرد شود

  .هاي شناسايي عناصر را انجام دهيد آزمايش،  شده  صاف
كه مقداري از   ، هنگامي به هنگام ذوب قليايي:  تذكر و احتياط

ذوب  ي از ادامه نموديد،انفجاري مشاهده مخلوط را اضافه كرديد، اگر 
ي مورد آزمايش ممكن است شامل  زيرا ماده. داري كنيدقليايي خود
، بعضي  آزونيوم ، املاح دي ها، آزيدهاي آلي ها، نيتروآروماتيك نيتروآلكان

 بنابراين. تتراكلريد باشد هاليدهاي خطي مانند كلروفرم و كربن از پلي
 نيممنظور  براي اين. را احيا نمود  بايد آن ،ييذوب قليا فرايندقبل از 

 5ي آزمايش بريزيد و به آن  گرم از جسم مجهول را در يك لوله
و به كنيد گرم پودر روي اضافه 0ر 5و  بدون آباسيد  ليتر استيك ميلي

 ،ترين مقدار روي وارد واكنش شد كه بيش پس از آن .ملايمت بجوشانيد
سپس بر روي . كامل خشك شود طور بها حرارت دهيد ت قدر را آن  آن

اين مخلوط جامد، آزمايش ذوب قليايي با سديم را مطابق روش 
  .شده انجام دهيد گفته
  

  ي گوگرد يشناسا -4
  )Pb(CH3CO2)2(  استات سرب شناساگر ي به وسيله)  الف

درصد  10اسيد  قدر استيك آن ،ليتر از محلول زير صافي به يك ميلي
سپس ) آزمايش كنيد pHكاغذ  با(يط اسيدي شود اضافه كنيد تا مح
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اي مايل  تشكيل رسوب قهوه. بيفزاييد درصد 5استات  چند قطره سرب
  .كند مشخص مي وجود گوگرد را ،به سياه

Na2S Pb(CH3COO)2 CH3COONa PbS+ 2 +  
  

  نيتروپروسايد سديم شناساگري  به وسيله)  ب
ه از محلول قطر 4-3،  ليتر از محلول قليايي زير صافي به يك ميلي

ايجاد . اضافه كنيد) III(  فرات پنتاسيانونيتروزيل سديم دي دو درصدآبي 
  .دهد رنگ آبي تا قرمز مايل به بنفش حضور گوگرد را نشان مي

  
 نيتروپروسايد  سديم                   تيونيتروپروسايد سديم

   
  )ازت(شناسايي نيتروژن  -5

آزمايش  ي يك لولهليتر از محلول زير صافي را در  يك ميلي)  الف
 pHكنيد تا  اضافهدرصد  10هيدروكسيد  محلول سديمبه آن ريخته و 
قطره  6-5 درصد و 30ريد وفلوئ چند قطره پتاسيم. برسد 13به حدود 

ه ب ،اضافه نموده) Fe(NH4)2(SO4)2(  سولفات آمونيوم محلول اشباع فرو
 درصد FeCl3 (5(كلريد  فريك  سه قطره .يك دقيقه بجوشانيدآرامي 
سپس  .آرامي به مدت يك دقيقه بجوشانيد  به مخلوط را .بيفزاييد

 تا هيدروكسيدهاي اضافه كنيد درصد 30اسيد  قطره سولفوريك قطره
  . دليل بر وجود نيتروژن است محلول يا رسوب آبي. گردد آهن حل

NaCN FeSO4
Na2SO4 Fe(CN)2

Fe(CN)2 NaCN Na4[Fe(CN)6]

Na4[Fe(CN)6] FeCl3
H2SO4 Fe4[Fe(CN)6]3 NaCl

2 + +

+ 4

3 4+ +   آبي پروس             12
ضعيفي  ي ايجاد گردد، نشانه چه رنگ سبز يا آبي مايل به سبز چنان

 ؛بايد صاف شود  گونه مواقع محلول در اين.  وجود نيتروژن است بر
توان حضور  چه رنگ آبي بر روي كاغذ صافي مشاهده شد، مي چنان

  . نيتروژن را نتيجه گرفت

Na2 [ Fe(CN)5NO ] + Na2S Na4[ Fe(CN)5NOS ]
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كردن يون   ، خارج)KF(فلوئوريد  پتاسيم علتّ اضافه كردن : نكته

FeF6 صورت كمپلكس  به )II(آهن  شدنحاصل از اكسيد )III(آهن 
3-  

 ،در محيط وجود داشته باشد )III(يون آهن   كه  و در صورتي باشد مي
شود كه  تشكيل مي Fe[Fe(CN)6]  اي سيانيد قهوه فري رسوب فريك

يا سبز تيره  در نهايت رنگ سبز. كند رنگ آبي پروس را تيره مي
  .شود مي  مشاهده

  
  

  

ليتر محلول  سولفيد را به دو ميلي پلي مسه قطره محلول آمونيو)  ب
محلول را بر روي حمام بخار تبخير  .حاصل از ذوب قليايي اضافه كنيد

محلول . يديبيفزا درصد 5 اسيد هيدروكلريكليتر محلول  ميلي 5. كنيد
 درصد 5، چند قطره محلول  شده صاف  به محلول. را گرم و صاف نماييد

نيتروژن  ي ، نماينده شدهمز ايجادرنگ قر. لريد اضافه كنيدك فريك
  . است  موجود در محلول

  
  
  

  شناسايي نيتروژن و گوگرد
 ،عنصر نيتروژن و گوگرد وجود داشته باشد تركيب آلي هر دو اگر در

. شود ميايجاد  )NaSCN(تيوسيانيد  پس از ذوب قليايي مقداري سديم
  . بريم يمو گوگرد  نيتروژنپي به وجود  با استفاده از اين تركيب

توسط  ليتر از محلول زير صافي را دو ميلي: روش كار
 به آن چند قطره محلول، رقيق اسيدي كرده اسيد هيدروكلريك

 ايجاد رنگ قرمز خوني دليل بر. يديبيفزا درصد 5 آبي   كلريد فريك
  . وجود اين دو عنصر است

  

Fe  +   CN Fe(CN)6

Fe   + Fe(CN)6 Fe[Fe(CN)6]

3 + - 3 -

3 -3 +

6

NaCN + (NH4)2S NaSCN + (NH4)2S

NaSCN + FeCl3 Na3[Fe(SCN)6] +   NaCl6 3

x-x 1

FeCl3 +  NaSCN Na[Fe(SCN)6] +  NaCl36
قرمز خوني
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  ها شناسايي هالوژن -7
  نيترات اثر نقره -  1

 درصد 10اسيد  محلول زير صافي را با نيتريكليتر از  ميلي 20
هاي  بجوشانيد تا يون  اي به ملايمت سپس چند دقيقه. اسيدي كنيد

 هيدروژن، )H2S( سولفيد هيدروژن سولفيد، سيانيد و كربنات به صورت
. از محيط عمل خارج شود) CO2( اكسيد دي كربن و) HCN( سيانيد 

مولار اضافه  0ر1نيترات  ، چند قطره محلول نقره سردكردن پس از
.  يد است يا  برم كلر، حضور ي تشكيل رسوب سنگين نشانه؛ كنيد
اگر فقط كدري  . است يديد زرد نقرهو  برميد زرد كلريد سفيد، نقره نقره

اگر به .  است  در تركيب يحضور ناخالص ي جزيي مشاهده شد، نشانه
رسوب  د،كني ليتر محلول رقيق آمونياك اضافه رسوب حاصل يك ميلي

يديد حل  حل و نقره  برميد كمي ، نقره كامل حلطور  بهكلريد  نقره
  .شود نمي
  

+ NaNO3  ,AgI  ,AgBr  AgCl          NaCl, NaBr, NaI+AgNO3  
  

  تشخيص برم و يد و كلر به تنهايي  -  2
 10اسيد  با نيتريك از محلول حاصل از ذوب قليايي را ليتر يك ميلي

نيترات  نقره  به آن چند قطره سپس .ديجوشانبي كنيد و اسيد درصد
اگر رسوب  .است كلر دارايمحلول  ،اگر رسوب سفيد داد بيفزاييد؛

آب  ليتر سه ميليقليايي   از محلول ذوب ليتر يك ميليبه  ،زردرنگ داد
 .نماييداسيد غليظ اضافه  يك قطره سولفوريك و )آب ژاول(تازه  كلر

 ي اگر لايه بيفزاييد؛به آن نيز تتركلريد  ربنك ليتر يك ميليحدود 
در محلول  ،رنگ ايجاد كرد بنفش ي برم و اگر لايه تشكيل شد،اي  قهوه

  .يد وجود دارد
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  ديگر تشخيص كلر، برم و يد در مجاورت يك -  3

ليتر از محلول زير صافي حاصل از ذوب قليايي را به  ميلي 10حدود 
به مدت چند دقيقه  .اسيدي كنيد درصد 10اسيد  ي سولفوريك وسيله

نيمي از محلول را در يك . نماييدسپس محلول را سرد . بجوشانيد
. بيفزاييدتتراكلريد  ليتر كربن ميلي نيمآن ه آزمايش بريزيد و ب ي لوله

ظاهرشدن رنگ  ؛نيتريت اضافه كنيد چند قطره محلول سديمسپس 
در تركيب مورد  ي حضور يد شانهنتتراكلريد  كربني  لايهبنفش در 

  . آزمايش است
NaI NaNO2 I2(CCl4) NaOH NO22 + 2 + 2 H2O 4+ 2+

  

،  ليتر فوق ميلي 10مانده از  به محلول باقي ،اگر يد وجود دارد
 ي وسيله هرا ب  يد آزادشده .مقدار كافي اضافه كنيده نيتريت ب سديم
محلول  ،پس از استخراج كامل يد. يدياستخراج نماتتراكلريد  كربن
به يك  .كنيد و سرد ت چند دقيقه بجوشانيدمانده را به مد باقي
تتراكلريد و دو قطره آب كلر  ليتر كربن ميلي نيمليتر از اين محلول  ميلي

ي حضور برم در جسم  اي نشانه قهوه  رنگ. شده اضافه كنيد تازه تهيه
  مورد آزمايش است 

  
  

آب مقطر اضافه كنيد تا حجم آن به  ،اوليه ي مانده به محلول باقي
گرم نيم رقيق و  اسيد ليتر سولفوريك ميلي 20. ليتر برسد ليمي 60

اين محلول را به مدت  .به آن بيفزاييدرا  )K2S2O8(پرسولفات  پتاسيم
پس از سردكردن به آن . سپس آن را سردكنيد. پنج دقيقه بجوشانيد

 حضور كلر ي تشكيل رسوب سفيد نشانه .بيفزاييدنيترات  محلول نقره
  . است  يشدر جسم مورد آزما

  
  

NaBr +Cl2( H2O)2 2Br2(CCl4) +  NaCl

NaI + K2S2O8 K2SO4 + Na2SO4 + I2

NaBr + K2S2O8 K2SO4 + Na2SO4 + Br2

2

2
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  حرارت                     
  
  
  
  
 
  
  
  
  

  يد ، گوگرد، برم و تشخيص كلر در حضور نيتروژن -4
اسيد  اصلي را با نيتريك ي شده ليتر از محلول صاف ميلي 10حدود 

سيانيد خارج  تا هيدروژن بجوشانيدمحلول را . نيداسيدي ك درصد 10
مولار  0ر1ل مقدار كافي محلوه سپس آن را سرد كرده و ب. گردد
هاليد رسوب  نقرهها به صورت  نيترات اضافه كنيد تا تمام هالوژن نقره
جسم  ارهر دو در ساخت نيتروژن اگر گوگرد و. رسوب را جدا كنيد. كند

 دست ههاليدهاي ب نقرهبايد رسوب  ،داشته باشد مورد آزمايش حضور
  .نيدلوط كاسيد مخ ليتر نيتريك ميلي 30با  ،پس از جداكردن ،را  آمده 

دقيقه بجوشانيد تا تيوسيانات موجود در مخلوط  10به مدت سپس 
آب مقطر رقيق و  ليتر ميلي 30مخلوط را با . هاليدها حذف گردد نقره

ليتر محلول يك  ميلي 20سپس رسوب هاليدهاي نقره را با . صاف كنيد
مخلوط را صاف . بجوشانيد  مدت دو دقيقهه ب هيدروكسيد سديمدرصد 
به آن محلول . آن را اسيدي كنيد درصد 10اسيد  ، با نيتريك كرده
ي حضور كلر در  رسوب سفيد نشانه  تشكيل. نماييدنيترات اضافه  نقره

  . تركيب مورد آزمايش است

Na  , X  , CN , S   , OH+ _ _ 2 __

H , X , HCN, H2S
+ _

H , Cl , Br , I2
+ __

Br2

Cl AgCl Br2 (CCl4)AgNO3

_

H2SO4  

NO2

Cl2(H2O)K2S2O8

10%

_
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  هاي مربوط به آزمايش دهم پرسش

هاي شناسايي نيتروژن در روش ذوب قليايي، تشكيل  يكي از راه - 1
رنگ ديده  موارد زير كمپلكس آبيدر . كمپلكس آبي پروس است

  :اين واقعيات را توجيه كنيد. شود نمي
براي مدتي در  Fe(NH4)2(SO4)2سولفات  محلول اشباع فروآمونيوم) الف

  .محيط بماند
علاوه بر نيتروژن، يد در نمونه وجود داشته باشد و مقدار نيتروژن ) ب

  .نسبت به يد كم باشد
  .كار رود اسيد غليظ بهاسيد رقيق،  به جاي سولفوريك) ج
  .استفاده شود اسيد هيدروكلريككردن محلول، از  براي اسيدي) د
كلر كه كند؛ در حالي  دانشجويي در مجهول خود كلر را گزارش مي - 2

سه مورد اشتباهي را كه امكان دارد اين دانشجو . وجود نداشته است
  .انجام داده باشد، بيان نماييد

هاي زير  آن آزمايش روي ذوب قليايي، بر يك تركيب مجهول بعد از - 3
  : هايي دارد اين تركيب چه گروه. انجام شد

  .نيتروپروسايد هيچ رنگي توليد نكرد در حضور سديم) الف
اسيد و جوشاندن، در حضور  از افزايش سولفوريك بعد) ب

  . نيتريت رنگ بنفش مشاهده شد تتراكلريد و سديم كربن
اي را با  ماده C8H8O2بلوري به فرمول ي عنصري يك تركيب  تجزيه - 4

چه . ولي دماي ذوب بسيار پاييني دارد. دهد درصد كربن زياد نشان مي
  ي غلط شده است؟ اي در نوبلوركردن باعث اين تجزيه مرحله

وسولفات در آزمايش شناسايي نيتروژن بايد تازه و چرا محلول فر - 5
نيترات شناسايي  قرهسيرشده باشد؟ چرا فلوئور در سديم مذاب توسط ن

  .شود؟ يك روش براي شناسايي آن پيشنهاد كنيد نمي

   1آزمايشگاه شيمي آلي   ◙98
 

اسيد در  به جاي استيك اسيد هيدروكلريكعلت عدم استفاده از  -6
  .آزمايش شناسايي اختصاصي گوگرد را بنويسيد

در آزمايش آبي پروس براي  فلوئوريد پتاسيم علت افزايش) الف - 7
  چيست؟ نيتروژنشناسايي 

 13محلول زير صافي بايد برابر  pHيش آبي پروس، چرا در آزما) ب
  باشد؟

جسم آلي مجهول با سديم، در تشخيص  ذوب قلياييپس از  - 8
اسيد رقيق جوشانده  يتريكمحلول را با ن نيترات، ابتدا ها با نقره هالوژن

  چرا؟. شود مي
اي بدون برچسب يكسان و با حجم مساوي داراي  هاي شيشه ظرف - 9

هاي الف، ب و ج در اختيار شما قرار گرفته  ي قسمت همواد ذكرشد
اجازه چشيدن و (دهيد  ديگر تشخيص مي ها را از يك چگونه آن. است

  ؟)بوكردن مواد را نداريد
  اتر اتيل دي –تتراكلريد  كربن) الف
  نئوپنتان –پنتان  نرمال) ب
دماي (اوره  -) گراد ي سانتي درجه 133دماي ذوب (اسيد  سيناميك) ج
  )گراد ي سانتي درجه 133وب ذ
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   مولكولي دوستي يك واكنش جانشيني هسته: 11آزمايش 

  

. شوند ها و شناساگرهاي گوناگوني تهيه مي روش اهاليدها ب آلكيل
كلريد و برميد،  ها براي ايجاد آلكيل داركردن مستقيم آلكان هالوژن

شود كه جداكردن آن با  موجب تشكيل مخلوطي از ايزومرها مي
هاليد  ي آلكيل تهيه. يزات آزمايشگاهي معمولي مشكل استتجه
دو . پذير است دوستي امكان هاي جانشيني هسته ي واكنش وسيله به

واكنش جانشيني . ها وجود دارد گونه واكنش سازوكار براي اين
  ). SN2(و دومولكولي  )SN1(مولكولي  دوستي يك هسته

  
  كلريد بوتيل ـ ي ترشيو تهيه

  

(CH3)3COH (CH3)3CCl+ HCl + H2O  
  

  روش كار
. را در يك قيف جداكننده بريزيدالكل  بوتيل ليتر ترشيوـ ميلي 10

غليظ را به آرامي به قيف  اسيد هيدروكلريكليتر  ميلي 40سپس 
. ها مخلوط شوند قيف جداكننده را چرخانده تا لايه. بيفزاييدجداكننده 

شدت تكان   دقيقه آن را به 3-2به مدت  ببنديد وي قيف را  دهانه
دوباره درپوش . درپوش را برداريد تا فشار داخل قيف كم شود. دهيد

قيف را در محل . دقيقه به شدت تكان دهيد 10قيف را بسته، به مدت 
درپوش (هاي آلي و آبي جدا شود  مناسبي قرار دهيد و بگذاريد لايه

  ).قيف را برداريد
مرحله استخراج،  لايه آلي را با دو. ي آلي و آبي را جدا كنيد لايه

در (كربنات بشوييد  بي درصد سديم 5ليتر محلول  ميلي 15هربار با 
). دادن قيف به خروج گاز توجه داشته باشيد وشو و تكان هربار شست

دقيقه خشك  10كلريد به مدت  گرم كلسيم 2ي  وسيله ي آلي را به لايه
  .ي واكنش را گزارش نماييد بازده. نماييد

   1آزمايشگاه شيمي آلي   ◙100
 

  ه آزمايش يازدهمهاي مربوط ب پرسش
كربنات، چرا   بي كلريد با محلول سديم بوتيل ترشيوـ در شستن - 1

  جوشيدن باشد؟حال محلول بايد در 
 SN2) ب  SN1) هاي الف كلريد در واكنش فعاليت نسبي ايزوبوتيل - 2

  چگونه است؟
دادن  الكل تنها با تكان بوتيل تواند مانند ترشيوـ الكل مي بوتيل ـ nآيا  - 3

غليظ به كلريدهاي مربوطه تبديل شود؟ توضيح  اسيد دروكلريكهيبا 
  .دهيد

  .كلريد را شرح دهيد بوتيل ي ترشيوـ سازوكار واكنش تهيه - 4
  .را با هم مقايسه كنيد SN2و  SN1هاي  شرايط واكنش - 5
برميد را  بوتيل ـ n ي هاي مرجع روش تهيه با مراجعه به كتاب -6

  .بنويسيد
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  1شدن  صابوني اكنشو: 12زمايش آ

آيد كه  سازي دوران باستان مي شدن از هنر صابون عبارت صابوني
  هاي چرب با محلول پتاسيم ها و روغن دادن چربي توسط حرارت

دست  هيدروكسيد حاصل از خاكستر چوب و محلول آب آهك به
يك استر با ) هيدروليز(كافت  اكنون اين عبارت به فرايند آب. آيد مي

  . شود فته ميقلياهاي قوي گ
اسيدهايي  هاي گياهي، استر كربوكسيليك هاي حيواني و روغن چربي

ها  از نظر شيميايي اين چربي. با وزن مولكولي زياد و گليسرول هستند
گليسريد يا  نامند و به تري گليسرول مي آسيل ها را تري و روغن

آسيل  پيوند استري در تري. هاي خنثي نيز معروف هستند چربي
 يا چربي و شود؛ اگر كافت مي ها به آساني با مواد قليايي آب لگليسرو
، توليد )كافت كنند آب ي قليا سيلهو به( دبه روشي صابوني كنن روغن را

اين نمك . داد خواهد پتاسيم آن چربي را نمك سديم يا گليسرول و
هايي كه در  ها و روغن چربي. نامند قليايي اسيد چرب را صابون مي

كرده از  ي آب هاي حيواني و پيه شوند، چربي ن استفاده ميي صابو تهيه
  .منابع حيواني و روغن زيتون، نخل و نارگيل از منابع گياهي هستند

طول زنجير هيدروكربن و تعداد پيوندهاي دوگانه در قسمت 
. كند صابون را تعيين مي هاي ويژگياسيد چربي يا روغن،  كربوكسيليك

تر و  شده، صابون نامحلول ير طويل اشباعبراي مثال نمك اسيد با زنج
  .گذارد طول زنجير نيز در حلاليت آن اثر مي. كند تر ايجاد مي سخت

شود  مولكول صابون داراي انتهاي قطبي است كه در آب حل مي
و انتهاي طويل هيدروكربن نيز دارد كه در روغن ) نمك كربوكسيلات(

شود و  روغني حل مي ي سر هيدروكربني صابون، در ماده. محلول است
دارد؛ به همين دليل  انتهاي يوني خود را خارج از سطح روغن نگاه مي

  .هاي چربي را دارد توانايي حلاليت و تميزكردن لكه
                                                            
1 - sponification 
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  صابون  ي تهيه
  

OO

O

CHOCR

CH2OCR

'
"

RCOH2C 3 NaOH

CH2OH

CHOH

CH2OH

RCOONa

H2O

CH3CH2OH

R"COONa

R'COONa++

  
  
  

  روش كار
 10 و ليتر آب مقطر ميلي 5 در را هيدروكسيد گرم سديم 2ر 5
كامل مخلوط طور  به كه تا اين حرارت دهيد و كنيد ليتر اتانول حل ميلي
باشد،  گرم روغن مي 2ر 5سپس آن را در يك بشر كه محتوي . شوند

كه حجم مخلوط   در صورتي. ساعت حرارت دهيد  بريزيد و به مدت نيم
ليتر آب  ميلي 2ر 5( به آن بفزاييد درصد 50كاهش پيدا كند، اتانول 

گردد كه  مي واكنش زماني كامل). ولاتان ليتر ميلي 2ر 5و   مقطر
اين  .ليتر آب بيفزاييد ميلي 15به صابون . مخلوط حاصل يكنواخت شود

 ليتر ميلي 100كلريد در  گرم سديم 15 در ظرفي كه محتوي مخلوط را
ي  روي پارچه بر صابون جامد را .هم بزنيد مرتب  ، بريزيد وتآب اس

  .ماييدگيري ن قالب محصول را تميزي صاف كنيد و

چربي گليسرول  صابون
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  دهمدوازهاي مربوط به آزمايش  پرسش

  .ي صابون را به طور كامل بنوسيد سازوكار تهيه - 1
  :ي صابون در تهيه - 2

  شدن چيست؟ نقش اتانول در واكنش صابوني) الف
  درصد استفاده كرد؟ 50چرا بايد از اتانول ) ب
  شود؟ كلريد در انتهاي واكنش افزوده مي چرا سديم) ج
  هاي شيميايي است؟ جزء كدام دسته از واكنششدن  صابوني) د
شود؟ در  فاده ميتي صابون، از محيط قليايي اس چرا براي تهيه - 3

  دهد؟ محيط اسيدي چه واكنشي روي مي
  تفاوت صابون پتاسيم و سديم چيست؟ )الف - 4
  توان صابون پتاسيمي را به صابون سديمي تبديل كرد؟ چگونه مي)ب
كند؟ براي رفع مشكل چه  خت كف نميهاي س چرا صابون در آب - 5

  كنيد؟ راهي را پيشنهاد مي
هستند و فرمول عمومي  ها ها جزء كدام دسته از تركيب چربي) الف -6
  ها چيست؟  آن

  تفاوت بين چربي و روغن را بيان كنيد؟) ب
مجاور ) Br2/CCl4(تتراكلريد  كربناگر صابون با محلول برم در  - 7

  ه كنيدشود، مشاهدات زير را توجي
  ي آلي شدن لايه رنگ بي) الف
  ي آلي عدم تغيير رنگ لايه) ب

  
  شود؟ ي ايجاد ميهاي چه محصول                 كافت قليايي  از آب - 8
  
  
  

C3H7-C-OC2H5

O

*
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  اي هاي چهارگزينه پرسش
 گذارد؟ ناخالصي چه تأثيري بر روي دماي ذوب جسم خالص مي - 1
  كاهش دماي ذوب) 2        افزايش دماي ذوب) 1
  3و2) 4      ي ذوب شدن دامنه وسيع) 3
  ترتيب افزايش دماي جوش مايعات زير چگونه است؟ - 2

A:CH3CH2CH2OH  B: CH3CH2CHO  C: CH3CH2COOH  
D: CH3CH2CH2CH3 

1(A>C>B>D    2 (C>A>B>D  3 (C>B>A>D  4 (A>B>C>D 
ي  شود، در طي تقطير درجه هنگامي كه مايع ناخالصي تقطير مي - 3

  :ي حرارت داخل مايع خار نسبت به درجهي خروجي ب حرارت دهانه
 يكسان است) 3        تر است كم) 2        تر است بيش )1
  .به مايع تقطيرشونده بستگي دارد) 4
 BْP A>ْP چنانچه ،Bو  Aدر تقطير مخلوط دوجزيي غيرقابل امتزاج  - 4

  :آل بودن مخلوط ي حاصل از تقطير به شرط ايده باشد، در مقطره
 .تر است بيش Aهمواره درصد وزني  )1
  .تر است بيش Bهمواره درصد وزني  )2
  .ارتباطي بين درصد وزني مقطره و فشار بخار اجزا وجود ندارد) 3
  .هاي مسأله ناقص است داده) 4
  :در عمل تبلور چنانچه تشكيل بلور صورت نگرفت، چه بايد كرد - 5
  تبخير حلال  )2        افزايش مقدار كمي از بلور جسم خالص) 1
  هر سه مورد) 4              ي ظرف يوارهدادن د خراش) 3
هاي آلي، در مورد كدام  در شناسايي كيفي عناصر موجود در تركيب -6

  :نيازي به ذوب با سديم نيست
1( F        2( P         3 (N        4 (F  وP  
كدام يك از موارد زير صحيح  Salting Outدر استخراج با روش ) 7

  :نيست
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  2و 1) 4    كاهش قدرت يوني) 3
 2و 1، 0ر5به ترتيب برابر  Cو  A ،Bبراي مواد  ضريب توزيعاگر ) 8

درصد از مواد  75توان  باشد، با حداقل چندبار استخراج متوالي مي
ي آبي منتقل نمود؛ در صورتي كه در هر  ي آلي به لايه مذكور را از لايه

  :هاي آلي و آبي يكسان باشد استخراج، حجم لايه
  بار 3و  2، 2به ترتيب ) 2        بار 3و  2، 1به ترتيب ) 1
  بار 4و  2، 2به ترتيب ) 4        بار 3و  3، 2به ترتيب ) 3
حلال مورد  تواند در تبلور با زوج زير نمي هاي حلال كدام يك از زوج) 9

  :استفاده قرار گيرد
  اتر اتيل دي – آب) 2        استات متيل  - اتانول) 1
  3و  2) 4        تولوئن – اسيد استيك) 3

ي  هاي مرطوب در هواي سرد و زير صفر درجه شدن لباس خشك -10
  :گراد، در اثر چه فرايندي است سانتي

  ميعان) 4      ذوب ) 3      تصعيد ) 2      تبخير) 1
  :تر است هاي كروماتوگرافي سريع و باصرفه كدام يك از روش) 11
  TLC         3 (LC       4 (GC) 2        ستوني) 1

  :شود كدام يك از شناساگرهاي زير در شناسايي برم استفاده مي) 12
      نيتريت سديم) 2            پراكسيد هيدروژن) 1
  آب كلر) 4            پرسولفات پتاسيم) 3

استخراج كدام يك از مواد زير از حلال كلروفرم توسط محلول آبي ) 13
  :پذير است اسيد معدني امكان

  بنزآلدهيد)4  آمين نفتيل ـ آلفا) 3    نفتول ـ بتا) 2  يداس بنزوئيك) 1
هاي بسيار قطبي  كدام يك از موارد زير براي جداسازي مخلوط) 14

  مناسب است؟
 يك جاذب با فعاليت بالا و يك حلال با قطبيت كم )1
 يك جاذب با فعاليت بالا و يك حلال با قطبيت بالا )2
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 يك جاذب با فعاليت كم و يك حلال با قطبيت كم )3
 يك جاذب با فعاليت بالا و يك حلال با قطبيت بالا )4

  :بر اساس دماي جوش مرتب كنيد -15
CH3CH2CH2CH2CH2OH CHC CH(CH3)CH2CH2OH

CH3CH2CH(OH)CH3 CH3 CH(CH3)CH(OH)CH3

A) B)

C) D)  
1( A>B>D>C  2 (D>B>C>A  3( B>D>A>C   4 ( C>A>D>B  

اسيد،  پروپانول، استيك ـ nازي مخلوط چهارجزيي سبراي جدا -16
  :تر است آمين كدام روش مناسب متيل دي و گليكول اتيلن

 استخراج با اسيد و باز) 2            تقطير ساده )1
  تقطير با بخار آب) 4          جزء  تقطير جزءبه) 3

هاي زير قبل از ذوب قليايي بايد با  كدام يك از تركيب -17
  :اسيد و پودر روي وارد عمل گردد استيك

1( R-NO2      2( RN2
+ HSO4 -   3 (هر سه مورد) 4  كلروفرم 

آميزي در  اي از جوهر رنگ نمونه يي اجزا دانشجويي به مشاهده) 18
ترين روش  كدام يك از اعمال زير مناسب. آزمايشگاه علاقمند است

  :است
  تيتركردن) 4  تقطير) 3    كروماتوگرافي كاغذي) 2    كردن صاف) 1

در شناسايي كيفي عناصر توسط ذوب قليايي، شناساگر ) 19
  كند؟ نيتروپروسايد با كدام يون توليد چه رنگي مي سديم

  يون سولفيد، آبي تا قرمز مايل به بنفش) 1
  يون سانيد، آبي پروس) 2
  اي مايل به سياه يون سولفيد، قهوه) 3
  يون تيوسيانات، قرمز خوني) 4

  دو تركيب را از هم جداسازي كنيم؟اين چگونه  -20
CH2CH3

CH2OHCH2CH3OH
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  NaOHاستخراج با ) 2      درصد HCl 5استخراج با  )1
  مولار H2SO4 3استخراج با ) 4      اشباع NaHCO3استخراج با ) 3

ران مانده در آزمايشگاه پيدا شود، قبل واگر يك بطري تتراهيدروف -21
  از استفاده از آن چه بايد كرد؟

                                    
O

  
    .صاف كرد) 2           .آن را تقطير كرد) 1
  . بودن آن را آزمايش كرد اسيدي) 3
  .ن آزمايش كردآپراكسيد را در  حضور) 4

براي . گرم مفروض است 10- 3يك مخلوط دوجزيي به وزن  -22
  جداسازي اين مخلوط كدام روش مفيدتر است؟

  تقطير در خلأ) 4    كروماتوگرافي كاغذي) TLC    3) 2  تبلور) 1
دماي جوش  .كنار دريا صورت گرفته است Yبا بخار جسم  رتقطي -23

 0رY 25گراد و نسبت وزن آب به جسم  يي سانت درجه 90مخلوط 
 570گراد برابر  ي سانتي درجه 90اگر فشار بخار آب در . باشد مي

  قدر است؟ چه Yمتر جيوه باشد، جرم مولكولي  ميلي
  108) 4      13ر5) 3      216) 2        54 )1

شده توسط حلال  مسافت طي ،ي نازك لايه ي صفحهيك  بر روي -24
هاي  شده توسط نمونه تر و مسافت پيمودهم سانتي 13ها  از محل نمونه
 10ر4و  8ر 67، 3ر25آميد به ترتيب  استين و ساليسيل كافئين، فن

ديگري روي يك نمونه  TLCتوسط همان حلال، . باشد متر مي سانتي
ي حلال به ترتيب  وسيله شده به قرص مسكن انجام گرفته و مسافت طي

اي كه راجع به قرص  ترين نتيجه قطعي. متر است سانتي 11و  7ر33
  ؟گيريد، كدام است نظر مي مسكن مورد

 .استين است فاقد كافئين و فن )1
 .استين است آميد و فن فاقد ساليسيل )2

 تتراهيدروفورران
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  .آميد است استين و ساليسيل فاقد فن) 3
  .ي ذكرشده است فاقد هر سه گونه) 4

اسيد به  سازي بنزوئيك هاي زير جهت خالص كدام يك از حلال -25
  تر است؟ د مناسبروش تبلور مجد

 اتر پتروليوم )4    استات پروپيل نرمال) 3    اتانول) 2      آب )1
را دوبار و هربار  Xمولار تركيب  2ليتر محلول آبكي  ميلي 100 -26

ليتر كلروفرم استخراج كرديم، چنانچه ضزيب توزيع  ميلي 50توسط 
  ؟ماند در آب باقي مي Xي  باشد، چند درصد از ماده 18
 0ر2)4          0ر1)3        2)2      1 )1

كلريد به آب چه تأثيري در دماي انجماد و جوش  افزايش سديم -27
  :دارد

  صعود دماي جوش و نزول دماي انجماد) ا
  نزول دماي جوش و صعود دماي انجماد) 2
  نزول دماي جوش و عدم تغيير در دماي انجماد) 3
  نزول دماي انجماد و عدم تغيير در دماي جوش) 4

  شود؟ ت شناسايي كدام يون استفاده ميواكنش مقابل جه -28
CH3-CO2NaNaBr PbO2 CH3CO2H (CH3CO2)2Pb Br2+

+_

+ 42 + 2 + + H2O

1( Br-        2 (Pb+2      3 (Na+      4 (CH3CO2H 
. گراد است ي سانتي درجه 270دماي جوش مايعي در كنار دريا  -29

  كند؟ پنجم كاهش يابد، دماي جوش چه تغييري مي اگر فشار به يك
  .پنجم كاهش يابد دماي جوش به يك) 1
  .شود گراد كم مي ي سانتي درجه 100جوش  دماي) 2
  .شود گراد مي سانتي درجه 27دماي جوش ) 3
  هيچ كدام) 4
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  ترتيب افزايش دماي جوش مايعات زير چگونه است؟ -30

CH3CH2CH2OH CH3CH2CHO CH3CH2CO2H CH3CH2CH2CH2CH3A) B) C) D)

1 (A>C>B>D  2 (C>B>A>D  3 (C>A>B>D  4 (A>B>C>D 
شدن تجزيه شود، دماي ذوب  اگر جسمي در هنگام ذوب -31

  ....شده  داده شانن
  صحيح است) 2            صحيح نيست) 1
    .و دماي ذوب واقعي بالاتر است  صحيح نيست) 3
  .تر است كم و دماي ذوب واقعي   صحيح نيست) 4

  كدام جمله صحيح است؟ -32
  .شوند هاي متقارن در دماي بالاتر ذوب مي هايي با مولكول تركيب) 1
تر، در دماي بالاتر ذوب  كم هاي با تقارن هايي با مولكول تركيب) 2

  .شوند مي
  .تقارن نقشي در دماي ذوب ندارد) 3
  .در دماهاي پايين تقارن نقشي اساسي دارد) 4

هاي زير را براي حضور  هاي مايع، كدام يك از آزمايش در مخلوط -33
  گيرند؟ كار مي مايع به

  سولفات بدون آب مساستفاده از  با) 2      قابليت استخراج با اتر) ا
  هيچ كدام) 4      با استفاده از تقطير) 3

  ضرورت دارد؟ TLCكدام يك از موارد زير در روش  -34
  .ي نمونه بايد پهن باشد لكه) 1
  .قطبيت حلال بايد زياد باشد) 2
  .ي حلال در تانك خيلي عميق باشد حوضچه) 3
  هيچ كدام) 4

 شناساگر اختصاصي شناسايي گوگرد كدام است؟ اين شناساگر در -35
  ؟شود چه محيطي استفاده مي

  استات، محيط اسيدي سرب) 2    نيتروپروسايد، محيط بازي سديم) 1
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  استات، محيط بازي سرب) 4      فلوئورسين، محيط اسيدي) 3
ي حرارت  مايعي داراي ناخالصي غيرفراّر است؛ ضمن تقطير درجه -36

  ...ي خروجي بخار نسبت به حرارت داخلي مايع  دهانه
  .تر است كم) 3      تر است بيش) 2      .يكسان است) 1
  .به مايع مورد تقطير دارد يبستگ) 4

در هنگام تقطير حجم مايع مورد تقطير نسبت به بالن تقطير  -37
  قدر بايد باشد؟ چه
  چهارم سه) 4      دوسوم) 3    سوم يك) 2    دوم يك) 1

  كنند؟ نيتروفنل جدا مي ـ نيتروفنل را از پارا ـ چگونه ارتو -38
        استخراج با حلال) 2        ير با بخار آبتقط) 1
  تفاوت در دماي ذوب و جوش) 4      قابل جداسازي نيست) 3

  جام يك تصعيد مناسب چه شرايطي لازم است؟نبراي ا -39
  .جسم مورد نظر فشار بخار پاييني داشته باشد) 1
  .جسم مورد نظر قطبي باشد) 2
 .ف زيادي داشته باشدها و فشار بخار جسم اختلا فشار بخار ناخالصي) 3
  3و  1) 4

پروس، كدام يك از موارد زير باعث ايجاد خطا   در آزمايش آبي -40
  شود؟ مي
 بودن اضافي محلول زير صافي قليايي )1
 اسيد اضافي مقدار سولفوريك )2
  3و  2) 4                اسيد عدم افزايش سولفوريك) 3

ايي يد تتراكلريد به محلول زير صافي در شناس علت افزايش كربن -41
  و برم چيست؟

  هاي برم و يد در داخل محلول داشتن يون پايدار نگه) 1
  هاي برميد و يديد تتراكلريد و استخلاف با يون هاي كربن وجود اتم) 2
  داشتن برم و يد آزادشده در محلول پايدار نگه) 3
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  كدام هيچ) 4

، از ي نازك في لايهبراي تشخيص مواد غير رنگي در كروماتوگرا -42
  كنيد؟ روشي استفاده ميچه 

  .شود شناسايي مي ودر يك حلال حل  TLCي  با جداكردن از صفحه )1
  3و  2) 4  از شناساگرهاي شيميايي) 3       فرابنفشاز لامپ ) 2

  جزء صحيح نيست؟ ي تقطير جزءبه ها درباره كدام يك از عبارت -43
 .ي كافي بلند باشد اندازه  طول ستون به )1
هاي مايع و بخار در ستون وجود  ن لايهتماس كامل و مداوم بي )2

 .داشته باشد
 .طور كامل سرد باشد تا فرايند تراكم به خوبي صورت گيرد ستون به )3
 .اختلاف دماي جوش اجزاي مخلوط زياد باشد )4

H2SO4    :رو را كامل كنيد واكنش روبه -44 R-CO2Na+
+_

  
1 - NaHSO4+R-CO2H     2 (R-SO3H + CO2 
3 (RH+CO2+Na2SO4         4 (هر سه مورد  

  كنند؟ دو تركيب مقابل را چگونه را از هم جدا مي -45
OH

NH2

NO2  
  درصد NaOH 5استخراج با ) 2        درصدHCl 5استخراج با ) 1
  مولار H2SO4 3استخراج با ) 4  كربنات اشباع بي استخراج با سديم) 3

46- Rf عبارت است از:  
 .به مسافتي كه جسم پيموده استنسبت مسافتي كه حلال پيموده  )1
 .نسبت مسافتي كه جسم پيموده به مسافتي كه حلال پيموده است )2
 .مسافتي كه حلال پيموده است )3
  مسافتي كه جسم پيموده است) 4
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جزء محلول دوتايي فراّر با دماي جوش  در هنگام نقطير جزءبه -47
  هاي زير مناسب است؟ نزديك به هم، كدام يك از ستون

  ستون با موانع زياد) 3    ستون هميل) 2    ويگروستون ) 1
  ستون كوتاه با قطر زياد و موانع كم) 4

  كننده نيست؟ ي استخراج يك از موانع زير يك لايه كدام -48
 .از نظر شيميايي با اجزاي مخلوط واكنش نامناسبي ندهد )1
 .دماي جوش پاييني داشته باشد )2
 .اشدشود، قابل امتزاج ب با محلولي كه استخراج مي )3
  .باشدنشود، قابل امتزاج  با محلولي كه استخراج مي )4

  درصد تهيه كرد؟ 95تر از  توان الكل غليظ چگونه مي -49
  جزء نقطير جزءبه) 1
  جزء نمودن الكل با سديم و نقطير جزءبه مخلوط) 2
  3و  2) 4      تايي با بنزن تشكيل آزئوتروپ سه) 3

اسيدي باعث استخراج  در جداسازي كدام يك از موارد زير، محيط -50
  شود؟ تركيب از حلال كلروفرم مي

    اسيد كلروبنزوئيك ـ پارا) 2          اسيد آمينوبنزوئيك ـ پارا) 1
  كلروفنل ـ پارا) 4              آمين نفتيل ـ آلفا) 3

ي ناخالص رنگي  كدام يك از موارد زير در تبلور مجدد يك ماده -51
  كند؟ ايجاد خطا مي

 بر اضافي مصرف زغال رنگ )1
 ترين مقدار حلال جوشان استفاده از كم )2
  تبلور با قراردادن فوري ظرف محلول داغ در آب يخ تسريع) 3
  2و 1) 4

. است 5در دماي اتاق برابر  ،بين آب و اتر Aي  ضريب توزيع ماده -52
ليتر آب دوبار و هربار با  ميلي 500گرم از اين ماده در  10محلولي از 
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از آب  Aي  چند گرم از ماده. شود ميليتر اتر استخراج  ميلي 500

  شود؟ استخراج مي
  گرم 5ر5) 4    گرم 3ر3) 3      گرم 6ر 6) 2      گرم 5) 1

در آزمايش آبي پروس براي  فلوئوريد پتاسيمعلت افزايش  -53
  چيست؟ نيتروژنشناسايي 

 واكنشاز محيط  Fe+2حاصل از اكسايش  Fe+3براي خارج نمودن  )1
 واكنشاز محيط  FeCl3از افزايش حاصل  Fe+3براي خارج نمودن  )2
 .كه رنگ آبي پروس به خوبي قابل تشخيص باشد براي آن )3
 3و  1 )4

  چه موقع فرايند تقطير با بخار آب پايان يافته است؟ -54
 .كه تمام جسم فراّر خارج شده باشد  زماني )1
 .چهارم حجم كل مخلوط گردد زماني كه حجم مقطره سه )2
 .زماني كه مقطره شفاف شود )3
 .شود فاده از دماسنج تشخيص داده ميبا است )4

  اثر ناخالصي بر روي دماي جوش چه اثري دارد؟ -55
 .شود ناخالصي غير فراّر باعث كاهش دماي جوش مي )1
 .تأثيري ندارد )2
  .بستگي به نوع ناخالصي دارد) 3
  3و  1) 4

  :حداكثردر يك مخلوط آزئوتروپ با دماي جوش  -56
تر از نيروي  جزء قوي هاي مختلف دو ي مولكول نيروي جاذبه )1

 .هاي مشابه يك جزء است ي بين مولكول جاذبه
تر از فشار بخار جزء خالص فرّارتر  بيش ،فشار بخار مشترك دو جزء )2

 .است
ء خالص فرّارتر  تر از فشار بخار جز كم ،فشار بخار مشترك دو جزء )3

 2و  1) 4                      .است
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  اد شيمياييبندي مو ايمني و هشدارهاي روي بسته هاي تهنك
  )Sهشدارهاي (هاي ايمني  احتياط

 
S 1 نگهداري شود)دارقفل(در محل امن. 
S 2 دور از دسترس اطفال نگهداري شود. 
 S 3 در جاي خنك نگهداري شود. 
S 4 دور از محل زندگي نگهداري شود. 
S 5 شده، نگهداري شودي سازنده توصيهدر مايعي كه توسط كارخانه. 
S 6 شده، نگهداري شودي سازنده توصيهاثري كه توسط كارخانهبيدر گاز. 
S 7 بسته نگهداري شوددر ظرف كاملاَ در. 
S 8 ظرف در جاي خشك نگهداري شود. 
S 9ظرف در محلي با تهويه كاملاَ مناسب نگهداري شود.

S 10محتويات، مرطوب نگهداري شود.
S 11از نفوذ هوا جلوگيري شود.
S 12شودشكلي بسته شود كه مانع خروج گازظرف بهدر.
S 13ها و خوراك دام نگهداري شوددور از مواد غذايي، نوشابه.
S 14ي سازنده اعلام كرده، نگهداري شوددور از مواد ناسازگاري كه كارخانه. 
S 15دور از حرارت نگهداري شود. 
S 16نكشيدسيگار،دور از منابع توليد جرقه نگهداري شود. 
S 17دور از مواد قابل احتراق نگهداري شود. 
S 18با احتياط حمل شود،در ظرف با احتياط باز شده. 
S 20در هنگام كار، از خوردن و آشاميدن خودداري شود. 
S 21سيگار نكشيدبا آندر هنگام كار. 
S 22غبار اين ماده خودداري شودتنفساز. 
S 23ي اكيد توصيه. (، بخار و ذرات معلق خودداري شودگاز، دودتنفساز

 )ي سازندهكارخانه
S 24از تماس با پوست خودداري شود. 
S 25ها خودداري شوداز تماس با چشم. 
S 26شو دادهوها را به دقت با آب شستها، آندر صورت تماس با چشم، 

 .به پزشك مراجعه شود
S 27تعويض شودهاي آلوده و مرطوبسريع لباس. 
S 28شده توسط در صورت تماس با پوست، با مقدار زيادي از مايع توصيه

 .شو داده شودوي سازنده شستكارخانه
S 29از ريختن اين ماده در فاضلاب خودداري شود. www.ShimiPedia.ir
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S 30هرگز آب به اين ماده اضافه نشود.  
S 31دور از مواد قابل انفجار نگهداري شود. 
S 33ايمني در مورد مواد و اجسام داراي الكتريسيته ساكن هاينكته

 .رعايت شود
S 34از ايجاد اصطكاك و واردآوردن ضربه خودداري شود.  
S 35آلوده، بايد به روش مطمئني دفع شود هاي مواد زايد و ظرف.  
S 36در ضمن كار، از لباس محافظ مناسب استفاده شود.  
S 37استفاده شودهاي محافظ مناسب از دستكش. 
S 38ي مناسب وجود ندارد، از ماسك تنفسي استفاده شودچنانچه تهويه.  
S 39از ماسك داراي عينك استفاده شود. 
S 40ي سازنده توصيه با موادي كه كارخانه ،كف محل كار و اشياء آلوده

  .كرده، تميز شود
S 41شودگازها خودداريتنفساز  ،سوزي در صورت انفجار يا آتش.  
S 42كردن يا دوددادن، از ماسك تنفسي مناسب  در هنگام اسپري

 .استفاده شود) شده توسط سازندهتوصيه(
S 43شده توسط سازنده، استفاده شود كردن آتش از مواد توصيهراي خاموشب.  
S 44 در صورت (در صورت احساس ناراحتي با پزشك مشورت كنيد

 ).دهيدبرچسب را به پزشك نشان ،امكان
S 45فوراَ پزشك را مطلع ،در صورت هرگونه حادثه يا احساس ناراحتي

  ).در صورت امكان برچسب را به پزشك نشان دهيد(كنيد
S 46در صورت خوردن سريع به پزشك مراجعه شود. 
S 47شده نگهداري شود در دماي تعيين.  
S 50aهرگز با اسيد مخلوط نشود.  
S 50bايي مخلوط نشودهرگز با مواد غذ.  
S 50cها مخلوط نشودپايه و نمك ي با اسيدهاي قوي، مواد اوليه.  
S 51مناسب دارند، استفاده شود ي هايي كه تهويهدر محيط.  
S 62فوراَ به پزشك ( ن خودداري كنيدآاز برگرداندن  ،در صورت خوردن

  ).مراجعه كنيد
S 1/2اطفال نگهداري شودو دور از دسترس) دار قفل(در محل امن.  

S 3/7/9ي مناسب  در ظرف محكم بسته شده، در جاي خنك با تهويه
  .نگهداري شود

S 3/9ظرف را در جاي خنك و داراي تهويه مناسب نگه داريد.  
S 7/9در ظرف محكم بسته شده، در جاي خنك با تهويه مناسب نگهداري شود.  
S7/8ي مناسب  اي با تهويهدر ج،ظرف را خشك و با در محكم بسته
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 .نگهداري كنيد
S 20/21از خوردن، آشاميدن يا سيگاركشيدن خودداري كنيد،در هنگام كار.  
S 24/25ها و پوست خودداري شوداز تماس با چشم. 
S 36/37هاي محافظ مناسب استفاده كنيداز لباس و دستكش،در ضمن كار. 
S 36/39دار محافظ مناسب استفاده كنيدنكاز لباس و ماسك عي،در ضمن كار. 
S 37/39دار محافظ مناسب استفاده و ماسك عينكاز دستكش،در ضمن كار

 .كنيد
S 36/37/39دار محافظ مناسب از لباس، دستكش و ماسك عينك،در ضمن كار

 .استفاده كنيد
  

  )Rهشدارهاي ( هاي ايمني احتياط

R 1در حالت خشك قابل انفجار است. 
R 2 قابل زاابع جرقهندر اثر ضربه، اصطكاك، تماس با آتش يا ديگر م ،

 .احتراق است
R 3 به ،زادر اثر ضربه، اصطكاك، تماس با آتش يا ديگر منابع جرقه

 .قابل انفجاراستآساني
R 4 دهدهاي فلزي بسيار حساس و قابل انفجار تشكيل ميتركيب. 
R 5 قابل انفجار استاثر گرمادر. 
R 6 در حضور يا عدم حضور هوا قابل انفجار است. 
R 7 سوزي وجود داردآتشاحتمال. 
R 8 سوزي وجود دارددر صورت تماس با مواد قابل اشتعال، خطر آتش. 
R 9 شدن با مواد قابل اشتعال، خطر انفجار وجود دارددر صورت مخلوط. 
R 10 قابل اشتعال است. 
R 11 تاسبه آساني قابل اشتعال. 
R 12 به شدت قابل اشتعال است. 
R 13 استبه شدت قابل اشتعال،شدهگاز مايع. 
R 14 دهدبه شدت با آب واكنش مي. 
R 15 دهدگازهاي قابل اشتعال تشكيل مي،با آب واكنش داده. 
R 16 باشند، قابل انفجار هستندزا مياثر تركيب با موادي كه آتشدر. 
R 17 خود قابل اشتعال استبهخود،در مجاورت با هوا. 
R 18 زا و هاي هوا، بخار آتشدر هنگام استفاده، احتمال تشكيل مخلوط

 .قابل انفجار وجود دارد
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R 19 ممكن است پراكسيدهاي قابل انفجار تشكيل دهد.  
R 20 آور استبراي سلامتي زيان تنفسدر صورت. 
R 21 رسانددر صورت تماس با پوست، به پوست آسيب مي.  
R 22 كنددر صورت خوردن، آسيب ايجاد مي. 
R 23 كند، مسموميت ايجاد ميتنفسدر صورت. 
R 24 كنددر صورت تماس با پوست، مسموميت ايجاد مي.  
R 25 كنددر صورت خوردن، مسموميت ايجاد مي. 
R 26 كندآن مسموميت شديد ايجاد ميتنفس. 
R 27 كند وميت شديد ايجاد ميمسم ،در صورت تماس با پوست.  
R 28 كندمسموميت شديد ايجاد مي ،در صورت خوردن.  
R 29 دهدگازهاي سمي تشكيل مي ،در تماس با آب. 
R 30 هنگام استفاده ممكن است به شدت قابل اشتعال شود.  
R 31 كند گازهاي سمي ايجاد مي ،در صورت تماس با اسيدها.  
R 32 كند گازهاي به شدت سمي ايجاد مي ،در صورت تماس با اسيدها.  
R 33 خطر اثرات انباشتگي وجود دارد.  
R 34 كند هاي خورنده ايجاد ميسوختگي. 
R 35 كندي شديد ايجاد مي هاي خورندهسوختگي. 
R 36 كند ها را تحريك ميچشم.  
R 37 كند هاي تنفسي را تحريك مياندام. 
R 38 كند پوست را تحريك مي.  
R 39 ر جدي بروز صدمات غير قابل برگشت وجود داردخط.  
R 40 احتمال صدمات غير قابل برگشت وجود دارد. 
R 42 احتمال حساسيت وجود دارد تنفس،در صورت. 
R 43 احتمال حساسيت وجود دارد ،در صورت تماس با پوست.  
R 45  داردوجود امكان ايجاد سرطان.  
R 46 ك را داردزدن به سيستم ژنتيامكان صدمه. 
R 49 امكان ايجاد سرطان دارد ،در صورت تنفس. 
R 50 آور است براي موجودات آبزي زيان. 
R 54 آور است براي گياهان زيان.  
R 55 آور است براي جانوران زيان.  
R 57 آور است براي حشرات زيان.  
R 59 اوزون خطرناك استيبراي لايه. 
R 60 آور است خيز زيان براي مزارع حاصل. 
R 61 آور است براي كودكان زيان.  
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R 14/15 دهدگازهاي قابل اشتعال تشكيل مي،به شدت با آب واكنش داده. 
R 15/29 دهدگازهاي سمي و قابل اشتعال تشكيل مي،با آب واكنش داده. 
R 20/21 رساندبه سلامتي آسيب ميتنفس، پوست و در صورت تماس با. 
R21/22 س با پوست يا در صورت خوردن آن، به سلامتي در صورت تما

 .رساندآسيب مي
R 20/22 رساندبه سلامتي آسيب مي،و خوردنتنفسدر صورت. 

R 20/21/22 به سلامتي آسيب ،و خوردن و تماس با پوستتنفسدر صورت
 .رساندمي

R 23/24 كندمسموميت ايجاد مي،و تماس با پوستتنفسدر صورت. 
R 24/25 كندمسموميت ايجاد مي،ر صورت تماس با پوست يا خوردن آند.  
R 23/25 كندمسموميت ايجاد مي،و خوردنتنفسدر صورت. 

R 23/24/25 د امسموميت ايج،و خوردن و تماس با پوستتنفسدر صورت
 .كندمي

R 26/27 مسموميت شديد ،و در صورت تماس با پوستتنفسدر صورت
 .كندايجاد مي

R 27/28 مسموميت شديد ايجاد ،در صورت تماس با پوست و خوردن آن
 .كندمي

R 26/28 كندمسموميت شديد ايجاد مي،و خوردن آنتنفسدر صورت. 
R 26/27/28 و خوردن و در صورت تماس با پوستتنفسدر صورت، 

 .كندمسموميت شديد ايجاد مي
R 36/37 كندهاي تنفسي را تحريك ميها و اندامچشم. 
R 37/38 كندهاي تنفسي و پوست را تحريك مياندام. 
R 36/38 كندها و پوست را تحريك ميچشم. 

R 36/37/38 كندهاي تنفسي و پوست را تحريك ميها، اندامچشم. 
R 42/43 و تماس با پوست، احتمال حساسيت وجود داردتنفسدر صورت.  
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