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شيم مبان آزمايشگاه مبانی شيمی آزمايشگاه
آلیآلی

)رشته زيست شناسی(
ل د ا يک واحد عملیک

پرتوی:مٶلف طيبه وی:ٶ يب پر
دکتر علی رضا بنايی: تهيه کننده

اردبيل مرکز نور پيام دانشگاه پيام نور مرکز اردبيلدانشگاه



شده ح ط ايشها آز ين شدهعنا ح ط ايشها آز ين ::عناوين آزمايشهای مطرح شدهعناوين آزمايشهای مطرح شدهعنا

تعيين نقطه ذوب1.

تقطيير ساده و جزء به جزء2.

استخراج3.

نوبلور کردن4. ن. ر ور وب

کروماتوگرافی5.
کيفی6 آناليز آناليز کيفی6.
آبگيری از سيکلوهگزانول7.
آروماتيک8 الکتروفيل جانشين جانشينی الکتروفيلی آروماتيکی8.



نقطه ذوب

پپيش زمينه و تئوری
استفاده ها

گ تکنيک های اندازه گيری و  ابزار
ذوب نقطه محدوده محدوده نقطه ذوب
 محدوده نقطه ذوب  مواد شناخته شده  مخلوط

و مجهول



تئوری  و زمينه
نقطه ذوب

.aنقطه ذوب
دمايی است که در آن تبديل فاز بين جامد و مايع اطفاق می افتد.

ف گ ق آ  دمايی است که در آن بين کريستالهای  منظم و جامد و حالت قرار گرفتن
.شانسی در مايع تعادل وجود دارد

bذوب نقطه محدوده .bمحدوده نقطه ذوب
 دمايی است که اولين قطره مايع در بين ) دمای پايين (اولين نقطه

.کريستالها تشکيل ميشود
 دمايی است که کل توده جامد به مايه شفاف تبديل )  دمای بالا( نقطه دوم

.ميشود
cاستفاده .cاستفاده

شناسايی مواد
ماده خلوص اثبات اثبات خلوص ماده



:نقطه ذوب خلوص ماده را از دو طريق نشان ميدهد

نقطه ذوب

.مواد خالص تر نقطه ذوب بالاتری دارند1.

.محدوده ذوب مواد خالص باريک تر است2.

B

Liquid A + BmpA

mpBmpB  >  mpA

محدوده }ذوب کامل
p

ur
e

Solid A + B

محدوده
}اولين قطره مايع

Te
m

pe
ra

tu

Eutectic

.نقطه ذوب کاهش مييابد Bبا افزايش ماده ناخالص 3.

را دارد A/Bبنا براين کمترين نقطه ذوب مخلوط  Aدر Bنقطه اوتکتيک محدوديت حلاليت 4.

0% B 0% A Te

).محدوده ذوب نداريم - دراوتکتيک نقطه ذوب تيز: توجه(



بخش تجربی
  نقطه ذوب

تعيين نقطه ذوب برای1.
aشده شناخته ترکيب دو .aدو ترکيب شناخته شده

.bمخلوطی از دو ترکيب شناخته شده
ناشناخته ک ت ک .cيک ترکيب ناشناخته

.dمخلوطی از يک ترکيب ناشناخته و شناخته شده

.تشخيص ترکيب ناشناخته2.
وسايل و ابزار 

لوله مويين1.

دستگاه نقطه ذوب2.



روش کار
 نقطه ذوب

:آوردن1.
تهيه دستگاه تعيين نقطه ذوب از اتاق تجهيزات
انتخاب دو ترکيب با نقطه ذوب شناخته شده
آوردن ماده ناشناخته از اتاق تهيه
)شماره ترکيب ناشناخته رادر دفتر يادداشت بنويسيد:توجه (

ويينپرکردن لوله مويين2. و ن ر پر
با سر پهن اسپاتول نمونه را بصورت پودر در آوريد
کنيد نمونه وارد را مويين لوله باز نمونه2-1(قسمت از متر )ميلی ي و  ويين را وار  و  ز  و12( ب ر از  ی  )ي
تا نمونه در از طرف بسته لوله مويين آنرا داخل يک لوله شيشه ای بياندازيد

.اگر لازم باشد اين عمل را تکرار کنيد. طرف بسته لوله مويين جمع شود



 نقطه ذوب

تفا ا ا تگا تفاشکل ا ا تگا شکل دستگاههای مورد استفادهشکل دستگاههای مورد استفادهشکل



22شکلشکل

 نقطه ذوب

22شکل شکل 



بدست آوردن محدوده نقطه ذوب 3.
نقطه ذوب

.aلوله مويين را در دستگاه نقطه ذوب قرار دهيد.
bکه کنيد تنظيم ای گونه به را دستگاه دمای در23افزايش درجه .b درجه در  3- 2افزايش دمای دستگاه را به گونه ای تنظيم کنيد که

.دقيقه بالا برود
cتقريب ذوب نقطه تعيين .c                                                  تعيين نقطه ذوب تقريبی

.dاجازه دهيد سرد شده و محتويات آن نيمه جامد شود.

.e دستگاه نقطه ذوب را
.fدرجه پايين بيايد10اجازه دهيد دمای دستگاه. پ

.g درجه در دقيقه بالا  5/0دستگاه را دوباره تنظيم کنيد که دمای آن
.رود

.h محدوده نقطه ذوب را بدست آوريد.



:لوله مويين را بصورت زير تهيه کنيد4.
نقطه ذوب

.aدو ماده معلوم
bمخلوط ای معلوم1:1نمونه ماده دو از .bاز دو ماده معلوم1:1نمونه ای مخلوط.
.cنمونه ترکيب مجهولو

د5 کن ه ت ا نه ن ه ذ نقطه د د .محدوده نقطه ذوب هر نمونه را تهيه کنيد5.
از روی جدول نزديک ترين نقطه ذوب به نقطه ذوب نمونه را بدست 6.

ي .ميآوريمميآو
نمونه را درست ميکنيم 1:1مخلوط 

ذ .ناشناخته را تعيين ميکنيم/رنج نقطه ذوب مخلوط  شناخته شده7.
اگر اختلاف نقطه ذوب مخلوط  و ترکيب ناشناخته  بيش از چند درجه 8.

کن ا آن ذ نقط گ ط خل .باشد مخلوط ديگری تهيه و نقطه ذوب آنرا تعيين ميکنيماش
اين فرآيند را با مواد شناخته شده ديگر ادامه ميدهيم تا اختلاف به حداقل 9.

د



.مقادير را با مراجع مقايسه ميکنيم10.

نقطه ذوب
م

.نام آيوپاک  ترکيب ناشناخته را مشخص ميکنيم11.

يم.فرمول مولکولی آنرا تعيين ميکنيم12. ي يين ر ی و و و ر



یآزمايشگاه مبانی شيمی آلیآزمايشگاه مبانی شيمی آلی ی ي ی ب ي یز ی ي ی ب ي ز
تقطير ساده و جزء به جزء

است که در آن  ترکيباتی با نقطه  تکنيک خالص سازیتقطير يک 
ا ا ت ا ل ت ک ا تفا ا ا تفا جوش متفاوت با استفاده از کنترول حرارتی از هم جدا ش

بخاراتی که در اثر حرارت مناسب ايجاد ميشوند توسط يک .ميشوند
ت ت ال ل ا ط ل ش .مبرد جمع آوری شده و نسبت به مخلوط اوليه خالص تر هستندآ

آب برای مقايسه کارايی از طريق هر دو روش تقطير /مخلوط متانول
ش ا ز ز تقط ت ا ا ق ا ا ميشود و در بار دوم با قرار دادن ستون تقطير جزء به جزء با روش ش

.اول مقايسه ميشود



ساده تقطير دستگاه سازی سادهآماده تقطير دستگاه سازی آماده سازی دستگاه تقطير سادهآماده سازی دستگاه تقطير سادهآماده
ringstand1

8

g

lab jack

Corning hotplate/stirrer

Thermowell heating unit4

2

3

7

9
10

Thermowell heating unit

25-mL RB flask with stirring bar

metal clamp

h d (di ill i h d)

4

5

6

7

- 4

5
6

7

11

9

H2O

three way adapter (distillation head)

"cooking" thermometer probe

plastic Keck clips (2)

7

8

9

- -

1

2

3

12

water-cooled condenser

vacuum take-off adapter

sample vial (collector)

10

11

12



ساده تقطير دستگاه سازی سادهآماده تقطير دستگاه سازی آماده سازی دستگاه تقطير سادهآماده سازی دستگاه تقطير سادهآماده



ا تقط تگا از ا اآ تقط تگا از ا آماده سازی دستگاه تقطير سادهآماده سازی دستگاه تقطير سادهآ

ringstand

lab jack

1

2

Corning hotplate/stirrer

Thermowell heating unit

25-mL RB flask with stirring bar

4

3

57

metal clamp

three way adapter (distillation head)

"cooking" thermometer probe

6

7

811

10

cooking  thermometer probe

plastic Keck clips (2)

water-cooled condenser

t k ff d t

8

9

10

11Plug

Cold
water

vacuum take-off adapter

sample vial (collector)

11

12

Plug
Thermowell
into Variac



ز ه ز تقط ل قا د اد زتقط ه ز تقط ل قا د اد تقطير ساده در مقابل تقطير جزء به جزءتقطير ساده در مقابل تقطير جزء به جزءتقط

.  بطور موثری مايعات را بر اساس افزايش نقطه جوش از هم جدا ميکند در حالت ايده ال •
مخصوصا در مواردی که نقطه جوش) هم پوشانی دارد( در اغلب موارد جدا سازی ناقص است در حقيقت  •

اش اش کاف ا ا ق فا ا ا ا ا ا اش ک .مواد به هم نزديک باشد يا ابزار های مورد استفاده قدرت جدا سازی کافی نداشته باشدا
درجه باشد 5- 2انتظار داريم که برای اجرای يک تقطير خوب  تغييرات رنج نقطه جوش بين نوعا  •
).پهن شدن بيشتر اين رنج نشان دهنده مواد با خلوص کمتر ميباشد(

مورد استفادهاختلاف نقطه جوشروش
تميز کردن اوليه                      درجه يا بيشتر 50تقطير ساده       
جزء به جزء ازتقطير بهتر10بيش سازی جدا درجه درجه                            جدا سازی بهتر 10بيش ازتقطير جزء به جزء



ز ه ز زتقط ه ز تقطير جزء به جزءتقطير جزء به جزءتقط
تقطي اي کا ی گذا تاثي های :فاکتور های تاثير گذار روی کارايی تقطير:فاکت

)چگونه تقطير در خالص سازی نمونه کمک ميکند(

مخلوط1 سازی–نوع جدا در تسهيل باعث جوش نقطه اختلاف بودن بزرگ بزرگ بودن اختلاف نقطه جوش باعث تسهيل در جدا سازی–نوع مخلوط.1
با تقطير ميگردد 

*2.2.

 -کنترول دما . 3



وصل دستگاه تقطير جزء به جزءوصل دستگاه تقطير جزء به جزء

سر تقطير

زنگ ل ت ا ا ش ستون پر شده با استيل ضد زنگت

با فويل آلومينيومی محافظت 
ميشود

است لاز بسط يک فقط

بالون تقطير

فقط يک بسط لازم است

ير ون ب

جمع آوری مقطره در 
سی سی وثبت  10سيلندر 

دما با جمع آوری هر نيم 
.سی سی



ستونهای تقطيرستونهای تقطير

ستونهای بلند پر شده با استيل. 1

ستونهای کوتاه پر شده با استيل. 2

ای3 شيشه مهرهاای با شده پر ستونهای ستونهای پر شده با مهرهاای شيشه ای.3

ستونهای ويگرو. 4

با و سطح افزايش با سازی جدا فرايند ح و ببهبود يش  ز زی ب  ي ج  ر بهبو 
.ايجاد تعادل بهتر مايع با بخار انجام ميگيرد 

2 4

31

4



دمايی دمايیتغييرات تغييرات
خوب  بهتر

تغييرات دمايیتغييرات دمايی

  60°C -

70°C

65°C -

70°C -

سردتر

ضعيف
اديان گ اد تقطي تگا د  70 C -

  80°C -

70 C -

75°C -
  70°C -
  85°C -
100°C -

دستگاه تقطير ساده گراديان 
دمايی مناسبی را برای نمونه هايی

با نقطه جوش نزديک هم
.فراهم نميکند

  90°C -

100°C

80°C -

85°C -100 C - 85 C -

قرار دادن  ستون تقطير جز به جزء در دستگاه تقطير با افزايش سطح تماس و افزايش تعادل 
گ

منبع 
حرارتی

.مايع بخار منجربه جداسازی و خالص سازی بهتر مايعات با نقاط جوش نزديک هم ميگردد



ل تان ط خل لتقط تان ط خل آآ//تقط آبآب//تقطير مخلوط متانولتقطير مخلوط متانول

X % CH3OH (methanol)   65C  {10 mL mixture} 
  (100-X) %      H2O (water) 100C 
 

Data collection - Temperature vs. VolumeData collection  Temperature vs. Volume
         
 Volume 

(mL) 
Temp. (C) 
{Theory} 

Temp. (C) 
{Simple} 

Temp. (C) 
{Fraction.} 

 Plotted Distillation Data 

    
 0.5    100   

 1.0       

 1.5    Temp. (C)   

 2.0      

 . . .    65   
    
      Volume (mL) 

 



رسم دادههای تقطير با اکسلرسم دادههای تقطير با اکسل
Volume Temp. Temp. Temp.

(mL) Theory Simple Fract.
0.5
1 0

Distillation of Methanol/Water Mixture
105

1.0
1.5
2.0
2.5
3.0

95

100

3.5
4.0
4.5
5.0
5 5

80

85

90

Te
m

p.
 (C

داده های تقطير خود را در (
برنامه اکسل وارد و بطور 
.خودکار منحنی را رسم کنيد

5.5
6.0
6.5
7.0
7.5

70

75

Theory

Simple

Fract
8.0
8.5
9.0
9.5
10 0

60

65

0.0 1.0 2.0 3.0 4.0 5.0 6.0 7.0 8.0 9.0 10.0

Volume (mL)

Fract.

10.0

Type of % MeOH
Column: _________________________ determined   _____ %

( )

Distill.xls



تقطير مخصوص ای شيشه تقطيروسايل مخصوص ای شيشه وسايل شيشه ای مخصوص تقطيروسايل شيشه ای مخصوص تقطيروسايل

distillation cow short-path distilling unit microdistillation unit



سليکون روغن حمام

وسايل وسايل 
حمام روغن سليکون

C i i /h l

تقطيرتقطير
Corning stirrer/hot plate

ا ک ل ا فا استفاده از روغن سليکون حاوی ا
بهم زن باعث پخش مناسب حرارت 

وميشود و دما مستقيما با دماسنج 
د يش گيری اندازه

heating mantle Thermowell

.اندازه گيری ميشود



آل ش ان شگا ا آلآز ش ان شگا ا آز آزمايشگاه مبانی شيمی آلیآزمايشگاه مبانی شيمی آلی  

استخراج داروهای ضد درد

ميباشد که در آن ترکيباتی با تکنيک های جدا سازیاستخراج يکی از ز ی ج یزر ر ر
حلاليت های متفاوت با استفاده از 

اين فرايند شيميايی اساسی .حلالهايی با قطبيت مختلف جدا سازی ميشود
گل ل واکنشهای اسيد باز قابل برگشتاغلب در

.انجام ميگيرد



مايعمايع--استخراج مايعاستخراج مايع

:موارد ضروری برای استخراج مايع مايع
ق غ

قيف جدا 
کننده

دو مايع غير قابل امتزاج با دانسيته های متفاوت •
و اندکس انعکاسی متفاوت•

تشخيس اينکه کدام لايه آلی و کدام آبی است ودرک اينکه 

چرا

ي ر و بی م و ی ي م ي يس
.کدام ترکيب در کدام فاز حل ميشود



ا ا تخ اا ا تخ ااا مايعمايع--استخراج مايعاستخراج مايع

)مانند آب وروغن( غير قابل حل>  ------ غير قابل اختلات 

قطبيت متفاوت دارند/مايعات غير قابل اختلات مايعاتی هستند که حلاليت
در واقع کاملا غير قابل حل نيستند و مقداری در هم (در نتيجع در هم حل نميشوند

)حل ميشوند
از هم جدا شوند و اين جدا سازی قابل رويت ) دانسيته(آنها بايستی از نظر فيزيکی

.باشد

مخلوط های غير قابل امتزاج متداول
غن ر آب

عبارتهای مرتبت 

آبگريز آب دوست       
آب و ر وغن

سرکه و روغنتهيه سلاد 
آب واتر استخراج اتر 

قطبیغير قطبی
لايه آبی         لايه آلی

فاز آلی                  فاز آبی
}لايه آبی}     {لايه کلروفرم{ 

آ امولسيون ط چرا؟!در استخراج ار مخلوط آب و الکل نميتوان استفاده کرد



استفاده مناسب از!راه غلط
قيف جداکننده 

استفاده از حلقه فلزی 1.
برای نگه داری قيف 

اشتباه است
ان2 گ گذاشت ا ش

حلقه آهنی

در پوش را گذاشته برگردانيد .2
بهم بزنيد و شير را برای 

.تخليه باز کنيد



ها از د ا ا تخ هاا از د ا ا تخ ا استخراج اسيد  و باز های عمومی استخراج اسيد  و باز های عمومی   

    Acid/Base/Neutral Categories of Organic Functional Groups 

 واکنش های اسيد وباز استخراج با گروه عاملی طبقه بندی

طبقه بندی اسيد وباز ها بر اساس گروه عاملی

RCO2H  RCO2 (NaHCO3 %5) باز ضعيف کربوکسيليک اسيد اسيد های آلی قوی
-
 Na+ 

ArOH  ArO (NaOH %5) باز قوی فنل اسيد های آلی ضعيف
-
 Na+ 

آل ازها ن آ ق د ا (5% HCl) RNH  RNH + Cl
-

آمين بازهای آلی (HCl %5) اسيد قوی RNH2  RNH3 Cl

 !Nothing happens [اسيدو باز قابل استخراج وجود ندارد] [چيزهای ديگر] خنثی
 



t t ith

RCO2H / ArOH / RNH2 / RH
   dissolved in diethyl ether

 گردش کاری دياگرام استخراج اسيد وباز
جداسازی اسيدها بازها و ترکيبات آلی خنثی

با استخراج

Aqueous Phase #1
RCO N di l d

 Organic Phase #1
A OH / RNH / RH

extract with
5% NaHCO3

RCO H = اسيدها کربوکسيليک

راج ب ا

RCO2Na dissolved
  in aqueous base

ArOH / RNH2 / RH
 dissolved in Et2O

extract with
5% NaOH

  acidify
with HCl

RCO2H = کربوکسيليک اسيدها
ArOH = فنل ها
RNH2 = آمين ها
RH = خنثی ها(ترکيبات ديگر(

Organic Phase #2
    RNH2 / RH
dissolved in Et2O

Aqueous Phase #2
ArONa dissolved
  in aqueous base

5% NaOH

RCO2H

dissolved in Et2Oq

  acidify
with HCl

extract with
   5% HCl

dry, filter &make basic

ArOH    Organic Phase #3
RH dissolved in Et2O

Aqueous Phase #3
dissolved RNH3Cl

d y, te &
concentrate

a e bas c
with NaOH

RHRNH2



 
    Acetamidophen           Aspirin       Caffeine 
 

OHO
O CH3H

O CH3

O
NO

N
CH3

N

N
CH3

OH

N CH3

O

H

CH3

     ACE (phenol)
[weak organic acid]

ASP (carboxylic acid)
 [strong organic acid]

CAF (amine)
[organic base] ساختا رهای ساختا رهای

ياي يايشي شي
 extract
   with
aqueous
NaOH

 extract
   with
aqueous
NaHCO3

 extract
   with
aqueous
  HCl

شيميايیشيميايی

3

CH

O CH3
+N CH

H
O CH

O O- Na+

NO

CH

N
CH3

N

N H
+

Cl-N CH3

O
Na+ -O

O CH3

O

 

    phenoxide salt
polar, water soluble

  carboxylate salt
polar, water soluble

ammonium chloride salt
     polar, water soluble

CH3



ACE / ASP / CAF
methylene chloride

gravity
filter

solid #1

acetaminophen

  filter

solution #1 {separatory funnel}separates insoluble
solid from solution

 ASP / CAF in CH2Cl2

دياگرام گرد ش دياگرام گرد ش 
   extract with
10 mL NaHCO3

separates acids

کاری استخراجکاری استخراج lower layer in the
separatory funnel}

density of CH2Cl2
  = 1.325 g/mL(            )

   solution #2

(organic phase)
CAF dissolved
    in CH2Cl2

      solution #3

  (aqueous phase)
ASP salt dissolved
   in aqueous base

p
 from neutrals

g( )
 acidify with
2 mL 6N HCl

  dry with
anh. MgSO4

:جدا کردن سه ترکيب از هم
آ

solid #3

i i

filter with glass
  fritted funnel

  concentrate by

filter ppt.استو فنون  آسپرين و کافيين

solid #2

caffeine

aspirinremoving solvent



کنن خشک ل ا از تفا کننا خشک ل ا از تفا استفاده از عوامل خشک کنندهاستفاده از عوامل خشک کنندها
   solution #2

(organic phase)
CAF dissolved
    in CH2Cl2

lower layer in the
separatory funnel}

density of CH2Cl2
   = 1.325 g/mL(            ) 2nd coord

  dry with
anh. MgSO4

g

SO4
=

. .
H

O
H. .

2 coord.
sphere

1st coord.
sphere

filter with glass
  fritted funnel

Mg++ SO4
=SO4

=

  concentrate by
removing solvent

SO4
=

. .

H
O

H. .

solid #2

caffeine Hydrated 



ا ش ش ف اق ش ش ف قيف شيشه ایقيف شيشه ای      ق

قيف شيشه 
ای

وصل به خلاء

اعمال خلاء حد اقل •

آ

ثانيه10-5برای

استفاده از يک بالون برای جمع آوری



آل ان شگا ا آلآز ان شگا ا آزمايشگاه مبانی آلیآزمايشگاه مبانی آلیآز

کريستاليزه کردن استانيليد

است تکنيک های خالص سازینو بلور کردن يکی از 
د ش ل داغ لال قدا داقل د ناخال د ا اد آن د که در آن ماده جامد ناخالص در حداقل مقدار حلال داغ حل ميشودکه

.و در اثر سرد کردن در محلول رسوب ميکند



ک ل کن ل نوبلور کردننوبلور کردنن

:عوامل تاثير گذار در حلاليتگذ

حلال/برهمکنش مده حل شونده  –خصوصيات حلال . 1
)از روی قطبيت(”مشابه در مشابه حل ميشود“     )(
ونمکهای معدنی را در خود ) قطبی(آب قطبی اکثرا ترکيبات     

حل  
. ميکند    

مقدار ماده حل شونده در مقابل حجم حلال - حجم حلال. 2
حلال3 ميابددمای افزايش دما افزايش با حلاليت .حلاليت با افزايش دما افزايش ميابد-دمای حلال.3

)بهم زدن سرعت حل شدن را افزايش ميدهد اما مقدار حلاليت را نه    



کننده بلور نو های کنندهحلال بلور نو های حلال های نو بلور کنندهحلال های نو بلور کنندهحلال
Polarity Index Common Name of Solvent Structureايندکس قطبيت نام متداول حلالها ساختمان

0.0 hexane CH3(CH2)4CH3 (least polar)
1.7 carbon tetrachloride CCl4
2.3 toluene C6H5CH3
2 9 diethyl ether (CH3CH2)2O

)کمترين قطبيت(

2.9 diethyl ether (CH3CH2)2O
3.0 benzene C6H6
3.4 methylene chloride CH2Cl2
4.2 tetrahydrofuran (THF)
4 3 ethyl acetate CH CO CH CH4.3 ethyl acetate CH3CO2CH2CH3
4.3 chloroform CHCl3
5.2 ethanol CH3CH2OH
5.4 acetone (CH3)2C=O
6 2 t it il CH CN6.2 acetonitrile CH3CN
6.2 acetic acid CH3CO2H
6.4 dimethylformamide (DMF) (CH3)2NCH=O
6.5 dimethyl sulfoxide (DMSO) (CH3)2S=O
6.6 methanol CH3OH
9.0 water H2O (most polar))بيشترين قطبيت(



کنند ل ن ا کنندلال ل ن ا حلالهای نوبلور کنندهحلالهای نوبلور کنندهلال

......مهمترين حلال روی کره زمين

H O H2Oجمع بندی لغات
ع

آب:خرس قطبی 
آب: حلال قطبی

!اما نه در آزمايشکاههای آلی ....



کنيد استفاده د خ رات تص کنيداز استفاده د خ رات تص !!از تصورات خود استفاده کنيداز تصورات خود استفاده کنيد!!از

ميافتدمشاهدهمشاهده اتفاقی چه بزرگ اشل ميافتددر اتفاقی چه بزرگ اشل در يهه ی  ل بزر چ  ير  ی  ل بزر چ  ..ر 
..در سطح مولکولی چه اتفقاتی ميافتددر سطح مولکولی چه اتفقاتی ميافتدتصورات تصورات 

.حلال اجازه حل شدن به مولکول و حرکت آزاد در داخل محلول را ميدهد•
گ گگ ).ناخالصی های رنگی(کربن رنگ بر مولکولهای سنگين را جذب ميکند •

توجه کنيد که با تغيير شکل و شبکه کريستالی جامدات باعث کاهش•
.نقطه ذوب ميشوند• و ي وب

Experimentation

ObservationHypotheses

Scientific
 Method



filter

 use round
filter paper

xx
xx

xx
xx

نوبلور کردننوبلور کردن    

  xy xyxyx
xxyxxyyxx
yx xyyxx
     x  yx

dissolve in
hot solvent

   cool
(slowly)

apply vacuum
   carefully!

filter paper

clamp filter

crude solid clump
  x = "good stuff"
   y = impurities

y

  x    x   y      x
x  x  x      y  x
 x y   y  x   x

xx
xx

xx
xx

  y        y
x

x

y
   x     y       x
x           y        x
         x       y

p
    flask!

molecules free
   in solution

purer solid precipitates
impurities stay in sol'n.

Buchner
filtration

  glass funnel
with quartered

filter paper

..

 decolorizing
carbon added

  filter paper
   cool
(slowly)

hot gravity filtration used to
remove insoluble impurities

 



ابزار وسايل و شيشه آلات مورد استفاده
صاف کردن  ثقلی 

و داغغ

وصل به خلاء با استفاده ار 
لوله لاستيکی سياه

صاف کردن با قيف بخنر در خلاء



نشان دادن وسايل اضافی و بحث بيشترنشان دادن وسايل اضافی و بحث بيشتر

کنن1 ز ل ازا ت ترازووسايل وزن کننده.                                        1
چگونگی تعيين خلوص ماده با استفاده ار نقطه ذوب - نقطه ذوبابزار اندازه گيری . 2

دادن حرارت سرعت شده گزارش مقادير ذوب دقيقه1=محدوده در درجه درجه در دقيقه1محدوده ذوب  مقادير گزارش شده  سرعت حرارت دادن    
}کتابخانه شيمی{مورد استفاده  مراجع. 3

Aldrich Catalog (2000-01)
CRC H db k (81 t Ed )CRC Handbook (81st Ed.)
Merck Index (Version 12.2)



لوله موئين آماده را در اين قسمت 
ترازوی  Sartorius 1202 MPقرار دهيد (0.01 g)

قسمت اين ار را Mettlerنمونه BB244 ترازوی (0 001 g) نمونه را ار اين قسمت
ببينيد

Mettler BB244 ترازوی (0.001 g)

دستگاههای نقطه ذوب و ترازوهای مورد استفاده در 

آزمايشگاههای آلی

کنترول ولتاژ



آل ش شگا ا آلآز ش شگا ا آزمايشگاه شيمی آلیآزمايشگاه شيمی آلیآز

کروماتوگرافی لايه نازک برای مواد دارويی

ترکيبات  جداسازی و تشخيصکروماتوگرافی روشی برای ر ی رو ی ر و يصرو و يز ر
از يک مخلوط پيچيده است



اف گ ات افک گ ات ””““ک Color WritingColor Writing ” ”““کروماتوگرافی کروماتوگرافی 

ا ا اآ اا ا آ ط ل ا ا  ترکيبات از مخلوط آنها ميباشد. جداسازیيک روش آسان و عمومی برای  •

  يک ترکيب ناشناخته بوسيله مقايسه آن با ماده رفرانس استفاده ميشود. شناسايیبرای  •

•( پزشک يا بيولوژيک معدن (آل ندارد وجود نمونه نوع در محدوديت )•هيچ هيچ محدوديتی در نوع نمونه وجود ندارد (آلی معدنی بيولوژيکی  يا پزشکی

 ميباشد. حساسيت بالايی دارد-حد تشخيص آن ميکروگرم   •

 

 اجراء اساسی   انواع کروماتوگرافی

1.-TLC فاز ثابت1               کروماتوگرافی لايه نازک  . 

2 .LC فاز متحرک 2              کروماتو گرافی مايع .

  HPLC –مخلوط نمونه3 کروماتوگرافی با کارايی بالا . 

گ گ 3.GCگاز کروماتوگرافی 

 



اف گ ات افک گ ات کروماتوگرافیکروماتوگرافی  ک
فاز ثابتفاز متحرک                                  ر زز

!باعث حرکت در فاز ثابت         مانع حرکتچه کار انجام ميدهد؟

سيال سطح که ريز جامدات هست؟ گاز(چ يا )مايع )           مايع يا گاز(چی هست؟                           جامدات ريز که سطح           سيال 
را پوشش ميدهد                   )شکل فيزيکی(

چگونگی تاثير روی                 نمونه را حرکت ميدهد       با ايجاد برهمکنش سطحی
اث ک حرکت نمونه                                                              روی حرکت نمونه تاثيرک

از) ميکرو متر 250(لايه نازک                TLC                       98% ethyl acetateويژگی های 
(SiO2)x                                                      + 2% acetic acid                                                                 



نازک ه لا اف گ ات نازکک ه لا اف گ ات کروماتوگرافی لايه نازککروماتوگرافی لايه نازکک

صفحه TLCف
silica gel - silicon dioxide (SiO2)x

)فاز ثابت متداول و عمومی(

        O        O        O
         |          |          |
OSiOSiOSiOH

| | | روی هيدروکس گروههای
سانتی  10*5صفحات 

|          |          |          متری
        O        O        O
         |          |          |
OSiOSiOSiOH

| | |

گروههای هيدروکسی روی
.سيليکاژل باعث قطبيت سطح ميشود سليکاژلی به ضخامت 

250
ميکرو ليترآغشته به  

نت ر |          |          |          فل
        O        O        O

bulk (SiO2)x سطح

فلوروسنت
روی بستر پلاستيکی



نازک ه لا اف گ ات نازکک ه لا اف گ ات کروماتوگرافی لايه نازککروماتوگرافی لايه نازکک

TLCچهار مرحله در 

.      اعمال نمونه                          برای گذاشتن محلول نمونه از لوله مويين استفاده ميشود. 1

گسترش حلال                             وقتی است که جداسازی اطفاق ميافتد. 2

ميشود3 مشاهده ها لکه وی يو لامپ زير معمولا لکه مشاهده .مشاهده لکه                        معمولا زير لامپ   يو وی   لکه ها مشاهده ميشود.3

تفسير نتايج                            مقايسه فاکتور های بازداری. 4



نمونه11 نمونهاعمال گذاری((اعمال گذارینقطه ))نقطه

TLC ه ف

))نقطه گذارینقطه گذاری((اعمال نمونهاعمال نمونه..11

TLC صفحه
”خط پايين“

 1 cm.با مداد خط نازکی  - الف
.رسم کنيد       

در-ب را جامد نمونه ر  ب و ج ر 
.متانول حل کنيد      

از لوله مويين برای انتقال   - ج
کنيد استفاده گذاری نمونه .و نمونه گذاری استفاده کنيد     و

”خط شروع“  1 cm.

ACE   ASP   CAF   ACE   ASP   CAF
#5       #5       #5     Ref.    Ref.    Ref.



صفحه22 روی حلال صفحهگسترش روی حلال TLCTLCگسترش TLCTLCگسترش حلال روی صفحهگسترش حلال روی صفحه..22
{در بسته شود}

TLC صفحه  - الفصفحهTLC  را در داخل ظرف
.گسترش قرار دهيد       

 خصلت مويينه گیبر اساس  -ب
.محلول در پليت بالا ميرود      

وقتی حلال به بالای صفحه رسيد - ج
آ .آنرا خارج کنيد    

دقيقه   20در طی اين حدود : توجه
ترکيب از روی نقطه اوليه در طول 

د ش د کش کاژل ل

حلال گسترش دهنده
ک) ت (فاز }

.سيليکاژل کشيده ميشود

TLC  اتاقک گسترش
! فقط يک ظزف شيشه ای حاوی حلال

(فاز متحرک) }



لکه33 لکهشاهد TLCTLCشاهد TLCTLCمشاهده لکهمشاهده لکه..33

اجازه دهيد حلال روی سطح - الف
TLCپيداکند گسترش TLC         گسترش پيداکند.

UVمشاهده نتيجه زير نور  -بUV 
قاط ال 

با نگاه کردن به لکه ها زير لامپ-ج

UVدنبال نقاط تيره برروی ضمينه سبز
فلوروسنت باشيد



پج زير ب ن ر ب
       UV  آنها را با مداد علامت
.گذاری کنيد     



نتايج44 نتايجتفسير TLCTLCتفسير TLCTLCتفسير نتايجتفسير نتايج..44
از-الف هريک برای بازداری فاکتو تعيين تعيين فاکتو بازداری برای هريک از الف

.نقاط تشخيص داده شده

مسافتی که لکه طی کرده است
مسافتی که حلال حرکت کرده است

_______________________Rf = = X
Y

از لکه رفرانس برای تشخيص  -ب
.ترکيبات استفاده کنيد

Y
- - - - - - - - - - - - - - - - - - - - - - - - - - - - - - -1

2 ?
Y

- - - - - - - - - - - - - - - - - - - - - - - - - - -

X1
X2

ساير لکه ها را چگونه
تفسير ميکنيد؟ 

4

3

2

?
?

- - - - - - - - - - - - - - - - - - - - - - -

X3

4

چگونه ميتوان نمونه جديد
را تشخيص داد؟ 

سرانجام:

ACE   ASP   CAF   ACE   ASP   CAF
#5       #5       #5     Ref.    Ref.    Ref.



آل شيمی آلیشي
آل ات ک ت ف ک ز :آناليز کيفی ترکيبات آلیآنال

مشخص کردن ساختمان دو ترکيب ناشناخته

فته# هفته#دو
درصد ترکيبات  و فرمول مولکولی1.
والانی2 اکی وزن تعيين تعيين وزن اکی والانی2.

 HNMRتفسير طيف 3.



ث هفته بحثهفته
ناشناخته ا مايعات ناشناختها

تعيين فرمول مولکولی - در صد سوختن. 1
% C / 12.011 g/mol  =  x moles C } C H% H / 1.0079 g/mol  =  y moles H CxHy...
% atom / atomic wt. =  z moles

!هر فرمول يا معادله ای ممکن نيست:توجه

} CxHy

.اجزاء را کنار هم قرار دهيد–NMRپروتون آناليز .   2

جامدات ناشناخته
تعيين نقطه ذوب. 1

تعيين حلاليت. 2
اگر ناشاخته اسيد باشد وزن اکی والانیتعيين . 3

MW



داده های درصد سوختنداده های درصد سوختن
تعيين فرمول مولکولی

.را بدست ميدهد Hو درصد  Cداده های درصد سوختن مقادير درصد 1.

- 100)تعيين در صد اکسيژن از کسر درصد کل  2. total given = % O) حاصل
آن3 اتمی وزن بر عناصر از يک هر درصد C%)تقسيم  12 011) ن3. ی  ر بر وزن  ز  ر هر ي  C %)يم  12.011).
).تقسيم هر يک از مقادير به کوچکترين مقدار(نرماليزه کردن 4.
.مقادير نسبی را بدست ميآوريم. 5
کن6 نا ا ل ف ذف حذف فرمولهای ناممکن.6

At.Wt. نسبت مولی نرماليزه کردن نمونهفرمول

57.8%C
3.6%H

38.6%O

 12.011   =  4.812
 1.0079 =  3.572
 15.9994 = 2.413

 2.413 =  1.994
 2.413 =  1.480
 2.413 = 1.000

x 2 = 4
x 2 = 3
x 2 = 2

C4H3O2

C8H6O4

?
38.6%O  15.9994   2.413  2.413   1.000 x 2  2



تعيين وزن اکی والانیتعيين وزن اکی والانی
{با استفاده از تيتراسيون کربوکسيليک اسيدها يا فنول ها}

وزن مولکولی اسيد ناشناخته بوسيله تيتراسيون با باز استاندارد بدست ميآيد.ابتدا وزن دقيقی از اسيد در اتانول يا 
 در حضور فنول فتاليين تيتر ميشود.محلول بی رنگ اسيدی N NaOH 0.100 آب حل ميشود سپس با محلول 

د ش ه ا ز ل ف از د ش ل د ت ت از ه ه ل سپس از فرمول زير محاسبه ميشود:ا اوليه به بازی صورتی تبديل ميشود.
 
 
 

شده حل اسيد وزن (mg)    وزن اسيد حل شده (mg)
 ________________________ = وزن اکی والان
 غلظت باز  x  حجم باز        
              (mL)        (mmol/mL) 100-250 g/mol

50 mg ناشناخته

0.100 M باز
2 0 5 0 L

 
 
 وزن مولکولی  =  وزن اکی والان  x  گروههای اسيدی #

 {.Eq.Wt. = M.W بنابراين ,برای همه اسيد های تک عاملی}

(0.1 mmol/mL)2.0-5.0 mL



آل ان شگا ا آلآز ان شگا ا آزمايشگاه مبانی آلیآزمايشگاه مبانی آلیآز
ل ا گ کل ل ت ا گ آبگيری از متيل سيکلو هگزانولآ

گ و حالا .تا اينجا  توجه خود را بر روی تکنيک های آزمايشگاهی تمرکز کرديمآ
روی واکنش های شيميايی و مکانيزم آنها تاکيد ميکنيم و از مطالعه مکانيزم 

E1ميپردازيآبگيریدر يدی ا محيط در ل هگزان يکل متيل از E1از متيل سيکلو هگزانول در محيط اسيدی ميپردازيمآبگيریدر.

OH

CH3 CH3

- H2O



زآبگيری از الکل هاآبگيری از الکل ها يری زب يری ب
EE11مکانيزم مکانيزم 

عمومی مکانيزم

OH2HOHH
..

H+

+
+S #1 S #2 S #3

H2O
H

مکانيزم عمومی

2

 

CC CCCC
+Step #1 Step #2 Step #3

 

OH O
HH +

O
HH

H+
. .

يون اکسونيوم 
حدواسط

حدواسط 
کربوکاتيون

OH

+ H+ - H2O - H+

O

H H+
OH

CH3
CH3CH3 CH3



Nuc
آبگيری از متيل سيکلو هگرانولآبگيری از متيل سيکلو هگرانول

HH +
carbocation
i di

CH3Subst.
OH

+ H+ - H2O

O
HH +

H+ intermediate

Elim.
+

CH3
CH3CH3

Poly.
CH3

CH3

+
+

CH3CH3

CH3



ک ل ا ا کا ل ا ا چهار ماده اوليه ممکنچهار ماده اوليه ممکنا

Possible S.M.
     C7H14O

OH CH3
OH

CH3

OH OH

  MW = 114.19
CH3

CH3

- H2O

Possible Products
C7H12  MW = 96.17

CH2

CH3

CH3

CH3



ختلف کن ختلفلات کن محصولات ممکنه مختلفمحصولات ممکنه مختلفلات
CH

CH3

CH3

major

Specifically for 1-methylcyclohexanol:

OH CH3

3
H

H H

H
++ H+

major
product

H H
- H2O

 minor
d t

CH

product

CH2

)عمده در مقابل جزيی(محصولات مختلف و مقادير آنها  پيش بينی 



ا آلک ن ا ا ت ات آلک ن ا ا ت ترتيب پايداری نسبی آلکن هاترتيب پايداری نسبی آلکن هات
زف زا قا {R i h i 1841 1910} [ ش تلفظ زف ا ]

RR RHHR RR RRHH R H

قانون زادزف {Russian chemist, 1841-1910} [همچنين بصورت سايدزف تلفظ ميشود]

HH RHRH RH RRHH HH

Degree  0                 1                  2                  2                  2                  3                  4g
 Subst.                                        cis              trans             gem

increasing substitution / increasing stability

تشکيل محصولات بر اساس استخلاف الکن ها پيش بينی

استخلاف بيشتر } C=C  {پايداری بيشتر



آروماتيکی الکتروفيلی آروماتيکیجانشينی الکتروفيلی یجانشينی ي رو ی  ي رو ی  ي یج ي رو ی  ي رو ی  ي ج
EAS EAS مکانيزممکانيزم

H H

H

H

X

E

E+
X

  electrophilic
addition

افزايش الکتروفيلی 
رخ نمی دهد

H

H
H

E
H

XE

+

+X-     addition
does not occur

E

H

  slow, rate
limiting step

carbocation intermediate

fast

-H+

       electrophilic
s bstit tion
جانشينی الکتروفيلی

نشده( مصرف )اسيد

مرحله کند و
تعيين کننده سرعت

کات ک ط carbocation intermediateا
 (aromaticity disrupted)

       substitution
(aromaticity restored)

حدواسط کربوکاتيون)اسيد مصرف نشده(
آروماتيسيته از بين ميرود(



ک ات آ ل ف الکت ن کانش ات آ ل ف الکت ن جانشينی الکتروفيلی آروماتيکیجانشينی الکتروفيلی آروماتيکیانش
آروماتيکی الکتروفيلی جانشينی اساسی واکنش EAS)(پنج ی ي رو ی  ي رو ی  ي ی ج ش  ج و  EAS)(پ

 

 (نام)محصول  (نام) اجزاء +E معرفها نوع واکنش
 X2/LA X+ (halonium ion) ArX (halobenzene) هالوژناسيون .1
HNO3/H2SO4 نيتراسيون .2 NO2

+ (nitronium ion) ArNO2 (nitrobenzene)

 fuming H2SO4 SO3 (sulfonium ion) ArSO3H (benzenesulfonic acid) سولفوناسيون.3
4. FC آلکيلاسيون RX/LA R+ (carbocation) ArR (alkylbenzene) 

" ROH/LA " " 
" C=C/LA " " 

5. FC آسيلاسيون RC(=O)X/LA RC+=O (acylium ion) ArC(=O)R (acylbenzene) 
" (RCO2)O/LA " " 

 
LA = لويس اسيد (شامل H+, Fe, FeX3, AlX3, BF3, HBF4, درحالی که X = Cl or Br) 
FC = Friedel CraftsFC = Friedel-Crafts 
 



آزمايشگاه مبانی آلیآزمايشگاه مبانی آلی

O

برسی فعاليت نسبی: جانشينی الکتروفيلی آروماتيکی

OMeNH2 NH CH3amino methoxy acetamido

aniline              anisole             acetanilide

 اطلاعات مواد اوليه
*راندمان %  Lit. mp/bp مولها .M.W گرم ها ساختمان معرف

aniline C H NH 0 093 93 13 0 001 b p 184C 90%aniline C6H5NH2 0.093 93.13 0.001 b.p. 184C 90%
anisole C6H5OCH3 0.108 108.15 0.001 b.p. 154C 70% 

acetanilide C6H5NHCOCH3 0.135 135.17 0.001 m.p. 114C 90% 
 
 راندمان واکنش بروماسيون از اين فرآيند بدست ميآيد.* 
 



اکنش اکنششمای شمای واکنششمای واکنششمای

ا ا ت ا ک ا تخلاف ا

 Br2
= -NH -OCH -NHCOCHBr

هر سه استخلاف هدايت کننده ارتو و پارا
.فعال کننده حلقه هستند

HBr
 -NH2, -OCH3, -NHCOCH3

x = 1, 2, or 3
Brx

ا ش ش ا گ ک لا ا ذ  نقطه ذوب برای محصولات ممکنه گزارش شده در مراجعقط
استخلافات   Acetanilide Anisole Aniline 
 2-Bromo 99 2 32
 4-Bromo 168 13 66 
 2,4-Dibromo 145 63 80 

2 6 Dib 209 13 88 2,6-Dibromo 209 13 88
 2,4,6-Tribromo 232 87 122 

 



ا ا ت ا گ ات ا ت ا گ ها((ت کنند ال هاف کنند ال ))ف ))فعال کننده هافعال کننده ها((جهت گيری ارتو و پاراجهت گيری ارتو و پارا

A ili ا ز ا ا اخت

NH2NH2 NH2

..
NH2

+ + +
Aniline                                       ساختمانهای رزونانسی

.. ..
_ _

.._

NH2

..

هدايت اثرات گ کننده فعال اثرات
- -اثرات هدايتی

گروه آمينو الکتروفيل را به
.ارتو و پارا هدايت ميکند

اثرات فعال کننده گی
گروههای آمينو حلقه را برای حمله

.الکتروفيل آماده ميکند
E+

ل
- الکترون ميدهد



N HSON HSO ا ک ش اخا ک ش NaHSONaHSO33خا خاموش کردن باخاموش کردن با
 واکنش اکسيد احياء  - استفاده از سديم بی سولفيت برای از بين بردن برم اضافی

 
    sulfite     bromine    bromide     sulfate 

      (red/orange)  (colorless) 

H2O + SO3
= + Br2  2 Br- + SO4

= + 2 H+H2O    +    SO3     +    Br2        2 Br    +    SO4    +    2 H

     +4   0        -1          +6   oxidation #

2 electron gain

         2 electron loss [oxidation]

[reduction]

 
 

ا ک ث  ا

+محصول جامد
نداده واکنش بر

محصول جامد +
برم اضافی ندارد

پايان واکنش (20 min)

بعد از خنثی کردن با برم

قرمز نارنجی نشان 
دهنده برم

برم واکنش نداده

شروع واکنش (0 min)



EASEAS گ گت ت//ت ال تف ال –– EAS EASف فعاليتفعاليت//جهت گيریجهت گيری
EASجهت گيری و فعاليت استخلافات در واکنش 

( گ تخلاف ا ک (اثر يک استخلاف در روی گروه بعدی)(اث
 

o,p-هدايت کننده { کننده فعال } m-{غير فهال کننده} هدايت کننده 

-NH2 (amino) -C(=O)R (ketone, aldehyde) 

-OH, -OR (hydroxy, alkoxy) -SO3H, -CO2H (sulfonic, carboxylic) 

-NHC(=O)R (amido) -CN (cyano) 

-C6H5, -R (aryl, alkyl) -CX3 (trihalomethyl) 

-X {deactivator!} (halo) -NO2 (nitro) 

[ دهنده الکترون] [ قبول کننده الکترون] 
 ..

X

 +

X
..

- -


E+

گرفتن الکترون
-

E+
دادن الکترون



کنند ت کنندهدا ت هدا (( کنند ال ف کنندغ ال ف هدايت کنندههدايت کننده--mm((غ ((غير فعال کنندهغير فعال کننده))

N
OO

N
OO

N
OO

N
OO +

_ _
+

_ _
+

_ _
+

_
Nitrobenzene                                   ساختمانهای رزونانسی

++

گ کننده هدايت اثرات گ کننده فعال غير اثرات

+

NO2
اثرات هدايت کننده گی

گروه نيترو هدايت کننده متا 
.ميباشد

اثرات غير فعال کننده گی
گروه نيترو غير فعال کننده حلقه 
.برای حمله الکتروفيل ميباشد

 +

ل +Eگ
گرفتن الکترون



 

 
  

 

  

  

  

  

سایت مرجع دانشجوی پیام نور

 نمونه سوالات پیام نور : بیش از 110 هزار نمونه سوال همراه با پاسخنامه

تستی و تشریحی

 کتاب ، جزوه و خلاصه دروس

 برنامه امتحانات

 منابع و لیست دروس هر ترم

 دانلود کاملا رایگان بیش از 140 هزار فایل مختص دانشجویان پیام نور
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