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Voorschrift CHR0100C groen, duurzaam practicum.
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Figuur 1

Aanwezig:
1)Kolom –C18 (rode ring)(bestelnummer CHR0101 zie www.chromatografie.net )
2)Spuit 10 ml

3)Zakje kleurstof groen(bestelnummer CHR0103) .

4)Voorschrift

1)Nodig:

1 roerstaafje

1 Maatcilinder 100 ml
Reageerbuis rek
5 bekerglazen van 50 , 100 of 250 ml

Ca. 10 reageerbuizen + rekje, vouwfilter en trechter
Water

Ethanol(96%)
Noteer alle waarnemingen in een logboek, maak een foto van het resultaat, maak er een verslag van en beantwoord de vragen.
2)Uitvoering :

 Aanpak: begin gelijk met stap 1 en probeer tussendoor de vragen te beantwoorden.
In dit experiment is het de bedoeling dat we een groen kleurstofmengsel in geel en blauw gaan scheiden.

Duurzaamheid:
Duurzaamheid is een verzamelnaam voor vele zaken. In dit practicum zullen we de drie belangrijkste zaken behandelen:

a)Milieu : zo min mogelijk schade aan de leefomgeving

b)Veiligheid: zo min mogelijk risico voor de gezondheid.

c)Hergebruik/levensduur: is het experiment met dezelfde materialen meerdere keren te herhalen.
Historisch was het zo dat er grote hoeveelheden giftige vloeistoffen voor dit experiment gebruikt werden en ook grote hoeveelheden kolom pakkingmateriaal, die maar enkele experimenten mee gingen.

Als eerste zullen we de nieuwe gebruikte materialen doornemen.

1)De scheidingskolom: 

a)Milieu:
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Figuur 2

Des scheidingskolom (figuur 2 met de rode ring) bestaat uit een polypropyleen behuizing en twee polypropyleen filters. Polypropyleen is een polymeer dat uitsluitend uit koolwaterstoffen bestaat en geen giftige materialen bevat. Bij verbranding in een verbrandingsoven komt alleen water een koolzuur vrij.

Het pakkingmateriaal bestaat uit silica (poreuze zand korrels) met een paraffine laag. Na verbranding in een verbrandingsinstallatie blijft er zand over en paraffine verbrand weer tot water en koolzuur.
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Figuur 3
Paraffine kennen we van paraffine kaarsen, zie figuur 3.

De kolom is in combinatie met de in H1 genoemde kleurstoffen helemaal schoon te krijgen, waardoor het experiment steeds te herhalen is. Pas wanneer de filters van de kolom helemaal verstopt zijn met stof of vuil deeltjes, zal de kolom afgevoerd moeten worden. Dit kan gewoon als huisvuil beschouwd worden.
De kolom heet in vaktermen een S(solid) P(phase) E(extraction) kolom, ofwel een vaste fase extractie kolom. Het is de vervanging en miniaturisering van de klassieke vloeistof-vloeistof extractie met een scheitrechter.

Waar vroeger honderden milliliters vloeistof voor nodig waren, gaat nu met een SPE kolom met enkele ml. Vloeistof.
b)Veiligheid: geen veiligheidsproblemen met de kolom.
c)Hergebruik: gaat heel lang mee, is goed te regenereren/schoon te maken, het experiment is heel lang te herhalen. De kolom veroudert niet.

Vraag 1:
a)Beschrijf het proces van vloeistof-vloeistof extractie.
b)Wat is de structuurformule van zand
2)De vloeistoffen.
a)Water, goedkoop , milieuvriendelijk en ongevaarlijk.
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Figuur 4
b)Bio-ethanol. 

Van de alcoholen is ethanol de minst giftige. Wel blijft het brandgevaar aanwezig.
De term bio-ethanol komt van het feit dat er geen fossiele grondstoffen voor de fabricage nodig geweest zijn. De bio-ethanol is gemaakt uit landbouwproducten.

Omdat bio-ethanol biologisch afbreekbaar is in een biologische zuiveringsinstallatie mogen  na afloop de vloeistoffen door de gootsteen.

Vraag 2:
a)Noem minimaal 3 fossiele brandstoffen.

b)Noem nog twee andere alcoholen.

Vraag 3: Hoe wordt bio-ethanol gemaakt.

Vraag 4: Hoe werkt een biologische zuiveringsinstallatie.

3)De kleurstoffen.

De kleurstoffen in H1 zijn toegestane voedingsmiddelen kleurstoffen. Deze hebben een E-nummer en zijn ongevaarlijk en biologisch afbreekbaar.

Vraag 5: Wat is een E-nummer.

Oplossen
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Figuur 5

1)Vul een bekerglas van 250ml met ca. 100 ml water (mag kraanwater zijn, gedestilleerd water of demiwater is nog beter).
2)Voeg de inhoud van het zakje met de synthetische citroen limonade  (lemon -lime)(het doet meer aan een limoen denken, die is groen van kleur) toe aan  100 ml water. Roer goed tot alles in suspensie (vaste stof verdeeld in een vloeistof) vorm is. De vaste stof is in dit geval calciumfosfaat (zie onder ‘ingredients’ achter op het zakje).

Bezinken.

Dit betekent het laten uitzakken van vaste deeltjes uit een oplossing.
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Figuur 6
3)Laat de vaste deeltjes ca. 5 min. bezinken.

Bij een zuiveringsinstallatie is dit een van de stappen in het zuiveringsproces. Nadat de bacteriën hun werk gedaan hebben, laat men in de bezinkbak de dode bacteriën naar beneden zakken.
Vraag 6: Wat wordt bedoeld met’ bezinken belast het filter minder’.

4)Ga ondertussen verder met de handelingen 4,5 en 6). 
5)Maak een oplossing aan bestaande uit 10% ethanol en 90% water.  Het makkelijkste is dit door in een maatcilinder van 100 ml 10ml ethanol  te gieten en de rest aan te vullen met water tot 100 ml. Maak ook een oplossing aan van 40% ethanol aan  en de rest water.
6)Giet de inhoud daarna over in een bekerglas van 100 ml of 250 ml. Even roeren tot dit goed gemengd is.
Deze oplossing hebben we in stap 19 nodig. 
Filtreren.
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Figuur 7

7)Ondertussen is de suspensie bezonken, maar deze is nog niet helder. We gaan nu filtreren. Neem een bekerglas van 250 ml, plaats daar de trechter in en doe in de trechter het uitgevouwen vouwfilter.

Giet de suspensie in het vouwfilter, maar stop op tijd zodat de drab op de bodem niet meekomt.

Ook bij een zuiveringsinstallatie van afvalwater is filtratie een belangrijke stap. Allereerst een grof filtratie van het binnenkomende water (plastics, blik,  zand, stenen etc.) en later het affiltreren van dode bacteriën.
Vraag 7 : Waarom is het filter in een harmonica vorm gevouwen?

8)Het filtreren duurt ca. 10 min. Ondertussen gaan we de adsorptie kolom activeren.
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Figuur 8
9)Vul de 10 ml spuit met ca. 5ml van de 40% ethanol oplossing.
10)Monteer de spuit met een draai beweging goed op de adsorptie kolom ( het type met een rode ring) aan de dikke zijde. 

11)Neem een bekerglas als afvalvat. Pak de rode ring goed vast, zodat de kolom niet van de spuit af springt ! Duw de inhoud van de spuit door de kolom heen  in het afvalvat. De reden van deze behandeling is, dat de witte adsorptie deeltjes in de kolom hydrofoob zijn (bang voor water) ofwel waterafstotend zijn. Na deze behandeling zijn ze niet meer waterafstotend .
12)Koppel de spuit af en spoel deze met water. 

13)Vul de spuit met ca. 5 ml water.

Nu moeten we de ethanol weer uit de kolom spoelen anders krijgen we geen scheiding.
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Figuur 9

14)Sluit de spuit weer aan op de kolom en spoel de 5ml water door de kolom in het afvalvat.

De kolom is nu wat we noemen actief.

Adsorberen.
Onder adsorberen wordt verstaan het opnemen  van stoffen in een poreus deeltje (denk hierbij maar aan het  opzuigen van water in een spons).
Onder adsorberen wordt ook verstaan het hechten aan een plaat of oppervlak zoals vuil aan een ruit of glasplaat.

15)Haal het filtreerpapier uit de trechter, laat het drogen en plak het in je verslag. Noteer wat je ziet op het filter (er is al een scheiding tussen de kleurstoffen te zien). Haal de trechter uit het bekerglas en spoel die schoon met water.

De bedoeling is nu, dat we de kleurstoffen uit de synthetische citroensap laten adsorberen aan de pakking deeltjes in de kolom. Deze deeltjes vormen het adsorptiemiddel. Dit adsorptiemiddel wordt doormiddel van een filter boven en onder aan de kolom op zijn plaats gehouden. 
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Figuur 10

16)Vul nu de spuit met ca. 2ml synthetische citroensap.

17)Monteer de spuit op de kolom.
18)Plaats de kolom boven een reageerbuis in het reageerbuizen rek. Duw de inhoud van de spuit langzaam door de kolom( 1 druppel/sec.) en laat het filtraat in de reageerbuis lopen. Noteer wat je ziet. Maak een foto van het resultaat.
Een bekend adsorptiemiddel is actieve kool. Hiermee kunnen we ook vruchtensappen ontkleuren. Het probleem echter is, dat actieve kool zwart is en we niet direct kunnen zien wat er gebeurt. In dit geval is het adsorptiemiddel wit, nu kunnen we zien wat er gebeurt.

Waterzuivering.
Wat we nu gezien hebben is een vorm van waterzuivering. De kleurstoffen zijn op de kolom achtergebleven (gehecht aan het adsorptiemiddel) en er komt gezuiverd water uit de kolom.
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Figuur 11
Bij een biologische zuiveringsinstallatie blijven er nog sporen giftige stoffen over. Het water wat daar uit komt is niet geschikt als drinkwater. Met een behandeling met actieve kool of met het –C18 materiaal uit figuur 11 kan er wel drinkwater van gemaakt worden. 
Vraag 3: Wat denk je, zijn alle stoffen zoals die onder ‘ingredients’ achter op het zakje  staan uit het water gehaald? Hoe zou je dat kunnen aantonen?

Extraheren.

19)We willen de kleurstoffen nu van de kolom afhalen, ofwel de kolom schoonmaken. Als je goed kijkt zie je dat er van onder de groene band al wat geel te zien is. Onder ‘ingredients’ is te zien dat deze groene kleur bestaat uit geel en blauw ( dit zijn vaste stoffen). We willen nu eerst de gele kleurstof in handen zien te krijgen. Extraheren is nu uit een mengsel van vaste stoffen (het adsorptiemiddel, geel en blauwe kleurstof) de ene stof laten oplossen (geel) en de andere niet (blauw). Voor het extraheren hebben we een extractiemiddel nodig. Voor vele stoffen is methanol een sterker extractiemiddel dan water en ethanol weer sterker dan methanol( vandaar dat alcohol/spiritus een schoonmaak middel is). We beginnen dan ook voorzichtig eerst met 10% ethanol in water als extractiemiddel.
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Figuur 12

20)Spoel de spuit schoon met water en vul die met ca. 10 ml van de 10% ethanol  oplossing.
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Figuur 13
21)Sluit de spuit aan op de kolom en plaats die boven een nieuwe reageerbuis.

22)Spoel heel langzaam de gele kleurstof er af tot de vloeistof helder is. Noteer wat je ziet.
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Figuur 14

23)Nu willen we ook de blauwe kleurstof van de kolom af halen. We hebben nu een sterker extractiemiddel nodig. Omdat er niet meer kleurstoffen inzitten, gaan we direct naar 40% ethanol als extractiemiddel. Vul de spuit nu met ca. 10 ml 40% ethanol.
24)Sluit de spuit weer aan op de kolom en plaats die boven een nieuwe reageerbuis.

25)Spoel de 40% ethanol oplossing over de kolom tot deze weer schoon is. Noteer wat je ziet. Maak een foto van het resultaat.
Chromatografie.
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Figuur 15
Dit hele proces van scheiding van deze twee kleurstoffen heet chromatografie (letterlijk betekent het woord in het Grieks schrijven met kleuren).

Regenereren.

Regenereren wil zeggen de kolom weer schoon krijgen voor het volgende experiment.
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Figuur 16

Als je de kolom weer met water spoelt kan je het experiment weer herhalen.

Hergebruik:
De kolom is steeds weer te hergebruiken voor volgende experimenten.
W.J.Staal

Notities:
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