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obowiazujacy na sali ¢wiczen Katedry Chemii Organicznej CM UJ
Zasady ogolne

e  Wstep na sale ¢wiczen maja tylko studenci odbywajacy ¢wiczenia.

e Na ¢wiczeniach bezwzglednie obowigzuje noszenie bawelnianego fartucha z dtugimi
rekawami (ktory ma by¢ zawsze zapiety), okularéw ochronnych i obuwia
zapobiegajacego $lizganiu. Zakazane jest noszenie butow na wysokich obcasach.

e Na sali laboratoryjnej nie wolno nosi¢ szkiet kontaktowych.
e Osoby z dlugimi wlosami muszg je bezpiecznie upinac.

e Jedzenie, picie i trzymanie Zywnosci jest na sali zabronione.
¢ Na sali nalezy zachowywa¢ umiarkowang ciszg.

¢ O kazdym wypadku nalezy natychmiast powiadomi¢ ktoregokolwiek z asystentow
obecnych na sali ¢wiczen.

e Che¢ opuszczenia sali nalezy zawsze zglasza¢ asystentowi.

e Osoba odczuwajaca nagte zte samopoczucie nie powinna nigdy wychodzi¢ z sali sama
gdyz moga to by¢ wczesne objawy zatrucia lub alergii (w niegroznie wygladajacych
przypadkach mozna w pierwszej kolejnosci poprosi¢ o pomoc kolegow)

Przygotowanie stanowiska pracy

e Przed rozpoczeciem montazu aparatury nalezy zapoznac si¢ z calym opisem
planowanego doswiadczenia 1 oceni¢ wszystkie zagrozenia towarzyszace
przeprowadzanym doswiadczeniom. Nalezy ustali¢ z asystentem czy 1 ktore prace
maja by¢ wykonywane pod dygestorium.

e Montujac zestaw do przeprowadzenia do§wiadczenia nalezy zwrdci¢ uwage na
procesy rozpoczete juz przez sasiadow przy stole laboratoryjnym, aby wzajemnie nie
stwarza¢ niebezpiecznych sytuacji.

e Nie wolno rozpoczyna¢ pracy na przygotowanej aparaturze przed sprawdzeniem jej
przez asystenta.

e Na stole laboratoryjnym musi panowac¢ porzadek, moze na nim znajdowac si¢ tylko
niezbedne do prowadzonego doswiadczenia szkto, odczynniki 1 uzywana aparatura.

e Prace z odczynnikami tatwopalnymi nalezy wykona¢ z dala od ognia stosujac
ogrzewanie elektryczne.

e Prace z bromem nalezy wykonywac pod dygestorium pod kontrolg asystenta.

Wstepne ¢wiczenia laboratoryjne 2 © Marek Ceglta & Barbara Drozdz



g

Uniwersytet Jagiellonski, Collegium Medicum, Katedra Chemii Organicznej

Szklo i odczynniki

e Nie wolno pozostawia¢ zapalonych palnikéw z ptomieniem nieswiecgcym.

e Przeznaczone do uzycia szkto nalezy doktadnie obejrze¢ sprawdzajgc czy nie zawiera
uszkodzen szczegolnie groznych, jezeli szkto bedzie ogrzewane lub narazone na niskie
lub wysokie ci$nienie.

e Saczenie pod zmniejszonym cisnieniem zawsze nalezy wykonywa¢ w okularach
ochronnych; kolbg ssawkowa nalezy bezwzglednie umieszczaé w statywie.

e Przygotowane do doswiadczenia odczynniki nalezy przechowywaé w poprawnie
podpisanych, zamknietych naczyniach (nawet, jezeli czas przechowywania wynosi
kilkana$cie minut).

e Stezone kwasy nalezy przenosi¢ i przechowywac w naczyniach zamknigtych.

e (Ogolnie dostepne odczynniki nalezy pobiera¢ z butelek za pomoca czystych i suchych
pipet, po zakonczeniu nalezy butelke doktadnie zakreci€ 1 odstawic¢ na miejsce.

e Nie wolno pipetowac ustami, do tego celu stuza specjalne pompki.

e Podczas pracy z substancjami silnie Zragcymi lub goragcymi nie nalezy siadac przy stole
laboratoryjnym gdyz zmniejsza to znacznie mobilno$¢ w razie wypadku.

e Podczas prowadzenia do§wiadczenia nalezy stale doglada¢ aparatury i1 nie oddalac si¢
na dhuzszy czas, a w razie takiej koniecznos$ci zapewni¢ dozor innej osoby.

e Nie wolno wylewa¢ do zlewoéw na sali ¢wiczen odczynnikow chemicznych.

Zakonczenie pracy

e Po zakonczeniu pracy nalezy uporzadkowac¢ miejsce pracy, zwracajac szczeg6lng
uwage na wylaczenie pradu, gazu i wody.

e Przed wyjSciem z pracowni nalezy doktadnie umy¢ rece, zdja¢ fartuch laboratoryjny i
rekawiczki.

Typowe zagrozenia:

e pozar

e wybuch — eksplozja i implozja

e praca ze stezonymi kwasami i zasadami

¢ silnie toksyczne odczynniki (substraty lub produkty)

e fatwo lotne rozpuszczalniki (np. eter) zagrazajace mozliwo$cig zatrucia lub zapalenia
si¢
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Zasady obowiazujace na pracowni z chemii organicznej

Aby przeprowadzi¢ i zaliczy¢ ¢wiczenie nalezy:

e PrzeczytaC przepis zwracajagc uwage na:

o zagrozenia wynikajace z pracy ze szkodliwymi, zracymi lub fatwopalnymi
odczynnikami i stosownie do tego wybra¢ miejsce prowadzenia do§wiadczenia

o dostep do wody 1 gazu jezeli bedg uzywane
e Zaplanowac kolejne etapy doswiadczenia.
e Zbudowa¢ aparature, wypisaé rewers na odczynniki.
e Zrelacjonowac¢ asystentowi przebieg do§wiadczenia i zaplanowane etapy pracy.
e Poprosi¢ asystenta o sprawdzenie aparatury i podpisanie rewersu na odczynniki.

e Przeprowadzi¢ doswiadczenie pamigtajagc o zanotowaniu w zeszycie laboratoryjnym
ilosci dodawanych odczynnikow i zmian wprowadzonych podczas pracy w stosunku
do zalecen podanych w przepisie

e Przygotowa¢ w pudeteczku lub erlenmajerce produkty do§wiadczenia i oddaé je
asystentowi (co jest warunkiem zaliczenia ¢wiczenia). Nalezy pamigtac o
odpowiedniej do ilosci preparatu wielkos$ci pudeteczka i erlenmajerki.

e Przygotowa¢ sprawozdanie ( wg podanego wzoru ).
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CWICZENIA WSTEPNE

Prowadzac do§wiadczenia chemik musi samodzielnie zestawi¢ odpowiednig aparature
zapewniajgca bezpieczenstwo pracy i dobrag wydajnos$¢ prowadzonych reakcji.

Najprostsza aparatura sktada si¢ z elementow metalowych stosowany do montazu oraz
szkta laboratoryjnego w ktérym prowadzona jest reakcja. Ponizej omoéwiono podstawowe
elementy wyposazenia laboratorium chemii organicznej wigcej wiadomosci na ten temat
mozna znalez¢ migdzy innymi w wymienionych ponizej podrecznikach:

Preparatyka organiczna - A.l. Vogel
Preparatyka organiczna — pod reakcja B.Bochwica
Preparatyka i elementy syntezy organicznej — pod redakcja J.T. Wrdbla

Sprzet metalowy

Do montazu aparatury i zestawdéw szklanych uzywanych w laboratorium chemii
organicznej stosuje si¢ wiele elementow wykonanych z metalu. Nalezag do nich statywy,
trojnogi, faczniki (,,mufy"), kotka i tapy.

trojnog kétka

podnosnik

szczypce metalowe
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cz¢$¢ ruchoma

» <——— cze$¢ nieruchoma

lapy uzywane do montazu kolb lapa czteropalczasta

do montazu chlodnic

fapa

I/

statyw

przyklad montazu

Wstepne ¢wiczenia laboratoryjne 6 © Marek Ceglta & Barbara Drozdz



g

Uniwersytet Jagiellonski, Collegium Medicum, Katedra Chemii Organicznej

Drobny sprzet laboratoryjny

Do taczenia rurek szklanych, odprowadzania i doprowadzania wody oraz do palnikow
gazowych uzywa si¢ wezy gumowych lub z tworzyw sztucznych (polietylenowych,
igelitowych, teflonowych). Stosuje si¢ tez wiele elementow wyposazenia wykonanych z
drewna (stojaki, uchwyty do probowek, itp.)

drewniane szczypce do trzymania
ogrzewanych probéwek

statywy do probéwek

Szklo laboratoryjne

Reakcje chemiczne prowadzi si¢ najczgsciej w szklanych naczyniach wykonanych z
wysokiej jakosci szkta borokrzemianowego, odpornego na dziatanie wigkszosci substancji
chemicznych (z wyjatkiem HF). Szklo takie w temperaturze pokojowej odporne jest takze na
dzialanie zasad, ale w wyzszych temperaturach i po dtuzszym czasie moze ulega¢ trawieniu.
Niektore reakcje prowadzi si¢ w naczyniach kwarcowych lub z tworzyw sztucznych takich
jak polietylen, polipropylen czy teflon. Ten ostatni jest niezwykle odporny chemicznie i
trwatly do temperatury ok. 200 °C, ale niestety bardzo drogi. Czasami korzysta si¢ z naczyn
porcelanowych (lejki, tygle, mozdzierze).

ZlewkKi, cylindry, pipety

Powszechnie stosowane w laboratoriach sg zlewki rdéznego ksztattu i pojemnosci,
stuzace do sporzadzania roztwordw, przygotowywania reagentdw czy czasami nawet
prowadzenia prostych reakcji. Nalezy pamigta¢ jednak, ze nie jest to szklo miarowe i
zaznaczone na nich podzialki maja jedynie charakter orientacyjny i w zadnym razie nie moga
by¢ podstawg obliczen stechiometrycznych.
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Do doktadnego odmierzania objgtosci cieczy stuzg cylindry miarowe (menzurki) i
pipety.

zlewka cylindry miarowe pipeta

Kolby

Do najczgsciej uzywanych w laboratorium naczyn szklanych stuzacych do
prowadzenia procesow chemicznych nalezg réznego typu kolby. Wsrdod nich do najczescie;
uzywanych zaliczamy kolby:

- okraglodenne (czasem o ksztalcie gruszkowatym, z szyjkami o r6znej
dhugosci i $rednicy)

- kolby wieloszyjne, w ktérych montowane sg mieszadta, wkraplacze,
chtodnice, termometry i inne potrzebne do przeprowadzenia danej reakcji
urzadzenia.

- kolby plaskodenne

- kolby stozkowe (tzw. erlenmajerki - nazwa pochodzi od nazwiska
niemieckiego chemika E. Erlenmeyera

Wigkszos¢ obecnie produkowanego szkta laboratoryjnego zaopatrzona jest w
znormalizowane szlify szklane, tzn. jeden z laczonych elementow ma zeszlifowana i
zmatowiona powierzchni¢ zewnetrzng (tzw. szlif zewnetrzny) a drugi wewnetrzng (tzw. szlif
wewngetrzny). Elementy te maja S$ciS$le okreslona geometrie, sa produkowane w
standardowych wielkos$ciach i doskonale pasuja do siebie, zapewniajac szczelnos¢ potaczenia.
Pozwala to szybko budowa¢ wiele typowych zestawow z kilku podstawowych elementow.
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sAifywenwnctrne
kolby jednoszyjne kolba dwuszyjna kolba tréjszyjna erlenmajerka
Kolby okraglodenne Kolba Erlenmayera

Nalezy pamigtaé, ze przy pracy z substancjami silnie zasadowymi powierzchnie
szliféow chroni si¢ specjalnymi smarami. Trzeba tez zwroci¢ uwage, aby pomiedzy
powierzchnie szlifow nie dostawaty si¢ reagujace substancje, gdyz bardzo czesto, szczegolnie
w podwyzszonej temperaturze, powoduje to trwale zespolenie elementow zestawu.

Dobierajgc poszczegdlne elementy zestawu do przeprowadzenia planowanej reakcji
chemicznej, nalezy zwroci¢ uwage na dostosowanie wielkoSci uzywanych naczyn
laboratoryjnych do skali eksperymentu, tak aby z jednej strony po dodaniu wszystkich
reagentéw kolba reakcyjna byta wypetniona nie wigcej niz w 2/3 swojej objetosci, a z drugiej,
aby nie stosowaé np. litrowej kolby do ogrzewania 10 cm? roztworu. Stosowanie szkta o zbyt
duzej objetosci prowadzi do strat iloSciowych 1 $wiadczy o braku umiejetnosci
laboratoryjnych.

Chlodnice
Ogrzewanie ciektych reagentow w trakcie prowadzenia reakcji chemicznych wymaga

schladzania powstajacych par i zawracania ich do naczynia reakcyjnego lub odprowadzania
schtodzonych par na zewnatrz. W pierwszym wypadku méwimy o tzw. chlodnicach
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zwrotnych w drugim o chlodnicach destylacyjnych. Chtodnice te zaopatrzone sg zazwyczaj
w polaczenia szlifowe 1 montuje si¢ je w szyjach kolb.

chiodnica zwrotna chicdnica destylacyjna
zawraca pary do kolby odprowadza pary na
zewnatrz kolby

Rodzaj chlodnicy dobiera si¢ w zaleznos$ci od temperatury wrzenia cieczy, ktorej pary
chcemy schtadzaé. Pary cieczy wrzacych do 100°C schtadza si¢ najczesciej chlodnicami
Liebiga, czyli szklanymi rurami obudowanymi ptaszczem wodnym, przez ktory
przeciwpradowo przeptywa woda wodociggowa. Pary cieczy wrzacych w temperaturach od
100°C do 150°C chtodzi si¢ za pomocg chtodnic Liebiga z zamknietym przeptywem wody a
do par o wyzszych temperaturach uzywa si¢ chlodnic powietrznych.

[] L
—> woda eqﬂ_\ﬁ

woda »

chiodnica kulkowa chiodnica Liebiga chtodnica powietrzna

chlodnice zwrotne
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3

chtodnica Liebiga

chtodnica Liebiga
do destylacji prézniowe;j

woda

wyjscie do
prozni

chtodnica powietrzna

chlodnice destylacyjne

Rozdzielacze, wkraplacze

Rozdzial niemieszajacych si¢ ze sobg cieczy przeprowadza si¢ za pomoca
rozdzielaczy o réznych ksztaltach i pojemnosci. Korki i krany tych naczyn moga by¢
wykonane z doszlifowanego szkla lub teflonu. Takie same lub podobne naczynia stuza jako
wkraplacze, ktore umieszczone np. w szyjach kolb, stuzg do dozowania cieklych reagentow
do mieszaniny reakcyjnej. Ich n6zki wyposazone sa wtedy zazwyczaj w szlif zewngtrzny.
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rozdzielacz (lub wkraplacz) spos6b montowania

Mpycie i suszenie szkla laboratoryjnego

Szklane naczynia przeznaczone do prac laboratoryjnych musza by¢ czyste 1
najcze¢sciej doktadnie wysuszone.

Dobor rozpuszczalnika do mycia powinien by¢ dostosowany do rodzaju
zanieczyszczen i wymagan prowadzonego procesu. Najczesciej mycie rozpoczyna si¢ w
wodzie z uzyciem popularnych detergentow. Nalezy uzywac szczotek tak aby nie dotykac
gola reka zanieczyszczonych powierzchni. Osady nierozpuszczalne w wodzie mozna usuwac
za pomocg niewielkich ilodci acetonu.

O tym czy szkto musi by¢ suche decyduje rodzaj prowadzonego procesu, a takze
posta¢ dodawanych odczynnikéw. Jezeli uzywa si¢ roztworow wodnych to oczywiscie mozna
uzywac wilgotnego szkta. Szkto mozna suszy¢ w suszarkach, pamigtajac aby nie umieszczaé
w nich naczyn zawierajacych elementy plastikowe lub gumowe, ktére moga ulec
zniszczeniu. Innym sposobem suszenia jest przepuszczanie przez nie strumienia gorgcego
powietrza (np. za pomocg suszarki do wtoséw).Przeplukanie szkta acetonem znacznie
przyspiesza proces suszenia.
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Podstawowe czyvnnosci laboratoryjne

Ogrzewanie

Szybkos$¢ wielu procesow chemicznych wzrasta z temperaturg, dlatego wiele reakcji
prowadzi si¢, stosujac ogrzewanie mieszaniny reakcyjnej. W pracowni chemii organicznej
najcze¢sciej stosuje si¢ ogrzewanie elektryczne za pomoca tzw. plaszezy grzewczych, ktorych
temperatur¢ mozna regulowa¢ za pomocg transformatora.

Kontrole temperatury zapewnia tez prowadzenie reakcji w odpowiednim
rozpuszczalniku, gdyz zgodnie z prawami fizyki, temp. wrzenia danego rozpuszczalnika
wyznacza gorng granice, do ktorej mozna go ogrza¢ pod normalnym ci$nieniem. Dlatego tez,
ogrzewanie pod chlodnica zwrotna jest jedng z najczesciej stosowanych w chemii
organicznej operacji, zapewniajaca utrzymanie stalej temperatury procesu. Jest nia
temperatura wrzenia danej cieczy.

Czasami, dla zwigzkow niepalnych stosuje si¢ ogrzewanie palnikami gazowymi, W
ktorych mieszanina gazu 1 powietrza spala si¢ u wylotu kominka. Palniki te posiadaja
regulacje przeptywu gazu oraz doptywu powietrza. Przy bezposrednim ogrzewaniu aparatury
szklanej (np. przy oznaczaniu temperatury wrzenia w aparacie Thielego) ptomien palnika
powinien by¢ maty i nalezy delikatnie przesuwa¢ go po powierzchni szkla, nie dopuszczajac
do miejscowego przegrzania.
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palnik z plomieniem palnik z plomieniem
Swiecacym nieSwiecacym

"
dokrjony <+—— Dpierscien regulujacy doplyw powietrza —  odkrefony

Rézne kolory i ksztalty plomienia palnika Ogrzewanie szkla palnikiem
w zaleznoéci od iloci powietrza nalezy prowadzi¢ ustawiajgc
doprowadzonego do palnika z pomoca je na plytce azbestowej
pierécienia regulujacego umieszczonej na tréjnogu

1 - brak powietrza

2 - niewiele powietrza

3 - duza ilo$¢ powietrza

4 - maksymalny doptyw powietrza

Wstepne ¢wiczenia laboratoryjne 14 © Marek Ceglta & Barbara Drozdz



Uniwersytet Jagiellonski, Collegium Medicum, Katedra Chemii Organicznej

W sposdb posredni ogrzewa si¢ naczynia reakcyjne na lazniach wodnych i
olejowych. Sa to rdéznego typu pojemniki szklane lub metalowe, wypetnione woda lub
olejem, ogrzewane np. za pomoca ptytki elektrycznej lub wewnetrznej spirali grzewcze;.
Rodzaj cieczy stanowigcej wypeknienie tazni okresla nam zakres temperatur mozliwych do
uzyskania.

MADE W N

Dobor sposobu ogrzewania musi zawsze uwzgledniaé wlasciwosci ogrzewanych
substancji, w tym przede wszystkim ich palno$§¢ oraz temperaturg, w ktorej ma by¢
prowadzona reakcja. Latwo lotne ciecze nalezy zawsze ogrzewaé pod chtodnica zwrotna, w
ktorej pary ulegaja skropleniu, a ogrzewanie tatwopalnych i wybuchowych cieczy (eter,
benzen) nalezy prowadzi¢ jedynie w specjalnie przystosowanych pomieszczeniach, (tzw.
pokoje eterowe), gdzie migdzy innymi instalacja elektryczna i inne pracujace tam urzadzenia
spetniaja specjalne wymogi bezpieczenstwa.

Chlodzenie

Chiodzenie stosuje si¢ w laboratorium przy reakcjach egzotermicznych, przy
skraplaniu par cieczy (np. podczas destylacji, przy skraplaniu par wrzacego w czasie reakcji
rozpuszczalnika) lub przy ozigbianiu roztworu w czasie krystalizacji.

Niekiedy wymagane jest chlodzenie mieszaniny reakcyjnej ze wzgledu na rozktad
produktu w wyzszych temperaturach (np. podczas reakcji diazowania). Najczesciej
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stosowanym i najtanszym $rodkiem chtodzacym jest woda wodociggowa. Czasem stosuje si¢
drobno pokruszony 16d lub specjalne mieszaniny ozigbiajace z lodu zmieszanego z rdéznymi
solami (np. NaCl, CaClz, NH4CI).

Specjalnym $rodkiem chtodzacym jest mieszanina statego ditleneku wegla (tzw.
suchego lodu) z organicznymi rozpuszczalnikami (metanol, aceton), pozwalajaca uzyskaé
temperatur¢ ok. -78°C. Jeszcze nizsze temperatury mozna uzyskac¢, stosujac ciekly azot
(twrz. -195,8°C). Nalezy pamigta¢, ze do pomiaru tak niskich temperatur uzywa si¢
specjalnych termometrow, gdyz popularne termometry rtgciowe mozna uzywac do -37°C).

Z mieszanin tych sporzadza si¢ laznie chlodzace, czyli odpowiednie naczynie
wypehia si¢ srodkiem chlodzagcym a w nim umieszcza si¢ chtodzone naczynia reakcyjne.

Saczenie

Proces saczenie ma na celu albo oddzielenie statych zanieczyszczen od cieczy, albo
oddzielenie statego produktu od cieklej mieszaniny reakcyjnej lub tugu pokrystalizacyjnego.

Stale zanieczyszczenia oddziela si¢ od cieczy przez przesaczenie jej przez
karbowany saczek bibulowy umieszczony w szklanym lejku.
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karbowany saczek bibutowy

Aby zapobiec przedwczesnemu wydzielaniu si¢ substancji krystalizowanej w wyniku
ochladzania si¢ cieczy, lejek taki mozna czasem umieszcza¢ w specjalnym plaszczu
grzewczym.

Do saczenia osadow po reakcji, czy po krystalizacji, stosuje si¢ porcelanowe lub
szklane lejki Biichnera, na ktorych dziurkowanym dnie umieszcza si¢ $ci$le dopasowane
krazki bibuty. Lejki te osadza si¢ szczelnie w szyjkach grubosciennych kolb ssawkowych z
bocznym tubusem, ktére poprzez kolbg zabezpieczajaca taczy si¢ wezem gumowym z
urzadzeniem wytwarzajacym podcis$nienie (nazywanym umownie proznig), takim jak pompka
wodng, pompa membranowa czy centralna instalacja prozniowa.

AN

lejek Buchnera —>» LO

kolba ssawkowa

¥
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kolba zabezpieczajaca

weze do pompy
prozniowe;j

Zestaw do saczenia pod zmniejszonym ci$nieniem duzych ilosci osadu

Zestaw do saczenia pod zmniejszonym ci$nieniem matych ilosci osadu

W czasie sgczenia kolba ssawkowa zawsze musi by¢ umieszczona w tapie.

Po odsaczeniu osad na saczku przemywa si¢ odpowiednim rozpuszczalnikiem i starannie
odsysa ciecz, az z nozki lejka przestang juz sptywaé krople. Mozna to przyspieszy¢ np. przez
docisniecie osadu szklanym korkiem. Podsuszony osad wyjmuje si¢ ostroznie z lejka na
czysty kawalek bibuty i suszy.

Do celow specjalnych np. odsaczania bardzo zracych rozpuszczalnikéw lub bardzo
drobnych osadow, uzywa si¢ lejkow ze spiekami szklanymi o zréznicowanej porowatosci.
Wielko$¢ poréw oznaczona jest na sagczku symbolem wihasciwym dla producenta (nalezy si¢ w
konkretnym przypadku z nim zapoznac) ale w wiekszosci przypadkow wigksza cyfra oznacza
drobniejsze pory saczka.

Gdy osad jest ciezki lub przylega do $cian 1 dna naczynia, mozna ciecz znad niego
ostroznie zlaé, czyli zdekantowac.
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Osady mozna oddzieli¢ od cieczy rowniez za pomoca wirowania w specjalnych
wirowkach o rdznej pojemnosci 1 szybkos$ci wirowania.

Suszenie

W pracowni do suszenia preparatéw i szkta, a czasami do prowadzenia reakcji, stosuje
si¢ najczesciej szafkowe suszarki elektryczne o zréznicowanych pojemnosciach i szczegoétach
konstrukcyjnych. Ich zaletami jest duza stabilno$¢ termiczna i1 mozliwos¢ precyzyjnego
kontrolowania temperatury. Niekiedy suszarki takie zapewniaja mozliwo$¢ suszenia
substancji pod zmniejszonym cisnieniem, dzigki odpowiedniemu polgczeniu z pompag
prozniows.

Ciata stale mozna takze suszy¢ na wolnym powietrzu, ogrzewajac je np.
promiennikiem podczerwieni lub na lejku Biichnera strumieniem powietrza zasysanym przez
pompke wodng.

Zwigzki ciekle i1 roztwory pozbawia si¢ wilgoci przez dodanie do nich suchego,
statego $rodka suszacego. Sa to substancje silnie higroskopijne, najczgsciej bezwodne sole,
majace zdolnos¢ tworzenia hydratow jak np. bezwodny siarczan(VI) miedzi(Il), siarczan(V1)
magnezu, weglany sodu lub potasu, bezwodny chlorek wapnia itp. Rodzaj zastosowanego
srodka suszacego nalezy dobra¢ do wtasciwosci osuszanej substancji, tak aby nie dochodzito
do niepozadanych reakcji chemicznych. Np. do osuszania ciektych amin stosuje si¢ staty
NaOH lub KOH, a do suszenia chloroformowych roztworow wielu zwigzkéw organicznych
bezwodny siarczan magnezu lub weglany.

Specjalnym rodzajem $rodka suszacego sa tzw. Sita molekularne. Sa to specjalnie
preparowane zeolity o réznej wielkosci poréw, mogace absorbowaé czasteczki o roznej
wielko$ci, w tym rowniez czasteczki wody. Symbol sit molekularnych (3A, 4A, 5A) okresla
wielkos¢ porow zeolitu wyrazong w angstremach. Sita molekularne maja rowniez t¢ zalete, ze
mozna je regenerowac i uzywac ponownie.

Srodek suszacy usuwa si¢ z osuszonych roztwordw przez saczenie, a otrzymany
roztwor poddaje dalszej obrobcee.

Gazy oczyszcza si¢ 1 suszy, stosujac system ptuczek i suszek z odpowiednimi cieklymi
1 statymi Srodkami absorbujacymi.

Wyznaczanie temperatury topnienia

Temperatura topnienia jest jedng z charakterystycznych wiasciwosci fizycznych
statych zwigzkow organicznych oraz dobrym kryterium oceny ich czystosci. Krystaliczne,
czyste zwigzki organiczne topig si¢ na ogdt w waskim, ostrym zakresie temperatur 1 - 2 °C.

Obecnie do pomiaru temperatury topnienia uzywa si¢ réoznego typu aparatow, gdzie
termometr 1 kapilar¢ umieszcza si¢ w otworach metalowego bloczka ogrzewanego
elektrycznie. Pomiar prowadzi si¢, obserwujac zmiany temperatury (wskazywane przez
termometr lub wyswietlane na ekranie) a przez wizjer wyposazony w soczewke topnienie
badanej substancji. Wyzszej klasy aparaty pozwalaja z reguly programowac temperaturg i
szybkos$¢ ogrzewania co bardzo utatwia przeprowadzenie pomiaru.
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Mozna tez oznaczy¢ temperatur¢ topnienia pojedynczych krysztaldéw pod specjalnym
mikroskopem wyposazonym w ogrzewany stolik 1 uktad optyczny pozwalajacy obserwowac
jednoczesnie termometr i badang substancjg.

Doktadno$¢ pomiaru temperatury topnienia zalezy w duzym stopniu od szybkosci
ogrzewania kapilary (lub pojedynczych krysztalow), dlatego pierwszy pomiar przeprowadza
si¢ zazwyczaj szybko dla uzyskania przyblizonego wyniku, a w kolejnym oznaczeniu, w
poblizu temperatury topnienia, ogrzewanie prowadzi si¢, tak aby temperatura przyrastata nie
szybciej niz 2-3°C na minute.

Niektore zwiazki organiczne topig si¢ z rozkladem, co mozna pozna¢ po wydzielaniu si¢
banieczek gazow w kapilarze 1 rozszerzeniu zakresu temperatury topnienia.

Substancja do oznaczania temperatury topnienia musi by¢ sucha i drobno sprosz-
kowana. Uzyskuje si¢ to przez utarcie jej w malym mozdzierzu (najlepiej agatowym) lub
ostatecznie, na szkietku zegarkowym. Substancj¢ wprowadza si¢ do zatopionej z jednego
konca kapilary w ten sposob, ze otwartym koncem kapilary nabiera si¢ niewielka ilos¢
sproszkowanej substancji, a nastgpnie po odwroceniu kapilary, postukuje si¢ nig o twarde
podtoze, tak aby ubi¢ substancj¢ na jej dnie. Dobrym i wygodnym sposobem ubicia substancji
I kapilarce jest kilkakrotne wrzucenie jej do ustawionej pionowo i opartej na twardym
podtozu szklanej rurki. Wysoko$¢ stupa substancji w kapilarze powinna wynosi¢ ok. 2-4
milimetrow.

Poréwnujac oznaczong temperatur¢ topnienia zwigzku organicznego (np. otrzymanego
preparatywnie) z temperaturg topnienia podang w literaturze (praca oryginalna, kalendarz
chemiczny, przepis preparatywny), mozna ocenic¢ czysto$¢ 1 tozsamos$¢ produktu.

Nalezy jednak pamigta¢, ze wiele réznych zwigzkéw organicznych posiada zblizone lub
wrecz identyczne temperatury topnienia, tak wigc sama warto$¢ temperatury topnienia nie
moze by¢ dowodem tozsamosci substancji.

Proba mieszania

Do identyfikacji zwigzku organicznego bardzo przydatna jest tzw. préba mieszania.

Podstawa jej jest fakt, Ze kazde zanieczyszczenie obniza temperature¢ topnienia zwigzku.
Tak wigc, dwie rézne substancje o identycznych temperaturach topnienia sg wzajemnie dla
siebie zanieczyszczeniami i temperatura topnienia ich mieszaniny jest nizsza od temperatury
topnienia kazdej z nich. Pozwala to ustali¢, czy dwie probki podobnie lub identycznie
wygladajacych substancji i posiadajace podobne, lub identyczne temperatury topnienia, sg w
istocie dwiema probkami tej samej substancji, czy tez sg to substancje rozne, a tylko ich
wyglad i temperatury topnienia sg przypadkowo zbiezne.
Aby si¢ o tym przekona¢, ucieramy dwie, w przyblizeniu jednakowe, porcje badanych
substancji i oznaczamy temperatur¢ topnienia mieszaniny. Jesli substancje sa identyczne, to
temperatura topnienia mieszaniny jest praktycznie identyczna z temperaturg topnienia
substancji wyj$ciowych. Natomiast jesli dwie badane substancje sa rdézne, a tylko
przypadkowo posiadajg takie same temperatury topnienia, to temperatura topnienia
mieszaniny bedzie przynajmniej o 10 °C nizsza od temperatury topnienia badanych
substancji.
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Wyznaczanie temperatury wrzenia

Miara czystos$ci cieczy jest jej temperatura wrzenia, ktérg mozna oznaczy¢ w procesie
destylacji. Dla niewielkich ilo$ci cieczy jej temperature wrzenia mozna oznaczy¢ nastgpujaco:
W aparacie Thielego wypetnionym olejem silikonowym umieszcza si¢ termometr z
przymocowang malg probowka, ktérej dno znajduje si¢ na poziomie zbiornika rtgci
termometru. Do proboéwki wlewa si¢ okoto 0,5 cm? badanej cieczy i zanurza w niej, otwartym
koncem, zatopiona z jednej strony kapilarke. Zestaw ogrzewa si¢ powoli matym, nie
$wiecacym (ale bez stozka) plomieniem palnika, poruszajagc nim tak aby ptomien przesuwat
si¢ po powierzchni szkta bocznej rurki aparatu Thilego, aby nie dopusci¢ do miejscowego
przegrzania.

W probéwce z kapilarg mozna wyr6ézni¢ dwie powierzchnie cieczy — otwartg do
atmosfery w probowce (A) oraz zamknigta, znajdujaca si¢ wewnatrz kapilary (B). Nad cieczg
znajduje si¢ para o preznosci charakterystycznej dla danej cieczy i temperatury. Znad
powierzchni (A) pary wydostajg si¢ poza obreb proboéwki, natomiast nad powierzchnig (B)
wytwarza si¢ po pewnym czasie w kapilarce para nasycona.
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Ogrzewanie cieczy powoduje zwigkszone jej parowanie, co prowadzi do wzrostu objetosci
gazu w Kkapilarce (ci$nienie jest stale) i wydostawania si¢ banieczek par z kapilarki. Po
osiggnigciu temperatury wrzenia pr¢zno$¢ par cieczy jest rOwna ci$nieniu zewnetrznemu, a w
kapilarce, nad powierzchnia (B), znajduja si¢ juz tylko pary cieczy. Lekkie przekroczenie
temperatury wrzenia badanej cieczy przez otaczajacy probowke pomiarowg olej silikonowy
(temperatura badanej cieczy po osiggni¢ciu przez nig temperatury wrzenia juz si¢ nie zmienia,
a calo$¢ dostarczanej energii jest zuzywana na jej odparowywanie) powoduje gwattowne jej
wrzenie, przejawiajace si¢ intensywnym wydzielaniem par z kapilarki wskutek intensywnego
parowania nad powierzchnig (B). Wtedy przerywa si¢ ogrzewanie i olej zaczyna si¢
ochtadza¢, a szybko$¢ wydzielania baniek par maleje (zmniejsza si¢ roznica temperatury
pomiedzy otaczajacym probowke olejem a badang ciecza, co skutkuje obnizeniem ilosci
energii dostarczanej do badanej cieczy i zmniejszeniem jej parowania). Gdy ustanie
wydzielanie banieczek (nastgpuje zrownanie temperatury oleju i badanej cieczy w probowce
pomiarowej), cisnienie par w kapilarce jest rowne ci$nieniu zewng¢trznemu i temperatura
zaobserwowana w tym momencie na termometrze odpowiada definicyjnej temperaturze
wrzenia cieczy. Dalsze niewielkie ozigbienie cieczy i par w kapilarce powoduje ich skroplenie
1 gwaltowny spadek ci$nienia w kapilarce. Wtedy ci$nienie zewngtrzne wciska ciecz do
kapilary, az do wyrd6wnania ci$nien. Zjawisko to zachodzi gwattownie w temperaturze nieco
nizsze] od rzeczywiste] temperatury wrzenia, ale poniewaz jest bardzo tatwe do
zaobserwowania, a rdznica temperatur jest niewielka, przyjeto t¢ temperaturg jako praktyczng
temperature wrzenia oznaczang tg metoda.

Krystalizacja

Krystalizacja jest jedna z metod oczyszczania zwigzkow chemicznych. Polega ona na
otrzymaniu roztworu nasyconego oczyszczanej substancji w temperaturze wrzenia
rozpuszczalnika, oddzielenie (przez saczenie roztworu) ewentualnych nierozpuszczalnych
zanieczyszczen, a nastgpnie ochtodzenie przesaczu. W miar¢ obnizania temperatury, powstaje
roztwor przesycony i nadmiar substancji wydziela si¢ z roztworu w formie krystaliczne;j.
Otrzymany w ten sposob osad oddziela si¢ przez saczenie.
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Najlepszym rozpuszczalnikiem do krystalizacji jest taki, w ktorym wystepuje duza
roznica rozpuszczalnosci danej substancji wraz ze zmiang temperatury. Ponizej podano
przyktadowy wykres obrazujacy rozpuszczalno§¢ dwoch réznych zwigzkéw w wodzie. Na
jego podstawie mozna przyjac, ze wody mozna uzy¢ tylko w procesie oczyszczania przez
krystalizacje dla zwigzku oznaczonego kétkami. Zwigzek oznaczony trojkatami, mimo Ze jest
do$¢ dobrze rozpuszczalny w wodzie, nie wykazuje istotnej roznicy w rozpuszczalnosci w
niskiej 1 wysokiej temperaturze, w zwigzku z czym nie mozna go po rozpuszczeniu odzyskac.
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Uzywany rozpuszczalnik powinien rowniez albo zupelnie nie rozpuszcza¢ zanieczyszczen -
wtedy oddzielimy je przez saczenie roztworu, albo rozpuszcza¢ zanieczyszczenia znacznie
lepiej niz wlasciwg substancje i wtedy zanieczyszczenia pozostang w roztworze rowniez po
jego ochtodzeniu. Oczywistym jest, ze rozpuszczalnik uzyty do krystalizacji nie moze
reagowac z substancjg krystalizowang. Ponadto ze wzgledow T
praktycznych korzystne jest, aby rozpuszczalnik byl mato
toksyczny, niepalny i w miar¢ mozliwosci tani.

Typowy zestaw do Krystalizacji sktada si¢ z kolby
okraglodennej, chlodnicy zwrotnej i urzadzenia grzewczego.
Krystalizowang substancje umieszcza si¢ w kolbie 1 dodaje
kilka tzw. kamyczkoéw wrzennych (lub kulek), ktore
zapobiegaja przegrzewaniu si¢ cieczy. Jezeli na szyjce kolby
osadzi si¢ troche zwigzku, nalezy go zetrze¢ aby nie bylo
problemow z roztgczeniem szlifow po procesie krystalizacji.
Nastepnie dodaje si¢ niewielkg ilo$¢ rozpuszczalnika, z
ktorego prowadzi si¢ krystalizacje, w szyjce kolby
umieszcza si¢ chlodnice zwrotng 1 zawarto$¢ kolby ogrzewa
si¢ do wrzenia. Jesli substancja nie ulegla rozpuszczeniu,
dodaje si¢ przez chlodnice zwrotng kolejne, male porcje
rozpuszczalnika, doprowadzajac roztwor (po dodaniu kazdej
porcji) do wrzenia. Czynnosci te powtarza si¢ tak dlugo, az
catla substancja ulegnie rozpuszczeniu, lub dodawanie
kolejnych porcji rozpuszczalnika nie zmieni ilo$ci osadu.
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Nastgpnie roztwor saczy si¢ (do zlewki o odpowiedniej pojemnosci) przez saczek
karbowany, umieszczony w lejku szklanym.

Uwaga! W czasie saczenia rozpuszczalnikéw palnych, nalezy bezwzglednie
wylaczy¢ wszystkie znajdujace sie w poblizu palniki gazowe.

Na saczku powinny pozosta¢ jedynie zanieczyszczenia mechaniczne np. dodane na
poczatku kamyczki wrzenne lub wegiel aktywny, ewentualnie substancje stanowigce
zanieczyszczenia, nierozpuszczalne w rozpuszczalniku uzytym do krystalizacji. Otrzymany
przesacz chlodzi si¢ w mieszaninie ochtadzajacej a wydzielony osad odsacza na lejku
Biichnera, i ew. przemywa na saczku niewielkg ilo$cig zimnego rozpuszczalnika uzytego do
krystalizacji. Otrzymany osad suszy si¢ w warunkach odpowiednich do temperatury topnienia
oczyszczanego zwiazku majac rowniez na uwadze jego zdolnos¢ do sublimacji.

Typowe problemy pojawiajace sie w trakcie krystalizacji, ich przyczyny i sposoby
usuwania:
* W czasie sgczenia przez saczek karbowany substancja osadza si¢ na sgczku i w
nézce lejka.
= Zbyt mata ilo$¢ rozpuszczalnika.
= Saczek wraz z osadem umieszcza si¢ w kolbie, dodaje
rozpuszczalnika, w ilosci potrzebnej do rozpuszczenia osadu w temperaturze
wrzenia i ponownie saczy przez nowy saczek.
* Mimo ochtodzenia przesaczu, substancja nie wydziela si¢ z roztworu.
= Zbyt duza ilo$¢ rozpuszczalnika.
= Roztwér zageszcza si¢ przez oddestylowanie  czgsci
rozpuszczalnika. Czasami mimo wtasciwie dobranych proporcji, substancja mimo
wszystko nie chce wydziela¢ si¢ z przesyconego roztworu. Moze to by¢
spowodowane duzg gestoscig roztworu lub brakiem zarodkow krystalizacji. Czesto
pomaga wtedy pocieranie §cianek naczynia bagietka szklang lub (o ile to mozliwe)
dodanie do roztworu kilku krysztalkow czystej substancji krystalizowanej w celu
tzw. "zaszczepienia roztworu".
* W _czasie sgczenia na lejku Biichnera osad przedostaje si¢ do kolby ssawkowej.
= Zle dopasowany saczek bibutowy. Saczek powinien przylegaé do dna lejka
1 nie moze podwijac si¢ na jego $cianki.
= Nalezy sporzadzi¢ nowy saczek 1 przesaczy¢ jeszcze raz.

Destylacja

Destylacja jest procesem fizycznym polegajacym na ogrzaniu destylowanej cieczy do
wrzenia, odprowadzeniu powstajacej pary i ponownym jej skropleniu. Stuzy ona do
oczyszczania cieczy i rozdzielania ich mieszanin.

Praktyczne przeprowadzenie destylacji uzaleznione jest od wlasciwosci destylowanej
cieczy, przede wszystkim jej temperatury wrzenia, ale takze palnosci czy toksycznosci, z
ktorych eksperymentator musi zdawac sobie sprawe. Odpowiednie dane nalezy sprawdzi¢ w
literaturze (kalendarz chemiczny, poradniki, itp.)

Wstepne ¢wiczenia laboratoryjne 24 © Marek Cegta & Barbara Drozdz



by &
Uniwersytet Jagiellonski, Collegium Medicum, Katedra Chemii Organicznej

Typowy zestaw destylacyjny sktada si¢ z kolby okragtodennej (lub kolby
destylacyjnej zaopatrzonej w boczng rurkg), termometru, chiodnicy destylacyjnej i
odbieralnika (erlenmajerki o odpowiedniej objgtosci). Do ogrzewania najlepsze sg urzadzenia
elektryczne z regulacja mocy grzania. Prawidlowy sposob zestawienia tych elementow
przedstawiono na rysunku.

Zestaw dodestylacji cieczy
wrzgcych ponizej 100°C

zbiorniczek z rtgcig
na wysokos$ci wylotu par

woda

>;<= L
e X

Dobdr odpowiedniej chlodnicy zwigzany jest z temperaturg wrzenia destylowanej
cieczy. Ogoélnie mozna przyjac, ze do destylacji cieczy o temp. wrz. nie wigkszej niz 100 °C,
stosuje si¢ chtodnice Liebiga z ptaszczem wodnym, z przeptywem wody. Dla cieczy o temp.
wrz. od 100 do 150 °C taka samg chlodnice z plaszczem wypetnionym woda, lecz z
zamknigtym przeptywem wody, natomiast dla cieczy o temp. wrz. powyzej 150 °C tzw.
chlodnice powietrzng, czyli rure szklang bez ptaszcza chtodzacego.

Nalezy zwréci¢ uwage na prawidtowe umieszczenie termometru. Zbiorniczek z rtgcia
powinien znajdowac si¢ na wysokosci bocznej rurki odprowadzajacej pary. Tylko takie jego
potozenie zapewnia prawidlowy odczyt temperatury wrzenia.
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Praktyczne przeprowadzenie destylacji

Po prawidlowym zmontowaniu zestawu, stosownie do witasciwosci destylowanej
cieczy, w kolbie umieszcza si¢ oczyszczany zwigzek, pamietajac, ze nie moze on zajmowaé
wigcej niz 2/3 objetosci kolby. Nastepnie dodaje si¢ tzw. kamykoéw (lub kulek) wrzennych,
ktére zapobiegaja przegrzewaniu si¢ cieczy, nast¢pnie umieszcza si¢ termometr i rozpoczyna
ogrzewanie.

Jesli przez zapomnienie ciecz zostanie ogrzana bez kamyczkow wrzennych, nalezy
natychmiast przerwa¢ ogrzewanie, odczeka¢ az roztwor troche ostygnie i dopiero wtedy
doda¢ kamyczki. W przeciwnym razie moze nastapi¢ gwaltowne wrzenie przegrzanej cieczy i
zawarto$¢ kolby zostanie wyrzucona przez chtodnice.

Ogrzewajac kolbe destylacyjna, nalezy obserwowaé skale termometru, na ktorej na
poczatku nastgpuje bardzo powolny wzrost temperatury do momentu, gdy pary cieczy
zaczynaja omywac zbiorniczek z rtecig termometru. Od tego momentu temperatura szybko
wzrasta, a pary cieczy skraplajac sie, zaczynajg splywaé przez chtodnicg¢ do odbieralnika.
Cze$¢ destylatu, skroplong przed uzyskaniem wilasciwej temperatury wrzenia, nazywamy
przedgonem.

Gdy temperatura ustali si¢ w okolicy teoretycznej temp. wrz .substancji ktorg w
wyniku destylacji chcemy wydzieli¢, zmienia si¢ odbieralnik na czysty 1 suchy i odbiera si¢
wlasciwg frakcje w przedziale 2-3 °C. Destylacj¢ kontynuuje si¢ do momentu, gdy ogrzewana
ciecz przestanie destylowac lub temperatura przekroczy podany powyzej zakres, co dowodzi,
ze frakcja wilasciwa juz przedestylowata. Destylacji nie wolno prowadzi¢ ,,do sucha". W
kolbie powinna zawsze pozosta¢ niewielka ilo$¢ cieczy (tzw. pogon).

Po zakonczeniu destylacji mierzymy objetos¢ poszczegdlnych frakeji i na tej
podstawie obliczamy jej wydajnos¢.

Destylacja frakcjonowana

Mieszaning cieczy o zrdznicowanych temperaturach wrzenia mozna rozdzieli¢ za
pomoca tzw. destylacji frakcjonowanej. Istota tego procesu jest odbior kolejnych frakcji
wrzacych w waskich granicach temperatur 1 ewentualnie ponowne ich rozdestylowanie.
Podstawy fizykochemiczne procesu destylacji frakcjonowanej opierajg si¢ na prawach:
Daltona (catkowita preznos¢ pary nad roztworem kilku cieczy jest rowna sumie ci$nien
parcjalnych jego sktadnikow) oraz Raoulta (preznos$¢ pary danego sktadnika nad roztworem
jest rowna iloczynowi preznos$ci pary tego sktadnika i jego ulamka molowego w roztworze).
Opierajac si¢ na tych dwoch prawach, mozna stwierdzi¢, ze para nad mieszaning cieczy
bogatsza jest w sktadnik, ktorego preznos¢ pary jest wigksza, tj. w skladnik lotniejszy. Tak
wiec, kiedy ogrzewamy mieszaning cieczy o rdéznych temperaturach wrzenia, najpierw
najintensywniej paruje najlotniejszy sktadnik. Destylacj¢ frakcjonowanag prowadzi si¢ tez z
zastosowaniem deflegmatoréw, ktore umieszcza si¢ w szyjce kolby okragtodennej i poprzez
boczng rurke w goérnej partii deflegmatora taczy z odpowiedniag chtodnica. W gornej szyjce
deflegmatora umieszcza si¢ termometr mierzacy temperatur¢ wrzenia poszczegdlnych frakcji.
Pary destylowanej cieczy wedrujac w gore deflegmatora, ulega w jego komorach
wielokrotnemu skraplaniu i ponownemu parowaniu. Wzbogaca to wedrujagce pary w
najlotniejszy sktadnik, destylujacy jako pierwsza frakcja, a proces jest powtarzany dla
kazdego kolejnego sktadnika mieszaniny.
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Destylacja
frakcjonowana

Metoda tg nie udaje si¢ rozdzieli¢ tzw. mieszanin azeotropowych, ktore destyluja w
okreslonej temperaturze w stalym sktadzie ilosciowym.

Destylacja z para wodna
Na podobnej zasadzie opiera si¢ destylacja z parg wodna, gdzie preznosci parcjalne

wody 1 destylowanej cieczy sumujg si¢ i oba te sktadniki destyluja razem w temperaturze,
ktora jest zawsze nizsza od 100°C, zgodnie z prawem Daltona.

Rurka do

wyréwnywania

ci$nienia
Naczynie
do wytwarzania (— z substancja
pary \ = destylowang

Destylacje z para wodng mozna stosowaé oczywiscie tylko w przypadku zwigzkoéw
wykazujacych lotno$¢ z parag wodna, nierozpuszczalnych w wodzie i niereagujacych z nig.
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Aparatura i praktyczne wykonanie destylacji z parag wodna sa demonstrowanie na ¢wiczeniach
w czasie specjalnego pokazu.
Destylacja pod zmniejszonym ciSnieniem

Destylujac ciecze o wysokich temperaturach wrzenia, kiedy zachodzi obawa ich
rozktadu podczas ogrzewania, stosujemy destylacje pod zmniejszonym ci$nieniem
(,,destylacja prozniowa").

Wiedzac, ze ciecz wrze w temperaturze, w ktorej preznos¢ jej par rGwna si¢ cisnieniu
nad powierzchnig cieczy (ci$nieniu zewnetrznemu), latwo zrozumieé, ze obnizenie ci$nienia
w aparaturze destylacyjnej obniza temperature¢ wrzenia destylowanej cieczy i zapobiega jej
rozktadowi. Destylacje pod zmniejszonym ci$nieniem prowadzi si¢ w dwuszyjnych kolbach
Claisena. Chtodnice z odbieralnikiem taczy si¢ za pomocg odpowiednich szklanych
elementow zaopatrzonych w znormalizowane szlify.

Obnizone cisnienie w zestawie do destylacji prozniowej mozna uzyskac, stosujac
réznego typu olejowe pompy rotacyjne, pompy membranowe itp. Bardzo popularne sg wcigz
tzw. pompki wodne, w ktorych prad wody wodociggowej wyptywajacy ze zwegzonej dyszy
porywa powietrze i wytwarza podci$nienie, ktérego warto$¢ moze dochodzi¢, w zaleznosci od
ci$nienia i temperatury wody, do kilkunastu mm Hg. Zaleta ich jest prostota konstrukcji i
niska cena, ale wadg zalezno$¢ od ci$nienia i temperatury wody w sieci wodociggowej, duze
zuzycie wody i wprowadzanie do $ciekéw par destylowanych zwigzkéw, niekorzystne dla
srodowiska naturalnego.

Pomiaru ci$nienia w zestawie destylacyjnym dokonuje si¢ za pomocg réznego typu
manometrow mechanicznych, elektronicznych lub rteciowych.

kapilara

Ekstrakcja
Ekstrakcja polega na przeprowadzeniu substancji z roztworu, zawiesiny lub stanu

stalego do innej fazy ciektej] w sposob wybiodrczy, wykorzystujac réznice rozpuszczalnosci
substancji 1 jej zanieczyszczen w obu fazach. Fazy te nie mieszaja si¢ z soba, a dystrybucja
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pomigdzy nie substancji okreslona jest prawem podzialu Nernsta, ktore glosi, ze stosunek
stezenia substancji w jednym rozpuszczalniku (c1) do stezenia w drugim (c2) jest w danej
temperaturze wielko$cig stalg i nazywa si¢ wspotczynnikiem podziatu (K), czyli:

K =c1/c2 = constans

Ekstrakcje z roztwordéw lub zawiesin przeprowadza si¢ w rozdzielaczach, w ktorych
wytrzasa si¢ roztwor i rozpuszczalnik. Wytrzasanie mozna powtarza¢ z nowymi partiami
rozpuszczalnika, a ekstrakty faczy¢ i osusza¢ razem.

Po odstaniu 1 rozdzieleniu si¢ warstw, rozdziela si¢ obie fazy i wydziela zawarte w nich
substancje stosownie do ich wlasciwosci przez wytracanie, odparowanie rozpuszczalnika itp.
Niekiedy po wytrzasaniu powstajg trudno rozdzielajace si¢ emulsje, co wydluza czas
rozdzialu warstw cieczy. Mozna temu zapobiegaé, nasycajac roztwor wodny chlorkiem sodu
lub dodajac kilka kropli cieczy zmniejszajacej napigcie powierzchniowe (eter, etanol).

Ekstrakcje ciagly cieczy (perkolacje) mozna prowadzi¢ w specjalnych aparatach

szklanych réznigcych si¢ nieco konstrukcja w zaleznosci od tego, czy ekstrahujacy
rozpuszczalnik jest 1zejszy, czy cigzszy od ekstrahowanego roztworu.
Ekstrakcje z ciat statych prowadzi si¢ czesto w dziatajacych w sposéb ciagly aparatach
Soxhleta. Pozwala on np. na ekstrakcje pozadanego produktu ze stalej mieszaniny
poreakcyjnej lub pokrewnych zwigzkdéw z materiatu roslinnego. Konstrukcja, zasada dziatania
i praca aparatu Soxhleta jest demonstrowana na pracowni w czasie ¢wiczen.

D — H,0

Aparat Soxhleta

Pary rozpuszczalnika r l Syfon

Kolba
destylacyjna
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Praktyczne przeprowadzenie procesu ekstrakcji

Odczynniki:

mieszanina kwasu benzoesowego i p-toluidyny 2 g
chloroform 40 cm?®
2mol/dcm?® HCI 50 cm?®
2mol/dcm® NaOH 50 cm?®

Przed rozpoczeciem pracy dokladnie sprawdza si¢ czy przygotowany
rozdzielacz jest szczelny tzn. czy po nalaniu do niego wody (i wytarciu z
zewnatrz do sucha) przez kran i korek nie przedostaje si¢ woda. Nalezy rowniez
sprawdzi¢ czy kran mozna swobodnie obraca¢. Rozdzielacz umieszcza si¢ w
koétku metalowym na statywie.

Dalsze czynnos$ci wykonuje si¢ pod digestorium.

W erlenmajerce (0 poj. 100 cm®) rozpuszcza sig¢ 2 g mieszaniny kwasu
benzoesowego i p-toluidyny w 40 cm?® chloroformu. Nastepnie otrzymany D
roztwor przenosi si¢ do przygotowanego wczesniej rozdzielacza, ktory musi by¢
czysty, ale nie musi by¢ suchy, gdyz dodawane rozpuszczalniki (roztwory HCI 1
NaOH) sa roztworami wodnymi. Nastepnie do rozdzielacza dodaje sie 15 cm?®
2mol/dem?® HCI. Po szczelnym zamknieciu korkiem zawarto$é wytrzasa sie; na
poczatku bardzo ostroznie, aby nie dopusci¢ do zbyt gwaltownego wzrostu
preznosci par (w celu wyréwnania ci$nien co jaki$ czas uchyla si¢ korek), a
potem bardziej energicznie, aby umozliwi¢ przejscie jak najwickszej ilosci p-
toluidyny do warstwy wodnej (w postaci chlorku p-toluidyny).

+

Rozdzielacz z mieszaning roztworéw umieszcza si¢ w kotku 1 pozostawia na jaki$ czas do
otrzymania dwéch wyraznie rozdzielonych warstw. Nastepnie sprawdza sie, ktora z warstw
(gérna czy dolna) jest warstwa wodng. W tym celu na szkietko zegarkowe nalewa si¢ kilka
kropli dolnej warstwy cieczy z rozdzielacza (nalezy pamigta¢ o odetkaniu goérnego korka) a
do nich kilka kropli wody; utworzenie si¢ dwoch warstw na szkietku zegarkowym $wiadczy o
tym, ze dolna warstwa jest warstwg chloroformowa, jezeli roztwdr na szkietku jest
jednorodny, dolna warstwa jest warstwa wodna.

Warstwe wodng zbiera si¢ w erlenmajerce, a warstw¢ chloroformowa wytrzasa si¢ jeszcze
dwukrotnie, postepujac tak samo jak za pierwszym razem, uzywajac za kazdym razem nowej
porcji (5 cm®) 2mol/dcm?® HCI.
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Ekstrakty wodne taczy si¢ i wytraca z nich p-toluidyne, dodajac 2mol/dcm® NaOH do
odczynu alkalicznego wzgledem papierka wskaznikowego. Ze wzgledu na wydzielajace si¢
podczas reakcji zoboj¢tniania ciepto oraz bardzo niskg temperature topnienia p-toluidyny (t.t.
45°C) mieszaning reakcyjng nalezy chlodzi¢ w misce z lodem, zeby nie dopusci¢ do
stopnienia produktu. Wytragcony osad p-toluidyny saczy si¢ na lejku Biichnera i przemywa
20cm?® zimnej wody destylowanej. Osad suszy si¢ na powietrzu.

Pozostajacy w roztworze chloroformowym kwas benzoesowy ekstrahuje sie¢
roztworem zasady sodowej. Postepujac analogicznie jak przy ekstrakcji p-toluidyny,
zastepujac jedynie kwas solny 2mol/dcm?® roztworem NaOH, w ktorym kwas benzoesowy
rozpuszcza si¢, tworzac sol sodows.

(@) (@)
I .
OH O Na
©/\ -+ NaOH —

Kwas benzoesowy wytraca si¢ z roztworu jego soli zadajac 2mol/dcm?® roztworem HCI do
odczynu kwasnego wobec papierka wskaznikowego. Po ochtodzeniu osad s3czy si¢ na lejku
Biichnera i suszy.

Pozostaly po ekstrakcji p-toluidyny i kwasu benzoesowego chloroform nalezy
oczysci¢ przez destylacje. Przedgon i pogon po destylacji nalezy wyla¢ do butelki ze
zlewkami chloroformu.
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Wzory sprawozdan

g

W zeszycie kazde sprawozdanie umieszcza sie na osobnej stronie

Krystalizacja

Imi¢ i Nazwisko

Grupa

Nr dwéjki Data wykonania
¢wiczenia

Nazwa substancji oczyszczanej przez krystalizacje

Temp. topnienia

Ilo$¢ substancji otrzymana

oczyszczanej substancji

do krystalizacji

po krystalizacji

Nazwa rozpuszczalnika

Temp. wrzenia rozpuszczalnika

W procesie krystalizacji uzyto (poda¢ ilos¢ uzytego rozpuszczalnika)

Sposob i czas suszenia

Obliczenie wydajnosci.

Zaliczenie i podpis asystenta
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Destylacja
Imie i Nazwisko Grupa Nr dwojki Data wykonania
¢wiczenia
110$¢ substancji
do destylacji po destylacji
ilos¢ .........
warunki destylacji* przedgon frakcja wlasciwa
......................... (podaé w jakim zakresie temperatur zostala
zebrana)
Obliczenie wydajnoSci.
Zaliczenie i podpis asystenta
*rodzaj uzytej chlodnicy
Destylacja z parg wodng
Imie¢ i Nazwisko Grupa Nr dwojki Data wykonania
¢éwiczenia

Nazwa substancji i wlasciwos$ci pozwalajace na oczyszczanie jej w tym procesie

Ilos¢ substancji

do destylacji po destylacji

Sposob i czas suszenia

Obliczenie wydajnosci.

Zaliczenie i podpis asystenta

Wstepne ¢wiczenia laboratoryjne 33 © Marek Ceglta & Barbara Drozdz




Uniwersytet Jagiellonski, Collegium Medicum, Katedra Chemii Organicznej

g

Pomiar temperatury topnienia

Imie i Nazwisko Grupa

Data wykonania

Loy s ¢éwiczenia
Nr dwajki

wyniki pomiaru
1.
2.
3.

Substancja |

Srednia

wyniki pomiaru
1.
2.
3.

Substancja Il

Srednia

Zaliczenie i podpis asystenta

Pomiar temperatury wrzenia

Imie i Nazwisko Grupa

Data wykonania

fey s ¢wiczenia
Nr dwojki

wyniki pomiaru

Substancja | ;:

3.

Srednia

wyniki pomiaru
1.
2.
3.

Substancja 11

Srednia

Zaliczenie i podpis asystenta

Wstepne ¢wiczenia laboratoryjne 34

© Marek Ceglta & Barbara Drozdz




Uniwersytet Jagiellonski, Collegium Medicum, Katedra Chemii Organicznej

g

Ekstrakcja

Imie i Nazwisko

Grupa

Nr dwojki Data wykonania
¢wiczenia

Rozdzial mieszaniny kwasu benzoesowego i p-toluidyny w procesie ekstrakcji

Temp. topnienia kwasu benzoesowego

Temp. topnienia p-toluidyny

Ilo$¢ mieszaniny otrzymana
do rozdzialu:

Ilos¢ otrzymana po rozdziale:

kwas benzoesowy:

p-toluidyna:

Obliczenie wydajnoSci.

Wydajno$¢ procesu oczyszczania p-toluidyny oraz oczyszczania kwasu
benzoesowego (oblicza si¢ na 2 g mieszaniny).

Zaliczenie i podpis asystenta

Sprawozdanie dotyczace oczyszczania chloroformu pozostatego po ekstrakcji nalezy napisaé
zgodnie ze wzorem dotyczacym destylacji.
Wydajnos¢ procesu oczyszczania chloroformu oblicza si¢ na ilo$¢ (zmierzona!) pozostata po

procesie ekstrakcji.
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