UNIWERSYTET ROLNICZY W KRAKOWIE
KATEDRA CHEMII | FIZYKI

Otrzymywanie oraz hydroliza bezwodnikéw kwaséw karboksylowych

Cel ¢wiczenia: Otrzymywanie bezwodnika kwasu o-ftalowego i jego hydroliza.

Szkto i aparatura: palnik gazowy, tréjndég metalowy, siatka ceramiczna, statyw na probdéwki,
probdwka, parownica porcelanowa, lejek szklany, bagietka szklana, tapa
do probowek, tyzeczka laboratoryjna, wata

Odczynniki: kwas o-ftalowy, uniwersalny papierek wskaznikowy

Wykonanie

1. W parownicy umiescié 1 tyzeczke kwasu o-ftalowego i nakry¢ lejkiem szklanym. Ndzke lejka
zatkac zwitkiem waty. Lejek obtozy¢ watg zwilzong zimng wodg. Nastepnie parownice ogrzewaé na
siatce nad palnikiem przez kilka minut, az do pojawienia sie na wewnetrznej stronie lejka biatego
nalotu.

2. W probdéwce umiesci¢ niewielky ilo$¢ otrzymanego w doswiadczeniu 1 bezwodnika
kwasu o-ftalowego, doda¢ ok. 1 cm® wody destylowanej, wstrzgsnaé zawartos$¢ probéwki i ogrzewac
przez kilka minut w ptomieniu palnika. Nastepnie krople roztworu z probdowki przenies¢ bagietka
na papierek wskaznikowy. Obserwowac zachodzace zmiany.

Srodki ostroznosci

Doswiadczenie przeprowadzi¢ pod dygestorium. Bezwodnik o-ftalowy jest szkodliwy dla zdrowia, nie
nalezy go wdychac.

Postepowanie z odpadami

Resztki bezwodnika kwasu o-ftalowego rozpusci¢ w zlewce z wodg, wla¢ do niej zawartos¢ probowki
z doswiadczenia 2 i ostroznie przenies¢ do pojemnika na odpady organiczne nie zawierajgce
fluorowcopochodnych.
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Reakcja kwasow ttuszczowych z roztworem bromu i roztworem
manganianu(VIl) potasu

Cel ¢wiczenia: Poréwnanie przebiegu reakcji bromowania oraz utleniania
manganianem(VIl)potasu kwasdéw ttuszczowych.

Szkto i aparatura: statyw na probowki, dwie probdéwki, tyzeczka laboratoryjna.
Odczynniki: kwas stearynowy, kwas oleinowy, roztwér bromu w CCl,;, manganian(VII)

potasu, 10% roztwér kwasu siarkowego(VI).

Wykonanie

1. Do dwdch ponumerowanych probdowek wprowadzi¢, do jednej niewielky ilo$¢ kwasu
stearynowego, a do drugiej ok. 1 cm® kwasu oleinowego. Do obu probdwek dodaé po okoto 1 cm?
roztworu bromu i doktadnie wymieszac . Obserwowad zmiane zabarwienia.

2. Do dwéch ponumerowanych probdéwek wprowadzi¢, do jednej niewielkg ilos¢ kwasu
stearynowego, a do drugiej ok. 1 cm® kwasu oleinowego. Do obu probéwek dodaé po okoto 1 cm?®
roztworu manganianu(VIl) potasu zakwaszonego 1 cm® 10% r-rem kwasu siarkowego(V1) i doktadnie
wymieszac . Obserwowad zmiane zabarwienia.

Srodki ostroznosci

Brom i jego roztwory sg toksyczne, wywotujg trudno gojace sie oparzenia i sg silnie draznigce dla
uktadu oddechowego. Czynnos¢ dodawania roztworu bromu wykonywac pod dygestorium.

Postepowanie z odpadami

Zawarto$¢ probowek z roztworem manganianu(VIl) potasu umiesci¢é w pojemniku na odpady
organiczne nie zawierajgce fluorowcopochodnych, a zawartos¢ probéwek z roztworem bromu
umiesci¢ w pojemniku na odpady ciekte organiczne zawierajgce fluorowcopochodne.
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Witasciwosci grupy karboksylowej-reakcje z NaHCO; i metalicznym
magnezem

Cel ¢wiczenia: Badanie wtasciwosci kwasowych grupy karboksylowej.
Szkto i aparatura: 6 szkietek zegarkowych
Odczynniki: kwasy: octowy, szczawiowy, ftalowy, benzoesowy, trichlorooctowy, fenol,

5% roztwér NaHCO;, metaliczny magnez

Wykonanie

1. Okoto 1 cm® 5% r-ru NaHCO; umiesci¢ na szkietkach zegarkowych i doda¢ niewielkg ilog¢
odpowiedniego kwasu. Proby wykonaé z podanymi kwasami oraz z fenolem. Obserwowac
zachodzgce zmiany (wydzielenie CO,).

2. Na szkietkach zegarowych umiesci¢ 1-2 widrki metalicznego magnezu, nastepnie dodacd ok.
1 cm?® badanego ciektego kwasu, lub roztworu otrzymanego przez rozpuszczenie ok. */, tyzeczki
kwasu statego w 1 cm® wody. Obserwowa¢ zachodzace zmiany (wydzielenie H,).

Srodki ostroznosci

Kwas trichlorooctowy i fenol sg substancjami zrgcymi.

Postepowanie z odpadami

Pozostatosci poreakcyjne kwasu trichlorooctowego wyla¢ do pojemnika na odpady organiczne
zawierajgce fluorowcopochodne. Pozostatosci wszystkich innych kwaséw wyla¢ do pojemnika na
odpady organiczne nie zawierajgce fluorowcopochodnych. Nieprzereagowane widrki magnezu
umiesci¢ w pojemniku z odpadami statymi.
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Synteza benzoesanu fenylu-reakcja estryfikacji

Cel ¢wiczenia: Otrzymywanie benzoesanu fenylu.

Szkto i aparatura: Kolba stozkowa o pojemnosci 300 cm? kolba ssawkowa o pojemnosci
300 cm?, lejek Biichnera, precik szklany, bibuta filtracyjna, szalka Petriego.

Odczynniki: fenol, chlorek benzoilu, 10% roztwér NaOH, etanol

Wykonanie

W kolbie stozkowej o poj. 300 cm® rozpusci¢ 2g fenolu w 100 cm® 10% roztworu NaOH.
Nastepnie doda¢ 5cm?® chlorku benzoilu i zawarto$é kolby silnie wstrzgsaé tak dtugo (ok. 20 minut),
az zniknie zapach chlorku benzoilu. Wytrgcony osad benzoesanu fenylu odsaczy¢ na lejku Biichnera,
przemy¢ wodg destylowang i pozostawi¢ do wysuszenia na bibule umieszczonej w szalce Petriego.

Srodki ostroznosci

Doswiadczenie wykonac pod dygestorium. Fenol drazni uktad oddechowy, oczy i skére.
Chlorek benzoilu i wodorotlenek sodu mogg powodowac oparzenia skory.

Postepowanie z odpadami

Pozostatosci poreakcyjne umiesci¢ w pojemniku na odpady ciekte organiczne zawierajgce
fluorowcopochodne.
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Synteza kwasu acetylosalicylowego-reakcja estryfikacji

Cel ¢wiczenia: Otrzymywanie kwasu acetylosalicylowego (aspiryny).

Szkto i aparatura: Kolba stozkowa o pojemnosci 50 cm?, zlewka o pojemnosci 600 cm®, lejek
Blichnera, taznia wodna, termometr, precik szklany, bibuta filtracyjna, mata
szalka Petriego.

Odczynniki: kwas salicylowy , bezwodnik octowy, stezony kwas siarkowy(VI),

kwas octowy

Wykonanie

Do kolby stozkowej o poj. 50 cm® doda¢ 1 ptaska tyzeczke kwasu salicylowego, dodaé
ok. 3 cm?® bezwodnika octowego oraz ok. 5 kropli stezonego H,S0,. Po zmieszaniu zawarto$¢ kolby
ogrzewacd na tazni wodnej przez 20 minut w temperaturze ok. 60°C mieszajac precikiem szklanym.
Nastepnie pozostawic ciecz do ostygniecia, mieszajgc jg co pewien czas precikiem. Po ostudzeniu,
zawarto$¢ kolby wyla¢ do ok. 50 cm® wody destylowanej i dobrze wymiesza¢. Powstaty osad kwasu
acetylosalicylowego odsaczy¢ na lejku Blichnera, przemy¢ woda destylowang i pozostawi¢ do
wysuszenia na bibule umieszczonej w szalce Petriego. Surowy produkt mozna przekrystalizowac
z wodnego roztworu kwasu octowego (1:1).

Srodki ostroznosci

Doswiadczenie wykonac pod dygestorium. Bezwodnik octowy drazni uktad oddechowy, oczy i skére.
Stezony kwas siarkowy(VIl) moze powodowac oparzenie skory oraz zniszczenie odziezy.

Postepowanie z odpadami

W doswiadczeniu nie powstajg odpady szkodliwe dla srodowiska. Wode po odsaczeniu produktu
mozna wylac do zlewu.
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Synteza octanu etylu-reakcja estryfikacji

Cel ¢wiczenia: Otrzymanie octanu etylu.

Szkto i aparatura: zestaw do destylacji (statyw laboratoryjny z tgcznikiem i tapg, ptaszcz grzejny,
regulator temperatury, kolba kulista o pojemnosci 100 cm®, nasadka Claisena,
chtodnica destylacyjna, wkraplacz (50 cm?), termometr, kamyczki wrzenne,
waz silikonowy, przedtuzacz do chtodnicy, 3 kolby stozkowe

Odczynniki: lodowaty kwas octowy, alkohol etylowy, kwas siarkowy(VI) stezony

Wykonanie

1. Do kolby okragtodennej umieszczonej w ptaszczu grzejnym dodaé 5 cm® etanolu i 5 cm?®
stezonego kwasu siarkowego(VI) oraz wrzuci¢ kilka kamyczkéow wrzennych. Wkraplacz napetnic
20 cm?® kwasu octowego i 20 cm?® etanolu. Na kolbie zamontowaé chtodnice destylacyjng Claisena
i umiesci¢ termometr. Podtgczy¢ ptaszcz grzejny do regulatora temperatury i wigczyé ogrzewanie oraz
przeptyw wody w chtodnicy. Gdy zawartos¢ kolby zacznie wrzeé¢, dodawaé¢ powoli kroplami
mieszanine z wkraplacza. Pierwszg frakcje destylatu (przedgon) zbieraé
do kolby stozkowej osobno. Destylat zbiera¢c w odbieralniku w zakresie temperatur
76,5 —77,5°C. Po zakoriczonym do$wiadczeniu wytgczyé ogrzewanie reakgji.

Srodki ostroznosci

Stezony kwas siarkowy(VI) jest zracy. Praca z nim wymaga szczegdlnej ostroznosci.
Doswiadczenie nalezy przeprowadzac¢ pod dygestorium.

Postepowanie z odpadami

Pozostatos¢ poreakcyjng z kolby okragtodennej po ostudzeniu umiescic w pojemniku
na odpady zawierajgce roztwory soli nieorganicznych.

Instrukcje do ¢wiczen w Katedrze Chemii i Fizyki - 2014



UNIWERSYTET ROLNICZY W KRAKOWIE
KATEDRA CHEMII | FIZYKI

Synteza pochodnych kwaséw karboksylowych — estrow

Cel ¢wiczenia: Otrzymanie estrow zapachowych.
Szkto i aparatura: statyw na probdwki, cztery kolbki stozkowe o pojemnosci 50 cm? z korkami
Odczynniki: chlorek acetylu, propan-1-ol, alkohol benzylowy, alkohol izoamylowy, alkohol

oktylowy, wodoroweglan sodu staty

Wykonanie

Przygotowacd cztery ponumerowane kolbki stozkowe z korkami. Do kolbki numer 1 dodaé
ok. 1 cm?® chlorku acetylu. Nastepnie dodawa¢ kroplami 1 cm?® propan-1-ol, ostroznie wstrzasajac
zawarto$¢ kolbki. Nastepnie doda¢ 20 cm® wody destylowanej i ponownie wytrzasnaé. Nastepnie
dodawaé niewielkimi porcjami staty NaHCO;, az roztwdr przestanie sie pieni¢. Kolbe zamkngc
korkiem i odstawi¢. Doswiadczenie powtdrzy¢ dla pozostatych alkoholi. Po rozwarstwieniu sie cieczy
kolby otworzy¢ i ostroznie powgchac ich korki. Okresli¢ zapach powstatych estrow.

Srodki ostroznosci

Doswiadczenie wykonac pod dygestorium, w rekawiczkach i okularach ochronnych.

Chlorek acetylu jest silnie zracy oraz drazni uktad oddechowy, oczy i skére. Reakcje z wodg moga
zachodzié¢ bardzo gwattownie, a nawet wybuchowo — odczynniki nalezy uzywaé zgodnie z podanymi
ilosciami i w podanej kolejnosci.

Prébe zapachowa wykonac dopiero po zobojetnieniu roztworu.

Postepowanie z odpadami

Pozostatosci poreakcyjne umiesci¢ w pojemniku na odpady ciekte organiczne zawierajgce
fluorowcopochodne.
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Zasadowa hydroliza tluszczow (zmydlanie ttuszczow)

Cel ¢wiczenia: Badanie wtasciwosci lipiddw na podstawie ich reakcji charakterystycznych.

Szkto i aparatura: ptyta grzewcza, statyw na probdéwki, parownica, kolba stozkowa
o pojemnosci 50 cm®,  dwie probdwki, bagietka szklana, tyzeczka
laboratoryjna

Odczynniki: ttuszcz staty, etanol, NaOH, roztwdr chlorku wapnia, 5% roztwor kwasu

siarkowego(VI)

Wykonanie

1. W parownicy umiesci¢ ok. !/, tyzeczki ttuszczu statego i ogrzewa¢ do stopienia mieszajac
bagietka. Nastepnie do ttuszczu dodaé ok. 10 cm® etanolu i 2-3 pastylki wodorotlenku sodu i dalej
ogrzewaé, az do catkowitego odparowania roztworu. Konsystencje produktu sprawdzi¢ bagietka.
Okresli¢ zapach produktu.

2. Niewielkg ilos¢ otrzymanego produktu umiesci¢ za pomoca bagietki w probdwce, dodaé
okoto 6 cm® wody destylowanej i energicznie wstrzgsnaé. Obserwowac¢ zachodzace zmiany.
Otrzymany klarowny roztwér wykorzysta¢ do ponizszych prob.

3. Do jednej probéwki przenie$é¢ ok. 2 cm * otrzymanego klarownego roztworu, dodaé
ok. 2 krople roztworu chlorku wapnia i wstrzagsngé probdwks. Obserwowac zachodzgce zmiany
(pojawienie sie osadu).

4. Do drugiej probowki przenies¢ ok. 2 cm * otrzymanego klarownego roztworu, dodaé
ok. 2 krople rozciericzonego roztworu kwasu siarkowego(VI) i wstrzasngé probowky. Obserwowac
zachodzgce zmiany (wytracenie sie osadu).

Srodki ostroznosci

Wodorotlenek sodu i kwas siarkowy(VI) sg zrgce i niebezpieczne dla oczu. Etanol jest palny.

Postepowanie z odpadami

Zawarto$¢ probowek wylaé do pojemnika na odpady organiczne nie zawierajgce
fluorowcopochodnych.
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