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Wiele produktow organicznych stanowi mieszaniny réznych zwigzkéw chemicznych.
Niewielkie ilosci domieszek (zanieczyszczen) mogg w zasadniczy sposob wptywaé na
wtasciwosci substancji. Oczyszczenie substancji, czyli oddzielenie jej od innych zwigzkéw
mieszaniny poreakcyjnej lub mieszaniny uzyskanej z materiatéw pochodzenia naturalnego,
stanowi bardzo waziny etap umozliwiajacy identyfikacje zwigzku chemicznego. W tym
procesie wykorzystuje sie réznice we wtasciwosciach substancji, takich jak: rozpuszczalnosé,
temperatura wrzenia, preznosc pary czy oddziatywanie z innymi substancjami.

1. Krystalizacja

Krystalizacja polega na oczyszczaniu statych zwigzkow chemicznych przy wykorzystaniu
roznicy w rozpuszczalnosci zwigzku i jego zanieczyszczen. Dobdr rozpuszczalnika zalezy od
budowy i wtasciwosci substancji oczyszczanej. Zwigzki o budowie polarnej fatwiej
rozpuszczajg sie w rozpuszczalnikach polarnych, takich jak woda, alkohole, ketony, estry,
kwasy organiczne. Natomiast substancje o budowie niepolarnej wykazujg wiekszg
rozpuszczalnos$é w rozpuszczalnikach niepolarnych, jak: benzyna, czterochlorek wegla, eter.
Rozpuszczalnik powinien charakteryzowad sie znacznym przyrostem rozpuszczalnosci danego
zwigzku ze wzrostem temperatury i stabo rozpuszczaé¢ znajdujgce sie w mieszaninie
zanieczyszczenia. Korzystng cechg rozpuszczalnika jest niepalnos¢ i nietoksycznos¢ oraz niska
temperatura wrzenia. Proces krystalizacji polega na rozpuszczeniu zanieczyszczonej probki w
odpowiednim  rozpuszczalniku w  temperaturze bliskiej temperaturze wrzenia
rozpuszczalnika, tak aby otrzymany roztwdr osiggnat jak najwyzisze stezenie. Nastepnie
roztwdr saczy sie na gorgco, a przesgcz pozostawia do ostygniecia. Powolne oziebianie
sprzyja tworzeniu sie duzych krysztatow, ktére po odsgczeniu suszy sie na powietrzu, w
suszarce lub w eksykatorze zawierajgcym substancje pochtaniajacg wode.

Jezeli oczyszczany zwigzek bardzo dobrze rozpuszcza sie w danym rozpuszczalniku i
nawet po wymrozeniu nie krystalizuje, mozna go krystalizowaé z mieszaniny
rozpuszczalnikdw. W takim przypadku jeden z rozpuszczalnikéw stuzy do rozpuszczenia, a
drugi — do wytrgcenia zwigzku. Sktad mieszaniny rozpuszczalnikdéw i najkorzystniejsze
warunki krystalizacji dobiera sie doswiadczalnie. Czysto$¢ otrzymanego zwigzku okresla sie
poprzez wyznaczenie jego temperatury topnienia lub metodami spektroskopowymi (IR, UV,
NMR).
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Przyktady rozpuszczalnikdw najczesciej stosowanych do krystalizacji

malejacej polarnosci:

utozone wedtug

Temperatura
Rozpuszczalnik wrzenia Uwagi
[°C]
Woda 100 -
Metanol 64,5 palny, toksyczny
Etanol (95%) 78 palny
Aceton 56 tatwo palny
1,2-Dichloroetan 84 toksyczny
Kwas octowy lodowaty 118 zracy, pary toksyczne
Octan etylu 78 palny
Chloroform (CHClI5) 61 niepalny, pary toksyczne
Eter dietylowy 35 bardzo tatwo palny
Cykloheksan 81 palny
Eter naftowy 40-60 bardzo tatwo palny

2. Sublimacja

Sublimacja jest procesem przechodzenia substancji statej w stan pary z pominieciem
stanu ciektego. Moze zachodzi¢ w catym zakresie temperatur i cisnien, w ktérych dana
substancja wspotistnieje w stanie statym i gazowym. Preznos$¢ pary nad takg substancjg musi
by¢ nizsza od cisnienia w punkcie potrojnym, w ktérym fazy stata, ciekta i gazowa pozostaja
w rownowadze, a temperatura sublimacji jest nizsza od temperatury topnienia. Zjawiskiem
odwrotnym jest resublimacja. tatwo sublimujg miedzy innymi: suchy l6d (zestalony CO2),
kamfora, 16d, chlorek rteci(ll) — (tzw. sublimat), chlorek amonu, jod. Sublimacje wykorzystuje
sie do oczyszczania i rozdzielania statych zwigzkdw chemicznych o wysokiej preznosci pary.
Substancje sublimowang ogrzewa sie w naczyniu z przykryciem, ktére chtodzi sie, najczesciej
wodg. Tworzace sie pary zwigzku ulegajg resublimacji bezposrednio na zimnej przykrywce
albo w osobnym naczyniu, do ktérego sg kierowane strumieniem obojetnego gazu. Ten
sposob stosuje sie na przyktad do wyosobniania kofeiny z herbaty czy kawy, do oczyszczania
kwasu benzoesowego, naftalenu, kwaséw ftalowych. Sublimowana siarka w postaci
drobniutkich krysztatkdw nazywana jest kwiatem siarczanym.

3. Ekstrakcja

W tej metodzie rozdziatu i oczyszczania wykorzystuje sie rdzng rozpuszczalnosé zwigzku
w dwu niemieszajgcych sie cieczach. Zgodnie z prawem Nernsta, rozpuszczona substancja
rozdziela sie pomiedzy dwie niemieszajgce sie fazy ciekte tak, ze stosunek jej stezenn w obu
fazach jest w stanie rdwnowagi wielkoscig statg, niezalezng od ilosci substancji rozpuszczonej
i ilosci obu rozpuszczalnikéw. Ekstrakcja polega na wielokrotnym wytrzgsaniu w naczyniu,
nazywanym rozdzielaczem, rozdzielanej mieszaniny zawierajgcej dany zwigzek i dwa
niemieszajgce sie ze sobg rozpuszczalniki, na przyktad: wode i chloroform czy wode i eter
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naftowy. Rozdzielacz pozostawia sie w statywie w celu rozdzielenia sie obu cieczy, po czym -
odlewa sie rozpuszczalnik ekstrahujacy z rozpuszczonym w nim zwigzkiem. Czynnosc
powtarza sie z nowg porcjg rozpuszczalnika az do catkowitego wyodrebnienia zwigzku z
mieszaniny. Wyekstrahowany zwigzek krystalizuje z roztworu po usunieciu nadmiaru
rozpuszczalnika. Rozpuszczalniki stosowane do ekstrakcji dobiera sie eksperymentalnie.
Korzystniejsze jest kilkakrotne powtdrzenie ekstrakcji ze swiezymi mniejszymi porcjami
rozpuszczalnikdw anizeli jednokrotne stosowanie duzej ich ilosci.

W przypadku substancji trudno rozpuszczalnych, zwtaszcza zwigzkéw statych, ekstrakcje
mozna prowadzi¢ metodg ciggta w tzw. aparacie Soxhleta. Jest to kolba okragtodenna z
nasadka zawierajagcg oczyszczang substancje i zaopatrzona w zwrotng chtodnice wodng,
ktora umozliwia skraplanie rozpuszczalnika i jego zawracanie do rozdzielanej mieszaniny w
kolbie. Proces taki moze by¢ prowadzony przez wiele godzin.

Ten sposdb ekstrakcji jest szczegdlnie czesto stosowany do prébek pochodzenia
roslinnego. Metoda ekstrakcji otrzymuje sie zatezone roztwory substancji biologicznie
aktywnych i uzywanych jako lekarstwa, dodatki do Zzywnosci, kosmetykéw lub tp.
Ekstraktami sg réznego rodzaju wywary (np. rosét, zaparzona herbata), eliksiry, nalewki.

Aparat Soxhleta
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http://farmacja.cm-uj.krakow.pl/~mkz/skrypt_wstepne.pdf.
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4. Destylacja.

Do rozdzielania i oczyszczania mieszaniny cieczy stosuje sie destylacje. Metoda ta polega
na przeprowadzeniu cieczy w stan pary, skropleniu par w chtodnicy i zebraniu destylatu w
odbieralniku. Kazdy sktadnik ciektej mieszaniny wrze, w innej temperaturze. To umozliwia
zebranie w odbieralniku frakcji o réoznych temperaturach wrzenia , a wiec o réznym skfadzie
chemicznym. Otrzymany destylat zawiera wiecej niz ogrzewana mieszanina cieczy nizej
wrzacej, czyli tatwiej lotnej. Kazde kolejne odparowanie i skroplenie powoduje utworzenie
pary bogatszej w sktadnik fatwiej wrzacy, a dalsze prowadzenie destylacji dla kolejno
otrzymywanych destylatéw — prowadzi do catkowitego rozdzielenia mieszaniny na skfadniki.

Zestaw do destylacji
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kolba destylacyjna

moonshine-still.republika.pl!

W celu zmniejszenia liczby kolejnych destylacji stosuje sie kolumny destylacyjne, w
ktorych zachodzi ciggty proces czesciowego odparowywania cieczy i cze$ciowego skraplania
par, nazywany destylacjg frakcjonowanga lub rektyfikacja. Metoda destylacji frakcjonowanej
rozdziela sie mieszaniny cieczy zaréwno w laboratoriach, jak tez w przemysle. W kolumnie
przemystowej kolejne etapy odparowywania i skraplania zachodzg na rdzinych jej
wysokosciach, czyli na tzw. pétkach. Para wydzielajgca sie podczas wrzenia ogrzewanej
cieczy ulega skropleniu na pierwszej potce, z ktorej rownoczesnie odparowuje ciecz bardziej
lotna i skrapla sie na wyzszej pdétce, tam znéw odparowuje na wyzszg pétke ciecz bardziej
lotna itd. Im wiecej potek ma kolumna, tym lepszy jest rozdziat ciektej mieszaniny na
sktadniki.

Destylacja jest popularng metodg oczyszczania wody (woda destylowana) i odzyskiwania
rozpuszczalnikdw organicznych z mieszanin. Rektyfikacje stosuje sie w przemysle
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chemicznym, paliwowym (przerdbka ropy naftowej), fermentacyjnym ( produkcja napojéw
alkoholowych), farmaceutycznym.

Niektdre mieszaniny cieczy, zwane mieszaninami azeotropowymi, w temperaturze
wrzenia tworzg pare o takim samym skfadzie jak ogrzewana ciecz, a wiec nie moga byc¢
rozdzielone metodg destylacji. Azeotropami sg na przyktad mieszaniny: woda — etanol
(zawiera 4,4% wody), etanol — benzen (zawiera 32,4% etanolu), woda — kwas mréwkowy
(zawiera 77,5% wody), aceton-chloroform (zawiera 80% acetonu), fenol-anilina (zawiera 58%
fenolu). Te mieszaniny moga by¢ rozdzielone na czyste sktadniki metodami chemicznymi.

Wysokowrzace ciecze czesto ulegajg rozktadowi lub innej przemianie chemicznej
w temperaturze wrzenia pod normalnym cisnieniem. Aby temu zapobiec, prowadzi sie
destylacje pod zmniejszonym cisnieniem. W takich warunkach temperatura wrzenia cieczy
ulega obnizeniu, tak ze mozna rozdzieli¢ jg na sktadniki.

Zestaw do destylacji pod zmniejszonym ci$nieniem

do pompy
prozniowe)

chorg.p.lodz.pl

Jezeli poddawane destylacji wysokowrzgce substancje nie reagujg i nie mieszajg sie
praktycznie z wodg, obniza sie ich temperature wrzenia przez destylacje z parg wodna.
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Zestaw do destylacji z para wodnag

chorg.p.lodz.pl

1. wytwornica pary wodnej
2. chtodnica

3. kolba destylacyjna

4. przedtuzacz

5. odbieralnik

6. rurka bezpieczenstwa

Ta metoda jest czesto wykorzystywana w przemysle perfumeryjnym i farmaceutycznym do
wyosabniania z materiatu roslinnego wysokowrzacych olejkéw eterycznych stosowanych
jako substancje lecznicze lub zapachowe.

5. Chromatografia.

Chromatografia jest najbardziej rozpowszechniong metodg rozdziatu i analizy zwigzkéw
organicznych. Polega na podziale substancji zawartych w rozdzielanej mieszaninie pomiedzy
dwie fazy: faze stacjonarng (nieruchoma) i faze ruchoma. Faze stacjonarng moze stanowic
bibuta filtracyjna (chromatografia bibutowa), cienka warstwa adsorbentu naniesiona na
ptytke szklang lub plastikowg (chromatografia cienkowarstwowa TLC), czy tez wypetnienie
kolumny (chromatografia kolumnowa).
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W przeciw pradzie do fazy stacjonarnej ptynie faza ruchoma, zawierajgca rozpuszczong
mieszanine substancji rozdzielanych. Rozpuszczalnikiem (fazg ruchomg) moze by¢ ciecz,
a gdy mieszanina sktada sie z lotnych sktadnikow, fazg ruchoma moze by¢ gaz.
W zaleznosci od witasciwosci fazy stacjonarnej mozna wyrdznic:
a. chromatografie adsorpcyjng : faza stacjonarna jest ciatem statym, a rozdziat
nastepuje dzieki roznicy w zdolnosci adsorpcji poszczegdlnych substancji z roztworu na
tym ciele statym;
b. chromatografie podziatowa: faza stacjonarna jest ciatem statym z zaadsorbowang na
jego powierzchni warstwg cieczy, ktéra zachowuje sie jak faza nieruchoma; rozdziat
nastepuje dzieki réznicy we wspotczynniku podziatu pomiedzy faze stacjonarng i faze
ruchoma poszczegdlnych sktadnikdw mieszaniny.
c. chromatografie jonowymienna: w ktdrej rozdziat nastepuje dzieki réznej podatnosci
sktadnikdw mieszaniny do wymiany ich jondéw z jonami grup funkcyjnych wymieniacza
jonowego wypetniajgcego kolumne.
d. chromatografie sitowa : do rozdziatu wykorzystuje sie réznice wielkosci czasteczek
poszczegdblnych sktadnikdw rozdzielanej mieszaniny.
Skutecznos¢ rozdziatu mieszaniny zwigzkéw zalezy od odpowiedniego doboru fazy
stacjonarnej i fazy ruchomej (rozpuszczalnika - eluentu). Wynik rozdziatu
chromatograficznego, tzw. chromatogram, otrzymywany jest albo w postaci plamek na
fazie stacjonarnej (chromatografia bibutowa i cienkowarstwowa), albo jako wykresy
pikdw uzyskane przy zastosowaniu specjalnych detektoréw w przyrzadach zwanych
chromatografami.
Metody chromatograficzne umozliwiajg rozdziat i analize, jakosciowg jak tez ilosciows,
ztozonych mieszanin zwigzkdéw organicznych i nieorganicznych. Z tego powodu s3g najczesciej
stosowang technikg analityczng w laboratoriach chemicznych, farmaceutycznych, analiz
medycznych i sSrodowiskowych, przy produkcji i kontrolowaniu jakosci zywnosci, a takze w
przemystowych laboratoriach kontrolno-pomiarowych. Chromatografia jest metoda
pozwalajgcg na wykrycie nawet Sladowych ilosci zanieczyszczenn w mieszaninie, a jej wersja
tzw. chromatografia preparatywna, moze by¢ dogodng metodg rozdziatu wiekszych ilosci
zwigzkow.
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I. Krystalizacja

Szkto i sprzet laboratoryjny:

kolba okragtodenna na 250 cm3, chtodnica zwrotna, elektryczny ptaszcz grzejny z zasilaczem, kamyczki
wrzenie, kolba stozkowa, lejek szklany, bibuta filtracyjna, bagietka szklana, lejek Buchnera, kolbka ssawkowa z
tubusem, pompka wodna

Odczynniki:

wybrana przez asystenta substancja organiczna przeznaczona do oczyszczenia przez krystalizacje,
rozpuszczalnik odpowiedni do krystalizacji danej substancji

Wykonanie
W kolbie okrggtodennej umiescic¢ ok. 1 tyzeczki substancji przeznaczonej do oczyszczenia. Dodac ok. 10

cm’ odpowiedniego rozpuszczalnika, kilka kamyczkédw wrzennych, podtgczy¢ kolbe do chtodnicy zwrotnej.
Sprawdzi¢ poprawnos$é podtgczenia wezy doprowadzajgcych i odprowadzajgcych wode chtodzaca.

Podtaczy¢ ptaszcz grzejny (czasze grzejng) do zasilacza, a zasilacz do gniazda elektrycznego. Rozpoczgc
ogrzewanie poczatkowo ustawiajgc pokretto zasilacza na ok. 1/3 mocy maksymalnej. Gdy roztwér w kolbie
zacznie wrze¢ odczekac¢ 5 minut i sprawdzi¢ (przez ostrozne podniesienie kolbki do géry) czy cata dodawana
substancja juz sie rozpuscita. Jesli nie, to doda¢ przez chtodnice zwrotng ok. 5 cm? rozpuszczalnika i
kontynuowac ogrzewanie. Procedure powtarza¢c do momentu, gdy w kolbce nie bedzie juz nierozpuszczonej
substancji. (Uwaga: prébka przeznaczona do oczyszczania moze zawieraé pewng ilos¢ nierozpuszczalnych
zanieczyszczen).

Zestaw do krystalizacji

woda

kamyczek wrzenny

czasza grzejna

chemorganiczna.com

W drugim ptaszczu grzejnym ogrza¢ lejek i przygotowad sgczek karbowany. Ogrzany lejek umiesci¢ w
kolbie stozkowej, a w lejku sgczek. Kolbe z wrzgcym roztworem wyciggnac¢ z ptaszcza grzejnego, odtaczy¢ od
chtodnicy zwrotnej, a jej zawartos¢ szybko wlaé na sgczek umieszczony w lejku. Przesacz pozostawié¢ do
powolnego wystudzenia.

Gdy kolba z przesgczem catkowicie wystygnie przygotowac sgczek bibutowy, suchy lejek Buchnera i
suchg kolbke ssawkowa. Lejek umiesci¢ w kolbie ssawkowej, umiesci¢ w nim sgczek bibutowy tak, aby
doktadnie pokrywat powierzchnie sgczgcy lejka, a kolbe podtaczy¢ do wigczonej pompki wodnej.

Instrukcje do ¢wiczen w Katedrze Chemii i Fizyki - 2014



UNIWERSYTET ROLNICZY W KRAKOWIE
KATEDRA CHEMII | FIZYKI

Zestaw do saczenia pod zmniejszonym cisnieniem

i

krysztaty
zwigzku

ﬂ lejek Schotta lub Buchnera

— ™ do pomki wodna;

et

chemorganiczna.com

Saczek zwilzy¢ niewielka iloscig rozpuszczalnika uzytego do krystalizacji, roztwér z osadem wymieszac
precikiem szklanym i po preciku przela¢ na sgczek. Jesli w kolbie stozkowej pozostanie osad, ktérego nie bedzie
sie dato wybraé precikiem, doda¢ niewielky ilo$¢ rozpuszczalnika, wymieszac i przenie$é¢ na sgczek. Saczenie
kontynuowa¢ do momentu, gdy do kolbki ssawkowej przestanie kapaé rozpuszczalnik. Nastepnie najpierw
odtgczy¢ pompke wodng, po czym sgczek wraz z osadem ostroznie przenies¢ na szalke Petriego i zostawic¢ do
wysuszenia.

Po wysuszeniu osadu mozna zmierzy¢ jego temperature topnienia.

Srodki ostroznosci
Doswiadczenie wykonywa¢ pod wtaczonym digestorium. é
Niektdre rozpuszczalniki mogg by¢ toksyczne lub niebezpieczne dla zdrdWwia (np. tfietanol, chloroform,
dichlorometan) unika¢ kontaktu skéry i bton sluzowych oraz wdychania par. Wiekszos¢é rozpuszczalnikdw jest
tatwopalna (wyjgtkiem jest chloroform).

Ptaszcz grzejny i autotransformator pracujg pod napieciem 230V prgdu zmiennego — grozi porazeniem
elektrycznym w przypadku uszkodzenia przewodéw lub w/w urzadzen.

Utylizacja odpaddw
Przesacz po krystalizacji wyla¢ do odpowiedniego pojemnika na odpady organiczne.
Wykorzystane w doswiadczeniu szkto laboratoryjne przeptukac i umy¢ cieptg wodg z dodatkiem detergentu.
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Nazwa zwigzku

Wz6r strukturalny

Zalecany
rozpuszczalnik

Temperatura
topnienia [°C]

@)
acetanilid § woda 114
<: :>—NH
NH,
kwas antranilowy @ woda 144-146
COOH
kwas benzoesowy QCOOH woda 122
kwas sulfanilowy HZN@SogH woda 288 (rozktad)
@)
benzanilid @7’\"}_@ etanol 163
O2N
m-dinitrobenzen etanol 90
NO»
kwas p-nitrobenzoesowy
OZN_QCOOH etanol 240
naftalen etanol 80
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Il. Sublimacja i resublimacja. Oczyszczanie bezwodnika ftalowego.

Szkto i sprzet laboratoryjny:
waska wysoka zlewka ok. 200 cm?, kolba okrggtodenna 100 cm?, palnik, trojndg, siatka ceramiczna

Odczynniki: zanieczyszczony bezwodnik ftalowy

Wykonanie

Do zlewki wsypac¢ taka ilos¢ zanieczyszczonego bezwodnika ftalowego, aby cate dno byto przykryte
jego cienkg warstwa. Zlewke postawi¢ na siatce grzejnej umieszczonej nad palnikiem. Nastepnie przykryé
zlewke kolbg okragtodenng napetniong zimng woda. Ogrzewac catos¢ nad palnikiem gazowym do czasu, az
zlewka wypetni sie biatymi oparami bezwodnika. Wytgczy¢ palnik i pozostawic¢ catos¢ do ostygniecia; w tym
czasie nie nalezy poruszaé¢ zlewka, ani podnosi¢ kolby z wodg. Po ostygnieciu ostroznie unies¢ kolbe i
zaobserwowac wyglad zgromadzonego na niej osadu.

Cwiczenie mozna réwniez wykonaé umieszczajac substancje zanieczyszczong w parowniczce, ktéra
przykrywa sie odwréconym lejkiem szklanym chtodzonym wilgotnym kawatkiem waty.
Srodki ostroznosci

Doswiadczenie wykonywac pod wtgczonym digestorium. é

Przed zapaleniem palnika upewnic sie, ze w bezposredniej bliskosci nie znajdujgsgrozouszczalniki organiczne
lub inne palne substancje.

Unika¢ wdychania par bezwodnika ftalowego.

Postepowanie z odpadami
Oczyszczony przez resublimacje bezwodnik ftalowy zebraé i wsypac do odpowiedniego pojemnika
podpisanego ,Bezwodnik ftalowy po oczyszczaniu”.

Pozostatosc na dnie zlewki rozkruszy¢ szpatutkg metalows i wrzuci¢ do pojemnika na odpady state, palne.

Przyktadowe zestawy stosowane do sublimacji

a) b) ¢}

preview_html_466¢3006.png

1-ptyta grzejna 3- substancja po sublimacji
2-substancja sublimowana 4- parownica
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lll. Destylacja frakcyjna . Oczyszczanie acetonu.

Szkto i sprzet laboratoryjny:
kolba okragtodenna 250 cm®, kolumna destylacyjna (deflegmator), chtodnica destylacyjna, termometr, lejek
szklany, cylinder miarowy 100 cm?, ptaszcz grzejny, zasilacz elektryczny
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Odczynniki: zanieczyszczony aceton (zlewki acetonu wykorzystywanego do mycia szkta),

kamyczki wrzenne, smar do szliféw

Wykonanie
Do kolby okragtodennej o pojemnosci 250 cm?® wlaé przez lejek 125 cm’ zanieczyszczonego acetonu i

dodac¢ kilka kamyczkéow wrzennych. Nastepnie upewnic¢ sie, ze wszystkie szlify stuzgce faczeniu szklanej
aparatury (kolba, kolumna destylacyjna, chtodnica destylacyjna, termometr) sg czyste, suche i pokryte
niewielka iloscig smaru. Pofaczy¢ ze sobg elementy zestawu do destylacji, sprawdzi¢ poprawnosc¢ potgczenia
wezy gumowych doprowadzajacych i odprowadzajgcych wode z chtodnicy. Ustawié powolny przeptyw wody
przez chtodnice i rozpocza¢ ogrzewanie na ptaszczu grzejnym (ok. 40% mocy). Destylat zbiera¢ w cylindrze

miarowym az do osiggniecia temperatury
60 °C, po czym wytgczy¢ ogrzewanie. Odczytac objetos¢ zebranego destylatu i obliczy¢ wydajnos¢ destylacji.
Srodki ostroznosci @

Destylacje wykonywa¢ pod wtaczonym digestorium.

Ptaszcz grzejny i jego zasilacz pracujg pod napieciem 230V prgdu zmiennego — istnieje ryzyko porazenia
elektrycznego w przypadku uszkodzenia lub zalania wodg przewodéw lub w/w urzgdzen.
Aceton jest tatwopalny.

Postepowanie z odpadami
Zawartos¢ kolby okragtodennej po ostygnieciu wyla¢ do zbiornika na ciekte odpady organiczne bez
chlorowcopochodnych.
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IV. Destylacja frakcyjna. Rozdziat mieszaniny dwusktadnikowe;.

Szkto i sprzet laboratoryjny:

kolba okragtodenna o pojemnosci 250 cm?, deflegmator (kolumna destylacyjna), chtodnica wodna
destylacyjna, termometr ze szlifem, kolby stozkowe (3 sztuki), elektryczny ptaszcz grzejny, zasilacz elektryczny,
cylinder miarowy o pojemnosci 25 cm?, lejek szklany
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Odczynniki: zanieczyszczona mieszanina dwdéch rozpuszczalnikdw, kamyczki wrzenne,
smar do szliféw
Wykonanie

W kolbie okrggtodennej umiesci¢ ok. 100 cm? (potowa objetosci kolby) zanieczyszczonej mieszaniny
rozpuszczalnikow. Wrzuci¢ kilka kamyczkdw wrzennych. Kolbe umiesci¢ w ptaszczu grzejnym, zamontowadé
deflegmator (wczesniej smarujac szlif smarem). Nastepnie zamontowac chtodnice destylacyjng (ponownie
smarujgc szlif), w chtodnicy zamontowa¢ termometr, sprawdzi¢ poprawnos¢ podtgczenia wezy
doprowadzajgcych i odprowadzajgcych wode chtodzaca.

Podtgczy¢ zasilacz do ptaszcza grzejnego oraz do gniazdka elektrycznego. Rozpoczagé ogrzewanie poczgtkowo
ustawiajgc pokretto zasilacza na ok. 1/3 mocy maksymalne;.

Gdy rozpocznie sie destylacja pierwsze porcje destylatu (2 cm3) zebra¢ do cylindra miarowego i wyla¢ do
pojemnika na odpady organiczne. Nastepnie zbiera¢ dalsze porcje destylatu do tego samego cylindra, po
kazdych zebranych 5 cm® zapisa¢ temperature wrzenia. Frakcje destylujgce przy temperaturach mieszczacych
sie w zakresie 10 stopni przela¢ do pierwszej suchej kolby stozkowej i kontynuowaé zbieranie destylatu
(pierwsza frakcja zawiera gtdwnie nizej wrzacy rozpuszczalnik). Gdy temperatura zacznie ponownie wzrastac
nadal zbiera¢ destylat zapisujgc temperature, ale umieszcza¢ go w drugiej suchej kolbce stozkowej (frakcje
posrednie zawierajg mieszanine rozpuszczalnikow niemozliwg do rozdestylowania przy tej dtugosci kolumny).
Gdy temperatura ponownie sie ustabilizuje kontynuowa¢é zbieranie destylatu i notowanie temperatur, trzecig
frakcje zebra¢ do trzeciej suchej kolby stozkowej — zawiera ona gtdwnie wyzej wrzgcy rozpuszczalnik.

Instrukcje do ¢wiczen w Katedrze Chemii i Fizyki - 2014



UNIWERSYTET ROLNICZY W KRAKOWIE
KATEDRA CHEMII | FIZYKI

Destylacje zakonczy¢ (przez wytaczenie zasilania), gdy w kolbie okragtodennej pozostanie juz tylko
niewielka ilos¢ cieczy.

Srodki ostroznosci
Doswiadczenie wykonywa¢ pod wigczonym digestorium.

Znajdujace sie w mieszaninie rozpuszczalniki mogg by¢ toksyczne lub niebezpieczne dla zdrowia (np. metanol,
chloroform, dichlorometan) unika¢ kontaktu skéry i bton S$luzowych oraz wdychania par. Wiekszosc¢
rozpuszczalnikow jest tatwopalna (z stosowanych w tym ¢wiczeniu wyjgtkiem jest chloroform).

Ptaszcz grzejny i autotransformator pracujg pod napieciem 230V pradu zmiennego — grozi porazeniem
elektrycznym w przypadku uszkodzenia przewoddw lub w/w urzadzen.

Aceton uzywany do mycia jest fatwopalny.

Postepowanie z odpadami

Pierwsze porcje destylatu, frakcje posrednig i resztki z kolby okragtodennej umiescié¢
w pojemniku na odpady organiczne. Czyste frakcje rozpuszczalnikéw przekazac asystentowi prowadzgcemu
¢wiczenie.

Wykorzystane w ¢wiczeniu szkto laboratoryjne nalezy umy¢ ciepta wodg z dodatkiem detergentu i pozostawié
do dalszego mycia w odpowiednim naczyniu.

Sprawozdanie
W sprawozdaniu opisa¢ przebieg doswiadczenia. Sporzadzi¢ wykres zaleznos$ci temperatury wrzenia

mieszaniny (oS y) od zebranej objetosci destylatu (o$ x). Poda¢ odpowiednie wnioski.
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V. Destylacja frakcyjna . Wyodrebnianie etanolu z napoju alkoholowego.

Szkto i sprzet laboratoryjny:

kolba okragtodenna 250 cm®, kolumna destylacyjna (deflegmator), chtodnica destylacyjna, termometr, kolba
stozkowa 25 lub 50 cm® z korkiem, kolba stozkowa 100 cm3, lejek szklany, pipeta Mohra 10 cm3, szkietko
zegarkowe, ptaszcz grzejny, zasilacz elektryczny
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Odczynniki: napdj alkoholowy, kamyczki wrzenne, smar do szlifow

Wykonanie
W kolbie okragtodennej o pojemnosci 250 cm® umiescié ok. 150 cm’® napoju alkoholowego i doda¢ kilka

kamyczkow wrzennych. Nastepnie upewni¢ sie, ze wszystkie szlify stuzgce tgczeniu szklanej aparatury (kolba,
kolumna destylacyjna, chtodnica destylacyjna, termometr) sg czyste, suche i pokryte niewielkg iloscig smaru.
Pofaczy¢ ze sobg elementy zestawu do destylacji, sprawdzi¢ poprawnos$é potaczenia wezy gumowych
doprowadzajacych i odprowadzajgcych wode z chtodnicy. Ustawi¢ powolny przeptyw wody przez chtodnice i
rozpocza¢ ogrzewanie na ptaszczu grzejnym (ok. 40% mocy). Zbiera¢ destylat az do osiggniecia temperatury 85
°C, po czym wytaczy¢ ogrzewanie.

10 cm’® uzyskanego destylatu odmierzy¢ suchg pipeta Mohra do zwazonej suchej kolby z korkiem, zatkac
kolbe i zwazy¢ catos¢ z doktadnoscig do 0,0001g. Na podstawie wynikow wazenia obliczy¢ gestosé destylatu i
oszacowac w nim zawartosc procentowgq etanolu postugujgc sie ponizej umieszczona tabels.

Pod digestorium w obecnosci prowadzacego ¢wiczenia wykonac prébe palnosci destylatu. W tym celu nalaé
ok.1cm? destylatu na szkietko zegarkowe i podpalic.

Srodki ostroznosci
Destylacje oraz prébe palnosci wykonywac pod wigczonym digestorium.

Ptaszcz grzejny i jego zasilacz pracujg pod napieciem 230V prgdu zmiennego — istnieje Mzyko porazenia
elektrycznego w przypadku uszkodzenia lub zalania wodg przewodéw lub w/w urzadzen.
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Postepowanie z odpadami
Zawartos¢ kolby okrggtodennej ostroznie wyla¢ do zlewu tak, aby nie trafity do niego kamyczki
wrzenne. Kamyczki wyrzuci¢ do pojemnika na state niepalne odpady chemiczne.

Zawartos¢ procentowa Gestos¢ Zawartos¢ procentowa Gestos¢
etanolu [%] etanolu [%]
[g/cm’] [g/cm’]
40 0,937 75 0,857
45 0,926 80 0,845
50 0,916 85 0,833
55 0,904 90 0,820
60 0,893 95 0,806
65 0,881 100 0,791
70 0,869
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VI. Destylacja z parg wodna. Ekstrakcja olejku gozdzikowego z gozdzikéw.

Szkto i sprzet laboratoryjny:

zestaw do destylacji z parg wodng (kolba okragtodenna 250 cm?, chtodnica wodna, kociotek do wytwarzania
pary wodnej, grzatka elektryczna), palnik z tréjnogiem i siatkg ceramiczng, grzatka elektryczna, kolba stozkowa
250 cm3, dwie kolby stozkowe 100 cm’z korkiem, lejek szklany, rozdzielacz, mozdzierz

Odczynniki: gozdziki, chlorek metylenu (dichlorometan), bezwodny siarczan(VI) magnezu,
smar do szlifow

Wykonanie
W kolbie okraggtodennej umiesci¢ ok. 2 tyzeczki roztartych w mozdzierzu gozdzikow. Uzupetni¢ kolbe wodg do

ok. potowy objetosci i zamontowaé w zestawie. Sprawdzi¢ szczelnos¢ potaczen szlifowych oraz poprawnosc
podfaczenia wezy doprowadzajacych i odprowadzajgcych wode chtodzacy. Rozpoczgé ogrzewanie wody w
kociotku (wezyk doprowadzajgcy powinien by¢ niepodtaczony do zestawu destylacyjnego!). Gdy woda w
kociotku bedzie juz gorgca rozpoczgé tagodne ogrzewanie kolby. Gdy z wezyka zacznie wydobywa¢ sie para
wodna podfaczy¢ go do zestawu destylacyjnego i zwiekszy¢ intensywnosé ogrzewania. Pod chtodnice podstawié¢
odbieralnik (kolbe stozkowa bez szlifu). Gdyby predkosé destylacji byta zbyt duza mozna zmniejszyé
intensywnosc grzania kolby z gozdzikami lub kociotka.

—

o
J

Elementy zestawu do destylacji z parg wodna:
1 — kociotek do wytwarzania pary wodnej
2 — W3z gumowy
3 —rurka szklana doprowadzajgca pare wodng
4 — chtodnica wodna
5 — odbieralnik
6 — kolba okragtodenna
7 — ogrzewanie (palnik gazowy lub grzatka elektryczna)

mailgrupowy.pl
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Destylacja jest zakonczona, gdy roztwér kapiagcy do odbieralnika stanie sie catkowicie klarowny. W celu
zakonczenia destylacji wytgczy¢ ogrzewanie kolby oraz kociotka i odtaczyé wezyk doprowadzajacy pare wodna
do zestawu. Caty zestaw destylacyjny pozostawi¢ do wystudzenia.

Znajdujaca sie w odbieralniku emulsje przeniesé do rozdzielacza i dodac ok. 20 cm® chlorku metylenu.
Rozdzielacz zamkna¢ korkiem i wytrzgsa¢ przy czym kilkakrotnie otwieraé korek w celu odpowietrzenia
rozdzielacza, a nastepnie pozostawi¢ do rozwarstwienia i ustabilizowania sie warstw. Wtedy zlaé¢ dolng warstwe
organiczng do kolby stozkowej i dwukrotnie powtdrzy¢ powyzszg procedure ekstrakcji stosujgc kolejne porcje
po
20 cm® chlorku metylenu. Po zebraniu trzech porcji warstwe wodng pozostatg w rozdzielaczu wyla¢ do zlewu
pod digestorium, a do rozdzielacza przenies¢ zebrane porcje roztworu organicznego. Dodac¢ ok. 50 cm? wody
destylowanej i intensywnie wytrzgsnac. Po ustabilizowaniu sie warstw czes¢ organiczng zla¢ do kolby stozkowe;j
ze szlifem, a gérng warstwe wodng wylaé do zlewu pod digestorium.

Do zebranego w kolbie roztworu organicznego dodad porcje (jedng tyzke) bezwodnego MgSO, i
wymieszac. Jes$li po wymieszaniu cata dodana sél sklei sie w jedng bryte dodaé kolejng porcje MgSO,.
Wymieszaé i pozostawi¢ na kilka minut az do wyklarowania sie roztworu. Po tym czasie roztwér przesaczy¢ do
czystej, suchej kolby stozkowej ze szlifem stosujgc lejek szklany i sgczek karbowany. Uzyskany roztwor
przekazac asystentowi prowadzacemu ¢wiczenie.

Srodki ostroznosci

Ekstrakcje destylatu chlorkiem metylenu wykonywaé pod wtgczonym digestorium.

Chlorek metylenu jest szkodliwy i moze by¢ rakotwérczy — unika¢ kontaktu ze skoéra
i wdychania oparéw.

Para wodna wydobywajgca sie z kociotka ma temperature przekraczajacg 100 °C i moze powodowac powazne
oparzenia — zachowac ostroznosc.

Postepowanie z odpadami

Zestaw do destylacji po wystudzeniu zdemontowaé. Pozostato$¢ gozdzikéw w kolbie wyrzuci¢ do kosza, a
kolbe umy¢ cieptg woda z dodatkiem detergentu. Chtodnice mozna przeptukaé acetonem wylewajac
poptuczyny do pojemnika na zlewki acetonu.
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VII. Ekstrakcja i chromatografia. Rozdziat barwnikéw obecnych w zielonych
lisciach.

Szkto: mozdzierz porcelanowy, dwie kolbki stozkowe o poj. 100 cm’ z korkiem, szkietko zegarkowe, cylinder
miarowy 25 cm3, pipetka Pasteura, komora chromatograficzna lub stoik z zakretka, kapilara

Odczynniki: _zielone liscie, piasek, metanol, eter naftowy, bezwodny siarczan(VI) magnezu, eluent (mieszanina
eteru naftowego, toluenu i etanolu w stosunku objetosciowym 9:3:1), ptytka TLC

Wykonanie
Do mozZdzierza wtozy¢ 1 wiekszy rozdrobniony lis¢, dosypac ok. % tyzeczki piasku i doda¢ ok. 20 cm

metanolu. Catos$¢ ucierac¢ intensywnie do uzyskania jednolitej zawiesiny. Uzyskang zawiesine przenies¢ do
kolbki stozkowej z korkiem (kolba ,A”) i wytrzgsac¢ z ok. 15 cm’ eteru naftowego. Pozostawi¢ na chwile do
ustabilizowania warstw i gérng warstwe (faze organiczng) zdekantowac¢ do drugiej suchej kolbki stozkowej z
korkiem (kolba ,B”). Wytrzgsanie zawartosci kolby ,A” powtérzy¢ z drugg porcjg eteru naftowego; uzyskang
faze organiczng doda¢ do kolby ,B”. Do potaczonych zielonych ekstraktow w kolbie ,B” dodac tyzeczke
bezwodnego MgS0O,, wymiesza¢ i pozostawi¢ az do wyklarowania sie roztworu. Nastepnie roztwor zlaé
ostroznie znad osadu na szkietko zegarkowe i pozostawié¢ pod digestorium do zatezenia do objetosci ok. 2 cm’.
Przygotowa¢ komore chromatograficzng (stoik z zakretkg) nalewajgc eluent na wysokos¢ nie wiekszg
niz 0,5 cm, po czym jg zamkna¢; komora musi pozostawac¢ zamknieta w celu nasycenia jej wnetrza parami
eluentu.
Na ptytce TLC zaznaczy¢ otdwkiem linie startowa w odlegtosci ok. 1 cm od dotu ptytki. Zatezony ekstrakt nabrac
do szklanej kapilary na wysokos¢ ok. 1,5 cm i nanies¢ na srodek linii startowej. Nanoszenie wykonac tak, aby
utworzona plamka miata srednice nie wiekszg niz ok. 1-2 mm. Plamke powstatg po naniesieniu ekstraktu
kazdorazowo wysuszy¢ suszarka. Nanoszenie i suszenie plamki powtarzaé az do natozenia catego ekstraktu na
ptytke. Nastepnie ptytke wysuszyc suszarkga i wtozy¢ pionowo do komory chromatograficznej (stoika)(patrz
rysunek), tak aby plamka z ekstraktem znajdowata sie powyzej poziomu eluentu w komorze, zamkna¢ komore
(stoik) i pozostawi¢ bez poruszania az do momentu, gdy czoto eluentu wzniesie sie na wysokos¢ ok. 1 cm od
gérnej krawedzi ptytki. Ptytke wyjac z komory. Tuz po wyjeciu ptytki nalezy zaznaczy¢ na niej otéwkiem czoto
eluentu oraz obrysowac wszystkie barwne plamki. Jesli to mozliwe, to sfotografowac ptytke, gdyz z czasem
barwy plamek ulegajg zmianom. Policzy¢ ilos¢ barwnikow w ekstrakcie, obliczy¢ ich wspdtczynniki R¢ oraz
przyporzadkowacé karoten, chlorofil a, chlorofil b i ksantofile do odpowiednich plamek. Ptytke TLC dotgczy¢ do
sprawozdania.

Srodki ostroznosci
Uzyte rozpuszczalniki sg tatwopalne.

Rozcieranie, odparowywanie rozpuszczalnika z szalki Petriego i suszenie ptytki wykonywa¢ pod wtgczonym
digestorium. Komore chromatograficzng mozna uzywac na stole laboratoryjnym.

Metanol jest toksyczny, eter naftowy jest niebezpieczny dla zdrowia — unika¢ kontaktu ze skérg i btonami
sluzowymi oraz wdychania par.

3

Postepowanie z odpadami
Zawiesine rozdrobnionych lisci oraz pozostaty ekstrakt organiczny wyla¢ do pojemnika na ciekte odpady
organiczne nie zawierajgce chlorowcopochodnych.
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Przyktad komory chromatograficznej z umieszczong w niej ptytkg TLC

_______________________________________________ -~ karoteny

feofityny

ksantofile

chlorofil a

chlorofil b

plamka startowa

Przyktadowa ptytka TLC po rozdziale karotenoidéw zawartych w lisciach.
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VIII. Ekstrakcja i chromatografia. Rozdziat barwnikéw obecnych w przecierze
pomidorowym.

Szkto i sprzet laboratoryjny:
2 kolby stozkowe 100 cm’z korkiem, cylinder miarowy 25 cm3, 2 komory chromatograficzne (stoiki z
zakretkami), szkietko zegarkowe, kapilara

Odczynniki: przecier =~ pomidorowy,  toluen, chloroform, bezwodny  siarczan(VI) magnezu,
2 ptytki TLC

Wykonanie

Okoto dwu tyzeczek przecieru pomidorowego przeniesé do kolby stozkowej z korkiem i czterokrotnie
ekstrahowa¢ matymi porcjami (po ok. 10 cm3) toluenu kazdorazowo wstrzgsajgc energicznie przez ok. 2 minuty,
tak aby faza organiczna przybrata intensywnie pomaranczowg barwe. Ekstrakty ostroznie zlewaé¢ do suchej
kolby stozkowej z korkiem zawierajgcej na dnie kilkumilimetrowg warstwe bezwodnego siarczanu(VI) magnezu.
Po dodaniu ostatniego ekstraktu catos¢ energicznie wymieszac i pozostawi¢ do wyklarowania sie roztworu nad
osadem. Jesli po trzech minutach roztwdr nadal jest metny, to nalezy dodaé¢ wiecej srodka suszacego
(bezwodnego siarczanu(VI) magnezu), wymiesza¢ i ponownie poczeka¢ ok. trzech minut. Nastepnie roztwoér
znad osadu ostroznie przelaé na szkietko zegarkowe umieszczone pod digestorium i pozostawi¢ do zatezenia.

Przygotowa¢ dwie ptytki TLC szerokosci ok. 1,5 cm. W odlegtosci 1,5 cm od krétszego boku ptytki
bardzo delikatnie narysowaé otéwkiem linie startu. Nastepnie za pomoca szklanej kapilary zatezony roztwor
nanosic¢ na ptytki TLC w potowie linii startowej. Roztwdr nanosi¢ na ptytki tak, aby utworzona plamka miata jak
najmniejszg Srednice. Po naniesieniu kazdej, niewielkiej porcji roztworu ptytke nalezy wysuszy¢ suszarka. Na
obie ptytki nanies¢ takg ilos¢ roztworu, aby powstata plamka miata intensywnie pomararnczowa barwe.

Nastepnie wla¢ eluenty do obu komdr chromatograficznych: do pierwszej czysty toluen, do drugiej — toluen z

chloroformem w stosunku objetosciowym 9:1. Warstwa eluentu na dnie komory nie powinna przekraczaé¢ 5
mm. Do obu komdr chromatograficznych wtozyé po jednej ptytce TLC, zamkngé komory i obserwowa¢é powolne
rozwijanie chromatograméw. Ptytki nalezy wyja¢ z komér chromatograficznych zanim czoto eluentu osiggnie
goérny brzeg ptytki. Tuz po wyjeciu ptytki nalezy zaznaczy¢ na niej otdwkiem czoto eluentu oraz obrysowac
wszystkie barwne plamki. Jesli to mozliwe, to sfotografowaé ptytki, gdyz z czasem barwy plamek ulegaja
zmianom.

Srodki ostroznosci @ é
Toluen jest tatwopalny.

Odparowywanie rozpuszczalnika ze szkietka zegarkowego i suszenie ptytki wykonywaé pod wtgczonym
digestorium. Komore chromatograficzng mozna uzywac na stole laboratoryjnym.
Toluen i chloroform sg szkodliwe — unikac¢ kontaktu ze skérg i btonami sluzowymi oraz wdychania par.

Postepowanie z odpadami

Przecier pomidorowy po ekstrakcji wyrzuci¢ do pojemnika na ciekte odpady organiczne bez
chlorowcopochodnych. Pozostaty na szkietku zegarkowym ekstrakt przeniesé¢ do odpowiedniej kolby
podpisanej , Ekstrakt z przecieru pomidorowego”.

Sprawozdanie
Na podstawie otrzymanych wynikow:

a) okresli¢ ktory z badanych eluentéw lepiej rozdziela mieszanine
b) podac przyczyny takiego zachowania sie sktadnikéw mieszaniny pod wptywem zastosowanych
eluentow
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c) obliczy¢ wspodtczynniki R¢ dla chromatogramu, na ktérym rozdziat sktadnikdw mieszaniny byt
lepszy. W tym celu nalezy zmierzy¢ odlegtos¢ od linii startowej do czota plamek
poszczegdlnych sktadnikéw. R¢ obliczy¢ jako stosunek odlegtosci plamki do odlegtosci czota
rozpuszczalnika. Poréwnac wspotczynniki Ry i wyttumaczy¢ réznice miedzy nimi w oparciu o
budowe poszczegdlnych barwnikow.

Przyktad wyznaczania wspdéfczynnika R¢

Czoto eluentu

_ T Nieprawidtowo
d
Substancja 1 D d R = e B rozwiniety
111+ f chromatogram
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IX. Chromatografia. Rozdziat barwnikéw obecnych w pisakach.

Szkto: komora chromatograficzna (stoik z zakretka)
Odczynniki: 6 pisakow, eluent: mieszanina propanol-woda (1:1), gruba bibuta
Wykonanie

Z grubej bibuty wycig¢ pasek o wymiarach 4,5 na 8 cm. Bardzo delikatnie otéwkiem narysowac linie startu
1,5 cm od krotszego boku ptytki. Na linii startowej zaznaczy¢ otéwkiem 6 punktéw réwno oddalonych od siebie
oraz od brzegu ptytki. Kazdym z badanych pisakéw nanies¢ dwie kropki na linie startowg paska bibuty: jedng
kropke na linii startowej, a drugg przy przeciwlegtym koncu ptyki (wg ponizszego rysunku). Nastepnie wlaé
eluent do komory chromatograficznej na wysokos$¢ nie wiekszg niz 5 mm, wiozy¢ do niej pasek bibuty z
naniesionymi kropkami tuszy, zamkng¢ komore i obserwowac powolne rozwijanie chromatogramu. Pasek
bibuty nalezy wyja¢ z komory chromatograficznej zanim czoto eluentu dojdzie do plamek zaznaczonych na
gorze ptytki. Tuz po wyjeciu nalezy zaznaczy¢ na bibule otdwkiem czoto eluentu. Policzy¢ ilos¢ barwnikéw
obecnych w poszczegdlnych pisakach, obliczy¢ wspotczynniki R¢ dla wszystkich pojawiajgcych sie barwnikdéw i
oceni¢ czy w rdoznych pisakach obecne sg te same barwniki. Bibute z plamkami poszczegdlnych barwnikdéw
dotaczy¢ do sprawozdania.

Postepowanie z odpadami
Eluent pozostawi¢ w komorze chromatograficznej dla pozostatych grup ¢wiczeniowych lub tez wyla¢ do
zbiornika na ciekte odpady organiczne bez chlorowcopochodnych.
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