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Grupa A: Wyodrebnienie olejku eterycznego z suszonych gozdzikow w procesie destylacji
z parg wodna.

Sprzet laboratoryjny: mozdzierz z pistelem, zestaw do destylacji z parag wodna: regulator mocy, ptaszcz
grzejny (500 cm?), podno$nik laboratoryjny, tapacz kropel, chtodnica destylacyjna, nasadka destylacyjna,
odbieralnik, lejek szklany z szerokg ndzka.

Odczynniki: gozdziki suszone, woda.

Wykonanie
1. W mozdzierzu ucieramy suszone gozdziki (1 opakowanie).

2. Gozdziki przesypujemy do kolby okragtodennej umieszczonej w ptaszczu grzejnym, wlewamy wode do
okoto potowy objetosci kolby (dla potrzeb doswiadczenia uzywamy wrzatku z uwagi na ograniczony czas
¢wiczen). Na kolbie montujemy tapacz kropel i faczymy z chtodnica destylacyjng , do ktoérej doprowadzamy
wodg¢. U wylotu chtodnicy umieszczamy odbieralnik (kolba stozkowa za szlifem zapigta klipsem lub kolba
ustawiona na podnos$niku).

3. Zawarto$¢ kolby okraglodennej ogrzewamy energicznie w plaszczu grzejnym podtaczonym do regulatora
mocy i prowadzimy destylacj¢ z parg wodng poprzez tapacz kropel.

4. Destylat zbieramy w odbieralniku do momentu, gdy stanie si¢ catkowicie klarowny (okoto 100 cm?).

5. Zakonczenie procesu destylacji (doktadnie przestrzegamy kolejnosci ponizszych czynnos$ci):

- wylagczamy zasilanie ptaszcza grzejnego

- pozostawiamy zestaw do ochtodzenia

- odcinamy doptyw wody do chtodnicy

Uwaga

» w przypadku zbyt szybkiej destylacji (prawidlowo: 1-2 krople/s), zmniejszamy intensywno$¢ ogrzewania
kolby w ptaszczu grzejnym.



Grupa B: Wyodrebnienie olejku eterycznego z destylatu za pomocg ekstrakeji
1 odparowania rozpuszczalnika.

Sprzet laboratoryjny: statyw laboratoryjny z facznikiem i kotkiem, rozdzielacz (250 cm?), cylinder miarowy
(50 cm?), kolba stozkowe z korkiem (250 ¢cm?), kolba okragtodenna (100 cm?), podstawka pod kolbe, lejek
szklany, tyzeczka laboratoryjna, saczek karbowany z bibuly filtracyjnej, mieszadto magnetyczne, mieszalnik
magnetyczny, wyparka prézniowa.

Wykonanie
I. Destylat przenosimy do rozdzielacza, dodajemy okoto 10 cm’ chlorku metylenu (szkodliwy dla zdrowia,

nie wdycha¢ par). Rozdzielacz zamykamy korkiem i wytrzasamy jego zawarto$¢ przez kilka minut
trzymajac go w pozycji korkiem w dot (przytrzymujemy korek), co pewien czas otwierajac 1 zamykajac
kranik w celu wyréwnania ci$nienia (duze nadci$nienie wytworzone w rozdzielaczu moze spowodowaé
wyrzucenie korka). Nastepnie rozdzielacz umieszczamy w kotku statywu, pozostawiamy do rozdzielenia
warstwy organicznej (dolna) i warstwy wodnej (gorna). Warstwe dolng (organiczng) zlewamy do kolby
stozkowej z korkiem. Nastepnie do rozdzielacza dodajemy kolejne 10 cm® chlorku metylenu i powtarzamy
czynnosci jeszcze dwukrotnie. Wszystkie frakcje organiczne taczymy razem, dodajemy 2 tyzeczki
bezwodnego MgSO,, wrzucamy mieszalnik 1 ustawiamy na mieszadle magnetycznym na okoto 15 minut (po
wylaczeniu mieszania, roztwor w kolbie nad §rodkiem suszacym powinien by¢ klarowny). Nastepnie
roztwor sgczymy przez sgczek karbowany do suchej kolby okragtodennej (100 cm®) ustawionej na
podstawce.

Po zakonczeniu procesu ekstrakcji, warstwe wodng wylewamy z rozdzielacza do kanalizacji pod wyciggiem.

II. Destylacja pod zmniejszonym cisnieniem (Karta pracy laboratoryjnej Org. 1g, archiwum 2. ZIP)

Sprzet laboratoryjny: wyparka obrotowa, pipeta Pasteura, fiolka z korkiem.

Chlorek metylenu usuwamy na wyparce prozniowej. Olejek eteryczny przenosimy za pomoca pipety
Pasteura do fiolki z korkiem.



Grupa C: Wykorzystanie procesu krystalizacji do oczyszczania waniliny.

Sprzet laboratoryiny

Zestaw 1: waga techniczna, naczynko wagowe, tyzeczka laboratoryjna, cylinder miarowy (25 cm?).

Zestaw 2: regulator mocy, plaszcz grzejny, kolba okraglodenna (100 cm?), lejek szklany z szerokg ndzka,
kamyczki wrzenie, statyw laboratoryjny z tacznikiem i tapa, chtodnica zwrotna, waz silikonowy do wody.

Zestaw 3: statyw laboratoryjny z lacznikiem i kotkiem, lejek szklany, saczek z bibuly karbowany,
krystalizator (150 cm?), bagietka szklana, szkietko zegarkowe,

Zestaw 4: pompka wodna, kolba prézniowa, uszczelka do kolby prézniowej, lejek Biichnera, bibuta
filtracyjna, szalka Petriego, tryskawka z etanolem.

Odczynniki: wanilina, etanol.

Wykonywane czynno$ci
1. Na wadze odwazamy okoto 3 g waniliny. W cylindrze miarowym odmierzmy 25 cm® etanolu.

2. W plaszczu grzejnym potaczonym z regulatorem mocy umieszczamy kolbe okragtodenna, do ktorej
przenosimy przez lejek odwazong substancje, wlewamy etanol 1 wrzucamy kilka kamyczkow wrzennych.
Na kolbie montujemy chtodnice zwrotng, ktora zabezpieczamy w lapie statywu i podtaczamy wode.
Nastepnie uruchamiamy grzanie (pokretlo regulatora ustawiamy na okoto 30% mocy) 1 ogrzewamy
chtodnice po 2-3 ¢cm’ etanolu kazdorazowo przerywajac na moment ogrzewanie i ponownie doprowadzajgc
ciecz do wrzenia.

3. W kotku statywu umieszczamy lejek z sagczkiem karbowanym. Goracy roztwor etanolowy przelewamy
szybko po bagietce przez saczek do krystalizatora. Krystalizator z przesagczem nakrywamy szkietkiem
zegarkowym 1 pozostawiamy do powolnego ozi¢bienia.

4. Montujemy zestaw do sgczenia pod zmniejszonym cisnieniem. Ozigbiong mieszanin¢ dekantujemy po
bagietce przez lejek Biichnera, a nast¢gpnie cato§¢ mieszaniny przenosimy na lejek. Prowadzimy saczenie
podiaczajac delikatne ssanie. Krysztaty pozostale na Sciankach zlewki splukujemy etanolem (z tryskawki),
przenosimy na lejek i zwigkszamy ssanie. Nastepnie przerywamy saczenie (Sciggamy waz pompki wodnej z
tubusa kolby proézniowej; nigdy nie odcinamy doptywu wody!!!), a krysztaty na lejku przemywamy zimnym
etanolem. Ponownie uruchamiamy sgczenie (czynno$¢ przemywania powtarzamy dwukrotnie). Produkt na
saczku przenosimy na bibulg filtracyjng 1 suszymy na powietrzu.

Srodki ostroznoéci
Etanol jest palny.

Postepowanie z odpadami
Etanol po krystalizacji umieszczamy w pojemniku na odpady: O Ciekte organiczne z bez fluorowcow.




Grupa D: Zastosowanie chromatografii cienkowarstwowej do rozdziatu oraz identyfikacji
barwnikow roslinnych zawartych w zielonych lisciach.

Sprzet laboratoryjny:

Zestaw 1: mozdzierz z pistelem, tyzeczka laboratoryjna, pipeta Pasteura z tworzywa sztucznego, szkietko
zegarkowe, wata.

Zestaw 2: ptytka TLC (pokryta Si0,), kapilara szklana, komora chromatograficzna, pgseta, suszarka,
otowek, linijka.

Odczynniki:
Zestaw 1: zielone liScie (np. pietruszka, szpinak), aceton, siarczan(VI) magnezu bezwodny, piasek.

Zestaw 2: ekstrakt z zielonych lisci, eluent (mieszanina eteru naftowego, toluenu i bezwodnego etanolu
w stosunku objetosciowym 8:3:2).

Wykonanie (pod sprawnie dziatajacym wyciagiem)

I. W mozdzierzu umieszczamy lekko zwiednigte liscie® (umyte 1 osuszone), dodajemy po pot tyzeczki
piasku i siarczanu(VI) magnezu oraz niewielkg ilo$¢ acetonu. Mieszaning starannie ucieramy na jednolitg
zawiesine . Do pipety Pasteura nabieramy przez watke zielony ekstrakt i przenosimy na szkietko zegarkowe.

* W przypadku duzej zawarto$ci wody w lisciach (liscie §wieze, mrozone), do mozdzierza dodajemy
zamiast acetonu mieszaning ztozong z rownych objetosci acetonu i eteru naftowego, a otrzymany ekstrakt
przenosimy do waskiej, krotkiej probowki. Po rozdzieleniu si¢ mieszaniny na dolng zottg warstwe
zawierajaca duzg ilo$¢ wody oraz gérng zielong — organiczng, do pipetki Pasteura nabieramy warstwe gorng
1 przenosimy na szkietko zegarkowe.

Srodki ostroznoéci
Eter naftowy jest szkodliwy dla zdrowia i tatwopalny. Toluen 1 etanol sg tatwopalne. Doswiadczenie
wykonujemy pod sprawnie dzialajagcym wyciggiem.

H©

Podczas wykonywania do§wiadczenia stosujemy $rodki ostroznos$ci podane w karcie charakterystyki
substratow.

II. Na dno komory chromatograficznej nalewamy eluent na wysoko$¢ okoto 0,5 cm. Na ptytce TLC
zaznaczamy otdwkiem lini¢ startowg w odleglosci okoto 1 cm od dolnej krotszej krawedzi plytki. Ekstrakt z
lisci nabieramy do kapilary i nanosimy na $rodek linii startowej na ptytce TLC w postaci plamki o $rednicy
1-2 mm (po kazdorazowym naniesieniu kropli ekstraktu, ptytke TLC suszymy suszarkg). Nanoszenie i
suszenie plamki konczymy po natozeniu catosci ekstraktu (plamka powinna mie¢ intensywne zabarwienie).
Wysuszong ptytke umieszczamy za pomoca pgsety pionowo w komorze chromatograficznej tak, aby eluent
w komorze nie zwilzyl naniesionej plamki, zamykamy komor¢ i pozostawiamy do momentu, gdy czoto
eluentu wzniesie si¢ na wysokos¢ okoto 1 cm od gornej krawedzi ptytki. Ptytke wyjmujemy z komory,
zaznaczamy oldwkiem czolo eluentu i obrysowujemy wszystkie powstale barwne plamki.

Postepowanie z odpadami (pod wiaczonym dygestorium)

Pozostatosci poreakcyjne umieszczamy w pojemniku na odpady: O Ciekle organiczne bez fluorowcow.
Szkto uzywane w doswiadczeniu przemywamy jednorazowo acetonem z tryskawki (popluczyny wylewamy
do pojemnika na zlewki acetonu) i myjemy ciepta woda z dodatkiem detergentu.




Grupa E, F: Sprawdzenie przydatnosci réznych rozpuszczalnikoéw do rozdziatu barwikow
zawartych w pomidorach za pomocg chromatografii cienkowarstwowej TLC.
Grupa E

Sprzet laboratoryjny: dwie kolby stozkowe z korkiem (100 cm? ), cylinder miarowy (25 cm?®), szkietko
zegarkowe, tyzeczka laboratoryjna.

Odczynniki: przecier pomidorowy, toluen, siarczan(VI) magnezu bezwodny.

Wykonanie (pod sprawnie dziatajacym wyciggiem)

1. W kolbie stozkowej umieszczamy 2 tyzeczki przecieru pomidorowego, dodajemy 10 cm3 toluenu,
zamykamy korkiem 1 wytrzgsamy energicznie przez okoto 2 minuty. Pomaranczowy ekstrakt dekantujemy
ostroznie do drugiej kolby stozkowej i wsypujemy na dno tyzeczke siarczanu(VI) magnezu. Nastepnie do
kolby z przecierem dodajemy drugg porcj¢ toluenu i czynnos¢ ekstrakcji powtarzamy jeszcze trzykrotnie.
Potaczone wyciagi energicznie mieszamy w kolbie z MgSO, 1 pozostawiamy do wyklarowania roztworu
(roztwor metny $wiadcezy o zbyt matej ilosci srodka suszacego). Nastepnie roztwor dekantujemy znad osadu
na szkietko zegarkowe 1 pozostawiamy pod dygestorium do odparowania czesci toluenu.

Grupa F
Sprzet laboratoryjny: dwie ptytki TLC (pokryta Si0,), dwie kapilary szklane, dwie komory
chromatograficzne, peseta, suszarka, olowek, linijka.

Odczynniki: ekstrakt z przecieru pomidorowego, eluent 1: toluen, eluent 2: mieszanina toluenu i
chloroformu w stosunku objetosciowym 9:1.

Wykonanie (pod sprawnie dzialajagcym wyciggiem)

Na dno jednej komory chromatograficznej wlewamy toluen na wysoko$¢ okoto 0,5 cm, a do drugiej
mieszaning toluenu 1 chloroformu. Na dwoch ptytkach TLC zaznaczamy oldwkiem linie startowe w
odleglosci okoto 1 cm od dolnej krotszej krawedzi plytek. Ekstrakt nabieramy do dwdch kapilar i nanosimy
na $rodek linii startowych na obu ptytkach TLC w postaci plamek o $rednicy 1-2 mm (po kazdorazowym
naniesieniu kropli ekstraktu, ptytke TLC suszymy suszarkg). Nanoszenie i suszenie plamki konczymy po
natozeniu catos$ci ekstraktu (plamki powinna mie¢ intensywne zabarwienie). Wysuszone plytki
umieszczamy kolejno za pomoca pgsety pionowo w obu komorach chromatograficznych tak, aby eluent

w komorze nie zwilzyl naniesionych plamek, zamykamy komory 1 pozostawiamy do momentu, gdy czoto
eluentu wzniesie si¢ na wysoko$¢ okolo 1 cm od gérnych krawedzi ptytek. Plytki wyjmujemy z komor,
zaznaczamy otowkiem czoto eluentu i obrysowujemy wszystkie powstate barwne plamki.

Poréwnujemy oba chromatogramy, aby stwierdzi¢, ktory z eluentow lepiej rozdziela sktadniki mieszaniny.

Srodki ostroznoéci
Oba rozpuszczalniki sg szkodliwe dla zdrowia, unika¢ wdychania par. Toluen jest tatwopalny.

® &

Podczas wykonywania do§wiadczenia stosujemy $rodki ostroznos$ci podane w karcie charakterystyki
substratow.

Postepowanie z odpadami (pod wlaczonym dygestorium)

Pozostato$ci umieszczamy w pojemniku na odpady: O Ciekle organiczne bez fluorowcow.

Szkto uzywane w doswiadczeniu przemywamy jednorazowo acetonem z tryskawki (poptuczyny wylewamy
do pojemnika na zlewki acetonu) i myjemy ciepta woda z dodatkiem detergentu.

* Rozdzial mieszaniny poreakcyjnej na czyste sktadniki za pomoca chromatotronu — pokaz (Karta pracy
laboratoryjnej Org. 1g, archiwum 2. ZIP).



FORMULARZ SPRAWOZDANIA

I. SZKELO I SPRZET W LABORATORIUM CHEMII ORGANICZNE]J
II. PODSTAWOWE CZYNNOSCI LABORATORYJNE

Imig¢ 1 nazwisko

Kierunek studiéw, grupa

Grupa ¢wiczeniowa

Data wykonania ¢wiczenia

Data oddania sprawozdania

Tlo$¢ punktow 7

1. Naszkicowa¢ odpowiedni element sprzetu laboratoryjnego.

2. W rubryce X zaznaczy¢ elementy szkta i1 sprz¢tu laboratoryjnego wykorzystane do zmontowania
zestawoOw laboratoryjnych w celu wykonania poszczegdlnych czynnos$ci laboratoryjnych:

Ogrzewanie pod chtodnicg zwrotng — O
Krystalizacja — K

Ekstrakcja — E

Destylacja z parg wodng — DPW
Destylacja pod pr6znig — DP

Saczenie pod zmniejszonym ci§nieniem — S

sprzg¢t laboratoryjny/szkic przeznaczenie X
kolba okragtodenna - przeprowadzanie reakcji organicznych, w ktérych
substraty miesza si¢ na poczatku procesu
- krystalizacja
- destylacja
kolba okragtodenna dwuszyjna wykonywanie kilku czynnosci jednoczes$nie :

- ogrzewanie mieszaniny reakcyjnej

- dozowanie odczynnika ciekltego lub statego
- uzycie termometru

- zastosowanie rurki suszacej

podstawka pod kolbe odstawianie kolb okragtodennych po zakonczeniu
reakcji




chlodnica laboratoryjna zwrotna

zabezpieczanie przed ulatnianiem si¢ tatwo lotnych
substancji podczas ogrzewania mieszaniny
reakcyjne;j

W temperaturze wrzenia

chtodnica destylacyjna

skraplanie par podczas destylacji cieczy

deflegmator (kolumna destylacyjna,
rektyfikacyjna)

zwigkszenie efektywnosci procesu destylacji
(czesciowe skroplenie par 1 zawrocenie do kolby

z wrzacg cieczg destylatu wzbogaconego o sktadnik
WYZe] WIZacy)

nasadka destylacyjna

faczenie kolby destylacyjnej z chtodnica

nasadka destylacyjna Claisena

destylacja pod zmniejszonym ci$nieniem

tacznik ze szlifem

faczenie chtodnicy z odbieralnikiem

redukcja-tacznik zmniejszajacy

montowania zestawu aparatury z cz¢sci skladowych
roéznigcych si¢ wymiarami

redukcja odwrotna (ekspansja) - tacznik
zwigkszajacy

montowanie zestawu aparatury z cz¢sci sktadowych
réznigcych si¢ wymiarami

wkraplacz

kontrolowane wkraplanie cieklego reagenta do
mieszaniny reakcyjnej




rozdzielacz

rozdzielanie niemieszajacych si¢ sktadnikow
ciektych

kolba stozkowa prézniowa

saczenie pod zmniejszonym ci$nieniem

lejek Biichnera

saczenie pod zmniejszonym ci$nieniem

lejek ze spiekiem

saczenie pod zmniejszonym ci$nieniem

uszczelka do kolb prozniowych

mocowanie lejka w kolbie prozniowe;j

zkaczka redukcyjna (z oliwka zagieta)

laczenie chtodnicy z wezem

pompka wodna

wytwarzanie prozni w laboratorium chemicznym
(8-15 tr)

plaszcz grzejny

roOwnomierne, kontrolowane ogrzewanie mieszanin
reakcyjnych w kolbach okraglodennych

plyta grzejna z regulacja mocy

ogrzewanie cieczy palnych w naczyniach
z ptaskim dnem

taZnia wodna, taznia glikolowa

ogrzewanie cieczy palnych o temperaturze wrzenia
ponizej 100°C




taZnia olejowa, taznia piaskowa ogrzewanie cieczy palnych
o temperaturze wrzenia od 100 do 250°C

regulator temperatury regulowanie poziomu ogrzewania naczyn
reakcyjnych

termometr laboratoryjny kontrolowanie temperatury mieszanin reakcyjnych

rurka ze Srodkiem suszacym zabezpieczanie zestawu przed dostepem wilgoci

Z powietrza

waz silikonowy do wody doprowadzanie wody do chlodnic i odprowadzanie
wody z chtodnic

DESTYLACJA Z PARA WODNA

Rozdzielanie oraz oczyszczanie zwigzkOw organicznych za pomoca destylacji z parg wodng opiera si¢ na

NA WYKOTZYSTANIU ...vviiiiiiieiiieectieeeiee e etee et e e sttt e ettt e e tbeeetbeeesaeeessseeassaeasssaeeassaeesssaeeasseeassseeesssesesseeansseennns

Destylacja z parg wodng nie wymaga uzycia termometru, PONIEWAZ .........coveeereeenneenneeennennns



KRYSTALIZACJA

Oczyszczanie substancji statych przez krystalizacj¢ opiera si¢ na wykorzystaniu ............cccceeueneen.

EKSTRAKCJA

Rozdzielanie mieszanin i oczyszczanie jej sktadnikow za pomoca ekstrakcji rozpuszczalnikami opiera si¢

NA WYKOTZYSTANIU ....veiiiiiiieiiieeeiie ettt et e et e e et eeetteeetteeetaeesssaeesasaeesssaaesssaeesseeasseeensseessseesnsseesnsseenns
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CHROMATOGRAFIA
Rozdzielanie oraz identyfikacja sktadnikéw mieszanin za pomocg chromatografii opiera si¢ na

WYKOTZYSEANIU ...eeiuviieeiiieeiieeetieeeteeeeieeesteeestee e taeeessseeesseeesseeansaeaassaeeassssessseeesssseessseesnsseennsseennes

I. Dla kazdej plamki na chromatografie obliczamy tzw. wspotczynnik opdznienia Ry (wielkos$¢
charakteryzujaca przesuwanie si¢ danej substancji podczas rozwijania chromatogramu, réwna stosunkowi
drogi przebytej przez substancje ,,d” do drogi przebytej w tym samym czasie przez eluent ,,f:

Rf] = d1/f, sz = dz/f .. )

Identyfikacja rozdzielonych barwnikow

barwnik roslinny barwa wartos$¢ Ry warto$¢ Ry
teoretyczna obliczona dla poszczegdlnych
plamek
3- karoten pomaranczowa 0,80 - 0,90
chlorofil A niebieskozielona 0,65-0,70
chlorofil B zoltozielona 0,60 — 0,65
ksantofile zoha 0,55 -0,60

II. Sprawdzenie przydatno$ci réznych rozpuszczalnikow do rozdzialu barwikéw zawartych

w pomidorach za pomocg chromatografii cienkowarstwowej TLC.

Narysowa¢ strukture likopenu i wyjasni¢ zwigzek jego struktury z barwa.

Na podstawie otrzymanych chromatogramow podaé, ktory z eluentéw lepiej rozdziela sktadniki mieszaniny

oraz wyjasni¢ przyczyne zaobserwowanej roznicy.
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