Opracowanie: Bozena Jarosz
Instytut Chemii UR
2017/18

(ORG. 1d) KARTA PRACY LABORATORYJNEJ

I. SZKLO I SPRZET W LABORATORIUM CHEMII ORGANICZNEJ
II. NIEKTORE CZYNNOSCI LABORATORYJNE

OGRZEWANIE POD CHLODNICA ZWROTNA
SACZENIE POD ZMNIEJSZONYM CISNIENIEM
DESTYLACJA
EKSTRAKCJA

KRYSTALIZACJA
CHROMATOGRAFIA

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

Sprzet laboratoryjny: mozdzierz z pistelem, zestaw do destylacji z para wodna: regulator mocy,
plaszcz grzejny (500 cm?), podnosnik laboratoryjny, tapacz kropel, chlodnica destylacyjna, nasadka
destylacyjna, odbieralnik, lejek szklany z szerokg nozka.

Odczynniki: gozdziki suszone, woda.

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

2. Gozdziki przesypujemy do kolby okraglodennej umieszczonej w plaszczu grzejnym, wlewamy
wode do okoto potowy objetosci kolby (dla potrzeb do§wiadczenia uzywamy wrzatku z uwagi na
ograniczony czas ¢wiczen). Na kolbie montujemy tapacz kropel i taczymy z chlodnica destylacyjng ,
do ktérej doprowadzamy wode. U wylotu chlodnicy umieszczamy odbieralnik (kolba stozkowa za
szlifem zapieta klipsem lub kolba ustawiona na podno$niku).

3. Zawarto$¢ kolby okraglodennej ogrzewamy energicznie w plaszczu grzejnym podiaczonym do
regulatora mocy 1 prowadzimy destylacje z parg wodng poprzez tapacz kropel.

4. Destylat zbieramy w odbieralniku do momentu, gdy stanie si¢ catkowicie klarowny (ok. 100 cm?).
5. Zakonczenie procesu destylacji (doktadnie przestrzegamy kolejnosci ponizszych czynnosci):

- wylaczamy zasilanie ptaszcza grzejnego

- pozostawiamy zestaw do ochtodzenia

- odcinamy doptyw wody do chtodnicy

Uwaga

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



Grupa C, D: 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 szeroka
no6zka, kamyczki wrzenie, statyw laboratoryjny z tacznikiem i fapg, chtodnica zwrotna, waz
silikonowy do wody.

Zestaw 3: statyw laboratoryjny z tacznikiem i kétkiem, lejek szklany, saczek z bibuty 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 ptaszczu grzejnym polgczonym z regulatorem mocy umieszczamy kolbe okragltodenna, do ktorej
przenosimy przez lejek odwazong substancje, wlewamy etanol i wrzucamy kilka kamyczkow
wrzennych. Na kolbie montujemy chtodnicg zwrotna, ktora zabezpieczamy w tapie statywu i
podltaczamy wode. Nastepnie uruchamiamy grzanie (pokretto regulatora ustawiamy na okoto 30%
mocy) 1 ogrzewamy mieszaning do wrzenia az do catkowitego rozpuszczenia substancji 1 jesli to
konieczne, dodajemy przez chtodnice po 2-3 cm® etanolu kazdorazowo przerywajgc na moment
ogrzewanie 1 ponownie doprowadzajac ciecz do wrzenia.

3. W kotku statywu umieszczamy lejek z saczkiem karbowanym. Goracy roztwor etanolowy
przelewamy szybko po bagietce przez saczek do krystalizatora. Krystalizator z przesgczem
nakrywamy szkietkiem zegarkowym i pozostawiamy do powolnego ozigbienia.

4. Montujemy zestaw do saczenia pod zmniejszonym ci$nieniem. Ozi¢gbiong mieszaning dekantujemy
po bagietce przez lejek Biichnera, a nastepnie cato$§¢ mieszaniny przenosimy na lejek. Prowadzimy
saczenie podigczajac delikatne ssanie. Krysztaly pozostate na §ciankach zlewki sptukujemy etanolem
(z tryskawki), przenosimy na lejek i zwigkszamy ssanie. Nastepnie przerywamy saczenie (Sciggamy
waz pompki wodnej z tubusa kolby prézniowej; nigdy nie odcinamy doptywu wody!!!), a krysztaty na
lejku przemywamy zimnym etanolem. Ponownie uruchamiamy sgczenie (czynno$¢ przemywania
powtarzamy dwukrotnie). Produkt na sagczku przenosimy na bibule filtracyjng i suszymy na powietrzu.

Srodki ostroznosci
Etanol jest palny.

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




Grupa E: Zastosowanie chromatografii do rozdzielenia mieszaniny barwnikow.

Sprzet laboratoryjny: zlewka wysoka (50 cm?).

Odczynniki: kreda do tablicy, cztery pisaki (r6zne kolory), kwas octowy 10% roztwoér wodny.

Wykonanie
1. Do zlewki na dno wlewamy kwas octowy.

2. Na kazdej $ciance kredy rysujemy pisakiem po jednej barwnej kropce o $rednicy okoto 3 mm na
wysokosci okoto 1,5 cm od dolnej krawedzi kredy.
3. Kred¢ umieszczamy na dnie zlewki z kwasem i obserwujemy zachodzace zmiany.

Srodki ostroznoéci
W do$wiadczeniu nie powstaja szkodliwe odpady.

Postepowanie z odpadami
Kred¢ wyrzucamy do kosza, kwas octowy wylewamy do kanalizacji.

Grupa F: Zastosowanie ekstrakcji do wydzielenia jodu z jodyny.

Sprzet laboratoryjny: statyw laboratoryjny z tgcznikiem i kotkiem, zlewka (25 ¢cm?), rozdzielacz (50
cm?), cylinder miarowy (25 ¢cm?), (kolba stozkowa z korkiem (50 cm?), zlewka (50 cm?), bagietka
szklana, pipeta Pasteura z tworzywa sztucznego.

Odczynniki: jodyna (lub odczynnik Lugola), chlorek metylenu, woda destylowana.

Wykonanie
1. Rozdzielacz montujemy w kotku statywu.

2. Do zlewki (25 cm?) wlewamy okoto 10 cm® wody destylowanej, dodajemy kilka kropli jodyny lub
odczynnika Lugola, mieszamy bagietkg i przelewamy do rozdzielacza.

3. Nastepnie odmierzamy cylindrem okoto 10 cm® chlorku metylenu i dodajemy do rozdzielacza.

4. Rozdzielacz zamykamy korkiem i1 wytrzagsamy zawartos¢ przez okotol minut¢ trzymajac
rozdzielacz w pozycji korkiem w dot, co pewien czas otwierajac i zamykajac kranik w celu
wyréwnania ci§nienia.

5. Nastepnie rozdzielacz umieszczamy w kotku, pozostawiamy do rozdzielenia warstwy wodnej

1 organicznej. Dolng warstwe organiczng zlewamy do kolby stozkowej z korkiem.

6. Nastepnie do rozdzielacza dodajemy kolejne 10 cm?® chlorku metylenu i powtarzamy czynnosci. Do
potaczonych w kolbce z korkiem frakcji organicznych dodajemy niewielkg ilos¢ bezwodnego MgSO,
w celu osuszenia cieczy.

7. Na koniec warstwg wodng pozbawiong jodu zlewamy do zlewki.

Srodki ostroznoéci
Chlorek metylenu jest szkodliwy dla zdrowia. Do§wiadczenie wykonujemy pod sprawnie dziatajacym
wyciaggiem.

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

Postepowanie z odpadami (pod wlaczonym dygestorium)

Pozostato$ci poreakcyjne umieszczamy w pojemniku na odpady: F  Ciekle organiczne z fluorowcami
Szkto uzywane w doswiadczeniu przemywamy jednorazowo acetonem z tryskawki (popluczyny
wylewamy do pojemnika na zlewki acetonu) i myjemy ciepta woda z dodatkiem detergentu.



FORMULARZ SPRAWOZDANIA

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

Imi¢ 1 nazwisko

Kierunek studiow, grupa

Grupa ¢wiczeniowa

Data wykonania ¢wiczenia

Data oddania sprawozdania

Tl0$¢ punktow 5

1. Naszkicowaé 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 — D

Destylacja z parg wodng— DPW

Saczenie pod zmniejszonym ci$nieniem — S

sprzet laboratoryjny/szkic przeznaczenie X
kolba okragtodenna - przeprowadzanie reakcji organicznych, w ktorych
substraty miesza si¢ na poczatku procesu
- krystalizacja
- destylacja
kolba okragtodenna dwuszyjna wykonywanie kilku czynnos$ci jednoczes$nie :

- ogrzewanie mieszaniny reakcyjnej

- dozowanie odczynnika ciekltego lub statego
- uzycie termometru

- zastosowanie rurki suszacej

podstawka pod kolbe odstawianie kolb okragltodennych 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

ptyta grzejna z regulacja mocy

ogrzewanie cieczy palnych w naczyniach
z plaskim 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 pomocg destylacji z parag wodng opiera si¢
NA WYKOTZYSTANIU ..euviiieiieiieeieeiieeteesiteeteestteeteestteeseessaeesseessseesseessseesseassseenseessseesseesssseseessseesseesssesssessnsens

Destylacja z parg wodna nie wymaga uzycia termometru, PONIEWAaZ ............eoevuereeneeneenennnnn



KRYSTALIZACJA

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

EKSTRAKCJA

Rozdzielanie mieszanin i oczyszczanie jej sktadnikow za pomoca ekstrakceji rozpuszczalnikami opiera

SIC NA WYKOTZYSEANTU ....eeevviieiiieiieeiiieieecie ettt e e e te e st e esbeeeaaeeaeeesseesseessseenseessseesseansseensaessseenseenssas

CHROMATOGRAFIA
Rozdzielanie oraz identyfikacja sktadnikéw mieszanin za pomoca chromatografii opiera si¢ na

WYKOTZYSEANIU ...eeeviieiiiieeiieeeiieeeieeeeiee e st e e stee e steeesaeeesseeesaeeansaeeansseeassaeessseeeassseensseeensseesnsseennes



