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WSTEP

Niniejszy skrypt przeznaczony jest dla studentéw odrabiajgcych c¢wiczenia
z praktycznych zagadnien chemii organicznej, a wiec: przepisow BHP i organizaciji
pracowni chemii organicznej; rodzajow, przeznaczenia i prawidtowego postugiwania
sie szklem i aparaturg laboratoryjng; pracy z substancjami organicznymi;
zaznajomienia z podstawami preparatyki organicznej. Wieloletnie doswiadczenie
dydaktyczne autoréw tej publikacji, uwagi i sugestie nauczycieli akademickich
prowadzgcych ¢wiczenia, a takze wnioski wyptywajgce z przeprowadzonych ankiet
studenckich zdecydowaty o tym, ze niniejszy skrypt stanowi forme praktycznego
przewodnika, w ktorym materiat teoretyczny zostat ograniczony do niezbednego
minimum. Stad tez w celu szczegdétowego zapoznania sie np.. z podstawami
fizykochemicznymi proceséw przebiegajgcych podczas opisywanych w skrypcie
technik, nalezy siegng¢ do odpowiednich podrecznikdw. Z tego samego powodu
zrezygnowano z omowienia zastosowan prostego sprzetu laboratoryjnego np: zlewek,
kolb stozkowych itp. zaktadajgc ze student poznat te zagadnienia na wczesniejszych
etapach edukacji. W celu lepszego zobrazowania niektérych zagadnien oprécz
odpowiednich zdje¢ i rycin znajdujg sie kody QR, po zeskanowaniu ktérych student
uzyskuje dostep do kroétkich filméw, ktére ukazujg jak dana technika przebiega
w czasie. Za wszelkie uwagi i sugestie, ktére prosimy kierowaé w postaci mailowej
na adres Zaktadu Chemii Organicznej i Fizycznej lub w tracie wypetniania ankiet
studenckich, a ktére mogg przyczyni¢ sie udoskonalenia skryptu, bedziemy

niezmiernie wdzieczni.

Autorzy






1. Przepisy BHP

Specyfikg pracowni chemii organicznej jest praca z substancjami tatwopalnymi,
lotnymi i toksycznymi, ktére ze wzgledu na niskg polarnosc z tatwoscig moga przenikac
do organizmu przez min. skore. Sposob postepowania w laboratorium okreslajg
przepisy BHP, z ktérymi obowigzkowo i szczegodtowo zapoznawani sg studenci
na pierwszych zajeciach. Przepisy te zawierajg czynnosci i zachowania dozwolone
i zabronione na pracowni, mimo to nalezy wzig¢ pod uwage mozliwos¢ sytuacji
nagtych. Przestrzeganie przepisow BHP, a takze rozwaga, myslenie, ostroznosc,
ciggta kontrola i analiza sytuacji, pozwalajg zminimalizowa¢ ryzyko wypadku.
Znajomosc przepisdow BHP jest sprawdzana przed przystgpieniem do wykonania
danego preparatu przez osobe prowadzgcg zajecia. Nieprzestrzeganie przepiséow
BHP obowigzujagcych na pracowni, swiadczy o braku opanowania techniki
laboratoryjnej i grozi natychmiastowym zawieszeniem w wykonywaniu éwiczen,
dodatkowo kolokwium z przepiséw BHP, a nawet usunieciem z pracowni.

1. Przed kazdym doswiadczeniem nalezy zastanowiC sie, jakie reakcje
chemiczne i okoliczno$ci zwigzane z ich przebiegiem mogg stanowi¢
ewentualne zagrozenie i podjg¢ wiaSciwie Srodki zaradcze. W przypadkach
watpliwych nalezy zgtosic¢ sie o porade do asystenta.

2. Kazdy student ma obowigzek zapoznacC sie z kartami charakterystyk
substancji niebezpiecznych, z ktérymi bedzie miat do czynienia podczas
wykonywania ¢wiczen.

3. Aby zmniejszy¢ mozliwos¢ pomyiki, przed uzyciem chemikaliow nalezy
dwukrotnie odczytac etykiete na stoiku lub butelce.

4. Kazdy student ma obowigzek nosi¢ okulary ochronne lub ostony twarzy
szczegolnie podczas wykonywania:

e destylacji pod zmniejszonym ciSnieniem
e przelewaniu wigkszych iloSci stezonych kwasow i tugow

5. Do pipetowania stuzg pipety zaopatrzone w specjalne urzgdzenia

zasysajgce.
e nie wolno pipetowac roztworow ustami !!!
6. Przy rozcienczaniu kwasow nalezy zachowac szczegolng ostroznosc.

e zawsze wlewac kwas do wody, nigdy na odwrot !!!



7. Doswiadczenia, w ktorych uzywa sie wiekszych ilosci trujgcych, zrgcych
a zwfaszcza tatwopalnych substancji, wykonywac nalezy wytgcznie pod
nadzorem asystenta. Nalezy takze ostrzec osoby pracujgce w poblizu.

8. Doswiadczenia, w czasie ktorych wydzielajg sie trujgce, Zzrgce Ilub
cuchngce gazy, nalezy wykonywacC wytgcznie pod wyciggiem
(dygestorium).

9. Chemikalidw, czy to statych czy ciektych, nie nalezy probowac jezykiem,
ani dotykac palcami. Po pracy z substancjami trujgcymi nalezy doktadnie
umyc rece.

10. Palenie tytoniu, jedzenie, picie czy zucie gumy w pomieszczeniach
laboratoryjnych jest zabronione.

11. Przy rozlaniu lub rozsypaniu, zrgcych lub tatwopalnych substancji nalezy
niezwtocznie zawiadomi¢ asystenta, ktory udzieli doktadnych wskazowek
co do sposobu dalszego postepowania.

12. Nie wolno szczelnie zamykac naczyn i aparatow ogrzewanych lub takich,
w ktorych cisSnienie moze wzrosngc nas skutek zachodzgcej reakcji.

13. Nie nalezy nachylac sie nad naczyniami z ogrzewanymi ptynami, jak rowniez
wktadac gfowy pod dygestorium.

14. Przy ogrzewaniu probowek, kolb nie nalezy ich wylotu kierowac ani
na siebie, ani na sgsiada przy stole laboratoryjnym.

156. Nie wolno ogrzewac cieczy tatwopalnych w otwartych naczyniach,
niezaopatrzonych w chfodnice zwrotng.

16. W przypadku ogrzewania palnikiem nalezy zwréci¢ uwage czy jego
ptomien nie przeskoczyt do wnetrza. Jezeli tak by sie stato to nalezy palnik
natychmiast zgasic¢, a nastepnie po ostygnieciu, wyregulowaniu doptywu
gazu i powietrza zapali¢ na nowo.

17. Podczas sgczenia cieczy tatwopalnych, zwtaszcza niskowrzgcych, nalezy
usungc z pobliza zrodto ognia.

18. Palne rozpuszczalniki organiczne nalezy przechowywac z dala od ognia
i nieostonietych lub iskrzgcych urzgdzen elektrycznych.

19. Nalezy unikac¢ przegrzewania cieczy (substancja istniejgca w stanie
cieklym powyzej swojej temperatury wrzenia przy danym cisnieniu).
Do cieczy przegrzanych nie wolno wrzuca¢ kamyczkow wrzennych,

ani wegla odbarwiajgcego, nalezy je przedtem ostudzic.



20. Weze gumowe do tgczenia aparatury nalezy naktadac bardzo starannie,
zZwracajgc uwage, aby Srednica weza byta odpowiednio dobrana. Nalezy
Sie upewnic, czy wgz nie jest uszkodzony.

21. Przy naktfadaniu korkow i wezy gumowych na rurki i prety szklane rece
powinny by¢ owinigte recznikiem. Zewnetrzne powierzchnie szkta nalezy
zwilzy¢ wodg lub lepiej gliceryng w celu zmniejszenia tarcia pomiedzy
Szktem a guma.

22. Gdy po raz pierwszy usuwa sSie powietrze ze szklanego naczynia
prozniowego (eksykator, kolba prdézniowa) naczynie nalezy owingc
recznikiem z uwagi na niebezpieczenstwo implozji (nagte zapadniecie sie
Scianek naczynia, przeciwienstwo eksplozji).

23. Nie wolno wytwarza¢ proézni w naczyniach cienkosciennych (kolba
stozkowa, kolba ptaskodenna, butelki).

24. W przypadku stosowania elektrycznej aparatury pomiarowej nalezy
zwracac szczegolng uwage na jakosc potgczen elektrycznych i stosowane
parametry.

25. Nalezy przestrzegaC¢ wszystkich zalecen wymaganych przy pracy
Zz urzgdzeniami elektrycznymi (nie obstugiwa¢ mokrymi rekami,
nie zdejmowac¢ osfon, nie wktadac¢ przedmiotdw przez otwory
konstrukcyjne, nie zastania¢ otworow wentylacyjnych itp.).

26. Nalezy sciSle przestrzegac instrukcji obstugi danych aparatow.

1.1. Przepisy porzadkowe

Przepisy te majg za zadanie zwigkszenie bezpieczenstwa, utrzymanie porzadku
i czystosci w pomieszczeniach laboratoryjnych, usprawnienie przebiegu cwiczen
i zwiekszenie efektywnosci procesu dydaktycznego.
1. W czasie ¢wiczen nalezy zachowac spokdj.
2. Odziez wierzchnig oraz dodatkowe torby Ilub plecaki nalezy zostawic
w szatni

3. Cwiczenia nalezy wykonywa¢ $cisle wg odpowiedniej instrukcji.



4. Podczas pracy w laboratorium chemicznym obowigzuje:
e fartuch ochronny — zapinany na guziki i uszyty z wtdkien naturalnych
(nie wolno uzywac fartuchow z tatwopalnych wtdékien syntetycznych
e buty na ptaskiej podeszwie, inne niz do chodzenia na zewngtrz
e okulary ochronne
e rekawice ochronne
e bezwzgledny zakaz noszenia rozpuszczonych dtugich wtosow
— nalezy je spigc

5. Stot laboratoryjny powinien by¢ zawsze czysty i suchy. Brudne naczynia
laboratoryjne nalezy jak najszybciej umyc¢ | wysuszy¢. Na stole
laboratoryjnym powinny znajdowac sie wytgcznie te przybory, ktére w danej
chwili sg potrzebne do pracy.

6. Gazu i wody, a przede wszystkim odczynnikow i wody destylowanej nalezy
uzywac oszczednie, w ilosci jak najmniejszej, niezbednej do wykonania
doswiadczenia.

7. Butelki i stoje z odczynnikami przeznaczonymi do wspoélnego uzytku
natychmiast po uzyciu nalezy odstawi¢ na wyznaczone miejsca. Nie wolno
zlewac lub wsypywac do tych naczyn resztek nie zuzytych odczynnikow. Nie
wolno rowniez pozostawiac butelek otwartych. Korkow od butelek nie wolno
ani na chwile odktadac na stof.

8. Resztek nie zuzytych kwasow i tugow nie wolno wylewac¢ bezposrednio do
zlewu, lecz dopiero po uprzednim unieszkodliwieniu. W przypadku wlania
zrgcego kwasu lub zasady do zlewu nalezy sptukac go obficie biezgcg wodg.

9. Resztki substancji pozostajgce po cwiczeniach (statych i ciektych)
umieszcza sie w specjalnie do tego celu przeznaczonych pojemnikach
i naczyniach.

10.Kazdy jest odpowiedzialny za porzgdek w miejscu, gdzie pracuje.
Po skonczonej pracy nalezy zrobi¢ porzgdek na swoim stole, umiescic

na wifasciwym miejscu odczynniki i przyrzgdy.
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1.2. Forma dokumentacji ¢wiczen

Przed przystgpieniem do wykonania ¢wiczenia student powinien przedstawi¢
asystentowi prowadzgcemu zajecia plan postepowania i dopiero po uzyskaniu
akceptacji moze przystgpi¢ do wykonania ¢wiczenia. W trakcie trwania ¢wiczenia
prowadzi sie notatke laboratoryjng, ktéra musi zawiera¢ sposoby wykonania
poszczegolnych czynnosci, ilosci i stezenia reagentdw, czas trwania poszczegolnych
operacji, wartosci temperatury i cisnienia oraz wszelkie obserwacje i spostrzezenia.
Opis ten powinien by¢ na tyle doktadny, aby mozna byto powtdrzyé cEwiczenie,
wylgcznie na podstawie informacji w nim zawartych. Przygotowany uprzednio plan
i notatka laboratoryjna prowadzona na biezgco sg podstawg do sporzgdzenia

sprawozdania, ktore z kolei jest formg dokumentaciji pracy studenta i podlega ocenie.

1.3. Schemat sprawozdania:

Data rozpoczecia/zakoriczenia ¢wiczenia Imie i Nazwisko studenta

Sprawozdanie z preparatu nr ......

Synteza ........ (nazwa preparatu)

Schemat reakcji syntezy

Mechanizmy biegngcych reakcji

Lista stosowanych reagentéow (nazwa; masa molowa; iloS¢ moli masa,
ewentualnie objetoSc uzyta do syntezy)

Rysunki schematyczne aparatury

Doktadny opis przebiegu c¢wiczenia na podstawie notatki laboratoryjnej

Masa ofrzymanego produktu i wydajnoSc¢ syntezy

N S O KN

Charakterystyka produktu:
e stan skupienia, postac, barwa
e Zzakres temperatury topnienia lub wrzenia

e interpretacja zestawu widm otfrzymanych od asystenta prowadzgcego

11



1.4. Przyktadowe sprawozdanie:

03.03.2024 / 10.03.2024 Jan Kowalski
Sprawozdanie z preparatu nr 1
Synteza octanu p-tolilu

1. Schemat syntezy

OH HyPO, OCOCH;
H O,
+  (CHCOX0 +  CHiCOOH
CHy

CH;

2. Mechanizm reakcji

H3PO, H' + H,PO4
H5C
} \C:6 HSC\ s H3C\
'O/- .. N L /C—%—H ®/C_Q—H
10 + HY =—=| :0: -~ .
\c:6 \ _'. : \. e
A £=0 Cc=0
H3C H;C H3C/
/\ch . @Hs(F
OH ®/?_9_H CH3®§_?_9_H
N . H
C=0 t0:
CH T s\ .
3 H;C =
HsC
H3C H;C
| -~ CH;COOH H
H—O:
@\ .
C=0
it
HaC

OYCH3
/[ j 0
CH;
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3. Lista reagentow

Masa llo$¢ moli Masa lub/i
Lase molowa [mol] objetosé (cieczy)
[g/mol] /e y
1 | p-krezol 108 0,1 mol 10,8 ¢g
2 | bezwodnik octowy 102 0,1 mol 10,2 g, 9,4 cm®
3 | kwas ortofosforowy (V) 85% 98 19
4 | chloroform 119 20 cm®
5 | wodorotlenek sodu 40 1,6¢g
6 bezwoc{ny siarczan (VI) magnezu do 120 okolo 5 g
suszenia

I etap: przeprowadzenie reakcji syntezy octanu p-toliu

4. Rysunek aparatury

« /(/{ Toduizca W’/ﬁm@

— Ho B
/A,Ow@ ‘OW%Q&&W

__—rama / oI’

S
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Do kolby okraggtodennej o pojemnosci 50 cm?3 zaopatrzonej w chtodnice zwrotng
(chtodzong wodg) dodano 10,8 g p-krezolu, 9,4 cm? bezwodnika octowego i 1 g kwasu
fosforowego. Powstata bezbarwna jednorodna mieszanina. Nastepnie kolbe
ogrzewano czaszg grzewczg (okoto 50% mocy) utrzymujgc mieszanine reakcyjng

w tagodnym wrzeniu przez 3 godziny.

Il etap: oddestylowanie kwasu octowego

_Aermom ol

ﬂ S lodwca, de M L"f"/ ul

[ 4
o
n},(\.".f"/ﬁ, 7 AN t v
T NASOOAANN

A
Lolba. Oﬁ(rci ?/ﬂO Offif‘ml'cli}o

E%i ! _020.520. ;ch,
>t B

olba
M0 20w,

Po krotkim ostudzeniu mieszaniny reakcyjnej, zdemontowano chtodnice zwrotng
i kolbe zaopatrzono w chtodnice destylacyjng, rowniez chfodzong wodg. Pod wylot
chifodnicy ustawiono kolbe stozkowg o poj. 50 cm3 | rozpoczeto ogrzewanie
zwiekszajgc moc grzania o okoto 20% w poréwnaniu do poprzedniego etapu. Po okoto
5 minutach u wylotu chtodnicy pojawity sie pierwsze krople destylatu, proces
prowadzono jeszcze przez okoto 10 minut, otrzymujgc w sumie okoto 5 cm?3

bezbarwnej cieczy.

14



lll etap: ekstrakcja produktu z mieszaniny poreakcyjnej
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Po ochtodzeniu zawarto$¢ kolby przeniesiono do rozdzielacza, dodano 20 cm?3

chloroformu a nastepnie dodano 30 cm?3 uprzednio sporzgdzonego 5% wodnego
roztworu wodorotlenku sodu (1,56 g NaOH w 28,5 g wody). Wkraplacz zamknieto
korkiem | energicznie wytrzgsano. Zaobserwowano silne pienienie sie mieszaniny.
Po kazdym wytrzasnieciu (w sumie trzy razy) zawarto$c¢ rozdzielacza odgazowywano.
Nastepnie z wkraplacza zdjeto korek i umieszczono w statywie, w celu rozdzielenia
sie warstw. Po okoto dwoch minutach we wkraplaczu mozna byfo zaobserwowac dwie
warstwy: dolng klarowng i gorng lekko metng. W celu upewnienia sie ktéra warstwa
Jest wodna, a ktora organiczna przeprowadzono test polegajgcy na wypuszczeniu Kilku
kropli dolnej warstwy na szkietko zegarkowe z wodg. Na wodzie zaobserwowano
pojawienie sie ttustych, opalizujgcych plam, ktore Swiadczg o tym, ze dolna warstwa
Jjest organiczna. Po odrzuceniu warstwy wodnej, warstwe organiczng przemyto

dwukrotnie woda.
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IV etap: suszenie
Jako srodka suszgcego uzyto bezwodny siarczan magnezu w ilosci okoto 5 g,

proces ten trwat okoto tygodnia (pomiedzy kolejnymi zajeciami).

V etap: ofrzymanie czystego produktu za pomocg destylacji prostej
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Po oddzieleniu srodka suszgcego za pomocg sgczenia grawitacyjnego warstwe

kolba
M0 2h0wd.

organiczng poddano destylacji prostej. W poczatkowej fazie destylacji, gdy zbierano
chloroform (okoto 60°C), przez chtodnice przeptywata woda, nastepnie po zwiekszeniu
mocy grzania i osiggnieciu temperatury 140°, odtgczono doptyw wody do chfodnicy.
Czysty produkt zbierano jako frakcje wrzgcg w temperaturze 208-209°C pod
cisnieniem atmosferycznym.

5. Masa otrzymanego produktu 9,8 g

Obliczenie wydajnosci:

10,8 g p-krezolu ----------- 15,0 g octanu p-tolilu (100%)
15,0 g -------- 100%
9,849 ---—-—-- w
W=653%
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6. Charakterystyka produktu:
Bezbarwna ciecz, o specyficznym zapachu
Temperatura wrzenia pod cisnieniem atm. 208—-209°C

Interpretacja widm octanu p-tolilu:

Widmo IR w cieczy

Pasmo (cm)

3036 VC-H alifat
2936 VC-H arom.
1762 Vc=0
1650, 1515 V C-C arom.
1120,1044 Vc-0

770 y C-C arom.

Interpretacja widma 1H-NMR

3 2
H H
0 1
4 I
H;C O—C—CHj;
H H
3 2'
Nr atomu H Przesuniecie (ppm) Multipletowos$c
1 2,2 singlet
2,2 7,0 dublet
3,3 7,1 dublet
4 2,3 singlet
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Interpretacja widma 3C-NMR

5 4 o)
7 [l
Hi3C O—C—CHj;
6 3 271
5! 4!
Nr atomu C Przesuniecie (ppm)

1 20
2 170
3 149
4, 4’ 121
5 5 130
6 135
7 21
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2. PODSTAWOWY SPRZET LABORATORYJNY

Sprzet laboratoryjny do preparatyki organicznej obejmuje naczynia i przyrzady
szklane oraz porcelanowe, sprzet metalowy, aparaty i przyrzady pomiarowe, elementy
montazowe i pomocnicze.

Podstawowy zestaw do ¢wiczenh obejmuje:

— zlewki, krystalizatory, szkietka zegarkowe, parownice szklane i porcelanowe;
kolby stozkowe (erlenmajerki), kolby ssawkowe (prézniowe), kolby okragtodenne
z jedng i kilkoma szyjami, kolby destylacyjne Claisena z nasadkg Vigreaux;
chtodnice, kolumny rektyfikacyjne (deflegmatory); zestawy do destylacji pod
zmniejszonym cisnieniem, nasadki destylacyjne, rurki do chlorku wapnia;
rozdzielacze i wkraplacze; cylindry miarowe; lejki zwykte, sitowe i Schotta,
lejki wsypowe, termometry, bagietki, eksykatory, komory do chromatografii
cienkowarstwowej

— statywy metalowe, tapy, tgczniki, tréjnogi, siatki metalowe i z wibkna szklanego,
ptaszcze metalowe do sgczenia na gorgco, kociotki mosiezne do wytwarzania
pary wodnej, szpatutki i topatki

— suszarki elektryczne, manometry, kriometry, wagi elektroniczne, wyparki
proézniowe, taznie wodne, czasze grzewcze i regulatory mocy z okablowaniem

— korki szklane i z tworzyw sztucznych, uszczelki gumowe, weze do wody,

kapilarki do kriometru.

2.1. Szklo laboratoryjne

Szkto laboratoryjne do ¢wiczen spetnia wymagania zawarte w okreslonych
normach dotyczgcych skfadu chemicznego, wytrzymatosci termicznej, mechaniczne;j

i chemicznej.
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Proste i wygodne montowanie zestawdw aparaturowych mozliwe jest dzieki
wyposazeniu poszczegoélnych elementéw i naczynh szklanych w szlify. Potgczenia te
zapewniajg duzg szczelnos¢ i lepiej chronig przed dziataniem szkodliwym
i korodujgcym chemikaliow. W zaleznosci od ksztaftu i budowy wyroznia sie szlify:
stozkowe (najpopularniejsze), kuliste (np: pofgczenie odbieralnika wyparki
prézniowej), ptaskie (np: w eksykatorze), cylindryczne (np: w prowadnicy mieszadta
mechanicznego) — kazdy z nich moze by¢ szlifem zewnetrznym (popularnie ,meskim”)
lub wewnetrznym (,zehnskim). Dodatkowo poszczegdlne elementy ztgcza mogg
by¢ niewymienne, czyli state (oznaczenie S) lub wymienne (oznaczenie WS).
Szlify znormalizowane produkowane sg wedtug norm, ktére szczegotowo okreslajg
Srednice, wysokosc powierzchni szlifowanej, czy kat nachylenia stozka (w przypadku
szlifow stozkowych). W praktyce laboratoryjnej podaje sie rozmiary szliféw jako
stosunek zaokrgglonego wymiaru poczgtkowej wewnetrznej srednicy stozka (w mm)
do dlugosci szlifu (w mm) — wartos¢ ta jest czesto naniesiona na naczynie

laboratoryjne przez producenta.

ZDJ. 1. SZLIF STOZKOWY ZEWNETRZNY ZDJ. 2. SZLIF STOZKOWY WEWNETRZNY
Z OZNACZENIEM ROZMIARU
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. ‘ ..Il
ZDJ. 3A. SPOSOB LACZENIA SZLIFOW ZDJ. 3B. POLACZENIE SZLIFOW

Na ¢wiczeniach stosowane jest szkio laboratoryjne ze szlifami wymiennymi,
stozkowymi o rozmiarach 14/23, 19/26, 29/32.

Po zakonczonym procesie jednostkowym lub syntezie demontaz pofgczen
na szlify powinien odbywac sie gdy aparatura jest jeszcze ciepta — pozwoli to unikngé
tzw. zatarcia szlifu, ktory utrudnia lub uniemozliwia rozigczenie poszczegodinych
elementow szklanych. Do zatarcia korkéw szklanych w szyjce butelki lub kolby
prowadzi rowniez dlugotrwate przechowywanie w tych naczyniach stezonych
roztworow wodorotlenkéw (tugéw). W celu zapobiezenia zatarciu szlifu, nalezy
stosowac smary silikonowe, ktore zapewniajg rowniez szczelnos¢ aparatury. Smary te
majg odpowiednig odpornos¢ chemiczng i wysokg lepkos¢ w szerokim zakresie
temperatur. Oleje silikonowe stosuje sie do zwilzenia powierzchni szliféw
cylindrycznych w obracajgcej sie prowadnicy mieszadta mechanicznego. W przypadku
zatarcia szlifu nalezy zwrdci¢ sie o pomoc do personelu technicznego lub mozna
zastosowac kolejno nastepujace czynnosci: nanies¢ w szczeline potgczenia kilka
kropli oleju silikonowego lub gliceryny i ostrozne ostukiwa¢ kawatkiem listewki
drewnianej. Mozna tez delikatne polewac gorgcg wodg zewnetrzng powierzchnie

szlifu i prébowac obrdci¢ ztgczone elementy w przeciwnych kierunkach.
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ZDJ. 4. OLEJ SILIKONOWY ZDJ. 5. SMAR SILIKONOWY

2.1.1. Kolby okragtodenne

Kolby okrggtodenne to podstawowe naczynia reakcyjne. Mogg mieé roznag
pojemnos$¢ i iloS¢ szyj zakonczonych otworami ze szlifem. Pojemnos¢ kolby
(najczesciej od 100 do 1000 cm?) dobiera sie w zaleznosci od objetosci mieszaniny
reakcyjnej lub destylowanej cieczy — powinna ona wypetnia¢ od 1/2 do maksymalnie
2/3 kolby. Kolby z kilkoma szyjami (kolby Witta) dobiera sie do ilosci prowadzonych
jednoczesnie operacji np: ogrzewanie pod chtodnicg zwrotng, pomiar temperatury
i mieszanie wymaga zastosowania trojszyjnej kolby Witta. Skala w jakich prowadzi
sie syntezy studenckie wymaga stosowania kolb o pojemnosci 100-250 cm?.
Zazwyczaj sg to kolby jednoszyjne z krotkg szyjg i szlifem 29/32 lub 19/26 oraz
kolby Witta trojszyjne (jedna szyja ze szlifem 29/32 i dwie ze szlifem 14/23).
Kolby z jedng szyjg o mniejszych pojemnosciach stosuje sie najczesciej jako

odbieralniki podczas destylac;ji.
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ZDJ. 6. KOLBA JEDNOSZYJNA ZDJ. 7. KOLBA TROJSZYJNA

2.1.2. Kolby destylacyjne Claisena

Kolby destylacyjne Claisena stosuje sie
do destylacji pod zmniejszonym ci$nieniem. Kolby
te majg sercowaty ksztatt i wykonane sg ze szkta
dostosowanego do pracy przy niskich wartosciach
ciSnienia. Zaopatrzone sg w dwie szyje i boczg
rurke ze szlifami, dodatkowo sg zespolone
z kolumng Vigreaux (czyt. ,wigro”) — szklang rurkg
z wtopionymi do wewnatrz wypustkami. W szyi
potozonej nad dnem kolby umieszcza sie kapilare
szklang, w bocznej szyi umieszcza sie termometr,

boczna rurka stuzy do potgczenia z chtodnica.

ZDJ. 8. KOLBA CLAISENA
Z NASADKA VIGREAUX
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2.1.3. Kolby ssawkowe

Kolby ssawkowe (prozniowe) to
gruboscienne naczynia o ksztatcie stozka
z bocznym tubusem. Stuzg do sgczenia
pod zmniejszonym cisnieniem. Mimo
podobienstwa do kolb Erlenmeyera nie
wolno ich stosowa¢ zamiennie. Szyje kolb
ssawkowych mogg by¢ ze szlifem lub bez
szlifu. Wielko$¢ kolby nalezy dobra¢ do
ilosci spodziewanego przesgczu, tzn. tak
aby nie doszto do zaciggniecia przez tubus
przesgczu do instalacji wytwarzajgcej

proznie.

ZDJ. 9. KOLBA SSAWKOWA

2.1.4. Chilodnice

Chiodnice stuzg do skraplania par substancji, ktore powstajg podczas
ogrzewania cieczy do wrzenia. W zaleznosci od petnionej funkcji chtodnice dzieli sie
na chtodnice zwrotne i chtodnice destylacyjne. Chtodnice zwrotne montuje sie
pionowo nad kolbg. Ich rolg jest zapobieganie odparowaniu ciektych sktadnikow
mieszaniny reakcyjnej poprzez zawracanie skroplonej cieczy do naczynia, w ktorym
prowadzi sie reakcje. Chtodnice destylacyjne stosuje sie podczas destylacji i montuje
sie je ukosnie, tak aby umozliwiaty zebranie skroplonej cieczy w odbieralniku.
Niektére chtodnice sg zintegrowane z nasadkami umozliwiajgcymi tatwe i szczelne
montowanie zestawdéw do destylacji. Ze wzgledu na sposéb konstrukcji chtodnice
dzieli sie na powietrzne iwodne. Chtodnica powietrzna to szklana rurka
o odpowiedniej dtugosci ze szlifem na obu koncach, stosuje sie jg przy chtodzeniu

cieczy wysokowrzgcych tzn. o temperaturze wrzenia wyzszej niz 150°C.
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ZDJ. 10. CHLODNICA POWIETRZNA

Chiodnice wodne stosuje sie do skraplania par substancji niskowrzgcych
(tzn. ponizej 140°C). Skonstruowane sg w ten sposob, ze rurka we wnetrzu ktérej
nastepuje skraplanie par jest otoczona ptaszczem szklanym, przez ktory przeptywa
zimna woda. Przeptyw wody mozliwy jest dzieki kroccom na ktére zaktada sie weze
gumowe doprowadzajgce i odprowadzajgce wode z instalacji wodno-kanalizacyjnej.
Wode do chtodnicy doprowadza sie kré¢cem dolnym (w chtodnicy zwrotnej) lub tak
aby jej przeptyw byt przeciwny do kierunku ochtadzanych par (w chfodnicy
destylacyjnej). Dlugos¢ chtodnicy i szybkos¢ przeptywu wody nalezy dobra¢ do skali
prowadzonego procesu lub tak aby skraplanie par nastepowato do potowy chtodnicy

(liczgc od wylotu ogrzewanego naczynia).

woda

ZDJ. 11. CHLODNICA DESTYLACYJNA Z NASADKAMI
Z ZAZNACZONYM KIERUNKIEM PRZEPLYWU WODY

woda €

ZDJ. 12. CHLODNICA
ZWROTNA Z KIERUNKIEM
PRZEPLYWU WODY
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ZDJ. 13. CHLODNICA LIEBIGA, KULKOWA ZDJ. 14.
| SPIRALNA Z EWNETRZNYM DEFLEGMATOR
CHLODZENIEM

Aby zwiekszy¢ efektywnos¢ chtodzenia stosuje sie chtodnice o roznym ksztatcie
i stopniu rozwiniecia powierzchni rurki skraplajgcej pary. Stad do najczesciej
stosowanych chtodnic nalezg: chtodnice proste (Liebiega), kulkowe (Allihna) i spiralne
z chtodzeniem wewnetrznym oraz chtodnice z podwojnym ptaszczem. Wszystkie
z tych chitodnic mogg petni¢ funkcje chtodnicy zwrotnej, natomiast jako chtodnice

destylacyjne stosuje sie chtodnice proste.

2.1.5. Deflegmatory
Deflegmatory (kolumny rektyfikacyjne) stuzg do destylacji frakcyjnej. Majg

postac rurki szklanej roznej dtugosci z wypetnieniem w postaci matych elementow
szklanych lub kolumn typu Vigreaux. Rozdziat destylatu w deflegmatorze opiera sie
na wymianie ciepta procesow skraplania i parowania pomiedzy sktadnikami destylatu
a wypetnieniem kolumny. Aby zapobiec stratom ciepta stosuje sie deflegmator
z ptaszczem szklanym lub owija sie go tkaning z widkna szklanego (tzw. kocyk

grzewczy).
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2.1.6. Wkraplacze i rozdzielacze

Wkraplacze majg zastosowanie do dozowania substancji ciektych, zazwyczaj
podczas reakcji wymagajgcych stosowania rezimu temperaturowego. Majg one ksztatt
cylindryczny, kulisty lub gruszkowaty. W gérnej czesci sg zamykane korkiem, w dolnej
zakonczone cienkg rurkg szklang (n6zka) z kranem szklanym lub teflonowym, czesto
posiadajg szlif. Wiekszos¢ wkraplaczy posiada rurke odpowietrzajgca, ktora
wyréwnuje cisnienie po obydwu stronach kranu, gdy wkraplacz jest zamkniety
szczelnie korkiem.

Rozdzielacze stuzg do rozdzielania cieczy niemieszajgcych sie. Wykorzystuje
sie je podczas ekstrakcji typu ciecz-ciecz, oraz do tzw. przemywania cieczy. Majg

identyczng konstrukcje jak wkraplacze, z tg roznicg ze nézka rozdzielacza

nie posiada szlifu.

ZDJ. 15. WKRAPLACZ ZDJ. 16. WKRAPLACZ CYLINDRYCZNY
CYLINDRYCZNY i | GRUSZKOWY BEZ WYROWNANIA
Z WYROWNANIEM CISNIEN CISNIEN
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2.1.7. Lejki

Oprocz zwyktych lejkow szklanych szerokie zastosowanie w preparatyce
organicznej majg lejki Schotta, lejki sitowe i lejki wsypowe. Lejki Schotta i lejki sitowe
stuzg do sgczenia pod zmniejszonym cisnieniem. W lejkach Schotta elementem
filtrujgcym jest wbudowana ptytka ze spieku szklanego. WielkoS¢ porow w ptytce
z jednej strony determinuje szybko$¢ sagczenia, z drugiej strony umozliwia
zatrzymywanie osadow o okreslonej ziarnistosci. Przyjmuje sie oznaczenia
wielkosci porow od GO (najwieksza srednia wielko$¢ poréow) do G5 (najmniejsza
srednia wielkos¢ poréw). Do saczenia preparatow studenckich najwieksze
zastosowanie majg lejki Schotta G3. Przez lejki Schotta nie wolno sgczy¢ cieczy
o silnie zasadowym odczynie (tugi), w przeciwnym razie dochodzi do zniszczenia

spieku szklanego.

ZDJ. 17. LEJEK SCHOTTA ZDJ. 18. LEKI SITOWE

Odmienng konstrukcje majg lejki sitowe — w ptytce wtopionej w lejek znajdujg sie
otwory tworzace sito. W celu odfiltrowywania zawiesiny, nalezy na pitytce lejka
umiesci¢ odpowiedniej wielkosci krgzek z bibuty filtracyjnej. Lejki sitowe mogg byc¢

szklane lub porcelanowe (Blchnera). Lejki te stosuje sie zwtaszcza do sgczenia
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zawiesin barwnikéw, ktérych doczyszczenie
po sgczeniu jest tatwiejsze niz lejkow Schotta.
Lejki wsypowe umozliwiajg  wygodne
umieszczenie w kolbie reagentow statych,
mogg mie¢ ksztatt stozka Ilub dzwonu

z szerokg nozkg i szlifem.

ZDJ. 19. LEJKI WSYPOWE

2.1.8. Nasadki, ztgcza, redukcje i ekspansje

Do tgczenia poszczegolnych elementow aparatury, gdy zachodzi koniecznos¢
doprowadzenia substratow lub odbierania produktow w okreslony sposob, badz
zabezpieczenia Srodowiska reakcji przed wptywem czynnikdw Srodowiska
zewnetrznego stosuje sie réznego rodzaju nasadki i ztgcza. Do najczesciej
stosowanych nalezg: redukcje, ekspansje, nasadki destylacyjne oraz rurki
zabezpieczajgce przed dostepem wilgoci.

Redukcje i ekspansje majg na jednym koncu szlif wewnetrzny, a na drugim szlif
wewnetrzny. Stuzg do fgczenia poszczegolnych elementdw aparatury, ktore nie pasujg
do siebie rozmiarami szlifow, np: do potgczenia kolby ze szlifem 29 i chtodnicy
ze szlifem 19 nalezy zastosowac redukcje 29 na 19, w odwrotnej sytuacji stosuje

sie ekspansje 19 na 29.
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ZDJ. 20. EKSPANSJA | REDUKCJA ZDJ. 21. TERMOMETR ZE
SZLIFEM | TERMOMETR
Z KROCCEM

Nasadki destylacyjne, majg rozny ksztatt i potoczne nazwy, stuzg do tgczenia
kolby z chtodnicg i termometrem, a takze do zbierania destylatu w odbieralniku.
Czesto sg zintegrowane z chtodnica.
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ZDJ. 22. NASADKA DO DESTYLACJI ZDJ. 23. NASADKA DESTYLACYJNA
Z PARA WODNA Z PARA WODNA Z PRAWIDLOWO ZAMONTOWANYM
TERMOMETREM

Nasadka do destylacji z parg wodng umozliwia jednoczesne wprowadzenie
gorgcej pary wodnej do kolby z destylowang mieszaning i potgczenie kolby
z chtodnica.

Nasadka do destylacji pod zmniejszonym cisnieniem (,kréwka”) dzieki swojej
konstrukcji i mozliwosci obrotu umozliwia zmiane odbieralnikédw destylatu.

Nasadka do destylacji azeotropowej (Deana-Starka) umozliwia w sposob ciggty
jednoczesne oddestylowanie i rozdziat azeotropu powstajgcego w trakcie reakcji
chemicznej. Skala umieszczona na ramieniu nasadki zakonczonym kranem umozliwia
odczyt objetosci oddestylowanej wody.

Nasadka do chlorku wapnia jest stosowana do zabezpieczenia srodowiska
reakcji przed dostepem wilgoci. Ma ksztatt zgietej pod katem ostrym rurki z kulistym
wypukleniem oraz szlifem zewnetrznym. W rozszerzeniu rurki umieszcza sie
granulowany, bezwodny chlorek wapnia (substancja higroskopijna) zabezpieczony
z obydwu stron luzno zwinietymi kawatkami waty. Tak przygotowang nasadke montuje
sie na chtodnicy, czasami na jednej z szyj kolby.
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ZDJ. 24. NASADKA DO DESTYLACJI POD ZDJ. 25. NASADKA DEANA
ZMNIEJSZONYM CISNIENIEM (,, KROWKA?”) — STARKA

ZDJ. 26. NASADKA ODBIERAJACA ZDJ. 27. NASADKA Z CHLORKIEM
DESTYLAT (FAJKA) WAPNIA (PUSTA | NABITA)
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2.1.9. Eksykatory

Eksykatory stuzg do przechowywania
i suszenia substancji statych. Sg to
szerokie naczynia szklane z pokrywg na
szlif ptaski. Na dnie eksykatora umieszcza
sie Srodek suszagcy a na specjalnym
wkiadzie (potce) z otworami, wykonanym
najczesciej z porcelany, umieszcza sie

naczynie z suszong substancjag.

ZDJ. 28. EKSYKATOR

2.1.10. Mycie i suszenie szkla laboratoryjnego

Zanieczyszczone szkto laboratoryjne nie moze byc¢ stosowane do éwiczen,
nalezy je sukcesywnie myc¢ rowniez z tego wzgledu, ze Swieze zabrudzenia jest tatwiej
usungc. W pierwszej kolejnosci stosuje sie cieptg wode z detergentem i zestaw
odpowiednich szczotek, nastepnie naczynie przemywa sie niewielkg iloscig acetonu
(zlewki acetonu zbiera sie do odpowiednich pojemnikéw). W dalszej kolejnosci mozna
zastosowac rozpuszczalnik uzyty do syntezy. Do wyjatkowo opornych zanieczyszczen
organicznych stosuje sie mieszanine chromowg. Do osaddéw kamienia kottowego
i zanieczyszczen nieorganicznych stosuje sie rozcienczone roztwory kwasow
np: solnego. Umyte i przeptukane naczynia nalezy wysuszy¢ strumieniem cieptego
powietrza lub w suszarce elektrycznej, mozna tez pozostawi¢ na dtuzszy czas

do wyschniecia.
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2.2. Sprzet metalowy

Do montazu zestawow aparaturowych niezbedny jest sprzet metalowy do ktérego
zalicza sie statywy, tapy, kotka, tgczniki i podnosniki. W niektorych przypadkach

stosuje tréjnogi, siatki ceramiczne, ptaszcze grzewcze i kociotki mosiezne.

2.21. Statyw

Statyw stanowi pret metalowy z podstawg. Do montowania bardziej ztozonych
zestawdw aparaturowych wykorzystuje sie kratownice, czyli system potgczonych
poziomych i pionowych pretéow metalowych zamontowanych na stole laboratoryjnym

lub w komorze dygestorium.

ZDJ. 29. STATYW ZDJ. 30. KRATOWNICA
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2.2.2. Ltapyi kétka

Ksztalt i wielkos¢ obejmy
tapy dobiera sie do wielkosci
Srednicy naczynia lub aparatu
szklanego. Do montowania kolb
stosuje sie tapy okragte Iub
trojkatne (szyje kolby ujmuje sie
w fape na wysokosci szlifu),
natomiast chtodnice mocuje sie
za pomocg fap czteropalczastych
(mniej wiecej w potowie diugosci
chtodnicy). Kotka  metalowe
niepowlekane gumg stosuje sie
do mocowania ptaszczy
grzewczych podczas sgczenia

na gorgco, mozna rowniez potozy¢

na nie siatke ceramiczng, gdy zachodzi potrzeba ogrzewania palnikiem. Z kolei
kétka metalowe powlekane gumg stosuje sie podczas ekstrakcji do umieszczenia
w nich rozdzielacza. Podczas wkraplania jednego z reagentow do zlewki lub kolby,

gdy nie stosuje sie zigcza na szlify, rowniez mozna zastosowaé koétko do

_ ZDJ. 31. (OD LEWEJ) LtAPA OKRAGLA, ]
TROJKATNA, CZTEROPALCZASTA, DO NACZYN

O WASKIM PRZEKROJU

zamocowania wkraplacza kulistego lub gruszkowego.

ZDJ. 32. KOLKA
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2.2.3. taczniki

taczniki umozliwiajg potgczenie tapy lub kdétka metalowego ze statywem lub
kratownicg. Przy montazu fgcznikow nalezy zwrdci¢é uwage, aby wszystkie Sruby
przytwierdzajgce tgczniki do statywu byly po jednej stronie, natomiast Sruby
stabilizujgce fapy po przeciwnej stronie. Lapa musi spoczywac na tgczniku, nie moze

by¢ pod niego podwieszona.

ZDJ.34A. LAPA ZAMONTOWANA ZDJ. 34B. LAPA ZAMONTOWANA
PRAWIDLOWO NIEPRAWIDLOWO

2.2.4. Podnosniki

Podnosniki stuzg do dodatkowej
stabilizacji aparatury, umieszcza sie na
nich urzadzenia grzewcze, mieszadta itp.
Ze wzgledu na swojg konstrukcje i zasade
dziatania umozliwiajg szybkie odstawienie
czaszy grzewczej i podmiane jej na taznie
z zimng wodg, np.: by przerwac zbyt

gwattownie przebiegajgca reakcje.

ZDJ. 35. PODNOSNIK
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2.2.5. Plaszcz grzewczy

ZDJ. 36. PLASZCZ GRZEWCZY

2.2.6. Kociolek mosiezny

Kociotek stuzy do wytwarzania pary
wodnej podczas destylacji z parg wodna.
W jego gornej czesci osadzona jest dtuga
rurka szklana, ktéra petni role zaworu
hydraulicznego — zapobiega on nadmiernemu
wzrostowi cisnienia, oraz otwor z wezykiem
gumowym przez ktéry wyprowadzana jest
para wodna. Na sciance kociotka znajduje
sie wizjer umozliwiajgcy kontrolowanie
poziomu wody wewnatrz naczynia. W celu
wytworzenia pary wodnej kociotek z wodg
ustawia sie na trojnogu i ogrzewa palnikiem

gazowym.

Ptaszcz grzewczy stosuje sie do
sgczenia na gorgco. Po wlaniu do ptaszcza
gorgcej wody (okoto 3/4 pojemnosci)
ogrzewa sie palnikiem boczny tubus.
Woda

i rownomiernie rozprowadza ciepto, ktore

cyrkuluje  wewnagtrz ptaszcza
umozliwia ogrzanie Scianek lejka szklanego

umieszczonego wewngtrz ptaszcza.

ZDJ. 37. KOCIOLEK MOSIEZNY
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2.2.7. Montaz aparatury

Przed rozpoczeciem budowania
zestawu nalezy przygotowac i potozy¢ na
stole wszystkie niezbedne aparaty
szklane i elementy metalowe, nastepnie
orientacyjnie rozplanowac przestrzen na
kratownicy uwzgledniajgc: miejsce na
podnosniki i czasze grzewcze, dtugosc
stosowanej chfodnicy, odlegto$¢ od kranéw
z wodg, gniazdek elektrycznych czy

zestawu do obnizania cisnienia. Trzeba

uwzgledni¢ rowniez tatwos¢ dokonywania

ZDJ. 38. TROJNOG | SIATKA CERAMICZNA

takich czynnosci jak odczyt temperatury
czy podmiana odbieralnikow destylatu,
itp. Wiasciwy montaz zaczyna sie od stopniowego przytwierdzania do statywu
i taczenia ze sobg elementow szklanych tak aby zestaw byt rozbudowywany od dotu
do géry. Szczegdlnego wyczucia wymaga dokrecanie tap do naczyn szklanych
— nalezy zwrdci¢ uwage, aby z jednej strony zapewnic stabilnos¢, a z drugiej nie
dopusci¢ do nadmiernych naprezen szkia, ktore moze skutkowacC peknieciem.
Prawidtowo zmontowany zestaw jest spionizowany, stabilny i szczelny w miejscach
poftgczen. Jezeli wymaga tego specyfika prowadzonego procesu, to w nastepne;j
kolejnosci na chtodnice naktada sie weze: doprowadzajgcy i odprowadzajgcy wode
i po odkreceniu kranu sprawdza szczelnos$¢. Szybkos¢ strumienia wody powinna by¢
tak dobrana aby z jednej strony zapewnia¢ efektywne chtodzenie, a z drugiej nie
doprowadzi¢ do zbyt duzego wzrostu cisnienia w uktadzie chtodzgcym czego
konsekwencjg moze by¢ zsuniecie sie wezy z kré¢cow chtodnicy i zalanie aparatury.
Koncéwke weza odprowadzajgcego wode do kanalizacji mozna dodatkowo obcigzyc¢
np: tgcznikiem. Po skontrolowaniu i zatwierdzeniu aparatury przez asystenta mozna
rozpoczg¢ dodawanie odpowiednich odczynnikow (réwniez zatwierdzonych przez

asystenta). Na samym koncu uruchamia sie aparature grzewcza.
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3. ODCZYNNIKI LABORATORYJNE

3.1. Klasyfikacja i oznakowanie substanciji niebezpiecznych

Praktycznie wszystkie substancje wykorzystywane do ¢éwiczen nalezy traktowaé

jako mniej lub bardziej niebezpieczne dla ludzi i Srodowiska. Obecnie obowigzujgcy

w Unii Europejskiej, bardzo ztozony system klasyfikacji i oznakowania chemikaliéw

CLP (,Classification-Labeling-Packing”) oparty jest na Globalnym Zharmonizowanym

systemie Klasyfikacji i Oznakowania Chemikaliéw GHS (,,Globaly Harmonized System

of Classification and Labeling of Chemicals”). Ze wzgledu na wiasciwosci

fizykochemiczne, toksycznosc¢, rodzaj zagrozen dla zdrowia cztowieka i oddziatywanie

na Srodowisko wydzielono kilkanascie grup kategorii zagrozen, przy czym dana

substancja moze zostac zaklasyfikowana do kilku grup jednoczesnie. Opakowania

z substancjami chemicznymi oznakowane sg odpowiednimi znakami graficznymi

(piktogramami), hastami ostrzegawczymi, zwrotami wskazujacymi rodzaj zagrozenia

(zwroty H i EUH) i srodki ostroznosci (zwroty P).

Zagrozenia fizyczne:

o

GHSO01 GHS02 GHSO03 GHS04 GHSO05
Substancje Substancje Substancje Gazy pod Substancje
wybuchowe tatwopalne utleniajgce ci$nieniem korodujgce

metale
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Zagrozenia dla zdrowia:

St

P>

<=
GHS06 GHSO05 GHSO07 GHSO08
Substancje Substancje zrgce Substancje Substancje
toksyczne draznigce rakotworcze/
mutagenne

Zagrozenie dla srodowiska:

¥

GHSO09

Substancje
szkodliwe dla
Srodowiska

W laboratoriach, mogg znajdowacé sie réwniez opakowania z oznaczeniami

stosowanymi we wczesniej obowigzujgcych systemach kategoryzacji substanciji

niebezpiecznych.
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3.2. Karty charakterystyki

Karta charakterystyki to dokument sporzgdzany przez producenta Ilub
dystrybutora zawierajgcy wyczerpujace informacje na temat danej substancji, ktore
umozliwig uzytkownikom powziecie odpowiednich srodkow bezpieczenstwa podczas
pracy z tg substancjg oraz ochrone srodowiska. Uktad i zawartos¢ karty regulujg
odpowiednie rozporzgdzenia. W odpowiednio ponumerowanych sekcjach zawarte sg

nastepujgce informacje:

-_—

Identyfikacja substancji chemicznej/przedsiebiorstwa

N

Identyfikacja zagrozen
Skfad/informacja o sktadnikach
Srodki pierwszej pomocy
Postepowanie w przypadku pozaru
Postepowanie w przypadku niezamierzonego uwolnienia do srodowiska
Postepowanie z substancjami i mieszaninami

Kontrola narazenia/srodki ochrony indywidualne;j

© ©° N o 0 &

Wiasciwosci fizyczne i chemiczne

10. Stabilnos¢ i reaktywnosé

11. Informacje toksykologiczne

12. Informacje ekologiczne

13. Postepowanie z odpadami

14. Informacje dotyczgce transportu

15. Informacje dotyczgce przepisow prawnych
16. Inne informacje

Wiekszo$¢ kart charakterystyk dostepna jest w formie cyfrowej, co umozliwia
wygodne zapoznanie sie z nimi przed c¢wiczeniami. Znajomos¢ podstawowych
wiasciwos$ci i sposobu postepowania z substancjami wykorzystywanymi do syntez
oraz mozliwych zagrozen i s$rodkédw ochrony osobistej jest bezwzglednym

obowigzkiem kazdego studenta.
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3.3. Czystosé odczynnikéw

Na podstawie obowigzujgcych w Polsce i zagranicg norm, wyroznia sie
nastepujgce klasy czystosci odczynnikdw chemicznych:

— techniczny (techn.)

czysty (cz., p., pure, purum)

czysty do analizy (cz.d.a., p.a., for analysis, analytical chemical grade)

chemicznie czysty (ch.cz., C.P., chemical pure)

spektralnie czysty (spektr.cz)

W zagranicznej nomenklaturze spotyka sie rowniez oznaczenia extra pure
(ekstra czysty) oraz GR (guaranteed reagent for analysis — odczynniki
o gwarantowanej czystosci). W standardowej praktyce laboratoryjnej, w tym do celow
dydaktycznych stosuje sie odczynniki o nastepujgcych klasach czystosci: techniczny,
czysty oraz czysty do analizy. Podczas nieprawidtowego magazynowania lub dtugiego
przechowywania substancji, zwlaszcza po otwarciu opakowania, moze dojs¢ do
nieporzgdanych przemian, ktére mogg mie¢ wptyw na przebieg, wynik i wydajnosc
syntezy. Nalezy rozwazyC wowczas oczyszczenie tej substancji bezposrednio przed
zastosowaniem (np: benzaldehyd, bezwodnik octowy, czynniki sieciujgce, monomery).
Istotne zanieczyszczenie stanowi woda pochtaniana z powietrza, stgd po odmierzeniu

odpowiedniej ilosci substancji nalezy natychmiast zamkng¢ stdj lub butelke.

3.4. Nomenklatura

Opanowanie zasad nomenklatury chemicznej jest niezbedne do prowadzenia
prac laboratoryjnych. Opublikowana stosunkowo niedawno ,Nomenklatura Zwigzkéw
Organicznych. Rekomendacje IUPAC i Nazwy Preferowane 2013” w istotny sposéb
zmienia czes¢ dotychczasowych zasad nazewnictwa, stgd nalezy mie¢ na wzgledzie
to, ze dla danej substancji moze funkcjonowac kilka nazw. Pozyteczna jest tez
znajomos¢ niektérych nazw zwyczajowych czy dawniej uzywanych okreslen,
co w niektérych przypadkach pozwoli unikng¢ pomyiki i nieporozumien, np: lodowaty
kwas octowy — chodzi o czysty kwas octowy — okreslenie to wzieto sie stad, ze krzepnie

on w temperaturze ponizej 16°C tworzac krysztaty podobne do lodu.
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3.5. Uwagi techniczne

Odczynniki wydawane sg na podstawie informacji pisemnej podpisanej przez
asystenta, ktéra zawiera imie i nazwisko studenta oraz nazwe i ilos¢ substancji (statych
w gramach, ciektych w cm?3). W razie potrzeby obliczenia objetosci cieczy skorzystac
z Tabeli 1. str. 81. Naczynia do pobierania odczynnikow muszg by¢ czyste i suche,
a dla substancji tatwo chtongcych wilgo¢ dodatkowo z przykryciem. Szczegodlnej
ostroznosci wymaga praca z bromem: wszelkie czynnosci z tg substancjg nalezy
wykonywacC wytgcznie pod wyciggiem, w rekawicach i okularach ochronnych,
w obecnosci asystenta prowadzgcego. Dodatkowo w poblizu nalezy postawi¢ ptaskie
naczynie (maty krystalizator) z wodnym roztworem amoniaku do neutralizacji

par bromu.
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4. PODSTAWOWE CZYNNOSCI LABORATORYJNE

Otrzymanie koncowego produktu syntezy zwykle wymaga zastosowania wielu
czynno$ci pomocniczych, do ktorych zalicza sie min. ogrzewanie, chtodzenie,
mieszanie, sgczenie, suszenie, odparowywanie, oznaczenie temperatury topnienia
i wrzenia. Sposob wykonania i rodzaj zastosowanego sprzetu zalezy od specyfiki

i skali danej syntezy oraz wtasciwosci reagentow, rozpuszczalnikow itp.

4.1. Ogrzewanie i chtodzenie

4.1.1. Czasze grzewcze

Do bezpiecznego, rownomiernego i trwajgcego przez dtuzszy czas ogrzewania
kolb okragtodennych stosuje sie czasze grzewcze. Ciepto dostarczane jest za pomocag
odpowiednio zwinietej i zaizolowanej widknem szklanym elektrycznej spirali.
Urzadzenia te produkowane sg w roznych rozmiarach, z wbudowang regulacjg
mocy lub regulacjg za pomocg autotransformatora. Przy pracy z czaszg grzewczg
nalezy zwroci¢c szczegolng uwage na jako$C potaczen elektrycznych oraz na

niebezpieczenstwo zalania np: wodg z chtodnicy.
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ZDJ. 39. CZASZA | AUTOTRANSFORMATOR ZDJ. 40. CZASZA Z REGULACJA
MOCY

4.1.2. Ptlyty elektryczne

Do ogrzewania naczyn ptaskodennych najwygodniejsze jest stosowanie ptyt
elektrycznych. Urzgdzenia tego typu zaopatrzone sg w termometr kontaktowy (sonde),
dzieki ktoremu mozliwe jest utrzymywanie i regulacja temperatury na zadanym
poziomie przez dtuzszy czas. Wiekszos$¢ z nich dzieki specjalnej konstrukcji moze

petni¢ réwniez funkcje mieszadet magnetycznych.

ZDJ. 41. MIESZADLO MAGNETYCZNE ZDJ. 42. MIESZADLO MAGNETYCZNE
Z SONDA
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4.1.3. Bloki grzewcze

Bloki grzewcze (Heat-On)
stosuje sie do ogrzewania kolb
okragtodennych na  ptytach
elektrycznych. Zastepujg one

taznie olejowe i czasze grzew-
cze, zapewniajg doskonate
przewodnictwo cieplne, ochra-

niajg ptyty grzewcze i zapobie-

gajg rozlaniu.

ZDJ. 43. BLOK GRZEWCZY HEAT-ON
Zrédto: https://radleys.lon1.digitaloceanspaces.com/wp-
content/uploads/2019/03/22093108/E18-Heat-On-Block-System.ipg

4.1.4. Laznie wodne i olejowe

taznie to naczynia wypetnione réznego
rodzaju cieczami. Fabryczne taznie to metalowe
naczynia jedno- lub  wielostanowiskowe
nakrywane krgzkami (fajerkami) umozliwiajgcymi

ogrzewanie naczyn roznej wielkosci.

Wbudowana regulacja mocy lub termometr
kontaktowy pozwala na prace tazni w zadanej
temperaturze. taznia wodna umozliwia
ogrzewanie zawartosci naczynia do temperatury
ponizej 100°C. Graniczna temperatura pracy
tazni olejowej zalezy od zastosowanego oleju
(co nalezy sprawdzi¢ na etykiecie) i wynosi
zwykle ponizej 300°C.

W niektérych przypadkach taznie mozna

zbudowa¢ samodzielnie, wypetniajgc medium

grzewczym odpowiednie naczynie (zlewke,

wiekszy krystalizator) i ustawiajgc je na ptycie ZDJ. 45. LAZNIA OE JOWA
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grzewczej, a za pomocg termometru kontaktowego zanurzonego w medium grzewczym
medium grzewczym regulowac temperature fazni.

Przy pracy z tazniami nalezy zwréci¢ uwage
na stopien napetnienia tazni odpowiednim medium
grzewczym  uwzgledniajgcym  rozszerzalnos¢
temperaturowg cieczy oraz odpowiedni stopien
zanurzenia naczynia z mieszaning reakcyjng.
Nie wolno dopusci¢ do przegrzania sie medium
grzewczego, anizanieczyszczenia go innymi
substancjami. Ze wzgledow bezpieczenstwa
z tazniami olejowymi pracuje sie wylgcznie pod

dygestorium.

ZDJ. 44. LAZNIA WODNA

4.1.5. Ogrzewanie palnikiem gazowym

Ten sposéb stosuje sie wylgcznie
do ogrzewania roztworow  wodnych.
Bezposrednim ptomieniem palnika
mozna ogrzewac niewielkie ilosci cieczy
w odpornych termicznie probowkach.
W przypadku koniecznosci ogrzewania
wiekszych ilosci cieczy w zlewkach czy
kolbach stozkowych, palnik ustawia sie
pod ptytkg Ilub siatkg z wktadem
ceramicznym umieszczong na tréjnogu.
Zadaniem ptytki jest réwnomierne
rozprowadzenie ciepta, co zapobiega
miejscowemu przegrzaniu, naprezeniom

szkta i peknieciu naczynia.

ZDJ. 46. KOLBA STOZKOWA OGRZEWANA
PALNIKIEM NA SIATCE
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4.1.6. Ogrzewanie pod chlodnica zwrotnag

Niezaleznie od zastosowanych sposobow
doprowadzania ciepta, ogrzewane naczynia
z substancjami zwtaszcza niskowrzgcymi
i palnymi muszg by¢ zabezpieczone chtodnicg
zwrotng (zawraca pary lotnych substancji do
ogrzewanej kolby). Aby zapobiec miejscowemu
przegrzaniu cieczy (co moze skutkowac
gwattownym  wrzeniem i  wyrzuceniem
zawartosci kolby na zewnatrz) stosuje sie tzw.
kamyczki wrzenne (sita molekularne), ktore

dodaje sie przed rozpoczeciem ogrzewania.
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4.1.7. Chiodzenie

W  zaleznosci od wykonywanych
czynnosci i docelowej temperatury stosuje
sie rézne sposoby schtadzania zawartosci
naczyn laboratoryjnych. Powolne schtodzenie
do temperatury pokojowej gorgcej zawartosci
kolby po zakonczonej reakcji nie wymaga
specjalnych zabiegdw i wystarczy odstawienie
urzgdzenia grzewczego. Bezposrednie
polewanie naczynia strumieniem biezgcej
wody wodociggowej pozwala znacznie
przyspieszy¢ ten proces. W zaleznosci
od pory roku temperatura wody waha sie
w granicach 4-15°C, osiggniecie nizszej
temperatury mozliwe jest po umieszczeniu
naczynia w mieszaninie wody z lodem. Léd

posypany solg kuchenng pozwala osiggnaé

temperature okoto -15°C. Odbieranie ciepta _ p——
w czasie prowadzonej reakcji, prowadzi sie ZDJ. 48. KOLBA W LAZNI LODOWEJ
umieszczajgc naczynie reakcyjne w fazni

wypetnionej odpowiednim medium chtodzgcym, taznie te umieszcza sie na
podnosniku tak, aby w razie potrzeby mozna jg byto odstawi¢. Caty proces kontroluje

sie za pomocg termometru.

49



4.2. Mieszanie

Mieszanie  stosuje sie w celu
zhomogenizowania mieszaniny reakcyjnej
i rownomiernego rozprowadzenia w niej ciepfa,
zwtaszcza w uktadach heterofazowych (dwie
niemieszajgce sie ciecze lub ciato state i ciecz)
oraz podczas wkraplania substratéw. Rodzaj
zastosowanego mieszania zalezy od lepkosci
i gestosci mieszaniny reakcyjnej. Mieszadto
magnetyczne z regulacjg obrotow (czesto
z plyta grzewczg) umozliwia poruszanie
zatopionego w teflonie magnesu (dipola), ktéry
umieszcza sie w naczyniu reakcyjnym.
W zaleznosci od ksztattu i wielkosci naczynia
dobiera sie rozmiar i ksztatt dipola. Naczynie

Z mieszang zawartoscig nalezy ustawic, tak

ZDJ. 49. KOLBA POLEWANA
ZIMNA WODA

aby dipol znajdowat sie w geometrycznym srodku.

ZDJ. 50. MIESZADEO MAGNETYCZNE
Z KOLBA STOZKOWA
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Do mieszania cieczy i zawiesin o duzej lepkosci stosuje sie mieszadto
mechaniczne. Element mieszajgcy stanowig topatki teflonowe zamocowane na
precie szklanym lub metalowym osadzonym w prowadnicy i napedzanym za pomocag
silnika z mozliwoscig regulacji obrotow. Prowadnica zaopatrzona jest w szlif
stozkowy umozliwiajgcy potgczenie jej z kolbg reakcyjng i szlif cylindryczny,
w ktérym obraca sie pret z topatkami. Trzon mechanizmu napedzajgcego i pret
prowadnicy mieszadta tgczy sie za pomocg kawatka gumowego weza. W trakcie
montazu nalezy zwroci¢ szczegbélng uwage na to, aby obracajgcy sie pret
prowadnicy i trzon mieszadta byty umieszczone wspotosiowo, ponadto nie mogg
wystepowaé Zzadne naprezenia i tarcia, co nalezy wczesniej sprawdziC.
Powierzchnie zetkniecia szlifow prowadnicy i obracajgcego sie w niej preta

szklanego nalezy posmarowac¢ odpowiednim olejem silikonowym.

ZDJ. 52. MIESZADLO MECHANICZNE ZDJ. 53. PROWADNICA
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4.3. Saczenie

Saczenie stuzy do rozdziatu fazy statej (krysztatow substancji po krystalizaciji,

zanieczyszczen mechanicznych, wegla aktywnego) od fazy ciektej (np: tugu

pokrystalizacyjnego). Moze by¢é wykonywane pod normalnym lub zmniejszonym

cisnieniem, na zimno lub na gorgco. Faza stata zatrzymywana jest na porowatym

materiale filtracyjnym (bibuta, spiek szklany) umieszczonym na lejku, a faza ciekfa

(przesacz) po przejsciu przez materiat filtracyjny zbiera sie w odpowiednim naczyniu.

4.3.1. Saczenie na zimno pod normalnym ciSnieniem

Sgczenie to stosowane jest najczesciej
do oddzielania zanieczyszczenn mechanicznych
i Srodka higroskopijnego od suszonej cieczy.
Zestaw do sgczenia na zimno pod normalnym
cisnieniem sktada sie z lejka szklanego
(ewentualnie  umieszczonego w  kotku
metalowym) i kolby stozkowej). Wielkos¢ tych
naczyn dobiera sie do ilosci osadu i przesaczu.
W lejku szklanym umieszcza sie odpowiednio
zwiniety i przyciety do krawedzi lejka krgzek
bibuty filtracyjnej. Aby unikng¢ rozpryskiwania
sie sgczonej zawiesiny, nalezy wprowadzacé jg
po bagietce porcjami na zwilzony wczesnigj
rozpuszczalnikiem sgczek. Do zwiekszenia
szybkosci sgczenia stosuje sie sgczki
karbowane. Sgczki wykonane z bibuty nie nadajg
sie do sgczenia substancji niszczgcych ten
materiat tzn. stezonych kwasow, zasad

i substancji silnie utleniajgcych.
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4.3.2. Saczenie na goraco

Saczenie to wykorzystuje sie do
oddzielenia zanieczyszczen nierozpuszczalnych
na gorgco w procesie krystalizacji. Ogrzewanie
Scianek lejka zapobiega krystalizacji szybko
stygngcego, nasyconego roztworu na sgczku.
Zestaw do sgczenia na gorgco sktada sie
z lejka szklanego z szerokg ndzkg i sgczka
karbowanego, ptaszcza grzewczego, kotka
metalowego i kolby stozkowej. Odpowiednio
wczesniej do ptaszcza grzewczego nalewa sie
wody i umieszcza w nim lejek szklany, catos¢
montuje sie za pomocg kétka do statywu i za

pomocg palnika ogrzewa sie metalowy tubus

ptaszcza. Bezposrednio przed sgczeniem,

zwtaszcza cieczy tatwopalnych, nalezy zgasic ZDJ. 56 ZESTAW DO SACZENIA

, NA GORACO
palnik. A

ZDJ. 54. SACZEK GLADKI | KARBOWANY

4.3.3. Saczenie pod zmniejszonym cisnieniem

Ten rodzaj sgczenia stosuje sie do szybkiego i doktadnego oddzielenia
krystalicznego osadu od roztworu. Zestaw do sgczenia pod zmniejszonym cisnieniem

sktada sie z lejka Schotta lub Buchnera, uszczelki gumowej i grubosciennej kolby
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ssawkowej. Za pomocg grubosciennego weza gumowego kolbe ssawkowg tgczy sie
poprzez naczynie zabezpieczajgce z pompkg wodng. Po zmontowaniu zestawu,
uruchamia sie pompke wodg (poprzez odkrecenie zaworu z wodg). Po naniesieniu
zawiesiny na lejek zamyka sie zawor na kolbie zabezpieczajgcej, co powoduje
zacigganie przesgczu do kolby ssawkowej. Po odsgczeniu, przemyciu i odcisnieciu
osadu korkiem szklanym od resztek tugu pokrystalicznego otwiera sie zawor

na naczyniu zabezpieczajgcym. Na koncu zamyka sie zawor odcinajgcy doptyw wody
do pompki wodne;j.

ZDJ. 57. ZESTAW DO SACZENIA POD ZMNIEJSZONYM CISNIENIEM
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4.3.4. Przemywanie osadéw

Otrzymany po krystalizacji osad nalezy
przemy¢  od resztek  zaadsorbowanych
zanieczyszczen. Czynnos¢ tg wykonuje sie na
lejku Schotta (czasami na lejku z saczkiem
bibutowym) poprzez nanoszenie na osad
niewielkich porcji czystego rozpuszczalnika
zastosowanego do krystalizacji i ostroznego
zamieszania bagietkg, a nastepnie odciggniecie
cieczy. Przed naniesieniem porcji rozpuszczalnika

na osad, nalezy odtgczy¢ proznie.

4.4. Suszenie

ZDJ. 58. POMPKA WODNA

Konncowy etap wykonania preparatu obejmuje suszenie, ktore polega

na usunieciu gtébwnie wody, a czasami resztek rozpuszczalnika organicznego

po procesach krystalizacji czy ekstrakciji.

ZDJ. 59. SUSZARKA ELEKTRYCZNA
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4.41. Suszenie cial statych

Ciata state niehigroskopijne suszy sie
na powietrzu na roztozonej bibule filtracyjnej,
szalce Petriego, szkietku zegarkowym lub
krystalizatorze. Substancje o wyzszych
temperaturach topnienia mozna suszyc¢
w suszarkach elektrycznych, przy czym
nalezy pamietac, aby suszenie prowadzi¢
w temperaturze nizszej o 20-50°C niz
temperatura topnienia danego zwigzku.
Suszenie substancji higroskopijnych prowadzi
sie w eksykatorach nad odpowiednio

dobranym srodkiem suszgcym.

4.4.2. Suszenie cieczy

Suszenie cieczy polega na dodaniu do
kolby z wilgotng substancjg odpowiedniego
srodka suszgcego, zamknieciu korkiem
i odstawieniu na pewien czas.

Bardzo istotny jest wybdr Srodka
suszgcego, ktoéry nie moze reagowac
z substancjg suszong i powinien daé fatwo
sie od niej oddzielic. Wybor ten jest
zdeterminowany réwniez przez stan skupienia,
wiasciwosci chemiczne i stopien zawilgocenia
substancji suszonej. Srodki suszace dzieli sie
pod wzgledem charakteru chemicznego
(kwasowe, zasadowe i obojetne) i mechanizmu
dziatania (tworzgce hydraty, adsorbujgce na
powierzchni). Do najczesciej stosowanych
srodkow suszgcych nalezg bezwodne sole:

siarczan(VI) magnezu, siarczan(VI) sodu,
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chlorek wapnia. Do suszenia amin stosuje sie wodorotlenki sodu i potasu.
Przy suszeniu rozpuszczalnikédw organicznych (toluen, dichlorometan, chloroform,

metanol) czesto stosuje sie sita molekularne.

4.5. Zageszczanie roztworow

Zageszczanie roztworéw, poprzez
odparowanie rozpuszczalnika, stosuje sie,
gdy zachodzi potrzeba wyodrebnienia
substancji z roztworow o niskim stezeniu.
Proces ten mozna przeprowadzi¢ za
pomocg wyparki obrotowej. Dzieki
obnizonemu cisnieniu (za pomocg pompki
wodnej) i duzej powierzchni parowania

(uzyskanej podczas obracania kolby)

zageszczanie roztworu jest szybkie,
wygodne i zachodzi we wzglednie niskigj

temperaturze. Kolejnos¢ wykonywanych

czynnosci podczas pracy z wyparkg jest ;

”-—‘~

nastepujgca:

Z rozciehczonym roztworem .

1. Poditgczyc¢ kolbe .

g
/
s

do wyparki i zabezpieczyC jg ZDJ. 63. WYPARKA
przed zsunieciem sie ze szlifu
Uruchomi¢ pompke wodng i zamkng¢ zawor odpowietrzajgcy na wyparce.
Uruchomi¢ mechanizm obracajgcy kolbe
Za pomocg dzwigni opuscic¢ blok wyparki tak, aby obracajgca sie kolba byta
czesciowo zanurzona w cieptej tazni wodnej

5. Kontrolowa¢ proces wrzenia, aby nie przebiegat on zbyt gwattownie

Po uzyskaniu zageszczonego roztworu nalezy postepowaé w odwrotnej

kolejnosci czyli: podnies¢ blok wyparki, wytgczy¢ silnik, odpowietrzy¢ aparature

i zdjgc¢ kolbe.
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4.6. Oznaczanie temperatury topnienia i wrzenia

Do podstawowych witasciwosci fizycznych charakteryzujgcych dany zwigzek
organiczny nalezg temperatura topnienia i temperatura wrzenia. Ich oznaczenie
i porownanie z danymi literaturowymi stanowi prosty sposéb identyfikacji i okreslenia
czystosci otrzymanych zwigzkéw. Dla czystych zwigzkéw wartosci te sg ostre

tzn. mieszczg sie w zakresie 0,5-1°C.

4.6.1. Oznaczanie temperatury wrzenia

Do wrzenia cieczy dochodzi w momencie, w ktérym preznosc¢ pary nasyconej nad
cieczg zréwna sie z ciSnieniem zewnetrznym. Temperatura, w ktorej obserwuje sie
wrzenie to temperatura wrzenia. Istnieje Scisty zwigzek miedzy jej wartoscig
a ciSnieniem, stgd przy podaniu wartosci temperatury wrzenia (z doktadnoscig
do 1-2°C) nalezy zaznaczyc¢ czy dotyczy ona cisnienia atmosferycznego (normalnego)
czy obnizonego i podac jego warto$¢. Oznaczenie temperatury wrzenia wykonuje sie
w aparaturze, w ktorej prowadzi sie destylacje lub w jej zminiaturyzowanej

i zintegrowanej wersji zwanej aparatem do oznaczania temperatury wrzenia.

ZDJ. 64. APARAT DO OZNACZANIA TEMPERATURY WRZENIA

58



4.6.2. Oznaczanie temperatury topnienia

Temperatura topnienia to temperatura, w ktérej
dostarczona energia powoduje zrywanie wigzan
pomiedzy czgsteczkami (jonami) w sieci krystaliczne;.
Obserwuje sie wéwczas przejscie danej substanciji
ze stanu statego w stan ciekly. Oznaczenie
temperatury topnienia polega na ogrzewaniu
niewielkiej ilosci substancji statej w rurce kapilarnej,
w aparacie zwanym kriometrem. Na ponizszym
zdjeciu przedstawiono aparat, w ktorym gtowng czes¢
stanowi ogrzewany blok metalowy. W odpowiednim
otworze umieszcza sie kapilare z badang substancja,
a nastepnie prowadzi stopniowe ogrzewanie bloku,
poprzez lunetke obserwuje sie zachowanie badanej

substancji, zwracajgc jednoczesnie uwage na

ZDJ. 66. KRIOMETR
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ZDJ. 65. NABITA KAPILARA

wskazania termometru. Kriometry
cyfrowe umozliwiajg precyzyjng
regulacje szybkosci ogrzewania
bloku

temperatury.

i doktadny  odczyt



4.7. Przykitady zestawow do prowadzenia reakcji

Na zdjeciach przedstawiono najczesciej spotykane zestawy

aparatury do prowadzenia syntez studenckich.

ZDJ. 67. ZESTAW DO OGRZEWANIA POD ZDJ. 68. ZESTAW DO OGRZEWANIA
CHLODNICA ZWROTNA/CZASZA POD CHLODNICA ZWROTNA
Z ZABEZPIECZENIEM PRZED WILGOCIA

ZDJ. 69. ZESTAW DO OGRZEWANIA ZDJ. 70. ZESTAW DO OGRZEWANIA

POD CHLODNICA ZWROTNA/ Z ODDESTYLOWANIEM PRODUKTU
LAZNIA WODNA UBOCZNEGO (ACETANILID)
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ZDJ. 71. ZESTAW Z WKRAPLANIEM/ ZDJ. 72. ZESTAW Z MIESZADLEM
MIESZADLO MECHANICZNE MAGNETYCZNYM/CHLODZENIE/
WKRAPLACZ/ TERMOMETR

ZDJ. 73. ZESTAW Z MIESZADLEM
MAGNETYCZNYM | WKRAPALANIEM/
KOLBA STOZKOWA
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5. TECHNIKI OCZYSZCZANIA | WYODREBNIANIA
SUBSTANCJI ORGANICZNYCH

5.1. Krystalizacja (tez z mieszaniny rozpuszczalnikow)

Krystalizacja to technika oczyszczania substancji statych polegajgca
na wytrgceniu czystych krysztatdw z roztworu. Wykorzystuje sie jg, gdy chcemy
oddzieli¢ substancje od zanieczyszczen w sposob fizyczny, przy uzyciu rdznic

w rozpuszczalnosci w roznych temperaturach.

5.1.1. Zasada dziatania

Krystalizacja polega na rozpuszczeniu substancji w odpowiednim
rozpuszczalniku lub mieszaninie rozpuszczalnikow w wysokiej temperaturze,
odsgczeniu nierozpuszczalnych zanieczyszczen mechanicznych a nastepnie
stopniowym schfadzaniu roztworu. W wyniku tego procesu czysta substancja wytrgca
sie w postaci krysztatdw, poniewaz jej rozpuszczalno$¢ w danym rozpuszczalniku

zmniejsza sie wraz z obnizaniem temperatury (roztwor staje sie przesycony).

5.1.2. Dobér rozpuszczalnika do krystalizacji

Skuteczno$¢ procesu krystalizacji w duzej mierze zalezy od prawidtowego
doboru rozpuszczalnika. Powinien on spetnia¢ nastepujgce warunki:

— Rozpuszczalno$¢ substancji krystalizowanej — dobrze rozpuszcza
krystalizowang substancje w temperaturze wrzenia, zas stabo w temperaturze
pokojowej, co umozliwia jej wytrgcenie podczas chtodzenia.

— Zachowanie wobec zanieczyszczen - bardzo dobrze rozpuszcza
zanieczyszczenia (pozostajg w tugu pokrystalicznym), lub bardzo stabo je

rozpuszcza — wowczas sg usuwane poprzez sgczenie gorgcego roztworu.
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— Parametry fizyczne i bezpieczenstwo — ma stosunkowo niskg temperature

wrzenia, co utatwia jego usuniecie z powierzchni krysztatow podczas suszenia,

— nie reaguje chemicznie z oczyszczang substancjg, — jest, o ile to mozliwe,
nietoksyczny, niepalny i tani.

W praktyce laboratoryjnej czesto stosuje sie jako rozpuszczalniki: wode, etanol,

metanol, aceton, octan etylu, toluen oraz ich mieszaniny z wodg lub innymi cieczami

— w zaleznosci od wtasciwosci oczyszczanego zwigzku.

5.1.3. Aparatura do krystalizacji

Zestaw aparatury wykorzystywanej do
krystalizacji zalezy od parametréw stosowanego

rozpuszczalnika. Jezeli rozpuszczalnikiem jest

woda, mozna uzyC kolby stozkowej ustawionej
na ptytce ceramicznej na trojnogu nad palnikiem
i nie jest konieczne zastosowanie chtodnicy
zwrotnej. Pary rozpuszczalnika sg niepalne
i nietoksyczne. Jezeli wykorzystywany jest
rozpuszczalnik palny, nalezy zestawi¢ aparature
sktadajgcg sie z kolby okrggtodennej i wodnej
chtodnicy zwrotnej umocowanych za pomoca
tap do kratownicy lub statywu. Do ogrzewania
takiego zestawu nalezy unikaé stosowania
bezposredniego zrédta ognia np. palnika,

wykorzystuje sie tutaj czasze grzewcze lub taznie

wodne. Niezaleznie od rodzaju stosowanego

rozpuszczalnika zalecane jest stosowanie ZDJ. 74. APARATURA

DO KRYSTALIZACJI

zestawu aparatury jak na zdjeciu 74. — ROZPUSZCZALNIK PALNY
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ZDJ. 75. ZESTAW DO SACZENIA ZDJ. 76. ZESTAW DO SACZENIA POD
NA GORACO ZMNIEJSZONYM CISNIENIEM

Dodatkowo wykorzystuje sie zestaw aparatury do sgczenia na gorgco
(patrz rozdziat 4.3.2.) oraz zestaw do sgczenia pod zmniejszonym ciSnieniem

(patrz rozdziat 4.3.3.).

5.1.4. Procedura krystalizacji

1. Rozpuszczenie substancji: W kolbie (dobranej tak, by ciecz wypetniata jg do okoto
1/2 objetosci) umiesci¢ zanieczyszczong substancje, kamyczek wrzenny
a nastepnie doda¢ minimalng ilos¢ rozpuszczalnika (do przykrycia osadu).
Doprowadzi¢ do wrzenia poprzez ogrzewanie na czaszy grzewczej lub w tazni
wodnej. Nalezy unikac¢ przekroczenia temperatury wrzenia rozpuszczalnika. Jesli
osad nie ulegnie rozpuszczeniu, kolejne porcje rozpuszczalnika mozna dodawac
do ogrzewanej kolby przez chtodnice az do uzyskania klarownego roztworu.
2. Saczenie na gorgco: w przypadku wystepowania w oczyszczanym zwigzku
zanieczyszczen mechanicznych gorgcy roztwor sgczyC€, wykorzystujgc zestaw
do sgczenia na gorgco (patrz rozdziat 4.3.2.).
Uwaga: Operacje te prowadzi¢ szybko celem unikniecia przedwczesnej
krystalizacji. Jezeli podczas sgczenia na gorgco, osad wykrystalizuje na sgczku,

mozna sptukaC sgczek niewielkg iloscig gorgcego rozpuszczalnika. W przypadku
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wiekszych strat, sgczek umiesci¢ ponownie w kolbie okragtodennej, zala¢ niewielkg

porcjg rozpuszczalnika, ogrza¢ do wrzenia i przesgczy¢ na gorgco wykorzystujgc nowy

sgczek karbowany.

3.

Schtadzanie: Przesgcz pozostawi¢ do samoczynnego schifodzenia, nastepnie
umiesci¢ kolbe w tazni wodnej lub lodowej. Ze schtodzonego przesgczu powinny
wytrgcic sie krysztaty oczyszczonej substancji.

Uwaga: Jesli krysztaty nie powstajg, krystalizacje trzeba zainicjowac pocierajgc

lub drapigc scianki naczynia szklang bagietkg. Krystalizacje przyspieszy¢ mozna przez

tzw. zaszczepienie tj. dodac¢ czysty zwigzek stanowigcy zarodek krystalizaciji.

4.

Oddzielenie krysztatow od roztworu — sgczenie pod zmniejszonym cisnieniem
(patrz rozdziat 4.3.3): Zamieszac¢ zawartos¢ kolby i przela¢ mieszanine na lejek
Schotta lub lejek Buchnera (zaopatrzony w krazek bibuty filtracyjnej zwilzony
rozpuszczalnikiem). Po przeniesieniu mieszaniny, zeskroba¢ ewentualny osad
pozostajgcy w kolbie i sptuka¢ niewielkg iloscig przesgczu lub czystego
rozpuszczalnika. Niekiedy na tym etapie konieczne jest dodatkowe odmycie tugu
pokrystalicznego z osadu: na osad umieszczony na lejku nalewa¢ mate porcje
czystego rozpuszczalnika. Na czas przemywania wytgczac¢ proznie, osad mieszac
starannie z rozpuszczalnikiem przy pomocy bagietki szklanej i dopiero wowczas
odsgczac. Osad na sgczku odciska¢ bagietkg szklang lub korkiem szklanym.
Suszenie: Aby usungc resztki rozpuszczalnika, otrzymane krysztaty przeniesé
na szkietko zegarkowe lub do krystalizatora i suszyé w eksykatorze albo
w suszarce w temperaturze nizszej niz temperatura topnienia danej substancji,
zwykle 40-50°C.

Oznaczanie temperatury topnienia: po wyschnieciu oznaczy¢ t.t. oczyszczonej
substancji (patrz rozdziat 4.6.2).

Wazenie: Produkt nalezy zwazy¢é celem  obliczenia  wydajnosci

syntezy/krystalizaciji.

Wariant — krystalizacja z weglem aktywnym

. Rozpuszczenie substancji: tak jak opisano powyzej.

. Jesdli gorgcy roztwér jest zanieczyszczony smolistymi lub  barwnymi

zanieczyszczeniami, wskazane moze by¢ zastosowanie wegla aktywnego,
ktéry zaadsorbuje zanieczyszczenia na swojej powierzchni. Przed dodaniem

wegla aktywnego czes$ciowo schtodzié roztwdr. Uniesé chtodnice zwrotng,
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przytrzymac jg w tapie czteropalczastej, do kolby doda¢ wegla aktywnego
w ilosci ok 1-2% w stosunku do masy zwigzku. (Nie dodawac¢ wegla do wrzgcego
roztworu, poniewaz moze nastgpi¢ silne pienienie!) Opusci¢ chiodnice.
Nastepnie tak przygotowang zawiesing ponownie doprowadzi¢ do wrzenia
i utrzymywacé we wrzeniu ok 3—-7 minut. Z reguly wegiel aktywny dziata lepiej
w roztworach wodnych niz w niepolarnych rozpuszczalnikach organicznych.

3’. Saczenie na gorgco: w czasie ogrzewania mieszaniny z weglem aktywnym
przygotowaé zestaw do sgczenia na gorgco, a nastepnie gorgcg zawiesine
przesgczyc¢ (patrz rozdziat 4.3.2.).

4’. Schtadzanie, oddzielanie krysztatbw od roztworu, suszenie i oznaczanie

temperatury topnienia: tak jak opisano powyzej.

5.2. Destylacja

Destylacja to proces rozdziatu mieszanin ciektych oparty na réznicy temperatur
wrzenia ich skfadnikow. Polega na ogrzaniu cieczy do wrzenia, skropleniu
powstajgcych par i zebraniu kondensatu. Wykorzystywana jest do:

— oczyszczania cieczy z mniej lotnych zanieczyszczen,
— rozdzielania mieszanin cieczy o roznych temperaturach wrzenia.

Czysta ciecz wrze w statej temperaturze, natomiast mieszaniny wykazujg
zmiennosc¢ temperatury podczas procesu. Moment wrzenia nastepuje, gdy cisnienie

pary nasyconej cieczy zroéwna sie z cisnieniem zewnetrznym.

5.2.1. Destylacja prosta

Destylacja prosta jest stosowana w przypadku mieszanin,
ktore roznig sie temperaturg wrzenia o co najmniej 80°C.
Jest to najczesciej wykorzystywana technika do oddzielania

sktadnikdw o wyraznych réznicach w temperaturach wrzenia.
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5.2.1.1. Aparatura do destylacji prostej

Aparatura do destylacji prostej
sktada sie z kolby destylacyjnej
(okrggtodennej) umocowanej do
statywu lub kratownicy za pomocag
tapy okragtej lub  trojkatnej.
Do ogrzewania kolby wykorzystuje
sie czasze grzewczg lub taznie
wodng. Kolbe zaopatruje sie
w nasadke destylacyjng, w ktorej
umieszczony jest termometr do pomiaru
temperatury par wychodzgcych

do chtodnicy (zwréci¢ uwage na to,

aby zbiornik z barwng cieczg

termometru byt na wysokosci rurki

wyprowadzajgcej pary destylatu ZDJ. 77. ZESTAW DO DESTYLACJI PROSTEJ
do chtodnicy), odpowiednig chtodnice

prostg (Liebiga), umocowang za pomocg tapy czteropalczastej do statywu lub
kratownicy. W chtodnicy nastepuje skraplanie par, destylat sptywa do odbieralnika
(kolby stozkowej ustawionej na podnosniku lub kolby okrggtodennej umocowanej
do statywu lub kratownicy za pomocg tapy okragtej lub tréjkatnej). Nalezy
przygotowa¢ odpowiednig liczbe odbieralnikdw, dostosowujgc ich objetosc
do spodziewanej objetosci otrzymanego destylatu. Pojemnosc¢ kolby destylacyjnej

nalezy zas dobrac tak, by ciecz zajmowata 1/2 do 2/3 objetosci.

5.2.1.2. Procedura destylacji prostej

1. Przygotowanie: Do kolby destylacyjnej wla¢ oczyszczang mieszanine, dodacé
kamyczki wrzenne. Podigczy¢ chtodnice z nasadkg, a w nasadce umiesci¢
termometr (sprawdzic¢ zakres temperatur). W razie koniecznos$ci, wtgczy¢ przeptyw
wody w chtodnicy. Przygotowaé odbieralniki.

2. Ogrzewanie: Umiesci¢ kolbe na czaszy grzewczej. Rozpocza¢ ogrzewanie.

3. Skraplanie i odbidr cieczy: Gdy ciecz zacznie wrze¢, para przejdzie do chtodnicy
i skropli sie, a nastepnie zbierze w odbieralniku.
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4. Zbieranie frakcji czystej: Zbiera¢ destylat, gdy temperatura sie ustabilizuje,

monitorujgc temperature wrzenia. Zakonczy¢ odbiér danej frakcji, gdy temperatura

zacznie sie zmienia€, w tym celu nalezy zmieni¢ odbieralnik na nowy.

5. Kontynuacja wg. punktéw 2,3,4 — zbieranie kolejnych frakcji do kolejnych

odbieralnikow.

6. Wazenie: Produkt nalezy zwazy¢ celem obliczenia wydajnosci syntezy.

5.2.2. Destylacja frakcyjna

wrzenia).

5.2.2.1. Aparatura do destylacji frakcyjnej

Dodatkowym elementem  aparatury do
destylacji frakcyjnej, roznigcym jg od destylacji
prostej, jest deflegmator (kolumna rektyfikacyjna),

ktdrg umieszcza sie miedzy kolbg a nasadka.

5.2.2.2. Procedura destylacji frakcyjnej

1. Przygotowanie: Do kolby destylacyjnej wlac
oczyszczang mieszaning, doda¢ kamyczki
wrzenne. Zamontowa¢ deflegmator, podigczy¢
chtodnice z nasadkg, a w nasadce umiesci¢
termometr. W razie koniecznosci wigczy¢
przeptyw wody w chtodnicy.

2. Ogrzewanie: Umiesci¢ kolbe na czaszy
grzewczej. Rozpoczg¢ ogrzewanie.

3. Skraplanie i odbiér cieczy: Gdy ciecz zacznie
wrzeé, para przejdzie do chtodnicy i skropli sie

w odbieralniku.
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4. Zbieranie frakcji czystej: ZbieraC¢ destylat, gdy temperatura sie ustabilizuje,
monitorujgc temperature wrzenia. Zakonczy¢ odbior danej frakcji, gdy temperatura
zacznie sie zmieniac, w tym celu nalezy zmieni¢ odbieralnik na nowy.

5. Kontynuacja wg. punktéw 2,3,4 — zbieranie kolejnych frakcji do kolejnych
odbieralnikow.

6. Wazenie: Produkt (produkty) nalezy zwazyé¢ celem obliczenia wydajnosci syntezy.

5.2.3. Destylacja pod zmniejszonym ciSnieniem

Destylacja pod zmniejszonym cisnieniem jest technikg
wykorzystywang do  rozdzielania  sktadnikéw,  ktorych
temperatura wrzenia jest zbyt wysoka, co mogtoby prowadzi¢

do ich rozkfadu Ilub niepozgdanych reakcji chemicznych.

W tej metodzie obniza sie cisnienie atmosferyczne, co powoduje

obnizenie temperatury wrzenia.

5.2.3.1. Aparatura do destylacji pod zmniejszonym cisnieniem

Aparatura do destylacji pod zmniejszonym cisnieniem przypomina zestaw
do destylacji prostej, wymaga jednak dodatkowych elementoéw umozliwiajgcych prace
w warunkach obnizonego cisnienia. Sktada sie z umieszczonej na czaszy grzewczej
kolby destylacyjnej Claisena z nasadkg Vigreaux, w ktérej szyjach umieszczone
sg odpowiednio termometr i kapilara, chtodnicy prostej (Liebiga), nasadki do odbioru
frakcji (,kréwki”), odbieralnikow (kolby okrggtodenne), pompy prézniowej (wodnej lub

mechanicznej) i manometru — do kontroli cisnienia.
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ZDJ 79. ZESTAW DO DESTYLACJI POD ZDJ 80. KOLBA ZABEZPIECZAJACA
ZMNIEJSZONYM CISNIENIEM Z MANOMETREM

Wszystkie potgczenia powinny by¢é wykonane z uzyciem szlifow lub wezy
gumowych. Aby zapewni¢ szczelnos¢ ukladu wszystkie szlify nalezy smarowac

smarem silikonowym przystosowanym do pracy w warunkach obnizonego cisnienia.

5.2.3.2. Procedura destylacji pod zmniejszonym cisnieniem

1. Przygotowanie: W kolbie destylacyjnej umiesci¢ oczyszczang ciecz. Zmontowac
szczelnie calg aparature, tgcznie z chtodnicg i odbieralnikami. Podtgczy¢ pompe
prozniowag przez wgz gumowy.

2. Obnizenie cisnienia: Powoli uruchomi¢ pompe prézniowg. Obserwowaé watosci
ciSnienia na manometrze. Przed rozpoczeciem ogrzewania nalezy ustabilizowac
uktad pod odpowiednim, bezpiecznym cisnieniem.

3. Destylacja: Rozpoczgé delikatne ogrzewanie Kkolby destylacyjnej na czaszy
grzewczej. Monitorowa¢ temperature wrzenia — nizszg niz pod ciSnieniem
atmosferycznym (patrz Uwaga 1 na koncu podrozdziatu). Gdy ciecz zacznie wrzec,
pary przechodzg do chtodnicy, gdzie ulegajg skropleniu, a nastepnie sg zbierane
w odbieralniku.

4. Zbieranie frakcji czystej: W przypadku mieszanin — zbiera¢ kolejne frakcje zgodnie
ze zmianami temperatury, zmieniajgc odbieralnik po kazdej ustalonej zmianie

temperatury wrzenia. Zmiana odbieralnika polega na zmianie ustawienia ,krowki".
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Notowa¢ wartos¢ temperatury wrzenia kazdej frakcji zawsze wraz z aktualng
wartoscig cisnienia.

5. Zakonczenie: Po zakonczeniu destylacji nalezy najpierw wytgczy¢é ogrzewanie,
ostudzi¢ ukfad, a dopiero pdzniej powoli wyréwnac cisnienie otwierajg¢ zawor
na kolbie zabezpieczajgcej, aby zapobiec gwattownemu zasysaniu powietrza.
Dopiero potem mozna odtgczy¢ pompe proézniows.

6. Wazenie: Produkt (produkty) nalezy zwazy¢ celem obliczenia wydajnosci syntezy.

Uwaga: Aby obliczy¢ wartos¢ temperatury w uktadzie po obnizeniu ci$nienia

skorzysta¢ mozna z Tabeli 2. — str. 80.

5.2.4. Destylacja z parg wodng

Destylacja z parg wodng jest technikg rozdzielania
i oczyszczania substancji nierozpuszczalnych w wodzie, ktore
sg jednoczesnie wystarczajgco lotne, aby ulega¢ odparowaniu

w obecnosci pary wodnej. Znajduje zastosowanie podczas

oczyszczania olejkdw eterycznych i innych zwigzkow
aromatycznych, izolacji substancji z surowcow roslinnych,

oczyszczaniu cieczy o wysokiej temperaturze wrzenia.
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5.2.4.1. Aparatura do destylacji z parg wodng

ZDJ. 81 ZESTAW DO DESTYLACJI Z PARA WODNA Z MOSIEZNYM KOCIOLKIEM

Destylacja z parg wodng wymaga zestawu aparatury umozliwiajgcej
wprowadzenie pary do mieszaniny zawierajgcej zwigzki lothe z parg wodna.
Standardowy ukfad laboratoryjny jest zblizony do zestawu stosowanego w destylacji
prostej, jednak z pewnymi modyfikacjami. Kolbe destylacyjng przymocowuje sie
ukosnie do statywu, co umozliwia bardziej kontrolowany przeptyw pary wodnej
i minimalizuje ryzyko jej przypadkowego przedostania sie¢ do chtodnicy. Kolbe
umieszcza sie na czaszy grzewczej i zaopatruje w nasadke wyposazong w rurke

doprowadzajgcg pare wodng oraz rurke odprowadzajgcg opary do chtodnicy

destylacyjnej.
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ZDJ. 82. ZESTAW DO DESTYLACJI Z PARA WODNA Z KOLBA OKRAGLODENNA

Jako generatora pary uzywa sie kociotka mosieznego (patrz rozdziat 2.2.6)
ustawionego na trojnogu nad palnikiem lub tez kolby okrggtodennej zaopatrzonej
w nasadke z dwoma kroccami, umozliwiajgcg kontrolowany przeptyw pary
i odpowietrzenie uktadu. Pierwszy krdociec, znajdujacy sie powyzej lustra wody, stuzy
do wyprowadzenia wytwarzajgcej sie pary wodnej, zas drugi krociec, zanurzony
w wodzie, petni funkcje odpowietrzajgca, zapobiegajgc nadmiernemu wzrostowi
cisSnienia w generatorze oraz umozliwiajgc ucieczke
powietrza z kolby podczas ogrzewania. Oba wyloty
nalezy zaopatrzy¢ w odpowiednio dopasowane weze
gumowe, waz z rurki odpowietrzajgcej kierowany jest
wylotem do géry (mocowacé koniec weza do kratownicy),
co zapobiega przypadkowemu zalaniu ukfadu, za$ wylot
pary wodnej tgczy sie wezem gumowym z nasadkg
umieszczong w kolbie destylacyjne;.

Dalszy cigg aparatury obejmuje chtodnice prostg

(Liebiga), skierowang lekko w dot w  kierunku

odbieralnika (np. kolby stozkowej).

ZDJ. 83. NASADKA
Z DWOMA KROCCAMI
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5.2.4.2. Procedura destylacji z parg wodng

1. Przygotowanie: W przypadku uzycia kolby okrggtodennej jako generatora pary,
do kolby wla¢ wode, wrzuci¢ kilka kamyczkow wrzennych, zaopatrzy¢ jg
w nasadke z dwoma kré¢cami i rozpocza¢ ogrzewanie. W przypadku uzycia
kociotka mosieznego, kociotek napetnic wodg ustawi¢ na tréjnogu nad
palnikiem i rozpoczg¢ ogrzewanie. Substancje poddawang destylacji umiescic
w kolbie okraggtodennej na czaszy grzewczej, potgczy¢ =z chtodnicg
i odbieralnikiem.

2. Destylacja: Rozpoczg¢ wstepne ogrzewanie kolby z mieszaning (azeby para
wodna dostarczana do uktadu nie ulegata kondensacji w mieszaninie
destylowanej). Gdy woda w generatorze pary zacznie wrzec¢, nalezy potgczyé
wgz gumowy, poprzez ktéry para wodna wydostaje sie z generatora, z nasadkag
destylacyjng (uzywacC rekawic chronigcych przed wysokg temperaturg!).
Podczas destylacji para wodna unosi sie razem z substancjg oczyszczana,
przechodzi przez chtodnice i ulega skropleniu.

3. Zbieranie destylatu: Kondensat zbierany jest w odbieralniku. Jesli jest to uktad
heterogeniczny (dwie niemieszajgce sie ciecze), ktory po destylacji mozna
oddzieli¢ na warstwy mechanicznie (np. przy uzyciu rozdzielacza).

4. Zakonhczenie: Po zakonczeniu destylacji kondensat nalezy w razie potrzeby

dalej oczyszczac¢ poprzez ekstrakcje lub suszenie warstwy organiczne;.

5.2.5. Destylacja azeotropowa

Destylacja azeotropowa jest stosowana wobec mieszanin,
ktére nie mogg by¢ rozdzielone zwyklg destylacjg (poniewaz

nie dochodzi do rozdziatu frakcyjnego) natomiast mieszanina

tworzy azeotrop, czyli mieszaning o statej temperaturze wrzenia,
ktérej sktad nie zmienia sie podczas destylacji. Aby rozdzieli¢
sktadniki takiej mieszaniny, stosuje sie dodanie substancji, ktora zmienia sktad pary.
Destylacje azeotropowg stosuje sie miedzy innymi, gdy wymagane jest uzyskanie
substanciji o bardzo wysokiej czystosci lub celem usuniecia sladoéw jednej z cieczy
(np. wody z rozpuszczalnika organicznego).

Zasada dziatania polega na dodaniu do mieszaniny trzeciego sktadnika

(tzw. czynnika azeotropowego), ktdry tworzy nowy azeotrop z jednym ze skfadnikdéw
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mieszaniny. Ten nowy azeotrop ma inng temperature wrzenia i moze by¢ oddzielony
poprzez zwyklg destylacje. Przyktadem jest benzen lub cykloheksan dodawany

do mieszaniny etanol-woda.

5.2.5.1. Aparatura do destylacji azeotropowej z wykorzystaniem

nasadki Deana-Starka

Zestaw aparatury sktada sie z umocowanej do kratownicy kolby destylacyjnej,
chtodnicy zwrotnej i nasadki Deana-Starka, ktéra umozliwia potgczenie kolby
z chtodnicg oraz oddzielenie nowo powstatego azeotropu jesli tworzy on ukfad
heterogeniczny (np. dwie niemieszajgce sie fazy cieczy). Pod wyskalowang rurkg

z zaworem nasadki umieszcza sie odbieralnik.

5.2.5.2. Procedura destylacji azeotropowe]

1. Przygotowanie: Do kolby okrggtodennej
wla¢ mieszanine substratow poddawanych
reakcji oraz  odpowiedni  czynnik
azeotropowy. Doda¢ kamyczki wrzenne.
Zamontowa¢ nasadke azeotropowag
Deana-Starka oraz chtodnice zwrotng.
Funkcje odbieralnika petnic moze kolba
stozkowa.

2. Destylacja: Rozpoczg¢  ogrzewanie.
Azeotrop powstaje i ulega odparowaniu
jako pierwszy. Pary azeotropu ulegajg
skropleniu w chtodnicy i kierowane sg
do nasadki. Jesli tworzy uktad dwufazowy,
mozna go tatwo oddzieli¢ w odbieralniku

rozdzielajgcym, skroplony azeotrop

gromadzi sie w pionowej rurce nasadki

ZDJ. 84. ZESTAW DO DESTYLACJI
AZEOTROPOWEJ

Deana-Starka ze skala.
3. Kontynuacja: Gdy wypetniona zostaje cata
nasadka, lzejszy sktadnik wraca do kolby, ciezszy skfadnik (np. wode) mozna

oddzieli¢ poprzez otwarcie kranu w dolnej czesci ramienia nasadki azeotropowej.
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Po usunieciu niepozgdanego sktadnika, dalsza destylacja moze by¢ prowadzona
w celu oczyszczenia gtbwnego rozpuszczalnika.
4. Zakonczenie: Po zakonczeniu destylacji nalezy pamieta¢ o wiasciwej utylizaciji

uzytych rozpuszczalnikow azeotropowych.

5.3. Ekstrakcja roztworu lub zawiesiny wodnej

Ekstrakcja to technika rozdzielania sktadnikdw mieszaniny cieczy lub ciecz-ciato
state, oparta na rdéznicach w rozpuszczalnosci poszczegolnych zwigzkéw
chemicznych w dwdch niemieszajgcych sie ze sobg cieczach. W preparatyce
organicznej metoda ta znajduje szerokie zastosowanie m.in. w izolacji produktu
z mieszaniny poreakcyjnej lub usuwaniu zanieczyszczen. Najczesciej stosuje sie

uktad rozpuszczalnikdw woda — rozpuszczalnik organiczny.

5.3.1. Zasada dziatania

Proces ekstrakciji ciecz-ciecz polega na przechodzeniu substancji rozpuszczalnej
Z jednej cieczy (wody) do drugiej, niemieszajgcej sie z nig cieczy organicznej, w ktorej
dana substancja wykazuje wyzszg rozpuszczalnos¢. Po dokladnym wymieszaniu
i rozdzieleniu warstw, wynikajgcym z réznicy ich gestosci, substancja docelowa

koncentruje sie w jednej z warstw, zazwyczaj w warstwie organiczne;j.

5.3.2. Doboér rozpuszczalnika do ekstrakcji

Rozpuszczalnik stosowany do ekstrakcji powinien spetnia¢ nastepujgce kryteria:
— nie mieszac sie z wodg (lub inng cieczg stanowigcg drugg faze),
— dobrze rozpuszczac ekstrahowang substancje,
— nie rozpuszczac niepozgdanych sktadnikdw,
— miec€ niskg temperature wrzenia (dla tatwego usuniecia po ekstrakciji),
— nie powinien tworzy¢ trwatych emulsji z fazg wodng, aby umozliwi¢ sprawne
rozdzielenie warstw po ekstrakcji,
— by¢ stosunkowo nietoksyczny i bezpieczny w uzyciu.
Przyktadowe rozpuszczalniki to: chloroform, dichlorometan, eter dietylowy,

octan etylu, toluen.
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rozdzielacz zaopatrzony w korek, umieszczony
w kotku metalowym przymocowanym do statywu
lub kratownicy oraz naczynia do zbierania
oddzielonych warstw (np. kolby Erlenmeyera).
Objetos¢ rozdzielacza powinna by¢é okoto
dwukrotnie wieksza od objetosci ekstrahowane;j
mieszaniny. Przed przystgpieniem do ekstrakc;ji
nalezy sprawdzi¢ szczelnos¢ wszystkich

elementow szlifowych rozdzielacza.

5.3.3. Aparatura do ekstrakcji

Do wykonania ekstrakcji wykorzystuje sie

5.3.4. Procedura ekstrakcji ciecz-ciecz

Przygotowanie: = Mieszaning  zawierajgca
izolowany produkt (zwykle poreakcyjny

roztwér lub zawiesine wodng) umiescic¢

w rozdzielaczu (kran powinien pozostac

ZDJ. 85. ZESTAW DO EKSTRAKCJI

w pozycji zamknietej — poziomo) i dodac

pierwszg porcje odpowiedniego rozpuszczalnika organicznego (np. 1/3 catej
objetosci).

Wytrzgsanie mieszaniny: Rozdzielacz szczelnie zamkng¢ korkiem i wyjgc¢ z kotka,
ostroznie odwroci¢ do gory dnem, przytrzymujgc jedng rekg korek, a drugg kran,
wytrzgsnag¢ zdecydowanie, ale ostoznie kilka razy. Nastepnie obroci¢ rozdzielacz
skosnie ku gorze i otworzy¢ na chwile kran celem odgazowania ukfadu (czesto
powstajg nadcisnienia). Czynnos¢ powtarza¢ kilkukrotnie, a nastepnie,
po wyréwnaniu cisnienia, wytrzgsa¢ energicznie zawarto$¢ rozdzielacza przez
okoto 2-3 minuty.

Rozdzielenie warstw: Po pozostawieniu rozdzielacza na koétku i zdjeciu korka
ciecze rozdzielajg sie na dwie warstwy: dolng (zwykle gestszy rozpuszczalnik
organiczny, np. chloroform) i gérng (najczesciej woda). Dolng warstwe zlac
ostroznie poprzez otwarcie kranu do osobnego naczynia.

Powtorzenie procedury z uzyciem kolejnych porcji Swiezego rozpuszczalnika:

Dla zwiekszenia efektywnosci procesu zaleca sie kilkukrotne ekstrahowanie
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tej samej fazy wodnej $wiezymi, mniejszymi porcjami rozpuszczalnika
organicznego, zamiast jednorazowego uzycia jego catej objetosci
rozpuszczalnika. Po kazdej ekstrakcji warstwe organiczng zla¢ do osobnego
odbieralnika. Zebrane porcje fazy organicznej potgczy¢ przed dalszymi etapami
oczyszczania.

5. Przemywanie warstwy organicznej: aby usung¢ ewentualne resztki substancji
polarnej (np. zasady, kwasu), warstwe organiczng mozna kilkakrotnie przemywac
wodg lub roztworami wodnymi — stosowana procedura jest analogiczna

do procedury samej ekstrakc;ji.

5.3.5. Suszenie warstwy organicznej

Po ekstrakcji warstwa organiczna zazwyczaj zawiera pewne ilosci wody.
W celu jej usuniecia stosuje sie odpowiednie srodki suszgce (patrz rozdziat 4.4.2).
Po dodaniu srodka suszgcego mieszanine pozostawia sie na odpowiedni czas

a nastepnie przesgcza na sgczku bibutowym umieszczonym w zwyktym lejku.

5.3.6. Oddzielenie rozpuszczalnika

Warstwe organiczng zawierajgcg produkt mozna podda¢ odparowaniu
rozpuszczalnika (najczesciej na wyparce prozniowej lub przez destylacje), uzyskujgc

w ten sposéb czysty produkt.
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6. TABLICE

Tabela 1. Gestosci i temperatury wrzenia wybranych substancji

Gestosc¢ Temp. wrzenia
Nazwa substancji [g/cm?] [°C] pod cisn.
w temp. 20°C 1013 hPa

anilina 1,0 183
aceton 0,8 56
benzaldehyd 1,0 179
bezwodnik octowy 1,1 136
brom 3,2 59
chloroform 1,5 61
cykloheksan 0,8 81
dichlorometan 1,3 40
etanol 0,8 78
n-heksan 0,6 69
ksylen (mieszanina izomeréw) 0,9 140
kwas azotowy (V) (65%) 1,4

kwas octowy 1,0 118
kwas ortofosforowy (V) (85%) 1,7

kwas siarkowy (VI) (98%) 1,8

kwas solny (36%) 1,2

metanol 0,8 65
nitrobenzen 1,2 211
octan etylu 0,9 77
toluen 0,9 111
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Tabela 2. Nomograf do wyznaczania temperatury wrzenia cieczy podczas destylacji
pod zmniejszonym cisnieniem
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