Technika laboratoryjna Temperatura topnienia T-1

T-1
OZNACZANIE TEMPERATURY TOPNIENIA

(opracowata Jadwiga Laska)
Wprowadzenie

Temperatura topnienia jest to temperatura w ktorej substancja przechodzi ze stanu statego do
ciektego. Termodynamicznie jest to temperatura, w ktorej nastepuje ustalenie réwnowagi migdzy
stanem statym 1 ciekltym substancji. Wigkszos$¢ zwiazkow organicznych topi sig w zakresie temperatur
50-300°C (patrz tabela 1).

Czyste zwiazki organiczne charakteryzuja si¢ ostra temperatura topnienia, to znaczy ze rdznica
pomigdzy temperatura, w ktdrej zaczyna si¢ kurczenie krysztatow, a temperatura, w ktorej probka
przechodzi catkowicie w stan ciekty na ogét nie przekracza 0.5°C.

Dwie probki tego samego zwiazku powinny mie¢ taka sama temperature topnienia, jednak jesli
dwie nieznane probki maja taka sama temperature topnienia, to niekoniecznie zawieraja ten sam
zwigzek. Na przyktad mocznik i kwas cynamonowy topia si¢ w temperaturze 133°C, kwas maleinowy
i kwas o-metoksybenzoesowy w 100°C, a kwas p-cyjanobenzoesowy i dinitronaftalen w temperaturze
214°C.

Substancja zawierajaca niewielka ilo$¢ zanieczyszczen topi si¢ na ogoét w szerszym zakresie
temperatur, przy czym poczatek przemiany nastgpuje ponizej temperatury topnienia czystej substancji.
Ta ostatnia prawidlowo$¢ obserwowana jest rowniez w przypadku mieszanin zwigzkéw. Temperatura
topnienia mieszaniny zwiazkoéw moze by¢ nizsza nawet o kilkadziesiat °C w poréwnaniu do czystych
substancji ale najczgsciej jest to ok. 20°C. Wyrazne obnizenie temperatury topnienia mieszaniny
zwiazkoOw ma niebagatelne znaczenie przy identyfikacji nieznanych probek. Jesli dwie probki maja
identyczng temperatur¢ topnienia a ich zmieszanie nie powoduje jej obnizenia to niewatpliwie
zawieraja t¢ sama substancj¢ chemiczna.

Temperatura topnienia jest cennym parametrem nie tylko do identyfikacji zwiazkow
organicznych, ale takze do okreslenia ich czystosci. Warto jednak mie¢ na uwadze, ze niektore
zwiazki moga przyjmowac rézne konformacje i krystalizowa¢ w kilku formach, rézniacych sig
temperatura topnienia. Nalezy wowczas zna¢ temperatury topnienia wszystkich form krystalicznych.

Lp. nazwa zwiazku 1t.[°C]
1 Benzofenon 48
2 Bifenyl 70
3 octan 2-naftylu 71
4 o-nitroanilina 71
5 m-dinitrobenzen 90
6 p-aminobenzoesan etylu 92
7 kwas m-toluilowy 112
8 Acetanilid 114
9 m-nitroanilina 114
10  p-nitrofenol 114
11 kwas benzoesowy 122
12 2-naftol 123
13 kwas cynamonowy 133
14  Mocznik 133
15 Benzoina 137
16  kwas m-nitrobenzoesowy 141
17  p-nitroanilina 147
18  kwas salicylowy 159
19  p-hydroksyacetanilid 160
20  kwas p-aminobenzoesowy 186
21  Benzoglicyna 187

Tabela T-1_1. Temperatury topnienia niektorych zwiazkow organicznych.
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Wykonanie éwiczenia

Celem ¢wiczenia jest:

1. Oznaczenie temperatury topnienia
czystych zwiazkow.
2. Oznaczenie temperatury topnienia
mieszaniny zwiazkow.
3. Identyfikacja nieznanych zwiazkow.
Rys.T-1_1. Aparat Thielego do oznaczania temperatury
topnienia.
Szkto i sprzet laboratoryjny Odczynniki
rurki kapilarne (12 szt) kwas cynamonowy
szpatulka (2 szt) mocznik
bagietka (2 szt) 2 zwiazki do identyfikacji
probowki @10 (5 szt) zwiazki z tabeli 1

aparat Thielego (1 szt)

aznia olejowa z grzatka (1 szt)
plaszcz grzejny z regulatorem mocy
waga

Oznaczenie temperatury topnienia czystych zwiqzkow

Q

Q

Niewielka ilos¢ kwasu cynamonowego umiescic w kapilarze i oznaczy¢é jego temperaturg
topnienia. Wynik zanotowac.
Niewielka ilo$¢ kwasu cynamonowego umie$ci¢ w kapilarze i oznaczy¢ jego temperature
topnienia. Wynik zanotowac.

Oznaczenie temperatury topnienia mieszanin zwiqzkow

a

Przygotowa¢ mieszaniny kwasu cynamonowego i1 mocznika w nastgpujacych proporcjach
wagowych: 10:90, 25:75, 50:50, 75:25, 90:10

Sktadniki mieszanin nalezy dobrze wymiesza¢ i rozetrze¢ (wystarczy bagietka w probowce,
nalezy jednak uwazac, by nie rozbi¢ dna probowki).

Wyznaczy¢ temperatury topnienia wszystkich mieszanin.

Sporzadzi¢ wykres temperatury topnienia w zaleznosci od sktadu mieszaniny. Na wykresie
uwzgledni¢ rowniez czyste substancje.

Identyfikacja nieznanych zwiqzkow

O Wyznaczy¢ temperatury topnienia otrzymanych zwiazkow.

O Ztabeli 1 wybra¢ zwiazki o # podobnej do # badanej probki.

O Przygotowac mieszaning 50:50 identyfikowanej probki i znanego zwiazku wykazujacego podobna
tt. Zmierzy¢ temperatur¢ topnienia mieszaniny.

O Na podstawie uzyskanych wynikéw zidentyfikowac probki.

Uwaga:

Cwiczenie powinno by¢ zakonczone sprawozdaniem zawierajqcym opis czynnosci i wyniki badan.
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T-2
KRYSTALIZACJA

(opracowata Jadwiga Laska)
Wprowadzenie

Zwiazki organiczne wydzielone bezposrednio ze Srodowiska reakcji na ogo6t zwieraja mniejsze
lub wigksze ilo$ci zanieczyszczen. Moga to by¢ zardwno resztki nieprzereagowanych substratow, jak i
produkty uboczne reakcji. Jesli produkt gtowny jest cialem stalym, to najczesciej oczyszcza sig go
przez krystalizacjg. Metoda ta wykorzystuje réznice w rozpuszczalnosci réznych zwiazkéw w danym
rozpuszczalniku wynikajaca z réznic w ich budowie chemicznej. Jednoczesnie wykorzystwana jest
takze zalezno$¢ rozpuszczalnosci od temperatury (patrz tabela T-2 1). Na przyktad w temperaturze
17°C cholesterol rozpuszcza si¢ w etanolu w ilosci 1g/ 100 ml, a w temperaturze 80°C — 11g/100 ml.

Substancja rozpuszczona Rozpuszczalnik Temperatura Rozpuszczalnos¢
[g/100 cm’]
kwas bursztynowy Woda 20 7
100 121
17 1
cholesterol Etanol 78 1

Tabela T-2_1. Rozpuszczalnos¢ wybranych zwiazkoéw organicznych w zaleznosci od temperatury.

Zanieczyszczony produkt rozpuszcza si¢ na goraco w takiej ilosci odpowiednio dobranego
rozpuszczalnika, by otrzyma¢ roztwdr nasycony, nastgpnie odsacza nierozpuszczalne
zanieczyszczenia, a pozostaly roztwor ozigbia si¢. Najistotniejszym problemem jest tu wigc dobor
odpowiedniego rozpuszczalnika.

Wybor odpowiedniego rozpuszczalnika powinien opiera¢ si¢ na nastgpujacych przestankach:

1. Substancja oczyszczana powinna dobrze rozpuszcza¢ si¢ w danym rozpuszczalniku na

goraco 1 zle w temperaturze pokojowe;.

2. Zanieczyszczenia powinny albo catkowicie rozpuszczac si¢ w rozpuszczalniku lub by¢ w

nim catkowicie nierozpuszczalne lub powinny da¢ si¢ fatwo usunaé weglem aktywnym.

3. Rozpuszczalnik powinien charakteryzowac si¢ jak najnizsza temperatura wrzenia i duza

lotnoscia. Utatwia to suszenie otrzymanych krysztalow.

4. Rozpuszczalnik nie powinien reagowac z substancja rozpuszczana.

Dodatkowo przy wyborze rozpuszczalnika warto rowniez wzia¢ pod uwage jego toksycznosc,
palnos¢ i ceng.

Niekiedy do krystalizacji stosuje si¢ nie jeden rozpuszczalnik lecz mieszaning dwoch. Jeden z
rozpuszczalnikow powinien bardzo dobrze rozpuszcza¢ krystalizowana substancjg, a drugi praktycznie
jej nie rozpuszczaé. Do goracego roztworu substancji w pierwszym rozpuszczalniku dodaje si¢ powoli
drugiego rozpuszczalnika az do momenty gdy substancja rozpuszczona zaczyna si¢ wytracac.
Woweczas mieszaning ogrzewa si¢ ponownie w celu rozpuszczenia wytraconych krysztatdéw. Powolne
chlodzenie tak przygotowanego roztworu prowadzi do wydzielenia krysztatow czystego produktu.
Najczesciej stosowane pary rozpuszczalnikow to woda-metanol, woda-etanol, benzen-eter naftowy,
octan etylu-etanol i woda-aceton.

Opisany sposob krystalizacji odnosi si¢ do sytuacji, gdy rozpuszczalno$¢ zanieczyszczen
znaczaco rézni si¢ od rozpuszczalnosci oczyszczanej substancji. W takim przypadku pojedyncza
krystalizacja wystarcza do uzyskania produktu o wystarczajacym stopniu czystoSci. Niestety
nierzadko zanieczyszczenia maja podobna rozpuszczalno$¢ jak substancja gltéwna. W takim
przypadku konieczna jest wielokrotna krystalizacja.
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Wykonanie éwiczenia

Krystalizacja T-2

Celem tego C¢wiczenia jest zdobycie doswiadczenia w technice krystalizacji na przykltadzie

oczyszczania bifenylu.

Cwiczenia sktada si¢ z nastepujacych etapow:
1. Doboér odpowiedniego rozpuszczalnika

2. Krystalizacja

3. Okreslenie czystosci produktu na podstawie pomiaru temperatury topienia.

Szklo i sprzet laboratoryjny waga
Odczynniki
rurki kapilarne (5szt)
szpatulki (2 szt) bifenyl 5 g
bagietka (2 szt) metanol
probowki (5szt) + statyw aceton
uchwyty do probowek (2 szt) 2-propanol po 6 cm’
kolba stozkowa 250-ml (1 szt. b/sz) chloroform
zlewka 250-ml (1 szt) toluen
szkietko zegarkowe (1 szt. $rednica zlewki) rozpuszczalniki wybrane do
lejek z krotka nozka (1 szt. srednica zlewki) krystalizacji 20 ml
lejek Biichnera + kolba ssawkowa wegiel aktywny

pompka wodna
aparat Thielego
plaszcz grzejny lub ptytka z regulatorem mocy

Dobor rozpuszczalnika do krystalizacji

O W pieciu oznakowanych probéwkach umiesci¢ po ok. 50 mg czystego bifenylu. Do pierwszej
probowki doda¢ ok. 2 em® metanolu, do drugiej acetonu, i do kolejnych 2-propanolu, chloroformu
i toluenu.

O Wszystkie probowki wytrzasa¢ lub zawiesiny miesza¢ bagietka. Rozpuszezalniki w ktérych
nastapilo calkowite rozpuszczenie bifenylu nie nadaja si¢ do krystalizacji.

O Zawarto$¢ probdwek, w ktorych osad bifenylu pozostat nierozpuszczony, ogrzewa si¢ do wrzenia
w plaszczu grzejnym.

O Jezeli osad nie rozpuscit sie, nalezy doda¢ jeszcze 1 ¢cm® rozpuszczalnika i znowu ogrzaé¢ do
wrzenia. Jezeli nadal osad si¢ nie rozpuszcza czynno$¢ powtorzy¢. Rozpuszcezalnik nie nadaje
si¢ do Kkrystalizacji jesli nie nastapilo rozpuszczenie bifenylu w 5 cm® rozpuszczalnika w
temp. wrzenia.

O Pozostate proboéwki chtodzi sig i obserwuje krystalizacje.

O Wybraé rozpuszczalnik najlepszy do krystalizacji bifenylu.

Krystalizacja i oznaczenie temperatury topnienia.

0 Oznaczy¢ temperaturg topnienia zanieczyszczonego bifenylu.

O W 250-ml kolbie stozkowej umie$ci¢c 20 cm® wybranego rozpuszczalnika, 5 g bifenylu
zawierajacego ok. 10% zanieczyszczen umiescic¢ i doda¢ ok. 100 mg wegla aktywnego.

0 Kolbg umiesci¢ na ptytce grzejnej i ogrzewacé w temp. wrzenia ok. 1 min.

O Goracy roztwor przesaczy¢ na saczku karbowanym. Filtrat zbiera¢ w zlewce na 250 ml. Saczenie
musi by¢ przeprowadzone w taki sposob, by nie nastgpowala krystalizacja bifenylu na saczku.
Najlepiej jest umiesci¢ zlewke na cieptej ptytce grzejnej (patrz rys. T-2_1).

O Przykryta szkietkiem zegarkowym zlewke z przesaczem odstawi¢ do powolnego ochlodzenia
(ok.1/2 godz.). Powolne chlodzenie pozwala na uzyskanie wigkszych, lepiej wyksztalconych
krysztatéw. Zbyt szybkie schlodzenie roztworu powoduje gwaltowne wypadanie krysztalow,
co znacznie zwi¢ksza prawdopodobienstwo zaokludowania rozpuszczalnika i ewentualnych
zanieczyszczen.



Technika laboratoryjna Krystalizacja T-2

O Odsaczy¢ krysztaty na lejku Biichnera (rys. T-2 2), przemy¢ dwukrotnie czystym
rozpuszczalnikiem schtodzonym ponizej temperatury otoczenia i1 pozostawi¢ na lejku do
wysuszenia.

Q Zwazy¢ otrzymany produkt i wyznaczy¢ jego temperature topnienia. Czysty bifenyl przetozy¢ do
buteleczki i opisac: imi¢ i nazwisko studenta, data, nazwa zwiazku, masa, temperatura topnienia).

Rys. T-2.1. Grawitacyjne saczenie goracego roztworu. Rys. T-2.2. Saczenie pod proznia na lejku Biichnera.

Uwaga:

Cwiczenie powinno by¢ zakoriczone sprawozdaniem zawierajqcym opis czynnosci i wyniki.
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T-3
WYZNACZANIE TEMPERATURY WRZENIA

(opracowata Jadwiga Laska)
Wprowadzenie

Ciecze roznig si¢ od ciat statych tym, ze nie zachowuja ksztaltu lecz zawsze przyjmuja ksztatt
naczynia. Jednak w odrdznieniu od gazow nie wypehliaja calego naczynia, ale zawsze zajmuja
okreslong objgtosc. Dzieje sig tak dlatego, ze oddzialywania migdzy czasteczkami cieczy nie sa dosé¢
duze by utworzyla si¢ uporzadkowana struktura krystaliczna, ale sa wystarczajaco duze by, w
odroznieniu od gazow, wptyw zmian ci$nienia i temperatury na objetos¢ cieczy byt niewielki, a nawet
zaniedbywalny (patrz tabela T-3 1).

Nazwa zwiazku  Temperatura Gestos¢ (g/em’)
n-oktan (ciecz) 25 0,70 .
110 0,63 (r6znica 10%)
n-butan (gaz) 25 0,0024
110 0,0018 (r6znica 25%)
d 4 1.00
woda 80 0,97 (réznica 3%)

Tabela T-3 1. Zalezno$¢ ggstosci wybranych cieczy od temperatury.

Jesli ciecz zamkniemy w szczelnym naczyniu, czasteczki z powierzchni cieczy
przechodza do fazy gazowej i odwrotnie, obecne juz w fazie gazowej wlaczaja si¢ do cieczy.
Jesli tyle samo czasteczek przychodzi z fazy ciektej do gazowej co z gazowej do ciektej, to
taki stan nazywamy stanem roéwnowagi termodynamicznej pomig¢dzy obiema fazami.
Czasteczki obecne w fazie gazowe] wywieraja ci$nienie nazywane (w stanie rOwnowagi)
ciSnieniem pary nasyconej. CiSnienie pary nasyconej danej cieczy zalezy od temperatury
cieczy, natomiast w danej temperaturze ma zawsze wartos$c stala.

Gdy ciecz zostanie podgrzana do temperatury w ktorej ci$nienie pary przewyzsza
cisnienie atmosferyczne, ciecz zaczyna wrze¢. A wigc temperatura wrzenia cieczy moze by¢
zdefiniowana jako temperatura, w ktérej ci$nienie pary nasyconej jest réwne cisnieniu
atmosferycznemu. Jesli obnizymy ci$nienie atmosferyczne, temperatura cieczy w ktorej
ci$nienie pary nasyconej zréwna si¢ z atmosferycznym bedzie takze nizsza. Temperatura
wrzenia jest wigc znacznie bardziej wrazliwa na zmiany ci$nienia atmosferycznego niz
temperatura topnienia i np. zmiana ci$nienia atmosferycznego z 760 mm Hg na 750 mm Hg
spowoduje obnizenie temperatury wrzenia wigkszosci powszechnie znanych cieczy o ok.
0,5°C. Temperatura wrzenia moze wigc by¢ stosowana jako stata charakteryzujaca substancje
chemiczna ale tylko wtedy, gdy réwnoczesnie podana jest warto$¢ ci$nienia przy jakim
dokonywany byt pomiar.

Zaleznos¢ ci$nienia pary nasyconej danej cieczy od temperatury log p = f(T) jest linia
prosta (patrz rys. T-3 1) i jest bardzo uzyteczna do teoretycznego przewidywania temperatury
wrzenia w zalezno$ci od wartosci cisnienia. Z wykresu mozemy odczyta¢, ze na przyktad
przy ci$nieniu 40 mm Hg temperatura wrzenia bromobenzenu wynosi 70°C.

Zwiazki tworzace szereg homologiczny, np. weglowodory, wykazuja pewna
prawidtowo$¢ zmian temperatury wrzenia w zalezno$ci od masy czasteczkowej (rys. T-3_2).
Im wigksza czasteczka tym wigksza energia kinetyczna jest potrzebna do uwolnienia jej z
cieczy do fazy gazowej, a wigc tym wyzsza temperatura wrzenia.
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Rys. T-3_1. Zalezno$¢ ciSnienia pary Rys.T-3 2. Zalezno$¢ temperatury wrzenia
nasyconej od temperatury A) benzenu, B) od liczby atomoéw wegla w czasteczce
wody i C) bromobenzenu. weglowodoréw nasyconych.

Wykonanie éwiczenia

Celem ¢wiczenia jest:
1. Oznaczenie temperatury wrzenia czystych zwiazkow.
2. Identyfikacja nieznanych zwiazkow.

Szkto i sprzet laboratoryjny ptaszcz grzejny z regulatorem mocy
Odczynniki

probowki @5 (5 szt)

rurki kapilarne (5 szt) Zwiazki z tabeli T-3_1 (5)

pipetki jednorazowe (5 szt) Zwiazki do identyfikacji (3)

pinceta metalowa
taznia olejowa z grzatka (1 szt)

Temperatur¢ wrzenia najprosciej jest wyznaczy¢ podczas destylacji zwiazku, jesli jednak nie
dysponujemy jego wystarczajaca ilo$cia, wowczas mozliwe jest oszacowanie temperatury wrzenia
metoda Siwotbowa.

O W niewielkiej probowce o $rednicy 5 mm umiesci¢ 2-5 kropli badanej cieczy oraz zatopiona u
gory kapilare.

a Probowke przymocowac do termometru recepturka (patrz rys. T-3_3), umiesci¢ w tazni olejowe;.

O tazni¢ powoli ogrzewa¢ do momentu, az z zanurzonego w cieczy konca kapilary zaczna
wyplywaé pecherzyki powietrza. Strumien pecherzykow powinien by¢ ciagly i szybki.

O Przerwa¢ ogrzewanie i zanotowaé temperatur¢ w ktorej pecherzyki powietrza przestaja si¢
wydziela¢, a ciecz zaczyna wypehia¢ kapilar¢. Temperatura ta jest przyblizeniem temperatury
wrzenia badanej cieczy. Najdoktadniejszy wynik otrzymuje si¢ gdy temperatura zostanie
odczytana w momencie gdy po zaprzestaniu ogrzewania pojawi si¢ ostatni pecherzyk, ktory ma
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tendencje do cofania sig. W tym momencie cisnienie par Cieczy rowne jest cisnieniu
atmosferycznemu, a wigc odczytana temperatura jest temperatura wrzenia badanej cieczy.

Cwiczenie wykona¢ dla pigciu cieczy o znanych temperaturach wrzenia oraz trzech nieznanych.

Lp. Nazwa zwiazku tw.[°C
1 Aceton 56
2 Bromobenzen 156
3 Chlorek metylenu 42
4 Chlorobenzen 132
5 Chloroform 61
6 Cykloheksan 81
7 Cykloheksanon 156
8 Czterochlorek wegla 77
9 Dioksan 101
10 Etanol 78
11 Eter dietylowy 34
12 Heksan 68
13 Heptan 98
14 Keton etylowo-metylowy 80
15 m-Ksylen 138
16 Kwas octowy 118
17 Metanol 65
18 Octan etylu 77
19 2-Propanol 82
20 Toluen 111

Tab. T-3_1. Temperatury wrzenia wybranych zwiazkéw organicznych.

Termometr

Kapilara zatopiona u goéry

Badana ciecz

Rys. T-3_3. Najprostszy uktad do oznaczania temperatury wrzenia.
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T-4
DESTYLACJA

(opracowata Jadwiga Laska)

Wprowadzenie

Destylacja jest jedna z najwazniejszych metod rozdzielania i oczyszczania substancji cieklych.
Jest to proces polegajacy na ogrzewaniu cieczy do temperatury wrzenia i skraplaniu powstajacych
oparéw w chtodnicy. Skropliny jako destylat zbiera si¢ w odbieralniku. Jesli podczas destylacji cala
ilo$¢ powstajacych oparow wykraplana jest i zbierana jako destylat to taka destylacj¢ nazywamy
destylacjq prostq. Zestaw do destylacji prostej przedstawia rys. T-4 1). Jesli natomiast czgs¢
skondensowanych oparéw stale splywa do kolby destylacyjnej, destylacj¢ nazywamy rektyfikacja.
Zestaw do rektyfikacji sktada sig, oprocz kolby, chtodnicy i odbieralnika, z kolumny wilaczonej
pomigdzy kolbg i chtodnicg (rys. T-4_2).

Rys. T-4 1. Zestaw do destylacji proste;. Rys. T-4 2. Kolumna do rektyfikacji.

Jesli destylacji poddamy mieszaning dwoch lub wigcej substancji, catkowite ci$nienie par nad
ciecza jest rowne sumie ci$nien czastkowych par wszystkich sktadnikow, ktore z kolei sa funkcja ich
utamkow molowych w roztworze (wyjatek stanowia jedynie mieszaniny azeotropowe).

Zgodnie z prawem Rauolta, ci$nienie czastkowe skladnika lotnego w roztworze doskonatym
jest rowne iloczynowi cisnienia par czystego sktadnika i jego utamka molowego w roztworze.
Analogicznie, jesli mieszanina sktada si¢ z dwoch lotnych sktadnikow, ich cisnienia czastkowe mozna
wyrazi¢ wzorami:

Pa = Parxy
Ps = Ppxp

gdzie: p, ps-cisnienia czastkowe sktadnikow 4 i B
P, Py — cis$nienia par czystych sktadnikow
x4 xz — utamki molowe sktadnikow A4 i B w roztworze.

Cisnienie catkowite nad roztworem jest suma ci$nien czastkowych:
P=ps+ ps=Prxs+ Pyxg

W przypadku wrzenia cieczy P = P,

Jak wynika z powyzszych wzorow, jesli oba sktadniki zawarte w roztworze maja podobna lotnosc,
wowczas oba zawsze s obecne rowniez w fazie gazowej i niemozliwe jest rozdzielenie ich w
destylacji prostej. Destylacja prosta moze by¢ wigc z powodzeniem wykorzystywana do oczyszczania
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pojedynczych substancji ciektych, lub rozdzialu roztworéw, w ktorych jeden ze skladnikow jest
nielotny (np. ps= 0).

Wykonanie éwiczenia
Celem ¢wiczenia jest opanowanie techniki destylacji prostej, wykorzystywanej najczesciej do
oczyszczania ciektych zwiazkéw organicznych.

Szkto 1 sprzgt laboratoryjny

Kolba do destylacji (2-szyjna) + korki Metanol zanieczyszczony
Kolba na przedgon 200-ml (1 szt) Kamyczki wrzenne
Kolba stozkowa na destylat 200-ml (1 szt)

Chtodnica Liebiega) (1 szt)

Termometr (1 szt)

Nasadka destylacyjna (1 szt)

Lejek szklany (1 szt)

Podnosnik (2 szt)

a Przygotowac zestaw do destylacji prostej (rys. T-4 1). Do destylacji stosuje si¢ zazwyczaj kolby
kuliste. Wielko$¢ kolby powinna by¢ dobrana tak, by destylowana ciecz nie zajmowata wigcej niz
2/3 objgtosci kolby. Do ogrzewania kolby uzywa si¢ plaszcza grzejnego. Kolba destylacyjna
potaczona jest z chlodnica za pomoca nasadki destylacyjnej. Termometr umieszcza si¢ na
szczycie nasadki tak, by zbiorniczek z rtgcia znajdowat si¢ nieco ponizej bocznej rurki. Diugosc
chtodnicy powinna by¢ dobrana do rodzaju destylowanej cieczy, dla cieczy wysokowrzacych -
chlodnica kroétka, dla niskowrzacych — dluga.

o Do kolby okraglodennej o pojemnosci 250 ml wla¢ 150 ml metanolu.

O W zimnej cieczy umiesci¢ 2-3 kamyczki wrzenne, zapobiegajace przegrzewaniu cieczy.

o Kolbe potaczy¢ z nasadka, chtodnica i odbieralnikiem i termometrem. Kolbg ogrzewaé powoli do
wrzenia metanolu. Kiedy metanol zaczyna skrapla¢ si¢ w chlodnicy, ogrzewanie nalezy
uregulowac tak, by destylat sptywat z chtodnicy z szybko$cia 1-2 krople na sekunde.

O Po dojsciu cieczy do stanu wrzenia obserwuje si¢ na termometrze najpierw szybki wzrost
temperatury, a nastgpnie jej ustabilizowanie. W tym momencie odbieralnik nalezy wymieni¢ na
nowy (zwazony), gdyz dopiero od tego momentu zbiera si¢ czysta frakcj¢ metanolu. Destylat
zbiera si¢ tak dhugo, az w kolbie zostanie tylko niewielka ilo$¢ cieczy destylowane;.

Regularnie sprawdzaé temperaturg w trakcie destylacji. Gtowna frakcja powinna destylowac¢ w
waskim zakresie temperatur (2-3°C).
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R-1
WSPOLCZYNNIK PODZIALU

(opracowata Jadwiga Laska)
Wprowadzenie

Studenci chemii wielokrotnie podczas zaje¢ laboratoryjnych spotykaja si¢ ze stanami
rownowagi. Na przyklad temperature topnienia oznacza si¢ gdy fazy stata i ciekla sa w rownowadze
termodynamicznej. Stan rownowagi osiagany jest rowniez gdy jakas substancj¢ wprowadzimy do
uktadu dwoéch niemieszajacych sig¢ cieczy. Substancja ta czg¢$ciowo rozpusci sie¢ w jednym
rozpuszczalniku a czesciowo w drugim.

Wspotczynnik podziatu

Toluen i1 woda sa rozpuszczalnikami tatwo dostgpnymi i czgsto stosowanymi w laboratorium
chemii organicznej. Mozna przyjaé, ze praktycznie sa w sobie nierozpuszczalne. Jesli do tego uktadu
dodamy trzeci sktadnik, ktory nie rozpuszcza si¢ w zadnym rozpuszczalniku (moze to by¢ np. piasek)
to utworzy sig trzecia faza, natomiast jesli trzecim sktadnikiem bedzie np. kwas propionowy, rozpusci
si¢ on w obu rozpuszczalnikach w okreslonych proporcjach.

CH,
CH,CH;—CZ H.c—c7°
7% TN0oH 3 “OH
toluen kwas propionowy kwas octowy

Kwas propionowy miesza si¢ zardwno z toluenem jak i woda we wszystkich proporcjach, a w
przypadku obecnosci obu podzieli si¢ pomig¢dzy oba rozpuszczalniki. W stanie rownowagi podziat ow
mozna opisa¢ prostym wyrazeniem matematycznym:

gdzie: K — stata nazywana wspotczynnikiem podziatu,
[kwas]omen — Stezenie kwasu propionowego w toluenie
[kwas]woda — St€Zenie kwasu propionowego w wodzie

W przypadku zwigzkéw nalezacych do tego samego szeregu homologicznego, jak np. kwasy
karboksylowe, wspotczynnik podziatu jest rozny dla zwiazkow o roznych masach czasteczkowych. Im
mniejsza masa czasteczkowa, tym polarno$¢ kwasu wigksza i mniejsza wartos¢ wspodtczynnika
podziatu. Oznacza to, ze w stanie rownowagi wigkszos¢ kwasu o matej masie czasteczkowej bedzie
rozpuszczona w wodzie. A wigec kwas octowy znajdzie si¢ prawie wylacznie w fazie wodnej, podczas
gdy kwas laurynowy C,;H,;COOH rozpusci si¢ praktycznie wylacznie w fazie organiczne;.

W bardzo wielu syntezach otrzymany produkt wyodrebnia si¢ ze srodowiska reakcji poprzez
ekstrakcje w odpowiednio dobranym rozpuszczalniku. Mozliwe jest takze oczyszczenie produktu
reakcji poprzez ekstrakcje zanieczyszczen odpowiednim rozpuszczalnikiem. Pytania na jakie trzeba
odpowiedzie¢ sobie zanim rozpoczniemy ekstrakcje to: jaki rozpuszczalnik uzyc? jaka objgtosé
rozpuszczalnika zastosowac do pojedynczej ekstrakceji? oraz ile razy proces ekstrakcji powtorzyc¢?

Kryteria, ktérymi nalezy kierowac sig przy doborze rozpuszczalnika to:

1. Substancja ekstrahowana musi doskonale rozpuszczaé si¢ w rozpuszczalniku,

2. Wartos¢ wspotczynnika podzialu pomigdzy fazy reakcyjna i rozpuszczalnik powinna by¢

odpowiednia.

3. Ekstrahowana substancja powinna mozliwie tatwo da¢ si¢ wyodrebni¢ z ekstraktu.
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llo$¢ rozpuszczalnika i liczba ekstrakcji potrzebnych do wyodrgbnienia interesujacej nas
substancji sa ze soba $cisle zwiazane. Bardziej efektywne jest uzycie wigkszej ilo$ci matych porcji
rozpuszczalnika niz odwrotnie. Na przyktad jesli wspotczynnik podzialu substancji X pomigdzy
rozpuszczaliki M 1 N wynosi 1.0, to tatwo mozemy wyliczy¢ stezenie X w obu fazach:

[X],, _
[XTy
Jezeli do ekstrakcji uzyjemy takich samych ilosci M i N, to stezenia X w obu fazach beda
identyczne (X=0.5).
Jezeli rozpuszczalnik N podzielimy na dwie rowne porcje i wykonamy kolejno dwie ekstrakcje
X z roztworu M, ilo§¢ wyekstrahowanego X mozna obliczy¢ nastgpujaco:

Po pierwszej ekstrakcji calkowita ilos¢ X w obu rozpuszczalnikach bedzie réwna
poczatkowej. Poniewaz uzyliSmy dwukrotnie wigcej rozpuszczalnika M niz N, a wigc
podziat X pomiedzy oba rozpuszczalniki jest nastgpujacy: 2/3 catkowitej ilosci X
znajdzie si¢ w fazie M, a 1/3 w fazie N. Po drugiej ekstrakcji catkowita ilos¢ X w obu
fazach wynosi 2/3 ilo$ci poczatkowej 1 podzial pomigdzy fazy jest analogiczny jak po
pierwszj ekstrakcji: 2/3 w M i1 1/3 w N, czyli odpowiednio4/9 i 2/9 ilosci poczatkowej.
Ostatecznie wigc, po dwoch ekstrakcjach w rozpuszczalniku N znajduje si¢ 1/3 + 2/9,
czyli 5/9 poczatkowej ilosci X. Jasno wida¢, ze wielokrotna ekstrakcja mniejszymi
porcjami rozpuszczalnika jest bardziej wydajna.

W wigkszo$ci przypadkoéw, chemik organik nie ma dokladnej informacji o wspotczynnikach
podziatu produktow syntezy. Mimo to na podstawie przedstawionych rozwazan moze wyciagnac
generalne wnioski co do wyboru rozpuszczalnika i przebiegu ekstrakcji na podstawie rozpuszczalnosci
zwiazkow w roznych rozpuszczalnikach. Najdogodniejsza jest sytuacja, gdy substancja ekstrahowana
jest $wietnie rozpuszczalna w jednej fazie i1 nierozpuszczalna w drugiej. Wowczas wystarczy
praktycznie jedna ekstrakcja do jej wyodrebnienia.

Wykonanie ¢éwiczenia
Celem ¢wiczenia jest:

1. Wstepne zapoznanie si¢ z technika ekstrakcji
2. wyznaczenie wspoOlczynnika podziatu kwasu octowego w uktadzie woda-toluen.

Szkto i sprzet laboratoryjny Odczynniki

Rozdzielacz 250-ml (1 szt) Toluen (50 cm’)

Kolba stozkowa 125-ml (4 szt) Woda destylowana (50 cm®)
Cylinder miarowy 10-ml (2 szt) Kwas propionowy (5 cm?)
Cylinder miarowy 100-ml (1 szt) 0.5 M r-r NaOH

biureta (1 szt) 5% r-r NaOH (50 cm’)
Lejek szklany (1 szt) Fenoloftale

O Do rozdzielacza o poj. 250 ml wla¢ po 50 cm® wody i toluenu (rys. T-5_1).

0 Doda¢ 5 cm® kwasu propionowego. Uwaga: kwas propionowy dziata korodujqco i ma
nieprzyjemny ostry zapach.

O Mieszaning wytrzasaé przez ok. 30 s (patrz rys. T-5_2). Uwaga: mieszaniny nie nalezy wytrzqsac
bardzo intensywnie, gdyz moze powstac trudna do rozdzielenia emulsja.

O Poszczegodlne warstwy zebra¢ w oddzielnych kolbkach stozkowych o poj. 125 ml.
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Odmierzy¢ cylindrem miarowym 10 cm® kazdego roztworu i wla¢ do czystych kolbek stozkowych
0 poj. 125 em’ zawierajacych po 50 cm® wody destylowanej i 2 krople fenoloftaleiny.

Oba roztwory miareczkowa¢ 0.5M roztworem NaOH do lekko rézowego zabarwienia. Roztwor w
toluenie intensywnie miesza¢ podczas miareczkowania!

Obliczy¢ wspolczynnik podziatu w badanym uktadzie.

Pozostate 40 cm® roztworu w toluenie wla¢ ponownie do rozdzielacza.

Doda¢ 50 ml 5% r-ru NaOH i przez kilka minut wytrzasac.

Rozdzieli¢ warstwy. Warstwe¢ wodna mozna wyrzucic.

Odmierzy¢ 10 cm’® roztworu toluenowego i miareczkowa¢ analogicznie jak poprzednio.

Obliczy¢ jaka ilo$cia roztworu NaOH nalezaloby zmiareczkowaé 10 cm’ warstwy toluenowe;j,
gdyby byta powtornie ekstrahowana woda a nie roztworem NaOH.

Zaobserwowac roznicg pomig¢dzy wartoscia obliczona i eksperymentalna.

Rys. T-5.1. Rozdzielacz gruszkowy Rys. T-5.2. Sposob w jaki nalezy wytrzasa¢ mieszaning w rozdzielaczu.
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T-6

T-6
WYODREBNIANIE CZYSTEGO ZWIAZKU ORGANICZNEGO Z
PRODUKTOW NATURALNYCH

(opracowata Jadwiga Laska)

Wprowadzenie

Czlowiek od poczatku swego istnienia interesowat si¢ mozliwosciami wykorzystania roslin jako
surowcow wielu niezwykle ciekawych 1 uzytecznych zwiazkdéw organicznych. Wydzielenie
konkretnej substancji z materiatu roslinnego na ogét zwigzane jest z wieloma procesami fizycznymi,
szczegdlnie ekstrakcja, destylacja lub krystalizacja oraz prostymi zabiegami chemicznymi
prowadzacymi np. do przeksztalcenie zwiazku w s6l bardzo dobrze rozpuszczalna w wodzie. itp.

W tym ¢wiczeniu studenci maja okazj¢ zastosowania najprostszych technik laboratoryjnych do
wyizolowania estru gliceryny i kwasu mirystynowego z gatki muszkatotowe;.

Stezenie trimirystyny w gatlce muszkatotowej jest stosunkowo duze, jednoczesnie inne podobne estry
wystepuja w bardzo niewielkie ilo§ciach. Z tego wzgledu prosta ekstrakcja i nastgpnie krystalizacja
prowadzi do calkiem czystego produktu.

— O
¢Hz—OH 0. CH;—0-—(CH,),,CH,
CH—OH + 3 ’C—(CH,),CH, —= "
CH;—OH HO CH-O——(CH,),,CH,
O
CH;-0-—(cH,), CcH,
gliceryna kwas mirystynowy trimirystyna

Wykonanie éwiczenia

Celem ¢wiczenia jest:

1. Ekstrakcja naturalnego estru — trimirystyny- z gatki muszkatotowe;.
2. Krystalizacja wyizolowanego estru.

Szkto i sprzet laboratoryjny Odczynniki

Kolba okragtodenna 100-ml (1 szt) Gatka muszkatotowa mielona (5 g)
Chlodnica zwrotna (1 szt) Dichlorometan (100 cm?)

Plaszcz grzejny z termoregulatorem (1 szt) Aceton (50 cm’)

Kolba stozkowa 125-ml (1 szt)
Lejek szklany (1 szt)

Saczek karbowane

Podnosnik (1 szt)

Lejek Buchnera + kolba ssawkowa
Wyparka prozniowa

Aparat Thielego

Butelka na produkt
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O 5 g zmielonej gatki muszkatotowej umiesci¢ w kolbie okragtodenej o poj. 100 ml zaopatrzonej w
chtodnicg zwrotna (patrz rys. T-6_1).

0 Doda¢ 25 cm® chlorku metylenu i ostroznie ogrzewaé przez 35 min. Temperatura wrzenia chlorku

metylen wynosi 42°C. Zbyt mocne ogrzewanie moze powodowaé intensywne odparowywanie

rozpuszczalnika, tak, ze nie zdqzy sie on wykroplic.

Po tym czasie zawiesing schtodzi¢ i odsaczy¢ grawitacyjnie na saczku karbowanym.

Z przesaczu odparowac dichlorometan (chlorek metylenu) na wyparce prézniowe;.

Otrzymana statg substancje rozpusci¢ na goraco w 15 cm® acetonu.

Wia¢ goracy roztwoér do kolby stozkowej o poj. 125 ml i pozostawi¢ do schtodzenia.

Krystalizacja w tym przypadku przebiega powoli (ok. 1 godz.)

Na koniec mieszaning krystalizacyjna mozna schtodzi¢ w tazni z lodem prze ok. 15 min..

Otrzymane krysztaly trimirystyny odsaczy¢ na lejku Biichnera, zwazy¢ i oznaczy¢ temperaturg

topnienia.

0 Wysuszony zwiazek przetozy¢ do stoika i odpowiednio opisac.

000D

00O

Rys. T-6.1. Zestaw do ogrzewahia pod chlodnica zwrotna.
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S-1
SYNTEZA OCTANU n-AMYLU

(opracowata Jadwiga Laska)
Wprowadzenie

Wigkszos¢ reakcji wykorzystywanych w syntezie organicznej przebiega bardzo wolno w
poréwnaniu z reakcjami jonowymi typowymi dla chemii nieorganicznej. Wiele reakcji organicznych
jest reakcjami rownowagowymi, przy czym stan rOwnowagi osiagany jest raczej powoli. Na dodatek
bardzo czesto rownaowaga reakcji osiggana jest w takim punkcie, ze trudno jest otrzymac
zadowalajaca wydajnos¢ reakc;ji.

Zaldzmy, ze reakcja pomigdzy substratami A i B prowadzi do produktow C i D.

mA + nB i:t xC + yD

Stata rownowagi mozna wyrazi¢ wzorem:

<. leraoy
(41" 0BY'

W przypadku prostej reakcji, jak na przyktad, reakcji estryfikacji wyrazenie na stala rdwnowagi
jest jeszcze bardziej uproszczone:

CH,COOH + C;H,0H @®  CH,COOCH, + H,0

kwas octowy  alkohol amylowy octan amylu

« - [CH,COOC,H, 10 H,0]
[CH,COOH|]C,H, OH]

Marzeniem kazdego chemika syntetyka jest uzyskanie jak najlepszej wydajnosci reakcji. Po
osiagni¢ciu stanu réwnowagi tyle samo czasteczek produktu tworzy si¢ i rozpada do substratow
(szybkos¢ reakcji w prawo rowna jest szybkosci reakcji w lewo), a wigc 100%-owe przereagowanie
substratow jest niemozliwe. Na szczg$cie mozliwe jest przesunigecie rownowagi reakcji w kierunku
tworzenia produktow. Wystarczy usuwaé ze $rodowiska reakcji jeden z produktow. W przypadku
estryfikacji najczesciej podczas trwania reakcji oddestylowuje si¢ wodg. Octan amylu, ktdrego synteza
jest celem tego ¢wiczenia, tworzy z woda i alkoholem amylowym azeotrop, ktory rozdziela si¢ na
dwie fazy, wodna i organiczna. Ciagle odbieranie wody i zawracanie pozostatych sktadnikow do
srodowiska reakcji umozliwia catkowite przereagowanie substratow.

Drugim sposobem na przesunigcie réwnowagi reakcji estryfikacji w kierunku tworzenia estru
jest podwyzszenie temperatury reakcji. Zazwyczaj wigc w laboratorium estryfikacj¢ prowadzi si¢ w
temperaturze wrzenia substratoéw, dodatkowo stosujac kwas lub zasade jako katalizator.

Wykonanie éwiczenia

Celem ¢wiczenia jest synteza octanu amylu, przy czym szczegdlng uwage zwraca si¢ w
tym ¢wiczeniu na uzyskanie jak najlepszej wydajnosci. Student powinien naby¢ praktyczna
wiedzg o syntezie oraz prowadzeniu notatek laboratoryjnych.
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Przed wykonaniem ¢wiczenia student powinien przygotowac zestawienie wiasciwosci

fizycznych poszczeg6dlnych reagentéw, jak pokazano ponizej.

Reagenty 1| tw. Gestosc Rozpuszczalnosé (g/100 ml) Masa
produkty reakcji lub [g/cm?] woda eter toluen czasteczkowa
1.

Nastgpnie nalezy zanotowa¢ kolejne czynno$ci oraz rezultaty doswiadczenia. Notatki
laboratoryjne powinny by¢ prowadzone w taki sposéb, by byly one zrozumiale dla osoby
nie majacej doSwiadczenia z takim eksperymentem, oraz by mogla ona w razie potrzeby
bez klopotu powtorzy¢ opisany eksperyment.

Otrzymany w reakcji produkt powinien by¢ zidentyfikowany i scharakteryzowany. Opis
do$wiadczenia powinien takze zawiera¢ wydajnos¢ reakc;ji.

Szkto i sprzet laboratoryjny Podnosnik (2 szt)
Plaszcz grzejny (1 szt)

Kolba do destylacji (2-szyjna) + korki Odczynniki

Kolba okragtodenna 100-ml (1 szt)

Chtodnica zwrotna (1 szt) Kwas octowy lodowaty (bezwodny) (0.25

Nasadka azeotropowa (1 szt) mola)

Lejek szklany (1 szt) Alkohol amylowy (0.25 mola)

Rozdzielacz 250 ml (1 szt) Woda destylowana

Cylinder miarowy 10-ml (1 szt) Kwas siarkowy st¢zony

Lejek zwykty Kamyczki wrzenne

Saczek karbowany 5% roztwor NaHCO;

Kolba okragtodenna 100 lub 150 ml. Siarczan sodu bezwodny
Siarczan sodu bezwodny

O W czystej i suchej kolbie okraglodennej o poj. 250 cm® umiesci¢ kamyczki wrzenne, 0.27 mola
bezwodnego kwasu octowego lodowatego i 0.25 mola alkoholu amylowego.

O Dodac¢ 2 krople stezonego kwasu siarkowego.

a Polaczy¢ kolbe z chtodnica Liebiega i nasadka azeotropowa. (rys. T-8 1), doda¢ kilka kamyczkow
wrzennych i ogrzewa¢ w temperaturze wrzenia przez 45 min.

O Obserwowaé tworzenie warstwy wodnej w bocznej rurce kolby. Nie nalezy dopusci¢ do
przelewania si¢ wody z powrotem do kolby. W razie koniecznos$ci cz¢$¢ wody zla¢ do cylindra
miarowego (nie wylewaé!). Najlepiej, gdy na koniec reakcji tylko niewielka ilos¢ fazy
organicznej zanjduje si¢ w rurce bocznej. (Uwaga. warstwa wodna powinna by¢ warstwq dolnq, a
warstwa organiczna — gorng).

O Po tym czasie kolbg pozostawi¢ do schtodzenia.

O Zlac calq ilo$¢ wody z rurki bocznej do cylindra miarowego i zanotowac objetosc.

O Przela¢ cala mieszaning reakcyjna wraz z zawarto$cia cylindra miarowego do rozdzielacza.

O Doda¢ 25 cm® 5% roztworu wodoroweglanu sodu i lekko wstrzasaé.

a Oddzieli¢ warstwe wodna od organiczne;.

O Sprawdzi¢ odczyn. Jesli warstwa organiczna ma odczyn kwasny, nalezy powtorzy¢ przemywanie
druga porcja kwasnego weglanu sodu.

0 Na koniec przemy¢ warstwe organiczna woda destylowana do odczynu obojgtnego.

O Warstwe organiczna przenie$¢ do kolby stozkowej o poj. 125 cm® i doda¢ ok. 5 g bezwodnego
siarczanu sodu.

O Zamka¢ kolbeg korkiem i odstawi¢ do suszenia na 15 min.
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O Roztwor oddzieli¢ od srodka suszacego na saczku karbowanym, przela¢ do kolby okragtodennej i
przedestylowac.

0 Otrzymany ester zamkna¢ w szczelnej butelce i opisaé (nazwa zwiqzku, nazwisko, wydajnosé [g],
wydajnosé [%], temperatra wrzenia).

Uwaga: Wydajnosé¢ teoretyczna jest to ilos¢ produktu, jaka otrzymalibysmy, gdyby reakcja
przebiegata stechiometrycznie. Wylicz sie jq na podstawie rownania reakcji i ilosci substratow
zastosowanych praktycznie.

Wydajnosé procentowq oblicza sie na podstawie wzoru:

Masa otrzymanego produktu [g]
Wyd.% = - 100%
Wydajnos¢ teoretyczna [g]
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S-3
SYNTEZA KWASU ACETYLOSALICYLOWEGO

(OTRZYMYWANIE ESTROW PRZY UZYCIU BEZWODNIKA KWASU
KARBOKSYLOWEGO)

(opracowata Jadwiga Laska)
Wprowadzenie

Kwas acetylosalicylowy (aspiryna) otrzymuje si¢ w reakcji kwasu salicylowego =z
bezwodnikiem octowym:

7
OH ?:o
COOH HsC: . 0
+ 0 COOH + H,C—COOH
—o
H,C
kwas salicylowy
(kwas hydroksybenzosowy) bezwodnik octowy kwas acetylosalicylowy kwas octowy
(aspiryna)

Reakcja ta jest jedna z metod otrzymywania estréw kwasu octowego (patrz rowniez ¢wiczenia S-1 i
S-2). Zastosowanie bezwodnika octowego zamiast kwasu octowego ulatwia reakcje estryfikacji i
umozliwia otrzymanie estréw alkoholi trzeciorzgdowych i fenoli. Poniewaz reakcja kwasu
salicylowego z bezwodnikiem octowym moze by¢ rowniez postrzegana jako reakcja wprowadzenia
grupy acetylowej (acylowej) CH;C(O)O- w miejsce hydroksylowej, nazywa si¢ ja takze reakcja
acetylowania lub acylowania.

Kwas acetylosalicylowy jest biatym, krystalicznym proszkiem pozbawionym zapachu o lekko
kwasnym smaku. Latwo rozpuszcza si¢ w etanolu, w wodzie rozpuszcza sig¢ trudno, dajac roztwor o
kwasnym odczynie. W suchym powietrzu jest trwaly, jednak pod wplywem wilgoci rozktada si¢ na
kwas salicylowy i octowy.

Kwas acetylosalicylowy jest powszechnie stosowanym lekiem napotnym, przeciwgoraczkowym,

przeciwbolowym i przeciwreumatycznym. Sprzedawany jest pod nazwg aspiryna. Wchodzi rowniez w
sktad takich preparatow jak: Polopiryna, Calcipiryna, Alka-prim, Asprocol.

Wykonanie éwiczenia

Cel ¢wiczenia:

1. Synteza kwasu acetylosalicylowego.
2. Przeprowadzenie estryfikacji przy uzyciu bezwodnika kwasu karboksylowego
3. Zapoznanie sig z synteza lekow.
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Szkto i sprzet laboratoryjny Odczynniki

Kolba stozkowa 100 ml (1 szt) Bezwodny kwas salicylowy (10 g)
Termometr (1 szt) Bezwodnik octowy (15 g)

Lejek Buechnera (1 szt) Kwas siarkowy(VI) stez.

Kolba ssawkowa Woda destylowana

Zlewka 250 ml (1 szt) Etanol

Laznia wodna (zlewka 800-ml)

o W malej kolbie stozkowej umiesci¢ 10 g (0.725 mol) bezwodnego kwasu salicylowego,
15 g (14 ml, 0.147 mol) bezwodnika octowego i doda¢ 5 kropli stez. kwasu
siarkowego(VI), mieszajac przy tym zawarto$¢ kolby ruchem wirowym.

O Mieszaning ogrza¢ na tazni wodnej w temp. ok. 50-60°C przez 15 min, caly czas
mieszajac.

o Po tym czasie kolbg pozostawi¢ do schtodzenia, strzasajac ja co jaki$ czas.

o Doda¢ 150 ml wody destylowanej, starannie wymiesza¢ i przesaczy¢ pod zmniejszonym
ci$nieniem.

o Otrzymany osad rozpusci¢ w 30 ml. goracego etanolu i roztwor wyla¢ do 75 ml. goracej
wody. Jesli osad wytraci si¢ natychmiast, mieszaning ogrza¢ ponownie do uzyskania
przezroczystego roztworu.

0 Roztwor pozostawi¢ do powolnego schtodzenia. Osad wytraca si¢ w postaci pigknie
wyksztatconych igiet.

0 Osad odsaczy¢ pod zmniejszonym cisnieniem i wysuszy¢.

Przed wykonaniem ¢wiczenia student powinien przygotowac zestawienie wiasciwosci
fizycznych poszczegolnych reagentéw, jak pokazano ponize;.

Reagenty i| tw. Gestos¢ Rozpuszczalno$¢ (g/100 ml) Masa
produkty reakcji | (z.t.) [g/cm’] woda eter toluen czasteczkowa

Bezwodnik
octowy

Kwas salicylowy

Kwas
acetylosalicylowy

Kwas octowy

Nastepnie nalezy zanotowac kolejne czynnosci oraz rezultaty doswiadczenia. Notatki
laboratoryjne powinny by¢ prowadzone w taki sposob, by byly one zrozumiale dla osoby
nie majgcej doSwiadczenia z takim eksperymentem, oraz by mogla ona w razie potrzeby
bez klopotu powtorzy¢ opisany eksperyment.

Otrzymany w reakcji produkt powinien by¢ zidentyfikowany i scharakteryzowany.

Opis doswiadczenia powinien takze zawierac¢ wydajnosc reakcji.
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