CWICZENIE 10

SUBLIMACJA | EKSTRAKCJA
1. Sublimacja

Celem¢wiczenia jest zapoznaniegsi metod sublimacji, za pomacktérej mana rozdziekk

i oczysci¢ niewielkie ilasci statych substancji organicznych. Sublimacja jesicesem, w
ktorym substancja stata przechodzi b&rednio w stan pary przy statej temperaturze. Po
ozigbieniu pary przechodav faz stah pomijapc stan cieczy.

Aparatura i szkio: taznia piaskowa, parowniczka, lejek, dziurkowanyazek bibuty
filtracyjnej, wata, sublimator, 2 zlewki, 2 probdiwk

Odczynniki: kawa, herbata, kakao, mieszanina kamfory z kwdsesztynowym, czerwony
piasek (lubzwir), chlorek amonu, rodanek potasu, azotan srebra.

a. Cwiczenie praktyczneSublimacja kofeiny, teofiliny i teobrominy z kawierbaty i kakao

Parowniczk, w ktorej znajduje sikawa umiéci¢ w tazni piaskowej. Parowniczkprzykry¢
krazkiem bibuly filtracyjnej, a nagpnie lejkiem, tak by brzegi jego wychodzity pozadyi
parowniczki. Lejek obtay¢ wilgotna wata. Caty zestaw wolno ogrzewaZaobserwowa
zachodzce zjawisko. ldentycznie pagtowa z herbaf i kakaem. Podawzory strukturalne
kofeiny, teobrominy i teofiliny.

b. Cwiczenie praktyczneOczyszczanie kamfory przez sublimac

Pobr& 1g mieszaniny kamfory i kwasu bursztynowego i ugite probke w malej
parowniczce. Parowniczk przykry¢ szkietkiem zegarkowym z kilkoma kawatkami
pokruszonego lodu. Caly zestaw ogrzéwastraznie palnikiem gazowym. Po zebraniu
znacznej iléci kamfory na powierzchi szkietka zegarkowego Zalzy¢ ogrzewanie.
Kamfore zebr& za pomog szpachelki ze szkietka. Und@¢ kamfor na bibule i pozostawi
do osuszenia. Oznaazytemperatug topnienia kamfory i mieszaniny kamfory z kwasem
bursztynowym. Poréwrgavyniki i wyciagna¢ wnioski.

b. Cwiczenie praktyczne: Wykrywangelaza w piasku luwirze

Wymiesz@ w zlewce w rownych ilgciach czerwony piasek (lubwir) i chlorek amonowy.
Masa mieszaniny powinna wynésok. 2-3 g. Mieszani umiecic w sublimatorze i
ogrzewg ptomieniem palnika do chwili catkowitego atcia NH,Cl lub odbarwienia si
piasku. Powstaly w reakcji chlorekelaza (lll) w postaci nalotu gromadzi¢sina
chtodniejszychiciankach rurki sublimatora. Utworzony nalot spiléikaewielka iloscia wody
do zlewki. Otrzymany roztwor rozdziélido dwoch probowek, w ktérych wykohaeakcje
potwierdzajce obecn& jonéw: FE€* (z rodankiem potasu) i C{z azotanem (V) srebra).
Reakcje zachodze w sublimatorze opisuyéwnania:

6NH,Cl — 6 NH3 +6 HCI

Fe,03 + 6 HCl - 2FeClz + 3H,0
sumarycznie:

Fe,Os; + 6NH4Cl — 6 NH3 + 2FeCl; + + 3H,0.
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2. Ekstrakcja cieczy

Ekstrakcja polega na przeprowadzeniu substancjiozworu do innej fazy ciektej,
wykorzystupc réznice w rozpuszczaloi substancji i jej zanieczyszaz& obu fazach. Fazy
te nie mieszaj sic ze soh, a rozdziatl substancji poauizy te dwie fazy okrdony jest
prawem Nernsta:

C; - stzenie substancji w jednym rozpuszczalniku,
C, - skzenie substancji w drugim rozpuszczalniku,
K - wspétczynnik podziatu, staty w danej temperaeur

W praktyce ekstrakcja stosowana jest zwykle do vefdmia pokczenia organicznego z
wodnego roztworu. Proces polega na wageniu wodnego roztworu z rozpuszczalnikiem
organicznym nie mieszgjym skt z wody i pozostawieniu warstw do rozdzielenia.

Celem ¢wiczenia jest wyizolowanie za pompekstrakcji badanej cieczy z roztworu, w
ktorym znajduj Sic zanieczyszczenia.

Aparatura i szklo: 2 rozdzielacze, 2 zlewki, 2 statywy, aparat Saehle
Odczynniki: etanol, chloroform, fiolet krystaliczny, ata, gadziki, weltna owcza, skora
bydleca.

a. Cwiczenie praktycze ekstrakcja fioletu krystalicznego.

Ekstrakcja pojedyncza

Rozpuci¢ krysztatek fioletu krystalicznego w 30 &mvody. Podzieli roztwér na dwie réwne
czesci. Umiesci¢ czysty, suchy i uprzednio nasmarowany rozdzietexA25 crii na kotku i
wla¢ do niego, przy zamkegiym kranie, pierwsz porcg roztworu fioletu krystalicznego i
15ml chloroformu. Rozdzileacz zamiénstarannie korkiem, odwrdcgo i otworzy kran dla
wyrownania dnienia. Zamka¢ kran wstrasa rozdzielacz ostrmie przez chwg i z
powrotem otworz§ kran w celu wyrownania @iienia. Nasipnie zamka¢ kran, wytrasa
energicznie przez 1 minyta nasipnie po odwroceniu, umiei¢ rozdzielacz na kotku.
Usum¢ korek z rozdzielacza i pozostawmieszanin do rozdzielenia na dwie wyiae
warstwy. Spéci¢ dolma warstwe chloroformu do zlewki, a warstwwodm wylaé gorm
czgscia rozdzielacza do drugiej zlewki.

Ekstrakcja wielokrotna

Ekstrahowa w rozdzielaczu o pojemsc 60 cni, drugy porcg pocatkowego roztworu
fioletu krystalicznego, trzema oddzielnymi porcjadhiloroformu o ohjtosci 5 cnt kazda.
Pohczy¢ trzy wyciagi (ekstrakty) chloroformowe i przesie do trzeciej zlewki, a
ekstrahowany roztwér wodny przélagorma czescia rozdzielacza do probowki zlewki.
Poréwnd intensywné¢ zabarwienia dwu roztwordw chloroformowych, a gpste dwu
roztworéw wodnych.

Porowna wyniki bada ekstakcji pojedynczej i wielokrotnej. Wygna¢ wnioski.
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b. Cwiczenie praktyczne ekstrakcja cigta.

Wykona gilz¢ z paska bibuty o diugai ok. 20 cm i szerok@i rownej wysokéci kolumny
aparatu. Uformowangilze zwazy¢ na wadze technicznej i analitycznej. W gilzie utie
mieszanik ciala statego (mta, wetna lub skéra). Substancja umieszczona viegiie mae
siggat wyzej niz rurka przelewowa w kolumnie. Zwang gilz¢ z substang] umiesci¢ w
aparacie Soxhleta i wdaodpowiedni rozpuszczalnik. Aparat podgrzéwiagodnie na
kuchence elektrycznej. Rozpuszczalnik ekstradyujvrze tagodnie, para przechodzi poprzez
rurke boczra, a kondensaicieka na ciato state i powoli ekstrahuje rozpusmgemubstanda.

Jako rozpuszczalnikéw do ekstrakctywa sk:

» etanolu - do ekstrakcji gdzikow,

» etanalu - do ekstrakcji rty,

» chlorku metylenu lub czterochlorkuggla - do ekstrakcji wetny i skor.

Po zakaczeniu procesu ekstrakcji wayj gilze z aparatu, wysuszyi ponownie zway¢. Na

podstawie wynikdw wzenia obliczy procentowy zawartd¢ wyekstrahowanej substancji w
probie.
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CWICZENIE 11

CHROMATOGRAFIA

Chromatografia jako metoda rozdzielania i iden@fik substancji. Chromatografia jest to
zespot metod rozdzielania mieszaniny substangjiaszczegolne skiadniki lub grupy. Opiera
sig ona na zjawiskach fizykochemicznych takich jakcaidsja, podziat poredzy dwie fazy
ciekle, wymiana jonowa, iica w trwatdci osadu.

Opierapc sk na zachodgeych zjawiskach fizykochemicznych podzielono chrtvgeafic na:
adsorpcyjn, podziatows, osadow i jonowymienn,.

Uwzgledniajpc technilk prowadzenia procesu chromatograficznego roded sk
chromatograf, kolumnowa, bibutows, cienkowarstwow i gazowa.

Celem ¢wiczenia jest rozdziat i identyfikacja peokzen organicznych za pomac
chromatografii cienkowarstwowej i bibutowej.

Aparatura i szkto: zestaw do chromatografii cienkowarstwowej (ptyizklane pokryte
zelem krzemionkowym, komory chromatograficzne), labWhatmana w postaci dika i
paska, kapilary, probéwka, pipeta, bagietka szklayiinder miarowy (10 cr).

1.a. Cwiczenie praktyczne: Rozdziat i identyfikacja barikéw technikg chromatografii
cienkowarstowej

Odczynniki: wzorcowe roztwory barwnikow: czerwieni Kongo, caami fenolowej, bikitu
bromofenolowego, badany roztwor mieszaniny tychwibdw, eluent: n - butanol, etanol,
2 molowy uwodniony amoniak w stosunku 3:1:1.

Wykonanie:

Na plytke z zelem krzemionkowym nanié po kropli pojedynczych roztworéw barwnikéw
oraz badas mieszanin w odstpach 1 cm, w odlegkai 2 cm od krawdzi. Nastpnie plytke
umiesci¢c w komorze napetnionej eluentem i rozwighromatogram przez 2 godz. Oznaczy
potozenie czota rozpuszczalnika. Po woiu ptytki z komory suszy ja przez 15 minut w
temperaturze 6C.

1.b. Cwiczenie praktyczne: Rozdziat i identyfikacja pocimych ksantyny metag
chromatografii cienkowarstwowej

Odczynniki: wzorcowe roztwory kofeiny, teobrominy i teofilingluent: trichlorometan,
etanol w stosunku obj. 99:1, wywotywacz chromatagraalkoholowy roztwor jodu i
alkoholowy roztwor HCI.

Wykonanie:

Na piytke szklam z zelem krzemionkowym nanié po kropli wzorcowych roztworow
teofiliny, teobrominy, kofeiny oraz badamieszaniq w odstpach 1 cm, w odlegéai 2 cm
od krawedzi ptytki. Plytke umiesci¢ w komorze chromatograficznej, w ktérej znajduje si
eluent. Gdy front rozpuszczalnika agie linic odlegh o 0,5 cm od goérnej kraslzi phytki,
wysuszy na bibule i spryskaroztworem wywotujcym.
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1.c. Cwiczenie praktyczne. Wykrywanie kwasu askorbinowegdgtaminy C) w soku z
kiszonej,
pomaraczy lub cytryny

Odczynniki: substancja wzorcowa (tabletka witaminy C rozpusmazw wodzie), sok z
kiszonej kapusty, cytryny lub pomaczy, eluent: etanol i benzen w stosunku 3:1,
wywotywacz chromatogramu - jod.

Wykonanie:

Niewielka ilos¢ badanego soku wdado probowki i doda wody do potowy jej ohgtosci. Po
wymieszaniu bagietk roztwor nanig przy pomocy kapilarki na ligi startova plytki
chromatograficznej. W odlegioi 2,5 cm od powstatej plamy nasiekroplk substancii
wzorcowej. Po wysuszeniu plam, phgtkumieicic w komorze chromatograficznej
zawierajcej etanol i benzen. Gdy mieszanina rozpuszczalniktajdzie sj w odlegiaci ok.

2 cm od goérnej kraedzi ptytki, nalery ja wyja¢ z komory chromatograficznej i przestedo
drugiej komory, na dnie ktérej umieszczono niewdellbs¢ jodu. Chromatogram nasycony
parami jodu identyfikuje witaminC zawarg w soku.

Na podstawie otrzymanego chromatogramu, ¢wiczeniach 1l1la, 1b, 1c, wyznaczy
wspolczynnik R (wspétczynnik przesuegia) dla poszczego6inych sktadnikbw mieszaniny i
substancji wzorcowych, korzysiajz zalenosci:

Rf:

W >

gdzie: A - odlegté¢ plamy substancji rozdzielonej od miejsée(lka) natgenia na piytce.
B - odlegta¢ frontu rozpuszczalnika od miejsca nagdaia préobki.

1.d. Cwiczenie praktyczne. Rozdziat i identyfikacja baidw zawartych w
pisakach za pom@ochromatografii bibutowe]

Odczynniki: pisaki kolorowe, eluent: propanol , 25% roztwér wpdamoniaku, woda w
stosunku obj. 8:2:2.

Wykonanie

Na szalce Petriego undm¢ krazek bibuty do chromatografii érednicy wekszej odsrednicy
szalki Petriego, z wyetym w srodku otworem. W otworze umiiei¢ pasek bibuty zwirnity w
formie walca. Pasek powinien dytugasci ok. 20 cm i szerok&ei niewiele mniejszej od
wysokaici szalki Petriego. Na k#ku bibuty zaznaczylini¢ startu w odlegtéci 1-1,5 cm od
srodka i nani& na niej linie (ok. 0,5 - 1 cm) lub kropki kolorowy pisakami. Na szatk
Petriego wla eluent, za pomacktérego naspuje rozdziat barwnikow. Rozdziat ten jest
szybki i umaliwia rozré&znienie kilku barwnych stref odpowiadaym poszczegdlnym
sktadnikom danego pisaka. Podanioski.
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