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KRYSTALIZACJA

Obowiqzujqcy zakres materialu teoretycznego:

Podstawy teoretyczne i zasady postgpowania omoOwione sa w zasadniczej czeSci skryptu w
rozdziale V.1. KRYSTALIZACIJA. Przed przystapieniem do wykonywania ¢wiczenia nalezy zapoznac si¢
réwniez z treécia rozdziatow 11.2, I1.3, III.1, II1.3 — [IL.6 oraz IV.3 i zaznajomi¢ si¢ z wyciagami z kart

charakterystyk substancji, ktore beda stosowane podczas wykonywania ¢wiczenia.

Odczynniki:
nieznana probka substancji do krystalizacji (ok. 1 - 2 Q)

rozpuszczalniki do krystalizacji:

woda, aceton,
etanol, toluen,
octan etylu, eter naftowy (tw. 60 - 90 °C)

Cele éwiczenia:
Dobor odpowiedniego rozpuszczalnika do krystalizacji probki otrzymanego zwiazku.
Oczyszczenie probki na drodze krystalizacji.
Préba identyfikacji substancji poprzez poréwnanie jej temperatury topnienia z podang w tabeli

lista zwiazkoéw oraz wyniki tzw. proby mieszania.

Wykonanie:

1) Dobor rozpuszczalnika do krystalizacji

W szeSciu oznakowanych probowkach umieszcza si¢ po ok. 50 mg badanej substancji
| wprowadza si¢ po ok. 1 cm® badanych rozpuszczalnikow, tzn. wodg, etanol, octan etylu, aceton, toluen
i eter naftowy (60-90). Nie ma koniecznosci przygotowywania szeSciu doktadnych nawazek: wystarczy
odwazy¢ jedna porcje 50 mg, a do pozostatych probowek wprowadzi¢ poréwnywalna ilos¢ substancji.
Wszystkie probowki wstrzasa si¢ 1 przez kilkadziesiat sekund rozciera bagietka osady. Eliminuje sig
rozpuszczalniki, w ktdrych nastapito rozpuszczenie substancji. Pozostate ogrzewa si¢ do wrzenia (zaleca
si¢ stosowanie ptaszcza grzejnego w przypadku rozpuszczalnikéw palnych). Jezeli osad nie rozpuscit sig,
dodaje si¢ stopniowo (po ok. 0,5 cm®) jeszcze ok. 2 cm® rozpuszczalnika, ogrzewajac za kazdym razem
zawarto$¢ probowki do wrzenia. Odrzuca si¢ te rozpuszczalniki, w ktorych nie nastapito rozpuszczenie

probki w 3 cm?® roztworu. Pozostate probowki chtodzi sig 1 obserwuje krystalizacje¢ produktu. W oparciu o
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kryteria podane w skrypcie (rozdz. V.1.), to znaczy ilo$¢ i rodzaj powstajacych krysztatow, wzgledy
bezpieczenstwa itd., dokonuje si¢ wyboru optymalnego rozpuszczalnika do krystalizacji pr(')bki.1 Nalezy

rozwazy¢ tez mozliwo$¢ krystalizacji z mieszaniny rozpuszczalnikow.

2) Oczyszczanie probki

Probke pozostala po doborze rozpuszczalnika wazy sig, mierzy si¢ jej temperature topnienia, a
nastepnie przeprowadza si¢ krystalizacje calej ilosci zwiazku z uprzednio dobranego rozpuszczalnika.
Niezbedna 1lo$¢ rozpuszczalnika mozna oszacowaé na podstawie wynikoéw prob doboru rozpuszczalnika,
stosujac odpowiednia proporcje. Przykladowo, jezeli 50 mg probki rozpuscito si¢ na goraco w 2 cm®
wody, to mozna oczekiwac, ze do krystalizacji 1 g probki bedzie nalezato uzy¢ 40 cm® wody. Nie nalezy
jednak dodawaé od razu calej ilo$ci rozpuszczalnika, lecz rozpocza¢ od wprowadzenia ok. 2/3
oszacowanej ilosci, czyli w omawianym przypadku ok. 25 cm® wody. Mozliwe jest jednak, ze efektywna
krystalizacja bedzie wymagata uzycia znacznie wigkszej ilo$ci rozpuszczalnika, niz wynikato to z
szacunkow. Kolba, w ktorej bedzie ogrzewany roztwor, powinna zatem pomiesci¢ objetos¢ roztworu
nawet dwukrotnie wigksza od oszacowane;.

Kolejne etapy ¢wiczenia, czyli rozpuszczanie badanej probki we wrzacym rozpuszczalniku w
kolbie okraglodennej pod chtodnica zwrotna, saczenie goracego roztworu przez saczek fatdowany,
pozostawienie roztworu do krystalizacji 1 odsaczenie wydzielonego osadu na lejku Biichnera nalezy
wykonywaé¢ zgodnie z opisem podanym w rozdziale "Krystalizacja". Przesacze po krystalizacji nalezy
pozostawi¢ do czasu uzyskania pewnosci, ze wydajnos$¢ krystalizacji jest zadawalajacca.2

Oczyszczong 1 wysuszong substancje wazy si¢ 1 ponownie oznacza temperatur¢ topnienia. Probki
pozostawiane do wysuszenia nalezy koniecznie opisa¢ symbolem probki i swoim nazwiskiem! Gdy
istnieje podejrzenie, ze probka nadal jest zanieczyszczona (topnienie zachodzi w szerokim przedziale
temperatury lub w temperaturze nizszej niz przed krystalizacja), nalezy ponownie przeprowadzié

krystalizacje. Jezeli mozna uzna¢, ze probka jest czysta, oblicza si¢ wydajnos$¢ procesu krystalizacji.

Pozostate po doborze rozpuszczalnika roztwory umieszcza si¢ w odpowiednich pojemnikach: toluen, eter naftowy i octan
etylu w pojemniku O (ciekle, palne, bez fluorowcow), rozwor acetonowy oraz wodny w pojemniku A (roztwory acetonowe),
a roztwor etanolowy w pojemniku E.

Niepotrzebne przesacze umieszcza si¢ w odpowiednich pojemnikach: toluen, eter naftowy i octan etylu w pojemniku O
(ciekte, palne, bez fluorowcdw), rozwor acetonowy w pojemniku A (roztwory acetonowe), a roztwor etanolowy w pojemniku
E. Sposob postgpowania z roztworami wodnymi nalezy uzgodni¢ z prowadzacym ¢wiczenie. Saczki nalezy umiesci¢ w
pojemniku P (state, palne).
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3) Identyfikacja zwigzku w oparciu o wyniki proby mieszania

Sposréd zwiazkow podanych w ponizszej tabeli (zalacznik 1) wybiera si¢ substancje o

temperaturach topnienia zblizonych do badanej probki i wykonuje si¢ z nimi proby mieszania. Jednakowe

ilosci badanego zwiazku i wzorca miesza si¢ i dokladnie rozciera, a nast¢pnie oznacza temperature

topnienia. Obnizenie tt. mieszaniny w stosunku do substancji wyj$ciowych wyklucza tozsamos$¢ badanych

zwiazkow. Brak obnizenia tt. nie jest jednak niepodwazalnym dowodem identycznosci obu substancji.

W oparciu o wyniki proby mieszania dokonuje si¢ identyfikacji analizowanej probki.

Oczyszczona probke umieszcza si¢ we fiolce lub pudeteczku wykonanym z gladkiego papieru,

podpisuje swoim nazwiskiem oraz przypuszczalna nazwa zwiazku i oddaje prowadzacemu ¢wiczenia

wraz ze sprawozdaniem (wzor sprawozdania podano w zataczniku 2).

Zatacznik 1. Analizowane zwigzki organiczne uszeregowane wedtug rosnacej temperatury

topnienia.

©

Nazwa zwigzku

Tt. [°C]

Co~NOUONwWNR|T

Bifenyl

2-Nitroanilina
1,3-Dinitrobenzen
Benzylidenoazyna
Benzoesan 2-naftylu
Acetanilid

4-Nitrofenol

Kwas benzoesowy
2-Naftol

Kwas cynamonowy
Benzoina

Kwas 2-chlorobenzoesowy
Kwas 3-nitrobenzoesowy
Kwas antranilowy
4-Nitroanilina

Kwas salicylowy
Benzanilid

Benzimidazol
1-Jodo-4-nitrobenzen
Kwas 4-aminobenzoesowy
Benzoiloglicyna

70
71
90
92
110
114
114
114
122
123
133
137
139
141
144 -6
147
159
163
171-2
171
186 — 7
187
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Zatacznik 2. Wzo6r sprawozdania z ¢wiczenia Krystalizacja.

Sprawozdanie z ¢wiczenia Krystalizacja powinno zawiera¢ nast¢pujace dane:

1. Temperatura topnienia zwiazku otrzymanego do krystalizacji (zanieczyszczonego).

2. Opis wynikow prob rozpuszczalno$ci zwiazku (w formie uzupeknione;j tabeli).

Rozpuszczalnos¢ po
dodaniu rozpuszczalnika i
ponownym ogrzaniu

Rozpuszczalno$¢ na | Rozpuszczalnos$é na

Rozpuszczalnik .
Zimno goraco

Woda
Etanol

Toluen

Eter naftowy

Aceton

Octan etylu
Legenda: R —rozpuszczalny; X - brak rozpuszczalnosci; ........ccceeeeeenee. itp.

3. Whnioski z prob rozpuszczalnosci - dobrany rozpuszczalnik.

4. Masa zwiazku przeznaczonego do krystalizacji.

5. Krotka informacja o przeprowadzonej krystalizacji (2 - 3 zdania np. 0 uzytej objetosci
rozpuszczalnika, ewentualnych problemach - krystalizacji na saczku, olejeniu si¢ itp., metodach
uzyskiwania kolejnych frakcji krysztatdéw z przesaczu macierzystego).

6. Masa krysztatow otrzymanych po krystalizacji oraz ich temperatura topnienia.

7. Obliczenie wydajnosci procesu krystalizacji.

8. Opis wynikow prob mieszania (w formie uzupetnione;j tabeli):

proba| Zwiazek dodany do substancji badanej i jego

. Temperatura topnienia mieszaniny
nr temperatura topnienia

9. Substancja zidentyfikowana (nazwa i wzor).
10. Whnioski koncowe czyli:
- ocena efektywno$ci procesu krystalizacji (uwzgledniajaca stopien oczyszczenia substancii,
wydajnos¢ itp.);
- prawdopodobne przyczyny ewentualnych istotnych strat substancji podczas krystalizacji.



