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KRYSTALIZACJA

Obowiqzujgcy zakres materialu teoretycznego:

Podstawy teoretyczne i zasady postepowania omowione s3 w zasadniczej czgsci skryptu w
rozdziale V.1. KRYSTALIZACIJA. Przed przystgpieniem do wykonywania ¢wiczenia nalezy zapoznac si¢
réwniez z tre$cig rozdziatow 11.2, I1.3, III.1, IIL.3 — II1.6 oraz IV.3, zaznajomié si¢ z wyciaggami z kart
charakterystyk substancji, ktore beda stosowane podczas wykonywania ¢wiczenia oraz z formularzem

analizy ryzyka tego ¢wiczenia (wydrukowany formularz nalezy przynie$¢ na zajecia).

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

rozpuszczalniki do krystalizacji:

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

Cele éwiczenia:
e Dobor odpowiedniego rozpuszczalnika do krystalizacji probki otrzymanego zwigzku.
e Oczyszczenie probki na drodze krystalizacji.
e Proba identyfikacji substancji poprzez poroéwnanie jej temperatury topnienia z podang w tabeli

lista zwigzkoéw oraz wyniki tzw. proby mieszania.

Wykonanie:

1) Dobor rozpuszczalnika do krystalizacji

W  szesciu oznakowanych probowkach umieszcza si¢ po ok. 50 mg badanej substancji
i wprowadza si¢ po ok. 1 cm® badanych rozpuszczalnikéw, tzn. wode, etanol, octan etylu, aceton, toluen
1 eter naftowy (60-90). Nie ma konieczno$ci przygotowywania szesciu doktadnych nawazek: wystarczy
odwazy¢ jedng porcje 50 mg, a do pozostalych probéwek wprowadzi¢ porownywalng ilo§¢ substancji.
Wszystkie proboéwki wstrzasa si¢ 1 przez kilkadziesiagt sekund rozciera bagietka osady. Eliminuje sie
rozpuszczalniki, w ktorych nastgpito rozpuszczenie substancji. Pozostate ogrzewa si¢ do wrzenia (zaleca

sie stosowanie plaszcza grzejnego w przypadku rozpuszczalnikéw palnych).! Jezeli osad nie rozpuscit sie,

1 Podczas ogrzewania proboéwki nalezy trzymaé¢ drewnianymi szczypcami. Zawarto$¢ probowki nalezy intensywnie wstrzasaé przez
caly czas ogrzewania, aby nie dopusci¢ do wyrzucenia przegrzanej cieczy z probowki!
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dodaje sie stopniowo (po ok. 0,5 cm®) jeszcze ok. 2 cm? rozpuszczalnika, ogrzewajac za kazdym razem
zawarto$¢ probowki do wrzenia. Odrzuca si¢ te rozpuszczalniki, w ktoérych nie nastgpito rozpuszczenie
probki w 3 cm? roztworu. Pozostale probowki chtodzi sie i obserwuje krystalizacje produktu. W oparciu o
kryteria podane w skrypcie (rozdz. V.1.), to znaczy ilo$¢ i rodzaj powstajacych krysztatow, wzgledy
bezpieczenstwa itd., dokonuje sie wyboru optymalnego rozpuszczalnika do krystalizacji probki.! Nalezy

rozwazy¢ tez mozliwos¢ krystalizacji z mieszaniny rozpuszczalnikow.

2) Oczyszczanie probki

Probke pozostata po doborze rozpuszczalnika wazy sie, mierzy si¢ jej temperatur¢ topnienia, a
nastepnie przeprowadza si¢ krystalizacje catej ilosci zwiazku z uprzednio dobranego rozpuszczalnika.
Niezbedng ilo$¢ rozpuszczalnika mozna oszacowaé na podstawie wynikoéw préb doboru rozpuszczalnika,
stosujac odpowiednig proporcje. Przyktadowo, jezeli 50 mg probki rozpuscilo sie na goragco w 2 cm?
wody, to mozna oczekiwaé, ze do krystalizacji 1 g probki bedzie nalezato uzyé 40 cm® wody. Nie nalezy
jednak dodawa¢ od razu calej ilo$ci rozpuszczalnika, lecz rozpocza¢ od wprowadzenia ok. 2/3
oszacowanej ilo$ci, czyli w omawianym przypadku ok. 25 cm® wody. Mozliwe jest jednak, Ze efektywna
krystalizacja bedzie wymagata uzycia znacznie wigkszej iloSci rozpuszczalnika, niz wynikato to
z szacunkoéw. Kolba, w ktorej bedzie ogrzewany roztwodr, powinna zatem pomiesci¢ objetos¢ roztworu
nawet dwukrotnie wigksza od oszacowane;.

Kolejne etapy c¢wiczenia, czyli rozpuszczanie badanej probki we wrzacym rozpuszczalniku
w kolbie okraglodennej pod chtodnica zwrotng?, saczenie goracego roztworu przez saczek fatdowany,
pozostawienie roztworu do krystalizacji 1 odsgczenie wydzielonego osadu na lejku Biichnera nalezy
wykonywaé zgodnie z opisem podanym w rozdziale "Krystalizacja". Przesacze po krystalizacji nalezy
pozostawié do czasu uzyskania pewnoéci, ze wydajnos¢ krystalizacji jest zadawalajaca.’

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

Pozostate po doborze rozpuszczalnika roztwory (lacznie z roztworem wodnym) umieszcza si¢ w pojemniku na odpady O
(ciekte, palne, bez fluorowcow).

)

Podczas montowania zestawow nalezy przestrzega¢ o podstawowych zasadach pracy z aparaturg szklang (w szczegoélnosci
0 delikatnym nakladaniu i zdejmowaniu wezy gumowych ze szklanych kr6écéw chlodnic) oraz o zgodnym z instrukcja obstugi
postugiwaniem si¢ plaszczami grzewczymi..

Niepotrzebne przesacze zawierajace rozpuszczalniki organiczne umieszcza si¢ w pojemniku O (ciekte, palne, bez
fluorowcow). Sposob postgpowania z roztworami wodnymi nalezy uzgodni¢ z prowadzacym ¢wiczenie (niektore przesacze
mozna wyla¢ do zlewu, ale jest to mozliwe tylko w przypadku przesaczoéw po krystalizacji nieszkodliwych zwiazkow bardzo
stabo rozpuszczalnych w wodzie). Saczki nalezy umiesci¢ w pojemniku P (state, palne).
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temperatury lub w temperaturze nizszej niz przed krystalizacja), nalezy ponownie przeprowadzi¢

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

3) Identyfikacja zwigzku w oparciu o wyniki proby mieszania

Sposrod zwiazkéw podanych w ponizszej tabeli (zatacznik 1) wybiera si¢ substancje
o temperaturach topnienia zblizonych do badanej probki i wykonuje si¢ z nimi proby mieszania.
Jednakowe ilo$ci badanego zwigzku i wzorca miesza si¢ i dokladnie rozciera, a nastgpnie oznacza
temperatur¢ topnienia. Obnizenie ff. mieszaniny w stosunku do substancji wyjsciowych wyklucza
tozsamos¢ badanych zwigzkoéw. Brak obnizenia #. nie jest jednak niepodwazalnym dowodem
identyczno$ci obu substancji. W oparciu o wyniki proby mieszania dokonuje si¢ identyfikacji
analizowanej probki.

Oczyszczong probke umieszcza si¢ we fiolce lub pudeteczku wykonanym z gladkiego papieru,
podpisuje swoim nazwiskiem oraz przypuszczalng nazwa zwiazku i oddaje prowadzacemu ¢wiczenia

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

Zalacznik 1.  Analizowane zwigzki organiczne uszeregowane wedlug rosngcej temperatury topnienia.

L.p. Nazwa zwiazku Tt. [°C]
1 Bifenyl 70
2 2-Nitroanilina 71
3 1,3-Dinitrobenzen 90
4 Benzylidenoazyna 92
5 Benzoesan 2-naftylu 110
6 Acetanilid 114
7 3-Nitroanilina 114
8 4-Nitrofenol 114
9 Kwas benzoesowy 122
10 2-Naftol 123
11 Kwas cynamonowy 133
12 Benzoina 137
13 Kwas 2-chlorobenzoesowy 139
14 Kwas 3-nitrobenzoesowy 141
15 Kwas antranilowy 144 -6
16 4-Nitroanilina 147
17 Kwas salicylowy 159
18 Benzanilid 163
19 Benzimidazol 171-2
20 1-Jodo-4-nitrobenzen 171
21 Kwas 4-aminobenzoesowy 186 —7
22 Benzoiloglicyna 187
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Zatacznik 2. Wzér sprawozdania z éwiczenia Krystalizacja.

Sprawozdanie z ¢wiczenia Krystalizacja powinno zawiera¢ nastgpujace dane (mozna wykorzystaé

formularz: http://www2.chemia.uj.edu.pl/~zcho/dydaktyka/llchemlab/krystalizacja_formularz.doc )

1. Cel ¢wiczenia.
2. Symbol/kod, masa i zakres temperatury topnienia zwigzku otrzymanego do krystalizacji.

3. Opis wynikow proéb rozpuszezalno$ci zwigzku (w formie uzupetnionej tabeli).

L, L, Rozpuszczalno$¢ po dodaniu
. Rozpuszczalnos¢ na Rozpuszczalno$¢ na o
Rozpuszcezalnik ] rozpuszczalnika i ponownym
zimno goraco .
ogrzaniu

Woda
Etanol

Toluen

Eter naftowy

Aceton

Octan etylu

Legenda: R —rozpuszczalny; N - nierozpuszczalny; --- - nie badano ...............c....... itp.

4. Wnioski z préb rozpuszczalnosci - wybrany rozpuszczalnik i kryteria, ktorymi kierowano si¢ przy

doborze.

5. Krétka informacja o przeprowadzonej krystalizacji (kilka zdan opisujacych wykonane czynnosci,
z uwzglednieniem zwigzlego opisu uzytej aparatury, podania obj¢tosci rozpuszczalnika, ewentualnych
problemach - krystalizacji na saczku, olejeniu si¢ itp., metodach uzyskiwania kolejnych frakcji
krysztalow z przesaczu macierzystego).

6. Masa krysztaléw otrzymanych po krystalizacji oraz zakres ich temperatury topnienia oraz obliczenie

wydajnos$ci procesu krystalizacji.

7. Opis wynikow prob mieszania (w formie uzupeinionej tabeli):

proba | Zwiazek dodany do substancji badanej Zakres temperatury Whioski
nr | ijego literaturowa temperatura topnienia topnienia mieszaniny
1.
2.
3.

8. Substancja zidentyfikowana (nazwa i wzor strukturalny).
9. Whnioski koncowe czyli:
- ocena efektywnosci procesu krystalizacji (uwzgledniajaca ocene stopnia oczyszczenia substancji
z uzasadnieniem, ocen¢ wydajnosci procesu, biorgc pod uwage, ze zanieczyszczenia
w wydawanych probkach nie przekraczaja 10% ich masy itp.);
- prawdopodobne przyczyny ewentualnych istotnych strat substancji podczas krystalizacji

)

(okres$lenia ,, straty zwigzane z przenoszeniem”, ,, pozostawienie osadu na sciankach lejka/zlewki/precika”

itp. nie $wiadczg o dobrej umiejetnosci analizy btedow).


http://www2.chemia.uj.edu.pl/~zcho/dydaktyka/IIchemlab/krystalizacja_formularz.doc
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WYCIAG Z KARTY CHARAKTERYSTYKI SUBSTANCJI NIEBEZPIECZNEJ

nazwa zwiazku

Aceton (Propan-2-on, Keton dimetylowy)

(synonimy)
numer CAS 67-64-1 charakterystyka ciecz, tw. =56 °C, d = 0,79 g/cm3
zwroty H H225 Wysoce tatwopalna ciecz i pary.

H319 Dziata draznigco na oczy.

H336 Moze wywotywaé uczucie sennosci lub zawroty gtowy.

EUH066 Powtarzajgce sie narazenie moze powodowac¢ wysuszanie lub pekanie skory.
zwroty P P210 Przechowywac z dala od zrédet cieptaliskrzenia/otwartego ognia/gorgcych

powierzchni. Palenie wzbronione.
P261 Unika¢ wdychania pytu/ dymu/ gazu/ mgty/ par/ rozpylonej cieczy.
P305 + P351 + P338 W PRZYPADKU DOSTANIA SIE DO OCZU: Ostroznie ptuka¢ woda

przez kilka minut. Wyja¢ soczewki kontaktowe, jezeli sg i mozna je tatwo usungé. Nadal
ptukac.

znaki ostrzegawcze

| inne zagrozenia

Substancje ciekte tatwopalne
(Kategoria 2)

Dziatanie draznigce na oczy
(Kategoria 2)

Dziatanie toksyczne na narzady
docelowe - narazenie
jednorazowe (Kategoria 3)

NIEBEZBIECZENSTWO!

Kontakt z mieszaning nitrujaca
lub stez. kwasem azotowym(V)
moze spowodowaé wybuch.

inne informacje,
uwagi

Moze by¢ szkodliwa przy wdychaniu. Moze powodowac¢ podraznienie uktadu oddechowego.
Pary moga wywotywaé uczucie sennosci i zawroty gtowy.

Substancja moze by¢ szkodliwa po spozyciu.

Moze by¢ szkodliwy w przypadku absorpcji przez skére. Moze powodowac podraznienie
skory.

Dziata draznigco na oczy.
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WYCIAG Z KARTY CHARAKTERYSTYKI SUBSTANCJI NIEBEZPIECZNEJ

nazwa zwiagzku

Etanol (Alkohol etylowy) o stez. 95 %

(synonimy)

Etanol skazony eterem dietylowym (Anodyna)
numer CAS 64-17-5 charakterystyka ciecz, tw. =78° C, d = 0,789 g/cm3
zwroty H H225 Wysoce tatwopalna ciecz i pary.
zwroty P P210 Przechowywac z dala od zrédet ciepta/iskrzenia/otwartego ognia/gorgcych

powierzchni. Palenie wzbronione.

znaki ostrzegawcze

| inne zagrozenia

Substancja ciekta tatwopalna
(Kategoria 2)

NIEBEZBIECZENSTWO!

inne informacije,
uwagi

Etanol skazony (anodyna) nie nadaje si¢ do spozycia!

Substancja moze by¢ szkodliwa po spozyciu, przy wdychaniu i w przypadku absorpcji przez
skore. Powoduje podraznienie uktadu oddechowego, skoéry i oczu.
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WYCIAG Z KARTY CHARAKTERYSTYKI SUBSTANCJI NIEBEZPIECZNEJ

nazwa zwiagzku

(synonimy)

Eter naftowy 40 — 60 (Benzyna lekka)

numer CAS

8032-32-4 charakterystyka ciecz (mieszanina weglowodoréw nasyconych),
tw. =40-60 °C, d = 0,64 — 0,67g/cm3
temp. zaptonu = —40°C,

preznos¢ par przy 20°C = 150 hPa

zwroty H

H225 Wysoce tatwopalna ciecz i pary.

H304 Potkniecie i dostanie sie przez drogi oddechowe moze grozi¢ smiercia.

H315 Dziata draznigco na skore.

H336 Moze wywotywaé uczucie sennosci lub zawroty gtowy.

H361 Podejrzewa sie, ze dziata szkodliwie na ptodnos¢ lub na dziecko w tonie matki.
H373 Moze powodowac uszkodzenie narzgdéw poprzez dtugotrwate lub wielokrotne
narazenie drogg oddechows.

H411 Dziata toksycznie na organizmy wodne, powodujgc dtugotrwate skutki.

zwroty P

P210 Przechowywac z dala od zrédet ciepta/iskrzenia/otwartego ognia/gorgcych
powierzchni. Palenie wzbronione.

P261 Unika¢ wdychania pytlu/dymu/gazu/mgty/par/rozpylonej cieczy.
P273 Unika¢ uwolnienia do srodowiska.
P281 Stosowaé wymagane srodki ochrony indywidualne;.

P301 + P310 W PRZYPADKU POLKNIECIA: Natychmiast skontaktowac sie z
OSRODKIEM ZATRUC lub z lekarzem.

P331 NIE wywotywaé wymiotéw.

piktogramy i hasto
ostrzegawcze

| inne zagrozenia

Zagrozenie spowodowane aspiracja (Kat. 1)
Substancje ciekte tatwopalne (Kat. 2)

Dziatanie draznigce na skoére (Kat. 2)

&P
OS

NIEBEZBIECZENSTWO!

Dziatanie szkodliwe na rozrodczos¢ (Kat. 2)

Dziatanie toksyczne na narzady docelowe -
powtarzane narazenie, Wdychanie (ptuca, Kat. 2)

Przewlekta toksycznosé dla srodowiska wodnego
(Kat. 2)

Badania na zwierzetach sugerujg ze moze
dziata¢ uposledzajgco na ptodnosc.

inne informacje,
uwagi

Praca wylacznie pod wyciaggiem w pomieszczeniu do pracy z materiatami
tatwopalnymi. Przenosi¢ i przechowywac¢ wytgcznie w zamknietych naczyniach.

Pary tworzg mieszaniny wybuchowe z powietrzem przy stezeniu w granicach 1,2 —
7,5 %(viv).
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WYCIAG Z KARTY CHARAKTERYSTYKI SUBSTANCJI NIEBEZPIECZNEJ

nazwa zwigzku Octan etylu
(synonimy)
numer CAS 141-78-6 charakterystyka ciecz, tw. =76,56-77,5°C
temp. zaptonu = -3,0 °C,
preznosé par przy 20 °C = 97,3 hPa
zwroty H H225 Wysoce tatwopalna ciecz i pary.
H319 Dziata draznigco na oczy.
H336 Moze wywotywaé uczucie sennosci lub zawroty gtowy.
EUH066 Powtarzajgce sie narazenie moze powodowac¢ wysuszenie lub pekanie skory.
zwroty P P210 Przechowywac z dala od zrddet cieptaliskrzenia/otwartego ognia/gorgcych powierzchni.
Palenie wzbronione.
P261 Unika¢ wdychania pylu/dymu/gazu/mgty/par/rozpylonej cieczy.
P305 + P351 +P338 W PRZYPADKU DOSTANIA SIE DO OCZU: Ostroznie ptuka¢ wodag
przez kilka minut. Wyja¢ soczewki kontaktowe, jezeli sg i mozna je tatwo usungé. Nadal
ptukac.
piktogramy i Substancje ciekte tatwopalne (Kat. 2)
hasto Dziatanie draznigce na oczy (Kat. 2)
ostrzegawcze
| inne zagrozenia
NIEBEZBIECZENSTWO!
inne informacije,
uwagi
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WYCIAG Z KARTY CHARAKTERYSTYKI SUBSTANCJI NIEBEZPIECZNEJ

nazwa zwiagzku TO Iu en
(synonimy)
numer CAS 108-88-3 charakterystyka ciecz, tw. = 111 °C, d = 0,87 g/lcm®
preznos¢ pary przy 20 °C = 29 mbar
temperatura zaptonu = 4°C
zwroty H H225 Wysoce tatwopalna ciecz i pary
H304 Potkniecie i dostanie sie przez drogi oddechowe moze grozi¢ $miercig
H315 Dziata draznigco na skore.
H336 Moze wywotywac uczucie dennosci lub zawroty gtowy
H361 Podejrzewa sie, ze dziata szkodliwie na ptodnos¢ lub na dziecko w fonie matki
H373 Mc_)ze powodowac uszkodzenie narzgdéw poprzez dtugotrwate lub powtarzane
narazenie.
zwroty P P202 Nie uzywac przed zapoznaniem sie i zrozumieniem wszystkich srodkow bezpieczenstwa

P210 Przechowywac z dala od zrodet ciepta, iskrzenia, otwartego ognia, gorgcych powierzchni.
Palenie wzbronione.

P243 Przedsiewzig¢ srodki ostroznosci zapobiegajgce statycznemu roztadowaniu
P260 Nie wdychac¢ pytu/dymu/gazu/mgty/par/rozpylonej cieczy
P280 Stosowac rekawice ochronne/odziez ochronna/ochrone oczu/ochrone twarzy

P301+P310 w przypadku potkniecia natychmiast skontaktowac sie¢ z OSRODKIEM ZATRUC
lub lekarzem

P331 Nie wywotywaé wymiotéw

P303+P351+P353 W przypadku kontaktu ze skérg (lub z wiosami) ostroznie ptukaé wodg przez
kilka minut pod strumieniem wody(prysznicem)

P304+P340 W przypadku dostania sie do drog oddechowych wyprowadzi¢ lub wyniesé
poszkodowanego na swieze powietrze i zapewni¢ warunki do odpoczynku w pozycji
umozliwiajgcej swobodne oddychanie

P308+P313 W przypadku narazenia lub stycznosci zasiegng¢ porady lub zgtosi¢ sie pod
opieke lekarza

piktogramy i hasta
ostrzegawcze

/ inne zagrozenia

Zagrozenie spowodowane aspiracjg (Kat. 1)
Substancja ciekta tatwopalna (Kat. 2)
Szkodliwe dziatanie na rozrodczos¢ (Kat. 2)
NIEBEZPIECZENSTWO!

Dziatanie draznigce na skore (Kat. 2)

Dziatanie toksyczne na narzady docelowe —
powtarzane narazenia (ptuca, Kat. 2)

inne informacje,
uwagi

Z powietrzem tworzy mieszaniny wybuchowe. Trzymac z dala od zrédet ognia. Praca wytgcznie
pod sprawnym wyciggiem.

Kobiety w cigzy nie powinny mie¢ kontaktu z tym zwigzkiem (istniejg przestanki
wskazujgce na mozliwos¢ szkodliwego wptywu na ptdd cztowieka) !




