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Odczynniki:
2,4-dinitrofenol * @) 230 g trietyloamina 1,27 g
lub 2,4,6-trichlorofenol © %@ 2 48 o chlorek oksalilu 0,90 g
toluen ” 50 cn’ chloroform” 20 cm’

UWAGA: Praca 7 substancjami toksycznymi i ;rgcymi wylgcznie pod wyciggiem, obowiqzujq rekawice
ochronne! 2,4-Dinitrofenol silnie barwi skore i tkaniny na Zolto, tatwo przenika przez lateksowe
rekawiczki.

P, pobrac z przygotowalni; 5. dostepne w szdfie; b, dostepne pod dygestorium

W kolbie trojszyjnej o pojemnosci 100 cm® zaopatrzonej w termometr oraz nasadke Deana-Starka
(zakonczong chlodnicg zwrotng z rurka z bezwodnym CaCly) umiesci¢ roztwor odpowiedniego fenolu 1a
lub 1b w 50 cm’ toluenu. W kolbie nalezy od razu umiescié¢ mieszalnik magnetyczny, o jak najwickszym
mozliwym rozmiarze. Trzeci otwor kolby zamkngé septa. Zawartos¢ kolby ogrzewaé¢ do tagodnego
wrzenia w celu azeotropowego oddestylowania resztek wody pochodzacej z rozpuszczalnika i fenolu.!

Nastegpnie roztwor ostudzi¢ i kolbe zanurzy¢ do lazni chtodzacej umieszczonej na mieszadle
magnetycznym. Po schtodzeniu roztworu ponizej temperatury 10 °C, wprowadzi¢ do kolby (za pomoca
strzykawki, przez septe), przy ciagglym mieszaniu, 1,27 g trietyloaminy a nastepnie 0,9 g chlorku

oksalilu.® Skonsultowaé z prowadzqcym sposéb poboru tych substancji!
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Podczas dodawaniu chlorku oksalilu temperatura mieszaniny nie powinna przekroczy¢ 10 °C. Po dodaniu
chlorku oksalilu fazni¢ chlodzaca nalezy usungé¢ a cato$¢ miesza¢ energicznie przez ok. 1 godzing. Na
tym etapie mieszaning mozna tez zostawi¢ do nastepnych zaje¢ - nalezy jednak zdemontowac nasadke
azeotropowa i usung¢ termometr, zamykajaé szybko otwory kolby szklanymi korkami.

Rozpuszczalnik nalezy nastepnie dokladnie odparowaé na wyparce' a do stalej, suchej
pozostatosci doda¢ okolo 10 cm’ chloroformu, rozetrze¢ w nim osad i odsaczy¢ na lejku Hirsha ze
spiekiem szklanym (nie uzywaé lejkow Biichnera). Osad przemy¢ ok. 10 cm’ chloroformu,® wysuszyé,
zwazy¢ 1 zmierzy¢ temperaturg topnienia.

TCPO powinien stanowi¢ zupehie bialy proszek o temperaturze topnienia mieszczacej si¢ W
zakresie podanym w wyciggu z Karty Charakterystyki Substancji. DNPO powinien stanowi¢ jasny,
bezowy proszek, ktoérego temperatura topnienia moze by¢ nizsza o kilka stopni niz podaja dane
literaturowe. Jesli wystepuje znaczna rdznica temperatury topnienia z danymi literaturowymi, TCPO
mozna oczys$ci¢ przez krystalizacje z duzej ilosci octanu etylu. Nie nalezy podejmowaé proby

krystalizacji DNPO. Oba szczawiany nalezy przechowywaé¢ w lodowce lub zamrazalniku.

Instrukcja demonstracji chemiluminescencji - patrz ¢wiczenie 6C

UWAGI | ZAGOSPODAROWANIE ODPADOW

! Oddestylowany toluen nalezy umiesci¢ w pojemniku oznakowanym "Zlewki toluenu"

2 Nalezy uzy¢ osobnych strzykawek do tych reagentéow. Strzykawki po uzyciu nalezy sptukaé doktadnie
wodg pod dygestorium, rozmontowac i pozostawic¢ w "kominku" pod dygestorium do wyschniecia

* Roztwér po odsgczeniu osadu umiesci¢ w pojemniku na odpady F
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ZADANIE 6C
SZCZAWIAN DIWANILILU (i

Cwiczenie wykonuje sic w oparciu o oryginalny przepis, zaczerpnicty z Journal of Chemical
Education: A4 Greener Chemiluminescence Demonstration, O. Jilani, T. M. Donahue, and M. O. Mitchell, 2011,
88, 786-787. Artykut dostepny jest on-line: http://pubs.acs.org/doi/pdfplus/10.1021/ed100597n

Przed przystapieniem do realizacji nalezy dokonaé¢ tlumaczenia tekstu a nastgpnie zaproponowac
ewentualne modyfikacje procedury, ktéore moga by¢ konieczne z przyczyn technicznych i/lub
praktycznych.

UWAGI | ZAGOSPODAROWANIE ODPADOW
Synteze mozina zrealizowaé¢ w sposob analogiczny jak w éwiczeniu 6A/B. Nie stosowa¢ kwasu solnego
do przemywania fazy organicznej ekstraktow. Dodatek NaOH jest kluczowy przy demonstracji

chemiluminescencji z uzyciem szczawianu diwanililu.

Prezentacja zjawiska chemiluminescencji (¢wiczenia 6A4-C)

Przed przystagpieniem do demonstracji zjawiska chemiluminescencji nalezy wykonaé proby z
otrzymanymi przez siebie zwigzkami a samg demonstracjc wykonywac¢ na sprawdzonych wczesniej
produktach i odczynnikach. Wstgpne proby mozna wykona¢ z fluoroforami takimi jak floksyna,
dibenzo[a, h]antracen, rodamina B lub rywanol, ktore sa dostepne na sali. Pozostale fluorofory nie sa
dostgpne na sali, lecz sg udostgpniane przez prowadzacych. Sposob prezentacji chemiluminescencji
nalezy zawsze uzgodni¢ z prowadzacym zajecia. Sugerowane jest wykonanie demonstracji dla 3-4

wybranych z tabeli 1 fluoroforéw.

Odczynniki:
szczawian diarylu 30 mg fluorofor 4 mg NaOH IM" 1 ml
aceton” 50 ml perhydrol Pooml

UWAGA: Perhydrol dziala silnie Zrgco, obowigzujq rekawice ochronne!

P pobrac z przygotowalni; 5. dostepne w szdfie; b, dostepne pod dygestorium; " nalezy wykonac¢ samemu
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W kolbie stozkowej o pojemnosci 100 ml zamykanej korkiem szlifowanym umiesci¢ aceton,
porcje odwazonego estru oraz fluorofor wybrany z ponizszej tabeli. Zawarto$¢ kolby miesza¢ intensywnie
kilka minut. Szczawiany arylowe moga nie rozpusci¢ si¢ catkowicie, jednak ich zupele rozpuszczenie
nie jest konieczne. W przypadku szczawianu diwanililu nalezy dodaé¢ réwniez roztwor NaOH, w

pozostatych przypadkach nie jest to potrzebne.

fluorofor szczawian arylowy intensywnos$¢ i barwa swiatla
floksyna TCPO silna, pomaranczowa
rodamina B DNPO umiarkowana, czerwona
rywanol TCPO lub DNPO staba, zolta
dibenzo[a, h]antracen TCPO lub DNPO staba, biekitna
rubren*® DNPO silna, zo6lta
perylen* DNPO silna, biekitna
9,10-dimetyloantracen* TCPO lub DNPO umiarkowana, niebieska
9,10-bis(fenyloetynylo)antracen* DNPO umiarkowana, zielona

Fluorofory i barwa luminescencji w reakcjach utleniania szczawiandw organicznych. *-wskazane fluorofory udostepniane sa wytacznie

przez prowadzacego zajgcia, pozostale dostgpne sa w znajdujacej sie na sali szafie z odczynnikami i sprzgtem.

Zaciemni¢ pomieszczenie i za pomoca strzykawki dodaé szybko do kolby 2 cm’ perhydrolu.
Kolbe zamkna¢ korkiem 1 wstrzasng¢ energicznie zawarto$§¢. Czas trwania 1 wydajnosé
chemiluminescencji zalezy w duzej mierze od rodzaju uzytego estru. W przypadku DNPO luminescencja
jest wyraznie silniejsza, lecz szybko zanika w ciggu kilku sekund, natomiast TCPO daje nieco stabsza

luminescencje, jednak utrzymuje si¢ ona znacznie dtuzej, nawet kilka godzin.

UWAGI | ZAGOSPODAROWANIE ODPADOW
Roztwory zawierajgce perylen oraz 9,10-dialkilopochodne antracenu nalezy zebra¢ oddzielnie do
pojemnikéw wskazanych przez prowadzgcego. Pozostate roztwory nalezy umiesci¢ w w pojemniku na

odpady O.
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