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MATERIALY BIOKOMPATYBILNE - LABORATORIUM
Liczba godzin: 30 h (6 x 5 godz.)
| CH-DU semestr letni

Program ¢éwiczen

Cwiczenie nr 1

I. Informacje wprowadzajace
Cel i zakres ¢wiczen

Regulamin laboratorium

Przepisy BHP i przeciwpozarowe

M w0 bk

Warunki zaliczenia laboratorium

Il. Cwiczenie praktyczne

Otrzymywanie zwigzkéw makrocyklicznych — p-tert-butylokaliks[6]arenu - czesé L.
Przygotowanie teoretyczne:

- substytucja elektrofilowa — mechanizm, warunki,

- fenole wlasciwos$ci chemiczne.

Cwiczenie 2

Otrzymywanie zwigzkéw makrocyklicznych — p-tert-butylokaliks[6]arenu - czesé I1.

Przygotowanie teoretyczne:

- ekstrakcja (istota ekstrakcji, wspotczynnik podziatu, kryteria doboru rozpuszczalnika do
ekstrakcji, technika ekstrakcji prostej, ekstrakcja z reakcjg chemiczng),

- kondesacja zywic fenolowo-formaldehydowych.

Cwiczenie 3

Otrzymywanie zwigzkéw makrocyklicznych — p-tert-butylokaliks[6]arenu - czesé I11.
Przygotowanie teoretyczne:

- krystalizacja (istota i technika krystalizacji, dobor i cechy rozpuszczalnika do krystalizacji),
- odparowanie - zasada dziatania wyparki obrotowej,

- sgczenie — technika sgczenia pod zmniejszonym cisnieniem,

- budowa kaliksarendéw i zastosowanie.
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Cwiczenie 4

autor: lwona Zarzyka

Polimeryzacja octanu winylu (VAC) do poli(octanu winylu) (PVAC) i hydroliza poli(octanu

winylu) PVAC do poli(alkoholu winylowego) (PVA)

Przygotowanie teoretyczne:

- mechanizm polimeryzacji rodnikowej,

- mechanizm hydrolizy kwasowej 1 zasadowej estrow,
- tautomeria,

- zastosowanie poli(alkoholu winylowego).

Cwiczenie 5

Sieciowanie poli(alkoholu winylowego) PVA z wykorzystaniem zwigzkéw boru

Przygotowanie teoretyczne:

- mechanizm sieciowania PVA,

- wigzania wodorowe, definicja, rodzaje, wplyw na wtasciwos$ci zwigzkdéw organicznych.

Cwiczenie 6

Wytwarzanie spienionych tworzyw poliuretanowych
Przygotowanie teoretyczne:

- mechanizm syntezy poliuretanow,

- podstawowe surowce do wytwarzania poliuretanow,

- zastosowanie poliuretandw.
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WARUNKI ZALICZENIA LABORATORIUM CHEMII ORGANICZNEJ

Warunkiem zaliczenia laboratorium jest uzyskanie pozytywnej oceny z wykonanych
¢wiczen na podstawie:
- prawidtowo wykonanego do§wiadczenia
- poprawnie sporzadzonego sprawozdania sporzadzonego wg zalaczonego wzoru
- pozytywnie zaliczonego kolokwium z przygotowania teoretycznego.

Obowigzuje obecnos¢ na wszystkich ¢wiczeniach laboratoryjnych zgodnie
Z harmonogramem zaj¢¢. W przypadku udokumentowanej, usprawiedliwionej nieobecnosci
istnieje mozliwo$¢ odrobienia zaleglosci w dodatkowym terminie wskazanym przez

prowadzacego.
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Prawidtowo sporzadzona notatka powinna zawierac:

WZOR SPRAWOZDANIA

autor: lwona Zarzyka

1. Ogdlne dane: dat¢ wykonania oraz zaliczenia doswiadczenia, tytut ¢wiczenia i ocene, ujgte

w tabelke:

Nr ¢wiczenia:

Tytul éwiczenia:

Data wykonania:

Data zaliczenia:

Ocena:

Ocena Srednia:

Podpis prowadzacego:

K — kolokwium,

S — sprawozdanie

2. Przepis literaturowy dla danego doswiadczenia.

3. Spis elementdéw aparatury z rysunkami.

4. Spis odczynnikow oraz ich krotka charakterystyke toksykologiczng 1 zagrozenia pozarowe

(A. 1. Vogel, Preparatyka organiczna i/lub P. Kowalski, Laboratorium chemii organicznej).

o1

. Whioski

(o2}

. Opis czynnos$ci oraz wlasne spostrzezenia przy wykonywaniu doswiadczenia (w punktach).

Punkty od 1 do 4 student opracowuje samodzielnie w domu na podstawie podanej literatury

przed przystapieniem do ¢wiczen; punkt 5 i 6 nalezy opracowac w trakcie i po zakonczeniu

doswiadczenia w laboratorium, po czym przedlozy¢ sprawozdanie do zaliczenia.
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Synteza p-tert-butylokaliks[6]arenu

OH

W kolbce dwuszyjnej o pojemnosci 100 ml umieszcza si¢ magnetyczny element
mieszajacy, 3,0 ml (0,1 mola) 37 % roztworu formaldehydu i dodaje 2,4 g (0,016 mola) p-
tertbutylofenolu, a nastepnie 0,36 g (0,063 mola) KOH. Kolbe zaopatruje si¢ w chtodnice
zwrotng i termometr. Zawartos¢ kolby ogrzewa si¢ w tazni olejowej w temperaturze do 120°C
przez 2 godziny. W czasie odparowywania wody, klarowny roztwor staje si¢ zotto cytrynowy,
a pod koniec ogrzewania ztocisty zotty gesty. Mieszanie kontynuuje si¢ do czasu, gdy lepka
mieszanina reakcyjna przestaje przylega¢ do $cianek kolby. Po ozigbieniu lepkie ciato stale

przenosi si¢ do kolby jednoszyjnej o pojemnosci 100 ml i dodaje 25 ml ksylenu.

Cialo state rozpuszcza si¢ w ksylenie podczas ogrzewania przez 3 godziny w stanie

wrzenia. Otrzymuje si¢ bezbarwny metny roztwor.

Po ozigbieniu odsacza si¢ od 2,1 do 2,4 g surowego produktu w postaci bezbarwnych
krysztalow. Krystaliczny produkt rozpuszcza si¢ niecaltkowicie w chloroformie (60 ml) i miesza
przez 10 minut z 1-molowym HCI (20 ml). Warstwe organiczng oddziela si¢, a warstwe wodng
ekstrahuje si¢ dodatkowo chloroformem (20 ml). Potaczone ekstrakty chloroformowe
przemywa si¢ woda (20 ml) i suszy nad MgSOa. Po przesaczeniu ekstrakt chloroformowy
zageszeza sie do objetosci ok. 40 ml na wyparce obrotowej. Nastepnie montuje si¢ zestaw z
chlodnicg zwrotng 1 ogrzewa roztwor do wrzenia. Do wrzacego roztworu chloroformowego
dodaje si¢ gorgcego acetonu (25 ml). Po oziebieniu uzyskuje sie¢ 1,67 g (wyd. 65 %)

bezbarwnych krysztalow, t.t. = 372 - 374°C. Jezeli osad nie wypada nalezy zatgzy¢ roztwor.

Analiza spektralna NMR i FTIR produktu.



Instrukcja autor: lwona Zarzyka

Polimeryzacja octanu winylu (VAC) do poli(octanu winylu) (PVAC)

/C\
Q™ "CH;  (phco,),
— "

N CH=CH, CH—CH,

Do dwuszyjnej kolby kulistej o pojemnosci 100 ml wprowadza si¢ 15 g (16 ml)
przedestylowanego octanu winylu oraz 0,03 g nadtlenku benzoilu. Kolbe zaopatruje si¢ w
chlodnice zwrotng 1 termometr. Zawarto$¢ kolby miesza si¢ za pomocg mieszadla
magnetycznego i ogrzewa si¢ na tazni wodnej w temperaturze 70-75°C do uzyskania polimeru

w postaci polptynnej masy. (max. 1 godzina).

Hydroliza poli(octanu winylu) PVAC do poli(alkoholu winylowego) (PVA)

*Ii*CH CHZL T choH LOH ~LCH CH2;|7 + nHac/ \OK

W kolbie kulistej trojszyjnej o pojemnosci 500 ml rozpuszcza si¢ 12 g KOH w 200 mi
metanolu. Do wkraplacza wprowadza si¢ ~15 g poli(octanu winylu) (PVAC) rozpuszczonego
w 100 ml metanolu. Kolbe zaopatruje si¢ chtodnice zwrotng i termometr, zawarto$¢ kolby
miesza si¢ I o0grzewa za pomocg mieszadla magnetycznego. PVAC wkrapla si¢ powoli,
prowadzac reakcj¢ zmydlania przez okoto 2 godziny. Zebrany na dnie poli(alkohol winylowy)
(PVA) odsacza si¢ pod zmniejszonym ci$nieniem, przemywa metanolem do odczynu

obojetnego i1 suszy w temperaturze 40-50°C.
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Sieciowanie poli(alkoholu winylowego) PVA z wykorzystaniem zwigzkow boru

[ [ W
n n

O e O
+ BOHy —= >8< + 4H,0
n n

Przygotowanie 200 ml roztworow PVA o stezeniu 3, 4,515 % (m/v).

Obliczong ilos¢ (PVA) wsypuje si¢ do kolby zawierajacej 180 ml goracej wody. Zawartos¢
kolby miesza si¢ za pomoca mieszadla, utrzymujac temperatur¢ 80°C, az do calkowitego
rozpuszczenia. Roztwor chtodzi si¢ i przenosi do kolby miarowej, ktorg nalezy uzupetnié¢ woda
do kreski. Zawartos$¢ kolby nalezy wymieszaé. Lepkos¢ roztworu w temperaturze 20°C mierzy

si¢ za pomocg wiskozymetru Hopplera.

Przygotowanie 100 ml roztworu Naz2B4O7 o stezeniu 20% (m/v)
Obliczong ilo$¢ tetraboranu sodu odwaza sie W zlewce zawierajacej 90 ml gorgcej wody.
Zawarto$¢ miesza si¢ d0 rozpuszczenia, a otrzymany roztwor ochtodzi sie, przenosi do kolby

miarowej i uzupetnia woda do kreski i miesza.

Zelowanie PVA

Do 4 zlewek wlewa si¢ po 25 ml roztworu (PVA) o danym stezeniu i dodaje si¢ odpowiednio:
do 1. zlewki - 0,5ml roztworu Naz2B4O7,

do 2. zlewki - 1ml roztworu Na2B4O7,

do 3. zlewki - 10ml roztworu Naz2B4O7,

do 4. zlewki - duza szczypte stalego NaB4Oy.

Zawarto$¢ zlewek miesza si¢ energicznie w celu utworzenia zelu, mierzac czas zelowania, a
nastepnie oszacowacé elastycznos¢ poszczegdlnych probek w funkcji stopnia usieciowania:

- bezposrednio po reakcji

- po 30 min.
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Nalezy narysowa¢ wykresy :
a. Czasu zelowania od ilo§¢ wprowadzonego tetraboranu sodu przy statym stezeniu PVA
b. Czasu zelowania od stezenia PVA przy statej ilosci wprowadzonego tetraboranu sodu

c. Lepkosci od stgzenia PVA

Wytwarzanie spienionych tworzyw poliuretanowych

W kubku polietylenowym o0 pojemnoéci 250 cm® umieszcza sie 10 g poliolu
handlowego o liczbie hydroksylowej w zakresie 155-165 mgKOH/g i masie czasteczkowej
~1050 g/mol, dodaje srodek powierzchniowo-czynny (Silikon L-6900) - 1% mas., katalizator
(DABCO) - 1% mas., oraz wodg - 2 % mas, w odniesieniu do masy poliolu. Sktadniki doktadnie
miesza sig¢, a nastgpnie dodaje si¢ odpowiednig ilos¢ polimerycznego MDI, ktorg nalezy dobrac¢

doswiadczalnie, korzystajac poczatkowo ze wzoru:

NCO = (12 4+ 2820). gy
gdzie:
NCO —ilos¢ MDI, [g/100 g skiadnika poliolowego],
Lon — liczba hydroksylowa poliolu, [mg KOH/g],
% H20 — zawartosé¢ procentowa wody w kompozycji, [% mas.],
RI — rownowaznik izocyjanianowy; dla MDI obliczony ze wzoru:

Mme; Y
Ic v

RI =

gdzie:
Me/1IC — masa czgsteczkowa izocyjanianu przypadajgca na jedng grupe izocyjanianowq (IC);

dla MDI m¢/IC = 125,
Yt — teoretyczna zawartos¢ grup izocyjanianowych [% mas.]; dla MDI Y = 33,6,

Yo — 0znaczona zawartos¢ grup izocyjanianowych [% mas.]; dla MDI Yo = 30,6.

Obliczony réwnowaznik stosowanego MDI wynosi:
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RI = 125 - 32 — 136,029
30,6

Po dodaniu izocyjanianu mieszanine energicznie miesza si¢ do momentu uzyskania jednorodnej

mieszaniny mierzac czas kremowania, czas wzrostu i czas schnigcia pianki.

Pianke nalezy wytworzy¢ przy zmiennej ilosci wody, 0,5; 1 12 % mas. wody oraz zmienne;j
ilosci katalizatora 0,25; 0,5 1 1 % mas. w stosunku do masy poliolu celem uzyskania pianki
0 optymalnych wtasciwosciach.

Nalezy poréwna¢ wplyw poliolu na rodzaj uzyskanej pianki poliuretanowe;j.



