Cwiczenie nr 1
Podstawowe techniki laboratoryjne i oznaczenia wlasciwosci substancji organicznych

1. Informacje wstgpne:

e warunki zaliczenia przedmiotu

e literatura

e schemat sprawozdania.

Regulamin laboratorium.

Przepisy BHP i przeciwpozarowe.

Zarzadzenie Dziekana odno$nie organizacji zaj¢¢ laboratoryjnych w pandemii Covid 19.
Regulacje prawne zwigzane z pandemig Covid 19.

Oznaczanie temperatury topnienia, wrzenia i wspotczynnika zatamania $wiatta.
Destylacja, krystalizacja i sagczenie.

No akrowd

Cwiczenie nr 2
Cykloheksen

Przygotowanie teoretyczne:

1. Mechanizmy eliminacji nukleofilowej.

2. Czynniki nukleofilowe.

3. Zwiazki nienasycone (alkeny, alkiny) — otrzymywanie, wiasciwosci chemiczne.

Technika laboratoryjna:

a) destylacja prosta i frakcjonowana

b) suszenie cieczy

¢) oznaczanie wspotczynnika zatamania §wiatla.

Cwiczenie praktyczne:

Otrzymywanie cykloheksenu z cykloheksanolu
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W kolbie dwuszyjnej o pojemnosci 250 cm® umieszcza si¢ 21 cm® (20 g) cykloheksanolu oraz 10 cm3 85%
kwasu fosforowego(V) i wrzuca si¢ kilka kawatkow porcelanki. Kolbg¢ zaopatruje si¢ we wkraplacz i w
kolumne Vigreux. Do kolumny frakcjonujacej dotacza si¢ chtodnice Liebiega zaopatrzong w odbieralnik.
Mieszaning reakcyjng ogrzewa si¢ w czaszy grzejnej regulujac tempo ogrzewania tak, aby na szczycie
kolumny temperatura nie przekraczata 90°C. W chwili ustabilizowania si¢ warunkow reakcji, z wkraplacza
dodaje si¢ jeszcze 31,6 cm® (30 g) cykloheksanolu. Gdy cykloheksen przestanie destylowaé przerywa sig
ogrzewanie a destylat nasyca si¢ solg. Nastepnie oddziela si¢ gorng warstwe, suszy ja bezwodnym chlorkiem
wapnia 1 destyluje ponownie uzywajac podobnej aparatury (uprzednio wysuszonej). Otrzymuje si¢ 30-35 ¢
cykloheksenu (70-80% wyd.) o temperaturze wrzenia 81-83 °C i np?’= 1,4465.



Cwiczenie nr 3

Eter dibutylowy

Przygotowanie teoretyczne:

1. Alkohole — otrzymywanie, wlasciwosci chemiczne.
2. Etery — otrzymywanie, wtasciwo$ci chemiczne.

3. Reakcje substytucji nukleofilowej.

Technika laboratoryjna:

a) destylacja (roztwory doskonate i azeotropy, destylacja azeotropowa, aparatura do destylacji azeotropowej)
b) ekstrakcja (wspotczynnik podziatu, kryteria wyboru rozpuszczalnika do ekstrakcji, technika ekstrakcji z
reakcjg chemiczng)

Cwiczenie praktyczne:

Otrzymywanie eteru dibutylowego z butan-1-olu
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W kolbie dwuszyjnej o pojemnosci 250 cm?®, zaopatrzonej w nasadke Deana-Starka (no6zke z kranikiem
nasadki Deana-Starka wypetnia sie woda, a nastepnie usuwa sie z niej 6 cm® wody) i chtodnice zwrotna
umieszcza si¢ 61 cm® (49 g) butan-1-olu oraz 9 cm® stezonego kwasu siarkowego(VI). Kolbe ogrzewa sig tak,
aby ciecz wrzala i skraplata si¢ w chlodnicy. Destylujgca azeotropowo woda i butan-1-ol zbierajg si¢ w ndzce
nasadki, gdzie nastepuje ich samoczynne rozdzielenie i 1zejszy od wody butan-1-ol sptywa z powrotem do
kolby. Ogrzewanie prowadzi si¢ tak dtugo, az temperatura wewnatrz kolby wzrosnie do 134-135°C co trwa
ok. 30-40 min, w ciggu tego czasu w nozce nasadki przybywa ok. 5-6 cm® wody i reakcje mozna uzna¢ za
zakonczong (ogrzewanie mieszaniny reakcyjnej powyzej 135°C prowadzi do powstania mieszaniny but-1-enu
I but-2-enu; wyjasnij to piszac odpowiednie mechanizmy reakcji). Mieszaning poreakcyjna ozigbia si¢ i wraz
z zawarto$cig nasadki przelewa si¢ do rozdzielacza, w ktérym znajduje si¢ 100 cm3 wody. Po wytrzasnigciu
oddziela si¢ gorng warstwe ztozona z surowego eteru oraz niewielkiej ilosci wyjsciowego alkoholu. Surowy
eter wytrzasa sie dwukrotnie z 25 cm® 50% (mas.) roztworu kwasu siarkowego(V1) (20 cm® kwasu i 35 cm?®
wody) przez 2-3 min (wyjasnij cel tej operacji). Na koniec warstwe organiczng przemywa si¢ dwiema
porcjami po 25 cm? wody i suszy 2 g chlorku wapnia. Nastepnie saczy si¢ do kolby destylacyjnej o pojemnosci
50 cm?® i destyluje. Eter dibutylowy zbiera si¢ w temperaturze 139-142°C z wydajnoscia 15 g (34 % wyd.)
(np? = 1,3989).



Cwiczenie nr 4
Aspiryna (kwas acetylosalicylowy)

Przygotowanie teoretyczne:
kwasy karboksylowe i ich pochodne: bezwodniki, chlorki kwasowe — nazewnictwo, otrzymywanie,
wlasciwos$ci chemiczne.

Technika laboratoryjna:

a. chromatografia cienkowarstwowa (istota chromatografii rozdzielczej i adsorpcyjnej, technika
chromatografii cienkowarstwowej)

b. krystalizacja (istota krystalizacji)

c. technika saczenia pod zmniejszonym ci$nieniem

d. oznaczanie temperatury topnienia

Cwiczenie praktyczne:

Otrzymywanie kwasu acetylosalicylowego z kwasu salicylowego i bezwodnika octowego
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W kolbie stozkowej o pojemnosci 150 cm® umieszcza sie 5 g (0,036 mola) bezwodnego kwasu salicylowego
i 7 cm® (7,5 g, 0,074 mola) bezwodnika octowego. Nastepnie dodaje sie 3 krople stezonego kwasu
siarkowego(VI), mieszajac przy tym zawartos¢ kolby ruchem wirowym; calo$¢ ogrzewa si¢ do temperatury
50-60°C i utrzymuje w tym stanie przez 15 minut (zawarto$¢ kolby miesza si¢ termometrem). Po ochtodzeniu
mieszaniny reakcyjnej, do kolby wprowadza si¢ 75 cm® wody i miesza. Surowy produkt odsgcza si¢ pod
zmniejszonym ci$nieniem, a nastepnie rozpuszcza w 15 cm?® gorgcego etanolu i roztwér wlewa do 38 cm?
goragce] wody. Jesli osad wydzieli si¢ natychmiast, mieszaning ogrzewa si¢ ponownie do uzyskania
przezroczystego roztworu, ktory pozostawia si¢ do powolnego ochtodzenia (produkt wypada w postaci igiet).
Uzyskuje sie 5,5 g kwasu acetylosalicylowego (85% wyd.) o tt = 128-135°C (uwaga). Surowy produkt po
wysuszeniu na powietrzu mozna réwniez krystalizowaé¢ z mieszaniny eteru i benzyny lekkiej o tw = 40-60°C.
Czystos¢ preparatu mozna sprawdzi¢ wykonujac chromatografi¢ cienkowarstwowa.

Uwaga:

W czasie ogrzewania kwas acetylosalicylowy ulega rozktadowi i nie mozna go identyfikowa¢ na podstawie
temperatury topnienia. Kwas ulega takze czesciowemu rozktadowi w czasie krystalizacji z rozpuszczalnika o
wysokiej temperaturze wrzenia lub jesli ogrzewanie w czasie krystalizacji nadmiernie si¢ przedtuzy.



Cwiczenie nr 5
N-fenyloglicyna

Przygotowanie teoretyczne:

1. Aminy — otrzymywanie, wtasciwosci chemiczne.

2. Aminokwasy — otrzymywanie, wlasciwosci chemiczne.
3. Mechanizm substytucji nukleofilowe;j.

Technika laboratoryjna:

a. krystalizacja (dobor rozpuszczalnika do krystalizacji, etapy krystalizacji, trudnos$ci napotykane
przy krystalizacji)

b. oznaczanie temperatury topnienia (definicja temperatury topnienia, czynniki wplywajace na warto$¢

temperatury topnienia)

Cwiczenie praktyczne:

Synteza N-fenyloglicyny z kwasu chloroctowego i aniliny
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W kolbie kulistej o pojemnosci 100 cm® rozpuszcza sie 4,75 g (0,05 mola) kwasu chlorooctowego w
12,5 cm® wody. Roztwér zobojetnia si¢ dodajac 2 g (0,05 mola) wodorotlenku sodu rozpuszczonego w 12,5
cm® wody (wyjasnij cel tej operacji) i chtodzac kolbe tak, aby temperatura nie przekroczyta 15°C (dlaczego
zobojetniania nie mozna prowadzi¢ w wyzsze] temperaturze niz 15°C?). Nastepnie do otrzymanego roztworu
chlorooctanu sodu dodaje sie 4,8 cm? (4,65 g, 0,05 mola) aniliny i cato$¢ ogrzewa pod chtodnica zwrotng do
tagodnego wrzenia. Gdy warstwa aniliny rozpusci si¢ catkowicie, ogrzewanie przerywa si¢, a roztwor ozigbia
pocierajagc jednoczesnie Scianki kolby bagietka, co powoduje wytracanie krysztalow fenyloglicyny.
Mieszaning pozostawia si¢ na kilka godzin w lodzie, nastgpnie osad odsacza na lejku Biichnera, przemywa
niewielkg iloscig lodowatej wody i suszy na powietrzu. Otrzymuje si¢ ok. 6 g (78% wyd.) surowej
fenyloglicyny o te = 110+115°C. Po oczyszczeniu przez krystalizacje z wody temperatura topnienia podnosi
si¢ do 126°C.



Cwiczenie nr 6
1,2,3,4,6-penta-O-acetylo-a-D-glukopiranoza (pentaoctan o-D-glukopiranozy)

Przygotowanie teoretyczne:

1. Budowa i nomenklatura cukrow prostych i disacharydow.

2. Wiasciwos$ci chemiczne cukrow, wzory w projekcji Fischera i Hawortha, cukry redukujace i nieredukujace.
4. Forma endiolowa, mutarotacja, anomery.

Technika laboratoryjna:
a. krystalizacja
b. oznaczanie kata skrecalno$ci §wiatta spolaryzowanego

Cwiczenie praktyczne:
Synteza pentaoctanu a-D-glukopiranozy z a-D-glukopiranozy
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W kolbie dwuszyjnej o poj. 100 cm?, zaopatrzonej w chtodnice zwrotng umieszcza sie bezwodny chlorek
cynku (uwaga 1) w ilosci 0.5 g (0.004 mola) i bezwodnik octowy 13.5 g (0.13 mola, 12.5 cm®). Mieszanine
ogrzewa si¢ na wrzacej tazni wodnej przez 5-10 minut, wytrzasa od czasu do czasu, az wigkszo$¢ chlorku
cynku ulegnie rozpuszczeniu. Wowczas powoli dodaje si¢ sproszkowang D-glukoze (2.5 g, 0.014 mola),
tagodnie wstrzasajac kolba, aby kontrolowac energicznie przebiegajaca reakcje. Nastgpnie mieszaning
ogrzewa si¢ pod chlodnica zwrotna, zabezpieczong przed dostgpem wilgoci, na wrzacej tazni wodnej przez
godzing (Uuwaga 2). Zawartos$¢ kolby chtodzi si¢ i wylewa do zlewki zawierajacej okoto 125 g pokruszonego
lodu 1 miesza energicznie, aby utatwi¢ hydroliz¢ nieprzereagowanego bezwodnika octowego. Wydziela si¢
olej, ktéry podczas mieszania w ciggu okoto 30 minut stopniowo si¢ zestala (uwaga 3). Staty produkt odsacza
si¢ pod zmniejszonym cisnieniem, przemywa doktadnie zimng wodg 1 krystalizuje z etanolu, az do uzyskania
statej temperatury topnienia (zwykle wystarczaja dwie krystalizacje). Otrzymuje si¢ 3.5 g (wyd. 64%)
bezbarwnych krysztatdéw pentaoctanu o -D-glukopiranozy o tt = 110-111°C; [a]D18 = 102°.

Uwagi:

1 Chlorek cynku fatwo rozptywa si¢ na powietrzu, maty kawatek chlorku cynku nalezy szybko sproszkowac
w mozdzierzu, odwazy¢ zadang ilos¢ 1 jak najszybciej wprowadzi¢ do kolby reakcyjnej. Uwodniony chlorek
cynku nalezy odwodni¢, stapiajac go w parowniczce bezposrednio nad plomieniem palnika, ciecz przela¢ do
mozdzierza 1 szybko sproszkowa¢ lub wla¢ bezposrednio do bezwodnika octowego i rozkruszy¢ zakrzepte
grudki bagietka.

2 Kolby nie nalezy ogrzewa¢ bezposrednio ptaszczem grzejnym, gdyz prowadzi to do silnego zbrunatnienia
mieszaniny. Produkt trzeba woéwczas krystalizowa¢ z dodatkiem wegla aktywnego. 3 Ciecz znad krzepnacego
oleju mozna zdekantowac 1 przemy¢ olej kilkakrotnie lodowatg woda.
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