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Destylacja

Karty charakterystyk substancji niebezpiecznych znajdujg sie¢ na koncu instrukcji
Cwiczenie 1

Ekstrakcja ciggta w aparacie Soxhleta

Odczynniki: Sprzet laboratoryjny:
e Swiezatrawa e Kolba okragtodenna
e Etanol (lub aceton) e Aparat Soxhleta

e Chtodnica zwrotna
e Pfaszcz grzejny

e Gilza (lub bibutka)
e Porcelanka

Wykonanie ¢wiczenia:

Odwazy¢ 2 g swiezej trawy. Przenies¢ odwazong prébke do gilzy, od gory gilze zamkngé i catosc¢
umiesci¢ w nasadce ekstrakcyjnej. Do kolby okragtodennej wprowadzi¢ kamyki wrzenne i wlaé ok.
200 ml etanolu lub acetonu. Kolbe umiesci¢ w ptaszczu grzejnym, zamontowaé na niej aparat
Soxhleta i chtodnice zwrotng (Rys. 1). Wiaczyé przeptyw wody chtodzacej i rozpocza¢ ogrzewanie.
Utrzymywaé stan tagodnego wrzenia przez 1 godzine. Wytaczy¢ ogrzewanie, zawartosé¢ kolby
okragtodennej przenies¢ na wyparke rotacyjng i zatezy¢ mieszanine chlorofili do objetosci 10 ml.
Nastepnie wykonac rozdziat za pomocg chromatografii stosujac jako eluent heksan i aceton w
stosunku 6:1.




4 1 - kolba destylacyjna
2 - ekstraktor
3 - rurka przelewowa

4 - chiodnica zwrotna

Rys. 1 Schemat zestawu do ekstrakcji ciggtej w aparacie Soxhleta

Cwiczenie 2

Destylacja prosta

Odczynniki: Sprzet laboratoryjny:
e Woda + etanol e Kolba okragtodenna
e Woda + aceton e Chtodnica Liebiga

e Termometr

e Nasadka destylacyjna
e Przedtuzacz

e Odbieralniki

e Cylinder miarowy

e Piaszcz grzejny

e Porcelanka

Wykonanie ¢wiczenia:

Przygotowaé mieszanine wody i acetonu lub wody i etanolu Przed przystgpieniem do destylacji
sprawdzi¢ temperature wrzenia sktadnikédw mieszaniny. Zmontowac zestaw do destylacji prostej
wedtug schematu (Rys. 2). Mieszanine wlaé¢ do kolby destylacyjnej (powinna byé wypetniona co
najwyzej do potowy). Aby zapobiec przegrzaniu cieczy, wrzuci¢ do kolby kawateczki porcelany. Kolbe
potfaczy¢ z chtodnicg Liebiega, umiesci¢ termometr (jego koniec powinien siega¢ na wysokos¢ bocznej
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rurki nasadki) i odbieralnik destylatu. Przed przystgpieniem do czesci doswiadczalnej zgtosic
prowadzgcemu gotowosé uktadu destylacyjnego do pracy. Odkreci¢ doptyw wody do chtodnicy i
sprawdzi¢ szybkos¢ przeptywu przez chtodnice. Wiaczy¢ ogrzewanie i obserwowaé zmiany
temperatury na termometrze. Proces prowadzi¢c do momentu, gdy temperatura po okresie
utrzymywania sie na stalym poziomie, ponownie zacznie wzrastaé. Destylacje przerwal przez
wytgczenie ogrzewania. Po okoto 5 minutach zamkngé doptyw wody do chtodnicy. Otrzymany
destylat zla¢ do cylindra i odczytaé jego objetosé.
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Rys. 2 Schemat do destylacji prostej

Cwiczenie 3

Chromatografia cienkowarstwowa

Odczynniki: Sprzet laboratoryjny:
e Mieszanina porfiryn e Komora chromatograficzna
e Kolorowe mazaki e Ptytka chromatograficzna
e Etanol e Kapilara
e Peseta
e Linijka i otowek




Wykonanie ¢wiczenia:

Do komory chromatograficznej nala¢ etanolu (faza ruchoma) na wysoko$¢ 0,5 cm, nastepnie komore
szczelnie zamkngé. Na ptytce chromatograficznej zaznaczyé linie startu w odlegtosci 2 cm od dolne;j
krawedzi oraz linie mety w odlegtosci 1 cm od gdrnej krawedzi. Na linie startu nanies¢ za pomoca
kapilary mieszanine porfiryn lub atrament z mazaka. Nastepnie po wysuszeniu umiesci¢ ptytke w
komorze chromatograficznej, zanurzajac jej krawedz w fazie ruchomej i rozwija¢ do linii docelowej.
Ptytke wyjac pozostawi¢ do wyschniecia. Sktadniki barwne sg widoczne w postaci kolorowych plamek
(Rys. 3). Obliczy¢ wartos¢ wspodtczynnikdow retencji tzw. wartosé¢ Rf poszczegdlnych sktadnikéw
mieszaniny.

Rf = odlegto$¢ pomiedzy linig startu a Srodkiem plamki / odlegto$¢ pomiedzy linig startu a linig czota
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Rys. 3 Rozdziat barwnikdw na ptytce chromatograficznej

Cwiczenie 4

Krystalizacja Pbl,

Odczynniki: Sprzet laboratoryjny:

e 0,1 mol/dm’KI e Probdéwki

e 0,25 mol/dm® Pb(NO;), e Cylinder miarowy

e 2 mol/dm? CH;COOH e tyieczka metalowa
e Zestaw do saczenia: lejek prosty z

sgczkiem

o Zlewka
e Palnik gazowy

Wykonanie ¢wiczenia:

Do probéwki wlaé¢ 10 cm?® 0,1 mol/dm?® roztworu KI i 1 cm® 0,25 mol/dm® roztworu Pb(NO;),.
Powstaty osad przesaczyé i rozdzieli¢ na dwie czesci do probdwek. Do pierwszej czesci osadu dodac




10 cm® wody destylowanej i ogrzewaé¢ w probdwce nad palnikiem gazowym do catkowitego
rozpuszczenia. Nastepnie zawarto$¢ probdwki oziebi¢. Do drugiej probdwki z osadem dodaé 10 cm?
2 mol/dm? CH;COOH i ogrza¢ do rozpuszczenia osadu. Probéwke oziebi¢. Poréwnaé osady otrzymane
po obu krystalizacjach z osadem pierwotnym. Zapisa¢ obserwacje i réwnania reakcji w formie

czasteczkowej i jonowe;.

Cwiczenie 5

Krystalizacja mocznika

Odczynniki: Sprzet laboratoryjny:
e Mocznik (zanieczyszczony) e Kolba destylacyjna 50 cm?
e Etanol e Chtodnica zwrotna
o Wegiel aktywny e Cylinder miarowy

e Pfaszcz grzejny

e Zestaw do sgczenia: lejek prosty z
sgczkiem

e Zestaw do sgczenia pod zmniejszonym
cis$nieniem: kolba ssawkowa, lejek
Buchnera, sgczek

Wykonanie ¢wiczenia:

Nawazy¢ 10 g mocznika i okoto 0,4 wegla aktywnego, nastepnie umiesci¢ w kolbce okragtodennej i
doda¢ 10 cm® wody destylowanej. Zamontowa¢ zestaw do ogrzewania pod chtodnicg zwrotna.
Doprowadzi¢ mieszanine do wrzenia Przesgczyé wrzacy roztwoér szybko przez lejek z karbowanym
sgczkiem i pozostawic¢ przesgcz do ostygniecia. Otrzymane krysztaty przesgczy¢ na lejku Buchnera
pod zmniejszonym ci$nieniem, przemy¢ etanolem i pozostawi¢ do wysuszenia w temperaturze
pokojowej. Preparat nalezy zwazy¢ i obliczy¢ wydajnosc¢ krystalizacji.

Cwiczenie 6

Ekstrakcja jodu
Odczynniki: Sprzet laboratoryjny:
e 0,01 mol/dm? roztworu I, w KI e Cylinder miarowy
e (Czterochlorek wegla CCl, e Pipeta
e Rozdzielacz 50 cm?®
o Zlewki
o Lejek szklany

Uwaga: wszystkie czynnosci wykona¢ pod dygestorium!




Wykonanie ¢wiczenia:

Przed przystgpieniem do éwiczenia sprawdzi¢ szczelno$é wybranego rozdzielacza. Przy pomocy
cylindra miarowego wla¢ do rozdzielacza 10 cm® wody i doda¢ pipeta 1 cm® 0, 01 mol/dm?® roztworu
jodu w jodku potasu. Brunatne zabarwienie roztworu pochodzi od jonu I;. Nastepnie odmierzy¢
5 cm® CCl4 i wla¢ do rozdzielacza. Rozdzielacz zamknac¢ korkiem i ostroznie wytrzgsa¢. Poczekac na
rozdzielenie sie faz (uchyli¢ na chwile korek rozdzielacza w celu usuniecia par CCl4) i ponownie
wytrzasaé. Jod przechodzi do fazy organicznej, ktéra przyjmuje zabarwienie fioletowe. Umiescic¢
rozdzielacz w statywie i pozostawi¢ do catkowitego rozdzielenia sie fazy wodnej i organiczne;j.
Nastepnie faze organiczng zlaé do matej zlewki, a ekstrakcje powtérzy¢ z takg sama (5 cm?) porcja
CCl;. Po zakonczeniu ekstrakcji faze organiczng i wodng rozdzieli¢c do dwdch réznych zlewek.
Przeprowadzi¢ dla poréwnania ekstrakcje jednokrotng. W tym celu do rozdzielacza nalezy wlaé
10 cm?® wody, 1 cm? jodu w jodku potasu i 10 cm® CCl,. Nalezy poréwna¢ intensywno$¢ zabarwienia
fazy organicznej podczas dwukrotnej ekstrakcji. Jak zmienia sie stezenie jodu w tych roztworach?
Poréwnad barwe wyjsciowego roztworu jodu w jodku potasu z barwg fazy wodnej po dwukrotnej i po
jednokrotnej ekstrakcji, ktére z doswiadczen pozwolito lepiej wydzieli¢ jod z fazy wodnej? Zapisac
obserwacje i wnioski wyciggniete z przeprowadzonych doswiadczen.

Cwiczenie 7

Filtracja (sqczenie)

Odczynniki: Sprzet laboratoryjny:
e 2 mol/dm? Ca(OH), e Zestaw do sgczenia: zlewka, lejek prosty,
e 2 mol/dm?K,C,0, saczek, bagietka szklana

e Zestaw do sgczenia pod zmniejszonym
ci$nieniem: kolba ssawkowa, lejek
Buchnera, sgczek

e Szkietka zegarkowe

e Tryskawka

e Statyw metalowy, tapa okragta

Wykonanie ¢wiczenia:

W dwdéch zlewkach przeprowadzi¢ reakcje strgcania osadu szczawianu wapnia. W tym celu do kazdej
wla¢ po 5 cm? roztworu Ca(OH), i 5 cm? roztworu K,C,0,. Powstaty w obu zlewkach osad CaC,0,
oddzieli¢ od roztworu poprzez sgczenie. W tym celu przygotowac dwa zestawy do sgczenia. Pierwszy
osad przesgczyc przez lejek prosty umocowany za pomocg kétka w statywie metalowym, pod lejkiem
umiesci¢ zlewke w celu odbierania przesgczu. Rurka lejka powinna dotyka¢ Scianki zlewki, aby
spadajace krople cieczy nie rozpryskiwaty sie. Rurka lejka nie powinna dotykac ani zanurzaé sie w
przesgczu!. Wybrac odpowiedni sgczek do wielkosci lejka i umiescic¢ go tak aby szczelnie przylegat do
jego $cianek. Saczek na lejku nalezy zmoczy¢ wodg destylowang z tryskawki. Gdy woda $cieknie, w
lejku z dobrze uformowanym i zatozonym sgczkiem powinien utrzymywaé sie stupek cieczy (to
znacznie przyspiesza proces sgczenia). Zawiesine osadu z roztworem macierzystym przelaé na sgczek
po bagietce, aby ciecz nie rozpryskiwata sie. Scianki zlewki sptukaé¢ wodg destylowana i ponownie




wla¢ na sgczek. Osad zebrany na sgczku przemy¢ wodg destylowang za pomocg tryskawki i przeniesé
na szkietko zegarkowe. Po wysuszeniu sgczek z osadem zwazyé. Mieszanine z drugiej zlewki rozdzieli¢
za pomocy saczenia pod zmniejszonym cisnieniem. Przygotowac saczek i umiesci¢ go na lejku
Buchnera, osadzonym w korku gumowym zamykajgcym szyjke kolby ssawkowej podtgczonej do
pompki wodnej. Nalezy odkreci¢ wode w kranie i przela¢ mieszanine na sgczek. Po zakornczeniu
sgczenia odtgczy¢ lejek a nastepnie zakrecic¢ kran odcinajgc doptyw wody. Sgczek z osadem przeniesé
na szkietko zegarkowe, po wysuszeniu zwazyé. Poréwnaé obie metody filtracji, zapisa¢ obserwacje i
whioski.
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WYCIAG Z KART CHARAKTERYSTYKI SUBSTANCJI NIEBEZPIECZNYCH

Nr CAS Masa czasteczkowa
64-17-5 60,1 g/mol
NIEBEZPIECZENSTWO
Etanol H225 Wysoce tatwopalna ciecz i pary.
C,Hs;OH H319 Dziala drazniaco na oczy
P210 Przechowywac z dala od zrodet ciepta, goracych powierzchni, zrodet iskrzenia, otwartego
ognia i innych zrodet zaptonu. Nie palié.
P305 + P351 + P338 W PRZYPADKU DOSTANIA SIE DO OCZU: Ostroznie ptuka¢ woda
przez kilka minut. Wyja¢ soczewki kontaktowe, jezeli sa i mozna je fatwo usunaé. Nadal
ptukac.
Nr CAS Masa czasteczkowa
67-64-1 58,08 g/mol
NIEBEZPIECZENSTWO
H225 Wysoce latwopalna ciecz i pary.
H319 Dziata draznigco na oczy.
Aceton H336 Moze wywolywac uczucie sennosci lub zawroty gltowy.
C,H,0 P210 Przechowywac z dala od zrodet ciepta, goracych powierzchni, zrodet iskrzenia, otwartego
ognia i innych zrodet zaptonu. Nie palié.
P233 Przechowywac pojemnik szczelnie zamknigty.
P240 Uziemi¢ i potaczy¢ pojemnik i sprzet odbiorczy.
P241 Uzywac elektrycznego/ wentylujacego/ oswietleniowego/ przeciwwybuchowego sprzetu.
P242 Uzywac nieiskrzacych narzgdzi.
P305 + P351 + P338 W PRZYPADKU DOSTANIA SIE DO OCZU: Ostroznie ptuka¢ woda
przez kilka minut. Wyja¢ soczewki kontaktowe, jezeli sa i mozna je tatwo usunaé¢. Nadal
ptukac.
Nr CAS Masa czasteczkowa
7681-11-0 166,01 g/mol
UWAGA
Jodek potasu H372 Powoduje uszkodzenie narzadoéw (Tarczyca) poprzez
KI dlugotrwale lub wielokrotne narazenie droga pokarmowa.
P260 Nie wdychaé pytu/ dymu/ gazu/ mgty/ par/ rozpylonej cieczy.
P264 Doktadnie umy¢ ciato po uzyciu.
P270 Nie jes¢, nie pi¢ i nie pali¢ podczas uzywania produktu.
P314 W przypadku zlego samopoczucia zasiegnaé porady/ zglosi¢ si¢ pod opieke lekarza.
P501 Zawarto$¢/ pojemnik usuwac do autoryzowanego zakladu utylizacji odpadow.
Nr CAS Masa czasteczkowa
10099-74-8 331,21 g/mol
Azotan(V)
otowiu(II)
Pb(NO3),

NIEBEZPIECZENSTWO

H272 Moze intensyfikowaé pozar; utleniacz.

H302 + H332 Dziata szkodliwie po potknigciu i w nastepstwie wdychania.

H317 Moze powodowac¢ reakcje alergiczng skory.

H318 Powoduje powazne uszkodzenie oczu.

H360FD Moze dziata¢ szkodliwie na ptodno$¢. Moze dziataé szkodliwie na dziecko w lonie




matki.

H372 Powoduje uszkodzenie narzadow (Krew, Centralny uktad nerwowy, Uktad
odpornosciowy, Nerka) poprzez dlugotrwate lub powtarzane narazenie.

H410 Dziata bardzo toksycznie na organizmy wodne, powodujac dlugotrwate skutki.

P210 Przechowywac z dala od zrodet ciepta, gorgcych powierzchni, zrodet iskrzenia, otwartego
ognia i innych zrodet zaptonu. Nie palié.

P273 Unika¢ uwolnienia do $srodowiska.

P280 Stosowac¢ rekawice ochronne/ odziez ochronna/ ochrong oczu/ochrong twarzy/ochrong
shuchu.

P304 + P340 + P312 W PRZYPADKU DOSTANIA SIE DO DROG ODDECHOWY CH:
wyprowadzi¢ lub wynie$¢ poszkodowanego na §wieze powietrze i zapewni¢ mu warunki do
swobodnego oddychania. W przypadku ztego samopoczucia skontaktowaé sie z OSRODKIEM
ZATRUC/lekarzem.

P305 + P351 + P338 W PRZYPADKU DOSTANIA SIE DO OCZU: Ostroznie ptuka¢ woda
przez kilka minut. Wyja¢ soczewki kontaktowe, jezeli sa i mozna je tatwo usunaé. Nadal
plukac.

P308 + P313 W przypadku narazenia lub styczno$ci: Zasiggna¢ porady/zglosi¢ si¢ pod opieke
lekarza.

Kwas octowy
CH;COOH

6 E 1 Nr CAS Masa czasteczkowa
64-19-7 60,05g/mol

NIEBEZPIECZENSTWO

H226 Latwopalna ciecz i pary.
H314 Powoduje powazne oparzenia skory oraz uszkodzenia oczu.

P210 Przechowywac z dala od zrodet ciepta, goracych powierzchni, zrodet iskrzenia, otwartego
ognia i innych zrodet zaptonu. Nie palic.

P280 Stosowac¢ rekawice ochronne/ odziez ochronna/ ochrong oczu/ ochrong twarzy.

P301 + P330 + P331 W PRZYPADKU POLKNIECIA: wyptuka¢ usta. NIE wywotywaé
Wymiotow.

P303 + P361 + P353 W PRZYPADKU KONTAKTU ZE SKORA (lub z whosami):
Natychmiast zdjac cala zanieczyszczong odziez. Sptukac skore pod strumieniem wody.

P305 + P351 + P338 W PRZYPADKU DOSTANIA SIE DO OCZU: Ostroznie ptuka¢ woda
przez kilka minut. Wyja¢ soczewki kontaktowe, jezeli sa i mozna je tatwo usunaé. Nadal
plukac.

Tetrachlorek
wegla
CCl,

% Nr CAS Masa czasteczkowa
56-23-5 153,82 g/mol

NIEBEZPIECZENSTWO

H301 + H311 + H331 Dziata toksycznie po potknigciu, w kontakcie ze skorg lub w nastepstwie
wdychania.

H317 Moze powodowac¢ reakcje alergiczng skory.

H351 Podejrzewa sig, ze powoduje raka.

H372 Powoduje uszkodzenie narzadoéw poprzez dtugotrwate lub powtarzane narazenie.

H412 Dziala szkodliwie na organizmy wodne, powodujac dlugotrwate skutki.

H420 Dziata szkodliwie na zdrowie publiczne i Srodowisko poprzez niszczace oddziatywanie
na ozon w gornej warstwie atmosfery.

P201 Przed uzyciem zapoznac si¢ ze specjalnymi srodkami ostroznosci.

P273 Unika¢ uwolnienia do $rodowiska.

P280 Stosowac¢ rekawice ochronne/ odziez ochronna/ ochrong oczu/ ochrong twarzy.

P301 + P310 + P330 W PRZYPADKU POLKNIECIA: Natychmiast skontaktowac si¢ z
OSRODKIEM ZATRUC/ lekarzem. Wyptukaé usta.

P302 + P352 + P312 W PRZYPADKU KONTAKTU ZE SKORA: umy¢ duza iloscia wody.
W przypadku zlego samopoczucia skontaktowaé si¢ z OSRODKIEM ZATRUC/lekarzem.
P502 Przestrzega¢ wskazowek producenta lub dostawcy dotyczacych odzysku lub wtoérnego
wykorzystania.




Wodorotlenek
wapnia
Ca(OH),

-\!f 2% Nr CAS Masa czasteczkowa
1305-62-0 74,09 g/mol

NIEBEZPIECZENSTWO

H315 Dziata draznigco na skorg.
H335 Moze powodowaé podraznienie drog oddechowych.
H318 Powoduje powazne uszkodzenie oczu.

P280 Stosowac rekawice ochronne/ ochrong oczu/ochrong twarzy.

P302 + P352 W PRZYPADKU KONTAKTU ZE SKORA: Umy¢ duza iloscig wody.

P305 + P351 + P338 + P310 W PRZYPADKU DOSTANIA SIE DO OCZU: Ostroznie ptukaé
woda przez kilka minut. Wyjaé soczewki kontaktowe, jezeli sg i mozna je tatwo usuna¢. Nadal
phuka¢. Natychmiast skontaktowaé si¢ z OSRODKIEM ZATRUC/ lekarzem.

Szczawian potasu
K,C,0,

Nr CAS Masa czasteczkowa
6487-48-5 184,24 g/mol

UWAGA

H302 + H312 Dziata szkodliwie po potknigciu lub w kontakcie ze skora.

P280 Stosowac¢ rekawice ochronne/ odziez ochronna.

P301 + P312 + P330 W PRZYPADKU POLKNIECIA: W przypadku zlego samopoczucia
skontaktowa¢ si¢ z OSRODKIEM ZATRUC/ lekarzem. Wyptuka¢ usta.

P302 + P352 + P312 W PRZYPADKU KONTAKTU ZE SKORA: Umy¢ duzg iloscia wody.
W przypadku zlego samopoczucia skontaktowaé si¢ z OSRODKIEM ZATRUC/ lekarzem.




