INŻYNIERIA CHEMICZNA
Magdalena Popławska

Zakład Chemii Organicznej
Wydział Chemiczny PW 
LABORATORIUM Z CHEMII ORGANICZNEJ
W LABORATORIUM OBOWIĄZUJE BEZWZGLĘDNY NAKAZ NOSZENIA OKULARÓW OCHRONNYCH. STUDENCI NIESTOSUJĄCY SIĘ DO TEGO PRZEPISU BĘDĄ USUWANI Z LABORATORIUM Z OCENĄ NIEDOSTATECZNĄ

Materiały pomocnicze
OPIS WYKONYWANYCH ĆWICZEŃ
PRZED PRZYSTĄPIENIEM DO PRACY W LABORATORIUM NALEŻY ZAPOZNAĆ SIĘ Z WSZYSTKIMI ZALECONYMI MATERIAŁAMI POMOCNICZYMI ZARÓWNO W INTERNECIE JAK I Z PODRĘCZNIKA 
A. VOGEL „PREPARATYKA ORGANICZNA” wydanie II lub III.
Ćwiczenie I

OCZYSZCZANIE OCTANU n-BUTYLU (EKSTRAKCJA, DESTYLACJA FRAKCYJNA)
Octan n-butylu został otrzymany według przepisu z podręcznika A. Vogel „Preparatyka Organiczna” (str. 420 wyd. II, str. 668 wyd. III). Podstawy teoretyczne dotyczące procesu ekstrakcji – materiały pomocnicze „Metody wydzielania i oczyszczania związków organicznych” oraz A. Vogel „Preparatyka Organiczna” (str. 104 wyd. II, str. 158 wyd. III). Podstawy teoretyczne dotyczące destylacji prostej i frakcyjnej – A. Vogel „Preparatyka Organiczna” (str. 115 i 119 wyd. II, str. 171 i 175 wyd. III). 
Schemat otrzymywania octanu n-butylu:
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Do zważonej kolby stożkowej odmierza się około 45 ml surowego octanu n-butylu 
(butan-1-olu) i ponownie waży. Notuje się wagę wziętej cieczy do oczyszczania. Należy sprawdzić pH cieczy za pomocą wilgotnego papierka wskaźnikowego. Ciecz przenosi się do rozdzielacza i przemywa dwukrotnie wodą, nasyconym wodnym roztworem wodorowęglanu sodu (UWAGA! – wydziela się gaz, jaka przebiega tutaj reakcja?) i ponownie wodą. Po każdym przemyciu należy sprawdzić odczyn fazy organicznej (za pomocą wilgotnego papierka wskaźnikowego). Octan n-butylu dokładnie oddziela się od warstwy wodnej i zlewa do kolbki stożkowej. Ester suszy się bezwodnym siarczanem magnezu (suszenie ciekłych związków organicznych - A. Vogel „Preparatyka Organiczna” str. 113 wyd. II, str. 167 wyd. III). Należy zmontować typowy zestaw do destylacji frakcyjnej składający się z kolby kulistej, deflegmatora, nasadki destylacyjnej, termometru, chłodnicy Liebiga, przedłużacza (łuku z tubusem) i odbieralnika. Kolba destylacyjna powinna być tak dobrana, aby ciecz zajmowała co najwyżej 2/3 jej objętości. Przygotowuje się też dwie czyste, suche i zważone erlenmajerki będące odbieralnikami. Chłodnicę zwrotną podłącza się do kranu tak, aby wlot wody był w przeciwprądzie do par substancji chłodzonej. Koniec węża odprowadzającego wodę do studzienki ściekowej zaopatruje się w zagiętą pod kątem ok. 120( rurkę szklaną obciążoną na końcu gumowym korkiem; zapobiega to przypadkowemu wypadnięciu węża ze studzienki. Po sprawdzeniu aparatury przez prowadzącego zajęcia, rozmontowuje się układ i sączy octan n-butylu przez sączek karbowany (patrz A. Vogel „Preparatyka organiczna” 
str. 89 wyd. II, str. 142 wyd. III) do kolbki destylacyjnej usuwając w ten sposób środek suszący. Następnie dodaje się kilka kamyków wrzennych i ponownie zestawia aparaturę do destylacji frakcyjnej. Ciecz w kolbie destylacyjnej ogrzewa się za pomocą czaszy grzejnej (dobranej wielkością do kolby destylacyjnej) podłączonej do prądu poprzez transformator. Ogrzewanie prowadzi się dość szybko do chwili rozpoczęcia destylacji i pojawienia się pierwszych kropli destylatu u wylotu chłodnicy, następnie reguluje się ogrzewanie tak, aby destylat skraplał się z szybkością 1-2 kropli na sekundę. W odbieralniku zbiera się pierwsze krople destylatu (czasami mętne – dlaczego?) i notuje się temperaturę wskazywaną przez termometr. Pierwszą porcję destylatu, tak zwany przedgon, zbiera się do momentu ustalenia się temperatury na stałym poziomie, a następnie, gdy będzie on całkowicie klarowny, zmienia się odbieralnik na nowy i kontynuuje destylację zbierając tzw. frakcję główną. Destylat zbiera się w wąskim zakresie temperatur (1-3°C) tak długo aż w kolbie destylacyjnej zostanie tylko niewielka ilość cieczy tzw. pogon. Otrzymaną frakcję główną waży się i oblicza wydajność procesu oczyszczania octanu n-butylu (ekstrakcja i destylacja) ze wzoru:
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Temperatura wrzenia octanu n-butylu = 124-125°C.
Temperatura wrzenia kwasu octowego = 116-118°C
Temp. wrzenia butanolu = 118°C
Zestaw aparatury do wykonania ekstrakcji
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UWAGA! Na rysunku przedstawiono rozdzielacz z otwartym kranem; podczas napełniania rozdzielacza jak i w trakcie ekstrakcji należy zwracać uwagę, aby był zamknięty. 

Zestaw aparatury do wykonania destylacji frakcyjnej
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UWAGA! Dla przejrzystości rysunku nie pokazano statywu i łapy czteropalczastej podtrzymującej chłodnicę. Zamontowanie jej jest niezbędne.
Ćwiczenie II
KRYSTALIZACJA - OCZYSZCZANIE STAŁEGO ZWIĄZKU ORGANICZNEGO 
Podstawy teoretyczne dotyczące procesu krystalizacji – materiały pomocnicze „Metody wydzielania i oczyszczania związków organicznych” oraz A. Vogel „Preparatyka Organiczna” (str. 85 – krystalizacja oraz 83 – sączenie pod zmniejszonym ciśnieniem, wyd. II, str. 138 – krystalizacja oraz 136 – techniki sączenia, wyd. III).
Do oczyszczania studenci otrzymują acetanilid otrzymany w reakcji acetylowania aniliny
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Temperatura topnienia acetanilidu = 113-114°C, bezbarwne kryształy.   Otrzymywanie acetanilidu -  A.Vogel, Preparatyka Organiczna str. 584 wyd. II.
Zestaw aparatury do krystalizacji z rozpuszczalnika niepalnego (wody)
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Montuje się zestaw do krystalizacji z rozpuszczalnika niepalnego (wody) składający się z kolby stożkowej o poj. 250 ml, w której znajduje się magnetyczny element mieszający, umieszczonej na mieszadle magnetycznym. Dla bezpieczeństwa kolbę stożkową można umocować w łapie zamontowanej na statywie (nie pokazano na rysunku).

W kolbie stożkowej umieszcza się ok. 5 g (należy zważyć i zanotować) oczyszczanego acetanilidu i dodaje 50 ml gorącej wody. Po doprowadzeniu do wrzenia do mieszaniny dodaje się porcjami gorącą wodę do momentu aż osad acetanilidu ulegnie rozpuszczeniu a nierozpuszczalne ciemne zanieczyszczenia pozostaną, tworząc zawiesinę. Należy zanotować ilość użytego rozpuszczalnika do krystalizacji. Po schłodzeniu mieszaniny dodaje się do niej niewielką porcję węgla aktywnego w celu zaadsorbowania barwnych zanieczyszczeń. Zawartość kolby stożkowej doprowadza się ponownie do wrzenia i utrzymuje w tej temperaturze przez kilka minut. Po tym czasie gorący roztwór acetanilidu sączy się przez sączek karbowany umieszczony na lejku szklanym znajdującym się w płaszczu grzejnym do sączenia na gorąco. 
1. Płaszcz grzejny umocuj do statywu, umieść w nim lejek szklany z sączkiem karbowanym (sączek nie powinien zbyt wysoko wystawać powyżej lejka), podstaw pod nóżkę lejka kolbę stożkową o odpowiedniej pojemności. 
2. Gorący roztwór wodny przelej z kolby stożkowej na szklany lejek. UWAGA: aby się nie poparzyć należy kolbę stożkową złapać przez ścierkę lub przenosić ją trzymając w metalowej łapie, którą była przymocowana do statywu. Podczas sączenia przykrywaj lejek np. kartką papieru lub szkiełkiem zegarkowym; odparowywanie rozpuszczalnika może spowodować ochłodzenie roztworu i wykrystalizowanie rozpuszczonego związku na sączku. W takim przypadku umieść sączek wraz z osadem w używanej poprzednio kolbie, dodaj nową porcję wody, doprowadź zawartość kolby do wrzenia i ponownie przesącz gorący roztwór przez nowy sączek do tej samej erlenmajerki.
3. Zebrany w kolbie stożkowej, klarowny przesącz schładza się w łaźni woda/lód a następnie wydzielone kryształy sączy pod obniżonym ciśnieniem na lejku Büchnera. Sposób postępowania podany jest poniżej:

4. Umocuj czystą i suchą kolbę ssawkową z lejkiem Büchnera łapą do statywu. Wytnij z bibuły sączek dopasowany wielkością do lejka. Sączek nie może zachodzić na brzegi lejka. Wlej ok. 1 ml rozpuszczalnika na sączek z bibuły znajdujący się w lejku i podłącz pompkę wodną do kolbki ssawkowej. Sprawdź, czy sączek zakrywa wszystkie otwory w lejku i czy dobrze przylega do jego dna. Rozdrobnij łopatką niklową wykrystalizowany osad w kolbie i odsącz go. Resztki kryształów z erlenmajerki przenieś na sączek używając przesączu z kolby ssawkowej. Przy włączonej pompce wodnej ugniataj osad płaskim końcem łopatki aż do całkowitego odciśnięcia ługu pokrystalizacyjnego. 
5. Odłącz pompkę wodną od kolby ssawkowej. Nalej na powierzchnię osadu tylko tyle czystego, zimnego rozpuszczalnika, którego używasz do krystalizacji ile potrzeba do sporządzenia gęstej papki (użyj łopatki; uważaj by nie uszkodzić sączka). Podłącz pompkę i odsącz ciecz starannie ugniatając kryształy łopatką. 
6. Odłącz wąż od kolby ssawkowej i dopiero wtedy zakręć przepływ wody w pompce. Osad przenieś na zważone szkiełko zegarkowe lub krystalizator i zostaw do całkowitego wyschnięcia; możesz to sprawdzić ważąc szkiełko z osadem co jakiś czas. (O innych sposobach suszenia ciał stałych - zob. A. Vogel, Preparatyka Organiczna.)
7. Małą próbkę przekrystalizowanego i wysuszonego związku rozetrzyj łopatką na szkiełku zegarkowym. Nabij w otwarty koniec kapilarki do mierzenia temperatury topnienia kryształy na wysokość 2-3 mm. Postaw suchą wewnątrz chłodnicę destylacyjną lub zwykłą rurkę szklaną na twardym podłożu (podstawa statywu, parapet) i spuść przez nią kapilarkę zatopionym końcem do dołu. Powtórz tę czynność aż osad przesunie się na dno kapilarki. Umieść kapilarkę w otworze aparatu do pomiaru temperatury topnienia. Regulując pokrętłem potencjometru ustal intensywność ogrzewania. Na ok. 10°C poniżej spodziewanej temperatury topnienia badanego związku temperatura powinna wzrastać nie szybciej niż 2°C na minutę.

8. Obserwuj kryształy w kapilarce. Zanotuj temperaturę t1, przy której pojawi się pierwsza kropla cieczy a następnie temperaturę t2, przy której topnienie substancji zakończy się. Temperatura topnienia czystego związku powinna tylko nieznacznie różnić się od wartości literaturowej (dokładność termometru) a przedział t1-t2 nie powinien być większy niż 2°C.
9. Oblicz wydajność procesu krystalizacji ze wzoru:
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Ćwiczenie III
DIBENZYLIDENOACETON
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Temperatura topnienia dibenzylidenoacetonu = 112-114°C

W kolbie kulistej o poj. 250 ml zaopatrzonej w mieszadło mechaniczne, termometr i wkraplacz oraz zanurzonej w łaźni wodnej, umieszcza się zimny roztwór 12,5 g (0.31 mol) wodorotlenku sodu w 110 ml wody i 100 ml etanolu1). W oddzielnym naczyniu przygotowuje się mieszaninę 13,25 g (12,7 ml, 0,125 mol) aldehydu benzoesowego i 3,63 g (4,65 ml, 0,0625 mol) czystego acetonu. Połowę tej mieszaniny dodaje się do energicznie mieszanego roztworu w kolbie kulistej, utrzymując temperaturę w granicach 23-25°C. W ciągu 2‑3 minut tworzy się kłaczkowaty osad. Po 15 minutach dodaje się pozostałą ilość mieszaniny aldehyd benzoesowy-aceton i zawartość kolby miesza się jeszcze przez 30 minut. Zawartość kolby wylewa się do dużej zlewki i dodaje, przygotowany wcześniej, zimny 50% roztwór kwasu octowego. Odczyn mieszaniny należy sprawdzać za pomocą papierka uniwersalnego aż do uzyskania pH~6. Uzyskany osad odsącza się pod zmniejszonym ciśnieniem na lejku Buchnera. Produkt przenosi się na szkiełko zegarkowe i suszy na powietrzu. Otrzymuje się 13,5 g (93%) surowego dibenzylidenoacetonu o tt. 105-107°C. Krystalizuje się go z etanolu, z dodatkiem węgla aktywnego (jeżeli jest to konieczne). Ilość rozpuszczalnika do krystalizacji powinna być użyta zgodnie z zasadami obowiązującymi przy wykonywaniu procesu krystalizacji (patrz. A. Vogel „Preparatyka organiczna”). Wydajność po krystalizacji wynosi ~70%, tt. 112-113°C.
1) Etanol stosuje się w ilości niezbędnej do rozpuszczenia aldehydu benzoesowego w mieszaninie reakcyjnej oraz do utrzymywania w roztworze początkowo utworzonego benzylidenoacetonu, w czasie potrzebnym na reakcję z drugą cząsteczką aldehydu benzoesowego.
Krystalizacja z palnego rozpuszczalnika (etanol) z sączeniem na gorąco.
Montuje się zestaw do krystalizacji składający się z kolby kulistej i chłodnicy zwrotnej (kulowej). Oba elementy aparatury powinny być umocowane łapami do tego samego statywu nad jego podstawą. Do umocowania chłodnicy można użyć łapy czteropalczastej; łapa nie musi ściskać chłodnicy – wystarczy, aby nie pozwalała jej przechylać się na boki. Podłącza się wodę do chłodnicy – dopływ od dołu. Koniec węża odprowadzającego wodę do studzienki ściekowej zaopatruje się w rurkę szklaną zagiętą pod kątem ok. 120( i obciążoną na końcu gumowym korkiem; zapobiega to przypadkowemu wypadnięciu węża za studzienki. Do ogrzewania zawartości kolby należy przygotować czaszę grzejną pasującą wielkością do objętości kolby i autotransformator. Następnie waży się oczyszczany związek stały i dalej postępuje się według poniżej przedstawionych punktów.

1. Usuń chłodnicę zwrotną znad kolby kulistej.

2. Umieść związek przeznaczony do krystalizacji w kolbie kulistej (pojemność kolby należy dobrać tak, aby roztwór zajmował od 1/3 do 2/3 jej objętości) i dodaj określoną ilość rozpuszczalnika oraz kilka kamyczków wrzennych. Podczas napełniania kolby nie może się pod nią znajdować czasza grzejna. 

3. Ponownie zamontuj chłodnicę zwrotną na kolbie i umieść kolbę w czaszy grzejnej ustawionej na podnośniku lub mocowanej do statywu. W przypadku stosowania czaszy stojącej umieszczenie jej na podnośniku zapewni ci, w razie potrzeby, możliwość szybkiego usunięcia czaszy spod kolby. W przypadku stosowania czaszy mocowanej do statywu, z tego samego powodu, zawieś ją ok. 20 cm nad podstawą statywu.
4. W szyi kolby umieść chłodnicę zwrotną (kulową) i otwórz kran doprowadzający wodę. Włącz czaszę grzejną do prądu i regulując suwakiem transformatora, doprowadź ciecz w kolbie do łagodnego wrzenia.

5. Po kilku minutach sprawdź czy osad rozpuścił się całkowicie; jeśli nie – dodawaj porcjami rozpuszczalnik (przez lejek umieszczony w chłodnicy), aż do rozpuszczenia osadu. Jeśli otrzymany roztwór jest klarowny i jasny przejdź do punktu 9. Jeśli w miarę dodawania kolejnych porcji rozpuszczalnika nie obserwujesz wyraźnego rozpuszczania zawiesiny, to nie dodawaj następnych porcji rozpuszczalnika - być może stała pozostałość to zanieczyszczenia nierozpuszczalne w zastosowanym rozpuszczalniku. Wtedy postępuj według kolejnych punktów.
6. Płaszcz grzejny umocuj do statywu, umieść w nim lejek szklany z sączkiem karbowanym (sączek nie powinien zbyt wysoko wystawać powyżej lejka), podstaw pod nóżkę lejka kolbę stożkową o odpowiedniej pojemności. 
7. Usuń czaszę grzejną spod kolby, i kiedy roztwór w kolbie przestanie wrzeć(!), unieś chłodnicę zwrotną (możesz ją na chwilę umocować obejmującą ją łapą). Następnie dodaj do kolby 1-2 łopatki węgla aktywnego. Zamontuj z powrotem chłodnicę i przez kilka minut ogrzewaj zawartość kolby w temperaturze wrzenia.

8. Usuń czaszę spod kolby i kiedy tylko jej zawartość przestanie wrzeć, zdejmij chłodnicę, odłącz kolbę wraz z łapą od statywu i możliwie szybko przesącz gorący roztwór. Podczas sączenia przykrywaj lejek np. kartką papieru lub szkiełkiem zegarkowym; odparowywanie rozpuszczalnika może spowodować ochłodzenie roztworu i wykrystalizowanie rozpuszczonego związku na sączku. W takim przypadku umieść sączek wraz z osadem w używanej poprzednio kolbie, dodaj nową porcję rozpuszczalnika i kilka kamyków wrzennych, doprowadź zawartość kolby do wrzenia pod chłodnicą zwrotną i ponownie przesącz gorący roztwór przez nowy sączek do tej samej erlenmajerki.

9. Ochłodź roztwór do temperatury pokojowej lub w łaźni lodowej. Sposób wyodrębniania wykrystalizowanego ciała stałego patrz pkt. 4  - 8  Ćwiczenie II.
10. Przesącz po odsączeniu i przemyciu przekrystalizowanego związku poddaj zatężaniu na wyparce obrotowej (A. Vogel „Preparatyka organiczna” str. 131 wyd. II, str. 186 wyd. III)   Oddestyluj część rozpuszczalnika (ok. 1/2-2/3 objętości początkowej). Pozostałość przelej z kolby destylacyjnej do erlenmajerki odpowiedniej pojemności i ochłodź. Otrzymasz tzw. drugi rzut krystalizacyjny.

11. Wyodrębnij otrzymane kryształy poprzez sączenie pod obniżonym ciśnieniem na lejku Büchnera .

12. Jeśli temperatury topnienia obu rzutów krystalizacyjnych są zadowalająco bliskie możesz je połączyć.            Temperatura wrzenia etanolu = 78°C
13. Oblicz wydajność procesu krystalizacji ze wzoru:
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14. Oblicz wydajność reakcji ze wzoru:
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Zestaw aparatury do przeprowadzenia reakcji
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UWAGA! Dla przejrzystości rysunku nie pokazano statywów i łap utrzymujących kolbę reakcyjną i wkraplacz

Mieszadło mechaniczne
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Zestaw aparatury do przeprowadzenia krystalizacji z palnego rozpuszczalnika



[image: image15.emf]H

2

O

H

2

O

doprądu

1

2

3

4

5

6


Ćwiczenie IV

ROZDZIAŁ MIESZANINY ANILINA – NITROBENZEN (DESTYLACJA Z PARĄ WODNĄ).
Materiały dotyczące otrzymywania aniliny – „Metody wydzielania i oczyszczania związków organicznych” oraz A. Vogel „Preparatyka Organiczna” str. 562, wyd. II, str. 856, wyd. III), destylacja z parą wodną – „Metody wydzielania i oczyszczania związków organicznych” oraz A. Vogel „Preparatyka Organiczna” str. 117, wyd. II; str. 173, wyd. III), destylacja równowagowa „Metody wydzielania i oczyszczania związków organicznych” oraz A. Vogel „Preparatyka Organiczna” str. 117, wyd. II; str. 173 wyd. III).
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Mieszaninę aniliny i nitrobenzenu (20 – 25 g; stosunek wagowy 9:1) umieszcza się w kolbie okrągłodennej o poj. 500 ml i dodaje do niej rozcieńczony kwas solny1). Następnie montuje się zestaw do destylacji z parą wodną i prowadzi destylację do momentu aż przestanie destylować mętna ciecz2). Jako odbieralnik stosuje się kolbę stożkową o poj. 100 ml. Pozostałość w kolbie destylacyjnej chłodzi się do temperatury pokojowej i stopniowo dodaje do niej roztwór 25%-owego wodorotlenku sodu w wodzie do zaobserwowania odczynu zasadowego mieszaniny (odczyn sprawdzamy za pomocą papierka uniwersalnego). Reakcja ta jest egzotermiczna a więc należy lekko chłodzić mieszaninę w kolbie za pomocą łaźni wodnej (miska z wodą). Gdy roztwór wykazuje odczyn silnie alkaliczny i anilina wydzieli się w postaci oleju, przeprowadza się kolejną destylację z parą wodną. Jako odbieralnik należy użyć kolby stożkowej o poj. 250-300 ml. Destylację prowadzi się tak długo, aż destylat spływający z chłodnicy będzie klarowny. Kiedy przestanie destylować mętna ciecz, zbiera się jeszcze około 100 ml klarownego destylatu. Do kolby stożkowej z destylatem (ochłodzonej do temperatury pokojowej) dodaje się sól kuchenną w celu wysolenia aniliny (patrz – ekstrakcja, materiały „Metody wydzielania i oczyszczania związków organicznych”). Następnie zawartość kolby przenosi się do rozdzielacza o poj. 500 ml i ekstrahuje dwukrotnie chlorkiem metylenu w porcjach po około 60-70 ml. Połączone warstwy organiczne suszy się stałym wodorotlenkiem sodu albo potasu. Roztwór aniliny w chlorku metylenu sączy się do kolbki okrągłodennej a następnie destyluje z dodatkiem pyłu cynkowego3) stosując układ do destylacji równowagowej. Używa się kolbki o poj. 50 ml jako kolby destylacyjnej. Należy także przygotować dwie kolbki stożkowe jako odbieralniki. Jedna do zbierania chlorku metylenu a druga, zważona, do zbierania aniliny.
Temperatura wrzenia aniliny 183-184°C.

1) Należy użyć dwa mole HCl na jeden mol aniliny w postaci rozcieńczonego kwasu solnego (1 część 36% kwasu solnego i 1 część wody)

2) Destylat przenosi się do rozdzielacza i oddziela warstwę organiczną od warstwy wodnej. Można to także zrobić na drodze dekantacji. Surowy nitrobenzen wylewa się do zlewek związków organicznych niezawierających fluorowców. 
3) Aminy łatwo ulegają utlenieniu w podwyższonej temperaturze. Aby temu zapobiec stosuje się dodatek reduktora – pyłu cynkowego
Zestaw do destylacji z parą wodną 

[image: image17.wmf]
UWAGA! Używana w Pracowni Preparatyki aparatura ma połączenia szlifowe.
Zestaw do destylacji równowagowej
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1. autotransformator, 2. statyw, 3. łapa z łącznikiem, 4. czasza grzejna, 5. kolba destylacyjna, 6. nasadka destylacyjna, 7. wkraplacz ze szlifem, 8. chłodnica Liebiga 9. przedłużacz (łuk z tubusem), 10. odbieralnik (kolba stożkowa), 11. podnośnik.

UWAGA! Dla przejrzystości rysunku nie pokazano statywu i łapy czteropalczastej podtrzymującej chłodnicę. Zamontowanie jej jest niezbędne.
Ćwiczenie V
MRÓWCZAN ETYLU
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W kolbie kulistej o poj. 100 ml umieszcza się mieszaninę 0,5 mola (d=0.79 g/ml, 99,9%) alkoholu etylowego, 0,5 mol 85-proc. kwasu mrówkowego (d=1,22g/ml, 85%) i 4,3 g chlorku wapnia. Należy obliczyć konieczną ilość reagentów branych do przeprowadzenia reakcji. Wyniki przedstawić w mililitrach i gramach. Kolbę zaopatruje się w zestaw do destylacji zawierający kolumnę Vigreux i zawartość kolby ogrzewa powoli na łaźni wodnej. Wkrótce rozpoczyna się destylacja mrówczanu etylu. Intensywność ogrzewania łaźni wodnej reguluje się tak, aby zapewnić powolną i równomierną destylację estru. Produkt zbiera się w temp. 53-55 (C. Surowy mrówczan etylu destyluje się ponownie znad 4,3 g bezw. węglanu potasu (do czego służy K2CO3?) stosując ten sam (umyty i suchy!) zestaw destylacyjny. Zbiera się frakcję wrzącą w temp. 53-54 (C, otrzymując  ester z wydajnością około 88%.
Temperatura wrzenia kwasu mrówkowego = 100-101°C.
Temperatura wrzenia alkoholu etylowego = 80ºC

Zestaw do przeprowadzenia reakcji estryfikacji z jednoczesnym odbieraniem produktu.
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1. statyw, 2. łapa z łącznikiem, 3. trójnóg, 4. łaźnia wodna (tutaj - miska metalowa z wodą), 5. kolba okrągłodenna, 6. deflegmator (kolumna Vigreux), 7. nasadka destylacyjna, 8. termometr, 9. chłodnica Liebiga, 10. przedłużacz (łuk z tubusem), 11. odbieralnik (kolba stożkowa), 12. podnośnik, 13. palnik.
UWAGA! Dla przejrzystości rysunku nie pokazano statywu i łapy czteropalczastej podtrzymującej chłodnicę. Zamontowanie jej jest niezbędne.
1. statyw, 


2. łapa z łącznikiem, 


3. rozdzielacz, 


4. kolba stożkowa (erlenmajerka).








1. autotransformator, 


2. statyw, 


3. łapa z łącznikiem, 


4. czasza grzejna, 


5. kolba destylacyjna, �6. deflegmator (kolumna Vigreux), 


7. Nasadka destylacyjna, 


8. termometr, 


9. chłodnica Liebiga, 


10. przedłużacz (łuk z tubusem), 11. odbieralnik, 


12. podnośnik.








1. kolba stożkowa,


2. mieszadło magnetyczne,


3. magnetyczny element mieszający.





1. podnośnik, 


2. łaźnia chłodząca (tutaj – miska), 


3. kolba reakcyjna (trójszyjna), 


4. wkraplacz, 


5. mieszadło mechaniczne, 


6. termometr, 


7. silniczek napędzający mieszadło, 


8. transformator (do regulacji szybkości obrotów mieszadła).





1. pręt szklany,


2. gumka zabezpieczająca, 


3. prowadnica (rurka szklana), 


4. korek gumowy





1. statyw, 


2. łapa z łącznikiem, 


3. czasza grzejna,


4. kolba okrągłodenna, 


5. chłodnica zwrotna (kulowa), 


6. autotransformator.
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