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Laboratorium Chemii
Organicznej
w Praktyce

10 godzin

Chemia Org — kier.: Zar i fr ktury krytycznej, dr hab. inz. Mariola Koszytkowska-Stawiriska, prof. uczelni, KChO Wydziat Chemiczny PW




2019/2020 zima

Zasady bezpiecznej pracy w laboratorium chemii organicznej

Ochrona osobista:

+ bezwzglednie - okulary lub gogle ochronne; funkcja ochronna okularéw optycznych
jest ograniczona, nie zaleca sie stosowania soczewek kontaktowych,

+ bezwzglednie - fartuch bawetniany,

* wrazie potrzeby - rekawice ochronne,

« ,kryte” obuwie na gumowej podeszwie i ptaskim obcasie (jesli nie ma innych
zalecenn wewnetrznych).

Bezwzglednie nie nalezy:

+ biegaé¢,

+ spozywac positkow,

+ gromadzi¢ nadmiernych ilosci odczynnikéw na stanowisku pracy,

+ utylizowaé¢ odpadow w spos6b niezgodny z zasadami,

* rozpraszac¢ uwagi swojej i wspotpracownikéw niestosownym zachowaniem (np.
zartami, zbednymi rozmowami telefonicznymi na stanowisku pracy).

Bezwzglednie nalezy:

+ przestrzega¢ wewnetrznych przepiséw BHP,

+ dokladnie zaznajomi¢ sie z wykonywanymi procedurami przed ich zastosowaniem,

+ zapozna¢ sie z kartami charakterystyki wszystkich stosowanych odczynnikow,

+ utrzymywac porzadek na stanowisku pracy,

+ podpisywac¢ wszystkie probki,

+ dokladnie sprawdza¢ sprawnos¢ sprzetu laboratoryjnego przed uzyciem (szklo,
sprzet elektryczny, itp.).

Chemia Org. — kier.: Zarzgdzani ktury krytycznej, dr hab. inz. Mariola Koszytkowska-Stawiriska, prof. uczelni, KChO Wydziat Chemiczny PW
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Najczestsze zagrozenia w laboratorium chemii organicznej

Przyktady organicznych zwigzkéw wybuchowych

* acetylen i jego sole z metali: srebra, miedzi;

* sole diazoniowe w stanie statym i zwiagzki diazowe;

* azotany alkoholi wielowodorotlenowych;

* zwiazki polinitrowe;

* sole nitrofenoli z metalami;

* nadtlenki — produkty rozktadu pod wptywem swiatta i powietrza: eteréw (np.
dietylowego, diizopropylowego, tetrahydrofuranu lub 1,4-dioksanu),
nienasyconych weglowodoroéw, aldehydéw lub ketonow.

Niebezpieczenstwo pozaru:

* przewazajaca wiekszos¢ rozpuszczalnikow organicznych jest palna

» zrédia zaptonu: otwarty ogien (np. palnik Bunsena), urzadzenia elektryczne,
niesprawna instalacja elektryczna.

Potencjalnie niebezpieczne utleniacze stosowane w chemii organicznej:
* dwuchromiany,

» kwas azotowy, stezony i dymiacy,

* nadmanganiany(VIl),

» stezony roztwor nadtlenku wodoru.

Chemia Org. — kier.: Zarzgdzani g ktury krytycznej, dr hab. inz. Mariola Koszytkowska-Stawiriska, prof. uczelni, KChO Wydziat Chemiczny PW
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Najczestsze zagrozenia w laboratorium chemii organicznej

Reaktywne odczynniki nieorganiczne

+ halogeny, np. brom, chlor, jod, fluor;

» halogenowodory i ich roztwory wodne (HBr, HCI, HI, HF);
+ halogenki nieorganiczne, np. BF;, AICI;;

* silne kwasy, np. azotowy; siarkowy;

* silne zasady: NaOH, KOH, CaO;

* pieciotlenek fosforu P,05;

» wodorki metali, np. NaH, LiAlH,;

» amoniak NH; i jego sole, np. NaNH,.

Chemia Org. — kier.: Zarzgdzani g fr ktury krytycznej, dr hab. inz. Mariola Koszytkowska-Stawiriska, prof. uczelni, KChO Wydziat Chemiczny PW
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Rodzaj zatrucia

Ostre

Przewlekie

Rodzaje zatrué

Skutek

Szybki rozwoj szkodliwych zmian w organizmie,
powstajgcych w ciggu krotkiego czasu po wprowadzeniu
jednorazowej dawki substancji toksyczne;.

Wskutek dziatania matych dawek trucizny podawanych
przez dtuzszy okres na og6t pod wptywem kumulacji
trucizny w organizmie.

Chemia Org

— kier.: Zarzadzani

ktury krytycznej, dr hab. inz. Mariola Koszytkowska-Stawiriska, prof. uczelni, KChO Wydziat Chemiczny PW
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Drogi wchtaniania substancji toksycznych przez organizm

Droga Przeciwdziatanie
wchtaniania

Pokarmowa < Zakaz spozywania positkow w laboratorium.
» Zakaz przechowywania substancji chemicznych w pojemnikach
spozywczych.
«Zakaz przechowywania zywnosci w lodéwkach chemicznych.

Skérna  Stosowanie srodkéw ochrony osobistej.
(dermalna)  <Natychmiastowe usuwanie przypadkowo rozlanych lub
rozsypanych substancji chemicznych.

Wziewna *Praca pod wyciggiem.
(inhalacyjna) <Zakaz pozostawiania substancji chemicznych w otwartych
pojemnikach.

Chemia Org. — kier.: Zarzgdzani g fr ktury krytycznej, dr hab. inz. Mariola Koszytkowska-Stawiriska, prof. uczelni, KChO Wydziat Chemiczny PW
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Punkt zaptonu i samozaptonu substancji chemicznej

Punkt zaplonu — temperatura, przy ktérej stezenie par nad cieczg jest
dostatecznie duze, aby nastapito ich zapalenie od zrodta zaptonu.

Punkt samozaptonu — temperatura, przy ktorej para substancji zapala sie
samorzutnie w powietrzu.

Chemia Org. — kier.: Zarzgdzani g ktury krytycznej, dr hab. inz. Mariola Koszytkowska-Stawiriska, prof. uczelni, KChO Wydziat Chemiczny PW
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Typowe rozpuszczalniki organiczne — wlasciwosci i wykorzystanie

Temp. Punkt

Wrzenia/°C zaptonu/°C Zastosowanie/Uwagi

Rozpuszczalnik

Nasycone weglowodory alifatyczne

60-80
benzyna lekka 80-100 -23
100-120
pentan 36 .49 krystalizacja
heksan 68 -23
heptan 98 -4

Weglowodory aromatyczne

krystalizacja, ekstrakcja,

toluen 110 4.4 . .
reakcje chemiczne

Chemia Org. — kier.: Zarzgdzani g fr ktury krytycznej, dr hab. inz. Mariola Koszytkowska-Stawiriska, prof. uczelni, KChO Wydziat Chemiczny PW
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Typowe rozpuszczalniki organiczne — wiasciwosci i wykorzystanie

Rozpuszczalnik wrl-zl:ig}"c za;z:ﬁtl"C Zastosowanie/Uwagi
Chlorowcozwiazki
dichlorometan 41 16 krystalizacja, ekstrakcja, reakcje
' chemiczne
krystalizacja, ekstrakcja, reakcje
chemiczne; rakotworczy —
zastepowac dichlorometanem;
chigraform el ) reaguje wybuchowo z sodem,
niestabilizowany etanolem generuje
fosgen

Chemia Org. — kier.: Zarzgdzani g fr ktury krytycznej, dr hab. inz. Mariola Koszytkowska-Stawiriska, prof. uczelni, KChO Wydziat Chemiczny PW
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Typowe rozpuszczalniki organiczne — witasciwosci i wykorzystanie

. Temp. Punkt . .
Rozpuszczalnik wrzenial°C zaplonu/°C Zastosowanie/Uwagi
Alkohole
krystalizacja, reakcje
metanol 65 10 chemlcz.ne; toksyczny,'
wchtaniany przez skére
- zastepowac etanolem
etanol 78 12 krystalizacja, reakcje chemiczne
Etery
ekstrakcja, reakcje chemiczne,
etet dietylowy* 35 -45 »wypelza” z naczyn —
ograniczy¢ stosowanie
tetrahydrofuran* 65 -17 reakcje chemiczne
krystalizacja, reakcje
1 4-dioksan* 101 12 chemiczne, pary silnie

(temp. topn. 12 °C)

toksyczne, wchianiany przez
skore

*tworzy wybuchowe nadtlenki — stosowaé bardzo ostroznie

Chemia Org — kier.: Zarzadzani

ktury krytycznej, dr hab. inz. Mariola Koszytkowska-Stawiriska, prof. uczelni, KChO Wydziat Chemiczny PW 10
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Typowe rozpuszczalniki organiczne — witasciwosci i wykorzystanie

. Temp. Punkt . .
Rozpuszczalnik wrzenia/°C zaptonu/°C Zastosowanie/Uwagi
Ketony
aceton 56 -18 pary szkodliwe
Estry
octan etylu 77 -4.4 ekstrakcja
Zawierajace azot
reakcje chemiczne; rozktada
o . sie w temp. wrzenia pod
N, (-dimetyloormaid 149-156 58 normalnym ci$nieniem,
(DMF) , S
rozktada sie pod dziataniem
NaOH, KOH, CaH,
acetonitryl 81 6 reakcje chemiczne; rozktada
ry sie pod dziataniem NaOH
. reakcje chemiczne; niezwykle
pirydyna 115 17 toksyczna
Chemia Org. — kier.: Zarzgdzani ktury krytycznej, dr hab. inz. Mariola Koszytkowska-Stawiriska, prof. uczelni, KChO Wydziat Chemiczny PW 11
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Globalnie zharmonizowany system klasyfikacji i oznakowania

chemikaliow

Zagrozenia fizyczne

Zagrozenia dla zdrowia

Zagrozenia dla $Srodowiska

Gazy tatwopalne/
utleniajgce/pod ci$nieniem

Dziatanie zrgce/draznigce na
skoére

Stwarzajgce zagrozenie dla
$rodowiska wodnego

Materiaty wybuchowe

Toksycznos$¢ ostra

Wyroby aerozolowe
fatwopalne

Zagrozenie spowodowane
aspiracja

Substancje tatwopalne (ciekte/
state)/piroforyczne (ciekte/
state)/utleniajgce (ciekte/
state)

Powazne uszkodzenie
oczu/dziatanie draznigce na
oczy

Substancje i mieszaniny
samoreaktywne/
samonagrzewajgce sie/ ktére
w zetknieciu z wodg uwalniajg
gazy fatwopalne/powodujace
korozje metali

Dziatanie uczulajgce na drogi
oddechowe lub skére/
mutagenne na komorki
rozrodcze/szkodliwe na
rozrodczos$é/toksyczne na
narzady docelowe (narazenie
jednorazowe/powtarzane)

Nadtlenki organiczne

Rakotwoérczos¢

Chemia Org — kier.: Zarzadzani

ktury krytycznej, dr hab. inz. Mariola Koszytkowska-Stawiriska, prof. uczelni, KChO Wydziat Chemiczny PW 12
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Piktogramy okreslajace rodzaj zagrozenia

Piktogram

Klasa i kategoria zagrozenia

=Niestabilne materialy wybuchowe

=Materiaty wybuchowe z podklas 1.1, 1.2, 1.3, 1.4
=Substancje i mieszaniny samoreaktywne, typy A, B
=Nadtlenki organiczne, typy A, B

=»Gazy latwopalne, kategoria zagrozenia 1

=\Wyroby aerozolowe tatwopalne, kategorie zagrozen 1, 2

=Ciecze tatwopalne, kategorie zagrozen 1, 2, 3

=Ciala stale tatwopalne, kategorie zagrozen 1, 2

sSubstancje i mieszaniny samoreaktywne, typy B, C, D, E, F
=Ciecze piroforyczne, kategoria zagrozenia 1

=Ciata state piroforyczne, kategoria zagrozenia 1

=Substancje i mieszaniny samonagrzewajace sie, kat. zagrozen 1, 2
=Substancje i mieszaniny, ktére w kontakcie z wodg wydzielajg gazy
tatwopalne, kategorie zagrozen 1, 2, 3

=Nadtlenki organiczne, typy B, C, D, E, F

=Gazy utleniajace, kategoria zagrozenia 1
=Ciecze utleniajace, kategorie zagrozen 1, 2, 3
=Ciala stale utleniajace, kategorie zagrozen 1, 2, 3

Chemia Org. — kier.: Zarzgdzani g fr ktury krytycznej, dr hab. inz. Mariola Koszytkowska-Stawiriska, prof. uczelni, KChO Wydziat Chemiczny PW 13
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Piktogramy okreslajace rodzaj zagrozenia

Piktogram

Klasa i kategoria zagrozenia

&

=Dzialanie korodujace na metale, kategoria zagrozenia 1
=Dziatanie Zzrace na skore, kategorie zagrozen 1A, 1B, 1C
=Powazne uszkodzenie oczu, kategoria zagrozenia 1

=»Toksycznos$¢ ostra (droga pokarmowa, po naniesieniu na skore, po
narazeniu inhalacyjnym), kategorie zagrozen 1, 2, 3

=Toksyczno$¢ ostra (droga pokarmowa, po naniesieniu na skore, po
narazeniu inhalacyjnym), kategoria zagrozenia 4

=Dziatanie draznigce na skore, kategoria zagrozenia 2

=Dzialanie drazniace na oczy, kategoria zagrozenia 2

=Dzialanie uczulajace na skdre, kategoria zagrozenia 1

=Dziatanie toksyczne na narzady docelowe — narazenie jednorazowe,
kategoria zagrozenia 3

=Dzialanie drazniace na drogi oddechowe

= Skutek narkotyczny

Chemia Org. — kier.: Zarzgdzani g fr ktury krytycznej, dr hab. inz. Mariola Koszytkowska-Stawiriska, prof. uczelni, KChO Wydziat Chemiczny PW 14

14



2019/2020 zima

Piktogramy okreslajace rodzaj zagrozenia

Piktogram

Klasa i kategoria zagrozenia

Gazy pod ci$nieniem:
=Gazy sprezone

=Gazy skroplone

=Gazy skroplone schtodzone
=Gazy rozpuszczone

=Dzialanie uczulajace na drogi oddechowe, kategoria zagrozenia 1

=Dziatanie mutagenne na komorki rozrodcze, kategorie zagrozen 1A,
1B, 2

=Rakotwoérczosé, kategorie zagrozen 1A, 1B, 2

=Dziatanie szkodliwe na rozrodczos¢, kategorie zagrozen 1A, 1B, 2

=Dziatanie toksyczne na narzady docelowe — narazenie jednorazowe,
kategorie zagrozen 1, 2

=Dziatanie toksyczne na narzgdy docelowe — narazenie powtarzane,
kategorie zagrozen 1, 2

=Zagrozenie spowodowane aspiracjg, kategoria zagrozenia 1

Stwarzajace zagrozenie dla Srodowiska wodnego

=Toksyczno$¢ ostra, kategoria 1
=Toksyczno$¢ przewlekta, kategorie 1, 2

Chemia Org. — kier.: Zarzgdzani g fr ktury krytycznej, dr hab. inz. Mariola Koszytkowska-Stawiriska, prof. uczelni, KChO Wydziat Chemiczny PW 15
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Piktogramy okreslajace rodzaj zagrozenia - przykiady wybranych
zwiazkéw organicznych

Aniina &
m-Dinitrobenzen
Chemia Org — kier.: Zar i fr ktury krytycznej, dr hab. inz. Mariola Koszytkowska-Stawiriska, prof. uczelni, KChO Wydziat Chemiczny PW

16

16



2019/2020 zima

Reguly przechowywania substancji chemicznych
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:palne ciecze i aerozole;  palne subst. state; B subst. zdolne do samorzutnego rozktadu wybuchowego;

subst. tworzace palne gazy w kontakcie z woda

Chemia Org

— kier.: Zar i fr ktury krytycznej, dr hab. inz. Mariola Koszytkowska-Stawiriska, prof. uczelni, KChO Wydziat Chemiczny PW
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Karta charakterystyki substancji/mieszaniny chemicznej - ogélnie

Nazwa w jezyku angielskim - Material safety data sheet (skrétowiec: MSDS)

Definicja

Zbioér informaciji o:

*niebezpiecznych wlasciwosciach substancji/mieszaniny chemicznej,
«zaleceniach bezpiecznego stosowania substancji/mieszaniny chemicznej.

Podstawa prawna

Rozporzadzenie (WE) nr 1907/2006 PEiR z dnia 18.12.2006 r. w sprawie
rejestracji, oceny, udzielania zezwolen i stosowanych ograniczen w
zakresie chemikaliow (REACH); § 31 oraz zalacznik Il rozporzadzenia
REACH, ktory zostatl po raz pierwszy zmieniony rozporzadzeniem (WE)
453/2010 z dnia 20 maja 2010 r. a nastepnie rozporzadzeniem 2015/830 z
dnia 28 maja 2015 r. do ktérego jest sprostowanie z dnia 17 stycznia 2017r.
Najwazniejsza informacja dla odbiorcy substancji/mieszaniny chemicznej
wynikajaca z sprostowania:

[ karty charakterystyki dostarczone jakiemukolwiek odbiorcy przed
dniem 1 czerwca 2015 r. moga by¢ nadal uzywane i nie muszg by¢ zgodne z
Zatgcznikiem do niniejszego rozporzadzenia do dnia 31 maja 2017 r.”.

Chemia Org. — kier.: Zarzgdzani g fr ktury krytycznej, dr hab. inz. Mariola Koszytkowska-Stawiriska, prof. uczelni, KChO Wydziat Chemiczny PW
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Karta charakterystyki substancji/mieszaniny chemicznej - ogélnie

Adresat

Uzytkownik substancji/mieszaniny chemicznej prowadzacy dziatalnos¢
zawodowa.

Cel

*Umozliwia uzytkownikowi substancji/mieszaniny chemicznej podjecie w
miejscu pracy srodkow niezbednych do zapewnienia bezpieczenstwa
oraz ochrony zdrowia cztowieka i Srodowiska.

*Przekazuje informacje w tancuchu od producenta lub importera, poprzez
dystrybutorow az do uzytkownikow.

«Zawiera informacje wykorzystywane podczas okreslania zasad
bezpieczenstwa chemicznego przy stosowaniu produktu.

*Nie moze jednak zastepowac instrukcji stanowiskowych, ktore
funkcjonuja w miejscu pracy.

Chemia Org. — kier.: Zarzgdzani g ktury krytycznej, dr hab. inz. Mariola Koszytkowska-Stawiriska, prof. uczelni, KChO Wydziat Chemiczny PW
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Karta charakterystyki substancji/mieszaniny chemicznej - ogélnie

Kto sporzadza i dostarcza uzytkownikowi?

Osoba wprowadzajaca substancje/mieszaniny chemiczne do obrotu czyli:
sproducent,

simporter,

lub dystrybutor.

Kto ponosi odpowiedzialno$¢ za tres¢?
Dostawca substancji/mieszaniny, dla ktérego istnieje obowiazek posiadania
karty charakterystyki nawet, jesli sam by jej nie przygotowywat.

W jakim jezyku jest sporzadzana?

Karta charakterystyki otrzymana w jezyku obcym powinna by¢
przettumaczona przez importera lub dystrybutora z dostosowaniem do
prawa polskiego poniewaz zasady i zalecenia prawne czesto réznia sie w
szczegotach w poszczegolnych krajach.

Kiedy ma by¢ dostarczona?
Najpozniej w dniu pierwszej dostawy.

Chemia Org. — kier.: Zarzgdzani g fr ktury krytycznej, dr hab. inz. Mariola Koszytkowska-Stawiriska, prof. uczelni, KChO Wydziat Chemiczny PW
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Karta charakterystyki substancji/mieszaniny chemicznej - ogélnie

Czy jest ptatna?
Bezptatna.

Aktualizacja karty charakterystyki zgodnie z art. 31. ust. 9 rozporzadzenia
REACH

Dostawca produktow chemicznych ma obowiazek niezwtocznie
zaktualizowa¢ karte charakterystyki w przypadkach, gdy tylko pojawia sie:
*nowe informacje, ktére moga mie¢ wptyw na srodki kontroli ryzyka,

*nowe informacje o zagrozeniach’

*zmiany w przepisach prawnych wprowadzone od dnia ostatniej aktualizaciji.

Aktualizacja karty charakterystyki powinna by¢ dostarczona bezptatnie
wszystkim odbiorcom, ktérzy otrzymali substancje/mieszanine chemiczng w
ciagu ostatnich 12 miesiecy.

Chemia Org. — kier.: Zarzgdzani g ktury krytycznej, dr hab. inz. Mariola Koszytkowska-Stawiriska, prof. uczelni, KChO Wydziat Chemiczny PW
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Karta charakterystyki substancji/mieszaniny chemiczne
- podziat na sekcje

Sekcja 1. Identyfikacja substancji/mieszaniny i identyfikacja przedsiebiorstwa
Sekcja 2. Identyfikacja zagrozen

Sekcja 3. Sktad / informacja o sktadnikach

Sekcja 4. Srodki pierwszej pomocy

Sekcja 5. Postepowanie w przypadku pozaru

Sekcja 6. Postepowanie w przypadku niezamierzonego uwolnienia do srodowiska
Sekcja 7. Postepowanie z substancjami i mieszaninami oraz ich magazynowanie
Sekcja 8. Kontrola narazenia / Srodki ochrony indywidualnej

Sekcja 9. Whasciwosci fizyczne i chemiczne

Sekcja 10. Stabilnos¢ i reaktywnosé

Sekcja 11. Informacje toksykologiczne

Sekcja 12. Informacje ekologiczne

Sekcja 13. Postepowanie z odpadami

Sekcja 14. Informacje dotyczace transportu

Sekcja 15. Informacje dotyczace przepiséw prawnych

Sekcja 16. Inne informacje

Chemia Org. — kier.: Zarzgdzani g ktury krytycznej, dr hab. inz. Mariola Koszytkowska-Stawiriska, prof. uczelni, KChO Wydziat Chemiczny PW 22
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Karta charakterystyki - przykiad, karta dla acetylocysteiny

SIGMA-ALDRICH sgma-sanc.com
KARTA CHARAKTERYSTYKI
zgodme z Rozporzadzeniem WE 190712008
Wersja 5.0 Przejrzano dnia 05.012013
Wydnukowano dnia 10.02 2017
1 IDENTYFIKACJA SUBSTANCJV MIESZANINY | IDENTYFIKACJA PRZEDSIEBIORSTWA
11 Identyfikatory produktu
Nezwe wyrobu N-Acetyiglycine, ReagentPlus(R)
Numer produktu A16300
Marka Aldrich
NrCAS 543-24-8
.2 . . N
Zastosowania Chemikakia laboratoryjne, Produkcja substancii
2dentyfikowane
13 Dane dotyczac Y J
Firma Sigma-Aldrich Sp. z0.0.
0
PL-81-826 POZNAN
Numer telefonu +48 618200100
Faks +48 61-8200120
Adres e-mail eurtechserv@sial. com
14 Numer telefonu alarmowego
Numer telefonu +(48)-223088020 (CHEMTREC)
alarmowego 908 (Straz pozama)
Fa 7y
21 Kiasyfikacja substancii lub mieszaniny
(WE) 1272/2008.
zgodnie .
22 Elementy etykiety
UE przepisami
krajowymi.
23 Inne zagrozenia - zaden
3 SKLAD/ INFORMACJA O SKLADNIKACH
31 Substancie
Synonimy Acetamidoacetc acd
Aceturic acid
Wzr chemiczny C4HyNO3
Masa czasteczkowa 117.1 gimol
4 'SRODKI PIERWSZEJ POMOCY
41 Opis Srodkéw pierwszej pomocy
W przypadku wdychania .
i pow nie
oddycha, zastosowaé sztuczne oddychanie.
Auscn - A16300 swma1z7
— kier.: Zar fr ktury krytycznej, dr hab. inz. Mariola Koszytkowska-Stawiriska, prof. uczelni, KChO Wydziat Chemiczny PW

Chemia Org
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Typowa aparatura stosowana
W preparatyce organicznej

24
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Rodzaje szlifow

tulejka stozek

I

L
L 0T

plaskie stozkowe kuliste
Wymiary najczesciej stosowanych szlifow stozkowych
. . Nominalna
. Nominalna Nominalna ‘2
Oznaczenie . . . . . dlugosé¢
. . szersza Srednica | wezsza Srednica . .
wymiaru szlifu powierzchni
[mm] [mm] . .
szlifowanej
14/23 14.5 12.2 23
19/26 18.8 16.2 26
29/32 29.2 26 32

Chemia Org — kier.: Zarzadzani

ktury krytycznej, dr hab. inz. Mariola Koszytkowska-Stawiriska, prof. uczelni, KChO Wydziat Chemiczny PW
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Rodzaje szlifow

Zabezpieczenie szliféow stozkowych przed rozsunieciem

EAYAYAVaVAl

@_

Laczenie szlifow stozkowych o réznej srednicy

=

=
redukcja

ekspansja

Chemia Org

— kier.: Zarzg

'y krytycznej, dr hab. inz. Mariola Koszytkowska-Stawiriska, prof. uczelni, KChO Wydziat Chemiczny PW
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Rodzaje kolb kulistych

jednoszyjna tréjszyjna tréjszyjna
z prostymi szyjami ze sko$nymi szyjami

Kolbe tréjszyjng zawsze mocuje sie za Srodkowa szyje

Chemia Org. — kier.: Zarzg g fr ktury krytycznej, dr hab. inz. Mariola Koszytkowska-Stawiriska, prof. uczelni, KChO Wydziat Chemiczny PW
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=]
powietrzna

-—

Rodzaje chtodnic

=
i

J::: -« woda
g

Liebiga

Chemia Org — kier.: Zarzadzani

-~—— woda

zwrotna, kulkowa

ktury krytycznej, dr hab. inz. Mariola Koszytkowska-Stawiriska, prof. uczelni, KChO Wydziat Chemiczny PW
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Przyktady mieszadet mechanicznych

Wykonane samodzielnie z koncowka teflonowa
z preta szklanego

Chemia Org. — kier.: Zarzgdzani g fr ktury krytycznej, dr hab. inz. Mariola Koszytkowska-Stawiriska, prof. uczelni, KChO Wydziat Chemiczny PW
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Rodzaje wkraplaczy

Wkraplacz Wkraplacz z
wyréwnaniem ci$nienia

e, Strzykawka
Dozowanie niewielkich ilosci cieczy

Chemia Org. — kier.: Zarzgdzani g fr ktury krytycznej, dr hab. inz. Mariola Koszytkowska-Stawiriska, prof. uczelni, KChO Wydziat Chemiczny PW
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Typowe uktady reakcyjne

Chemia Org.

— kier.: Zar ie i fr ktury krytycznej, dr hab. inz. Mariola Koszytkowska-Stawiriska, prof. uczelni, KChO Wydziat Chemiczny PW
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Ukiad z mieszadiem mechanicznym

silnik

silnik
fl— potaczenie mieszadta
z silnikiem (wezyk gumowy)

zabezpieczenie —__

4 prowadnica
L

™\ chiodnica
: zwrotna

ap

mieszadto
mechaniczne

/

kolba

32

'y krytycznej, dr hab. inz. Mariola Koszytkowska-Stawiriska, prof. uczelni, KChO Wydziat Chemiczny PW

Chemia Org — kier.: Zar

32
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Ukiad z mieszadiem magnetycznym

l.— termometr

kolba stozkowa

/‘.

element poziom
mieszajacy element cieczy
(cylindryczny) mieszajacy
(owalny) -.ﬁ%ﬁ!ﬁ*.-
silnik silnik
Chemia Org — kier.: Zarzg i fr ktury krytycznej, dr hab. inz. Mariola Koszytkowska-Stawiriska, prof. uczelni, KChO Wydziat Chemiczny PW
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Ukiad do pracy w atmosferze gazu obojetnego

gaz obojetny
(Ar lub N,)

wylot gazu _— ==

silnik

obojetnego
przeptywomierz
zawor redukujacy
butla pluczka odgatezienie pluczka oczyszczanie pluczka uktad
gazowa bezpieczenstwa (zawor bezpieczenstwa gazu bezpieczenstwa reakcyjny
bezpieczerstwa)
Chemia Org — kier.: Zar fr ktury krytycznej, dr hab. inz. Mariola Koszytkowska-Stawiriska, prof. uczelni, KChO Wydziat Chemiczny PW 34
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Elementy ukiadu do dozowania i przepuszczania gazu do ukiadu
reakcyjnego B

Dozowanie gazéw — posredni pomiar ilosci gazu

Rotametr (przeptywomierz) —
wymaga cechowania przez oznaczenie czasu niezbednego do
podania znanej ilosci stosowanego gazu przy zachowaniu
Ap = constans

l— kapilara

Ap = réznica ci$nien
manometr .
/ proporcjonalna do
szybkosci dozowania gazu

Chemia Org. — kier.: Zarzgdzani ktury krytycznej, dr hab. inz. Mariola Koszytkowska-Stawiriska, prof. uczelni, KChO Wydziat Chemiczny PW
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Oznakowanie butli gazowych (PN-EU 1089-3)

. . . I -

argon acetylen wodor tlen
tech.

powietrze CO, azot NH; Cl;
lub HCI

Chemia Organic — kier.: Zar fr ktury krytycznej, dr hab. inz. Mariola Koszytkowska-Stawiriska, prof. uczelni, KChO Wydziat Chemiczny PW
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yklady inowego butli gazowy yklady go i nowego i go butli y
Tablica barwna 1: Gazy jednoskladnikowe i mieszanki gazowe do uzytku technicznego Tablica barwna 2: Gazy i mieszanki gazowe do uzytku medycznego i do oddychania
Stan obecny Nowy Stan obecny Nowy Stan obecny Nowy Stan obecny Nowy
nicbieska biala szana brazowa biala biala szara szana
nicbieska nicbieska szana szara nicbieska biala szara biala
Tlen techniczny Hel Tlen medyczny Dwutlenek wegla medyczny
biala
2002 kasztanowa czerwona czerwona nicbieska nicbieska sz o
1008 kasztanowa . czerwona . szara . szana biala . szara @ biala
Acetylen Wodoér, Mieszaniny z wodorem, Metan Podtlenek azotu medyczny Powietrze syntetyczne, medyczne
. Tablica barwna 3: Gazy i mieszanki gazowe do uzytku spozywczego (przykiady)
szara ciemno- szara Jasno-
Zielona Zislona Stan obecny Nowy Stan obecny Nowy
szara szara szara szara szara szara szara jasno-
nicbieska
Argon - guw szara Ziolona szara Zilona
J— - o jasno- Dwutlenek wegla spozywczy Mieszanina: Tlen + Gazy obojetne
nicbieska
Barwa wg normy | NrRAL | Barwawg RAL Barwawg normy | NrRAL | Barwa wg RAL
sz szara szara sz
2602 1018 | 26icien cynkowa Nicbieska 5010 | niebiesko-fioletowa
Czerwona 3000 plomienna czerwona 6001 Zieleh
Dwutlenek wegla Mieszanina: 223% Tlenu + Gaz obojetny Jasnoniebieska | 5012 | jasnoniebieska Czama 9005 | glgboka czert
Jasnozidlona | 6018 | zielono-z6ta Szara 7037 | zakurzona szara
Kasztanowa 3000 | rudawo-czerwona Brazowa 8008 | oliwkowo zielona
Biala 9010 | czysta biel
szra czama szara 1002
y 54 zgodne z. 840 HR, ktbry
. e . Py RAL, Siegburger Strasse 39, D - 53757 Sankt Augustin, Niemcy
Niniejsza y technicznej. aktualny w Potencjainy uzytkownik.
Ktualnost, a tych
Azot Amoniak, Chlor, Chlorowodér informacj w PFGT nie ponosi jakiajkolwiok
im uzyciem informaci toj broszurze.
Chemia Organic — kier.: Zar infr ktury krytycznej, dr hab. inz. Mariola Koszytkowska-Stawiriska, prof. uczelni, KChO Wydziat Chemiczny PW
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Przykiad oznakowania i mocowania butli z argonem

Chemia Org — kier.: Zar ie i fr ktury Krytycznej, dr hab. inz. Mariola Koszytkowska-Stawiriska, prof. uczelni, KChO Wydziat Chemiczny PW

38

38



2019/2020 zima

Zawor redukujacy - niezbedny do uzytkowania butli gazowej

manometr zawor bezpieczenstwa manometr
(ci$nienie w butli) (cisnienie zredukowane)

zawor
tamujacy

potaczenie z
zaworem na butli

NN i /
227777777 Larrassl

RS IPITISIIII IS8 SIS Y TP 2
BN ',/A

stozek zaworu

gtéwnego <SS
gumowa s
¥
.. . . N
Wkrecenie Sruby redukujacej, przy s
Ny
Ly

zamknietym zaworze tamujgcym, unosi

stozek zaworu gtéownego i otwiera zawor do Ekh‘v}du
. I n
redukujacy. PREENINCES
»Preparatyka organiczna”, B. Bochwic, PWN, Warszawa 1971. —_
Chemia Org. — kier.: Zarzgdzani g fr ktury krytycznej, dr hab. inz. Mariola Koszytkowska-Stawiriska, prof. uczelni, KChO Wydziat Chemiczny PW
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Pluczki i kolumny odwadniajace

~ .
materiat porowaty

(wata szklana lub

/spiek szklany)

staty $rodek
suszacy

D «—— gaz

Odwadnianie statym
srodkiem suszacym
(np. P,05)

Chemia Org — kier.: Zarzadzani

gaz — —

st. H,S0,

Odwadnianie kwasem siarkowym
(gazy obojetne chemicznie)

ktury krytycznej, dr hab. inz. Mariola Koszytkowska-Stawiriska, prof. uczelni, KChO Wydziat Chemiczny PW
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Zawartos¢ pary wodnej w gazach w réznych temperaturach

Pluczki i kolumny odwadniajace

Odwadnianie przez wymrazanie
(gazy o niskiej temp. wrzenia)

L 20 »Preparatyka organiczna”, B. Bochwic, PWN, Warszawa 1971.
[ 17,5
: 18
[
c 16
B 14
; 12
g 10
-8 8
g 6 46
N 4
& 2 0,77
o |
0 T ]
-20 0 20
Temperatura/st. C
Chemia Organic — kier.: Zar infre ktury krytycznej, dr hab. inz. Mariola Koszytkowska-Stawiriska, prof. uczelni, KChO Wydziat Chemiczny PW
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Ukiad do pochianianie gazu wydzielajacego sie w trakcie reakcji

woda, .G
np. z chtodnicy

o< gaz z ukladu
reakcyjnego

woda nasycona
gazem

woda nasycona

woda gazem

Pochtanianie niewielkiej ilosci Pochtanianie znacznych ilosci
wydzielajgcego sie gazu wydzielajgcego sie gazu

Chemia Org. — kier.: Zarzgdzani g fr ktury krytycznej, dr hab. inz. Mariola Koszytkowska-Stawiriska, prof. uczelni, KChO Wydziat Chemiczny PW
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Ukiad z dozowaniem statych reagentéw

gaz obojetny
(Ar lub Ny)

wylot gazu _—

¢ Dozowanie odczynnikéw
obojetnego

wrazliwych na dziatanie wilgoci

Dozownik do
Lejek zasypowy drobnoziarnistych proszkow

Chemia Org. — kier.: Zarzg g fr ktury krytycznej, dr hab. inz. Mariola Koszytkowska-Stawiriska, prof. uczelni, KChO Wydziat Chemiczny PW 43
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Zabezpieczenie ukiadéw reakcyjnych przed diugotrwata praca

» Odpowiednio opisa¢ wykonywana reakcje (poda¢ sktad mieszaniny reakcyjnej)
i poda¢ dane kontaktowe do osoby wykonujaca reakcje. Informacje te zostawi¢ w
bezposrednim sasiedztwie uktadu reakcyjnego.

* Reakcje egzotermiczng mozna zostawi¢ dopiero po ustaniu efektu egzotermicznego.

* Reakcje prowadzi¢ pod sprawnie dzialajacym wyciagiem; wyciagu nie wylaczaé.
Usunaé¢ zbedne odczynniki chemiczne spod wyciagu.

» Weze podtaczone do chtodnicy zwrotnej zabezpieczy¢ przed zsunieciem z kranu oraz
z kr6écow na chtodnicy. Upewnic sie, ze odplyw wody do kanalizacji jest sprawny.

* Upewnic¢ sie, ze mieszadto mechaniczne obraca sie bez oporu, a prowadnica jest
zabezpieczona przed wysunieciem sie ze szlifu kolby reakcyjnej.

* W przypadku mieszania mechanicznego lub magnetycznego mieszaniny reakcyjnej
w temperaturze pokojowej umiesci¢ kolbe reakcyjng w naczyniu (np., w misce)
mogacym pomiesci¢ mieszaning reakcyjna w razie pekniecia kolby.

* Stosowac elektryczne czasze grzejne; urzadzenie sterujace ogrzewaniem umiesci¢ w
bezpiecznej odlegtosci od ukiadu reakcyjnego (poza wyciagiem, pod ktérym reakcja
jest wykonywana).

Chemia Org. — kier.: Zarzgdzani g ktury krytycznej, dr hab. inz. Mariola Koszytkowska-Stawiriska, prof. uczelni, KChO Wydziat Chemiczny PW
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Typowe wyposazenie
instrumentalne

Chemia Org

ktury Krytycznej, dr hab. inz. Mariola Koszytkowska-Stawiriska, prof. uczelni, KChO Wydziat Chemiczn; y PW
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Wagi laboratoryjne

Chemia Organic — kier.: Zar e e infre ktury Krytycznej, dr hab. inz. Mariola Koszytkowska-Stawiriska, prof. uczelni, KChO Wydziat Chemiczny PW 46
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Ltaznia do prowadzenie reakcji w podwyzszonej temperaturze

Chemia Organic

— kier.: Zar e e infre ktury Krytycznej, dr hab. inz. Mariola Koszytkowska-Stawiriska, prof. uczelni, KChO Wydziat Chemiczny PW
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Pompy prézniowe

Zakresy ci$nienia:
* zmniejszone ci$nienie, 1 — 760 Tr
* dobra préznia, 0.001 —1 Tr

woda *» wysoka préznia, <10- Tr

do uktadu~—

Pompka wodna, 8-15 Tr
w zaleznos$ci od ci$nienia
wody i jej temperatury

zasysanie powietrza

(‘ z uktadu Olejowa pompa prézniowa,
suwak 0.05-0.1 Tr

wylot sprezonego
powietrza ’\

wirnik zamocowany

komora mimosrodowo

sprezajaca komora
sprezyna
suwak:
komora
zasycajaca

Chemia Org — kier.: Zarzg ktury krytycznej, dr hab. inz. Mariola Koszytkowska-Stawiriska, prof. uczelni, KChO Wydziat Chemiczny PW
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Pompy prézniowe - przykiady

infr ktury Krytycznej, dr hab. inz. Mariola Koszytkowska-Stawiriska, prof. uczelni, KChO Wydziat Chemiczny PW
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do pompki

wodnej <

Manometry - pomiar prézni

5
S Skrécony manometr Bennerta,
o do pomiaru ci$nien w zakresie 1 — 200 Tr
A D
c ———»do uktadu
——

Prézniowy manometr kompresyjny Gaedego,

kréciec do uktadu . ir . . .
do pomiaru ci$nien w zakresie 103 -1 Tr

W ramieniu M panuje takie samo
ci$nienie jak w uktadzie.

Chemia Org

— kier.: Zarzgdzani g ktury krytycznej, dr hab. inz. Mariola Koszytkowska-Stawiriska, prof. uczelni, KChO Wydziat Chemiczny PW
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Manostat Kartezjusza

Ustalanie w ukladzie reakcyjnym podci$snienia wyzszego niz krancowa préznia
osiggana za pomoca uzytej pompy prozniowe;j.

do pompy

kapilara

—do uktadu
k
pIywa\

— kran

Hg._ (otwarty)

» Zamkniecie kranu na krotko przed
osiggnieciem pozadanego ci$nienia w
ukladzie, powoduje uniesienie
plywaka i zamkniecie kapilary, czyli
odciecie pompy od ukiadu.

do pompy

— do uktadu

— kran
(zamkniety)

* Wzrost cisnienia w ukladzie
powoduje obnizenie ptywaka i
otwarcie kapilary, czyli ponowne
potaczenie pompy z uktadem.

Chemia Org. — kier.: Zarzgdzani g fr ktury krytycznej, dr hab. inz. Mariola Koszytkowska-Stawiriska, prof. uczelni, KChO Wydziat Chemiczny PW 51
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Wyparka obrotowa — usuwanie rozpuszczalnikéw pod
Zmniejszonym cisnieniem

Chemia Organic — kier.: Zar e e infre ktury Krytycznej, dr hab. inz. Mariola Koszytkowska-Stawiriska, prof. uczelni, KChO Wydziat Chemiczny PW 52
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Chemia O

— kier.:

Autoklaw - praca pod zwigkszonym cisnieniem

'y krytycznej, dr hab. inz. Mariola Koszytkowska-Stawiriska, prof. uczelni, KChO Wydziat Chemiczny PW

53
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Wiréwka laboratoryjna

Chemia Org — kier.: Zar i fr ktury Krytycznej, dr hab. inz. Mariola Koszytkowska-Stawiriska, prof. uczelni, KChO Wydziat Chemiczny PW
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Typowe techniki
oczyszczania/wydzielania
zwiazkow organicznych
(w skali laboratoryjnej)

55
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Srodki suszace do odwadniania cieczy organicznych i gazéw

Srodek jacy S y do na przyklad Nie nadaje si¢ do osuszania na przyklad Uwagi
6 h i kwasnych, lenu, . rozpt: ie:
gazow obojetnych i kwasnych acgty enu, substancji zasadowych, alkoholi, eteru, HCI, rozptywa sie: pgdczas suszenia
P,0. dwusiarczku wegla, weglowodorow, roztworow HF gazow zmieszac z substancja
kwasow, chlorowcoweglowodorow, (eksykator) stanowiaca rusztowanie
H.SO gazow obojetnych i kwasnych (eksykator, zwigzkow nienasyconych, alkoholi, nie nadaje sie do suszenia w
2 4

pluczka)

ketonow, substancji zasadowych, H,S, HI

prozni w wysokiej temperaturze

Wapno sodowane

gazow obojetnych i zasadowych, amin,

aldehydow, ketonow, substancji kwasnych

szczegOlnie dobrze na daje si¢ do

(Ca0, BaO) alkoholi, eteru osuszania gazow
NaOH, KOH amoniaku, amin, eteru, weglowodordw aldehydow, ketonow, substancji kwasnych rozplywa sie
(eksykator)
K,CO, acetonu, amin substancji kwasnych rozplywa sie
chlorowanych weglowodorow (ostroznie!
Sod eteru, weglowodorow, amin trzeciorzedowych Niebezpieczenstwo wybuchu), alkoholi i
innych zwiazkow reagujacych z sodem
, X , tani srodek osuszajacy
weglowodorow, alkenow, acetonu, eteru, gazow . .
CaCl, alkoholi, amoniaku, amin zanieczyszczony substancjami
- obojetnych, HCI (eksykator) .
zasadowymi
Mg(ClO,), gazow, rowniez amoniak (eksykator) latwo utleniajacych sig cieczy organicznych nadaje si¢ szczegdlnie do celow

analitycznych

Na,SO,, MgSO,

estrow, roztworow wrazliwych substancji
(eksykator)

zel krzemionkowy

(eksykator)

fluorowodoru

pochtania resztki
rozpuszczalnikow

sita molekularne (krzemiany
sodowoglinowe i krzemiany
wapniowoglinowe)

przeplywajacych gazow (w temp. do 100°C),
rozpuszczalnikow organicznych (eksykator)

weglowodorow nienasyconych

Chemia Org — kier.: Zarzg

fr ktury krytycznej, dr hab. inz. Mariola Koszytkowska-Stawiriska, prof. uczelni, KChO Wydziat Chemiczny PW 56
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Suszenie substancji statych

szalkaPetriego N3 powietrzu, np. na szalce Petriego (usuwanie lotnych

rozpuszczalnikéw z substancji niehigroskopijnych)

W eksykatorze prézniowym nad P,0; (usuwanie wody,

suszona alkoholi lub ketonéw pod zmniejszonym ci$nieniem).
substancja

P,05

W celu zabezpieczenia przed skutkami ewentualnej
implozji eksykatora podczas zmniejszania ci$nienia,
nalezy go owina¢ np. recznikiem.

Chemia Org — Kkier.: Zarza:

ktury krytycznej, dr hab. inz. Mariola Koszytkowska-Stawiriska, prof. uczelni, KChO Wydziat Chemiczny PW
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Suszenie substancji cieklych

Chemia Org

— kier.: Zarzadzani

kolba
| stozkowa
Srodek
suszacy
ciecz
fr ktury krytycznej, dr hab. inz. Mariola Koszytkowska-Stawiriska, prof. uczelni, KChO Wydziat Chemiczny PW
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Saczenie grawitacyjne i pod zmniejszonym cisnieniem

saczek karbowany
e .
y lejek
5 _~szklany 62%°0
8055 S
oog % o
lejek
—do pompki Biichnera
wodnej (widok z géry)
przesacz przesacz
Saczenie grawitacyjne Saczenie pod zmniejszonym ciSnieniem
(np. odsaczanie srodka suszacego)
Chemia Org. — kier.: Zarzgdzani g fr ktury krytycznej, dr hab. inz. Mariola Koszytkowska-Stawiriska, prof. uczelni, KChO Wydziat Chemiczny PW 60
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Saczenie ,,na goraco” — zalozenia techniki

saczek karbowany

___— kréciec
do ogrzewania ptaszcza

lejek
szklany

Przed przystapieniem do saczenia,
plaszcz grzejny napetnia sie wodgq i

grzejnego palnikiem  Ogrzewa palnikiem. Nastepnie palnik gasi

plaszcz
grzejny
goracy
przesacz
Chemia Org — kier.: Zar ie

sie, odsuwa od plaszcza grzejnego na
bezpieczna odlegtos¢ i dopiero wtedy
przystepuje do sgczenia goracej
zawiesiny.

ktury krytycznej, dr hab. inz. Mariola Koszytkowska-Stawiriska, prof. uczelni, KChO Wydziat Chemiczny PW
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Saczenie ,,na goraco” - przyktad wodnego ptaszcza grzejnego

Chemia Org — kier.: Zar fr ktury Krytycznej, dr hab. inz. Mariola Koszytkowska-Stawiriska, prof. uczelni, KChO Wydziat Chemiczny PW
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S3aczenie ,,na goraco” — przykiad elektrycznego plaszcza grzejnego

Chemia Org — Kkier.: Zarza: i fr ktury Krytycznej, dr hab. inz. Mariola Koszytkowska-Stawiriska, prof. uczelni, KChO Wydziat Chemiczny PW 63
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Destylacja prosta

Rozdzielanie mieszanin o znacznej roznicy temperatur wrzenia sktadnikéw

<— termometr

o~ nasadka destylacyjna

kolba /chodnica Liebiga
destylacyjna { .
IS koncéwka
kamyki N/ —=p — do atmosfery
wrzenne %!r‘“

v

« odbieralnik

destylat

Chemia Org. — kier.: Zarzgdzani g fr ktury krytycznej, dr hab. inz. Mariola Koszytkowska-Stawiriska, prof. uczelni, KChO Wydziat Chemiczny PW
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Destylacja prosta substancji wrazliwej na dzialanie wilgoci

CaCl,

:n@w:—— do atmosfery
\/

wata

Chemia Org — kier.: Zar i fr ktury krytycznej, dr hab. inz. Mariola Koszytkowska-Stawiriska, prof. uczelni, KChO Wydziat Chemiczny PW
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Destylacja mieszaniny izopropanol/izobutanol

110
{1081
Twl° C —
para__—
100 1 ciecz
95 ~---mmmmmmm oo 1
C1
A2
70 T T T
0 0,2 0,4 0,6 0,8 1
i | s izobutanol
sk Utamek molowy isobutanolu rzobutano
A1 -B1-C1=1. destylacja
A2 - B2 - C2 = 2. destylacja (ponowna destylacja kondensatu C1)
Chemia Org — kier.: Zarzg i fr ktury krytycznej, dr hab. inz. Mariola Koszytkowska-Stawiriska, prof. uczelni, KChO Wydziat Chemiczny PW 66
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Destylacja frakcyjna

Rozdzielanie mieszanin o niewielkiej réznicy
temperatur wrzenia sktadnikéw

nna Duftona

il

ﬂ pret
% szklany
ﬂ wstega
szklana
kolumna destylacyjna g
(np. kolumna Vigreux) g
Chemia Org — kier.: Zarzg i fr ktury krytycznej, dr hab. inz. Mariola Koszytkowska-Stawiriska, prof. uczelni, KChO Wydziat Chemiczny PW
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Destylacja pod zmniejszonym ciSnieniem

Wydzielanie skfadnika o wysokiej temperaturze wrzenia

kapilara "krowka"

N

— do pomki wodnej
lub pompy prézniowej

odbieralniki
okragtodenne

Chemia Org. — kier.: Zarzgdzani g fr ktury krytycznej, dr hab. inz. Mariola Koszytkowska-Stawiriska, prof. uczelni, KChO Wydziat Chemiczny PW
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Zaleznos$é temperatury wrzenia od ciSnienia

c .
A Ap [mmHg] %
Obserwowana bt
temperatura wrzenia B QQ
°c o Temperatura wrzenia 'Q
400 skorygowana do Ap = 760 mmHg G
-7
°c o
700 700
1200
00 80031100
o 1000
5003
00
600
BOD
115 °C/0.2 mmHg 400 E 709/
~330 °C/760 mmHg\~ 1 5
200-F 400 % 2 %
10
S0,
L 500 ,
a0¢ Xo
3 Sog.
1003 1002 L)
215 °C/760 mmHg
~85 °C/10 mmHg
100
o
Chemia Org — kier.: Zarzg i fr ktury krytycznej, dr hab. inz. Mariola Koszytkowska-Stawiriska, prof. uczelni, KChO Wydziat Chemiczny PW
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kociot do wytwarzania

Destylacja z para wodna
Wydzielanie sktadnika o wysokiej

rurka szklana

_{zawér bezpieczenstwa) temperaturze wrzenia; pod normalnym

ciSnieniem, ale w temperaturze nizszej
od temperatury wrzenia wody i nizszej
pary wodnej niz temperatura wrzenia tego skladnika

rurka szklana
/ (doprowadzenie pary wodnej)

faza organiczna (wydestylowany
poziomowskaz zwigzek organiczny, ciekly lub staty)

o [
Destylacje z parg wodna stosuje sie, aby zwigzek docelowy oddzieli¢ od:
* smolistych produktéw ubocznych,
* soli nieorganicznych,
* nielotnych z parg wodna zwigzkéw organicznych.

Chemia Org. — kier.: Zarzgdzani fr ktury krytycznej, dr hab. inz. Mariola Koszytkowska-Stawiriska, prof. uczelni, KChO Wydziat Chemiczny PW
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Zwiazki lotne z para wodna — oméwienie wiasciwosci fizycznych

Zwiazek jest lotny z parg wodna, jesli:

* nie rozpuszcza sie (lub bardzo stabo rozpuszcza sie) w wodzie,

* nie tworzy miedzyczasteczkowych wiazan wodorowych,

» charakteryzuje sie dostateczna preznoscia pary w temp. 100 °C, aby
Apzw. + prody =760 mmHg

miedzyczgsteczkowe

wigzanie wodorowe OH
o T
H- N

o wewnatrzczgsteczkowe ! I
©i H / wigzanie wodorowe ©/O )
N-O O\
1l 1l
(0]
o-nitrofenol .
p-nitrofenol
lotny z parg wodna .
nielotny z parag wodna
Chemia Org. — kier.: Zarzgdzani g fr ktury krytycznej, dr hab. inz. Mariola Koszytkowska-Stawiriska, prof. uczelni, KChO Wydziat Chemiczny PW
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Destylacja z parq wodng - rozdzial mieszaniny anilina/nitrobenzen

NH, CI™

© © ok. 20% HCI agq. © ©

anilina nitrobenzen
Ty, =198°C T,,, =210°C 1. destylacja z parg wodna

! )

NH, NH, Cl™
2. destylacja
z parg wodna NaOH
w destylacie pozostatos¢ w destylacie
w kolbie
destylacyjnej
Chemia Org — kier.: Zar ie i fr ktury krytycznej, dr hab. inz. Mariola Koszytkowska-Stawiriska, prof. uczelni, KChO Wydziat Chemiczny PW 72
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Destylacja z parq wodng - rozdzial mieszaniny anilina/nitrobenzen

przed 1. destylacja po 1. destylacji

Chemia Org — kier.: Zar i fr ktury krytycznej, dr hab. inz. Mariola Koszytkowska-Stawiriska, prof. uczelni, KChO Wydziat Chemiczny PW 73
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Destylacja z parq wodng - rozdzial mieszaniny anilina/nitrobenzen

...........

NH,
NaOH/NaCl/H,0 NaOH/NaCl/H,0 ©
H,0
przed 2. destylacja po 2. destylacji
Chemia Org — kier.: Zar i fr ktury krytycznej, dr hab. inz. Mariola Koszytkowska-Stawiriska, prof. uczelni, KChO Wydziat Chemiczny PW 74
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Destylacja rownowagowa

Wydzielanie zwigzku z rozcienczonego roztworu

szybkos$¢ wkraplania roztworu
zblizona do szybkosci
skapywania destylatu

kolba destylacyjna A
napetniona do potowy objetosci [

Pojemnos¢ kolby destylacyjnej powinna by¢ dwukrotnie wieksza niz
spodziewana objetos¢ pozostatosci po destylaciji.

Chemia Org. — kier.: Zarzgdzani g fr ktury krytycznej, dr hab. inz. Mariola Koszytkowska-Stawiriska, prof. uczelni, KChO Wydziat Chemiczny PW
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Destylacja azeotropowa

Usuwanie wody wydzielajacej sie w trakcie reakcji

rozpuszczalnik}_|

woda

mieszanina
rozpuszczalnik/zwiazek/woda

Przy uzyciu rozpuszczalnika
Izejszego niz woda (np. toluen,
ksylen)

Chemia Org — kier.: Zarzadzani

rozpuszczalnik

mieszanina
rozpuszczalnik/zwiazek/woda

Przy uzyciu rozpuszczalnika
ciezszego niz woda (np. chloroform,
czterochlorek wegla)

ktury krytycznej, dr hab. inz. Mariola Koszytkowska-Stawiriska, prof. uczelni, KChO Wydziat Chemiczny PW 76
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Destylacja azeotropowa — skiad wybranych mieszanin

azeotropowych
Mieszanina azeotropowa Toluen - woda | CCl, - woda
Temperatura wrzenia sktadnikéw [°C] 110.6 100 77 100
Temperatura wrzenia miesz. azeotropowej [°C] 84.1 66
Skiad miesz. azeotropowej [% wag.] 88 20 96 4
Chemia Orgariczna - kier. Zarzadzani sstwem infrastruktury kytyczne,dr hab. inz. Mariola Koszytkowska-Stawifska, prof. uezelni KChO Wyczial Chermiczny PYY
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Ekstrakcja — zatozenia techniki

Przeprowadzenie zwiazku z jednej fazy, w ktérej jest rozpuszczony lub
zawieszony, do drugiej fazy cieklej

C Prawo Nernsta — w okreslonej temperaturze stosunek stezen
a __ K ¢ substancji rozpuszczonej w dwoch nie mieszajacych sie
- fazach cieklych ai b jest staly.
Ch

K = wspétczynnik podziatu

Ekstrakcja jest skuteczna, jesli K znacznie odbiega od jednosci.

Gdy K <100, tj. gdy c, oznacza stezenie zwigzku w cieczy ekstrahujacej,
nalezy proces ekstrakcji powtarza¢ wielokrotnie, uzywajac kolejnych porcji
rozpuszczalnika a.

Chemia Org. — kier.: Zarzgdzani g ktury krytycznej, dr hab. inz. Mariola Koszytkowska-Stawiriska, prof. uczelni, KChO Wydziat Chemiczny PW
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Ekstrakcja rozpuszczalnikiem inerthym chemicznie

Cechy rozpuszczalnika odpowiedniego do ekstrakcji

* nie mieszajacy sie z woda,

* nie reagujacy ze zwigzkiem ekstrahowanym,

* w duzym stopniu rozpuszczajacy zwiazek ekstrahowany,
* niezbyt wysoko wrzacy.

Wytrzasanie w rozdzielaczu mieszaniny:
wodny roztwor zwigzku org./rozpuszczalnik organiczny

ciecz ekstrahujaca
(rozpuszczalnik organiczny
I1zejszy od wody)

ciecz ekstrahowana
(np. roztwér wodny)

ciecz ekstrahujaca
(rozpuszczalnik organiczny
cigzszy od wody)

cieczy ekstrahowana
(np. roztwoér wodny)

Chemia Org. — kier.: Zarzgdzani g fr ktury krytycznej, dr hab. inz. Mariola Koszytkowska-Stawiriska, prof. uczelni, KChO Wydziat Chemiczny PW
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Ekstrakcja rozpuszczalnikiem aktywnym chemicznie

kwas + zasada = s6l rozpuszczalna w wodzie

Zwiazek org. o charakterze: Ciecz gkstrahujqca, rozcienczony
roztwoér wodny:

kwasowym, zasady,

np.: kwas karboksylowy, fenol np.: NaOH, NaHCO,

zasadowym, kwasu mineralnego,

np.: aminy np.: H,SO,, HCI

ciecz ekstrahujaca

ciecz ekstrahujaca
(wodny roztwoér kwasu mineralnego)

(wodny roztwér zasady)

cieczy ekstrahowana, roztwér zwiazku org. o
charakterze zasadowyn w rozpuszczalniku org.
(tutaj ciezszym od wody)

cieczy ekstrahowana, roztwoér zwigzku org. o

(tutaj ciezszym od wody)

Chemia Org. — kier.: Zarzgdzani ktury krytycznej, dr hab. inz. Mariola Koszytkowska-Stawiriska, prof. uczelni, KChO Wydziat Chemiczny PW 80

charakterze kwasowyn w rozpuszczalniku org.
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Ekstrakcja — studium przypadku

_m, _m, _m,"m, _mv.K
Cb - - mu +
Ch V. Vs Vs vitv, K

4 g kwasu mastowego rozpuszczonego w 100 ml wody ekstrahujemy benzenem:
masa kw. mastowego w wodzie m, = 4, objetos¢ wody v, =100, K =3,
objetos¢ benzenu = v,. Wyliczamy m,, mase kw. mastowego w benzenie.

Przypadek 1. Przypadek 2. Przypadek 3.

jednokrotnie 100 ml trzykrotnie po 33.3 ml benzenu czterokrotnie po 25 ml benzenu

benzenu
v, =33.3 v,=25

v, =100

m,=3 ekstrakcja1.m, =2 ekstrakcja1. m, =1.71
ekstrakcja 2. m, =1 ekstrakcja 2. m, = 0.98
ekstrakcja 3. m, = 0.5 ekstrakcja 3. m, = 0.56

ekstrakcja 4. m, = 0.32

Wyekstrahowalismy 3 g Sumarycznie Sumarycznie

kw. mastowego wyekstrahowali$my 3.5 g wyekstrahowali$my 3.57 g
kw. mastowego kw. mastowego

Chemia Org — kier.: Zarzadzani A ktury krytycznej, dr hab. inz. Mariola Koszytkowska-Stawitiska, prof. uczelni, KChO Wydziat Chemiczny PW 81
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Ekstrakcja ciagta roztworéw wodnych zwiazku organicznego

Rozpuszczalnikiem organicznym

Izejszym od wody ciezszym od wody

roztwor zwiazku org.
w wodzie

rozpuszczalnik org. rozpuszczalnik org.

roztwér zwigzku org.
w wodzie

roztwor zwiazku org. roztwor zwiazku org.
w rozpuszczalniku org. w rozpuszczalniku org.
Chemia Org — kier.: Zarzg i fr ktury krytycznej, dr hab. inz. Mariola Koszytkowska-Stawiriska, prof. uczelni, KChO Wydziat Chemiczny PW 82
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Ekstrakcja ciggta materiatéw statych

gilza
celulozowa

roztwor zw. org.
w rozpuszczalniku org.

Chemia Org — kier.: Zar i fr ktury krytycznej, dr hab. inz. Mariola Koszytkowska-Stawiriska, prof. uczelni, KChO Wydziat Chemiczny PW
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Krystalizacja — zatozenia techniki

szkietko
zegarkowe
/ —
) . L] - L] .
przela¢ goracy rozwtor pozostawi¢ do samorzutnego odsgczy¢ osad pod
do kolby stozkowej ostygniecia lub schiodzi¢ zmniejszonym ci$nieniem

tug
pokrystalizacyjny

sporzadzia¢ goracy
rozwtor zwigzku
krystalizowanego

w rozpuszczalniku

Rozpuszczalnik nie moze reagowac z krystalizowanym zwigzkiem
illub zanieczyszczeniami.

Chemia Org. — kier.: Zarzgdzani g fr ktury krytycznej, dr hab. inz. Mariola Koszytkowska-Stawiriska, prof. uczelni, KChO Wydziat Chemiczny PW 84
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Krystalizacja — uwagi praktyczne

Rozpuszczalnik odpowiedni do krystalizacji danego zwiazku dobiera sie
eksperymentalnie; préby wykonuje sie probéwce, w skali 0.1 g
zwiazku/1 ml rozpuszczalnika, jesli po podgrzaniu mieszaniny i dodaniu
kolejnych 0.5 ml porcji rozpuszczalnika okaze sie, ze zwigzek nie
rozpuscit sie w 3 ml rozpuszczalnika to nalezy uzna¢, ze testowany
rozpuszczalnik nie jest odpowiedni i wyprobowac inny.

Podczas krystalizacji finalnej porcji zwiazku, ilos¢ rozpuszczalnika
niezbedna do sporzadzenia roztworu nasyconego zwiazku w
rozpuszczalniku (lub roztworu bliskiego nasyceniu) w podwyzszonej
temperaturze (czesto w temp. wrzenia rozpuszczalnika, ale nie zawsze)
dobiera sie eksperymentalnie, dodajac rozpuszczalnik porcjami i
ogrzewajac mieszanine po dodaniu kazdej porciji.

Stale zanieczyszczenia nierozpuszczalne w rozpuszczalniku odsacza sie
»ha goraco”.

Barwne zanieczyszczenia rozpuszczalne lub zanieczyszczenia oleiste
usuwa sie, dodajac wegla aktywnego (ten rodzaj krystalizacji nosi nazwe
»Krystalizacja z dodatkiem wegla aktywnego”.

Chemia Org

— kier.: Zarzgdzani g ktury krytycznej, dr hab. inz. Mariola Koszytkowska-Stawiriska, prof. uczelni, KChO Wydziat Chemiczny PW 85
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Krystalizacja z dodatkiem wegla aktywnego

Wegiel aktywny - bardzo drobny pyt wegla drzewnego lub kostnego.

Wegiel aktywny:

* stosuje sie w ilosci 1-2% masy zwiazku krystalizowanego,

» dodaje sie po uprzednim dobraniu odpowiedniej ilosci rozpuszczalnika
oraz schtodzeniu uzyskanego roztworu (nie nalezy sie obawiaé
wykrystalizowania czesci zwiazku podczas chlodzenia).

Po dodaniu wegla aktywnego :

* mieszanine ponownie ogrzewa sie do odpowiedniej, podwyzszonej
temperatury i utrzymuje w tej temperaturze nie dtuzej niz kilka minut (5-10
min.),

Wegiel aktywny
*odsacza sie ,,na goraco”; z przesaczem postepuje sie jak w sposobie
podanym uprzednio.

Chemia Org. — kier.: Zarzgdzani g ktury krytycznej, dr hab. inz. Mariola Koszytkowska-Stawiriska, prof. uczelni, KChO Wydziat Chemiczny PW
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Krystalizacja z dodatkiem wegla aktywnego — schemat postepowania

odsgaczyc¢ state
zanieczyszczenia
“na goraco™

nakry¢ kolbe stozkowa
szkietkiem zegarkowym

i¢ do samor

przela¢ goracy rozwtér do

odsaczy¢ osad pod

kolby stozkowej : ostygniecia lub schiodzi¢ zmniejszonym ci$nieniem
sporzadzia¢ goracy
rozwtér zwiazku tug
krystalizowanego w pokrystalizacyjny

rozpuszczalniku

nakry¢ kolbe stozkowa
szkietkiem zegarkowym

schiodzi¢, dodaé

wegiel aktywny
i ogrza¢
odsaczyé
wegiel aktywny
“na goraco”
Chemia Org — kier.: Zar fr ktury krytycznej, dr hab. inz. Mariola Koszytkowska-Stawiriska, prof. uczelni, KChO Wydziat Chemiczny PW
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Drugi rzut krystalizacyjny

Uzyskiwanie dodatkowej porcji zwigzku krystalizowanego przez
oddestylowanie czesci rozpuszczalnika z tugu pokrystalizacyjnego.

tug
pokrystalizacyjny

oddestylowany (w czesci)
rozpuszczalnik

przenies¢ do kolby stozkowej
i pozostawi¢ do samorzutnego
ostygnigcia lub schiodzi¢

Drugi rzut krystalizacyjny charakteryzuje sie mniejsza czystoscia niz czystos¢

pierwszego rzutu.

Chemia Org. — kier.: Zarzgdzani g ktury krytycznej, dr hab. inz. Mariola Koszytkowska-Stawiriska, prof. uczelni, KChO Wydziat Chemiczny PW
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Rozpuszczalniki najczesciej stosowane do krystalizacji

Temperatura wrzenia

Rozpuszczalnik [°C] Uwagi
Woda 100 stosowaé mozliwie najczesciej
Metanol 64.5 palny, toksyczny
Etanol 78 palny, toksyczny
Aceton 56 palny, toksyczny
Octan etylu 78 palny, toksyczny
Kwas octowy niezbyt palny, pary silnie
(lodowaty) 118 draznigce
Dichlorometan 41 niepalny, toksyczny
Chloroform 61 niepalny, toksyczny
Eter dietylowy 35 palny, unika¢ stosowania
1,4-Dioksan 101 palny, toksyczny
Cykloheksan 81 palny, toksyczny

Chemia Org — kier.: Zarzadzani

ktury krytycznej, dr hab. inz. Mariola Koszytkowska-Stawiriska, prof. uczelni, KChO Wydziat Chemiczny PW
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Oznaczanie temperatury topnienia

Digital Melting Point Apparatus

www.omega.co.uk

Chemia O i — kier.: Zar e e infre ktury krytycznej, dr hab. inz. Mariola Koszytkowska-Stawiriska, prof. uczelni, KChO Wydziat Chemiczny PW
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Laznia lodowa i najczesciej stosowane mieszaniny chiodzace

>
S s se 16d wodno-lodowa taznia chtodzaca
%s%et o>

solanka

Sktadniki mieszaniny Proporcja Zakres temperatury
chtodzacej wagowa chtodzenia [°C]
miazga lodowa/NaCl 3/1 -21-0
miazga lodowa/MgCl,*7H,0O 1.2/1 -34-0
miazga lodowa/CaCl,*6H,0 1.2/2 -39-0
miazga lodowa/CaCl,*6H,0 1.4/2 -65-0
metanol lub aceton/suchy I6d -77-15
eter dietylowy/suchy 16d -100-5
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Termostatowana faznia chiodzaca

www.indiamart.com/ancryo-instruments

Chemia Organic — kier.: Zar e e infr ktury krytycznej, dr hab. inz. Mariola Koszytkowska-Stawiriska, prof. uczelni, KChO Wydziat Chemiczny PW
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