Fundusze  prai . <k
Europejskie L | Unia Europejska

& Pt Europejski Fundusz Spoteczn .
Program Regionalny Podlaskielu: 4 uropejski Fundusz Spoteczny i

Zajecia nr 4

Destylacja 1. Izomeria geometryczna.

1. Zakres materiatu:

e parowanie, wrzenie, przegrzanie cieczy, metody zapobiegania przegrzaniu cieczy, krzywa
zaleznos$ci temperatury od ilosci destylatu w zaleznosci od skladu mieszaniny, zasada
dzialania kolumny rektyfikacyjnej, zasada i zalety dzialania destylacji pod zmniejszonym
ciSnieniem; wplyw ciSnienia na temperature wrzenia,

o zestawy do destylacji prostej, frakcyjnej, pod zmniejszonym ci$nieniem,

e izomeria geometryczna cis/trans, E/Z

2. Literatura:

e John McMurry, Chemia organiczna, (Wydawnictwo Naukowe PWN, 2005),

e Piotr Kowalski, Laboratorium chemii organicznej, Techniki pracy i przepisy BHP,
(Wydawnictwo Naukowo-Techniczne, 2004).

e Harold Hart, Chemia organiczna. Krétki kurs, (Wydawnictwo Lekarskie PZWL, 2008).

3. Teoria

Destylacja

Destylacja jest jedna z metod oczyszczania substancji. Stosuje sie ja w celu oddzielenia
substancji lotnych od mniej lotnych zanieczyszczen lub do rozdzielenia mieszaniny kilku
cieczy rézniacych sie temperaturami wrzenia.

Proces destylacji polega na przeprowadzeniu cieczy w stan pary, a nastepnie skropleniu w
celu ponownego przeprowadzenia w ciecz. Substancje oczyszczana ogrzewa sie w kolbie
destylacyjnej. Temperatura cieczy rosnie i jednoczesnie wzrasta ciSnienie par nad ciecza, az
do osiagniecia stanu wrzenia, tj. do momentu, gdy preznos¢ par osiagnie wartos¢ rowna
ciSnieniu nad ogrzewana ciecza. Wtedy temperatura przyjmuje stala wartos¢ i nie zmienia
sie, mimo intensywnego ogrzewania, dopoki nie przedestyluje skladnik wrzacy w tej
temperaturze. Cale dostarczone cieplo zostanie wiec zuzyte na przemiane cieczy w pare. Para
przechodzi dalej do chlodnicy, gdzie zostaje oziebiona i skrapla sie, splywajac do
odbieralnika.

Mozna wyro6zni¢ nastepujace rodzaje destylacji:

destylacja prosta — pod ciSnieniem atmosferycznym,

destylacja prézniowa — pod obnizonym ciSnieniem,

destylacja z para wodna,

destylacja frakcyjna z kolumna destylacyjna,

destylacja azeotropowa.

oo T

Parowanie, wrzenie i przegrzanie cieczy

Czasteczki cieczy i czasteczki gazu znajduja sie w ustawicznym ruchu i zderzajac sie ze
soba wymieniaja wzajemnie energie. Na powierzchni cieczy czasteczki posiadajace duza
energie moga przejS¢ do wolnej przestrzeni, tworzac faze gazowa danej substancji. Proces
ten, zachodzacy coraz intensywniej wraz ze wzrostem temperatury, nazywamy parowaniem.

Gdy preznos¢ par zrowna sie z ciSnieniem zewnetrznym, wowczas ciecz paruje nie tylko
na powierzchni, ale i w calej objetosci, o czym Swiadcza powstajace wewnatrz pecherze.
Mowimy wtedy, Ze nastepuje wrzenie cieczy. Temperature, w ktorej zachodzi ten proces
nazywamy temperatura wrzenia.

W czasie destylacji moze wystapi¢ niekorzystne zjawisko zwane przegrzaniem cieczy. Jest
ono spowodowane znacznym opoéoznieniem w ustaleniu sie réwnowagi miedzy faza ciekla a
gazowa. Ciecz moze byC przegrzana do znacznie wyzszej temperatury od jej normalnej
temperatury wrzenia i mimo to nie bedzie wrze¢. Aby uniknac przegrzania cieczy, nalezy
wrzuci¢ do naczynia Srodki ulatwiajace powstawanie drobnych pecherzykéw - tzw.
yzarodkow” fazy gazowej. Tymi Srodkami moga by¢ np. niepowlekany fajans, pumeks lub
jednostronnie zatopione kapilary. W czasie ogrzewania cieczy wydobywaja sie z nich
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pecherzyki powietrza, ktére sa zaczatkiem duzych pecherzy pary, ulatwiajac w ten sposéb
wrzenie cieczy. Kawalki potluczonej porcelany nie moga by¢ stosowane ze wzgledu na brak
poréw i rysowanie szkla.

Uwaga! Nie nalezy do rozgrzanej cieczy wrzucaé¢ kawalkéw pumeksu czy innych cial porowatych ze
wzgledu na niebezpieczeristwo gwattownego wyrzucenia zawarto$ci z naczynia, co moze niekiedy
powodowaé grozne poparzenia, a nawet pozar.

Destylacja prosta

Ten rodzaj destylacji stosuje sie do substancji, ktérych temperatura wrzenia nie
przekracza na ogét 200°C i do takich cieczy, ktére w charakterystycznych dla nich
temperaturach wrzenia nie ulegaja rozktadowi.

Stosuje sie ja do rozdzielenia mieszanin, w ktorych tylko jeden skladnik jest lotny lub
temperatury wrzenia skltadnikow réznig sie w sposob zasadniczy (co najmniej 80°C), badz do
odparowania rozpuszczalnika z roztworu.

Glowny produkt destylacji (czyli skroplona ciecz) nazywany jest destylatem. Pozostalos¢
po destylacji nazywana jest ciecza wyczerpana. Podczas destylacji prostej destylat dzieli sie
najczesciej na trzy frakcje: przedgon (zawierajacy latwopalne zanieczyszczenia), frakcje
glowna (koncentrat oczyszczanego zwigzku) oraz tzw. pogon (zawierajacy niewielka ilosc
zanieczyszczen o wyzszej temperaturze wrzenia). Pozostalos¢ w kolbie destylacyjnej zawiera
nielotne lub trudno lotne zanieczyszczenia.

Typowe zestawy aparatury do wykonania destylacji prostej skladaja sie z nastepujacych
elementow: kolba destylacyjna (okraglodenna), nasadka destylacyjna, termometr, chtodnica,
przedtuzacz (tuk destylacyjny) i odbieralnik. Wielkos¢ i rodzaj aparatury muszg by¢ dobrane
w zaleznosci od ilosci substancji, przewidywanej temperatury wrzenia oraz wilasciwosci
fizykochemicznych substancji.

Kolba destylacyjna moze mie¢ kazda, odpowiednia do ilosci cieczy pojemno$é¢, jednak do
matych ilosci (od 3 do 25 cmb?) lepiej uzy¢ kolby gruszkowej. Kolba nie moze by¢ wypelniona
bardziej niz do 2/3 jej nominalnej objetosci. Wieksze wypelnienie kolby moze spowodowac
zanieczyszczenie destylatu przez przerzucenie cieczy z kolby do odbieralnika zwiazane z
gwaltownym wrzeniem Iub pienieniem sie substancji, a niekiedy nawet rozerwanie
aparatury. Ciecz w kolbie nalezy zabezpieczy¢ przed przegrzaniem. W tym celu nalezy
wrzuci¢ do kolby tzw. kamyczki wrzenne (z reguly kawatki wyprazonego fajansu o
rozmiarach ok. 5 mm).

Do destylacji nalezy uzywac¢ sprawdzonego i dopasowanego termometru. Kulka z ciecza
termometryczna musi by¢ catkowicie omywana przez pary substancji (nieprzestrzeganie tego
stanowi zrodlo powaznych btedéw w odczytywaniu temperatury wrzenia), a termometr musi
miec¢ zakres dopasowany do przewidywanej temperatury wrzenia.

Rodzaj i dlugos¢ chtodnicy powinny by¢ dobrane do temperatury wrzenia cieczy. Dla cieczy o
temperaturze wrzenia do 30°C najlepiej jest uzywac chlodnicy o plaszczu chtodzonym
mieszaninag chltodzaca (np. aceton — staly COy), od 30°C do 150°C chlodnicy z plaszczem
wodnym, a powyzej 150°C stosuje sie zwykle chlodnice powietrzne, ze wzgledu na duze
naprezenia, na jakie jest narazone szklo ogrzane do tych temperatur. Aparatura powinna
by¢ dobrana wielkoscia do iloSci substancji. Uzycie zbyt duzej aparatury powoduje znaczne
straty ze wzgledu na duza powierzchnie szkla zwilzonego warstewka cieczy i utrate ciepta
przez duza powierzchnie aparatury. W przypadku destylacji cieczy higroskopijnej stosuje sie
rurke ze Srodkiem wiazacym wilgo¢, ktora dotacza sie do przedhuzacza. Jezeli destyluje sie
ciecz, ktora w czasie ogrzewania wydziela niebezpieczne gazy lub pary, nalezy zastosowac
odpowiedni absorbent, lub w ostatecznosci podlaczy¢ aparature do pompki wodnej przez T-
rurke.

Aparatura do destylacji musi by¢ dobrze zestawiona i szczelna, a jej wnetrze musi byé
bezwzglednie potaczone z atmosfera (Ryc. 1).
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Ryc. 1. Zestaw do destylacji proste;j:
a — kolba destylacyjna, b — nasadka destylacyjna, c — termometr, d — chlodnica Liebiga,
e — przedtuzacz, f — odbieralnik, g — elektryczny ptaszcz grzejny.

Po zestawieniu aparatury napelnia sie kolbe destylacyjna ciecza, wrzuca kamyczki wrzenne
(!), po czym rozpoczyna ogrzewanie, obserwujac jednoczesnie zachowanie cieczy. Po pewnym
czasie pojawiaja sie pierwsze krople destylatu. Wowczas reguluje sie tempo destylacji tak,
aby ciecz lagodnie wrzala, a szybkos¢ destylacji nie przekraczala od 1 do 3 kropel na
sekunde. Po niedlugim czasie temperatura przestaje sie podnosic¢ i ustala sie w granicach 1-
2 stopni. Wowczas zmienia sie odbieralnik zawierajacy przedgon i zbiera frakcje gléwna w
nowym odbieralniku, dopdki termometr wskazuje stala temperature. Gdy temperatura
zaczyna wzrastac, zmienia sie¢ ponownie odbieralnik, zbierajac tak zwany pogon, zawierajacy
z reguly wyzej wrzace zanieczyszczenia. Kiedy w kolbie destylacyjnej pozostanie 1-3 cm3
cieczy, przerywa sie ogrzewanie, odlacza sie odbieralnik i rozmontowuje aparature. Nalezy
pamietac¢, ze destylacji nie prowadzi sie¢ do ,sucha”, poniewaz mozna doprowadzi¢ do
niekontrolowanego rozktadu pozostatosci w kolbie destylacyjne;j.

Destylacja frakcyjna

Destylacja frakcyjna znajduje zastosowanie w przypadku koniecznosci rozdzielenia
mieszaniny dwoch lub kilku zwiazkow, ktorych temperatury wrzenia roznia sie nieznacznie.
Destylacje frakcyjng wykona¢ mozna poprzez wielokrotne powtarzanie destylacji proste;j.
Uzyskuje sie trzy frakcje: przedgon, frakcje glowng i pogon (pozostatosé destylacyjna) o
wzrastajacej temperaturze wrzenia, nastepnie laczy sie ze sobg frakcje nizej wrzace i osobno
frakcje o wyzszej temperaturze wrzenia i ponownie poddaje destylacji. Powtarzajac
wielokrotnie taka operacje mozna rozdzieli¢ w skrajnych frakcjach skladnik najnizej wrzacy
od najwyzej wrzacego.
Metoda ta jest jednak bardzo pracochtonna i malo wydajna. Ten dlugi i skomplikowany
spos6b destylacji mozna wuprosci¢ przez zastosowanie tzw. deflegmatora lub kolumny
destylacyjnej, na ktorych jednoczesnie zachodzi wiele jednostkowych proceséw wymiany
masy i ciepla miedzy faza ciekla i parowa.
Najprostsza aparatura do rektyfikacji sklada sie z: kolby destylacyjnej, kolumny
destylacyjnej lub deflegmatora, chlodnicy i odbieralnika (Ryc. 2). Do kolby destylacyjnej w
celu unikniecia przegrzania cieczy wrzuca sie kamyczki wrzenne. Dobre wyniki rozdzialu
mieszaniny uzyskuje sie tylko przy powolnym i réwnomiernym ogrzewaniu kolby.
Proces destylacji z kolumna destylacyjna nazywa sie rektyfikacja. Podczas rektyfikacji w
ruchu sa dwie fazy: ciekla i parowa. Kolumna destylacyjna jest to najczeSciej pionowa rura,
poprzez ktora pary destylowanej cieczy wedruja do gory, oziebiajac sie po drodze i ulegajac
czeSciowemu skropleniu. Utworzony kondensat splywa wzdluz kolumny ku dotowi.
Wewnatrz kolumny nastepuje bezposrednie zetkniecie sie zawracanej cieczy z dazacymi ku
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gborze parami. Mniej lotne skladniki skraplaja sie szybko w dolnej czesci kolumny, pary zas
wzbogacaja sie w skladniki bardziej lotne i w wyzszych czesciach kolumny ulegaja ponownie
czeSciowemu skropleniu, za$§ najbardziej lotny skladnik dostaje sie najwyzej i nastepnie
zostaje skroplony w chlodnicy. Zatem na réznych poziomach kolumny zachodzi czastkowe
parowanie i skraplanie.

a — kolba destylacyjna, b — kolumna Vigreux, c — nasadka destylacyjna,
d — termometr, e — chlodnica, f — przedtuzacz, g — odbieralnik.

Po zestawieniu aparatury i napelnieniu kolby ciecza destylacyjna (kamyczki wrzenne!),
podlacza sie chtodnice do wody i wlacza ogrzewanie kolby. Podczas ogrzewania obserwuje sie
ustalenie rownowagi pracy kolumny regulujac odpowiednio ogrzewanie plaszcza. Nastepnie
rozpoczyna sie odbieranie destylatu, pamietajac, ze w czasie destylacji frakcyjnej zbiera sie
zawsze osobno te czesc¢ destylatu tj. frakcje, w czasie wrzenia ktérej termometr wskazuje
stala temperature lub waha sie ona w nieznacznych granicach. Przecietna szybkosc¢
destylacji wynosi 1 krople na 2-3 sekundy. Gdy po odebraniu pewnej frakcji tempo destylacji
stabnie, mimo ré6wnomiernego ogrzewania, wtedy wzmaga sie¢ ogrzewanie, az do momentu,
kiedy zacznie destylowac frakcja wyzej wrzaca. Po zakonczeniu destylacji aparature myje sie
przez przedestylowanie odpowiedniego, niskowrzacego rozpuszczalnika, po czym suszy
strumieniem cieplego powietrza. Nie nalezy my¢ aparatury woda.

Destylacja prozniowa

Destylacje pod zmniejszonym cisnieniem stosuje sie do oczyszczania substancji wrzacych
powyzej 200°C oraz takich, ktore w podwyzszonej temperaturze ulegaja rozkladowi.
Wiadomym jest, ze ciecz wrze wtedy, gdy prezno$S¢ pary nasyconej zréwna sie z ciSnieniem
zewnetrznym. Im wyzsze jest ciSnienie otaczajacego gazu, tym wyzsza musi by¢ preznosc
pary. A zatem, aby nastapilo wrzenie, ciecz nalezy ogrzac do wyzszej temperatury.
Analogicznie, pod zmniejszonym ciSnieniem zewnetrznym, w niZzszej temperaturze nastapi
zrownanie preznosci pary i wrzenie cieczy.

Zasadnicze elementy aparatury do destylacji pod zmniejszonym ciSnieniem sa takie
same, jak do destylacji pod ciSnieniem normalnym. Obowigzuja réwniez podobne zasady
prowadzenia procesu. Wszelkie roznice wynikaja z wytworzenia w aparaturze ciSnienia
mniejszego niz normalne. Podczas zestawienia aparatury do wykonania destylacji pod
zmniejszonym ciSnieniem, zwanej tez prézniowa, nalezy kierowaé sie nastepujacymi
zasadami:

1. Do destylacji prézniowej nalezy uzywac¢ wylacznie kolb okragtodennych lub naczyn
wykonanych specjalnie do prac pod zmniejszonym cisnieniem. Ptyn w kolbie powinien siegac
w przyblizeniu 1/2 jej objetosci. Dla plynéw pienigcych sie stosuje sie kolby wieksze i
napelnia je do 1/3 objetosci kolby.
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2. Na kolbe naktada sie nasadke Claisena z boczna szyjka, ktéra zmniejsza mozliwosé
przerzucenia cieczy z kolby do chlodnicy. W bocznej szyi nasadki umieszcza sie termometr, a
druga zamyka rurka kapilarna, siegajaca prawie do dna kolby.

3. Na rurke kapilarna naklada sie kawalek weza gumowego ze Sciskaczem Srubowym, do
regulacji doptywu powietrza. Przechodzace przez kapilare pecherzyki powietrza lub gazu
obojetnego, zapewniaja réwnomierne wrzenie cieczy podczas destylacji, zapobiegajac jej
przegrzaniu.

4. Odbieralniki sa to najczesciej kolby okragtodenne, ktérych ilo§¢é dobieramy zaleznie od
ilosci destylowanej cieczy oraz iloSci spodziewanych frakcji. Odbieralnik polaczony jest z
chtodnica za pomoca przedtuzacza.

5. Przedluzacz laczy sie z pompa prozniowa przez zestaw zabezpieczajacy. Wskazane jest
rowniez polaczenie ukladu z manometrem. Najprostsza pompa prézniows jest pompa wodna
(szklana, teflonowa lub metalowa). Dzialanie pompki wodnej polega na porywaniu powietrza
z zestawu destylacyjnego przez szybki strumien wody wyplywajacej z dyszy. Zaleta pompek
wodnych szklanych lub teflonowych jest ich odporno$é na dzialanie par o charakterze
kwasnym lub zasadowym. Uciazliwa wada pompek wodnych jest mozliwo§¢ wciggania wody
do uktadu prézniowego w przypadku obnizenia sie ciSnienia wody w sieci wodociagowej. W
tym celu miedzy pompe prézniowa, a zestaw prozniowy nalezy wlaczyé zestaw
zabezpieczajacy.

6. Aparatura musi by¢ szczelna. Duze nieszczelno$ci uniemozliwiaja wykonanie destylacji,
drobne nieszczelnosci natomiast sa przyczynag powaznych klopotéw podczas prowadzenia
procesu, polegajacych na niekontrolowanych zmianach ci$nienia w aparaturze w zwiazku z
czym substancja chwilami destyluje bardzo energicznie i ciecz jest przerzucana do
odbieralnika, albo nie destyluje wcale.

Po zmontowaniu aparatury nalezy sprawdzi¢ szczelnos¢ aparatury. W tym celu wiacza sie
pompe prézniowa, zaciska Sciskacz Srubowy osadzony za pomoca weza gumowego na
kapilarze i po ustaleniu poziomu rteci w manometrze, odczytuje ciSnienie. Gdy po pewnym
czasie uzyskuje sie zadang i stala proznie, zapowietrza sie uklad i wprowadza do kolby
substancje, ktora ma byc¢ destylowana. Kolbe zamyka sie rurka kapilarng i wlacza pompe.
Po osiagnieciu stalego cisnienia, odkreca sie Sciskacz tak, aby przez rurke kapilarna
przechodzila odpowiednia ilo§¢é pecherzykéw powietrza. Nastepnie podiacza sie chtodnice do
instalacji wodnej i wiacza ogrzewanie kolby. Nie wolno ogrzewaé¢ substancji przed
obnizeniem ci$nienia w aparaturze, gdyz na skutek przegrzania mogloby nastgpic¢
przerzucenie cieczy do odbieralnika lub rozerwanie aparatury.

Po zakonczeniu destylacji nalezy oziebi¢ aparature, a dopiero potem wylaczy¢ pompe i
wpusci¢c do aparatury powietrze przez kapilare znajdujaca sie w kolbie. Ponizej
przedstawiono schematy zestawéw do destylacji pod zmniejszonym ciSnieniem w skali mikro
(Ryc. 3) i makro (Ryc. 4). Jesli konieczne jest kontrolowanie ciSnienia podczas destylacji
stosujemy manometry (Ryc. 5).

Uwaga! Prace pod zmniejszonym ciSnieniem kryja zawsze niebezpieczenstwo pekniecia aparatury i
drobnej eksplozji. Konieczne zatem jest uzywanie okularéw ochronnych.

Ryc.3. Zestaw do destylacji pod zmniejszonym ci$nieniem w skali mikro:
a — termometr, b — chlodnicza powietrzna z przedtuzaczem prézniowym,
¢ — podlaczenie do pompy prézniowej, d — odbieralnik, e — kapilara,

f — kolba destylacyjna z kolumnag Vigreux.
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Ryc.4. Zestaw do destylacji pod zmniejszonym ci$nieniem w skali makro:
a — termometr, b — chtodnica, ¢ — przedluzacz prézniowy,
d - rozdzielnik czteroramienny (,kréowka laboratoryjna”),
e — kolba destylacyjna, f — kapilara.
d

/ woda chlodzaca

Ryc. 5. Aparatura do destylacji pod zmniejszonym cistlieniem:
a — kolba destylacyjna, b — kapilara, ¢ — nasadka Claisena, d — termometr, e — chlodnica,
f — przedtuzacz prozniowy, g — odbieralnik, h — manometr, i — kolba ssawkowa

Izomeria cis/trans alkenow
e brak rotacji wiazania podwojnego C=C powoduje, ze izomery cis/trans nie moga
spontanicznie przechodzi¢ wzajemnie w siebie, sg odrebnymi zwigzkami
chemicznymi, ktére mozna rozdzieli¢
e 0 izomerii cis/trans moéwimy, gdy mamy pary jednakowych podstawnikow lub w
nomenklaturze zwyczajowej, natomiast w innych przypadkach stosujemy
nomenklature E/Z z wykorzystaniem reguly waznosci podstawnikow Cahna-Ingolda-

Preloga
e cis = jednakowe podstawniki znajduja sie po H H - cH
tej samej stronie wigzania podwojnego o— C/ - c/ °
e trans = jednakowe podstawniki lezg po \ o
) . ) . H,C CH, H,C H
przeciwnych stronach wigzania podwojnego
e 77 — gdy wazniejsze grupy przy kazdym z cis-but-2-en trans-but-2-en

atomow wegla znajduja sie po tej samej
stronie wigzania podwéjnego (niem. zusammen, razem)

o E” — gdy wazniejsze grupy przy kazdym z atomow wegla znajduja sie po przeciwnych
stronach wiazania podwojnego (niem. entgegen, naprzeciw)

Cwicz!!!! a. b. c
Sprawdz, czy nazwy sa poprawne. CHs H H H
a. (E)-2,4-dimetyloheksa-1,4-dien HMH CH, HaC o~
b. cis-3,3-dimetylo-4-propylookta-1,5-dien ul o H
c. (E,Z)-2,6-dimetylookta-1,3,5,7-tetraen 3 3 \ o CH,
CHj3 CHj, CH, CH,
HyC
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Regula Cahna-Ingolda-Preloga (waznosci podstawnikow)

1. Atom o wigkszej liczbie atomowej jest wazniejszy niz atom o liczbie atomowej mniejszej,
np. Br(35) > CI(17) > O(8) > N(7 > C(6) > H(1)
2. Jezeli atomy bezposSrednio polaczone do wiazania podwdjnego nie réznia sie liczba
atomowa, nalezy rozwazy¢ kolejne, np. Rys. obok
3. Atomy przylaczone wiazaniami wielokrotnymi sg réwnowazne z odpowiednia liczba
atomow przylaczonych wiazaniami pojedynczymi, np.
| 11 i
%—?—H %-(lz—?—u 20—H %o—cls—l{
H H H H
muniej wazny wazniejszy mniej wazny wazniejszy
CH, II{ CH, II{
—§-(|:—c1~13 %(f—cm %(f—NH2 %cl—a
H H H H
wazniejszy mniej wazny mniej wazny wazniejszy
H H
Cwicz!!!l >C=0 jest réwnowazne z ;C(O/
Sprawdz, czy prawidlowo oznaczono r '\ ©

konfiguracje E/Z.
W=wazniejszy podstawnik
M=mniej wazny podstawnik

ten atom wegla
Jjest zwigzany
zH.0,0

ten atom tlenu
jest zwigzany
2C,C

H H
\C _ C/
(/ \W
H

ten atom wegla ten atom wegla
Jjest zwigzany Jjest zwigzany

ten atom tlenu
jest zwigzany
zC.C

ten atom wegla
Jest zwigzany
zH,0,0

H
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ten atom wegla
jest zwigzany

jest réwnowazne z

ten atom wegla
jest zwigzany

zH,C,C zH,H,C,C zH,C,C zH,H,C,C
c C
) \ /
—C=C—H jest rtéwnowazne z C—C—H
/N
cC C
ten atom wegla ten atom wegla ten atom wegla ten atom wegla
Jjest zwigzany jest zwigzany jest zwigzany jest zwigzany
zC,C,C zH,C,C,C zCCC zH,C.CC
Cwicz!!!!
Sprawdz, czy nazwy sa poprawne. a) (W) HOCH, CH, (W) b) (M) HOOC H o
\C = Z \C = C/ VA
s ~ - rd -
o~ cH H M\ w) OCH, (W)
c NC CH, M d CH,;0,C CH=CH
) (W) S (M) ) (W) CH,0, N P 2 (W)
c=C E C=C, Z
e - ~ ~N -
(M) CH,;CH, CH,0H (W) (M) HO,C CH,CH; (M)
iy
H H,C—CH Br
\ \ /
H C—CH, C—cC CH, C—OH
\ / \ \
C=C H,C=C H C=C
/ \ \ /
CH;, CH; H H CH,0OH
(E)-3-mctylo-1,3-pentadien (E)-1-bromo-2-izopropylo- kwas (Z)-2-hydroksymetylo-

-1,3-butadien -2-butenowy
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DESTYLACUJA -czeSé pierwsza

Instrukcja wykonania ¢wiczenia
Zadanie 1. DESTYLACJA PROSTA

Do kolby okraglodennej o poj. 250 cm® wla¢ 130 cms3
mieszaniny  rozpuszczalnikéw, wrzuci¢é kamyczki  wrzenne
i zmontowac¢ zestaw do destylacji prostej. Ogrzewac¢ kolbe
destylacyjna za pomoca plaszcza elektrycznego, pamietajac, ze
wlacza sie go poprzez autotransformator (dostosowaé moc
ogrzewania do temperatur wrzenia rozpuszczalnikow). Destylat
zbiera¢ z szybkoscig 2-3 krople na sekunde.

Zanotowac¢ poczatkows temperature oraz temperatury w odstepach
dwuminutowych.

W opisie ¢wiczenia umiesci¢ tabele z odczytami temperatury oraz
wykres zaleznosci temperatury od czasu destylacji.

Do destylacji uzywa sie mieszaniny heksan — dioksan.
Zadanie II. DESTYLACJA FRAKCYJNA

Do kolby okraglodennej o poj. 250 cm?3 wla¢ 130 cm?
mieszaniny (tej samej, co w destylacji prostej), wrzucic¢
kamyczki wrzenne i1 zmontowaé =zestaw do destylacji

frakcyjnej. Ogrzewac kolbe i zbierac¢ destylat.

Zanotowac poczatkowa temperature oraz
temperatury w odstepach dwuminutowych.

W opisie ¢éwiczenia umiesci¢ tabelke z odczytami
temperatury oraz wykres zaleznosci temperatury od czasu
destylacji (zaznaczy¢ przedgon, frakcje glowne, frakcje
posrednie, pogon oraz temperatury wrzenia skladnikéw
mieszaniny). Porownac¢ z destylacja prosta.

Zadanie III. DESTYLACJA PROZNIOWA (pokaz)
w skali mikro

Do kolby destylacyjnej o pojemnosci  50-100 cmd® wla¢ 25-50 cm3
N,N-dimetyloformamidu (DMF). Przeprowadzi¢ destylacje prézniowg zbierajac poszczegolne frakcje
(przedgon, frakcje gtéwna, pogon).

Zanotowa¢ temperature wrzenia i poréwnac¢ z wartoscig literaturowa mierzona pod
ciSnieniem normalnym.

w skali makro

Do kolby destylacyjnej o pojemnosci 500 cm® wla¢ 250 cm® wody destylowane;.
Przeprowadzi¢ destylacje prézniowa.

Zanotowal temperature wrzenia i poréwnac z wartoScia literaturowa mierzona pod
ciSnieniem normalnym.
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Pytania sprawdzajace

1. Wyjasnij nastepujace pojecia: a) wrzenie cieczy, b) parowanie cieczy, c) przegrzanie cieczy,
d) przedgon, e) pogon, f) destylat, g) krzywa destylacyjna.
. Od czego zalezy rodzaj chtodnicy uzytej do destylacji?
. Metody zapobiegania przegrzaniu cieczy podczas destylacji.
. Z czego powinien skladac¢ sie zestaw do destylacji pod zmniejszonym ciSnieniem?
. Na czym polega destylacja frakcyjna?
. Jakie parametry wplywaja na stopien rozdzielczosci kolumny rektyfikacyjnej?
. Jakie wlasciwosci musi posiadac¢ substancja, aby mozna ja bylo poddaé¢ destylacji z para
wodna?
8. Co to sa mieszaniny azeotropowe? Podaj przyklady.
9. Na czym polega istota destylacji azeotropowe;j?
10. Jakie podstawowe warunki BHP musza by¢ zachowane podczas kazdej destylacji bez
wzgledu na jej rodzaj?
11. Podaj nazwy nastepujacych zwigzkéw chemicznych wg nomenklatury IUPAC, uwzgledniajac
izomerie geometryczna:

NOoOurh Wi

a. b. c. HaC
Cl CHg H CN cl —CH, d s

H;C—O H,C NH, HOOC CH,

CH, H H

12. Ktore z podanych zwiazkéw moga istnie¢ w postaci izomeréow geometrycznych? Jezeli tak,
narysuj je w konfiguracji E (E,E jezeli taka wystapi).

2-metylopropen

2-metylopent-2-en

2-etylobut-1-en

2,3-dimetylobut-2-en

2-metyloheks-3-en

okta-2,5-dien

o pe o
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