PODSTAWOWE TECHNIKI PRACY
LABORATORYJNEJ: OCZYSZCZANIE SUBSTANCJI
PRZEZ DESTYLACJE | EKSTRAKCJE

CEL CWICZENIA
Zapoznanie studenta z metodami rozdziatu mieszanin na drodze destylacji i
ekstrakcji.

Zakres obowiazujgcego materiatu
Destylacja. Destylacja frakcyjna. Temperatura wrzenia. Ekstrakcja. Prawo
podziatu Nernsta. Rozpuszczalnos¢. Wysalanie. Roztwor: nienasycony,
nasycony, przesycony. Rozpuszczanie zwigzkow z wigzaniami jonowymi i
kowalencyjnymi w rozpuszczalnikach polarnych i niepolarnych. Azeotropia,
azeotropy, pH roztworéw wodnych, obliczenia zawigzane z pH roztwordw.

Literatura
e A. Bielanski, "Podstawy chemii nieorganicznej", PWN, 2009.
e L. Pauling, P. Pauling, "Chemia", PWN, 1998.
e M.J. Sienko, R.A. Plane, "Chemia Podstawy i zastosowania", WNT, 2002.

Sprzet: Odczynniki:

kolba stozkowa - 250cm?® chloroformowy roztwor kwasu
kolba kulista - 500cm? 2-hydroksybenzoesowego
chtodnica Liebiega wodny roztwor kwasu

nasadka do destylaciji 2-hydroksybenzoesowego
termometr (ze szlifem) chloroform

tapy NacCl (staty)

statyw

podnosnik

czasza grzejna

regulator mocy

porcelanka

lejek

szkietko zegarkowe
rozdzielacz z korkiem

2 zlewki — 250 cm?®
pH-metr (ew. papierki wskaznikowe)
cylinder miarowy — 100 cm?®
naczynko wagowe

waga



OPIS WYKONANIA CWICZENIA

Zadanie 1

Destylacja
Okoto 250 cm® chloroformu zanieczyszczonego kwasem 2-hydroksybenzo-
esowym wlewamy do kolby kulistej (D) o pojemnosci 500 cm® zawierajacej
kawatki porcelanki. Kolbe umieszczamy w czaszy grzejnej (H) ustawionej na
podnosniku (P) i przy pomocy tapy mocujemy jg do statywu. Chtodnice
Lebiega (C) z nasadkag destylacyjng umieszczamy na odpowiedniej wysokosci
i taczymy z kolbg destylacyjng (D) a nastepnie przymocowujemy tapg do
statywu (patrz schemat). Dolny wlot chtodnicy (W) taczymy z wezem
gumowym doprowadzajgcym zimng wode, natomiast wlot gérny (W) z wezem
gumowym odprowadzajgcym wode z chtodnicy do zlewu. Jako odbieralnik
podstawiamy kolbe stozkowa (R) o poj. 250 cm®.

A-nasadka, C-chfodnica, D-kolba destylacyjna, H-czasza grzejna, R-odbieralnik, T-termometr,
W-doprowadzenie i odprowadzenie wody do chfodnicy, P -podno$nik

Czasze grzejng (H) taczymy przewodem z regulatorem mocy, ktory
podtgczamy do pragdu. Poczatkowo pokretto regulatora ustawiamy na potowe
zakresu skali. Kiedy roztwor osiggnie temperature wrzenia zmniejszamy
pokrettem regulatora moc grzania tak, aby zapewni¢ rownomierne i niezbyt
intensywne wrzenie mieszaniny w kolbie destylacyjnej. Destylacje prowadzimy
do momentu oddestylowania ok. 75% objetosci mieszaniny. W trakcie
doswiadczenia kilkakrotnie sprawdzamy temperature wrzenia cieczy. Krople
otrzymanego destylatu oraz mieszaniny poddanej destylacji nanosimy na
szkietko zegarkowe i po ich odparowaniu obserwujemy réznice miedzy nimi.
Nastepnie roztwor z kolby destylacyjnej (po ostygnieciu) zlewamy w catosci do
butelki z napisem "Chloroform z kwasem 2-hydroksybenzoesowym®”, a destylat
do butelki z napisem "Chloroform destylowany".

Po zakonczeniu doswiadczenia demontujemy zestaw do destylaciji.



Zadanie 2
Ekstrakcja

UWAGA: przed przystapieniem do ¢wiczenia sprawdz szczelnos¢ rozdzielacza!

A. Okoto 20 cm® wody zawierajacej kwas 2-hydroksybenzoesowy wlewamy do
rozdzielacza. Przy pomocy pH-metru (ewentualnie papierka wskaznikowego)
sprawdzamy wartos¢ pH tego roztworu i zapisujemy w tabeli | (opracowanie
wynikéw). Do rozdzielacza z kwasem 2-hydroksybenzoesowym dodajemy
20 cm® destylowanego chloroformu. Rozdzielacz zamykamy korkiem
szklanym i wstrzgsamy przez okoto 3 minuty (pamietaj o odprowadzeniu par
chloroformu poprzez ostrozne otwarcie kranu rozdzielacza). Po tym czasie
rozdzielacz umocowujemy w statywie i czekamy do momentu catkowitego
rozdzielenia sie warstw. Warstwe chloroformowg (dolng) zlewamy do zlewki
podstawionej pod rozdzielacz (pamietamy przy tym o wyjeciu z rozdzielacza
szklanego korka) i nastepnie wlewamy do butelki z napisem "Chloroform z
kwasem 2-hydroksybenzoesowym". Sprawdzamy pH roztworu wodnego i
zapisujemy jego warto$¢ w tabeli I. Opisane powyzej czynnosci powtarzamy
jeszcze dwukrotnie na tej samej porcji wodnego roztworu kwasu 2-
hydroksybenzoesowego. Wartosci pH uzyskane po kolejnych ekstrakcjach
zapisujemy w tabeli I.

B. Do nowej porcji 20cm® wodnego roztworu kwasu  2-
hydroksybenzoesowego umieszczonego w rozdzielaczu dodajemy 2,5¢g
statego NaCl i wytrzgsamy do momentu rozpuszczenia sie soli. Za pomocag
pH-metru (ewentualnie papierka wskaznikowego) sprawdzamy a nastepnie
zapisujemy w tabeli | wartos¢ pH wodnego roztworu tego kwasu. Do
rozdzielacza dodajemy 20 cm?® czystego chloroformu i wszystkie czynnosci
wykonujemy tak jak opisano w czesci A. Ekstrakcje powtarzamy jeszcze
dwukrotnie na tej samej porcji wodnego roztworu kwasu @ 2-
hydroksybenzoesowego z dodatkiem NaCl. Wartosci pH uzyskane po
kolejnych ekstrakcjach zapisujemy w tabeli |.

C. Do 20cm® wodnego roztworu kwasu 2-hydroksybenzoesowego
znajdujgcego sie w rozdzielaczu dodajemy jednorazowo 60 cm® czystego
chloroformu i wytrzgsamy jak opisano w czesci A. Po zlaniu warstwy
chloroformu z kwasem 2-hydroksybenzoesowym i wlaniu go do odpowiednio
opisanej butelki sprawdzamy i zapisujemy w tabeli | wartos¢ pH warstwy
wodnej pozostatej w rozdzielaczu.

OBSERWACJE | WYNIKI

Zadanie 1
Wyglad kropli roztworu uzytego do destylacji oraz kropli destylatu po
odparowaniu chloroformu



Zadanie 2

Porownaj wartosci pH roztworow wodnych po kolejnych ekstrakcjach w
zadaniu A a nastepnie w zadaniu B.

Porownaj wartosci pH roztworéw wodnych po jednokrotnej ekstrakcji z zadania
C z wartoscig pH roztworu wodnego po trzech ekstrakcjach z zadania A.

OPRACOWANIE WYNIKOW

Zadanie 1

Na podstawie obserwacji obu kropli roztworu przed i po destylacji wyjasnij, na
czym polega réznica pomiedzy nimi.

Zadanie 2
Zgodnie z podanym ponizej przyktadem, oblicz dla kolejnych pomiaréw i
zapisz w tabeli | stezenie jondw H', stezenie niezdysocjowanego kwasu w
warstwie wodnej oraz catkowite stezenie kwasu w warstwie wodnej.

Przyktadowe obliczenia

Dla roztworu o pH=3,5 (przyktadowa wartos¢ pH uzyta do obliczen) stezenie
jonéw wodorowych wyznaczamy ze wzoru:
pH = -log[H*] stad [H"]=10""

czyli
[H*] = 10 = 0,000316mol/dm?= 3,16:10* mol/dm?

Poniewaz badany kwas jest jednoprtonowy (HA) i dysocjuje wg. rownania
HAS H' + A,
stezenie zdysocjowanego kwasu w roztworze wodnym wynosi:
[A]=[H"=3,16-10*mol/dm?
Stezenie niezdysocjowanego kwasu [HA] obecnego w warstwie wodnej,
obliczmy korzystajgc ze wzoru na statg dysocjacji (pK; dla kwasu 2-

hydroksybenzoesowego wynosi 2,969)
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pK;=-logK; stad 2,969 =-logK; czyli K;=0,001074
« AT

1

A~ ATH ]
[HA K,

[HA] -stezenie niezdysocjowanego kwasu,
K -stata dysocjacji kwasu.

dla naszego przyktadu:

3,16-10*.3,16-10"
0,001076

[HA] = = 0,000093 mol/dm? = 9,3:10™° mol/dm?

Catkowite stezenie kwasu w warstwie wodnej jest sumg stezen kwasu
niezdysocjowanego [HA] i zdysocjowanego [AT], a zatem:

[AT+ [HA] = 3,16:10* mol/dm® + 9,3-10°° mol/dm® = 4,09:10* mol/dm?

Tabela |
Wartosé | Stezenie _ Stezenlg kwasu | Catkowite stezenie
niezdysocjowanego. kwasu
Badany roztwér pH jonéw H* | w warstwie wodnej | w warstwie wodnej
[mol/dm?] [mol/dm?] [mol/dm?]

Wodny roztwor kwasu
2-hydroksybenzoesowego przed
ekstrakcjg

Wodny roztwor po | ekstrakgji

Wodny roztwdr po 1l ekstrakcji

Wodny roztwér po |l ekstrakcji

Wodny roztwdr kwasu
2-hydroksybenzoesowego z NaCl
przed ekstrakcjg

Wodny roztwor po | ekstrakcji

z NaCl

Wodny roztwor po 1l ekstrakcji

z NaCl

Wodny roztwér po Il ekstrakciji
z NaCl

Wodny roztwér po jednokrotnej

ekstrakcji 60 cm® CHCl,




Jak zmienia sie zawartos¢ kwasu 2-hydroksybebzoesowego po jednokrotnej
ekstrakcji duzg iloscig chloroformu w poréwnaniu z trzykrotng ekstrakcjg matymi
porcjami chloroformu?

W jaki sposob dodatek NaCl wptywa na proces ekstrakcji kwasu 2-
hydroksybenzoesowego z roztworu wodnego?
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Ocena za kolokwium Ocena za raport Ocena za wykonanie ¢éwiczenia
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Podpis prowadzacego




