WYDREBNIENIE OLEJKOW ETERYCZNYCH

Cel ¢wiczenia

Celem ¢wiczenia jest wyodrgbnienie limonenu ze skoérki pomaranczy lub
mandarynki na drodze destylacji z parg wodna.
Limonen ze wzgledu na silny zapach znalazt zastosowanie jako dodatek do perfum.
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SPRZET
Zestaw do destylacji z parg wodna, kolba stozkowa, rozdzielacz, lejek szklany, cylinder
miarowy, elektryczna czasza grzejna, zarodniki wrzenia, wyparka rotacyjna.

ODCZYNNIKI
Skérka z pomaranczy lub mandarynek, chlorek metylenu, bezwodny siarczan sodu.

WYKONANIE

—_

Zestawi¢ aparature do destylacji z parg wodna.

Do kolby dwuszyjnej wsypa¢ material roslinny 10 g (skorki z pomaranczy lub z

mandarynek), 150 ml wody i doda¢ zarodniki wrzenia.

W kolbie dwuszyjnej umiesci¢ wkraplacz z ok 50 ml wody.

Do chtodnicy podtaczy¢ wodg.

Kolbg dwuszyjng ogrzewac czaszg elektryczng utrzymujac tagodne wrzenie

W miar¢ ubywania wody z kolby uzupetia¢ ja woda z wkraplacza

Destylacje przerwac¢ gdy w chlodnicy skrapla si¢ przezroczysty destylat lub w

odbieralniku jest 80 ml destylatu.

8. Destylat przenies¢ do rozdzielacza i ekstrahowac trzema porcjami kazda po 20 ml chlorku
metylenu.

9. Potaczone ekstrakty przenies¢ do kolby stozkowej 1 suszy¢ bezwodnym siarczanem sodu.

10. Osuszone ekstrakty przesaczy¢ przez niewielka ilo$¢ waty umieszczonej na lejku do
uprzednio zwazonej kolby kulistej 1 odparowa¢ na wyparce rotacyjnej chlorek metylenu.

11. Zwazy¢ kolbg z wyizolowanym olejkiem

12. Obliczy¢ zawarto$¢ limonenu w materiale roslinnym.
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EKSTRAKCJA BARWNIKOW Z MATERIALOW ROSLINNYCH

CEL CWICZENIA
Celem ¢wiczenia jest wyodrebnienie barwnikdéw z materiatu ro§linnego metoda ekstrakcji.

Podstawowym barwnikiem chloroplastow (lisci) jest chlorofil- zielony barwnik istotny w
procesie fotosyntezy. Obok niego wystepuja barwniki czerwone i z6élte z grupy karotenoidow,
z ktorych podstawowymi sg karoteny 1 ksantofile.

ksantofil

SPRZET
Zestaw do destylacji z parg wodna, kolba stozkowa, rozdzielacz, lejek szklany, cylinder
miarowy, elektryczna czasza grzejna, zarodniki wrzenia, wyparka rotacyjna.

ODCZYNNIKI
Chloroform, material roslinny (suszona pietruszka lub papryka), wyparka rotacyjna

WYKONANIE

1 Wilozy¢ materiat roslinny (5g suszonej pietruszki lub czerwonej papryki 10g) do gilzy.

2 Zwazy¢ kolbke kulista.

3. W nasadce ekstrakcyjnej umiescic gilze.

4 Do kolby kulistej wlozy¢ zarodniki wrzenia, wla¢ chloroform 1 zamontowac¢ na niej
aparat soxhleta i chtodnice zwrotna.

5 Podtaczy¢ wodg do chtodnicy.

6. Kolbe ogrzewac czasza elektryczng utrzymujac tagodne wrzenie.

7. Ekstrahowac¢ przez jedng godzing.

8 Chloroform odparowac na wyparce rotacyjne;j.

9 Obliczy¢ procentowg zawarto$¢ barwnikéw w materiale roslinnym.



OCTAN n-PROPYLU

H,SO
CH;COOH + CH;CH,CH,OH ——% CH;COOCH,CH,CH; + H,0

ODCZYNNIKI

Stezony kwas octowy, n-propanol, stezony kwas siarkowy, 5% wodny r-r weglanu sodu,
bezwodny siarczan sodu lub magnezu, zarodniki wrzenia.

SPRZET

Kolba kulista dwuszyjna, chiodnica Liebiega, wkraplacz, rozdzielacz, lejek szklany,
elektryczna czasza grzejna.

WYKONANIE

1.

W kolbie dwuszyjnej umie$ci¢, zarodniki wrzenia, 8 cm’ alkoholu n-propylowego i
2,5 cm’ stezonego kwasu siarkowego. Dokladnie wymiesza¢ zawarto$é kolby! W
przypadku ztego wymieszania reagentow mieszanina brunatnieje!

Zmontowaé zestaw do destylacji. W bocznej szyjce kolby umiesci¢ wkraplacz z
mieszaning 15 cm’ stezonego kwasu octowego i 15 cm’ alkoholu n-propylowego.
Zamontowaé odbieralnik (kolba stozkowa) z ok. 30 cm® wody destylowane;.
Zawartos¢ kolby destylacyjnej umiarkowanie ogrza¢ do wrzenia za pomoca
elektrycznej czaszy grzejnej. W momencie osiggni¢cia przez mieszaning temperatury
wrzenia rozpoczaé powolne wkraplanie mieszaniny st¢zonego kwasu octowego i
alkoholu n-propylowego. Szybkos¢ wkraplania regulowa¢ w zaleznosci od szybkosci
destylacji powstajacego estru. Surowy ester destyluje w temperaturze 75-85 °C.
Destylat przenies¢ do rozdzielacza i oddzieli¢ uzyskany ester od fazy wodnej. Do fazy
estrowej dodaé ok. 30 cm’® 5% wodnego r-r weglanu sodu, celem zobojetnienia
surowego destylatu. Zawarto$¢ rozdzielacza silnie wytrzasa¢, zwracajac szczegdlng
uwage na czeste wyréwnywanie cisnienia w rozdzielaczu z ci$nieniem
atmosferycznym.

Rozdzielacz odstawi¢ na kilka minut celem oddzielenia si¢ warstwy organicznej od
warstwy wodnej. Zebra¢ faze estrowg i wodny roztwdr do oddzielnych kolb
stozkowych.

Ester osuszy¢ bezwodnym siarczanem sodu i przesaczy¢ przez niewielka ilos¢ waty
umieszczonej na lejku.

Otrzymuje si¢ ok. 20 cm” surowego octanu propylu.

Obliczy¢ wydajnos¢ reakcji.
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OCTAN IZOPROPYLU

H,SO
CH;COOH + (CH3);CHOH ———% CH3COOCH(CH;), + H,O

ODCZYNNIKI

Stezony kwas octowy, izopropanol, st¢zony kwas siarkowy, 5% wodny r-r weglanu sodu,
bezwodny siarczan sodu lub magnezu, zarodniki wrzenia.

SPRZET

Kolba kulista dwuszyjna, chlodnica destylacyjna Liebiga, wkraplacz, rozdzielacz, lejek
szklany, elektryczna czasza grzejna.

WYKONANIE

1.

9.

10. Otrzymuje si¢ ok. 15-20 cm

W kolbie dwuszyjnej umiesci¢, zarodniki wrzenia, 8 cm’ alkoholu izopropylowego i
2,5 cm’ stezonego kwasu siarkowego. Dokladnie wymiesza¢ zawarto$é kolby! W
przypadku ztego wymieszania reagentow mieszanina brunatnieje!

Zmontowaé zestaw do destylacji. W bocznej szyjce kolby umiesci¢ wkraplacz z
mieszaning 15 cm’ stezonego kwasu octowego i 15 cm’ alkoholu izopropylowego.
Zamontowaé odbieralnik (kolba stozkowa) z ok. 30 cm® wody destylowane;.
Zawartos¢ kolby destylacyjnej umiarkowanie ogrza¢ do wrzenia za pomoca
elektrycznej czaszy grzejnej. W momencie osiggni¢cia przez mieszaning temperatury
wrzenia rozpoczaé powolne wkraplanie mieszaniny st¢zonego kwasu octowego i
alkoholu izopropylowego. Szybkos§¢ wkraplania regulowa¢ w zaleznos$ci od szybkosci
destylacji powstajacego estru. Surowy ester destyluje w temperaturze 75-90 °C.
Destylat przenies¢ do rozdzielacza i oddzieli¢ uzyskany ester od fazy wodnej. Do fazy
estrowej dodaé ok. 30 cm’® 5% wodnego r-r weglanu sodu, celem zobojetnienia
surowego destylatu. Zawarto$¢ rozdzielacza silnie wytrzasa¢, zwracajac szczegdlng
uwage na czeste wyréwnywanie cisnienia w rozdzielaczu z ci$nieniem
atmosferycznym.

Rozdzielacz odstawi¢ na kilka minut celem oddzielenia si¢ warstwy organicznej od
warstwy wodnej. Zebra¢ faze estrowg i wodny roztwdr do oddzielnych kolb
stozkowych.

Ester osuszy¢ bezwodnym siarczanem sodu i przesaczy¢ przez niewielka ilos¢ waty
umieszczonej na lejku.

3 surowego octanu izopropylu.

11. Obliczy¢ wydajnos¢ reakcji.



ACETYLOGLICYNA

H,— COOH CHy— H,— COOH
+ >O —_—>
NH, CH; — € HN— T—CH 3
0

Sprzet
Kolba stozkowa, zlewka, kolba ssawkowa, lejek Bilichnera

Odczynniki
Glicyna (kwas aminooctowy), bezwodnik octowy

Wykonanie

1. W kolbie stozkowej o poj. 100cm’ umiescic: 3,75g glicyny i 20 ml wody i mieszaé przy
pomocy mieszadta magnetycznego az do rozpuszczenia osadu.

2. Nastegpnie doda¢ 9,5 ml bezwodnika octowego 1 miesza¢ przez 20 min.

3. Kolbe wstawi¢ do krystalizatora z lodem i ochtadza¢ przez ok. pét godziny

4. Do lodowki wtozy¢ zlewke z woda.

5. Wydzielone krysztaty odsaczy¢ pod zmniejszonym ci$nieniem na lejku Biichnera i
przemy¢ kilkakrotnie zimng woda.

6. Wydajno$¢ uzyskanego preparatu wynosi ok 70%, t.t. 207-208.

7. Obliczy¢ wydajnos¢ reakcji.



BENZANILID

0
” NaOH
———C—(Cl + <©: NHZ > @ + HCI

Sprzet o—¢C
Kolba stozkowa 200-250 ml, .
kolba ssawkowa, lejek Biichnera HN@
Odczynniki
Anilina, chlorek benzoilu, etanol
Uwaga!
Chlorek benzoilu pobiera si¢ do szczelnie zamknigtego naczynia i1 do kolby reakcyjnej dodaje
si¢ go pod wyciggiem.
Wykonanie
1. W kolbie stozkowej umiescié 2,6cm” aniliny, 22cm® 10% roztworu wodorotlenku sodu i
3,5cm’ (4,3g) chlorku benzoilu
2. Kolbg zamkng¢ korkiem owinigtym folig aluminiowg i wstrzasac.
3. Wydzielajace si¢ duze krysztaly rozbi¢ bagietka
4. Surowy preparat wypada jako bialy osad.
5. Po zakonczeniu reakcji, tj. po zaniknigciu zapachu chlorku benzoilu, sprawdzi¢ sig, czy
mieszanina reakcyjna ma odczyn alkaliczny i doda¢ ok. 10 cm® wody
6. Osad odsgcza si¢ pod zmniejszonym cisnieniem na lejku Biichnera i1 przemy¢
kilkakrotnie wod3.
7. Surowy produkt przekrystalizowac z etanolu (ok. 30 ml)(na tazni wodnej).
8. Otrzymuje si¢ ok 3,5g produktu o t.t. 162°C.
9. Obliczy¢ wydajnos¢ reakeji.



