Cwiczenie 6

METODY ROZDZIELANIA MIESZANIN | OCZYSZCZANIA ZWIAZKOW
CHEMICZNYCH (CZESC 11)

Obowiazujace zagadnienia:

e Ekstrakcja (definicja, rodzaje ekstrakcji, cechy dobrego ekstrahenta, od czego zalezy
efektywnos¢ ekstrakcji?);

Prawo podziatu Nernsta, wspotczynnik podziatu Nernsta;

Destylacja (definicja, rodzaje destylacji);

Prawo Daltona, prawo Raoulta;

Chromatografia (definicja, podzial metod chromatograficznych, chromatografia
cienkowarstwowa, wspotczynnik Ry, faza stacjonarna, faza ruchoma).

UWAGA: STUDENCI SA PROSZENI O PRZYNIESIENIE NA ZAJECIA TRAWY LUB INNEJ
ROSLINY ZIELONEJ (NP. NATKI PIETRUSZKI)

Cwiczenie 1. Ekstrakcja ciagla w aparacie Soxhleta

Odczynniki: metanol, zielone czesci roslin (liscie lub todygi)
Sprzet: kolba do destylacji, aparat Soxhleta, bibula, czasza grzejna, kamyczki wrzenne
Uwaga! Cwiczenie wykonywa¢ pod dygestorium
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Rys.1 Aparat Soxhleta

Do kolby okragtodennej wla¢ ok. 100 ml metanolu wrzuci¢ kamyczek wrzenny. Gilze
wykonang z bibuty wypetni¢ drobno pokrojonymi lis§¢mi dowolnej rosliny zielonej. Nastepnie
tak przygotowana gilz¢ umiesci¢ w aparacie Soxhleta. Wiaczy¢ przepltyw wody w chlodnicy
zwrotnej pamietajac, o odpowiednim ustawieniu wlotu i wylotu wody. Wilaczyé czasze
grzejng i rozpocza¢ ogrzewanie kolby z rozpuszczalnikiem. Po pewnym czasie gilza napeini
si¢ sptywajacym z chlodnicy alkoholem, a tym samym rozpocznie si¢ proces ekstrakcji. Gdy



poziom roztworu stanie si¢ wyzszy niz wysokos¢ wylotu rurki syfonowej caty rozpuszczalnik
przeleje si¢ samoczynnie Z powrotem do kolby okraglodennej, konczac tym samym pierwszy
cykl ekstrakcji. Aparat pracuje cyklicznie — napelniajac si¢ ponownie porcja $§wiezego
rozpuszczalnika. Podczas ¢wiczenia ekstrakcje powtdrzy¢ 3 krotnie obserwujac zmiang
zabarwienia rozpuszczalnika wraz z postgpem ekstrakcji. Przerwaé ekstrakcje, odlaczy¢
plaszcz grzejny, a kolbg z roztworem zostawi¢ do kolejnego ¢wiczenia 3.

Cwiczenie 2. Ekstrakcja

Odczynniki: metanol, heksan, zielone czesci roslin (liScie lub todygi)
Sprzet: mozdzierz porcelanowy, lejek, saczek, probowka

Odwazy¢ 3 g materiatu roslinnego, przenie$¢ do suchego mozdzierza porcelanowego
i doda¢ 4 ml alkoholu metylowego. Tak przygotowany materiat roslinny rozciera¢ energicznie
thuczkiem przez 5 minut. Doda¢ kolejne 2 ml alkoholu i dalej rozciera¢ (5 minut). Zawiesing
alkoholowa zdekantowaé¢ do probowki. Do zawartosci mozdzierza doda¢ 7 ml heksanu
1 ekstrahowa¢ barwniki ponownie (5 minut). Ponownie zdekantowa¢ zawiesing do probowki.
Porcjg 2 ml metanolu przemy¢ mozdzierz i thuczek, przenoszac popluczyny do proboéwki.
Probowke zatka¢ korkiem 1 wytrzasnag¢ zawartos$¢, a nastepnie odstawi¢ w ciemne miejsce na
okoto 15 min., gdy drobna zawiesina opadnie na dno, przesgczyC ekstrakt do suchej
probowki.

Cwiczenie 3. Rozdzial mieszaniny poprzez destylacje
Odczynniki: mieszanina otrzymana w ¢w. 1
Sprzet: zestaw do destylacji, kamyczki wrzenne
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Rys.2. Zestaw do destylacji



Mieszaning z ¢wiczenia 1 nalezy rozdzieli¢ poprzez destylacje (nalezy pamigtaé, aby
do kolby wrzuci¢ kamyczek wrzenny!). W tym celu nalezy zmontowaé zestaw do destylacji
wedlug zalgczonego schematu na rysunku 2. Nastepnie nalezy wlaczy¢ przeptyw wody
pamietajac o prawidlowym ustawieniu wlotu 1 wylotu wody. Wlaczy¢ czaszg grzejng
rozpoczynajac proces destylacji. Nalezy zanotowaé temperature, gdy ciecz zacznie wrzec.
Destylat nalezy zbiera¢ w odbieralniku i przerwac destylacje, gdy w kolbie pozostanie ok. 10
ml ekstraktu.

Cwiczenie 4. Chromatografia cienkowarstwowa

Odczynniki: Zageszczony roztwor barwnikow fotosyntetycznych z ¢w.3, heksan, aceton
Sprzet: komora chromatograficzna, ptytka chromatograficzna pokryta warstwg krzemionki
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Rys. 4. Przyktadowy chromatogram TLC

Rys. 3. Schematyczny obraz procesow zachodzacych w czasie ; o
rozdziatu barwnikow fotosyntetycznych

rozwijania chromatogramu na ptytce chromatograficznej

Do komory chromatograficznej wla¢ faz¢ ruchoma (heksan : acteon 6:1 (v/v)) w takiej
ilosci, aby pokryta dno 0,5 centymetrowa warstwg. Zamkna¢ komore, odczeka¢ 15 minut az
komora nasyci si¢ parami rozpuszczalnika. Przygotowa¢ ptytke chromatograficzng (3x6 cm),
zaznaczy¢ lini¢ startu 1 cm od dotu plytki, nastepnie nanies¢ 10 pL ekstraktu barwnikow
roslinnych otrzymanych w 2 i 3 ¢wiczeniu. Plamki powinny znajdowac si¢ w odleglosci 1 cm
od brzegu ptytki. Podczas nanoszenie probek nalezy zwroci¢é uwage na to zeby plamka nie
miata $rednicy wickszej niz 4 mm. Tak przygotowang plytke nalezy wlozy¢é do komory
chromatograficznej. Rozwijanie chromatogramu nalezy przerwaé, gdy faza ruchoma bedzie
Icm przed koncem ptytki.

Po rozwinigciu chromatogramu obliczy¢ wartosci Rg poszczegdlnych sktadnikow
rozdzielanej mieszaniny.
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