; s ; ; UNIA EUROPEJSKA
KAPITAL LUDZKI Projekt wspo%fmaqsoyvany przez Unie Europejska EUROBEISKE
ARG STHBAA SRR w ramach Europejskiego Funduszu Spotecznego FUNDUSZ SPOLECZNY

Instrukcje dla studentow, jako materiaty pomocnicze do ¢wiczen laboratoryjnych
z chemii organicznej, przygotowano na podstawie wymienionych ponizej pozyciji:
= Korohoda M.J., Pasko J.R., Cwiczenia z analizy i preparatyki organicznej,
Wydawnictwo Naukowe WSP, Krakow 1998
» Jerzmanowska Z., Analiza jakosciowa zwigzkdéw organicznych, PZWL, Warszawa
1963

» Matysikowa Z., Lenarcik B., Bujewski A., Zbior doswiadczen z chemii organicznej,
WSIP, Warszawal975

CWICZENIE 1

Analiza jakosciowa zwigzkow organicznych

W sktad wiekszosci zwigzkow organicznych ,oprocz podstawowego pierwiastka
jakim jest wegiel, wchodzg réwniez: wodér, azot, siarka, tlen, chlorowce, fosfor,
znacznie rzadziej inne pierwiastki np. metale. Wykrycie poszczegolnych pierwiastkdw
sprowadza sie do rozktadu badanych substancji organicznych na prostsze zwigzki,
ktore identyfikuje sie za pomocg typowych reakcji stosowanych w jakosciowe]
analizie nieorganicznej.

Wszystkie ponizej opisane proby termicznego rozktadu nalezy przeprowadzaé
w suchych probowkach, zawsze pod digestorium i w okularach ochronnych.

Doswiadczenie 1. Wykrywanie wegla i wodoru

~SZCzypte" zwigzku organicznego np. kwasu winowego prazy sie w suchej
probéwce z takg samg iloscig tlenku miedzi (ll). Termiczny rozklad substanciji
organicznej w obecnosci utleniacza CuO prowadzi do powstania CO; i H,0.

C+H+ ,0" - CQ+ H,O

Gazowe produkty reakcji wprowadza sie przy pomocy rurki gumowej do
probowki z wodg wapienng.

Wytrgcanie biatego osadu weglanu wapnia $wiadczy o obecnosci wegla
w badanej prébce.

Ca(OH), + CO; — CaCO3l + H,O

Osiadanie kropelek wody na goérnych, chtodnych scianach probdowki, w ktérej
prowadzi sie prazenie, Swiadczy o obecnosci wodoru w badanej probce.

Doswiadczenie 2. Wykrywanie azotu - metoda Willa i Varrentrappa.
Metodg tg mozna wykrywa¢ azot zwigzany w grupie -NH, (aminowej lub
amidowej) albo grupie =NH (iminowej lub imidowej)

W suchej probowce ogrzewa sie takg samg objetos¢ badanej prébki np.
mocznika i wapna sodowanego (mieszanina NaOH i Ca(OH), ). Gdy z probowki
zaczng sie ulatnia¢ pary, to do jej wylotu nalezy zblizv¢é zwilzony wodg destylowang
uniwersalny papierek wskaznikowy. Zmiana zabarwienia papierka
i charakterystyczny zapach $wiadczg o wydzielaniu sie amoniaku.
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CO(NH,), + 2NaOH — NaCOs + 2 NHat
NH; + H,O — NH4+ + OH

Doswiadczenie 3. Wykrywanie azotu - metoda Lassaigne’a

Jest to metoda ogolna, ktéra pozwala na wykrycie azotu niezaleznie od
sposobu jego zwigzania w zwigzku organicznym.

W suchej probéwce prazy sie kawatek sodu metalicznego wielkosci potowy
ziarnka grochu oraz ,szczypte" badanego zwigzku organicznego np. p-nitroaniliny.

C + N + Na — NaCN

Po rozzarzeniu probowki do czerwonosci wprowadza sie jg do matej zlewki
zawierajgcej ok.10 cm® wody destylowanej. Podczas wykonywania tej czynnosci
nalezy uzywac¢ okularéw ochronnych. Po peknieciu probowki i wytugowaniu jej
zawartosci wodg otrzymany roztwér przesgcza sie do matej zlewki. Przesgcz
zawierajgcy cyjanek sodu traktuje sie roztworem siarczanu(VI) zelaza(ll).

2 NaCN + FeSO, — Fe(CN)z + Nap,SO,4

Fe(CN), + 4 NaCN — Na[Fe(CN)g]

Powstaje cyjanek zelaza(ll), ktory reagujgc z nadmiarem cyjanku sodu daje
heksacyjanozelazian(ll) sodu. Otrzymany roztwor zakwaszamy rozcienczonym
kwasem chlorowodorowym, aby roztworzyé powstajgcy ubocznie wodorotlenek
zelaza(ll).

FeSO, + 2NaOH — Fe(OH) |+ NaySO,

Fe(OH), | + 2HCI — FeCl, + 2H,0
Na koniec roztwér traktuje sie kilkoma kroplami roztworu chlorku zelaza(lll).

3 Nay[Fe(CN)s] + 4 FeCl; — FeyqFe(CN)g]zs + 12 NaCl

Jezeli badana prébka zawierata azot to pojawia sie wowczas ciemnoniebieskie
zabarwienie lub nawet osad pochodzacy od heksacjanozelazianu(ll) zelaza(ll),
zwanego btekitem pruskim.

Doswiadczenie 4. \Wykrywanie siarki

W suchej probéwce prazy sie kawatek sodu metalicznego wielkosci potowy
ziarnka grochu oraz ,szczypte" badanego zwigzku organicznego.

S + 2Na — NaS

Po rozzarzeniu probowki do czerwonosci wkiada sie jg do matej zlewki
zawierajgcej 10 cm® wody destylowanej. Podczas wykonywania tej czynnosci nalezy
uzywac okularow ochronnych. Po peknieciu probdwki i wytugowaniu jej zawartosci
wodg otrzymany roztwOr przesgcza sie do matej zlewki. Przesgcz zawierajgcy
siarczek sodu dzieli sie na trzy czesci o zblizonej objetosci.

Do pierwszej czesci dodajemy roztwor kwasu chlorowodorowego i badamy
zapach wydzielajgcego sie gazu. Intensywny zapach siarkowodoru swiadczy
0 obecnosci siarki w badanej probce.

Na,S + 2 HCI — 2 NaCl + H,S1

Do drugiej czesci dodajemy roztwor azotanu(V) otowiu(ll). Otrzymanie czarnego
osadu $wiadczy o obecnosci siarki w badanej probce.

Na,S + Pb(NOg)z — PbS l+ 2 NaNOs

Do trzeciej czesci przesaczu dodajemy kilka kropli nitroprusydku sodu
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(pentacyjanonitrozylozelazianu(lil)sodu). Obecnos¢ intensywnego fioletowego
zabarwienia swiadczy o wystepowaniu siarki w badanej probce.
Na,S + NazFe(CN)5NO — Na4Fe(CN)5NOS

Doswiadczenie 5. Wykrywanie fosforu

.SZCzZypte" zwigzku organicznego starannie miesza sie z czterokrotnie wiekszg
objetoscig mieszaniny utleniajgcej, sktadajgcej sie z azotanu(V) potasu i weglanu
sodu zmieszanych w stosunku molowym 2:3. Ogrzewanie prowadzi sie¢ do momentu
catkowitego zbielenia zawartosci probowki.

4P + 50, — P40y

PO + 6 Na,CO3; — 4 NazPO, + 6 CO,

Rozgrzang probéwke wklada sie do zlewki zawierajgcej ok. 10 cm® wody
destylowanej i wytugowuije jej zawarto$¢. Roztwor przesgcza sie, a przesacz dzieli sie
na dwie czesci.

Do pierwszej czesci dodaje sie roztwor amoniaku, roztwoér chlorku amonu oraz
roztwér chlorku magnezu. Powstanie biatego osadu swiadczy o obecnosci fosforu
w badanym zwigzku.

Na;HPO4 + MgCl, + NH; — NH4MgPO4 L+ 2 NaCl

Drugg czesc przesgczu przenosi sie do matej zleweczki i ostroznie zadaje go
stezonym kwasem azotowym(V) (podczas zakwaszania silne burzenie ptynu).

Nastepnie dodaje sie roztwér molibdenianu(VI) amonu i ogrzewa do
temperatury 50°C. Powstanie zo6ttego osadu fosforanu(V) molibdeno-amonowego
Swiadczy o obecnosci fosforu w badanej probce.

NazPO, + 12 (NH4)2MOO4 + 24 HNO; — (NH4)3P04’12MOO4 + 21 NH4NO3 +
+ 3 NaNO3+12 H,O
Doswiadczenie 6. Wykrywanie chloru, bromu i jodu

Matg prébke substancji organicznej, np. chloroformu, prazy sie z tlenkiem
wapnia.

Cly, Bry, I + CaO — CaC}, CaBry, Cal,

Rozgrzang probéwke wktada sie do zlewki zawierajgcej ok. 10 cm® wody
destylowanej. RoztwOr sgczy sie a przesgcz zakwasza rozcienczonym kwasem
azotowym(V). Odczyn roztworu nalezy sprawdzi¢ uniwersalnym papierkiem
wskaznikowym. Do zakwaszonego przesgczu dodaje sie roztwor azotanu(V) srebra.

Jezeli wytrgci sie biaty osad dobrze roztwarzalny w wodzie amoniakalnej,
Swiadczy to o obecnosci chloru w badanej probce.

CaCl, +2 AgNO3; — 2 AgCl | + Ca(NO3),

Powstanie zo6#to - biatego osadu umiarkowanie roztwarzalnego w wodzie
amoniakalnej Swiadczy o obecnosci bromu w badanej probce.

CaBr, + 2 AgNO3; — 2 AgBr | + Ca(NO3),

Wytrgcenie zéttego osadu nieroztwarzalnego w wodzie amoniakalnej swiadczy
0 obecnosci jodu w badanej prébce.

Cal, +2 AgNO3; — 2 Agl | + Ca(NOs),
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