CHROMATOGRAFIA CIENKOWARSTWOWA (TLC)

l. Rozdzielanie aminokwasow

1) Przygotowanie komory chromatograficznej

Do komory chromatograficznej wylozonej bibulg nalewa si¢ mieszaning
rozpuszczalnikéw: propanol-1 — amoniak (7:3) (uktad rozwijajacy), aby grubos¢ warstwy
wyniosta 0,5 cm. Komore zamkna¢ 1 odstawi¢ na kilkana$cie minut celem nasycenia jej

parami rozpuszczalnikow.

2) Przygotowanie chromatogramu
Na ptytce chromatograficznej zaznaczy¢ delikatnie otéwkiem linie startu w odlegtosci

ok. 1 cm wzdtuz krétszego boku plytki.

3) Nanoszenie substancji
Za pomoca cienkiej kapilary na linii startu w réwnych odleglo$ciach nanie$¢ kolejne
roztwory wzorcowe aminokwasOw i ich mieszaning. Plamki mozna suszy¢ ostroznie

zimnym strumieniem powietrza.

4) Rozwijanie chromatogramu

Ptytke wlozy¢ do uprzednio przygotowanej komory chromatograficznej tak, aby dolna
krawgdZ byta w momencie zanurzenia mozliwie réwnolegta do powierzchni cieczy
w komorze. Nalezy zwrdci¢ uwage, aby krawedzie boczne nie dotykaty $cian komory,
gdyz powoduje to nierbwnomierne wznoszenie si¢ rozpuszczalnika na wysokos$¢ okoto
0,5 cm od gory. Plytke nalezy nastgpnie wyjacé, zaznaczy¢ czolo rozpuszczalnika

1 wysuszy¢ doktadnie suszarka.

5) Wywotanie chromatogramu
Wysuszong ptytke ustawi¢ w pozycji pionowej i spryska¢ roztworem ninhydryny.
Nastepnie wstawic ptytke do suszarki o temp. 105°C na okoto 10 min. Zaznaczy¢ plamki

odpowiednich aminokwasow.

ZESTAW AMINOKWASOW:
| DL-alanina 1 L-lizyna

Il L-leucyna IV mieszanina aminokwasow



Il.  Rozdzielanie izomerow nitroaniliny

Wykona¢ analogicznie jak przy rozdziale aminokwasow. Jako uklad rozwijajacy zastosowac
mieszaning benzen:octan etylu (4:1). Plamki zwigzkoéw sa barwne i wywolanie nie jest

konieczne.

Roztwory do nanoszenia:
| o-nitroanilina

I m-nitroanilina

[11 p-nitroanilina

IV mieszanina wszystkich izomeréw
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Rys. 1. Wyglad chromatogramu i definicje niektorych wielkos$ci stosowanych
w chromatografii cienkowarstwowej



CHROMATOGRAFIA KOLUMNOWA

Na dnie kolumny chromatograficznej umieszczamy niewielkg ilos¢ waty i napetniamy
silikazelem do % wysokosci. Na tak przygotowana kolumne wprowadzamy 1-1,5 mL
mieszaniny barwnikow. Chromatografi¢ prowadzimy dodajac kolejno nastgpujace eluenty:

octan etylu, mieszanina etanolu i acetonu w stosunku 1:4. Rozdzielone barwniki zbieramy do

osobnych kolbek.
W opisie ¢wiczenia poda¢ barwe mieszaniny substancji, przebieg chromatografii oraz

barwy substancji wchodzacych w sktad mieszaniny.

“eluent

=1 - mieszanina
barwnikdéw

Z{ -wypelnienie
i kolumny

Rys. 2. Zestaw aparatury do chromatografii kolumnowej



BADANIE SKEADU BARWNIKOW ROSLIN
ZIELONYCH

W sktad barwnika ro$lin zielonych wchodzg chlorofile: a 1 b oraz karotenoidy: karoten

i ksantofil.
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Wykonanie: Zielone liscie uciera si¢ w mozdzierzu z odrobing piasku (w celu
tatwiejszego zniszczenia tkanek komorkowych) i kilkoma kroplami acetonu, a nastgpnie
za pomoca kapilary nanosi si¢ na ptytke i1 rozwija w uktadzie aceton:toluen (1:2). Probke
nalezy nanosi¢ kilkakrotnie w tym samym miejscu, zachowujac jednoczesnie matg Srednice
plamki. Po rozwinigciu nalezy szybko analizowa¢, gdyz barwniki tatwo blakng. Plamki obu

chlorofili sg blisko siebie, wyraznie natomiast oddziela si¢ od nich karoten 1 ksantofil.

Odczynniki wrazliwe na zanieczyszczenie powietrza w laboratorium: Produkty

stanowigce bardzo dobre adsorbenty takie jak na przyklad silikazel czy tez ptytki do
chromatografii cienkowarstwowej (TLC) powinny by¢ chronione przed atmosfera panujaca
w laboratorium. Tego typu materiaty nalezy przechowywaé w specjalnych pojemnikach, gdyz
na przyklad ptytki do TLC znajdujace si¢ w kontakcie z laboratoryjnym powietrzem

stopniowo tracg aktywnos$¢, co oczywiscie wptywa na ich zdolnosci separacyjne.



EKSTRAKCJA JODU Z ROZTWORU JODKU POTASU
CHLORKIEM METYLENU

Do rozdzielacza o pojemnosci 100 mL wla¢ 20 mL roztworu jodku w jodku potasu
i ekstrahowa¢ 15 mL chlorku metylenu. Po doktadnym wytrzasnigciu pozostawié zawarto$c¢
do rozdzielenia si¢ warstw. Warstwe organiczng przenies¢ do erlenmajerki.

Ekstrakcje powtorzy¢ 3-krotnie, obserwujac zachodzace zmiany. Pordéwnaj, czy
ekstrakcja 1-krotna (45 mL chlorku metylenu), czy 3-krotna ta samg ilo$cig rozpuszczalnika
(3 x 15 mL) jest bardziej wydajna.

Rys. 3. Oddzielanie roztworow w rozdzielaczu: a — polozenie rozdzielacza podczas
oddzielania dolnej warstwy, b — potozenie rozdzielacza podczas wyréwnywania ciSnienia

Proces ekstrakcji stosowany jest do wydzielania, np. z roztworu wodnego, substancji
lepiej rozpuszczajacej si¢ w cieczy, nie mieszajacej si¢ z woda. Ekstrakcje prowadzi sie
najczesciej w rozdzielaczach. Podczas mieszania si¢ dwoch ciektych faz w rozdzielaczu
bardzo czesto wytwarza si¢ nadci$nienie, w zwigzku z czym proces nalezy prowadzi¢
nadzwyczaj ostroznie, usuwajac nadcis$nienie z wnetrza naczynia. W tym celu wylot
rozdzielacza nalezy skierowa¢ ku gorze (rys. 3b), najlepiej pod wyciagiem, a nastepni
ostroznie wyroOwnac¢ cisnienie, otwierajac powoli kurek. Pod Zadnym pozorem wylotu
rozdzielacza nie mozna kierowa¢ w kierunku laboratorium lub ku sgsiadom. Szczegodlnie
niebezpieczne sg ekstrakcje fazy wodnej, zawierajgcej weglany, rozpuszczalnikami takimi jak
np. chloroform, zawierajagcymi niewielkie ilo$ci chlorowodoru. Tworzy si¢ wowczas
dwutlenek wegla, a powstale nadci$nienie moze wyrzuci¢ zawarto$¢ naczynia na zewnatrz.

Podczas ekstrakcji nalezy zaktada¢ okulary 1 r¢kawice ochronne.



EKSTRAKCJA SUBSTANCJI STALYCH
W APARACIE SOXHLETA

Aparat Soxhleta stuzacy do ekstrakcji ciaglej substancji stalych goracym
rozpuszczalnikiem pokazano na rys. 4a. Substancj¢ przeznaczong do ekstrakcji umieszcza si¢
w gilzie A wykonanej z twardej bibuty filtracyjnej. Gilzg wsuwa si¢ do wewnetrznej rury
aparatu B, pod ktérym montuje si¢ kolbe C wypetiong rozpuszczalnikiem do ekstrakcji.
U gory aparatu montuje si¢ chlodnice zwrotng D. Kolbe z rozpuszczalnikiem ogrzewa si¢
do osiggnigcia stanu tagodnego wrzenia zawartosci. Pary rozpuszczalnika przeptywaja
do chtodnicy, tam skraplajg si¢ i zostajg zawrdcone do gilzy. Po zebraniu takiej porcji
rozpuszczalnika w gilzie, ze jego gorny poziom osigga wysoko$¢ bocznej rurki F, ekstrakt
zostaje przelany syfonem do kolby. Proces ten powtarza si¢ automatycznie az do zakonczenia
ekstrakcji.

Po zakonczeniu ekstrakcji rozpuszczalnik nalezy odparowaé na wyparce prozniowej

(rys. 4b) w catosci. Wnioski z ¢wiczen umie$ci¢ w sprawozdaniu.

a) b)
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Rys. 4. a - aparat Soxhleta; b — laboratoryjna wyparka obrotowa typu Unipan 350



EKSTRAKCJA ZWYKORZYSTANIEM
KWASOWO-ZASADOWYCH WEASCIWOSCI
WYODREBNIONEGO ZWIAZKU

Czesto zdarza si¢, ze w wyniku reakcji otrzymujemy mieszaning, w ktorej skiad
wchodzg zwigzki o wlasciwosciach, kwasowych, zasadowych i obojetnych (w réznych
kombinacjach). Mozna je wowczas rozdzieli¢ wykorzystujac te whasciwosci, tzn. stosujgc
do ekstrakcji wodne roztwory kwaséw lub zasad.

Zwiazki o charakterze kwasnym (fenole, kwasy karboksylowe) rozpuszczajg si¢
w wodnych roztworach zasad, tworzac sole, 1 w ten sposob mozna je oddzieli¢ od zwigzkow
obojetnych, ktore pozostaja w fazie organicznej. Po rozdzieleniu faz kwasy mozemy odzyskac
(o ile nam na nich zalezy) przez zakwaszenie roztworu wodnego, a nast¢pnie odsaczenie (jesli

sa to zwiazki state) lub kolejna ekstrakcje, tym razem juz rozpuszczalnikiem organicznym.

RCOOH + NaOH —— RCOONa'* + H,0

rozpuszczalne w wodzie

RCOONa* + HCI — RCOOH + NacCl

Zwiazki o wlasciwosciach zasadowych (aminy) rozpuszczaja si¢ w wodnych
roztworach kwasow 1 analogicznie mozna je oddzieli¢ od zwiazkéw obojetnych przez
ekstrakcje rozcienczonym kwasem (zwigzki obojetne pozostang w fazie organicznej).
Po rozdzieleniu faz wolne aminy odzyskuje si¢ przez potraktowanie roztworu ich soli zasada
(np. NaOH), a nastgpnie ekstrakcje rozpuszczalnikiem organicznym lub przez saczenie,

w zaleznos$ci od wlasciwosci fizycznych aminy.

RNH, + NaOH —— RNH3* + CI" (chlorek amoniowy,
rozpuszczalny w wodzie)

RNH3*CI + NaOH ——= RNH, + NaCl + H,0

Jezeli obecne w ekstrahowanej mieszaninie zwigzki kwasne lub zasadowe stanowia
jedynie zanieczyszczenie i nie sg dla nas interesujace, to ich wodne ekstrakty odrzuca si¢ bez
dalszego ich wyodrebniania. Mowimy wtedy, ze kwas czy aming odmywa sig¢, np. wodnym
roztworem NaHCOs (czy HCI).



Schemat stopniowego rozdzielania mieszaniny trzech zwigzkow O, Z 1 K

o wiasciwosciach odpowiedni: obojetnych (O), zasadowych (Z) i kwasnych (K) pomiedzy

fazg wodng i organiczng (np. chloroform) przedstawiono narys. 5.
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Rys. 5. Schemat rozdzielania mieszaniny zwigzkéw o wlasciwosciach kwasowych (K),
zasadowych (Z) 1 obojetnych (O)



DESTYLACJA PROSTA

Do kolby okraglodennej o pojemnosci 250 mL wla¢ 130 mL mieszaniny i zmontowaé
zestaw do destylacji prostej. Po wrzuceniu kamyczkow wrzennych kolbe ogrzewac i1 zbiera¢
destylat z szybkoscig 2-3 kropel na sekunde¢ do cylindra miarowego.

Zanotowa¢ poczatkowa temperatur¢ oraz temperatury po odebraniu kazdych 5 mL
destylatu.

W opisie ¢wiczenia umiesci¢ tabele z odczytami temperatury oraz wykres zaleznos$ci

temperatury od objetosci destylatu. Poréwnac¢ wyniki dla destylacji prostej i frakcyjne;.

Mieszaniny do destylacji:

1) octan etylu (77°C)
dioksan (102°C)
2) chlorek metylenu (40°C)
octan etylu (77°C)
3) aceton (56°C)
toluen (111°C)
4) etanol (78°C)
chlorek metylenu (40°C)
5) heksan (69°C)
dioksan (102°C)
6) aceton (56°C)
woda
7) metanol
woda

Podczas destylacji cieczy moze nastapi¢ jej przegrzanie, tzn. ogrzanie powyzej
temperatury wrzenia. Wowczas, w wyniku wibracji lub obniZenia ci$nienia, zaczyna si¢
spontaniczne wrzenie, zwane potocznie ,,rzucaniem”. Dlatego tez, podczas destylacji cieczy
nalezy intensywnie miesza¢, np. mieszadlem magnetycznym, badz tez doda¢ ,.kamyczki
wrzenne”, np. wyprazony kaolin. Kaolin nalezy dodawa¢ do zimnej jeszcze cieczy/ Po

jednorazowym uzyciu ,.kamyczek wrzenny” traci swoje wlasciwosci.



DESTYLACJA FRAKCYJNA

Do kolby okragtodennej o pojemnosci 250 mL wlaé¢ okoto 130 mL mieszaniny
1 zmontowac¢ zestaw do destylacji frakcyjnej. Po wrzuceniu kamyczkow wrzennych kolbe
ogrzewac 1 zbiera¢ destylat do cylindra miarowego. Zanotowac¢ poczatkowa temperature oraz
temperature po zebraniu kazdych 5 mL destylatu.

W opisie ¢wiczenia umiesci¢ tabelke z odczytami temperatury oraz wykres zalezno$ci
temperatury od objetosci destylatu (zaznaczy¢ przedgon, frakcje gldwne, frakcje posrednie,

pogon oraz temperatury wrzenia sktadnikow mieszaniny).

Rys. 6. Zestaw do destylacji frakcyjnej; a — kolumna typu Vigreux



DESTYLACJA AZEOTROPOWA

Do kolby o pojemnosci 250 mL zaopatrzong w nasadke azeotropowa i chlodnice wlaé
mieszaning rozpuszczalnikéw: toluen, woda, etanol (1:1:1). Wrzuci¢ kamyki wrzenne
1 prowadzi¢ destylacje.

Obserwowac zbierajace si¢ warstwy w nasadce azeotropowej.

Nasadka
azeotropowa

Rys. 7. Zestaw do destylacji z nasadkg azeotropowa.



DESTYLACJA PROZNIOWA

Do kolby destylacyjnej o pojemnosci 100 mL wla¢ 50 mL DMF. Przeprowadzié
destylacje prozniowg zbierajgc poszczegdlne frakcje: przedgon, frakcja gtdéwna, pogon.

Zanotowac temperatur¢ wrzenia i porownac z literaturowg pod normalnym cisnieniem.

Kapilara

Rys. 8. Zestaw do destylacji pod zmniejszonym ci$nieniem

Praca pod zmniejszonym ci$nieniem (,.pod préznig”). Zmniejszone ci$nienie uzywane

jest podczas takich operacji jak: destylacja, sgczenie, sublimacja, liofilizacja i suszenie
w eksykatorach prézniowych lub suszarkach prozniowych. Wszelkie prace pod
zmniejszonym ci$nieniem nalezy prowadzi¢ pod wyciagiem lub za specjalnym ekranem,
zabezpieczajagcym przed odtamkami szkta w przypadku implozji. Podczas prowadzenia prac
pod zmniejszonym ci$nieniem nalezy bezwzglednie nosi¢ okulary ochronne. Ze wzgledu na
niebezpieczenstwo implozji do wszelkich prac prowadzonych: ,pod proéznig” nie mozna
uzywa¢ naczyn z plaskim dnem, takich jak np. kolby stozkowe. Wyjatek stanowia —
specjalnie wykonane z grubego szkta — kolby ssawkowe — stosowane do saczenia pod
zmniejszonym ci$nieniem. Wigksze aparaty lub eksykatory prozniowe bywaja pokryte
warstwg przezroczystego tworzywa, ktore w przypadku awarii, podobnie jak w szybach

samochodowych, zabezpiecza przed powstaniem ostrych odtamkow szkta.



DESTYLACJA Z PARA WODNA

W kolbie okragglodennej umie$ci¢ mieszaning: 2 g o-nitrofenolu i 2 g p-nitrofenolu,
rozpuszczong w 30 mL wody. Doda¢ kamyki wrzenne i zmontowacé zestaw do destylacji
z parg wodng. Wytworzy¢ par¢ wodna w kociotku napelnionym do 2/3 objetosci. W celu
niedopuszczenia do kondensowania si¢ zbyt ilo$ci pary wodnej w kolbie, powoli ogrzewamy
jej zawarto$¢. Gdy woda w kociotku zacznie wrze¢, obserwowa¢ wydzielanie si¢
pecherzykoéw pary wodnej w kolbie 1 destylowanie cieczy. Destylacje prowadzi¢ do momentu,

gdy wptywajacy do odbieralnika destylat jest klarowny.

Rurka do
Wyrownywania
ci$nienia

Naczynie
do wytwarzania
pary

z substancja
destylowana

Rys. 9. Zestaw do destylacji z para wodna



KRYSTALIZACJA ACETANILIDU ZWOQODY

Odwazy¢ 2 g acetanilidu i umies$ci¢ w zlewce o pojemnosci 250 mL, doda¢ 60 mL
wody 1 ogrzewa¢ do wrzenia. Acetanilid staje si¢ ciekly i1 tworzy olej w wodzie. Nastgpnie
dola¢ porcjami gorgcg wode stale mieszajac 1 ogrza¢ roztwor do tagodnego wrzenia,
az acetanilid rozpusci si¢. Jezeli roztwdr nie jest bezbarwny, to nalezy nieznacznie go
ochtodzi¢, doda¢ wegla aktywnego i ogrzewa¢ do wrzenia przez kilka minut, aby usunaé
barwne zanieczyszczenia. Prawie gorgcy roztwér przesaczy¢ przez karbowany sgczek,
umieszczony na lejku na plaszczu grzejnym. Przesacz zebra¢ do zlewki, nakry¢ szkietkiem
zegarkowym 1 szybko schlodzi¢, energicznie mieszajac. Nastepnie odstawié roztwor na
30 min, aby catkowicie wydzielil si¢ osad. Krysztaly odsaczy¢ na lejku Biichnera, przemy¢
dwukrotnie 5 mL wody (aby usuna¢ przylegajacy do krysztaldéw macierzysty tug) i wycisnaé
na lejku za pomoca duzego korka szklanego. Lejek przewrdci¢ na bibule filtracyjng
o podwojnej grubosci lub szkietko zegarkowe i pozostawi¢ krysztaly do wysuszenia na
powietrzu do nastepnych zaje¢. Przy suszeniu krysztatlbw na powietrzu wskazane jest
przykrycie zwigzku krazkiem z bibuly, podziurkowanej tak, aby umozliwi¢ ulatnianie
rozpuszczalnika.

Wysuszong substancj¢ nalezy zwazy¢, obliczy¢ wydajnos¢ krystalizacji 1 oznaczy¢

temperature topnienia.

Lejek szklany
z saczkiem

karbowanym \\\\‘“’///

Plaszcz grzejny

Do pompki
wodnej

Rys. 10. Zestaw do sgczenia: a — 0sadu; b — na gorgco; ¢ - pod zmniejszonym ci$nieniem



KRYSTALIZACJA Z ROZPUSZCZALNIKA PALNEGO

Odwazyc¢ 2,5 g p-acetanilidu (lub innego zwiagzku zgodnie z zaleceniem prowadzacego
¢wiczenia) 1 umiesci¢ w kolbie okraglodennej o pojemnosci 100 mL pod chtodnicg zwrotng
(rys.11a), doda¢ niewielka ilo$¢ rozpuszczalnika (etanolu Iub innego w zalezno$ci
od krystalizowanej substancji) i ogrzewaé¢ do wrzenia. W przypadku gdyby substancja nie
ulegta rozpuszczeniu, doda¢ nastgpne porcje rozpuszczalnika, az do momentu catkowitego
rozpuszczenia. Gorgcy roztwor przesaczyC przez karbowany saczek. Przesacz ochlodzié,
wytrgcony osad przesaczy¢ na lejku Biichnera, a uzyskany produkt pozostawi¢ do wysuszenia
na powietrzu do nastgpnych zajgc.

Wysuszong substancje nalezy zwazy¢, obliczy¢ wydajnos¢ krystalizacji i oznaczy¢

temperatur¢ topnienia.

Rys. 11. a - Zestaw do ogrzewania pod chtodnica zwrotng; b — Aparat do mierzenia
temperatury topnienia typu Boetius: 1 - blok grzewczy, 2 - termometr w ostonie, 3 - lampa
o$wietlajaca probke od dotu, 4 - lampa oswietlajaca termometr i uktad optyczny, 5 - regulacja
ostrosci, 6,7 - uklad optyczny, 8 - regulacja jasnosci, 9 - przewod opornicy regulujacy
ogrzewanie bloku, 10 - szklane pokrywy bloku i probki, 11 - transformator o$wietlenia,
12 - prébka



STRACANIE ROZPUSZCZALNIKIEM

1. Odwazy¢ w matej zlewce 0,5 g glicyny. Nastgpnie rozpusci¢ w niewielkiej ilosci
wody. Wkrapla¢ ostroznie etanol az do catkowitego wytracenia osadu. Powstaty osad
odsgczy¢ na lejku Biichnera, wysuszy¢ i1 zwazy¢. Obliczy¢ wydajno$¢ strgconej

glicyny.

Podobnie post¢gpowac z:
1. kwas benzoesowy rozpusci¢ w acetonie — stragci¢ wodg
2. kwas salicylowy rozpusci¢ w etanolu — straci¢ woda

3. naftalen rozpusci¢ w acetonie — straci¢ woda



KRYSTALIZACJA

Krystalizacja z H20 (na gorgco) — probka 1-2 g
1. acetanilid

2. fenyloseryna

Krystalizacja z rozpuszczalnikow lotnych (na gorgco) — probka 2 g
1. p-bromonitrobenzen z etanolu
2. benzanilid z etanolu
3. dicykloheksylidenoglukofuranoza z eteru naftowego
4. pentaacetylo-p-D-glukoza z metanolu
5

p-nitroacetanilid z etanolu

Stracanie z mieszaniny rozpuszczalnikiem

4. glicyna w wodzie — stracanie etanolem

5. kwas benzoesowy w acetonie — stragcaniec woda
6. kwas salicylowy w etanolu — stracanie woda
7

naftalen w acetonie — stracanie woda



SUBLIMACJA

Parownic¢ porcelanowa zawierajacag 2,5 g naftalenu przykry¢ krazkiem bibuty
z matymi otworami i odwrdconym lejkiem szklanym. Noézke lejka zatka¢ korkiem z waty.
Parownicg postawi¢ w plaszczu grzejnym (rys. 12a). Po tagodnym ogrzaniu parownicy pary
czystej substancji przechodza przez otwory w bibule i kondensuja na wewnetrznych
sciankach lejka. Zebrac i zwazy¢ sublimat.

Obliczy¢ wydajnos¢ sublimacji.

b) W~

HZimny
palec”

- Probéwka
ssawkowa

Rys. 12. Zestaw do sublimacji: a — pod normalnym ci$nieniem; b — pod zmniejszonym
ci$nieniem

Podczas sublimacji nalezy unikaé przegrzania, poniewaz powoduje to stopienie
zwigzku, czasami takze jego rozklad, a tym samym straty. Do zbierania przesublimowanej

substancji mozna przystapi¢ dopiero po ochtodzeniu aparatury.



CHROMATOGRAFIA —wymagania

1. Chromatografia cienkowarstwowa (TLC)

a) absorbenty stosowane w chromatografii cienkowarstwowej

b) wykonanie chromatogramu:

- wybor rozpuszczalnika do rozwijania probek (szereg eluotropowy rozpuszczalnikow)
- rozwijanie i wywolanie

- warto$¢ R

c) zastosowanie chromatografii cienkowarstwowej
2. Chromatografia bibulowa i jej zastosowanie

3. Chromatografia kolumnowa

a) absorbenty stosowane w chromatografii kolumnowej
b) rodzaje kolumn chromatograficznych

C) wybor rozpuszczalnika do chromatografii absorbcyjnej
d) wypelnienie i nanoszenie substancji na kolumng

e) rozwijanie chromatogramu

f) zastosowanie chromatografii kolumnowej
4. Chromatografia gazowa

5. BHP (praca z toksycznymi substancjami organicznymi)



EKSTRAKCJA - wymagania

Teoria ekstrakcji
prawo podziatu Nernsta

efekt wysolenia

Rodzaje ekstrakcji
zwykla jednokrotna

zwykta wielokrotna

Ekstrakcja cieczy
prosta
ciggta

rozpuszczalnikami optycznie czynnymi

Ekstrakcja osadow
prosta

ciggla ciat statych

Czynnosci i technika ekstrakcji
wybor rozpuszczalnika
stosowane srodki suszace

metody zatgzania

BHP (sposoby postepowania ze zwiazkami palnymi i trujacymi)



DESTYLACJA —wymagania

Destylacja frakcyjna
Destylacja prézniowa

Destylacja azeotropowa

Ll

Destylacja z para wodna

l. Wymagania teoretyczne
Krzywa zaleznos$ci temperatury od ilosci destylatu w zaleznosci od sktadu mieszaniny

Zasada dziatania kolumny rektyfikacyjne;j

w o

Zasada 1 zalety destylacji frakcyjnej, pod zmniejszonym ci$nieniem, azeotropowe;j,
z parg wodng

4. Wplyw cis$nienia na temperatur¢ wrzenia

5. Substancje rozdzielane przez frakcyjna, prézniowa, azeotropowa, z parg wodng

6. Rodzaje destylacji pod zmniejszonym ci$nieniem

1. Aparatura
1. Zestawy do destylacji

2. Rodzaje chtodnic, kolumn, pomp préozniowych i ich zastosowanie

1. Pomiar temperatury wrzenia

IV. BHP
1. Zapobieganie przegrzewaniu si¢ cieczy
2. Zasady postgpowania z palnymi rozpuszczalnikami

3. Praca z aparatura pod zmniejszonym ci$nieniem



KRYSTALIZACJA | SUBLIMACJA —wymagania

b)

Teoria i metody wykonywania krystalizacji i sublimacji
krystalizacja ze stopu

substancje organiczne i nieorganiczne ulegajace sublimacji

Technika wykonywania krystalizacji
dobor rozpuszczalnika

mieszaniny chtodzace

sposoby przyspieszania krystalizacji
metody sgczenia

pomiar temperatury topnienia

wplyw temperatury i czasu na przebieg krystalizacji

Aparatura
krystalizacja z rozpuszczalnika palnego

sublimacja pod normalnym i zmniejszonym ci§nieniem

4. BHP (sposoby post¢powania z palnymi toksycznymi rozpuszczalnikami)



