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Работа № 1

Название: ПЕРЕКРИСТАЛЛИЗАЦИЯ
I. Практическая часть.

1. Предлагаемое для перекристаллизации вещество – проба №____________ (на перекристаллизацию необходимо взять 50-100 мг вещества).
2. Составление таблицы растворимости и выбор подходящего растворителя из набора предлагаемых растворителей (в каждую пробирку берется минимальное количество очищаемого вещества и растворителя).

Температура плавления очищаемого вещества, определенная «грубым» методом, составляет ________0С.
	Растворители
	Т. кип. растворителя,
0С
	Растворимость

	
	
	при 20 0С
	при т. кип. растворителя
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	2.
	
	
	

	3.
	
	
	

	4.
	
	
	

	5.
	
	
	

	6.
	
	
	

	7.
	
	
	

	8.
	
	
	


3. Схема установки для перекристаллизации:

4. Прибор для отделения кристаллов из раствора с названием деталей установки:
5. Прибор для определения температуры плавления:
II. Идентификация очищенного соединения
Определение температуры плавления и сравнение с температурой плавления произвольных двух соединений:
а) температура плавления очищенного соединения – 
б) температура плавления соединения 1 (…………………………..) – 
в) температура плавления соединения 2 (…………………………...) – 
III. Вывод:
IV. Препарат сдан __________________(подпись преподавателя).

Посуда и приборы

В случае если растворителем при перекристаллизации служит вода – два стакана по 50 мл, химическая воронка, воронка Бюхнера (или воронка Шотта) определенного размера (и определенной пористости), колба Бунзена, три маленькие пробирки, стеклянная палочка, скальпель, часовое стекло, капилляр и прибор для определения температуры плавления.
В случае если растворителем является органический растворитель, вместо двух стаканов берется один, маленькая круглодонная колба на 50 мл, холодильник (либо воздушный, либо Либиха, или шариковый). Вся остальная посуда – как и при перекристаллизации из воды.
Работа № 2

Название: ВОЗГОНКА (СУБЛИМАЦИЯ) 

ПРИ АТМОСФЕРНОМ ДАВЛЕНИИ
I. Практическая часть
1. Предлагаемое для возгонки вещество – проба № _____________________ (на возгонку необходимо взять 50 - 100 мг вещества).
2. Температура плавления (возгонки) очищаемого вещества, определенная «грубым» методом, составляет ________0С.
3. Схема установки для возгонки:
II. Идентификация очищенного соединения

Определение температуры плавления и сравнение с температурой плавления произвольных двух соединений:

а) температура плавления очищенного соединения – 
б) температура плавления соединения 1 (…………………………........) –
в) температура плавления соединения 2 (………………………….......) –
III. Вывод:
IV. Препарат сдан __________________(подпись преподавателя).

Посуда и приборы

Маленькая ступка с пестиком, фарфоровая чашка, химическая воронка, скальпель, часовое стекло, капилляр и прибор для определения температуры плавления.
Работа № 3

Название: ПРОСТАЯ ПЕРЕГОНКА 

ПРИ АТМОСФЕРНОМ ДАВЛЕНИИ

I. Практическая часть

1. Предлагаемое для перегонки соединение – проба № _________________ (на перегонку необходимо взять 50 - 70 мл вещества).
2. Схема установки с учетом температуры кипения очищаемого соединения:
3. Построить кривую перегонки:
II. Идентификация перегнанного продукта

Определив температуру кипения очищенного соединения, определяют его показатель преломления и сравнивают с n
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 и т. кип. двух произвольных соединений:

а) n
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очищенного соединения – 
б) n
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 соединения 1 (…………………………...........) – 
т. кип. 
в) n
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 соединения 2  (…………..…………………..........) – 
т. кип.
III. Вывод:
IV. Препарат сдан ______________________(подпись преподавателя)

Посуда и приборы

Круглодонная колба на 100 мл на шлифе с насадкой Вюрца на шлифе (в качестве перегонной колбы), определенный холодильник (либо для перегонки низкокипящих, либо для перегонки высококипящих соединений), алонж, два приемника на 50 мл, термометр на шлифе, стеклянная палочка, рефрактометр.

Работа № 4

Название: ФРАКЦИОННАЯ ПЕРЕГОНКА БИНАРНОЙ
СМЕСИ ПРИ АТМОСФЕРНОМ ДАВЛЕНИИ
(РЕКТИФИКАЦИЯ)

I. Практическая часть

Для перегонки предлагается 30 - 50 мл пробы №______________
1. Собирают установку (привести рисунок):
2. При перегонке собирают предгон первой фракции, первую фракцию, предгон второй фракции, вторую фракцию. Объемы всех фракций измеряются и составляется график: объем отгона – температура кипения (оставшийся остаток в перегонной колбе может быть отнесен ко второй фракции).
II. Идентификация исследуемых фракций
1. Определяются показатели преломления обеих основных фракций и сравниваются с показателями преломления и температурами кипения соединений, представленных в таблице.
Таблица. Константы компонентов бинарных смесей
	Вещество
	Формула
	Т. кип. 0С
	n
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	Хлороформ
	CHCl3
	61.2
	1.4450

	Четыреххлористый углерод
	CCl4
	76.3
	1.4630

	Толуол
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	110
	1.4969

	Ацетон
	CH3C(O)CH3
	56.24
	1.3591

	о-ксилол
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	144
	1.5054

	м-ксилол
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	139.3
	1.4972

	n-ксилол
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	138.5
	1.4958


2. Количественное соотношение компонентов смеси определяется в объемных процентах по кривой разгонки.
III. Вывод:
IV. Препарат сдан _____________________(подпись преподавателя)
Посуда и приборы

Круглодонная колба на шлифе на 100 мл, дефлегматор, насадка Вюрца, холодильник Либиха, алонж с отводом для хлоркальциевой трубки, четыре мерных цилиндра на шлифах на 25 мл с пробочками, термометр на шлифе, стеклянная палочка, рефрактометр.

Работа №5

Название: ПЕРЕГОНКА С ВОДЯНЫМ ПАРОМ

I. Практическая часть

Для перегонки с водяным паром предлагается 10-15 мл соединения (анилин, бутил бромистый или другое соединение). 

1. Собирают установку (привести рисунок):
2. Осуществляют нагрев парообразователя и, после появления пара, начинают нагревать колбу с перегоняемым соединением до завершения его перегонки (пока дистиллят не перестанет разделяться на две фазы в отдельной пробирке). Когда будет перегоняться только вода, открывают зажим на тройнике и лишь после этого прекращают нагревание паровика.
3. Дистиллят переносят в делительную воронку для отделения органического слоя от водного с последующим выполнением экстракции.
II. Вывод:
III. Продукт сохранен для выполнения экстракции.
Работа выполнена ________________________(подпись преподавателя)
Посуда и приборы
Парообразователь, перегонная колба, холодильник, алонж, колба-приемник 
(1 шт), пробирка, делительная воронка.

Работа № 6
Название: ЭКСТРАКЦИЯ СОЕДИНЕНИЙ ИЗ РАСТВОРОВ 
I. Цель работы:

II. Растворимость экстрагируемого вещества (привести литературные данные по растворимости в различных растворителях):

III. С учетом пункта II, осуществляем выбор подходящего экстрагента, удовлетворяющего следующим ниже требованиям: 

а)
б)

в)

г)

д)
е)

ж)

IV. Схема установки (с обозначение основных элементов):
V. Практическая часть
1. Водный раствор соединения, полученного перегонкой с водяным паром, переносят в делительную воронку соответствующего размера и дают расслоиться. После этого разделяют слои, перенося органическое соединение в колбочку-приемник № 1. К водному слою в делительной воронке прибавляют требуемое количество нужного экстрагента. Придерживая пробку одной рукой и закрытый кран – другой, переворачивают воронку и плавными круговыми движениями вращают ее в течение нескольких секунд, чтобы образовался круговорот (но не надо трясти). При перевернутой воронке открывают кран, чтобы стравить давление (давление может значительно возрастать при использовании летучих растворителей, например, эфира). Закрывают кран, продолжение вращения повторяют более энергично. И снова стравливают давление. Это проделывают несколько раз до прекращения увеличения давления. После этого делительную воронку можно потрясти, чтобы перемешать ее содержимое, но трясти слишком энергично и долго не следует, поскольку может образоваться эмульсия, которую будет трудно разрушить.
2. Затем зажимают воронку лапкой или вставляют в кольцо и дают постоять, чтобы произошло разделение фаз и между ними установилась резкая граница. Для этого может потребоваться много времени, если взбалтывание было слишком сильным. Иногда коагуляция ускоряется плавным вращением. Образовавшаяся эмульсия иногда разрушается при добавлении нескольких капель спирта типа пентанола или октанола или небольшого количества нейтрального электролита, например, хлорида натрия (который растворится в водном слое). После разделения слоев пробку удаляют и нижний* (водный) слой сливают в колбочку № 2, а верхний (например, эфирный, так называемые эфирные вытяжки) переносят в колбочку № 1. Процесс экстракции обычно повторяют несколько раз, объединяя порции экстракции для дальнейшей обработки.
Необходимо во всех случаях хранить оба слоя до завершения работы.
3. Для удаления следов воды из вытяжек (колбочка № 1) их высушивают подходящим осушителем несколько дней.
4. Для выделения вещества из экстракта содержимое колбочки № 1 фильтруют через фильтр в круглодонную колбочку № 3. Затем растворитель экстрагент отгоняют, используя простую перегонку, или испаряют с помощью либо водоструйного насоса, либо роторного вакуум-испарителя. Органическое соединение, оставшееся в перегонной колбе, в случае необходимости подвергается дальнейшей очистке.

 * Если в качестве экстрагента применяется растворитель, удельный вес которого больше 1, например, хлороформ, то нижним будет слой органического растворителя.

VI. Результаты выполнения работы:
	Экстрагируемое вещество
	Экстрагент
	V водн. 
фазы, мл
	Разовый
объем

экстрагента,

мл
	Кол-во

операций
	Осушитель
	Внеш. вид целевого продукта
	Выход 

в г (мл) 

и в %
	Т. пл.

или n
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целевого

продукта

	Название,

формула
	Т. пл.
	Т. кип.
	Название,

формула
	Т. кип.
	d
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VII. Выводы по работе:
Препарат сдан __________________________(подпись преподавателя).
Посуда и приборы
Делительная воронка, 2 конические или плоскодонные колбочки на 20-30 мл с пробками, химическая воронка, прибор для простой перегонки, водоструйный насос или роторный вакуум-испаритель.
Работа № 7

Название: РАЗДЕЛЕНИЕ СМЕСИ ВЕЩЕСТВ 
МЕТОДОМ ТОНКОСЛОЙНОЙ ХРОМАТОГРАФИИ (ТСХ) 
В ЗАКРЕПЛЕННОМ СЛОЕ
I. Цель работы:

II. Практическая часть
1. Подготовка хроматографической пластинки.
Из стандартной пластинки силуфола вырезается пластинка размером 50x90 мм (размеры могут быть и другими). Параллельно нижнему краю пластинки на расстоянии 5 мм простым карандашом, без нажима, проводится черта (стартовая линия).
2. Нанесение веществ.
Для хроматографирования предлагается двух- или трехкомпонентная смесь и ряд свидетелей.
Образец и свидетели наносятся на стартовую линию индивидуальными капиллярами в виде 1-2% раствора. Перед нанесением веществ на пластинку конец капилляра погружают в раствор (капилляр заполняется под действием капиллярных сил), затем необходимо слегка прикоснуться кончиком к сорбенту, стараясь при этом не повредить его поверхность, чтобы не вызвать некоторого искажения капли при проявлении. Расстояние между точками нанесения должно быть не менее 6-8 мм, а наносимое пятно должно быть не более 2 мм в диаметре (это требует тонкого капилляра для нанесения пробы).
После нанесения пятен пластинку оставляют на 3-5мин для удаления растворителя.
3. Разделение веществ на пластинке.
Это осуществляют в хроматографической камере, для чего пластинку с нанесенными образцами помещают в плоскодонный сосуд подходящего размера с пришлифованной крышкой (хроматографическую камеру), в которой налит растворитель (элюент) с высотой слоя 3-5 мм. Пластинку устанавливают в камере вертикально. Надо помнить, что при помещении пластинки в камеру нанесенные пробы не должны оказаться ниже уровня жидкости. Элюент, продвигаясь за счет капиллярных сил по пластинке вверх, увлекает за собой разделяемые вещества. По окончании хроматографирования пластинку вынимают, отмечают карандашом положение фронта растворителя и хроматограмму высушивают.
4. Обработка хроматограммы.
Обнаружение веществ на хроматограммах осуществляют по пятнам при хроматографировании окрашенных веществ. Если пятна на хроматограмме не окрашены и не флуоресцируют в ультрафиолетовом свете, хроматограмму опрыскивают подходящими реактивами, дающими окрашивание с соответствующими компонентами при помощи пульверизатора, или пластинку помещают в закрытый сосуд, в котором находится несколько кристалликов иода. Отмечают положение пятен на хроматограмме.
III. Данные по анализу:

	1. Номер исследуемой смеси

	

	2. Концентрация раствора исследуемой

смеси (с указанием растворителя)

	

	3. Используемые свидетели

(с указанием концентраций растворов 

и растворителей)


	
	
	
	

	4. Качественный и количественный

состав элюента


	

	5. Марка хроматографической пластины


	

	6. Проявление (подчеркнуть)
	(визуальное, в парах иода, УФ детектирование и др.)




	Рис. пластинки ТСХ:

	Rf
компонентов

смеси
Rf свидетелей
Rf (1)
Rf (2)
Rf (3)
Rf (4)



IV. Выводы по работе:

V. Работа выполнена _________________________(подпись преподавателя).
Посуда и приборы
Хроматографическая силуфоловая пластинка, капилляры (5 штук), камера для хроматографирования, эксикатор с кристаллами иода и несколькими миллилитрами воды в том случае, если хроматограмму невозможно проявить оптическими методами.

Работа № 8
Название: МНОГОКРАТНАЯ ПРОСТАЯ ЭКСТРАКЦИЯ 
ТВЕРДЫХ ВЕЩЕСТВ
I. Практическая часть

1. Собирают прибор для экстракции вещества из твердого образца – экстрактор Сокслета, состоящий из круглодонной колбы, насадки-экстрактора и обратного холодильника:
Экстрагируемый материал (                                     ) помещают в заранее приготовленном бумажном патроне в экстрактор. В колбу наливают необходимое количество (                                   мл) определенного растворителя (                                       ) и нагревают до кипения (теплоноситель выбирают с учетом природы и температуры кипения растворителя). Пары растворителя, поднимаясь по боковой трубке, конденсируются в обратном холодильнике, и растворитель стекает каплями на экстрагируемый материал.
Когда экстрактор заполнится растворителем до уровня сгибаемой трубки сифона, экстракт сбрасывается по сифону в круглодонную колбу и процесс повторяется. Таким образом, экстрагируемый материал каждый раз обрабатывается порцией чистого растворителя, а экстрагируемое вещество скапливается в колбе.
П. Выделение целевого продукта.
Переносят содержимое колбы с экстрактора Сокслета в другую круглодонную колбу, из которой растворитель удаляют либо простой перегонкой, либо на водоструйном насосе, либо на роторном испарителе. Остаток в колбе представляет собой…………………………………………………………………..
III. Вывод:
IV. Продукт сдан _______________________________(подпись преподавателя)
Посуда и приборы
Экстрактор Сокслета, круглодонная колба на шлифе, прибор для простой перегонки или роторный испаритель в зависимости от способа отгонки растворителя.
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