TECHNOLOGIA CHEMICZNA

Oksymowanie

Cwiczenie 4a

Otrzymywanie oksymu cykloheksanonu
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2 +(NH,OH), H,SO, —> 2 +H,SO, + 2H,0
Odczynniki: Aparatura:
= cykloheksanon — 37,5 g (39,5 ml) = kolba trojszyjna okrggtodenna — 1000 ml — 1 szt.,
= siarczan hydroksyloaminy — 63,8 g = pret mieszajgcy — 1 szt.,
= wodorotlenek sodu 40% — ok. 28 ml = termometr 0-50°C— 1 szt.,

= woda - 187,5 ml = wkraplacz kulisty z korkiem 100 ml/ — 1 szt.,
= |ejek Buchnera
= kolba ssawkowa
= korek szklany
= {yzka plastikowa
= cylinder 500 ml — 1 szt.,
= cylinder 100 ml — 1 szt.,
= |ejek plastikowy — 1szt.,
= szkietko zegarkowe — 1 szt.,
= zlewka 250 m/ -1 szt.,
= bagietka — 1 szt.,
= fopatka szklana — 1 szt.,
= |ejek szklany

Wykonanie:

Zmontowac zestaw skfadajgcy sie z kolby okragtodennej, umieszczonej w tazni wodnej,
zaopatrzonej w mieszadto mechaniczne, termometr i wkraplacz. W kolbie rozpusci¢ siarczan
hydroksyloaminy w wodzie. Nastepnie wkropli¢ cykloheksanon, utrzymujgc temperature 40°C
(Uwaga 1). Po wkropleniu cykloheksanonu (Uwaga 2) mieszanine zobojetni¢ 40% NaOH do
pH=4. Roztwdér NaOH dodawaé z cylindra matymi porcjami, uwazajgc, aby temperatura
mieszaniny nie przekroczyta 40°C. W trakcie zobojetniania wytrgca sie obfity osad oksymu

cykloheksanonu. Nastepnie oziebi¢ mieszanine do temperatury 5-10°C, osad odsgczy¢ na lejku



Buchnera, przemy¢ maty iloscig lodowatej wody (uzycie wiekszych ilosci wody powoduje
obnizenie wydajnosci). Po doktadnym odsgczeniu produkt pozostawi¢ do wysuszenia.

Zwazy¢ i oznaczy¢ temperature topnienia (na nastepnych zajeciach).

Uwagi:

1. Ze wzgledu na dwufazowy charakter reakcji utrzymywac intensywne mieszanie mieszaniny
reakcyjne;.
2. JezZeli po wkropleniu cykloheksanonu obserwuje sie jeszcze uktad dwufazowy (krople

nieprzereagowanego cykloheksanonu) mieszac dodatkowo, az do momentu osiggniecia
jednorodnego uktadu.

Przygotowanie merytoryczne do zajec¢ obejmuje informacje dotyczgce:

1. Podstaw teoretycznych reakcji addycji i kondensacji.
Technicznych metod otrzymywania oksymu cykloheksanonu i jego zastosowanie.

3. Charakterystyki fizyko-chemicznej substancji wykorzystywanych do przeprowadzenia cwiczenia
(reagentow i substancji pomocniczych) oraz produktow.
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