TECHNOLOGIA CHEMICZNA

Cwiczenie 1

Otrzymywanie kwasu adypinowego z cykloheksanolu
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Odczynniki: Aparatura:
= cykloheksanol, 25g, = kolba trojszyjna okrggtodenna bez szlifow 500 ml — 1 szt.,
d=0,948 g/ml = pret mieszajgcy — 1 szt.,

= kwas azotowy 50%, 91 ml, = termometr 0-100°C — 1 szt.,

= metawanadan amonowy, 0,1 g ® wkraplacz kulisty z kroplomierzem 100 ml —1 szt.,
= zlewka 50 ml—1 szt.,
= zlewka 150 ml—1 szt.,
= zlewka 250 ml -1 szt.,
= kolba ssawkowa 250 ml — 1 szt.,
= Jejek Schotta — 1 szt.,
* naczynko wagowe — 2 szt.,
= cylinder 50 ml — 1 szt.,
= cylinder 100 ml — 1 szt.,
= pipetka z gumkq — 1 szt.,
» bagietka — 1 szt.,
= |ejek szklany — 1 szt.,
= korek szklany — 1 szt.,
= fopatka szklana — 1 szt.,
= pipeta 25 ml—1 szt.,
= kolba stozkowa 100 ml — 3 szt.,
= krystalizator 300 ml — 1 szt.
» szpatutka metalowa — 1 szt.
= ptytka porcelanowa — 1 szt.

Wykonanie:

Reakcje nalezy prowadzi¢ pod wyciggiem !

Do kolby tréjszyjnej zaopatrzonej w mieszadto mechaniczne, termometr, wkraplacz i
umieszczonej w tazni wodnej, wla¢ 91 ml 50% kwasu azotowego. Uruchomi¢ mieszadto. Kwas
ogrzewac na tazni wodnej do temperatury ok. 90°C. Odwazony cykloheksanol (25 g) przenies¢
do wkraplacza. Gdy temperatura kwasu osiggnie 90°C, doda¢ do kolby 0,1 g metawanadanu
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amonowego (Uwaga 1). Nastepnie powoli wkropli¢ 10-15 kropel (nie wiecej !)

cykloheksanolu. Po krétkim czasie indukcji zaczynajg wydziela¢ sie brunatne dymy tlenkow
azotu. Nalezy wowczas wymieni¢ stopniowo wode w fazni na zimng. W momencie, gdy
temperatura zawartosci kolby obnizy sie do 60°C, rozpoczg¢ wkraplanie cykloheksanolu z taka
szybkoscig, by temperatura mieszaniny utrzymywata sie pomiedzy 55 a 60°C (Uwaga 2).

Po dodaniu catej ilosci cykloheksanolu, co nastepuje po uptywie ok. 0,5 godz. od
rozpoczecia wkraplania, kontynuowaé prowadzenie reakcji dopdki temperatura mieszaniny
bedzie rosta, a gdy zacznie obniza¢ sie rozpoczgé powolne ogrzewanie wody w fazni az do
wrzenia i utrzymywac mieszanine na wrzacej fazni do momentu zaprzestania wydzielania sie
tlenkoéw azotu (Uwaga 3).

Wytaczy¢é mieszadto. Usungé mieszadto, termometr i wkraplacz. Gorgcg mieszanine
przelac¢ do zlewki poj. 250 ml pozostawionej na siatce azbestowej. Pozostawi¢ do ostygniecia
do temperatury pokojowej (Uwaga 4). Nastepnie schtodzi¢ mieszanine w wodzie z lodem
przynajmniej do 5°C i przesaczy¢ na lejku ze szklanym dnem porowatym. Przemywa¢ matymi
porcjami wody (Uwaga 5) az do negatywnej préoby na tlenki azotu z udziatem
fenylenodiaminy. Po doktadnym odsgczeniu otrzymany osad przenies¢ do zwazonego
uprzednio krystalizatora i pozostawi¢ do wysuszenia na powietrzu (dalsze czynnosci wykonuje
sie na nastepnych zajeciach).

Wysuszony produkt nalezy zwazy¢, oznaczy¢ temperature topnienia i zawartosé kwasu
adypinowego w surowym produkcie (Uwaga 6) oraz obliczy¢ wydajnosé¢ w stosunku do

wydajnosci teoretyczne;j.

Uwagi:

~

Metawanadan amonowy spetnia role katalizatora reakcji.

2. Nalezy uwazaé, aby szybkosc¢ wkraplania cykloheksanolu nie byta zbyt duza gdyz grozi to wybuchem
catej mieszaniny reakcyjnej. Gdy temperatura mieszaniny bedzie obnizac sie ponizej 55°C, mozna
nieco zwiekszy¢ szybkos¢ wkraplania cykloheksanolu. Gdy temperatura przekroczy 60°C nalezy
szybko zmieni¢ wode w tazni na zimng zmniejszajqgc rownoczesnie szybkos¢ wkraplania. Podczas
dodawania cykloheksanolu zaczynajg wydzielac sie bezbarwne krysztaty produktu.

3. Zwykle wystarcza ogrzewanie okotfo 1 godz. Podczas ogrzewania pierwotnie wydzielony osad ulega
rozpuszczeniu.

4. Od czasu do czasu zawartos¢ zlewki naleZy zamieszaé bagietkqg, co zapobiega zbrylaniu
wytrgcajgcego sie osadu. Powolne chtodzenie umozliwia otrzymanie osadu grubo-krystalicznego.

5. Ze wzgledu na dobrg rozpuszczalnos¢ produktu w wodzie, nalezy przemywac kilkakrotnie bardzo
matymi porcjami lodowatej wody.

6. Oznaczenie zawartosci kwasu adypinowego w produkcie — odwazy¢ na wadze analitycznej ok. 0,1

g produktu z doktadnoscig do 0,001 g. Zwazong probke przeniesc do kolby stozkowej poj. 100 ml i

rozpusci¢ w 50 ml 0,1n NaOH. Nadmiar zasady zmiareczkowac wobec fenoloftaleiny za pomocq 0, 1

n HCl do odbarwienia. Obliczy¢ zawartos¢ kwasu w probce, a nastepnie zawartos¢ procentowq

kwasu w produkcie.



Przygotowanie merytoryczne do zajec¢ obejmuje informacje z zakresu:

1. Podstaw teoretycznych procesow utleniania.

2. Przyktaddw technicznych procesow utleniania, z uwzglednieniem metod otrzymywania
technicznie waznych kwasow dikarboksylowych i ich zastosowania.

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



