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Техника безопасности при работе в лаборатории                      органической химии
1. Перед началом работы необходимо ознакомиться со свойствами применяемых и получаемых веществ, уяснить все операции опыта.
2. Приступать к работе можно только с разрешения преподавателя.
3. Во время нагревания жидкостей или твердых веществ не направляйте отверстие посуды на себя или на соседей; не заглядывайте в посуду сверху, так как в случае возможного выброса нагретого вещества может произойти несчастный случай.
4. С концентрированными и дымящимися кислотами работайте в вытяжном шкафу.
5. Аккуратно вносите в пробирку концентрированные кислоты и щелочи, остерегайтесь пролить их на руки, одежду, стол. Если кислота или щелочь попала на кожу или одежду, быстро большим количеством воды смойте их и обратитесь за помощью к преподавателю.
6. Если на кожу попадает разъедающее органическое вещество, то промывание водой в большинстве случаев бесполезно. Следует промывать подходящим растворителем (спиртом, ацетоном). Применять растворитель нужно по возможности быстро и в большом количестве.
7. Излишек взятого реактива не всыпать и не вливать обратно в склянку, из которой он был взят.







Лабораторная работа 1.  «Качественный анализ органических соединений»:

Качественный анализ позволяет установить, какие элементы входят в состав исследуемого вещества. В состав органических соединений всегда входят углерод и водород. Многие органические соединения содержат в своем составе кислород и азот, несколько реже встречаются галоиды, сера, фосфор. Перечисленные элементы образуют группа элементы – органогенов, чаще всего встречающихся в молекулах органических веществ. Однако в органических соединениях может содержаться практически любой элемент периодической системы. Так, например, в лецитинах и фосфатидах (составных частях клеточного ядра и нервной ткани) – фосфор; в гемоглобине – железо; в хлорофилле – магний; в синей крови некоторых моллюсков – комплексно связанная медь.
Качественный элементный анализ состоит в качественном определении элементов, входящих в состав органического соединения. Для этого сначала разрушают органическое соединение, затем превращают определяемые элементы в простые неорганические соединения, которые могут быть изучены известными аналитическими методами.
Элементы, входящие в состав органических соединений, при качественном анализе, как правило, претерпевают следующие превращения:
С→СО2;      Н→Н2О;      N→NH3;      Cl – Cl-;      S→SO42-;     РО42-.
Первой пробой исследования неизвестного вещества для проверки на принадлежность его к классу органических веществ является прокаливание. Очень многие органические вещества при этом чернеют, обугливаются, выявляя таким образом углерод, входящий в их состав. Иногда обугливание наблюдается при действии водоотнимающих веществ (например, концентрированной серной кислоты и т.д.). Особенно резко такое обугливание проявляется при нагревании. Коптящее пламя свечи, горелки – примеры обугливания органических соединений, доказывающие наличие углерода.
При всей своей простоте проба на обугливание является только вспомогательным, ориентировочным приемом и имеет ограниченное применение: ряд веществ нельзя обугливать обычным путем. Некоторые вещества, например, спирт и эфир, уже при слабом нагревании испаряются раньше, чем успеют обуглиться; другие, например, мочевина, нафталин, фталевый ангидрид, возгоняются раньше обугливания.
Универсальным способом открытия углерода в любом органическом соединении не только в твердо, но также в жидком и газообразном агрегатном состояниях, является сжигание вещества с оксидом меди (II). При этом углерод окисляется с образованием углекислого газа СО2, который обнаруживается по помутнению известковой или баритовой воды.

ЭКСПЕРИМЕНТАЛЬНАЯ ЧАСТЬ
ОПЫТ 1. Отношение органического вещества к нагреванию
                                                                          Материалы: сахар, глицерин,
бензойная, винная и лимонная
                                                                  кислоты, крахмал и т.д.
Наибольшее количество (0,1-0,2 г) вещества помещают в маленькую фарфоровую чашечку. Нагревают чашку с веществом в вытяжном шкафу в кольце штатива, либо в щипцах сначала осторожно, затем сильнее и наблюдают: плавится ли вещество, улетучиваются ли, горючи ли его пары, бесцветное или коптящее его пламя, образуются ли при горении пары воды (конденсирующиеся на поднесенной сверху к пламени холодной пробирке). Если вещество не улетучивается полностью, усиливают нагревание осадка до его потемнения (обугливания).
Какой процесс произошел с веществом? Написать равенство реакции.
ОПЫТ 2. Определение углерода и водорода в органическом веществе.
                                                            Материалы: сахар, нафталин, глицерин, 
                                                            крахмал и т.п.; оксид меди (порошок), 
                                                             известковая или баритовая вода, 
                                                              безводный сульфат меди.
В сухую пробирку насыпают 2 г вещества и 1 г оксида меди. Смесь тщательно перемешивают. В верхнюю часть пробирки помещают неплотный кусок ваты, на который насыпают небольшое количество безводного сульфата меди. Пробирку закрывают пробкой с газоотводной трубкой и закрепляют в штативе. Конец газоотводной трубки вводят в заранее приготовленную пробирку с известковой водой. Сначала прогревают всю пробирку, а затем ту часть, где находится смесь оксида меди с веществом. Отметьте, что произошло с известковой водой. Как изменится цвет сульфата меди? На основании чего можно сделать вывод о наличии углерода и водорода в исследуемом веществе?

ОПЫТ 3. Определение азота в азотсодержащем органическом соединении.
                                                    Материалы: карбамид (мочевина), 
                                                    натронная известь (прокаленная смесь 
                                                    NaOH и CaO), красная лакмусовая бумага.
Многие азотсодержащие вещества при нагревании с натронной известью выделяют аммиак, который узнается либо по запаху, либо по посинению влажной красной лакмусовой бумаги:
[image: ]
мочевина
               NH3 +H2O – NH4OH
В пробирке смешивают 0,5 г мочевины с таким же количеством натронной извести. Нагревают. Над выделяющимся из отверстия парами держат, не касаясь стенок, влажную красную лакмусовую бумагу, наблюдают ее посинение. 




ОПЫТ 4. Определение серы в органических соединениях.
                                                 Материалы: тиомочевина, концентрированная
                                                 азотная кислота, раствор хлорида бария.
Метод основан на окислении исследуемого вещества концентрированной азотной кислотой с образованием аниона SO2-4.
[image: ][image: ] Ba2+ + SO42- → BaSO4
     Тиомочевина
Опыт проводят в вытяжном шкафу.
В сухую пробирку помещают кристалик тиомочевины, прибавляют несколько капель концентрированной азотной кислоты и осторожно нагревают. Органическое вещество при этом разрушается, а сера окисляется до аниона SO42-. После прекращения бурых паров оксидов азота в пробирку добавляют раствор хлорида бария. Наблюдается выделение белого осадка.
Не считая этого способа, серу открывают сплавлением органического вещества с металлическим натрием. Образующийся сульфид натрия (…S)+2Na→Na2S переводятся в нерастворимый в щелочах сульфид свинца буро – черного цвета S2-+Pb2+→PbS.
ОПЫТ 5. Определение галогена в галогенсодержащем органическом соединении по Бейльштейну.
                                          Материалы: хлороформ CHCl3, четыреххлористый
                                          углерод CCl4, оксид меди.
Тонкую медную проволоку загибают на конце в петлю и прокаливают этот конец в пламени горелки до прекращения окрашивания пламени. После охлаждения кончик проволоки смачивают исследуемым веществом и вносят в пламя горелки.
Что произошло? Если пламя недостаточно горячо, то в петле закрепляют зернышко оксида меди.

2CHCl3 + 5CuO → CuCl + 4CuCl + 2CO2 + H2O.
Лабораторная работа 2.   «Получение метана методом декарбоксилирования»

          В пробирку, снабженную пробку с газоотводной трубкой, поместите смесь равных весовых частей обезвоженного ацетата натрия и натронной извести. Держа пробирку в горизонтальном положении, нагреть её в пламени микрогорелки. Из газоотводной трубки будет выделяться газ – метан. 
Протекающая реакция – декарбоксилирование ацетата натрия:
СН3СООNа   +   NаОН   →   СН4↑  +   Nа2СО3
Подожгите выделяющийся газ и обратите внимание  - каким пламенем горит метан?  Как правило метан горит несветящимся пламенем. Иногда пламя окрашено в желтый цвет за счет натрия, содержащегося в стекле.
          Убедившись, что метан горит, опустить конец газоотводной трубки в пробирку с раствором перманганата калия, который готовится смешением 1 мл 0,1 н. КМnО4 и 5 мл воды. Убедившись, что обесцвечивания раствора не происходит (почему?), быстро перенести газоотводную трубку из раствора перманганата калия в пробирку с 5 мл бромной воды. Обесцвечивается ли раствор в этом случае (почему?)? 
          В процессе нагревания  исходной смеси наряду с метаном образуется карбонат натрия, наличие которого можно обнаружить следующим образом: охладить  пробирку с исходной смесью и добавить в неё  2-3 мл 2 н.   НСl и быстро соединить её с газоотводной трубкой, которую опускаем в пробирку с 2-3 мл насыщенного раствора гидроксида бария Ва(ОН)2 – что наблюдаете?              
Nа2СО3   +   2НСl  →  2NаСl   +    СО2↑   +   Н2О

СО2   +   Ва(ОН)2   →   Ва СО3↓   +   2 Н2О.





Лабораторная работа 3. «Получение и свойства непредельных углеводородов»

          2.1.   Получение этилена и его свойства 
          В сухую чистую пробирку поместить  8 капель концентрированной сер-ной кислоты, 4 капли этилового спирта и несколько крупинок  Al2O3  в качестве катализатора. Закрыть пробирку пробкой с газоотводной трубкой и поместить конец газоотводной трубки в пробирку с  водой 4-5 каплями  насыщенной бромной воды. Нагреть пробирку со смесью спирта и кислоты на пламени спир-товки.
          Убедившись, что бромная вода обесцвечивается  (почему?), быстро опус-тить конец газоотводной трубки в пробирку с  двумя  мл воды и  двумя каплями 0,1 н   KMnO4,  продолжая нагревание исходной пробирки. Что происходит с розовым раствором марганцовокислого калия? Почему?          
         Убрать газоотводную трубку из раствора и поджечь газообразный этилен у ее конца. Каким пламенем горит этилен светящимся или коптящим?  Рассчи-тать процентное содержание углерода и водорода в молекуле этилена.
          Проиллюстрировать наблюдаемые процессы уравнениями реакций.
                                                                                                                                                  
          2.2.  Получение и свойства ацетилена
          В сухую чистую пробирку поместить  маленький  кусочек  карбида  каль-ция СаС2, добавить к нему две капли воды (немедленно начинается  выделение газообразного ацетилена).  Обратите  внимание  на  характерный запах (соблю-дать технику безопасности !!!) т ехнического ацетилена,  обусловленный нали-чием ядовитых примесей.   Химически чистый ацетилен не имеет запаха. 
            Поджечь ацетилен у отверстия пробирки. Каким пламенем светящимся или коптящим он горит?  Рассчитать процентное содержание углерода и водо-рода в молекуле этилена.
          Быстро закрыть отверстие пробирки пробкой с газоотводной трубкой, ко-    нец  которой погрузить в пробирку с водой с пятью каплями  воды, подкрашен-ной   одной  каплей  0,1 н    КMnO4.  Обесцвечивается  ли  раствор?  Объяснить наблюдаемое.  Вытащить  газоотводную  трубку   из пробирки.
           Добавить в пробирку с СаС2  еще две капли  воды  и опустить газоотвод-ную трубку в пробирку с бромной водой. Что наблюдается? 
           По окончании выделения ацетилена в исходную пробирку добавить одну  каплю спиртового раствора фенолфталеина. Как изменилась окраска раствора в пробирке? Почему?       
           Проиллюстрировать наблюдаемые процессы уравнениями реакций.



[bookmark: _GoBack]Лабораторная работа 4. «Свойства альдегидов и кетонов»
2.1. Окисление формальдегида аммиачным раствором окиси серебра    (восстанавливающая способность формальдегида)

       Альдегиды легко окисляются  и могут служить хорошими восстановителями. Эта реакция протекает особенно легко в присутствии едкой щелочи.
       Хорошим    р е а к т и в о м    н а    а л ь д е г и д ы    служит бесцветный аммиачный раствор окиси серебра. Этот реактив готовят непосредственно перед проведением опыта. 
       Для проведения эксперимента нужны две чистые (!) и сухие пробирки. 
       В каждую пробирку вносим по 1 мл 0,2 н. раствoра AgNO3. 
       В первую пробирку добавляем  1 мл 0,2 н. раствор NaOH. К полученному бурому осадку, помешивая его тонкой стеклянной палочкой, добавляем по каплям 2 н. раствор NH4OH до   растворения   осадка. 
       Во вторую пробирку,  не добавляя щелочи,   прибавить сразу  1 мл 
2 н. раствора NH4OH. Полученный бурый осадок гидрата окиси серебра растворяем, добавляя в пробирку по каплям избыток раствора аммиака.
       К прозрачным растворам в обеих пробирках добавить 0,5-1 мл 1 %-ного формалина (для получения нужной концентрации формальдегида надо 40 %-ный  формалин разбавить дистиллированной водой в 40 раз).
       В первой пробирке практически мгновенно (при комнатной температуре) выпадает черный осадок – восстановленное серебро.
       Во второй пробирке процесс протекает очень медленно (при комнатной температуре). Для ускорения процесса пробирку необходимо осторожно прогреть – на расстоянии 15-20 см от пламени спиртовки. При этом серебро может выделиться на внутренней поверхности стекла  в виде блестящего зеркального налета при условии, что его поверхность не была загрязнена маслами и др.  Поэтому эта реакция называется «реакцией серебряного зеркала».
       Положительной реакций считается и просто   почернение   или даже побурение   бесцветного раствора. Реакция протекает по схеме:


                  
  
               метаналь                                                     метановая кислота




       2.2.  Окисление формальдегида гидратом окиси меди в щелочном растворе  (восстанавливающая способность формальдегида)

       Поместите в пробирку 5 капель  2 н. раствора  NaOH, разбавте его 6 каплями дистиллированной воды и добавьте 2 капли 0,2 н. раствора CuSO4. К выпавшему осадку гидрата окиси меди прибавьте 1 каплю 40 %-ного формалина и хорошо перемешайте раствор. 
       Нагрейте над пламенем спиртовки только верхнюю часть раствора так, чтобы нижняя часть пробирки осталась холодной (для контроля). Нагревать раствор только   до   кипения, кипятить раствор нет надобности.
       В нагретой части пробирки должен выделиться красный осадок металлической меди. Если внутренняя поверхность   пробирки совершенно чистая, осадок отлагается на ней в виде блестящего металлического слоя  − медного зеркала.


       2.3. Самоокисление водных растворов формальдегида (окислительное восстановление). Реакция дисмутации.

       Поместите в чистую пробирку 2-3 капли 40 %-ного формалина и добавьте туда же 1 каплю индикатора – метилового красного (метилрот). Покраснение раствора, после этого, указывает на кислую реакцию среды.
       Альдегиды очень легко окисляются. В водных растворах  это происходит за счет кислорода соседней молекулы альдегида, восстанавливая ее в соответствующий спирт. Эта реакция называется    дисмутацией, или окислительным восстановлением. Протекает этот процесс по схеме


      
        метаналь                  гидратная форма          метановая            метанол  
                                                 метаналя                  кислота

       Вот почему водные растворы формальдегида всегда имеют кислую реакцию.

       2.4. Открытие ацетона переводом его в иодоформ

       Поместите в чистую пробирку 1 каплю раствора иода в иодистом калии и 
5 капель  2 н. раствора  NaOH. К обесцвеченному раствору образовавшегося иодноватистого натрия добавьте 1 каплю водного раствора ацетона. Сразу же (при комнатной температуре) выпадает желтовато-белый осадок с характерным запахом иодоформа. Ход процесса отражается схемами

                  I2   +   2NaOH   →   NaOI   +   NaI  +   H2O




                           ацетон 



                                                             иодоформ         уксуснокислый натрий

       Иодоформная проба на  ацетон очень чувствительна и позволяет распознать ацетон в водных растворах уже  при его содержании  0,04 %.
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