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Umgengnisreglur í efnafræðistofu.
Flest lífræn efni eru eldfim, eitruð og/eða ertandi, því verður að umgangast þau með varúð.  Til þess að tryggja öryggi hvers og eins þarf að hafa eftirfarandi atriði í huga:

1.
Augnvörn.  Nota verður öryggisgleraugu þegar framkvæmdar eru verklegar æfingar í lífrænni efnafræði.  Notið ekki linsur því þær geta safnað undir sig efnum sem erta hornhimnu augans.

2.
Í efnafræðistofu er brúsi með vatni sem ætlaður er til augnskolunar.

3.
Lífræn efni eru eldfim, því eru notaðar rafmagnshellur við verklegar æfingar en ekki gasbrennarar.  Notaðir eru suðusteinar þegar lífræn efni eru soðin, þeir stuðla að myndun lítilla loftbóla og koma í veg fyrir sprengisuðu.

4.
Ef efni berast á hörund, skolið þau strax af með rennandi vatni.  Gætið þess að lífræn efni komist ekki í snertingu við húð.

5.
Notið ætíð gúmmíbelgi þegar lífræn efni eru pípetteruð, ekki nota munn.

6.
Neytið aldrei fæðu í efnafræðistofunni.  Ekki má bragða á efnum sem notuð eru við tilraunir.

7.
Ef lykta þarf af efnum, er glösum haldið í ákveðinni fjarlægð frá andlitinu og gufum frá efninu er beint að nefinu með sérstökum handarhreyfingum.  (Sjá mynd.)

8.
Hafið sítt hár bundið aftir fyrir bak og gætið að fatnaði.  Notið hlífðarsloppa og inniskó.

9.
Vinnið hávaðalaust í efnafræðistofunni.  Hávaði truflar og eykur líkur á slysum og óhöppum við framkvæmd tilrauna.

10.
Þvoið ykkur um hendurnar, áður en þið yfirgefið efnafræðistofuna.

Framkvæmd tilrauna:

Lesið vinnuseðil viðkomandi tilraunar vel áður en þið komið í efnafræðistofuna.  Spyrjið kennara ef einhver vafaatriði eru varðandi framkvæmd tilraunar.  Við framkvæmd tilrauna skulu eftirfarandi atriði höfð í huga:

1.
Setjið ekki afgangs efni til baka í upprunaleg ílát.  Farið sparlega með efni og takið ekki of mikið af efnum í senn.

2.
Afjónað vatn er geymt í plastbrúsum.  Við notkun brúsans má stútur hans ekki snerta lausnina í ílátinu, en þá er hætta á að lausnin dragist upp í brúsann og mengi vatnið.

3.
Þegar stinga þarf glerröri eða hitamæli gegnum gat í tappa er best að bera feiti á enda rörsins og snúa því fram og til baka um leið og því er þrýst í gegnum gatið.

4.
Gúmmíbelgur fyrir pípettur þolir illa þá lausnir sem notaðar eru í tilraunum.  Ekki draga vökva upp í belginn, né halla pípettu þannig að hætta sé á að vökvinn renni upp í hann.

5.
Þegar ílát eru tekin í notkun skulu þau skoluð með afjónuðu vatni.  Athugið að öll samskeyti á glervöru þurfa að vera þurr þegar soðið er með eimsvala.  

6.
Þegar úrgangsefni eru sett í vaskinn er skolað vel á eftir með miklu vatni úr krananum.  Í vinnuseðlum er sérstaklega tekið fram ef ekki má setja úrgangsefni í vaskinn, þau eru þá sett í þar til gerðar flöskur.

7.
Í lok verklegrar æfingar skal hreinsa öll tæki og ganga frá þeim.  Þurrkið vel af vinnuborði.  

8.
Skiljið við vinnusvæði ykkar eins og þið viljið koma að því.
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Öryggisbúnaður í efnafræðistofu:

Athugið vel hvar eftirfarandi öryggisbúnaður er staðsettur og hvernig á að nota hann:

1.
Sturta.

2.
Augnskol.

3.
Slökkvitæki.

4.
Eldvarnarteppi.

Listi yfir nokkra þekkta krabbameinsvalda:

Mörg lífræn efni eru skaðleg og eru sum þeirra talin geta valdið krabbameini.  Athugið að efni sem slettist á húð getur verið hættulegt þó það valdi engum sýnilegum áverkum.  Verklegar æfingar í EFN 313 eru valdar þannig að reynt er að forðast  þau efni sem vitað er með vissu að eru skaðleg.  Umgangist samt sem áður öll efni með varúð.

· acrylonítríl





· amínóbíphenyl




· aziridín





· bensen





· bensidín





· benzpyren








· bis(klórómetýl)eter




· t-bútýlklóríð




· diazometan





· díbrómóetan




· dímetýlsúlfat




· díoxan





· etantamíð





· etýlkarbamat




· hýdrazín





· klóróform





· koltetraklóríð




· krómanhýdríð




· metýljoðíð





· 1-naftýlamín




· 2-naftýlamín




· 4-nítróbíphenyl




· nítrosometýlurea




· phenylhydrazín




· thiourea





· o-tólúidín





· tríklóróeten





· vinylklóríð





Skrá yfir áhöld og tæki í efnafræðistofu:


bikarglas

erlenmeyerflaska

suðuflaska


mæliglas

mæliflaska


tilraunaglas


filtertrekt

úrgler



dropateljari


búretta

belgpípetta


pípetta




eimsvali


suðuhella



vog


klemma



standur

Uppsetning tækja:

Síun með trekt.

Eiming:

Endurflæðissuða (refluxsuða).
Lotukerfið.

Skýrslugerð.  

Eftir hverja tilraun skal hver einstaklingur skrifa skýrslu og skila til kennara.  Skilafrestur er vika eftir að framkvæmd tilraunar lýkur og niðurstöður liggja fyrir.

Uppsetning skýrslu:
Látið koma fram nafn tilraunar, dagsetningar framkvæmda og nöfn samstarfsmanna.  Síðan koma eftirtaldir kaflar:

· Inngangur.  Í inngangi kemur fram tilgangur tilraunarinnar.  Þar á einnig að gera grein fyrir þeim fræðilega grunni sem tilraunin gengur út frá.  Hvað hafa aðrar rannsóknir leitt í ljós um viðfangsefnið og hvaða kenningar hafa verið settar fram.

· Efni og áhöld.  Skráið niður þann búnað sem nauðsynlegur er þeim sem ætla að endurtaka tilraunina.

· Framkvæmd tilraunar.  Hafið lýsinguna eins skýra og skilmerkilega og hægt er, þó þannig að aðrir geti framkvæmt tilraunina samkvæmt lýsingunni.  Myndir af uppsetningu tækja mega gjarnan fylgja.

· Niðurstöður.  Hér eru skráðar allar niðurstöður, gjarnan í töflu.

· Úrvinnsla.  Hér koma útreikningar út frá niðurstöðum.  Sýnið hvernig þið vinnið úr tölum.  Stundum getur komið til greina að slá saman niðurstöðum og úrvinnslu í einn kafla.

· Túlkun niðurstaða.  Útskýrið hvað niðurstöður tilraunar gefa til kynna.  Hvaða ályktanir má draga af niðurstöðum og útreikningum.  Koma niðurstöður tilraunarinnar heim og saman við fræðin?  Berið niðurstöður ykkar saman við þann fræðilega grunn sem tilraun ykkar stendur á.

· Skekkjur og mat.  Fór eitthvað úrskeiðis við framkvæmd tilraunar.  Komið gjarnan með tillögur til úrbóta.

· Að lokum skal dagsetning skýrslugerðar koma fram og skýrslan undirrituð af höfundi.

Vinnuseðlar verklegra æfinga:

Á þessari önn verða framkvæmdar 6 verklegar æfingar.  Æfingarnar taka mislangan tíma, frá einum tíma og upp í þrjá.  Í hverjum verklegum tíma er hægt að hafa fjóra hópa starfandi.  Veljið ykkur samstarfsfólk og best er að hóparnir haldist óbreyttir alla önnina.  Hver einstaklingur skilar síðan skýrslu þegar niðurstöður liggja fyrir.  Best er að halda nokkurs konar dagbók við framkvæmd tilrauna og skrá niður það sem fram fer.  Eftirfarandi tilraunir verða framkvæmdar:

1. Afstæð yfirborðsspenna vökva.

2. Leysanleiki.

3. Framleiðsla aspiríns.

4. Eiming.

5. Myndun estera.

6. Sápun.

1.  Afstæð yfirborðsspenna vökva.

Afstæð yfirborðsspenna vökva merkir yfirborðsspennu vökva í samanburði við yfirborðsspennu annarra vökva.  Yfirborðsspenna er hér ekki mæld með ákveðnum mæligildum.

Yfirborðsspenna vökva er mælikvarði á krafta sem ríkja á milli sameinda í vökvafasanum.

Efni:

Bensín (hydrocarbon=kolvetni),

etanól,

vatn.

Framkvæmd:

Mælið eins nákvæmlega og kostur er magn þess vökva sem kemst í minnstu gerð tilraunaglasa.  Að tilraun lokinni er bensínið sett í sérstaka flösku sem geymd er í stinkskáp.

Spurning:

Getið þið skýrt niðurstöður ykkar út frá þekkingu ykkar á kröftum á milli mólikúla (intermolecular forces)?

2.  Leysanleiki.

Leysanleiki efna er háður sameindabyggingu þeirra.  Sameindabyggingin ákvarðar þau tengi sem mögulega geta myndast á milli sameinda.  Þessi tengi á milli sameinda hafa síðan áhrif á leysanleika efna.  

Tilraunin sem hér verður gerð er í tveimur hlutum.

I. Hluti.

Efni:

Hydrocarbon (kolvetni).
vatn.

Framkvæmd.

1. Setjið  5 ml af vatni í tilraunaglas og bætið í dropatali kolvetni (hydrocarbon) út í.  Hristið glasið til að ákvarða hvort efnið leysist í vatni.  Skráið niðurstöður ykkar og geymið glasið fyrir lið 2.

2. Ákvarðið afstæðan þéttleika efnanna tveggja úr lið 1.  Hvort efnið er eðlisléttara?  

Spurningar:

1. Leysist kolvetni upp í vatni?  Hvað segir þetta um leysanleika olíu í vatni?

2. Er olía eðlisléttari ern vatn?  Hvaða þýðingu hefur það við olíumengun vatns?

II. Hluti.

Efni:

Etanól,

2- própanól,

1-bútanól,

2-bútanól,

2-metýl-2-própanól,

sýklóhexanól.

Framkvæmd:

Setjið 5 ml af vatni í tilraunaglas.  Bætið síðan í dropatali etanóli í glasið og hristið vel.  Skráið niður hversu marga dropa af etanóli er hægt að bæta í vatnið uns alkóhólið leysist ekki lengur upp.  Skráið niðurstöður ykkar.

Endurtakið þessa tilraun og notið hin alkóhólin.

Spurning:

Hefur keðjulengd alkóhólanna áhrif á leysanleika þeirra í vatni?

3.  Framleiðsla aspiríns.

Aspirín (acetýlsalicylsýra) er sársaukadeyfandi lyf sem einnig slær á hita og er eitt mest notaða lyf í heiminum.  Þar sem hreint aspirín er magaertandi er það gjarnan blandað með öðrum efnum sem draga úr þessum óæskilegu áhrifum.  Meðal algengustu lyfja sem innihalda aspirín eru magnyl, kodemagnyl og dolviran.

Aspirín er ester að byggingu.  Esterar eru búnir til úr lífrænum sýrum og alkóhólum með kjarnsæknu skiptihvarfi.  Hægt er að búa estera til beint úr sýrunni og alkóhólinu með hjálp ólífrænnar sýru sem hvata, en einnig er sýrunni oft breytt fyrst í hvarfgjarnt sýruklóríð sem hvarfast síðan greiðlega við alkóhólið án upphitunar eða notkunar hvata.



R-COOH + R-OH   

   R-COO-R + H2O

Aspirín er auðvelt að búa til með kjarnsæknu skiptihvarfi (SN) úr etansýruanhydríði og salicylsýru (o-hydroxybensensýru).  Etansýruanhýdríðið er náskylt etansýru og hvarfast á sama hátt, en er mun virkara efni.  Í hlutverki alkóhólsins  er hydroxyhópur salicylsýrunnar, sem með hjálp brennisteinssýruhvata myndar estertengi við etansýruanhydríðið.  Aspirín er fast efni og framkvæmdin  tekur tillit til þess.

Ac2O er CH3COOCOCH3
Efni:

5 g salicylsýra.


7 ml etansýruanhýdríð.


brennisteinssýra.


15 ml etanól.


vatn.

Framkvæmd:
Setjið 5 g af salicylsýru og 7 ml af etansýruanhýdríði í litla keiluflösku.  Bætið 3 dropum af óþynntri brennisteinssýru í flöskuna og sveiflið henni varlega svo efnin blandist.  Hitið nú blönduna í vatnsbaði og haldið henni við 30-80oC í 15 mín.  Hrærið í með glerstaf  allan tímann.  Látið síðan lausnina kólna niður undir herbergishita og bætið í hana 80 ml af hreinu köldu vatni.  Hrærið vel og síið aspirínkristallana frá lausninni.  Skolið keiluflöskuna með örlitlu af síuðu lausninni, til þess að sem minnst aspirín tapist.

Endurkristöllun:

Hreinsun fastra efna fer fram með svokallaðri endurkristöllun.  Þá er fasta efnið leyst upp með því að hita það í litlu magni af leysi og láta það síðan falla aftur út við hæga kólnun.  Mikilvægt er að velja leysi sem hefur þann eiginleika að fasta efnið leysist vel upp í honum heitum en illa í köldum.  Við kólnunina ná kristallar efnisins að vaxa hægt og rólega og verða við það bæði stærri og hreinni en áður.  Óhreinindi sem ekki leysast upp í heitri lausninni má sía í burtu meðan lausnin er heit.

Aspirín er heppilegt að endurkristalla í blöndu etanóls og vatns.  Blandið saman 15 ml af etanóli og 40 ml af vatni í lítið bikarglas.  Skafið aspirínið af síupappírnum og bætið í lausnina.  Hitið síðan varlega á vatnsbaðinu þar til allt aspirínið er uppleyst.  Ef þið sjáið óhreinindi sem ekki leysast upp skuluð þið hella lausninni heitri í gegnum síupappír og hita síðan aftur þar til hún er orðin tær.  Merkið ykkur bikarglös og komið þeim fyrir til geymslu, því nú þarf lausnin að kólna hægt og rólega í nokkra klukkutíma.  Þegar lausnin er orðin köld og allt aspirínið fallið út, er það síað, þurrkað og að lokum vigtað.

Spurningar:
1.
Lýsið hvarfgangi við myndun aspiríns. 

2.
Reiknið mólfjölda hvors hvarfefnis og takið fram hvort þeirra er takmarkandi fyrir það magn aspiríns sem hægt er að mynda.  Eðlismassi etansýruanhýdríðs er 1,08 g/ml  og eðlismassi etanóls er 0,79 g/ml.

3.
Reiknið % nýtni ykkar við framleiðsluna, þ.e. það magn aspiríns sem myndaðist hjá ykkur á móti því magni aspiríns sem fræðilega hefði getað myndast og margfaldið með 100 til að fá prósentutölu.

4.
Hvert er IUPAC nafn aspiríns?

Lesefni:

Lífræn efnafræði eftir Jóhann Sigurjónsson:



8.5.5.
Myndun sýruanhýdríða
bls. 149.



8.5.3.
Estermyndun

bls. 147.


Íslenska lyfjahandbókin.

4.  Eiming.

Áður en nemendur framkvæma þessa tilraun verður sýnikennsla á uppsetningu tækja við eimingu.  Sýnikennslan fer fram í verklegum tíma vikunni áður en nemendur framkvæma tilraunina sjálfir.

Eiming er algengasta aðferðin sem notuð er til að aðskilja og hreinsa vökva.  Aðferðin felst í því að hita vökva að suðumarki, leiða eiminn að kælibúnaði (eimsvala) þar sem hann þéttist aftur og er safnað í safnflösku.  Til að geta skilið vökva að með eimingu verður mismunur suðumarka þeirra að vera minnst 25°C.  Suðumark er einkennandi eiginleiki fyrir hreinan vökva, á sama hátt og bræðslumark er einkennandi eiginleiki fyrir hreint fast efni.

Framkvæmd:

Eimingartæki verða að vera þurr fyrir notkun, sérstaklega er mikilvægt að öll samskeyti séu þurr.  Blandið saman vatni og etanóli í hlutföllunum 1 á móti 3.  Aðeins má hálffylla suðuflöskuna með vökva og munið að nota suðusteina.  Hitið suðuflöskuna varlega og hækkið hitastigið rólega uns suða hefst og vökvi byrjar að dropa niður í safnflöskuna.  Hæfilegur eimingarhraði er 10-20 dropar á mínútu.  Skráið niður hitastig þegar eiming hefst og fylgist vel með hitastigsbreytingum.  Þar sem um blöndu efna er að ræða kemur rokgjarnasta efnið fyrst við ákveðið hitastig, skráið það hitastig niður.  Þegar hitastigið rýkur upp skulið þið stöðva eiminguna því þá er næsta efni byrjað að eimast.  Eimið aldrei allan vökvann úr suðuflöskunni, heldur skal stöðva eiminguna þegar minnst 2-3 ml af vökva eru eftir.  Mælið það magn sem eimaðist. 

5.  Myndun estera.

Esterar eru búnir til úr lífrænum sýrum og alkóhólum með kjarnsæknu skiptihvarfi.  Hægt er að búa þá  til beint úr sýrunni og alkóhólinu með hjálp ólífrænnar sýru sem hvata og upphitunar, en einnig er sýrunni oft breytt fyrst í hvarfgjarnt sýruklóríð, sem hvarfast síðan greiðlega við alkóhólið án upphitunar eða notkunar hvata.

Esterar hafa margvíslegt notagildi.  Þeir eru m.a. notaðir sem leysiefni í lím og málningarvörur og sem ilmefni í sápur.  Ólíkt sýrum eru esterar yfirleitt vellyktandi og ilmur blóma og ávaxta er oft rakinn til þessara efna (ávaxtaesterar).

Í þessari tilraun verður búinn til ester úr etansýru (ediksýru) og etanóli með hjálp sterkrar brennisteinssýru sem hvata.


CH3COOH  +  CH3CH2OH   

   CH3COOCH2CH3  +  H2O

Efni.


12 ml óþynnt etansýra,


10 ml etanól,


1 ml sterk brennisteinssýra,


mettuð vatnslausn af natríumkarbónati.

Framkvæmd:
Setjið10 ml af etanóli, 12 ml af edikssýru og 15-20 dropa af brennisteinssýru ásamt 2-3 suðusteinum í suðuflöskuna.  Meðhöndlið sterkar sýrur í stinkskáp og gætið þess vandlega að ekki slettist á föt eða hörund.  Stillið upp tækjum eins og sýnt er á mynd.  Athugið að klemman er fest á suðuflöskuna, en ekki á eimsvalann.  Ekki má loka eimsvalanum með tappa.  Skrúfið frá vatninu svo vatnið streymi hægt í gegn um eimsvalann.  Setjið upp hlífðargleraugu.  Hitið nú undir með gasloganum þar til vökvinn í suðuflöskunni byrjar að sjóða.  Minnkið þá logann og sjóðið í u.þ.b. 15 mínútur.  Skrúfið fyrir gasið og látið standa í smástund.  Breytið nú uppsetningu tækjanna og stillið þeim upp fyrir eimingu.  

Eimið esterinn og safnið honum í hreint 25 ml mæliglas.  Eimingunni er lokið þegar vökvi hættir að bætast í mæliglasið.  Bætið nú í dropatali mettaðri natríumkarbónatlausn út í mæliglasið.  Þetta er gert til að eyða þeirri sýru sem ekki hefur skilist frá esternum við eiminguna.  Sýran hvarfast þá við karbónatjónirnar og myndar vatn og koldíoxíð sem veldur loftbólumyndun í glasinu.  Karbónatlausninni er bætt í þar til loftbólumyndunin er orðin lítil sem engin.  Takið eftir því hvernig esterinn skilur sig frá vatnslausninni í mæliglasinu.  Ákvarðið endanlegt rúmmál estersins í mæliglasinu og skilið honum síðan til kennara.   Losið afgangsvökvann úr suðuflöskunni í vaskinn og skolið niður með miklu vatni.  Skolið gleráhöldin vandlega.

Spurningar:

1.
Lýsið hvarfgangi í myndun esters úr etansýru og etanóli.


Hvert er hlutverk brennisteinssýrunnar í hvarfinu?

2.
Reiknið mólfjölda hvors hvarfefnis og takið fram hvort þeirra er takmarkandi fyrir það magn esters sem hægt er að mynda.

3.
Reiknið % nýtni ykkar við framleiðsluna.

4.
Hvert er IUPAC nafn estersins?

5.
Hvers vegna er óvarlegt og ónauðsynlegt að loka eimsvalanum með tappa meðan á suðu stendur?

6.
Ritið efnahvarf natríumkarbónats við etansýru.

7.
Hvaða efni verða eftir í suðuflöskunni að eimingu lokinni?

Eðlismassar og suðumark efna:


etansýra

1,05g/ml

118°C



etanól


0,79g/ml

78,5°C



esters


0,90 g/ml

77°C



vatn


1,0 g/ml

100°C

6.  Sápun.

Í þessari tilraun er ætlunin að búa til sápu með því að kljúfa palmitín með natríumhýdroxíði.  Palmitín er fita, en fituefni (þríglýseríð) hafa almennu formúluna:

Hóparnir 

 eru mismunandi kolefniskeðjur.  Fita er gerð úr glæýseróli (própan-1,2,3-tríól) og þremur fitusýrum (langar kolefniskeðjur) samkvæmt efnahvarfinu:

Palmitín er þríglýseríð gert úr glýseróli og 3 palmín fitusýrusameindum.  palmín sameindir eru  

  karboxýlsýrur.

Sápun:

Við sápun hvarfast fita við natríumhýdroxíð og klofna þá fitusýrurnar frá glýserólinu og mynda sölt:

Efni:

20 g palmín

50 ml 2 M NaOH

Framkvæmd:

1. Blandið 20 g af palmín og 50 ml af 2 M NaOH lausn saman í bikarglas.  Meðhöndlið basann með varúð.

2. Hitið blönduna að suðu og látið hana sjóða í 15 mín.  Hrærið í á meðan.

3. Bætið 10 ml af vatni í blönduna.  Bætið einnig 1-2 tsk af NaCl út í.

4. Hrærið í og sjóðið í 2-3 mín í viðbót.

5. Látið blönduna kólna.  Myljið fasta efnið.  Fjarlægið vökvann frá fasta efninu með því að sía blönduna.

6. Þvoið fasta efnið í trekt tvisvar til þrisvar með litlu vatni.

7. Hristið smásýni af fasta efninu ásamt vatni í tilraunaglasi.  Ef froða myndast, þá bendir það til þess að fasta efnið sé sápa.

Þessi sápa er ekki nægilega hrein til að nota á húð.
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