KRYSTALIZACJA

Krystalizacja jest podstawowg technika oczyszczania zwigzkéw organicznych wystepujacych
w postaci ciata statego. Zestawy do krystalizacji z wody oraz z rozpuszczalnika organicznego
s przedstawione na ponizszym rysunku.

Krystalizacja Krystalizacja
z wody Z rozpuszczalnika organicznego

Oczyszczanie substancji stalych przez krystalizacje polega na wykorzystaniu rdznicy
rozpuszczalnosci pomigdzy zwigzkiem oczyszczanym a zanieczyszczeniami w danym
rozpuszczalniku. W sytuacji idealnej substancja oczyszczana wykazuje niskg rozpuszczalnosé,
za$ zanieczyszczenia — wysoka.

Proces krystalizacji mozna podzieli¢ na nizej przedstawione etapy:

1. Rozpuszczenie zanieczyszczonej substancji w odpowiednim rozpuszczalniku,
w temperaturze wrzenia lub w poblizu temperatury wrzenia rozpuszczalnika.

2. Odsaczenie goracego roztworu od nierozpuszczalnych zanieczyszczen (jezeli
wystepuja).

3. Pozostawienie przesgczu do ostygniecia, co powinno skutkowac krystalizacja zwigzku.

4. Odsaczenie krysztatow zwigzku od roztworu macierzystego (zwanego tez lugiem
pokrystalicznym).

Po wysuszeniu otrzymanego statego zwigzku sprawdza si¢ jego czystos¢, zwykle
przez oznaczenie temperatury topnienia. Czysto$¢ zwigzku mozna rowniez sprawdzié
stosujac metody spektroskopowe (podczerwien — IR, ultrafiolet — UV lub magnetyczny
rezonans jadrowy — NMR). Jezeli zachodzi potrzeba, zwigzek poddaje si¢ ponownej
krystalizacji wykorzystujac nowa porcje rozpuszczalnika. Krystalizacje powtarza si¢
az do otrzymania zwigzku o niezmiennej temperaturze topnienia.



Rozpuszczalnik stosowany do krystalizacji powinien charakteryzowac si¢:

1. duza =zdolnoscia do rozpuszczania oczyszczanej substancji w podwyzszonej
temperaturze i niewielkg w temperaturze pokojowej lub nizszej,

duzg lub znikoma zdolnos$cig do rozpuszczania zanieczyszczen,
zdolno$cig wytwarzania duzych krysztatow krystalizowanego zwigzku,

wzglednie niska temperature wrzenia,
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biernoscig chemiczng wzgledem substancji poddawanych krystalizacji.

Istotne jest, aby zestaw do krystalizacji z rozpuszczalnika organicznego nie byl zamkniety,
tzn. wylot chtodnicy nie moze zosta¢ zakryty, gdyz moze to doprowadzi¢ do wzrostu ci§nienia
wewnatrz zestawu i potencjalnie do wypchnigcia ktoregos z jego elementéw. Rozpuszczalniki
organiczne ogrzewa si¢ tagodnie z wykorzystaniem czasy grzejne;j.



