OZNACZANIE TEMPERATURY TOPNIENIA

Wprowadzenie Temperatura topnienia jest to temperatura w ktdrej substancja przechodzi ze stanu
stalego do ciektego.

Termodynamicznie jest to temperatura, w ktorej nastgpuje ustalenie rtOwnowagi mi¢dzy stanem statym i
ciektym substancji.

Wigkszos¢ zwiazkow organicznych topi si¢ w zakresie temperatur 50-300°C.

Czyste zwiazki organiczne charakteryzujq si¢ ostra temperatura topnienia, to znaczy ze roznica
pomigdzy temperatura, w ktorej zaczyna sig¢ kurczenie krysztalow, a temperatura, w ktorej probka

przechodzi calkowicie w stan ciekty na ogét nie przekracza 0.5°C.

Lp. _nazwa zwiazku i.[°C]
| Benzofenon 48
2 Bifenyl 70
3 octan 2-naftylu 71
1 o-nitroanilina 71
5 mi-dinitrobenzen 90
6 p-aminobenzoesan etylu 92
7 kwas m-toluillowy 112
B Acetanilid 114
9 m-niiroanilina 114
10 p-nitrofenol 114
1l kwas benzoesowy 122
12 2-naftol 123
13 kwas cynamonowy 133
14  Mocznik 133
15 Benzoina 137
16 kwas m-nitrobenzoesowy 141
17  p-nitroanilina 147
18 kwas salicylowy 159
19  p-hydroksyacetanilid 160
20 kwas p-aminobenzoesowy 186
21  Benzoglicyna 187

Tabela T-1 1. Temperatury topnienia niektorych zwiazkow organicznych.

Dwie probki tego samego zwigzku powinny mie¢ taka sama temperature topnienia, jednak jesli dwie
nieznane probki maja taka sama temperaturg topnienia, to niekoniecznie zawieraja ten sam zwiazek.
Na przyktad mocznik i kwas cynamonowy topia si¢ w temperaturze 133°C, kwas maleinowy i kwas o-
metoksybenzoesowy w 100°C, a kwas p-cyjanobenzoesowy i dinitronaftalen w temperaturze 214°C.
Substancja zawierajaca niewielka 1lo$¢ zanieczyszczen topi si¢ na ogol w szerszym zakresie
temperatur, przy czym poczatek przemiany nastgpuje ponizej temperatury topnienia czystej substancji.

Ta ostatnia prawidtowo$¢ obserwowana jest rowniez w przypadku mieszanin zwiazkow. Temperatura



topnienia mieszaniny zwiazkéw moze by¢ nizsza nawet o kilkadziesiat °C w poréwnaniu do czystych
substancji ale najczesciej jest to ok. 20°C. Wyrazne obnizenie temperatury topnienia mieszaniny
zwiazkOw ma niebagatelne znaczenie przy identyfikacji nieznanych probek. Jesli dwie probki maja
identyczng temperaturg topnienia a ich zmieszanie nie powoduje jej obnizenia to niewatpliwie
zawieraja t¢ sama substancje chemiczna.

Temperatura topnienia jest cennym parametrem nie tylko do identyfikacji zwiazké6w organicznych, ale
takze do okreslenia ich czystos$ci.

Substancja do oznaczania temperatury topnienia musi by¢ sucha i drobno sproszkowana. Uzyskuje si¢
to przez utarcie jej w matym mozdzierzu (najlepiej agatowym) lub bagietka na szkietku zegarkowym.
Tak przygotowana substancj¢ wprowadza si¢ do kapilary zatopionej z jednego konca w ten sposob, ze
jej otwartym koncem nabiera si¢ niewielka ilo$¢ sproszkowanej substancji, a nast¢pnie po odwrdceniu
kapilary, postukuje sig nig o twarde podtoze, tak aby ubi¢ substancj¢ na jej dnie. Dobrym sposobem
ubicia substancji w kapilarce jest kilkakrotne wrzucenie jej do ustawionej pionowo i opartej na
twardym podtozu szklanej rurki. Wysoko$¢ stupa substancji w kapilarze powinna wynosi¢ ok. 2-4
milimetrow. Tak przygotowana kapilar¢ umieszcza si¢ w aparacie. Do pomiaru temperatury topnienia
uzywa si¢ réznego typu aparatow, gdzie termometr i kapilar¢ umieszcza si¢ w otworach metalowego
bloczka ogrzewanego elektrycznie. Pomiar prowadzi si¢, obserwujac zmiany temperatury
(wskazywane przez termometr lub wy$wietlane na ekranie) a przez wizjer wyposazony w soczewke
topnienie badanej substancji. Wyzszej klasy aparaty pozwalaja z reguly programowac temperature 1
szybko$¢ ogrzewania co bardzo utatwia przeprowadzenie pomiaru.

Mozna tez oznaczy¢ temperaturg topnienia pojedynczych krysztatdéw pod specjalnym mikroskopem
wyposazonym w ogrzewany stolik i uktad optyczny pozwalajacy obserwowac jednocze$nie termometr
1 badana substancije.

Doktadnos$¢ pomiaru temperatury topnienia zalezy w duzym stopniu od szybkos$ci ogrzewania kapilary
(lub pojedynczych krysztatow), dlatego pierwszy pomiar przeprowadza si¢ zazwyczaj szybko dla
uzyskania przyblizonego wyniku, a w kolejnym oznaczeniu, w poblizu temperatury topnienia,
ogrzewanie prowadzi si¢, tak aby temperatura przyrastala nie szybciej niz 2-3°C na minutg.

Niektore zwiazki organiczne topia si¢ z rozktadem, co mozna poznaé po wydzielaniu si¢ banieczek
gazow w kapilarze i rozszerzeniu zakresu temperatury topnienia.

Dla niewielkich ilosci cieczy jej temperaturg wrzenia mozna oznaczy¢ nastgpujaco: W aparacie
Thielego wypelnionym olejem silikonowym umieszcza si¢ termometr z przymocowana mata
probdwka, ktérej dno znajduje si¢ na poziomie zbiornika rt¢ci termometru. Do probowki wlewa sig

okoto 0,5 cm’ badanej cieczy i zanurza w niej, otwartym koncem, zatopiona z jednej strony kapilarke.



Zestaw ogrzewa si¢ powoli matym, nie $wiecacym (ale bez stozka) ptomieniem palnika, poruszajac

nim tak aby ptomien przesuwat si¢ po powierzchni szkta bocznej rurki aparatu Thilego, aby nie

dopusci¢ do miejscowego przegrzania.
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Aparat Thielego lub Probowka Thielego, przyrzad Thielego (ang. Thiele tube) nazwany od nazwiska
niemieckiego chemika Johannes'a Thiele jest szklanym naczyniem laboratoryjnym stuzacym do
oznaczania temperatury topnienia zwiazkéw organicznych. Sam aparat przypomina tradycyjna
proboéwke z boczna szklang rurka tworzaca ksztalt trojkata. Aparat ten jest coraz rzadziej stosowany ze
wzgledu na dostgpnos¢ specjalistycznych aparatow do pomiaru temperatury topnienia wyposazonych w
szkto powigkszajace utatwiajace obserwacj¢ probki, elektrycznie regulowana zmiang temperatury oraz

ostonki zabezpieczajace przed oparzeniem. Mozliwe jest rowniez wykonanie pomiaru w podobny

sposob w kolbie Kiejdahla.



Dzialanie

Aparat napehia si¢ olejem lub st¢zonym kwasem siarkowym.
Boczne, szklane ramie aparatu ogrzewa si¢ przy pomocy palnika
lub innego elementu grzewczego. Rozgrzana ciecz obniza swoja
gestos¢ wedrujac ku gorze, tym samym chtodniejsza ciecz
przemieszcza si¢ w dot. W ten prosty sposdb zapewniona jest stata
1 robwnomierna cyrkulacja ogrzewajacej cieczy.

Pomiar temperatury topnienia

Badana substancjg, ktdrej temperatura topnienia ma zostaé
oznaczona wprowadza si¢ do szklanej kapilarki o §rednicy okoto 1 .
mm zatopionej na jednym koncu. Kapilarg przymocowuje si¢
termometru, tak aby badana substancja znajdowala si¢ na :
wysokosci zbiorniczka termometru. Termometr zanurza si¢ wraz z -
kapilara w cieczy wypetniajacej aparat Thielego. Tak

przygotowany zestaw zamocowany na statywie ogrzewa si¢. Gdy
badana substancja zacznie sig topi¢ odczytuje si¢ wartosé
temperatury na termometrze.

Aby pomiar temperatury aby mogt zosta¢ uznany za wiarygodny
powinien by¢ wykonany kilkukrotnie. Pomiar temperatury
topnienia powinno si¢ rowniez skorygowac zgodnie z dostgpnymi
wzorcami. Podaje si¢ wowczas pomiar jako skorygowany
(ang.corrected melting point) lub nieskorygowany
(ang.uncorrected melting point).

Poréwnujac oznaczong temperaturg topnienia zwiazku organicznego (np. otrzymanego preparatywnie)
z temperatura topnienia podang w literaturze (praca oryginalna, kalendarz chemiczny, przepis
preparatywny), mozna oceni¢ czysto$¢ i tozsamos$¢ produktu. Nalezy jednak pamigtac, ze wiele
réznych zwiazkoéw organicznych posiada zblizone lub wrecz identyczne temperatury topnienia, tak
wigce sama warto$¢ temperatury topnienia nie moze by¢ dowodem tozsamosci substancji.




Aparaty kapilarne do pomiaru temperatury topnienia.

Aparaty do pomiaru temperatury topnienia oferowane przez Labo Plus, opieraja zasad¢ pomiaru na
stopieniu sproszkowanej substancji badanej w kapilarze szklanej w $cisle kontrolowanych warunkach
termicznych.

Proste aparaty umozliwiaja jedynie obserwacje materiatu w kapilarze i wybor temperatury, ktéra
uznajemy za punkt zmiany przejscia fazowego. Nowoczesne automatyczne aparaty z
mikroprocesorowa kontrola punktu topnienia wyrgczaja operatora, ktory jedynie musi zaprogramowac
urzadzenie tak, aby pomiar byt optymalny ze wzgledu na charakter badanej substancji.

Aparat M-565 do automatycznego oznaczania temperatury wrzenia i topnienia zaprojektowany jest do
przeprowadzania prawdziwej 1 profesjonalnej kontroli jakosci. Posiada kolorowy wyswietlacz do
obserwacji przejscia fazowego, wyposazony jest w kamerg oraz odtwarzacz, ktore pozwalaja na

ponowne przegladanie procesu okreslania temperatury wrzenia i topnienia.

Nagrywanie wideo

Magranie wideo z procesu
topnienia lub wrzenia umozliwa
jego petny zapis oraz swobodng

obserwacjg przemiany fazowej na

kolorowym wyswietlaczu w 6-
kratnym powigkszeniu.

Film wideo

Film wideo z kazdego procesu
oznaczania pozwala jeszcze raz
spojrze¢ na wyniki po
zakoriczeniu pamiaru. Zmienna

predkosc, od jednego obrazu w

zwalnionym tempie szybkiego
przewijania, pozwala na analize
catego procesu w efektywny
sposob.

Oznaczanie probki

Trzy rozne probki moga byc
oznaczane rownalegle.
Uzytkownik moze obserwowac
probki na wyswietlaczu przez
szkto powiekszajace (2.5x) dla
dokladnego oznaczenia. Podczas
obserwacji naciskajac przycisk
Zapisuje wartosci oznaczajace
poczatek oraz ukonczenie
procesu topnienia.
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