KAPITEL 6 — CARBOXYLSYRER OG ESTERE Videre

Eksperiment: Acetylsalicylsyre I
Side 1 af 5 mEd keml

Eksperiment
Acetylsalicylsyre - syntese, oprensning og renhedsvurdering

Baseret pa siderne 233-241
Acetylsalicylsyre er det aktive stof i liegemidler som Aspirin, Kodigmagnyl og

Treo og er det mest anvendte leegemiddel i verden, se figur 1.

Acetylsalicylsyre fremstilles ud fra salicylsyre og ethansyreanhydrid: Figur 1. Tabletter med
acetylsalicylsyre.
(Shane Maritch/Shutterstock.com)
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Reaktionen katalyseres af svovlsyre. Det er vigtigt at der ikke er vand til stede, da det kan seenke udbyt-
tet af acetylsalicylsyre.

Det fremstillede produkt oprenses ved en omkrystallisation, og renheden vurderes ved en TLC-analyse.
Her udnyttes viden om at phenoler danner violette komplekser ved reaktion med jern(3+)-ioner.

Laes evt. mere side 42 i Videre med kemi.

Forberedelse til eksperimentet

Angiv reaktionstypen for syntesen af acetylsalicylsyre.

Markér funktionelle grupper i salicylsyre og acetylsalicylsyre og angiv tilherende stofklasser.
Forklar hvorfor der anvendes ethansyreanhydrid fremfor ethansyre i syntesen.

Forklar hvorfor det er vigtigt at der arbejdes vandfrit.

Forklar hvorfor svovlsyre virker som en katalysator i syntesen.

Redeger for princippet i en omkrystallisation.
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Redeger for princippet i en TLC-analyse.
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Materialer

Syntese:

Salicylsyre

Ethansyreanhydrid

Koncentreret svovlsyre

Konisk kolbe (250 mL)

Maleglas (25 og 100 mL)

Glaskar til vandbad

Varmeplade med magnetomrering og temperatursensor
Magnet

Plastikpipette

Udstyr til sugefiltrering (blichnertragt med filtrerpapir, sugekolbe (250 mL), vandluftpumpe)
Urglas
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Iskoldt demineraliseret vand

Omkrystallisation:

Ethanol

2 stk. koniske kolber (250 mL)

Maleglas (100 mL)

Glasspatel

Varmeplade med magnetomrering og evt. temperatursensor
Magnet

Udstyr til sugefiltrering

Urglas

0O O 0O O 0O O O O O

Iskoldt demineraliseret vand

TLC:

Raprodukt, omkrystalliseret produkt, kebt acetylsalicylsyre og salicylsyre
Lobevaeske, pentan:iseddike, 5:1

Ethanol (93 %)

Jern(3+)nitrat (0,1 M) - Fe(NO,),(aq)

TLC-plade

Kromatografikar eller baegerglas (250 mL) med urglas til lag
Smeltepunktsrer

4 stk. eppendorfror

Plastikpipette

uv-lampe

Pincet

Bunsenbraender

0O O 0O 0o 0o 0O o o o o o

Blyant
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Smeltepunktsbestemmelse:

O Smeltepunktsapparat

O Smeltepunktsror

O Bunsenbraender

Risici og sikkerhed

O Eksperimentet udferes under punktudsug, og der beeres sikkerhedsbriller, kittel og handsker.
o Salicylsyre er farligt ved indtagelse og kan give alvorlig gjenskade.

O Ethansyreanhydrid er farligt ved indtagelse, brandfarlig og aetsende.

O Koncentreret svovlsyre kan forarsage alvorlige aetsninger.

O Ethanol er brandfarligt.

O Pentan kan veere livsfarligt ved indanding eller indtagelse, meget brandfarligt og giftigt for

o

vandlevende organismer.

Iseddike er brandfarligt og eetsende.

Jern(3+)nitrat kan irritere hud og gjne.

Tjek selv alle H- og P-saetninger for de anvendte kemiske forbindelser.

Fremgangsmade

Syntese:

@)
O

Heeld vand i et glaskar og anbring karret pa en varmeplade.

Afvej 10,0 g salicylsyre og overfer det til en tar konisk kolbe sammen med
en ter magnet.

Afmal 15 mL ethansyreanhydrid i et tert maleglas og overfer det ligeledes
til den koniske kolbe.

Tilseet forsigtigt 5 draber koncentreret svovlsyre til kolben.

Anbring kolben med reaktionsblandingen i vandbadet og szt en tar tem-
peratursensor ned i kolben. Indstil varmepladen til at opvarme blandingen
til 60 °C, se figur 2. Nar blandingen har naet temperaturen, skal den omre-
res i ca. 15 minutter. Leeg maerke til at salicylsyre opleses efter kort tids
opvarmning.

I nogle tilfaelde krystalliseres acetylsalicylsyre nar det er dannet, mens kry-
stalliseringen andre gange skal hjeelpes pa vej ved at seenke temperaturen.
Tem vandbadet og fyld karret med koldt vand og isterninger. Anbring kol- Figur 2. Synteseopstilling.
ben i isbadet. Hvis der stadig ikke er dannet krystaller, kan krystallisationen ~ Foto: Hanne Wolff.
hjeelpes i gang ved at skrabe pa indersiden af kolben med en glasspatel.

Tilseet efter udkrystalliseringen 100 mL iskoldt demineraliseret vand og lad blandingen omrare
i et par minutter.

Isolér krystallerne ved sugefiltering. Vask efter med iskoldt demineraliseret vand.

Overfor krystallerne til et afvejet urglas og afvej rdproduktet.
Notér massen i tabel 1. Afvej ca. 50 mg i et eppendorfrer og gem det til TLC-analyse.
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Omkrystallisation:

O Afmal ca. 80 mL demineraliseret vand i et maleglas og hzeld det i en 250 mL konisk kolbe.
Anbring kolben i fryseren indtil naeste punkt er udfert (mindst 5 minutter).

O Overfer rdproduktet til en 250 mL konisk kolbe og tilseet 30 mL ethanol. Tilseet en magnet
til kolben og anbring den pa en varmeplade. Opvarm blandingen under omrering indtil alt
raprodukt er oplast.

O Tag kolben ud af fryseren og heaeld den varme oplesning ned i det kolde vand. Saet endnu
engang kolben i fryseren (5 minutter), eller i kaleskabet natten over. Hvis der stadig ikke er
sket en krystallisering sa skrab pa indersiden af kolben med en glasspatel.

O lIsolér krystallerne af acetylsalicylsyre ved sugefiltrering. Vask efter med iskoldt demineraliseret
vand.

O Overfer krystallerne til et afvejet urglas og lad krystallerne tarre til naeste lektion.

O Afvej det tarre omkrystalliserede produkt. Notér massen i tabel 1. Afvej ca. 50 mg i et
eppendorfrer og gem det til TLC-analyse.

TLC:

O | stinkskabet hzeldes lgbevaeske i kromatografikarret sa veeskehgjden er ca. 4 mm. Laeg et lag
pa karret og lad det std,mens TLC-pladen klargeres.

O Fremstil oplesninger af raprodukt, omkrystalliseret produkt, kebt acetylsalicylsyre og
salicylsyre.

Oplas ca. 50 mg af hvert af stofferne i ca. 1,5 mL ethanol.

o Udklip en TLC-plade — starrelsen afpasses efter kromatografikarret. Tegn en let blyantstreg
ca. 1 cm fra bunden af TLC-pladen og markér hvor preverne skal paseettes, se figur 3a.

O Afseet proverne af de fire oplgsninger med udtrukne smeltepunktsrer, se figur 3b.
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Raprodukt | Acetylsalicylsyre '
Renset produkt Salicylsyre

Figur 3. a. TLC-pladen markeres pa denne made. b. Udtraekning af smeltepunktsrer. lllustraton: Lotte Thorup.
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Lad pletterne torre og set derefter TLC-pladen ned i kromatografikarret.

Nar lgbevaesken er lgbet ca. 5 cm op ad TLC-pladen, tages pladen op.

Hold pladen under en uv-lampe og observér hvor der er nogle lysende pletter. Tag et billede
af TLC-pladen,mens den er under uv-lampen.

Tag fat i TLC-pladen med en pincet og dyp pladen ned i en vandig oplesning af jern(3+)nitrat.
Observér om der dannes violette pletter pa TLC-pladen. Tag endnu et billede af TLC-pladen.

Smeltepunktsbestemmelse:

@)

(@]

Alle oplasninger heeldes i dunken til organisk affald.

Luk den ene ende i et smeltepunktsrer ved at fore det igennem flammen
pa en bunsenbraender.

Den abne ende stikkes ned i det omkrystalliserede produkt. Bank smelte-
punktsreret forsigtigt ned i bordet sa produktet flytter sig ned i den ende
der er lukket.

Stik smeltepunktsreret ind i smeltepunktsapparatet, se figur 4, og indstil
apparatet sa det laver en hurtig opvarmning.

Aflees temperaturen nar alt stof er smeltet. Notér resultatet i tabel 1.

Figur 4. Smeltepunktsapparat.
Foto: Hanne Wolff.

Resultater
Masse af Masse af Smeltepunkt for Tabelveerdi for
raprodukt omkrystalliseret omkrystalliseret smeltepunktet af
produkt produkt acetylsalicylsyre
Tabel 1.
Efterbehandling
1. Vis om det er salicylsyre eller ethansyreanhydrid der er den begreensende reaktant.
2. Forklar hvorfor der tilseettes vand efter den ferste udkrystallisering. Inddrag et reaktionsskema
i forklaringen.
3. Beregn det teoretiske udbytte af acetylsalicylsyre og bestem udbytteprocenten.
4. Analysér de to billeder af TLC-pladen.
5. Sammenlign smeltepunktet for det omkrystalliserede produkt og tabelveerdien for acetylsali-

cylsyre.
Kommentér udbytteprocenten, TLC- og smeltepunktsanalyse, og diskutér herunder mulige
fejlkilder i forbindelse med syntesen og omkrystalliseringen.

Konklusion
Lav en konklusion hvor der tages stilling til om eksperimentets formal er opfyldt.
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