Projektowanie i Synteza Lekow 04.03.2019

Cwiczenie 57

Otrzymywanie wybranego estru lub kwasu tluszczowego z surowcow roslinnych
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Trigliceryd kwasu mirystynowego (tetradekanowego) zawarty w masle muszkatolowym

Surowce, materialy i odczynniki:

Galka muszkatotowa 1-2 szt. (lub mielona 10-20 g)

lub inny surowiec oleisty 10-50 g

O ) Dichlorometan (lub heksan) ok.100 mL
[ 1—>  Alkohol etylowy (,,eterowka”) 10 mL
Wodorotlenek sodu, r-r 20% 10 mL

Kwas solny 10% ok. 10 mL

4 Aceton cz.d.a ok. 20 mL

) Papierki uniwersalne, pH
) Gilzy do ekstraktora lub bibuta filtracyjna w arkuszach

— sj Wata bawelniana
N Y
\_ Sprzet laboratoryjny:
- Czasza grzejna 1 szt.
: Aparat Soxhleta (szlif 29 na chtodnice) 1 szt.
Y ELE S Chtodnica zwrotna (szlif 29) 1 szt.
E "::‘ Kolba okragtodenna 250 mL, szlif 29 1 szt.
R Cylinder miarowy 25 mL 1 szt.
PR Cylinder miarowy 100 mL 1 szt.
R Zlewka 100 mL 1 szt.
R Lejek 1 szt.
L =/ Mozdzierz 1 szt.
' Pipetka Pasteura 1 szt.
\_" Lejek Biichnera 1 szt.
Peseta metalowa 1 szt.
' bagietka 1 szt.
Fiolka szklana 1 szt.
‘ Pipetka do kwasu 1 szt.
Szalka Petrie’go na preparat 1 szt.
|J7—_|-| Szkietko zegarkowe 1 szt.
Bat Kolba ssawkowa 1 szt.
Krystalizator 1 szt.
m (;\/ Probowka 1 szt.

Lyzeczka 1 szt.



Cwiczenie prowadzi si¢ w 2 wariantach’. Etapem wspolnym jest ekstrakcja estrow kwasow thuszczowych z
surowca roslinnego. Nastepnie, w zaleznosci od dostepnego surowca roslinnego, prowadzi si¢ albo izolacje
— oczyszczanie triglicerydu (1) lub jego hydroliz¢ do wolnych kwasoéw thuszczowych (11).

Wariant | prowadzi si¢ gtdéwnie dla surowca, ktorym jest gatka muszkatotowa. Dla wigkszosSci
innych surowcow roslinnych (ziarno stonecznikowe, rzepakowe itp.) oraz spozywczych (frytki, chipsy)
zalecany jest wariant 1. Otrzymuje si¢ wtedy najpierw mieszaning triglicerydow roznych kwasow
thuszczowych, ktorych nie oczyszcza sig, tylko przeprowadza hydroliz¢ do mieszaniny kwasoéw

thuszczowych.

Ekstrakcja z surowca roslinnego
Sposob wykonania

1. Zmontowa¢ zestaw do ekstrakcji (bez chtodnicy.)

2. Do kolby wla¢ rozpuszczalnik (okoto 120-150 mL). Zanotowaé objetos¢ uzywanego w ekstrakcji
rozpuszczalnika.

3. Odwazy¢ ok. 10 g lub 20 g (w zaleznosci od pojemnosci gilzy) rozdrobnionego surowca w gilzie
ekstrakcyjnej (Uwaga 1). Wylot gilzy zabezpieczy¢ watg bawelniang. Gilze ponownie zwazy¢ i
umie$ci¢ w aparacie ekstrakcyjnym.

4. Zamocowa¢ chtodnice. Rozpoczaé grzanie, a nastepnie prowadzi¢ ekstrakcje tak, aby 1 cykl ekstrakcji

nastepowat nie czgéciej niz 2-5 minut.

5. Ekstrakcje prowadzi¢ przez 1,5-2 godz. az sptywajacy z ekstraktora rozpuszczalnik bedzie bezbarwny
(zanotowac liczbe cykli ekstrakcji).

6. Po zakonczeniu procesu (tj. po oproznieniu komory ekstrakcyjnej po ostatnim cyklu ekstrakcji) oczysci¢
aparat Soxhleta dokonujac analogicznej, jak podczas ekstrakeji, destylacji rozpuszczalnika przez
niewypetniony aparat.

7. Przenies¢ ilo§ciowo materiat z gilzy na szalke Petri’ego wysuszy¢ na powietrzu 1 zwazyc.

8. Po zakonczeniu ogrzewania ochlodzi¢ rozpuszczalnik do temperatury otoczenia i rozmontowac zestaw
ekstrakcyjny.

9. Odparowa¢ rozpuszczalnik z kolby okraglodennej prawie ,,do sucha” na wyparce rotacyjnej. Na

$ciankach kolby pozostaje, zottawy, gesty produkt.

Zapyta¢ Prowadzacego o wariant ¢wiczenia.



I. 1zolacja triglicerydu

11. Uzyskany olej rozpusci¢ na ciepto (mozna wykorzysta¢ tu wyparke) w acetonie (kilka mL). Ilosciowo
przenies$¢ ekstrakt (pipetka Pasteura) do fiolki chtodzonej lodem. Przemy¢ 1-3 krotnie kolb¢ minimalng
iloscig acetonu 1 przenie$s¢ do tej samej fiolki. Polaczone ekstrakty chtodzi¢ w zamrazarce. Wypada
bezbarwny osad glicerydu (Uwaga 2).

12. Odsaczy¢ osad na lejku Biichnera, przemy¢ go niewielka porcja zimnego acetonu.

13. Wysuszy¢ osad na powietrzu, zwazy¢ i zmierzy¢ temperatur¢ topnienia.

14. Obliczy¢ zawarto$¢ glicerydu w surowcu roslinnym.

I1. Hydroliza triglicerydu i wydzielenie kwasu
11. Do kolby z uzyskanym olejem doda¢ 20% NaOH (10 mL) i etanolu (20 mL).

12. Prowadzi¢ proces hydrolizy pod chtodnicg zwrotng w delikatnym wrzeniu przez okoto 30 min..
13. Wyla¢ mieszaning reakcyjng do zlewki z woda (ok. 20 mL) i chtodzi¢ w lodzie mieszajac bagietka.

14. Podczas chtodzenia dodawa¢ 10% kwasu solnego az do odczynu obojetnego lub lekko kwasnego,
pH = 5-7 (wg papierka uniwersalnego).

15. Powstaly osad odsaczy¢ na lejku Biichnera, przenie$¢ na szalke Petrie’go, wysuszy¢ na powietrzu,
zwazy¢ 1 obliczy¢ zawarto$¢ kwasow thuszczowych w substracie.

16. Zmierzy¢ temperatur¢ topnienia i sprobowac zidentyfikowac thuszczowy kwas karboksylowy na
podstawie danych literaturowych.

Uwagi:
1. Maksymalne wypetnienie gilzy to 2/3 jej pojemnosci.

2. W przypadku wykorzystywania innego surowca niz gatka muszkatotowa, szczegodlnie roslinnego,
krystaliczny osad moze si¢ nie wytraci¢ w temperaturach dostgpnych w typowej zamrazarce.

Temperatura topnienia trojglicerydu kwasu mirystynowego wynosi 55-56 °C.



