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Eksperiment 2 - Omkrystallisering av ekstrahert
acetylsalisylsyre

Sammendrag

Acetylsalisylsyre ble ekstrahert fra aspirin-tabletter og isolert ved omkrystallisering i etylacetat.
Renheten til det endelige produktet ble evaluert ved bestemmelse av smeltepunktsintervall.
Réaproduktet var ekstrahert i 89,5% utbytte, og acetylsalisylsyre ble isolert i 41% utbytte.
Smeltepunktsanalysen viste at det endelige produktet er relativt rent, sannsynligvis med noe
forurensning av etylacetat.

1 Teori

En lgsning der konsentrasjonen av en ellers fast forbindelse er hgyere enn lgseligheten til forbin-
delsen, kalles for en overmettet lQ)sningm. Dette kan oppnas enten ved & gke konsentrasjonen
(dampe av lgsningsmiddelet), eller redusere lgseligheten i lgsningen. Ved veldig hgy overmet-
ting, eller i naerveer av en skarp overflate, enten fra en tilsatt krystall eller en mikroskopisk ripe
i glasset, vil den lgste forbindelsen felle ut som en krystall.

1.1 Omkrystallisering

Ved & lgse en uren krystallinsk forbindelse i en minimal mengde varmt lgsningsmiddel, og
deretter la temperaturen sakte synke, vil lgsningen gradvis bli overmettet; Den gnskede forbin-
delsen vil felle sakte ut som krystaller, mens urenhetene forblir i lgsningenP!. Denne metoden
er kjent som omkrystallisering, og er en av de vanligste rensemetodene i et organisk labora-
torium. Metoden er ogsa mye brukt i kjemisk industri, da den fungerer like godt i stor skala.
Omkrystallisering bestar av 5 steg: Opplgsning, filtrering, krystallisering, isolering og tgrking.

1.1.1 Opplgsning og filtrering

Den viktigeste egenskapen til et lgsningsmiddel i en omkrystallisering er at lgseligheten til
forbindelsen mé ha sterst mulig differanse i varmt og kaldt lgsningsmiddel®. Det ma veere
flyktig nok til at krystallene kan torkes etter at de er filtrert, samtidig som det bgr ha et hgyt
kokepunkt slik at temperaturforskjellen blir tilstrekkelig stor; Det bgr helst ikke kjgles ned
under 0 °C, fordi vann fra atmosfaeren da vil kondensere pa krystallene.

I utvelgingen av lgsningsmiddel er det vanlig & folge regelen likt lgser likt. For krystallins-
ke hydrokarboner kan f.eks. pentan, sykloheksan eller toluen brukes, mens forbindelser med
karbonylgrupper kan omkrystalliseres i etylacetat eller aceton . Salter og veldig polare hydro-
karboner omkrystalliseres i vann; Vanlig sukker renses i industriell skala med vann Bl

Opplgsningen utfgres ved & blande krystallene med en for liten mengde lgsningsmiddel, og
varme dette til koking med tilbakelgp. Deretter tilsettes litt og litt lgsningsmiddel til alt er lgst
ved denne temperaturen. Hvis ikke et enkelt lgsningsmiddel passer til kriteriene, kan blandinger
av lgsningsmiddel brukes. Da lgses forbindelsen i en minimal mengde av et lgsningsmiddel
med for hgy lgselighet, deretter tilsettes et lgsningsmiddel med for lav lgselighet drapevis til
lgsningen blir takete og ugjennomsiktig.

Filtrering av den varme lgsningen kan utfgres dersom det er urenheter tilstede, som er mindre
Igselige enn den gnskede forbindelsen.
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1.1.2 Krystallisering

Den vanligste prosedyren for krystallisering er & la lgsningen sta i romtemperatur og kjgle seg
ned P Dersom dette ikke er tilstrekkelig, kan det kjgles videre i isbad, tilsettes en podekrystall
og/eller skrapes med en glasstav i kolben. Podekrystallen og skrapingen har samme hensikt;
De skaper en overflate der de fgrste molekylene kan krystallisere. Siden de intermolekyleere
kreftene er sterkere mellom like molekyler vil hele krystallen bygges opp hovedsakelig av like
molekyler, men hvis krystalliseringen skjer for fort kan urenheter bli "fanget* i krystallen.

1.1.3 Isolering og tdgrking

Nar krystallene er dannet mé de isoleres fra den gjenveerende lgsningen (moderluten). Dette
kan gjores pa ulike méater, avhengig av skalaen, men den vanligste metoden i et organisk
laboratorium er filtrering over vakuum. Nar krystallene er filtrert kan de skylles med litt kaldt
Igsningsmiddel, for & bli kvitt urenheter som har blitt igjen utenpa krystallene. Dersom en stor
andel av forbindelsen fortsatt er lgst i moderluten (filtratet) kan denne oppkonsentreres ved
inndamping av lgsningsmiddelet og prosessen gjentas.

De filtrerte krystallene tgrkes rimelig effektivt ved a la de ligge pa filteret med vakuum under
i 2-3 minutter. Dersom de fortsatt ikke er helt tgrre, kan de tgrkes ytterligere under vakuum
i en lukket beholder.

1.2 Smeltepunktsbestemmelse

Smeltepunktet for en forbindelse er definert som den temperaturen der veeskefasen og den
faste fasen til forbindelsen begge eksisterer i likevekt Hl. T praksis blir smeltepunkt malt som et
intervall fra den forste drapen dannes til de siste krystallene er smeltet, og i de fleste tilfeller er
et kort intervall en god indikasjon pa at krystallene er renePl. Dette kommer av at en mindre
urenhet vil bryte opp den ellers systematiske krystallstrukturen, og redusere de intermolekylaere
kreftene som holder krystallen sammen. Unntaket fra indikasjonen er nar sammensetningen
danner en eutektisk blanding !, Ved denne sammensetningen vil smeltepunktet vaere lavere
enn for begge de rene forbindelsene, men intervallet vil fortsatt veere kort

2 Fysikalske data

Tabell 23] viser relevante fysikalske data til forbindelser brukt i dette forspket.

Tabell 2.1: Fysikalske data for aktuelle forbindelser

Forbindelse Kokepunkt[°C] ~ Smeltepunkt[°C]
Acetylsalisylsyre - 136
Etylacetat 77 -

3 Eksperimentelt

3.1 Ekstraksjon

Aspirin (4 tabletter) ble knust til pulver i en morter, og overfert til en erlenmeyerkolbe. Ety-
lacetat (10mL) ble brukt til & skylle morteren for & f& med alt. En rgremagnet ble tilsatt
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og kolbeapningen ble dekket til med aluminiumsfolie. Det ble varmet opp under omrgring til
kondens ble observert i kolbehalsen. Blandingen ble dekantert gjennom et foldefilter over i en
rundkolbe. Oppvarmingen ble gjentatt 2 ganger med etylacetat (2 x 10 mL), men den siste gan-
gen ble alt innholdet i kolben overfort til foldefilteret. Filtratet ble dampet inn under redusert
trykk til raproduktet.

3.2 Ombkrystallisering

Til rundkolben med raproduktet ble det tilsatt etylacetat (7 mL) og et par kokesteiner. En
kjoler ble montert loddrett opp av rundkolben som ble varmet til koking i en varmekappe.
Det ble tilsatt ytterligere etylacetat (3 mL) gjennom kjgleren for & lgse alt raproduktet. Da
alt var lgst ble varmekilden fjernet og kolben fikk komme sakte til romtemperatur, for den
ble kjolt ytterligere i et isbad. Krystallene ble filtrert og tgrket over en Biichnertrakt, for de
ble overfgrt til et urglass. Smeltepunktsintervallet til krystallene ble bestemt ved hjelp av et
smeltepunktsapparat to ganger.

4 Resultater

Massen av fire tabletter ble malt til 2.38 g. Det er oppgitt pa pakningen at hver tablett inne-
holder 500 mg acetylsalisylsyre. Etter ekstraksjon ble massen av raproduktet malt til 1.79 g.
Etter omkrystallisering ble massen av sluttprodukt malt til 0.82 g. Dette gir et utbytte pa 41%.

Smeltepunktsintervallet ble mélt i to paralleller og bestemt til hhv. 132.6 °C-135.7 °C og 132.8 °C-
134.5°C. Dette gir et intervall pad ATspmerr = 2,4 +0,7°C.

5 Diskusjon

Smeltepunktet til acetylsalisylsyre er 136 °C. Nar smeltepunktet til sluttproduktet ble bestemt
til & ligge under dette tyder det pa smé forurensninger av etylacetat som bryter opp krys-
tallstrukturen. Smeltepunktsintervallet var likevel relativt kort, det tyder pa et relativt rent
produkt. De forurensningene som var til stede kunne i stor grad blitt fjernet ved & tgrke pro-
duktet bedre, eventuelt med varmebehandling over 77 °C.

Isoleringen og omkrystalliseringen var ikke veldig effektiv mtp. utbytte ettersom under halv-
parten av acetylsalisylsyren ble isolert. Dette skyldes at det er mange trinn i prosessen hvor
produkt kan ga tapt.

Under filtrering etter ekstraksjon ble det dannet mye synlige krystaller pa filterpapiret, og noe
pé utsiden av halsen til erlenmeyerkolben. I tillegg var det 0.56 g pulver igjen etter ekstrak-
sjonen, dette pulveret inneholdt sannsynligvis fortsatt noe acetylsalisylsyre. For a fa med mer
produkt fra ekstraksjonen kunne det blitt gjennomfgrt flere oppvarminger, og filteret kunne
blitt skylt med varm etylacetat, dette hadde imidlertid gjort at inndampingen fgr omkrystal-
liseringen hadde tatt lengre tid.

Under isolering av ferdig produkt var fortsatt noe acetylsalisylsyre lgst i moderluten, i tillegg var
det en minimal mengde produkt som hang igjen pé filterpapiret etter tgrking. Utbyttet kunne
gkt dersom filtratet hadde blitt dampet inn, kjolt ned og filtrert etter prosedyren i [3.2 flere
ganger. Dette ville ikke hatt store konsekvenser for renheten til produktet da utgangsstoffet
kun inneholder cellulosepulver og maisstivelse i tillegg til acetylsalisylsyre, og disse er mye
mindre lgselige i etylacetat enn acetylsalisylsyre.
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Vedlegg A

Etylacetat er et polart stoff, altsa vil det lgses best i polare lgsemidler. Noen eksempler pa
polare, organiske lgsemidler er aceton, etanol og acetonitril.

Tiltak for & fremprovosere utkrystallisering i en lgsning, foruten a kjsle ned lgsningen eller
skrape pa innsiden av kolben med glasstav, inkluderer inndamping av lgsningen og tilsats av
en frgkrystall.
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