Cwiczenie 6
Zastosowanie destylacji z pag wodna oraz ekstrakcji ciecz-ciecz do izolacji eugenolu z
gozdzikow
Wstep
Celem ¢wiczenia jest zapoznanie¢se destylaci z pan wodrg oraz ekstrakej w
ukladzie ciecz-ciecz jako technikami s&jaymi do separacji produktow naturalnych azeak
produktow syntez chemicznych. Pomyst eksperymermistat zaadaptowany z publikacji
Ntamila i Hassanalilgolation of oil of clove and separation of eugeantl acetyl eugendl
Gazdziki s3 to wysuszone gki kwiatowe drzewa galzikowego 8Syzygium
aromaticum dawniej Eugenia caryophyllatd. S3 uzywane jako przyprawa do kompotow,
konfitur, marynat i wyrobow cukierniczych. Olejekegyczny izolowany z gazikdéw za
pomog destylacji z par wodng znajduje zastosowanie w przestey perfumeryjnym,
medycynie i dentystyce. Olejek uzyskiwany zdgikéw pochodzcych z Zanzibaru zawiera
gtéwnie eugenol (80-90%) i octan eugenolu (9-10%).
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Rys. 1. Skfadniki olejku eterycznego zzdaikow.

Olejki eteryczne z idin izoluje sk metody destylacji z par wodrng. Nastpnie stosuje
sie ekstraka w uktadzie ciecz-ciecz, aby wydobglejek z destylatu.

Destylacja z par wodmg jest metod izolacji substancji statych i cieklych nie
mieszagcych se¢ z wod, ale lotnych z parwodm czyli wykazugcych znacza preznosc
pary w temperaturze bliskiej 100°C. Proces polegarzemianie substancji zawieszonej w
wodzie w stan gazowy d#i dziataniu strumienia pary wodnej. $udo wyodebniania
produktéw syntez chemicznych oraz zekow pochodzcych zezrodet naturalnych.

Preznosci par substancji catkowicie nie miesmajch s¢ ze sob podlegay prawu
Daltona czyli pgznos¢ pary nasyconej w takim uktadzie rOowna ssumie peznosci
czastkowych sktadnikdw mieszaning: = p; + p.. Mieszanina oggnie temperatygrwrzenia
gdy suma pgznosci par nasyconych sktadnikow zroéwnawya cisnienie atmosferyczne.

Uzyskana temperatura wrzenia mieszaniny jesszai od temperatury wrzenia skiadnika
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bardziej lotnego czyli o wkszej peznosci par. W efekcie sumowaniagspreznosci par
substancja destylowana z pavodm oshga temperatyrwrzenia i destyluje, pomimge jej
wlasna pgznosé par jest nisza ni cisnienie atmosferyczne. Podsumowaijdestylacja z par
wodmg umazliwia destylacg izolowanej substanciji w temperaturzesaiej ni jej temperatura

wrzenia.
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Rys. 2. Zestaw do destylacji z pavodm (a) oraz destylacja z pawodrg w skali pétmikro b). Wg Zofia

JerzmanowskeRreparatyka organicznych zywkow chemicznychi972.

Jedny z najczsciej stosowanych technik izolacji i wzbogacanialingest ekstrakcja.
Faz ekstrahujcg (ekstrahentem) dla probek statych i ciektychzenby¢ gaz, ciecz lub ciato
state. W¢éwiczeniu wykorzystano ekstrakcy uktadzie ciecz — ciecdo izolacji eugenolu i
octanu eugenolu z destylatu zawigcajgo olejek gadzikowy a nasipnie do rozdzielenia
obu substancji.

Rozdziat skladnikbw probki na sktadniki kive | zasadowe nie by
przeprowadzony za pomgcekstrakcji ciecz-ciecz. Separacgwiazkow o charakterze
kwasnym (kwasy organiczne i fenole) od zwkow zasadowych i obgnych (aminy,
weglowodory aromatyczne, chlorowcopochodne) przyasastianiu odpowiedniego pH fazy
wodnej przeprowadzagsw nas¢pujacy sposob:

- ekstrakt w rozpuszczalniku organicznym jest eltstvany wod o odczynie silnie
zasadowym,

- w tych warunkach zwiki zasadowe i obgine pozostajw rozpuszczalniku organicznym,
- kwasy organiczne i fenole przechqddo warstwy wodnej, gdziegszakwaszane i

ekstrahowane powtdrnie rozpuszczalnikiem organiczny



Eugenol, ktéry jest pochodnfenolu, mae by wyekstrahowany z roztworu
organicznego za pomgcs % roztworu NaOH. W tych warunkach w fazie organgj
pozostaje octan eugenolu. Wydziejdiaze wodrg po zakwaszeniu ekstrahujes siastpng
fazg organiczi w celu izolacji eugenolu.

Celem¢wiczenia jest izolacja eugenolu oraz octanu eugen@adzikdw a nasfpnie

sprawdzenie czysfoi wydzielonych substancji za pomptLC.

Czes¢ doswiadczalna

Destylacja z pay wodrny

Nalezy zmiazdzy¢ okoto 6 g gadzikbw w madzierzu porcelanowym. Zmidzone gadziki
zwazy¢ z doktadnécia do 0,1 g, zanotowamas probki i umidgci¢ w zestawie do destylacji z
parm wodrg a nasgpnie doda 20 ml wody. W kolbie okygtodennej o pojemriai 1000 ml
powinno znajdowa sic okoto 500 ml wody (prosz pamkta¢é o dodaniu kamyczkdéw
wrzennych). Wod w kolbie doprowad#zi do wrzenia (regulator mocy ustawiony na 6-7) i
przeprowad# destylacj z pag wodm przez 1 godz.

Ekstrakcja ciecz-ciecz

Otrzymany destylat ekstrahowa& porcjami po 25 ml chloroformu w rozdzielaczu. delic
warstwe organiczg (dolng) zawierajca wyekstrahowane zwkki i polagczy¢ ekstrakty w
kolbce ptaskodenne.

Pobr& 2 mL ekstraktu do matej kolbki, wysuszypezwodnym siarczanem sodu i
przegczy¢ przez gczek do naczynkaAj o pojemnéci 1,5 ml, zagzy¢ do okoto 0,1 ml w
strumieniu azotu i pozostatvilo analizy TLC.

Pozosta} czgs¢ ekstraktu chloroformowego (73 mL) ekstrahév@aporcjami po 25 ml
wodnego roztworu NaOH (5%) w rozdzielaczu.

Warstwa chloroformowa zawiera gtownie octan eugentVarstwe chloroformowvg
przenigé¢ do kolbki ptaskodennej, wysuszpezwodnym siarczanem sodu i pest przez
saczek do kolbki. Pobkal,5 mL ekstraktu do naczynkB)(o pojemnéci 1,5 ml, zagzy¢ do
okoto 0,1 ml w strumieniu azotu i pozostéawilo analizy TLC. Nasgpnie odparowa
rozpuszczalnik za pomecodparowywacza obrotowego do etogci okoto 1 ml i pipes
Pasteura przenié ilosciowo ekstrakt do uprzednio za@nego naczynkad) o pojemnéci
1,5 ml. Wysuszg w strumieniu azotu do stalej masy i zya doktadnie na wadze
analitycznej. Policz§ zawartd¢ octanu eugenolu (mg/g masyzgaikow).

Polaczone ekstrakty alkaliczne zebrav kolbce ptaskodennej, zakwasdodajc
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ostraznie kwas solny, sprawdziodczyn prébki i ponownie wyekstrahogvahloroformem.
Ekstrahowd 3 porcjami po 25 ml chloroformu w rozdzielaczu. d¥elic warstwe organiczig
(dolng) zawierajca eugenol i pajczy¢ ekstrakty w kolbce ptaskodennej. Wysusekstrakt
bezwodnym siarczanem sodu i prresK przez gczek do kolbki. Pobkal,5 mL ekstraktu
do naczynka @) o pojemnéci 1,5 ml, zagzy¢ do okoto 0,1 ml w strumieniu azotu i
pozostawd do analizy TLC. Nagpnie odparowé&rozpuszczalnik za pomgodparowywacza
obrotowego do objosci okoto 1 ml i pipes Pasteura przenié ilosciowo ekstrakt do
uprzednio zwzonego naczynkaH) o pojemnéci 1,5 ml. Wysusz§ w strumieniu azotu do
statej masy i zway¢ dokladnie na wadze analitycznej. Poli€zaawarté¢ eugenolu (mg/g
masy gadzikéw).

Analiza TLC

Napeint komor chromatograficzs faza ruchom chloroform-heksan (3:4, viv) (V = 3 ml).
Przygotowa ptytki TLC, czyli narysowa delikatnie m¢kkim otéwkiem:

- lini¢ startows okoto 1 cm od dolnego brzegu ptytki i zaznacma niej punkty nanoszenia
probek,

- lini¢ koncowg okoto 1 cm od gornego brzegu plytki.

Nanig¢ na piytke po okoto 2-3uL badanych roztworéwA, B, D uwazajac, aby
plamka nie miatarednicy wekszej nz 2 mm. Rozwigé chromatogram. Wywota ptytke
TLC za pomog par jodu i delikatnie obrysowaplamki otowkiem. Naspnie policzy
wartasci wspotczynnikbw opgnienia R:). Ocené jakas¢ rozdzialu eugenolu i octanu

eugenolu za pomacaekstrakcji ciecz-ciecz na podstawie wykonanejiapdiLC.
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Szkio i odczynniki
Destylacja z pay wodry

. zlewka V = 50 mL

. tyzka metalowa mata

. mozdzierz porcelanowyredni

. gozdziki

. kamyczki wrzenie

. folia aluminiowa

. zestaw do mikrodestylacji z pawodrg z wydajra chtodnig i kolbg V =1 L

Ekstrakcja ciecz-ciecz

. pipeta miarowa o obj. 2 lub 1 ml (2 szt)

. pompka do pipet

. lejek sredni + odpowiednieggzki + pasujcy statyw

. rozdzielacz V = 200 ml + pasigy statyw

. cylinder miarowy V = 50 ml (2 szt.)

. kolbka z dnem konicznym do odparowywacza V = 100(2Znézt) + 2 podkiadki gumowe + pascy
reduktor,

. kolbka ptaskodenna V = 100 ml + korek szklany 48 s

. kolbka ptaskodenna V = 10 ml + korek szklany

. 5% wodny roztwér NaOHV =1L,

. chloroformV =0,5L,

. bezwodny siarczan sodu,

. naczynka zakicane 1,5 mL (5 szt) + maly lejek (1 szt) + paseajsiczki i statyw,

. kwas solny V = 100 mL + pipeta Pasteura + statywpigety

. papierki wskanikowe pH

. pipety Pasteura +gszki do pipet

TLC:

. ptytki do TLC silica gel60 firmy Merck, o wymiarach 4 x 6,5 cm,

. strzykawka do TLC,

. chlorek metylenu do mycia strzykawki V = 25 ml,

. komora chromatograficzna do TLC,

. metalowa pseta,

. pipeta V =5 ml,

. roztwor chloroform-heksan (3:4, v/iv) V = 100 ml,

. linijka oraz mikki otowek

. nozyczki

. stoik V = 1 L zawierajcy niewiellg ilos¢ jodu do wywotywania ptytek TLC



