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POVZETEK

Namen izvajanja raziskovalne naloge je sintetizirati aromo mete iz tablet aspirina po dveh
razli¢nih postopkih. Vzorca obeh sintez primerjamo med seboj s tankoplastno kromatografijo,
kjer vklju¢imo Se izhodno snov, torej acetilsalicilno Kislino iz tablet aspirina, in kupljeno aromo
mete. Postopka med seboj primerjamo in skuSamo ugotoviti, kateri postopek je boljsi, kjer
upostevamo izkoristek, Cas izvedbe, zahtevnost in potratnost s kemikalijami. Pri prvem
postopku sinteza poteka s so¢asnim preestrenjem in esterifikacijo, pri drugem pa s hidrolizo
acetilsalicilne kisline in nadaljnjo esterifikacijo. Oba postopka vkljucujeta ¢is¢enje produktov
v lijih lo¢nikih s hladno deionizirano vodo in nasiCeno raztopino natrijevega
hidrogenkarbonata (IV). Po koncu obeh sintez vzorca uspesno identificiramo s tankoplastno
kromatografijo ter olje uporabimo $e v praksi, da ga dodamo v kremo in milo. Po opravljenih
sintezah, analizi in izracunih smo ugotovili, da sta retencijska faktorja vzorcev obeh postopkov
enaka, nista pa enaka retencijskima faktorjema arome mete in izhodne snovi. lzkoristek prvega
postopka je bil 32,26 %, drugega pa 14,41 %. Najvecje izgube smo pripisali obojestranskosti
reakcij oziroma pretvorbi produktov nazaj v reaktante in povrSnemu ¢iS¢enju olja. Ker prvi
postopek prekasa drugega v vseh pogledih, tako boljSemu izkoristku, krajSemu casu izvedbe,
manjsi zahtevnosti in potratnosti kemikalij, lahko sklepamo, da je boljsi.

Klju¢ne besede: metil salicilat, aspirin, salicilna kislina, aroma mete, preestrenje, hidroliza
estra, esterifikacija, refluktiranje, tankoplastna kromatografija, milo, krema.
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1 UvOD

1.1 Raziskovalni problem in uporabljene raziskovalne metode

Za raziskovalno nalogo sem si izbral organsko sintezo metil salicilata oziroma arome mete iz
tablet aspirina. To temo sem si izbral predvsem zaradi tega, ker je moje zanimanje za organsko
kemijo v zadnjih nekaj letih moéno naraslo. Ze preden se je v uénem programu tretjega letnika
pojavil predmet organska kemija, sem si sam na spletu ogledal Ze vrsto videoposnetkov
raznoraznih podobnih sintez. NavduSuje me ideja, da lahko iz kemikalij, ki jih najdem na
trgovinskih policah lokalnih trgovin, sintetiziram vrsto zanimivih snovi in verjamem, da sinteza
moje raziskovalne naloge to lepo prikaze. Prav tako zelo rad povezujem lastno znanje in si §irim
obzorja novih sintez ter analiz na tem podrocju, zato me je naslov te naloge takoj privlacil.

Pri nalogi sem si zadal izvedbo sinteze metil salicilata po dveh razli¢nih postopkih, ki jih bom
na kratko opisal. Prvi postopek je vkljueval soCasni reakciji preestrenja in esterifikacije, drugi
postopek pa sta sestavljali reakciji hidrolize estra in esterifikacije. Pri obeh postopkih so vse
glavne reakcije sinteze vkljucevale metodo refluktiranja. V Soli smo izvedli le eno reakcijo na
takSen nacin, zato mi je bilo zelo ljubo, ko sem lahko znanje v tej smeri Siril dalje. Ker govorimo
o organskih sintezah, ne smemo pozabiti na ¢iséenje in izolacijo nastalih produktov. Ta je v
mojem primeru vedno potekala ali s filtriranjem ali v lijih lo¢nikih. Tudi ta korak mi ni
predstavljal nobene tezave. Z zanimanjem sem izvajal vsak naslednji korak in vzporedno
oznaceval, katerih necCisto¢ sem se Ze znebil in katerih se Se moram.

Ob koncu obeh sintez sem moral ugotoviti e pravilnost dobljenih vzorcev. Ker vonj sam po
sebi ni dovolj trden dokaz, sem se odlocil Se za izvedbo tankoplastne kromatografije. Ta metoda
me je vedno navdusevala, zato sem jo brez pomislekov tudi izbral. Produkt in izhodne snovi so
vse brezbarvne, zato sem kromatogram moral pogledati pod ultravijoli¢no Iucjo, kjer so prisle
do izraza.

Zakljucek laboratorijske vaje sem si popestrili z izdelavo odiSavljenih krem in mil. Koli¢ino
potrebnega olja smo dolocali s poizkusanjem, kar je v sklop resnega dela vneslo $e malce
zabave.

Namen izvajanja sinteze iste snovi po dveh postopkih je bil ugotoviti, kateri postopek daje visji
izkoristek in je predvsem bolj$i ob uposStevanju porabljenega Casa, zahtevnosti izvedbe in
porabe drugih kemikalij, potrebnih pri reakcijah. Zanimalo me je tudi, kje so se pojavile napake,
zelel sem dognati, kako bi jih lahko v prihodnosti odpravil in s tem metodo izboljsal.

1.2 Hipoteze

Hipoteze, ki smo si jih zadali v raziskovalni nalogi, so sledece:
1. z obema postopkoma sintetiziramo zadan produkt — metil salicilat,
2. pri drugem postopku bo zaradi uporabe dveh ravnoteznih reakcij namesto ene izkoristek nizji,

3. retencijska faktorja produktov obeh postopkov se bosta ujemala.



2 TEORETICNI DEL

2.1 Teoreti¢ne osnove etericnega olja metil salicilata

Metil salicilat z drugim, trivialnim, imenom tudi olje zimzelen spada med kisikove organske
spojine, natan¢neje med estre. Je namre¢ metilni ester salicilne kisline z molekulsko formulo
CgHgOs. IUPAC ime se glasi metil 2-hidroksibenzoat. Pri sobnih pogojih je brezbarvna
tekocCina s prijetnim vonjem, ki spominja na mentol ali poprovo meto. Temperatura taliSca
zna$a -8,6 °C, vrelisc¢a pa 222 °C. Njegova gostota pri 25 °C je vi§ja od vode pri 1,174 g/mL in
je v njej zelo slabo topen. Ker je hlapen, ga je potrebno shranjevati v dobro zatesnjeni posodi.
Je sSkodljiv dihalom, jedek za kovine in kozo ter lahko povzro¢i akutne
poskodbe. [12][13][14][15][16]

Olje zimzelen se imenuje zato, ker ga proizvajajo predvsem zimzelene rastline, najpogosteje
rodu gaulterija (latinsko Gaultheria). V nizjih koncentracijah pa disave ljudje povezujemo tudi
z rastlinami rodu ustnatic (latinsko Lamiaceae), katerih najbolj prepoznaven predstavnik je
meta. Olje se pojavlja Se v rodovih rastlin medvejk (latinsko Spiraea), dreves brez
(latinsko Betula) itd. [13][27]

Pri rastlinah ima vlogo obrambe. Pri tistih, ki to olje proizvajajo v manjsih koli¢inah, ima vlogo
prenasanja informacij o nevarnosti. Zaradi hlapnosti se lahko prenasa iz enega dela rastline na
drugega in med posameznimi rastlinami. Ko druga rastlina zazna hlape te snovi, se sama odzove
na nevarnost s svojimi obrambnimi mehanizmi. Pri rastlinah, ki proizvajajo to olje v vecjih
koli¢inah, ima spojina vlogo direktne obrambe, kjer zaradi visoke koncentracije u¢inkovine
deluje kot strup Skodljivcem.

Metil salicilat je prvi¢ pridobil francoski kemik Auguste André Thomas Cahours leta 1843 iz
navadne gaulterije. Kasnejsi postopki so vklju¢evali destilacijo vejic Ze prej omenjenih rodov
rastlin. Danes metil salicilat komercialno proizvajajo s postopkom esterifikacije salicilne Kisline
z metanolom. V nizkih koncentracijah (pod 0,04 %) se uporablja kot aroma mete v zvecilkah
in osvezilnih pastilah ali bombonih, pa tudi kot antiseptik v ustnih vodah. Uporaba sega tudi v
medicino, Kjer se uporablja kot dodatek grelnim gelom in sluzi zdravljenju sklepov in misic. Ti
delujejo na principu povzrocanja blagega drazenja na vecji povrsini in s tem zmanj$ajo obcutek
bolecine v doloceni tocki. Prav tako se ob prenosu skozi koZzo pretvori v salicilate, ki
zmanjsujejo bole¢ino (podobno kot aspirin). Njegovo implementacijo je mogoce zaslediti tudi
v oljih za loc¢evanje sprijetih korodiranih delov, kot prenasalec barvila v kartusah tiskalnikov
itn. [13]
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Slika 1: Cisto olje zimzelen Slika 2: Struktura metil salicilata Slika 3: Gaultheria procumbens ali
(Vir: navadna gaulterija
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2.2 Teoreti¢ne osnove arome

Arome ali diSave so kemijske snovi s specificnim vonjem, ki je lahko ali prijeten ali neprijeten.
Da doloceno substanco uvrs¢amo med arome, more biti hlapljiva. Hlapi se prenaSajo po zraku,
dokler ne dosezejo nasega vohalnega zivca, ki mozganom sporoci o zaznani vonjavi. Nekateri
ljudje so na dolocene arome alergicni. V sploSnem velja, da imajo molekule arom molsko maso
manjso od 310 g/mol.

Arome sreCamo v hrani, najve¢ v sadju in njihovih olupkih, v vinu, zacimbah, eteri¢nih oljih,
smolah, parfumih in cvetovih nekaterih rastlin. Te nastanejo pri biokemic¢nih procesih zorenja
sadja, cvetenja rastlin in fermentaciji.

Najve¢ arom se porabi v prehrambni in kozmeti¢ni industriji, kjer se uporabljajo zato, da bi
izdelke izboljsali in jih naredili bolj privlacne za potro$nike. DiSave se uporabljajo tudi kot
dodatki nevarnim snovem brez vonja, kot so propan, zemeljski plin in vodik. Tako jih lahko
ljudje zaznamo in se na njih ustrezno odzovemo.

Arome se delijo po kemijski strukturi na ve¢ skupin, in sicer na:
- estre, med katere spada metil salicilat,
- aromati¢ne snovi,

- amine,

- alkohole,

- aldehide,

- ketone,

- terpene,

- laktone,

- tiole in

- doloc¢ene druge spojine. [3]
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Slika 4: Primer aromaticne arome vanilje — vanilin

2.3 Teoreti¢ne osnove acetilsalicilne kisline

Acetilsalicilna kislina s kratico ASA, pogosteje poznana pod imenom aspirin, se podaja z
molekulsko formulo CoHgOa. Pri sobnih pogojih je v obliki belega prahu brez vonja. Stali se
pri 135 °C, a pri tej temperaturi Zze za¢ne razpadati. Je malo topna v vodi in se bolje topi v dietil
etru, acetonu in metanolu. Ob izpostavljenosti velikim koncentracijam povzroca akutne
poskodbe. [1][2][5][6]

Industrijsko ga sintetiziramo po postopku esterifikacije med salicilno Kislino in etanojskim
anhidridom.



Najvec acetilsalicilne kisline se porabi za medicinske namene. Je glavna sestavina v tabletah
aspirina in deluje kot analgetik in antipiretik. Zaradi sposobnosti razred¢itve krvi se pogosto
uporablja tudi za prepreCevanje sr¢nih zastojev. V tabletah so poleg zdravilne ucinkovine
dodana $e veziva in drugi dodatki (najpogosteje koruzni $krob in celuloza). [1][2]
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Slika 6: Acetilsalicilna kislina pri sobnih pogojih
(Vir: https://m.media-amazon.com/images/W/WEBP_402378-
O T1/images/I/71uflkgOTvL._AC_SX679 .jpg, 2022)

Slika 5: Struktura acetilsalicilne kisline
2.4 Teoreti¢ne osnove salicilne kisline

Salicilna kislina je pri sobnih pogojih v obliki tezko stisljivih belih iglicastih kristalov.
Molekulska formula je C7HeO3, njeno ime po sistemu IUPAC pa se glasi 2-hidroksibenzojska
kislina. Je dobro topna v organskih topilih, kot sta metanol in aceton. Stali se pri
158,6 °C. [20][21][22][25]

Industrijsko ga pridobivamo z reakcijo natrijevega fenoksida z ogljikovim dioksidom ob
visokem tlaku in temperaturi ter prisotnosti kislega medija.

Salicilno kislino najdemo v medicinskih izdelkih za zdravljenje aken in bradavic. Uporablja se
tudi kot konzervans v prehrambni industriji, kot sredstvo za uni¢evanje bakterij in kot
antiseptik.

Soli in estri salicilne kisline se imenujejo salicilati. Tako metil salicilat, opisan v podpoglavju
2.1, in acetilsalicilna kislina, opisana v podpoglavju 2.3, spadata med derivate salicilne kisline,

zato sta oba salicilata. [21]
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Slika 8: Iglicasti kristali salicilne kisline
(Vir: https://i.redd.it/75j6ew6hpv841.jpg, 2023)

Slika 7: Struktura salicilne kisline



2.5 Teoreti¢ne osnove esterifikacije

Estri spadajo med organske kisikove spojine, za katere je znacilna estrska skupina -COO-.
Imajo prijeten vonj, zato se vec¢inoma uporabljajo v kozmetic¢ni in Zivilski industriji, npr. v
parfumih in aromah. V kemijskih analizah so $e posebej pomembni kot topila. Med estre
spadajo tudi poliestri in vse vrste lipidov. Estre je mogoce tudi nitrirati, pri ¢emer dobimo
eksplozive, kot so nitroglicerin. Ime je sestavljeno iz alkoholnega dela, ki mu dodamo
kon¢nico -il in kislinskega dela, ki mu dodamo kon¢nico -oat. [4][9]

Esterifikacija ali reakcija estrenja, imenovana tudi Fischerjeva esterifikacija, je reakcija med
alkoholom in kislinskim derivatom ob prisotnosti higroskopne snovi, obicajno
zveplove (V1) Kisline. Reakcija je obojestranska, kar nakazuje obojestranska pus€ica v zapisu
reakcije. To pomeni, da se nekaj produktov pretvori nazaj v reaktante, dokler se v zmesi ne
vzpostavi ravnotezje. Z dodajanjem reaktantov in odstranjevanjem estra ali vode, nastale pri
reakciji, lahko ravnotezje pomaknemo V stran produktov. Ravnotezje je definirano s konstanto
ravnotezja, ki jo oznafimo s K¢, in predstavlja razmerje med produktoma koncentracij
produktov in reaktantov. [4][9][15][25]

Obraten proces esterifikacije se imenuje hidroliza estra. Poteka lahko v kislem ali bazi¢énem
mediju. Ob uporabi kislega medija nastaneta alkohol in karboksilna kislina, ki sta gradila ester,
pri uporabi bazi¢nega medija oz. hidroksida pa poleg alkohola nastane sol. Slednji postopek se
imenuje tudi saponifikacija ali umiljenje in je metoda za izdelavo mil. Obe reakciji sta kot
estrenje ravnotezni. [4][9]

@) @)
estrenje
+ ROH ——> + H,0
hidroliza
R OH R O0——R'
karboksilna kislina alkohol ester voda

Slika 9: Reakcija esterifikacije in hidrolize
(Vir: https://chemistryscore.com/wp-content/uploads/2019/11/esterification1-1024x212.png, 2022)

2.6 TeoretiCne osnove preestrenja

Pri reakciji preestrenja gre za zamenjavo alkoksi skupine estra z drugim alkoholom. Te reakcije
so obi¢ajno katalizirane z dodatkom kislega ali bazi¢nega medija in v redkih primerih tudi
encima. Pri uporabi kislega medija kot katalizatorja kislina odda vodikov proton karbonilni
skupini, zaradi Cesar ta postane elektrofil, ki se nato veze z alkoholom. Pri bazi¢nem mediju gre
za obraten proces, kjer baza odvzame proton alkoholu, zaradi ¢esar ta postane mocnejsi
nukleofil, ki reagira s karbonilno skupino. Reakcija je obojestranska, zato tudi tukaj veljajo iste
zakonitosti ravnotezja, kot so bile omenjene pri esterifikaciji pod toc¢ko 2.5. [16][26]

Ta reakcijski mehanizem se uporablja pri izdelavi poliestrov, kot je polietilen tereftalat s kratico
PET ali PETE. Pri tej reakciji reagirajo molekule dikarboksilnih kislin in diolov, pri PET sta to
tereftalna kislina in etilenglikol, pri ¢emer nastanejo dolge polimerne enote. Stranski produkt
se navadno odpari, kar ohranja reakcijo. Obraten proces od prej navedenega se imenuje
metanoliza (anglesko methanolysis), ki se uporablja za reciklazo poliestrov in pretvorbo
trigliceridov v biodizel. Postopek preestrenja se pojavi tudi pri predelavi olj, kjer ob prisotnosti
nenasicenih mascob predelajo nasi¢ene mas¢obe v meSanico nasi¢enih in nenasi¢enih mascob.
Tako pridobivamo mazljiva masla. [26]
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Slika 10: Reakcijski mehanizem preestrenja
(Vir: https://en.wikipedia.org/wiki/Transesterification#/media/File:General_transesterification_mechanism.png, 2022)

2.7 Teoreti¢ne osnove refluktiranja

Refluktiranje je metoda, ki vkljucuje kondenzacijo par in vrnitev kondenzata nazaj v reakcijsko
zmes. Uporablja se tako v industriji kot tudi v laboratorijih. V slednji aplikaciji se uporablja
predvsem takrat, ko je potrebno energijo dodajati reakciji dalj casa, brez da bi pri tem izgubili
topilo. Uporaba v industriji se deli na naftne rafinerije, petrokemi¢ne in kemic¢ne tovarne ter
predelovalne obrate zemeljskega plina. V teh obratih se uporablja predvsem pri
rektifikaciji. [18]

- Odtok vode
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Slika 11: Naprava za refluktiranje
(Vir: https://en.wikipedia.org/wiki/Reflux#/media/File:Reflux_labled.svg, 2022)

2.8 Teoreti¢ne osnove tankoplastne kromatografije

Beseda kromatografija je sestavljena iz grskih besed chroma, ki pomeni barva, in graphein, ki
pomeni pisati. Kromatografije delimo po fizikalno-kemijskih procesih na:

1. adsorpcijsko kromatografijo,

2. kromatografijo na ionskem izmenjevalcu in

3. porazdelitveno kromatografijo, kamor spada tudi nasa uporabljena metoda, tankoplastna
kromatografija.

Tankoplastna kromatografija je poznana tudi pod kratico TLC (thin layer chromatography) in
se je razvila iz papirne kromatografije ter je ena najpopularnej$ih kromatografij. Gre za
separacijsko metodo, ki deluje na principu adsorpcije oziroma desorpcije komponente na
stacionarni fazi in razli¢nih topnostih komponent v mobilni fazi. Stacionarna faza miruje in je
trdna, najpogosteje narejena iz silikagela ali aluminijevega oksida, pritrjenega na inertno
ploséico, ki je obicajno izdelana iz aluminija, stekla ali plastike. Mobilno fazo sestavlja zmes
razli¢nih topil v tekoCem agregatnem stanju. Najveckrat poteka navzgor ali ascendentno,
poznamo pa tudi izvedbo v horizontalni smeri z uporabo centrifugalne sile ali brez, kjer mobilna
faza priteka iz sredine in dvodimenzionalno, pri kateri stacionarno fazo po dolo¢enem ¢asu
zavrtimo za 90 ° ter nadaljujemo s kromatografijo do konca. Komponenta ne potuje visoko, ¢e
se dobro adsorbira na stacionarno fazo in je slabo topna v mobilni fazi ter potuje s fronto
mobilne faze, ¢e je v njej dobro topna in se slabo adsorbira na stacionarno fazo. Na potovanje
komponente pri TLC vpliva predvsem zgradba ter lastnosti obravnavane komponente.
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Tankoplastna kromatografija obicajno poteka navzgor (ascendentno) v kromatografski komori,
ki je sestavljena iz steklene posode s kovinskim pokrovom. Na stacionarni fazi s svin¢nikom
2 cm od spodnjega roba nariSemo startno ¢rto in na njej ozna¢imo izbrano $tevilo enakomerno
razporejenih mest, na katere nanesemo vzorce. Pripravljeno stacionarno fazo vstavimo v ze s
topili nasi¢eno kromatografsko komoro. S kromatografijo prenehamo preden fronta mobilne
faze doseze vrh stacionarne faze. Na slednji takoj ozna¢imo fronto mobilne faze in po¢akamo,
da se posusi. Ce lise komponent niso v ¢loveskem vidnem spektru, jih lahko obarvamo s
specificnimi reagenti ali za kromatografijo uporabimo stacionarno fazo s fluorescentnim
namazom. Pri slednjih lise pridejo do izraza pod UV svetlobo doloc¢ene valovne dolzine. Lisa
mora praviloma biti okrogle ali konicaste oblike. Vsaki dolo¢imo tezis¢e in jo oznac¢imo. V
primeru, da je spodnji del lise temnejsi, center premaknemo nizje od teoreti¢nega sredisca.
Izmerimo prepotovane poti mobilne faze in posameznih lis od startne ¢rte ter dolo¢imo
retencijske faktorje, ki se izracunajo po sledeci enacbi:

d;
Ry = rl
Kjer je:
Ry retencijski faktor [],
di razdalja komponente od zacetne Crte (pot komponente) [mm] in
d razdalja mobilne faze od zacéetne ¢rte (pot mobilne faze) [mm].

Metoda se uporablja tako za kvalitativno kot tudi kvantitativno analizo, a je slednja redkeje
uporabljena. Za kvalitativno analizo poleg naSega vzorca na stacionarno fazo nanesemo $e
standarde, katerih kemijsko sestavo poznamo, in izvedemo kromatografijo. Izracunane
retencijske faktorje primerjamo in ¢e se ti ujemajo z naSim vzorcem, potem je snov
identificirana. Analizira se lahko skoraj vsaka snov: pesticidi, steroidi, lipidi, ogljikovi hidrati,
mascobe itd. Kvantitativna analiza poteka tako, da najprej izvedemo kromatografijo vzorca po
7ze prej omenjenih korakih. Ker se lahko tvori veé¢ lis, identificiramo tisto naSe iskane
komponente in z uporabo denzitometra izmerimo intenziteto barve. S tem podatkom in ze
ustvarjeno umeritveno krivuljo je nato mozno dolo€iti koncentracijo naSega neznanega
vzorca. [24]

Poznamo tudi preparativno tankoplastno kromatografijo, pri kateri gre za pripravo oziroma
1zolacijo komponent za nadaljnjo uporabo. Pri tem se obiCajno zvisa tudi njihova Cistost, zato
gre tukaj tudi za neke vrste tehniko CiS¢enja. Izvede se tako, da iz razvitega kromatograma
postrgamo silikagel, ki se nahaja pod iskano liso, in ga ponovno raztopimo v topilu. Od tod
naprej lahko s pomocjo filtracije in odparevanja topila popolnoma izoliramo komponento. [11]
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Slika 12: Izvedba ascendentne tankoplastne kromatografije
(Vir: https://mz-at.de/fileadmin/user_upload/MZ-DC-TLC_imgl.jpg, 2022)



2.9 Teoreti¢ne osnove mila in umiljenja

Mila so soli vi§jih mascobnih kislin. Zmanj$ujejo povrsinsko napetost vode in povezujejo
nepolarne necistoce s polarno vodo, torej so emulgatorji. Najpogostejsi sta natrijevo in kalijevo
milo. Natrijeva mila so tr$a, kalijeva pa mehkejsa ali celo teko¢a. Doma jih uporabljamo za
umivanje in kopanje, v industriji pa sluzijo kot zgoscevalci in sestavine maziv. Prvi dokazi o
uporabi mila segajo v leto 2800 pred nasim S$tetjem, kjer so ga uporabljali v anti¢nemu
Babilonu.

Ker gre za soli, imajo mila ionsko strukturo — kovinski kation in nekovinski anion. Dolga veriga
ogljikovih in vodikovih atomov ima nepolaren oz. hidrofoben znacaj, zato jo imenujemo
nepolaren rep. Anionska skupina -COO™ ima polaren oz. hidrofilen znacaj in jo imenujemo
polarna glava. Nepolaren del privlaci nepolarne neéistoce, polaren pa polarno vodo.

\/\/\/\/\/\C/O_ Na

o

Nepolaren rep Polarna glava

Slika 13: Struktura natrijevega mila
(Vir: https://gph.cf2.quoracdn.net/main-qimg-8580df85850ae0c0d35f3b8283b043b5-Iq, 2023)

Mila nastajajo pri reakciji umiljenja oz. saponifikacije. Gre za reakcijo bazi¢ne hidrolize
trigliceridov, kjer en mol mascobe ob prisotnosti baze razpade na en mol glicerola in tri mole
mila. Nastanek vrste mila je odvisen od uporabljene baze. Reakcija z natrijevim hidroksidom
daje natrijeva mila, s kalijevim hidroksidom kalijeva mila itd.

(0]
Il
CH,-O0—-C-R CH,—OH
(0)
‘ o I
I C O0,.0
CH-0—-C—R + 3NaOH — CH-OH + 3R ™0 Na
D |
Il
CH,-O—-C—R CH,— OH
triglicerid hri]gtgljé\i/d glicerol natrijevo milo

Slika 14: Primer reakcije umiljenja oz. saponifikacije
(Vir: https://www.chemistrylearner.com/wp-content/uploads/2021/06/Saponification.jpg, 2023)

Ob dodatku mila v trdo vodo se tvori oborina. Ta nastane zaradi prisotnih magnezijevih in
kalcijevih ionov, ki reagirajo in nadomestijo natrijev ali kalijev kation v molekuli. Posledi¢no
se zmanjsa pralni ucinek in tvori manj pene kot v destilirani vodi.

Kljub temu da mila spadajo med detergente, jih ne smemo enaciti. Detergenti so namrec
sinteti¢ne snovi s popolnoma drugac¢no zgradbo. Najveckrat imajo ionsko strukturo, poznamo
pa tudi taksne, ki je nimajo (neionski detergenti in amfoterni detergenti). Njihova prednost je v
tem, da v trdi vodi ne tvorijo netopnih soli zaradi Cesar je njihov pralni uc¢inek boljsi. Umetni
detergenti vsebujejo Se druge dodatke, kot so belila, encimi, diSave, mehcalci vode itn. [4][23]



2.10 Teoreti¢ne osnove krem za roke

Emulzije so snovi, ki nastanejo zaradi razprSevanja ene tekoCine v drugi, pri ¢emer Se nobena
od tekoCin ne meSata in raztapljata med seboj. RazprSena snov v emulziji je v obliki majhnih
kapljic. Postopek nastanka kreme imenujemo emulgiranje ali dispergiranje.

Tekocino, ki jo dispergiramo v neki drugi teko¢ini in je mnozinsko v manjsini, imenujemo
notranja faza, teko¢ino, Ki pa v emulziji mnozinsko prevladuje, pa imenujemo zunanja faza. V
vsaki emulziji velja teznja po razmesanju in ponovni lo¢itvi faz, ki izvira iz teznje po ¢im man;jsi
povrsinski napetosti in posledi¢no ¢im ve¢ji kontaktni povrSini posamezne faze. Prav zaradi
tega je potrebna uporaba emulgatorja. To je snhov, ki tvori mostovom podobne strukture med
obema fazama v emulziji in jima tako preprecuje ponovno locitev.

Uporabo emulzij lahko danes zasledimo v prehrambni industriji pri izdelavi majoneze,
homogeniziranega mleka in margarine, v gasilstvu za gasilna sredstva, v kemijski sintezi
polimerov in v zdravstvu.

Kreme so vrsta emulzij, kjer se notranja faza imenuje tudi oljna faza, zunanja faza pa vodna
faza. Kreme se uporabljajo v farmaciji, frizerstvu, osebni higieni in kozmetiki. Poleg krem med
emulzije uvrs¢amo $e mazila, balzame in losjone. Gostota nastalega produkta je odvisna od
razmerja obeh faz. Kreme so gostejse in vsebujejo ve¢ olj in emulgatorja, losjoni pa so redkejsi
in jih sestavlja ve¢ vode in manj emulgatorja. [7][8]

( MESANJE EMULGIRANJE (

—> —>

- - <

Slika 15: Prikaz emulgiranja
(Vir: https://solutionpharmacy.in/wp-content/uploads/2021/05/0xTGN3QzXg-min.jpg, 2023)



3 PRAKTICNI DEL

3.1 Potrebscine
V tabelah 1 in 2 je naveden ves uporabljen inventar in kemikalije.

Tabela 1: Uporabljen inventar pri raziskovalni nalogi

Inventar:

terilnica in pestilo, 1x vodna ¢rpalka, 1x

¢aSa, 250 mL, visoka, 2x eksikator, 1x

¢asa, 250 mL, nizka, 1x UV komora, 1x

¢asa, 400 mL, 1x kromatografska komora, 1x
¢asa, 600 mL, 1x kromatografska plosca, 4x
¢asa, 1000 mL, 1x kapalka, 13x

lij, kvantitativni, 1x parafilm

filter papir, 3x puhalka, 1x

bucka za destilacijo, 500 mL, 1x noz, 1x

merilni valj, 10 mL, 1x Skarje, 1x

merilni valj, 25 mL, 1x zlicka, 1x

merilni valj, 250 mL, 1x gumijasti model¢ek, 4x
laboratorijski hladilnik, 1x plasti¢na kadicka, 1x
kristalizirka, 190 mm, 1x plasti¢na posodica S pokrovom, 3x
termometer, 150 °C, 1x rotavapor, 1x

lij lo¢nik z zamaskom, 250 mL, 2x elektri¢no mesalo, 1x

lij lo¢nik z zamaskom, 500 mL, 1x mesalcek, 1x

lij lo¢nik z zamaskom, 1000 mL, 1x prenosna kuhalna plosc¢a, 1x
steklena palcka, 2x gorilnik, 1x

urno steklo, 2x trinozno stojalo, 1x
erlenmajerica, ozko grlo, 100 mL, 2x kerami¢na mrezica, 1x
gumijasti zamasek, 2x laboratorijsko stojalo, 2x
kapilara, 14x mufa, 5x

vrelni kamencek, 6x okrogla prizema, 1x
presesalna buca, 1x racvasta prizema, 1x

nuca, 1x filtrirni obroc¢, 3x

Tabela 2: Uporabljene kemikalije pri raziskovalni nalogi

Kemikalija: GHS simboli:
aspirin znamke Bayer, CoHgOs), sestava: vsaj
500 mg ASA ter pomozne snovi (uprasena celuloza in
koruzni skrob)

aroma mete znamke Bergland v teko¢em agregatnem
stanju, sestava: 100 % naravno eteri¢no olje poprove
mete (Mentha piperita)

- Akutna strupenost.

- Dihalom nevarno, mutageno,
- okolju nevarno.
metanol, CH4Oq

- Vnetljivo,

- Smrtno nevarno,

SOOO® ©

- dihalom nevarno, mutageno.
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zveplova (V]) kislina, H2SO4(aqg), 96 %

propran-2-on — aceton, C3sHsOq)

klorovodikova kislina, HClg), 37 %

natrijev hidrogenkarbonat (1), NaHCOz3)
natrijev karbonat (IV) — soda, Na;COss)

butan-1-ol, C4H100)

etanol, C2HeOy)

etanojska kislina, CoH4Oo()

etil acetat, C4HgOx()

Prozorno rastlinsko milo za ulivanje znamke Samson
Kamnik, sestava: glicerinska mila, izdelana iz
izbranih rastlinskih surovin

Zeleno barvilo za milo znamke Soapy Lux, sestava:
nenavedena

Pripravek kreme, sestava:

- vodna faza: deionizirana voda (71,0 %) in borna
kislina (2,5 %),

- oljna faza: beli vazelin (3,5 %) in parafinsko olje
(9,0 %),

- emulgator: laneette SX (14,0 %)

11

- Jedko za kovine in kozo.
- Vnetljivo,

- akutna strupenost.

- Jedko za kovine in kozo,
- akutna strupenost.

- Akutna strupenost.

- Akutna strupenost.

- Vnetljivo,

- jedko za kovine in kozo,
- akutna strupenost.

- Vnetljivo,

- dihalom nevarno, mutageno,
- akutna strupenost.

- Vnetljivo,

- jedko za kovine in kozo.

- Vnetljivo,

QCOPOOCOOOOOOOCOOOOY

- akutna strupenost.
Ni nevarnosti.

Ni nevarnosti.

Ni nevarnosti.



Vzorec v naSem primeru so tablete aspirina znamke Bayer, ki vsebujejo vsaj 500 mg
acetilsalicilne kisline. Tablete so bele barve brez vonja. So slabse topne v vodi in dobro topne
v metanolu in acetonu. Niso trde, zato jih lahko brez tezav stremo.

Slika 17: Tableta aspirina, povecana

Slika 16: Skatla tablet aspirina znamke Bayer

Proizvajalec arome mete, s katero bomo primerjali nasa dobljena produkta, je Bergland. Pri
sobnih pogojih je brezbarvna teko¢ina z intenzivnim vonjem po meti.

Slika 18: Aroma mete znamke Bergland

3.2 Varnost pri delu in skrb za okolje

Pri delu obvezno nosimo zas¢itno haljo in ocala. Ko rokujemo z nevarnimi kemikalijami
nosimo zascitne rokavice, razen ¢e delamo z gorilnikom. Prelivanje kemikalij, izparevanje
metanola in izvajanje tankoplastne kromatografije izvajamo v digestoriju. Po opravljeni vaji
organske snovi zavrzemo v ustrezno posodo za nehalogenirane organske odpadke (posoda 3).
Kisline v raztopini nevtraliziramo s pomoc¢jo nasiene raztopine natrijevega
hidrogenkarbonata (IV) in natrijevega karbonata (V). Nastale soli okolju niso nevarne in jih
lahko zlijemo v odtok.

3.3 Postopki dela
3.3.1 Prvi postopek — socasni reakciji preestrenja in esterifikacije

Na analizni tehtnici stehtamo prazno 250 mL ¢aSo. S pomogjo terilnice in pestila zmeljemo
petindvajset 500 mg tablet aspirina ter jih prenesemo v ze prej stehtano ¢aso (slika 19). Meljemo
po najve¢ deset tablet na enkrat in s tem prepre¢imo uhajanje aspirina iz terilnice. Z zlicko iz
terilnice postrgamo ¢im ve¢ prahu (slika 20) in ¢aSo ponovno stehtamo. Z 250 mL merilnim
valjem odmerimo 200 mL metanola. Aspirin raztopimo v ¢asi in ga v ve¢ korakih s spiranjem
prenesemo skozi naguban filter papir v 500 mL okroglo buc¢ko (slika 21). Ostanek na filtru so
dodatki in veziva v tabletah, kar zavrzemo. V bucko dodamo Se 25 mL koncentrirane
zveplove (VI) kisline in mesaléek.
12



Slika 20: Strganje aspirina iz terilnice Slika 21: Filtriranje raztopine aspirina in metanola

Bucko potopimo v vodno kopel na elektricnem mesalu, jo opremimo s povratnim hladilnikom
in pricnemo s segrevanjem ter meSanjem (slika 22). Ko vodna kopel doseze 70 °C in zacne
vsebina bucke vreti, po¢akamo trideset minut, da reakcija potece in se vzpostavi ravnotezje. PO
omenjenih tridesetih minutah bucko dvignemo iz kopeli in po¢akamo, da se ohladi. Reakcijsko
zmes z meSalckom vred prenesemo v 400 mL caSo, jo postavimo na elektricno mesalo ter

odparimo lahko hlapne snovi (metanol in nastali metil acetat) do priblizno 100 mL volumna
(slika 23).

Slika 22: Sestavljena aparatura za refluktiranje Slika 23: Odparevanje topil na elektricnem mesalu
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Pripravimo nasieno raztopino natrijevega hidrogenkarbonata (IV) z raztapljanjem trdnega
natrijevega hidrogenkarbonata (1V), dokler se ta ne neha raztapljati (slika 24). VV 250 mL lij
lo¢nik prelijemo zreducirano zmes in dodamo priblizno 100 mL ledene deionizirane vode,
veckrat stresemo ter spodnjo plast prelijemo v naslednji lij lo¢nik (slika 25). Vanj dolijemo
okoli 100 mL nasicene raztopine NaHCO3 in stresamo. Ker gre za nevtralizacijo kisline in
tvorbo ogljikovega dioksida moramo ventil redno odpirati, da 1ij lo¢nik zaradi povecanega tlaka
ne poci. Ko plin iz zmesi ne izhaja ve¢, spodnjo plast prelijemo v Ze stehtano 100 mL
erlenmajerico, ki jo s produktom vred ponovno stehtamo na analizni tehtnici. 1z zacetne mase
aspirina in kon¢ne mase metil salicilata izracunamo izkoristek.

Slika 24: Pripraviljena nasic¢ena raztopina NaHCO3 Slika 25: Prvi del ciscenja produkta v liju loc¢niku

3.3.2 Drugi postopek — hidroliza estra in esterifikacija

Kot pri prvem postopku, zapisanem pod tocko 3.3.1, stremo in stehtamo prah petindvajsetih
tablet aspirina na analizni tehtnici. Raztopimo ga v 100 mL acetona in ga v ve¢ korakih s
spiranjem prefiltriramo skozi naguban filter papir v 500 mL okroglo buc¢ko. Vpnemo jo v
rotavapor in odparimo ves aceton (slika 26). Bucko vpnemo v laboratorijsko stojalo, dodamo
200 mL deionizirane vode, 10 mL koncentrirane klorovodikove kisline in tri vrelne kamencke.
Vpnemo $e laboratorijski hladilnik in pri¢nemo s segrevanjem nad gorilnikom (slika 27).
Pustimo, da raztopina zavre in jo pustimo vreti trideset minut. Po preteklem ¢asu odstranimo
gorilnik in pocakamo nekaj Casa, da se zmes ohladi. Skozi Ze stehtan filter papir vsebino
nuciramo 0z. vakuumsko filtriramo (slika 28), pri ¢emer vso steklovino, kjer se je nahajal
vzorec, speremo z ledeno hladno deionizirano vodo. Kristale s filtrom vred prenesemo na urno
steklo, jih posusimo v eksikatorju in stehtamo (sliki 29 in 30).
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Slika 27: Sestavljena aparatura za hidrolizo acetilsalicilne Slika 28: Nuciranje nastale salicilne kisline
kisline

Slika 29. Susenje salicilne kisline v eksikatorju Slika 30: Tehtanje salicilne kisline na analizni tehtnici
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Kristale s filtrom vred prenesemo v 250 mL ¢aSo in jih raztopimo v 200 mL metanola (slika 31).
Pri tem pazimo, da filter papirja ne natrgamo preve¢. Raztopino brez filtra prelijemo v 500 mL
bucko za destilacijo. To izvedemo veckrat z manj$imi volumni in spiranjem. Reakcija poteka v
enaki aparaturi z istimi reagenti in enako dolgo kot v podpoglavju 3.3.1. Po izvedeni reakciji in
ohladitvi reakcijske zmesi jo prenesemo v 500 mL lij lo¢nik ter dodamo priblizno 100 mL
ledene deionizirane vode. Ker se plasti nista locili, smo raztopino prenesli v litrsko ¢aso in
dodali priblizno 400 mL preostale nasicene raztopine NaHCO3 ter jo dokonéno nevtralizirali z
dodajanjem sode (sliki 32 in 33). Ko so se plasti lo¢ile, smo celotni volumen prelili v litrski lij
lo¢nik (slika 34) in spodnjo plast odlili v stehtano 100 mL erlenmajerico. Stehtamo jo Se s
produktom vred. Iz zacetne mase aspirina in kon¢ne mase olja izraunamo izkoristek.

Slika 31: Raztopljena salicilna kislina v metanolu Slika 32: Prenesena neuspesno locena zmes
s filter papirjem vred produkta in nasicene raztopine NaHCO3

Ilnruﬂ‘

i

Slika 33: Nevtralizirana zmes metil salicilata in Slika 34: Meja med oljno in vodno fazo
soli, nastalih pri nevtralizaciji
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3.3.3 Analiza produktov s tankoplastno kromatografijo

V kromatografsko komoro nalijemo 20 mL mobilne faze, ki je sestavljena iz po 4 mL vsakega
izmed naslednjih topil: butan-1-ola, etanola, koncentrirane etanojske kisline, etil acetata in
deionizirane vode. Izrezemo kromatografsko plos¢ico (stacionarno fazo) ustrezne velikosti za
izbrano kromatografsko komoro. 2 cm od spodnjega roba s svinénikom zacrtamo startno linijo
in na njej enakomerno razporejene tocke, na katere s kapilarami nanesemo raztopino tablete
aspirina in metanola, vzorec iz prvega in drugega postopka, razred¢ena z metanolom v razmerju
1 : 3, ter aromo mete. Stacionarno fazo vstavimo v komoro, nasi¢eno s topili. Ko je fronta
mobilne faze oddaljena okoli 2 centimetra od vrha stacionarne faze, kromatografijo ustavimo
in jo vzamemo iz komore ter takoj oznac¢imo fronto mobilne faze (slika 35). Stacionarno fazo
pogledamo v UV komori, kjer se lise lepo vidijo, in jih oznac¢imo (sliki 36 in 37). lzmerimo
dolzino poti mobilne faze in posamezne lise ter izratunamo retencijske faktorje.

Slika 36: Stacionarna faza pod ultravijolicno lucjo

Slika 35: Stacionarna faza, odstranjena iz
komore, z oznaceno fronto mobilne faze

Slika 37: UV komora
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Kromatografije izvajamo Ze med samima postopkoma in s tem ugotavljamo ustreznost sestave
mobilne faze, ¢e se dobljen produkt razlikuje od izvorne snovi (razlicna retencijska faktorja) in
ali se dobljeno olje ujema z aromo mete (enakost retencijskih faktorjev) (slika 38).

Slika 38: Primer izvedenega testnega kromatograma

3.3.4 lzdelava mila

Na prenosno kuhalno plo$¢o postavimo vodno kopel, to je kristalizirka napolnjena z vodo. Ze
pripravljeno rastlinsko milo za ulivanje z noZem nareZemo na manjSe kocke in jih nekaj
prenesemo v 600 mL ¢aso. Slednjo potopimo Vv vodno kopel ter prichemo s segrevanjem in
mesanjem s stekleno palcko (slika 39). Ko se vse milo stali, vanj dodamo 5 kapljic zelenega
barvila Soapy Lux in ponovno premesamo. Vsebino prelijemo v 4 gumijaste kalupe. V eno
polovico model¢kov dodamo po eno kapljico nasega sintetiziranega olja zimzelen, v drugo pa
po dve. Mila dobro premesamo in jih poskropimo z etanolom, da odstranimo nastale mehurcke
na povrsini. Model¢ke prestavimo v ledeno kopel ter jih pustimo na hladnem priblizno eno uro
(slika 40). Ko so mila trda, jih odstranimo iz modelc¢kov. Pri tem moramo biti previdni, da jih
ne zlomimo.

Slika 39: Segrevanje mila za ulivanje na prenosnem elektricnem grelcu

Slika 40: Hlajenje ulitih mil v ledeni kopeli
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3.3.5 Izdelava kreme

Tri plasticne posodice napolnimo s pripravkom kreme. V prvo posodico dodamo pol kapljice
nasega sintetiziranega olja zimzelen, v drugo eno in v tretjo pet kapljic. S stekleno palcko
vsebino vsake posodice dobro premesamo (Slika 41).

Slika 41: Pripravljene kreme v plasticnih posodicah
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4 MERITVE IN IZRACUNI
4.1 Meritve

V tabeli 3 so za vsak postopek lo¢eno navedene vse izvedene meritve.

Tabela 3: Izvedene meritve za oba postopka

Postopek 1:

V(metanol) = 200 mL
V(H2S04) =25 mL
V(ledene H>0) = 100 mL
V(NaHCO3) = 100 mL

Postopek 2:

V(aceton) = 100 mL
V(H20) =200 mL
V(HCI) = 10 mL
V(metanol) = 200 mL
V(H2S04) = 25 mL
V(ledene H.O) = 200 mL
V(NaHCO3) = 400 mL

my.1(¢asa) = 138,6151 g

m12(Casa + aspirin) = 153,3675 g
m1.3(erlenmajerica) = 53,8592 g
mz4(erlenmajerica + metil salicilat) =
57,8785¢g

my.1(Casa) = 104,3189 g

m2.2(Casa + aspirin) = 119,0656 g
m2.3(urno steklo + filter papir) = 76,1392 g
maz.4(urno steklo + filter papir + salicilna
kislina) = 83,7508 g

m2s(erlenmajerica) = 43,8843 g
maz.s(erlenmajerica + metil salicilat) =
45,6792 ¢

V tabeli 4 so navedeni volumni topil mobilne faze za izvedbo tankoplastne kromatografije.

Tabela 4: Meritve volumnov posameznih topil mobilne faze pri kromatografiji

Sestava mobilne faze:
V(butan-1-ol) =4 mL
V(etanol) =4 mL
V(etanojska kislina) = 4 mL
V(etil acetat) = 4 mL
V(H20) =4 mL

V tabeli 5 so navedene meritve v povezavi z izracuni retencijskih faktorjev.

Tabela 5: Meritve dolzin potovanja mobilne faze in komponent od zacetne crte

Vzorec: Pot mobilne faze: Pot komponente:
[mm] [mm]

aspirin znamke Bayer 60 58

aroma mete znamke Bergland 60 55

metil salicilat, pridobljen s prvim postopkom 62 61

metil salicilat, pridobljen z drugim postopkom 61 60

V tabeli 6 so navedene meritve Stevila kapljic dodanega olja zimzelen milu in kremi.

Tabela 6: Meritve kolicin dodanega olja metil salicilata v mila in kreme

Izdelek: Stevilo kapljic dodanega metil salicilata:
Milo Prvi dve mili: 1 Drugi dve mili: 2
Krema Prva krema: 0,5 Drugakrema: 1  Tretja krema: 5
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4.2 Izracuni
4.2.1 Izracuni za prvi postopek

Reakcija, ki potece (socasno preestrenje in esterifikacija):

kat. H2504
C9H804 + 2CH40 (—) 68H803 + 63H602 + H20

kat. H2504 A
aspirin + metanol «——— > metil salicilat + metil etanoat + voda
IzraCun zacetne mase acetilsalicilne kisline:

m(acetilsalicilne kisline) = m;, —my4
m(acetilsalicilne kisline) = 153,3675 g — 138,6151 g
m(acetilsalicilne kisline) = 14,7524 g

Izracun teoreti¢ne mase produkta, metil salicilata, po reakciji:

n(CoHg0,) 1
n(CgHg03) B 1

m(CyHg0,) _ m(CgHgO3)

M(CoHg0,4)  M(CgHg03)

m(CoHg0,) X M(CgHgO5)

m(CsHg03)eor. = M(CoHgO,)
14,7524 g x 152,16 %
m(CgHgO03)teor. = 9
180,17
mol

m(CgHgO3)reor. = 12,4589 g
Izra¢un mase kon¢nega produkta — metil salicilata:

m(metil salicilata) prqx. = My 4 — My 3
m(metil salicilata)yrqk. = 57,8785 g — 53,8592 g
m(metil salicilata)yyqx. = 4,0193 g

Izracun izkoristka metil salicilata prvega postopka:

m(metil salicilata
n(sinteze 1) = ( prar

x 1009
m(metil salicilata)eor. %

inteze 1) = 40193 9 x 100 %
n(sinteze 1) = 12,4589 g ()

n(sinteze 1) = 32,26 %
4.2.2 Izracuni za drugi postopek

Rekeiji, ki poteceta (hidroliza estra in esterifikacija):
Hz0t
CQH804 + H20 — C7H603 + C2H4_02
+

aspirin + voda — salicilna kislina + etanojska kislina

kat. HySO,,
C7H603 + CH40 (—> CSH803 + H20

kat. H,S0,, A
salicilna kislina + metanol «—— > metil salicilat + voda
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IzraCun zacetne mase acetilsalicilne kisline:

m(acetilsalicilne kisline) = m,, —m,
m(acetilsalicilne kisline) = 119,0656 g — 104,3189 g
m(acetilsalicilne kisline) = 14,7467 g

Izracun teoreti¢ne mase salicilne kisline po hidrolizi acetilsalicilne kisline v salicilno kislino:

n(CyHg0,) _ 1
n(C,Hs0;) 1

m(CoHgO,) _ m(C7He03)

M(CoHgOy4) — M(C7H05)

m(CoHg04) X M(C7Hg03)

m(C;Hg03) teor. = M(CyHg0,)
9llgsg
14,7467 g x 138,13 _nigoz
m(C;Hg03) teor. = 9
180,17
mol

m(C7H603)teor. = 11,3058 g
Izracun mase salicilne kisline po hidrolizi acetilsalicilne kisline v salicilno kislino:

m(salicilna kislina)p,qr, = Mp4 — My3
m(salicilna kislina),,q,. = 83,7508 g — 76,1392 g
m(salicilna kislina)p,qr, = 7,6116 g

Izracun izkoristka hidrolize acetilsalicilne kisline v salicilno kislino:

m(salicilna kislina),,qx.

hidrolize ASA) = X 1009

n(hidrolize ) m(salicilna kislina)eor. &
hidrolize ASA) = 7,6116 g X 100 %

n(hidrolize ) = 11,3058 g °

n(hidrolize ASA) = 67,32 %
Izracun teoreti¢éne mase produkta, metil salicilata, po reakciji esterifikacije:

n(C;He03) 1
n(CeHgO5) 1

m(C;He05) _ m(CgHg03)

M(C;Hs03) ~ M(CgHgO3)

_ m(C;Hg03) X M(CgHgOs)

m(C3H303)teor. - M(C H 03)
7416
11,3058 g x 152,16 -
m(C3H303)teor. = 9
138,13 mol

m(CgH803)teor. = 12,4541 g
Izra¢un mase konénega produkta — metil salicilata:

m(metil salicilata) yrqx, = My — My s
m(metil salicilata)pyqx, = 45,6792 g — 43,8843 g
m(metil salicilata)prqr. = 1,7949 g
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Izracun izkoristka metil salicilata drugega postopka:

m(metil salicilata),,qy.

n(sinteze 2) = x 100 %

m(metil salicilata);epr.

nteze 2) = -2 9 100 o
= —X
n(sinteze 2) 12,4541 g ()

n(sinteze 2) = 14,41 %

4.2.3 Izracuni retencijskih faktorjev

d;(aspirina)

R [ =
r(asprina) d(mobilne faze pri aspirinu)

5
R na) = —
r(asprina) 0
R¢(asprina) = 0,97
V tabeli 7 so navedeni izracunani retencijski faktorji za vse vzorce.

Tabela 7: Izracunani retencijski faktorji za vse vzorce

Snov: Retencijski faktor: []
aspirin znamke Bayer 0,97
metil salicilat, pridobljen s prvim postopkom 0,98
metil salicilat, pridobljen z drugim postopkom 0,98
aroma mete znamke Bergland 0,92
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5 REZULTATI IN RAZPRAVA

Po opravljeni vaji smo ugotovili, da zastavljene reakcije res potecejo. Pri prvem postopku je
izkoristek znasal 32,26 %, pri drugem pa 14,41 %. V tabeli 8 so navedeni retencijski faktorji
olj obeh postopkov, arome in aspirina. Ker se retencijska faktorja olj ne razlikujeta in sta lisi
zelo podobne oblike, lahko govorimo o enakosti produktov, isto pa ne moremo reci za aromo
mete in aspirin.

Tabela 8: Retencijski faktorji vseh Stirih Snovi

Snov (na kromatogramu od leve proti desni): Retencijski faktor: []
aspirin znamke Bayer 0,97
metil salicilat, pridobljen s prvim postopkom 0,98
metil salicilat, pridobljen z drugim postopkom 0,98
aroma mete znamke Bergland 0,92

Slika 42: Produkta obeh sintez Slika 43: Kromatogram z oznacenimi lisami in fronto
mobilne faze

Ob dobljenih rezultatih lahko vnaprej zastavljene hipoteze potrdimo ali ovrzemo. Oglejmo si
vsako zase.

Hipoteza 1: z obema postopkoma sintetiziramo zadan produkt — metil salicilat.

To hipotezo lahko brez teZav potrdimo, saj se olji posameznih sintez med seboj ne razlikujeta
niti v izgledu niti v vonju. Retencijska faktorja sta enaka, lisi na kromatogramu pa imata zelo
podobni obliki.

Hipoteza 2: pri drugem postopku bo zaradi uporabe dveh ravnoteznih reakcij namesto ene
izkoristek nizji.

Tudi drugo hipotezo lahko potrdimo, saj je bil izkoristek drugega postopka nizji za ve¢ kot
dvakrat.

Hipoteza 3: retencijska faktorja produktov obeh postopkov se bosta ujemala.
Kakor prejs$nji dve hipotezi lahko tudi to potrdimo, saj sta se retencijska faktorja po opravljeni
analizi ujemala.
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Vzemimo $e¢ vsak postopek ter analizo zase pod drobnogled ter ovrednotimo rezultate. Pri
prvem postopku je izkoristek znasal Ze omenjenih 32,26 %. lzkoristek je dokaj nizek, kljub
temu da imamo opravka z reakcijami v organski kemiji, kjer so ti ze sami po sebi nizji. 1zgube
so se pojavile zaradi obojestranskosti reakcije, slabega spiranja steklovin in c¢is¢enja v lijih
lo¢nikih. Manjsi izkoristek je bil tudi posledica lepljenja olja na stene steklovin in ostanka

produkta v vodni fazi.

Do najvecjih napak je zagotovo prislo zaradi obojestranskosti reakcije, pri kateri se je del
nastalih produktov pretvoril nazaj v reaktante, dokler se ni ustvarilo ravnotezje. Za reakcije v
organskih sintezah je to obi¢ajno. Ravnotezje bi z odstranjevanjem nastalih produktov in
dodajanjem reaktantov lahko premaknili bolj v desno in s tem zvi$ali izkoristek reakcije. Prav
tako bi refluktiranje lahko izvajali dalj Casa, s ¢imer bi zagotovili vzpostavitev ravnotezja.

Sklepamo, da je krivec niZjega izkoristka, takoj za obojestranskostjo reakcije, dvostopenjsko
¢is€enje z lijem lo¢nikom. Pri samem loc¢evanju plasti je nekaj olja ostalo suspendiranega v
vodni fazi. Olje je imelo visoko afiniteto k lepljenju na stene katere koli steklovine. Ta problem
je do najvecjega izraza prisel prav pri ¢iscenju, saj se ves produkt ni usedel in tvoril plasti.
Manjse kapljice olja SO zato ostale na stenah lija locnika. To tezavo smo skusali odpraviti z
rahlim tresenjem, ki je do neke mere bilo uspesno.

Vredno je omeniti tudi izgube pri prenasanju snovi iz ene steklovine v drugo, kjer je verjetno
kljub intenzivnem spiranju nekaj vzorca ostalo v njih.

v

postopki izboljSave in zmanjSanja le-teh. Ker pa je drugi postopek vkljuceval ve¢ korakov, so
se napake pojavile tudi drugje, in sicer pri nuciranju salicilne kisline in zaradi veckratnega
prenasanja snovi med steklovinami.

Sklepamo, da je nuéiranje v dokaj veliki meri vplivalo na izkoristek. Po nuciranju je bilo v
mati¢ni luZnici mogoce opaziti majhno koli¢ino belih kristalckov salicilne kisline. To napako
bi lahko odpravili z uporabo filtra z manj$imi porami. Izgube so se pojavile tudi pri prenasanju
kristalov salicilne kisline iz nu¢e na in nato z urnega stekla v ¢aso, kjer je bilo nemogoce
zagotoviti prenos vseh kristalov kljub nasemu velikemu trudu.

Cis¢enje produkta pri drugem postopku je imelo veliko veéje posledice na izkoristek kot pri
prvem. To sklepamo iz padca izkoristka v drugi reakciji, natan¢neje iz 67,32 % na kon¢nih
14,41 %. Ker se pri spiranju s hladno vodo plasti nista lociti, smo vsebino morali prenesti v
litrsko ¢aso in jo nevtralizirati. Po neuspesni nevtralizaciji s preostalo nasieno raztopino
natrijevega hidrogenkarbonata (IV) smo morali pose¢i po sodi. Po nevtralizaciji je raztopina
postala bistra, zaradi ¢esar smo jo prenesli v nov lij lo¢nik in plasti uspesno lo¢ili. Do tega
problema je prislo zaradi zelo podobnih gostot oljne in vodne faze. Tezavo bi lahko odpravili z
dodajanjem nepolarnega topila z nizjo gostoto, s katerim bi se metil salicilat mesal. Plasti bi se
nato zlahka lo¢ili, zmes olja in topila pa bi z destilacijo ponovno lo¢ili. Poleg vsega je loCevanje
ovirala tudi trdna kristalini¢na snov. Verjetno je §lo za nekaksen stranski produkt kot posledica
necisto¢, a brez analize tega ne moremo potrditi. Ta problem je bil prisoten tudi pri prvem
postopku, a je bil pri drugem bolj opazen, saj je te snovi bilo vec in je je nekaj celo uslo zraven
v kon¢no maso olja. Posledi¢no je dejanski izkoristek Se nekoliko manjsi od podanega na
zacetku tega poglavja.
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Olji obeh sintez sta najverjetneje vsebovali manj$o koli¢ino vode, zato izkoristek ni popolnoma
natancen. Preostale sledi vode bi bilo mogoce odstraniti z uporabo trdnine, ki nase veze vodo.
Primera takSne snovi sta brezvodni kalcijev klorid in magnezijev sulfat (VI). Vzorca obeh
postopkov sta vsebovala necCistoce, na kar nakazuje rumenkasta obarvanost, a lahko iz mocno
obarvanih lis obeh olj na kromatogramu sklepamo, da je bila prisotnost teh nizka.

Kot smo Ze omenili, smo vzorca ob koncu sintez primerjali s pomocjo tankoplastne
kromatografije. Zraven produktov smo na stacionarno fazo dodali $¢ aromo mete znamke
Bergland in prah aspirina, raztopljenega v metanolu. Tudi metil salicilat smo red¢ili z
metanolom, da bi se izognili splo$¢evanju lis, a je bila koli¢ina dodanega metanola premajhna.
Retencijski faktor aspirina je znasal 0,97, arome mete 0,92, metil salicilata, pridobljenega po
prvem in drugem postopku, pa 0,98. Potovanje metil salicilata s fronto mobilne faze nakazuje
na to, da je bilo olje v mobilni fazi preve¢ topno in se na stacionarno fazo ni dobro adsorbiralo.
To bi lahko odpravili z uporabo druge stacionarne faze in spremembo sestave mobilne faze.
Slednjo smo eksperimentalno skusali dolo¢iti sami, a se optimalnim rezultatom $e nismo uspeli
priblizati. Lahko bi tudi pocakali dlje ¢asa, da bi se komora bolje nasiéila in bi kromatografija
posledi¢no potekala bolje. Retencijski faktor olja se ne ujema z retencijskim faktorjem tako
aspirina kot arome mete. Razlikovanje z aspirinom smo pri¢akovali, z aromo pa ne. Drugacen
retencijski faktor je nedvomno posledica drugacne sestave arome, ki verjetno uporablja druge
snovi za dosego iste vonjave. Ob pogledu na sestavo je to mogoce potrditi, saj aroma mete
pretezno vsebuje eteri¢no olje poprove mete in ne rastline, ki bi vsebovala olje zimzelen (npr.
navadne gaulterije). Vredno je Se dodati, da zaradi neustreznosti mobilne faze retencijski
faktorji niso tako natan¢ni, kot smo Zeleli.

ey ee

Vv W

drugega postopka imeli veliko vec tezav kot pri prvem, zaradi Cesar bi izkoristek lahko bil vi§ji.
Za potrditev trditve na zaCetku odstavka bi morali izvesti ve¢ enakih sintez, najmanj tri pri
vsakem postopku, in primerjati izkoristke. Oba postopka bi morali izvesti $e s tabletami, ki ne
vsebujejo acetilsalicilne kisline, in naso uporabljeno aromo mete ter ta vzorca vkljuciti v analizo
s tankoplastno kromatografijo. Tako bi potrditi, da res reagira le acetilsalicilna kislina.

Za konec smo nase olje zimzelen uporabili pri izdelavi mila in kreme. Ugotovili smo, da je za
izdelavo mila nam najprimernejsa koli¢ina dve kapljici, za izdelavo kreme pa ena. Pri visjih
koli¢inah je pri obeh izdelkih vonj bil premocan, pri nizkih koncentracijah pa sploh ni prisel do
izraza. Potrebna koli¢ina dodanega olja je bila zelo nizka, kar dodatno nakazuje na visoko
koncentracijo kon¢nega produkta. Pomembno je e dodati, da izdelki v tem stanju niso primerni
za uporabo zunaj laboratorija. Kakor smo omenili v prej$njih odstavkih, nase sintetizirano olje
vsebuje necistoce, katerih sestav ne poznamo. Prav te bi lahko ob daljsi uporabi bile Skodljive
za kozo in zdravje. Poleg tega pri izdelavi nismo sledili nobenim smernicam zakonsko
dovoljenih koli¢in dodanih eteri¢nih olj. Pred predstavitvijo izdelka potroSnikom bi morali
izvesti oceno varnosti in sestaviti poro€ilo o varnosti kozmeti¢nega izdelka ter s tem zagotoviti,
da nas izdelek ni Skodljiv za ljudi. [10]
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Slika 44: Izdelana mila in kreme
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6 ZAKLJUCEK

Pri raziskovalnem delu smo sintetizirali olje metil salicilat, ki se med drugimi uporablja kot
aroma mete. Produkt smo sintetizirali iz tablet aspirina po dveh razli¢nih postopkih. Prvi je
potekal direktno, iz acetilsalicilne kisline do produkta s soasnima reakcijama preestrenja in
esterifikacije, drugi pa v dveh korakih, s hidrolizo estra in nadaljnjo esterifikacijo. Izkoristek
prvega postopka je znaSal 32,26 %, drugega pa 14,41 %. Retencijski faktor tako prvega kot
drugega vzorca je bil 0,98. Do napak je prislo na razli¢nih mestih sintez, kar smo obrazlozili v
prejSnjem poglavju. Produkta obeh postopkov smo analizirali s tankoplastno kromatografijo.
Primerjali smo retencijske faktorje vzorcev obeh postopkov, raztopljenega aspirina in kupljene
arome mete. Retencijska faktorja vzorcev sta se ujemala, nista pa se ujemala z zacetno snovjo
in aromo mete, katerih retencijska faktorja sta znasala 0,97 in 0,92, kar smo pod to¢ko rezultati
in razprava ustrezno pojasnili. Produkt smo na koncu uporabili $e za odi$avljanje mila in kreme
ter eksperimentalno ugotovili nam najbolj optimalno koli¢ino dodanega olja.

Po opravljenem laboratorijskem delu smo ugotovili, da so izkoristki organskih sintez obic¢ajno
povrsnost pri delu imajo vse vpliv na konéni rezultat. Kljub nizkim izkoristkom smo uspe$no
sintetizirali zadan produkt. Skozi sintezo smo se naucili veliko novega. Obnovili smo znanje
izraCuna izkoristkov, refluktiranja, hidrolize estra, esterifikacije, CiS¢enja produktov in
tankoplastne kromatografije, za povrh pa se prvi¢ spoznali z reakcijo preestrenja. Obnovili smo
tudi pravilno lo¢evanje odpadnih kemikalij in kako se ustrezno pripraviti ter zavarovati pred
nevarnostmi, ki so nam pretile.

Nedvomno bi bilo mogoce v prihodnosti delo opraviti bolje in ga dodatno nadgraditi. Reakcije
bi lahko izvajali dalj Casa, produkte bi lahko bolje izolirali z destilacijo in dodajanjem
higroskopnih snovi ter s tem dosegli tudi visjo ¢istost. Destilacijo bi lahko celo izvajali pod
znizanim tlakom in s tem Se dodatno zmanjSali razgradnjo produkta. Do pravilnejSega
izkoristka bi prisli tudi s tehtanjem mase samo acetilsalicilne kisline in ne z majhno koli¢ino
dodatkov v tabletah, kar bi dosegli z raztapljanjem aspirina, filtracijo in susenjem filtrata. Z
produkt bi lahko podrobneje analizirali Se z dolocevanjem gostote, lomnega koli¢nika ter taliS¢a
in vrelis¢a. V prihodnosti bi lahko olje ekstrahirali iz rastline navadne gaulterije s pomocjo
destilacije z vodno paro. To olje bi dajalo pravilnejse rezultate za primerjanje retencijskih
faktorjev pri tankoplastni kromatografiji, kot jih je aroma mete, ki pravzaprav sploh ni
vsebovala nasega produkta. Prav tako bi za kromatografijo lahko uporabili drugaéno mobilno
in stacionarno fazo, s ¢imer bi dosegli verodostojnejse retencijske faktorje. Nase kozmeti¢ne
izdelke bi morali dodatno preizkusiti in se prepricati, da so za kozo varni ter skladni s trenutno
zakonodajo.
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1IZJAVA*

Mentor/-ica |- MOFEN(L v skladu z 20. &lenom Pravilnika o organizaciji mladinske
raziskovalne dejavnosti »Mladi za Celje« Mestne obcine Celje, zagotavljam, da je v

raziskovalni nalogi z naslovom $INTEZA DISAVE KeFkatere avtor/-ica je HATIA FLORJAN :
X RSPCRVA

— besedilo v tiskani in elektronski obliki istovetno,

— pri raziskovanju uporabljeno gradivo navedeno v seznamu uporabljene literature,

— da je za objavo fotografij v nalogi pridobljeno avtorjevo dovoljenje in je hranjeno v
Solskem arhivu,

— da sme Osrednja knjiZnica Celje objaviti raziskovalno nalogo v polnem besedilu na
knjizni¢nih portalih z navedbo, da je raziskovalna naloga nastala v okviru projekta

Mladi za Celje, :
— da je raziskovalno nalogo dovoljeno uporabiti za izobraZevalne in raziskovalne

namene s povzemanjem misli, idej, konceptov oziroma besedil iz naloge ob
upostevanju avtorstva in korektnem citiranju,
— da smo seznanjeni z razpisni pogoji projekta Mladi za Celje.

Celje, 4. 4. 202>

Podpis mentorja -

MW

Podpis odgovorne osebe
%m ('

*

POJASNILO

V skladu z 20. élenom Pravilnika raziskovalne dejavnosti »Mladi za Celje« Mestne
obéine Celje je potrebno podpisano izjavo mentorja (-ice) in odgovorne osebe Sole
vkljuéiti v izvod za knjiZnico, dovoljenje za objavo avtorja (-ice) fotografskega gradiva,
katerega ni avtor (-ica) raziskovalne naloge, pa hrani Sola v svojem arhivu.
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