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TYO 4. ASPIRIININ VALMISTUS

[HUOM. Opettajan ohjeessa taustatietoja ja kysymyksiin vastaukset]

KOHDERYHMA: Soveltuu lukion KE2-kurssista eteenpain.

KESTO: 1,5-2,5 h. Kesto riippuu ryhman koosta ja laitteiston rakentamiseen menevasta ajasta.
TAVOITE: Laboratoriotydskentelyn opettelu yleiselld tasolla, lasilaitteistojen rakentaminen, kemiallisen
reaktion ja katalyytin kasitteet, saannon laskeminen ja ainemaara, IR-spektroskopian perusteet
AVAINSANAT: Synteesi, kemiallinen reaktio, funktionaalinen ryhma

Kuva 1: Rainer Paananen (Aalto-yliopisto Junior)
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1. TYON IDEA

Asetyylisalisyylihappo (kauppanimeltdan aspiriini) on yleisesti kaytetty tulehduskipuldake, joka on tunnettu
verta ohentavana ladkkeena. Pitkaaikaisesti kaytettyna aspiriini arsyttda ruuansulatuskanavaa, joten sen
kayttdéa ei suositella jatkuvaksi. Asetyylisalisyylihapon toiminta perustuu prostagladiinien synteesissa
tarvittavan syklo-oksigenaasin peruuttamattomaan inhibiointiin. Prostagladiinien maara lisaantyy kuumeen
ja kivun aikana, niin aspiriini estaa naiden entsyymien toiminnan.

Asetyylisalisyylihappo on synteettinen luonnon salisylaattien johdannainen, joita I6ytyy mm. pajun kuoresta.
Ensimmaiset todisteet pajun kaytdstad rohtoina on jo tuhansien vuosien takaa muinaisesta Egyptista.
Hippokrates kehitti ensimmaisena pajun kuoresta valkoisen jauheen, joka lievitti kipua.

2. TAUSTATEORIA

Asetyylisalisyylihappoa valmistetaan salisyylihapon ja etikkahapon anhydridin valisella esterisynteesilla,
joka on esitetty Kuvassa 1. Reaktiossa etikkahapon anhydridimolekyyli hajoaa ja liittyy salisyylihapon
hydroksyyliryhmaan esterisidoksella. Reaktiossa muodostuu etikkahappoa. Rikkihappoa kaytetaan
katalyyttind nopeuttamaan reaktiota sekd nostamaan sen saantoa.
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Aspiriinisynteesin reaktioyhtalo.
3. ENNAKKOKYSYMYKSET ENNEN TYOTA

Mita funktionaalisia ryhmia tunnistat salisyylihaposta ja aspiriinista?
e Salisyylihappo: fenyyli-, hydroksyyli- ja karboksyyliryhmét

e Aspiriini: fenyyli- ja karboksyyliryhmét, esterisidos
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Minkalainen yhdiste on esteri?

e Alkoholin hydroksyyliryhmén ja karboksyylihapon karboksyyliryhmén vélisen sidoksen
reaktiotuote. Sidoksessa on happisilta ja karboksyylihapon puoleisella ensimmadisella hiilelld on
karbonyyliryhma.

e [Esimerkkireaktiossa etikkahapon ja etanolin vélinen reaktio, jossa muodostuu etyyliasetaattia
rikkihapon toimiessa katalyyttina.

o L
)LOH + 7 SOH —> 07 + HO

Mika on katalyytti?

e Katalyytti on reaktiota kiihdyttavé yhdiste, joka ei kuitenkaan kulu reaktiossa.
Mista salisyylihappoa saadaan ja mihin sita kdytetdan?

e Salisyylihappoa saadaan mm. pajun kuoresta

e Salisyylihappoa kéytetdan yleisesti aknen hoidossa

Miten etikkahapon anhydridi syntyy?

o Kaksi etikkahappomolekyylia liittyy toisiinsa happisillalla. )J\ )K
Reaktiossa lohkeaa vetta. O

Miksi tdssa synteesissa kaytetdan happoanhydridia tavallisemman
etikkahapon sijasta?

e Anhydridi on merkittdvésti reaktiivisempi kuin etikkahappo ja aspiriinin saantoprosentti on
huomattavasti suurempi sité kéytettdessé. Néissé olosuhteissa etikkahapolla saanto olisi l&hes
mitétén.
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4. TYOTURVALLISUUS JA KEMIKAALIT

I. Salisyylihappo, HOC;H,COOH
e Haitallista nieltyna EE‘%
e Silmia vaurioittavaa
e Ensiaputoimenpiteet:
o Hengitettyna: Jos tuotetta on hengitetty, potilas on siirrettava raittiiseen ilmaan. Jos
potilas ei hengita, hanelle annetaan tekohengitysta. Otettava yhteys laakariin.
o Iholle saatuna: Roiskeet huuhdeltava saippualla ja runsaalla vedella. Otettava yhteys
|&akariin.
o Silméakosketus: Roiskeet huuhdeltava huolellisesti runsaalla vedella vahintaan 15
minuutin ajan seka otettava yhteys laakariin.
o Nieltyna: Tajuttomalle henkildlle ei saa koskaan antaa mitdan suun kautta. Suu
huuhdellaan vedella. Otettava yhteys laakariin.

Il. Etikkahappoanhydridi, (CH;CO),0

e Voimakkaasti ihoa syOvyttavaa ja —‘!f E‘é %
silmia vaurioittavaa
Tappavaa hengitettyna
Ensiaputoimenpiteet:

o Hengitettyna: Jos tuotetta on hengitetty, potilas on siirrettéva raittiiseen ilmaan. Jos
potilas ei hengita, hanelle annetaan tekohengitysta. Otettava yhteys laakariin.

o lholle saatuna: Riisu saastuneet vaatteet ja kengat valittdmasti. Roiskeet huuhdeltava
saippualla ja runsaalla vedella. Potilas viedaan valittdmasti sairaalaan. Otettava yhteys
laakariin.

o Silmakosketus: Roiskeet huuhdeltava huolellisesti runsaalla vedellad vahintaan 15
minuutin ajan seka otettava yhteys 1aakariin.

o Nieltyna: El saa oksennuttaa. Tajuttomalle henkildlle ei saa koskaan antaa mitdan suun
kautta. Suu huuhdellaan vedelld. Otettava yhteys laakariin.
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Voi syovyttaa metalleja fgg
Voimakkaasti ihoa sydvyttavaa ja silmia vaurioittavaa
Ensiaputoimenpiteet:
o Hengitettyna: Anna raitista iimaa. Kaikissa epavarmoissa tilanteissa tai

kun oireet eivat hellita, saatettava laakarin hoitoon.

o lholle saatuna: Riisu saastunut vaatetus valittdmasti. Huuhdo iho vedella [tai suihkutal].
Silmdkosketus: JOS KEMIKAALIA JOUTUU SILMIIN: Huuhdo huolellisesti vedella
usean minuutin ajan. Poista mahdolliset piilolinssit, jos sen voi tehda helposti. Jatka
huuhtomista. Ota valittémasti yhteys MYRKYTYSTIETOKESKUKSEEN/Iaakariin.

o Nieltyna: Huuhdo suu. El

saa oksennuttaa. Otettava yhteys laakariin.

5. TYON SUORITUS

a. Tarvittavat valineet

Statiivi ja kouria

100 ml pydrokolvi
Pystyjaahdytin

Lammitettéava vesihaude
Magneettisekoittaja ja magneetti
Imupullo ja tiiviste

10 ml mittalasi

Pasteur-pipetteja ja tutteja
Bichner-suppilo ja suodatinpaperi
Letkuja 2-3 kpl

Kellolasi

Lampomittari

b. Tarvittavat reagenssit

salisyylihappo
etikkahappoanhydridi
vakeva rikkihappo
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LUE LAPI KAIKKI TYOVAIHEET ENNEN ALOITTAMISTA!

Vesi ulos

Vesi sisddn

p\,-'u:urnkc-lw vesihauteessa. Osal A)
Statiivi, B) Koura, C) Pystyjaahdytin, D)
lammittzva magneettisekoitiaja, E)
Vegihaude (keitinlasi ja lammin vesi), F)
Pyardkalvi, seka G) Magneetti ja H)
Reagenssit.

Kuva 3. Imusucdatuzlaitteisto.

A) Statiivi, B) Buchnersuppils

jos=sa sucdatinpapern, C) Kumifiiviste,
D) Kowra ja E) Imupullc.

Aloita ty6 punnitsemalla kellolasi, suodatinpaperi ja magneetti ja kirjoita
niiden painot ylos. Tarvitset niitd myohemmin tyossa.

Rakenna synteesilaitteisto Kuvan 2 mukaan. Lisaa vesihauteeseen viela
[dBmpomittari ja kiinnita se kouralla statiiviin. Kannattaa aloittaa
rakentaminen alhaalta pain. Punnitse magneetti ennen tyon aloittamista
ja ota tarkka paino muistiin. Ota jadhdytin irti hetkellisesti ja lisda kolviin:
4 g salisyylihappoa (tarkka paino muistiin) ja 5,5 ml (6 g)
etikkahappoanhydridia. Sekoita seosta hiljalleen ja assistentti lisda 4
tippaa rikkihappoa kolviin. Laita jadhdytin paikalleen.

Nosta vesihauteen lampétila 50 - 60 °C:een. Halutessanne voitte laittaa
vesikierron pystyjaahdyttdjaan. Anna magneettisekoittajan sekoittaa
seosta koko ajan ja pida l[ampdétila noin 15 minuuttia. Kun valkoinen jauhe
selkeasti muuttaa muotoaan, reaktio on tapahtunut.

Jaahdyta seos huoneenlampddn. Lisaa 80 ml tislattua vetta ja sekoita
magneettisekoittajalla. Reagoimaton etikkahappoanhydridi hydrolysoituu
hitaasti.

Rakenna Kuvan 3 mukainen imusuodatuslaitteisto ja suodata sakka
imusuodatuksella. Huuhdo kolvi noin 20 ml tislattua vettd, kunnes olet
saanut kaadettua kaiken sakan suppiloon.

Siirra sakka punnitulle kellolasille ja anna sen kuivua joko vetokaapissa
tai lampokaapissa. Punnitse sakka ja laske saantoprosentti.

d. Siivoaminen ja jatteiden kasittely

° Imusuodos imupullosta kerataan jatekeitinlasiin ja assistentit
neutraloivat liuoksen ennen havittamista.
Kaikki aspiriini laitetaan kiinteiden orgaanisten jatteiden astiaan.
Suodatinpaperit voi heittdd sekajatteeseen.
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Laske teoreettinen saanto reaktioyhtalén avulla, ja vertaa sitd punnittuun tulokseen. Mitka asiat

vaikuttavat saantoon?

Aine Molekyylikaava Moolimassa M, Massa m, Ainemaara n,

g/mol g mol
Salisyylihappo C7HeOs3 138,1 50 0,03621
Etikkahappoanhydridi C4HsOs 102,1 6,0 0,05877
Aspiriini, teoreettinen CoHsO4 180,154 6,5234 0,03621
Aspiriini, kokeellinen CoHsgO4 180,154

Teoreettisen saannon laskeminen:

Aspiriinin kokeellinen massa 4

Saanto =

Aspiriinin teoreettinen massa

Miksi magneettisekoittaja jamahti synteesin puolessa valissa?

100 %

e Syntyva aspiriini on koostumukseltaan erilaista kuin salisyylihappo.

Miksi liuos annetaan jadhtya ennen veden lisaysta?

e FEtikkahappoanhydridi hydrolysoituu paremmin jddhtyneena.

Voisiko tydssa valmistettua aspiriinia kayttaa ladkkeena suoraan?

e Ehdottomasti ei, koska tuote pitéisi puhdistaa huomattavasti paremmin ja tarkemmin
etikkahaposta. Ladkkeet valmistetaan puhdastiloissa, joissa puhtauteen kiinnitetédén
huomattavasti paremmin huomiota kuin meidén laboratoriossa.
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7. VIITTEET

i. Ohje perustuu Kemianluokka Gadolinin aspiriinisynteesin ohjeeseen:
http://www.kemianluokka.fi/files/uudet/Aspiriinin_valmistus oppilas.pdf 8.6.2017

i. Kuva 1: Rainer Paananen, Aalto-yliopisto Junior

iii. Kuva 2: Aspiriinin synteesilaitteisto

iv. Kuva 3: Imusuodatuslaitteisto
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