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TYO 15. LIMONEENIN UUTTO
APPELSIINEISTA
HOYRYTISLAUKSELLA

[HUOM. Opettajan ohjeessa taustatietoja ja kysymyksiin vastaukset]

KOHDERYHMA: Ty6 soveltuu lukion KE3-kurssista eteenpain.

KESTO: 1,5-2 h.

TAVOITE: Tislausmenetelmdan tutustuminen, laboratoriotydskentelyyn orientoituminen seka
lasilaitteistojen rakentamiseen perehtyminen.

AVAINSANAT: Uutto, tislaus, limoneeni, orgaaninen kemia, halogenaatio, additioreaktio

Kuva 1: Hans (Pixabay)
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1. TYON IDEA

Tislausta kaytetdan liuoksessa olevien aineiden erottamisessa toisistaan. Tassa tydssa tislataan limoneeni
appelsiinin kuorista hdyrytislauksella seka tutkitaan hapettavan aineen vaikutusta kaksoissidoksellisiin
yhdisteisiin. Limoneeni on appelsiinissa oleva yhdiste, joka tuoksuu “sitruksiselta”. Limoneenia esiintyy
useiden kasvien eteerisissa 6ljyissa. Limoneeni esiintyy raseemisena seokseja ja kahtena enantiomeerina.
Limoneenia eristetaan teollisesti joko sentrifugoimalla tai hdyrytislaamalla.

2. TAUSTATEORIA

Tislaus perustuu aineiden eri hdyrystymislampoihin. Eri aineilla on eri hdyrynpaine, eli kuinka helposti aine
hoyrystyy, eri lampdtiloissa. Tislauksessa aineseokset keitetaan, jotta saadaan aikaiseksi hdyrystymista eli
haihtumista. Yleinen vaarinkasitys on, ettad tislaus perustuu kiehumispisteisiin, mutta todellinen erotus
tapahtuu haihtumisfaasissa (veden kiehumispiste 100°C vs. limoneenin kiehumispiste 176°C). Tislaus on
ns. yksikk6operaatio, eika tislauksen aikana tapahdu reaktioita.

Tilaus tapahtuu tislauslaitteistolla, joka [LiSlauslaitteisto:
koostuu tislauskolvista (250 ml py6rékolvi),
tislausosista, jaadhdyttimesta seka
tislekolvista (100 mi pydrokolvi). [lampomittari
Tislauslaitteisto on esitetty Kuvassa 2. Kuvaa
luetaan vasemmalta oikealle: tislauskolviin
laitetaan tislattavat aineet ja sen alle
[@mmoénlahde, joka voi olla esimerkiksi
sahkoélammitin (ns. linnunpesa),
bunsenpoltin, vesihaude tai dljyhaude. Tassa
tydssd kaytetddn sahkoélammitinta, koska
vesihauteella ei paasta tarpeeksi korkeisiin
[Bmpdtiloihin.  Tislauskolvin jalkeen tulee
tislausosa, jossa itse aineiden erotus ulos  sisaa
tapahtuu. Yleensa tislausosaan jaahdytysvesi
myos liitetdan lampdmittari, jolla seurataan
héyryn lampétilaa, koska joskus aineiden
Kuva 2: Tislauslaitteisto (Wikimedia Commons/Antimoni)

tislausosa
jaahdytin

tislauskolvi

ilma-aukko

tislausosa

tislekolvi

hoéyrystymislampdtilat ovat muutaman asteen paassa toisistaan. Jaahdytin on Iammdnsiirrin, jonka
vesikierron avulla saadaan hdyry kondensoitumaan takaisin nesteeksi. Toinen tislausosa tiputtaa nestetta
keraysastiaan, joka voi olla joko keitinlasi tai pyOrokolvi riippuen tislauksesta. Tassa tislausosassa on ilma-
aukko, joka tasaa laitteiston sisdan muodostunutta painetta. llma-aukkoon voidaan myos liittaa
vakuumipumppu, joka muodostaa alipaineen laitteistoon. Vakuumia joudutaan kayttamaan, mikali
hdyrynpaine tislattavalla aineella on korkea.

3. ENNAKKOTEHTAVAT ENNEN OPINTOKAYNTIA
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Mihin tislausta kaytetdan?
e [Liuoksessa olevien aineiden erottamiseen toisistaan.
Minka tyyppisia tislauksia on olemassa?
e Esim. héyrytislaus, vakuumitislaus
Mika on raseeminen seos?
e Raseeminen seos on optisten (peilikuvaisomeria) isomeerien seos, joka siséltdd molempia
enantiomeereja yhté paljon.
Mika on enantiomeeri?
e Enantiomeerit ovat isomeerejé, jotka ovat toistensa peilikuvia.
Mika kayttotarkoitus eri tislausosilla on?
o Tislauskolvi: pitdé aineet sisallaan.
e Tislausosa/kolonni: liitinosa jadhdyttimeen ja lampdomittarin liittdmiseen, auttaa puhtaamman
tisleen saantia.
e Lampdbmittari: hbyryn lampdtilan seuraaminen.
e Jaahdytin: kondensoi tisletta, jotta se voidaan Kkerété talteen.
e Toinen tislausosa: tiputtaa tislettd kerdysastiaan.

o Tislekolvi: kerda tisleen talteen.

4. TYOTURVALLISUUS JA KEMIKAALIT

. Kaliumpermanganaattiliuos
Arsyttaa ihoa ja voimakkaasti silmia
Myrkyllista vesielidille, pitkdaikaisia haittavaikutuksia
Ensiaputoimenpiteet:
o Hengitettyna: Anna raitista ilmaa.
o lholle saatuna: Suihkuta iho vedella.
o Silmadkosketus: Silmid huuhdottava luomet auki juoksevan veden alla vahintaan 10
minuuttia.
Nieltyna: Huuhdo suu.
Mikali mink&anlaista arsytysta havaitaan, on konsultoitava 1d8karia.
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Il 1-hekseeni

Helposti syttyva neste ja hdyry

Voi olla tappavaa nieltyna ja joutuessaan hengitysteihin

Suojaa lammdlta, kuumilta pinnoilta, avotulelta ja muilta

sytytyslahteilta.

Ensiaputoimenpiteet:

o Hengitettyna: Anna raitista iimaa. Kaikissa epavarmoissa tapauksissa tai jos oireet eivat

hellita, on saatettava laakarin hoitoon.
lholle saatuna: Pestava runsaalla vedella. Kastuneet vaatteet on vaihdettava.
Silmakosketus: Huuhdeltava valittdmasti ja huolellisesti silmasuihkulla.
Nieltyna: Vilittdmasti yhteys Myrkytystietokeskukseen. El saa oksennuttaa.

lll. n-heksaani
e Helposti syttyva neste %
e Voi olla tappavaa nieltyna tai
joutuessaan hengitysteihin

Arsyttaa ihoa
Saattaa aiheuttaa uneliaisuutta ja huimausta
Myrkyllistd vesielidille, aiheuttaa pitkdaikaisia haittavaikutuksia
Ensiaputoimenpiteet:
o Hengitettyna: Anna raitista iimaa ja pida lepoasennossa, jossa on helppo hengittaa.
o lholle saatuna: Suihkuta iho vedella.
o Silmdkosketus: Huuhdo silmaa huolellisesti veden alla usean minuutin ajan luomet auki.
o Nieltyna: Huuhdo suu. Ei saa oksennuttaa. Ota valittomasti yhteys ladkariin.

5. TYON SUORITUS
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a. Tarvittavat valineet

e Tislauslaitteisto:

o

O O O O

¢)

¢)

Pyorékolvi (250 ml)
Jaahdytin (Liebig)
Lampdmittari hioksella
Tislausosat
Pyorékolvi (100 ml)
tisleen keraamista
varten

Kaksi vesiletkua
Liitosklipsit

Sahkolammitin
Raastin

Kolme koeputkea
Koeputkiteline
Pasteur-pipetteja
Kouria

Statiiveja

b. Reagenssit

Kaliumpermanganaatti
Heksaani
Hekseeni
Appelsiini

c. Tyovaiheet

OSA 1:

Rakenna tislauslaitteisto kuvan 2 mukaan.
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TYOTURVALLISUUS JA JATTEIDEN KASITTELY
Suojatakki, -lasit -ja hanskat!

Lue tydohjeen tyoturvallisuus ja kemikaalit -osio
huolellisesti lapi!

Raasta appelsiinin oranssi kuori ja ole varovainen, ettei valkoista sisakuorta tule mukaan! Laita raastettu
kuori isompaan pyorokolviin (250 ml) ja lisda kuoren lisaksi 100 ml vetta.

Laita isompi pyorokolvi takaisin kiinni tislauslaitteistoon ja laita vesikierto paalle. Lammita tislauskolvia
tasaisesti, jotta tislaus sujuu mahdollisimman tasaisesti. Hyva nopeus tislaukselle on noin tippa tisletta
sekunnissa. Tislauskolvin sisaltd ei myoskaan saa kiehua liian kovaa. Ensimmainen tislausosa kannattaa
peittaa foliolla, jotta [mpédtila olisi tarpeeksi korkea tislaukselle, mutta kolvin sisaltd ei saa mydskaan kiehua

liian kovaa.



99 Aalto-yliopisto

Al O %
u \A““\o LUMAthE;KUS

Aalto-yliopisto SUOMI

Tislaa noin 50 ml tislettad eli puoleen valiin tislekolvia. Tislekolviin muodostuu kaksi kirkasta faasia, joista
paallimmainen on Oljyfaasi, joka tadssd tapauksessa on limoneenia. Pipetoi Oljykerros varovaisesti
vesikerroksen paaltd. Jos Oljykerroksen paksuus on todella pieni, niin liuoksen voi siirtdd esimerkiksi
mittalasiin, josta pipetoiminen on helpompaa.

OSA 2:

Aseta kolme koeputkea telineeseen ja lisdd muutama tippa kaliumpermanganaattiliuosta kaikkiin
koeputkiin. Kannattaa olla todella varovainen, koska kaliumpermanganaattiliuoksen konsentraatio taytyy
olla todella matala, jottei se varjaa liuosta liikaa.

Lisaa koeputkiin muutama tippa seuraavia aineita:
e Koeputki 1: Heksaania
e Koeputki 2: Hekseenia
e Koeputki 3: Tisletta eli limoneenia

d. Siivous ja jatteiden kasittely

Jokainen liuos kerataéan omaan jateastiaansa. MITAAN El SAA KAATAA VIEMARIIN!

6. TULOKSET JA KOONTI

Mita tapahtui, kun lisasit kaliumpermanganaattiliuokseen:
e Heksaania
o Liuos muuttui violetiksi
e Hekseenig
o Liuos muuttui kellertdvéaksi
e [imoneenia
o Liuos muuttui kellertavéksi tai oranssiksi riippuen limoneenin méaéarésté
Miksi muutokset tapahtuivat?
e Hekseenilléd ja imoneenilla molemmilla on kaksoissidos rakenteessaan, joten
kaliumpermanganaattiliuos hapettaa kaksoissidoksen, jolloin hydroksyyliryhmét (-OH) liittyvét
hiiliatomeihin (Kuva 3).
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R RS ;s R3
1. 2 KMnOy R OH
2 . 2. 2H20) 2 oh + MnO, + KoMnO,
R’ 1
R 2

Kuva 3: Kaksoissidoksen ja kaliumpermanganaatin reaktio vesiliuoksessa.
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