Tyndlagschromatografisk analyse af reaktionsproduktet A2
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Eksperimentelt: Løbevæsken er en blanding af benzin og eddikesyre i volumenforholdet 10:1. Pletterne løber ikke så 
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Mygind B/A-øvelser	Side 1
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Dvelse A2
Tyndtlagschroma-
tografisk analyse
af reaktions-—
produktet

Apparatur: Chromatografikar, f.eks. 600 mL bager-
glas (hej form, uden tud). La&g hertil (glasplade
eller petriskal). Saks. Blyant. Lineal. Smelte-
punktsregr, 200 mm. Bunsenbrander. Centrifugeglas i

reagensglasstativ. Vagt. Maleglas, 10 mL. Ferdigt-
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fremstillede tyndtlagsplader: Merck DC-Alufolie
Kieselgel 60 Fyg4 (Merck 5554). UV-lampe til
tyndtlagschromatografi. Forsteversprojte med en
oplesning af 0,5 g Fe(NO3)3-9H,0 i 40 mL ethanol.
Kemikalier. Salicylsyre. Acetylsalicylsyre (ind-
kobt). Raprodukt og renset produkt fra evelse Al.
Lebeveske: Benzin (kp. 80-110°C) og iseddike i

volumenforholdet 10:1.

Vi skal undersege reaktionsproduktets renhedsgrad
ved tyndtlagschromatografi. Da vi har fremstillet
stoffet ud fra salicylsyre, er det narliggende at
antage, at reaktionsproduktet indeholder rester af
salicylsyre. Derfor tager vi salicylsyre med som
referencestof pa tyndtlagspladen.

Vi har renset vores reaktionsprodukt ved omkry-
stallisation. For at fa et indtryk af omkrystalli-
sationens effektivitet chromatograferer vi bade

raproduktet og det rensede produkt.
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Fig. 24 Pletternes

placering.

langt med denne lebevaske, men den giver en god
adskillelse af salicylsyre og acetylsalicylsyre.

Hzld lebevaske i chromatografikarret til en
veskehejde pd ca. 4 mm. Leg 14g pd, si& luften i
karret kan blive mettet med vaskedamp.

Klip en kiselgelplade ud. Ca. 5 cm x 10 cm er
passende. Der skal sattes fire pletter pa start-
linien, nemlig raproduktet, det rensede reaktions-
produkt samt ren (indkebt) acetylsalicylsyre og
ren salicylsyre, se fig. 24. Lav ethanoloplesnin-
ger af stofferne i fire centrifugeglas. Det er
passende med 0,1 g stof i 5 mL ethanol.

Pletterne sattes pd med udtrukne smeltepunkts-—
reor, se side 225-226. NAr pletterne er torre, sat-
tes pladen ned i chromatografikarret.

Lad lebevasken lgbe ca. 8 cm op, hvorefter pla-

den tages op, terres og betragtes i UV-lys. Lav en
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Efterbehandling

nejagtig tegning af chromatogrammet i journalen.
Har pletterne samme farve?

Derefter spreojtes pladen med en oplesning af
jern(III)nitrat i ethanol. Der afvendes en speciel
forsteversproejte. Fe3' danner violette komplekser
med phenoler. P& den sprejtede plade er pletter af
salicylsyre violette. Acetylsalicylsyre er ikke en
phenol, og pletterne af acetylsalicylsyre farves

ikke af Fe3*.

1. Kommentér tyndtlagschromatogrammet. Er der
ifelge chromatogrammet synlige mengder salicyl-
syre i raproduktet? I det rensede produkt?

2. Kan man se pd tyndtlagschromatogrammet, at ace-=
tylsalisylsyren er blevet renere ved omkrystal-
lisationen?

3. Raproduktet og det rensede produkt indeholder
naturligvis acetylsalicylsyre og maske ogsa
salicylsyre. Indeholder produkterne flere

stoffer?




