Cwiczenie 9 - Lipidy

Izolacja thuszczow z surowcow naturalnych

Zagadnienia teoretyczne do opracowania:

e Lipidy — podzial, budowa, charakterystyka, wtasciwosci chemiczne, lipidy proste i zlozone,
woski, zastosowanie w farmacji

o Kwasy tuszczowe - podzial, budowa, charakterystyka, wtasciwosci chemiczne,
nomenklatura, zastosowanie w farmacji

e Ekstrakcja cialo state-ciecz, ekstrakcja ciecz-ciecz, ekstrakcja ciggta

Pismiennictwo:

o  Wrzeciono U., Zaprutko L. Chemia zwiqzkow naturalnych, Poznan, 2001

o Kolodziejczyk A. Naturalne zwiqzki organiczne, PWN, Warszawa 2006

Cel:
e Zzapoznanie si¢ z metodologig otrzymywania substancji lipidowych z wybranych surowcow
naturalnych i poznanie ich wtasciwosci fizykochemicznych
e wykonanie izolacji trimirystyny z gatki muszkatotowej oraz zapoznanie si¢ z dziataniem
aparatu Soxhleta

e wydzielenie kwasu oleinowego z oleju rzepakowego

Lipidy sa zwiazkami bardzo rozpowszechnionymi w przyrodzie i obok weglowodanow,
peptydow, biatek czy steroidow nalezg do zwigzkow niezbednych dla zycia. Tworza one klasg
potaczen pod wzgledem strukturalnym niejednolitg. Wspolnym elementem strukturalnym wszystkich
lipidow sa wysokoczasteczkowe tancuchowe kwasy karboksylowe (kwasy tluszczowe) 0 parzystej
liczbie atomow wegla. Lipidy moga ponadto zawiera¢ glicerol, diugotancuchowe aminoalkohole
(sfingozyny), kwas fosforowy, weglowodany i inne elementy strukturalne. Zwiazki te

w zdecydowanej wigkszosci s nierozpuszczalne w wodzie.
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1. Trimirystyna
Trimirystyna jest nietypowym roslinnym tluszczem prostym:
e w temperaturze pokojowej jest substancja stalg, krystaliczng o temperaturze topnienia
55-56°C,

e jest estrem glicerolu i tylko jednego nasyconego kwasu tluszczowego, ktoérym jest kwas

mirystynowy (tetradekanowy) (Rys.1).
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Rysunek 1. Struktura trimirystryny

Trimirystyna wystepuje w powszechnie stosowanej przyprawie otrzymywanej z wysuszonych nasion
lub pestek owocow tropikalnego drzewa — muszkatolowca korzennego. Jest glownym sktadnikiem

masta muszkatolowego, ktore intensywnie regeneruje i odzywia skore.

2. Kwas oleinowy

Kwas oleinowy (kwas Z-oktadek-9-enowy) jest jednonienasyconym kwasem tluszczowym typu
omega-9 (Rys. 2).

CHj3-(CH3)7-CH=CH-(CH>)7-COOH 18:1(9)

H3C/\/\/\M/\/\/\COOH

Rysunek 2. Struktura kwasu oleinowego

Wiasciwosci:
e ciemnieje na powietrzu w wyniku utlenienia

e odbarwia wod¢ bromowa (reakcja addycji)
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e odbarwia roztwor manganianu (VII) potasu (reakcja utlenienia)

e reaguje z wodorotlenkami

Kwas oleinowy naturalnie wystepuje w thuszczach roslinnych (jest gtéwnym sktadnikiem oliwy).
Poprzez katalityczne uwodornienie przechodzi w kwas stearynowy — jest to reakcja utwardzania
tluszczow. Kwas oleinowy znalazl zastosowanie w przemysle tekstylnym (zapewnia on $liskosé¢
widkien).

W organizmie zmniejsza wydzielanie kwaséw zoétciowych, zmniejsza prawdopodobienstwo
niestrawnosci i zgagi. Wptywa rowniez na pracg uktadu sercow0-naczyniowego regulujac poziom

ztego cholesterolu.

3. EKSTRAKCJA CIAGLA

Ekstrakcja to metoda polegajaca na wyodrgbnianiu sktadnika lub sktadnikéw z mieszaniny statej lub
ciektej specjalnie dobranym rozpuszczalnikiem (ekstrahentem) dzigki procesowi dyfuzji.
Ekstrakcja dzieli si¢ ze wzgledu na:
e sposob prowadzenia procesu
- ekstrakcja periodyczna
- ekstrakcja ciggla
e rodzaj uktadu ekstrakcyjnego

- ekstrakcja ciecz-ciecz

- ekstrakcja ciato state-ciecz
Ekstrakcja typu ciecz-ciecz polega na wykorzystaniu wzajemnej niemieszalno$ci rozpuszczalnikow,
pierwotnego oraz ekstrahujacego, dzigki czemu po zakonczeniu procesu ekstrakcji mozna je tatwo
rozdzieli¢. Taki rozdziat przeprowadza si¢ w rozdzielaczu. Ilosciowo opisuje ja prawo podziatu
Nernsta, ktore okresla, w jaki sposoéb dowolna substancja chemiczna ulega podziatowi pomigdzy dwa
niemieszajace si¢ ze soba rozpuszczalniki.
Ekstrakcja w uktadzie cialo stale-ciecz polega na selektywnym rozpuszczaniu danej substancji
obecnej w probee statej, przy uzyciu odpowiedniego rozpuszczalnika. Ten typ ekstrakcji jest
podstawowym procesem stuzacym do wydzielania zwigzkdéw organicznych z surowcoOw roslinnych.
Rozdziat ten przeprowadza si¢ w aparacie Soxhleta. Aparat ten sktada si¢ z trzech czgsci, ktore
potaczone sa za pomoca szlifow: kolby okragtodennej (1), ekstraktora z gilza (2), i chlodnicy
zwrotnej (3) (Rys. 3). Ekstrahowane ciato stale umieszcza si¢ w gilzie (wykonanej np. z bibuty).

W kolbie okraglodennej umieszcza si¢ lotny rozpuszczalnik, ktory wrze na skutek ogrzewania kolby,
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a jego opary skraplaja si¢ w chlodnicy zwrotnej. Nastepnie rozpuszczalnik gromadzi sig
w ekstraktorze i wyplukuje substancje organiczng z ciata statego, umieszczonego w gilzie. Potem

rozpuszczalnik, wraz z wyekstrahowang substancja, samoczynnie przelewa si¢ do kolby, skad jest

ponownie oddestylowywany.

Odptyw wody — <=

Gilza

Skroplony
rozpuszczalnik

Surowiec do

ekstrakcji
Opary

rozpuszczalnika

Przelewajacy
sie ekstrakt

Rysunek 3. Aparat Soxhleta (1 — kolba, 2 — ekstraktor z gilza z bibuty, 3 — chtodnica zwrotna)
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WYKONANIE CWICZENIA

CWICZENIE 1. Izolacja trimirystyny z galki muszkatolowej

a) Estrakcja ciagla trimirystyny z galki muszkatalowej
Odczynniki:

e zmielona gatka muszkatotowa - 10 ¢

e chlorek metylenu - 180 ml

e aceton - 15 ml

Do kolby okraglodennej o pojemnosci 250 ml wlewa si¢ 180 ml chlorku metylenu. 10 g gatki
muszkatotowej umieszcza si¢ w aparacie Soxhleta w gilzie sporzadzonej z bibuly filtracyjnej. Aparat
Soxhleta razem z chtodnicg zwrotng taczy si¢ z kolbg i umieszcza na tazni wodnej ogrzewajac do
wrzenia przez 1 h. W tym czasie ekstraktor powinien napetni¢ si¢ i oprozni¢ kilkanascie razy.
Nastepnie oddestylowuje si¢ chlorek metylenu na wyparce prozniowej. Pozostaty w kolbie zotty olej
rozpuszcza si¢ na goragco w 10 ml acetonu i przenosi pipetka Pasteura do malej probowki zamknigtej
korkiem, ktora chtodzi si¢ intensywnie w lodzie. Wydzielony bezbarwny osad odsacza si¢ na lejku
Biichnera i przemywa 5 ml zimnego acetonu. Po wysuszeniu na powietrzu mierzy si¢ temperature

topnienia.

b) Badanie rozpuszczalnoS$ci trimirystyny

e ustali¢ grupe rozpuszczalnosci trimirystyny (w oparciu o posiadane wiadomosci)

e Przygotowaé cztery probowki. Do kazdej probowki przenies¢ taka sama ilo$¢ trimirystyny
jaka brana jest do ustalania grupy rozpuszczalnosci. Do kazdej kolejnej probowki dodac
odpowiednio:

Probowka 1 - 5 ml wody destylowanej
Proboéwka 2 - 5 ml wody z detergentem
Probowka 3 - 5 ml 96% etanolu
Probowka 4 - 5 ml dichlorometanu

Kazdg probowka wstrzasnac¢ i doktadnie wymiesza¢, po 5 min. zanotowaé obserwacje.
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CWICZENIE 2. lzolacja kwasu oleinowego z oleju rzepakowego

a) Woydzielanie kwasu oleinowego
Odczynniki:

e olejrzepakowy - 15 g

e gliceryna - 30 ml

e KOH-35¢

e eter dietylowy - 90 ml

e HClge - 15 ml

e NaCl

o NazxSO4 bezw.

W kolbie okragtodennej 0 pojemnosci 250 ml umiesci¢ olej roslinny (15 g), wodorotlenek
potasu (3,5 g) i gliceryne (30 ml). Kolbe zanurzy¢ w tazni olejowej i doprowadzi¢ do temperatury
160 °C. Zawarto$¢ kolby miesza¢ w tej temperaturze za pomoca mieszadta mechanicznego przez
5 min. Po ochtodzeniu do temperatury pokojowej mieszanina zaczyna krzepnac.

Zawartos$¢ kolby doprowadzi¢ do pH~1 poprzez dodanie roztworu kwasu solnego (sporzadzonego
z 15 ml stgzonego HCI i 75 ml wody). W wyniku zakwaszenia w kolbie powinien pojawi¢ si¢ biaty
osad nierozpuszczalny w wodzie, rozpuszczalny w eterze dietylowym.

Mieszaning z kolby przenies¢ do rozdzielacza (kolbe przemy¢ doktadnie eterem dietylowym).
Przeprowadzi¢ trzykrotng ekstrakcje eterem dietylowym (3 x 30 ml).

Potaczone ekstrakty eterowe przemy¢ nasyconym roztworem NaCl i suszy¢ bezwodnym NaSOa. Po
odsgczeniu Srodka suszacego osad przemy¢ niewielka iloscig eteru. Nastepnie z przesaczu
oddestylowac eter dietylowy.

Pozostatos¢ w kolbie, w duzej przewadze, stanowi kwas oleinowy zanieczyszczony kwasami

wielonienasyconymi: linolowym i linolenowym.

b) Wykrywanie wigzania podwojnego
Odczynniki:
e wyizolowane kwasy wielonienasycone

e woda bromowa (opcjonalnie manganian (V1) potasu)
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Pipetka przenie$¢ niewielka ilos¢ wyizolowanych kwasow nienasyconych do probowki. Kroplami
doda¢ roztwor wody bromowej az do utrzymania si¢ brunatnoczerwonego zabarwienia przez okres
1 minuty. Obecno$¢ wigzania wielokrotnego w badanej probie spowoduje odbarwienie si¢
odczynnika.

Wynik reakcji jest pozytywny pod warunkiem, ze ze Srodowiska reakcyjnego nie wydobywa si¢

bromowoddr w postaci biatych oparéw.

c) Badanie rozpuszczalnosci lipidow
Ustali¢ grup¢ rozpuszczalnosci wyizolowanych kwasow tluszczowych z oleju roslinnego (w oparciu
o posiadane wiadomosci).
Przygotowac cztery probowki. Do kazdej probowki przenies¢ pipetka po 8 kropli wyizolowanych
kwasow thuszczowych i do kazdej doda¢ odpowiednio:
Probowka 1 - 5 ml wody destylowanej
Probowka 2 - 5 ml wody z detergentem
Probowka 3 - 5 ml 96% etanolu
Probowka 4 - 5 ml dichlorometanu

Kazdg probowka wstrzasnac 1 doktadnie wymiesza¢, po 5 min. zanotowac obserwacje.
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Sposdb przedstawiania wynikow (protokot)

Elementy sprawozdania (Cwiczenie 9 — Izolacja thuszczow z surowcoéw naturalnych):

Data

Tytul ¢wiczenia

Opis w punktach kolejnych etapow ¢wiczenia i obserwacje
Wydajnos¢ (w gramach z surowca naturalnego)
Wrtasciwosci fizykochemiczne

Wiasciwosci chemiczne (2-3 reakcje jakim ulega wyizolowany zwiagzek)

N o gk~ w DhoE

Whioski i komentarz
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