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Eugenol B-Kariofilen

Eugenol 1 Kkariofilen sg skladnikami olejku z gozdzikow. Skilad tego olejku
otrzymywanego z wysuszonych paczkow kwiatowych gozdzikowca korzennego (Eugenia
caryophyllata) r6zni si¢ w zaleznosci od pochodzenia. Gtéwnymi sktadnikami sg zazwyczaj
eugenol, kariofilen i octan eugenylu. Eugenol jest pochodng fenolu, natomiast kariofilen
nalezy do seskwiterpenéw. Naturalny kariofilen jest Z-nienasyconym zwigzkiem bicyklicz-
nym, a zwornikowe atomy wegla 5 i1 6 maja konfiguracje odpowiednio R i S. Wieloetapowa
syntez¢ kariofilenu opracowat w 1963 r. zespot pod kierunkiem E. J. Corey’a — laureata
nagrody Nobla w 1990 roku. (E.J.C. zaproponowat okreslenie ,,analiza retrosyntetyczna”).

Cel zadania
Wydzielenie sktadnikow olejku gozdzikowego. Poznanie techniki chromatografii kolum-
nowej (CC) oraz chromatografii cienkowarstwowej (TLC).

Odczynniki Aparatura

Olejek gozdzikowy 12 kropli Kolumna chromatograficzna
n-Heksan lub eter naftowy 20 ml (17 cm x 11 mm)
Mieszanina n-heksan/aceton (9:2) 22 ml Odbieralniki 8 szt.

Silikazel 60 (60-200 mesh) 300 Ptytka do TLC

Piasek do chromatografii 1lg Wezyk ze $ciskaczem

Pipeta Pasteura, wata, bagietka

Wykonanie
Przygotowanie kolumny chromatograficznej

Do kolumny, zaopatrzonej w wezyk ze Sciskaczem na wylocie, wprowadza si¢ niewielki
kawatek waty 1 ugniata za pomocg bagietki. Wsypuje si¢ niewielka ilo$¢ piasku (warstwa ok.
2 mm). Do kolumny powoli wsypuje si¢ 3,0 g silikazelu i delikatnie opukuje w celu lepszego
upakowania. Nastepnie wsypuje si¢ ok. 3 mm warstwg piasku. Przez kolumne przepuszcza si¢
ok. 5 ml n-heksanu, tak aby rozpuszczalnik nie sptyngl ponizej gérnego poziomu piasku.
n-Heksan wyptywajacy z kolumny zbiera si¢ do pierwszego odbieralnika do momentu, gdy
poziom eluenta osiggnie powierzchnie piasku. Zamkng¢ Sciskacz na wylocie kolumny.

Rozdzial skltadnikow olejku kminkowego

Za pomoca pipety wprowadza si¢ 0,16 g (12 kropli) olejku gozdzikowego i delikatnie
otwiera wylot kolumny tak, aby olejek wypehit goérng warstwe piasku. Zamyka si¢ wylot
I stopniowo wprowadza n-heksan przy jednoczesnym otwarciu wylotu kolumny zbierajac
wyptywajacy n-heksan do kolejnego odbieralnika. Gdy poziom n-heksanu osiagnie
powierzchni¢ piasku, wprowadza si¢ nastgpne porcje n-heksanu utrzymujac jego poziom jak



najwyzej. Czynno$¢ powtarza si¢ do zuzycia n-heksanu zbierajac wyptywajacy eluat do
odbieralnikow po ok. 4,5 ml.

Nastepnie stosuje si¢ uktad rozpuszczalnikowy n-heksan/aceton w stosunku 9:2, zbierajac
eluat do kolejnych odbieralnikoéw po ok. 5 ml.

Zebrane frakcje analizowaé za pomoca TLC (n-heksan/aceton 9:1) i polaczy¢ frakcje o
tym samym sktadzie.

Analiza GC

Wykona¢ analiz¢ GC potaczonych frakcji zawierajacych pierwszy sktadnik oraz
potaczonych frakcji zawierajgcych drugi skladnik i poréwnaé z chromatogramem olejku
kminkowego. Okresli¢ czysto$¢ wydzielonych sktadnikdw.

Analiza polgczonych frakcji zawierajqcych drugi sktadnik

Odparowuje si¢ rozpuszczalnik na tazni piaskowej do ok. 10% pierwotnej objetosci.
Wykona¢ analiz¢ IR (film cieczy) — nanosi si¢ kilka kropli zatgzonego roztworu na ptytke z
chlorku sodu i czeka kilka minut do catkowitego odparowania rozpuszczalnika.

Poréwnac uzyskane widmo z widmem wzorcowym.

Literatura

A. Vogel, Preparatyka organiczna, WNT, Warszawa, 1964, 144;

J. Kulesza, J. Gora, A. Tyczkowski, Chemia i technologia zwigzkow zapachowych, WPLIS,
Warszawa, 1961, 480.

Uwaga!

n-Heksan jest latwopalny, nie uzywac otwartego ognia.
Eter naftowy jest tatwopalny, nie uzywaé otwartego ognia.
Aceton jest tatwopalny, drazni uktad oddechowy.
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