KWAS (E)-CYNAMONOWY i (E)-CYNAMONIAN METYLU

Cel zadania. Poznanie tworzenia wigzania wegiel-wegiel przez kondensacj¢ aromatycznych
aldehydow z pochodnymi kwasu octowego (reakcja Perkina). Interpretacja widm IR, *H, *C
NMR i MS. Preparatyka w matej skali.
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KWAS (E)-CYNAMONOWY

Odczynniki Aparatura

Aldehyd benzoesowy 1,5 ml (15 mmoli)  Kolba okragtodenna 50 ml
Octan potasu bezw. 0,90 g (11 mmoli)  Zlewka o poj. 100 ml
Bezwodnik kwasu octowego 2,1 ml (22 mmoli)  Chlodnica zwrotna

Eter dietylowy 15 ml Mieszadlo magnetyczne
Weglan sodu Plaszcz grzejny

Kwas solny, roztwér 6 M

Wykonanie

W kolbie okragtodennej o poj. 50 ml zaopatrzonej w chlodnice zwrotng umieszcza si¢
aldehyd benzoesowy (1,5ml, 15 mmoli), bezwodny octan potasu (0,90 g, 11 mmoli)
I bezwodnik kwasu octowego (2,1 ml, 22 mmole). Mieszajgc ogrzewa si¢ w temperaturze
wrzenia przez 1,5 godz. Lekko ochtodzong mieszaning reakcyjng (nie dopuszczaé
do zestalenia) wylewa si¢ do zlewki o poj. 100 ml zawierajacej 50 ml zimnej wody i dodaje
nasycony roztwor weglanu sodu (pH 8-10). Mieszaning przenosi si¢ do rozdzielacza
i ekstrahuje nieprzereagowany aldehyd benzoesowy eterem dietylowym (2x 7,5 ml).
Warstwe wodng umieszcza si¢ w zlewce o poj. 250 ml, zakwasza 6 M kwasem solnym
dopH?2 i chlodzi woda. Wytracony osad kwasu odsgcza si¢ isuszy. Surowy produkt
krystalizuje si¢ z mieszaniny metanol-woda; otrzymuje si¢ okoto 1,25 g, t.t. 133-134 °C.

Analiza

Wykonanie widma IR (nujol). Interpretacja widm *H, **C NMR i MS.




Odczynniki

Kwas (E)-cynamonowy
Metanol

Kwas siarkowy stez.
Eter dietylowy

Siarczan magnezu bezw.

Wodoroweglan sodu
Chlorek sodu
Metanol

Wykonanie

W kolbie okragtodennej o poj. 50 ml zaopatrzonej w chtodnice zwrotng umieszcza si¢ kwas
(E)-cynamonowy (400 mg, 2,6 mmoli), metanol (6 ml, 148 mmoli) oraz 5 kropli stgz. kwasu
siarkowego 1 ogrzewa si¢ w temperaturze wrzenia przez 1 godz. Po ochlodzeniu przenosi si¢
do rozdzielacza, dodaje 5% roztwor wodoroweglanu sodu (6 ml) w 15% roztworze chlorku
sodu 1 wytrzasa do zakonczenia wydzielania dwutlenku wegla. Kolbe reakcyjng przeplukuje
si¢ eterem dietylowym (2 x 10 ml) i taczy z cieczg w rozdzielaczu. Wytrzasa si¢ energicznie i
odstawia do rozdzielenia warstw. Po rozdzieleniu do warstwy wodnej dodaje si¢ statego
chlorku sodu (1 g) i ponownie ekstrahuje eterem dietylowym (10 ml). Potaczone ekstrakty
eterowe suszy si¢ bezw. siarczanem magnezu i dekantuje do kolbki o poj. 50 ml. Eter usuwa
si¢ na wyparce obrotowej, a produkt krystalizuje si¢ z mieszaniny metanol-woda; otrzymuje

(E)-CYNAMONIAN METYLU

Aparatura

400 mg (2,6 mmoli) Kolba okraglodenna 50 ml
6 ml (148 mmoli) Chtodnica zwrotna
5 kropli Mieszadto magnetyczne
30 ml Pipetki Pasteura
Probowki z korkiem

5ml

si¢ okoto 260 mg, t.t. 36-38 °C.

Analiza

Wykonanie widma IR (nujol). Interpretacja widm *H i *C NMR.
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BHP

ze skorg.

Bezwodnik kwasu octowego jest draznigcy dla oczu, skéry i uktadu oddechowego.
Powoduje oparzenia.

Aldehyd benzoesowy — draznigcy dla oczu i uktadu oddechowego, moze powodowac
uczulenia.

Eter dietylowy — bardzo tatwopalny.

Metanol — fatwopalny, bardzo toksyczny przy wdychaniu i spozyciu. Unika¢ kontaktu

Kwas siarkowy — silnie zrgcy, powoduje oparzenia.
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