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1.4
KWAS 2.3-DIBROMO-3-FENYLOPROPANOWY

Br
X PO Bra/ CHCs COOH
Br
Odczynniki:
kwas cynamonowy 1,5 g (0,010 m)
brom 0,60 cm’ (1,76 g, 0,011 m) - roztwér w 3 cm’ chloroformu

chloroform 15 cm’

UWAGA: Brom jest silnie ;rgcym odczynnikiem - ciekly brom wywoluje powaZne oparzenia, a

jego pary majg niegwykle mocne dziatanie drainigce! Praca w rekawicach ochronnych, pod scistym

nadzorem asystenta, wylgcznie pod sprawnym wyciggiem.

W dwuszyjnej kolbie okragtodennej o poj. 50 cm’, zaopatrzonej w chlodnice zwrotng i w maty
wkraplacz na szlifie', umieszczonej na mieszadle magnetycznym w tazni wodnej® o temperaturze 45°C,
rozpuszcza sie 1,5 g kwasu cynamonowego w 10 cm’ chloroformu. Do klarownego roztworu (lub drobnej
zawiesiny) dodaje si¢ z wkraplacza w trzech porcjach roztwér 0,6 cm® bromu w3 cm® chloroformu.
W trakcie dodawania bromu zawartos¢ naczynia musi by¢ energicznie mieszana! Po dodaniu bromu
usuwa si¢ tazni¢ wodng, zawartos¢ kolby miesza si¢ przez kilkanascie minut w temperaturze pokojowe;j,
a nastepnie kolbg umieszcza si¢ w tazni lodowej na 30 min. Gdy produkt wykrystalizuje®, odsacza sig
krysztaty na matym lejku Hirscha, przemywa 2 cm’ zimnego chloroformu® i mierzy ich temperature
topnienia. Zwigzek nie wymaga oczyszczenia na drodze krystalizacji.

W oparciu o temperatur¢ topnienia nalezy ustali¢, ktora z diastereoizomerycznych form kwasu
2,3-dibromo-3-fenylopropanowego otrzymano w tym ¢wiczeniu: erytro ((lit. tt. 202 - 204 °C), czy treo
(lit. tt. 94 — 95 °C) i zaproponowa¢ doktadny mechanizm tej reakcji, uwzgledniajgc fakt, ze substratem tej
reakcji jest kwas cynamonowy o konfiguracji E.

Dla otrzymanej probki nalezy zarejestrowa¢ widmo IR i wskazaé, na jakiej podstawie mozna
wnioskowac, ze doszto (lub nie) do catkowitej konwersji kwasu cynamonowego w kwas 2,3-dibromo-3-

fenylopropanowy.

! Zamiast kolby dwuszyjnej mozna uzyé kolbke gruszkowata (tzw. florentynke) o poj. 25 cm’, ktéra polaczona jest metalowa
spinkg z krotka chtodnicg zwrotng; roztwdr bromu jest wowczas wprowadzony z malego wkraplacza bez szlifu, ktorego
nézka wprowadzona jest przez gbérny otwor chtodnicy.

? Jako taznie wodna mozna wykorzystaé np. krystalizator o poj. 150/300 cm® napetniony do potowy woda, w ktérej zanurzona
jest sonda temperaturowa termometru sprz¢zonego z mieszadlem magnetycznym.

3 Jesli roztwor jest nadal silnie zabarwiony (barwa brunatna lub pomaranczowa), nalezy zastanowi¢ si¢ nad metoda
neutralizacji pozostatosci bromu i skonsultowacé si¢ z prowadzacym ¢wiczenie.

* Przesacz umieszcza si¢ w pojemniku na odpady F (ciekte, palne, zawierajace fluorowce).


www2.chemia.uj.edu.pl/~zcho/dydaktyka/IIchemlab/KARTY/23dibromo13difenylopropan1on.pdf
www2.chemia.uj.edu.pl/~zcho/dydaktyka/IIchemlab/KARTY/kwascynamonowy.pdf
www2.chemia.uj.edu.pl/~zcho/dydaktyka/IIchemlab/KARTY/brom.pdf
www2.chemia.uj.edu.pl/~zcho/dydaktyka/IIchemlab/KARTY/chloroform.pdf
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INTERPRETACJA WIDM (dla wybranych przez prowadzacego ¢wiczen):
Zinterpretuj podane ponizej widma' kwasu 2,3-dibromo-3-fenylopropanowego:

a) Okresl potozenie, integracje i multipletowos$é sygnatéw widocznych w widmie 'H NMR. Przypisz precyzyjnie kazdy
z multipletéw poszczegolnym grupom nieréwnocennych protonéw w czgsteczce 4-bromoacetanilidu. Poréwnaj
odczytane z widma potozenie sygnatéw protonéw alifatycznych z wartosciami obliczonymi na podstawie tablic
inkrementow (podaj zrédio danych, z ktérego korzystates).

Okresl precyzyjnie, od czego pochodzg sygnaty wskazane na widmie 'HNMR czerwonymi strzatkami. Czy na
widmie tym sg widoczne sygnaty od protondw grup karboksylowych — uzasadnij odpowiedz.

b) Okresl potozenie sygnatéw widocznych w widmie *C NMR, a nastepnie przypisz precyzyjnie kazdy z nich
poszczegblnym atomom w czasteczce kwasu dibromocynamonowego. Od czego pochodzg sygnaty przy ok. 40 78
ppm? Wyjasnij ich multipletowosc¢.
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¢) W widmie IR przypisz charakterystyczne pasma poszczegdinym wigzaniom w czasteczce. Dla utatwienia niektére
z tych pasm wskazano na W|dm|e czerwonymi strzatkami. Ktére pasma (niezaznaczone) pochodzg od wigza¢ C-Br,
a ktére od wigzan C(sp )- C(sp )?
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' Widma zaczerpnieto ze Spectral Database for Organic Compounds (National Institute of Advanced Industrial Science and

Technology, SDBSWeb :  http://riodb01.ibase.aist.go.jp/sdbs/) oraz z bazy widm Sigma-Aldrich®
(http://www.sigmaaldrich.com).
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