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Odczynniki:
aldehyd benzoesowy 5,0 cm® (5,2 g, 0.05 m) weglan sodu
bezwodnik kwasu octowego 6,9 cm®(7,5 g, 0.073 m) kwas chlorowodorowy stez.
octan potasu bezw. 309

UWAGA: Praca 7 substancjq irqcq i ze stezonym kwasem. Obowiqzujq rekawice ochronne!

W suchej kolbie kulistej o poj. 100 cm®, zaopatrzonej w chlodnice powietrzna, zabezpieczona
rurka z chlorkiem wapnia, umieszcza sie $wiezo destylowany aldehyd benzoesowy,' bezwodnik kwasu
octowego i §wiezo stopiony w tyglu i roztarty w mozdzierzu octan potasu. Po starannym wymieszaniu
substratow kolbe ogrzewa si¢ w lazni olejowej (0 temp. 180°C) lub nad ptaszczem grzejnym do

b. fagodnego wrzenia przez 1 godz. Mieszaning reakcyjna chtodzi si¢ nieco i gdy jej temp. spadnie do ok.

80°C, przelewa sie zawarto$é do kolby kulistej o poj. 500 cm®, w ktorej znajduje si¢ 30 cm® wody.
Resztki mieszaniny w kolbie reakcyjnej sptukuje si¢ niewielka iloscia goracej wody. Nastepnie do cieczy
poreakcyjnej dodaje si¢ stopniowo wodny roztwor weglanu sodu (roztwor o duzym stgzeniu), energicznie
mieszajac 1 sprawdzajac jej odczyn, az stanie si¢ on wyraznie alkaliczny. Wowczas laczy sig kolbe
z aparaturag do destylacji z para wodna 1 prowadzi si¢ destylacj¢ dotad, az oddestyluje niezmieniony
aldehyd benzoesowy (destylat splywajacy z chlodnicy stanie si¢ przleoczysty).2 Pozostata w kolbie ciecz
saczy si¢ przez lejek Biichnera, aby usuna¢ smoliste produkty uboczne.? Przesacz, energicznie mieszajac,
zakwasza si¢ stgzonym kwasem chlorowodorowym, dodajac kwas, az przestanie wydziela¢ si¢ ditlenek
wegla. Po ochtodzeniu odsacza si¢ wydzielony kwas cynamonowy, przemywa zimna woda® i suszy.
Krystalizuje si¢ z wody.” Tt. 133 °C.

! Kluczowym warunkiem poprawnego wykonania ¢wiczenia jest staranna destylacja aldehydu benzoesowego
bezposrednio przed rozpoczeciem ¢wiczenia. Przedgon i pozostato$¢ po destylacji umieszcza si¢ w pojemniku O
(ciekte, palne, bez fluorowcow).

2 Destylat przenosi si¢ do rozdzielacza i starannie oddziela warstwe aldehydu benzoesowego, ktora umieszcza sig
w pojemniku O (ciekte, palne, bez fluorowcow). Jesli pojawiaja sie problemy z rozdziatem faz, mozna do
rozdzielacza doda¢ ok. 10 cm® toluenu.

3 Po wysuszeniu, saczek wraz z osadem umieszcza sie w pojemniku P (state, palne).

* Przesacze o odczynie kwasnym umieszcza sie w pojemniku W-K (wodne roztwory kwaséw nieorganicznych),
pozostate mozna wyla¢ do zlewu.

> Przesacz, z ktérego po oziebieniu nie wytraca sie zaden osad, mozna wylaé do zlewu.


www2.chemia.uj.edu.pl/~zcho/dydaktyka/IIchemlab/KARTY/kwascynamonowy.pdf
www2.chemia.uj.edu.pl/~zcho/dydaktyka/IIchemlab/KARTY/aldehydbenzoesowy.pdf
www2.chemia.uj.edu.pl/~zcho/dydaktyka/IIchemlab/KARTY/bezwodnikoctowy.pdf
www2.chemia.uj.edu.pl/~zcho/dydaktyka/IIchemlab/KARTY/octanpotasu.pdf
www2.chemia.uj.edu.pl/~zcho/dydaktyka/IIchemlab/KARTY/weglansodu.pdf
www2.chemia.uj.edu.pl/~zcho/dydaktyka/IIchemlab/KARTY/kwaschlorowodorowy.pdf

A. Czarny, B. Kawatek, A. Kolasa, P. Milart, B. Rys, J. Wilamowski - Cwiczenia laboratoryjne z chemii organicznej 2013/14

Zinterpretuj podane ponizej widma' kwasu cynamonowego:

a) W widmie MS wskaz pik podstawowy, pik molekularny i pik izotopowy, odczytujac ich potozenie i intensywnosc.
Podaj réwnania przynajmniej dwoch drég rozpadu odpowiedzialnych za najbardziej intensywne piki fragmentacyjne.
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b) Okresl potozenie, integracje i multipletowos¢ sygnatéw widocznych w widmie 'H NMR. Przypisz precyzyjnie kazdy
z multipletéw poszczegdlnym grupom nieréwnocennych protonéw w czasteczce kwasu (E)-cynamonowego. Czym
bedzie réznito widmo "H NMR izomerycznego kwasu (Z)-cynamonowego od analizowanego widma?

c) Okresl potozenie sygnatow widocznych w widmie BCNMR, a nastepnie przypisz je precyzyjnie poszczegélnym
atomom wegla w czasteczce kwasu cynamonowego.

Poréwnaj potozenia sygnatow atomoéw winylowych odczytane z obu widm NMR z warto$ciami obliczonymi na
podstawie tablic inkrementéw (podaj zrédio danych, z ktérego korzystates).

Od czego pochodza sygnaty zaznaczone na widmach czerwonymi strzatkami?
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d) Przypisz charakterystyczne pasma w widmie IR drganiom poszczegdlnych wigzan w czasteczce kwasu

cynamonowego.
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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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