Chemia organiczna — laboratorium: Acetal etylenowy cykloheksanonu

Acetal etylenowy cykloheksanonu

(1,4-Dioksaspiro[4,5]-dekan lub cykloheksanospiro-2’(1’,3’-dioksolan))

O/\/OH

temp wrzenia

Odczynniki
Cykloheksanon 10,3 mL (0,1 mol; 1 ekw.)
Glikol etylenowy 6,7 mL (0,12 mol; 1,2 ekw.)
Toluen 50 mL
Kwas fosforowy (85% 2-3 krople
roztwor wodny)
Wodorotlenek sodu (5% 20 mL
roztwor wodny)
Procedura

W kolbie kulistej o pojemnosci 100 mL zaopatrzonej w nasadke do destylacji
azeotropowej i chtodnice zwrotng umieszcza sie cykloheksanon (10,3 mL),
toluen (50 mL) oraz glikol etylenowy (6,7 mL). Do kolby dodaje sie takze
2-3 krople 85%-owego kwasu fosforowego (lub kwas p-toluenosulfonowy
w ilosciach katalitycznych — okoto 10 mg). Catosé ogrzewa sie do wrzenia,
areakcje prowadzi, az do momentu zebrania teoretycznej ilosci wody
w nasadce azeotropowej (okoto 60 minut). Po ochtodzeniu mieszaniny
reakcyjnej, przeprowadza sie ekstrakcje. W rozdzielaczu otrzymanag
mieszanine przemywa sie 5%-owym wodnym roztworem wodorotlenku sodu
(20 mL), a nastepnie oddzielong warstwe organiczng przemywa sie woda.
Warstwe organiczng suszy sie bezwodnym weglanem potasu. Srodek suszacy
usuwa sie za pomoca filtracji na saczku celulozowym, a nastepnie
odparowuje toluen pod zmniejszonym cisnieniem za pomocg wyparki
rotacyjnej. Pozostatos¢ destyluje sie pod zmniejszonym cisnieniem zbierajac
frakcje w temperaturze 72-74 °C pod ci$nieniem 16 mmHg (21 hPa).

Wydajnosé: 90%
Postacé: Bezbarwna ciecz

Wspoétczynnik zatamania swiatta: n4?° = 1,4583

Na tym etapie
mozesz
przerwac
i kontynuowac
na kolejnych
zajeciach.
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H NMR (400 MHz, CDCLls) 3 = 1.29-1.72 (m, 10H), 3.85 (s, 4H,).
IR (film)/cm™) 1163, 1102, 1038.

Piktogramy okreslajgce rodzaj zagrozenia na etykietach zwigzkow
chemicznych
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Mechanizm reakcji
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Informacje dodatkowe

Acetale to grupa zwigzkdéw organicznych charakteryzujgcych sie obecnosciag dwdéch grup
alkoksylowych (-OR) przy jednym atomie wegla. Acetale sg stabilne w warunkach
zasadowych, lecz moga ulegac¢ hydrolizie w Srodowisku kwasnym, odtwarzajgc aldehydy
lub ketony. Dzieki tej odwracalnosci czesto petnig role grup ochronnych dla grup
karbonylowych w syntezach organicznych. Ze wzgledu na swojg budowe i wtasciwosci
chemiczne acetale odgrywajg kluczowg role w chemii organicznej, przemysle
farmaceutycznym oraz w biochemii. Acetale wystepujg w wielu naturalnych zwigzkach
biologicznych, gdzie petnig istotne funkcje strukturalne i metaboliczne: celuloza - gtéwny
sktadnik scian komérkowych roslin, zbudowany z reszt glukozy potgczonych wigzaniami
acetalowymi. Glikogen i skrobia — polisacharydy magazynujace energie, ktérych struktura
opiera sie na acetalowych wigzaniach a-glikozydowych. Nukleozydy (np. adenozyna,
cytydyna) — podstawowe jednostki RNA i DNA, w ktérych cukry (ryboza lub deoksyryboza)
sg potaczone z zasadami azotowymi poprzez wigzania acetalowe.

Przyktady naturalnych acetali:
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glukoza maltoza celuloza

Zastosowania acetali obejmuja synteze lekdéw, produkcje zwigzkdw zapachowych oraz
tworzenie nowych funkcjonalnych polimeréw o unikalnych wtasciwosciach.
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