Chemia organiczna — laboratorium: Benzylidenoaceton

Benzylidenoaceton
(4-Fenylo-3-buten-2-on)
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Odczynniki
Aldehyd benzoesowy 10,1 mL (0,1 mola; 1 ekw.)
Aceton 20 mL (0,275 mola; 2,75 ekw.)
Wodorotlenek sodu (10% 2,5mL
roztwor wodny)
Kwas solny (5% roztwor 5mL
wodny)
Toluen 10 mL
Procedura

W kolbie kulistej o pojemnosci 100 mL zaopatrzonej w dipol magnetyczny,
termometr oraz wkraplacz, umieszcza sie aldehyd benzoesowy (10,1 mL) i
aceton (20 mL). Kolbe zanurza sie w tazni z zimna wodag, a nastepnie wkrapla
roztwoér wodorotlenku sodu. Poczatkowo temperature w kolbie utrzymuje sie
w granicach 25-30 °C, a nastepnie kontynuuje mieszanie przez 1,5 godziny.
Mieszanine zakwasza sie rozciericzonym kwasem solnym do pH=2-3 i przenosi
do rozdzielacza. Nastepnie oddziela sie warstwe organiczng, a warstwe
wodng ekstrahuje toluenem (10 mL). Nastepnie otrzymany ekstrakt dodaje sie
do oddzielonej warstwy organicznej. Catos¢ przemywa sie wodg (5 mL) i suszy
niewielka iloscig siarczanu magnezu. Roztwor przesgcza sie do kolby i usuwa
sie toluen za pomocg wyparki rotacyjnej. Pozostatos¢ destyluje sie pod
zmniejszonym cisnieniem z uzyciem zestawu destylacyjnego z nasadka
Claisena. Benzylidenoaceton destyluje w temperaturze 150-160 °C/25 mmHg
(33 hPa) (lub 137-142 °C/16 mmHg (21 hPa), a nastepnie zestala na
krystaliczng mase o tt. 38-39 °C. Przedestylowany benzylidenoaceton moze
zawier¢ nieco dibenzylidenoacetonu, dlatego w kolejnym kroku krystalizuje
sie go z eteru naftowego.

Na tym etapie
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Wydajnosé: 77%
Postaé: Zotte ciato state

Temperatura topnienia: 38-39 °C

"H NMR (400 MHz, CDCLy): 7.56-7.48 (m, 3H), 7.41-7.37 (m, 3H), 6.71 (d, J = 16.0 Hz,
1H), 2.38 (s, 3H).

IR (film, cm™): 1667, 1598, 1494.

Piktogramy okreSlajgce rodzaj zagrozenia na etykietach zwigzkéw
chemicznych
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Mechanizm reakcji

/_\H%R1

(\ OH "
Sof ™ £ 4%
CO OH

86: COH o)
| — Aehy — A
L@@w

Informacje dodatkowe

Benzylidenoaceton (BA) to organiczny zwigzek chemiczny nalezgcy do grupy aq,B-
nienasyconych ketondéw, ktéry znajduje szerokie zastosowanie w chemii organicznej i
przemystowe;j. Jego struktura sktada sie z pierscienia fenylowego sprzezonego z uktadem
enonowym, co czyni go reaktywnym w réznych procesach syntezy.

Dzieki swojej strukturze benzylidenoaceton wykazuje wysokg reaktywnos$é, co czyni go
doskonatym substratem do reakcji nukleofilowych. Jednym 2z najwazniejszych
zastosowan tego zwigzku jest jego udziat w reakcji Michaela, gdzie jako akceptor addyc;ji
nukleofilowej moze reagowaé¢ z enolanami, amidami czy tiolami, prowadzac do
otrzymania uktadéw B-hydroksylowych, laktonéw czy heterocykli. Ta wtasciwos¢ jest
wykorzystywana w syntezie lekdw oraz biologicznie aktywnych zwigzkdw.

Benzylidenoaceton (BA) odgrywa istotng role jako zwigzek przejsciowy w syntezie
pierscienia pirydynowego, ktory jest kluczowym fragmentem strukturalnym drotaweryny:
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W przemysle kosmetycznym benzylidenoaceton znajduje zastosowanie jako prekursor do
syntezy wonnych ketondw i alkoholi, ktére sa sktadnikami kompozycji zapachowych. Jego
pochodne posiadajg nuty waniliowe, balsamiczne i kwiatowe, co czyni je popularnym
sktadnikiem perfum i aromatycznych dodatkéw do kosmetykow.
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