Chemia organiczna — laboratorium: Dibenzylidenoaceton

Dibenzylidenoaceton
(1,5-Difenylo-1,4-pentadien-3-on)
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Odczynniki
Aldehyd benzoesowy 5mL (0,05 mol; 2 ekw.)
Aceton 1,9 mL (0,025 mol; 1 ekw.)
Wodorotlenek sodu 5g
Etanol 40 mL
Octan etylu 15 mL

Procedura

W kolbie kulistej o pojemnosci 100 mL zaopatrzonej w dipol magnetyczny,
termometr oraz wkraplacz umieszcza sie zimny roztwdér wodorotlenku sodu (5
g w 50 mL wody i 40 mL etanolu). We wkraplaczu umieszcza sie aldehyd
benzoesowy (5 mL) i aceton (1,9 mL). Nastepnie kolbe zanurza sie w tazni
wodnej i energicznie mieszajgc dodaje sie potowe mieszaniny z wkraplacza.
Temperatura mieszaniny powinna by¢ w granicach 20-25°C. W ciggu 2-3 minut
tworzy sie ktaczkowaty osad. Pozostatg czesé mieszaniny benzaldehyd-
aceton dodaje sie po 15 minutach i dalej miesza sie przez kolejne 30 minut.
Osad saczy sie pod zmniejszonym cisnieniem i przemywa doktadnie wodag, do
catkowitego usuniecia wodorotlenku sodu. Produkt suszy sie na bibule, a
nastepnie krystalizuje z octanu etylu lub 95% etanolu (2,5 mL/g zwigzku).
Wydajnosé: 70%

Postaé: Zétte ciato state

Temperatura topnienia: 111-112°C

TLC R¢=0.53, 5:1 hexan:EtOAc

Etanol jest
niezbedny do
rozpuszczenia

aldehydu
benzoesowego
i utrzymania w
roztworze
powstatego
benzylidenoace
tonu.

Nalezy
sprawdzi¢ pH
przesaczu za

pomoca
papierka
uniwersalnego.

"H NMR (400 MHz, CDCLy): 8= 7,75 (d, J = 16,0 Hz, 2H), 7,64-7,60 (m, 4H), 7,49~ 7,31 (m,

6H), 7.10 (d, J = 16,0 Hz, 2H).

IR (film, cm™) 3057, 3030, 1652, 1625, 1590, 1494, 1447, 1339, 1193.
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Piktogramy okresSlajgce rodzaj zagrozenia na etykietach zwigzkéw
chemicznych
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Mechanizm reakcji

(‘\OH 9 C)J\ o 6\‘HOR1 0 OH

R U S

H

C
/v\ g /‘HWR — R/W\R
H

Informacje dodatkowe

Dibenzylidenoaceton (DBA) to enon o strukturze zawierajgcej uktad sprzezonych wigzan
podwdjnych, co nadaje mu wtasciwosci chromoforowe i reaktywnos¢ w reakcjach
pericyklicznych. Stanowi wiec wazny zwigzek w syntezie organicznej. DBA jest czesto
uzywany jako ligand w kompleksach z metalami, szczegélnie z palladem (DBA-Pd).
Kompleksy DBA-Pd sg stabilne i tatwe do przechowywania, ale w reakcji szybko uwalniajg
aktywny pallad(0). Kompleksy te sg szeroko stosowane w katalizie krzyzowego sprzegania
np. Buchwald-Hartwiga, Suzuki, czy Hecka. Reakcje te pozwalajg na tworzenie wigzan
C-C lubwegiel-heteroatom (C-X), co znajduje szerokie zastosowanie w syntezie zwigzkow
farmaceutycznych, materiatéw organicznych czy zwigzkéw stosowanych w elektronice
organicznej. Przyktadem wykorzystania Pd,(dba); jako liganda z sprzeganiu Buchwald-

Hartiga moze by¢ synteza leku przeciwgrzybicznego o nazwie Sopranox:
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