Chemia organiczna — laboratorium: Kwas trans-cynamonowy

Kwas trans-cynamonowy
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2CH3COOH + K,COg4 S 2CH3;COOK + H,O + CO,
Odczynniki
Aldehyd benzoesowy 6 mL (0,06 mola, 1 ekw.)
Bezwodnik octowy 16 mL (0,19 mola, 3,17 ekw.)
Weglan potasu (bezwodny) 8,4¢g (0,061 mola, 1,02 ekw.)

Procedura

W kolbie okraggtodennej o pojemnosci 250 mL, zaopatrzonej w chtodnice
zwrotng oraz drozng suszke z chlorkiem wapnia, umieszcza sie Swiezo
przedestylowany aldehyd benzoesowy (6 mL), bezwodnik octowy (16 mL) oraz
bezwodny weglan potasu (8,4 g). Mieszanine ogrzewa sie do wrzenia przez 45
minut. Do ochtodzonej mieszaniny reakcyjnej dodaje sie cieptej wody (40 mL).
Catos¢ przelewa sie do litrowej kolby dedykowanej nasadce destylacyjnej
przeznaczonej do destylacji z parg wodng. Nastepnie pozostatos¢ mieszaniny
cieptej
Przetransferowany roztwor alkalizuje sie weglanem potasu do momentu

z kolby reakcyjnej wymywa sie niewielkimi ilosciami wody.
uzyskania wyraznie zasadowego odczynu. pH roztworu okresla sie na
podstawie zabarwienia papierka wskaznikowego kroplg cieczy wyjeta z kolby
za pomoca bagietki szklanej. Kolbe tgczy sie z pozostatymi elementami
aparatury przeznaczonej do destylacji z parg wodng, a nastepnie
oddestylowuje sie nieprzereagowany benzaldehyd (do momentu az destylat
bedzie klarowny). Nastepnie zawartos¢ kolby ochtadza sie, a roztwér sgczy sie
pod zmniejszonym cisnieniem od smolistych produktéw ubocznych.
Energicznie mieszajgc, zakwasza sie zimny przesacz kwasem solhym
(chlorowodorowym) do odczynu kwasnego. Po ochtodzeniu, osad kwasu
cynamonowego odsgcza sie pod zmniejszonym cisnieniem, przemywa zimna
wodg i doktadnie odciska. Surowy produkt krystalizuje sie z goracej wody (ok

100-120 mL) lub mieszaniny woda/etanol (3:1 obj.).
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Wydajnosé: 60%
Postacé: Bezbarwne, btyszczace blaszki.

Temperatura topnienia: 132-133°C
TLC: Ri= 0,45 (octan etylu : kwas octowy 10:1 (V/V)).

"H NMR (400 MHz, CDCLy) &: 7,81 (d, J = 16,0 Hz, 1H); 7,54-7,58 (m, 2H); 7,40-
7,43 (m, 3H); 6,47 (d, J = 16,0 Hz, 1H).

IR (KBr) cm™: 3100-2500, 1686, 1630, 1495, 1448, 1419, 1286, 1205, 980, 769,
683.

Piktogramy okresSlajgce rodzaj zagrozenia na etykietach zwigzkéw
chemicznych

Aldehyd benzoesowy

Bezwodnik octowy

Weglan potasu
(bezwodny)

Kwas chlorowodorowy
(stezony)

Kwas trans-cynamonowy

QPO

Uwagi

(1) Nie wolno uzywac¢ wodorotlenku sodu do alkalizowania roztworu, przed destylacjg
z parg wodng, poniewaz mogtoby to spowodowac reakcje Cannizzaro pozostatosci
aldehydu benzoesowego.
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Mechanizm reakcji
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Informacje dodatkowe

Kwas cynamonowy swojg nazwe zawdziecza cynamonowi, z ktérego zostat po raz
pierwszy wyizolowany, chociaz znajduje sie w wielu innych roslinach, takich jak gozdziki
czy owoce dzikiej rézy." Wystepuje w postaci dwdch izomeréw cis i trans, z czego trans
jest trwalszy. Ze wzgledu na swoje wtasciwosci przeciwgrzybiczne jest stosowany jako
konserwant w przemysle spozywczym oraz do renowacji dziet sztuki. Wtasciwosci
zapachowe oraz przeciwzapalne i antyoksydacyjne kwasu cynamonowego czynhig
go popularnym sktadnikiem wyrobéw perfumeryjnych oraz preparatow kosmetycznych.
Ponadto, kwas cynamonowy jest surowcem stuzgcym do produkcji lekéw, takich jak
fenylopropanoidy czy pochodne stilbenu.
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