Chemia organiczna — laboratorium: R-(+)-limonen

R-(+)-Limonen
((R)-4-izopropylo-1-metylocykloheksen)

Odczynniki
Pomarancze 4 szt.
Chlorek metylenu 40 mL

Siarczan magnezu (bezwodny)

Procedura

Skoérke pomaranczy kroi sie nozem na mate kawatki (ok. 5 x 5 mm), a nastepnie
rozciera sie w mozdzierzu lub blenduje. Uzyskana pulpe przenosi sie do kolby
destylacyjnej z nasadka do destylacji z parg wodna i dodaje gorgcej wody (ok.
300 mL). Nastepnie przeprowadza sie destylacje z parg wodnag, podczas ktorej
uzyskuje sie okoto 100 mL destylatu. Mieszanine przenosi sie do rozdzielacza
i dodaje dichlorometan (20 mL). Po energicznym wytrzgsaniu zawartosci
rozdzielacza, warstwe organicznag oddziela sie do kolby Erlenmeyera.
Pozostatg warstwe wodng ponownie wytrzgsa sie z kolejng porcja
dichlorometanu (20 mL) i oddziela. Uzyskane ekstrakty organiczne taczy sie i
suszy nad bezwodnym siarczanem magnezu. Srodek suszgcy odziela sie
poprzez filracje pod zmniejszonym cisnieniem. Roztwor umieszcza sie w
kolbie okragtodennej o pojemnosci 100 mL i odparuje rozpuszczalnik za
pomoca wyparki prézniowej. Po odparowaniu rozpuszczalnika otrzymuje sie 1
mL oleistej substancji o charakterystycznym zapachu. Czystos¢ otrzymanego
limonenu ocenia sie na podstawie wspotczynnika zatamania swiatta.

Postac: Jasnozo6tta ciecz

Wspoétczynnik zatamania $wiatta: np?°=1,4743

TLC: R;= 0,35 (toluen: octan etylu 95:5 (V/V)).

Na tym etapie
mozesz
przerwac
i kontynuowac
na kolejnych
zajeciach
(zabezpiecz
przed
dostepem
powietrza).

"H NMR (300 MHz, CDCLs) 3: 5,40 (br s, 1H); 4,70 (s, 2H); 2,16-1,84 (m, 5H); 1,84-1,75 (m,

1H); 1,75-1,72 (m, 3H); 1,67-1,64 (m, 3H); 1,53-1,40 (m, 1H).
IRcm™: 2930, 1640, 1309, 1217, 956, 913, 885.
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Piktogramy okreslajgce rodzaj zagrozenia na etykietach zwigzkéw
chemicznych
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Informacje dodatkowe

Limonen, zaliczany jest do monoterpendw i charakteryzuje sie szerokim zastosowaniem
w przemysle chemicznym. Pozyskiwany jest gtdwnie metodami naturalnymi (destylacja)
lub syntetycznymi (piroliza). Destylacja z parg wodng skorek owocow cytrusowych
pozwala na zagospodarowanie odpadowych skoérek po produkcji sokéw i jest technika
bardziej przyjazng srodowisku. Podstawowy surowiec w produkcji sokéw, w tym takze
olejku cytrusowego zawierajgcego 95% limonenu, stanowig pomarancze.
Roczna produkcja tego zwigzku szacowana jest na 50-75 mln kg. Limonen, dzieki
obecnosci centrum chiralnego, wystepuje w przyrodzie w postaci mieszaniny
racemicznej dwdch izomeréw: (R)-(+)-limonenu o charakterystycznym zapachu
cytrusowym oraz (S)-(-)-limonenu o zapachu iglastym. (R)-(+)-limonen znalazt gtéwnie
zastosowanie w kosmetyce, w medycynie (réwniez do aromaterapii), przemysle
perfumeryjnym czy spozywczym (jako dodatek aromatyzujgcy oraz stabilizator np.
w hapojach, lodach czy stodyczach). Zwigzek ten jest popularnym reagentem
stodowanym w syntezach organicznych, ze wzgledu na budowe jego szkieletu
weglowego. Taka struktura jest powszechna w wielu czgsteczkach biologicznie
aktywnych takich jak: a-terpineol, karweol, karwon, alkohol perillowy, p-cymen oraz
tlenowe pochodne limonenu.
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Widmo 'H NMR
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