Chemia organiczna — laboratorium: f-Nitrostyren

B-Nitrostyren
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0] NO
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Odczynniki

Benzaldehyd 4,1 mL (40 mmol; 1 ekw.)

Nitrometan 2,2mL (40 mmol; 1 ekw.)
Wodorotlenek sodu 1,78 (42,5 mmol; 1,065 ekw.)

Kwas solny (4M) 20 mL

Metanol 8 mL
Procedura

W kolbie tréjszyjnej o pojemnosci 100 mL zaopatrzonej we wkraplacz oraz
termometr rozpuszcza sie benzaldehyd (4,1 mL) i nitrometan (2,2 mL)
w metanolu (8 mL). Roztwdr ochtadza sie do temperatury -10°C w tazni
zawierajgcej lod oraz chlorek sodu. Intensywnie mieszajgc wkrapla sie zimny
roztwoér wodorotlenku sodu (1,7 g) w wodzie (4 mL) utrzymujac temperature
mieszaniny reakcyjnej w zakresie 10-15°C. Po zakoriczeniu wkraplania
mieszanine zawierajacag biaty osad pozostawia sie nha dodatkowe 15 min.,
a nastepnie dodaje zimng wode (30 mL) i ochtadza do 5°C. Ochtodzong
mieszanine wlewa sie ostroznie do 4M roztworu kwasu solnego (20 mL).
Po ok. 10 min. dekantuje sie ciecz znad z6ttego osadu, a pozostatos¢ odsgcza
pod zmniejszonym cisnieniem i przemywa zimng wodg. Osad przenosi sie
do zlewki, ktérg zanurza sie w gorgcej wodzie, w wyniku czego tworzg sie dwie
warstwy. Po ostudzeniu dekantuje sie ciesz znad zestalonej warstwy
organicznej. Surowy produkt rozpuszcza sie w gorgcym etanolu i przesacza
pod zmniejszonym ciSnieniem. Przesgcz studzi sie, a nastepnie odsgcza zo6tte
krysztatki B-nitrostyrenu.

Wydajnosé: 60%
Postaé: Z6tte krysztaty

Temperatura topnienia: 56-58°C

H NMR (400 MHz, CDCL) &: 8,01 (dd, J = 13,7, 1,8 Hz, 1H) ; 7,59 (dd, J = 13,7,

1,1 Hz, 1H); 7,54 - 7,57 (m, 2H); 7,49 - 7,52 (m, 1H); 7,44 — 7,48 (m, 2H).
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IR (film, cm™) v: 3332, 2953, 2917, 2850, 1736, 1694, 1595, 1457, 1376, 1262, 1044,
1020, 890, 875, 807, 770, 742.

Piktogramy okresSlajgce rodzaj zagrozenia na etykietach zwigzkéw
chemicznych

Wodorotlenek sodu

ky

*§

Kwas solny

B-Nitrostyren



Chemia organiczna — laboratorium: f-Nitrostyren

Mechanizm reakcji
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Informacje dodatkowe

Grupa nitrowa przytaczona bezposrednio do wigzania podwdjnego znaczaco obniza
gestos¢ elektronowa tego uktadu w pozycji B, co czyni nitroolefiny bardzo reaktywnymi
elektorfilami. Dzieki temu moga one tatwo uczestniczy¢é w reakcjach addycji
nukleofilowej, zwtaszcza w reakcjach Michaela. Grupe nitrowa mozna nastepnie
przeksztatci¢ w inne grupy funkcyjne np. w grupe karboksylowa w wyniku reakcji Nefa lub
w grupe aminowa stosujac odpowiedni odczynnik redukujacy. Szeroki potencjat
transformacyjny czyni z nitroolefin przystepny blok budulcowy w syntezie rozmaitych
zwigzkéw organicznych. Przyktadem moze by¢ synteza Paroksetyny, w ktorej
wykorzystano sekwencje reakcji Henry’ego, sprzezong 1,4-addycje do nitroolefiny

i redukcje grupy nitrowej do aminowej, czemu towarzyszy utworzenie pierscienia laktamu.
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Reakcja Sprzezona addycja (-)-Paroxetine
Henry'ego Redukcja Redukcja
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Widmo 'H NMR
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