Chemia organiczna — laboratorium: Piperyna

Piperyna
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Odczynniki
Mielony czarny pieprz 15¢g
Chlorek metylenu 45 mL
Eter dietylowy 10-15mL
95% Etanol 10-15mL
Procedura

W kolbie okragtodennej o pojemnosci 100 mL, zaopatrzonej w chtodnice
zwrotng, umieszcza sie mielony czarny pieprz (15 mg), dodaje chlorek
metylenu (30 mL) oraz kilka kamyczkéw wrzennych. Mieszanine ogrzewa sie
do wrzenia przez 30 minut. Uzywajac duzego lejka Buchnera, mieszanine
przesagcza sie pod zmiejszonym cisnieniem. Pozostatosci pieprzu przeptukuje
sie chlorkiem metylenu (do 15 mL), a nastepnie zateza sie uzyskany przesacz
za pomoca wyparki prézniowej, usuwajac wiekszg czes¢ rozpuszczalnika. Aby
usung¢ nadmiar rozpuszczalnika, pozostatos¢é schtadza sie w tazni lodowej,
dodaje sie zimnego eteru dietylowego (5-10 mL) do kolby i uciera sie, az eter
doktadnie wymiesza sie z pozostatymi sktadnikami (moze zaczg¢ wytrgcac sie
osad). Eter usuwa sie za pomoca wyparki prézniowej. Jesli pozostatos¢ wcigz
wydaje sie oleista, powtarza sie proces chtodzenia, ucierania
i odparowywania. Gdy pozostatos¢ wyglada na zestalong, rozpuszcza sie
jaw 95% etanolu (10-15 mL). Do 10% roztworu wodorotlenku potasu w 95%
etanolu (10 mL), znajdujgcego sie w osobnej kolbie stozkowej o pojemnosci
150 mL, dodaje sie ekstrakt pieprzowy w etanolu. Powstaty roztwér podgrzewa
sie na tazni parowej i powoli dodaje sie wode za pomoca pipety Pasteura
(kroplami wzdtuz scianek kolby). Mieszanina powinna sta¢ sie metna, a z6tty
osad zaczaé sie wytrgca¢. Dodawanie wody kontynuuje sie w ten sposadb,
aztgczna ilos¢ wyniesie 100 mL. Osad odsgcza sie za pomocg filtracji
pod zmniejszonym cisnieniem, uzywajgc matego lejka Blichnera oraz dwoch
kawatkow bibuty filtracyjnej (zapobiega to zapychaniu filtra). Osad dwukrotnie
przemywa sie porcjami wody (po 5 mL), a nastepnie pozostawia do wyschnigcia.

Na tym etapie
mozesz
przerwac
i kontynuowacé
na kolejnych
zajeciach.
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Czystosé surowego produktu mozna okresli¢ za pomocg, poréwnawczej do czystej
piperyny, analizy TLC uzywajac jako eluenta mieszaniny rozpuszczalnikéw
toluen/octan etylu w proporc;ji 70 do 30 i wykorzystujgc naswietlanie lampg UV jako
metode wizualizacji rozwinigtej ptytki.

Postaé: Z6tty krystaliczny osad

Temperatura topnienia: 131-135°C
TLC: R¢f= 0,42 (toluen : octan etylu 70:30 (V/V)).

1H NMR (400 MHz, CDCLs) &: 7,40 (dd, J = 14,6; 9,7 Hz, 1H); 6,98 (s, 1H); 6,89
(d, J=7,9 Hz, 1H); 6,78 (d, J = 7,9 Hz, 1H); 6,77 - 6,69 (m, 2H); 6,43 (d, J = 14,6
Hz, 1H); 5,98 (s, 2H); 3,64 (s, 2H); 3,53 (s, 2H); 1,71 - 1,64 (m, 2H); 1,63 - 1,55
(m, 4H).

IR (KBr) cm™: 2940, 1634, 1611, 1582, 1509, 1252, 1133, 1031.

Piktogramy okreslajgce rodzaj zagrozenia na etykietach zwigzkéw
chemicznych

Chlorek metylenu @
Eter dietylowy @@
95 % Etanol @@
Octan etylu @@
Piperyna @
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Informacje dodatkowe

Piperyna to alkaloid wystepujacy w roslinach z rodzaju Piper, takich jak Piper nigrum (czarny
pieprz) i Piper longum (dtugi pieprz). Piperyna jest stosowana nie tylko jako przyprawa,
ale rowniez w réznych preparatach medycyny tradycyjnej, w tym w najstarszej nauce medyczne;j
praktykowanej od czasow starozytnych w Indiach (Ajurweda). Piperyna byta szeroko badana
przez srodowisko naukowe ze wzgledu na swoje wtasciwosci przeciwzapalne,

przeciwnowotworowe, immunomodulacyjne i hepatoprotekcyjne.
Literatura uzupetniajaca:
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