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Zajecia nr 11
Mikrofalowa synteza cynamonitrylu
1. Zakres materiatu:

e Reakcje addycji nukleofilowej do wiazania karbonylowego. Reakcje zwiazkow
karbonylowych ze zwiazkami Grignarda, z pochodnymi amoniaku, z alkoholami,
cyjanowodorem, itp.

e Tok postepowania podczas preparatyki cynamonitrylu (odczynniki, sprzet laboratoryjny do

wykonania preparatu, kolejnos¢ postepowania).
Mechanizm reakcji otrzymywania cynamonitrylu z aldehydu cynamonowego.
Metody otrzymywania nitryli.
Wlasciwosci chemiczne nitryli.
Zasady nazewnictwa nitryli.
Techniki laboratoryjne stosowane podczas wykonywania preparatu:
o saczenie pod zmniejszonym ciSnieniem,
odparowywanie rozpuszczalnikéw na wyparce prozniowej,
chromatografia kolumnowa i cienkowarstwowa:
rodzaje chromatografii i zastosowanie,
adsorbenty,
rodzaje eluentow (szereg eluotropowy),
wykonanie chromatografii kolumnowej (przygotowanie kolumny, elucja),
przygotowanie chromatogramu cienkowarstwowego,
o rozwijanie i wywolywanie chromatogramoéw.
¢ Rozwigzywanie zadan rachunkowych:
o wydajnos¢ reakcji,
o obliczanie iloSci produktu przy stechiometrycznym stosunku reagentow,
o obliczanie ilosci produktu przy niestechiometrycznym stosunku reagentow.
e BHP pracy w Pracowni Chemii Organicznej,
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2. Literatura:

¢ John McMurry, Chemia organiczna, (Wydawnictwo Naukowe PWN, 2005).

e Harold Hart, Chemia organiczna. Krétki kurs, (Wydawnictwo Lekarskie PZWL, 2008).

e Piotr Kowalski Laboratorium chemii organicznej, Techniki pracy i przepisy BHP, (Wydawnictwo
Naukowo-Techniczne, 2004).

3. Teoria
Budowa, wlasciwosci oraz otrzymywanie nitryli

Nitryle (cyjanki organiczne) sa zwiazkami posiadajacymi jednowartoSciowa grupe cyjanowa
—CN zastepujaca atom wodoru w ugrupowaniu weglowodorowym o wzorze ogolnym: R-C=N. Mozna
tez traktowac nitryle jako weglowodorowe pochodne cyjanowodoru. W nomenklaturze
systematycznej nazwy nitryli tworzy sie przez dodanie przyrostka —nitryl albo -karbonitryl do
nazwy weglowodoru, niekiedy stosuje sie¢ nazwy zwyczajowe:

CH;CN CH3CH,CH,CN CN
acetonitryl butanonitryl
etanonitryl cyjanek propylu benzenokarbonitryl
cyjanek metylu cyjanek fenylu

Wiazanie wegiel-azot w nitrylach jest zbudowane podobnie jak wigzanie potrojne wegiel-
wegiel w alkinach, oba atomy znajduja sie w stanie hybrydyzacji sp i tworza wiazanie o Csp-Ngp
oraz dwa wiazania 1 wynikajace z oddzialywania orbitali p atoméw wegla i azotu, dodatkowo na
atomie azotu obecna jest wolna para elektronowa, zajmujaca drugi orbital sp. Wigksza
elektroujemnos¢ azotu sprawia, ze wiazanie jest spolaryzowane - gestoS¢ elektronowa jest
przesunieta w kierunku azotu, co skutkuje duzym momentem dipolowym. Mimo, ze pomiedzy
czasteczkami nitryli nie tworza sie¢ wigzania wodorowe i nie powstaja asocjaty, nitryle wykazuja
dos¢ wysoka temperature wrzenia. Ponadto dobrze rozpuszczaja sie w wodzie i innych
rozpuszczalnikach protonowych, gdyz moga tworzy¢ wigzania wodorowe z czasteczkami tych
substancji. Acetonitryl dzieki duzej stalej dielektrycznej jest stosowany jako rozpuszczalnik
polarny aprotonowy.
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Wiasciwosci chemiczne nitryli sa podobne do wlasciwosci zwiazkéw karbonylowych. Grupa
nitrylowa jest grupa spolaryzowana, w ktorej atom wegla ma charakter elektrofilowy; nitryle wiec
chetnie reaguja z réznymi nukleofilami tworzac aniony iminowe, ktére ulegaja dalszym
przeksztalceniom:
amidy —> kwasy HO™/ H,O

Nu
. E’_/Né‘r\: Nu | aminy o H(LAH HO)
—C= —— —— u=
~ R/C%Ne aldehydy H- (DIBAH / H,0)
ketony R~ (RMgX / H,0)

Nitryle sa stabymi zasadami, o ok. 20 rzedéw wielkosSci stabszymi od amin alifatycznych, to jednak
nie przeszkadza w przeprowadzeniu hydrolizy nitryli takze w Srodowisku kwasowym.

@ ®
R—C=N + H* =—= |R—C=N—H <—> R—C=—N—H H,0
PKo =24 | jon nitryliowy
I OH o) . 0
Y H*, H,0 J
R—C -«—> R—C —_— R—C
AN AN AN
NH  amid NH, OH

Hydroliza nitryli wymaga dos$¢ drastycznych warunkéw (stezone roztwory zasad lub kwasow,
wysoka temperatura) i zawsze prowadzi do odpowiednich kwaséw karboksylowych; nawet w
bardzo tagodnych warunkach rzadko udaje sie wydzieli¢ produkt posredni, jakim jest amid.
Grupa cyjanowa ulega redukcji pod wplywem silnych reduktorow, takich jak wodér wobec
katalizatora, s6d w alkoholu, SnCl,, LiAlH4 czy BoHe. Redukcja przebiega dwustopniowo, najpierw
powstaje imina, ktéra w nastepnej kolejnosci przeksztalca sie do aminy pierwszorzedowej. W
odpowiednich warunkach redukcje nitryli mozna zatrzymacé na etapie iminy i uzyskaé¢ z niej
odpowiedni aldehyd.
Nitryle w reakcji ze zwigzkami Grignarda daja ketony.

Wiazanie C-H w polozeniu a w stosunku do grupy cyjanowej, podobnie jak w aldehydach i
ketonach, wykazuje pewne wlasciwosci kwasowe:

| \o AN

©
—C—C=N C—C=N —<=—— C=—C=—=N

| /

H

mezomeryczna stabilizacja anionu nitrylu

Aniony nitryli ulegaja reakcjom podobnym do reakcji anionéw enolanowych, czyli alkilowaniu w
pozycji a oraz kondensacji podobnej do kondensacji aldolowej, w wyniku ktorej uzyskuje sie -
iminonitryle a po ich hydrolizie 3-ketonitryle.

Na szczegolnag uwage zasluguja nitryle nienasycone ze sprzezonym ukladem wigzan
wielokrotnych, czyli nitryle a,p-nienasycone. Sprzezenie wigzania podwojnego wegiel-wegiel z
grupa nitrylowa, a wiec ze spolaryzowanym wigzaniem wielokrotnym wegiel-azot, sprawia, ze
reaktywnos¢ wigzania podwéjnego wzgledem odczynnikéw elektrofilowych (fluorowce, kwasy)
zostaje zmniejszona, a pojawia sie znaczna reaktywnosé¢ wzgledem odczynnikéw nukleofilowych
(zasad). Przyczyna zmiany reaktywnosSci jest przesuniecie elektronow mnt z wiazania podwojnego w
strone heteroatomu, co mozna przedstawi¢ nastepujacymi strukturami granicznymi:

| £N: | ON
/CQ/C// - /C(D\C/
| |

Najprostszym przedstawicielem a,B-nienasyconych nitryli, o dos¢ istotnym znaczeniu w syntezie
organicznej, jest akrylonitryl, ktory jest wykorzystywany gléwnie w produkcji poliakrylonitrylu
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oraz jako dienofil w syntezie Dielsa-Aldera. Ponadto, akrylonitryl tatwo reaguje ze zwiazkami
zawierajacymi tzw. reaktywne protony, a wiec grupy —OH, —NH, —SH oraz —CH (w aldehydach,
ketonach, estrach). Reakcja tego typu okreslana jest jako cyjanoetylowanie, gdyz do czasteczki
substratu, zar6wno organicznego jak
i nieorganicznego zostaja wprowadzone grupy cyjanoetylowe. Liczba wprowadzanych do czasteczki
substratu grup cyjanoetylowych zalezy od ilosci reaktywnych atoméw wodoru, np. do czasteczki
amoniaku mozna wprowadzi¢ jedna, dwie lub trzy takie grupy:

CH,CHCN CH,CHCN
NH; + CH,=—CH—C==N —> NH,——CH,—CH,——C==N ——— HN(CH,CH,CN), ——— N(CH,CH,CN)3

Cyjanoetylowanie karboanionéw pozwala na rozbudowe szkieletu weglowego o fragment
trojweglowy, a obecnosé grupy cyjanowej pozwala na wykonanie dalszych przemian.

C,HsO" ]
N==C—CH=CH, + CHy(COOC,Hs); ———» N==C—CH,CH,CH(COOC,Hs), ;ng;ﬁgjz: €Oz,

akrylonitryl malonian dietylowy NH,— CH,CH,CH,CH,~COOH

kwas 6—aminowalerianowy

Otrzymywanie nitryli

Najprostsza metoda otrzymywania nitryli jest reakcja substytucji nukleofilowej Sy2 jonu
cyjankowego z pierwszorzedowymi halogenkami alkilowymi. Metoda ta jest ograniczona do a-
niepodstawionych nitryli RCH>CN:

RCH,Br + Na'CN- ———>  RCH,CN + NaBr

W przypadku otrzymywania nitryli aromatycznych dawca grupy cyjanowej jest cyjanek miedzi(l) w
reakcji z odpowiednig fluorowcopochodng aromatyczna lub sola diazoniowsa (reakcja Sandmeyera).
Do syntezy nitryli stuza takze reakcje przytaczania HCN do wiazan wielokrotnych miedzy atomami
wegla oraz grupy karbonylowej aldehydéw i ketonéw (otrzymywanie cyjanohydryn jako produktow
posrednich w syntezie organicznej, np. przedtuzanie tanicucha weglowego w cukrach).

HC=CH + HCN ———>  CH;=CH—C=N

akrylonitryl

CN COOH CHO

CHO
HCOH HCOH HCOH
HCN Ba(OH)% Na/Hg
(HCOH), > H,O , H+, H,O
(HCOH), (H(|JOH)n (HCOH),

CH,OH

CH,OH CH,OH CH,OH

Nitryle mozna otrzymac przez utlenienie lub katalityczne odwodornienie amin, gdzie uzytecznym
odczynnikiem jest tlenek niklu (NiOy):

NiO,
CH3O CH2NH2 S CH3O CN

Inna metoda prowadzaca do otrzymywania nitryli jest dehydratacja pierwszorzedowych amidoéow,
najczesciej stosowanym odczynnikiem jest chlorek tionylu SOCI;, ale rownie skuteczny jest P2Os,
POCI; lub bezwodnik octowy.

0
// SoCl,
RCHZ—C\ ———> RCH,—C=N + SO, + 2HCl
A
NH,

Projekt ,,Przedmioty przyrodnicze — kluczem do zawodéw przysztosci”. Wyisza jakos¢ ksztatcenia przedmiotéow
chemiczno-biologicznych w | LO w Biatymstoku dzieki nauczaniu poprzez eksperyment i wspoétpracy z jednostka
naukowo-badawczg”
wspotfinansowany ze srodkéw Unii Europejskiej w ramach Regionalnego Programu Operacyjnego Wojewddztwa
Podlaskiego na lata 2014-2020



Fundusze
Europejskie
Program Regionalny

Unia Europejska o
Europejski Fundusz Spoteczny LS.

4|Strona
Podobnie przez dehydratacje mozna uzyskacé nitryle z oksymow:
/N—OH
Ar—C +  NH,OHxHCI CoHsOH, HCT Ar—C/ — 4 » A—C=N
\ A \ H;0
H H

Aromatyczne nitryle stanowia wazna grupe substancji zapachowych stosowanych w przemysle
perfumeryjnym (produkcja kosmetykow, mydel, produktéow chemii gospodarczej), podobnie jak
aromatyczne aldehydy czy ketony, z ta réznica, ze nitryle sa trwalsze pod wzgledem chemicznym i
zapachowym w poréwnaniu z ich odpowiednikami karbonylowymi, niekiedy zapach, z reguly o
podobnej nucie, jest intensywniejszy.

Reakcje otrzymywania nitryli z aldehydéw mozna przeprowadzi¢c w roztworze, np.
etanolowym w obecnoSci stezonego kwasu solnego, bez wyodrebniania posredniego oksymu.
Wydajnosci reakcji wynosza od 40 do 80 %. Rownie dobre wyniki mozna uzyska¢ wykonujac
reakcje bez udzialu rozpuszczalnika i kwasu solnego, jako srodka odwadniajacego, stosujac
ogrzewanie mikrofalowe.

Synteza ze wspomaganiem promieniowania mikrofalowego

Promieniowanie mikrofalowe jest promieniowaniem elektromagnetycznym, ktérego dlugosé
fali znajduje sie w zakresie od 1 cm do 1 m (co odpowiada czestotliwosci promieniowania od 30
GHz do 300 MHz). Dtugosci fal od 1 cm do 25 cm zarezerwowane zostaly dla transmisji
radarowych, a pozostale dtugosci fal lezace w tym zakresie wykorzystywane sa w telekomunikac;ji.
Aby nie powodowac zaklécen telekomunikacyjnych przyjeto, ze przemystowe, laboratoryjne,
medyczne, domowe i inne piece mikrofalowe powinny pracowac¢ przy dwoch dhugosciach fali: 12,2
cm (2,45 GHz) lub 33,3 cm (900 MHz). Kuchenki mikrofalowe wykorzystywane w gospodarstwach
domowych pracuja przy czestotliwosciach 2,45 GHz. Ogrzewanie w piecach mikrofalowych jest
mozliwe dzieki temu, ze substancje polarne (np. woda) maja zdolnos¢ do konwersji energii
promieniowania mikrofalowego w ciepto. Poniewaz obserwowany efekt cieplny zalezy miedzy
innymi od samej substancji poddawanej dziataniu promieniowania mikrofalowego (substancje
niepolarne nie absorbuja promieniowania mikrofalowego), mozliwe jest w wypadku prowadzenia
reakcji chemicznych uzyskanie pewnej selektywnosci i zmiany stosunku produktow reakcji w
poréwnaniu z reakcjami prowadzonymi w sposob konwencjonalny. Efekt termiczny jest tym
wiekszy im bardziej polarna jest substancja. Wodne roztwory soli ogrzewaja sie szybciej niz czysty
rozpuszczalnik, poniewaz do ruchu dipoli wody dotacza sie ruch jonow. Polarnos¢ rozpuszczalnika
ma bardzo wazne znaczenie. Rozpuszczalnik polarny uczestniczy w pochlanianiu mikrofal, co
skutkuje w szybszym wzroscie temperatury mieszaniny reakcyjnej. Rozpuszczalnik niepolarny jest
dla mikrofal przezroczysty i ogrzewanie mieszaniny reakcyjnej wynika jedynie z absorpcji
polarnych reagentow i jest tym szybsze
im wieksze jest ich stezenie.
W syntezie organicznej z wykorzystaniem promieniowania mikrofalowego stosowane sa
nastepujace metody:

1) ogrzewanie mieszaniny reakcyjnej w otwartym naczyniu z zastosowaniem wysokowrzacego
rozpuszczalnika i utrzymywaniu  temperatury ponizej temperatury = wrzenia
rozpuszczalnika;

2) ogrzewanie mieszaniny reakcyjnej w niskowrzacym rozpuszczalniku - wymagane jest
umieszczenia naczynia reakcyjnego pod chlodnicg zwrotng w piecu mikrofalowym, co
pociaga za soba modyfikacje pieca;

3) ogrzewanie mieszaniny reakcyjnej w szczelnie zamknietym naczyniu ciSnieniowym -
prowadzenie reakcji w zamknietych naczyniach reakcyjnych daje mozliwoS¢ podwyzszenia
temperatury wraz ze wzrostem ciSnienia, a wiec i szybkoSci reakcji z wysokimi
wymaganiami energetycznymi, pozwala uzyskiwac stany przegrzane rozpuszczalnika, co z
kolei umozliwia szybszy wzrost szybkosci reakcji i wydajnoSci syntezy w poréwnaniu z
ogrzewaniem konwencjonalnym pod chtodnica zwrotna;

4) ogrzewanie w otwartym naczyniu reagentéw zaadsorbowanych na nosnikach statych (zel
krzemionkowy, tlenek glinu, zeolity, grafit) — metoda bezrospuszczalnikowa. W metodzie tej
wykorzystuje sie rowniez systemy bezrozpuszczalnikowej katalizy miedzyfazowej 2z
zastosowaniem  typowych  katalizatorow  miedzyfazowych.  Szybkie  ogrzewanie,
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przyspieszone reakcje, brak rozpuszczalnikéw oraz minimalizacja objetosci mieszaniny
reakcyjnej to atrybuty Zielonej Chemii.
W literaturze opisano setki zmodyfikowanych warunkoéw syntez organicznych przy stosowaniu
wspomagania mikrofalowego zamiast ogrzewania konwencjonalnego. Metodologii prowadzenia
reakcji w warunkach mikrofalowych trzeba nauczy¢ sie poprzez praktyke, podobnie jak kazdej
innej techniki laboratoryjnej. Nalezy pamietac¢, ze najlepsze efekty osiaga sie dla reakcji z
wysokimi wymaganiami energetycznymi (wysoka energia aktywacji) i pod warunkiem, ze substraty
i produkty sa trwale w Srodowisku reakcji oraz sa dostatecznie polarne, by pochtaniaé
promieniowanie mikrofalowe.

PYTANIA SPRAWDZAJACE

Omoéw budowe nitryli. Podaj przyklady takich struktur.

Omoéw wlasciwosci chemiczne nitryli.

Podaj metody otrzymywania nitryli.

Podaj mechanizm mikrofalowego otrzymywania cynamonitrylu (p. instrukcja).
Scharakteryzuj promieniowanie mikrofalowe.

Podaj przyklady zastosowania promieniowania mikrofalowego w syntezie organiczne;.

QUH W=
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Instrukcja wykonania ¢wiczenia
Mikrofalowa synteza cynamonitrylu
Reakcja:
_OH
I |
|| g
@/\/\H + HyN—OH —— ©/\)\H + H,O
OH
N~ 4N
e | mikrofale X
Mechanizm:
PN C @/H o _C
el . . NN — 7N
H + H,N—OH OH H /7%
H H
on H H
2
p § booi
) N ST AN Y OH o &-0H
_H0" i N=gn M0 N — N3
H H ,H

MW

oksym aldehydu cynamonowego

-H,O

Odczynniki:
1. aldehyd trans-cynamonowy CoHsO - 0.44

cm3 (0.462 g, 3.5 mmola)

M =132.16 g/mol; d = 1.05 g/cm3
chlorowodorek hydroksyloaminy — 0.36 g (5.2
mmola)

M = 69.49 g/mol

N

3. bezwodny siarczan sodu -3 g

4. dichlorometan — 30 cm3

S. zel krzemionkowy —ok. 5 g

6. eluent I (do chromatografii kolumnowej) -
dichlorometan/eter naftowy =1: 1 (v/v)

7. plytka TLC (zel krzemionkowy, z
indykatorem)

8. eluent II (do TLC) - dichlorometan/eter
naftowy =2 : 1 (v/v)

Sprzet:
1. zlewka o poj. 100 cm3 x 3 szt.

Zz

©/\/Q@ O/\/C

COXNOUNRWON

H
|r\_. 'C@ .®

maly mozdzierz

bagietka

cylinder miarowy o poj. S0 cm3

kolba stozkowa o poj. 100 cm3, bez szlifu
lejek Schotta, szlif 29

kolba ssawkowa o poj. 250 cm3, szlif 29
grzybek

kolba kulista o poj. 100 cm3, szlif 29
kolumna chromatograficzna z wezykiem
zaciskaczem

. wata

. lejek

. dluga bagietka

. pipeta Pasteura ze smoczkiem
. statyw z probéwkami

. kapilara

. wyparka prézniowa

. lampaUV
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Wykonanie:

UWAGA: Nie my¢ zadnych naczyn przed zakonczeniem preparatyki!

Otrzymywanie surowego cynamonitrylu

1.

® N o gk e

11.
12.

13.

Odwazy¢ 3 g bezwodnego siarczanu sodu oraz 0.36 g chlorowodorku hydroksyloaminy.

Obie substancje razem dokladnie utrze¢ w mozdzierzu.

Wszystko przenies¢ do zlewki o pojemnosci 100 cm?.

Dodac¢ 0.44 cm? aldehydu trans-cynamonowego.

Sktadniki doktadnie wymieszac i przenie§¢ do kuchenki mikrofalowe;j.

Calos¢ ogrzewac przez 2 minuty (moc 560 W).

Przygotowacé zestaw do saczenia pod zmniejszonym ciSnieniem.

Na suchy lejek Schotta wsypaé¢ 1 tlyzeczke bezwodnego siarczanu sodu (NazSO4) i
rownomiernie rozprowadzi¢ na powierzchni lejka.

Odmierzy¢ cylindrem 30 cm?3 dichlorometanu i przela¢ do kolby stozkowej o poj. 100 cm3.

Do mieszaniny reakcyjnej ochtodzonej do temperatury pokojowej doda¢ malg tyzeczke srodka
suszacego (bezw. Na,SO4) oraz polowe objetosci wczesniej odmierzonego CHoCly i catosé
doktadnie wymieszac.

Otrzymana zawiesine przesaczy¢ pod zmniejszonym ciSnieniem.

Zlewke reakcyjna przemy¢ pozostala iloscia dichlorometanu, dzielac go na dwie porcje, za
kazdym razem uzyskana mieszanine przesaczy¢ przez lejek Schotta.

Zebrany przesacz przela¢ do kolby kulistej o poj. 100 cm?3 i oddestylowaé rozpuszczalnik pod
zmniejszonym ciSnieniem na wyparce (temp. tazni ok. 40°C).

Oczyszczanie cynamonitrylu

1.

2.
3.

Przygotowaé¢ kolumne chromatograficzna [zel krzemionkowy, eluent I (dichlorometan/eter
naftowy 1:1)]:

Odwazy¢ ok. 5 g zelu krzemionkowego w zlewce o poj. 100 cm3.
Umiesci¢ kolumne w tapie zamocowanej do statywu.
Zamkna¢ wylot kolumny metalowym zaciskaczem.

Na dnie kolumny ulozy¢ troche waty i ucisnac ja dluga bagietka. Przy zamknietym wylocie
kolumny wla¢ mata ilos¢ eluentu I (g6rny poziom cieczy powinien by¢ 2 cm nad poziomem
waty). Przez otwarcie wylotu kolumny wpusci¢ rozpuszczalnik do jej przewezenia tak, by
nad wata zostala minimalna ilos¢ eluentu. Po zamknieciu kolumny bagietka wycisnac
powietrze

z waty.

Do zlewki z zelem krzemionkowym doda¢ 20 cm3 eluentu I. Dokladnie wymieszac zel
z rozpuszczalnikiem i zawiesine przenieS¢ przelewajac przez lejek do zamknietej kolumny
chromatograficzne;j.

Ulozy¢ zel w kolumnie poprzez otwarcie wylotu kolumny (wyplywajacy rozpuszczalnik
zbiera¢ do kolby stozkowej). Kolumne nalezy zamknaé¢, gdy nad powierzchnia zelu zostanie
minimalna warstwa cieczy.

Postugujac sie pipeta Pasteura sptukac eluentem I resztke zelu krzemionkowego ze Scianek
kolumny. Zwolni¢ zaciskacz, tak by nadmiar rozpuszczalnika nad zelem przeplynal przez
kolumne. Ponownie zamknaé¢ kolumne, gdy nad zelem bedzie minimalna warstwa cieczy.

Przygotowac statyw z probowkami do zbierania eluatu wyptywajacego z kolumny.

Surowy cynamonitryl rozpusci¢ w niewielkiej iloSci eluentu I (pojemnosc¢ pipety Pasteura).

4. Otrzymany roztwor nanie$S¢ na powierzchnie zelu krzemionkowego w kolumnie.
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10.

11.

12.

Otworzy¢ wylot kolumny. Poczeka¢ do catkowitego wnikniecia probki w zel, zamknac wylot.

Mala porcja eluentu wymyc¢ pozostatos¢ z kolby kulistej i ponownie nanieS¢ na zel w
kolumnie.

Powto6rzy¢ czynnosci z punktu 5.

Ostroznie, nie burzac wierzchniej warstwy zelu nanie§é rozpuszczalnik w ilosSci ok.
trzykrotnie wiekszej niz objetoSé¢ zelu w kolumnie. Zwolni¢ zaciskacz i rozpoczaé
eluowanie produktu
z kolumny, zbierajac do probéwek frakcje po 10 cms3.

Zakonczy¢ elucje, gdy z kolumny przestanie wyplywac roztwér o barwie ciemnozéttej (ok. 8-ej
probowki).

Sprawdzi¢ zawarto§¢ frakcji zabarwionych na 2zélto 2za pomoca chromatografii
cienkowarstwowej (TLC) w poréwnaniu z wzorcem (aldehyd cynamonowy):

e na plytce TLC o wymiarach 5 cm x 5 cm zaznaczy¢ linie startowa w odlegtosci ok. 0.5 cm
od brzegu,

¢ na linii startowej co 0.5 cm zaznaczy¢ miejsca nanoszenia poszczegoélnych frakcji,
e przy pomocy kapilary na pierwszym miejscu na linii startowej nanies¢ wzorzec (aldehyd),
e podobnie nanies¢ poszczegblne frakcje na linie startowa, kazda w innym miejscu,
e rozwinac¢ chromatogram uzywajac eluentu Il (dichlorometan/eter naftowy 2:1).

Uwaga: Eluent powinien by¢ wlany do komory chromatograficznej bezposrednio przed
wykonaniem chromatografii!

e chromatogram wywola¢ w swietle UV, otéwkiem zaznaczy¢ widoczne plamki,
e oceni¢ czystos¢ i jednorodnos¢ poszczego6lnych frakcji.

Frakcje jednorodne przenies¢ do kolby destylacyjnej i oddestylowac¢ rozpuszczalnik przy
pomocy wyparki prézniowe;.

Scharakteryzowac otrzymany cynamonitryl (postaé, barwa, zapach).

T.t. cynamonitrylu = 18-20°C.

Uwagi BHP:

* Aldehyd trans-cynamonowy dziala draznigco skére; moze powodowac reakcje alergicznag
skory; dziala drazniaco na oczy; moze powodowac podraznienie drég oddechowych.

* Chlorowodorek hydroksylaminy moze powodowac korozje metali; dziala szkodliwie po
potknieciu; dziala szkodliwie w kontakcie ze skoéra; dziala drazniaco na skore; moze
powodowac reakcje alergiczna skory; dziala drazniaco na oczy; podejrzewa sie, ze
powoduje raka; moze powodowac uszkodzenia narzadéw poprzez dlugotrwale lub
wielokrotne narazenie; dziata bardzo toksycznie na organizmy wodne.

Dichlorometan by¢ moze ma dziatanie rakotworcze.

Eter naftowy jest ciecza wysoce latwopalna; ma latwopalne pary; polkniecie i dostanie sie
przez drogi oddechowe moze grozi¢ Smiercia; dziala drazniaco na skore; moze wywoltac
uczucie sennosci lub zawroty glowy; podejrzewa sie, ze dziala szkodliwie na ptodnosé lub
na dziecko w lonie matki; moze powodowac¢ uszkodzenie narzadow poprzez dtugotrwate lub
wielokrotne narazenie droga oddechowa; dziala toksycznie na organizmy wodne,
powodujac dtugotrwate skutki.

*  Cynamonitryl dziala szkodliwie po potknieciu; dziala szkodliwie w kontakcie ze skora;
dziala draznigco na skoére; dziala drazniaco na oczy; dziala szkodliwie w nastepstwie
wdychania; moze powodowac podraznienie drog oddechowych.
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