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Tlumaczenie tekstu:

CINNAMIC ACID
Kwas cynamonowy (Reakcja Perkin’a).

Kwas cynamonowy otrzymywany jest zwykle w reakcji Perkin’a, benzaldehyd ogrzewany z
octanem sodowym w obecnosci bezwodnika ocotwego Mozliwe jest, iz benzaldehyd i
bezwodnik reaguja pod wptywem katalitycznego wplywu octanu sodowego i produkt wtedy
traci wode by da¢ mono-benzylideowy bezwodnik octowy(A). Nastgpnie:

CsHsCHO + HCH,CO-O-OCHj; --> CsHsCH(OH)CH,CO-O-OCCH3
CsHsCH(OH)CH,CO-O-OCCH3; --> H,0 + CsHsCH:CHCO-O-OCCH3; (A)

ogrzany z roztworem weglanu sodu, przechodzi hydroliz¢ do cynamonianu sodu i do octanu
sodu:

CeHsCH:CHCO-O-OCCH3 + Na,COj; --> C¢HsCH:CHCOONa + CH3COONa + CO,

Mimo, iz w kwasie cynamonowym izomeria cis-trans przy podwojnym wigzaniu jest
mozliwa, reakcja Perkina prowadzi do powstanie tylko formy trans jako stabilnej/trwatej o
temperaturze topnienia 133st. C., forma cis (znana jako kwas allo-cynamonowy)jest
niestabilny 1 tatwo ulega przemianie w formg trans. W podstawionych zwiazkach
etylenowych, czgsto si¢ zdarza, ze jezeli 2 grupy ztaczone sa do ktoregokolwiek z wegli przy
wigzaniu podwdjnym rdznia si¢ znacznie charakterem i masa (np. w kw. cynamonowym
grupa fenylowa i atom wodoru na jednym z wegli lub wodér i grupa —COOH na innym
weglu), wtedy jeden z izomerdéw formuje si¢ prawie catkowicie bez utworzenia drugiego z
izomerow.

Wymagane:
20 ml benzaldehydu, 30 ml bezwodnika octowego, 10 g bezwodnego octanu
sodowego.

Wykonanie syntezy:

20 ml (21g.) benzaldehydu (§wiezo przedestylowanego, w celu usunigcia kwasu
benzoesowego), 30 ml bezwodnika i 10 g dobrze rozdrobnionego, bezwodnego(*) octanu
sodu umieszczamy w 100-mililitrowej kolbie okraglodennej zaopatrzonej w chiodnice
zwrotnq zamknietq od gory z rurkq zagietq ku dolowi, zawierajqcq chlorek wapnia.
Nastepnie ogrzewa¢ kolbg¢ w tazni olejowej w temperaturze 175-180 st C przez 8 godzin;
mieszanina wrze energicznie pod chlodnica a biale czastki oddzielaja si¢ w roztworze. Poki
mieszanina jest goraca nalezy przela¢ ja do 100 ml wody zawartych w okragtodennej kolbie



(o pojemnosci ok.1 1), ktéra uprzednio zostata dopasowana do <zestawu??> destylacji z para
wodna. Nastepnie energicznie mieszajac dodawac nasycony, wodny roztwor weglanu sodu do
momentu, gdy kropla roztworu pobrana bagietka zmieni czerwony papierek lakmusowy na
wyraznie niebieski. (Wodorotlenek sodu nie moze by¢ tu uzywany, gdyz moze spowodowac
powstanie kwasu benzoesowego w reakcji Cannizzaro z niezmienionego — w toku reakcji —
benzaldehydu). Roztwoér destylowa¢ w zestawie do destylacji z para wodna do czasu nie
zmieniony beznaldehyd nie zostanie usunigty a destylat przestanie by¢ mgtny. Chtodzié
pozostatos¢ roztworu do czasu, az mata ilo§¢ nierozpuszczalnych, oleistych zanieczyszczen
utworzy potstata gesta mas¢ a nastgpnie odfiltrowac przy uzyciu pompki wodnej. Zakwasi¢
klarowny filtrat przez ostrozne dodawanie st¢zonego kwasu chlorowodorowego przy
energicznym mieszaniu az do zaprzestania wydzielania si¢ dwutlenku wegla i kwasu
cynamonowego jest ukonczone. W razie potrzeby schtodzi¢ w mieszaninie wody z lodem,
nastgpnie odfiltrowa¢ kwas cynamonowy, dokladnie przemy¢ woda 1 odwodnié.
Rekrystalizowa¢ z mieszaniny wody 1 rektyfikowanego spirytusu<??> ; wydajnos¢ 18 g.
Kwas cynamonowy otrzymywany jest jako bezbarwne krysztaty, temperatura topnienia 133
st. C. ; posiada staby, przyjemny zapach i jest prawie nierozpuszczalny w zimnej wodzie.

Jezeli w powyzszym przygotowaniu 8-godzinne ogrzewanie jest niewykonalne,
ogrzewanie moze zosta¢ zatrzymane po okolo 4 godzinach, mieszanina pozostawiona do
odstania (np. na noc) a ogrzewanie kontynuowane do osiagnigcia catkowitego czasu (8
godz.):w tym przypadku wydajnos¢ zazwyczaj spada do okoto 15 g.

* Do tych przygotowan, jest praktycznie konieczne, aby octan sodu byt wolny od $ladow
wody. Bezwodny material moze by¢ przygotowany przez tagodne ogrzewanie uwodnionej
soli (CH3;COONa*3 H,O) w wyparce pod matym plomieniem palnika Hunsen’a. Sol
rozpuszcza si¢ w jej wodzie krystali... 1 rekrystalizuje, gdy ta woda zostanie odprowadzona:
dalsze ogrzewanie powoduje topienie odwodnionego materiatu. Zamieszaé cieklty bezwodnik
by unikna¢ zweglenia.
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