Instrukcja do éwiczenianr 1
SYNTEZA DIBENZYLIDENOACETONU

A. Informacje wstepne

Celem ¢wiczenia jest:
1. przeprowadzenie syntezy dibenzylidenoacetonu w reakcji aldehydu benzoesowego
z acetonem.
2. 0czyszczenie surowego produktu poprzez krystalizacje.

Przed przystgpieniem do ¢wiczenia nalezy zapoznac si¢ z zagadnieniami:
1. typ reakc;ji i jej mechanizm: kondensacja aldolowa,
2. techniki laboratoryjne: krystalizacja, sgczenie pod zmniejszonym ci$nieniem,
3. przepisy bhp zwigzane z wykonywanym ¢wiczeniem, a w szczegolnosci z pracag z
wodorotlenkiem sodu.
Wodorotlenek sodu wykazuje dziatanie zrace i moze powodowac powazne poparzenia. Miejsce
oblane sptuka¢ duzg ilo$cig wody.

Zaliczenie kolokwium z tych zagadnien jest warunkiem nieodzownym do rozpoczecia
¢wiczenia.

B. Wykonanie ¢wiczenia

1. Schemat reakcji:
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2. Sprzet: Kolba trdjszyjna o poj. 250 cm?®, wkraplacz, zestaw do saczenia pod zmniejszonym
ci$nieniem, zestaw do krystalizacji.

3. Odczynniki: aldehyd benzoesowy, wodorotlenek sodu, aceton.

4. Sposob wykonania ¢wiczenia:

W zlewce 0 poj. 25 cm? przygotowuje sie roztwor 10 cm® (10,5 g; 0,1 mola) aldehydu
benzoesowego i 3,8 cm? (3 g; 0,051 mola) acetonu. Do kolby tréjszyjnej o pojemnosci 250 cm?,
zaopatrzonej w mieszadlo magnetyczne, termometr i wkraplacz, wprowadza si¢ dobrze
ochtodzony roztwor 10 g (0,25 mola) wodorotlenku sodu w 100 cm® wody i 80 cm? etanolu [I].
Energicznie mieszajac wkrapla sie pierwsza czes¢ (okoto 7 cm®) przygotowanego roztworu
aldehydu benzoesowego w acetonie utrzymujac temperature w granicach 20-25°C [11]. W ciggu
2-3 minut tworzy si¢ klaczkowaty osad. Po uplywie 15 minut wkrapla si¢ pozostatg ilo$¢
aldehydu z acetonem i miesza przez 30 minut. Wydzielony osad odsacza si¢ pod zmniejszonym
ci$nieniem, przemywa doktadnie zimng woda w celu usunigcia wodorotlenku sodu (papierek
wskaznikowy), odciska i suszy na powietrzu. Surowy produkt krystalizuje si¢ z octanu etylu
lub etanolu. Otrzymuje sie 7,6 g (wyd. 65%) produktu o temperaturze topnienia 112-113°C.



[I] Etanol stuzy do rozpuszczania aldehydu benzoesowego i powstajagcego w pierwszym etapie
benzylidenoacetonu do momentu jego przereagowania z druga czasteczka aldehydu.
[11] W przypadku wzrostu temperatury powyzej 25°C kolbe chtodzi si¢ w tazni wodne;.

Pismiennictwo: 1. Z. Jerzmanowska: Preparatyka organicznych zwigzkéw chemicznych,
PZWL, Warszawa 1972, s. 181., 2. A.l. Vogel: Preparatyka organiczna, WNT, Warszawa
1984, s. 678.

Po wykonaniu ¢wiczenia oczyszczony produkt nalezy przekaza¢ prowadzgcemu ¢wiczenia.
Do zaliczenia preparatu wymagane jest aby wydajnos¢ praktyczna wyniosta co najmniej 40%.

5. Utylizacja odpadow:

Przesgcz nalezy wyla¢ do pojemnika na zlewki organiczne niezawierajace chlorowca.

C. Sporzadzenie raportu

Raport z wykonanego ¢wiczenia nalezy sporzadzi¢c w formie pisemnej po wykonanym
¢wiczeniu wedlug obowigzujacego wzoru i1 odda¢ prowadzacemu najpdzniej tydzien po
skonczonym ¢wiczeniu.

D. Ocena ¢wiczenia

Aby zaliczy¢ ¢wiczenie, trzeba zda¢ kolokwium, wykona¢ ¢wiczenie 1 oddac raport.



