EXPERIMENTACIÓ QUÍMICA II - QUÍMICA ORGÀNICA - FC- UdG

Reacció de Wittig .
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Taula de reactius (completar el que calgui)
	Reactius 
	mmol
	gr
	d
	ml
	P.M.
	riquessa

	ilur 
	4
	
	
	
	
	

	cinnamaldehid
	2,/ 0.5
(?)
	
	
	
	
	

	toluè
	------
	
	
	15
	
	


Procediment

1. Dissoldre, en un balò de 50 ml, l’ilur en toluè.

2. Afegir primer 2 mmols de cinnamaldehid amb xeringa i escalfar a reflux fins detectar la consumició del cinnamaldehid (Monitoritzar per TLC). En cas afirmatiu afegir 0,5 mmols més de cinnamaldehid i seguir així fins que passat 30 min de l’addició de cinnamaldehid es detecti que no s’ha consumit totalment. Quan es vegi que la reacció ja no consumeix tot el cinnamaldehid afegit, aturar-la. Refredar una mica i evaporar el dissolvent al rotavapor totalment fins que quedi un oli.

3. Pesar i calcular el rendiment brut.

4. Purificar el producte:

5. Pesar una petita part d’aquest oli i dissoldre’l en etanol (poc) i afegir unes gotes de 2,4-dinitrofenilhidrazina. S’observa la formació de la 2,4-dinitrofenilhidrazina del cinnamaldehid (sòlid taronja cristal·lí). Separar el sòlid per filtració a través de Celite.

6. La solució obtinguda ha d’estar lliure de cinnamaldehid , en cas contrari repetir l’operació anterior. Evaporar la solució lliure de cinnamaldehid. El residu oliós obtingut es purifica per columna Flash absorbint una dissolució en actetal d’etil sobre silica, evaporant el dissolvent i eluint amb Hexà pur. Recollir i ajuntar  les fraccions adïents (TLC).

7. L’objectiu es aconseguir una mostra de producte pur per a la seva identificació. 
8. Si es pot, pesar i calcular el rendiment de producte purificat.
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