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1. Uvod

Aldolizace (Obr.1) je reakce mezi dvéma molekulami aldehydu ¢i ketonu, pii niz dochazi ke
vzniku novych C-C vazeb. [1] Vyuziva se pro syntézu organickych sloucenin, zejména chemickych
specialit (napiiklad vonné latky, 1éCiva). Vazba se vytvaii mezi a-uhlikem jedné a karbonylovym
uhlikem druhé slozky. [2] Tato reakce je nazvédna aldolizaci diky produktu, ktery je zaroven jak
aldehydem, tak i alkoholem. Témto slou¢eninam se proto obecné tika aldoly. Pokud se reakéni smés
obsahujici aldol zahtiva na vyssi teplotu, dochazi k jeho dehydrataci na nenasyceny keton ¢i aldehyd s
konjugovanym systémem nasobnych vazeb. Ve smési obsahujici aldol mtize dochazet i k samovolné
dehydrataci, protoze se jedna o lehce exotermni reakci. Za téchto podminek hovotime o aldolové
kondenzaci (Obr.2).

Aldolova kondenzace muze byt katalyzovana kyselinami, castéji se vSak vyuziva katalyzy
bazické. [1-3] Pii bazicky katalyzované aldolové kondenzaci dochazi k tvorbé enolatu. Ten vznika
rovnovaznou reakci. V dalsim kroku se vznikly enolat aduje na karbonylovou skupinu druhé

molekuly. Vznikly adukt je nasledné€ protonizovan vodou na p-hydroxykarbonylovou slouceninu.
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Obr.1 Reak¢ni schéma bazicky katalyzované aldolizace
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Obr.2 Reakéni schéma bazicky katalyzované aldolové kondenzace

Laboratorni prace je zaméfena na prtipravu 2-pentylidencyklopentanonu, prekurzoru pro
vyrobu vonnych latek 1 pesticidd (fungicidy). Slouenina je vyuzivana v syntézach

methyldihydrojasmonu a 2-pentylcyklopentanonu



2. Postup laboratorni prace

2.1. Popis aparatury

Aldolova kondenzace valeraldehydu a cyklopentanonu na 2-pentylidencyklopentanon probiha v
25 ml zabrusové bance s kulatym dnem opatfené zpétnym chladicem. Po dobu reakce je reakéni smés
michana magnetickym michadlem na magnetické michaéce. Vzorky jsou odebirany jehlou pomoci

sttikacky.

2.2. Popis experimentu

Pro aldolovou kondenzaci valeraldehydu s cyklopentanonem bude navazeno 0,5 g,
valeraldehydu, cyklopentanonu bude navazeno takové mnozstvi, aby molarni pomér valeraldehydu:
cyklopentanonu byl 1:5. Navazky budou pfevedeny do 25 ml banky s bo¢nim vyvodem opatiené
magnetickym michadlem a zpétnym chladi¢em. Experiment bude provadén za stalého michéani na
magnetické michacce pfi 80 °C. Po vytemperovani reakéni smeési bude pfidan katalyzitor v
hmotnostnim poméru NaOH: valeraldehyd 0,2. Jako katalyzator bude pouzit 36% vodny roztok
NaOH. Piidanim katalyzatoru bude zapocata reakce. V ¢asech 5, 10, 30, 60, 120 minut budou
odebirany vzorky o objemu 0,05 ml, ziedény 1 ml rozpoustédla (methanol), neutralizovany,

odstfedény a analyzovany na plynovém chromatografu.

2.3. Analyza vzorku reakéni smési
Analyzy vzorkt odebranych pii experimentech jsou provadény na plynovém chromatografu
VARIAN CP - 3800 vybaveném FID a nepolédrni kolonou CP SIL 8 o délce 30 m, vnitinim priméru
0,32 mm a tloustce stacionarni faze 0,25 pm. V Tabulce 1 jsou uvedeny parametry analyzy na

plynovém chromatografu.



Tabulka 1: Podminky chromatografické analyzy na plynovém chromatografu VARIAN CP -

Pocatecni teplota 50°C
Teplotni vzrist 20 °C/min
Konecna teplota 250 °C

Celkovy cas jedné analyzy 16 min
Nosny plyn N>

Splitovaci pomér 60

Teplota injektoru 280 °C

Teplota detektoru 280 °C

Prutok na koloné 0,5 ml/min

Tabulka 2: Reten¢ni ¢asy detekovanych latek.

Latka Retencni ¢as (min)
Valeraldehyd 3,9
Cyklopentanon 4,5
2-Propylhept-2-enal 7,8
2-Pentylidencyklopentanon 8,8
2,5-Dipentylidencyklopentanon 11,8

2.4. Vyhodnoceni vysledku

Konverze
Pro vypocet konverze valeraldehydu bude pouzit nasledujici vztah (1).

£(4)(%) =%*1oo 1)

kde cao (%) je koncentrace latky A na pocatku reakce, cat (%) je koncentrace latky A v ¢ase t.

Selektivita
Pro vypocet selektivity reakce bude pouzit vztah (2).

. Cidany produkt 100%;, (2)

Eﬂprudukr_r
Kde €:idangproduk: Znaci relativni koncentraci zadaného produktu reakce a €ppgauiey znaci relativni

koncentraci vSech produktu reakce.



3. Ukoly

Pied vstoupenim do laboratofe 77b pro provedeni Laboratofe oboru I Aldolova kondenzace

pfi syntéze chemickych specialit si nejprve promyslete Ukoly 1-4.

Ukol 1: Nakreslete reakéni schéma aldolové kondenzace valeraldehydu s

cyklopentanonem za piitomnosti bazického katalyzatoru.

Ukol 2: Pfi smiSené aldolové kondenzaci dvou rtznych aldehydd ¢i ketonil, které
obsahuji na a-uhliku atomy vodiku, vznikd smés Ctyf moznych produktt. Je ale mozné provést
smiSenou aldolizaci aldehydu s ketonem za vzniku jednoho produktu, ovSem za peclivé sledovanych
podminek. Vyhledejte a napiste do protokolu dvé takové podminky, aby pfi splnéni alespon jedné z
nich vedla reakce pouze k jednomu produktu aldolové kondenzace. (doporucena literatura: McMurry,

J. Organicka chemie, 1. vydani.; VUTIUM: Brno, 2007.)

Ukol 3: Do reakéni smési je predlozeno 0,5 g valeraldehydu. Vypoditejte, kolik musite
navazit hydroxidu sodného, aby tvofil 36% vodny roztok a zaroveil hmotnostni pomér NaOH:

valeraldehyd byl 0,2. Uved'te cely pfesny vypocet i s vypocetnimi vztahy.

Ukol 4: Diskutujte své vysledky a vyvod'te z nich zakonitosti pro realizaci podobné
reakce v prumyslu. Jaké typy katalyzatortt mohou byt pouzity a jaké vyhody a komplikace jsou s nimi
spojené? Jak se typicky zpracovava a precistuje reakéni smés? (doporucena literatura: Moulijn, J. A.,

Makkee, M., Van Diepen A. E. Chemical Process Technology; Wiley, 2013)



4. Obsah protokolu

Protokol k Laboratofi oboru | Aldolova kondenzace pii syntéze chemickych specialit bude

obsahovat tyto body:

1) Uvod, cil prace
i) Odpovéd na Ukol 1
i) Odpovéd na Ukol 2
2) Experimentalni ¢ast, seznam pouzitych chemikalii a laboratorni instrumentace, postup prace
i) Odpovéd na Ukol 3
ii) Pfesné navazky substratu, katalyzatoru a rozpoustédla
3) Vysledky a diskuze
i) Graf Casové zavislosti koncentraci slozek reakéni smési v priab&hu aldolové kondenzace
ii) Ptiklady vypoctt a vysledky pro konverzi a selektivitu
iii) Odpovéd na Ukol 4
4) Zavér
5) Seznam symboli (pokud je ticba)
6) Seznam pouzité literatury
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