Asymetricka aldolizace

(Enantioselektivni katalyza)
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Sloudenina M [g/mol] | b.v.[°C] | p[g/cm®] | m [mg] | n[mmol]
Aceton 58,1 56 0,791 290 5
Cyklohexanon 98,2 155 0,947 491 5
4-Nitrobenzaldehyd | 151,1 - - 75 0,5
Prolin-kat. - - - - 0,1
Trifluoroacetic acid | 114,0 72 1,489 57 0,05

Poznamka: Kazdy student obdrzii jeden katalyzator (1-5) a bude mit zadano jedno

rozpoustedio.

Do 10ml kulaté banky se predlozi katalyzator 1-5 (0.1 mmol, 20 mol%) a pfislusné
rozpoustédlo (methanol, DMF, MeCN, THF) (2,0 ml). Pak se piida keton (5 mmol) a
trifluoroctova kyselina (4,0 pl, 0.05 mmol). Vznikla smés se micha 1h a poté se piida 4-
nitrobenzaldehyd (0,5 mmol). Reakéni smés se micha 7 dni pii laboratorni teploté. Reak¢ni
smés se smichd snasycenym roztokem chloridu amonného (10 ml) a extrahuje se
ethylacetatem (3 x 10 ml). Organické extrakty se promyji vodou (10 ml) a vysusi bezvodym

siranem sodnym. Po odpateni organického rozpoustédla se surovy produkt Cisti sloupcovou



chromatografii na  silikagelu  (ethylacetat/hexan  (1:4) -  2-(1-hydroxy-1-(4-
nitrofenyl)methyl)cyklohexanon; ethylacetat/hexan (1:3) — 4-hydroxy-(4-nitrofenyl)butan-2-
on. Pomér diastereoizomert u aldolu pfipraveného z cyklohexanonu Ize stanovit pomoci ‘H
NMR spektroskopie. Enantiomerni pfebytek se uréi pomoci HPLC s pouzitim chiralnich
kolon: 4-Hydroxy-(4-nitrofenyl)butan-2-on (Daicel Chiralcel OD-H, hexan/i-PrOH 70:30;
pritok 0,5 ml'min™, A = 254 nm; tg; = 25,3 min, try = 32,5 min); 2-(1-hydroxy-1-(4-
nitrofenyl)methyl)cyklohexanon (Daicel Chiralcel OF, hexan/i-PrOH 80:20; prtutok 0,5
ml-min™, & = 254 nm tgy (Syn) = 46,6 min, tr, (Syn) = 52,0 min; tzy (anti) = 61,2 min; tr
(anti) = 66,5 min).



