12.5. Piperin

_ Aufaabe Extraktion aus Pfeffer

<MO

Ansatz 10 Og gemahlener schwarzer Pfeffer 35 ml chhlormethan

' Vorschnﬂ In einem IOO-ml-Rundkolben n:ut Ruhrer und Rucld]uﬂkuhler wird det gemahlene schwame Pfeffer in
25 ml Dichlormethan-30 min am Riickfluf mit ‘intensiver Kuhlung erhitzt. Nach dem Abkiihlen wird der Pfeffer ab-
filtriert und zweunal mitje 5 ml Dichlormethan gewaschen ‘Die vereinigten orgamschen Phasen werden im Rota-

Ionsverdampfet Zu einer v1kosem, braunen Ol emgeengt Das Ol wird im Eisbad’ gekiihlt und unter Ru.hren mit

6 ml kaltem Diethylether versetzt. Wenig Plperm kann jetzt schon ausfallen, das ‘aber nicht abﬁltnert wird. Der Di-
ethylether- Wu'd_lm Rotatlonsverdampfer_abdesnlhenmd das mit Eis- gekithlte viskose Ol-nochmals. tmt 5-6ml -
eiskaltem Dxethylether unter Riihren versetzt. Kiihlung vervollstandlgt die Knsta]hsauon der gelben Kristalle von

. rohem Plpenn Der Niederschlag wird abfiltriert; zweimal mit je 2 ml eiskaltem D1ethylether gewaschen und aus

wenig Aceton/Hexan (3 : ’7) umknstalhﬂert (nach: D.F.NETZ und J.L. SEIDEL J.Chem Educ. 70 (7) 1993,
S 598-5 99) . i

-

Produkt Plperm (I-Plperovlplpendm) Sch.mp 130 133°C- _ :
Ausbeute 7% S o THE R V
Mechams'nus E‘{traktlon emes Naturstoﬁ"es aus’ pﬂanzhchem Material

Bemerkungen Der Kolben fiir dle Behandlung nut Dlethvlether sollte S0 klem wie moghch sein (25 ml Rundkol-
- ben). Dichlormethan muf vollstindig entfernt werden, da es die Ausfillung von Piperin mit Diethylether schon in

Spuren stort. Sollte kein. Niederschlag erhalten werden, muf das Einengen im Vakuum wiederholt werden. Die Ex-
traktion und die Reinigungsoperationen sollten diinnschichtchromatographisch verfolgt werder. Bedingungen : Sili-

cagelfolie; Laufmittel - Aceton/He'{an (3 7) Detekuon unter UV-Licht bzw. mder Jodkammer

Gefahrdung Plpexm chhlormethan und n-He\{an sind gesundhensschadhch (Xn) Einatmen der Dampfe und
Kontakt mit dem Kérper vermeiden, Diethylether ist hochentziindlich (F+), Aceton und n-Hexan sind leichtent-

zundhch (), alle von offenen Fiammem Warmequellen und Funken fernhalten.

Entsorgung : chhormethan in Sammelbehalter fiir halogenhaltige organische Losungsnnttel Dxethylether Aceton
und n-He'can in Sammelbehailter fiir halogenfeie, organische Losungsmittel.

Zeitaufwand : Apparatiraufbau : 1,0 h ; Reaktionsdaver : 1,0 Aufarbeitung 1 2,0h.
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IR-Spektrum von Piperin (KBr)
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Wellenzahl (cm™) Zuordnung
3065-3010 C-H-Valenz, Aromat u. Alken
2940-2850 C—H-Valenz, Alkan
1635 C=0-Valenz, Carbonsiureamid
1610 C=C-Valenz, Alken, Aromat
1580, 1490 C=C-Valenz, Aromat
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'H NMR-Spektrum von Piperin (400 MHz, CDCl;)
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S (ppm) Multiplizitit Anzahl H Zuordnung
1.49-1.54 m 4 11-H
1.56-1.59 m 2 10-H
3.45-3.56 m 4 9-H
5.90 s 2 8-H
6.36 d 1 7-H
6.66 m 1 6-H
6.67 m 1 5-H
6.70 d 1 4-H
6.80-6.82 dd 1 3-H
6.90-6.91 m 1 2-H
7.30-7.36 ddd 1 1-H
7.26 Lsgm.
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