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1. vjezba: Sinteza dihidropirimidinona domino reakcijom

Kemijska reakcija:

CHO

M ’ * )J\ T
H3CH,C CH,CHs H,NT ONH, 1P H3CH,C NH

Kemikalije:

1,30 g (10,14 mmol) etil-acetoacetat
1,20 g (11,31 mmol) benzaldehida
0,70 g (11,66 mmol) uree

Postupak:

U okrugloj tikvici pomijesaju se benzaldehid, etil-acetoacetat i urea te se mijeSaju rucno 2
minute. Reakcijska smjesa zatim se zagrijava u vodenoj kupelji 1 sat na temperaturi od 90 °C
pri ¢emu dolazi do taloZenja produkta. Nakon 1 sata, otapalo se dekantira, a dobiveni talog
procisti se prekristalizacijom iz etanola. Izolirani produkt profiltrira se vakuumskom

filtracijom uz Biichnerov ljjevak. (t;= 201-202 °C)



2. vjezba: Sinteza acetil-salicilne kiseline u glicerolu

Kemijska reakcija:

O

1,00 g (7,24 mmol) salicilaldehida
0,825 mL (1,2 eq = 8,69 mmol, 1,08 g/ mL) anhidrida octene kiseline

Kemikalije:

8 mL glicerola

Postupak:

U okrugloj tikvici zagrije se 8 mL glicerola na 80 °C te se doda 1,00 g (7,24 mmol)
salicilaldehida 1 0,825 mL anhidrida octene kiseline. Reakcijska smjesa se tako zagrijava sat
vremena uz pomo¢ uljne kupelji. Nakon sat vremena, reakcijska smjesa ohladi se na sobnu
temperaturu te se prelije u 50 mL hladne vode pri ¢emu produkt talozi u obliku bijelih kristala

koji se odvoje vakuumskom filtracijom uz Biichnerov lijevak.



3. vjezba: MW sinteza 2-arilnih derivata benzoksazola

Kemijska reakcija:

1.) Priprava 5-nitro-2-(4-fluorfenil)benzoksazola:

OH COClI MW O
/@[ . 1,4- dioksan />_®7,:
O,N F 45min /180 °C  O,N N

Mr = 154,13 Mr = 158,56 Mr = 258,21

Kemikalije:

0,50 g (3,24 mmol) 4-nitro-o-aminofenola
0,380 mL (1,0 eq = 3,24 mmol, 1,34 g/ mL) 4-fluorbenzoil klorida
10 mL 1,4-dioksana

11.) Priprava 5-cijano-2-(4-fluorfenil)benzoksazola:

COCI
OO ™ e, (OO
NC

45min / 180°c NC
Mr = 134,13 Mr = 158,56 Mr = 238,21

Kemikalije:

0,50 g (3,73 mmol) 4-cijano-o-aminofenola
0,440 mL (1,0 eq = 3,73 mmol, 1,34 g/ mL) 4-fluorbenzoil klorida
10 mL 1,4-dioksana

Postupak:

U kvarcnoj kiveti u 10 mL dioksana otope se odgovaraju¢i o-aminofenoli i 4-fluorbenzoil
klorid. Reakcijska smjesa zagrijava se na 180 °C potpomognuto mikrovalnim zracenjem
snage 1 000W tijekom 45 minuta. Nakon hladenja na sobnu temperatura, reakcijska smjesa
izlije se u 150 mL 1M NaOH. Nastali produkt izolira se vakuumskom filtracijom uz

Biichnerov lijevak te se po potrebi proc€isti kolonskom kromatografijom.



4. vjezba: Elektroorganska redukcija 5-nitro-2-(4-fluorfenil)

benzoksazola
Kemijska reakcija:

/E:[O CC: ((+)) - gt ((-)) )
: < ; +) - - : : :
02N N Zn/ NH4C| H2N N

MeOH/ H,0
Mr = 258,21 2h, =8 mA Mr = 228,23

Kemikalije:

0,150 g (0,58 mmol) 5-nitro-2-(4-fluorfenil)benzoksazola
0,076 g (2,0 eq = 1,16 mmol) cink (prah)

0,125 g (4,0 eq = 2,32 mmol) amonijev klorid

8 mL smjese metanol/voda ( MeOH : H.O = 1:1)

Postupak:

Staklenu vialu elektroreaktora napuniti kemikalijama i dodati smjesu otapala te sve dobro
promijesati. U Cep viale postaviti odgovarajuéi sustav elektroda ( C-C / C- Pt), te vialu dobro
zatvoriti 1 postaviti na elektroreaktor. Tijek reakcije pratiti tankoslojnom kromatografijom
(TLC). Nakon Sto je reakcija gotova, reakcijsku smjesu potrebno je profiltrirati. Filtrat se
ekstrahira etil-acetatom (3x15 mL). Prikupljeni organski sloj osusi se iznad bezvnodnog

MgSO4 te se procisti kolonskom kromatografijom.



5. vjezba: Sinteza Schiffovih baza u kugli¢cnom mlinu

Kemijska reakcija:

1.) Priprava (E)-2-(((2-hidroksifenil)imino)metil)-4-metoksifenol:

o OH
OH CHO % ©:
—_—
NH,

Mr =109,13 Mr = 106,12

Mr = 197,24
Kemikalije:

0,150 g (1,37 mmol) o-aminofenola
0,140 mL (1,0 eq = 1,37 mmol, 1,04 g/mL) benzaldehida

5 mg ZnO (n¢)
0,300 mL etanola

Q OH
OH CHO % @[
Cl - 7 e e
—_—
NH, NC
Mr = 109,13 Mr = 131,13 CN
Mr = 222 25

Kemikalije:

0,150 g (1,37 mmol) o-aminofenola

0,180 g (1,0 eq = 1,37 mmol) 4-cijanobenzaldehida
5 mg ZnO (n¢)

0,300 mL etanola



1i1.) Priprava (£)-2-((4-hidroksibenziliden)amino)fenol:

@[ Q 30 H C[N/«@OH

Mr = 109,13 Mr=122,12

Mr = 213,24
Kemikalije:

0,150 g (1,37 mmol) o-aminofenola

0,167 mL (1,0 eq = 1,37 mmol) 4-hidroksibenzaldehida
5 mg ZnO (n¢)

0,300 mL etanola

iv.) Priprava (£)-2-(((2-hidroksifenil)imino)metil)-4-metoksifenol:

OH H3CO
NH,

Mr=109,13 Mr = 152,15

Mr = 243,26 OCHs

Kemikalije:

0,150 g (1,37 mmol) o-aminofenola

0,209 g (1,0 eq = 1,37 mmol) 2-hidroksi-5-metoksibenzaldehida
5 mg ZnO (n¢)

0,300 mL etanola

Postupak:

Celi¢ne posudice napune se odgovarajuéim benzaldehidom, o-aminofenolom, etanolom i
nanoCesticama cinkovog oksida. Reakcijska smjesa mljevena je 30 min na 30 Hz. Tijek
reakcije prac¢en je TLC-om. Nakon zavrsetka, reakcijskoj smjesi dodan je diklormetan (1 mL)
te je odfiltrirana, otapalo upareno pri snizenom tlaku do suha, a sirovi produkt prociS¢en

kolonskom kromatografijom (CH2CI2 : MeOH =100 : 1).



