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1 POVZETEK

Naloga predstavlja organsko sintezo barbiturne kisline, ¢iS¢enje in identifikacijo produkta z
dolocitvijo temperature taliS¢a in infrardece (IR) spektroskopije.

Kot zdravilo proti nespecnosti so se na trgu pojavili mnogi antidepresivi in pripomocki za
spanje. Med najbolj u¢inkovite produkte spadajo barbiturati, ki prikli¢ejo spanec z
znizanjem mozganske aktivnosti in ostalega zivénega sistema. Barbiturati so kemijski derivati
barbiturne Kisline. Po IUPAC nomenklaturi se barbiturna kislina imenuje
2,4,6-trihidroksipirimidin, ponekod pa lahko zasledimo tudi N,N'-malonilse¢nina in

4-hidroksiuracil.



2UVOD

Namen naloge je bil izvesti organsko sintezo snovi v Solskem laboratoriju ob zavedanju, da je
vedno prisotna negotovost, ki lahko ob spremembi zunanjih pogojev privede do Cisto
drugacnih kon¢nih produktov. Med brskanjem po knjigah sem naletel na primer sinteze
barbiturne kisline, ki je izhodiS¢na substanca za sintezo uspaval - barbituratov, kar je naredilo
nalogo $e bolj zanimivo.

Nalogo sem pricel s preu¢evanjem literature, prakti¢no izvedbo sinteze in identifikacijo
nastalega produkta z doloc€itvijo temperature taliS¢a in infrardece spektroskopije.

Zastavil sem si naslednjo hipotezo:

Predpostavil sem, da bom v Solskem laboratoriju uspel sintetizirati barbiturno kislino po
navodilih iz literature in jo uspesno identificiral z dolocitvijo temperature taliS¢a ter IR
spektroskopijo.



3 TEORETICNI DEL

3.1 NEKAJ O BARBITURATIH

Poznamo priblizno 2500 sintetiziranih barbituratov. Vsi so bili klini¢no testirani, vendar jih je
bilo na trgovske police postavljenih le priblizno 50. Nekaj najbolj pogostih barbituratov je
nastetih v tabeli 1 in so razvrsceni glede na cas delovanja.

Na splosno velja, da dolzina stranskih verig ali prisotnost dvojnih vezi zmanjSuje ¢as
delovanja barbituratov. Poleg tega dolzina verig zmanjsuje tudi uc¢inek substance na zivéni
sistem, e preseze pet do Sest ogljikovih atomov.

V polni dozi vsi barbiturati proizvedejo spanec, medtem ko v manj$ih dozah ucinkujejo
pomirjevalno. Ljudem, ki teZzko zaspijo, predpisejo kratko delujoce barbiturate, kot npr.
seconal (slika 1), medtem ko tistim, katerih spanec je prekratek, predpisejo dolgo delujoce
barbiturate, npr. veronal (slika 2). Nekateri barbiturati, kot so npr. luminal (slika 3), se v
medicini uporabljajo poleg uspaval tudi kot sredstva proti epilepticnim napadom, spet drugi
pa se uporabljajo kot anestetiki oz. uspavala, ki jim sledi mocnejsi anestetik.

Slika 1: Kapsuli seconala



Slika 2: Steklenica veronala
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Slika 3: Luminal z embalazo



Tabela 1: NajpogostejSi barbiturati.

Ime spojine Ime zdravila | Spojina Delovanje
substance (v
urah)

barbital veronal If ? 6—24

!N—C\ _CH,CH,
=5 &
N—C CH,CH,
|
H O
fenobarbital luminal ﬁ 6-24
O:C/N—C\C _CH,CH,
X %
= 1O
H O
amobarbital amytal H €‘J 5-12
| |
N CHICH;
== 1 CH,
A P =1
N—C CH,CH,—CH
[ CH,
H O
pentobarbital | nembutal H (‘? 3-8
e Pl o)
O:C\ -
N—C C|H—CHZCH2CH3
Ll
H O CHs
secobarbital seconal H ? 3-8
!
N-C CH,—CH=CH,
O=C

W-¢ “CH—CH,CH,CH,
L
H O CH,




3.2 LASTNOSTI BARBITURNE KISLINE

Barbiturna kislina (sliki 4in 5) je organska spojina s pirimidinskim heterociklicnim osnovnim
ogrodjem. Barbiturna kislina sama po sebi nima uspavalnega ucinka, ker moramo zamenjati
vodika na petem ogljikovem atomu, da dobimo zazeleni ucinek, zato jo lahko sintetiziramo
legalno. V tej nalogi jo bomo sintetizirali z reakcijo secnine in dietil malonata v prisotnosti
natrijevega etoksida in etanola. Je v obliki belih kristalov in je brez vonja. Dobro je topna v
vodi. Odkril jo je nem8ki kemik Johann Friedrich Wilhelm Adolf von Baeyer 4. 12. 1864.
Barbiturna kislina se uporablja tudi za sintezo riboflavina. V tabeli 2 so navedene osnovne
lastnosti barbiturne kisline in njena identifikacija.

O
H N)]\N H
NN

Slika 4: Barbiturna kislina.

ﬁ

Slika 5: Model barbiturne kisline.

Tabela 2: Identifikacija, lastnosti in nevarnosti.



CAS stevilo 67-52-7
PubChem 6211
ChemSpider 5976

UNII WQ92Y2793G
EC stevilo 200-658-0
KEGG C00813
ChEMBL CHEMBLS574699
Molekulska formula C4H4N,05
Molska masa 128,09 g mol ™
Videz beli kristali
Talisce 245 -250°C
Vrelisce 260° C
Topnost v vodi g/L (20° C) 142

R stavki R36/38, R43

S stavki S22, S26, S28




3.3 TEORETICNE OSNOVE ORGANSKE SINTEZE

Organska sinteza je postopek, pri katerih iz dveh ali ve¢ organskih snovi nastane nova
organska snov. Postopek sinteze je sestavljen iz treh faz, ki si sledijo v naslednjem zaporedju:
izvedba sinteze, ¢iSCenje oziroma izolacije produkta, identifikacija in izracunavanje
izkoristka. Pred izvedbo sinteze je potrebno dobro preuciti literaturo. V njej se nauc¢imo
reakcijskih mehanizmov, npr. razli¢nih adicij, eliminacij in substitucij. Poleg tega pa izvemo,
kaj potrebujemo za dejansko sintezo in kaks$ne so metode lo¢evanja, ¢iS€enja in identifikacije
nastale spojine.

3.3.1 REAKCIJSKI MEHANIZMI

Barbiturno kislino sintetiziramo z reakcijo se¢nine in dietil malonata ob prisotnosti
natrijevega etoksida in etanola.

?Et Iﬁ ?
NH, C:O NATRIJEV ETOKSID /1' - C\
0=C__ +  CH, i%%%%%}»o:mf _CH, + 2 CH,CH,0H
3 2 e ; ,
NH, é:o ETANOL ITJ (|:| BLANOL
| 0
SECNINA OEt BARBITURNA KISLINA

DIETIL MALONAT

V prvem koraku reakcijski mehanizem vkljucuje mocno bazi¢ni etoksidni ion (1) in se¢nino
(2). Ta mocno bazicni etoksidni ion odtrga Sibko kisli vodik na se¢nini do resonanc¢ne
stabilnosti (3).
O (|Z|) (|3 -
[
CH,;CH,0" + NH,—C-—NH; — CH;CH,0H + NH—C NH375+NH:C NH,
(D 2)

Nato anion se¢nine (3), delujo¢ kot nukleofil, pritrdi na karbonilni ogljikov atom dietil
malonata (4). Ta vmesni produkt (5) nato odda en etoksidni ion, da se katalizator regenerira.
Pri tem se tvori nestabilna molekula (6).

?El OEt O
_ C=0 ! I
_NH X NH—C—O0~ _ . _NH—C
0=C__ + CH, — O0=C \tH—;;LJ—»O—C\ CH
NH, éfo NH, /2 NH, 2
OF¢ OFt OEt

3) 4) (5 ©6)



Postopek se ponovi na odpretm koncu nestabilne molekule (6), kar tvori barbiturno kislino (7)
kot kon¢ni produkt.

i i
|
NH—C ) NH—C
O:C< \CH CH,CH,0 O:C\/\ \C
NH, / 2 NH /.H2
g g
OEt OEt
()
(H) 0]
NH—C NH—C
7 . i 0" ¥,
o=c{ CH, =0 0=C{ >CH2
NH—(|3—O_ NH- (|:|
OEt 0
(7)

(Vir vseh reakcij je iz David C. Eaton Laboratory investigation in organic chemistry. USA:
McGraw-Hill, Inc. 1989; prevedeno iz anglesc¢ine)



3.4 METODE, UPORABLJENE PRI SINTEZI
3.4.1 SEGREVANJE S POVRATNIM HLADILNIKOM

Zmes reaktantov segrevamo v bucki z okroglim dnom. Ko zavre, pare hlapnih reaktantov
potujejo v povratni hladilnik, ki je names¢en vertikalno na bucko in se tam utekocCinijo ter
steCejo nazaj v bucko. Segrevamo dolocen ¢as, ki je potreben za sintezo, da reagirajo vsi
reaktanti. Segrevanje s povratnim hladilnikom je pomembno pri sintezi, saj s tem zadrzujemo
vse hlapne reaktante v reakcijski zmesi. [zguba teh reaktantov bi
pomenila premik reakcije v razpad produkta.

3.4.1.1 POMEMBNEJSI SESTAVNI DELI APARATURE ZA
SEGREVANJE S POVRATNIM HLADILNIKOM

Aparaturo za refluksiranje sestavljo:

- bucka z okroglim dnom,
- povratni hladilnik,
- su$ilna cev,

- stojalo s kerami¢no mreZzico.

Slika 6: Sestavljena aparatura.

Bucka z okroglim dnom

To so bucke, ki imajo sferi¢no obliko. Uporabljajo se kot
laboratorijska steklovina v kemiji in biokemiji, za
segrevanje in v€asih za delo pod znizanem tlaku (zaradi
njihove okrogle oblike so bolj odporne proti silam, ki
deluje pod znizanem tlaku in so zato manj nagnjene k
imploziji). Obicajno so narejene iz borovega stekla, ki je
zelo odporno proti temperaturnim spremembam.

Slika 7: Bucka z okraglim dnom.



Hladilnik = | -

V laboratoriju se hladilnik uporablja kot kondenzator (ohlaja &_,42
vroce pare) in spada pod steklovino. Ponavadi je sestavljen iz

velike steklene cevi, v kateri je Se ena manjSa steklena cev,
skozi katero potujejo vroci plini. Notranja cev ima ob koncih
ponavadi obrus, na katerega lahko pritrdimo bucko, nastavek
za destilacijo ali suSilno cev. Zunanja cev ima dva prikljucka
za dovajanje in odvajanje hladilne tekocine (ponavadi voda iz

pipe ali pa ohlajena zmes vode in antifreeza).

Slika 8: Vrste hladilnikov.

Slika 9: Hladilnik.

Susilna cev

Susilne cevi so del aparature, ki nam omogocajo prisotnost
trdnih materialov (npr. CaCl, ) in s tem preprecijo, da bi se
sistem kontaminiral (npr. z vlago).

Slika 10: Susilna cev.
Stojalo s kerami¢no mreZico

Stojalo s kerami¢no mrezico se uporablja, da prepre¢imo neposredno segrevanje z ognjem.



3.4.2 KONCENTRIRNJE

Pri koncentriranju zviSujemo koncentracijo topljenca v raztopini, tako da odparimo tekoce
topilo. To je pomemben del izvajanja sinteze, saj s tem zagotavljamo, da bo produkt izpadel v
obliki kristalov.

3.4.2.1 POMEMBNEJSI SESTAVNI DELI APARATURE ZA KONCENTRIRANJE
Aparaturo sestavljajo:
- vir toplote,

- erlenmajerica.

Erlenmajerica

Je steklena posoda z ravnim dnom in stoz¢asto obliko ter

cilindri¢nim vratom. Poimenovana je po nemskem kemiku Emil

Erlenmayerju, ki jo je ustvaril leta 1861. Obi¢ajno ima na strani

oznake, ki pokazejo priblizni volumen. Najbolj se uporablja za \

volumetri¢ne titracije, ker nam omogoca mesanje, ne da bi / \

polivali. Uporablja pa se lahko tudi za segrevanje. \
i

[ \

Slika 11: Erlenmajerica.




3.4.3 PREKRISTALIZACIJA

Prekristalizacija je postopek ¢is¢enja snovi. Obic¢ajno izvajamo prekristalizacijo, kadar imamo
zmes A, ki vsebuje malo necistoc¢e B. To snov o€istimo tako, da naredimo toplo nasic¢eno
raztopino zmesi A, odstranimo necistoco B s filtracijo in filtrat ohladimo, da izpadejo Cisti
kristali snovi A. Postopek je prikazan na sliki 12.

topilo filtra::ija
T Nt

1

—_— —_— —_— —_
i +Q £
LY L ] _Q

rmes A raztopina zmesi A nasitena raztopina A fista nasitena irpad kristalow
raztopina A

Slika 12: Postopek prekristalizacije.

3.4.3.1 POMEMBNEJSI SESTAVNI DELI APARATURE ZA PREKRISTALIZACIJO
Aparaturo sestavljata:
- topli lij,

- kristalizirka.

Topli lij

Namen uporabe toplega lija je, da se med filtracijo filtrat ne ohladi, kar bi povzrocilo
izpadanje kristalov v liju. Zgrajen je iz dveh sten, med njima je grelni element in voda.
,--'"'r-_._-_ B

Kristalizirka M

Je del steklenega inventarja, ki nam omogoca
maksimalno izparevanje topila.

 —— i
Slika 13: Kristalizirka.



3.4.4 DOLOCANJE TALISCA S TALILNIM MIKROSKOPOM

TaliscCe je temperatura, pri kateri sta si trdna in tekoca faza v ravnotezju pri normalnem
zracnem tlaku 101.3 kPa.

S talilnim mikroskopom Olympus BX41 (slika 14) opazujemo temperaturo tali§¢a na grelni
mizici pri 100-kratni povecavi slike.

Slika 14: Talilni mikroskop Olympus BX41.
Talis¢e lahko dolo¢imo na dva nacina:
1. Ob enakomerno narascajoci temperaturi

Mizico enakomerno segrevamo. Temperatura naras¢a. V nekem temperaturnem intervalu se
snov stali. Najprej se stalijo kristal¢ki. Pri vec¢jih kristalih opazimo najprej taljenje robov,
konéno se tvorijo kapljice taline (slika 15). Ciste snovi imajo ostro talis¢e ali se talijo v
temperaturnem intervali 1K.

. | & | :
A 4 (P 0 C g
A i |
E— EO » I O 7
w‘t} i {s - P O g b * '{;?
i "~ i
/) o & D

Slika 15: Taljenje kristal¢kov. Na levi so pred taljenjem, na sredini je prikazano taljenje ob
robovih, na desni pa je prikazana talina.



2. V ravnoteZju

S segrevanjem prenehamo, preden se snov stali. Ostanki kristalov, ki so obdani s talino (slika
16), za¢nejo rasti, kakor hitro temperatura nekoliko pade. Ko jih ponovno segrejmo, se zopet
stalijo. Pri snoveh, ki se ne razkrajajo, lahko postopek veckrat ponovimo ter vzpostavimo
ravnotezje med trdno in tekoco fazo.

Slika 16: Talina (a) in kristal (b) v ravnotezju.



3.4.5 IR SPEKTROSKOPIJA

Je postopek analize produkta, pri katerem opazujemo, kako se IR svetloba absorbira na
dolocenih funkcionalnih skupinah.

Da bi razumeli princip delovanja IR spektroskopije, si predstavljajmo atomarne vezi v
molekuli kot vzmeti z utezmi na obeh koncih. Tako kot se bodo te utezi premikale levo in
desno, gor in dol, potem ko napnemo vzmet, bodo nihali tudi atomi v dolo¢eni spojini.
Vzmet dobi energijo za premikanje utezi od zunanjega vpliva, kot je npr. ¢loveska roka,
atomi pa zaradi absorpcije IR svetlobe, ki vzbudi atome.

Slika 17 prikazuje vzdolzno valen¢no nihanje, slika 18 simetricno vzdolzno valen¢no nihanje
in asimetri¢no vzdolzno valen¢no nihanje, slika 19 pa precno nihanje (glede na smer gibanja
atomov lo¢imo striZzenje, kolebanje, zibanje).

— " *'l—
Slika 17 Shka 18
Slika 19

Energija, ki je potrebna za raztezanje oz. ukrivljanje, niha med 2 do 11 kcal/mol. To pomeni,
da je IR svetloba z valovno dolzino od 2.5 do 16 mikronov najbolj uporabna za identifikacijo
funkcionalnih skupin ali posebnosti v strukturi.



4. PRAKTICNI DEL

Pri prakti¢nem delu se spopadimo z dejansko sintezo. Preden se lotimo sinteze, si pripravimo
kemikalije. Ko imamo pripravljene vse kemikalije, sestavimo aparaturo in izvedemo sintezo.
Po koncani sintezi produkt oCistimo oziroma izlocimo, identificiramo in izraCunamo
izkoristek.

4.1 PRIPRAVA KEMIKALIJ

V tabeli 3 so nastete vse kemikalije, ki jih uporabimo pri sintezi.

Tabela 3: Kemikalije

Kemikalija Opis Opozorilni R stavki S tavki
znaki
natrij p-a. F,C 14/15 34 8-43. 12-45
etanol 98 % F 11 2,7,16,46
parafinsko p.a. F 25 2,13, 26, 29,
olje 41

Za pripravo kemikalij uporabimo precizno tehtnico, noz, 50 mL ¢aSo, pinceto in zas¢itna
sredstva.

Priprava kemikalij:

Na tehtnico postavimo 50 mL ¢aso, v katero dodamo parafin, in nastavimo tehtnico na
niclis€e. 1z posode, v kateri je shranjen natrij, previdno vzamemo majhen kos¢ek natrija in ga
postavimo na papirnato brisaco. Z nozem previdno odstranimo oksidirano povrsino in s
pinceto prenesemo Cisti natrij v ¢aso na tehtnici. Ta postopek ponavljamo, dokler ne dobimo
0.81 grama Cistega natrija.

Pri delu z natrijem (slika 20) je potrebno biti zelo previden, ker burno reagira z vodo.
Nikoli se ga ne smemo dotikati s prsti. Odpadne koscke ne zavrZemo v odtok, ampak ga
uni¢imo z alkoholom.
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Slika 20: Cisti natrij.

4.2 SINTEZA BARBITURNE KISLINE



Za sintezo barbiturne kisline potrebujemo merilni valj (25 mL), bucko z okroglim dnom (100
mL), pinceto, ledeno kopel, merilni valj (5 mL), Liebigov hladilnik, pripomocke za
segrevanje ter kemikalije, nastete v tabeli 4.

Tabela 4: Kemikalije, uporabljene za sintezo

Kemikalija Opis Opozorilni R stavki S stavki
znaki
dietil p.a. X 28, 28,29, 36/37/39,
malonat 36/37/38 45
natrij p.a. F,C 14/15 34 8-43. 12-45
etanol 98 % F 11 2,7,16,46
seCnina p.a. / / /
CaCl, p.a. Xi 36 2,22,24

Izvedba sinteze:

V 100 mL bucko nalijemo 25 mL 98 % etanola. Pocasi dodajamo 0.81 grama Cistega natrija
in pritrdimo povratni hladilnik. Ker je to eksotermna reakcija, se lahko razvije toliko toplote,
da zmes zavre. Ce reakcija poteka preburno, jo lahko ohladimo z ledeno kopeljo in tako
upocasnimo reakcijo. Ko se ves natrij raztopi, dodamo 5,0 mL dietil malonata in toplo
raztopino 1.9 grama seCnine, raztopljene v 25 mL etanola. Pred pripravo te raztopine,
posusimo se¢nino v susilniku pri 105 - 110° C. Na vrh hladilnika pritrdimo susilno cev s
CaCl, in zmes segrevamo priblizno 3. Segrevanje lahko izvajamo v ve¢ kot enem
laboratorijskem terminu. Na sliki 21 in 22 so prikazani deli aparature za sintezo.
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Slika 21: Reakcijska zmes.

Slika 22: SuSilna cev.



4.3 CISCENJE BARBITURNE KISLINE

Za c¢is¢enje produkta uporabimo merilni valj (50 mL), erlenmajerico (150 mL), merilni valj
(5 mL), elektri¢ni grelec, ledeno kopel, Biichnerjev lij, presesalno bucko, vodno ¢rpalko,
kristalizirko, ¢aso (50 mL), topli lij, filtrirni papir, suSilnik, eksikator, pinceto, urno steklo
in koncentrirano klorovodikovo kislino (tabela 5)

Tabela 5: Lastnosti koncentrirane HCI

Kemikalija Opis Opozorilni R stavki S tavki
znaki
HCI Conc. T,C, N 34, 37 1/2, 26, 45

Wew W

Postopek cis€enja:

Po segrevanju vlijemo zmes v erlenmajerico, v kateri je 30 mL mrzle vode. To raztopino
previdno nakisamo s 4 mL koncentrirane klorovodikove kisline (slika 23). Pri tem se motna
zmes zbistri. Nato raztopino skoncentriramo na vroc¢i ploséi do priblizno 30 mL in jo
ohladimo v ledeni kopeli. Pri tem se izloc¢ijo kristali, ki jih lo¢imo s filtracijo pod znizanim

tlakom. Te kristale nato prekristaliziramo in o¢is¢ene susimo v suSilniku pri 100 - 110° C Stiri
ure, ker vsebuje sintetizirana barbiturna kislina kristalno vezano vodo: CsH4N,O32H,0.

Slika 23: Nakisan produkt.



4.4 IDENTIFIKACIJA PRODUKTA

Produkt identificiramo na dva nacina: z dolocanjem talis¢a in z IR spektroskopijo.

4.4.1 DOLOCANJE TALISCA

Talis¢e dolo¢imo s pomocjo talilnega mikroskopa (slika 14)

Slika 14: Talilni mikroskop Olympus BX41.
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Izmerjene temperature taliSca so zbrane v tabeli 6.

Tabela 6: Temperature taliS¢a produkta.

Postopek dolocanja:

Vzorec dobro uprasimo v terilnici.
Napravo postavimo na stabilno podlago.
Vkljuc¢imo napravo.

Na grelno mizico postavimo vzorec, ki je
pokrit med dvema stekelcema.
Privijemo varovalno steklo.

[zostrimo sliko.

Nastavimo maksimalno temperaturo in
temperaturni interval

Pri¢nemo s segrevanjem in opazujemo
izbrani kristal.

Paralelka Zacetek taljenja (° C) Popolna talina (° C)
1 249.9 251.2
2 250.1 251.0
3 249.3 250.1
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4.2 IR SPEKTROSKOPIJA

Pri tej metodi primerjamo IR spekter sintetizirane barbiturne kisline z IR spektri standardnih
vzorcev te kisline, dobljenih iz literature.
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Slika 24: IR spekter sinteznega produkta.
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Slika 25: IR spekter barbiturne kisline iz knjige, ki je podana kot vir 1.
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Slika 26: IR spekter barbiturne kisline z internetne strani.

Komentar grafov:

Vsi trije grafi imajo izrazite upade pri valovni dolzini =1750, =3000 - 3100 in =1200 - 1400.



4.5 IZRACUNAVANIJE IZKORISTKA

Za izracun izkoristka potrebujemo prakti¢no maso produkta, ki jo dobimo tako, da maso
urnega stekla s filtrirnim papirjem odstejemo od mase urnega stekla s filtrirnim papirjem in
dobro posuSenim produktom.

Tabela 7: Meritve mas

Masa (g)
Urno steklo + filtrirni papir 44.2201
Urno steklo + filtrirni papir + produkt | 45.2836
Produkt 1.0635

Za izraCun izkoristka sinteze potrebujemo Se teoreti¢no maso, ki jo izraCunamo s
stehiometri¢nimi izracuni.

Stehiometrijsko razmerje med mnozino se¢nine in mnozino barbiturne kisline je enako ena,
kar pomeni, da iz enega mola se¢nine dobimo en mol barbiturne kisline.

m(barblturna kislina teoretiéno)
_ (m[seﬁniue}

M Esal:‘inina]) = M (barblturna kislina)

1% g g
el E 12&.&9m= +1g
60.06 —

_ ('mf,harhiturna kisling prakti®ne)

: _(Llgy _
= m(barbiturna kislina 't.acrraténc{l) 100 % t:4.1 g) =100 ¥ =200 %

Rezultat: Izkoristek sinteze je 26.8 %.



4.6 RAZPRAVA

Sinteza se je pricela z rezanjem natrija. To je bilo kar nevarno delo, vsi so bili zaskrbljeni,
profesorji in laboranti so spremljali vsak moj gib. Postopek je trajal kar dolgo, verjetno zaradi
vseh varnostnih postopkov, ki sem jih moral upostevati. Po dolgotrajnem odstranjevanju
oksidirane plasti natrijeve kovine sem lahko pricel s sintezo. Kar takoj je nastopil prvi
problem, in to je, kako spraviti koScke natrija v reakcijsko zmes. V knjigi piSe da jo moramo
dodajati skozi hladilnik, a to je prakticno nemogoce, saj je kovina obdana s plastjo olja in se
zaradi tega oprijema sten hladilnika. Zato smo po dolgotrajni konzultaciji sklenili, da ga bomo
dodajali kar skozi odprtino bucke in nato namestili hladilnik. Raztapljanje kovine v etanolu je
potekalo brez problemov, zmes sem moral samo malo ohladiti.

Ko se je ves natrij raztopil, sem dodal preostala reagenta (dietil malonat in raztopino se¢nine),
pri ¢emur se je sprostila meglica, ki ni bila omenjena v literaturi. Sprva sem mislil, da pomeni
kaj slabega, a ker sem uposteval vse postopke, sem se odlocil, da bom nadaljeval s sintezo.
Tako sem pricel segrevati reakcijsko zmes. Kmalu po zacetku segrevanja se je zmes zgostila
in postala motna. Zmes je vrela nekaj ur.

Po kon¢anem kuhanju je sledilo ¢is¢enje produkta. Prvi problem, na katerega sem naletel pri
¢iScenju, je bilo spraviti produkt iz bucke v erlenmajerico, saj je bila zmes zelo gosta in
viskozna. Po utrujajo¢em spiranjem sem nakisal produkt, vse je potekalo po nacrtu. Zmes se
je spremenila iz goste, motne, jogurtu podobne snovi v prozorno rumenkasto raztopino, ki
sem jo nato skoncentriral. Po koncentriranju sem erlenmajerico ohladil v ledeni kopeli, a se iz
nje ni izlo¢il kristalni produkt. Zato sem postavil erlenmajerico v omaro, kjer je ¢akala teden
dni. Po kratkem »pocitku« so se izlo€ili kristali, ki sem jih nato odnuciral in prekristaliziral.
Po prekristalizaciji sem dal produkt susit v suSilnik. Filtrni papir, s katerim sem odnuciral
produkt, je bil pred susenjem popolnoma bel, nato pa je dobil rumenkasto-rjavo barvo, kar je
pomenilo prisotnost necisto¢ v produktu. Zato sem postopek ponovil, a se je papir obarval
enako.

Ko se je produkt posusil in ohladil, sem ga stehtal in izracunal izkoristek. Ker je to organska
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prekristalizacije ne bi ponovil dvakrat, pri ¢emur je priSlo do izgube produkta.

Za tehtanju je sledila identifikacija produkta. Ta proces sem naredil v dveh fazah, z
dolo¢anjem talis¢a in IR spektrom. Z dolocanjem taliS¢a sem dobil ustrezno taliS¢e barbiturne
kisline, zato sklepam, da je produkt pravilni. Vendar je med postopkom prislo do kar nekaj
tezav. Kristali niso bili dobro vidni, saj niso prepuscali svetlobe, kar je otezilo proces
zaznavanja sprememb na strukturi kristala. Poleg tega pa se je pojavil tudi problem v
temperaturnem intervalu med 190° C in 200° C, saj so takrat »veliki« kristali popokali in iz
njih se je pojavila meglica, ki je Se bolj oteZila opazovanje. Natan¢nejSe opazovanje te
meglice je pokazalo, da je sestavljena iz mnogih prosojnih kockastih kristalov, ki imajo talisce
pri enaki temperaturi kot veliki temni kristali. Zaradi tega sem zelel potrditi identiteto
produkta Se z dodatno analizo, z NMR ali IR spektroskopijo. Ker NMR spektroskopija v
Celju ni bila na voljo, sem uporabil IR spektroskopijo. S primerjavo spektrov, ki sem jih



dobil, in ostalih dveh grafov, sklepam, da je snov, ki sem jo sintetiziral, res barbiturna kislina.
Precej izrazit je pik pri 1700 - 1800 cm™, kar je posledica C=0 skupine in barbiturna kislina
ima kar tri.

S povzetkom vseh zgoraj nastetih dejstev sklepam, da mi je sinteza in identifikacija barbiturne
kisline uspela in s tem v celoti potrjujem na zacetku postavljeno hipotezo.



5. ZAKLJUCEK

V raziskovalni nalogi sem zelel preuciti primer sinteze organske spojine in jo tudi izvesti v
Solskem laboratoriju. Pri tem sem spoznal, da se sinteza na »papirju« v marsicem razlikuje od
prakticne izvedbe: delal sem z nevarnimi kemikalijami, pri cemer sem moral biti Se posebej
pazljiv, potrebno je bilo natan¢no tehtati, odmerjati volumne, vzdrZzevati vrenje to¢no dolocen
¢as in podobno... Ugotovil sem tudi, da je izkoristek sinteze precej nizek, kar je verjetno
posledica nedokoncane reakcije in izgub pri izolaciji in ¢iS¢enju produkta. Tudi pri
identifikaciji produkta z dolocitvijo taliS¢a se je zapletlo in znova sem ugotovil, da je
dolocanje talis¢a standardnim substancami, ki jih dobimo za vajo v $oli, dosti lazje kot pri
prakti¢no dobljenemu produktu. Pri nalogi sem se pa srecal tudi s podro¢jem, ki sem ga
poznal samo teoreti¢no — z infrardeCo spektroskopijo in ugotovil, da gre za hitro in zanesljivo
metodo identifikacije spojine.

Kljub nekaterim tezavam lahko potrdim v zacetku postavljeno hipotezo, in sicer, da mi bo v
Solskem laboratoriju uspelo sintetizirati barbiturno kislino po navodilih iz literature in jo tudi
identificirati z dolocitvijo temperature taliSca ter IR spektroskopijo.
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