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Afing 6B — Syruafleidur og Hofmann umrdédun
- framkveaemd 20. febrtar 2003

Heildarhvarf:

NH2

COOH COOH

Anthranlilic syra

Phtalanhydria Phtalimid

Hvarfgangur: )
Hvarfgangurinn skiptist i tvennt. Fyrst er buid til Phtalimid ur Phtalanhydridi. | sienna

skrefinu er phtalimidinu breytt yfir i Anthranilic syru med Hoffman-umrédun.
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Fylgt var verklysingu & bls. 63 - 64 i greenu bokinni. Vid fyrri hluta framkvemdarinnar
(p.e. pegar phtalimidid var buid til) pa brotnadi hitameelirinn minn med peim afleidingum
ad kvikasilfur lak at i efnablénduna og pvi purfti ad henda henni. Eg purfti ekki ad
endurtaka framkvaemdarlidinn par sem Phtalimid var til & efnalagernum. Eg notadi pad i
seinni framkveemdarlid sfingarinnar.
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Nidurstdodur:

Efni Molmassi Magn notad | Magn notad | Hlutfall Hlutfall

[g/mol] [0] [mol] freedilegt notad
Phtalimid 147,131 6 0,041 1 1
Anthranilic | 137,136 0,3 0,002 1 0,049
syra

Mestu freedilegu heimtur af Anthranilic syru eru 5,62 g.
Minar heimtur voru .0,3 g.
Raunveruleg nytni er pvi 5%.

Sja ma ad nytnin er alveg i lagmarki. Astaeda pess er ad i fyrstu vard myndefnid svort
drulla og pvi hefdi purft ad heitfiltra pad strax til ad losa 6hreinindi fra kristéllunum. pad
var ekki gert strax heldur var drullan geymd i viku og hluti hennar notadur i TLC-prof og
braedslumarksmelingar (baedi gafu kolrangar nidurstddur vegna mikilla 6hreininda).
Drullan var heitfiltrud viku eftir framkveaemd tilraunarinnar i von um ad fa hreinni
kristalla og betri nidurstodur i braeedslumarksmalingum. Par sem svona langur timi leid pa
voru 6hreinindin buin ad skemmta hluta af rétta myndefninu og einungis fékkst orlitid af
réttum myndefnakristéllum. Magnid dugai rétt svo i eina braeedslumarksmeaelingu.

Eiginleikar myndefnis:

Eiginleikar Melt gildi Vidurkennt gildi

Braedslumark [°C] 148 - 150 145

Sja mé ad meelt braedslumarksgildi fellur nokkud vel saman vid vidurkennt gildi.
Svor vid spurningum:
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Benzamid — pKa = 13 - 14
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Eins og sja ma af myndunum hér fyrir ofan pa er rafeindapar nitursins i Phtalimidi
6stadbundnari en pad er hja Benzamidi. Par med er audveldara ad losa prétonu fra
Phtalimidi en Benzamidi og pvi er Phtalimid sdrara en Benzamid.

2) I einu skrefinu i Hoffmann-umréduninni parf ad draga protonu fra N-atéminu (sja
stjornumerkingu i hvarfgangi). Ef N-metylpropanamid er medhdndlad med natrium
ypobromiti i vatni pa er engin proténa til stadar og pvi getur Hoffman-umrédunin ekki att
sér stad. Sama gildir almennt fyrir N-alkyl amid.

Reykjavik, 13. mars 2003



