Методична рекомендації до лабораторних робіт

ЛАБОРАТОРНА РОБОТА №1

Організація роботи і техніка безпеки в лабораторії органічної хімії

Мета: Ознайомитися з організацією роботи і основними правилами техніки безпеки.

Завдання:

1. Ознайомитися з організацією роботи в лабораторії.

2. Ознайомитися з правилами техніки безпеки.


Питання до самостійної роботи


1.Обладнання та прийоми роботи у лабораторії органічної хімії.

2. Техніка безпеки при роботі в лабораторії органічної хімії.

Рекомендована література

1. Івашина Г.О., Речицький О.Н., Шевряков М.В. Інструкції з охорони праці в лабораторіях кафедри хімії. –  Херсон. – 2001. – 16 с.

2. Воскресенский П.И. Техника лабораторных работ. – М.:  Химия. – 1978. – 717 с.

3. Смолина Т.А., Васильева Н.В., Куплетская Н.Б. Практические работы по органической химии. – М.: Просвещение. – 1986. – 304 с.

Хід роботи

1. Обладнання робочого місця та основні прийоми роботи у лабораторії органічної і біологічної хімії.

Обладнання робочого місця

На робочому місці студента повинен бути постійний комплект посуди, матеріалів та реактивів, які використовуються у більшості дослідів, а саме: штатив Бунзена з лапками та кільцями, газовий пальник, водяна баня з гніздами для пробірок, штативи зі звичайними та маленькими пробірками, промивалка з дистильованою водою, маленька лійка, невелика фарфорова чашка діаметром 5-7 см, капілярна піпетка, градуйовані піпетки об’ємом 5 см3, невелике годинникове скло, скляні палички.

Прилади та установки для загального використання: терези, мікроскопи, сушильні шафи, прилади для визначення температури плавлення, кипіння та фільтрування під вакуумом. Установки для перегонки встановлюють окремо.

На полках над столами розташовують склянки з реактивами, які часто використовуються: розведені розчини сульфатної, хлоридної кислот лугів, калій перманганату [w(KMnO4) = 0,5 %], аргентум нітрату, ферум хлориду [w(FeCl3) = 0,5 %] та ін. Крім того, на полках повинні бути крапельниці з розчинами індикаторів, індикаторні папірці, кип’ятильні камінці. Крім реактивів, що використовуються постійно, на полках розміщують реактиви, що необхідні для виконання запропонованих дослідів.

Концентровані розчини кислот, амоніаку, галогеніди фосфору, розчини брому у воді та CCl4 та інші отруйні речовини і речовини, які мають неприємний запах зберігають у витяжній шафі.

Основні прийоми роботи в хімічній лабораторії

В лабораторії студенти дуже часто виконують наступні операції.

Очистка та миття посуду. Після закінчення досліду весь посуд необхідно очистити та вимити. Якщо речовини, що забруднюють, розчинні у воді, посуд необхідно мити під краном холодною або гарячою водою, використовуючи йоржик і розчин соди або мийні засоби. Для очищення посуду, що забруднений жирами, жирними кислотами, фенолами та іншими речовинами кислотного характеру, використовують холодні або гарячі розчини натрій гідроксиду. Потім посуд необхідно промити водою до повного видалення лугу. Речовини основного характеру на посуді видаляють за допомогою технічної хлоридної кислоти. Для більшості забруднюючих речовин використовують органічні розчинники: бензен, бензин, спирт, ацетон та ін. Найбільш розповсюдженим універсальним засобом миття є хромова суміш. Вимитий посуд споліскують дистильованою водою та сушать.

Зборка приладів. Акуратна та правильна зборка приладів – обов’язкова умова успішної та безпечна робота. При збиранні приладів підбирають реакційні сосуди (колби, пробірки) такого розміру, щоб реагуючи речовини заповнювали не більше половини їх об’єму. Спочатку збирають окремі вузли приладу, підганяють пробки. Закріплюють газовідвідні трубки, крапельні лійки, термометри та холодильники, потім з’єднують окремі його частини та закріплюють їх у лапках штативу. Прилади треба закріплювати дуже обережно: при туго зажатих лапках і напруженості трубок, які з’єднують окремі вузли, часто виникають поломки, нещасні випадки. Холодильники та з’єднуючи трубки необхідно закріплювати під нахилом, щоб рідина стікала у приймач, не попадаючи на пробки. При роботі з леткими рідинами або газами прилад повинен сполучатися з атмосферою через холодильник.

Насичення рідини газом. Для насичення рідини газом у рідину занурюють трубку, яка з’єднана з джерелом газу. Кінець трубки занурений у рідину приблизно до середини. Для насичення рідини, що налита у маленьку пробірку, використовують газовідвідну трубку з вузьким кінцем, з якої виходять маленькі бульбашки не викидаючи рідину з пробірки. Для запобігання засмоктування рідини у газовідвідну трубку необхідно витягти її з рідини до припинення нагрівання або відключення джерела газу. При поглинанні газів рідиною реакцій посуд краще охолоджувати у сосуді з льодом.

Нагрівання. Сосуди, в яких нагрівають реагуючи речовини, повинні бути сухими ззовні. Нагрівати слід поступово: спочатку рівномірно прогріти стінки сосуду, а потім ту його частину, де знаходяться реагуючи речовини. Леткі речовини нагрівають в сосудах зі зворотним холодильником на водяній бані. Якщо температура кипіння рідини, яка нагрівається, перевищує 150 ºС, використовують зворотний повітряний холодильник. Для нагрівання речовин до температури 100-250 ºС часто використовують гліцеринові бані. Для нагрівання до більш високих температур використовують пісочні або масляні бані. При нагріванні на газових пальниках та електричних плитках слід використовувати азбестові сітки.

При кип’ятінні у пробірках треба направляти їх отвір у бік від себе та сусідів і не заглядати у них зверху. Пробірку краще тримати нахилено. 

При нагріванні концентрованих розчинів кислот та лугів, сплавленні твердих речовин, реакціях з металевим натрієм, а також при перегонці у вакуумі слід використовувати захисні окуляри.

Розігріті сосуди треба ставити на азбестову сітку або дерев’яну дошку. Сосуди з горючими речовинами треба тримати на віддалі від полум’я. Етер неможна нагрівати на відкритому полум’ї.

Мірний посуд. Щоб відміряти необхідний об’єм рідини використовують мірні циліндри, мірні пальчики, піпетки. Мірні циліндри (мірні пальчик) використовують для приблизного відмірювання рідини. 

Піпетки використовують для точного відмірювання певного об’єму рідини. Піпетки бувають прості та градуірованні. 

Терези та зважування. В лабораторії органічної хімії використовують технохімічні терези. Кожні терези мають свії важки. На кожній гирьці важків позначена її маса. При зважуванні сипких матеріали насипають не безпосередньо на чашку терезів, а у попередньо зважену ємність: фарфорову чашку, хімічний стакан тощо. При зважуванні рідини треба звертати увагу, щоб вона не попадала на чашку терезів. Рідину вливають невеликими порціями.

Димлячі рідини та рідини, що тхнуть, слід зважувати у витяжній шафі!

2. Правила техніки безпеки при роботі в лабораторії.

Ознайомитися на стор. 5-10 [3 ]

3. Організація роботи студентів. 

3.1. Вимоги до підготовки до лабораторної роботи:

а) ознайомитися з темою, метою і завданням;

б) відповісти на питання до самопідготовки, користуючись вказаною літературою;

в) оформити лабораторний зошит.

3.2.Вимоги до проведення лабораторної роботи:

а) знати правила техніки безпеки при виконанні певних дослідів;

б) здійснити досліди;

в) записати спостереження, зробити висновки;

г) здати оформлений звіт викладачу за 10-15 хв. до кінця заняття; отримати оцінку чи залік;

д) здати місце черговому, який дозволяє студенту бути вільним.

Підготовка до кожного лабораторного заняття проводиться студентами дома або у бібліотеці за підручниками, лекційним записам та за методичними рекомендаціями до лабораторних робіт.

Перед початком роботи в лабораторії необхідно одержати та підготувати все необхідне обладнання і матеріали. Реактиви розміщуються на полках лабораторних столів та у витяжній шафі.

Під час проведення дослідів на робочому місці не повинно бути нічого зайвого; необхідно підтримувати на ньому чистоту та порядок.

Деякі досліди необхідно проводити у витяжній шафі, про що при описанні роботи зроблені відповідні вказівки.

По закінченні роботи студенти перевіряють розташування реактивів, здають лаборанту одержані реактиви, матеріали та обладнання, ретельно миють посуд та прибирають своє робоче місце.

При підготовці до лабораторних занять та при їх проведенні студенти повинні вести записи у спеціальному зошиті – лабораторному журналі. У лабораторному журналі відмічаються дата, номер і найменування теми, мета роботи, номер та назва досліду, план досліду: умови його проведення, кількість реактивів, розрахунки кількості реактивів (якщо треба), усі спостереження та зміни, хімізм процесу та короткий висновок.

При записі техніки досліду не слід дослівно переписувати текст навчального посібника. Треба скласти план проведення досліду, навчитися використовувати власні чіткі формулювання. Записи повинні бути лаконічними.

Особливу увагу необхідно звернути на запис спостережень, відмічати зміну забарвлення, випадіння та розчинення осаду, появу характерного запаху та забарвлення, а також на короткі висновки. Правильно зроблені висновки на основі досліду або групи дослідів говорять про засвоєння теоретичного матеріалу по даній темі. Спостереження і короткі висновки студенти записують при проведенні досліду в лабораторії, усі інші записи робляться попередньо при підготовці до лабораторного заняття.

ЛАБОРАТОРНА РОБОТА № 2

Одержання шестичленних гетероциклічних сполук з одним гетероатомом


Мета: Провести синтез похідних 4-арил-1,4-дигідропіридину.


Завдання:

1. Провести розрахунки необхідних кількостей вихідних сполук для одержання похідних 4-арил-1,4-дигідропіридину.

2. Здійснити синтез похідних 4-арил-1,4-дигідропіридину за реакцією Ганча.

3. Виділити, очистити, встановити константи та вихід синтезованої сполуки.

Питання самостійної роботи

1. Склад та будова шестичленних гетероциклічних сполук з одним атомом нітрогену.

2. Хімічні властивості піридину та 1,4-дигідропіридину.

3. Способи одержання піридину та 1,4-дигідропіридину.

4. Методи очистки органічних речовин: перекристалізація.

Рекомендована література

1. Иванский В.И. Химия гетероциклических соединений: Учеб. Пособие для ун-тов. – М.: Высш. школа, 1978. – С. 235-320.

2. Ю.О. Ластухін, С.А. Воронов, Органічна хімія. Підручник для вищих навчальніх закладів. – Львів: Центр Європи, 2009. – С. 795-808.

3. Чирва В.Я., Ярмолюк С.М., Толкачова Н.В., Земляков О.Є. Органічна хімія: Підручник. – Львів: БаК, 2009. – С. 942-972.

4. Органический синтез: Учеб. Пособие для студентов пед. ин-тов по хим. и биол. спец. / Васильева Н.В., Смолина Т.А., Тимофеева В.К. и др. – М.: Прсвещение, 1986. – С. 16-37, 45-49.

Хід роботи


1. Розрахунок необхідних кількостей вихідних сполук для одержання вказаної кількості 4-арил-1,4-дигідропіридину


2. Синтез 2,6-диметил-3,5-дикарбоетокси-4-арил-1,4-дигідропіридину

У круглодонну колбу зі зворотнім холодильником поміщають              0,2 моль ароматичного альдегіду, 85 см3 (0,2 моль, w=25 %) розчину амоніаку, 51 см3 (0,4 моль) ацетооцтового естеру і 181,5 см3 етилового спирту. Вміст колби кип’ятять на піщаній бані протягом 5 год. Відфільтровують утворений осад. Кристалізують з етилового спирту із водою.

3. Визначення Тпл. та розрахунок виходу продукту.

4. Оформлення звіту.

ЛАБОРАТОРНА РОБОТА № 3

Одержання шестичленних гетероциклічних сполук з двома гетероатомами


Мета: Провести синтез похідних 4-арилпіридинону.


Завдання:

1. Провести розрахунки необхідних кількостей вихідних сполук для одержання похідних 4-арилпіридинону.

2. Здійснити синтез похідних 4-арилпіридинону за реакцією Біджинеллі.

3. Виділити, очистити, встановити константи та вихід синтезованої сполуки.

Питання самостійної роботи

1. Склад та будова шестичленних гетероциклічних сполук з двома атомами нітрогену.

2. Хімічні властивості піридину та піримідину.

3. Способи одержання піримідину.

4. Методи очистки органічних речовин: перекристалізація.

Рекомендована література

1. Иванский В.И. Химия гетероциклических соединений: Учеб. Пособие для ун-тов. – М.: Высш. школа, 1978. – С. 320-413.

2. Ю.О. Ластухін, С.А. Воронов, Органічна хімія. Підручник для вищих навчальніх закладів. – Львів: Центр Європи, 2009. – С. 808-814.

3. Чирва В.Я., Ярмолюк С.М., Толкачова Н.В., Земляков О.Є. Органічна хімія: Підручник. – Львів: БаК, 2009. – С. 942-972.

4. Васильева Н.В., Смолина Т.А., Тимофеева В.К. и др. Органический синтез: Учеб. Пособие для студентов пед. ин-тов по хим. и биол. спец. – М.: Прсвещение, 1986. – С. 16-37, 45-49.

Хід роботи


1. Розрахунок необхідних кількостей вихідних сполук для одержання вказаної кількості 4-арилпіримідину


2. Синтез 1,6-диметил-4-арил-5-карбоетокси-1,2,3,4-тетрагідропіримідин-2-он

7,4 г (0,1 моль) метилсечовини, 0,1 моль ароматичного альдегіду, 19,5 г (0,15 моль) ацетооцтового естеру та 15 крапель концентрованої хлоридної кислоти перемішують при кімнатній температурі  7 годин. Осад, що випав, відфільтровують та кристалізують з ізопропілового спирту.

3. Визначення Тпл. та розрахунок виходу продукту.

4. Оформлення звіту.

ЛАБОРАТОРНА РОБОТА № 4

Одержання бромопохідних 4-арил-1,4-дигідропіридину та                     4-арилпіридинону


Мета: Провести синтез бромопохідних 4-арил-1,4-дигідропіридину та           4-арилпіридинону.


Завдання:

1. Провести розрахунки необхідних кількостей вихідних сполук для одержання бромопохідних 4-арил-1,4-дигідропіридину та                            4-арилпіридинону.

2. Здійснити синтез бромопохідних 4-арил-1,4-дигідропіридину та             4-арилпіридинону.

3. Виділити, очистити, встановити константи та вихід синтезованої сполуки.

Питання самостійної роботи

1. Реакції нуклеофільного заміщення в органічних сполуках.

2. Методи очистки органічних речовин: перекристалізація.

Рекомендована література

1. Иванский В.И. Химия гетероциклических соединений: Учеб. Пособие для ун-тов. – М.: Высш. школа, 1978. – С. 235-413.

2. Ю.О. Ластухін, С.А. Воронов, Органічна хімія. Підручник для вищих навчальніх закладів. – Львів: Центр Європи, 2009. – С. 795-814.

3. Чирва В.Я., Ярмолюк С.М., Толкачова Н.В., Земляков О.Є. Органічна хімія: Підручник. – Львів: БаК, 2009. – С. 942-972.

4. Васильева Н.В., Смолина Т.А., Тимофеева В.К. и др. Органический синтез: Учеб. Пособие для студентов пед. ин-тов по хим. и биол. спец. – М.: Прсвещение, 1986. – С. 16-37, 45-49.

Хід роботи


1. Розрахунок необхідних кількостей вихідних сполук для одержання вказаної кількості бромопохідних 4-арил-1,4-дигідропіридину та                   4-арилпіридинону


2. Синтез бромопохідних 4-арил-1,4-дигідропіридину та                       4-арилпіридинону

1-метил-6-бромометил-4-арил-5-карбоетокси-

1,2,3,4-тетрагідропіримідин-2-он-2


Спосіб 1. До розчину 0,05 моль 1,6-диметил-4-арил-5-карбоетокси-1,2,3,4-тетрагідропіримідин-2-ону в 100 см3 хлороформу по краплям додають при температурі 0-3 ˚С і при перемішуванні протягом 4 годин розчин брому 8,06 г (2,6 см3) у 75 см3 хлороформу. Реакційну суміш перемішують при тій самій температурі ще 10 годин. Хлороформ відганяють у вакуумі. Залишок кристалізують з ізопропанолу.

Спосіб 2. У круглодонну колбу зі зворотнім холодильником і магнітною мішалкою поміщають розчин 0,02 моль 1,6-диметил-4-арил-         5-карбоетокси-1,2,3,4-тетрагідропіримідин-2-ону-2 в 56 см3 етилового спирту, додають 3,3 г (0,02 моль) N-бромсукциніміду і перемішують протягом 1 год при кімнатній температурі. Утворюється прозорий розчин. При додаванні води і охолодженні утворюється білий осад. Осад перекристалізовують з етилового спирту.

2-бромометил-3,5-дикарбоетокси-4-арил-6-метил-1,4-дигідропіридин

У круглодонну колбу зі зворотнім холодильником та магнітною мішалкою поміщають 0,01 моль 2,6-диметил-3,5-дикарбоетокси-4-арил-         1,4-дигідропіридину, 1,78 г N-бром-сукциніміду (0,01 моль), додають 50 см3 метанолу. Перемішують реакційну суміш протягом 1 год. при кімнатній температурі. Додають воду, залишають на холоді. Відфільтровують утворений осад. Осад перекристалізовують з етилового спирту із водою.

2,6-дибромометил-3,5-дикарбоетокси-4-арил-1,4-дигідропіридин

У круглодонну колбу зі зворотнім холодильником та магнітною мішалкою поміщають 0,01 моль 2,6-диметил-3,5-дикарбоетокси-4-феніл-         1,4-дигідропіридину, 3,56 г N-бромсукциніміду (0,02 моль), додають 50 см3 метанолу. Перемішують реакційну суміш протягом 1 год при кімнатній температурі. Додають воду, залишають на холоді. Відфільтровують утворений осад. Осад перекристалізовують з етилового спирту із водою.

3. Визначення Тпл. та розрахунок виходу продукту.

4. Оформлення звіту.

ЛАБОРАТОРНА РОБОТА № 5

Одержання фуропохідних 4-арил-1,4-дигідропіридину та                       4-арилпіридинону


Мета: Провести синтез фуропохідних 4-арил-1,4-дигідропіридину та           4-арилпіридинону.


Завдання:

1. Провести розрахунки необхідних кількостей вихідних сполук для одержання фуропохідних 4-арил-1,4-дигідропіридину та                               4-арилпіридинону.

2. Здійснити синтез фуропохідних 4-арил-1,4-дигідропіридину та              4-арилпіридинону.

3. Виділити, очистити, встановити константи та вихід синтезованої сполуки.

Питання самостійної роботи

1. Склад та будова п’ятичленних гетероциклічних сполук з одним атомом оксигену.

2. Хімічні властивості фурану.

3. Способи одержання фурану.

2. Методи очистки органічних речовин: перекристалізація.

Рекомендована література

1. Иванский В.И. Химия гетероциклических соединений: Учеб. Пособие для ун-тов. – М.: Высш. школа, 1978. – С. 235-413.

2. Ю.О. Ластухін, С.А. Воронов, Органічна хімія. Підручник для вищих навчальніх закладів. – Львів: Центр Європи, 2009. – С. 795-814.

3. Чирва В.Я., Ярмолюк С.М., Толкачова Н.В., Земляков О.Є. Органічна хімія: Підручник. – Львів: БаК, 2009. – С. 942-972.

4. Васильева Н.В., Смолина Т.А., Тимофеева В.К. и др. Органический синтез: Учеб. Пособие для студентов пед. ин-тов по хим. и биол. спец. – М.: Прсвещение, 1986. – С. 16-37, 45-49.

Хід роботи


1. Розрахунок необхідних кількостей вихідних сполук для одержання вказаної кількості фуропохідних 4-арил-1,4-дигідропіридину та                     4-арилпіридинону


2. Синтез фуропохідних 4-арил-1,4-дигідропіридину та                         4-арилпіридинону

6-метил-7-карбоетокси-1-оксо-8-арил-1,3,4,5,7,8-гексагідро(фуро)-   [3,4-b]-піридин

У круглодонну колбу зі зворотнім холодильником та магнітною мішалкою поміщають 0,005 моль 2,6-диметил-3,5-дикарбоетокси-4-арил-           1,4-дигідропіридину, 0,88 г N-бромсукциніміду (0,005 моль), додають 20 см3 хлороформу. Перемішують реакційну суміш протягом 1 год. Після цього її кип’ятять протягом 1 год. Додають гексан, випадає осад. Відфільтровують утворений осад, промивають його водою. Осад перекристалізовують з етилового спирту із водою.

5-бромометил-6-карбоетокси-1-оксо-7-арил-1,3,4,8-гексагідро(фуро)-

[3,4-b]-піридин 

У круглодонну колбу зі зворотнім холодильником та магнітною мішалкою поміщають 0,002 моль 6-метил-7-карбоетокси-1-оксо-8-феніл-1,3,4,5,7,8-гексагідро(фуро)[3,4-b]піридину, 0,34 г N-бромсукциніміду    (0,002 моль), додають 10 см3 метанолу. Перемішують реакційну суміш протягом 1 год при кімнатній температурі. Додають воду, залишають на холоді. Відфільтровують утворений осад. Осад перекристалізовують з етилового спирту із водою.

1,7-диоксо-8-арил-1,3,4,5,7,8-гексагідро(дифуро)-

[3,4-b;3’,4’-е]-піридин

У круглодонну колбу зі зворотнім холодильником та магнітною мішалкою поміщають 0,0025моль 2,6-диметил-3,5-дикарбоетокси-4-арил-           1,4-дигідропіридину, 0,89 г N-бромсукциніміду (0,005 моль), додають 10 см3 хлороформу. Перемішують реакційну суміш протягом 1 год. Після цього її кип’ятять протягом 1 год. Відфільтровують утворений осад, фільтрат упарюють під вакуумом. До осаду додають ацетон, нагрівають з метою видалення домішок; відфільтровують. До упареного фільтрату додають воду, залишають стояти. Утворюється осад, до якого додають ацетон, нагрівають з метою видалення домішок; відфільтровують.

1-метил-4-арил-2,3,4,5,6,7-гексагідрофуро-[3,4-d]-

піримідин-2,5-діон


0,0147 моль 1-метил-6-бромометил-4-арил-5-карбоетокси-1,2,3,4-тетрагідропіримідин-2-ону в 30 см3 50 % розчину етанолу нагрівають на водяній бані зі зворотнім холодильником протягом 13 годин. Перекристалізовують з етанолу.

3. Визначення Тпл. та розрахунок виходу продукту.

4. Оформлення звіту.

ЛАБОРАТОРНА РОБОТА № 6

Одержання піролопохідних 4-арил-1,4-дигідропіридину та                       4-арилпіридинону


Мета: Провести синтез піролопохідних 4-арил-1,4-дигідропіридину та           4-арилпіридинону.


Завдання:

1. Провести розрахунки необхідних кількостей вихідних сполук для одержання піролопохідних 4-арил-1,4-дигідропіридину та                               4-арилпіридинону.

2. Здійснити синтез піролопохідних 4-арил-1,4-дигідропіридину та              4-арилпіридинону.

3. Виділити, очистити, встановити константи та вихід синтезованої сполуки.

Питання самостійної роботи

1. Склад та будова п’ятичленних гетероциклічних сполук з одним атомом нітрогену.

2. Хімічні властивості піролу.

3. Способи одержання піролу.

2. Методи очистки органічних речовин: перекристалізація.

Рекомендована література

1. Иванский В.И. Химия гетероциклических соединений: Учеб. Пособие для ун-тов. – М.: Высш. школа, 1978. – С. 235-413.

2. Ю.О. Ластухін, С.А. Воронов, Органічна хімія. Підручник для вищих навчальніх закладів. – Львів: Центр Європи, 2009. – С. 795-814.

3. Чирва В.Я., Ярмолюк С.М., Толкачова Н.В., Земляков О.Є. Органічна хімія: Підручник. – Львів: БаК, 2009. – С. 942-972.

4. Васильева Н.В., Смолина Т.А., Тимофеева В.К. и др.Органический синтез: Учеб. Пособие для студентов пед. ин-тов по хим. и биол. спец. – М.: Прсвещение, 1986. – С. 16-37, 45-49.

Хід роботи


1. Розрахунок необхідних кількостей вихідних сполук для одержання вказаної кількості піролопохідних 4-арил-1,4-дигідропіридину та                     4-арилпіридинону


2. Синтез піролопохідних 4-арил-1,4-дигідропіридину та                         4-арилпіридинону

6-метил-7-карбоетокси-1-оксо-8-арил-1,3,4,5,7,8-гексагідро(піроло)-[3,4-b]-піридин

У круглодонну колбу зі зворотнім холодильником та магнітною мішалкою поміщають 0,005 моль 2,6-диметил-3,5-дикарбоетокси-4-феніл-          1,4-дигідропіридину, 0,89 г N-бромсукциніміду (0,005 моль), 20 см3  етанолу і перемішують протягом 1 год. Потім у реакційну суміш додають 1,5 см3 40% водного розчину метиламіну і знову перемішують протягом 1 год., додають воду, залишають на холоді. Осад, що утворився, перекристалізовують із суміші ацетон-гексан.

1,7-діоксо-8-арил-1,3,4,5,7,8-гексагідро(дипіроло)-

[3,4-b;3’,4’-е]-піридин

Розчиняють 0,001 моль 2,6-дибромометил-3,5-дикарбоетокси-4-арил-     1,4-дигідропіридину в 25 см3 етилового спирту, додають 1 см3 40% водного розчину метиламіну. Суміш перемішують протягом 1 год, додають воду, залишають на холоді. Утворюється осад, який перекристалізовують із суміші ацетон-гексан.

1-метил-4-арил-2,3,4,5,6,7-гексагідропіроло-[3,4-d]-

піримідин-2,5-діон

Суспендують 0,01 моль 1-метил-6-бромометил-4-арил-                          5-карбоетокси-1,2,3,4-тетрагідропіримідин-2-ону в 100 см3 спиртового розчину метиламіну (0,2 г/см3) при температурі 0-3 ºС. Після розчинення осаду реакційну суміш витримують при температурі 3 ºС. Етанол відганяють у вакуумі. Залишок кристалізують. 

3. Визначення Тпл. та розрахунок виходу продукту.

4. Оформлення звіту.

