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I en 100 ml konisk kolbe forsynet med en magnet og et termometer anbragt pa en omrgrer,
heaeldes 20 ml 100 % eddikesyre (iseddike). 2,6-Dimethylanilin (2.42 g, 20 mmol) tilseettes til
eddikesyren. Der startes for omrgren, hvorved chloracetylchlorid (2.26 g, 20 mmol) tilszettes i
lgbet af %2- 1 min.

Nar temperaturstigningen ophgrer, opvarmes kolbens indhold til ca. 50 °C, hvorefter der
tilsaettes fast natriumacetat (1.62 g, 20 mmol). Efter omrgring i 10 min, tilseettes der ca. 70 ml
varmt vand (ca. 50 °C).

Kolben kgles pa et isbad til under 5 °C, hvorefter det udfeeldede produkt frafiltreres ved hjeelp af
sugefiltrering. Produktet vaskes pa filtret med 2 x 20 ml isvand (NOTE 1).

Produktet overfgres til en 100 ml rundbundet kolbe (NOTE 2). Kolben anbringes pa en
rotationsfordamper (membranpumpetryk ca. 1 kPa), og produktet tgrres ved 60 °C til konstant
vaegt (NOTE 3).

Udbyttet angives i procent. Smp. 145-46 °C.
Der optages et 1H- NMR spektrum (NOTE 4) som kontrol af stoffets identitet og renhed.

Der gemmes en lille smule produkt til senere TLC analyser!

Noter:

- NOTE 1: Pres filterkagen med en glasprop og sug indtil der ikke kommer
mere vaeske ud. Afbryd suget, tilseet vaskevand og sug tgrt igen.

- NOTE 2: Afvej og noter taravaegt og bruttovagt.

- NOTE 3: Sperg en vejleder om information om rotationsfordamperen.
Efter 20 min. aftages kolben (forsigtig trykudligning!) og vejes.
Tgrringen genoptages med 10 min. intervaller indtil konstant vaegt.

- NOTE 4: Anbring 5-10 mg stofprgve (Ca. et "teendstikhoved”) i et NMR-rgr og

oplgsi 0.6 ml CDCls.
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I en kolbe indeholdende N-(2,6-dimethylphenyl)-Chloracetamid (NOTE 5), tilseettes 50 ml toluen
efterfulgt af diethylamin (3 mmol pr. mmol af amidet). Kolben forsynes med tilbagesvaler og der
opvarmes til reflux. Opvarmningen fortsaettes indtil en TLC-analyse (NOTE 6) viser, at
udgangsstoffet er forbrugt.

Efter endt reaktion afkgles der pa et isbad. Et bundfald af diethylammonium chlorid frafiltreres.
Filtratet ekstraheres med 2 x 10 ml 4 m HCI (NOTE 7). Saltsyreoplgsningen tilsaettes konc. NaOH
til pH > 10 (benyt pH-papir). Hvis udfzeeldning observeres se NOTE 8, ellers laes videre.

Der ekstraheres efterfglgende med pentan (3 x 20 ml), hvorved pentanfasen tgrres ved
omrgring med K,CO3 (ca. 5 g). K,CO:s filtreres fra ved hjelp af sugefiltrering, og pentanfasen
henstilles i frostbox. Det udfeldede produkt isoleres ved sugefiltrering, og skrabes ud pa et
aluminiumsfolie, hvorved produktet lufttgrres til konstant vaegt (NOTE 3).

Udbyttet: 70-80%. Smp. 68-69 °C.

Der optages et 1H- NMR spektrum (NOTE 4) og en TLC som kontrol af stoffets identitet og
renhed.

Noter:

- NOTE 5: HUSK at udtage nogle fa mg stof og oplgs i 0.5 ml dichlormethan som
reference for TLC.

- NOTE 6: TLC udfgres pa plader med silica gel 60 med UV-indikator. Som
eluent anvendes dichlormethan med lidt methanol (1-2%).

- NOTE 7: Ved ekstraktion renggres produktet fra biprodukterne, ved at vaske
dem ud. Her vaskes der med 10 ml saltsyre, den organiske fase
gemmes for at vaske med endnu 10 ml saltsyre. Til sidst opsamles
saltsyrefaserne for videre brug.

- NOTE 8: Hvis produktet udfzelder som et fast stof nar oplgsningen ggres
basisk, @ndres proceduren til fglgende: Der afkgles pa et isbad
hvorefter der filtreres ved hjeelp af sugefiltrering. Det frafiltrerede
produkt oplgses i 10 ml kogende pentan hvorefter der centrifugeres.
Oplgsningen overfgres med en pipette til 2 Craigrgr, som kgles i en
frostboks. Det udfeldede stof isoleres ved fracentrifugering af
pentan. Ved lavt udbytte inddampes filtratet til ca. det halve
volumen og kgles igen.



