1] Fenytoina

FENYTOINA - synteza 3 etapowa
5,5-difenylo-2,4-imidazolidynodion

5,5-difenylohydantoina

Etap 1. Synteza benzoiny
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Odczynniki

5,09 (0,047 mola) benzaldehydu (d = 1,04 g/cm?)
0,5g (0,007 mola) cyjanku potasu

5,0 ml wody
6,0 ml etanolu
g.s. etanol do krystalizacji

Wykonanie preparatu:

W kolbce okrggtodennej o pojemnosci 50 (100 ) ml przygotowuje sie roztwér benzaldehydu
w 6 ml etanolu, po czym dodaje sie wodny roztwor cyjanku potasu i ogrzewa do wrzenia pod
chtodnicg zwrotng przez 1 h. Po oziebieniu odsgcza sie wydzielong benzoine, przemywa na
lejku niewielkg iloscig zimnej wody. Surowy produkt oczyszcza sie przez krystalizacje z

etanolu. Wydajnosc¢: 80-92%.

Wiasciwosci
Bezbarwne lub kremowe krysztaty o t.t. 130-134 °C, rozpuszczalne w pirydynie, acetonie na

gorgco w etanolu, nierozpuszczalne w wodzie i eterze.
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Etap 2. Synteza benzilu (Metoda A)
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Odczynniki:

4,29 (0,020 mola) benzoiny
9,29 (0,054 mola) kwasu azotowego; d = 1,35 g/cm?®

g.s. metanolu do krystalizacji

Wykonanie

W kolbce okragtodennej o pojemnoéci 100 ml ogrzewa sie reagenty pod chtodnicg zwrotng z
odprowadzeniem wydzielajacych sie par do wentylacji na tazni wodnej przez 2-3 h od czasu
do czasu wstrzgsajgc. Nastepnie zawartos¢ kolbki wlewa sie do zlewki ze 100 ml wody,
odsgcza z06itg, krystaliczng substancje i przemywa na lejku wodg. Po wysuszeniu krystalizuje

sie z metanolu. Wydajnosc¢: 76-86%

Wilasciwosci
Zobte krysztaty o t.t 95-95°C, nierozpuszczalne w wodzie, latwo rozpuszczalne w etanolu,

chloroformie, benzenie czy toluenie.
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Etap 2. Synteza benzilu (Metoda B)

J G

Odczynniki:

4,29 (0,020 mola) benzoiny

8,0g (0,040 mola) monohydratu octanu miedzi (ll)

32 ml lodowatego kwasu octowego
5ml wody
Wykonanie

Fenytoina

W kolbce okragtodennej o pojemnosci 100 ml, zaopatrzonej w chtodnice zwrotng umieszcza

sie reagenty i ogrzewa w temperaturze wrzenia przez 20 minut i sgczy na gorgco. Po

wystudzeniu w przesgczu wytrgca sie osad, ktéry sgczy sie na lejku Buchnera, przemywa

wodg i suszy na powietrzu. Po wysuszeniu krystalizuje sie z metanolu. Wydajno$¢ ok. 76%

Wiasciwosci

Zobte krysztaty o t.t 95-95°C, nierozpuszczalne w wodzie, latwo rozpuszczalne w etanolu,

chloroformie, benzenie czy toluenie.
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Etap 3. Synteza 5,5-difenylo-2,4,-imidazolidynodionu (5,5-difenylohydantoiny)
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Odczynniki

259 (0,012 mola) benzilu

1,2g (0,019 mola) mocznika

1,0g (0,0178 mola) wodorotlenku potasu

20,0 ml wody

40,0 ml etanolu

g.s. etanol do krystalizacji
150,0 ml wody z lodem
Wykonanie:

Do kolby o pojemnosci 250 ml dodaje sie benzil, mocznik, rozpuszczony w wodzie
wodorotlenek potasu oraz etanol. Cato$¢ ogrzewa sie do wrzenia pod chtodnicg zwrotng
przez 2h. Nastepnie wlewa do 150 ml wody z lodem i odsgcza wydzielony produkt uboczny.
Przesgcz zakwasza sie stezonym kwasem solnym i odsgcza wydzielony produkt. Po

wysuszeniu osad krystalizuje sie z etanolu. Wydajnos¢ ok 67%.

TLC

Chlorek metylenu : metanol (9 : 1)

Wiasciwosci

Bezbarwne krysztaty o t.t. 286-292°C, nierozpuszczalne w wodzie, trudno rozpuszczalne w

etanolu, acetonie. Rozpuszcza sie w roztworach zasad z utworzeniem soli.
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WYCIAG Z KART CHARAKTERYSTYKI SUBSTANCJI NIEBEZPIECZNEJ

1. Benzaldehyd

CAS: 100-52-7
Postac: ciecz
Barwa: bezbarwny do jasnozotty
Zapach: gorzkich migdatéw
Symbol
GHSO07
hasto ostrzegawcze niebezpieczenstwo
rodzaj zagrozenia H302 - Dziata szkodliwie po potknieciu.

H227 - Palna ciecz.
H312 - Dziata szkodliwie w kontakcie ze skora.
H315 - Dziata draznigco na skére

Srodki ostroznosci .
Szkodliwy

Unika¢ zanieczyszczenia skory i oczu. Unikaé wdychania par

sprzet ochrony osobistej | Stosowac odziez ochronng, okulary ochronne, rekawiczki

2. Benzil

CAS: 134-81-6

Postac: ciato state,

Barwa: jasnozétty, ciemnozétty

Zapach: charakterystyczny

Symbol

GHSO07

hasto ostrzegawcze niebezpieczenstwo

rodzaj zagrozenia H315-Dziata draznigco na skore.
H319 -Dziata draznigco na oczy.

Srodki ostroznosci P305+P351+P338 - W PRZYPADKU DOSTANIA SIE DO
OCZU: Ostroznie pituka¢ wodg przez kilka minut. Wyjgé
soczewki kontaktowe, jezeli sg i mozna je fatwo usungé.
Kontynuowac ptukanie.

sprzet ochrony osobistej | Stosowaé odziez ochronna, okulary ochronne, rekawiczki
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3. Cyjanek potasu

CAS: 151-50-8
Postac: ciato state
Barwa: biaty
Zapach: charakterystyczny (tagodny)
Symbol l ‘
' GHS06 GHS08 GHSO09
hasto ostrzegawcze niebezpieczenstwo
rodzaj zagrozenia H290 - Moze powodowac korozje metali.

H300 - Potkniecie grozi Smiercia.

H310 - Grozi $miercig w kontakcie ze skoéra.

H330 - Wdychanie grozi $miercig.

H400 - Dziata bardzo toksycznie na organizmy wodne.

H410 - Dziata bardzo toksycznie na organizmy wodne,
powodujgc dtugotrwate skutki

srodki ostroznosci .
niebezpieczny dla srodowiska

. bardzo toksyczny

W kontakcie z kwasami uwalnia bardzo toksyczne gazy

sprzet ochrony osobistej | Stosowac odziez ochronng, okulary ochronne, rekawiczki

4. Etanol

CAS: 64-17-4

Postac: ciecz

Barwa: bezbarwna

Zapach: charakterystyczny

Symbol
GHS02, GHSO07

hasto ostrzegawcze niebezpieczenstwo

rodzaj zagrozenia H225 - Wysoce fatwopalna ciecz i pary
H319 - Dziata draznigco na oczy

srodki ostroznosci P210 - Przechowywa¢ z dala od zrodet ciepta/ iskrzenia/

otwartego ognia/ gorgcych powierzchni. — Palenie wzbronione

P305+P351+P338 - W PRZYPADKU DOSTANIA SIE DO OCZU:

Ostroznie ptukaé wodg przez kilka minut. Wyjg¢ soczewki

kontaktowe, jezeli sg i mozna je tatwo usung¢. Kontynuowac

ptukanie

P370+P378 - W przypadku pozaru: Uzy¢ wody, piany, proszku,
CO;

P403+P235 - Przechowywa¢ w dobrze wentylowanym miejscu.

Przechowywa¢ w chtodnym miejscu

sprzet ochrony osobistej | Stosowac odziez ochronng, okulary ochronne, rekawiczki
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5. Kwas azotowy (V)

CAS: 108-24-7

Postac: ciecz

Barwa: bezbarwna lub jasnozétta
Zapach: charakterystyczny, intensywny

Symbol ‘

GHS03, GHS05

hasto ostrzegawcze niebezpieczenstwo

rodzaj zagrozenia H272 - Moze intensyfikowac¢ pozar; utleniacz

H290 - Moze powodowac korozje metali

H314 - Powoduje powazne oparzenia skory oraz uszkodzenia
oczu

srodki ostroznosci P210 - Przechowywac z dala od zrédet ciepta/ iskrzenia/
otwartego ognia/ gorgcych powierzchni.
Palenie wzbronione
P220 - Trzymaé/ Przechowywac¢ z dala od odziezy
i materiatéw zapalnych
P260 - Nie wdychac¢ pytu/ dymu/ gazu/ mgty/ par/ rozpylonej
cieczy
P280 - Stosowac rekawice ochronne/ odziez ochronng/
ochrone oczu/ ochrone twarzy
P305+P351+P338 - W PRZYPADKU DOSTANIA SIE DO
OCZU: Ostroznie pituka¢ wodg przez kilka minut. Wyjgé
soczewki kontaktowe, jezeli sg i mozna je fatwo usungé.
Kontynuowac ptukanie
P370+P378 - W przypadku pozaru: Uzy¢ srodka gasniczego,
wiasciwego do otaczajgcego ognia.

sprzet ochrony osobistej | Stosowac odziez ochronng, okulary ochronne, rekawiczki

6. Octan miedzi (Il)

CAS: 142-71-2

Postac¢: ciato state (proszek krystaliczny)
Barwa: ciemnozielona, przezroczysta
Zapach: bez zapachu

Symbol |

GHS05 GHS07

niebezpieczenstwo

rodzaj zagrozenia H314 - Powoduje powazne oparzenia skory oraz uszkodzenia
oczu

Srodki ostroznosci P260 - Nie wdycha¢ pytu/ dymu/ gazu/ mgty/ par/ rozpylone;j
cieczy

P280 - Stosowac rekawice ochronne/ odziez ochronna/

ochrone oczu/ ochrone twarzy
P303+P361+P353 - W PRZYPADKU KONTAKTU ZE SKORA
(lub z wiosami): Natychmiast zdjg¢ catg zanieczyszczong odziez.
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Sptukac skére pod strumieniem wody

P305+P351+P338 - W PRZYPADKU DOSTANIA SIE DO
OCZU: Ostroznie pituka¢é wodg przez kilka minut. Wyjaé
soczewki kontaktowe, jezeli sg i mozna je tatwo usungé.
Kontynuowac ptukanie

P370+P378 - W przypadku pozaru: Uzyé srodka gasniczego,
wiasciwego do otaczajgcego ognia.

sprzet ochrony osobistej

Stosowac¢ odziez ochronng, okulary ochronne, rekawiczki

7. Metanol
CAS: 67-56-1
Postac¢: ciecz
Barwa: bezbarwna
Zapach: gryzacy
Symbol

GHS02, GHSO07, GHSO08

hasto ostrzegawcze

niebezpieczenstwo

rodzaj zagrozenia

H225 - Wysoce tatwopalna ciecz i pary.

H301 + H311 + H331 - Dziata toksycznie po potknieciu, w
kontakcie ze skorg w nastepstwie wdychania

H332 powoduje uszkodzenie narzgdow

srodki ostroznosci

P210 - Przechowywa¢ z dala od Zzrodet ciepta/ iskrzenia/
otwartego ognia/ goragcych powierzchni. — Palenie wzbronione
P260 - Nie wdycha¢ pytu/ dymu/ gazu/ mgty/ par/ rozpylonej
cieczy.

P280 - Stosowaé rekawice ochronne/ odziez ochronna/ ochrone
oczu/ ochrone twarzy

P301+P310 - W PRZYPADKU POLKNIECIA: Natychmiast
skontaktowaé sie z OSRODKIEM ZATRUC lub lekarzem.

P311 - Skontaktowaé sie z OSRODKIEM ZATRUC lub lekarzem

sprzet ochrony osobistej

Stosowac¢ odziez ochronng, okulary ochronne, rekawiczki

8. Kwas octowy

CAS: 64-19-7
Postac: ciecz
Barwa: bezbarwna
Zapach: ostry, gryzacy
Symbol
oy

GHS02, GHS07

hasto ostrzegawcze

niebezpieczenstwo

rodzaj zagrozenia

H226 - Latwopalna ciecz i pary.
H314 - Powoduje powazne oparzenia skory oraz uszkodzenia
0Czu.
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srodki ostroznosci P301+P330+P331 - W PRZYPADKU POLKNIECIA: Wyptukac
usta. NIE wywotywac wymiotow.
P307+P310 - W przypadku narazenia: Natychmiast

skontaktowaé sie z OSRODKIEM ZATRUC lub lekarzem.
P305+P351+P338 - W PRZYPADKU DOSTANIA SIE DO
OCZU: Ostroznie pitukaé wodg przez kilka minut. Wyjaé
soczewki kontaktowe, jezeli sg i mozna je tatwo usungé.
Kontynuowac ptukanie.

P210 - Przechowywa¢ z dala od zrodet ciepta/ iskrzenia/
otwartego ognia/ gorgcych powierzchni. — Palenie wzbronione.
P280 - Stosowaé rekawice ochronne/ odziez ochronng/ ochrone
oczu/ ochrone twarzy.

sprzet ochrony osobistej | Stosowaé odziez ochronng, okulary ochronne, rekawiczki

9. Mocznik
CAS: 57-13-6
Postac: ciato state (proszek)
Barwa: biaty
Zapach: charakterystyczny

Nie jest substancja lub mieszaning niebezpieczng zgodnie z rozporzadzeniem (WE)
1272/2008.

10. Wodorotlenek potasu

CAS: 1310-58-3
Postac: ciato state
Barwa: biaty, bezbarwny
Zapach: bezwonny

Symbol |

GHS05, GHS07

hasto ostrzegawcze niebezpieczenstwo
niebezpieczenstwo H290 - Moze powodowac korozje metali.

H302 - Dziata szkodliwie po potknieciu
H314 - Powoduje powazne oparzenia skory oraz uszkodzenia
oczu

Srodki ostroznosci P280 - Stosowal rekawice ochronne/ odziez ochronng/
ochrone oczu/ ochrone twarzy

P301+P330+P331 - W PRZYPADKU POLKNIECIA: Wyptukac
usta. NIE wywotywac¢ wymiotow.

P305+P351+P338 - W PRZYPADKU DOSTANIA SIE DO
OCZU: Ostroznie ptuka¢ woda przez kilka minut. Wyjaé
soczewki kontaktowe, jezeli sg i mozna je tatwo usungc.
Kontynuowac ptukanie.

P307+P310 - W przypadku narazenia Iub stycznosSci
natychmiast skontaktowaé¢ sie z OSRODKIEM ZATRUC lub
lekarzem

sprzet ochrony osobistej | Stosowa¢ odziez ochronna, okulary ochronne, rekawiczki
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