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Cyclam bol pripraveny templatovou syntézou z 3,2,3-aminu a glyoxalu, vzniknuta dvojita
viazba bola redukovanid Raneyovym niklom a nikel bol nasledne z komplexu extrahovany
kyanidom. Cyclam je rozpustny v chloroforme, ale takmer nerozpustny v acetonitrile, ¢o
umoziuje jeho izolaciu od vedlajsich produktov (napr. polymérov) v ¢istom stave. Teore-
ticky vytazok:

Myeor = N - M = 0,115-200,3 = 23,03 g

Cistotu produktu som overil '"H NMR spektrom.

Chemikalie

N,N’-bis(3-aminopropyl)etyléndiamin (3,2,3-amin; M = 174,3 g.mol 1)
glyoxalhydrat-trimér (M = 210,1 g.mol™!)

NiCl,.6H,O (M = 237,7 g.mol™!), NaOH p.a., Raneyov nikel (prasok), KCN p.a.
chloroform p.a., acetonitril p.a.

Aparattra

magnetickd mieSacka s mieSadlom, Tadovy kupel, rota¢na vakuova odparka, membranova
vyveva, 2 1, 1 1 a 100 ml kadicka, 250 ml Erlenmayerova banka, 2 1 a 250 ml zabrusova
banka s okrihlym dnom, 2 I oddelovaci lievik, spatny chladi¢ NZ 29, 2 | topné hniezdo,
250 ml odmerny valec, frita S2 a S3

Pracovny postup

Reakcia 8,2,3-aminu s Ni*T glyozalom
Do 250 ml Erlenmayerovej banky som odvazil 12 g glyoxalhydrat-triméru (171 mmol gly-
oxalu) a rozpustil v 120 ml vody pri 70 °C. Do 2 litrovej kadicky som odvazil 20 g 3,2,3-
aminu (115 mmol) a pridal 500 ml vody. V malom mnoZstve vody som rozpustil 27,3 g
NiCly.6H50 (115 mmol) a za mieSania pridal k roztoku 3,2,3-aminu. Kadi¢ku som vlozil do
kiapela Iad-sol, vlozil magnetické mieSadlo a ochladil na 3 °C. Pri 2-4 °C a za intenzivneho
mieSania som Pasteurovou pipetou prikvapkal roztok glyoxalu, ¢o trvalo asi pol hodinu.
Reakéna zmes zltohnedej farby som miesal cez noc pri laboratonej teplote.

Priprava komplexu Ni-cyclam
Do miesanej reakénej zmesi som pridal 500 ml 2M roztoku NaOH (pripraveny z 40 g NaOH)
a postupne 25 g Raneyovho niklu. Zmes som nechal mieSat cez noc a potom som ju odsal
do 2 1 zabrusovej banky s okrithlym dnom cez fritu S2, na ktorej bola vytvorené asi 5 mm



vrstva 7z filtraéného papiera predtym rozmoceného vo vode na hustu kasu. Po spomaleni
filtracie na asi na 1 kvapku za 5 sekiind som vy¢istil fritu a pokryl novou vrstvou papiera,
¢o som potom esSte raz zopakoval. Ziskal som tmavofialovy roztok.
Izoldcia cyclamu

Pridal som 50 g KCN, zamiesal a nechal stat cez noc. Potom som nasadil spatny chladic¢
a roztok 3 h refluxoval na topnom hniezde. Po ochladeni som extrahoval cyclam 2x125
ml a 3x250 ml davkami chloroformu v 2 1 oddelovacom lieviku. K organickej faze v 11
kadicke som na dosusenie pridal 15 g bezvodého NaySO4 a miesal 30 minit na magnetickej
mieSacke. Roztok som postupne odparil v 250 ml zabrusovej banke s okrithlym dnom na
rotatnej vakuovej odparke do konzistencie hustej kase (asi 50 ml). Pridal som 200 ml
acetonitrilu, zamie8al a nechal stat cez noc. Vyliuceny produkt som odsal na frite S3 a
premyl 2x30 ml acetonitrilu, susil pradom vzduchu asi 10 minat a potom v kadicke vo
vakuovom exsikatore nad KOH cez noc. Vytazok bol 6,02 g (26,1 % teorie).

Charakterizacia

YH NMR (300 MHz) v CDCls:
d [ppm]|: 1.70 (4H, m, CH,), 2.12 (4H, s, NH,), 2.66 (8H, s, CHy), 2.73 (8H, t, CHy,
3Jyn = 5.4 Hz)
CHj skupiny v poradi: stredova v Cs mostiku, Cy mostik, krajna v Cs mostiku

Zaver

Bol ziskany ¢isty produkt, ale v malom vytazku. Problém moze byt v niektorej z
vychodzich chemikalii. Na konci druhého kroku bol totiz ziskany tmavofialovy roztok
namiesto oranzového.
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