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Cy
lam bol pripravený templátovou syntézou z 3,2,3-amínu a glyoxalu, vzniknutá dvojitáväzba bola redukovaná Raneyovym niklom a nikel bol následne z komplexu extrahovanýkyanidom. Cy
lam je rozpustný v 
hloroforme, ale takmer nerozpustný v a
etonitrile, £oumoº¬uje jeho izolá
iu od ved©aj²í
h produktov (napr. polymérov) v £istom stave. Teore-ti
ký vý´aºok:

mteor = n · M = 0,115 · 200,3 = 23,03 g�istotu produktu som overil 1H NMR spektrom.ChemikálieN,N'-bis(3-aminopropyl)etyléndiamín (3,2,3-amín; M = 174,3 g.mol−1)glyoxalhydrát-trimér (M = 210,1 g.mol−1)NiCl2.6H2O (M = 237,7 g.mol−1), NaOH p.a., Raneyov nikel (prá²ok), KCN p.a.
hloroform p.a., a
etonitril p.a.Aparatúramagneti
ká mie²a£ka s mie²adlom, ©adový kúpe©, rota£ná vákuová odparka, membránovávýveva, 2 l, 1 l a 100 ml kadi£ka, 250 ml Erlenmayerova banka, 2 l a 250 ml zábrusovábanka s okrúhlym dnom, 2 l odde©ova
í lievik, spätný 
hladi£ NZ 29, 2 l topné hniezdo,250 ml odmerný vale
, frita S2 a S3Pra
ovný postupReak
ia 3,2,3-amínu s Ni2+ glyoxalomDo 250 ml Erlenmayerovej banky som odváºil 12 g glyoxalhydrát-triméru (171 mmol gly-oxalu) a rozpustil v 120 ml vody pri 70 ◦C. Do 2 litrovej kadi£ky som odváºil 20 g 3,2,3-amínu (115 mmol) a pridal 500 ml vody. V malom mnoºstve vody som rozpustil 27,3 gNiCl2.6H2O (115 mmol) a za mie²ania pridal k roztoku 3,2,3-amínu. Kadi£ku som vloºil dokúpe©a ©ad-so©, vloºil magneti
ké mie²adlo a o
hladil na 3 ◦C. Pri 2-4 ◦C a za intenzívnehomie²ania som Pasteurovou pipetou prikvapkal roztok glyoxalu, £o trvalo asi pol hodinu.Reak£nú zmes ºltohnedej farby som mie²al 
ez no
 pri laboratónej teplote.Príprava komplexu Ni-
y
lamDo mie²anej reak£nej zmesi som pridal 500 ml 2M roztoku NaOH (pripravený z 40 g NaOH)a postupne 25 g Raneyovho niklu. Zmes som ne
hal mie²a´ 
ez no
 a potom som ju odsaldo 2 l zábrusovej banky s okrúhlym dnom 
ez fritu S2, na ktorej bola vytvorená asi 5 mm1



vrstva z �ltra£ného papiera predtým rozmo£eného vo vode na hustú ka²u. Po spomalení�ltrá
ie na asi na 1 kvapku za 5 sekúnd som vy£istil fritu a pokryl novou vrstvou papiera,£o som potom e²te raz zopakoval. Získal som tmavo�alový roztok.Izolá
ia 
y
lamuPridal som 50 g KCN, zamie²al a ne
hal stá´ 
ez no
. Potom som nasadil spätný 
hladi£a roztok 3 h re�uxoval na topnom hniezde. Po o
hladení som extrahoval 
y
lam 2×125ml a 3×250 ml dávkami 
hloroformu v 2 l odde©ova
om lieviku. K organi
kej fáze v 1 lkadi£ke som na dosu²enie pridal 15 g bezvodého Na2SO4 a mie²al 30 minút na magneti
kejmie²a£ke. Roztok som postupne odparil v 250 ml zábrusovej banke s okrúhlym dnom narota£nej vákuovej odparke do konzisten
ie hustej ka²e (asi 50 ml). Pridal som 200 mla
etonitrilu, zamie²al a ne
hal stá´ 
ez no
. Vylú£ený produkt som odsal na frite S3 apremyl 2×30 ml a
etonitrilu, su²il prúdom vzdu
hu asi 10 minút a potom v kadi£ke vovákuovom exsikátore nad KOH 
ez no
. Vý´aºok bol 6,02 g (26,1 % teórie).Charakterizá
ia
1H NMR (300 MHz) v CDCl3:

δ [ppm℄: 1.70 (4H, m, CH2), 2.12 (4H, s, NH2), 2.66 (8H, s, CH2), 2.73 (8H, t, CH2,
3JHH = 5.4 Hz)CH2 skupiny v poradí: stredová v C3 mostíku, C2 mostík, krajná v C3 mostíkuZáverBol získaný £istý produkt, ale v malom vý´aºku. Problém m�ºe by´ v niektorej zvý
hodzí
h 
hemikálií. Na kon
i druhého kroku bol totiº získaný tmavo�alový roztoknamiesto oranºového.Literatúra[1℄ Laboratórne poznámky do
. Petra Hermanna
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