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PREDGOVOR 

 

Ova skripta namijenjena je studentima preddiplomskog sveuļiliġnog studija Kemija koji se 

izvodi pri Kemijskom odsjeku Prirodoslovno-matematiļkog fakulteta, kao i studentima drugih 

preddiplomskih sveuļiliġnih studija na istome fakultetu u sklopu kojih postoje kolegiji koji 

ukljuļuju praktikumsku nastavu iz organske kemije. 

Sadrģaj skripte moģe se podijeliti u tri cjeline. Prvi dio obuhvaĺa opis sigurnosnih mjera koje 

se primjenjuju pri radu u kemijskom laboratoriju. Rad u svakom laboratoriju, a pogotovo u 

onom u kojem se izvode vjeģbe iz organske kemije, ukljuļuje dodatan oprez zbog upotrebe 

specifiļnih kemikalija, pa molimo studente da prouļe sve navedene sigurnosne mjere i 

pridrģavaju se istih tijekom trajanja praktikuma.  

Drugi dio skripte ukljuļuje sadrģaje koji se odnose na provedbu same organske reakcije ġto 

ukljuļuje planiranje sinteze, provedbu reakcije u optimalnim uvjetima, praĺenje tijeka reakcije, 

izolaciju, proļiġĺavanje i identifikaciju konaļnog produkta. Detaljno su opisane tehnike rada 

koje se primjenjuju pri radu u laboratoriju, s posebnim naglaskom na one koje su specifiļne 

upravo za organski laboratorij. Posebna poglavlja posveĺena su identifikaciji organskog spoja, 

s naglaskom na spektroskopske tehnike. Razumijevanje ovih sadrģaja, uz sadrģaje iz organske 

kemije obraĽene unutar odgovarajuĺih kolegija organske kemije, za koje se podrazumijeva da 

su ih studenti savladali ranije, kljuļno je za uspjeġno izvoĽenje praktikumskih vjeģbi, ļiji se 

opis nalazi u treĺem dijelu ove skripte. Stoga se oļekuje da studenti u sklopu pripreme za 

izvoĽenje svake pojedine vjeģbe osim sadrģaja ukljuļenih u ovu skriptu ponove i sadrģaje 

organske kemije vezane uz vjeģbu. 

Glavni je cilj ove skripte pridonijeti stjecanju znanja i vjeġtina vezanih uz praktiļni laboratorijski 

rad i jaļanje izlaznih kompetencija studenata upravo u eksperimentalnom dijelu uz 

implementiranje sadrģaja drugih predmeta. Da bi im ġto bolje pribliģili stanje u pravom 

organskom laboratoriju, autori su se odluļili koristiti terminologiju koja je u takvom okruģenju 

uobiļajena, premda izlazi iz okvira hrvatskog standardnog jezika.  

Na kraju bismo ģeljeli zahvaliti svima koji su pomogli oko stvaranja ove skripte i koji sudjeluju 

u izvoĽenju praktikumskih vjeģbi, a studentima poģeljeti uspjeġan rad u organskom praktikumu. 
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1. SIGURNOST I RED U ORGANSKOM LABORATO RIJU  

1.1. Opĺe napomene 

Za uspjeġan rad u laboratoriju potrebno je pridrģavati se pravila i smjernica koje omoguĺavaju 

izvoĽenje eksperimenata na siguran naļin i u sigurnom okruģenju. Prije svake vjeģbe potrebno 

je prouļiti propis i mjere opreza koje se trebaju poġtivati. Ukoliko prije poļetka ili tijekom rada 

u laboratoriju postoji bilo kakva dvojba vezana uz izvoĽenje vjeģbe ili sigurnost tijekom rada, 

potrebno je konzultirati se s asistentom. 

Pri ulasku u laboratorij obavezno je nositi zaġtitne naoļale i zakopļanu zaġtitnu kutu (dugih 

rukava, duģine ispod kukova) te prema potrebi i rukavice. Osim toga, valja se drģati i sljedeĺih 

pravila rada u laboratoriju: 

¶ Zabranjeno je jesti i piti. 

¶ Strogo je zabranjeno puġenje. 

¶ Odjeĺa i obuĺa treba biti primjerena laboratoriju (dugi rukavi, zatvorene cipele s ravnom/ 

niskom petom). 

¶ Osobe s dugom kosom trebaju je skupiti. 

¶ Radnu povrġinu i zajedniļki prostor u laboratoriju potrebno je drģati ļistim i urednim. 

¶ Koriġtenje mobitela i sliļnih ureĽaja u laboratoriju je zabranjeno. 

1.2. Rad s kemikalijama 

U praktikumu organske kemije susrest ĺete se s razliļitim kemikalijama. Radi vaġe sigurnosti i 

sigurnosti ostalih potrebno je znati kako s njima rukovati na siguran naļin te kako ih neġkodljivo 

zbrinuti. Prije svake sinteze potrebno je u dostupnoj literaturi prouļiti specifiļna svojstva i 

opasnosti povezane s kemikalijom koju planirate koristiti. 

¶ Prije otvaranja staklene ili plastiļne boce s reagensom provjerite naljepnicu na boci da bi 

bili sigurni da radite s potrebnim reagensom. Koristite odgovarajuĺu zaġtitnu opremu 

(zaġtitne naoļale, rukavice) i odaberite odgovarajuĺe mjesto za rad (radni stol ili digestor). 

¶ Tekuĺi reagens iz boce nemojte uzimati na naļin da u bocu uronite kapalicu jer biste na 

taj naļin mogli oneļistiti sadrģaj boce. Umjesto toga, tekuĺi reagens izlijte iz boce u 

pripremljenu ļistu i suhu ļaġu ili epruvetu. Ovo ne vrijedi za reagense kojima treba 

rukovati pri inertnim uvjetima. 

¶ Kruti reagensi uzimaju se iz boce ļistom ģlicom. Viġak reagensa ne vraĺa se u bocu, 

nego zbrinjava na odgovarajuĺi naļin. 

¶ Boca s reagensom ostavlja se otvorena koliko je najkraĺe moguĺe i zatvara odmah  

nakon koriġtenja.  

¶ Veĺe boce s reagensima i otapalima pri premjeġtanju drģimo jednom rukom ispod ļepa, 

dok drugom drģimo dno boce. 
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1.3. Naljepnice na bocama s kemikalijama 

Na naljepnici na boci s kemikalijom uobiļajeno se nalaze sljedeĺi podatci: 1. Naziv reagensa i 

opis, 2. Preporuke za rukovanje i skladiġtenje, 3. Podatci o ļistoĺi i hidrataciji, 4. Masa reagensa 

u trenutku pakiranja, 5. Slikovna oznaka opasnosti (piktogram), 6. Kemijska formula, relativna 

molekulska masa FW (engl. formula weight), ļistoĺa (% i metoda kojom je odreĽena), 7. 

Preporuka pruģanja prve pomoĺi, 8. Bar/QR kod, identifikacijski broj (CAS Number) (slika 1.). 

                

Slika 1. Primjer pakiranja komercijalno dostupne kemikalije  
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1.4.  Piktogrami opasnosti 

Svaka kemikalija oznaļena je piktogramom/piktogramima opasnosti, oznakama upozorenja i 

obavijesti (slika 2.)  

PIKTOGRAMI OPASNOSTI  

 

GHS01 

Å eksplozivne kemikalije 

Å samoreagirajuĺe kemikalije 
 

GHS06 

Å otrovno 

 

GHS02 

Å zapaljive kemikalije 

Å piroforne kemikalije 

Å kemikalije koje u dodiru s vodom 

oslobaĽaju zapaljive plinove 
 

GHS07 

Å nadraģujuĺe kemikalije 

 

GHS03 

Å oksidirajuĺe kemikalije 

 

GHS08 

Å preosjetljivost ako se udiġe 

Å mutagenost 

Å karcinogenost 

 

GHS04 

Å plinovi pod tlakom 

 

GHS09 

Å opasnost za okoliġ 

 

GHS05 

Å nagrizajuĺe za metale 

Å nagrizajuĺe za koģu 
  

Slika 2. Piktogrami opasnosti 
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1.5. Opasnosti u laboratoriju 

Priroda laboratorijskog rada je takva da uvijek postoji potencijalna moguĺnost ozljeda. Da bi 

se ta moguĺnost svela na minimum, svaki student duģan je radu pristupiti ozbiljno, 

pridrģavajuĺi se mjera opreza i zaġtite. Pri prvom ulasku u prostor nekog laboratorija treba se 

upoznati s rasporedom izlaza u sluļaju opasnosti (vrata, prozori), mjestom gdje se nalazi aparat 

za gaġenje poģara, kao i naļinom kako se on koristi. Potrebno je znati i mjesto na kojem je deka 

za gaġenje poģara te mjesto gdje se nalazi kutija prve pomoĺi. Osim toga, valja upamtiti mjesta 

u laboratoriju gdje je moguĺe isprati lice i oļi ukoliko doĽe do prskanja kemikalije po tim 

dijelovima tijela. 

Znakovi opasnosti i zabrane koji se mogu vidjeti u laboratorijima navedeni su na slikama 3. i 4.  

        
        

      

  

Slika 3. Znakovi opasnosti 

        

Slika 4. Znakovi zabrane 

1.6. Staklo 

Za provoĽenje veĺine kemijskih reakcija i postupaka proļiġĺavanja koristi se stakleno 

laboratorijsko posuĽe s kojim treba postupati paģljivo, pogotovo jer su odreĽene izvedbe 

posuĽa izrazito skupe (npr. Soxhletov ekstraktor). Staklenu aparaturu treba spojiti i priļvrstiti 

na naļin koji osigurava najveĺu stabilnost. Dijelove aparature treba dobro uļvrstiti za stalak 

pomoĺu klema, ali se kleme ne smiju prejako stegnuti oko staklenih dijelova jer moģe doĺi do 

pucanja stakla. Nuģno je da se grijanje moģe lako i brzo prekinuti u bilo kojem trenutku (npr. 

podizanjem aparature iz uljne kupelji). Kod rada pri sniģenom tlaku mora se obavezno provjeriti 

da suĽe nije oġteĺeno. U sluļaju da se suĽe razbije, ġtetu treba prijaviti tehniļkom osoblju, a 

razbijeno staklo paģljivo ukloniti i baciti u stakleni otpad.  
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Za veĺinu reakcija koristi se stakleno suĽe s ubruġenim otvorima i nastavcima ili tzv. ġlifano 

suĽe. Stakleni ġlifovi sluģe za spajanje pojedinih dijelova aparature te su kemijski i termiļki 

znatno otporniji od razliļitih alternativa poput probuġenih gumenih ļepova. Stakleni ġlifovi 

imaju standardne veliļine i prema tome ih razlikujemo. Kod sastavljanja aparature oni se mogu 

podmazati silikonskom masti ukoliko je potrebno dodatno zabrtviti aparaturu (npr. vakuum 

pipac), meĽutim ovaj postupak treba izbjegavati ukoliko je ġlif u dodiru s otapalom jer ĺe ga 

ono isprati i mast ĺe oneļistiti produkt. U kontaktu s luģinama, pogotovo kod zagrijavanja, 

ubruġeni dijelovi mogu se ñzapeĺiò pa je u takvim sluļajevima uputno koristiti teflonske 

manģete. One se umeĺu izmeĽu dva ġlifana dijela suĽa koja se spajaju. 

1.7. Voda 

U sluļaju prolijevanja vode (iz hladila, vodene kupelji) potrebno ju je odmah ukloniti i osuġiti 

radni prostor. Ukoliko je voda prolivena po nekom elektriļnom ureĽaju isti je potrebno odmah 

iskljuļiti iz struje. Gumena crijeva za ulaz vode u hladilo i izlaz vode trebaju biti odgovarajuĺe 

duģine i promjera te ne smiju prelaziti preko grijaĺih ili elektroniļkih dijelova. Slavina kojom 

se regulira ulaz vode u hladilo nikad se ne otvara naglo jer postoji moguĺnost razdvajanja 

gumenih cijevi na spojevima. Neposredno prije napuġtanja laboratorija potrebno je provjeriti 

jesu li sve slavine zatvorene.  

1.8. Prva pomoĺ kod trovanja kemikalijama 

Prije rada s opasnim kemikalijama potrebno je pogledati sigurnosno-tehniļki list (STL) za tu 

kemikaliju kako bi se upoznali s mjerama prve pomoĺi kod razliļitih oblika kontakta s tom 

kemikalijom. Postupak pruģanja prve pomoĺi razlikuje se od kemikalije do kemikalije, no neki 

su postupci univerzalni. Oni primarno ukljuļuju sprjeļavanje doticaja s novom koliļinom 

opasne kemikalije (primjerice napustiti prostoriju ukoliko se radi o nekom plinu) i uklanjanje 

viġka kemikalije s dijela tijela koji je s njom u kontaktu (primjerice ispirati kontaminirani dio 

koģe vodom i sapunom ili nekim drugim pripravkom). 

U nastavku su navedene uobiļajene procedure pruģanja prve pomoĺi pri dodiru s kiselinama i 

bazama te specifiļnim kemikalijama koje ĺete susresti pri radu u organskom laboratoriju. 

Kiseline i baze nagrizaju koģu i sluznicu, u dodiru s koģom stvaraju opekotine, dok njihove pare 

nadraģuju oļi i diġne organe. Baze su neġto opasnije od kiselina u smislu da isprva ne uzrokuju 

peckanje, no kad ga osjetimo obiļno je prekasno te nastaju duboke i teġko zacjeljive rane. Stoga 

je nakon kontakta s ovakvim reagensima nuģno ļim prije poduzeti odgovarajuĺe mjere.  
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U sluļaju dodira manje koliļine kiseline ili baze s koģom potrebno je: 

¶ isprati ozlijeĽeno mjesto s velikom koliļinom vode 

¶ neutralizirati ostatke kemikalije na koģi: 

o sa zasiĺenom otopinom natrijeva hidrogenkarbonata ako je uzrokovana kiselinom 

o s 3 %-tnom otopinom borne kiseline ili 2 %-tnom otopinom octene kiseline ako je 

uzrokovana bazom 

¶ ponovno isprati ozlijeĽeno mjesto s veĺom koliļinom vode 

¶ namazati ozljedu maġĺu za opekotine, pokriti sterilnom gazom i zavojem. 

U sluļaju gutanja kiseline ili baze treba napraviti sljedeĺe: 

¶ ne smije se izazvati povraĺanje jer sadrģaj moģe dospjeti u pluĺa ili se zapjeniti pa 

onemoguĺiti disanje 

¶ kod gutanja kiseline potrebno je popiti vode, a zatim razrijeĽeno vapneno mlijeko 

¶ kod gutanja baze potrebno je popiti vode, a zatim razrijeĽenu otopinu octene kiseline ili 

soka od limuna. 

U organskom laboratoriju koristi se puno razliļitih organskih otapala. Kao i kod rada s drugim 

kemikalijama, potrebno je prije rada s odreĽenim organskim otapalom dobro prouļiti njegov 

sigurnosno-tehniļki list (STL) i upoznati se s mjerama prve pomoĺi. U STL listu za 

diklormetan, primjerice, preporuļljivo je popiti do dvije ļaġe vode u sluļaju gutanja. U sluļaju 

gutanja benzena usnu ġupljinu je potrebno isprati s vodom, ali se voda ne pije te se kod 

unesreĺenog ne smije izazvati povraĺanje! 

U nastavku je opisano postupanje u sluļaju trovanja fenolom ili bromom, kemikalijama koje 

ĺete koristiti kod pojedinih vjeģbi. 

¶ Fenol je vrlo korozivni reagens. U dodiru s koģom uzrokuje diskoloraciju i brzo prodire 

kroz koģu uzrokujuĺi kemijske opekline. Ako se dogodi kontakt fenola s koģom, 

potrebno je maknuti ostatke reagensa s koģe (ne trljajuĺi da se ne bi pospjeġila apsorpcija 

fenola) i isprati opeļeno mjesto s velikom koliļinom vode kroz 15-ak minuta. 

¶ Brom je otrovan i s njime se obavezno mora raditi u digestoru. Ukoliko brom kapne na 

koģu, na oġteĺeno mjesto treba se odmah staviti veĺa koliļina glicerola. Ukoliko doĽe 

do udisanja para broma, olakġanje se postiģe udisanjem alkoholnih para. 

Ako je doġlo do gutanja kiseline, baze ili organskog reagensa nakon preporuļenog postupanja 

potrebno je pozvati hitnu pomoĺ. U sluļaju dodira s oļima potrebno je odmah isprati ih s veĺom 

koliļinom vode te takoĽer pozvati hitnu lijeļniļku pomoĺ. 
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1.9. Zbrinjavanje otpadnih kemikalija i razbijenog posuĽa 

¶ Otpadne tvari i tekuĺine ne bacaju se u komunalni otpad ili izljev, nego u za to 

predviĽene spremnike. Ako niste sigurni, pitajte asistenta ili tehniļko osoblje!  

¶ Koncentrirane kiseline i baze potrebno je razrijediti velikom koliļinom vodovodne vode 

prije bacanja u izljev . 

¶ Organska otapala odlaģu se u za to predviĽene oznaļene boce. 

¶ Razbijeno ili oġteĺeno staklo odlaģe se u posebni spremnik ili u spremnik za kruti 

kontaminirani otpad ako sadrģi ostatke neke kemikalije. 

1.10. Poģar 

U organskom laboratoriju koriste se brojna organska otapala koja su potencijalno (vrlo) 

zapaljiva ili su njihove pare eksplozivne u smjesi sa zrakom. Pri radu s takvim kemikalijama 

(npr. dietil-eter) u blizini ne smije biti otvoreni izvor topline poput grijaĺe ploļe ili plamenika. 

U sluļaju manjeg poģara ne smije se puhati u plamen, nego izvor poģara treba prekriti npr. 

(mokrom) krpom da bi se sprijeļio dovod kisika. U sluļaju veĺeg poģara za gaġenje treba 

upotrijebiti aparat za gaġenje ili pijesak. Ako se zapali zaġtitna kuta, treba je odmah skinuti i po 

moguĺnosti preklopiti da se vatra ugasi. Ukoliko vatra zahvati osobu, ona nikako ne smije 

poļeti paniļno trļati jer ĺe to razbuktati vatru. Valjanjem po podu ili omatanjem vatrootpornom 

dekom moģe se efikasno i brzo ugasiti takav poģar. U sluļaju da se poģar ne moģe kontrolirati, 

treba napustiti prostoriju i pokrenuti postupak evakuacije ukljuļivanjem protupoģarnog alarma. 

1.11. Rad u digestoru 

U organskom laboratoriju najļeġĺe radimo u digestoru. To je standardna oprema kemijskog 

laboratorija koja nalikuje na zatvoreni i ventilirani ormar, s pomiļnim prednjim ostakljenim 

vratima, u kojemu se provode kemijske reakcije i ostali postupci. Unutar digestora postoje 

slavine koje su oznaļene razliļitim bojama i oznakama, a ļiji se regulatori nalaze na prednjoj 

strani digestora (slika 5.a): dovod vode (zelena boja, WPC), komprimiranog zraka (tamnoplava 

boja, CA), duġika (zelena boja s plavim vanjskim prstenom, N2), plina (ģuta boja, G) i vakuuma 

(siva boja, VF). Vrata digestora (prednja strana) za vrijeme rada moraju biti spuġtena, a nikada 

se ne podiģu viġe od oznaļene visine (slika 5.b). Staklo digestora moguĺe je pomaknuti u lijevo 

ili desno, ġto olakġava pristup aparaturi postavljenoj u digestoru (npr. prilikom dodavanja 

reagensa u tikvicu, uzimanja uzorka za analizu). Ispod digestora najļeġĺe se nalazi ventilirana 

ladica za pohranu hlapljivih reagensa ī otapala, koncentriranih kiselina ili baza. Baze i kiseline 

ne drģimo u istoj ladici. Pravilnom upotrebom digestora ġtitite sebe i druge od izloģenosti 

otrovnim ili neugodnim plinovima, parama i praġini. 
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Svi postupci pri radu u laboratoriju (sinteza, ekstrakcija, filtracija, ...) izvode se iskljuļivo na 

radnoj povrġini ili neposredno iznad nje (radni stol, digestor), kako bi se izbjeglo prosipanje ili 

prolijevanje kemikalija po podu, padanje suĽa na pod i sliļno. 

  
a) b) 

Slika 5. a) Ventili na digestoru; b) digestor s maksimalno podignutim prednjim staklom 

1.12. Pranje suĽa 

SuĽe je najbolje prati neposredno nakon upotrebe prije nego se neļistoĺe osuġe i zalijepe za 

staklo. Manje uprljani pribor pere se toplom vodom i deterdģentom pomoĺu spuģvice ili 

odgovarajuĺe ļetke. Organske neļistoĺe mogu se ukloniti otapanjem u maloj koliļini organskog 

otapala, najļeġĺe acetona ili drugog otapala koje otapa neļistoĺu. Otapalo se ne baca u izljev 

veĺ u za to predviĽeni spremnik! Ostatke anorganskih oneļiġĺenja moguĺe je ukloniti s 

razrijeĽenom klorovodiļnom ili duġiļnom kiselinom. U sluļaju tvrdokornih neļistoĺa, stakleno 

suĽe moģe se oprati s kromsumpornom kiselinom. To je gusta tekuĺina crvenosmeĽe boje 

nastala otapanjem kalijevog bikromata [Cr(VI)] u koncentriranoj sumpornoj kiselini. Brzo i 

jako nagriza koģu. Moģe se koristiti viġe puta nakon ļega poprimi zelenu boju [Cr(III)] i viġe 

nije pogodna za pranje jer izgubi oksidacijsku moĺ. Ovim sredstvom treba rukovati jednako 

kao s koncentriranom sumpornom kiselinom ī kiselina se dodaje u vodu, a ne obrnuto jer moģe 

doĺi do prskanja. SuĽe se opere u vodovodnoj vodi, a potom ispere s destiliranom vodom i 

stavlja u suġionik na suġenje. Stakleno suĽe koje sadrģi plastiļne dijelove (primjerice lijevak za 

odijeljivanje s plastiļnim pipcem) ne stavlja se na suġenje u suġionik veĺ se suġi na zraku, ili 

ukoliko je baġ nuģno da se osuġi u suġioniku, u suġionik se stavljaju samo stakleni dijelovi. 

Stakleno suĽe paģljivo se sloģi u suġionik i suġi par sati na temperaturi od pribliģno 140 ÁC. 

Prilikom vaĽenja suĽa iz suġionika treba se uvjeriti da je staklo hladno jer vruĺe i hladno staklo 

izgleda jednako. Ukoliko je nuģno vaditi joġ vruĺe suĽe iz suġionika (primjerice dijelove 

aparature za rad u bezvodnim uvjetima), tada za uzimanje suĽa treba koristiti pincetu ili 

laboratorijska klijeġta.  
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2. RAD U ORGANSKOM LABO RATORIJU  

 Rad u organskom laboratoriju ima svoje specifiļnosti, kako u samom naļinu rada, tako i u 

koriġtenom priboru. Na slici 6. prikazan je uobiļajeni hodogram rada organskog kemiļara. 

Navedeni koraci su ujedno i koncept ove skripte, odnosno njezine podjele po poglavljima. Bilo 

da organski kemiļar ģeli pripraviti (sintetizirati) neki spoj u svrhu prouļavanja njegove 

strukture, reaktivnosti, bioloġke aktivnosti, ... slijed postupaka na tom putu uvijek je viġe-manje 

isti. Polaziġna toļka obiļno je struktura spoja koji se ģeli pripraviti i njegova se sinteza pomno 

planira kako bi bila vremenski i financijski uļinkovita. U tu svrhu najprije je potrebno pretraģiti 

literaturu i pronaĺi je li isti ili sliļan spoj veĺ sintetiziran ili se radi o novome spoju. Nakon toga 

kreĺe provedba sinteze, koja se sastoji od kontroliranog mijeġanja reaktanata pri odreĽenim 

uvjetima (grijanje, hlaĽenje, inertna atmosfera, ...) kroz odreĽeno vrijeme pri ļemu se nastanak 

produkta prati za to pogodnom i dostupnom metodom (TLC, GC, HPLC, ...). Po zavrġetku 

reakcije reakcijska smjesa ļesto sadrģi veliki broj komponenti, te je prvi korak izolacija sirovog 

produkta iz smjese sloģenog sastava. Nakon izolacije slijedi proļiġĺavanje produkta, koje je 

najļeġĺe najzahtjevniji dio cijelog ovog niza postupaka. Proļiġĺenom produktu potrebno je 

utvrditi je li zadovoljavajuĺe ļistoĺe te potvrditi ili odrediti njegov identitet spektroskopskim 

metodama. U konaļnici, pripravljeni spoj moģe se upotrijebiti za svrhu zbog koje je pripravljen 

(prekursor za daljnju sintezu, mjerenje reakcijske kinetike, bioloġke aktivnosti, ...), nakon ļega 

slijedi pisanje i publikacija znanstvenog ļlanka koji sadrģi sve navedene rezultate. Saznanja koja se 

dobiju ispitivanjem odreĽenih svojstava pripravljenog spoja u izravnoj su korelaciji s njegovom 

strukturom (engl. structure-activity relationship, SAR) te se koriste u dizajnu novog spoja ili serije 

spojeva. U tom se smislu slijed prikazan slikom 6. moģe zamisliti i kao kruģni proces. 

Tijekom rada u laboratoriju nuģno je dobro voditi laboratorijski dnevnik. U njega ulaze sve 

pojedinosti provedenog eksperimenta. Postupak opisan u dnevniku treba biti potpun i 

jednoznaļan uz navoĽenje svih bitnih detalja, tako da ga moģe ponoviti druga osoba. Dnevnik 

takoĽer sluģi i kod pisanja postupka priprave spoja u znanstvenoj publikaciji. 

 

Slika 6. Uobiļajeni koraci u radu organskog kemiļara (takoĽer, koncept ove skripte) 
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2.1. Planiranje sinteze i pretraģivanje literature 

Planiranje sinteze ponekad je zahtjevnije od njezine provedbe. To je posao koji ne zapoļinje u 

laboratoriju taj tren kad kreĺemo u sintezu, veĺ puno ranije. Nakon ġto smo odabrali cilj naġe 

sinteze (ciljna molekula) poļinje pretraģivanje literature o toj molekuli. Za ovaj korak 

najrelevantnije podatke dobivamo iz baze SciFinder u koju nacrtamo strukturnu formulu 

molekule ili unesemo toļan naziv spoja, identifikacijski broj (CAS Number) i sl. te provjerimo 

je li ona komercijalno dostupna, odnosno je li njezina sinteza veĺ negdje opisana. Komercijalno 

dostupne kemikalije prihvatljive cijene obiļno kupujemo. One koje nisu komercijalno dostupne 

ili im je cijena previsoka, sintetiziramo na temelju literaturno opisanih postupaka. Dostupne 

postupke prije same sinteze treba dobro prouļiti, usporediti njihovu uļinkovitost u smislu 

iskoriġtenja, broja sintetskih koraka te uzeti u obzir i moguĺnost provedbe s kemikalijama i 

opremom koju imamo na raspolaganju. Svi ovi koraci bit ĺe detaljno prezentirani u vjeģbi 

ĂPretraģivanje literature i planiranje sintezeñ koja ĺe se odrģati u poļetnom dijelu praktikuma. 

Nakon odabira optimalnog postupka kreĺemo u odabir skale na kojoj ĺemo sintezu provoditi. 

Naime, ukoliko je skala na kojoj se sinteza provodi drugaļija od one koja je literaturno opisana, 

u pravilu moramo prilagoditi aparaturu, metodu proļiġĺavanja i sl. Primjerice, ako je u nekom 

radu opisana sinteza 100 mg nekog spoja, a mi ģelimo pripraviti 2 g, tada neĺemo 20 puta 

ponavljati navedeni postupak, veĺ ĺemo poveĺati skalu primjerice pet puta (500 mg), a zatim i 

viġe ako se uvjerimo da iskoriġtenja ne opadaju s poveĺanjem skale ili da se ne javlja neki drugi 

nepredviĽeni problem. Ako je sinteza opisana na skali od 50 g i koristi prekristalizaciju kao 

postupak proļiġĺavanja produkta, a nama je potrebno 50 mg spoja, u tom sluļaju primijenit 

ĺemo kromatografiju ili neku drugu tehniku koja je primjerenija za proļiġĺavanje malih koliļina 

produkta. Ako molekula nije literaturno opisana, tada traģimo propise za sintezu sliļne 

molekule (primjerice ciljna molekula je propilni derivat koji nije opisan, a postoji propis za 

etilni derivat). Ukoliko nije opisana sinteza sliļne molekule pristupamo procesu retrosinteze, s 

kojim ĺete biti upoznati u sklopu drugih kolegija. 

2.2. Provedba sinteze 

2.2.1. Reakcijska skala i pravilan odabir veliļine suĽa 

Nakon ġto smo odredili ciljnu molekulu i koliļinu koju ģelimo pripraviti, te imamo propis za 

njezinu sintezu, pristupamo odabiru odgovarajuĺe aparature. Ovdje treba imati na umu dvije 

stvari - prva je vrsta posuĽa, a druga je veliļina. Ukoliko je ukupni volumen reakcijske smjese 

primjerice 50 mL, za reakciju je potrebno uzeti tikvicu od 100 mL jer tikvica nikad ne smije 

biti napunjena viġe od pola svog volumena. Razlog tome je ġto ponekad moģe doĺi do 

neoļekivanog vrenja, razvijanja plina, prebrzog mijeġanja i sl. ġto, u sluļaju da je tikvica vrhom 

puna, dovodi do izlijevanja reakcijske smjese. TakoĽer, za volumen od 50 mL neĺemo uzeti 
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tikvicu od 500 mL ili veĺu jer ĺe uslijed mijeġanja veĺina sadrģaja zavrġiti na stjenkama 

prevelike tikvice, ġto moģe utjecati na ishod i prinos reakcije. Kako bi se odabralo odgovarajuĺe 

posuĽe za provedbu sinteze potrebno je prouļiti reakcijske uvjete i korake u propisu. Primjerice 

grijanje uz refluks (zagrijavanje uz povratno hlaĽenje) zahtijeva koriġtenje hladila, inertna 

atmosfera naļin za uvoĽenje inertnog plina, polako dokapavanje reaktanta zahtijevati ĺe li jevak 

za dokapavanje ili ġpricu uvedena kroz septum. Istodobno refluksiranje i dokapavanje nuģno 

znaļi i koriġtenje tikvice s dva grla, a ako je pritom potrebno mjeriti temperaturu unutar 

reakcijske smjese, tada nam treba trogrla tikvica jer ĺe dodatno grlo biti potrebno za 

termometar.  

Nakon ġto znamo ġto ģelimo napraviti, treba razmisliti i kako ĺemo to napraviti, odnosno koje 

korake je potrebno poduzeti te prema tome isplanirati cijeli postupak rada. Potrebno je razmisliti 

i o sigurnosnim aspektima reakcije, primjerice hoĺe li se tijekom reakcije stvarati toksiļni plin 

ili je reakcija vrlo egzotermna. Nikad nije dobra ideja najprije izvagati sve reaktante ili odmjeriti 

otapalo, a tek onda postavljati potrebnu aparaturu. Stajanjem reagensa na zraku moģe doĺi do 

njihovog oneļiġĺenja i raspada, a prilikom slaganja aparature moģe doĺi do nehotiļnog 

prolijevanja ili prosipanja reagensa, ġto ĺe uzeti dodatno vrijeme za temeljito ļiġĺenje radnog 

prostora i ponovno vaganje reagensa. SuĽe za reakciju odabiremo prema skali na kojoj ĺemo 

izvoditi reakciju: 

¶  mikro-skala (< 100 mg) 

¶ miligramska skala (100 mg ï 1 g) 

¶ gramska skala (1ï10 g) 

¶ multigramska skala (> 10 g). 

Potrebno je voditi raļuna i o tome kako dodajemo reagense u reakcijsku tikvicu. Nikad neĺemo 

pomijeġati prvo sve krute reagense ili dodati prvo sve tekuĺe reagense, jer mijeġanje ļistih 

reagensa moģe uzrokovati nekontroliranu reakciju izmeĽu njih, a time uzrokovati i nezgodu u 

radu. U reakcijsku tikvicu najprije se izravno izvaģe/doda jedan reaktant/reagens, zatim se doda 

otapalo koje ĺe se koristiti za reakciju i sadrģaj tikvice promijeġa. Nakon otapanja prvog 

reaktanta/reagensa ili nastanka njegove jednoliļne suspenzije, uz mijeġanje reakcijske smjese 

dodaje se drugi. Reagensi se ne dodaju u tikvicu koja se nalazi iznad zagrijane vodene ili uljne 

kupelji. Potrebno je obratiti pozornost da nema ostataka reagensa na ġlifovima tikvice. U sluļaju 

da ima, ġlif se mora isprati s malom koliļinom otapala koje se koristi za reakciju.   
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2.3. Vaganje krutina 

U organskom laboratoriju za vaganje krutina najļeġĺe se koriste tehniļka i analitiļka vaga 

(slika 7.). 

       

Slika 7. Tehniļka (lijevo) i analitiļka vaga (desno) 

Tehniļke vage najļeġĺe imaju maksimalni kapacitet vaganja od 100ī300 g s toļnoġĺu od 0,1 

ili 0,01 g. Analitiļke vage vrlo su precizne vage s toļnoġĺu vaganja od 0,01 mg, ali imaju manju 

nosivost. Za veĺinu eksperimenata u organskom laboratoriju nije potrebna takva razina toļnosti, 

osim u nekim reakcijama (primjerice reakcije na mikroskali). Krutine se mogu vagati izravno 

u tikvicu, na laĽici napravljenoj od papira ili u epruveti. Postoje i posebne posudice za vaganje 

s kojih se kemikalija na jednostavan naļin moģe potpuno kvantitativno prenijeti u reakcijsku 

tikvicu ispiranjem s otapalom. Vaganje zapoļinjemo stavljanjem odabrane posude za vaganje 

na sredinu vage (za vaganje okruglih tikvica koristi se gumeni prstenasti nosaļ) i priļekamo 

dok se masa ne ustabili. Zatim pritiskom tipke zero tariramo vagu, odnosno postavimo 

vrijednost na nulu. Ģeljeni reagens prebacujemo iz boce s ļistom i suhom ģlicom/spatulom te u 

malim obrocima dodajemo u posudu za vaganje dok ne izvaģemo ģeljenu koliļinu. Bocu s 

reagensom zatvorimo odmah nakon koriġtenja, a vagu nakon upotrebe trebamo ostaviti ļistom i 

urednom, kao i prostor oko nje. 

2.4. Odmjeravanje tekuĺina 

Odgovarajuĺi pribor za toļno odmjeravanje tekuĺine odabire se ovisno o volumenu koji je 

potreban, svojstvima tvari kojom rukujemo i namjeni odmjeravanja (slika 8.). Ukoliko je 

tekuĺina gusto viskozno ulje, puno je lakġe vagati ģeljenu koliļinu, nego odmjeravati toļan 

volumen takve tekuĺine. 
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Slika 8. Uobiļajeni pribori za toļno mjerenje volumena tekuĺina: (a) graduirana pipeta, (b) automatske 

pipete, (c) menzura, (d) injekcijska ġprica, (e) precizne mikroġprice (tzv. ñHamiltonkeò), (f) odmjerna 

tikvica 

a) Graduirana pipeta ī Graduirane pipete imaju skalu razdijeljenu na mililitre  i desetinke 

mililitra. Gornja cijev pipete ima na sebi prstenastu oznaku koja oznaļava njezin nazivni 

volumen. Oznaka volumena ima prefiks TD (engl. to deliver) ili Ex (lat. iz) ġto znaļi da je pipeta 

baģdarena na volumen tekuĺine koji iz nje istjeļe. Pomoĺu propipete povuļe se tekuĺina malo 

iznad oznake pomoĺu ventila S. Ventilom E na propipeti tekuĺina se ispusti najprije do oznake. 

Oznaka mora biti tangenta na donji rub meniskusa tekuĺine (slika 9.). Pipeta s odmjerenim 

sadrģajem prenese se iznad tikvice u koju njezin sadrģaj ģelimo ispustiti te se prazni pritiskom 

na ventil E. Saļekamo joġ par sekundi i na kraju lagano povuļemo vrhom pipete po stijenci 

posude. Pipeta se ne ispuhuje, osim u sluļaju da je njezin volumen baģdaren na ispuhivanje 

(tada ima oznaku blow out). 

b) Automatska pipeta ī koriste se za male volumene, najļeġĺe od 1 do 1000 ɛL. Ovisno o 

volumenu pipete, koriste se plastiļni jednokratni nastavci kojima se uzima ģeljeni volumen. 

Ovisno o potrebnom volumenu odabiremo adekvatnu automatsku pipetu. Primjerice za 

volumen od 32 ɛL izabrat ĺemo automatsku pipetu u rasponu 10ī100 ɛL dok ĺemo za volumen 

od 532 ɛL odabrati onu koja ima raspon 100ī1000 ɛL. Nakon stavljanja ļistog nastavka i 

namjeġtanja ģeljenog volumena klip pipete se pritisne do prvog stupnja odnosno do prvog nivoa 

kad se osjeti otpor pri daljem pritisku. Nakon toga vrh nastavka uroni se u tekuĺinu i zatim se 

polako otpusti pritisak prsta na vrh pipete kako bi se tekuĺina uvukla u nastavak. Nakon toga 

pipeta se prenese na posudu u koju je potrebno dodati tekuĺinu i pritiskom prsta na vrh pipete 

zapoļinje ispuġtanje tekuĺine. Prilikom ispuġtanja potrebno je pritisnuti klip do kraja, odnosno 

primijeniti dodatnu silu nakon ġto se prvi put osjeti otpor (obrnuto nego kod uvlaļenja tekuĺine 

u pipetu). 

c) Menzura ī Menzure su graduirani stakleni cilindri veliļine od 1 mL pa do 2000 mL. 

Baģdarene su na ulijevanje (In) ili izlijevanje (Ex) najļeġĺe pri temperaturi od 20 ÁC. 

d) Injekcijske ġprice (plastiļne) ī sastoje se od graduirane cijevi s malim otvorom na jednom 

kraju na koji se moģe priļvrstiti metalna igla, a na drugom kraju je umetnut klip kojim se 

regulira uvlaļenje i ispuġtanje tekuĺine. Koriste se za odmjeravanje malih volumena tekuĺih 

reagensa ili uzimanje uzorka iz zatvorenog sustava (0,1ī20 mL). Dobre su za rukovanje 

veĺinom tekuĺih reagensa, ali nekad je potreban osobit oprez jer materijal od kojeg su 
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napravljene nije potpuno inertan prema svim reagensima. Tako se primjerice plastiļna ġprica 

otopi kad se u nju uzme otopina BH3ĬMe2S, nakon ļega dolazi do poģara jer je taj reagens 

piroforan. Ukoliko plastiļnom ġpricom odmjeravamo neku tekuĺinu za koju nismo sigurni je li 

kompatibilna s materijalom ġprice, najbolje je prvo napraviti test s vrlo malom koliļinom. 

Navedenom se moģe doskoļiti upotrebom staklenih ġprica, ali kod njih se nerijetko javlja 

problem loġeg brtvljenja izmeĽu klipa i tijela ġprice pa ih veĺina kemiļara izbjegava. 

e) Precizne mikroġprice (tzv. ñHamiltonkeò) ī staklene ġprice s metalnim klipom koje 

koristimo za iznimno precizno odmjeravanje malih volumena tekuĺine (od 1 ɛL do 2 mL). Vrlo 

su skupe, ali ako se dobro ļuvaju, mogu se koristiti godinama. Odmah nakon upotrebe potrebno 

ih je isprati odgovarajuĺim otapalom i potom posuġiti. Nikad ih ne suġimo u suġioniku zbog 

razliļitog koeficijenta termiļkog ġirenja stakla i metala, zbog ļega tijekom grijanja puknu.  

f) Odmjerna (volumetrijska) ti kvica ī Volumetrijske tikvice koriste se kada je potrebno 

pripremiti otopinu zadane koncentracije. Sastoji se od tikvice ravnog dna s tankim i dugaļkim 

vratom koji na vrhu ima ļep. Vrat na sebi ima ugraviranu crtu koja pokazuje toļan volumen 

unijete tekuĺine, kada njezin donji rub meniskusa leģi na toj crti. Odmjerne tikvice su baģdarene 

na uljev i oznaļene su s IN, te oznakom temperature pri kojoj su baģdarene. 

 

Slika 9. Pravilno oļitavanje volumena tekuĺine u odmjernom posuĽu  

2.5. Naļini mijeġanja reakcijske smjese 

Velika veĺina organskih reakcija zahtijeva mijeġanje reakcijske smjese. Najļeġĺe se koriste 

magnetske i mehaniļke mijeġalice. 

Magnetske mijeġalice obiļno imaju i moguĺnost zagrijavanja (slika 10.). Pomoĺu dva regulatora 

zadaje se brzina mijeġanja i temperatura zagrijavanja. Magnetiĺ se stavi u blago nagnutu 

reakcijsku tikvicu kako udarac magneta u dno tikvice ne bi uzrokovao (na)puknuĺe stakla. 

Brzina rotacije magnetiĺa mora biti takva da se sadrģaj reakcijske smjese dobro mijeġa, ali ne 

prska po stijenkama tikvice i da magnetiĺ ne udara nekontrolirano po unutraġnjosti tikvice. 

Treba voditi raļuna o tome da se sonda za mjerenje temperature spojena s magnetskom 

mijeġalicom uroni u kupelj prije poļetka zagrijavanja. U suprotnom, doĺi ĺe do pregrijavanja 
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jer ĺe mijeġalica grijati kako bi postigla zadanu temperaturu, dok ĺe sonda i dalje mjeriti sobnu 

temperaturu, zbog ļega ĺe se jaļina grijanja stalno pojaļavati. 

          

Slika 10. Magnetske mijeġalice 

Mehaniļke mijeġalice koriste se za mijeġanje reakcijskih smjesa koje se provode na velikoj 

skali ili viskoznih smjesa kod kojih je mijeġanje magnetskom mijeġalicom neuļinkovito. 

Sastoje se od elektromotora na koji se spaja stakleni ili ļeliļni ġtap presvuļen teflonom, ļiji se 

kraj s lopaticama paģljivo uroni u reakcijsku smjesu. Rotacijom ġtapa smjesa se mijeġa, a brzina 

rotacije moģe se regulirati. 

 

Slika 11. Mehaniļka mijeġalica 
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2.6. Grijanje reakcijske smjese 

Reakcijsku smjesu ļesto je potrebno grijati da bi se reakcija uopĺe odvijala ili da bi njezina 

brzina bila zadovoljavajuĺa. Za svakih 10 ÁC poviġenja temperature, brzina reakcije poveĺa se 

oko dva puta. Zagrijavanje reakcijske smjese znaļi da ĺe se aparatura sastojati od tikvice ļiji se 

sadrģaj zagrijava i povratnog hladila koje se hladi vodom (slika 12.). Na taj naļin onemoguĺuje 

se gubitak otapala jer se pare otapala hlade u hladilu i vraĺaju natrag u tikvicu. Takvo 

isparavanje otapala, kondenziranje u hladilu i vraĺanje u tikvicu naziva se refluksom. U sluļaju 

da se reakcija provodi u suhim uvjetima, na vrh hladila moģe se staviti klor-kalcijeva cjevļica 

(vidi Ä 2.8.). 

S obzirom da su organski spojevi i otapala hlapljivi i zapaljivi, u organskom laboratoriju 

izbjegava se zagrijavanje otvorenim plamenom (primjerice Bunsenovim plamenikom). 

Umjesto njih u upotrebi su grijaĺe ploļe, kape, aluminijski blokovi i drugo. Sadrģaj reakcijske 

tikvice ne zagrijava se izravno veĺ se izmeĽu izvora topline i reakcijske smjese u tikvici 

stavljaju vodene, uljne i pjeġļane kupelji (tablica 1.). Odabir naļina zagrijavanja reakcijske 

smjese i kupelji ovisit ĺe o temperaturi koju je potrebno postiĺi. 

Tablica 1. Temperatura razliļitih kupelji 

materijal  radna temperatura /ÁC 

voda 30ī70 

mineralno ulje 30ī90 

silikonsko ulje 30ī230 

pijesak 30ī500 

 

a) Grijaĺa ploļa ī Najļeġĺe koriġtena za grijanje reakcijske smjese. Danas veĺina magnetskih 

mijeġalica moģe i grijati pa je grijaĺa ploļa sastavni dio tih ureĽaja. 

b) Vodena kupelj ī Vodena kupelj jest kristalizirka napunjena vodom i koristi se kad je 

reakcijsku smjesu potrebno zagrijavati do 100 ÁC, a reakcijska smjesa nije osjetljiva na vlagu 

(slika 12.). Kupelj se moģe prekriti aluminijskom folijom da se uspori isparavanje vode. Ove 

kupelji se u praksi rijetko koriste, jer voda brzo isparava te se reakcije ne mogu ostaviti 

nekontrolirane dulje vrijeme.  
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Slika 12. Zagrijavanje uz refluks i vodenu kupelj 

c) Uljna kupelj  ī Uljna kupelj je kristalizirka napunjena mineralnim ili silikonskim uljem. 

Tikvica se uranja u uljnu kupelj do oko Ĳ visine tekuĺine u tikvici (slika 13.). Razina tekuĺine 

u tikvici nikad ne smije biti niģa od razine ulja izvan nje, jer se u suprotnom staklo mjestimiļno 

pregrijava i na tim mjestima dolazi do pirolize spojeva iz reakcijske smjese. Potrebna je paģnja 

da voda ne zavrġi u uljnoj kupelji jer pri porastu temperature preko 100 ÁC, voda poļinje 

nekontrolirano prskati zajedno s vrelim uljem. Ovo je najļeġĺi naļin zagrijavanja reakcijske 

smjese u sintetskim laboratorijima. 

 

Slika 13. Uronjenost tikvice u kupelj: a) premalo, b) optimalno, c) preuronjeno 
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d) Pjeġļana kupelj ī Kao pjeġļana kupelj koristi se kristalizirka napunjena pijeskom umjesto 

tekuĺinom (slika 14.). U pjeġļanu kupelj tikvica se uranja isto kao i u uljnu kupelj, maksimalno 

do Ĳ visine tekuĺine u tikvici. Pjeġļanu kupelj koristimo za zagrijavanje na viġim temperaturama. 

 

Slika 14. Pjeġļana kupelj 

e) Aluminijski blokovi  ī To su dodaci koji se stavljaju na grijaļu ploļu i imaju otvor/e koji 

odgovara/ju odreĽenoj veliļini tikvice/a (slika 15.). Puno su praktiļniji od uljne kupelji jer ne 

ostaje ulje na tikvici, niti ga treba mijenjati ili nadopunjavati. 

  

Slika 15. Aluminijski blokovi 

f) Grijaĺe kape ī Grijaĺe kape imaju ġupljinu u kojoj se nalazi gnijezdo od staklenih vlakana 

ili keramiļkog materijala koje odgovara obliku tikvice (slika 16.). Tikvica se u kapu postavlja 

tako da je u izravnom kontaktu s njom (ne iznad povrġine kape). Grijaĺu kapu koristimo 

najļeġĺe kada je potrebna viġa temperatura ili kad provodimo destilaciju veĺeg volumena 

tekuĺine pa nije praktiļno koristiti velike kristalizirke kao kupelji. 
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Slika 16. a) Aparatura sa zagrijavanjem pomoĺu grijaĺe kape; b) grijaĺa kapa 

2.7.  HlaĽenje reakcijske smjese 

Ponekad je potrebno hladiti reakcijsku smjesu, ponajprije ako je reakcija egzotermna pa je 

ģelimo provesti kontrolirano, kako nagli skokovi u temperaturi ne bi rezultirali nastankom 

nusprodukata. Nerijetko se kontrolom temperature moģe postiĺi odreĽena selektivnost 

reakcije, ġto je posebno vaģno ako je moguĺ nastanak nekoliko produkata. 

a) Ledena kupelj ī Najjednostavnija opcija za hlaĽenje je uranjanje reakcijske tikvice u 

kristalizirku napunjenu smjesom smrvljenog leda i vode. Ledu uvijek treba dodati vode, jer 

se tako postiģe puno brģe uspostavljanje temperaturne ravnoteģe s reakcijskom smjesom.  

b) Smjese za hlaĽenje ī To su najļeġĺe binarne smjese od kojih je najjednostavnija smjesa 

leda i kuhinjske soli s radnom temperaturom izmeĽu ī5 i ī20 ÁC (ovisi o omjeru soli i leda). 

U Tablici 2. prikazane su razliļite smjese za hlaĽenje s pripadajuĺom radnom temperaturom.  
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Tablica 2. Temperature razliļitih smjesa za hlaĽenje 

smjesa za hlaĽenjea,b radna temperatura /ÁC 

NaCl/H2O ī5 do ī20 

o-ksilen/CO2 (s) ī29 

acetonitril/CO2 (s) ī41 

kloroform/CO2 (s) ī61 

aceton/CO2 (s) ī78 

etil-acetat/N2 (l) ī83 

aceton/N2 (l) ī94 

dietil-eter/CO2 (s) ī100 

dietil-eter/N2 (l) ī116 

N2 (l) ī196 

a CO2 (s) = suhi led; b N2 (l) = tekuĺi duġik 

 
Zbog opasnosti od ozeblina potreban je oprez pri rukovanju suhim ledom, tekuĺim duġikom i 

opĺenito svime ġto ima temperaturu niģu od ī20 ÁC. 

c) Elektroniļki kontrolirani sustavi za ledene kupelji ī imerzijski kriostat  ī Osim upotrebom 

ledene kupelji ili smjesa za hlaĽenje, reakcijsku smjesu moguĺe je hladiti i elektroniļki 

kontroliranim ureĽajima, pomoĺu kojih se temperatura kupelji moģe vrlo precizno regulirati na 

bilo koju vrijednost do ī100 ÁC. Velika prednost ovakvog ureĽaja nad smjesama za hlaĽenje je 

ġto za odrģavanje temperature ne zahtijeva naknadne dodatke suhog leda ili tekuĺeg duġika, 

dovoljno je ureĽaj prikljuļiti na elektriļnu mreģu. Zbog toga je moguĺe neprekinuto odrģavati 

vrlo niske temperature reakcijske smjese kroz dulji vremenski period, primjerice preko noĺi ili 

ļak i po nekoliko dana. 

2.8.  Rad u inertnim uvjetima 

Velik broj reakcija u organskoj kemiji osjetljiv je na vlagu, a neke reakcije i na kisik. Primjeri 

takvih reakcija su: Grignardova reakcija, reakcije koje ukljuļuju organolitijeve reagense i 

opĺenito reakcije u kojima se koriste organometalni reagensi, redukcije s boranom (npr. 

BH3ĬMe2S) i mnoge druge. U takvim reakcijama nastaju meĽuprodukti ili se koriste reagensi 

koji se uslijed reakcije s vlagom ili kisikom iz zraka raspadaju, ļime se smanjuje koliļina 

reaktanta raspoloģiva za ciljnu reakciju. Nerijetko tim raspadom nastaju i nusprodukti koji ĺe 

kasnije oteģati proļiġĺavanje ģeljenog produkta. Ovdje ĺemo staviti fokus na reakcije osjetljive 

na vlagu, jer su daleko ļeġĺe od onih osjetljivih na kisik. Primjera radi, ukoliko u Grignardovoj 

reakciji imamo tragove vode, ukupno samo 10 ɛL (0,56 mmol), veĺ u startu ĺemo izgubiti 0,56 

mmol Grignardovog reagensa koji ĺe izreagirati s vodom umjesto s drugim reaktantom kojeg 

smo dodali u reakcijsku smjesu. Takva koliļina vlage ne predstavlja problem ako se reakcija 
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izvodi na veĺoj, gramskoj skali, no ukoliko se izvodi na maloj, miligramskoj skali, to ĺe 

znaļajno smanjiti iskoriġtenje i posljediļno, oteģati izolaciju produkta. Iz tog razloga ovakve se 

reakcije provode u aparaturi koja je zatvoreni sustav, tj. svi otvori aparature zatvoreni su klor-

kalcijevim cjevļicama (slika 17.) ili izvorima inertnog plina (slika 18.). 

Kako bismo maksimalno uklonili vlagu iz reakcijske smjese, moramo biti svjesni svih njezinih 

moguĺih izvora, a to mogu biti: zrak (atmosfera), laboratorijsko staklo, reagensi i otapala koje 

dodajemo u reakcijsku smjesu (Ä3.2.). Zrak koji nas okruģuje sadrģi 21 % kisika i poneġto vlage, 

ovisno o temperaturi i vremenskim prilikama. Primjerice, zrak zasiĺen vlagom pri 25 ÁC sadrģi 22 

mg/L vode. Laboratorijsko staklo redovito sadrģi tanki film vlage adsorbirane na povrġini stakla, 

koja se moģe lako ukloniti suġenjem suĽa u suġioniku (125 ÁC preko noĺi ili 140 ÁC kroz 4 h). 

Naravno, takvo suĽe potrebno je ohladiti u suhoj atmosferi (eksikator) ili vruĺe sastaviti i odmah 

staviti pod inertni plin kako se vlaga iz zraka ne bi readsorbirala na staklo. Zbog toga je suġenje veĺ 

sastavljene, zatvorene i vakuumirane aparature plamenom (flame drying glasware apparatus) 

najbolje rjeġenje i smatra se zlatnim standardom za rad u suhim uvjetima. Zatvaranje svih otvora 

aparature ļepovima tijekom trajanja reakcije nije poģeljno jer moģe biti opasno. Ukoliko se uslijed 

reakcije povisi tlak u aparaturi doĺi ĺe do izbijanja ļepova, a potencijalno moģe doĺi i do eksplozije. 

U nastavku je dan pregled metoda kojima onemoguĺujemo ulazak vlage u reakcijsku smjesu. 

Klor -kalcijeve cjevļice. Zatvaranje aparature klor-kalcijevim cjevļicama najjednostavniji je 

naļin kojim moģemo sprijeļiti ulazak vlage u aparaturu, ali time oļigledno neĺemo sprijeļiti 

ulazak kisika. Ovdje moramo biti svjesni da aparatura zatvorena klor-kalcijevom cjevļicom 

sadrģi odreĽen volumen zraka u kojem je sadrģana i odreĽena koliļina vlage, ġto moģe smetati 

ako se reakcija izvodi na vrlo maloj skali, ali inaļe ne predstavlja problem. U cijev se prvo doda 

mali komad vate, zatim granule kalcijeva klorida i na kraju opet komad vate. Umjesto 

kalcijevog klorida mogu se puniti silikagelom s Co2+-indikatorom. 

 

Slika 17. Klor-kalcijeva cjevļica ispunjena granulama kalcijevog klorida 

Inertni plin. Kad govorimo o inertnoj atmosferi u organskim reakcijama, obiļno mislimo na 

reakcije pod duġikom ili argonom. Argon je viġestruko skuplji od duġika, ali ima i niz prednosti. 

Njegova glavna prednost je ġto je, za razliku od duġika, veĺe gustoĺe od zraka pa otvaranjem 

tikvice on i dalje nadslojava reakcijsku smjesu i ļuva je od vlage. Argon je plemeniti plin koji 

je nereaktivan, dok duġik, premda popriliļno nereaktivan, ipak reagira s odreĽenim tvarima. 

Poznato je da duġik reagira s magnezijem i litijem, dajuĺi nitride pa ga je u sluļajevima gdje se 

koriste ovi metali (npr. Wurtzova reakcija, Birchova redukcija, ...) potrebno zamijeniti argonom. 
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Slika 18. Uobiļajeni naļin provedbe reakcije u inertnim uvjetima  

upotrebom balona punjenog inertnim plinom 

Najjednostavniji naļin uspostave inertne atmosfere unutar aparature je postavljanje protoļnog 

nastavka na gornji ġlif hladila i propuġtanje slabe struje inertnog plina tijekom cijelog vremena 

trajanja reakcije (slika 19.a). Nedostatak ove metode je Ăotpuhivanjeñ otapala, pa reakcijska smjesa 

presuġi ukoliko je vrijeme reakcije dugo (npr. preko noĺi). To je moguĺe sprijeļiti upotrebom 

balona punjenih inertnim plinom (slika 18.) jer je tako sustav potpuno zatvoren. Dodatno, nije 

potreban stalni protok inertnog plina, pa tako ġtedimo na njemu. Pri postavljanju balona na 

aparaturu, potrebno je propuhati aparaturu plinom iz balona, kako bi se istisnuo sav zrak. 

 

 

 

a)  b) 

Slika 19. a) Protoļni nastavak za uspostavljanje inertne atmosfere u reakcijskoj aparaturi, b) tornjiĺ 

za suġenje plinova punjen silikagelom s indikatorom (Co2+). Kad se zasiti vlagom, promijenit ĺe 

boju u ruģiļastu 
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U dosad navedenim tehnikama moģemo aproksimirati da imamo suhe uvjete za provoĽenje 

reakcije, koji su zadovoljavajuĺi za provoĽenje velike veĺine organskih reakcija osjetljivih na 

vlagu. Daleko najsuperiorniji naļin uspostave inertne atmosfere u aparaturi su tzv. Schlenkove 

tehnike. Osnovni preduvjet za upotrebu ovih tehnika je instalirana Schlenkova linija spojena 

na vakuum-pumpu koja moģe postiĺi vakuum od barem 1Ĭ10ï1 mbar (mehaniļka uljna pumpa, 

vidi sliku 44). Schlenkova linija i pumpa priliļno su skupa oprema pa nisu ļesti u 

laboratorijima. Schlenkova linija sastoji se od dvije paralelne cijevi koje se spajaju u isti pipac 

(slika 20.) 

 

Slika 20. Schlenkova linija: a) pogled s prednje strane, b) pipac u poloģaju kad se reakcijska aparatura 

vakuumira, c) pipac u poloģaju kad se u reakcijsku aparaturu puġta argon 

Jedna cijev linije spojena je na pumpu (vakuum), a druga je spojena na bocu inertnog plina 

preko regulatora tlaka. Treba jako voditi raļuna o tome da kemikalije ne dospiju u vakuum-

pumpu, jer joj to znaļajno smanjuje efikasnost i vrijeme trajanja. Zbog toga se izmeĽu pumpe 

i linije postavlja Ăzamkañ (stakleni cilindar) hlaĽen suhim ledom ili tekuĺim zrakom, kako bi 

se u njemu kondenzirale i zadrģale sve kemikalije koje iz aparature dospiju u vakuum. 

Komprimirani plinovi u bocama nisu potpuno bezvodni, pa se prije uvoĽenja u liniju moraju 

osuġiti prolaskom kroz sredstvo za suġenje, npr. kroz tornjiĺ za suġenje plinova napunjen 

drieritom ili nekim drugim sredstvom za suġenje (slika 19.b). Tlak plina treba biti reguliran na 

1ī4 Psi (0,07ī0,3 bar), ġto predstavlja sigurnu granicu za rad, jer neĺe dovesti do pucanja stakla 

aparature uslijed unutarnjeg pritiska. Schlenkova linija ima nekoliko pipaca, obiļno 3ī6, kako 

bi se paralelno moglo provoditi nekoliko reakcija. Postupak je sljedeĺi: prazna aparatura je 

preko kvalitetne vakuum cijevi spojena na pipac Schlenkove linije koji je okrenut tako da se u 

aparaturi postigne vakuum. U tom trenutku pogodno je provesti suġenje aparature plamenom. 

Naizgled suha aparatura otpustiti ĺe dovoljno vlage da to bude uoļljivo kao maglica na hladnim 

dijelovima linije, a staklo aparature postat ĺe sjajnije kad se vlaga ukloni. Dok je aparatura joġ 

vruĺa, pipac se okreĺe u suprotan poloģaj ļime se u vakuumiranu aparaturu puġta inertni plin 

pod malo poviġenim tlakom. Postupak se moģe i ponoviti ukoliko se ģelimo rijeġiti i najmanjih 

tragova kisika. Na taj naļin postiģemo da je aparatura zaista u potpunosti ispunjena inertnim 

plinom. Dodatno, u aparaturi vlada mali nadtlak u odnosu na atmosferski tlak, pa je ulazak 

zraka potpuno onemoguĺen. Kod ovako sastavljenih aparatura upotreba septuma za dodavanje 

reagensa nije potrebna, jer uklanjanjem ļepa s reakcijske tikvice (ili Schlenkove tikvice) dolazi 
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do uspostave protoka argona kroz taj otvor, ļime je ulazak zraka onemoguĺen, a omoguĺen je 

dodatak reagensa u protustruji argona. Ukoliko je reagens praġkast, protustruja moģe biti 

problem, pa se protok privremeno moģe smanjiti regulacijom pomoĺu pipca. 

Ponekad reaktanti koje koristimo u reakciji sadrģe male koliļine vlage, pogotovo ukoliko 

spojevi imaju puno polarnih skupina s kojima voda ostvaruje dobre interakcije putem vodikovih 

veza. Tako vezanu vodu priliļno je teġko ukloniti. Grijanje moģe dovesti do raspada spoja pa 

ono nije metoda od izbora za suġenje. Vrlo efikasna metoda suġenja jest uklanjanje vode kao 

azeotropa s nekim pogodnim otapalom (vidi Ä4.3.5.). U suhu aparaturu stavi se reaktant (ili 

reaktanti), doda otapalo (toluen, benzen, piridin, metil-acetat, acetonitril ili neko drugo 

aprotiļno otapalo koje tvori azeotropnu smjesu s vodom, a ne reagira s tvari koju suġimo). Vrlo 

je vaģno da se spoj koji suġimo u potpunosti otopi u koriġtenom otapalu. Otapalo se tada paģljivo 

upari pomoĺu vakuuma Schlenkove linije. Pri tome ispareno otapalo zavrġi u trapu 

postavljenom prije pumpe. Ovom metodom moguĺe je ukloniti i najmanje tragove vlage te je 

metoda vrlo pogodna kod provoĽenja reakcija iznimno osjetljivih na vlagu, kao ġto su npr. 

sinteze oligosaharida na maloj skali. 

2.9.  Suġenje otapala 

Kad su u pitanju reakcije osjetljive na vlagu, ļak i samo 0,5 % ili manje vlage u otapalu 

smatramo znatnom koliļinom. Preraļunato na koncentraciju, to iznosi ļak 0,28 mol dmī3 vode! 

Uobiļajena otapala p.a. ļistoĺe potrebno je prije takvih reakcija suġiti. Metode suġenja otapala 

dobro su poznate i mogu se pronaĺi u literaturi. Pouzdan izvor metoda suġenja otapala je 

Vogelov priruļnik Textbook of Practical Organic Chemistry (5. izdanje, Longman Scientific & 

Technical, London). Postoje i ureĽaji za proļiġĺavanje otapala (solvent purification system) koji 

automatiziranim procesom suġe i deoksigeniraju otapala. Kupnja i odrģavanje takvih ureĽaja 

predstavlja znatan financijski izdatak pa nisu ļesti u laboratorijima. Osim postupka suġenja 

otapala, niġta manje nije vaģno ni kako ih nakon toga ļuvamo. Uvijek je bolje ukoliko moģemo 

provesti suġenje otapala neposredno prije provoĽenja reakcije, ali ļesto to nije moguĺe jer je 

vremenski zahtjevno. Zbog toga suha otapala ļuvamo u bocama, tikvicama ili drugim 

odgovarajuĺim spremnicima. Bitno je voditi raļuna o tome da su spremnici dobro osuġeni prije 

punjenja suhim otapalom. U boce se zajedno s otapalom obiļno dodaju aktivirana molekulska 

sita koja veģu vlagu dospjelu u bocu tijekom otvaranja. Sita dolaze u obliku kuglica, a po 

sastavu su zeoliti koji u strukturi imaju ġupljine dovoljno male (najļeġĺe 3 ili 4 ¡) da u njih 

moģe uĺi voda, ali ne i molekule organskog otapala. Dietil-eter i tetrahidrofuran (THF) pogodno 

je ļuvati na nekoliko tanko narezanih listiĺa natrija.  

Vidjeli smo kroz ovih nekoliko odlomaka da suġenje otapala i postizanje inertne atmosfere za 

provoĽenje reakcije zahtijeva odvajanje znatne koliļine vremena, kao i odgovarajuĺu opremu, 

koja je nerijetko skupa. No, svakako treba napomenuti da troġak neuspjelih reakcija zbog 

neodgovarajuĺih uvjeta moģe kroz dulji vremenski period predstavljati znatno veĺi troġak pa se 

ulaganje u skupu opremu gotovo uvijek isplati. 
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Slika 21. Aparatura za pripravu suhog otapala. Otapalo se pomoĺu kanule prebacuje u konaļni spremnik, 

sve pod inertnom atmosferom (Ar). Erlenmeyerova tikvica za ļuvanje suhog otapala ima ļep s pipcem 

koji omoguĺuje uzimanje otapala pod inertnom atmosferom bez otvaranja tikvice 

Suha otapala su i komercijalno dostupna, dolaze u bocama pod septumom. MeĽutim, u praksi se 

pokazalo da njihova kvaliteta (izraģena koliļinom preostale vlage) moģe varirati od ġarģe do 

ġarģe.1 Iz tog razloga je pri otvaranju nove boce takvog otapala uputno provesti pokusnu reakciju 

upotrebom jeftinih i dostupnih reagensa. Kad utvrdimo da je otapalo kvalitetno osuġeno, moģemo 

imati povjerenja koristiti ga u reakcijama u kojima ģelimo dobiti spoj od interesa.  

2.10. Rukovanje reagensima koji dolaze u bocama pod septumom 

Znatan broj reagensa koji se koriste u organskoj kemiji dolazi u bocama pod septumom (slika 

22.a), kako bi bili  maksimalno zaġtiĺeni od vlage i/ili kisika iz zraka. Primjeri takvih reagensa 

su butil-litij, BF3ĬOEt2, BH3ĬMe2S. Takve reagense moģemo podijeliti u dvije skupine: a) oni 

koji reagiraju s kisikom/vlagom iz zraka stehiometrijski i b) oni koji reagiraju katalitiļki. Prvi 

ukljuļuju veliku veĺinu reagensa koji se koriste u organskoj kemiji. Njima uobiļajeno rukujemo 

upotrebom ġprica (sirinĽa) i kanula (duga igla).2 Reagensi ļiji je raspad kataliziran kisikom ili 

vlagom puno su zahtjevniji za rukovanje i zahtijevaju rad u glove boxu.  

                                                 
1 ġarģa ī proizvod jednog ciklusa mijeġanja; punjenje. Na ovom mjestu se podrazumijeva da se radi o razliļitim 

bocama istog otapala, istog proizvoĽaļa, proizvedenih u razliļitim serijama proizvodnje. 
2 vrlo duga igla, ca. 40 cm, ļija oba kraja mogu biti oġtra ili je jedan kraj oġtar, a drugi odrezan ravno. 
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Reagensi osjetljivi na vlagu i kisik pakirani su u posebnim bocama. Uklanjanjem plastiļnog 

ļepa s boce, sadrģaj i dalje ostaje izoliran od zraka jer je boca zatvorena septumom. Septum je 

izraĽen od inertnog polimernog materijala (teflon/elastomer) i nipoġto se ne uklanja s boce. Iz 

boce se reagens uzima kroz septum pomoĺu igle ili kanule (slika 22.b). Ukoliko ġpricom 

izvuļemo odreĽenu koliļinu reagensa, u boci ĺe se stvoriti podtlak i to ĺe imati za posljedicu 

da ĺe u nju uĺi zrak. Stoga je nuģno izvuļeni volumen tekuĺine nadomjestiti odgovarajuĺim 

volumenom inertnog plina (duġik ili argon). 

 

Slika 22. Uzimanje reagensa iz boce pod septumom 

Postupak rukovanja takvim reagensom je sljedeĺi:  

1. Boca s reagensom uļvrsti se uz podlogu pomoĺu stalka i kleme (ili metalnog prstena). 

2. Odmah po uklanjanju plastiļnog ļepa kroz septum se uvede igla spojena na izvor 

inertnog plina (linija ili balon).  

3. Uzme se ġprica odgovarajuĺeg volumena i njezina igla provede kroz septum do tekuĺine 

u boci (slika 22.a). 

4. U ġpricu se polako uvuļe reagens, i to neġto malo veĺa koliļina nego je potrebno (slika 

22.b). Igla se joġ ne izvlaļi iz septuma. Kako bi se toļno odmjerio potreban volumen, 

treba istisnuti mjehuriĺ plina iz ġprice. Na oko 1,5 cm od ġprice igla se savije i ġprica 

okrene u suprotan poloģaj (slika 22.c). Sada je moguĺe vrlo lako izbaciti mjehuriĺ plina 

i podesiti volumen reagensa na onaj koji je potreban u reakciji (slika 22.d). 

5. Vrh igle se podigne iznad razine tekuĺine, ali mora ostati unutar boce. Uvuļe se mala 

koliļina inertnog plina u ġpricu (slika 22.e). Svrha ovoga je dvojaka. Prvo, boca je zbog 

prikljuļenog izvora inertnog plina (linija ili balon) pod nadtlakom u odnosu na 

atmosferski tlak. Ako bismo izvukli iglu iz septuma sa ġpricom okrenutom prema dolje, 

reagens bi krenuo izlaziti dok se ne bi izjednaļio tlak u ġprici s atmosferskim. Ovo moģe 

biti osobito opasno kod pirofornih reagensa, kao ġto je t-BuLi. Druga svrha je ġto ģelimo 

da reagens ne doĽe u doticaj sa zrakom na putu od boce do reakcijske tikvice. Inertni 

plin koji se u ġprici nalazi iznad reagensa ġtiti ga od zraka. 
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6. Ġprica s reagensom izvuļe se iz boce i ġto je brģe moguĺe prenese do reakcijske tikvice. 

Treba voditi raļuna o tome dodaje li se reagens odjednom ili ga je potrebno dokapavati. 

7. Iz boce se izvuļe igla s inertnim plinom, septum prebriġe ubrusom, prekrije komadiĺem 

dvostruko presavijene teflonske trake i preko nje postavi komadiĺ parafilma. Nakon 

toga boca se zaļepi plastiļnim ļepom, oko ļijeg ruba se omota parafilm, te se reagens 

spremi. 

Opisana metoda dobra je za uzimanje malih volumena tekuĺine kroz septum. Ukoliko nam je 

za reakciju potreban veĺi volumen (>50 mL), reagens ĺemo do reakcijske tikvice prenijeti 

pomoĺu kanule. U prvom koraku se pomoĺu tlaka inertnog plina reagens prenosi iz boce u 

odmjerni cilindar (suho!) kako bi se odmjerila koliļina potrebna za reakciju. U drugom se 

koraku reagens iz odmjernog cilindra pomoĺu inertnog plina prenese do reakcijske tikvice ili 

lijevka za dokapavanje. 

Koriġtene igle, ġprice i kanule treba po upotrebi odmah isprati alkoholom kako bi se uniġtila 

mala koliļina reagensa koja je ostala u njima i sprijeļilo da se kanula ili igle zaġtopaju. 

Jednokratne ġprice i igle tada se mogu odloģiti u otpad, a one koje su za viġekratno koriġtenje 

potrebno je nakon pranja alkoholom isprati eterom te osuġiti uz vakuum ili u suġioniku. 

2.11. Dokapavanje 

Tekuĺe reagense i otopine u reakcijsku tikvicu najjednostavnije je dodati tako da se u nju uliju 

ili prenesu kapalicom ili pipetom. MeĽutim, ukoliko reagensi reagiraju burno, takvo neġto moģe 

biti opasno. Uslijed naglog poviġenja temperature mogu nastati nusprodukti, ġto ĺe oteģati 

proļiġĺavanje. U takvim sluļajevima u svrhu obuzdavanja burne reakcije koristimo 

dokapavanje. Jedan reagens nalazi se u reakcijskoj tikvici, a drugi se polako dokapava pomoĺu 

lijevka za dokapavanje ili iz ġprice kroz septum. Pri tome se reakcijska smjesa mijeġa pomoĺu 

magnetske mijeġalice, a dodatno se moģe hladiti u ledenoj kupelji kako ne bi dolazilo do naglih 

temperaturnih skokova. Brzinu dokapavanja uobiļajeno je podesiti na 1 kap u sekundi. Lijevci 

za dokapavanje obiļno imaju cijev za izjednaļavanje tlaka (bypass) koja povezuje vrh lijevka i 

prostor izmeĽu pipca i ġlifa na donjoj strani lijevka (slika 23.b). To omoguĺava da su tlakovi u 

tikvici i lijevku izjednaļeni, zbog ļega se dokapavanje moģe provoditi bez prekida ļak i u 

potpuno zatvorenoj aparaturi. Kad bi se za dokapavanje koristio lijevak prikazan Slikom 23.a, 

tada bi dokapavanje nakon nekog vremena prestalo, jer bi volumen tekuĺine dokapan u tikvicu 

stvarao dovoljan protutlak da sadrģaj lijevka dalje ne curi kroz pipac. 
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Slika 23. Vrste lijevaka za dokapavanje: a) bez cijevi za izjednaļavanje tlaka, b) s cijevi za 

izjednaļavanje tlaka (bypass). Izgled tipiļne aparature u kojoj se jedan od reaktanata u reakcijsku smjesu 

dodaje pomoĺu: c) lijevka za dokapavanje i d) igle i ġprice preko septuma. e) Fotografija aparature u 

kojoj se dokapavanje moģe provesti u suhim uvjetima pri refluksu otapala 

Osim za kontrolirano oslobaĽanje topline kod egzotermnih reakcija, dokapavanje se moģe 

koristiti i u svrhu postizanja selektivnosti. Objasnit ĺemo to na primjeru prikazanom na Shemi 1. 

OH

Br Br+

NaH

THF

O Br O O+

monosupstituirani produkt disupst ituirani produkt  

Shema 1. Williamsonova sinteza etera u kojoj je moguĺ nastanak monosupstituiranog i disupstituiranog 

produkta. 

U prikazanoj reakciji moguĺ je nastanak dvaju produkata, ġto zbog prirode koriġtenog reaktanta 

(1,3-dibrompropana) ne moģemo izbjeĺi. MeĽutim, ono ġto moģemo jest usmjeriti selektivnost 

reakcije prema jednom od dva moguĺa produkta, ġto znaļi da ĺe on nastati u (velikom) suviġku 

u odnosu na drugi. U (organskim) reakcijama uvijek ģelimo izbjeĺi stvaranje smjese produkata, 

kako bi ļim viġe olakġali korake proļiġĺavanja. Ukoliko pomijeġamo po 1 ekvivalent svih 

reaktanata, moģemo oļekivati nastanak smjese produkata. Dodatno, tako postavljena reakcija 

mogla bi biti vrlo burna zbog reakcije natrijevog hidrida s cikloheksanolom. Selektivnost 

reakcije prema monosupstituiranom produktu moģemo postiĺi tako da u reakcijskoj smjesi u 

svakom trenutku imamo suviġak 1,3-dibrompropana nad alkoksidom. To postiģemo tako da se 

u reakcijskoj tikvici nalazi otopina 1,3-dibrompropana u THF-u, kojoj se polako dokapava 

otopina natrijevog cikloheksanolata u THF-u, prethodno pripravljena kontroliranim mijeġanjem 

otopine suhog cikloheksanola i natrijevog hidrida u suhom THF-u. Naprotiv, ako ciljamo dobiti 

disupstituirani produkt, tada ĺemo dokapavanje postaviti na obrnut naļin: u reakcijskoj tikvici 

nalazit ĺe se otopina alkoksida u THF-u, a dokapavat ĺemo otopinu 1,3-dibrompropana u THF-

u. Ukoliko su nam potrebna oba produkta, vjerojatno ĺe ih biti lakġe dobiti postavljanjem dviju 

odvojenih reakcija kontroliranih na navedene naļine, nego proizvesti smjesu spojeva u jednoj 

reakciji pa odvajati smjesu kromatografijom ili nekom drugom metodom. 
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2.12.  Praĺenje napretka reakcije 

Opĺenito govoreĺi, praĺenje napretka reakcije znaļi utvrditi je li u reakciji nastao produkt, ima 

li  neizreagiranih reaktanata, te jesu li tijekom reakcije nastali nusprodukati. Uobiļajene metode 

praĺenja napretka organskih reakcija su kromatografske tehnike: TLC, HPLC ili GC. Najļeġĺa 

i najjednostavnija metoda je tankoslojna kromatografija (engl. thin layer chromatography, 

TLC). Da bismo pratili reakciju na taj naļin, potrebno je unaprijed odrediti odgovarajuĺi sustav 

otapala. Primjerice, ako je reaktant polarniji od produkta, tada je pogodno pronaĺi sustav otapala 

u kojem ĺe reaktant imati Rf vrijednost (vidi poglavlje 4.2.2) ispod 0,5, jer mrlju produkta 

oļekujemo iznad mrlje reaktanta. Opĺenito, treba nam sustav otapala gdje ĺe mrlja reaktan(a)ta i 

produk(a)ta biti izmeĽu 0,2 i 0,8. Ispod i iznad tih vrijednosti odvajanje nije dobro pa se moģe 

dogoditi da se mrlje preklope (vidimo jednu mrlju, a zapravo se radi o dva spoja ili nekoliko njih). 

Viġe o samoj tehnici tankoslojne kromatografije moģete proļitati u poglavlju 4.2.2. 

Pri praĺenju reakcije uzimamo mali uzorak reakcijske smjese, obiļno staklenom kapilarom 

kojom taj isti uzorak odmah prenesemo na TLC ploļicu. To je moguĺe kad je otapalo u kojem 

se provodi reakcija hlapljivo. Ako reakciju provodimo u N,N-dimetilformamidu (DMF), 

dimetil-sulfoksidu (DMSO), piridinu ili nekom drugom teġko hlapljivom otapalu, ili ako u 

reakciji postoji ionski meĽuprodukt koji tek obradom reakcijske smjese daje produkt, tada treba 

provesti ekstrakciju na mikro-skali prije nanoġenja uzorka na TLC. Uzorak reakcijske smjese 

prenese se u semimikro epruvetu i provede obrada reakcije/ekstrakcija upotrebom otapala i 

otopina koje bismo inaļe koristili kod obrade reakcijske smjese, samo se u ovom sluļaju svega 

toga koristi po nekoliko kapi. Nakon muĺkanja epruvete i odvajanja dva sloja, organski sloj se 

uzorkuje kapilarom i nanosi na TLC ploļicu. 

Kad u reakciji nastaje samo jedan produkt, reakciju je poģeljno voditi dokle god TLC ne pokaģe 

potpuni nestanak reaktanta ili prestanak napretka reakcije. Koliļinu nekog spoja u reakcijskoj 

smjesi najļeġĺe moģemo procijeniti prema relativnom intenzitetu mrlje na TLC ploļici. Ako u 

reakciji uz ģeljeni produkt nastaje i jedan ili viġe nusprodukata ili dolazi do daljnjih reakcija u 

kojima se troġi produkt od interesa, tada je TLC zbog brzine i jednostavnosti izuzetno korisna 

metoda praĺenja reakcije, jer omoguĺuje utvrĽivanje najboljeg trenutka za prekid reakcije. Tako 

iz neke reakcije moģemo izvuĺi maksimum produkta ili je prekinuti prije nego ġto sastav smjese 

postane kompleksniji, ġto bi zahtijevalo duga i naporna proļiġĺavanja. 
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3. IZOLACIJA PRODUKTA  

Reakcijska smjesa nakon provedene sinteze najļeġĺe sadrģi puno komponenti. Osim produkta 

i otapala to mogu biti ostaci neizreagiranih reaktanata, nusprodukti nastali neģeljenim 

reakcijama ili raspadom produkta, kiseline, baze, katalizatori koji su koriġteni u reakciji itd. Iz 

takve smjese potrebno je izolirati i proļistiti ciljni produkt. Nekada je poģeljno izolirati i ostatke 

neizreagiranog reaktanta, kako bi se mogao ponovno podvrgnuti reakciji, pogotovo kada se radi 

o skupim kemikalijama. Metode izolacije i proļiġĺavanja produkata iz reakcijske smjese mogu 

biti vrlo jednostavne, kao primjerice kombinacija filtracije i prekristalizacije, ili sloģenije, kao 

kiselo-bazna ekstrakcija nakon koje slijedi kromatografsko proļiġĺavanje. 

Nakon ġto je utvrĽeno da je reakcija gotova (primjerice TLC-om) zapoļinje se s postupkom 

izolacije produkta iz reakcijske smjese. Cilj tih postupaka, koji ukljuļuju uparavanja, filtracije 

ili ekstrakcije, jest poveĺati udio produkta u nastaloj smjesi i rijeġiti se ļim viġe neļistoĺa, 

odnosno nebitnih komponenti smjese. Nakon postupka izolacije dobije se kruti ili tekuĺi sirovi 

produkt, ļija je glavna komponenta najļeġĺe ģeljeni produkt. Potom se takav sirovi produkt 

podvrgne pogodnoj metodi proļiġĺavanja, npr. prekristalizaciji ili kromatografiji, ļiji rezultat 

je produkt visoke ļistoĺe. 

3.1.  Uparavanje 

Organsko otapalo u kojem je neka reakcija provedena ili ono s kojim smo ekstrahirali reakcijsku 

smjesu u postupku obrade potrebno je upariti kako bismo izolirali sirovi produkt reakcije. 

Uparavanje, toļnije uklanjanje otapala destilacijom, uobiļajeno se provodi pri sniģenom tlaku, 

za ġto se koristi rotacijski uparivaļ (slika 24.). Uz rotacijski uparivaļ redovito dolaze i 

odgovarajuĺe vakuum-pumpe koje sluģe za sniģavanje tlaka pri destilaciji (vidi sliku 44). 

Uparavanjem na rotacijskom uparivaļu omoguĺava se vrlo brzo uklanjanje otapala u usporedbi 

s klasiļnom destilacijom zbog ļega su ovi ureĽaji dio standardne opreme svakog organskog 

laboratorija. Osim toga, rijeļ je o najefikasnijem i po okoliġ najprimjerenijem naļinu uklanjanja 

hlapivih organskih otapala, a minimalno ispuġtanje para otapala u atmosferu postignuto je 

dodatnim hladilom na izlazu iz pumpe. Otapalo dobiveno destilacijom skuplja se u predloġku i 

moģe se regenerirati i ponovno koristiti.  
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Slika 24. Rotacijski uparivaļ 

Rotacijski uparivaļ (slika 24.) sastoji se od nekoliko dijelova. Rotaciju staklene cijevi na ļijem 

se jednom kraju nalazi okrugla tikvica s otopinom koju uparavamo pokreĺe elektromotor. 

Prilikom uparavanja tikvica s otopinom djelomiļno je uronjena u grijanu vodenu kupelj ļija 

temperatura za uparavanje veĺine uobiļajenih organskih otapala iznosi 35ī45 ÁC. Pare otapala 

ulaze u hladilo preko staklene cijevi i kondenziraju se u predloġku. Rotacijski uparivaļ spojen 

je na vakuum-pumpu pomoĺu koje se sniģava tlak u sustavu, odnosno postiģu uvjeti za 

destilaciju otapala pri sniģenom tlaku (vidi Ä4.3.3.). Za svako organsko otapalo u skladu s 

njegovim vreliġtem i hlapivoġĺu preporuļa se optimalni tlak za uspjeġnu destilaciju pri 

odgovarajuĺoj temperaturi vodene kupelji (tablica 3.). Tlak u rotacijskom uparivaļu moguĺe je 

precizno podesiti i oļitati na kontrolnom zaslonu. Pipac koji sluģi za izjednaļavanje tlaka u 

sustavu s vanjskim tlakom uobiļajeno se nalazi na hladilu (slika 24).  
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Tablica 3. Preporuļene vrijednosti tlakova kod uparavanja  

uobiļajenih organskih otapala pri temperaturi vodene kupelji od 40 ÁC 

Otapalo Tlak (mbar)  

aceton 556 

acetonitril 226 

kloroform 474 

cikloheksan 235 

diklormetan atm. tlak 

dioksan 107 

dietil-eter atm. tlak 

dimetilformamid 11 

etanol 175 

etil-acetat 240 

heksan 335 

metanol 337 

tetrahidrofuran 357 

toluen 77 

voda 72 

 

Pri uparavanju nekih otopina moģe doĺi do stvaranja pjene ili do prskanja tekuĺine u hladilo, 

ġto se moģe kontrolirati umetanjem posebnog nastavka (slika 25.) izmeĽu tikvice i staklene 

cijevi (engl. foam-brake adapter). 

 

Slika 25. Posebni nastavak koji sprjeļava prskanje tekuĺine u hladilo  

pri uparavanju na rotacijskom uparivaļu 

3.2.  Filtr acija 

Filtracija je proces kojim se krutina (talog) odvaja od tekuĺine (matiļnice) iz heterogene smjese. 

Za filtraciju se koriste lijevci s filter-papirom, vatom ili sinteriranim staklom (tzv. sinter-

lijevci). Najļeġĺe koriġtene vrste filtracije su gravitacijska filtracija i vakuumska filtracija. 

Filter-papir za filtraciju ima toļno odreĽenu veliļinu pora, a razliļite vrste oznaļene su 

razliļitim bojama vrpce.3   

                                                 
3 Ovdje se pod Ăbojeñ misli na oznake na kutijama filter-papira koje nam govore o njegovoj poroznosti. Filter-

papir je uvijek bijele boje. 
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Tablica 4. Vrste filter-papira 

Boja Namjena 

Crna vrpca Filtracija ģelatinoznih taloga 

Bijela vrpca Filtracija krupno zrnatih taloga 

Plava vrpca Filtracija sitnih taloga 

 

a) Gravitacijska filtracija ī Izvodi se pomoĺu staklenog ili plastiļnog lijevka, filter-papira i 

Erlenmeyerove tikvice. Filter-papir oblikuje se u stoģac (slika 26.) ili  se nabora na naļin kako 

je prikazano na slici 6. (naborani filter-papir). Koristimo je najļeġĺe kada za daljnju obradu 

trebamo matiļnicu, a ne talog. Tekuĺina nakon filtriranja naziva se filtrat.  

 

Slika 26. Oblikovanje naboranog filter-papira 

Filter-papir se stavi u lijevak ispod kojeg je Erlenmeyerova tikvica. Paģljivim izlijevanjem 

suspenzije na filter-papir krutina zaostaje na njemu, dok tekuĺina prolazi u tikvicu. Naborani 

filter-papir ima veĺu povrġinu od papira u obliku stoġca pa je filtracija brģa. To je osobito vaģno 

kod prekristalizacije kako ne bi doġlo do hlaĽenja otopine i kristalizacije tvari na filter-papiru, 

ġto ļesto uzrokuje zaļepljenje njegovih pora i nemoguĺnost daljnje filtracije. Osim kod pre-

kristalizacije, ova vrsta filtracije najļeġĺe se koristi za uklanjanje sredstva za suġenje, (slika 27.) 

pri ļemu na vati ili filter-papiru zaostaju soli kojima smo suġili organski sloj, odnosno 

netopljive krute neļistoĺe kod prekristalizacije.  



Praktikum organske kemije 1 i 2 

ς 34 ï 

 

Slika 27. Postav aparature za prekristalizaciju 

b) Vakuumska filtracija ī Koristimo je kada ģelimo odvojiti krutinu (talog) od otapala 

(matiļnice), pri ļemu je krutina ģeljeni produkt. Za vakuumsku filtraciju umjesto obiļnog 

staklenog konusnog lijevka koristi se keramiļki B¿chnerov lijevak, koji ima ravno rupiļasto 

dno (slika 28.). Prvo se izreģe okrugli filter-papir ļija veliļina odgovara veliļini otvora 

B¿chnerovog lijevka. Filter-papir mora prekrivati sve rupice lijevka, ali ne smije dodirivati 

njegove stijenke. Boca za odsisavanje priļvrsti se klemama za stalak, na njezin otvor stavi se 

gumeni podloģak koji sluģi kao brtva. Prije filtracije filter-papir se malo namoļi s 

odgovarajuĺim otapalom tako da potpuno prijanja za dno lijevka. Uz ukljuļeni vakuum, smjesa 

se polagano izlijeva na lijevak, talog zaostaje na filter-papiru, dok matiļnica prolazi u bocu za 

odsisavanje. Vaģan je i naļin izlijevanja. Pri izlijevanju suspenzije iz posude u kojoj se nalazi 

(ļaġe ili Erlenmeyerove tikvice) na lijevak, nerijetko se dogodi da se odlije sva matiļnica, a 

veĺi dio taloga ostane u posudi. To je moguĺe izbjeĺi tako da se pri izlijevanju posuda cijelo 

vrijeme lagano njiġe, ġto ĺe sprijeļi da se talog slegne i zaostane u njoj. Vakuum nije potrebno 

otvoriti do kraja, veĺ samo toliko koliko je potrebno da se filtracija odvija zadovoljavajuĺom 

brzinom. Odmah po zavrġetku filtracije, talog se ispere malom koliļinom hladnog otapala kako 

bi se iz njega uklonili tragovi matiļnice. Nakon toga filtrat se prelije u drugu tikvicu, a vakuum 

se otvori do kraja kako bi se produkt osuġio. Pomoĺu pincete ili spatule papir se odvoji od 

lijevka i zajedno s produktom prenese na laĽicu radi dodatnog suġenja ili se spatulom s lijevka 

prenese u boļicu. 
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Slika 28. Postav za filtraciju keramiļkim B¿chnerovim lijevkom 

Ako krutina nije dovoljno kristaliniļna nego je u pitanju amorfni/sitni talog, ļeġĺe se koriste 

sinter-lijevci. To su stakleni lijevci s ugraĽenim sinter-staklom (poroznom staklenom 

ploļicom). Ovisno o veliļini pora sinter-stakla, lijevci su oznaļeni oznakama G1 ī G4 (Tablica 

5.). TakoĽer, sinter-lijevke koristimo kad je matiļnica izrazito korozivna te moģe reagirati s 

filter-papirom. 

Tablica 5. Poroznost sinter-lijevaka 

Oznaka Veliļina pora (ɛm) 

G1 90ï150 

G2 40ï90 

G3 15ï40 

G4 5ï15 

Prednost vakuumske filtracije je brzina, ali i moguĺnost suġenja taloga na lijevku uz ukljuļeni 

vakuum. 

3.3.  Ekstrakcija  

Ekstrakcija je ļesto koriġtena tehnika izolacije organskih tvari iz smjesa, a podrazumijeva 

prevoĽenje tvari iz krute ili tekuĺe faze u neko otapalo. Za provoĽenje uspjeġne ekstrakcije 

bitno je da se otapala ne mijeġaju te da je ģeljeni spoj bolje topljiv u jednom od otapala. Prema 

izvedbi dijelimo ekstrakciju na tekuĺe-tekuĺe ili kruto-tekuĺe o ļemu ĺe biti govora u sljedeĺem 

poglavlju. Jedna od vrsta ekstrakcije tekuĺe-tekuĺe je i ispiranje organskih slojeva (otopine 

spoja u organskom otapalu) pomoĺu otopina kiselina, baza ili soli pri ļemu uklanjamo neko 

oneļiġĺenje iz organskog sloja i prevodimo ga u vodeni sloj koji kasnije bacamo. 
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3.3.1. Ekstrakcija tekuĺe-tekuĺe 

Ekstrakciju tekuĺe-tekuĺe moģemo definirati kao prijenos tvari X iz tekuĺe faze A u drugu 

tekuĺu fazu B, pri ļemu su tekuĺe faze otapala koja se ne mijeġaju. Tvar X ĺe se raspodijeliti 

izmeĽu dvaju otapala A i B, najļeġĺe voda-organsko otapalo, no moģe doĺi do raspodjele tvari 

i izmeĽu dvaju organskih otapala, primjerice metanol-heksan. Omjer ravnoteģnih koncentracija 

tvari u dva takva otapala je stalan i zove se koeficijent razdjeljenja ġto je opisano Nernstovim 

zakonom razdjeljenja: 

1

2

=
c

K
c

 

K ï koeficijent razdjeljenja (ovisi o temperaturi) 

c1, c2 ï ravnoteģne koncentracije tvari u otapalima A i B 

Na temelju Nernstovog zakona moģe se matematiļki dokazati da se viġestrukom ekstrakcijom 

manjim koliļinama otapala postiģe bolji uļinak nego jednokratnom upotrebom cijele koliļine 

otapala. 

Prilikom ekstrakcije tekuĺe-tekuĺe treba voditi raļuna o izboru otapala za ekstrakciju jer ona 

ne smiju reagirati s tvari koju ģelimo ekstrahirati. Tvar se treba ġto bolje otapati u otapalu s 

kojim ekstrahiramo te otapalo kojim ekstrahiramo treba imati ļim veĺu razliku u gustoĺi od 

otapala iz kojeg ekstrahiramo i ne mijeġati se s njim. Ekstrakciju tekuĺe-tekuĺe izvodimo 

pomoĺu lijevka za odjeljivanje (slika 29.).  

  
a) b) 

Slika 29. a) aparatura za ekstrakciju i b) pravilno drģanje lijevka pri provedbi ekstrakcije 

 

 



Praktikum organske kemije 1 i 2 

ς 37 ï 

Ekstrakcija se izvodi na sljedeĺi naļin: 

¶ Okrugla klema priļvrsti se na stalak, u nju se postavi lijevak za odijeljivanje, a ispod 

njega postavi se predloģak u koji ĺe se skupljati ekstrakte, obiļno Erlemmeyerova 

tikvica. 

¶ Visina lijevka namjesti se tako da je cijev ispusta nekoliko centimetara unutar tikvice u 

koju skupljamo ekstrakte. 

¶ Prije nego dodamo tekuĺinu u lijevak provjeri se je li pipac zatvoren. TakoĽer je uputno 

s par mililitara otapala provjeriti je li pipac puġta. 

¶ Preko staklenog lijevka za filtraciju u lijevak za odijeljivanje prebaci se otopina koju 

ekstahiramo i otapalo za ekstrakciju nakon ļega se lijevak zaļepi.  

¶ Jednom rukom drģimo i muĺkamo lijevak za odijeljivanje kod ļepa dok drugom rukom 

povremeno otvaramo pipac da bi izjednaļili tlak (slika 29.b). 

¶ Nakon muĺkanja, lijevak se vrati na stalak, makne se ļep i priļeka da se slojevi odvoje. 

¶ Donji sloj ispusti se preko pipca u ļistu tikvicu dok se gornji sloj izlije kroz gornji otvor 

lijevka u drugu ļistu tikvicu. Pritom je bitno paziti da ne dolazi do podlijevanja prilikom 

prelijevanja tekuĺina. 

Teġkoĺe koje se javljaju prilikom ekstrakcije tekuĺe-tekuĺe ukljuļuju stvaranje pjene ili emulzije. 

Ponekad se emulzija moģe razbistriti zasiĺenjem vodene faze natrijevim kloridom ili se 

jednostavno ostavi stajati dulje vrijeme. Ako se tokom ekstrakcije primijeti stvaranje emulzije, 

onda lijevak treba paģljivo njihati umjesto jako muĺkati. 

Prilikom ekstrakcije tvari koje su djelomiļno topljive u vodi, ļesto se dodaje natrijev klorid 

kako bi se smanjila topljivost te tvari u vodi, ġto se naziva isoljavanje iz vodene otopine. 

3.3.2. Kontinuirana ekstrakcija tekuĺe-tekuĺe 

Ako je koeficijent razdijeljenja izrazito malen za ģeljeni produkt, potreban je izrazito velik broj 

ekstrakcija, ġto je vrlo nepraktiļno provesti u lijevku za ekstrakciju. U tim sluļajevima koristi 

se kontinuirana ekstrakcija tekuĺe-tekuĺe. Izvedba aparature za takvu ekstrakciju ovisi o tome 

je li organsko otapalo ima veĺu ili manju gustoĺu od vode (slike 30. i 31.).  
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a) organsko otapalo ima veĺu gustoĺu od vode  

 
Slika 30. Aparatura za kontinuiranu ekstrakciju tekuĺe-tekuĺe s otapalom veĺe gustoĺe od vode 

U tikvici A (slika 30.) nalazi se organsko otapalo koje se zagrijava te njegove pare dolaze do hladila 

B. Kondenzirane pare otapala kaplju kroz vodeni (gornji, plavi) sloj koji se nalazi u ekstraktoru C. 

Otapalo se skuplja na dnu ekstraktora dok ne dostigne razinu cjevļice E, a zatim se kroz D prelije 

natrag u tikvicu A.  
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b) organsko otapalo ima manju gustoĺu od vode  

 
Slika 31. Aparatura za kontinuiranu ekstrakciju tekuĺe-tekuĺe s otapalom manje gustoĺe od vode 

U ovom sluļaju potrebna je aparatura prikazana na slici 31. U tikvici A nalazi se organsko 

otapalo koje se zagrijava te njegove pare dolaze do hladila B. Kondenzirane pare otapala 

skupljaju se u adapteru C (koji je uronjen skoro do dna u plavu vodenu otopinu) iz kojeg otapalo 

kroz sinterirano staklo u obliku vrlo sitnih kapljica dospijeva u vodeni sloj, gdje vrġi ekstrakciju. 

Otapalo se pomoĺu boļnog izvoda D prelijeva natrag u tikvicu A. 

3.3.3. Kontinuirana ekstrakcija kruto -tekuĺe 

Ova vrsta ekstrakcije najļeġĺe se koristi za izolaciju tvari iz krutine, primjerice kod izolacije 

spojeva iz prirodnog materijala. Iako se tvar moģe izolirati iz krutog materijala kuhanjem s 

otapalom, a zatim filtracijom, takva izolacija zahtijevala bi nekoliko takvih ponavljanja, tj. veĺi 

broj koraka ekstrakcije i filtriranja. Iz tog razloga, osmiġljena je aparatura za kontinuiranu 

ekstrakciju koja se naziva Soxhletov ekstraktor, a prikazana je na Slici 32.  
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Slika 32. Aparatura za ekstrakciju kruto-tekuĺe upotrebom Soxhletovog ekstraktora 

Krutina iz koje ĺe se tvar ekstrahirati stavi se u tuljac koji se postavlja u Soxhletov ekstraktor. 

Tikvica se napuni sa ģeljenim otapalom i zapoļne s grijanjem. Grijanjem otapalo isparava, 

dolazi do hladila te se kondenzira i kaplje na materijal u ekstraktoru. Kad se ekstraktor napuni 

otapalom do visine sifona, zakonom spojenih posuda otapalo se prelije u donju tikvicu. Ovaj 

postupak spontano se ponavlja dok god je ukljuļeno grijanje. Na ovaj naļin postiģemo velik 

broj ekstrakcija ļistim otapalom (destiliranim), bez utroġka novih koliļina otapala ī koristi se 

samo onoliko koliko smo u poļetku dodali u tikvicu. 

3.3.4. Suġenje ekstrakta, fazni separatori 

Kad se provodi ekstrakcija tvari iz vodenog medija upotrebom organskog otapala, uvijek se 

osim ģeljene tvari ekstrahira i mala koliļina vode. Iako se otapala koja se koriste u ekstrakciji 

ne mijeġaju s vodom, ona mogu otopiti malu koliļinu vode. Ġto je otapalo polarnije, moģe 

otopiti viġe vode. Primjerice, topljivost vode u etil-acetatu pri 20 ÁC je 8,3 g/100 mL. 

Uobiļajena otapala za ekstrakciju imaju niģe vreliġte od vode, ġto znaļi da ĺe voda zaostati 

zajedno s produktom nakon njihovog uparavanja. Voda se pomoĺu rotacijskog uparivaļa teġko 

uklanja te je zbog toga moramo ukloniti kemijski prije uparavanja organskog otapala. To 

provodimo pomoĺu sredstva za suġenje. Sredstva za suġenje su krutine koje ne smiju reagirati 
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niti s otapalom, niti s otopljenom tvari. Najļeġĺe se kao sredstva za suġenje koriste anorganske 

soli koje tvore hidrate i zbog toga mogu vezati relativno veliku koliļinu vode. To su u prvom 

redu bezvodne soli: Na2SO4, MgSO4 i CaCl2, a neġto rjeĽe se koriste i K 2CO3 te Na2CO3. U 

ekstrakt koji se nalazi u Erlenmeyerovoj tikvici ġpatulom ili ģliļicom postupno se dodaje 

sredstvo za suġenje uz stalno mijeġanje tako da ļim viġe otopine doĽe u kontakt s dodanim 

sredstvom. Novu koliļinu sredstva dodajemo sve dok ne primijetimo da se novo dodana 

koliļina viġe ne zgrudnjava, a otopina se izbistri. Ekstrakt ostavimo stajati na sredstvu za 

suġenje neko vrijeme. MgSO4 veģe vodu gotovo trenutno, dok Na2SO4 treba neġto dulje 

vremena. Ovisno o prirodi spojeva otopljenih u ekstraktu, treba dobro razmisliti koje ĺemo 

sredstvo odabrati. Na2SO4 je najneutralniji i najprimjenjiviji. Ukoliko ekstrakt sadrģi alifatske 

amine, oni ĺe ostati vezani na MgSO4 pa on nije primjereno sredstvo za suġenje takvih 

ekstrakata. CaCl2 nije pogodno sredstvo za suġenje ekstrakata koji sadrģe spojeve s 

hidroksilnim skupinama, jer s njima tvori kompleks. Baziļna sredstva za suġenje kao ġto su 

K2CO3 i Na2CO3 ne koriste se za suġenje ekstrakata koji sadrģe kisele komponente, jer ĺe s 

njima tvoriti soli koje ĺe ostati vezane za sredstvo za suġenje. MeĽutim, nekad vezanje 

odreĽenih vrsta spojeva pomoĺu sredstva za suġenje moģe ļak biti i korisno, jer se na taj naļin 

moģemo rijeġiti barem jednog dijela neļistoĺa prisutnih u uzorku, ako sadrģe skupine koje 

reagiraju sa sredstvom. 

Kad je suġenje zavrġeno, ekstrakt se profiltrira u prethodno izvaganu tikvicu preko malog 

komadiĺa vate ili preko naboranog filter-papira. U poļetku se dekantira otopina iznad sredstva, 

a talog sredstva za suġenje prebaci se u lijevak tek na kraju. Kad iscuri sav filtrat, tikvica i 

sredstvo za suġenje na lijevku isperu se 2ï3 puta s malom koliļinom otapala, jer je talog 

natopljen otopinom koja sadrģi spoj od interesa, pa nam je cilj prenijeti ga ļim kvantitativnije. 

Upotrijebljeno sredstvo za suġenje odlaģe se u kruti otpad. 

U novije vrijeme mogu se nabaviti tzv. fazni separatori, koji uvelike pojednostavljuju i 

ubrzavaju put od dvofaznog sustava organsko otapalo-voda do suhog organskog ekstrakta. 

Nakon provedene ekstrakcije organski i vodeni sloj se zajedno, bez prethodnog odjeljivanja, 

preliju u fazni separator (slika 33.), koji ima membranu kroz koju ĺe proĺi organski sloj, ali ne 

i vodeni. Na izlaz separatora moģe se uļvrstiti i jednokratni uloģak s Na2SO4 pa se pri istjecanju 

ekstrakt odmah i osuġi.  
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Slika 33. Fazni separatori  
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4. PROĻIĠĹAVANJE PRODUKTA  

Nakon provedene kemijske reakcije produkt izoliran iz reakcijske smjese obiļno nije 

zadovoljavajuĺe ļistoĺe te ga je prije identifikacije potrebno dodatno proļistiti. Odabir metode 

za proļiġĺavanje ovisit ĺe o agregacijskom stanju produkta, koliļini uzorka koju proļiġĺavamo, 

fizikalnim svojstvima tvari poput taliġta, vreliġta, topljivosti, polarnosti i dr. Uzorci u ļvrstom 

agregacijskom stanju najļeġĺe se proļiġĺavaju prekristalizacijom ili, u posebnim sluļajevima, 

sublimacijom. Tekuĺi se uzorci proļiġĺavaju destilacijom pri atmosferskom ili sniģenom tlaku. 

Ipak najļeġĺe koriġtena metoda proļiġĺavanja male koliļine smjesa organskih spojeva jest 

kromatografija. 

4.1.  Prekristal izacija 

Prekristalizacija je uobiļajeni postupak proļiġĺavanja ļvrstih tvari. Temelji se na razliļitoj 

topljivosti neke ļvrste tvari u odabranom otapalu ili smjesi otapala pri sobnoj i pri poviġenoj 

temperaturi.  

Za uspjeġnu prekristalizaciju kljuļan je odabir pogodnog otapala koje mora zadovoljavati 

nekoliko uvjeta:  

¶ bolje otapa ļvrstu tvar pri poviġenoj temperaturi u odnosu na sobnu temperaturu; 

¶ kemijski je inertno tj. ne reagira sa spojem kojeg prekristaliziramo; 

¶ oneļiġĺenja prisutna u spoju kojeg prekristaliziramo su gotovo netopljiva ili su bitno 

viġe topljiva nego spoj od interesa; 

¶ temperatura vreliġta otapala nije previsoka (obiļno 60ï100 ÁC) kako bi ga se 

jednostavno uklonilo s povrġine ļvrste tvari isparavanjem. 

Ukoliko je spoj kojeg prekristaliziramo od ranije poznat, iz literature moģemo saznati koje 

otapalo koristiti za prekristalizaciju. No, ako kemijskom reakcijom dobijemo novi kemijski 

spoj, odabir pogodnog otapala za prekristalizaciju podrazumijeva ispitivanje topljivosti spoja u 

razliļitim otapalima ili kombinacijama otapala i odabir najpogodnijeg. 

Nakon odabira pogodnog otapala za prekristalizaciju, postupak prekristalizacije sastoji se od 

nekoliko koraka koji ĺe se donekle razlikovati ovisno o tome je li provodimo prekristalizaciju 

iz vode ili iz organskog otapala. Prekristalizaciju iz vode provodimo na sljedeĺi naļin: 

1. Prebacimo ļvrstu tvar u Erlenemeyerovu tikvicu (ili ļaġu) i otopimo u minimalnoj 

koliļini vruĺe vode kako bi se dobila zasiĺena vruĺa otopina tvari. 

2. Sadrģaj tikvice nastavimo zagrijavati na grijaĺoj ploļi dok se ļvrsta tvar potpuno ne 

otopi. Prilikom zagrijavanja tikvicu je potrebno mijeġati potresanjem pri ļemu koristimo 

manju krpu, klemu ili savijeni filter-papir da se ne opeļemo. Ako se spoj kojeg 

prekristaliziramo nije potpuno otopio, dodajemo joġ malo vode. Ovdje trebamo biti 
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oprezni da ne dodamo previġe vode i moramo imati na umu da se neka oneļiġĺenja neĺe 

otopiti. Kad primijetimo da nakon dodatka nove koliļine vode nije doġlo do daljnjeg 

otapanja tada prestanemo dodavati dodatnu koliļinu vode. 

3. Kako bi se izbjegla kristalizacija spoja na lijevku s filter-papirom prilikom filtriranja 

koje slijedi, u pravilu se na tikvicu stavlja lijevak s navlaģenim filter-papirom i sve 

zajedno zagrijava (slika 34.a). 

4. Ako je ļvrsta tvar intenzivno obojena, zbog prisutnih oneļiġĺenja, u tikvicu, nakon 

njezina otapanja, dodajemo aktivni ugljen (obiļno na vrh ġpatule) koji ĺe adsorbirati 

obojena oneļiġĺenja. 

 

 

 

a)  b) 

Slika 34. Prekristalizacija: a) pribor za prekristalizaciju, b) filtracija vruĺe otopine 

5. Paģljivo filtriramo vruĺi sadrģaj tikvice preko zagrijanog lijevka s naboranim filter-

papirom u drugu Erlenmeyerovu tikvicu (slika 34.b). Prilikom filtriranja na filter-papiru 

zaostaju oneļiġĺenja koja nisu topljiva u otapalu koje se koristi za prekristalizaciju i 

aktivni ugljen (ukoliko je dodan). Ako doĽe do kristalizacije spoja na filter-papiru, 

isperemo ga novom koliļinom vruĺe vode.  

6. HlaĽenjem otopine dolazi do kristalizacije. Najļeġĺe do kristalizacije dolazi ako se 

otopina ohladi na sobnu temperaturu, no ponekad sadrģaj tikvice treba dodatno ohladiti 

pod mlazom vode, staviti ga u posudu s ledom ili u hladnjak i ostaviti neko vrijeme. U 

sluļaju da ni tada ne doĽe do kristalizacije, moģemo je potaknuti trljanjem staklenim 

ġtapiĺem uz stijenku tikvice, dodatkom kristaliĺa ļiste tvari (ukoliko nam je dostupna) 

pri ļemu nastaje kristalizacijska jezgra ili jednostavnim uparavanjem dijela otapala tj. 

poveĺanjem koncentracije otopine. U nekim situacijama spoj kojeg smo prekristalizirali 

ne kristalizira veĺ se pojavi u obliku ulja. Tada je najbolje upariti otapalo, dobro osuġiti 

sirovi produkt (primjerice u eksikatoru) i ponoviti cijeli postupak. 

7. Konaļno, krutinu dobivenu hlaĽenjem profiltriramo preko B¿chnerovog lijevka i 

pustimo da se kristali osuġe na zraku ili u eksikatoru. 
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Prekristalizacija iz organskog otapala izvodi se na sliļan naļin, no uz dodatan oprez buduĺi su 

organska otapala lakġe hlapiva od vode i ļesto zapaljiva. Preporuļa se ļvrstu tvar prebaciti u 

okruglu tikvicu, dodati organsko otapalo te zagrijavati uz povratno hladilo (refluksirati) i 

mijeġanje na magnetskoj mijeġalici. Ostatak postupka isti je kao i kod prekristalizacije iz vode. 

Postupkom prekristalizacije uklanjamo oneļiġĺenja koja sadrģi sirovi produkt kemijske 

reakcije. Pritom podrazumijevamo da je udio takvih oneļiġĺenja relativno mali u odnosu na 

spoj od interesa. Najjednostavnija situacija jest ona kada se oneļiġĺenje ne otapa u odabranom 

otapalu za prekristalizaciju te prilikom filtriranja zaostaje na filter-papiru. Ako se oneļiġĺenje 

dobro otapa u odabranom otapalu veĺ na sobnoj temperaturi, nakon filtriranja ostat ĺe otopljeno 

u matiļnici i neĺe iskristalizirati. Najzahtjevnija je situacija u kojoj su topljivost ļvrstog 

produkta i oneļiġĺenja u otapalu odabranom za prekristalizaciju sliļne. U tom se sluļaju uļinak 

prekristalizacije poboljġava ponavljanjem postupka, tzv. rekristalizacijom.  

U situaciji kad ne pronaĽemo pogodno otapalo za prekristalizaciju, pribjegava se pre-

kristalizaciji iz dvaju otapala. Tvar se otopi u vruĺem otapalu u kojem je dobro topljiva, a zatim 

se u vruĺu otopinu dokapava do zamuĺenja otapalo u kojem je tvar slabo topljiva. Uobiļajeni 

parovi otapala koji se koriste u navedenu svrhu su etanol/voda, diklormetan/petroleter, 

aceton/voda i drugi. 

4.2. Kro matografija  

4.2.1. Teorijske osnove adsorpcijske kromatografije 

Kromatografija je u organskoj kemiji izuzetno vaģna tehnika odjeljivanja komponenata smjese, 

koja se temelji na razliļitoj raspodjeli pojedinih komponenti izmeĽu stacionarne i mobilne 

faze (slika 35.). Nepokretna faza najļeġĺe je silikagel (hidratizirani SiO2) ili aloks (aluminijev 

oksid), dok se kao pokretna faza koristi ļisto otapalo ili smjesa otapala. Faze su meĽusobno u 

kontaktu, a upravo se na mjestu kontakta uspostavlja ravnoteģa izmeĽu adsorpcije i desorpcije. 

Stoga je kromatografija to efikasnija ġto je nepokretna faza sitnija jer se sa stupnjem usitnjenja 

znatno poveĺava specifiļna povrġina. Nepokretna faza nalazi se u staklenoj koloni te kroz nju 

protjeļe otapalo pod utjecajem gravitacije. Iznimno sitna nepokretna faza pruģat ĺe velik otpor 

protjecanju otapala, stoga se u uobiļajenoj kolonskoj kromatografiji koristi silikagel srednje 

veliļine ļestica od 50ī200 ɛm, a kod flash kromatografije 40ī63 ɛm, ġto omoguĺuje 

zadovoljavajuĺe i optimalne brzine protoka uz gravitacijsko protjecanje otapala. Sitnije ļestice 

stacionarne faze koriste se u HPLC tehnici (5 ɛm i manje), zbog ļega takva kromatografija ima 

izuzetnu moĺ razluļivanja, ali zahtijeva i instrument s pumpom koja postiģe tlakove veĺe i od 

200 bara kako bi kroz kolonu kontinuirano protjecalo otapalo. 
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Slika 35. Temeljni procesi u kromatografiji: a) uspostavljeno ravnoteģno stanje, b) uspostavljanje nove 

ravnoteģe.  desorpcija  adsorpcija 

Razlikujemo preparativnu i analitiļku kromatografiju. Preparativna (najļeġĺe kolonska 

kromatografija) sluģi za proļiġĺavanje tvari u koliļinama od miligramske do gramske skale. 

Svrha analitiļke kromatografije (TLC) je analiza ļistoĺe spoja, praĺenje kemijske reakcije ili 

odabir odgovarajuĺe mobilne faze za kolonsku kromatografiju. U nekim sluļajevima, kad 

raspolaģemo s vrlo malom koliļinom smjese, pogodno je takvu smjesu razdvojiti preparativnim 

TLC-om, koji se obiļno izvodi na kromatografskim ploļama dimenzija 20Ĭ20 cm i debljine 

sloja nepokretne faze 0,5-2 mm. 

Uzorak, tj. smjesa ļije komponente ģelimo razdvojiti adsorbira se na stacionarnu fazu. 

Prolaskom otapala preko stacionarne faze uspostavlja se ravnoteģa procesa adsorpcija-

desorpcija izmeĽu stacionarne i mobilne faze te otapalo (eluens) koje se kreĺe sa sobom nosi 

(eluira) komponente smjese. Tekuĺina koja izlazi iz kolone naziva se eluat. Kod adsorpcijske 

kromatografije tvari iz smjese ostvaruju meĽumolekulske interakcije s pokretnom i 

nepokretnom fazom. Jaļina tih interakcija s pojedinom fazom biti ĺe razliļita za svaku pojedinu 

tvar, ovisno o njezinoj strukturi, zbog ļega ĺe se neke komponente u koloni zadrģavati dulje, a 

druge kraĺe. Upravo na tome se temelji odjeljivanje u kromatografiji. Na koloni se stvore zone 

ļistog spoja koje se jedna za drugom eluiraju i sakupljaju u frakcije malog volumena.  

4.2.2. Tankoslojna kromatografija (TLC)  

Tehnika koju najļeġĺe koristimo da bi pratili tijek reakcije, identificirali komponente smjese ili 

provjerili ļistoĺu spoja je tankoslojna kromatografija (engl. thin layer chromatography, TLC). 

Izvodi se na aluminijskoj, staklenoj ili plastiļnoj ploļici, koja je presvuļena slojem silikagela 

ili aluminijevog oksida, u zatvorenoj staklenoj komori u kojoj se nalazi ģeljeni sustav otapala i 

komad filter-papira, koji pomaģe zasiĺenosti komore parama otapala. Izbor odgovarajuĺeg 

otapala ovisi o polarnosti ispitivanih spojeva i najļeġĺe ukljuļuje testiranje nekoliko 

otapala/smjesa otapala razliļite polarnosti. Za nepolarne spojeve koristiti ĺe se nepolarno 

otapalo (npr. heksan), a za relativno polarne spojeve koristiti ĺe se smjese etil-acetat/heksan i 

heksan/dietil-eter u razliļitim omjerima. Za polarne spojeve koristiti ĺe se polarne smjese 

otapala kao npr. diklormetan-metanol u razliļitim omjerima. Otapala moģemo poredati po 

polarnosti i moĺi eluiranja komponenti te tako dobivamo tzv. eluotropni niz otapala (Tablica 6.). 
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Tablica 6. Relativna polarnost spojeva koji se kromatografiraju i najļeġĺe koriġtenih eluensa 

klasa spojeva  najļeġĺe mobilne faze 

ugljikovodici 

P
O

L
A

R
N

O
S

T
 

petroleter 

alkil-halogenidi heksan 

alkeni cikloheksan 

dieni toluen 

aromatski ugljikovodici kloroform 

eteri diklorometan 

esteri tert-butil-metil-eter 

ketoni dietil-eter 

aldehidi etil-acetat 

amini aceton 

alkoholi propan-2-ol 

fenoli piridin 

karboksilne kiseline etanol 

 

metanol 

voda 

octena kiselina 

 

Pomoĺu grafitne olovke povuļe se crta udaljena oko 1 cm od donjeg ruba ploļice i stave se oznake 

uzoraka. Uzorak se otopi u maloj koliļini otapala i pomoĺu staklene kapilare nanese na 

odgovarajuĺu oznaku na ploļici. Treba paziti da se uzorak nanosi u ġto manjem promjeru, uvijek 

na isto mjesto na ploļici i da ne dolazi do preklapanja uzoraka na startnoj liniji. TakoĽer treba 

paziti da je mjesto nanoġenja uzorka u svakom trenutku iznad razine otapala. Imajuĺi to na umu, 

ploļica se oprezno umetne u komoru za razvijanje i priļeka dok fronta otapala ne doĽe na otprilike 

0,5 cm od gornjeg ruba ploļice, kada se izvadi iz komore i grafitnom olovkom zabiljeģi fronta 

otapala.  
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Slika 36. Razvijanje TLC ploļice 

Vizualizacija komponenti na razvijenoj TLC ploļici 

Dva su osnovna naļina kako moģemo vizualizirati komponente (mrlje) na razvijenoj TLC 

ploļici. Spojevi koji su obojeni pa ne zahtijevaju posebne metode vizualizacije u veĺini 

organskih laboratorija predstavljaju rijetkost. Silikagel na TLC ploļicama najļeġĺe sadrģi 

fluorescentni indikator zbog ļega TLC ploļice pod UV svjetiljkom pri 254 nm fluoresciraju 

zelenkasto (silikagelu je dodana mala koliļina europijem dopiranog ZnS). MeĽutim, ukoliko se 

na povrġini TLC ploļice nalazi mrlja spoja koji apsorbira UV zraļenje, tada na tom mjestu 

ploļica neĺe fluorescirati i uoļavat ĺe se tamna mrlja (ļini se tamnoljubiļastom, to je 

komplementarna boja zelenkastoj fluorescenciji okoline mrlje). Neki spojevi imaju svojstvo 

fluorescencije, odnosno apsorbiraju UV-zraļenje i potom emitiraju u vidljivom dijelu spektra, 

zbog ļega se na ploļici pod UV-om uoļavaju mrlje koje svijetle u odreĽenoj boji. U svrhu 

detekcije fluorescentnih spojeva, osim svjetiljke pri 254 nm (niskotlaļna ģivina lampa), 

koristimo i UV svjetiljku pri 365 nm. Mrlje koje se uoļavaju pod UV svjetiljkom potrebno je 

na ploļici zaokruģiti olovkom kako bi ostale vidljive nakon ġto UV svjetiljku iskljuļimo. 

Drugi naļin vizualizacije mrlja na TLC ploļici je upotrebom odgovarajuĺih reagensa. 

Najjednostavniji naļin je izlaganje ploļice parama joda, pri ļemu dolazi do njegove 

reverzibilne adsorpcije na silikagel. Mrlje odvojenih komponenti koje na taj naļin postanu 

vidljive, potrebno je zaokruģiti jer stajanjem na zraku jod ishlapi i one prestaju biti vidljive. 

Postoji velik broj receptura za otopine vizualizacijskih reagensa, koje su ļesto vezane uz 

odreĽeni tip spojeva ļije mrlje na ploļici ģelimo vizualizirati. Tako je npr. otopina ninhidrina 

specifiļna za amine i aminokiseline (ljubiļasto obojene mrlje), a otopina dinitrofenilhidrazina 

(DNPH, ģuto obojenje) za aldehide i ketone. Tri reagensa koji se mogu upotrijebiti za detekciju 

ġirokog spektra razliļitih klasa spojeva su npr. otopina p-anisaldehida (ruģiļasto obojene mrlje), 

otopina fosfomolibdenske kiseline (zeleno obojene mrlje) i, vjerojatno najļeġĺe koriġtena, 

Hanessianova otopina (plavo obojene mrlje). Vizualizacija se postiģe prskanjem ploļice 
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vizualizacijskim reagensom ili uranjanjem u njegovu otopinu, nakon ļega se osuġi uz 

zagrijavanje (grijaĺa ploļa, puhalo vruĺeg zraka). 

Za identifikaciju tvari kod TLC-a koristi se Rf vrijednost, koja je definirana kao omjer 

udaljenosti srediġta mrlje odreĽenog spoja od startne linije i udaljenosti do koje je stigla fronta 

otapala, takoĽer od startne linije (slika 37.). Rf vrijednost za odreĽeni spoj u odreĽenom otapalu 

ili sustavu otapala trebala bi uvijek biti ista, zbog ļega se Rf vrijednost moģe koristiti kao 

podatak za identifikaciju tvari. MeĽutim, Rf vrijednost moģe varirati kod TLC ploļica razliļite 

serije proizvodnje, razliļite temperature pri kojoj se razvija kromatogram, itd., stoga je kod 

identifikacije komponente na ovaj naļin vrlo poģeljno paralelno na istoj ploļici razviti 

kromatogram ļiste (poznate) komponente. 

 

Slika 37. OdreĽivanje Rf vrijednosti. Uz Rf vrijednost uvijek se navodi sastav nepokretne (SiO2) i 

pokretne faze (EtOAc/heksan 3:7), jer ĺe se vrijednost razlikovati ukoliko je neġto od toga drukļije. 

4.2.3. Preparativna kromatografija  ī kromatografija na stupcu 

Kromatografija na stupcu (engl. column chromatography, CC) najļeġĺe je koriġtena metoda za 

proļiġĺavanje smjesa spojeva u organskom laboratoriju. Takvo proļiġĺavanje provodi se 

pomoĺu staklene kolone koja na dnu ima pipac kojim se regulira protok otapala (slika 38.). 

Kolone mogu biti razliļitih dimenzija. Odabir kolone ovisi o koliļini uzorka kojeg 

proļiġĺavamo te stupnju njegova oneļiġĺenja. Punjenje kolone je nepokretna (stacionarna) faza 

u kromatografiji, a to su najļeġĺe silikagel ili aloks. Nepokretna faza u koloni mora biti gusto 

pakirana i potpuno namoļena otapalom, jer prazan prostor i mjehuriĺi zraka u koloni ne 

pridonose odvajanju, veĺ mogu uzrokovati da se dobro odvojene komponente ponovno 

pomijeġaju pa iz kolone izlazi smjesa. Kolona se nikad ne puni stacionarnom fazom do vrha ī 

potrebno je ostaviti mjesta za otapalo. Neke kolone na vrhu imaju ġlif, koji omoguĺuje spajanje 

rezervoara za otapalo. Kao rezervoar moģe posluģiti i lijevak za dokapavanje sa ġlifom. Otapalo 

kroz kolonu protjeļe uslijed gravitacije ili se potiskuje pomoĺu komprimiranog zraka (rjeĽe 

pomoĺu inertnog plina). Potonje se joġ naziva i flash kromatografijom. Takva kromatografija 

puno je efikasnija jer je puno brģa od gravitacijske i najļeġĺe koristi manje silikagela, a time i 

otapala potrebnog za odjeljivanje. Silikagel koji se koristi u flash kromatografiji sitniji je od 
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onog koji se koristi u konvencionalnoj, gravitacijskog kromatografiji. Ļestice manje veliļine 

imaju veĺu specifiļnu povrġinu (povrġinu po jedinici mase) pa je time poveĺana povrġina na 

kojoj se uspostavlja ravnoteģa u raspodjeli tvari izmeĽu mobilne i stacionarne faze. Upravo to 

omoguĺuje efikasniju separaciju spojeva. Flash kromatografija moģe se i automatizirati pa 

postoje ureĽaji ī flash-kromatografi. Na ureĽaj su prikljuļene boce s otapalima koje ureĽaj 

mijeġa u zadanom omjeru, najļeġĺe promjenjivom tijekom eluiranja (gradijentno eluiranje). 

Otapalo (eluens) prolazi kolonom pri zadanom protoku, potom eluat prolazi kroz detektor (mjeri 

apsorpciju UV/vis) nakon ļega se sakuplja u epruvete (moguĺe zadati volumen frakcija). Takva 

kromatografija traje svega 15ï30 min (za razliku od konvencionalne koja obiļno traje par sati). 

Potreba za kromatografskim proļiġĺavanjem produkata najļeġĺe je ograniļavajuĺi faktor broja 

sinteza koje se mogu provesti u odreĽenom vremenu, stoga automatizirana flash-kromatografija 

predstavlja znatan napredak u tom smislu jer omoguĺuje provedbu bitno veĺeg broja reakcija u 

kraĺem vremenu. 

ProvoĽenje kromatografskog odjeljivanja na stupcu silikagela: 

¶ Odabir mobilne faze 

Mobilna faza, tj. otapalo koje ĺe se u kolonskoj kromatografiji koristiti kao eluens 

odabire se pomoĺu TLC-a. Nekoliko TLC ploļica razvije se u razliļitim otapalima ili 

sustavima otapala. Najļeġĺe koriġtene kombinacije otapala su etil-acetat/heksan i 

diklormetan/metanol u razliļitim omjerima, ali izbor otapala moģe biti i drukļiji, pazeĺi 

pri tome da se odabrana otapala mijeġaju pri ģeljenom omjeru. Ako je otapalo 

prepolarno, eluiranje je prebrzo pa je zbog toga odvajanje loġe. Naprotiv, ako je otapalo 

previġe nepolarno, komponente se predugo zadrģavaju u koloni i dolazi do ġirenja vrpci 

uslijed difuzije, ġto odvajanje takoĽer ļini loġim (slika 39.). Potrebno je pronaĺi sustav 

otapala u kojem su komponente na TLC ploļici dobro definirane i odvojene mrlje s Rf 

vrijednoġĺu od 0,5 ili malo ispod toga (kod flash kromatografije oko 0,3). 

¶ Odabir nepokretne (stacionarne) faze 

Silikagel je po prirodi slabo kiseo, pa ponekad nije dobar izbor jer se spoj od interesa 

pri uvjetima kromatografije raspada ili ostane vezan za nepokretnu fazu. U tim 

sluļajevima kao nepokretna faza koristi se aloks (aktivirani aluminijev oksid). Koliļina 

silikagela kojeg ĺemo upotrijebiti u kolonskoj kromatografiji ovisi o koliļini uzorka i 

razlici Rf vrijednosti komponenti koje ģelimo proļistiti. Uobiļajeni omjer mase smjese 

koju proļiġĺavamo i mase silikagela je od 1:20 pa do 1:100, ovisno o tome koliko je 

proļiġĺavanje zahtjevno. Prazna kolona uļvrsti se na stalak te se do njezinog dna, 

neposredno iznad pipca, pomoĺu dugog ġtapiĺa umetne mali komadiĺ vate. Tada se 

kolona puni suspenzijom silikagela u otapalu. Ako kolona na dnu ima ploļicu od 

sinteriranog stakla koja sprjeļava izlaz nepokretne faze, tada nije potrebno umetati vatu. 

Pripravljena suspenzija silikagela mora biti bez mjehuriĺa zraka. Dobro pakiranje 

nepokretne faze moģe se postiĺi tako da se suspenzija silikagela ulijeva na stupac 

otapala koji se nalazi u koloni. Laganim lupkanjem kolone jednoliko sa svih strana moģe 

se pospjeġiti izlazak mjehuriĺa zraka i postiĺi guġĺe pakiranje silikagela. Treba voditi 

raļuna o tome da se pri punjenju kolone na kraju ostavi dovoljno mjesta kako bi se 

kasnije moglo dodavati otapalo. 
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¶ Nanoġenje uzorka 

Prije nanoġenja uzorka, razina otapala u koloni ispusti se do povrġine silikagela. Ako je 

uzorak dobro topljiv u otapalu koje koristimo kao mobilnu fazu, otopi se u minimalnoj 

koliļini otapala i paģljivo nanese na povrġinu silikagela, klizeĺi kapaljkom po 

unutarnjem rubu kolone neposredno iznad povrġine silikagela. Treba paziti da se 

uzorkom ne uprljaju stjenke kolone i ne poremeti sloj silikagela. Uzorke koji su slabo 

topljivi u otapalu kojim provodimo kromatografiju pripremamo u obliku tzv. suhog 

pakiranja. Uzorak se otopi u otapalu u kojem je topljiv, a potom se doda silikagel (3ï5 

puta veĺa masa od mase uzorka) i paģljivo upari na rotacijskom uparivaļu. Pri tome se 

obavezno umetne komad vate u cijev koja vodi do hladila kako ne bi doġlo do 

kontaminacije rotacijskog uparivaļa s ļesticama silikagela, jer to moģe oġtetiti dio gdje 

se susreĺu brtva i rotirajuĺe staklo, pa vakuum viġe neĺe biti dobar. Upareni ostatak bi 

trebao biti sipak, nikako ljepljiv. Tako pripremljen uzorak usipa se u kolonu na povrġinu 

silikagela, doda se otapalo i zapoļne s eluiranjem. 

Bez obzira na koji je naļin uzorak nanesen na kolonu, pogodno ga je nadslojiti slojem 

silikagela, kako ne bi doġlo do remeĺenja sloja uzorka pri dolijevanju otapala. Prvu 

koliļinu otapala potrebno je dodati vrlo oprezno i polako kako se sloj s uzorkom na 

koloni ne bi poremetio. Jednom kad se kolona napuni otapalom, pogodno je na nju 

dodati rezervoar za otapalo (npr. lijevak za dokapavanje). 

¶ Protok eluensa kroz kolonu 

Ukoliko je protok eluensa prespor, doĺi ĺe do difuzije uzorka pa ĺe se vrpce komponenti 

razvuĺi, a moģda i prekriti. Obrnuto, ako je protok prebrz, nema dovoljno vremena da 

doĽe do uspostavljanja ravnoteģe tvari izmeĽu pokretne i nepokretne faze pa ĺe 

odvajanje biti loġe (slika 39.). Opĺenito vrijedi da tanke kolone trebaju teĺi sporije od 

onih veĺeg promjera. Ovdje je bitna tzv. linearna brzina protoka koja treba biti 

umjerena. Linearnu brzinu protoka moģemo shvatiti kao brzinu spuġtanja meniskusa 

otapala u koloni; ona bi trebala biti otprilike jednaka za kolonu bilo kojih dimenzija. 

         

Slika 38. Tijek kromatografije na stupcu prilikom odjeljivanja dvokomponentne smjese obojenih 

spojeva. Vidljivo je ġirenje vrpci tijekom odjeljivanja. Ġto se tvar dulje zadrģava na koloni (manji Rf, 

prikazano plavo) vrpca ĺe biti ġira i komponenta ĺe se eluirati u veĺem broju frakcija. Desno ī tipiļni 

postav za provoĽenje kromatografije na stupcu 
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Slika 39. Ponaġanje uzorka na koloni ovisno o brzini protoka eluensa: (a) brzina protoka je optimalna, 

(b) prespori protok otapala daje uzorku vremena da difundira u svim smjerovima, (c) prebrzi protok ne 

ostavlja dovoljno vremena za uspostavljanje ravnoteģe uzorka izmeĽu mobilne i stacionarne faze pa se 

uzorak razvuļe duģ cijele kolone 

¶ Sakupljanje frakcija  

Uobiļajeno je otapalo koje istjeļe iz kolone (eluat) razdijeliti na niz frakcija. Ovisno o 

veliļini kolone, sakupljaju se manje ili veĺe frakcije ī u epruvete ili u Erlenmeyerove 

tikvice. Ukoliko znamo da se iz kolone upravo eluira spoj od interesa, bolje je u tom 

dijelu kromatografije sakupiti viġe manjih frakcija, nego manje frakcija veĺeg 

volumena. 

¶ OdreĽivanje sastava frakcija i izolacija ļistih komponenti 

Kako bi se utvrdilo koje frakcije sadrģe produkt kojeg smo ģeljeli proļistiti, one se 

analiziraju pomoĺu TLC-a uz odgovarajuĺu vizualizaciju (rjeĽe pomoĺu GC-a ili 

HPLC-a). Frakcije koje sadrģe ļisti produkt spoje se te se otapalo ukloni pomoĺu 

rotacijskog uparivaļa. Frakcije koje sadrģe produkt koji nije u potpunosti ļist, spajaju 

se u posebnoj tikvici te se naknadno moģe provesti dodatno proļiġĺavanje. Primjer 

tipiļnog ishoda kromatografije i principa spajanja frakcija dan je na slici 40. 

 

Slika 40. TLC ploļice sirovog produkta i frakcija nakon njegovog kromatografskog proļiġĺavanja. Na 

TLC-u frakcija oznaļeno je koje su frakcije spojene i zajedno uparene:   ļisti spoj A,   ļisti spoj B, 

  ļisti spoj C,   smjesa spoja C i D,   ļisti spoj D. Frakcije koje sadrģe smjesu nikad ne spajamo s 

onima koje sadrģe ļistu komponentu (npr. frakcije 16ï19 s frakcijom 15 ili s frakcijama 20ï24). Da bi 

se izolirala dodatna koliļina ļistih spojeva C i D, frakcija  moģe se ponovno podvrgnuti kromatogafiji 
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4.3. Destilacija 

Destilacija je metoda odvajanja smjesa tekuĺih tvari razliļitog vreliġta. Koristimo je i za 

proļiġĺavanje tekuĺih sirovih produkata reakcije od nehlapivih oneļiġĺenja. Razlika izmeĽu 

destilacije i uparavanja, koje se temelji na istome principu, jest ta ġto je destilat kojeg za vrijeme 

destilacije skupljamo u posebnom predloġku taj koji sadrģi spoj od interesa dok uparavanjem 

uklanjamo (destiliramo) otapalo pri ļemu nam spoj zaostaje u tikvici za destilaciju.  

Temperatura na kojoj neka tekuĺa tvar vrije naziva se vreliġte (tv) i karakteristiļna je za svaku 

tvar. Tekuĺina vrije kada se uslijed zagrijavanja tlak para tekuĺine izjednaļi s vanjskim tlakom. 

Tlak para tekuĺine proporcionalan je temperaturi i raste s porastom temperature, pa se zato uz 

vreliġte neke tvari uvijek navodi i odgovarajuĺi tlak. U sluļaju da tlak nije naveden, 

podrazumijeva se da se radi o atmosferskom tlaku. 

U sluļaju homogene smjese dviju ili viġe tekuĺina, tlak para pojedine tekuĺine u takvoj smjesi 

(otopini) matematiļki je definiran Raoultovim zakonom i moģemo ga izraziti sljedeĺom 

jednadģbom: 

A A A

*= Öp x p  

u kojoj je 

Ap ï parcijalni tlak para tekuĺine A iznad smjese 

Ax ï mnoģinski udio tekuĺine A u smjesi 

A

*p ï tlak para ļiste tekuĺine A. 

Iz navedenog slijedi da je tlak para neke tekuĺine u homogenoj smjesi uvijek manji od tlaka 

para ļiste tekuĺine i da ovisi o mnoģinskom udjelu pojedine tekuĺine u smjesi. Ukupni tlak para 

iznad homogene smjese dviju ili viġe tekuĺina jednak je zbroju tlakova para svih tekuĺina u 

smjesi. U sluļaju smjese dviju tekuĺina ukupni je tlak dan izrazom: 

A B= +p p p  

gdje je 

  p ï ukupni tlak para iznad homogene smjese dviju tekuĺina 

A B,p p ï parcijalni tlakovi para tekuĺina A i B iznad homogene smjese. 

4.3.1. Destilacija pri atmosferskom tlaku 

Destilacijom pri atmosferskom tlaku odvajamo tekuĺine iz homogenih smjesa ļija razlika u 

vreliġtu nije manja od 25 ÁC, a vreliġta im nisu viġa od okvirno 150 ÁC.  
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Tipiļna aparatura za destilaciju pri atmosferskom tlaku prikazana je na slici 41. Sastoji se od 

nekoliko dijelova: destilirka (okrugla tikvica s odvodnom cijevi), termometar, hladilo i 

predloģak za skupljanje destilata. Posebni nastavak s tri otvora koji se stavlja na gornji otvor 

destilirke naziva se Claisenov nastavak. Na gornji otvor nastavka postavlja se termometar ļija 

je visina neġto ispod odvodne cijevi prema hladilu. Na kraju hladila nalazi se posebni nastavak 

na koji se spaja predloģak u koji se skuplja destilat. Svi stakleni dijelovi aparature imaju na 

otvorima ubruġene zavrġetke - ġlifove, a spojevi se dodatno uļvrġĺuju posebnim spojnicama 

(keck). Volumen tekuĺine u destilirki ne smije prelaziti viġe od dvije treĺine volumena tikvice. 

Sadrģaj tikvice zagrijava se na magnetskoj mijeġalici preko odgovarajuĺe kupelji uz mijeġanje. 

Za zagrijavanje se mogu koristiti i grijaĺe kape ili gnijezda, ili puhalo vruĺeg zraka (fen, 

heatgun) pri ļemu zakaġnjelo vrenje sprjeļavamo dodavanjem kamenļiĺa za vrenje. 

Zagrijavanje zapoļinje kada su svi dijelovi aparature spojeni na siguran naļin i voda puġtena 

kroz hladilo. Sadrģaj u destilirki nikad se ne zagrijava do suha veĺ se destilacija prekida kada 

na dnu tikvice joġ uvijek ima malo tekuĺine.  

 

Slika 41. Aparatura za destilaciju pri atmosferskom tlaku s Claisenovim nastavkom 

U laboratorijima se za destilaciju uobiļajeno koriste i druge izvedbe aparatura koje ne sadrģe 

tipiļni Claisenov nastavak, poput aparature prikazane na slici 42.a (Hickman), koja se 

uobiļajeno koristi u naġem laboratoriju. Pojednostavljena izvedba tikvice za destilaciju u 

studentskom laboratoriju poznata je kao Claisenova tikvica (slika 42.b). 
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Slika 42. a) Ļesto koriġtena izvedba aparature za destilaciju bez Claisenovog nastavka (aparatura po 

Hickmanu); b) Claisenova tikvica 

4.3.2. Frakcijska destilacija 

Ukoliko se vreliġta tekuĺina koje odvajamo destilacijom razlikuju za manje od 25 ÁC, koristimo 

frakcijsku destilaciju. Od obiļne destilacije razlikuje se po tome ġto se u aparaturi izmeĽu 

destilirke i hladila umeĺu posebne kolone od kojih je najpoznatija izvedba Vigreuxova kolona 

(slika 43.). 

Vigreuxova kolona varijanta je zraļnog hladila kojem su stjenke oblikovane na naļin da imaju 

ġto veĺu povrġinu. Prolaskom pare kroz kolonu dolazi do kondenzacije para frakcije viġeg 

vreliġta pri ļemu se para postupno obogaĺuje frakcijom niģeg vreliġta koja se zatim kondenzira 

u predloģak. Ġto je razlika vreliġta tekuĺina koje odvajamo destilacijom manja, to je potrebno 

koristiti kolonu veĺe povrġine kako bi proces odvajanja bio uspjeġniji. 

Na slici 43. prikazana je aparatura za izvoĽenje frakcijske destilacije uz upotrebu Vigreuxove 

kolone kakvu najļeġĺe koristimo u naġem laboratoriju. 
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Slik a 43. Razliļite izvedbe aparatura za frakcijsku destilaciju pri atmosferskom tlaku s  

Vigreuxovom kolonom 

4.3.3. Destilacija pri sniģenom tlaku 

Ako su vreliġta tekuĺina koje odvajamo destilacijom viġa od 150 ÁC, pribjegavamo destilaciji 

pri sniģenom tlaku poznatoj i pod imenom vakuum-destilacija. Kako tekuĺina vrije kada se tlak 

para iznad tekuĺine izjednaļi s vanjskim tlakom, sniģavanjem vanjskog tlaka sniģavamo i 

vreliġte tekuĺine. Vakuum-destilaciju primjenjujemo i u sluļaju kad su tekuĺine vreliġta niģeg 

od 150 ÁC termolabilne i podloģne raspadu na temperaturama niģim od vreliġta.  

Destilacija pri sniģenom tlaku provodi se u aparaturi koja predstavlja zatvoreni sustav iz kojeg 

je dijelom evakuiran zrak. Vakuum u sustavu uobiļajeno se postiģe spajanjem na vakuum-

pumpu (membransku, uljnu), koje su u potpunosti istisnule iz upotrebe vodenu sisaljku (slika 

44.). Za usporedbu, primjenom vodene sisaljke tlak u sustavu moģe se smanjiti na 24 mbar (18 

mmHg), koliko iznosi tlak vodene pare pri atmosferskom tlaku i temperaturi 20 ÁC. Tlak uljnih 

para puno je manji od tlaka vodene pare, pa se primjenom uljnih pumpi tlak u sustavu moģe 

smanjiti ļak do 10ï4 mbar (visoki vakuum). Najļeġĺe se koriste membranske pumpe, kod kojih 

se tlak od 1ï5 mbar postiģe vibriranjem posebnih membrana, a moguĺe ga je podesiti na toļno 

odreĽenu vrijednost.  
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Slika 44. Neke izvedbe vakuum-pumpi: a) membranska pumpa; b) mehaniļka uljna pumpa 

Aparatura za destilaciju pri sniģenom tlaku (slika 45.a) sliļna je aparaturi za destilaciju pri 

atmosferskom tlaku uz nekoliko razlika od kojih je kljuļna prikljuļak na vakuum-pumpu. 

Posebnu paģnju kod vakuum-destilacije moramo obratiti na kvalitetu stakla od kojeg je izraĽeno 

suĽe. Destilacija pri sniģenom tlaku moģe se provoditi sa ili bez umetanja Vigreuxove kolone, 

ġto ĺe ovisiti o razlici vreliġta komponenti koje odvajamo. Kod frakcijske vakuum-destilacije 

predloġci za skupljanje destilata obavezno se spajaju preko posebnog nastavka, tzv. kravice 

(slika 45.b), koji omoguĺuje promjenu predloġka bez prethodnog izjednaļavanja tlaka u sustavu 

s vanjskim tlakom.  

 

 

 

a)  b) 

Slika 45. a) Aparatura za destilaciju pri sniģenom tlaku;  

b) nastavak za skupljanje destilata, tzv. kravica 
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Za destilaciju malih volumena tekuĺina pri sniģenome tlaku koristi se destilacija u vodoravno 

postavljenim rotirajuĺim kuglastim nastavcima ili tzv. kugelrohr destilacija. Aparatura za 

provoĽenje takvog postupka prikazana je na slici 46. Zagrijavanjem smjese za destilaciju u 

jednom kuglastom nastavku pare prelaze u sljedeĺi hlaĽeni kuglasti nastavak (ili viġe njih, ġto 

ovisi o sastavu smjese) gdje se kondenziraju. Po zavrġetku destilacije pojedini kuglasti nastavci 

s destilatom se odvajaju. Pri ovoj destilaciji gubitci su vrlo mali zbog kratkog puta koji pare 

prelaze izmeĽu kuglastog nastavka u kojem se zagrijavaju i predloġka u koji se ukapljuju.  

 

Slika 46. Aparatura za destilaciju u kuglastim cijevima (tzv. kugelrohr) 

4.3.4. Destilacija vodenom parom 

U dosadaġnjim razmatranjima bilo je rijeļi o razdvajanju tekuĺina iz homogenim smjesa 

destilacijom. Tlak para iznad takvih smjesa opisuje Raoultov zakon. MeĽutim, ako se dvije (ili 

viġe) tekuĺine ne mijeġaju, smjesa je heterogena i za nju ne vrijedi Raoultov zakon 
A A( )*=p p . 

Ukupni tlak para iznad heterogene smjese dviju ili viġe tekuĺina jednak je zbroju tlakova svake 

od tekuĺina prisutne u smjesi i ne ovisi o sastavu smjese. Svaka se tekuĺa komponenta u takvoj 

smjesi ponaġa kao ļista tekuĺina ġto je matematiļki definirano Daltonovim zakonom kojeg na 

primjeru dviju tekuĺina moģemo izraziti sljedeĺom jednadģbom: 

A B

* *= +p p p  

gdje je 

p ï ukupni tlak para iznad heterogene smjese tekuĺina A i B 

A B,* *p p  ï tlakovi para ļistih tekuĺina A i B. 

Tlak para iznad takve smjese veĺi je od tlakova svake pojedine komponente u toj smjesi, pa ĺe 

se s vanjskim tlakom izjednaļiti na niģoj temperaturi. To znaļi da je vreliġte heterogene smjese 

niģe od vreliġta svake pojedine komponente u takvoj smjesi.  

Omjer mnoģina komponenti u pari, kao i u destilatu, jednak je omjeru parcijalnih tlakova 

komponenti: 

2 2

A A

H O H O

*

=
n p

n p
 

To znaļi da vodenom parom destilira smjesa stalnog omjera sve dok se tvar koju destiliramo 

potpuno ne izdvoji iz smjese. 
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Navedeni princip svoju primjenu ima u postupku koji se naziva destilacija vodenom parom. 

Postupak se u praksi primjenjuje za izolaciju hlapivih komponenti iz prirodnog materijala, 

osobito onih koje se raspadaju pri svojem vreliġtu, poput razliļitih eteriļnih ulja. U postupku se 

kao jedna od tekuĺina koristi voda, odnosno vodena para, s kojom se uljaste komponente iz 

prirodnog materijala ne mijeġaju. Na taj se naļin tvari koje se s vodom ne mijeġaju mogu 

destilirati vodenom parom na temperaturama niģim od 100 ÁC. Kao primjer nam moģe posluģiti 

terpen limonen ļije je vreliġte pri atmosferskom tlaku 176 ÁC, a destilacijom vodenom parom 

moģe ga se izolirati iz kore naranļe. 

Tipiļna aparatura za destilaciju vodenom parom prikazana je na slici 47. Razlika od dosad 

spomenutih naļina destilacije je u neġto drugaļijoj izvedbi destilirke. Staklena cijev koja ulazi 

u tekuĺinu u destilirki sluģi za uvoĽenje vodene pare koja zagrijava reakcijsku smjesu, dok 

druga, kraĺa cijev sluģi za odvoĽenje para prema hladilu i dalje prema predloġku u koji se 

skuplja destilat. Za razvijanje vodene pare koristi se kotliĺ napunjen vodom do dvije treĺine 

volumena. Vodu u kotliĺu potrebno je zagrijati do vrenja, a tek potom spojiti s destilirkom. 

Umetnuta staklena cijev koja dopire gotovo do dna kotliĺa sluģi za izjednaļavanje tlaka u 

sustavu. Na poļetku destilacije dovod pare u destilirku prikljuļuje se nakon ġto je voda u kotliĺu 

zavrela. Na kraju destilacije postupak je obrnut i najprije se prekida dovod pare jer bi u 

protivnom nastao podtlak koji bi povukao smjesu iz destilirke u kotliĺ. 

Pomoĺu lijevka za odjeljivanje odvoje se vodeni i organski sloj destilata. U proizvodnji 

eteriļnih ulja, tj. kod destilacije vodenom parom na velikoj skali (u kotlovima), pomoĺu 

posebno izvedenih nastavaka kontinuirano se odjeljuju vodeni sloj (hidrolat) i eteriļno ulje.  

 

Slika 47. Aparatura za destilaciju vodenom parom  
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4.3.5. Azeotropna destilacija 

Azeotropna destilacija je koristan postupak uklanjanja komponente (najļeġĺe vode) iz 

reakcijske smjese kodestilacijom s nekim organskim otapalom. Azeotrop se definira kao smjesa 

dviju ili viġe tekuĺina, homogena ili heterogena, koja vrije pri konstantnoj temperaturi i tlaku 

pri ļemu su pare istog sastava kakav je sastav tekuĺine. Za azeotropnu smjesu ne vrijedi 

Raoultov zakon jer joj je vreliġte niģe ili viġe od vreliġta pojedinih komponenti. Primjer takve 

smjese su etanol i voda ili voda i toluen. Neke otopine pokazuju negativno odstupanje od 

Raoultovog zakona, pa im vreliġte moģe biti viġe od vreliġta pojedinih komponenti, kao ġto je 

u sluļaju smjese duġiļne kiseline i vode. 

Tehnika azeotropne destilacije ļesto se koristi pri povratnim reakcijama u kojima kao 

nusprodukt nastaje voda koju je potrebno ukloniti, primjerice u reakciji Fischerove 

esterifikacije, priprave acetala itd. Uklanjanjem vode iz reakcijske smjese ravnoteģa se pomiļe 

prema produktima ļime se poveĺava prinos reakcije. Organska otapala koja se pritom najļeġĺe 

koriste ne mijeġaju se s vodom, poput benzena ili toluena. Ne moģe se primijeniti bilo koje 

otapalo, veĺ samo ono koje s vodom tvori azeotrop. Aparatura u kojoj se provodi azeotropna 

destilacija vode sadrģi karakteristiļan Dean-Starkov nastavak i prikazana je na slici 50.  

                   

Slika 48. Aparatura za azeotropnu destilaciju vode s Dean-Starkovim nastavkom 

Za vrijeme provoĽenja reakcije isparava smjesa benzena (ili toluena) i vode, stalnog sastava, 

koja se kondenzira u Dean-Starkovom nastavku. Kako su benzen i toluen manje gustoĺe od 

vode, oni ļine gornji sloj u Dean-Starkovom nastavku, a voda se nalazi dolje. Ukoliko se 

nastavak napuni do vrha, benzen (toluen) se prelijeva natrag u reakcijsku tikvicu. S druge stane, 

voda se moģe ispuġtati kroz pipac Dean-Starkovog nastavka.  
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4.4. Sublimacija 

Sublimacija je postupak ļiġĺenja ļvrstih tvari koji se temelji na svojstvu ļvrstih tvari da pri 

zagrijavanju izravno prelaze u plinovito agregatno stanje bez prelaska u tekuĺe stanje, a 

ponovnim hlaĽenjem pare kristaliziraju. Koristi se za proļiġĺavanje ļvrstih tvari koje imaju 

visoki tlak para i taliġte, kao i za slabo topljive krutine se ne mogu uspjeġno proļistiti 

rekristalizacijom. Sublimacija se najļeġĺe odvija pri sniģenom tlaku, a aparatura u kojoj se 

izvodi (sublimator) prikazana je na slici 51. 

 

Slika 49. Aparatura za sublimaciju pri sniģenom tlaku 

Za razumijevanje sublimacije razmotrimo fazni dijagram tvari koji pokazuje ovisnost tlaka o 

temperaturi, odnosno pri kojim su uvjetima temperature i tlaka razliļite faze neke tvari u 

ravnoteģi (slika 50.).  

 

Slika 50. Tipiļan fazni dijagram neke tvari. 
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Tlak para nad ļvrstom tvari i nad tekuĺinom raste s porastom temperature. Zagrijavanjem neke 

ļvrste tvari pri normalnom tlaku tvar prelazi iz ļvrste u tekuĺu, a zatim u plinovitu fazu. Na 

faznom dijagramu valja uoļiti trojnu toļku pri kojoj su u ravnoteģi ļvrsta, tekuĺa i plinovita 

faza i koja je, uz taliġte i vreliġte, karakteristika svake tvari. Zagrijavanjem neke ļvrste tvari pri 

tlaku niģem od tlaka trojne toļke u ravnoteģi se nalaze ļvrsta i plinovita faza te se dovoĽenje 

topline troġi na isparavanje ļvrste faze bez prelaska u tekuĺu fazu. Ponovnim hlaĽenjem para 

pri istome tlaku temperatura se sniģava i dolazi do kristalizacije tvari. 

Neke tvari, poput primjerice ugljikova(IV) oksida imaju trojnu toļku pri tlaku koji je veĺi od 

atmosferskog, pa se sublimacija takvih tvari dogaĽa pri normalnome tlaku. Naftalen je primjer 

organske tvari koja sublimira pri sobnoj temperaturi. 

4.5. Izolacija spojeva iz prirodnog materijala 

Za izolaciju spojeva iz prirodnog materijala najļeġĺe se koriste, osim veĺ navedenih tehnika, i 

kontinuirana ekstrakcija te destilacija vodenom parom. Koju tehniku ĺemo upotrijebiti ovisi o 

vrsti materijala s kojim raspolaģemo te o karakteristikama ģeljenog spoja. Nehlapive kompo-

nente najļeġĺe se izoliraju ekstrakcijom usitnjenog materijala kontinuiranom ekstrakcijom 

odgovarajuĺim otapalom.  

Prirodni spojevi izgraĽuju biljne i ģivotinjske stanice ili su metaboliļki produkti tih organizama. 

Neke od najļeġĺih skupina prirodnih spojeva su ugljikohidrati, proteini, masti i ulja, terpeni, 

alkaloidi i steroidi. 

Izolacija kafeina iz listiĺa ļaja  

Kafein je alkaloid koji se nalazi u ļaju, kavi i nekim gaziranim piĺima.  

 

Slika 51. Struktura kafeina 

Prilikom izolacije ļistog kafeina iz listiĺa ļaja problem predstavljaju glukoza, klorogenska 

kiselina i spojevi iz skupine tanina koji ĺe se zajedno s kafeinom ekstrahirati u vodu. Celuloza 

ne predstavlja problem kod izolacije jer je netopljiva u vodi.  
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Slika 52. Struktura nekih od spojeva koji se ekstrahiraju zajedno s kafeinom 

Kafein je, kao i svi alkaloidi, baziļan, dok su ostali sastojci listiĺa ļaja (osim glukoze) kiseli. 

Zbog toga se kafein moģe relativno lako izolirati iz listiĺa ļaja u ļistom obliku. Ako vodi u 

kojoj kuhamo listiĺe ļaja dodamo neku baziļnu sol (Na2CO3 ili CaCO3), svi ĺe se kiseli sastojci 

ekstrahirati u vodu u obliku soli. Ekstrakcijom vodenog sloja organskim otapalom samo ĺe 

kafein preĺi u organski sloj, dok ĺe soli i glukoza zaostati u vodi zbog netopljivosti u organskom 

otapalu. Uparavanjem organskog otapala zaostaje sivobijeli prah sirovog kafeina koji se moģe 

proļistiti prekristalizacijom ili sublimacijom.  

Izolacija piperina iz papra 

Nosioci ljutog okusa papra su alkaloidi koji sadrģe piperidinsku jezgru. Glavni sastojak crnog 

papra (Piper nigrum) je alkaloid piperin, piperidinski amid piperinske kiseline. Hidrolizom 

piperina s luģinama dobije se piperinska kiselina.  

 

Slika 53. Struktura piperina 

Crni papar sadrģi, osim 5ī9 % piperina, i oko 0,8 % kavatina, 8 % piperidina te 1ī2,5 % 

eteriļnih ulja razliļitih terpena.  
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Slika 54. Neki od spojeva koji se nalaze u papru 

Piperin se izolira iz papra viġestrukom ekstrakcijom etanolom pri poviġenoj temperaturi 

pomoĺu Soxhletove aparature za ekstrakciju kruto-tekuĺe. Etanol iz ekstrakta se upari, a u 

ostatak se doda 10 % otopina KOH i ostavi kratko stajati kako bi istaloģile soli masnih kiselina. 

Stajanjem filtrata u hladnjaku kroz tjedan dana kristalizira piperin. Ļisti piperin moģe se dobiti 

prekristalizacijom sirovog produkta iz 96 %-tnog etanola.  

Izolacija eugenola iz klinļiĺa  

Klinļiĺ je tropsko zimzeleno drvo, od kojeg se suġenjem cvjetnih palica dobiva aromatiļni 

zaļin. Eteriļno ulje klinļiĺa kao glavni sastojak sadrģi eugenol (90 %) i u manjoj koliļini njegov 

ester te druge organske komponente. Eteriļna ulja su tekuĺine, po kemijskom sastavu smjese 

terpena i terpenoida, koji su hlapivi i od kojih potjeļe njihov snaģan miris karakteristiļan za 

odreĽeni prirodni materijal. Destilacijom klinļiĺa vodenom parom moģe se izolirati eugenol, 

koji se koristi kao dentalni anestetik. 

 

Slika 55. Eugenol i eugenol-acetat 
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 Destilat nakon destilacije vodenom parom sadrģavat ĺe vodu (donji sloj) i eugenol (gornji sloj), 

koji se ne mijeġaju zbog znatne razlike u polarnosti. MeĽutim, zbog relativno male koliļine 

eugenola dobivenog na laboratorijskoj skali, provest ĺe se ekstrakcija. Dodatkom organskog 

otapala u destilat, eugenol i njegov ester prijeĺi ĺe u organski sloj. Da bi razdvojili eugenol i 

ester, moģemo uzeti u obzir kiselo-bazna svojstva te dvije komponente. Dodatkom NaOH, 

eugenol ĺe se deprotonirati i prijeĺi u vodeni sloj, dok ester ostaje u organskom sloju. 

Zakiseljavanjem vodenog sloja te ponovnom ekstrakcijom organskim otapalom, njegovim 

suġenjem i uparavanjem dobiva se eugenol. Ovaj dodatni postupak proļiġĺavanja ne provodi se 

tijekom vjeģbe u praktikumu. 
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5. POTPUNA KARAKTERIZAC IJA  ORGANSKOG SPOJA 

5.1. Analiza ļistoĺe produkta 

Organski spojevi koje pripravljamo sintetskim reakcijama mogu biti novi (do sada nepoznati) 

ili od ranije poznati (opisani u literaturi). U oba sluļaja potrebno je nedvojbeno utvrditi identitet 

pripravljene tvari. U tu svrhu nuģno je raspolagati sa spojem izuzetno visoke ļistoĺe (Ó 95 %). 

Ļistoĺa pripravljenog spoja moģe se ustanoviti na viġe naļina. OdreĽivanje temperature 

taliġta /vreliġta i usporedba s literaturnim vrijednostima bila je glavni naļin karakterizacije u 

vremenima prije razvoja spektroskopskih metoda. Danas ļistoĺu spoja prosuĽujemo na temelju 

kromatografskih tehnika (TLC, HPLC, GC), spektroskopije 1H NMR ili , u rijetkim sluļajevima, 

pomoĺu MS-a. Spektroskopska karakterizacija biti ĺe detaljno opisana u sljedeĺim poglavljima. 

Pod pojmom Ăspoj opisan u literaturiñ smatramo da u dostupnim znanstvenim radovima postoji 

opisana priprava spoja i njegova barem djelomiļna spektroskopska karakterizacija (minimalno 

spektar 1H NMR), ġto nam sluģi kao osnova za usporedbu s podacima spoja kojeg smo 

pripravili. Ukoliko se spektri potpuno poklapaju, moģemo potvrditi da se radi o istom spoju.  

Za nove spojeve, potrebno je provesti potpunu karakterizaciju . To podrazumijeva cijeli niz 

podataka do kojih treba doĺi: opis produkta, agregatno stanje, taliġte ili vreliġte, spektri 1H i 13C 

NMR, IR, elementna analiza ili HRMS, a za kiralne spojeve i [Ŭ]. To je minimalan skup 

podataka koje moramo priloģiti kada objavljujemo sintezu nekog spoja, kako bi oni koji ĺe ga 

sintetizirati u buduĺnosti imali referencu za usporedbu. 

 

Slika 56. Primjer kako se navodi sinteza spoja i njegova potpuna karakterizacija 
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TLC nam sluģi za brzu provjeru ļistoĺe dobivenog produkta. TakoĽer, TLC analizom reakcijske 

smjese moģemo odrediti napredak reakcije, a analizom frakcija nakon kromatografije moģemo 

utvrditi u kojim frakcijama se nalazi ļisti spoj. Poģeljno je prilikom TLC analize uz uzorke 

nanijeti i standard na ploļicu (ļisti spoj). Ako je naġ uzorak ļist, na ploļici ĺemo imati samo 

jednu mrlju; ako imamo smjesu, na ploļici ĺemo vidjeti dvije ili viġe mrlja. Moguĺe je da neka 

neļistoĺa ima isti Rf kao i ģeljeni spoj, zato TLC metodu koristimo samo kao brzu kvalitativnu 

provjeru ļistoĺe.  

Najļeġĺa metoda koju koristimo za kvalitativno i kvantitativno odreĽivanje ļistoĺe je  

HPLC (engl. H igh Performance Liquid Chromatography) tekuĺinska kromatografija visoke 

uļinkovitosti. Rezultat HPLC analize je kromatogram - ovisnost apsorbancije eluata o vremenu 

eluiranja. Identifikacija komponenti uzorka se provodi na naļin da se usporeĽuje retencijsko 

vrijeme komponenti uzorka sa retencijskim vremenom standarda. Ļistoĺa nekog spoja odreĽena 

HPLC analizom izraģava se u postotcima, npr. spoj je 97 % ļist prema HPLC analizi (sadrģi 3 % 

neļistoĺa). Ako ģelimo kvantitativno karakterizirati uzorak pomoĺu HPLC, to je moguĺe 

napraviti tako da se prvo izradi kalibracijska krivulja standardnog uzorka, a zatim prema njoj 

odredi koncentracija ģeljenog spoja u uzorku kojeg analiziramo.  

5.2. OdreĽivanje temperature taliġta 

Temperatura taliġta tvari je temperatura pri kojoj krutina prelazi u tekuĺe stanje (tali se). 

Karakteristiļna je za pojedinu tvar te moģe sluģiti kao metoda provjere ļistoĺe. Ġto ima viġe 

neļistoĺa u uzorku, to ĺe temperatura taliġta biti niģa, a interval u kojem krutina prelazi u 

tekuĺinu biti ĺe ġiri.  

Uzorak mora biti suh i homogen, a priprema se u uskoj staklenoj kapilari koja je zataljena na 

jednom kraju: 

a) otvorenim krajem kapilare lagano se dotakne uzorak pri ļemu ĺe on uĺi u prvih par mm 

kapilare 

b) kapilara se ispuġta s otprilike 20ï30 cm visine (sa zataljenim krajem prema dolje) kroz 

ġiru staklenu/plastiļnu cijev pri ļemu se uzorak spuġta na dno kapilare 

c) uzorak treba biti dobro sabijen na dnu kapilare, otprilike 3ï4 mm visine  

Dva su najļeġĺa naļina odreĽivanja temperature taliġta. Prvi je odreĽivanje taliġta u otvorenim 

kapilarama (Thieleov aparat ili elektroniļki kontroliran termoblok), a drugi odreĽivanje taliġta 

pomoĺu posebnog mikroskopa za taliġta. 

Thieleov aparat je staklena cijev posebnog oblika punjena parafinskim uljem u koje se uranja 

termometar za koji je priļvrġĺena kapilara s uzorkom. Nova i ļeġĺe koriġtena varijanta je 

elektroniļki kontrolirani termoblok s metalnim utorima za kapilare (slika 57.), ļija je 

temperatura elektroniļki vrlo precizno kontrolirana. U njemu je moguĺe istovremeno odreĽivati 
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taliġta viġe uzoraka (3ï5). Zagrijavanjem termobloka zagrijavaju se i kapilare, odnosno uzorci 

u njima, a promjene se mogu pratiti kroz prozorļiĺ, koji je ujedno i poveĺalo. Najnovije verzije 

posjeduju kameru, ġto znatno ġtedi vrijeme. Gradijent porasta temperature moģe se unaprijed 

podesiti, a snimka naknadno pregledati i zabiljeģiti temperaturni interval u kojem dolazi do 

taljenja. 

 

Slika 57. UreĽaj za odreĽivanje taliġta uzoraka u kapilari  

Mikroskop za odreĽivanje taliġta (slika 58.) sastoji se od komore za zagrijavanje koja sadrģi 

metalnu ploļicu na koju se postavlja uzorak na stakalcu. Na sredini metalne ploļice nalazi se 

otvor koji omoguĺava prolaz svjetla sa zrcala ili izvora za osvjetljavanje na mikroskopu. Kad 

je u upotrebi, komora se zatvara staklenom ploļom kako zrak ne bi ulazio u podruļje na kojem 

se nalazi uzorak. Zagrijavanje uzorka regulirano je otpornikom i moģe se vrlo precizno 

regulirati. Za vrlo precizna mjerenja optiļki anizotropnih tvari moģe se koristiti polarizirano 

svjetlo. Velika prednost mikroskopa nad Thieleovim aparatom ili termoblokom je ġto je 

potrebna izuzetno mala koliļina uzorka. Pod mikroskopom su nerijetko dobro uoļljive fazne 

promjene kristala, temperatura pri kojoj poļinje sublimacija itd., ġto kod prethodno opisanih 

metoda obiļno promakne. 
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Slika 58. Mikroskop za odreĽivanje taliġta 

5.3. Optiļko skretanje kiralnih tvari  

Za tvari koje imaju svojstvo rotacije ravnine kojom se ġiri polarizirano svjetlo uobiļajeno je reĺi 

da su optiļki aktivne. To svojstvo proizlazi iz izostanka odreĽenih elemenata simetrije u 

molekulama ispitivane tvari, poput ravnine simetrije i centra inverzije, zbog ļega takve molekule 

nisu preklopive sa svojom zrcalnom slikom pa kaģemo da su kiralne. Osim spojeva ļije molekule 

sadrģe jedan ili viġe asimetriļno supstituiranih ugljikovih atoma (kiralna srediġta), optiļku 

aktivnost susreĺemo i kod molekula kao ġto su supstituirani aleni, bifenili, binaftili itd., koji 

posjeduju os kiralnosti. Postoje i spojevi koji posjeduju ravninu kiralnosti (supstituirani 

paraciklofani) ili heliļnu kiralnost (Ŭ-zavojnica, DNA). Kiralnost moģe biti strukturna ili 

konformacijska. 

Prolaskom polariziranog svjetla kroz otopinu kiralnog spoja dolazi do zakretanja ravnine 

polarizacije. Zakretanje moģe biti u smjeru kazaljke na satu (+ ili d) ili obrnuto od smjera kazaljke 

na satu (ī ili l ). Kut zakretanja moģe se precizno mjeriti polarimetrom. Takav instrument ima 

ugraĽeni izvor svjetla (natrijeva svjetiljka) iz kojeg se pomoĺu monokromatora izdvaja samo 

jedna valna duljina, a to je najļeġĺe natrijeva-D linija na 589 nm. Naime, iznos kuta zakretanja 

promjenjiv je s valnom duljinom (optiļka rotacijska disperzija, ORD) pa je vaģno imati 

monokromatsko zraļenje. Monokromatsko zraļenje prolazi kroz polarizator, iz kojeg izlazi kao 

linearno polarizirano zraļenje (elektriļno i magnetsko polje titraju samo u jednoj ravnini). 

Analizator je po optiļkim svojstvima identiļan polarizatoru. Oba optiļka elementa imaju svoju 

optiļku os duģ koje titra zraļenje koje prolazi kroz njih. Nakon analizatora nalazi se detektor, koji 

mjeri koliļinu propuġtenog svjetla. Kod nekadaġnjih polarimetara se detekcija vrġila iskljuļivo 

vizualno. Danas se joġ uvijek mogu nabaviti takvi polarimetri, no pouzdanije i brģe mjerenje 

moguĺe je provesti instrumentima koji su u potpunosti elektroniļki kontrolirani i imaju 
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elektroniļki detektor (slika 60.). Kad su osi polarizatora i analizatora paralelne, do detektora 

prolazi najjaļi intenzitet zraļenja. Kako se kut izmeĽu polarizatora i analizatora poveĺava, tako 

do detektora dolazi sve manje i manje zraļenja. Kad su njihove osi pod kutem od toļno 90Á do 

detektora viġe ne dolazi zraļenje (uoļava se kao potpuno zacrnjenje polja u polarimetrima s 

vizualnom detekcijom). MeĽutim, ukoliko se tada izmeĽu polarizatora i analizatora postavi ĺelija 

s otopinom optiļki aktivne tvari, do detektora ĺe biti propuġtena odreĽena koliļina zraļenja, a da bi 

se ponovno postiglo potpuno zacrnjenje, analizator se mora zakrenuti za odreĽeni kut Ŭ, ġto je 

moguĺe precizno izmjeriti. To zakretanje moģe biti u smjeru kazaljke na satu (+) ili obrnuto od 

smjera kazaljke na satu (ï). 

 

Slika 59. Shematski prikaz polarimetra 

 

Slika 60. Polarimetar i razliļite izvedbe ĺelija za mjerenje optiļkog skretanja 

Iznos optiļkog skretanja za odreĽenu tvar ovisit ĺe o nekoliko faktora: prirodi ispitivane tvari, 

duljini stupca tekuĺine kroz koji prolazi zraļenje, valnoj duljini upotrijebljenog zraļenja, 

temperaturi i koncentraciji optiļki aktivne tvari. Pri odreĽivanju optiļke rotacije odreĽene tvari, 

svi ovi faktori moraju se uzeti u obzir. Iznos zakretanja ovisiti ĺe o koliļini kiralne tvari koja se 

naĽe na putu polariziranog zraļenja, iz ļega proizlazi ovisnost optiļkog skretanja o duljini 

optiļkog puta (l) i koncentraciji (c). U polarimetriji je uobiļajeno duljinu izraģavati u 

decimetrima, jer se najļeġĺe radi o ĺelijama duljine 0,5, 1, 2 ili 4 dm. Unutarnji promjer ĺelije 

obiļno iznosi 3ï8 mm. Koju ĺemo ĺeliju upotrijebiti ovisi o tome s kolikom koliļinom uzorka 

raspolaģemo, odnosno koliki volumen otopine moģemo pripremiti. U pravilu se kao valna 

duljina mjerenja koristi natrijeva D linija, 589 nm.  
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Fizikalna veliļina karakteristiļna za odreĽenu tvar pri danim uvjetima naziva se specifiļno 

zakretanje i oznaļava s D
[ ] tŬ , gdje t oznaļava temperaturu pri kojoj je mjerenje provedeno  

(u ÁC, bez navoĽenja jedinice), a oznaka D oznaļuje monokromatsko zraļenje natrijeve D linije. 

Za ļiste optiļki aktivne tekuĺine specifiļno zakretanje dano je izrazom: 

D
[ ] =

Ö

t Ŭ
Ŭ

l ɟ
 

gdje je Ŭ izmjereni kut zakretanja, a ɟ gustoĺa tekuĺine. Puno su ļeġĺa mjerenja specifiļnog 

zakretanja za otopine kiralnih tvari, kojih se specifiļno zakretanje izraģava na sljedeĺi naļin:4 

D

100
[ ]

Ö
=

Ö

t Ŭ
Ŭ

l c
 

gdje je c masena koncentracija5 tvari dana u jedinicama g tvari u 100 mL otapala. Uobiļajeni 

naļin navoĽenja optiļkog skretanja dan je na primjeru prirodnog kamfora: 

D

20[ ] 44,3  (  3,6 u EtOH)= - ¯Ŭ c  

Ovdje 3,6 ima znaļenje 3,6 g kamfora u 100 mL etanola. Iznos specifiļnog zakretanja uvijek 

se navodi s predznakom, bez obzira je li on + ili ī.  

Omjer izmjerenog kuta zakretanja (Ŭ) i koncentracije (c) pri stalnoj duljini optiļkog puta (l) za 

veĺinu je tvari konstantan, pa bismo trebali dobiti istu vrijednost specifiļnog zakretanja 

neovisno o tome pri kojoj koncentraciji tvari provodimo mjerenje. 

5.3.1. Optiļko skretanje kao mjerilo optiļke ļistoĺe kiralnih spojeva.  

Enantiomerni viġak 

Kemijsko iskoriġtenje reakcije raļunamo iz ukupne koliļine produkta izoliranog i proļiġĺenog 

iz neke reakcije. MeĽutim, taj produkt nekad je smjesa enantiomera te je potrebno dati podatak 

o optiļkoj ļistoĺi takvog produkta. To je osobito vaģno u podruļju asimetriļne sinteze ili kod 

rezolucije racemata. Ukoliko je poznat podatak o specifiļnom zakretanju ļistog enantiomera, 

iz mjerenja specifiļnog zakretanja smjese moģemo dobiti podatak o relativnoj koliļini 

enantiomera u smjesi. Enantiomeri imaju jednak iznos specifiļnihzakretanja, ali suprotnih 

predznaka. Racemat sadrģi jednake koliļine enantiomera pa zbog toga pokazuje ukupno 

(izmjereno) zakretanje jednako nuli. Npr. specifiļno zakretanje (S)-(+)-butan-2-ola je +13,5Á, 

a (R)-(ï)-butan-2-ola je ī13,5Á. Zakretanje racemiļne smjese koja sadrģi 50 % S i 50 % R 

enantiomera biti ĺe jednako 0. MeĽutim, ako imamo nejednake koliļine enantiomera, npr. 70 

% S i 30 % R enantiomera, zakretanje ĺe biti u smjeru kazaljke na satu (+), jer S enantiomera 

                                                 
4 Dogovorno je da se uz izraļunatu vrijednost specifiļnog zakretanja biljeģi samo stupanj (Á) kao jedinica, ali ne i 

jedinice proizaġle iz umnoġka duljine optiļkog puta i masene koncentracije. 
5 Uobiļajena oznaka za masenu koncentraciju je ɔ, ali se kod specifiļnog zakretanja uvrijeģila oznaka c, inaļe 

uobiļajena za mnoģinsku koncentraciju. 
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ima viġe. Koliki je iznos tog zakretanja? Razmotrimo to na naļin kao da ova smjesa sadrģi 60 

% racemata (30 % S i 30 % R), a ostatak je S (40 %), koji je u suviġku i skreĺe polarizirano 

zraļenje u smjeru (ï). Iznos zakretanja biti ĺe proporcionalan koncentraciji tog suviġka, koja u 

ovom sluļaju iznosi 40 % ukupne koncentracije butan-2-ola. Zbog toga ĺe takva smjesa imati 

zakretanje od 0,4Ĭ(ī13,5Á) = ī5,4Á. Navedeno se moģe izraziti kao enantiomerni viġak (engl. 

enantiomeric excess): 

smjese

ļistog enantiomera

[ ]
. . = 100 % =

[ ]

-
³

+

Ŭd l
e e

d l Ŭ
 

gdje su d i l koncentracije svakog od enantiomera. Iz ovog izraza proizlazi da moģemo odrediti 

udio i omjer enantiomera u smjesi ukoliko znamo specifiļno zakretanje jednog ļistog 

enantiomera, a izmjerili smo specifiļno zakretanje smjese enantiomera. Izraļunati e. e. se 

obiļno izraģava kao postotak, a njegovo znaļenje treba shvatiti kao koliļinu suviġka jednog 

enantiomera nad racematom. U gornjem primjeru to iznosi 40 %. 

Osim polarimetrijom, enantiomerni viġak moģe se odrediti i NMR-om nakon dodatka kiralnih 

shift reagenasa ili prevoĽenja u dijastereomernu smjesu upotrebom enantiomerno ļistog 

reagensa. U drugom sluļaju moguĺe je koristiti i standardni HPLC s reverznom fazom. Bez 

derivatizacije, enantiomere je moguĺe odijeliti i analizirati GC-om ili HPLC-om upotrebom 

kiralnih kolona.  
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6. SPEKTROSKOPSKA IDENT IFIKACIJA  

ORGANSKIH SPOJEVA  

Jedna od najvaģnijih zadaĺa organskog kemiļara je identifikacija organskih spojeva, odnosno 

odreĽivanje njihovih struktura. Nakon sinteze ili izolacije organskog spoja iz prirodnog 

materijala potrebno je potvrditi njegovu strukturu ili, ukoliko se radi o novom organskoj spoju, 

provesti detaljnu strukturnu analizu. U danaġnje vrijeme, identifikacija organskih spojeva 

temelji se na uporabi razliļitih instrumentnih spektroskopskih tehnika koje omoguĺuju 

dobivanje informacija o molekulskoj strukturi na nedestruktivan naļin.  

Opĺenito, spektroskopija prouļava interakciju elektromagnetskog zraļenja i tvari. Elektro-

magnetsko zraļenje ima svojstva ļestica (fotona) i valova koji putuju brzinom svjetlosti, a 

razlikuju se u frekvenciji i valnoj duljini. Frekvencija i valna duljina su obrnuto proporcionalne, 

a njihov umnoģak jednak je brzini svjetlosti: 

=c ɜɚ 

c ï brzina svjetlosti (2,99792458Ĭ108 m sï1) 

ɜ ï frekvencija zraļenja  

ɚ ï valna duljina zraļenja  

Energija fotona direktno je proporcionalna njegovoj frekvenciji, odnosno obrnuto propor-

cionalna valnoj duljini prema izrazu: 

= =
h c

E hɜ
ɚ

 

E ï energija fotona  

h ï Planckova konstanta (6,626Ĭ10ï34 J s) 

Kada je molekula izloģena elektromagnetskom zraļenju, moģe apsorbirati foton pri ļemu dolazi 

do poveĺanja energije molekule za iznos jednak energiji fotona (hɜ). Molekule mogu apsorbirati 

samo fotone odreĽene frekvencije odnosno energije koja ovisi o strukturi molekule, a 

apsorbirana energija mjeri se ureĽajem koji se naziva spektrometar.  

Raspon svih moguĺih energija fotona zove se spektar elektromagnetskog zraļenja te (slika 61.) 

prikazuje valne duljine i frekvencije razliļitih dijelova spektra elektromagnetskog zraļenja. 

Organski kemiļari za identifikaciju molekula najļeġĺe koriste infracrvenu (IR) spektroskopiju 

i spektroskopiju nuklearne magnetske rezonancije (NMR).  
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Slika 61. Spektar elektromagnetskog zraļenja 

6.1. Infracrvena (IR) spektroskopija  

IR spektroskopija koristi se za identifikaciju odgovarajuĺih funkcijskih skupina prisutnih u 

molekuli. IR zraļenje predstavlja dio spektra elektromagnetskog zraļenja izmeĽu vidljivog i 

mikrovalnog podruļja. Za strukturnu analizu organskih molekula najzanimljivije je IR zraļenje 

valnih duljina izmeĽu 2,5Ĭ10ï6 m i 25Ĭ10ï6 m. Jedinice koje se najļeġĺe koriste u IR 

spektroskopiji su valni brojevi ɜ odnosno reciproļni centimetri (cmï1) koji su direktno propor-

cionalni frekvenciji i energiji. Podruļje valnih duljina od 2,5Ĭ10ï6ï25Ĭ10ï6 m odgovara 

rasponu valnih brojeva od 4000ï400 cmï1.  

IR zraļenje pobuĽuje vibracije istezanja i savijanja veza u molekuli (slika 62.).  

 

Slika 62. Vibracije istezanja i savijanja veza 

Frekvencija vibracije veze ovisi o masama atoma i jakosti veze prema izrazu: 

1

2
=

k
ɜ

ˊ ɛ
 

ɜ ï frekvencija vibracije veze 

k ï konstanta sile (jakost veze) 

ɛ ï reducirana masa 1 2

1 2

( )
+

=
m m

m m
ɛ  

Prema gornjem izrazu, teģi atomi vibriraju sporije (pri niģim frekvencijama) od lakġih, a jaļe 

veze vibriraju brģe (pri viġim frekvencijama) od slabijih. 
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IR spektar prikazuje ovisnost apsorbancije ili transmitancije o valnom broju ili valnoj duljini. 

Signali koji se javljaju u IR spektrima nazivaju se vrpcama. Ļak i jednostavne organske 

molekule, poput heksana, daju kompleksne IR spektre koji sadrģe velik broj apsorpcijskih 

signala, odnosno vrpci (slika 63.).  

 

Slika 63. IR spektar heksana 

Molekula sastavljena od n atoma posjeduje ukupno 3n stupnjeva slobode (naļina gibanja) koji 

odgovaraju Kartezijevim koordinatama svakog atoma u molekuli. U nelinearnim molekulama, 

tri naļina gibanja su rotacije i joġ tri su translacije, dok preostalih 3nï6 odgovara 

fundamentalnim vibracijama. U linearnim molekulama, postoje dva rotacijska i tri translacijska 

naļina gibanja pa je ukupan broj fundamentalnih vibracija jednak 3nï5. U spektrima se takoĽer 

opaģaju kombinacije i viġi tonovi fundamentalnih naļina vibriranja. MeĽutim, svaka 

molekularna vibracija ne apsorbira IR zraļenje odnosno ne daje vrpcu u IR spektru. Da bi bila 

IR aktivna, vibracija mora uzrokovati promjenu dipolnog momenta molekule. Ġto je veĺa 

promjena dipolnog momenta, jaļi je intenzitet vrpce u IR spektru. 

IR spektri snimaju se spektrometrom koji mjeri frekvencije IR zraļenja koje apsorbira uzorak. 

Danas se uglavnom koriste IR spektrometri s Fourierovom transformacijom (FT) koji sadrģe 

interferometar. Takvim spektrometrom se istovremeno mjere sve frekvencije te se dobiva 

interferogram (spektar u vremenskoj domeni) koji se pomoĺu Fourierovih transformacija 

prevodi u spektar u frekvencijskoj domeni. 

IR spektri se mogu snimiti tekuĺim, krutim ili plinovitim uzorcima. Tekuĺi uzorci se za 

snimanje transmisijskih spektara pripremaju na naļin da se kap uzorka nanese izmeĽu dviju 

ploļica natrijeva klorida koje se stavljaju u odgovarajuĺi nosaļ nakon ļega se snima spektar. 

Kruti uzorci se za snimanje pripremaju tehnikom KBr pastile, suspenzijom u parafinskom ulju 

ili tehnikom otopine. Najļeġĺe se koristi tehnika KBr pastile, buduĺi da je KBr potpuno 

transparentan za IR zraļenje u rasponu valnih brojeva od 4000ï400 cmï1. Pastila se priprema 
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mijeġanjem uzorka sa suhim KBr-om u pribliģnom omjeru 1:100. Smjesa se dobro usitni i preġa 

u tanke ploļice koje se stavljaju u nosaļ te se snima spektar. Kruti uzorak se takoĽer moģe 

pomijeġati s malo parafinskog ulja, a dobivena suspenzija nanosi se izmeĽu ploļica natrijeva 

klorida. Uzorci se mogu i otopiti u prikladnom otapalu kao ġto je kloroform, a spektri tako 

pripravljenih otopina snimaju se u odgovarajuĺim kivetama. Spektri plinovitih uzoraka snimaju 

se u posebnim plinskim kivetama koje se pune samim uzorkom ili uzorkom pomijeġanim s 

nekim drugim plinom. 

Danas se IR spektri vrlo ļesto snimaju tehnikom priguġene totalne refleksije (engl. attenuated 

total reflection, ATR) koja je znatno praktiļnija i brģa u usporedbi s klasiļnim transmisijskim 

naļinom. Tehnika ATR omoguĺuje mjerenje IR spektara razliļitih krutih i tekuĺih uzoraka, a 

njena najveĺa prednost je jednostavna priprema uzoraka za snimanje. Uzorak se stavlja na ATR-

kristal koji je napravljen od IR-transparentnog materijala s visokim indeksom loma (refrakcije). 

IR zraļenje upada na ATR-kristal te dolazi do gotovo potpune unutarnje refleksije na 

meĽupovrġini uzorka i kristala. Ipak, dio zraļenja malo prodire unutar uzorka i ta pojava naziva 

se evanescentnim valom. Do apsorpcije zraļenja dolazi tijekom interakcije uzorka s 

evanescentnim valom. Nakon jedne ili viġe unutarnjih refleksija, IR zraka izlazi iz ATR-kristala 

i usmjerava se na detektor.  

Spektar istog uzorka snimljen tehnikom ATR moģe se razlikovati od transmisijskog spektra s 

obzirom da prilikom snimanja spektara naļinom ATR dolazi do interakcije zraļenja s 

povrġinom uzroka dok kod transmisijske spektroskopije zraļenje prolazi kroz cijeli uzorak. 

Dubina prodiranja zraļenja tijekom mjerenja tehnikom ATR ovisi o valnoj duljini zraļenja te 

o razlici indeksa loma izmeĽu uzorka i ATR-kristala. Kao rezultat toga, intenziteti vrpci pri 

razliļitim valnim duljinama razlikuju se za isti uzorak u spektru snimljenom tehnikom ATR i 

transmisijskim naļinom. Dubina prodiranja zraļenja poveĺava se s poveĺanjem valne duljine 

pa vrpce pri veĺim valnim duljinama, odnosno manjim valnim brojevima, imaju relativno veĺe 

intenzitete u usporedbi s vrpcama pri kraĺim valnim duljinama, odnosno veĺim valnim 

brojevima. TakoĽer, moģe se opaziti i pomak u poloģajima vrpci u usporedbi s transmisijskim 

spektrom. Programski paketi veĺine IR spektrometara sadrģe algoritme koji matematiļki 

korigiraju spektar dobiven tehnikom ATR kako bi bio sliļniji transmisijskom spektru. 

Interpretacija IR spektara  

S obzirom da IR spektri ļak i jednostavnih molekula sadrģe velik broj vibracijskih vrpci, nije 

moguĺa, a niti potrebna asignacija svake pojedine vrpce. IR spektri se asigniraju povezivanjem 

odabranih vibracijskih vrpci s odreĽenim strukturnim jedinicama i funkcijskim skupinama u 

molekuli. Vrpce u podruļju 4000ï1500 cmï1 odgovaraju vibracijama karakteristiļnima za 

veĺinu funkcijskih skupina (vrpce nekih funkcijskih skupina javljaju se ispod 1500 cmï1) te se 

taj dio IR spektra naziva podruļje funkcijskih skupina. Podruļje 1500ï400 cmï1, odnosno 

podruļje otiska prsta, znatno je kompleksnije za analizu buduĺi da sadrģi mnoġtvo vrpci koje 
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su uglavnom povezane s vibracijama deformacija veza. Uobiļajen pristup prilikom inter-

pretacije IR spektara je razmatranje podruļja funkcijskih skupina kako bi se odredilo koje 

skupine su prisutne u spoju. S obzirom da se poloģaji vrpca razliļitih spojeva ne podudaraju u 

podruļju otiska prsta (osim ako je rijeļ o enantiomerima), taj dio IR spektra najļeġĺe se koristi 

za potvrdu strukture usporedbom sa spektrom poznatog uzorka.  

U Prilogu 1 dani su valni brojevi karakteristiļnih vibracija istezanja veza razliļitih funkcijskih 

skupina. Na poloģaj i izgled vrpci u IR spektru utjeļu brojni ļimbenici kao ġto su konjugacija i 

vodikove veze te stoga iste ili sliļne funkcijske skupine u razliļitim molekulama mogu 

apsorbirati IR zraļenje pri razliļitim valnim brojevima. 

U nastavku su prikazani IR spektri nekoliko organskih spojeva te je opisan postupak njihove 

analize. 

U IR spektru spoja 1 (slika 64.) uoļava se par (dublet) vrpci pri 3373 cmï1 i 3298 cmï1 koje se 

mogu pripisati istezanju NīH veza primarnog amina ili amida. Vrpce istezanja CīH veza ispod 

3000 cmï1 ukazuju na zasiĺene ugljikove atome. Buduĺi da nema vrpce C=O apsorpcije, moģe 

se zakljuļiti da je spoj 1 zasiĺeni primarni amin. 

 

Slika 64. IR spektar spoja 1 

U IR spektru spoja 2 (slika 65.) opaģa se intenzivna vrpca pri 1711 cmï1 koja upuĺuje na 

karbonilnu skupinu. Ġiroka vrpca u rasponu od oko 3500 cmï1 do 2500 cmï1 karakteristiļna je 

za istezanje OīH veze karboksilnih kiselina. U spektru se osim vrpci koje odgovaraju istezanju 

CīH veza zasiĺenih ugljikovih atoma javljaju i vrpce iznad 3000 cmï1 koje se mogu pripisati 

istezanju =CīH veza. Prisutnost nezasiĺenih dijelova molekule dodatno je potvrĽena vrpcom 

pri 1640 cmï1 karakteristiļnom za istezanje C=C veze alkena. Prema tome, spoj 2 je vjerojatno 

karboksilna kiselina koja sadrģi zasiĺene i nezasiĺene dijelove. 
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Slika 65. IR spektar spoja 2 

U IR spektru spoja 3 (slika 66.) opaģa se intenzivna vrpca pri 1710 cmï1 koja ukazuje na 

prisutnost karbonilne skupine. Buduĺi da nema vrpci istezanja CīH veze aldehida i OīH veze 

karboksilne kiseline, vjerojatno je rijeļ o ketonu. U spektru se opaģa vrpca pri 1602 cmï1 

karakteristiļna za vibraciju istezanja CīC veze aromatskog prstena te vrpca istezanja CīH veze 

iznad 3000 cmï1, koja takoĽer ukazuje na aromatski prsten. Prisutne su i vrpce istezanja CīH 

veza ispod 3000 cmï1, karakteristiļne za zasiĺene ugljikove atome. Moģe se zakljuļiti da je spoj 

3 nesimetriļni keton koji sadrģi zasiĺene i nezasiĺene (aromatske) dijelove. 

 

Slika 66. IR spektar spoja 3 

U IR spektru spoja 4 (slika 67.) opaģaju se vrpce karakteristiļne za istezanje CīH veza ispod 

3000 cmï1, koje ukazuju na zasiĺenu molekulu. Prisutna je oġtra vrpca pri 2248 cmï1 koja bi se 

mogla pripisati istezanju CſN veze nitrila ili CſC veze alkina. Buduĺi da su vrpce istezanja 

CſC veze obiļno slabijeg intenziteta, spoj 4 je vjerojatno zasiĺeni nitril. 
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Slika 67. IR spektar spoja 4 

U IR spektru spoja 5 (slika 68.) uoļava se oġtra vrpca pri 1723 cmï1 koja se moģe pripisati 

karbonilnoj skupini. Buduĺi da nema vrpci karakteristiļnih za istezanje OīH veze karboksilne 

kiseline i CīH veze aldehida, moģe se zakljuļiti da je spoj 5 keton ili nezasiĺeni ester. U spektru 

se opaģa vrpca pri 1604 cmï1 koja upuĺuje na aromatski prsten, ġto potvrĽuju i vrpce istezanja 

CīH veze iznad 3000 cmï1. Prisutne su i vrpce koje odgovaraju istezanju CīH veza zasiĺenih 

ugljikovih atoma. U IR spektrima nezasiĺenih ketona karakteristiļne vrpce istezanja C=O veze 

uobiļajeno se javljaju pri niģim valnim brojevima ġto ukazuje da je spoj 5 ester koji sadrģi 

zasiĺene i nezasiĺene dijelove. 

 

Slika 68. IR spektar spoja 5 

Iako se IR spektroskopijom moģe dokazati prisutnost ili odsutnost odgovarajuĺih funkcijskih 

skupina u molekuli, ova tehnika ne daje mnogo podataka o povezanosti ugljikovih atoma 

odnosno o strukturi spoja. Za detaljnu strukturnu identifikaciju organskih spojeva znatno 

korisnija je spektroskopija NMR o kojoj ĺe biti rijeļi u sljedeĺem poglavlju. 
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6.2. Spektroskopija nuklearne magnetske rezonancije (NMR) 

Spektroskopija NMR iznimno je vaģna tehnika za odreĽivanje struktura organskih molekula. 

Strukture manjih organskih molekula mogu se vrlo ļesto odrediti samo na temelju njihovih 

spektara NMR, dok se u sluļaju kompleksnijih molekula spektroskopija NMR koristi u 

kombinaciji s drugim tehnikama.  

Signal NMR proizlazi iz kvantno-kemijskog svojstva jezgre koje se naziva nuklearni spin, a 

opisuje se kvantnim brojem nuklearnog spina I. Jezgre s neparnim atomskim ili neparnim 

masenim brojem (npr. 1H, 13C, 15N, 31P i 19F) posjeduju kvantni broj I razliļit od nule i mogu se 

prouļavati spektroskopijom NMR. Za organskog kemiļara najvaģniji su 1H i 13C NMR koji 

daju informacije u broju atoma vodika i ugljika u molekuli i naļinu na koji su ti atomi 

meĽusobno povezani, a takoĽer omoguĺuju identifikaciju prisutnih funkcijskih skupina.  

Jezgre 1H i 13C imaju kvantni broj nuklearnog spina I jednak 1/2. U prisustvu vanjskog 

magnetskog polja, B0, broj moguĺih orijentacija nuklearnog spina iznosi 2I + 1. Prema tome, 

jezgre 1H i 13C u vanjskom magnetskom polju mogu zauzeti dva spinska stanja opisana 

kvantnim brojevima magnetskog nuklearnog spina (mI) +1/2 i ī1/2 (slika 69.).  

 

Slika 69. Energijske razine jezgre s kvantnim brojem nuklearnog spina I = 1/2 

Stanje mI = +1/2 odnosno Ŭ-stanje paralelno je s vanjskim magnetskim poljem i niģe je energije 

od stanja mI = ī1/2, odnosno ɓ-stanja koje je antiparalelno vanjskom magnetskom polju. 

Razlika u energiji, ȹE, izmeĽu stanja Ŭ i ɓ dana je izrazom: 

0ȹ
2

=
ɔhB

E
ˊ

 

ɔ ï ģiromagnetski omjer 

B0 ï jakost vanjskog magnetskog polja 

h ï Planckova konstanta (6,626Ĭ10ī34 J s) 
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Razlika u energiji, a time i razlika u napuļenosti stanja Ŭ i ɓ vrlo je mala ġto spektroskopiju 

NMR ļini znatno manje osjetljivom tehnikom u usporedbi s drugim spektroskopskim 

metodama, npr. IR i UV spektroskopijom. Na razliku u energiji izravno utjeļu jakost vanjskog 

magnetskog polja i ģiromagnetski omjer koji je karakteristika pojedine NMR-aktivne jezgre. 

Kako bi se dobio signal u spektru NMR, mora doĺi do promjene u napuļenosti spinskih stanja 

koja se postiģe koriġtenjem radiofrekvencijskog polja odgovarajuĺe frekvencije kojim se jezgra 

pobuĽuje u viġe energijsko stanje, ġto se naziva rezonancijom. Frekvencija rezonancije ili 

Larmorova frekvencija, Lɜ, moģe se opisati izrazom: 

L
0

2
=
ɔB

ɜ
ˊ

 

Apsorpcija energije mjeri se ureĽajem koji se naziva spektrometar NMR. 

Spektrometar NMR 

Spektrometar NMR omoguĺava snimanje spektara tekuĺih uzoraka i krutih uzoraka otopljenih 

u pogodnim otapalima. Osnovni dijelovi spektrometra NMR su: supravodljivi magnet koji sluģi 

za generiranje magnetskog polja, sonda NMR, radiofrekvencijski odaġiljaļ i prijamnik te 

raļunalo (slika 70.).  

 

Slika 70. Spektrometar NMR 

Tijekom snimanja spektara NMR uzorak se nalazi u jakom homogenom magnetskom polju 

(trenutno najjaļi komercijalno dostupni magnet NMR ima jakost magnetskog polja od 28,8 T) 

te je izloģen kratkim pulsevima radiofrekvencijskog zraļenja koji istovremeno pobuĽuju sve 

ģeljene signale. Dobiveni signal u vremenskoj domeni potom se Fourierovom transformacijom 

prevodi u spektar NMR u frekvencijskoj domeni. 
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Uzorci se za snimanje spektara NMR otapaju u cjevļici NMR uobiļajenog promjera 5 mm koja 

se umeĺe u sondu NMR. Pritom se koriste deuterirana otapala buduĺi da deuterij nema signal u 

spektru 1H NMR. Najļeġĺe se koriste deuterirani: kloroform, dimetil-sulfoksid, dimetilform-

amid, benzen, metanol i voda. Koncentracija uzorka potrebna za snimanje kvalitetnog spektra 

NMR ovisi o nekoliko parametara kao ġto su jakost magneta NMR, vrsta spektra koji se snima, 

svojstva uzorka, itd. 

Zasjenjenje i kemijski pomak  

Jezgre u molekulama okruģene su elektronima koji ih djelomiļno zasjenjuju od vanjskog 

magnetskog polja. Efektivno magnetsko polje, efB , koje jezgra osjeĺa slabije je od vanjskog 

magnetskog polja, 0B , te je za postizanje rezonancije potrebno primijeniti jaļe magnetsko polje. 

ef 0(1 )= -B B ů 

0B  ï efektivno magnetsko polje 

ů ï konstanta zasjenjenja 

S obzirom da su jezgre u razliļitim kemijskim okolinama razliļito zasjenjene, rezonancija se 

postiģe pri razliļitim frekvencijama. Poloģaj pojedine jezgre u spektru NMR naziva se kemijski 

pomak, ŭ. Kemijski pomaci ne mjere se kao apsolutne vrijednosti nego su definirani prema 

signalu nekog referentnog spoja: 

6ref

0

(ppm) 10
-

= ³
ɜ ɜ

ŭ
ɜ

 

Kemijski pomaci definirani na ovaj naļin nisu ovisni o jakosti magnetskog polja i frekvenciji 

spektrometra. Najļeġĺe koriġten referentni spoj u spektroskopiji 1H i 13C NMR je tetrametil-

silan, (CH3)4Si (TMS). Signal TMS-a definiran je pri 0 ppm, a signali veĺine protona i jezgri 
13C jaļe su odsjenjeni od onih u TMS-u pa se ŭ-skala poveĺava s desna na lijevo. 

Na vrijednosti kemijskih pomaka jezgara 1H i 13C u spektrima NMR utjeļu razliļiti ļimbenici 

kao ġto su elektronegativni supstituenti i ˊ-veze. Elektronegativni atomi odvlaļe elektronsku 

gustoĺu ļime se smanjuje efekt zasjenjenja odnosno poveĺava kemijski pomak promatrane 

jezgre. Sliļan utjecaj imaju i ˊ-elektroni u alkenima i aromatskim sustavima.  

Skala kemijskih pomaka protona proteģe se do otprilike 15 ppm (Prilog 2), dok je raspon skale 

kemijskih pomaka jezgara 13C veĺi i iznosi oko 250 ppm (Prilog 3). 

Povrġina ispod signala u spektru 1H NMR proporcionalna je broju protona koji doprinose tom 

signalu. S druge strane, intenzitet signala 13C nije proporcionalan broju ugljika, o ļemu ĺe viġe 

rijeļi biti kasnije. 
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Sprega spin-spin 

Magnetsko polje susjedne jezgre utjeļe na izgled signala, odnosno na apsorpcijske frekvencije 

promatrane jezgre. Taj efekt posljedica je interakcije nuklearnih spinova preko kemijskih veza 

i naziva se sprega spin-spin.  

Kako bismo protumaļili spregu spin-spin, promotrimo spinove protona Ha i Hx koji su u sprezi 

(slika 71.). Zbog male razlike u energiji izmeĽu Ŭ- i ɓ-stanja, proton Hx moģe biti paralelan ili 

antiparalelan s vanjskim magnetskim poljem. Susjedni proton Ha osjeĺat ĺe stoga drugaļije 

ukupno magnetsko polje ovisno o orijentaciji protona Hx. Kad je Hx paralelan s vanjskim 

poljem, Ha osjeĺa malo jaļe ukupno polje, odnosno odsjenjen je. U sluļaju kad je Hx 

antiparalelan s vanjskim poljem, Ha osjeĺa malo slabije ukupno polje te je zasjenjen. Kao 

posljedica sprege protona Ha i Hx signal protona Ha javlja se kao dublet. Intenzitet dviju linija 

dubleta je jednak buduĺi da je vjerojatnost da Hx postoji u Ŭ- ili ɓ-stanju pribliģno jednaka. 

Kemijski pomak protona Ha nalazi se u srediġtu dubleta, a konstanta sprege (J) jednaka je 

razmaku izmeĽu dviju linija dubleta i izraģava se u Hz. Jednako kao ġto Hx cijepa Ha u dublet, 

Ha takoĽer cijepa Hx u dublet odnosno sprega spin-spin je reciproļno svojstvo. 

 

Slika 71. Sprega spin-spin 

Opĺenito vrijedi da se signal NMR promatrane jezgre cijepa u multiplet s 2NI +1 linija, pri 

ļemu je N broj susjednih NMR-aktivnih jezgara, a I nuklearni spinski broj odgovarajuĺe jezgre. 

Za 1H i 13C jezgre s I = 1/2 broj linija u multipletu bit ĺe N + 1. U tom sluļaju relativni intenziteti 

linija opisuju se Pascalovim trokutom (slika 72.). Takva simetriļna raspodjela intenziteta linija 

u multipletu opaģa se samo kada se spinovi meĽusobno spreģu s istom konstantom sprege.  
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Slika 72. Pascalov trokut i multipletnost signala 

Konstanta sprege ne ovisi o magnetskom polju (bit ĺe ista neovisno o tome je li spektar NMR 

snimljen na spektrometru koji radi pri 400 ili 600 MHz). Nadalje, sprega spin-spin ne javlja se 

izmeĽu kemijski ekvivalentnih jezgara. U sluļaju protona, do sprege spin-spin obiļno dolazi 

izmeĽu protona udaljenih do tri kemijske veze (kod aromatskih sustava mogu se opaziti sprege 

izmeĽu protona udaljenih i do ļetiri veze). Konstante sprege daju vaģne strukturne informacije, 

npr. omoguĺuju razlikovanje konstitucijskih te cis- i trans-stereoizomera (slika 73.). 

 

Slik a 73. Karakteristiļne vrijednosti konstanti sprega izmeĽu protona udaljenih dvije (2J), tri (3J) i  

ļetiri (4J) veze 

Na slici 74. prikazan je spektar 1H NMR 4-metilpentan-2-ona snimljen u deuteriranom 

kloroformu (CDCl3). Ovaj spoj sadrģi ļetiri vrste protona odnosno ļetiri skupine kemijski 

neekvivalentnih protona (a, b, c i d), ġto ukazuje da bi se u spektru trebala uoļiti ļetiri signala. 

Tri protona metilne skupine (a) meĽusobno su ekvivalentni, kao i dva protona metilenske 

skupine (b), odnosno ġest protona dviju metilnih skupina (d). U spektru 4-metilpentan-2-ona 

opaģa se dublet pri 2,31 ppm, multiplet u rasponu od 2,19ī2,09 ppm te dublet pri 0,93 ppm. Na 

temelju prikazanih vrijednosti integrala povrġina ispod signala moģe se zakljuļiti da dubletu pri 

2,31 ppm doprinose dva protona, multipletu pri 2,19ī2,09 ppm ļetiri protona i dubletu pri 0,93 

ppm ġest protona. Protoni metilne skupine (a) odsjenjeni su susjednom karbonilnom skupinom 

Broj susjednih NMR-

aktivnih jezgara  
Relativni intenzitet signala Multipletnost signala 

0 1 singlet (s) 

1 1     1 dublet (d) 

2 1     2     1 triplet (t) 

3 1     3     3     1 kvartet (q) 

4 1     4     6     4     1 kvintet  

5 1     5     10     10     5     1 sekstet 

6 1     6     15     20     15     6     1 septet 
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i daju singlet. Metilenski protoni (b) takoĽer su odsjenjeni karbonilnom skupinom te se cijepaju 

metinskim protonom (c) u dublet. Proton (c) nalazi se u susjedstvu dviju ekvivalentnih metilnih 

skupina (d) i metilenske skupine (b) te se cijepa u multiplet. Metilni protoni (d) cijepaju se 

susjednim metinskim protonom (c) u dublet. Iz karakteristiļnih vrijednosti kemijskih pomaka 

vodika prikazanih u Prilogu 2, multipletnosti signala te integrala povrġina ispod signala moģe 

se zakljuļiti da dublet pri 2,31 ppm odgovara metilenskim protonima (b), multiplet pri 

2,19ī2,09 ppm protonima (a) i (c), a dublet pri 0,93 ppm metilnim protonima (d). Vrijednosti 

konstanti sprega izmeĽu protona (b) i (c) (Jbc) te protona (c) i (d) (Jcd) pokazuju vrijednosti 

tipiļne za spregu spin-spin protona alkilnih skupina koji su udaljeni tri veze. 

 

Slika 74. Spektar 1H NMR 4-metilpentan-2-ona snimljen u deuteriranom kloroformu (CDCl3) 

Slika 75. prikazuje spektar 1H NMR metil-4-aminobenzoata snimljen u deuteriranom kloro-

formu (CDCl3). U spektru se opaģaju ļetiri signala koja odgovaraju kemijskim neekvivalentnim 

protonima (a, b, c i d) ļiji integrali povrġina ispod signala redom iznose pribliģno 3, 2, 2 i 2. U 

aromatskom dijelu spektra prisutna su dva signala koji se mogu pripisati protonima (b) i (c). 

Aromatski protoni (b) odsjenjeni su esterskom skupinom udaljenom tri veze te daju signal pri 

viġem kemijskom pomaku (ŭb = 7,87 ppm) u usporedbi s protonima (c) (ŭc = 6,65 ppm) koji su 

zasjenjeni elektron-donorskom amino skupinom. Signali protona (b) i (c), koji su meĽusobno u 

ortho-poloģaju, cijepaju se u dublete konstantom sprege koja iznosi Jbc = Jcb = 8,7 Hz. Metilni 

protoni (a) odsjenjeni su elektronegativnim kisikovim atomom i daju singlet pri 3,87 ppm. U 

spektru se joġ moģe uoļiti ġiroki signal pri 4,11 ppm koji pripada protonima amino skupine (d). 

Protoni na duġikovu atomu, kao i hidroksilni protoni, ļesto daju ġiroke signale u spektrima 

NMR koji su posljedica umjereno spore izmjene protona u otopini.  
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Slika 75. Spektar 1H NMR metil-4-aminobenzoata snimljen u deuteriranom kloroformu (CDCl3). Signal 

otapala nalazi se pri 7,26 ppm 

Spektroskopija 13C NMR 

Za potpunu karakterizaciju organskih spojeva, uz spektroskopiju 1H NMR neophodna je i 

spektroskopija 13C NMR, posebno kada je potrebno identificirati funkcijske skupine koje ne 

sadrģe protone (npr. karbonilnu skupinu). Za razliku od jezgre 12C koja ima paran atomski i 

paran maseni broj te stoga ne moģe dati signal NMR, jezgra 13C ima neparan broj neutrona ġto 

je ļini NMR-aktivnom jezgrom (I = 1/2). MeĽutim, spektroskopija 13C NMR znatno je manje 

osjetljiva u usporedbi sa spektroskopijom 1H NMR. Razlog tome je niska prirodna zastupljenost 

izotopa 13C koja iznosi samo 1,1 % i njegov relativno mali ģiromagnetski omjer (ɔ(13C) = 1/4 

ɔ(1H)). Frekvencija rezonancije 13C je ļetiri puta manja od frekvencije 1H (npr. 400 MHz za 1H 

i 100 MHz za 13C). Za prikupljanje kvalitetnih spektara 13C NMR stoga je potrebna veĺa 

koliļina uzorka i dulje vrijeme snimanja nego za spektre 1H NMR.  

Za razliku od signala 1H NMR, povrġina ispod signala 13C NMR ne moģe se koristiti za 

odreĽivanje broja ugljikovih atoma koji doprinose tim signalima. Intenziteti signala nekih vrsta 

ugljikovih atoma (npr. kvaternih) su inherentno slabiji od drugih (npr. primarnih) (slike 76. i 77.). 

S obzirom na nisku zastupljenost izotopa 13C, vjerojatnost nalaģenja dva susjedna atoma 13C u 

istoj molekuli je vrlo mala. Kao posljedica toga, sprega spin-spin izmeĽu susjednih ugljikovih 

atoma ne opaģa se u spektrima. MeĽutim, dolazi do cijepanja signala ugljika s direktno vezanim 

protonima pa se īCH3 skupine javljaju kao kvarteti, īCH2 skupine kao tripleti, īCH skupine 

kao dubleti, a kvaterni ugljikovi atomi daju singlet. Kako bi se spektri 13C NMR pojednostavili, 

obiļno se snimaju raspregnuti od protona. Na taj naļin se uklanja preklapanje signala i 

poveĺava osjetljivost, odnosno omjer signala prema ġumu (omjer S/N).  
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Iako se rasprezanjem spinova dobivaju pojednostavljeni spektri 13C NMR, takoĽer se gube 

vaģni strukturni podaci. Iz tog razloga, razvijene su tehnike 13C NMR koje daju raspregnute 

signale, ali ipak sadrģe informacije o cijepanju odnosno mulipletnosti signala. U tu svrhu danas 

se najļeġĺe koristi tehnika DEPT-Q (engl. distortionless enhancement by polarization transfer 

for quaternary carbons). DEPT-Q omoguĺuje razlikovanje metilnih (īCH3), metilenskih 

(īCH2), metinskih (īCH) i neprotoniranih (kvaternih) ugljikovih atoma. Ovom tehnikom 

dobivaju se podspektri od kojih jedan daje pozitivne signale svih ugljikovih atoma, drugi daje 

pozitivne signale metinskih i negativne signale kvaternih ugljika, a treĺi daje pozitivne signale 

metilnih i metinskih ugljika, dok su metilenski i kvaterni ugljikovi signali negativni. Analizom 

DEPT-Q spektara moģe se odrediti mulipletnost svakog pojedinog ugljika u molekuli. 

Na slici 76. prikazan je spektar DEPT-Q 4-metilpentan-2-ona snimljen u deuteriranom 

kloroformu (CDCl3). Ugljikove jezgre metilne (īCH3) i metinske (īCH) skupine daju pozitivne 

signale dok se ugljikove jezgre metilenske (īCH2) skupine i kvaterni ugljikovi atomi javljaju 

kao negativni signali. U spektru se oļekivano moģe uoļiti pet signala koji odgovaraju kemijski 

neekvivalentnim ugljikovim atomima (a, b, c, d i e). Na temelju karakteristiļnih vrijednosti 

kemijskih pomaka 13C (Prilog 3) signali se mogu pripisati odgovarajuĺim ugljikovim atomima 

u molekuli. Signal slabog intenziteta pri 209,0 ppm pripada kvaternom karbonilnom ugljikovu 

atomu (b). U spoju je prisutna jedna metilenska skupina pa se signal pri 52,8 ppm moģe pripisati 

ugljikovu atomu (c). Najzasjenjeniji su ugljikovi atomi metilnih skupina (e) ļiji je kemijski 

pomak pri 22,5 ppm. Metilni ugljikov atom (a) odsjenjen je susjednom karbonilnom skupinom 

i daje signal pri 30,3 ppm. Signal pri 24,6 ppm moģe se pripisati ugljikovu atomu metinske 

skupine (d). 

 

Slika 76. Spektar DEPT-Q 4-metilpentan-2-ona snimljen u deuteriranom kloroformu (CDCl3). Signal 

otapala nalazi se pri 77,2 ppm 
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Slika 77. prikazuje spektar DEPT-Q metil-4-aminobenzoata snimljen u deuteriranom 

kloroformu (CDCl3). U spektru se moģe uoļiti ġest signala koji odgovaraju kemijski 

neekvivalentnim ugljikovim atomima (a, b, c, d, e i f). Sliļno kao u prethodnom primjeru, 

ugljikove jezgre metilne (īCH3) i metinske (īCH) skupine daju pozitivne signale dok se 

ugljikove jezgre metilenske (īCH2) skupine i kvaterni ugljikovi atomi javljaju kao negativni 

signali. Karakteristiļne vrijednosti kemijskih pomaka 13C (Prilog 3) i slabi intenziteti 

negativnih signala pri 167,2 ppm, 150,9 ppm i 119,7 ppm ukazuju da se redom radi o kvaternim 

ugljikovim atomima (b), (f) i (c). U alifatskom dijelu spektra pri 51,6 ppm javlja se signal 

ugljikovog atoma metilne skupine (a) koji je odsjenjen kisikovim atomom na koji je direktno 

vezan. Aromatski ugljikovi atomi (d) odsjenjeni su susjednom esterskom skupinom i daju signal 

pri 131,6 ppm dok su ugljikovi atomi (e) zasjenjeni susjednom amino skupinom te daju signal 

pri 113,8 ppm. 

 

Slika 77. Spektar DEPT-Q metil-4-aminobenzoata snimljen u deuteriranom kloroformu (CDCl3). Signal 

otapala nalazi se pri 77,2 ppm  
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7. PISANJE IZVJEĠTAJA 

Referati, odnosno izvjeġtaji koje studenti nakon provedene vjeģbe predaju asistentu sluģe kako 

bi se savladale osnove voĽenja laboratorijskih biljeģaka. Praktikumske vjeģbe su unaprijed 

definirani propisi koje student ponavlja te su mu zadani produkti, reagensi, koliļine i ostali 

parametri potrebni za uspjeġnu provedbu reakcije ili izolacije produkta. Ovo je u redu, jer je cilj 

praktikuma svladati osnovne tehnike, ġto se ovakvim provoĽenjem definiranih propisa i postiģe. 

U kasnijem znanstvenom radu Vi ĺete stvarati nove spojeve i propise. Kako bi bili ġto uspjeġniji 

potrebno je u startu nauļiti voditi biljeġke tijekom nekog eksperimenta. 

7.1. Izvjeġtaji na praktikumu  

Na poļetku semestra studenti ĺe dobiti radne listove prilagoĽene za konkretnu vjeģbu koju 

izvode. Oni se sastoje od tri dijela:  

1. Dio student popunjava prije dolaska na praktikum i predaje asistentu prije pristupanja 

provedbi vjeģbe.  

2. Dio student popunjava tijekom vjeģbe i on se odnosi na same eksperimentalne podatke 

poput opaģanja i iskoriġtenja. 

3. Dio student popunjava nakon vjeģbe i predaje asistentu unutar dogovorenog termina. 

 

Ġto su opaģanja u sintezi? 

Bitno je naglasiti da su opaģanja vezana uz konkretni eksperiment i samo ih tamo moģemo 

opaziti. Primjerice: kloroform je bezbojna tekuĺina ili natrijev sulfat je sol bijele boje nije 

opaģanje vezano uz vaġu sintezu, veĺ fizikalno svojstvo tvari s kojima radite. S druge strane, 

opaģanja kao: produkt je ģuti prah ili reakcijska smjesa je dodatkom kalijeva permanganata 

iz bezbojne otopine preġla u smeĽu suspenziju, su relevantna eksperimentalna opaģanja. 

Zakljuļno, opisivanje tvari koje koristite tijekom sinteze (uglavnom komercijalno 

dostupne) ili aparature koju koristite nije relevantno u kontekstu sintetskih opaģanja.  
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7.2. Pisanje laboratorijskog dnevnika u organskoj sintezi 

Niģe su navedeni podatci koji se obiļno nalaze u laboratorijskom dnevniku: 

¶ Naziv eksperimenta (ġifra) koja ĺe vam kasnije omoguĺiti da poveģete neki propis ili 

biljeġku sa spojem spremljenim u boļicu ili s nekom analizom. Primjerice vaġi inicijali 

i redni broj reakcije (XYï1). 

¶ Datum kad je neġto raĽeno kako bi kronoloġki mogli kasnije povezati analize i postupke. 

¶ Shema reakcije. Ako su veĺe molekule struktura se moģe skratiti i navesti samo 

transformacija funkcijske skupine koja se odvija tijekom reakcije. 

¶ Koliļine reaktanata, odnosno masa, mnoģine i ekvivalenti. Ako je reaktant tekuĺina 

koju dodajemo nekim odmjernim priborom, tada umjesto mase navodimo volumen. 

¶ Propis kako je reakcija provedena. 

¶ Relevantna opaģanja tijekom reakcije. 

¶ Detaljan opis kako je spoj izoliran i proļiġĺen. 

¶ Mase produkta, mjesto gdje je pohranjen, provedene analize i drugi potrebni podatci. 

¶ Ukoliko reakcija nije uspjela ili je produkt sluļajno izgubljen, potrebno je jasno navesti 

ove podatke tako da i nakon par godina moģete odmah zakljuļiti koji je bio problem. 

 

Osloniti se na vlastito pamĺenje, ļesta je greġka koju ljudi rade. Uvijek treba zapisati sve 

relevantne podatke, jer odmak izmeĽu provedbe eksperimenta i objave tih rezultata moģe biti 

i par godina! 
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8.1. Sinteza cikloheksanola 

Kljuļni pojmovi: nukleofilna adicija na karbonilnoj skupini, redukcija, kompleksni  

metalni hidridi 

Kljuļne tehnike: sinteza pri sobnoj temperaturi, ekstrakcija, isoljavanje, tankoslojna 

kromatografija 

 
Jednadģba kemijske reakcije: 

 

Spoj Svojstva Piktogrami  

Cikloheksanon 
Mr = 98,15; tv = 155,65 ÁC; tt = ī45 ÁC; 

ɟ = 0,948 g/mL 
   

NaBH4 
Mr = 37,83; tt = 300 ÁC (raspad);  

topljivost (voda, 25 ÁC) = 0,55 g/mL 
    

Cikloheksanol 
Mr = 100,16; tv = 161,1 ÁC; tt = 25,15 ÁC; 

ɟ = 0,962 g/mL 
  

 
Postupak 

U okruglu tikvicu od 100 mL stavi se 2 g cikloheksanona, 20 mL 50 %-tnog etanola i 0,19 g 

NaBH4. Tako prireĽena reakcijska smjesa se mijeġa na magnetskoj mijeġalici pri sobnoj 

temperaturi 45 minuta. Prije daljnje obrade sadrģaj reakcijske smjese provjeri se tankoslojnom 

kromatografijom. (1) Reakcijska se smjesa zasiti natrijevim kloridom (postupak isoljavanja). 

Dobivena zasiĺena otopina se oddekantira u lijevak za odjeljivanje od 100 mL i ekstrahira tri 

puta s po 10 mL dietil-etera. S prvih 10 mL otapala potrebno je isprati okruglu tikvicu. Eterski 

ekstrakti se skupljaju u istu Erlenmeyerovu tikvicu i suġe na bezvodnom Na2CO3. Suhi organski 

ekstrakt profiltrira se u okruglu tikvicu (100 mL), a otapalo upari na rotacijskom uparivaļu. 

Produkt se izvaģe i izraļuna se iskoriġtenje reakcije. 

 
Napomene 

(1) Na startnu liniju TLC ploļice nanesu se kapilarom uzorci nekoliko reakcijskih smjesa te 

standard (polazni cikloheksanon). Ploļica se eluira u sustavu otapala kloroform : eter = 4 : 1, 

v/v, posuġi i vizualizira Hanessianovim reagensom. Odrede se Rf vrijednosti standarda i 

produkta reakcije. Ovim postupkom potrebno je provjeriti samo ima li joġ prisutnog poļetnog 

ketona. Ļistoĺa produkta ovim postupkom moģe se provjeriti nakon obrade reakcijske smjese.  
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8.2. Sinteza benzojeve kiseline 

Kljuļni pojmovi: oksidacija primarnih alkohola, anorganski oksidansi 

Kljuļne tehnike: sinteza pri poviġenoj temperaturi, filtracija, prekristalizacija 

 
Jednadģba kemijske reakcije: 

 

Spoj Svojstva Piktogrami  

Benzilni alkohol 
Mr = 108,15; tv = 205,35 ÁC; tt = ī 15,3 ÁC; 

ɟ = 1,015 g/mL 
 

KMnO4 Mr = 158,03; tt = 240 ÁC (raspad) 

    

KOH 
Mr = 56,11; tt = 361 ÁC;  

topljivost (voda, 25 ÁC) = 1,21 g/mL 
  

HCl, konc. w = 37 %; Mr = 36,46; ɟ = 1,180 g/mL 

  

Benzojeva kiselina Mr = 122,13; tt = 122,4 ÁC; tv = 249 ÁC 

  

Postupak 

U okruglu tikvicu od 250 mL doda se 150 mL vode i magnetiĺ te se tikvica postavi na 

magnetsku mijeġalicu. U vodu se doda 3 g KOH uz mijeġanje. Nakon otapanja KOH u otopinu 

se doda 2,1 mL benzilnog alkohola, takoĽer uz mijeġanje. U smjesu se zatim oprezno dodaje 

1,4 ekvivalenta KMnO4. (1) Tako prireĽena reakcijska smjesa se uroni u vodenu kupelj i polako 

zagrijava na temperaturu od 90ï95 ÁC uz stalno mijeġanje. (2) Nakon ġto se postigne zadana 

temperatura reakcijska smjesa se mijeġa 40 min te nakon toga obradi. U zagrijanu reakcijsku 

smjesu se dodaje kap po kap 96 %-tnog etanola do njezina obezbojenja, ako je smjesa joġ uvijek 

ljubiļasta. Nastali smeĽi talog MnO2 odvoji se filtracijom preko naboranog filter-papira. (3) 

OhlaĽenom filtratu se zatim kapalicom uz mijeġanje doda koncentrirana HCl dok se ne postigne 

pH 2. Sirovi produkt se filtrira pomoĺu B¿chnerovog lijevka, ispere s malo hladne vode i 

prekristalizira iz vode. Kristali se prebace na laĽicu od papira, nakon suġenja izvaģu te im se 

odredi taliġte i izraļuna iskoriġtenje reakcije. 
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Napomene 

(1) Jaki oksidansi mogu izazvati snaģne eksplozije u kontaktu s bezvodnim organskim 

spojevima. KMnO4 se stoga ne smije dovoditi u kontakt s benzilnim alkoholom prije 

nego se u tikvicu doda voda! 

(2) Temperatura kupelji se prati pomoĺu termometra. 

(3) Ako ima joġ taloga u filtratu, filtracija se ponovi. 
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8.3. Cannizzarova reakcija 

Kljuļni pojmovi: oksidacija, redukcija, disproporcioniranje karbonilnih spojeva 

Kljuļne tehnike: sinteza pri poviġenoj temperaturi, ekstrakcija, filtracija, prekristalizacija 

 
Jednadģba kemijske reakcije 

 

Spoj Svojstva Piktogrami  

Benzaldehid  
Mr = 106,12; tv = 178 ÁC; tt = ī 26 ÁC; 

ɟ = 1,044 g/mL 
 

NaOH 
Mr = 40; tt = 318 ÁC;  

topljivost (voda, 20 ÁC) = 1,09 g/mL 
 

HCl, konc. w = 37 %; Mr = 36,46; ɟ = 1,18 g/mL 

  

Benzilni alkohol 
Mr = 108,15; tv = 205,35 ÁC; tt = ī 15,3 ÁC; 

ɟ = 1,015 g/mL 
 

Benzojeva kiselina Mr = 122,13; tt = 122,4 ÁC; tv = 249 ÁC 

  
 
Postupak 

4 g NaOH pomijeġa se s 4 mL vode u Schottovoj boci od 100 mL. U bocu se doda 5 mL 

benzaldehida te se boca zaļepi i snaģno muĺka 10 min. Reakcijska smjesa se zatim stavi u 

suġionik prethodno zagrijan na 60 ÁC i ostavi 30 min. Nakon hlaĽenja na sobnu temperaturu u 

smjesu se doda 30 mL vode te se boca muĺka do otapanja taloga. Smjesa se zatim prebaci u 

lijevak za odjeljivanje (100 mL), a boca ispere s 30 mL dietil-etera koji se takoĽer prebaci u 

lijevak za odjeljivanje. Nakon muĺkanja i odjeljivanja slojeva, vodeni sloj se ekstrahira joġ 

jednom s 15 mL etera (oba eterska sloja treba skupljati u istu tikvicu). Spojeni eterski ekstrakti 

suġe se na bezvodnom Na2SO4. Suhi organski sloj se profiltrira u izvaganu okruglu tikvicu (100 

mL), a otapalo upari na rotacijskom uparivaļu. Produkt se izvaģe i izraļuna se iskoriġtenje 

reakcije. Vodeni sloj se zakiseli dodatkom konc. HCl pomoĺu kapalice do pH 2. Tikvica se 

ohladi, sirovi produkt profiltrira preko B¿chnerovog lijevka i prekristalizira iz 50 mL vode. 

Kristali se prebace na laĽicu od papira, nakon suġenja izvaģu te im se odredi taliġte i izraļuna 

iskoriġtenje reakcije.  
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8.4. Sinteza metil-benzoata 

Kljuļni pojmovi: nukleofilna supstitucija na karbonilnoj skupini, Fischerova esterifikacija, esteri 

Kljuļne tehnike: sinteza pri poviġenoj temperaturi (grijanje uz refluks), ekstrakcija, 

destilacija pri atmosferskom tlaku 

 
Jednadģba kemijske reakcije: 

 

Spoj Svojstva Piktogrami  

Benzojeva kiselina Mr = 122,13; tt = 122,4 ÁC; tv = 249 ÁC 

  

Metanol 
Mr = 32,04; tv = 64,7 ÁC; tt = ī98 ÁC; 

ɟ = 0,791 g/mL 
   

H2SO4, konc. 
w = 98 %; Mr = 98,08; tv = 290 ÁC;  

ɟ = 1,84 g/mL 
 

Metil-benzoat 
Mr = 136,15; tv = 198ï199 ÁC; tt = ī12 ÁC; 

ɟ = 1,088 g/mL 
 

 
Postupak 

U okruglu tikvicu od 100 mL stavi se 6,1 g benzojeve kiseline, 12,5 mL metanola i 1,5 mL 

koncentrirane H2SO4. (1) U smjesu se dodaju kamenļiĺi za vrenje, tikvica se priļvrsti klemom 

za stalak te se na nju namjesti povratno hladilo. Na gornji otvor hladila potrebno je staviti klor-

kalcijevu cjevļicu. Reakcijska smjesa se zagrijava uz refluks na grijaĺoj kapi 45 min. Zatim se 

ohladi na sobnu temperaturu i prebaci u lijevak za odjeljivanje (100 mL) u kojem se veĺ nalazi 

25 mL hladne vode. Reakcijska tikvica se ispere s 15 mL dietil-etera koji se takoĽer prelije u 

lijevak za odjeljivanje. Sadrģaj lijevka se izmuĺka i odvoji donji vodeni sloj. Eterski se sloj 

ispere prvo s 15 mL vode, a zatim joġ dva put s a po 15 mL 5 %-tne otopine NaHCO3. (2) 

Eterski sloj se nakon ekstrakcije prelije u suhu Erlenmeyerovu tikvicu i suġi na bezvodnom 

Na2SO4. Sredstvo za suġenje se otfiltrira, a otapalo ukloni uparavanjem na rotacijskom 

uparivaļu. Sirovi produkt se proļisti destilacijom pri atmosferskom tlaku u Claisenovoj 

aparaturi. Frakcija iznad 140 ÁC se skuplja u suhu, izvaganu Erlenmeyerovu tikvicu. Produkt 

se izvaģe i izraļuna se iskoriġtenje reakcije. 
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Napomene 

(1) Koncentrirana sumporna kiselina dodaje se oprezno uz stjenke tikvice. 

(2) Lijevak se svaki puta nakon dodatka otopine NaHCO3 mora muĺkati uz ļesto otvaranje 

pipca dok ne prestane razvijanje CO2. 
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8.5. Sinteza acetanilida 

Kljuļni pojmovi: nukleofilna supstitucija na karbonilnoj skupini, sinteza amida 

Kljuļne tehnike: sinteza pri sobnoj temperaturi, prekristalizacija 

 
Jednadģba kemijske reakcije: 

 

Spoj Svojstva Piktogrami  

Anilin  
Mr = 93,13; tv = 184 ÁC; tt = ī6 ÁC;  

ɟ = 1,022 g/mL 
    

Acetanhidrid  
Mr = 102,09; tv = 138ï140 ÁC; tt = ī73 ÁC;  

ɟ = 1,08 g/mL 
   

Acetanilid Mr = 135,16; tt = 113ï115 ÁC; tv = 304 ÁC 

 

 
Postupak 

U Erlenmeyerovu tikvicu od 250 mL doda se 30 mL destilirane vode i 2 mL anilina. Nakon 

toga se u tikvicu pomoĺu kapalice dokapava 3 mL acetanhidrida i smjesa se mijeġa paģljivo 

rukom 10 min. Tijekom mijeġanja dolazi do taloģenja produkta. Sirovi produkt se otfiltrira 

pomoĺu B¿chnerovog lijevka. Talog koji ostane po stjenkama tikvice ne mora se prebacivati. 

Sirovi produkt se vrati natrag u istu tikvicu, doda se malo aktivnog ugljena i 70 mL destilirane 

vode. Smjesa se zagrije na grijaļu do vrenja i potpunog otapanja sirovog produkta. Nakon 

filtracije preko naboranog filter-papira matiļnica se hladi u ledenoj kupelji radi taloģenja 

produkta. Kristali se odvoje filtracijom pomoĺu B¿chnerovog lijevka, posuġe i izvaģu. Izraļuna 

se iskoriġtenje reakcije. 

  






















































































































































