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Synteza mechanochemiczna wnosi znaczgcy wktad w obecny rozwdj
syntezy chemicznej. Metoda wpisuje sie w zatozenia zrOwnowazonego
rozwoju chemicznego i Srodowiska, a takze 12 zasad zielonej chemii.
Umozliwia znaczgce ograniczenie ilosci uzywanych rozpuszczalnikow (do
wartosci rzedu mikrolitrow na 100 mg reagentéw) lub ich catkowite
wyeliminowanie. Przektada sie to m.in. na zmniejszenie kosztow syntezy,
ograniczenie ilosci powstajgcych produktow ubocznych i przejSciowych,
a takze brak koniecznosci dodatkowego oczyszczania produktu
kohcowego. Zaletg mechanochemii jest rowniez wzglednie niski koszt
aparatury chemicznej.

Najczesciej Zielona droga Zielona droga

7]
E wybierana metoda E syntezy . syntezy
o) = =
S Duze ilosci G Mate ilosci o Brak
E rozpuszczalnikow 'E rozpuszczalnikow % rozpuszczalnikow
Q e
« Dtugi czas reakgiji % Krotszy czas reakcji E Krotszy czas reakcji
M~ @ ]
] Y e ol
t Wydajnosc > 60% E Wydajnosc > 99% % Wydajnosc¢ > 99%
) M
- Monokrysztaty % Produkt Produkt

[ @ krystaliczny krystaliczny

= koo 5 F

[e—— D h o E

{ 1 {

\ ] -

LY J ' |
. ” |

VY
%
Reakcja sprzegania Suzukiego-Miyaury
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Reakcja zachodzi pomiedzy zwigzkami  boroorganicznymi,

zawierajgcymi ligand nienasycony, a halogenkami arylowymi lub

winylowymi z wytworzeniem wigzania C-C.
Opracowano skuteczng strategie mechanochemicznej syntezy

sprzegania krzyzowego w stanie statym nierozpuszczalnych
halogenkow arylowych wykorzystujgc wydajny uktad katalityczny
(octan palladu(ll) - Pd(OAc),, ligand fosfinowy pochodzacy od
bifenylu - SPhos oraz 1,5-cyklooktadien - 1,5-cod).

Poréwnanie wydajnosci reakcji zachodzgcej w roztworze z reakcjami
prowadzonymi z uzyciem technik mechanochemicznych z zastoso-
waniem roznej temperatury wewngtrz naczynia reakcyjnego,
wskazuje na znaczgcg przewage mechanochemii nad syntezg
roztworowq [1].

Synteza mechanochemiczna jako yA ORY
technika przyjazna srodowisku Q-

Mechanochemical synthesis as an environmentally friendly technique

Jakub Misiurek

misiurek25@gmail.com

e le &
Synteza nitrofurantoiny i dantrolenu

wzgledem  medycznym  aktywnymi  sktadnikami
farmaceutycznymi  z grupy pochodnych hydrazonéw sg nitrofurantoina
oraz dantrolen. Nitrofurantoina jest Srodkiem przeciwbakteryjnym,
wyjgtkowo aktywnym przeciwko niektorym szczepom bakterii Gram-
dodatnich. Jest on wskazany w leczeniu infekcji drég moczowych.
Przeprowadzono prébe syntezy mechanochemicznej tego leku na drodze
bezrozpuszczalnikowego mielenia (NG). Kompletng konwersje substratéw

stwierdzono juz po 30 minutach mielenia, z koncowg wydajnoscig 85% [2].
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Waznymi  pod

Dantrolen jest preparatem o dziataniu

miorelaksujgcym miesSnie szkieletowe. / \<
Obecnie jest on jedynym klinicznie 0
dostepnym Srodkiem, stosowanym

w leczeniu hipertermii ztosliwej. Petna
konwersja w  syntezie = mechano-
chemicznej dantrolenu metodg NG zaszto
z podobng wydajnoscig wynoszgca
ok. 90% [2].
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Synteza amidow z uzyciemm COMU i TCFH

COMU or TCFH (1.1-1.3 equiv.)

KaHPQO4 (3 equiv.) o CN
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Wydajnosc 92%
Rodzaj syntezy Zwiazek RME (%) PMI
_ 3 (z COMU) 46 196,3
Mechanochemiczna -
3 (z TCFH) 53 203.7
3 (z COMU) 35 1464.7
Roztworowa
3 (z TCFH) - -

RME - stosunek masy produktéw do catkowitej masy substratow
PMI - stosunek catkowitej masy reagentow do masy produktow

Opisano amidacje przy uzyciu odczynnikéw sprzegajgcych (COMU i TCFH)
poprzez aktywacje mechanochemiczng. Reakcje sprzegania pochodnych
kwaséw karboksylowych (1) z aminokwasami lub pochodnymi aniliny (2)
przeprowadzano w naczyniu pokrytym tlenkiem cyrkonu(lV). Reakcja
wymagata niewielkiego nadmiaru odczynnikbw COMU lub TCFH oraz
srodowiska zasadowego w mieleniu wspomaganym cieczg (niewielkg
iloScig octanu etylu; technika LAG).

Wiekszg wydajnos¢ wykazywata synteza mechanochemiczna, zarowno
z uzyciem COMU, jak i TCFH.

Izolacje produktdéw reakcji przeprowadzono wykorzystujgc filtracje
| ptukanie wodg, podczas gdy w konwencjonalnym podejsciu roztworowym
wymagane byto zastosowanie chromatografii cieczowe;j.

Wskazniki RME i PMI rowniez wskazujg na przewage metod mielenia nad
uzyciem syntezy rozpuszczalnikowej. Reakcja mechanochemiczna
przyniosta takze mniej odpadéw [3].
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