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Nel trattam
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osta ottimale

lari è neces

icuri in qu

o, peraltro, 

sere usati 

ttavia i ben
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54, spessore

d elevato gr
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deuterato e

pettrometro 
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Perkin Elm
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metro Bruke
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5.1.2. Pro

 

X

 

Solido ver

C12H11NO

Resa % >

Reagenti:

1,3-indand

DMF/DM

Toluene: 1

Rapporti 

 

Procedim

In un pallo

mmol) di 

(3,6 mmo

raffreddam

diclocrom

eccesso. I

petrolio[44

 

Analisi sp

 
1H-NMR 

[ m, 2H, A

 
13C-NMR

ocedura di s

O

O
XIII

rde 

O2;  PM= 20

>90; pf= 152

: 

dione (XIII

MA (dimetilf

10 mL 

molari: 1,3

mento: 

one da 250 

1,3-indandi

l) di DMF/

mento, la m

metano (5 m

Il grezzo ot

4]  

pettroscopic

(CDCl3, 40

Ar]; 7,66-7,7

R (DMSO-d

sintesi di: 2

N

to
24

01 g/mol  

2°C 

I):  1 gr (0,0

formammid

3-indandion

mL, munit

ione XIII in

/DMA. La s

miscela di r

mL) di volta 

ttenuto si p

ca: 

00 MHz): δ 

75 [m, 2H, A

d6, 75 MHz)

2-dimetilam

N O

O

oluene
4 h

0068 moli)

e dimetilace

ne/DMF-DM

to di agitato

n 10 mL di

soluzione s

reazione si 

in volta fin

purifica me

3,35 [ s, 6H

Ar]. 

): δ 153,22;

minometilen

etale): 2,25 

MA: 1/2 

ore elettrom

i toluene. D

i lascia a ri

concentra 

no a comple

ediante crist

H, N( CH3)2

; 133,12; 12

n-indan–1,3

XI

mL (0,0136

magnetico, si

Di seguito si

iflusso per 

a pressione

eto allontan

tallizzazion

2], 7,27 [s, 1

20,83; 101,6

3–dione (X

O

O
V

6 moli), d= 

i solubilizza

i aggiungon

24 ore (150

e ridotta ag

namento di 

ne utilizzand

1H, CH-N];

68; 47,50; 4

61

XIV). 

N

 

0,89 g/L 

ano 1g (6,8

no 2,25 mL

0°C). Dopo

ggiungendo

solvente in

do etere di

; 7,47- 7,57

3,31. 
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L 

o 

o 

n 

i 
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MS (ESI+

 

IR (KBr)

739. 

 

5.1.3. P

idrazinom

 

 

Reagenti:

2-Dimetila

Fenilidraz

Metilidraz

1-Butanol

Rapporti 

 

Procedim

Ad una so

indandion

elettromag

+): 202 (M++

) (cm-1): 34

Procedura 

metilen)ind

: 

aminometil

zina (per XV

zina (per XV

o: 10 ml  

molari: ind

mento: 

oluzione ac

ne XIV in 

gnetico, si 

+1) 

442; 2919; 

generale 

an-1,3-dion

O

O

O

O

XIV

X

en-indan–1

Va): d= 1,10

Vb): d= 0,8

dandione/id

cida, per l’a

1-butanol

aggiunge 

1361; 1717

per la

ne (XV). 

N

+

HN NH

V

XV

,3–dione (X

0 g/L  moli 

75g/L  moli

drazina : 1/1

aggiunta di

o, in un 

Xg (xmm

7; 1641; 144

 sintesi 

 

+

R

N

H

H

R

XIV): moli=

= 0,00052

i = 0,0021

.05. 

 acido acet

pallone da

mol) l’idraz
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di: 2-(N

NH2

R= CH3; 

= 0,00050 

tico glaciale
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N’-metil 

1-butanolo

AcOH, 0°

Ph

e (qualche 

munito d

rtunamente 
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; 977; 901;

(o fenil)-

o

C

 

goccia), di

di agitatore

sostituita,

2 

; 

-

i 

e 

, 



 

preventiva

risultante 

volte con 

ridotta ott

colonna c

2:1)[44]. 

 

Caratteri

 

Solido ma

C16H12N2O

Resa %= 

 

Analisi sp

 
1H-NMR 

C6H5], 6,8

[m, 2H, Ar

 
13C-NMR

133,64; 13

 

MS (ESI+

 

MS (EI) m
 

IR (KBr)

1166; 102

 

amente solu

a 0°C per 2

H2O, si ani

enendo un 

cromatograf

izzazione di

arrone 

O2; PM= 2

54; pf= 110

pettroscopic

(CDCl3, 4

87-6,91 [m, 

r]; 7,79- 7,8

R (CDCl3, 

33,77; 139,8

+):  265 (M+

m/z calcolat

) (cm-1): 34

23; 864; 751

ubilizzata c

24 ore. Si e

idrifica su M
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fica (gel d

i 2-(N’-feni

64 g/mol 

0°C 
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 2H, Ar]; 7
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++1) 
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O

O

H
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Caratteri

 

Solido ara

C11H10N2O

Resa %= 

 

Analisi sp

 
1H-NMR 

NH]; 7,57

 
13C-NMR

191,98. 

 

MS (ESI+

 

IR (KBr) 

859; 711; 

5.1.4. Pro

one (XVI)

 

izzazione di

ancione 

O2; PM= 2

30; pf= 210
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(CDCl3, 40

7-7,64 [m, 2

R (DMSO-d

+): 203 (M++

(cm-1): 344
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ocedura gen

) 

O

O
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O

O

H
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Hz): δ 38,6

2369; 1631;

la sintesi d

N

H

R
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r

V
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riflusso 3h
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64

[s, 1H, CH-
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Procedim
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Caratteri
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matografica

44]. 

H-indeno[1,

O

N
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IR (KBr) 
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36,26; 138,7
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m/z calcolat

(cm-1): 344

5; 1048; 97

izzazione di

ancione 

O; PM= 184

35; pf= 140

pettroscopic

(CDCl3, 4

r] 

ca: 

00 MHz): δ 

0 [m, 3H, A

100 MHz)

78; 140,79; 

+1) 

ta per C16H

42; 2977; 2

76; 956; 762

i 1-metil-1H

4 g/mol    

0°C 

ca: 

00 MHz): 

7,17-7,19 [

Ar], 7,68-7,7

: δ 119,62

158,00; 184

H10N2O: 24

2930; 2859; 

2; 711; 674.

H-indeno[1

δ 3,75 [s, 3

N

O

[m, 1H, Ar],

72 [m, 3H, A

2; 123,44; 

4,00. 
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2363; 1657
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3H, CH3]; 6

N

, 7,29-7,33 

Ar].  

124,78; 129

ovata 247,08

7; 1631; 15

-4-one (XV

6,96-7,45 [m

[m, 2H, Ar]

9,05; 129,6
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03; 1472; 1

Ib) 

m, 4H, Ar]
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], 7,49-7,53

62; 130,11;

1380; 1309;

; 7,59-7,61
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; 
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13C-NMR

132,75; 13

 

MS (ESI+

 

MS (EI) m
 

IR (KBr)

639; 639. 

 

5.1.5. Pro

c]pirazol-

 

Reagenti 

1-metil(o 

Idrossilam

Piridina: 5

Rapporti 

1/1,1 

 

Procedim

Xg (0,30 

[49], a tal

(NH2OHx

di reazion

ambiente 

ghiaccio e

R (CDCl3, 

35,04; 140,9

+): 185 (M++

m/z calcolat

) (cm-1): 34

ocedura ge

-4-one ossim

XVI

fenil)-1H-in

mmina clorid

5mL 

molari: 1-

mento: 

mmol) di X

le soluzion

xHCl) in rap

ne in un pall

per 3 ore. 

e si lascia r

100 MHz)

97; 183,20; 

+1) 

ta per C11H

442; 2936; 

enerale per

ma (XVII)

N

R

O

R= CH3; Ph

ndeno[1,2]p

drata: moli=

-metil(o fen

XVI si solu

e si aggiun

pporti molar

lone da 250

Successiva

reagire sotto

): δ 37,84;

157,50. 

H8N2O : 185

1713; 1611

r la sintes

N

NH2O

pirid

pirazol-4-on

= 0,00031 

nil)-1H-ind

ubilizzano n

ngono xg (0

ri XVI/NH2

0 mL munito

amente, si 

o agitazione

; 118,70; 1

5.0715; trov

1; 1554; 14

i di (Z/E)-

OHxHCl

dina

 

ne (XVI): m

eno[1,2]pira

nella minim

0,31 mmol)

2OHxHCl: 

o di agitator

versa la m

e alla temp

121,72; 123

vata 185,07

68; 1268; 1

-1-metil(o 

HO

XVII

moli= 0,0003

azol-4-one 

ma quantità 

) di cloridr

1/1.1. Si la

re elettroma

miscela in u

eratura di 0

3,03; 124,7

714 

1196; 1064

fenil)-1H-i

N
N

R

N

 

30 

(XVI)/ NH

di piridina 

rato di idro

ascia reagire

agnetico a t

un pallone 

0-5 °C per 

67

79; 129,78;

; 966; 879;

indeno[1,2-

H2OHxHCl:

[47], [48],

ssilammina

e la miscela

temperatura

contenente

altre 2 ore.
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; 

; 
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concentra 
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C16H11N3O

Resa%= 6

 

Analisi sp

 
1H-NMR 

7,53-7,57 

 
13C-NMR

130,44; 13

 

MS (ESI+

 

MS (EI) m
 

IR (KBr) 

1115; 104
 

miscela di r

nica si estra

a pressione

izzazione d

ancione 

O; PM= 26

64; pf= 212

pettroscopic

((CD3)2CO

[m, 2H, Ar]

R ((CD3)2CO

30,88; 137,7

+): 262 (M++

m/z calcolat

(cm-1): 344

40; 961; 723

reazione si v

ae con DCM

e ridotta otte

di (Z/E)-1-f

61 g/mol 

2°C 

ca: 

O), 400 MH

]; 7,69-7,82

O) 100 MH

75; 140,55; 

+1) 

ta per C16H

42; 2977; 2

3; 685. 

versa in una

M (300 mL)

enendo i com

fenil-1H-ind

Hz): δ 7,31

2 [m, 3H, Ar

Hz): δ 120,6

141,33; 14

H11N3O: 26

2930; 2859; 

N

a soluzione 

), si anidrifi

mposti XVI

deno[1,2-c]

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

1-7,34 [m, 

r]; 11,25 [s,

65; 123,17;

6,98.  

2.0980; tro

2363; 1703

N
N

OH

acquosa di 

ica su MgSO

II puri. 

]pirazol-4-o

3H, Ar]; 7

, 1H, C=N-O

 124,06; 12

ovata 262,09

3; 1636; 14

HCl 1N (30

O4 anidro, s

one ossima 

,44-7,46 [m

OH]. 

28,83; 129,

974 

457; 1370; 1

68

00 mL) e la

si filtra e si

(XVIIa) 

m, 2H, Ar];

13; 130,11;

1207; 1156;

8 

a 

i 

; 

; 
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Caratteri
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C11H9N3O
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Analisi sp

 
1H-NMR 

[m, 3H, Ar

 
13C-NMR

148,00. 

 

MS (ESI+

 

IR (KBr)

711. 

 

 

 

 

 

 

 

 

izzazione di

allo 

O; P.M.= 19

 60; pf= 21

pettroscopic

((CD3)2CO

r], 8,50 [br,

R (DMSO-d

+): 200 (M++

 (cm-1): 34

i (Z/E)-1-m

99 g/mol 

10°C 

ca: 

O, 300 MHz

, 1H, OH].

d6, 75 MH

+1) 

422; 3217; 2

metil-1H-ind

z): δ 3,98 [s

Hz): δ 37,56

2854; 2363;

N

HO

deno[1,2-c]

 

 

 

 

 

 

 

 

s, 3H, CH3],

6; 119,71; 

; 1646; 156

N
N

N

]pirazol-4-o

, 7,10-7,34 

122,01; 12

64; 1469; 12

one ossima

[m, 2H, Ar]

27,61; 129,2

263; 1166; 

69

 (XVIIb) 

], 7,43-7,67

21; 134,59;

1068; 752;

9 
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; 
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5.1.6. P

indeno[1,

 

X

 

Reagenti:

1-metil(o 

Carbonato

Epicloridr

Rapporti 

K2CO3/ep

Procedim

 

In un pallo

mmol) del

soluzione 

rapporti m

di reazion

portata a r

dell’aceton

Dopo raffr

e si versa 

DCM (30

rocedura 

2c]pirazol-

N

R

N

HO

XVII

: 

fenil)-1H-in

o di potassio

rina: mL= 0

molari 1

icloridrina: 

mento: 

one da 250 

ll’ossima X

si aggiungo

molari utilizz

ne, successi

riflusso (50°

ne (solvente

freddamento

la miscela d

00 mL), si 

generale 

-4-one O-os

N
N

R= CH3; P

ndeno[1,2-c

o (K2CO3): 

,016 (0,000

-metil(o f

1/2/1,1 

mL, munit

XVII divers

ono xg (0,4

zati sono os

ivamente, s

°C) per 6 gi

e basso boll

o si concent

di reazione 

anidrifica 

per la 

ssiranilmet

O

K2CO3
acetone/
riflusso

Ph

c]pirazol-4-o

moli= 0,000

022 moli), d

fenil)-1H-in

to di agitato

samente sos

4 mmol) di 

ssima XVII

i aggiungon

iorni monito

lente).  

tra a pressio

in una solu

su MgSO4

sintesi d

til-ossima (X

Cl

/acqua

one ossima 

040  

d= 1,18g/L 

ndeno[1,2-c]

ore elettrom

stituita in 10

K2CO3 e x

I/ K2CO3/ep

no 2 mL d

orando con 

one ridotta p

uzione acquo

4 anidro, si

di (Z/E)-

XVIII) 

O

XV

(XVII): mo

]pirazol-4-o

magnetico, si

0 mL di ac

xg (0,22 mm

picloridrina

di H2O. La 

cura per ev

per eliminar

osa. Si estra

i filtra ed 

1-metil(o 

O

O

VIII

oli= 0,0002

one ossim

i solubilizza

etone analit

mol) di epic

a: 1/2/1.1. A

miscela di 
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