CESKOSLOVENSKA

S POPIS VYNALEZU 223471

(19)

K AUTORSYKEMU OSVEDCENIU| 1) ome oo

€ 07 D 211/38
C 97 D 211/14

ihldsené 03 06 81

(22) Pr
(PV 4097-81)

(21)

(40) Zverejnené 30 11 82

URAD PRO VYNALEZY

A OBIJEVY (45) Vydang 15 03 86

(79)
Autor vyndlezu ZLATINSKY EMIL ing., BARANEK BOHUSLAV ing., KREJCI FRANTISEK
RNDr., HLOHOVEC

(54) Sposob pripravy nitrilu kyseliny N-benzyl-4-fenylpiperidin-4-
-karhoxylovej

1 2

Vyndlez sa tyka spdsobu pripravy zlice-
niny vzorca I,

CN

(1)

ktord sa pouZiva pri vyrobe hydrochloridu
etylesteru kyseliny 1-metyl-4-fenylpiperidin-
-4-karboxylovej.

Podstatou vynédlezu je kondenzicia di-
chlérdietylbenzylaminu a benzylkyanidu po-
sobenim vodného roztoku hydroxidu prika-

. talyze, kvartéraoymi améniovymi solami.
Tymto spdsocbom sa nahradzuje predtym po-

uZivané kondenzadné ¢inidlo — amid sod-
ny, ktory ma oproti novému spdsobu rad
nevyhod.
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Vynélez sa tyka spfsobu pripravy zlide-
niny vzorca I,

©ro"

ktord sa pouZiva ako medziprodukt pri vy-
robe hydrochloridu etylesteru kyseliny 1-
-metyl-4-fenyl-piperidin-4-karboxylovej.

Doteraz sa tdto zlafenina pripravovala
kondenzédciou dichlérdietylbenzylaminu a
benzylkyanidu v bezvodom toluéne pomocou
amidu sodného (Eisleb, O. Ber. 74, 1433,
1941).

PouZivany vyrobny spdsob mé nevyhodu
v taZkej dostupnosti kondenzacného &inidla
— amidu sodného. Cinidlo ma e$te dal3ie
nevyhody — skladovanim sa rozklad4d, ma-
nipuldcia s nim je pomerne nebezpetnd a
pritom vytaZky kondenzéacie st pomerne
nizke (do 50 %).

Uvedené nedostatky odstraiiuje tento vy-
nalez. Podstatou vynélezu je reakcia di-
chlérdietylbenzylaminu s benzylkyanidom
pbsobenim vodného roztoku hydroxidu sod-
ného pri katalyze kvartérnymi amoniovymi
solami.

Postup podla vyndlezu sa uskutoéiiuje tak,
Ze sa k dichlérdietylbenzylaminu pridd ben-
zylkyanid a kvartérna amoniova sol. K tej-
to zmesi sa potom pridd vodny roztok hyd-
roxidu sodného. Po doreagovani sa zmes o-
chladi, vznikly produkt sa extrahuje do to-
luénu, z neho sa potom vyzréZa hydrochlo-
rid nitrilu N-benzyl-4-fenylpiperidin-4-kar-
boxylovej kyseliny pomocou etanolického
roztoku chlorovodika.

Vyhodou tohto postupu je lepSia dostup-
nost kondenza¢ného ¢&inidla (hydroxidu sod-
ného) i katalyzdtora, zvy3enie bezpeénosti
a hygieny préace, pritom sa vytaZky reakcie
zvySuju oproti doposial pouZivanému postu-
pu o 10 aZ 20 %. ’

Dalej je vyndlez popisany v prikladoch
bez toho, aby sa na ne obmedzoval:

Priklad 1

K 232,0 g (1 mol) dichlérdietylbenzylami-
nu sa prid4d 117,0 g (1 mol) benzylkyanidu
a 22,7 g (0,1 mol) trietylbenzylaménium
chloridu a postupne sa za mieSania prid4
300,0 ml 50-% vodného roztoku hydroxidu
sodného, pri€om sa teplota udrZuje na 65
aZ 70°C. Pri tejto teplote sa reakénd zmes
mieSa 6 hodin. Vznikld béza sa extrahuje
do toluénu a z tohto roztoku sa vyzrdZa
hydrochlorid nitrilu kyseliny N-benzyl-4-fe-
nylpiperidin-4-karboxylovej etanolickym roz-
tokom chlorovodika.

VytaZok reakcie je 223,0 g; t. §. 70,4 %
tedrie.

Priklad 2

Postup ako v priklade 1 s tym rozdielom,
Ze sa pre reakciu pouZije 2,3 g (0,01 mol)
trietylbenzylaménium chloridu.

VytaZok reakcie je 188,0 g; t. j. 60 %
tedrie.

Priklad 3

Postup ako v priklade 1 s tym rozdielom,
Ze sa pouZije ku katalyze 19,2 g (0,05 mol)
benzyldimetyllaurylaméniumbromidu.

VytaZok reakcie je 159,8 g; t. j. 51 %
tedrie.

Priklad 4

Postup ako v priklade 1 s tym rozdielom,
Ze reakcia prebieha pri teplote 90 °C.

VytaZok reakcie je 178,6 g; t. j. 57 %
tedrie.

Priklad 5

Postup ako v priklade 1 s tym rozdielom,
Ze reakcia sa nechd prebiehat 10 hodin.

VytaZok reakcie je 181,7 g; t. j. 58 %
tedrie.

Priklad 6

Postup ako v priklade 1 s tym rozdielom,
Ze sa pouZije 54,8 g (0,5 mol] tetrametyl-
amoéniumchloridu.

VytaZok reakcie je 182,0 g; t. j. 58 %
teodrie.
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PREDMET VYNALEZU

Sposob pripravy nitrilu kyseliny N-benzyl-
-4-fenylpiperidin-4-karboxylovej vzorca I

(1)

reakciou dichlérdietylbenzylaminu s benzyl-

kyanidom, vyznafeny tym, Ze sa ako kon-
denzacné ¢inidlo pouZije vodny roztok hyd-
roxidu sodného za katalyzy kvartérnymi
amoéniovymi solami obecného vzorca

(R}sN*R1X™,

kde R je metyl-, etyl, propyl, Ri je metyl-,
etyl, propyl, benzyl, lauryl a etoxykarbonyl-
pentadecyl a X~ je chloridovy, bromidovy
alebo hydroxylovy anion, pri€om na 1 ml
dichlordietylbenzylaminu sa pouZije 0,001
mol aZ 1,0 mol katalyzatora a reakcia pre-
bieha pri teplote 20 aZ 115°C 2 aZ 10 hodin.



	BIBLIOGRAPHY
	DESCRIPTION
	CLAIMS

