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- Predmetom vyndlezu je spdsob pripravy
1,2,3,4,5,6~hexahydrobenzodiazocinov vieobec—
ného vzorca I

CHy Jx —NH~—7=2 '
CHp |, —NH G .

kde x, y, 2, = 0, 1, 2, 3, 4 a x+y+z = 4,
ktoré sd zdkladnymi skeletami pre pripra-
vu biologicky aktivanyeh ldtok.

Doposial sa predmetné zliddeniny I pri-
pravovali detosyldciou prislu3nych N,N-di-
tosylderivdtov 70%-nou kyselinou sirovou
/Hermann Stetter, Chem. Ber. 86, 161 /1953/,
bromovodikom a fenolom /Werner Schroth a
spol., 2. Chem. 1969, 143/ a sodikom v bu-
tanole /Jap. pat. 20, 952 /66/Dec. 7. 1964/.

Podstata predloZeného vyndlezu spoliva
v tom, %e sa‘*prislu3né N,N-ditosylderivdty
detosyluji suspenziou sodika v xyléne pri
teplotdch 60 aZ 150 °C. Reakcia sa previdd-
za tak,%e k suspenzii sodika v xyléne sa
priddva roztok N,N-ditosylderivdtu v zmesi
xylénu s ekvivalentnym mnoZstvom linedrneho
alebo rozvetveného alkoholu C4-Cs.

Vyhodou postupu podla vyndlezu je, Ze
reakcia prebieha v prebytku reduk&ného &i-
nidla a tym mno¥stvo vedlaj¥ich produktov
proti doposial poufivanym postupom je
minimdlne, taktieZ proti postupu detosyld-
cie sodikom v butanole sa pouZiva men¥ie
mnoZstvo sodika /proti 20 moldrnemu prebyt-
ku sodika iba 10 a%¥ 12 moldrny prebytok/.
Taktie? sa podstatne skrdti reaklnd doba
a zvy¥ia vytaZky.

Vv dal3om je predmet vyndlezu objasmneny
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na prikladoch bez toho, %e by sa na tie-
to vyluéne obmedzoval. .

Priklad 1

., Priprava 1,2,3,4,5,6~hexahydro-1,6~-benzo-
diazocinu /x=y=0; z=4/

8,8 g sodika /0,38 g atomu/ sa za mie3ania
rozemulguje v 95 ml bezvodého xylénu za
pridavku 0,1 g kyseliny stearovej pri teplo-
te 90 aZ 100 9C. Roztok sa za mieSania schla-
di na 60 °C a v priebehu 15 mindt sa pri-
kvapkd hordeci roztok 14,6 g /0,031 molu/
N,N-ditosyl=-1,2,3,4,5,6-hexahydro~1,6-benzo~
diazocinu v zmesi 95 ml bezv. xylénu s 41,5
ml izoamylalkoholu. Po pridani sa eSte 15
mindt refluxuje. Nezreagovany sodik sa roz-
lozi pridavkom etanolu. Po schladeni sa
k roztoku za mieSania pridd 180 ml kyseli-
ny solnej /1:1/. Kysld vodnd vrstva sa od-

‘deli, zalkalizuje na pH 12, 30Z-nym hydro-

xidom draselnym a vytrepe benzénom. Benzéno-
vd vrstva sa odpari dosucha a zvySok sa
prekryitalizuje /70 %/ b. t. 72-4 °C

/z petroléteru/.

Priklad 2

Priprava 1,2,3,4,5,6-hexahydro-1,5-benzo-~
diazocinu /x=0; y=1; z=3/ :
Bol pouZity rovnaky postup ako v priklade
1. 2 29,2 g /0,062 molu/ N,N-ditosyl-1,2,-
3,4,5,6~hexahydro-1,5-benzodiazocinu,
17,6 g /0,76 g atomu/ sodika, 84 ml izoamyl-
alkoholu a 380 ml xylénu bolo ziskané 6,44 g
/64 %/ produktu b, t. 58 a% 60 °¢c /z pe-
troléteruf.
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Priklad 3 ' ‘ Priklad 4
Priprava 1,2,3,4,5,6-hexahydro-2,5-benzo~ Boli pouZité rovnaké 1étky a mnoistvi
diazocinu /x=y=1; z=2/ ako v pokuse 3 s vynimkou, Ze miesto 139 ml
Bol pouZity rovnaky postup ako v pri- “ izoamylalkoholu bolo pouzlté 116 ml n-buta-
klade 1. 2 50 g /0,106 molu/ N,N-ditosyl- nolu Vytazok 12,5 g /71 %2/ b. t. 71 a%

+2,3,4,5,6-hexahydro-2,5- benzodlazoclnu, 75 °c /2 petroléteru/
29 2 g /1,27 g atomu/ sodlka, 600 ml Xy )

lénu a 139 ml izoamylalkoholu bolo pripra-

vené 14,3 g /83 %/ produktu b, t. 75 aZ .

77 °C /z petroléteru/. .

PREDMET VYNALEZU

Spdsob pripravy 1,2,3,4,5,6-hexahydro~ nych N,N-ditosyl-1,2,3,4,5,6-hexahydro-

benzodiazocinov vieobecného vzorca 1 benzodiazocinov vyznalujici sa tym, Ze
k 10 aZ 12 moldrnému prebytku sodika
CHﬂx——NH ' v xyléne sa pridd roztok N,N- dltosyl-l 2,3,~
[::I:CH) NH—= ‘ Hﬂz (U 4,5,6~ hexahydrobenzod1azoc1nu v zmesi xy=
( 2y — len linedrny alebo rozvetveny alkohol

E C4-C5 v rozsahu tepldt 60 a% 150 °cC.
kde x,y,2=0,1,2,3,4 a x+y+z=4 z prislud-
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