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Îáëàñòü òåõíèêè
Äàííîå èçîáðåòåíèå îòíîñèòñ  ê ñïîñîáó ïîëó÷åíè  ïðîèçâîäíîãî

õèíîëèíêàðáîêñàëüäåãèäà, îñîáåííî ïîëåçíîãî â êà÷åñòâå ïðîìåæóòî÷íîãî ñîåäèíåíè  äë 
àãåíòîâ, ñíèæàþùèõ óðîâåíü õîëåñòåðèíà (èíãèáèòîðîâ HMG-CoA ðåäóêòàçû). Â ÷àñòíîñòè,
îíî îòíîñèòñ  ê ïîëó÷åíèþ 2-öèêëîïðîïèë-4-(4'-ôòîðôåíèë)õèíîëèí-3-êàðáîêñàëüäåãèäà.

Óðîâåíü òåõíèêè
Â êà÷åñòâå ñïîñîáà ïîëó÷åíè  ïðîèçâîäíîãî õèíîëèíêàðáîêñàëüäåãèäà â JP-A-1-279866,

ÅÐ-À-604063 è ïàòåíòå ÑØÀ 5011930 îïèñàí ñïîñîá, êîòîðûé âêëþ÷àåò âçàèìîäåéñòâèå 2-
àìèíî-4'-ôòîðáåíçîôåíîíà ñ ýòèëèçîáóòèðèëàöåòàòîì ñ ïîëó÷åíèåì ïðîèçâîäíîãî
õèíîëèíêàðáîêñèëàòà, âîññòàíîâëåíèå åãî ãèäðèäîì äèèçîáóòèëàëþìèíè  ñ ïîëó÷åíèåì
ïðîèçâîäíîãî õèíîëèíìåòàíîëà è äàëüíåéøåå îêèñëåíèå åãî õëîðõðîìàòîì ïèðèäèíè  ñ
ïîëó÷åíèåì öåëåâîãî ïðîèçâîäíîãî õèíîëèíêàðáîêñàëüäåãèäà. Îäíàêî äàííûé ñïîñîá
ïîëó÷åíè  âêëþ÷àåò áîëüøîå êîëè÷åñòâî ñòàäèé è íå  âë åòñ  ïðåèìóùåñòâåííûì äë 
ïðîìûøëåííîãî ïðîèçâîäñòâà.

Â äàííîì èçîáðåòåíèè ïðåäñòàâëåí ñïîñîá, êîòîðûé äåëàåò âîçìîæíûì ïîëó÷åíèå 2-
öèêëîïðîïèë-4-(4'-ôòîðôåíèë)õèíîëèí-3-êàðáîêñàëüäåãèäà ñëåäóþùåé ôîðìóëû
ïðîìûøëåííî ïðèìåíèìûì ïðîñòûì ñïîñîáîì.

Îïèñàíèå èçîáðåòåíè 
Äàííîå èçîáðåòåíèå îòíîñèòñ  ê ñïîñîáó ïîëó÷åíè  2-öèêëîïðîïèë-4-(4'-

ôòîðôåíèë)õèíîëèí-3-êàðáîêñàëüäåãèäà, êîòîðûé âêëþ÷àåò âçàèìîäåéñòâèå 3-
öèêëîïðîïèë-3-îêñîïðîïàííèòðèëà ñ 2-àìèíî-4'-ôòîðáåíçîôåíîíîì ñ ïîëó÷åíèåì 2-
öèêëîïðîïèë-4-(4'-ôòîðôåíèë)õèíîëèí-3-êàðáîíèòðèëà, è âîññòàíîâëåíèå åãî,
ïðåäïî÷òèòåëüíî â ïðèñóòñòâèè êèñëîòû. Â äàííîì ñïîñîáå â êà÷åñòâå êèñëîòû
ïðåäïî÷òèòåëüíî ïðèìåí òü îðãàíè÷åñêóþ ñóëüôîêèñëîòó.

Äàííîå èçîáðåòåíèå òàêæå âêëþ÷àåò ñïîñîá ïîëó÷åíè  2-öèêëîïðîïèë-4-(4'-
ôòîðôåíèë)õèíîëèí-3-êàðáîêñàëüäåãèäà, êîòîðûé âêëþ÷àåò âîññòàíîâëåíèå 2-
öèêëîïðîïèë-4-(4'-ôòîðôåíèë)õèíîëèí-3-êàðáîíèòðèëà.

Óêàçàííûé âûøå 2-öèêëîïðîïèë-4-(4'-ôòîðôåíèë)õèíîëèí-3-êàðáîíèòðèë  âë åòñ 
íîâûì ñîåäèíåíèåì è ìîæåò áûòü ïîëó÷åí, íàïðèìåð, ñ ïðèìåíåíèåì ñïîñîáà,
âêëþ÷àþùåãî âçàèìîäåéñòâèå 3-öèêëîïðîïèë-3-îêñîïðîïàííèòðèëà ñ 2-àìèíî-4'-
ôòîðáåíçîôåíîíîì ïðåäïî÷òèòåëüíî â ïðèñóòñòâèè êèñëîòû.

Ñïîñîá ïîëó÷åíè  2-öèêëîïðîïèë-4-(4'-ôòîðôåíèë)õèíîëèí-3-êàðáîêñàëüäåãèäà â
ñîîòâåòñòâèè ñ äàííûì èçîáðåòåíèåì ïðîèñõîäèò â ñîîòâåòñòâèè ñî ñëåäóþùåé ñõåìîé
ðåàêöèè:

(Õ): öèêëèçàöè , (Y): âîññòàíîâëåíèå
Ñòðàíèöà: 3
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Äàëåå îïèñàíà êàæäà  ðåàêöè , âõîä ùà  â óêàçàííóþ âûøå ñõåìó.
(À) Ñòàäè  ðåàêöèè öèêëèçàöèè
Ñòàäè  ðåàêöèè öèêëèçàöèè â ñîîòâåòñòâèè ñ äàííûì èçîáðåòåíèåì ïðåäñòàâë åò ñîáîé

ñòàäèþ âçàèìîäåéñòâè  3-öèêëîïðîïèë-3-îêñîïðîïàííèòðèëà ôîðìóëû (1) ñ 2-àìèíî-4'-
ôòîðáåíçîôåíîíîì ôîðìóëû (2), ïðåäïî÷òèòåëüíî â ïðèñóòñòâèè êèñëîòû, ñ ïîëó÷åíèåì
ïðîèçâîäíîãî õèíîëèíêàðáîíèòðèëà [2-öèêëîïðîïèë-4-(4'-ôòîðôåíèë)õèíîëèí-3-
êàðáîíèòðèëà] ôîðìóëû (3).

Ïðèìåðû êèñëîòû, ïðåäïî÷òèòåëüíî ïðèìåí åìîé â óêàçàííîé âûøå ñòàäèè ðåàêöèè
öèêëèçàöèè, âêëþ÷àþò îðãàíè÷åñêèå ñóëüôîêèñëîòû, òàêèå êàê ìåòàíñóëüôîêèñëîòà,
ýòàíñóëüôîêèñëîòà, áåíçîëñóëüôîêèñëîòà, ï-áðîìáåíçîëñóëüôîêèñëîòà è ï-
òîëóîëñóëüôîêèñëîòà; íåîðãàíè÷åñêèå êèñëîòû, òàêèå êàê ôîñôîðíà  êèñëîòà,
ïèðîôîñôîðíà  êèñëîòà, ïîëèôîñôîðíà  êèñëîòà, ñåðíà  êèñëîòà è õëîðèñòîâîäîðîäíà 
êèñëîòà; è ãàëîãåíèðîâàííûå îðãàíè÷åñêèå êàðáîíîâûå êèñëîòû, òàêèå êàê
ìîíîõëîðóêñóñíà  êèñëîòà, äèõëîðóêñóñíà  êèñëîòà è òðèôòîðóêñóñíà  êèñëîòà. Îñîáåííî
ïðåäïî÷òèòåëüíà îðãàíè÷åñêà  ñóëüôîêèñëîòà.

Êîëè÷åñòâî êèñëîòû, ïðèìåí åìîé íà ñòàäèè öèêëèçàöèè, ïðåäïî÷òèòåëüíî îò 0,1 äî 5,0
ìîëåé, áîëåå ïðåäïî÷òèòåëüíî îò 0,5 äî 4,0 ìîëåé, îñîáåííî ïðåäïî÷òèòåëüíî îò 1,0 äî
3,0 ìîëåé, íà 1 ìîëü 2-àìèíî-4'-ôòîðáåíçîôåíîíà.

Êîëè÷åñòâî ïðèìåí åìîãî 3-öèêëîïðîïèë-3-îêñîïðîïàííèòðèëà ïðåäïî÷òèòåëüíî
ñîñòàâë åò îò 0,8 äî 2,0 ìîëåé, áîëåå ïðåäïî÷òèòåëüíî îò 1,0 äî 1,5 ìîëåé íà 1 ìîëü 2-
àìèíî-4'-ôòîðáåíçîôåíîíà.

Ñòàäèþ ðåàêöèè öèêëèçàöèè â ñîîòâåòñòâèè ñ äàííûì èçîáðåòåíèåì ïðîâîä ò â
ïðèñóòñòâèè èëè îòñóòñòâèè ðàñòâîðèòåë . Åñëè ïðèìåí åòñ  ðàñòâîðèòåëü, òèï
ðàñòâîðèòåë  ïðàêòè÷åñêèå íå îãðàíè÷åí äî òåõ ïðåäåëîâ, ïîêà îí íå èíãèáèðóåò
ðåàêöèþ. Ïðèìåðû ðàñòâîðèòåëåé, êîòîðûå ìîãóò ïðèìåí òüñ , âêëþ÷àþò àëèôàòè÷åñêèå
óãëåâîäîðîäû, òàêèå êàê ïåíòàí, ãåêñàí, ãåïòàí, 2-ìåòèëáóòàí, 2-ìåòèëïåíòàí, 2-
ìåòèëãåêñàí, öèêëîïåíòàí, öèêëîãåêñàí è öèêëîãåïòàí; ãàëîãåíèðîâàííûå àëèôàòè÷åñêèå
óãëåâîäîðîäû, òàêèå êàê ìåòèëåíõëîðèä, õëîðîôîðì è äèõëîðýòàí; àðîìàòè÷åñêèå
óãëåâîäîðîäû, òàêèå êàê áåíçîë, òîëóîë, êñèëîë è ìåçèòèëåí; ãàëîãåíèðîâàííûå
àðîìàòè÷åñêèå óãëåâîäîðîäû, òàêèå êàê õëîðáåíçîë è äèõëîðáåíçîë; ïðîñòûå ýôèðû, òàêèå
êàê äèèçîïðîïèëîâûé ýôèð, òåòðàãèäðîôóðàí è äèîêñàí; ñïèðòû, òàêèå êàê ìåòàíîë,
ýòàíîë, èçîïðîïèëîâûé ñïèðò, 2-áóòèëîâûé ñïèðò è òðåò-áóòèëîâûé ñïèðò; è îðãàíè÷åñêèå
êàðáîíîâûå êèñëîòû, òàêèå êàê óêñóñíà  êèñëîòà è ïðîïèîíîâà  êèñëîòà.

Êîëè÷åñòâî ðàñòâîðèòåë  ïðåäïî÷òèòåëüíî ñîñòàâë åò îò 2 äî 50 ìàñ. ÷àñòåé, áîëåå
ïðåäïî÷òèòåëüíî îò 3 äî 10 ìàñ. ÷àñòåé íà 1 ìàñ. ÷àñòü 2-àìèíî-4'-ôòîðáåíçîôåíîíà.
Ýòè ðàñòâîðèòåëè ìîãóò ïðèìåí òüñ  êàê òàêîâûå èëè â ñî÷åòàíèè â âèäå ñìåñè, ïî
êðàéíåé ìåðå, äâóõ èç íèõ.

Ñòàäèþ ðåàêöèè öèêëèçàöèè â ñîîòâåòñòâèè ñ äàííûì èçîáðåòåíèåì ïðåäïî÷òèòåëüíî
ïðîâîä ò âçàèìîäåéñòâèåì 2-àìèíî-4'-ôòîðáåíçîôåíîíà ñ 3-öèêëîïðîïèë-3-
îêñîïðîïàííèòðèëîì â æèäêîé ôàçå ïðåäïî÷òèòåëüíî â ïðèñóòñòâèè êèñëîòû. Íàïðèìåð, åå
ïðîâîä ò ìåòîäîì ñìåøèâàíè  êèñëîòû, 3-öèêëîïðîïèë-3-îêñîïðîïàííèòðèëà, 2-àìèíî-4'-
ôòîðáåíçîôåíîíà è ðàñòâîðèòåë , ñ ïîñëåäóþùèì ïåðåìåøèâàíèåì ïðè íàãðåâàíèè â
àòìîñôåðå àçîòà, ïðè íîðìàëüíîì äàâëåíèè, ïðè äàâëåíèè èëè ïðè ïîíèæåííîì äàâëåíèè.
Â òàêîì ñëó÷àå òåìïåðàòóðà ðåàêöèè ïðåäïî÷òèòåëüíî ñîñòàâë åò îò 50 äî 160 °Ñ, áîëåå
ïðåäïî÷òèòåëüíî îò 70 äî 140°Ñ. Äàëåå, ðåàêöèþ öèêëèçàöèè ìîæíî ïðîâîäèòü ïðè
óäàëåíèè âîäû, îáðàçóþùåéñ  âî âðåì  ðåàêöèè, ïðè íåîáõîäèìîñòè. 2-Àìèíî-4'-
ôòîðáåíçîôåíîí ìîæåò áûòü ââåäåí â ðåàêöèîííóþ ñèñòåìó â òàêîì ñîñòî íèè, ÷òîáû îí
îáðàçîâûâàë ñîëü ñ óêàçàííîé âûøå êèñëîòîé (íàïðèìåð, îí ìîæåò áûòü ââåäåí â âèäå
ìåòàíñóëüôîíàòà 2-àìèíî-4'-ôòîðáåíçîôåíîíà).

Ïðîèçâîäíîå õèíîëèíêàðáîíèòðèëà [2-öèêëîïðîïèë-4-(4'-ôòîðôåíèë)õèíîëèí-3-
êàðáîíèòðèë] óêàçàííîé âûøå ôîðìóëû (3), ïîëó÷åííîå óêàçàííîé âûøå ðåàêöèåé
öèêëèçàöèè,  âë åòñ  íîâûì ñîåäèíåíèåì è ìîæåò áûòü âûäåëåíî îáû÷íûì ìåòîäîì
âûäåëåíè /î÷èñòêè, íàïðèìåð äèñòèëë öèåé, ïåðåêðèñòàëëèçàöèåé èëè õðîìàòîãðàôèåé íà
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êîëîíêå, ïîñëå çàâåðøåíè  ðåàêöèè.
(Â) Ñòàäè  âîññòàíîâëåíè 
Ñòàäè  âîññòàíîâëåíè , ïðèìåí åìà  â äàííîì èçîáðåòåíèè, ïðåäñòàâë åò ñîáîé

ñòàäèþ âîññòàíîâëåíè  ïðîèçâîäíîãî õèíîëèíêàðáîíèòðèëà ôîðìóëû (3) ñ ïîëó÷åíèåì
ïðîèçâîäíîãî õèíîëèíêàðáîêñàëüäåãèäà ôîðìóëû (4).

Óêàçàííóþ âûøå ñòàäèþ âîññòàíîâëåíè  ïðîâîä ò îáû÷íûì ìåòîäîì âîññòàíîâëåíè ,
êîòîðûé ïðåâðàùàåò öèàíîãðóïïó â ôîðìèëüíóþ ãðóïïó. Íàïðèìåð, ìîæåò ïðèìåí òüñ 
âîññòàíîâëåíèå ñîåäèíåíèåì ãèäðèäà àëþìèíè  (òàêèì êàê ãèäðèä äèèçîáóòèëàëþìèíè ),
âîññòàíîâëåíèå âîäîðîäîì, ìóðàâüèíîé êèñëîòîé èëè ôîðìèàòîì àììîíè  â ïðèñóòñòâèè
íèêåë  Ðåíå , âîññòàíîâëåíèå õëîðèäîì äâóõâàëåíòíîãî îëîâà èëè âîññòàíîâëåíèå
âîäîðîäîì â ïðèñóòñòâèè ïàëëàäè . Ïðåäïî÷òèòåëüíî ïðèìåí þò âîññòàíîâëåíèå
ãèäðèäîì äèèçîáóòèëàëþìèíè  (äàëåå îáîçíà÷åííîå êàê ðåàêöè  âîññòàíîâëåíè  (à)),
âîññòàíîâëåíèå ìóðàâüèíîé êèñëîòîé â ïðèñóòñòâèè íèêåë  Ðåíå  (äàëåå îáîçíà÷åííîå êàê
ðåàêöè  âîññòàíîâëåíè  (b)) èëè âîññòàíîâëåíèå âîäîðîäîì â ïðèñóòñòâèè íèêåë  Ðåíå 
(äàëåå îáîçíà÷åííîå êàê ðåàêöè  âîññòàíîâëåíè  (ñ)).

(1) Ðåàêöè  âîññòàíîâëåíè  (à): âîññòàíîâëåíèå ãèäðèäîì äèèçîáóòèëàëþìèíè .
Êîëè÷åñòâî ãèäðèäà äèèçîáóòèëàëþìèíè , ïðèìåí åìîå â ðåàêöèè âîññòàíîâëåíè  (à),

ïðåäïî÷òèòåëüíî ñîñòàâë åò îò 0,5 äî 5,0 ìîëåé, áîëåå ïðåäïî÷òèòåëüíî îò 0,9 äî 1,5
ìîëåé íà 1 ìîëü ïðîèçâîäíîãî õèíîëèíêàðáîíèòðèëà.

Ðåàêöèþ âîññòàíîâëåíè  (à) ïðîâîä ò â ïðèñóòñòâèè èëè îòñóòñòâèè ðàñòâîðèòåë .
Ïðèìåí åìûé ðàñòâîðèòåëü ïðàêòè÷åñêè íå îãðàíè÷åí äî òåõ ïîð, ïîêà îí íå èíãèáèðóåò
ðåàêöèþ, ïðèìåðû ðàñòâîðèòåëåé âêëþ÷àþò àðîìàòè÷åñêèå óãëåâîäîðîäû, òàêèå êàê
áåíçîë, òîëóîë è êñèëîë; è ïðîñòûå ýôèðû, òàêèå êàê äèèçîïðîïèëîâûé ýôèð,
òåòðàãèäðîôóðàí è äèîêñàí. Ïðåäïî÷òèòåëüíî ïðèìåí þò àðîìàòè÷åñêèé óãëåâîäîðîä,
áîëåå ïðåäïî÷òèòåëüíî òîëóîë.

Ïðèìåí åìîå êîëè÷åñòâî ðàñòâîðèòåë  ïðåäïî÷òèòåëüíî ñîñòàâë åò îò 2 äî 50 ìàñ.
÷àñòåé, áîëåå ïðåäïî÷òèòåëüíî îò 3 äî 20 ìàñ. ÷àñòåé íà 1 ìàñ. ÷àñòü ïðîèçâîäíîãî
õèíîëèíêàðáîíèòðèëà. Ýòè ðàñòâîðèòåëè ìîãóò ïðèìåí òüñ  â ÷èñòîì âèäå èëè â
êîìáèíàöèè â âèäå ñìåñè, ïî êðàéíåé ìåðå, äâóõ èç íèõ.

Ðåàêöèþ âîññòàíîâëåíè  (à) ïðîâîä ò ïðåäïî÷òèòåëüíî âçàèìîäåéñòâèåì ãèäðèäà
äèèçîáóòèëàëþìèíè  ñ ïðîèçâîäíûì õèíîëèíêàðáîíèòðèëà â æèäêîé ôàçå. Íàïðèìåð, åå
ïðîâîä ò ìåòîäîì ñìåøèâàíè  ãèäðèäà äèèçîáóòèëàëþìèíè , ïðîèçâîäíîãî
õèíîëèíêàðáîíèòðèëà è ðàñòâîðèòåë , ïðåäïî÷òèòåëüíî ïðè îõëàæäåíèè, è èõ
âçàèìîäåéñòâèåì â àòìîñôåðå èíåðòíîãî ãàçà, ïðè íîðìàëüíîì äàâëåíèè èëè ïðè
äàâëåíèè. Â òàêîì ñëó÷àå òåìïåðàòóðà ðåàêöèè ïðåäïî÷òèòåëüíî ñîñòàâë åò îò -50 äî
60 °Ñ, áîëåå ïðåäïî÷òèòåëüíî îò -20 äî 40°Ñ.

(2) Ðåàêöè  âîññòàíîâëåíè  (b): âîññòàíîâëåíèå ìóðàâüèíîé êèñëîòîé â ïðèñóòñòâèè
íèêåë  Ðåíå .

Íèêåëü Ðåíå , ïðèìåí åìûé â ðåàêöèè âîññòàíîâëåíè  (b) ïðåäñòàâë åò ñîáîé ñïëàâ,
ñîäåðæàùèé íèêåëü è àëþìèíèé â êà÷åñòâå îñíîâíûõ êîìïîíåíòîâ, ãäå ñîäåðæàíèå íèêåë 
ñîñòàâë åò ïðåäïî÷òèòåëüíî îò 10 äî 90 ìàñ.%, áîëåå ïðåäïî÷òèòåëüíî îò 40 äî 80
ìàñ.%. Îáû÷íî ïðèìåí åòñ  ðàçðûõëåííûé íèêåëü Ðåíå , íî òàêæå ìîæåò ïðèìåí òüñ 
íèêåëü Ðåíå , ïîäâåðãíóòûé ïðåäâàðèòåëüíîé îáðàáîòêå ðàçëè÷íûìè ìåòîäàìè èëè
ñòàáèëèçèðîâàííûé íèêåëü Ðåíå . Òàêæå ìîæåò ïðèìåí òüñ  íèêåëü Ðåíå , ñîäåðæàùèé
ìåòàëëû, òàêèå êàê êîáàëüò, æåëåçî, ñâèíåö, õðîì, òèòàí, ìîëèáäåí, âàíàäèé, ìàðãàíåö,
îëîâî èëè âîëüôðàì.

Ïðèìåí åìîå êîëè÷åñòâî íèêåë  Ðåíå  ïðåäïî÷òèòåëüíî ñîñòàâë åò îò 0,30 äî 2 ìàñ.
÷àñòåé, áîëåå ïðåäïî÷òèòåëüíî îò 0,30 äî 1,2 ìàñ. ÷àñòåé â ðàñ÷åòå íà àòîìû íèêåë ,
íà 1 ìàñ. ÷àñòü ïðîèçâîäíîãî õèíîëèíêàðáîíèòðèëà.

Ìóðàâüèíà  êèñëîòà, ïðèìåí åìà  â ðåàêöèè âîññòàíîâëåíè  (b), ìîæåò ïðèìåí òüñ  â
âèäå ÷èñòîé ìóðàâüèíîé êèñëîòû, îäíàêî ïðåäïî÷òèòåëüíî ðåàêöèþ ïðîâîä ò â
ïðèñóòñòâèè ìóðàâüèíîé êèñëîòû è âîäû â êîëè÷åñòâå îò 0,25 äî 1 îá. ÷àñòè íà 1 îá.
÷àñòü ìóðàâüèíîé êèñëîòû.
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Ïðèìåí åìîå êîëè÷åñòâî ìóðàâüèíîé êèñëîòû ïðåäïî÷òèòåëüíî ñîñòàâë åò îò 0,25 äî
50 ìàñ. ÷àñòåé, áîëåå ïðåäïî÷òèòåëüíî îò 1 äî 40 ìàñ. ÷àñòåé íà 1 ìàñ. ÷àñòü
ïðîèçâîäíîãî õèíîëèíêàðáîíèòðèëà.

Ðåàêöè  âîññòàíîâëåíè  (b) ìîæåò ïðîâîäèòüñ  â ïðèñóòñòâèè ðàñòâîðèòåë , îòëè÷íîãî
îò ìóðàâüèíîé êèñëîòû è âîäû. Ïðèìåí åìûé ðàñòâîðèòåëü ïðàêòè÷åñêè íå îãðàíè÷åí äî
òåõ ïîð, ïîêà îí íå èíãèáèðóåò ðåàêöèþ, ïðèìåðû ðàñòâîðèòåëåé âêëþ÷àþò àìèäû, òàêèå
êàê N,N-äèìåòèëôîðìàìèä; ñïèðòû, òàêèå êàê ìåòàíîë, ýòàíîë, èçîïðîïèëîâûé ñïèðò è
òðåò-áóòèëîâûé ñïèðò; àëèôàòè÷åñêèå óãëåâîäîðîäû, òàêèå êàê ïåíòàí è öèêëîãåêñàí;
àðîìàòè÷åñêèå óãëåâîäîðîäû, òàêèå êàê òîëóîë è êñèëîë; è îðãàíè÷åñêèå êàðáîíîâûå
êèñëîòû, òàêèå êàê óêñóñíà  êèñëîòà è ïðîïèîíîâà  êèñëîòà.

Ïðèìåí åìîå êîëè÷åñòâî ðàñòâîðèòåë  ïðåäïî÷òèòåëüíî ñîñòàâë åò îò 0 äî 60 ìàñ.
÷àñòåé, áîëåå ïðåäïî÷òèòåëüíî îò 0 äî 10 ìàñ. ÷àñòåé íà 1 ÷àñòü ïðîèçâîäíîãî
õèíîëèíêàðáîíèòðèëà. Ýòè ðàñòâîðèòåëè ìîãóò ïðèìåí òüñ  êàê òàêîâûå èëè â ñî÷åòàíèè â
âèäå ñìåñè, ïî êðàéíåé ìåðå, äâóõ èç íèõ.

Ðåàêöèþ âîññòàíîâëåíè  (b) ïðîâîä ò ïðåäïî÷òèòåëüíî âçàèìîäåéñòâèåì ìóðàâüèíîé
êèñëîòû è âîäû ñ ïðîèçâîäíûì õèíîëèíêàðáîíèòðèëà â æèäêîé ôàçå â ïðèñóòñòâèè íèêåë 
Ðåíå . Íàïðèìåð, åå ïðîâîä ò ìåòîäîì ñìåøèâàíè  íèêåë  Ðåíå , ïðîèçâîäíîãî
õèíîëèíêàðáîíèòðèëà, ìóðàâüèíîé êèñëîòû è âîäû ñ ïîñëåäóþùèì ïåðåìåøèâàíèåì ïðè
íàãðåâàíèè â àòìîñôåðå èíåðòíîãî ãàçà ïðè íîðìàëüíîì äàâëåíèè èëè ïðè äàâëåíèè. Â
òàêîì ñëó÷àå òåìïåðàòóðà ðåàêöèè ïðåäïî÷òèòåëüíî ñîñòàâë åò îò 20 äî 100°Ñ, áîëåå
ïðåäïî÷òèòåëüíî îò 30 äî 80°Ñ.

Äàëåå, ïðè íåîáõîäèìîñòè, â ðåàêöèîííóþ ñèñòåìó ìîæåò áûòü äîáàâëåíî
íåîðãàíè÷åñêîå îñíîâàíèå, ñîëü ïëàòèíû, ñîëü ñâèíöà èëè ñîëü êàäìè  äë  îáåñïå÷åíè 
ðåàêöèîííîñïîñîáíîñòè [Teruo Kubomatsu, Shinichiro Komatsu, /Raney catalyst/
(îïóáëèêîâàíî Kawaken Fine Chemicals Co., Ltd.), ñòð. 123-147, HU 45958].

Ïðîèçâîäíîå õèíîëèíêàðáîêñàëüäåãèäà â êà÷åñòâå êîíå÷íîãî ïðîäóêòà âûäåë þò è
î÷èùàþò îáû÷íûìè ìåòîäàìè, òàêèìè êàê äèñòèëë öè , ïåðåêðèñòàëëèçàöè  èëè
õðîìàòîãðàôè  íà êîëîíêå ïîñëå çàâåðøåíè  ðåàêöèè.

(3) Ðåàêöè  âîññòàíîâëåíè  (ñ): âîññòàíîâëåíèå âîäîðîäîì â ïðèñóòñòâèè íèêåë  Ðåíå .
Íèêåëü Ðåíå , ïðèìåí åìûé â ðåàêöèè âîññòàíîâëåíè  (ñ) ïðåäñòàâë åò ñîáîé ñïëàâ,

ñîäåðæàùèé íèêåëü è àëþìèíèé â êà÷åñòâå îñíîâíûõ êîìïîíåíòîâ, ãäå ñîäåðæàíèå íèêåë 
ñîñòàâë åò ïðåäïî÷òèòåëüíî îò 10 äî 90 ìàñ.%, áîëåå ïðåäïî÷òèòåëüíî îò 40 äî 80
ìàñ.%. Îáû÷íî ïðèìåí åòñ  ðàçðûõëåííûé íèêåëü Ðåíå , íî òàêæå ìîæåò ïðèìåí òüñ 
íèêåëü Ðåíå , ïîäâåðãíóòûé ïðåäâàðèòåëüíîé îáðàáîòêå ðàçëè÷íûìè ìåòîäàìè èëè
ñòàáèëèçèðîâàííûé íèêåëü Ðåíå . Òàêæå ìîæåò ïðèìåí òüñ  íèêåëü Ðåíå , ñîäåðæàùèé
ìåòàëëû, òàêèå êàê êîáàëüò, æåëåçî, ñâèíåö, õðîì, òèòàí, ìîëèáäåí, âàíàäèé, ìàðãàíåö,
îëîâî èëè âîëüôðàì.

Ïðèìåí åìîå êîëè÷åñòâî íèêåë  Ðåíå  ïðåäïî÷òèòåëüíî ñîñòàâë åò îò 0,001 äî 2 ìàñ.
÷àñòåé, áîëåå ïðåäïî÷òèòåëüíî îò 0,01 äî 1,2 ìàñ. ÷àñòåé â ðàñ÷åòå íà àòîìû íèêåë ,
íà 1 ìàñ. ÷àñòü ïðîèçâîäíîãî õèíîëèíêàðáîíèòðèëà.

Ðåàêöèþ âîññòàíîâëåíè  (ñ) ïðîâîä ò ïðåäïî÷òèòåëüíî â ïðèñóòñòâèè êèñëîòû,
íàïðèìåð, ìîæåò ïðèìåí òüñ  ñåðíà  êèñëîòà, ìåòàíñóëüôîêèñëîòà, óêñóñíà  êèñëîòà èëè
òðèôòîðóêñóñíà  êèñëîòà. Ïðèìåí åìîå êîëè÷åñòâî êèñëîòû ïðåäïî÷òèòåëüíî ñîñòàâë åò
îò 1 äî 10 ìîëåé, áîëåå ïðåäïî÷òèòåëüíî îò 1,5 äî 5 ìîëåé íà 1 ìîëü ïðîèçâîäíîãî
õèíîëèíêàðáîíèòðèëà.

Ðåàêöèþ âîññòàíîâëåíè  (ñ) ïðîâîä ò â ðàñòâîðèòåëå. Ïðèìåí åìûé ðàñòâîðèòåëü
ïðàêòè÷åñêè íå îãðàíè÷åí äî òåõ ïîð, ïîêà îí íå èíãèáèðóåò ðåàêöèþ, ïðèìåðû
ðàñòâîðèòåëåé âêëþ÷àþò âîäó; ñïèðòû, òàêèå êàê ìåòàíîë, ýòàíîë, èçîïðîïèëîâûé ñïèðò è
òðåò-áóòèëîâûé ñïèðò; àìèäû, òàêèå êàê N,N-äèìåòèëôîðìàìèä; àëèôàòè÷åñêèå
óãëåâîäîðîäû, òàêèå êàê ïåíòàí è öèêëîãåêñàí; àðîìàòè÷åñêèå óãëåâîäîðîäû, òàêèå êàê
òîëóîë è êñèëîë; êàðáîíîâûå êèñëîòû, òàêèå êàê ìóðàâüèíà  êèñëîòà, óêñóñíà  êèñëîòà è
ïðîïèîíîâà  êèñëîòà; è ïðîñòûå ýôèðû, òàêèå êàê äèèçîïðîïèëîâûé ýôèð,
òåòðàãèäðîôóðàí èëè äèîêñàí.
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Ïðèìåí åìîå êîëè÷åñòâî óêàçàííîãî âûøå ðàñòâîðèòåë  ïðåäïî÷òèòåëüíî ñîñòàâë åò
îò 1 äî 50 ìàñ. ÷àñòåé, áîëåå ïðåäïî÷òèòåëüíî îò 2 äî 20 ìàñ. ÷àñòåé íà 1 ìàñ. ÷àñòü
ïðîèçâîäíîãî õèíîëèíêàðáîíèòðèëà. Ýòè ðàñòâîðèòåëè ìîãóò ïðèìåí òüñ  â ÷èñòîì âèäå
èëè â ñî÷åòàíèè â âèäå ñìåñè, ïî êðàéíåé ìåðå, äâóõ èç íèõ.

Ðåàêöèþ âîññòàíîâëåíè  (ñ) ïðåäïî÷òèòåëüíî ïðîâîä ò âçàèìîäåéñòâèåì âîäîðîäà ñ
ïðîèçâîäíûì õèíîëèíêàðáîíèòðèëà â æèäêîé ôàçå â ïðèñóòñòâèè íèêåë  Ðåíå . Íàïðèìåð,
åå ïðîâîä ò ìåòîäîì ñìåøèâàíè  íèêåë  Ðåíå , ïðîèçâîäíîãî õèíîëèíêàðáîíèòðèëà è
ðàñòâîðèòåë  ñ ïîñëåäóþùèì ïåðåìåøèâàíèåì ïðè íàãðåâàíèè â àòìîñôåðå âîäîðîäà
(êîòîðûé ìîæåò áûòü ðàçáàâëåí èíåðòíûì ãàçîì) ïðè äàâëåíèè îò 0,1 äî 5 ÌÏà, â
çàêðûòîé ñèñòåìå èëè ïðè öèðêóë öèè âîäîðîäà. Â òàêîì ñëó÷àå òåìïåðàòóðà ðåàêöèè
ïðåäïî÷òèòåëüíî ñîñòàâë åò îò 10 äî 100°Ñ, áîëåå ïðåäïî÷òèòåëüíî îò 20 äî 70°Ñ.

Äàëåå, ïðè íåîáõîäèìîñòè â ðåàêöèîííóþ ñèñòåìó ìîæåò áûòü äîáàâëåíî
íåîðãàíè÷åñêîå îñíîâàíèå, îðãàíè÷åñêîå îñíîâàíèå, ñîëü ïëàòèíû, ñîëü ñâèíöà èëè ñìîëü
êàäìè  äë  îáåñïå÷åíè  ðåàêöèîííîñïîñîáíîñòè [Teruo Kubomatsu, Shinichiro Komatsu,
/Raney catalyst/ (îïóáëèêîâàíî Kawaken Fine Chemicals Co., Ltd.), ñòð. 123-147, HU 45958].

Ïðîèçâîäíîå õèíîëèíêàðáîêñàëüäåãèäà â êà÷åñòâå êîíå÷íîãî ïðîäóêòà âûäåë þò è
î÷èùàþò îáû÷íûìè ìåòîäàìè, òàêèìè êàê äèñòèëë öè , ïåðåêðèñòàëëèçàöè  èëè
õðîìàòîãðàôè  íà êîëîíêå ïîñëå çàâåðøåíè  ðåàêöèè.

Äàëåå äàííîå èçîáðåòåíèå èëëþñòðèðóåòñ  áîëåå ïîäðîáíî ñ ïîìîùüþ ïðèìåðîâ.
Ïðèìåð 1
Â ñòåêë ííóþ êîëáó, èìåþùóþ âíóòðåííèé îáúåì 200 ìë, îáîðóäîâàííóþ ìåøàëêîé,

òåðìîìåòðîì, îáðàòíûì õîëîäèëüíèêîì è íàñàäêîé Äèíà-Ñòàðêà, ïîìåùàþò 80 ìë òîëóîëà
è 20 ìë öèêëîãåêñàíà â àòìîñôåðå àçîòà è òóäà ïðè ïåðåìåøèâàíèè äîáàâë þò 2,94 ã
(30,6 ììîëü) ìåòàíñóëüôîêèñëîòû, 3,50 ã (32,1 ììîëü) 3-öèêëîïðîïèë-3-
îêñîïðîïàííèòðèëà è 6,59 (30,6 ììîëü) 2-àìèíî-4'-ôòîðáåíçîôåíîíà. Çàòåì ïîâûøàþò
òåìïåðàòóðó è ðåàêöèþ ïðîâîä ò ïðè òåìïåðàòóðå îò 90 äî 95°Ñ â òå÷åíèå 4 ÷àñîâ,
îòãîí   îáðàçóþùóþñ  âîäó. Ïîñëå çàâåðøåíè  ðåàêöèè ðåàêöèîííóþ æèäêîñòü îõëàæäàþò
äî êîìíàòíîé òåìïåðàòóðû è äîáàâë þò 100 ìë âîäû è 5,5 ìë (44,0 ììîëü) 8 ìîëü/ë
âîäíîãî ðàñòâîðà ãèäðîêñèäà íàòðè  äë  ïîäùåëà÷èâàíè  ðåàêöèîííîé æèäêîñòè.
Ïîëó÷åííóþ ðåàêöèîííóþ æèäêîñòü äâàæäû ýêñòðàãèðóþò 200 ìë ýòèëàöåòàòà, çàòåì
îðãàíè÷åñêèé ñëîé îòäåë þò è äîáàâë þò 2 ã áåçâîäíîãî ñóëüôàòà ìàãíè , 2 ã ñèëèêàãåë 
è 2 ã àêòèâèðîâàííîãî óãë  ñ ïîñëåäóþùèì ïåðåìåøèâàíèåì ïðè êîìíàòíîé òåìïåðàòóðå â
òå÷åíèå 1 ÷àñà. Ïîñëå ôèëüòðàöèè ôèëüòðàò êîíöåíòðèðóþò ïðè ïîíèæåííîì äàâëåíèè ñ
ïîëó÷åíèåì 8,45 ã 2-öèêëîïðîïèë-4-(4'-ôòîðôåíèë)õèíîëèí-3-êàðáîíèòðèëà â âèäå áëåäíî-
æåëòîãî òâåðäîãî âåùåñòâà ñ ÷èñòîòîé 99% (ïðîöåíòíà  äîë  ïëîùàäè ïðè
âûñîêîýôôåêòèâíîé æèäêîñòíîé õðîìàòîãðàôèè) (âûõîä: 95%).

Ôèçè÷åñêèå ñâîéñòâà ïîëó÷åííîãî 2-öèêëîïðîïèë-4-(4'-ôòîðôåíèë)õèíîëèí-3-
êàðáîíèòðèëà ñëåäóþùèå:

Òåìïåðàòóðà ïëàâëåíè : 161,0 - 161,5°Ñ.
Ýëåìåíòíûé àíàëèç: óãëåðîä 79,17%, âîäîðîä 4,54%, àçîò 9,76%[òåîðåòè÷åñêèå

çíà÷åíè  (Ñ19Í13N2F): óãëåðîä 79,15%, âîäîðîä 4,54%, àçîò 9,72%]
CI-ÌÑ (m/e): 289 (Ì+1)
ÈÊ(KBr ìåòîä, ñì-1):2225, 1605, 1561, 1514, 1493, 1222, 1162, 846, 769
1H-ßÌÐ(CDCl3, δ(ì.ä.)): 1.71-1.24(2Í, ì), 1.37-1.43(2Í, ì), 2.66-2.72(1Í, ì), 7.25-

7.32(2Í, ì), 7.41-7.49(3Í, ì), 7.58(1Í, ä, J=6.8 Ãö), 7.72-7.79(1Í, ì), 7.99(1Í, ä, J=8.5 Ãö)
Ïðèìåð 2
Â ñòåêë ííóþ êîëáó, èìåþùóþ âíóòðåííèé îáúåì 10 ìë, îáîðóäîâàííóþ ìåøàëêîé,

òåðìîìåòðîì, îáðàòíûì õîëîäèëüíèêîì è íàñàäêîé Äèíà-Ñòàðêà, ïîìåùàþò 5 ìë
äèèçîïðîïèëîâîãî ýôèðà â àòìîñôåðå àçîòà è òóäà ïðè ïåðåìåøèâàíèè äîáàâë þò 0,82 ã
(4,6 ììîëü) ïèðîôîñôîðíîé êèñëîòû, 0,29 ã (2,5 ììîëü) 3-öèêëîïðîïèë-3-
îêñîïðîïàííèòðèëà è 0,50 ã (2,3 ììîëü) 2-àìèíî-4'-ôòîðáåíçîôåíîíà ïðè êîìíàòíîé
òåìïåðàòóðå. Çàòåì ïîâûøàþò òåìïåðàòóðó äî 70°Ñ è ðåàêöèþ ïðîâîä ò â òå÷åíèå 3
÷àñîâ. Ïîñëå çàâåðøåíè  ðåàêöèè ðåàêöèîííóþ æèäêîñòü îõëàæäàþò äî êîìíàòíîé
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òåìïåðàòóðû è àíàëèçèðóþò ïðè ïîìîùè âûñîêîýôôåêòèâíîé æèäêîñòíîé õðîìàòîãðàôèè
(àáñîëþòíûé êîëè÷åñòâåííûé àíàëèç) ñ ïîëó÷åíèåì 0,60 ã (âûõîä: 91%) 2-öèêëîïðîïèë-4-
(4'-ôòîðôåíèë)õèíîëèí-3-êàðáîíèòðèëà.

Ïðèìåð 3
Ðåàêöèþ ïðîâîä ò ïî ìåòîäèêå ïðèìåðà 2 çà èñêëþ÷åíèåì òîãî, ÷òî ðàñòâîðèòåëü

ìåí þò íà äèõëîðýòàí è òåìïåðàòóðó ðåàêöèè è âðåì  ðåàêöèè ìåí þò íà 70°Ñ â òå÷åíèå
3 ÷àñîâ è 90°Ñ â òå÷åíèå 3 ÷àñîâ. Â ðåçóëüòàòå ïîëó÷àþò 0,54 ã (âûõîä: 82%) 2-
öèêëîïðîïèë-4-(4'-ôòîðôåíèë)õèíîëèí-3-êàðáîíèòðèëà.

Ïðèìåð 4
Ðåàêöèþ ïðîâîä ò ïî ìåòîäèêå ïðèìåðà 2 çà èñêëþ÷åíèåì òîãî, ÷òî êèñëîòó ìåí þò íà

0,66 ã (7,0 ììîëü) ìîíîõëîðóêñóñíîé êèñëîòû, è âðåì  ðåàêöèè ìåí þò íà 9 ÷àñîâ. Â
ðåçóëüòàòå ïîëó÷àþò 0,40 ã (âûõîä: 60%) 2-öèêëîïðîïèë-4-(4'-ôòîðôåíèë)õèíîëèí-3-
êàðáîíèòðèëà.

Ïðèìåð 5
Ðåàêöèþ ïðîâîä ò ïî ìåòîäèêå ïðèìåðà 2 çà èñêëþ÷åíèåì òîãî, ÷òî êèñëîòó ìåí þò íà

0,22 ã (2,3 ììîëü) 96 ìàñ.% ñåðíîé êèñëîòû è ðàñòâîðèòåëü ìåí þò íà 2-áóòàíîë. Â
ðåçóëüòàòå ïîëó÷àþò 0,49 ã (âûõîä: 75%) 2-öèêëîïðîïèë-4-(4'-ôòîðôåíèë)õèíîëèí-3-
êàðáîíèòðèëà.

Ïðèìåð 6
Â ñòåêë ííóþ êîëáó, èìåþùóþ âíóòðåííèé îáúåì 50 ìë, îáîðóäîâàííóþ ìåøàëêîé,

òåðìîìåòðîì è îáðàòíûì õîëîäèëüíèêîì, ïîìåùàþò 0,72 ã (6,6 ììîëü) 3-öèêëîïðîïèë-3-
îêñîïðîïàííèòðèëà, 1,92 ã (6,0 ììîëü) ìåòàíñóëüôîíàòà 2-àìèíî-4'-ôòîðáåíçîôåíîíà,
èìåþùåãî ÷èñòîòó 97,3% è 10 ìë òîëóîëà â àòìîñôåðå àçîòà è ðåàêöèþ ïðîâîä ò ïðè 80°Ñ
â òå÷åíèå 2 ÷àñîâ. Ïîñëå çàâåðøåíè  ðåàêöèè ðåàêöèîííóþ æèäêîñòü îõëàæäàþò äî
êîìíàòíîé òåìïåðàòóðû è äîáàâë þò 7,0 ìë (7,0 ììîëü) 1 ìîëü/ë âîäíîãî ðàñòâîðà
ãèäðîêñèäà íàòðè  äë  ïîäùåëà÷èâàíè  ðåàêöèîííîé æèäêîñòè ñ ïîñëåäóþùèì
ðàçäåëåíèåì æèäêîñòåé, è ïîëó÷åííûé îðãàíè÷åñêèé ñëîé àíàëèçèðóþò ïðè ïîìîùè
âûñîêîýôôåêòèâíîé æèäêîñòíîé õðîìàòîãðàôèè (àáñîëþòíûé êîëè÷åñòâåííûé àíàëèç) ñ
ïîëó÷åíèåì 1,70 ã (âûõîä: 98%) 2-öèêëîïðîïèë-4-(4'-ôòîðôåíèë)õèíîëèí-3-êàðáîíèòðèëà.

Ïðèìåð 7
Â ñòåêë ííóþ êîëáó, èìåþùóþ âíóòðåííèé îáúåì 300 ìë, îáîðóäîâàííóþ ìåøàëêîé,

òåðìîìåòðîì, îáðàòíûì õîëîäèëüíèêîì è íàñàäêîé Äèíà-Ñòàðêà, ïîìåùàþò 11,6 ã (106,6
ììîëü) 3-öèêëîïðîïèë-3-îêñîïðîïàííèòðèëà, 31,0 ã (96,9 ììîëü) ìåòàíñóëüôîíàòà 2-
àìèíî-4'-ôòîðáåíçîôåíîíà, èìåþùåãî ÷èñòîòó 97,3%, è 121 ìë òîëóîëà â àòìîñôåðå àçîòà
è ðåàêöèþ ïðîâîä ò ïðè äàâëåíèè 0,04 ÌÏà ïðè 80 °Ñ â òå÷åíèå 2 ÷àñîâ, îòãîí  
îáðàçóþùóþñ  âîäó. Ïîñëå çàâåðøåíè  ðåàêöèè ðåàêöèîííóþ æèäêîñòü îõëàæäàþò äî
êîìíàòíîé òåìïåðàòóðû è äîáàâë þò 60 ìë âîäû è 13,3 ìë (106,4 ììîëü) 8 ìîëü/ë âîäíîãî
ðàñòâîðà ãèäðîêñèäà íàòðè  äë  ïîäùåëà÷èâàíè  ðåàêöèîííîé æèäêîñòè ñ ïîñëåäóþùèì
ðàçäåëåíèåì æèäêîñòåé, è ïîëó÷åííûé îðãàíè÷åñêèé ñëîé àíàëèçèðóþò ïðè ïîìîùè
âûñîêîýôôåêòèâíîé æèäêîñòíîé õðîìàòîãðàôèè (àáñîëþòíûé êîëè÷åñòâåííûé àíàëèç) ñ
ïîëó÷åíèåì 27,9 ã (âûõîä: 99%) 2-öèêëîïðîïèë-4-(4'-ôòîðôåíèë)õèíîëèí-3-êàðáîíèòðèëà.

Ïðèìåð 8
Â ñòåêë ííóþ êîëáó, èìåþùóþ âíóòðåííèé îáúåì 50 ìë, îáîðóäîâàííóþ ìåøàëêîé,

òåðìîìåòðîì, îáðàòíûì õîëîäèëüíèêîì è íàñàäêîé Äèíà-Ñòàðêà, ïîìåùàþò 10,72 ã (6,6
ììîëü) 3-öèêëîïðîïèë-3-îêñîïðîïàííèòðèëà, 1,92 ã (6,0 ììîëü) ìåòàíñóëüôîíàòà 2-àìèíî-
4'-ôòîðáåíçîôåíîíà, èìåþùåãî ÷èñòîòó 97,3%, è 10 ìë òîëóîëà â àòìîñôåðå àçîòà è
ðåàêöèþ ïðîâîä ò ïðè 110°Ñ â òå÷åíèå 2 ÷àñîâ, îòãîí   îáðàçóþùóþñ  âîäó. Ïîñëå
çàâåðøåíè  ðåàêöèè ðåàêöèîííóþ æèäêîñòü îõëàæäàþò äî êîìíàòíîé òåìïåðàòóðû è
äîáàâë þò 7,0 ìë (7,0 ììîëü) 1 ìîëü/ë âîäíîãî ðàñòâîðà ãèäðîêñèäà íàòðè  äë 
ïîäùåëà÷èâàíè  ðåàêöèîííîé æèäêîñòè ñ ïîñëåäóþùèì ðàçäåëåíèåì æèäêîñòåé, è
ïîëó÷åííûé îðãàíè÷åñêèé ñëîé àíàëèçèðóþò ïðè ïîìîùè âûñîêîýôôåêòèâíîé æèäêîñòíîé
õðîìàòîãðàôèè (àáñîëþòíûé êîëè÷åñòâåííûé àíàëèç) ñ ïîëó÷åíèåì 1,57 ã (âûõîä: 91%) 2-
öèêëîïðîïèë-4-(4'-ôòîðôåíèë)õèíîëèí-3-êàðáîíèòðèëà.
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Ïðèìåð 9
Â ñòåêë ííóþ êîëáó, èìåþùóþ âíóòðåííèé îáúåì 50 ìë, îáîðóäîâàííóþ ìåøàëêîé,

òåðìîìåòðîì è êàïåëüíîé âîðîíêîé, ïîìåùàþò 0,29 ã (1,0 ììîëü) 2-öèêëîïðîïèë-4-(4'-
ôòîðôåíèë)õèíîëèí-3-êàðáîíèòðèëà, ïîëó÷åííîãî â ïðèìåðå 1, è 2,5 ìë òîëóîëà â
àòìîñôåðå àðãîíà, è îõëàæäàþò äî òåìïåðàòóðû -10°Ñ íà ëåä íîé áàíå. Çàòåì ïðè
ïîääåðæàíèè òåìïåðàòóðû æèäêîñòè íà óðîâíå îò -10 äî 0°Ñ ïîñòåïåííî, ïî êàïë ì
äîáàâë þò 0,68 ìë (1,0 ììîëü) 1,5 ìîëü/ë ðàñòâîðà ãèäðèäà äèèçîáóòèëàëþìèíè  â
òîëóîëå. Ïîñëå çàâåðøåíè  äîáàâëåíè  ïî êàïë ì òåìïåðàòóðó ïîâûøàþò äî êîìíàòíîé
òåìïåðàòóðû ñ ïîñëåäóþùèì ïåðåìåøèâàíèåì â òå÷åíèå 1 ÷àñà. Ïîñëå çàâåðøåíè 
ðåàêöèè ê ïîëó÷åííîé ðåàêöèîííîé æèäêîñòè äîáàâë þò 1 ìë ìåòàíîëà ñ ïîñëåäóþùèì
ïåðåìåøèâàíèåì â òå÷åíèå 10 ìèíóò è äîáàâë þò 15 ìë 1 ìîëü/ë õëîðèñòîâîäîðîäíîé
êèñëîòû äë  íåéòðàëèçàöèè. Çàòåì ðåàêöèîííóþ æèäêîñòü êîíöåíòðèðóþò ïðè ïîíèæåííîì
äàâëåíèè, äîáàâë þò 15 ìë âîäû è òðè ðàçà ýêñòðàãèðóþò 30 ìë õëîðîôîðìà. Çàòåì
îðãàíè÷åñêèé ñëîé îòäåë þò, âûäåë þò è ñóøàò íàä áåçâîäíûì ñóëüôàòîì ìàãíè . Ïîñëå
ôèëüòðàöèè ôèëüòðàò êîíöåíòðèðóþò ïðè ïîíèæåííîì äàâëåíèè ñ ïîëó÷åíèåì 0,30 ã 2-
öèêëîïðîïèë-4-(4'-ôòîðôåíèë)õèíîëèí-3-êàðáîêñàëüäåãèäà â âèäå æåëòîãî òâåðäîãî
âåùåñòâà ñ ÷èñòîòîé 99% (ïðîöåíòíà  äîë  ïëîùàäè ïðè âûñîêîýôôåêòèâíîé æèäêîñòíîé
õðîìàòîãðàôèè) (âûõîä: 88%).

Ôèçè÷åñêèå ñâîéñòâà ïîëó÷åííîãî 2-öèêëîïðîïèë-4-(4'-ôòîðôåíèë)õèíîëèí-3-
êàðáîêñàëüäåãèäà ñëåäóþùèå:

CI-ÌÑ (m/e): 292 (Ì+1)
1Í-ßÌÐ (CDCl3, δ (ì. ä.)): 1.07-1.13 (2Í, ì), 1.36-1.58 (2Í, ì), 3.19-3.24 (1Í,

ì), 7.23-7.72 (6Í, ì), 7.73-7.77 (1Í, ì), 7.97 (1Í, ä, J=8.7 Ãö), 10.07 (1Í, ñ)
Ïðèìåð 10
Â ñòåêë ííóþ êîëáó, èìåþùóþ âíóòðåííèé îáúåì 5 ìë, îáîðóäîâàííóþ ìåøàëêîé,

òåðìîìåòðîì è êàïåëüíîé âîðîíêîé, ïîìåùàþò 500 ìã (1,7 ììîëü) 2-öèêëîïðîïèë-4-(4'-
ôòîðôåíèë)õèíîëèí-3-êàðáîíèòðèëà, ïîëó÷åííîãî â ïðèìåðå 1, 5,0 ìë (141 ììîëü) 95 îá.%
âîäíîãî ðàñòâîðà ìóðàâüèíîé êèñëîòû è 750 ìã (6,4 ììîëü â ðàñ÷åòå íà àòîìû íèêåë )
ãèäðèðîâàííîãî ðàçðûõëåííîãî íèêåë  Ðåíå  (ïðîèçâîäñòâà Kawaken Fine Chemicals Co.,
Ltd., NDHT-90 (ñîäåðæàíèå íèêåë : 50 ìàñ.%)) â àòìîñôåðå àðãîíà è ðåàêöèþ ïðîâîä ò
ïðè òåìïåðàòóðå 40îÑ â òå÷åíèå 7 ÷àñîâ. Ïîñëå çàâåðøåíè  ðåàêöèè ðåàêöèîííóþ
æèäêîñòü îõëàæäàþò äî êîìíàòíîé òåìïåðàòóðû, êàòàëèçàòîð îòôèëüòðîâûâàþò ÷åðåç
öåëèò è ðåàêöèîííóþ æèäêîñòü êîíöåíòðèðóþò. Çàòåì ê ïîëó÷åííîìó êîíöåíòðàòó
äîáàâë þò 5 ìë 1 ìîëü/ë õëîðèñòîâîäîðîäíîé êèñëîòû è äâàæäû ýêñòðàãèðóþò 50 ìë
òîëóîëà. Îðãàíè÷åñêèé ñëîé îòäåë þò è àíàëèçèðóþò ïðè ïîìîùè âûñîêîýôôåêòèâíîé
æèäêîñòíîé õðîìàòîãðàôèè (àáñîëþòíûé êîëè÷åñòâåííûé àíàëèç) ñ ïîëó÷åíèåì 218 ìã
(âûõîä: 43%) 2-öèêëîïðîïèë-4-(4'-ôòîðôåíèë)õèíîëèí-3-êàðáîêñàëüäåãèäà.

Ïðèìåð 11
Â ïîëèêàðáîíàòíûé àâòîêëàâ, èìåþùèé âíóòðåííèé îáúåì 100 ìë, îáîðóäîâàííûé

ìåøàëêîé, ïîìåùàþò 300 ìã (1,0 ììîëü) 2-öèêëîïðîïèë-4-(4'-ôòîðôåíèë)õèíîëèí-3-
êàðáîíèòðèëà, ïîëó÷åííîãî â ïðèìåðå 1, 1,526 ìã (5,2 ììîëü) 95 ìàñ.% ñåðíîé êèñëîòû,
150 ìã (1,3 ììîëü â ðàñ÷åòå íà àòîìû íèêåë ) ãèäðèðîâàííîãî ðàçðûõëåííîãî íèêåë 
Ðåíå  (ïðîèçâîäñòâà Kawaken Fine Chemicals Co., Ltd., NDHT-90 (ñîäåðæàíèå íèêåë : 50
ìàñ.%)) è 15 ìë ýòàíîëà è ðåàêöèþ ïðîâîä ò ïðè äàâëåíèè âîäîðîäà îò 0,2 äî 0,4 ÌÏà
ïðè êîìíàòíîé òåìïåðàòóðå â òå÷åíèå 2 ÷àñîâ. Ïîëó÷åííóþ ðåàêöèîííóþ æèäêîñòü
àíàëèçèðóþò ïðè ïîìîùè âûñîêîýôôåêòèâíîé æèäêîñòíîé õðîìàòîãðàôèè (àáñîëþòíûé
êîëè÷åñòâåííûé àíàëèç) ñ ïîëó÷åíèåì 105 ìã (âûõîä: 36%) 2-öèêëîïðîïèë-4-(4'-
ôòîðôåíèë)õèíîëèí-3-êàðáîêñàëüäåãèäà.

Ïðîìûøëåííà  ïðèìåíèìîñòü
Ñîãëàñíî äàííîìó èçîáðåòåíèþ ïðîèçâîäíîå õèíîëèíêàðáîêñàëüäåãèäà ìîæåò áûòü

ïîëó÷åíî ñ âûñîêèì âûõîäîì, ñ èñïîëüçîâàíèåì ëåãêî äîñòóïíûõ ñîåäèíåíèé ïðîñòûì
ñïîñîáîì. Ñëåäîâàòåëüíî, ñïîñîá ïîëó÷åíè  ïðîèçâîäíîãî õèíîëèíêàðáîêñàëüäåãèäà â
ñîîòâåòñòâèè ñ äàííûì èçîáðåòåíèåì  âë åòñ  ïðîìûøëåííî ïðåäïî÷òèòåëüíûì.

Ñòðàíèöà: 9
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Ôîðìóëà èçîáðåòåíè 
1. Ñïîñîá ïîëó÷åíè  2-öèêëîïðîïèë-4-(4'-ôòîðôåíèë)õèíîëèí-3-êàðáîêñàëüäåãèäà,

êîòîðûé âêëþ÷àåò âçàèìîäåéñòâèå 3-öèêëîïðîïèë-3-îêñîïðîïàííèòðèëà ñ 2-àìèíî-4'-
ôòîðáåíçîôåíîíîì ñ ïîëó÷åíèåì 2-öèêëîïðîïèë-4-(4'-ôòîðôåíèë)õèíîëèí-3-êàðáîíèòðèëà
è åãî âîññòàíîâëåíèå.

2. Ñïîñîá ïîëó÷åíè  ïî ï.1, â êîòîðîì âçàèìîäåéñòâèå 3-öèêëîïðîïèë-3-
îêñîïðîïàííèòðèëà ñ 2-àìèíî-4'-ôòîðáåíçîôåíîíîì ïðîâîä ò â ïðèñóòñòâèè êèñëîòû.

3. Ñïîñîá ïîëó÷åíè  ïî ï.2, â êîòîðîì â êà÷åñòâå êèñëîòû ïðèìåí þò îðãàíè÷åñêóþ
ñóëüôîêèñëîòó.

4. Ñïîñîá ïîëó÷åíè  2-öèêëîïðîïèë-4-(4'-ôòîðôåíèë)õèíîëèí-3-êàðáîêñàëüäåãèäà,
êîòîðûé âêëþ÷àåò âîññòàíîâëåíèå 2-öèêëîïðîïèë-4-(4'-ôòîðôåíèë)õèíîëèí-3-
êàðáîíèòðèëà.

5. 2-Öèêëîïðîïèë-4-(4'-ôòîðôåíèë)õèíîëèí-3-êàðáîíèòðèë.
6. Ñïîñîá ïîëó÷åíè  2-öèêëîïðîïèë-4-(4'-ôòîðôåíèë)õèíîëèí-3-êàðáîíèòðèëà, êîòîðûé

âêëþ÷àåò âçàèìîäåéñòâèå 3-öèêëîïðîïèë-3-îêñîïðîïàííèòðèëà ñ 2-àìèíî-4'-
ôòîðáåíçîôåíîíîì.

7. Ñïîñîá ïîëó÷åíè  ïî ï.6, â êîòîðîì âçàèìîäåéñòâèå 3-öèêëîïðîïèë-3-
îêñîïðîïàííèòðèëà ñ 2-àìèíî-4'-ôòîðáåíçîôåíîíîì ïðîâîä ò â ïðèñóòñòâèè êèñëîòû.

8. Ñïîñîá ïîëó÷åíè  ïî ï.7, â êîòîðîì â êà÷åñòâå êèñëîòû ïðèìåí þò îðãàíè÷åñêóþ
ñóëüôîêèñëîòó.

Ñòðàíèöà: 10

CL

5

10

15

20

25

30

35

40

45

50


	Биб.поля
	Реферат
	Bibliography
	Abstract
	Описание
	Формула

