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Vyndlez se tykd zpisobu piipravy nového 4-dimethylamino-
1-[?-(2-thienylthiomethy1)fenyé]butan~1-onu vzorce I

SO
SNCo(Cld) N (CH3 )

& Jjeho hydrochloridu. Litke I je meziproduktem vyroby novych
1é¢iv, zejména takovych, kters pfiznivjm~zpﬁsqbgm ovlivnuji
nervové a dufevni choroby. '

Zpisob p¥ipravy ldtky I podle tohoto vyndlezu spodivé
v reakci kyseliny 2-(2-thienylthiomethyl)benzoové vzorce II

@(G“*S‘EE) -
COOH .

(Protive M. a spol., Collect.Czech.Chem.Commun, 29, 2161, 1964;
Rej&ner M. a spol., tamtéZ 39, 1366, 1974) s 3-dimethylamino-
propylmagnesiumchloridem v tetrahydrofuranu. Priprava jmenove-
ného Grignerdove &inidla reekei 3~dimethylaminopropylchloridu
s ho¥Eikem v tetrahydrofuranu byla popsdna ji¥ d¥ive (Protiva
M. & spol., citovdno). Reakce se provede tak, ¥e k ochlazenému
roztoku Grignerdove €inidla se za michéni p#ikape roztok kyse=-
liny II v tetrahydrofuranu a reakéni smés se ponechd pri teplo-
té mistnosti v klidu pFes noc. RozloZ{ se potom roztokem chlo-
ridu emonného ve vod& & produkt se isoluje extrakei chlorofor-
mem, Surovy produkt, ktery se ziskd odpatenim extraktu, se pihe-
¢isti chrometografii na oxidu hlinitém, p¥i Zem¥ se k eluci po-
uzije chloroformu. Homogenni base I je olejovitd ldtka, kterd
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je jako takovd pou¥itelnd k deldimu zpr&covéni. Pro cherakteri-
saci ji lze pfevést neutreliseci chlorovodikem ve smési ethano-
1u & etheru na hydrochlorid, jehoZ zplisob pfipravy je rovnéz
predm&tem tohoto vyndlezu. Tento hydrochlorid je krystalicky &
v 3istém stavu taje p¥i 136 aZ 137 Oc. Krysteluje ze smdsi etha-
nolu & etheru. Jeho identita byle zajistdna analysou a déle po-
moci spekter (I€, UF a ' WR).

P#iprave 1dtky I e jejiho hydrochloridu se tedy provede
timto zplsobem : _

Roztok_3~dimethy1aminopropylmagnesiumchloridu se pripravi
reakei 6,0 g ho¥8iku s 30,4 g 3-dimethylaminopropylchloridu
v 75 ml tetrahydrofuranu, p¥i demf k nastartovédni reakce se po-
u¥ije zrnko jodu a 0,1 ml 1,2-dibromethanu. Po p¥iddni vedkeré-
ho 3-dimethylaminopropylchloridu se reaskce dokonéi 1 h zah¥ivé-
nim sm&si pod zpdtnym chladifem k varu, p#i Sem? se prakticky
viechen ho¥dik rozpusti. Roztok Grignardova éinidla se potom
ochladi z vndjsku vodou na teplotu mistnosti a za michédni se
k ndmu p¥ikepe roztok 21,8 g kyseliny 2-(2-thienylthiomethyl)-
benzoové v 50 ml tetrahydrofuranu., Sm8s se potom ponechd v kli-
du p#i teplotd mistnosti p¥es noc. Potom se za michéni zvolne
pFipusti roztok 25 g chioridu emonného ve 250 ml vody a smés se
extrahuje chloroformem. Extrakt se promyje 5% roztokem hydroxi-
du sodného a vodou, vysusi se uhlilitanem draselnym a odpaii
za sniZeného tlaku. Tmavy olejovity zbytek, ktery pFredstavuje
surovou basi I, se rozpusti v chloroformu, a roztok se chromato-
grafuje na sloupci 500 g neutrdlniho oxidu hlinitého. Eluci
chloroformem se ziskd 5,4 g homogenni base I jako viskosniho,
téms% bezbarvého oleje, ktery nekrystaluje ani del8im stdnim.
Neutralisaci chlorovodikem ve smési ethanolu a etheru se p¥ipra-
vi pevny hydrochlorid, ktery krystaluje ze smési ethanolu a ethe-
ru & v $istém stavu taje p¥i 136 a¥ 137 °C.
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Zpisob p¥ipravy nového 4-dimethylamino-1-[?-(2-thieny1-
_thiomethyl)fenyélbutan~1-onu vzorce I

@uzsﬁ | " (1)
CO(CH, )5 N(CHy), .

& jeho hydrochloridu vyznedujici se tim, Ze se kyselina
2-(2~thienylthiomethyl)benzoovd vzorce II

~y < S
e
podrobi reakei s 3~dimethyleminopropylmegnesiumchloridem
v tetrahydrofuranu p¥i teploté mistnosti a ziskand olejovitd

base I se neutralisuje chlorovodikem ve smési ethanolu a
etheru za vzniku krystalického hydrochloridu.
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