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(54) Spssob pripravy N,N?-dimetyl-l,5-penténdiamfnu

Vynédlez aa tyke spdsobu pripravy N,N?-dimetyl-1,5-pentédndieminu vzorca

Tdto zldZenina sa wyuZiva v priemysle, predovietkym vSak sliZi ako vfchodiskovd aurovina
pri priprave mnohych derivdtov., Tieto derivAty maji medzi inym aj vfrazné dbiologické d¥ine
ky, 2z ktorych si ddleZité medzi inym aj letdlne U¥inky na r8zne kmene mikroorgenizmov.

V sulasnosti je znémych nieko¥ko metdd pripravy tejto zldleniny, ktoré vlak majd td

nevjhodu, Ze bud dévaju nizke vftarky, elebo sa jednd o viacstupnové ayntézy spojené s nie-

kolTkondsobnou izoléciou medziproduktov. Tak napr. je moZné pripravit tuto zlddeninu hydrb-

ljzou.N,U’-di-p—toulénaulfonyl—x,N’fdimetyl-i,S-penténdiaminu, pripadne p8sobenim kvapal-

ného metylaminu na 1,5—dibr6mpentén. VitaZky si viak neuspokojivo nizke.

PodYa obecnej metddy pripravy popisanej pre mono~N-metylované alifatické sekundérne

am{ny /ceatou Schiffovej bdzy, Jjej améniovej aoli a hydrolfzy tejto vodou/, ktord viak nie

je popisand pre zld¥eninu, ktord je predmetom vyndlezu, sa ziska produkt v 60% vytaiku.

Uvedené nevyhody odstranuje postup podla vynélezu, ktorého podstatou je, %e sa v jed-

nom stupni ces tri medziprodukty, ktoré nie je potrebné izolovat, nechd zreagovat 1,5-pen-
téndiamin s benzaldehydom a nédaslednou alkyldciou dimetylsulfétom vinikajﬁca’améniové sol

bis/benzylidénmetyl/~1,5-penténdiaminu sa hydrolyzuje koncentrovanou kyselinou sirovou,
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Pripravi se produkt vo vjlafku af 87 % tedrie (po¥ftané na vjchodiskovy 1,5-penténdiamin).
Priklad

49 g (0,5 mol) 1,5-penténdiaminu sa rozpusti v 200 ml suchého benzénu a pomely sa
pridd 1,2 mol benzaldehydu. Zmes sa zehreje pod spatnym tokom k varu a udrzuje sa pri tej-
to teplote 30 mimit. Potom sa benzén a reakciou vzniknuté voda vékuove oddestiluji. K od-
parku sa za miedania a laboratornej teploty pridé4 1,2 mol dimetylsulfdtu v 400 ml benzénu.
Po odzneni exotermiekej reakcie sa zmes zahrieva pod spatnym tokom 1 h, za vékua sa oddes~
tiluje nezreagovany dimetylsulfdt a benzén a k zbytku sa pridd 400 ml vody a 1 mol 88 %
H2804. Povari sa 1 h a destiluje sa 8 vodnou parou Po ochladeni sa za mieSania a chladenia
pridé pevny NaOH, kym sa neoddelf amin. Amin sa extrahuje éterom, éterické extrakty sa
vysudia pevnym NaOH a po vysuSeni sa rozpuiitadlo oddestiluje za normélneho tlaku. Produkt
sa predestiluje za vékua,

T.v. 98 a% 100° /2,7 kPa; n3'= 1,4460; vjtalok 87 % teérie. I0-spektrélne charakte-
ristiky: V (NH) 3280 cm°1;d' (NH) 3iroky intenzivnj pés s maximom pri 747 cm"l; y (N-CH,)
2693 em™}; d°(C-N) dublet 1128 a 1147 cm™l. |

Uistota produktu bola kontrolovand tenkovrstevnou chromatografiou, elementérnou ana-

1jzou prvkov a Struktira okrem Il-spektrosképie potvrdend aj IH-NMR spektrosképiou.

PREDMET VINAL E2U

Sposob pripravy N,Nidimetyl-l,S-penténdiaminu vyznaujici sa tym, %e sa nechd zrea-
govaf 1,5-penténdiemin s benzaldehydom a néslednou alkyldciou dimetylsulfétom vznikajica
amdniové eoi'bis(benzilidénmetyl)-l,S-penténdiaminu sa hydrolyzuje koncentrovanou kyseli~

nou sirovou.
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