CS 264 833 B1

snnea POPIS VYNALEZU | 264 833
o) K AUTORSKEMU OSVEDCENIU | > @

1) Ine. 13

(22) Prihl4sené 05 02 87 C 07 C 101/08

(21) PV 731-87.W

(4()) Zverejnené 15 12 88

FEDERALN{ URAD (45) vydané 15 12 89

PRO VYNALEZY
(75) ,
Autor vynélezu GVOZDJAKOVA ANNA doc. RNDr. CSc., MIKULASEK SLAVOJ doc. ing. CSc.,
KONECNY VACLAV RNDr. CSc., BRATISLAVA

{64) Spésob pripravy metylesteru N-(2,6-dimetylfenyl)alaninu

(57) RieSenim je spbdsob pripravy metyl- CH3 CH
esteru N-(2,6-dimetylfenyl)alaninu vzor- 3

ca I reakciou medzi N-(2,6-~dimetyl)anilinom NH—

vzorca II s metylesterom kyseliny 1l-brdm- CH—COOCH3 I
propionovej vzorca III v prostred{f dioxd&nu -

pri teplote 100 aZ 180 ©C. CHj

CHy
o ;
CH,
CH.,%CH-C00C
3 i Hs IIT
Br




264833 2

Predmetom vyndlezu je spdsob pripravy metylesteru N-(2,4-dimetylfenyl)alaninu. Pre svoie
pesticidne a analgetické vlastnosti mé& Siroké uplatnenie v praxi. V literatire popisané synté-
zy sa uskutofiujd za vékua, alebo sd katalyzované kvartérnymi solami. Reakcie sa uskuto&iiujd
v rozpu¥tadle (najmd dimetylformamide), alebo bez rozpistadla. (Hubele A., %vaj&iarsky patent
&. 609 964; Grieder A., US patent &. 4 260 782; Grieder A., Coers Klaus, US patent &. 4 266 071;
Angelo-Larizza, Adriano~Pallegrino Gazz. Chim. ital. 89, 2 018 (1959); Grieder A., US patent
&. 4 267 356; Chau D. CH. US patent &. 4 096 167; Hubele A., $vaj¥iarsky patent &. 617 567;
Simonov V. D. Sévin B. P., SSSR AO &. 472 126; rFabini Paul Maurice Pierre, Fr. patent &.

207 785; Ciba-Geigy A. G., polsky patent &. 104 373, Lunkenheimer W. a kol. cur. patent
&, 17 110).

v¢znam vyndlezu spofiva v tom, %e reakcia nevyZaduje jednot&elové technologické zariade-
nie, uskotodfiuje sa v univerzélnej aparatire a lasove je nendro¥n&, rozvija kvalifikovand
chémiu na béze 2,6-dialkylanilinu, ktor¢ sa vyuiiva v polnohospodédrskych ochrannych priprav-
kéch.

zlddenina podla vyndlezu je vyu¥itelnd na pripravu vysokou&inngch herbicidnych priprav-
kov samostatne, alebo v zmesi s inymi zld&eninami, alebo ako medziprodukt pre dalfiu syntézu.

Teraz sme zistili, Ze latka vzorca I
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NH--CH—-COOCH;
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sa pripravuje spdsobom, ktory spodiva v reakcii 2,6-dimetylanilinu s metylesterom kyseliny
alfa-brémpropidnovej v prostred{ dioxdnu pri 150 Oc a% 160 °C za dobu 90 a%¥ 100 mindt.

Nasledujuci priklad bli%&ie osvetluje, ale nijako neobmedzuje pripravu zldZeniny podla

vynédlezu.
prifiklad
Metylester N—(2,6-dimetylfenyl)anil£nu

Do olejového kipela, vyhriateho na 160 Oc sa vlo%f banka, opatrend spitnym chladicdom,
ocbsahujica 0,12 mélu (14,4 cm3) 2,6-dimetylanilinu. Po vyrovnani teploty prikvapkd sa zmes
0,06 molu (8 cm3) alfa-brompropionanu metylového s 0,01 mélu (6 cm3) dioxénu. Reak¢énd zmes
sa udrZfiava pri 150 Oc a¥ 160 °c za 90 a%¥ 100 mindt. Po ochladenf reak&nej zmesi na 30 °c
pridé sa 15 cm3 benzénu. Vyligené kryitdliky sa odsaji a filtrat sa dvakrdt vytrepe po 50 cm3
vody. Organickd vistva sa Gisti pomocou stlpcovej chromatografie (silikagel). Eluadné &inidlo
je benzén. Po vékuovom oddestilovani rozpistadla, destiluje reak&ny produkt pri 98 °¢c a¥
100 °c/0,5 kpa. Vta¥ok 13,1 g (95,7 %).

Analyza pre C12H14N02: vypotteno: 69,53 %C, 8,26 % H, 6,59 % N;
nalezeno: 69,00 % C, 8,79 % H, 6,75 % N.
PREDMET VYNALE2U
1. Spbdsob pripravy metylesteru N—(2,6-dimetylfenyl)alaninu vzorca 1
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vyznadeny tym, Ze sa nechd reagovat N-(2,6~dimetyl)anilin vzorca II

CHy
II
NH, (I1)
CH3
s metylesterom kyseliny alfa-brompropidnovej vzorca III
CH3—CH—COOCH3 . (111)

Br

v molérnom pomere 0,6 a¥ 1,5 v prostred{ dioxdnu pri teplote 100 °C a% 180 °c po dobu 1 aZ
2 hodiny.

2. Spbsob podla bodu 1 vyznadeny tym, Ze sa reakcia uskutodiuje po dobu 90 mindt a¥
120 minit pri teplote 150 °c a# 180 °c.
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