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Wynalazek dotyczy sposobu wytwarzania 1-me-
tylo-4-amino-N;-fehylo-N;-/2-tenylo/-piperydyny o
wzorze ogolnym przedstawionym na rysunku i jej
soli. .

Znane sg metody otrzymywania tego zwigzku
polegajgce na kondensacji 1-metylo-4-amino-N;-
-fenylopiperydyny z chlorkiem 2-tenylowym (szwaj-
carski opis patentowy nr 301955), bgdZz na wielo-
godzinnej reakciji N-metylo-4-/2-tenyloamino/-pipe-
rydyny z bromobenzenem (francuski opis patento-
wy nr 1.103:327), lub na dzialaniu N-/2-tenylo/-ani-
liny na N-metylo-4-bromopiperydyne w obecnosci
§rodkéw kondensujgcych, np. amidku sodowego
" (opis patentowy szwajcarski nr 344060).

‘Wreszcie znany jes‘t' sposdb wytwarzania 1l-me-
tylo-4-amino-N;-fenylo-N,-/2-tenylo/-piperydyny o-
party na reakcji N-/2-tenylo/-aniliny z chlorowo-
dorkiem N-metylo-4-chloropiperydyny w obecno$ci
nadmiaru admidku sodowego (opis patentowy nr
65741). .

Stwierdzono, ze mozna skrocié cykl syntezy
zwigzku tytutowego, podnie§é¢ jego wydajnosé oraz
wyekiminowaé uzycie niebezpiecznego amidku so-
dowego, gdy zamiast chlorowodorku N-metylo-4-
chloropiperydyny zastosuje si¢ N-metylo-4-pipe-
rydon? Wedlug wynalazku kondensuje sie N-/2-te-
nylo/-aniline lub jej N-formylo-pochodng z N-me-
tylo-4-piperydonem w obecno$ci kwasu mréwko-
wego.

Reakcje prowadzi si¢ w temperaturze 150—180°C
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w ciggu kilku godzin, korzyistnie w obecnosci kata-
lizatora, np. sze$ciowodnego chlorku magnezu. Po
zakonczeniu reakeji produkt rozcieficza sie wodj,
alkalizuje stezonym roztworem wodorotlenku sodo-
wego i ekstrahuje razpuszczalnikiem organicznym
jak benzen (lub trdjchloroetylen). Po odpedzeniu
rozpuszczanika i nadmiaru N-/2-tenylo/-aniliny w
prézni, pozostalos¢ przeprowadza sie w sél addy-
cyjna, taka jak cytrynian lub bursztynian, a po
krystalizacji wydziela sie¢ 1-metylo-4-amino-N,-fe-
nylo-Nj-/2-tenylo/-piperydyne dzialaniem rozcien-
czonego roztworu wodorotlenku amonowego.

Prz yﬂlﬁl‘ald I. W kolbie 3-tubusowej zaopatrzo-
nej w mieszadlo z zamknieciem rteciowym, ter-
mometr i chlodnice Liebiega, umieszcza si¢ 173,7 g
N-formylo-N-/2-tenylo/-aniliny, 22,6 g N-metylo-
-4-piperydonu, 10 g 85% kwasu mréwkowego oraz
6 g MgCl,.6H;O, po czym ogrzewa sie stopniowo-
do temperatury i150—180°C, w trakcie czego od-
destylowuje woda. Zmienia sie chlodnice na
zwrotng i gotuje slabo przy mieszaniu przez okolo
8 godzin. Produkt reakcji wylewa si¢ do wody
i alkalizuje do pH =8—9 za pomocy 20% roztwo-
ru wodorotlenku sodowego, po czym ekstrahuje
benzenem, ekistrakt benzenowy wymywa sie wodg
od substancji nieorganicznych, po czym osusza
bezwodnym weglanem potasu, nastepnie oddesty-
lowuje sie benzen w prézni w temperaturze lazni
30—50°C i N-/2-tenylo/-aniline w temperaturze
150°C/3 mmHg. Pozostaly olej zadaje si¢ 3-krotng
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objetosciowg iloscig alkoholu izopronylowego w
temperaturze 60°C, po czym wlewa roztwér 44 g
kwasu cytrynowego jednowodnego w 3-krotnej
ilodci izopropanclu. Uzyskany osad cytrynianu sa-

65 775

4

nylo/-aniliny. Oleisto-krystaliczny produkf roz-
puszcza sie w 5 czesciach o'bjetﬂoéciowych izopro-
panslu o temperaturze 60°C, po czym wilewa 23,6 g
kwasu bursztynowego w 10 czesciach objetoscio-

czy sig, przemywa 1 suszy w temperaturze 5 wych izopropanolu o tej samej temperaturze.
30—40°C/100 mmHg.. Otrzymuje sie bialo-kremowy Postepujgc analogicznie jak w przypadku cytry-
krystaliczny proszex cytrynianu 1-metylo-4-amino- nianu otrzymuje sie bialo-kremowy krystaliczny
-N,-fenylo-N,- 2-tenylo/-piperydyny o temperatu- proszek bursztynianu 1-metylo-4-amino-N,;-fenylo-
rze topnienia 143—146°C. -N;-/2-tenylo —.piperydyny 0 temperaturze topnie-
Wolng zasadge wydziela sie z cytryaianu przez ;;, nia 120—124°C. Po przekrystalizowaniu z izopropa-
rozpuszcezenie w wodzie i zalkalizowanie 10% roz- nolu wydzielenie wtasciwego zwigzku odbywa sie
tworem NH,OH. Temperatura topnienia tak otrzy- jak w przykladzie I.
manej 1-metylo-4-amino-N,-fenylo-N,- 2-tenylo/- . )
-piperydyny wynosi 88—92°C. Zastrzezenie patentowe
Przyklad II. W kolbie 3-tubusowej pojem- . Spos6b wytwarzania 1-metylo-4-amino-N,-feny-
nosci 250 ml, zaopatrzonej w mieszadlo z zamkaig- lo-N;- 2-tenylo/-piperydyny, znamienny tym, ze na
ciem rtgciowym, termometr, wkraplacz, chlodnice N-/2-tenylo/-aniline lub na jej N-formylo-pochod-
pochyla, umieszeza sie 151,3 g N-2-tenylo/-aniliny ng dziala sie N-metylo-4-piperydonem w $rodo-
i po ogrzaniu do temperatury 70°C wkrapla sie wisku kwasu mréwkowego w obecnosci szeScio-
stopniowo 37 g 98% kwasu mréwkowego i ogrze- 50 Wodnego chlorku magnezowego, jako katalizatora,
wa stopniowo do temperatury 150—180°C, w trak- po czym produkt reakcji ekstrahuje sie rozpusz-
cie czego oddestylowuje woda. czalnikiem organicznym jak benzen, tréjchloroety-
Oziebia sie, dodaje 22,6 g N-metylo-4-piperydo- len i po wstepnym Oczyszezeniu od produktu
nu, 10 g 98% kwasu mréwkowego i 4 g wyjsciowego otrzymany zwigzek przeprowadza sie
MgCl,.6H,O, po czym ogrzewa ponownie przez s W s6l addycyjng, korzystnie cytrynian lub bursz-
6 godzin do temperatury lazni 160—180°C, az usta- tynian, a po Kkrystalizacji wydziela sie wolng za-
nie wydzielanie wody. Produkt przerabia sie jak sade dzialaniem rozcienczonego  wodorotlenku
w przykladzie I, oddestylowujgc nadmiar N-2-te- amonowego.
/ N\ y — o .
C—H S
N
N_ QHS
AN

ZF .,Ruch”, W-wa, z.

495-72.

nakl. 200 -+ 20 egz.

Cena z1 10,—



	PL65775B1
	BIBLIOGRAPHY
	CLAIMS
	DRAWINGS
	DESCRIPTION


