CESKOSLOVENSKA
SOCIALISTICKA
REPUBLIKA

(19)

POPIS VYNALEZU
K_AUTORSKEMU OSVEDCENI

230345

(11) (B1)

(21} (PV 1537-83)

SRAD PRO VYNALRRY

(45) Vydéno 15 10 86
A oBiavY -

{22) PrihlaSeno 04 03 83

(40) Zvetejnéno 28 10 83

(51) Int. C1.3
C 07 D 471/22

{75)
Autor vynélezu
PRAHA

HAJIGEK JOSEF ing. CSc., BOROVANY, TROJANEK JAN dr. ing. CSc.,

(54) Zpiisoh vyroby pentacyklickych dilaktamii

1

Vyndlez se tyka zplsobu vyroby penta-
cyklickych dilaktaml obecného vozrce I,

v 0
CH,)

O)(EHz)n_ 21

(1)

ve kterém n je 1 nebo 2. Sloufeniny vzor-
ce I jsou nové a predstavuji diileZité mezi-
produkty pFi vyrob& biologicky aktivnich
l4atek.

Podstata zpdsobu vyroby podle vyndlezu
spodivad v tom, Ze se laktam-estery obecné-
ho vzorce II (&s. autorskd osvé&dceni Cislo
224 980 a 224 981),

ROOC (CHylp
(it}

230345

ve kterém R znaéi alkyl s 1 aZ 4 atomy uhli-
ku a n méa shora uvedeny vyznam, ponecha-
ji reagovat se silnou béazi, vyhodng& s hyd-
ridem sodnym nebo t-butoxidem sodnym, v
aromatickém uhlovodiku, jako napf. v ben-
zenu nebo v toluenu, v rozmezi teplot 20 °C
aZ teplota varu smési.

Nasledujici piiklady ilustruji, avSak ni-
kterak neomezuji obecnost zplisobu vyroby
podle vynélezu.

Priklad 1

Smés 1,09 (3,5 mmol) laktam-esteru (II:
n = 1, R = CH3) a 0,11 g (3,5 mmol 75%
olejové disperse hydridu socdného v 70 ml
benzenu se pomalu zahfeje k varu a udrZuje
se v této teploté 3 h, kdy dle TLC jiZ neni
p¥itomna vychozi latka. K reak&ni smési se
prida 5 ml roztoku salmiaku, 25 ml vody
a 30 ml benzenu. Po protfepdni se organic-
k& faze oddsli, promyje se 10 ml vody a
po vysudeni siranem sodnym se odpaii. Zby-
tek se prekrystaluje z ethylacetdtu a ziskd
se 0,82 g, tj. 83,3 Y% dilaktamu (I: n = 1).
Latka taje v rozmezi 160—162 °C.

Priklad 2

Smés 0,34 g (1,0 mmol) laktam-esteru (II:
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n = 2, R = CHs), 0,11 g (3 mmol] 75%
olejové disperse hydridu sodného z 25 ml
benzenu se zah¥ivd k varu 40 h. Potom se
reak&ni smés ochladi, pridaji se 4 ml rozto-
ku salmiaku, 10 ml vody a 20 ml benzenu.
Organickd féze se pro protfepdni promyje
10 ml vody a po vysu$enl siranem hoFe&na-
tym se odpafi ve vakuu. Zbytek se chroma-
tografuje na sloupci 3,5 g silikagelu. Odpa-
Fenim benzen-chloroformovych eluatd (2 a
1 : 1) se ziskd sklo, které se krystaluje z
ethylacetdtu. Ziské se 0,06 g (19,4 %) krys-
talického dilaktamu (I: n = 2) s teplotou
tani 192 aZ 193 °C.

Pr¥iklad 3
Postupem podle prikladu 2 s tim, Ze se

misto benzenu pouZije toluenu nebo dioxa-
nu, se z laktam-esteru (II: n = 2, R =

= CH3;CHzCHz2CH2) ziskd 9,7 % sklovitého
dilaktamu (I: n = 2).

Priklad 4

K 0,15 g (1,5 mmol) t-butoxidu sodného
v 20 ml benzenu se piidd 0,35 g (1 mol)
laktam-esteru (II: n = 1, R = CH3CH2CH2CHz)
a smés se michd p¥i teplotd 20 °C, prifem¥
se sleduje prabéh reakce metodou TLC. Po-
tom se reak¢ni smeés zpracuje postupem po-
dle prikladu 1 a ziska se 71,4 % dilaktamu
(I:n=1).

P¥iklad 5

Postupem podle pfikladu 4, s tim, Ze se
misto benzenu pouZije toluenu p¥i teplotd
40 °C, se z laktam-esteru (II: n = 2, R =
= CHs) ziské 16,8 % dilaktamu (I: n = 2).
Teplota tédni 191 aZ 193 °C.

PREDMET VYNALEZU

Zplsob vyroby pentacyklickych dilaktam
obecného vzorce I,

CH,)
0 (CHzlh. 20
(1)

ve kterém n je 1 nebo 2, vyznaleny tim, Ze
se laktam-estery obecného vzorce II,

H (CHalp,
ROOC (CHyly
(i)

ve kterém R znaé&i alkyl s 1 aZ 4 atomy uhli-
ku a n mé4 shora uvedeny vyznam, pone-
chaji reagovat se silnou bdazi, vyhodné& s
hydridem sodnym nebo t-butoxidem sodnym,
v aromatickém uhlovodiku, jako nap¥. v
benzenu nebo toluenu, v rozmezi teplot
20 °C aZ teplota varu smési.
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