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(54) Zpasob pfipravy 1-tricyklo(3,3,1,13'7)dekankarboxylové kyseliny

1-tricyklo(3,3,1,13+7)dekankarboxy~
lové kyselina je meziproduktem pro p¥ipra-
vu farmakoloc,;icky W&inngch l4tek. Tricyk-

10(3,3,1,13/

) dekan se oxiduje chlorem

za katalyzy jodem v prostfed{ koncentro-
vané kyseliny sfrové a methylenchloridu,
nade? se p¥idé kyselina mraven&i a reakce
se dokon&éi. Po neutralizaci a redukci se
z reakéni smési vydestiluje methylen-
chlorid. Filtraci se ziskd l-tricyklo-
(3,3,1,1317)dekankarboxylové kyselina

ve vysokém vytéiku a distoté.
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Vynédlez se tykd zpusobu p¥ipravy l—tricyklo(3,3,1,1;'7)dekankarboxylové kyseliny, vzorce
(I)

470
Cc

\\OH (1)

3,7

karboxylacf tricyklo(3,3,1,1 ) dekanu,

1-tricyklo(3,3,1,1?’7)dekankarboxylov& kyselina je meziproduktem pro p¥ipravu farmaceutic-
ky d&inngch létek.

3’V)dekankarboxylové kyselina p¥ipravovala z tricyklo(3,3,-

Doposud se l-tricyklo(3,3,1,1
1,13'7)dekanu jeho karboxylacf kyselinou mraven&{ v prostfedf kyseliny sirové a tetrachlor-
metanu za Gdinku terc-butylalkoholu s vyt&Zkem 50 a% 70 % (Stetter H., Rauscher E., Chem.
Ber., 93, 2054 /1960/) nebo karboxylac{ l-tricyklo(3,3,1,1°'7)dekanu v prostfedf 20% olea
(Polis J,, Raquel B, P., USSR, 401, 132 /1975/).

Nevyhodou uvedenych zpisobl vyroby je nizky vytéZek 1-triqyklo(3,3,l,13'7

) dekankarboxylové-
kyseliny a pou¥itf koncentrované kyseliny &irové nebo olea v moldrnfch ndsaddch o 2 aZ 4

¥&4dy vét&fch ne¥ &ini stechiometrické nésada, coZ znaéné komplikuje zpracovéni reak&ni smési,
nedimérnd zvyfuje solnost odpadl a sniZuje produktivitu vyrobniho za¥izenf. Lep&ich vyté&Zki
1-tricyklo(3,3,1,1°"7
—hydroxy-tricyklo(3,3,1,13'7)dekanu kyselinou mraven&f nebo oxidem uhelnatym. Pro tentc zpisob

) -dekankarboxylové kyseliny lze dosdhnout karboxylaci l-brom- nebo 1-
vyroby je viak t¥eba dlelné pripravovat l-brom nebo 1-hydroxy-tricyklo(3,3,1,13'7)dekan.

Nevyhody vySe uvedenych zplisobl p¥ipravy 1-tricyklo(3,3,1,13'7)dekankarboxylové kyseliny

odstrahuje v podstatné mife zpisob p¥ipravy l-tricyklo(3,3,1, 13 .7

boxylaci tricyklo(3,3,l,13'7)dekaankyselinouxnravenéi nebo oxidem uhelnatym podle vynédlezu, jehoZ

podstata spodivd v tom, Ze se tricyklo(3,3,1,1j’/)dekan oxiduje chlorem za katalyzy jodem

} dekankarboxylové kyseliny, kar-

v prost¥edf kyseliny sirové a methylenchloridu nebo/a 1,2-dichloretanu, nafeZ se pfid4 kyselina
mravend{ nebo/a oxid uhelnaty a reakce se dokondi{., Po skonleni reakce, kterd v zdvislosti

na teplot& trvd 1 a%¥ 48 hodin se reakéni{ smés zneutralizuje a vylouend 1-tricyklo(3,3,1,13’7)
dekankarboxylovd kyselina se zfiltruje. Vyt&Zek produktu &ini 85 a% 95 %. PIfznivy ulinek
oxidace tricyklo(3,3,1,13’7)dekanu chlorem za katalyzy jodem spodivd ve vysoké selektivité
oxldace. PY{znivy Udinek methylenchloridu spo&ivé v tom, Ze vyborné rozpoufti produkty chlorace
tricyklo(3,3,1,1%77)dekanu. Misto methylenchloridu lze pou#it i 1,2-dichloretan. P¥{znivy
Y&inek kyseliny sirové spo&fivd v tom, ¥e neovliviuje aktivitu jodchlorového katalyzétoru

p¥i chloraci, odstrafiuje vliv katalytickych jedl jako vody nebo alkohold resp. silnych Lewiso-
vych kyselin na selektivitu d&inku jodchlorového katalyzdtoru p¥i chloraci, a tvo¥{ zérovef
reak®ni prostfedi celé reakce. Celou reakci lze provést p¥i teplot& -10 a% 40 %, s vyhodou

p¥i teploté 10 aZ 20 °c. wisada na predlofeny tricyklo(3,3,1,13’7)dekan &in{ u koncentrované
kyseliny sirové s vghodou 500 a% 1 500 hmotnostnfch procent, u methylenchloridu s vyhodou

120 a%¥ 240 hmotnostnich procent, u jodu s vyhodou 2 aZ 4 hmotnostni{ procenta, u chloru s vyho-
dou 53 a% 65 hmotnostnich procent a u kyseliny mravend{ (konc. 90%) s vyhodou 50 a% 100 hmot-
nostnich procent. Misto kyseliny mravendi lze pouZit odpovidajici mnoZstv{ oxidu uhelnatého.
Methylenchlorid lze po zachyceni ve vymra¥ovacim za¥izenf znovu pouZit do nésledujici vsédky.

v

P¥iprava podle vyndlezu je jednoduchd, bezpednd, levnid a pom&rnd nendrofné na zpracovini

3,7

odpadd. Prakticky v jednom stupni se z tricyklo(3,3,1,1°'")dekanu zfskd produkt ve vysokém

vytd%ku. Reakce probfh& i za laboratorni teploty a je zv1&5té& vhodnd pro vétE{ ndsady surovin.

Zpisob podle vyndlezu je bli¥e vysv&tlen na ddle uvedeném p¥ikladu jeho provedeni.
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Pffiklad 1

Suspenze 2,5 g tricyklo(3,3,1,13'7)dekanu, 5 g methylenchloridu, 37 g koncentrované
kyseliny sfrové a 0,09 g jodu byla michdna 30 minut, pak bylo p¥i teploté 15 a% 20 °c b&hem

2 hodin zavedeno 1,5 g chloru, na&eZ byly p¥iddny 2 g kyseliny mravenXi (koncentrace 90 %)

a snés byla michdna p¥i teplot& 20 °c po dobu 24 hodin. Po neutralizaci, redukci a oddestilo-
vadni methylenchloridu bylo filtracf ziskéno 2,9 g 1-tricyklo(3,3,l,13'7)dekankarboxylové

kyseliny. Teplota tén{ v zatavené kapil&¥e Cinila 173 %c.

PREDMET VYNALEZU

Zpusob p¥ipravy 1-tricyklo(3,3,1,13’7)dekankarboxylové kyseliny vzorce (I)

/ N\

(1)
OH

karboxylaci tricyklo(3,3,1,13’7)dekanu_kyselinou mraven&{ vyznadeny tim, %e se tricyklo(3,3,-
1,13’7)dekan oxiduje chlorem za katalyzy jodem v prost¥edi kyseliny sirové a methylenchloridu
nebo/a 1,2-dichloretanu nale? se p¥id& kyselina mraven&i nebo/a oxid uhelnaty a reakce se

dokonéi,
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