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Sposob wytwarzania fenylocykloheksyloacetonitrylu

Patent trwa od dnia 22 lutego 1962 r.

Przedmiotem wynalazku jest spos6b wytwa-
" rzania fenylocykloheksyloacetonitrylu, péipro-
duktu do otrzymywania chlorowodorku estru
2-etyloaminoetylowego kwasu fenylocyklohe-
ksylooctowego, znanego leku spazmolitycznego
(przeciw . skurczowego),

Znany spos6b otrzmﬁmia fenylocyklohe-

ksyloacetonitrylu polega na kondensacji bromku

cykloheksylu z cyjankiem benzylu wobec
-amidku sodu w roztworze bezwodnego benzenu.
Otrzymany fenylocykloheksyloacetonitryl oczysz-
cza sie przez destylacje pod zmniejszonym ci§-
nieniem, Wydajno§é procesu kondensacji zalezy
od jakoSci amidku sodu, co stwarza potrzebe
stalego kontrolowania czystoSci amidku sodu.
Poza tym sposéb ten jest niewygodny ze wzgle-
du na wybuchowo$é amidku sodu.

*) Wiadciciel patentu o§wiadczyl, ze twércg wynalazku
Jest mgr Jerzy Gnitka.

Sposobem wedlug wynalazku omija sie nie-
dogodne stosowanie amidku sodu i w prosty
spos6b otrzymuje sie fenylocykloheksyloaceto-
nitryl dzialajgc na cyjanek benzylu w roztworze
toluenu w temperaturze 107—110° C sodem me-
talicznym oraz chloro- lub bromobenzenem, po
czym otrzymang w postaci zawiesiny sél so-
dowa cyjanku benzylu chiodzi sie do tempera-
tury 60°C i wkrapla bromek cykloheksylu.

Otrzymany fenylocykloheksyloacetonitryl o-
czyszcza sie przez Kkrystalizacje w temperaturze
0—5° C z 96%~ego alkoholu etylowego lub me-
tylowego, przy czym stosunek wagowy alkoho-
lu do nitrylu wynosi jak 1 :0,5—l.

Przyktad. Do 185 kg suchego toluenu do-
daje sie 2,5 kg sodu metalicznego i mieszajgc
ogrzewang do temperatury okolo 110°C az do
stopienia sodu. Po stopieniu sodu przerywa sie
ogrzewanie, wigcza mieszadlo i wkrapla roztwér
8,3 kg cyjanku benzylu w 6 kg chlorobenzenu.
Nastepnie w ciggu dalszego mieszania wkrapla



sic 9 kg bromku cykloheksylu (temperatura
okoto 60° C), po czym calo§é ogrzewa sie jeszcze
przez 1 godzine. Po zakonczeniu kondensacji
zawarto§é reaktora chlodzi si¢ do 20° C, saczy,
z powrotem wlewa do reaktora i do roztworu
dodaje sie 30 litréw wody destylowanej. Calos§é
miesza sie przez okolo 1 godzine, po czym prze-
nosi do rozdzielacza i po rozwarstwieniu dolng
warstwe odrzuca sie, gorng za$ toluenowg prze-
mywa jeszcze dwukrotnie woda destylowana.
Z przemytej warstwy toluenowej oddestylowuje
sie toluen i benzen. Powstaly surowy fenylo-
cykloheksyloacetonitryl oczyszcza si¢ weglem
aktywnym i krystalizuje w temperaturze 0—5° C
z 6 kg 96°0-ego alkoholu etylowego, Otrzymany
produkt krystaliczny przemywa sie 95%-wym
alkoholem etylowym i suszy w temperaturze
25—80° C, Otrzymuje sie¢ 5,8 kg fenylocyklohe-
ksyloacetonitrylu.

Zastrzezenie patentowe

Sposéb wytwarzania fenylocykloheksyloaceto-
nitrylu z cyjanku benzylu, znamienny tym, ze
na cyjanek benzylu w roztworze toluenu dziala
sie w temperaturze 102—108°-C sodem metalicz-
nym oraz chloro- lub bromobenzenem, a na-
stepnie roztwé6r chlodzi do temperatury 60°C
wkrapla bromek cykloheksylu, po czym po od-
destylowaniu rozpuszczalnika pozostalo§é oczy-
szcza sie przez krystalizacje w temperaturze
0—5°C z 96%-ego alkoholu metylowego lub
etylowego.

L.6dzkie Zaktady Farmaceutyczne
sPolfa”

Zastepca: mgr inz. Antoni Sentek
rzecznik patentowy
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