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Patent nr 31562 podaje sposéb wytwa-
rzania pochodnych piperydyny z nitrylow
kwasu arylooctowego i dwu- (B-chlorowco-
alkylo)-amin z zastosowaniem zasadowych
$rodké6w kondensujacych, przez co otrzy-
muje si¢ nitryle kwasu 4-arylopiperydyno-
-4-karbonowego.

Obecnie stwierdzono, ze zwiazki tlenku
pieciometylenowego mozna otrzymywaé w
sposéb prosty, wprowadzajac w reakcije
zwiazek o nastepujacym wzorze ogélnym:

Hlg.CH,CH,O.CH,CH,HIg,

w ktérym Hlg oznacza chlorowiec, w obec-
nosci srodka uskuteczniajacego odszczepia-
nie chlorowcowodoru z nitrylem kwasu ary-
looctowego. W ten sposéb otrzymuje sie¢
zwiazki o nastepujacym wzorze ogélnym:
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Nitryle o wzorze podanym wyszej mozna
przemienia¢ w odpowiednie amidy, kwasy
albo estry. Wiec np. otrzymuje si¢ nitryl
kwasu 4-fenylopigciometylenotlenko-4-kar-
bonowego z cyjanku benzylowego i eteru
B,8'-dwuchlorodwuetylowego. Reakcje prze-
prowadza si¢ w rozpuszczalniku organicz-
nym, np. w benzenie, toluenie albo ksyle-
nie, w temperaturze 25°C—70°C. Jako
srodki zdolne do odszczepiania chlorowco-



wodoru mozna stosowaé np. séd albo czyn-
ne zwiazki sodowe, np. amidek sodu lub
fenyl sodu.

Zwiazki, otrzymywane sposobem wed-
ivg wynalazku niniejszego, moga znalezé
zastosowanie jako produkty posrednie do
wytwarzania $rodkéw leczniczych.

Przyktad. Kwas 4-fenylopieciometyle-
notlenko-4-karbonowy.

"Do mieszaniny, skladajacej sie z 117
czesci wagowych cyjanku benzylowego, 143
czesci wagowych eteru f,'-dwuchlorodwu-
etylowego i 500 czesci wagowych toluenu,
dodaje sie 84 czesci wagowe sproszkowa-
nego amidku sodu porcjami, wynoszacymi
mniej wigcej 1/10 czesé catkowitej ilosci,
mieszajac i jednoczesnie chtodzac tak, aby
temperatura byla utrzymywana migdzy 40°
a 50°C. Nastepnie ogrzewa si¢ mieszaning
powoli do wrzenia i gotuje ja tak dlugo
z zastosowaniem chtodnicy zwrotnej, az nie
bedzie wydziela¢ sig juz wigcej amoniaku
(1—2 godziny). Po ochtodzeniu wykléca
si¢ roztwér toluenowy z woda w celu roz-
puszczenia wydzielonego chlorku sodowe-
go, po czym roztwér toluenowy oddziela
si¢ i destyluje pod ciSnieniem zmmiejszo-
nym. Nitryl kwasu 4-fenylopigciometyleno-
tlenko-4-karbonowego destyluje w tempe-
raturze 125°—140°C pod cisnieniem 2 mm.
Po ponownym destylowaniu wrze ten ni-
tryl w temperaturze mniej wigcej 133°C
pod ciSnieniem 3 mm, a pod ci$nieniem
5 mm przechodzi on w temperaturze mniej
wiecej 147°—148°C w postaci cieczy bez-
barwnej, krzepnacej wkrétce zupelnie w
postaci tabliczek krystalicznych przy sta-
niu w temperaturze pokojowej. Wydajnosé
wynosi mniej wigcej 50% teoretycznej.
Otrzymany nitryl daje sie przekrystalizo-
wa¢é z alkoholu metylowego lub eteru naf-
towego i topmieje w temperaturze 49°—
50°C.

Przez dwugodzinne ogrzewanie nitrylu
na kapieli wodnej z 66%-owym kwasem
siarkowym i stracanie za pomoca wody
otrzymuje si¢ amid kwasu 4-fenylopiecio-
metylenotlenko-4-karbonowego. Stanowi on
bezbarwne krysztaly topniejace po prze-
krystalizowaniu z alkoholu metylowego w
temperaturze 216°—218°C,

Zmydlanie nitrylu mozZna przeprowa-
dzaé przez szesciogodzinne ogrzewanie w
roztworze tugu potasowego w alkoholu me-
tylowym do temperatury 190°—200°C, przy
czym otrzymuje si¢ kwas 4-fenylopieciome-
tylenotlenko4-karbonowy, krystalizujacy z
zawierajacego duza ilos¢ wody alkoholu
metylowego w postaci bezbarwnych tabli-
czek, ktére topnieja w temperaturze 128°—
130°C. Chlorobezwodnik tego kwasu, otrzy-
many za pomoca chlorku tionylowego, wrze
w temperaturze mniej wiecej 140°C pod
ci$nieniem 3 mm i topnieje w temperaturze
53°—54°C. Ester B-dwuetyloaminoetylowy
wymienionego przedtem kwasu karbonowe-
go otrzymuje si¢ w postaci chlorowodorku,
ktory krystalizuje z alkoholu w postaci bez-
barwnego proszku krystalicznego o punkcie
topnienia 181°C; wolna zasada stanowi pro-
dukt oleisty.

Zastrzezenie patentowe.

Sposéb otrzymywania zwigzkéw tlenku
pigciometylenowego, znamienny tym, ze ni-
tryle kwasu arylooctowego w obecnosci
srodka uskuteczniajacego odszczepianie
chlorowcowodoru wprowadza sie w reakcje
z eterami f,B'-dwuchlorowcoalkylowymi, a
otrzymane cykliczne nitryle przeprowadza
si¢ ewentualnie w amidy, kwasy lub estry.
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