
在此反应体系中 oo��w≤̄ 在铜粉存在下先生成氨 o然后其与

醛反应生成醛亚胺 o后者在 ≤∏un催化下氧化脱氢得腈 ∀此法

有以下优点 }≠ 反应原料铜粉 !��w≤̄ 易得 o价廉 o无毒 ∀ � 由

芳香醛一步合成芳香腈 ∀ ≈ 收率高达 |s h ∗ |z h ∀ …用tx

��w≤̄ 为原料 o可方便地合成 �2≤ Σ tx�o进而合成其它含tx�

的有机物 ∀
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苯乙哌啶合成的改进

刘  宝  闫杏莲  胡海延k开封 wzxsst开封医学高等专科学校l

摘要  目的 }改进苯乙哌啶的合成方法 o使之更适合工业化生产 ∀方法 }以 �o�2双kΒ2氯乙基l对甲苯磺酰胺为原料 o利用液2液

相转移催化方法制得 t2对甲苯磺酰基2w2苯基2w2氰基哌啶 o再经水解 !酯化 !缩合 !成盐等步骤 o合成了苯乙哌啶 ∀结果 }总收率

可达 xt q{ h ∀结论 }此合成方法适合工业化生产 ∀

关键词  苯乙哌啶 ~相转移催化 ~合成
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  苯乙哌啶k⁄¬³«̈ ±²¬¼̄¤·̈ �¼§µ²¦«̄²µ¬§̈ otl化学名 }tkv2氰

基2v ov2二苯丙基l2w2苯基2w羧酸乙酯哌啶盐酸盐 o与硫酸阿

托品配伍 o临床用于治疗各种病因引起的急慢性腹泻 o效果

良好 ∀本文采用工业生产的路线合成了ktl o并对中间体

kvl !kxl的制备及产品ktl的合成作了改进 ∀中间体kvl !kxl

的制备工业上采用氨基钠作催化剂 o收率分别为 v{ h 和

yx h o且需严格无水操作 ~后改用相转移催化的方法 o以

×∞��作催化剂 o收率为 zu h ≈t  o我们采用 u2羟基丙基硫酸四

丁基铵盐k×��≥�°l≈u 作催化剂 o收率 {{ h o同样用 ×��≥�°

我们制备了中间体kxl o收率 |s h ∀产品ktl的合成中 o我们

采用加入氢氧化钾和聚乙二醇k°∞�2wssl的方法 o时间由原

来的 uw«缩短为 ty«o收率由 yx h提高到 {s h o加入三乙胺 o

收率与之相仿 o以上合成方法 o国内未见报道 o合成路线如

下 ∀

实验部分

1  溴乙基二苯乙腈k5l的制备

  于三口瓶中 o加入二苯乙腈kv{ q{ªos qu°²̄l o二溴乙烷

kyt qyªos qw°²̄l和 ×��≥�°k{ªos qsu°²̄l o室温下搅拌成糊状

后 o加入 xs h氢氧化钠ktyªos qu°²̄l o继续搅拌 s qx«o然后升

温至 {x ε o以薄层层析法测定反应终点k展开剂 }丙酮2正己

烷 � uΒ{l ∀反应毕 o水洗再用乙醇洗 o得kxlkyuª|u h l o含量

|s h k氧瓶燃烧法测定l ∀

2  12对甲苯磺酰基242苯基242氰基哌啶k3l的制备

于三口瓶中 o加入化合物 kulkzuªos quw°²̄ l o苯乙腈

kuv qwªos qu°²̄l o×��≥�°kzªos qsu°²̄l o搅拌加热至 wx ε o待

全溶后 o稍降温 o加入 ys h氢氧化钠ktvªos qu°²̄l o加毕升温
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回流 v«o以薄层层析法测定反应终点k展开剂同前l ∀反应

毕 o用水洗至中性 o乙醇洗 !烘干 o得白色粉状结晶 oxs h乙醇

重结晶得kvlkysªo|s h l o°³ t|| ∗ usu ε k文献≈t  °³ t|{ ∗

usu ε l ∀

3  42苯基242哌啶甲酸乙酯k4l的制备

于四口瓶中 o加入kvlktssªos qvs°²̄l和 {s h硫酸k|s°̄ o

t qts°²̄l o加热至 twx ∗ txs ε o保温 s qx«o然后在回流下 o滴加

常水 wss°̄ o加毕 o冷却 o析出结晶 o过滤 o少量冰水洗 o于 {s ε

以下烘干 o得水解物k|xªo|s h l ∀产品无需纯化 o可直接用于

下步反应 ∀

于三口瓶中 o加入水解物k|xªos quz°²̄l o|{ h硫酸kwz°̄ o

s q{|°²̄l及无水乙醇 u{s°̄ o加热回流 w«o冷却 o倾入 xss°̄ 冰

水中 o用浓碱液调至 ³� ts o放置 t«o过滤 o滤饼用甲苯kuss°̄

≅ vl洗 o以此甲苯kuss°̄ ≅ vl萃取滤液 o水洗至中性 o减压回

收甲苯 o收集 twx ∗ txu ε rwss ∗ xvv°¤的馏分 o得kwlkw|ªo

{s h l o两步连乘收率为 zu h ∀

4  苯乙哌啶k1l的合成

于三口瓶中 o加入kwlkusªos qsy°²̄l okxlkuvªos qs{°²̄l o

甲苯 vs°̄ o研细的氢氧化钾 kv q{ªos qsz°²̄ l o°∞�2wss

kx°°²̄l o搅拌加热至 tts ε 反应 ty«o冷却 !过滤 o甲苯洗 o合

并滤液 o加 u�盐酸 o析出结晶 o过滤 !水洗 !烘干 o无水乙醇重

结晶 o烘干得ktluz qwªo收率 {s h o°³}uuu ∗ uux ε k文献≈v  °³

uus ∗ uuy ε ∀�� 与标准图谱≈w 一致 ∀

参考文献

1 张国升 o张懋森 q相转移催化在苯乙哌啶中间体合成中的应用 q化

学试剂 ot||u otwkulΒttu q

2 张黎 o许炳智 o程淑鑫 o等 qu2羟基丙基硫酸四丁基铵盐的合成 q化

学试剂 ot||s otuktlΒws q

3 �≥° o½ ½ ¶ ot||xΒxvx q

4 中华人民共和国卫生部药典委员会编 q药品红外光谱集 q北京 ~化

学工业出版社 ot||xΒutw q

收稿日期 }usss p su p ty

超声促进 4 o42二取代222苯基222口恶唑啉252酮的水解
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摘要  目的 }碱性水解 w ow2二取代2u2苯基2u2口恶唑啉2x2酮 t ∀方法 }用超声波促进 t水解 ∀结果 }t在超声波作用下很快水解 o

生成 �2苯甲酰2u ou2二取代2u2氨基乙酸 o没有超声辐照 o室温水解需搅拌 uw«o而有超声辐照 o反应仅需 tx°¬±∀结论 }超声波能

有效促进 t的碱性水解 ∀

关键词  超声波 ~氨基酸 ~口恶唑啉2x2酮 ~水解
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³µ²°²·̈·«̈ «¼§µ²̄¼¶¬¶²©t qΡ ΕΣΥΛΤΣ :t «¼§µ²̄¼½̈ √ µ̈¼ ∏́¬¦®̄¼ º¬·«·«̈ ³µ̈¶̈±¦̈ ²© ∏̄·µ¤¶²±¬¦¬µµ¤§¬¤·¬²± ¤±§ �2¥̈ ±½²¼̄2ΑoΑ2§¬¶∏¥¶·¬·∏·̈§

ª̄¼¦¬±̈ ¶º µ̈̈ ²¥·¤¬±̈ §q�± µ²²° ·̈°³̈µ¤·∏µ̈ ·«̈ µ̈¤¦·¬²± º¤¶¦²°³̄ ·̈̈§ º¬·«¬± tx °¬± º«¬̄̈ ¬·«¤§·² ¶·¬µ©²µuw « º¬·«²∏·∏̄·µ¤¶²±¬¦

¬µµ¤§¬¤·¬²±qΧΟΝΧΛΥΣΙΟΝ }�̄·µ¤¶²±¬¦¬µµ¤§¬¤·¬²± ³µ²°²·̈¶«¼§µ²̄¼¶¬¶²©t ¬± ¥¤¶̈ ©̈©̈¦·¬√¨̄¼ q
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  氨基酸是构成生物蛋白质的基本单位 o是生物体中不可

缺少的营养成分之一 ∀探索不同的合成氨基酸方法 o在研究

生命起源 o人体营养代谢 !生物遗传变异等方面有重要作用 ∀

u2苯基2u2口恶唑啉2x2酮的碳烷基化是合成 ΑoΑ2二取代2Α2氨基

酸的关键步骤 o我们利用甲基碳酸镁 o在 w位二苄基化 o然后

水解 o合成 Α2氨基酸 ∀该方法原料易得 o烷基化反应条件温

和 ∀但 t较难水解 o碱性水解成 �2苯甲酰2 Α2氨基酸需室温

搅拌 uw«o酸性水解成 Α2氨基酸需回流一星期≈t  ∀超声波可

促进各种有机反应 o我们曾利用超声波促进催化氢化≈u  !亲

核加成≈v  !还原偶联≈w  !硝基化合物还原≈w  ∀在此基础上 o我

们把超声波应用到 t 的碱性水解 o反应在室温下 o仅需

tx°¬±o产率有所提高 ∀
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实验部分
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