
在此反应体系中 ≤ 在铜粉存在下先生成氨 然后其与

醛反应生成醛亚胺 后者在 ≤∏ 催化下氧化脱氢得腈 ∀此法

有以下优点 ≠ 反应原料铜粉 ! ≤ 易得 价廉 无毒 ∀ 由

芳香醛一步合成芳香腈 ∀ ≈ 收率高达 ∗ ∀ …用

≤ 为原料 可方便地合成 2≤ Σ 进而合成其它含

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 开封 开封医学高等专科学校

摘要  目的 改进苯乙哌啶的合成方法 使之更适合工业化生产 ∀方法 以 2双 Β2氯乙基 对甲苯磺酰胺为原料 利用液2液

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

可达 ∀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

Ιµ προϖεδ σψντηεσισ οφ διπηενοξψλατε ηψδροχηλοριδε
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¬ ΡΕΣΥΛΤΣ : × ∏ ΧΟΝΧΛΥΣΙΟΝ : × ∏ ∏

ΚΕΨ ΩΟΡ ∆Σ  ¬

  苯乙哌啶 ⁄ ¬ 化学名 2氰

基2 2二苯丙基 2 2苯基2 羧酸乙酯哌啶盐酸盐 与硫酸阿

托品配伍 临床用于治疗各种病因引起的急慢性腹泻 效果

良好 ∀本文采用工业生产的路线合成了 并对中间体

! 的制备及产品 的合成作了改进 ∀中间体 !

的制备工业上采用氨基钠作催化剂 收率分别为 和

且需严格无水操作 后改用相转移催化的方法 以

×∞ 作催化剂 收率为 ≈ 我们采用 2羟基丙基硫酸四

丁基铵盐 × ≥ ° ≈ 作催化剂 收率 同样用 × ≥ °

我们制备了中间体 收率 ∀产品 的合成中 我们

采用加入氢氧化钾和聚乙二醇 °∞ 2 的方法 时间由原

来的 缩短为 收率由 提高到 加入三乙胺

收率与之相仿 以上合成方法 国内未见报道 合成路线如

下 ∀

实验部分

1  溴乙基二苯乙腈 5 的制备

  于三口瓶中 加入二苯乙腈 二溴乙烷

和 × ≥ ° 室温下搅拌成糊状

后 加入 氢氧化钠 继续搅拌 然后升

温至 ε 以薄层层析法测定反应终点 展开剂 丙酮2正己

烷 Β ∀反应毕 水洗再用乙醇洗 得 含量

氧瓶燃烧法测定 ∀

2  12对甲苯磺酰基242苯基242氰基哌啶 3 的制备

于三口瓶中 加入化合物 苯乙腈

× ≥ ° 搅拌加热至 ε 待

全溶后 稍降温 加入 氢氧化钠 加毕升温
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回流 以薄层层析法测定反应终点 展开剂同前 ∀反应

毕 用水洗至中性 乙醇洗 !烘干 得白色粉状结晶 乙醇

重结晶得 ∗ ε 文献≈ ∗

ε ∀

3  42苯基242哌啶甲酸乙酯 4 的制备

于四口瓶中 加入 和 硫酸

加热至 ∗ ε 保温 然后在回流下 滴加

常水 加毕 冷却 析出结晶 过滤 少量冰水洗 于 ε

以下烘干 得水解物 ∀产品无需纯化 可直接用于

下步反应 ∀

于三口瓶中 加入水解物 硫酸

及无水乙醇 加热回流 冷却 倾入 冰

水中 用浓碱液调至 放置 过滤 滤饼用甲苯

≅ 洗 以此甲苯 ≅ 萃取滤液 水洗至中性 减压回

收甲苯 收集 ∗ ε ∗ ° 的馏分 得

两步连乘收率为 ∀

4  苯乙哌啶 1 的合成

于三口瓶中 加入

甲苯 研细的氢氧化钾 °∞ 2

搅拌加热至 ε 反应 冷却 !过滤 甲苯洗 合

并滤液 加 盐酸 析出结晶 过滤 !水洗 !烘干 无水乙醇重

结晶 烘干得 收率 ∗ ε 文献≈

∗ ε ∀ 与标准图谱≈ 一致 ∀
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超声促进 4 42二取代222苯基222口恶唑啉252酮的水解

陈继俊  徐明华  杜劲松  韩  彬 南京 中国药科大学有机化学教研室 南京 江苏农用化学公司

摘要  目的 碱性水解 2二取代2 2苯基2 2口恶唑啉2 2酮 ∀方法 用超声波促进 水解 ∀结果 在超声波作用下很快水解

生成 2苯甲酰2 2二取代2 2氨基乙酸 没有超声辐照 室温水解需搅拌 而有超声辐照 反应仅需 ∀结论 超声波能

有效促进 的碱性水解 ∀

关键词  超声波 氨基酸 口恶唑啉2 2酮 水解

Ηψδρολψσισ οφ 4 ,42δισυβστιτυτεδ222πηενψλ222οξαζολιν252ονε προµετεδ βψ υλτρασονιχ ιρραδιατιον

≤ ∏ ≤ ÷∏ ∏ ÷∏ ⁄∏ ⁄∏ ≥ ετ αλ( ∆επαρτµεντ οφ Οργανιχ Χηεµιστρψ, Χηινα

Πηαρµαχευτιχαλ Υνιϖερσιτ , Ναν ϕινγ

≥× ≤× ∞≤× ∂∞ × 2 ∏ ∏ 2 2 2 2 ¬ 2 2 ΜΕΤΗΟ∆ ∏

ΡΕΣΥΛΤΣ : √ ∏ ∏ 2 2Α Α2 ∏ ∏

∏ ∏ ∏

ΧΟΝΧΛΥΣΙΟΝ √

ΚΕΨ ΩΟΡ ∆Σ  ∏ ¬ 2 2

  氨基酸是构成生物蛋白质的基本单位 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 在研究

生命起源 人体营养代谢 !生物遗传变异等方面有重要作用 ∀

2苯基2 2口恶唑啉2 2酮的碳烷基化是合成 Α Α2二取代2Α2氨基

酸的关键步骤 我们利用甲基碳酸镁 在 位二苄基化 然后

水解 合成 Α2氨基酸 ∀该方法原料易得 烷基化反应条件温

和 ∀但 较难水解 碱性水解成 2苯甲酰2 Α2氨基酸需室温

搅拌 酸性水解成 Α2氨基酸需回流一星期≈ ∀超声波可

促进各种有机反应 我们曾利用超声波促进催化氢化≈ !亲

核加成≈ !还原偶联≈ !硝基化合物还原≈ ∀在此基础上 我

们把超声波应用到 的碱性水解 反应在室温下 仅需

产率有所提高 ∀

≤ ≤ 2 ≤ ≤ 2 ≤ ≤ 2≤ ≤ ≤ 2≤ ≤ ≤ Α2≤ ≤
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