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ПРОИЗВОДНЫЕ ФЕНОЛОКИСЛОТ

XXXIV СИНТЕЗ НЕКОТОРЫХ АМИНОЭФИРОВ 1-(3,4-ДИМЕТОКСИФЕНИЛ)-4- 
ГИД РОКСИЦИКЛОГЕКСА11-1-КАРБО11ОВОЙ КИСЛОТЫ

А. А. АГЕКЯН, Л. Ш. ПИРДЖАНОВ и Э. А. МАРКАРЯН

Институт тонкой органической химии им. А. Л. Мнджояна 
АН Армянской ССР, Ереван

Поступило 31 VII 1981

Омылением ширила 1-(3,4-диметпксифеиил)-4-гпдроксицнклогекса|1-1-карбоновой 
кислоты (I) получена соответствующая кислота II. Взаимодействием натриевой со­
ли кислоты с дналкиламииоалкилхлоридамн синтезированы аминоэфиры VI.

Библ, ссылок 6.

Амнноэфиры арнлцпклоалкашсарбоновых кислот обладают высокой 
биологической активностью [1—3]. В настоящей работе описан син­
тез аминоэфиров, содержащих свободную гидроксильную группу в 
пнклоалкачовом фрагменте. Необходимая для осуществления синтеза 
1 - (3,4-диметокснфенил)-4-п1дроксициклогексан-1-карбоновая кислота 
получена омылением нитрила I [4] в этиленгликоле. Поскольку не ис­
ключалась возможность цис- и транс- расположения функциональных 
групп в циклогексане [5], то для разделения этих форм и количествен­
ной оценки их содержания в смеси кислоту II подвергли ацетилирова­
нию уксусным ангидридом в присутствии пиридина. Однако в резуль­
тате реакции количественно был получен лактон III, который мог обра­
зоваться только из соответствующей цис-формы. Обнаружить наличие 
транс- кислоты нам не удалось. Щелочным омылением в этиленгликоле 
из III получена цис-кислота, которая оказалась идентичной кислоте II, 
полученной омылением нитрила I.
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Классический метод получения аминоэфиров взаимодействием 
хлорангидрида кислоты с аминоспиртами оказался в этом случае не­
возможным вследствие образования лактона III при попытке получить 
хлорангидрид.

С учетом вышеизложенного амипоэфиры VI получены взаимодей­
ствием натриевой соли кислоты IV с диалкиламиноалкилхлоридами V 
[6]. Синтезированные аминоэфиры охарактеризованы в виде гидро­
хлоридов.

ОН ОН

II ------ > p/^COONa + CI(CH։)nN(C։He)j ------ > RZ ^СОО(СН;)П\(С2Н5),

IV V VI

СН3ОХ^~ /
R = Г J л =2. 3

СН3О/^։^

Фармакологические исследования синтезированных соединений по­
казали, что они обладают слабовыраженным адренолитическпм, аналь­
гетическим свойствами и не влияют на коронарное кровообращение.

Экспериментальная часть

ТСХ проводили на пластинке «rSilufol», проявитель—пары йода. ИК 
спектры снимались в вазелиновом масле на спектрометре UR-20, масс- 
спектры—»на приборе MX-1303. Температуры плавления определены на 
микронагревательном столике марки «Боэциус».

1-(3,4-Диметоксифенил) -4-гидроксициклогексан-1 -карбоновая кисло­
та (II). Смесь 8,4 г (0,03 моля) оксинитрила I, 100 мл этиленгликоля и 
120 г 40% водного едкого кали кипятят 8 ч. К раствору добавляют 
900 мл воды и подкисляют кони, соляной кислотой. Экстрагируют 2 
раза по 150 мл этплацетата, промывают водой, сушат сернокислым на­
трием и отгоняют растворитель, остаток перекристаллизовывают из 
смеси бензол-этилапетат (1:1). Выход 9 г (84, 4%), т. пл. 165—167°. 
Найдено %: С 64,48; Н 7,22. С15Н20О5. Вычислено %: С 64,27; Н 7,19. 
ИК спектр, см-1: 3350 (ОН); 3100—3300 (СООН); 1690 (СО). М* 280.

Ацетилирование 1-(3,4-диметоксифенил)-4-гидроксициклогексан-1- 
карбоновой кислоты. Смесь 2,8 г (0,01 моля) кислоты II, 30 мл пириди­
на и 15 мл уксусного ангидрида оставляют на ночь при комнатной тем­
пературе. Прибавляют 50 мл воды и экстрагируют 3 раза по 15 мл бен­
зола, сушат сернокислым натрием. Отгоняют растворитель, остаток пе­
рекристаллизовывают из смеси бензол-эфир (I : 1). Выход III 2,49 г 
(95, 7%), т. пл. 160—162°. Rr 0,38 (бензол-ацетон, 1:3). Найдено %: 
С 68,88; Н 6,65. С^Н^О«. Вычислено %: С 68,68; Н 6,65. ИК спектр. 
см՜1: 1750 (СО). Масс-спектр: М+ 262.

Лактон III получен кипячением смеси 2,8 ,՝а (0,01 моля) кислоты II 
и 1,8 а (0,015 моля) хлористого тионила в 50 мл бензола в течение 6 ч.
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После отгонки растворителя и перекристаллизации из смеси бензол- 
зфпр (1 : 1) выход 2,5 г (96, 1%), т. пл. 160—162 .

цис-1- (3,4-Диметоксифенил ) -4-гидроксициклогсксан-/ -карбоновая 
кислота (II). Смесь 2.6 г (0.01 моля) лактона III и 1,5 г едкого кали в 
50 мл этиленгликоля кипятят 8 ч, добавляют 30 мл воды, подкисляют 
соляной кислотой. Кристаллы отфильтровывают и перекристаллизовы­
вают из смеси бензол-этилацетат (1:1). Выход II 2,5 г (89,2%). Rf 
0,61 (окись алюминия II степени активности, бензол—этилацетат—мета­
нол, 2: 1:0,5). Физико-химические константы совпадают с константа­
ми II.

Гидрохлориды диэтиламиноэтилового и пропилового эфиров 1-(3,4- 
диметрксифенил)-4-гидроксициклогексан-1-карбоновой кислоты (VI). К 
раствору 2 г (0,007 моля) кислоты II в 25 мл этилового спирта при пе­
ремешивании добавляют 0,28 г (0,007 моля) едкого натра в 10 мл спирта. 
Отфильтровывают кристаллы натриевой соли IV. Выход 2 г (95%). К ра­
створу 0,007 моля IV в 25 мл дпметнлформамида прибавляют 0,0084 моля 
диэтиламиноэтил (пропил) хлорида V и нагревают 4 ч при 100°, отфиль­
тровывают кристаллы, фильтрат отгоняют, остаток растворяют в эфире, 
промывают водой и сушат сернокислым натрием. Действием на эфирные 
растворы аминоэфиров VI эфирным раствором хлористого водорода по­
лучают гидрохлориды, которые перекристаллизовывают из спирта.

VI. п = 2, выход 60%, т. пл. 149—150°, Rf 0,40 (бутанол—уксусная кис­
лота—вода, 5:3:3). Найдено %: N 3,61; CI 8,60. C21H34NO5CI. Вычисле­
но %: N 3,37; С1 8,52. ИК спектр, см 3340 (ОН), 1730 (ОС = О).

VI. п = 3, выход 60%, т. пл. 158—160°, Rf 0,44 (бутанол—уксусная 
кислота—вода (5:3:3). Найдено %: N 3,20; CI 8,50. C22H36NO5CL Вы­
числено %: N 3,12; CI 8,23. ИК спектр, с.и 3350 (ОН), 1735 (ОС = О).

ՖԵՆՈԼԱԹԹՈԻՆԵՐԻ ԱՆԱՆՑՅԱԼՆԵՐ

XXXIV. 1-(3.4-ԴԻՄԵԻ-0ՔՍԻՖԻՆԻԼ)-4-2ԻԴՐ0ՔՍԻ8ԻԿԼՈ2ԵՔՍԱՆ ԿԱՐՈՈՆԱՏՎԻ 
ՄԻ ՔԱՆԻ ԱՄԻՆՈԷՍԻ-եՐՆԵՐԻ ՍԻՆԻ֊ԵՅԸ

Ա. Ա. ԱՂԵԿՑԱՆ, Լ. Շ. ՊԻՐՋԱՆՈՎ և է. Ա. ՄԱՐԳԱՐՅԱՆ

1-(3,4-Դիմ եթօքսիֆենիլ)-4-հիդրօքսիցիկլոհ եքսան կարբոնաթթվի նիտրի- ՚ 
չի օճառացումից էթիլենգլիկոլի միջավայրում ստացված է համապատասխան 
թթուն։ Վերջինիս նատրիումական աղի և ղի ալկիլամ ինո ալկիլքլոր ի դն ե րի 
փոխաղդմամբ ստացված են ամինոէսթերնեբրւ'

DERIVATIVES OF PHEiNOLIC ACIDS
XXXIV. SYNTHESIS OF SOME AMINOESTERS OF 1-(3,4 DI VtETHOXYPHENYL)-4- 

HYDROXYCYCLOHEXANE CARBOXYLIC ACiD

A. A. AOEKIAN, L. Sh. PIRJANOV and E. A. MARKARIAN

The corresponding acid has been obtained by the saponification of 
■the nitrile of I -(3,4-dimethoxyphcnyl)-4-hydroxycycluhexane carboxylic 
acid in ethylene glycol. The Interaction of its sodium salt with dialkyl- 
aminoalkylchlorides led to the formation of the corresponding aminoesrers.
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ИССЛЕДОВАНИЕ ПРОЦЕССА МАССООТДАЧИ В ГАЗОВОЙ 
ФАЗЕ В ПЕННОМ СЛОЕ

С. Н. ЕНГИБАРЯН. 11. И. КОСТАНЯН, К. С. ТАМАНЯН,
... Ж. М. КАКОЯН и С. Т. КОСТАНЯН

Институт обшей и неорганической химии АН Армянской ССР, Ереван

Поступило 31 VII 1981 - •

Определены значения коэффициента массоотдачи ?г в газовой фазе в зависимости 
от гидродинамических факторов в плоской модели пенного аппарата. Показана ре­
шающая роль флуктуаций инерционных сил единицы массы жидкости на

Рис. 4, библ, ссылок 16.

Процесс массоотдачи в газовой фазе изучен на одновременно про­
текающем с хемосорбцией процессе испарения воды из 1,8 н раствора 
ИаОН в поток смеси СО2 (3,0% об.) с воздухом в плоской модели цен­
ного аппарата. Схема экспериментальной установки с плоской моделью 
пенного аппарата приведена в работе [1].

Поверхности контакта фаз (ПКФ): агрегатной—активная, ячейко­
вой—пассивная (поверхность мелких пузырей и ячеек пены). ПКФ, об­
разуемые в пенном слое, определены при помощи кино-фотосъемок [2], 
а критерий гидродинамического состояния структуры пенного слоя в— 
записью пульсации перепада давления на слое [2, 3]. Их значения в 
исследованных пределах изменения гидродинамических факторов мож­
но найти в работах [4, 5].

Для процесса изотермического испарения воды из раствора №ОН 
в поток смеси СО2 с воздухом все сопротивление переносу сосредоточе­
но в газовой фазе. Следовательно, общий коэффициент массопередачи 
можно считать равным коэффициенту массоотдачи в газовой фазе 
[6, 7].

Коэффициент массоотдачи в газовой фазе, отнесенный к единице 
площади решетки, вычислен по уравнению:

> м/с (1)

где рг — коэффициент массоотдачи в газовой фазе, отнесенный к еди­
нице ПКФ, м/с; А — удельная ПКФ, отнесенная к единице площади
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