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1. (E)-N-(6,6-dimetil-2-hepten-4-inil)-N-metil-1-naftalenmetanamino (terbinafino) pagaminimo iš N-metil-1-naftalenmetanamino būdas, apimantis tokias reakcijos stadijas:


[image: image1.wmf]N

C

H

3

C

l

N

H

C

H

3

+

C

l

C

l

1

 

s

t

a

d

i

j

a

:

N

-

m

e

t

i

l

-

1

-

n

a

f

t

a

l

e

n

-

m

e

t

a

n

a

m

i

n

a

s

(

E

)

-

1

,

3

-

d

i

c

h

l

o

r

-

p

r

o

p

e

n

a

s

(

E

)

-

N

-

(

3

-

c

h

l

o

r

-

2

-

p

r

o

p

e

n

i

l

)

-

N

-

m

e

t

i

l

-

1

-

n

a

f

t

a

l

e

n

a

m

i

n

a

s

N

a

I

,

 

b

a

z

ë



[image: image2.wmf]N

C

H

3

C

l

N

C

H

3

C

H

3

H

3

C

C

H

3

C

H

3

H

3

C

C

H

3

2

 

s

t

a

d

i

j

a

:

(

E

)

-

N

-

(

3

-

c

h

l

o

r

-

2

-

p

r

o

p

e

n

i

l

)

-

N

-

m

e

t

i

l

-

1

-

n

a

f

t

a

l

e

n

a

m

i

n

a

s

+

3

,

3

-

d

i

m

e

t

i

l

b

u

t

-

1

-

i

n

a

s

k

a

t

a

l

i

z

a

t

o

r

i

u

s

,

k

o

k

a

t

a

l

i

z

a

t

o

r

i

u

s

,

b

a

z

ė

(

E

)

-

N

-

(

6

,

6

-

d

i

m

e

t

i

l

-

2

-

h

e

p

t

e

n

-

4

-

i

n

i

l

-

N

-

m

e

t

i

l

-

1

-

n

a

f

t

a

l

e

n

m

e

t

a

n

a

m

i

n

a

s


b e s i s k i r i a n t i s tuo, kad yra naudojama nuo 1,0 iki 2,0 molinių ekvivalentų (E)-1,3-dichlorpropeno ir kad minėtos reakcijos stadijos yra vykdomos viena po kitos, neišskiriant ir negryninant šiame procese susidariusio tarpinio produkto, kaip “reakcija viename puode”, naudojant vieną, abiems stadijoms bendrą tirpiklių sistemą.

2. Būdas pagal 1 punktą,  b e s i s k i r i a n t i s  tuo, kad abiejose reakcijos stadijose naudojama tirpiklių sistema yra acetonas, etilmetilketonas, metilizobutilketonas, dimetilformamidas arba jų mišiniai, geriausia - acetonas.

3. Būdas pagal 1 punktą,  b e s i s k i r i a n t i s  tuo, kad naudojamas (E)-1,3-dichlorpropeno kiekis yra 1,1-1,3 molinio ekvivalento intervale.

4. Būdas pagal 1 punktą,  b e s i s k i r i a n t i s  tuo, kad pirmojoje stadijoje naudojama bazė yra kalio karbonatas, natrio karbonatas, natrio hidroksidas, kalio hidroksidas, natrio rūgštusis karbonatas, kalio rūgštusis karbonatas, trietilaminas, piridinas, n-butilaminas, N,N-dimetilanilinas, diizopropilaminas arba šių bazių mišiniai, geriausia - kalio karbonatas.

5. Būdas pagal 1 punktą,  b e s i s k i r i a n t i s  tuo, kad pirmosios stadijos katalizatoriaus – natrio jodido – geriausias kiekis yra nuo 0,01 iki 0,2 molinio ekvivalento, o dar geriau, kai yra 0,1 molinio ekvivalento.

6. Būdas pagal 1 punktą,  b e s i s k i r i a n t i s  tuo, kad pirmąją reakcijų sekos stadiją geriausia vykdyti temperatūrų intervale nuo kambario temperatūros iki naudojamos tirpiklių sistemos virimo temperatūros, o dar geriau – 50-80 oC temperatūrų intervale.

7. Būdas pagal 1 punktą,  b e s i s k i r i a n t i s  tuo, kad katalizatorius antrojoje stadijoje yra paladžio junginys, turintis nulinio valentingumo arba dvivalentį paladį, geriau paladžio kompleksai su tretiniais fosfinais, arba paladžio druskų, arba paladžio kompleksų deriniai, geriausia – bis(benzonitril)paladžio chloridas arba bis(acetonitril)paladžio chloridas.

8. Būdas pagal 1 punktą,  b e s i s k i r i a n t i s  tuo, kad antrosios reakcijų sekos stadijos kokatalizatorius yra vario(I) halogenidas arba vario(II) halogenidas, geriausia – vario(I) jodidas.

9. Būdas pagal 1 punktą,  b e s i s k i r i a n t i s  tuo, kad antrojoje stadijoje naudojama bazė yra piperidinas, natrio karbonatas, kalio karbonatas, natrio hidroksidas, kalio hidroksidas, natrio rūgštusis karbonatas, kalio rūgštusis karbonatas, trietilaminas, piridinas, n-butilaminas, N,N-dimetilanilinas, pirolidinas, 1-metilpiperazinas, heksametileniminas, 4-dimetilaminopiridinas arba šių bazių mišiniai, kurių kiekis yra nuo 1,0 iki 10,0 molinių ekvivalentų, geriau – nuo 2,5 iki 6,0 molinių ekvivalentų, o geriausia – nuo 2 iki 5 molinių ekvivalentų.

10. Būdas pagal 1 punktą,  b e s i s k i r i a n t i s  tuo, kad antrąją reakcijų sekos stadiją geriausia vykdyti temperatūrų intervale nuo +5 oC iki naudojamos tirpiklių sistemos virimo temperatūros, o dar geriau – 20-30 oC temperatūroje.

11. Būdas pagal bet kurį iš 1-10 punktų,  b e s i s k i r i a n t i s  tuo, kad gautas (E)-N-(6,6-dimetil-2-hepten-4-inil)-N-metil-1-naftalenmetanaminas dar yra gryninamas papildomoje gryninimo stadijoje.
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