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A taldlminy tdrgya eljards az () dltaldnos képletd

karbamidok elG4llitdsdra, a képletben

R; ésR; jelentése egymdstl fiiggetleniil hidrogén-
atom, egyenes vagy eldgazé szénldncu, 1-18 szén-
atomos alkil-csoport vagy

R; és R, a nitrogénatommal egyiitt egy pirrolidino-,
piperidino- vagy morfolinocsoportot képez és

R; jelentése 1-12 szénatomos alkilcsoport, mimellett
ez a tercier butilcsoporttél eltérd.
A taldlmany szerinti eljardst az jellemzi, hogy va-

lamely (II) 4ltaldnos képletd — ahol R, és R, jelentése
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a fenti — karbamidot szildrd bdzis és fazistranszfer
katalizétor jelenlétében 0-150 °C hdmérsékleten egy
higitészerben valamely (III) dltaldnos képletii — ahol
R, jelentése a fenti és n jelentése 1 vagy 2 — alkilez6-
szerrel N-alkileznek, mimellett abban az esetben, ha n
jelentése 1, akkor X jelentése valamely halogénatom,
szulfonsav- vagy hidrogén-szulfit-csoport, és abban
az esetben, ha n jelentése 2, akkor X jelentése szulfat-
csoport, mimellett 1 m6l (IT) dltaldnos képletii karba-
midra 1,5-8 mdl szilard bazist és 1 ekvivalensnyi (IIT)
dltaldnos képleti alkilezGszert alkalmaznak.
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A taldlmany tdrgya eljards N-alkilezett karbamidok
el6allitdsdra a karbamid alkilezGszerrel végzett reagdl-
tatdsa dtjan.

Az N-alkilezett karbamidokat eddig keriild tton kel-
lett el§allitani, nevezetesen példéul a kivant karbamidnak
megfelelden szubsztitudlt amin elGéllitdsan dt majd an-
nak karbamiddal — egy karbamid-amin rész kicserélése
melletti vagy — valamely megfelel§ izocianattal vagy
karbamoil-kloriddal végzett reakcidja titjdn.

Karbamidok alkilezGszerekkel végzett direkt alkile-
zését eddig nem tartottdk lehetségesnek.

fgy R. A. Jacobson, J. Am. Chem. Soc. 58. két.,
1984. old. (1936) leirta, hogy karbamidok alkilezési
kisérlete monondtrium-karbamidok nitrogénatomjdnak
alkil-halogenidekkel végzett reagéltatdsa titjdn nem jart
sikerrel.

P. A. Ongley, Trans. Proc. Roy. Soc., New Zealand
77. kot., 10. old. (1948) kozleményébdl kideriil, hogy
karbamid alkil-szulfatokkal végzett alkilezésénél alkil-
izokarbamidok és nem N-alkilezett karbamidok kép-
zGddnek.

F. Korte: Methodicum Chimicum, 6. két. 716. és
732. old., Georg Thime kiad., Stuttgart, 1974., ezeket
az eredményeket megerGsiti. E helyen leirja, hogy a
karbamidok alkil-halogenidekkel végzett reakcigja so-
rdn azok az oxigénatomon €s nem a nitrogénatomon
alkilezGdnek, és a karbamidok dialkil-szulfitokkal
vagy p-toluolszulfonsav-észterekkel végzett alkilezése
soran izokarbamidok képz&dnek.

V. Petersen €s E. Kiihle az E. Miiller 4ltal szerkesz-
tett: Methoden der Organischen Chemie (Houben—
Weyl): 4. kiadds E4 két., 335. és 594. old., Georg
Thime kiad., Stuttgart-New York, 1983. monografis-
ban, és az ott idézett irodalom szintén megerdsiti, hogy
a karbamidok kizérélag O-alkilezhetGk.

Karbamidszdrmazékok 4j elGdllitasi eljardsat is-
merteti a WO 81/02156 szdmii nyomtatvany.

Meglepd médon azt taldltuk, hogy a karbamidok
mégis alkilezhetSk a nitrogénatomon akkor, ha a kar-
bamidot fazistranszfer katalizator €s bazis jelenlétében
reagdltatjak alkilezGszerrel.

A taldlmdny tdrgya tehdt eljaras az (I) 4ltaldnos
képletd karbamidok el§4llitaséra, ahol
R, és R, jelentése egymdsté]l fiiggetleniil hidrogén-

atom, egyenes vagy eldgazé szénldncd, 1-18 szén-

atomos alkil-csoport vagy
R, és R, a nitrogénatommal egyiitt egy pirrolidino-, pi-
peridino-, vagy morfolino-csoportot képez és
R; jelentése 1-12 szénatomos alkilcsoport, mimellett
ez a tercier butilcsoporttdl eltérd,
melyet az jellemez, hogy valamely (II) dltaldnos képle-
ti — ahol R; és R, jelentése a fenti — karbamidot
szilard bazis és fazistranszfer katalizétor jelenlétében
higitészerben 0-150 °C hémérsékleten valamely (III)
dltaldnos képletii — ahol R; jelentése a fenti és n jelen-
tése 1 vagy 2 — alkilezGszerrel N-alkileziink, mimellett
abban az esetben, ha n jelentése 1, akkor X jelentése
valamely halogénatom, szulfonsav- vagy hidrogénszul-
fat-csoport, és abban az esetben, ha n jelentése 2, akkor
X jelentése szulfdtcsoport, mimellett 1 mé] (II) 4ltald-
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nos képletdi karbamidra 1,5-8 mdl szilard bézist és
mintegy 1 ekvivalensnyi (III) dltaldnos képletd alkile-
zGszert alkalmazunk.

Karbamidként olyan (II) 4ltaldnos képletii karbami-
dot haszndlunk, melyben R, és R, jelentése a fenti.

Alkilcsoport alatt itt 1-18 szénatomos alkilcsoport,
mint példaul etil-, propil-, izopropil-, terc-butil-, izo-
pentil-, metil-ciklopentil-, ciklohexil-, 3-etil-hexil-, ok-
til-, decil-, dodecil-, hexadecil-, oktadecil-csoport €ér-
tendd.

R, és R, jelentése el6nydsen egymadstdl fiiggetleniil
hidrogénatom, nem szubsztitudlt, egyenes- vagy eldga-
26 szénldnci, 2-10 szénatomos alkilcsoport vagy R, és
R, a nitrogénatommal egyiitt eldnydsen pirrolidin-
vagy morfolingyirit képeznek.

A (II) 4ltalanos képletd vegyiiletek vagy a taldl-
mény szerinti eljards segitségével dllithatdk el6 vagy
valamely szokdsos, ismert eljarassal — példdul a karba-
mid vagy izocidnsav megfelelG aminnal végzett reagdl-
tatdsaval.

Bazisként szilard bazisok, mint alkélifém-hidroxi-
dok, példaul kédlium-hidroxid, nétrium-hidroxid vagy
alkdlifém-amidok, példdul natrium-amid vagy kéalium-
amid jon szdmitdsba. El6nyosen alkalifém-hidroxido-
kat haszndlunk, és ebben az esetben elényss, ha az
alk4lifém-hidroxid kis mennyiségd, az alkdlifémhidro-
xidra szdmitott 2-20 mé6l% karbonatot, mint kalium-
vagy natrium-karbondtot tartalmaz. A bdzist szilard,
poritott formdban vagy szemcsézett alakban, folos-
legben hasznéljuk. Egy mdl (II) 4ltaldnos képletd kar-
bamidra el6nydsen 3-5 mdl szildrd bézist haszndlunk.

Katalizatorként szokdsos fazistranszfer katalizato-
rok vagy dimetil-szulfoxid jonnek szamitdsba. A fel-
haszndlhaté fazistranszfer katalizatorokat és lehetséges
alkalmazdsukat kiilonboz8 higitészerekben W. E. Kel-
ler: Phasetransfer reactions (Fluka Compendium), 1. és
2. két.; Georg Thieme kiad. Stuttgart-New York, 1986.
és 1987. c¢. munkdja kozli. Fazistranszfer katalizator-
ként el6nydsen kvaterner amméniumsdkat, mint példa-
ul tetrabutil-amménium-hidrogén-szulfétot, tetrabutil-
amménium-kloridot vagy benzil-trietil-amménium-
kloridot haszndlunk. Ha a karbamidot magét (II) altala-
nos képletd karbamid alakjdban alkalmazzuk, akkor
katalizatorként dimetil-szulfoxidot hasznélunk.

A katalizdtor mindenkori megvalasztdsa az eseten-
ként felhaszndlt higitészer, illetve esetenként haszndlt
kiindulési anyag szerint torténik.

Alkilezészerként valamely (III) ltaldnos képletd
vegyiiletet haszndlunk, amelynek képletében R3 és n
jelentése a fenti. Ry jelentésében halogénatom alatt
klér-, brém- vagy jédatom értendS. A (III) éltaldnos
képletben X jelentése eldnydsen halogénatom, szulfon-
savcsoport vagy szulfitcsoport.

Alkilcsoport alatt a fentiekben felsorolt alkilcsopor-
tok értendSk. Az alkilez8szert a (II) altaldnos képleti
karbamidra szdmitva dltaldban ekvimoldris mennyiség-
ben haszndljuk, de egyes esetekben egyik vagy masik
reakciépartner foloslegben is lehet.

Higit6szerként a reakcidkoriilmények kdzott iners,
a (II) 4ltaldnos képletd karbamidot és az alkilezGszert
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oldé higitdszereket haszndlunk. Ilyenek az aromis
szénhidrogének, példdul benzol, toluol, xilol, a na-
gyobb molekulatomegi alifds szénhidrogének, péld4ul
paraffinok, aroméds halogénezett szénhidrogének, pél-
ddul klérbenzol, triklér-benzol, éterek, példdul tetra-
hidrofurdn vagy dimetil-szulfoxid vagy e higitészerek
elegyei. Elénydsen aromds szénhidrogéneket vagy di-
metil-szulfoxidot, kiilonosen elénydsen toluolt vagy
dimetil-szulfoxidot haszndlunk. Abban az esetben, ha
higitészerként dimetil-szulfoxidot hasznédlunk, akkor
ez egyben katalizatorként is szolgdl. Az alkalmazott
bazisnak nem kell teljesen oldédnia a hasznlt higits-
szerben. Ha a kiinduldsi anyag (II) é4ltaldnos képletd
karbamid, akkor higitészerként dimetil-szulfoxidot
hasznélunk.

A taldlmdny szerinti eljards végrehajtdsa céljabol
el@szor a (II) ltaldnos képleti karbamidot feloldjuk a
higitdszerben. A higitdszert felhaszndlds eltt el6nyo-
sen vizmentesitjitk. Ezutdn hozzdadjuk a szilard bazist
szemcsés vagy poritott formaban, azt erteljes keverés-
sel jol szuszpendéljuk, majd hozzdadjuk a katalizatort
és az alkilezGszert. Azt tapasztaltuk, hogy dimetil-szul-
foxid, mint katalizdtor és higitészer haszndlata esetén
elényos lehet, ha a szemcsézett vagy poritott szilard
bazist el@szor a dimetil-szulfoxidoan j6l szuszpenddl-
juk, és azutdn keverjiik a szuszpenziéba a (II) 4ltaldnos
képletii karbamidot meg az alkilezGszert. AlkilezGszer-
ként ilyenkor elSnyodsen valamely alkil-halogenidet
hasznélunk.

A reakciGelegyet erSteljesen keverjiik és adott eset-
ben 150 °C-ig terjedd hémérsékletre melegitjiik. El6nyo-
sen 70-150 °C hdémérsékletre, kiilondsen eldnydsen a
mindenkor haszndlt higitészer refluxhdmérsékletére me-
legitjiik az elegyet. Ha katalizatorként és higitoszerként
dimetil-szulfoxidot haszndlunk, akkor nem melegitiink
refluxh6mérsékletre, ebben az esetben 0-100 °C-on, els-
nydsen 20~70 °C-on végezziik a reakcidt.

Igy az (1) 4ltaldnos képletd karbamid képzGdik.

A reakeid befejezédése utdn a reakcidelegyhez vi-
zet adunk és az (I) dltaldnos képletii karbamidot extra-
hdlészer segitségével extrahédljuk. Extrahdlészerként
vizzel nem elegyed$ szerves extrahdlészereket, mint
halogénezett szénhidrogéneket, példdul metilén-klori-
dot, kloroformot vagy étereket, példdul dietil-étert, di-
izopropil-étert haszndlunk. A szerves fazist vizzel mos-
suk, vizmentesitjik és a higitészert elpdrologtatjuk,
ami utdn vdkuumban végzett utészéritds kovetkezhet.
Az igy elddllitott (I) 4ltaldnos képletd karbamid tiszta-
saga megfelels. Adott esetben ezutdn egy tisztitdsi 1é-
pés, példaul atkristdlyositas, kromatogréfia vagy desz-
tillacié kovetkezhet.

Az eljérds egy elényos foganatositdsi médjandl dgy
jérunk el, hogy etil-, izopropil-, butil-, terc-butil-, de-
cil-karbamidot vagy pirrolidin- vagy morfolin-karbon-
sav-amidot toluolban oldunk, erSteljes keverés kozben
az oldathoz 3-5 mélnyi mennyiségd, 4-10 mé61% kali-
um- vagy nétrium-karbondtot tartalmazé kélium- vagy
nétrium-hidroxid szemcsét, valamint 0,04—0,06 mélnyi
mennyiségl kvaterner amméniumsékat, mint fazist-
ranszfer katalizdtort adunk erdteljes keverés kozben,
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majd a reakcidelegyet visszafolyaté hiit§ alkalmazdsa
mellett forraljuk. A reakcié befejez6dése utdn a reak-
ciéelegyhez vizet adunk, és metilén-kloriddal és/vagy
kloroformmal t5bbszdr extrahdljuk. Az egyesitett szer-
ves fdzisokat vizzel mossuk, vizmentesitjiik és a higito-
szert elpdrologtatjuk, majd vdkuumban ismét vizmen-
testtjiik.

Egy masik el6nyds foganatositdsi méd esetében
3-5 mél mennyiségi poritott kdlium-hidroxidot dime-
til-szulfoxidban szuszpendalunk, egy-egy mél mennyi-
ségli karbamidot és alkil-halogenidet adunk hozzd. A
reakciéelegyet 20~70 °C-on keverjiik, a reakcid befeje-
z6dése utdn vizet adunk hozzd és metilén-kloriddal
és/vagy kloroformmal extrahdljuk. Az egyesitett szer-
ves fazisokat vizmentesitjiik, a higftdszert elparologtat-
juk, majd az anyagot olaj-vakuumszivattyival létesitett
vakuumban ismét vizmentesitjiik.

A fentiekben leirt médon keriil6 it nélkiil, j6 kiter-
meléssel és j6 tisztasagban éllithatSk eld alkilezett kar-
bamidok. Az eljdrds ily médon a technika gazdagitdsat
jelenti.

1. példa

2,32 g (20 mmél) N-butil-karbamidot, 3,2 g
(80 mmdl) ndtrium-hidroxid szemcsét, 0,55 ¢
(4 mmdl) kalium-karbondtot és 280 mg (1 mmol) tetra-
butil-amménium-kloridot 40 ml toluolban szuszpend4-
lunk és erdteljes keverés kozben 2,18 g (20 mmdl) etil-
bromidot adtunk hozz4. A reakciGelegyet visszafolyaté
hiit6 alkalmazdsa mellett 2 6ran 4t forraltuk, 150 ml
vizet adtunk hozzi és 50 ml kloroformmal, valamint
50 ml metilén-kloriddal extrahéltuk. Az egyesitett szer-
ves fazisokat vizzel mostuk, ndtrium-szulféton vizmen-
tesitettitk és bepdroltuk. A maradékot vikuumban uté-
szdritottuk.

2,16 g (az elméletinek 76%-a) N-butil-N’-etil-kar-
bamidot kaptunk.
TH-NMR (CDCl;, 200 MHz), delta:

5,874 (széles s, 2H, NH), 3,220-3,125 (dt és dq),

4H, N-CH,), 1,460-1,320 (m(tt és tq), 4H, butil-

CH,-CH,), 1,112 (t, 3H, etil-CH,, Jg=6,5Hz),

0,858 (t, 3H, butil-CHy), J5 = 6,5 Hz), ppm.

2. példa
Az 1. példaban leirtak szerint jértunk el, de alkile-
z6szerként 2,46 g propil-bromidot hasznéltunk. Az el-
méletihez képest 78%-os kitermeléssel N-butil-N’-pro-
pil-karbamidot kaptunk.
IH-NMR (CDCl;, 200 MHz), delta:
5,684 és 5,836 (2t, je 1H, NH), 3,104 (2dt, je 2H,
N-CHZ, JCHZNH = 6,0 HZ, JCH2—CH2 =74 HZ),
1,542-1,349 (m(tt és 2tq), 6H, butil-CH,-CH, és
propil-CH,), 0,906 (t, 6H, butil-CH; és propil-CHj,
J=17,3 Hz), ppm.

3. példa

Az 1. példaban leirtak szerint jartunk el, de bazi-
sokként 4,5 g (80 mmdl) szemcsézett kalium-hidroxi-
dot és 0,55 g (4 mmdl) kdlium-karbondtot haszndltunk.
Visszafolyaté hiit6 alkalmazdsa melletti 16 6rds forra-
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l14s utdn az elméletihez képest 52%-os kitermeléssel
N-butil-N’-etil-karbamidot kaptunk. Az 'H-NMR-
spektrum teljesen egyezett az 1. példdban lefrt médon
nyert termékével.

4. példa

Az 1. példdban leirtak szerint jartunk el, de alkile-
z0szerként 1,54 g (10 mmdl) dietil-szulfatot hasznal-
tunk. Az elméletihez képest 80% kitermeléssel N-butil-
N’-etil-karbamidot kaptunk.

Az 'H-NMR-spektrum teljesen egyezett az 1. pél-
daban lefrt médon nyert termékével.

5. példa

Az 1. példdban leirtak szerint jartunk el, de alkile-
26szerként 4,0 g (20 mmdl) toluol-4-szulfonsav-etil-
észtert hasznéltunk. Az elméletihez képest 74%-os ki-
termeléssel nyertiink N-butil-N’-etil-karbamidot.

Az 'H-NMR-spektrum teljesen egyezett az 1. pél-
déban lefrt médon nyert termékével.

6. példa

Az 1. példdban leirt médon jartunk el, de alkilezd-
szerként 2,48 g (20 mmol) metanszulfonsav-etil-észtert
haszndltunk. Az elméletihez képest 71%-os kitermelés-
sel nyertiink N-butil-N’-etil-karbamidot.

Az "H-NMR-spektrum teljesen egyezett az 1. pél-
déban leirt médon nyert termékével.

7. példa

Az 1. példéban leirtak szerint jartunk el, de 1,76 g
(20 mmol) N-etil-karbamidot és alkilez&szerként
2,74 g (20 mmdl) butil-bromidot haszndltunk. Az el-
méletihez képest 71%-os kitermeléssel kaptunk N-bu-
til-N’-etil-karbamidot.

Az "H-NMR-spektrum teljesen egyezett az 1. pél-
daban leirt médon nyert termékével.

8. példa
Az 1. példdban leirtak szerint jartunk el, de karba-
midként 2,04 g (20 mmél) N-izopropil-karbamidot és
alkilezdszerként 2,74 g (20 mmdl) butil-bromidot
hasznéltunk. Az elméletihez képest 58%-os kiterme-
léssel, gy N-butil-N’-izopropil-karbamidot 4llitot-
tunk elg.
IH-NMR (CDCl;, 200 MHz), delta:
5,708 (t, 1H, butil-NH, Joyony = 5.5 Hz), 5,490 (d,
1H, izopropil-NH, Jeyny = 7,9 Hz), 3,858 (dq, 1H,
iZOpropil-CH, JCHNH = 7,9 HZ, JCHCH3 = 6,5 HZ),
3,135 (dse, 2H, butjl-N-CHz, JCHZNH = 5,5 HZ,
Jemoome = 6,7 Hz), 1,498-1,275 (m(tt és tq), 4H,
butil-CH,-CH,), 1,122 (d, 6H, izopropil-CH;,
JCHCH3 = 6,5 HZ), 0,906 (t, 3H, butil-CH3, JCHZCH3
=7,0 Hz), ppm.

9. példa

Az 1. példaban leirt médon jartunk el, de alkilezg-
szerként 2,46 g (20 mmdl) 2-brémpropént haszndltunk.
Az elméletihez képest 35%-os kitermeléssel kaptunk
N-butil-N’-izopropil-karbamidot.

10

15

20

25

30

35

40

45

50

55

60

4

Az 'H-NMR-spektrum teljesen egyezett a 8. példa
szerint nyert termékével.

10. példa
Az 1. példdban leirtak szerint jartunk el, de alkile-
z6szerként 2,74 g (20 mmdl) butil-bromidot haszndl-
tunk. Az elméletihez képest 82%-os kitermeléssel
N,N’-dibutil-karbamidot kaptunk.
'H-NMR (CDClj;, 200 MHz), delta:
5,914 (t, 2H, NH, Joponu = 5,9 Hz), 3,135 (dt, 4H,
N-CHz, JCH2NH = 5,9 HZ, JCHZCHZ = 6,7 HZ), 1,497—
1,315 (m(tt és tq), 8H, butil-CH,-CH,), 0,908 (t,
6H, CHy), Jcnacns = 7,0 Hz), ppm.

11. példa

A 10. példdban leirtak szerint jrtunk el, de bazis-
ként 4,5 g (80 mmdl) szemcsézett kdlium-hidroxidot és
0,55 g (4 mmol) kdlium-karbonétot hasznéltunk. Az el-
méletihez képest 75%-os kitermeléssel N,N’-dibutil-
karbamidot kaptunk.

Az "H-NMR-spektrum teljesen egyezett a 10. pél-
ddban lefrt médon nyert termékével.

12. példa

Az 1. példdban leirt médon jartunk el, de alkilez6-
szerként 1,85 g (20 mmél) butil-kloridot és bazisként
4,5 g (80 mmol) szemcsézett kédlium-hidroxidot és
0,55 g (4 mmdl) kdlium-karbondtot haszndltunk, a re-
akcidelegyet visszafolyaté hiitG alkalmazdsa mellett
12 6rén 4t forraltuk. Az elméletihez képest 67%-os
kitermeléssel kaptunk N,N’-dibutil-karbamidot.

Az '"H-NMR-spektrum teljesen megegyezett a 10.
példaban leirtak szerint nyert termékével.

13. példa

Az 1. példdban leirt médon jértunk el, de alkilezd-
szerként 1,85 g (20 mmo}) butil-kloridot hasznaltunk.
Az elméletihez képest 21%-os kitermeléssel N,N’-di-
butil-karbamidot kaptunk.

Az "H-NMR-spektrum teljesen egyezett a 10. pél-
daban leirtak szerint nyert termékével.

14. példa
A 4. példdban lefrt médon jértunk el, de karbamid-
ként 2,32 g (20 mmdl) terc-butil-karbamidot és alkile-
z6szerként 2,74 g (20 mmél) butil-bromidot haszndl-
tunk. Az elméletihez képest 47%-os kitermeléssel N-
butil-N’-terc-butil-karbamidot kaptunk.
TH-NMR (CDCl,;, 200 MHz), delta:
5421 (t, 1H, butil-NH, Joyny = 6,0 Hz), 5,239 (s,
1H, terc-butil-NH), 3,093 (dt, 2H, N-CHy, Jeyonu =
6,0 Hz, Joypone = 6,3 Hz), 1,436-1,371 (m, (tt és tg),
4H, butil-CH,-CH,), 1,311 (s, 9H, terc-butil-CHs),
0,896 ([, 3H, blltil-CH3, JCHZCH3 = 6,9 HZ), ppm.

15. példa

Az 1. példaban lefrtak szerint jartunk el, de alkile-
zGszerként 4,47 g (20 mmdl) decil-bromidot haszndl-
tunk. Atkristélyositds utdn az elméletihez képest 96%-
os kitermeléssel N-butil-N’-decil-karbamidot kaptunk.
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'H-NMR (CDCl;, 200 MHz), delta:
5,531 (t, 2H, NH, Joy = 5.1 Hz), 3,161-3,072
(m, (2dt), 4H, N-CH,, Joyn = 5.1 Hz), 1,522~
1,256 (M, 20H, butil- és decil-CH,), 0,941 (t, 3H,
butil-CHs, Jerpaciy = 6.0 Hz), 0,896 (t, 3H, decil-
CH;, Jemacnsp) = 6,6 Hz), ppm.

16. példa

A 15. példéban leirtak szerint jartunk el, de alkile-
z8szerként 3,54 g (20 mmdl) decil-kloridot hasznél-
tunk. Az elméletihez képest 95%-os kitermeléssel N-
butil-N’-decil-karbamidot kaptunk.

Az 'H-NMR-spektrum teljesen egyezett a 15. pél-
déban lefrt médon nyert termékével.

17. példa
Az 1. példdban leirtak szerint jartunk el, de 4,0 g
(20 mmél) N-decil-karbamidot és 4,47 g decil-bromi-
dot haszndltunk. N-hexanbdl végzett atkristilyositds
utdn az elméletihez képest 97%-os kitermeléssel N,N’-
didecil-karbamidot kaptunk.
'H-NMR (CDCl;, 200 MHz), delta
4,524 (t, 2H, NH, Joon = 6,0 Hz), 3,139 (dt, 4H,
N-CHy, Joyony = 6,0 Hz, Jomcu = 6,8 Hz), 1,481
(tt, 4H, N-CH,-CH,, Jasocm = 6,8 Hz), 1,259 (m,
32H, dECiI-CHz), 0,880 (t, 6H, CH3, JCHZCHB =
6,5 Hz).

18. példa

A 17. példdban leirt mddon jartunk el, de alkilez6-
szerként 3,54 g (20 mmodl) decil-kloridot hasznaltunk.
Az elméletihez képest 95%-os kitermeléssel N,N’-di-
decil-karbamidot nyertiink.

Az 'H-NMR-spektrum teljesen egyezett a 17. pél-
ddban leirt médon nyert termékével.

19. példa

Az 1. példéban leirt médon jartunk el, de karbamid-
ként 2,28 g (20 mmol) pirrolidin-karbonsavamidot és
alkilezGszerként 2,74 g (20 mmol) butil-bromidot
hasznéltunk. Az elméletihez képest 41%-os kitermelés-
sel N-pirrolidin-karbonsav-butil-amidot kaptunk.
'H-NMR (CDCl;, 200 MHz), delta:

4,390 (t, 1H, NH, Joyony = 5,8 Hz), 3,340 (¢, 4H,

N-CH,, J;,=6,7 Hz), 3,222 (dt, 2H, HN-CH,,

JCHZNH = 5,8 HZ, JCHZCHZ = 7,0 HZ), 1,893 (tt, 4H,

pirrolidin-CH,-CH,, J,=6,7 Hz, J,3=3,5Hz),

1,536-1,288 (m, (dt és tq), 4H, butil-CH,-CH,),

0,921 (t, 3H, CH3, JCHZCHE] = 7,1 HZ), ppm.

20. példa

A 19, példdban leirt médon jértunk el, de bazis-
ként 4,5 g (80 mmdl) szemcsézett kdlium-hidroxidot
és 0,55 g (4 mmol) kdlium-karbondtot haszndltunk és
areakciGelegyet visszafolyaté hiitd haszndlata mellett
16 6ran 4t forraltuk. Az elméletihez képest 70%-os
kitermeléssel N-pirrolidin-karbonsav-butilamidot
kaptunk.

Az 'H-NMR-spektrum teljesen egyezett a 19. pél-
ddban lefrt médon nyert termékével.
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21. példa
Az 1. példdban leirt médon jartunk el, de karbamid-
ként 2,60 g (20 mmdl) morfolin-karbonsavamidot €s
alkilezGszerként propil-bromidot hasznéltunk. Az el-
méletihez képest 60%-os kitermeléssel N-morfolin-
karbonsav-propil-amidot kaptunk.
'H-NMR (CDCl3, 200 MHz), delta:
4,992 (t, 1H, NH, Jeoyony = 5.8 Hz), 3,634 (t, 4H,
O-CH,, J=5,0 Hz), 3,308 (t, 4H, N-CH,, J=
5,0 Hz), 3,132 (dt, 2H, HN-CH,, Joyony = 5,8 Hz,
Joeema =73 Hz), 1,476 (tq, 2H, HN-CH,-CH,,
JCHZCHZ = 7,3 HZ, JCHZCH3 = 7,3 HZ), 0,870 (t, 3H,
CHj, Jeocns = 7,3 Hz), ppm.

22. példa
A 21. példdban leirt médon jartunk el, de 2,46 g
2-brémpropént haszndltunk. Az elméletihez képest
26%-0s kitermeléssel N-morfolin-karbonsav-izopropil-
amidot kaptunk.
'H-NMR (CDCls, 200 MHz), delta:
4,555 (d, 1H, NH, Jegng = 6,7 Hz), 3,969 (dse, 1H,
HN-CH, JCHNH= 6,7 HZ, JCHCH3 =6,6 HZ), 3,675
(t, 4H, O-CH,, J = 4,9 Hz), 3,328 (t, 4H, N-CH,,
J=4,9 Hz), 1,153 (d, 6H, CHj, Jopcus = 6,6 Hz),

23. példa
A 21. példdban leirt médon jartunk el, de alkilezd-
szerként 2,74 g (20 mmdl) butil-bromidot hasznaltunk.
Az elméletihez képest 85%-os kitermeléssel N-morfo-
lin-karbonsav-butil-amidot kaptunk.
TH-NMR (CDCl,, 200 MHz), delta:
5413 (t, 1H, NH, Joyng = 6,0 Hz), 3,664 (1, 4H,
O-CH,, J=5,0 Hz), 3,360 (t, 4H, N-CH,, J=
5,0 HZ), 3,190 (dt, 2H, HN-CHZ, JCHZNH = 6,0 HZ),
JCHZCH2=617 HZ), 1,522—1,275 (m ([t és tq), 4H,
bUtil-CHz—CHz), 0,917 (, 3H, CH3, JCHZCH3 =
6,7 Hz), ppm.

24. példa
A 21. példdban lefrt médon jartunk el, de 4,47 g
(20 mmél) decil-bromidot hasznaltunk. n-hexanbdl
végzett dtkristdlyositds utdn az elméletihez képest
88%-o0s kitermeléssel morfolin-karbonsav-decil-ami-
dot kaptunk.
IH-NMR (CDCls, 200 MHz), delta:
4,787 (t, 1H, NH, Jcong = 5,6 Hz), 3,678 (t, 4H,
O-CH,, 1=5,0 Hz), 3,340 (t, 4H, N-CH,, I=
5,0 Hz), 3,208 (dt, 2H, HN-CH,, Jcyong = 5,6 Hz,
JCHZCH2=7’2 HZ), 1,493 (t[, ZH, HN-CHz'CHz,
JCH2CH2 =7,2 HZ), 1,261 (m, 14H, deCil-CHz),
0,880 (t, 3H, CH3, JCHZCH3 = 6,5 HZ), ppm.

25. példa

2,25 g (40 mmdl) poritott kdlium-hidroxidot argon-
géz alatt 20 ml szdraz dimetil-szulfoxidban szuszpen-
déltunk. 10 perc milva erdteljes keverés mellett 0,6 g
(10 mmél) karbamidot és 2,12 g (10 mmél) hexil-jodi-
dot adtunk hozz4 és a reakciGelegyet tovéabbi 30 percig
szobahSmérsékleten keveritiik. A reakcid befejez6dése
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utdn a reakcidelegyet 150 ml vizre ontéttiik és a képzs-
dott szuszpenziSt metilén-kloriddal és kloroformmal
extrahdltuk. A szerves fazist vizzel mostuk, natrium-
szulfaton szrftottuk és bepdroltuk.
0,33 g N-hexil-karbamidot kaptunk, ez az elméleti
kitermelés 26%-a.
'H-NMR (CDCls, 200 MHz), delta:
5,895 (t, 1H, NH, Joyony = 5.3 Hz), 5,359 (s, 2H,
NH,), 2,914 (dt, 2H, N-CH,, N-CH,, Jcronu =
5,3 HZ, JCHZCH2 = 6,4 HZ), 1,312—],230 (m, SH, he-
xil-CH,), 0,846 (t, 3H, CH3, ] = 6,5 Hz), ppm.

26. példa

A 25. példdban lefrtak szerint jdrtunk el, de karba-
midként 1,16 g (10 mmol) butil-karbamidot és alkile-
z8szerként 1,37 g (10 mmél) butil-bromidot haszndl-
tunk. Az elméletihez képest 22%-os kitermeléssel
N,N’-dibutil-karbamidot kaptunk.

Az "H-NMR-spektrum teljesen azonos volt a 10.
példédban lefrtak szerint nyert termékével.

SZABADALMI IGENYPONTOK

1. Eljards (1) dltaldnos képletd karbamid-szdrmazé-
kok el&éllitdséra, a képletben
R; és R, jelentése egymadstdl fiiggetleniil hidrogén-
atom, egyenes vagy eldgazé szénldncd, 1-18 szén-
atomos alkil-csoport vagy
R, és R, a nitrogénatommal egyiitt egy pirrolidino-, pi-
peridino- vagy morfolinocsoportot képez és
R; jelentése 1-12 szénatomos alkilcsoport, mimellett
ez a tercier butilcsoporttdl eltérd,
azzal jellemezve, hogy valamely (II) 4ltaldnos képlet( —
ahol R; és R, jelentése a fenti — karbamidot szilard
bazis és fazistranszfer katalizdtor jelenlétében O-
150 °C hémérsékleten egy higitészerben valamely (I1I)
dltaldnos képleti — ahol R; jelentése a fenti és n jelen-
tése 1 vagy 2 — alkilez6szerrel N-alkileziink, mimellett
abban az esetben, ha n jelentése 1, akkor X jelentése
valamely halogénatom, szulfonsav- vagy hidrogén-
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szulfat-csoport, és abban az esetben, ha n jelentése 2,
akkor X jelentése szulfétcsoport, mimellett 1 mél (II)
dltaldnos képletd karbamidra 1,5-8 mél szildrd bazist
és 1 ekvivalensnyi (III) dltaldnos képletd alkilezGszert
alkalmazunk.

2. Az 1. igénypont szerinti eljards, azzal jellemezve,
hogy olyan (II) dltaldnos képletd karbamidot haszna-
lunk, melynek képletében R; és R, jelentése egymadstol
fiiggetleniil hidrogénatom, nem szubsztitudlt egyenes
vagy eldgazé szénlancd, 2—-18 szénatomos alkilcsoport
vagy R; és R, a nitrogénatommal egyiitt pirrolidino-,
piperidino- vagy morfolino-csoportot képez.

3. Az 1. vagy 2. igénypont szerinti eljérds, azzal
Jellemezve, hogy bézisként a felhasznlt alkdlifém-hid-
roxidra szamitott adott esetben 2-20 m61% szildrd al-
kdlifém-karbonédt adalékot tartalmazé szildrd alkali-
fém-hidroxidot hasznalunk.

4. Az 1-3. igénypontok barmelyike szerinti eljdrds,
azzal jellemezve, hogy fzistranszfer katalizdtorként
kvaterner amméniums6t haszndlunk.

5. Az 1-4. igénypontok barmelyike szerinti eljaras,
azzal jellemezve, hogy higitészerként aromds szénhid-
rogént hasznélunk.

6. Az 1-3. igénypontok barmelyike szerinti eljaras,
azzal jellemezve, hogy higitdszerként és katalizdtorként
dimetil-szulfoxidot hasznélunk.

7. Az 1-5. igénypontok barmelyike szerinti eljéras,
azzal jellemezve, hogy a reakcidt visszafolyaté hiits
alkalmazdsa mellett a higitészer forrdshdmérsékletén
végezziikk, amennyiben higitGszerként nem dimetil-
szulfoxidot hasznélunk.

8. Az 1-7. igénypontok barmelyike szerinti eljards,
azzal jellemezve, hogy olyan (II) dltaldnos képletd
alkilez$szert haszndlunk, melynek képletében R jelen-
tése egyenes vagy eldgazé szénldnci 1-12 szénatomos
alkilcsoport, X jelentése klor-, brématom vagy 4-tolu-
olszulfonat-, metil-szulfonat- vagy szulfdtcsoport.

9. Az 1-8. igénypontok bdrmelyike szerinti eljaras,
azzal jellemezve, hogy a (II) dltaldnos képletdi karbami-
dot és a (III) dltaldnos képletd alkilezGszert ekvimold-
ris mennyiségben alkalmazzuk.
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