МЕЖФАЗНЫЙ СИНТЕЗ ФЕНИЛ-β-D-ГЛЮКОЗАМИНИДА. КАТАЛИЗ ПОЛИЭТИЛЕНГЛИКОЛЕМ
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В продолжение исследований, описанных в работах [1, 2], изучена межфазная реакция гликозилирования фенола α-D-глюкозаминилхлоридом 1 в безводном ацетонитриле с использованием в качестве катализатора ПЭГ-1500 и в качестве основания безводного карбоната калия (рис.). С целью определения влияния различных факторов на время реакции и выход гликозида 3, а также для установления причин образования побочных продуктов, варьировались условия процесса и исходное соотношение хлорид 1 : фенол : K2CO3 : ПЭГ.
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Рис. Схема реакции гликозилирования фенола α-D-глюкозаминилхлоридом 1 и структуры идентифицированных побочных продуктов.

Полученные экспериментальные данные позволяют обоснованно утверждать следующее. В стехиометрических условиях ПЭГ существенно (в 2-9 раз ) сокращает время гликозилирования, на 15-43% повышает выход целевого гликозида, сравнительно с процессами, протекающими в отсутствие МФ-катализатора. Применение ПЭГ в случае 4,5-кратного мольного избытка основания (по субстрату) сокращало время гликозилирования (в 1-3 раза) и уменьшало выход (на 4-31%), сравнительно с процессами, протекающими в отсутствие МФ-катализатора. Увеличение объема растворителя в два раза увеличивает выход гликозида 3.Проведение гликозилирования при трехкратном избытке фенола 2 в случае 4,5-кратного мольного избытка основания приводило к увеличению выхода гликозида 3 и уменьшению времени процесса. Образование фенилгликозида 3 с лучшим выходом (88%) происходит в результате гликозилирования 3-кратного мольного избытка фенола 2, при 4,5-кратном мольном избытке основания, 10% (мольн.) ПЭГ и двукратном разбавлении.
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